PODSTAWOWE TECHNIKI PRACY
LABORATORYJNEJ: WAZENIE, SUSZENIE,
STRACANIE OSADOW, SACZENIE

CEL CWICZENIA

Zapoznanie studenta z podstawowymi technikami pracy laboratoryjnej:
wazeniem, strgcaniem osadu, sgczeniem oraz oceng statystyczng wynikow

pomiaru.

Zakres obowigzujacego materiatu

Strgcanie osaddéw. Dekantacja. Sgczenie i przemywanie osadéw. Suszenie
osadow. Rodzaje wag. Technika wazenia. Rodzaje wody wystepujgcej w
zwigzkach chemicznych. Podstawowe
statystycznej wynikow pomiaru. Zadania rachunkowe dotyczgce obliczania
zawartosci poszczegolnych rodzajow wody.
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Sprzet:

szczypce

eksykator

zlewki — 100 cm?®

szkietko zegarkowe (duze)
bagietka, tryskawka

lejek do sgczenia

twardy sgczek

naczynko wagowe z pokrywka
pipeta wielomiarowa — 5 cm?®
pipeta wielomiarowa — 10 cm?®
pipeta jednomiarowa — 10 cm®
pipeta automatyczna

waga

OPIS WYKONANIA CWICZENIA

Zadanie 1
Nauka wazenia

Odczynniki:

FeCl3 (roztwor)
NaOH (1 mol/dm?)
s6l uwodniona

dotyczace



Prowadzacy cwiczenie zapoznaje studentdow z zasadami dziatania wagi
analitycznej, koncentrujgc sie na zasadzie dziatania wagi i wskazujgc
problemy dotyczgce prawidiowego wazenia, waznej techniki laboratoryjnej w
chemii. Wazymy czyste, suche naczynko wagowe z pokrywka. Uzywamy wag
elektronicznych dostepnych w laboratorium. Precyzja tych wag to 0,001 g.

Zadanie 2

Ocenia wynikoéw pomiaréow
Wyniki pomiarow w naukach eksperymentalnych tylko w pewnym przyblizeniu
dajg prawdziwe wartosci mierzonych wielkoéci. Szeroki opis problemow
statystycznej oceny wynikéw znajdziemy w literaturze dotyczacej niniejszego
rozdziatu. Polecic tu nalezy szczegdlnie podrecznik: J.Minczewski,
Z.Marczenko ,Chemia analityczna” PWN. W opisie tego c¢wiczenia
przedstawiono pewne podstawowe aspekty oceny statystycznej.
Zaproponujmy przyktad, gdzie pieciu studentow zmierzyto szerokosc¢ sali
¢wiczen. W tabeli, w czesci ,Obserwacje i wyniki” (zadanie 2) przedstawiamy
uzyskane rezultaty pomiarow. Wyniki kolejnych pomiaréw to xi, zas xs to
wartos¢ srednia.
Rezultat pomiaru jest w praktyce zawsze inny niz wartos¢ rzeczywista. Ta
réznica to btgd pomiaru i jest to tzw. btgd bezwzgledny. Tak zwany biad
wzgledny to stosunek btedu bezwzglednego do wartosci rzeczywistej.
Na bazie danych z tabeli obliczamy odchylenie standardowe, a sens takiej
wartosci i doktadne procedury obliczeniowe przedstawione sg w wskazanym
powyzej podreczniku. Petna analiza tych danych mozliwa jest tylko przy duzej
liczbie pomiarow. W naszym przypadku postugujemy sie pozytecznym w
praktyce sposobem opisanym przez Studenta (to pseudonim autora tej
metody), ktéry sprawdza sie przy niewielkiej liczbie ,n” pomiaréw. Rezultatem
jest obliczenie tzw. przedziatu ufnosci. Jest to przedziat wartosci, w ktérym
przy pewnym przyjetym prawdopodobienstwie warto$¢ prawdziwa jest
zawarta. Dla otrzymania tego przedziatu wykorzystujemy ponizsze wzory.
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Wartosci ,t” zalezg od liczby pomiaréw i od przyjetego poziomu
prawdopodobienstwa, a znajdujemy je w tablicach rozktadu Studenta.
Zadanie 3
Ocena statystyczna pomiaru objetosci
W obecnosci nauczyciela uczymy sie odmierza¢ objetosc¢ cieczy. Stosujemy
do tego pipety szklane (pierwsza czesé cEwiczenia) i pipety automatyczne
(druga czesc¢ ¢wiczenia).

Pipeta szklana

Wazymy naczynie wagowe z precyzjg 0,001 g. Stosujgc pipete szklang
odmierzamy do niego 10,0 cm® wody destylowanej. Wazymy naczynie z
cieczg. Czynnosci powyzsze wykonujemy czterokrotnie. Przyjmujemy, ze
gestos¢ wody w warunkach prowadzenia eksperymentu wynosi d =
0,99 g/cm?. Obliczamy dokfadna objetos$¢ cieczy ze wzoru v = m/d (m — masa
cieczy). Przyjmujemy (ale tylko przyjmujemy), ze podczas wazenia nie
popetniamy btedu. A zatem obliczong na podstawie powyzszego wzoru
warto$¢ traktujemy jako rzeczywistg objetosdcig cieczy. Obliczamy bigd
bezwzgledny i btad wzgledny pomiaru objetosci cieczy.
Wyniki pomiaréw notujemy w Obserwacjach i Wynikach

Pipeta automatyczna

Wazymy naczynie wagowe z precyzjg 0,001 g. Stosujgc pipete
automatyczng odmierzamy do naczynia wagowego 10,0 cm® wody
destylowanej. Wazymy naczynie z cieczg i wszystkie dalsze czynnosci
powtarzamy, tak jak w czesci pierwszej tego ¢wiczenia.
Wyniki zapisujemy w tabeli (Zadanie 3) i wykonujemy obliczenia zgodnie ze
statystykg Studenta. Zapisujemy obliczenia i podajemy przedziat ufnosci.
Umiemy okresli¢ i dyskutowac¢ sens wykonanych obliczen.

Zadanie 4

Oznaczanie wody krystalizacyjnej
Umyte naczynko wagowe z pokrywkg suszymy w suszarce przez okoto
30 minut w temperaturze 105°C. Nastepnie umieszczamy je w eksykatorze do
ostudzenia. Wazymy naczynko z pokrywkg. W naczynku doktadnie odwazamy
ok. 1 g badanej soli. Odkryte naczynko wraz z solg wstawiamy na 1 godz. do
suszarki o temperaturze 120°C. W czasie suszenia soli pokrywke naczynka
wagowego przechowujemy w eksykatorze. Studzimy naczynko w eksykatorze
i nastepnie wazymy (z pokrywka) na wadze analitycznej, po czym powtarzamy
suszenie przez pot godziny w temperaturze 120°C i znéw wazymy.

Zadanie 5

Stracanie i sgczenie osadow
Wazymy otrzymany od prowadzgcego ¢wiczenie sgczek.
Do zlewki o objetosci 100 cm? (lub podobnej) wiewamy 10 cm?® roztworu FeCls
i dodajemy po kropli, mieszajac bagietkg roztwér 1 mol/dm® NaOH, az do
catkowitego wytrgcenia sie osadu. Strgcony osad, aby dojrzat, pozostawiamy
na 15 min. Osad saczymy i przemywamy na lejku wodg destylowana.
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Nastepnie sgczek wraz z osadem umieszczamy na szkietku zegarkowym i
wktadamy na 0,5 godz. do suszarki o temperaturze 120°C. Po tym czasie
wazymy sgczek wraz z osadem i odejmujgc mase sgczka obliczamy mase
strgconego Fe(OH)s, a nastepnie na podstawie réwnania reakcji chemicznej,
wyliczamy mase FeCl; w wyjsciowym roztworze tej soli. Obliczmy stezenie
procentowe roztworu chlorku zelaza(lll) w tym roztworze (przyjmujemy dla
uproszczenia, ze gesto$é roztworu jest d=1g/cm?).

OBSERWACJE | WYNIKI

Zadanie 1
Wyniki wazenia naczynka wagowego

Zadanie 2 (przyktadowe)
Statystyczna ocena wynikow

n xi [m] Xi - Xer (Xi — Xer)

1 12.4 0,2 0,04

2 12.2 0,0 0,0

3 12.2 0,0 0,0

4 11.9 0,3 0,09

5 12.3 0,1 0,01
Xsr =12.2 M
Ser = 0.08

Wybierajgc prawdopodobienstwo na poziomie 90% (szansa prawidiowej
oceny wynosi 90%) z tablicach znajdujemy wartosc t, ktéra przy 5 pomiarach

(K=5 - 1) wynosi 2,13.
Przy obliczonej wartosci ss; = 0.08

“ = XSI‘ +/' tSSr

przedziat ufnosci: y=12,2m +/- 0,16

Zatem, rzeczywista szerokosc¢ sali miesci sie w przedziale od 12,04 m do

12,36 m.

Zadanie 3

pipeta szklana

masa [g]

X [cm®]

Xi = Xsr

(Xi - Xsr)2

AWIN|FR[D

objetos$é(x;) = masa/0.99g/cm?




pipeta automatyczna

masa [g] Xi [CmS] Xi = Xsr (Xi - Xsr)2

AIWIN|FL|S

objeto$é(x;) = masa/0.99g/cm?®

Zadanie 4
Masa naczynka wagowego z pokrywkg po suszeniu w suszarce w temp.
120°C

Masa naczynka wagowego z pokrywka i z uwodniong solg przed suszeniem

Masa naczynka wagowego z pokrywka i z solg po pierwszym suszeniu

Masa naczynka wagowego z pokrywkg z solg po drugim suszeniu

Zadanie 5

Objetos¢ roztworu FeCls

Masa sgczka

Masa sgczka wraz z osadem po wysuszeniu



OPRACOWANIE WYNIKOW

Zadanie 3
Oblicz btad bezwzgledny i btad wzgledny kazdego pomaru (przyjmujgc na
rzecz tgo c¢wiczenia, ze wartos¢ srednia jest wartoscig rzeczywistg). Zapisz
wyniki obliczen.
Wykonaj obliczenia dla statystycznej oceny wynikow Studenta. Rezultaty
wpisz w tabeli.
Zapisz przedziat ufnosci. Skomentu;j jaki jest jego sens.

Zadanie 4
Oblicz mase soli uwodnionej przed suszeniem

Oblicz mase soli po suszeniu

Oblicz ubytek masy soli w wyniku suszenia (masa wody krystalizacyjnej)

Znajgc mase wody krystalicznej oblicz procentowg zawartos¢ wody
krystalizacyjnej. Oblicz ilos¢ czgsteczek wody przypadajgcych na jedng
czagsteczke soli.



Zadanie 5
Zapisz rownanie reakcji chemicznej chlorku zelaza(lll) z wodorotlenkiem sodu

Oblicz mase wytrgconego Fe(OH);

Oblicz mase FeCl;

Znajgc wyjsciowg objetosc¢ roztworu soli i mase soli w nim zawartg, oblicz
mase roztworu (zaktadajac, ze gestos$é roztworu wynosi 1g/cm?), a na koniec
stezenie procentowe tego roztworu.
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[ )

Podpis prowadzgcego




