ALKACYMETRIA

Jedng z podstawowych metod analiz obok analizy wagowej jest analiza objetosciowa.
Metoda ta zwana réwniez miareczkowa lub wolumetryczng opiera si¢ na prawie zachowaniu
masy, stato$ci sktadu oraz na prawie rownowaznikowym. Analiza objetosciowa jest szeroko
stosowana z uwagi na mozliwo$¢ szybkiego oznaczenia wigkszosci badanych substancji.
Procedura postepowania w trakcie wykonywania oznaczenia jest nastepujgca: Do roztworu
zawierajacego pewna nieokreslona ilosé sktadnika nieoznaczonego, dodajemy mianowanego
roztworu odczynnika miareczkujgcego (za pomoca biurety z doktadnoscig do 0.05 ml), ktory z
substancja oznaczang stechiometrycznie wchodzi w okre$long reakcje chemiczng. Czynnos¢ tg
nazywamy miareczkowaniem. Roztwor uzyty do miareczkowania ma $ciste okreslone st¢zenie, a
wkrapla si¢ go w ilosci chemicznie rownowaznej sktadnikowi oznaczanemu w roztworze. W
czasie miareczkowania wazna jest: doktadna znajomos$¢ stezenia odczynnika miareczkujgcego,
wlasciwe rozpoznanie punktu réwnowaznego w toku miareczkowania, a takze znajomos$¢
roOwnania stechiometrycznego reakcji zachodzacej podczas tego procesu pomigdzy substancja
oznaczang a uzytym odczynnikiem. Stezenie odczynnika miareczkujacego wyraza si¢ na ogoét w
gramoréwnowaznikach na dm® roztworu (stezenie normalne) lub w gramach na 1 cm® (miano
roztworu). Z odczytanej na biurecie objetosci danego roztworu oraz jego miana oblicza sig, jaka
ilo$¢ odczynnika przereagowala z oznaczang ilo$cia analizowanej substancji. Na tej podstawie,
znajgc przebieg reakcji, okresla si¢ ilo$¢ tej substancji. W analizie obje¢tosciowej postugujemy
si¢ reakcjami:

e Zobojetniania (alkalimetria i acydymetria) - zmiana barwy wskaznika wskazuje moment

osiggni¢cia punktu rownowaznikowego;
e Utlenianie i redukcja (oksydymetria);
e Stracanie osadow (np. argentometria) lub tworzenie zwigzkoéw niezjonizowanych (np.
merkurymetria).

Alkacymetria nalezy do metod opartych na analizie objetosciowej i obejmuje alkalimetri¢ oraz
acydymetri¢. Alkalimetria to metoda oznaczania zawarto$ci kwasow w roztworach poprzez
miareczkowanie mianowanym roztworem zasad, natomiast w acydymetrii mianowanym
roztworem jest kwas a oznaczang substancjg jest zasada. W zaleznosci od typu soli powstajace]
w reakcji zoboj¢tniania, moze mie¢ miejsce reakcja odwrotna do zobojetniania, a mianowicie
reakcja hydrolizy wytworzonej soli. Dobierajgc barwnik organiczny stosowany jako wskaznik
punktu réwnowaZnikowegoz, nalezy rozpatrzy¢ obydwa procesy biegnace rownoczes$nie.
Alkacymetrii nie stosuje si¢, gdy reakcja biegnie pomiedzy stabym kwasem 1 slaba zasada,
poniewaz w tym przypadku nie udaje si¢ precyzyjnie okresli¢ punktu réwnowaznikowego.
Podczas miareczkowania silnego kwasu silng zasadg lub na odwrot pH roztworu w punkcie
rownowaznikowym wynosi 7 1 jako wskaznik (indykator) stosuje si¢ czerwien metylowa, ktora
w srodowisku kwasnym ma zabarwienie czerwone, a w zasadowym zoOlte. Kolejnym
indykatorem jest biekit bromotymolowy, ktory w s$rodowisku kwasnym jest zolty a w
zasadowym — niebieski. W przypadku miareczkowania stabego kwasu silng zasadg, np. kwasu
octowego zasada sodowa, pH w punkcie rownowaznikowym jest wigksze niz 7 1 jako wskaznik
konca miareczkowania stosuje si¢ fenoloftaleine, ktéra w zakresie pH = 8 — 10.2 jest bezbarwna,
natomiast w srodowisku kwasnym staje si¢ rozowa. W przypadku, gdy staba zasade miareczkuje
si¢ silnym kwasem, pH roztworu w punkcie rownowaznikowym jest mniejsze niz 7, jako
wskaznik stosuje si¢ oranz metylowy, ktory z czerwonego w §rodowisku kwasnym zmienia si¢
na pomaranczowy w srodowisku alkalicznym.

! Miano roztworu w analizie chemicznej to masa substancji rozpuszczonej zawarta w 1 cm? roztworu. Miano
roztworu wyraza si¢ najczesciej w gramach (lub miligramach) na 1 cm® roztworu.
? Osiagniecie punktu rownowaznikowego jest jednoznaczne z zakonczeniem procesu miareczkowania.



Przygotowanie roztworu mianowanego polega na rozpuszczeniu w wodzie destylowanej
okreslonej liczby gramoréwnowaznikéw danej substancji i rozcienczeniu otrzymanego roztworu
do odpowiedniej objetosci. W przypadku odczynnika zawierajagcego domieszki trudne do
oddzielenia, sporzadza si¢ roztwor o st¢zeniu zblizonym do Zadanego 1 nastepnie
eksperymentalnym ustaleniem miana roztworu. Do mianowania roztworu uzywa si¢ tzw.
substancji podstawowych, ktore:
e s fatwe do otrzymania w stanie czystym i suchym
e skiad substancji nie powinien si¢ zmienia¢ w czasie przechowywania
e substancja nie moze by¢ higroskopijna ani nie moze pochtania¢ CO; z powietrza
e wskazany jest duzy cig¢zar wlasciwy, ktory minimalizuje btad wzgledny zwigzany ze
sporzadzeniem nawazki
e reakcja substancji podstawowej z roztworem, ktorego miano si¢ oznacza, musi
przebiegac stechiometrycznie
Normalno$¢ mianowego roztworu oblicza si¢ z nastepujacego wzoru:

niVi=nV,

gdzie V; — objetos¢ roztworu mianowanego, V, - obj¢tos¢ roztworu podstawowego, Nn; — normalno$é
roztworu mianowanego, n, — normalno$¢ roztworu podstawowego.

Cwiczenie:
1. Alkacymetryczne oznaczanie NaOH

Cel ¢éwiczenia: Wyznaczy¢ ilos¢ NaOH zawartego w probce, wyrazona w gramach.
Aparatura i materialy: Stezony kwas solny (ok. 37 %-owy), roztwor NaOH do analizy, biureta o
poj. 50 cm®, pipeta 25 cm® z pompka zasysajaca, kolba miarowa o poj. 1000 cm®, 3 kolby stozkowe na
250 cm®, cylinder miarowy.

Wykonanie oznaczenia:

1.1. Sporzadzanie 0.1 n roztworu HCl

Kwas solny w przyblizeniu 0.1 n sporzadza si¢ przez rozcienczenie woda destylowana
odpowiedniej ilosci kwasu solnego stezonego.

Do obliczenia potrzebnej ilosci kwasu konieczna jest przyblizona znajomo$¢ ggstosci (zmierzona
aerometrem). Jezeli gestosé stezonego kwasu solnego wynosi 1.19 g/cm®, to zawiera on w przyblizeniu
37.23 % HCI. Skoro gramoczasteczka HCI (rowna gramoréwnowaznikowi) wazy 36.47 g, to w 1 dm® 0.1
n roztworu kwasu solnego powinno si¢ znajdowa¢ 3.647 g HCI. Ta ilo$¢ kwasu solnego, jak wynika z
prostego przeliczenia, jest zawarta w 8.24 cm? stezonego roztworu kwasu solnego.

Roztwor otrzymany przez rozcieficzenie 8.24 ¢cm® (odmierzyé w cylindrze miarowym pod
dygestorium ! ) stezonego HCl w kolbie miarowej do objetosci 1 dm® jest roztworem w przyblizeniu 0.1
n. Doktadne st¢zenie ustala si¢ przez zmianowanie go za pomoca substancji wzorcowej, ktdérag w tym
przypadku jest weglan sodowy (Na,COs).

Obliczenia: Dokonaj teoretycznych obliczen ilosci stgzonego kwasu solnego jaka nalezy odmierzyc¢ i
rozpusci¢ w kolbie na 1000 cm® aby otrzymaé roztwor HCI o stezeniu 0.1 n. Obliczenia zamies¢ w
sprawozdaniu.

1.2. Mianowanie roztworu kwasu solnego za pomoca weglanu sodowego

NajczeSciej stosowang substancjg podstawowg do nastawiania miana kwasow jest bezwodny
weglan sodowy (Na,COs).

Do zmianowania wystarczy przygotowaé 250 cm® roztworu 0.1 n Na,CO;. Poniewaz
gramoczasteczka Na,CO; wynosi 106.00 g, a w tym przypadku gramoréwnowaznik stanowi polowe
gramoczasteczki, do sporzadzenia 250 cm® 0.1 n roztworu nalezy odwazy¢ 1.325 g Na,CO; uprzednio
doktadnie wysuszonego w temperaturze 105 °C.



Na wadze analitycznej odwaza si¢ 1.3250 g Na,COs;, rozpuszcza si¢ w zlewce, przenosi ilosciowo
do kolby miarowej o pojemnosci 250 cm®, uzupelnia do kreski i miesza. Z tak przygotowanego roztworu
weglanu sodowego odpipetowuje sie trzy rownolegte probki po 25 cm®, przenosi do kolb stozkowych (lub
zlewek) o pojemnosci 250 cm® i miareczkuje okoto 0.1 n roztworem kwasu solnego w obecnosci oranzu
metylowego jako wskaznika. Wyniki trzech réwnoleglych prébek moga sie r6zni¢ maksymalnie o 0.05
cm®. Reakcja przebiega zgodnie z rownaniem:

Na,CO; + 2 HC! — 2 NaCl + H,O + CO,
Obliczenia:
z zaleznosci: Nuci Vel =Na,co, * Vna,co,

dokona¢ obliczen stezenia normalnego kwasu solnego znajac st¢zenie roztworu weglanu sodowego oraz
objetosci roztworow Na,COj; uzytych do analizy.

1.3. Oznaczanie wodorotlenku sodowego

Otrzymany do analizy roztwdér wodorotlenku sodowego rozciencza si¢ woda destylowana do
objetosci ok. 100 cm®, dodaje 3 krople fenoloftaleiny lub czerwieni metylowej i miareczkuje
mianowanym roztworem HCI (otrzymanym w wyniku procedury w punkcie 2 instrukcji) do momentu
zmiany zabarwienia roztworu.
Obliczenia:  Korzystajac z uzyskanych wynikéw doswiadczalnych tj. objetosci HCI zuzytej w
miareczkowaniu i jego stezenia oraz rownania reakcji pomigdzy NaOH oraz HCI, obliczy¢ ilo§¢ NaOH
wyrazong w gramach zawarta w badanej probce
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