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Cwiczenie: POTENCJOMETRYCZNE OZNACZANIE KWASU
ORTOFOSFOROWEGO(V)

W miareczkowaniu potencjometrycznym punkt koncowy (PK) wyznacza si¢ ze zmian
potencjatu elektrody wskaznikowej powstatych na skutek reakcji zachodzacych w czasie
miareczkowania. Bezposredni pomiar potencjatu elektrody nie jest mozliwy, obserwuje
si¢ zatem zmiany sily elektromotorycznej (SEM) ogniwa zbudowanego z elektrody
wskaznikowej, ktorej potencjal zalezy od zmian st¢zenia skladnika oznaczanego
i elektrody o statym potencjale w warunkach prowadzenia pomiaru, tzw. elektrody
odniesienia. W praktyce do miareczkowania potencjometrycznego alkacymetrycznego stosuje
si¢ ogniwo pomiarowe kombinowane zbudowane z elektrody szklanej jako elektrody
wskaznikowej 1 elektrody chlorosrebrowej jako elektrody poréwnawczej znajdujace si¢ w
jednej wspolnej obudowie. Pomiary SEM wykonuje si¢ na specjalnych przyrzadach, zwanych
pehametrami. Sg to aparaty stuzace do wyznaczania SEM lub pH metoda poréwnawczag.

Technika miareczkowania potencjometrycznego polega na pomiarze pH roztworu po
dodaniu kazdej porcji odczynnika miareczkujacego. W poblizu punktu rownowaznikowego
nastepuja wyrazne zmiany pH i na krzywej pojawia si¢ charakterystyczne przegigcie.

Miareczkowanie potencjometryczne kwasoOw wieloprotonowych umozliwia uzyskanie
kolejnych PK miareczkowania odpowiadajacych poszczegdlnym stalym dysocjacji jezeli
roznig si¢ one Ww wystarczajgcym stopniu. Kwas ortofosforowy(V) jest kwasem
trojprotonowym o $redniej mocy i w roztworach wodnych dysocjuje trojstopniowo. State
dysocjacji kwasu ortofosforowego(V): K; = 7,5-107, K, = 6,2-10™ roznia sie tak znacznie,
ze podczas miareczkowania na krzywej zaleznosci pH od ilosci dodanej zasady otrzymuje
si¢ dwa skoki.

Pierwszy skok odpowiada reakcji: H;PO4 + NaOH — NaH,PO, + H,O
Drugi natomiast reakcji: NaH,PO4 + NaOH — Na,HPO, + H,O.
Trzeci skok odpowiadajacy reakcji: Na,HPO4 + NaOH — NazPO4 + H,O jest niewyrazny,

1 nie jest brany w oznaczeniach pod uwagg.

Aparatura:
e pechametr
e clektrody: szklana i chlorosrebrowa (ogniwo pomiarowe kombinowane)
e mieszadlo magnetyczne

Odczynniki:
e mianowany roztwor NaOH o st¢zeniu ok. 0,1 mol/L
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Wykonanie oznaczenia:

1.

pH

Probke otrzymana w kolbie miarowej o pojemnosci 100 mL dopelni¢ woda destylowana
do kreski, wymieszac.

Pipeta jednomiarowg pobra¢ 20 mL roztworu probki, przenies¢ do zlewki o pojemnosci
150 mL, wrzuci¢ ,,zabke” mieszadla magnetycznego, zlewke postawi¢ na podstawce
mieszadla, umiesci¢ elektrode i doda¢ taka ilos¢ wody destylowanej, aby ogniwo bylo
catkowicie zanurzone.

Przygotowang probke, ciagle mieszajac, miareczkowa¢ mianowanym roztworem NaOH
porcjami po 1,0 mL titranta. Po kazdej dodanej porcji odczyta¢ warto$¢ pH.

Wykreslic na papierze milimetrowym wykres zalezno$ci pH = f(vnion) 1 odczytaé
objetosci odpowiadajace punktom koncowym miareczkowania (rys 1A).

Miareczkowanie powtorzy¢, dodajac w poblizu skoku pH po 0,5 mL mianowanego

roztworu NaOH. Z uzyskanych danych wykresli¢ na papierze milimetrowym wykres

I pochodnej (rys. 1B) zalezno$ci % = f (VNnaon)- Odczytaé punkty koncowe.

Obliczy¢ stezenie kwasu ortofosforowego(V) w otrzymanej préobcee.
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Rysunek 1. A- Wykres zaleznosci pH = f(vnion), B - Wykres pierwszej pochodnej
ApH
Av f(vNaon)



