WOLTAMPEROMETRIA

Analiza jakosciowa i ilosciowa wybranych jondw metali
za pomocg woltamperometrii pulsowej réznicowej

Metoda: Woltamperometria pulsowa réznicowa

Cel ¢wiczenia: Celem ¢wiczenia jest jakoSciowe wykrycie wybranych jondw metali oraz ilosciowe
oznaczenie dwéch metali metoda krzywej kalibracyjnej za pomocg réznicowej
woltamperometrii pulsowej.

Odczynniki

e Roztwory jonéw metali (Cd?*, Zn?*, Pb?*, Cu?*) o stezeniu 3 mg/cm3
Elektrolit podstawowy (bufor amonowy);

0,1 M roztwér chlorku potasu

azotan(V) potasu

Aparatura i sprzet laboratoryiny

e |nstrument AUTOLAB potencjostat/galwanostat

e Naczynko pomiarowe — 2 sztuki.

o Elektroda pracujgca o statej powierzchni ,glassy carbon”.
o Elektroda referencyjna kalomelowa.

e Elektroda pomocnicza platynowa.

e Kolba miarowa 10 cm3 — 7 szt.

e Pipety wielomiarowe o pojemnosci 5 cm3i 2 cm?3.

Sposdb wykonania:
1. llosciowe oznaczenie wybranych jonéw metali.

a) Sporzadzi¢ serie roztworéw wzorcowych w kolbach o pojemnosci 10 cm? zgodnie z tabelg
podang ponizej:

Elektrolit
Oznaczenia kolbek eitrofl Cd** Zn%
podstawowy
A 5cm? 0.2 cm? 1.2 cm?
B 5cm? 0.4 cm? 1.0cm?3
C 5cm? 0.6 cm? 0.8cm?
D 5cm?3 0.8 cm? 0.6cm?
E 5cm? 1.0cm? 0.4cm?
F 5cm? 1.2cm? 0.2cm?

Kolbki uzupetni¢ woda destylowang do kreski i doktadnie wymieszaé. Roztwory w kolbach
odpowietrzyé za pomocg argonu. Do badanej probki (prébek) wydanej przez prowadzgcego nalezy
dodaé 5 cm? elektrolitu podstawowego i uzupetni¢ wodg destylowang do kreski.
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b) Do naczynka pomiarowego dodaé catg kolbke (10 cm3) oznaczanego roztworu. Przygotowaé
naczynko pomiarowe umieszczajgc w nim wybrang elektrode pracujgcy (,glassy carbon”),
elektrode odniesienia (kalomelowa) oraz elektrode pomocnicza (platynowa). Elektrody w naczynku
pomiarowym powinny by¢ umieszczone stabilnie. Elektrody podtaczy¢ zaciskami krokodylkowymi:
elektrode pracujgcg z czerwonym, elektrode odniesienia z niebieskim, elektrode pomocniczg z
czarnym, a zielony zacisk podtgczy¢ do uziemienia.

¢) Uruchomié potencjostat/galwanostat AUTOLAB, nastepnie uruchomi¢ komputer, a w folderze
”"Analiza Instrumentalna” na pulpicie utworzyé folder roboczy. Uruchomi¢ aplikacje NOVA,
otworzy¢ zaktadke ,Open library”, a w oknie ,Library” pojawi sie procedura ,Analiza
Instrumentalna” z utworzonym folderem na pulpicie. W oknie ,Analiza Instrumentalna” po prawej
stronie uruchomié¢ procedure ,Differential pulse voltammetry”. Nastepnie klikng¢ na ikone
,Differential pulse” pojawi sie ponizej ikona ,Export data”, po czym klikajgc na nig, pojawi sie po
prawej stronie okno ,Properties”, gdzie nalezy wpisa¢ nazwe probki oraz wybrac¢ sciezke do
stworzonego folderu na pulpicie. Pomiar uruchamiamy klikajgc na ikonke ,Play” w prawym
gdérnym rogu. Integracje pikéw wykonujemy po ukoriczeniu pomiaru, klikajagc na ikonke
»Mikroskop” i wyborem linii ,,Peak search”.

UWAGA !!l Po kazdorazowym pomiarze odtgczy¢ elektrode pracujacg od czerwonego zacisku i
wyczysci¢ jg na bibule sciernej umieszczonej na szalce Petriego, z dodatkiem tlenku glinu i
odrobing wody, wykonujac kilkukrotnie ruchy w ksztatcie ,,6semki”.

2. Jakosciowa analiza wybranych jonéw metali.

a) Sporzadzic serie roztworéw wzorcowych wybranych przez prowadzgcego jonéw metali dodajac
po 1 cm3 roztworu do kolby o pojemnosci 10 cm?, a nastepnie 5 cm?3 elektrolitu wskazanego przez
prowadzgcego. Kolbki uzupetni¢ wodg destylowang do kreski i doktadnie wymieszac. Roztwory w
kolbach odpowietrzy¢é za pomocg argonu. Do badanej prébki (prébek) wydang przez
prowadzacego nalezy doda¢ 5 cm? elektrolitu podstawowego, uzupetni¢ wodg destylowang do
kreski i odpowietrzyé. Nastepnie postepujemy jak w punktach 1 b) i c).

Opracowanie wynikow:

1. Z zarejestrowanych krzywych woltamperometrycznych odczyta¢ powierzchnie pikéow dla
kazdego z roztwordw. Zestawié¢ wyniki doswiadczalne w tabeli.

2. W czesci jakosciowej na podstawie wykonanych roztworéw wzorcowych, podaé sktad
mieszaniny wydanej przez prowadzacego.

3. W czesci ilosciowej sporzadzi¢ wykres krzywej kalibracyjnej z zaleznosci odczytanej powierzchni
pikdw od stezenia substancji wzorcowych. Obliczy¢ réwnanie prostej, z ktérej nalezy wyznaczyé
ilosci metali (w mg) wydanych przez prowadzgcego
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