POTENCJOMETRIA

Instrukcja do ¢wiczen laboratoryjnych

W czasie wykonywania ¢wiczen nalezy bezwzglednie stosowac si¢ do zalecen
asystentow prowadzacych c¢wiczenie, oraz dba¢ o powierzony sprzet. W razie
zniszczenia aparatury na skutek razacych zaniedban student moze zosta¢ zobligowany
materialnie do wyr6wnania poczynionych strat.

CWICZENIE 2.
(a) Pomiar pH elektroda szklang

(b) Potencjometryczne oznaczanie kwasu L-askorbowego w tabletkach metoda
miareczkowania potencjometrycznego przy uzyciu elektrody szklanej

Aparatura: Wielofunkcyjny przyrzad komputerowy typu CX-721
lub CX-731
Elektroda szklana zespolona
Mieszadlo magnetyczne
Zasilacz stabilizowany
Czujnik temperaturowy

Waga laboratoryjna

Szkto laboratoryjne: biureta, kolba miarowa, pipeta, zlewki, naczynko wagowe,
mozdzierz i pistel, przewody, tapy

Odczynniki: Komplet 3 wzorcow pH (wzorce NBS)
0,2000M KOH

Witamina C — tabletki 100mg

Cz. 1. Wyznaczanie charakterystyki elektrody szklanej.

Charakterystyka elektrody szklanej nazywamy wyznaczong doswiadczalnie zalezno$¢
pomiedzy potencjalem elektrody a wartosciami pH buforow wzorcowych.
Charakterystyka idealnej elektrody szklanej przedstawia (zgodnie z rownaniem
Nernsta: E = E; - k-pH) lini¢ prosta, dla ktérej bezwzgledna wartos$¢ tg kata nachylenia
(k) ma warto$¢: w temperaturze 20°C (293K) 58,16 mV, w temperaturze 25°C (298K)
59,16 mV. W rzeczywistosci kazda elektroda szklana ma inng charakterystyke, zmienng
w czasie. Prostoliniowa zalezno$¢ potencjatu elektrody od log ay. wystepuje tylko
w pewnym zakresie aktywnosci jonow wodorowych ($cislej jonéw H;0"). Pomiar pH
z zastosowaniem danej elektrody mozliwy jest tylko w zakresie pH, w ktorym
charakterystyka elektrody wykazuje przebieg prostoliniowy.

Wykonanie pomiarow:

Do WPK podlaczy¢ zasilacz stabilizowany S Z 6V/500 mA (gniazdo POWER")
i czujnik temperatury (gniazdo "temp."). Zasilacz podlaczy¢ do sieci. Na statywie
mieszadta umiesci¢ ogranicznik przesuwu uchwytu elektrody, uchwyt elektrodowy, a w
nim elektrode szklang zespolong. Elektrode optuka¢ woda destylowang 1 osuszy¢
ostroznie ligning (unika¢ pocierania!). Podtaczy¢ elektrode do WPK (gniazdo "pH").



Strzatkg ustawi¢ na ekranie funkcje "pH'". Wywota¢ klawiszem "ENTER". Przez
ponowne nacisnigcie klawisza "ENTER" przejs¢ do '"ustawiania parametrow",
przesung¢ strzalka kursor na "Kalibracje¢" 1 wywota¢ klawiszem "ENTER".
Przesung¢ kursor na "Tryb kalibracji'" i1 nastawi¢ "pélauto". Wywota¢ klawiszem
"ENTER". Wpisa¢ do tabeli podane przez asystenta wartosci pH buforow kontrolnych.
Nacisng¢ klawisz "CAL".

Elektrode zanurza¢ kolejno do wyznaczonych buforow na glebokos$¢ wskazang przez
asystenta (moze by¢ ona rézna w zaleznosci od typu stosowanej elektrody). Po
zanurzeniu kazdorazowo nacisng¢ klawisz "START", a po ustaleniu si¢ wskazania
"ENTER". Pamig¢ta¢ o oplukaniu i1 osuszeniu elektrody przed przeniesieniem do
kolejnego roztworu. Po zakonczeniu kalibracji nacisng¢ klawisz "ESC" 1 wpisac
kalibracj¢ do pamigci (klawisz "ENTER"). Przez dwukrotne naci$ni¢cie klawisza
"ESC" nastawi¢ ekran pomiaru pH.

pH
Lp. Nazwa buforu buforu
1. szczawianowy 1,67
2. fosforanowy 6,38
3. weglanowy 10,00

Cz. 11. Pomiar pH roztworéw kontrolnych. (a)
Zmierzy¢ wartosci pH roztworow kontrolnych pobranych do analizy.

Cz. I11. Potencjometryczne oznaczanie kwasu octowego. (b)

W umieszczonym na statywie mieszadla uchwycie umocowac elektrode szklana.
Elektrod¢ nalezy opluka¢ 1 osuszy¢. Elektrode podtaczy¢ do pehametru. Mieszadto
magnetyczne podiaczy¢ do regulatora napigcia i regulator napigcia podlaczy¢ do sieci.
Podlaczy¢ do wielofunkcyjnego przyrzadu komputerowego (WPK) zasilacz stabilizowany SZ
6V/500mA 1 czujnik temperaturowy.

Zasilacz podtaczy¢ do sieci.

W przypadku pracy z WPK model CX-721:
Po wiaczeniu WPK przyciskiem znajdujacym si¢ na tylnej Sciance ustawic¢ na ekranie funkcje
"opcje'". Po wywotaniu (klawisz "enter") ustawi¢ na ekranie funkcje "rézne". Po wywotaniu -

pozycje "funkcja" ustawi¢ na "miareczkowanie"'.



W przypadku pracy z WPK model CX-731:
Przygotowanie przyrzadu do miareczkowania wykonuje si¢ po wywolaniu funkcji "pH", a

nastepnie funkcji "pomiar'. Funkcje '"miareczkowanie" wywoluje si¢ w ramach funkcji

"pH".

Po powrocie do funkcji "pH" WPK jest przygotowany do pomiar6w miareczkowania

potencjometrycznego. Nacisng¢ klawisz "start".

Na statywie mieszadla umiesci¢ tape, a w nim biurete napeiniong 0,2000M roztworem

KOH. Ustawi¢ wtasciwy poziom roztworu w biurecie.

Na wadze laboratoryjnej zwazy¢ trzy tabletki witaminy C i obliczy¢ $rednig mase¢ pojedyncze;j
tabletki. Nastgpnie tabletki utrze¢ w mozdzierzu i odwazy¢ w naczynku wagowym ok. 200 mg
proszku, ktory nalezy przenie$s¢ ilosciowo do zlewki o pojemnosci 50,0 ml. Dodad

odpowiednig ilos¢ wody destylowane;.

Do zlewki wrzuci¢ mieszadetko i ustawi¢ ja na ptycie mieszadta magnetycznego. Zanurzy¢
w niej elektrode. Wlaczy¢ mieszadlo 1 wyregulowa¢ regulatorem napigcia wlasciwg szybkos¢
mieszania. Wykona¢ miareczkowanie wstgpne wprowadzajac do zlewki titrant porcjami po
0,30 cm’ i po kazdorazowym ustaleniu si¢ wartosci pH nacisna¢ klawisz "hold" i wprowadzi¢
klawiaturg do pamieci WPK dodang ilo$¢ titranta. Miareczkowanie prowadzi¢, az do momentu
uzyskania dwoch wynikow wartosci pH > 11.-Nastepnie zakonczy¢ czynno$¢ miareczkowania

przez naci$niecie klawiszy "esc"

i "enter". Ustawi¢ funkcj¢ "opcje'", a po wywotaniu -
funkcje¢ wyniki. Wyniki (pH jako funkcj¢ dodanej objetosci titranta) zanotowaé w zeszycie (wWg

ponizszego wzoru).

Vv [cm3] pH

Przed kolejnym miareczkowaniem nalezy optukac i osuszy¢ elektrode, napetnic biurete

titrantem 1 ustawi¢ wlasciwy poziom titranta w biurecie.



Analityczne miareczkowanie kwasu askorbowego nalezy wykona¢ we wskazanym przez

Asystenta

zakresie

objetosci

titranta.

Wyniki

wartosci

po kazdorazowym dodaniu porcji (0,10 ml) roztworu KOH.

Wyniki zanotowac¢ w tabeli wg wzoru:

pH nalezy rejestrowaé

I miareczkowanie

II miareczkowanie

V [cm3]

pH

A*pH
AV?

1072

pH

A*pH

avz 107

Metoda wskazang przez Asystenta wyznaczyC¢ objgtosci przypadajace na punkty koncowe

miareczkowania (PKM).

Nastepnie nalezy

w przeliczeniu na tabletke.

Wyniki zestawi¢ w tabeli:

wyliczy¢

mas¢ kwasu L-askorbowego

m [mg] V titranta [ml] m [mg] kwasu m [mg] kwasu
Lp. sproszkowanej przypadajaca na L-askorbowego L-askorbowego
tabletki PKM w analizowanej probie w przeliczeniu na tabletke
1.
2.

Otrzymany wynik nalezy poréwna¢ z deklarowang przez producenta zawartos$cig substancji

aktywne;j.




