Занятие №1

Правила техники безопасности.

Порядок работы в химической лаборатории

1. Нельзя посещать занятия и лаборатории без халата. Верхнюю одежду необходимо сдать в гардероб;

2. На рабочем месте необходимо содержать чистоту и порядок. На лабораторный стол запрещено класть посторонние вещи (портфель, сумка, одежда и т.д.), их следует хранить в специальных ящиках для портфелей;

3. В лаборатории запрещено принимать пищу;

4. Строго запрещено выполнять лабораторную работу без разрешения преподавателя;

5. Приступая к выполнению работы, сначала следует ознакомиться с методическими указаниями и только потом приступать к выполнению работы;

6. При работе строго соблюдать порядок и последовательность действий, указанных в методическом материале;

7. Реактивы и посуду не трогать без разрешения преподавателя;

8. Перед началом работы убедиться в наличии необходимых реактивов, посуды и приборов;

9. Бережно и аккуратно обращайтесь с лабораторной посудой, приборами и предметами оборудования. Разумно расходуйте реактивы;

10. После окончания работы необходимо вымыть посуду и убрать рабочее место;

11. Перед уходом из лаборатории проверьте выключены ли на вашем рабочем месте газ, вода и электроэнергия.

Меры предосторожности при работе в лаборатории.

1. Во время работы в лаборатории соблюдать осторожность и внимательность;
2. Реактивы без этикеток не использовать в работе;
3. Запрещено проводить опыты в грязной посуде;
4. Опыты с вредными и неприятно пахнущими веществами, щелочами, щелочными металлами и концентрированными кислотами проводить под вытяжным шкафом. Выпаривание также следует проводить под тягой, если при этом выделяются вредные пары или газы;
5. Выливать отработанные концентрированные растворы кислот и щелочей, огнеопасные и неприятно пахнущие вещества в специальные банки. Строго запрещено выливать отработанные вещества в раковину;

6. При приготовлении растворов кислот следует приливать кислоту в воду;

7. Категорически запрещено пробовать на вкус химические реактивы;

8. Запрещается затягивать ртом в пипетки жидкости. Для этого следует использовать резиновые груши.

9. Нюхать химическое вещество не вдыхая пары или газы полной грудью, а направляя их к себе движением ладони;

10. Аккуратно сливать реактивы не наклоняясь над сосудом, т.к. брызги могут попасть на кожу или одежду;

11. При нагревании пробирки с жидкостью нужно держать ее от себя и от людей, находящихся рядом. Пробирку следует равномерно нагревать над горелкой.

12. Не ставить посуду с кипящей жидкостью на влажную и холодную поверхность или  влажную снаружи стеклянную посуду на горячую электроплитку;

13. Опыты с легковоспламеняющимися веществами проводить в вытяжном шкафу. Запрещено работать с легковоспламеняющимися веществами вблизи огня;

14. Остатки щелочных металлов следует собирать в склянку с обезвоженным керосином. Запрещено выбрасывать их в мусорную корзину или раковину;

15. При случайном проливе кислоты или щелочи следует засыпать площадь разлива песком, затем песок выкидывают, место разлива промывают водой и нейтрализуют содой или кислотой;

16. Не оставлять без присмотра действующие газовые и электрические приборы;

17. Перед включением в сеть электроприборов необходимо проверить целостность розетки, вилки, провода и корпуса прибора. 

Правила пользования реактивами и химической посудой.

1. Реактивы хранятся в закрытой стеклянной посуде. На каждой банке должна быть этикетка с названием реактива и его концентрацией;

2. Излишки реактива сливают в специальные склянки. Запрещено сливать излишек реактива обратно в сосуд;

3. После забора нужного количества реактива, банку закрыть и поставить на место;

4. Твердые реактивы брать только при помощи чистых и сухих ложек или лопаток;

5. Жидкие реактивы брать только при помощи чистых и сухих стеклянных пипеток;

6. Пробирки используют для опытов с небольшими объемами;

7. Химические стаканы применяют для приготовления растворов, осаждения и промывания осадков;

8. Для нагревания жидкостей используют плоскодонные колбы;

9. Для нагревания жидких и твердых тел используют круглодонные колбы;

10. Для перегонки жидкостей и проведения реакций с выделением газов используют колбу Вюрца;

11. Для титрования и переливания жидкостей применяют колбы Эрленмейера;

12. Для переливания используют воронки;

13. Мерную посуду применяют для измерения объемов;

14. Для взвешивания малых объемов используют бюксы;

15. Для приготовления растворов с определенной концентрацией используют мерную плоскодонную колбу с узким горлом и отметкой до какого уровня следует наливать жидкость при [image: image2.png]20°



С;

16. Бюретка используется для измерения объема жидкостей;

17. Тигель необходим для прокаливания сухих веществ;

18. Ступка с пестиком нужна для измельчения твердых веществ.

Помощь при несчастных случаях.

1. При попадании концентрированной кислоты на кожу обожженное место обильно промывают водой, а затем нейтрализуют 2 – 3% раствором бикарбонатом натрия;

2. При попадании концентрированной щелочи на кожу обожженное место обильно промывают водой и нейтрализуют 2% раствором уксусной или борной кислотой;

3. Попавшую кислоту или щелочь на слизистую глаз следует немедленно промыть большим количеством воды и закапать касторовым маслом;

4. Термический ожог смочить 2% раствором перманганата  калия и наложить стерильную повязку;

5. В случае воспламенения одежды набросить на пострадавшего халат и сбить пламя;

6. При порезах стеклом убедиться что в ранке нет осколков и продезинфицировать спиртом или перманганатом калия, смазать вокруг пореза йодом и перевязать бинтом;

7. При отравлении газами пострадавшего немедленно вывести на свежий воздух, а более тяжелых случаях вызвать врача;

Физические методы исследования. Основные понятия и определения в области измерений. Точное взвешивание.

Взвешиванием называют определение массы тела с помощью весов. Массу тела находят уравновешиванием его веса известной уравновешива​ющей силой. Уравновешивающей силой является вес гирь или разновесок. В химической лаборатории используют аналитические, технохимические (общелабораторные) и специальные весы.

Аналитические весы используют для точных анализов. Позволяют взвешивать с точностью 10-4 - 10-5 г. Максимальная нагрузка – 200 г. 
На рисунке 1 показаны основные ча​сти аналитических весов.
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Рис. 1. Аналитические весы
Весы заключены в витрину с боко​выми дверцами. Витрина зафиксирована на основании, на котором еще крепится ко​лонка (1). На колонке крепятся 2 крон​штейна с демпферами (2) ( воздушные успо​коители колебаний). На верху колонки находится опорная площадка, на которую опирается средняя призма коромысла (3). На концах коромысла грузоприем​ные призмы, с помощью которых подвешиваются серьги с грузоприемными площадками. На верхние крючки серег подвешиваются чашки весов (4), на нижние – стаканы демпферов. Весы снабжены встроенными разновесками, которые навешиваются на планку, скрепленную с правой серьгой. Управле​ние разновесками происходит при помощи вращающихся лимбов (5) через рычаги. На конце стрелки весов (7) имеется микрошкала (6.), которая при помощи оптического устройства проецируется на освещаемый экран.

Чувствительность весов в значительной мере зависит от того, насколько остро отточены острия призм, и как хорошо отполированы пло​щадки, на которые эти призмы опираются. Чтобы призмы не истирались, весы снабжены арретиром (8). Когда весы арретированы, призмы не каса​ются опорных площадок. В таком состоянии они должны находиться, когда весами не пользуются, накладывают разновески или взвешиваемые пред​меты.

Правила взвешивания на аналитических весах.

1. Запрещено нагружать весы сверх установленной нормы;

2. Ставить предметы и разновески на чашки весов или снимать их с ча​шек разрешается только после арретирования весов. Рукоятку арретира поворачивать плавно и осторожно;

3. Вещества взвешиваются только в специальной посуде (тигли, бюксы);

4. Запрещено ставить на чашки весов горячие, влажные или грязные пред​меты, а так же просыпать или проливать реактивы внутри витрины ве​сов;

5. Весы нельзя сдвигать;

6. Вещества, выделяющие пары или газы взвешивают в герметично закры​той посуде;

7. Для уменьшения влияния погрешностей на результаты опыта все взвеши​вания проводятся на одних и тех же весах, с использованием одного и того же разновеса.

8. По окончании работы весы должны быть арретированы, взвешиваемый предмет и разновески убраны с чашек весов, дверцы закрыты, малый и большой лимбы поставлены в нулевое положение, штепсельная вилка вынута из розетки.
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Рис. 2. Технохимиче​ские весы
Технохимические весы используют для технических анализов, взвешивания химиче​ских реактивов и других целей. Точность весов этого вида может лежать в диапазоне от 1г до 0,001г, однако чаще всего пользуются весами с точностью 0,01г.

Технохимические весы состоят из коро​мысла (2), на котором закреплены три призмы: две, обращенные ребром вверх на концах ко​ромысла и одна, обращенная ребром вниз по​середине. Средней призмой коромысло опира​ется на площадку, закрепленной на центральной колонке весов. С помощью серег чашки весов (4) подвешены на концевые призмы. Для определения со​стояния равновесия служат стрелка (8) и шкала с делениями (6). Весы имеют арретир (7). Арретир приподнимает коромысло с чашками весов, освобождая призмы от контакта с площадками. Это защищает призму от преждевременного изнашивания и прекращает качания коромысла. Нерабо​тающие весы всегда должны быть арретированы. Весы смонтированы на площадке, снабженной установочными винтами (5), которые служат для настройки весов по отвесу (3). В случае если площадка весов установлена горизонтально, острие отвеса совпадает с острием неподвижного конуса на площадке. На концах коромысла имеются 2 балансировочные гайки (1), вращением которых весы корректируются до начала взвешивания, так чтобы при качании коромысла стрелка отклонялась влево и вправо на оди​наковое число делений шкалы (6).

Правила взвешивания на технохимических весах.

1. Перед началом работы весы переводят в рабочее положение плавным поворотом арретирующего устройства по часовой стрелке;
2. Запрещается ставить на чашки весов горячие или грязные предметы;
3. Разновески брать только пинцетом;
4. Предметы и разновески взвешивать только при арретированных ве​сах;

5. На левую чашку весов кладут взвешиваемые предметы. На правую чашку весов кладу разновески до тех пор, пока весы не уравновесятся. Масса взвешиваемого предмета равна суммарной массе разновесок;

6. По окончании работы весы должны быть арретированы, а разновески возращены на место.
Занятие №2

Физические методы измерения.

        Физические методы измерения – совокупность методов качественного и количественного анализа,  основанных на измерении физических характери​стик вещества, определяющих химическую специфичность определяемых элементов.

Физические методы анализа подразделяют на:

1) Спектроскопические методы;

2) Ядерно-физические методы;

3) Радиохимические методы.

        Благодаря спектроскопическим методам изучают химический состав, структуру поверхности, и распределение заполненных и незаполненных энергетических поверхностных уровней, степени окисления поверхностных молекул и химической активности поверхности или молекул, расположенных на поверхности, о характеристике связей системы твердое тело – адсорбат.

        Ядерно-физические методы дают количественное определение содержа​ния искомого соединения в пробе независимо от его химических связей.  Данные методы основаны на облучении исследуемого образца потоками воз​буждающего излучения и затем регистрации возникающего вторичного из​лучения атомов образца.

        С помощью радиохимических методов анализа выделяют и исследуют свойства радиоактивных элементов и изотопов. Методы основаны на выделении радионуклидов в радиохимически чистом состоянии из сложных по составу образцов с последующим измерением альфа-, бета- и гамма-излучения с помощью соответствующей радиометрической аппаратуры.
Измерения. Классификация измерений.

            Основной задачей физического эксперимента является измерения физических величин для их анализа и установления взаимосвязи между ними.  Физическая величина является одним из свойств физического объекта. Физические величины характеризуют различные объекты, явления и процессы. Измерением физической величины называют совокупность операция  для нахождения значения искомой величины с помощью специальных технических средств (средств измерений). 

           Измеряемая физическая величина является произведение числового значения на единицу физической величины:  

Q = Nq,
где Q – измеряемая физическая величина;

N – числовое значение физической величины, которым определяют соотношение измеряемой физической величины и единицы, использованной при измерениях;

q – единица физической величины.
          Из данного уравнения следует, что в основе любых измерений лежит сравнение исследуемой физической величины с аналогичной величиной определенного размера, принятой за единицу.

            Для систематизации подхода к измерению, для выявления и оценки погрешностей, прежде всего, необходимо классифицировать сами измерения. Измерения классифицируются по следующим альтернативным парам:

1.) По способу получения результата:

· прямые и косвенные измерения,

· совместные и совокупные измерения.

Прямое измерение – измерение, при котором непосредственно получают искомое значение физической величины.

Косвенное измерение – измерение, при котором искомая величина вычисляется по результатам измерений других величин.

Совместное измерение – измерение, которое производятся одновременно над двумя или несколькими неодноименными величинами для нахождения зависимости между ними. 

Совокупное измерение – измерение, при котором значения измеряемых величин определяют по результатам повторных измерений одной или нескольких одноименных величин при различных сочетаниях мер или этих величин. Значение искомой величины определяют решением системы уравнений, составляемых по результатам нескольких прямых измерений.

2.) По используемым размерам единиц:

· абсолютные и относительные измерения.
Абсолютное измерение – измерение, основанное на прямых измерениях одной или нескольких основных величин или на использовании значений физических констант.
Относительное измерение – измерение, целью которых является сравнение искомой величины с одноименной величиной, играющей роль единицы или принятой за исходную.

3.) По количеству измерений:

· однократные и многократные.

Однократное измерение – измерение, произведенное один раз.

Многократное измерение – измерение, состоящее из ряда однократных измерений. 

4.) По характеру изменения величины:

· статические и динамические.

Статическое измерение – измерение, в ходе которого измеряемая величина не изменяется на протяжении времени измерения.

Динамическое измерение – измерение, в ходе которого измеряемая величина изменяется во времени.

5.) По точности измерения величины:

· равноточные и неравноточные.

Равноточные измерения – это серия измерений с практически одинаковыми погрешностями.


Неравноточные измерения – это серия измерений с различающимися погрешностями.

Методы измерений

Методом  измерений называют совокупность способов применения принципов и средств измерений.

В зависимости от способа определения значения искомой величины выделяют два основных метода:

· метод непосредственной оценки;

· метод сравнения с мерой.

 
Метод непосредственной оценки основан на том, что значение величины определяют непосредственной по показывающему средству измерений. Сущность метода заключается в сопоставлении измеряемой величины с мерой, принятой за единицу. В данном случае мера «заложена» в измерительный прибор опосредовано. Прибор осуществляет преобразование входного сигнала измерительной информации, в результате которого происходит оценка ее значения. Описание метода можно формально представить в следующей форме:

 





Q = x,
где Q – измеряемая величина,

      х – показания средства измерений.


Метод сравнения с мерой характерен тем, что измеряемую величину сравнивают с известной величиной, воспроизводимой мерой. Формально метод описывают выражением:

       Q = х + Хм, 

где Q –  измеряемая величина,

      х – показания средства измерения,

      Хм  – величина, воспроизводимая мерой.

  
Сравнения проводят разными способами, поэтому метод сравнения с мерой имеет ряд разновидностей:

· Дифференциальный метод основан на том, что измеряемую величину сопоставляют с однородной величиной, имеющей известное значение, незначительно отличающееся от значения измеряемой величины, и при котором измеряется разность между этими двумя величинами. Повышение точности метода зависит от уменьшения разности между  измеряемой и известной величинами.

· Нулевой метод – метод, в ходе которого результирующий эффект воздействия величин на прибор сравнения доводят до нуля.
· Метод совпадений – метод, при котором разность между измеряемой величиной и величиной, воспроизводимой мерой, определяют, применяя совпадения отметок шкал или же периодических сигналов.

· Метод измерений замещением – метод, с помощью которого измеряемую величину замещют мерой с известным значением величины
· Метод противопоставления основан на том, что измеряемая величина и величина, воспроизводимая мерой, одновременно воздействуют на прибор сравнения, с помощью которого устанавливают соотношение между этими величинами;
· Метод измерений дополнением – метод, при котором значение измеряемой величины дополняют мерой этой же величины с таким расчетом, чтобы на прибор сравнения воздействовала их сумма, равная заранее заданному значению.
В зависимости от способа получения измерительной информации выделяют два метода:

· Контактный метод измерений, характеризуется тем, что чувствительный элемент устройства приводится в контакт с объектом измерения. 
· Бесконтактный метод измерений, характеризуется тем, что чувствительный элемент средства измерений не приводится в контакт с объектом измерения. 

Погрешности измерений. Виды погрешности.


Погрешностью измерений называют отклонение результата измерений от истинного значения измеряемой величины. Причиной появления погрешности является ограниченная точность изготовления средств измерения, влияние внешних условий, при которых производится измерение, действие экспериментатора (различное положение глаза, запаздывание с включением секундомера и т.п.).

Различают абсолютные погрешности измерения, которые выражаются в единицах измеряемой величины, и относительные погрешности измерения, определяемые как отношение абсолютной погрешности измерения к истинному значению измеряемой величины.

Абсолютная погрешность выражается как разность между значением, полученным при измерении и ее истинным значением:

                                 ∆ = x - xu   ,

где ∆ — абсолютная погрешность измерения;

      x— значение, полученное при измерении; 

      xu — истинное значение измеряемой величины; 

Относительную погрешность часто выражают в процентах истинного значения измеряемой величины,  
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 где δ – относительная погрешность.

В зависимости от характера проявления погрешности делят на систематические, случайные и грубые (промахи).
Систематическая погрешность – это составляющая погрешности измерения, остающаяся неизменной или же закономерно изменяющаяся при повторных измерениях одной и той же величины. Предпосылкой возникновения таких погрешностей являются неисправности измерительной аппаратуры, несовершенство метода измерений, некорректная установка измерительных устройств и отступление от нормальных условий их работы, особенности самого оператора. 

Случайная погрешность – это составляющая погрешности измерения, изменяющаяся случайным образом при повторных измерениях одной и той же величины. Наличие случайных погрешностей выявляется при проведении ряда измерений этой величины, когда оказывается, что результаты измерений не совпадают друг с другом. Нередко случайные погрешности проявляются из-за одновременного действия многих независимых причин, каждая из которых в отдельности мало влияет на результат измерения. 
Грубая погрешность – это погрешность, значение которой существенно выше ожидаемой. Такую погрешность легко обнаружить по резкому отклонению получившихся результатов анализов от ожидаемых, иногда превышающих 100%. Обнаружить и исключить грубую погрешность помогает дублирование или повторное выполнение анализа.

В зависимости от последовательности причины возникновения различают:

· Инструментальная погрешность - составляющая погрешности измерения, зависящая от погрешностей применяемых средств. Эти погрешности определяются качеством изготовлении самих измерительных устройств.

· Погрешность метода измерения - составляющая погрешности измерения, вызванная несовершенством метода измерений.

· Погрешность настройки - составляющая погрешности измерения, образующаяся по причине несовершенства осуществления процесса настройки.

· Погрешность отсчёта - составляющая погрешности измерения, вызванная недостаточно точным считыванием показаний средств измерений. Погрешность возникает из-за видимого изменения относительных положений отметок шкалы вследствие перемещения глаза наблюдателя.

· Погрешность поверки - составляющая погрешности измерений, являющаяся следствием несовершенства поверки средств измерений. Погрешности от измерительного усилия действуют в случае контактных измерительных приборов. При оценке влияния измерительного усилия на погрешность измерения, необходимо выделить упругие деформации установочного узла и деформации в зоне контакта измерительного наконечника с деталью.
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