Zasady pracy w laboratorium chemicznym

Podane ponizej zasady pracy w laboratorium chemicznym maja umozliwi¢ stu-

dentom:

— zachowanie bezpieczenstwa podczas pracy z odczynnikami chemicznymi oraz ich
roztworami;

— oszczedne korzystanie z odczynnikéw chemicznych oraz ich roztworéw (réwniez
wody destylowanej);

— osiagnigcie wlasciwych wynikoéw analiz.

Podstawowe odczynniki do wykrywania kationow i aniondw, takie jak: HCI,
HNO,, H,S0O,, NaOH, NH;, NH,Cl, CH,COOH, AgNO,, BaCl,, (NH,),CO,
1 Na,CO,, znajduja si¢ na stotach laboratoryjnych. Roztwory innych odczynni-
kow oraz odczynniki w postaci stalej sa umieszczone na regatach na koncu sali.
Odczynnikow tych, podobnie jak umieszczonych pod wyciagiem na koncu sali
stezonych kwasow, zasad czy rozpuszczalnikow organicznych NIE WOLNO
PRZENOSIC NA STOLY LABORATORYJINE. Podczas pracy ze stezonymi
kwasami czy zasadami (amoniak!) nalezy zachowac szczegodlna ostroznos¢ i do-
dawac¢ ich kroplami do badanego roztworu (a nie na odwrot — dotyczy to szcze-
gdlnie stezonego kwasu siarkowego). Zastosowanie niewtasciwej kolejnosci (wle-
wanie wody do kwasu) grozi przegrzaniem roztworu na granicy warstw
H,SO,/roztwoér wodny, a to zawsze powoduje ,,wyrzucenie” roztworu z probowki
1 niebezpieczne poparzenie kwasem!

Odczynniki w postaci roztworow dodaje si¢ kroplami, wykorzystujac specjalng
konstrukcje korkow lub pipety umieszczone w buteleczkach z odczynnikami.
ODKEADANIE KORKOW OD BUTELECZEK, PIPETEK CZY ¥£YZECZEK
W INNE MIEJSCA NIZ BUTELECZKI CZY SEOIKI Z ODCZYNNIKIEM
GROZI ZANIECZYSZCZENIEM ODCZYNNIKOW I UNIEMOZLIWIE-
NIEM UZYWANIA ICH PRZEZ INNE OSOBY. WYNIKI ANALIZY PRZE-
PROWADZONEJ Z ZANIECZYSZCZONYM ODCZYNNIKIEM MOGA BYC
NIEWEASCIWE. Zanieczyszczony przypadkowo odczynnik nalezy usunaé (tzn.
wyla¢ roztwor lub wysypac krysztaty) i poprosic laborantke o nowa, czysta porcje.

Wode destylowana do mycia szkfa, czy rozcienczania roztwordw, pobiera si¢
z wigkszych pojemnikow wylacznie do tryskawek. Nalewanie wody destylowane;j
do innych naczyn powoduje zanieczyszczenie wody, a mycie bezposrednio stru-
mieniem wody z pojemnika — niepotrzebnie zwigksza jej zuzycie.

Odpady, bedace roztworami soli metali cigzkich, oraz substancje i rozpuszczal-
niki organiczne nalezy usuwac¢ do odpowiednich pojemnikdéw znajdujacych si¢
pod wyciagiem na koncu sali, a NIE DO ZLEWOW!
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Po 2-3-krotnym rozcienczeniu otrzymanego roztworu analizy (co jest koniecz-
ne!) lub po wprowadzeniu roztworu jakiegokolwiek odczynnika podczas wyko-
nywania analizy, niezbedne jest jego zamieszanie przez poruszanie probowka
ruchem okreznym. W przypadku zbyt duzej objetosci roztworu, przekraczajacej
polowe pojemnosci probowki — co zawsze ma miejsce przy rozcienczaniu roztwo-
ru otrzymanej analizy — optymalne jest kilkakrotne (3—4 razy) przelanie miesza-
niny pierwotnego roztworu analizy i dodanej wody destylowanej do innej czystej
probdwki, a nastgpnie powtdrzenie czynnosci. Probowke wykorzystywana do
mieszania mozna dalej uzywa¢ do odlania pierwszej porcji analizy, bez koniecz-
nosci jej mycia.

Do przeprowadzenia pojedynczej proby zwykle wystarcza nie wigcej niz 1 ml roz-
tworu analizy. Zastosowanie wigckszych objetosci moze spowodowaé problem
z efektywnym mieszaniem roztworu po dodaniu odczynnika, catkowitym strace-
niem danego osadu, a na pewno ze stosowana w nastepnym etapie proba catkowi-
tego rozpuszczenia tego osadu w odczynniku rozpuszezajacym osad. To powoduje
SFORMULOWANIE BELEDNYCH WNIOSKOW NA TEMAT ROZPUSZ-
CZALNOSCI OSADU.

Przebieg reakcji chemicznej jest uwarunkowany srodowiskiem jej prowadzenia,
a zwlaszcza jego odczynem (pH). Do sprawdzania pH badanego roztworu stuza
papierki uniwersalne (dostgpne u asystentow). Wskazane jest sprawdzenie pH nie
tylko przed zmiana pH, ale rowniez po doprowadzeniu do zadanej wartosci.

W przypadku oddzielania dwoch lub wigcej jonow metoda stracania osadow
niezwykle wazne dla dalszego postepowania jest sprawdzenie calkowitosci strace-
nia osadu. W tym celu nalezy oddzieli¢ stracony osad (wst¢pnie moze to byc de-
kantacja) najlepiej za pomoca saczenia na saczku karbowanym i do przesaczu do-
da¢ kroplg odczynnika stracajacego. Jesli osad nadal si¢ straca, nalezy dodac
wigcej odczynnika stracajacego i ponownie (po zdekantowaniu i odsaczeniu osa-
du) dodac do przesaczu krople odczynnika stracajacego. Oczywiscie operacje te
maja sens, jesli uzyskuje sic KLAROWNY PRZESACZ. Jezeli nie jest on klarow-
ny, oznacza to, ze osad jest zbyt drobnokrystaliczny. Jednak zawrdcenie po pierw-
szym saczeniu metnego przesaczu na TEN SAM SACZEK spowoduje najczesciej
otrzymanie przesaczu klarownego wskutek zatkania si¢ czgSci porow saczka.
Znacznie zmniejszy si¢ zarazem szybkos¢ saczenia zawrdconego metnego przesa-
czu, dlatego korzystniejsze jest dokonanie (przed saczeniem) rekrystalizacji osa-
du, przez ogrzewanie roztworu z osadem prawie do wrzenia przez kilka minut,
a nastepnie ochtodzenie i dopiero wtedy prowadzenie saczenia (na zimno!). Taki
sposob postgpowania sprawdza si¢ tylko w przypadku osadéw substancji, kto-
rych rozpuszczalnos¢ zwigksza si¢ ze wzrostem temperatury, ale jest ich znakomi-
ta wigkszosc.

Bardzo waznym elementem analizy jakosciowej jest przeprowadzenie tzw. $le-
pej proby i reakcji charakterystycznych dla badanych jonéw. Reakcja charaktery-
styczna polega na dodaniu do roztworu soli rozpatrywanego jonu odczynnika
(lub catego ich zestawu, np. dla zapewnienia odpowiedniego srodowiska reakcji),
stracajacego osad charakterystyczny dla danego jonu (barwa, postac) lub wywo-
tujacego charakterystyczng barwe roztworu. Wykonanie $lepej proby polega na
dodaniu do probéwki odczynnika (lub odczynnikéw) potrzebnego do wywotania
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zadanej reakcji, a nastgpnie roztworu analizy. Jesli po dodaniu roztworu analizy
nie obserwuje si¢ efektu spodziewanego na podstawie przeprowadzonej reakcji
charakterystycznej, nalezy do tego roztworu (odczynniki + analiza) doda¢ szuka-
nego jonu. Pojawienie si¢ wtedy oczekiwanego efektu jednoznacznie eliminuje
obecnos¢ w analizie szukanego jonu (pod warunkiem, ze analiza nie jest zbyt roz-
cienczona), natomiast jego brak $wiadczy o niewtasciwie przeprowadzonej reak-
¢ji (np. bigdnie dodany odczynnik, niewlasciwe srodowisko reakcji i stgzenia).
W takim przypadku nie mozna sformufowaé jakiegokolwiek wniosku na temat
obecnosci danego jonu w roztworze otrzymanym do analizy.

Ogrzewanie roztworow w probowkach bezposrednio w pfomieniu palnika na-
lezy wykonywac pod wyciagiem i pod nadzorem asystenta (zwlaszcza, jesli jest to
wykonywane po raz pierwszy). Wylot probowki, umieszczonej] w drewnianym
uchwycie do probéwek, MUSI BYC SKIEROWANY W KIERUNKU PRZE-
CIWNYM DO OGRZEWAJACEGO. Probowke nalezy wprowadzac¢ do ptomie-
nia ostroznie, stopniowo starajac si¢ ogrzewac rownomiernie caty roztwor. OBJE-
TOSC OGRZEWANEGO ROZTWORU NIE POWINNA PRZEKRACZAC
1/3 OBJETOSCI PROBOWKI. Ogrzewanie wigkszej objetosci najczesciej konczy
si¢ ,,wyrzuceniem” roztworu z probowki, a wigc w najlepszym przypadku utraty
analizy lub jej czgsci, a w najgorszym — dotkliwym poparzeniem studenta z do-
datkowymi komplikacjami, jesli roztwor zawiera np. stgzony mocny kwas lub za-
sad¢. Twarz osoby wykonujacej doswiadczenie powinna od palnika oddzielac szy-
ba wyciagu.

Zabrudzone szklo nalezy my¢ uzywajac najpierw roztworu detergentu i plukaé
kilkakrotnie woda wodociagowa. Dopiero tak umyte naczynie przeplukuje si¢ dwie-
ma (trzema) NIEWIELKIMI PORCJAMI (PO SCIANKACH) WODY DESTY-
LOWANEJ Z TRYSKAWKI. Znacznie efektywniejsze jest plukanie probéwki np.
trzema porcjami nawet o objetosci 1 ml niz jednorazowe wlanie do pelna wody de-
stylowanej, ktorej zuzycie jest wtedy okolo pigciokrotnie wigksze (probowka ma
okolo 15 ml objetosci), a efekt jest gorszy. Oszczedzanie wody destylowanej powin-
no sta¢ si¢ nawykiem nie tylko ze wzgledu na koszty jej otrzymywania, ale réwniez
przez szacunek dla pracy laborantow, ktorzy dbaja o jej ciagla obecno$¢ na pracowni.





