5.
Pyknometrické stanovenie hustoty kvapalín
Hustota  ρ je hmotnosť objemovej jednotky látky, je definovaná podielom jej hmotnosti m a objemu V
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Hustota všetkých látok závisí od teploty a tlaku. Pri tuhých a kvapalných látkach berieme do úvahy len vplyv teploty, lebo vplyv tlaku je vzhľadom na ich nízku stlačiteľnosť minimálny. Preto pri údajoch o hustote sa musí uvádzať teplota merania.

Pre výpočet hustoty určitej látky potrebujeme zistiť jej hmotnosť a objem. Hmotnosť určíme vážením na analytickej váhe, spôsob určenia objemu závisí najmä od druhu látky  a od pomôcok, ktoré máme k dispozícii. Objem telies s jednoduchými geometrickými tvarmi môžeme vypočítať z rozmerov. V prípade kvapalín a nepravidelných telies  určujeme objem nepriamo – napr. vážením (pyknometrické stanovenie) alebo odmeraním objemu telesom vytlačenej kvapaliny.

Pyknometer (Obr. 28) je sklenená nádobka, zvyčajne tvaru banky, prispôsobená na presné určenie objemu kvapaliny. Vždy rovnaké naplnenie kapilárneho pyknometra je zabezpečené zabrúsenou zátkou s kapilárou, ktorou po uzatvorení vytečie nadbytočná kvapalina. Ak je pyknometer naplnený kvapalinou bez vzduchových bublín po koniec kapiláry a je dosucha poutieraný, vždy obsahuje rovnaký objem kvapaliny.
Pyknometrické stanovenie hustoty kvapalín sa zakladá na presnom určení objemu pyknometra pomocou kvapaliny so známou hustotou (napr. destilovaná voda) a na následnom určení hmotnosti meranej kvapaliny umiestnenej do pyknometra (objem meranej kvapaliny je taký istý ako vypočítaný objem pyknometra).

Podstatou pyknometrického stanovenia hustoty tuhej látky  je zistenie hmotnosti a objemu vzorky bez pórov, preto treba v prípade pórovitej látky vzorku vysušiť a rozdrviť na zrná menšie ako 0,063 mm. Metóda nie je vhodná pre povrchovo aktívne látky, treba použiť kvapalinu inertnú k meranej látke a málo prchavú.

 Objem vzorky sa stanoví v pyknometri tak, že pyknometer s naváženou vzorkou sa doplní kvapalinou známej hustoty a znova sa odváži. Presný objem, tzv. vodná hodnota pyknometra, sa zistí stanovením hmotnosti destilovanej vody potrebnej na vyplnenie prázdneho pyknometra.

Po naplnení pyknometra vzorkou a kvapalinou treba zo vzorky odstrániť  všetok vzduch: krúživými pohybmi sa obsah pyknometra premiešava, mierne sa pyknometrom poklepáva, prípadne sa vzduch odsáva. Základnou požiadavkou pri meraní je dôsledné temperovanie pred každým vážením. Na meranie sa najčastejšie používa destilovaná voda, xylén, petrolej a pod.
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	Obr. 28 Pyknometer


Zadanie:

1. Vypočítajte hustoty dvoch rôzne koncentrovaných roztokov NaCl a podľa chemických tabuliek určite hmotnostné % NaCl v obidvoch roztokoch

2. Vypočítajte hustotu vzorky tuhej látky a porovnajte s tabuľkovou hodnotou hustoty danej látky. 

Pomôcky a chemikálie:

Pyknometer, lievik, analytická váha, teplomer

Roztoky NaCl, destilovaná H2O, vzorka tuhej látky
Pracovný postup:
Stanovenie hustoty roztokov NaCl

1. Odvážime suchý prázdny pyknometer (so zátkou) a zapíšeme jeho hmotnosť m1.

2. Odvážime pyknometer naplnený destilovanou vodou (pozri odsek „Pyknometer“), hmotnosť m2. Hmotnosť destilovanej vody bude mv = m2 – m1.
3. Odmeriame teplotu destilovanej vody t a podľa Tab.1 určíme jej hustotu ρv .
Tab.1  Hustota destilovanej vody  ρv (g cm-3) pri rôznych teplotách t ( 0C )

	Teplota  t ( 0C)


	Hustota ρv (g.cm-3)

	16
	0,998970

	17
	0,998801

	18
	0,998622

	19
	0,998432

	20
	0,998230

	21
	0,998019

	22
	0,997797

	23
	0,997565

	24
	0,997323

	25
	0,997071


4. Vypočítame presný objem pyknometra: 
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5. Odvážime pyknometer naplnený roztokom NaCl, zapíšeme hmotnosť m3. Hmotnosť roztoku bude mr = m3 – m1.
6. Vypočítame hustotu roztoku ρr
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7. Podobným postupom (body 5 a 6) určíme hustotu druhého roztoku NaCl. (Pre presný výpočet musí byť teplota destilovanej vody a vzoriek rovnaká, pre bežné merania postačuje, ak rozdiel teplôt nie je väčší ako 2 °C).
8. Na základe vypočítaných hustôt určíme pomocou chemických tabuliek hmotnostné % NaCl  obidvoch roztokov.

Pozn:

Roztoky NaCl na stanovenie hustoty sa nevylievajú, sú určené na opakované použitie!!
Stanovenie hustoty tuhej látky
1. Odvážime suchú vzorku tuhej látky (mt).
2. Odvážime pyknometer naplnený destilovanou vodou a zapíšeme hmotnosť m2 (ak používame ten istý pyknometer ako pri stanovovaní hustoty kvapaliny, môžeme použiť tú istú hodnotu m2).
3. Do pyknometra naplneného destilovanou vodou vložíme odváženú vzorku tuhej látky (mt), pyknometer doplníme vodou, uzavrieme (podľa odseku „Pyknometer“) a odvážime – m4. 
4. Odmeriame teplotu destilovanej vody a podľa tab. 1 určíme jej hustotu ρv..
5. Podľa nasledujúceho vzťahu vypočítame hustotu vzorky tuhej látky ρt:
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kde mt je hmotnosť vysušenej vzorky tuhej látky [g],


m2 je hmotnosť pyknometra s destilovanou vodou [g]


m4 je hmotnosť pyknometra so vzorkou naplneného destilovanou vodou [g]


ρv je hustota destilovanej vody pri aktuálnej teplote [g.cm-3]
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