TECHNIKA PRACY LABORATORYJNEJ
1. Praca w laboratorium chemicznym — wstep

Aby rozpoczaé pracg w laboratorium, przede wszystkim zapoznaj si¢ z procedurami BHP
oraz instrukcja stanowiskowa konkretnego urzadzenia. Zawsze miej na sobie fartuch
ochronny, okulary, a dlugie wlosy zwigz. Zidentyfikuj lokalizacje wyj$¢ ewakuacyjnych,
apteczki, myjki do oczu oraz gasnicy. Pamigtaj, aby przed rozpoczeciem jakichkolwiek
dzialan przygotowaé czyste szklo laboratoryjne i doktadnie przeczyta¢ karte charakterystyki
uzywanych substancji chemicznych (SDS), co pozwoli unikng¢ niebezpiecznych pomyiek.

1.1. Kluczowe zasady bezpiecznej pracy:

e Przygotowanie teoretyczne: Przed wejsciem do laboratorium musisz: zna¢ cel ¢wiczenia,
zapoznac si¢ z instrukcjami do ¢wiczen oraz wlasciwosciami chemicznymi odczynnikow

e Organizacja stanowiska: Utrzymuj porzadek w miejscu pracy. Niepotrzebne przedmioty
(torby, kurtki, telefony) odt6z w wyznaczone miejsce. Czysty blat minimalizuje ryzyko
rozlania substancji lub stluczenia szkta

o Wiasciwe etykietowanie: Nigdy nie uzywaj substancji z nieoznakowanych pojemnikéw.
Jesli przenosisz odczynnik z zamiarem jego dtuzszego przechowywania do innego
naczynia, lub przektadasz go do suszarki, natychmiast opisz je nazwg substancji, stezeniem
oraz datg 1 swoimi inicjalami lub imieniem 1 nazwiskiem

e Postepowanie z odpadami: Nie wylewaj wszystkiego do zlewu. Sci$le przestrzegaj
instrukcji dotyczacych segregacji odpadow chemicznych zgodnie z kartami charakterystyk
(zlokalizuj pojemniki na zlewki metali cigzkich, rozpuszczalniki organiczne, odpadki
szklane)

e Komunikacja: Jesli nie jeste$ pewien, jak obstuzy¢ sprzet laboratoryjny, np. wirowke,
pipete automatyczng, wage analityczng, zapytaj prowadzacego. Lepiej zada¢ pytanie, niz
uszkodzi¢ drogi sprzet lub narazi¢ zdrowie

e Zachowanie czystosci: Po zakonczeniu pracy umyj szkto (wyszoruj doktadnie probowki),
oczy$¢ blat i doktadnie umyj rece wodg z mydtem. Przed wyjsciem upewnij sig, ze
wylaczytes wszystkie urzadzenia oraz gaz/wode, a stanowisko pracy pozostaje czyste.

1.2. Dziennik laboratoryjny:

Waznym elementem pracy eksperymentalnej jest odpowiednie odnotowywanie
zaobserwowanych zjawisk, ich interpretacji 1 wyciggnietych z przeprowadzonych
doswiadczen wnioskow. W tym celu nalezy prowadzi¢ systematycznie dziennik laboratoryjny
w postaci zeszytu, najlepiej w formacie A4 i1 twardej okladce. Kartki w dzienniku
laboratoryjnym powinny by¢ ponumerowane. Niedopuszczalne jest prowadzenie zapiskow
podczas pracy laboratoryjnej na luznych kartkach. Dane pomiarowe i obserwacje nalezy
rejestrowaé w_trakcie prowadzenia eksperymentu. Ewentualne bledy nalezy pozostawic
przekreslone, a blednych lub skorygowanych fragmentow nie powinno si¢ fizycznie usuwaé
badZz zamazywa¢ w dzienniku. S3 one dowodem przeprowadzenia eksperymentow.
Fragmenty przepisane z luznych kartek lub odtworzone po pewnym czasie z pamigci nimi nie
s3. Sposob prowadzenia zapiskéw ma umozliwi¢ dowolnej innej osobie skuteczne
powtdrzenie przeprowadzanego do$wiadczenia korzystajac tylko z dziennika. Do$wiadczenia
powinny by¢ opatrzone datg i zawiera¢ najwazniejsze obserwacje (takie jak zmiana koloru,
temperatura w trakcie pomiaru, wydzielanie gazu, kolejno§¢ dodawania odczynnikow, waga
odczynnikow i tara naczyn uzywanych do odwazania itp.) oraz komentarze, w tym napotkane
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trudno$ci. Przed przyjsciem do laboratorium w dzienniku laboratoryjnym powinny znalez¢
si¢: skrocony opis procedury, wg ktorej prowadzone beda doswiadczenia, ideowy schemat
uktadu pomiarowego, lista potrzebnych odczynnikéw i sprzetu oraz ewentualne obliczenia
stechiometryczne 1 ilosci stosowanych substratow. Do eksperymentéw syntetycznych dobrze
jest wezesniej naszkicowaé w dzienniku planowany do zlozenia zestaw sprzetu oraz tabele z
masami, liczbg moli, masami molowymi, gesto$ciami. Po przeprowadzonych ¢wiczeniach w
dzienniku laboratoryjnym nalezy umiesci¢ sprawozdanie badz opracowanie zawierajace
wyciagnigte z doswiadczen wnioski, obliczenia chemiczne, zapis roéwnan chemicznych
przeprowadzonych reakcji (najchgtniej w formie jonowej) oraz opracowanie innych polecen
specyficznych dla danego ¢wiczenia.

1.3. Sprzet szklany:

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

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

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

1.4. Czyszczenie sprzetu laboratoryjnego:

Zawartos¢ probowek, zlewek czy kolb po przeprowadzonych eksperymentach, w zaleznos$ci
od sktadu chemicznego i stezenia nalezy usunaé, zgodnie z aktualnie obowigzujgcymi na
pracowni procedurami, do specjalnie oznakowanych pojemnikéw na odpady. Szczegdlng
uwage nalezy zwréci¢ na odpady chemiczne stwarzajace zagrozenia dla srodowiska (m.in.
zawierajace metale cig¢zkie) oraz zwigzki organiczne (np. metanol, aceton). Odpady
zawierajace zwigzki niestwarzajgce zagrozenia dla Srodowiska i1 dobrze rozpuszczalne w
wodzie nalezy wyla¢ bezposrednio do kanalizacji. Natomiast osady oraz substancje stale
nalezy umiesci¢ w specjalnych pojemnikach. W kolejnym kroku sprzet szklany splukujemy
duzg iloscig wody. Nalezy tez pamigta¢, aby do pojemnikéw z odpadami niebezpiecznymi
niepotrzebnie nie wlewaé rozcienczonych roztworow. Ewentualny smar nalezy doktadnie
oczysci¢ ze szlifow za pomoca acetonu i bibuty. Nastepnie szkto szorujemy wewnatrz i na
zewnatrz przy pomocy szczotki do mycia. Ponownie pluczemy sprzet duza ilo$cia biezacej
wody wodociggowej. Dopiero teraz umyte szkto laboratoryjne mozna przeptukac kilkukrotnie
niewielka iloscig wody destylowanej z tryskawki.

2. Szklo laboratoryjne i inny sprzet laboratoryjny

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

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

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

Zlewki stosowane sg jako podstawowe naczynia do pracy z cieczami w laboratorium
chemicznym, stuzg m. in. do przelewania, przenoszenia, przygotowywania i ogrzewania
roztworOdw oraz rozpuszczania substancji. Wykonane sg z cienkosciennego szkta odpornego
na gwaltowne zmiany temperatury, jednak nie moga by¢ ogrzewane bezposrednio
ptomieniem palnika. W celu ogrzania cieczy w zlewce nalezy umiesci¢ ja na plytce
ceramiczne] ustawione] na trjnogu nad palnikiem gazowym lub na plytce mieszadla
magnetycznego z funkcja grzania. Spotykane sg w szerokim zakresie objetosci, od matych o
pojemnosci zaledwie kilku cm® az do kilku litrow. Zlewki posiadajg najczesciej uproszczong
skale umozliwiajaca jedynie przyblizone okreslenie objetosci cieczy.

Kolby stozkowe nazywane zwyczajowo erlenmajerkami charakteryzujg si¢ ptaskim dnem 1
podobnie jak zlewki stuzag do przechowywania i ogrzewania cieczy oraz jako naczynia do
miareczkowania. Moga by¢ wyposazone w szlif umozliwiajgcy szczelne zamknigcie
odpowiednio dopasowanym korkiem.

Kolby okraglodenne stosowane sa w preparatyce chemicznej jako naczynia reakcyjne. Do ich
ogrzewania stosuje si¢ odpowiednich tazni badz czasz grzejnych. Wystepuja w szerokim
zakresie objetosci. Moga by¢ wyposazone w wigcej niz jedno wyjscie ze szlifem (szyje), stad
spotykane sg wersje tych kolb jedno-, dwu- badz trdjszyjne. Kolby mozna taczy¢ z innym
sprzetem wyposazonym w szlify takim jak wkraplacze, nasadki destylacyjne, deflegmatory,
chtodnice zwrotne bezposrednio lub poprzez odpowiednie ekspansje lub redukcje.
Krystalizatory to naczynia pomocnicze charakteryzujace si¢ duzg $rednicag w stosunku do ich
wysokosci. Stuzg do krystalizacji oraz powolnego odparowywania roztworow w temperaturze
pokojowej. Nie powinny by¢ ogrzewane.

2.2. Szklo miarowe

Naczynia miarowe uzywane sg w technice laboratoryjnej do odmierzania i przenoszenia
okreslonych objgtosci cieczy oraz przygotowywania roztworéw mianowanych (czyli
roztworéw o $cisle okreslonym 1 doktadnym st¢zeniu) badz do ich rozcienczania. Naczynia
miarowe wyposazone sag w precyzyjnie skalibrowang skal¢. Przy ustalaniu poziomu objetosci
nalezy pamigtaé, 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 stato stabilnie na stole. Ponadto wzrok musi by¢ na
wysokosci skali w celu uniknigcia blgdu paralaksy. Naczyn miarowych nie nalezy
podgrzewac, aby trwale nie zmieni¢ ich objetosci. Kolejnym waznym zagadnieniem, na ktore
nalezy zwr6ci¢ uwagg jest kalibracja szkta miarowego na tzw. "wylew". Podczas oprdzniania
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 1 wydmuchiwac resztki cieczy z
koncowki, aby nie zawyzy¢ odmierzanej objgtosci. Do podstawowych naczyn miarowych
zaliczamy kolby miarowe, pipety jedno i wielomiarowe, biurety oraz cylindry miarowe.

Wersja 1.9a 3



Kolby miarowe uzywane sg do przygotowywania roztworéw o doktadnym stezeniu. Sa to
naczynia skalowane na ,,wlew”, a wigc dzieki ich uzyciu mozna precyzyjnie wyznaczy¢
objeto$¢ roztworu wlanego do kolby. Charakteryzuja si¢ plaskim dnem i dluga szyjka z
zaznaczong na niej cienkg linig oznaczajaca poziom cieczy przy ktorym w kolbie znajduje si¢
okreslona objetos¢ cieczy. Na kolbie miarowej umieszczony jest znak firmowy oraz liczby
okreslajace pojemnos$¢ naczynia oraz temperature przy ktorej ta objetos¢ byta skalibrowana.
Kolby te stuza do odmierzenia tylko jednej objetosci roztworu i najczegsciej posiadaja
pojemnosci 25, 50 100, 250 lub 500 cm?. Do takiej kolby ostroznie wlewa si¢ 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¢ naprawic i skutkuje konicznoscia
powtorzenia przygotowywania roztworu od poczatku. Nastgpnie kolbg zatyka sie
dopasowanym korkiem szklanym badz plastikowym 1 roztwor miesza przez kilkukrotne
odwrocenie kolby tak, aby przemieszczajacy pgcherzyk powietrza przesunat si¢ az do korka,
kiedy kolba odwrocona jest do gory dnem. Nastepnie nalezy sprawdzi¢ czy poziom cieczy nie
obnizyt si¢ na skutek kontrakcji objetosci roztworu 1 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 si¢ gestosciq lub stezeniem. Dlatego przy mieszaniu dwoch roztworow nie mozna
zaktadad, zZe objetos¢ mieszaniny roztworow bedzie rowna sumie objetosci zmieszanych
roztworow.

Pipety jednomiarowe s3 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 gornej czegsci naczynia. Pipety kalibrowane sg "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 stoty 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¢ pipetg jednomiarowg porcje roztworu stosuje si¢ nastepujace kroki: W zlewce
pomocniczej, np. poprzez odlanie bezposrednio z butelki zbiorczej, umieszcza si¢ porcje
roztworu o objetosci okoto dwukrotnie wiekszej niz objetos¢ uzywanej pipety. Nastepnie za
pomoca gruszki gumowej pobiera si¢ ze zlewki do pipety roztwédr do okoto 1/4 wysokosci
srodkowej szerszej czesci pipety, zatyka gorny wylot palcem, umieszcza pipete poziomo i
obracajac sptukuje si¢ §cianki, po czym zawarto$¢ wylewa si¢ do naczynia ze zlewkami. Po
powtdrzeniu ptukania zaciaga si¢ do pipety za pomocg gruszki gumowej roztwor powyzej
"kreski", a nastepnie zatyka si¢ wylot pipety palcem wskazujacym i ostroznie spuszcza ciecz
tak, aby dolny menisk pokryt si¢ z kreska uwazajac, aby w trakcie odczytu oko bylo na
wysokosci kreski. W przypadku przekroczenia linii mozna podciagna¢ ponownie gruszka
roztwor 1 ponownie ustawia¢ objetos¢. Po ustaleniu potozenia dolnego menisku, dotyka sie
koncem pipety suchej S$cianki naczynia, z ktorego pobiera si¢ ciecz, w celu usunigcia
ewentualnej kropli z koncowki pipety. Nastepne pipet¢ przenosi si¢ nad naczynie, do ktorego
odmierza si¢ roztwor i trzymajac ja lekko pochylona, dotyka si¢ koncem $cianki i pozwala
swobodnie wyplynaé cieczy. W czasie wypuszczania cieczy koncowka pipety nie moze by¢
zanurzona w roztworze. Po wypuszczeniu calo$ci roztworu, w zwegzeniu na koncu pipety
pozostanie kropla, ktorej nie nalezy usuwaé, poniewaz jest to naczynie skalowane ,na
wylew”. Nie wolno réwniez dotyka¢ koncem pipety cieczy w naczyniu.

Pipety wielomiarowe posiadaja skalibrowang podziatke i stuzag do odmierzania niewielkich
porcji roztworéw o nietypowych objetosciach. Maja one zazwyczaj pojemnosci 1, 2, 5, 10 1
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25 cm®. Nalezy pamietaé, Ze pipety tego rodzaju maja gorsza doktadno$é od pipet
jednomiarowych i nie powinny shuzy¢é do przygotowywania roztwordw mianowanych i w
pracy laboratoryjnej petnig funkcje pomocniczg i uzupetniajaca, kiedy nie mozna skorzystac¢ z
pipet jednomiarowych.

Biurety sa odmiang kalibrowanych "na wylew" pipet wielomiarowych zaopatrzonych w kran i
skale zaczynajacg si¢ na gorze liczong od zera. Stuza do doktadnego dozowania roztwordéw
np. w trakcie miareczkowania. Poniewaz odczyt ze skali biurety wielomiarowej jest czegsto
trudny, skale te s zaopatrywane w tzw. pasek Schellbacha, ktory dzicki zatamaniu $wiatla na
granicy cieczy z powietrzem ulega zwezeniu w najnizszym punkcie menisku do cienkiej linii
tworzac ze skalg charakterystyczny krzyz utatwiajacy odczyt. Nalezy rowniez uwazaé na biad
paralaksy. Biurety w trakcie pracy powinny by¢ umieszczone w statywie i napetniane
roztworami od gory. Przed uzyciem biurete ptucze si¢ przelewajac przez nig niewielkie porcje
roztworu 1 zrzucajac ciecz do podstawionej zlewki. Nastepnie biurete napetnia si¢ powyzej
zera, sprawdza czy w koncowce nie znajdujg si¢ pecherzyki powietrza. W takim przypadku
nalezy odkrgci¢ mocno kran biurety 1 spusci¢ czesciowo ciecz usuwajac pecherzyki.
Nastepnie mozna ustawi¢ poziom cieczy w biurecie na zero.

Pipety automatyczne. Pipety szklane sg coraz czgsciej wypierane przez jedno- 1 wielomiarowe
pipety automatyczne wyposazone w wymienne plastikowe koncowki oraz ewentualne
dodatkowe filtry zabezpieczajace sprzgt przed agresywnymi odczynnikami. Konstrukcja
takich pipet pozwala na powtarzalne, wielokrotne odmierzanie zadanych objetosci cieczy w
krétkim odstepie czasu. Doktadno$¢ danej pipety, procedura kalibracji i sposob uzytkowania
jest szczegdlowo podany przez producenta w instrukcji obstugi, z ktorg nalezy si¢ doktadnie
zapozna¢ przed przystgpieniem do pracy.

Cylindry miarowe petnia funkcje pomocniczg i stuzg jedynie do przyblizonego odmierzana
okreslonych objetosci cieczy. Maja posta¢ wysokiego cylindra umieszczonego w plastikowe;j
podstawie. Cylindry miarowe sg skalowane na wylew 1 nie nalezy wytrzasa¢ z nich resztek
cieczy. Wykonane s3 z kruchego szkla sodowego o niskiej rozszerzalno$ci cieplnej co
powoduje, ze tatwo ulegaja rozbiciu nawet po nieduzym uderzeniu.

Wkraplacze — naczynia miarowe w ksztalcie cylindra zaopatrzonego w dolny kran i szlif
meski. Najwygodniejsze w uzyciu wkraplacze posiadajg ostro §cigta 1 wystajaca lekko poza
obrys szlifu wewnegtrzng rurke zapobiegajaca rozplywaniu si¢ cieczy po szlifie oraz
dodatkowa boczng rurke stluzaca do wyrdwnywania cisnien 1 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 przekrgcajac kran 1 obserwujac tempo wyptywu cieczy na naniesionej na Sciance
bocznej skali.

2.3. Pomocniczy sprzet szklany

Szkietka zegarkowe. Stuzg do suszenia niewielkich ilosci substancji, odwazania zwigzkow,
przykrywania zlewek lub jako podparcie do odktadania zabrudzonego sprzgtu, tak aby nie
opierat si¢ on o stot laboratoryjny.

Bagietki. Szklane preciki stosowane do mieszania roztwordw, przenoszenia osadow,
przelewania roztwordw, zabezpieczenia roztwordOw 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 podlaczenia weza prozniowego. Stosowane sa w zestawach
do saczenia pod obniZonym ci$nieniem. W trakcie pracy powinny by¢ zawsze zabezpieczone
przed przewrdceniem poprzez zamocowanie w tapie na statywie.
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Lejki szklane jako$ciowe. Lejek w ksztalcie stozka zakonczony diuga szklang rurka. Stuzy do
przelewania plynéw oraz do saczenia z wykorzystaniem odpowiednio zlozonej bibuty
filtracyjnej. Lejki zaopatrzone w krotsza i szeroka noge stuza do przesypywania substancji
statych, chociaz do tego celu coraz czeg$ciej uzywa si¢ ich wersji plastikowych.

Eksykatory. Zamknigte za pomocg 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 $rodek suszacy, a
nad nim perforowang ptytke, najczeséciej porcelanowa oparta o wewnetrzy wystep. Jako
srodek suszacy wykorzystuje sie najczesciej bezwodny chlorek wapnia, stezony kwas
siarkowy, staly KOH lub P>Os. Rodzaj srodka powinien by¢ uwaznie dobrany w zaleznos$ci
od wlasciwosci chemicznych suszonej substancji, tak aby unikngé¢ niepozadanych interakcji.
Redukcje oraz ekspansje. Krotki tacznik szklany zaopatrzony w dwa szlify, meski 1 zenski, o
roznych $rednicach. Stosowane sg do taczenia ze soba elementdéw aparatury laboratoryjnej
roznigcych si¢ rozmiarami szlifow. Obecnie rozmiary szliféw sg standaryzowane, to znaczy
maja Scisle okreslong Srednice wewnetrzng, kat nachylenia oraz dlugo$¢. Wystepuja w
typoszeregu 8, 10, 14, 19, 24, 29, 32 1 64 w wersji zenskiej oraz meskie;j.

2.4. Inny sprzet laboratoryjny

Tryskawki. Plastikowe cienkoScienne naczynia wykonane z polietylenu wyposazone w
plastikowg rurke z dysza na koncu. Stuzg do przechowywania wody destylowanej lub innych
rozpuszczalnikow uzywanych przede wszystkim do mycia szkta laboratoryjnego 1 operacji
przemywania na przyktad osadow.

Parownice. Porcelanowe lub kwarcowe naczynia stuzgce do zat¢zania, odparowywania i
krotkotrwatego prazenia substancji. Powinny by¢ ogrzewane przez plytke grzejng. Gwattowne
zmiany temperatury, w szczeg6dlnosci schtodzenie, moga powodowac ich pekanie.

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

Plytki porcelanowe do reakcji kroplowych. Stuza do réwnoczesnego wykonania kilku reakcji
chemicznych przy uzyciu niewielkich ilosci odczynnikéw. Umozliwiajag wygodne porownanie
1 ocen¢ wizualng eksperymentow.

Lejek Buchnera. Cylindryczny lejek wykonany z porcelany badz szkta, posiadajacy ptaska
wewnetrzng przegrode w postaci spieku szklanego lub perforowanej ptytki, na ktorej ktadzie
si¢ odpowiednio dopasowany krazek bibuty filtracyjnej. Noge lejka uszczelnia si¢
dopasowanym korkiem i1 umieszcza w szyi kolby ssawkowej. Lejki tego typu shuzg do
odsaczenia duzych objetosci cieczy lub oddzielania trudno saczacych si¢ osadow sie z
wykorzystaniem obnizonego ci$nienia. Odmiang lejka Buchnera stuzacego do odsaczania
mniejszych ilosci substancji jest lejek Hirscha. Charakteryzuje si¢ on stozkowym ksztaltem i
stosunkowo matym polem sitowego dna, na ktorym umieszcza si¢ krazek filtracyjny.

Statywy, laczniki i tapy laboratoryjne to wyposazenie stuzace zamontowaniu aparatury
chemicznej w celu jej unieruchomienia i bezpiecznego uzytkowania

Tréjnogi, trojkaty i ptytki 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 witasng regulacj¢ 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 S$rednicy ogrzewanej kolby. Podczas pracy z typowymi czaszami grzejnymi
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posiadajacymi oplot materiatowy nalezy mie¢ zawsze na uwadze, ze peknigcie kolby w
trakcie ogrzewania doprowadzi do zalania elementu grzejnego a w konsekwencji moze
spowodowac zwarcie lub pozar.

Mieszadlo magnetyczne. Stuzy do mieszania cieczy w naczyniach laboratoryjnych za pomoca
umieszonego wewnatrz naczynia elementu magnetycznego (mieszadetka). Moc mieszadta
magnetycznego oraz wielko$¢ elementu magnetycznego decyduja o objgtosci cieczy, ktorg
mozna wymiesza¢ przy jego uzyciu. Zazwyczaj jest to objeto$¢ rzedu kilkuset centymetrow
szesciennych. Duze mieszadta magnetyczne sg w stanie miesza¢ od 10 do 20 litréw roztworu.
Wicksze objetosci cieczy, ciecze o duzej lepkosci oraz geste zawiesiny miesza si¢ za pomocg
mieszadel mechanicznych. Mieszadlo 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 wlaczajac mieszadto magnetyczne
w celu uniknigcia rozbicia szklanego sprzetu obroty mieszadla powinny by¢ skrecone na
warto$¢ minimalng 1 dopiero potem stopniowo podnoszone. Niektore mieszadta wyposazone
sa dodatkowo w funkcje grzania z jego precyzyjng kontrolg. Kontrola temperatury moze
odbywac si¢ na drodze ustawienia temperatury samej tylko ptyty grzejnej, co niekiedy moze
powodowaé przegrzewanie cieczy w naczyniu. Badz jak ma to miejsce w bardziej
zaawansowanych modelach jest dodatkowo sterowana poprzez termopar¢ umieszczona
wewnatrz ogrzewanego roztworu. Wspotczesne mieszadta z grzaniem 1 precyzyjna kontrolg
temperatury s3 wykorzystywane do prowadzenia procesOw w tazniach grzejnych
umieszonych bezposrednio na plycie mieszadta.

Palnik gazowy. Stosowany jest do ogrzewania naczyn laboratoryjnych, tazni i prazenia
substancji. Palnik podiaczony jest do instalacji gazowej gumowym wezem. Na wyjsciu
instalacji (przed we¢zem) znajduje si¢ zawor kulowy, ktory po zakonczonej pracy powinien
by¢ bezwzglednie zamkniety. Nie stuzy 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 czg$ci pierscieniem z dwoma otworami. Ilo§¢ doprowadzanego
powietrza reguluje si¢ przez zmian¢ potozenia ruchomego pierscienia. Ulepszonym typem
palnika o wickszej wydajnosci jest palnik Teclu, ktory pozwala na doktadniejsza regulacje
doptywu powietrza poprzez przekrecanie metalowej plaskiej nakretki. Innym spotykanym
typem jest palnik Meckera zakonczony u wylotu nasadkg z metalowg siatka dzielacg ptomien
na wiele krotszych stozkow. Ze wzgledu na wicksza powierzchnie ogrzewania lepiej nadaje
si¢ do prazenia w tyglach i1 ogrzewania plytek umieszczonych na trojnogach.

2.5. Laboratoryjne palniki gazowe — budowa, zasada dzialania i obstuga

Palniki gazowe s3 nieodzownym elementem wyposazenia kazdej pracowni chemiczne;j.
Stanowia zrodto czystego i tatwo regulowanego ognia, niezb¢dnego do ogrzewania, prazenia,
topienia substancji oraz przeprowadzania wielu reakcji chemicznych w podwyzszonych
temperaturach. Cho¢ na przestrzeni lat powstato wiele ich konstrukcji, wszystkie opieraja si¢
na tej samej, prostej zasadzie: kontrolowanym spalaniu gazu (najcz¢sciej metanu, propanu-
butanu lub ich mieszaniny) z odpowiednig iloscig powietrza.

Ponizej przedstawiono charakterystyke trzech podstawowych typéw  palnikow
laboratoryjnych, ze szczegdlnym uwzglednieniem budowy 1 obslugi palnika Meckera,
przeznaczonego do prac w wysokich temperaturach.

2.5.1. Typy palnikow gazowych

W historii chemii laboratoryjnej wyksztalcity si¢ trzy klasyczne konstrukcje palnikow,
réznigce si¢ stopniem skomplikowania, wydajnoscig i charakterystyka ptomienia.
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¢ Palnik Bunsena

Jest to najstarszy i1 najbardziej rozpowszechniony typ palnika, skonstruowany w 1850 roku
przez niemieckiego chemika Roberta Bunsena. Jego budowa jest prosta i sktada si¢ z dwoch
glownych czesci: podstawy z doprowadzeniem gazu oraz pionowego kominka. Gaz wptywa
do kominka przez waska dysze w jego dolnej czesci. Zasysanie powietrza niezbgdnego do
spalania odbywa si¢ przez dwa otwory umieszczone w $ciankach kominka, tuz nad dysza. Na
te cze$¢ nalozona jest obrotowa nasadka z analogicznymi otworami. Obracajac nig, mozna
precyzyjnie zwigksza¢ lub zmniejsza¢ przeswit, regulujac tym samym ilo$¢ mieszanego z
gazem powietrza. Gdy doptyw powietrza jest niewielki, spalanie jest niecatkowite, a ptomien
jest duzy, swiecacy i kopcacy (to Swiecenie powoduja rozzarzone czastki sadzy). Zwigkszenie
doptywu powietrza prowadzi do uzyskania wysokiego, nieswiecacego, niebieskiego
ptomienia.

}

Kominek

Doptyw powletrza

Doptyw gazu
ofpsmaicns

Zdj@ci .1-:"Il’alnik Bunsen.

e Palnik Teclu

To udoskonalona wersja palnika Bunsena, zaprojektowana przez rumunskiego chemika
Nicolae Teclu. Podstawowa zasada dzialania pozostaje taka sama, ale konstrukcja wprowadza
znacznie wygodniejsze 1 precyzyjniejsze mechanizmy regulacyjne. Doptyw gazu reguluje si¢
tutaj za pomocag S$rubki umieszczonej z boku podstawy. Natomiast doptyw powietrza
kontrolowany jest przez obrotowy krazek z nacigciami, osadzony na gwincie w dolnej czesci
kominka. Obracanie krazkiem powoduje jego podnoszenie lub opuszczanie, co plynnie
odstania lub zastania szczeling doprowadzajaca powietrze. Taka konstrukcja pozwala na
uzyskanie wyzszej temperatury niz w palniku Bunsena 1 jest bardziej odporna na niepozadane
"przeskakiwanie" plomienia.

Kominek

Reguiaiorn powstrza pokretio regulacy gazu

Zdjecie 2: Palnik Teclu.
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e Palnik Meckera (Mékera)

Jest to konstrukcja francuskiego inzyniera Georgesa Mékera z 1903 roku, zaprojektowana
specjalnie do zadan wymagajacych uzyskania wysokich, réwnomiernych temperatur, takich
jak prazenie substancji czy topienie metali i stopow. Dzigki swoim rozwigzaniom
konstrukcyjnym eliminuje gtowne wady poprzednikéw: zbyt niskg temperature i
niejednorodno$¢ ptomienia. Jego szczegdélowa budowa i zasada dziatania zostaty opisane w
kolejnym podpunkcie.

Zdjecie 3: Palnik Meckera

4

L

an:‘.n:v powiebrza

NN N

2.5.2. Szczegotowa budowa i zasada dziatania palnika Meckera

Palnik Meckera, cho¢ opiera si¢ na tej samej fizycznej zasadzie co palnik Bunsena,
wprowadza trzy kluczowe modyfikacje, ktore rewolucjonizujg jego parametry:

1.

Zwiekszony 1 regulowany doplyw powietrza: u nasady kominka znajduje si¢ szereg
otwordw, co umozliwia zassanie znacznie wigkszej ilosci powietrza. Regulacja odbywa
si¢ za pomocg ruchomego pierscienia, podobnie jak w palniku Bunsena, ale precyzja i
zakres regulacji sg znacznie wigksze. Pozwala to na uzyskanie optymalnej mieszanki gazu
z powietrzem, zblizonej do stechiometrycznej (ok. 1:6 objetosciowo), co jest warunkiem
catkowitego spalania.

Poszerzony wylot kominka: gérna cze$¢ kominka ma wyraznie wigkszg Srednice. To
rozszerzenie spowalnia przeptyw mieszanki palnej, przygotowujac ja do koncowej, bardzo
intensywnej fazy spalania.

Siatka lub krata niklowa: to najbardziej charakterystyczny i najwazniejszy element
konstrukcyjny. Na rozszerzonym wylocie kominka umieszczona jest nasada z wtopiong
siatkag lub, w bardziej zaawansowanych wersjach, kratka o strukturze plastra miodu
(komorki o przekroju kwadratowym ok. 4 mm? i glebokosci ok. 10 mm). Nikiel zostat
uzyty ze wzgledu na swoja odporno$¢ na wysoka temperature i korozje. Siatka ta spelnia
dwie zasadnicze funkcje:

e Zapobiega cofaniu si¢ ptomienia: siatka dziala jako przerywacz plomienia.
Odprowadza ciepto, uniemozliwiajac rozprzestrzenianie si¢ ptomienia w dot kominka,
co jest czestym 1 niebezpiecznym zjawiskiem w palniku Bunsena (tzw.
"przeskoczenie").
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e Rozbija ptomien: siatka dzieli jeden duzy strumien mieszanki palnej na setki
drobnych, rownoleglych strumyczkéw. W efekcie zamiast jednego duzego ptomienia,
nad siatkg tworzy si¢ jednorodne pole matych, stozkowatych ptomykéw. Dzigki temu
powierzchnia grzewcza jest duzo wigksza, a rozklad temperatury w jej obrebie jest
niezwykle rownomierny.

2.5.3. Stozek plomienia i temperatury

W palniku Bunsena, przy odpowiednim doptywie powietrza, wyraznie widoczne sg trzy
stozki: wewnetrzny (najchtodniejszy, niebieskawy), srodkowy (redukujacy, o niecatkowitym
spalaniu) 1 zewngtrzny (utleniajacy, najgoretszy, prawie bezbarwny).

W palniku Meckera, dzigki idealnemu wymieszaniu gazu z powietrzem, tradycyjny podziat
ulega zatarciu. Ptomien staje si¢ bardziej jednorodny.

Strefa wewnetrzna: tuz nad powierzchnig siatki nie ma jednego, duzego, chtodnego
stozka. Zamiast tego powstaje warstwa setek drobnych, intensywnie niebieskich stozkow.
Jest to strefa wstepnego spalania, ale ze wzgledu na intensywnos$¢ procesu, jej temperatura
jest znacznie wyzsza niz analogicznego stozka w palniku Bunsena.

Strefa zewnetrzna: nad polem matych stozkow rozwija si¢ jednolity, jasnoniebieski lub
jasnofioletowy ptomien. To strefa catkowitego spalania, charakteryzujaca si¢ wyjatkowo
wysoka 1 stabilng temperaturg na duzej przestrzeni.

a) /\\ b) I/\—'-\—1540"C
! ,,f' \

- Stozek utleniajacy / —*\'—1550 °C

f ——4—1560°C
J ||
| |
I' ,
\ —{-1540°C
_— Stozek redukujacy . 520°C
_Stozek wewngtrzny
= Sy 380

Zdjecie 4: a) Schemat ptomienia palnika Bunsena z zaznaczonymi 3 stozkami; b) Rozktad
temperatur w palniku Bunsena — schematyczny rysunek plomienia z naniesionymi
warto§ciami temperatur w réznych punktach.

Réownomiernos$¢ temperatury: podstawowg zaletg palnika Meckera jest minimalna réznica
temperatur w obrebie ptomienia. O ile w palniku Bunsena temperatura moze waha¢ si¢ od
ok. 300 °C do 1560 °C (ro6znica ponad 1200 °C), o tyle w palniku Meckera rdznice te sa
zredukowane do zaledwie okoto 150 °C. Oznacza to, ze praktycznie cata objetose
ptomienia ma temperature bardzo bliska maksymalne;.

Maksymalna temperatura: palnik Meckera umozliwia osiagnigcie temperatury do 1750 °C
bez uzycia dodatkowych urzadzen. Pozwala to na swobodne prazenie tygli, topienie wielu
metali 1 stopow. Co wigcej, zastosowanie dmuchawy (wprowadzajacej dodatkowe
powietrze lub tlen pod ci$nieniem) pozwala podnie$¢ temperatur¢ plomienia nawet do
1800 °C, a w wersjach zasilanych tlenem zamiast powietrza — do ok. 2200 °C, co
doréwnuje parametrom specjalistycznych piecow laboratoryjnych.
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2.5.4. Instrukcja obstugi palnika Meckera

Czynno$ci przygotowawcze:

1. Kontrola gldéwnego zaworu gazu: przed przystapieniem do jakichkolwiek czynnosci przy
stanowisku pracy, nalezy upewni¢ si¢, czy gtowny zawor odcinajacy doptyw gazu do
catej sekcji (stotu lub wyciagu laboratoryjnego) jest otwarty. Jesli jest zamknigty (ramig
zaworu prostopadle do kierunku rury), nalezy go otworzy¢ (rami¢ rownolegle do
kierunku rury). Jest to warunek konieczny, aby gaz mogt w ogodle doptyna¢ do
stanowiska pracy.

2. Sprawdzenie stanu zaworow na stanowisku:

e Zawor przy kruécu (przy stole): sprawdz, ktory z zaworéw przy dwudroznym kruccu
odpowiada twojemu stanowisku. Powinien by¢ on w pozycji zamknigte;.

e ZawoOr przy palniku: upewnij si¢, ze zawor na palniku Meckera (stuzacy do regulacji
ilosci gazu) jest w pozycji zamknigtej (rami¢ zaworu prostopadle do kierunku rury).
Zapobiegnie to niekontrolowanemu ulatnianiu si¢ gazu po otwarciu glownego
doptywu do kruéca.

3. Kontrola potaczen: sprawdz, czy palnik jest stabilnie podiaczony do jednego z wyjs¢
dwudroznego krucca za pomocg weza gumowego. Upewni]j si¢, Zze waz nie jest zalamany,
przetarty, a wszystkie potgczenia sg szczelne.

4. Kontrola siatki: obejrzyj niklowg siatke na szczycie palnika. Musi by¢ czysta, wolna od
nagaru 1 nieuszkodzona. Jesli zauwazysz zabrudzenie siatki oczys¢ ja.

5. Wietrzenie: upewnij si¢, ze wyciagi laboratoryjne sg wiaczone.

Zapalanie palnika:

6. Otworz dopltyw gazu do stanowiska: otworz zawor przy kruécu (na stole) odpowiadajacy
Twojemu palnikowi. Rami¢ zaworu ustaw rownolegle do kierunku rury. Gaz dociera
teraz do zaworu przy palniku, ale dalej nie ptynie, poniewaz ten zawor jest zamkniety.

7. Zamknij doptyw powietrza w palniku: zakre¢ ruchomy pierscien u nasady palnika
Meckera, aby odcig¢ dostgp powietrza. Zapobiegnie to "przeskoczeniu" plomienia w
momencie zaptonu.

8. Przygotuj zrodto ognia: przygotuj zapalong zapalke, zapalniczke Ilub iskrownik
laboratoryjny. zrodto ognia trzymaj przy krawedzi wylotu palnika, tuz nad siatka.

9. Wpus¢ gaz i zapal: trzymajac zrédlo ognia przy wylocie palnika, energicznie i catkowicie
otworz zawodr przy palniku. Dzigki temu gaz natychmiast wyplynie z odpowiednim
ci$nieniem 1 zapali si¢ od plomienia. Palnik powinien zapali¢ si¢ stosunkowo duzym,
z0ttym, kopcacym ptomieniem.

10. Uwaga: nigdy nie otwieraj zaworu przy palniku, zanim nie przygotujesz ognia. Zawsze
najpierw ogien, potem gaz.

11. Regulacja doptywu powietrza (optymalizacja plomienia): gdy palnik pali si¢ stabilnie
zOltym plomieniem, przystap do regulacji, w tym celu powoli odkregcaj ruchomy
pierscien, zwigkszajac doptyw powietrza.

12. Obserwuj zmiany: ptomien stopniowo zmieni barwe¢ z zottej na niebieska, stanie sie
krotszy 1 bardziej sztywny.

13. Stan optymalny to taki, w ktorym nad siatkg wyraznie wida¢ pole drobnych, ostrych,
niebieskich stozkéw, a nad nimi jednolity, jasnoniebieski ptomien (stozek zewnetrzny).
Praca palnika powinna by¢ cicha lub z ledwie styszalnym, rownomiernym szumem. Jesli
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14.

pojawi sie glosny "huk", oznacza to, ze doptyw powietrza jest zbyt duzy — nalezy go
nieco zmniejszy¢ (przymkna¢ obraczke).

Ostateczna regulacja ilosci gazu: jesli potrzebujesz zmieni¢ catkowita wielkos¢
(wysoko$¢) ptomienia, uzyj zaworu przy palniku. Pamigtaj, ze po zmianie ilo$ci gazu
moze by¢ konieczna ponowna, delikatna korekta doptywu powietrza.

Zasady bezpieczenstwa podczas pracy z palnikiem laboratoryjnym:

Palnik nalezy ustawia¢ w bezpiecznej odleglosci od krawedzi stotu, aby zapobiec jego
przypadkowemu straceniu. Przed rozpoczeciem pracy upewnij si¢, ze w bezposrednim
sgsiedztwie palnika nie znajduja si¢ naczynia z substancjami tatwopalnymi (np.
rozpuszczalnikami organicznymi) ani cieczami o niskiej temperaturze wrzenia (np.
eterem, alkoholem).

Podczas ustawiania palnika lub trojnogu na stole zwracaj uwage na ewentualne
nieréwnosci blatu (np. przerwy pomiedzy ptytkami). Upewnij sig, ze palnik i tréjnog sa
ustawione stabilnie.

Niedopuszczalne jest dokonywanie regulacji wielkosci ptomienia (poprzez zmiang
doptywu gazu) w sytuacji, gdy nad palnikiem znajduje si¢ trojndég z siatkg. W razie
potrzeby zmiany intensywnos$ci grzania nalezy najpierw delikatnie wysung¢ palnik spod
trojnogu (nigdy odwrotnie), wyregulowa¢ ptomien, a nastgpnie ostroznie wsungé go z
powrotem na wtasciwe miejsce.

Uzywaj odpowiednich narzedzi (szczypce, rekawice zaroodporne), aby uniknaé
poparzenia.

Nie pozostawiaj wlgczonego palnika bez nadzoru.

Unikaj gwattownych ruchéw w poblizu palnika oraz przeciggdéw, ktore moga zdmuchnaé
ptomien lub zaburzy¢ proces spalania.

Uwazaj na nierowno$ci na stole podczas przesuwania palnika lub tréjnogu nad nim
umieszczonego.

Gaszenie i sytuacje awaryjne:

1.

2.

Aby bezpiecznie zgasi¢ palnik, po prostu zakre¢ zawor doptywu gazu. Ptomien zgasnie

natychmiast. Zamknij réwniez zawor gazu przy kruccu (przy stole).

Sytuacja awaryjna — cofnigcie si¢ ptomienia ("przeskoczenie"): cho¢ konstrukcja z siatka

znaczaco minimalizuje to ryzyko, moze ono wystapi¢ w skrajnych przypadkach (np. zbyt

duzy doptyw powietrza, bardzo maty doplyw gazu, gwaltowny podmuch powietrza).

Objawia si¢ to:

o Charakterystycznym, glosnym ,,huczeniem”.

e Zmiang wygladu plomienia: staje si¢ on waski, wysoki, ostry, czgsto o zielonkawe;j
barwie, 1 nie zajmuje catego przekroju wylotu palnika.

e Szybkim 1 silnym nagrzewaniem si¢ korpusu palnika.

POSTEPOWANIE: NATYCHMIAST ZAKREC DOPLYW GAZU! Jest to
bezwzglednie konieczne, aby zapobiec uszkodzeniu we¢za i1 potencjalnemu pozarowi.

Po ostygnigciu palnika (kilka minut), sprawdzZ stan siatki. Jesli jest uszkodzona, nie
uzywaj palnika. Jesli jest sprawna, zapal palnik ponownie (pamigtaj o calkowitym
zamknigciu doplywu powietrza).
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3. Oznakowanie substancji chemicznych, klasyfikacja i informacja o zagrozeniach
Zrédla:

https://www.gov.pl/web/chemikalia/clp
https://echa.europa.eu/pl/regulations/clp/legislation
https://www.gov.pl/web/chemical/reach
https://echa.europa.eu/pl/regulations/reach/understanding-reach

Substancje chemiczne moga wykazywaé dziatanie niebezpieczne zaréwno dla samych
uzytkownikéw jak i dla otoczenia oraz S$rodowiska. Z tego powodu wymagaja one
odpowiedniej klasyfikacji i formy przekazu informacji o powigzanych zagrozeniach. W tym
celu tworzy si¢ rozporzadzenia, ktore okreslaja wspolne dla wszystkich zasady zwigzane z
wprowadzaniem do uzytkowania tego typu substancji czy tez mieszanin. Rozporzadzenie
Parlamentu Europejskiego 1 Rady (WE) nr 1272/2008 z dnia 16 grudnia 2008 r. w sprawie
klasyfikacji, oznakowania 1 pakowania substancji 1 mieszanin, w skrocie rozporzadzenie CLP
(ang. Classification, Labelling and Packaging). Celem rozporzadzenia jest zapewnienie
wysokiego poziomu ochrony zdrowia czlowieka i srodowiska, a takze swobodnego przeptywu
substancji chemicznych, mieszanin 1 wyrobow za pomocg zharmonizowania kryteriow
klasyfikacji substancji i mieszanin oraz przepisOw dotyczacych oznakowania i pakowania
substancji 1 mieszanin stwarzajacych zagrozenie. Jednym z kluczowych celow
funkcjonowania zasad wprowadzonych przez rozporzadzenie CLP jest ustalenie, czy dana
substancja chemiczna badZz mieszanina charakteryzuje si¢ wlasciwosciami kwalifikujacymi ja
jako stwarzajaca zagrozenia. Gdy to kryterium jest spelnione nalezy ja odpowiednio
sklasyfikowa¢ na podstawie zebranych informacji, np. na temat danych toksykologicznych.
Jezeli substancja badz mieszanina spelni warunki danej klasyfikacji to w kolejnym kroku
nalezy oceni¢ klase, a takze kategori¢ zwigzanych z nig zagrozen. Klasy te dzielg zagrozenia
na:
zagrozenia fizyczne
zagrozenia dla zdrowia
zagrozenia dla srodowiska

e inne zagrozenia
Informacje na temat zagrozen powigzanych z substancjami badz mieszaninami, ktére zostaty
sklasyfikowane, przekazywane sg do pozostatych uczestnikéw tancucha dostaw, w tym takze
konsumentéw. Jednym z istotnych sposobdéw jest odpowiednie oznakowanie chemikaliow
przedstawiajace zagrozenia zwigzane z uzytkowaniem. Jest ono umieszczane na etykietach
badz w kartach charakterystyki. Zwraca to uwage uzytkownikdéw potencjalne zagrozenia i
konieczno$¢ zarzadzania zwigzanym z tym ryzykiem. Wsrdd elementdw wykorzystywanych
do oznakowania wg. rozporzadzenia CLP znajduja si¢:
hasta ostrzegawcze
piktogramy okreslajace rodzaj zagrozenia
standardowe zwroty, ktore wskazuja rodzaj danego zagrozenia
sposoby zapobiegania zagrozeniom
metody przechowywania substancji
sposoby utylizacji substancji dla kazdej klasy jak 1 kategorii zagrozenia

3.1. System Kklasyfikacji i oznakowanie substancji i mieszanin chemicznych GHS

Rozporzadzenie CLP wdraza do europejskiego porzadku prawnego zharmonizowany system
klasyfikacji 1 oznakowanie substancji i mieszanin chemicznych (Globally Harmonized
System — GHS) opracowany w ramach struktur Organizacji Narodow Zjednoczonych,
a wykorzystywany przez panstwa z catego $wiata. W ramach systemu CLP/GHS przyj¢to
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dziewie¢¢ zunifikowanych graficznie znakow, ktoére odpowiadaja poszczegdlnym klasom
i kategoriom zagrozenia. Do kazdego dopasowano stosowne numeryczne oznaczenia
niebezpiecznych substancji chemicznych: od GHSO1 do GHS09. Wedlug obowiazujacego
systemu, piktogram okre$lajacy rodzaj zagrozenia ma posta¢ bialego rombu z czerwonym
obramowaniem oraz czarnym symbolem przedstawiajagcym w domys$lny sposob rodzaj
ryzyka. Piktogramy umieszcza si¢ na etykiecie produktu w widocznym miejscu opakowania.
Dodatkowo na etykiecie moga znajdowac si¢ zwroty wskazujace rodzaje zagrozen, zwroty
wskazujace srodki ostroznosci oraz hasta ostrzegawcze.

3.1.1. Piktogramy okreslajqce rodzaj zagroienia

Zagrozenia fizyczne

GHSo01

Klasa i kategoria zagrozenia

Substancje wybuchowe

Niestabilne materiaty wybuchowe

Materialy wybuchowe z podklas 1.1, 1.2, 1.3, 1.4
Substancje 1 mieszaniny samoreaktywne, typy A, B
Nadtlenki organiczne, typy A, B

GHSO02

Klasa i kategoria zagrozenia

Substancje latwopalne

Gazy tatwopalne, kategoria zagrozenia 1

Wyroby aerozolowe, kategorie zagrozen 1, 2

Substancje ciekte tatwopalne, kategorie zagrozen 1, 2, 3
Substancje state tatwopalne, kategorie zagrozen 1, 2
Substancje 1 mieszaniny samoreaktywne, typy B-F
Substancje ciekle piroforyczne, kategoria zagrozenia 1
Substancje state piroforyczne, kategoria zagrozenia 1
Substancje 1 mieszaniny samonagrzewajace si¢, kategorie
zagrozen 1, 2

Substancje 1 mieszaniny, ktére w kontakcie z woda
wydzielajg gazy tatwopalne, kategorie zagrozen 1, 2, 3
Nadtlenki organiczne, typy B, C, D, E, F

GHSO03

Klasa i kategoria zagrozenia

Substancje utleniajace

Gazy utleniajace, kategoria zagrozenia 1
Substancje ciekle utleniajace, kategorie zagrozen 1, 2, 3
Substancje stale utleniajace, kategorie zagrozen 1, 2, 3
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GHS04

Klasa i kategoria zagrozenia

»

Gazy pod ciSnieniem

Gazy pod cisnieniem:
e Gazy sprezone
e Gazy skroplone
e Gazy skroplone schlodzone
e Gazy rozpuszczone

GHSO05

Klasa i kategoria zagrozenia

=
el

Substancje korodujace
metale

o Substancje korodujace metale, kategoria zagrozenia 1

Zagrozenia dla zdrowia

GHS05

Klasa i kategoria zagrozenia

el

i

Substancje zrace

e Dziatanie zragce na skore, kategorie zagrozen 1A, 1B, 1C
e Powazne uszkodzenie oczu, kategoria zagrozenia 1

GHS06

Klasa i kategoria zagrozenia

®

Substancje toksyczne

e Toksyczno$¢ ostra (droga pokarmowa, po naniesieniu na
skorg, po narazeniu inhalacyjnym), kategorie zagrozen 1,
2,3
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GHS07 Klasa i kategoria zagrozenia

eToksyczno§¢ ostra (droga pokarmowa, po naniesieniu na
skore, po narazeniu inhalacyjnym), kategoria zagrozenia 4

e Dziatanie draznigce na skore, kategoria zagrozenia 2

e Dziatanie draznigce na oczy, kategoria zagrozenia 2

e Dzialanie uczulajace na skore, kategorie zagrozen 1, 1A, 1B

eDzialanie toksyczne na narzady docelowe — jednorazowe
narazenie, kategoria zagrozenia 3

e Dziatanie draznigce na drogi oddechowe

o Skutek narkotyczny

Substancje drazniace

GHSO08 Klasa i kategoria zagrozenia

e Duziatanie uczulajace na drogi oddechowe, kategorie
zagrozen 1, 1A, 1B

e Dziatanie mutagenne na komorki rozrodcze, kategorie
zagrozen 1A, 1B, 2

o Rakotworczo$¢, kategorie zagrozen 1A, 1B, 2

R e Dziatanie szkodliwe na rozrodczos¢, kategorie
zagrozen 1A, 1B, 2

e Dzialanie toksyczne na narzady docelowe —
jednorazowe narazenie, kategorie zagrozen 1, 2

e Dzialanie toksyczne na narzady docelowe —
powtarzane narazenie, kategorie zagrozen 1, 2

Substancje e Zagrozenie spowodowane aspiracja, kategoria
rakotworcze\mutagenne zagrozenia 1

Zagrozenia dla srodowiska

GHS09 Klasa i kategoria zagrozenia

e Stwarzajgce zagrozenie dla srodowiska wodnego
e Toksycznos¢ ostra, kategoria zagrozenia 1
o Toksyczno$¢ przewlekta, kategorie zagrozen 1, 2

Substancje szkodliwe
dla Srodowiska

3.1.2. Haslo ostrzegawcze
Etykieta zawiera odpowiednie haslo ostrzegawcze zgodne z klasyfikacja danej substancji lub
mieszaniny stwarzajacej zagrozenie. Haslo ostrzegawcze oznacza wyraz wskazujacy na
odpowiedni stopien zagrozenia, w celu ostrzezenia czytajacego o potencjalnym zagrozeniu.
Wyréznia si¢ nastepujace dwa poziomy:
a) niebezpieczenstwo oznacza hasto ostrzegawcze wskazujace na bardziej powazne kategorie
zagrozen,
b) uwaga oznacza hasto ostrzegawcze wskazujace na kategorie zagrozen nizszego stopnia.
Jezeli na etykiecie wystepuje hasto ostrzegawcze ,,niebezpieczenstwo”, nie umieszcza si¢
dodatkowo hasta ostrzegawczego ,,uwaga”.
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3.1.3. Zwroty wskazujqce rodzaj zagrozenia

Zwrot okreslajacy zagrozenie oznacza zwrot przypisany klasie i kategorii zagrozenia
opisujacy rodzaj zagrozen wywotywanych przez substancje lub mieszaning stwarzajaca
zagrozenie, w tym, w odpowiednich przypadkach, stopien zagrozenia. Zwroty wskazujace
rodzaj zagrozenia zgodnie z rozporzadzeniem 1272/2008/WE (CLP) znakowane s3
symbolami ,,H” wraz cyfra oznaczajaca rodzaj zagrozenia:

e H 2** zwroty wskazujace rodzaj zagrozenia odnosnie zagrozen fizykochemicznych

e H 3** - zwroty wskazujace rodzaj zagrozenia dotyczace zdrowia ludzi

e H 4** — zwroty wskazujace rodzaj zagrozenia dla srodowiska
Oraz dwoma kolejnymi cyframi odpowiadajacymi kolejnemu numerowi zagrozenia.

3.1.4. Zwroty wskazujqce srodki ostroznosci

Zwrot okre$lajacy $rodki ostroznosci oznacza zwrot opisujacy zalecane s$rodki stuzace
zmniejszeniu lub zapobieganiu szkodliwym skutkom, ktoére wynikaja z narazenia na
substancje lub mieszaning stwarzajaca zagrozenie podczas jej stosowania lub
unieszkodliwiania. Zwroty sa zakodowane przy uzyciu symboli alfanumerycznych, ktére
sktadajg si¢ z: litery ,,P”, cyfry okreslajacej srodek ostroznosci

e . 1”—o0gdblne

e 2”7 —zapobieganie

e 37 —reagowanie

o 4 —przechowywanie

e ..5” —usuwanie

oraz dwoch cyfr odpowiadajacych kolejnemu numerowi $rodka ostroznosci.

3.2. Karta charakterystyki produktu
Karta charakterystyki (ang. Safety Data Sheet, w skrocie SDS) to dokument zawierajacy
kluczowe informacje o wtasciwos$ciach substancji chemicznej, jej potencjalnych zagrozeniach
oraz zasadach bezpiecznego uzytkowania. W jezyku polskim przyjeto si¢ okreslenie karta
charakterystyki substancji chemicznej lub po prostu karta charakterystyki. W Polsce, tak jak
w calej UE, obowigzek przygotowania kart charakterystyki substancji/mieszaniny
stwarzajacych zagrozenie wynika z art. 31 Rozporzadzenia w sprawie rejestracji, oceny,
udzielania zezwolen 1 stosowanych ograniczen w zakresie chemikaliow (REACH).
Rozporzadzenie REACH dotyczy rejestracji (Registration), oceny (Evaluation), autoryzacji
(Authorisation) 1 ograniczen chemikaliow (Restriction of Chemicals). Format SDS okresla
zatacznik 11 do Rozporzadzenia REACH. Karta charakterystyki musi by¢ zawsze dostepna
podczas ich transportu, uzywania i przechowywania. Odbiorcy takich substancji 1 preparatow
maja obowigzek przechowywac karte w taki sposob, aby kazda osoba majaca z nimi do
czynienia mogla w dowolnej chwili zapozna¢ si¢ z zagrozeniami opisanymi w karcie.
Struktura karty 1 jej zawarto$¢ sa precyzyjnie okreslone migdzynarodowymi przepisami. Karta
charakterystyki zawiera dat¢ sporzadzenia, date aktualizacji, numer wersji 1 nast¢pujace
numerowane punkty:
Sekcja 1: Identyfikacja substancji/mieszaniny oraz firmy/przedsigbiorstwa
Sekcja 2: Identyfikacja zagrozen
Sekcja 3: Sklad/informacja o sktadnikach
Sekcja 4: Srodki pierwszej pomocy
Sekcja 5: Postgpowanie w przypadku pozaru
Sekcja 6: Postgpowanie w przypadku niezamierzonego uwolnienia do srodowiska
Sekcja 7: Postgpowanie z substancjami i mieszaninami oraz ich magazynowanie
Sekcja 8: Kontrola narazenia i $srodki ochrony indywidualne;j
Sekcja 9: Wiasciwosci fizyczne i chemiczne
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Sekcja 10: Stabilnos¢ i reaktywno$¢

Sekcja 11: Informacje toksykologiczne

Sekcja 12: Informacje ekologiczne

Sekcja 13: Postepowanie z odpadami

Sekcja 14: Informacje dotyczace transportu

Sekcja 15: Informacje dotyczace przepiséw prawnych
Sekcja 16: Inne informacje

4. Podstawowe czynnosci laboratoryjne.

4.1. Przelewanie

Do jednej z najczescie] wykonywanych czynnosci podczas pracy laboratoryjnej nalezy
przelewanie cieczy 1 zawiesin. Powinno by¢ ono prowadzone ostroznie 1 w taki sposéb aby
unikng¢ ich rozpryskiwania 1 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, ktorg 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 wiecej wprawy bagietke mozna potozy¢ ptasko na krawedziach zlewki, w taki
sposob aby jeden jej koniec opierat si¢ o wylew 1 wystawat poza obwod zlewki. Tak potozong
bagietke mozna przytrzymywac palcem wskazujagcym co umozliwia operowanie zlewka nadal
tylko jedng reka.

4.2. Stracanie osadow
W preparatyce laboratoryjnej stracanie osadow przeprowadza si¢ w zlewkach. Obliczong ilo$¢
odczynnika strgcajgcego dodaje si¢ ostroznie, lejac po bagietce, matymi porcjami,
jednoczes$nie mieszajac bagietka roztwor. Po opadnigciu osadu na dno naczynia sprawdza si¢
czy wytrgcanie jest catkowite poprzez wprowadzenie kilku kropli odczynnika stracajacego. Z
reguly stosuje si¢ pewien niewielki nadmiar odczynnika stracajacego.

4.3. Ogrzewanie

Palnik gazowy jeszcze do niedawna byl powszechnie uzywanym urzadzeniem grzewczym w
laboratorium. Obecnie w wielu zastosowaniach zostat wyparty przez elektryczne czasze
grzejne 1 mieszadta magnetyczne z plytami grzejnymi. Nalezy tez pamigtaé, ze cieczy
palnych, a wiec wigkszos$ci rozpuszczalnikow organicznych, nie wolno ogrzewa¢ nad
palnikiem gazowym 1 w otwartym naczyniu. Jest jednak nadal niezastapiony w niektorych
zastosowaniach takich jak prazenie niewielkich ilo$ci substancji, ich stapianie czy tez szybkie
ogrzanie roztworu w zlewce.

e ogrzewanie i prazenie substancji powinno odbywac si¢ w stozku utleniajagcym.

e ogrzewanie roztworu w probéwce w plomieniu palnika nalezy prowadzi¢ trzymajac ja za
pomoca tapy do proboéwek, pod pewnym katem, z wylotem skierowanym od siebie, oraz z
dala od innych osoéb pracujacych na laboratorium. Nalezy stara¢ si¢ ogrzewa¢ probowke
lekko ponizej wysokosci lustra cieczy, a nie od samego dna. Podczas ogrzewania
zawarto$¢ probowki nalezy takze energicznie potrzasa¢ aby zapobiec wyrzuceniu
zawartosci probOwki przez przegrzang par¢ wodng. Z tego tez powodu nie powinno
zapehnia¢ si¢ probowki do wiecej niz 1/3 objetosci.

e w celu ogrzania wigkszej objetosci cieczy naczynie, najczesciej zlewke lub erlenmajerke, z
roztworem umieszcza si¢ na trojnogu przykrytym ptytka metalowa lub ceramiczng i
ogrzewa od spodu palnikiem odpowiednio regulujac doptywa gazu i powietrza. Do zlewki
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nalezy wlozy¢ bagietke, ktora zabezpiecza roztwor przed przegrzaniem. Podobne dzialanie
ma dodanie na dno naczynia kilku kamykéw wrzennych lub potluczonej porcelany. W
przypadku ogrzewania roztworu o duzej lepkosci, lub zawierajacego na dnie osad, tak jak
ma to miejsce podczas zatgzania wodnych roztwordéw soli, zawarto$¢ zlewki nalezy
dodatkowo miesza¢ bagietka oraz pocierac jej koncem o dno naczynia w celu uwolnienia
pecherzykow przegrzanej pary wodnej.

e ogrzewanie probowek w tazni wodne;j. Jesli reakcje chemiczne prowadzone w probowkach
wymagaja ogrzewania przez dluzszy okres czasu lub chcemy uniknaé przegrzewania
cieczy nalezy zastosowa¢ odpowiednig tazni¢. Do ogrzewania roztworéw wodnych do
temperatury 100°C wystarczajaca bedzie taznia wodna. W tym celu stosuje si¢ zlewke
napelniong woda, ktorag ustawia si¢ na trojnogu przykrytym ptytka ogrzewana od spodu
palnikiem. W zlewce umieszcza si¢ dopasowany wklad, w ktorym znajdujg si¢
odpowiednie do umieszczenia probowek otwory. Poniewaz wktad opiera si¢ o dno zlewki,
nie ma potrzeby umieszczania dodatkowej bagietki lub kamykow wrzennych. Nalezy
jednak uwazac, aby woda z takiej fazni nie odparowata catkowicie.

e ogrzewanie cieczy mozna takze prowadzi¢ na plytach grzejnych mieszadet
magnetycznych. Do naczynia z ciecza wprowadza si¢ wowczas element mieszajacy,
ktorego praca zapewnia rOwnomierne ogrzewanie cieczy 1 zapobiega miejscowemu
przegrzewaniu roztworu w poblizu styku naczynia z ptyta grzejna.

e ogrzewanie cieczy w czaszach grzejnych prowadzi si¢ w kolbach kulistych o dopasowane;j
do czaszy s$rednicy, natomiast w kolbie umieszcza si¢ kamyki wrzenne. Taki sposéb
ogrzewania jest czesto wykorzystywany, kiedy kolba jest cze$ciag wiekszego zestawu
aparatury 1 jest polaczona na przyktad z chtodnicg zwrotng lub nasadka destylacyjna.

4.4. Przygotowywanie roztworow o okreslonym stezeniu
W praktyce laboratoryjnej bardzo wygodnie jest postugiwaé si¢ roztworami o znanym
stezeniu molowym. Przygotowanie takich roztworow zaktada operowanie odpowiednio
doktadnymi objetosciami, a wiec wymaga postugiwania si¢ szktem miarowym.

Sporzadzenie roztworu przez rozcienczanie. W tym celu potrzebny jest roztwor mianowany o
wyzszym od zadanego ste¢zeniu oraz odpowiednie szklo miarowe. Poniewaz koncowa
objetos$¢ roztworu musi by¢ precyzyjna, roztwor musi by¢ przygotowany w kolbie miarowe;j,
a nie na przykltad w zlewce. Do przenoszenia $cisle okreslonych i doktadnych objetosci
roztworow nalezy wykorzystywa¢ w pierwszej kolejnosci pipety jednomiarowe. Dlatego
czynnosci laboratoryjne przygotowania roztworu przez rozcienczenie obejmujg kolejno:

— obliczenie objgtosci pipet 1 kolb miarowych potrzebnych do przygotowania roztworu

— odmierzenie za pomocg pipety porcji roztworu i1 przeniesienie go do kolby miarowej

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

W miare mozliwosci, aby nie kumulowaé bltedoéw, nalezy tak dobiera¢ objetosci stosowanych
kolb 1 pipet, zeby unika¢ sytuacji, w ktorej na przyktad 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. Czesto stosowang procedurg jest przygotowanie roztworow przez
kolejne rozcienczanie otrzymywanych roztworow.

Uwaga: Szczegolowe zasady postugiwania si¢ szklem laboratoryjnym opisano przy okazji
omawiania poszczegolnych naczyn i powinny byc¢ 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?

W celu sporzadzenia zadanego roztworu nalezy przygotowac pipete jednomiarowa o objetosci

25 cm’ i za jej pomoca odmierzyé porcje roztworu kwasu solnego o stezeniu 0,1 mol/dm?, a
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nastgpnie przenie$é go do kolby miarowej o objetosci 50cm?® i uzupehié objetoéé kolby woda
destylowang do kreski. W trakcie przygotowywania roztworéw nalezy pamieta¢ 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", dokladnym wymieszaniu
otrzymanego roztworu oraz o mozliwej kontrakcji objetosci w kolbie.

Przyklad 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
uzupetnieniu woda 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 pojemnosci 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 zmierzyé
przewodnos¢ trzech roztworow octanu sodu o stezeniach 0,1, 0,01 i 0,002 mol/dm’. Na
stanowisku dostepny jest w butelce zbiorczej roztwor CH;COONa o stezeniu 0,1 mol/dm’,
kolby miarowe 50 cm’ oraz pipety jednomiarowe 5 i 10 cm’.

Roztwér soli o stezeniu 0,1 M najwygodniej jest przela¢ z butelki zbiorczej do zlewki
pomocniczej. Przyblizona objetoéé przelanego roztworu powinna wynie$¢ okoto 30 cm?®. Z tej
zlewki mozna bezposrednio przelaé okoto 20 cm® roztworu do zlewki pomiarowej nr 1.
Pozostate 10 cm® zostanie wykorzystane na przeplukanie pipety o objetoéci 5 cm® i
odmierzenie za jej pomocg porcji 0,1M roztworu i przeniesienie go do kolby miarowej o
objetosci 50 cm>. Po uzupeieniu 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. Pozostatg czes¢ wykorzystujemy do otrzymania trzeciego roztworu. W tym
celu do kolby z roztworem 0,01M zanurzamy pipete o objetosci 10 cm?® i po uprzednim
przeplukaniu odmierzamy nig porcje¢ roztworu, ktdrg przenosimy do drugiej kolby miarowej o
objetosci 50 cm’. Po uzupehieniu w drugiej kolbie objetoéci woda do kreski otrzymujemy
roztwor o stezeniu 0,002 mol/dm?. Roztwor ten przelewamy w ilosci okoto 20cm® do zlewki
nr 3, a nast¢pnie wykonujemy pomiary przewodnosci w zlewkach pomiarowych 1-3.

Sporzadzenie roztworu o znanym stezeniu przez rozpuszczenie odwazki.

Roztwory mianowane mozna otrzymywaé w wygodny sposob przez odwazenie odpowiednie;j
ilosci substancji, a nastgpnie jej rozpuszczenie w precyzyjnie okreslonej objetosci roztworu, a
wiec w kolbie miarowej. Poniewaz naczyn miarowych nie wolno ogrzewaé, a rozpuszczanie
substancji bezposrednio w kolbach nie jest zbyt wygodne pomocniczo do rozpuszczania
stosuje sie zlewki.

Czynnosci laboratoryjne podczas przygotowania roztworu obejmuja kolejno:

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

— odwazenie odpowiedniej ilosci substancji

— przeniesienie odwazki do zlewki i1 rozpuszczenie jej w jak najmniejszej porcji wody (z
ewentualnym podgrzaniem roztworu)

— ilosciowe przeniesienie roztworu ze zlewki do kolby miarowej

— uzupehienie wodg roztworu w kolbie do kreski oraz jego wymieszanie.
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Uwagi: W trakcie wazenia nalezy zwrdci¢ uwage, czy dokladnos$¢ wagi jest wystarczajaca do
przygotowania roztworu o zadanym st¢zeniu. Czasem nalezy przygotowac roztwor o stgzeniu
wiekszym, a nastepnie 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 objetos¢ roztworu nie przekroczyta pojemnosci
zastosowanej kolby miarowej. IloSciowe przeniesienie roztworu oznacza, ze po przelaniu
roztworu ze zlewki do kolby miarowej nalezy do zlewki wla¢ niewielka ilos¢ wody z
tryskawki oplukujac doktadnie §cianki zlewki, a nastepnie roztwor dola¢ do kolby miarowe;.
Takie oplukiwanie naczynia nalezy powtdrzy¢ co najmniej dwa razy. Jezeli dodatkowo
uzywana byta bagietka lub lejek, to ich powierzchnie takze powinny by¢ optukane woda z
tryskawki a roztwdr umieszczony w kolbie. Oznacza to, ze porcje wody uzyte zar6wno do
rozpuszczenia jak 1 do oplukiwania zlewki 1 sprzgtu nalezy tak dobra¢, aby w kolbie miarowej
zostato jeszcze troche miejsce na dokladne dolanie do kreski. W przypadku roztworow o
duzych stezeniach nalezy zwroci¢ szczegdlng uwage na kontrakcje objetosci i ewentualnie
powtorzy¢ dolewanie roztworu do kreski.

5. Obsluga podstawowego sprzetu pomiarowego.

5.1. Zespolona elektroda pH.

Zespolona elektroda szklana stuzy do pomiaru pH czystych cieczy 1 roztwordéw o niewielkiej
zawartosci osadow. Podczas pomiaru mierzona jest aktywno$¢ jonéw wodorowych w
badanym roztworze. Elektroda zespolona zawiera dwie elektrody: odniesienia i pomiarowa,
ktore sg zespolone w jednej obudowie zewngtrznej. Elektroda odniesienia ma staty potencjat i
w stosunku do niej nastepuje poroOwnanie potencjatu elektrody pomiarowej, ktory zalezy od
badanego roztworu. Wartosci te sg przeliczane na jednostki pH za pomoca danych
uzyskanych podczas kalibracji we wzorcowych roztworach buforowych. Elementem
pomiarowym jest jonoczula membrana szklana o kulistym ksztalcie stanowigca koncowsg
czg$¢ elektrody pomiarowej. Nad membrang znajduje si¢ ceramiczny tacznik elektrolityczny,
w postaci niewielkiego punktu wtopionego w szkto, stanowigcy cze$¢ elektrody odniesienia.
Lacznik ten jest elementem przepuszczalnym, przez ktory podczas pomiaru nastepuje kontakt
roztworu badanego z elektrolitem znajdujacym si¢ w elektrodzie odniesienia, stagd musi by¢
on zanurzony podczas pomiaru w roztworze badanym. Na koncu elektrody nasadzony jest
pojemniczek z tworzywa z nasyconym roztworem KCl, ktory zapewnia aktywno$¢ membrany
1 przedtuza zywotnos¢ elektrody. Przed przystgpieniem do pomiaru lub kalibracji nalezy ten
pojemniczek zdja¢. W tym celu nalezy przytrzymac jego nakretke i odkreci¢ 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¢ nasuni¢ty na elektrod¢ i mie¢ dokrecong nakretke co
uszczelni polagczenie.

Zasady postepowania 7 elektrodq.

1. Elektrode nalezy chroni¢ przed stluczeniem. Elektroda ze stluczona, peknieta lub
uszkodzong membrang nie nadaje si¢ do uzytku.

2. Koncéwke elektrody nalezy przetrzymywa¢ w nasunigtym pojemniku z nasyconym
roztworem KCI. 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 1 okresowo go uzupetniac.

3. Membrana elektrody powinna by¢ bezwzglednie czysta. Po kazdym pomiarze nalezy
wypluka¢ elektrode woda destylowang. W przypadku pomiardw z thuszczami lub osadami
elektrode nalezy wypluka¢ najpierw rozpuszczalnikiem lub innym zwigzkiem
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rozpuszczajacym tworzace si¢ osady, dobranym w zaleznosci od ich sktadu, a nastepnie woda
destylowana.

4. Uzywanie elektrody do pomiaru pH cieczy ze znaczng iloscig osadéw moze spowodowac
zatkanie lacznika 1 spowodowaé '"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 ulegaé¢ potencjal elektrody
odniesienia na skutek zmiany sktadu lub zanieczyszczenia elektrolitu w elektrodzie. Dlatego
po podiaczeniu elektrody do pH-metru nalezy ja skalibrowaé na wzorcowe roztwory
buforowe zgodnie z instrukcja obstugi uzywanego pH-metru. Dopiero wdwczas mozna
wykonywa¢ serie pomiarowe. Pomiar bez uprzedniej kalibracji moze by¢ obarczony
znacznym bledem.

Pomiar. Elektrode podlagczamy do pH-metru, zdejmujemy naczynie ochronne, optukujemy
elektrode 1 po jej wykalibrowaniu wykonujemy pomiary. Przed zanurzeniem w badanym
roztworze nalezy zwroci¢ uwage, czy wprowadzenie wody nie wptynie na parametry pomiaru
1 ewentualny nadmiar wody nalezy usung¢ za pomoca kawatkow bibuty osuszajac delikatnie
elektrode. W celu pomiaru badz kalibracji nalezy zanurzy¢ elektrode w badanym roztworze
na takg glebokos¢, aby tacznik znajdowat si¢ ponizej poziomu badanego roztworu, a elektrolit
znajdujacy si¢ wewnatrz elektrody powyzej. W praktyce elektrode zanurza si¢ na giebokos¢
okoto 3 cm 1 najczesciej do jednostkowego pomiaru wystarczajg zlewki o pojemnosci okoto
20 ml, ktore napetnia si¢ cieczg badang do 1/3 ich wysokosci. Nalezy pamigtaé, ze podczas
wykonywania pomiar6w w naczyniu, nie wolno dotykac¢ elektrodg jego dna lub bokéw oraz
trzymac elektrody za kabel. Drgania elektrody podczas pomiaru moga powodowacé btedne
wskazania mierzonych warto$ci pH. Dlatego elektroda powinna by¢ zawieszona nieruchomo
w odpowiednim statywie. Niedopuszczalne jest wykonywanie pomiaréw elektroda trzymanag
w rece. Elektroda zespolona wykazuje pewng bezwladno$¢ 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. Szczeg6lng
uwage nalezy na to zwroci¢ podczas kalibracji, gdzie odpowiednio dlugi czas stabilizacji jest
kluczowy dla precyzji pomiarow. Bezposrednio po zakonczonym pomiarze nalezy elektrode
wyja¢ z naczynia i1 doktadnie optuka¢ w wodzie destylowanej. Poniewaz silnie alkaliczne
roztwory mogg uszodzic membrane szklang, szczegdlnie istotne jest jak najkrotsze trzymanie
elektrody w roztworach o pH > 12 1 jak najszybsze ich wyciagniecie 1 optukanie. Po
zakonczeniu pomiaréw nalezy ostroznie nasung¢ pojemniczek ochronny na elektrode 1 w celu
uszczelnienia dokreci¢ go trzymajac nakretke.

5.2. 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 zwickszenia ich aktywnej powierzchni, redukcji wystepowania niekorzystnego
zjawiska polaryzacji elektrod oraz zmniejszenia wptywu objetosci na impedancje czujnika.
Szklana cela ogranicza wplyw $cianek naczynia na wynik pomiaru. Male otwory w gornej
cze¢sci celi umozliwiajg usuwanie powietrza z celi pomiarowej. Typowa konstrukcja czujnika
oraz uzyte materialty umozliwiaja pomiar przewodnosci roztworé6w wodnych w szerokim
zakresie wartosci przewodnosci od I1puS/cm do 100mS/cm. Pomiary konduktometryczne
posiadaja wiele zalet takich jak fatwa kalibracja, duza powtarzalno$¢, mozliwos$¢ pomiaréw w
szerokim zakresie temperatur i ci$nien. Glowna wada pomiaréw konduktometrycznych jest
duzy wptyw temperatury na pomiar.
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Kalibracja czujnika. Charakterystyczng cechg czujnika konduktometrycznego jest jego stalta
K. Jej warto$¢ jest okreslana w cm™! i zazwyczaj podawana jest przez producenta na korpusie
czujnika lub na przewodzie podiaczeniowym. Typowe wartosci stalej naczynka
konduktometrycznego oscylujag w granicach 1.0 £0,2 cm™. Pod wplywem diugotrwatego
uzytkowania lub zanieczyszczenia efektywna powierzchnia elektrod zmniejsza si¢ prowadzac
do zmiany statej naczynka. Dlatego przed pomiarami przewodnosci wlasciwej za pomoca
czujnika konduktometrycznego nalezy zmierzy¢ jego stala naczynka przez wykonanie
pomiaru przewodnosci wzorcowego roztworu, najczgsciej KCl, o znanym stezeniu i
temperaturze i pordwnaniu otrzymanej wartosci z tablicowa przewodnoscia 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 bibuly 1 jesli to mozliwe
przeptukujemy niewielka 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 zwroci¢ uwage  aby elektrody
pomiarowe byly zanurzone w cieczy, a w celi pomiarowej nie bylo pecherzykow powietrza.
Praktycznie w typowych czujnikach konduktometrycznych minimalny poziom zanurzenia
zapewniajacy optymalne warunki pomiaru to 3-4 cm. W przypadku zaobserwowania
problemow ze stabilizacja wynikow lub ich "ptynieciem" zaleca si¢ mieszanie probki za
pomoca mieszadla magnetycznego, tak aby ujednorodni¢ roztwor i zapewnic jego wymiang w
celi pomiarowe;.

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

Opracowat: dr hab. inz. Maciej Dranka, dr inz. Andrzej Ostrowski
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