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1. Regulamin pracowni chemicznej

1.

10.

11.
12.

13.

14.
15.

Uczeszczanie na zajecia jest obowigzkowe i1 pelne ich wykorzystanie lezy w interesie
kazdego studenta, nie przewiduje si¢ bowiem zadnych dodatkowych godzin
obrabiania ¢wiczen.

Liste obecnosci sprawdza si¢ punktualnie przed rozpoczgciem ¢wiczen.

Podczas odrabiania pracowni student powinien by¢ ubrany w biaty fartuch
laboratoryjny.

Studenci wykonuja wszystkie ¢wiczenia indywidualnie.

Odrabiajacy ¢wiczenie prowadzi, wedlug podanego wzoru dzienniczek laboratoryjny,
do ktérego wpisuje si¢ na biezaco cala dokumentacje liczbowa i parametrowa
wykonywanych ¢wiczen oraz podaje wyniki analiz i przeprowadza dyskusje btedow.
Kazda grupa laboratoryjna wybiera swojego staroste, ktory wyznacza kazdorazowo
dyzurnego odpowiedzialnego za porzadek na sali i w pokoju wagowym.

Przed przystapieniem do wykonywania ¢wiczen student zobowigzany jest zaliczy¢
kolokwium wej$ciowe.

Wiadomosci teoretyczne oraz poprawnos$¢ techniki laboratoryjnej z zakresu zdan
analitycznych aktualnie wykonywanych sprawdza na biezaco prowadzacy ¢wiczenia
podczas kazdej pracowni.

Student moze wykonywa¢ dwa zadania rownocze$nie. Kolejnos¢ wydawania zadan
jest zgodna z programem ¢wiczen.

Stan zaawansowania w odrabianiu ¢wiczenia oraz oceng techniki laboratoryjnej
obrazuje grafik wypelniany przez prowadzacego zaj¢cia pracownika.

Sprzet zelazny ( za wyjatkiem trojkatow) pozostawia sie na stotach laboratoryjnych.
Wazenie odbywa si¢ wytacznie na wagach wyznaczonych przez pracownika
prowadzacego grupg.

Przy wazeniu obowigzuje Scisle przestrzeganie regulaminu korzystania z wag, ktory
znajduje si¢ w pokoju wagowym.

W pokoju wagowym moga znajdowac si¢ tylko studenci korzystajacy aktualnie z wag.
Pobrany sprzet laboratoryjny student zobowigzany jest po ukonczeniu pracowni
zwroci¢ bez brakdw. Za sprzet laboratoryjny studenci odpowiadaja materialnie.
Odpowiedzialno$¢ studenta za pobrane elektrody platynowe reguluje instrukcja

obstugi elektrolizera.



16.

17.

18.

19.

20.

Student obrabiajacy ¢wiczenia zobowigzany jest pracowacé systematycznie 1 uwaznie
oraz bezwzglednie przestrzega¢ zasad BiHP. W pracowni musi panowaé spokdj i
porzadek konieczny do pracy.
Niedozwolone jest przebywanie w laboratorium osob postronnych.
Niedozwolone jest przeprowadzanie jakichkolwiek doswiadczen niezwigzanych $cisle
Z tematykga laboratorium.
Nie przestrzeganie obowigzujacych regulamindéw oraz instrukcji BiHP lub
nieprzygotowanie si¢ do zaj¢¢ pocigga za sobg sankcje karne.
Zaliczenie laboratorium odbywa si¢ wedtug nastepujacych kryteriow:
a) ocena zaliczenia zadania stanowi $rednig arytmetyczng ocen za wykonanie
zadanie i za znajomo$¢ z nim zwigzanych podstaw teoretycznych,
b) ocena zaliczenia laboratorium stanowi $rednig arytmetyczng z ocen za
wykonane zadania i za technike laboratoryjng z okreslonych dzialow ¢wiczen,
c) warunkiem uzyskania wpisu zaliczenia laboratorium do e-indeksu jest

uprzednie rozliczenie u laboranta pobranego sprzgtu.

2. Zasady bhp w laboratorium chemicznym

1.

4.

Student zglaszajacy si¢ na ¢wiczenia obowigzany jest posiadac: fartuch laboratoryjny,
okulary, $cierke i $rodki do mycia szkla.
Stanowisko pracy winno by¢ utrzymane w czystosci 1 porzadku.
Na sali laboratoryjnej zabrania sig:
a) pozostawiania otwartych kranéw wodnych, gazowych oraz niepotrzebnie
palacych si¢ palnikoéw;
b) przechowywania w naczyniach otwartych stezonych kwaséw, amoniaku i
rozpuszczalnikow organicznych;
C) przenoszenia na stoly laboratoryjne pojemnikow ze stezonymi kwasami i
zasadami;,
d) wnoszenia i wynoszenia jakichkolwiek odczynnikow;
e) przyjmowania wizyt;
f) spozywania positkow i napojow, palenia tytoniu.
Nalezy zachowac¢ szczegdlna ostrozno$¢ podczas rozcienczania stezonych kwasoéw i

zasad.



5. Nalezy pracowa¢ wylacznie pod wyciagiem, jezeli podczas pracy mogg powstawac
lotne substancje toksyczne;

6. Pipetowanie stgzonych kwasow, zasad 1 rozpuszczalnikéw organicznych powinno si¢
odbywac przy pomocy ,,naciggarek”.

7. Nie wolno do zlewu wylewa¢ st¢zonych kwasow, zasad, rozpuszczalnikow
organicznych oraz wyrzuca¢ odpadkow.

8. Nie wolno manipulowaé¢ przy zaworach butli zawierajacych gazy pod zwigkszonym
ci$nieniem.

9. Nie wolno dotyka¢ goracych czeSci aparatury

10. Wszystkie czynnos$ci przy aparaturze szklanej nalezy wykonywac powoli i ostroznie.

11. Zachowa¢ ostroznos¢ w trakcie poslugiwania si¢ aparatami pozostajagcymi pod
napigciem /patrz rowniez instrukcja obstugi elektrolizera/.

12. Wszelkie wypadki podczas ¢wiczenia nalezy niezwlocznie zglosi¢ prowadzacemu
zajecia lub kierownikowi sali.

13. Nalezy my¢ rece przed opuszczeniem laboratorium.

W laboratorium chemicznym nalezy przestrzega¢ wszystkich instrukcji bezpiecznej
pracy w laboratorium. Najlepszym sposobem zmniejszenia do minimum ryzyka wypadku jest
doktadne poznanie wlasciwo$ci uzywanych materialow. Nalezy zapozna¢ si¢ z informacjami
o rodzaju niebezpieczenstwa (H) oraz z poradami bezpieczenstwa (P) zawartymi w kartach
charakterystyk, ktore przygotowane Y] dla wszystkich substancji

(http://www.poch.com.pl/1/karty-charakterystyk).

2.1. Sposob zachowania si¢ w laboratorium chemicznym
- Odziez ochronna:

e w laboratorium chemicznym nalezy zawsze zaktada¢ fartuch ochronny, powinien by¢
zapinany na guziki (nie stosowa¢ zamkow btyskawicznych) i sporzagdzony z materiatu
bawemianego lub welnianego (nie nalezy uzywac fartuchéw uszytych z tatwopalnych
materiatéw syntetycznych);

e ochronne okulary;

e rekawice (w sytuacjach, w ktorych jest to konieczne);



e buty na niskich obcasach;
e przy dlugich wlosach konieczne jest ich zwigzania;

e powinno si¢ zdja¢ bizuteri¢ (pierscionki, obraczki, bransolety, naszyjniki).

2.2. Zasady pracy w laboratorium chemicznym

W laboratorium chemicznym jest duzo czynnosci, ktore trzeba prowadzi¢ ze

szczegblng uwaga:

e przeciwdzialanie powstaniu ladunkow elektrostatycznych (np. napetnienie
pojemnikow takimi cieczami jak: cykloheksan, toluen, disiarczek wegla, eter
dietylowy);

e noszenie i podnoszenie narazonych na rozbicie naczyn z odczynnikami chemicznymi
(np. naczynia z chemikaliami, nalezy chwyta¢ nie tylko za szyjke, lecz takze
podtrzymywaé je od strony dna; do przenoszenia naczyn z chemikaliami wzdhz
korytarzy lub po schodach nalezy uzywac specjalnych transporterow lub przenosic je
w plastykowych wiadrach);

e ogrzewanie (do ogrzewania w temperaturze do 100°C nadaje si¢ taznia wodna; w
temperaturze do 250°C; powyzej 250°C taznie metalowe ze stopem Wooda lub taznie
piaskowe);

e chtodzenie (np. niebezpieczenstwo implozji; podczas pracy z substancjami takimi jak
ciekty azot czy staly dwutlenek wegla, nalezy szczeg6lnie chroni¢ oczy, skore i
Sluzowki);,

o ekstrakcja (Proces ekstrakcji stosowany jest do wydzielania, np. z roztworu wodnego,
substancji lepiej rozpuszczajacej si¢ w cieczy, nie mieszajacej si¢ z wodg. Ekstrakcje
prowadzi si¢ najczesciej w rozdzielaczach. Podczas mieszania si¢ dwoch ciektych faz,
w rozdzielaczu bardzo czg¢sto wytwarza si¢ nadci$nienie, w zwigzku czym, proces
nalezy prowadzi¢ nadzwyczaj ostroznie, usuwajac nadci$nienie z wnetrza naczynia. W
tym celu wylot rozdzielacza nalezy skierowa¢ ku gorze, najlepiej pod wyciagiem, a
nastgpnie ostroznie wyroOwnywac cisnienie, otwierajac powoli kurek. Pod Zzadnym
pozorem wylotu rozdzielacza nie mozna kierowaé¢ w kierunku laboratorium lub ku
sgsiadom. Podczas ekstrakcji nalezy zaklada¢ okulary i1 jednorazowe rekawice

ochronne.



Suszenie substancji stalych w elektrycznie ogrzewanych suszarkach. Do suszarek
ogrzewanych elektrycznie nie nalezy wprowadza¢ zwigzkow mogacych wytwarzaé

wybuchowe pary i gazy.

Praca ze spreionymi lub skroplonymi gazami. Gazy takie, jak: azot, wodor, amoniak, tlen,
acetylen czy fluorowodor — sg sprezone lub skroplone w specjalnych stalowych cylindrach
(butlach). Ze wzgledu na niebezpieczenstwo eksplozji podczas pozaru, butle powinny by¢
magazynowane poza laboratorium. Sposob przechowywania i transportu butli ze spr¢zonymi
gazami opisany jest w nastgpnym rozdziale. W laboratorium butle powinny by¢
przytwierdzone do $ciany lub stolu laboratoryjnego specjalnymi obejmami celem
zabezpieczenia przed upadkiem i ewentualnym zranieniem pracujacych oséb. Do kazdego z
gazow sprezonych w butli niezbedne jest stosowanie odpowiednich zaworéw redukcyjnych.
Nalezy pamigta¢ aby w przypadku zaworéw redukcyjnych (szczegdlnie dla tlenu) nie

stosowa¢ zadnych smaréw ze wzgledu na niebezpieczenstwo zaptonu.

2.3. Skladowanie i utylizacja odpadow laboratoryjnych

Wszystkie chemikalia stanowigce pozostato§¢ po pracy laboratoryjnej powinny by¢
zbierane, a nastgpnie utylizowane. Niebezpieczne odpady nalezy magazynowac osobno i co

pewien czas przekazywac do likwidacji.

Nalezy pamig¢tac, ze wylewanie odpadéw chemicznych do kanalizacji jest zabronione,
bowiem wiele chemikaliéw nie ulega rozktadowi w oczyszczalni $ciekow, zatruwajac i
niszczac naturalne Srodowisko. Dlatego tez przed przystgpieniem do usuwania odpadow
nalezy je w miar¢ mozliwosci podda¢ wstgpnej obrobcee takiej jak na przyktad destylacja czy

dalsze przeksztatcenie chemiczne.

Odpady chemiczne nalezy sktadowaé w specjalnych pojemnikach, ktére powinny byc¢:
bardzo szczelne, odporne chemicznie i doktadnie zamykane co umozliwi ich transport.
Pojemniki nalezy ustawia¢ w miejscu dobrze wentylowanym (na przyktad pod wyciggiem)
przy czym powinny by¢ dobrze zamknigte aby unikna¢ ulatniania si¢ zawartosci. Najczescie]
do gromadzenia rozpuszczalnikow organicznych stosuje si¢ pojemniki metalowe pokryte od
wewnatrz warstwg polietylenu, beczki ze stali nierdzewnej badZ pojemniki z polietylenu.
Kwasy i1 zasady przechowuje si¢ w pojemnikach z polietylenu lub pojemnikach metalowych

pokrytych warstwa polietylenu. Odpady stale nalezy przechowywa¢ w oryginalnych
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opakowaniach, w ktérych zostaty zakupione odczynniki. Odpady laboratoryjne powinny by¢

zbierane w zaleznosci od ich wlasciwosci chemicznych w osobnych pojemnikach.

2.4. Wypadki najczesciej zdarzajgce si¢ w laboratorium chemicznym

Jezeli mimo wszystko zdarzy si¢ wypadek, jego konsekwencje moga by¢ zredukowane
do minimum poprzez zastosowanie odpowiednich zabezpieczen oraz okre$lonego trybu

postepowania.

Pekniecie naczynia zawierajgcego substancje chemiczne. Jezeli peknigte naczynia zawiera
palng ciecz, nalezy przede wszystkim wylaczy¢ wszystkie Zrédla ognia takie jak: palniki
gazowe, elektryczne grzejniki oraz inne urzadzenia, zawierajace na przyktad styczniki,
mogace by¢ zrodtem iskrzenia. Pomieszczenie powinno by¢ natychmiast dobrze

przewietrzone, a rozlana ciecz zaadsorbowana granulatem o duzej chtonnosci.

Pozar. W przypadku pozaru, w zaleznoSci od whasciwosci plongcego materiatu, istotnym jest
zastosowanie odpowiednich $§rodkéw gasniczych. W kazdym laboratorium powinny
znajdowac si¢ podrgczne gasnice, koce gasnicze oraz piasek. Najbardziej przydatne sg gasnice
napetnione dwutlenkiem wegla. Ten $rodek gasniczy nie zostawia pozostatosci, nie niszczy
czulych przyrzadow, jest praktycznie neutralnym chemicznie 1 moze by¢ stosowany do
gaszenia urzadzen elektrycznych. Po zakonczeniu pozaru nalezy dokladnie przewietrzy¢
pomieszczenia laboratorium, celem usunigcia resztek dwutlenku wegla. Pozaru
spowodowanego takimi substancjami jak : metale alkaliczne, wodorek litowo- glinowy czy
alkilometale, nie mozna gasi¢ wodg lub przy pomocy gasnic zawierajagcych wodne roztwory.
Do tego celu nadaje si¢ proszek stanowigcy mieszaning dwutlenku krzemu i tlenku wapnia.
Mozna takze stosowal piasek. Palne ciecze gasi si¢ dwutlenkiem wegla lub piaskiem.
Dwutlenku wegla uzywa si¢ takze do gaszenia urzadzen elektrycznych. Jezeli ogien pojawia
si¢ na zaworach butli zawierajacych sprezone lub skroplone gazy, nalezy uzy¢ piasku lub
gasnic proszkowych. Palgca si¢ butla, np. z acetylenem, moze by¢ gaszona woda z
bezpiecznej odlegtosci. Jezeli butla staje si¢ na tyle goraca, iz woda odparowuje, ze wzgledu

na niebezpieczenstwo eksplozji nalezy natychmiast ewakuowa¢ laboratorium.
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2.5. Pierwsza pomoc w naglych wypadkach

Jesli wydarzy si¢ nieprzewidziany wypadek nalezy wtedy postepowac w nastgpujacy

Sposob:

1.

10.

W wypadku zatrucia kwasami stosuje si¢ srodki zobojetniajace jak wode wapienna,
krede sproszkowana, tlenek magnezowy, biatko, mleko itp.

W wypadku zatrucia alkaliami uzywa si¢ wody z octem, kwasu cytrynowego lub
kwasu winowego.

W wypadku zatrucia zwigzkami arsenu trzeba zastosowa¢ jako odtrutke tzw.
Antidotum Arsenici ( mieszanina magnezji palonej i siarczanu zelazawego).

W wypadku zatrucia zwigzkami rteci wywola¢ wymioty przez podanie emetyku lub
tyzeczki soli kuchennej rozpuszczonej w cieptej wodzie.

Przy zatruciach solami metali ciezkich nalezy poda¢ szybko mleko lub biatko
surowego jajka.

Przy zanieczyszczeniu oka chemikaliami nalezy natychmiast przemy¢ je woda
najlepiej strzykawka nastepnie 1% roztworem kwasnego weglanu sodowego lub
kwasem bornym zaleznie od tego czy substancja byla kwasem czy zasada, na koniec
oko znoéw przemy¢ woda.

W razie zatrucia gazami nalezy chorego przenie$¢ na §wieze powietrze lub do dobrze
wentylowanego pomieszczenia. Nalezy mu zapewni¢ bezwzgledny spokdj 1 wezwac
natychmiast lekarza. Do czasu przybycia lekarza zatruty powinien leze¢ bez ruchu
ciepto okryty. Odziez i bielizne nasycong zwigzkami chemicznymi zdjaé¢. W wypadku
zaatakowania blony Sluzowej jamy ustnej i gardla chlorem lub parami bromu i
kwasu nalezy natychmiast zastosowa¢ plukanie 8% roztworem kwasnego weglanu
sodowego lub ostrozne wdychanie par amoniaku. Jako $rodek pobudzajacy wskazane
jest podanie mocnej kawy.

Oparzenia skory stezonymi kwasami. Sptuka¢ woda. Na zakonczenie przemy¢ skore
woda z mydtem lub 1% roztworem wodorowegglanu sodu. W razie potrzeby zglosi¢ si¢
do lekarza.

Oparzenia skory stezonymi zasadami lub amoniakiem. Przemy¢ skore biezaca woda
lub 1% roztworem kwasu octowego albo cytrynowego.

Omdlenia. Ratowanego utozy¢ w pozycji w pozycji na wznak, pod nogi potozy¢ torbeg,
fartuch lub inng rzecz w celu ich uniesienia. Jesli objawy nie ustapia w ciagu 3-5 min.

Nalezy wezwac¢ pogotowie ratunkowe.
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11. Utrata przytomnosci. Nalezy sprobowac przeprowadzi¢ sztuczne oddychanie.

Podreczna apteczka powinna zawiera¢: Srodki opatrunkowe, drobny sprzet, roztwory,

leki i inne Srodki pomocnicze:

Srodki opatrunkowe —
bandaze, plaster, plaster z opatrunkiem, jalowe opatrunki, lignina, wata;
Drobny sprzet -

nozyczki, pincety, scyzoryki, pipety do kropli, kieliszek do ptukania oczu oraz worek AMBU
— aparat do sztucznego oddychania (rozmiar dla dorostych), jednorazowe strzykawki (o

objetosci od 1 do 20 ml) oraz igly;
Roztwory -

5% wodny amoniaku, 5% etanolowy taniny, 5% wodny wodorowgglanu sodu, 5% wodny
tiosiarczanu sodu, 1% wodny kwasu octowego, 3% wodny kwasu bornego, 0,5% wodny
kwasu cytrynowego, mleko lub winowego, 1% wodny nadmanganian potasu, 1% wodny

fioletu krystalicznego, 1% wodny chloraminy T, 20% albuminy osocza ludzkiego;
Leki oraz inne srodki pomocnicze -

olej Iniany, woda wapienna, tlenek magnezu, medyczny wegiel aktywny, $rodki wymiotne,
srodki przeczyszczajace, tabletki przeciwbolowe, srodki uspakajajace, $srodki pobudzajace
akcje serca, etanol, 3% woda utleniona, jodyna, oczyszczona benzyna, glikol polietylenowy,
glukonian wapnia w zelu lub w roztworze, masci: borna, cynkowa, tranowa, glukoza w

ampulkach, tiosiarczan sodu (roztwoér) azotyn sodu (roztwor), azotyn amylu (w fiolkach).

Apteczki pierwszej pomocy znajduja sie:

- dla pracowni analizy ilo§ciowej — W pokoju wagowym,
- dla pracowni mikroanalizy — na sali ¢wiczen.
Telefony alarmowe:

Pogotowie ratunkowe: 999, 112
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Straz pozarna: 998

Szczegotowa instrukcja pierwszej pomocy znajduje si¢ w apteczce.

3. Szklo pomiarowe

Szklo pomiarowe / Naczynia miarowe — grupa sprzetu laboratoryjnego szklanego lub
wykonanego z polietylenu, ktore stuzy do doktadnego odmierzana objetosci ptynow (w danej

temperaturze) lub do sporzadzania roztwordw o okreslonym stezeniu objetosciowym.

Dzigki skali (wykalibrowanej] w okreslony sposob) szklo pomiarowe umozliwia
doktadny pomiar objetosci ptyndw. Jest to kluczowy sprzet w wielu analizach ilo$ciowych
(np: w miareczkowaniu) stosowanych w chemii. Szkto pomiarowe / Naczynia miarowe moga
tez by¢ stosowane do precyzyjnego odmierzania Stechiometrycznych ilosci substratow w

trakcie przygotowywania reakcji chemicznych.

Do podstawowego szkta pomiarowego / naczyn miarowych zalicza sig:

e kolby pomiarowe,
e biurety,

* pipety,

e cylindry miarowe.

Przykladowa kolba pomiarowa mianowana na jedng obj¢tos$¢ "na wlew'
Przyktadowa pipeta mianowana na jednag objetos¢ "na wylew"
Przyktadowa pipeta wielomiarowa na mianowana "na wylew"

Biureta ze skalg na wylew

KOLBA POMIAROWA — naczynie szklane z dlugg szyjka, na ktoérej oznaczono wytrawiong

kreska miejsce odpowiadajace dokladnie okreslonej objetosci (nominalna pojemnos¢ kolby).
Kolba pomiarowa napetniona do kreski zawiera $cisle okreslong objetos¢ roztworu. Kolby

pomiarowe stosuje si¢ w analizie chemicznej.
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BIURETA - szklany przyrzad laboratoryjny (wzorcowany na wylew) do doktadnego
okreslania odmierzonych objgtosci cieczy podczas miareczkowania lub pomiaru objgtosci
gazu. Biureta bywa uzywana takze np. do szybkiego przygotowywania roztworow
mianowanych. Biurety mogg mie¢ rézng objetosé, posiadajg precyzyjng skalg objetosci.
Najczesciej spotykane maja zwykle pojemnosé¢ od 50 do 150 cm®. Stosowane sg takze tzw.

mikrobiurety, o pojemnosci rzedu kilku mililitrow.

Zamknieciem biurety u dotu jest kranik szklany i/lub teflonowy. Kranik powinien by¢
catkowicie szczelny i1 umozliwia¢ dozowanie roztworu kroplami. Koncéwka biurety -
powinna mie¢ na catym odcinku statg srednicg wewnetrzng i by¢ bardzo gladka. Zapewnia to

zachowanie stalosci objetosci pojedynczej kropli wypuszczanej z biurety.

Obok tradycyjnych biuret recznych stosuje si¢ takze biurety automatyczne, posiadajace
krokowa pompke przeptywowa. Pomiaru objgtosci wkraplanej cieczy dokonuje si¢
elektronicznie. Biurety automatyczne sg stosowane gtownie w laboratoriach analitycznych,

gdzie wykonuje si¢ duze ilo$ci rutynowych miareczkowan.

PIPETA — dluga i waska rurka szklana z wyciagnigtym koncem, stluzaca do bardzo
precyzyjnego pobierania dokladnie znanej objetosci cieczy. Ciecz wcigga si¢ do pipety
wysysajac z niej powietrze za pomoca ssawki gumowej do poziomu ponad kreske wytrawiong
na gornej czgsci rurki. Nastgpnie przerywa si¢ ssanie 1 szybko zamyka palcem wskazujacym
gorny otwor, ci$nienie atmosferyczne utrzymuje ciecz w wewnatrz pipety. Lekko rozluzniajac
uscisk palca powoli wypuszcza si¢ ciecz, z pipety do kreski, z chwila gdy menisk cieczy
(dolna granica) zrowna si¢ z kreskg mamy w pipecie objetos¢ cieczy podang na rozszerzonej
jej czesci.

Pipety miarowe sg zwykle wykonywane z kruchego szkta sodowego, o malym wspotczynniku
rozszerzalnos$ci cieplnej. Skala pipet miarowych jest skalg na "wylew", tzn. uwzglednia fakt,
ze na jej Sciankach utrzymuje si¢ zawsze cienka warstwa odmierzanej cieczy, a w
przewegzeniu pozostaje ostatnia kropla. Dlatego tez zawartosci pipet nie nalezy wydmuchiwac.
Ciecz z pipety powinna wyptyna¢ samoistnie.

Stosowane sa pipety miarowe o pojemnosciach od 1 cm®do 500 cm?.
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CYLINDER POMIAROWY - Naczynie szklane z precyzyjng podziatka/skala, stuzace do
odmierzania okreslonych objetosci cieczy. W laboratoriach analitycznych stosowane sg

cylindry miarowe o pojemnosciach od 1 cm® do 2000 cm?,

3.1. Rodzaje skali / kalibrowanie naczyn miarowych

Skala na naczyniu miarowym ma zwykle posta¢ podziatki namalowanej na jego

powierzchni bocznej.
Pipety dzielimy na:

e pipety wielomiarowe posiadajace uniwersalng skalg, pozwalajace odmierzy¢ rozne
objetosci cieczy;
e pipety jednomiarowe - pipety szczegdlnie precyzyjne majace tylko jedng skalg /

kreske, ktora oznacza jedna, $cisle okreslong pojemnosé.

Oba rodzaje skali uzywa si¢ w ten sposob, ze odmierza si¢ ciecz do okreslonej "kreski".
Sprze¢t pomiarowy musi by¢ wypoziomowany za$§ wzrok eksperymentatora musi by¢ na
wysokosci skali, aby unikng¢ bledu paralaksy. Ze wzglgdu na to, ze swobodna powierzchnia
cieczy nigdy nie jest ptaska, lecz jest meniskiem, wickszos¢ skal jest tak wykalibrowana aby
odmierzana pojemno$¢ wystepowata w momencie gdy kreska skali tworzy lini¢ styczng z
najnizszym punktem powierzchni cieczy. Ze wzgledu na to, Ze jest to czesto trudne do oceny,
skale sg zaopatrywane w specjalny pasek, ktory dzigki zjawisku zatamania §wiatta na granicy
cieczy z powietrzem ulega zwezeniu do cienkiej linii, co razem z linig skali tworzy

charakterystyczny "krzyzyk".

W biuretach i pipetach automatycznych, objetos¢ jest ustalana przy pomocy urzadzen opto-

elektronicznych.

Szkto pomiarowe produkowane jest ze skalami "na wlew", lub "na wylew", co jest na
nim oznaczane odpowiednio symbolami In. i EX.. Szkto kalibrowane "na wlew" oznacza, ze
wewnatrz znajduje si¢ taka objetos¢ ptynu jak wynika z jego skali. Szkto kalibrowane "na
wylew" ma skale, ktora umozliwia odmierzenie porcji cieczy, ktdrg nastepnie przelewa si¢ do
innego naczynia. Réznica w skali "na wlew" i na "wylew" wynika glownie z faktu, ze przy

opréznianiu naczynia pomiarowego na jego Sciankach zawsze zostaje si¢ warstwa
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odmierzanej cieczy. Tradycyjnie wigkszos¢ kolb miarowych i kolb zwyktych ma skalg na

"wlew", za$ biurety, pipety i cylindry miarowe maja zwykle skalg "na wylew". \

3.2. Klasy szkla pomiarowego / naczyn miarowych

Ze wzgledu na to, ze jako$¢ szkla pomiarowego stosowanego w laboratoriach
analitycznych ma kluczowe znaczenie na powtarzalno$¢ i miarodajnos¢ uzyskiwanych

wynikéw - istnieja dos¢ Sciste normy jakie muszg te przyrzady spehniac.

Szkto pomiarowe jest zwykle dzielone na dwie klasy: A i B. Klasa wigze si¢ przede
wszystkim z precyzja skali. W normach dla obu klas podane sg doktadne informacje jaki
maksymalny btad pomiaru objetosci jest dopuszczalny dla danego rodzaju sprzetu, 0
okreslonej objetosci catkowitej. Generalnie jednak wymagania dla klasy B sg doktadnie dwa

razy mniejsze niz dla kasy A.

Tabela 3.1

Przyktadowe warto$ci tolerancji dla kolb pomiarowych klasy A i klasy B o r6znej pojemnosci

Dopuszczalne btedy pomiaru dla klasy A i B kolb kalibrowanych "na
wlew" (In.)
Tolerancja
Objetosé kolby [cm®] | USP [ 1ISO |
A | B | A || B |
25 | 0,03 || +0,06 | +0,04 | +0,08 |
50 | 0,05 || +0,00 | +0,06 | +0,12 |
1100 [ 0,08 | 20,6 || 0,10 | 0,20 |
1250 | 0,10 | 2020 || 0,15 | =0,30 |
15000 | 0,15 || +0,30 | 025 | +0,50 |

UPS United States Pharmacopeia;
ISO International Organization for Standardization - Miedzynarodowa
Organizacja Normalizacyjna;

Oprécz wspomnianych wymagan klasy szkla pomiarowego mogg mie¢ jeszcze
dodatkowe wymagania - np: dopuszczalne zmiany objgtosci sprzgtu w zalezno$ci od

temperatury, ktére wynikaja z rozszerzalnosci cieplnej szkla, a nawet jak dlugo nalezy
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maksymalnie czeka¢ az ostatnia kropla cieczy sptynie z naczynia wykalibrowanego na

"wylew".

4, Zasady poprawnego wazenia

Pomiar masy to jeden z nalezacych do pomiaréw bezposrednich. Ten pomiar jest z
definicji bardzo doktadny i precyzyjny. Jednak aby uzyskaé¢ miarodajny wynik pomiaru masy
nalezy przestrzega¢ zasad poprawnego wazenia. W laboratoriach analitycznych coraz czesciej
wykorzystywane sa elektroniczne wagi analityczne, dlatego zasady te zostang podane w

stosunku do tego typu wag.
Do podstawowych zasad poprawnego wazenia nalezg:

- waga musi by¢ umieszczona w miejscu o statej 1 kontrolowanej wilgotnosci oraz
temperaturze

- odpowiedne miejsce do umieszczenia wagi powinno by¢ stabilne i odporne na
wstrzasy

- przed rozpoczeciem wazenia nalezy sprawdzi¢ czy waga jest doktadnie
wypoziomowana

- po wlgczeniu wagi nalezy sprawdzi¢ tzw. wyzerowanie wagi - wytarowanie wagi
nieobcigzone;j

- wazone przedmioty nalezy umieszcza¢ ostroznie, jak najblizej centralnie, na szalce

- przedmioty i substancje wazone powinny mie¢ temperature otoczenia wagi — przed
dokonaniem pomiaru masy zaleca si¢ odczekanie ok. 20 minut na osiggnigcie przez
wazone przedmioty odpowiedniej temperatury

- wazonych przedmiotow, substancji nie nalezy ktas¢ bezposrednio na szalce — nalezy
uzywac szkietka zegarkowego

- w przypadku substancji ciektych, niestabilnych, lotnych, roztworow kwasow i zasad —
nalezy korzysta¢ z zamknietych naczyniek wagowych

- przed pomiarem masy danej substancji, przedmiotu nalezy najpierw na szalce
umiesci¢ szkietko zegarkowe lub naczynko wagowe 1 wytarowa¢ wage (wyzerowac)

- po dokonaniu pomiaru masy kazde z wazen zanotowa¢ w dzienniczku wagowym
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4.1. Regulamin pokoju wagowego

1. W pokoju wagowym mogg przebywac tylko studenci, ktérzy wykonujg pomiar masy —
nie nalezy tworzy¢ kolejek do wag.

2. Nalezy zachowal ciszg, nie otwiera¢ okien ani nie zostawia¢ otwartych drzwi w
trakcie wazenia.

3. Wazenie nalezy wykonywac zgodnie z instrukcja obstugi wagi.

4. Wazenie na wadze analitycznej musi by¢ odnotowane przez wpis do zeszytu

eksploatacji wagi.
5. Do pokoju wagowego nie wolno wnosi¢ goracych tygli.

6. Przed przystgpieniem do wazenia nalezy sprawdzi¢ stan wagi i w przypadku
zaobserwowania jakichkolwiek nieprawidtowosci poinformowaé o tym prowadzacego

zajecia.
7. Po wykonanym wazeniu nalezy pozostawi¢ wage czysta.

8. Nieprzestrzeganie niniejszego regulaminu skutkuje konsekwencjami zaczynajac od
obnizenia oceny z danego ¢wiczenia poprzez jego powtorne wykonanie az do braku

zaliczenia zaje¢ laboratoryjnych.

5. Szacowanie niepewnosci pomiaru — podstawowe wzory
Stosowane oznaczenia

* 4 - niepewno$¢ przyrzadu — warto$¢ podana przez producenta, np. w przypadku pipety
o0 pojemnosci 25 cm®, warto$é tej niepewnosci wynosi A = 0,1 cm?®

* Uy - standardowa niepewno$¢ pomiaru przedstawiona i obliczona jako odchylenie
standardowe

*  Urx — wzgledna standardowa niepewno$¢ pomiaru, czyli warto$¢ obliczona jako:
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* Ugy) - ztozona standardowa niepewnos$¢ standardowa niepewnos¢ wyniku y pomiaru,
ktérej wartos¢ jest obliczona na podstawie niepewnosci parametrow wplywajacych na
warto$¢ wyniku analizy z zastosowaniem prawa propagacji niepewnosci;

» U - rozszerzona niepewno$¢ Wyniku oznaczenia

* k- wspotczynnik rozszerzenia

W przypadku szacowania niepewnosci wyniku oznaczenia najpierw nalezy obliczy¢
standardowe niepewno$ci pomiardw, ktoérych wartosci wpltywaja na wynik koncowy
oznaczenia. W przypadku pojedynczego pomiaru, np. odmierzenie objetosci w kolbie
pomiarowej (czynno$¢ te dla danej probki wykonuje si¢ jeden raz) stosuje si¢ metode typu A
szacowania niepewnosci. W celu obliczenia standardowej niepewno$ci pomiaru, warto$¢
podang przez producenta nalezy podzieli¢ przez parametr przypisany do przyjetego rozktadu
prawdopodobienstwa. W przypadku wigkszosci obliczen przyjmuje si¢ rozktad jednostajny,
dla ktérego tym parametrem jest warto$¢: J3.

Z kolei gdy dysponujemy serig wynikow oznaczen do obliczenia standardowej niepewnosci
stosuje si¢ metode typu B. W tym celu nalezy w oparciu o seri¢ wynikow obliczy¢ wartos$¢
odchylenie standardowe - s, nastgpnie wzgledne odchylenie standardowe — RSD i wartosé

wzglednej standardowej niepewnosci — Ugowt), Zgodnie z zaleznosciami:

(5.1)
(5.2)
Upowt = % (5.3)

Wykorzystujac w trakcie oznaczen wyznaczona warto$¢ wspotmiernosci kolby z pipeta,
standardowg 1 wzgledng standardowa niepewnos$¢ dla tego parametru nalezy obliczy¢ zgodnie

Z Wzorami:

(5.4)

(5.5)
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W przypadku pipety 0 pojemnosci 25 cm®, dla ktérej producent podat wartoéé 4 = 0,1 cm?®

0,01
uv,) /3 (5.7)
o =y T s

P
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6. Alkacymetria

Analiza miareczkowa

Techniki miareczkowe polegaja na oznaczaniu substancji badanej w roztworze za

pomoca dodawania matych porcji titranta.
Titrant jest to roztwor odczynnika o $cisle okreslonym stezeniu, czyli mianie.
Terminem mianowania okresla si¢ postgpowanie majace na celu wyznaczenie st¢zenia
(miana) roztworu do miareczkowania. Miano titrantu ustawia si¢ bezposrednio na odwazki
substancji podstawowych lub posrednio na inny mianowany roztwor (titrant), ktory spetnia
wowczas rolg substancji odniesienia.
Wymogi stawiane substancjom podstawowym:

1. Powinny by¢ to substancje jednorodne o znanym sktadzie chemicznym.

2. Powinny reagowac dostatecznie szybko, ilosciowo i stechiometrycznie jednoznacznie
z analitem w warunkach miareczkowania.
Substancja stata i trwala w warunkach wazenia.
Dogodne do ewentualnego oczyszczenia i/lub wysuszenia.

Substancje o wysokim stopniu czystosci (zazwyczaj 99,99 %).

o g ~ w

Moment konca iloSciowego miareczkowania tatwy do wyznaczenia z dostateczng

doktadnoscia.

Alkacymetria

Alkacymetria jest to jedna z metod analizy miareczkowej obejmujgca alkalimetri¢ oraz
acydymetri¢. Alkalimetria jest to oznaczanie zawartych w roztworze kwasow za pomoca
miareczkowania mianowanym roztworem zasad. Acydymetria jest to oznaczanie zawartych w
badanym roztworze zasad za pomocg miareczkowania mianowanym roztworem kwasu.

W zaleznos$ci od wtasnosci miareczkowanego zwigzku 1 titranta rozroznia si¢ nast¢pujace
przypadki miareczkowania alkacymetrycznego:

e miareczkowanie mocnego kwasu mocng zasada,

e miareczkowanie mocnej zasady mocnym kwasem,

e miareczkowanie stabego kwasu mocng zasada,

e miareczkowanie stabej zasady mocnym kwasem,

e miareczkowanie slabego kwasu staba zasada i odwrotnie; ten przypadek nie ma

praktycznego zastosowania, gdy miareczkowanie za pomocg mocnego kwasu lub

mocnej zasady daje zawsze lepsze wyniki,
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e miareczkowanie wieloprotonowych kwaséw (zasad) oraz mieszanin kwasow (zasad).
Metody alkacymetryczne nazywa si¢ metodami zoboj¢tnienia, poniewaz oparte sg na
reakcji zobojetniania, czyli reakcji taczenia jonow H* (z kwasu) i OH™ (z zasady) na stabo
zdysocjowane czgsteczki wody : HY + OH < H0O. Punkt koncowy miareczkowania
alkacymetrycznego mozna okresli¢ wizualnie na podstawie zmiany barwy wskaznika lub
potencjometrycznie przez pomiar pH roztworu miareczkowanego.
Wskazniki pH sg to stabe kwasy badz stabe zasady organiczne, ktore podczas reakcji z woda
tworza uktady sprzezone kwas — zasada. Obecnos¢ wskaznika w roztworze pozwala ustali¢
punkt koncowy miareczkowania.
Wyrézniamy wskazniki dwubarwne —zmieniajace zabarwienia przy okreslonym pH (np.
oranz metylowy), oraz wskazniki jednobarwne — zabarwiajacymi si¢ lub odbarwiajacymi przy

zmianie pH (np. fenoloftaleina).

6.1. Nastawianie miana HCI na Na2CQOs

Przyktadem oznaczenia alkacymetrycznego jest nastawianie miana kwasu solnego na

Na2COs.

Na,CO; + 2 HCl - 2 NaCl+ CO, T + H,0 (6.1)

Wodorotlenek sodu miareczkowa¢ mozna kwasem solnym zaréwno wobec oranzu
metylowego jak 1 fenoloftaleiny, ze wzgledu na duzy skok pH w punkcie rownowaznikowym.
W wypadku zanieczyszczenia wodorotlenku weglanem wyniki obu miareczkowan mogg si¢

nieznacznie roznic.

Wykonanie éwiczenia

1. Otrzymang w kolbie pomiarowej probke dopetni¢ woda destylowang do wyznaczonej
przez producenta kreski oraz doktadnie wymieszac.

2. Odwazy¢ 60-100 mg bezwodnego NaxCOz na szkietku zegarkowym — zgodnie z
zasadami poprawnego wazenia, z doktadnoscig do 0,0001 g (po umieszczeniu szkietka
na szalkach wagi nalezy wage wytarowac)

3. Odwazony Na>COs przenie$¢ ilosciowo do kolby stozkowej i rozpusci¢ w wodzie
destylowanej.

4. Napehi¢ biurete przygotowanym roztworem kwasu, po uprzednim jej przeptukaniu

roztworem sporzadzonego kwasu sprawdzajac jej poprawne wypeknienie.
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Doda¢ do rozcienczonej probki 2 — 3 krople roztworu oranzu metylowego i dobrze
mieszajac miareczkowaé sporzadzonym roztworem kwasu (ktéorego miano nalezy
oznaczy¢) do zmiany barwy wskaznika z zo6ltej na pomaranczowa (tososiowq).
Nastepnie ogrza¢ roztwor celem usunigcia COp; jesli zabarwienie roztworu stanie si¢
zotte, ochtodzi¢ roztwor 1 dokonczy¢ miareczkowanie.

Oznaczenie wykona¢ co najmniej trzy razy.
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NOTATKI
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OBLICZENIA:

Wyniki pomiarow:
Mna,co, —~ masa molowa weglanu sodu Mna,co, = 105,96 [ﬁ]
L. Masa Nay;COjz woocevveeceeveieee e [g]
Objetosc uzytego HCL: .......ovueecevneieenne [cm3]
. . . _ 2- mN32C03 1000 _ — mol
Stezenie HCI: Cycpp = Mrapco, Vma e [de]
IL. Masa NazCO3: ....oovvvvvvenieiren e [g]
Objetos¢ uzytego HCl: ....ovvevevvevviinieien, [cm?3]
. . . _ 2" MNa,CO3 -1000 _ _ m_o]
Stezenie HCI: Cycpp = Mymco, Vo s [dm3]
[11. Masa NazCO3: ....oovcernriveiniienine [g]
Objetos¢ uzytego HCL: ....ooeveviiiiciiccee [cm3]
) . . _ 2" MNa,CO3 +1000 _ _ m_()]
Stezenie HCI: Cycjz = Myayco, Via TR [de]
IV. Masa NazCO3: ....ccccceririieiniiiine [g]
Objetos¢ uzytego HCl: .....oovveivinciciiiicene [cm?3]
. . . _ 2 MNa,CO3 +1000 _ _ m_o]
Stezenie HCI: Cycpq = Myayco, Vaa i s [de]
V. Masa NazCO3: ....coeccvnviieinincinine [g]
Objetos¢ uzytego HCL: ....ooeveeiiiiciieceee [cm?3]
. . . _ 2 mNazco3 1000 _ _ m_()l
Stezenie HCI: Cycjs = Myayco, Via T eerer e e s [dm3]

Obliczone $rednie stezenie kwasu solnego w kolbie pomiarowe;:

= 1
CHCI e iiiesssrssssssesssesnenananiann [ﬂ]



Oszacowanie niepewnosci

Warto§¢ wzglednej ztozonej niepewnosci stezenia HCl obliczy¢ stosujac prawo propagacji

niepewnosci zgodnie z zalezno$cig:

u(Che) _ \/(u(mN32CO3))2 4 (u(_\_/HCl))2+ (U(VK))Z_l_ (u(powt))?

Cua Mya,co, Vha Vk

Gdzie:

Mg, co,~ Masa weglanu sodu (Srednia z oznaczen)

mNaZCO3 .....................
Vic - objetosé zuzytego HCI ($rednia z oznaczen)

VHCI T asssssasssssasssssssnaasas
Vk - objetos¢ kolby miarowe;j

VK = e,

U(mNaZCOB) ................................. [g]
u(VHCl) T T O I T T I T T IR e e eI I [Cm3]
U(VK) = e [cm3]
RSD = e
S =
U(POWL) = v

) [ () e (e

Chal

u(Cyc1) _

CHcl
Wynik:
1 1
U=K - u(Chep) = orrerrrerns . ) [ —— (5]
CHO £ U(K = 2) = oreereereeseesssssssssssnnnenn xS [oa]
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7. Miareczkowanie straceniowe

Miareczkowanie straceniowe

W  miareczkowaniu  strgceniowym  wykorzystuje si¢  reakcje tworzenia
trudnorozpuszczalnego osadu, powstajacego w wyniku stechiometrycznej reakcji analitu z

titrantem.

Do tej grupy technik analitycznych zalicza si¢ miareczkowanie argentometryczne, w

ktérym titrantem jest mianowany roztwor jonOw srebra, najczesciej azotanu(V) srebra.

7.1. Oznaczanie jonow chlorkowych metoda Mohra

Przyktadem oznaczenia argentometrycznego jest oznaczanie jonéw chlorkowych metoda
Mohra. Metod¢ ta mozna zastosowaé kiedy istnieje mozliwos¢ bezposredniego
miareczkowania obojetnego roztworu zawierajacego jony Cl° za pomoca mianowanego
roztworu AgNOzs. Miareczkowanie to odbywa si¢ w obecno$ci jonow chromianowych(V1)

jako wskaznika. W wyniku reakcji:

Ag* + Cl- = AgCl(L) (7.1)

tworzy si¢ osad AgCl, ktory charakteryzuje si¢ bialg barwg 1 ,,serowatym” wygladem.
W poblizu PR (po ilo§ciowym straceniu jonow CI), dalsze dodawanie jonéw srebra powoduje

przekroczenie iloczynu rozpuszczalnosci Ag2CrOg4 - powstanie osadu chromianu (V1) srebra:

2Ag* + CrOo;~ = Ag,Cro,(1) (7.2)

o0 charakterystycznej brunatnej barwie.

Poczatkowo, stracajacy si¢ osad chromianu (VI) srebra, na tle biatego osadu AgCl, powoduje
zmiang jego barwy (biatego osadu AgCl) na kolor écru 1 struktury na przypominajaca piasek.

Zaobserwowanie tej zmiany nalezy traktowac / uzna¢ za punkt koncowy miareczkowania.

Oznaczanie jondéw chlorkowych metoda Mohra mozna prowadzi¢ przy pH roztworu

w zakresie 6,5 — 10,5.
W $rodowisku kwasnym (pH<6,5) tworzy si¢ rozpuszczalny chromian (VII) srebra.
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W $rodowisku zasadowym (pH>10,5) nastepuje rozktad chromianu (V) srebra, tworzy si¢

trudno rozpuszczalny Ag.O.

W przypadku, gdy nie ma mozliwosci zobojetnienia roztworu zawierajacego jony

chlorkowe (np. z powodu obecnosci jonéw metali hydrolizujacych, takich ktore tworza

nierozpuszczalne osady wodorotlenkow w §rodowisku zasadowym), mozna wykorzysta¢ inng

metode argentometrycznego oznaczania jonow Cl° — metod¢ Volharda. Polega ona na

straceniu  jonow chlorkowych za pomocg nadmiaru mianowanego roztworu AgNO3 |

nastgpnym odmiareczkowaniu niezwigzanych jonow srebra za pomocg mianowanego

roztworu rodanku potasu (lub amonu) w obecnosci jonéw zelaza (III) jako wskaznika.

Tabela 7.1

Substancje przeszkadzajace w oznaczeniu jonow chlorkowych metoda Mohra

Substancja Sposéb wplywu na wynik Usuwanie wplywu
przeszkadzajaca oznaczenia substancji na wynik
oznaczenia
Jony barwne (np. Fe?*, Fe®") Uniemozliwienie Stracenie w postaci

wyznaczenia PK

trudnorozpuszczalnego osadu

| odsaczenie
Jony tworzace Zwigkszone zuzycie titrantu W przypadku jonéw COz>
trudnorozpuszczalne osady z zakwaszenie roztworu i jego
Ag* (np. COs%, PO4*) ogrzanie,
w przypadku pozostatych

jondw stracenie w postaci
trudnorozpuszczalnego osadu
i odsgczenie

Nadmiar OH"

Tworzy si¢
trudnorozpuszczalny Ag.0O
uniemozliwiajacy
wyznaczenie PK

Ustalenie warto$ci pH w
granicach 6,5-10,5

Nadmiar HzO*

Tworzy si¢ rozpuszczalny
AgCrO4 uniemozliwiajacy
wyznaczenie PK

Ustalenie warto$ci pH w
granicach 6,5-10,5

Wykonanie éwiczenia

1. Otrzymang w kolbie pomiarowej 250 ml prébke dopetni¢ woda destylowang do

wyznaczonej w trakcie okreslania wspéimiernosci kolby z pipetg kreski oraz

doktadnie wymieszac.

2. Zapomoca pipety, pobrac do kolby stozkowej 25 ml roztworu.

3. Do roztworu doda¢ ok 1 cm3 roztworu K2CrOa.
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4. Wykona¢ miareczkowanie za pomocg mianowanego roztworu AgNOs.
Przed rozpoczeciem miareczkowania nalezy zapoznac sie z instrukcja obstugi
biurety automatycznej i postepowalé w trakcie miareczkowania zgodnie z
zaleceniami.

5. W trakcie miareczkowania obserwowac tworzacy sie osad.

6. Miareczkowanie zakonczy¢ w momencie pojawienia sie piaskowego osadu.

7. Oznaczenie wykonac¢ co najmniej trzy razy.

Agt+ ClI= > AgCll (7.3)

UWAGA (!) roztwor nad osadem rowniez zmienia barwe, niezaleznie od zmiany zabarwienia
osadu, nie jest to jednak oznakq osiggnigcia punktu koncowego miareczkowania. Dopiero
powstatly piaskowy osad wskazuje na przekroczenie punktu konicowego miareczkowania.
Dlatego, w oznaczaniu jonow chlorkowych metodq Mohra wazne jest, aby dodawac roztwor
azotanu(V) srebra bardzo powoli, kroplami, bezposrednio do probki (nie po sciance kolby),

intensywnie przy tym mieszajgc roztwor.
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OBLICZENIA:

Wyniki pomiarow:
M; - masa molowa chloru M = 35,457 [%]
[.  Objetos¢ zuzytego AGNO3: ....ovrverer e [cm3]
II.  Objetos¢ zuzytego AGNO3: ..ocvvvieeiiiiriciriee e [cm3]
[II.  Objetos¢ zuzytego AGNO3: ...coievrer e [cm3]
IV.  Objetos¢ zuzytego AGNO3: ...cvvvveriiirriciriie e [cm3]
V.  Objetos¢ zuzytego AGNO3: ..ooovverieeree e [cm3]
Srednia objeto$¢ zuzytego AGNO3 - VAgNOs © wuereresssessessssesesnses [cm3]

Obliczona zawarto$¢ jonéw chlorkowych w kolbie pomiarowej:

Mci—

ma = 10 ) VAgN03 ) CAgN03 - 1000 = TR L LI NI [g]

Oszacowanie niepewnosci

Warto$¢ wzglednej zlozonej niepewnosci zawartosci jonéw chlorkowych obliczy¢ stosujac
prawo propagacji niepewnosci zgodnie z ponizsza zaleznoscia:

u(me-) _ \/(u(?AgN03)>2+ <u(CAgNO3)>2+ (u(WSP)>2 + (u(powt))?

Mey- Vagno, Cagnos wsp
gdzie:

me;-— masa jonoOw chlorkowych

M= v, [g]
Vagno, - objetose zuzytego AgNOgs (Srednia z pomiardw)
Vagnos = woemeenmnensssnnsssnienns [cm3]
CAgNO3 - Stqunie AgNO3
mol
CAgN03 ................................. [%]
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U(CAgNOL) = wevvveresrssssmssssssssssssssenn (=]

UWSP) = o

S = [cm3]

RSD = oo,

UPOWLE) = oo

= ) () ()
Mcy-

u(mCl_) e itirssssssesssssssssrsrsssnans

UML) = e [g]

Wynik:

U=k - U(M¢p-) = orereres " vreereersessenennens [9] = o [9]

Me- TU(K=2) = e T o ———— [g]

Whioski
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8. Redoksometria

Miareczkowanie redoksometryczne

Metodami redoksometrycznymi okresla si¢ metody oksydymetryczne (substancje o
charakterze redukujgcym miareczkuje si¢ odczynnikiem o wihasciwosciach utleniajgcych) i
metody reduktometryczne (substancj¢ o charakterze utleniajgcym miareczkuje si¢

odczynnikiem o wlasciwosciach redukujacych).

W redoksometrii najwazniejszymi metodami oksydymetrycznymi s manganometria,
cerometria, chromianometria i bromianometria, natomiast najczg¢sciej stosowang metoda

reduktometryczng jest jodometria.

8.1. Jodometryczne oznaczanie Cu®*

Jodometria ma szerokie zastosowanie praktyczne dzigki mozliwosci dokladnego
ustalenia punktu koncowego miareczkowania. Potencjatl standardowy uktadu Io/21" wynosi
E°=0,54 V co oznacza, ze jod jest do$¢ stabym utleniaczem. Jodometrycznie mozna oznaczaé

substancje, ktorych potencjat utleniajacy jest:

1) nizszy od potencjatu uktadu I2/2I" - roztwory takich substancji (np. siarczki, siarczyny,
tiosiarczany, arsen (III), cyne (II)) miareczkuje si¢ bezposrednio mianowanym roztworem

jodu;

2) wyzszy od potencjatu uktadu I2/21" - posredni sposob oznaczania substancji takich jak, np.
bromiany, jodany, dichromiany, nadmanganiany, chlor, nadtlenek wodoru, cer (IV), miedz
(1), zelazo (III), w ktérym jony jodkowe zostaja utlenione do jodu, ktory nastepnie

odmiareczkowuje si¢ mianowanym roztworem tiosiarczanu sodu wedlug reakcji:

2cu + 4 B2 cul L + 1, (8.1)
L + 25,05*" = 217 + S,04*” (8.2)

W okresleniu punktu koncowego miareczkowania nalezy zwroci¢ uwage na pojawienie si¢
zottego lub brazowego zabarwienia jodu w wodnym roztworze jondw jodkowych.
Wyrazniejsza obserwacj¢ punktu koncowego miareczkowania umozliwia dodatek skrobi,

ktora w reakcji z jodem tworzy niebiesko zabarwiony zwigzek adsorpcyjny. Czutos$¢ tej

38



reakcji maleje w obecnosci alkoholu, kiedy nie ma jonéw jodkowych oraz wraz ze wzrostem

temperatury.

Przyczyng btgdow podczas oznaczen jodometrycznych moze by¢ lotno$¢ jodu. Nadmiar KI w

roztworze zmniejsza lotno$¢ jodu (rownowaga reakcji przesuwa si¢ w prawo):
L+~ oI (8.3)
4]~ + 0, + 4H;0% - 21, + 6H,0 (8.4)

Szybkos¢ powyzszej reakcji wzrasta przy bezposrednim dostgpie $Swiatlta oraz w
obecnosci katalizatora (np. jonow Mo?*, Cu?*). Jezeli dziatanie tlenu na roztwér jodku potasu
jest niepozadane mozna ograniczy¢ dostep powietrza przykrywajac naczynie z roztworem lub

wypelniajac przestrzen naczynia nad roztworem gazem obojetnym, azotem lub dwutlenkiem

wegla.
Tabela 8.1
Substancije przeszkadzajace w oznaczeniu jonow Cu?" metoda jodometryczna
Substancja Sposéb wplywu na wynik Usuwanie wplywu
przeszkadzajaca oznaczenia substancji na wynik
oznaczenia
OH" Jod reaguje z jonami OH w | Okreslenie pH $rodowiska, w
wyniku czego tworzg si¢ jony ktérym prowadzone jest
[o} miareczkowanie - gdy
I, +20H - 10 +1” + H,0 odczyn roztworu jest
kwasowy — podwyzsza to
potencjat utleniajacy
utleniaczy tlenowych przez
co fatwiej utleniajg jony
jodkowe do jodu
H3O" (w nadmiarze) Utlenianie jonow jodkowych do Ponowne ustalenie
jodu czasteczkowego przez Oz z srodowiska (pH 4 - 5), w
powietrza ktérym prowadzone jest

miareczkowanie przez
zalkalizowanie probki i
ponowne dodanie kwasu

103 Obecnos¢ jodanu (V) zwigksza Ustalenie kwasowego pH
zuzycie roztworu tiosiarczanu srodowiska, w ktérym
podczas miareczkowania prowadzone jest
generujac blad dodatni miareczkowanie
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Wykonanie éwiczenia

1.

Otrzymang w kolbie pomiarowej 250 ml prébke roztworu Cu?* dopetni¢ woda
destylowang do wyznaczonej w trakcie okreslania wspotmiernosci kolby z pipeta
kreski oraz doktadnie wymieszac.

Za pomoca pipety, pobra¢ do kolby stozkowej 25 ml roztworu.

W celu ustalenia pH do roztworu doda¢ ok 2 ml roztworu NH3 - tworzy sie
ciemnoniebieski aminokompleks miedzi, a nastepnie do roztworu dodawac
stezonego CH3COOH kroplami do uzyskania poczagtkowego zabarwienia roztworu
i dodatkowo ok. 1 - 2 ml nadmiaru - pH 4-5.

Dodac ok 2 g KI (jezeli roztwor przybrat zielony kolor to znaczy, ze dodano zbyt
duzo CH3COOH - odczyn jest zbyt kwasny, w tym wypadku nalezy rozpoczaé
postepowanie od punktu nr 2).

Odstawic¢ roztwo6r w ciemne miejsce na ok. 15 min.

Miareczkowa¢ prébke roztworem Na2S203 - roztwoér przybiera jasne zabarwienie
brudnozétte.

Doda¢ 1 g KSCN - powoduje obnizenie stezenia Cut w roztworze i wzrost
potencjatu utleniajgcego uktadu Cu2+/Cut.

Pod koniec miareczkowania doda¢ ok 1-2 ml skrobi- roztwér przybiera
granatowe zabarwienie.

Miareczkowa¢ probke roztworem Na2S203 - zabarwienie roztworu zmienia sie z

granatowego na biate.

10. Oznaczenie wykonac co najmniej trzy razy.
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OBLICZENIA:

Wyniki pomiarow:

Cna,s,0," Stezenie tiosiarczanu sodu CNGySy05 = reevmemmmsnsmmsnsnnsssennnnns [Z:Zi]
Mcu - masa molowa miedzi Mc = 63,546 [%]
L. Objetos¢ uzytego NazS203: ....cccevveiieeniciieniinceens [cm3]
IL. Objetose uzytego NazS203: ...eeveriieveiieecieeeeens [cm3]
I11. Objetos¢ uzytego NazS203: ....cvvevvevriiniiniicinnnne, [cm3]
IV. Objetose uzytego NazS203: ...ceveriieieiiecieiceene [cm3]
V. Objetos¢ uzytego NazS203: ....cccvvvevieennciiiniieceens [cm3]
Srednia objeto$¢ uzytego NazS203 VNaZ §503 eesesssss————. [cm3]
rr — (7 M u
Zawartos¢ Cu: Mey = 10 - VNa25203 . CNa25203 . T%O e it s rerrernas [g]

Oszacowanie niepewnosci:

Warto$¢ wzglednej ztozonej niepewnosci zawartosci jondw miedzi obliczy¢ stosujac prawo
propagacji niepewnosci zgodnie z zaleznoscia:

u(mey) _ \/(u(VNazSz%))Z_l_ (u(CNa25203)>2 + (u(WSp))Z + (u(powt))z

mCu VNa2 Sy 03 CNaz Sy 03 Wsp

gdzie:

M, — zawarto$¢ miedzi (Srednia z oznaczen)

TILEY ™ weeereeeeeeneenseennenseeneens [g]
Va,s,0, — Objetos¢ zuzytego Na2S203 ($rednia z oznaczen)
VNS, 05 = seeeeremesssssnsnsssssssssssnnns [cm3]
Cna,s,0, — Stezenie Naz5203
CNayS,05 = weeeeerrssssmsesesessssseeen (o]

Obliczenia:
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u(VNaZSZOS) e ditaassssssesssestEsrEssasmnanan [Cm3]

u(CNaZSZOS) e diteessssssssssastaersesssnnnns [%]

Wynik:

Whioski:

)2
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9. Analiza wagowa

9.1. Oznaczanie zawartosci siarczanow (VI)

Przyktadem oznaczenia z wykorzystaniem analizy wagowej jest oznaczanie zelaza
(IIT) 1 siarczandéw (V1) obok siebie.

Metoda ta polega na stracaniu zelaza (III) z kwasnego roztworu za pomoca roztworu
amoniaku w postaci trudno rozpuszczalnego wodorotlenku Fe(OH)sz i wyprazeniu osadu do
Fe20a.

Fe3* + 3NHs - H20 = Fe(OH)s(]) + 3NH,*

Bardzo wazna jest kolejnosé stracania jondw - po straceniu jonow Fe3*, z tego samego
roztworu straca si¢ jony SOs%. Jony siarczanowe stragca sic za pomoca chlorku baru
z kwasnego roztworu o pH ok 4. Nastepnie, otrzymany osad BaSOas(|) odsacza sie,
przemywa, wypraza i wazy.

Ba®* + SO4* = BaSO4(])
Tabela 9.2

Substancje przeszkadzajace w oznaczaniu zelaza (III) 1 siarczanéw (VI) obok siebie

Substancja Sposéb wplywu na wynik | Usuwanie wplywu
przeszkadzajaca oznaczenia substancji na wynik
oznaczenia

Metale: K, Na, Ca, Sr, Al, Cr | Wspotstragcanie z osadem | Wydzielenie ~w  postaci
BaSOs co prowadzi do | wodorotlenkow

obnizenia wyniku ze
wzgledu na mniejsze masy
atomowe tych metali.

Jony: miedzi, niklu, kobaltu, | Tworza z amoniakiem | -
cynku, kadmu rozpuszczalne  kompleksy,
ktére sa  wspoOtstracanie
I czgsciowo  zatrzymywane
przez osad Fe (I,
zawyzenie wyniku

Wykonanie éwiczenia — Oznaczanie siarczanow (VI)

Wykorzystywane w é¢wiczeniu tygle powinny by¢é odpowiednio wcezesniej przygotowane —
wyprazone do uzyskania statej masy z doktadnoscig do 0,0001 [g].

1. Otrzymang w kolbie pomiarowej 250 ml prébke, uzupetni¢c woda destylowang do
wyznaczonej W trakcie okre§lania wspotmierno$ci kolby z pipeta kreski oraz
doktadnie wymieszac.

46




2. Pobra¢ pipeta 25 ml roztworu i doda¢ roztwdr kwasu solnego w celu uzyskania pH
0 wartosci ok 4.
3. Ogrzac roztwor do wrzenia.

4. Do gorgcego roztworu dodawaé (dos¢ szybko) w 5 % nadmiarze roztworu BaCly,
mieszajac jednoczesnie badany roztwor szklang bagietka.

5. Po wystygnigciu roztworu i opadni¢ciu osadu na dno zlewki, doda¢ kilka kropel BaCl»
do roztworu i obserwowac, czy powstaje bialy osad (zmetnienie).

6. Ciecz z osadem utrzymywac¢ w temperaturze ok. 80-90 °C przez 1 godzing, nastepnie
roztwor przesaczy¢ przez sredni sgczek z zachowaniem zasad prawidlowego sgczenia.

7. Osad przemywac goraca woda do catkowitego odmycia jonow CI” (préba z roztworem
AgNOs zakwaszonym kwasem azotowym (V)).

8. Saczek z osadem umiesci¢ w porcelanowym tyglu, spali¢ i wyprazy¢ do statej masy.

9. Oznaczenie wykona¢ co najmniej trzy razy.

NOTATKI
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OBLICZENIA:

Wyniki pomiaréw dla jonow S0, :

l. Masatyglabezosadum:=.....................oeevennnn. [0]
Masatyglaz osademm = ...............coevvininnnnns [g]
. Masatyglabezosadum=....................coeeninne. [g]
Masatyglaz osadem m,=.............cooiiiiiennn.n. [g]
1. Masatyglabezosadume=..............coevviinnn.n. [g]
Masatyglaz osademms=.................cevennn.n. [g]
V. Masatyglabezosadume=..............coevviinnn.n. [g]
Masatyglaz osademmy=...............coooeivennn.n. [g]
V. Masatyglabezosadum=.....................ooenee. [g]
Masatyglaz osadem ms=.............cooevininnnn.n. [g]
Srednia masa osadu g 42— sesecusiieisieiieninscacnn [g]

Obliczona zawarto$¢ jonow S0,% w kolbie pomiarowej:

Masa osadu mgg,,-= 10 X Mgg,,— X 04115 = ...

Oszacowanie niepewnosci

Warto$¢ wzglednej ztozonej niepewnosci zawartosci jonow S0,% obliczyé stosujac prawo

propagacji niepewnosci zgodnie z ponizszg zaleznoscig:

wmso) _ | uw) \°, (u(wsp)
Mgo,2- B mm5042_ wsp

) + u(powt)?
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Mgo,2-

u(m5042_) _ \/(

u(Mso,2-)

m5042—

u(m5042_) =
Wynik:
U=k 'u(mso42—) =

Msp,2- + U(k=2) =

Whioski
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10. Kompleksometria

Miareczkowanie kompleksometryczne

Miareczkowanie kompleksometryczne oparte jest na reakcjach analitycznych z
uzyciem, w charakterze titrantu, odpowiedniego odczynnika kompleksotworczego, ktory z

jonem oznaczanym tworzy trwaty kompleks o jednoznacznym sktadzie chemicznym.

Jednym z najcze$ciej wykorzystywanych titrantdw jest mianowany roztwor EDTA, ktory
reaguje z jonami metali w stosunku molowym 1:1 tworzac bezbarwne lub barwne kompleksy.
Natomiast wykorzystanie licznych barwnych wskaznikéw, dzigki ktorym mozliwa jest
obserwacja punktu koncowego miareczkowania, sprawia, ze kompleksometria znalazia

zastosowanie w oznaczaniu wielu metali i niemetali w bardzo szerokim zakresie stezen.
10.1.0znaczanie twardos$ci wody

Twardo$¢ jest naturalng wilasciwoscia wody wynikajaca z obecno$ci w niej jonow
wapnia i magnezu oraz innych wielowartosciowych jonéw metali (Fe3*, Zn?", APY).
Twardo$§¢ wody okre$la si¢ w stopniach twardosci wody (niemieckich, francuskich,

angielskich i innych) lub w milimolach CaO i MgO w 1dm?® wody.

Stopien niemiecki (°n lub °d) — 1 °n odpowiada zawartosci 10,00 mg CaO w 1 litrze

wody oraz 1°n = 17,86 mg CaCOs w 1 litrze wodly.

Istnieje wiele metod pozwalajacych na oznaczanie catkowitej twardosci wody. Jednak
obecnie, najczgsciej stosuje si¢ szybka i doktadng metodg, ktora polega na miareczkowaniu

probki za pomocg mianowanego EDTA przy pH ok. 10.

Podczas oznaczania twardosci wody powstaja kompleksy wszystkich obecnych w
wodzie kationéw metali Powstajace kompleksy jonéw Ca?* i Mg?* z EDTA sg bezbarwne. Do
wyznaczenia punktu koncowego miareczkowania stosuje si¢ czern eriochromowag T. W
zakresie pH 9-10,5 anion HT? ma barwe niebieska natomiast z jonami magnezu tworzy
czerwono zabarwiony zwiazek kompleksowy, zgodnie z rownaniem reakc;ji:

Mg®* + HT?> = MgT + H* (10.2)
niebieski czerwony

Powstaly w ten sposob kompleks jest mniej trwaty niz powstajacy wedlug kolejnej reakc;i,

kompleks jonow magnezu z EDTA:
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MgT + HaY? =MgY? + HT? + H*

niebieski

czerwony

(10.2)

Zaréwno EDTA, jak i kompleks EDTA z jonami magnezu, reaguja z jonami wapnia zgodnie

z rdbwnaniami reakcji:

Ca?*+ HoYZ = CaY% + 2H*

Ca?"+ MgY? = CaY? + Mg?*

(10.3)
(10.4)

Uwolnione jony magnezu reaguja ze wskaznikiem (reakcja I). Po zwigzaniu wszystkich

jonow wapnia, najpierw EDTA wigze wolne jony Mg?*, a nastepnie te zwigzane wczesniej ze

wskaznikiem (reakcja II). Podczas przebiegu tej reakcji obserwuje si¢ zmiang barwy

wskaznika z czerwonej na niebieska co wskazuje na punkt koncowy miareczkowania.

Tabela 10.1

Substancje przeszkadzajace w oznaczeniu twardosci wody

Substancja Sposob wplywu na wynik Usuwanie wplywu
przeszkadzajaca oznaczenia substancji na wynik
oznaczenia
Weglany Uniemozliwienie wyraznego | zakwaszenie  probki, a
wyznaczenia PK nastgpnie jej zagotowanie
Jony metali np.: Fe3*, AP Zawyzenie wyniku Stracenie w postaci

wodorotlenkow za pomoca
NH3

kationy metali: Cd?*, Ni?*,
Zn?*, Co*, Mn%, Pb?*, Cu?*,
APt Fed*

Zawyzenie wyniku

dodanie NazS, co spowoduje
wigzanie jonoOw metali

kationy metali: Cu®*, Fe®" i | Zawyzenie wyniku dodanie chlorowodorku
Al hydroksyloaminy,  maskuje
jony metali

Wykonanie ¢wiczenia

1. Otrzymang w kolbie pomiarowej 250 ml prébke, uzupetni¢ woda destylowang do

wyznaczonej w trakcie okreslania wspéimiernosci kolby z pipetg kreski oraz

doktadnie wymieszac.

2. Pobrac¢ pipeta 50 ml roztworu i przenie$¢ do zlewki.
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Do przesaczu doda¢ roztwdr buforu (ok 1 ml) do pH ok 10.

Do przesaczu dodac¢ szczypte czerni eriochromowej T i wykona¢ miareczkowanie
za pomocg mianowanego roztworu EDTA.

Przed rozpoczeciem miareczkowania nalezy zapozna¢ sie z instrukcjg obstugi
titratora i postepowac w trakcie miareczkowania zgodnie z zaleceniami.
Miareczkowanie zakonczy¢ w momencie zmiany barwy roztworu z fiotkowej na
niebieska.

Oznaczenie wykonac co najmniej trzy razy.

54



NOTATKI

55



OBLICZENIA:
Wyniki pomiarow:

Suma zawarto$ci jonOw wapnia i magnezu:

l. Objetosé zuzytego EDTA: Vi EDTAS <+ evvrevneneeeeeeeaenannnns [cm?]

1. Objetosé zuzytego EDTA: Vo EDTAT «vnevvemneeneieeieeeaiannnns [cm?]

1. Objetosé zuzytego EDTA: Va3 EDTAT «vvvvvvveneemeeneineinainnaennn. [cmq]

IV.  Objetosé zuzytego EDTA: Vi EDTAS «vvvvrevmeeneeeeeaiainannns. [cm?]

V. Objetos¢ zuzytego EDTA: Vo EDTAT «-vvvvrreniinieineineinaeennn, [cmq]
Srednia objeto$¢ zuzytego EDTA: V EpTa= ceeevvreeeereeneeeerenneeeennanns [cmd]

Obliczona wartos$¢ twardos$ci wody w stopniach niemieckich:

M,0— masa molowa tlenku wapnia

o Mca0X1000 _
N = VEDTA X CEDTA X ﬁ e T T T I [On]
woda

Oszacowanie niepewnosci

Warto$¢ wzglednej ztozonej niepewnosci twardosci wody w stopniach niemieckich obliczy¢
stosujac prawo propagacji niepewnosci zgodnie z ponizszg zaleznos$cia:

% _ j(u(CEDTA)>2 n <u(_VED_TA)>2 + (M)Z + u(powt)?

CeDpTA VepTa Vwoda

gdzie:

C gpTa- stezenie wykorzystywanego EDTA

l
C EDTA T ssssssssassssasssnaaas [21723]
VepTa — Objetos¢ zuzytego EDTA ($Srednia pomiardw)
VEDTA= [Cm3]



Viwoda- Objetos¢ wody poddanej analizie:

U(VEDTA) =eerrerrrrrerrrsnsessesesieens [cm3]
U(CEPTA) = wererrerremrermmmesnessesressessesseens [;nnii]
UWSP) = v

S = e ———

RSD = oo

UPOWE) = v

Whioski

)2
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10.
11.
12.

11. Zalaczniki
11.1. Instrukcja obshugi biurety automatycznej

NAPELNIANIE

Napehianie nalezy rozpocza¢ od zdjecia nasadki (kolor czerwony) zabezpieczajacej
wylot cieczy i pokrecenia jej w lewo.

Nastepnie nalezy zamkna¢ zawor ,,Safety Prime” (kolor czerwony), ktory znajduje si¢ na
rurce wylotowej w poblizu butelki. Zamknigcie zaworu nastapi poprzez ustawienie go
w pozycji prostopadlej do rurki wylotowej (ZAWOR ZAMKNIETY).

W dalszej kolejnoséci nalezy ustawi¢ prawy przycisk na biurecie w dolnej pozycji
,»FILL”

W celu napelnienia biurety nalezy powoli kreci¢c obydwoma pokretlami, ktore znajduja
si¢ po obu stronach biurety do tylu. Zakonczenie napetniania nastagpi w chwili lekkiego
oporu odczuwalnego na pokretle.

W momencie wyczuwalnego oporu nalezy pusci¢é pokretta 1 ustawi¢ zawor
,.Safety Prime” w pozycji réwnoleglej do rurki wylotowej (ZAWOR OTWARTY).
Maksymalne napelnienie biurety nastgpi w momencie, gdy przy ponownym lekkim
ruchu pokretla w lewo wyczuwalny bedzie opér. NALEZY wowczas PUSCIC pokretla!
Biureta bedzie gotowa do miareczkowania, gdy po wspomnianych wyzej czynnosciach
mozliwe bedzie zauwazenie wylatujacych z niej Kilku kropli.

MIARECZKOWANIE

W celu rozpoczecia miareczkowania nalezy wlaczy¢ biurete naciskajac gorng pozycje
lewego przycisku ,,On/ Off”.

W celu wyzerowania licznika nalezy nacisng¢ dolng pozycje lewego przycisku —
,Clear”.

Nastepnie nalezy ustawi¢ prawy przycisk w gornej pozycji —,, Titr”.

Dozowanie titrantu nastapi poprzez krecenie w prawo (do siebie) pokrettami w biurecie.
Wowczas mozna odczyta¢ ilosé spuszczonego titranta.

Po zakonczeniu miareczkowania nalezy ponownie zakreci¢ zawér ,,Safety Prime” oraz
nasadke zabezpieczajaca wylot cieczy z biurety (jak w punkcie 2.)

UWAGA !!!

Nie ma potrzeby cigglego napeiniania biurety jesli nie zuzyto jeszcze calej objetosci
nabranego w nig roztworu! Wystarczy jedynie wyzerowaé licznik naciskajac lewy
przycisk w pozycje ,,Clear”

W przypadku skonczenia si¢ roztworu w biurecie podczas miareczkowania wystarczy
postapi¢ zgodnie z punktami 3,4 1 5. Nastgpnie nalezy ustawi¢ prawy przycisk w pozycji
,» Litr” 1 kontynuowaé przerwane miareczkowanie.

Nie wolno uzywac pokretel dozujacych przy zalozonym zabezpieczeniu rurki wylotowe;!
Odczynnik moze wypchna¢ rurke napetniajaca lub zabezpieczenie rurki wylotowe;j.
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11.2. Instrukcja obshugi titratora

SCHOTT TITRONIC® Basic

PRZECZYTAC DOKLADNIE PRZED ROZPOCZECIEM KORZYSTANIA
7. URZADZENIA

Biureta ttokowa SCHOTT TITRONIC® jest zautomatyzowanym urzadzeniem shuzagcym do
precyzyjnego dozowania cieczy. W sktad urzadzenia wchodzi:

__ Biureta ttokowa
\0

Butelka z roztworem

titranta \

| . .
| 4 _ Pipeta dozujaca

Mieszadto
magnetyczne

STUDENCIE

przed przystapieniem do wykonywania ¢wiczenia
Podlacz urzadzenie do gniazda sieci elektrycznej 220 V.
2. Wilacz urzadzenie przelacznikiem glownym umiejscowionym na tylnej $ciance
aparatu.
Sprawdz, poziom cieczy w butelce z roztworem titrantu.
4. Sprawdz, czy w przewodach dozowania titrantu nie ma pgcherzykdéw powietrza.

=

w

Obsluga biurety podczas miareczkowania

Do zlewki zawierajacej roztwdr miareczkowany wlozy¢ mieszadetko magnetyczne.
Ustawi¢ zlewke na mieszadle.
Pokretlem mieszadla ustawi¢ wlasciwg intensywnos$¢ mieszania.
Zanurzy¢ koncowke pipety w roztworze miareczkowanym przy Sciance zlewki
ustawionej na mieszadle magnetycznym.
5. Miareczkowaé roztwor za pomocg titrantu dozowanego po wcisnigciu fioletowego lub

szarego przycisku myszki.

el N

62



Obsluga myszki

Fioletowy przycisk myszki jest dwustopniowy.

Wocisnigcie  fioletowego — przycisku  do  pierwszego
wyczuwalnego oporu-pozwala na dozowanie titrantu tak dtugo
jak dhugo jest wcisniety przycisk (3 cm®/min). Na wy$wietlaczu
pojawia sie informacja o objetosci (cm®) zuzytego roztworu.

Krotkie, delikatne wciskanie (max. 0,3 s) fioletowego przycisku
myszki powoduje dozowanie 0,01 cm?® roztworu titrantu
(za kazdym wcisnigciem).

Woeisnigcie 1 przytrzymanie fioletowego przycisku myszki
do drugiego wyczuwalnego oporu powoduje szybkie dozowanie
titranta.

Jezeli podczas miareczkowania zuzyje sie cala objetosé titranta (20 cm®) nie trzeba
przerywa¢ miareczkowania. Wcisnigcie fioletowego przycisku spowoduje automatyczne
napelnianie si¢ titratora — mozna dalej kontynuowaé¢ miareczkowanie. Na wyswietlaczu
pojawi sie informacja o catkowitej ilosci (cm®) zuzytego titranta.

ZEROWANIE BIURETY

Dwukrotne wecisniecie szarego przycisku myszki powoduje
wyzerowanie wskazah wyswietlacza.

NAPELNIANIE BIURETY

Woeisnigcie 1 przytrzymanie (min. 2 S) szarego przycisku
myszki  powoduje  napelnienie  biurety  roztworem
1 wyzerowanie wyswietlacza.
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