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Ćwiczenie nr 4 - Instrukcja

Temat: Polarografia

· Pobierz arkusz kalkulacyjny „Ćwiczenie_4” z lokalizacji „Dydaktyka”  „Analiza Instrumentalna” na komputerze przy stanowisku pracy. 
· Zapisz arkusz na pulpicie komputera używając polecenia „Zapisz jako” i podając odpowiednią ścieżkę.
· Pobierz wzór opracowania do ćwiczenia dostępny w tej samej lokalizacji i również zapisz go na pulpicie
· Wykonuj w arkuszu kolejne etapy ćwiczenia zgodnie z instrukcją i wzorem opracowania. Wartości obliczone w arkuszu kalkulacyjnym możesz skopiować do opracowania.
· Pamiętaj o regularnym zapisywaniu swojej pracy!
· Na koniec zajęć wyślij uzupełniony arkusz oraz opracowania na swój adres e-mail korzystając z przeglądarki internetowej.

1. Uzupełnij cel ćwiczenia.

2.1. Arkusz 1

1. W tym ćwiczeniu zapoznają się Państwo z zastosowaniem metody krzywej wzorcowej w pomiarach polarograficznych. W tym celu zgromadzono serie danych dla trzech roztworów wzorcowych ryboflawiny (witaminy B2) o znanym stężeniu oraz roztworu badanego. 

2. Rozpocznij pracę od przygotowania wykresów obrazujących fale polarograficzne dla roztworów o różnym stężeniu wyjściowym i badanej próbki.  Niezbędne dane zawarte są w tabeli opisującej zmianę wysokości natężenia prądu I od wartości przyłożonego potencjału E. Zaznacz dane zawarte w kolumnach od C do G i wygeneruj wykres typu XY punktowy, zastosuj opcję prezentacji linia z punktami. Pamiętaj o właściwym opisie osi oraz nazwaniu serii danych prezentowanych w legendzie. 

3. W ramach każdej z otrzymanych fal polarograficznych jesteśmy w stanie wyróżnić zakresy odpowiadające prądowi szczątkowemu (do -0.45 V) i granicznemu prądowi dyfuzyjnemu (od -0.55 V). W celu dokonania pomiaru wysokości fali należy ekstrapolować przebieg obu tych zakresów funkcji do wartości potencjału półfali E1/2 (-0.50 V). Aby dokonać ekstrapolacji przebiegu rozpatrywanych zakresów należy opisać je za pomocą równania regresji w formie I = a ∙ E1/2 + b, w którym parametr a oraz b stanowią odpowiednio współczynnik kierunkowy oraz wyraz wolny równania liniowego każdego z zakresów. 

4. Przykładowo, dla roztworu o stężeniu 0.133mM parametr a prądu szczątkowego należy wyznaczyć w komórce C24 korzystając z formuły „=NACHYLENIE(D6:D11;C6:C11)”, natomiast parametr b tego prądu należy wyznaczyć w komórce D24 korzystając z formuły „=ODCIĘTA(D6:D11;C6:C11)”.  W przypadku prądu granicznego w komórce E24 wpisujemy formułę „=NACHYLENIE(D13:D18;C13:C18)”, natomiast w komórce F24 formułę „=ODCIĘTA(D13:D18;C13:C18)”. 
W komórkach D25 oraz F25 obliczyć należy wartości odpowiednio prądu szczątkowego i granicznego, korzystając z równania I = a ∙ E1/2 + b. Należy podstawić obliczone powyżej wartości współczynników a i b dla obu prądów oraz wartość potencjału półfali E1/2.
Następnie należy wyznaczyć wartość prądu dyfuzyjnego Id (wysokość fali polarograficznej) poprzez odjęcie od wartości prądu granicznego wartości uzyskanej dla prądu szczątkowego w komórce D26.

5. Obliczenia należy powtórzyć dla dwóch pozostałych roztworów o znanym stężeniu i dla badanej próbki. Należy zwrócić uwagę na zmianę zakresów funkcji w przypadku obliczania parametrów a i b.

6. Uzyskane wielkości zgromadź w dedykowanej do tego celu tabeli poniżej. Sporządź krzywą wzorcową – zależność wartości prądu dyfuzyjnego Id od stężenia. Dodaj krzywą regresji i równanie prostej. W komórkach C45 i D45 oblicz wartości współczynników a i b krzywej wzorcowej stosując odpowiednio funkcje „=NACHYLENIE()” oraz „=ODCIĘTA()” zaznaczając odpowiednie zakresy.

7. Oblicz stężenie ryboflawiny w badanej próbce przekształcając równanie prostej Id = a ∙ cmol + b. Pamiętaj, że wartość natężenia prądu dyfuzyjnego Id  dla badanej próbki znajduje się w komórce I36.

2.2. Arkusz 2 

8. W tym ćwiczeniu bazują Państwo na metodzie dodatku wzorca. Dysponujemy dwoma seriami danych, z czego pierwsza z nich obrazuje rozwinięcie fali polarograficznej dla badanej próbki, natomiast druga to próbka do której dodano określoną ilość wzorca o znanym stężeniu. Analizie polarograficznej poddano 20 cm3 roztworu o nieznanym stężeniu. Następnie do roztworu dodano 2 cm3 roztworu tej samej substancji o stężeniu 0,01 mg/ml.

9. Sporządź wykresy obrazujące fale polarograficzne dla roztworu o nieznanym stężeniu i roztworu po dodaniu wzorca zgodnie z instrukcją z pkt 2.

10. Wyznacz wysokości fal polarograficznych w sposób analogiczny do procedury opisanej w punkcie 4. Zauważ, że wcześniej odnosiliśmy się do wartości natężenia prądu I, natomiast w tym przypadku dane są wysokości fali H. Pomimo tego procedura obliczania odpowiednich wartości nie zmienia się.

11. Wyznacz stężenie roztworu na podstawie wzoru: gdzie H jest wysokością fali polarograficznej, V objętością roztworu (cm3), natomiast C jego stężeniem (mg/ml); indeks 1 oznacza roztwór pierwotny (bez wzorca), a indeks 2 oznacza roztwór z dodatkiem wzorca; ΔH=H2-H1.

2.3. Arkusz 3

12. W tym ćwiczeniu zapoznają się Państwo z miareczkowaniem woltamperometrycznym któremu poddano roztwór jonów fosforanowych PO43-, jako czynni miareczkujący wykorzystano roztwór jonów ołowiu Pb2+ o stężeniu 0.01M. Oblicz (w mg) ilość jonów fosforanowych zawartych w próbce.

13. [bookmark: _GoBack]Sporządź krzywą miareczkowania prezentującą zależność natężenia prądu I od objętości titr anta. Wyznacz punkt równoważnikowy: za wartość uznajemy ostatnią objętość dla której nie odnotowano wzrostu natężenia prądu. 

14. Ułóż równanie reakcji, w której jony ołowiu Pb2+ reagują z jonami fosforanowymi PO43-. 
Na podstawie objętości odpowiadającej punktowi równoważnikowemu miareczkowania oraz podanego stężenia oblicz liczbę moli jonów Pb2+. 
Znając liczbę moli jonów ołowiowych oblicz liczbę moli jonów fosforanowych, korzystając z równania reakcji. 
Na podstawie wyznaczonej liczby moli jonów PO43- oraz ich masy molowej (M=95 g/mol) oblicz masę jonów fosforanowych w próbce.

3. Sporządź wnioski do wykonanego ćwiczenia.

Zagadnienia na wejściówkę:
- teoretyczne podstawy woltamperometrii i polarografii,
- rodzaje prądów polarograficznych,
- fale polarograficzne i potencjał półfali,
- kroplowa elektroda rtęciowa: KER,
- depolaryzacja.

