Polarografia 1

Aparatura:

1. polarograf OH-105
2. woltomierz cyfrowy V-540
3. NEK

4. KER kapilara 1 =10,5 cm, wysokosé stupa rteci h=>54 cm

Odczynniki:
1. roztwory wzorcowe depolaryzatoréw 10 %Ol
2. bufor amonowy (NH,OH lmT"l, NH,OH 1mTOl)
3. 10% NaSOs3

4. 0,1 % roztwér Tritonu X100

Sprzet:

e pipety, kolby miarowe, naczynka polarograficzne, tryskawka

1 Wyznaczanie wzorcowych potencjaléw pétfali

Wykonanie:

Do kolby miarowej o pojemnosci 50,0 ml odmierzy¢ 5,0 ml roztworu wzorcowe-
go depolaryzatora (wskazanego przez asystenta), 10,0 ml buforu amonowego, 5,0
ml roztworu siarczanu(IV) sodu i rozcienczy¢ woda destylowana do okoto 1cm po-
nizej kreski. Doda¢ 1,0 ml tritonu i ostroznie (aby uniknaé spienienia si¢ roztworu)
uzupetni¢ zawartos¢ kolbki do kreski woda destylowana, a nastepnie starannie wy-
miesza¢. Naczynko polarograficzne przeptukaé¢ sporzadzonym roztworem i napetnié
do okoto % objetosci. Kroplowsa elektrode rteciowa i klucz elektrolityczny optukac
woda z tryskawki i analizowanym roztworem, nastepnie zanurzy¢ elektrode pra-
cujaca i klucz elektrolityczny w naczynku polarograficznym. Nastawi¢ potencjat
poczatkowy na -0,2 V i ustawi¢ wstepnie ,zerowy” poziom pradu szczatkowego.
Nastepnie ustawi¢ potencjal na -1,6 V i dobra¢ czutos¢ tak, aby prad graniczny
przypadal na okoto 70 % szerokosci papieru rejestracyjnego. Wybraé potencjal po-
czatkowy KER: TIT—0,2 V;Cd*2-0,4 V;Ni*?2,Co*?: -0,8 V;Zn™2-1,0 V.



Jezeli poziom pradu szczatkowego rézni sie od wczesniej ustalonego o wiecej
niz 10 % szerokosci papieru rejestracyjnego, to go skorygowac i powtorzyé operacje
doboru czutodci. Zarejestrowaé fale polarograficzng, prad graniczny rejestrowac
na przestrzeni nie wigkszej niz 3 cm.

W sposob podany przez asystenta wyznaczyc:

1. wysoko$¢ fali polarograficznej- wyrazi¢ ja w centymetrach i amperach
2. potencjal péiali F1
2

Obliczy¢ warto$é¢ wspotezynnika proporcjonalnosci k natezenia pradu granicznego
do stezenia, pamietajac, ze igq = k - ¢

(c = rzeczywiste stezenie depolaryzatora w kolbce).

Wartoéci otrzymane przez wszystkich zebraé w tabeli (podkreslié
wyniki wlasne).

2 Identyfikacja polarograficzna

Wykonanie:

Otrzymana w kolbie miarowej probke depolaryzatora przygotowaé przez doda-
nie elektrolitu podstawowego postepujac, jak w czesci 1 éwiczenia. Podobnie przygo-
towac kroplows elektrode rteciows i dobraé¢ czutosé polarografu.Fale polarograficzng za-
rejestrowaé w zakresie potencjatéw dobranym empirycznie. Wyznaczy¢ potencjal potfali
i poréwnujac go z otrzymanymi w czesci 1 ¢wiczenia wartosciami - zidentyfikowa¢ depo-
laryzator.W razie wystapienia watpliwosci (duzych réznic w E 1 ) - poréwnacé ksztalty fal
polarograficznych (otrzymanych poprzednio i aktualnie), badz postepujac jak w czesci 1
¢wiczenia - wykresli¢ fale polarograficzna dla depolaryzatora, ktérego obecnosé w anali-
zowanej probee jest domniemywana i wyznaczy¢ wzorcowy potencjal pétfali ponownie.

3 Oznaczanie iloSciowe metodg poréwnania ze
wzorcem

Wykonanie:

Obliczy¢ wysokosé fali polarograficznej wykorzystanej do identyfikacji - w amperach.
Korzystajac z wartosci ,k” odpowiadajacej wielkoSci potencjatu poétfali, przyjetej do
identyfikacji - obliczy¢ stezenie depolaryzatora korzystajac ze skroconego réwnania
Ilkowica:
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