Spis ¢wiczen

LISTA CWICZEN WYKONYWANYCH W RAMACH ZAJEC
LABORATORYJNYCH Z CHEMII OGOLNEJ:

1. Krystalizacja jako metoda oczyszczania 1 rozdzielania substancji statych

2. Destylacja jako metoda wyodre¢bniania i oczyszczania zwigzkoéw chemicznych
3. Wykonanie preparatu soli nieorganicznej

4. Przygotowywanie roztworow o roznym stezeniu

5. Spektrofotometryczna analiza zawarto$ci substancji w probce

6. Analiza miareczkowa

Zakres materialu teoretycznego obowigzujacego studenta znajduje si¢ na poczatku opisu
kazdego z ¢wiczen. Ponadto student zobowigzany jest do zapoznania si¢ z opisem
wykonywanego w danym dniu ¢wiczenia, opanowania umiejetnosci wykonania obliczen
chemicznych  koniecznych do  przeprowadzenia ¢wiczenia, znajomosci — sprzgtu

laboratoryjnego uzywanego w danym ¢wiczeniu.

Protokoly do ¢wiczen nalezy przygotowywaé zgodnie z podanymi wytycznymi. W

protokotach nie nalezy powiela¢ opiséw ¢wiczen.

Uwaga! Na zajeciach laboratoryjnych studenci musza posiada¢ odziez ochronna

(fartuch i okulary ochronne)
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Cwiczenie 1

CWICZENIE 1. KRYSTALIZACJA JAKO METODA OCZYSZCZANIA |
ROZDZIELANIA SUBSTANCJI STALYCH

Zakres materialu:

-metody rozdzielania substancji,

-zasady krystalizaciji,

-etapy krystalizaciji,

-kryteria doboru rozpuszczalnika do krystalizacji,
-krystalizacja z weglem aktywnym,

-zestaw aparatury do krystalizacji,

-grawitacyjne i prozniowe sgczenie osadow.

Krystalizacja to jedna z podstawowych i powszechnie stosowanych technik
laboratoryjnych, wykorzystywana do oczyszczania (krystalizacja prosta) i rozdzielania
(krystalizacja frakcjonowana) substancji statych wydzielajacych si¢ z roztworéw w postaci
krystalicznej. Oczyszczanie na drodze krystalizacji opiera si¢ na rdznicy rozpuszczalnosci
substancji rozpuszczanej i1 zanieczyszczen w stosowanym rozpuszczalniku, jak rowniez na
zalezno$ci rozpuszczalnos$ci oczyszczanej substancji od temperatury. Z reguly polega na
rozpuszczeniu substancji w podwyzszonej temperaturze i nastepnie ochtodzeniu roztworu.

W zaleznosci od zastosowanego rozpuszczalnika wyroznia si¢ krystalizacje z wody 1
krystalizacj¢ z rozpuszczalnikow organicznych. Celem uzyskania wysokiej wydajnosci
krystalizacji, substancja powinna charakteryzowa¢ si¢ dobra rozpuszczalnosciag na goraco w
zastosowanym rozpuszczalniku 1 stabg na zimno. Z kolei obecne zanieczyszczenia powinny
dobrze rozpuszcza¢ si¢ na zimno badz slabo na gorgco. Ponadto temperatura wrzenia
rozpuszczalnika powinna by¢ nizsza od temperatury topnienia oczyszczanej substancji. Co
wiecej duze znaczenie ma rowniez ilo$¢ zastosowanego rozpuszczalnika, gdyz zbyt duza jego
objeto$¢ moze znaczaco wptynac¢ na obnizenie wydajnosci krystalizacji.

W przypadku obecnos$ci zanieczyszczen barwnych powszechnie wykorzystuje sie
adsorpcje na weglu aktywnym (dotyczy krystalizacji z wody lub alkoholi), ktory dodaje si¢
ostroznie do przestudzonego roztworu oczyszczanej substancji celem unikniecia pienienia.
Zastosowany adsorbent usuwa si¢ na gorgco.

Przy krystalizacji wykorzystuje si¢ kolbe okraglodenng zaopatrzong w chiodnicg
zwrotng. Jako zrodlo ciepta stosuje si¢ plaszcz grzejny lub tazni¢ wodng. Chtodnica zwrotna
zapobiega wydostawaniu si¢ z kolby par rozpuszczalnika lub lotnych substancji z para wodna.

Stopien czysto$ci substancji mozna okres$li¢ na podstawie warto$ci temperatury

topnienia. Czyste substancje z reguly topnieja w malym przedziale temperatur,
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zanieczyszczone-odwrotnie. Ponadto wzrost zanieczyszczenia z reguty prowadzi do obnizenia

temperatury topnienia, tzw. depresji temperatury topnienia.
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Rysunek 1. Schemat aparatury i podstawowego sprzetu wykorzystywanych w technice
krystalizacji

Odczynniki:

Kwas benzoesowy techniczny C¢HsCOOH,
Woda destylowana,
Porcelanka.

Aparatura:

Kolba okragtodenna (250 mL),
Chtodnica zwrotna,

Statyw,

Weze gumowe doprowadzajace wode do chlodnicy,
Regulator mocy,

Lapy przytrzymujace - 2 sztuki,
Kolba stozkowa,

Lejek szklany,

Bagietka,

Cylinder miarowy (100 mL),
Plaszcz grzejny,

Krystalizator,

Lejek Biichnera,
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Kolba ssawkowa,

Bibuta do saczkow,

Szalka Petriego,

Kapilara szklana,

Aparat do pomiaru temperatury topnienia.

Wykonanie ¢wiczenia:

1. Odwazy¢ 5 g kwasu benzoesowego.

2. Obliczy¢ ilo§¢ rozpuszczalnika (wody destylowanej) niezbgdnej do przekrystalizowania
odwazonej substancji. W tym celu wykorzysta¢ dane dotyczace rozpuszczalnosci kwasu
benzoesowego (tabela 1). Nastepnie odmierzy¢ cylindrem miarowym dwukrotnie wigksza

los¢ wody.

Rozpuszczalno$é (R) [g/100 g H,O]

20°C 95°C

0,28 6,9

Uwaga! Kwas benzoesowy tatwo sublimuje (temperatura sublimacji 100°C).

3. Zmontowac zestaw zgodnie z rysunkiem 1:

- Zgromadzi¢ wszystkie elementy uktadu destylacyjnego i1 skontrolowac ich stan
(uszkodzenia, czystos¢).

- Na statywie postawi¢ sprawng czasz¢ grzejna.

Nie podlacza¢ czaszy bezposrednio do gniazdka wtykowego!

- Do kolby okragtodennej wrzuci¢ kilka kawatkéw porcelanki (zapobiegajacej
przegrzaniu).

- Wstawi¢ kolbe do czaszy grzejnej (nie nagrzanej 1 nie podtagczonej) i unieruchomié
tapa polaczong ze statywem za pomoca tacznika.

- Do kolby okraglodennej wsypa¢ odwazony kwas techniczny i dwukrotng ilo$¢ wody
w stosunku do obliczone;.

- Natozy¢ weze na krocee chtodnicy.

- Ostroznie polaczy¢ chtodnice z kolba, jednocze$nie unieruchamiajgc ja za pomoca
uprzednio przymocowanej tapy na statywie znajdujacej si¢ mniej wigcej w potowie
dlugos$ci chlodnicy. W tapie pozostawi¢ niewielki luz, aby nie doszto do peknigcia
szkla.

- Podlaczy¢ weze.
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- Przed przystapieniem do dalszej czesci zglosi¢ prowadzacemu gotowos¢ uktadu do
pracy.
4. Odkreci¢ kurek z woda 1 wyregulowaé szybko$¢ przeptywu przez chlodnice. Rozpoczaé
ogrzewanie. Jezeli po doprowadzeniu do wrzenia zawartos¢ kolby nie rozpusci si¢ catkowicie,
ostroznie wprowadza¢ porcjami przez chlodnice pozostata wode destylowang az do
calkowitego rozpuszczenia kwasu benzoesowego.
5. Goracy roztwor przesaczy¢ przez uprzednio przygotowany saczek faldowany do kolby
stozkowej w celu usunig¢cia trudno rozpuszczalnych zanieczyszczen 1 porcelanki.
6. Przesacz w kolbie pozostawi¢ do schtodzenia najpierw w temperaturze pokojowej, a
nastepnie przenies¢ do krystalizatora z lodem. Dla zainicjowania krystalizacji mozna potrze¢
bagietka wewnetrzng Scianke naczynia.
7. Wykrystalizowany osad odsaczy¢ na lejku Biichnera, a nastgpnie przemy¢ krysztaly
zimnymi porcjami rozpuszczalnika (2-3 mL) dla usunigcia zaadsorbowanych zanieczyszczen.
Osad pozostawi¢ do wyschnigcia (do nastgpnego tygodnia).
8. Suche krysztaly przenie$¢ na wytarowang szalke Petriego i zwazy¢. Obliczy¢ wydajnosé
krystalizacji zgodnie ze wzorem 1.
W (%) = 12 100% ),
mt

gdzie: W - wydajno$é, m, - masa substancji po krystalizacji, m;- masa substancji przed
krystalizacja.
9. Oznaczy¢ temperatur¢ topnienia przekrystalizowanego kwasu poprzez wprowadzenie
niewielkiej ilosci substancji do szklanej kapilary, a nastepnie umieszczenie jej w aparacie

pomiarowym. Poréwnac otrzymang warto$¢ z danymi literaturowymi (t.t. 121-123 °C).

Protokot powinien zawieraé:

Tytut ¢wiczenia, nazwiska 0s6b wykonujacych ¢wiczenie, numer grupy, date;

Rzeczywista nawazke kwasu benzoesowego i1 obliczenia dotyczace ilosci rozpuszczalnika;
Obliczenia dotyczace wydajnosci krystalizacji;

Wyznaczong warto$¢ temperatury topnienia (przedziat);

Krotkg charakterystyke kwasu po krystalizacji (posta¢, barwa, poréwnanie zmierzonej

temperatury topnienia z wartoscig literaturows itp.).
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CWICZENIE 2. DESTYLACJA JAKO METODA WYODREBNIANIA I
OCZYSZCZANIA ZWIAZKOW CHEMICZNYCH

Zakres materialu:

- metody rozdzielania substancji,

- destylacja-charakter wykorzystywanych zjawisk, typy destylacji, zastosowanie,

- charakterystyka uktadu destylacyjnego,

- znajomos$¢ pojec: cisnienie czastkowe (parcjalne), prawo Daltona, prawo Raulta, para
nasycona, temperatura wrzenia, pr¢znos¢ par, mieszanina azeotropowa.

Destylacja stanowi jedng z najpopularniejszych technik stuzacych do oczyszczania
(destylacja prosta) lub rozdzielania (destylacja frakcyjna) cieczy. Polega ona na
przeprowadzeniu cieczy w wyniku wrzenia w stan pary, a nastgpnie na skropleniu w
odbieralniku. W procesie destylacji wykorzystuje si¢ rozny sktad fazy gazowej i cieklej] w
temperaturze wrzenia mieszaniny, tj. temperaturze, w ktorej preznos$¢ pary nad ciecza rowna
si¢ ci$nieniu zewngetrznemu. W przypadku dwu cieczy mieszajacych si¢ ze sobg preznos¢ pary
nad mieszaning (P) rowna si¢ sumie preznosci par czastkowych (P’) sktadnikow tej
mieszaniny (réwnanie 1). Z kolei w przypadku niemieszajacych si¢ ze sobg cieczy preznosc
pary rowna si¢ sumie prgznosci par nad czystymi sktadnikami (réwnanie 2).

P=P, +P;;P, =P,X,,P, =P.Xg Q)
gdzie Xa i Xg to utamki molowe sktadnikow A i B mieszaniny.
P=P, +P, 2)

Oczyszczenie i rozdzielenie substancji na drodze destylacji nastepuje pod warunkiem,
iz réznica temperatur wrzenia migdzy substancja oczyszczang a zanieczyszczeniami jest
wystarczajaca. Niemniej jednak efektywno$¢ procesu zalezy ponadto od innych czynnikow,
np. konstrukcji aparatury.

Wyréznia si¢ kilka typow destylacji, tj. prosta, frakcyjng (rektyfikacje), pod
zmniejszonym ci$nieniem 1 destylacje z para wodng. Destylacja prosta (Rysunek 1)
sprowadza si¢ do jednokrotnego przeprowadzenia fazy ciektej przez gazowa do fazy cieklej i
Znajduje zastosowanie w przypadku cieczy znacznie roznigcych si¢ temperaturg wrzenia.
Natomiast destylacja frakcjonowana (Rysunek 2) sprowadza si¢ do wielokrotnego
powtarzania procesu przeprowadzania fazy ciektej przez gazowa do ciektej w deflegmatorze.
W przypadku destylacji pod zmniejszonym ci$nieniem (Rysunek 3) uktad musi by¢
zamkniety (kolba kulista z nasadkg 1 odprowadzaniem do pompy prézniowej). Znajduje ona

zastosowanie do rozdzialu substancji o bardzo wysokich temperaturach wrzenia (powyzej

Strona | 6



Cwiczenie 2

200°C) ze wzgledu na ryzyko rozkladu przez osiggnigciem wspomnianych temperatur. W
odréznieniu od innych metod destylacji, nie wykorzystuje si¢ w niej porcelanki a kapilare
chronigca przed przegrzaniem. Natomiast destylacje z parag wodng (Rysunek 4) wykorzystuje
sie tylko w przypadku substancji niemieszajacych si¢ z woda, a temperatura wrzenia
mieszaniny jest mniejsza w porownaniu do jej poszczegdlnych sktadnikow. Zatem skoro

jedna z faz jest woda, to temperatura destylacji nie przekracza 100°C.
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Rysunek 1. Schemat zestawu do destylacji prostej

Temperatura wrzenia cieczy pod okre§lonym ci$nieniem zewng¢trznym stanowi jej
fizyczna ceche charakterystyczng i1 z reguly roézni si¢ od wartosci odczytywanej na
termometrze stanowigcym element aparatury do destylacji. Odczytywana warto$¢ to raczej
orientacyjny wskaznik jednorodnos$ci destylujacej frakcji, niemniej jednak pozwalajacy na
okreslenie momentu zmiany odbieralnika lub zakonczenia procesu. Jedynie podczas destylacji
niemal czystych cieczy warto$¢ temperatury jest stata i moze by¢ traktowana jako temperatura
wrzenia. Z tego wzgledu podaje si¢ zawsze zakres temperatur destylacji danej frakcji. Dobra
metoda okre$lenia czystosci frakcji jest pomiar wspoétczynnika zatamania S$wiatla 1

porownanie wartosci z danymi literaturowymi.
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Rysunek 2. Schemat zestawu do destylacji frakcyjnej
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Zestawy do destylacji z para wodna

Rysunek 4. Schemat zestawu do destylacji z parg wodng

Odczynniki:

Aceton (t.w. 56 °C),
Benzaldehyd (t.w. 178-180 °C),
Porcelanka.

Aparatura:

Kolba okragtodenna (100 mL),
Nasadka destylacyjna,

Chtodnica zwrotna,

Luk szklany,

Podnosniki — 2 sztuki,

Statywy — 2 sztuki,

Czasza grzejna,

Laczniki — 2 sztuki,

Termometr,

Kolby stozkowe (100 mL) — 3 sztuki,
Weze gumowe doprowadzajgce wode do chtodnicy,
Regulator mocy,

Lapy — 2 sztuki.

Wykonanie ¢wiczenia:

1. Montaz ukladu destylacyjnego

1. Zgromadzi¢ wszystkie elementy ukladu destylacyjnego i skontrolowa¢ ich stan

(uszkodzenia, czystos¢).

2. Rozstawic¢ statywy w odlegtosci 20-40 cm od siebie.

Na podstawie lewego statywu ustawi¢ podnosnik i podnie$¢ go o pare centymetrow.

4. Na podno$niku postawi¢ sprawng czasz¢ grzejna.
Nie podlaczaé czaszy bezposrednio do gniazdka wtykowego!

5. Do kolby okragtodennej wrzuci¢ kilka kawatkow porcelanki.
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10.
11.

12.
13.
14.

15.

Wstawi¢ kolbe do czaszy grzejnej (nie nagrzanej i nie podigczonej) i unieruchomic
tapa potaczong ze statywem za pomoca tacznika.

Wla¢ do kolby przygotowang przez prowadzacego mieszaning acetonu i benzaldehydu
(ok. 60 mL).

Nalozy¢ nasadke destylacyjna.

Natozy¢ weze na krécéce chlodnicy.

Do drugiego statywu przymocowac tape.

Ostroznie  podlaczy¢ chlodnice do nasadki destylacyjnej, jednoczesnie
unieruchamiajagc  ja za pomoca uprzednio przymocowanej tapy na statywie
znajdujacym si¢ mniej wigcej] w potowie dlugosci chlodnicy. W tapie pozostawic
niewielki luz, aby nie doszto do peknigcia szkta.

Wolny koniec chtodnicy potaczy¢ z tukiem szklanym.

Podlaczy¢ weze.

Pod tukiem szklanym umie$ci¢ podno$nik a na nim pierwszg kolbe stozkowa petniaca
role odbieralnika.

Przed przystapieniem do czesci doswiadczalnej zglosi¢ prowadzacemu gotowos$¢

uktadu destylacyjnego do pracy.

II. Czes¢ dosSwiadczalna

1.
2.

Odkreci¢ kurek z woda 1 wyregulowac szybkos$¢ przeptywu przez chlodnice.

Umiedci¢ termometr w goérnym szlifie nasadki destylacyjnej. Koniec termometru
powinien znajdowac si¢ na wysokosci bocznego szlifu.

Podtaczy¢ czaszg grzejng do regulatora mocy, a transformator do gniazdka.

Rozpocza¢ ogrzewanie mieszaniny i pomiar czasu destylacji. Ilos¢ ciepta regulowac
pokrettem transformatora. (Szybko$¢ destylacji powinna wynosi¢ ok. 1 mL/minutg).
Obserwowa¢ powierzchni¢ cieczy w kolbie oraz temperatur¢ par wrzenia kolby i
nasadki.

Dla kazdej frakcji notowaé poczatkowa i1 koncowa temperature wskazywang przez
termometr.

Po zebraniu pierwszej wstepnej frakcji (przedgon), u wylotu tuku szklanego postawié
druga kolbe stozkowa 1 zbiera¢ frakcje wiasciwa.

Po kolejnym wzroscie temperatury wymieni¢ ponownie kolbg stozkowg i1 zebrad

reszt¢ produktow destylacji (pogon).
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8. Przerwac¢ destylacje, jezeli w kolbie destylacyjnej pozostang znikome ilosci
mieszaniny (ok. 5 mL), przez obnizenie podnos$nika i ustawienie regulatora mocy w
pozycji zero.

9. Odczeka¢ do momentu wystygnigcia czaszy i kolby destylacyjnej. Odtaczy¢ czasze
grzejng, zakreci¢ wode doprowadzang do chtodnicy i oprozni¢ chlodnice z wody.
Nastepnie zdemontowac uktad destylacyjny i umy¢ szklane elementy.

10. Porowna¢ przedzial temperatur odbierania destylatu z warto$cig literaturows.
Sporzadzi¢ wykres zalezno$ci zmiany temperatury w czasie (zgodnie z danymi
odnotowanymi w czasie prowadzenia destylacji) oraz T,=f(Vgest), gdzie T, to
temperatura wrzenia danej frakcji, Vges-objetos¢ destylatu. Ustalic objetosé

sktadnikow mieszaniny destylowanej i obliczy¢ % sktad tej mieszaniny.

Protokot powinien zawierac:
Tytut ¢wiczenia, nazwiska oséb wykonujacych ¢wiczenie, numer grupy, date;

Dane opisane w punkcie 10 czesci doswiadczalnej wraz z wnioskami.
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CWICZENIE 3. WYKONANIE PREPARATU SOLI NIEORGANICZNEJ

Zakres materialu:

- znajomos¢ szkta laboratoryjnego,

-ogrzewanie, odparowywanie roztworéw; prazenie osadow,
- strgcanie, sgczenie, Suszenie osadu,

- destylacja, krystalizacja, ekstrakcja.

Przeznaczeniem palnikdw stosowanych w laboratoriach chemicznych jest zar6wno
ogrzewanie i odparowywanie roztworow, jak i prazenie osadow. W zalezno$ci od naczynia, w
ktérym znajduje si¢ roztwor, obowigzuja rozne procedury jego ogrzewania. Probowke,
napelniong w okoto 1/3 objetosci, ogrzewa si¢ bezposrednio stale mieszajac jej zawarto$¢. Ze
wzgledu na temperaturg, naczynie przytrzymuje si¢ za pomoca szczypiec (drewnianych lub
metalowych), a wylot probowki kieruje si¢ od siebie i 0so6b w najblizszym otoczeniu,
poniewaz istnieje ryzyko wytry$nigcia zawartosci. Do ogrzewania wigkszych objgtosci cieczy
stosuje si¢ zlewki, kolby stozkowe lub parownice. W tym przypadku naczynie umieszcza si¢
na siatce azbestowej osadzonej na trojnogu. Jezeli proces ma przebiega¢ w dtuzszym okresie
czasu, wykorzystuje si¢ laznie wodne, olejowe lub piaskowe. W celu wyprazenia osadu,
umieszcza si¢ go w tyglu, ktéry wprowadzany jest do pieca lub ustawiony na trojnogu i
ogrzewany ptomieniem palnika.

W trakcie pracy laboratoryjnej bardzo czesto dokonuje si¢ wytrgcania osadéw poprzez
dodatek odczynnika stracajgcego. Tenze odczynnik dodaje si¢ stopniowo, pami¢tajac o statym
mieszaniu roztworu. O ile powstajacy osad nie jest wrazliwy na dzialanie wyzszych
temperatur, korzystniej wytraca¢ go z goracych roztworéw. Powstaly osad nalezy nast¢pnie
oddzieli¢ od roztworu. W tym celu stosuje si¢ saczki z bibuty. W przypadku rutynowych
analiz ilo$ciowych stosuje si¢ tzw. sgczki iloSciowe bezpopiotowe, charakteryzujace sie
okreslonym sktadem (szlachetna celuloza i puch bawelniany) i mata pozostatoscia po spaleniu
(popiotu) mieszczacg si¢ ponizej 0,007-0,010 %. Z technicznego punktu widzenia proces
saczenia przeprowadza si¢ poprzez umieszczenie saczka w lejku tak, aby doktadnie przylegat
do $cianek. Bardzo istotne jest wlasciwe dopasowanie rozmiaru sgczka 1 lejka, tj. odleglos¢
miedzy ich krawedziami powinna wynosi¢ 0,5-1,0 cm. Po zwilzeniu saczka woda
destylowana, nalezy przystapi¢ do saczenia stopniowo wprowadzajac roztwor z osadem po
bagietce szklanej na sgczek. Celem uniknigcia ,,przelania” roztworu poza krawedz saczka, nie
nalezy przekracza¢ wysokosci okoto 0,5 cm. Poziom roztworu na saczku uzupehnia si¢ ‘na

biezaco”, tak aby ciecz splywala w réwnym tempie. Osad, ktory pozostat w naczyniu,
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optukuje sie woda destylowang i ponownie saczy. Pozostalg czeS¢ osadu przenosi si¢ na
saczek 1 wielokrotnie przemywa.

W kolejnej fazie przystepuje si¢ do suszenia otrzymanego osadu. Przenosi si¢ go do
wyprazonego tygla i suszy w suszarce lub ptomieniu palnika. Nastepnie saczek nalezy
spopieli¢ (zwiekszy¢ plomien palnika) uwazajac, aby nie zapalit si¢ ptomieniem. W kolejnej
fazie osad prazy si¢ w wysokiej temperaturze, po czym przenosi do eksykatora (za pomoca
szczypiec metalowych). Wystudzony tygiel podlega wazeniu i caty proces powtarza si¢
kilkukrotnie (prazenie-eksykator-wazenie) dopoki roznica nie bedzie ponizej 0,2 mg. Wage
rzeczywistg osadu ustala si¢ posrednio na podstawie réznicy miedzy masg wyprazonego tygla
z osadem i bez. Wydajno$¢ otrzymywanego osadu oblicza si¢ na podstawie jego masy
teoretycznej i rzeczywistej.

Wsrod istotnych technik stosowanych w laboratorium chemicznym warto przyjrzeé si¢
blizej trzem z nich, tj. krystalizacji, destylacji 1 ekstrakcji. Dwie pierwsze zostaty doktadniej
omoOwione we wczesniejszych ¢wiczeniach. Ekstrakcja sprowadza si¢ do rozdzialu
mieszaniny stalej lub cieklej poprzez wymywanie rozpuszczalnikiem okreslonych
sktadnikow. W przypadku fazy stalej stosuje si¢ z reguly aparat ekstrakcyjny Soxhletta. Jezeli
mamy do czynienia tylko z fazami ciektymi, kluczowy jest dobor rozpuszczalnika. Musi on
nie tylko bardzo dobrze rozpuszczaé sktadnik bedacy przedmiotem ekstrakcji, ale rowniez nie
moze mieszac si¢ z drugg faza. Proces na ogol powtarza si¢ kilkakrotnie celem zwigkszenia
efektywnosci. Po odparowaniu rozpuszczalnika uzyskuje si¢ wyizolowany sktadnik.

Znajomo$¢ 1 umiejetno$¢ postugiwania si¢ omoOwionymi powyzej technikami i
procedurami postgpowania z osadem wplywa w sposob istotny na czysto$¢ 1 wydajnosé

otrzymywanych preparatow.

Odczynniki:

Siarczan (V1) miedzi(ll),
Amoniak (stezony),
Etanol,

Woda destylowana.

Aparatura:

Mozdzierz i pistel,
Zlewki,

Cylinder miarowy,
Lejek szklany,
Lejek Biichnera,
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Bibuta filtracyjna,
Laznia lodowa.

Wykonanie ¢wiczenia:

1. Na wadze technicznej odwazy¢ 5 g krystalicznego siarczanu (VI) miedzi(II) w postaci
pi¢ciowodnej soli (CuSO45H,0).

2. Rozetrze¢ s61 w mozdzierzu i1 przenie$s¢ do malej zlewki.

3. Rozpusci¢ s6l w mieszaninie 5 mL wody destylowanej i odpowiedniej objetosci stezonego
amoniaku, ktory dodaje si¢ stopniowo do momentu calkowitego rozpuszczenia
jasnoniebieskiego osadu (ok. 9-10 mL). Zachowaé ostrozno$¢ przy pobieraniu i pracy ze
stezonym amoniakiem.

4. Otrzymany roztwor przesaczy¢ na lejku szklanym przez karbowany saczek z bibuty
filtracyjnej do matej zlewki. Sposdb przygotowania sgczka przedstawiony jest przy ¢wiczeniu
dotyczacym krystalizacji.

5. Wprowadzi¢ kroplami do stale mieszanego roztworu 10 mL alkoholu i calo$¢ pozostawié
do krystalizacji w tazni lodowe;j (ok. 15 minut).

6. Krysztaty przesaczy¢ na lejku Biichnera z sgczkiem z bibuty. Sposéb przygotowania saczka
przedstawiony jest przy ¢wiczeniu dotyczacym krystalizacji.

7. Krysztaly przemy¢: mieszaning etanol: st¢zony amoniak w stosunku 1:1 (10 mL), oraz
etanolem (10 mL).

8. Krysztaly przenie$¢ na arkusz bibuty i wysuszy¢ na powietrzu w temperaturze pokojowe;j
(pozostawi¢ do nastgpnego tygodnia).

9. Zwazyé  wysuszony  preparat  siarczanu  (VI)  tetraaminamiedzi(ll)H,O

([CU(N H3)4]SO4'H20).

Protokot powinien zawieraé:

Tytut ¢wiczenia, nazwiska oséb wykonujacych ¢wiczenie, numer grupy, date;

Roéwnanie reakeji otrzymywania preparatu;

Obliczenia masy teoretycznej produktu z uwzglednieniem uwodnienia substratu i produktu;
Masg rzeczywista preparatu i wydajnos¢ (%);

Przy niskiej wydajnos$ci podaé przyczyny strat;

Kroétko scharakteryzowac¢ produkt (postac, barwa itp.).
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CWICZENIE 4. PRZYGOTOWYWANIE ROZTWOROW O ROZNYM STEZENIU

Zakres materialu:

-znajomos$¢ szkla laboratoryjnego (nazewnictwo, przeznaczenie)
-stezenie molowe, procentowe, obliczenia
-przygotowywanie roztworow, rozcienczanie roztworow

1. Sprzet szklany wykorzystywany do przygotowywania roztworow
Kolba Erlenmeyera (stozkowa): shuzy do ogrzewania cieczy, miareczkowania, suszenia

roztwordéw niewodnych

Zlewka: stuzy do ogrzewania, odparowywania cieczy, prowadzenia reakcji, wykorzystujemy
zlewke takze jako taznie grzewcza (taznia wodna, olejowa). Doprowadzajac ciecz w zlewce
do wrzenia musimy mie¢ na uwadze, aby ciecz nie wypryskiwata z niej, gdyz zalanie zlewki
po zewngtrznej — ogrzewanej stronie spowoduje jej pekniecie i wydostanie si¢ catosci cieczy
na urzadzenie grzewcze. Ktadac zlewke na cieptag kuchenke lub ptytke do ogrzewania nalezy
osuszy¢ szmatka lub bibutg jej zewnetrzng czes¢ (odparowujaca szybko ciecz schtadza $cianki

naczyn szklanych powodujac pgkniecie naczynia).

Lejki: Lejek stuzy do saczenie i wlewania cieczy do naczyn o waskich szyjkach (kolby
miarowe, butelki, biurety). Stosuje si¢ lejki analityczne (A), lejki zwykte (B), lejki z dnem

porowatym, ktore stanowi porowata masa szklana o doktadnie dobranej wielkosci porow (C);

Strona | 15



Cwiczenie 4

Szalka Petry’ego: Docelowo jest to szkto dla zastosowan hodowlanych wykorzystywane
przez biologéw, biochemikéw i biotechnologéw dla rozmnazania Kultur bakteryjnych.
Chemicy zrobili jednak z tego szkta pozytek i znalazto ono zastosowanie jako podstawka do

odwazania substancji, krystalizacji z niewielkich ilosci roztwordw, czy przykrycie dla zlewek.

Kolby miarowe: stuza do odmierzania scisle okreslonych ilosci cieczy. Mozemy wyroznic¢
kolby miarowe na 1, 2, 5, 10, 25, 50, 100, 250, 500, 1000 ml. Skale kolby miarowej okresla
trwale zarysowanie kalibracyjne kolby umiejscowione na jej dtugiej szyjce. W pracy z kolbg
miarowa nalezy pamieta¢, ze nie mozna suszy¢ kolb miarowych w suszarkach, gdyz
réwnoznaczne bytoby to z ich rozkalibrowaniem. Kolby te nalezy po umyciu pozostawi¢ do
samodzielnego wyschniecia. Trzeba takze zaznaczy¢, ze kolby miarowe sg bardziej narazone
na zniszczenie z powodu zarysowania kalibracyjnego, wzdtuz ktorego (z reguly) pekaja w

pierwszej kolejnosci.

(

Cylindry miarowe: sg wykorzystywane do odmierzania okreslonych ilosci cieczy w szerokim
zakresie objetosci, okreslonym skalg wyznaczong na zewnetrznej sciance cylindra. Objetosé¢
ta jest jednak odmierzana z mniejsza doktadnoscia niz w kolbach miarowych. Przy
korzystaniu z cylindrow miarowych obowigzuja takie same zasady, jak przy postugiwaniu si¢

kolbami miarowymi.

Pipety: stuza do szybkiego odmierzania niewielkich ilosci cieczy. Wyrdzniamy przy tym
pipety wielomiarowe (z podziatka na $ciance, A) oraz jednomiarowe (z zarysowaniem

kalibracyjnym wyznaczajagcym przypisang pipecie objetos¢, B). Pipety wielomiarowe
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posiadaja skale zaczynajaca si¢ u wylotu pipety a konczacg sie (posiadajaca maksymalna

wartosé) na gornej jej czesci.

25
Ex
20

2. Inne wybrane sprzety szklane stosowane w laboratorium
Probowka: szklane naczynie, w ktoérym przeprowadzamy reakcje, ogrzewamy niewielkie

ilosci cieczy lub ciat statych.

Butelki: stuzg gtownie do przechowywania cieczy.

0L

Kolba okrgglodenna: przeznaczona jest do ogrzewania cieczy lub mieszaniny reakcyjnej.

Kolba ptaskodenna: stuzy do ogrzewania i przechowywania cieczy.
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Kolba prézniowa (ssawkowa): W naczyniu tym utrzymujemy warunki mocno obnizonego

cisnienia, celem saczenia osadéow badz tez uzywamy kolby ssawkowej jako bufora
posredniczacego w obnizeniu cisnienia w innej aparaturze.

Rozdzielacz: stuzg do rozdzielania dwoch niemieszajacych si¢ cieczy np.: przy prowadzeniu
ekstrakcji w uktadzie ciecz — ciecz.

Wkraplacz: w odréznieniu od rozdzielacza, przystosowany jest do potaczenia z kolbg dwu-
lub trojszyjng, albo naczyniem reakcyjnym, za pomoca potaczenia doszlifowanego oraz

posiada czasem rurke boczna do wyréwnywania ci$nienia, jezeli zachodzi koniecznosc¢
prowadzenia reakcji odizolowanej od zewngtrznej atmosfery.
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Biureta: stuzy do miareczkowania okreslonymi objetosciami cieczy. Skala zaczyna si¢ u gory

biurety, a konczy u wylotu.

[

1000nbiannnnnnnn

>
-

'I.

Chlodnica: Elementami wyposazenia aparatury szklanej majacymi za zadanie odprowadzanie

nadmiaru ciepta sg chtodnice o r6znej konstrukcji i przeznaczeniu.

N—_= N\

M M

Nasadka destylacyjna: Szklane elementy stuzace do potaczenia naczynia destylacyjnego,

jakim jest kolba destylacyjna okragtodenna, z chtodnicag. Majg one rdézne ksztatty w

zaleznosci od zastosowan.

3. Naczynia porcelanowe i sprzet metalowy

Parownice: Umieszczane na siatce azbestowej, stuza do odparowywania roztworow.

Tygle: Ogrzewane w plomieniu palnika lub piecach, stluza do wyprazenia zwiazku
chemicznego.

Lejki Biichnera: Charakteryzujg si¢ obecnoscig dziurkowatego dna, przykrywanego bibulg w
trakcie sgczenia.

Sprzet metalowy: szczypce (przenoszenie rozgrzanych przedmiotdéw), tréjnogi (ustawianie
przedmiotu, ktory jest ogrzewany), siatki azbestowe (stawiane na trojndg, przeznaczone jako
ochrona dla naczyn wrazliwych na bezposredni kontakt ze zrodiem ciepta, np. parownic),

trojkat (osadzanie tygla).
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4. Sposoby wyrazania zawarto$ci sktadnikow w roztworach

Ilo$¢ substancji rozpuszczonej wyraza si¢ w jednostkach fizycznych masy (gramy, miligramy
itd.) lub jednostkach chemicznych (mole, milimole itd.). Jezeli zawarto§¢ sktadnika w
roztworze okresla si¢ poprzez jego ilos¢ w stosunku do objetosci calego uktadu, to mowa
wtedy o stezeniu. W przypadku, gdy substancja rozpuszczona okreslana jest poprzez masg,
méwimy wtedy o stezeniu masowym skladnika. Z kolei przy okresleniu substancji
rozpuszczonej przez licznos¢ substancji rozpuszczonej, mowi si¢ o stezeniu molowym. Mol

definiuje si¢ jako ilo$¢ materii, ktéra zawiera liczbg czastek rowna liczbie atomow zawartych

12
w 0,012 kg izotopu wegla C.

Stezenie procentowe: stosunek masy substancji do masy roztworu wyrazany w procentach.

Stezenie masowe: stosunek masy okreslonego sktadnika do objetosci uktadu zawierajacego te

mase.
m 3
pe =7,  [ka/ldm]

gdzie mg - masa sktadnika B, V - objetos¢ uktadu.

Stezenie molowe: stosunek liczby moli skladnika do objetosci ukladu zawierajgcego ten
sktadnik.
Ng 3
Cg =— [mol/dm ], [M]
V
gdzie ng - liczba moli sktadnika B, V - objetos¢ roztworu.
Licznosc¢ sktadnika: stosunek masy okreslonego sktadnika do jego masy molowe;.

Ng = —— [mol]

gdzie mg - masa sktadnika B, Mg - masa molowa sktadnika B.

Utamek masowy: stosunek masy okreslonego sktadnika do masy catego uktadu (utamek

masowy wyrazony w % nazywany jest stezeniem procentowym).
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gdzie Vg - objetos¢ sktadnika B, V, - objetos¢ catego uktadu.

Utamek molowy: stosunek ilosci moli okreslonego sktadnika do sumy ilosci moli wszystkich
sktadnikow uktadu.

n_
Xg =

Xg
n;

gdzie ng - ilos¢ moli sktadnika B, Zn, - suma liczby moli wszystkich sktadnikow uktadu.

Molarnosé: stosunek ilosci moli okreslonego sktadnika do masy rozpuszczalnika.

m, ::n_B [mol/kg]

r

gdzie ng - ilos¢ moli sktadnika B, m - masa rozpuszczalnika.

Molalnosé: stosunek ilosci moli okreslonego sktadnika do masy catego uktadu.

D [mol/kg]
m

c

IB

gdzie ng - ilos¢ moli sktadnika B, m, - masa catego uktadu.

Odczynniki:

Dichromian potasu, K,Cr,07

Kwas solny, HCI (gesto$¢ 1,19 g/em®; stezenie 38%)
Wodorotlenek sodu, NaOH

Woda destylowana

Aparatura:

Kolby miarowe (250 mL) — 2 sztuki
Kolby miarowe (100 mL) — 2 sztuki
Kolba miarowa (50 mL)

Pipeta wielomiarowa (5 mL)

Pipeta wielomiarowa (10 mL)
Zlewka (250 mL)

Naczynko wagowe
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Wykonanie ¢wiczenia:
Uwaga! Przed przystapieniem do sporzadzania roztworow nalezy wykonac stosowne
obliczenia (punkty 1-3) i przedstawi¢ je prowadzacemu.
1. W kolbie miarowej przygotowac¢ 250 mL roztworu wodnego dichromianu potasu o st¢zeniu
procentowym podanym przez prowadzacego (gestos¢ 1,0 g/cms).
2. Majac do dyspozycji stezony kwas solny (gestos¢ i stgzenie procentowe podane w spisie
odczynnikow), przygotowaé¢ w kolbie miarowej 100 mL roztworu o st¢zeniu molowym
podanym przez prowadzacego.
Uwaga! Nalezy zachowac szczego6lna ostroznosé przy korzystaniu z roztworow
stezonych.
3. W kolbie miarowej przygotowac 250 mL roztworu wodnego wodorotlenku sodu o stezeniu
molowym podanym przez prowadzacego. Nastgpnie wykorzystac tak przygotowany roztwor
do przygotowania 100 mL roztworu o st¢zeniu 0,1 M, oraz 50 mL roztworu o stezeniu 0,04
M.

W protokole z wykonanego <(¢wiczenia nalezy wumiesci¢ obliczenia do wszystkich

przygotowywanych roztworow.
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CWICZENIE 5. SPEKTROFOTOMETRYCZNA ANALIZA ZAWARTOSCI
SUBSTANCJI W PROBCE

Zakres materialu:

-roztwory- stezenia, rozcienczanie,

-podstawy i podziat spektroskopii,

-prawa absorpcji-wspotczynnik absorpcji, addytywno$¢ absorpcji, odstgpstwa od praw
absorpcji, molowy wspotczynnik absorpcji,

-pojecia: absorpcja, absorbancja, transmisja, transmitancja, spektroskopia, spektrofotometria,
-spektrofotometr UV/VIS.

1. Podstawy i podziat spektroskopii
Szybki i wszechstronny rozwoj spektroskopii jako nauki teoretyczno-do$wiadczalnej
spowodowal, ze przy omawianiu zar6wno jej podstaw jak i specyficznych dzialow, konieczne
jest stosowanie roznych kryteridow podziatu.
Podzial spektroskopii wedlug zakresu promieniowania:
— spektroskopia kosmiczna 10 - 10° A
— spektroskopia gamna 103 - 1 A
— spektroskopia rentgenowska 1 - 102 A
— spektroskopia optyczna
a) w bliskim i pr6zniowym nadfiolecie 100 - 300 nm
b) w zakresie widzialnym 360 - 830 nm
c) w bliskiej (2,5-15 pum), éredniej, dalekiej podczerwieni 12000-50 cm™
— radiospektroskopia
a) w zakresie mikrofalowym 0,03 - 100 cm
b) w zakresie krotkofalowym 10 - 100 m
c) w zakresie dlugofalowym 100 - 4000 m
Parametrem decydujacym o takim podziale jest zakres spektralny. Promieniowanie mozna
okresli¢ podajac jego:
— dtugos¢ fali A,
— liczbe falowa = 1/A,
— czgstose v.
Czestotliwo$é podaje sie w Hz [s™] lub jednostkach stanowiacych wielokrotnos¢ hercow.
Dhugos$¢ fali w obszarze nadfioletu 1 $wiatla widzialnego wyraza si¢ w:

a) mikrometrach: um = 10" cm = 10°° m, (dawniej mikron: p);

Strona | 23



Cwiczenie 5

b) nanometrach: nm =107 cm = 10° m (= 1 mp);

¢) angstremach: A =10%ecm =10""m = 0,1 nm;

liczby falowe wyrazaja sic zwykle w em™ lub w um™.

Zaleznos¢ pomiedzy energig pochtonicta a czestotliwoscig v lub dhugoscia fali wywotujacej

przejscie przedstawia si¢ nast¢pujaco:

AE =hv = E[J]
A
gdzie h - stata Plancka, ¢ - predkosc¢ §wiatla.
AE jest energig pochlonieta przy przejSciu w czasteczce ze stanu o nizszej energii (stan
podstawowy) do stanu o energii wyzszej (stan wzbudzony). Energia pochlaniania zalezy od
réznicy energii w stanie podstawowym i wzbudzonym; im mniejsza roznica energii tym
wigksza dlugo$¢ fali. Zauwazmy, ze wprost proporcjonalna do AE jest czesto$¢ v, a tym
samym, liczby falowe, a nie dlugo$¢ fali. Dlatego w spektroskopii czgsto wyraza si¢ energie
w cm™, mimo ze nie sa to jednostki energii, lecz czestosci, a energia jest do niej tylko
proporcjonalna.
Podzial spektroskopii wedlug metod otrzymywania widma:
W zaleznosci od metody otrzymywania rozrézniamy trzy rodzaje widm: absorpcyjne,

emisyjne i Ramanowskie. W zwiagzku z tym rozrdzniane sg dzialy spektroskopii:

1. Spektroskopia absorpcyjna,

2. Spektroskopia emisyjna,

3. Spektroskopia Ramanowska (rozpraszania).
Widma absorpcyjne - mozna okresli¢ jako zbior wszystkich przejs¢ z nizszych poziomow na
wyzsze. Odpowiadaja, wigc one zwigkszeniu energii uktadu (pochtonigcie fotonu).
Najprostszy typ widma absorpcyjnego powstaje, gdy obsadzony jest najnizszy poziom
energetyczny, tj. podstawowy. Obsadzenie poziomdw energetycznych zwigzane jest z
rébwnowaga termodynamiczng, ktéra okre$la temperatura ukladu. Przyjmuje sie, ze w
temperaturze pokojowej obsadzany jest tylko poziom podstawowy.
Widma emisyjne - mozna okresli¢ jako zbior wszystkich przej$¢ z poziomow wyzszych na
nizsze. PrzejScia w widmach emisyjnych odpowiadaja zmniejszeniu energii, czyli
wypromieniowaniu fotonu.
W bardziej ogdlnym przypadku (np. w wyzszych temperaturach) nalezy przyjaé, ze takze
wyzsze poziomy energetyczne sg obsadzone przynajmniej czeSciowo, co oznacza, Ze

struktura widma staje si¢ bardziej ztozona.
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Widma Ramanowskie - cechg charakterystyczng tego rodzaju widm jest zmiana czestosci
promieniowania rozproszonego (vy) w stosunku do czgstosci promieniowania padajacego (vp).
Vi=vp T v

gdzie v jest czestoscig przejs¢ dla uktadu rozpraszajgcego.

2. Spektroskopia a spektrofotometria
Roéznice pomigdzy obu dyscyplinami moga by¢ latwo okreslone poprzez
sprecyzowanie dla nich zadan.

Spektroskopia zajmuje si¢ badaniami podstawowymi dotyczacymi czasteczek.

Obejmuja one:

1. Eksperymentalne otrzymywanie roznych typow widm; Ai=f(vi), Ai=f(\;).

2. Przeprowadzanie ich analizy.

3. Zaproponowanie schematu poziomdéw energetycznych charakteryzujacych badany
uktad.

4. Obliczanie (w tych przypadkach, gdy jest to mozliwe) teoretycznych energii przej$c i

porownanie z danymi do§wiadczalnymi.

5. Otrzymywanie danych dotyczacych rozktadu nat¢zen (oraz takich wartosci jak np.
moc oscylatora), zarowno teoretycznych jak 1 eksperymentalnych.

6. Okres$lanie  (wyznaczanie) parametrow spektrochemicznych w  oparciu o
zweryfikowane przez obliczenia teoretyczne dane eksperymentalne (punkt 4), np. parametry:
PK, OM, AOM., i inne.

1. (Analiza) stereochemia badanego uktadu chemicznego w oparciu o uzyteczne
chemicznie parametry spektralne (punkt 6).

Z kolei spektrofotometria zajmuje si¢ okreslaniem stezenia lub zawartosci atomow lub

czasteczek w danym ukladzie absorbujacym czy emitujacym, tj. stanowi podstawe ilosciowe;j
analizy chemicznej.

W tym przypadku nie jest szczegodlnie interesujace okreslenie rodzaju przejsScia lub
wlasciwe przyporzadkowanie im danych linii czy pasm, natomiast istotne jest podanie
doktadnej funkcji okreslajacej zaleznosci natezenia widma od stezenia.

Na podkreslenie zastuguje rowniez znaczenie metod spektrofotometrycznych w

badaniu réznego typu rownowag.

Strona | 25



Cwiczenie 5

3. Prawa absorpcji

Jednym z wielu mozliwych oddzialywan promieniowania z materig jest absorpcja.
Stanowi ona podstawe spektrofotometrii absorpcyjnej w nadfiolecie i zakresie widzialnym.
Pomiary w obszarze UV/VIS przeprowadza si¢ najczesciej dla substancji ciektych
(rozpuszczalniki) lub rozpuszczonych (roztwory probek statych w rozpuszczalnikach),
rzadziej w fazie gazowej lub stalej (widma refleksyjne). Wielko$ciag mierzong jest zwykle

transmitancja lub absorbancja. Sg one zdefiniowane nastepujaco:

gdzie: T — transmitancja,

A — absorbancja,

I, - natezenie promieniowania padajacego,

I- natezenie promieniowania przechodzacego przesz osrodek absorbujacy.
Rozwazmy pojemnik szklany (kuweta) o ptaskich réwnoleglych powierzchniach
zewnetrznych, przez ktore przechodzi promieniowanie monochromatyczne. Przyjmijmy, ze
kuweta jest napelniona substancja absorbujaca rozpuszczona w nie absorbujacym
rozpuszczalniku. Nat¢zenie promieniowania padajacego lo, ulega ostabieniu przy przejsciu
przez osrodek absorbujacy do wartosci I.
Ostabienie padajacej wigzki §wiatta moze by¢ powodowane:

1. Odbiciami na powierzchniach kuwety na granicy z powietrzem i roztworem;

2. Rozpraszaniem przez rysy na kuwecie lub pojedyncze czastki czy ich skupiska w
probce (takie efekty moga by¢ powodowane, np. zmetnieniem roztworu
niewidocznym gotym okiem);

3. Absorpcja promieniowania przez probke.

Czes¢ wpltywow zakldcajacych eliminuje si¢ prowadzac odpowiednie pomiary poréwnawcze
wzgledem odnos$nika (kuweta zawierajaca rozpuszczalnik lub $lepa probe).
W ten sposob staramy si¢ stworzy¢ warunki, w ktdrych absorpcja $wiatla jest gtéwna
przyczyna oslabienia padajacego promieniowania.

IloSciowy opis absorpcji energii promieniowania przez materi¢ opiera si¢ na ogélnym
prawie, zwanym prawem Lamberta-Beera. Zaobserwowano, ze natgzenie promieniowania
zmniejsza si¢ w miar¢ przenikania w glab homogenicznego (jednorodnego) osrodka oraz w

miar¢ zwigkszania st¢zenia rozpuszczonej substancji absorbujacej. Nie zalezy natomiast od
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nat¢zenia wigzki padajacej lo. Bardziej ogolnie mozna stwierdzi¢, ze zmniejszenie natezenia
promieniowania jest proporcjonalne do liczby absorbujacych czastek, znajdujacych si¢ na
drodze réwnoleglej i monochromatycznej wigzki promieniowania.

Ilosciowym wyrazem tej zaleznosci jest prawo Lamberta-Beera:

Kolejne przyrosty liczby, identycznych absorbujgcych czgstek na drodze wigzki
promieniowania monochromatycznego, absorbujg takie same czgsci energii promieniowania
przez nie przechodzacego.

Najprostsze sformutowanie prawa wyraza si¢:
I, . 1
IogT: A=abc; gdzie A= Iog?.

Tres$¢ tego prawa mozemy wyrazi¢ nastgpujaco:
Dla rownoleglej, Sci§le monochromatycznej wigzki promieniowania elektromagnetycznego,
absorbancja A jest proporcjonalna do stezenia roztworu C i grubos$ci warstwy absorbujacej b.
Wspolczynnik absorpcji

Wspolczynnik absorpcji jest wielkos$cia charakterystyczng dla danej substancji, w
danym rozpuszczalniku i przy danej dhugosci fali (liczbie falowej). Jednostka wspotczynnika
absorpcji zalezy od jednostek, w jakich wyrazamy towarzyszace wielkosci: stezenie C |
grubo$¢ warstwy b. W zwigzku z tym, wystepuja rowniez rézne okreslenia wspotczynnika

absorpcji. Wielkos$¢ b zwykle podaje si¢ w cm, wigc a uzaleznione jest od C.

Stezenie Symbol Okreslenie
¢ [g/dm?] a Wspolczynnik absorpcji
Cwm [mol/dm?] g Molowy wspotczynnik absorpcji

Wspotczynnik absorpcji a stosowany jest, gdy rodzaj substancji absorbujace, a zatem 1
jego masa czgsteczkowa, jest nieznana.

Molowy wspotczynnik absorpcji € jest bardziej wskazany w przypadkach, gdy
poréwnywana jest ilo§ciowo absorbancja roznych substancji o znanych masach molowych.

Wielkosci a i € zwigzane sg z wlasciwosciami substancji absorbujacej, tj. sa niezalezne
od warunkdw pomiaru: stezenia 1 grubosci warstwy, podczas gdy absorbancja A
odzwierciedla wtasciwosci okreslonej probki.
Widmo mozna, wigc okresli¢ jako funkcje: & = f(vi) (lub & = f(A)), ktora jest

charakterystyczna dla substancji absorbujacej (chromofora) w danym rozpuszczalniku.
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Addytywnosé absorbancji
Prawo to dotyczy roztworow i mieszanin wielosktadnikowych. Wyraza ono absorbancj¢

poszczeg6lnych sktadnikéw (Ag, Ay, ..., Am), co mozna przedstawi¢ w nastepujacy sposob:
1
A=A+A +..+A; =D A
M

czyli A=abc, +a,bc, +...+a,,bc,,.

Oczywiscie addytywno$¢ absorbancji jest speilniona, jesli pomiedzy sktadnikami
srodowiska absorbujgcego nie ma zadnych oddzialywan chemicznych. Oznacza ona, ze kazde
indywiduum absorbuje tak, jakby inne byly nieobecne.

Z prawa Beera wynika, ze wspotczynnik absorpcji jest wielko$cig stata, niezalezng od
stezenia, grubos$ci warstwy absorbujacej i nat¢zenia promieniowania padajacego.

Prawo to nie dostarcza zadnych informacji o wplywie temperatury, rodzaju
rozpuszczalnika lub dlugosci fali. W praktyce stwierdzono, ze temperatura ma jedynie
drugorzedny wptyw, o ile nie zmienia si¢ w niezwykle szerokim zakresie:

- Ze zmiang temperatury zmienia si¢ natomiast st¢zenie, ze wzgledu na zmiang objgtosci,

- Mozna oczekiwa¢ mniejszych lub wigkszych zmian absorbancji ze zmiang temperatury,
jezeli substancja absorbujgca znajduje si¢ w roztworze w stanie roOwnowagi z inng
substancja, lub z nie rozpuszczong substancjg stalg (np. roztwor nasycony).

Natomiast nie mozna przewidzie¢, w jaki§ ogdlny sposob, wpltywu zmiany
rozpuszczalnika na absorpcje danej substancji rozpuszczonej. W UV powstaja ograniczenia ze
wzgledu na zakres przepuszczalnosci danego rozpuszczalnika.

Mozna wyrozni¢ dwie grupy czynnikéw zakldcajgcych absorpcje promieniowania

przez uktad: tj zwigzane z probka lub instrumentalne.

Celem (¢wiczenia  jest  okreSlenie  zawartosci chromu (VI) metoda
difenylokarbazydowa w probce dichromianu potasu o nieznanym stezeniu przy
wykorzystaniu spektroskopii UV/VIS.

Podstawa czulej kolorymetrycznej metody oznaczania chromu jest reakcja redox
pomiedzy Cr(VI) i difenylokarbazydem. W s$rodowisku kwasnym Cr(VI) utlenia
1,5-difenylokarbazyd (1) do difenylokarbazonu (11), sam natomiast ulega redukcji do Cr(llI).
Elektrododatni kompleks Cr®* z difenylokarbazonem (posiadajacy barwe fiotkowa), absorbuje

promieniowanie elektromagnetyczne w zakresie widzialnym. Bezposrednie zmieszanie
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roztworu Cr(1ll) z difenylokarbazonem nie prowadzi do utworzenia kompleksu o takim
zabarwieniu.
N rol
N\N)\N/N o NC s
SRR RCE G RRAS
0 (1)

Metodg difenylokarbazydowa mozna uwaza¢ za specyficzng dla chromu (VI).
Oznaczeniu przeszkadzaja tylko wigksze ilosci zelaza, wanadu, molibdenu, miedzi i rtgci,
wielokrotnie przewyzszajace st¢zenie chromu w roztworze. Usuwa si¢ je ekstrakcyjnie lub
przez zamaskowanie.

Kwasowo$¢ badanego roztworu wywiera pewien wplyw na nat¢zenie zabarwienia,
dlatego tez nalezy ja utrzymywaé zawsze na tym samym poziomie.

Molowy  wspodtczynnik  absorpcji  barwnego produktu reakcji Cr(VI) =z
difenylokarbazydem wynosi 41700 przy Amax= 546nm. Metoda ta jest ponad 100 razy

bardziej czula niz metoda chromianowa, w ktorej wykorzystuje si¢ barwnos$¢ jonow Cr,07*

2. . <y ’
lub CrO4~, jest stosowana zwlaszcza do oznaczania §ladéw chromu.

Odczynniki:

Dichromian potasu, K,Cr,07
Kwas siarkowy,
Difenylokarbazyd (DFK),
Aceton,

Woda destylowana.

Aparatura:

Kolba miarowa (1000 mL),

Kolba miarowa (500 mL),

Kolba miarowa (100 mL),

Kolby miarowe (50 mL) — 9 sztuk,

Kolby miarowe (10 mL) — 2 sztuki,

Pipeta wielomiarowa (5 mL),

Pipeta wielomiarowa (2 mL),

Pipeta wielomiarowa (1 mL),

Spektrofotometr,

Kuwety z tworzywa sztucznego do spektrofotometru.
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Wykonanie ¢wiczenia:

1. W Kkolbie miarowej (1000 mL) przygotowaé¢ wodny roztwér podstawowy Cr(VI) z
dichromianu potasu o stezeniu 0,01 mg/mL, tj. 1 mL tego roztworu zawiera 0,01 mg
Cr(VI).

2. W kolbie miarowej (1000 mL) przygotowa¢ wodny roztwoér H,SO4 o stezeniu
0,05 mol/dm?.

3. W kolbie miarowej (25 mL) przygotowa¢ acetonowy roztwor difenylokarbazydu o stezeniu
0,25%.

4. Przygotowac roztwory wzorcowe Cr(VI):

- Do 6 kolbek miarowych (50 mL) odmierzy¢ pipeta: 0,0 (Slepa préba); 1,0; 2,0; 2,5; 3,0; 4,0
mL podstawowego roztworu Cr(V1).

- Do kazdej kolbki doda¢ 1 mL roztworu DFK, dopeti¢ roztwor kwasem siarkowym (0,05
M) do kreski i wymieszac.

5. Przygotowac roztwor Cr(VI) o nieznanym stezeniu:

- Otrzymany do analizy roztwér Cr(VI) uzupelni¢ w kolbie miarowej (100 mL) woda
destylowana.

- Do kolbek o pojemnosci 50 mL pobra¢ 3 réwne proby (po 2 mL) z roztworu do analizy,
doda¢ 1 mL DFK do kazdej kolbki, dopetni¢ do kreski kwasem siarkowym 1 wymieszac.

6. Zmierzy¢ absorbancje roztworow wzorcowych oraz 3 prob roztworu badanego przy
Amax=546nm, stosujac §lepa probe jako odnosnik.

Uwaga! Nalezy mierzy¢ absorbancje wszystkich roztwordw wzorcowych (poczawszy od
najnizszego do najwyzszego stezenia), a nastgpnie wykona¢ pomiar dla badanych probek.

7. Wykresli¢ wykres zaleznosci absorbancji od st¢zenia dla roztworow wzorcowych A=f(c).
Zaleznos¢ powinna by¢ liniowa (nie ,,po punktach”!!!), ze wzgledu na proporcjonalna
zaleznos$¢ absorbancji od stezenia. Stezenie (¢) nalezy wyrazi¢ w [ug/mL].

8. Korzystajac z krzywej kalibracyjnej odczyta¢ stezenie Cr(VI) dla kazdej z trzech prob
roztworu badanego; wynik usrednic.

9. Obliczy¢ zawarto$¢ Cr(VI) (ug) w otrzymanym od prowadzacego roztworze (korzystajac
ze $redniej absorbancji kazdej z trzech prob A, B, C roztworu badanego).

Uwaga! Na podstawie st¢zenia odczytanego z krzywej wzorcowej, obliczy¢ zawartos¢ Cr(VI)
(ng) w 50mL proby. Nastgpnie pamigtajac, ze do pomiarow absorbancji pobierano tylko 2mL
analizy z kolbki o pojemnosci 100 mL, nalezy obliczy¢ zawartos¢ Cr(VI) w roztworze

otrzymanym od prowadzacego.
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Protokot powinien zawierac:

Tytut ¢wiczenia, nazwiska oséb wykonujacych ¢wiczenie, numer grupy, date;

Obliczenia dotyczace wszystkich przygotowywanych roztworéw (wykonanie ¢wiczenia,
punkty 1-3);

Wykres zaleznos$ci absorbancji od stezenia zgodnie z wytycznymi z punktu 7 (wykonanie
¢wiczenia);

Odczytane z wykresu wartosci dla probek badanych;

Obliczenia dla zawarto$ci chromu(VI) w 100 mL prébki badanej (wykonanie ¢wiczenia,
punkt 9).
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CWICZENIE 6. ANALIZA MIARECZKOWA

Zakres materiatu:

- podziat i charakterystyka metod miareczkowych;

- pojecia: punkt koncowy miareczkowania, roztwor wzorcowy, miano roztworu, wskazniki
kwasowo-zasadowe;

- krzywe miareczkowania alkacymetrycznego;

- miareczkowanie alkacymetryczne: umiejetno$¢ zapisu rownan reakcji 1 obliczania
zawartosci okreslonego sktadnika.

1. Krotka charakterystyka metod miareczkowych

Analiza chemiczna ma na celu ustalenie sktadu chemicznego, jako$ciowego i/lub
ilosciowego badanej substancji. Klasyczna analiza opiera si¢ na reakcjach chemicznych i
obejmuje przede wszystkim analiz¢ wagowa i miareczkowa. Oznaczanie substancji w analizie
miareczkowej sprowadza si¢ do mierzenia objetosci roztworu, ktory si¢ miareczkuje (titranta).
Zatem w celu oznaczenia okre$lonej substancji, wprowadza si¢ do jej roztworu titrant w
odpowiednio dobranych warunkach (umozliwiajacych stwierdzenie punktu koncowego).
Stosunek, w jakim reaguja badana substancja i titrant okresla si¢ na podstawie stechiometrii
reakcji.

Analize miareczkowg mozna podzieli¢ wedtug kilku kategorii. W zalezno$ci od typu
zachodzacej reakcji wyrdznia si¢ cztery zasadnicze dziaty:
- Alkacymetri¢: wykorzystuje reakcje kwas-zasada; obejmuje alkalimetri¢ (miareczkowanie
mianowanym roztworem zasady) 1 acydymetri¢ (miareczkowanie mianowanym roztworem
kwasu);
- Redoksymetri¢: wykorzystuje reakcje utleniania i1 redukcji; obejmuje oksydymetrig
(miareczkowanie roztworami utleniaczy) i reduktometri¢ (miareczkowanie roztworami
reduktorow);
- Miareczkowanie wytraceniowe: sprowadza si¢ do reakcji wytracania trudno
rozpuszczalnych osadow jako efekt taczenia jonow titranta i oznaczanej substancji;
- Kompleksometrie: sprowadza si¢ do powstawania rozpuszczalnych zwigzkow
kompleksowych; istotnym dzialem jest kompleksonometria (w roli titranta wystgpuje roztwor

kompleksonu tworzacy z metalem kompleks chelatowy).

2. Terminy stosowane w analizie miareczkowej
Punkt koncowy miareczkowania (PK) to taki, w ktorym jaka§ wiasciwos¢ roztworu wskazuje

na koniec miareczkowania. Taka charakterystyczna wlasno$¢ to np. wyrazna zmiana barwy
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roztworu na skutek zmiany barwy wskaznika, wprowadzenia nadmiaru barwnego titranta,
powstania barwnego produktu. Punkt koncowy stechiometrycznie to taki, w ktorym ilos¢
dodanego odczynnika miareczkujacego jest chemicznie réwnowazna ilosci substancji
miareczkowanej. Punkt koncowy powinien z zatozenia pokrywaé si¢ z punktem
rOwnowaznosci, jednak w praktyce wystepuja drobne rdznice generujace biad
miareczkowania. Wilasciwy dobor wskaznika konca miareczkowania wptywa zasadniczo na
zmniejszenie biedu.
Roztwor wzorcowy: roztwor o doktadnie znanym stezeniu reagujacego sktadnika.
Mianowanie: postgpowanie prowadzace do ustalenia stezenia molowego sktadnika w titrancie
lub miana titrantu.
Miano roztworu (titrantu): liczba gramow substancji rozpuszczonej, znajdujaca si¢ w 1 mL
roztworu lub liczba gramow substancji oznaczanej reagujaca z 1 mL danego roztworu
mianowanego.
Wskazniki kwasowo-zasadowe (wskazniki pH): zwigzki organiczne zmieniajagce barwe w
okreslonym zakresie pH; stuza do wyznaczania punktu koncowego miareczkowania
alkacymetrycznego i okreslania pH roztworu.

Do najczesciej stosowanych wskaznikéw naleza: oranz metylowy, fenoloftaleina,
czerwien metylowa, lakmus, biekit bromotymolowy. Zmiana barwy wskaznikow nastepuje w

roéznym zakresie pH, stad konieczno$¢ wtasciwego doboru wskaznika do danego oznaczenia.

, . Barwa w $rod. Barwa w $rod. Zakres pH
Wskaznik X .
kwasnym zasadowym zmiany barwy

Oranz metylowy czerwona z6lta 3,1-4,4
Fenoloftaleina - czerwono-fioletowa 8,2-10,0
Czerwien metylowa  czerwona zoha 4,2-6,2
Lakmus czerwona niebieska 5,0-8,0

Btekit bromotymolowy z6ha niebieska 6,0-7,6

Wedhug teorii Ostwalda, wskazniki to stabe kwasy lub zasady organiczne,
charakteryzujace si¢ inng barwg jonow 1 czasteczek niezdysocjowanych. Stopien dysocjacji
wskaznikow zalezy od kwasowosci lub zasadowosci roztworu. Wskaznik bedacy stabym

kwasem HWsk dysocjuje:

HWskK + H,0 # Hs0" + Wsk’;
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Przy dodatku mocnego kwasu, dysocjacja si¢ cofa i obserwowana barwa pochodzi od czastek
niezdysocjowanych (forma kwasowa wskaznika). W odwrotnej sytuacji (wzrost stezenia
jondéw wodorotlenowych), rownowaga przesuwa si¢ w prawo, a co za tym idzie barwa
pochodzi od formy zasadowej wskaznika Wsk'.

Stata dysocjacji wskaznika opisuje zaleznos¢:

[H,0" J[Wsk |

K = ;
HWsk [HWSk]
Stad:
pH:pKHWsk'IOg M .
[Wsk']

Zakres pH, w ktérym obserwuje si¢ zmian¢ barwy, to zakres zmiany barwy wskaznika. Z
reguty miesci si¢ on w granicach dwoch jednostek pH.

Z kolei teoria wskaznikow Hantzscha zaklada obecno$¢ dwoch lub wiecej odmian
tautomerycznych wskaznika o réznej strukturze i barwie, bedacych w stanie rownowagi. W
zalezno$ci od wartosci pH, zachodzi przej$cie jednej odmiany w druga. Jedna z postaci
tautomerycznych jest w stanie czasteczkowym, a pozostale dysocjuja (odszczepiaja jony H”,
OH’). Wskazniki wystepuja w odmianach tautomerycznych zwanych: pseudokwasem
(whasciwosci  zwigzku obojetnego, w Srodowisku alkalicznym-kwasowe) i kwasem
wlasciwym lub pseudozasadg 1 zasadg wtasciwa.

Oranz metylowy, przedstawiciel wskaznikow dwubarwnych, wystepuje w $rodowisku

zasadowym w postaci zottego anionu (Wsk’) 0 wzorze:

o
N N

pseudozasada
w $srodowisku kwasnym nastepuje przytaczenie protonu i powstaje czerwony produkt (HWsK)

o strukturze:
— H —\
s — =
— H —

zasada wlasciwa kation zasady wtasciwe;j
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Fenoloftaleina, ktéra jest bezbarwna w roztworze kwasnym, a czerwona w roztworach
zasadowych jest wskaznikiem jednobarwnym. Oprocz reakcji protonowania/deprotonowania,
ulega¢ moze reakcji przylaczania jonu OH', co powoduje jej odbarwienie (z procesem tym

mozemy mie¢ do czynienia w roztworach silnie zasadowych). Zmiany barwy sg nastepstwem

nastepujacych reakceji:
HO o

i oH HO oo

& - OH

O
oS N -
(@)
pseudokwas kwas wiasciwy anion kwasu wiasciwego

3. Krzywe miareczkowania alkacymetrycznego

Obrazem graficznym zalezno$ci pH roztworu od objetosci dodanego titranta (mL lub
procent zmiareczkowania) jest krzywa miareczkowania alkacymetrycznego. Procent
miareczkowania to ilo$¢ substancji miareczkowanej, ktora przereagowala z titrantem, do
ilosci tej substancji przed miareczkowaniem. Wyrdznia si¢ kilka wariantow miareczkowania
alkacymetrycznego: miareczkowania mocnego kwasu mocng zasada, mocnej zasady mocnym
kwasem, stabego kwasu mocng zasada, stabej zasady mocnym kwasem oraz stabego kwasu
stabg zasadg 1 odwrotnie.

Jako przyktad warto przesledzi¢ przebieg krzywej miareczkowania 100 mL mocnego
kwasu HCI1 (0,1 M) mocng zasada NaOH (0,1 M). W poczatkowym etapie zmiany pH
zachodza powoli. Dopiero w okolicy punktu rownowazno$ci obserwuje si¢ gwattowng
zmiang, zwang skokiem miareczkowania. Nastepnie po przekroczeniu punktu znéw zachodzi
spadek tempa wzrostu pH. Ze szczegdtows analizg rdéznych wariantow miareczkowania
alkacymetrycznego mozna zapoznaé si¢ m. in. w ksigzce autorstwa Andrzeja Cyganskiego

,,Chemiczne metody analizy ilosciowej” (Wydawnictwo Naukowo-Techniczne).
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Krzywa miareczkowania mocnego kwasu (0,1 M HCI) mocng zasadg (0,1 M NaOH)
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Celem ¢wiczenia jest oznaczenie zawarto$ci kwasu solnego w otrzymanej probcee.

Wodorotlenek sodu postuzy jako titrant, a w roli substancji wzorcowej do mianowania zasady

wykorzystany zostanie kwas szczawiowy.

Reakcje zachodzace podczas wykonywanego ¢wiczenia:

H>,C,0,4 + 2 NaOH — Na,C,04 + 2 H,O
NaOH + HCI — NaCl + H,O

Odczynniki:

Wodny roztwor NaOH o okreslonym stezeniu;

Wodny roztwor kwasu szczawiowego 0 okreslonym stezeniu;
Wodny roztwér HCI o nieznanym steZeniu;

Woda destylowana;

Wskazniki pH: oranz metylowy, fenoloftaleina

Aparatura:

Kolby miarowe (500 mL, 100 mL),
Kolby stozkowe (3 sztuki),
Butelka szklana (500 mL),
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Pipeta szklana (10 mL),
Biureta szklana.

Wykonanie ¢wiczenia:
I. Zasady uzywania biurety

1. Biuret¢ przed uzyciem nalezy umy¢ woda destylowang, a nastepnie przeptukac
niewielkg ilo$cig roztworu mianowanego.

2. Biurete umieszcza si¢ w statywie w pozycji pionowej.

3. Biurete napetnia si¢ roztworem mianowanym nieco powyzej kreski. Powietrze z
koncoéwki biurety usuwa si¢ zastgpujac je roztworem poprzez otwarcie kranu. W
biurecie nie moze by¢ przestrzeni z pecherzykami powietrza, gdyz w ten sposob
generuje si¢ bledy w odczycie objetosci.

4. Przed przystgpieniem do miareczkowania uzupetnia si¢ poziom roztworu do kreski
zerowej. Krople pozostalag na konicu biurety usuwa si¢ poprzez dotknigcie $cianki
naczynia.

5. Miareczkowanie kazdorazowo rozpoczyna si¢ od poziomu zerowego.

II. Zasady prawidtowego miareczkowania

1. Nalezy pamigta¢ o zachowaniu stosunkowo powolnego wyptywania roztworu z
biurety tak, aby roztwér wyptywal kroplami a nie strumieniem, gdyz grozi to
»przemiareczkowaniem”.

2. W trakcie miareczkowania nie nalezy uzupelnia¢ biurety, cale miareczkowanie
przeprowadza si¢ przy jednorazowym napetnieniu.

3. Zawsze w obliczeniach nalezy uwzglednia¢ rzeczywista nawazke substancji
potrzebnej do przygotowania roztworu, tzn. jesli procedura przewiduje nawazke np.
0,050 g substancji to waga rzeczywista moze odbiega¢ nieznacznie od teoretyczne;j.
Wazne, aby w obliczeniach uwzgledni¢ rzeczywista a nie teoretyczna wage.

III. Wykonanie ¢wiczenia

1. W butelce szklanej przygotowaé roztwdr wodorotlenku sodu o stezeniu okoto 0,1
mol/dm® poprzez rozcienczenie gotowego roztworu wskazanego przez prowadzacego.

2. W kolbie miarowej 500 mL przygotowac roztwor kwasu szczawiowego o stezeniu
0,05 mol/dm® poprzez rozcienczenie gotowego roztworu wskazanego przez
prowadzacego lub skorzysta¢ z gotowego roztworu o S$ciSle okreslonej nawazce
(UWAGA! w takim przypadku zapisa¢ nawazk¢ kwasu szczawiowego, stopien

uwodnienia kwasu i objetos¢ kolby, w ktorej przygotowano roztwor).
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Przed wykonaniem roztworéw skonsultowaé z prowadzacym poprawnos¢ obliczen.

3. Biurete (przygotowana wedlug omoéwionej powyzej procedury) napehnicé
przygotowanym roztworem wodorotlenku sodu.

4. Do trzech kolbek stozkowych odmierzy¢ pipeta po 10 mL przygotowanego kwasu
szczawiowego, rozcienczy¢ wodg destylowang, doda¢ 2-3 krople fenoloftaleina,
zamieszac zawartos¢.

5. Zawarto$¢ kolbki miareczkowa¢ do pojawienia si¢ trwalego, rozowego zabarwienia.
Czynno$¢ powtarza¢ dla kazdej z kolbek pamigtajagc o zasadach miareczkowania.
Jezeli réznice miedzy kolejnymi miareczkowaniami sg nie wigksze niz 0,1 mL,
wystarczg trzy proby. W przeciwnym razie ilo$¢ nalezy zwickszy¢.

6. Na podstawie wynikéw miareczkowania obliczy¢ miano wodorotlenku sodu.

7. Uzupetni¢ zawarto$¢ kolby miarowej (100 mL), w ktorej znajduje si¢ kwas solny
otrzymany od prowadzacego, wodg destylowang do kreski i wymiesza¢ zawartosc.

8. Pobra¢ pipeta 10 mL roztworu do kolby stozkowej, doda¢ 2-4 krople oranzu
metylowego, rozcienczy¢ woda destylowang, zamieszac¢ zawartosc.

9. Zawarto$¢ kolbki miareczkowa¢ mianowanym roztworem NaOH do zmiany barwy z
czerwonej na z06tta. Procedure powtdrzy¢ minimum trzykrotnie.

10. Obliczy¢ mas¢ kwasu solnego w probce (w gramach) pamigtajac, ze do
miareczkowania pobiera si¢ 10 mL z kolby miarowej o objetosci 100 mL.

11. Po uzyskaniu informacji od prowadzacego o rzeczywistej zawarto$ci kwasu solnego w

probcee, obliczy¢ btad miareczkowania.

Protokot powinien zawieraé:

Tytut ¢wiczenia, nazwiska 0s6b wykonujacych ¢wiczenie, numer grupy, date;

Roéwnania reakeji konieczne do ustalenia stosunkow molowych reagentows;

Obliczenia dotyczace: objgtosci uzytego gotowego roztworu wodorotlenku sodu i kwasu
szczawiowego; rzeczywiste stezenie kwasu szczawiowego; miano wodorotlenku sodu;

zawarto$¢ kwasu solnego w otrzymanej probce, btad pomiarowy.
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