Analiza ilosciowa

Cwiczenie 5

Klasyczne miareczkowanie alkacymetryczne,
oznaczanie NaOH i Na,CO; obok siebie

Roztwory NaOH stykajace si¢ z powietrzem praktycznie zawsze zawierajg w sobie
niewielkie ilosci weglanu sodu, stad tak istotna jest znajomo$¢ metod pozwalajacych na
doktadne wyznaczenie ilosci obydwu tych substancji w badanym roztworze.
Alkacymetrycznie oznaczenie zawartosci wodorotlenku i weglanu sodu obok siebie mozna
wykona¢ dwoma sposobami — metoda Wardera lub Winklera. Na pracowni wykorzystamy te
pierwsza metod¢ polegajaca na stopniowym miareczkowaniu badanego roztworu za pomoca
mianowanego roztworu kwasu solnego najpierw w obecnosci fenoloftaleiny, a dalej, po jej
odbarwieniu — w obecnosci oranzu metylowego. Wykorzystuje si¢ tu dwustopniowg reakcje
Na,COj3 z titrantem, dajaca najpierw wodorowegglan sodu (NaHCO3), a nastepnie nietrwaty
kwas weglowy H,COs, ktory ulega rozktadowi z wydzieleniem CO; zgodnie z nastgpujacymi
réwnaniami reakcji:

Na,CO; + HCl —= NaHCO3; + NaCl

NaHCO3; + HCl —= NaCl + H,CO3;  dalej za$ nastepuje reakcja H,CO3 —= H,0 + CO,

Zatem schemat miareczkowania mieszaniny NaOH i Na,CO3 mozna przedstawié
W nastgpujacy sposob:

NaOH ——  — H,0+ NaCl
+ HCI + HCI

Na,CO3 ————————— NaHCO; + N\aCl =™ ————— NaCl + H,0 + CO,

dodatek odbarwienie dodatek zmiana barwy
fenoloftaleiny fenoloftaleiny oranzu met. oranzu met.
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pierwszy etap drugi etap

Pierwszy etap reakcji konczy si¢ po odbarwieniu fenoloftaleiny przy pH réwnym
okoto 8.3. Jak wida¢ ze schematu, w punkcie tym zoboj¢tnieniu ulega cata ilo§¢ NaOH
i dodatkowo zachodzi reakcja z potowg ilosci Na,COj3. Drugi etap — miareczkowanie wobec
oranzu metylowego — to jedynie reakcja kwasu solnego z wodoroweglanem sodu, przy ktorej
zakonczeniu pH roztworu osigga warto$¢ réwna okoto 4.

Nalezy pamigtac, iz metoda Wardera daje satysfakcjonujgce wyniki w przypadku, gdy
zawarto$¢ weglanu sodu jest znacznie nizsza niz zawarto$¢ samego wodorotlenku.



Wykonanie oznaczenia

Po otrzymaniu zadania uzupetni¢ kolbke miarowa woda destylowang do kreski i doktadnie
wymiesza¢ roztwoér. Nastepnie pipeta jednomiarowa (20 lub 25 mlL) pobra¢ zadanie
I przenie$¢ je do kolbki stozkowej. Roztwor nalezy rozcienczy¢ woda destylowang
do objetosci okoto 100 mL, a nast¢pnie doda¢ 2—-3 krople fenoloftaleiny i miareczkowaé
mianowanym roztworem HCIl az do odbarwienia wskaznika. Zanotowac objeto$¢ zuzytego
kwasu (a mL). Nast¢pnie, nie uzupelniajac biurety, nalezy doda¢ 2-3 krople oranzu
metylowego 1 miareczkowac¢ dalej roztworem HCIl do zmiany barwy wskaznika z z6ltej na
cebulkowg. Zanotowaé objetos¢ kwasu jaka zostala zuzyta na drugi etap miareczkowania
(b mL). Miareczkowanie nalezy powtorzy¢ trzykrotnie.

Z rozwazan w czgsci wstepnej Cwiczenia wynika, Ze na zmiareczkowanie
wodorotlenku sodu zuzywa si¢ (a—b) mL roztworu kwasu, za$ na catkowite zmiareczkowanie
weglanu sodu 2b mL HCI. Zatem jezeli wstawimy objetosci w jednostkach mL, to liczbe
milimoli NaOH mozemy obliczy¢ ze wzoru:

XnaoH = (@=b) - ¢ - w (mmol)

W przypadku weglanu(IV) sodu z reakcji wynika, ze z 1 molem zwigzku reaguja 2 mole HCI
zatem liczb¢ moli Na,CO3 obliczymy ze wzoru:

2:b-c-

w
Xnapcog = 5 =b - c-w (mmol

gdzie: a — objetosc roztworu HC1 zuzyta na zmiareczkowanie wobec fenoloftaleiny (mL),
b — objetos¢ roztworu HCI zuzyta na zmiareczkowanie wobec oranzu metylowego (mL),
C — stezenie roztworu kwasu solnego (mmol/mL),
W — wspotmiernos¢ kolby z pipeta (gdy do odmierzenia zadania uzyto pipety 20 mL,
wowczas przyjmujemy warto$¢ W =5, za$ gdy 25 mL, w = 4).

Zawarto$¢ badanych substancji w miligramach obliczamy mnozac otrzymane liczby milimoli
przez mas¢ molowa zwigzku — dla NaOH — M= 40.0 mg/mmol dla Na,CO3=106.0 mg/mmol.

Wyniki

Objetos¢ a dla 1 probki ............ ObjetoSE D wiverniininnnne
Objetos¢ a dla 2 probki ............ ObjetoSE D wiverniininnnne
Objetos¢ a dla 3 probki ............ ObjetoSE D wiverniininnnnne

Uwaga: jesli ktoras z objetosci Wyraznie odstaje od pozostatych, nalezy jg pomingc¢ lub
wykona¢ dodatkowe miareczkowanie.

Srednie wartosci objetosci @ ................. i b wziete do obliczen
Uwaga: Wyniki obliczonych mas podajemy w mg z doktadnoscig do 4 cyfr znaczgcych
masa NaOH M= iiieiiiieinennnn.

Sumaryczna masa

NaOH i Na;CO3 M= .iceiviiniinnnnnns
masa Na,COs M= tiiiiiieiecnennes

Zaliczenie — data i podpis prowadzacego ..........covviriniiniirinineannn,



