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Cwiczenie nr 5

WOLTAMPEROMETRIA CYKLICZNA

1. Woltamperometria cykliczna uktadu [Fe(CN)s]*/[Fe(CN)¢]*

Cel céwiczenia: Celem c(wiczenia jest zbadanie proceséw utlenienia-redukcji uktadu [Fe(CN)s]*
/[Fe(CN)e]*.

Odczynniki:
e Chlorek potasu (KCl)
e Heksacyjanozelazian(lll) potasu (zelazicyjanek potasu) Ks[Fe(CN)g]
e Heksacyjanozelazian(ll) potasu (zelazocyjanek potasu) Ka[Fe(CN)g]

Aparatura pomiarowa:
Potencjostat/galwanostat Autolab PGSTAT204 wraz z oprogramowaniem NOVA.

Sprzet laboratoryjny:
¢ Naczynko pomiarowe
e Kolba miarowa 100 ml
e Kolba miarowa 50 ml - 2 szt.
e Kolba miarowa 10 ml - 3 szt.
e Pipeta wielomiarowa o pojemnosci 5 ml
o Zlewka
e Amputki plastikowe zakrecane - 5 szt.

Elektrody:
e celektroda pracujgca — z wegla szklistego (GC — z ang. glassy carbon) lub elektroda platynowa o
Srednicy 3 mm
e clektroda odniesienia (elektroda referencyjna) - elektroda kalomelowa lub chlorosrebrowa
e elektroda pomocnicza — platynowa/grafitowa

Sposob wykonania:

1. Sporzadzanie roztworu elektrolitu podstawowego — KCI w wodzie.
Nalezy obliczy¢ odpowiednig nawazke elektrolitu podstawowego, tak, aby uzyskac stezenie 0,5M
w 100 ml, a nastepnie stosowng ilo§¢ odwazy¢ na wadze analitycznej w naczynku wagowym.
Nawazke przenieS¢ ilosciowo za pomocg lejka do kolby miarowej i rozpuscic w wodzie. Po
rozpuszczeniu roztwér uzupetni¢ wodg do kreski i doktadnie wymieszac. Uzywamy wytgcznie wody
podwaojnie dejonizowanej!!!
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2. Sporzadzanie roztworéw badanych substancii.
Nalezy wyliczy¢ nawazke Ks[Fe(CN)e] i Ka[Fe(CN)s] w celu otrzymania roztworu o stezeniu 0,01M
w 50 ml. Odpowiednie ilosci substancji badanych odwazy¢ na wadze analitycznej i przenie$¢
razem ilosciowo do jednej kolby miarowej. Rozpusci¢ w wodzie. Nastepnie poprzez rozcienczenie
przygotowac kolejno roztwory o stezeniach 10, 6, 4 i 2 mM w kolbach 10 ml.

Przed kazdym pomiarem nalezy przygotowac elektrode pracujgcq poprzez jej polerowanie na
specjalnym zestawie. Polerowanie wykonywac ruchami w ksztatcie dsemki. Po wypolerowaniu
elektrode nalezy dokfadnie wyptukac wodg destylowang w celu catkowitego usuniecia wszystkich
pozostafosci Srodka polerskiego. Nastepnie elektrode doktadnie osuszyc czystg bibuta.

3. Rejestracja okienka elektrolitycznego.
W pierwszej kolejnosci nalezy zmierzy¢ okienko elektrolityczne elektrody pracujacej. W tym celu do
naczynka wlewamy 10 ml roztworu elektrolitu podstawowego. Nalezy zwroci¢ uwage, aby
wszystkie elektrody byty zanurzone w roztworze oraz aby catkowicie stykaty sie z roztworem
(usuna¢ babelki pojawiajace sie przy elektrodzie).
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Nalezy zgodnie z instrukcjg NOVA ustawi¢ parametry pomiaru i nastepnie zarejestrowa¢ pomiar.
Pomiar nalezy powtorzy¢ trzykrotnie. Pomiary powinny sie zgadza¢ w zakresie 2-3%. Jesli nie,
nalezy wyjac elektrode pracujacq i jg wyczyscic.

Nastepnie nalezy roztwor odtleni¢ za pomocg strumienia gazu obojetnego (czas okoto 1 minuty) i
zarejestrowac kolejne trzy pomiary. To samo wykonac przy czasie odtleniania rownym 2, 5 i 10
minut. Na podstawie zarejestrowanych pomiaréw wybra¢ optymalny czas odtleniania roztworu.



SCIEZKA PARAMETR WARTOSC

Start potential 0
Upper vertex potential 1.2
Lower vertex potential 1.2
CV staircase
Stop potential 0
Step potential 0.00944
Scan rate 0.1 [V/s]
CV staircase (po “ivs E”) Export ASCII data Podac $ciezke i nazwe pliku

WartoSci potencjatow prosze uzgodni¢ z prowadzacym. W zalezno$ci od zastosowanej elektrody
pracujacej bedg one inne.

4. Rejestracia pomiaru uktadu [Fe(CN)s]*/[Fe(CN)s]*.
Z naczynka pomiarowego wyciggamy 5 ml elektrolitu i wlewamy 5ml roztworu 0,01 M [Fe(CN)eJ*-
/[Fe(CN)e]*-.
Nalezy zgodnie z instrukcjg ustawi¢ parametry pomiaru i nastepnie zarejestrowa¢ pomiar. Pomiar
nalezy powtérzy¢ trzykrotnie. Odtleniamy roztwér przez czas okre$lony jako optymalny w
poprzednim punkcie i ponownie rejestrujemy pomiar. Pomiary wykonujemy dla poszczegdlnych
stezen roztworu przechodzac od najnizszego stezenia do najwyzszego (dla 100 mV/s).

Nastepnie nalezy wykona¢ pomiary dla roztworu o stezeniu 5 mM zmieniajac nastepujace
parametry:

PARAMETR JEDNOSTKA WARTOSCI

Predkos¢ skanowania
(scan rate)

10, 20, 40, 50, 80, 100,
200, 400, 500 i 1000 [mV/s]

PARAMETRY NIEZMIENNE

Step potential [V] 0.00944

[mV/s]

Zakres potencjatu [V] 0d +0.6 do-0.5

Kazdy pomiar powtarzamy trzykrotnie.

5. Zarejestruj pomiar probki otrzymanej od prowadzacego dla predkosci skanowania 100 mV/s.
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2. Woltamperometria cykliczna uktadu chinon/hydrochinon.

Cel éwiczenia: Celem jest zbadanie procesow utlenienia-redukcji uktadu chinon/hydrochinon.

Odczynniki:
e Chlorek potasu (KCI)
e hydrochinon

Aparatura pomiarowa:
Potencjostat/galwanostat Autolab PGSTAT204 wraz z oprogramowaniem NOVA.

Sprzet laboratoryjny:
e Naczynko pomiarowe
e Kolba miarowa 50 ml - 2 szt.
e Kolba miarowa 10 ml - 3 szt.
e Pipeta wielomiarowa o pojemnosci 5 ml
o Zlewka
e Amputki plastikowe zakrecane — 5 szt.

Elektrody:
e clektroda pracujgca — z wegla szklistego (GC — z ang. glassy carbon) lub elektroda platynowa o
$rednicy 3 mm
e clektroda odniesienia (elektroda referencyjna) - elektroda kalomelowa lub chlorosrebrowa
e elektroda pomocnicza — platynowa/grafitowa

Sposéb wykonania:

1. Sporzadzanie roztworéw badanych substancii.
Nalezy wyliczy¢ nawazke hydrochinonu w celu otrzymania roztworu o stezeniu 0,01 M w 50 ml.
Odpowiednie ilodci substancji badanej odwazy¢ na wadze analitycznej i przenie$¢ ilosciowo do
kolby miarowej. Rozpuscic w wodzie podwdjnie dejonizowanej. Przygotowujemy roztwory o
stezeniu 10, 6,4 12 Mm W 10 ml.

2. Rejestracja pomiaru uktadu chinon/hydrochinon.
Z naczynka pomiarowego wyciggamy 5 ml elektrolitu i wlewamy 5ml roztworu hydrochinonu.
Nalezy zgodnie z instrukcjg ustawi¢ parametry pomiaru ( zakres potencjatow podaje prowadzacy,
pozostate parametry jak w pierwszej czesci ¢wiczenia) i nastepnie zarejestrowa¢ pomiar. Pomiar
nalezy powtérzy¢ trzykrotnie. Odtleniamy roztwér przez czas okre$lony jako optymalny w
poprzednim punkcie i ponownie rejestrujemy pomiar.
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Opracowanie wynikow:

1. Narysuj woltamogram dla predkosci skanowania 100 mV/s dla stezenia [Fe(CN)s]*/[Fe(CN)s]*
rownej 5 mM. Na woltamogramie zaznacz kierunek pomiaru, piki utlenienia i redukcji. Na podstawie
woltamogramu okres$l potozenie pikow oraz ich wysokoS¢.

2. Na podstawie uzyskanych pomiaréw narysowa¢ wykres zalezno$ci I, od stezenia dla [Fe(CN)e]*-
/[Fe(CN)s]*. Na podstawie tej zalezno$ci oblicz stezenie probki otrzymanej od prowadzacego.

3. Na podstawie uzyskanych danych narysowa¢ wykresy zalezno$ci lpa, lok od v1/2.

4. Na podstawie pomiaréw wykonanych przy rdznych szybkoSciach skanowania oraz zalezno$ci AE,
od v, okre$li¢ odwracalnos¢ obserwowanych reakcji redoks.

5. Stosujac wzér Randlesa-Sevcika obliczy¢ wspoétczynniki dyfuzji badanych uktaddw.
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Rysunek 1. Sposdb wyznaczania parametrow lpa, Ipk, Epa, Epk Z krzywych woltamperometrycznych.
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