Praktikum iz kemije N. Gros

4. KEMIKALILJE IN PRIPRAVA RAZTOPIN

Temeljni vir podatkov o kemikalijah so katalogi proizvajalcev, etikete na originalni embalaZzi
kemikalije in varnostni listi.

Kemikalijo lahko opredelimo z razli¢nimi podatki kot kaze tabela 8. Za poljubno kemikalijo

po vasi izbiri, ki je ni v tabeli 8, poiscite na spletnem naslovu
http://ecb.jrc.ec.europa.eu/esis/index.php vse tri oznake, ki nastopajo v tabeli.

Tabela 8. Primerjalni prikaz razli¢nih oznak kemikalij

Kemijsko ime EC st. Indeks st. CAS st.
2-butanon 201-159-0 606-002-00-3 78-93-3
metanol 200-659-6 603-001-00-X 67-56-1
butan-1-ol 200-751-6 603-004-00-6 71-36-3
fenol 203-632-7 604-001-00-2 108-95-2
etanol 200-578-6 603-002-00-5 64-17-5

Nevarne kemikalije so na podlagi Zakona o kemikalijah (Ur. 1. RS, §t. 110/03 — uradno
precisceno besedilo, 47/04 — ZdZPZ, 61/06 — ZBioP in 16/08) in UREDBE (ES) st.
1272/2008 EVROPSKEGA PARLAMENTA IN SVETA z dne 16. decembra 2008 o
razvrScanju, oznac¢evanju in pakiranju snovi ter zmesi razvrscene v enega od razredov
nevarnosti, ki jih uvaja Globally Harmonised System of Classification and Labelling of
Chemicals (GHS). Osnovni dokument GHS je dostopen na naslovu:
http://www.unece.org/trans/danger/publi/ghs/ghs rev03/03files e.html

Na sliki 21 je primer etikete ki je oznaéena po starem sistemu.
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Slika 21. Etiketa oznafena po starem: A —1ime pr01zvoda in opis, B — Stevilka proizvoda, C —
nadaljnji opis, D — priporocila o uporabi in shranjevanju, temperatura shranjevanja velja za
daljSe hranjenje, prevoz kemikalije je lahko opravljen pri drugacnih pogojih, da zmanjSamo
stroSke a mora Se vedno zagotavljati kakovost izdelka, E — izjava o nevarnosti, F — analiza
serije, podatki o aktivnosti, Cistosti, stopnji vezave vode za to serijo, G — koli¢ina pakiranja, H
— Stevilka serije, I— znaki za nevarnost, J — nadaljnja informacija o nevarnosti, K — CAS
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Praktikum iz kemije N. Gros

Stevilka (Chemical Abstracts Service number), L - kemijska formula in relativna molekulska
masa, M — drZava izvora, N — varnostni list (MSDS — material safety data sheet) je mogoce
dobiti, O - EC Stevilka (EINECS ali ELINCS), proizvod brez EINECS Stevilke ima opozorilo:
»Pozor: Snov Se ni v celoti testirana«.

Na etiketi, na sliki 21 se je pojavil simbol FW (formula weight). Preberite enoti 8.4 in 8.64 v
dodatnem gradivu [1] in presodite ali je to po SI sprejemljiva veli¢ina? Pojasnite, kaj ste
ugotovili. Kateri veli¢ini bi bilo primerneje podati in s kakSnima simboloma ju zapisemo.

Ali je na etiketah na slikah 22 in 23 tudi FW? Kaj je na etiketah na sliki 22 v zgornjem levem
kotu?

Trenutno sta v veljavi dva nacina oznacevanja nevarnih kemikalij. Po Zakonu o kemikalijah
jedo 1. 12. 2010 Se v veljavi oznaCevanje z oranZnimi simboli na ¢rni podlagi, kot je to na
etiketi na sliki 21. Z uredbo GHS pri¢ne s 1. 12. 2010 veljati globalno usklajeni sistem za
razvrScanje in oznacevanje kemikalij.

Po GHS uredbi morajo biti na etiketi naslednji podatki:
— Ime, naslov in telefonska Stevilka dobavitelja.
— Identifikatorji izdelka (ime in trgovsko ime, racionalna molekularna formula, CAS
Stevilka ali druge oznake kemikalij).
— Piktogram.
— Opozorilna beseda (Pozor, Nevarno).
— Stavki o nevarnosti (H-opozorila).
— Previdnostni stavki (P-opozorila).
— Koli¢ina (sploSna uporaba).
— Dodatne informacije (dodatni stavki o nevarnosti).

Prehod od starega h GHS sistemu oznacevanja kemikalij prikazuje slika 22, na primeru
etikete za metanol.

Oglejte si dopolnilno gradivo proizvajalca kemikalij Merck v spletni u€ilnici in odgovorite na
naslednja vpraSanja.

Kaj so stavki o nevarnosti (H-opozorila, H- Statements)?

Kako so sestavljene oznake stavkov o nevarnosti (H-opozorila)?
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Praktikum iz kemije N. Gros

Kaj so previdnostni stavki (P-opozorila, P-Statements)?

Kako so sestavljene oznake previdnostnih stavkov (P-opozorila)?

Natisnite gradivo s H- in P-opozorili ter R- in S-stavki iz spletne ucilnice, ker ga boste rabili
pri vaji.
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Slika 22. Primerjava etikete oznacene po starem (zgoraj) in etikete oznacene po GHS sistemu
(spodaj).
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Na etiketi ocetne kisline, ameriskega proizvajalca kemikalij J. T. Baker, ki je na sliki 23 in
uporablja nekoliko drugacen varnostni informacijski sistem, oznacite in opredelite pomen
¢im vec elementov.

Malinciaodt Gaker,Inc. Philipsburg, N 09855 USA  FH [906) 8302151 _ waw,fskercom
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Slika 23. Etiketa ameriSkega proizvajalca kemikalij J. T. Baker

Na etiketah so tudi podatki o razredu kemikalije (Chemical Grade, Grade of Chemical), ki
pove njeno stopnjo Cistosti. Pogoste so oznake kot npr A.C.S., p.a., AR, GR. Na etiketah, ki
so na slikah 21 do 23, poiscite oznake o razredu kemikalije. IzpiSite jih in poskusite pojasniti
njihov pomen. Pomagajte si s spletnimi viri. Dva naslova navajamo tukaj:
http://www.reagents.com/products/reagents/grades.html

http://www.sigmaaldrich.com/analytical-chromatography/fluka-analytical/fluka-and-riedel-
quality/definitions.html

Namen te vaje je, da se boste naucili:

— razbrati podatke z originalne embalaze kemikalije in jih pravilno uporabiti pri
nacrtovanju priprave raztopine z zahtevano koncentracijo,

— kemikalijo pravilno navesti v Eksperimentalnem delu diplome ali projektne naloge,

— uporabiti varnostni list,

— ovrednotiti nevarnosti pri uporabi kemikalije in sestaviti navodilo za varno delo,

— uporabiti kataloge o kemikalijah v razli¢nih oblikah (papirna in elektronska) in
razlikovati med razli¢nimi razredi iste kemikalije,

— pravilno pripraviti raztopine za razliéne namene in glede na razli¢ne zahteve, in to z
gravimetri¢nimi in/ali volumetri¢nimi postopki,

— pravilno razred¢iti raztopino.
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Praktikum iz kemije N. Gros

4.1 Priprava raztopin iz koncentriranih raztopin reagentov
Pri vaji boste predvideli pripravo raztopine iz koncentrirane raztopine reagenta. IzraCunajte
nalogi, ki sledita.

IzraCunajte mnoZinsko koncentracijo koncentrirane raztopine klorovodikove kisline (M =
36,461 g/mol, w =37 %, p = 1,186 kg/L).

KakSen volumen koncentrirane raztopine klorovodikove kisline (M = 36,461 g/mol, w = 37
%, p = 1,186 kg/L) bi morali odmeriti, da bi pripravili 1 L raztopine HCI s koncentracijo 0,1
mol/L?

Naloga: Ime in priimek:

Kemikalija:

Koncentracija raztopine (¥ ali ¢):
Volumen pripravljene raztopine:

4.1-1/4_Branje podatkov z etikete kemikalije
Za kemikalijo, ki vam je bila dodeljena, odc¢itajte z originalne embalaze vse identifikatorje
izdelka (ime, formulo, CAS Stevilko ali drugo identifikacijsko Stevilko, molsko maso).

Izpisite znacilnosti kemikalije (masni delez, Cistost, gostoto). Uporabljajte pravilne simbole
veli€in in enote.

Izpisite razred kemikalije (kot npr. A.C.S., p.a., AR, GR, puriss., purum, techn.) ter podatke o
proizvajalcu.
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Poiscite katalosko Stevilko izdelka in Stevilko serije (Lot, Batch).

4.1-2/4 Nacrtovanje priprave raztopine

Uporabite podatke o kemikaliji z etikete kemikalije in za nalogo, ki ste jo dobili, izracunajte
volumen koncentrirane raztopine, ki bi ga morali odmeriti, da bi pripravili raztopino
zahtevane koncentracije in volumna. Ce na etiketi ni podatka o gostoti, uporabite podatek z
varnostnega lista. Ce je masni deleZ opredeljen kot obmodje, vzemite sredino obmogja.

2a

Predvidite konkreten pribor za pripravo te raztopine. Pomagajte si s katalogi. IzpiSite vse
bistvene podatke, ki pribor dolocajo. Utemeljite izbiro pribora.

2a

Podatke, ki ste jih zbrali, poveZite v opis, ki sodi v eksperimentalni del. UpoStevajte vsa
predhodna navodila povezana s tem.

Kemikalije popolno navedemo tako, da vklju¢imo: ime kemikalije, kemijsko formulo, molsko
maso, masni delez, gostoto, CAS Stevilko in razred kemikalije. Predvidite vrsto vode in na
koncu eksperimentalnega dela napisite v stavku, kaksno vrsto vode uporabimo za pripravo

raztopine.

AN
Eksperimentalni del
Aparature in pribor

Kemikalije in reagenti
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4.1-3/4 Uporaba varnostnega lista za pripravo navodila za varno delo

Pred vsakim kemijskim postopkom se mora oseba, ki bo postopek izvajala seznaniti z
nevarnostmi in ukrepi ob morebitnih nezgodah. Ce so navodila za varno delo Ze napisana, jih
oseba prebere in s podpisom potrdi, da je z vsebino seznanjena ter jo razume. Ce navodil ni,
jih mora izvajalec postopka pripraviti in dati to v potrditev nadrejenemu, ki s tem izvajanje
postopka tudi odobri.

Uporabite varnostni list (Safety Data Sheet, Material Safety Data Sheet — MSDS) za vaso
kemikalijo in napiSite navodilo za varno delo za pripravo raztopine, ki vam je bila dodeljena
kot naloga. K posameznim naslovom pripiSite Stevilke enot v varnostnem listu, iz katerih ste
podatke Crpali.

& & Navodila za varno delo

Datum: Referencne Stevilka:

Katedra: Osebe, ki bodo vkljucene:
Lokacija izvedbe dela:

Naslov eksperimenta:

Opis postopka:

Kemikalija: CAS stevilka: Kemijsko ime:

Kemijske nevarnosti

(Fizikalne nevarnosti npr. eksplozivnost, vnetljivost ipd. in nezdruZzljivost z drugimi
kemikalijami.)
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Nevarnost za zdravje in okolje
(Stik s koZo, o€mi, vdihavanje, zauZitje, nevarnost za organe.)

Zascitni ukrepi in pravila obnasanja

Ukrepi za zascito pred nevarnostjo
(Npr. preverjanje, ¢e je ob delovnem mestu tisto, kar rabimo za ucinkovito ukrepanje v

primeru nezgode.)

Odstranjevanje

Obnasanje ob nezgodah in razlitju
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Prva pomo¢
(Stik s kozo, o¢mi, vdihavanje, zauZitje, nevarnost za organe.)

Sestavil - podpis:

Odobril: Datum:

4.1-4/4 Uporaba katalogov za iskanje podatkoy o kemikalijah

Za vaSo kemikalijo poiscite, kakSni razredi Cistosti te kemikalije so v katalogu. Razli¢ne
moznosti izpiSite z vsemi bistvenimi podatki. Vkljucite tudi koli¢ino in kataloske Stevilke, po
katerih bi lahko kemikalije narocili.

Za katero kemikalijo bi se odlocili? NapiSite katalosko Stevilko in utemeljite izbiro!

NapiSite podatke o proizvajalcu kemikalij in poskusite pridobiti podatek o zastopniku oz.
ponudniku, pri katerem bi kemikalijo lahko narocili. Oglejte si katalog kemikalij na spletu.

[1] NIST Special Publication 811, Guide for the Use of the International System of Units (SI),
March 2008.

56



Praktikum iz kemije N. Gros

4.2 Priprava raztopin iz koncentriranih raztopin Kkislin

Pri pripravi raztopin iz koncentriranih raztopin kislin je treba upostevati pravila varnega dela.
V tem primeru konic pipet ne briSemo z vpojnim papirjem. Kisline vedno dodajamo v vodo
in nikoli obratno. Zavedati se je treba, da so reakcije eksotermne. Ob nepravilnem ravnanju
lahko kislina brizgne iz posode in povzro¢i poSkodbe. Dusikova kislina na koZi povzroca
ksantoproteinsko reakcijo, Zveplova kislina razgrajuje organske snovi. Pred delom preberite
navodila za varno delo in s podpisom potrdite, da jih razumete in ste z njimi seznanjeni.

4.2-1/1 Priprava raztopine kisline

Pripravite raztopino kisline za nalogo, ki vam je bila dodeljena. OpiSite postopek priprave. V
posodo za Coulterjev Stevec odmerite predpisani odmerek raztopine kisline za titracijsko
preverjanje.

Naloga: Ime in priimek:

Kislina:

Koncentracija raztopine (¥ ali ¢):
Volumen pripravljene raztopine:

Volumen raztopine kisline, ki ga boste odpipetirali za preverjanje s titracijo bo

PrepiSite vse bistvene podatke z originalne embalaZe kisline.

IzraCunajte, volumski odmerek koncentrirane raztopine kisline za pripravo raztopine kisline.

2e

Merilna pipeta kaksne kapacitete je najustreznejSa za izraCunani volumski odmerek: 10 mL, 5
mL ali 2 mL?

Prepisite podatke z volumetri¢ne steklenice in s pipete, ki ju boste uporabili za pripravo
raztopine.
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Pripravite raztopino kisline. Volumetri¢no steklenico prvo delno napolnite z dvakrat
deionizirano vodo in $ele nato vanjo odmerite kislino. Raztopino v steklenici dopolnite do
oznake Sele, ko ima raztopina sobno temperaturo.

Ali bi pripravili raztopino s previsoko ali s prenizko koncentracijo kisline, ¢e bi volumen
segrete raztopine kisline takoj uravnali na oznako z dodatkom deionizirane vode?

V posodo za Coulterjev Stevec odmerite zahtevani odmerek pripravljene raztopine kisline in
ga dajte preverit s titracijo. Tehnik ali asistent naj vam vpiSe podatek o mnoZini porabljenega
titrirnega sredstva. Asistent ovrednoti vas rezultat.

AN
é)bﬁ NNaOH =

Opisite postopek priprave raztopine. Opis zacnite z enoto aparature in pribor. Navedite tudi
titrator, s katerim je bila preverjena sestava raztopine. Nadaljujte z enoto kemikalije in
priprava raztopin. Uvedite podnaslov, v katerem opredelite raztopino npr: Razredéena
raztopina klorovodikove kisline 1 mmol/L. Premislite, s koliko Stevilénimi mesti je smiselno
navesti koncentracijo glede na to, kako natan¢no je podan masni delezZ koncentrirane
raztopine kisline, ki ste jo uporabili za pripravo.

Primer opisa priprave raztopine: Y mL volumetri¢no steklenico smo napolnili z dvakrat
deionizirano vodo priblizno do dveh tretjin nazivnega volumna. Z X mL merilno pipeto smo v
volumetri¢no steklenico prenesli Z mL koncentrirane raztopine kisline Q. Poc¢akali smo, da se

je raztopina kisline ohladila na sobno temperaturo. Nato smo raztopino kisline v volumetri¢ni
steklenici dopolnili z dvakrat deionizirano vodo do oznake.

AN
& PRIPRAVA RAZTOPINE KISLINE

Aparature in pribor
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Upostevajte, kako natan¢no so navedeni posamezni podatki na etiketi kemikalije in presodite
ali lahko iz koncentriranih raztopin kislin pripravimo raztopine s tocno poznano koncentracijo
kisline? Odgovor utemeljite.

Ali lahko z volumetri¢nimi operacijami iz koncentrirane raztopine neke snovi z opredeljenim
masnim deleZem pripravimo razred¢eno raztopino snovi z znanim masnim deleZem. Drugace
povedano ali je pravilno, e trdimo, da je masni delez H,O, v raztopini 3 %, ¢e smo to
raztopino pripravili v 100 ml volumetricni steklenici z 10 mL odmerkom koncentrirane
raztopine HyO, (w = 30 %, M = 34,02 g/mol, p = 1,12 g/cm3)? Odgovor utemeljite z
matemati¢nimi izrazi.
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4.3 Redcenje raztopin barvil

Razli¢ni kemijski postopki pogosto zahtevajo redCenje raztopin. Zahteve za red¢enje lahko
izraZzamo na razli¢ne nacine. Lahko ga izrazimo z mnoZinsko ali masno koncentracijo, ki naj
jo ima raztopina, ki jo pripravimo iz neke izhodne ali osnovne raztopine ali pa navedemo
volumsko razmerje, volumski delez ali faktor redCenja.

Redcenje je lahko enostopenjsko ali vecstopenjsko. Pri vecstopenjskem red¢enju ali
postopnem razredCevanju, kjer iz izhodne ali osnovne raztopine pripravimo prvo razredceno
raztopino in iz te nadaljnjo, ter tako naprej, se je treba zavedati, da vsaka nadaljnja stopnja
doda nekaj k nezanesljivost koncentracije pripravljene raztopine in se ta z nadaljnjim
redCenjem vseskozi povecuje.

Ce predpostavimo, da so volumni aditivni, lahko iz dveh razli¢nih na¢inov priprave izpeljemo
razli¢ne nacine izraZanja red¢enja kot povzema tabela 9.

Volumsko razmerje izraCunamo po enacbi 9, kjer je V, volumen izhodne oz. osnovne
raztopine, in Vi,o volumen vode kot topila:

Volumsko razmerje = Vo/ Vo 9)

Enacba 10 povzema izracun volumskega deleza ¢, izhodne oz. osnovne raztopine, kjer je
volumen pripravljene raztopine oznacen s simbolom Viaopine.

QDo = Vo/ Vraztopine (10)

NapiSite ime grske Crke ¢.

Faktor red¢enja izraCunamo kot reciprocno vrednost ¢ kot povzema enacba 11.

Faktor redCenja = F.r.= Viauopine /Vo = 1/9 (1)

Ce koncentracijo redéene raztopine ¢; pomnozimo s faktorjem redéenja, dobimo koncentracijo
izhodne oz. osnovne raztopine ¢, kot prikazuje enacba 12.

Co= Cr Vraztopine IVo=c Fr. (12)

Ce koncentracijo izhodne oz. osnovne raztopine ¢, pomnoZimo z volumskim deleZem izhodne

0z. osnovne raztopine v redc¢eni raztopini ¢,, dobimo koncentracijo red¢ene raztopine, kot
prikazuje enacba 13.

a=V, Co/vraztopine = Qo Co (13)

Katere vrste volumetricnega pribora bi lahko uporabili za pripravo raztopin z zahtevanim
volumskim razmerjem? Kateri od nac¢inov priprave bi bil najbolj zanesljiv?
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Tabela 9. Razli¢ni nacini izraZanja redcenja

Nacin priprave | Volumsko Nacin priprave | Volumski delez | Faktor red¢enja
(Vo+ VHZO) razmerje (Vo \4 Vraztopine)

9mL+ 1 mL 9:1 9mL v 10 mL 9:10, 0,9, 90 % 1,111

8 mL + 2 mL 4:1 8 mL v 10 mL 4:5, 0,8, 80 % 1,25

7 mL + 3 mL 7:3 7mL v 10 mL 7:10, 0,7, 70 % 1,426

6 mL +4 mL 3:2 6 mL v 10 mL 3:5, 0,6, 60 % 1,667
SmL+5mL 1:1 SmLv 10 mL 1:2,0,5, 50 % 2

4 mL + 6 mL 2:3 4 mL v 10 mL 2:5,04, 40 % 2,5
3mL+7mL 3:7 3mL v 10 mL 3:10,0,3,30 % | 3,333

2mL + 8 mL 1:4 2mL v 10 mL 1:5,0,2, 20 % 5

1 mL +9 mL 1:9 1 mL v 10 mL 1:10, 0,1, 10 % 10

Katere vrste volumetri¢nega pribora bi lahko uporabili za pripravo raztopin z zahtevanim
volumskim delezem? Kateri od nacinov priprave bi bil najbolj zanesljiv?

Masna koncentracija izhodne oz. osnovne raztopine barvila je 11 mg/L. Izracunajte
koncentracijo raztopine, ki smo jo pripravili tako, da smo v suho posodo z bireto odmerili
13,5 mL izhodne raztopine barvila in ji z drugo bireto dodali 27,0 mL dvakrat deionizirane

vode.

V kakSnem volumskem razmerju smo izhodno oz. osnovno raztopino barvila razredc¢ili z
dvakrat deionizirano vodo?

Mnozinska koncentracija izhodne oz. osnovne raztopine barvila je 45 wmol/L. V 20 mL

volumetri¢no steklenico smo s polnilno pipeto odmerili 4 mL izhodne oz. osnovne raztopine
barvila in raztopino z dvakrat deionizirano vodo razred¢ili do oznake. IzraCunajte mnoZinsko
koncentracijo barvila v pripravljeni raztopini.

IzraCunajte volumski deleZ osnovne raztopine barvila v pripravljeni raztopini.

IzraCunajte faktor red¢enja.

Masna koncentracija rumenega barvila v osnovni raztopini je 21,6 mg/L. Masna koncentracija
modrega barvila v osnovni raztopini je 7,8 mg/L. Zmesno raztopino obeh barvil smo pripravili
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tako, da smo v suho posodo odmerili 16 mL osnovne raztopine rumenega barvila in temu
dodali 4 ml osnovne raztopine modrega barvila. Predpostavite aditivnost volumnov in
izraunajte masno koncentracijo rumenega in modrega barvila v pripravljeni raztopini.
IzraCunajte tudi faktorja red¢enja za obe barvili.

Niz petih raztopin smo pripravili v 50 mL buckah razreda A s stopenjskim redcenjem z
uporabo 25 mL polnilne pipete razreda A. V prvo bucko smo odmerili 25 mL izhodne oz.
osnovne raztopine barvila z mnozinsko koncentracijo barvila 25 pmol/L. Raztopino v bucki
smo razred¢ili s preciS¢eno vodo do oznake in jo premesali z veckratnim pocasnim
obracanjem bucke. V drugo bucko smo s polnilno pipeto odmerili 25 mL te raztopine.
Raztopino v drugi bucki smo dopolnili s precisS¢eno vodo do oznake in premesali. V tretjo
bucko smo prenesli 25 mL raztopine iz druge bucke in tako nadaljevali s pripravo raztopin v

preostalih buckah. Izracunajte koncentracije barvila v vsaki od buck.

IzraCunajte, kakSne volumske odmerke izhodne oz. osnovne raztopine barvila iz prejSnjega
primera bi morali odmeriti v 50 ml bucke, da bi enostopenjsko pripravili pet raztopin z
enakimi koncentracijami kot v prejSnjem primeru.
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4.3-1/1 Priprava raztopine barvila

V suhi posodi za Coulterjev Stevec pripravite razred¢eno raztopino barvila ali dveh barvil kot
zahteva naloga. Za odmerjanje osnovne raztopine barvila in dvakrat deionizirane vode ali
dveh osnovnih raztopin barvil uporabite bireti. Predpostavite, da sta volumna aditivna.
Pravilnost priprave raztopine bomo preverili spektrometri¢no.

Naloga: Ime in priimek:

Barvilo

Koncentracija osnovne raztopine barvila ¥,
Volumen osnovne raztopine V, =

Barvilo
Koncentracija osnovne raztopine barvila ¥,
Volumen osnovne raztopine V, =

Naloga:

V suhi posodi za Coulterjev Stevec pripravite razred¢eno raztopino barvila ali dveh barvil.
Skupni volumen pripravljene raztopine naj ne bo manjsi od 7 mL in ne vec¢ji od 21 mL.
Volumski odmerki naj bodo predvideni tako, da bodo cela ali polovic¢na Stevila: npr. 6 mL ali
6,5 mL, ne pa 6,3 mL ali 5,9 mL. Raztopino pripravite tako, kot zahteva naloga. Izhajajte iz
predpostavke, da so volumni aditivni.

A) Volumsko razmerje raztopine barvila proti precisceni vodi naj
bo

B) Volumski delez raztopine barvila v pripravljeni raztopini naj bo
C) Faktor red¢enja raztopine barvila naj bo

D) Volumsko razmerje raztopine barvila E133 proti raztopini barvila E110 naj bo

PrepiSite vse bistvene podatke o barvilu ali barvilih z analiznega certifikata proizvajalca
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Prepisite vse bistvene podatke z biret, ki sta vam na razpolago za pripravo raztopine.

IzraCunajte, volumska odmerka, ki ju boste odmerili z biretama. Odmerka naj bosta ali celi
Stevili ali pa podana na 0,5 mL.

2o

IzraCunajte masno koncentracijo barvila ali barvil v pripravljeni raztopini.
e

/4 = v =

Oddajte raztopino v spektrometricno preverjanje. K simbolu za masno koncentracijo
podpisite, na katero barvilo se nanasa. Tehnik ali asistent naj vam v gradivo vpiSe rezultat
preverjanja.

2o

v = /4 =

Opisite postopek priprave raztopine. V seznam aparatur in pribora vkljucite tudi spektrometer.
Navedite podatke o uporabljen-i/(-ih) kemikalij-i/(-ah), vkljic¢ite tudi serijsko Stevilko (Lot,
Batch). Vkljucite opis priprave osnovne raztopine barvila, ki je razviden iz volumna
volumetri¢ne steklenice in opredeljene koncentracije. Opis priprave naslovite: Osnovna
raztopina barvila X z masno koncentracijo Y mg/L. V opisu priprave omenite, da ste
raztopino dobili Ze pripravljeno. Nato pod naslednjim naslovom opiSite postopek priprave
vaSe raztopine. Omenite postopek preverjanja koncentracije pripravljene raztopine in kaj ste z
njim ugotovili.
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AN
4" PRIPRAVA RAZTOPINE BARVILA Z REDCENJEM
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4.4 Priprava standardnih raztopin snovi s tehtanjem

Standardne raztopine snovi pogosto rabimo za kalibracijo (umerjanje) in v analizni kemiji npr.
za titracije. To so raztopine pripravljene iz stabilnih, nehigroskopnih snovi, z definirano
kemijsko sestavo in visoko stopnjo Cistosti, pri katerih je koncentracija pripravljene raztopine
natan¢no dolocena s postopkom priprave, to je natehto in redéenjem s topilom v volumetri¢ni
steklenici do oznake.

Primarne standardne substance pogosto suSimo, da odstranimo morebitno adsorbirano vlago.
Nacin suSenje je odvisen od toplotne obstojnosti snovi. Adsorbirano vlago pogosto
odstranjujemo s suSenjem pri (105 do 110) °C. Snov lahko suSimo do predpisanega Casa npr.
dve uri ali pa do konstantne mase.

Nacini izraZanja koncentracij so lahko razli¢ni. Razlikujemo mnoZinsko in masno
koncentracijo ter molalnost. Tudi pri raztopinah v nekaterih primerih izrazamo sestavo z
masnim deleZem.

Prednost molalnosti in masnega deleZa je v tem, da nanju temperatura ne vpliva. Merjenje
mase je, kot vemo tudi bolj zanesljivo od merjenja volumnov. Priprava raztopin v
volumetri¢nih steklenicah je sicer izvedbeno enostavnejsa, ker pa se s temperaturo spreminja
gostota raztopine, se pri koncentracijah, ki so izraZene na volumen raztopine, s temperaturo
spreminja tudi koncentracija.

Razli¢ni nacini izrazanje koncentracije so povzeti v tabeli 10, za preraCunavanje razli¢nih
nacinov izraZanja koncentracije rabimo masno gostoto in molsko maso (tabela 11). Simboli

n, m in V izraZajo mnozino, maso in volumen, indeksa A in B oznacujeta topilo in topljenec.

Tabela 10. Razli¢ni naCini izraZanja koncentracije

Ime veli¢ine MnozZinska Masna Molalnost Masni delez
koncentracija koncentracija

Simbol c y b Wg

Definicija CB = nB/V B = mB/V bB = nB/mA WB = mB/m

SI enota mol/m’ kg/m’ mol/kg kg/kg = 1

Enota mol/L g/l - -

Tabela 11. Masna gostota in molska masa

Ime veliCine Simbol Definicija SI enota Enota

Masna gostota o, p=mlV kg/m’ kg/L, g/mL

Molska masa Mg Mg = mg/ng kg/mol g/mol

Uporabite dodatno literaturo [1], preberite enoti 7.10.3 in 8.6 in povzemite, kakSno staliSce
zavzema do enot, kot so utezni odstotek »% (m/m)«, ppm, ppb in pojma molarnosti ter
nadomes$c¢anja enote mol/L z M.
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Ne glede na nacin izrazanja koncentracije, je priprava vedno taka, da snov natehtamo. Tu je
treba upostevati, da tudi pri kemikalijah analiznega razreda (p. a.), kemikalija ni povsem cista.
Cistost kemikalije je opredeljena na embalaZi najpogosteje kot masni deleZ, za natanéne;jsi
podatek je smiselno poiskati analizni certifikat za prav to serijo kemikalije.

Cistost kemikalije, ki je podana z masnim deleZem w, je lahko izraZena razli¢no. Podatek je
vsekakor treba upoStevati, priporocila o tem, kako Cistost kemikalije nadalje upoStevamo pri
vrednotenju merilne negotovosti koncentracije pripravljene raztopine daje publikacija
EURACHEM/CITAC [2]. Ce je ¢istost kemikalije navedena npr. w = 99,5 %, upostevamo v
izraCunu to vrednost; ¢e je navedena minimalna vsebnost w > 99,5 %, vzamemo za izracun
sredino obmocja do 100 %, torej 99,75 %; Ce je navedeno obmocje npr. (98 do101) %,
vzamemo sredino obmocja, torej v tem primeru 99,5 %. Podatek o €istosti upoStevamo pri
izraunu prakti¢ne koncentracije kot je povzeto v tabeli 12. Maso natehtane kemikalije smo
oznacili z my, njeno Cistost, torej masni deleZ spojine B v kemikaliji pa z wg.

Tabela 12. Primerjava izrazov za teoreti¢no in prakti¢no raCunanje koncentracije

Ime veli¢ine | Mnozinska Masna Molalnost Masni delez
koncentracija koncentracija

Teoreti¢no cg = mp/(Mg V) % =mpl/V bg = np/ma wp = mp/m

Prakti¢no cg =mwp/(Mg V) | 58 =mwg/V | by = mxws/(Mg mp) | wg = my we/m

Izracunajte masno koncentracijo raztopine KCl, ki ste jo pripravili v 25 mL volumetri¢ni
steklenici iz 200,0 mg kemikalije, za katero proizvajalec navaja, da je vsebnost KCl najmanj
99,5 %.

V¢asih sestavo standardne kalibracijske raztopine ne izrazimo s koncentracijo snovi npr.
NaCl, temvec¢ glede na anion ali kation. To uporabljamo npr. pri ionski kromatografiji, ko gre
za pripravo standardnih kalibracijskih raztopin za doloCanje anionov oz. kationov. V tem
primeru je koncentracija iona izraZena z enacbo 14, kjer indeks B oznacuje sol npr. NaCl,
indeks ion pa ion npr Na*. Ce kemijska formula soli ni tako enostavna, je treba upostevati Se
stehiometri¢ni odnos ali drugace povedano Stevilo ionov v soli.

Yon = Mp Mion/(MB V) = mg WB Mion/(MB V) (14)

V enacbi 14 in nekaterih drugih enacbah za raCunaje koncentracije pripravljene raztopine v
tabeli 12 nastopa tudi molska masa. Za to, da dolo¢imo maso snovi, moramo v primeru
mnoZinske koncentracije in molalnosti v izraCunu uporabiti tudi molsko maso snovi. Podatek
o molski masi snovi najdemo na originalni embalaZi kemikalije, lahko jo tudi izraCunamo iz
relativnih atomskih mas elementov. Tu se pojavi vpraSanje, kaj je ustrezen vir podatkov za
izraCun in ali je vsak »Solski« periodni sistem ustrezen za resno strokovno delo.

Ena od sekcij IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry) se ukvarja tudi s
tem, da redno objavlja posodobljene podatke o relativnih atomskih masah (atomskih teZah),
najnatanc¢neje, kot so trenutno znane. Na spletni strani http://www.chem.gmul.ac.uk/iupac/
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poiscite podatke o relativnih atomskih masah H, Na, K, Ca, Mg, C, N, O, S in Cl. Uporabite
pravilen simbol veli€ine v ustrezni pisavi in ustrezno podpiSite simbol elementa.

Relativna atomska masa katerega od teh elementov je definirana najbolj natan¢no. S koliko
signifikantnimi mesti je podana? Kaj pomeni zadnja Stevilka v oklepaju?

V dodatnem gradivu [1] preberite enoto 8.4 in povzemite, kakSno staliS¢e zavzema do pojma
atomska teZa in molekularna teza.

Izracunajte natehto NaCl za pripravo osnovne kalibracijske raztopine Cl”~ s koncentracijo 1
g/L, ¢e je kemikalija vsaj 99,5 % cistosti in pripravimo raztopino v 500 mL volumetri¢ni
steklenici razreda A.

4.4-1/1 Priprava standardne raztopin s predpisano masno koncentracijo iona

Pripravite raztopino za nalogo, ki vam je bila dodeljena. Izmerite specifi¢cno prevodnost
pripravljene raztopine. PoveZite se s kolegi, ki pripravljajo raztopino iz iste soli kot vi, da
boste dolocili merilo abscisne osi glede na najvisjo in najniZjo mnoZzinsko koncentracijo soli
znotraj skupine. VriSite tocke v zbirni graf in svojo tocko oznacite s Stevilko, ki jo imate pri
vajah. NapiSite porocilo o pripravi raztopine. Vkljucite tudi konduktometer in
konduktometri¢no preverjaje in komentirajte graf.

Naloga: Ime in priimek:

Snov: Ion:
Masna koncentracija iona:
Volumen pripravljene raztopine:
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Povzemite vse bistvene podatke z etikete ali analiznega certifikata kemikalije.

IzraCunajte natehto kemikalije za pripravo raztopine iona z zahtevano koncentracijo. Pravilno
upostevajte podatek o Cistosti kemikalije.

2a

Med tehtanjem suSenih kemikalij mora biti v tehtnici praviloma silikagel. Snov natehtamo v
¢isto in suho tehtalno ladjico, ki jo pred tehtanjem in med njim prijemljemo samo z naprstniki,
da ne vplivamo na maso natehte.

Pri pripravi raztopin je pomembno, da snov kvantitativno prenesemo. Tehtalno ladjico
vstavimo v vrat buce. Snov kvantitativno prenasamo s pomocjo precis¢ene vode. Ko smo v
buco prenesli vso snov, in notranjost ladjice veckrat oplaknili s pre¢isc¢eno vodo, ladjico toliko
dvignemo iz vratu buce, da lahko z vodo iz puhalke v buc¢o oplaknemo Se spodnji del cevi
ladjice. Buco izpolnimo s preciS¢eno vodo, da je gladina teko¢ine malo pod oznako.
Pocakamo nekaj ¢asa, da lahko vsa tekocina, ki je zastala na stenah, stece v buco. Pripravimo
si majhno ¢aSo s prec¢isc¢eno vodo in €isto kapalko. Meniska tekocine v buci nikoli ne
uravnavamo tako, da buca stoji na podlagi, saj podlaga pogosto ni povsem ravna. Za pravilno
uravnanje meniska primemo vrat buc¢e samo z dvema prstoma, in to ¢im visje ter buco
dvignemo tako, da je oznaka v viSini naSih o¢i. Buca prosto visi in je tako povsem

navpicna, kar je prvi pogoj, da bomo raven tekoCine v njej pravilno uravnali. S pomoc¢jo
kapalke s preciS¢eno vodo uravnamo menisk tekoc¢ine do oznake. Buc¢o zapremo z zamaskom,
zamas$ek varujemo z roko in raztopino premeSamo s pocasnim obracanjem buce. Buce ne
pretresamo, ker bi tako raztopino nasicevali s plini, kot smo Ze omenili v prvem poglavju.

Izracunajte mnozinsko koncentracijo iona v pripravljeni raztopini. Izmerite specifi¢no
prevodnost (k) vaSe raztopine in rezultat vriSite v zbirni graf za vaso sol. K tocki v grafu
pripisite vaso zaporedno Stevilko pri vajah.

Za merjenje prevodnosti prelijte raztopino v epruveto. Raven tekocine naj ne sega prek dveh
petin visSine epruvete. Konduktomeri¢no sondo oplaknite s preciS¢eno vodo. Z vpojnim
papirjem odpivnajte vodo z zunanjega dela sonde in previdno tudi iz izvrtine.
Konduktometri¢no sondo uvedite v epruveto in od¢itajte merilno vrednost s konduktometra
PCD650 (Eutech Instruments, Ayer Rayah Crescent, Singapore), ko se pojavi oznaka

»Stable«.
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Rezultate analize morske vode izraZamo kot masni delez iona v raztopini. Komercialni
kalibracijski standardi imajo koncentracijo ionov najpogosteje izrazeno kot masno
koncentracijo. Posledi¢no dobimo tudi rezultat dolocitve iona v morski vodi izraZen kot
masno koncentracijo iona. Kako bi rezultat doloc€itve pretvorili v Zeleni nacin izrazanja?
Izpeljite matemati¢no zvezo. Kateri dodatni podatek bi rabili in od Cesa je ta odvisen?

S

Druga moZnost bi bila, da bi kalibracijske raztopine pripravili tako, da bi bil znan masni delez
ionov, potem bi tudi rezultat analize morske vode dobili Ze neposredno v Zelenih enotah. Za
primer, raztopine, ki ste jo pripravili, predvidite postopek priprave, ki bi zagotovil, da bi bil
znan masni deleZ iona v raztopini. Premislite, kakSne bi morale biti natehte, kako bi izvedli
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postopek priprave in ali bi moral biti volumetri¢ni pribor, v katerem bi raztopino pripravili,
suh ali ne.

.

Opisite, kako bi pripravili raztopino, da bi bila znana njena molalnost.

R

Kateri podatek, bi rabili, da bi molalnost lahko pretvorili v masno koncentracijo? Izpeljite
formulo za pretvorbo molalnosti v masno koncentracijo.

-

[1] NIST Special Publication 811, Guide for the Use of the International System of Units (SI),
March 2008.

[2] EURACHEM/CITAC Guide, Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement, 2000,
34-39. (dostopno na spletu)
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