5 Zakladné merania v chemickom laboratoriu

V chemickom laboratériu zameranom na anorganicku chémiu sa najCastejSie
stretavame s pracami, ktoré su orientované na pripravu zli¢enin aich
charakterizaciu  spojenu s meranim niektorych  fyzikalnych  veli€in.
Pri experimentalnej praci v laboratoriu treba vykonat vela operacii. Ziskanie
kvalitnych vysledkov vyzaduje zruénost a skusenost, ako aj ovladanie principov
spravneho merania potrebnych fyzikalnych veli¢in. V laboratériu sa ¢asto vyuzivaju
zakladné operacie, ako je meranie hmotnosti, meranie objemu kvapalin,
meranie objemu plynov, meranie teploty, meranie tlaku a meranie hustoty
kvapalin.

5.1 Meranie hmotnosti

Meranie hmotnosti (vazenie) patri medzi operacie, s ktorymi sa bezne
stretavame v chemickom laboratériu. Vazenie je fyzikalne meranie, principom
ktorého je porovnavanie hmotnosti vazenej latky s hmotnostou zavazia pomocou
vah. Hmotnost je fyzikalna veli€ina, ktorej zakladnou jednotkou v sustave Sl je
kilogram (kg). V chemickom laboratériu sa Casto pouzivaju jednotky gram (g)
a miligram (mg), ktoré su tisic- a milionkrat mensie ako kilogram (1 g = 0,001 kg,
1 mg = 0,001 g).

5.1.1 Laboratérne vahy

Na urCenie hmotnosti latky sa pouZivaju rézne
vahy, ktoré podla presnosti vazenia zvykneme delit
na technické vahy (presnost 1 — 2 g), presné technické
vahy (presnost 0,01-0,02g) aanalytické vahy
(presnost 10~* — 107° g). V laboratériach zameranych na
syntézu latok sa zvyC€ajne pouzivaju presné technické
vahy (presné vahy) arychlovahy (tzv. predvazovacie
vahy, resp. predvazovacky, predvazky), ktoré sluzia na
priblizné meranie hmotnosti. Na velmi presné meranie
hmotnosti sa pouzivaju analytické vahy. V su€asnosti sa
v chemickych laboratériach pouZziva niekolko typov
rychlovah, presnych vah a analytickych vah.

Obr. 5.1 Rychlovahy
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Rychlovahy sluzia na rychle a informativne
odvazenie latky. Na obr. 5.1 je zobrazeny starSi typ
rychlovah, ktory sa stale pouziva. Su to jednomiskové
vahy s optickym ukazovatefom hmotnosti. Vazenie
na nich je s presnostou priblizne 0,1 g, a to v dvoch
rozsahoch: od 0 do 100 g a od 100 do 200 g. Casto
sa pouzivaju v kombinacii s analytickymi vahami.
Predvazenim latky na rychlovahach a jej naslednym
odvazenim na analytickych vahach dokazeme latku
presne a rychlo odvazit.

Presné vahy v suCasnej elektronickej podobe
(obr. 5.2) su v podstate presné predvazky alebo
presné technické vahy, ktoré maju ovela viac funkcii
ako obyc€ajné predvazky. V chemickych laboratériach
su oblubené pre ich jednoduchu obsluhu a presnost.
Napr. v laboratériach chemickej syntézy sa &asto
pouzivaju vahy s presnostou 0,001 g a vazivostou do
240 g.

Analytické vahy (obr. 5.3) sluzia na velmi
presné vazenie asu neodmyslitelnou sucastou
kazdého analytického laboratéria. Moderné vahy sa

Obr. 5.3 Analytické vahy vyznadéuju mimoriadnou spolahlivostou a vysokou
presnostou. V zavislosti od typu vdah méze presnost
dosahovat aj 0,01 mg a vazivost 210 g. Tieto vahy su

vybavené mnohymi funkciami podla najnovsich technoldgii.

V suCasnosti sa v Skolskych laboratériach pouZzivaju poloautomatické
jednomiskové vahy so svetelnou projekciou vliakna na stupnicu a plnoautomatické
jednomiskové vahy s digitalnym odcitanim hmotnosti s presnostou 0,0001 g.

Presnost’ vah je najmenSi rozdiel hmotnosti, ktory mozno danymi vahami stanovit'.

Citlivost’ vah sa udava vychylkou vah z rovnovaznej polohy pri ich zatazeni malym
zavazim (napr. 0,1 g alebo 0,001 g). Treba ju Casto kontrolovat, aby sme sa
presveddili o spravnosti vazenia. Citlivost vah klesa umerne s ich zatazenim.

Rovnovazna poloha je pokojova poloha, v ktorej sa ustélia zatazené vahy.

Vazivost vah udava maximalnu hmotnost, ktord mozZno na vahach odvazit
s deklarovanou presnostou. Je dana konstrukciou vah. Za ziadnych okolnosti sa
vazivost vah nesmie prekrodit, lebo vahy sa mézu poskodit’.

Zapamitajte si!

Ak chcete ¢o najpresnejSie odvazit 1 g skimanej latky, potom ju nesmieme vazit vo velkej
tazkej nadobe.
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5.1.2 Zakladné principy vazenia na laboratérnych vahach

Analytické vahy a presné technické vahy sa zvy€ajne umiestiuju do osobitnej
miestnosti nazyvanej vahovna, aby neboli vystavené korozivnym uc¢inkom ovzdusia
v chemickom laboratoriu a boli chranené pred zmenami teploty a prievanom.
Umiestiiuju sa na Specialne stoliky pod vahy, tzv. vahové stoly, ktoré musia byt
stabilné (nesmu sa prehybat a prenasat vibracie), nemagnetické (nie ocelova
doska), chranené voci elektrostatickému naboju (nie z plastu alebo zo skla), pevne
uchytené, aby boli chranené pred otrasmi. Vahy musia byt postavené vo vodorovne;j
polohe a chranené pred narazmi. Ak sa na nich nevazi, st vzdy vypnuté a skrinka
vah je zavreta, pripadne su zakryté. Na vahach nesmu ostat’ Ziadne zavazia a ani
vazené predmety. Trvala zataz méze poskodit meraci systém.

Upozornenie: Skor ako zacnete vazit, oboznamte sa vopred s pokynmi, ktoré udava
vyrobca prisluSnych vah. Pri vazeni treba dodrziavat uvedeny vSeobecny postup a dosledne
sa riadit uvedenymi zasadami.

1. Pred vazenim a po skonCeni vazenia skontrolujeme Ccistotu misky a celého
priestoru vah. V pripade znecistenia vyCistime misku a dany priestor vlasovym
Stetcom alebo jemnou a &istou handric¢kou.

2. PresvedCime sa, ¢i su vahy vo vodorovnej polohe. Vahy zapneme (odaretujeme)
a skontrolujeme ich nulovu polohu.

Zapamiitajte si!

Nulovu polohu kontrolujeme vzdy pred a po vazeni, aby sme sa presvedcili, ¢i su vahy
v poriadku. Odaretovanie a zaaretovanie vah sa robi opatrnym otacanim prisludného
gombika.

3. Po zapnuti vah poloZime na misku nadobu na vazenie. Vazeny predmet vzdy
kladieme do stredu misky. Pouzivame nadoby na vaZenie, ako su lodicky,
navazovacky, tégliky, hodinové skla ainé. Prchavé a velmi hygroskopické latky,
podobne aj kvapaliny, sa musia vazit' v uzatvorenych navazovackach.

Zapamitajte si!
Nikdy nesypeme chemikalie priamo na misku vah.

4. Vazené predmety musia byt Cisté a suché. Musia mat rovnaku teplotu ako maju
vahy. Pri velmi presnom vazeni nekladte nadoby na vahy rukami.

Zapamiitajte si!
Na misku vah nikdy nekladieme horuce predmety.

5. Skontrolujte, ¢i hmotnost nadoby a vazenej latky nie je vacSia ako maximalna
meratelna hmotnost pouzitych vah, t. j. vazivost vah.
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Zapamiitajte si!
V ziadnom pripade nepresahujte maximalnu hmotnost, ktora sa méze na vahach vazit.
Vahy sa mézu poskodit.

a) Pri vazeni na analytickych poloautomatickych jednomiskovych vahach
(presnost 0,0001 g) zavazie pridavame postupne od tazSieho zavazia k lahSiemu
pomocou prislusnych koliesok (gombikov) na ovladanie zavazi. Zavazia pridavame
pomalym a plynulym otacanim jednotlivych gombikov, pri€om gombik nesmieme
pustit skér nez ,dosadne” do vyznacenej polohy, lebo méze dojst k poskodeniu vah.
b) Vahy musia byt zaaretované pri kazdom otvarani dvierok na vahach
a pri kazdom pridavani alebo odoberani zavazia a vazeného predmetu.

¢) Po pridani potrebnych zavazi od¢itame hmotnost vazeného predmetu na Styri
desatinné miesta. Najprv od¢itame hodnoty pridanych zavazi (gramy, desatiny
a stotiny gramu) a nakoniec odCitame miligramy aich desatiny zo svetelnej
stupnice.

d) Po skonceni vazenia vahy zaaretujeme, odlozime z vah vSetky vazené predmety
a vSetky kolieska na ovladanie zavazi vynulujeme.

Aretacia vah je zariadenie (aretaCna skrutka), pomocou ktorého
mechanicky dvihame vahadlo z hrotov afixujeme ho poc€as pridavania alebo
odoberania zavazia, resp. latky alebo ked sa na vahach nevazi.

6.a) Po zapnuti plnoautomatickych analytickych jednomiskovych vah
a presnych vah treba chvilu po¢kat, kym sa na displeji nezobrazi nula (0,0000 g).
Potom su vahy pripravené na vazenie a na misku vah mézeme poloZit vazeny
predmet. Hmotnost' odCitame po ustéleni udaja na displeji, o indikuje symbol
jednotky hmotnosti, ktory sa zobrazi vedla Ciselného udaja. Ak prekroCime
povoleny rozsah vazenia vah, na displeji sa zobrazi symbol E alebo
OVERLOAD (podra typu vah).

b) Tieto vahy maju funkciu tarovanie (funkcia TARE), ktora sluzi na automatické
odcitanie hmotnosti nadoby na vazenie, resp. obalu. Hmotnost fubovolnej nadoby
na vazenie vytarujeme stlaCenim prislusného tlacidla, napr. ozna¢eného TARE.
Hmotnost nadoby sa ulozi do pamati.

Postup

Na misku vah najprv polozime nadobu, v ktorej chceme vazit latku. Chvilu
pockame na ustalenie Ciselného udaja a potom hmotnost nadoby vytarujeme. Na
displeji sa opat objavi nula a po pridani latky do nadoby bude na displeji zobrazena
jej netto hmotnost, t. j. hmotnost latky bez nadoby.

c) Po skoncCeni vazenia odlozime z vah vSetky vazené predmety a vahy vypneme
stlacenim prislusného tlacidla, napr. ON/OFF.

7. Nakoniec vahy skontrolujeme a pripadné necistoty jemne odstranime.
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Vazenie sa zvyCajne uskutoCriuje dvoma spdsobmi, ato priamo a nepriamo
(diferenCne).

Priamym spésobom vaZenia sa vazia len také latky, ktoré pocas vazenia
nevlihnu (nie su hygroskopické), neabsorbuju vzdusny oxid uhli€ity, pripadne iné
zloZky zo vzduchu. Najprv presne odvazime nadobu na vazenie, do ktorej vioZzime
potrebné mnoZzstvo latky. Odporuca sa odvazit’ si vopred potrebni hmotnost latky
na predvazovacich vahach. Ak vazime na plnoautomatickych vahach, aktualnu
hmotnost sledujeme na displeji a opatrne priddvame alebo odoberame vazenu latku
pomocou vhodnej Spachtle alebo lyZiCky do dosiahnutia poZadovanej hmotnosti. Pri
starSich typoch vah najprv priddme zavazia s pozadovanou hodnotou hmotnosti
a potom pridavame resp. odoberame latku do dosiahnutia rovnovazneho stavu.

Nepriamy spésob vazZenia — diferenéné vazZenie sa pouziva vtedy, ked
mame latku odvazit na urcity po€et desatinnych miest, ale jej hmotnost sa moze
pohybovat v ur€itom rozsahu. Pri navazovani postupujeme tak, Ze najskér
odvazime nadobu s latkou, potom potrebné mnozZstvo latky odoberieme a opat
odvazime nadobu so zvySujucou latkou. Rozdiel medzi prvym a druhym vazenim
udava hmotnost odobratej latky. Nepriamym spdsobom sa vazia latky nestale na
vzduchu a latky, ktoré nemézeme z nadoby Uplne vysypat alebo vyliat.

Napr. ak ulohou je odvazit na analytickych vahach presne
0,10 g — 0,12 g tuhej latky (L), postupujeme tak, ze do navazovacky navazime
na rychlovahach asi 0,11 g. Presnu hmotnost navazovacky s latkou zistime
vazenim na analytickych vahach (napr. 11,1243 g = m1). Z navazovacky vysypeme
latku do prisludnej nadoby a vyprazdnenu navazovacku opat presne odvazime na
analytickych vahach (napr. 11,0134 g = my). V navazovacke méze ostat malé
mnozstvo latky prilnuté na jej steny. Skuto&nu hmotnost m(L) vysypanej latky
zistime tak, Zze od hmotnosti navazovaCky m; s latkou odcitame hmotnost m;
vyprazdnenej navazovacky.

m(L) = my—m, = 11,1245 g — 11,0134 g = 0,1109 g

5.2 Meranie objemu

Meranie objemu je operacia, ktorou sa zistuje objem kvapalin, plynov
a tuhych latok. Objem je fyzikalna veli¢ina, ktorej jednotkou je meter kubicky (m?).
V chemickej laboratérnej praxi sa bezne pouzivaju jednotky tisickrat a milionkrat
mensie ako je meter kubicky — dm?® (decimeter kubicky) a cm?® (centimeter kubicky).
V laboratériach je pre objem zauzivanou jednotkou liter (I, L) a jej zlomky mililiter
(ml, mL), pripadne mikroliter (ul, uL). Liter je vedlajSia jednotka sustavy Sl. Pre
jednotky objemu plati:

11=1dm®=1.102m3, I1ml=1cm®=1.10%m?3, 1pul=1mm3=1.10"°m?,
1 dm?3=1000cm3=1. 106 pl.

Objem tuhej latky sa v chemickom laboratériu meria najma vtedy, ked
potrebujeme stanovit' jej hustotu. V pripade, Ze latka je homogénna a ma tvar
jednoduchého pravidelného telesa, mdézeme jej objem vypocitat' z jeho rozmerov.
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Vacsinou objem latky vypocCitame nepriamo. Latku ponorime do kvapaliny
a zmeriame objem vytlaCenej kvapaliny alebo zmeriame hmotnost vytlacenej
kvapaliny so znamou hustotou.

Upozornenie: Latka sa nesmie rozpustat v pouzitej kvapaline a ani s fiou reagovat.

Na meranie objemu plynnych latok sa pouzivaju plynové byrety, ktoré sa
vyrabaju v réznych vyhotoveniach.

V chemickych laboratériach sa najCastejSie meraju objemy kvapalin.
Na meranie sa pouzivaju rozlicné odmerné nadoby, ktoré sa liSia velkostou,
spbsobom a presnostou merania objemu.

5.2.1 Meranie objemu kvapalin

Na meranie objemu kvapalnych &istych latok a roztokov sa pouzivaju rézne
odmerné nadoby, ktorych tvar, rozmery a velkost su normalizované Statnymi
normami. Odmerné nadoby su kalibrované spravidla pri teplote 20 °C, €o je na
nich vzdy vyznaéené. Podla poZadovanej presnosti sa ich objem mdzZze odmerat
odmernym valcom, odmernou bankou, pipetou, byretou, pyknometrom, pripadne
kadickou (kap. 3.3.2).

Na orientaCné zistovanie objemov kvapalin sa mozu
< pouzivat kadi¢ky réznej velkosti, na ktorych je vyznacena
stupnica s delenim po 20, 50 alebo 100 cm? podla typu kadicky
(obr. 5.4). Tieto kadiCky vSak nie su kalibrované a nemozno ich
povazovat za odmerné nadoby. Objemy, vyznaCené na
vonkajSej stene kadicky, su len orientacné. M6zu nam vSak
dobre posluzit, ak chceme odparovanim (varom) znizit objem
roztoku alebo naopak, ak chceme roztok v kadicke zriedit, napr.
v objemovom pomere 1: 1.
Obr. 5.4 Kadicka Na povrchu odmerného skla sa nachadzaju rozliéné
rysky aznacky. Poznanie ich vyznamu nam umozni
s nadobou spravne zaobchadzat a odmeriavat objem kvapaliny s maximalnou
moznou presnostou. VZdy je uvedeny objem odmernej nadoby v cm® alebo ml
a teplota, ktori ma mat odmeriavana kvapalina.

Podla spbsobu vyznalenia objemu pozname odmerné nadoby delené
a nedelené. Objem v nedelenych odmernych nadobach byva vyznaceny len
jednou ryskou. Tieto nadoby sluzia na odmeriavanie len jedného objemu. Pouzivaju
sa najma v analytickej chémii. Vyraba sa vzdy séria niekofkych bezne pouzivanych
velkosti. Na povrchu delenych odmernych nadob je vyznacena stupnica, pricom
jednotlivé rysky zodpovedaju danému objemu. M6zeme nimi odmerat fubovolny
objem az do maximalneho objemu odmernej nadoby (napr. odmerné valce, delené
pipety a byrety). Vyber odmernej nadoby treba prispésobit meranému objemu.
Ak pouzijeme neumerne velku nadobu, zvacsi sa relativna chyba pri odcitani
objemu. Ak pouzijeme nadobu menSiu ako je poZzadovany objem, musime objem
merat’ viackrat, ¢im sa takisto zvac¢si chyba merania (spocitaju sa absolutne chyby
kazdého merania). Spravne je, ak pri merani je delena odmerna nadoba naplnena
kvapalinou asi na 80 %.
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Na povrchu odmernych nadob sa okrem rysiek nachadzaju Specialne znacky,
napr. teplota v °C, objem nadoby v cm?® (ml) a iné udaje, ktoré udavaju, za akych
podmienok odmeriame potrebny objem s presnostou udanou vyrobcom. Merana
kvapalina musi mat teplotu, ktora je uvedena na odmernej nadobe. Dodrzanie
teploty je ddlezité, lebo objem kvapaliny sa s teplotou meni. Laboratérne sklo je
kalibrované na konkrétnu teplotu odmeriavanej kvapaliny. Zvy€ajne je to
laboratoérna teplota. Pri beznych operaciach je dovolena odchylka asi 5 °C. K vaznej
chybe mbze celkom nepozorovane dbéjst napr. pri merani prave pripraveného
roztoku kyseliny. Pri priprave roztoku kyseliny (aj niektorych inych roztokov) sa
uvoliuje teplo, ktoré kvapalinu zohreje na dost vysoku teplotu. Ak odmeriame
objem roztoku kyseliny hned po jeho priprave, bude objem po ochladeni mensi ako
sme odmerali. Odmerné banky sa nesmu vystavovat teplotdm vy3Sim ako
80 — 100 °C. Banky sa vplyvom tepla roztahuju a navrat na pévodny objem je velmi
pomaly, niekedy dokonca ostanu navzdy zdeformované.

Zapamitajte si!

¢ Pri merani objemu kvapalin treba dodrzovat predpisanu teplotu.

¢ Odmernymi nadobami neodmeriavame horuce a ani velmi studené kvapaliny.

¢ Odmerné sklo sa nesmie susit' vo vyhrievanych susiarfiach.

¢ Pred pouzitim musi byt odmerné sklo dékladne vycCistené (odmastené a suché).

<7 Meniskus. Na spravne zmeranie objemu je dblezita
presnost jeho od¢itania zo stupnice alebo zrysky. Odmerné
nadoby su kalibrované na odcCitanie tzv. spodného okraja
menisku (obr. 5.5). Meniskom sa nazyva oblukovité prehnutie
kvapaliny, ktoré vznikd na rozhrani kvapaliny, steny nadoby
a vzduchu vplyvom povrchového napatia. Pri odCitani sa musi
oko pozorovatela nachadzat na udrovni spodného okraja
menisku, aby nedoSlo k vzniku tzv. paralaxnej chyby. Ak sa
nachadza oko pod alebo nad urovhiou menisku, je odcitany
objem iny ako zodpoveda skutoCnosti. Pri nepriehfadnych
roztokoch, ako je napr. roztok manganistanu draselného, sa
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zvykne odcCitavat’ horny okraj menisku.
Obr. 5.5 Odmerné valce sluzia na priblizné odmeriavanie objemu
Meniskus kvapalin. Vyrabaju sa v objemoch: 5, 10, 25, 50, 100, 250, 500,

(odmerny valec 1000 a 2000 cm?3. Su to delené sklené pripadne plastové valce

s kvapalinou) so $irsim podstavcom, ktoré maju na stenach znacky (rysky) po

jednom alebo viacerych mililitroch a zvy&ajne maju vylevku (obr.

5.5). Povolené odchylky objemu odmernych valcov predstavuju niekolko desatin

percenta ich celkového objemu. Ich presnost je oproti dalej uvedenym odmernym

nadobam nizka. Pre urcitu skupinu laboratérnych prac je ich pouZzivanie uplne

postaCujuce avzhfadom na rychlu manipulaciu snimi aj vyhodné. Su

z hrubostenného skla, a preto neznasaju nahle zmeny teploty (mdzu popraskat).

Neodmeriavame nimi objem horucich kvapalin aani v nich horuce roztoky
nemieSame a neriedime (napr. neriedime roztok kyseliny sirovej vodou).

53



Postup

Vyberieme si odmerny valec s vhodnou velkostou podfa mnozstva merane;j
kvapaliny. Valec ma byt naplneny na 60 — 100 % svojho objemu. Pri plneni musime
davat’ pozor, aby odmeriavana kvapalina nestekala po vnutornych stenach valca.
Na plnenie menSich valcov sa odporuca pouZit' lievik.

Odmerné banky (obr. 5.6) sa pouzivaju na presné
meranie objemov pri priprave roztokov s presnou
koncentraciou. Da sa nimi odmerat len ten objem, ktory je na
nich vyznaceny (5, 10, 25, 50, 100, 200, 250, 500, 1000 alebo
2000 cm? kap. 3.3.2). Maju ,hruskovity“ tvar s dlhym
a uzkym hrdlom, na ktorom je po celom obvode ryskou
vyznaceny ich dany objem. Plnia sa v zvislej polohe
pomocou lievika alebo plastickou striekackou a nakoniec
pipetou tak, Ze sa meniskus kvapaliny dotkne svojim
spodnym okrajom uvedenej rysky. Rysku musime mat vo
vySke oCi. Povolené odchylky objemu odmernych baniek
predstavuju niekolko stotin percenta ich objemu.

Obr. 5.6 Odmerna
banka

Postup

Odmernu banku zvy€ajne plnime pomocou lievika s dlhou stopkou siahajucou
az pod rysku. Pri praci musime dbat, aby sa na hrdle banky uchytilo ¢o najmenej
kvapiek kvapaliny. Po premieSani by kvapky zriedili roztok. Odmernu banku
napinime takmer po rysku, potom vyberieme lievik a banku opatrne doplnime po
znacku najCastejSie pomocou pipety. Spodny okraj menisku sa musi dotykat’ rysky
na jej hrdle. Nakoniec banku uzavrieme zatkou (nie prstom!) a obsah dbékladne
premieSame. Potom uz kvapky nad meniskom neprekazaju.

Zapamitajte si!

Pri praci s roztokmi v odmernych bankach dodrzujeme tieto zasady:

e Pred pouzitim treba odmerny roztok vbanke vzdy premieSat, aby sa pripadne
skondenzovana voda vo vrchnej €asti banky opatovne premieSala s ostatnym roztokom.

e Roztok uz raz odobraty z odmernej banky nikdy nevraciame spat, aby sme zabranili
pripadnému znehodnoteniu celého roztoku jeho znecistenim, zriedenim a podobne.

Upozornenie: Na kazdej odmernej banke musi byt nalepeny Stitok s informaciami o jej
obsahu, koncentracii, pripadne datum pripravy, meno atd.
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Pipety pouzivame na presné meranie malych
objemov. Su to sklené rurky, zuzené na jednom konci,
niekedy su v strednej Easti rozSirené (kap. 3.3.2). M6zu byt
nedelené (kalibrované pri uvedenej teplote len na jeden
ur€ity objem, obr. 5.7 a) alebo delené (dielikované, obr.
5.7 b) so stupnicou na ich povrchu. Nedelené pipety su
presnejSie ako delené. Nedelenymi pipetami sa da
odmerat pri uvedenej teplote len taky objem, ktory je na
nich vyznaceny (napr. 5, 10, 20, 25, 50 alebo 100 cm?).

Na odmeriavanie velmi malych mnozstiev kvapalin
od 0,001 cm?® do 1 cm?® a pri opakovanych meraniach sa
v niektorych  laboratériach  (najmé v biochemickych)
pouzivaju mikropipety.

V suCasnosti sa na odmeriavanie velmi malych
objemov pouZivaju aj mikrostriekaCky — Specialne pipety,
ktoré  zaruCuju velku presnost a opakovatelnost
pipetovaného objemu.

Pred kazdym pouzitim &isti (odmastenu a suchu)
pipetu najprv preplachneme roztokom, ktory chceme
pipetovat.

Upozornenie: Na pipetovanie kvapalin pouzivame pipety len
s gumovym baldnikom (obr. 5.8), s pipetovacim nadstavcom
(valek s piestom, obr. 5.9) alebo pouzijeme vodnu vyvevu.
Roztok nikdy nenasavame ustami!

4
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Obr. 5.8 Gumovy balénik

Postup

Mierne si navih¢ime ukazovak a nedelenu pipetu uchopime za horny koniec

Y

a

b

Obr. 5.7 Pipeta
a — nedelena,
b — delena

medzi palec a stredny prst. Pipetu zbyto€ne neohrievame rukou.

Koniec pipety ponorime do kvapaliny a nasavame vzduch z pipety, az kym
hladina kvapaliny nevystupi asi 2 cm nad objemovu znacku a potom horny koniec
rychlo uzavrieme ukazovakom. Pri nasavani kvapaliny musime koniec pipety vzdy
drzat pod jej hladinou, lebo pri ndhodnom nasati vzduchu méze roztok prudko

a neCakane vniknut do balénika alebo pipetovacieho nadstavca.

Pipetu vyberieme z kvapaliny a jej spodny vlhky koniec, ak je treba, utrieme

kuskom filtraného papiera.
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Obr. 5.9 Pipetovaci nadstavec




Nadbytok kvapaliny nechame vytiect z pipety vytokovym otvorom po znacku
tak, ze opatrne uvolfujeme ukazovak a davame pozor, aby nedoslo k paralaxnej
chybe. Pipetu drzime kolmo a koncom pipety sa Sikmo dotykame steny nadoby
s kvapalinou.

Potom opatrne prenesieme pipetu s kvapalinou do pripravenej nadoby.
Odmerany objem nechame volne vytiect do pripravenej nadoby tak, Ze dolny koniec
pipety Sikmo oprieme o stenu nadoby a nechame prud kvapaliny volne stekat po jej
stene. Potom pockame niekolko sekund a nakoniec pipetu lahko otrieme o stenu
nadoby.

Zapamiitajte si!
Vypustanie pipety nezrychlujeme fukanim a ani ju nevymyvame.
S malym mnozstvom kvapaliny v Spicke pipety sa pocita uz pri kalibracii.

Pri praci s delenou pipetou postupujeme podobne ako s nedelenou pipetou.
Rozdiel je v tom, Ze po vypusteni nadpolovi¢nej vaésiny meraného objemu oto¢ime
pipetu do kolmej polohy, a ked sa hladina kvapaliny priblizi tesne nad znacku, po
ktoru budeme objem vypustat, vytok zastavime pritisnutim prsta. V tejto polohe
podrzime pipetu niekolko sekund a potom vypustime kvapalinu v kolmej polohe
presne az po znacku. Nakoniec otrieme $picku pipety o stenu nadoby. PoZzadovany
objem je dany rozdielom dvoch poléh spodného okraja menisku. Alebo do nej
naberieme len poZzadovany objem.

Zapamitajte si!

Po skongeni prace musime kazdu pipetu dokladne umyt, vyplachnut destilovanou vodou
a nechat vysusit.

Ak zistime, Ze ma pipeta poSkodenu Spicku, povazujeme ju za znehodnotenu a vyradime ju
Z pouzivania.

Byrety (obr. 5.10) sa pouzivaju na odmeriavanie presnych objemov kvapalin
pohybujucich sa v ur€itych rozsahoch. Su to sklené trubice s rovnakym priemerom,
opatrené stupnicou s jemnym delenim objemu, ktoré sa podobaju na delené pipety.
Rozdiel je vtom, Ze na spodnom konci byrety je zabrusovy vypustny kohut rovny
(obr. 5.10 b) alebo postranny (obr. 5.10 ¢). Na odmeriavanie alkalickych roztokov
sa niekedy pouZziva byreta bez kohuta, ktora je uzatvorena gumovou hadic¢kou
s tlaCkou. Kohut byrety je nutné natriet jemnou vrstvickou Specialneho tuku na
zabrusy (silikénova pasta, Ramsayov tuk). Spravidla sa pouzivaju byrety
s objemom 10, 25 a 50 cm?, ktorych stupnica je zvycajne delena po 0,1 cm? (kap.
3.3.2). Byreta s objemom 50 cm® ma dovolent odchylku objemu +0,08 cm?® na cely
objem. Na semimikroanalytické a mikroanalytické ucCely sa pouzivaju mikrobyrety
s objemom 1, 2 a 5 cm?, ktoré st delené az na 0,01 cm?,
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Obr. 5.10 Rdzne druhy byriet

a — bez kohuta, b — s rovnym kohutom, ¢ — s postrannym kohutom

Na Casté opakované odmeriavanie objemu sa
pouzivaju automatické byrety (obr. 5.11). Su oblubené
pre ich jednoduché plnenie zo zasobnej flase
umiestnenej pod byretou. Pri plneni pomocou balénika
je do zasobnej flaSe vhanany vzduch a vytlacana
kvapalina naplni byretu. Ak po naplneni byrety
prestaneme vhanat vzduch, nadbyto¢ny roztok sa vrati
hned spat do zasobnej flase a hladina sa automaticky
ustali na nulovej znacke.

Pocas merania musi byt bezna byreta pripevnena
na stojan vzvislej polohe pomocou drziaka
a pri odCitavani hladiny kvapaliny v byrete (podobne ako
pri ostatnych odmernych nadobach) musime mat odi
vo vyske sledovanej hladiny. Pred pouzitim je potrebné
Cistu a dobre odmastenu byretu asi dvakrat dékladne
vyplachnut malym mnozstvom daného roztoku. Potom
sa presvedCime, Ci kohut byrety dobre tesni. Kohut
byrety a zabrusové hrdlo na banke musi byt natreté
jemnou vrstviCkou 3$pecidlneho tuku (vazeliny) na
zabrusy. Roztok zbyrety vziadnom pripade
nevylievame spat do zasobnej ffaSe, lebo mbze byt
zneCisteny CiastoCkami tuku.
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Obr. 5.11
Automaticka byreta



Postup

Najprv nalejeme do malej kadicky primerané mnozstvo kvapaliny zo zasobne;j
nadoby. Do otvoru v hornej Casti byrety viozime maly lievik. Byretu plnime
kvapalinou pomocou malej kadi¢ky cez maly lievik tak, aby kvapalina siahala asi
2 cm nad hornu nulova znacku.

Lievik po naplneni musime z byrety vybrat, lebo po¢as merania sa z neho
mdze uvolnit kvapka, ktora by mohla znehodnotit' celé meranie.

Skér ako zacneme odmeriavat objem kvapaliny, musime skontrolovat, i
nie su pritomné bublinky vzduchu v stipci kvapaliny.

Otvorenim kohuta vypustime také mnozstvo kvapaliny, aby sme meniskus
nastavili na nulovu znacku. Zaroven sa odstrani vzduch z dolnej ¢asti byrety. Pokial
na 3pic¢ke ostala kvapka, musime ju odsat’ kiskom filtracného papiera.

Spravne odc&itame objem vypustenej kvapaliny, pricom davame pozor, aby
nedoslo k paralaxnej chybe.

Po uzatvoreni kohuta objem odcCitame asi po 30 sekundach. Pockame, kym
film kvapaliny steCie a hladina menisku sa ustali. Vzhfadom na velky povrch
vnutornych stien byrety nie je mnozstvo kvapaliny prilnutej na stenu byrety
zanedbatelné a zanedbanim tohto objemu by sme sa mohli dopustit’ velkej chyby.
Kvapku, ktora ostane na $picke byrety, treba pridat k odmeranému roztoku.

Pri praci dbame o dostatoénu vzdialenost byrety od variCov, horiacich
kahanov a inych zdrojov tepla (objem meranych kvapalin zavisi od teploty).

Davkovace kvapalin (obr. 5.12) nasadené
na zasobnych fladiach umoznuju rychle a presné
davkovanie kvapalin. Su zhotovované z uslachtilych
materialov (Specialne sklo, korund, teflén, platina), a tym
vhodné aj pre davkovanie agresivnych kvapalin ako su
koncentrované kyseliny, hydroxidy, solné roztoky a mnoho
organickych rozpustadiel. Podla spbsobu davkovania
delime ich na davkovace s kontinudlne nastavitefnym
objemom a davkovaCe s pevne nastavenym objemom.
Tieto umozfiuju opakované davkovanie nastaveného
objemu kvapaliny zo zasobnej flfaSe. Napr. na bezné
pouzivanie je vhodny davkovag¢, ktory umoziiuje davkovanie Obr. 5.12
roztoku koncentrovanej kyseliny sirovej po 0,2cm®  pavkovas kvapalin
v rozmedzi 1 — 10 cm?® s presnostou +0,5 %.

Upozornenie: Skor ako zacnete s davkovanim kvapaliny, oboznamte sa vopred s navodom
na pouzitie davkovaca od vyrobcu.

5.2.2 Meranie objemu plynov

Vacsie objemy plynov ako 150 cm® sa meraju pomocou kalibrovanych flias
alebo vzorkovnic na plyny. Na meranie menSich objemov plynnych latok sa
najCastejSie pouzivaju plynové byrety a mikrobyrety réznej konstrukcie.
Upozornenie: Meranie objemu plynu musi byt spojené s meranim jeho teploty a tlaku.
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Plynové byrety su sklené trubice srovnakym priemerom, ktoré maju na
povrchu stupnicu s delenim objemu po jednom alebo viacerych mililitroch.

|1 L2 5 A R

Obr. 5.13 Aparatura s plynovou byretou na meranie objemu plynu
1 - plynova byreta, 2 — oddelovaci lievik, 3 — hadice,
4 — frakéna banka (reaktor), 5 — lodi¢ka so vzorkou

Na obr. 5.13 je zobrazena aparatura s plynovou byretou (1) na meranie
objemu uvolneného plynu. Na spodnom konci plynovej byrety sa nachadza uzka
rurka, ktora sluzi na pripojenie oddelovacieho lievika (2) pomocou silikonovej alebo
gumovej hadice (3). Velmi délezitou sucastou plynovej byrety je uzatvaracia
kvapalina, ktora sa nachadza v plynovej byrete a v oddefovacom lieviku. Nad jej
hladinou sa meria objem plynu. Vyber vhodnej kvapaliny sa robi podla poZzadovane;j
presnosti merania a vlastnosti plynu. Plyn, ktorého objem sa ma zmerat, nesmie sa
rozpustat vo vybranej kvapaline a ani nesmie s fiou reagovat. Tiez je dblezité, aby
kvapalina nebola prili§ visk6zna, vefmi prchava a aby malo zmacala sklo. Vodu ako
uzatvaraciu kvapalinu mézeme pouzit na meranie objemu takych plynov, ktoré sa
Vv nej nerozpustaju, pripadne sa rozpustaju len velmi malo (menej presné merania).
Rozpustnost’ plynu vo vode mézeme zmensit tak, ze ju nasytime meranym plynom
(napr. prebublavanim). Tiez mozno pouzit vodné roztoky niektorych soli, napr.
vodny roztok chloridu sodného alebo okysleny vodny roztok siranu sodného (20 %
Na,S0., 5 % H,S0O.). V niektorych pripadoch sa pouZiva ortut, avSak v su¢asnosti
je jej pouZzitie obmedzované najméa pre jej toxické vypary. Z organickych kvapalin
sa mdze pouzit napr. glycerol, parafinovy olej a dibutylftalat. Vefmi malo prchavy
dibutylftalat je vhodny na meranie objemov niektorych plynov, ako je kyslik alebo
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vodik, ktoré sa v iom prakticky nerozpustaju. Na lepSiu orientaciu sa uzatvaracia
kvapalina farbi vhodnym organickym farbivom.

Princip merania objemu plynu plynovou byretou spociva v tom, Ze meriame
objem uzatvaracej kvapaliny, ktoru z byrety vytla€il merany plyn. Vzhladom
na lahku stlaCitefnost plynov musi byt hladina uzatvaracej kvapaliny
Vo vyrovnavacej nadobke v rovnakej vySke ako hladina v byrete.

Skér ako zatneme merat objem plynu, musime zostavit jednoduchu
aparataru (obr. 5.13), ktora pozostava z kalibrovanej plynovej byrety (1),
z vyrovnavacej nadoby — oddelovacieho lievika (2), zo spojovacich hadic (3),
Z0 zdroja meraného plynu — reaktora — frakénej banky so zatkou (4), a stojana
s drziakmi. Najprv spojime hadicou byretu s oddelovacim lievikom, ktory bude sluzit
na nasavanie plynu (alebo na jeho vypudzovanie) ana vyrovnavanie tlaku.
Namiesto oddelovacieho lievika mdézeme pouZit dalSiu byretu alebo nekalibrovanu
rarku. Horny koniec byrety spojime hadicou s boénou rurkou frakénej banky.
Byretu, oddelovaci lievik a frakénd banku pripevnime na stojan drziakmi.
Do oddelovacieho lievika nalejeme také mnozZstvo uzatvaracej kvapaliny, aby vySka
hladiny kvapaliny v lieviku bola v tretine jeho vySky a v byrete bola blizko k nulovej
znacke (su to spojené nadoby). V nasich ulohach budeme pouzivat ako uzatvaraciu
kvapalinu vodu. Pri plneni tychto spojenych nadob musime davat pozor, aby sa
nevytvorila vzduchova bublina. Ak sa vytvori, napr. v hadici, odstranime ju
pohybovanim lievika s hadicou smerom hore a dole. V takto zostavenej aparature
si najprv upravime tlak na atmosféricky tak, Ze budeme pohybovat v zvislom smere
oddelovacim lievikom dovtedy, pokial sa vySka hladiny kvapaliny (vody) v byrete
nebude rovnat vyske hladiny v lieviku.

Pred zacatim merania vyskuSame vzduchotesnost aparatury (obr. 5.13):
Po ustaleni vysky hladiny vody zdvihneme oddelovaci lievik (2) smerom hore. Ak je
aparatura vzduchotesna, vyska hladiny vody v byrete (1) sa €asom nemeni. Potom
oddelovaci lievik vratime do povodnej polohy, v ktorej su vysky hladin uzatvaracej
kvapaliny v byrete a v lieviku, t. j. v spojenych nadobach, rovnaké a zazna€ime si
vySku hladiny vody v byrete.

Skér ako spustime reakciu, nalejeme do frakénej banky kvapalinu, napr.
roztok peroxidu vodika (kap. 9.20.3) alebo roztok kyseliny chlorovodikovej (kap.
10.8.2). Do hrdla frakénej banky opatrne vioZime lodi¢ku s odvazenym mnozZstvom
vzorky (5), napr. s katalyzatorom (kap. 9.20.3) alebo s peroxidokomplexom (kap.
10.8.2). Potom frak&nu banku uzatvorime zatkou, pripojime ju hadicou k byrete
a otoCime do zvislej polohy tak, aby lodi¢ka spadla do kvapaliny. Po zmieSani
vzorky s kvapalinou sa spusti reakcia spojena s uvolfiovanim plynu. Vzniknuty plyn
vytla¢i vodu (uzatvaraciu kvapalinu) z byrety do oddelovacieho lievika. Po skon&eni
reakcie pockame, kym sa frakéna banka ochladi na laboratérnu teplotu. Potom
znovu upravime tlak v aparature na atmosféricky tak, ze budeme pohybovat
oddelovacim lievikom v smere hore a dole dovtedy, az bude vySka hladiny vody
v byrete av lieviku rovnakd. Nakoniec odCitame objem vody v byrete. Ak na
zaciatku merania hladina vody nebola na nulovej znacke, musime pociato¢ny objem
odcitat od kone¢ného objemu vody. Zaroven zmeriame teplotu a atmosféricky tlak.
Z objemu vytlacenej vody vypocitame objem vzniknutého plynu a zo stavovej
rovnice idealneho plynu vypocCitame jeho latkové mnozstvo.
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Pri presnych meraniach musime brat do uvahy skutoCnost, Zze sa plyn
zachytava nad hladinou vody. V tomto pripade spravnu hodnotu tlaku ziskame tak,
Ze od atmosférického tlaku odCitame tlak nasytenej vodnej pary pri teplote
experimentu (Udaj najdeme v chemickych tabulkach).

5.3 Meranie teploty

Meranie teploty je doblezita operacia, ktori bezne vykonavame pri praci
v chemickom laboratériu. M6zZzeme merat’ teplotu, pri ktorej prebieha dana operacia
(napr. krystalizacia, susenie, destilacia, rozpustanie latky pri priprave roztoku) alebo
chemicka reakcia (napr. zohrievanie reakcnej zmesi, termicky rozklad latky).

Zakladnou veli€inou je termodynamicka teplota (T), ktorej jednotkou je kelvin.
Jeden kelvin (K) je 273,16 diel termodynamickej teploty trojitého bodu vody. Zaciatok
termodynamickej teplotnej stupnice (Kelvinovej stupnice), Cize jej nulovy udaj, je
pri absolutnej nulovej teplote a velkost teplotného stupia tejto stupnice je zavedena
tak, aby trojittmu bodu vody zodpovedala teplota 273,16 K. Teda teplota tuhnutia
vody je 273,15 K (273,15 K = 0,00 °C pri tlaku 101325 Pa). V su€asnosti sa pouziva
aj Celziova teplotna stupnica. Jej jednotkou je stupen Celzia (°C), ktory sa velkostou
zhoduje s kelvinom. Pre teplotu t meranu v Celziovej stupnici plati:

t _T-T,
°C K

UrCovanie teploty je zaloZzené na medzinarodne dohodnutom postupe, ktory
sa opiera orad pevnych teplotnych bodov (teploty topenia Cistych latok pri
definovanom tlaku, trojité body). Ureny je aj spdsob merania teploty v jednotlivych
teplotnych rozsahoch. Meranie teploty sa robi podla medzinarodnej teplotnej
stupnice z roku 1990.

Na meranie teploty sa pouziva viacero druhov teplomerov (obr. 5.14), ktorych
konStrukcia zavisi od spbsobu pouZitia a velkosti meranej teploty. Pri beZznych
meraniach sa pouZzivaju teplomery zaloZzené na tepelnej roztaznosti kvapalnych
alebo tuhych latok (kvapalinové teplomery, bimetalické teplomery), na zavislosti
elektrického odporu kovov a polovodiCov od teploty (odporové teplomery
a termistory), na termoelektrickom jave (termoelektrické ¢lanky, termoclanky) a iné.
Na meranie velmi vysokych tepl6t sa pouzivaju pyrometre.

V chemickych laboratériach sa najCastejSie pouZivaju kvapalinové
teplomery. NajpouzivanejSie su etanolové, toluénové, ortutové a galiové
teplomery. Pre teplomery, ktoré sa pouzivaju pre nizke teploty, sa ako napln

v v

To=273,15K

s v

musia farbit, lebo maju index lomu blizky indexu lomu skla. Pre vy3SSie teploty sa
ako naplh pouziva ortut pod zvySenym tlakom dusika (do teploty 675 °C) alebo
galium (do teploty 1200 °C). V pripade galiového teplomera je sklo nahradené
tavenym kremefiom (SiOz). Ortutové teplomery sa vyznacuju velkou presnostou.
Ortut je pri tlaku 100 kPa tekuta v teplotnom intervale od —38,9 °C do 357 °C, priCom
nezmaca sklo a ma konstantny koeficient teplotnej roztaznosti.
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Poznamka: Od roku 2009 je v krajinach Eurdpskej Unie zakazany predaj ortutovych
teplomerov z dévodu velmi vysokej toxicity ortuti.

e M

[

liehovy ortutovy bimetalicky digitalny
obalovy teplomer teplomer vpichovy
teplomer S0 zabrusom teplomer

Obr. 5.14 Rbzne typy teplomerov

Kvapalinové teplomery sa |liSia presnostou, meracim rozsahom
a konstrukciou. Teplomery podla ich upravy delime na obalové, tyCinkové,
zabrusové a iné. Pri obalovych teplomeroch je kapilara s kvapalinou a stupnica
v sklenom ochrannom obale. Pri ty€inkovych teplomeroch je kapilara s kvapalinou
priamo v sklenej tyCinke a stupnica je vyzna€ena na povrchu ty€inky. Zabrusové
teplomery su osobitnym druhom obalovych teplomerov, ktoré sa pouzivaju pri
zostavovani zabrusovych aparatur.

Teplomery su kalibrované tak, Ze cely stipec napine teplomera je ponoreny do
meraného prostredia. V chemickych aparaturach je teplomer zvyCajne Ciasto¢ne
vysunuty do chladnejSieho prostredia. Pri presnych meraniach ortutovym teplomerom
sa nesmie zanedbat vplyv teploty okolia na stipec ortuti vyénievajici z meranej
kvapaliny. S ohfadom na tuto skutoCnost’ je potrebné urobit' korekciu. K nameranej
hodnote teploty t treba pripo€itat hodnotu At, ktora sa vypocita podfa vztahu:

At = 0,00016 n (t — to)

kde n je pocet stupriov, o ktoré vy&nieva ortutovy stipec nad merané prostredie, t je
teplota na hlavhom teplomere (v meranom prostredi, napr. v aparature), to je teplota
na pomocnom teplomere, ktory je uchyteny na hlavny teplomer v polovi¢nej vyske
vy&nievajlceho stipca. Uvedeny spdsob uréenia korekcie ma vyznam pri presnom
merani vy$Sich teplét.
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Zapamiitajte si!

¢ S teplomerom pracujeme velmi opatrne. Nikdy nim nemieSame kvapaliny alebo suspenzie.
Kladieme ho na laboratérny stdl tak, aby nemohol spadnut. Po skon&eni merania ho
umyjeme, osuSime a odlozime na bezpecné miesto.

¢ Ak sa nam nahodou ortutovy teplomer rozbije, ortut’ na laboratérnom stole a na podlahe
nezametame a ani neutierame, ale ju dékladne posypeme praskovou sirou a asi 0 15 minut
siru s ortutou (vznikne sulfid ortutnaty HgS) dokladne pozametdme a dalej s nim
zaobchadzame ako s toxickym odpadom. Namiesto siry mbézeme pouzit' praskovy zinok,
s ktorym ortut’ tvori amalgam.

e Horuci teplomer nechladime studenou vodou aani ho nepokladame na studenu
odkladaciu plochu (mbze prasknut)).

V laboratériach sa na meranie vysokych teplét vrozsahu 400 - 1600 °C
pouzivaju termoelektrické ¢lanky. Termoelektrické ¢lanky (termoclanky) pracuju
na principe termoelektrického javu, ktory zavisi od druhu materialov vodi¢ov a od
rozdielu teplét spojov. Pri spojeni dvoch elektrickych vodi€ov z roznych materialov
do uzavretého obvodu a udrziavani jedného spoja na vysSej teplote prechadza
obvodom elektricky prud. Vygenerované termoelektrické napatie sa meria pomocou
pripojeného milivoltmetra, na ktorom je stupnica v stuprioch Celzia.

Na regulaciu teploty sa pouzivaju kontaktné teplomery (ortutové alebo
kovové). Ak sa dosiahne vo vyhrievanom priestore vopred nastavena teplota, potom
sa konce spinacieho teplomera spoja a vypinacie zariadenie prerusi ohrev
priestoru. Pri poklese teploty sa konce spinacieho teplomera rozpoja a ohrev
vyhrievaného priestoru sa obnovi. Kontaktné teplomery sa pouzivaju v réznych
olejovych kupeloch, v termostatoch, v elektrickych sudiarfiach a pod.

5.4 Meranie tlaku

Meranie tlaku je dalSia dbélezitd operacia, s ktorou sa mdzeme stretnat
v chemickom laboratériu. Zariadenie sluZiace na meranie tlaku v plyne alebo
v tekutine sa nazyva tlakomer alebo manometer. Tlakomery sa rozliSuju podla
spOsobu pouzitia. Na meranie atmosférického tlaku (tlaku vzduchu) sa pouzivaju
tlakomery, ktoré sa nazyvaju barometre (obr. 5.15). V praxi sa ako manometer (obr.
5.16) oznacuje tlakomer, ktory slizi na meranie tlaku v uzavretom priestore (napr.
v pneumatike, v reaktore, v tlakovej nadobe).

Prace v laboratériu sa zvy€ajne vykonavaju pri atmosférickom tlaku. Pri
presnom merani objemu plynu (kap. 5.2.2) je potrebné zmerat nielen jeho teplotu
(kap. 5.3), ale aj atmosféricky tlak (obr. 5.15). V laboratériach sa ako zdroj plynov
pouzivaju tlakové flase (kap. 3.6), ktoré su opatrené redukénym ventilom s dvomi
manometrami (obr. 3.27). Jeden manometer zobrazuje tlak plynu v tlakovej nadobe
a druhy manometer zobrazuje tlak na vystupe z tlakovej ffaSe. Chemické syntézy
a separacie latok sa niekedy uskutoCnuju za zvySeného alebo znizeného tlaku
(autoklavy, vakuové vyvevy a pumpy) a v mnohych pripadoch je potrebné poznat
prislusnu hodnotu tlaku. V technickej praxi sa na vytvorenie podtlaku v uzavretom
priestore (tlak mensi ako je atmosféricky sa nazyva vakuum) pouzivaju rézne
vyvevy. Podla stupfia vytvoreného vakua rozliSujeme vyvevy napr. vodné, difuzne
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olejové, rotatné, ionizacné. Vakuum je su€astou mnohych vyrobnych technolégii.
Napr. sa vyuziva na zniZenie teploty varu pri uprave latok a rafinacii, pri
homogenizacii materialov, pri ich vyrobe, na odstranenie bubliniek a zhutfhovanie.
Na meranie velkého podtlaku sa pouziva vakuometer, na meranie pretlaku
a podtlaku manovakuomer a na meranie tlakového rozdielu diferen¢ny tlakomer.

Tlak p je fyzikalna veliCina definovana ako pomer tlakovej sily F, ktora pésobi
kolmo, rovhomerne a spojito na plochu S (F = p S). Jednotkou tlaku je pascal (Pa):
1 Pa=1Nm=2=1kgms=2 Vzhladom na atmosféricky tlak (priblizne 100 kPa) je
tato jednotka velmi mald, a preto sa v technickej praxi pouzivaju hlavne nasobky
kilopascal (kPa = 10° Pa) a megapascal (MPa = 10° Pa). V meteorologii sa tlak
vzduchu zvykne uvadzat' v jednotkach hektopascal (hPa = 100 Pa). Vo vakuovej
technike sa pouzivaji jednotky mensie ako milipascal (mPa = 107 Pa)
a mikropascal (uPa = 107° Pa).

V minulosti sa beZzne pouZzivali aj iné jednotky tlaku. Doteraz sa zvykne tlak
udavat v atmosférach, torroch alebo baroch. Technicka atmosféra (1 at) vychadzala
z tlaku telesa s hmotnostou 1 kg na plochu 1 cm?, ¢ize 1 at = 98066,5 Pa. Fyzikalna
atmosféra 1 atm = 101325 Pa (presne). 1 Torr je tlak 1 mm ortutového stipca
(presne pri teplote 0 °C a tiazovom zrychleni g = 9,80665 m s72). 1 atm = 760 torr,
teda 1 torr = 133,322 Pa. Bar sa pouzival v meteorolégii, 1 bar = 100 kPa.
V sucasnosti sa tato hodnota uvadza ako Standardny tlak.

1010 1029

Obr. 5.15 Barometer — na vonkajSej stupnici je tlak Obr. 5.16 Manometer
v hPa a na vnutornej stupnici v mmHg

5.5 Meranie hustoty

Hustota p(A) lubovolnej latky A je fyzikalna veli€ina, ktora je definovana ako
podiel hmotnosti m(A) latky a jej objemu V(A).

_ m(A)
SRV

Jednotka hustoty je kg m=3, v laboratérnej praxi sa vSak vacésinou pouziva
mensia jednotka g cm= (1 kg m=3= 0,001 g cm~3).
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Napriklad pri praci v chemickom laboratériu je v niektorych pripadoch
vyhodnejSie odmeriavat objemy kvapalnych latok, ako ich vazit. Ak pozname
hodnotu hustoty latky, potom na vypoCet hmotnosti latky so znamym objemom
pouzijeme vysSie uvedeny vztah.

Pri praci s vodnymi roztokmi latok ¢asto potrebujeme poznat hodnotu hustoty
p  daného roztoku, ktora je definovana ako podiel hmotnosti roztoku m” a objemu
celého roztoku V-

LR
p Vl

Ak pozname hustotu p” roztoku a koncentraciu latkového mnozstva c(A) latky
A v tomto roztoku, mbézeme si vypocitat hmotnostny zlomok w(A) latky A v tomto
roztoku podla vztahu

c(A) M(A)
—

W(A) =

alebo si méZeme vypocitat koncentraciu latkového mnozstva c(A) latky A v roztoku,
ak pozname hustotu p” roztoku a hmotnostny zlomok w(A) latky A, podla vztahu

c(A) = —W|\(/|AgAI)0 I

pri dodrzani rozmerovej homogenity (M(A) je mélova hmotnost’ latky A).

Napr. ak je hustota roztoku amoniaku 0,9228 g cm= a koncentracia amoniaku
v tomto roztoku 10,838 mol dm=3, potom hmotnostny zlomok amoniaku v roztoku je
0,2000.

Hustoty mnohych anorganickych a organickych zlu€enin, ako aj hustoty
vodnych roztokov niektorych latok, byvaju uvedené v chemickych tabulkach.
Hodnoty hustoty tuhych a kvapalnych anorganickych latok sa pohybuju v relativne
Sirokom intervale od 0,5 g cm~ do 23 g cm=. Pri v8etkych Udajoch hustoty musi byt
udana teplota merania a pri hustote plynov aj hodnota prislusného tlaku. Vplyv tlaku
na hustotu tuhych a kvapalnych latok sa zvy€ajne neberie do uvahy vzhladom na
ich nepatrnu stlacitelnost. Hustota Cistej latky pri danej teplote a tlaku je fyzikalnou
kons&tantou.

V anorganickom laboratériu sa najCastejSie urCuje hustota kvapalin.
Pri merani hustoty je dolezité dodrziavat konstantni hodnotu teploty, lebo
so zmenou teploty nastava zmena objemu kvapaliny, atym aj jej hustoty.
Na meranie hustoty kvapalin sa pouzivaju hustomery, pyknometre a Mohrove-
Westphalove vahy. Princip stanovenia hustoty hustomermi je zalozeny na
Archimedovom zakone; porovnava sa hustota meranej kvapaliny s hustotami inych
latok. Pyknometer sluzi na priame stanovenie hustoty, ktoré spociva na presnom
uréeni hmotnosti a objemu meranej latky pri danej teplote.
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Hustomery sa pouzivaju na rychle, jednoduché a menegj
presné stanovenie hustoty. V mnohych pripadoch je ich
presnost vyhovujuca. Nevyhodou je, Zze tato metdda
vyzaduje podstatne vacsi objem kvapaliny, nez je potrebny
na pyknometrické stanovenie hustoty. Hustomery (obr.
5.17) su sklené trubice uzatvorené na obidvoch koncoch.
Dolna ¢ast je ukonéena bankou naplnenou kovovymi
gulé&kami (napr. olovom), pripadne ortutou. V rozSirenej
Casti trubice byva teplomer. Horna ast’ prechadza do dlhej
uzkej rurky srovnakym priemerom, ktora ma vo vnutri
stupnicu. Kazdé meranie hustoty sa musi robit' pri takej
teplote, pri ktorej bol hustomer kalibrovany. Na presnejSie
meranie v mensich intervaloch hustét sa pouzivaju supravy
(sady) hustomerov. V technickej praxi sa pouzivaju aj
hustomery, ktorych stupnica umozfiuje priamo odcitat
hodnotu veli¢iny zavislej od hustoty. Ako priklady mozno —>
uviest laktometer (obsah tuku v mlieku), sacharometer
(obsah cukru v s&tave) aliehomer (obsah etanolu
vo vodnom roztoku).

Obr. 5.17 Hustomer
v odmernom valci
s kvapalinou

Postup pri stanoveni hustoty hustomerom

Kvapalinu, ktorej hustotu chceme zistit, nalejeme do odmerného valca
primeranej velkosti (zvyCajne s objemom 100 cm?d). Kvapalina by mala byt
vytemperovana na teplotu uvedenu na hustomere.

Hustomer opatrne viozime do valca tak, aby sa v kvapaline volne vznasal
(plaval v zvislej polohe). Hustomer pri ponarani pridiZzame, aby sa pri prudkom
ponoreni nerozbil o dno valca a aby sa jeho horna ¢ast nezamogila.

V pripade, Ze nepozname ani priblizni hodnotu hustoty kvapaliny, najprv
pouzijeme hustomer pre najmensie hustoty a potom postupne vyberdme hustomery
pre vacsie hustoty, pokial nenajdeme spravny hustomer. Spravne je, ked hladina
kvapaliny bude vo vnutri intervalu stupnice vybraného hustomera.

Na stupnici hustomera priamo od¢€itame hustotu meranej kvapaliny tak,
Ze odCitame hodnotu pri dolnej €asti menisku meranej kvapaliny (oko musi byt vo
vySke menisku). Pri merani sa hustomer musi volne vznasat v kvapaline, nesmie
sa dotykat stien valca a nesmie byt kvapalinou zvlhéena vacsia €ast stupnice nad
hladinou kvapaliny.

V niektorych pripadoch stai poznat len orientacnid hodnotu hustoty
kvapaliny. Na meranie objemu kvapaliny pouzijeme Cistu a odmastenu odmernu
banku s objemom 25 cm? alebo 50 cm?®. Prazdnu odmernd banku odvazime na
analytickych vahach (m1). Odmernu banku s objemom V (Udaj je vyznadeny na jej
povrchu) naplnime meranou kvapalinou po zna¢ku a znovu odvazime (my).
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Na vypocet hustoty kvapaliny pouzijeme vztah
m, -m
Vv

Pyknometer je sklena odmerna nadoba uzatvorena
zabrusovou sklenou zatkou (obr. 5.18), v ktorej je vyvitana
kapilara. Jeho objem je stanoveny s presnostou na 0,01 %.
Pyknometre su kalibrované pri urcitej teplote a pre rozne objemy
od 2 do 100 cm® a maju rézne tvary. Na kazdom pyknometri je
vyznadeny jeho objem a teplota, pri ktorej bol kalibrovany. Casto Obr. 5.18
byvaju vybavené teplomerom. Pyknometer

p:

Postup pri pyknometrickom stanoveni hustoty

« Cisty a odmasteny pyknometer so zatkou odvaZime na analytickych vahach
(hmotnost m,).

e Meranou kvapalinou naplnime cely objem pyknometra a uzatvorime zabrusovou
zatkou s kapilarou. Teplota kvapaliny pri plneni ma byt nizSia ako pri samotnom
merani.

¢ Pri plneni pyknometra kvapalinou musime davat' pozor, aby v iom nebola Ziadna
vzduchova bublinka. Kapilarny otvor musi byt uplne zapineny.

o Kvapalinu, ktora po uzatvoreni pyknometra zabrusovou zatkou vystupi z kapilary,
starostlivo odsajeme C&istym filtraénym papierom.

e Pyknometer temperujeme asi 30 minut v termostate, v ktorom sa udana teplota
udrzuje s presnostou 0,1 °C.

e Potom pyknometer naplneny kvapalinou vyberieme ztermostatu, dokladne
osusime a odvazime (hmotnost my).

Upozornenie: Pyknometer sa nesmie chytat’ priamo rukami.

Hustotu kvapaliny vypocitame podfa vySSie uvedeného vztahu ako podiel
hmotnosti kvapaliny a jej objemu. Hmotnost' kvapaliny je dana rozdielom hmotnosti
naplneného a prazdneho pyknometra (m;—m;) aobjem kvapaliny zodpoveda
objemu pyknometra (Udaj je vyznaceny na jeho povrchu). Pri presnych stanoveniach
sa pyknometre kalibruju pred kazdym meranim.
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