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Zakres zagadnien obowiazujacych do ¢wiczenia

1. Wyprowadzenie prawa podzialu Nernsta.

2. Wspoleczynnik podziatu w uktadach rzeczywistych.

3. Zalezno$¢ wspotczynnika podziatu od innych parametréw fizykochemicznych.

4. Zastosowanie wspdtczynnika podzialu w laboratorium i przemysle.
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Celem ¢wiczenia jest wyznaczenie wspolczynnika podzialu kwasu octowego
miedzy wode i chloroform oraz parametru asocjacji kwsu octowego w chloro-

formie.

Odczynniki chemiczne i sprzet laboratoryjny:
roztwory kwasu octowego, woda destylowana, chloroform,
wytrzasarka, 6 zakrecanych probowek, 1 baczek magnetyczny, 2 zlewki (250 cm’),

pipety: automatyczna 2 cm’ i zwykta 10 cm’, tryskawka, gruszka gumowa.

Uklad pomiarowy

Ukfad pomiarowy stanowi zestaw do przeprowadzenia podziatu kwasu
octowego migdzy wodg i chloroform. Jest to szes¢ ponumerowanych zamykanych
probowek, ktére po napelnieniu umieszcza si¢ na wytrzasarce. Stgzenie kwasu
octowego przed 1 po podziale oznacza si¢ metoda miareczkowania
pH-metrycznego. Oznaczenie przeprowadza si¢ przy uzyciu pH-metru z elektroda
kombinowana. Elektroda kombinowana sklada si¢ z elektrody pomiarowej, czulej
na zmiany pH roztworu i elektrody chlorosrebrnej (o stalym potencjale), jako

elektrody odniesienia. Elektrody te umieszczone sa w jednej obudowie.

Wykonanie ¢wiczenia

1. Do sze$ciu suchych i ponumerowanych zakrgcanych probéwek umieszczonych
w statywie nalaé po 10 cm’ chloroformu i 10 cm’ roztworu kwasu octowego
o réznych stezeniach od 0,3 do 1,0 mola dm™.
Student winien zglosi¢ sie do prowadzqcego c¢wiczenia w celu dokonania
wyboru zakresu stezen roztworow kwasu octowego.

2. Probowki zamknaé¢ dobrze dokrecajac nakretke i umie$ci¢ na wytrzasarce.
Calo$¢ wytrzasa¢ przez 15 minut. Nastgpnie probowki przenies¢ do statywu
i odstawi¢ na 1 godzing w celu ustalenia si¢ rownowagi w badanym uktadzie.

3. W tym czasie wykona¢ miareczkowanie pH-metryczne (patrz dalej) roztworow
kwasu octowego uzytych do podziatlu w celu okreslenia ich doktadnego stezenia
przed podzialem c;. Roztwory miareczkowaé NaOH o stezeniu 0,1 mola dm™.

Roztwory do miareczkowania pobieraé pipeta automatyczna.



Uwaga! W celu pobrania probki kwasu przycisk na pipecie automatycznej
wciskamy  palcem do  pierwszego oporu i  zanurzamy do  cieczy
a nastepnie puszczamy palec i roztwor zostaje zaciqgniety do pipety. W celu

wylania roztworu z pipety do zlewki palcem przyciskamy przycisk do oporu.

4. Po upltywie minimum 1 godziny, z kazdej probowki przy pomocy pipety
automatycznej pobrac¢ okreslona ilos¢ goérnej (wodnej) warstwy (patrz: tabela
B — miareczkowanie = pH-metryczne  kwasu octowego po  podziale).

Przeprowadzi¢ miareczkowanie pH-metryczne roztworu kwasu octowego po
podziale w celu wyznaczenia jego dokladnego stezenia w warstwie wodnej ¢ .

5. Po zakonczeniu ¢wiczenia puste probowki umiesci¢ w statywie do gory dnem

bez dodatkowego mycia wodg !!!

Miareczkowanie pH-metryczne

1. Przeprowadzi¢ miareczkowanie pH-metryczne kolejno 6-ciu roztwordw kwasu
octowego przy uzyciu pH-metru oraz elektrody kombinowane;j.

2. Do zlewki o pojemnosci 250 cm’ wlozy¢ baczek magnetyczny. Pipeta
automatyczna pobrac¢ taka ilo$¢ kwasu octowego, jak podano w tabeli A (miare-
czkowanie kwasu octowego przed podzialem) w odniesieniu do poszczegdlnych
roztworéw. Roztwor uzupetni¢ woda destylowana do objetosci ok. 150 cm”.

3. Zlewkg ustawi¢ na mieszadle magnetycznym i do roztworu zanurzy¢ elektrodg
w taki sposob, aby znajdowata si¢ ona minimum 1,5 cm nad baczkiem
magnetycznym; odlegto$¢ ta jest konieczna, aby baczek nie uszkodzit
elektrody. Nalezy zwroci¢ uwagg, aby elektroda byla zanurzona do 1/3 swojej
dhugosci. Objetos¢ roztworu, ok. 150 cm’ powinna byé wystarczajaca. W razie
koniecznos$ci doda¢ wody destylowane;.

4. Wlaczy¢ mieszadto magnetyczne.

5. Przystapi¢ do miareczkowania pierwszego roztworu. Na poczatku miareczko-
wania do roztworu kwasu octowego dodaé¢ jednorazowo taka ilo§¢ roztworu
NaOH, jak podano w tabeli A. Odczekaé do ustalenia si¢ wartosci pH roztworu,
a nastgpnie dodawac¢ po jednej kropli roztworu zasady sodowej. Miareczkowa-

nie zakonczyé, gdy po dodaniu kolejnej kropli roztwdr osiagnie pH = 8.



Warto$¢ pH nalezy przez jaki$ czas obserwowac, poniewaz cze¢sto zdarza sig, ze
po dokladnym wymieszaniu roztworu jego pH < 8. W takim przypadku, nalezy
doda¢ kolejna krople zasady sodowej. Jesli pH roztworu ustali si¢ ostatecznie
(pH = 8), miareczkowanie zakonczy¢. Jest to punkt koncowy miareczkowania,
wynikajacy z krzywej miareczkowania pH-metrycznego. Calkowita objgtos¢
roztworu zasady sodowej zuzytej na zmiareczkowanie kwasu zapisa¢ w tabeli.

. Po zakoficzonym miareczkowaniu roztwor wylaé. Elektrode, zlewke oraz
baczek magnetyczny doktadnie optuka¢ woda, a nastgpnie woda destylowana.

. Zmiareczkowa¢ kolejny roztwor kwasu octowego przed podziatem.

. Po zakonczeniu tej serii pomiaréw przystapi¢ do miareczkowania roztworow
kwasu octowego po podziale. Roztwory do miareczkowania przygotowac
wedhug tabeli B (miareczkowanie kwasu octowego po podziale).

Po wykonaniu wszystkich pomiaréw szklany sprz¢t doktadnie umy¢ i przemy¢

woda destylowana. Elektrode pozostawi¢ w naczyniu z woda destylowana.



Tabele wynikoéw pomiarow

A. Miareczkowanie pH-metryczne kwasu octowego przed podzialem

Przyblizone stgzenie

Objg¢tos¢ CH;COOH 7

Jednorazowa objgtos¢

Catkowita objgtos¢

CH;COOH uzyta do miareczko- dodanej NaOH NaOH zuzyta na
3 wania 3 zmiareczkowanie
[mol dm™] o] [em’] CH,COOH
¢.=0,1 mol dm” V. [em’]
0,3 4 9
0,4 4 13
0,5 4 17
0,6 4 21
0,7 2 11
0,8 2 13
0,9 2 15
1,0 2 18

B. Miareczkowanie pH-metryczne kwasu octowego po podziale

Przyblizone stgzenie

Objg¢tos¢ CH;COOH 7

Jednorazowa objgtos¢

Catkowita objgtos¢

CH;COOH uzyta do miareczko- dodanej NaOH NaOH zuzyta na
3 wania 3 zmiareczkowanie
[mol dm™] o) [em’] CH,COOH
¢.=0,1 mol dm™ V. [em’]
0,3 4 8
0,4 4 13
0,5 4 17
0,6 4 20
0,7 2 11
0,8 2 13
0,9 2 14
1,0 2 16

Opracowanie i dyskusja wynikow pomiarow

1. Obliczy¢ stezenie roztworé6w kwasu octowego przed podzialem c; i po podziale

1

¢’ w warstwie wodnej wg ogdlnie znanego wzoru:

_cVz
Ck —

Vi

(1)

dzie: ¢, — stezenie roztworu kwasu octowego (¢; i ¢? wg symboliki stosowanej
g k € g ; Wg Sy A

w opisie tego ¢wiczenia), V), — objgtos¢ roztworu kwasu octowego pobrana do



miareczkowania, ¢, — stgzenie roztworu zasady, V, — objgto$¢ roztworu zasady

sodowej zuzyta na zmiareczkowanie kwasu octowego.

ﬁ .

2. Obliczy¢ stgzenie kwasu octowego w warstwie chloroformowej c;
cP=c -c” (2)

3. Obliczy¢ stopien dysocjacji kwasu octowego a; w warstwie wodnej dla posz-
czegdlnych stgzen. W tym celu nalezy skorzysta¢ z rOwnania wyprowadzonego

na podstawie danych literaturowych dotyczacych zalezno$ci stopnia dysocjacji

CH3;COOH w wodzie od jego stezenia:
a; =0,003565-0,0028121n ¢/ (3)

4. Korzystajac z rownania:
lelef (1-a1,)] =IgK, +lgef @)
n

sporzadzi¢ wykres zalezno$ci liniowej lg[c! (1-a,)] = f(lg ciﬁ).
W roéwnaniu tym poszczegdlne symbole oznaczaja: ¢ — stezenie substancji

rozpuszczonej i w fazie wodnej, ¢ — stezenie substancji rozpuszczonej w fazie

i

B
i

organicznej, n:W — stosunek $redniej masy czasteczkowej substancji

rozpuszczonej i w fazie organicznej do masy czasteczkowej tej substancji w
fazie wodnej, K. — wspotczynnik podziatu.

5. Wyznaczy¢ stale K. i1 1/n ré6wnania Nernsta metoda graficzna oraz metoda
najmniejszych kwadratéw. Obliczone wartosci zapisa¢ w tabeli.

6. Przeprowadzi¢ dyskusj¢ uzyskanych rezultatow.

Tabela wynikow obliczen

Ci

[mol dm™]

a
Ci

[mol dm™]

cf

[mol dm™]

q(1-a)

[mol dm™]

lglef(1-a,)]

Ig c,ﬁ

Stale rOwnania Nernsta

1/n

Metoda graficzna

Metoda najmniejszych kwadratow




