CHEMIA SRODKOW BIOAKTYWNYCH I KOSMETYKOW

PRACOWNIA CHEMII ANALITYCZNEJ

Cwiczenie 3

Wizualne i instrumentalne metody wyznaczania punktu

koncowego miareczkowania alkacymetrycznego.



Cwiczenie obejmuje:

1. Ilosciowe oznaczanie zawartosci kwasu octowego metodg klasyczng miareczkowania
alkacymetrycznego - detekcja punktu koncowego z uzyciem wskaznika barwnego
2. llosciowe oznaczanie zawarto$ci kwasu octowego metodg klasyczng miareczkowania

alkacymetrycznego- detekcja punktu koncowego metoda potencjometryczna

WYKONANIE CWICZENIA

1. Oznaczanie stezenia kwasu octowego metoda klasycznego

miareczkowania alkacymetrycznego z uzyciem wskaznika barwnego.

Oznaczenie jest przykladem miareczkowania bezposredniego, stabego kwasu mocng zasada.

Kwas octowy nalezacy do stabych kwasow reaguje z wodorotlenkiem sodu wedtug rownania:
CH3COOH + Na* + OH <> CH3COO™ + Na* + H,0

Powstajaca w wyniku tej reakcji s6l (octan sodu) wykazuje w roztworze wodnym odczyn
alkaliczny (hydroliza anionowa). W zwigzku z tym w punkcie rownowaznikowym roztwor
ma odczyn alkaliczny, dlatego przy klasycznym miareczkowaniu alkacymetrycznym jako
wskaznika uzywa si¢ roztworu fenoloftaleiny (zmiana barwy wskaznika w zakresie

pH 8,3 -10).

Stosowany sprzet laboratoryjny:
kolby stozkowe 300 ml,

kolba miarowa 100 ml,

pipeta petna 20 lub 25 ml,

biureta 50 ml, statyw.

Odczynniki i roztwory:
mianowany roztwor zasady sodowej (~0.1 mol/l),

fenoloftaleina 0.5% roztwor alkoholowy.



Opis alkalimetrycznego oznaczenia kwasu octowego metodg klasycznego

miareczkowania alkacymetrycznego z uzyciem wskaznika barwnego.

Otrzymany do analizy roztwor w kolbie miarowej, uzupetni¢ wodag destylowana do
kreski i doktadnie wymieszac.

Do kolby stozkowe] o pojemnosci 300 ml odpipetowaé pipeta pelng okreslong
objeto$¢ analizowanego roztworu

Doda¢ dwie krople roztworu fenolonaleiny 1 silnie mieszajac miareczkowac
mianowanym roztworem NaOH do pierwszej zauwazalnej zmiany barwy z

bezbarwnej na r6zowa.

4. Oznaczenie wykona¢ w 3 rdwnoleglych powtdrzeniach
5. Dla kazdej z analizowanych probek wyznaczy¢ mas¢ CH3COOH z zalezno$ci:
Mcp,coon = Ver * C; - 0.060-w  [g]
gdzie:
Vpr - objetos¢ NaOH odpowiadajgca PR (ml)
C; - miano NaOH [mol/I]
W — wspotmierno$¢ kolby i pipety
0.060- masa milimola CH3COOH [g/mmol]
6. Uzyskane wyniki przedstawi¢ w Tabeli, ktorej wzor podano ponizej
Nr objetos¢ roztworu Stazenie Wwspoimiernose¢ masa srednia masa
probki | NaOH Vpg [ml] NaoH w CH3COOH [g] CHsCOOH
C; [mol/1] [a]*
1
2
3

*po odrzuceniu wynikdw watpliwych

Jako wynik analizy przedstawi¢ srednig arytmetyczng 3 wynikow, jesli roznica
pomiedzy nimi nie przekracza 0.5 %.
W przypadku wyniku watpliwego, wynik nalezy odrzuci¢ i wykona¢ kolejne

oznaczenie




2. Oznaczanie kwasu octowego metoda klasycznego miareczkowania

potencjometrycznego.

Stosowany sprzet laboratoryjny:
— pehametr (odczyt w mV),
— elektroda wskaznikowa (tlenowa),
— elektroda odniesienia (kalomelowa),
— mieszadlo magnetyczne,

— biureta z podziatkg do 25ml, statyw.

Odczynniki i roztwory:

— mianowany roztwor wodorotlenku sodu ~0,1 mol/I,

- 30% H,0,,

Opis wykonania oznaczenia kwasu octowego metodq klasycznego miareczkowania

potencjometrycznego

1. Otrzymany do analizy roztwor rozcienczy¢ do kreski w kolbie miarowej na 100 cm?®.
Roztwor doktadnie wymieszac.

2. Do zlewki o pojemnosci 100 ml, z umieszczonym wewnatrz mieszadelkiem
magnetycznym, odpipetowa¢ pipeta miarowg okre§long porcje analizowanego
roztworu. Rozcienczy¢ woda destylowang do objetosci 50 ml i doda¢ 5 kropli H,0..

3. Wilaczy¢ mieszadto. Uregulowaé obroty mieszadta tak aby roztwor nie rozbryzgiwat
si¢ po $ciankach naczynia a jednoczesnie byl energicznie mieszany.

4. Elektrody zanurzy¢ do roztworu.

5. Odczyta¢ SEM ogniwa przed dodaniem pierwszej porcji titranta.

6. Pierwsza probke miareczkowa¢ mianowanym roztworem NaOH dodajac w
przyblizeniu jednakowe objetosci titranta (1 ml), jednakze ilos¢ dodanego titranta
musi by¢ kazdorazowo doktadnie odczytana. Probki 2-3 miareczkowaé w obrgbie
skoku mniejszymi porcjami NaOH ~ 0,1 ml. Catkowita obj¢tos¢ dodanego titranta
powinna wynosi¢ okoto 20 ml.

7. Po zakonczeniu miareczkowania nalezy dopetni¢ biuret¢ roztworem mianowanym

(jesli ma by¢ wykonane kolejne oznaczenie) lub wyla¢ reszte¢ do pojemnika na



odpady chemiczne. Pozostatego w biurecie roztworu nie wolno wlewaé z powrotem

do butelki z roztworem mianowanym.

8. Otrzymane wyniki SEM (dla kazdej z trzech analizowanych probek ) odpowiadajace

kolejnym objetosciom odczynnika miareczkujgcego nalezy zestawi¢ w tabeli, ktorej

wzOr podano ponizej :

Objetos¢ titranta
V [cml]

SEM
E [mV]

Kolejne
przyrosty
potencjatu
AE [mV]

Przyrosty
objetosci
AV [ml]

ASEM
AV

[MmV/ml]

9. Po zakonczeniu miareczkowania dane z tabeli wykorzysta¢ do wykreslenia jednej

krzywej miareczkowania E=f(V) oraz wyznaczenia PK miareczkowania metoda

Hahna dla 3 oznaczen.

10. Wyznaczy¢ mas¢ CH3COOH z zalezno$ci:

gdzie

Mcuycoon = Vpr * C; - 0.060 - w [g]

C, - miano NaOH [mol/I]

V'pr - objetosé NaOH odpowiadajaca PR [ml]

W — wspotmiernos¢ kolby 1 pipety
0.060- masa milimola CH3COOH [g/mmol]

11. Wyniki przedstawi¢ w tabeli, ktorej wzor podano ponizej:

stezenie srednia masa
Nr objetos¢ roztworu wspotmiernos¢ masa
NaOH CH;COOH
probki | NaOH Vpgr (ml) w CH3COOH [g]
C; [mol/l] [a]*
1
2
3

*po odrzuceniu wynikdw watpliwych




11. Jako wynik analizy przedstawi¢ $rednig arytmetyczng 3 wynikow, jesli roznica
pomiedzy nimi nie przekracza 1 %. W przypadku wyniku watpliwego, wynik nalezy

odrzucidé.

Metoda Hahna.

Metoda moze by¢ zastosowana, jezeli w poblizu punktu koncowego miareczkowania
titrant jest dodawany w jednakowych objetosciach (AV). Biorac pod uwagg uzyskane wyniki
doswiadczalne (przyktadowy zestaw danych przedstawia Tabela 1) wybiera si¢ najwigkszy
przyrost SEM (ASEMpax) oraz dwa kolejne co do wielkosci przyrosty potencjatu ASEM; |
ASEM3,, znajdujace si¢ po obu stronach ASEM pax.

Warto$¢ SEM w punkcie koncowym lezy w obszarze najwigkszego przyrostu SEM. Aby

okresli¢ Vpk nalezy obliczy¢ poprawke a (w cm?® ), opisang rOwnaniem:

ASEM,

&= AV OASEM,

gdzie: AV - objetos¢ odczynnika dodawana w jednej porcji.

O tym, czy poprawke a nalezy dodaé, czy odja¢ od liczby cm?® titranta (V), przy ktorej
wystepuje najwigksza zmiana sity elektromotorycznej ASEMpay, decyduje potozenie ASEM;
(nastepnego co do wielko$ci przyrostu po ASEMpax). Jezeli ASEM; poprzedza ASEMpma,
warto$¢ poprawki a nalezy doda¢ do wartosci V lezacej miedzy ASEMpax | ASEM;. Jezeli
ASEM| nastgpuje po ASEMmax, warto$¢ poprawki nalezy odja¢ od wartosci V.

Metoda Hahna mozna wyznacza¢ PK z dobra doktadnoscia, jezeli sa spetnione nastepujace

warunki:

ASEM; / (2 ASEM;) > 0,25 (optymalnie 0,5) [ ASEMax / ASEM; > 2,5

Przyklad. Wykorzystujac dane przedstawione w Tabeli 1 mozna obliczy¢ polozenie PK w

nastepujacy sposob:

ASEMpmax = 60 mV;
ASEM; = 25 mV;
ASEM, = 20 mV;
AV=0,1cm®
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Tabela 1
Zestawienie przyktadowych wynikoéw miareczkowania potencjometrycznego oraz danych

do okreslania PK miareczkowania metodami graficznymi i metodg obliczeniowa Hahna

Objetos¢ dodanego titranta _ _
W) SEM ogniwa ASEM ogniwa ASEM/AV
. mV mV mV/cm?®

0,0 163 5
1,0 168 7
2,0 175 11
3,0 186 14
4,0 200 20
4,5 210 26
5,0 223 50
52 233 100
53 243 9 90
54 252 13 130
55 265 20 200
5,6 285 60 600
57 345 25 250
58 370 18 180
59 88 11 110
6,0 399 42
6,5 420 14
7,0 432 11
8,0 448 7
9,0 459 6

10,0 466 6

11,0 472 6

12,0 478




Poniewaz ASEM; nastepuje po ASEMpax, objetos¢ odpowiadajaca PK miareczkowania

(Vpk) okresla rownanie:

Vpk = 5,70 - 0,04 = 5,66 cm®

Zaleta metody Hahna jest mozliwo$¢ wyznaczania PK przy stosowaniu nawet do$¢ duzych
porcji titranta. Nie wymaga czasochtonnego wykreslania krzywych. Prostota obliczen i
powtarzalno$¢ uzyskiwanych wynikow sprawiaja, ze metoda ta jest jedng z najlepszych

metod wyznaczania PK.



