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Laboratoře k předmětu - 
Základy analytické chemie.  
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                                                                                               23.3.2008

Potenciometrie

1. Princip

Potenciometrická titrace je založena na sledování potenciálu elektrody v průběhu titrace. Podmínkou je, aby byl potenciál pracovní elektrody určen koncentrací buď stanovované látky, vznikající látky, nebo koncentrací titračního činidla.U neutralizačních titrací sledovaných potenciometricky získáme charakteristický průběh titračních křivek.

Při potenciometrických titracích většinou nejprve provádíme orientační titraci, kdy přidáváme titrační činidlo po 1 ml a měříme potenciál elektrody nebo pH po každém přidání. Z orientačního měření odhadneme body ekvivalence a při následujícím měření přidáváme titrační činidlo v okolí bodu ekvivalence po menších dávkách (0,1 nebo 0,2 ml), což umožní přesnější stanovení bodu ekvivalence.

2. Vlastní práce

Použité chemikálie a přístroje:

Chemikálie: roztok 0,1M NaOH, kyselina šťavelová dihydrát p.a. (M = 126,066 g.mol-1), roztok fenolftaleinu, roztok kyseliny fosforečné, roztoky pufru o pH = 4 a pH = 10

Přístroje: byreta, pipeta, váha, měřící přístroj inoLab, magnetická míchačka, kádinky, titrační baňky, nálevka, lžička

2.1. Stanovení titru odměrného roztoku 0,1 M NaOH

2NaOH + H2C2O4 → Na2C2O4 + 2 H2O ( Ft = 0,5)

Z rovnice jsem vypočetl potřebné množství H2C2O4, tak aby spotřeba odměrného roztoku NaOH byla přibližně 20ml. Do třech titračních baněk jsem navážil potřebné množství, které jsem rozpustil v 50ml destilované vody. Do roztoku jsem přidal 2-3 kapky fenolftaleinu a titroval jsem do prvního stálého růžového zabarvení.

Výpočet potřebného množství H2C2O4 : 

m (H2C2O4)= c (NaOH) x V (NaOH) x M (H2C2O4) x Ft

m (H2C2O4)= 0,1 x 0,02 x 126,066 x 0,5

m (H2C2O4)= 0,126 g

Výpočet koncentrace NaOH :

c (NaOH) = m (H2C2O4)/ [V(NaOH) x M(H2C2O4) x Ft]

	n
	m (H2C2O4) [g]
	V(NaOH) [ml]
	c (NaOH) [mol.l-1]

	1
	
	
	

	2
	
	
	

	3
	
	
	


c(NaOH) = (c1 +c2 + c3)/3 = 0,10077 mol.l-1
2.2. Příprava přístroje k měření – kalibrace

Ke kalibraci měřícího přístroje jsem použil dva roztoky pufru s pH = 4 a pH = 10.

· Zapnul jsem přístroj inoLab a nastavil režim měření

· Vlastní kalibrace - opakovaně jsem stiskl klávesu „CAL“, dokud se na přístroji nezobrazil symbol    AutoCal a Ct1

· ponořil jsem měřící elektrodu dokonale opláchnutou destilovanou vodou do roztoku pufru o pH = 10

· spustil jsem kalibraci klávesou „RUN ENTER“. Na displeji se zobrazilo napětí elektrody. V okamžiku kdy byla zjištěna stabilní hodnota zobrazilo se Ct2

· elektrodu jsem důkladně opláchl destilovanou vodou

· ponořil jsem elektrodu do druhého roztoku pufru o pH = 4 a potvrdil klávesou „RUN ENTER“. Po zjištění stabilní hodnoty se mi na displeji zobrazila hodnota strmosti (mV/pH) a po stisknutí klávesy „RUN ENTER“ se na displeji zobrazila hodnota asymetrie (mV).

· Zpět do režimu měření jsem se dostal stiskem klávesy „M“

· Přístroj byl zkalibrován a mohl jsem přistoupit k vlastnímu měření

2.3. Stanovení kyseliny fosforečné potenciometrickou titrací

Stanovení kyseliny fosforečné jsem prováděl ve dvou měřeních. V prvním případě jsem titroval kyselinu fosforečnou přidáváním po 1 ml roztoku NaOH. Po  každém přidání 1ml jsem zaznamenal hodnotu pH. Roztok louhu jsem přidával až do doby kdy hodnota pH přesáhla 11. Poté jsem postup zopakoval s tím, že v okolí předpokládaných bodů ekvivalence (určeno z přírůstků pH) jsem přidával po 0,2 ml. Měření jsem opět ukončil po překročení hodnoty pH =11.

Ze zaznamenaných hodnot (viz tab.1 a 2. a graf 1.,2.a 3.) jsem určil body ekvivalence a spočítal celkové látkové množství kyseliny fosforečné. Body ekvivalence jsem určil z přesnějšího tj. druhého měření. Do jednotlivých grafů byli vyneseny hodnoty zjištěné ve druhém měření.

Výpočet látkového množství H3PO4 :

1.bod ekvivalence byl určen pro pH = 4,81 a spotřebované množství NaOH 24,4 ml

H3PO4 + NaOH → NaH2PO4 + H2O (Ft = 1)

n (H3PO4)= c (NaOH) x V(NaOH) x Ft

n (H3PO4)= 0,10077 x  0,0244 x 1 x 10

n (H3PO4)= 0,02458788 mol
2.bod ekvivalence byl určen pro pH = 9,48 a spotřebované množství NaOH 50ml.

H3PO4 + 2 NaOH → Na2HPO4 + 2 H2O (Ft = 0,5)

n (H3PO4)= c (NaOH) x V(NaOH) x Ft
n (H3PO4)= 0,10077 x 0.05 x 0.5 x 10

n (H3PO4)= 0,0251925 mol

Látkové množství H3PO4 ve vzorku:

n (H3PO4)= (0,02458788 + 0,0251925)/2

n (H3PO4)= 0,02489 mol

3. Závěr

Z naměřených hodnot a jejich vynesení do grafu vyplývá, že druhý bod ekvivalence není možná určen s největší přesností. Je možné, že kdybych přidával roztok NaOH po 0,2 ml i dále po dosažení spotřeby 50ml, byl by 2. bod ekvivalence výše. Z uvedeného také vyplývá, že i hodnota látkového množství kyseliny fosforečné by možná byla o něco vyšší.

Jestliže se budu držet mnou naměřených hodnot, musím konstatovat, že průměrné látkové množství kyseliny fosforečné ve sledovaném vzorku je 0,02489 mol.
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0 2.45 0 24.8 5.33 0.18 0.2 0.9000 0.8100 49.2 8.6 0.09 0.2 0.4500 0.2025

1 2.46 0.01 1 0.0100 0.0001 25 5.46 0.13 0.2 0.6500 0.4225 49.4 8.73 0.13 0.2 0.6500 0.4225

2 2.48 0.02 1 0.0200 0.0004 25.2 5.56 0.1 0.2 0.5000 0.2500 49.6 8.88 0.15 0.2 0.7500 0.5625

3 2.49 0.01 1 0.0100 0.0001 25.4 5.67 0.11 0.2 0.5500 0.3025 49.8 9.08 0.2 0.2 1.0000 1.0000

4 2.5 0.01 1 0.0100 0.0001 26 5.86 0.19 0.6 0.3167 0.1003

50 9.48 0.4 0.2 2.0000 4.0000

2.Bod Ekv

5 2.51 0.01 1 0.0100 0.0001 27 6.1 0.24 1 0.2400 0.0576 51 10.07 0.59 1 0.5900 0.3481

6 2.53 0.02 1 0.0200 0.0004 28 6.26 0.16 1 0.1600 0.0256 52 10.48 0.41 1 0.4100 0.1681

7 2.54 0.01 1 0.0100 0.0001 29 6.39 0.13 1 0.1300 0.0169 53 10.69 0.21 1 0.2100 0.0441

8 2.56 0.02 1 0.0200 0.0004 30 6.47 0.08 1 0.0800 0.0064 54 10.8 0.11 1 0.1100 0.0121

9 2.59 0.03 1 0.0300 0.0009 31 6.58 0.11 1 0.1100 0.0121 55 10.92 0.12 1 0.1200 0.0144

10 2.61 0.02 1 0.0200 0.0004 32 6.66 0.08 1 0.0800 0.0064 56 10.97 0.05 1 0.0500 0.0025

11 2.63 0.02 1 0.0200 0.0004 33 6.74 0.08 1 0.0800 0.0064 57 11.03 0.06 1 0.0600 0.0036

12 2.66 0.03 1 0.0300 0.0009 34 6.82 0.08 1 0.0800 0.0064

13 2.7 0.04 1 0.0400 0.0016 35 6.89 0.07 1 0.0700 0.0049

14 2.73 0.03 1 0.0300 0.0009 36 6.94 0.05 1 0.0500 0.0025

15 2.77 0.04 1 0.0400 0.0016 37 7.02 0.08 1 0.0800 0.0064

16 2.82 0.05 1 0.0500 0.0025 38 7.09 0.07 1 0.0700 0.0049

17 2.87 0.05 1 0.0500 0.0025 39 7.15 0.06 1 0.0600 0.0036

18 2.93 0.06 1 0.0600 0.0036 40 7.22 0.07 1 0.0700 0.0049

19 3 0.07 1 0.0700 0.0049 41 7.3 0.08 1 0.0800 0.0064

20 3.09 0.09 1 0.0900 0.0081 42 7.38 0.08 1 0.0800 0.0064

21 3.2 0.11 1 0.1100 0.0121 43 7.47 0.09 1 0.0900 0.0081

22 3.36 0.16 1 0.1600 0.0256 44 7.57 0.1 1 0.1000 0.0100

23 3.6 0.24 1 0.2400 0.0576 45 7.66 0.09 1 0.0900 0.0081

23.2 3.66 0.06 0.2 0.3000 0.0900 46 7.79 0.13 1 0.1300 0.0169

23.4 3.74 0.08 0.2 0.4000 0.1600 47 7.94 0.15 1 0.1500 0.0225

23.6 3.82 0.08 0.2 0.4000 0.1600 48 8.16 0.22 1 0.2200 0.0484

23.8 3.98 0.16 0.2 0.8000 0.6400 48.2 8.27 0.11 0.2 0.5500 0.3025

24 4.14 0.16 0.2 0.8000 0.6400 48.4 8.3 0.03 0.2 0.1500 0.0225

24.2 4.48 0.34 0.2 1.7000 2.8900 48.6 8.35 0.05 0.2 0.2500 0.0625

24.4 4.81 0.33 0.2 1.6500 2.7225

1.Bod Ekv

48.8 8.42 0.07 0.2 0.3500 0.1225

24.6 5.15 0.34 0.2 1.7000 2.8900 49 8.51 0.09 0.2 0.4500 0.2025
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0 2.46 0 32 6.72 0.070 1 0.070 0.0049

1 2.44 -0.020 1 -0.020 0.0004 33 6.79 0.070 1 0.070 0.0049

2 2.45 0.010 1 0.010 0.0001 34 6.87 0.080 1 0.080 0.0064

3 2.47 0.020 1 0.020 0.0004 35 6.95 0.080 1 0.080 0.0064

4 2.48 0.010 1 0.010 0.0001 36 7.02 0.070 1 0.070 0.0049

5 2.49 0.010 1 0.010 0.0001 37 7.09 0.070 1 0.070 0.0049

6 2.50 0.010 1 0.010 0.0001 38 7.16 0.070 1 0.070 0.0049

7 2.52 0.020 1 0.020 0.0004 39 7.22 0.060 1 0.060 0.0036

8 2.54 0.020 1 0.020 0.0004 40 7.30 0.080 1 0.080 0.0064

9 2.56 0.020 1 0.020 0.0004 41 7.38 0.080 1 0.080 0.0064

10 2.59 0.030 1 0.030 0.0009 42 7.46 0.080 1 0.080 0.0064

11 2.62 0.030 1 0.030 0.0009 43 7.56 0.100 1 0.100 0.0100

12 2.65 0.030 1 0.030 0.0009 44 7.66 0.100 1 0.100 0.0100

13 2.68 0.030 1 0.030 0.0009 45 7.79 0.130 1 0.130 0.0169

14 2.72 0.040 1 0.040 0.0016 46 7.95 0.160 1 0.160 0.0256

15 2.77 0.050 1 0.050 0.0025 47 8.16 0.210 1 0.210 0.0441

16 2.82 0.050 1 0.050 0.0025 48 8.49 0.330 1 0.330 0.1089

17 2.87 0.050 1 0.050 0.0025 49 9.49 1.000 1 1.000 1.0000

18 2.94 0.070 1 0.070 0.0049 50 10.28 0.790 1 0.790 0.6241

19 3.01 0.070 1 0.070 0.0049 51 10.61 0.330 1 0.330 0.1089

20 3.11 0.100 1 0.100 0.0100 52 10.74 0.130 1 0.130 0.0169

21 3.23 0.120 1 0.120 0.0144 53 10.84 0.100 1 0.100 0.0100

22 3.39 0.160 1 0.160 0.0256 54 10.92 0.080 1 0.080 0.0064

23 3.67 0.280 1 0.280 0.0784 55 10.98 0.060 1 0.060 0.0036

24 4.52 0.850 1 0.850 0.7225 56 11.03 0.050 1 0.050 0.0025

25 5.62 1.100 1 1.100 1.2100

26 5.99 0.370 1 0.370 0.1369

27 6.18 0.190 1 0.190 0.0361

28 6.34 0.160 1 0.160 0.0256

29 6.46 0.120 1 0.120 0.0144

30 6.56 0.100 1 0.100 0.0100

31 6.65 0.090 1 0.090 0.0081
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tab. � SEQ tab. \* ARABIC �1�-měření sloužící k určení přibližné oblasti bodů ekvivalence





tab. � SEQ tab. \* ARABIC �2� – měření sloužící k přesnějšímu určení bodů ekvivalence
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