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Streszczenie. Celem niniejszej pracy jest optyraejiz procesu miareczkowania kwasow
huminowych w obecriei silnie buforugcych jonoéw fosforanowych. Analizoptymalizacyjm
objety zostat zarbwno sposob przygotowania probekbkatja aparatury badawczej, a@g na
celu ustalenie odpowiednich parametrow techniczriytesu miareczkowania potencjometrycz-
nego, jak réwnig otrzymanie wiarygodnych i powtarzalnych wynikéw. Wiejszej pracy badania
prowadzone byly na modelowych roztworach kwasu homego (Aldrich HA). Wszystkie badane
roztwory, jak rownie roztwor titranta, wykonano na bazie 1 M NaCl. De#tathlorku sodu stabili-
zowat sik jonowa uktadu, a tym samym zapobiegat wahaniom mierzorssgmatu. W badaniach
optymalizacji procesu miareczkowania uwlglione zostaty aspekty przygotowania probkizet
nie kwasu huminowego (50 i 500 ppmkzshie substancji silnie buforugej, jonéw fosforanowych
(0, 600, 1500, 3500 i 7000 ppm), azakparametry techniczne prowadzenia procesuetaid ti-
tranta (0,1 i 0,01ml) i wartdé progowa potencjatu dryfu w roztworze (10 i 70 m¥nt). Z otrzy-
manych danych wyliczono rozktady pozornych statggisocjacji. Na podstawie uzyskanych cha-
rakterystyk zbadane zostaty optymalne warunki prrgaia miareczkowania potencjometrycznego
w obecndci substancji silnie buforagych.

Stowa kluczowe: miareczkowanie potencjometryckmeasy huminowe, substancje bufo-
rujace

WSTEP

Metoda miareczkowania potencjometrycznego iliva jakosciowa charak-
terystyle badanego materiatu, gaizy innymi pozwala na wyznaczenie tadunku
powierzchniowego, funkcji rozktadu pozornych stahydysocjacji, jak rownie
badania iléciowe najwaniejszych powierzchniowych grup funkcyjnych (Dubach
i in. 1964, Ephraim i in. 1991, Kohlera i in. 2002aes i in. 1992, Matyka-
Sarzyiska i in. 2000, Sposito i in. 1979). Krzywe miaflem&ania potencjome-
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trycznego (pH — Vranty MOG rOwniez zostd& wykorzystane do badania Wi
wosci buforowych gleb (Gamble 1970, Garcia-Gil i ir002, Kononowa 1966,
Lavelle i Spain 2002, Prado i in. 2006), a na zagagrostych, matematycznych
przeksztatcg, mazna ocent zdolnc¢ gleby do przeciwstawianiagsinocno kwa-
snym lub mocno zasadowym czynnikom stresowsyodowiska (Tro 2007). Me-
chanizmy te wynikaj z faktu, # utwér glebowy stanowi mieszanirréznych
uktadoéw buforowych. Wihiwosci buforowe gleby wynikaj migdzy innymi
z obecnéci naturalnej, glebowej materii organicznej, w tjwasow humino-
wych i ich soli - humianoéw. Jednak znaczny wkladdolngci buforupce gleb
wnosz réwniez inne substancje, rdzy innymi wykazujce silne wtaciwosci
buforowe — jony fosforanowe. Gtownyurodtem fosforanéw wsrodowisku g
skaty zawierajce w swoim skitadzie zwzki fosforu. Obecn& tych substancji w
glebie mae by réwniez pochodzenia antropogenicznego, gtéwniesmalkow
ochrony rglin i nawozéw sztucznych, a tak z odpaddw sciekdw produkowa-
nych przez gospodarstwa wiejskie (Reemtsma i i919korbitowicz 2003).

Zagadnienie buforowania w ukladzie kwasy huminowpnry fosforanowe
wydaje s¢ by¢ interesujce nie tylko z przyczyn poznawczych, ale przede
wszystkim ze wzgldow ekologicznych. Wyznaczenie zakresOw buforowania
(pH) poszczegolnych sktadnikéw posszego ukliadu mogtoby umildwi ¢ okre-
slenie ich wplywu narodowisko, a take ewentualnie pozwolitoby na oszacowa-
nie powkkszenia pojemriei buforowej naturalnegasrodowiska glebowego
w danych warunkach pH, przez silnie bufanyj czynnik antropogeniczny, jakim
moa by¢ jony fosforanowe.

Sam proces miareczkowania substancji cseweosciach buforowych nasgr
cza szereg probleméw natury technicznej. Ob&cmo miareczkowanych prob-
kach, r@norodnych chemicznie zwikoéw powodujeze rownowaga w ukladzie
podczas miareczkowania ustalana jest wnyén tempie, a dozowanie kolejnej
porcji titranta naspuje w r@&nych stadiach ustalaniagstanu rownowagi catego
uktadu. Mae to skutkowa zaktdceniami widocznymi na krzywych miareczko-
wania potencjometrycznego. Problem ten wmgi@ widoczny jest szczegolnie
w przypadku obecrigi w materiale badawczym, substancji anych wiaciwo-
sciach buforujcych, takich jak fosforany, kwasy huminowe, fulwoitge Obec-
nos¢ duzych ilosci substanciji silnie buforagych mae powodowa, ze ich sygnat
bedzie ,maskowal” sygnat pochoalzy od innych substanciji (stabiej bufaguj
cych). Jony fosforanowe wprowadzane do gleby wydin stzeniach, np. w po-
staci nawozow sztucznych, mpgitrudnig& badanie wigciwosci buforowych
naturalnej materii organicznej, tj. kwaséw huminaiwy fulwowych, ktére daj
znacznie niszy sygnat na krzywych miareczkowania potencjoneeinggo.

Istotne znaczenie w procesie miareczkowania patemefrycznego ma tak
wlasciwe przygotowanie probek do pomiaru. Gtowny prabkym etapie to mo
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liwos¢ absorpcji z powietrza atmosferycznego dwutlenkgler przez przygoto-
wywane roztwory. Konieczr$é minimalizacji sorpcji dwutlenku wgla wystpu-
je réwniez podczas samego procesu miareczkowania potenciympne&go. Po-
wstapce w roztworze jony wglanowe § niepazadane, gdy ich obecnéé prowa-
dzi do zwikszonej konsumpciji titranta podczas analizy, a wskeiwencji mge
zawyza¢ wyliczane na podstawie krzywych, waito pojemndci buforowej
i tadunku powierzchniowego.

W zwiazku z powyszym, optymalizacja miareczkowania potencjometrycz-
nego substancji wykazgych due zr&nicowanie widciwosci buforupcych,
wydaje st by¢ istotm czescia prac badawczych. Celem niniejszej pracy jest
optymalizacja procesu miareczkowania kwaséw humymbvww obecnéci silnie
buforujacych jonow fosforanowych. Analizoptymalizacyja objety zostat za-
rowno sposob przygotowania probek, kalibracja apaysbadawczej, maga na
celu ustalenie odpowiednich parametrow technicznywtesu miareczkowania
potencjometrycznego, jak réwwrieotrzymanie wiarygodnych i powtarzalnych
wynikow.

MATERIAL | METODY

Technika miareczkowania potencjometrycznego pofeg@omiarze sygnatu
elektrycznego (w postaci #dicy potencjatébw) ogniwa zimnego z elektrody
wskaznikowej i elektrody poréwnawczej, w funkcji abpsci dodanego titranta.
Miareczkowanie potencjometryczne przeprowadzapsiprzez dodanie matymi
porcjami titranta (wodorotlenku sodu) do badandjbgi. Pomiar prowadzi si
najczsciej wobec elektrody szklanej, jako elektrody wskkowej. Uzyskuje si
wynik w postaci zalenosci potencjatu od okjosci dodanego titranta. Powgza
zaleznosé jest automatycznie przeksztatcana przez ukieatdta na zalanos¢ pH
od obgtosci dodanego titranta. Parametry techniczne ukladaretzkowanego
maja istotny wpltyw na przebieg procesu miareczkowaratepcjometrycznego,
awiec i na jakd¢ uzyskiwanych charakterystyk elektrochemicznych abedo
materiatu. Do najwaniejszych parametréw nate objetos¢ porcji dodawanego
titranta, s¢zenie titranta, prog potencjatu dryfu lub szybkalozowania kolej-
nych porciji titranta, a tale zakres pH miareczkowania. kiovos¢ zastosowania
w pomiarach ustalonej watit potencjatu dryfu jest korzystniejszazsitosowa-
nie statej szybkéri dozowania titranta. Wardd potencjatu dryfu jest warfoia
progows potencjatlu w roztworze analizowanym, przy ktoregtpuje dodanie
kolejnej porcji titranta przez aparat. ¥ kolejna porcja titranta wprowadzana
do roztworu powoduje lokalny skok potencjatu w weaitze, a tym samym zabu-
rzenie stanu réwnowagi potencjatu. State mieszamena celu przyspieszenie
reakcji dodanego titranta z roztworem badanympaggmym ponowne agjnie-
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cie stanu rownowagi potencjatu w roztworze. Szybkeeakcji w pobku stanu
réownowagi jest jednak egto zbyt wolna i ustalenieesstatej wartéci potencjatu w
roztworze mogtoby by diugotrwale. Ustalenie progowej wastbpotencjatu dryfu,
stanowi informagj dla uktadu dozucego, przy jakim potencjale roztworu badane-
go mae zosté dodana kolejna porcja titranta. Wybor wacionizszych, zblio-
nych do potencjatu w stanie rownowagdbie wydhzat okres pomidzy kolejnymi
porcjami titranta, natomiast zastosowaniezsezych wartéci potencjatu dryfu,
bedzie przyspieszato czas przeprowadzenia miarecakiavpmtencjometrycznego.

W niniejszej pracy badania prowadzone byly na mmalgth roztworach
kwasu huminowego (Aldrich HA). Wszystkie badanetwary, jak rOwnie roz-
twor titranta, wykonano na bazie 1M NaCl. Dodatékodku sodu stabilizowat
moc jonowa uktadu, a tym samym zapobiegat wahaniom mierzorsgmatu.
W badaniach optymalizacji procesu miareczkowaniagkwinione zostaty nast
pujace aspekty:

Przygotowanie probki:

e Stezenie kwasu huminowego (50 i 500 ppm),

* Obecnd¢ substancji silnie buforagej - jondéw fosforanowych (0, 600,

1500, 3500 i 7000 ppm).

Parametry techniczne:

*  Obijetos¢ titranta (0,1 i 0,01ml),

«  Wartas¢ progowa potencjatu dryfu w roztworze (10 i 70 miAt).

Miareczkowano roztwory kwaséw huminowych o2y wymienionych st
zeniach z dodatkiem chlorku sodu n§ch stzen fosforanow, jak rownie row-
nolegle miareczkowano roztwory odniesienia o identyj mocy jonowej i st
zeniu fosforanéw, ale bez kwasu huminowego. Krzymiareczkowania czystego
kwasu huminowego, pozbawionego sygnatu pocimezo od chlorku sodu czy
fosforandw, otrzymano poprzez edie krzywej miareczkowania roztworu zawie-
rajacego fosforany i 1 M NaCl od krzywej miareczkowaniatworu zawieraj
cego kwas huminowy, fosforany i 1 M NacCl.

Podstawy teoretyczne obliazerozktadéw pozornych statych dysocjacji
przedstawiono szczeg6towo w pracach Matyki-Saskiej i in. (2000) oraz Jo-
zefaciuka i Shina (1996).

WYNIKI | DYSKUSJA

Wplyw czynnikdéw badanych poditem optymalizacji zilustrowano na przy-
ktadzie funkcji rozktadu pozornych statych dysofijdeys. 1 i 2), a take na
krzywych miareczkowania potencjometrycznego, tj, zadeznosciach: obgtosc
zuzytego titranta (V) — pH (rys. 3i 4).
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Z przeprowadzonych badavynika,ze wzrost sizenia kwasu huminowego w
uktadzie (z 50 do 500 ppm) pozwalat g@gia¢ krzywe miareczkowania poten-
cjometrycznego o wyeaiejszym ksztatcie i mniejszym rozrzucie punktéw po
miarowych. Znaczp poprave jakdsci sygnatu zaobserwowano zaréwno w przy-
padku braku fosforanéw (rys. 1A, 2A), jak rowhie ich obecnéci w ukladzie
(rys. 1B, 2B).
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Rys. 1 A, B. Funkcja rozktadu pozornych statych dysocjacji kavhsminowego; bez dodatku fosfo-
ranéw (A), z dodatkiem 600 ppm fosforanéw (Bkz8hie kwasu huminowego wynosito 50 ppm

Fig. 1 A, B. Distribution function of surface dissociation ctams of humic acid; without phos-
phates (A), with phosphates addition 600 ppm (B).dgatration of humic acid was 50 ppm
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Rys. 2 A, B. Funkcja rozktadu pozornych statych dysocjacji kwhgminowego; bez dodatku fosfora-
néw (A), z dodatkiem 600 ppm fosforanéw (BZ&hie kwasu huminowego wynosito 500 ppm

Fig. 2 A, B. Distribution function of surface dissociation ctams of humic acid; without phos-
phates (A), with phosphates addition 600 ppm (B).dgatration of humic acid was 500 ppm

Roztwér kwasu huminowego ozszym stzeniu (50 ppm HA) generowat
stabszy sygnat, przez co wattsygnatu byta w niektérych zakresach pH bliska
wartasci sygnatu pochodzego od szumu aparaturyyda tez od matrycy roztwo-
ru. W powyszych badaniach, zastosowano czysty, handlowy ad#skwasu
huminowego celem wyeliminowania potencjalnych ze@omogcych pocho-
dzi¢ od innych sktadnikbw. W badaniach naturalnej, gledj materii organicz-
nej, naley jednak mié na uwadze wieloskladnikowy charakter gleby. Analiz
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Z udziatem substancji humusowych powinny ppprzedzone doktadrekstrakei,
jak réwniez oczyszczeniem otrzymanej substancji humusowegscicpopielnych,
kationow i aniondw nieorganicznych, ktére potemig@imogtyby sté sie zrodtem
dodatkowego tadunku na powierzchmsteczek kwaséw huminowych.

Whptyw obecnéci substanciji silnie buforagej w uktadzie (jony fosforanowe)
byt widoczny juz na samych krzywych miareczkowania roztworéw kwasaw
minowych z fosforanami. Uzyskane wyniki pokazahg wzrastajce stzenie
silnie buforupcych jonéw fosforanowych w znacznej mierze pogdospaoces
miareczkowania potencjometrycznego ekstraktéw kwalséminowych (rys. 3).
Zastosowanie fosforandéw oeseniu 1500 ppm powodowato wysokie zgaie
titranta (okoto dwukrotnie wksze ni dla probki kwasu huminowego nie zawie-
rajacego fosforanow). Natomiast przyatniu 7000 ppm fosforanow, zakeze-
nie procesu miareczkowania byto nieriwe ze wzgbdow technicznych (zbyt
dhugi czas miareczkowania, konsumpcja zbytejlobitosci titranta w stosunku do
objetosci roztworu miareczkowanego, rozaizenie kwasu huminowego). Zam
na warté¢ pH10 punktu kacowego miareczkowania nie zostataagsicta. Zaob-
serwowano bardzo powolny etap miareczkowania pkzy [y (warté¢ pH utrzy-
mywata s¢ na statym poziomie przez diugi okres czasu, coampkato na kom-
pensagj w tym obszarze tadunku pochadego od silnie buforagych jonéw fos-
foranowych). Stan rownowagi w obeénbfosforanéw ustalat sibardzo diugo, co
uwidaczniatlo si réwniez w postaci licznych interferencji na wykresach fonk
rozktadu pozornych statych dysocjacji kwasu humiega(rys. 1b, 2b).
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Rys. 3. Krzywe miaieczkowdiiid puLericjuinien ycziegyo Kwasenimnowyci pizy ranych stze-
niach jonéw fosforanowych; bez dodatku jonéw foafmwych (A), 1500 ppm fosforanéw (B),
3500 ppm fosforanéw (C), 7000 ppm fosforanéw (D)
Fig. 3. Potentiometric titration curves of humic acids hwilifferent phosphates concentrations;
without phosphates (A), 1500 ppm of phosphates 3B)0 ppm of phosphates (C), 7000 ppm of
phosphates (D)
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Zwigkszona konsumpcja titrantgdaca konsekwengjwzrostu stzenia sub-
stancji silnie buforujcych w uktadzie, byta réwnieprzyczym znacznego po-
wiekszenia catkowitej objosci analizowanego roztworu. Roztwor kwasu humi-
nowego byt wec podczas miareczkowania rozaigany, co mge skutkowa
wystapieniem zjawisk fizykochemicznych zwganych ze wzrostem prawdopodo-
bienstwa oddziatywa czsteczek rozpuszczalnika zasreczkami kwasu humi-
nowego, a tate w obebie samych cisteczek rozpuszczalnika.

Kwasy huminowe nafe do grupy zwizkéw silnie zré@nicowanych pod
wzgledem kwasowo-zasadowych @awvosci powierzchniowych. Rina kon-
sumpcja ildci titranta podczas miareczkowania, sugeruje istai@a powierzch-
ni czastek, grup funkcyjnych o z#dicowanym charakterze kéaym, kedacych
zrodtem zmiennego tadunku powierzchniowedaros i in., 2008 Miareczko-
wanie potencjometryczne w zakresie pH 3-10 ilmta analiz; wiasciwosci
kwasowo zasadowych materii organicznej, a tym samipadanie najwaniej-
szych grup funkcyjnych wysgpujacych w powyszym zakresie pH, w tym: grup -
COOH (silniej kwane) wysepujacych przy niskim zakresie pH i grup stabiej
kwasnych, gtéwnie —OH lub aminowych, wgstujacych przy wyszych warto-
sciach pH (Bergelin i in., 2000, Campitelli i in.0@3, Kononowa, 1966). Dlatego
im wyzsze jest pH roztworu glebowego, tym 28yy jest tadunek powierzchnio-
wy materii organicznej.

Fosforany mog wystpowa: w trzech formach anionowych, pochadygch
od r&@nego stopnia dysocjacji stabego kwasu fosforow&jo (

HsPO, = H" + H,PO;
H.PO, = H" + HPQ®
HPO? = H' + PQ*

Proporcje poszczegolnych form jonow fosforanowyaleza gtownie od
pH roztworu.Z danych literaturowych wynikae jony fosforanowe majnajsil-
niejsze dziatanie buforage w zakresie pH 6-8, gdy w roztworze domindyie
skladowe buforu fosforanowego, tj. aniony HPOH,PQ, (Bohn i in. 1979.

W przeprowadzonych badaniach pasgy zakres pokrywat siczesciowo z
obszarem wygpowania powierzchniowych grup funkcyjnych kwasowrtimo-
wych, co uwidacznialo sina rozktadach pozornych statych dysocjacji wyliczo
nych z krzywych miareczkowani (rys. 1 i 2). W zuku z maliwoscia ,masko-
wania” obszaréw niektérych grup funkcyjnych kwaséwminowych przez sy-
gnat pochodacy od fosforan6w, parametry wyliczane z krzywyclaraczkowa-
nia kwasow huminowych w obeciw jonow fosforanowych, tj. funkcja rozktadu
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pozornych statych dysocjacji, tadunek powierzchiyi@ay pojemné¢ buforowa,
mogty wykazywa zanizone wartdci.

Do celow optymalizacji procesu miareczkowania kwastbuminowych
w obecndci jonéw fosforanowych mina wykorzysta réwniez zmiare parame-
trow technicznych titratora, takich jak prog potehe dryfu, krok obgtosci, sk-
zenie i szybké¢ dozowania titranta.

Jak wspomniano wcgeiej, prog potencjatu dryfu jest graniezwielkoscia
potencjatu w roztworze, przy ktérej ngsdwalo zadozowanie kolejnej porcji
titranta. Analizie poddane zostaty dwie progowe toémi potencjatu dryfu: 10
i 70 mViin®. Zastosowanie wjszego progu potencjatu dryfu powodowate,
miareczkowanie przebiegato szybciej, ggotencjat spadat do oldlenej, zada-
nej wartgci progowej potencjatu dryfu (70 niiin™) i aparat dodawat kolejn
porcg titranta. Jednate wyzsza warté¢ potencjatu dryfu sprawitaze obgtosé
zuzytego titranta potrzebna do eghiecia punktu kécowego miareczkowania
(pH = 10) byta wysza nk dla potencjatu dryfu 10 mhin™ (rys. 4).
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Rys. 4. Zaleznoié wartaici potencjatu dryfu od kroku miareczkowania: Potehdryfu 70 mVitin™:
A, B; 10 mVimin™: C, D. Krok miareczkowania 0,1ml: A, C; 0,01 m|:B

Fig. 4. Relationship between potential drift value ametion step; Drift potential 70 nikhin™: A, B;
mVImin®: C, D. Titration step 0.1 ml: A, C; 0.01 ml: B, D

Wzrost obgtosci titranta, zaytego do miareczkowania, przy zastosowaniu
wyzszej wartéci progu potencjatlu dryfu wskazywatby na brak réwagi
w uktadzie badawczym pogrdzy poszczegdlnymi dozowaniami. Fakt tenzeo
wynika¢ z niezupetnego przereagowania zadozowanej patginta. Wartéc¢
progu potencjatu dryfu 70 ni¥hin™ mogta by przypuszczalnie za wysoka, przez
co kolejna porcja titranta byta dozowana w momengily w roztworze znajdo-
wal sk nadmiar nieskonsumowanych jonéw titranta. Z koliska warté¢ pro-
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gowa potencjatu dryfu (10 ni¥hin™), bardzo spowalniata proces miareczkowa-
nia, tym samym probka na@na byta na zwkszory sorpcg CO, z atmosfery.

Z powyzszych rezultatéw i rozwean wynika, ze wart@é potencjatu dryfu powin-
na by wiec stosunkowo niska, ale nie minimalna, tak aby @sagie byt czaso-
chtonny.

Szybkie dozowanie titranta, przy wysokim progu pofetu dryfu i zbyt day
krok obgtosci dozowanego titranta powodowaly wolniejsze ustialast stanu
réownowagi, co uwidaczniato gina krzywych potencjometrycznych znacznym
rozrzutem punktéw pomiarowych. Dodatkowo, w przypadnalizy funkcji roz-
ktadu powierzchniowych grup funkcyjnych, zastosoiwamysokiej wartéci pro-
gowej potencjatu dryfu i kroku olfjosci titranta skutkowatoby otrzymaniem
mniej doktadnych charakterystyk, coagato s¢ z mazliwoscia pominkcia sy-
gnatu pochodxego od mniej licznych grup funkcyjnych kwaséw hoawych.
Prog potencjatu dryfu i obfos¢ kroku titranta powinny by zatem kompromisem
pomiedzy doktadnécia i szybkdcia analiz. Wydlidony czas miareczkowania,
spowodowany niewkgiwie dobranymi parametrami technicznymi, czy tdec-
noscia substancji silnie buforagych, mae by przyczym niekorzystnej sorpcji
dwutlenku wgla, a w konsekwencji nie powodowa powstawanie dodatkowe-
go tadunku w roztworze. tadunek ten imoby rézny w zalenosci od czasu
miareczkowania, a Wt i czasu sorpcji dwutlenkuqgla z otoczenia. Podobnie
jak w przypadku obecroi jonow fosforanowych, sygnat pochady od twora-
cych sk jondw weglanowych, réwnie maze maskowéa sygnat pochodgy od
grup funkcyjnych badanych kwaséw huminowych.

Podsumowujc, powyzsze badania dowiodhyze szybkeé¢ miareczkowania
kwaséw huminowych wobec substancji silnie bufgeygh nie powinna bystata
w catym zakresie miareczkowania. Szylkalozowania titranta powinna by
uzalezniona od zadanej progowej waitd potencjatu dryfu. Wize sk to z fak-
tem, iz zakres pH buforowania fosforanéw rozpoczyrapszy wartéci pH oko-
lo 5, oshga maksimum w pH okoto 6,5 i kozy sk przy wartdci pH 8. W kon-
sekwencji czas dochodzenia probki do ustalonej gweg wartdci potencjatu
dryfu jest rény, tak wic proces dozowania dla poszczeg6linych krokéw nie po
winien tym samym zachodzr t3 sama predkoscia.

Badania wykazaty réwniekonieczné¢ ograniczenia kontaktu roztworu pod-
dawanego analizie z powietrzem (sorpcja,Cowstawanie wglanow), a wic
takze konieczné& prowadzenia miareczkowania w atmosferze gazuetiego
(azotu). Stosowanie inertnej atmosfery, a tym samymmalizacja pochfaniania
CO, umazliwia prowadzenie pomiarow doktadniejszych, azeakvolniejszych —
przy zastosowaniu niskich progowych wadigootencjatu dryfu.

Optymalizacja procesu miareczkowania potencjometrygo kwaséw humi-
nowych w obecnii substancji silnie buforagych pozwala na otrzymanie wyni-
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koéw bada doktadnych, wiarygodnych i powtarzalnych, ktéregmaosta wyko-
rzystane w kolejnych etapach do wyznaczenia npkdumozktadu powierzch-
niowych grup funkcyjnych, buforowoi czy tadunku powierzchniowego. Po-
prawnie dobrane parametry techniczne miareczkowamaziwiaja zminimali-
zowanie interferencji i oddzielenie sygnatu subsjiamierzonej od substanciji
silnie buforugce;j.
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OPTIMALIZATION OF POTENTIOMETRIC TITRATION PROCESS
OF HUMIC ACIDS IN PRESENCE OF STRONG BUFFERING SUBSNCES

Patrycja Boguta, Zofia Sokotowska

Institute of Agrophysics, Polish Academy of Sciesice
Doswiadczalna 4, 20-290 Lublin 27, Poland
e-mail: p.warchulska@ipan.lublin.pl

Abstract. Main object of study was to find outio@l conditions for potentiometric titration
of humic acids in presence of strong-buffering samees. Studies were carried out for commercial
humic acids sample (Aldrich HA). Phosphates (V)siovere used as strong buffering substance. In
case of optimalization of potentiometric titratidrmgth sample preparation and technical parameters
were studied. Suspensions of humic acids were prdpa concentration 50 and 500 ppm. Phos-
phates concentration was established at (0, 60,1300 and 7000 ppm). Volume step of titrant
was set on 0,1 and 0,01 ml as well as value ofrpiededrift was estabilished at 10 and 70mV/min.
Studies showed that titration rate should not bestamt for all range of pH. Potential drift value
was main parameter which decided about qualitybddioed relationships. Low value of this para-
meter caused that titration process was slowesbition of CQ was greater what was visible on
the relationships of calculated apparent surfassatiation constant. Higher concentration of humic
acids and smaller volume step of titrant let obtaitentiometric titration curves with lower levdl o
noises.

Keywords: potentiometric titration, humic acidsiffier substances



