Materiaty pomocnicze do ¢wiczen

Podstawowe wyposazenie i czynnosci laboratoryjne wykonywane

podczas éwiczen laboratoryjnych z zakresu chemii sanitarnej,
chemii budowlanej, oczyszczania wody i Sciekow.

Wiekszos¢ urzadzen w laboratorium to precyzyjne i delikatne urzgdzenia analityczne.

Nalezy korzysta¢ z nich zgodnie z instrukcjami i wskazéwkami prowadzgcych.

W laboratorium powszechnie wykorzystywane sg naczynia szklane. Szkto wykazuje

sie odpornoscig na wiekszos¢ czynnikdw chemicznych, ale jest kruche. Przy
postugiwaniu sie naczyniami szklanymi nalezy zachowac ostroznos¢ w celu
unikniecia: stluczenia szkta, skaleczen, rozlania niebezpiecznych odczynnikow.
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1. Zlewki

Zlewki to szklane naczynia laboratoryjne, najczgsciej z naniesiona podziatka. Pomimo
naniesionej podziatki nie nalezy ich stosowa¢ do odmierzania objgtosci wody/roztworow.
Rodzaj zlewki okreslany jest jej pojemnoscia czgsto z podaniem dodatkowo niska lub wysoka
(okreslenie proporcji pomigdzy powierzchnig a wysokoscia zlewki).

2. Kolby stozkowe

Nazwa kolby stozkowe
obejmuje szeroka grup¢ naczyn
laboratoryjnych 0
charakterystycznym ksztalcie.

Niektore z nich moga
posiada¢ naniesiona podziatke.
Pomimo naniesionej podziatki
nie nalezy ich stosowaé¢ do
odmierzania objetosci
wody/roztworow.

Kolby te najczesciej
wykorzystywane sa w zestawach
do saczenia oraz podczas
miareczkowania. Kolby uzywane do miareczkowania charakteryzuja si¢ szeroka szyjka
utatwiajaca ich trzymanie i mieszanie, minimalizujac jednocze$nie ryzyko odmierzenia
roztworu titranta poza kolbg. Kolby te nosza nazweg kolb Erlenmayera (popularnie w
laboratorium okresla si¢ je nazwa erlenmajerki)
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3. Cylindry miarowe

Cylindry miarowe spehiaja funkcje podobna do
pipet  wielomiarowych. Odmierzanie objgtosci
cylindrami (zwanymi tez menzurkami) obarczone jest
jednak wigkszym btedem niz w przypadku pipet. W
laboratorium wykorzystywane beda cylindry miarowe
o pojemnosciach od 10 ml do 2 dm”.

Kolby miarowe sa szklem
laboratoryjnym o dokladnie ustalonej
objetosci. Kazda z kolb, w gornej czgsci
szyjki, posiada szlifowany pasek (kreskg).
Napehienie kolby miarowej ptynem, w taki
sposob, ze dolny menisk plynu dotyka
kreski oznacza wumieszczenie w kolbie
doktadnej objetosci ptynu odpowiadajace;j
wielkosci kolby (czynno$¢ ta nazywana jest
dopetieniem kolby miarowej do kreski).
Nalezy pamigta¢, ze kolby miarowe
skalowane sa ,,na wlew” tzn., ze w kolbie
znajduje si¢ Scisle okreslona objgtos¢ ptynu,
ale oprozniajac kolbg uzyskamy objetosé
mniejsza (czg$ci  plynu  zostanie na
$ciankach kolby). Kolby miarowe wykorzystywane sa najczesciej do przygotowywania
roztworé6w o S$cisle okreslonym stezeniu lub wyréwnywania objetosci probek do Scisle
okreslonej objegtosci (co jest szczegdlnie istotne przy pdzniejszym wykonywaniu analizy z
uzyciem jedynie czgdci roztworu). Przygotowanie roztworu o $cisle okreslonym stezeniu
polega na:

- umieszczeniu w kolbie niewielkiej ilosci wody
- ilo$ciowym przeniesieniu do kolby doktadnie odwazonego odczynnika
- uzupehieniu kolby woda pod kreske
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- dokladnym wymieszaniu zawarto$ci kolby

- uzupehieniu kolby woda - do kreski

- dokladnym wymieszaniu zawarto$ci kolby

Pojemnosci stosowanych kolb miarowych to najczesciej: 25, 20, 100, 200, 250, 500 i
1000 ml.

5. Pipety wielomiarowe

Pipety wielomiarowe sa rodzajem szkla laboratoryjnego
umozliwiajacym doktadne odmierzanie roznych objetosci
ptynéw. W laboratorium dostgpne sa pipety wielomiarowe o
pojemnosciach z zakresu od 1 do 50 ml. Pipetami
wielomiarowymi mozna odmierzy¢ kazda objgtos¢ ptynu
mieszczaca si¢ w zakresie skali pipety. Przy korzystaniu z
pipet nie nalezy wydmuchiwa¢ ptynu z pipety. Pipety sa
szktem skalowanym na wylew — oznacza to, ze za pomoca
pipety, przy swobodnym wyptywie ptynu, odmierzamy do
wybranego naczynia laboratoryjnego, zatozona objetos¢ ptynu
(do pipety nabiera si¢ troch¢ wigksza objgtosé, a przy
skalowaniu uwzgledniana jest ilo$¢ plynu pozostajace na
sciankach 1 w koncowce pipety). Niektore pipety
wielomiarowe moga mie¢ naniesiony kolorowy pasek (pasek
Schellbacha — czerwony lub niebieski) — utatwia on doktadne
okreslenie odmierzanej objgtosci.

Podczas korzystania z pipety wielomiarowej nalezy
zwroci¢ uwage na rodzaj skali — warto$¢ ,,0” moze byc
umieszczona w gornej lub dolnej czgsci pipety.

Pipety jednomiarowe sa rodzajem szkta laboratoryjnego
umozliwiajacym precyzyjne odmierzanie konkretnej objetosci
ptynu. Kazda z nich w gornej czg$ci ma naniesiony szlifowany
pasek (kreske) — skalowanie kazdej pipety odbywa sig
indywidualnie. Pipetg napetnia si¢ w taki sposob aby dolny menisk
ptynu dotykat do kreski (w przypadku pltyndéw mocno
zabarwionych gorny menisk). W laboratorium dostgpne sa pipety
jednomiarowe o pojemnosciach 1; 2; 5; 10; 20; 25; 50 1 100 ml.
Pipetami jednomiarowymi mozna odmierzy¢ jedna konkretna
obje¢tos¢ ptynu odpowiadajaca pojemnosci pipety. Przy korzystaniu
z pipet nie nalezy wydmuchiwa¢ ptynu z pipety. Pipety sa szklem
skalowanym na wylew — oznacza to, ze za pomoca pipety, przy
swobodnym wyplywie ptynu, odmierzamy do wybranego naczynia
laboratoryjnego, zatozona objetos¢ plynu. Pipety jednomiarowe
wykorzystywane sa najcze$ciej do precyzyjnego odmierzania
objetosci probek roztworu do analizy iloSciowe;.

Podstawowe wyposazenie i czynnosci laboratoryjne.  v.080225 drinz. J. Mazur 4



Materiaty pomocnicze do éwiczen

7. Gruszki i nasadki

Korzystanie z pipet wymaga naciagania ptynu do pipety. Do
bezpiecznego 1 higienicznego napelniania pipet stuza roéznego
rodzaju nasadki i gruszki. Na zajeciach najczesciej wykorzystywane
beda trojzawore gruszki gumowe. Wlasciwe operowanie
zaworkami umozliwia korzystanie z pipety bez koniecznos$ci
zdejmowania gruszki.

8. Pipety automatyczne
Pipety automatyczne
spelniaja podobna
role jak dozowniki
automatyczne. W tym
przypadku konieczne
jest jednak nabieranie
za kazdym razem
odmierzanej objetosci
ptynu.  Odmierzany
ptyn kontaktuje sig
jedynie z wymienna
plastikowa koncéwka
pipety (dzigki temu
jedna pipeta moze by¢
wykorzystywana do
odmierzanie rdéznych
ptynéw - po zmianie
koncowek)
Wigkszos¢ pipet
automatycznych
wyposazona jest w
wyrzutnik koncoéwek co umozliwia zdjecie koncoéwki bez jej dotykania (istotne przy
odmierzaniu np. ptynéw Zracych lub materiatu skazonego biologicznie).
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9. Dozowniki automatyczne

Podczas wykonywania
rutynowych analiz do kazde; z
probek czesto dodawane sa te same
ilosci  odczynnikow. W  celu
przyspieszenia wykonania analiz
mozna korzysta¢ z dozownikéw
automatycznych (prawidlowe ich
wykorzystanie skraca czas analizy
pozwalajac zachowa¢ wymagana
doktadnos¢). Odczynniki nabierane
sa do plastikowych ,,strzykawek” o
réznych $rednicach, dla kazdej
takiej strzykawki okreslona jest objetos¢ ,,jednej dziatki”. Jedno naci$niecie spustu dozownika
odmierza obj¢tos¢ ptynu odpowiadajaca ,,ilosci dziatek™ nastawionych géornym pokregtlem.

10. Woda

Woda jest powszechnie wykorzystywana w laboratorium. Jezeli
w przepisach dotyczacych wykonania analizy nie sprecyzowano
| rodzaju wody nalezy przyja¢, ze chodzi o wod¢ co najmniej
destylowana. Praktycznie czgsto wykorzystywana jest woda
redestylowana (podwdjnie destylowana). Woda kranowa uzywana
jest jedynie do wstgpnego mycia zabrudzonego szkta. Woda
redestylowana dostgpna jest w laboratorium w butlach z tubusem
 oraz, w odpowiednio opisanych, tryskawkach na stotach
{1 laboratoryjnych.

11. Tryskawki
Korzystanie z tryskawek umozliwia:

- uzyskanie strumienia wody potrzebnego przy

przeplukiwaniu szkta laboratoryjnego

- dozowanie wody do kolb miarowych

- precyzyjne uzupehlnianie kolb miarowych do

kreski.

Tryskawki szklanej mozna uzywaé wylewajac
wode¢ (wyzszy koniec) lub uzyskujac strumien wody
(dmuchajac w wyzszy koniec). Podczas korzystanie
nalezy pamigta¢ o przytrzymywaniu glowicy.

Mniejsze tryskawki z tworzywa sztucznego
wykorzystywane sa glownie do precyzyjnego
uzupelniania kolb miarowych.

Podstawowe wyposazenie i czynnosci laboratoryjne.  v.080225 drinz. J. Mazur 6



Materiaty pomocnicze do éwiczen

12. Lejki

Na zajeciach lejki
najczesciej  wykorzystywane
beda, w potaczeniu z saczkami
do oddzielania zawiesin z
probek.

13. Saczki i saczenie

Wykonanie niektérych analiz
wymaga uzyskania klarownego
roztworu. W przypadku probek
metnych  nalezy je przesaczyd
oddzielajac na saczku zawiesing i
uzyskujac klarowny przesacz. W
tym celu nalezy dobra¢ saczek o
odpowiedniej $rednicy i twardosci
(okreslenie potaczone z rozmiarem
poroéw: saczek twardy — mate pory,
usunigcie drobnych zawiesin, dlugi
czas saczenia; saczek migkki — duze pory, mozliwo$¢ przejscia do przesaczu drobnych
zawiesin, krotki czas saczenia).

W przypadku kiedy wykonanie analizy wymaga uzyskania, z
przesaczu, Scisle okreslonej objetosci klarownego roztworu,
saczenie przeprowadza si¢ do kolby miarowe] uzupeiniajac ja
nast¢pnie woda do kreski.

Podstawowe wyposazenie i czynnosci laboratoryjne.  v.080225 drinz. J. Mazur 7



Materiaty pomocnicze do éwiczen

14. Eksykator

Eksykator jest mnaczyniem wykorzystywanym do
chlodzenia, studzenia i przechowywania probek w atmosferze
pozbawione] wilgoci. Umieszczany w dolnej czgsci zel
charakteryzuje si¢ bardzo wysoka higroskopijnoscia i
powoduje usunigcie catej wilgoci z wngtrza naczynia.
Eksykator wykorzystywany jest najczesciej do studzenia
probek wysuszonych do statej masy 1 przechowywania ich w
okresach pomigdzy wazeniami (przy kontakcie z wilgotnym
powietrzem masa probki ulegataby zmianie). Zel posiada
ograniczone mozliwosci pochtaniania wilgoci — eksykator
nalezy otwiera¢ (przesuwajac pokrywe) tylko na czas
niezbgdny do wlozenia lub wyjecia probek, ograniczajac
doptyw wilgotnego powietrza z pomieszczenia. Zuzyty zel
(rozpoznanie po zmianie koloru) nalezy podda¢ regeneracji
(suszenie).

15. Naczynka wagowe
Precyzyjne odwazanie (z doktadnoscia do 0,0001 g) niewielkich ilosci substancji
(czasami ponizej 0,1 g) jest czynno$cia czasochtonna. Wigkszo$¢ odwazanych substancji
’ | wykazuje wlasciwosci higroskopijne. Jezeli probka w czasie wazenia
zmienia swoja mas¢ (wchtania wilgo¢ z powietrza), a odczyt masy moze
nastapi¢ dopiero po ustabilizowaniu si¢ wahan wagi, to wynik wazenia
substancji umieszczonej bezposrednio na szalce wagi, w wilgotnym
powietrzu, moze by¢ obarczony bledem. Naczynko wagowe jest
niewielkim, lekkim, szczelnie zamykanym, naczyniem, wykonanym z
cienkiego szkla. = Umieszczenie odwazanej substancji w szczelnie
zamknigtym naczynku wagowym (najczegsciej polaczone z wezesniejszym
kilkukrotnym suszeniem 1 wystudzeniem substancji 1 naczynka w
eksykatorze) umozliwia doktadne ustalenie masy substancji (procedura
nazywana jest suszeniem do statej masy).
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16. Wagi i wazenie

Ze wzgledu na wymagana doktadno$¢, wazenie w
laboratorium chemicznym jest czynnoscia r6zniaca sig¢ od
wazenia w potocznym slowa tego znaczeniu. Do celow
analizy iloSciowej wymagane jest wazenie z doktadno$cia
do 0,0001 g (0,1 mg). Wigkszo$¢ odwazanych substancji
wykazuje wlasciwosci higroskopijne (ze wzgledu na
pochlanianie wilgoci, przy kontakcie z wilgotnym
powietrzem masa substancji moze si¢ zmienia¢ w czasie
odwazania). Przy odwazaniu tego rodzaju substancji
nalezy korzysta¢ z naczyniek wagowych. Jezeli
wymagane jest odwazenie odczynnika w  stanie
pozbawionym wilgoci wykorzystuje si¢ suszarki i
eksykatory. Zestaw czynnosci okreslanych jako suszenie
do stalej masy obejmuje cyklicznie wykonywane suszenie
(naczynko wagowe, suszarka), studzenie (naczynko
wagowe, eksykator) i wazenie (naczynko wagowe, waga)
do wuzyskania jednakowych mas (+/- 0,0005g) w
nastgpujacych po sobie dwoch wazeniach — procedura ta
jest czasochlonna.

Przy odwazaniu do celow analizy iloSciowej probek
ki) w stanie takim w jakim si¢ znajduja 0w
pojemnikach/opakowaniach w laboratorium bedzie
stosowany  nastgpujacy  sposob  (opis  dotyczy
wykorzystania analitycznej wagi elektronicznej):

- wlaczenie wagi

- wybor wyswietlanych jednostek masy (g, mg)

- umieszczenie na szalce wagi pustego, suchego
naczynka wagowego (naczynko nalezy przenosi¢
suchymi i czystymi r¢koma)

- wytarowanie wagi z pustym naczynkiem (diody
kontrolne zero i stabilizacja)

- umieszczenie w naczynku nawazki substancji
(przy potrzebie zwazenia konkretnej ilo$ci
substancji praktycznie jest poczatkowo umiescic¢
w naczynku ilo$¢ mniejsza i stopniowo
dosypywac do uzyskania wymaganej masy)

- odczycie masy na wyswietlaczu wagi (dioda
kontrolna ,,stabilizacja”) 1 ewentualne dodanie lub
odjecie pewnej ilosci substancji

- odczycie ostatecznego wyniku (dioda kontrolna

,»stabilizacja”™).

W przypadku kiedy odwazana substancja nie
wykazuje wlasciwosci higroskopijnych, a
wystarczajaca bedzie mniejsza doktadnos¢ wazenia,
mozna zamiast naczynka wagowego wykorzystac
papierki wagowe (woskowane papierki umozliwiajace
tatwe zsypanie calej ilosci odwazanej substancji)
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17. Przenoszenie ilosciowe odwazonego odczynnika do roztworu

Ilosciowe przenoszenie jest pojeciem okreslajacym przetozenie dokladnie calej ilosci
substancji z jednego pojemnika do drugiego. W czasie zaje¢ laboratoryjnych najczesciej
bedzie to dotyczyto umieszczenia calej ilosci doktadnie odwazonego odczynnika w kolbie
miarowej w celu uzyskania $cisle okre§lonej objetosci roztworu zawierajacego doktadnie
zwazong ilo$¢ odczynnika. Odwazany odczynnik znajduje si¢ najczesciej w naczynku
wagowym, a jego czes¢ przywiera do $cianek i/lub wieczka naczynka. W takim przypadku
przeniesienie ilo§ciowe polega na:

umieszczeniu lejka w szyjce odpowiedniej kolby miarowe;j

przesypaniu zawartosci naczynka wagowego na lejek

doktadnym, kilkukrotnym przeptukaniu naczynka wagowego nad lejkiem (tryskawka)
doktadnym, kilkukrotnym przeptukaniu wieczka naczynka wagowego nad lejkiem
(tryskawka)

wlewaniu wody przez lejek do kolby (cata ilos¢ odczynnika znajdujaca si¢ na lejku
powinna dosta¢ si¢ do kolby) — na tym etapie dolewanie wody nalezy zakonczy¢
przed dopelnieniem kolby do kreski
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18. Mieszadlo magnetyczne

Mieszadta magnetyczne moga byc¢
wykorzystywane podczas wykonywania
analizy = miareczkowej (przy braku
wprawy  trudno$¢  moze  stanowié
jednoczesne  precyzyjne  dozowanie
roztworu titranta z biurety potaczone z
ptynnym mieszaniem miareczkowanej w
kolbie probki). Mieszadlo magnetyczne
sktada si¢ z podstawy, w ktorej znajduje
si¢ obracajace si¢ (z regulowana
predkoscia) metalowe ramig oraz umieszczanego w naczyniu z probka magnesu, zalanego
odpornym na dziatanie czynnikéw chemicznych tworzywem sztucznym. W kolbie z probka
nalezy ostroznie umie$ci¢ magnes, kolbg postawi¢ na mieszadle i uregulowaé obroty
zapewniajace plynne mieszanie zawartosci kolby. Korzystanie z mieszadta magnetycznego
pozwala skupi¢ uwage na prawidtowej obstudze biurety.

19. Butelki z wkraplaczem

Podczas wykonywania analizy miareczkowej do probki,
z biurety, dozowany jest roztwor titranta. Punkt koncowy
miareczkowania identyfikowany jest najczesciej przez
zmiang barwy, wczesniej wprowadzonego do probki
wskaznika. Wskaznik zazwyczaj dodawany jest w ilosci
kilku kropli. Do tego celu stuza buteleczki z pipetkami
zaopatrzonymi w gumowe smoczki (wkraplacze).
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20. Biureta

Pojecie biureta dotyczy grupy urzadzen, ktérych
wspolna cecha jest mozliwos¢ dokladnego i
precyzyjnego, stopniowego dozowania niewielkich
obje¢tosci roztworu, o $ciSle okreslonym st¢zeniu, do
analizowanych probek.

Obstuga biurety polega na jej napetnieniu,
wyzerowaniu, dozowaniu w trakcie miareczkowania,
odczycie wyniku po zakonczonym miareczkowaniu, a
sposob obstugi zalezy od typu biurety. W czasie zajgé
w laboratorium wykorzystywane beda biurety
potautomatyczne oraz elektroniczne.

Czynnos$¢ Biureta potautomatyczna Biureta elektroniczna

Wtaczenie biurety (On/Off).
Ustawienie przetacznika w pozycji
,Fill”. Ruch pokrettem ,,w gore”
(tvlko zgodnie ze strzalka na
wyswietlaczu) powoduje nabranie
roztworu do biurety. Zakonczenie
napetniania nast¢puje w momencie
lekkiego wyczuwalnego oporu.

Nacisnigcie plastikowej butelki
Napethianie powoduje przettoczenie roztworu z
butelki do biurety

Po zakonczeniu napelniania

. . Naci$nigcie przycisku ,,Clear”
nadmiar roztworu z biurety cete przy ”

powoduje wyzerowanie wskazania

Zerowanie odsysany jest automatycznie (w . A . .
: e . biurety i wyswietlenie warto$ci
momencie zwolnienia nacisku na
00,00.
butelke)

Ustawienie przetacznika w pozycji
Odkrgcanie teflonowego kranika do ,»Titr”. Ruch pokrettem ,,w dot”

Dozowanie uzyskania wymaganej szybkosci (tylko zgodnie ze strzalka na
dozowania wyswietlaczu) powoduje

dozowanie roztworu z biurety

Odczyt wyniku Ze skali biurety Wynik na wy$wietlaczu biurety
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21. Miareczkowanie

Miareczkowanie jest czynno$cia wykonywana podczas ilosciowe]
analizy objgtosciowej. Analiza ta polega na iloSciowym oznaczeniu
substancji w badanej probce przez wprowadzanie do probki, za pomoca
biurety, roztworu substancji, o $cisle okreslonym stezeniu, reagujacej
chemicznie z substancja oznaczana. Zapisujac rownanie przebiegajacej
reakcji oraz znajac objeto$¢ 1 stezenie dozowanego roztworu substancji
(titranta) mozna obliczy¢ ilo$¢ substancji oznaczanej (analitu).

Miareczkowanie polega na dozowaniu roztworu o $cisle okreslonym
stezeniu (titranta) z biurety do naczynia z roztworem oznaczanej substancji
(analitem). Dozowanie konczy si¢ w chwili kiedy titrant przereaguje
stechiometrycznie z analitem. Koniec miareczkowania ustalany jest w
oparciu o zmiang barwy, wczesniej wprowadzonego do analizowanej
probki, wskaznika. Wskazniki do réznych oznaczen dobierane sa w taki
sposob aby zmiana ich barwy wskazywata punkt, w ktorym titrant
| przereagowal stechiometrycznie z analitem.

W ujeciu praktycznym miareczkowanie polega na:

- przygotowaniu analizowanej probki (okreslenie objetosci 1
umieszczenie probki w erlenmajerce o odpowiednio dobranej
pojemnosci)

- napelnieniu i wyzerowaniu biurety

- dozowaniu roztworu z biurety do probki (przy ciaglym mieszaniu
probki, szybkos¢ dozowania powinna by¢ najwigksza na poczatku
miareczkowania i przechodzi¢ w dozowanie kroplami pod koniec
miareczkowania)

- zakonczeniu dozowania w chwili zmiany barwy wskaznika (w
idealnym przypadku zakonczenie miareczkowania nast¢puje po
dodaniu ostatniej kropli roztworu, ktéra spowodowata zmiang barwy
wskaznika)

- odczytaniu (i zapisaniu) z podziatki biurety objetosci zuzytego
roztworu titranta

Sposéb napelniania, zerowania i1 dozowania zalezy od typu uzytej

biurety.

Prawidlowy sposéb miareczkowania
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