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עמוד 8 מתוך 8

ניסוי מספר 2 – מבוא לאנליזה וולומטרית

כדאי לקרוא בעיון את הנספח העוסק בנושא והנמצא באתר.
מ ט ר ת   ה נ י ס ו י

לימוד הטכניקות המשמשות בטיטרציות וולומטריות של חומצה-בסיס.

אפיון נקודת הסיום בעזרת מחוון ובשיטה פוטנציומטרית.

לקראת מעבדה זו עליך לשלוט בחומר הרקע הבא: יחידות המבטאות ריכוזים: מולליות, מולריות, פורמליות, נורמליות, תמיסות באחוזים לפי משקל ולפי נפח.

תמיסות מכוילות, סטנדרט ראשוני, עקרונות הטיטרציה הוולומטרית (כולל כלי המעבדה המשמשים בטיטרציות). מושג ה- pH, קבוע דיסוציאציה של מים, חומצה, בסיס, הידרוליזה של מלח, pKa של חומצות ו- pKb של בסיסים לסוגיהם. עקומות טיטרציה של: בסיס חזק עם חומצה חזקה, בסיס חזק עם חומצה חלשה, בסיס חלש עם חומצה חלשה, בסיס חלש עם חומצה חזקה, של חומצות פולי פרוטיות עם בסיס חזק. 

עקרונות הטיטרציה הפוטנציומטרית – צורת העקומות, דרכי חישוב נקודת הסיום ו- pKa ,כולל דרכים גרפיות וחישוביות. אלקטרודות: זכוכית, קלומל ומשולבת.

מ ה ל ך   ה נ י ס ו י

הערה: עליך לשמור את התמיסות המכוילות אותן תכין במעבדה זו. תמיסות אלו תשמשנה אותך בניסויים מאוחרים יותר לאורך כל השנה!
הבהרת מונחים מקובלים בשקילה 

"שקילת W גר' חומר במאזניים חצי- אנליטיים" פירושה: משקל מנת החומר יהיה בתחום 10% ±  מהמשקל המבוקש (W) ודיוק השקילה (ורישום המשקל במחברת) יהיה עד 0.1 גר'. 

"שקילת W גר' חומר במאזניים אנליטיים" פירושה: משקל מנת החומר יהיה בתחום 10% ± מהמשקל המבוקש (W) ודיוק השקילה  (ורישום המשקל במחברת) יהיה עד 0.0001 גר'.

1.
הכנת תמיסת HCl 0.1M  וכיולה

הכן 1.0 ליטר תמיסה 0.1N של חומצת מלח על ידי מהילת החומצה המרוכזת.
        השתמש בנתונים הבאים לגבי החומצה המרוכזת על מנת לחשב (לפני בואך
        למעבדה) מהו נפח החומצה המרוכזת הדרוש להכנת החומצה המהולה. 
        ריכוזה w/w: 32% וצפיפותה: 1.16g/ml .
       את התמיסה המהולה מכינים באופן הבא: לתוך בקבוק כיול של 1.00 ליטר 
       מכניסים מים מזוקקים (עד לכמחצית הנפח), בזהירות מוסיפים את החומצה
        המרוכזת ,משלימים עד לקו המסומן על הבקבוק במים מזוקקים, מכסים
        בפקק ומערבבים.
                כיול התמיסה

נקה היטב את הביורטה במים מזוקקים, לאחר מכן שטוף את הביורטה 
        שלוש פעמים בעזרת תמיסת ה-HCl שהכנת, מלא את הביורטה בתמיסת
        החומצה. שקול (בדיוק של 0.1 מ"ג) שלוש מנות, כל אחת במשקל 0.1 גר', 
        של נתרן קרבונט מיובש לתוך ארלנמיירים.- שים לב לרשום את המשקל
        המדוייק על גבי הארלנמייר. 
        המס כל מנה בכ- 50 מ"ל מים, הוסף 2 טיפות מחוון מעורב (הסבר נמצא
        בסעיף 3), הוסף מגנט, בחש
        את התמיסה בעזרת הבוחש המגנטי וטטר עם החומצה עד להופעת צבע כתום. 
        חשב את פקטור התמיסה (הפקטור מוגדר כיחס בין הנורמליות שנמצאה 
        על-ידי כיול והנורמליות המחושבת). 

2.
הכנת תמיסת NaOH 0.1N וכיולה


א. הכנת תמיסת NaOH    0.1N 
         הערה: NaOH הוא חומר מאכל חזק. יש להזהר ולמנוע מגע עם העור ובעיקר 


עם העיניים. שקול לתוך כוס במאזניים חצי אנליטיים כ- 4.2 גר' נתרן 
         הידרוכסיד, והעבר מיד לבקבוק מדידה של 1 ליטר (בעזרת משפך מוצקים) 
הוסף מים מזוקקים עד לכ- 1/3 נפח הבקבוק סגור בפקק והמס את כל המוצק 
        בתנועות ערבול עדינות. הוסף מים עד הקו, סגור הרמטית בפקק, החזק את
        הבקבוק בשתי הידיים (בפקק ובתחתיתו) והפוך בזהירות מספר פעמים עד
        לקבלת תמיסה אחידה.  העבר, בעזרת משפך, לבקבוק אחסון רגיל, ציין על
        הבקבוק את ריכוז התמיסה ואת שמך ושמור בארונך גם לניסויים הבאים.  
       ב. הכן שלוש מנות של אשלגן ביפתלט מיובש (סטנדרט ראשוני) כדלקמן: 
        הכנת מנה – שקול על גבי נייר שקילה, במאזניים אנליטיים, 0.3 גר' אשלגן 
       ביפתלט מיובש והעבר באופן כמותי לתוך ארלנמאייר של 250 מ"ל.

       ג. כיול תמיסת ה- NaOH 
        שטוף היטב את הביורטה ומלא אותה בתמיסת הנתרן הידרוכסיד.

       לכל מנת אשלגן ביפתלט הוסף כ- 50 מ"ל מים מזוקקים, הכנס מגנט            
       לארלנמאייר (בעדינות, כדי למנוע התזת תמיסה) והפעל את הבחישה בעדינות 
       עד להתמוססות מלאה, הוסף שתי טיפות תמיסת פנול פתלאין (מחוון) וטטר 
       ע"י תמיסת ה- NaOH  – הקפד לבצע את כל הפעולות בדיוק כפי שהודרכת.  
       חשב את הפקטור של תמיסת ה- NaOH . 
3.
טיטרציה של חומצה חזקה עם בסיס חזק

        רשום במחברתך את כל הפרטים שרשומים על בקבוקי התמיסות המכויילות
         שהכנת. זכור שאין מכניסים פיפטה לבקבוק  של תמיסה כלשהי, אלא מוזגים 
        מהבקבוק לכוסית יבשה ונקייה ורק מתוכה  ממלאים פיפטה (בעזרת
        פרופיפטה) .

        העבר 20 מ"ל של תמיסת החומצה המכויילת לארלנמאייר של 250 מ"ל, 


הוסף מים, 3 טיפות מחוון מעורב (המכיל: מתיל אורנג' + ברום קרזול ירוק),
        וטטר עם תמיסת הבסיס המכויילת, עד לנקודת המעבר של האינדיקטור-שינוי
        צבע מצהוב כתמתם לירוק . (שימו לב כי ניתן לערוך את הטיטרציה להיפך
        הבסיס יהיה המטוטר והחומצה תהיה המטטר).
         השימוש במחוון מעורב מאפשר לקבל שינוי חד בצבע על פני תחום צר של pH .

         האינדיקטורים אותם מערבבים הינם בעלי pKIN  קרובים ובעלי צבע חופף 

         בטווח הpH-ים שבין ערכי ה pKIN  . שינוי הצבע של האינדיקטור המעורב בו
         אנו משתמשים מתקבל ב pH=4.3 .
        חזור על הטיטרציה כאשר פנול פתלאין משמש כאינדיקטור. 
4.     קביעת תכולת חומצת חומץ בחומץ שולחני.

        העבר במדוייק 20.0 מ"ל מתמיסת הנעלם לבקבוק מדידה של 50 מ"ל והוסף 
       מים מזוקקים עד הקו. ערבב היטב. העבר 5.0 מ"ל במדוייק מהתמיסה המהולה
       לארלנמייר של 250 מ"ל, הוסף מגנט , מים מזוקקים לכיסוי המגנט ושתי 
       טיפות של האינדיקטור פנול פתלאין. טטר בעזרת תמיסת נתרן הידרוקסיד 0.1
       מולר. חשב את הריכוז המולרי ואת האחוז המשקלי של חומצת החומץ
       שבנעלם.
5.
קביעת תערובת של קרבונט ובי-קרבונט

מהל במים מזוקקים את תמיסת הנעלם בבקבוק המדידה עד לנפח של 


100 מ"ל במדויק. העבר 10.0 מ"ל של התמיסה המכילה תערובת של Na2CO3 

ו- NaHCO3 ביחס ריכוזים בלתי ידוע לתוך ארלנמאייר של 250 מ"ל. שטוף את 
        הדופן הפנימית במים מזוקקים (בנפח דומה לנפח הדגימה) וטטר עם תמיסה
        מכויילת של 0.1N HCl עד לשינוי הצבע של פנול פתלאין מסגול לחסר צבע.
        הוסף 3 טיפות של מחוון מעורב והמשך את הטיטור עד לנקודת המעבר השניה. 
        מירוק לצהוב כתמתם.חשב את ריכוז הנעלם. 
6.
טיטור חומצה זרחתית בשיטה פוטנציומטרית

בצע את הטיטרציה הפוטנציומטרית בעזרת pH מטר המכוון לסקלה של pH
        ( ולא של (mV. 


מהל את תמיסת הנעלם שבבקבוק המדידה במים מזוקקים עד ל- 100 מ"ל 
        וערבב. העבר מנה של 5.00 מ"ל של תמיסת הנעלם לכוסית של 100 מ"ל וטטר
        כנגד תמיסת הנתרן הידרוכסיד שהכנת בסעיף 2. את הטיטרציה בצע פעמיים
        כשהינך עוקב אחר pH התמיסה בעזרת  pH מטר. הכנס לכוסית את
        האלקטרודות כך שיהיו בגובה של כשני ס"מ מתחתית הכוס, הכנס מגנט 
        והוסף מים מזוקקים עד שכשני ס"מ מהאלקטרודות יהיו טבולים בנוזל.
        עליך לבצע טיטרציה אחת גסה וטיטרציה אחת עדינה. בטיטרציה העדינה
        בדו"ח שרטט את העקומה הפוטנציומטרית של הטיטרציה העדינה וקבע את
        הנקודות האקוויולנטיות , חשב את ערכי ה- pKa ואת ריכוז החומצה.
        שרטט גם את גרף הנגזרת הראשונה והנגזרת השניה לפי ההסבר המופיע 
        בהמשך.    
ד ו ח    
1. נמק את תוצאות הטיטרציות של תרגילים 3-6. תאר כיצד תראנה עקומות הטיטרציה בכל מקרה. 

2. חשב את הריכוזים של כל הנעלמים שטיטרת בנוכחות אינדיקטורים.
3.  צייר שלושה גרפים:

1) את ה- pH לאחר צעד כלשהו כנגד הנפח המצטבר של תמיסת הבסיס שהוסף עד לאותו צעד (כולל הצעד); את הנפח המצטבר נסמן ב- V .

2) שרטט עקומה שניה של אותה טיטרציה המראה את 
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 הוא מנת השינוי ב- pH  בצעד כלשהו בנפח התוספת של מטטר באותו הצעד,ז"א 
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 הינו (V1+V2)/2. 
גרף זה הוא קירוב לעקומת הנגזרת של הגרף הראשון.

3) שרטט עקומה שלישית המתארת את הנגזרת השניה של ה- pH כנגד נפח הבסיס 
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  כנגד V (כלומר קירוב לעקומת הנגזרת השנייה של הגרף הראשון).
   חשב את ריכוז החומצה ואת ערכי שני ה- pKa  הראשונים של החומצה
   הזרחתית. הגרפים המצורפים להלן הינם עבור תוצאות ניסוייות מושלמות. אין 
  ספק שהגרפים אותם תשרטט אתה יהיו בעלי מגמה דומה אך יכילו יותר רעשים
  (קפיצות קלות בערכים שעל ציר ה (y .
בעמודים הבאים נמצאות דוגמאות לטבלאות ולגרפים המתאימים לטיטרציה של חומצה חלשה בבסיס חזק. שימו לב שבגרפים המתארים את הנגזרת הראשונה והשניה סקלת הנפח מצומצמת מאוד .
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Estimation of pKj at the Half-titration Point
After you have located the equivalence point in the first titration curve, you can calculate the volume
of sodium hydroxide at the equivalence point in the titration and therefore the volume at which exactly

half of the acid will be neutralized. This is called

the buffer point, half-titration point or half-

equivalence point. This point is particularly significant because it provides an estimate of the acid

dissociation constant of the acid being titrated.

In general, for any weak acid we have the following equilibrium:

HA (ag) + H,0 () = H;O' (aq) + A-(aq) K,
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TABLE 1 Sample Titration Data

Corrected Corrected Corrected
Volume NaOH pH Volume NaOH pH Volume NaOH pH
0.00 3.86 24.00 5.20 36.20 9.29
2.03 4.02 26.00 532 36.40 9.84
4.00 4.14 28.00 5.44 36.60 10.17
6.00 428 30.00 5.60 37.00 10.50
8.00 4.40 32.00 5.80 38.00 10.87
10.00 451 34.00 6.13 40.03 11.23
12.00 4.61 35.00 6.43 42.00 11.40
14.02 4.71 3521 6.53 44.00 11.53
16.00 4.81 35.39 6.64 46.00 11.63
18.00 4.90 35.60 6.79 48.00 11.70
20.00 5.01 35.79 6.98 50.01 11.77
22.00 5.09 36.00 7.35
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First Derivative Data

Volume NaOH pH ApH AV Vol. Avg.  ApH/AV
3539 6.64
35.60 6.79 0.15 0.21 35.50 0.71
35.79 6.98 0.19 0.19 35.70 1.00
36.00 735 0.37 0.21 35.90 1.76
36.20 9.29 1.94 0.20 36.10 9.70
36.40 9.84 0.55 0.20 36.30 2.75
36.60 10.17 033 0.20 36.50 1.65
First Derivative Plot
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Second Derivative Data
AV A(ApH/AV)  Vavg AApH/AV)/AV

0.20 0.29 35.60 1.45
0.20 0.76 35.80 3.81

0.20 7.94 36.00 39.7
0.20 -6.95 36.20 -34.75
0.20 -1.10 36.40 -5.50

bCcDdEe |sbCcDdEe cDdEe cDdEe dhe CcDdEe 3bCcDdee  3bCcDdEe ibCcDdEe  bCcDdEe
TNormal |TNoSpacng Headingl  Heading 2 Title Subtite  Subtle Emp.. Emphasis Intense Em..  Strong -

% & Find -

% Replace
Styles - ls select -
5| Ediing














ניסוי מספר 2

_1020671069.unknown

_1250515631.unknown

_1250515702.unknown

_1020671153.unknown

_1020671018.unknown

