Analiza Instrumentalna

Cwiczenia laboratoryjne: POTENCJOMETRIA ||

4

OZNACZANIE ZAWARTOSCI JONOW BROMKOWYCH METODA
MIARECZKOWANIA POTENCJOMETRYCZNEGO

Cel éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest oznaczenie zawarto$ci jonow bromkowych w roztworze wodnym metodg

miareczkowania potencjometrycznego.

Odczynniki i aparatura

*+ 0,05MAgNO;

« 05MHNO;

*  pH-metr z elektrodg srebrowg i elektrodg szklang
kolba miarowa 100 ml

pipeta jednomiarowa szklana 20 ml

pipeta szklana (lub cylinder miarowy) 10 ml
zlewka 250 ml

precyzyjna pipeta 0,5 ml

zlewka 250 ml

Wykonanie éwiczenia

1. Otrzymany do analizy roztwor bromkéw uzupeti¢ zdemineralizowang wodg do objetosci 100 ml
(w kolbce miarowej).

2. Z kolby miarowej pobra¢ bardzo starannie 20 ml roztworu badanego i przenies¢ do zlewki
0 pojemnosci 250 ml, w ktdrej bedzie przeprowadzane miareczkowanie. Do zlewki doda¢ 10 ml 0,5
M kwasu azotowego. Prébke rozcienczy¢ wodg do objetosci ok. 150 ml, tak aby warstwa roztworu
umozliwiata zanurzenie elektrod na odpowiednig gtebokos¢.

3. Umiesci¢ na statywie elektrode srebrowg — wskaznikowg oraz elektrode szklang, ktéra bedzie
petnita funkcje elektrody poréwnawczej.

4. Zlewke z przygotowanym do miareczkowania roztworem bromkéw i precikiem magnetycznym
umiesci¢ na mieszadle magnetycznym. Mieszadio wraz z zlewka unies¢ na takg wysoko$¢, aby
elektroda srebrowa (cata powierzchnia precika) i banka elektrody szklanej byty zanurzone
w badanym roztworze.

UWAGA: podczas mieszania roztworu, precik magnetyczny nie moze uderza¢ w membrane
elektrody szklane;j.
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5. Wiaczy¢ mieszadio, wiaczy¢ pH-metr, wybra¢ funkcje pomiaru potencjatu (mV) i rozpoczac¢
miareczkowanie.

6. Przy pomocy pipety automatycznej dodawac roztwér miareczkujacy — 0,05 M azotan srebra —
w porcjach po 0,5 ml. Po kazdej dodanej porcji poczeka¢ na ustalenie sie potencjatu ogniwa
(£ 1 mV) i zanotowa¢ jego warto$¢. Wyniki pomiaréw umie$ci¢ w tabeli wg wzoru:

SEM ogniwa pomiarowego

Objetosc titrantu [mV]
[mi]
SERIA| SERIAII SERIAI
0
0,5

1

Miareczkowanie nalezy prowadzi¢ do momentu, az po bardzo wyraznym skoku potencjatu, dodawanym
porcjom odczynnika miareczkujacego beda towarzyszyty mate zmiany potencjatu. Sumaryczna objetosé
dodanego odczynnika miareczkujgcego powinna wynosi¢ ok. 9 ml. Miareczkowanie nalezy powt6rzy¢

dla nowych porcji prébki (20 ml) 3 - 4 krotnie.

Opracowanie wynikow

1. Wykres$lic oddzielne krzywe miareczkowania w uktadzie SEM = f(V) i wyznaczy¢
konstrukcyjnie punkty koncowe miareczkowan. Nalezy zwréci¢ uwage na staranne wykonanie
wykresu. Doktadno$¢ wyznaczenia punktu koricowego miareczkowania zalezy, miedzy innymi, od
rozmiarow wykresu. Nalezy tak dobra¢ skale wykresu, aby wykorzysta¢é mozliwie najwiekszg
powierzchnie papieru milimetrowego.

2. Obliczy¢ zawartos¢ bromkow w roztworze otrzymanym do analizy (dla kazdej krzywej oddzielnie).

3. Przeprowadzi¢ analize statystyczng otrzymanych wynikéw oznaczen.

4. Znajgc warto$¢ rzeczywistg obliczy¢ btgd wzgledny oznaczenia Ax [%)].




