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CWICZENIE nr 1
Podstawy pracy laboratoryjnej

Celem ¢wiczenia jest wprowadzenie do prawidlowego i bezpiecznego
wykonywania podstawowych czynnosci laboratoryjnych.

ZAKRES MATERIALU OBOWIAZUJACEGO NA CWICZENIE:

1.

2.

Podstawowe zasady bezpieczenstwa i higieny pracy w laboratorium chemicznym; zasady korzystania z
odczynnikow chemicznych; budowa i zasady postugiwania sie palnikiem gazowym Meckera rodzaje wag
oraz zasady prawidlowego wazenia, podstawowe sposoby odmierzania cieczy, przygotowywanie
roztworow , wytrqgcanie i sqczenie osadow, Sposoby oddzielania osadu od roztworu, suszenie i prazenie
osadow.

ZnajomoS¢  podstawowych obliczen chemicznych (umiejetnos¢ obliczania/przeliczania steZen
procentowych i molowych w oparciu o wzory).
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l. CZESC WPROWADZAJACA

Omowienie zasad bezpieczenstwa i higieny pracy w laboratorium chemicznym:

v' zachowanie si¢ w laboratorium chemicznym,

v' porzadek w pracowni,

v’ zabezpieczenia osobiste,

v' postgpowanie z odczynnikami chemicznymi,

v’ przechowywanie substancji chemicznych,

v' klasyfikacja substancji niebezpiecznych,

v wiadomosci niezbedne w razie wypadku,

v’ postepowanie w przypadku wystgpienia niebezpieczenstwa.
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Il. CZESC DOSWIADCZALNA

Zapoznanie z podstawowym wyposazeniem laboratorium (szklo i sprzet laboratoryjny) oraz zasady ich
uzytkowania.

1. Zasady prawidlowego obslugiwania palnika gazowego; ogrzewanie cieczy

Doswiadczenie 1.1. Zapalanie i gaszenie palnika gazowego

Zasady zapalania palnika

e nalezy upewnic si¢, ze glowny zawor gazowy w laboratorium zostat odkrecony (zawor odkrgca asystent),
nastepnie odkreci¢ zawodr znajdujacy si¢ przy stole laboratoryjnym

o sprawdzi¢, czy doplyw powietrza jest calkowicie zamkniety (pierscien regulujacy doptyw powietrza
powinien by¢ zakrecony),

e palacy si¢ zapatke nalezy zblizy¢ do palnika, a nastepnie powoli odkreci¢ kurek przy palniku i regulowac
doptyw powietrza odkrecajagc pierscien; (nie wolno postepowacé w kolejnosci odwrotnej; przy zbyt duzym
doptywie powietrza moze nastgpi¢ tzw. przeskoczenie ptomienia),

e na poczatku gaz zapala si¢ dajac Swiecacy ptomien, regulujac doptyw odpowiedniej ilosci powietrza nalezy
plomien wyregulowac tak aby byt wyraznie zroznicowany na dwa stozki (zewnetrzny 1 wewnetrzny),

o w przypadku ,,przeskoczenia” plomienia, nalezy natychmiast zgasi¢ palnik (odcinajac doplyw gazu),
palnik mozna zapali¢ dopiero po ostygnigciu.

Zasady gaszenia ptomienia

= przed zgaszeniem palnika, w pierwszej kolejnosci nalezy zamkna¢ doptyw powietrza,

= nastgpnie zamkna¢ kurek gazowy znajdujacy si¢ przy stole laboratoryjnym, a po zgasni¢ciu plomienia
nalezy zakreci¢ kurek gazowy znajdujacy si¢ przy palniku,

= zamkng¢ gldwny zawor gazowy w laboratorium (zawodr zakreca asystent lub dyzurny po skonczonych
¢wiczeniach).

Wykonanie doswiadczenia:
Zapalenie i zgaszenie palnika gazowego typu Meckera,
Uwaga! Nie wolno pozostawiaé palgcych si¢ palnikow bez nadzoru

Doswiadczenie 1.2. Ogrzewanie cieczy

Zasady ogrzewania cieczy w probowece:

e ogrzewanie cieczy w probowce nalezy przeprowadza¢ trzymajac probowke w drewnianej fapie w pozycji
ukosnej

proboéwke wypetic cieczg nie wiecej niz 1/3 objetosci,

wylot probowki powinien by¢ skierowany zawsze od siebie w strone przez nikogo nie zajeta,

nalezy ogrzewac probéwke z boku w poblizu lustra cieczy, a nie dno probowki,

proboéwke ogrzewa si¢ w ptomieniu nieSwiecagcym (bez stozka), stale mieszajac zawartos¢

aby unikna¢ przegrzania cieczy ogrzewanie powinno odbywac si¢ we wzglednie wolnym tempie.

Zasady ogrzewania cieczy w zlewce:
= wylot zlewki zakrywamy szkietkiem zegarkowym o odpowiedniej $rednicy (nie wolno stosowac
szczelnych zamknig¢ tj. korkow, zakretek, hermetycznych pokrywek),
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» naczynie powinno by¢ odizolowane specjalng plyta izolacyjng od zrddla ciepta (przy ogrzewaniu na
palniku gazowym jest to bezwzglgdnie konieczne)

* naczynie wypehiany ciecza w objgtoscig nie przekraczajacg 2/3 objetosci naczynia, natomiast kolby
stozkowe i krystalizatory w 1/2 objgtosci),

= aby unikna¢ przegrzania cieczy ogrzewanie powinno odbywac¢ sie we wzglednie wolnym tempie.

Wykonanie doswiadczenia:
Ogrzewanie cieczy w probowce:

a) do probowki 0 poj. 10 ml wlewamy wode destylowang okoto 114 objetosci probowki

b) probowke umieszczamy w drewnianej tapie,

C) trzymajgc probowke ukosnie umieszczamy nad plomieniem palnika, zawartos¢ — mieszamy
delikatnie poruszajqc probowkq nad palnikiem

d) podczas ogrzewania wylot probowki powinien by¢ skierowany zawsze od siebie w strone przez
nikogo nie zajetq,

e) ogrzewanie prowadzimy do momentu wrzenia cieczy

f) po skonczeniu probowke umieszczamy w statywie (do ostygniecia)

2. Wazenie

W celu zwazenia badanej substancji w laboratorium chemicznym, zaleznie od wymaganej czulosci i
doktadnosci, stosuje si¢ r6zne rodzaje wag, ktore mozna w rdzny sposob sklasyfikowac.

Wagi mozna podzieli¢ ze wzgledu na:
no$nos¢ 1 dokladnosé:

= zwyczajne (nosno$é: 5-10 kg; doktadnosé: £ 1 g),

= techniczne (nosnos¢: 100-1000 g; doktadnosé: = 0,01 g),

= analityczne (nosnos¢: 100-200 g; doktadnosé: + 0,1 mg),

» potmikroanalityczne (no$nos¢: 100 g; doktadnosé: + 0,1 mg),
mikroanalityczne (nosnos¢: 5-30 g; doktadnosé: + 0,001 mg),
ultramikroanalityczne (nosnos¢: do 1000 ug; doktadnos¢: + 0,1 — 0,01 ug).

zasade dziatania:

= dzwigniowe — mas¢ wazonego przedmiotu wyznacza si¢ poprzez zrOwnanie jej masg znang —
odwaznikami,

= sprezynowe — masa wyznaczana jest poprzez odksztalcenie sprezyny spowodowanej masg wazonego
przedmiotu,

= elektromechaniczne — masa przedmiotu wyznaczana jest jako funkcja wartosci sygnatu elektrycznego,
wytworzonego przez wazony przedmiot,

= hydrauliczne - masa przedmiotu wyznaczana zostaje jako funkcja ciSnienia wywieranego przez masg
ciala za pomocg tloka na ciecz w naczyniu zamknigtym.

Obecnie najczesciej stosowana i najbardziej popularna jest waga elektroniczna. Jest to waga elektryczna
wyposazona w elektroniczny uklad wskazujacy, najczesciej cyfrowy. Waga elektroniczna to urzadzenie do
wyznaczania masy przedmiotu umieszczonego na nosni przy udziale sity grawitacji. Po potozeniu przedmiotu
na nosniku wagi w wyniku dziatania sity cigzkosci nastgpuje odksztalcenie przetwornika pomiarowego, np.
zmiany oporu elektrycznego drutu w zwigzku z jego odksztatceniem czy indukcji.
Wsrod wag elektronicznych, w zaleznosci od czulo$ci i doktadnos$ci, wyrdznia si¢ wagi:

= techniczne,

= mikroanalityczne,

= ultramikroanalityczne,
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= termowagi (wagosuszarka, analizator wilgoci) — urzadzenie, w ktorym probka podlega dziataniu
wzrastajacej temperatury. Pozwala ona na kontrolowanie zmiany masy wazonej substancji podczas
ogrzewania.

Parametry charakteryzujace wage: czutos¢, nosnos¢ i doktadnosé
v Czulo$¢ jest to reakcja wskazan wagi na zmiane pod wplywem minimalnej masy potozonej na szalke
v' Nos$no$¢ wagi jest to najwicksze, dopuszczalne obcigzenie szalki, ktdre nie spowoduje uszkodzenia
wagi.
v" Dokladno$¢ wagi jest to zgodno$¢ pomiedzy otrzymanym wynikiem wazenia z wynikiem rzeczywistym
— im roznica ta jest mniejsza tym wigksza doktadnos¢ pomiaru.

Podstawowe zasady uzytkowania wag analitycznych:

waga powinna by¢ czysta,

waga powinna by¢ wypoziomowana,

waga nie moze by¢ obcigzana powyzej nosnosci,

wazone substancje nie powinny by¢ ktadzione bezposrednio na szlace wagi:
e substancje state wazy si¢ w naczynkach wagowych lub na szkietkach zegarkowych,
e ciecze wazy si¢ w zamknietych butelkach lub kolbkach,

rozmiar naczynka nie powinien by¢ zbyt duzy w porownaniu z nawazka

v wstawianie 1 zdejmowanie naczynka lub szkietka z szalki nalezy wykonywaé spokojnym ruchem,

przenoszac je szczypcami,
v przedmioty wazone nalezy umieszcza¢ na srodku szalki,
v waga nieuzywana powinna pozostawac nieobcigzona.
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Doswiadczenie 2.1. Wazenie

Wykonanie doswiadczenia:
Wazenie substancji statej na wadze analitycznej:
a) nalezy wigczy¢ wage,
b) gdy na wyswietlaczu wagi pojawi si¢ komunikat 0,0000 g, na szalce wagi ustawi¢ zamkniete
naczynko wagowe,
C) wage wytarowac,
d) szczypcami naczynko zdjqé z wagi,
e) do naczynka wsypaé okoto pot tyzeczki statego NaCl,
f) zamknigte naczynko z substancjg ustawic¢ na szalce wagi,
g) na wyswietlaczu odczyta¢ mase substancji z doktadnoscig do 0,0001 g,
h) naczynko zdjgé z szalki wagi,
i) wage wytarowac,
i) wagi nie wylqczaé, pozostawic¢ z komunikatem na wyswietlaczu 0.00009.

g Prazenie substancji

Prazenie polega na ogrzewaniu, uprzednio wysuszonej substancji, w wysokiej temperaturze (1000-1200°C).
W czasie prazenia substancja traci wszystkie sktadniki lotne i bardzo czgsto ulega réznym przemianom
chemicznym uzyskujac jednocze$nie statg masg.
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Doswiadczenie 3.1. PraZenie soli w tyglu porcelanowym

Wykonanie doswiadczenia:

a) do porcelanowego tygla nalezy odwazy¢ ok. 500 mg uwodnionego chlorku kobaltu (1)
(CoClynH,0),

b) tygiel stabilnie umiesci¢ na trojnogu bezposrednio nad plomieniem palnika, prazy¢ wykonywac
przez 10 min.

C) pozostawic¢ do wystygniecia,

d) obserwowac zmiang barwy chlorku kobalty (I1) w czasie prazenia,

e) napisac¢ schemat zachodzgcych przemian

Doswiadczenie 3.2. Prazenie w lyZce do spalan

Wykonanie doswiadczenia:
a) nalezy odwazyc¢ 200 mg siarczanu (VI) miedzi (Il) i umiesci¢ na tyzce do spalan,
b) ogrzewacé w ptomieniu palnika,
c) obserwowac zmiany zachodzgce w czasie ogrzewania,
d) mnapisac¢ schemat zachodzqgcych przemian

4. Odmierzanie cieczy

Do odmierzania niewielkich objetosci cieczy w laboratoriach stosuje sie:
v’ pipety miarowe,
v' pipety automatyczne,
v pipety Pasteura.

Pipeta miarowa jest to dluga, waska szklana rurka posiadajgca precyzyjng skale, ktora na jednym koncu
posiada precyzyjnie wykonane zwezenie, a na drugim gtadka i prosta koncowke. Koncowka shizy do
nakladania specjalnej pompki (np. gumowej ssawki). Pipety miarowe moga mie¢ pojemnos$¢ od 0,5 do
200ml.

Pipety umozliwiajgce pomiar tylko jednej objetosci ale za to z bardzo duzg precyzja nazywamy pipetami
mianowanymi. Pipety takie nie posiadaja pelnej skali, jedynie naci¢cie na szyjce wskazujace na poziom do
ktérego trzeba pobrac ciecz.

Do bezpiecznego 1 higienicznego napehniania pipet szklanych stuza réznego rodzaju nasadki, pompki i
trojzaworowe gruszki gumowe (wlasciwe operowanie zaworkami umozliwia korzystanie z pipety bez
koniecznosci zdejmowania gruszki).

Pipeta automatyczna jest to rodzaj pipet miarowych, ktore posiadaja mechanizm dozujacy, regulator oraz
wymienng koncowke (z tworzywa sztucznego: z teflonu lub polietylenu). Ciecz pobierana si¢ bezposrednio do
koncowki, przy pomocy tloczka, ktdory po zwolnieniu jest wypychany przez sprezynke zasysajac Scisle
okreslong ilo$¢ cieczy. Produkowane sg takze stalo-pojemnosciowe lub wielokanalowe wersje pipety
automatycznej. Pipety automatyczne stuzg przede wszystkim do szybkiego odmierzania niewielkich objetosci
cieczy - od 1pldo 5 mlL

Przy uzyciu pipet automatycznych mozna odmierza¢ ciecze technika “pipetowania normalnego” albo
“pipetowania roznicowego”.


http://pl.wikipedia.org/wiki/Teflon
http://pl.wikipedia.org/wiki/Polietylen
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Postgpowanie w przypadku pipetowania normalnego:

a)
b)
c)
d)

e)

tlok pipety wcisng¢ do pierwszego oporu, nastepnie zanurzy¢ koncowke pipety pionowo 2-3 mm pod
powierzchni¢ odmierzanej cieczy,

nastepnie powoli zwolni¢ tlok zapewniajac gladki jego przesuw i zassanie cieczy do koncoéwki,
odczekaé 2-3 sekundy, wyciagnaé koncoéwke z cieczy przesuwajac po $ciance naczynia (pionowo),
przenies¢ pipetowang ciecz do naczynia docelowego dotykajac koncoéwka $cianki lub dna naczynia,
powoli nacisna¢ tlok do pierwszego oporu,

nastgpnie nalezy docisng¢ tlok do drugiego oporu i “wydmuchnach” z koncéwki ewentualne
pozostato$ci odmierzanej cieczy.

Postepowanie w przypadku pipetowania roZnicowego:

a).

tlok pipety nalezy wcisng¢ do drugiego oporu i zanurzy¢ koncowke pipety pionowo 2-3 mm pod
powierzchni¢ odmierzanej cieczy,

b). zwalnia¢ tlok powoli zapewniajac gladki jego przesuw i zassanie cieczy do koncowki,

C).

odczekac¢ 2-3 sekundy, wyciagna¢ koncowke z cieczy przesuwajac po $ciance naczynia (pionowo),

d). przenie$¢ pipetowang ciecz do naczynia docelowego dotykajac koncowka Scianki lub dna naczynia,

e).

powoli nacisng¢ ttok do pierwszego oporu, czes$¢ cieczy pozostanie w koncowcee,
nie zwalniajac nacisku na ttok (pierwszy opoér), przenie$ pipete do naczynia wyjsciowego z dozowang
cieczg 1 oproznij koncowke poprzez docisnigcie tloka do drugiego oporu.

Pipeta Pasteura jest najprostszym rodzajem pipet. Stuzy do poobierania pobiera i przenoszenia niewielkich

1losci

cieczy. Pipety te majg ksztatt dtuzszej lub krotszej rurki szklana badz plastikowej, o pojemnosci ok. 1

ml, ktéra posiada dolny odcinek waski 1 gorny odcinek szerszy.

Doswiadczenie 4.1. Odmierzanie cieczy pipetq klasyczng

Wykonanie doswiadczenia:

a) wybieramy pipete o poj. 5 ml, na koncowke pipety nalezy natozyé pompke do pipetowania i pobrac
1 ml wody destylowanej (menisk dolny powinien zatrzymac si¢ na kresce)

b) trzymajgc pipete pionowo dokonaé odczytu tak aby oko byto na wysokosci kreski,

€) po ustaleniu polozenia dolnego menisku, dotkngc koncem pipety suchej scianki naczynia, z ktorego
pobiera si¢ ptyn, w celu usuniecia pozostatej na sciance pipety kropli

d) pipete przenies¢ sie nad naczynie, trzymajgc pipete lekko pochylong, dotkngé jej koncem Scianki
naczynia i pozwoli¢ wyplyng¢ cieczy,

e) w zweZeniu na koncu pipety pozostaje kropla, ktorej nie wolno wytrzgsaé i wydmuchiwaé, jak
rowniez dotykac koncem pipety cieczy w naczyniu

Doswiadczenie 4.2. Pobieranie cieczy pipetq Pasteura

Wykonanie doswiadczenia:

a) na gorny koniec szklanej pipety Pasteura nalezy natozy¢ ssawke silikonowg,

b) Scisngc¢ ssawke (przy pipecie szklanej i plastikowej), zanurzyé koncowke pipety w wodzie
destylowanej i nastegpnie zwalniajgc ssawke pobra¢ dowolng objetos¢ cieczy (w czasie pipetowania
pipete nalezy trzymac pionowo),

C) pipete wraz z pobrang cieczq przenies¢ nad naczynie, do ktorego jest odmierzany roztwor (zlewka o
poj. 100ml). Trzymajgc pipete lekko pochylong, dotkng¢ jej koncem scianki naczynia i naciskajgc
ssawke, pozwala sie wyplyngc cieczy,

d) powtorzyé powyzsze czynnosci z uzyciem plastikowej pipety Pasteura.
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Doswiadczenie 4.3. Odmierzanie cieczy pipetq automatyczng

Wykonanie doswiadczenia:
Zastosowanie techniki pipetowania normalnego do doktadnego odmierzania cieczy:

a) wytarowac wage automatyczng na naczynko wagowe,

b) zdjg¢ naczynko z szalki wagi,

c) wybrang pipete automatyczng nastawi¢ na maksymalng objetos¢ (V) i odpipetowac¢ wode do
naczynka wagowego stosujqc technike pipetowania normalnego,

d) umiescic¢ naczynko z wodqg na szalce i odczyta¢ mase odmierzonej wody z doktadnoscig do 0,0001 g,

e) wazenie powtorzy¢ 3-krotnie, za kazdym razem stosujgc suche naczynko wagowe i notujgc wskazanie
wag ,

Zastosowanie techniki pipetowania roznicowego do dokladnego odmierzania cieczy:

a) wytarowac wage automatyczng na naczynko wagowe,

b) zdjgé naczynko z szalki wagi,

c) wybrang pipete automatyczng nastawi¢ na maksymalng objetos¢ (V) i odpipetowac¢ wode do
naczynka wagowego stosujqc technike pipetowania roznicowego,

d) umiescic¢ naczynko z wodg na szalce i odczyta¢ mase odmierzonej wody z doktadnosciq do 0,0001 g,

e) wazenie powtorzy¢ 3-krotnie, za kazdym razem stosujgc suche naczynko wagowe i notujgc wskazanie
wagi,

f) porownac wyniki masy wody uzyskane technikq pipetowania normalnego i roznicowego.

5. Rozpuszczanie (roztwarzanie) substancji

Rozpuszczanie 1 roztwarzanie cial stalych w cieczach s3 czynno$ciami najczesciej spotykanymi w
praktyce laboratoryjnej, poniewaz wigkszo$¢ reakcji chemicznych przeprowadza si¢ w roztworach.

Czgsto zamiast terminu ,,roztwarzanie” zwyczajowo uzywa si¢ terminu ,,rozpuszczanie”, pomimo ze
okreslenie to jest prawidlowo uzyte jedynie w przypadku czysto fizycznego procesu przeprowadzania
substancji stalej do roztworu. Natomiast jezeli przej$cie substancji statej do fazy cicklej odbywa si¢ na drodze
reakcji chemicznej moéwimy i procesie roztwarzania.

Dlatego w przypadku soli postugujemy sie terminem rozpuszczania np. cukru czy soli kuchennej w
wodzie, ale o roztwarzaniu wodorotlenku zelaza w kwasie solnym czy miedzi w kwasie azotowym.

Podzial roztworow
1. biorgc pod uwage stan skupienia:
a) gazowe (mieszaniny gazow)
b) ciekle:
e cieczy w cieczy,
e ciala stalego w cieczy,
c) stale (krysztaly mieszane) - powstaja podczas krystalizacji,

2. biorgc pod uwage stopien nasycenia roztworu:
a) nhienasycony,
b) nasycony,
C) przesycony,

roztwor nienasycony to taki, w ktorym mozna jeszcze rozpusci¢ pewna ilo$¢ substancji rozpuszczonej
roztwor nasycony to taki, w ktérym dana substancja juz si¢ wigcej nie rozpuszcza

roztwoér przesycony — to roztwor, w ktorym ilo$¢ substancji rozpuszczonej jest wigksza niz wynosi
rozpuszczalno$¢ w danych warunkach, a mimo to substancja nie krystalizuje
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3. biorgc pod uwage wielkos¢ czgsteczek substancji rozpuszczanej:
a) rzeczywiste (wlasciwe)
b) koloidalne
c) zawiesiny

Roztwory rzeczywiste (wlasciwe) — sa to uklady homogeniczne, w ktorych nie da si¢ wyodrgbnié
poszczegdlnych sktadnikow, np. mieszanina wody i Soli kuchennej; $rednica czasteczek substancji
rozproszonej w osrodku rozpraszajacym jest w przyblizeniu rowna $rednicy czastek osrodka rozpraszajacego i
wynosi 107°-10° m.

Roztwory koloidalne (zol) — sa to niejednorodne mieszaniny, zwykle dwufazowe, tworzace uktad dwoch
substancji, w ktorym jedna z substancji jest rozproszona w drugiej. Rozdrobnienie (czyli dyspersja) substancji
rozproszonej jest tak duze, ze fizycznie mieszanina sprawia wrazenie substancji jednorodnej, cho¢ w
rzeczywistosci nie jest to wymieszanie na poziomie pojedynczych czasteczek. Srednica czastek substancji
rl%zgroié%nej jest wieksza od Srednicy czastek osrodka rozpraszajacego, a ich wielkos¢ waha si¢ w granicach

— m.

Zawiesiny — sg to uklady niejednorodne, dwufazowe, w ktorych czgstki jednego ciata rozproszone sg (faza
rozproszona) w drugim ciele (faza rozpraszajaca), np. czastek cieczy w cieczy albo czastek ciata stalego w
gazie. Jezeli czastki te sg dostatecznie male, mowa jest o ukladzie koloidalnym. Poniewaz gestos¢ fazy
rozproszonej w zawiesinach jest na ogot wigksza niz gesto$¢ fazy rozpraszajacej dlatego rozproszone czastki
fazy statej maja tendencje do sedymentacji (opadania). Srednica czastek substancii rozproszone;j jest wieksza
od érednicy czastek osrodka rozpraszajacego i wynosi powyzej 107

Doswiadczenie 5.1. Sporzgdzanie i badanie wlasciwosci roztworow wilasciwych

Wykonanie doswiadczenia:
Przygotowanie 1% roztworu chlorku sodu
a) obliczy¢ nawazke potrzebng do sporzqdzenia 100mL 1% roztworu NaCl
b) na wadze analitycznej odwazyc¢ odpowiedniq mase soli
c) nawazke przenies¢ ilosciowo do kolby miarowej o pojemnosci 100 ml, sol doktadnie mieszajgc
rozpusci¢ w niewielkiej ilosci wody,
d) nastepnie uzupetnic¢ kolbe wodq do kreski, zatkac¢ korkiem i doktadnie wymiesza¢ powoli
odwracajgc kolbe 10 razy dnem do gory.

Przygotowanie roztworu kwasu octowego o steZeniu Immol/l

a) oblicz objetos¢ kwasu octowego (majgc do dyspozycji roztwor tego kwasu o stezeniu 100mmol/l)
potrzebng do sporzqdzenia 100mL roztworu o stezeniu Immol/Il.

b) do kolby miarowej o pojemnosci 100ml wla¢ niewielkq ilos¢ wody nastepnie za pomocq pipety
odmierzy¢ obliczong objetos¢ kwasu octowego i przenies¢ ilosciowo do kolby miarowej o
pojemnosci 100ml, wymieszac, uzupelni¢ kolbg¢ wodq do kreski, zatkac korkiem i doktadnie
wymieszac powoli odwracajqc kolbe 10 razy dnem do gory.

6. Osady trudno rozpuszczalne

Stracanie (precypitacja, wytracanie) jest procesem przeciwnym do roztwarzania ciat stalych w cieczach,
majacym na celu catkowite usuniecie pewnego sktadnika z roztworu w postaci trudno rozpuszczalnego osadu.

Osady mogg byc¢:
v’ krystaliczne,
v" koloidowe (galaretowate, maziste, klaczkowate czyli bezpostaciowe).


http://pl.wikipedia.org/wiki/Dyspersja_(chemia)
http://pl.wikipedia.org/wiki/Cz%C4%85steczka
http://pl.wikipedia.org/wiki/Ciecz
http://pl.wikipedia.org/wiki/Uk%C5%82ad_koloidalny
http://pl.wikipedia.org/wiki/G%C4%99sto%C5%9B%C4%87
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Otrzymywanie osadow
e osady straca si¢ najczgsciej w zlewkach
e wielko$¢ naczynia dobiera si¢ odpowiednio do objgtosci roztworu, przy czym ilo$¢ cieczy nie
powinna przekracza¢ polowy pojemnosci naczynia
e ilo$¢ stracanego sktadnika powinna by¢ tak dobrana, aby otrzymanego osadu nie bylo zbyt wiele,
utrudnia to bowiem jego odsaczenie i dobre przemycie
e stragcanie osadu przeprowadza si¢ mieszajac ogrzany roztwor za pomocg bagietki i wkraplajac roztwor
odczynnika stracajacego z pipety lub cylindra miarowego
e po dodaniu calej ilosci odczynnika i opadnigciu wytragconego osadu na dno naczynia sprawdza sie,
czy wprowadzona ilo$¢ odczynnika jest dostateczna:
o w tym celu do klarownej cieczy wkrapla si¢ nieco roztworu odczynnika i obserwuje, czy nie
pojawia si¢ jeszcze zmetnienie
o jesli tak, to wkrapla si¢ wigcej odczynnika, miesza roztwor, a po odstaniu si¢ osadu ponownie
przeprowadza si¢ probe na catkowite wytracenie

Do oddzielania osadéw od roztworow, W laboratoriach analitycznych najczesciej stosowane sg
techniki tj.: dekantacja, wirowanie badz saczenie.
Dekantacja jest procesem polegajacym na zlewaniu cieczy znad osadu, wykonywana jest po opadnieciu
wytrgconego osadu na dno naczynia. Dekantacja jest wykonywana w celu skrocenia czasu trwania procesu
filtracji fazy stalej, lub tez odwrotnie — dla oczyszczenia fazy cieklej. Czynnosci dekantacji wykonuje si¢ na
cieczy odstanej, poprzez ostrozne pochylanie naczynia tak, aby nadmiar cieczy wyptywat jak najspokojniej, a
ciecz, ktéra jeszcze nie wyplyneta, wykonywata w naczyniu jak najmniejszy ruch.
Wirowanie jest najczesciej stosowanym sposobem rozdzielanie cieklych ukladow niejednorodnych pod
dziataniem sily odsrodkowej. Proces ten wykonuje si¢ w przeznaczonych do tego celu urzadzeniach zwanych
wirdwkami. Separacja zachodzgca w wirdwce jest podobna do procesu jaki zachodzi przy sedymentacji
wynikajacej z sity grawitacji. Sita powodujgca separacj¢ jest jednak wigksza, co wynika z rotacji cieczy w
wirowce.

Saczenie polega na mechanicznym oddzieleniu substancji stalych od cieczy, poprzez mechaniczne
zatrzymanie czastek stalych na porowatym materiale (saczkach , spiekach) o wielkosci poréw odpowiednio
dobranych do charakteru osadu.

W zaleznos$ci od wielkos$ci otrzymanych ziaren osadu, w laboratorium chemicznym stosuje si¢ trzy rodzaje
saczkow:

» saczki ,twarde” — stosowane do sgczenia osadow drobnokrystalicznych, jak np. BaSOs, CaC,Qg,
(oznaczone niebieskim kolorem i numerem 390)

» saczki ,$rednie” stosowane do saczenia osadoéw grubokrystalicznych (oznaczone kolorem zottym i
numerem 389)

» saczki ,,mickkie” stosowane do saczenia osadow bezpostaciowych (galaretowate, serowate) (oznaczone
kolorem czerwonym lub szarym z numerem 388).

Doswiadczenie 6.1. Otrzymywanie roztworu koloidalnego wodorotlenku Zelaza (111)
w wyniku hydrolizy soli zelaza (111)

Wykonanie doswiadczenia:
a). do zlewki o pojemnosci 150 ml wlaé¢ 50 ml wody i umiesci¢ na plytce izolacyjnej nad ptomieniem
palnika, podgrzac wode do wrzenia,
b). nastepnie dodaé mieszajqc zawartosé zlewki 5 ml 0,5M FeCls,
C). do gorgcego roztworu matymi porcjami nalezy dodac (powoli), po bagietce 2mol/l roztwor amoniaku
do wytrgcania osadu,
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d). zlewke z roztworem ogrzewaé przez 2 minuty,
e). obserwowac postac i zabarwienie zolu wodorotlenku zelaza (I11)
f). otrzymany roztwor ostudzié¢ i pozostawic¢ do kolejnych éwiczen

Roztwory pozostawié do wykorzystania w doswiadczeniu 6.2.16.4

Doswiadczenie 6.2. Koagulacja zolu wodorotlenku Zelaza (I11) pod wplywem
elektrolitow

Wykonanie doswiadczenia:
a) do trzech wykalibrowanych probowek nalaé po 1 ml zolu wodorotlenku zelaza (Ill) [Fe(OH)s]
sporzqdzonego w_doswiadczeniu 5.1
b) do probowki nr 1 dodac: 1 ml 0,5M NaCl, do probowki nr 2 doda¢ 1 ml 1% Na;SOa, a do probowki nr
3 dodac I ml nasyconego roztworu NaCl,
c) okresl i porownaj wplyw zastosowanych odczynnikow na koagulacje badanego zolu

Doswiadczenie 6.3. Wykonanie sqczka zwyklego i karbowanego. Sqczenie osadow.

Wykonanie doswiadczenia:
Przygotowanie sgczka zwyktego™
a) sqczek do filtracji Srednio-szybkiej (tzw. ,, Sredni”’) sktadamy na potowe dwukrotnie,
b) Sqczek rozchylamy w ksztalcie stozka, w ten sposob, Ze po jednej stronie jest pojedyncza, a po drugiej
stronie potrojna warstwa bibuty.
) nastepnie sqczek wktadamy do lejka i sprawdzamy, czy szczelnie przylega (dobieramy odpowiedni do
lejka kqt rozwarcia stozka z bibuly).
d) dobieramy lejek tak, by jego wolna przestrzern nad sqczkiem wynosita okoto 5 mm (sqgczek nie moze
wystawac ponad brzeg lejka!l!!),
e) zwilzamy sqgczek wodg destylowang z tryskawki i czekamy, az woda splynie (staly stupek cieczy
swiadczy o dobrze przygotowanym sqczku).

Przygotowanie sqczka karbowanego™
a) sqczek zwykty sktadamy na pol, a nastepnie na cztery czesci,
b) rozktadamy sqczek na potowe i najpierw jedng éwiartke, a nastepnie drugq zaginamy kilkakrotnie,
¢) podczas zaginania fald uwazamy, aby nie uszkodzi¢ Srodka sqczka (w samym Srodku sqczka nie
zaginamy).

* sqczka uzyé w doswiadczeniu 6.4.
Sqczenie

a) sqczenie zaczynamy od dekantacji roztworu znad osadu czyli nie mqgcqgc zawartosci naczynia, PO
bagietce zlewamy roztwor znad osadu na sqczek, porcjami, tak, aby nad zawiesing pozostata wolna
przestrzen do krawedzi sqczka o szerokosci okolo 0,5¢cm,

b) uzycie bagietki umozliwia skierowanie strumienia cieczy na sqczek, zapobiega rozpryskiwaniu cieczy
oraz splywaniu cieczy po zewnetrznej Scianie naczynia,

C) w czasie przelewania bagietke trzymamy tak, aby ciecz sptywata na boczng scianke sqczka i aby koniec
bagietki nie dotykat sqczka, gdyz moze go przedziurawic,

d) najpierw przesqgczamy roztwor zlany przez dekantacje znad osadu, przyspiesza to proces sqczenia,

e) reszte mokrego osadu ze zlewki przenosimy po bagietce na sqczek, sptukujgc go w strumieniu wody
(lub roztworu) z tryskawki,

f) resztki osadu, ktore silnie przylegajq do Scianek naczynia usuwamy przez pocieranie bagietkq,

g) po odsgczeniu roztworu przystepujemy do przemywania osadu.
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Doswiadczenie 6.4. Dobor sqgczka. Sqczenie osadu wodorotlenku Zelaza (I11) [Fe(OH)s)

Wykonanie doswiadczenia:

a). przygotowaé trzy zestawy do sqgczenia zawierajgce sqczki ,,migkki”, , twardy” i karbowany
(doswiadczenie 6.1.),

b). nastepnie przy uzycia cylindra miarowego odmierzy¢ 10 ml roztworu koloidalnego otrzymanego w
doswiadczeniu 5.2. i przelewajgc po bagietce przenies¢ zawartosc cylindra na sqczek migkki,

C). zmierzy¢ czas sqczenia (Czas sqczenia mierzymy od przeniesienia Porcji roztworu z osadem Fe(OH)s
na sqczek do momentu, gdy na krople przesqczu trzeba czeka¢ powyzej 15 s),

d). czynnosci powtorzyé dla sqgezka twardego i karbowanego,

€). porownac czas i efektywnos¢ sqczenia osadu przez sqczki o réznej porowatosci,

f). wskazac typ sqczka odpowiedni do sqczenia bezpostaciowego osadu Fe(OH)s

9). opisac barwe i klarownos¢ przesgczy.

7. Suszenie substancji (osadow)

Suszenie substancji stalych mozna przeprowadzacé w:
v podwyzszonej temperaturze w suszarkach elektrycznych lub wagosuszarkach,
v’ temperaturze pokojowej w eksykatorach:
= pod ci$nieniem atmosferycznym,
= pod zmniejszonym ci§nieniem, CZy mamy

Doswiadczenie 7.1. Suszenie substancji w suszarce

Wykonanie doswiadczenia:
a) do tygla porcelanowego wsypac odrobine uwodnionego chlorku kobaltu (II) (CoCl,-nH;0)
b) tygiel wstawi¢ do suszarki, suszy¢ w temperaturze 120 °C przez 30 min.
C) umiesci¢ w eksykatorze do ostygniecia (okoto 15min)
d) zapisaé schemat zachodzqcych przemian.

Doswiadczenie 7.2. Suszenie substancji 7 uiyciem wagosuszarki

Wykonanie doswiadczenia:
a) na tacce umieszczonej w wagosuszarce nalezy odwazyé okoto 500 mg uwodnionego chlorku kobaltu
(1) (CoClz'nH0),
b) ustawié temperature wagosuszarki na 120 °C i suszy¢ odwazong sél przez 30 min
C) po uplywie nastawionego czasu odczyta¢ mase probki,
d) poréownacé mase substancji przed i po suszeniem suszeniu,
e) obliczy¢é procentowq stratg masy,
f) zaobserwowaé zmiang barwy soli podczas suszenia,
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