POLAROGRAFIA

Polarograficzne oznaczanie obok siebie jonéw metali
metod g krzywej kalibracyjnej

Metoda: Polarografia

Cel ¢wiczenia: Celem ¢wiczenia jest polarograficzne oznaczanie obok siebie jondw metali
metoda krzywej kalibracyjnej.

Odczynniki
e Elektrolit podstawowy

* Roztwory wzorcowe jonéw metali o zawartoéci 3 mg/cm?
* Siarczan(IV) sodu (Na,S0s3), roztwér nasycony
» Zelatyna

Aparatura i sprzet laboratoryjny

« Kolba miarowa o pojemnosci 10 cm® — 8 szt.

* Pipeta wielomiarowa pojemnosci 10 cm® — 1 szt.
* Pipeta wielomiarowa pojemnosci 5 cm® — 2 szt.
* Polarograf

* Elektroda odniesienia (kalomelowa)

* Elektroda platynowa

» Kapigca elektroda rteciowa (KER)

Sposdb wykonania:
1. Sporzadzi¢ serie buforéw w kolbach o pojemnosci 10 cm® zgodnie z tabelg podana ponize;.

Elektrolit 3
podstawowy Zelatyna Na,SO0; Me(1) Me(2)
;:;r:)aa 5cm’ 0.4 cm® 0.6 cm® - -

(a) 5cm’ 0.4cm’ 0.6 cm’ 0.2cm’ 1.2cm’
(b) 5cm’ 0.4 cm® 0.6 cm® 0.4 cm’ 1.0cm’
(c) 5cm’ 0.4 cm® 0.6 cm® 0.6 cm’ 0.8 cm®
(d) 5cm’ 0.4cm’ 0.6cm’ 0.8cm’ 0.6 cm’
(e) 5cm’ 0.4 cm’ 0.6 cm® 1.0cm’ 0.4cm’
() 5cm’ 0.4cm’ 0.6 cm’ 1.2 cm’ 0.2cm’

Kolbki uzupetni¢ wodg destylowang do kreski. Roztwory w kolbach doktadnie wymieszaé.

2. Do badanej prébki (probek) wydang przez prowadzacego nalezy dodac¢ 5 cm® elektrolitu
podstawowego, 0.4 cm? zelatyny, 0.6 cm? Na,SOs i uzupetni¢ wodg destylowang do kreski.

3. Po uptywie 30 minut od sporzadzenia roztwordw nalezy zarejestrowac polarogramy roztworéw
w kolejnosci ich wykonania.
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4. Do naczynka pomiarowego nala¢ niewielky ilos¢ rteci i przelaé¢ cato$é roztworu badanego.
Umiesci¢ zlewke na statywie. W naczynku umiescic¢ elektrody: elektrode platynowg umiescic¢ tak by
koncowka byta catkowicie zanurzona w rteci, kapigca elektrode rteciowg oraz elektrode
odniesienia zanurzyé do potowy wysokosci roztworu.

5. Unies$ zbiornik z rtecig na statywie do gory. Wtyki elektrod podtgczy¢ do odpowiednich gniazdek
polarografu: Kroplowa elektroda rteciowa — D, Elektroda odniesienia — R, Elektroda platynowa — P.
6. W celu zarejestrowana polarogramu nalezy wcisng¢ przycisk FORW, rejestracje prowadzi¢ do

czasu gdy na liczniku w gérnej czesci polarografu pojawi sie warto$¢ okoto 550+600. Rejestracje
zakonczy¢ przyciskiem STOP. Przed przystgpieniem do rejestracji kolejnego polarogramu nalezy
wroci¢ do poczatkowego potencjatu, w tym celu wciskamy przycisk POT. RESET. Po uzyskaniu
wartosci 000 nalezy zwolnié ten przycisk.

Przygotowanie polarografu do pracy:
1. Podfaczyé przyrzad do sieci i przyciskiem (~) wigczy¢ zasilanie.
2. Klawiszem SELEKTOR wybrac¢ rodzaj pracy polarografu, w tym celu nalezy wcisng¢ klawisz

NORM (DC).

Przetgcznikiem STARTING POT. Ustawi¢ potencjat poczgtkowy na ,,-0.4V”.

Wybrac zakres potencjatu ustawiajgc przetgcznik POT. RANGE na wartos¢ ,,-2V”.

5. Przetgcznik (+/-) znajdujacy sie pomiedzy pokrettami STARTING POT. | POT. RANGE ustawi¢
w pozycji (-).

6. W celu kompensacji pragdu dyfuzyjnego przetgcznik DIFFUSION CURRENT COMPENSATION
ustawi¢ odpowiednio na (4), (-), (0).

7. Przetacznikami CURRENT SENSITIVITY A/° ustawi¢ czuto$¢ przyrzadu na wartosé 2.0-107.

Przetacznik DAMPING ustawi¢ w pozycji 3.

9. Przetgcznik PEAK/NORMAL, znajdujacy sie z prawej strony przyrzagdu ustawi¢ w pozycji
NORMAL.

10. Pokrettem ZERO ustawic pisak rejestratora w pozycji zerowej.

11. Przyciskiem SPEED wybrac szybkos¢ zapisu 4cm/min.

12. W bloku przyciskow DRIVE wcisng¢ przycisk POT, CHART.

W
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Opracowanie wynikow:

Na podstawie uzyskanych polarograméw nalezy sporzadzi¢ krzywe kalibracji dla analizowanych
kationdw, na ich podstawie nalezy wyznaczy¢ zawartos¢ obu jondéw metali w prébce otrzymanej
do analizy.
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