Materiaty pomocnicze do ¢wiczen laboratoryjnych z chemii srodowiska

Identyfikacja i oznaczenie stezenia wodnych roztworéw
wybranych kwasoéw i zasad.

Do oznaczania st¢zen wodnych roztworow kwasow i zasad stosunkowo prostg, szybka i
czesto wykorzystywang technika jest miareczkowanie (ang. titration). Miareczkowanie jest
analizg objetosciowa polegajacg na dodawaniu, odmierzanego z biurety, roztworu odczynnika
(titrantu) o doktadnie ustalonym stezeniu do roztworu badanej substancji (analitu) 0 nieznanym
stezeniu. Dziat analizy miareczkowej wykorzystywanej do oznaczen stezen kwasow lub zasad
nazywany jest alkacymetrig.

Nazwe alkacymetria utworzono przez potaczenie dwoch stow: alkalimetria, czyli
miareczkowanie mianowanymi roztworami zasad (alkali — zasada) oraz acydymetria (acid —
kwas), czyli miareczkowanie mianowanymi roztworami kwasow.

Metody alkacymetryczne opierajg si¢ na reakcji zobojetnienia, czyli reakcji kwasu z zasada, w
wyniku ktérej powstaje sol i woda. Wedtug definicji Arrheniusa reakcja zobojetnienia jest

reakcja w ktorej jon wodorowy (kation) H™ kwasu reaguje z jonem wodorotlenowym (anionem)
OH' zasady, tworzac wodg.

H30+ +0H > 2H.0 (H3O+ uwodniony jon wodorowy, jon hydroniowy jako synonimy w
uproszczeniu stosowane sg nazwy kation wodorowy, proton)
W wyniku tej reakcji neutralizowane sg wlasciwosci kwasowe i zasadowe.

Terminu "zobojetnianie" nie nalezy rozumie¢ dostownie, poniewaz tylko kwasy i zasady o
zblizonej mocy moga, po przereagowaniu. utworzy¢ rzeczywiscie obojetny (pH = 7) roztwor
soli. Poniewaz stosowane sg zaro6wno stabe jak i mocne kwasy oraz zasady, mozliwe sg cztery
ponizsze przypadki mogace wystapi¢c w alkacymetrii (przy czym przypadek 4 nie jest
praktycznie wykorzystywany):

1. mocny kwas - mocna zasada
2. staby kwas - mocna zasada
3. mocny kwas - staba zasada
4. staby kwas - staba zasada
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Zobojetnienie kwasu przez zasad¢ lub odwrotnie obserwuje si¢ wizualnie przez
zastosowanie odpowiednio dobranego wskaznika (indykatora), ktérego zmiana barwy
wskazuje na zakonczenie reakc;ji.

Wskaznikami sg substancje ulegajace przemianom lub modyfikacjom strukturalnym w
pewnym obszarze stezenia jonow H* (H3O*) podawanym najczesciej jako pH. Z przemianami
tymi zwigzana jest zmiana barwy wskaznika.

Aby dana substancja mogta by¢ dobrym wskaznikiem, musi spetnia¢ nastepujace warunki;

e zmiana barwy musi zachodzi¢ ostro 1 zmieniona barwa musi kontrastowac z
pierwotng

e zmiana barwy musi wystgpowac¢ w waskim zakresie zmian wartosci pH, przy czym
zakres ten musi obejmowac stan kiedy reagenty wystepuja w ilosciach
stechiometrycznych.

Zakresy zmiany barwy niektorych wskaznikow:

Zakres pH Barwa postaci Nazwa | Zakresy zmian barwy wskaznikow w zaleznosci od pH |
Wskaznik zmian’; ; : mkamka (0111213141516 171819 [10l11] 12L13) 14
kwasowej zasadowej Eozyna zc1awa G 4 3
barwy Erytrozyna B -
s . F-olﬂ metylowy 1.t
B'let tymOIowv 1'2 i 2'8 26ita Czerwien krezolowa 14
Biekit bromofenolowy 3,0-46 26tta Bekt tymolowy 1-1
20icen dwumetylowa -t
Oranz metylowy 3,2-4,5 76ita Bkt bromofenolowy 1+
Crorwied Kongo r.r
Zieler bromokrezolowa 4,0-5,6 26ita _Oran2 metylowy r-¢
Zielen bromokrezolowa r-
Biekit bromotymolowy z6tta Fluorescona *--
Crerwien metylowa r-(

Lakmus Purpura bromoksezolowa 1

Lakmus - oaski wskaznkowe

Czerwien krezolowa 26tta Bkt bromotymolowy r-
Fenoloftaleina 8,2-10,0 bezbarwna gm;&%:”
Btekit Nilu 10,1-11,1 :ef‘dmm'l"
Zé6tkcien alizarynowa 10,1-12,0 36ita i| Brekit akaliczny 71
- 20icen akzarynowa r-
Indygo karmin 1«
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Przy manualnym wykonywaniu miareczkowania probka analitu umieszczana jest
najczesciej W erlenmajerce. Do roztworu analitu wprowadzany jest odpowiedni wskaznik,
ktorego zmiana barwy okresla koncowy punkt miareczkowania. Wskaznik powinien zosta¢
dobrany w taki sposob, aby koncowy punkt miareczkowania pokrywat si¢ z punktem
rownowaznikowym, w ktorym caly analit przereagowal stechiometrycznie z dodanym
titrantem. W oparciu o zapis reakcji przebiegajacej pomigdzy analitem i titrantem oraz znang
objetos¢ 1 stezenie titrantu obliczana jest ilo$¢ (masa) analitu znajdujaca si¢ w miareczkowanej
prébcee, a takze, po uwzglednieniu objgtosci probki analitu uzytej do miareczkowania, stgzenie
analitu.

Wybrane modele biuret (pstautomatycznych)

Napetnienie biurety odbywa sie przez
Scisniecie plastikowej butelki i
przettoczenie, w ten sposéb, roztworu z
butelki do biurety.

Miareczkowanie prawg rekg (osoby
praworeczne) trzymamy i caly czas
intensywnie mieszamy  zawartos¢
erlenmajerki. Reka lewa
odkrecamy/zakrecamy kranik biurety
(osoby leworeczne odwrotnie).

Prawidtowo wykonywane
miareczkowanie pozwala ustali¢ wynik z
doktadnoscia do jednej kropli (jedna
kropla to zazwyczaj ok. 0,05 ml).

Dozowanie z biurety pod koniec
miareczkowania powinno sie odbywaé
na tyle powoli aby zdazy¢ je zatrzymaé
po jednej, pierwszej kropli, ktéra wywota
zmiane barwy.

& > Z podanych wyzej informacji wynika, ze
< najpraktyczniej jest na poczatku szybko
dozowaé roztwér z biurety (titrant), a
pod koniec miareczkowania coraz

wolniej.

W celu okreslenia spodziewanej
objetosci titrantu, ktéry zostanie zuzyty
(aby wiedzie¢ kiedy zwolni¢ szybkosé
dozowania) mozna wykonaé
szacunkowe obliczenia (jezeli znamy
orientacyjny sktad prébki) lub wykonac
szybkie orientacyjne miareczkowanie
pierwszej prébki. Przy pewnej wprawie
,bliskos¢” koncowego punktu
miareczkowania mozna oceni¢ po

,zachowaniu  sie” miareczkowanej
probki.
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Odczyt wyniku (oko na wysokosci menisku):

Biureta z paskiem Schellbacha bez paska
(odczyt na styku grotow strzatek) (odczyt na menisk dolny)

menisk —\ —

—_—

Poziom oka

100

16

Przy odczycie wyniku nalezy sprawdzi¢ jak wyskalowana jest biureta.
Najmniejsza dziatka biurety to nie zawsze 0,1 ml.
Praktycznie, w wiekszosci przypadkdéw, odczytywanie z biurety wyniku z doktadnoscig
wiekszg niz potowa najmniejszej dziatki jest niewskazane.

Celem wykonywanego ¢wiczenia s3: przypomnienie sposoboOw bezpiecznego i
efektywnego wykonywania podstawowych czynnosci laboratoryjnych, identyfikacja
otrzymanych roztworow kwasow 1 zasad oraz oznaczenie ich st¢zenia.

Zespoty, sktadajace si¢ z 2-3 osoOb, otrzymujg po dwie probki roztworéw wsrod ktorych
moga znajdowac si¢ roztwory wodorotlenku sodu i/lub litu/potasu, kwasu solnego, kwasu
siarkowego(V1) i kwasu azotowego(V). W pierwszej kolejnosci, wykorzystujac podstawowa
wiedze chemiczng oraz dostgpne w laboratorium odczynniki, nalezy zidentyfikowac¢ otrzymane
probki.

Po identyfikacji probek nalezy wykona¢ oznaczenie ich stezenia dobierajgc odpowiedni
titrant 1 wskaznik. Przy braku wstgpnej informacji o przewidywanym ste¢zeniu probek, stezenie
roztworu titrantu, objetosci probek 1 ewentualng koniecznos¢ ich rozcienczania, nalezy okresli¢
metoda prob 1 bledow. Dobdr wyzej wymienionych parametrow powinien zosta¢ dokonany w
taki sposob aby zuzywana objetos¢ titrantu nie byta wigksza niz wynosi pojemnos$¢ biurety (ze
wzgledu na klopotliwe dopetnianie biurety w trakcie miareczkowania) i nie mniejsza niz kilka
mililitrow (ze wzgledu na doktadnos$¢ oznaczenia). Objetosci probek badanych roztwordéw (lub
roztworé6w wczesniej odpowiednio rozcienczonych) odmierzanych do erlenmajerek nie
powinny by¢ mniejsze niz 1 - 2 ml 1 powinny by¢ odmierzane pipetami jednomiarowymi. W
przypadku konieczno$ci rozcienczania nalezy uzy¢ zestawu kolba miarowa — pipeta
jednomiarowa dobranego odpowiednio do zatozonego rozcienczenia (np. uzycie kolby
miarowej 50 ml i odmierzenie do niej 2 ml badanego roztworu, po uzupehieniu kolby woda |
doktadnym jej wymieszaniu, daje 25 krotne rozcienczenie)

Po dobraniu odpowiednich parametréw analizy wykonywaé wilasciwe oznaczenia do
uzyskania co najmniej dwoch wynikow roznigcych si¢ od siebie nie wigeej niz 2% wyniku
mniejszego i w oparciu o $redni wynik obliczy¢ stezenie molowe oraz procentowe badanych
probek. Wyniki oznaczen i obliczen zebra¢ we whasciwych tabelach, uzupehiajac je zapisami
reakcji 1 odpowiednimi przeliczeniami wraz z wyjasnieniami zastosowanego sposobu obliczen.
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Przy kazdej z obliczanych wartosci liczbowych nalezy poda¢ odpowiednie jednostki
wynikajace z rachunku jednostek.

Tab. 1. Prébka pierwsza

Prébka nr

jako:

Zidentyfikowana

Wyjasnienie sposobu identyfikacji:

Dobrany titrant

Stezenie
titrantu™

biurety*

Pojemnos¢

Przygotowanie probki do miareczkowania i miareczkowanie

Rozcienczanie (jesli bylo stosowane):
Pojemnos$¢ kolby miarowej:

Objetos¢ probki:

<

Ob;. probki*

Uzupetnione woda
do obj.*

Obyj. probki do
miareczkowania*

Odczyt z biurety*

O |00 [N |O |01 (&~ |W|IN (-

Wyniki obliczen**

Numery oznaczen, ktérych wyniki uzyto do obliczen***

Sredni wynik miareczkowania

Obliczona masa analitu w miareczkowanej probce

Obliczone stezenie analitu w otrzymanej do analizy

prébce

mol/dm?

%

*podac jednostki

**uzasadni¢ odpowiednimi przeliczeniami i poda¢ jednostki (wraz z rachunkiem jednostek)

*#*uzasadnic wybor

Drinz. Jacek Mazur. ZUT w Szczecinie WBIIS Katedra Inzynierii Srodowiska.

2023-10-23 5
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Tab. 1. Probka druga

Probka nr

jako:

Zidentyfikowana

Wyjasnienie sposobu identyfikacji:

Dobrany titrant

Stezenie
titrantu™

Pojemnos¢

biurety*

Przygotowanie probki do miareczkowania i miareczkowanie

Rozcienczanie (jesli bylo stosowane):
Pojemnos¢ kolby miarowej:

Objetos¢ probki:

<

Obj. probki*

Uzupetnione woda

do obj.*

Obyj. probki do
miareczkowania*

Odczyt z biurety*

© 0 (N | o1~ Ww]|N |-

Wyniki obliczen**

Numery oznaczen, ktérych wyniki uzyto do obliczen***

Sredni wynik miareczkowania

Obliczona masa analitu w miareczkowanej prébce

Obliczone st¢zenie analitu w otrzymanej do analizy

probcee

mol/dm?

%

*podac jednostki

**uzasadni¢ odpowiednimi przeliczeniami i poda¢ jednostki (wraz z rachunkiem jednostek)

***uzasadni¢ wybor
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Te kartke po wypefnieniu nalezy zostawié¢ u prowadzqcego

Data: Grupa:

Sktad zespotu:

Przygotowujgcy sprawozdanie: Pozostali cztonkowie zespotu:
Probka pierwsza
Probka nr Zidentyfikowana jako:

Wyjasnienie sposobu identyfikacji:

Dobrany titrant Stezenie titrantu® Pojemno$¢ biurety™

Przygotowanie probki do miareczkowania i miareczkowanie

Rozcienczanie (jesli bylo stosowane):
Pojemnos$¢ kolby miarowej:

Obyj. probki do

miareczkowania* e 2 (I

Objetos¢ probki:

Z
=
*
*

Uzupelnione woda

Obj. probki do obj.*

© 0 (N |o |01 |~ (W (|-

*podac jednostki

**analiz¢ wykonywa¢ do chwili ustalenia rozcienczenia i objg¢tosci probek pozwalajagce na
miareczkowanie probek przy zuzyciu titrantu od kilku mililitrow do nie wigcej niz wynosi pojemnosc¢
biurety (co najmniej dwa wyniki roéznigce si¢ od siebie nie wigcej niz 2% wyniku mniejszego)
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Probka druga

Probka nr

Zidentyfikowana jako:

Wyjasnienie sposobu identyfikacji:

Dobrany titrant

Stezenie titrantu™®

Pojemnos¢ biurety™®

Przygotowanie probki do miareczkowania i miareczkowanie

Rozcienczanie (jesli bylo stosowane):

Pojemnos¢ kolby miarowej:

Objetos¢ probki:

Obyj. probki

*k
NI Obj. probki*

Uzupelnione woda
do obj.*

miareczkowania*

& Odczyt z biurety*

© 0 (N | o1&~ [Ww]|N |-

*podac jednostki

**analize¢ wykonywa¢ do chwili ustalenia rozcienczenia i objgtosci probek pozwalajace na
miareczkowanie probek przy zuzyciu titrantu od kilku mililitrow do nie wigcej niz wynosi pojemnosc¢
biurety (co najmniej dwa wyniki roéznigce si¢ od siebie nie wigcej niz 2% wyniku mniejszego)
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