TECHNIKA PRACY LABORATORYJNEJ

Dziennik laboratoryjny:

Waznym elementem pracy eksperymentalnej jest odpowiednie odnotowywanie
zaobserwowanych zjawisk, ich interpretacji 1 wyciagnigtych z przeprowadzonych
doswiadczen wnioskow. W tym celu nalezy prowadzi¢ systematycznie dziennik laboratoryjny
w postaci zeszytu, najlepiej w formacie A4 i twardej okladce. Kartki w dzienniku
laboratoryjnym powinny by¢ ponumerowane. Niedopuszczalne jest prowadzenie zapiskow
podczas pracy laboratoryjnej na luznych kartkach. Dane pomiarowe i obserwacje nalezy
rejestrowa¢ w_trakcie prowadzenia eksperymentu. Ewentualne btedy nalezy pozostawié
przekreslone, a blednych lub skorygowanych fragmentéw nie powinno si¢ fizycznie usuwac
badz zamazywa¢ w dzienniku. S3 one dowodem przeprowadzenia eksperymentow.
Fragmenty przepisane z luznych kartek lub odtworzone po pewnym czasie z pamig¢ci nimi nie
s3. Sposob prowadzenia zapiskd6w ma umozliwi¢ dowolnej innej osobie skuteczne
powtorzenie przeprowadzanego doswiadczenia korzystajac tylko z dziennika. Doswiadczenia
powinny by¢ opatrzone datg i zawiera¢ najwazniejsze obserwacje (takie jak zmiana koloru,
temperatura w trakcie pomiaru, wydzielanie gazu, kolejno§¢ dodawania odczynnikdéw, waga
odczynnikow 1 tara naczyn uzywanych do odwazania itp.) oraz komentarze, w tym napotkane
trudnos$ci. Przed przyj$ciem do laboratorium w dzienniku laboratoryjnym powinny znalez¢
si¢: skrocony opis procedury, wg ktorej prowadzone beda doswiadczenia, ideowy schemat
uktadu pomiarowego, lista potrzebnych odczynnikéw i sprzetu oraz ewentualne obliczenia
stechiometryczne 1 ilosci stosowanych substratow. Do eksperymentéw syntetycznych dobrze
jest wezesniej naszkicowaé w dzienniku planowany do ztozenia zestaw sprzetu oraz tabele z
masami, liczbg moli, masami molowymi, gestosciami. Po przeprowadzonych ¢wiczeniach w
dzienniku laboratoryjnym nalezy umiesci¢ sprawozdanie badz opracowanie zawierajace
wyciagnigte z doswiadczen wnioski, obliczenia chemiczne, zapis rownan chemicznych
przeprowadzonych reakcji (najch¢tniej w formie jonowej) oraz opracowanie innych polecen
specyficznych dla danego ¢wiczenia.

Sprzet szklany:

o Nie uzywaj sprzetu szklanego z widocznymi peknieciami. Taki sprzet moze ulec
zniszczeniu, szczegolnie w trakcie ogrzewania, a powstate odtamki szkta mogq byé
przyczyng zranien

o Stuczone szkto niezwltocznie usun i umies¢ w wyraznie oznaczonych pojemnikach na
odpady szklane znajdujgcych si¢ na pracowni

o Szkio laboratoryjne utrzymuj w czystosci, nie zostawiaj i nie przechowuj
zanieczyszczonego odczynnikami szkta. Niektore osady mogq by¢ szczegolnie trudne
do usuniecia po zaschnieciu, a odczynniki o charakterze silnie zasadowym mogg po
diuzszym czasie powodowac nieusuwalne zmetnienie bgdz wzery w szkle ostabiajgc
jego strukture

Czyszcezenie sprzetu laboratoryjnego:

Zawartos¢ probowek, zlewek czy kolb po przeprowadzonych eksperymentach, w zaleznosci
od skladu chemicznego i st¢zenia nalezy usungé, zgodnie z aktualnie obowigzujacymi na
pracowni procedurami, do specjalnie oznakowanych pojemnikéw na odpady. Szczegdlng
uwage nalezy zwrdci¢ na odpady chemiczne stwarzajace zagrozenia dla §rodowiska (m.in.
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zawierajace metale cigzkie) oraz zwigzki organiczne (np. metanol, aceton). Odpady
zawierajgce zwigzki niestwarzajace zagrozenia dla $rodowiska i dobrze rozpuszczalne w
wodzie nalezy wyla¢ bezposrednio do kanalizacji. Natomiast osady oraz substancje state
nalezy umiesci¢ w specjalnych pojemnikach. W kolejnym kroku sprzet szklany sptukujemy
duzg iloscig wody. Nalezy tez pamigta¢, aby do pojemnikow z odpadami niebezpiecznymi
niepotrzebnie nie wlewac rozcienczonych roztworéw. Ewentualny smar nalezy doktadnie
oczysci¢ ze szlifow za pomoca acetonu 1 bibuly. Nastepnie szklo szorujemy wewnatrz 1 na
zewnatrz przy pomocy szczotki do mycia. Ponownie ptuczemy sprzet duza iloscig biezacej
wody wodociggowej. Dopiero teraz umyte szkto laboratoryjne mozna przeptuka¢ kilkukrotnie
niewielka iloscig wody destylowanej z tryskawki.

1. Szkto laboratoryjne i inny sprzet laboratoryjny

W technice laboratoryjnej powszechnie stosuje si¢ naczynia oraz aparatur¢ szklang
wykonang ze szkla borokrzemowego odpornego na dziatanie czynnikow chemicznych i1
wysokiej temperatury. Ze wzglgdu na petnione funkcje naczynia szklane dzielimy na miarowe
1 niemiarowe. Ponadto w poszczegdlnych laboratoriach, w zaleznosci od ich specyfiki,
spotykamy si¢ z duza ilo$cig innego pomocniczego sprz¢tu laboratoryjnego. Przyktadowy
sprze¢t laboratoryjny omowiono, wraz z jego zastosowaniem, w dalszej czg¢$ci rozdziatu.

1. 1. Szklo niemiarowe

Do podstawowego szkta niemiarowego zaliczamy: probowki, zlewki, kolby stozkowe, kolby
okragtodenne i krystalizatory.

Probéwki stuza do przeprowadzania reakcji chemicznych i do odwirowywania osadow.
Trzymane przy uzyciu lapy do probowek moga postuzy¢ do ogrzewania niewielkich ilosci
roztworu bezposrednio w ptomieniu palnika gazowego. Podczas przeprowadzania reakcji
chemicznych nie powinno napetnia¢ si¢ probowek do wigcej niz 1/3 ich objetosci.

Zlewki stosowane sg jako podstawowe naczynia do pracy z cieczami w laboratorium
chemicznym, stuzag m. in. do przelewania, przenoszenia, przygotowywania i ogrzewania
roztworéw oraz rozpuszczania substancji. Wykonane sg z cienko$ciennego szkta odpornego
na gwaltowne zmiany temperatury, jednak nie mogg by¢ ogrzewane bezposrednio
ptomieniem palnika. W celu ogrzania cieczy w zlewce nalezy umie$ci¢ ja na ptytce
ceramiczne] ustawionej na trdjnogu nad palnikiem gazowym lub na plytce mieszadta
magnetycznego z funkcja grzania. Spotykane sag w szerokim zakresie objetosci, od matych o
pojemnosci zaledwie kilku cm® az do kilku litrow. Zlewki posiadaja najczesciej uproszczong
skale umozliwiajaca jedynie przyblizone okreslenie objgtosci cieczy.

Kolby stozkowe nazywane zwyczajowo erlenmajerkami charakteryzujg si¢ ptaskim dnem i1
podobnie jak zlewki stuza do przechowywania i ogrzewania cieczy oraz jako naczynia do
miareczkowania. Moga by¢ wyposazone w szlif umozliwiajacy szczelne zamknigcie
odpowiednio dopasowanym korkiem.

Kolby okraglodenne stosowane sg w preparatyce chemicznej jako naczynia reakcyjne. Do ich
ogrzewania stosuje si¢ odpowiednich tazni badz czasz grzejnych. Wystepuja w szerokim
zakresie obj¢tosci. Mogg by¢ wyposazone w wiecej niz jedno wyjscie ze szlifem (szyje), stad
spotykane sg wersje tych kolb jedno-, dwu- badz trojszyjne. Kolby mozna taczy¢ z innym
sprzgtem wyposazonym w szlify takim jak wkraplacze, nasadki destylacyjne, deflegmatory,
chlodnice zwrotne bezposrednio lub poprzez odpowiednie ekspansje lub redukcje.
Krystalizatory to naczynia pomocnicze charakteryzujace si¢ duza srednica w stosunku do ich
wysokosci. Stuza do krystalizacji oraz powolnego odparowywania roztworéw w temperaturze
pokojowej. Nie powinny by¢ ogrzewane.
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1.2. Szklo miarowe

Naczynia miarowe uzywane s3 w technice laboratoryjnej do odmierzania i przenoszenia
okreslonych objetosci cieczy oraz przygotowywania roztworow mianowanych (czyli
roztworow o $cisle okreslonym i doktadnym st¢zeniu) badz do ich rozcienczania. Naczynia
miarowe wyposazone sg w precyzyjnie skalibrowang skale. Przy ustalaniu poziomu objetosci
nalezy pamigta¢, aby dolna linia menisku tworzonego przez ciecz utworzyla lini¢ styczng z
kreska na skali. Nalezy rowniez pamigta¢, aby podczas odczytywania objetosci naczynie
miarowe bylo wypoziomowane badz stalo stabilnie na stole. Ponadto wzrok musi by¢ na
wysokosci skali w celu uniknigcia bledu paralaksy. Naczyn miarowych nie nalezy
podgrzewac, aby trwale nie zmieni¢ ich objetosci. Kolejnym waznym zagadnieniem, na ktére
nalezy zwroci¢ uwage jest kalibracja szkta miarowego na tzw. "wylew". Podczas oprozniania
naczynia miarowego na jego §$ciankach zostaje warstwa odmierzanej cieczy a w przypadku
pipet dodatkowo widoczna jest kropla cieczy w samej koncowce. Kalibracja "na wylew"
oznacza, ze pozostajaca resztka cieczy jest juz uwzgledniona w odmierzanej objetosci i z tak
skalibrowanych naczyn nie wolno wytrzasa¢ kropelek cieczy i wydmuchiwac resztki cieczy z
koncowki, aby nie zawyzy¢ odmierzanej objetosci. Do podstawowych naczyn miarowych
zaliczamy kolby miarowe, pipety jedno 1 wielomiarowe, biurety oraz cylindry miarowe.

Kolby miarowe uzywane sg do przygotowywania roztworéow o doktadnym stgzeniu. Sg to
naczynia skalowane na ,,wlew”, a wiec dzieki ich uzyciu mozna precyzyjnie wyznaczy¢
objetos¢ roztworu wlanego do kolby. Charakteryzuja si¢ ptaskim dnem 1 dlugg szyjka z
zaznaczong na niej cienkg linig oznaczajaca poziom cieczy przy ktorym w kolbie znajduje si¢
okreslona objetos¢ cieczy. Na kolbie miarowej umieszczony jest znak firmowy oraz liczby
okreslajace pojemnos$¢ naczynia oraz temperatur¢ przy ktorej ta objetos¢ byla skalibrowana.
Kolby te stuzag do odmierzenia tylko jednej objetosci roztworu i najczegsciej posiadajg
pojemnoéci 25, 50 100, 250 lub 500 cm?®. Do takiej kolby ostroznie wlewa sie roztwor np. z
pipety, a nastgpnie ostroznie dolewa z tryskawki wode tak, aby dolny poziom menisku
zréwnat si¢ z kreska zaznaczong na szyjce. Jest to tak zwane dolewanie "do kreski". Przelanie
roztworu powyzej kreski jest bledem, ktorego nie da si¢ naprawi¢ i skutkuje konicznos$cia
powtorzenia przygotowywania roztworu od poczatku. Nastepnie kolbe zatyka sig¢
dopasowanym korkiem szklanym badz plastikowym 1 roztwor miesza przez kilkukrotne
odwrocenie kolby tak, aby przemieszczajacy pecherzyk powietrza przesunat si¢ az do korka,
kiedy kolba odwrdcona jest do gory dnem. Nastepnie nalezy sprawdzi¢ czy poziom cieczy nie
obnizyt si¢ na skutek kontrakcji objetosci roztworu i ewentualnie ponownie dola¢ brakujaca
objetos¢ do kreski.

Kontrakcja objetosci: zmniejszenie objetosci, ktora jest wynikowo mniejsza niz suma objetosci
zmieszanych roztworow, obserwowana najczesciej podczas mieszania roztworow zmacznie
roznigcych sie gestoscig lub stezeniem. Dlatego przy mieszaniu dwoch roztworow nie mozna
zaktadal, zZe objetos¢ mieszaniny roztworow bedzie rowna sumie objetosci zmieszanych
roZtworow.

Pipety jednomiarowe sg naczyniami miarowymi stuzagcymi do odmierzania i przenoszenia
jednej konkretnej objetosci cieczy. Objetos¢ ta jest opisana na srodkowej czesci pipety wraz z
temperaturg kalibracji. Tak jak w przypadku kolb miarowych jest ona zaznaczona kreska
wytrawiong na obwodzie goérnej czeSci naczynia. Pipety kalibrowane sa "na wylew" i
wystepuja w pojemnosciach 1, 2, 5, 10, 20, 25, 50 cm®. Pipety powinny by¢ ustawiane
pionowo w odpowiednich statywach i niedopuszczalne jest ich odktadanie w pozycji lezacej
na stoly laboratoryjne. Nalezy pamigtac, aby pipeta nie pobiera¢ odczynnikow bezposrednio z
butelek zbiorczych, a pipeta przed odmierzeniem danego roztworu powinna by¢ przeptukana,
co najmniej, dwukrotnie nieduzg porcja tego roztworu. W praktyce laboratoryjnej, aby
odmierzy¢ pipeta jednomiarowg porcje roztworu stosuje si¢ nastepujace kroki: W zlewce
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pomocniczej, np. poprzez odlanie bezposrednio z butelki zbiorczej, umieszcza si¢ porcje
roztworu o objetosci okoto dwukrotnie wigkszej niz objetos¢ uzywanej pipety. Nastepnie za
pomoca gruszki gumowej pobiera si¢ ze zlewki do pipety roztwor do okoto 1/4 wysokosci
srodkowej szerszej czesci pipety, zatyka goérny wylot palcem, umieszcza pipete poziomo i
obracajac sptukuje si¢ $cianki, po czym zawarto§¢ wylewa si¢ do naczynia ze zlewkami. Po
powtorzeniu ptukania zacigga si¢ do pipety za pomoca gruszki gumowej roztwor powyzej
"kreski", a nastepnie zatyka si¢ wylot pipety palcem wskazujagcym 1 ostroznie spuszcza ciecz
tak, aby dolny menisk pokryt si¢ z kreska uwazajac, aby w trakcie odczytu oko bylo na
wysokosci kreski. W przypadku przekroczenia linii mozna podciggna¢ ponownie gruszka
roztwor i ponownie ustawia¢ objetos¢. Po ustaleniu potozenia dolnego menisku, dotyka si¢
koncem pipety suchej S$cianki naczynia, z ktorego pobiera si¢ ciecz, w celu usunigcia
ewentualnej kropli z koncowki pipety. Nastepne pipetg przenosi si¢ nad naczynie, do ktorego
odmierza si¢ roztwor i1 trzymajac ja lekko pochylona, dotyka si¢ koncem $cianki i pozwala
swobodnie wyptynaé cieczy. W czasie wypuszczania cieczy koncowka pipety nie moze by¢
zanurzona w roztworze. Po wypuszczeniu cato$ci roztworu, w zwezeniu na koncu pipety
pozostanie kropla, ktorej nie nalezy usuwaé, poniewaz jest to naczynie skalowane ,,na
wylew”. Nie wolno rowniez dotyka¢ koncem pipety cieczy w naczyniu.

Pipety wielomiarowe posiadaja skalibrowang podziatk¢ i1 stuzag do odmierzania niewielkich
porcji roztworéw o nietypowych objetosciach. Maja one zazwyczaj pojemnosci 1, 2, 5, 10 i
25 cm’. Nalezy pamietaé, ze pipety tego rodzaju majg gorsza doktadno$¢ od pipet
jednomiarowych 1 nie powinny stuzy¢ do przygotowywania roztworéw mianowanych 1 w
pracy laboratoryjnej petnig funkcj¢ pomocniczg i uzupehiajaca, kiedy nie mozna skorzystac z
pipet jednomiarowych.

Biurety sa odmiang kalibrowanych "na wylew" pipet wielomiarowych zaopatrzonych w kran i
skale zaczynajaca si¢ na gorze liczong od zera. Stuzg do doktadnego dozowania roztworow
np. w trakcie miareczkowania. Poniewaz odczyt ze skali biurety wielomiarowej jest czesto
trudny, skale te sg zaopatrywane w tzw. pasek Schellbacha, ktéry dzigki zatamaniu §wiatta na
granicy cieczy z powietrzem ulega zwezeniu w najnizszym punkcie menisku do cienkiej linii
tworzac ze skalg charakterystyczny krzyz utatwiajacy odczyt. Nalezy rowniez uwazac na blad
paralaksy. Biurety w trakcie pracy powinny by¢ umieszczone w statywie i napelniane
roztworami od gory. Przed uzyciem biurete plucze si¢ przelewajac przez nig niewielkie porcje
roztworu i zrzucajac ciecz do podstawionej zlewki. Nastepnie biuret¢ napetnia si¢ powyzej
zera, sprawdza czy w koncowce nie znajdujg si¢ pecherzyki powietrza. W takim przypadku
nalezy odkreci¢ mocno kran biurety i spusci¢ czgSciowo ciecz usuwajac pecherzyki.
Nastgpnie mozna ustawi¢ poziom cieczy w biurecie na zero.

Pipety automatyczne. Pipety szklane sg coraz czg¢$ciej wypierane przez jedno- i wielomiarowe
pipety automatyczne wyposazone w wymienne plastikowe koncowki oraz ewentualne
dodatkowe filtry zabezpieczajace sprzet przed agresywnymi odczynnikami. Konstrukcja
takich pipet pozwala na powtarzalne, wielokrotne odmierzanie zadanych obj¢tosci cieczy w
krotkim odstepie czasu. Dokladnos$¢ danej pipety, procedura kalibracji i sposob uzytkowania
jest szczegblowo podany przez producenta w instrukcji obstugi, z ktorg nalezy si¢ doktadnie
zapozna¢ przed przystapieniem do pracy.

Cylindry miarowe pehia funkcje pomocniczg i stuza jedynie do przyblizonego odmierzana
okreslonych objetosci cieczy. Maja posta¢ wysokiego cylindra umieszczonego w plastikowe;j
podstawie. Cylindry miarowe sg skalowane na wylew i1 nie nalezy wytrzasa¢ z nich resztek
cieczy. Wykonane s3 z kruchego szkla sodowego o niskiej rozszerzalnosci cieplnej co
powoduje, ze tatwo ulegajg rozbiciu nawet po nieduzym uderzeniu.

Wkraplacze — naczynia miarowe w ksztalcie cylindra zaopatrzonego w dolny kran i szlif
meski. Najwygodniejsze w uzyciu wkraplacze posiadajg ostro §cigtg 1 wystajaca lekko poza
obrys szlifu wewnetrzng rurke zapobiegajaca rozptywaniu si¢ cieczy po szlifie oraz
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dodatkowa boczng rurke stuzaca do wyrownywania ci$nien i zapobiegania cofaniu si¢ gazu
poprzez kran do wnetrza wkraplacza. Wkraplacze stuza do precyzyjnego dozowania zadanej
objetosci cieczy do kolby reakcyjnej w danym okresie czasu. Szybko$¢ wkraplania ustala si¢
odpowiednio przekrecajac kran i obserwujac tempo wyplywu cieczy na naniesionej na $ciance
bocznej skali.

1.3. Pomocniczy sprzet szklany

Szkietka zegarkowe. Stuza do suszenia niewielkich ilo$ci substancji, odwazania zwigzkow,
przykrywania zlewek lub jako podparcie do odkladania zabrudzonego sprzgtu, tak aby nie
opierat si¢ on o stot laboratoryjny.

Bagietki. Szklane preciki stosowane do mieszania roztwordw, przenoszenia osadow,
przelewania roztwordw, zabezpieczenia roztworoOw podgrzewanych w zlewkach przed
przegrzaniem. Dla bezpieczenstwa, ukruszone konce bagietek powinny zosta¢ zatopione w
ptomieniu palnika.

Kolby ssawkowe. Specyficzny rodzaj grubosciennych kolb stozkowych z dodatkowym
bocznym tubusem stuzacym do podiaczenia weza prozniowego. Stosowane sg w zestawach
do saczenia pod obnizonym ci$nieniem. W trakcie pracy powinny by¢ zawsze zabezpieczone
przed przewrdceniem poprzez zamocowanie w tapie na statywie.

Lejki szklane jako$ciowe. Lejek w ksztalcie stozka zakonczony dlugg szklang rurka. Stuzy do
przelewania plynéw oraz do saczenia z wykorzystaniem odpowiednio zlozonej bibuty
filtracyjnej. Lejki zaopatrzone w krotsza i1 szeroka noge stuza do przesypywania substancji
statych, chociaz do tego celu coraz cze¢sciej uzywa sie ich wersji plastikowych.

Eksykatory. Zamknigte za pomoca pokrywy ze szlifem ptaskim naczynia szklane stuzace do
suszenia substancji w temperaturze pokojowej lub do przechowywania zwigzkow
higroskopijnych. Na dnie eksykatora umieszcza si¢ odpowiednio dobrany $srodek suszacy, a
nad nim perforowana plytke, najczesciej porcelanowa oparta o wewnetrzy wystep. Jako
srodek suszacy wykorzystuje sie najczesciej bezwodny chlorek wapnia, stezony kwas
siarkowy, staly KOH lub P>0Os. Rodzaj srodka powinien by¢ uwaznie dobrany w zalezno$ci
od wilasciwosci chemicznych suszonej substancji, tak aby unikng¢ niepozadanych interakcji.
Redukcje oraz ekspansje. Krotki tagcznik szklany zaopatrzony w dwa szlify, meski i zenski, o
roznych $rednicach. Stosowane sg do tgczenia ze sobg elementéw aparatury laboratoryjnej
r6znigcych si¢ rozmiarami szliféw. Obecnie rozmiary szliféw sa standaryzowane, to znaczy
maja Scisle okreslong Srednice wewngtrzng, kat nachylenia oraz dlugo$¢. Wystepuja w
typoszeregu 8, 10, 14, 19, 24, 29, 32 i 64 w wersji zenskiej oraz meskie;.

1.3. Inny sprzet laboratoryjny

Tryskawki. Plastikowe cienko$cienne naczynia wykonane z polietylenu wyposazone w
plastikowa rurke z dysza na koncu. Stuza do przechowywania wody destylowanej lub innych
rozpuszczalnikow uzywanych przede wszystkim do mycia szkta laboratoryjnego i operacji
przemywania na przyktad osadow.

Parownice. Porcelanowe lub kwarcowe naczynia stuzace do zatezania, odparowywania i
krotkotrwatego prazenia substancji. Powinny by¢ ogrzewane przez ptytke grzejng. Gwattowne
zmiany temperatury, w szczeg6élnosci schtodzenie, moga powodowac ich pekanie.

Tygle. Niewielkie naczynia wykonane z ceramiki, kwarcu lub metali szlachetnych stuzace do
prazenia badz stapiania substancji. Mogg by¢ ogrzewane bezposrednio w ptomieniu palnika.
Do ich zamocowania na trjnogu stuza odpowiednie trojkaty metalowe.

Piytki porcelanowe do reakcji kroplowych. Stuzg do réwnoczesnego wykonania kilku reakcji
chemicznych przy uzyciu niewielkich ilosci odczynnikoéw. Umozliwiajag wygodne porownanie
1 ocen¢ wizualng eksperymentow.
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Lejek Buchnera. Cylindryczny lejek wykonany z porcelany badz szkta, posiadajacy ptaska
wewngtrzng przegrod¢ w postaci spieku szklanego lub perforowanej ptytki, na ktorej kiadzie
si¢ odpowiednio dopasowany krazek bibuty filtracyjnej. Noge lejka uszczelnia si¢
dopasowanym korkiem i1 umieszcza w szyi kolby ssawkowej. Lejki tego typu shuza do
odsgczenia duzych objetosci cieczy lub oddzielania trudno saczacych si¢ osaddéw sie z
wykorzystaniem obnizonego ci$nienia. Odmiang lejka Buchnera stuzacego do odsaczania
mniejszych ilosci substancji jest lejek Hirscha. Charakteryzuje si¢ on stozkowym ksztattem i
stosunkowo matym polem sitowego dna, na ktorym umieszcza si¢ krazek filtracyjny.

Statywy, faczniki i1 lapy laboratoryjne to wyposazenie stuzace zamontowaniu aparatury
chemicznej w celu jej unieruchomienia i bezpiecznego uzytkowania

Tréjnogi, tréjkaty i1 plytki ceramiczne. Umozliwiaja bezpieczne ogrzewanie w plomieniu
palnika odpowiednich naczyn laboratoryjnych

Suszarka laboratoryjna. Komory grzejne z regulowana nastawa temperatury stuzace do
suszenia substancji oraz szkta laboratoryjnego w podwyzszonej temperaturze.

Czasza grzejna. Urzadzenie wyposazone w elektryczng spirale grzejng podiaczane do
osobnego autotransformatora lub wyposazone we wilasng regulacje temperatury. Uzywane
obecnie do ogrzewania zawartosci kolb okragtodennych zamiast ogrzewania w plomieniu
palnika gazowego lub w lazniach laboratoryjnych. Srednica czaszy powinna by¢ Scisle
dopasowana do $rednicy ogrzewanej kolby. Podczas pracy z typowymi czaszami grzejnymi
posiadajacymi oplot materialowy nalezy mie¢ zawsze na uwadze, ze peknigcie kolby w
trakcie ogrzewania doprowadzi do zalania elementu grzejnego a w konsekwencji moze
spowodowac zwarcie lub pozar.

Mieszadto magnetyczne. Stuzy do mieszania cieczy w naczyniach laboratoryjnych za pomoca
umieszonego wewnatrz naczynia elementu magnetycznego (mieszadetka). Moc mieszadta
magnetycznego oraz wielkos¢ elementu magnetycznego decyduja o objetosci cieczy, ktérg
mozna wymiesza¢ przy jego uzyciu. Zazwyczaj jest to objetos¢ rzedu kilkuset centymetrow
szesciennych. Duze mieszadta magnetyczne sa w stanie miesza¢ od 10 do 20 litréw roztworu.
Wigksze objgtosci cieczy, ciecze o duzej lepkos$ci oraz geste zawiesiny miesza si¢ za pomocag
mieszadel mechanicznych. Mieszadto magnetyczne wyposazone jest w precyzyjna kontrole
predkosci obrotowej, ktorg nalezy dobra¢ tak, aby element mieszajacy obracal si¢ w sposob
ptynny i nie podskakiwal. Pamigta¢ nalezy takze o tym, ze wlgczajac mieszadto magnetyczne
w celu uniknigcia rozbicia szklanego sprzg¢tu obroty mieszadla powinny by¢ skrgcone na
warto$¢ minimalng i dopiero potem stopniowo podnoszone. Niektore mieszadta wyposazone
sa dodatkowo w funkcje grzania z jego precyzyjna kontrolag. Kontrola temperatury moze
odbywac si¢ na drodze ustawienia temperatury samej tylko ptyty grzejnej, co niekiedy moze
powodowaé przegrzewanie cieczy w naczyniu. BadZz jak ma to miejsce w bardziej
zaawansowanych modelach jest dodatkowo sterowana poprzez termopar¢ umieszczona
wewnatrz ogrzewanego roztworu. Wspolczesne mieszadta z grzaniem i precyzyjng kontrolg
temperatury s3 wykorzystywane do prowadzenia procesOw w lazniach grzejnych
umieszonych bezposrednio na ptycie mieszadta.

Palnik gazowy. Stosowany jest do ogrzewania naczyn laboratoryjnych, azni i prazenia
substancji. Palnik podfaczony jest do instalacji gazowej gumowym we¢zem. Na wyjsciu
instalacji (przed wezem) znajduje si¢ zawor kulowy, ktory po zakonczonej pracy powinien
by¢ bezwzglednie zamkniety. Nie sluzy on do regulacji doptywu gazu. Do tego celu
wykorzystywany jest dodatkowy maty kurek umieszony przy samej podstawie palnika.
Podstawowym typem palnika jest palnik Bunsena zbudowanym z metalowej rurki z
natozonym na nim w dolnej czesci pierscieniem z dwoma otworami. [lo§¢ doprowadzanego
powietrza reguluje si¢ przez zmian¢ potozenia ruchomego pierscienia. Ulepszonym typem
palnika o wiekszej wydajnosci jest palnik Teclu, ktory pozwala na doktadniejsza regulacje
doptywu powietrza poprzez przekrgcanie metalowe] ptaskiej nakretki. Innym spotykanym
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typem jest palnik Meckera zakonczony u wylotu nasadka z metalowg siatkg dzielacg ptomien
na wiele krotszych stozkéw. Ze wzgledu na wieksza powierzchnie ogrzewania lepiej nadaje
si¢ do prazenia w tyglach i ogrzewania ptytek umieszczonych na trdjnogach. Nalezy
pamigtal, ze oprocz regulacji przy samym palniku.

2. Podstawowe czynnosci laboratoryjne.

2.1 Przelewanie.

Do jednej z najczesciej wykonywanych czynnosci podczas pracy laboratoryjnej nalezy
przelewanie cieczy i zawiesin. Powinno by¢ ono prowadzone ostroznie i w taki sposob aby
unikng¢ ich rozpryskiwania i rozchlapywania. Wiele naczyn laboratoryjnych takich jak
zlewki, parownice, cylindry miarowe czy krystalizatory posiada odpowiedni ,,dziobek”, tzw.
wylew, ktory utatwia t¢ czynnos¢. W precyzyjnym wylewaniu roztworu ze zlewki pomaga
takze zastosowanie bagietki, ktora przystawia si¢ do jej wylewu, a koniec kieruje do naczynia,
do ktorego wlewamy ciecz. Dzigki temu ciecz ptynie po szklanym precie bez rozlewania.
Majac nieco wigcej wprawy bagietke mozna potozy¢ ptasko na krawedziach zlewki, w taki
sposoOb aby jeden jej koniec opierat si¢ 0 wylew 1 wystawat poza obwdd zlewki. Tak potozong
bagietke mozna przytrzymywac palcem wskazujagcym co umozliwia operowanie zlewka nadal
tylko jedng reka.

2.2 Stracanie osadow.

W preparatyce laboratoryjnej stragcanie osadow przeprowadza si¢ w zlewkach. Obliczong ilo$§¢
odczynnika stracajgcego dodaje si¢ ostroznie, lejac po bagietce, matymi porcjami,
jednoczesnie mieszajac bagietka roztwor. Po opadnigciu osadu na dno naczynia sprawdza si¢
czy wytracanie jest catkowite poprzez wprowadzenie kilku kropli odczynnika stracajacego. Z
reguly stosuje si¢ pewien niewielki nadmiar odczynnika stracajacego.

2.3 Ogrzewanie

Palnik gazowy jeszcze do niedawna byt powszechnie uzywanym urzadzeniem grzewczym w
laboratorium. Obecnie w wielu zastosowaniach zostal wyparty przez elektryczne czasze
grzejne 1 mieszadla magnetyczne z ptytami grzejnymi. Nalezy tez pamigtaé, ze cieczy
palnych, a wiec wigkszosci rozpuszczalnikdw organicznych, nie wolno ogrzewa¢ nad
palnikiem gazowym 1 w otwartym naczyniu. Jest jednak nadal niezastagpiony w niektorych
zastosowaniach takich jak prazenie niewielkich ilosci substancji, ich stapianie czy tez szybkie
ogrzanie roztworu w zlewce. W samym ptomieniu palnika mozna wyrozni¢ trzy strefy: (a)
stozek wewngtrzny o najnizszej temperaturze bedacy mieszaning gazu i powietrza, (b)
$wiecgcy na niebiesko stozek redukujagcy o temperaturze okoto 500°C, zawierajacy
niespalony wegiel i1 tlenek wegla(Il) oraz (c¢) zewngtrzny, bezbarwny, stozek utleniajacy z
temperaturg dochodzacg do 1100°C. Ogrzewanie 1 prazenie substancji powinno odbywac si¢
w stozku utleniajagcym.

- ogrzewanie roztworu w probowce w ptomieniu palnika nalezy prowadzi¢ trzymajac jg za
pomoca tapy do probéwek, pod pewnym katem, z wylotem skierowanym od siebie, oraz z
dala od innych 0s6b pracujacych na laboratorium. Nalezy stara¢ si¢ ogrzewac¢ probowke lekko
ponizej wysokosci lustra cieczy, a nie od samego dna. Podczas ogrzewania zawarto$¢
probowki nalezy takze energicznie potrzasa¢ aby zapobiec wyrzuceniu zawartosci proboéwki
przez przegrzang par¢ wodng. Z tego tez powodu nie powinno zapetnia¢ si¢ probowki do
wigcej niz 1/3 objetosci.

- w celu ogrzania wigkszej objetosci cieczy naczynie, najczesciej zlewke lub erlenmajerke, z
roztworem umieszcza si¢ na trojnogu przykrytym ptytkg metalowa lub ceramiczng i ogrzewa
od spodu palnikiem odpowiednio regulujac doptywa gazu i powietrza. Do zlewki nalezy
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wlozy¢ bagietke, ktora zabezpiecza roztwor przed przegrzaniem. Podobne dziatanie ma
dodanie na dno naczynia kilku kamykéw wrzennych lub pottuczonej porcelany. W
przypadku ogrzewania roztworu o duzej lepkosci, lub zawierajacego na dnie osad, tak jak ma
to miejsce podczas zat¢zania wodnych roztworow soli, zawarto§¢ zlewki nalezy dodatkowo
miesza¢ bagietkg oraz pociera¢ jej koncem o dno naczynia w celu uwolnienia pecherzykow
przegrzanej pary wodne;j.

- ogrzewanie proboéwek w tazni wodne;j. Jesli reakcje chemiczne prowadzone w proboéwkach
wymagajg ogrzewania przez dluzszy okres czasu lub chcemy unikngé przegrzewania cieczy
nalezy zastosowa¢ odpowiednig tazni¢. Do ogrzewania roztworéw wodnych do temperatury
100°C wystarczajaca bedzie taznia wodna. W tym celu stosuje si¢ zlewke napetniong woda,
ktora ustawia si¢ na tréjnogu przykrytym ptytka ogrzewang od spodu palnikiem. W zlewce
umieszcza si¢ dopasowany wklad, w ktorym znajduja si¢ odpowiednie do umieszczenia
probowek otwory. Poniewaz wktad opiera si¢ o dno zlewki, nie ma potrzeby umieszczania
dodatkowej bagietki lub kamykéw wrzennych. Nalezy jednak uwaza¢, aby woda z takiej tazni
nie odparowata catkowicie.

- ogrzewanie cieczy mozna takze prowadzi¢ na ptytach grzejnych mieszadet magnetycznych.
Do naczynia z cieczag wprowadza si¢ wowczas element mieszajacy, ktorego praca zapewnia
rébwnomierne ogrzewanie cieczy i1 zapobiega miejscowemu przegrzewaniu roztworu w
poblizu styku naczynia z ptyta grzejna.

- ogrzewanie cieczy w czaszach grzejnych prowadzi si¢ w kolbach kulistych o dopasowanej
do czaszy S$rednicy, natomiast w kolbie umieszcza si¢ kamyki wrzenne. Taki sposob
ogrzewania jest czesto wykorzystywany, kiedy kolba jest czgscia wickszego zestawu
aparatury 1 jest polaczona na przyktad z chtodnicg zwrotng lub nasadka destylacyjna.

2.4 Przygotowywanie roztworow o okreslonym stezeniu.

W praktyce laboratoryjnej bardzo wygodnie jest postugiwaé si¢ roztworami o znanym
stezeniu molowym. Przygotowanie takich roztworéw zaklada operowanie odpowiednio
doktadnymi objetosciami, a wigc wymaga postugiwania si¢ szklem miarowym.

Sporzadzenie roztworu przez rozcienczanie. W tym celu potrzebny jest roztwdr mianowany o
wyzszym od zadanego stezeniu oraz odpowiednie szklo miarowe. Poniewaz koncowa
objetos¢ roztworu musi by¢ precyzyjna, roztwér musi by¢ przygotowany w kolbie miarowej,
a nie na przyktad w zlewce. Do przenoszenia Scisle okreslonych i doktadnych objetosci
roztworéw nalezy wykorzystywa¢ w pierwszej kolejnosci pipety jednomiarowe. Dlatego
czynnosci laboratoryjne przygotowania roztworu przez rozcienczenie obejmuja kolejno:

— obliczenie objgtosci pipet 1 kolb miarowych potrzebnych do przygotowania roztworu

— odmierzenie za pomocg pipety porcji roztworu i przeniesienie go do kolby miarowej

— uzupehienie woda roztworu w kolbie do kreski oraz jego wymieszanie.

W miarg mozliwosci, aby nie kumulowac¢ btedow, nalezy tak dobiera¢ objetosci stosowanych
kolb i pipet, zeby unikaé sytuacji, w ktorej na przyklad do kolby odmierza si¢ dwie porcje
roztworu po 10 cm® zamiast uzyé pipety o pojemnosci 20 cm? badz kolby miarowej o dwa
razy mniejszej objetosci. Czgsto stosowang procedura jest przygotowanie roztworow przez
kolejne rozcienczanie otrzymywanych roztwordow.

Uwaga: Szczegotowe zasady postugiwania si¢ szktem laboratoryjnym opisano przy okazji
omawiania poszczegolnych naczyn i powinny by¢ przestrzegane na kazdym etapie pracy.

Przyktad 1. Jak przygotowaé 50 cm® roztworu HCI o stezeniu 0,05 mol/dm’ dysponujgc jego
0,1 M roztworem?
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W celu sporzadzenia zadanego roztworu nalezy przygotowac pipete jednomiarowg o objetosci
25 cm® i za jej pomoca odmierzy¢ porcje roztworu kwasu solnego o stezeniu 0,1 mol/dm?, a
nastepnie przenie$¢ go do kolby miarowej o objetosci S0cm? i uzupehié objetoéé kolby woda
destylowang do kreski. W trakcie przygotowywania roztworéw nalezy pamigta¢ o przelaniu
porcji okoto 50 cm® 0,1 M kwasu do osobnej zlewki, dwukrotnym przemyciu pipety tym
roztworem kwasu, bledzie paralaksy, kalibracji pipety "na wylew", doktadnym wymieszaniu
otrzymanego roztworu oraz o mozliwej kontrakcji objetosci w kolbie.

Przyktad 2. Jak przygotowaé roztwér NaOH o stezeniu 0,02 mol/dm’® dysponujgc jego 0,1 M
roztworem oraz pipetami jednomiarowymi o pojemnosciach 10 i 20 cm??

Majac do dyspozycji pipete o pojemnosci 10 cm’® potrzebna bedzie kolba miarowa o
pojemnosci 50 cm®. Po przeniesieniu do niej porcji 10 cm® 0,1 M roztworu zasady i
uzupetieniu wodg do kreski otrzymamy 50 cm® roztworu zasady o stezeniu 0,02 M.
Alternatywnie mozna przygotowaé 100 cm?® roztworu o stezeniu 0,02 M wykorzystujac pipete
o pojemnosci 20 cm?® oraz kolbe miarowa o pojemnoéci 100 cm®. Wybrany wariant bedzie
zalezal od potrzebnej do dalszych dziatan objetosci przygotowywanego roztworu.

Przyktad 3. Do pomiarow przewodnosci na pewnym stanowisku wykorzystuje sie zlewki
pomiarowe o objetosci okoto 20 cm’. Jakie czynnoSci nalezy wykonaé, aby zmierzy¢
przewodnosé trzech roztworow octanu sodu o stezeniach 0,1, 0,01 i 0,002 mol/dm’. Na
stanowisku dostepny jest w butelce zbiorczej roztwér CH3;COONa o stezeniu 0,1 mol/dm’,
kolby miarowe 50 cm’ oraz pipety jednomiarowe 5 i 10 cm’.

Roztwor soli o stezeniu 0,1 M najwygodniej jest przela¢ z butelki zbiorczej do zlewki
pomocniczej. Przyblizona objeto$¢ przelanego roztworu powinna wynie$é okoto 30 cm?. Z tej
zlewki mozna bezposérednio przelaé okoto 20 cm® roztworu do zlewki pomiarowej nr 1.
Pozostate 10 cm® zostanie wykorzystane na przeptukanie pipety o objetosci 5 cm’ i
odmierzenie za jej pomocg porcji 0,1M roztworu i przeniesienie go do kolby miarowej o
objetoéci 50 cm®. Po uzupetnieniu woda do kreski i wymieszaniu w kolbie uzyskamy roztwor
o stezeniu 0,01 mol/dm’. Porcje okoto 20 cm’® tego roztworu przelewamy do zlewki
pomiarowej nr 2. Pozostalg cz¢$¢ wykorzystujemy do otrzymania trzeciego roztworu. W tym
celu do kolby z roztworem 0,01M zanurzamy pipete o objetoéci 10 cm® i po uprzednim
przeptukaniu odmierzamy nig porcj¢ roztworu, ktora przenosimy do drugiej kolby miarowej o
objetosci 50 cm’. Po uzupeieniu w drugiej kolbie objetosci woda do kreski otrzymujemy
roztwor o stezeniu 0,002 mol/dm’. Roztwor ten przelewamy w iloéci okoto 20cm® do zlewki
nr 3, a nastgpnie wykonujemy pomiary przewodno$ci w zlewkach pomiarowych 1-3.

Sporzadzenie roztworu o znanym stezeniu przez rozpuszczenie odwazki.

Roztwory mianowane mozna otrzymywac¢ w wygodny sposob przez odwazenie odpowiedniej
ilosci substancji, a nastepnie jej rozpuszczenie w precyzyjnie okreslonej objetosci roztworu, a
wigc w kolbie miarowej. Poniewaz naczyn miarowych nie wolno ogrzewaé, a rozpuszczanie
substancji bezposrednio w kolbach nie jest zbyt wygodne pomocniczo do rozpuszczania
stosuje si¢ zlewki.

Czynnosci laboratoryjne podczas przygotowania roztworu obejmujg kolejno:

— obliczenie masy odwazanej substancji oraz obj¢tosci kolby miarowe;j

— odwazenie odpowiedniej ilosci substancji

— przeniesienie odwazki do zlewki i rozpuszczenie jej w jak najmniejszej porcji wody (z
ewentualnym podgrzaniem roztworu)

—ilo$ciowe przeniesienie roztworu ze zlewki do kolby miarowej

Wersja 1.7a 9



— uzupehienie woda roztworu w kolbie do kreski oraz jego wymieszanie.

Uwagi: W trakcie wazenia nalezy zwroci¢ uwage, czy doktadno$¢ wagi jest wystarczajaca do
przygotowania roztworu o zadanym stezeniu. Czasem nalezy przygotowaé roztwor o stezeniu
wiekszym, a nastgpnie kolejno go rozcienczy¢ do uzyskania zadanego stezenia.

Podczas rozpuszczania substancji w zlewce nalezy zwrdci¢ uwagg, aby objetos¢ dodawane;j
wody nie byla zbyt duza, tak aby taczna objeto$¢ roztworu nie przekroczyla pojemnosci
zastosowane] kolby miarowej. IloSciowe przeniesienie roztworu oznacza, ze po przelaniu
roztworu ze zlewki do kolby miarowej nalezy do zlewki wla¢ niewielka ilo$¢ wody z
tryskawki oplukujac doktadnie $cianki zlewki, a nastepnie roztwor dola¢ do kolby miarowe;.
Takie optukiwanie naczynia nalezy powtdrzy¢ co najmniej dwa razy. Jezeli dodatkowo
uzywana byta bagietka lub lejek, to ich powierzchnie takze powinny by¢ optukane wodg z
tryskawki a roztwor umieszczony w kolbie. Oznacza to, ze porcje wody uzyte zarowno do
rozpuszczenia jak i do oplukiwania zlewki i1 sprzetu nalezy tak dobra¢, aby w kolbie miarowej
zostalo jeszcze troche miejsce na doktadne dolanie do kreski. W przypadku roztwordéw o
duzych stezeniach nalezy zwroci¢ szczegdlng uwage na kontrakcje objetosci 1 ewentualnie
powtorzy¢ dolewanie roztworu do kreski.

3. Obstuga podstawowego sprzetu pomiarowego.

Zespolona elektroda pH.

Zespolona elektroda szklana stuzy do pomiaru pH czystych cieczy i roztwordw o niewielkiej
zawartosci osadow. Podczas pomiaru mierzona jest aktywnos$¢ jondw wodorowych w
badanym roztworze. Elektroda zespolona zawiera dwie elektrody: odniesienia i pomiarowa,
ktore sg zespolone w jednej obudowie zewnetrznej. Elektroda odniesienia ma staty potencjat i
w stosunku do niej nastgpuje poréwnanie potencjatu elektrody pomiarowej, ktory zalezy od
badanego roztworu. Wartosci te sg przeliczane na jednostki pH za pomoca danych
uzyskanych podczas kalibracji we wzorcowych roztworach buforowych. Elementem
pomiarowym jest jonoczula membrana szklana o kulistym ksztalcie stanowigca koncowsg
czes$¢ elektrody pomiarowej. Nad membrang znajduje si¢ ceramiczny tacznik elektrolityczny,
w postaci niewielkiego punktu wtopionego w szklo, stanowiagcy czes$¢ elektrody odniesienia.
Lacznik ten jest elementem przepuszczalnym, przez ktdry podczas pomiaru nastepuje kontakt
roztworu badanego z elektrolitem znajdujacym si¢ w elektrodzie odniesienia, stad musi by¢
on zanurzony podczas pomiaru w roztworze badanym. Na koncu elektrody nasadzony jest
pojemniczek z tworzywa z nasyconym roztworem KCIl, ktéry zapewnia aktywno$¢ membrany
1 przedtuza zywotno$¢ elektrody. Przed przystapieniem do pomiaru lub kalibracji nalezy ten
pojemniczek zdja¢. W tym celu nalezy przytrzymac jego nakretke i odkregci¢ pojemniczek na
tyle zeby wystarczajaco poluzni¢ pierscien uszczelniajacy, co umozliwi zsunigcie
pojemniczka z elektrody wraz z poluzowang nakretka i uszczelka. Podczas przechowywania
elektrody pojemnik powinien by¢ nasunigty na elektrod¢ i mie¢ dokrecong nakregtke co
uszczelni potaczenie.

Zasady postepowania 7 elektrodq.

1. Elektrode nalezy chroni¢ przed sttuczeniem. Elektroda ze stluczong, peknigta lub
uszkodzong membrang nie nadaje si¢ do uzytku.

2. Koncowke elektrody nalezy przetrzymywa¢ w nasunigtym pojemniku z nasyconym
roztworem KCIl. Pozostawienie membrany "na sucho" po kilkunastu minutach zmniejsza jej
zdolno$¢ pomiarowa, a po kilku godzinach aktywno$¢ membrany zanika catkowicie
powodujac nieodwracalne uszkodzenie elektrody. Nalezy zwraca¢ uwage na poziom ptynu w
pojemniczku ochronnym i okresowo go uzupeniac.
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3. Membrana elektrody powinna by¢ bezwzglednie czysta. Po kazdym pomiarze nalezy
wyptuka¢ elektrod¢ woda destylowana. W przypadku pomiaréw z thuszczami lub osadami
elektrod¢ nalezy wypluka¢ najpierw rozpuszczalnikiem Iub innym zwigzkiem
rozpuszczajacym tworzace si¢ osady, dobranym w zaleznosci od ich sktadu, a nastgpnie woda
destylowana.

4. Uzywanie elektrody do pomiaru pH cieczy ze znaczng ilo$cig osadow moze spowodowac
zatkanie tgcznika 1 spowodowac '"skakanie" lub "pelzanie" wyniku, a w krancowym
przypadku catkowicie uniemozliwi¢ pomiar lub uszkodzi¢ elektrode.

Kalibracja. Parametry elektrody zespolonej ulegaja zmianom w czasie. Zmienia si¢
sprawno$¢ 1 aktywno$¢ membrany szklanej oraz zmianom moze ulega¢ potencjat elektrody
odniesienia na skutek zmiany sktadu lub zanieczyszczenia elektrolitu w elektrodzie. Dlatego
po podiaczeniu elektrody do pH-metru nalezy ja skalibrowa¢ na wzorcowe roztwory
buforowe zgodnie z instrukcjga obstugi uzywanego pH-metru. Dopiero wowczas mozna
wykonywa¢ serie pomiarowe. Pomiar bez uprzedniej kalibracji moze by¢ obarczony
znacznym biedem.

Pomiar. Elektrod¢ podtaczamy do pH-metru, zdejmujemy naczynie ochronne, optukujemy
elektrode i po jej wykalibrowaniu wykonujemy pomiary. Przed zanurzeniem w badanym
roztworze nalezy zwroci¢ uwage, czy wprowadzenie wody nie wptynie na parametry pomiaru
i ewentualny nadmiar wody nalezy usuna¢ za pomoca kawatkéw bibuly osuszajac delikatnie
elektrodge. W celu pomiaru badz kalibracji nalezy zanurzy¢ elektrode w badanym roztworze
na taka gleboko$¢, aby tacznik znajdowat si¢ ponizej poziomu badanego roztworu, a elektrolit
znajdujacy si¢ wewnatrz elektrody powyzej. W praktyce elektrode zanurza si¢ na glgbokosé
okoto 3 cm i najczesciej do jednostkowego pomiaru wystarczaja zlewki o pojemnosci okoto
20 ml, ktore napetnia si¢ cieczg badang do 1/3 ich wysokosci. Nalezy pamigtac, ze podczas
wykonywania pomiard6w w naczyniu, nie wolno dotyka¢ elektroda jego dna lub bokéw oraz
trzymac elektrody za kabel. Drgania elektrody podczas pomiaru moga powodowac btedne
wskazania mierzonych wartosci pH. Dlatego elektroda powinna by¢ zawieszona nieruchomo
w odpowiednim statywie. Niedopuszczalne jest wykonywanie pomiaréw elektroda trzymanag
w rece. Elektroda zespolona wykazuje pewna bezwladno$¢ zalezng od sity jonowej
mierzonego roztworu. Po zanurzeniu elektrody w badanym roztworze nalezy odczeka¢ do
czasu ustabilizowania si¢ wskazywanego wyniku. W praktyce, czas potrzebny na
ustabilizowanie si¢ wyniku wynosi od co najmniej 30 sekund do kilku minut. Szczegdlng
uwagg nalezy na to zwroci¢ podczas kalibracji, gdzie odpowiednio dtugi czas stabilizacji jest
kluczowy dla precyzji pomiarow. Bezposrednio po zakonczonym pomiarze nalezy elektrode
wyja¢ z naczynia i doktadnie opluka¢ w wodzie destylowanej. Poniewaz silnie alkaliczne
roztwory mogg uszodzic membran¢ szklang, szczegdlnie istotne jest jak najkrdtsze trzymanie
elektrody w roztworach o pH > 12 i jak najszybsze ich wyciagnigcie i optukanie. Po
zakonczeniu pomiaroOw nalezy ostroznie nasuna¢ pojemniczek ochronny na elektrode i w celu
uszczelnienia dokrgci¢ go trzymajac nakretke.

Czujnik konduktometryczny. Jest to system dwoch elektrod platynowych w postaci dwoch
pierscieni lub blaszek umieszczonych wewnatrz szklanej celi pomiarowej. Elektrody pokryte
sa czernig platynowa w celu zwigkszenia ich aktywnej powierzchni, redukcji wystepowania
niekorzystnego zjawiska polaryzacji elektrod oraz zmniejszenia wpltywu objetosci na
impedancj¢ czujnika. Szklana cela ogranicza wptyw $cianek naczynia na wynik pomiaru.
Mate otwory w gornej czegsci celi umozliwiaja usuwanie powietrza z celi pomiarowe;.
Typowa konstrukcja czujnika oraz uzyte materialty umozliwiaja pomiar przewodnos$ci
roztworéw wodnych w szerokim zakresie wartos$ci przewodnosci od 1uS/cm do 100mS/cm.
Pomiary konduktometryczne posiadaja wiele zalet takich jak latwa kalibracja, duza
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powtarzalno$¢, mozliwos$¢ pomiarow w szerokim zakresie temperatur i cisnien. Gtownag wada
pomiarow konduktometrycznych jest duzy wptyw temperatury na pomiar.

Kalibracja czujnika. Charakterystyczng cechg czujnika konduktometrycznego jest jego stata
K. Jej warto$¢ jest okreslana w cm™! i zazwyczaj podawana jest przez producenta na korpusie
czujnika lub na przewodzie podlaczeniowym. Typowe wartoSci stalej naczynka
konduktometrycznego oscyluja w granicach 1.0 +0,2 cm™. Pod wptywem dtugotrwalego
uzytkowania lub zanieczyszczenia efektywna powierzchnia elektrod zmniejsza si¢ prowadzac
do zmiany statej naczynka. Dlatego przed pomiarami przewodno$ci wlasciwej za pomoca
czujnika konduktometrycznego nalezy zmierzy¢ jego stala naczynka przez wykonanie
pomiaru przewodnos$ci wzorcowego roztworu, najczesciej KCI, o znanym stezeniu i
temperaturze i poréwnaniu otrzymanej wartosci z tablicowa przewodnosciag wlasciwa tego
roztworu.

Pomiar. Czujnik optukujemy przemywajac cele pomiarowa doktadnie woda destylowang. W
tym celu mozna dodatkowo wykorzysta¢ otwory w gornej czesci celi przelewajac przez nie
silny strumien wody z tryskawki. Czujnik osuszamy paskami bibuty i jesli to mozliwe
przeplukujemy niewielkg iloScig roztworu badanego. Nastepnie czujnik zanurzamy w
badanym roztworze i odczytujemy wynik. Stabilizacja wyniku powinna by¢ praktycznie
natychmiastowa. Nalezy uwaza¢ aby czujnik nie dotykat dna ani $cianek naczynia. Zalecane
jest uzycie odpowiedniego statywu. Nalezy rowniez zwréci¢ uwage aby elektrody
pomiarowe byly zanurzone w cieczy, a w celi pomiarowej nie byto pecherzykow powietrza.
Praktycznie w typowych czujnikach konduktometrycznych minimalny poziom zanurzenia
zapewniajacy optymalne warunki pomiaru to 3-4 cm. W przypadku zaobserwowania
problemoéw ze stabilizacja wynikoéw lub ich "ptynigciem" zaleca si¢ mieszanie probki za
pomocg mieszadla magnetycznego, tak aby ujednorodni¢ roztwor i zapewnic¢ jego wymiang w
celi pomiarowe;.

Przechowywanie. Elektrody w czujniku powinny by¢ utrzymywane w czystosci. Osady moga
powodowaé uszkodzenie ich powierzchni, ktora nie moze by¢ czyszczona rgcznie, dlatego
roztwory zawierajgce nierozpuszczalne zanieczyszczenia powinny by¢ przefiltrowane przed
pomiarem. Po pomiarach czujnik powinien by¢ dokladnie optukany a nast¢pnie umieszczony
w buteleczce wypetionej woda destylowana, tak aby elektrody byty catkowicie zanurzone.

Opracowat: dr hab. inz. Maciej Dranka
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