ETAP I 25.03.2022
Zadania laboratoryjne

CZAS ROZWIAZYWANIA: 14:00 — 19:00

ZADANIE LABORATORYJNE 1

Wyznaczanie stalych dysocjacji kwasow

Pomiar pH podczas miareczkowania alkacymetrycznego umozliwia m.in. Wwyznaczenie

charakterystycznych punktow krzywej miareczkowania kwasow wieloprotonowych.

W kolbie oznaczonej litera W 1 numerem startowym masz mianowany roztwor wodoroftalanu
potasu, sporzadzony przez rozpuszczenie odwazki analitycznej substancji podstawowej o masie m,

podanej na kolbie. Kolbg nalezy uzupei¢ woda demineralizowang do kreski 1 zawartos¢ wymieszac.

W kolbie opisanej litera P masz roztwor probki kwasu szczawiowego lub winowego. Probka jest

rozcienczona wodg do kreski. Korzystajac z roztwordéw do zadania 2 nalezy zidentyfikowaé kwas.

Celem zadania jest:

g ApCl
1. Nastawianie miana wodorotlenku sodu na roztwér substancji

podstawowej,

2. Okreslenie ilosci kwasu w kolbie P,

i / ] 3. Wyznaczenie stalych dysocjacji kwasu zidentyfikowanego w
kolbie P,

elekiroliz

4. Wyznaczenie statych dysocjacji kwasu ftalowego.

N/

Do dyspozycji masz pehametr z elektroda kombinowang (elektroda

1 szklana  jako wskaznikowa oraz elektroda odniesienia
kontalks .
\ elekmrolinyezny  Chlorosrebrowa), ktorej schemat budowy przedstawiono na Rys 1,

roztwory wzorcowe o znanym pH (do wzorcowania przyrzadu),
barka naczynka pomiarowe. Bedziesz mie¢ mozliwo$¢ zmierzenia pH

szklana czterech odpowiednio przygotowanych roztworow.

Rys. 1. Schemat elektrody
szklanej kombinowanej.



Na swoim stanowisku masz do dyspozycji:

W butelce opisanej NaOH 1 numerem startowym masz roztwor
wodorotlenku sodu o stezeniu ok. 0,2 mol/dm®

Dwie kolby stozkowe

Dwie pipety — 25,0 mL

Dwie zlewki — 100 i 250 mL

Biurete ze statywem

Maty lejek

Cylinder miarowy

Tryskawke z woda destylowang

Dwa pojemniki do pomiarow pH

Na stanowisku zbiorczym dostepny jest:

Roztwor fenoloftaleiny

Wykorzystaj podane przepisy wykonawcze.

Przepis wykonawczy 1. Nastawianie miana roztworu NaOH na wodoroftalan potasu.

Do dwoch kolb stozkowych odmierzy¢ pipeta jednomiarowa po 25,00 mL roztworu wodoroftalanu
potasu o stezeniu podanym na butelce. Doda¢ do kazdej kolby 50 mL wody destylowanej i 3-4
krople roztworu fenoloftaleiny. Miareczkowa¢ roztworem NaOH, ktérego miano ustalamy, do
uzyskania trwatego, jasnor6zowego zabarwienia. Porowna¢ wyniki dwu miareczkowan i ustali¢, czy
jest konieczne miareczkowanie trzeciej probki. Do arkusza odpowiedzi wpisa¢ uzyskane objetosci
titranta.

Przepis wykonawczy 2. Miareczkowanie roztworu kwasu szczawiowego lub winowego

Do kolby stozkowej odmierzy¢ pipeta 25,00 mL roztworu kwasu winowego lub szczawiowego.
Doda¢ 50 ml wody destylowanej i 3-4 krople roztworu fenoloftaleiny. Miareczkowa¢ zmianowanym
roztworem NaOH do uzyskania trwatego, jasnor6zowego zabarwienia. Objetosci zuzytego titranta

wpisa¢ do arkusza odpowiedzi.

Przepis wykonawczy 3. Pomiar pH

pH-metr jest wyposazony w elektrode szklang kombinowana, a wigc zawierajaca w swojej obudowie

rowniez elektrode odniesienia. Elektroda powinna by¢ podczas przechowywania zanurzona w

roztworze kondycjonujacym. Przystepujac do pomiaru pH, nalezy wyja¢ elektrode z roztworu

kondycjonujacego, optuka¢ woda destylowang z tryskawki i delikatnie osuszy¢ bibulg. Nastepnie
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POWOLI zanurzy¢ elektrode w badanej probce uwazajac, aby nie uderzy¢ banieczka elektrody o dno
naczynia. Sprawdzi¢, czy polaczenie elektrolityczne elektrody odniesienia znajduje si¢ ponizej
poziomu roztworu probki. Obserwowaé wskazania miernika, zapisa¢ ustabilizowang warto$¢ pH.
Elektrode ponownie optuka¢ woda destylowang 1 osuszy¢ bibulg. Po zakonczeniu pomiarow, jezeli
nikt nie czeka w kolejce do pomiaru, elektrode nalezy zanurzy¢ w roztworze kondycjonujgcym.

Zanotowa¢ w arkuszu odpowiedzi sktad roztwordéw 1 ich pH.

Polecenia

a. (7 m.) Na podstawie ilosci miareczkowanego wodoroftalanu potasu oraz objetosci zuzytego

titranta do osiggni¢cia punktu koncowego, obliczy¢ miano roztworu NaOH.

b. (11 m.) Zidentyfikuj kwas w kolbie P. Wyznacz liczb¢ milimoli kwasu winowego (Szczawiowego),
zawartg w roztworze pobranym do miareczkowania. Oblicz mas¢ kwasu winowego lub
szczawiowego w kolbie P (w mg) z doktadnoscia do 0,1 mg.

c. (5m.) Zaproponuj metod¢ wyznaczenia obydwu statlych dysocjacji stabego kwasu
dwuprotonowego na podstawie pomiaru pH odpowiednich roztworéw. Naszkicuj odpowiedni

wykres oddajacy istote proponowanej metody. Wyprowadz odpowiednie wzory.
d. (4 m.) Oblicz obydwie state dysocjacji kwasu winowego lub szczawiowego.

e. (8 m.) Zaproponuj metode wyznaczenia obydwu stalych dysocjacji kwasu ftalowego przy
wykorzystaniu dostepnych odczynnikow 1 sprzetu, wyprowadZz odpowiednie wzory. Jakie
roztwory nalezy przygotowa¢ do pomiaréw? Podaj wyznaczone wartosci statych. Przy

wyprowadzaniu wzordéw uzyj uzasadnionych przyblizen.

f. (2 m.) Uzasadnij, dlaczego podczas pomiaru sity elektromotorycznej elektrody szklanej kombinowanej,
kontakt elektrolityczny elektrody odniesienia musi by¢ zanurzony w roztworze badanym.

Uwaga! W obliczeniach, aktywnosci jonéw nalezy uzna¢ za rowne ich st¢zeniu molowemu, nalezy

takze poming¢ autodysocjacj¢ wody.



ZADANIE LABORATORYJNE 2

Sole kompleksowe

Reakcje z wykorzystaniem kompleksow sg podstawg metod analitycznych w identyfikacji jak i

losciowych oznaczeniach.

Sole kompleksowe, po rozpuszczeniu w wodzie, dysocjuja na kationy i aniony. Zaréwno kation jak i
anion mogg by¢ kompleksem. Z uwagi na trwatos¢ (termodynamiczng lub kinetyczng) kompleksow,
W roztworze moga znalez¢ si¢ takze jony tworzace kompleks (ligandy i centrum koordynacji), co

moze utrudnia¢ identyfikacj¢ soli kompleksowych.

Do zidentyfikowania masz osiem soli kompleksowych, cztery w postaci statej - w probowkach
opisanych cyframi 1 — 4, a cztery w postaci roztworow wodnych - w probéwkach opisanych literami
A — D. Stezenia soli kompleksowych w roztworach wodnych wynosza 0,01 — 0,05 mol/dm®.

W tabeli przedstawiono nazwy lub wzory badanych soli kompleksowych:

Nazwa soli Wzér Nazwa soli Wzér
heksacyjanozelazian(IIl) potasu Na[MgY]
heksacyjanozelazian(II) potasu heksanitrito-O-kobaltan(IIl) sodu

(NH,4),CuCly] K,[Hgl4]
Na[Fe(CN)sNO] (NHy);3[Fe(C,04)s]

Y - reszta kwasowa kwasu etylenodiaminotetraoctowego (EDTA)
Do dyspozycji masz:
= roztwor kwasu chlorowodorowego o stezeniu 2 mol/dm®,

= roztwor chlorku wapnia, chlorku cynku, siarczanu(IV) sodu, (wszystkie roztwory o st¢zeniu ok. 0,01
mol/dm®),

= kalces (1% odczynnika w NaCl),
oraz

= Kleik skrobiowy,

= 3 papierki wskaznikowe,

= § probowek, 8 pipetek, tryskawke.

Mozesz wykorzystaé rowniez odczynniki z zadania 1.

Uwaga 1. Jony wapnia tworzg mocniejsze kompleksy z EDTA niz jony magnezu, za$ jony cynku

mocniejsze niz jony wapnia. Kalces jest metalowskaznikiem przy oznaczaniu wapnia.

Uwaga 2. Rozpuszczanie substancji statych rozpocznij od minimalnych ilosci wody, obserwuj

zmiany przy dalszym rozcienczaniu.



Polecenia
a. (4 m.) Uzupelnij tabele wpisujgc nazwy lub wzory soli kompleksowych.

b. (2m.) Na podstawie barwy substancji stalych oraz roztworow zaproponuj prawdopodobne

rozmieszczenie soli kompleksowych. Dla roztworéw zbadaj ich odczyn.

C. (24 m.) Dokonaj identyfikacji soli kompleksowych z podaniem uzasadnienia. Pelne uzasadnienie
to co najmniej dwie obserwacje wykrycia jonow obecnych w roztworach w probowkach A — D
lub w roztworach po rozpuszczeniu soli z probowek 1 — 4. Powtorzenie obserwacji nie bedzie w

petni punktowane.

d. (2 m.) Jakie atomy ligandowe wystepuja w jonie azotanowym(IIl) oraz tiocyjanianowym i jakie
rodzaje izomerii to implikuje?

e. (3 m.) Wskaz atomy ligandowe w EDTA (Y). Jaka nazwe maja tego typu kompleksy i czym si¢
charakteryzuja? Podaj jaka konfiguracje maja kompleksy EDTA z metalami.

Gospodaruj oszczednie roztworami, dolewki nie sg mozliwe.

Obejrzyj uwaznie arkusz odpowiedzi. Zaplanuj i wpisz rozwigzanie tak, by miescito si¢ w

wyznaczonym miejscu. Podaj skroty stosowane w arkuszu odpowiedzi.

Tekst oraz rownania reakcji chemicznych napisane poza wyznaczonym miejscem nie beda
sprawdzane!

Pamietaj o zachowaniu zasad bezpieczenstwa podczas wykonywania analiz!

Za poprawne wykonanie polecen przyznawane sa ,,marki”, ktore nastepnie przeliczane sa na

punkty.

Sumaryczna punktacja za zadania laboratoryjne — 60 (30 +30) pkt. (37 + 35 m.)

Czas wykonania zadania 300 minut.



