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METODY POTENCJOMETRYCZNE

Zagadnienia teoretyczne
ogniwa galwaniczne, rodzaje elektrod, SEM, potencjał standardowy, równanie Nernsta, stała równowagi reakcji elektrochemicznej, szereg napięciowy, miareczkowanie potencjometryczne, roztwory buforowe, pojemność buforowa

Literatura
· P. Atkins, „Chemia fizyczna”, PWN 2008
· J. Minczewski, Z. Marczenko, „Chemia Analityczna” PWN 1976
· D. Skoog, D. West, F. Holler, S.Crouch, “Podstawy Chemii Analitycznej” PWN 2006


Część doświadczalna – ćwiczenie 3.1

	Temat:
	Potencjometryczne miareczkowanie glicyny

	Cel:
	Wyznaczanie pK1, pK2 oraz pI dla glicyny

	Aparatura:
	pH-metr, elektroda kombinowana, zlewki, pipeta automatyczna

	Odczynniki:
	0,05 M glicyny, 0,1 M HCl, 0,1 M NaOH



Wykonanie ćwiczenia:
1. Do zlewki odmierzyć 25 ml 0,05 M roztworu glicyny i umieścić w niej cylindryczne mieszadełko magnetyczne.
2. Badany roztwór umieścić na mieszadle magnetycznym.
3. W roztworze badanym zanurzyć elektrodę pH-metru uważając by nie dotykała ona pracującego mieszadełka. Włączyć mieszadło magnetyczne i zmierzyć początkową wartość pH roztworu notując ją w tabeli.
4. Dodać  0,25 ml 0,1 M roztworu HCl do roztworu, poczekać do ustabilizowania się wartości pH i zapisać ją w tabeli wraz z ilością dodanego titranta.
5. Dodawać kolejne porcje 0,1 M HCl notując za każdym razem w tabeli łączną objętość dodanego titranta i odpowiadającą im wartość pH. Miareczkowanie przerwać po uzyskaniu wartości pH równej 2,5 i zanotować pH końcowe oraz końcową objętość titranta.
6. Po wykonaniu ostatniego pomiaru elektrodę umieścić w wodzie destylowanej.
7. Miareczkowanie 0,1 M roztworem HCl powtórzyć jeszcze dwukrotnie (zgodnie z punktami 1-6), za każdym razem stosując nową porcję glicyny.
8. Do kolejnej zlewki odmierzyć 25 ml 0,05 M roztworu glicyny i umieścić w niej cylindryczne mieszadełko magnetyczne.
9. Badany roztwór umieścić na mieszadle magnetycznym.
10. W roztworze badanym zanurzyć elektrodę pH-metru uważając by nie dotykała ona pracującego mieszadełka. Włączyć mieszadło magnetyczne i zmierzyć początkową wartość pH roztworu notując ją w tabeli.
11. Dodać  0,25 ml 0,1 M roztworu NaOH do roztworu, poczekać do ustabilizowania się wartości pH i zapisać ją w tabeli wraz z ilością dodanego titranta.
12. Dodawać kolejne porcje 0,1 M NaOH notując za każdym razem w tabeli łączną objętość dodanego titranta i odpowiadającą im wartość pH. Miareczkowanie przerwać po uzyskaniu wartości pH równej 11.
13. Po wykonaniu ostatniego pomiaru elektrodę umieścić w wodzie destylowanej.
14. Miareczkowanie 0,1 M roztworem NaOH powtórzyć jeszcze dwukrotnie (zgodnie z punktami 8-13), za każdym razem stosując nową porcję glicyny.
15. Jako dane do obliczeń przyjąć wartości średnie z trzech pomiarów.

Sprawozdanie
1. Wyniki pomiarów zestawić w Tabeli 1.
2. Przedstawić matematyczne podstawy obliczeń.
3. Sporządzić jeden wykres zależności pH od objętości dodanego NaOH oraz HCl, a w oparciu o wykonane wykresy wyznaczyć metodą graficzną wartości pK1, pK2 oraz pI glicyny. 
4. Podać wnioski do wykonanego ćwiczenia.

Część doświadczalna – ćwiczenie 3.2

	Temat:
	Oznaczanie zawartości kwasu octowego w analizowanej próbce metodą 
potencjometrycznego miareczkowania

	Cel:
	Wyznaczanie zawartości w badanej próbce oraz pKa słabego kwasu

	Aparatura:
	pH-metr, elektroda kombinowana, zlewki 100 cm3

	Odczynniki:
	0,5 M NaOH, roztwór CH3COOH o nieznanym stężeniu 



Wykonanie ćwiczenia:
1. Do zlewki pobrać 10 ml badanego roztworu kwasu octowego.
2. Zmierzyć pH tego roztworu.
3. Dodawać po 1,0 ml roztworu NaOH, notując wartości pH w tabeli.
4. Miareczkowanie przerwać po znacznym przekroczeniu PK, tak aby uzyskać „pełny” przebieg krzywej miareczkowania, a więc gdy kolejne porcje NaOH wywołują niewielkie różnice potencjału (o około 0,01 – 0,02 jednostki) czyli do pH równego około 12,9.
5. Zakres objętości, w której należy „zagęścić” punkty na krzywej ustala się na podstawie pierwszego miareczkowania oraz konsultacji z prowadzącym.
6. Po ustaleniu tego zakresu wykonać miareczkowanie jeszcze dwa razy.
7. Jako dane do obliczeń przyjąć wartości średnie z dwóch ostatnich pomiarów.



Sprawozdanie
1. Wyniki pomiarów zestawić w Tabeli 2.
2. Przedstawić matematyczne podstawy obliczeń.
3. Wykreślić krzywą miareczkowania w układzie współrzędnych pH = f(VNaOH) i wyznaczyć metodą graficzną punkt końcowy miareczkowania.
4. Na drugim wykresie wykreślić krzywą miareczkowania w układzie współrzędnych ΔpH/Δv = f(VNaOH) oraz również z tej krzywej wyznaczyć punkt końcowy miareczkowania.
5. Obliczyć zawartość kwasu octowego w roztworze.
6. Z wykreślonej krzywej w układzie współrzędnych pH = f(VNaOH) wyznaczyć wartość pKa dla oznaczanego kwasu i porównać ją z wartością tablicową.
7. Podać wnioski do wykonanego ćwiczenia.
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