¢wiczenie 3
,Potencjometria z uzyciem elektrod jonoselektywnych.”

Celem C(cwiczenia jest praktyczne zapoznanie sie z dziataniem membranowej
elektrody jonoselektywnej. W toku cwiczenia studenci rejestrujg charakterystyke
kombinowanej elektrody fluorkowej, okreslq jej podstawowe parametry analityczne
oraz stosujg jq do oznaczania stezenia fluorkdw w prébkach wéd mineralnych.

WYKONANIE CWICZENIA

Przygotowanie aparatury.

Skompletowac zestaw przybordw i narzedzi sktadajgcy sie z:

1 zlewki 250 mL ,,wysokiej” z dipolem mieszajgcym — na roztwér poddawany analizie,
1 zlewki 250 mL ,,niskiej” — stuzgcej jako podreczny magazyn odpaddw i poptuczyn,

3 zlewek 100 mL — stuzgcych jako naczynia posrednie przy pipetowaniu,

1 biurety automatycznej z wzorcem fluorkdw,

1 mieszadta magnetycznego (jesli nie jest wbudowane w potencjometr),

1 potencjometru,

1 elektrody jonoselektywnej,

1 tryskawke z wodg destylowang,

1 pipety szklanej 50 mLi 1 gruszki.

Przygotowanie zestawu pomiarowego:

1.

vk wN

Elektrode fluorkowag kombinowang (wskaznikowa elektroda jonoselektywna zintegrowana z
nasycong chlorosrebrowg elektrodg odniesienia) wyjgé¢ z probowki i umiesci¢ w statywie nad
mieszadtem magnetycznym.

Podfaczy¢ elektrode do potencjometru.

Optukaé wodg destylowang z tryskawki do zlewki 250 mL ,niskiej”.

Na mieszadle ustawic¢ zlewke 250 mL ,,wysoka” z ok. 150 mL wody destylowanej (+ dipol).
Elektrode zanurzy¢ w wodzie na gtebokos¢ ok. 1 cm. Nalezy zwrdcic¢ szczegdlng uwage, aby
dipol nie uderzat w elektrode!

Witaczyé mieszanie:

zestaw z potencjometrem Crison: poprzez uzycie przycisku (mV), ustawi¢ , pomiar ciggty”

naciskajgc dwukrotnie (mV). Regulacje obrotéw mieszadta przeprowadza sie przyciskami A v .

zestaw z potenciometrem Elmetron: nacisng¢ czerwony przycisk na mieszadle, witgczy¢

potencjometr przyciskiem ON/OFF. Regulacje obrotéw mieszadta przeprowadza sie pokrettem.

7.
8.

Odmywac elektrode do uzyskania potencjatu ok. 200-250 mV.

Biurete automatyczng przeptukaé $wiezg porcjg wzorca, napetni¢ kranik (od zaworu —
czerwony przycisk - do korica wezyka NIE MOZE by¢ powietrza!).

Po ustabilizowaniu sie potencjatu elektrode wynurzyé z roztworu, obficie przeptuka¢ woda
destylowang i delikatnie osuszyé recznikiem papierowym. Wyla¢ zawarto$é zlewki (UWAZAMY
NA DIPOL!), zlewke i dipol umy¢, przeptukac kilkukrotnie matymi porcjami wody destylowanej,
a nastepnie osuszy¢ Swiezym recznikiem papierowym.



Badanie charakterystyki czujnika elektrochemicznego (kalibracja).

1. Do czystej i suchej zlewki 250 mL ,,wysokiej” odpipetowac 50 mL wody destylowanej i 50 mL
buforu TISAB pH=5,5.

2. Umiesci¢ w roztworze suche i czyste mieszadto, Uruchomi¢ mieszanie i potencjometr.

3. Odmytg elektrode kombinowang zanurzy¢ w roztworze do gtebokosci ok. 1 cm.

4. Poczekac¢ do ustabilizowania sie potencjatu (ok 5-7 min.) Potencjat uznaje sie za stabilny, jesli
przez kolejnych 30-45s nie zmienia sie wartos¢ wskazywana przez potencjometr. Spisac
wartosé ustabilizowanego potencjatu.

5. Umiesci¢ waz z biurety w statywie, tak, aby roztwdr wpadat bezposrednio do roztworu w
zlewce. Nie moze on $ciekaé po $ciankach zlewki ani po obudowie elektrody.

6. Dodawac z biurety, porcjami roztwér wzorca:

Doda¢ kolejno porcje (do okoto):
0,1 0,3; 0,5 0,7, 1,0; 1,5; 2,0; 3,0; 5,0, 8,0, 12;0; 16,0; 20,0 mL
Sumarycznie w zlewce ma sie znalez¢ nie wiecej niz ok. 20 mL wzorca.
7. Po kazdej dodanej porcji:
a) zapisa¢ doktadng objetos¢ dodanego wzorca (z BIURETY),
b) poczekad do ustabilizowania odczytu potencjometru i zapisaé¢ wartosc.

8. Po zarejestrowaniu charakterystyki elektrode wynurzy¢ z roztworu, obficie przeptukaé¢ wodg
destylowang i delikatnie osuszyé recznikiem papierowym. Wyla¢ zawarto$é zlewki (UWAZAMY
NA DIPOL!), zlewke i dipol umyé¢, przeptukac kilkukrotnie matymi porcjami wody destylowanej,
a nastepnie osuszy¢ Swiezym recznikiem papierowym.

Analiza wod mineralnych + oznaczenie fluorkéw metodq dodatku wzorca.

1. Do czystejisuchejzlewki 250 mL ,,wysokiej” odpipetowaé 50 mL buforu TISAB oraz 50 mL wody
mineralnej (pomiedzy pipetowaniami, pipete nalezy optuka¢ roztworem, ktéry bedzie
pipetowany w nastepnej kolejnosci).

2. Elektrode umiesci¢ w roztworze, wtgczyé mieszanie, poczekaé na ustalenie sie potencjatu (ok
3-5 min), zapisa¢ wskazang wartos¢ (niezbedna do wyznaczenia stezenia na podstawie krzywej
kalibracyjnej i metoda dodatku wzorca).

3. Do zlewki doda¢ porcjami z biurety roztwér wzorca (do okoto): 0,5; 1,0; 2,0 mL wzorca).
Sumarycznie w zlewce ma sie znalez¢ nie wiecej niz ok. 2 mL wzorca.

4. Po kazdej dodanej porcji:

a) zapisa¢ doktadng objetos¢ dodanego wzorca (z BIURETY),
b) poczekaé do ustabilizowania odczytu potencjometru i zapisa¢ wartosc.

5. Po zarejestrowaniu sygnatéw, elektrode obficie przeptukaé woda destylowang i delikatnie
osuszy¢ recznikiem papierowym. Wyla¢ zawartoéé¢ zlewki (UWAZAMY NA DIPOL!), zlewke
i dipol umy¢, przeptukad kilkukrotnie matymi porcjami wody destylowanej, a nastepnie osuszy¢
Swiezym recznikiem papierowym.

6. Przystgpic¢ do analizy kolejnej prébki — patrz od pkt. 1

Czynnosci koricowe.

Po zakoniczeniu pomiaréw: elektrode nalezy optukaé obficie wodg destylowang, odtgczy¢ od
potencjometru, a nastepnie umiesci¢ we wtasciwej probowce i zakreci¢. Zlewki i pipete umy¢ wodg i
przeptukaé kilkukrotnie matymi porcjami wody destylowanej. Mokre umiescié na tacce i w statywie do
wyschniecia. Biurete oprdézni¢ wkrecajac srubg blokujacg przycisk spustowy zaworu do oporu.



