Pracownia klasycznej analizy ilosciowej dla studentow specjalnosci Analityka Chemiczna

ZAGADNIENIA DO KOLOKWIOW

Wstep do analizy ilosciowej

1.
2.

Wagi analityczne i technika wazenia.

Szkto laboratoryjne i sprzet uzywany w analizie ilosciowej:

e naczynia szklane, porcelanowe, polietylenowe — wtasnosci, warunki uzytkowania

e mycie naczyn laboratoryjnych

o kalibrowanie kolby i pipety miarowej

e sprzet metalowy: palniki, piece, suszarki, faznie wodne — obstuga i zastosowanie

Podstawowe pojecia dotyczace analityki pobieranie prébek, przechowywanie prébek, przygotowanie
probek (mineralizacja).

Podstawowe obliczenia analityczne zwigzane z przygotowaniem roztwordw:

e stezenia procentowe (masowe i objetosciowe)

e stezenia molowe

*  ppm—ppb—ppt

e przeliczanie stezen

Podstawy interpretacji wynikow pomiaréw: rodzaje btedéw w analityce chemicznej (btedy grube, btedy
systematyczne, btedy przypadkowe, btad wzgledny, btgd bezwzgledny).

Podstawy statystycznej obrébki wynikow:

e statystyki pozycyjne (Srednia arytmetyczna, mediana, dominanta)

e przedziat ufnosci

e kryteria odrzucania wynikéw watpliwych

e pordéwnanie precyzji i doktadnosci pomiaréw

Analiza wagowa

1.

Podziat metod grawimetrycznych

e metody zwigzane z uwalnianiem sktadnikéw lotnych

e metody stragceniowe

Rodzaje i charakterystyka osadéw wykorzystywanych w analizie wagowej.

e Osady krystaliczne, koloidalne

o Warunki jakie powinien spetnia¢ osad wykorzystywany w analizie wagowe].
Zjawiska zachodzgce podczas wytrgcania osadéw:

e adsorpcja powierzchniowa jonéw

okluzja

e tworzenie krysztatéw mieszanych

e wytracanie nastepcze

Pojecie lloczynu rozpuszczalnosci

e Klasyczna i termodynamiczna definicja iloczynu rozpuszczalnosci (Ir)

e Rozpuszczalnosc zwigzkdw a iloczyn rozpuszczalnosci.

e Obliczanie rozpuszczalnosci na podstawie |, oraz I, na podstawie rozpuszczalnosci.
Czynniki wptywajgce na rozpuszczalno$¢ osadow:

e wptyw obcego i wspdlnego jonu, efekt solny

e  wptyw odczynu roztworu (pH)

o wptyw reakcji kompleksowania

e wptyw reakcji redox

Operacje jednostkowe w analizie wagowej strgceniowej

e wytrgcanie osadow (optymalne warunki wytrgcania osadow - iloczyn Weimarna)
oddzielanie osaddéw (sgczenie, przemywanie, dekantacja)

e spalanie saczkéw i prazenie osaddéw

e postepowanie przy wazeniu uprzednio prazonego tygla

Przyktadowe oznaczenia grawimetryczne

e Wagowe oznaczanie Fe¥, SO4*

e (Oznaczanie zawartosci sktadnikéw lotnych w prébce.

Obliczanie wynikéw analizy.

e Podstawowe obliczenia stechiometryczne. Mnozniki analityczne.
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Alkacymetria
1. Klasyfikacja metod miareczkowej analizy objetosciowej:

podziat ze wzgledu na typ reakcji bedacej podstawg oznaczenia

podziat ze wzgledu na sposdb prowadzenia miareczkowania (miareczkowanie bezposrednie,
posrednie, odwrotne)

podziat ze wzgledu na sposdb wyznaczania PK. miareczkowania (metody wizualne i instrumentalne

2. Miano roztworu, wyznaczanie miana roztworu, pojecie standardu pierwotnego i wtérnego
3. Podstawy teoretyczne metod alkacymetrycznych

dysocjacja jonowa, stata i stopien dysocjacji, prawo rozcieniczen Ostwalda

teorie elektrolitdw mocnych i stabych

teorie kwaséw i zasad (Arheniusa, Brgnsteda - Lowry'ego, Lewisa)

pojecie pH i pOH, iloczyn jonowy wody, skala pH.

Hydroliza — definicja, rodzaje, stata i stopien hydrolizy,

roztwory buforowe, mechanizm dziatania prostych buforéw, pojemnosé buforowa.

4. Krzywe miareczkowania alkacymetrycznego. Analiza przebiegu krzywej miareczkowania:

mocnego kwasu — mocng zasadg

mocnej zasady — mocnym kwasem

stabej zasady — mocnym kwasem

stabego kwasu — mocng zasadg

kwasu wieloprotonowego

obliczanie pH w poszczegdlnych punktach krzywej miareczkowania
obliczanie skoku na krzywej miareczkowania

5. Miareczkowanie w srodowisku niewodnym (zalety i wady).
6. Wskazniki barwne w oznaczeniach alkacymetrycznych

mechanizm dziatania wskaznikéw (teorie Ostwalda, Hantzscha i Schafera)

kryteria doboru wskaZnika w oznaczeniu alkacymetrycznym

najczesciej stosowane wskazniki alkacymetryczne: oranz metylowy, btekit bromotymolowy,
fenoloftaleina, czerwien metylowa (zakres zmiany pH, barwy skrajne)

7. Przyktadowe oznaczenia alkacymetryczne:

przygotowanie roztworéw mianowanych, nastawianie miana (HCIl, NaOH)

oznaczanie CH3COOH

oznaczanie kwasu acetylosalicylowego

oznaczanie amoniaku metody Kjeldahla, Parnasa (po wstepnej mineralizacji), oznaczanie amoniaku
metodg formaldehydowg

oznaczanie weglanéw obok tugdéw oraz weglanéw obojetnych obok kwasnych.

8. Obliczanie wynikdéw analiz. Zadania rachunkowe, obliczanie pH.

Potencjometria
1. Podziat elektrod stosowanych w pomiarach potencjometrycznych:

elektrody pierwszego, drugiego i trzeciego rodzaju
elektrody wskaznikowe i porownawcze (elektroda wodorowa, antymonowa, chinhydronowa,
chlorkosrebrowa, kalomelowa)

2. Wzér Nernsta. Wyznaczanie stezenia substancji na podstawie pomiaréw potencjometrycznych.
3. Typy miareczkowan potencjometrycznych:

metoda klasyczna

miareczkowanie do punktu zerowego

miareczkowanie z dwumetalicznym uktadem elektrod
miareczkowanie z dwiema obojetnymi elektrodami polaryzowanymi

4. Metody wyznaczania punktu koicowego w miareczkowaniu potencjometrycznym metoda klasyczng.

g

Elektroda szklana. Budowa, zastosowanie. Btgd kwasowy, btad sodowy, potencjat asymetrii.

6. Zadania rachunkowe. Obliczanie SEM, zastosowanie metody Hahna, obliczanie wyniku analizy.
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Kompleksometria

ok wnpR

8.
9.

10.
11.
12.
13.

Kompleksy proste i chelatowe

Teoria Wernera - wartosciowos¢ gtdwna, wartosciowos$é poboczna

Podziat komplekséw

Budowa komplekséw chelatowych na przyktadzie komplekséw metali ll, Il i [V warto$ciowych z EDTA
Stale trwatosci i nietrwatosci komplekséw

Teoretyczne podstawy miareczkowania kompleksometrycznego:

e krzywa miareczkowania kompleksometrycznego,

e maskowanie i demaskowanie w kompleksometrii.

Sposoby wyznaczania pR w kompleksometrii:

e metalowskazniki — zasada dziatania, przyktady

e wskazniki redoks — zasada dziatania, przyktady

Typy miareczkowan kompleksometrycznych: bezposrednie, posrednie, odwrotne, podstawieniowe.
Kompleksony — rodzaje i zastosowanie w analizie chemiczne;.

EDTA jako odczynnik analityczny, wtasciwosci, zastosowanie

Rodzaje twardosci wody, zmiekczanie wody, stopnie twardosci.

OznaczanieMg?, Ca%*, Cd?*, Zn%, AI**, twardosci wody.

Obliczanie wynikdw analizy. Przeliczanie jednostek twardosci wody.

Redoksymetria/manganometria

©ONDUEWNE

Potencjaty redoks (normalny, formalny), czynniki wptywajgce na ich zmiane.
Odwracalno$é reakcji redoks

Zahamowane; indukowane reakcje redoks

Przewidywanie kierunku reakcji redox

Wptyw pH, reakcji kompleksowania, wytrgcania na przebieg reakcji redox
Amfoteryczne substancje redoks (przyktady, reakcje)

Wskazniki redox: specyficzne, niespecyficzne — zasada doboru

Krzywe miareczkowania redox: wzory, obliczanie

Przygotowanie, mianowanie, wtasciwosci roztworu KMnO4

10. Oznaczanie: Fe** Mn?* Ca?*, H,0,
11. Bilansowanie reakcji redox. Obliczanie wynikow analiz.

Redoksymetria/Jodometria
1.

NouswN

8.

Typy miareczkowan jodometrycznych:

e miareczkowanie bezposrednie (miareczkowanie roztworem jodu)
e miareczkowanie posrednie (miareczkowanie roztworem Na,S;03)
Warunki miareczkowan jodometrycznych

Przygotowanie, mianowanie, wtasciwosci roztworu jodu
Przygotowanie, mianowanie, wtasciwosci roztworu Na,S;03

Skrobia jako wskaznik w jodometrii

Oznaczenia: Cu®, As*, H,0,, aldehydéw, kwasu askorbinowego
Podstawowe wiadomosci o innych metodach redoks: bromianometria, cerometria, chromianometria,
tytanometria

Bilansowanie reakcji redox. Obliczanie wynikéw analiz.

Analiza straceniowa objetosciowa

ok wWwNE

lloczyn rozpuszczalnosci, kolejnos¢ wytracania osadow

Argentometria i inne metody strgceniowe, merkurometria.

Krzywe miareczkowania strgceniowego. Analiza krzywych.

Wskazniki w analizie stragceniowej. Zasada dziatania wskaznikdéw adsorpcyjnych.

Oznaczanie: CI” (metoda Mohra, Volharda, Fajansa), Br~, I, CN~, Zn?*, oznaczanie chlorkéw w mydtach
Obliczanie kolejnosci wytrgcania osadéw. Obliczanie wynikéw analiz.
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Spektrofotometria

1.

Absorpcja promieniowania a struktura czgsteczki. Grupy chromoforowe, aukschromowe. Efekt
batochromowy.
Prawa absorpcji. Prawa Lamberta - Beera. Przyczyny odstepstw od praw absorpcji (chemiczne i
instrumentalne).
Metody oznaczen spektrofotometrycznych. Metoda krzywej wzorcowej. Spektrofotometria réznicowa.
Miareczkowanie spektrofotometryczne.
Wielkosci charakteryzujgce czuto$sé metod spektrofotometrycznych (molowy wspdtczynnik absorpcji,
absorpcja wtasciwa).
Aparatura stosowana w pomiarach spektrofotometrycznych. Schemat blokowy najprostszego
spektrofotometru absorpcyjnego wraz z opisem funkcji poszczegdlnych elementéw uktadu. Zrédta
promieniowania. Monochromatory:
o filtry (podziat i charakterystyka filtréw, selektywnosc filtru),
e pryzmaty (zdolno$¢ rozdzielcza),
e siatka dyfrakcyjna (zdolno$¢ rozdzielcza siatki).
Detekcja promieniowania: detekcja z uzyciem detektoréw wykorzystujacych zewnetrzne zjawiska
fotoelektryczne (fotokomarki, fotopowielacze).
Wykorzystanie spektrofotometrii absorpcyjnej w analityce:
o Spektrofotometryczne oznaczanie zelaza w postaci komplekséw z o-fenantroling
e Spektrofotometryczne oznaczanie chemicznych dodatkdw do zywnosci (E338) w napojach
bezalkoholowych
Obliczenia rachunkowe dotyczgce praw absorpcji. Obliczanie wynikéw analiz przeprowadzanych réznymi
technikami.
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