Inzynieria Srodowiska

Podstawy i ogdélne zasady pracy w laboratorium. Analiza
miareczkowa.

Celem ¢wiczenia jest:

- zapoznanie si¢ z zasadami BHP obowiazujacymi w laboratorium chemicznym

- zapoznanie si¢ Z wyposazeniem i sposobami wykonywania podstawowych czynnos$ci
w laboratorium

- opanowanie techniki wykonywania analizy miareczkowe]

- wykonanie oznaczenia zawarto$ci NaOH/KOH w technicznych odczynnikach

Przed zaje¢ciami laboratoryjnymi nalezy zapoznac si¢ z nast¢gpujacymi zagadnieniami:

- mol i gramoréwnowaznik

- stezenia molowe i normalne

- stgzenia procentowe i wyrazone w ppm

- przeliczenia stezen 1 ilosci substancji zawartych w roztworach

- reakcje zobojgtniania

- odczyn (pH) 1 popularne wskazniki kwasowo-zasadowe

- przeliczenia stechiometryczne ilo$ci reagujacych substancji w oparciu o zapis reakcji
chemicznej

Przebieg ¢wiczenia:

- omoéwienie ogélnych zasad BHP w laboratorium chemicznym (zasady BHP oraz
objasnienia zwrotow wskazujacych stopien zagrozenia i okreslajacych warunki
bezpiecznego stosowania odczynnikoéw chemicznych - w zataczeniu)

- omowienie 1 demonstracja podstawowego sprzetu laboratoryjnego

- obliczenia objgtosci roztworéw i masy nawazek potrzebnych do wykonania
oznaczenia zawartosci NaOH/KOH w technicznych odczynnikach

- wykonanie oznaczenia zawarto$ci NaOH/KOH w technicznych odczynnikach

Podstawowy sprzet laboratoryjny.

W trakcie zaje¢ omdéwiony zostanie nastgpujacy sprzet i wyposazenie laboratorium:

- zlewki - pipety i dozowniki automatyczne - cylindry miarowe

- kolby stozkowe - eksykatory 1 naczynka wagowe - biurety

- kolby miarowe - tygle 1 parownice - mieszadta magnetyczne
- pipety wielomiarowe - gruszki gumowe do pipet - tryskawki

- pipety jednomiarowe - waga elektroniczna
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Cwiczacy w trakcie zaje¢ wykonywaé beda czynnosci stuzace opanowaniu poprawnych
technik:

- precyzyjnego odmierzania objetosci roztworow

- sporzadzania roztwordéw o $cisle okre§lonym st¢zeniu

- wazenia

- miareczkowania

Obliczenie obje¢tosci roztworow i masy nawazek potrzebnych do wykonania oznaczenia
zawarto$ci NaOH/KOH w technicznych odczynnikach.

Przed rozpoczg¢ciem wykonywania analizy nalezy okresli¢ podstawowe wielkosci potrzebne
do praktycznego wykonania oznaczenia. W przypadku wykonywanej analizy moga to by¢:

- obje¢tos¢ miareczkowanej probki,

- ilo$¢ powtdrzen oznaczenia,

- objetos¢ przygotowywanego roztworu technicznego odczynnika,

- stgzenie roztworu kwasu i objgtos¢ biurety,

- wielko$¢ nawazki technicznego odczynnika.

W celu przesledzenia jednej z mozliwych metod obliczen zat6zmy, ze wykonujemy
oznaczenie LiOH w technicznym odczynniku. Oznaczenie wykonywane bedzie za pomoca
roztworu kwasu siarkowego o stezeniu 0,1 mol/dm’ i biurety o pojemnosci 10 ml.

Uwaga!
Podany przykfad jest jedynie prezentacja mozliwego sposobu przeliczeri i nie odpowiada

doktadnie praktycznemu zadaniu planowanemu do wykonania w laboratorium. Podany sposob
przeliczeni jest jednym z wielu moZliwych. Nie wszystkie wartosci zaktadane i obliczane
uwzgledniajg aspekt praktyczny.

Do obliczen i wykonania oznaczenia przyjmijmy nast¢pujace zatozenia:

- stosowany wskaznik: fenoloftaleina
- ilo$¢ powtodrzen oznaczenia: 4
- objetos¢ miareczkowanej probki: 200 ml

Przyjeta ilo$¢ powtorzen i objgtos¢ miareczkowanej probki okre§la objgto$¢ roztworu
badanego odczynnika jaka nalezy przygotowa¢ w celu wykonania analizy. Teoretycznie
wynosi ona 0,8 dm’. Praktycznie nalezy pamigta¢, ze nie da si¢ odmierzyé czterech probek po
200 ml z jednego naczynia o pojemnosci 0,8 dm’ oraz, ze przygotowanie doktadnej objetosci
roztworu wymaga zastosowania kolby miarowej. Najblizsza, wigksza od 0,8 dm’, kolba
miarowa jest kolba o pojemnoéci 1 dm’. Z praktycznego punktu widzenia nalezy wigc
przygotowaé 1 dm® roztworu.

Aby oszacowa¢ mas¢ nawazki odczynnika przyjmijmy, ze analiza powinna zastaé
wykonana w taki sposob, aby w trakcie miareczkowania probki nie zachodzita koniecznos¢
dopetiania biurety. Oznacza to, ze mas¢ nawazki powinniSmy dobra¢ tak, aby do
zmiareczkowania probki o objgtosci 200 ml zuzywacé nie wigcej niz 10 ml roztworu kwasu
siarkowego o stezeniu 0,1 mol/dm”.

Do tego typu obliczen najwygodniej jest postuzy¢ si¢ pojeciem gramoréwnowaznika
(vala) 1 stgzenia normalnego.
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Jeden mol kwasu siarkowego (H>SOs) to dwa jego gramorownowazniki (vale). Na tej
podstawie mozna przeliczy¢ stgzenie molowe (mol/dm®) roztworu kwasu siarkowego na
stezenie normalne wyrazone w val/dm’. Dla naszego przypadku stezenie normalne roztworu
(r-ru) kwasu siarkowego wynosi 0,2 val/dm’.

Z definicji gramoréwnowaznika wynika, ze jest to wielkos¢ tak dobrana aby dla dowolnej
reakcji substancje reagowaly ze soba w stosunku 1:1 jezeli ich ilo$ci wyrazimy w valach
(jeden val kwasu reaguje z jednym valem zasady). Nawazka LiOH powinna zosta¢ wigc
dobrana w taki sposéb aby w 200 ml roztworu LiOH znajdowalo si¢ nie wiecej vali zasady
niz ilo$é¢ vali kwasu w 10 ml jego r-ru o stezeniu 0,2 val/dm’. Jeden z mozliwych sposob
obliczenia przedstawiony jest ponizej:

W 1 dm’ r-ru o stezeniu 0,2 val/dm’ znajduje sie 0,2 vala substancji rozpuszczonej lub
zamieniajac jednostki w 1 cm’ r-ru o stezeniu 0,2 val/dm® znajduje si¢ 0,2 mvala (mili
vala) substancji rozpuszczone;.

W 10 cm’ r-ru stosowanego kwasu siarkowego znajduja si¢ wigc 2 mvale kwasu.

W 200 cm® (ml) r-ru LiOH powinny znalezé si¢ tez 2 mvale zasady. W przeliczeniu na
1 em’ odpowiada to ilosci 0,01 mvala. Roztwor zawierajacy 0,01 mval substancji w 1
cm® ma stezenie 0,01 mval/cm® co odpowiada wartosci 0,01 val/dm®. Obliczone
stezenie normalne zasady jest 20-krotnie nizsze od normalnego stgzenia kwasu — jest
to warto$¢ zgodna z oczekiwaniem poniewaz uzyta objgto$¢ r-ru zasady jest 20-
krotnie wigksza od uzytej objgtosci r-ru kwasu o stezeniu 0,2 Val/dm3, a ilosci vali
zobojetniajacych si¢ kwasu 1 zasady musza by¢ sobie rowne.

W przygotowanej objetosci 1 dm?® r-ru LiOH powinno sie znajdowaé 0,01 vala zasady.
W przypadku LiOH 1 mol jest rowny jednemu gramoroéwnowaznikowi (czyli st¢zenie
wyrazone jako normalne odpowiada stezeniu wyrazonemu jako molowe).

Jeden mol LiOH to ok. 24 g. W celu przygotowania 1 dm’ r-ru o stgzeniu
0,01 mol/dm’ nalezy w objetosci 1 dm?® r-ru umiesci¢ 0,01 mola zasady czyli ok. 0,24
g.

Sumujac wykonane obliczenia otrzymujemy gotowa procedur¢ wykonania
oznaczenia:

o Odwazamy ok. 0,24 g statego LiOH. Wazenie z doktadnoscia do 0,0001 g jest
czasochtonne. Nalezy pamigta¢, ze odwazamy odczynnik o nieznanej
zawartosci LIOH czyli precyzyjne odwazanie wczesniej obliczonej ilosci nie
jest uzasadnione - odwazamy porcje odczynnika o masie w miar¢ zblizonej do
0,24 g zapisujac dokladnie jego mase (z doktadnoscia jaka umozliwia waga
laboratoryjna). W podzniejszych obliczeniach uwzgledniana bedzie masa
odwazona.

Z przygotowanej nawazki sporzadzamy doktadnie 1 dm’ roztworu.

Ze sporzadzonego roztworu przygotowujemy cztery probki o objetosci
doktadnie 200 cm’.,

o Do kazdej z probek dodajemy odpowiednia ilo§¢ wskaznika i miareczkujemy
roztworem kwasu zapisujac doktadnie kazdy z wynikdw miareczkowania.

o Na podstawie uzyskanych wynikéw obliczamy zawarto$¢ czystego LiOH w
przygotowanej nawazce i przeliczamy wynik na procentowa zawarto$¢ LiOH
w technicznym odczynniku.

Przyjmujac, ze w powyzszym przykladzie odwazone zostato doktadnie 0,2348 g
LiOH, a do miareczkowania czterech probek zuzyto odpowiednio 8,9; 8,8 ; 5,6 1 9,0
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ml roztworu kwasu siarkowego o stezeniu 0,1 mol/dm3, obliczenia moga wyglada¢
nastepujaco:
o Jedna z wartosci uzyskanych w trakcie miareczkowania znacznie odbiega od
pozostatych — nalezy ja wyeliminowaé jako bledna. Srednia wartosé z
pozostatych trzech pomiaréw wynosi 8,9 cm’® (ml).

o Wynik miareczkowania wskazuje, ze w probce r-ru zasady o objetosci 200 cm’
znajduje si¢ tyle vali zasady ile vali kwasu jest w 8,9 ml roztworu kwasu o
stezeniu 0,2 val/dm’.

1 ml roztworu kwasu 0,2 mval kwasu

8,9 ml roztworu kwasu X

x =178 [mval kwasu]

o Jezeli w 200 cm’ roztworu zasady znajduje sie 1,78 mvala LiOH to w 1 dm’
przygotowanego r-ru jest jej 8,9 mvala.

o Jeden val LiOH to (6,941+15,9994+1,00797) g zasady, 1 mval to 23,94837 mg
zasady. 8,9 mvala LiOH wazy 213,1405 mg.

o Z obliczen wynika, ze w odwazonej porcji 0,2348 g odczynnika znajduje si¢
0,2131 g LiOH. Oznacza to, ze analizowany odczynnik zawiera 90,76 %
LiOH.

Wykonanie oznaczenia zawartosci NaOH/KOH w technicznych
odczynnikach

Oznaczenie nalezy wykona¢ w oparciu o przeprowadzone wczesniej obliczenia i
poznane techniki wazenia, sporzadzania roztworéw 1 miareczkowania. Wynik
oznaczenia nalezy poda¢ w oparciu o S$rednia z co najmniej dwdch oznaczen
roznigcych si¢ od siebie nie wigcej niz 3% wyniku mniejszego. Uzyskane wyniki
przeliczen i oznaczen zapisac i opracowa¢ w formie sprawozdania z krotkim wstgpem
teoretycznym, tabelarycznym zestawieniem warto$ci i wtasnymi wnioskami.
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Tab. 1. Zatozenia i wyniki obliczen wstgpnych

Parametr Wartos¢ Jednostka

Oznaczana substancja

Pojemnos¢ biurety

Titrant

Stezenie kwasu

Wskaznik

Ilo$¢ powtdrzen oznaczenia

Objetos¢ probki

Objetos¢ roztworu

Obliczona masa nawazki

Tab. 2. Wyniki pomiaréw 1 obliczen.

Parametr Wartosé Jednostka

Odwazona masa analizowanego odczynnika

Wyniki miareczkowania:

R Il Bl

Masa zasady w miareczkowanej probce

Masa zasady w przygotowanym roztworze

Procentowa zawarto$¢ zasady w analizowanym
odczynniku
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Zadania przykfadowe:

Jakiej objetosci roztworu wodorotlenku sodu o st¢zeniu 2% nalezy uzy¢ do zobojgtnienia

100 ml roztworu kwasu siarkowego(VI) o stgzeniu 2% ? (procenty wagowo-wagowe, przy
obliczeniach przyja¢ gesto$¢ obu roztwordéw jako rowna 1 kg/dmz).

Odp.: 81,6 ml

Jaka objetos¢ 0,05 n r-ru NaOH zostanie zuzyta do zmiareczkowania 0,02 dm’
0,5% r-ru kwasu siarkowego(V1). (procenty wagowo-wagowe, przy obliczeniach przyjaé gestosé
roztworu jako réwna 1 kg/dm’).

Odp.: 40,82 ml

Jaka objetos$¢ 5% r-ru kwasu siarkowego zostanie zuzyta do zmiareczkowania 100 ml r-ru

wodorotlenku potasu o stgzeniu 2%.
(stgzenia wagowe, ggstosci roztwordw mozna przyjacé jako rowne 1 g/ml)
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