INZYNIERIA MATERIALOWA: wybrane metody i procesy

Oznaczanie stezenia metali ciezkich w roztworach
metoda anodowej woltamperometrii stripingowej

Aparatura

Szklo i sprzet laboratoryjny

Odczynniki

analizator  elektrochemiczny
EA9C (MTM ANKO) pracujacy
zelektroda typu CGMDE iz opro-
gramowaniem EAGRAPH.

naczynko woltamperometryczne,
pipeta miarowa 10 m],

pompka pipetowa 10 ml,
element mieszajacy mieszadta
elektromagnetycznego,
mikropipeta z automatyczna na-
stawg i wymiennymi koncéwkami,
tryskawka,

kolba z woda (na odpad rteci).

e roztwor do badan z elektrolitem
podstawowym (przygotowany
wedtug polecenia prowadzace-
go twiczenia),

e wzorzec cynku,

e woda destylowana.
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1. Zapoznac sie z budowa
aparatury i akcesoriow do
wykonania ¢wiczenia.
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5. Nalezy zdja¢ znajdujace
sie na podstawce naczynko
woltamperometryczne z wo-
da destylowana. W tym celu
nalezy jedna reka trzymajac
naczynko, druga reka naci-
skajac delikatnie podstawke
odsuna¢ ja na bok. Naczyn-
ko z woda nalezy odtozy¢ na
bok, a w jego miejsce nalezy
umiesci¢ naczyniko z roztwo-
rem do analizy.

2. Otworzy¢ przeptyw gazu
obojetnego - argonu, ustawic
odpowiednie ci$nienie na re-
duktorze.
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6. Do naczynka z badanym
roztworem nalezy wrzuci¢
czysty i suchy element mie-
szajacy mieszadla magne-
tycznego.

\. J

3. Uruchomi¢ i przygoto-

wac analizator do pracy.
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"7 . Naczyniko umiesci¢ na
podstawce tak, aby zanu-
rzone w nim byly wszyst-
kie elektrody oraz wezyk
doprowadzajacy gaz obo-
jetny. Odchyli¢ podstawke
mieszadla elektromagne-

tycznego do pozycji wyj-
Sciowe;.

e
10ml

Wi

\. J

4.. Do czystego i suche-
go naczynka pomiarowego
odmierzy¢ pipetg 10 ml ba-
danego roztworu.

8. Uruchomi¢ opcje mie-
szania i odtleniania.

Pomiar — Akcesoria -
Odtlenianie: tak
Mieszanie: tak

Przed wykonaniem pomia-
ru roztwor odtlenia¢ przez
10 min.




0. Ustawi¢ parametry po-
miaru zgodnie z ponizsza
instrukcja*:

Szybkos¢ mieszadta: 50%
Pomiar — Parametry po-
miaru - techniki impulsowe
Po wybraniu opcji CGMDE,
wprowadzi¢ informacje:

Liczba impulséw: 5
Otwarcie zaworu: 10 ms
Czas przerwy: 200 ms.
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3 min

13. Uruchomi¢ opcje
mieszania i odtleniania na
3 min.

Pomiar — Akcesoria -
Odtlenianie: tak
Mieszanie: tak

177. Uruchomi¢  opcje
mieszania i odtleniania na
3 min.

Pomiar — Akcesoria -
Odtlenianie: nie
Mieszanie: tak
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1.0. Wykona¢ pomiar pra-
du i zarejestrowac woltam-
perogram.

Krzywa zapisa¢. Nazwa za-
pisanej krzywej powin-
na jednoznacznie wskazy-
wac na to, jakiej krzywej
dotyczy (np. Zn0 = krzy-
wa oznaczania cynku - roz-
twor badany, bez dodatku
wzorca).
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14. Wykona¢  pomiar
i zarejestrowac woltampe-
rogram.

Wynik zapisa¢. Nazwa zapi-
sanej krzywej powinna jed-
noznacznie wskazywaé na
to jakiej krzywej dotyczy
(np. Zn20).
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18. Wykona¢  pomiar
i zarejestrowa¢ woltampe-
rogram.

Wynik zapisa¢. Nazwa zapi-
sanej krzywej powinna jed-
noznacznie wskazywa¢ na
to jakiej krzywej dotyczy
(np. Zn40).

\. J

11. Wylaczy¢  odtlenia-
nie przed wprowadzeniem
dodatku wzorca.

Pomiar — Akcesoria -
Odtlenianie: nie
Mieszanie: tak
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15. Wytaczy¢ odtlenia-
nie przed wprowadzeniem
dodatku wzorca.

Pomiar — Akcesoria -
Odtlenianie: tak
Mieszanie: tak
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Kalibracja
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1.9. Po wykonaniu pomia-
réw, nalezy wcezyta¢ wszyst-
kie krzywe i wyznaczy¢
krzywa kalibracji korzysta-
jac z programu komputero-
wego.

Kalibracja —

Nowa kalibracja
Kalibracja —

Dane (zaznaczy¢ pik).
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12. Do naczyfka z ba-
danym roztworem dodac
z mikropipety 20 pl wzor-
ca o znanym stezeniu. Kon-
cowke mikropipety wpro-
wadzic¢ przez otwor w teflo-
nowej pokrywie naczynka
woltamperometrycznego.
Nastrzyk nalezy przepro-
wadzi¢ bez zanurzania kon-
cowki w roztworze, bez do-
tykania elektrod i Scianek
naczynka.
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16. Do naczyrika z ba-
danym roztworem dodac
z mikropipety drugi doda-
tek wzorca (20 pl).

Wynik
\g /)

20. Obliczanie stezenia
(wprowadzi¢ wymagane
dane tj. objeto$¢ probki,
stezenie i dodatek wzorca,
uwzgledni¢ rozcienczanie
probki!) -OK — Kalibracja
— Wynik oznaczenia.
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2 1. Wydrukowa¢ raport
z aparatury/pobrac zapi-
sane pliki zrédlowe z da-
nymi pomiarowymi.

2 2. Po skonczonej pracy
wyltaczy¢ akcesoria i wy-
laczy¢ analizator. Zamkng¢
doplyw gazu z butli.

2 3. Nastepnie wyja¢ na-
czynko (uwazac by nie roz-
la¢ rteci!) po czym kolejno
przeptukac i zabezpieczy¢
elektrody, naczynko na-
pelnione woda destylowa-
ng umiescic¢ na podstawce.
Zawarto$¢ naczynka po-
miarowego wyla¢ do zlew-
ni z rtecig. Naczynko prze-
ptuka¢ wodg destylowana.
Ewentualne Kkropelki rte-
ci zebra¢ drucikiem i prze-
nies¢ do zlewki z woda.

Uwaga!

Nalezy sprawdzi¢ czy w oto-
czeniu przyrzqdu, czy przy-
padkowo nie rozlano rteci.
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24. Sporzadzi¢  raport
wedtug polecen Prowadza-
cego.

Objasnienia symboli w oprogramowaniu EAGRAPH:

technika DP - technika pulsowa réznicowa (ang. Differential Pulse)
probkowanie podwdjne - pomiar pradu przed pulsem i pod koniec jego trwania
mieszadto - czas pracy mieszadta przed rozpoczeciem Il etapu pomiaru (rozpuszczanie)

E, - potencjat poczatkowy, V
E, - potencjat koncowy, V
E,_- przyrost potencjatu, V
AE - wysoko$¢ impulsu, V

T, - czas probkowania dot. pomiaru pradu, s
T - czas oczekiwania - od chwili przytozenia impulsu do rozpoczecia pomiaru pradu, s
T, - czas opdznienia pomiaru, mierzony wylgcznie w pierwszym cyklu pomiarowym, s
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