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REGULAMIN PRACOWNI ORAZ WARUNKI ZALICZENIA ZAJEC LABORATORYJNYCH

10.

11.

12.

Z PRZEDMIOTU PODSTAWY METOD ANALIZY INSTRUMENTALNEJ A
ORAZ ZASTOSOWANIE METOD ANALIZY INSTRUMENTALNEJ A

Zajecia laboratoryjne sktadajg sie z pracowni wprowadzajgcej, o$miu termindw zaje¢ laboratoryjnych,

kolokwium oraz zaje¢ odréobkowych, ktére odbywajg sie zgodnie z harmonogramem zajeé.

Wykonujgc prace laboratoryjne, student zobowigzany jest do Scistego przestrzegania regulaminu pracowni,
zasad BHP, instrukcji éwiczeniowej i polecen prowadzgcego zajecia. Nieprzestrzeganie zasad BHP i instrukcji

moze skutkowaé przerwaniem wykonywania ¢wiczenia i koniecznoscig opuszczenia pracowni.

Student, ktéry w roku poprzedzajgcym nie zaliczyt zajeé laboratoryjnych ma obowigzek zda¢ kolokwium i
wykona¢ wszystkie ¢wiczenia przewidziane niniejszym regulaminem, niezaleznie od zaliczen kolokwiéw i
¢éwiczen uzyskanych w roku poprzednim. Regulamin studiow UL nie przewiduje mozliwosci tzw.

.przepisywania” ocen czgstkowych.

Warunkiem wykonywania ¢wiczenia jest zaznajomienie sie z jego podstawami teoretycznymi, instrukcjg jego
wykonywania oraz zasadami bezpiecznej pracy z aparaturg i stosowanymi odczynnikami. Student ewidentnie
nieprzygotowany do ¢wiczenia moze nie uzyska¢ zgody na jego wykonywanie.

Wyniki uzyskiwane podczas wykonywania ¢wiczenia student powinien zapisywaé bezposrednio na

przygotowanym wczesniej arkuszu sprawozdania, a nie ,na brudno” w celu ich pézniejszego przepisania.

Po wykonaniu ¢éwiczenia Student moze opusci¢ pracownie pod warunkiem uzyskania od pracownika
prowadzgcego zajecia potwierdzenia (podpis prowadzacego):

- zweryfikowania poprawnosci uzyskanych wynikow;

- uporzadkowania stanowiska przy ktérym wykonywat ¢wiczenie.

Z uzyskanych w trakcie wykonywania éwiczenia wynikéw nalezy sporzadzi¢ sprawozdanie zgodnie z punktami
instrukcji. Kazdy ze studentéw wykonuje wtasne sprawozdanie i na podstawie otrzymanych wynikéw wycigga
samodzielne wnioski. Niedopuszczalne jest oddawanie kserowanych opracowan wynikéw oraz przepisanych

opracowan wynikow uzyskanych przez studentéw innych grup!

Warunkiem przystgpienia do wykonywania kolejnego ¢éwiczenia z danego dziatu jest oddanie sprawozdania z
¢wiczenia poprzedniego. Brak wykonanego sprawozdania jest rbwnoznaczny z niedopuszczeniem studenta

do wykonywania przewidzianego w danym terminie ¢wiczenia!

Sprawozdanie, ktére zostato zwrécone studentowi do poprawy nalezy oddac poprawione na kolejnej pracowni,

na ktérej student bedzie wykonywat kolejne ¢wiczenie.

Kazdy student pisze kolokwium zgodnie z podanym zakresem materiatu. Kolokwium jest zaliczone po
uzyskaniu, co najmniej 50% przewidzianych punktéw.

Jezeli po obejrzeniu swojej pracy student uwaza, ze zostat oceniony niesprawiedliwie, moze zlozyé¢
umotywowany, pisemny wniosek do koordynatora przedmiotu o jej weryfikacje. Weryfikacja zostanie

przeprowadzona przez pracownika wyznaczonego przez koordynatora przedmiotu.

Kolokwium mozna poprawia¢ dwukrotnie, wytacznie na wilasnej pracowni w terminach przewidzianych
rozktadem zaje¢. Jezeli z przyczyn niezaleznych Student nie mégt uczestniczy¢ w kolokwium w terminie
wynikajgcym z rozktadu zaje¢ przystuguje mu termin dodatkowy. Studentowi, ktérego obecnos¢ na kolokwium
w terminie wynikajgcym z rozktadu zajec jest nieusprawiedliwiona nie przystuguje termin dodatkowy.



13. Cwiczenie, ktérego termin przepadt z powodu nieobecnosci Studenta, mozna odrobi¢ na pracowniach
odrobkowych. Mozna tego dokona¢ w grupie wiasnej badz innej, pod warunkiem wczesniejszego uzyskania
(na przygotowanym w tym celu arkuszu sprawozdania) pisemnej zgody opiekuna wtasnej pracowni oraz

opiekuna pracowni odrébkowej oraz oddania sprawozdania z ostatniego wykonywanego ¢wiczenia.

14. Warunkiem zaliczenia zaje¢ laboratoryjnych jest:
- zaliczenie kolokwium;
- wykonanie wszystkich ¢wiczen przewidzianych w rozktadzie zaje¢;

- zaliczenie sprawozdan ze wszystkich ¢wiczen.

15. Wszelkie sprawy, ktére nie zostaty ujete w powyzszym Regulaminie rozpatruje koordynator przedmiotu.

OSTATECZNA OCENA Z ZAJEC LABORATORYJNYCH
O ocenie z pracowni decyduje zaliczenie kolokwium:
(91-100)% — 5

(81-90)% — 4+

(71-80)% — 4

(61-70)% — 3+

(50-60)% — 3



ROZKLAD CWICZEN NA PRACOWNI

| I I \Y Vv Vi VI VIl IX X XI XII Xl XIV
A TLC 20P 9P 6P 10P 11/12P 18P 15p o N
3 = 3 =
B © 20P TLC 11/12P 18P 15P 9P 6P 10P I 3 o 3
Q, = = 2 o 2
=, 2 Ne) X~ Ne) X
c g 9P 6P 10P 20P 18P 15P 11/12P | TLC = 5 o 5 =)
o < o g ° S
O © °
D 3 K1A 21P 20P TLC | 11/12P 18P 15p 6P O < g < g
S Cx) = © 2 ©
E = 20P K1A 21P 11/12P 6P TLC 15p 18P 3 S 9 s
o = © 2
F 15P 18P K1A 21P 20P 6P TLC 11/12P < <
CHROMATOGRAFIA KONDUKTOMETRIA POTENCJOMETRIA SPEKTROFOTOMETRIA

PODSTAWY METOD ANALIZY INSTRUMENTALNEJ A

6P. Spektrofotometryczne oznaczanie kobaltu(ll) za pomocg nitrozo-r-soli

11P. Potencjometryczny pomiar pH przy uzyciu elektrody szklanej. Ocena kwasowosci preparatow farmaceutycznych
12P. Potencjometryczne oznaczanie stezenia jondw chlorkowych i sodowych w wodzie wodociggowej i soku

15P. Potencjometryczne miareczkowanie mieszaniny kwasu solnego i fosforowego(V)

18P. Potencjometryczne miareczkowanie mieszaniny jonow chlorkowych, bromkowych i jodkowych

20P. Konduktometryczne miareczkowanie kwasu szczawiowego amoniakiem oraz chlorku amonu wodorotlenkiem sodu

TLC1 Sprawdzenie tozsamosci substancji czynnej i czystosci leku Captopril technikg chromatografii cienkowarstwowe;j

ZASTOSOWANIE METOD ANALIZY INSTRUMENTALNEJ A

MODUL 1 - Zastosowanie konduktometrii w analizie prébek naturalnych
K1A Konduktometryczne miareczkowanie siarczanéw(VI) w wodzie kranowe;j

21P Konduktometryczne miareczkowanie kwasu fosforowego(v) w coca-coli
4



MODUL 2 - Zastosowanie spektrofotometrii do wyznaczania statych fizykochemicznych
9P. Wyznaczanie sktadu kompleksu metodami Yoe’a-Jonesa i Ostromyslenskiego-Joba

10P. Wyznaczanie statej dysocjacji purpury m-krezolowej



ZASADY BEZPIECZNEJ PRACY PODCZAS WYKONYWANIA CWICZEN NA PRACOWNI
STUDENCKIEJ W ZAKLADZIE ANALIZY INSTRUMENTALNEJ

Cwiczenia moga byé wykonywane przez osoby, ktore zapoznaly sie z:

1. Zasadami BHP obowigzujgcymi na pracowni;

2. Instrukcjami obstugi oraz zasadami bezpiecznego uzytkowania aparatury;

3. Instrukcjami wykonania ¢éwiczenia oraz zawartym w nich spisem zagrozeh zwigzanych
z wykonywanym c¢éwiczeniem, zapobieganiu im oraz zasadami pierwszej pomocy w trakcie ich
wystgpienia;

4. Kartami charakterystyk substancji i mieszanin uzywanych w czasie zaje¢ laboratoryjnych.

Czynnosci przed rozpoczeciem pracy

1. Przed przystgpieniem do pracy nalezy wigczy¢ odpowiednie oswietlenie oraz zatozyé niezbedng

odziez ochronng (fartuch, rekawiczki, okulary). Jesli posiadasz dtugie wiosy zwiagz je.

2. Przed rozpoczeciem wykonywania ¢wiczenia nalezy upewnic sie czy:
e wykorzystywane w pomiarach urzgdzenie oraz jego przewdd zasilajgcy nie noszg widocznych
Sladéw uszkodzenia;
e zestaw wykorzystywanych w ¢éwiczeniu naczyn jest kompletny i czy nie sg one uszkodzone;
e roztwory i rozpuszczalniki stosowane w ¢wiczeniu sg dostepne na stanowisku pracy lub pod

wyciggiem jesli taki jest wymaog.

3. Wiaczenie aparatu pomiarowego do zrodta zasilania moze odbywacé sie wylgcznie pod kontrolg

prowadzgcego zajecia laboratoryjne.

Bezpieczne wykonywanie éwiczenia

1. Postepujgc zgodnie z instrukcja wykonania danego d¢wiczenia oraz ogolnymi zasadami BHP

przygotowac niezbedne roztwory i przeprowadzi¢ pomiary.
2. W trakcie prowadzenia eksperymentow dbac o czystos¢ stanowiska pracy.

3. Przygotowywanie roztworéw oraz wykonywanie innych prac ze stezonymi kwasami, zasadami,
substancjami niebezpiecznymi oraz rozpuszczalnikami organicznymi prowadzi¢ pod wyciggiem, przy

wiaczonym wentylatorze stosujgc przygotowane $rodki ochrony indywidualnej;

4. Po pobraniu odpowiedniej ilosci roztworéw naczynia przechowywac¢ zamkniete.

Czynnosci po zakonczeniu pracy

1. Po zakohczeniu pracy nalezy:
e wylgczy¢ aparature pomiarowa;
e upewnic sie, ze zewnetrzna obudowa jest czysta (ewentualne zabrudzenia usungé¢ czystg ligning

lub recznikiem papierowy, a jezeli zachodzi taka potrzeba mozna uzy¢ fagodnego detergentu);
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roztwory wykorzystywane w ¢wiczeniu wyla¢ do przygotowanych w tym celu pojemnikow;
naczynia wymy¢ pod biezgcg wodg z odpowiednim srodkiem myjgcym, a nastepnie wyptukac
wodg destylowang;

uporzadkowac miejsce pracy i doktadnie umy¢ rece.

Czynnosci zabronione

1. Podczas wykonywania éwiczen zabrania sie:

uzywania przyrzadéw pomiarowych i sprzetu laboratoryjnego niezgodnie z jego przeznaczeniem
oraz zmiany ustawieh aparatury niezgodnych z instrukcjg wykonania éwiczenia;

pobierania roztworéw do pipet ustami;

wylewania roztwordw oraz rozpuszczalnikow organicznych do zlewu;

ktadzenia na obudowach przyrzadow pomiarowych szkia laboratoryjnego, butelek i kolb z
odczynnikami, zeszytow, arkuszy sprawozdan itp.;

podnoszenia lub przesuwania przyrzgdéw pomiarowych podczas pracy i opierania czegokolwiek
o ich obudowe;

pozostawiania stanowiska pracy podczas wykonywania ¢wiczenia bez nadzoru;

spozywania positkow i picia napojow.

2. Bezwzglednie zabrania sie préb samodzielnej naprawy urzgdzenia w razie jego awarii.

Postepowanie w przypadku awarii aparatury pomiarowej lub wystapienia zagrozenia

1. W przypadku stwierdzenia awarii przyrzgdu pomiarowego nalezy:

niezwtocznie powiadomié prowadzgcego zajecia laboratoryjne;

wytgczy¢ aparat pomiarowy i odtgczy¢ go od zrodta zasilania.

2. W przypadku sttuczenia szklanego sprzetu laboratoryjnego nalezy:

niezwiocznie powiadomi¢ prowadzgcego zajecia laboratoryjne;

jezeli sttuczeniu ulegta elektroda lub naczynko konduktometryczne podtgczone do miernika

nalezy je od niego odtgczyc;

zachowujgc szczegdlng ostroznosé usungé ze stanowiska uszkodzone elementy szklane.

3. W przypadku rozlania sie roztworu lub rozsypania substancji unika¢ wdychania oparéw i dotykania ich

rekami, usung¢ rozlany roztwor lub rozsypang substancje oraz zobojetni¢ miejsce pracy zgodnie z

trescig jej Karty Charakterystyki.

4. Przy potknieciu, oblaniu ciala, skazenia oczu postepowaé zgodnie z zasadami udzielania pierwszej

pomocy przedlekarskiej oraz informacjami zawartymi w tresci Karty Charakterystyki danej substanciji,

a nastepnie skontaktowac sie z lekarzem.



6P. SPEKTROFOTOMETRYCZNE OZNACZANIE KOBALTU(Il) ZA POMOCA
NITROZO-R-SOLI

Nitrozo-R-sél (sol disodowa kwasu 1-nitrozo-2-hydroksy-3,6-naftalenodisulfonowego) jest specyficznym
odczynnikiem do spektrofotometrycznego oznaczania kobaltu w srodowisku wodnym. W czasie
przebiegu reakcji kompleksowania Co(ll) utlenia sie tlenem z powietrza do Co(lll):

NO NO—Col,

NOH 1
OO0 — o0 == X
-
HO,S SO, H HO,S SOH HO,S SOH

Niewielkie ilosci jonodw innych metali nie przeszkadzajg w oznaczaniu kobaltu, poniewaz ich barwne
kompleksy mogg istnie¢ tylko w srodowisku obojetnym lub stabo kwasnym. Silnie kwasne srodowisko

wytrzymuje bez rozktadu tylko kompleks kobaltu.

Celem ¢éwiczenia jest oznaczenie kobaltu (Il) metodg prostej wzorcowej, wykorzystujgc nitrozo-R-sol jako

odczynnik kompleksujgcy — powstaje barwny kompleks.

Odczynniki
roztwér wzorcowy kobaltu(ll) zo stezeniu 1 mg Co/mi

roztwor nitrozo-R-soli o stezeniu 0.1%
bufor octanowy pH 5.6, ¢(CH;COOH+CH3;COONa) = 1 mol/I

aparatura i sprzet laboratoryjny

kolby miarowe o pojemnosci 10 ml 7 szt.
Kolba miarowa o pojemnosci 100 ml 1 szt.
pipety wielomiarowe o pojemnosci 1 ml 2 szt.
pipeta wielomiarowa o pojemnosci 2 ml 1 szt.
pipeta wielomiarowa o pojemnosci 5 ml 1 szt.

spektrofotometr VIS z kuwetami o szerokosci 1cm.

Wykonanie éwiczenia

UWAGA: PODCZAS WYKONYWANIA CWICZENIA NALEZY PRZESTRZEGAC OZNACZEN
(NUMEROW) UMIESZCZONYCH NA SPRZECIE LABORATORYJNYM

1. Przygotowanie spektrofotometru do pracy.
a) wigczy¢ spektrofotometr wciskajgc przycisk [E]
b) aby przejs¢ w tryb pomiaru absorbancji wcisng¢ klawisz , a nastepnie klawisz [_-R__] i odczekac,

az wyswietlacz bedzie wskazywac¢ wartos¢ 0.000.

2. Wyznaczanie analitycznej dtugosci fali



a) przygotowa¢ wzorcowy roztwor kobaltu zawierajgcy 0.01 mg Co/ml przez rozcienczenie 1 ml

roztworu wzorcowego zawierajgcego 1 mg Co/ml do objetosci 100 ml.
b) do kolbki miarowej o pojemnosci 10 ml wprowadzi¢ 1 ml buforu i 2 ml nitrozo-R-soli, dopei¢ jg
wodg do kreski i zawartos¢ wymieszacé.

c) do drugiej kolbki miarowej o pojemnosci 10 ml wprowadzi¢ 1 ml buforu, 2 ml nitrozo-R-soli, 2 ml
roztworu kobaltu o stezeniu 0.01 mg Co/ml, dopetni¢ jg wodg do kreski icatos¢ wymieszac.

Odstawi¢ kolbke na 10 min w celu wytworzenia sie kompleksu.

d) jedng kuwete przeptukaé przygotowanym roztworem z punktu b), a nastepnie napetni¢ jg tym
roztworem w % objetosci. Drugg kuwete przeptukac, a nastepnie napemi¢ w % objetosci wodg
destylowang (odnosnik).

UWAGA: KUWETY CHWYTAC ZA OSZLIFOWANE SCIANKI
e) 8cianki obu kuwet dobrze wytrze¢ ligning w celu usuniecia kropli cieczy i zanieczyszczen,

a nastepnie umiesci¢ w celkach spektrofotometru.

f) ustawié na spektrofotometrze dtugoéc¢ fali A = 450 nm za pomocg pokretta zmiany diugosci fali.

g) kuwete z odnosnikiem przesungé w pozycje pomiarowg, wcisngé klawisz @ i odczeka¢, az
wyswietlacz bedzie wskazywa¢ wartos¢ 0.000 (zerowanie spektofotometru).

h) w pozycje pomiarowg przesungc¢ celke z badanym roztworem i odczyta¢ warto$¢ absorbancji.

UWAGA: OBU CIECZY NIE WYLEWAC Z KUWET I NIE WYJMOWAC ICH Z CELEK
SPEKTROFOTOMETRU

i) postepujac analogicznie jak w punktach f-h zmierzy¢ absorbancje roztworu zmieniajgc dtugosc fali
co 10 nm w zakresie od 450 do 600 nm. Spektrofotometr nalezy zerowaé¢ na roztworze odnosnika
po kazdej zmianie dtugosci fali.

UWAGA: ROZTWORU ,,B” NIE WYLEWAC Z KUWETY | NIE WYJMOWAC JEJ Z CELKI
SPEKTROFOTOMETRU

j) postepujac analogicznie jak w punktach d-i zdjg¢ widmo dla roztworu z punktu ¢ w zakresie dtugosci
fali A = 450-600 nm. Jako odnos$nik stosowac¢ roztwér z puntu b.

k) Na podstawie uzyskanych wynikow wybrac¢ analityczng dtugosc¢ fali do oznaczania kobaltu.

3. Sporzgdzenie prostej wzorcowe;j
Nalezy przygotowacé serie roztworéw wzorcowych o stezeniu kobaltu dobranym tak, aby absorbancja
prébek mierzona wzgledem Slepej préby (roztwor z punktu 2b) zawarta byta w zakresie od 0.1 do 1,
pamietajgc, iz tgczny dodatek kobaltu nie powinien przekracza¢ 65% catkowitej objetosci kolby

(wykorzystac warto$¢ absorbancji z punktu 2Kk).

Od prowadzgcego zajecia Student otrzymuje probke zawierajgcg nieznang ilos¢ kobaltu.



a) do kolbek miarowych o pojemnosci 10 ml wprowadzi¢ 1 ml buforu, 2 ml nitrozo-R-soli
I odpowiednig objetos¢ wzorcowego roztworu kobaltu o stezeniu 0.01 mg Co/ml. Kolbki dopetni¢

wodg do kreski, dobrze wymieszaé i odstawi¢ na 10 minut w celu wytworzenia sie kompleksu.

C) przy wybranej analitycznej dtugosci fali zmierzy¢ absorbancje przygotowanych roztwordw,

postepujgc analogicznie jak podczas wyznaczania tej dlugodi fali.

d) analogicznie jak w punkcie 3a przygotowac do analizy otrzymang od prowadzgcego zajecia probke

zawierajgcg nieznang ilos¢ kobaltu i zmierzy¢ absorbancje tego roztworu.

Zakonczenie ¢wiczenia

1. Nie wylewa¢ przygotowanych roztworow przed skonsultowaniem uzyskanych wynikéw z
prowadzgcym zajecia.

2. Po akceptacji wynikow, przygotowane roztwory wyla¢ do przeznaczonych do tego pojemnikéw.

3. Wykorzystane szkto laboratoryjne (kolby, korki, PIPETY!!!) doktadnie umy¢ wodg destylowana.

4. Tryskawke napelni¢ wodg destylowana.

5. Posprzgta¢ stanowisko pracy.

6. Wytgczy¢ spektrofotometr.

Opracowanie wynikow

1. Na podstawie uzyskanych wynikow sporzadzi¢ wykres zaleznosci absorbancji od dtugosci fali dla

nitrozo-R-soli i kompleksu kobaltu z nitrozo-R-solg (A=f(1)).
2. Wykresli¢ prostg wzorcowg bedacg zaleznoscig absorbancji od stezenia kobaltu (A=f(cco)).
3. Korzystajgc z prostej wzorcowej znalez¢ stezenie kobaltu w probce badane;.

4. Poroéwnac¢ oznaczong zawarto$¢ kobaltu z iloscig otrzymang do analizy.

Srodki ostroznosci

1. W trakcie wykonywania ¢wiczenia student powinien nosi¢ odziez ochronna.
2. Roztworéw nie nalezy wdychaé i pipetowa¢ ustami.
3. Identyfikacja zagrozen:
- roztwory wykorzystywane w ¢wiczeniu dziatajg draznigco na skére, oczy i btony Sluzowe.
4. Pierwsza pomoc:
- w razie kontaktu ze skoérg: sptukac duzg iloscig wody.
- w razie kontaktu z oczami: przeptuka¢ duzg iloscig wody, przy szeroko otwartej powiece, usungc¢
soczewki kontaktowe jesli s3.
- w przypadku wystagpienia podraznien skontaktowac sie z lekarzem.
-w razie spozycia: przeptuka¢ usta wodg, podaé¢é do wypicia niewielkg ilos§¢ wody

i skontaktowac sie z lekarzem.
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11P. POTENCJOMETRYCZNY POMIAR pH PRZY UZYCIU ELEKTRODY SZKLANEJ.
OCENA KWASOWOSCI PREPARATOW FARMACEUTYCZNYCH

Elektroda szklana stanowi pod wzgledem elektrochemicznym ztozony uktad, ktérego potencjat zalezy
od stosunku stezen jonéw wodorowych po obu stronach membrany szklanej, od potencjatu elektrody
wyprowadzajgcej oraz od niewielkiej, dochodzacej do kilkunastu miliwoltéw wartosci tzw. potencjatu

asymetrii.

Potencjat najczesciej stosowanej elektrody szklanej, wypetnionej roztworem kwasu solnego Iub

roztworem buforowym zawierajgcym jony chlorkowe, z wyprowadzeniem chlorosrebrnym, mozna opisac

réwnaniem:
o 2.303RT 2.303RT 2.303RT

Eszkl = EAg/AgCI - ? Ig aCI’ + ? pr - ? pHx + Eas (1)
gdzie:
E°agiagc - potencjat normalny elektrody chlorosrebrnej,
acr- - aktywnos¢ jondw chlorkowych roztworu wypetniajgcego,
pHy - pH roztworu wypetniajgcego,
pH, - pH roztworu badanego,
Eas - potencjat asymetrii.

Wartosci Eagiage, @c-, pPHw 0Oraz E.s sg charakterystyczne dla danej elektrody i za wyjatkiem Ejs
niezmienne. Mogg one by¢ ujete razem w tzw. ,normalny” potencjat elektrody szklanej. Wyrazenie na
potencjat elektrody szklanej mozna zatem podac¢ w sposob analogiczny do potencjatu innych elektrod

wskaznikowych, ktorych potencjat zalezy od stezenia jonéw wodorowych.

... 2303RT
Eszkl = Eszkl - F pHx (2)

Jezeli elektrode szklang potgczymy kluczem elektrolitycznym z dowolng elektrodg odniesienia, wtedy

otrzymamy ogniwo, ktérego sita elektromotoryczna bedzie opisana réwnaniem:

SEM = Eszkl - Eodniesiena ='lEZm "—Z.SOFBRT pHx - Eodniesiena (3)
SEM=E, - 2'?’c:fRTpHx (4)

Z uwagi na to, ze wartos¢ wspotczynnika F\;:T zalezy od temperatury oraz, ze potencjat asymetrii ulega

zmianom w czasie, w przypadku elektrody szklanej nie jest mozliwe bezposrednie wyznaczenie stezenia
jonow wodorowych w probce. Wartosc pH mozna wyznaczy¢ jedynie na podstawie pomiaréw
posrednich. Konieczna jest zatem znajomosc¢ tzw. charakterystyki elektrody szklanej (SEM = f(pH)).
Wzglednie przed pomiaremi pH mozna kalibrowa¢ uktad pomiarowy na dwa, a w najgorszym przypadku

na jeden wzorcowy roztwér buforowy.
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Celem c¢wiczenia jest przeprowadzenie potencjometrycznego pomiaru pH roztworéw preparatow
farmaceutycznych z wykorzystaniem elektrody szklanej trzema metodami:

- ha podstawie prostej wzorcowej (charakterystyki elektrody szklanej),

- po kalibracji uktadu pomiarowego na dwa roztwory wzorcowe,

- po kalibracji uktadu na jeden roztwér buforowy - poréwnanie ze wzorcem.

Odczynniki

probki: preparaty farmaceutyczne - do pobrania u prowadzgcego zajecia

roztwory buforowe wzorcowe od pH 1 do pH 10.

Aparatura i sprzet laboratoryjny

naczynka szklane - ilos¢ odpowiadajgca roztworom buforowym i preparatom
farmaceutycznym.

zlewki 0 pojemnosci 50 ml 2 szt.

kolby miarowe o pojemnosci 50 ml 2 szt.

lejki plastikowe 2 szt.

bagietki 2 szt.

sgczki

pH-metr typu N-517 MERA ELWRO

kombinowana elektroda szklana

Wykonanie éwiczenia

UWAGA: PODCZAS WYKONYWANIA CWICZENIA NALEZY PRZESTRZEGAC OZNACZEN
(NUMEROW) UMIESZCZONYCH NA SPRZECIE LABORATORYJNYM

Przygotowanie roztworéw preparatéw farmaceutycznych

1. Tabletke preparatu farmaceutycznego umiescic w zlewce, doda¢ ok. 30 ml wody destylowanej i
dobrze jg rozgnies¢ bagietkg. Mieszanine dobrze wymiesza¢ w celu rozpuszczenia aktywnie

czynnych skfadnikéw tabletki.

2. Otrzymang mieszanine przenies¢ ilosciowo na saczek (zlewke wyptukac kilkoma niewielkimi porcjami
wody destylowanej) i przesgczy¢ do kolby miarowej o pojemnosci 50 ml, przemywajgc sgczek matymi
porcjami (5 ml) wody destylowanej. Roztwér w kolbce uzupetni¢ do kreski wodg destylowang
i wymieszac.

3. Zanotowac¢ skfad badanych preparatow.
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Wyznaczenie pH roztworéw z charakterystyki elektrody szklanej

1. Sporzgdzenie charakterystyki elektrody szklanej.
a) do ponumerowanych naczynek wlaé wzorcowe roztwory buforowe.
b) wigczy¢ pH-metr wciskajgc czerwony przycisk [E]
¢) sprawdzi¢ czy pH-metr znajduje sie w trybie pomiaru SEM — wcisniety przycisk . Przejscie do
pomiaru SEM nastepuje przez wcisnigcie przycisku .

UWAGA: ELEKTRODE PRZED ZANURZENIEM DO ROZTWORU NALEZY OPLUKAC WODA
DESTYLOWANA | OSUSZYC LIGNINA.

d) elektrode zanurzy¢ w roztworze wzorcowym o najnizszym pH, poczeka¢ az wskazania pH-metru
ustabilizujg sie i zapisa¢ wynik.

e) analogicznie jak w punkcie d) powtérzy¢ pomiary dla kolejnych roztworéw wzorcowych

o wzrastajgcych wartosciach pH, pamietajgc o kazdorazowym umyciu i osuszeniu elektrody.
UWAGA: PO POMIARZE NIE WYLEWAC ROZTWOROW.

2. Pomiar SEM roztwordéw badanych preparatéw farmaceutycznych.

Wykonaé¢ pomiar SEM analogicznie jak w przypadku wyznaczania prostej wzorcowej (punkt 1d).
Zanotowac uzyskane wyniki.

UWAGA: W ARKUSZU SPRAWOZDANIA ZANOTOWAC WARTOSCI pH WSZYSTKICH
ROZTWOROW BUFOROWYCH

Wyznaczenie pH po kalibracji uktadu pomiarowego na dwa roztwory buforowe

1. Przejs¢ do pomiaru pH przez wcisnigcie na pH-metrze przycisku .
2. Na podstawie wynikéw uzyskanych podczas wyznaczania charakterystyki elektrody szklanej wybraé
dwa bufory:

- 0 pH dla ktérego wartos¢ SEM jest mniejsza niz najnizsza wartos¢ SEM zmierzonej dla badanych
prébek,

- 0 pH dla ktérego wartos¢ SEM jest wyzsza niz najwieksza wartos¢ SEM zmierzonej dla badanych
prébek.

3. Elektrode zanurzy¢ w buforze o nizszym pH i pokrettem kalibracji ustawi¢ podang wartosc.

4. Elektrode zanurzy¢ w buforze o wyzszym pH i pokrettem ustawienia temperatury ustawi¢ odpowiednig
wartosc.

5. Elektrode zanurzac kolejno w roztworach preparatéow farmaceutycznych i odczytywaé wartos¢ pH.
Zanotowac uzyskane wyniki.
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Wyznaczenie pH po kalibracji uktadu pomiarowego na jeden roztwér buforowy

1. Pomiar wykonuje sie w trybie pomiaru pH.

2. Na podstawie wynikéw uzyskanych podczas wyznaczania charakterystyki elektrody szklanej wybraé
bufor, ktérego pH jest zblizone do pH roztworéw badanych preparatéw farmaceutycznych.

3. Pokrettem ustawienia temperatury ustawi¢ wartosc¢ 20 °C.

4. Elektrode zanurzy¢ w buforze wzorcowym i gatkg kalibracji ustawi¢ podang wartosc.

5. Elektrode zanurzaé kolejno w roztworach badanych preparatow farmaceutycznych i odczytywac
wartosc pH.

Zakonczenie ¢wiczenia

1. Uzyskane wyniki skonsultowaé z prowadzgcym zajecia.

2. Po akceptacji wynikéw, roztwory wyla¢ do przeznaczonego do tego pojemnika na odpady.

3. Wykorzystane szkifo laboratoryjne (kolby, korki, zlewki, bagietki) doktadnie umy¢é wodg destylowana.
4. Elektrode szklang optuka¢ wodg destylowang, osuszy¢ ligning i nastepnie zanurzy¢ w roztworze KCI.
5. Tryskawke napelni¢ wodg destylowana.

6. Posprzatac stanowisko pracy.

7. Wylgczy¢ pH-metr.

Opracowanie wynikow

1. Z uzyskanych wynikow wykresli¢ prostg wzorcowg dla zaleznosci SEM od pH roztworow buforowych
(SEM = f(pH)).

2. Korzystajgc z charakterystyki elektrody szklanej podac:
- wartosc¢ Eg,

ASEM)
H 1

- warto$¢ wspétczynnika F‘;:T (wspotczynnik nachylenia prostej

3. Korzystajgc z charakterystyki elektrody szklanej obliczyc¢:

- wartos¢ pH, przy ktérej elektroda szklana wykazuje potencjat rowny potencjatowi nasyconej
elektrody chlorosrebrowej (elektroda odniesienia);

- wartosci pH roztworéw badanych (w oparciu o réwnania 1 i 3);
- stezenie roztworu wypetniajgcego elektrode (w oparciu o réwnania 1 i 3).

4. Obliczy¢ pH badanych roztworéw korzystajac ze wzoru:

gdzie:

Es, - potencjat elektrody szklanej w buforze o pH = pHg, ,
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E

B, - potencjat elektrody szklanej w buforze o pH = PHs, , PHe, < pHx< pHg,

Ex - potencjat elektrody szklanej w buforze o pH = pH,.

5. Wyprowadzi¢ powyzszy wzor.

6. Zestawic¢ uzyskane wszystkimi metodami wyniki wyznaczania pH badanych prébek oraz ocenié, ktora

7.

z metod i dlaczego jest najdoktadniejsza, a ktéra najmniej doktadana.

Wyjasni¢ jaki wptyw na pH roztworéw ma sktad badanych probek.

Srodki ostroznosci

1.
2.
3.

W trakcie wykonywania ¢wiczenia student powinien nosi¢ odziez ochronng.

Roztworow nie nalezy wdychac¢ i pipetowaé ustami.

Identyfikacja zagrozen:

- preparaty farmaceutyczne wykorzystywane w ¢wiczeniu nie stanowig zagrozenia dla zdrowia,

- roztwory buforéw dziatajg po potknieciu dziatajg podrazniajgco na usta, gardto i zotgdek oraz
draznigco na skore i oczy,

- pozostate roztwory wykorzystywane w éwiczeniu nie zostaty sklasyfikowane jako niebezpieczne.

. Pierwsza pomoc:

- w razie kontaktu ze skora: sptukac¢ duzg iloscig wody.

- w razie kontaktu z oczami: przeptuka¢ duzg iloscig wody, przy szeroko otwartej powiece, usungé
soczewki kontaktowe jesli s3.

- w przypadku wystgpienia podraznien skontaktowac¢ sie z lekarzem.
-w razie spozycia: przeptuka¢ usta wodg, poda¢ do wypicia niewielkg iloS§¢ wody
i skontaktowac sie z lekarzem.
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12P. POTENCJOMETRYCZNE OZNACZANIE STEZENIA JONOW SODOWYCH
| CHLORKOWYCH W WODZIE WODOCIAGOWEJ ORAZ SOKU

Potencjometryczne oznaczenie stezenia jonéw sodowych i chlorkowych w wodzie wodociggowej
przeprowadza sie metodg prostej wzorcowej wykorzystujgc liniowg zaleznos¢ SEM ogniwa ztozonego
z elektrody jonoselektywnej i elektrody odniesienia od ujemnego logarytmu z aktywnosci jonow

sodowych (pNa) lub chlorkowych (pCl).

Celem ¢wiczenia jest oznaczenie jondw sodowych i chlorkowych w wodzie wodociggowej i soku metodg

prostej wzorcowej z wykorzystaniem elektrod jonoselektywnych.

Odczynniki

roztwory wzorcowe chlorku sodu o stezeniach: c¢(NaCl) = 1.0, 1-10™ i 1-10 mol/l

prébki: woda wodociggowa, sok

Aparatura i sprzet laboratoryjny

zlewki 0 pojemnosci 25 ml 8 szt.
kolbki miarowe 50 ml 4 szt.
pipety 5 ml 4 szt.

jonometr CPI-505
zespolona elektroda sodowa ERNa-11.
jonoselektywna elektroda chlorkowa ECI-01

elektroda odniesienia - nasycona elektroda chlorosrebrowa RL-100

Wykonanie oznaczenia

UWAGA: PODCZAS WYKONYWANIA CWICZENIA NALEZY PRZESTRZEGAC OZNACZEN
(NUMER()W) UMIESZCZONYCH NA SPRZECIE LABORATORYJNYM
1. Sporzadzenie roztworéw chlorku sodu o stezeniach: 1-10° mol/l 1-10* mol/l oraz 1-10™ mol/l.

Do kolbek o pojemnosci 50 ml odmierzy¢é odpowiednie (obliczone samodzielnie) objetosci roztworow

o wyzszych stezeniach, a nastepnie uzupehic¢ je wodg destylowang do kreski i dobrze wymieszac.

Przed przystgpieniem do przygotowania roztworéw skonsultowaé obliczenia

z prowadzacym zajecia

2. Przygotowane roztwory wzorcowe wla¢ do odpowiednio ponumerowanych zlewek.
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Pomiar stezenia jonéw sodowych

1.

Przygotowanie jonometru do pracy.
Do gniazda pH/mV umieszczonego na tylniej $ciance jonometru podtgczyé zespolong elektrode
sodowg. Jezeli do gniazda Gnd jest podigczona nasycona elektroda chlorosrebrowa nalezy jg

odtgczyé!

. Sporzadzenie prostej wzorcowej.

a) wigczy¢ jonometr przyciskiem .
b) sprawdzi¢ czy jonometr znajduje sie w trybie pomiaru SEM — Swieci sie czerwona dioda obok

przycisku . Przejscie do pomiaru SEM nastepuje przez nacisniecie przycisku .

UWAGA: ELEKTRODY PRZED ZANURZENIEM DO ROZTWORU NALEZY OPLUKAC WODA
DESTYLOWANA | OSUSZYC LIGNINA,.

c) elektrode zanurzy¢ na odpowiednig glebokos¢ (rys.1l) w roztworze wzorcowym

o stezeniu 1:10™ mol/l, poczekaé az wskazania jonometru ustabilizujg sie i zapisaé wynik w tabeli:

c(NaCl) [mol/I] pNa, pCl* . SEM [mV] |
oznaczenie Na* oznaczenie CI
1-10° 5.000 —
1-10% 4.000
1107 3.015
1-10° 2.044
1-10" 1.110
1 0.204 _

woda wodociggowa _

sok —

!

! ¥ :e,‘

imalny poziom

zanurzenia

lqcznik elektrolityczny

roztwor wewnetrzny
p(}/ozgnm‘o wewnelrzne
Ag/AgCl

Rys. 1

| 5F 4
\ '/
f"f

}‘

membrana jonoczula

d) analogicznie jak w punkcie c¢) powtérzy¢é pomiary dla kolejnych roztworéw wzorcowych

o wzrastajgcych stezeniach 1-10“-1-10™ mol/l.

UWAGA: PO POMIARZE NIE WYLEWAC ROZTWOROW.

! Podane w rubryce warto$ci pNa i pCl to ujemne logarytmy dziesietne z aktywnosci jonéw sodowych i chlorkowych w
roztworach chlorku sodu o podanych stezeniach molowych.
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3. Pomiar stezenia jonéw sodowych w wodzie wodociggowe;j.

Odkreci¢ kran z zimng woda, odczeka¢ ok. 1 minuty, nastepnie odpowiednio oznaczong zlewke
optuka¢ i napetni¢ wodg wodociggowg. Wykona¢ pomiar SEM analogicznie jak w przypadku
wyznaczania prostej wzorcowej (punkt 2d).

4. Pomiar stezenia jondw sodowych w probkach naturalnych.
Do kolby o pojemnosci 50 ml wla¢ 5 ml soku i dopetni¢ wodg destylowang do kreski, zawartosé
dobrze wymieszaé, nastepnie przela¢ badang probke do odpowiednio oznaczonej zlewki. Wykonaé

pomiar SEM analogicznie jak w przypadku wyznaczania prostej wzorcowej (punkt 2c-d).

5. Wylgczy¢ jonometr przyciskiem .

Pomiar stezenia jonéw chlorkowych

1. Przygotowanie jonometru do pracy.

a) do gniazda pH/mV umieszczonego na tylniej sciance jonometru podtgczyé elektrode chlorkows,
a do gniazda Gnd podtaczy¢ elektrode odniesienia.

2. Sporzadzenie prostej wzorcowe;.
a) wigczy¢ jonometr przyciskiem .
b) sprawdzi¢ czy jonometr znajduje sie w trybie pomiaru SEM — Swieci sie czerwona dioda obok
przycisku . Przejscie w tryb pomiaru SEM nastepuje przez nacisniecie przycisku .
UWAGA: ELEKTRODE PRZED ZANURZENIEM DO ROZTWORU NALEZY OPLUKAC WODA
DESTYLOWANA | OSUSZYC LIGNINA.

c) elektrode jonoselektywna i NEK zanurzyé w roztworze wzorcowym o _stezeniu 1:10™* molll,

poczekac az wskazania jonometru ustabilizujg sie i zapisa¢ wynik w tabeli.

d) analogicznie jak w punkcie c¢) powtdrzy¢é pomiary dla kolejnych roztworéw wzorcowych
o wzrastajgcych stezeniach 1-10°-1 mol/l.

3. Pomiar stezenia jondw chlorkowych w wodzie wodociggowe;.
W pobranej wodzie wodociggowej zanurzy¢ elektrode chlorkowg oraz elektrode odniesienia i

wykonac¢ pomiar SEM analogicznie jak w przypadku wyznaczania prostej wzorcowej (punkt 2c-d).

4. Pomiar stezenia jondw chlorkowych w prébkach naturalnych.

Do zlewki wla¢ badang probke i wykona¢ pomiar SEM analogicznie jak w przypadku wyznaczania
prostej wzorcowej (punkt 2c-d).

Zakonczenie éwiczenia

1. Uzyskane wyniki skonsultowa¢ z prowadzgcym zajecia.

2. Po akceptacji wynikow, roztwory nalezy wyla¢ do przeznaczonego do tego pojemnika na odpady.
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3. Wykorzystane szkto laboratoryjne (kolby, korki, zlewki, bagietki, PIPETY!!!) doktadnie umy¢ wodg
destylowana.

4. Elektrody optuka¢ wodg destylowang, osuszyC ligning i nastepnie zanurzy¢ w odpowiednich
roztworach.

5. Tryskawke napelni¢ wodg destylowana.

6. Posprzgtaé stanowisko pracy.

ON

7. Wylgczy¢ jonometr przyciskiem .

Opracowanie wynikow

1. Sporzadzi¢ wykresy zaleznosci SEM ogniwa od ujemnego logarytmu z aktywnosci jonéw sodowych
i chlorkowych czyli SEM = f(pNa) i SEM = f(pCl).

2. Korzystajgc z otrzymanych prostych wzorcowych wyznaczy¢ stezenie jonéw sodowych i chlorkowych

ASEM ; ASEM
ApNa  ApCl

w wodzie wodociggowej, probce naturalnej oraz wspotczynniki nachylenia prostych

Srodki ostroznosci

1. W trakcie wykonywania ¢wiczenia student powinien nosi¢ odziez ochronna.
2. Roztworow nie nalezy wdychacé i pipetowaé ustami.
3. Identyfikacja zagrozen:
- roztwory wykorzystywane w éwiczeniu nie zostaty sklasyfikowane jako niebezpieczne.
4. Pierwsza pomaoc:
- w razie kontaktu ze skora: sptukac¢ duzg iloscig wody.

- w razie kontaktu z oczami: przeptuka¢ duzg iloscig wody, przy szeroko otwartej powiece, usungc
soczewki kontaktowe jesli s3.

- w przypadku wystgpienia podraznien skontaktowacé sie z lekarzem.
-w razie spozycia: przeptuka¢ usta wodg, poda¢é do wypicia niewielkg iloS§¢ wody
i skontaktowac sie z lekarzem.
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15P. POTENCJOMETRYCZNE MIARECZKOWANIE MIESZANINY KWASOW
SOLNEGO | ORTOFOSFOROWEGO(V)

Réznica w mocy kwasow solnego (kwas mocny) i fosforowego(V), ktérego state dysocjacji wynosza
pKal =2.12, pKaz =7.21i pK613 =12.32 pozwala na oznaczenie zawartosci obu kwaséw w mieszanianie
na drodze miareczkowania alkacymetrycznego. Przy miareczkowaniu jony wodorowe pochodzgce od
kwasu solnego odmiareczkowujg sie razem z jonami wodorowymi pochodzgcymi z pierwszego stopnia

dysocjacji kwasu fosforowego (V).

W klasycznym miareczkowaniu alkacymetrycznym punkt koncowy okresla sie wizualnie na podstawie
zmiany zabarwienia odpowiedniego wskaznika. W miareczkowaniu potencjometrycznym punkt koncowy
(PK) wyznacza sie¢ na podstawie wywotanych kolejnymi porcjami dodawanego titranta zmian SEM
ogniwa zanurzonego w badanym roztworze. Ogniwo najczesciej stanowi tzw. kombinowana elektroda
szklana sktadajgca sie ze szklanej odwracalnej wzgledem jonoéw wodorowych elektrody wskaznikowe;j i

chlorosrebrowej elektrody odniesienia.

Miernik (pH-metr) do ktérego podigczone sg elektrody mozna ustawi¢ tak, aby zamiast SEM ogniwa
wskazywat pH roztworu miareczkowanego. Z otrzymanych wynikow sporzadza sie wykres
przedstawiajgcy zaleznosc mierzonej SEM lub pH roztworu od objetosci dodanego titranta (SEM = (V)
lub pH = f(V7)).

W celu okreslenia zawartosci analitu korzystajgc z otrzymanych wynikéw nalezy okreslic PK
miareczkowania. Mozna to wykona¢ za pomocg metod:

- graficznej,

- k6t wspétsrodkowych Tubbsa,

- pierwszej pochodnej,

- drugiej pochodnej.

Celem ¢éwiczenia jest okreslenie przebiegu zmian potencjatu elektrody szklanej, mierzonego wzgledem
nasyconej elektrody chlorosrebrnej jako elektrody odniesienia, podczas miareczkowania mieszaniny
dwéch kwaséw roztworem wodorotlenku sodu oraz oznaczenie zawartosci tych kwaséw w badanym

roztworze.

Odczynniki

roztwor kwas fosforowy(V) o stezeniu c(H;PO,) = 0.1 mol/l
kwas solny o stezeniu c(HCI) ~ 0.1 mol/l
roztwor wodorotlenku sodu o stezeniu ¢(NaOH) ~ 0.1 mol/l

roztwér buforowy o znanym pH
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Aparatura i sprzet laboratoryjny

zlewka o pojemnosci 150 ml 1 szt.
pipeta jednomiarowa o pojemnosci 10 ml 2 szt.
naczynko na roztwor buforowy — zlewka 50 ml 1 szt.
cylinder o pojemnosci 100 ml 1 szt.

pH-metr typ N-517

titrator TITRONIC 96

kombinowana elektroda szklana do pomiaru stezenia jonéw wodorowych
mieszadto magnetyczne

baczek do mieszadta

Wykonanie oznaczenia

UWAGA: PODCZAS WYKONYWANIA CWICZENIA NALEZY PRZESTRZEGAC OZNACZEN
(NUMEROW) UMIESZCZONYCH NA SPRZECIE LABORATORYJNYM

1. Przygotowanie pH-metru do pracy i kalibracja elektrody szklane;j.
a) wigczy¢ pH-metr wciskajgc czerwony przycisk [E]
b) sprawdzi¢ czy pH-metr znajduje sie w trybie pomiaru pH — wcisniety przycisk .

c) elektrode szklang umiesci¢ w otworze na ramieniu statywu titratora, a nastepnie optukac jg wodg
destylowang i osuszy¢ ligning.

miejsce umieszczenia
elektrody szklanej

d) naczynko napeti¢ roztworem buforowym o znanym pH, postawi¢ na mieszadle titratora, a

nastepnie przyciskajgc fioletowy przycisk na ramieniu statywu zanurzy¢ elektrode w roztworze na

odpowiednig gtebokosc.
[
ul
! > / ;
> poziom
%[ ‘|“-’\ zanurzenia
X tqcznik elektrolityczny
g roztwor wewnetrzny
| p(}lof:nm'o wewnelrzne
F — Ag/AgCl
£ "}‘ membrana jonoczuta

e) poczekaC az wskazania pH-metru ustabilizujg sie iustawi¢ pokrettem kalibracji wartos¢ pH

odpowiadajgcg roztworowi buforowemu.

f) podnies¢ ramie statywu, zdjaé naczynie z buforem, a nastepnie optukac i osuszy¢ elektrode.
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2. Miareczkowanie mieszaniny kwasu f osforowego(V) i kwasu solnego.

a) do zlewki o pojemnosci 150 ml odmierzy¢ doktadnie 10 ml roztworu kwasu ortofosforowego(V)
i 10 ml kwasu solnego. Roztwor w zlewce rozcienczy¢ wodg destylowang do objetosci ok. 100 ml.

b) wigczy¢ titrator TITRONIC 96 przyciskiem 0/l znajdujgcym sie na tylnej sciance urzadzenia.
Jezeli biureta nie jest napetniona nastgpi jej automatyczne napetnienie.

C) w przygotowanym roztworze umiesci¢ bgczek, postawiC¢ zlewke na ptytce mieszadta i opusci¢
ramie statywu tak, aby zanurzy¢ elektrode i rurke dozujgca titrant na odpowiednig gtebokos¢.

d) pokrettem wigczy¢é mieszadto, wyregulowac potozenie zlewki oraz ustawi¢ predkos¢ mieszania tak,
aby roztwor nie rozchlapywat sie i bgczek nie uderzat o $cianki naczynia.

e) naciskajac fioletowy przycisk myszy dozowac¢ odpowiednie porcje titranta zgodnie z wytycznymi

prowadzgcego. Wyniki notowac w tabeli:

Vaon [Ml] pH

UWAGA! Silniejsze i dtuzsze naciskanie przycisku myszy powoduje szybsze dozowanie titranta.

UWAGA! Po dodaniu 20 ml titranta nastepuje automatyczne napetnie biurety, bez zmiany
wyswietlanej objetosci. Podczas napetniania nie nalezy naciska¢ przyciskéw myszy. Po

napetnieniu sie biurety mozna kontynuowaé miareczkowanie.

f) po zakonczeniu miareczkowania elektrode optukac, osuszy¢ i umiesci¢ w naczyniu, z ktérego

zostata wyjeta. Optukac i osuszy¢ rurke dozujgca titrant.

g) napemi¢ biurete titratora roztworem titranta przyciskajgc przez ok. 2 s szary przycisk myszy.
Wskazania wyswietlacza zostang automatycznie wyzerowane, nastepnie wytgczy¢ go przyciskiem
o/1.

Zakonczenie éwiczenia

Zanotowac¢ w arkuszu sprawozdania stezenia uzytych roztwordw.

Uzyskane wyniki skonsultowac¢ z prowadzgcym zajecia.

Roztwory nalezy wyla¢ do przeznaczonego do tego pojemnika na odpady.
Wykorzystane szkto laboratoryjne (pipety, zlewki) doktadnie umy¢ wodg destylowana.
Tryskawke napelni¢ wodg destylowans.

Posprzgtac¢ stanowisko pracy.

N o A w hoPE

Wytgczy¢ pH-metr.
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Opracowanie wynikéw

1. Wykonac¢ wykres zaleznosci pH od objetosci dodanego roztworu NaOH ((pH=f(Vnaon))-

2. Znalez¢ punkty koncowe miareczkowania co najmniej dwoma sposobami (np. metodg kot
wspotsrodkowych Tubbsa i metodg pierwszej pochodne;j).

3. Obliczy¢ zawartos¢ kwasu solnego i kwasu ortofosforowego (V) w analizowanym roztworze.

4. Poréwna¢ zawartosci kwaséw uzyskane z wynikéw z ilosciami pobranymi do miareczkowania

i wyjasni¢ przyczyny ewentualnych roznic.

5. Napisac¢ réwnania reakcji zachodzgcych w roztworze.

Srodki ostroznosci

1. W trakcie wykonywania ¢wiczenia student powinien nosi¢ odziez ochronna.
2. Roztworow nie nalezy wdychagé i pipetowaé ustami.
3. Identyfikacja zagrozen:
- roztwory wykorzystywane w ¢wiczeniu dziatajg draznigco na skore, oczy i btony sluzowe.
4. Pierwsza pomaoc:
- w razie kontaktu ze skorg: sptuka¢ duzg iloscig wody.

- w razie kontaktu z oczami: przeptukaC duzg iloscig wody, przy szeroko otwartej powiece, usungc
soczewki kontaktowe jesli s3.

- w przypadku wystgpienia podraznien skontaktowaé sie z lekarzem.

-w razie spozycia: przeptuka¢ usta wodg, podaé do wypicia niewielkg ilos¢ wody
i skontaktowac sie z lekarzem.
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18P. POTENCJOMETRYCZNE MIARECZKOWANIE MIESZANINY JONOW
CHLORKOWYCH, BROMKOWYCH | JODKOWYCH

Mata rozpuszczalnosé¢ oraz duza réznica tych wartosci dla jodku srebra (pKs,=16.1), bromku srebra
(pKso=12.3) ichlorku srebra (pKs,=9.8) pozwala na uzyskanie trzech wyraznych skokdéw potencijatu
podczas miareczkowania potencjometrycznego mieszaniny jonéw jodkowych, bromkowych

i chlorkowych.

W klasycznym miareczkowaniu strgceniowym punkt koncowy okresla sie wizualnie. W miareczkowaniu
potencjometrycznym punkt koncowy wyznacza sie na podstawie wywotanych kolejnymi porcjami
dodawanego titranta zmian SEM ogniwa zanurzonego w badanym roztworze. Ogniwo skfada sie
z elektrody wskaznikowej, ktdrej potencjat zalezy od stezenia ktdéregos z jondw biorgcych udziat w
reakcji strgceniowej i elektrody odniesienia (np. nasyconej elektrody kalomelowej - NEK). Z otrzymanych
wynikdw sporzadza sie wykres przedstawiajgcy zaleznos¢ mierzonej SEM od objeto$ci dodanego
titranta (SEM = f(V7)).

W celu okreslenia zawartosci analitu korzystajgc z otrzymanych wynikow nalezy znalez¢ punkt korcowy
miareczkowania. Mozna to wykona¢ za pomocg metod:

- graficznej,

- két wspétsrodkowych Tubbsa,

- pierwszej pochodnej,

- drugiej pochodnej.

Celem ¢éwiczenia jest okreslenie przebiegu zmian potencjatu elektrody srebrnej, mierzonego wzgledem
nasyconej elektrody kalomelowej jako elektrody odniesienia, podczas miareczkowania mieszaniny jonéw
jodkowych, bromkowych i chlorkowych roztworem azotanu (V) srebra (I) oraz oznaczenie zawartosci

tych jonéw w badanym roztworze.

Odczynniki

mieszanina chlorku sodu, jodku potasu i bromku sodu o stezeniach c(NaCl, KI, NaBr) = 0.03 mol/l
roztwér azotan (V) baru o stezeniu 5% (m/m)
roztwor azotanu (V) srebra o stezeniu c(AgNO3) = 0.05 mol/l

nasycony roztwor azotanu (V) potasu

Aparatura i sprzet laboratoryjny

pipeta jednomiarowa o pojemnosci 10 ml 1 szt.
pipeta jednomiarowa o pojemnosci 25 ml 1 szt.
pipeta wielomiarowa o pojemnosci 25 ml 1 szt.
zlewka 250 ml 1 szt.

biureta automatyczna Blirette Digital Ill
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miernik potencjometryczny

elektroda srebrna

nasycona elektroda kalomelowa

naczynko klucza elektrolitycznego z porowatg membrang
mieszadto magnetyczne

baczek do mieszadta

Wykonanie éwiczenia

UWAGA: PODCZAS WYKONYWANIA CWICZENIA NALEZY PRZESTRZEGAC OZNACZEN
(NUMEROW) UMIESZCZONYCH NA SPRZECIE LABORATORYJNYM

1. Przygotowanie miernika do pracy

a) naczynko klucza elektrolitycznego napetni¢ do ok. % objetosci nasyconym roztworem azotanu (V)
potasu i umiesci¢ w nim optukang i osuszong nasycong elektrode kalomelowg (NEK).
b) elektrode srebrng podtgczy¢ do gniazda G miernika, a NEK do gniazda R.

¢) wigczy¢ miernik wciskajgc przycisk E]

2. Przygotowanie biurety Biirette Digital 11l do pracy

pozycja ,otwarte”

pozycja ,zamkniete”

a) biurete umiesci¢ na butelce z roztworem titranta i dobrze jg dokreci¢ za pomocg pierscienia
blokujacego El. Pod rurke miareczkujgca [ podstawié puste naczynie.
b) sprawdzi¢ czy zawor L F znajduje sie w pozycji ,otwarte”, a przycisk Bw pozycji Fill.

b) krecac pokrettem Bl 5o gory napetni¢ cylinder biurety & iitrantem.

UWAGA! Jezeli wraz z titrantem nabiera sie pecherz powietrza nalezy przekreci¢ zawér L F
w pozycje ,,zamkniete” i opréznié biurete krecac pokretiem El 4o dotu. Nastepnie

ponownie napetnié biurete i przekreci¢ zawoér dw pozycje ,,otwarte”.
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C) po napetnieniu biurety titrantem krecgc pokrettem Bl do dotu przeptukaé rurke miareczkujgca (H |
titrantem i ,wypchna¢” z niej ewentualne pecherze powietrza.

d) napetni¢ ponownie biurete roztworem titranta i ustawic przycisk Bw pozycji Titr.

3. Miareczkowanie mieszaniny jonéw jodkowych, bromkowych i chlorkowych

a) do zlewki odmierzy¢ doktadnie 10 ml mieszaniny jonéw jodkowych, bromkowych i chlorkowych
oraz 25 ml roztworu azotanu (V) baru. Roztwér w zlewce rozcienczy¢é wodag destylowang do
objetosci ok. 100 ml.

b) w przygotowanym roztworze umiesci¢ bgczek, elektrode srebrowg i klucz elektrolityczny
zawierajacy elektrode odniesienia.

c) postawi¢ zlewke na ptytce mieszadta i wyregulowac jej potozenie tak, aby wirujgcy baczek nie
uderzat o elektrody i Scianki naczynia oraz nie powodowat rozchlapywania roztworu.

d) rurke dozujgca titrant zanurzy¢ w przygotowanym roztworze i wigczy¢ biurete naciskajgc przycisk

w pozycji On/Off. Na wys$wietlaczu A powinna pojawi¢ sie wartos¢ 00.00.

UWAGA! Jezeli na wyswietlaczu K nie wyswietla sie 00.00 biurete nalezy wyzerowaé
przestawiajac przycisk k4 w pozycje Clear. Po wyzerowaniu biurety

przejsé w pozycje On/Off.

€) upewnic sie czy przycisk a znajduje sie w pozycji Titr i krecgc pokrettem Bl w dot dodawac
z biurety kolejne porcje titranta, zgodnie z zaleceniami prowadzgcego zajecia (KONIECZNA
KONSULTACJA).

Otrzymane wyniki zapisa¢ w tabeli:

Vagno, [ml] SEM [mV]

UWAGA! Jezeli miedzy kolejnymi porcjami titranta nastgpi przerwa dluzsza niz 2 min. biureta
wylaczy sie automatycznie. Nalezy ja wiaczy¢ naciskajac przycisk B w pozycji On/Off.

Na wyswietlaczu (A wyswietli sie ostatnio dodana objetosc titranta.

f) jezeli w trakcie miareczkowania w rurce dozujgcej titrant pojawi sie pecherz powietrza,
miareczkowanie nalezy przerwaé, a nastepnie:
e przycisk B ustawic w pozycje Fill,
e rurke dozujagca titrant wyja¢ z roztworu miareczkowanego i skierowa¢ do naczynia na zlewki,

e krecac pokrettem El 4o dotu wypchna¢ z rurki dozujgcej pecherz powietrza.

UWAGA! ZWROC UWAGE, ABY NIE OPROZNIC CALEJ BIURETY, ILOSC WYPCHNIETEGO
TITRANTA PODCZAS USUWANIA PECHERZA POWINNA BYC MOZLIWIE JAK
NAJMNIEJSZA
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e ponownie zanurzy¢ rurke dozujgcy titrant do roztworu miareczkowanego, przycisk a ponownie

ustawi¢ w pozycje Titr., kontunuuowa¢ miareczkowanie.

g) po zakonczeniu miareczkowania elektrody i naczynko klucza elektrolitycznego optukac i osuszy¢
ligning. NEK umiesci¢ w naczyniu, z ktérego zostata wyjeta. Biurete wytgczy¢ naciskajgc przycisk
w pozycji On/Off.

4. Mycie biurety

a) biurete odkreci¢ za pomocg pierscienia blokujgcego G| zdjg¢ z butelki zawierajgcej titrant
i zakrecic na butelce zawierajacej wode destylowanag.

b) przycisk Bl ustawic w pozycji Fill i powtérzyé 3-krotnie proces napetniania i oprézniania biurety
w celu jej doktadnego umycia.

c¢) zdjg¢ biurete z butelki z wodg, wyja¢ rurke pobierajgca titrant i rurke recyrkulacyjng )} Rurke
recyrkulacyjng [ przeptuka¢ wodg destylowang. Obie rurki oprézni¢ z wody i ponownie umiesci¢

w biurecie.

Zakonczenie ¢wiczenia

Zanotowac¢ w arkuszu sprawozdania stezenia uzytych roztwordw.

Uzyskane wyniki skonsultowaé z prowadzgcym zajecia.

Roztwor nalezy wylac¢ do przeznaczonego do tego pojemnika na odpady. (UWAGA NA BACZEKI!!!)
Wykorzystane szkfo laboratoryjne (PIPETY, zlewki) doktadnie umy¢ wodg destylowana.

Tryskawke napelni¢ wodg destylowana.

Posprzata¢ stanowisko pracy.

N o A w b PE

Wytgczy¢ miernik potencjometryczny.

Opracowanie wynikéw

1. Wykona¢ wykres zaleznosci SEM od objetosci dodanego roztworu AgNO; (SEM=f(VAgNO)).

2. Znalez¢ punkty koncowe miareczkowania co najmniej dwoma sposobami (np. metodg kot

wspotsrodkowych Tubbsa i metodg pierwszej pochodnej).
3. Napisac¢ réwnania reakcji zachodzgcych w roztworze.
4. Obliczy¢ zawarto$¢ chlorkéw, bromkéw i jodkédw w analizowanym roztworze.

5. Poréwnac¢ zawartosci jondw uzyskane z wynikow z ilosciami pobranymi do miareczkowania i wyjasnic

przyczyny ewentualnych réznic.
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Srodki ostroznosci

1. W trakcie wykonywania ¢wiczenia student powinien nosi¢ odziez ochronna.
2. Roztworow nie nalezy wdychagé i pipetowaé ustami.
3. Identyfikacja zagrozen:
- roztwor azotanu baru dziata szkodliwie po potknigciu,
- pozostate roztwory wykorzystywane w éwiczeniu nie zostaty sklasyfikowane jako szkodliwe.
4. Pierwsza pomaoc:
- w razie kontaktu ze skorg: sptukaé duzg iloscig wody.

- w razie kontaktu z oczami: przeptuka¢ duzg iloscig wody, przy szeroko otwartej powiece, usungé
soczewki kontaktowe jesli s3.

- w przypadku wystgpienia podraznien skontaktowaé sie z lekarzem.

-w razie spozycia: przeptuka¢ usta wodg, podaé¢é do wypicia niewielkg ilo§¢ wody
i skontaktowac sie z lekarzem.
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20P. KONDUKTOMETRYCZNE MIARECZKOWANIE ALKACYMETRYCZNE
KWASU SZCZAWIOWEGO AMONIAKIEM ORAZ CHLORKU AMONU
WODOROTLENKIEM SODU

Postepowanie analityczne, znane pod nazwg miareczkowania konduktometrycznego, polega na
wyznaczeniu punktu kohcowego miareczkowania na podstawie pomiaréw przewodnictwa) roztworu

miareczkowanego, ktéra zmienia sie podczas dodawania odczynnika miareczkujgcego.

Konduktometryczne okreslanie punktu koncowego stosowane jest najczesciej w miareczkowaniach
kwasowo-zasadowych oraz strgceniowych; znacznie rzadziej w miareczkowaniach red-ox oraz

w reakcjach kompleksowania.

Punkt kohcowy miareczkowania ustala sie graficznie na podstawie wykresu, przedstawiajgcego
zaleznos¢ przewodnictwa miareczkowanego roztworu od objetosci dodanego odczynnika

miareczkujgcego.

W praktyce analitycznej do pomiaréw przewodnictwa wprowadza sie czesto poprawke na zmiane

objetosci, powstajgcg w czasie miareczkowania roztworu.

Celem ¢wiczenia jest zbadanie przebiegu zmian przewodnictwa roztworu podczas miareczkowania

miareczkowani konduktometrycznego oraz oznaczenie zawartosci badanej substancji w roztworze.

Odczynniki

roztwér amoniaku o stezeniu ¢(NH; - H,O) = 0.2 mol/l
roztwoér wodorotlenku sodu o stezeniu c¢(NaOH) = 0.2 mol/l
roztwér chlorku amonu o stezeniu ¢(NH,CI) = 0.1 mol/l

roztwor kwasu szczawiowego o stezeniu c(H,C,0,4) = 0.1 mol/l

Aparatura i sprzet laboratoryjny

biureta o pojemnosci 25 ml z podziatkg co 0.1 ml 1 szt.
pipety jednomiarowe pojemnosci 20 ml 3 szt.
lejek do napetniania biurety 1 szt.
zlewka pojemnosci 150 ml 2 szt.
cylinder miarowy 100 ml 1 szt.

mieszadto magnetyczne
baczek do mieszadta

konduktometr CPC-505 z czujnikiem konduktometrycznym EC-60
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Wykonanie éwiczenia

UWAGA: PODCZAS WYKONYWANIA CWICZENIA NALEZY PRZESTRZEGAC OZNACZEN
(NUMEROW) UMIESZCZONYCH NA SPRZECIE LABORATORYJNYM

1. Przygotowanie konduktometru do pracy.

a) czujnik konduktometryczny wyjg¢ z plastikowego pojemnika, optuka¢ wodg destylowang i dobrze
osuszy¢ ligning. Zakretke pojemnika przesungé w goére tak, aby podczas miareczkowania nie

zanurzac jej w roztworze.

b) wtgczy¢ konduktometr przyciskiem .

2. Przeprowadzenie miareczkowania.

a) przy pomocy lejka napetni¢ biurete roztworem titranta. Podczas ustawiania zerowej objetosci
biurety sprawdzi¢ czy w jej koncdwce nie znajdujg sie pecherzyki powietrza.
b) do zlewki o pojemnosci 150 ml odmierzy¢ doktadnie 20 ml analizowanego roztworu. Odmierzyé

cylindrem 80 ml wody destylowanej i wla¢ jg do zlewki z analitem.

c) w przygotowanym roztworze umiesci¢ bgczek mieszadta magnetycznego, postawi¢ zlewke na
plytce mieszadta. Po wigczeniu mieszadta, wyregulowac¢ potozenie zlewki tak, aby roztwér nie

rozchlapywat sie i bgczek nie uderzat o Scianki naczynia.

d) w roztworze zanurzy¢ czujnik konduktometryczny tak, aby nie dotykat dna i scianek naczynia oraz
aby nie uderzat o niego wirujgcy bgczek.

e) sprawdzi¢ czy w celce czujnika nie znajdujg sie pecherzyki powietrza. Pecherzyki usuwa sie

poprzez wyjecie czujnika z roztworu i ponowne go zanurzenie.

f) miareczkowa¢ badany roztwér dodajgc z biurety po 0.5 ml titranta do osiggniecia objetosci 15 lub
25 ml w zaleznoéci od badanego analitu. Po kazdym dodatku titranta odczeka¢ az wskazania

konduktometru ustabilizujg sie i zapisa¢ wynik w tabeli:

Viitranta przewodnictwo przewodnictwo - P
poprawka (P)
[mi] [uS/cm] [uS/cm]

g) po zakonczeniu miareczkowania czujnik konduktometryczny optuka¢ woda, osuszy¢ i umiescic

w pojemniku, z ktérego zostat wyjety.
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Zakonczenie ¢wiczenia

Zanotowac¢ w arkuszu sprawozdania stezenia uzytych roztwordw.

Uzyskane wyniki skonsultowa¢ z prowadzgcym zajecia.

Roztwory nalezy wylac¢ do przeznaczonego do tego pojemnika na odpady. (UWAGA NA BACZEKI!!!)
Wykorzystane szkto laboratoryjne (PIPETY, zlewki, biurete) doktadnie umy¢ wodg destylowana.
Tryskawke napelni¢ wodg destylowana.

Posprzata¢ stanowisko pracy.

N oo o~ w hoE

Wytgczy¢ konduktometr.

Opracowanie wynikow

1. Dla kazdej dodanej objetosci titranta obliczy¢ poprawke (P) korzystajgc ze wzoru:

(Vi +V,)+V,
V,+V,

gdzie:
V1 - objetos¢ roztworu miareczkowanego,
V, - objeto$¢ odmierzonej wody,

V3 - objetos¢ dodanego odczynnika miareczkujgcego.

2. Pomnozy¢ przez obliczong poprawke zmierzone wartosci przewodnictwa uzyskujgc wartosé

niezalezng od zmniany objetosci. Otrzymane wyniki zapisa¢ w tabeli.

3. Wykreslic wykres zaleznosci przewodnictwa (warto§¢ poprawiona) od objetosci roztworu

miareczkujgcego i wyznaczy¢ punkt koncowy miareczkowania.

4. Obliczy¢ zawarto$¢ substancji oznaczanej w prébce, poréwnac jej zawarto$¢ z iloscig pobrang do
miareczkowania i wyjasni¢ przyczyny ewentualnych roznic.
5. Napisa¢ réwnania reakcji zachodzacych w roztworze.

6. Wyjasni¢ przebieg krzywej wykonanego miareczkowania konduktometrycznego.

Srodki ostroznosci

1. W trakcie wykonywania ¢wiczenia student powinien nosi¢ odziez ochronng.
2. Roztworow nie nalezy wdychacé i pipetowaé ustami.
3. Identyfikacja zagrozen:
- roztwory amoniaku, i wodorotlenku sodu wykorzystywane w éwiczeniu dziatajg draznigco na skére,
oczy i btony Sluzowe,

- pozostate roztwory wykorzystywane w éwiczeniu nie zostaty sklasyfikowane jako szkodliwe.

4. Pierwsza pomaoc:

- w razie kontaktu ze skorg: sptuka¢ duzg iloscig wody.
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- w razie kontaktu z oczami: przeptuka¢ duzg iloscig wody, przy szeroko otwartej powiece, usung¢
soczewki kontaktowe jesli s3.

- w przypadku wystgpienia podraznien skontaktowaé sie z lekarzem.

- W razie spozycia: przeptuka¢ usta wodg, podaé do wypicia niewielkg ilos¢ wody i skontaktowac sie

z lekarzem.
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TLC1 SPRAWDZENIE TOZSAMOSCI SUBSTANCJI CZYNNEJ | CZYSTOSCI LEKU
CAPTOPRIL METODA CHROMATOGRAFII CIENKOWARSTWOWEJ

Cwiczenie ma na celu zapoznanie studenta z technikg chromatografii cienkowarstwowej (z ang. Thin
Layer Chromatography - TLC) oraz sprawdzenie tozsamosci substancji czynnej i czystosci leku o nazwie
CAPTOPRIL.

Substancjg czynng w leku CAPTOPRIL jest (S)-1-(3-merkapto-2-metylo-1-oksopropylo)-L-prolina (nazwa
zwyczajowa: kaptopryl) o wzorze strukturalnym:

0 g LCH;
N\ SH

N _.COOH
I
W celu przeprowadzenia analizy przygotowuje sie roztwér zawierajgcy badany lek oraz trzy roztwory

wzorcowe (zawierajgce kaptopryl) o stezeniach:

- odpowiadajgcym stezeniu substancji w roztworze badanym (roztwér wzorcowy 1),

- piec¢dziesiat razy mniejszym od stezenia substancji w roztworze badanym (roztwér wzorcowy 2),
- dwiescie razy mniejszym od stezenia substancji w roztworze badanym (roztwér wzorcowy 3).

Sprawdzenie tozsamosci (identyfikacja) substancji polega na poréwnaniu wartosci wspotczynnikow
opoznienia R obliczonych dla: plamki pochodzgcej od prébki badanej i plamki pochadzgcej od roztworu
wzorca o stezeniu odpowiadajgcym stezeniu substancji w roztworze badanym (roztwér 1). Wartos¢ Re
plamki otrzymanej z roztworu badanego powinna odpowiada¢ Rg plamki otrzymanej dla roztworu
wzorcowego. Wielkos¢ i intensywnosci zabarwienia plamki dla roztworu badanego powinna by¢

poréwnywalna z wielkoscig i intensywnoscig zabarwienia plamki dla roztworu wzorcowego 1.

Sprawdzenie czystosci polega na poréwnaniu plamek otrzymanych dla roztworéw wzorcowych 2 i 3
z dodatkowymi plamkami (jezeli sie pojawiajg) pochgdzacymi od zanieczyszczen obecnych w leku.
Pojedyncza plamka nie powinna by¢ wieksza, a jej zabarwienie nie powinno byC intensywniejsze niz
otrzymane dla plamki z roztworu wzorcowego 3. Suma wielkosci i intensywnosci zabarwienia wszystkich
dodatkowych plamek nie powinna by¢ natomiast wieksza od wielkosci i intensywnosci zabarwienia
plamki pochodzacej od roztworu 2. Stezenie pojedynczego zanieczyszczenia nie przekracza wtedy
0.5%, a suma wszystkich zanieczyszczenh 2% zawartosci sktadnika aktywnego w leku.

Sktadniki analizowanej w éwiczeniu probki sg bezbarwne, nalezy wiec przeprowadzi¢ ich wizualizacje.
Chromatogram wywotuje sie wystawiajgc go na dziatanie par jodu, ktéry powoduje utlenienie badanego
zwigzku, dzieki czemu mozliwa jest interpretacja otrzymanych wynikbw rozdzielania

chromatograficznego.
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Odczynniki

toluen do HPLC,

kwas octowy lodowaty do HPLC,

metanol do HPLC,

kaptopryl — wzorzec do pobrania u prowadzgcego zajecia,

preparat farmaceutyczny CAPTOPRIL 25 mg (Jefa Jelenia Géra) - do pobrania u prowadzgcego zajecia.

Aparatura i sprzet laboratoryjny

kolby miarowe pojemnosci 5 ml 4 szt.
pipeta wielomiarowa o pojemnosci 10 ml 2 szt.
pipeta wielomiarowa o pojemnosci 5 ml 1 szt.
mikropipeta automatyczna pojemnosci 0.5-10 pl 1 szt.
mikropipeta automatyczna pojemnosci 20-200 pl 1 szt.
zlewka o pojemnosci 30 ml 1 szt.
naczynka wagowe 2 szt.
mozdzierz 1 szt.
topatka 1 szt.
lejek (maty) 2 szt.
waga analityczna 1 szt.
probdéwki eppendorfki o pojemnoéci 1,5 ml 4 szt.
pipetka plastikowa 1 szt.
ptytka aluminiowa pokryta zelem krzemionkowym (5x10 cm) 1 szt.
komora jodowa 1 szt.
komora chromatograficzna 1 szt.
wirowka 1 szt.
ptuczka ultradzwickowa 1 szt.
nozyczKki

linijka

Wykonanie éwiczenia

1. Przygotowanie komory chromatograficznej

a) przygotowanie fazy ruchomej: do komory chromatograficznej odmierzy¢ toluen i kwas octowy

lodowaty i metanol w stosunku objetosciowym 7.5 : 2.5. Roztwor dobrze wymieszac;

b) przykry¢ komore szklang ptytka.
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2. Przygotowanie roztworéw wzorcowych

ROZTWOR WZORCOWY 1 - roztwér kaptoprylu o stezeniu 20 mg/ml: odwazyé 0.10 g kaptoprylu.
Nawazke przeniesc ilosciowo do kolbki o pojemnosci 5 ml, rozpusci¢ w ok. 2.5 ml metanolu i
uzupetni¢ kolbke metanolem do kreski.

ROZTWOR WZORCOWY 2 — roztwér kaptoprylu o stezeniu 0.4 mg/ml: pobra¢ 200 ul roztworu
wzorcowego 1 i przenies¢ go do kolbki miarowej o pojemnosci 5 ml, a nastepnie uzupehi¢ jg

metanolem do kreski.
ROZTWOR WZORCOWY 3 — roztwér kaptoprylu o stezeniu 0.1 mg/ml: pobra¢ 50 pl roztworu

wzorcowego 1 i przenies¢ go do kolby miarowej o pojemnosci 5 ml, a nastepnie uzupehi¢ jg
metanolem do kreski.

3. Przygotowanie roztworu badanego - CAPTOPRIL 25 mg

a) rozetrzeC w mozdzierzu 5 tabletek leku i odwazy¢ 0.48 g (ilos¢ odpowiadajgca 100 mg substancji
czynnej).

b) nawazke przenies¢ ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci 5 ml, dodaé ok. 2.5 ml metanolu i
cato$¢ wytrzgsac przez okoto 5 min w ptuczce ultradzwiekowej. Kolbke dopetni¢ metanolem do
kreski.

c) dwie probéwki typu Eppendorf o pojemnosci 1.5 ml napetni¢ przygotowanym roztworem, dobrze
zakry¢ korkiem i umiesci¢ w wirébwce w miejscach naprzeciwko siebie (np. jedng probowke wiozy¢
do rotatora w pozycje 1, druga kolbke w pozycje 13). Roztwor odwirowac z szybkoscia 6000 cpg

przez 3 min.

d) analizowac roztwor nad osadem.

4. Przygotowanie ptytki chromatograficzne;j:

UWAGA: PODCZAS PRACY Z PLYTKA CHROMATOGRAFICZNA NALEZY UWAZAC,
ABY NIE USZKODZIC POWIERZCHNI SORBENTU.

a) na ptytce o wymiarach (5x10) cm zaznaczy¢ cienko otéwkiem linie startu na wysokosci 1 cm od
dotu ptytki;

b) od linii startu odmierzy¢ osmiocentymetrowg droge migraciji (linia kohca);

c) na linii startu bardzo delikatnie zaznaczy¢ otowkiem 4 punkty w odlegtosci 1 cm od siebie. Na

punkty te nanoszone beda roztwory;

d) na zaznaczone na linii startu punkty, nanies¢ kolejno porcjami przy uzyciu mikropipety po 5 pl
roztworéw wzorcowych i roztworu badanego. Poniewaz nie jest wskazane jednorazowe
naniesienie catej objetosci 5 pul, roztwory nanosi sie dozujac kilkukrotnie niewielkie porcje z
koncowki mikropipety. Po naniesieniu kazdej porcji ptytke lekko suszy sie w strumieniu cieptego
powietrza w celu odparowania rozpuszczalnika.

e) nad linig konca zaznaczy¢ otdwkiem numery nanoszonych roztworow;
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f) umiesci¢ ptytke wkomorze chromatograficznej w celu rozwinigcia chromatogramu (pod

wyciggiem),

g) obserwowacé czoto rozpuszczalnika; kiedy pokona ono droge do lini konca (8 cm) wyjgc ptytke

Z komory i wysuszy¢ w strumieniu cieptego powietrza.

5. Rozwiniety chromatogram umiesci¢ w komorze jodowej do momentu pojawienia sie widocznych

plamek. Nastepnie ptytke ostroznie wyjaé z komory i zakresli¢ delikatnie otéwkiem widoczne plamki.

Zakonczenie ¢éwiczenia

1. Roztwory z kolbek oraz komry chromatograficznej wyla¢ do pojemnika na odpady organiczne.

2. Wykorzystywane w ¢wiczeniu koncowki pipet oraz eppendorfki wyrzuci¢ do pojemnikéw na odpady.
3. Kolbki i naczynka wagowe nalezy umyé etanolem skazonym (NIE UZYWAC WODY).

4. Posprzata¢ stanowisko pracy.

Opracowanie wynikow

1. Wyznaczy¢ warto$¢ wspotczynnikéw R¢

R, A

B

gdzie:
R¢ — okresla stosunek drogi migracji substancji chromatografowanych (od punktu startu do srodka
plamki — A) do drogi przebytej przez faze ruchomg (od lini startu do czota fazy ruchomej — B),

gdzie B w tym przypadku wynosi 8 cm.

2. Zinterpretowac otrzymane wyniki.

Srodki ostroznosci

1. W trakcie wykonywania ¢wiczenia student powinien nosi¢ odziez ochronng.

2. Roztworow nie nalezy wdychacé i pipetowa¢ ustami. Praca z rozpuszczalnikami organicznymi i
stezonym kwasem powinna byé wykonywana przy wigczonym wyciagu.
3. Identyfikacja zagrozen:
- kaptopryl moze powodowac podraznienia oczu i by¢ szkodliwy po spozyciu,
- toluen dziata draznigco na skore i oczy oraz szkodliwie podczas wdychania i po spozyciu,
- metanol dziata draznigco na skore i oczy oraz toksycznie podczas wdychania, kontaktu ze skorg i po
Spozyciu.
- lodowaty kwas octowy powoduje powazne uszkodzenia oczu, w kontakcie ze skorg powoduje
oparzenia, dziata szkodliwie podczas wdychania, kontaktu ze skorg i po spozyciu.
4. Pierwsza pomaoc:
metanol
- w razie kontaktu ze skorg: bezzwtocznie zasiegngé porady medycznej, sptukaé¢ duzg iloscig wody
przez co najmniej 10 minut, zdjg¢ skazong odziez,
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- w razie kontaktu z oczami: bezzwtocznie zasiegngC porady medycznej, przeptuka¢ duzg iloscig
wody przy szeroko otwartej powiece od czasu do czasu podnoszac gorna i dolna powieke, usungc
soczewki kontaktowe jesli sg, kontynuowac ptukanie przez co najmniej 10 minut,

- w razie dostania sie do drog oddechowych: bezzwiocznie zasiegng¢ porady medycznej, zapewnic

narazonej osobie dostep do swiezego powietrza.

toluen i lodowaty kwas octowy

- w razie kontaktu ze skoérg: sptuka¢ duza iloscig wody przez co najmniej 10 minut, zdjg¢ skazong
odziez,

- w razie kontaktu z oczami: przeptukaé¢ duzg iloscig wody przy szeroko otwartej powiece od czasu do
czasu podnoszac gérna i dolna powieke, usung¢ soczewki kontaktowe jesli sg,

- w razie dostania sie do drég oddechowych: zapewni¢ narazonej osobie dostep do Swiezego
powietrza,

- w przypadku wystgpienia podraznien skontaktowaé sie z lekarzem.
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K1A. KONDUKTOMETRYCZNE MIARECZKOWANIE
SIARCZANOW(VI) W WODZIE KRANOWEJ

Konduktometryczne okreslanie punktu koncowego stosowane jest najczesciej w miareczkowaniach
kwasowo-zasadowych oraz strgceniowych; znacznie rzadziej w miareczkowaniach red-ox oraz

w reakcjach kompleksowania.

Punkt kohcowy miareczkowania ustala sie graficznie na podstawie wykresu, przedstawiajgcego
zaleznos¢ przewodnictwa miareczkowanego roztworu od objetosci dodanego odczynnika

miareczkujgcego.

W praktyce analitycznej do pomiaréw przewodnictwa wprowadza sie czesto poprawke na zmiane

objetosci, powstajgcg w czasie miareczkowania roztworu.

Aniony siarczanowe(VI) SO4* wystepujg do$é powszechnie, zaréwno w wodach powierzchniowych jak
i podziemnych. Gtéwnym Zrodiem ich pochodzenia w wodach podziemnych jest tugowanie skat
siarczanowych (gips, anhydryt, sole). Jony siarczanowe(Vl) mogg dostawaé sie do ptytkich waod
podziemnych takze w wyniku rozktadu i utleniania substancji organicznych pochodzenia roslinnego
i zwierzecego, ktére zawierajg siarke. Zrédtem siarczanéw w wyzej wymienionych wodach moga tez byé
opady np. tzw. "kwasne deszcze". Jony SO,* dostajg sie do wéd powierzchniowych takze ze $ciekow
przemystowych czy zrédet zanieczyszczeh gospodarczo-bytowych. Polskie przepisy sanitarne okre$laja,

ze woda do picia nie moze zawiera¢ wiecej niz 200 mg SO4*/l.

Celem ¢éwiczenia jest zbadanie przebiegu krzywej strgceniowego miareczkowania konduktometrycznego

jonéw SO,* za pomocg octanu baru oraz wyznaczenie ich stezenia w wodzie wodociggowe;.

Odczynniki
roztwér octanu baru c(Ba(CHsCOQO),) = 0.002 mol/l

Aparatura i sprzet laboratoryjny

biureta o pojemnosci 25 ml z podziatkg co 0.1 ml 1 szt.
pipeta jednomiarowa o pojemnosci 20 ml 1 szt.
zlewka pojemnosci 150 ml 1 szt.
cylinder miarowy o pojemnosci 100 ml 1 szt

konduktometr CC-401 z czujnikiem konduktometrycznym EC-60

Wykonanie éwiczenia

UWAGA: PODCZAS WYKONYWANIA CWICZENIA NALEZY PRZESTRZEGAC OZNACZEN
(NUMEROW) UMIESZCZONYCH NA SPRZECIE LABORATORYJNYM

1. Przygotowanie probki wody wodociggowe;j.
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a) do 3 zlewek o pojemnosci 150 ml odmierzy¢ cylindrem miarowym 100 ml wody wodociggowe;.

b) zlewki umiesci¢ na maszynce elektrycznej, wygotowaé¢ wode do objetosci okoto 50 ml i ostudzic¢

cato$¢ do temperatury pokojowe;j.

¢) do kazdego roztworu doda¢ 20 ml etanolu oraz takg objetos¢ wody destylowanej, aby catkowita

objetos¢ roztworu miareczkowanego wynosita 100 ml.

2. Przeprowadzenie miareczkowania.

a) przy pomocy lejka napetni¢ biurete roztworem Ba(CH;COO),. Podczas ustawiania zerowej
objetosci biurety sprawdzi¢ czy w jej koncéwce nie znajdujg sie pecherzyki powietrza.

b) w przygotowanym roztworze umiesci¢ bgczek mieszadta magnetycznego, postawi¢ zlewke na
ptytce mieszadta i wyregulowac jej potozenie tak aby roztwdr nie rozchlapywat sie i bgczek nie

uderzat o Scianki naczynia.

¢) w roztworze zanurzyé czujnik konduktometryczny tak, aby nie dotykat dna i scianek naczynia oraz

aby nie uderzat o niego wirujgcy bgczek.

d) sprawdzi¢ czy w celce czujnika nie znajdujg sie pecherzyki powietrza. Pecherzyki usuwa sie

poprzez wyjecie czujnika z roztworu i ponowne go zanurzenie.

e) miareczkowa¢ badany roztwor dodajgc z biurety po 0.5 ml titranta, az do momentu gdy wartosci
przewodnictwa kolejnych 10 wynikow bedg zmieniaty sie w sposéb wskazujgcy na catkowite
zmiareczkowanie oznaczanych jonéw. Po kazdym dodatku titranta odczeka¢ 1.5 min i zapisac

wskazania konduktometru w tabeli:

przewodnosc¢ przewodnosc¢ - P
Vv itran
franta [mS/cm] poprawka (P) [nS/cm]
[ml]
1 2 3 1 2 3

h) po wykonaniu 3 miareczkowan czujnik konduktometryczny optuka¢ wodg i osuszy¢ i umiesci¢ w
pojemniku z ktorego zostat wyjety. Konduktometr wytgczyC naciskajgc przycisk ;’__.'FF. Biurete

oprézni¢ z pozostatosci titranta i przeptuka¢ woda.

Zakonczenie ¢wiczenia

o g A W bd P

Zanotowaé w arkuszu sprawozdania stezenia uzytych roztworéow.

Uzyskane wyniki skonsultowac z prowadzgcym zajecia.

Roztwory nalezy wyla¢ do przeznaczonego do tego pojemnika na odpady. (UWAGA NA BACZEKI!!!)
Wykorzystane szkto laboratoryjne (PIPETY, zlewki, biurete) doktadnie umy¢ woda destylowans.
Tryskawke napelni¢ wodg destylowana.

Posprzata¢ stanowisko pracy.
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7. Wylgczy¢ konduktometr.

Opracowanie wynikow

1. Dla kazdej dodanej objetoéci titranta obliczy¢ poprawke (P) korzystajgc ze wzoru:

i+,
Vi

P

gdzie:
V; - objetos¢ roztworu miareczkowanego po dodaniu wody,

V, - objeto$¢ dodanego odczynnika miareczkujgcego.

2. Pomnozy¢ przez obliczong poprawke zmierzone wartosci przewodnosci uzyskujgc wartos¢ niezalezng

od zmniany objetosci. Otrzymane wyniki zapisa¢ w tabeli.

3. Z otrzymanych wynikéw miareczkowania jonéw SO,* za pomocg Ba(CH;COO),.sporzadzi¢ wykresy
zaleznosci przewodnosci (wartos¢ poprawiona) od objetosci roztworu miareczkujgcego i wyznaczy¢

ich punkty koncowe.

4. Dla kazdego miareczkowania obliczyé stezenie jonéw SO, w wodzie wodociggowej. Czy uzyskane

stezenia sg

5. Korzystajgc z arkusza kalkulacyjnego Excel wykonaé¢ statystyczng ocene wynikéw uzyskanych dla
prébek wody kranowej - policzy¢é srednig dla 3 pomiaréw (n = 3), odchylenie standardowe probki s,
wzgledne  odchylenie  standardowe (RSD). Wartosc  wspotczynnika  t-Studenta  dla

prawdopodobienstwa réwnego 95% (poziom istotnosci o = 0.05) wynosi to o5 = 4.30. Wyniki zapisa¢ w

tabeli:
o L , odchylenie
ste,zerzl_le wartosc_srednla standardowe RSD = s .100% Xtt,os S
Lp SO, X probki s X Vn
[mg/l] [mg/1] (Mg [%0] [mg/l]
1
3

6. Czy zawarto$¢ oznaczanych jonéw jest zgodna z przepisami sanitarnymi?

7. Napisa¢ réwnanie reakcji zachodzacej w roztworach podczas miareczkowania jonéw SO,” za
pomocg Ba(CH;COO),.

8. Wyjasni¢ przebieg uzyskanej krzywej miareczkowania konduktometrycznych.

9. Jaki jest cel wczesniejszego gotowania prébki wody i dodawania alkoholu podczas oznaczania

stezenie jonéw SO,* w wodzie wodociggowej?

Srodki ostroznosci
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. W trakcie wykonywania ¢wiczenia student powinien nosi¢ odziez ochronna.

. Roztworéw nie nalezy wdychac¢ i pipetowaé ustami.

. [dentyfikacja zagrozen:

- roztwory azotanu niklu i octanu baru dziatajg szkodliwie po potknigciu,

- pozostate roztwory wykorzystywane w éwiczeniu nie zostaty sklasyfikowane jako szkodliwe.
. Pierwsza pomoc:

- w razie kontaktu ze skorg: sptukaé duzg iloscig wody.

- w razie kontaktu z oczami: przeptuka¢ duzg iloscig wody, przy szeroko otwartej powiece, usungé
soczewki kontaktowe jesli sa.

- w przypadku wystgpienia podraznien skontaktowac sie z lekarzem.

-w razie spozycia: przeptuka¢ usta wodg, podaé¢ do wypicia niewielkg ilo§¢ wody
i skontaktowac sie z lekarzem.
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21P. KONDUKTOMETRYCZNE MIARECZKOWANIE KWASU
FOSFOROWEGO(V) W COCA-COLI

Celem ¢wiczenia jest zbadanie przebiegu zmian przewodnictwa roztworu podczas miareczkowania
konduktometrycznego kwasu fosforowego(V) w Coca-Coli oraz oznaczenie jego zawartosci i stezenia

W napoju.

Odczynniki

roztwér amoniaku o stezeniu ¢(NHz - H,O) = 0.1 mol/l

Coca-Cola

Aparatura i sprzet laboratoryjny

biureta pojemnosci 25 ml 1 szt.
zlewka pojemnosci 150 ml 1 szt.
cylinder miarowy pojemnoéci 50 ml 1 szt.

konduktometr CPC-505 z czujnikiem konduktometrycznym EC-60

Wykonanie éwiczenia

UWAGA: PODCZAS WYKONYWANIA CWICZENIA NALEZY PRZESTRZEGAC OZNACZEN
(NUMEROW) UMIESZCZONYCH NA SPRZECIE LABORATORYJNYM

1. Przygotowanie probki Coca-Coli
a) do 3 zlewek wla¢ odmierzone cylindrem po 50 ml Coca-Coli. Zlewki podgrzewaé na maszynce
elektrycznej przez 10 min w celu odgazowania roztworéw.

b) po odgazowaniu roztwory ostudzi¢ i uzupetni¢ zlewki wodg destylowang do objetosci 100 ml.

1. Przygotowanie konduktometru do pracy.

a) czujnik konduktometryczny wyjaé z pojemnika, optuka¢ wodg destylowang i dobrze osuszy¢

ligning.
b) wtgczy¢ konduktometr przyciskiem .

2. Przeprowadzenie miareczkowania.
a) przy pomocy lejka napetni¢ biurete roztworem titranta. Podczas ustawiania zerowej objetosci
biurety sprawdzi¢ czy w jej kohcdwce nie znajdujg sie pecherzyki powietrza.
b) w przygotowanym roztworze umiesci¢ bgczek mieszadta magnetycznego, postawi¢ zlewke na

ptytce mieszadta i wyregulowac jej potozenie tak aby roztwor nie rozchlapywat sie i baczek nie

uderzat o scianki naczynia.
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c) w roztworze zanurzy¢ czujnik konduktometryczny tak, aby nie dotykat dna i Scianek naczynia oraz

aby nie uderzat o niego wirujgcy bgczek.

d) sprawdzi¢ czy w celce czujnika nie znajdujg sie pecherzyki powietrza. Pecherzyki usuwa sie

poprzez wyjecie czujnika z roztworu i ponowne go zanurzenie.

e) miareczkowa¢ badany roztwor dodajgc z biurety po 0.2 ml titranta, az do momentu gdy wartosci
przewodnictwa kolejnych 10 wynikow bedg zmieniaty sie nieznacznie. wskazujgc na catkowite
zmiareczkowanie kwasu. Po kazdym dodatku titranta odczeka¢ az wskazania konduktometru

ustabilizujg sie i zapisa¢ wynik w tabeli:

przewodnosc¢ przewodnosc¢ - P
Viitranta [mS/cm] poprawka (P) [uS/em]
[ml]
1 2 3 1 2 3

f) po zakonhczeniu miareczkowania czujnik konduktometryczny optuka¢ wodg, osuszy¢ i umiescic

w pojemniku, z ktérego zostat wyjety. Biurete oprézni¢ z pozostatosci titranta i przeptukaé woda.

Zakonczenie ¢wiczenia

1. Zanotowac¢ w arkuszu sprawozdania stezenia uzytych roztworéw.

2. Uzyskane wyniki skonsultowa¢ z prowadzgcym zajecia.

3. Roztwory nalezy wyla¢ do przeznaczonego do tego pojemnika na odpady. (UWAGA NA BACZEK!!)
4 Wykorzystane szkio laboratoryjne (PIPETY, zlewki, biurete) doktadnie umyé wodag

destylowang.

o

Tryskawke napelni¢ wodg destylowana.
6. Posprzataé stanowisko pracy.

7. Wytaczy¢ konduktometr.

Opracowanie wynikéw

1. Dla kazdej dodanej objetosci titranta obliczy¢ poprawke (P) korzystajgc ze wzoru:

_Vi+V,
Vi

P

gdzie:
V; - objetosc¢ roztworu miareczkowanego po dodaniu wody,

V, - objetos¢ dodanego odczynnika miareczkujgcego.

2. Pomnozy¢ przez obliczong poprawke zmierzone wartosci przewodnictwa uzyskujgc wartosc

niezalezng od zmniany objetosci. Otrzymane wyniki zapisa¢ w tabeli.
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3. Wykresli¢ wykresy zaleznosci przewodnictwa (wartos¢ poprawiona) od objetosci roztworu

miareczkujgcego i wyznaczy¢ punkty koncowe miareczkowania.
4. Obliczy¢ zawarto$¢ (mg) kwasu fosforowego(V) w 50 ml Coca-Caoli.

5. Korzystajgc z arkusza kalkulacyjnego Excel wykonac¢ statystyczng ocene wynikow uzyskanych dla
prébek - policzy¢ srednig dla 3 pomiaréw (n = 3), odchylenie standardowe prébki s, wzgledne
odchylenie standardowe (RSD). Wartosc wspétczynnika t-Studenta dla prawdopodobiehstwa

réwnego 95% (poziom istotnosci o = 0.05) wynosi to o5 = 4.30. Wyniki zapisa¢ w tabeli:

oy n : odchylenie B s
zawartosé wartosc_srednla standardowe RSD =§-100% X+t gs —
Lp HsPO, X probki s X Jn
[mg] [mg] [ma [%0] [mg]

6. Napisa¢ réwnania reakcji zachodzacych w roztworze podczas miareczkowania.

7. Wyjasni¢ przebieg krzywej wykonanego miareczkowania konduktometrycznego.

Srodki ostroznosci

1. W trakcie wykonywania ¢wiczenia student powinien nosi¢ odziez ochronng.

2. Roztworéow nie nalezy wdychaé i pipetowa¢ ustami.

3. Identyfikacja zagrozen:
- roztwor amoniaku wykorzystywany w ¢wiczeniu dziata draznigco na skore, oczy i blony sluzowe,
- pozostate roztwory wykorzystywane w éwiczeniu nie zostaty sklasyfikowane jako szkodliwe.

4. Pierwsza pomaoc:
- w razie kontaktu ze skoérg: sptukac duzg iloscig wody.

- w razie kontaktu z oczami: przeptuka¢ duzg iloscig wody, przy szeroko otwartej powiece, usung¢
soczewki kontaktowe jesli s3.

- w przypadku wystgpienia podraznien skontaktowaé sie z lekarzem.
-w razie spozycia: przeptuka¢ usta wodg, podaé¢ do wypicia niewielkg ilos§¢ wody
i skontaktowac sie z lekarzem.
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9P. WYZNACZANIE SKLADU KOMPLEKSU
METODAMI YOE’A-JONESA | OSTROMYSLENSKIEGO-JOBA

Do najczesciej stosowanych metod okreslania sktadu komplekséw nalezg: metoda stosunkéw molowych
nazywana inaczej metodg Yoe'a-Jonesa oraz metoda zmian ciagtych, znana takze pod nazwg metody

Ostromyslenskiego-Joba lub metodg serii izomolowych.

Metoda Yoe'a-Jonesa, prosta w wykonaniu iinterpretacji sprowadza sie do ,miareczkowania
fotometrycznego w statej objetosci” roztworu zawierajgcego jon metalu (M) roztworem zawierajgcym

kompleksotwaorczy ligand (L). Krzywa takiego miareczkowania przedstawiona jako funkcja:

Azf(CLj
CM

gdzie:
CL - stezenie ligandu,
cu - stezenie jonu metalu (z reguly state) w roztworze,

wykazuje charakterystyczny punkt zatamania, odpowiadajgcy stosunkowi stezen C. _ " skfadnikéw

n
Cy M
kompleksu o sktadzie M,L,.
Metoda zmian ciggtych jest nieco bardziej ztlozona. Ustalenie sktadu kompleksu tg metodg polega
na przygotowaniu dwéch izomolowych roztworéw reagujgcych sktadnikébw M i L o stezeniu c,
a nastepnie na sporzadzeniu serii roztworéw o statej sumarycznej objetosci Vy + V. = const., natomiast
0 zmiennych objetosciach roztworéw poszczegdinych sktadnikéw. Zaleznosé absorbancji przygotowanej
w ten sposéb serii roztworow, w funkcji skfadu, daje krzywg z charakterystycznym ekstremum,
odpowiadajgcym sktadowi kompleksu.

Zatézmy, ze w roztworze zachodzi reakcja:
mM + nL S MplL,

w ktorej z komponentéw nieabsorbujgcych Swiatta tworzy sie jeden tylko kompleks spetniajgcy prawo
Lamberta-Beera. W celu ufatwienia dalszych rozwazan zatozymy dodatkowo, ze reakcja przebiega

ilosciowo do konca.

Jezeli m moli substancji M oraz n moli ligandu L rozpusci¢ w pewnej objetosci roztworu, to powstaje
wtedy 1 mol kompleksu M L,. W przypadku, gdy zmieszaC p moli substancji M z ligandem L w iloSci
(m + n - p) moli, to sumaryczna ilos¢ moli substratéw pozostanie nie zmieniona (zasada metody), zmieni
sie natomiast ilos¢ moli kompleksu MyL,. Gdy p <m, substrat M zwigzany jest catkowicie, pozostaje
nadmiar niezwigzanego ligandu L, a ilos¢ moli ML, jest proporcjonalna do p. Jezeli natomiast p > m,
ilos¢ moli ML, maleje liniowo z p wzrastajgcym od m do (m + n) - jest proporcjonalna do (m + n - p).
Wynika stad, ze kompleks o sktadzie M,L, uzyskuje maksymalne stezenie, gdy stosunek P

(m+n-p)

osigga wartos¢ M. Utamki molowe dla M oraz dla L odpowiadajgce maksymalnemu stezeniu kompleksu
n
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wynoszg odpowiednio . ™M _j N °
m+n m+n

Réznica w wielkosci absorbancji pomiedzy warto$cig uzyskang doswiadczalnie, a wyznaczong
w punkcie przeciecia sie wykreslonych prostych stycznych do wykresu jest miarg dysocjacji powstatego

kompleksu - &4
A

Celem ¢wiczenia wyznaczenie skfadu kompleksu kobaltu (II) z nitrozo-R-solg w buforze octanowym
0 pH 5.6, oraz kompleksu zelaza (Ill) z kwasem sulfosalicylowym w srodowisku kwasu chlorowego (VII)
o stezeniu c(HCIO,) = 0.1 mol/l.

Odczynniki

roztwor chlorku kobaltu(ll) o stezeniu c(Co(ll)) = 0.001 mol/l

roztwor nitrozo-R-soli o stezeniu c(nRs) = 0.001 mol/l

bufor octanowy pH 5.6, ¢(CH;COOH + CH;COONa) = 2.5 mol/l

roztwoér siarczanu(VI) zelaza(lll) i amonu o stezeniu ¢(NH4Fe(SO,),) = 0.005 mol/l w roztworze kwasu
chlorowego(VIl) o stezeniu c(HCIO,4) = 0.1 mol/l.

roztwér kwasu sulfosalicylowego o stezeniu c(HO;SCgH3(OH)COOH) = 0.005 mol/l w roztworze kwasu
chlorowego(VIl) o stezeniu c(HCIO,4) = 0.1 mol/l.

roztwor kwasu chlorowego(VIl) o stezeniu ¢(HCIO,4) = 0.1 mol/l.

Aparatura i sprzet laboratoryjny

kolby miarowe pojemnosci 10 ml 37 szt.
pipeta wielomiarowa pojemnosci 1 mi 1 szt.
pipeta wielomiarowa pojemnosci 2 mi 1 szt.
pipety wielomiarowe pojemnosci 5ml 2 szt.
Pipeta wielomiarowa pojemnoéci 10 ml 1 szt.
Zlewka o pojemnoscci 50 mi 2 szt.
Pipetka plastikowa 2 szt.

Spektrofotometr VIS z kuwetami o szerokoséci 1 cm

Wykonanie éwiczenia

UWAGA: PODCZAS WYKONYWANIA CWICZENIA NALEZY PRZESTRZEGAC OZNACZEN
(NUMEROW) UMIESZCZONYCH NA SPRZECIE LABORATORYJNYM

"Dla p<m ilo$¢ moli MulLn jest réwna P, w przypadku m < p < (m +n) wynosi (m+n_p). W podanych warunkach P

m n m

[ M sg mniejsze od jednosci.
n
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. Przygotowanie spektrofotometru do pracy.

a) wigczy¢ spektrofotometrwciskajgc przycisk [E]
b) aby przej$¢ w tryb pomiaru absorbancji wcisngé¢ klawisz , a nastepnie klawisz @ i odczekac,

az wyswietlacz bedzie wskazywac¢ wartos¢ 0.000.

Wyznaczanie skltadu kompleksu zelaza (lll) z kwasem sulfosalicylowym metoda

Ostromyslenskiego-Joba.
. Przygotowanie roztwordw.

a) do 21 kolbek miarowych o pojemnosci 10 ml odmierzy¢ bardzo doktadnie podane w tabeli objetosci

roztworow soli zelaza (1) i kwasu sulfosalicylowego:

numer probki 1 2 3 19 20 21

objetosé Fe(lll) [m]] 00| 02|04 .. |36]|38] 40

objetos¢ kwasu

. 40 | 3.8 | 3.6 04 | 0.2 | 0.0
sulfosalicylowego [ml]

absorbancja

b) zawartos¢ kolbek uzupetni¢ do kreski roztworem kwasu chlorowego (VII) i dobrze wymieszac.

¢) odstawi¢ kolbki na 30 min. w celu wytworzenia sie komleksu.

. Pomiary absorbanciji.

a) kuwete przeptukac roztworem nr 1, a nastepnie napetni¢ jg tym roztworem w % objetosci. Drugag

kuwete przeptukac, a nastepnie napetni¢ w % objetosci wodg destylowang (odnosnik).
UWAGA: KUWETY CHWYTAC ZA OSZLIFOWANE SCIANKI.

c) Scianki obu kuwet dobrze wytrze¢ ligning w celu usuniecia kropli cieczy i zanieczyszczen,

a nastepnie umiesci¢ w celkach spektrofotometru.

d) ustawi¢ na spektrofotometrze dtugosc fali A = 490 nm za pomoca pokretta zmiany dtugosci fali.

e) kuwete z odnosnikiem przesungé w pozycje pomiarowg, wcisng¢ klawisz [__RJ i odczekac,
az wyswietlacz bedzie wskazywa¢ warto$¢ 0.000 — zerowanie spektofotometru.

f) w pozycje pomiarowg przesungé¢ celke z badanym roztworem, odczyta¢ wartosé absorbancji,

a nastepnie wyla¢ ten roztwér z kuwety.

UWAGA: NIE WYLEWAC Z KUWETY ROZTWORU ODNOSNIKA | NIE WYJMOWAC
GO Z CELKI SPEKTROFOTOMETRU

g) analogicznie jak w punktach a-f zmierzy¢ absorbancje dla pozostatych roztwordw.
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Wyznaczenie skltadu kompleksu kobaltu(ll) z nitrozo-R-solg metoda Yoe'a-Jonesa.
1. Przygotowanie roztwordw.

a) do pietnastu kolbek miarowych o pojemnosci 10 ml wprowadzi¢ po 2 ml buforu octanowego,
a nastepnie bardzo doktadnie odmierzone objetosci roztwordéw soli kobaltu(ll) oraz nitrozo-R-soli

podane w tabeli:

numer probki 1 2 3 13 14 15
objetos¢ Co(ll) [ml] 1 1 1 1 1 1
objetos¢ nRs [ml] 0.0 | 04 | 08 48 | 52 | 5.6
absorbancja

b) Zawartos¢ kolbek uzupetni¢ woda destylowang do kreski i dobrze wymieszac.

c) kolbki odstawi¢ na 10 min. w celu wytworzenia sie kompleksu.

2. Pomiary absorbancji.

a) kuwete przeptukac roztworem nr 1, a nastepnie napetnic jg tym roztworem w % objetosci. Drugag

kuwete przeptukac, a nastepnie napetni¢ w % objetosci wodg destylowang (odnosnik).
UWAGA: KUWETY CHWYTAC ZA OSZLIFOWANE SCIANKI.

c) scianki obu kuwet dobrze wytrzeé¢ ligning w celu usuniecia kropli cieczy i zanieczyszczen,

a nastepnie umiesci¢ w celkach spektrofotometru.

d) ustawi¢ na spektrofotometrze dtugosc¢ fali L = 530 nm za pomocg pokrettg zmiany dtugosci fali.

e) kuwete z odnosnikiem przesung¢ w pozycje pomiarowg, wcisngc¢ klawisz [_-R_—] i odczeka¢, az
wyswietlacz bedzie wskazywaé wartos¢ 0.000 — zerowanie spektofotometru.

f) w pozycje pomiarowg przesungé¢ celke z badanym roztworem, odczyta¢ warto$¢ absorbancji,

a nastepnie wyla¢ ten roztwér z kuwety.

UWAGA: NIE WYLEWAC Z KUWETY ROZTWORU ODNOSNIKA | NIE WYJMOWAC
GO Z CELKI SPEKTROFOTOMETRU

g) postepujac analogicznie jak w punktach a-f zmierzy¢ absorbancje dla pozostatych roztwordw.

Zakonczenie ¢wiczenia

1. Nie wylewa¢ przygotowanych roztworow przed skonsultowaniem uzyskanych wynikéw z
prowadzgcym zajecia.

2. Po akceptacji wynikow, przygotowane roztwory wyla¢ do przeznaczonych do tego pojemnikow.

3. Wykorzystane szkto laboratoryjne (kolby, korki, PIPETY!!!) doktadnie umy¢ wodg destylowang.

4. Tryskawke napelni¢ wodg destylowana.

5. Posprzata¢ stanowisko pracy.

6. Wytaczy¢ spektrofotometr.
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Opracowanie wynikéw

1. Na podstawie wynikbw uzyskanych podczas wyznaczenia skladu kompleksu kobaltu(ll)

Z nitrozo-R-solg wykona¢ wykres zaleznosci absorbancji od objetosci nitrozo-R-soli w kolejnych
prébkach (A=f(Vrs))-

2. Na podstawie wynikow uzyskanych podczas wyznaczenia sktadu kompleksu zelaza (lll) z kwasem

sulfosalicylowym wykres w uktadzie osi wspétrzednych wedtug podanego wzoru :

R
0 ' ' ' 4 mlMe
4 0 mlL

5. Korzystajgc ze sporzadzonych wykreséw wyznaczyé skfady badanych kompleksow i poréwnac je ze

sktadem teoretycznym.

6. Na podstawie uzyskanych krzywych wyciggng¢ wnioski dotyczgce trwatosci badanych kompleksow.

Srodki ostroznosci

1. W trakcie wykonywania ¢wiczenia student powinien nosi¢ odziez ochronng.

2.
3.

Roztworéw nie nalezy wdychaé i pipetowa¢ ustami.

Identyfikacja zagrozen:

- roztwér kwasu chlorowego(VIl) dziata szkodliwie po potknieciu oraz draznigco na skére i oczy,
- roztwor kwasu sulfosalicylowego po potknieciu dziata podrazniajgco na usta, gardio i zotgdek,
- roztwor kobaltu(ll) dziata szkodliwie po potknieciu,

- pozostate roztwory wykorzystywane w ¢wiczeniu nie zostaty sklasyfikowane jako niebezpieczne.

. Pierwsza pomoc:

- w razie kontaktu ze skorg: sptukaé duzg iloscig wody.

- w razie kontaktu z oczami: przeptuka¢ duzg iloscig wody, przy szeroko otwartej powiece, usungc
soczewki kontaktowe jesli s3.

- w przypadku wystgpienia podraznien skontaktowac sie z lekarzem.
-w razie spozycia: przeptuka¢ usta wodg, poda¢é do wypicia niewielkg ilos¢ wody
i skontaktowac sie z lekarzem.
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10P. SPEKTROFOTOMETRYCZNE WYZNACZANIE STALYCH DYSOCJACIJI
PURPURY M-KREZOLOWEJ

Zwigzek o charakterze stabego kwasu (HA) ulega w rozpuszczalnikach typu woda (SH) reakcji
dysocjaciji:
HA+SH S SH, + A

ktérej rownowage charakteryzuje stata dysocjacji kwasowe;j:

Podobnie moc zasady (B) reagujgcej z rozpuszczalnikiem wg réwnania:
B+SHS S +BH’

okresla stata dysocjacji zasadowej:

‘. [BH[*E]][S] -

Logarytmowanie obu stron rownania (1) daje wyrazenie:

[HA]
K,=pH+lgt = 3
PK. =PRI (3)

Powyzsza zaleznos¢ pozwala znalez¢ stalg dysocjacji na podstawie pomiaru stosunku stezen

sprzezonej pary kwas-zasada w roztworze o znanym pH.

Wygodnym obiektem do zapoznania sie¢ z metodg jest dwubarwny wskaznik stezenia jondéw

wodorowych, wykazujgcy charakter stabego kwasu.
Jezeli stan rownowagi w roztworze wskaznika opisa¢ rownaniem:
INHS H" + I’

to wyrazenie (1) przyjmie postac:

K, - pH+Igh™H 4
PK;, =P +9[|n_] 4)

W roztworze dostatecznie kwasnym wskaznik bedzie miat barwe charakterystyczng dla jego postaci
niezdysocjowanej InH, natomiast w roztworze dostatecznie zasadowym przyjmie barwe wiasciwg
anionowi In. Przy okreslonej wartosci pH zawartej miedzy warto$ciami granicznymi, dla ktorej
[InH] = [In] réwnanie (4) przybiera wtedy postac:

pKIn = pH (5)

Wyznaczenie statej dysocjacji sprowadza sie wtedy do eksperymentalnego wyznaczenia pH, przy

ktérym spetniona jest powyzsza zaleznosc.
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Celem ¢wiczenia jest zapoznanie studenta z metodg wyznaczenia statych dysocjacji kwasowej purpury
m-krezolowej metodg graficzng na podstawie pomiaréw spektrofotometrycznych.
Purpura m-krezolowa jest wskaznikiem wielobarwnym zmieniajgcym barwe z r6zowoczerwonej na z6ttg

w zakresie pH 1.2-2.8 (pK; = 1.90) i z z6ttej na purpurowg w zakresie pH 7.4-9.0 (pK; = 8.30).

Odczynniki

roztwér alkoholowy purpury m-krezolowej o stezeniu 0.01 %

roztwory buforowe - seria w granicach pH 0.5-12

Aparatura i sprzet laboratoryjny

kolbki miarowe o pojemnosci 10 ml - ilos¢ odpowiadajgca uzytym

roztworom buforowym.

pipeta wielomiarowa o pojemnosci 1 ml 1 szt.
pipetka plastikowa Pasteura 3 szt.
Zlewka o pojemnosci 50 ml 1 szt.

Spektrofotometr VIS z kuwetami 1 cm

Wykonanie éwiczenia

UWAGA: PODCZAS WYKONYWANIA CWICZENIA NALEZY PRZESTRZEGAC OZNACZEN
(NUMEROW) UMIESZCZONYCH NA SPRZECIE LABORATORYJNYM

1. Wigczy¢ spektrofotometr wciskajgc przycisk WEACZNIKA znajdujgcy sie na tylnej $ciance urzgdzenia.

zasilanie

2. Przygotowanie roztworéw

Do kolbek miarowych o pojemnosci 10 ml odmierzy¢ doktadnie po 1.0 ml 0.01 % roztworu purpury m-
krezolowej. Kolbki uzupetnia¢ kolejno do kreski roztworami buforowymi o pH 0.5-12, w tym celu
wykorzystaé pipety Pasteura, pamietajac o koniecznosci ptukania ich po kazdej zmianie buforu.

Roztwory w kolbkach doktadnie wymieszac.

UWAGA: W ARKUSZU SPRAWOZDANIA ZANOTOWAC WARTOSCI pH WSZYSTKICH
ROZTWOROW BUFOROWYCH
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3. Wyznaczanie analitycznej dtugosci fali

a) jedng kuwete przeptuka¢ przygotowanym roztworem zawierajgcym bufor o najnizszym pH,

a nastepnie napetni¢ jg tym roztworem w % objetosci. Drugg kuwete przeptukaé, a nastepnie
napetni¢ w % objetosci wodg destylowang (odnosnik).

UWAGA: KUWETY CHWYTAC ZA OSZLIFOWANE SCIANKI.

b) scianki obu kuwet dobrze wytrze¢ ligning w celu usuniecia kropli cieczy i zanieczyszczen,
a nastepnie umiesci¢ w celkach spektrofotometru.

¢) za pomocg pokretta zmiany dtugosci fali ustawi¢ na spektrofotometrze dtugosc fali 450 nm.

d) otworzy¢ komore prébek i wstawi¢ kuwete z odnosnikiem w pozycji 1, a kuwete z roztworem
badanym w pozyciji 2.

komora prébek \

gatka do
zmieniania pozycji
kuwet

pokretfo ustawienia
diugodci fali

e) sprawdzi¢ czy gatka do ustawienia pozycji kuwet jest ustawionia w pozycji 1 i wyzerowac

spektrofotometr wciskajac znajdujgcy sie pod wyswietlaczem przycisk =3

UWAGA: OBU CIECZY NIE WYLEWAC Z KUWETY I NIE WYJMOWAC KUWET Z CELEK
SPEKTROFOTOMETRU

f) za pomoca gatki przesuwania kuwet przesung¢ wozek z kuwetami w pozycje 2, odczyta¢ wartosc
absorbangji i zapisac jg w tabeli:

absorbancja
X[nm] pHA:... pHB:...
450
460
650
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g) zmierzy¢ absorbancje roztworu badanego zmieniajgc dtugosc¢ fali co 10 nm w zakresie od 450 nm
do 650 nm. Spektrofotometr nalezy zerowac na roztwér odnosnika po kazdej zmianie dtugosci fali.
Wyniki pomiaréw zapisac w tabeli.

h) postepujgc analogicznie jak w punktach a-g zdjg¢ widmo dla roztworu zawierajgcego bufor
0 najwyzszym pH w zakresie dtugosc fali A = 450-650 nm.

i) na podstawie uzyskanych wynikéw wybraé analityczne dtugoéci fali (absorbancja osigga

maksimum) dla roztworéw o pHa i pHg, przy ktérych bedg prowadzone dalsze pomiary.

4. Wyznaczanie statej dysocjacji

Wykonaé pomiary absorbancji wszystkich przygotowanych roztworéw przy dlugosciach fali

odpowiadajgcych obu maksimom znalezionym w punkcie 3i. Wyniki zapisa¢ w tabeli:

absorbancja

pH; = pH, = pHsz = pH, =

kmaXA -

kmaXB -

Zakonczenie éwiczenia

1.

2.

Nie wylewa¢ przygotowanych roztworow przed skonsultowaniem uzyskanych wynikéw z
prowadzgcym zajecia.

Po akceptacji wynikéw, przygotowane roztwory wylaé do przeznaczonych do tego pojemnikéw.

3. Wykorzystane szkto laboratoryjne (kolby, korki, PIPETY!!!) dokfadnie umy¢ wodg destylowana.

4. Tryskawke napelni¢ wodg destylowang.

5.

Posprzatac¢ stanowisko pracy.

6. Wylgczy¢ spektrofotometr.

Opracowanie wynikéw

1.

Na podstawie wynikobw pomiarow zestawionych w tabeli 1 na jednym wykresie wykresli¢ widma dla

roztworow 0 pHai pHg (A=f(Apna), A=f(ApnB))-

. Z wynikéw umieszczonych w tabeli 2 sporzadzi¢ wykresy przedstawiajgce zaleznos¢ absorbancji od

pH (A=f(pH)) dla dtugosci fali Amax, i Amaxg- £ Obu zaleznosci sposobem graficznym wyznaczy¢ state

dysocjacji wskaznika.

. Poréwna¢ wyznaczone wartosci z wartosciami tablicowymi i oceni¢ czy metoda nadaje sie do

wyznaczania statych dysocjacji.

. Zinterpretowac ksztatt krzywych A=f(A,ua) | A=f(Apns).
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Srodki ostroznosci

1. W trakcie wykonywania ¢wiczenia student powinien nosi¢ odziez ochronng.
2. Roztworow nie nalezy wdychacé i pipetowaé ustami.
3. Identyfikacja zagrozen:
- roztwory buforéw dziatajg po potknieciu dziatajg podrazniajaco na usta, gardio i zotadek oraz
draznigco na skore i oczy,
- pozostate roztwory wykorzystywane w éwiczeniu nie zostaty sklasyfikowane jako niebezpieczne.
4. Pierwsza pomaoc:
- w razie kontaktu ze skorg: sptukaé¢ duzg iloscig wody.

- w razie kontaktu z oczami: przeptuka¢ duzg iloscig wody, przy szeroko otwartej powiece, usungc
soczewki kontaktowe jesli s3.

- w przypadku wystgpienia podraznien skontaktowaé sie z lekarzem.
-w razie spozycia: przeptuka¢ usta wodg, podaé do wypicia niewielkg ilos§¢ wody
i skontaktowac sie z lekarzem.
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