Zawdd: technik analityk

PRZYKLADOWE ROZWIAZANIE ZADANIA
TYTUL

Oznaczenie alkalicznosci calkowitej w technicznym wodorotlenku sodu pobranym

z magazynu surowcow zakladu chemicznego.

1. ZALOZENIA

Dane:

material do badan: wodorotlenek sodu techniczny (produkt ciekty),

badanie analityczne: oznaczenie alkalicznoS$ci catkowitej

cel badania: stwierdzenie zawarto§ci NaOH w technicznym wodorotlenku sodu pobranym z magazynu
zaktadu chemicznego,

warunki do zadania — zataczniki: wyciag specyfikacji NaOH, zataczona procedura badania
opracowana na podstawie norm, Katalog Kart charakterystyk Substancji Niebezpiecznych dla NaOH,
protokot badan zawierajacy wyniki badan

Szukane:

e opracowanie projektu realizacji prac zwiazanych oznaczeniem alkalicznosci catkowitej, tj.
wykaz kolejnych prac, warunki przeprowadzenia badania, wykaz sprzgtu i odczynnikow
chemicznych, harmonogram prac;

e wyznaczenie alkalicznos$ci catkowitej (w %) technicznego wodorotlenku sodu.

II. WYKAZ KOLEJNYCH PLANOWANYCH ETAPOW PRAC dotyczacych 0znaczania

alkalicznosci calkowitej, w tym etapow badan

1. Organizacja stanowiska pracy - przeglad sprz¢tu w celu doboru wiasciwego do badan, wymycie
sprzetu szklanego

2. Przygotowanie odczynnikéw do analiz
— sporzadzenie roztworu mianowanego HCI,
- sporzadzenie wskaznika — oranzu metylowego

3. Przygotowanie probek roztworu wodorotlenku sodu do oznaczania alkalicznoS$ci calkowitej
- przygotowanie probki do badan z probki laboratoryjne;j

- przygotowanie roztworu podstawowego A (niezbgdne bedzie obliczenie masy roztworu
wodorotlenku sodu)

4. Oznaczenie alkalicznoS$ci calkowitej - miareczkowanie titrantem (roztworem HCI ) probki
analitycznej pobranej z roztworu podstawowego A

5. Likwidacja stanowiska pracy
- unieszkodliwienie odpadow poreakcyjnych,
- zagospodarowanie odczynnikow pozostalych po badaniach, wymycie sprzgtu.

6. Sporzadzenie protokolu badan i przekazanie wynikow oznaczenia do Dzialu
Technologicznego.
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III. WARUNKI PRZEPROWADZANIA OZNACZENIA ALKALICZNOSCI CALKOWITEJ
W PROBCE WODOROTLENKU SODU TECHNICZNEGO

Metoda badania analitycznego

Metoda oznaczania alkalicznosci catkowitej technicznego wodorotlenku sodu polega na
miareczkowaniu badanego roztworu roztworem kwasu solnego w obecnos$ci oranzu metylowego jako
wskaznika i oparta jest na reakcji zoboj¢tniania.

1. Oznaczanie alkalicznoS$ci calkowitej

Oznaczanie alkaliczno$ci catkowitej prowadzi si¢ przez miareczkowanie roztworem HCI probki
analitycznej pobranej z roztworu podstawowego A. ( korzystam z PN-ISO 979:2002 r.3)

Zawartos¢ NaOH w probcee oblicza sig ze wzoru (PN-1SO 979:2002 r.7.1) z uwzglgdnieniem zmian, w
stosunku do zapiséw normy, zawartych w p.3. Procedury (opisanej w Zalaczniku 1 do zadania).

2. Sporzadzanie roztworu HCI o st¢zeniu 1mol/l

Roztwor HCl o zadanym stgzeniu 1mol/l, nalezy sporzadzi¢ przez rozpuszczenie odwazek
analitycznych HCI woda destylowana w kolbie miarowej o odpowiedniej pojemnosci. Ze wzgledu na
to, ze oznaczanie alkaliczno$ci catkowitej prowadzi si¢ z mata dokladnoscia nie jest konieczne
mianowanie przygotowanego roztworu.

3. Sposob pobrania i przygotowania probek i odczynnikow do oznaczania alkalicznos$ci
calkowitej.

Pobieranie probek i ich przygotowanie nalezy wykonac zgodnie z p. 1.1., 1.2., 1.3.Procedury opisane;j
w Zataczniku 1 do zadania.

Przygotowanie roztworu podstawowego A nalezy wykona¢ w sposob okreslony w p.1.4. Procedury
(opisanej w Zataczniku 1 do zadania).

Przygotowanie odczynnikéw nalezy wykona¢ wg punktu 2.1. oraz 2.2 Procedury opisanej w
Zalaczniku 1 do zadania.

4. Czystos¢ odczynnikow

Zgodnie z rozdziatem 4. normy PN-ISO 979:2002 do oznaczenia powinna by¢ stosowana woda
destylowana niezawierajaca weglanow lub o czystosci zgodnej z 3 stopniem czystosci wedtug PN- EN
150 3696:1999 oraz odczynniki o okreslonej czysto$ci analityczne;.

Zgodnie z Procedurq do przygotowania prébki do badan, roztworu podstawowego A i roztworu HCI
c= Imol/l powinna by¢ stosowana woda destylowana niezawierajaca weglandéw i odczynniki o
okreslonej czystosci analitycznej.

IV. WYKAZ SPRZETU I ODCZYNNIKOW CHEMICZNYCH

Wykaz sprz¢tu
butelka szklana z dopasowanym korkiem o poj. 0k.200 ml,
3 butelki polietylenowe o pojemnosciach: 200 ml, 400 ml, 1000 ml,
termometr,
2 kolby miarowe: o pojemno$ciach: 1000 ml 1 200 ml,
tryskawka,
biureta o pojemnosci 50 ml,
kolby stozkowe o pojemnosci 500 ml — 2 szt,
pipeta jednomiarowa o pojemnosci 50 ml z gruszka do zasysania roztworu NaOH,
pipeta wielomiarowa o pojemnosci 25 ml,
2 cylindry miarowe o pojemnos$ciach: 50 ml i 250 ml,
naczynko wagowe
statywy z tapami,
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lejki szklane, zlewki szklane,
waga laboratoryjna techniczna
sprzet ochrony indywidualnej: rekawice z tworzywa odpornego na chemikalia, okulary ochronne typu

gogle,

Wykaz odczynnikow

probka laboratoryjna st¢zonego roztworu technicznego wodorotlenku sodu

1 odwazka analityczna zawierajaca 0, 2mol — 1 szt. lub odwazki analityczne zawierajace po 0,1 mola
HCl kazda - 2 szt.

oranz metylowy staty

woda destylowana niezawierajaca weglanow

V. HARMONOGRAM REALIZACJI PLANOWANYCH PRAC

1. Organizacja stanowiska pracy - 15 minut
e  Przeglad sprzetu — nalezy wybrac sprzet potrzebny do:
- sporzadzenia odczynnikow
- oznaczenia alkaliczno$ci catkowitej,
-- przechowania niewykorzystanych odczynnikow
e  Wymycie sprzetu szklanego — biurety, kolb, pipet, zlewek

2. Przygotowanie odczynnikéw do analiz - 20 min
e Sporzadzenie roztworu HCl
- 1 odwazke HCI przenies¢ ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci 200 ml i rozcienczy¢ i woda
destylowana
- ochtodzi¢ roztwor do temperatury pokojowe;j

e Sporzadzenie roztworu oranzu metylowego:
- odwazy¢ 0,05 g oranzu metylowego i rozpusci¢ w kolbie miarowej o poj.100ml do kreski

e Przygotowanie roztworu podstawowego A — 20 min
Jako technik analityk sporzadzam probkg¢ do badan z przygotowanej przez probkobiorcg probki
laboratoryjnej, wigc nalezy:
- Odwazy¢ 300g probki laboratoryjnej i przela¢ do butelki polietylenowej o pojemnosci
ok. 200 ml. Probka ta stanowi tzw. probke do badan.
- Obliczy¢ masg probki do badan potrzebnej do sporzadzenia roztworu podstawowego
- Rozcienczy¢ odwazona probke 200 ml wody destylowanej w butelce polietylenowe;j
- Ochtodzi¢ roztwor do temperatury pokojowej pod biezaca woda
Rozcienczy¢ probke w kolbie miarowej do objetosci 1000 ml
Roztwor przenies$¢ do suchej butelki polietylenowej o pojemnosci 1000 ml

3. Miareczkowanie 2 probek NaOH —10 min
Nalezy:

- Do kolby stozkowej pojemnosci 500 ml przenies¢ pipeta 50 ml roztworu
podstawowego A

- Do roztworu doda¢ 50 ml wody destylowanej odmierzonej cylindrem i doda¢ 5 kropli
roztworu oranzu metylowego

- Miareczkowac roztwor NaOH do zmiany barwy wskaznika z z6ttej na pomaranczowa.

- Powtorzy¢ oznaczenie.

4. Likwidacja stanowiska pracy - 15 min
e  Unieszkodliwienie odpadow
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- roztwor HCl, z przemycia biurety oraz pozostaty w biurecie po miareczkowaniu nalezy zebra¢ w
zlewce, zobojetni¢ roztworem NaOH w stosunku objgtosciowym ok. 1:1 1 wyla¢ do zlewu, obficie
rozcienczajac woda wodociagowa
- mieszaning poreakcyjna, pozostata po procesie miareczkowania, rozcienczy¢ w kolbie stozkowe;j 1
wyla¢ do zlewu obficie rozcienczajac woda wodociagowa

e Zagospodarowanie odczynnikoOw pozostatych po badaniach - roztwor HCI, niewykorzystany do
miareczkowania przela¢ do opisanej butelki
e  Wymycie naczyn.

5. Sporzadzenie protokolu z badan - 10 min
e Sporzadzenie protokotu z oznaczenia alkalicznos$ci catkowitej, oddanie wynikéw obliczen do
Dziatu Technologicznego

DOKUMENTACJA Z WYKONANIA PRAC

Wyznaczenie alkalicznoS$ci calkowitej wodorotlenku sodu pobranego z magazynu surowcow

Na podstawie zamieszczonych w protokole wynikow badan
m= 86,40g
obje¢tos¢ kwasu solnego, zuzyta w miareczkowaniu

Vi=48,2ml; V,=48,4 ml

-obliczam sredniq objetos¢
Vi+ V, 482+ 48,4

Vg = = =48,3 ml
2 2

- obliczam alkalicznos¢ catkowitq (A) w procentach
Vir 48,3

A= = 80 = =55,9%
m 86,4

Zatem: alkaliczno$¢ caltkowita technicznego wodorotlenku sodu pobranego

Z magazynu wynosi 55,9%.
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