Laboratorium: Cwiczenia z Chemii Analitycznej Kierunek: Zaawansowane Materiaty i Nanotechnologia

ELEMENTY ANALIZY INSTRUMENTALNEJ

Cwiczenie 2

Temat: Potencjometria bezposrednia i posrednia (miareczkowanie

potencjometryczne)

POTENCJOMETRIA

Metody potencjometryczne wykorzystujg zaleznos¢ miedzy stezeniem (a Scislej aktywnoscia)
oznaczanego jonu w roztworze i potencjatem elektrycznym odpowiedniej elektrody. Poniewaz
potencjat elektrody wzgledem roztworu nie jest dostepny bezposrednim pomiarom, wykonuje sie
pomiar sity elektromotorycznej (SEM) ogniwa, ktérego jednym podtogniwem jest elektroda
wskaznikowa, ktorej potencjat jej zalezy od stezenia oznaczanego jonu, a drugim — elektroda
poréwnawcza, ktérej potencjat ma warto$¢ statg. Obie elektrody sg w kontakcie z badanym
roztworem. Metody potencjometryczne polegajg wiec na pomiarze sity elektromotorycznej (SEM)
ogniwa zfozonego z dwu elektrod (wskaznikowej i poréwnawczej) zanurzonych do badanego
roztworu. Mierzona SEM zalezy w okreslony sposéb od stezenia w roztworze oznaczanego
skfadnika.

Metody potencjometryczne dzielg sie na dwie grupy:

1. Metody bezposrednie polegajgce na wyznaczeniu stezenia oznaczanego skiladnika na
podstawie wartosci SEM ogniwa, ktorego kalibracji dokonano za pomocg probek wzorcowych.
Nalezg tu pomiary pH roztwordw oraz oznaczenia za pomoca elektrod jonoselektywnych.

2. Metody posrednie czyli miareczkowanie potencjometryczne (miareczkowanie z detekcjg
potencjometryczng). W miareczkowaniu tym wyznacza sie zmiany SEM odpowiedniego ogniwa
spowodowane dodawaniem mianowanego roztworu odczynnika miareczkujgcego.

Rodzaje elektrod

W pomiarach potencjometrycznych bardzo wazna role odgrywaja elektrody, ktére ze
wzgledu na mechanizm dziatania mozna podzieli¢ na cztery grupy:

1.  Elektrody pierwszego rodzaju, czyli elektrody odwracalne w stosunku do kationu; sg to
elektrody sktadajgce sie z metalu lub gazu w réwnowadze z roztworem zawierajgcym jony tego
metalu.

2. Elektrody drugiego rodzaju, sg to elektrody odwracalne w stosunku do anionu tworzgcego
z metalem elektrody trudno rozpuszczalny zwigzek.

3. Elektrody trzeciego rodzaju, elektrody te tworzg metale w réwnowadze z roztworem
nasyconym dwoma trudno rozpuszczalnymi elektrolitami o tym samym anionie. Kation jednego
z elektrolitow jest kationem metalu elektrody, drugi kation znajduje sie w roztworze w nadmiarze.

4.  Elektrody utleniajgco-redukujgce, w elektrodach tych obojetny chemicznie metal (Pt, Au)
jest zanurzony w roztworze zawierajgcym substancje zaréwno w formie utlenionej, jak
i zredukowane;.

5.  Elektrody membranowe (jonoselektywne, ISE), ktérych wspdlng cechg jest, ze:
- elektrodowo czynng czescig elektrody jest membrana,
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- potencjat na granicy faz membrana/roztwor spowodowana jest reakcjg wymiany jonowej miedzy
jonami z roztworu, a jonami z membrany.

Potencjat elektrod pierwszego rodzaju ustala sie zgodnie z nastepujgcym rozumowaniem: metal M
zanurzony do roztworu jego soli wykazuje tendencje przechodzenia do roztworu w postaci jonéw
M™. Tendenc;ji tej przeciwstawia sie dgzenie jonéw M™ do wydzielania sie z roztworu w postaci
zredukowanej M. W rezultacie ustala sie rownowaga miedzy metalem zanurzonym w roztworze
zawierajgcym jony tego metalu a tymi jonami. Rownowage te mozna zapisa¢ rownaniem:

Mo M™ + ne

lub w postaci ogolne;:
red « utl + ne

przy czym ,red” oznacza posta¢ zredukowang, ,utl” — postaé¢ utleniong, n — liczbe elektronéw
biorgcych udziat w reakciji.

Zjawiska zachodzgce na granicy faz metal — roztwor sg zrédtem potencjatu, ktorego wielkosé
okresla réwnanie Nernsta:

_po RT - ut]
E=E e In[red] (1)

w ktérym E° oznacza potencjat normalny elektrody, R — stata gazowa, T — temperature
bezwzgledng roztworu, n — liczbe elektronéw biorgcych udziat w reakcji, F — stalg Faradaya.
(nawiasy kwadratowe oznaczajg stezenia molowe).

Rownanie (1) wyraza potencjat dowolnej elektrody. Jest to wielkos¢, ktdrej absolutnej wartosci nie
mozna ani zmierzy¢, ani obliczy¢ teoretycznie. Mozna natomiast wyrazi¢ liczbowo wielko$¢
potencjatlu danej elektrody w stosunku do potencjatu innej elektrody, mierzac site
elektromotoryczng (SEM) ogniwa utworzonego z badanej elektrody i elektrody poréwnawczej. Za
réwny zeru zostat przyjety umownie potencjat normalnej elektrody wodorowej i w stosunku do
niego wyznacza sie potencjaty innych elektrod.

Rownanie (1) mozna przeksztatci¢, wprowadzajgc liczbowe wartosci statych R, T=298 i F oraz
zastepujac logarytm naturalny logarytmem dziesietnym:

, 0:059 log [utl] 2)

E=E°
n [red]

Bardziej sciste rownanie, wyrazajgce potencjat elektrody, powinno zawieraé aktywnosci zamiast
stezen. Gdy postacig zredukowang jest metal elektrody, zgodnie z zasadg, ze faza stata ma
aktywno$¢ rowng 1, uproszczony wzor Nernsta (2) przyjmie postac:

0.059 e
- Iog[ ]

E=E°+

3)

Jest to przypadek elektrody pierwszego rodzaju.

Powstawanie potencjatu na granicy elektroda — roztwér dla elektrod pierwszego, drugiego,
trzeciego rodzaju, a takze dla elektrod utleniajgco-redukujgcych jest wynikiem reakc;ji
redoksowych. Powstawanie potencjatu na granicy elektroda - roztwér w elektrodach
jonoselektywnych, jak juz wspomniano, jest wynikiem wymiany jonowej pomiedzy membrang a
roztworem.

Aparatura

Aparatura do pomiaréw potencjometrycznych skfada sie z dwdch zasadniczych czesci:
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o dwdch elektrod (wskaznikowej i pordwnawczej) zanurzonych w badanym roztworze, co
stanowi ogniwo o okreslonym SEM,

o klucza elektrolitycznego,
przyrzgdu pomiarowego sity elektromotorycznej ogniwa (SEM) (woltomierza o duzym
oporze wejsciowym lub zestawu do pomiaru SEM metodg kompensacyjng).

Pomiary potencjometryczne polegajg na okresleniu potencjatu lub zmian potencjatu elektrody
wskaznikowej, ktérej potencjat zalezy od stezenia oznaczanego jonu. Potencjat elektrody
poréwnawczej jest staty w warunkach prowadzenia pomiaru.

Elektrody wskaznikowe

Pod pojeciem elektrody wskaznikowej rozumiemy takie potogniwo, kidrego potencjat zalezy
zgodnie z rownaniem Nernsta od stezenia (Scislej aktywnosci) oznaczanego jonu. Jako elektrody
wskaznikowe mogg by¢ uzyte wszystkie wymienione juz elektrody, a wiec elektrody |, Il, 1l rodzaju,
elektrody utleniajgco-redukujgce oraz elektrody jonoselektywne (ISE).

Elektrody poréwnawcze
Dobra elektroda poréwnawcza powinna posiadaé nastepujgce wiasciwosci:

o stalos¢ potencjatu na przestrzeni dltugiego czasu w warunkach pomiaru;
odtwarzalnos¢ potencjatu i brak histerezy temperaturowej;
tatwos¢ sporzgdzenia z materiatéw i odczynnikow dostepnych w kazdym laboratorium;
maty opor elektryczny;
odporno$¢ mechaniczng niezbedng przy czestym uzyciu.

Jako elektroda poréwnawcza najwieksze znaczenie teoretyczne ma normalna elektroda
wodorowa (NEW). Jest to blaszka platynowa pokryta czernig platynowg, omywana wodorem pod
ci$nieniem 760 mm Hg i zanurzona w roztworze kwasu solnego o aktywnoséci réwnej 1:

Pt, H, (760 mm Hg) H" | ay(1,228 mol/L HCI ). Reakcje zachodzace na tej elektrodzie mozna
przedstawi¢ rownaniem analogicznym do réwnania opisujgcego procesy zachodzace na
elektrodach metalowych: H, < 2H" + 2e

Nie jest ona jednak wygodna w uzyciu i w praktyce jako elektrody poréwnawcze stosuje sie
najczesciej nasycong elektrode kalomelowg (NEK) i chlorosrebrowg. Obie sg elektrodami
drugiego rodzaju.

Nasycona elektroda kalomelowa

Nasycong elektrode kalomelowg stanowi drut platynowy bedacy w kontakcie z rtecig metaliczng
pokrytg warstwg chlorku rteci(l) Hg.Cl, (kalomelu), zanurzong w nasyconym roztworze chlorku
potasu. Pétogniwo takie mozna zapisac: Hg, Hg>Clys) | nas. KCI.

Przemiany zachodzgce na elektrodzie mozna przedstawi¢ réwnaniem: Hg.Cl, + 2e « 2Hg + 2CI”

Elektroda chlorosrebrowa

Elektrode chlorosrebrowg stanowi drut srebrny pokryty warstewkg chlorku srebra zanurzony
w roztworze zawierajgcym jony CI, pochodzgce z chlorku potasu lub kwasu solnego. Schemat
takiego potogniwa mozna zapisa¢: Ag, AgCl |KCl.

Przemiany zachodzgce na elektrodzie mozna przedstawi¢ réwnaniem: Ag + CI” < AgCl + e.

Elektrody jonoselektywne

Elektrodami jonoselektywnymi (ISE — lon Selective Electrode) nazywa sie elektrody, ktdrych
potencjat zalezy liniowo od logarytmu aktywnosci danego jonu w roztworze (w okreslonym
przedziale stezen). Zaleznos¢ prostoliniowa utrzymuje sie na ogét w zakresie kilku rzedéw
stezenia (3 — 4). Wspdlng ich cechg jest to, ze na ich potencjat ma wptyw nie tylko stezenie jonu
oznaczanego, lecz takze stezenia innych jonow. Elektrody te sg zaopatrzone w membrane
jonowymienng, ktoéra oddziela odpowiednie pdtogniwo od roztworu badanego. Na potencjat
elektrody membranowej skfada sie potencjat miedzyfazowy na granicy faz membrana-roztwor,
uwarunkowany wymiang jonowg miedzy roztworem i membrang, oraz potencjat dyfuzyjny,

_3_



Laboratorium: Cwiczenia z Chemii Analitycznej Kierunek: Zaawansowane Materiaty i Nanotechnologia

wynikajgcy z procesow zachodzgcych wewnatrz membrany, szczegdlnie w jej warstwie
przylegajgcej do roztworu.
Elektrody jonoselektywne rdznig sie szczegdtami konstrukcyjnymi, m.in. stanem skupienia fazy
tworzgcej membrane. Elektrody te dzielimy na:
e elektrody ze szklanymi membranami — elektrody szklane,
e clektrody ze stalymi membranami, (membrany homogeniczne — monokrystaliczne
i heterogeniczne — polikrystaliczne),
e elektrody z membranami ciektymi,
elektrody z podwdéjnymi membranami — elektrody czute na gazy i elektrody enzymatyczne.

Elektroda szklana

Elektroda szklana — jonoselektywna elektroda czuta na jony wodorowe, jest to potogniwo
w ktérym membrana jest wykonana ze specjalnego gatunku szkta sodowego. Zwykle jest to waska
rurka szklana zakonczona cienko$cienng membrang w ksztatcie banki. Wewnatrz znajduje sie
roztwor buforowy o dokfadnie znanym pH, zawierajgcy chlorki. W roztworze tym jest zanurzona
elektroda wewnetrzna (wyprowadzajgca) o stalym potencjale, zwykle chlorosrebrowa, ktora
posiada wyprowadzenie na zewnatrz. W przypadku elektrody szklanej réznica potencjatow miedzy
szktem i roztworem stykajgcym sie z nim, zalezy od pH tego roztworu. Zalezno$¢ ta daje sie
wyrazi¢ wzorem stusznym dla odwracalnej elektrody wodorowej (réwn. 4).

RT
E=E% +—Ina 4
oF e (4)

gdzie: E’%, — potencjat normalny charakterystyczny dla danego rodzaje szkia.

Elektroda szklana zawiera dwie powierzchnie graniczne szkio — roztwér i gdyby E’%, bylo
jednakowe dla obu tych powierzchni, to réznica potencjatéw miedzy roztworami po obu stronach
szklanej membrany zalezna bytaby tylko od stosunku aktywnosci jonéw wodorowych w tych
roztworach.

E=—IIn— (5)

Potencjat elektrody szklanej zalezy jedynie od aktywnosci jonéw wodorowych w roztworze, do
ktorego elektroda zostata zanurzona. Zalezno$¢ te wyraza wzor analogiczny do wzoru (4),
w ktérym E’; jest stalg zalezng od rodzaju elektrody wewnetrznej i pH elektrolitu wewnetrznego.
Jezeli elektrode szklang zanurzy¢ do roztworu takiego jaki znajduje sie wewnatrz elektrody i jako
elektrode poréwnawczg zastosowaé elektrode takg samg jak we wnetrzu banki, to SEM
utworzonego ogniwa zgodnie ze wzorem (5) powinna rownac sie zeru. Praktycznie okazuje sie
jednak, ze wystepuje pewna niewielka SEM réwna £ 2 mV. Wielko$¢ ta jest nazwana potencjatem
asymetrii, ktéry spowodowany jest nieidentyczno$cig powierzchni zewnetrznej i wewnetrznej
szklanej membrany (E’%; rézne dla obu powierzchni).

Potencjat asymetrii ulega zmianom w okresie eksploatacji elektrody i dlatego elektrode szklang
nalezy kalibrowa¢é we wzorcowych roztworach buforowych o znanych wartosciach pH,
sporzadzajgc krzywg kalibracyjng, ktéra jest charakterystyka elektrody.

Wyznaczenie charakterystyki elektrody szklanej polega na ustaleniu dla niej zaleznosci SEM od
pH szeregu wzorcowych roztworow buforowych tj. okresleniu zakresu jej stosowalnosci
i nachylenia. Jezeli zalezno$¢ ta przebiegataby w mys| rownania (4), to charakterystyka elektrody
bytaby linig prostg w calym zakresie pH. Faktycznie dla najczesciej stosowanych elektrod
prostoliniowo$¢ wystepuje w zakresie pH 1 — 9 a czesto do 12 pod warunkiem, ze roztwor nie
zawiera zbyt duzo soli metali alkalicznych. Odchylenie od prostoliniowosci w roztworach silnie
kwasnych i silnie alkalicznych wynika z niestusznosci wzoru (4) w tych warunkach. Odstepstwa od
tego wzoru zwigzane sg ze zmiang aktywnosci wody jako rozpuszczalnika w stezonych roztworach
oraz z dochodzenia do glosu innych mechanizmow ustalania sie réznicy potencjatéw miedzy
szktem i roztworem, niz za posrednictwem samych tylko jonéw wodorowych.
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Nachylenie charakterystyki elektrody okresla zmiane potencjatu danej elektrody spowodowang
dziesieciokrotng zmiang aktywnosci (stezenia) jonu na ktéry czuta jest dana elektroda. Dla
elektrody szklanej jest to zmiana jej potencjatu na jednostke pH [mV/pH]. Dla elektrod czutych na
jony jednowarto$ciowe teoretyczne nachylenie charakterystyki, tzw. Nernstowskie nachylenie
wynosi 59,15 mV na dekade zmiany aktywnosci (stezenia) tych jondw w temperaturze 25° C (298
K).

Miareczkowanie potencjometryczne polega na mierzeniu réznicy potencjatdw miedzy elektrodg
wskaznikowg i elektrodg porownawczg po dodaniu kazdej porcji odczynnika miareczkujgcego. Jest
ono mozliwe do wykonania wowczas, gdy dobierze sie elektrode wskaznikowa, ktéra bedzie
reagowata na zmiany stezenia sktadnika oznaczanego Ilub odczynnika miareczkujgcego,
zachodzgce podczas miareczkowania. Dodawanie odczynnika miareczkujgcego powoduje zmiany
stezenia sktadnika oznaczanego. Poczatkowo wzgledne zmiany stezenia oznaczanych jonow sg
niewielkie i zmiany potencjatu rowniez sg niewielkie. Natomiast w poblizu punktu réwnowaznosci
nastepuje skok potencjatu. Krzywa miareczkowania, przedstawiajgca zaleznos¢ potencjatu od
objetosci titranta, jest analogiczna do krzywej miareczkowania w alkacymetrii, redoksometrii
i kompleksometrii. Réznica miedzy miareczkowaniem prowadzonym metodg klasyczng
i miareczkowaniem potencjometrycznym polega na sposobie wyznaczenia punktu koncowego
miareczkowania (PK).

W metodach wizualnych, kazdy typ reakcji miareczkowej (a nawet rodzaj analitu), wymagat
zastosowania odpowiedniego wskaznika chemicznego. Miareczkowanie potencjometryczne ma
bardziej ogélne zastosowanie, np. mozna je zastosowaé¢ do oznaczania roztworéw zabarwionych,
metnych.
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Zadanie 4.

Potencjometria bezposrednia. Wyznaczenie charakterystyki elektrody szklanej
kombinowanej (kalibracja elektrody) i pomiar pH cieczy

Aparatura:
e pH-metr, na przyktad N-517 z odczytem cyfrowym lub N-512 — wychyleniowy (stosowany
w trybie miliwoltomierza);
elektroda kombinowana (wskaznikowa i porownawcza jako ogniwo zespolone).
¢ mieszadto magnetyczne

tapy

Odczynniki i naczynia:
¢ mianowany 0,1 mol/L (w sprawozdaniu podaé¢ dokfadne stezenie po zmianowaniu)
roztwor NaOH;
roztwory buforowe
tryskawka z wodag
5 zlewek (100 mL)
Zlewka z mieszadetkiem
pipeta (25 mL), biureta (50 mL)

UWAGA: roztwory NaOH sa niebezpieczne w kontakcie z oczami i dlatego
bezwzglednie w trakcie pracy z nimi nalezy uzywaé ochronnych okularéw.

Proébki:
e roztwdr syntetyczny o nieznanym pH
¢ naturalne prébki (woda 1 x destylowana, woda wodociggowa, napdj spozywczy)

Wykonanie:
1. Do 5 zlewek o pojemnosci 100 ml odmierzy¢ po 25 ml roztworow buforowych o réznym
i znanym pH

2. Zestawi¢ ukfad pomiarowy (w trakcie przerwy w prowadzaniu pomiarow elektroda
powinna by¢ zanurzona w wodzie destylowanej). Przewody podtgczy¢ do odpowiednich
gniazdek woltomierza i po ustaleniu sie potencjatu odczyta¢ wskazania miliwoltomierza w mV.

Wyznaczenie charakterystyki elektrody szklanej:

1. ZanurzyC elektrode szklang kombinowang w roztworze o najnizszym pH i po ustaleniu sie
potencjatu odczytaé wskazania miliwoltomierza w mV.

2. Po doktadnym optukaniu elektrod i ich osuszeniu bibulg zanurzy¢ je w nastepnym roztworze
i powtdrzy¢ wszystkie czynnosci. Nastepnie wyznaczy¢ SEM w taki sam sposob zanurzajgc
elektrody kolejno we wszystkich roztworach, w kolejnosci wzrastajgcego pH.

Wykonanie oznaczenia dla prébek badanych:

1. Badany roztwér wla¢ do matej zlewki (25,0 ml), zanurzyé elektrody i wykonaé pomiar SEM
(mV) trzy razy. Na podstawie wartosci SEM odczyta¢ odpowiednig wartosé pH z wyznaczonej
uprzednio charakterystyki elektrody.

2. Nalezy zbadac¢ takze pH probek:
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e wody destylowanej (1x).

¢ wody wodociggowej.

e coca-coli lub innego napoju.
Opracowanie wynikéw:

o Wyniki zestawi¢ w tabeli:

Tabela1. Wyznaczenie charakterystyki elektrody i wyznaczenie pH dla préobek

Lp. Prébka pH roztworu SEM [mV]
1 Buf1 Odczyta¢ z butelek
2 Buf2
Prébka 1 X1
3 Prébka 2 X2
Woda destylowana X3
4 Np. Coca-cola X4

. Wartosci pH roztworéw buforowych i odpowiadajgce im wartosci SEM nanies¢ na wykres mV
- pH. Z wykresu okresli¢ zakres stosowalnosci elektrody oraz nachylenie charakterystyki
wyrazone w mV na jednostke pH.

. SEM dla probek odnies¢ do charakterystyki elektrody. Odczyta¢ pH. Nachylenie
charakterystyki okresla czutos¢ elektrody. Zgodnie z tym co powiedziano wyzej pomiary pH
mozna wykonac¢ w zakresie, w ktérym charakterystyka elektrody jest prostoliniowa.

Zadanie 5.

Potencjometria posrednia. Oznaczanie procentowej zawartosci CH;COOH
w handlowym occie metoda miareczkowania potencjometrycznnego
(z potencjometryczng detekcja PK)

Aparatura:

e pH-metr (miliwoltomierz)

o elektroda szklana kombinowana (wskaznikowa i poréwnawcza jako ogniwo zespolone
ztozone z elektrody wskaznikowej — szklanej (czutej na jony wodorowe) i elektrody
poréwnawczej, elektrody chlorosrebrowey.);

¢ mieszadto magnetyczne

Odczynniki i naczynia:
¢ mianowany 0,1 mol/L (w sprawozdaniu podaé dokfadne stezenie po zmianowaniu)
roztwor NaOH;
e tryskawka z wodg
pipeta (25 mL), biureta (50 mL)
e Zlewka z mieszadetkiem (100 mL)
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Probka:
o handlowy ocet (prébka z éwiczenia nr 1)

Miareczkowanie z potencjometryczng detekcjg PK wykonaé 3 razy w nastepujacy sposoéb:

podigczy¢ elektrode do odpowiedniego gniazda pH-metru

zainstalowa¢ mieszadto magnetyczne,

pipete przeptuka¢ dwoma niewielkimi porcjami probki,

odmierzy¢ pipetg jedng porcje (25 mL) probki do zlewki z mieszadetkiem,

umiesci¢ zlewke centralnie na mieszadle,

elektrode nalezy umocowac¢ w odpowiednim uchwycie,

zanurzy¢ w przygotowanym roztworze elektrode kombinowang, tak by mieszadetko nie
uderzato w banieczke elektrody lub Scianki zlewki

prébke rozcienczy¢ wodg destylowang tylko tyle by roztwor przykrywat klucz elektrolityczny,
nad zlewka ustawi¢ biurete z mianowanym roztworem NaOH

miareczkowa¢ mianowanym roztworem NaOH

dodawac po 0,5 mL roztworu NaOH, notujgc kazdorazowo stan biurety i odpowiadajgce mu
wskazania pH-metru w mV.

e po zakonczeniu miareczkowania elektrode optukac starannie wodg i osuszy¢ bibuta.

W miareczkowaniu tym dodawac caty czas tj. od poczatku do zakohczenia miareczkowania po 0,5
mL titranta. Miareczkowanie przerwac¢ po znacznym przekroczeniu PK, tak aby uzyskaé¢ ,petny”
przebieg krzywej miareczkowania. Drugie i trzecie miareczkowanie wykonac tak aby w zakresie
skoku potencjatu uzyskac¢ na krzywej miareczkowania dokfadniejsze ,wypunktowanie”. Nalezy wiec
dodawac, tak jak w pierwszym miareczkowaniu po 0,5 ml NaOH, z chwilg kiedy 0,5 mL porcja
roztworu NaOH wywota wiekszg réznice potencjatu, nastepne porcje zmniejszy¢é do 0,1 mL, po
czym przy matych réznicach potencjatu zwiekszy¢é dodawane porcje titranta z powrotem do 0,5 mL.
Miareczkowanie przerwac gdy kolejne porcje NaOH wywotujg niewielkie roznice potencjatu.
Zakres objetosci, w ktérej nalezy zagesci¢ punkty na krzywej ustala sie na podstawie
pierwszego miareczkowania oraz konsultacji z osobg prowadzaca ¢wiczenie.

Opracowanie wynikéw:

. Wyniki pomiarow zestawi¢ w tabelach zawierajgcych kolumny z wartosciami: Vnaon [ML],
SEM [mV], ASEM [mV], ASEM/Av [mV/mL], A2SEM/Av? [mV/mL].

o Z otrzymanych danych narysowac¢ wykresy zaleznosci: SEM[mV] — v[mL], ASEM/Av [mV/mL]
— v [mL] (wykres pierwszej pochodnej) oraz A’SEM/AV? [mV/mL] — v [mL] (wykres drugie;
pochodnej), a nastepnie z wykresow wyznaczy¢ objetosci NaOH odpowiadajgce PK
miareczkowania.

o Objetosci vex wyznaczone dwiema metodami z miareczkowania potencjometrycznego oraz
Zz miareczkowania wobec fenoloftaleiny zestawi¢ w tabeli (wzér podany ponizej) i dokonaé
interpretacji otrzymanych wynikow.

. Obliczy¢ %-owg (w/m) zawarto§¢ kwasu octowego w otrzymanej probce i porownaé z
wynikiem uzyskanym w miareczkowaniu wizualnym.
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Tabela 1. Wyniki miareczkowania kwasu octowego metodg klasyczng i potencjometryczng

Miareczkowanie potencjometryczne IRl Ol T e
fenoloftaleiny
Metoda
wyznaczania Metoda Metoda v
PK | pochodnej Il pochodnej Nr Prébki [m?.K]
Nr PK =v [mL] PK =v [mL]
proébki
1 1
2 2
3 3
Tabela 2. Wyniki oznaczen kwasu octowego w prébce.
Miareczkowanie potencjometryczne Miareczkowanie klasyczne
Metoda Metoda
I pochodnej II pochodnej c [%]
¢ [%] ¢ [%]




