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ZADATAK ZAVRSNOG RADA

e Testiranje membranske elektrode za ionsko—selektivne elektrode na kloridne i
srebrove ione u otopinama natrijeva klorida i srebrovog nitrata pri pH = 4,00 i pH =

4,75 te utvrdivanje mogucénosti njihove daljnje primjene.



SAZETAK

Cilj ovog rada je testiranje heterogenih membranskih elektroda. Potenciometrijska metoda
koriStena je u ovom radu zbog svoje jednostavnosti i isplativosti. Opisano je ispitivanje
membrana u osnovnoj otopini natrijevog klorida za njihov odziv na kloridne ione te osnovnoj
otopini srebrovog nitrata za njihov odziv na srebrove ione.

Ispitivanje odziva 1 osjetljivost na srebrove ione ispituje se kod sljede¢cih membrana:
membrana 95, membrana 97 i membrana 99.

Ispitivanje odziva i osjetljivosti na kloridne ione ispituje se kod sljede¢ih membrana:
membrana 95, membrana 97, membrana 99, membrana 101, membrana 103, membrana 105,
membrana 107, membrana 109, membrana 111, membrana 113, membrana 115, membrana
117, membrana 1:1 te membrana 1:2.

Najprije se ispitao odziv membrana na Ag" katione pri pH = 4,00 , a zatim pri pH = 4,75, a
potom na CI" anione pri pH = 4,00 i pH = 4,75.

Selektivnost metode se ispitala promjenom reakcijskih uvjeta kao $to su pH otopine uzorka,
odnosno koncentracija uzorka. Razvijene membranske elektrode pokazuju slab odziv na
srebrove katione te dobar na kloridne ione. Dobra ponovljivost se postigla smanjenjem pH
vrijednosti, a time i selektivnost na kloridne i srebrove ione. Postupak ispitivanja ovih
elektroda relativno je jeftin 1 brz stoga se danas Cesto koristi 1 ima klju¢nu ulogu u

Zznanstveno-istraziva¢kim radovima.



SUMMARY

The first part of this bachelor thesis is to test heterogeneous membrane electrodes. The
potentiometric method was used in this paper for its simplicity and cost-effectiveness.
Examination of membranes in a stock solution of sodium chloride for their response to
chloride ions and for a basic solution of silver nitrate for their response to silver ions is
described.

Testing the response and sensitivity to silver ions were tested for the following membranes:
membrane 95, membrane 97 and membrane 99.

The response and sensitivity to chloride ions were tested for the following membranes:
membrane 95, membrane 97, membrane 99, membrane 101, membrane 103, membrane 105,
membrane 107, membrane 109, membrane 111, membrane 113, membrane 115, membrane
117, membrane 1: 1 and membrane 1: 2.

The response of the membranes to Ag * cations at pH = 4.00 was first and subsequently at pH
= 4.75. The response of the membranes to CI™ anions were done at pH = 4.00 and pH = 4.75.
The selectivity of the method is altered by changing reaction conditions such as the pH of the
sample solution, and the concentration of the sample, respectively. The membranes showed
poor response silver ions and very good to chloride ions. Good reproducibility was achieved
by decreasing the pH value, and thus the selectivity of chloride and silver ions. The test
procedure for these electrodes is relatively inexpensive and fast, so it is often used today and
plays a key role in scientific research.
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Uvod

U ovome radu koriStena je potenciometrijska metoda odredivanja kloridnih 1 srebrovih iona.
lonsko — selektivne elektrode (ISE) su jednostavne za rukovanje, Sirokog mjernog podrucja,
velike osjetljivosti, relativno jeftine. Klor se u vodenim otopinama, uglavnom nalazi u formi
kloridnih iona. Klor je halogeni element, plin, veoma otrovan, nadrazuje diSne organe. Glavna
uporaba klora je u proizvodnji organskih spojeva, ponajvise poli-vinil klorida (PVC-a), vinil
acetata, kloroprena (iz kojeg se proizvodi neopren), kloriranih ugljikovodika, plastifikatora,
farmaceutskih proizvoda, poljoprivredne kemikalije.
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1.1. Potenciometrija

Potenciometrija je elektroanaliticka metoda u kojoj se myjeri razlika potencijala izmedu
elektrokemijske ¢éelije uz ravnotezne uvjete. Kod mjerenja napona c¢elije kroz samu celiju ne
teCe struja, odnosno teCe tako malena elektricna struja da ne utjeCe na stanje ravnoteze na
elektrodama. Razliku potencijala izmedu eclektroda c¢elija mjerimo osjetljivim mjernim
uredajem potenciometrom i voltmetrom. Potenciometrijska mjerenja provodimo uporabom
dviju elektroda, referentne i indikatorske. Potencijal referentne elektrode tijekom vremena se
ne mijenja, jer ne ovisi o aktivitetima aktivnih molekulskih vrsta. Potencijal indikatorske

elektrode ovisi o aktivitetima (koncentracijama) jedne ili vise molekulskih vrsta u éeliji.

Apsolutne vrijednosti pojedinacnih poluclanaka ne mogu se odrediti eksperimentalno, te se
mjeri razlika potencijala, odnosno mjere se potencijali ¢lanaka u odnosu na potencijal
referentne elektrode.? Laboratorijskim mjerenjem mogu se odrediti samo naponi ¢lanaka,
dogovoreno je da se za referentnu elektrodu uzima standardna vodikova elektroda ¢iji
potencijal iznosi 0,000 V pri svim temperaturama. Osnovna podjela elektrokemijskog ¢lanka
je na elektroliticke ¢lanke i na galvanske ¢lanke, koji se dijele na ireverzibilne (nepovratne) i

reverzibilne (povratne). 3

Referentna elektroda, indikatorska elektroda (koje su uronjene u odgovaraju¢e otopine) te
elektrolitski most, zajedno Cine tzv. elektrokemijski clanak. Elektrokemijski ¢lanak se moZe
zapisati na sljede¢i nacin:

indikatorska elektroda | otopina 1 | elektrolitni most | otopina 2 | referentna elektroda
Za primjer se uzima sljedeci zapis:

Zn(s) | ZnSO4aq) || CuSO4ag) | Cugs)

U navedenom tekstu napisan je primjer zapisivanja elektrokemijskog ¢lanka koji se sastoji od
bakrene i cinkove elektrode a kao elektrolit sluze otopine bakrovog(ll) sulfata i cinkovog
sulfata odijeljene polupropusnom membranom. Takav ¢lanak naziva se joS 1 Danielov ¢lanak.

Danielov ¢lanak je primjer galvanskog ¢lanka. Kada se elektrode spoje elektriénim vodi¢em

kroz strujni krug ¢e poteci elektricna struja i to tako da na negativhom polu tj. cinkovoj

3



elektrodi zbiva se proces oksidacije a na pozitivnom polu (bakrenoj elektrodi) proces
redukcije. Anoda (negativna elektroda) i katoda (pozitivna elektroda) su medusobno povezane
voltmetrom koji mjeri razliku potencijala navedenih elektroda uronjenih u otopini vlastitih

iona te se na taj na¢in raduna elektromotorna sila tj. EMS.*

Cinkova anoda Bakrena katoda

\LL
clfs ) Jrj

Porozna
membrana

M—M
Cink |ZN Cu )| Bakar

Tok
] :
aniona

Cinkov sulfat \> . ‘ j Bakrov (1) sulfat
ZnS0O, (aq) CuSO, (aq)

Slika 1. Prikaz Danielovog ¢lanka °

1.1.2. Potenciometrijski senzori

Potenciometrijski senzori pripadaju skupini kemijskih senzora. Prema IUPAC-ovoj definiciji
iz 1991. godine proizlazi da su kemijski senzori uredaju koji preoblikuju kemijsku
informaciju, u intervalu od koncentracije jednog specifi¢nog uzorka komponente do svih
ostalih komponenata u uzorku, u analiti¢ki korisnu informaciju. ®

Kemijski senzori trebali bi zadovoljavati sljedece kriterije: imati brz odziv, odrzavati signal
stabilnim tijekom duzeg vremenskog perioda, biti maleni, biti jeftini, specifi¢ni i selektivni.
Potenciometrijski senzor je uredaj koji registrira na fizikalno—kemijsku promjenu (u ovom
slucaju razliku potencijala izmedu referentne i indikatorske elektrode), pretvara ga u signal i
Salje do raCunala ili nekog drugog uredaja iz kojeg moze ocitati dobivene podatke ili
pogreske. U elektrokemijskim ¢lancima, potenciometrijski senzori su uvijek indikatorske

elektrode.’
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Slika 2. Jednostavniji prikaz elektrokemijskog senzora &

1.1.3. Elektrodni most

Uloga elektrolitnog mosta je sprije€iti mijeSanje radne otopine s otopinom u referentnoj
elektrodi. Radi bolje vodljivosti koncentracija elektrolita mora biti velika i mora imati ione
priblizno jednake pokretljivosti kako bi difuzijski potencijal bio §to manji. Zasi¢ena otopina
kalijevog klorida odgovara tim zahtjevima i njen kontaktni potencijal iznosi svega par

milivolta (mV).°

1.2. Referentne elektrode

Potencijal referentne elektrode ne ovisi 0 koncentraciji otopljenih iona.
Najpoznatija referentna elektroda je standardna vodikova elektroda (SVE) a poznate su jos i

kalomelova elektroda te elektrode srebro/srebrov klorid.

Karakteristike svake referentne elektrode trebale bi biti:
1. Referentna elektroda mora imati poznat i stabilan potencijal
2. Referentna elektroda mora biti jednostavne izvedbe

3. Pri prolazu malih struja potencijal se ne smije mijenjati*

1.2.1. Standardna vodikova elektroda

Plinoviti vodik uvodi se u otopinu vodikovih iona u koju je uronjena crnom platinom
platinirana platinska elektroda. Njeno kataliticCko djelovanje omogucuje elektrokemijsku

reverzibilnost redkos — sustava 2H*/H>. Energija aktivacije molekule vodika vrlo je velika,



ravnoteza se postize samo utjecajem katalizatora. Kod SVE ulogu katalizatora preuzima
povrsina crno platinirane platinske elektrode. Potencijal vodikove elektrode ovisi o aktivitetu
plinovitog vodika i aktivitetu vodikovih iona u otopini. Nernstova jednadzba za redoks-
sustave iskazuje tu ovisnost*!: Pt|H,(a = 1)|[H*(a = 1)

Reakcija na elektrodi u poluclanku je :
2H*(aq) + 26" — H2(9)

E - Eo _E aH‘z':E:'

2R &t

ot
10,0592
2

2H,(g)
]
T

=FE log

Prema konvenciji IJUPAC, Stockholm 1953. standardni potencijal vodikove elektrode jednak
je nula volta (E°=0,000 V) kod svih temperatura, odnosno, prema konvenciji, standardna
promijena slobodne entalpije redoks sustava 2H*/H; jednaka je nula ( 4:G°=0).

,r/ \
H,, 101 325 Pa
_/
—
|_—
// .
y \‘\ 1
{ { |
. : |8
< |
HCL 1 mol dm™

Slika 3. Standardna vodikova elektroda®?



1.2.2. Kalomel elektroda

Kalomel elektroda se upotrebljava kao referentna elektroda u laboratoriju. trivijalno ime za
zivin(I) klorid, Hg,Cl,, elektroda je naj¢esce koriStena referentna elektroda u laboratoriju, jer
ju je lako pripremiti tako da ima to¢no odreden potencijal. Rad ovakve elektrode temelji se na
redukciji Hg,Cl, do Hg u vodenoj otopini zasi¢enoj KCl, a reakcija glasi:

Hg,Cl, + 2e~ = 2Hg() + 2C1~(aq)
Potencijal kalomelove elektrode odreden je koncentracijom CI~ iona.
Zasi¢ena kalomel elektroda (ZKE) ima standardni redukcijski potencijal 0.244 V pri 25°C.
Zasi¢ena kalomel elektroda sastoji se od dvije tube, unutarnje tube i vanjske tube. U
unutras$njoj cijevi nalazi se paste Hg, Hg,Cl, i1 zasi¢ena otopina kalijeva klorida (KCl) u koju
je uronjena platinska Zica, dok je vanjska tuba ispunjena zasi¢enom otopinom KCl-a.
Ono §to je prednost zasi¢ene kalomel elektrode je u tome da koncentracija Cl™ iona te
potencijal elektrode, ostaje isti, Cak 1 ako zasi¢ena otopina KCl djelomi¢no ispari. Nedostatak
zasi¢ene otopina KCI je velika osjetljivost na promjenu temperature (pri povisenoj
temperaturi koncentracija Cl~ iona povecava, a potencijal elektrode se smanjuje), te

nemoguénost koristenja ovakve elektrode pri temperaturama ve¢im od 80°C.*2

elektricni vodic

| HglHg,Cl, KCI(x)
L ——— Ptzica gdje je x koncentracija KCI u otopini.
pasta od Hg, Hg,Cl,
i zasicene otopine KCI Elektrodna reakcija u poluclanku je:
mala rupa il Hg,Cl, + 2e~ = 2Hg() + 2Cl~(aq)

azbestni konac
a potencijal se moze prikazati:

zasic¢ena otopina KCI
2 .2
RT] aHg(l) acl—

Ezxg = E® —
2F angclz

plo€ica od sintera

EZKE = EO — ﬁlnaCI—

Slika 4. Kalomel elektrodal®



1.2.3. Elektroda srebro/srebrov klorid

Rad ovakve elektrode temelji se na redukciji srebrova klorida (AgCl) do srebra (Ag).
Potencijal elektrode srebro/srebrov klord, kao i kod kalomel elektrode odreden je
koncentracijom CI~ iona. Potencijal ove elektrode, pri 25°C, iznosi 0,199V.

Prednost elektrode srebro/srebrov klorid, nasuprot ostalim referentnim elektrodama (kalomel i
standardna vodikova elektroda), je u tome Sto je relativno jednostavne izvedbe, neotrovnosti,
niske cijene i ima veliku stabilnost. Elektroda srebro/srebrov klorid sastoji se od srebrene
zice, koja je prevucena tankim filmom AgCl koja je uronjena u otopinu kalijeva klorida
poznate koncentracije i zasi¢enog srebrovim kloridom. Posebna izvedba srebro/srebrov klord
elektrode naziva se dvospojna referentna elektroda (eng. Double Junction Reference
Electrode, DJRE). 8

Elektroda srebro/ srebrov klorid

i Ag AglAgCl(zas.): KCl(zas.)
a : Elektrodna reakcija u poluclanku je:
AgCll _ _

potencijal se moze prikazati

Ape Acl-
KCl, 3.5 mol dm™ E=E°- 0'059210g—Ag &l
ke, Qagcl

E = E° —0,0592logac;-

Slika 5. Elektroda srebro/srebrov klorid*

1.2.Indikatorske elektrode

Idealnu indikatorsku elektrodu karakterizira brz odziv i reproducibilan odziv na promjene
koncentracije iona analita. Postoje dvije vrste indikatorskih elektroda: metalne (kovinske) i

membranske (selektivne).*



Kod kovinskih elektroda razlika potencijala na dodirnoj granici elektroda — otopina posljedica

je redoks reakcije na elektrodi, dok kod membranskih elektroda potencijal proizlazi iz

promjene slobodne entalpije reakcije prijelaza iona ionskom izmjenom, adsorpcijom,

ekstrakcijom ili drugim nadinom, kroz medusloj membrana-ispitivana otopina.®

1.2.1. Metalne (kovinske) elektrode

Metalne elektrode se mogu razvrstati kao: elektrode I. reda, elektrode Il. reda, elektrode IlI.

reda i inertne redoks-elektrode. Cis¢enje elektrode vrsi se umakanjem kratkotrajno u dugi¢nu

kiselinu ili temeljitim ispiranjem pomoéu destilirane vode ili elektrolizom.

1.2.1.1. Elektrode I. reda

Za elektrode 1. reda karakteristicno je to da potencijal takve elektrode ovisi samo o aktivitetu

E= elektrodni potencijal redoks
sustava

E° = standardni elektrodni potencijal
redoks-sustava (odreduje se

mjerenjem  relativnih  elektrodnih
potencijala pri standardnim uvjetima
(aktivitet 1, tlak 101325 Pa i
temperaturu 25°C) prema standardnoj
vodikovoj elektrodi.)

R = univerzalna plinska konstanta

T = termodinamicka temperatura

F = Faradayeva konstanta

z = broj elektrona koji se izmjenjuje u
redoks reakciji

a, = aktivitet oksidiranog oblika

ag = aktivitet reduciranog oblika

n =

stehiometrijski koeficjent

oksidiranog oblika

iona metala u otopini. Primjer elektrode prvog reda
bila bi kovina u neposrednoj ravnotezi s kationom
te kovine kao S$to je elektroda od cinka uronjena u
otopinu cinkovih iona tj. Zn?* iona.

Svaki  elektrodni potencijal moZe se opisati
Nernstovom jednadZbom koja nam zapravo govori
kakav je odnos elektrodnih potencijala redoks-
reakcija o aktivitetu oksidiranog i reduciranog
oblika redoks sustava u otopini, a ona glasi:

nO* + ze~ 2 mR

R ap
E=E°+ —In—2
Fna}?‘f1

Gornja jednadzba prikazuje opci izraz za Nernstovu
jednadzbu.

Kako je ve¢ receno primjer za elektrodu prvog reda
bio bi cink uronjen u otopinu vlastitih iona a to
mozemo zapisati na sljedec¢i nacin:

Z1’12+ + 2T S ZI’I(S)

Za ovakav izraz Nernstova jednadZzba glasi:



. 00592 1
Eind = EZn2+ + n log gt

0.0592

Eind = E§n2+ + log Azn2+

Navedena jednadzba pokazuje da potencijal elektrode prvog reda je samo ovisan o aktivitetu

iona metala u otopini.*

o
n+
Me

odsjetak = E

pMe

Slika 6. Ovisnost koncentracije metalnih

iona o potencijalu elektrode I. reda

1.2.1.2. Elektrode 1. reda

Kod elektroda prvoga reda ravnotezni potencijal je ovisio o aktivitetu metalnih iona u otopini,
dok kod elektroda drugog reda ravnotezni potencijal ovisi o koncentraciji aniona u otopini.
Razlog je u tome $to elektrode II. reda pokazuju odziv i na koncentracije aniona, koji zajedno
s kationima metala u otopini, stvaraju slabo topljive taloge ili stabilne komplekse. Primjer za

elektrode 11. reda bila bi srebrena elektroda uronjena u otopinu srebrovoga klorida.’

Elektrodnu reakciju redoks-sustava srebra vezanu za kemijsku reakciju taloZenja tesko
topljivog AgCl moZemo iskazati jednadzbom:

AgCl+ e~ = Ag+ CI”

Potencijal srebrene elektrode posljedica je sloZene reakcije u kojoj sudjeluje vise molekulskih
vrsti. Ako primijenimo Nernstovu jednadzbu za ovaj redoks sustav uz odredene uvjete,
primjerice da je aktivitet ¢vrstog srebrovog klorida 1 ¢istog srebra jednak 1, dobiva se sljedeca

jednadzba:
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Eind = ERgcijag — 0-059logaq-

E= elektrodni potencijal
redoks-sustava
ERgc1/ag= Standardni
elektrodni potencijal
srebrene elektrode redoks-
reakcije ( to je potencijal
srebrene elektrode
uronjene u zasi¢enu
otopinu AgCl u kojoj je
aktivitet kloridnih iona
jednak jedan.)

ac;-= aktivitet

Dakle, u otopini zasi¢enoj srebrovim kloridom, srebrena
elektroda moze posluziti kao indikatorska elektroda drugog

reda za kloridne ione.

Drugi primjer elektrode I1. reda bila bi ziva, koja sluzi kao
indikatorska elektroda drugog reda za anion EDTA, Y*~.

Primjerice, kada se mala koli¢ina HgY?~ doda otopini koja
sadrzi Y*~, polureakcija na Zivinoj elektrodi moze se

prikazati ovako (E° = 0,21V):

Hng_ + 2e” = Hg(l) + Y4_
Za koju je:

4_
0.059 log [Y4]

Eing = 021 = ==logr

Konstanta nastajanja HgY?~ vrlo je velika, pa koncentracija kompleksa ostaje konstantna u

Siroku podrué¢ju koncentracija Y*~. Zbog toga se Nernstova jednadzba za ovaj proces moze

napisati kao:

odnosno:

gdje je

0.059
E=K- > log[Y*]

0.059
E=K+——pY
2
K—ogy 0059, 1
- 2 CSTHgY?]

Prema tome, Zivina elektroda predstavlja dobru elektrodu drugog reda za titraciju s EDTAZ.
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A

" odsjedak = Ej_

-

pCl
Slika 7: Ovisnost pCl o potencijalu elektrode I1. reda

Zanimljivost u vezi ovih elektroda je u tome $to se one mogu primijeniti u razne svrhe.
Primjerice, Peres i ostali, dizajnirali su elektrodu drugog tipa za odredivanje benzoatnih iona u
ljekovitom sirupu. Dosli su do zakljucka da takva elektroda daje brz odziv te veliku stabilnost
a takoder je jednostavna za izradu. Ispitivanje je vrSeno na nekoliko ljekovitih sirupa koji se
mogu komercijalno kupiti. Rezultati su bili vrlo sli¢ni, gotovo identi¢ni, onima koje propisuje

Farmakopeja Sjedinjenih Ameri¢kih Drzava.l’

1.2.1.3. Elektrode I11. reda

Elektrode treeg reda jesu metalne elektrode kojima je elektrodni potencijal funkcija
koncentracije nekog drugog kationa, ali ne kationa metala od kojeg je elektroda. U ovom
slu¢aju metal je u kontaktu s dvije teSko topljive soli (jedna ima kation metala elektrode, a
druga ima kation kojemu trebamo odrediti koncentraciju, a obje soli imaju isti anion) uronjene
u otopinu soli drugog metala (npr. cink--cinkov oksalat--kalcijev oksalat-- otopina kalcijeve
soli). Potencijal ove elektrode ovisi 0 koncentraciji njenog kationa u otopini, ali njegova je
koncentracija kontrolirana koncentracijom aniona preko produkta topljivosti. Koncentracija
zajedni¢kog aniona opet je u ovisnosti o koncentraciji kationa druge tesko topljive soli. Ove
su elektrode vrlo trome i nestabilne Sto je posljedica serije ravnoteza koje se moraju

uspostavit prije nego $to se dobije stabilni potencija.®®
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Ca’*t 4+ Y*~ = CaY?~

Hg?* + Y*~ = Hgy?"

_ [cay?] 4—q _  [cay?”]
Keavi- = gaamey = V1= [Ca2* 1K coy2-
£ O 0.0592 [CaY?~]
~ ey T T 8 HgY? [[Ca?*] K cay-

1.2.1.4. Inertne metalne elektrode

Materijal od kojeg je elektroda izgradena moze sudjelovati u elektrokemijskog procesu, ali i
ne mora tj. moze biti inertan. Takve metalne elektrode, koje sluze samo kao izvor elektrona
nazivaju se inertne metalne elektrode. Primjer inertnih metalnih elektroda bili bi neki
plemeniti metali poput zlata, platine ili paladija.

Primjerice, potencijal platinske elektrode uronjene u otopinu koja sadrzi cerijeve(lll) i
cerijeve(IV) katione izgleda ovako:

[Ce**]
[Ce**]

Eing = Eges+ jges+ — 0.0592log

Iz navedenog slijedi da je platinska elektroda pogodna indikatorska elektroda za titracije sa
standardnim otopinama cerijevih(IV) iona. Inertne kovinske elektrode rabe se poglavito pri

izvodenju redoks—potenciometrijske titracije.!’

1.2.2.1. Membranske elektrode

Dizajnirane su tako da njihov potencijal ovisi o aktivitetu samo jedne ionske vrste prisutne u
potenciometrijskoj Celiji. Potencijal membrane prikazuje istom relacijom kao i za redoks-
sustav iako je nacin uspostavljanja potencijala razli¢it, tj. membranski potencijal nastaje
zamjenom iona, a na metalnoj elektrodi nastaje zbog redoks reakcije gdje sudjeluju i
elektroni. lonsko-selektivne elektrode su elektrode ¢iji membranski potencijal je funkcija
aktiviteta jednog odredenog iona u otopini.®
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Potencijal ovako prikazane elektrode glasi:

0.0592
E=K+

log[A]samp

Gdje je:

E = membranski potencijal pri 25°C

K = konstanta koja ukljucuje potencijal referentne elektrode, koncentracije analita u ,,internal
solution®, te asimetri¢ni potencijal

[A] = koncentracija analita u uzorku

Membranske elektrode se dijele s obzirom na sastav membrane na:
1. Elektrode s kristalnom membranom mogu imati heterogene i homogene membrane
2. Elektrode s nekristalnom membranom, to su staklene elektrode i elektrode s mobilnim

prenositeljem.®®

1.2.2.2. Membrane s kristalnom membranom

Elektrode s kristalnom membranom sadrze tesko topljivu sol metala kao aktivnu
komponentu. Potencijal kristalnih membranskih elektroda posljedica je stanja ravnoteze
reakcije zamjene iona u otopini 1 u ¢vrstoj fazi membrane. Selektivnost ovisi o konstanti
produkta topljivosti tesko topljive soli koje ¢ine membranu te su selektivne na one ione koji

su sadrzani u membrani. Elektrode mogu biti homognene i htereogene.

Linutarnja T Elekiridni
referentn:a vohié
clekiroda

otopnn

Membrana

Slika 8. Membrana s kristalnom membranom
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1.2.2.2.1. Homogene membrane

Homogene membrane su membrane koje se izraduju od smjesa dviju (rijetko vise) kristalnih
tvari od kojih je, redovito, samo jedna elektrokemijski aktivna tvar membrane. Istrazen je
veliki broj materijala iz kojih se mogu prirediti homogene ¢vrste membrane s Nernstovim
odzivom za odredeni kation odnosno anion. To su u vodi tesko topljive soli. Primjenom
homogenih  ¢vrstih  membrana izradene su ion-selektivne elektrode za ione
Ag*,Cd?*,Cu?t,F,Cl7itd. U vodljivim membranama elektri¢ni kontakt se moZe ostvariti

izravno preko metalnog vodica s unutarnjom stranom membrane.*®

1.2.2.2.2. Heterogene membrane

Kod heterogenih membrana aktivna tvar je dispergirana u Ccvrstom, elektrokemijski
inaktivnom nosivom materijalu. Naj¢e$¢i materijal od kojeg se izraduje nosivi materijal je
silikonska guma, no to mogu bili i polimerni materijali na bazi polietilena i
dimetilpolisiloksana (dobra viskozna i elasti¢na svojstva, bezopasan, a sluzi kao umjetna tvar
protiv pjenjenja i zgrudnjavanja) .}’

- - Svojstva aktivnog materijala koji je impregniran

HS(«_: HaG _:CHS ;CH?’ u membranu vrlo su bitna za funkcioniranje
HSC\éi Si S‘i/ CHs same membrane. Jedno od najvaznijih svojstava
HSC/ \\O/ \0/ \CH3 je velicina zrma (od 1do15um), uvjeti

- -n taloZenja (koji reagens je u suvisku) te produkt

Slika 9: Prikaz dimetilpolisiloksana topljivosti

Macdonald i Toth, zakljucili su da dobar talog
za gravimetrijsku analizu (dakle, neke opc¢e karakteristike takvog taloga trebale bi biti da se
lako filtrira 1 ispere od oneciS€enja, dovoljno je male topljivosti, ne reagira s ostalim
komponentama u otopini te da je nakon susenja i Zarenja poznatog kemijskog sastava) bit ¢e
dobar materijal za membranu elektrode.
Heterogene membrane pripravljaju se mijeSanjem aktivnog materijala sa silikonskom gumom
ili drugim nosivim materijalom i zatim preSaju u plocice debljine 0,5 mm. Nakon

otvrdnjavanja membrane se lijepe na otvor staklenog ili plasti¢nog nosaca. Elektri¢ni kontakt

se ostvaruje preko unutra$nje elektrolitne otopine i unutrasnje referentne elektrode.
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Selektivne elektrode s heterogenom membranom rabe se za odredivanje iona
Ag*,Cl7,Br=,I7,SCN~,CN~i§?". 16

1.2.3.1. Elektrode s nekristalnom membranom

Ove elektrode sadrze ionske ili nenabijene specije kao aktivne komponente membrana.
Inaktivni nosa¢ membrane moze biti porozan (npr. mikroporozni filtar) ili neporozan (npr.
staklo, PVC).

Staklena elektroda je jedna od prvih membranskih elektroda. Sastoji se od Ag/AgCl elektrode
u otopini kloridne kiseline stalnog pH koja se nalazi unutar posudice tankih staklenih stijenki.
Pri odredivanju pH staklena elektroda se spaja s nekom referentnom elektrodom rad i
mjerenja elektromotorne sile ¢lanka.

Shematski prikaz ovog ¢lanka je sljedeci:

ZKE | [H30*] = a1 | staklena membrana | [H30*] = az,
[CIT=1.0M, AgCl(zas.) | Ag

HCL, 0.1 mol dm ~

Slika 10: Prikaz staklene elektrode
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Membrane su od stakla specijalnog kemijskog sastava i pouzdane su do pH 12, a one od
litijevog stakla i iznad pH 12. Na suha stakla pH ne utjece pa se staklena elektroda prije
mjerenja mora mociti u vodi. Staklene elektrode imaju veliki otpor pa je s njima moguce
raditi samo pomocu vrlo osjetljivih instrumenata — pH metara. VVodljivost staklene elektrode
posljedica je kretanja Na™ i H* iona.

Veli¢ina E » (grani¢nog potencijala) ovisi o odnosu koncentracija vodikovih iona u otopinama.
Takoder postoji i asimetriéni potencijal (osim Eagagcl 1 Eb) koji se mijenja polako s
vremenom, a €iji izvor nije potpuno objaSnjen.

Ep =L -0.0592 pH

Kada se s obje strane membrane postave identi¢ne otopine i referentne elektrode, grani¢ni
potencijal bi trebao biti jednak nuli. Medutim, ¢esto se javlja mali asimetri¢ni potencijal koji
se s vremenom mijenja. Nastajanje asimetricnog potencijala nije u potpunosti razjasnjeno, ali
je vjerojatno posljedica razlike u napetosti povrSine membrane koja nastaje pri proizvodnji,
tijekom uporabe elektrode i sl. Da bi se izbjegle pogreske vrs$i se bazdarenje staklene

elektrode prije mjerenja.

Potencijal staklene elektrode se dakle moze iskazati:

Eind = Eb + Eagiager + Easi

Odnosno,

Eina =L + 0.0592 loga; = L - 0.0592 pH

Staklena elektroda se obi¢no izraduje kao kombinirana elektrona - referentna i indikatorska

elektroda nalaze se u istom tijelu.t’
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2. EKSPERIMENTALNI DIO
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2.1. Priprava otopine natrijeva klorida razlicitog pH

Za pripravu otopine natrijeva klorida proizvoljno smo uzeli otopinu koncentracije 0,1 mol L.

Prora¢un mase tada se moze izraziti kao:

¢(NaCl)= 0,1 mol L™*— proizvoljno uzimamo
V=1L

m="?

M = (22,99 + 35,453) g L1 =58,443 g L

c=l=m_ "
V Vv MV
m=c-M-V

m=0,1molL? -1L-58443gL1=58443¢g(zall)

Za 250 mL potrebna masa moze se iskazati kao:

m=cV-M=0,1molL" 0,25L 58443 gL"'=0,58443¢

Izracunatu masu NaCl-a izvagati na analitickoj vagi te razrijediti (otopiti) s odgovarajuéim

puferom u odredenom volumenu. Prilikom eksperimenta koristili smo acetatni pufer.

2.2. Priprava 10%-tne natrijeve luZine

Slika 11. Priprema otopine 10%-tne NaOH

Za pripravu otopine NaOH potrebno nam je:
10 g NaOH na 100 mL
100g NaOH na 1000 mL (1 L)
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2.3. Priprava srebrovog nitrata AgNO3

Da bismo izracunali potrebnu koncentraciju AgNOs, koristili smo se pravilom za aditivnost

volumena. Stoga se proraCun moze prikazati:

ci(NaCl) = 0,1 mol L
Vi(NaCl)=20m L
C2(AgNO3) =7
V1(AgNO3) = 20,06 m L
c1-Vi=c2'V

_an
C= v
0,1mT°1-20 mL 1
Co = —=———=10,09975 mol L
20,05 mL

2.4 Priprava acetatnog pufera

Puferi su otopine koje imaju odredenu pH vrijednost i sposobne su da se odupru njenoj
promjeni, kad im se doda mala koli¢ina jake baze ili kiseline. pH puferskih otopina
napravljenih mijeSanjem poznatih koli¢ina kiselina i konjugiranih baza izracunava se
puferskom jednadzbom, odnosno Henderson-Hasselbalchovom jednadzbom.

U podnaslovima 2.4.1. i 2.4.2. prikazana je priprava acetatnog pufer pH=4,00 i pH=4,75.

2.4.1. Priprava acetatnog pufera pri pH = 4,00

c2(HAC) =0,1 mol L
Va(HAC) =1,0 L
M(HAC) = 60,05 g mol™
p(HAC) = 1,05 kg L
©=100%

_1050gL™11
"~ 60,05gmol-1

ci(HAC) = ”7“ = 17,4854 g mol~?
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2.4.2. Priprava acetatnog pufera pri pH = 4,75

Pretpostavimo da je koncentracija HAc-a konstantna, za nju uzmemo da joj je vrijednost u
puferu 0,01 molL™*

¢ (HAC) u puteru = 0,01 mol Lt — proizvoljna vrijednost
V=10L

M (HAc) = 60,05 g mol™*

p = 1,05 kg/L = 1050 g mol*

o =100%

) . _ po _ 1,05kgL""1'1000mol _
C (HAC) u osnovnoj otopini = = 60,05kg =
17,49 mol L1

C (HAC) u puferu = 0,01 mOI L-l
CtVi=c2 V2
c1 - Vi — kiselina

C2 - V2 — pufer

v, = &2V - 001molLhiL Slika 12. Priprava
¢ 1749moll™ acetatnog pufera
V1=572-10"*L=0,572 mL =572 ML

Dobivena je vrijednost volumena octene kiseline kojeg je potrebno dodati u 1 L destilirane

vode za postizanje pH = 4,00. Za pripravu 5 L pufera potrebno je 2,86 mL octene kiseline.
V(HAc,za 5 L pufera) = V;°5 = 0,572 mL'5 = 2,86 mL

2.4.2. Primjena Henderson-Hasselbalchove jednadZbe

Ova jednadzba koristi se za izraCunavanje stupnja disocijacije slabe kiseline ili slabe baze pri
zadanoj pH vrijednosti. Octena kiselina (HAc) je slaba kiselina, sa poznatom konstantom

disocijacije Ka, pri zadanoj pH vrijednosti, pa vrijedi:

HA & H'+ A
_ [A71[HY]
KaHAa= Al

Izraz za stupanj disocijacije, tj. udjel disociranog glasi:
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o= L a
[A-1[HA] 1

Omijer konjugirane slabe baze i slabe kiseline racuna se iz Henderson-Hasselbalchove

jednadzbe.

_ [A7]
pH = pKa"‘ |Og ﬁ

Iog% = pH — pK, /antilog
E = 10QPH-PKa
[HA]
[Ac™]
pH = pK, + logm
HAc = 0,01 molL? proizvoljno uzeto
4,00 = pK, + log [Ac]
0,01
—0,75 = log [Ac]
0,01
0,1778 = M
’ 0,01

[Ac] = 1,778'1073 mol L

m (NaAc) = ¢ (NaAc) -V - M (NaAc)
m (NaAc) = 1,778'1073 mol L™1*1L-82,034 g mol !
m(NaAc) =0,15 g

Potrebna masa NaAc za pripravu 5 L pufera:
m (NaAc, za 5 L pufera) = m (NaAc, za 1 L pufera) - 5
m(NaAc, za5 L pufera) =0,159-5=0,75¢

Za pripravu 5 L pufera, pH=4,00 potrebno je:
e 2,85 mL octene kiseline (HAC)
e 0,75 g natrijeva acetata (NaAc)
e 425 gnatrijeva nitrata (NaNOs)
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2.5. Rezultati

2.5.1. PRVO MJERENJE: TESTIRANJE ELEKTRODE NA ODZIV Ag*

IONA

a) MEMBRANA 95

TABLICA 1. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

c/M pCl E/mV t/s
0,09756 1,010728 458 131
0,04878 1,311758 4448 56
0,02439 1,612788 4352 421
0,012195 1,913818 410,4 385
0,006098 2214848 407,2 256
0,003049 2515878 394.8 121
0,001524 2,816908 386,3 31
0,000762 3,117938 378,3 87
0,000381 3,418968 372.7 45
0,000191 3,719998 366,4 12
500
450 “"-'-‘ ..... e....
400 ey .
@,
350 @
< 300
E 250
W 200
150 E =-34,192x + 486,29
100 R2=0,9671
50
0
0 1 2 3 4

PAg

Slika 13. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 95 o koncentracija Ag™ iona

23



b) MEMBRANA 97
TABLICA 2. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

c/M pAg E/mV t/s
0,09756 1,010728 459,2 7
0,04878 1,311758 4479 8
0,02439 1,612788 4242 320
0,012195 1,913818 422,1 36
0,006098 2,214848 415,6 11
0,003049 2,515878 408,1 33
0,001524 2,816908 393,2 151
0,000762 3,117938 378,7 209
0,000381 3,418968 365,5 86
0,000191 3,719998 357,5 51
9,53E-05 4,021028 351,5 54
4,76E-05 4,322058 346,2 7
2,38E-05 4,623088 341,8 7
1,19E-05 4,924118 339,8 13
5,95E-06 5,225148 338,2 16
2,98E-06 5,526178 338,2 19
1,49E-06 5,827208 336,4 31
7,44E-07 6,128238 334,9 39
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R2=0,9182

Slika 14. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 97 o koncentraciji Ag* iona

c) MEMBRANA 99

TABLICA 3. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

c/M pAg E/mV t/s
0,09756 1,010728 445,8 173
0,04878 1,311758 395,2 31
0,02439 1,612788 392,4 26
0,012195 1,913818 389,3 14
0,006098 2,214848 382,6 62
0,003049 2,515878 365,5 214
0,001524 2,816908 356,2 177
0,000762 3,117938 346 172
0,000381 3,418968 339,5 100
0,000191 3,719998 329,3 167
9,53E-05 4,021028 322,4 85
4,76E-05 4,322058 318,6 21
2,38E-05 4,623088 315,3 9
1,19E-05 4,924118 313,8 20
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5,225148

313 24
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Slika 15. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 99 o koncentraciji Ag* iona

E =-26,111x + 437,7
R2 =0,8982

PAg

2.5.2. DRUGO MJERENJE: TESTIRANJE ELEKTRODA NA ODZIV

Ag* IONA

a) MEMBRANA 95

TABLICA 4. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom

testiranja membrane pri pH = 4,75

c/M pAg E/mV t/s
0,09756 1,010728 434,8 145
0,04878 1,311758 430,8 133
0,02439 1,612788 418,4 71
0,012195 1,913818 415 56
0,006098 2,214848 412 303
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0,003049 2515878 390 220
0,001524 2,816908 383,9 139
0,000762 3,117938 371,9 86
0,000381 3,418968 366,9 79
0,000191 3,719998 353,6 66
9,53E-05 4,021028 350,1 124
4,76E-05 4,322058 344.1 08
2,38E-05 4,623088 339,8 339
1,19E-05 4,924118 338,2 126
5,95E-06 5,225148 336,4 78
2,98E-06 5,526178 334.2 46

500

450 ..

400 I -y

350 S v v a0
< 300
E 250
W 200

150 E = -24,748x + 457,14

100 R2 = 0,959

50

0
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Slika 16. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 95 o koncentraciji Ag* iona
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b) MEMBRANA 97
TABLICA 5. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom

testiranja membrane pri pH = 4,75

c/M pAg E/mV t/s
0,09756 1,010728 4427 48
0,04878 1,311758 433,9 123
0,02439 1,612788 429,8 54
0,012195 1,913818 421,3 31
0,006098 2,214848 408,3 137
0,003049 2,515878 393,9 292
0,001524 2,816908 382,3 200
0,000762 3,117938 375,1 103
0,000381 3,418968 367,8 13
0,000191 3,719998 358 38
9,53E-05 4,021028 350,7 22
4,76E-05 4,322058 347,6 26
2,38E-05 4,623088 343,2 34
1,19E-05 4,924118 339,6 69
5,95E-06 5,225148 336,7 226
2,98E-06 5,526178 335,2 17
500
450
"--0..,. e
400 | I
350 e R
® ‘--.‘_”.”..‘
S 300
£ 250
W 200
150 E =-25,854x + 463,63
100 R2 = 0,9604
50
0
0 1 2 3 4 5
PAg

Slika 17. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 97 o koncentraciji Ag* iona

28




c) MEMBRANA 99
TABLICA 6. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom

testiranja membrane pri pH = 4,75

c/M pAg E/mV t/s
0,09756 1,010728 445,8 173
0,04878 1,311758 447 21

Mjerenje prekinuto, odmah je doslo do rasta potencijala. Ukazuje na oSte¢enje membrane.

2.5.3. PRVO MJERENJE :
KLORIDNIH IONA

a) MEMBRANA 95
TABLICA 7. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

TESTIRANJE ELEKTRODA NA ODZIV

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 65,9 136
0,05 1,30103 79 151
0,025 1,60206 104,4 60
0,0125 1,90309 131,7 211
0,00625 2,20412 167,2 231
0,003125 2,50515 208,9 427
0,001563 2,80618 246 213
0,000781 3,10721 257,5 226
0,000391 3,40824 275,7 358
0,000195 3,70927 291 58
9,77E-05 4,0103 296,1 42
4,88E-05 4,31133 300,3 69
2,44E-05 4,61236 302,4 33
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1,22E-05

4,91339

304,1

147

6,1E-06

5,21442

306,1

76

3,05E-06

5,51545

307,1

56

1,53E-06

5,81648

307,8
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E =53,353x + 50,584
R2=0,848

Slika 18. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 95 o koncentraciji Cl iona

b) MEMBRANA 97

TABLICA 8. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 99,7 170
0,05 1,30103 106,5 174
0,025 1,60206 117,2 72
0,0125 1,90309 150,1 329
0,00625 2,20412 194,6 476
0,003125 2,50515 2515 423
0,001563 2,80618 288,6 262
0,000781 3,10721 3135 237
0,000391 3,40824 334,1 464
0,000195 3,70927 341,2 67
9,77E-05 4,0103 347,7 34
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4,88E-05

4,31133

355,3
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Slika 19. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 97 o koncentraciji Cl” iona

c) MEMBRANA 99
TABLICA 9. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

l..
PR [ I )
Y ‘...

E=77567x + 28,75

R2 =0,9038

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 98,9 52
0,05 1,30103 102,5 48
0,025 1,60206 116 113
0,0125 1,90309 125,3 60
0,00625 2,20412 137,8 73
0,003125 2,50515 158,4 163
0,001563 2,80618 175,4 145
0,000781 3,10721 194,3 123
0,000391 3,40824 223,7 230
0,000195 3,70927 235 49
9,77E-05 4,0103 255,4 69
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4,88E-05 4,31133 272,7 134
2,44E-05 4,61236 284,9 177
1,22E-05 4,91339 285,2 170
6,1E-06 5,21442 291,3 35
350
300
° ,‘...--"'" ¢
250 ’
> 200 -0
= =)
o 150 e E =50,19x + 39,493
o ® e R2=0,9736
100 o.0"
50
0
1 3 4 5 6
pCl

Slika 20. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 99 o koncentraciji CI" iona

d) MEMBRANA 101
TABLICA 10. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 393,6 818
0,05 1,30103 395,5 159
0,025 1,60206 397,5 74
0,0125 1,90309 399,9 68
0,00625 2,20412 401,5 38
0,003125 2,50515 401,9 28
0,001563 2,80618 402,8 13
0,000781 3,10721 403,5 13
0,000391 3,40824 406 82

32



408
406
404
402

>

E 400

L
308
396
394
392

Slika 21. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 101 o koncentraciji Cl™ iona

e)MEMBRANA 103
TABLICA 11. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

" E=4,7725x + 389,73

R2?=0,9609

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 115 447
0,05 1,30103 117,5 29
0,025 1,60206 146,1 511
0,0125 1,90309 183,6 917
0,00625 2,20412 2145 617
0,003125 2,50515 250,1 491
0,001563 2,80618 270,2 274
0,000781 3,10721 290 321
0,000391 3,40824 301,4 171
0,000195 3,70927 315,3 149
9,77E-05 4,0103 319,3 59
4,88E-05 4,31133 326,1 42
2,44E-05 4,61236 333,4 124
1,22E-05 4,91339 3339 38
6,1E-06 5,21442 336,1 44
3,05E-06 5,51545 336,6 60
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Slika 22. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 103 o koncentraciji Cl-iona

fIMEMBRANA 105

TABLICA 12. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

E =49,31x + 98,386

R2=0,8623

c/M pCl E/mV t/s

0,1 1 81 131
0,05 1,30103 94 33

0,025 1,60206 122,8 360
0,0125 1,90309 143 324
0,00625 2,20412 163 286
0,003125 2,50515 186,8 355
0,001563 2,80618 212,5 373
0,000781 3,10721 243,8 420
0,000391 3,40824 258,2 217
0,000195 3,70927 280,6 355
9,77E-05 4,0103 303,1 393
4,88E-05 4,31133 307,9 107
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2,44E-05 4,61236 311,7 52
1,22E-05 4,91339 317,2 86
6,1E-06 5,21442 321,2 103
400
350
300 . ‘...,..-‘-' [ I
S 250 0.®
€ 200 .
w 150 e E =62,622x + 28,541
R2=0,9636
100 ¢ ®
50
0
1 4 5 6

Slika 23. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 105 o koncentraciji Cl™ iona

g)MEMBRANA 107

TABLICA 13. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

pCl

c/M pCl E/ mVv t/s
0,1 1 127,4 133
0,05 1,30103 144,3 50
0,025 1,60206 156 9
0,0125 1,90309 190,9 494
0,00625 2,20412 2111 228
0,003125 2,50515 222,4 71
0,001563 2,80618 272,9 790
0,000781 3,10721 295,4 1200
0,000391 3,40824 303 289
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Slika 24. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 107 o koncentraciji Cl™ iona

h)MEMBRANA 109
TABLICA 14. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

E =78,674x + 40,303

R2=0,9797

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 185,2 34
0,05 1,30103 | Prekinuto,varira 182-187 mV, 1000s.

Ukazuje na neko mehanicko ostec¢enje na membrani. Potrebna dodatna ispitivanja.

i)MEMBRANA 111

TABLICA 15. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

c/M pCl E/mV t/s

0,1 1 137,4 58

0,05 1,30103 156,1 233
0,025 1,60206 170,2 207
0,0125 1,90309 181,7 160
0,00625 2,20412 195,3 234
0,003125 2,50515 2111 355
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0,001563 2,80618 225,3 300
0,000781 3,10721 255,5 156
0,000391 3,40824 273 306
0,000195 3,70927 284,7 172
9,77E-05 4,0103 296,1 134
4,88E-05 4,31133 307,6 197
2,44E-05 4,61236 316,1 190
1,22E-05 4,91339 318,9 68
6,1E-06 5,21442 321,6 64
3,05E-06 5,51545 332,5 34
400
%0
oo @
300 o ‘..HQ...O @
o
250 S
> -
€ 200 "
T o 4 E =45,579x + 100,46
150 ¢ -
R2=0,9716
100
50
0
0 1 2 3 4 5 6

pCl

Slika 25. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 111 o koncentraciji Cl-iona

j)MEMBRANA 113

TABLICA 16. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja
pri pH = 4,00

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 145,6 78
0,05 1,30103 147,9 39
0,025 1,60206 161,8 235
0,0125 1,90309 1711 90
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0,00625 220412 1814 68
0,003125 250515 1985 226
0,001563 2 80618 212.9 199
0,000781 310721 2253 176
0,000391 3,40824 2379 196
0,000195 3,70927 250.9 209
9.77E-05 4.0103 264 6 62
4.88E-05 431133 2773 201
2 44E-05 4.61236 283 80
1.22E-05 4.91339 288 102
6.1E-06 521442 290.9 62
3.05E-06 551545 2031 14
1.53E-06 581648 2965 58
350
300 L X
250 0.8
e-®
> 200 e
g @
L 150 od E = 35.454x + 110,15
100 R2=0,9711
50
0
1 3 4 5 6 7
pCl

Slika 26. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 113 o koncentraciji Cl™ iona

KYMEMBRANA 115

TABLICA 17. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom
testiranja membrane pri pH = 4,00

c/M pCl E/mV t/s

0,1 1 115,6 134

38



0,05 1,30103 121.,8 25
0,025 1,60206 133 92
0,0125 1,90309 162,2 387
0,00625 2,20412 179,2 231
0,003125 2,50515 195,9 211
0,001563 2,80618 220,4 364
0,000781 3,10721 253,7 440
0,000391 3,40824 273,8 276
0,000195 3,70927 286,7 127
9,77E-05 4,0103 301,2 222
4,88E-05 4,31133 310,2 66
2,44E-05 4,61236 319 145
400
350
300 . &
J 250 &
£ 200
i @
150 L @
oo ® E=(63,075+2,44)pCl +(43,978+7,38)
100 R2=0,9838
50
0
0 1 2 3 4 5

pCl

Slika 27. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 115 o koncentraciji Cl iona

MEMBRANA 117

TABLICA 18. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 149,6 297
0,05 1,30103 150 22
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0,025 1,60206 1557 17
0,0125 1,90309 1749 184
0,00625 2,20412 1868 132
0,003125 250515 1983 %
0,001563 2,80618 233 618
0,000781 3,10721 268,6 526
0,000391 3,40824 289,7 271
0,000195 3,70027 2975 135
9,77E-05 4,0103 307,9 83
4,88E-05 4,31133 315,2 22
2,44E-05 4,61236 3224 77
1,22E-05 4,91339 3269 97
6,1E-06 5,21442 3305 42
3,05E-06 551545 3315 20
153E-06 5,81648 333,2 17
7,63E-07 6,11751 337,2 26

400

350 e ‘.'...‘..; .

300 o2

S 250 .' ............
kel I ;7 ® E = 43,197x + 107,88

150 vie'o R? = 0,913

100

50
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Slika 28. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 117 o koncentraciji Cl™ iona
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m) MEMBRANA 1:1
TABLICA 19. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 168,6 129
0,05 1,30103 172,7 100
0,025 1,60206 1878 514
0,0125 1,90309 201,1 253
0,00625 2,20412 207,3 204
0,003125 2,50515 2324 1072
0,001563 2,80618 2481 1500
0,000781 3,10721 256.,9 417
0,000391 3,40824 2839 746
0,000195 3,70027 292,2 225
9,77E-05 4,0103 300,8 840
4,88E-05 431133 3118 1250
2,44E05 461236 3185 989
1,20E-05 4,91339 319,9 230
400
350
300 . 0" R
> 250 “.
E 200 R
Y 150 ¢ E= (43,604+1,75)pCl + (121,22+5,59)
100 R2 = 0,0811
50
0
1 2 3 4 5 6

Slika 29. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 1:1 o koncentraciji Cl" iona

pCl
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n)MEMBRANA 1:2
TABLICA 20. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,00

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 124,8 166
0,05 1,30103 130,2 92
0,025 1,60206 140,2 126
0,0125 1,90309 164,1 273
0,00625 2,20412 191 408
0,003125 2,50515 211,4 277
0,001563 2,80618 237,6 250
0,000781 3,10721 277,9 414
0,000391 3,40824 299,6 259
0,000195 3,70927 309,6 135
9,77E-05 4,0103 322,4 64
4,88E-05 4,31133 331,2 94
2,44E-05 4,61236 335,9 83
1,22E-05 4,91339 337 90
6,1E-06 5,21442 337,2 77
400
350 P
300 ° O
‘ -.".'.
250
Z 200 L& E=59,642x + 64,688
m RZ=0,9425
150 :
o’®
100
50
0
1 3 4 5 6
pCl

Slika 30. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 1:2 o koncentraciji Cl iona
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2.5.4. DRUGO MJERENJE: TESTIRANJE ELEKTRODA NA ODZIV CI

IONA

a)MEMBRANA 95
TABLICA 21. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 147.,4 205
0,05 1,30103 160,1 123
0,025 1,60206 180 91
0,0125 1,90309 187,7 45
0,00625 2,20412 213,8 33
0,003125 2,50515 227,8 69
0,001563 2,80618 235,4 78
0,000781 3,10721 253,4 55
0,000391 3,40824 269,4 213
0,000195 3,70927 283,2 324
9,77E-05 4,0103 292,1 112
4,88E-05 4,31133 300,6 89
2,44E-05 4,61236 305,7 68
1,22E-05 4,91339 310,7 241
6,1E-06 5,21442 311,6 127
3,05E-06 5,51545 312,8 33
1,53E-06 5,81648 313,1 25
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Slika 31. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 95 o koncentraciji CI iona

b) MEMBRANA 97

TABLICA 22. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 140,5 8
0,05 1,30103 149 85
0,025 1,60206 162,3 46
0,0125 1,90309 196,6 319
0,00625 2,20412 2412 453
0,003125 2,50515 275 467
0,001563 2,80618 306,7 311
0,000781 3,10721 319,2 143
0,000391 3,40824 334 244
0,000195 3,70927 337,7 59
9,77E-05 4,0103 348,4 74
4,88E-05 4,31133 351,1 104
2,44E-05 4,61236 353,1 117
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1,22E-05 4,91339 358,8 84
6,1E-06 5,21442 360 100
3,05E-06 5,51545 360,4 72
1,53E-06 5,81648 360,9 89
500
400
PR S
> 300 o &0
£ P
w200 e .
ce® E = 48,998x + 124,47
100 R? = 0,8381
0
1 2 3 4 5 6 7
pClI

Slika 32. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 97 o koncentraciji Cl" iona

C)MEMBRANA 99
TABLICA 23. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 137,9 67
0,05 1,30103 147.8 178
0,025 1,60206 163,5 234
0,0125 1,90309 170,8 62
0,00625 2,20412 196,3 347
0,003125 2,50515 222,2 482
0,001563 2,80618 258,7 630
0,000781 3,10721 282,9 260
0,000391 3,40824 308,2 376
0,000195 3,70927 316,3 100
9,77E-05 4,0103 320,8 28
4,88E-05 4,31133 326,4 107
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Slika 33. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 99 o koncentraciji CI” iona

d)MEMBRANA 101

TABLICA 24. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

E =58,278x + 79,01
R2=0,9451

3 4
pCl

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 271,6 802
0,05 1,30103 285,1 63
0,025 1,60206 301,4 142
0,0125 1,90309 326,4 284
0,00625 2,20412 332 116
0,003125 2,50515 334,4 29
0,001563 2,80618 337,8 14
0,000781 3,10721 340,7 56
0,000391 3,40824 3433 34
0,000195 3,70927 345,6 13
9,77E-05 4,0103 347,4 39
4,88E-05 4,31133 348,9 24
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Slika 34. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 101 o koncentraciji ClI™ iona

e)MEMBRANA 103

TABLICA 25. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

pCl

e 9 .’-.-.’.-.’-..‘...‘..‘...‘ ®

E = 14,851x + 284,04

R?=0,7367

c/M pCl E/mV t/s

0,1 1 121,1 112
0,05 1,30103 131,3 186
0,025 1,60206 148,6 219
0,0125 1,90309 169 342
0,00625 2,20412 189,4 326
0,003125 2,50515 2112 306
0,001563 2,80618 234 242
0,000781 3,10721 255,1 174
0,000391 3,40824 269,5 148
0,000195 3,70927 283,5 88
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9,77E-05 4,0103 297,5 73
4,88E-05 4,31133 309,8 112
2,44E-05 4,61236 314,9 68
1,22E-05 4,91339 319,9 87
6,1E-06 5,21442 321,2 13
3,05E-06 5,51545 322,3 23
1,53E-06 5,81648 324,1 29
7,63E-07 6,11751 324,6 55
400
3% e
300 o0 00000
o .7
250 0 2.
> ..
£ 200 ot
w. .~ T e
150 e E = 43,553x + 97,616
100 R2=0,9185
50
0
1 2 3 4 5 6 7
pCl

Slika 35. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 103 o koncentraciji Cl" iona

FIMEMBRANA 105

TABLICA 26. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

c/M pCl E/mV t/s

0,1 1 123,7 317
0,05 1,30103 132,8 203
0,025 1,60206 143 139
0,0125 1,90309 163,1 274
0,00625 2,20412 186,9 439
0,003125 2,50515 220,3 583
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0,001563 2,80618 244.7 329
0,000781 3,10721 266,5 286
0,000391 3,40824 285,3 345
0,000195 3,70927 2033 123
9,77E-05 4,0103 311,7 242
4,88E-05 4,31133 318 139
2, 44E-05 4,61236 322,9 84
1,22E-05 4,91339 326,7 122
6,1E-06 5,21442 3293 52
3,05E-06 5,51545 330,3 50
1,53E-06 5,81648 331,2 24
7,63E-07 6,11751 333,6 71
400
350 . e
300 et
5 250 ,.g,..f ........
E20 0 . -
" 150 ;--;"3' ° E = 45,574x + 96,885
100 R2 = 0,899
50
0
1 2 3 4 5 6 7

Slika 36. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 105 o koncentraciji Cl™ iona

g)MEMBRANA 107

TABLICA 26. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 146,1 139
0,05 1,30103 155,2 127
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0,025 1,60206 165,8 97
0,0125 1,90309 173 31
0,00625 2,20412 194,3 116
0,003125 2,50515 225,4 572
0,001563 2,80618 246,2 218
0,000781 3,10721 260,4 326
0,000391 3,40824 296 518
0,000195 3,70927 308,1 152
350
300 ..®
250 e
....... d
% igg e .9 0_...9.' ----- °
"""" E =63,767x + 66,902
100 R2=0,9723
50
0
1 2 3 4
pCl

Slika 37. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 107 o koncentraciji Cl™ iona

h) MEMBRANA 109
TABLICA 27. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 170,1 97
0,05 1,30103 170,3 34
0,025 1,60206 1745 52
0,0125 1,90309 193,8 377
0,00625 2,20412 205,2 176
0,003125 2,50515 239,6 700
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0,001563 280618 258.5 354
300
[ ]
2% -
200 —
> e ... o °
£ 150
L
100 E = 51,549 + 103,61
50 R2 = 0,9036
0
05 1 15 2 25 3
pCl

Slika 38. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 109 o koncentraciji Cl™ iona

i)MEMBRANA 111

TABLICA 28. Promjena koncentracije, razlika

testiranja membrane pri pH = 4,75

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 118,3 85
0,05 1,30103 120 21
0,025 1,60206 132 117
0,0125 1,90309 149,5 259
0,00625 2,20412 161,2 93
0,003125 2,50515 169,5 18
0,001563 2,80618 195 213
0,000781 3,10721 216,6 206
0,000391 3,40824 239,6 175
0,000195 3,70927 259,8 240
9,77E-05 4,0103 271,7 121
4,88E-05 4,31133 280,2 60
2,44E-05 4,61236 286,7 92

potencijala i vrijeme odziva prilikom
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1,22E-05 4,91339 292,5 46
6,1E-06 5,21442 294,3 13
3,05E-06 5,51545 298,3 96
1,53E-06 5,81648 300,1 63
350
300 ves o ®®
250 0 0.
> 200 e
E _%7®
W 150 S E = 44,146x + 72,205
.“ —
100 ¢ R2 =0,9529
50
0
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Slika 39. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 111 o koncentraciji Cl™ iona

JJMEMBRANA 113
TABLICA 29. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 202,3 207
0,05 1,30103 203,8 84
0,025 1,60206 206,2 79
0,0125 1,90309 218 141
0,00625 2,20412 234 246
0,003125 2,50515 242,6 66
0,001563 2,80618 257,5 172
0,000781 3,10721 269,7 100
0,000391 3,40824 291,3 347
0,000195 3,70927 309,2 331
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9,77E-05 4,0103 318 101
4,88E-05 4,31133 331,1 258
2,44E-05 4,61236 3417 254
1,22E-05 4,91339 346,9 85
400
350 .0
300 o .
250 o
E 200 0. 00 ’
Y50 E = (42,018+1,59)pCl + (145,22+5,08)
100 R2 = 0,9831
50
0
1 3 4 5 6
pCl

Slika 40. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 113 o koncentraciji Cl™ iona

k) MEMBRANA 115

TABLICA 30. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

c/M pCl E/mV t/s

0,1 1 79,4 226
0,05 1,30103 96,2 208
0,025 1,60206 120,5 505
0,0125 1,90309 137 126
0,00625 2,20412 171,8 751
0,003125 2,50515 193,9 294
0,001563 2,80618 2224 596
0,000781 3,10721 236,9 134
0,000391 3,40824 260 331
0,000195 3,70927 275,4 242

53




9,77E-05 4,0103 285,6 110
4,88E-05 4,31133 293,5 56
2,44E-05 4,61236 299,6 60
1,22E-05 4,91339 301,3 32
6,1E-06 5,21442 302,8 24
3,05E-06 5,51545 306 47
1,53E-06 5,81648 307,4 165
400
350
300 e :._,,....; oo
250 o
> ° 0.
£ 200 " E=50,34x + 57,234
150 e Rz =0,909
100 o °
[
50
0
1 3 4 5 6 7

Slika 41. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 115 o koncentraciji Cl-iona

I) MEMBRANA 117

TABLICA 31. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

c/M pCl E/mV t/s
0,1 1 146 240
0,05 1,30103 146,6 15
0,025 1,60206 157,3 115
0,0125 1,90309 1779 327
0,00625 2,20412 195 337
0,003125 2,50515 201,6 29
0,001563 2,80618 257,3 704
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0,000781 3,10721 282,4 443
0,000391 3,40824 293,2 155
0,000195 3,70927 307,9 198
9,77E-05 4,0103 312,5 75
4,88E-05 4,31133 320,5 140
2,44E-05 4,61236 325,6 110
1,22E-05 4,91339 326,7 41
400
350 ﬁw;
o o
300 '.gww
250 ® .
£ 200 @
L e
150 o6 E =55,44x + 82,546
100 Rz =0,9417
50
0
1 3 4 5 6
pCl

Slika 42. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 117 o koncentraciji Cl™ iona

m) MEMBRANA 1:1

TABLICA 32. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

c/M pCl E/mV t/s

0,1 1 160,4 31

0,05 1,30103 171 180
0,025 1,60206 186,8 294
0,0125 1,90309 194,8 110
0,00625 2,20412 210 118
0,003125 2,50515 235,2 350
0,001563 2,80618 253,2 137
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0,000781 3,10721 270 131
0,000391 3,40824 287,9 415
0,000195 3,70927 302,9 1164
350
300 o ®
PRt L
e o
E 200 - ., ..... [ J
w10 0 7 “E= (54,705+1,88)pCl + (98,409+4,72)
R2=10,9906
100
50
0
2 3 4

Slika 43. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 1:1 o koncentraciji Cl” iona

n) MEMBRANA 1:2

TABLICA 33. Promjena koncentracije, razlika potencijala i vrijeme odziva prilikom testiranja

membrane pri pH = 4,75

pCl

c/M pCl E/mV t/s

0,1 1 88,3 197
0,05 1,30103 105,8 134
0,025 1,60206 126,8 205
0,0125 1,90309 138,4 92

0,00625 2,20412 164,9 361
0,003125 2,50515 193,2 396
0,001563 2,80618 216,9 435
0,000781 3,10721 236,9 238
0,000391 3,40824 258,7 167
0,000195 3,70927 272,9 119
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9,77E-05 4,0103 289,4 137
4,88E-05 4,31133 295,7 45
2,44E-05 4,61236 307,2 122
1,22E-05 4,91339 310,9 61
6,1E-06 5,21442 315,4 41
3,05E-06 5,561545 316,3 20
1,53E-06 5,81648 318 24
7,63E-07 6,11751 319,9 62
400
350
o4 °
300 ° .'.2,.,‘.0 o0
o .-
250 0 o
2 o ..
£ 200 o
L 2
150 E =48,709x + 64,189
R =
100 e Rz =0,9225
50
0
1 3 4 5 6 7

Slika 44. Ovisnost elektrodnog potencijala membrane 1:2 o koncentraciji Cl” iona
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3.RASPRAVA

58



Osnovni zadatak analitickog laboratorija jest dobivanje brzih, to¢nih 1 vjerodostojnih rezultata
analize. Zbog ovog razloga se neprestano razvijaju nove analiticke metode koriste¢i dostupne
tehnike, odnosno mijenjajuéi neke parametre postoje¢ih metoda. Samom validacijom ne mogu
se previdjeti svi problemi analiticke metode, postupci razvoja i validacije upucuju na one
najceS¢e. Validacija se realizira kroz uspostavljanje ciljeva vezano za karakteristike
izvodenja, dobivanje podataka o karakteristikama izvodenja, dokumentiranje validiranog
postupka, zakljucke o primjenjivosti metode za namijenjenu svrhu.

U ovome radu opisan je razvoj novih membrana za ionsko-selektivne elektrode i njihovo
testiranje na odziv osnovnih iona, kloridnih i srebrovih iona. Ispitivanje odziva membrane pri
pH = 4,00 i pH = 4,75 utvrdeno je da membrane pokazuju slab odziv prema promjeni
koncentracije osnovnog iona Ag*, dok je odziv zadovoljavaju¢i prema promjeni koncentracije
Cl" iona. Izvrstan odziv moze se primijetiti za membranu 1:1, za koju je pri pH=4,00,
R?=0,981, a pri pH=4,75 R2=0,991. Podrobniji odgovor §to je uzrok ovomu bi se mogao dobiti
koristeci razli¢ite spektroskopske tehnike kao Sto su pretrazni elektronski mikroskop (SEM),
rendgenska difrakcija (XRD), mikroskop atomske sile (AFM), infracrvena spektrofotometrija
s Fourierovom transformacijom (FTIR) ili pak provodenjem voltametrijskih eksperimenata
koji bi posluzili za karakterizaciju reakcija koje se odvijaju na povrSini membrane. Nabrojane
spektroskopske tehnike posluzile bi za kvantitativnu i kvalitativnu karakterizaciju povrsine
membrane. Temeljem tih podataka moglo bi se utvrditi jesu li na povrS§ini membrane prisutne
sve oc¢ekivane vrste (u ovom slucaju kloridni/srebrovi ioni) te u kojoj koli¢ini. Ukoliko neke
od vrsta nema u oc¢ekivanoj koli€ini (po iznosu mora biti jednaka udjelu vrste u ukupnoj masi
membrane), moze se pretpostaviti da homogenizacija praha prije presanja membrane nije
ispravno provedena te manjak ili pak suvisak odredene vrste utjece na lo§ odziv membrane.

S druge strane, ako se pretpostavi da je prah za membranu dobro homogeniziran, na odziv
membrane mogu utjecati 1 ioni iz otopine koji ¢e sudjelovati u nezeljenim reakcijama s
ionskim vrstama iz membrane. U ovom slucaju nije bilo za ocekivati takav slucaj jer Kloridi
kao konjugirana baza jake kiseline nece protonirati, dok se srebrov hidroksid talozi iznad pH
= 10 ,a mjerenja su se provodila pri pH = 4,00 i pH = 4,75. Tijekom ispitivanja nije dolazilo
do promjena oksidacijskog stanja analita i nisu dodavani reagensi koji ¢e sudjelovati u
paralelnim reakcijama kompleksiranja ili taloZenja.

Ipak, temeljem eksperimentalnih rezultata moZe se zakljuciti da pH = 4,00 1 pH = 4,75 nisu
prikladni za razvoj novih potenciometrijskih metoda za odredivanje srebrovih kationa te je
prijedlog da se testiranja membrana provode pri drugim vrijednostima pH. Eksperimentalni

podaci pokazuju da pH= 4,00 i pH= 4,75 pogoduje za razvoj novih potenciometrijskih
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metoda za odredivanje kloridnih iona. Naposljetku mozZe se re¢i da su membrana 115 i
membrana 1:1, pri pH=4,00 te membrana 1:1 i membrana 113, pri pH=4,75 pokazale
oc¢ekivan odziv prema kloridnim ionima. Koriste¢i donje izraze, moze S€ izraunati granica
odredivanja i1 granica dokazivanja kloridnih iona.

GO- granica odredivanja je najniza koncentracija koju je moguce odrediti s prihvatljivom
tocnoséu

GD- granica dokazivanja je najniza koncentracija analita koju mozemo dokazati

Da bismo mogli izracunati granicu odredivanja i granicu dokazivanja koristili smo funkciju
LINEST u Microsoft Excelu.

Primjer za membranu 1:1, pri pH=4,75 dan je izrazima :

_3¢ 31,883

GD=22 = — 0,0103246 GOo=122 _ 101883 (344155
S 54,705 S 54,705
GD= 3,71+0,10= 3,81 GO= 3.71-0,34= 3.37
[CI~] = 10381 =1,54-10" mol Lt [C1~] = 10337 = 4,31-10" mol Lt
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4.ZAKLJUCAK
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Na osnovu provedenog rada mogu se donijeti zakljucci:

e Opisana potenciometrijska metoda prikazuje prihvatljiv odziv membrane na kloridne
ione (CI) pri pH =4,00.

e Opisana potenciometrijska metoda je primjenjiva za odredivanje Kloridnih iona pri
pH = 4,75.

e Opisana potenciometrijska metoda nije primjenjiva za srebrove ione pri pH = 4,00 i
pH =4,75.
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