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1. WPROWADZENIE

Poradnik bedzie Ci pomocny w przyswajaniu wiedzy o wiasciwosciach fizycznych substancii,
metodach ich pomiaru oraz budowie i zasadach pracy przyrzadéw do oznaczania fizycznych
wielkosci.

W poradniku zamieszczono:

— wymagania wstepne, czyli wykaz niezbednych umiejetnosci, ktore powinienes
mie¢ opanowane, aby przystapi¢ do realizacji tej jednostki modutowe,

— cele ksztalcenia, ktore powinienes osiagna¢ w wyniku procesu ksztatcenia,

— material nauczania (rozdziat 4), ktéry umozliwi Ci samodzielne przygotowanie si¢ do
wykonania ¢wiczen | zaliczenia sprawdzianbw. Obejmuje on wiadomosci, pytania
sprawdzajace, ¢wiczenia, sprawdzian postepow,

— sprawdzian osiagnie¢ umozliwi Ci sprawdzenie Twoich umiegjgtnosci uksztaltowanych
podczas realizacji tej jednostki modutowe,

— literaturg uzupetnigjaca.

Jezeli masz trudnosci ze zrozumieniem tematu lub ¢wiczenia, to popros nauczyciela
0 wyjasnienie i ewentualne sprawdzenie, czy dobrze wykonujesz dana czynnosé. Po przerobieniu
materiatu sprobuj zaliczy¢ sprawdzian z zakresu jednostki modutowe.

Bezpieczenstwo i higiena pracy

W czasie pobytu w pracowni musisz przestrzega¢ regulamindw, przepisow bezpieczenstwa
i higieny pracy oraz instrukcji przeciwpozarowych, wynikajacych z rodzaju wykonywanych prac.

W przypadku pozaru nalezy:

— usuna¢ z pobliza naczynia z palnymi cieczami,

— do gaszenia palnych cieczy stosowa¢ gasnice lub koc gasniczy,

— plonacych przewodéw elektrycznych nie wolno gasi¢ woda przed wytaczeniem pradu,
stosowa¢ do gaszenia gasnice proszkowa lub $niegowa,

—  plonaca odziez gasi¢ przez owinigcie kocem szklanym.

W przypadku zatrucia, oparzenia i innych urazow nalezy poszkodowanemu niezwiocznie
udzieli¢ pierwszej] pomocy, korzystajac z wyposazenia apteczki.
Bardziej szczeg6towe przepisy poznasz podczas trwania nauki.
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311[31].01
Technika laboratoryjna
i analityczna

311[31].01.01
Wykonywanie podstawowych
czynnosci laboratoryjnych

A4 A 4 A4

311[31].01.02 311[31].01.03 311[31].01.04
Wykonywanie Badanie fizycznych Wykonywanie
analiz jakosciowych wlasciwosci substancji analiz ilosciowych

Schemat uktadu jednostek modutowych
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2. WYMAGANIA WSTEPNE

Przystepujac do realizacji programu jednostki modutowej, powinienes umiec:
—  korzysta¢ z r6znych zrodet informacii,
—  czytat tekst ze zrozumieniem,
— dokonat selekgji i analizy informacji podanych w formie wykresow i tablic chemicznych,
— stosowa¢ odpowiednie jednostki,
— postugiwaé si¢ podstawowymi pojeciami chemicznymi,
— rozrozniaé pojecia: wiasciwosci fizyczne i chemiczne substanci,
— postugiwaé si¢ poprawna nomenklatura i symbolika chemiczna,
—  rozpoznawa¢ podstawowy sprzet laboratoryjny,
— wykonywa¢ podstawowe dziatania arytmetyczne,
— stosowac podstawowe zasady bhp.
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3. CELE KSZTALCENIA

W wyniku realizacji programu jednostki modutowej, powinienes umiec:

—  przedstawi¢ metody pomiaru wielkosci fizycznych charakteryzujacych substancje,

— okreslac rodzaje norm stosowanych w podstavowych pomiarach fizycznych wiasciwosci
substancji,

— zorganizowa¢ stanowisko pracy laboratoryjnej,

— zmierzy¢ podstawowe wielkosci fizyczne charakteryzujace substancje,

— wyjasni¢ przyczyny powstawania btedow w pomiarach wielkosci fizycznych,

—  okresli¢ doktadnos¢ wykonanych pomiaréw,

— wykorzysta¢ w sposob racjonalny sprzet i aparature pomiarowa,

— wykorzysta¢ w sposob racjonalny substancje i czynniki energetyczne,

—  §porzadzi¢ dokumentacje laboratoryjna,

—  zinterpretowac wyniki przeprowadzonych pomiaréw,

— zastosowaé przepisy bhp oraz ochrony przeciwpozarowej podczas wykonywania prac
[aboratoryjnych.
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4. MATERIAL NAUCZANIA

4.1. Zasady pracy w laboratorium pomiarow wielkosci fizycznych
Technika opracowywania wynikéw pomiar Ow

4.1.1. M aterial nauczania

Badania chemiczne obejmuja, poza typowymi metodami analitycznymi, rowniez pomiary
wielkosci fizycznych charakterystycznych dla dangj substancji. Kazda mierzalna wiasciwosé
zjawiska lub substancji jest nazywana wielkoscia fizyczna. Najczgsciel badanymi wielkosciami
fizycznymi substancji sa:

— temperaturawrzenia (t. wrz.),

— temperaturatopnienia (t.t.),

— temperatura krzepnigcia (t. krz.),
— temperatura zaptonu, palenia,

—  wspOltczynnik zatamania swiatta,
—  gestose,

—  lepkosé.

Wymienione wielkosci stuza do identyfikacji substancji i oceny ich czystosci. Kazda mierzona
wielkos¢ fizyczna jest przedstawiona w postaci wartosci liczbowej i jednostki, w jakig jest
wyrazana. Pomiar polega na porownaniu wielkosci mierzonej z wartoscia tej wielkosci, ktora jest
przyjeta zajednostke w literaturze naukowsy.

Pomiar wielkosci fizycznej obejmuje nastepujace etapy:
—  przyjecie odpowiednigj jednostki miary,
— wyznaczenie liczbowej wartosci mierzonej za pomoca odpowiednich przyrzadéw (pomiar),
— oceng doktadnosci pomiaru.

Jednostka miary, w jakie] jest wyrazona wartos¢ mierzonej wielkosci, musi by¢ zgodna
Z obowiazujacym uktadem jednostek. Podstawowe jednostki obowiazujace przedstawia tabela 1.

Tabela 1. Wykaz legalnych jednostek miar [1]

Lp. |Wielkosé¢ Nazwa jednostki | Oznaczenie
1 dtugos¢, odlegtosc metr m

2 masa kilogram kg

3 |czas sekunda S

4 prad elektryczny amper A

5 temperatura kelwin K

6 |licznos¢ materii (ilos¢) | mol mol

7 | Swiattosc kandela cd

Czynnosci zwiazane z ustalaniem wartosci liczbowej wielkosci nazywa si¢ pomiarem. Wartosé¢
ta wyraza si¢ iloczynem liczby i jednostki miary, na przyktad: 20°C, 7 m. Zjawisko fizyczne, ktére
jest podstawa pomiaru nazywa si¢ zasada pomiarul.
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Rozroznia si¢ wiele metod pomiarowych:

— metoda bezposrednia (w ktorej wartos¢ wielkosci mierzonej otrzymuije si¢ bezposrednio, bez
wykonywania dodatkowych obliczen),

— metoda posrednia (w ktérej wartos¢ wielkosci mierzonej otrzymuje si¢ posrednio z pomiaréw
bezposrednich innych wielkosci zwiazanych z wielkoscia mierzona),

— metoda réznicowa (jest metoda pomiarowa poréwnawcza oparta na poréwnaniu wartosci
wielkosci mierzonej z niewiele rézniaca sie od niej wartosci tej samej wielkosci i pomiarze
réznicy tych wartosci),

— metoda zerowa (stosowana na przyktad przy wyznaczaniu napiecia za pomoca kompensatora
lub przy pomiarze rezystancji za pomoca mostka Wheastone® Jest odmiana metody
pomiarowej roznicowsy),

— metoda wychyleniowa ,, odchyleniowa’ (jest interpretowana podobnie jak metoda pomiarowa
porownawcza, w ktorgy wyznaczenie wartosci wielkosci mierzongj uzyskuje Sie przez
wychylenie przyrzadu wskazujacego).

Wartosci wielkosci mierzonej, ktéra uzyskano podczas wykonywania pomiaru, nazywamy
wynikiem pomiarowym.

Narzedzia pomiarowe dziela sie na
— wzorce miar,
—  przyrzady pomiarowe.

Pomiary wielkosci fizycznych wykonuje si¢ za pomoca przyrzaddéw pomiarowych.

Przyrzady pomiarowe na 0got sktadaja sie z nastepujacych czesci:
— czujnika— odbierajacego informacje o wartosci wielkosci mierzone,
— linii przesytowych — przekazujacych sygnaty od czujnika do miernika,
— miernika— podajacego wyniki pomiaru wielkosci mierzonej.

Mierniki ze wzgledu na sposdb wskazywania wynikéw dziela si¢ na cyfrowe i analogowe.,

W miernikach cyfrowych jeden odczyt wartosci mierzonej odpowiada pewnemu zakresowi
zmian wartosci mierzongj; wskazania miernika zmieniagja Si¢ skokowo. Mierniki analogowe maja
skalg naniesiona na podzielnig, a wskazania miernika zmienigja si¢ w sposob ciagty.

Skala przyrzadu jest to uporzadkowany zbior znakéw w postaci kresek [ub punktéw. Na kazdej
skali przyrzadu wyréznia sig:

— podziatke elementarna — odlegtos¢ migdzy dwoma sasiednimi kreskami lub punktami,

— podziatke podstawowa — odlegtos¢ migdzy dwoma kreskami lub punktami oznaczonymi
liczbami,

— dtugos¢ podziatki — odlegtos¢ migdzy kreskami lub punktami ograniczajacymi podziatke.

Wielkos¢ wartosci mierzonej mozna odczyta¢ z doktadnoscia réwna podziatce elementarne.
Najczescie) stosowane podziatki sa przedstawione narysunku 1

2 3 4 5

- | . | ‘

— i [

——— ! S — P

Rys. 1. Podziatka przyrzadu pomiarowego: 1 - dtugos¢ podziatki, 2 — podziatka elementarna,
3 — podziatka podstawowa [ 1]
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Kazdy pomiar jest obarczony btedem, ktéry powoduje, ze wartosci wielkosci mierzonych
uzyskane z pomiaréw i odczytéw przyrzaddw réznia si¢ od wartosci rzeczywistych. Ze wzgledu na
powody powstawania btedéw pomiarowych mozna wyréznié:

—  btedy obiektywne, zwiazane z przyrzadem pomiarowym badz metoda pomiaru,

—  btedy subiektywne, ktorych zrédlem jest cztowiek, np. blad paralaksy.

Jezeli natomiast rozpatruje si¢ sposdb, w jaki bledy wplywaja na wyniki pomiaréw, to mozna
podzieli¢ je na biedy:

— systematyczne,

—  przypadkowe.

Bledy systematyczne maja charakter staty, wptywaja nawyniki zawsze w okreslonym kierunku
i maja scisle okreslona przyczynge. Moze ona tkwi¢ zarbwno w samej metodzie, jak
i w niesprawvnym przyrzadzie lub nieprawidtowej obstudze. Czesto przyczyny tych bieddw
eliminuje si¢ przez zastosowanie innego aparatu, jak rowniez wprowadzajac poprawki, np. przy
pomiarze temperatury wrzenia cieczy uwzglednia si¢ poprawke na je zaleznos¢ od cisnienia.

Bledy przypadkowe (losowe) nie sa do przewidzenia. Bywaja na ogot niewielkie i nie
wplywaja na wynik sredni. Ich pojawienie ttumaczy si¢ jako skutek oddziatywania tzw. bteddéw
elementarnych, czyli niemozliwych do przewidzenia niedoktadnosci. Czgsto istnigje mozliwosé
dobrania odpowiedniego modelu matematycznego opisujacego prawdopodobienstwo rozkiadu
btedéw przypadkowych, co pozwala oceni¢ ich wptyw nawynik koncowy pomiaru.

Zupetnie inny charakter maja btedy grube, ktére powstaja na skutek niedopatrzenia lub
niestarannej pracy. Najczesciej odrzuca si¢ pomiary obarczone tymi btgdami. Na ogolny btad
pomiaru sktadaja si¢ wszystkie btedy. Btad pomiaru powinien by¢ jak najmniejszy. Ngjczestszym
sposobem zmnigjszenia btedu jest wykonanie kilku pomiaréw (n) tegj samej wielkosci (X) i podanie
wartosci srednigj Xg:

I=n
Xg = SXi/n

Btad pomiaru mozna okresli¢ w dwojaki sposob — jako btad bezwzgledny A i jako btad wzgledny 6.
Blad bezwzgledny (A) jest to roznica wartosci rzeczywistej i zmierzonej.
Btad wzgledny jest to stosunek btedu bezwzglednego do wartosci rzeczywistej (v), najczescie)
wyrazony w procentach.

o= D 100%
v

Pomiary wielkosci fizycznych wykonuje si¢ w laboratorium. Wyniki pomiarow uzyskanych
w roznych laboratoriach nie moga by¢ rozne dla te] samel substancji. Aby temu zapobiec,
wprowadzono normy. Podaja one szczegbtowo przepis wykonania pomiaru zawartosci okreslonego
sktadnika w danym materiale.

Istnieja dwa podstawowe rodzaje norm: Polska Norma i Norma Branzowa. Polskie Normy
zawiergja przepisy analizy i charakterystyke substancji o szerszym zastosowaniu, zas Normy
Branzowe przepisy specyficzne, stosowane w danej gatezi przemystu.

Od czasu przystapienia Polski do UE, Polskie Normy sa tworzone przede wszystkim na
podstawie tlumaczenia i zatwierdzania norm europejskich i $wiatowych 1SO, przyjmujac
oznaczenia PN — EN lub PN — ISO. Normy ttumaczone i zatwierdzone przez Polski Komitet
Normalizacyjny maja taki sam status jak normy w jezyku orginatu.

W zbiorze norm szczegdlna grupe stanowia normy europejskie PN — EN, ze wzgledu nato, ze
czes¢ z nich to normy zharmonizowane, ktorych stosowanie jest obowiazujace w catej UE.
Na przyktad gestos¢ paliw nalezy oznacza¢ wedtug normy PN-EN 1SO 12185:2002, a lepkosé
kinematyczna wedtug normy PN-EN 1SO 3104:2004.
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Zasady bezpieczng pracy podczas pomiaru

Podczas wykonywania ¢wiczen nalezy przestrzega¢ zasad bezpiecznel pracy. Kazdy cziowiek
pracujacy w laboratorium chemiczno-pomiarowym jest narazony na niebezpieczenstwo dla zdrowia
i zycia, ktorego moze catkowicie unikna¢ pod warunkiem swiadomego i $cistego przestrzegania
regulaminu i instrukcji bhp obowiazujacych w laboratorium. Nalezy zdawa¢ sobie sprawe z faktu,
ze Wigkszos¢ chemikalidw i odczynnikdw jest toksyczna, a efekt trujacy zalezy tylko od wielkosci
dawki. Dlatego bezpiecznie jest przestrzega¢ zasady, aby nigdy nie uzywaé naczyn laboratoryjnych
do piciai jedzenia

Duze niebezpieczenstwo swarzaja uzywane na co dzien stezone kwasy mineralne. Dlatego
miejsce dotknigte tymi kwasami nalezy szybko i obficie sptuka¢ woda. To samo dotyczy stezonych
roztworéw alkalicznych. Przed szkodliwymi substancjami lotnymi (HCN, H,S, HF, NHs, pary
lotnych rozpuszczalnikbw organicznych) dobrze zabezpieczaja sprawnie dziatajace wyciagi
i 0g6lna wentylacja pomieszczen laboratoryjnych.

Nalezy tez przestrzec przed parami rteci. Prace z rtecia prowadzi si¢ nad szczelnymi tacami,
aby w zadnym przypadku nie dopusci¢ do rozlaniarteci na podtodze. Rte¢ rozprasza si¢ malenkimi
kroplami w najmniejszych szparach, skad parujac przez dtugi okres czasu zatruwa atmosfere pokoju
laboratoryjnego.

W laboratorium chemik spotyka si¢ z substancjami tatwo palnymi, ktére w mieszaninie
Z powietrzem tworza mieszaniny wybuchowe. Mozna tu wymieni¢ wodor i lotne rozpuszczalniki.
Przy wigkszosci prac w laboratorium konieczne jest korzystanie z okularéw ochronnych lub oston
na cala twarz.

Bezpieczenstwu pracy w laboratorium sprzyja porzadek i czystos¢. Na stotach laboratoryjnych
i pod wyciagami powinny znajdowa¢ si¢ tylko te naczynia i odczynniki, ktre sa niezbedna przy
wykonywanej analizie lub pomiarze. Wszystkie inne naczynia nalezy po uzyciu schowa¢ do szafek
lub innych przeznaczonych na nie pomieszczen. Ta sama sSytuacja dotyczy wszystkich
odczynnikdw, ktore nalezy bezzwiocznie zabezpieczyc.

W laboratorium na widocznym miejscu powinna by¢ tablica z zaznaczona droga ewakuacji
oraz telefony stuzb ratowniczych.

Przystepujac do pomiaru wielkosci fizycznych, nalezy:

— zapoznat si¢ z opisem metody pomiarOw i zasada konstrukcji przyrzadu oraz jego danymi
technicznymi,

— udtali¢ stanowisko pracy (st6t laboratoryjny, wyciag),

— dobra¢ odpowiedni sprzet ochrony osobistej, np. okulary ochronne,

— zapoznat Sig z instrukcja obstugi przyrzadu.

Do pomiaru mozna przystapi¢ po swierdzeniu, iz dany przyrzad nadaje si¢ do pracy.

Niewlasciwe potaczenie uktadu pomiarowego lub nastawienie zbyt matego zakresu pomiarowego
moze doprowadzi¢ do uszkodzenia przyrzadu. Uzytkownik przyrzadow nie jest uprawniony do ich
napraw, nawet jezeli wydaje si¢ to bardzo proste. Nie nalezy kreci¢ pokrettami i przetacznikami bez
potrzeby.

Przed wiaczeniem przyrzadu do sieci nalezy sprawdzi¢:
— czy sznur i wtyczka nie sa uszkodzone,
—  czy napiecie sieciowe odpowiada podanemu na tabliczce znamionowe.
Dokumentacje laboratoryjna (dzienniczek laboratoryjny) nalezy prowadzi¢ na biezaco.

Opis wykonywanych zadan powinien zawierac:
— temat ¢wiczeniai date wykonania,
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— wykaz uzywanego szkia, sprzetu, odczynnikow i aparatury,
—  zasady bezpiecznej pracy,

— schemat aparatury szklanej,

—  0Opis postegpowania podczas wykonywania ¢wiczen,

— obliczenia,

—  gpostrzezeniai wnioski.

4.1.2. Pytania sprawdzajace

Odpowiadajac na pytania, sprawdzisz, czy jestes przygotowany do wykonania ¢wiczen.
Jakie znasz rodzaje bteddéw?

Jakie znasz rodzaje pomiaréw?

Jakie elementy wyrdznia sie na skali przyrzadu?

Jak nalezy obliczy¢ btad bezwzgledny oraz btad wzgledny?

PoONPRE

4.1.3. Cwiczenia

Cwiczenie 1
Ocen doktadnos¢ odczytu na podziatce cylindra miarowego o pojemnosci 100 cm®,

Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:
1) zapozna¢ Si¢ z materiatem nauczania (4.1.1),
2) odczyta¢ diugos¢ podziatki,
3) odczyta¢ podziatke podstawowa,
4) odczyta¢ podziatke elementarna,
5) okresli¢ doktadnos¢ pomiaru.

Wyposazenie stanowiska pracy:
—  cylinder o pojemnosci 100 cm”.

Cwiczenie 2

Podczas oznaczen ilosciowych uczen otrzymat nastepujace wyniki: 21, 22, 23. Wartos¢
rzeczywista wynosi 22. Oblicz: srednia arytmetyczna wynikow, btad bezwzgledny i wzgledny dla
kazdego wyniku.

Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:
1) obliczy¢ srednia arytmetyczna wynikow,
2) obliczy¢ btad bezwzgledny dla kazdego wyniku,
3) obliczy¢ btad wzgledny dla kazdego wyniku.

Wyposazenie stanowiska pracy
— materiat nauczania (4.1.1),
— kalkulator.
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4.1.4. Sprawdzian postepow

Czy potrafisz: Tak Nie

1) odczyta¢ dtugosé¢ podziatki, podziatke podstawowa i podziatke elementarng?
2) oceni¢ doktadnos¢ pomiaru?

3) obliczy¢ btad bezwzgledny?

4) obliczy¢ btad wzgledny?

[ O o
[ O o
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4.2. Pomiar temperatury, charakterystyka przyrzadéw do pomiaru
temperatury wrzenia

4.2.1. Material nauczania

Temperatura jest wielkoscia okreslajaca stopien ogrzania ciata, zalezna od srednigj energii
czasteczek tego ciata. Przyrzadami stosowanymi do pomiaru temperatury sa termometry.
Przyrzady do pomiaru temperatury dzielimy na: stykowe i bezstykowe (pirometry).

Termometry stykowe dziela si¢ na
1) nieelektryczne wykorzystujace:
—  rozszerzalno$é ciat statych (dylatacyjne, bimetalowe),
—  rozszerzalno$é cieczy (szklane, manometryczne cieczowe, manometryczne parowe),
—  zmiang preznosci pary nasyconel (szklane, manometryczne cieczowe, manometryczne
parowe, manometryczne gazowe),
—  rozszerzalnos¢ gazOw (manometryczne gazowe).
2) elektryczne, do ktérych zalicza sie:
—  termometry termoelektryczne (wychytowe, kompensacyjne),
—  rezystancyjne (ilorazowe, mostkowe niezrbwnowazone, mostkowo-ilorazowe,
mostkowe zréwnowazone),
—  termistorowe.

Termometry bezstykowe to termometry:

— radiacyjne,

— fotoelektryczne,

— monochromatyczne z zanikajacym wioknem,
— dwubarwowe.

Charakterystyka termometréw szklanych

Najczescig) spotyka sie termometry szklane cieczowe, w ktérych wykorzystuje si¢ zjawisko
rozszerzalnosci cieplnej cieczy. Pod wzgledem konstrukcyjnym mozna wyrézni¢ dwa podstawowe
typy laboratoryjnych termometrow cieczowych-rurkowe i bagietkowe (rysunek 2).
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Rys. 2. Termometry laboratoryjne: a) rurkowy: 1 — zbiorniczek, 2 — ostona, 3 — podziatka, 4 — kapilara cienkoscienna,
b) bagietkowy: 1 —zbiorniczek, 2 — kapilara gruboscienna [1]

Termometr rurkowy skiada si¢ z cienkoscienngl rurki kapilarnej przechodzacej w niewielki
kulisty lub walcowy zbiorniczek cieczy termometrycznej. Kapilara z ciecza termometryczna jest
umieszczona wewnatrz wtopionej w zbiorniczek rurki szklanej stanowiacej ostong. Wewnatrz
ostony znajduje si¢ skala wykonana w postaci cienkiej prostokatnej ptytki z naniesiona podziatka.
Termometr bagietkowy jest wykonany z grubosciennej kapilary stopiongj ze zbiorniczkiem. Przy
wzroscie temperatury stupek cieczy w kapilarze podnosi si¢, a menisk cieczy wskazuje na podziatce
wartos¢ temperatury. Termometry moga by¢ wypetnione réznymi cieczami termometrycznymi, na
przyktad: rtecia, alkoholem etylowym.

Ciecze termometryczne powinny charakteryzowac sie:

— niska temperatura krzepnigcia,

— wysoka temperatura wrzenia,

— zaleznoscia liniowa rozszerzalnosci objgtosciowe) od temperatury,

— dtaloscia wiasciwosci fizycznych i chemicznych w szerokim zakresie temperatur przez dtugi
czas.

Najczescigj wypeltnia si¢ termometry rtecia. Termometry rtgciowe stosuje si¢ w zakresie
temperatur od —35°C do 350°C. Natomiast termometry wypelnione alkoholem etylowym stosuje si¢
w zakresie od —80°C do 70°C.

Przy pomiarze temperatury bardzo wazny jest sposdb odczytywania jej wartosci na podziatce
termometru. W celu uniknigcia bledu paralaksy oko obserwatora powinno si¢ zngjdowat scisle
na poziomie menisku stupa cieczy, rysunek 3.
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Rys. 3. Odczyt temperatury na skali termometru [1]

W doktadnych pomiarach temperatury nalezy uwzgledni¢ giebokos¢ zanurzenia termometru
w $rodowisku, ktérego temperatura jest mierzona. Termometry sa wzorcowane zwykle po
calkowitym zanurzeniu, czasami po zanurzeniu do wysokosci stupka cieczy w kapilarze. Podczas
pomiaru w warunkach laboratoryjnych lub przemystowych czg¢s¢ stupka cieczy termometryczne)
moze wystawa¢é ponad poziom cieczy lub materiatu sypkiego. Temperatura otoczenia (rézna od
temperatury uktadu pomiarowego) moze spowodowac znaczne biedy odczytu. Wptyw ten koryguje
Si¢ przez wprowadzenie odpowiedniej poprawki. Wartos¢ poprawki At, oblicza si¢ ze wzoru:

At = no-(t —tg),

gdzie:

n — wysokos¢ czesci stupka cieczy wystajaca poza mierzone srodowisko, wyrazona w stopniach
podziatki termometru,

o — wspdlczynnik rozszerzalnosci cieczy w szkle (dlarteci wynosi on 0,00016°C™?),

t — temperatura wskazywana przez termometr,

ts— $redniatemperatura stupka cieczy wystajacego poza mierzone srodowisko, zmierzona
termometrem wzorcowym w sposob pokazany narys. 4.

Jezeli temperatura otoczenia jest nizsza od mierzonej, to poprawka ma znak dodatni, a jezeli jest
wyzsza to ujemny.

Rys. 4. Pomiar $rednigj temperatury stupka cieczy termometrycznej wystajacego poza mierzone srodowisko:
1 — termometr wiasciwy, 2 —termometr pomocniczy, 3 —izolacja[1]
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Struktura szkta po diluzszym czasie ulega niewielkim zmianom wskutek wystepowania
naprezen. Zjawisko to moze spowodowac niewielka zmiang objgtosci zbiorniczka i pewne
odksztalcenie kapilary, czego skutkiem moga by¢ bledne wskazania termometru. Aby uniknaé
btedow spowodowanych przez proces starzenia si¢ szkla, nalezy termometry szklane co pewien
czas sprawdzaé ze wzgledu na prawidtowosé wskazan statych punktéw (0°C i 100°C). Sprawdzenie
polega na poréwnaniu wyzej wymienionych statych punktow z odpowiednimi punktami
termometru wzorcowego. Ewentualne roznice odczytéw uwzglednia si¢ w formie poprawki przy
podawaniu odczytanej temperatury na stosowanym termometrze. Poprawke wynikajaca
z legalizacji przyrzadu uwzglednia sie przy podawaniu wartosci odczytanej temperatury.

Pomiar temperatury wrzenia wykorzystuje si¢ do identyfikacji i oceny cieczy. Temperatura
wrzenia jest wielkoscia fizyczna charakterystyczna dla wigkszosci substancji chemicznych.
Oznaczenie jef polega na umieszczeniu badanej cieczy w uktadzie pomiarowym, doprowadzeniu jej
do wrzenia i okresleniu wartosci temperatury ustalonej w uktadzie. Pomiar temperatury powinien
by¢ przeprowadzony w taki sposob, aby byt obarczony jak najmniejszym biedem.

Preznos¢ par cieczy zalezy od temperatury. Podczas ogrzewania cieczy wzrasta szybkosc
parowania (zwicksza sie ilos¢ pecherzykdéw i szybkos¢ ich powstawania), wzrasta preznos¢ par
i ciecz zaczyna gwaltownie wrze¢ w calej objetosci. Proces wrzenia rozpoczyna si¢ wtedy, gdy
preznos¢ par substancji nad ciecza osiaga wartos¢ cisnienia zewnetrznego, a temperature ustalona
w takim ukladzie nazywa si¢ temperatura wrzenia. Temperatura wrzenia zalezy od rodzaju cieczy
i cisnienia. Imwyzsze cisnienie, tym wyzsza temperaturawrzenia.

Teoretyczne wartosci temperatur wrzenia czystych substancji chemicznych mozna znalezé
w Poradniku fizykochemicznym. Sa one podane w odniesieniu do cisnienia normalnego
1013,25 hPa. Temperatura wrzenia czystej substancji jest stata przy statym cisnieniu. Praktycznie
moze si¢ jednak waha¢ w granicach 1-2°C. Jezeli zmierzona temperatura wrzenia ma inna wartosé
niz teoretyczna lub réznica pomiedzy poczatkowa a koncowa temperatura wrzenia jest wigksza niz
1°C, to moze $wiadczyé o:

— nieodpowiednich warunkach prowadzenia pomiaru: przegrzanie par, nieodpowiednie wymiary
aparatury, nieprawidlowe umieszczenie termometru, niedokladny pomiar cisnienia
atmosferycznego,

—  zanieczyszczeniu substancji.

Podczas ogrzewania cieczy, w zestawie do pomiaru temperatury wrzenia, temperatura
w uktadzie zmienia si¢ w sposob przedstawiony na wykresie, rysunek 5.

temperalura
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Rys. 5. Wykres zmian temperatury podczas ogrzewania cieczy [1]
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W poczatkowym okresie ogrzewania wartos¢ temperatury wzrasta liniowo, zgodnie z prosta 1,
po uzyskaniu wartosci odpowiadajacej temperaturze wrzenia, temperatura Si¢ stabilizuje,
co obrazuje prosta 2. Wykres ma taki przebieg tylko w przypadku ogrzewania cieczy czystej,
jednosktadnikowey.

Pomiar temperatury wrzenia mozna przeprowadzi¢c w zestawie do destylacji prostg lub
w ebuliometrze Swigtostawskiego. Zestaw do destylacji prostgj przedstawia rysunek 6.

Rys. 6. Zestaw do destylacji prostej: 1 — kolba destylacyjna, 2 — chtodnica Liebiga, 3 — przedtuzacz do chtodnicy,
4 — odbieranik, 5 —termometr [1]

Montujac zestaw do destylacji, nalezy zwréci¢ uwage na szczelnos¢ aparatury i na wiasciwe
umieszczenie termometru. Gorna krawedz zbiorniczka z ciecza musi si¢ zngjdowa¢ na poziomie
dolnej scianki boczngj rurki kolby destylacyjnej. W celu zabezpieczenia przed przegrzewaniem
cieczy w kolbie destylacyjnej nalezy umiesci¢ kilka kawatkow porcelanki. Kolba destylacyjna nie
moze by¢ wypetniona ciecza wigcej niz do 2/3 jej pojemnosci. Ogrzewanie nalezy prowadzi¢ tak,
aby ciecz destylowata z szybkoscia 1-2 kropel na sekundeg. Za poczatkowa temperature wrzenia
przyjmuje si¢ temperature odczytana na termometrze w chwili, kiedy pierwsza kropla sptynie
z chiodnicy, a za koncowa, gdy sptynie ostatnia kropla (co wcale nie oznacza, ze ciecz destyluje si¢
do wyczerpania). Destylacje przerywa si¢ wtedy, gdy w kolbie destylacyjnej pozostge jeszcze
pewna objetosé cieczy.

Dla substancji czystych poczatkowa i koncowa temperatura wrzenia powinna mie¢ wartosé
bardzo zblizona.

Podczas oznaczania temperatury wrzenia nalezy:
—  pracowac w okularach,
— ciecze palne ogrzewa¢ w czaszy grzejnej lub odpowiednich tazniach grzejnych,
— do kolby destylacyjnej wrzuci¢ kawatki porcelanki,
—  przed uruchomieniem aparatury sprawdzi¢ jej szczelnosé i potaczenie z atmosfera,
— zakonczy¢ destylacje przed catkowitym odparowaniem cieczy.

Jezeli podczas destylacji, mimo zachowania srodkdéw bezpieczenstwa, wystapi przerzucanie
zawartosci kolby do odbieralnika (przegrzanie, zbyt energiczne ogrzewanie) lub wydzielanie si¢ par
z chtodnicy, to nalezy natychmiast przerwa¢ proces oznaczania temperatury wrzenia, rozmontowac
zestaw (po ochtodzeniu) i rozpocza¢ powtdrnie pomiar, zmieniajac Sposdb ogrzewania.
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4.2.2. Pytania sprawdzajace

Odpowiadajac na pytania, sprawdzisz, czy jestes przygotowany do wykonania ¢wiczen.

Jakie znasz rodzaje termometrow?

Jak zbudowany jest termometr?

Jakie bledy mozna popetni¢ podczas odczytywania wartosci temperatury na skali termometru?
Z jakich elementow sktada si¢ zestaw do destylacji prostej?

Jak nalezy umiesci¢ termometr w kolbie destylacyjnej?

agrwbdPE

4.2.3. Cwiczenia

Cwiczenie 1
Zmontuj zestaw wedtug rysunku:
|

Il .
i.\".__j l;_;.
'El

Dokongj pomiaru temperatury ogrzanej wody. Oblicz wartosé¢ At,.
Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:
1) zapozna¢ Sig¢ z materiatem nauczania,
2) zmontowa¢ zestaw wedtug rysunku,
3) odczyta¢ na skali termometru wiasciwego temperature wody,
4) odczyta¢ temperature na skali termometru pomocniczego,
5) obliczy¢ wartos¢ poprawki At,.

Wyposazenie stanowiska pracy:
—  zestaw termometrow,
— kalkulator.

Cwiczenie 2
Dokonaj pomiaru temperatury wrzenia wody wodociagowe.

Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:
1) zapozna¢ si¢ z materiatem nauczania (4.2.1),
2) zorganizowa¢ stanowisko pracy laboratoryjne,
3) zestawi¢ zestaw do destylacji prostg,
4) ogrzat zgodnie z zasadami bhp,
5) obserwowat i co 5 minut zapisa¢ wskazania termometru i ilos¢ destylatu,
6) wykonac wykresT =1 (V),
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7) odczyta¢ z wykresu temperaturg wrzenia,

8) zdemontowac zestaw, po jego ochtodzeniu umyg,

9) poréwna¢ odczytana z wykresu temperature wrzenia z temperatura wody odczytana
z Kalendarza chemicznego dla cisnienia 1013 hPa,

10) sporzadzi¢ dokumentacje laboratoryjna.

Wyposazenie stanowiska pracy:
— material nauczania (4.2.1),
—  zestaw do destylacji prostg,
—  zrédto ogrzewania,
— cylinder, stoper.

4.2.4. Sprawdzian postepow

Czy potrafisz: Tak Nie

1) montowaé zestawy laboratoryjne?

2) obliczy¢ wartos¢ poprawki?

3) wykona¢ pomiar temperatury wrzenia?
4) przestrzegat przepisdw bhp?

[ R o
[ R o
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4.3. Pomiar temperatury topnienia i krzepniecia, charakterystyka
przyrzadow do pomiar u temper atury topnieniai krzepniecia

4.3.1. Material nauczania

Temperatura topnienia jest charakterystyczna wiasciwoscia statych zwiazkéw krystalicznych.
Topnienie jest to przemiana fazowa zwiagzana ze zmiana stanu skupienia, polegajaca na przemianie
ciata statlego w ciecz. Podczas ogrzewania ciat krystalicznych pod statym cisnieniem, temperatura
substancji czystych od poczatku topnienia az do jego zakonczenia utrzymuje si¢ na statym
poziomie. Dopuszczalna zmiana temperatury nie powinna przekracza¢ 0,5°C. Zmiany temperatury
czystej substancji podczas topnienia mozna przedstawi¢ w postaci wykresu (rysunek 7).

B -
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Rys. 7. Wykres przechodzenia substancji statej w stan ciekty [1]

Substancje z domieszka zanieczyszczen topia Si¢ W znacznie szerszym zakresie temperatur,
proces topnienia rozpoczyna si¢ w temperaturze nizszej od temperatury topnienia substancji czystey.
Ta wiasciwosé jest podstawa jednej z metod identyfikacji substancji statych. W tej metodzie,
po oznaczeniu temperatury topnienia identyfikowanej (nieznangj) substancji, miesza sSi¢ ja
z r6znymi substancjami wzorcowymi o zblizonych temperaturach topnienia i oznacza temperatury
topnienia mieszanin. W przypadku, gdy mieszanina nie wykazuje obnizenia temperatury topnienia,
to substancje zmieszane s34 tymi samymi zwiazkami chemicznymi.

Temperatura topnienia stanowi cenne kryterium czystosci zwiazku. Ostra temperatura (waski
zakres) swiadczy zazwyczaj 0 duzej czystosci substancji. Za czysty jest uznawany zwiazek, ktory
topi si¢ w zakresie 0,5°C lub mniejszym i wykazuje stala temperature topnienia, ktéra nie zmienia
Si¢ po powtérnej krystalizacji.

Badanie temperatury topnienia polega na ogrzaniu matej ilosci substancji w rurce kapilarnej
umieszczongj w specjalnym aparacie. Ogrzewanie prowadzi si¢ do calkowitego stopnienia
substancji. Odczytuje sie temperature poczatku (pierwsze zmiany ksztaltu krysztatdw) i konca
topnienia (zniknigcie krysztatow). Kapilar¢ wykonuje si¢ z rurek, z migkkiego szkta. Powinna ona
miec¢ $rednice 1,5-2 mm i 4-6 cm dtugosci, a zatopiona koncoéwka ptaskie dno bez grubej warstwy
szkta, poniewaz mato wptyw na doktadnos¢ pomiaru (rysunek 8).
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Rys. 8. Kapilary [1]

Aby napetni¢ kapilarg, nalezy wykona¢ nastgpujace czynnosci:

kilka mg wysuszonej substancji rozetrze¢ za pomoca topatki metalowej lub szklanej lub utrze¢
W mozdzierzu,

umiesci¢ na szkietku zegarkowym,

rozetrze¢ substancje¢ za pomoca topatki metalowej lub szklanej lub utrze¢ w mozdzierzu,
otwarty wylot kapilary zanurzy¢ w substancji,

ustawi¢ pionowo na blacie szklana rurke dtugosci okoto 50 cm,

wpusci¢ kapilarg do rurki (zderzenie kapilary z blatem powoduje ubijanie si¢ substancji),
zanurzy¢ ponownie kapilarg w substancji i ubijac ja,

powtarza¢ czynnosci tak diugo, az w kapilarze powstanie warstwa 2- 3 mm.

Do oznaczania temperatury topnienia substancji topiacych sic powyzej 230°C s3 stosowane

aparaty ogrzewane bloki metalowe ogrzewane elektrycznie.

Aparaty elektryczne blokowe s3 wykonane z miedzi lub aluminium. Szybkos¢ ogrzewania jest

regulowana opornica. W bloku przedstawionym na rysunku 9 mozna wprowadzi¢ réwnoczesnie
dwie kapilary, co umozliwia pomiar temperatur topnienia dwoch substancji. Obserwacje kapilary
prowadzi si¢ przez wziernik z powigkszajaca lupka.

Aby zmierzy¢ temperature topnienia substancji chemicznej w aparacie blokowym, nalezy

wykonaé nastepujace czynnosci:

napetni¢ kapilare substancja badana i umiesci¢ w bloku (rysunek 9),

wiozy¢ odpowiednio dobrany termometr w gniazdo bloku,

sprawdzi¢ stan techniczny przyrzadu,

wiaczy¢ przyrzad do sieci elektrycznej, a przetacznik ustawi¢ w pozycji gornej — wtedy zapala
Si¢ czerwone swiatto i oswietlenie gtowicy,

ustawi¢ ostros¢ widzenia przez pokrecenie okularem (powinna by¢ widoczna substancja
w kapilarze i stupek rteci w termometrze),

ustawi¢ dzwignig rezystora w takim potozeniu, aby szybkos¢ ogrzewania nie byta wigksza niz
2-3°C naminute,

obserwowa¢ substancje w okularze,

zapisa¢ temperature, w ktérgl zaczna si¢ zmiany w strukturze substancji (stgje sie ona
przezroczysta przy sciankach kapilary) oraz temperature, w ktorej zniknie ostatni krysztatek
ciata statego,

wylaczy¢ ogrzewanie,

wyrzuci¢ kapilare z substancja do specjalnego pojemnika,
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— ostudzi¢ aparat i wykona¢ drugi pomiar, stosujac nowa prébke substancji,
— ogrzewanie mozna prowadzi¢ poczatkowo szybko, a dopiero w poblizu o0znaczonej
temperatury topnienia (nizszej o 10°C) nalezy zwolni¢ szybkosé ogrzewania.

Rys. 9. Aparat blokowy [1]

W aparacie Boétiusa (rysunek 10) substancja jest umieszczana na szkietku podstawowym
i ogrzewana na stoliku mikroskopu. Stolik jest ogrzewany elektrycznie, a szybkos¢ ogrzewania jest
regulowana opornica suwakowa. Substancje obserwuje si¢ z gory przez mikroskop, co umozliwia
to spostrzezenie wszelkich zmian w wygladzie krysztatkow.

qirage T
i

Rys. 10. Aparat Boétiusa [1]
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Aby zmierzy¢ temperatur¢ topnienia w aparacie Boétiusa, nalezy wykona¢ nastgpujace

CZynnosci:

Wiozy¢ termometr do gniazda aparatu.

Wiozy¢ wtyczke przewodu zasilacza do gniazda sieciowego.

Przekreci¢ przetacznik zasilacza do koncaw prawo.

Podnies¢ mikroskop nieco do gory, pokrecajac pokrettem w lewo i zdja¢ przykrywke z bloku.

Obnizy¢ mikroskop na odlegtos¢ okoto 1 cm od powierzchni bloku i sprawdzi¢ w okularze

stopien oswietlenia.

Przy braku widocznosci zluzowat nieco nakretki mocujace i przesunaé blok tak, aby byto

widoczne $wiatto w okularze (czes¢ pola widzenia jest ciemniejsza przy obserwacji skali

termometru), dokreci¢ nakretki mocujace.

7. Sprawdzi¢, czy w okularze wida¢ czgsciowo skalg termometru (w lewej czesci polawidzenia).

8. Jezeli nie ma dobrej widocznosci, to nalezy zluzowa¢ $rube mocujaca, przekreci¢ prowadnice
tak, aby byto wida¢ skale termometru, dokreci¢ lekko §rube mocujaca, wyregulowaé ostrosc
obrazu $ruba, przesuwajac ja w pionie.

9. Nalozy¢ na szkietko zegarkowe kilka krysztatkow badanej substancji.

10. Umiesci¢ szkietko na bloku w taki sposob, aby krysztaty byty nawprost otworul.

11. Ustawi¢ suwak rezystorana 100 i wiaczy¢ go do sieci elektryczney.

12. Obserwowat krysztaty przez filtr czerwony lub szary i zanotowa¢ temperature poczatkowa
(substancja staje si¢ przezroczysta) i koncowa topnienia substanciji, ktéra wyraza si¢ zmiana
struktury krysztatow.

13. Wylaczy¢ opornicg z sieci i wyjac termometr.

14. Po ozigbieniu aparatu oczysci¢ przykrywke i szkietko.

15. Wykona¢ drugi pomiar i poda¢ $rednia wartos¢ granic temperatury topnienia.

agrwNPE

o

Temperatura krzepnigcia jest wielkoscia charakteryzujaca przemiang fazowa cieczy w stan
staty. T¢ przemianeg najlatwigj jest obserwowac po umieszczeniu badanej cieczy w przezroczystym,
zaopatrzonym w termometr, naczyniu (na przyktad probowka). Wykres na rysunku 11 przedstawia
zmiang temperatury uktadu w czasie, jest to tzw. krzywa stygniccia. Temperatura cieczy obniza si¢
az do momentu, w ktérym rozpoczyna si¢ krzepniecie cieczy. Przez caly czas procesu krzepnigcia
temperatura pozostaje stata, po czym znéw Sie obniza.

S

LErLEWanic

Rys. 11. Krzywa stygniecia[1]

W przypadku czystej substancji jednosktadnikowej temperatura krzepnigcia jest identyczna
z temperatura topnienia. Tak wigc fakt, ze badany zwiazek krystaliczny topi si¢ na przyktad
w temperaturze 52°C, jest réwnoznaczny z tym, ze zwiazek ten stopiony i nastepnie ochfodzony
zacznie krzepna¢ w temperaturze 52°C. Przejicie ze stanu stalego w stan ciekty i odwrotnie jest
zawsze polaczone ze zmiang objetosci uktadu. Zjawiska te dla réznych cieczy przebiegaja roznie.
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Znane sa ciecze, np. benzen, ktérych objetos¢ wiasciwa maleje podczas krzepniecia. Istnigje
rowniez drugi rodzaj cieczy, mnigj liczny, ktorych faza stata ma wigksza objetos¢ wiasciwa niz faza
ciekta. Naleza do nich woda, niektére metale i niektore sole. Z tej wiasnie przyczyny benzen lub
kwas octowy, bedace w fazie statej, tona w swoich fazach ciektych, 16d natomiast ptywa po wodzie.
Wszystkie substancje, ktorych gestos¢ podczas krzepniecia wzrasta (objetos¢ maleje), reaguja na
podwyzszenie cisnienia wzrostem temperatury krzepniecia. Odwrotnie, gdy krzepnigciu towarzyszy
wzrost objetosci wiasciwej (zmnigjszenie gestosci), wéwczas wzrost cisnienia powoduje zmiany
temperatury, nie przekraczajacej nawet kilku setnych stopnia.

Temperature krzepnigcia oznacza si¢ za pomoca znormalizowanych przyrzadéw zwanych
kriometrami. Najprostszy kriometr (rysunek 12) skiada si¢ z probOwki zamknigtej zwyklym
korkiem z umieszczonym w nim termometrem oraz z tazni, napetnionej woda z lodem lub lodem
z sola kamienna. W urzadzeniu tym bada si¢ temperature krzepniccia w zakresie od 5°C do 30°C.
Do oznaczania wyzszych temperatur krzepniecia (od 30°C do 150°C) uzywa si¢ aparatu
sktadajacego Si¢ z naczynia prézniowego i umieszczonego W him termometru.

Aby zmierzy¢ temperature krzepnigcia substancji chemicznej w kriometrze, nalezy wykonat

nastepujace Czynnosci:

1. Wysuszy¢ badana substancjg i utrze¢ w mozdzierzu.

2. Umiesci¢ substancje w probéwce.

3. Substancjc w probdwce ogrzaé do temperatury wyzszej o 10-15°C od przewidywanej
temperatury krzepnigcia

4. Probéwke ze stopiona substancja umiesci¢ w tazni z lodem.

5. Oziebhia¢ powoli substancje w probéwce az do poczatku zmetnienia.

6. Obserwowat stupek rteci w termometrze. Zatrzymanie spadku temperatury swiadczy
0 rozpoczeciu procesu krzepnigcia, wartos¢ temperatury w tym momencie przyjmuje si¢ za
temperature krzepnigcia substancji

7. Jezeli w chwili zatrzymania spadku temperatury nastapi niewielki wzrost jef wartosci, to nalezy
przyja¢ zatemperature krzepnigcia najwyzsza wartos¢ temperatury w tym momencie.

8. Wykona¢ co ngjmnigj dwa oznaczeniai zawynik przyjaé¢ srednia, jezeli oznaczona temperatura
nie rézni si¢ wigcej niz 0 0,5°C (rysunek 12).

L:»::
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Rys. 12. Kriometr: 1 — probéwka, 2 —termometr, 3 —taznia[1]

Temperature krzepnigcia mozna rowniez oznacza¢ w aparacie blokowym i w aparacie Koflera
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Podczas oznaczania temperatur topnieniai krzepnigcia nalezy:

przed przystapieniem do pomiaru sprawdzi¢ stan techniczny przyrzadow,

w przypadku uzywania tazni do ogrzewania kapilar, pracowac¢ w okularach ochronnych,
ogrzewanie prowadzi¢ tagodnie, aby nie spowodowa¢ peknigcia naczyn szklanych i rozlania
zracych cieczy,

przy badaniach substancji szkodliwych pracowa¢ pod wyciagiem, napetnia¢ kapilary
w rekawicach ochronnych.

4.3.2. Pytania sprawdzajace

Sk~ wdhE

Odpowiadajac na pytania, sprawdzisz, czy jestes przygotowany do wykonania ¢wiczen.

Jaka przemiana zachodzi podczas topnienia substancji?

W jakich aparatach oznacza si¢ temperaturg topnienia?

W jaki sposob nalezy napetni¢ kapilarg?

Jak nalezy postapi¢ z substancja rozsypana na blacie stotu?

W jakich aparatach oznacza si¢ temperature krzepnigcia?

Jakie zasady bhp nalezy zastosowac podczas oznaczania temperatury topnienia i krzepnigcia?

4.3.3. Cwiczenia

Cwiczenie 1

Zbadaj temperature topnienia probki substancji statej w aparacie blokowym. Ocen czystosé

badanej substancji.

1)
2)

4)

Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:

napetni¢ kapilare zgodnie z instrukcja podana w materiale nauczania (4.3.1),
oznaczy¢ temperature zgodnie z instrukcja podana w materiale nauczania (4.3.1),
oceni¢ czystos¢ badane) substancji,

opisa¢ ¢wiczenie w dzienniczku laboratoryjnym.

Wyposazenie stanowiska pracy:
materiat nauczania (4.3.1),
okulary i rekawice ochronne,
aparat blokowy,

kapilara.

Cwiczenie 2

1)
2)
3)
4)
5)

Zbadaj w kriometrze temperature krzepnigcia substancji, wskazanej przez nauczyciela.
Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:

zapozna¢ si¢ z materiatem nauczania (4.3.1),

oznaczy¢ temperature krzepnigcia zgodnie z instrukcja zawarta w materiale nauczania (4.3.1),
pracowac zgodnie z przepisami bhp,

zinterpretowac wynik oznaczenia,

opisa¢ ¢wiczenie w dzienniczku laboratoryjnym.
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Wyposazenie stanowiska pracy:
— material nauczania (4.3.1),
—  kriometr,
—  zrodio ciepta.

4.3.4. Sprawdzian postepow

Czy potrafisz: Tak Nie

1) napelni¢ kapilarg?

2) o0znaczy¢ temperature topnienia substancji?
3) o0znaczy¢ temperature krzepnigcia substancji?
4) oceni¢ czystos¢ substancji?

[ O o
[ O o
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4.4. Pomiar gestosci, charakterystyka przyrzadow do pomiaru
gestosci

4.4.1. Material nauczania

Gestoscé jest to wielkos¢ wyrazana stosunkiem masy substancji do jej objgtosci.

W uktadzie SI obowiazujaca jednostka gestosci jest kg/m®, dopuszczalng jednostka nie z ukladu S
jest powszechnie stosowana jednostka g/cm?®, aw przypadku gazéw — g/dn’.

W ukladzie SI obowiazujacym oznaczeniem gestosci wiasciwe jest p. Natomiast stosowane
oznaczenie d — jest dla gestosci wzgledne).

Wyjatkiem od reguty jest stosowanie d z indeksem gérnym — jest to wowczas gestos¢ wiasciwa
mierzonaw temperaturze, ktorej wartos¢ jest indeksem gornym.

Zapis d z indeksem dolnym oznacza gestos¢ wzgledna oraz to, ze pomiar dokonywany byt wzgledem
wody w temperaturze bedaceg) indeksem dolnym, na przyktad zapis ds. Cyfra 4 oznacza, ze gestosé
jest wartoscia wzgledna i wyznaczana jest w stosunku do gestosci wody o temperaturze 4°C.

Podanie temperatury pomiaru gestosci jest bardzo wazne, poniewaz gestosé substancji zmienia
Si¢ Wraz ze zmiana temperatury. |m wyzsza temperatura, tym gestos¢ jest mnigjsza. Szczegdlnie
duze réznice gestosci, wynikajace ze zmiany temperatury, wystepuja w gazach. Gestos¢ gazow
zmienia si¢ réwniez zasadniczo przy zmianie cisnienia w ukladzie pomiarowym. Woda
w temperaturze 4°C ma gestosé zblizong do 1 glem® , w temperaturze 20°C — 0,9982 g/cm® |
aw temperaturze 30°C — 0,9956 g/cm”.

Gestos¢ mozna wyznaczat, wazaC okreslona objetos¢ substancji i obliczajac wartos¢ ilorazu
m/V. Tak wyznaczona gestos¢ jest wartoscia bezwzgledna. Czesciej okresla sie gestos¢ metodami,
w ktorych stosuje sie przyrzady wyskalowane przy uzyciu wzorcow. Takim wzorcem dla pomiaréw
gestosci jest woda w temperaturze 4°C. Gestosé wyznaczona przy uzyciu tych przyrzadéw jest
gestoscia wzgledna. Przyrzadami do pomiaru gestosci wzgledne) sa areometry, piknometry i wagi
hydrostatyczne.

Areometr jest zbudowany z rurki szklangj, ktorej dolna czes¢ stanowi banieczka szklana
wypetniona kulkami metalowymi o odpowiedniej masie. Gérna, wezsza czgéé rurki ma podziatke
wyrazona W jednostkach gestosci. Przyrzad ten dziata na zasadzie prawa Archimedesa. Areometr
zanurzony w cieczy moze w nigj opas¢ na dno, wypltyna¢ na powierzchnig, albo zanurzy¢ si¢ na
pewna gtcbokos¢. Jest to zalezne od masy areometru i gestosci cieczy. Areometr o masie
réwnowazacej Ciezar wypartgj cieczy bedzie w nigj ptywal, a na podziatce mozna wtedy odczytat
gestosé cieczy.

Areometry sa wyskalowane w réznym zakresie gestosci. Komplet areometrow obejmuje caty
zakres gestosci cieczy (z wyjatkiem rteci) od 0,600 g/cm® do 2,000 g/cm® . Niektére areometry maja
w dolngj czesci zamiast banieczki z kulkami, termometr o odpowiedniej masie. Nosza one wtedy
nazwe termoareometrow. Rysunek 13 przedstawia dwatermoareometry — A i B oraz ich skale.
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Rys. 13. Termoareometry A i B [1]

Areometr A jest dokladnigjszy. Wskazuje gestosé z dokiadnoscia do 0,0005 g/cm®, a jego zakres
pomiarowy wynosi 0,7000 — 0,7700 g/cm®. Areometr B wskazuje gestos¢ z doktadnoscia do 0,001
g/cm® w zakresie 0,670 — 0,750 g/cnr.

Rys. 14. Pomiar gestosci cieczy za pomoca areometru: 1 — gornalinia menisku, 2 —dolnalinia menisku,
3 —wata zabezpieczgjaca, 4 —srut obciazajacy, 5 —rurka z podziatka, 6 —banka[1]
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S.
6.
7

8.
9

Aby oznaczy¢ gestos¢ cieczy areometrem, nalezy wykonaé nastepujace czynnosci:

Wlaé badana ciecz do czystego, suchego cylindra, zostawiajac miejsce na ciecz wypierana
przez areometr.

Areometr czysty i nie zattuszczony, przetrze¢ migkka bibuta. Jezeli nie jest znana przyblizona
gestosé cieczy, to wybraé areometr o zakresie okoto 1 g/cm®

Zanurzy¢ ostroznie areometr w cieczy, trzymajac go za wierzchotek tak, aby nie dotykat
scianek cylindra. Jezeli nie znana jest przyblizona gestosé cieczy areometr opusé dopiero w
poblizu dna cylindratak, aby nie ulegt sttuczeniu.

Obserwowac¢ zachowanie areometru. Jezeli opada on na dno, oznacza to, ze gestosc cieczy jest
mniejsza od zakresu pomiarowego areometru, nalezy wowczas powtdrzy¢ pomiar uzywajac
areometru o nizszym zakresie. W przypadku, gdy areometr wyptywa, a jego skala znajduje si¢
powyzej menisku cieczy, to nalezy powtérzy¢ pomiar z areometrem o wyzszym zakresie
ggStosci.

Jezeli areometr ptywaw cieczy, to nalezy odczekaé, az przestanie si¢ wahac.

Dobrany areometr przygotowaé do pomiaru poprzez staranne umycie i osuszenie.

Opusci¢ dobrany areometr w taki sposob, aby podczas pomiaru nie dotykat $cianek naczynia
i odczyta¢ wynik.

Pomiar kilkakrotnie powtorzy¢ wykonujac te same czynnosci, jak powyzej.

Unika¢ biedu paralaksy. Odczyta¢ wartos¢ gestosci. W tym celu nalezy ustawi¢ oko na jednym
poziomie z meniskiem cieczy w cylindrze.

10. Wyja¢ areometr z cieczy, optuka¢ woda lub umy¢ rozpuszczalnikiem i wytrze¢ migkka bibuta

nie pozostawiajaca ktaczkow .

Nie wolno areometru suszy¢ w suszarce. Nie wolno mierzy¢ gestosci w temperaturach
podwyzszonych. Pomiar gestosci cieczy o nieprzyjemnej woni, lotnych, fatwopalnych wykonywaé
pod wyciagiem. Przy badaniu cieczy zracych zachowac wszystkie przepisy bhp.

Piknometry sa to naczynia szklane o odpowiednim ksztalcie i scisle okreslonej pojemnosci.

Y

Rys. 15. Piknometry: a) z kanalikiem, b) z kreska znaczaca poziom cieczy, c) z termometrem [1]

Ogolna zasada pomiaru gestosci polega na zwazeniu badanej cieczy wypetniajacej piknometr

i okresleniu objetosci piknometru. Objetos¢ piknometru wyznacza sie wazac pikometr pusty
i piknometr z woda destylowana. RAznica tych mas stanowi masg wody w piknometrze, a poniewaz
woda jest ciecza wzorcowa, ktérej gestosé przyjeto za 1 g/em®, to masa wody jest réwna liczbowo
jej objetosci i stanowi objetos¢ piknometru. Gestos¢ cieczy jest wiec réwna ilorazowi jej masy
zwazonel w piknometrze i masy wody destylowanej wypetniajacej ten sam piknometr.
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Aby oznaczy¢ gestos¢ cieczy piknometrem, nalezy wykona¢ nastepujace czynnosci:

1. Umy¢ doktadnie piknometr i wysuszy¢. Nie wolno suszy¢ go w wysokich temperaturach,
z zewnatrz moznawyciera¢ sciereczka nie pozostawiajaca wiokienek na szkle.

2. Piknometr ostudzony do temperatury pokojowej zwazy¢é na wadze technicznej, a nastepnie na
analityczney.

3. Napetni¢ piknometr badana ciecza tak, aby wypetnita ona kapilarg, krople nadmiaru wytrzec

bibuta filtracyjna. Jezeli piknometr zostanie polany ciecza, to nalezy go obmy¢ woda Iub

rozpuszczalnikiem i osuszy¢ sciereczka.

Zwazy¢ piknometr, najpierw na wadze technicznej, a nast¢pnie na analitycznej.

Wyla¢ badana ciecz, umy¢ piknometr, przeptuka¢ woda destylowana.

Napetni¢ piknometr woda destylowana w taki sposob, jak ciecza badana.

Zwazy¢ piknometr z woda destylowana,

Odczytac z tablic gestos¢ wody destylowanej w temperaturze pomiaru,

Obliczy¢ gestos¢ cieczy w temperaturze pokojowej ze wzoru,

©ooN UM

Mz — My
di= o d! [g/cm’]
My — MMy

gdzie:

d ' — gestosé wody destylowanej w temperaturze dokonywanego pomiaru [g/cm”]
t —temperatura pomiaru [°C]

m — masa badanej cieczy [(]

m; — masa suchego i pustego piknometru [g]

M, — masa piknometru z woda destylowana [(]

Mz — masa piknometru z badana ciecza [g]

Nie wolno przenosi¢ piknometru bezposrednio dotykajac go dtonia, poniewaz pozostawia ona
slady ttuszczu na szkle i ogrzewa naczynie do temperatury wyzszej niz pokojowa. Kolejne wazenia
przeprowadza¢ w takich samych warunkach. Piknometr, ciecz badana i woda destylowana powinny
Si¢ zngjdowa¢ co ngmnigj przez 1 godzing w tym samym pomieszczeniu, temperatura tego
pomieszczenia powinna by¢ taka sama, jak w pokoju wagowym.

Podczas badania ggstosci cieczy nalezy przestrzega¢ nast¢pujacych zasad:
— objetosé cieczy musi by¢ tak dobrana, aby pomiar przebiegat prawidtowo,
— musza by¢ znane wiasciwosci badanej cieczy (szkodliwosé, lotnos¢, palnosé),
—  w przypadku uszkodzenia przyrzadu natychmiast przerwa¢ badanie i usuna¢ skutki zaktocen,
— niedopuszcza¢ do rozlania cieczy i sptywania je z przyrzadow.

Pomiar gestosci cieczy o nieprzyjemnej woni, lotnych, tatwopalnych nalezy wykonywa¢ pod
wyciagiem. Przy badaniu cieczy zracych trzeba zachowa¢ wszystkie przepisy bhp.

4.4.2. Pytania sprawdzajace

Odpowiadajac na pytania, sprawdzisz, czy jestes przygotowany do wykonania ¢wiczen.
Jakie znasz przyrzady do oznaczania gestosci?

Od jakich parametrow zalezy gestos¢?

Dlaczego piknometru nie nalezy suszy¢ w suszarce?

Jakie srodki ostroznosci nalezy zachowa¢ podczas oznaczania cieczy zracych?

PN PE
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4.4.3. Cwiczenia

Cwiczenie 1

1)
2)
3)

4)
5)

Oznacz gestosé nasyconego wodnego roztworu NaCl za pomoca areometru.
Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:

zapozna¢ Si¢ Z materiatem nauczania,

przygotowaé stanowisko pracy, sprzet i odczynniki,

wykona¢ pomiar gestosci areometrem zgodnie z instrukcja zawarta w materiale nauczania
(4.4.1).

zapisa¢ odczytany wynik,

opracowa¢ dokumentacje laboratoryjna.

Wyposazenie stanowiska pracy:
cylinder,

komplet areometréw,

bibuta filtracyjna,

termometr,

odczynniki.

Cwiczenie 2

1)
2)
3)

4)
5)
6)
7)

Oznacz gestos¢ nasyconego wodnego roztworu NaCl za pomoca piknometru.
Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:

zapozna¢ Si¢ Z materiatem nauczania,

przygotowaé stanowisko pracy, sprzet i odczynniki,

wykona¢ pomiar gestosci piknometrem zgodnie z instrukcja zawarta w materiale nauczania
(4.4.2),

zapisa¢ wyniki wazenia,

obliczy¢ gestosc cieczy,

opracowa¢ dokumentacje laboratoryjna,

poréwna¢ wyniki pomiaru gestosci nasyconego roztworu solanki areometrem i piknometrem.

Wyposazenie stanowiska pracy:
wagi techniczna i analityczna,
piknometr,

uchwyt do piknometru,
termometr,

odczynniki.
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4.4.4. Sprawdzian postepow

Czy potrafisz: Tak Nie

1) przygotowa¢ stanowisko pracy do oznaczenia gestosci?
2) o0znaczy¢ gestos¢ areometrem?

3) o0znaczy¢ gestos¢ piknometrem?

4) poréwna¢ wyniki i oceni¢ doktadnos¢ pomiaréw?

[ O o
[ O o
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4.5. Pomiar lepkosci, char akterystyka przyrzadéw do pomiaru
lepkosci

45.1. M aterial nauczania

Lepkos¢ jest to tarcie wewnetrzne cieczy, czyli opor, jaki stawiaja czasteczki cieczy podczas
wzajemnego przesuwania si¢. Aby przesuna¢ wzgledem siebie dowolnie wybrane dwie warstwy
cieczy, oddalone od siebie o0 odlegtos¢ Ah i o powierzchniach S, nalezy uzy¢ sity F opisanej
wzorem Newtona:

Av
F= n S ——
gdzie: Ah

Av — réznica predkosci poruszania sic obu warstw cieczy, m-s ™,
n —wspbiczynnik proporcjonalnosci nazywany lepkoscia dynamiczna, Pa:s.

Wspdtczynnik N liczbowo jest rowny sile, z jaka nalezy dzialat na warstwe cieczy
o powierzchni 1 nv, aby przesuna¢ ja wzgledem drugiej takiej samej warstwy odlegte) o 1 m,
z predkoscia 0 1 m- s ! wigksza niz predkos¢ warstwy drugiej. Wspdlczynnik lepkosci jest cecha
charakterystyczna dla kazdej cieczy i uzalezniona od jej rodzaju. Wartos¢ lepkosci ulega zmianie
wraz z temperatura, dlatego przy badaniu lepkosci nalezy zawsze podawat temperature pomiaru.

Dla celow badawczych rozréznia sie lepkos¢ bezwzgledna i wzgledna, inaczej nazywana
umowna. Lepkos¢ bezwzgledna moze byé okreslana jako dynamiczna badz kinematyczna,
w zaleznosci od séposobu obliczania jegj wartOSCL Lepkos¢ dynamiczna okresla sie za pomoca
jednostki [N-sm™], a poniewaz N-m? = Pa, wiec ta jednostka odpowiada Pa's, tzw.
paskalosekundzie. W praktyce stosuje si¢ jednostke tysiac razy mniejsza — milipaskalosekunde
mPa:s:

1Pa-s=10°mPa-s

Dawnigj do oznaczania lepkosci dynamicznej stosowano jednostke zwana puazem (P). Puaz
w uktadzie CGS miat wymiar:
P=g-cm*s™

Przeksztatcajac go, w uktadzie Sl, otrzymuje si¢ wymiar:

P=10*N-sm?=10"Pa s

W praktyce jednak stosowano jednostke sto razy mniejsza — centipuaz (cP):

cP=102P=10%Pa s=mPa s

Dawna jednostka lepkosci dynamicznej — centipuaz — odpowiada obecnie stosowanej jednostce
milipaskalosekundzie. Informacja ta jest dos¢ wazna, poniewaz wiele urzadzen stosowanych
w przemysle jest wyskalowanych w starych jednostkach lepkosci. Lepkos¢ dynamiczna jest obecnie
oznaczana sporadycznie, tylko wtedy, kKiedy ciecz wykazuje niedostateczna ptynnosé w wymaganej
temperaturze pomiaru. Ptynnos¢ ¢ jest to wielkos¢ odwrotna do lepkosci:

1

? =y
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Lepkos¢ kinematyczna v jest to sosunek lepkosci dynamicznej cieczy do je gestosci
w temperaturze pomiaru:

u= 1
d
Jednostka lepkosci kinematycznej jest m?s™ oraz czesciej stosowana mniejsza jednostka —
mm?s™ . Dawnigj stosowana jednostka byt stokes (St), ktremu w uktadzie S odpowiada:

1=10*m*s*
I mnigjszy sto razy centistokes (cSt):
cSt =102 St=10° m*s? = mm?-s?

Dawna jednostka lepkosci kinematycznej centistokes odpowiada obecnie stosowanej jednostce
mm? s* . Lepkosé wzgledna (umowna) jest oznaczana w przypadku czestych seryjnych analiz.
Jednostka lepkosci wzglednej w Polsce i niektérych krajach europejskich jest stopien Englera [°E].
Czas wyplywu 200 cm® cieczy wzorcowej (wody destylowanej o temperaturze 293K i przy
cisnieniu 0,1013 MN/m?) okresla si¢ jako 1 stopien Englera [°E]. Lepkosé wyrazana w °E jest to
stosunek czasu przeptywu 200 cm® badanej cieczy (oleju) przez kalibrowany otwér lepkosciomierza
Englera, w $cisle okreslonej temperaturze, do czasu wyptywu takiej samej ilosci wody destylowane)
w temperaturze 20°C.

Zastosowanie wody 0 temperaturze 20°C jako cieczy wzorcowej jest podyktowane tym,
ze lepkos¢ wody w tej temperaturze réwna jest 1 mm? s Stopien Englera nie jest jednostka
zunifikowana. ROzne kraje postuguja si¢ réznymi jednostkami lepkosci wzglednej i nie mozna ich
bezposrednio porownywaé ze soba.

Pomiar oznaczania lepkosci dynamicznej jest wykonywany najczgsciej w lepkosciomierzu
Hoplera Zasada pomiaru polega na okresleniu czasu opadania odpowiednio dobrangj kulki
w badanej cieczy. Ciecz znajduje si¢ w rurce pomiarowej o scisle okreslongj dtugosci. Lepkosc
dynamiczna oblicza si¢ ze wzoru:

n=K(dk—do)t

gdzie:

K — stata kulki, mPa-cm® g™

dk — gestos¢ materiatu kulki, g - m?

d. — gestosé badanej cieczy, g cm 3,

T — czas opadania kulki w rurce pomiarowsj, s.
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Rys. 16. Lepkosciomierz Hoplera: a) aparat, b) budowa zamkniecia gérnego rurki pomiarowej i dolnego rurki
pomiarowej 1 — podstawa, 2, 11 — prety metal owe obudowy, 3 — $ruba poziomujaca, 4 — poziomica, 5 —tozysko,
6 — zacisk, 7 —rurka szklana pomiarowa, 8 — gorna ptyta, 9 —dolna ptyta, 10 — ptaszcz wodny, 12—nakretka
13i 22 — uszczelki gumowe, 14 —wydrazenie stuzace do usuwania nadmiaru cieczy z rurki pomiarowej, 15 — korek
metalowy, 16 i 17 — podktadki, 18a, b —nakretki, 19 21 — uszczelki, 20 — sruba mocujaca termometr, 23 — sruba
szesciokatna, 24 —termometr, 25 — rurka wlotowa cieczy termostatujacel, 26 — rurka wylotowa cieczy z termostatu [1]

Aparatura, sprzet:
— lepkosciomierz Hoplera,
—  zestaw szesciu kulek o podanych parametrach,
—  komplet termometréw o zakresie pomiarowym od — 60 do + 150°C,
—  pinceta, pedzelek, sekundomierz.

Aby oznaczy¢ lepkos¢ dynamiczna w lepkosciomierzu Hoplera, nalezy wykonaé nastgpujace

CZynnosci:

1. Umy¢ rurke pomiarowa 7 rozpuszczalnikiem i wysuszy¢ w strumieniu suchego powietrza.
W tym celu odkreci¢ gorna nakretke 18a, wyja¢ podkiadke 16 i korek 15, odciagnaé¢ srube od
zacisku 6 i obroci¢ aparat dookota osi o 180°C. Odkreci¢ nakretke dolna 18b, wyjaé korek
i podktadke 17. Podstawic¢ zlewke.

2. Zamkna¢ dolna koncOwke rurki, odwrdci¢ aparat do wiasciwej pozycji i wlaé badana ciecz
do wysokosci okoto 25 mm ponizej gornej krawedzi rurki.
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Przygotowa¢ kulki. W tym celu wymy¢ je doktadnie w roztworze 10% Na,COs, przeptukac
woda destylowana i wysuszy¢. Nie wolno dotyka¢ kulek palcami — do tego celu stuzy pinceta.
Dobra¢ kulke do pomiaru. W tym celu wktada¢ kolejno kulki do badanej cieczy, poczynajac
od najlzejsze] i odczytywac orientacyjnie czas opadania na drodze 100 mm od kreski A do B.
Minimalny czas opadania najlzejszej kulki wynosi 60 s, pozostatych 30 s. Kulki wyjmuje sig
przez obrét aparatu wokot osi i ostrozne wylanie zawartosci rurki razem z kulka do zlewki.
Umy¢ kulki.

Napelni¢ aparat badana ciecza, wrzuci¢ dobrana kulke, uzupetni¢ ciecza, tak aby nie powstaty
pecherzyki powietrza, a ciecz napetnita kapilare korka, zamkna¢ rurke.

Wiaczy¢ termostat, poczekac do ustalenia si¢ temperatury pomiaru i jeszcze dodatkowo
15 minut.

Wypoziomowa¢ lepkosciomierz Hoplera,

Odwréci¢ lepkosciomierz Hoplera o 180° i poczekaé az kulka opadnie na korek.

Odwrdci¢ aparat i zmierzy¢ czas opadania kulki od kreski A do B. Pomiar powtorzy¢ 5 razy,
obliczy¢ srednia pomiarow.

Oznaczanie lepkosci wzgledng

Lepkos¢ wzgledna jest wielkoscia umowna. W Polsce do oznaczania lepkosci olejow i smarow

stosuje si¢ metode Englera. Oznaczenie lepkosci wzglednej polega na pomiarze czasu wyptywu
200 cm® badanej cieczy w odpowiedniej temperaturze oraz na pomiarze czasu wypltywu 200 cm®
wody destylowanej w temperaturze 20°C. Ten drugi pomiar jest stosowany do wyznaczania statej
lepkosciomierza K. W stabilnych warunkach pomiarowych (ten sam aparat, cylinder) wykonuje si¢
tylko odczyt czasu wyplywu badanej cieczy. Lepkosé wzgledna w stopniach Englera °E,
w temperaturze pomiaru t oblicza si¢ ze wzoru:

£=
17K

gdzie:
17— czas wyptywu badanej cieczy [9],
K — stata lepkosciomierza[g].
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Rys. 17. Lepkosciomierz Englera: 1- zbiornik cylindryczny z wklestym dnem (mosigzny, wewnatrz poztacany),

2 —rurka wyptywowa, 3 — pokrywa z dwoma otworami: na zatyczke 4, natermometr T1, 5—tulegjkanatermometr T1,
6 —tazniawodna z termometrem T2, 7 — mieszadto, 8 — trzy wskazniki w postaci haczykéw okreslajace poziom cieczy

W

o 0k

w zbiorniku, 9 — statyw , 10 — sruby poziomujace, 11 — kolba pomiarowa [1]

Aparatura, sprzet:

lepkosciomierz Englera przedstawiony narysunku 17,

statyw,

kolba pomiarowa (cylinder Englera) kalibrowana na wlew, na pojemnos¢ 100 i 200 cm®
w temperaturze 20°C,

termometry,

sekundomierz.

Aby oznaczy¢ lepkosé wzgledna metoda Englera, nalezy wykona¢ nastepujace czynnosci:
Zbiornik 1 kilkakrotnie przemy¢ rozpuszczalnikiem, wysuszy¢ strumieniem suchego
powietrza

Napetni¢ tazni¢ 6 woda destylowana o temperaturze 20°C.

Zbiornik 1 przeptuka¢ woda destylowana, a nastgpnie napetnic¢ ja tak, aby wskazniki poziomu 8
zostaty zanurzone.

Podnies¢ zatyczke 4, napetni¢ rurke 2 woda tak, aby kropla zwisata z otworu wyptywowego.
Wypoziomowa¢ aparat za pomoca srub 10.

Ustali¢ poziom wody na wysokosci wierzchotkbw wskaznikbw poziomu, a nadmiar
odpipetowac.

Podstawi¢ pod wylot rurki doktadnie umyta i wysuszona kolbe pomiarowa 11.

Podnies¢ zatyczke 4 i zmierzyé czas wyptywu 200 cm® wody o temperaturze 20°C (menisk
dolny). Wykona¢ 6 pomiardw, zawsze uzywajac wysuszonej kolby. Za stata K przyja¢ srednia
arytmetyczna wynikOw nie rézniacych si¢ miedzy soba wiecej niz o0 0,5 s. Stata K powinna
miesci¢ si¢ w granicach 50-52 s.
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11.

12.
13.
14.

Doktadnie wymiesza¢ ciecz badana.

Jezeli ciecz badana zawiera wodg, osuszy¢ ja dodajac bezwodny NaSO4 a nastepnie
przesaczy¢ przez saczek z bibuty.

Ciecz badana wla¢ do zbiornika 1. Ustali¢ poziom cieczy podobnie jak przy wyznaczaniu statej
K. Ostroznie obracajac pokrywa wymiesza¢ probke termometrem Ti, ugali¢c temperature
pomiaru w ukladzie.

Zmierzy¢ czas wyptywu 200 cm 2 badanej cieczy, piany nie bra¢ pod uwagge.

Powtdrzy¢ pomiar dwukrotnie, za kazdym razem podstawiajac te sama czysta, sucha kolbe.
Obliczy¢ wynik jako srednia arytmetyczna co ngimniej dwoch pomiaréw nie rozniacych si¢
wigcej niz 2%, dla temperatur powyzej 50°C — 4%.

Zasady bezpiecznej pracy

Podczas badania lepkosci cieczy nalezy przestrzega¢ nastgpujacych zasad:

objetos¢ badanej probki musi by¢ tak dobrana, aby pomiar przebiegat prawidtowo,

nalezy zna¢ wiasciwosci badanej cieczy: szkodliwosé, lotnosc, palnose,

w przypadku uszkodzenia przyrzadu natychmiast przerwac prace i usuna¢ skutki zaktocen,
nie dopuszcza¢ do rozlania cieczy i sptywania jej z przyrzadow,

pomiar cieczy o nieprzyjemnej woni, lotnych, fatwopalnych wykonywa¢ pod wyciagiem,
przy badaniu cieczy zracych zachowaé wszystkie przepisy bhp.

4.5.2. Pytania sprawdzajace

SuhhwdpE

Odpowiadajac na pytania, sprawdzisz, czy jestes przygotowany do wykonania ¢wiczenia
Jakie znasz rodzaje lepkosci?

Jaka jest jednostka lepkosci kinematycznej?

Jakie 53 przyrzady do pomiaru lepkosci?

Jaka jest zasada pomiaru lepkosci metoda Hoplera?

Jaka jest zasada pomiaru lepkosci metoda Englera?

Jakie przepisy bhp nalezy zastosowa¢ podczas badania cieczy zracych?

4.5.3. Cwiczenia

Cwiczenie 1

Oznacz lepkos¢ dynamiczna gliceryny lepkosciomierzem Hoplera
Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:

przygotowac sprzet laboratoryjny,

zorganizowaé stanowisko pracy,

wykona¢ trzy razy oznaczenie lepkosci zgodnie z instrukcja zawarta w materiale nauczania
(4.5.1),

zapisa¢ wyniki,

odczyta¢ w Kalendarzu chemicznym gestos¢ badanej cieczy,
odczytac gestosc i stata kulki,

obliczy¢ lepkos¢ dynamiczna,

uporzadkowaé stanowisko pracy,

sporzadzi¢ dokumentacje laboratoryjna.
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Wyposazenie stanowiska pracy:
lepkosciomierz Hoplera,

komplet termometrow, sekundomierz,
gliceryna,

Kalendarz chemiczny.

Cwiczenie 2

1)
2)
3)
4)
5)
6)
7)
8)

Oznacz lepkosé¢ wzgledna oleju lepkosciomierzem Englera. Wyznacz stata K.
Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:

przygotowac sprzet laboratoryjny,

przygotowaé stanowisko pracy,

wykona¢ trzy razy oznaczenie lepkosci zgodnie z instrukcja zawarta w materiale,
zapisa¢ wyniki,

obliczy¢ lepkos¢ wzgledna,

poréwnaé otrzymana wartos¢ lepkosci z rzeczywista wartoscia lepkosci olegju,
sporzadzi¢ dokumentacje laboratoryjna,

uporzadkowaé stanowisko pracy.

Wyposazenie stanowiska pracy:
lepkosciomierz Englera,
komplet termometréw,
sekundomierz, olgj.

4.5.4. Sprawdzian postepow

Czy potrafisz: Tak

1) przygotowa¢ stanowisko pracy do oznaczenia lepkosci?
2) oznaczy¢ lepkos¢ metoda Hoplera?

3) oznaczy¢ lepkos¢ metoda Englera?

4) poréwna¢ wyniki i oceni¢ doktadnos¢ pomiaréw?

[ O o

Nie

[ O o
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4.6. Pomiar wspolczynnika zalamania S$wiatla, charakterystyka
przyr zadow do pomiar u wspolczynnika zalamania swiatla

4.6.1. M aterial nauczania

Promien swietlny padajac pod pewnym katem na ptaszczyzne graniczna dwoch réznych
osrodkow przezroczystych ulega czesciowo odbiciu i zatamaniu (rysunek 18).

i »

| adrodsk T
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Rys. 18. Schemat przejscia promienia swietinego z osrodka optycznie rzadsiego | do osrodka optycznie gestszego |1 [1]

Kat padania o jest to kat zawarty pomiedzy promieniem padajacym a prosta prostopadta do
ptaszczyzny bedacej granica osrodkéw. Kat zatamania B jest to kat zawarty pomiedzy promieniem
zalamanym a prosta prostopadta do ptaszczyzny bedacej granica osrodkow. Zjawiska odbicia
i zatamania swiatta ilosciowo ujmuja prawa Sneliusa.

1. Promien padajacy, odbity i zalamany oraz prosta prostopadia do ptaszczyzny rozgraniczajace)
obydwa osrodki leza w jednej ptaszczyznie.

2. Kat odbicia jest rowny katowi padania.

3. Stosunek sinusa kata padania do sinusa kata zatamania jest dla danych dwoch osrodkéw
wielkoscia stata, nazywana wspoéiczynnikiem zatamania n lub wspéiczynnikiem refrakcji
osrodka Il wzgledem I. Wyrazi¢ go mozna wzorem:

sng v,
n=—-——=—"
sng v,

gdzie:
v 1— predkosc swiattaw osrodku I,
Vv 2— predkosc¢ swiattaw osrodku 1.

Jezeli promienie $wietlne biegna z osrodka optycznie rzadszego (wigksza predkosé
rozchodzenia promieni) do osrodka optycznie gestszego i padna na ptaszczyzne bedaca granica tych
osrodkéw pod katem 90°, to wéwczas ulegna zatamaniu pod pewnym katem, ktéry nosi nazwe Kata
granicznego Pgan. Kat graniczny stanowi rozgraniczenie miedzy czescia oswietlona, a nieoswietlona
osrodka optycznie gestszego (rysunek 19).
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Rys. 19. Kat graniczny padania promienia swietinego [1]

Lunetka skierowana na promienie swietlne zatamane w tych warunkach, dzieli pole widzenia
na pole jasne i ciemne. Zjawisko to wykorzystane jest w pomiarach wspotczynnika zatamania
Swiatta w aparacie zwanym refraktometrem.

Wartos¢ wspotczynnika zatamania swiatta zalezy od:
— rodzau substancji,
— temperatury i cisnienia,
— dlugosci fali zastosowanego swiatta,
—  stezenia substancji.

Pomiary nalezy prowadzi¢c w stale] temperaturze i w swietle jednobarwnym. Z reguty
wykonuije si¢ je przy $wietle sodowym — tzw. linia D (diugosé fali 589,3 nm) i temperaturze 20°C.
Wiasciwa temperature uzyskuje si¢ podiaczajac aparat do termostatu. Podajac wartos¢ oznaczonego
wspotczynnika, nalezy okresli¢ temperature i diugosé fali. Cisnienie uwzglednia si¢ przy badaniach
w osrodkach gazowych. Zmiany cisnienia nie wptywaja na pomiar wspétczynnika w cieczach
i ciatach statych.

Wspbtczynnik zatamania $wiatta jest wielkoscia charakterystyczna dla substancji, stuzy do jgj
identyfikacji i oceny czystosci. Oznaczona wartos¢ poréwnuije si¢ z danymi literaturowymi. Pomiar
wspoétczynnika znajduje tez zastosowanie do ilosciowego oznaczania niektorych substancii.
Wykorzystuje sie wtedy zmianeg wartosci wspotczynnika zatamania swiatta w roztworach o réznych
stezeniach. Na podstawie uzyskanych danych wykresla si¢ krzywa wzorcowa n = f(c) i po pomiarze
wspbtczynnikaw badanym roztworze odczytuje na wykresie stezenie substancji badane.
Oznaczanie wspoétczynnika zatamania $wiatta mozna wykorzystac do badania struktury zwiazkow
chemicznych. Refraktometr laboratoryjny przedstawia rysunek 20.
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Rys. 20. Refraktometr laboratoryjny: a) wyglad ogdlny, b) obraz w okularze[1]
1 — obudowa nieruchomego pryzmatu, 2 —nieruchomy pryzmat, 3 — koncowki, 4 —termometr, 5 — metal owa ostona
termometru, 6 — pryzmat nakrywkowy, 7 —oprawa pryzmatu nakrywkowego, 8 — obudowa refraktometru,
9 — gatka do znoszenia dyspergji, 10 — pokretto do regulacji aparatu, 11 — okienko, 12 — zwierciadto, 13 — okular,
14 — pokretto do przesuwania linii graniczneg pola widzenia, 15 — zwierciadetko oswietlgjace skale,
16 — obrotowo — przechylna oprawka, 17 —filtr, 18 — urzadzenie do regulacji ostrosci obrazu.

Podsawowym elementem refraktometru jest pryzmat refraktometryczny 2, ustawiony
poziomo, na ktéry nanosi si¢ badana substancje. Nad pryzmatem statym znajduje si¢ pryzmat
nakrywkowy 6. Do oswietlenia substancji badanej stuzy: okienko 11 w swietle przechodzacym
i zwierciadetko 12 w s$wietle odbitym (dla substancji barwnych). Koncowki 3 umozliwigja
podiaczenie refraktometru do termostatu, a termometry 4 stuza do pomiaru temperatury w uktadzie
pomiarowym. Pozostate czegsci aparatu to: 8 — obudowa, 9 — gatka do znoszenia dyspersji swiatla,
10 — pokretto do regulacji aparatu, 13 — okular, 14 — pokretto do przesuwania linii granicznej pola
widzenia, 15 — zwierciadetko oswietlgjace skalg, 17 — filtr, 18 — urzadzenie do regulacji ostrosci
obrazu.

Aby oznaczy¢ wspbtczynnik zatamania swiatta, nalezy wykona¢ nast¢pujace czynnosci:

1. Odstoni¢ okienko 11.

2. Odchyli¢ pryzmat gorny, oczysci¢ powierzchnie pryzmatdw czysta Iniang sciereczka.

3. Nanies¢ badana substancie pipeta lub kapilara na pryzmat dolny nie dotykajac jego
powierzchni.

4. Zamkna¢ pryzmaty, poczekat kilka minut az do wyréwnania temperatury w uktadzie.

5. Sprawdzi¢, czy okienko 11 jest otwarte, azwierciadetko 12 zamknigte.

6. Obracajac pokrettem 9 doprowadzi¢ do ostrego rozgraniczenia pol, obserwujac pole widzenia

w okularze.
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Pokrgttem 14 naprowadzi¢ linig podziatu pola widzenia na srodek skrzyzowanych nici.
Odczyta¢ wartos¢ wspobtczynnika na gornej skali w okularze.

Wykona¢ pomiar co najmnigj trzykrotnie, za kazdym razem uzywajac nowej probki substanci.
Po kazdym pomiarze nalezy pryzmat zmy¢ delikatnie migkka sciereczka z tworzywa zwilzona
spirytusem, nastgpnie eterem i po wyschnigciu wykona¢ kolejny pomiar.

10. Jezeli pomiar powinien by¢ prowadzony w okreslonej temperaturze, to podiaczy¢ przed
pomiarem aparat (koncowki 3) do termostatu i odczeka¢ do ustalenia sie temperatury.

© N

Pomiary wspbiczynnika zatamania swiatta cieczy o nieprzyjemnej woni, lotnych, tatwopalnych
nalezy wykonywa¢ pod wyciagiem. Przy badaniu cieczy szkodliwych zachowa¢ wszystkie przepisy
bhp.

4.6.2. Pytania sprawdzajace

Odpowiadajac na pytania, sprawdzisz, czy jestes przygotowany do wykonania ¢wiczen.
Jak nalezy zdefiniowac wspbiczynnik zatamania swiatta?

Jakie zjawisko wykorzystywane jest w pomiarach wspotczynnika zatamania swiatta?
Jaka jest zasada dziatania refraktometru laboratoryjnego?

Jakie parametry wptywaja nawartos¢ wspotczynnika zatamania swiatta?

PN PE

4.6.3. Cwiczenia

Cwiczenie 1
Oznacz wspotczynnik zatamania swiatta octanu etylu refraktometrem laboratoryjnym.

Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:

1) przygotowac sanowisko pracy,

2) zapoznat si¢ z karta charakterystyki octanu etylu,

3) o0znaczy¢ trzy razy wspotczynnik refrakcji zgodnie z instrukcja podana w materiale nauczania,

4) zastosowat przepisy bhp podczas wykonywania oznaczenia,

5) obliczy¢ sredniag wynikow,

6) odszuka¢ w Kalendarzu chemicznym warto$¢ wspéiczynnika zatamania swiatta dla octanu
etylu,

7) poréwnat wspbtczynnik oznaczony ze wspbiczynnikiem odczytanym z kalendarza i ocenié
CZystose,

8) uporzadkowa¢ stanowisko pracy,

9) sporzadzi¢ dokumentacje laboratoryjna.

Wyposazenie stanowiska pracy:
— refraktometr [aboratoryjny,
— odczynniki,
— Kalendarz chemiczny.

Cwiczenie 2

Oznaczono wspotczynniki zatamania swiatta dla roztworow CaCl; o stezeniach: 1%, 4%, 10%,
15% (m/m) i otrzymano nast¢pujace wyniki: a) 1,34251, b) 1,33556, c) 1,36652, d) 1,35589.
Wykresl prosta wzorcowa i podaj, jaka wartos¢ wspoiczynnika zatamania $wiatta odpowiada
roztworowi CaCl, o stezeniu 12%.
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Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:
1) wykresli¢ prosta wzorcowa,
2) odczytat wspotczynnik zatamania swiatta dlaroztworu o stezeniu 12%.

Wyposazenie stanowiska pracy:
— kalkulator,
— linijka,
—  papier milimetrowy.

4.6.4. Sprawdzian postepow

Czy potrafisz: Tak Nie

1) przygotowat stanowisko pracy do oznaczenia wspéiczynnika zatamania O
Swiatta?

2) oznaczy¢ wspbiczynnik zatamania swiatta? 0 0

3) oceni¢ czystos¢ substancji na podstawie pomiaru wspéiczynnika zatamania 0
Swiatta?

4) oznaczy¢ stezenie substancji w roztworze metoda refraktometryczna 0 0
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4.7. Pomiar temperatury zaplonu i palenia, charakterystyka
przyrzadow do pomiar u temper atury zapltonu i palenia

4.7.1. M aterial nauczania

Temperatura zaptonu (TZ) jest to ngjnizsza temperatura przy cisnieniu 101,3 kPa, w ktérej para
badanego, ogrzanego produktu tworzy z powietrzem mieszaning zapalgjaca si¢ przy zblizeniu
ptomienia. Jest to parametr, ktéry charakteryzuje wszystkie produkty ciekte przemystu naftowego,
aw szczegolnosci paliwa i oleje smarowe. Temperatura zaptonu zalezy od temperatury wrzenia
substancji. Najnizsza temperature zaptonu maja frakcje benzynowe o temperaturze wrzenia
28-35°C, anajwyzsza — frakcje cigzkich olejéw wrzacych w zakresie 200-330°C.

Temperaturg zaplonu par niskowrzacych cieczy (do 50°C) oznacza si¢ metoda
Abla — Pensky’ego. W aparacie Abla — Pensky’ego probke ogrzewa sie w zamknietym naczyniu
metalowym, w ktérym znajduje si¢ otwor odstaniany automatycznie w momencie przesuwania si¢
plomyka nad prébka. Dla cieczy wrzacych powyzej 50°C i niezawierajacych lotnych skiadnikéw
(oleje, smary) stosuje sie¢ 0znaczenie w tyglu otwartym metoda Marcussona. W przypadku cieczy
0 wysokigj temperaturze wrzenia, ktérych pary mogtyby ulec samozaptonowi (oleje napedowe),
uzywany jest tygiel zamknigty Martensa — Pensky’ ego.

Oznaczanie temperatury zaptonu i palenia w tyglu otwartym metoda M ar cussona

Metoda Marcussona pozwala oznaczy¢, oprocz temperatury zaptonu, réwniez temperature
palenia. Temperatura palenia (TP) jest to taka temperatura, w ktorgj pary paliwa po zapaleniu
ptomyczkiem pala sie co najmnigj przez 3 sekundy. Ogdélna zasada pomiaru TZ i TP polega na
ogrzewaniu badanego produktu w otwartym tyglu, nad ktérym przesuwa si¢ ptomien mikropalnika.
Poczatkowo po kazdym przyroscie temperatury o 6°C na minute, a w poblizu przewidywanej
temperatury zaptonu co 1°C wzrostu temperatury. Najnizsza temperature, w ktérej nastapi zapalenie
si¢ na chwile par badanego produktu przyjmuje sie za temperature zaptonu, a po dalszym krétkim
ogrzewaniu zapalenie si¢ par co ngjmnigj na 3 sekundy — za temperature palenia.

Aparat Marcussona (rysunek 21), zbudowany z nastepujacych elementow: tréjnodg (1) ze
srubami do poziomowania, tygiel porcelanowy (2) z dwiema kreskami — czarna w odlegtosci
10 mm i czerwona w odlegtosci 15 mm od gornej krawedzi, taznia powietrzna przy ogrzewaniu
elektrycznym lub piaskowa przy ogrzewaniu ptomieniem (3), mikropalnik (6) potaczony
przewodem (5) ze zrédtem gazu palnego i obracany w poziomie wokét osi (4), uchwyt na
termometr (7), ostona metalowa (8).
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Rys. 21. Schemat aparatu Marcussona[1]

Aby oznaczy¢ temperatur¢ zaptonu i temperature palenia, nalezy wykonaé nastepujace

CZynnosci:

1. Odwodni¢ badana prébke, stosujac swiezo wyprazony NaCl lub Na ,SO..

2. Ochtodzi¢ do temperatury o 60°C nizszej od przewidywanej TZ.

3. Umy¢ tygiel i wysuszyé w suszarce w temperaturze 105 + 2 °C.

4. Napelni¢ tygiel badana substancja do czerwonej kreski, jezeli przewidywana TZ jest wyzsza

o

10.

11.

12.

od 250°C lub do kreski czarnej przy nizszej TZ.
Umocowaé termometr o odpowiednim zakresie pomiarowym w pozycji pionowej tak, aby
zbiorniczek z rtecia znajdowat si¢ w odlegtosci 2 mm od dnai 5 mm od scianek tygla.
Wyregulowaé ustawienie mikropalnika tak, aby srodek ptomienia zngjdowat si¢ na osi tygla,
adolny brzeg ptomienia doktadnie w ptaszczyznie gérnej krawedzi tygla.
Zapali¢ ptomyk i wyregulowa¢ doptyw gazu tak, aby ptomien byt nieSwiecacy i miat dlugosé
10 mm.
Rozpocza¢ ogrzewanie tazni i odpowiednio je wyregulowaé, aby w poczatkowym okresie
przyrost temperatury substancji wynosit 6°C na minute.
Po uzyskaniu temperatury nizszej o 40°C od przewidywanej TZ ogrzewaé w taki sposob, aby
temperatura wzrastala 0 3 + 0,5°C na minute. Jednoczesnie przesuwaé plomyk nad
powierzchnia tygla po kazdej zmianie temperatury o 1°C; czas przesuwania powinien wynosié
1 sekunde.
Po pierwszym zapaleniu par zanotowa¢ wartos¢ temperatury i ogrzewa¢ dalej az do momentu
zapalenia si¢ par co hajmniej na3 s.
Jezeli nie jest znana TZ substancji, to nalezy wykona¢ badanie wstgpne. Ogrzewanie prowadzi¢
caly czas dos¢ szybko, a préby zaplonu powtarza¢ co 2°C.
Jezeli oznaczenie jest prowadzone pod cisnieniem rozniacym si¢ od normalnego o wiecej niz
2,0 -10° Pa, to do odczytanej wartosci temperatury nalezy doda¢ poprawke T obliczona wedtug
WZOru:

T =0,00025 (101,3 + 1-10° - p)
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gdzie:
p — cisnienie atmosferyczne, Pa.

Wynik oblicza¢ jako srednia arytmetyczna co ngjmniej dwoch pomiaréw temperatury, jezeli nie
réznia sie od siebie o wiecgj niz:

— 6°Cprzy TZ do 250°C,

— 7°Cprzy TZ w zakresie 250 + 300°C,

— 9°Cdlawyzszych TZ.

Podczas oznaczania temperatury zaptonu i palenia nalezy przestrzega¢ nastgpujacych zasad:

— tygiel powinien by¢ napetniany w taki sposob, aby na zewnetrznej $ciance nie znajdowata sie
badana substancja,

—  w przypadku uszkodzeniartygla przerwa¢ pomiar i usuna¢ skutki zaktocenia,

— pomiar prowadzi¢ pod wyciagiem,

— wszystkie produkty powstate w przerobie ropy naftowej traktowa¢ jako substancje trujace
i fatwopalne.

4.7.2. Pytania sprawdzaj ace

Odpowiadajac na pytania, sprawdzisz, czy jestes przygotowany do wykonania ¢wiczen.
1. Jaka temperature nazywamy temperatura zaptonu?
2. Jakajest roznica miedzy temperatura zaptonu i palenia?
3. Jakajest zasada pomiaru temperatury zaptonu i palenia?

4.7.3. Cwiczenia

Cwiczenie 1
Oznacz temperatureg zaptonu i palenia oleju silnikowego.

Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:

1) przygotowac sanowisko pracy,

2) zabezpieczy¢ sie w srodki ochrony osobiste),

3) wykona¢ oznaczenie temperatury zaptonu i palenia zgodnie z zasadami bhp i ppoz., korzystajac
z instrukcji zawarte) w materiale nauczania (4.7.1),

4) zapisa¢ wyniki pomiarow,

5) obliczy¢ sredniag wynikow,

6) sporzadzi¢ dokumentacje laboratoryjna,

7) poréwna¢ uzyskane wyniki z danymi zawartymi w odpowiedniej normie.

Wyposazenie stanowiska pracy:
— aparat Marcussona,
— Ol
— butelka na zlewki oleju,
— $rodki ochrony osobistej: rekawice, okulary.

Cwiczenie 2
W aparacie Marcussona pod cisnieniem 993 hPa oznaczano temperature zaptonu oleju, ktéra
wynositaw kolejnych pomiarach: 40°C, 50°C. Oblicz rzeczywista temperature zaptonu.
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Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:
1) obliczy¢ srednia pomiaréw,
2) obliczy¢ poprawke,

3) obliczy¢ rzeczywista temperature zaptonu.

Wyposazenie stanowiska pracy:
— kalkulator.

4.7.4. Sprawdzian postepow

Czy potrafisz:

1) zdefiniowat pojeciatemperatura zaptonu, palenia?

2) o0znaczy¢ temperature zaptonu i palenia?

3) zastosowac przepisy bhp oraz ochrony ppoz. podczas oznaczania temperatury

paleniai zaptonu?

4) obliczy¢ rzeczywista temperature zaptonu i palenia?

Tak

O

Nie

O
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4.8. Pomiar kata skrecania plaszczyzny polaryzacji swiatla,
charakterystyka przyrzadéw do pomiaréw kata skrecania
plaszczyzny polaryzacji

4.8.1. M aterial nauczania

Niektére zwiazki chemiczne, a wsréd nich weglowodany, wykazuja zdolnos¢ skrecania
plaszczyzny polaryzacji swiatta spolaryzowanego. Substancje te nazywaja Si¢ optycznie czynnymi.
Substancje optycznie czynne nie posiadaja elementow symetrii czasteczki, natomiast posiadaja
przynajmnigj jeden asymetryczny atom wegla. Substancje te moga skreca¢ w prawo (+) lub w lewo
(-) ptaszczyzne polaryzacji. Wielkos¢ kata skrecania ptaszczyzny polaryzacji zalezy od:

—  rodzgu substancji,

— stezeniaw roztworach,

— grubosci warstwy skrecajacey,
— dtugosci fali uzytego swiatta,
— temperatury.

Kat skrecania ptaszczyzny polaryzacji, mierzony w odpowiednich warunkach, jest wielkoscia
stata dla dangj substancji optycznie czynnej i nazywa si¢ skrecalnoscia wiasciwa. Jest to kat
mierzony w stopniach, o jaki ptaszczyzna polaryzacji ulegnie skreceniu w swietle sodowym
o diugosci fali A = 589,3 nm w temperaturze 20°C, jesli $wiatlo przejdzie przez warstwe cieczy
jednorodngj o grubosci 1 dm, lub w przypadku substancji optycznie czynnych przez 1 dm roztworu
o okreslonym stezeniu wyrazonym w g/100 cm® roztworu. Stezenie substancji optycznie czynnej
W roztworze wyrazone w g/100 cm?® roztworu, grubosé¢ warstwy roztworu (1) w dm, a kat skrecania
plaszczyzny polaryzacji (a) w stopniach, to zaleznos¢ migdzy tymi wielkosciami a skrecalnoscia
wiasciwa (a'p) jest nastepujaca:

0.100
Ic

[o]'5=

gdzie: ¢ - stezenie w g/100 cm® roztworu.

Wz6r ten stanowi podstawe metody polarymetrycznej oznaczania zawartosci weglowodandw,
ktorych skrecalnos¢ wiasciwa jest stata. Proporcjonalnos¢ miedzy katem skrecania ptaszczyzny
polaryzacji, a stezeniem substancji optycznie czynnej, zachodzi tylko dla roztworéw
rozcienczonych. Kierunek i wielkos¢ kata skrecania ptaszczyzny polaryzacji okresla si¢ za pomoca
przyrzadéw zwanych polarymetrami, rysunek 22.
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Rys. 22. Polarymetr kotowy Lippicha[1]

Aby oznaczy¢ procentowa zawartos¢ cukru metoda polarymetryczna z prostel wzorcowsy,

nalezy:

zapozna¢ si¢ z obstuga polarymetru (lampa sodowa powinna by¢ ustawionaw takiej odlegtosci
od polarymetru, aby réwnomiernie oswietlata pole widzenia; soczewki ukiadu optycznego
musza byé czyste, roztwér wlewany do rurki musi byé ochtodzony do temperatury 20°C,
szkietka naktada sie¢ bezposrednio na konce rurki, a koniec rurki zakreca sie nakretka
Z umieszczong uszczelka),

zwazy¢ czyste suche naczynka wagowe,

odwazac¢ kolejno scisle: 0,5 g, 19, 2 g, 2,5 g podanego cukru i przenies¢ je ilosciowo do kolbek
miarowych na 50 cm®,

uzupetni¢ woda do kreski,

wiaczy¢ aparat i lampe,

wyzerowat nawode destylowana,

okresli¢ dla kazdego roztworu wzorcowego a,

narysowac wykresa = f (c),

pobra¢ badana substancje i zwazyc¢,

przeniesé ilosciowo do kolbki miarowej na 50 cm?®,

odczyta¢ z wykresu nawazke substancji badane,

obliczy¢ procentowa zawartos¢ cukru.

Wodne roztwory niektérych substancji (glukoza, laktoza) wykazuja zjawisko mutarotaci.

Swiezo przygotowany roztwér a-D-glukozy wykazuje skrecalnosé wiasciwa +109,1°, a po kilku
godzinach +52,30°. Ta zmiana skrecalnosci wywolana jest przejsciem izomeru a w izomer b.
Po pewnym czasie ustala si¢ w roztworze stan rownowagi pomig¢dzy tymi izomerami.

4.8.2. Pytania sprawdzajace

PONPE

Odpowiadajac na pytania, sprawdzisz, czy jestes przygotowany do wykonania ¢wiczen.
Jakie zwiazki posiadaja zdolnos¢ skrecania swiatta spolaryzowanego?

Jakie parametry maja wplyw nawielkos¢ kata skrecania swiatta spolaryzowanego?

Jak definiowana jest skrecalnos¢ wiasciwa?

W jakich przyrzadach oznacza si¢ kat skrecania $wiatta spolaryzowanego?
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4.8.3. Cwiczenia

Cwiczenie 1
Oznacz kat skrecania ptaszczyzny polaryzacji wodnego roztworu sacharozy i wody. Oblicz
stezenie roztworu sacharozy.

Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:
1) zapoznac sig z instrukcja obstugi polarymetru,
2) oznaczy¢ kat skrecania ptaszczyzny polaryzacji dla wody,
3) oznaczy¢ kat skrecania ptaszczyzny polaryzacji dlaroztworu sacharozy weditug PN,
4) obliczy¢ stezenie sacharozy,
5) sporzadzi¢ dokumentacje laboratoryjna,
6) uzasadni¢ uzyskane wyniki.

Wyposazenie stanowiska pracy:
— prébkaz roztworem sacharozy i wody,
— polarymetr,
— szkto laboratoryjne,
— odczynniki chemiczne,
— instrukcja obstugi przyrzadu,
— PolskaNorma.

Cwiczenie 2
Oznacz zawartos¢ cukru metoda polarymetryczng za pomoca prostel wzorcows.

Sposdb wykonania ¢wiczenia

Aby wykona¢ ¢wiczenie, powinienes:
1) zapozna¢ si¢ z materiatem nauczania,
2) sporzadzi¢ roztwory wzorcowe cukru,
3) oznaczy¢ kat skrecaniaa dla kazdego roztworu,
4) wykresli¢ prosta wzorcowa a = f(c),
5) oznaczy¢ kat skrecaniaa dlaroztworu o nieznanym stezeniu,
6) odczyta¢ z wykresu stezenie roztworu badanego,
7) sporzadzi¢ dokumentacje laboratoryjna.

Wyposazenie stanowiska pracy:
—  polarymetr,
— wagai odwazniki,
—  szklo laboratoryjne,
— odczynniki chemiczne,
—  badana substancja,
— instrukcjaobstugi przyrzadu.
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4.8.4. Sprawdzian postepow

Czy potrafisz:

1) zdefiniowat pojecie skrecalnosci wiasciwe?

2) oznaczy¢ kat skrecania ptaszczyzny polaryzacji swiatla przez badana
substancje?

3) obliczy¢ stezenie substancji na podstawie zmierzonego kata skrecania
ptaszczyzny polaryzacji swiatta?

4) oznaczy¢ stezenie substancji metoda polarymetryczna korzystajac z prostey
wzorcowe?

Tak

Nie
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5. SPRAWDZIAN OSIAGNIEC

INSTRUKCJA DLA UCZNIA

1. Przeczytaj uwaznie instrukcje.

2. Podpisz imieniem i nazwiskiem kartg odpowiedzi.

3. Zapozngj si¢ z zestawem zadan testowych.

4. Test zawiera 20 zadan. Do kazdego zadania dotaczone s3 cztery mozliwe odpowiedzi. Tylko
jedna odpowiedz jest prawdziwa

Udzielg] odpowiedzi na zataczonej karcie odpowiedzi.

Prawidtowa odpowiedz zaznacz X. W przypadku pomyiki, nalezy bledna odpowiedz zaznaczy¢
kotkiem, a nastepnie ponownie zakresli¢ odpowiedz prawidiowa.

7. Kiedy udzielenie odpowiedzi bedzie Ci sprawiato trudnosci, wtedy odtéz jego rozwiazanie na
pozniej i wrd¢ do niego, gdy zostanie Ci czas wolny.

Oceng dostateczng otrzymasz, jesli udzielisz prawidtowej odpowiedzi na 13 zadan.
Narozwiazanie testu masz 45 minut.

o Ui

© ©
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ZESTAW ZADAN TESTOWYCH

1

5.

Wartos¢ podziatki elementarnej skali przyrzadu okresla
a) czutos¢ pomiaru,

b) doktadnos¢ pomiaru,

C) zakrespomiaru,

d) warunki pomiaru.

Lepkos¢ dynamiczna cieczy oznacza Sig W aparacie:
a) Englera,

b) Ubbelohde’a,

c) Hoplera,

d) lepkosciomierzu kapilarnym.

Jednostka lepkosci wzglednej jest:
a) stokes,

b) puaz,

c) Pas,

d) stopien Englera

Dysponujac mata iloscia substancji ciektej, gestos¢ oznacza sie:
a) areometrem,

b) waga Mohra,

C) piknometrem,

d) areometrem i piknometrem.

W wyniku oznaczenia wspotczynnika zatamania swiatta jodku butylu otrzymano w tych
samych warunkach pomiaru nastepujace wyniki: 1,50006, 1,50010, 1,49920. Wynik koncowy
badania wynosi:

a) 1,35500

b) 1,49979

c) 1,12345

d) 1,31000

Temperatura topnienia jest kryterium oceny czystosci substancji. Substancje uwaza si¢ jako
czysta, gdy topi si¢ w zakresie temperatur:

a) +0,5°C,

b) +1,0°C,

¢ +15°%C,

d) +2,0°C.

Metoda polarymetryczna ilosciowo mozna oznaczy¢ stezenie:
a) roztworu chlorku sodu,

b) roztworu siarczanu(V1) potasu,

C) etanolu,

d) roztworu sacharozy.
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8. Dlacieczy o przewidywanej TZ > 250°C tygielek Marcussona napetnia sic ciecza do:
a) czerwonegj kreski,
b) ponizej czerwone) kreski,
c) do czarnej kreski,
d) powyzej czarnegj kreski.

9. Zapiswyniku pomiaru n*%; = 1,3456 oznacza wartosé¢ wspotczynnika:
a) refrakgji,
b) w temperaturze 20°C,
c) refrakcji w 20°C i $wietle sodowym,
d) refrakcji w $wietle sodowym.

10. Oznaczanie temperatury zaptonu oleju prowadzi sig :
a) pod dygestorium,
b) nablacie stotu laboratoryjnego,
c) nablacie stotu laboratoryjnego obok palacego si¢ palnika gazowego,
d) w dowolnym migjscu na stole laboratoryjnym.

11. Pomiary wielkosci fizycznych stuza do:
a) identyfikacji substancji,
b) identyfikacji substancji i oceny ich czystosci,
C) oceny czystosci,
d) oceny stopnia zanieczyszczen.

12. Blad paralaksy to btad spowodowany:
a) glebokoscia zanurzeniatermometru,
b) zmianami cisnienia,
C) zmiana objetosci zbiorniczka termometru,
d) nieprawidtowym odczytem menisku.

13. Do oznaczenia temperatury wrzenia alkoholu etylowego nalezy uzy¢ termometr o zakresie:
a) —35-650°C,

b) —35-250°C,
c) —35-30°C,
d) 0-100°C.

14. Temperaturatopnienia to przemiana substancji:
a) dtalel w stan gazowy,
b) statej w stan ciekty,
c) cieklgl w stan staty,
d) cieklel w stan gazowy.

15. Kapilarg stosuje si¢ do oznaczania temperatury:
a) wrzenia,
b) zaptonu,
c) topnienia,
d) palenia.
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16. Mokry piknometr nalezy osuszy¢:
a) W suszarce w temperaturze 50°C,
b) optukujac alkoholem i suszy¢ w suszarce w temperaturze 50°C,
c) prozniowo lub optukujac alkoholem,
d) w suszarce w temperaturze 70°C.

17. Oznaczono wspodtczynnik zatamania $wiatta w roztworach CaCl, o stezeniach: 1%, 4%, 10%,
15% m/m. Podaj, ktory z nizej podanych wynikow pomiaru odpowiada roztworowi o st¢zeniu
10%:

a) 1,33556,
b) 1,34251,
c) 1,35589,
d) 1,36652.

18. Oznaczajac temperature palenia oleju szczeg6lne srodki ostroznosci, nalezy zachowat ze
wzgledu na
a) fatwopanosc,
b) toksycznose,
C) tworzenie mieszanin wybuchowych z powietrzem,
d) wszystkie wymienione w punkcie a, b, c.

19. Gestosé  roztworu wyznaczona praktycznie wynosi 1,2451 g/cm®, a gestosé odczytana
z literatury wynosi 1,2531 g/cm?®. Biad bezwzgledny pomiaru wynosi:
a) 0,0041,
b) 0,0050,
c) 0,0080,
d) 0,0103.

20. Podczas oznaczania gestosci stezonego kwasu solnego areometrem nalezy oznaczenie wykonac:
a) podwyciagiem, w rekawicach i okularach ochronnych,
b) podwyciagiem,
c) w rekawicach i okularach ochronnych,
d) tylko w rekawicach.
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Imie¢ i nazwisko

KARTA ODPOWIEDZI

Badanie fizycznych wlasciwosci substancji

Zakresl poprawng odpowiedz, wpisz brakujace czesci zdania lub wykonaj rysunek.
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