KALIBRACJA ELEKTRODY SZKLANEJ | POMIAR pH

1. Cel éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest wyznaczenie krzywej kalibracji badanej elektrody szklanej i
oznaczanie pH probki metodg potencjometrii bezposredniej. Pomiar pH badanego
roztworu dokonywany jest metodg odczytu z krzywej kalibracji elektrody a takze

bezposrednio z pH-metru po jego uprzedniej kalibraciji.

2. Wykonanie ¢wiczenia

Wykonanie ¢wiczenia polega na:

e pomiarze potencjatu badanej elektrody szklanej w roztworach buforowych
(wzorcach) o znanych wartosciach pH np. 2.00, 4.00, 7.00 i 9.00 a nastepnie w
badanej probce o nieznanym pH. W tym celu nalezy podtgczyc¢ elektrode szklang do
pH-metru, uruchomié¢ pH-metr (ON/OFF), ustawi¢ na pomiar napiecia w mV (MODE)
w trybie pracy measurement (CAL MEAS). Przed kazdym pomiarem doktadnie
optukac i wytrze¢ elektrode, nastepnie zanurzy¢ elektrode w roztworze buforowym
(umieszczonym w zlewce 25 ml) i zmierzy¢ jej SEM dwukrotnie. Odczytu SEM
nalezy dokonywac po pojawieniu sie ready.

e Kkolejnym etapem pracy jest kalibracja (wzorcowanie) pH-metru w roztworach
buforowych i pomiar pH bezposrednio za pomocg miernika. pH-metr ustawi¢ na
pomiar pH (MODE) i tryb pracy calibration (CAL MEAS). Wykalibrowac urzgadzenie
zgodnie z instrukcjg. Przestawi¢ miernik na tryb pracy measurement (CAL MEAS),

zanurzy¢ elektrode w prébce i odczytac jej wartos¢ pH.

3. Opracowanie wynikéw

Opracowanie wynikébw zwigzane jest z wykreSleniem krzywej kalibracji, ktorg
przedstawia sie w uktadzie wspotrzednych SEM = f (pH). Wymagane jest wyznaczenie
nachylenia krzywej kalibracji wyrazonego w mV/pH (np. obliczajgc wspotczynnik
kierunkowy a linii regresji otrzymanej metodg najmniejszych kwadratéw) w celu oceny
jakosci elektrody (poréwnanie z wartoscig teoretyczng). W oparciu o krzywg kalibracji

nalezy wyznaczy¢ pH badanej prébki, poréwnujgc z wartoscig odczytang z pH-metru.



KALIBRACJA ELEKTRODY JONOSELEKTYWNEJ
| POMIAR STEZENIA BADANEGO JONU W PROBCE

1. Cel éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest wyznaczenie krzywej kalibracji i zakresu pracy wybranej elektrody

jonoselektywnej oraz oznaczenie za jej pomocg stezenia badanego jonu metodg

potencjometrii bezposredniej.

2. Wykonanie ¢wiczenia

Wykonanie ¢wiczenia polega na:

e pomiarze potencjatu elektrody jonoselektywnej wobec elektrody referencyjnej w
roztworach wzorcowych badanego jonu (zawierajgcych elektrolit podstawowy) w
celu sporzadzenia krzywej kalibracji elektrody. Przygotowac w kolbkach 50 ml szes¢
roztworédw wzorcowych o stezeniu jonu oznaczanego: 10®, 10°, 10, 10°, 102 10*
mol/dm?; kazdy z roztworéw wzorcowych powinien zawierac elektrolit podstawowy
(Na,SO,) o stezeniu 0.01 mol/dm?. Podtagczy¢ elektrode jonoselektywng i
referencyjng do miliwoltomierza, uruchomi¢ miernik (ON/OFF), ustawi¢ na pomiar
napiecia w mV (MODE) w trybie pracy measurement (CAL MEAS). Przed kazdym
pomiarem doktadnie optukac elektrody, nastepnie zanurzy¢ elektrody w roztworze
wzorcowym (umieszczonym w zlewce 50 ml i mieszanym za pomocg mieszadta
elektromagnetycznego) i zmierzy¢ ich SEM. Odczytu SEM nalezy dokonywac po
pojawieniu sie ready.

e kolejnym etapem pracy jest pomiar potencjatu elektrody jonoselektywnej w
roztworze prébki badanej o nieznanym stezeniu oznaczanego jonu. W tym celu po
doktadnym optukaniu zanurzy¢ elektrody do roztworu prébki i zmierzy¢ ich SEM.

3. Opracowanie wynikéw

Opracowanie wynikow zwigzane jest z wykresleniem krzywej kalibracji elektrody

jonoselektywnej i wyznaczeniem nachylenia tej krzywej wyrazonego w mV/log cx (np.

obliczajgc wspotczynnik kierunkowy a linii regresji otrzymanej metodg najmniejszych
kwadratow) w celu oceny jakosci elektrody (porownanie z wartoscig teoretyczng). Na
podstawie krzywej kalibracji nalezy wyznaczy¢ rowniez zakres pracy elektrody, dolng

granice oznaczalnosci elektrody oraz stezenie oznaczanego jonu.



POTENCJOMETRYCZNE MIARECZKOWANIE AUTOMATYCZNE
Z ZASTOSOWANIEM STANOWISKA METROHM

1. Cel éwiczenia
Celem c¢wiczenia jest pokazanie techniki potencjometrycznych miareczkowan
automatycznych. Miareczkowanie automatyczne sterowane jest przez titrator, ktéry po
uruchomieniu samodzielnie dodaje porcje titranta przy pomocy biurety automatycznej,
zbierajgc wskazania elektrody wskaznikowej. Po dodaniu okreslonej objetosci titranta
czy osiggnieciu przez elektrode wskaznikowg zadanego potencjatu aparat zatrzymuje
miareczkowanie, wykresla krzywg miareczkowania i wykonuje obliczenia wedtug
zadanych wczesniej wzorow (po wyznaczeniu punktéw koncowych). Wyniki kohcowe
otrzymywane sg w postaci wydruku.
2. Wykonanie ¢wiczenia
Wykonanie ¢wiczenia polega na strgceniowym miareczkowaniu automatycznym
roztworu chlorkéw, bromkow i jodkéw mianowanym roztworem AgNO3; wobec elektrody
srebrowej jako wskaznikowej i chlorosrebrowej (z kluczem elektrolitycznym) jako
elektrody odniesienia. Przygotowanie probki wymaga odpipetowania 5 ml
przygotowanej probki do zlewki 100 ml i dodania 10 ml 0.5 mol/dm?® roztworu KNOs.
Zlewke ustawi¢C na mieszadle, umiesciC element mieszajgcy, zanurzy¢ elektrody
(wskaznikowg i odniesienia) oraz koncowke biurety automatycznej. Uruchomienie
procedury miareczkowania nastepuje po nacisnieciu klawisza START za pomocag
myszy. Miareczkowaniem steruje komputer, ktérego oprogramowanie demonstruje
asystent.
3. Opracowanie wynikéw

Po zakonczeniu miareczkowania rozpoczyna sie automatycznie wydruk wynikéw z
krzywg miareczkowania. Opracowanie wynikdw zwigzane jest z interpretacjg krzywej
miareczkowania. Na podstawie krzywej miareczkowania nalezy rowniez wyznaczy¢
punkty koncowe oraz obliczy¢ zawartos¢ (w gramach lub mmolach) chlorkéw, bromkow
i jodkébw w probce. Otrzymane zawartosci nalezy poréwnac¢ z wynikami podawanymi

przez titrator.

Przygotowanie prébki:



Dodac¢ do kolbki 100 ml po 2.0 ml roztworu KCI, KBr, Kl (kazdy o stezeniu 0.1M), woda

do kreski. Do miareczkowania pobieramy po 5 ml probki.



