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Celem éwiczen jest zapoznanie z metodami wagowymi stosowanymi w chemiczne;
analizie ilo$ciowej, wyrobienie praktyczrnych umiejetnosci postugiwania sig wagami tech-
nicznymi i analitycznymi, nauczenie sirgcania, przemywania i oddzielania osadow przez

sgczenie.

Literatura: Minczewski J., Marczenko Z. - Chemia analityczna t.2

Wprowadzenie

Wagowe (grawimetryczne) metody analizy ilosciowej polegajg na doktadnym okres-
leniu masy oznaczanego sktadnika, wydzielonego z badanej substancji w postaci:
1. Trudnorozpuszczainego osadu zwigzku o statym, stechiometrycznym skladzie. llo$¢ roz-
puszczalnej jego czesci nie powinna przekraczad 0.1 - 0.2 mg, tj. najmniejszej masy na

jaka reaguje waga analityczna.
2. Substancji lotnej, kidrej ilo$¢ oznacza sie posrednio przez okreslenie ubytku masy bada-

nego materiatu, spowodowanego:
al ogrzewaniem w suszarce laboratoryinej w temperaturze 105°C (najczegsciej), np.:

BaCl,x2H,0 + Q= BaCl,+ T 2 H,0
b/ prazeniem w piecu laboratoryinym w temperaturze rzedu 200 - 1000°C (najczescie}), np.:
CaCO,+Q=Ca0 +7T CO,
¢/ dzigtaniem kwasu powodujgcym usuniecie oznaczanego skiadnika w postaci gazu, np.:
CaCO, + 2HCI=CaCL+ T CQO,+ T H,0

3. Substanciji lotnej, ktorej ilosé okresla sie bezposrednio na podstawie wzrostu masy naczy-
nia zawierajgcego zwigzek chemiczny absorbujgcy wydzielany lotny skladnik. Taka ana-
Hze wykonuje sie w zamknietej aparaturze.

4. Masy wydzielonego na drodze elektrolityczne] materiatu, przez pordwnanie masy elekiro-

dy przed i po wykonanym procesie elektrolizy.



Podstawowym urzadzeniem niezbednym do wykonywania analiz losciowych metoda-
mi grawimetrycznymi jest waga analityczna. Jest ona podstawowym i jedynym sprzetem la-
noratoryjnym warunkujacym mozliwoé¢ wykonania takich analiz, a od prawidtowosci dziafa-

lania wagi uzaleznione sg ich wyniki.
Wagi w laboratorium chemicznym

1. Waga techniczna

Waga techniczna jest urzadzeniem pozwalajacym na okreslenie masy naczyn labo-
ratoryjnych | zawartych w nich substancji z doktadnoscia rzedu 0.01 - 0.02 g. Taka doklad-
nosé pozwala na jej wykorzystywanie do odwazania substancji stuzacych do sporzgdzania
roztworéw o stezeniach procentowych, gdzie nie jest konieczna duza dokfadnos¢ okresle-
nia masy. Waga techniczna pomocna jest takze przy wstepnym okreslaniu masy naczyn,
ktdre wazone sg péZhiej na wadze analitycznej. Pozwala to na zabezpieczenie delikatnych
wag analitycznych przed uszkodzeniami wywotanymi przez odaretowywanie niezrownowa-
zonych szalek przez nie majgce wprawy osoby. Wagi techniczne moga miec rézng kon-
strukeje - od najprostszych, szalkowych wymagajacych recznego dobrania odwaznikéw, po-
pizez jednoszalkowe, typu pocztowego aZ po elekironiczne, podajgce na wyéwietlaczu maseg
umieszczonego na szalce przedmiotu. Te ostatnie wymagaja po wigczeniu diugiego, 15-to
minutowego okresu stabilizacji. Z tego powodu nie powinno sig¢ dotyka¢ zadnych przyciskéw
sterujacych wigczonej wagi, gdy2 nieumiejetne obchodzenie koficzy sig na ogét koniecznos-

¢ia poniownego ustawienia wagi i diugiego oczekiwania na jej stabilizacje.

2. Waga analityczna

Waga analityczna jest podstawowym urzadzeniem w analizie ilosciowej wykonywanej
metodarmi chemicznymi (klasycznymi). Stuzy do doktadnego okreslania wyjsciowe] masy
analizowanej substancji | wydzielonych skiadnikéw. Standartowe wagi analityczne o mecha-
nicznym systemie naldadania odwaznikéw (seria WA-32, 33, 36) pozwalajg na okreslenie
mas z doktadnoscia do 0.0001 - 0.00005 g. Sq to najmnisjsze masy na jakie reaguje wychy-
leniem wskazowlka wagi analityeznej. Najwygodniejszymi w pracy laboratoryjnej sq tzw. wa-
gi automatyczne, w kibrych odwazniki zaldadane sg na ramig wagi poprzez dziatanie syste-
mriu pokretet | dzwigni. Najnowsze modele wag pozwalajacych na okreslanie mas z doktad-



noscig do 0.000001 g zbudowane sa na innej zasadzie. Ich koszt jest jednak tak wielki, ze
tylko niektére laboratoria moga sobie pozwoli¢ na taka inwestycje.
Podstawowymi wielko$ciami charakteryzujacymi wagi analityczne sg:

1. Nosnoséé wagi - okreslajaca najwigksze dopuszczalne obceigzenie wagi, nie powodujgce
zagrozenia odksztalcenia jej ramienia. W praktyce najczesciej wynosi ona 100 - 200 g.

2. Czulosé bezwzgledna wagi - okreslana przez najmniejszg dodatkowg mase, ktéra poto-
zona na szalce wagi powoduje wychylenie sig wskazowki z pofozenia zerowege.

3. Zasady obchodzenia si¢ z waga analityczng

Zasady prawidlowego obchodzenia sie z bardzo delikatnym urzadzeniem jakim jest

waga analityczna, wymagajg by:

1. Waga byla czysta i ustawiona w poziomie (kazda waga posiada wbudowana poziomicg)

. Z waga nalezy sie obchodzi¢ bardzo delikatnie. Wszystkie czynnosci powinno sig wyko-
nywaé tak aby nie wywolywaé wstrzasow. Odaretowanie wagi nalezy wykonywac delikat-
nie, pamietajac, aby nigdy nie manewrowaé odwaznikami i zdejmowac wazonego przed-
miotu z szalki, gdy waga jest odaretowana. Drzwiczki wagi powinny by¢ otwierane wytacz-
nie w celu wiozenia lub wyigcia wazonego przedmiotu.

3. Na szalce wagi nie wolno kia$é przedmiotéw o temperaturze réznej od otoczenia, gdyz

moze to doprowadzié do skrécenia lub wydtuZzenia jej ramion - co powoduje nierzetelnosé
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otrzymywanych wynikéw wazenia.

4, Przedmioty wazone powinny byé suche i czyste, a substancje chemiczne powinny sig
znajdowaé w zamknietych naczyniach (naczyrika wagowe).

5. W najblizszej okolicy wag nalezy sie poruszac ostroznie, tak aby nie wywotywa¢ wstrza-
séw mogacych powodowaé niestabilno$é wskazan. Z tego samego powodu hie wolno

opieraé sie o konsole, na kidrych stojg wagi.
4. Nauka wazenia na wadze technicznej WA-300
a. Wigczy¢ zasilacz wagi do gniazda sieciowego.

. Odezekad az waga sie ustabilizuje. Sygnatem jest zakoriczenie odliczania 15-to minuto-

wego czasu na wyswietlaczu
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c. Gdy na wyswietlaczu pojawig sie dwa symbole "u" - potozy¢ na szalce kalibracyiny od-
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waznik o masie 200 g.

. Gdy na wyswietlaczu pojawi si¢ liczba “300.00°, odczekaé ok 15 sekund, po czym odwaz-

nik zdjge.

. Gdy na wyswietlaczu pojawi sig liczba "0.00" lub zblizona {np.0.02 itp), waga jest gotowa

do pracy.
Polozyé delikatnie na szalce wagi wazony przedmiot (o masie nie przekraczajgcej jej nos-

nosci tj. 300 g) i odezytac wynik. W obliczeniach nalezy uwzgledni¢ ewentualng poprawke

wynikajacg z pierwotnego ustawienia wagi.

. Nie nalezy dotykaé zadnych przyciskéw sterujgcych i przetacznikéw - gdyz nieumiejetne

postepowanie prowadzi z reguty do koniecznosci ponownego wigczenia | w konsekwencii

15-to minutowego oczekiwania na jej gotowos¢ do pracy

. Nauka wazenia na wadze analitycznej WA-33

a. Przed rozpoczeciem wazenia nalezy sprawdzi¢ prawidiowosc ustawienia wagi - §. jej wy-

poziomowanie i czy na ramieniu wagi nie pozostawiono odwaznikéw {na wszystkich po-
zycjach odwaznikow pokretta powinny by¢ tak ustawione, aby w okienkach byly same ze-
ra I). W nastepnej kolejnosci nalezy sprawdzi¢ ustawienie punkiu zerowego - odaretowu-
jac ostroznie wage bez obcigzenia. Czynnosc tg wykonuie sie przekrecajac w déf d2wig-
nie umieszczong na lewej, bocznej $ciance wagi. Czynnosc i3 wykonuje sie w dwu efa-
pach. Poczatkowo przekreca sig dzwignie aretazu do wyczucia pierwszego oporu (wtej
pozycji waga jest tylko czesciowo odaretowana. Gdy ma si¢ pewnosc, ze szalki sg 2row-
nowazone tj. wskazéwka widoczna w podswietlanym okienku ustawi sie pomigdzy liczba-
mi 00 i 100, (wskazowka przesuwa si¢ wolno w kierunku zera), mozna przekreci¢ dzwig-
nie dalej, pokonujac pierwszy lekki opér. Po napotkaniu drugiego oporu nalezy zaprzestac
przekrecania i obserwowaé zachowanie si¢ wskazowki na skali. Jezeli ustawi si¢ ona na
zerze skali - waga mozna uznaé za prawidlowo ustawiong. Gdy wskazowka nie ustawia
sie doldadnie na zerze, nalezy sprawdzi¢ czystos¢ szalki | ewentuainie skorygowaé usta-
wienie punkiu zerowego pokretlem znajdujgcym sie w tylnej czesci prawej, bocznej scian-
ki wagi. Po stwierdzeniu prawidtowosci ustawienia punkiu zerowego, wage nalezy delikat-
nie zaaretowaé przekrecajgc dzwignie aretazu delikatnie do gory, do pierwoinego pofoze-

ria.

b. W celu ulatwienia procesu wazenia, nalezy ustali¢ przy pomocy wagi technicznej przybli-



zona mase wazonego preedmiotu (w sposéb zgodny z instrukeig - punkt 4).

¢ Zwazony wstepnie przedmiot nalezy delikatnie umiescié na srodku szalkii zamknad
drzwiczki wagi.

d. Przy pomocy zespoltu czterech koncentrycznych pokretet umieszezonych z lewej strony
wagi nalezy delikatnie ustawié odwazniki na warto$¢ wstepnie ustalone] masy. Czynnosé
ta nalezy wykonaé w taki sposéb, aby prawie jej nie byto siychat.

. Wage nalezy delikatnie wstepnie odaretowa¢ (do pierwszego oporu), po sprawdzeniu
czy wskazdéwka "utrzyma sie” na skali (waga techniczna nie jest zbyt dokfadna - moze
wystapié réznica w granicach 0.1 g) - mozna jg odaretowac do konca. Jezeli w trakcie wa-
zenia okaze sie, ze wskazéwka wychodzi poza skale, nalezy wage zaarectwad | skorygo-
wat wartosé odwaznika o 0.1 g. Jezeli wskazéwka "ucieka” poza wartos¢ 100" na skali, to
nalezy odjat 0.1 g, jezeli wychodzi poza wartos¢ "00" - nalezy doda¢ 0.1 g. Gdy wskazow-
ia stabilizuje polozenie w obrebie skali - nale2y pokrettem umieszczonym z prawej stro-
ny wagi ustawié wskazowke na najblizsze] opisanej liczbg podziaice skali.

f. Odezytaé ustawiong mase z okienek wagi na plycie czofowej (de 0.1 g), dwa nasigpne
miejsca (setne | tysieczne czesci grama) odozytaé na skaii (patrz punkt ), a czwarte migj-
sce po przecinku (dziesieciotysieczne czesci grama) - odczytaé na noniuszu ustawionym
przez pokretic z prawe] czesci wagi (patrz punkt ). Odczytang mase zanotowad, opisac

czego dotyczy | wage ostroznie zaarefowac.
g. Zdjaté wazony przedmioct z szalki, zamkna¢ drzwiczki | ustawi¢ wszystkie cdwazniki w po-

Zyeil "0,
h. Postepujac podobnie jak przy wstepnej kontroli wagi - sprawdzic czy nie zmienit sig punkt
zevowy wagl. Jezeli tak sie stalo, nalezy ustawi¢ "0" ponownie | powtorzyé wazenie.

&, Pojecie stalej masy w analizie wagowej

W trakcie procesdw ogrzewania | prazenia moze sie zmieniad rowniez masa uzywa-
nych w trakcie analizy naczyn. Moze to byé spowodowane odparowaniem z ich powierzchni
niswidocznych kropelsk wody | iuszczu, zaadsorbowanych na powierzchni szida (naczyrika
wagowe) | porcelany (tygie ceramiczne) lub pozostalych po przenoszeniu rekami. Z tego po-
wodu, hie pownno sie dotykaé palcami naczyn uzywanych w trakcie ilosciowych analiz wy-
kenywanych metodami wagowymi. Naczylika wagowe powinny byé przenoszone przy pomo-
cy drewnianych szczypiec, a tygle (porcelanowe | platynowe) - szczypcami metalowymi.

W celu unikniecia bledéw analitycznych, zwigzanych ze zmiang masy uzywanych naczyn,




































