Laboratorium Chemia analityczna Kierunek Zaawansowane materiaty i nanotechnologia

PROGRAM CWICZEN LABORATORYJNYCH

LABORATORIUM NR 1
Zapoznanie sie z przepisami bezpieczenhstwa i porzadkowymi.

Analiza wagowa
1. Zapoznanie sie z:

e zasadami wazenia na wagach analitycznych,

o szkitem i sprzetem laboratoryjnym wykorzystywanym do wazenia.
2. Przygotowanie odwazki wodoroftalanu potasu.

Analiza miareczkowa
1. Zapoznanie sie z rodzajami szkfa laboratoryjnego potrzebnego do analizy miareczkowe;.
2. Zapoznanie sie z zasadami pipetowania. Nauka pipetowania.

Alkacymetria
3. Mianowanie sporzgdzonego przez laboranta bezweglanowego roztworu 0,1 mol/L NaOH za
pomocg wodoroftalanu potasu (wobec fenoloftaleiny).

4. Oznaczanie kwasu solnego (wobec wskaznika 5.1.). *
5. Oznaczenie kwasu octowego (wobec fenoloftaleiny).*

LABORATORIUM NR 2

Wprowadzenie do analizy instrumentalnej

Potencjometria
1. Oméwienie zestawdw aparaturowych do pomiaréw elektrochemicznych.
2. Wyznaczenie charakterystyki elektrody szklanej (kalibracja elektrody)

3. Pomiar pH dla prébek syntetycznych® i naturalnych (zadane przez asystenta oraz woda
wodociggowa, destylowana, napoje np. coca-cola)
4. Oznaczenie procentowej zawartosci kwasu octowego w handlowym occie metodg

miareczkowania potencjometrycznego (potencjometria posrednia) *

LABORATORIUM NR 3

Spektrofotometria
1. Wyznaczenie analitycznej dtugosci fali dla kompleksu Fe®'z tiocyjanianem.
2. Przygotowanie roztworéw wzorcowych i sporzadzenie krzywej kalibracyjnej

3. Oznaczenie Zzelaza w badanej probce.*

UWAGA: gwiazdka (*) oznaczono zadania, z ktéry student uzyskuje ocene
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3. Minczewski J., Marczenko Z., Chemia analityczna (analiza instrumentalna), t.3, Warszawa,
PWN, 1985. rozdziat 2
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rozdziaty 3.1-3.2, 3.3, 6.1, 9.
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ZASADY WYKONYWANIA i ZALICZANIA CWICZEN

Studenci wykonujg oznaczenia w parach lub grupach trzyosobowych wg. wskazan asystenta.
Student powinien zapisa¢ sobie w zeszycie, do ktérej grupy zostat przypisany, by do kolejnych
oznaczen uzywaé tego samego szkta laboratoryjnego. Ma to szczegdine znaczenie w przypadku
pipet skorelowanych z kolbkami. Numer grupy nastepnie nalezy wpisa¢ na pierwszej stronie
sprawozdania.

Zadanie wagowe

Kazda grupa wazy jedng odwazke wodoroftalanu potasu i mianuje NaOH samodzielnie. Oblicza
miano roztworu C; = gdzie i=1...n. Nastepnie wyniki zbierane sg do wspdlnej tabelki. Na tej
podstawie okresla sie wartos¢ srednig stezenia Cyaon.

Zadania z metod miareczkowych

UWAGA: Ze wzgledu na ograniczony, czas studenci nie wykonujg kalibracji kolby i pipety lecz
stosujg wartosci podane na naczyniach miarowych. Wartosci te nalezy zanotowac.

Zadania sg wydawane do kolbek (100 lub 250 mL) dla kazdej grupy oddzielnie. Roztwér kwasu
solnego i octowego uzupetnia sie wodg destylowang do kreski i doktadnie miesza. Dla kazdego
roztworu pobiera sie pipetg (o okreslonej pojemnosci) trzy porcje prébki do kolb stozkowych i
wykonuje trzy rownolegte oznaczenia. Wyznacza sie Srednig objetoS¢ zuzytego titranta do

miareczkowania roztworu (V mL). Mase oznaczonego kwasu oblicza sie na podstawie $redniej
objetosci.

Zadania z potencjometrii

W pierwszej kolejnosci wyznaczana jest tzw. charakterystyka elektrody, a na jej podstawie
wyznacza sie pH zadanych przez asystenta roztworéw. Studenci moga przyniesé swoje probki np.
napoje. Tego typu probki muszq by¢ wstepnie przygotowane: mie¢ temperature otoczenia a napoje
gazowane powinny by¢ odgazowane (w warunkach domowych - napdj nalezy kupi¢ kilka dni
wczesniej i pozostawi¢ do naturalnego odgazowania;, w warunkach laboratoryjnych - przynies¢
asystentowi do odgazowania np. ultradzwiekami).

Drugim zadaniem jest miareczkowanie potencjometryczne probki kwasu octowego. Studenci
miareczkujg ta samag prébke, ktéra uzywali do oznaczen alkacymetrycznych.

Zadanie ze spektrofotometrii

Wyznaczenie widma absorpcyjnego dla roztworu wzorca wskazanego przez asystenta.

Na podstawie krzywej kalibracyjnej wyznaczonej metodg interpolacyjng okresla stezenie zelaza w
probce badanej (prébka syntetyczna).

W domu student przygotowuje opracowanie wynikow w formie sprawozdania wg.
wytycznych pod instrukcja do kazdego éwiczenia.

Zaliczenie z laboratorium student uzyskuje na podstawie ocen z wykonanych oznaczen,
kolokwium pisemnego odbywajgcego sie po kazdych c¢wiczeniach Ilaboratoryjnych oraz
opracowanych sprawozdan.
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SCHEMAT SPRAWOZDANIA

Uwagi ogodlne:

Sprawozdanie nalezy odda¢ w nastepnym tygodniu po wykonaniu ¢wiczenia.

W kolejnym tygodniu student powinien zapyta¢ asystenta o ocene z zaliczenia sprawozdania.
Jezeli sprawozdanie wymaga poprawy student ma obowigzek poprawy w ciagu jednego tygodnia.
Sprawozdanie mozna poprawiaé raz. Po tym czasie wystawiana jest ocena z wykonania i
opracowania ¢wiczenia.

Sprawozdanie sporzadzone komputerowo: czcionka 12 pkt., spacja 1,5; marginesy ok. 2 cm.
Sprawozdanie pisane recznie: wyraznie, co drugg kratke, margines 3 cm. Nalezy uzywac strony
biernej. (wykonano, zmiareczkowano, dodano, obliczono). Prace nalezy zszy¢ w gérnym lewym
rogu. Pierwsza strona powinna zawierac¢ tylko tabelke wg. wzoru podanego ponize;j.

Sprawozdanie powinno zawiera¢ nastepujace czesci:

1. Wstep teoretyczny — opis metody analitycznej, najwazniejsze potrzebne informacje jakie
nalezy znac by wykonac ¢wiczenie. (krotko, max 1 strona)

Cel éwiczenia

Czes¢ doswiadczalna

e naczynia stosowane podczas doswiadczen
odczynniki

opis wykonania ¢wiczenia
charakterystyczna reakcja

4. Zestawienie wynikow (w formie tabelki)

Tab. 1. Np. Mianowanie roztworu NaOH

Lp. m [g] odwazki V; (mL) titranta Cnaon (mol/L)
wodoroftalanu potasu
$rednia m v 0,1005

5. Wzory i obliczenia — (jednostki, opis symboli)
o stezen
o bledodw (bfedy nalezy wyrazic takze w [%)])

Tab. 2. Miareczkowanie probki kwasu solnego

Lp. Obfrtg;fi '?;dlf;“ej Masa HCI (g) Btad (g) Btad (%)
1 \'Z
V,
3 V,
Srednia Vici (ML) 0,2054 +0,0015 0,73 %

6. Dyskusja wyniku

7. Podsumowanie
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WYKAZ OBOWIAZUJACYCH SPRAWOZDAN

Sprawozdanie nr 1 obejmuje:

) Analiza wagowa

o Alkacymetria. Mianowanie 0,1 mol/L roztworu NaOH za pomocg wodoroftalanu potasu.
o Alkalimetryczne oznaczanie kwasu solnego.

) Oznaczanie procentowej zawartoéci CH;COOH w handlowym occie z wizualng

Sprawozdanie nr 2 obejmuje:

) Potencjometria i miareczkowanie potencjometryczne. Oznaczanie procentowej zawartosci
CH3COOH w handlowym occie z wizualng i potencjometryczng detekcjg PK.

Sprawozdanie nr 3 obejmuje:

) Spektrofotometria. Oznaczanie zelaza metodg rodankowa.
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Wzér pierwszej strony do sprawozdania

nr grupy imie i nazwisko
nr temat éwiczenia: prowadzacy
éwiczenia
data wykonania | termin oddania poprawa data oddania
¢wiczenia sprawozdania sprawozdania sprawozdania po
poprawie
OCENA ZA SPRAWOZDANIE
podpis data

oznaczenie

sprawozdanie

uwagi
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