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ניסוי 18 - תאי ריכוז וטיטרציה פוטנציומטרית
ידע כללי מוקדם הנדרש לניסוי: יש להכיר את הנושאים הבאים:
תאי ריכוז,מקדם אקטיביות, כ.א.מ. ,משוואת נרסט,מכפלת מסיסות, קבוע היווצרות של קומפלקס, מספר קואורדינציה.שימוש במשוואת  Debye-Hukkel  .
מטרות הניסוי

מדידת הכוח האלקטרומוטורי הנוצר בתאי ריכוז של AgNO3, 
קביעה פוטנציומטרית של ריכוז יוני כסף וקביעת Ksp (מכפלת המסיסות) של AgCl ו- AgI, ובנוסף קביעת קבוע היווצרות הקומפלכס הנוצר בין מולקולות אמוניה ליוני כסף בתמיסה מימית.
יסודות הניסוי
תאי ריכוז 

נתאר תא המורכב משתי אלקטרודות זהות טבולות בתמיסות בעלות 

ריכוזים שונים:
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בכתיבה מוסכמת של תא חשמלי רושמים את הקתודה מצד ימין ואת האנודה מצד שמאל. בחצי תא הקתודה מתרחש חיזור ובחצי תא האנודה מתרחש חימצון. את מתח התא הכולל ניתן לחשב לפי משוואה 2 כאשר יש להציב בה  את הפוטנציאלים של תגובות החיזור (ניתן להעזר בטבלת פוטנציאלי חיזור מספר הנתונים). 
 



      

אם נמדוד את המתח של תא ריכוזים  אפשר יהיה לקבוע את יחסי הפעילויות (אקטיביות) של יון מסויים בשתי תמיסות, או את פעילותו בתמיסה אחת כאשר פעילותו בשניה ידועה, לפי משוואה (2). כיוון שמודדים בדרך זו פעילות של יון מסויים, אפשר למשל, לקבוע את ריכוז יוני ה Ag+ הממויימים המתקבלים ע"י פירוק של היונים הקומפלקסיים , [Ag(NH3)2]+. 

בחלק א' של ניסוי זה נמדוד את הפוטנציאלים של התאים הבאים:
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5.  הוסף לתערובת בחצי תא (4) תמיסת NH4OH  עד להתמוססות המשקע הנוצר.  השתמש בתמיסת NH4OH בריכוז ~1M ובצע זאת במנדף. 
6.  
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7. הוסף לתערובת בחצי תא (6) תמיסת NH4OH  בדוק האם המשקע מתמוסס. השתמש בתמיסת NH4OH בריכוז ~1M ובצע זאת במנדף.
ב.
טיטרציה פוטנציומטרית

הטיטרציה מבוססת על שינוי מתח התא הנמדד כתלות בריכוז Ag+. 


בניסוי זה ריכוזו של Ag+ משתנה במהלך הוספת המטטר NH4OH.

מהלך הניסוי
הערה כללית- בניסוי זה משתמשים במים טרי מזוקקים!!!! שאל את המדריך מהיכן לקחת מים אלה.
א. תאי ריכוז
     טכנאית המעבדה הכינה עבורך תמיסת AgNO3בריכוז 0.1 מולר. ע"י מיהול מתאים עליך להכין תמיסות של AgNO3 0.01N ו- AgNO3 0.001N בבקבוקי מדידה של 50 סמ"ק. ממלאים סט של מבחנות בתמיסות המתאימות ומחברים ביניהם על ידי הגשר האלקטרוליטי (גשר המלח) המכיל תמיסת KNO3 1M (שאלה למחשבה: אילו תכונות צריכות להיות לאלקטרוליט המצוי בגשר המלח?) מכניסים למבחנות את אלקטרודות הכסף הנקיות (לאחר ששפשפת אותן בבד שמיר ושטפת במים מזוקקים) ומחברים אותן לוולטמטר. מודדים את הכ.א.מ. יש להקפיד שהאלקטרודות תהינה טבולות באותה המידה. 




יש למדוד את הפוטנציאלים של תאים 1,2,3,4,6 . הניסוי בתאים 5,7 הינו איכותי בלבד. 

2. קביעת ריכוז האמוניה
את ריכוז תמיסת ה NH4OH שברשותך תקבע באמצעות טיטרציה. 
לכוס של 250 סמ"ק הכנס 10 סמ"ק תמיסת NH4OH ו- 100 סמ"ק מים מזוקקים. הוסף מגנט וטטר בעזרת תמיסה מכויילת של  HCl בריכוז 1 מולר. 
מחוון מעורב ישמש אותך כאינדיקטור.
 בזמן הטיטרציה מתרחשת התגובה: 
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ערוך את הטיטרציה פעמיים. רשום את תוצאת המדידה לשימוש בשלבים הבאים.

ג. טיטרציה פוטנציומטרית:
לפי ריכוז תמיסת האמוניה שהתקבל  בטיטרציה האוטומטית  והסטוכיומטריה של התגובה המתרחשת בטיטרציה הפוטנציומטרית מחשבים את נפח תמיסת ה NH4OH שדרוש כדי להגיע לנק' האקויולנטית .
מכניסים 25 מ"ל במדויק תמיסת AgNO3  0.1N לכוס של 250 סמ"ק. מוסיפים מים מזוקקים בעזרת משורה עד ל 100 סמ"ק (זו התמיסה המטוטרת). בחצי התא הנגדי נשתמש במבחנה שבתוכה יש תמיסת AgNO3  בריכוז 0.01N (הנפח לא משנה).  מחברים את שני חצאי התא על-ידי גשר מלח המכיל תמיסת KNO3  1M, טובלים את אלקטרודות הכסף ומחברים אותן למיליוולטמטר ורושמים את המתח ההתחלתי. מוסיפים מביורטה תמיסת NH4OH בריכוז ידוע לכוס המכילה AgNO3 בריכוז 0.1 מולר, בוחשים זמן מה. מפסיקים את הבחישה ורושמים את המתח. מוסיפים עוד, בוחשים שוב, מודדים וכו'. 

כשהתמיסה הופכת  לצלולה, רושמים את נפח תמיסת האמוניה הדרוש ואת המתח, ממשיכים את הטיטרציה עוד כ-3 סמ"ק ושוב רושמים את המתח והנפח .
    לפני תחילת הטיטרציה  מחשבים את נפח תמיסת ה NH4OH שדרוש כדי
    להגיע לנק' האקויולנטית . לפי ריכוז תמיסת האמוניה שהתקבל  בטיטרציה 
    האוטומטית  והסטוכיומטריה של התגובה המתרחשת בטיטרציה 
    הפוטנציומטרית 


עיבוד תוצאות
הערה: הסטודנט חייב לבוא למעבדה עם חישובי הפוטנציאלים התאורטיים המתאימים לתאים 1, 2, 3, 4, 6 הכוללים את התיקון לפי אקטיביות ממוצעת הנתונה על ידי משוואת דבאי היקל.

1. בזמן ביצוע הניסוי השווה את הערכים המדודים לערכים התאורטיים אשר חישבת. יש לחשב את ריכוזי יון הAg+ בתאים 4 ו- 6 ואת מכפלת המסיסות של AgCl ושל AgI. להסביר את התופעה בתאים 5 ו- 7.

2. משרטטים את הגרף של הטיטרציה הפוטנציומטרית (מתח התא ב- mv כנגד נפח תמיסת אמוניה) ועל-ידי הנגזרת השניה מוצאים את הנקודה האקוויולנטית. שים לב כי סימן המתח משתנה במהלך הטיטרציה- הסבר מה הסיבה לכך.
בזמן הטיטרציה מתרחשת בתמיסה התגובה:
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כאשר [Ag(H2O)2]+ ו- [Ag(NH3)2]+  - הם ריכוזי הקומפלכסים של כסף עם מים ואמוניה (בהתאמה). על-ידי מדידת מתח נוכל לקבוע את קבוע ש"מ של יצירת הקומפלכס בין יוני כסף לאמוניה.

נסמן:
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 - נפח תמיסת האמוניה בנקודה האקויוולנטית,
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  - נפח תמיסת האמוניה בסוף הטיטרציה כשהתמיסה המטוטרת שקופה וצלולה. 
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  - הנפח ההתחלתי של תמיסת חנקת הכסף לאחר שנמהלה במים.   


Δ  E         - השינוי ב כ.א.מ. הנמדד בסוף הטיטרציה, לאחר שהתמיסה התבהרה, לעומת הכ.א.מ שנמדד לפני תחילת הטיטרציה.
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   - הריכוז של חנקת הכסף בתמיסת המטוטר לאחר שנמהלה במים  לפני תחילת הטיטרציה. 


[image: image17.wmf]H

NH

C

0

4

  - ריכוז תמיסת האמוניה כפי שהתקבל בטיטרציה האוטומטית.

חישוב מספר הקואורדינציה n של הקומפלכס:

(2)            
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חישוב קבוע ש"מ K.
לפי משוואה מספר 1 ניתן לראות שכדי לחשב את קבוע שיווי המשקל יש לדעת את הריכוזים של הצורונים הבאים במצב בו התמיסה נמצאת בש"מ ( נוח לערוך את החישובים בשלב שבו התמיסה התבהרה ): הקומפלקס של כסף עם אמוניה, יוני הכסף הממויימים, האמוניה שאינה נמצאת בקומפלקס ואשר מומסת בתמיסה.
  את ריכוז הקומפלכס של כסף עם אמוניה בסוף הטיטרציה כאשר
  התמיסה התבהרה מחשבים כך:

                       (3)              
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את ריכוז יוני הכסף הממויימים,
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 בסוף הטיטרציה כשהתמיסה התבהרה מחשבים ממשוואת נרנסט:

(4) 
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ריכוז האמוניה שנשאר בתמיסה הינו:

(2) 
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נציב את הביטויים (3), (4) ו- (5) בביטוי של קבוע ש"מ לתגובה (1) ונקבל את K.
לשם השוואת קבוע ההיווצרות של הקומפלכס יש לקחת את המאמר המתאים מהטכנאית.
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