Cwiczenie nr 4

pH-METRIA

1. Wyznaczanie charakterystyki elektrody szklanej

Cel éwiczenia: Gtéwnym zadaniem jest wyznaczenie parametrow elektrody szklanej kombinowane;.

Odczynniki:
¢ Roztwér NaOH o stezeniu 0,2 mol/dm3
e roztwér wg Brittona i Robinsona (mieszanina kwaséw CH3COOH, H3POs4, H3BO3 0 stezeniu
0,04 mol/dm3 wzgledem kazdego z nich).

Aparatura i odczynniki:

« pH-metr (titrator CerkoLab) - 1 szt.

« Naczynko pomiarowe — 1 szt.

« Elektroda szklana kombinowana - 1 szt.

+ Pipeta wielomiarowa o pojemnosci 2,5 i 10 cm3
o Zlewka 250 ml -1 szt.

«  Amputki plastikowe zakrecane - 11 szt.

Sposéb wykonania:

1. Wyznaczanie charakterystyki elektrody szklanej

a) W celu wyznaczenia charakterystyki elektrody szklanej (krzywej kalibracji) nalezy sporzadzi¢ serig
roztworéw buforowych w amputkach plastikowych (11 roztwordw) i uzupetni¢ wodg do 20 ml.

OBJETOSC ROZTWORU OBJETOSC ROZTWORU

ROZTWOR WG BRITTONA | _NaOH
ROBINSONA O STEZNENIU 0,2 M
1 10 ml 0ml 1,81
2 10 ml 1ml 2,21
3 10 ml 2ml 3,29
4 10 ml 3ml 4,56
5 10 ml 4 ml 5,72
6 10 ml 5 ml 6,80
7 10 ml 6 ml 7,96
8 10 ml 7 ml 9,15
9 10 ml 8 ml 10,38
10 10 ml 9 m 11,58
11 10 ml 10 ml 11,98
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b) W naczynku pomiarowym umiescic elektrode szklang kombinowang w taki sposéb, aby korcowka
elektrody byta zanurzona w badanym roztworze (10 ml). Nastepnie ustawi¢ parametry pomiaru
(jako pauze wpisujemy 1 s) i wigczy¢ opcje kinetyka. Pomiar powtorzy¢. Elekirode i naczynko
pomiarowe przemy¢ wodg destylowana. Wykona¢ pomiary dla wszystkich roztworéw zaczynajac od
najnizszego pH.

2. Alkacymetryczne miareczkowanie kwasu jednoprotonowego.

Cel ¢wiczenia: Celem jest alkacymetryczne oznaczenie kwasu jednoprotonowego metodg
miareczkowania potencjometrycznego.

Odczynniki:
e Roztwor NaOH o stezeniu 0,1 mol/dm3
e Roztwor HCI o stezeniu 0,1 mol/dm3
e Roztwor CH3COOH o stezeniu 0,1 mol/dm?3
e aceton

Aparatura i odczynniki:

« pH-metr (titrator CerkoLab) — 1 szt.

« Naczynko pomiarowe — 1 szt.

« Strzykawka Hamilton 5 ml — 1 szt.

« Elektroda szklana kombinowana - 1 szt.

« Pipeta wielomiarowa o pojemnosci 2,5 i 10 cm?
o Zlewka 250 ml -1 szt.

« Zlewka 100 ml -3 szt.

Sposob wykonania:

1. Oznaczanie mocnego kwasu

a) W celu oznaczenia mocnego kwasu (HCI) do naczynka pomiarowego nalezy wprowadzi¢
elektrode szklang kombinowang w taki sposob, aby koncéwka elektrody byta zanurzona
w badanym roztworze o objetosci 10 ml, na ktory powinien sktada¢ sie 2 ml roztworu HCI
o stezeniu 0,1 mol/dm3 oraz 8 ml wody destylowane;.

b) Strzykawka titratora powinna byC wcze$niej napetniona roztworem NaOH o stezeniu
0,1 mol/dm3, a w naczynku pomiarowym powinno znajdowa¢ sie mieszadetko. Prosze zwrdci¢
uwage na utozenie mieszadetka (elektroda nie moze si¢ znajdowaé zbyt blisko mieszadetko,
gdyz moze zosta¢ przez nie stluczona). Strzykawke napetniamy roztworem NaOH, a nastepnie
catkowicie jgq oprdzniamy. Dopiero po takim przeptukaniu jest ona gotowa do napetnienia i
miareczkowania.

c) Nastepnie nalezy ustawi¢ parametry pomiaru: objeto$¢ kroku zgodnie z kalibracjg, strzykawki,
liczba krokow 200, odstep czasowy pomiaru potencjatu 15 sekund. Z wezyka teflonowego oraz
strzykawki nalezy usung¢ powietrze.

d) Nalezy wigczy¢ mieszanie i rozpoczaC miareczkowanie. Po wykonaniu pomiaru naczynko
pomiarowe, mieszadetko i elektrode szklang przeptuka¢ wodg destylowana.
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2. QOznaczanie stabego kwasu
a) W celu oznaczenia stabego kwasu (CH3COOH) do naczynka pomiarowego nalezy wprowadzi¢
elektrode szklang kombinowang w taki sposob, aby koncowka elektrody byta zanurzona
w badanym roztworze o objetosci 10 ml, na ktory powinien sktada¢ sie 2 ml roztworu
CH3COOH o stezeniu 0,1 mol/dm3 oraz 8 ml wody destylowanej. Wszystkie pozostate punkty
nalezy wykonac jak dla miareczkowania mocnego kwasu.

3. Oznaczanie mieszaniny kwasow

a) W celu oznaczenia mieszaniny stabego kwasu (CH3COOH) i mocnego kwasu (HCI)
do naczynka pomiarowego nalezy wprowadzi¢ elektrode szklang kombinowang w taki sposob,
aby koncéwka elektrody byta zanurzona w badanym roztworze o objetosci 10 ml, na ktéry
powinien sktada¢ sie 2 ml roztworu CH3COOH o stezeniu 0,1 mol/dm3, 2 ml roztworu HCI
o stezeniu 0,1 mol/dm3 oraz 6 ml wody destylowanej. Wszystkie pozostate punkty nalezy
wykonac jak dla miareczkowania mocnego kwasu.

b) Nastepnie wykona¢ analogiczne miareczkowanie zastepujagc 4 ml wody destylowane;
acetonem.

c) Po wykonaniu wszystkich pomiaréw naczynka pomiarowe, mieszadetko i elektrode optukac
wodg destylowang, wytaczy¢é pH-metr, umy¢ uzywane kolby i pipety, elektrode odstawi¢
na swoje miejsce.

Opracowanie wynikow:

1. Wykresli¢ krzywa charakterystyki elektrody szklanej z wykorzystaniem regres;ji liniowej oraz podac
parametry prostej.

2. Wykresli¢ krzywe miareczkowania mocnego kwasu HCl w wodzie oraz stabego kwasu CH3COOH
w wodzie i acetonie.

3. Na podstawie potozenia skoku miareczkowania obliczy¢ stezenie HCI i CH3COOH w badanych
probkach (potozenie skoku miareczkowania nalezy kazdorazowo okre$li€ inng metodg,
np. stycznych, pierwszej lub drugiej pochodnej, Hahna).

4. Korzystajac z parametrow prostej wyznaczonych z punkcie 1 oraz krzywej miareczkowania obliczy¢
pKa kwasu octowego w wodzie.

Literatura:

1. A. Cyganski, ,Metody elektroanalityczne”, WNT 1995, Warszawa.

2. A. Cyganski, ,Podstawy metod elektroanalitycznych”, WNT 2004, Warszawa.

3. W. Szczepaniak, ,Metody instrumentalne w analizie chemicznej’, PWN 2005, Warszawa.

4. J. Minczewski, Z. Marczenko, ,Chemia Analityczna. Tom 3. Analiza Instrumentalna”, PWN 1998,
Warszawa.

5. Poradnik fizykochemiczny, PWN 2006, Warszawa.



