MIARECZKOWANIE KWASOWO-ZASADOWE

Cwiczenie sklada sie z dwéch czeéci. W pierwszej nalezy przygotowa¢ roztwér NaOH i nastawié¢ jego

miano. W drugiej czesSci nalezy, przy wykorzystaniu przygotowanego roztworu, okresli¢ stezenia kazdego
z trzech roztworow kontrolnych zawierajacych kwasy: siarkowy, solny i octowy.

UWAGA! - wodorotlenek sodowy jest silnie zraca substancja. Unika¢ kontaktu ze skora, substancje
nabiera¢ wylacznie przeznaczong do tego celu metalowa lyzka. W razie ewentualnego kontaktu ze
skéra umy¢ natychmiast rece pod biezaca woda! CHRONIC OCZY ZAROWNO PRZED STALYM
PREPARATEM JAK I PRZED JEGO ROZTWOREM WODNYM!!!

1. Przygotowanie roztworu NaOH o znanym stezeniu. Postepowanie sktada sie z trzech krokow.

a) W zlewce o pojemnosci 100 cm?® nawazy¢ (na wadze technicznej) okoto 10.0 g statego wodorotlenku
sodu NaOH. Do zlewki doda¢ nastepnie okoto 30 cm® wody destylowanej aby rozpusci¢ granulki statego
NaOH; otrzymany roztwoér przela¢ przez lejek do kolby miarowej o pojemnosci 250 cm?’. Zlewke
przeptukac¢ (kilka razy) woda destylowana, wode po przeptukaniu takze przela¢ przez lejek do tej samej
kolby. Na koniec uzupehi¢ zawartos¢ kolby miarowej woda destylowang do kreski, starannie wymieszac.
b) W kolbie miarowej 100 cm® nawazy¢ (na wadze analitycznej, z dokladnosciag 1 mg) okolo 0.65 g
kwasu szczawiowego. Do kolby doda¢ wody destylowanej do okolo 3% objetosci kolby, wymieszac. Po
rozpuszczeniu sie kwasu uzupeli¢ woda destylowana dokladnie do kreski i powtdrnie starannie
wymieszac. Znajac warto$¢ nawazki kwasu nalezy teraz obliczy¢ dokladne stezenie roztworu; wyrazimy
je w gramoréwnowaznikach na dm?® roztworu (czyli podamy je jako stezenie normalne).

¢) Do kolbki stozkowej 100 cm® pobra¢ pipetg dokladnie 10 cm® przygotowanego roztworu kwasu
szczawiowego. Doda¢ okoto 20 - 30 cm® wody, 2 — 3 krople roztworu wskaznika (fenoloftaleiny) i
miareczkowac przygotowanym wczesniej roztworem zasady. Podczas poprawnie prowadzonego procesu
miareczkowania zmiana barwy roztworu (pojawienie sie rézowo-fioletowego zabarwienia) powinna
zachodzic¢ od jednej kropli dodanego roztworu uzytego do miareczkowania. Korzystne jest postawienie
obok (na tle biatego papieru) zlewki 50 cm® z woda destylowanag do ktdrej dodane zostaty: 1 kropla
roztworu zasady i 2 krople fenoloftaleiny; jest wéwczas bezposrednio widoczne oczekiwane zabarwienie
roztworu w momencie konca miareczkowania. Oznaczenie nalezy powtdrzyC trzykrotnie, przy czym
poszczegblne wyniki nie powinny sie r6zni¢ wiecej niz o 0.1 cm’. Obliczy¢ $rednig z trzech zgodnych
wynikow oraz obliczy¢ stezenie (normalne) roztworu zasady uzytego do miareczkowania.

2. Oznaczanie stezen roztwordw_ kontrolnych. Dysponujac ,,mianowanym” (tzn. o dokladnie znanym

stezeniu) roztworem zasady, nalezy teraz okresli¢ stezenia trzech otrzymanych roztworow kontrolnych,
zawierajacych kazda jeden z trzech kwasow (solny, siarkowy i octowy) o nieznanych stezeniach. W tym
celu do kolbki stozkowej 100 cm?® pobra¢ doktadnie 10 cm? badanego roztworu, doda¢ okoto 20 — 30 cm?
wody i miareczkowac roztworem zasady wobec fenoloftaleiny; kazde oznaczenie powtdrzyc¢ trzykrotnie.
Obliczy¢ i podac stezenie kazdego z badanych roztworow, podajac je jako stezenie molowe oraz jako
stezenie procentowe (gestos¢ roztworu przyja¢ rowna gestosci wody). Dodatkowo wykona¢ powtdrnie

miareczkowanie kwasu octowego uzywajac blekitu bromotymolowego jako wskaznika.



Potrzebne szklo laboratoryjne (zestaw dla 2 — 3 0s6b):

kolba miarowa 100 cm® — 1 sztuka

kolba miarowa 250 cm® — 1 sztuka

kolbki stozkowe do miareczkowania, 100 cm?® — 3 sztuki

zlewka 100 cm® — 1 sztuka

zlewki 50 cm?® — 1 sztuka

biureta 20 — 25 cm® — 1 sztuka

pipeta 10 cm® — 1 sztuka
Wyposazenie: mieszadlo magnetyczne, waga techniczna, waga analityczna. Odczynniki: kwas
szczawiowy, wodorotlenek sodu NaOH (staty). Wskazniki: btekit bromotymolowy (zmiana koloru przy
pH 6.0 — 7.6), fenoloftaleina (zmiana koloru przy pH 8.2 — 10.0), wskaznik Taschiro (mieszanina
wskaznikow, zmiany koloru przy pH 4.2 — 5.4 — 6.2)
UWAGI
1. Jako substancji wzorcowej do dokladnego oznaczenia stezenia roztworu zasady uzyty zostal kwas
szczawiowy. Kwas ten krystalizuje w postaci hydratu (COOH),.2H,0, o dobrze zdefiniowanym skladzie,
dlatego jest chetnie stosowany jako wzorzec przy oznaczaniu stezen. Innymi czesto stosowanymi
wzorcami s3: weglan sodowy, Na,COs;, wodoroweglan potasowy, KHCOs;, wodoroftalan potasowy, kwas
benzoesowy i inne. Preparaty te w wiekszoSci sa higroskopijne i dlatego wymagaja starannego
przestrzegania okreslonych norm postepowania: suszenia w $cisle okreSlonej temperaturze,
przechowywania w eksykatorze, czasem — jak w przypadku wodoroweglanu potasu — takze w atmosferze
CO,. Kwas szczawiowy (a takze kwas benzoesowy) jest wolny od tych ograniczen, dlatego zostat
wybrany w charakterze wzorca.
2. Wazenie na wadze analitycznej. Dokladng nawazke kwasu szczawiowego najlatwiej uzyska¢ w
nastepujacy sposob: na kawatku bibuly zwazy¢ — na wadze technicznej — zadang ilos¢ (okoto 0.65 g)
preparatu. Nastepnie na wadze analitycznej zwazy¢ dokladnie pusta kolbe, przesypa¢ do niej preparat
oraz zwazyC powtornie; z r6znicy mas odczytamy dokladng wartos¢ nawazki.
3. Wskazniki — rola wskaznika podczas miareczkowania kwasowo-zasadowego jest sygnalizowanie
zmiany pH roztworu. Zasadniczo wskaznik powinien zmieniaC swe zabarwienie po przekroczeniu
granicznej wartosci pH = 7. Jednak podczas miareczkowania np. stabego kwasu mocna zasada warto$¢
pH w punkcie réwnowaznikowego zobojetnienia moze dos$¢ znacznie odbiega¢ od wartosci 7.0, a to na
skutek zjawiska hydrolizy. Dlatego tez istotny jest dobér odpowiedniego wskaznika do analizowanego
uktadu.
4. Miareczkowanie korzystnie jest wykonywac (zawsze!) obserwujac zabarwienie roztworu na bialtym tle;
moze to by¢ bibula lub biaty papier. Obok powinna sta¢ kolbka lub zlewka zawierajaca roztwér o pH
odpowiadajacemu spodziewanemu punktowi koncowemu miareczkowania z dodanym wskaZnikiem.
Podczas miareczkowania porownujemy zabarwienia obu roztwordw, prowadzac proces do momentu

zréwnania sie barw w obu naczyniach.



