PRACA W ANALIZIE MIARECZKOWEJ
Poslugiwanie si¢ biureta w analizie miareczkowej

BIURETA — waska, kalibrowana rura szklana o jednakowym przekroju na cate;j
dhugosci. Dolna cze$¢ biurety jest zakonczona kurkiem oraz waska rurka, przez
ktora ciecz wyptywa na zewnatrz.

Najczesciej w analizie klasycznej stosowane sg biurety pojemnosci 50 ml,
z podziatkg wyrazong w mililitrach 1 dziesigtych czeSciach mililitra, 0 numeracji
liczonej od gory biurety (potozenie 0) w dot (potozenie 50 dla biurety o
pojemnosci 50 ml). Objetos¢ cieczy wylanej z biurety okresla si¢ na podstawie
réznicy poczatkowego 1 koncowego poziomu cieczy.

Odczyty sa utrudnione, poniewaz biureta jest naczyniem waskim a obraz
menisku zalezy w znacznym stopniu od o$wietlenia oraz rodzaju roztwordw
wypehiajacych biurete.

Ciecze tworza powierzchni¢ wklgsla lub wypukla, w zalezno$ci od napigcia
powierzchniowego, zwang meniskiem. Dla roztworow wodnych, odczytujemy
polozenie najnizszej czeSci menisku, poniewaz  powierzchnia roztworow
wodnych nie jest ptaska lecz wklesta. W przypadku cieczy mocno zabarwionych
(np. KMnO4, |,), gdy menisk dolny jest niewyrazny, odczytujemy gorng granice
cieczy.

Oko odczytujacego musi znajdowac si¢ doktadnie na poziomie menisku, aby
unikng¢ bledu paralaksy (Rys. 1a). Odczyt znacznie ulatwiajg biurety
Schellbacha, ktére wzdtuz tylnej Scianki maja niebieski lub czerwony pasek na
biatym tle (Rys. 1b). W miejscu menisku cieczy, obraz zabarwionego paska
zweza sie tworzgc dwa stykajace si¢ ze sobg ostrza. Przy odczycie objetosci oko
musi znajdowac si¢ na takiej wysokosci, aby dolne ostrze bylo wyraznie ostre.
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Rys. 1. Odczyt objetosci na a) biurecie zwyklej; b) biurecie Schellbacha



Przygotowanie roztworu mianowanego

- Myjemy naczynie przeznaczone na roztwor mianowany, zgodnie z instrukcja
mycia sprzetu laboratoryjnego i dopasowujemy do naczynia szczelny korek;

- Oznaczamy naczynie numerem ewidencyjnym studenta;

- Opisujemy tytutem zadania;

- Przygotowujemy odpowiedni roztwor mianowany wedtug przepisu;

- Przygotowany roztwor mianowany mieszamy bardzo doktadnie, aby zapewnié
jednakowe st¢zenie w calej objetosci roztworu. W tym celu obracamy butelke z
roztworem mianowanym powoli, wielokrotnie dnem do gory, aby usunaé
powietrze z szyjki (ok. 30 razy). T¢ czynnos¢ wykonujemy nawet, gdy roztwor
wydaje si¢ klarowny i wymieszany.

Przygotowanie zadania w kolbie stozkowej (Erlenmeyera)

- Myjemy naczynie przeznaczone na zadanie zgodnie z instrukcjg mycia sprzetu
laboratoryjnego;

- Oznaczamy numerem badanej probki;

- Przygotowujemy, zgodnie z przepisem, roztwor substancji badanej. Mozliwe
s dwa rodzaje substancji badanej miareczkowane;j:

a) substancjg badang moze by¢ odwazka, wysuszonej i ostudzonej substancji
podstawowej, przygotowana na wadze analitycznej i rozpuszczona w
niewielkiej objetosci wody destylowanej. Wode¢ destylowang nalezy wlaé
bezposrednio z pojemnika na wode destylowang, na wysoko$¢ ok. 1cm kolby
stozkowej. Nie wolno stosowa¢ zadnych naczyn posrednich.

b) substancjg badang moze by¢ zadanie otrzymane w kolbie miarowej, dopiero
po odpowiednim przygotowaniu (tj. po uzupehieniu zadania w kolbie miarowe;]
do ,kreski” woda destylowang, wymieszaniu i w ostatnim etapie po
przeniesieniu pipeta miarowa do kolby Erlenmeyera). Czynnos$ci te sg opisane
w instrukcjach postepowania z zadaniem w kolbie miarowej oraz w instrukcji
odmierzania cieczy pipeta.

- Przygotowujemy tryskawke z woda destylowang

Przygotowanie biurety

Biureta umieszczona jest w statywie. Pod wylotem biurety powinno znajdowaé
si¢ naczynie, w ktorym zbierany jest ptyn wyplywajacy z biurety.

W czasie przygotowywania biurety do miareczkowania plyn z tego naczynia jest
(wylacznie!) wylewany do zlewu. W trakcie miareczkowania pod biureta
znajduje si¢ naczynie (kolba Erlenmeyera) zawierajace roztwor miareczkowany.



1.
a)

b)

d)

Przed umyciem biurety nalezy sprawdzi¢ czy:

Biureta jest na calej swojej dlugosci nieuszkodzona. Dotyczy to
szczegolnie koncowki wylotu biurety, ktory nie moze by¢ wyszczerbiony;
Kurek przy biurecie jest dopasowany tak, ze po nalaniu do biurety wody
wodociggowej stosunkowo tatwo mozna regulowaé¢ wyplyw wody
zaréwno szybki jak tez kroplami;

Kurek powinien by¢ szczelny i suchy. Przy otwartym kurku woda musi
wyptywaé¢ wylacznie przez rurke biurety. Przy nieszczelnym kurku z
biurety wyptywa roztwor, ktéry nie jest objety objetoscig mierzong w
biurecie a sam kurek jest mokry;

Miareczkowanie najlepiej przeprowadza¢ w miejscu dobrze o§wietlonym
lecz nie bezposrednio promieniami stonecznymi. W miar¢ mozliwosci
przy Swietle dziennym, gdyz S$wiatlo elektryczne, bardziej zoétte od
stonecznego, moze utrudnia¢ dostrzezenie zmiany barwy niektorych
wskaznikow.

Przed rozpoczg¢ciem miareczkowania biureta musi by¢ umyta, zgodnie z
Instrukcja mycia naczynia miarowego, tak aby powierzchnia wewnetrzna
biurety byla bezwzglednie czysta a powierzchnia zewnetrzna czysta i
sucha.

Powierzchnia wewnetrzna biurety jest czysta, gdy po przeplukaniu wodg
destylowang woda splywa z jej wewnetrznej powierzchni rOwnomiernie, nie
zostawiajac kropli.

3. Przygotowany roztwor mianowany, nalezy wymiesza¢ bardzo doktadnie,

aby zapewni¢ jednakowe stezenie w calej objetosci. W tym celu
obracamy butle z roztworem mianowanym powoli, wiclokrotnie, dnem
do gory, aby usung¢ powietrze z szyjki butli (ok. 30 razy), nawet gdy
roztwor wydaje si¢ klarowny 1 wymieszany.

4. Przy zamknigtym kurku, przepluka¢ biurete 2-3 razy, wymieszanym

roztworem mianowanym, za kazdym razem nalewajac do biurety
niewielkg ilo$¢ roztworu, ktéra stanowi ok. 30% pojemnosci biurety. Do
biurety najlepiej wlewaé roztwor mianowany bezposrednio z butelki. Nie
wolno przy wprowadzaniu roztworu mianowanego do biurety
korzysta¢ z naczyn posrednich np. zlewki. Przy braku wprawy w
nalewaniu roztworu do stosunkowo waskiej biurety dopuszczalne jest
wlewanie roztworu mianowanego przez lejek, przy zachowaniu
nastepujacych zasad:

Lejek po umyciu (wg instrukcji przewidzianej dla naczynia
laboratoryjnego), nalezy przeptuka¢ 2-3 krotnie roztworem mianowanym;



b) lejek musi by¢ (bezwzglednie!) usuniety z biurety, bezposrednio przed

doprowadzeniem poziomu roztworu w biurecie doktadnie do kreski
zerowe;j.

Po kazdym przemyciu nalezy poczekaé, az wycieknie z biurety mozliwie
calkowicie roztwor, poniewaz ten, ktory pozostaje na Sciankach i w
koncowce biurety powoduje rozcienczanie roztworu mianowanego.

S.
6.

Sprawdzi¢ pionowe ustawienie biurety w statywie.

Przy otwartym kurku napetic biurete ok. 1 cm powyzej kreski zerowej
roztworem mianowanym, bezposrednio z butelki.

Calkowicie usunaé powietrze z koncowki biurety, przez szybkie
otwarcie kurka 1 doktadnie sprawdzi¢ czy na pewno cata biureta zostata
wypetniona roztworem mianowanym bez pustej przestrzeni powietrzne;.
Pozostawienie w rurce biurety powietrza, ktore podczas miareczkowania
moze si¢ wydosta¢ na zewnatrz, grozi btgdem kilku dziesigtych ml przy
odczycie objetosci. W przypadku obnizenia poziomu roztworu ponizej
kreski zerowej nalezy ponownie uzupelni¢ biurete roztworem
mianowanym do poziomu nieznacznie powyzej kreski. Uwaga dla
studenta!: Prosze¢ pamietaé o usunieciu lejka po zakonczeniu procesu
napelniania biurety, po sprawdzeniu szczelnosci kurka i wytrzeé
biurete z zewnatrz !!

Doprowadzi¢ poziom roztworu w biurecie doktadnie do kreski zerowe;,
wylewajac kroplami namiar roztworu do podstawionego pod biuretg
naczynia, pamig¢tajagc o uwagach zawartych we wstepie dot. odczytu
poziomu cieczy w biurecie, w szczegdlnosci, aby oko odczytujacego
znajdowato si¢ doktadnie na poziomie menisku.

Jezeli na koncu biurety pozostaje jeszcze kropla roztworu, to nalezy
usungé¢ ja przez dotkniecie S$cianki tego naczynia, jezeli mamy
pewnosé, ze jest czysta lub Sciagnaé¢ kawalkiem czystej bibuly.

Po ustaleniu poziomu zerowego titranta (roztworu mianowanego) w
biurecie podstawiamy natychmiast pod biurete (zamiast naczynia
przeznaczonego na zlewki roztworéw) kolbe stozkowa (Erlenmeyera)
zawierajacg odpowiednio przygotowany roztwor 0znaczanej substancji.

10.Miareczkowanie polega na dodawaniu matych porcji titranta

(miareczek) do roztworu probki badanej i obserwowaniu zmiany lub
zaniku barwy, odzwierciedlajacej zachodzaca reakcje chemiczng.

11.Miareczkowanie i poprawny odczyt wyniku utatwiaja:
a) Dla lepszego uwydatnienia barwy roztworu podczas miareczkowania,

nalezy pod naczyniem z badanym roztworem umiesci¢ arkusz biatego
papieru lub bibuty.



b) Wskazane jest przeprowadza¢ miareczkowanie tak, aby obserwowaé
zmiany barwy w trakcie miareczkowania tj. obserwowa¢ zmiang barw
patrzac z gory na kolbe stozkowa (miareczkowanie na stojaco).

C) Aby uzyska¢ wyrazny i zawsze jednakowy obraz menisku, nalezy
podczas odczytow stosowaé tlo np. w postaci biatej, cienkiej karki
papieru, przylozonej bezposrednio do tylnej czesci biurety. Obraz
menisku jest szczegdlnie wyrazny, gdy za kartka znajduje si¢ jakis jasny
przedmiot np. okno czy o$wietlona biala Sciana. Mozna tez na bialej
kartce naklei¢ szeroki pasek czarnego papieru 1 umiesci¢ go tuz za biureta
tak, aby gorny brzeg czarnego paska znajdowat si¢ ok. w mm ponizej
menisku. Wtedy menisk wydaje si¢ czarny 1 jest dobrze widoczny na tle
biatej kartki.

d) W czasie miareczkowania istotnym jest dostosowanie szybkosci
dodawanego roztworu titranta do szybkosci mieszania roztworu w kolbie
stozkowej.

12.W praktyce kolbe¢ trzyma si¢ za szyjke w prawej rece, natomiast lewa
manipuluje przy kurku, niezaleznie czy osoba jest prawo- czy
leworeczna, gdyz w biuretach mozna przestawiaé¢ kurek. Przez
odpowiednie obracanie kolby w czasie dolewania roztworu mianowanego
uzyskuje si¢ dobre wymieszanie cieczy, niezbg¢dne dla doktadnego
rozprowadzenia tego roztworu w roztworze miareczkowanym.

13.Roztwor powinien wyplywaé¢ z biurety kroplami z jednakowa
szybkoscia ok. 3 kropli na sekunde. Roztwér z biurety wylewany z
biurety zbyt szybko moze prowadzi¢ do ,,przemiareczkowania”, a przy
tym pewna i1lo$¢ cieczy pozostanie na §ciankach biurety, a wtedy objetosé
zuzytego roztworu bedzie pozornie wigksza. Niektore metody
miareczkowe nawet wymagaja stopniowego dodawania titranta kroplami
z uwagi na powolne reakcje zachodzace podczas miareczkowania np.
kompleksowania czy reakcje oksydacyjno-redukcyjne Ilub powolne
zmiany barwy wskaznika pomimo bardzo szybko ustalajacych sig
réwnowag kwasowo-zasadowych.

14.W miar¢ dodawania titranta mozna zaobserwowaé (patrzac z goéry na
kolbg) powolng zmiang barwy wskaznika, w poblizu punktu koncowego
miareczkowania.

15.Pod koniec miareczkowania nalezy sptukaé tryskawka krople ze $cian
kolby stozkowej a takze mozna dodawac¢ roztwor mianowany w porcjach
mniejszych od normalnej kropli. W tym celu ostroznie otwiera si¢ i
zamyka kran 1 wypuszczajgc si¢ z biurety malg i narastajacg krople, ktora
nastgpnie sptukuje si¢ wodg z tryskawki.



16.Podczas miareczkowania danej préobki nie mozna wyjmowac Kkolby
spod biurety!!!

17.W razie niepewnosci, czy koncowy punkt (PK) miareczkowania zostat
juz osiagniety, nalezy odczyta¢ poziom w biurecie, zapisa¢ go, po czym
doda¢ jeszcze jedng krople roztworu.

18.W sprawozdaniu nalezy zamie$ci¢ wszystkie odczytane na biurecie
objetosci titranta, odpowiadajace osiggni¢ciu punktu koncowego
miareczkowanie odpowiedniej probki. W przypadku miareczkowania
odwazki zapisywac¢ objetos¢ zuzytego titranta wraz z podaniem wartosci
nawazki, aby unikng¢ bledow w obliczaniu stgzenia roztworu
mianowanego.

19. Po skonczonym miareczkowaniu nalezy dopetni¢ biurete roztworem
mianowanym, jezeli zaraz ma by¢ wykonane nastgpne oznaczenie.

20. Calo$¢ miareczkowania nalezy przeprowadzi¢ przy jednorazowym
napeklieniu  biurety. Ponowne napelnianie  biurety  podczas
miareczkowania zmniejsza doktadno$¢ oznaczenia, gdyz wymaga wiecej
odczytow potozenia menisku zamiast dwoch, a kazdy odczyt jest
obarczony pewnym bledem.

21.W czasie jednego miareczkowania powinno zuzywaé sie 40-80%
roztworu mianowanego, co uzyskuje si¢ przez odpowiedni dobodr ilosci
substancji miareczkowanej oraz st¢zenia roztworu mianowanego.

Uwaga!! Kazde kolejne miareczkowanie nalezy rozpoczynaé si¢ od
poziomu zerowego, aby unikna¢ pomylek w odczytach objetosci oraz
zmniejszy¢ bledy wynikajgce z niedokladnosci podzialki.

22.Jezeli zmiana barwy roztworu miareczkowanego zachodzi stopniowo,
korzystne jest przygotowanie roztworu porownawczego 0 takim samym
sktadzie, jaki bedzie mial badany roztwér w koncowym punkcie
miareczkowania.

23.W przypadku zakonczenia oznaczen miareczkowych nalezy:

a) bezwzglednie wylaé resztg roztworu z biurety do zlewu. Pozostalego w
biurecie roztworu nie wolno wylewaé z powrotem do butli;

b) roztworéw mianowanych, zwtaszcza alkalicznych, nie wolno pozostawia¢
w biurecie zbyt dlugo;

C) biurete przeptuka¢ 2-3 razy woda zwykla a nastepnie 2-3 razy woda
destylowang. Biureta stale powinna by¢ napetniona woda destylowana,
poniewaz tatwo moze doj$¢ do zabrudzenia i zatluszczenia wewngetrzne;j
powierzchni biurety.



