CWICZENIE 5: CHRONOWOLTAMPEROMETRIA ZE WSTEPNYM ZATEZANIEM

Cel ¢wiczenia:
Oznaczanie jondw kadmu (ll) za pomoca chronowoltamperometrii ze wstepnym
zatezaniem metodg dodatku wzorca.

Aparatura:
Zestaw komputerowy do rejestracji i opracowania krzywych elektroanalitycznych;

elektrody: wiszaca kroplowa elektroda rteciowa, elektroda kalomelowa (elektroda
odniesienia) i elektroda platynowa.

Odczynniki:
0,2M HNO3

Wzorzec — r-r Cd?* o stezeniu 2pg/ml (1,779-10° M)

Przygotowanie roztworu:

Otrzymany roztwér w kolbce o pojemnosci 25 ml rozcienczy¢ wody do kreski.
Do suchego naczynka wla¢ 10 ml analizy i 0,2 ml roztworu kwasu azotowego o stezeniu 0,2
mol/ I.

Wykonanie éwiczenia:

1. Elektrody po optukaniu osuszy¢ bibuta.

2. Naczynko z roztworem umiescié¢ na statywie tak, aby mieszalnik mégt swobodnie obraca¢ sie.
Roztwér odtlenia¢ 15 min.

3. Zarejestrowa¢ chronowoltamperogram w zakresie potencjatéw od -0,2 do -1,0V stosujac
parametry rejestracji wedtug wskazowek prowadzgcego. Ze wzgledu na niewielkie stezenie jonéw
kadmu (ll) w analizie, na krzywej nie wystgpig piki, ktore mogtby by¢ wykorzystane w analizie.
Nalezy odszuka¢ w , Poradniku Fizykochemicznym” potencjat redukcji kadmu (1) w warunkach
wykonywanego eksperymentu.

4. Po ustaleniu z prowadzgcym potencjatu i czasu wstepnego zatezania oraz pozostatych
parametréw eksperymentu zarejestrowac¢ 3 (odtwarzalne krzywe) chronowoltamperometry-
cznego utlenienia kadmu z amalgamatu, poprzedzone wstepnym procesem redukcji. Wytgczyé
mieszanie zawsze na 5 s przed koicem czasu zatezania odliczanego w gérnym pasku ekranu.

5. Nastepnie nalezy wla¢ do naczynka 2ml roztworu wzorcowego kadmu (II) po 10 min odtleniania
zarejestrowac 3 krzywe w warunkach analogicznych jak bez wzorca.

Opracowanie wynikow:
Ze wszystkich 6 otrzymanych krzywych nalezy odczytac potencjaty i prady pikéw.
Stezenie metalu nalezy obliczy¢ ze wzoru:

i,C
CCd(II) = V

Ip2 +(|p2 _Ipl)x
ip1 - wielkos$¢ piku anodowego utlenienia przed dodaniem wzorca
ip2 - wielkos$¢ piku anodowego utlenienia po dodaniu wzorca
V - objetosé roztworu (10,2 ml)
A - objetos¢ dodanego wzorca (2 ml)
C - stezenie dodanego wzorca w ppm (2 ppm)
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Poréwnujagc kazdy pik z 3 pikami otrzymanymi w roztworze ze wzorcem uzyska sie 9 wynikéw
dla kazdego kationu metalu.

Wyniki zestawi¢ w tabeli:

Po uporzadkowaniu wynikow wedtug wzrastajgcej kolejnosci, odrzuci¢ wyniki watpliwe
na podstawie testu Q-Dixona dla prawdopodobieristwa 90% (rozdziat 10.7 z podrecznika
,Cwiczenia rachunkowe z chemii analitycznej” pod red. Z.Galusa). Jesli wynikdw skrajnych nie
mozna odrzuci¢, dalsze stosowanie testu jest niecelowe. Jesli wynik skrajny trzeba odrzuci¢, przy
stosowaniu testu dla nastepnego wyniku nalezy wzigé wartos¢ n o jeden mniejsza.

Po wyeliminowaniu wynikéw watpliwych nalezy poda¢:

1. Srednig arytmetyczna
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n - po wyeliminowaniu wynikow watpliwych
2. Odchylenie standardowe pojedynczego wyniku

4. Przedziat ufnosci sredniej arytmetycznej
p=xtt-s
t - wspotczynnik Studenta dla prawdopodobienstwa 90%
Ostateczne wyniki nalezy poda¢ w postaci:
X-t:-s < xS x+t-s

Nalezy réwniez poda¢ zawartos¢ jonow kadmu (11) w 25ml otrzymanej probki (w miligramach).

Wymagania:

1. Réznice pomiedzy metodg chronowoltamperometrii klasycznej i chronowoltamperometrii
ze wstepnym zatezaniem.

2. Dobér potencjatu i czasu zatezania.

3. Czynniki wptywajgce na wielko$¢ otrzymanego piku po wstepnym zatezaniu.

4. Substancje, ktéore mozna oznaczy¢ metody chronowoltamperometrii ze wstepnym
zatezaniem.

5. Sposoby zatezania depolaryzatoréw na elektrodach.

6. Metody zwiekszania czutosci w chronowoltamperometrii.
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