KULOMETRIA

Oznaczanie tiosiarczanu metodg miareczkowania kulometrycznego

Metoda: Miareczkowanie kulometryczne

Cel éwiczenia: Celem ¢wiczenia jest kulometryczne oznaczenie tiosiarczanu.

Odczynniki

e KH,PQO,, roztwdr mianowany o stezeniuc=1/15M
e Na,HPQ,, roztwdr mianowany o stezeniuc=1/15M
e Kl, roztwor mianowany o stezeniuc=1M

Aparatura i sprzet laboratoryjny

e Kolba miarowa o pojemnosci 100 cm® -2 szt.
Pipeta wielomiarowa pojemnosci 10 cm® — 1 szt.
Pipeta wielomiarowa pojemnosci 5 cm® — 2 szt.
Zlewka 100 cm® — 2 szt.

Zlewka 250 cm® — 1 szt.

Cylinder miarowy 100 cm® -1 szt.

Kulometr

Sposéb wykonania:

1. Zdjg¢ pokrywe naczynka kulometrycznego a nastepnie naczynko, elektrody oraz rurke
wktadkowg przemy¢ woda destylowang. W osobnej zlewce przygotowaé roztwér buforowy
powstaty przez zmieszanie 30 cm> 1/15 M KH2PO4i 45 cm®1/15 M NazHPOa.

2. Do rurki z bocznym okienkiem wlac¢ takg jego ilos¢, aby okienko boczne w catosci byto zakryte
roztworem, reszte z 75 cm® roztworu buforowego wla¢ do naczynka kulometrycznego.

3. Rurke wktadkowg umiesci¢ w otworze pokrywy naczynka i wprowadzi¢ do niej katode z blachy
platynowej. Do naczynka kulometrycznego wla¢ 25 cm® 1 M roztworu Kl i wrzucié¢ mieszadto
magnetyczne. Nastepnie, nalezy zatozy¢ pokrywe i przez jej otwér wprowadzi¢ 5 cm® oznaczanego
roztworu. Rurke wktadkowg nalezy obréci¢ w taki sposéb, aby okienko boczne znajdowato sie
naprzeciwko elektrody roboczej — platynowej anody (OH-934) zanurzonej w roztworze. Anode
podtaczy¢ z gniazdem ANODE potencjostatu, Katode znajdujgca sie w rurce wktadkowe] potgczy¢ z
gniazdem IN(+) integratora, gniazdo |IN(-) integratora potgczy¢ z gniazdem CATHODE
potencjostatu. Wtyk elektrody petnigcej role czujnika amperometrycznego (OH-9381) potgczyé z
lewym gniazdem INPUT 1 jednostki kontrolno-sterujgce;j.

4. Po 15 minutach od witaczenia zasilania skorygowaé pokrettem ZERO pofozenia zera integratora
(krecenie w kierunku wskazanym przez mrugajgca strzatke, az do momentu zaniku mrugania) oraz
jednostki kontrolno-sterujacej (powinna zapali¢ sie lampka READY). W dalszej kolejnosci nalezy
postepowac w porzgdku podanym w INSTRUKCJI OBStUGI KULOMETRU.

5. Przeprowadzi¢ 10 do 12 oznaczen.

Opracowanie wynikow:

1. Ze zmierzonych wartosci nalezy odrzuci¢ najbardziej odbiegajgce wyniki. Dla pozostatych
wartosci odczytanego tadunku obliczyé mase oznaczanej substancji.

2. Przeprowadzi¢ analize niepewnosci pomiarowych, tj. wyznaczy¢ wartos$é $rednig xs. oraz
odchylenie standardowe Sredniej Sxdla prob o matej liczebnosci.
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Nastepnie z rozktadu Studenta wybraé¢ wartos¢ krytyczng dla odpowiedniej liczby pomiaréw o
poziomie ufnosci rownym 98% (1—a = 0,98). Ostatecznie korzystajgc z ponizszego wzoru okresli¢
przedziat nieznanej wartosci oczekiwanej:
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Oznaczanie antymonu metoda miareczkowania kulometrycznego

Metoda: Miareczkowanie kulometryczne

Cel ¢wiczenia: Celem éwiczenia jest kulometryczne oznaczenie antymonu(lll).

Odczynniki
e KHCOs, 2 g —nawazka

e Kl, roztwor mianowany o stezeniuc=1M

Aparatura i sprzet laboratoryjny

e Kolba miarowa o pojemnosci 100 cm® -2 szt.
Pipeta wielomiarowa pojemnosci 10 cm® — 1 szt.
Pipeta wielomiarowa pojemnosci 5 cm® — 2 szt.
Zlewka 100 cm® — 2 szt.

Zlewka 250 cm® — 1 szt.

Cylinder miarowy 100 cm® -1 szt.

Kulometr

Sposéb wykonania:

1. Zdjg¢ pokrywe naczynka kulometrycznego a nastepnie naczynko, elektrody oraz rurke
wktadkowa przemy¢ wodg destylowang. W osobnej zlewce przygotowac roztwor sktadajgcy sie z
2g KHCOs, ktéry rozpuszczamy w 75 cm® wody.

2. Do naczynka kulometrycznego wlaé 75 cm® roztworu buforowego, a do rurki z bocznym
okienkiem wlac¢ takga jego ilo$¢, aby okienko boczne w catosci byto zakryte roztworem.

3. Rurke wkfadkowga umiesci¢ w otworze pokrywy naczynka i wprowadzi¢ do niej katode z blachy
platynowej. Do naczynka kulometrycznego wla¢ 25 cm® 1 M roztworu Kl i wrzuci¢ mieszadto
magnetyczne. Nastepnie, nalezy zatozy¢ pokrywe i przez jej otwdr wprowadzi¢ 5 cm? oznaczanego
roztworu. Rurke wkfadkowa nalezy obrdci¢ w taki sposéb, aby okienko boczne znajdowato sie
naprzeciwko elektrody roboczej — platynowej anody (OH-934) zanurzonej w roztworze. Anode
podtaczy¢ z gniazdem ANODE potencjostatu, Katode znajdujaca sie w rurce wktadkowej pofaczyc z
gniazdem IN(+) integratora, gniazdo IN(-) integratora potgczy¢ z gniazdem CATHODE
potencjostatu. Wtyk elektrody petnigcej role czujnika amperometrycznego (OH-9381) pofaczyc z
lewym gniazdem INPUT 1 jednostki kontrolno-sterujace;j.

4. Po 15 minutach od witaczenia zasilania skorygowaé pokrettem ZERO pofozenia zera integratora
(krecenie w kierunku wskazanym przez mrugajgca strzatke, az do momentu zaniku mrugania) oraz
jednostki kontrolno-sterujacej (powinna zapali¢ sie lampka READY). W dalszej kolejnosci nalezy
postepowac w porzgdku podanym w INSTRUKCJI OBStUGI KULOMETRU.

5. Przeprowadzi¢ 10 do 12 oznaczen.

Opracowanie wynikow:

1. Ze zmierzonych wartosci nalezy odrzuci¢ najbardziej odbiegajgce wyniki. Dla pozostatych
wartosci odczytanego tadunku obliczy¢ mase oznaczanej substancji.

2. Przeprowadzi¢ analize niepewnosci pomiarowych, tj. wyznaczy¢ warto$¢ srednig x¢. oraz
odchylenie standardowe sredniej Sxdla préb o matej liczebnosci.
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Nastepnie z rozktadu Studenta wybraé¢ wartos¢ krytyczng dla odpowiedniej liczby pomiaréw o
poziomie ufnosci rownym 98% (1-a = 0,98). Ostatecznie korzystajac z ponizszego wzoru okresli¢
przedziat nieznanej wartosci oczekiwanej:
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Oznaczanie 2-merkapto-1-metyloimidazolu (tiamazolu) metoda
miareczkowania kulometrycznego

Metoda: Miareczkowanie kulometryczne

Cel ¢wiczenia: Celem ¢wiczenia jest kulometryczne oznaczenie 2-merkapto-1-metyloimidazolu
(tiamazolu).

Odczynniki
e bufor

e Kl, roztwor mianowany o stezeniuc=1M

Aparatura i sprzet laboratoryjny

e Kolba miarowa o pojemnosci 100 cm® -2 szt.
Pipeta wielomiarowa pojemnosci 10 cm® — 1 szt.
Pipeta wielomiarowa pojemnosci 5 cm® — 2 szt.
Zlewka 100 cm® — 2 szt.

Zlewka 250 cm® — 1 szt.

Cylinder miarowy 100 cm® -1 szt.

Kulometr

Sposéb wykonania:

1. Zdjg¢ pokrywe naczynka kulometrycznego a nastepnie naczynko, elektrody oraz rurke
wktadkowa przemy¢ wodg destylowana.

2. Do naczynka kulometrycznego wlaé 75 cm® roztworu buforowego, a do rurki z bocznym
okienkiem wlac¢ takga jego ilo$¢, aby okienko boczne w catosci byto zakryte roztworem.

3. Rurke wktadkowg umiesci¢ w otworze pokrywy naczynka i wprowadzi¢ do niej katode z blachy
platynowej. Do naczynka kulometrycznego wla¢ 25 cm® 1 M roztworu Kl i wrzucié¢ mieszadto
magnetyczne. Nastepnie, nalezy zatozy¢ pokrywe i przez jej otwér wprowadzi¢ 5 cm® oznaczanego
roztworu. Rurke wktadkowg nalezy obréci¢ w taki sposéb, aby okienko boczne znajdowato sie
naprzeciwko elektrody roboczej — platynowej anody (OH-934) zanurzonej w roztworze. Anode
podtaczy¢ z gniazdem ANODE potencjostatu, Katode znajdujaca sie w rurce wktadkowej pofaczyc z
gniazdem IN(+) integratora, gniazdo IN(-) integratora potgczy¢é z gniazdem CATHODE
potencjostatu. Wtyk elektrody petnigcej role czujnika amperometrycznego (OH-9381) pofaczyc z
lewym gniazdem INPUT 1 jednostki kontrolno-sterujace;j.

4. Po 15 minutach od witaczenia zasilania skorygowaé pokrettem ZERO pofozenia zera integratora
(krecenie w kierunku wskazanym przez mrugajgca strzatke, az do momentu zaniku mrugania) oraz
jednostki kontrolno-sterujacej (powinna zapali¢ sie lampka READY). W dalszej kolejnosci nalezy
postepowac w porzgdku podanym w INSTRUKCJI OBStUGI KULOMETRU.

5. Przeprowadzi¢ 10 do 12 oznaczen.

Opracowanie wynikow:

1. Ze zmierzonych wartosci nalezy odrzuci¢ najbardziej odbiegajgce wyniki. Dla pozostatych
wartosci odczytanego tadunku obliczyé mase oznaczanej substancji.

2. Przeprowadzi¢ analize niepewnosci pomiarowych, tj. wyznaczy¢ wartos$¢ $rednig xs. oraz
odchylenie standardowe $redniej Sxdla prob o matej liczebnosci.
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Nastepnie z rozktadu Studenta wybraé¢ wartos¢ krytyczng dla odpowiedniej liczby pomiaréw o
poziomie ufnosci rownym 98% (1—a = 0,98). Ostatecznie korzystajgc z ponizszego wzoru okresli¢
przedziat nieznanej wartosci oczekiwanej:
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