OZNACZANIE STEZONYCH KWASOW W
ROZTWORACH PRZEMYSLOWYCH

Celem c¢wiczenia jest oznaczenie zawartoSci kwasu siarkowego w  elektrolicie
porafinacyjnym. Przyblizony sktad elektrolitu porafinacyjnego jest nastepujacy:

H>S0: 200 g/dm?
Cu 40 g/dm®
Ni 10 g/dm?
Co 0.3 g/dm3
Fe 0.5 g/dm3

Zastosowanie tradycyjnej metody alkacymetrycznej do iloSciowego oznaczania st¢zenia
kwasu siarkowego jest utrudnione z uwagi na obecno$¢ w roztworze jonéw metali (np.
Cu(I), Ni(II), Fe(III) i innych). Stad zaproponowano metode polegajaca na:

e maskowaniu jonéw metali za pomoca dwusodowej soli kwasu
etylenodiaminotetraoctowego (EDTA, NaxH2Y);

e ustalenie punktu réwnowaznikowego na drodze miareczkowania
potencjometrycznego (pH-metrycznego)

Dwusodowa sol kwasu etylenodiaminotetraoctowego (EDTA) w roztworze wodnym
dysocjuje na jony:
NaH2Y2 = H2Y? +2Na* (1)

Podczas dodawania dwusodowej soli EDTA do roztworu zawierajacego jony metali
(Cu?*, Ni**, Co*, Fe**) zachodzi uwalnianie jondw wodorowych zgodnie z reakcjg :

Me™ + HoY? = MeY®™® +2H" 2)

Przebieg reakcji (2) powoduje, ze stgzenie jonow wodorowych w roztworze
pochodziloby od kwasu siarkowego dodanego z analizowana probka oraz produktu
reakcji kompleksowania metali zawartych w elektrolicie. Stad wynik analizy st¢zenia
H>SO4 obarczony bylby znacznym btedem. Aby temu zapobiec, maskowanie prowadzi
si¢ w sposOb posredni. Polega ono na tym, ze analizowang probke elektrolitu
porafinacyjnego wprowadza si¢ do odpowiednio przygotowanego roztworu soli sodowej
EDTA i chlorku wapnia.

Roztwér soli sodowej EDTA i chlorku wapnia charakteryzuje si¢ tym, ze:
e  Stosunek molowy formy H2Y?* do jonow wapnia wynosi 1: 10;
e pH roztworu wynosi 5,5. Dokladnie takg warto§¢ pH uzyskuje si¢ poprzez
dodanie do roztworu odpowiedniej iloSci wodorotlenku sodu. (Kontrola pH
przy uzyciu pH —metru).

Po dodaniu do roztworu soli sodowej EDTA i chlorku wapnia spetniajacego powyzsze
warunki, odpowiedniej ilo$ci elektrolitu porafinacyjnego, zawierajacego jony miedzi,
niklu i zelaza nastepuje:
e reakcja wymiany
CaY? + Me™ = MeY™* + Ca? 3)
e  obnizenie warto$ci pH roztworu.

Obnizenie pH roztworu jest spowodowane wylacznie obecnoscia kwasu siarkowego w
elektrolicie porafinacyjnym. Stad ponowne zobojetnienie roztworu mianowanym
roztworem zasady sodowej do pierwotnie ustalonej wartosci pH wynoszacej 5,5
pozwala na obliczenie zawartosci kwasu siarkowego w analizowanym elektrolicie
porafinacyjnym.

WYKONANIE ANALIZY

1. Rozcienczenie roztworu elektrolitu porafinacyjnego

Analizowany roztwor elektrolitu porafinacyjnego rozcienczy¢ dziesigciokrotnie
(uzywajac do tego odpowiedniej pipety oraz kolby miarowe;j).

2. Przygotowanie roztworu soli sodowej EDTA i chlorku wapnia o pH = 5,5

Do zlewki o pojemno$ci 150 cm® (wysokiej) zaopatrzonej w mieszadto magnetyczne
doda¢ 25,00 cm? 0,2000 M roztworu soli sodowej EDTA, 50,00 cm® 1,000 M roztworu
CaClz i okoto 25 cm® wody destylowanej. Do zlewki z tak przygotowanym roztworem
zanurzy¢ elektrode pH-metryczng kombinowang. pH takiego roztworu jest duzo
mnigjsze od 5,5. Wlaczy¢ mieszadto magnetyczne i po kropli dodawaé stezonego (ok.
IM) roztworu NaOH. Bardzo doktadnie kontrolowa¢ wzrost pH. Gdy pH roztworu
osiggnie wartos¢ ~ 4,5 dodawac rozcienczony (ok. 0,1M) roztwér wodorotlenku sodu.
Zobojetnianie prowadzi¢ do tego momentu gdy pH roztworu osiagnie wartosc 5,5.

3. Oznaczenie zawarto$ci kwasu siarkowego w rozcienczonym roztworze elektrolitu
porafinacyjnego.

Do przygotowanego, zgodnie z punktem 2 roztworu doda¢ 10,00 cm® rozcienczonego
(zgodnie z pkt. 1) roztworu elektrolitu porafinacyjnego. Przystapi¢ do miareczkowania
mianowanym roztworem zasady sodowej. Roztwor NaOH dodawaé porcjami po 0,5
cm®. Po dodaniu kazdej porcji kontrolowa¢ i notowaé¢ warto$¢ pH roztworu. Gdy
miareczkowany roztwor osiaggnie wartos¢ pH okoto 5,0, zasade sodowa dodawac po
kropli, do momentu gdy pH roztworu w zlewce osiaggnie wartos¢ 5,5. Odczytaé objetos¢
dodanego roztworu NaOH.

4. Oznaczenie zawarto$ci kwasu siarkowego wykona¢ 3-krotnie. Obliczy¢ ile gramow
kwasu siarkowego zawiera pierwotny roztwor elektrolitu porafinacyjnego (w g/dm?)
oraz btad oznaczenia.



SPRAWOZDANIE

Sprawozdanie z (¢wiczenia powinno zawieraé krotki opis stosowanej metody
analitycznej, opis ¢wiczenia., wszystkie wyniki, obliczenia, wykresy, krytyczng ocene
wynikow oraz wnioski.

ZAGADNIENIA

1. Potencjometria, miareczkowanie potencjometryczne, elektrody wskaznikowe,
elektrody odniesienia, elektrody pierwszego i drugiego rodzaju, budowa elektrody
szklanej, pomiary pH, btad alkaliczny i kwasowy. Zrodta niepewnosci w pomiarach pH
za pomocg elektrody szklane;j.

2. Wiasnosci EDTA, procesy kompleksowania metali za pomocg EDTA, stale trwatosci
komplekséw metali z EDTA.

3. Obliczanie pH uktadu.

LITERATURA ZALECANA
1. A. Cyganski, Chemiczne metody analizy ilosciowej, WNT Warszawa 1992
2. F. J. Welcher, Analityczne zastosowanie kwasu wersenowego, WNT Warszawa
1963
3. W. Szczepaniak, Metody instrumentalne w analizie chemicznej, WNT,
Warszawa 2007 (Rozdziat: Potencjometria)
4. D. A. Skoog, D.M. West, F.J. Holler, S.R. Crouch, Podstawy Chemii
Analitycznej, cz. 2, Rozdzial 21 Potencjometria, Wyd, PWN, Warszawa 2007.
5. A. Cyganski, Metody elektroanalityczne, WNT. Warszawa 1995



