Woltamperometria (VA IV)

Woltamperometryczne oznaczanie otowiu
na btonkowej elektrodzie rteciowej
(mercury film electrode - MFE)

Cel ¢wiczenia
Oznaczenie $ladowych ilosci otowiu W wodzie technikg impulsowej réznicowej woltamperometrii
anodowej stripingowej (ang. differential pulse anoding stripping voltammetry, DP-ASV)

Aparatura i sprzet pomiarowy
a) analizator elektrochemiczny (potencjostat/galwanostat) PalmSens;
b) uktad trojelektrodowy sktadajacy si¢ z: grafitowej elektrody roboczej, chlorosrebrowej elektrody
odniesienia (Ag/AgCI/KClsat), przeciwelektrody (drut platynowy)
€) naczynka pomiarowe, kolbki miarowe, pipety, tryskawka

Odczynniki
1 M KNOs, 5:10° M Hg 2* (w HNO3), roztwér wzorca Pb?* (100 pg/l), woda destylowana

Tok postepowania

I. Elektrolityczne wytworzenie cienkiego filmu (blonki) rteci na powierzchni elektrody grafitowej
(roboczej)

1. Wypolerowa¢ powierzchnig elektrody roboczej zgodnie ze wskazaniem prowadzacego.

2. Przygotowa¢ 10 ml roztworu stuzgcego do elektrolitycznego wydzielenia rteci, sktadajacego si¢ z
5-:10° M Hg?*w 0,1 M KNOs.
3. Przepuszczaé przez uktad azot przez ok. 300 s, przy otwartym obwodzie elektrycznym.

4. Elektrody potaczy¢ w uktad trojelektrodowy wedtug wskazania prowadzacego.

5. Uruchomi¢ elektrochemiczng procedur¢ pomiarowa skladajaca si¢ z dwoch automatycznie
nastepujacych po sobie etapow:

a) potencjostatycznego zatezania, czyli redukcji kationéw rteci do rteci metalicznej przy E = -0,9 V.
Czas zatezania to 600 s przy ciaglym doplywie azotu.

b) zarejestrowania woltamperogramu pulsowego réznicowego w zakresie potencjatow od -0.9 V
do -0.4 V wzgledem Ag/AgCl/KClsat przy wylaczonym doplywie azotu.

Uwaga 1: po uplywie czasu 600 S (czas zatgzania) W etapie 4a, nalezy odcia¢ doplyw azotu!
Rejestrowanie krzywej wolamperometrycznej (4b) musi odbywac si¢ w ustalonych warunkach
dyfuzyjno-konwekcyjnych. Czas trwania pkt. 4b to 40 s.

Na powstalym woltapmperogramie nalezy spodziewaé si¢ fadnie wyksztatconego
przynajmniej jednego piku anodowego.

Uwaga 2: tuz po zakonczeniu pomiaru woltamperometrycznego (4b) i wyrysowaniu krzywej nalezy
ponownie wlaczy¢ doptyw azotu!

Il. Zarejestrowanie woltamperogramu tla w elektrolicie podstawowym

1. Wyjaé naczynko zawierajace jony Hg?" i optuka¢ elektrody trzykrotnie woda destylowang aby usuna¢
slady rteci.
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Woltamperometria (VA IV)

Do nowego naczynka wla¢ 10 mL elektrolitu podstawowego (0,1 M KNOs3), zamocowa¢ je do uktadu
trojelektrodowego i przepuscic¢ przez nie azot przez 300 s w warunkach obwodu otwartego.

Uruchomié elektrochemiczng procedure pomiarows. Wykonanie pomiaréw z parametrami opisanymi
w pkt. 1.4., ale ze zmienionym czasem zatezania na 300 s. Pozostale parametry bez zmian.
Zarejestrowac krzywa woltamperometryczna.

Nalezy pamigtaé, ze zatezanie (W tym przypadku 300 s) prowadzone jest przy wlaczonym azocie,
natomiast rejestrowanie woltamperogramu (40 s) przy zamknietym azocie. Po wykresleniu krzywej
azot ponownie nalezy wlaczyc.

I11. Oznaczenie Pb?* w elektrolicie podstawowym

1.

W naczynku zostawi¢ elektrolit podstawowy wykorzystwany w poprzednim pomiarze
(woltamperogramu tta) w warunkach wiaczonego przeptywu azotu. Elektrolity nie bedzie wymieniany
1 postuzy do konca pomiaroéw.

Pipeta automatyczng nalezy zadozowa¢ do naczynka okreslong objeto$é probki badanej o nieznanym
stezeniu Pb?*.

Uruchomi¢ elektrochemiczng procedur¢ pomiarowa. Ustawi¢ czas zatezania na 300 s. Zarejestrowac
krzywa woltamperometryczng. Odczyta¢ wysokos¢ piku utleniania metalicznego olowiu.

Nalezy pamigtaé, ze zatgzanie (w tym przypadku 300 s) prowadzone jest przy wlaczonym azocie,
natomiast rejestrowanie woltamperogramu (40 s) przy zamknietym azocie. Po wykresleniu krzywe;j
azot ponownie nalezy wlaczy¢.

Stosujac te samg procedur¢ jak w pkt. Ill. 3. zarejestrowaé krzywe woltamperometryczne po
kazdorazowym dodatku znanej iloéci roztworu wzorcowego Pb?* (3 dodatki wzorca). Odczytaé
wysokos¢ piku utleniania metalicznego olowiu po kazdym dodatku wzorca.

Opracowanie wynikow

1.

Na podstawie uzyskanych woltamperogramow, wykresli¢ krzywa kalibracyjng metoda wielokrotnego
dodatku wzorca a nastepnie przeprowadzi¢ graficzng ekstrapolacje otrzymanej krzywej do punktu
przeciecia z osig odcietych (odczytaé zawartos¢ Pb?* w pg/L w analizowanej probee wody).

Scharakteryzowac¢ reakcje, jakie zachodza na powierzchni elektrody pracujace;j.

Zagadnienia:

naczynko elektrochemiczne, uktad trojelektrodowy (rodzaje elektrod), prawo Faradaya, rownanie
Nernsta, szereg napigciowy metali, elektrolit, depolaryzator, rodzaje polaryzacji elektrod

Pomiary woltamperometrometryczne, woltamperometria impulsowa réznicowa, zalezno$¢ I = f(E) w
technice woltamperometrii impulsowej roznicowej

metoda dodatku wzorca
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