Praktikum iz kemije N. Gros

3. MERJENJE VOLUMNA (PROSTORNINE)

Merjenje volumna ali prostornine je poleg merjenja mase ena najbolj temeljnih laboratorijskih
operacij. Pri kemijskih postopkih so reagenti pogosto tekocine ali raztopine, ki jih je treba
dodati v predvidenem odmerku, kar zagotovimo z odmerjanjem njihovega volumna. Vzorec,
ki je v tekoCem agregatnem stanju, za analizo najpogosteje odmerimo z volumetri¢nim
priborom, redkeje ga natehtamo. Volumetri¢ni pribor uporabljamo pri pripravi raztopin in
zmesi topil, neizogiben je pri redéenju raztopin. Volumski odmerki so v praksi lahko zelo
razli¢ni, z razli¢nimi vrstami volumetri¢nega pribora volumne razli¢no zanesljivo odmerimo.
Zato je treba poznati razlike med vrstami volumetri¢nih naprav in jih je treba znati pravilno
uporabljati in tudi preverjati.

V laboratorijih morajo biti analizni postopki validirani, kar potrjuje, da dajejo zanesljive
rezultate in so namenu primerni. Pri validaciji je treba ovrednotiti nezanesljivost oz. merilno
negotovost vseh operacij, torej tudi nezanesljivost merjenja volumna. K tej prispeva
nezanesljivost kalibracijskega volumna pribora in nezanesljivost odmerjanja volumna ter
vpliv pogojev kot je temperatura. Prvi prispevek je znacilnost pribora kot takega.
Nezanesljivost kalibracijskega volumna oz. Se sprejemljivo odstopanja od nazivnega ali
nominalnega volumna opredeli proizvajalec. Drugi prispevek je zelo odvisen od izurjenosti
tistega, ki pribor uporablja. Pri tej vaji se boste usposobili za preverjanje oz. kalibacijo
volumetri¢nega pribora razli¢nih vrst. Ker boste postopek kalibracije ponovili vsaj Sestkrat
boste tako ugotovili tudi, kako ponovljivo s posamezno vrsto pribora odmerjate volumen, kar
boste ovrednotili s standardnim odklonom, relativnim standardnim odklonom in odstotnim
standardnim odklonom. Napsite enacbe za raCunanje teh treh parametrov in uporabite
pravilno pisavo ter simbole zanje.

3.1 Volumetri¢ne naprave

Volumetri¢ne naprave so, kot pove Ze samo ime, namenjene natanénemu odmerjanju
volumna. Najbolj klasi¢ni primeri tovrstnega pribora so pipete, birete, volumetri¢ne steklenice
ali bucke, ter merilni valji ali menzure. Za ves ta pribor veljajo dolo¢ena pravila oznacevanja,
ki jih bomo pojasnili ob primeru pipet. Pipete morajo biti v skladu z DIN in ISO predpisi,
opremljene s podatki o proizvajalcu ali blagovni znamki, o nazivnem ali nominalnem
volumnu, enoti, nac¢inu kalibracije, razredu in o temperaturi kalibracije. Oznacena naj bi bila
tudi identifikacijska Stevilka, ¢e gre npr. za volumetricno steklenico, morata imeti steklenica
in pripadajoci zamasek isto Stevilko. Pogosto so dodani Se podatki o drZavi, kjer so bile pipete
izdelane, toleranci za napako, o ¢asu praznjenja, dodan je tudi znak za soglasnost s predpisi.
Primeri pravilno oznacenih pipet so prikazani na sliki 9.
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K sliki 9 dopiSite pomen posameznih oznak, pomagajte si s podrobnej$im opisom, ki je v
nadaljevanju!

Slika 9. Primeri pravilno oznacenih pipet

Na osnovi slike 9 presodite, v ¢em je temeljna razlika med pipetami razreda B in AS.
NapiSite, kaks$na konkretno je ta razlika za 10 mL pipeto.

Prvi podatek, ki ga je treba posebej pojasniti, je nacin kalibracije. Pomembno je, da znamo ta
podatek pravilno razbrati z vsake vrste volumetri¢nega pribora, saj ga bomo le tako znali
pravilno uporabljati. Razlikujemo med oznakama Ex (to deliver) ter In (to contain). Ex
pomeni, da bo toliko raztopine, kot je nominalni volumen pipete, iz pipete izteklo. Sama
pipeta pred tem vsebuje nekoliko ve¢ji volumen raztopine, saj je bilo pri kalibraciji ali
umerjanju upostevano, da se del raztopine zaradi kapilarnosti zadrZi v konici pipete.
Nepravilno bi bilo, ¢e bi pipeto na silo popolnoma izpraznili. V tem primeru bi bil preneseni
volumen vecji od nazivnega. Prav nasprotno pa je pri pipetah, oznacenih z In, ki nominalni
volumen vsebujejo. To oznako imajo kapilarne pipete za volumne do 200 pL. 1z teh pa
moramo za pravilen prenos volumna pozneje s primerno izpiralno teko¢ino izprati tudi
preostanek odmerjane raztopine.

Opredelitev razreda je pri pipetah povezana predvsem z dopustnim odstopanjem odmerjenega
volumna od nominalnega volumna, torej z najvec¢jo dopustno napako, ki jo podajamo s
toleranco za napako. NajstroZje zahteve izpolnjujejo pipete razreda A in AS. To so edine
pipete, ki so primerne za uradno certificiranje, saj njihova pravilnost in ponovljivost dosega
DIN in ISO standarde. Med razredoma A in AS je razlika le v hitrosti izpraznitve, hitreje se
izpraznijo pipete AS, ker imajo v konici vec¢jo odprtino. Pipete, pri katerih so odstopanja od
pravih vrednosti do dvakrat vigja, kot jih dopus¢ajo DIN in ISO standardi, so iz razreda B. Ce
omenimo konkreten primer, so tolerance za napako pri pipeti razreda B, katere nazivni
volumen je 5 ml, enake + 0,022 ml, pri pipeti razreda A ali AS pa so samo + 0,015 ml.
Razreda A in AS se od B razlikujeta tudi po €rtnih oznakah, ki oznacujejo razli¢ne volumne.
Pri razredih A in AS so pomembnejsi volumni, zarisani z obro¢i, pri razredu B pa samo z
nekoliko daljSimi loki kot sicer. Poznamo Se pipete razreda “blow out”. To so pipete na izpih,
ki omogocajo hitrejSe pipetiranje, pravilno pa jih uporabljamo tako, da dve sekundi po tem, ko
iz njih iztece tekocina, preostanek izpihnemo. Te pipete niso primerne za uradno
certificiranje, ¢etudi so pri njih tolerance za napako enake, kot so pri pipetah iz razredov A in
AS.
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Temperatura kalibracije pove pogoje, pri katerih je bila opravljena kalibracija, in s tem
razumljivo tudi temperaturo, pri kateri bomo s to pipeto res pravilno odmerili volumen.
Temperatura kalibracije je pri navadnih pipetah najpogosteje 20 °C.

Cas praznjenja pipete ali birete pove, koliko Casa iz nje pri neoviranem pretoku izteka
precis¢ena voda.

Uporabite dodatno gradivo [1] in napiSite najkrajSe predpisane ¢ase praznjenja za birete ali
merilne pipete z dolZino graduirane skale 15 cm, 20 cm, 25 cm, 30 cm in 50 cm.

Samo na pipetah razredov A in AS je tudi simbol za soglasnost, to je ¢rka H, ki jo navadno
dopolnjuje Se znak proizvajalca, npr. pri Brandu je to ¢rka B. S simbolom za soglasnost
proizvajalec zagotavlja, da je volumetri¢na naprava glede pravilnosti in ponovljivosti
rezultatov certificirana in v skladu z veljavnimi predpisi.

Zdaj, ko smo opisali pravilno oznacevanje volumetri¢nih naprav, dodajmo Se, da glede na
obliko delimo pipete v volumetri¢ne ali polnilne, ki so namenjene odmerjanju enega samega
volumna, in v graduirane ali merilne, s katerimi lahko odmerjamo razli¢ne volumne.
Graduirane pipete imajo navadno poleg podatka o nazivnhem volumnu Se podatek o
najmanjSem volumnu, ki ga je s pipeto mogoce odmeriti.

Graduirane pipete imajo lahko ob merilu razlicno oznac¢ene volumne (slika 10). Pri prvi vrsti
pipet je na vrhu skale oznaka najvecjega volumna, ki ustreza kapaciteti pipete, volumske
oznake pa proti konici padajo. Pri drugi vrsti pipet je na vrhu skale oznaka 0 mL, volumske
oznake proti konici narasc¢ajo. Pri graduiranih pipetah razlikujemo Se pipete za popolno
praznjenje in pipete za delno praznjenje, pri katerih tudi nominalni volumen odmerimo
med dvema oznakama (slika 11).

Slika 10. Merilni pipeti kapacitete 5 mL: pipeia z oznako volumna 5 na vrhu skale
(zgoraj) in pipeta z oznako volumna 0 mL na vrhu skale (spodaj)

Slika 11. Merilni pipeti kapacitete 25 mL: za popolno (zgoraj) in delno (spodaj) praznjenje
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Oglejte si sliko 10 in razlozite, kako bi s prvo oz. drugo merilno pipeto odmerili 2 mL
raztopine.

Oglejte si sliko 11 in razlozite, kako bi s prvo oz drugo pipeto odmerili 25 mL raztopine.

Ker pipetiranje z usti ni dovoljeno, saj je nevarno in nehigieni¢no, si pomagamo z razli¢nimi
pripomocki, ki so prikazani na sliki 12. NajpogostejSe so gumijaste Zogice za pipetiranje,
katerih delovanje temelji na krogli¢nih ventilih. Kroglice, ki so vstavljene v gumijaste cevi, se
stenam cevi tesno prilegajo. Ce pa na takem mestu cev stisnemo, se njena oblika iz okrogle
spremeni v ovalno, ki se ji kroglica ni¢ ve¢ tesno ne prilega, zato mimo nje lahko prehaja
zrak. Zogice za pipetiranje imajo najpogosteje tri ventile. Pred zadetkom pipetiranja hkrati z
zgornjim ventilom stisnemo tudi Zogico in tako iz nje iztisnemo zrak. Zogico spojimo s
pipeto. Ko stisnemo ventil, ki je neposredno pod Zogico, se zacne v pipeto vsrkavati tekocina.
1z pipete, na kateri je Zogica, teko€ina ne more izte€i, dokler ne poskrbimo za dotekanje zraka,
kar pa je mogoce Sele, ko odpremo stranski ventil. Poleg Zogic za pipetiranje obstajajo tudi
drugi, bolj izpopolnjeni pripomocki, katerih notranjost je varovana s hidrofobnim filtrom.
Podtlak se vzpostavi Ze, Ce samo stisnemo gumijasti del. Za vsesavanje raztopine v pipeto
pomaknemo roc¢ico navzgor, za praznjenje navzdol, z gumijastim meSickom pa lahko
raztopino iz pipete tudi izpihnemo.

Slika 12. Razli¢ne vrste pripomockov za pipetiranje

3.2 Pravilna uporaba pipete in volumetric¢ne steklenice (bucke)

Pipetiranje je operacija, ki je v laboratorijih zelo pogosta. S pipetiranjem odmerjamo
standardne in kalibracijske raztopine ali pa odvzamemo del vzorca, ki ga bomo analizirali.
Temperatura raztopin, ki jih pipetiramo, ne sme bistveno odstopati od 20 °C. Utemeljite,
zakaj! Kako bi na rezultat dolocitve koncentracije vplivalo, ¢e bi vzeli raztopino vzorca
neposredno iz hladilnika in bi takoj nato vzorec za analizo odmerili s pipeto? Ali bi bila
dolocena koncentracija prenizka ali previsoka?
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Osnovno pravilo je, da je pipeta med pipetiranjem ves ¢as v povsem navpi¢nem poloZaju.
Tako pipeto kot posodo, iz katere pipetiramo, drzimo v rokah. Nepravilno je, ¢e je posoda iz
katere pipetiramo, odloZena na pult. Pri samem pipetiranju potisnemo pipeto do tolikSne
globine, kot je nujno potrebno, da ob koncu pipetiranja zaradi zniZanja gladine ne bi v pipeto
namesto raztopine potegnili zraka. Ce je le mogode, posodo nagnemo tako, da v dveh todkah
daje oporo pipeti in utrdi njen navpicni polozaj. V pipeto potegnemo tekocino priblizno en
centimeter nad volumsko oznako.

Pipeto dvignemo iz raztopine. Zunanje stene pipete, ki so bile omocene s teko€ino, obriSemo s
stani¢evino ali vpojnim papirjem, tako da potegnemo po pipeti v smeri proti konici. Paziti
moramo, da se pri tem s papirjem ne dotaknemo odprtine v konici, ker bi tako lahko iz pipete
potegnili del tekocine.

Praviloma menisk uravnamo z izpus¢anjem tekocine v drugo posodo, ki sluzi za odpad.
Konico pipete, ko je pipeta povsem navpiéno, opremo ob steno. Ce je le mogoce, posodo
nagnemo tako, da pipeti da oporo Se v eni tocki in tako ponovno utrdimo njen navpicni
poloZaj. Oznaka, s katero Zelimo uravnati menisk teko¢ine, mora biti v visini o€i, ko zanemo
iz pipete pocasi izpuscati teko¢ino. Ce bi menisk uravnali na oznako, ko bi konica pipete
segala v raztopino, bi volumen odmerili nepravilno. Menisk tekocine se oblikuje glede na
lastnosti teko¢ine. Ce so privlaéne sile med steklom in tekoéino veéje od privlaénih sil v sami
tekocCini, se bo menisk oblikoval tako, da bo raven tekocine v sredini niZja. Tako je pri vecini
vodnih raztopin. V nasprotnem primeru se menisk oblikuje tako, da je raven tekoCine v
sredini cevi vi§ja, kot je to npr. pri Zivem srebru. Pri uravnavanju ravni tekocine na oznako
upostevamo raven tekocine v sredini meniska. Pri volumetri¢nih napravah, ki imajo oznake
po Schelbachu, je ozadje pipete mle¢no belo, po sredini pa teCe modra ¢rta. Zaradi loma
svetlobe vidimo na meji tekoCine in zraka Crto zoZeno, kar nam olaj$a uravnanje meniska ali
pa od¢itanje volumna. Vendar volumetri¢ni pribor po Schelbachu zaradi nevarnosti paralakse,
ni primeren za uradno certificiranje.

NariSite menisk tekoCine v cevi za primer vode in Zivega srebra. Poskusite narisati menisk
tudi za primer vode v bireti po Schelbachu.

Nato naslonimo konico pipete ob notranjo steno posode, v katero Zelimo prenesti tekoc¢ino.
Pipeto drzimo navpi¢no, posodo pa nagnemo tako, da daje, ¢e je le mogoce, oporo pipeti v tej
legi in nato zacnemo iz pipete izpuscati tekoc¢ino. Ko teko€ina iztece, prekinemo stik s steno
posode, da se tekocina v konici uravna na tisto raven, za katero je predvideno, da pri
pipetiranju v konici ostane. NajpomembnejSe stopnje pipetiranja grafi¢no prikazujemo na sliki
13.
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K sliki dopisite, katere stopnje prikazujejo posamezne risbe!

Slika 13. NajpomembnejSe stopnje pri pipetiranju

OpiSimo Se pravilno uporabo volumetri¢ne steklenice (bucke). Buco izpolnimo s preciS¢eno
vodo, da je gladina teko¢ine malo pod oznako. Pocakamo nekaj ¢asa, da lahko vsa tekocCina,
ki je zastala na stenah, stee v buco. Pripravimo si majhno ¢aso s precis¢eno vodo in Cisto
kapalko. Meniska tekocine v buci nikoli ne uravnavamo tako, da buca stoji na podlagi, saj
podlaga pogosto ni povsem ravna, viSina pulta pa ni taka, da bi, lahko v primerni viSini gledali
menisk tekocine pri uravnavanju njene ravni, ko normalno stojimo. Za pravilno uravnanje
meniska primemo vrat bu¢e samo z dvema prstoma, in to ¢im vi§je ter buco dvignemo tako,
da je oznaka v viSini naSih o¢i. Buc€a prosto visi in je tako povsem navpicna, kar je prvi pogoj,
da bomo raven tekocine v njej pravilno uravnali. S pomocjo kapalke s precis¢eno vodo
uravnamo menisk tekocine na oznako.

Omenimo Se, da meroslovne institucije kot npr. National Bureau of Standards (NBS, zdaj
National Institut of Standards and Technology — NIST) v svojih dokumentih priporoc¢a
uravnavanje meniska tako, da gledamo nekoliko pod kotom, niZje od oznake, od spodaj
navzgor in spodnjo tocko meniska uravnamo v sredino elipse kot kaze slika 14.

Slika 14. Uravnavanje meniska tekoc¢ine po priporocilih NBS, kjer gledamo nekoliko pod
kotom, od spodaj navzgor

Za boljSo vidnost meniska NBS priporo¢a uporabo mansete iz ¢rne gume, ki jo prereZemo
navpicno tako, da jo lahko namestimo okrog vratu pipete, birete ali bucke, ki se ji mora tesno
prilegati neposredno pod oznako.

3.3 Preverjanje in kalibracija volumetri¢nih naprav
Volumetri¢ni pribor, ki ga kalibriramo ali preverjamo, mora biti Cist, tako da se povrSina

WV v

enakomerno omoci s precis¢eno vodo. Voda se mora oprijemati steklene stene v
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enakomernem filmu. Necista povrSina vpliva na obliko meniska in povzroca, da se voda
nepravilno oprijemlje steklene stene kar vodi do napak pri dolo€itvi volumna pribora.

Nacini ¢iScenja so razli¢ni. NBS daje prednost kadeci Zveplovi kislini ali Zveplovi kislini, ki
vsebuje natrijev dikromat. Za odstranjevanje olj in masti najprej uporabimo organska topila in
nato Se eno od Ze omenjenih sredstev. Druga sredstva za ¢iscenje so: duSikova kislina, alkohol
in voda. Vsako ¢iS€enje zaklju¢imo z ve€kratnim spiranjem z vodovodno in nato Se s

WV W

precisceno vodo.

Volumetri¢ne naprave, ki so kalibrirane na vsebnost (In), moramo pred vsako stopnjo
kalibracije oz. preverjanja posusiti. Pred suSenjem jih oplaknemo z malo alkohola. Pravilno
jih suSimo z neogretim, komprimiranim zrakom iz jeklenke, ki se dodatno Cisti in susi s
prehodom skozi koncentrirano Zveplovo kislino in suSilno sredstvo, npr. kalcijev klorid. V
dopolnilnem gradivu [2] je slika take postaje. Skicirajte jo.

Pri vajah si bomo pomagali tako, da bomo kot susilno postajo uporabljali presesalno buco
priklopljeno na vodno ¢rpalko. Buc¢a ima skozi zamasek potisnjeno daljSo cev, na koncu
katere je prirezani nastavek batne mikropipete. Na to cev poveznemo posodo, ki jo Zelimo
osusiti in skozi cev s pomocjo vodne Crpalke sesamo zrak iz okolice. Pripomocek za suSenje
volumetri¢nega pribora je prikazan na sliki 15.

Slika 15. SuSilna postaja, ki jo bomo uporabili pri vajah

Volumetri¢ni pribor najpogosteje kalibriramo s preciSc¢eno vodo, njegov volumen je tako enak
volumnu vode, ki jo pribor vsebuje (In) ali pa volumnu vode, ki ga s priborom odmerimo
(Ex). Preverjanje ali kalibracijo opravimo s tehtanjem (gravimetri¢no). Ker je volumetri¢ni
pribor kalibriran pri 20 °C, moramo med postopkom spremljati temperaturo pre€iScene vode,
ki jo uporabljamo za kalibracijo in mase pretvoriti v volumen z ustrezno korekcijo. Pri
enostavnejSem pristopu, uporabljamo kar korekcijski faktor za ustrezno temperaturo, ki ga
prilagodimo glede na volumen pribora, kot opisuje publikacija NBS [1]. Korekcijski faktorji
so razli¢ni za razli¢ne vrste stekla. Razlikujemo lahko-taljivo ali mehko ali natrijevo steklo

(Soda Lime, AR-Glass®, Flint) in borosilikatno steklo (Duran®, Boro 3.3, Boro 5.5, Boro
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6.5, Pyrex). Iz natrijevega stekla so pipete; volumetri¢ne steklenice, birete in merilni valji pa
so iz borosilikatnega stekla, ki je bolj odporno na kemikalije. Oglejte si primer raCunanja v
enoti 6.2 publikacije NBS in natisnite tabeli 16 in 17, da boste natehte pri vaji lahko ustrezno
pretvarjali v volumne pri 20 °C.

TeZava pri primeru iz enote 6.2 publikacije NBS je v enotah. Masi izraZeni v gramih je
pristeta konstanta, ki ima enoto 1, konéni rezultat pa je v mL. Ce Zelimo nacin radunanja
volumna pribora pri temperaturi kalibracije opisati z matemati¢no enacbo (5), je ta na prvi
pogled videti precej zapletena, a jo lahko razumemo, ¢e poznamo priporocila NIST iz vodnika
za uporabo mednarodnega sistema enot [3]. Uporaba zavitih oklepajev pri veli¢inah je
opisana v enoti 7.11 publikacije NIST. Ce je veli¢ina, v zavitem oklepaju s podpisano enoto,
to pomeni, da moramo veli¢ino izraziti v tej enoti, sicer med veli¢inami v enacbi ne dobimo
pravilnih odnosov.

Korekcijskemu faktorju za ugotavljanje pravega volumna (kapacitete) volumetricnega pribora
s tehtanjem v zraku smo pripisali simbol k.

{V20 °C}mL= ({mt}g /g + kt {Vnazivni}ml_/(loo mL)) mL (5)

Ce primer iz enote 6.2 publikacije NBS obravnavamo po enacbi 5, je potek radunanja
naslednji:

{Vaoectme= ({maas°cte /g + kaa5°c { Viazivni }m1/(100 mL)) mL
{Vaoectm= (99,615 g/g + 0,372 100 mL/(100 mL)) mL
{VaoectmL= (99,615 + 0,372) mL

Vaoec= 99,987 mL

Pojasnite, zakaj smo v enacbi 5 pri k; in V),,ivni 0znaki, ki smo ju podpisali, pisali prvi¢ v
lezeci in drugi€ v pokon¢ni pisavi.

NapiSite ime veli¢ine, ki smo jo v enacbi 5, oznacili s simbolom ¢. Na primerih prikaZite, kako
Stevil¢no vrednost in enoto za to veli¢ino zapiSemo pravilno in kako bi bili zapisani napacno.

Bucka iz borosilikatnega stekla z nazivnim volumnom 25 mL je pri 23,2 °C vsebovala
dvakrat deionizirano vodo z maso 24,8965 g. Uporabite ustrezen korekcijski faktor iz tabele
17 publikacije NBS in izracunajte pravi kalibracijski volumen te bucke pri 20 °C.
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Uporabite dodatno gradivo [2] in naStejte, katere prispevke bi bilo vse treba upoStevati za
korekcijo tako imenovane navidezne mase pri doslednejSem pristopu in tehtnici z vgrajenimi
uteZzmi. Uporabite ustrezne simbole veli€in in napiSite, po katerem viru ste jih preverili.

Opravili boste gravimetri¢no preverjanje oz. kalibracijo pipete, volumetri¢ne steklenice, birete
in merilnega valja. Tako boste dobili vpogled v to, kako ponovljivo s tem priborom odmerjate
volumen. Ker bo pribor, ki ga bo preverjala celotna skupina, razli¢nih kapacitet, boste svoje
rezultate zdruZzili v grafi€ne prikaze, iz katerih bo mogoce videti, kako se zanesljivost
odmerjanja volumna spreminja z vrsto in kapaciteto pribora. Pri pretvarjanju mas v volumne
uporabite ustrezen korekcijski faktor. UpoStevajte, da so pipete iz mehkega, natrijevega
stekla; volumetri¢ne steklenice, birete in merilni valji pa iz borosilikatnega.

3.3-1/4_Preverjanje in kalibracija merilnih in polnilnih pipet
Za kalibracijo pipete rabimo:

— pipeto,

— jodirno steklenico z zamaskom,

— tehtnico,

— vecjo ¢aso za zalogo preciS¢ene vode,

— alkoholni termometer,

— manjSo Calo, iz katere pipetiramo,

— nastavek za pipetiranje,

— CaSo za odpad, v katero izpu§¢amo vodo pri uravnavanju meniska,

— naprstnika,

— vpojni papir za brisanje konice pipete.

Prepisite vse podatke s pipete, ki jo boste kalibrirali in opredelite tudi njihov pomen (npr.
nazivni volumen: 15 mL, razred: A, ipd.).

Pri kalibraciji bomo s pipeto odmerjali dvakrat deionizirano vodo v jodirno steklenico in s
tehtanjem dolocali povecanje mase jodirne steklenice zaprte z zamaskom po vsakem dodatku.
Zato moramo jodirno steklenico in zamasek prijemati izklju¢no z naprstnikoma, da ne
vplivamo na maso s prstnimi odtisi. Naprstnika ima desnicar na palcu in kazalcu leve roke.

Jodirno steklenico z zamaskom z levo roko postavimo na tehtnico in od¢itamo njeno maso ter
jo vpisemo v Tabelo 5. Odc¢itamo temperaturo precisc¢ene vode v €asi z vecjo zalogo vode.
Pipeto, ki jo drzimo v desni roki, napolnimo z dvakrat deionizirano vodo iz ¢aSe tako, da sega
voda priblizno centimeter ¢ez oznako. Pipeto dvignemo iz tekoc€ine, z vpojnim papirjem

potegnemo vzdolZ pipete proti konici, da obriSemo tisti del pipete, ki je bil potopljen v vodo.

Z izpuS€anjem vode v ¢aSo za odpad uravnamo menisk tekoCine v pipeti na oznako. Konica
pipete naj bo pri tem v stiku z mokro steno ¢ase. Konice pipete v tej stopnji ne briSemo.
Vsebino pipete izpraznimo v stehtano jodirno steklenico. Jodirno steklenico odpremo tako, da
s prstoma, na katerih imamo naprstnika, primemo zamasek blizu spoja z vratom steklenice, ko
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stoji steklenica na ravni podlagi in ga odrinemo navzgor. ZamaSek odloZimo na Cisto podlago
tako, da se podlage dotika z ravnim zunanjim delom.

Jodirno steklenico primemo s prstoma leve roke, na katerih imamo naprstnika. Konico pipete
opremo ob notranjo steno steklenice pod obrusom in za¢nemo iz pipete izpusc€ati vodo. Takoj,
ko se tok tekocCine iz pipete prekine, steklenico zamaSimo z zamaskom, ki ga primemo s
prstoma leve roke, na katerih imamo naprstnika. Jodirno steklenico stehtamo in maso po
prvem odmerjanju volumna vpiSemo v tabelo 5.

Postopek ponovimo Sestkrat. Pred vsakim polnjenjem pipete v tabelo 5 vpiSemo podatek o
temperaturi. Vsak naslednji odmerek dodamo k prej$nji vsebini steklenice. Med izvedbo
pazimo, da je obrus steklenice, ki jo tehtamo, vseskozi suh. Ko naredimo Sesto ponovitev,
vode iz jodirne steklenice ne izlijemo, ampak jo posesamo s pomocjo vodne ¢rpalke.

IzraCunajte vse zahtevane podatke vezane na tabelo 5.

Tabela 5. Natehte in drugi podatki za kalibracijo

Ep-ve

Pred 1. 2. 3. 4. 3. 6.

1 (°C)

m (g)

Modmerka (g)

ki

Va0°c (mL)

V y0ec = § = St s{(%) =

Vnazivni =
Vtoler.= +

Uporabite podatka o nazivnem volumnu (V,,ivni) in toleranci (Viger.) za pribor, ki ste ga
kalibrirali in izraCunajte toleran¢ni meji volumna. Presodite, ¢e je volumen, ki ste ga ugotovili
s kalibracijo, znotraj toleran¢nih mej pribora.

R

3.3-2/4_Preverjanje in kalibracija volumetricnih steklenic (buck)
Za kalibracijo volumetri¢ne steklenice rabimo:

— volumetri¢no steklenico,

— tehtnico,

— vecjo CaSo za zalogo preciS€ene vode,

— alkoholni termometer,

— manjSo ¢aSo za polnjenje volumetri¢ne steklenice,

- lij,

— kapalko z meSickom,

— susSilno postajo,

— naprstnika.
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Narisite trebusasti del bucke, preriSite vse oznake in k oznakam pripiSite njihov pomen.

Pri vaji kalibriramo bucke velikosti 10 mL, 20 mL, 25 mL, 50 mL in 100 mL. Bucko
prijemljemo samo z naprstniki, ki jih imamo na palcu in kazalcu leve roke. Ce bucka ni
popolnoma suha jo speremo z malo dvakrat deionizirane vode, nato Se z malo izopropanola in
jo postavimo na susilno postajo, prijemljemo jo z naprstniki. Bu¢ko poveznemo na stekleno
cevko, ki je vstavljena skozi zamaSek v presesalno buco, to pa priklju¢imo na vodno ¢rpalko.
Med suSenjem bucko ob¢asno malo premaknemo, da se hitreje osusi po celotni notranjosti,
vendar jo lahko primemo le z naprstniki. Bucke na tej aparaturi suSimo toliko Casa, da je
njihova notranjost popolnoma suha.

Suho bucko vseskozi prijemamo z naprstniki. Hkrati pazimo, da z naprstniki prijemljemo ¢im
manj drugih stvari. Suho bucko najprej stehtamo skupaj z zamaSkom. Bucko primemo z levo
roko s palcem in kazalcem, na katerih imamo naprstnika, z desno roko odpremo vratca
tehtnice in jih za tehtanje kasneje z isto roko tudi zapremo. Maso prazne in suhe bucke
vpiSemo v tabelo 6.

V tabelo 6 vpisemo temperaturo dvakrat deionizirane vode v €asi z zalogo vode. V vrat bucke
vstavimo lij in jo napolnimo z dvakrat deionizirano vodo iz ¢aSe malo pod oznako. Lij drzimo
z levo roko in med polnjenjem z njim kroZimo tako, da omoc¢imo celotno steno vratu bucke
pod obrusom. V desni roki drzimo ¢aso, iz katere polnimo bucko. Lij odstranimo. Bucko
pustimo stati dve minuti, da se stene osusijo. Nato s kapalko dopolnimo vodo v bucki do
oznake. V levi roki s palcem in kazalcem drzimo merilno bucko tako, da prosto visi v
navpicni legi in z desno roko dodamo deionizirano vodo s kapalko do oznake. S kapalko
dodajamo tekocino tik ob steni en centimeter nad oznako. Menisk deionizirane vode od¢itamo
v visini o¢i. Bu¢ko odloZimo na pult in takoj z levo roko vstavimo zamasek ter jo ponovno
stehtamo. Maso napolnjene bucke vpiSemo v tabelo 6.

Bucko nato spraznimo, splaknemo z malo izopropanola, posusimo na susilni postaji. Suho
bucko stehtamo. ZapiSemo temperaturo vode, bu¢ko znova napolnimo in stehtamo. Bucko

umerimo Sestkrat in nato izraCunamo vse zahtevane parametre.

Tabela 6. Natehte in drugi podatki za kalibracijo

Ep-ve

1 (°C)

Mprazne (g)

Mpolne (g)

Myode (g)

ki

Va0°c (mL)
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Voec=

Vnazivni =
Vtoler.= +

Uporabite podatka o nazivnem volumnu (V,,ivni) in toleranci (Vieer.) za pribor, ki ste ga

St

si(%) =

N. Gros

kalibrirali in izraCunajte toleran¢ni meji volumna. Presodite, ¢e je volumen, ki ste ga ugotovili

s kalibracijo, znotraj toleran¢nih mej pribora.

R

3.3-3/4 Preverjanje in kalibracija biret

Za kalibracijo birete rabimo:

bireto,

jodirno steklenico z zamaSkom,
tehtnico,

laboratorijsko stojalo,

mufo,

priZzemo,

vecjo ¢aso za zalogo preciS¢ene vode,

alkoholni termometer,

manjSo C¢aSo za polnjenje birete,

lij,

¢aSo za odpad, v katero izpu§¢amo vodo pri uravnavanju meniska,

naprstnika,

vpojni papir za brisanje konice pipete.

Prepisite vse podatke z birete, s katero boste odmerjali zahtevani volumen in opredelite njihov

pomen.

Umerjali boste birete velikosti 10 mL, 25 mL in 50 mL. Odmerjali boste volumne 10,0 mL,
5,0 mL, 2,0 mL in 1,0 mL.

Bireto vpnemo v laboratorijsko stojalo. S pogledom od spredaj in od strani preverimo, ¢e je v
popolnoma navpicni legi. Desnicar upravlja z ventilom birete z levo roko tako, da z dlanjo
objame bireto okrog ventila, zato mora biti ro¢aj ventila na desni strani kot kaze slika 16.
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Slika 16. Pravilen poloZaj birete, ¢e jo upravlja desnicar

Pri kalibraciji bomo z bireto odmerjali dvakrat deionizirano vodo v jodirno steklenico in s
tehtanjem dolocali povecCanje mase jodirne steklenice zaprte z zamaskom po vsakem dodatku.
Zato moramo jodirno steklenico in zamasek prijemati izkljucno z naprstnikoma, da ne
vplivamo na maso s prstnimi odtisi. Naprstnika ima desnicar na palcu in kazalcu desne roke.
Jodirno steklenico z zamaskom z levo roko postavimo na tehtnico in od¢itamo njeno maso ter
jo vpisemo v Tabelo 7. Odc¢itamo temperaturo precisc¢ene vode v €asi z vecjo zalogo vode.
Bireto najprej napolnimo z dvakrat deionizirano vodo. Pri polnjenju si pomagamo z lijem.
Med polnjenjem izpolnimo tudi konico tako, da odpremo ventil. Ventil odpiramo tako, da
bireto objamemo z levo roko in odpremo ventil, z desno pa drZimo posodo, v katero
prestrezamo tekocino. Pri polnjenju pazimo, da niso kje ujeti zra¢ni mehurcki. Bireto
napolnimo pribliZzno centimeter nad oznako za nicliS¢e. Konico birete obriSemo z vpojnim
papirjem.

Nato uravnamo volumen na niclis¢e. Kapljico, ki ostane na konici birete odstranimo tako, da
se narahlo dotaknemo stene ¢ase, v kateri zbiramo odvec¢no vodo. Nato odmerimo Zelen
volumen v jodirno steklenico, ki jo prijemljemo izklju¢no z naprstnikoma desne roke. Jodirno
steklenico drzimo tako, da se stena steklenice pod obrusom narahlo dotika konice birete.
Vodo hitro spustimo do prve vecje oznake na bireti, nad Zelenim volumnom, ventil zapremo,
pocakamo priblizno 30 sekund in nato vodo pocasi izpustimo do Zelenega volumna. Takoj,
ko odmerimo Zeleni volumen, steklenico zapremo z zamaskom in jo stehtamo.

Bireto znova napolnimo po opisanem postopku. Odc¢itamo temperaturo pre€isc¢ene vode v Casi
z vecjo zalogo vode in jo vpiSemo v tabelo 7. Uravnamo volumen vode na niclisce, ponovno
odmerimo zahtevani volumen v jodirno stekenico po opisanem postopku. Naredimo Sest
ponovitev. Meritve vpisujemo v tabelo 7, nato izraCunamo vse zahtevane rezultate.

Tabela 7. Natehte in drugi podatki za odmerjanje mL volumna z mL
bireto

Epave

Pred 1. 2. 3. 4. 3. 6.

1 (°C)

m (g)

Modmerka (g)

ki

Va0°c (mL)
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V 0o = §= St s{(%) =

Vhazivni =
Vtoler.: +

3.3-4/4_Preverjanje in kalibracija merilnih valjey
Za kalibracijo merilnega valja rabimo:
— merilni valj,
— tehtnico,
— vecjo ¢aso za zalogo preciScene vode,
— alkoholni termometer,
— manjSo ¢aSo za polnjenje merilnega valja,
- lij,
— kapalko z mesickom,
— CaSo za praznjenje merilnega valja ob tehtnici,
— susSilno postajo,
— kljunasto merilo,
— naprstnika.
Merilni valj ste gotovo Ze uporabljali. OpiSite, kako ste ga uporabili.

Merilni valj vseskozi prijemamo z naprstnikoma, ki ju imamo na palcu in kazalcu leve roke.
NariSite vrat merilnega valja ter preriSite vse oznake in pripiSite njihov pomen.

Ali je merilni valj kalibriran na vsebnost (to contain) ali na izlitje (to deliver). Drugace
povedano ali merilni valj odmerjeni volumen vode vsebuje ali vodo takega volumna iz njega
izlijemo? Vrnite se k svojemu opisu tega, kako ste merilni valj uporabljali in presodite ali ste
ga glede na nacin kalibracije uporabljali pravilno ali napacno.

S kljunastim merilom izmerite zunanji in notranji premer merilnega valja.

Umerjamo merilne valje razli¢nih kapacitet z razliénimi premeri. Merilni valj vseskozi
prijemamo z naprstnikoma, ki ju imamo na palcu in kazalcu leve roke. Merilni valj, ki je
kalibriran na vsebnost (In), mora biti za umerjanje suh, ¢e ni, ga posusimo na suSilni postaji.
Ravnamo enako kot smo ravnali z buckami.

40



Praktikum iz kemije N. Gros

Suh merilni valj z levo roko, na kateri imamo naprstnika, postavimo na tehtnico in ga
stehtamo. Maso (mg,) vpiSemo v tablo 8. Temperaturo dvakrat deionizirane vode izmerimo v
¢asi, iz katere polnimo merilni valj. V merilni valj vstavimo lij in ga napolnimo z dvakrat
deionizirano vodo iz ¢ase, ki jo drzimo v desni roki. Napolnimo ga malo pod oznako. Merilni
valj polnimo tako, da omoc¢imo le eno steno. Lij vzamemo iz merilnega valja. Valj pustimo
stati 2 minuti, da se stena osusi. Nato s kapalko, ki jo drzimo v desni roki, dodajamo tekoc¢ino
en centimeter nad oznako tik ob steni, ter napolnimo merilni valj, ki ga drZzimo v levi roki do
oznake. Menisk od¢itamo v viSini o¢i. Merilni valj takoj stehtamo in podatek o masi (mpoin)
vpiSemo v tabelo 8. Nato ga poc€asi izpraznimo v ¢aSo ob tehtnici, tako da vodo previdno
izlijemo. Ko odte¢e vedji del tekocine, ga drzimo v skoraj navpicni legi $e pol minute. Ce se
na izlivu nabere kapljica, se z valjem narahlo dotaknemo stene ¢ase, da odstranimo kapljico.
Po pol minute merilni valj ponovno stehtamo in maso (7prazen) VpiSemo v tabelo 8. Dodatno
tehtanje na koncu opravimo zato, da bomo lahko ocenili, kolik§no napako naredimo pri
odmerjanju volumna tekocine, ¢e tekocino iz valja, ki je umerjen na vsebnost (In), izlijemo.
Merilni valj splaknemo z izopropanolom, posuSimo na suSilni postaji in postopek ponovimo.
Naredimo Sest ponovitev.

Maso vode v merilnem valju (m2y04e_v) izraCunamo kot razliko med mpoin in migun. Z
upostevanjem korekcijskega faktorja k; za vsako ponovitev izraCcunamo kalibracijski volumen
pri Vaooc. Iz ponovitev dolocitev kalibracijskih volumnov izraCunamo statisti¢ne parametre
kot je nakazano pod tabelo.

Tabela 8. Natehte in drugi podatki za kalibracijo

Ep-ve

1 (C)

Mguh (g)

mpoln (g)

Mprazen (g)

Myode v (g)

ki

Vao°c (mL)

Myode iz (g)

Va0°c i, (mL)

V 0o = §= Sp= s{(%) =

Siva polja v tabeli 8 so namenjena oceni, kak§no napako naredimo pri odmerjanju volumna,
¢e merilni valj, ki je kalibriran na vsebnost, uporabimo tako, da teko¢ino nekega odmerjenega
volumna iz njega izlijemo.

Maso vode, ki jo iz valja izlijemo (myode_iz), 1ZraCunamo kot razliko med mprazen 1n Mpoln.
Uporabimo korekcijski faktor k; in za vsako ponovitev izraCunamo volumen odmerka vode pri
temperaturi kalibracije (Vao-c ;). [zraCunajte statistiCne parametre:

V200 iz = s = Sp= s{(%) =
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Primerjajte odstotna standardna odklona za oba na¢ina odmerjanja volumna z merilnim
valjem. Kateri na¢in odmerjanja volumna je bolj ponovljiv?

R

Pravilnost rezultatov izraZamo z napako rezultata (¢;) in relativno napako (e¢,) ter odstotno
relativno napako (e;(%)). Pri presoji pravilnosti primerjamo rezultat s pravo oz.
pripisano/sprejeto vrednostjo (7). Napake izraCunamo po enacbah 6 do 8.

e;i=Xx;i-T (6)
er=elT (7)
e %) = e-100 ®)

Kadar je rezultat izraZen v odstotkih, je napako rezultata, ki jo izraCunamo po enacbi 6,
dopustno imenovati odstotna absolutna napaka, da prepre¢imo dvoumnost in zamenjavo z
odstotno relativno napako, ki jo raCunamo po enacbi 8.

Uporabite dodatno gradivo [3] in napiSite ime grSke Crke, ki jo zapiSemo z znakom 7.

Uporabite enacbe 6 do 8 in izraCunajte, kakSno napako naredimo pri odmerjanju volumna
vode z merilnim valjem, ¢e ga uporabimo tako, da tekocino iz njega izlijemo. Za ta izraCun je

pravilna oz. pripisana vrednost V ¢, rezultat pa V 20-c iz

.

Uporabite dodatno gradivo [3] in povzemite pravila o zaokroZevanju stevil iz enote B.7.

Konc¢ne rezultate zaokrozimo na signifikantna ali statisticno pomembna mesta. To so vsa
zanesljiva mesta in prvo nezanesljivo. Nezanesljivo mesto pri rezultatu je tisto, ki je istega
reda velikosti kot standardni odklon. Ce je konéna izra¢unana $teviléna vrednost rezultata npr.
2,73825, standardni odklon pa 0,024317, zaokroZimo kon¢ni rezultat na 2,74. Rezultat ima v
tem primeru tri signifikantna mesta.

Pravilno zaokroZzite rezultat na ustrezno Stevilo signifikantnih mest, ¢e je kon¢na izraCunana
vrednost 0,23725, standardni odklon pa 0,00038.

Rezultat popolno in pravilno podamo tako, da zapis za¢nemo s simbolom veliCine in v
indeksu navedemo, na kaj se veliCina nanaSa. Nadalje pripiSemo, kaj podajamo kot merilo
nezanesljivosti rezultata, v nasem primeru je to standardni odklon. Nadalje podamo Stevil¢ni
del rezultata z ustreznim Stevilom signifikantnih mest, opredelimo nezanesljivost rezultata, za
kar v naSem primeru navedemo standardni odklon ter pripisemo ustrezno enoto. Ce smo npr.
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dolocali mnozinsko koncentracijo klorida v serumu v mmol/L in izracunali kon¢ni rezultat
dolocitve 101,654 ter standardni odklon 1,09273, rezultat pravilno in popolno podamo: c¢i +
s = (102 = 1) mmol/L. Za standardni odklon zado$¢a, da ga opredelimo z enim samim
Stevilénim mestom. Ce je nekaj nezanesljivo na ravni enice, ni bistveno, kako nezanesljivo je
na ravni desetinke.

Pravilno in popolno podajte rezultate kalibracije volumetri¢énega pribora vseh Stirih vrst.
VKkljucite vse elemente, ki jih mora vsebovati kon¢ni rezultat in piSite vse dele zapisa v
ustrezni pisavi. V indeksih simbola veli¢ine navedite podatke o tem, kaj ste kalibrirali, npr., ¢e
ste umerjali 15 mL polnilno pipeto razreda A, katere kalibracijski volumen je podan pri 20 °C,

lahko zapiSite: V 29°c_pipeta_p_15_m1._a. Za 10 ml bireto, s katero ste odmerjali 2 mL, lahko

zapiSete: V 20°C bireta 2 mL 7z 10_mL 1pd..

@@/‘gzm_ e

V200

g

) mL
E 20°C_
V200

Rezultate umerjanja pipet vase skupina ali podskupine zdruzite v grafi¢ne prikaze. Oznacite
osi in uporabite razli¢ne grafi¢ne znake za merilne in polnilne pipete in pripiSite legendo.
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Slika 17. Odstotni standardni odklon v odvisnosti od kalibracijskega volumna merilnih in
polnilnih pipet
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Slika 18. Odstotni standardni odklon v odvisnosti od kalibracijskega volumna volumetri¢nih
steklenic

Kako zanesljivo odmerjamo volumne z merilnimi pipetami v primerjavi s polnilnimi?

.

Kako zanesljivo je odmerjanje volumnov s polnilnimi pipetami, ¢e ga primerjamo z
zanesljivostjo tehtanja utezi primerljivih mas. Ugotovitve podkrepite s konkretnimi podatki.

.

Kako zanesljivo je odmerjanje volumnov v volumetri¢nih steklenicah, ¢e ga primerjamo z
zanesljivostjo odmerjanja volumnov s polnilnimi pipetami.

R

Rezultate umerjanja biret vaSe skupine ali podskupine zdruZite v graficne prikaze. Oznacite
osi in uporabite razli¢ne grafi¢ne znake za 10 mL, 25 mL in 50 mL bireto ter pripiSite
legendo.

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11

Slika 19. Odstotni standardni odklon za razli¢ne volumske odmerke odmerjene z biretami
razli¢nih kapacitet
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Rezultate umerjanja merilnih valjev vase skupina ali podskupine zdruZite v graficne prikaze.
Oznacite osi in uporabite razli¢ne graficne znake za valje razli¢nih notranjih premerov ter
pripisite legendo.
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Slika 20. Odstotni standardni odklon v odvisnosti od kalibracijskega volumna merilnih valjev

Kako zanesljivo odmerjamo volumne v merilnem valju, €e to primerjamo z odmerjanjem
volumnov v volumetri¢nih steklenicah?

R

Kolik$ne volumne glede ne kapaciteto birete je Se smiselno odmerjati, da je to Se zanesljivo?

R

Kako zanesljivo je odmerjanje volumnov z 10 mL bireto, ¢e ga primerjate z zanesljivostjo
odmerjanja enakih volumnov s polnilno pipeto?

R

3.4 Ustrezno navajanje volumetri¢nega pribora

Ze pri prvi vaji smo omenili, kako pravilno navedemo aparature in pribor v enoti
Eksperimentalni del. Navajanje za¢nemo z uvodnim stavkom. Pri volumetri¢nem priboru
opredelimo vrsto pribora, nazivni volumen, razred, toleranco volumna ter proizvajalca, kraj
sedeza podjetja ter drZavo. Pri aparaturah kot je npr. tehtnica, obvezno navedemo model,
proizvajalca, kraj sedeZa podjetja in drzavo. Pravilno in popolno navedite tehtnico in
volumetri¢ni pribor, ki ste ga kalibrirali.

Aparature in pribor

2o
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3.5 Narocanje volumetri¢nega pribora

V katalogu poiscite vse vrste volumetricnega pribora, ki ima tako kapaciteto kot tisti, ki ste ga
umerjali pri vaji. Izpiite vse bistvene podatke. Ce je pribor iz polimernega materiala,
preverite tudi podatke o njegovi odpornosti na razli¢ne vrste kemikalij. Ce v katalogu ni
pribora takSne kapacitete kot ste ga uporabljali, opiSite pribor druga¢ne kapacitete po vasi
izbiri.

2o

Za vsako vrsto pribora se odlocite za proizvod, ki bi ga Zeleli narociti in ga oznacite v
seznamu. Utemeljite, po kakSnem kriteriju ste se odlocili.

2a

Poskusite pridobiti podatke o zastopniku proizvajalca za Slovenijo oz. o slovenskem
ponudniku. Ce tega ni, ugotovite, kdo je najbliZji tuji ponudnik. Preverite, ¢e so ti podatki v
katalogu, sicer jih poskusite poiskati na spletu.
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NapiSite pismo, v katerem prosite za predraCun oz. ponudbo. Vkljucite vse podatke, ki so
nujni, da bi vam ponudnik ali zastopnik predra¢un lahko tudi poslal.

2e

[1] NBS Circular 602, Testing of Glass Volumetric Apparatus, April 1959.

[2] NBSIR 74-461, The Calibration of Small Volumetric Laboratory Glassware,

December 1974.

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