Fig. 111.27. Balanta analitica digitala (www.techmed.ro)

Cutia de greutati analitice

Greutatile analitice servesc la verificarea balantei analitice
inainte de utilizare.

Acestea se pastreaza intr-o cutie dedicatd, bicompartimentata.
intr-unul dintre compartimente sunt plasate greutitile intregi,
cilindrice, asezate in ordinea marimii lor, iar in celalalt compartiment
sunt asezate greutatile fractionare (subdiviziuni ale gramului),
deasemenea in ordinea marimii lor. Greutatile nu se manipuleaza direct
cu mana, pentru evitarea impurificarii lor (si, implicit, modificarea masei
acestora), ci cu ajutorul unei pensete speciale, inclusa in cutia dedicata
greutatilor analitice.

Curatarea lor se efectueaza exclusiv cu alcool si apoi cu eter.
Impuritatile de la suprafata acestora nu se razuiesc si nici nu se
sterg, pentru a evita modificarea masei greutatilor analitice.

Reguli generale de cantarire

Cele mai importante reguli de cantarire sunt enumerate mai jos.

-Balanta se mentine in perfectd curdtenie. Tnainte de cantérire,
talerele balantei se curata de praf si alte impuritati cu ajutorul unei
periute moi, degresate.

-Inainte si dup3 cantdrire, se verifici punctul zero al balantei;

-In cazul cantéririlor la balanta analitic3, toate operatiile se fac
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numai prin usile laterale ale balantei;

-Obiectele destinate cantaririi trebuie sa aiba temperatura
camerei. Cantaririle succesive ale unuia si aceluiasi obiect se fac
intotdeauna 1n aceleasi conditii exterioare, in special la aceeasi
temperatura. Creuzetele sau capsulele incalzite in cuptor sau in etuva
fnainte de cantarire, trebuie lasate sa se raceasca in exsicator pana la
temperatura camerei. Creuzetele de portelan, anterior supuse calcinarii,
se lasa in repaos in exsicator 20-30 de minute, cele de platina mai putin
(aproximativ 15 minute).

-Cantarirea substantelor se realizeaza in fiole de cantarire si nu
direct pe talerul balantei.

-La verificarea balantei, greutatile se aseaza succesiv, in ordine
descrescatoare. Acestea se manipuleaza numai cu penseta dedicata.

-Dupa terminarea verificarii balantei, greutatile se aseaza in
cutia cu greutati, la locurile potrivite. Dupa terminarea cantaririi, atat
balanta cat si cutia cu greutati trebuie sa se afle in perfecta ordine.

-Balanta nu se va incarca niciodata peste sarcina ei maxima.

-Hartia obisnuita, hartia de filtru, pluta sau chiar vasele cu
urme de picaturi de lichid, nu prezinta o greutate constanta si, in
consecinta, nu pot fi cantarite cu balanta analitica.

Caracteristicile balantei

Rezultatele la cantarire ale unei balante depind de trei
caracteristici principale ale acesteia: sensibilitatea, precizia si exactitata.

Sensibilitatea balantei se refera cantitate masurata care
corespunde celei mai mici fractiuni perceptibile pe scara sa de diviziuni.

Precizia (fidelitatea) balantei se refera la concordanta
rezultatelor unor cantariri succesive ale aceluiasi obiect, in aceleasi
conditii. Cu cat rezultatele cantaririlor sunt mai apropiate intre ele, cu
atat balanta este mai precisa.

Exactitatea (acuratetea) balantei se referda la concordanta
dintre rezultatul unei masuratori pentru un anumit corp si valoarea
adevarata a masei corpului respectiv. Cu cat diferenta este mai mica, cu
atat balanta este mai exacta.
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Eroarea instrumentala de cintarire la balanta analitica

_ Precizia balantei

Er A o
masa cantarita

100

Precizia balantei analitice cu 4 zecimale reprezinta, de fapt,
eroarea absolutd si este constanta (egald cu + 0.0001 g (+0.1 mg)
indiferent de cantitatea cintaritd). Dar eroarea relativa este cu atat mai
mica cu cat cantitatea de proba cantarita este mai mare, de exemplu:

_ +0.1mg
50 mg
, pentru cantarirea a 50 mg proba.

E

r

-100 =+0.2%

£ =01M9 100-40.1%
100 mg

, pentru cantarirea a 100 mg proba.

Precizia balantei analitice cu 5 zecimale este egala cu £ 0.00001 g
(£0.01 mg) indiferent de cantitatea cantarita. Dar eroarea relativa este
cu atat mai mica cu cat cantitatea de proba cantarita este mai mare, de
exemplu:
£ = 20019 156 10,020
50 mg

, pentru cantarirea a 50 mg proba.

g = 2001M9 16040019
100 mg

, pentru cantarirea a 100 mg proba.

Concluzii:

-Cu cit masa cantarita este mai mare, cu atat eroarea relativa la
cantarirea acesteia este mai mica.

-Cu cat precizia balantei analitice este mai mare (adica cu cat
balanta are mai multe zecimale), cu atat eroarea relativa la cantarire
este mai mica.
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OBSERVATII

-In analiza gravimetricd, cantitatea de probd care se ia in lucru
pentru cantarire se alege in functie de mai multe criterii:

-domeniul de concentratii care caracterizeaza metoda;

-gradul de puritate al probei (cu cat proba este mai putin
pura, cu atat trebuie sa se ia o cantitate mai mare in lucru);

-natura precipitatului. Dacad precipitatul care se va forma
este amorf (voluminos, inglobeaza o cantitate mare de apa) sau se
calcineaza cu dificultate, se ia o cantitate mai mica de proba in lucru.
Daca precipitatul este cristalin se ia o cantitate mai mare de proba in
lucru.

Daca in metoda de lucru nu se indica ce cantitate de proba
trebuie luata in lucru, se utilizeaza o cantitate de proba care contine 0.1
g ioni dozabili.

111.2.2.Masurarea volumelor

Unitatea de masura a volumului in Sl este metrul cub (m3), iarin
sistemul metric, litrul (L).

1L=1 dm3, decil mL=1cm?.

Masurarea volumelor trebuie sa se faca la aceeasi temperatura
cu temperatura de etalonare inscriptionata pe ustensila, respectiv
temperatura lichidelor (solutiilor) masurate trebuie sa fie aceeasi cu
temperatura de etalonare inscriptionata pe ustensila. Ustensilele
pentru masurarea volumelor se usuca exclusiv la temperatura camerei
(nu se supun temperaturilor prea mici sau prea mari fata de
temperatura camerei) deoarece astfel li se modifica etalonarea.

La masurarea volumelor trebuie acordata o mare atentie
modului de citire a nivelului lichidului, deoarece moleculele lichidului
interactioneaza cu cele din peretele de sticla ale vasului Thgust si
suprafata lichidului nu este plana, ci concava, formand un menisc.
Pentru evitarea erorilor la masurarea volumelor (erori de paralaxa),
directia privirii analistului trebuie sa fie perpendiculara pe menisc.
Nivelul lichidului este indicat de gradatia la care este tangenta partea
inferioara a meniscului (fig. ).

Pentru masurarea volumelor, se utilizeaza ustensile de laborator

55



din sticla (cu pereti subtiri), de diferite clase de precizie, in functie de
destinatia acestora. Volumele de lichid se pot masura cu cilindri gradati
(clasa de precizie joasa), pipete gradate (clasa de precizie intermediara),
pipete cu bula si biurete (clasa de precizie inalta).

Ustensilele destinate masurarii volumelor au inscriptionate (fig.
[11.28): volumul nominal (capacitatea), clasa de precizie, temperatura de
etalonare (de reguld, 20°C), timpul de golire (daca este cazul), toleranta
volumetrica, modul de masurare al volumului: prin golire (marcate cu
TD sau EX) sau prin umplere (marcate cu TC sau IN).

: |§ Clasa de precizie
A % Volumul nominal
Tipul de calibrare (masoara volumul prin golire)

15},%Timpul de evacuare al lichidului din ustensila
X+ 1

EX + Temperatura de calibrare
20 °c/ Toleranta volumetrica
£0,03m—
Fig. 111.28. Inscriptiile de pe ustensilele de mdsurare a volumelor

COoOLOKR <

QoA

Cilindrii gradati apartin clasei de precizie joase si se folosesc
pentru masuratori mai putin precise. Nu se folosesc pentru masurarea
volumului probelor in vederea titrarii.

Tn cilindrii gradati volumele se masoard prin umplere (sunt
marcate cu TC sau IN). Nu se folosesc, insd, pentru masurarea unor
volume mai mici de 1/3 din capacitatea lor.

Pentru masurare, se toarna lichidul pana la diviziunea
corespunzatoare (meniscul lichidului trebuie sa fie tangent la
diviziune). Citirea se face dupa plasarea cilindruui gradat in pozitie
verticala, pe masa de lucru sau pe o consola.

Pipetele gradate apartin clasei de precizie intermediare. Aceste
permit  masurdtori in limita erorilor de cel mult un mililitru.
Deasemenea nu se folosesc pentru masurarea volumului probelor in
vederea titrarii.

Biuretele

Sunt ustensile sub forma de tuburi de sticla gradate in mL,
prevazute la partea inferioara cu un robinet de sticla sau cu un tub de
cauciuc cu o clema Mohr. Acestea apartin clasei de precizie inalta si se

56



folosesc la masurarea precisa a volumelor de lichid prin golire si la titrari
volumetrice.

Tnainte de utilizare biuretele se fixeaza vertical in stative
metalice, cu ajutorul clemelor dedicate. Umplerea acestora se face
prin turnarea lichidului prin partea superioara pana peste diviziunea
zero, cu robinetul inchis. Se scurge suficient lichid din biureta (prin
actionarea robinetului inferior sau a clemei Mohr) pentru umplerea
portiunii efilate a biuretei cu solutie si evacuarea, in acest fel, a
aerului. Biureta se aduce apoi la diviziunea zero.

Viteza de curgere a lichidului din biureta trebuie reglata cu
ajutorul robinetului Tn asa fel incat sa fie de aproximativ 5-
8mL/minut. Tn cazul titrarii solutia nu trebuie I3satd sd curgd in jet, ci
in picatura.

Tn cazul biuretelor Schellbach citirea volumelor se face cu mai
mare usurinta si exactitate deoarece sunt prevazute pe partea opusa a
scarii gradate cu o dunga albastra (de grosimi diferite, in functie de
biuretd) sau rosie pe un fond laptos, permitand o citire mai exacta a
diviziunii respective, in dreptul careia dunga colorata apare ingustata
(fig. 10).

Pipetele cu bula (pipete de transfer)

Pipetele cu bula apartin clasei de precizie inalta. Acestea au
diferite capacitati (1 mL, 5 mL, 10 mL, 25 mL, 50 mL, 100 mL), inscrise
pe portiunea cu diametrul mai mare (bula).

Etape de manipulare a pipetelor:

-introducerea pipetei in solutie (cu aproximativ 2-3 cm sub
nivelul acesteia);

-aspirarea solutiei pana ce nivelul acesteia depaseste cu 2-3
cm reperul gradat;

-inchiderea orificiului superior cu degetul aratator;

-ridicarea pipetei impreuna cu vasul din care s-a aspirat, cu
reperul superior la nivelul ochilor;

-evacuarea lichidului si aducerea la semna a acestuia;

-scoaterea pipetei din vas;

-stergerea varfului si peretilor exteriori ai acesteia cu hartie
de filtru ;

-golirea pipetei.
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