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            Kalibracija volumetrijskih sudova Branko Zdravković, profesor hemije Leskovac, 2013. godine Strana 1 od 23 Uvod Volumetrijska merenja spadaju u osnovne laboratorijske aktivnosti. Za tu svrhu proizvode se različiti volumetrijski instrumenti. Instrumenti izrađeni od stakla nazivaju se volumetrijskim sudovima. U ovu kategoriju spadaju: odmerni sudovi, volumetrijske i graduisane pipete, birete, menzure i piknometri. Pored ovih postoji veliki broj mernih instrumenata izrađenih od stakla za specifične namene, ali o njima ovde neće biti govora. Čaše i erlenmajeri imaju aproksimativnu graduaciju i ne spadaju u mernu opremu, već u laboratorijske sudove, koji ne podležu kalibraciji. Svi volumetrijski instrumenti izrađuju se i kalibrišu u skladu sa odgovarajućim standardima. Države, uglavnom, imaju jedan regulatorni standard: BS u Engleskoj, DIN u nemačkoj. U Sjedinjenim američkim državama postoje tri standardizaciona tela: USP, ASTM i ACS. Opšte prihvaćeni međunarodni standard u Evropi je ISO (International Standars Organization). BS standard je praktično kopija ISO standarda. Od izuzetne važnosti za tačnost analitičkih rezultata je, ne samo tačnost volumetrijskih instrumenata već i pravilan način njihove primene. Mada je način korišćenja volumetrijskih sudova opšte poznat, jer se uči u odgovarajućim stručnim školama, proizvođači ukazuju na detalje koji mogu izazvati dvoumljenje. Ove sugestije su bitne kako za pravilnu primenu volumetrijskih sudova, tako i za njihovu proveru (kalibraciju). Ovo se, pre svega, odnosi na primenu volumetrijskih (trbušastih) pipeta. U novije vreme staklene volumetrijske sudove, pipete i birete, sve više istiskuju manuelni, elektronski i automatizovani volumetrijski instrumenti: pipetori, dispenzeri, birete, automatske jedinice...Ovi instrumenti, kad god mogu da se primene, imaju prednost nad volumetrijskim sudovima. Mana ovih uređaja i aparata je što ne razlikuju tečnost od vazduha, pa je nužan oprez pri radu. Njihova visoka cena je najčešći ograničavajući faktor masovne upotrebe. Izrada volumetrijsih sudova Volumetrijski sudovi se izrađuju od kvalitetnog, tzv. laboratorijskog stakla odgovarajućim postupkom. Posebna pažnja se poklanja hemijskoj čistoći stakla od koga se proizvodi izrađuju. U stres postupku hlađenja/zagrevanja stabilizuju se mehaničke osobine stakla i termička dilatacija. U fazi štampanja oznaka volumetrijski sudovi se, zavisno od tipa stakla, zagrevaju na 400 do 450 ºC. Laboratorijsko staklo ima veliku termičku stabilnost, vrlo je inertno na vodu, rastvore soli, kiseline, alkalije i organske rastvarače. Nagriza ga jedino fluorovodonična kiselina kao i na visokim temperaturama jake alkalije i koncentrovana fosforna kiselina. Vrela fluorovodonična kiselina brzo rastvara staklo. Volumetrijski sudovi se mogu sušiti u sušnici do 180 ºC bez opasnosti od promene zapremine, ali se nikada ne trebaju izlagati visokim temperaturama. Za izradu laboratorijskog posuđa koriste se dve vrste stakla:  soda-lime staklo, tzv. AR-Glas ® i  borsilikatno staklo, Boro 3.3, Boro 5.4. AR-glas ® je oznaka za Soda-lime staklo, laboratorijsko staklo dobrih fizičkih i hemijskih oso- bina. Primenjuje se za izradu proizvoda koji se kraće izlažu delovanju hemikalija i ograničeno izlažu termalnom stresu. Od ovog stakla proizvode se: pipete, cevi, epruvete za biološke kulture i dr. 
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Uvod

Volumetrijska merenja spadaju u osnovne laboratorijske
aktivnosti. Za tu svrhu proizvode se razliiti volumetrijski
instrumenti. Instrumenti izraeni od stakla nazivaju se
volumetrijskim sudovima. U ovu kategoriju spadaju: odmerni sudovi,
volumetrijske i graduisane pipete, birete, menzure i piknometri.
Pored ovih postoji veliki broj mernih instrumenata izraenih od
stakla za specifine namene, ali o njima ovde nee biti govora. ae i
erlenmajeri imaju aproksimativnu graduaciju i ne spadaju u mernu
opremu, ve u laboratorijske sudove, koji ne podleu kalibraciji.

Svi volumetrijski instrumenti izrauju se i kalibriu u skladu sa
odgovarajuim standardima. Drave, uglavnom, imaju jedan regulatorni
standard: BS u Engleskoj, DIN u nemakoj. U Sjedinjenim amerikim
dravama postoje tri standardizaciona tela: USP, ASTM i ACS. Opte
prihvaeni meunarodni standard u Evropi je ISO (International
Standars Organization). BS standard je praktino kopija ISO
standarda. Od izuzetne vanosti za tanost analitikih rezultata je,
ne samo tanost volumetrijskih instrumenata ve i pravilan nain
njihove primene. Mada je nain korienja volumetrijskih sudova opte
poznat, jer se ui u odgovarajuim strunim kolama, proizvoai ukazuju
na detalje koji mogu izazvati dvoumljenje. Ove sugestije su bitne
kako za pravilnu primenu volumetrijskih sudova, tako i za njihovu
proveru (kalibraciju). Ovo se, pre svega, odnosi na primenu
volumetrijskih (trbuastih) pipeta.

U novije vreme staklene volumetrijske sudove, pipete i birete,
sve vie istiskuju manuelni, elektronski i automatizovani
volumetrijski instrumenti: pipetori, dispenzeri, birete, automatske
jedinice...Ovi instrumenti, kad god mogu da se primene, imaju
prednost nad volumetrijskim sudovima. Mana ovih ureaja i aparata je
to ne razlikuju tenost od vazduha, pa je nuan oprez pri radu.
Njihova visoka cena je najei ograniavajui faktor masovne
upotrebe.

Izrada volumetrijsih sudova

Volumetrijski sudovi se izrauju od kvalitetnog, tzv.
laboratorijskog stakla odgovarajuim postupkom. Posebna panja se
poklanja hemijskoj istoi stakla od koga se proizvodi izrauju. U
stres postupku hlaenja/zagrevanja stabilizuju se mehanike osobine
stakla i termika dilatacija. U fazi tampanja oznaka volumetrijski
sudovi se, zavisno od tipa stakla, zagrevaju na 400 do 450 C.

Laboratorijsko staklo ima veliku termiku stabilnost, vrlo je
inertno na vodu, rastvore soli, kiseline, alkalije i organske
rastvarae. Nagriza ga jedino fluorovodonina kiselina kao i na
visokim temperaturama jake alkalije i koncentrovana fosforna
kiselina. Vrela fluorovodonina kiselina brzo rastvara staklo.

Volumetrijski sudovi se mogu suiti u sunici do 180 C bez
opasnosti od promene zapremine, ali se nikada ne trebaju izlagati
visokim temperaturama.

Za izradu laboratorijskog posua koriste se dve vrste stakla:

soda-lime staklo, tzv. AR-Glas i borsilikatno staklo, Boro 3.3,
Boro 5.4.

AR-glas je oznaka za Soda-lime staklo, laboratorijsko staklo
dobrih fizikih i hemijskih oso-bina. Primenjuje se za izradu
proizvoda koji se krae izlau delovanju hemikalija i ogranieno izlau
termalnom stresu. Od ovog stakla proizvode se: pipete, cevi,
epruvete za bioloke kulture i dr.
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DURAN je Borsilikatno staklo tipa BORO 3.3, specifikovano prema
ISO 3585. Tipian sastav ovog stakla je: 80,4 % SiO2, 13,0 % B2O3,
4,2 % Na2O i 2,4 % Al2O3. Ovo staklo omekava na 520C, specifine
teine 2,23 g/cm3. Staklo tipa BORO 5.4 je slinog sastava.

Borsilikatna stakla se odlikuju veoma visokom otpornou prema
hemikalijama, visokom vrstinom, malim koeficijentom irenja, pa
imaju viestruku primenu. Od borsilikatnog stakla proizvode se:
odmerni sudovi, menzure, birete, ae, erlenmajeri, baloni, boce sa
ravnim dnom, elementi za laboratorijske aparature i dr.

Oznaavanje volumetrijskih sudova

Nacionalnim i meunarodnim standardima (ISO, DIN, BS, USP, GOST)
definisan je materijal od koga se volumetrijski sudovi mogu
izraivati, kao i minimum oznaka koje moraju biti ispisane na
sudovima. Pored obavezujuih, proizvoai ispisuju i posebne oznake
kvaliteta i usklaenosti sa pojedinim standardima, istiui svoj
brend. Na volumetrijskim sudovima mora da postoji oznaka:

proizvoaa, nominalne zapremine, jedinice u kojoj je zapremina
izraena, klase kvaliteta, referentne temperature kalibracije, naina
kalibracije (In, Ex), vreme ekanja, na pipetama i biretama, veliina
podeoka za graduisanu opremu, oznaka standardnog zatvaraa, na
odmernim sudovima.

Pored ovih korisno je da postoji: tolerancija, oznaka vrste
laboratorijskog stakla, drave porekla, oznaka referentnog
standarda, serijski broj i dr.

Odmerni sudovi

Odmerni laboratorijski sudovi predstavlju fundamentalnu opremu
za pripremanje volumetrijskih rastvora i reagenasa, za tana
razblaivanja rastvora, za tano odmeravanje zapremine i dr.

Internacionalna organizacija je standardom ISO 1042 precizno
uredila ovu oblast.

Jedinica zapremine je mililitar (ekvivalent cm3), a odmerni
sudovi se izrauju u zapreminama od: 1, 2, 5, 10, 20, 50, 100, 200,
250, 500, 1000, 2000 i 5000 mililitara.

Standardna referentna temperatura kalibracije je 20C.

Materijal od koga su izraeni odmerni sudovi mora biti u skladu
sa ISO 3585.

Odmerni sudovi se kalibriu na uliv, zato na njima stoji oznaka
In(ili TCod engleskog to contain). Proizvode se sudovi `A i `B
klase. Sudovi `B klase imaju dvostruko veu toleranciju od sudova `A
klase.

Odmerni sudovi se izrauju u standardnom krukastom obliku, mada
sudovi manjih zapremina, zbog vee stabilnosti, mogu biti izraeni u
trapezoidnom obliku. Grli i zatvara odmernih sudova su, takoe,
standardizovani. Zatvara moe biti od stakla ili od
polipropilena.
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Iako su svi elementi odmernih sudova standardizovani, primetno
je arenilo u broju cifara kojima je oznaena tolerancija, to stvara
ozbiljan problem u proceni kvaliteta sudova. Na tritu postoje
odmerni sudovi bez oznake merodavnog standarda. U primeni sudova u
laboratorijskom radu upadljiva je nepodudarnost polipropilenskih
zatvaraa razliitih proizvoaa.

Pipete

Pipete su volumetrijski sudovi namenjeni za tano prenoenje
rastvora/tenosti.

U principu postoje tri vrste pipeta: volumetrijske (trbuaste),
graduisane i mikropipete. Volumetrijske pipete se izrauju u
nominalnim zapreminama od 1 do 100 ml. Kalibracija ovih pipeta vri
se na `izliv to znai da se iz njih moe ispustiti navedena zapremina
tenosti. Ove pipete mogu imati jednu ili dve kalibracione marke.
Pipete sa jednom kalibracionom markom mogu biti kalibrisane tako da
pri isputanju mali deo tenosti zaostaje u kapilarnom vrhu; one se
oznaavaju sa `Ex (ili `TDod engleskog to deliver) ili da se
zaostala tenost potpuno izduva; one se pored `Ex oznaavaju i sa
`Blowout.

Graduisane pipete se izrauju u vie raliitih varijanata nominalne
zapremine od 0,2 do 50ml. Mogu biti kalibrisane na `potpun ispust,
kao volumetrijske pipete sa jednom markom, ili na `delimian ispust,
kao volumetrijske pipete sa dve marke. Graduacija moe biti ispisana
od gornje marke prema vrhu ili obrnuto.

Mikropipete se izrauju do zapremine od 200 l. Izrauju se od
kapilarnih cevi, a kalibriu na `uliv, tako da se nominalna
zapremina dobija izduvavanjem pipete.

Pipete su namenjene za tano odmeravanje zapremine. U tom cilju
standardizovani su svi bitni parametri: materijal od koga se pipete
izrauju, nain na koji se kalibriu, nain na koji se oznaavaju, kao i
nain na koji se vri provera tanosti (kalibracija). Takoe,
definisani su potrebni termini i postavljeni odgovarajui
standardi.

Kod svih pipeta, kada se sadraj ispusti, bilo kap po kap ili
ubrzano, a sa zidova slije sva tenost, u vrhu pipete dolazi do
zadravanja izvesne zapremine tenosti. Koliina zaostale tenosti
zavisi od prenika i oblika vrha pipete. Ova tenost se dri
kapilarnom silom vrha na koju utie povrinski napon i gustina
tenosti. Visina tenosti u kapilarnom vrhu, a time i zaostala
zapremina, zavisi od vrste tenosti. Pipete manjih zapremina
razliitih proizvoaa imaju vrhove razliitog oblika. To uslovljava da
koliina zaostale tenosti u kapilarnom vrhu pipeta iste nominalne
zapremine nije istovetna.

Dimenzije i oblik vrha pipete razliite su za pipete razliite
nominalne zapremine. Koliina zaostale tenosti je vea u pipetama ueg
kapilarnog vrha. Postoji znaajna varijacija u koliini zaostale
tenosti u zavisnosti od vrste tenosti. Procentno uee zaostatka vee
je u pipetama manje nominalne zapremine.

Prilikom pipetiranja, zbog osobina kvaenja, vrh pipete treba da
dodiruje staklenu a ne plastinu povrinu suda. Najbolje kvaenje
postie se na lifovanom delu suda. Sve ove injenice moraju da se
sagledaju radi pravilne primene volumetrijskih pipeta, imajui u
vidu da su pipete kalibrisane vodom.

Volumetrijske pipete klase `AS za brzu isporuku, praktino su
nesigurne za upotrebu jer, pored idealne istoe pipete, potrebna je
precizna kontrola vremena isporuke (isputanja) i vremena ekanja,
pre zavretka procesa pipetiranja. Praktino je veoma teko ispotovati
sve ove zahteve. Za jednostavniji, taan, rutinski rad pogodnije su
pipete klase `A ili blowoutpipete, kao i pipete sa dve marke.
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Primena volumetrijskih sudova

Za pravilan i bezbedan rad, kao i dui vek trajanja
volumetrijskih sudova, pri upotrebi je pored ostalog potrebno znati
i sledee:

Zbog razliitog koeficijenta irenja samog suda i rastvora,
najtaniji analitiki rezultati se postiu ako se standrdni rastvori
pripremaju na istoj temperaturi na kojoj e se rastvor i
koristiti.

Odmerne sudove ne treba jae zagrevati, a posle blagog zagrevanje
sud treba ohladiti do sobne temperature pre nego to se dopuni do
kalibracione marke.

Kada se vrsta supstanca unosi u odmerni sud potrebna je da sva
padne na dno suda, ostatak se spere sa grlia i otpone rastvaranje.
Zagrevanje treba vriti u vodenom kupatilu.

Prilikom pripreme koncentrovanih rastvora alkalnih hidroksida,
kada se rastvaranje vri uz hlaenje pri emu je rastvaranje oteano
bez poveanja temperature, vrlo je vano krenuti sa mukanjem odmah po
dodatku vode i ne dozvoliti slepljivanje baze za dno suda.
Rastvaranje alkalnih hidroksida u vodi je vrlo egzotermna reakcija,
a visoka temperatura na dodiru stakla i jo rastvarajue alkalije
omoguava da alkalija oteti sud.

Prilikom pripreme rastvora u odmerni sud skoro do pola treba
uliti rastvara, supstancu rastvoriti, zatim nastaviti sa dodavanjem
rastvaraa uz povremeno mukanje sve dok se nivo ne priblii
kalibracionoj liniji na grliu suda. Dopunjavanje do kalibracione
marke se izvri dodavanjem rastvaraa pipetom ili pric bocom. Odmerni
sud se dri u vertikalnom poloaju a menisk posmatra u nivou oka.

Posle dopunjavanja do crte, da bi se izmeala tenost i u grliu
odmernog suda, treba pritisnuti zapua i vie puta sud okrenuti
naopako.

Odmerni sudovi se ne koristite za uvanje rastvora.

Za veinu analitikuh tehnika (posebno za: AAS, ICP i sl.) je
nepovoljno korienje ogrebanih sudova, jer na mestima oteenja dolazi
do taloenja analita, pogotovu ako je vreme zadravanja due.

Za pravilnu primenu volumetrijskih sudova, u prvom redu pipeta,
od sutinske vanosti je poznavanje naina proizvoake kalibracije.

I pored besprekorne kalibracije, najvea tanost u laboratorijskom
radu postie se korienjem volumetrijskih sudova na temperaturi
bliskoj temperaturi kalibracije.

Promena zapremine volumetrijskih sudova sa promenom temperature
bitno se razlikuje od koeficijenta irenja samog rastvora. Primera
radi: sudovi od borsilikatnog stakla menjaju zapreminu za priblino
0,001% po stepenu; razblaeni vodeni rastvori menjaju zapreminu za
0,025% po stepenu, glacijalna siretna kiselina za 0,11%, a neki
organski rastvarai pokazuje jo veu promenu zapremine sa
temperaturom.

Sudovi izraeni od plastike imaju vei koeficijent irenja od
staklenih.

Termini i definicije

Volumetrijski sudovi - su merni laboratorijski aparati izraeni
od stakla. Ovu grupu ine: volumetrijske (trbuaste) i graduisane
pipete, birete, menzure, odmerni sudovi i piknometri. Osim stakla,
volumetrijski sudovi se izrauju i od razliitih vrsta plastike.

ISO - (International Standars Organization) su meunarodni
standardi koji se primenjuju u vie od 30 evropskih drava, kao i u
Srbiji; izdaju se na engleskom, nemakom i francuskom jeziku.
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Drave lanice ispred oznake internacionalnog standarda dodaju
svoju odrednicu; Institut za standardizaciju Srbije dodaje: SRPS
EN. Druge drave su kao odrednicu zadrale svoj nacionalni standard:
BS u Engleskoj ili DIN u Nemakoj.

Rusija primenjuje svoj standard, GOST. Na teritoriji Azije
primenjuju se, uglavnom, DIN standardi. U Sjedinjenim amerikim
dravama primenjuju se, uglavnom, USP standardi.

Tolerancija - je maksimalna dozvoljena zapreminska greka u
kalibraciji pri proizvodnji sudova. Ona predstavlja stepen tanosti
volumetrijskih sudova. Tolerancija pojedinih vrsta i klasa
volumetrijskih sudova definisana je odgovarajuim ISO ili
nacionalnim standardima.

Klase sudova `A, `AS, `B: - prema stepenu tolerancije (tanosti)
volumetrijski sudovi se dele na klasu `A i klasu `B. Sudovi klase
`B imaju dvostruko veu toleranciju od sudova klase `A. Samo za
pipete, u okviru klase `A definisana je potklasa `AS gde `S oznaava
pipete za brzo ispustanje (od engleskog: swift delivery).

Oznaka`In ili `TC: - oznaka na volumetrijskim sudovima `In ili
`TC (od engleskog: to contain) ukazuje da je sud kalibrisan na
`uliv odnosno na zapreminu koju prima. Na ovaj nain su kalibrisani:
odmerni sudovi, menzure, piknometri i kapilarne pipete do 200
l.

Oznaka`Ex ili `TD: - oznaka na volumetrijskim sudovima `Ex ili
`TD (od engleskog: to deliver) oznaava da je sud kalibrisan na
`izliv, odnosno na zapreminu koju oslobaa pranjenjem. Na ovaj nain
su kalibrisane: volumetrijske (trbuaste) i graduisane pipete i
birete.

Vreme ispustanja: - eng. Delivery Time, je vreme u sekundama za
koje se specificirana zapremina tenosti iz pipete ili birete
ispusta po standardnom postupku. To je vreme za koje se menisk iz
pozicije gornje marke spusti u vrh pipete i nastane zastoj
(mirovanje).

Vreme ekanja: - eng. Waiting Time, je definisano vreme u
sekundama za koje se eka slivanje tenosti sa zidova pipete (birete)
pre oitavanja. Vreme ekanja poinje da se meri kada menisk u vrhu
pipete dospe u stanje zastoja (mirovanja). Za to vreme traje
slivanje tenosti sa zidova pipete pri emu dolazi do podizanja nivoa
meniska. Po isteku vremena ekanja slivena tenost se prikljui
prethodnoj dodirivanjem zida suda vrhom pipete. Vreme ekanja se
primenjuje na pipete klase `AS. Ako je vreme ekanja definisano na
15 sekundi, na pipeti je oznaeno sa: Ex + 15s.

Rekalibracija pipeta: - kao i ostali volumetrijski sudovi,
pipete su proizvoaki kalibrisane prema vodi, na 20C. Ako se pipete
koriste za druge tenosti, pojavljuje se netanost zbog razliite
zapremine zaostatka u kapilarnom vrhu. Odreenu zapreminu tenosti
zadre kapilarne sile vrha pipete. Zapremina ovog zaostatka zavisi,
od prenika i oblika kapilarnog vrha, od gustine i povrinskog napona
tenosti i drugih faktora. Iz ovih razloga postoji potreba za
rekalibracijom pipete na drugu tenost.

Oznaka `Blowout: - samo pipete koje pored oznake klase kvaliteta
imaju i ovu oznaku, pri upotrebi se izduvaju, tako da u kapilarnom
vrhu ne zaostane nimalo tenosti.

Kodni prstenovi: - radi lakeg izbora pri upotrebi na
standardizovanoj daljini od ruba (15-20 mm) volumetrijske i
graduisane pipete se oznaavaju kodnim prstenovima standardizovanih
boja (ISO 1769, Laboratory Glassware-Pipettes-Colour coding).

Oznaka proizvoaa: - na volumetrijskim sudovima postoji i oznaka
proizvoaa. Neki proizvoai ispisuju svoje pune nazive ( npr: BRAND -
Nemaka, ISOLAB - Nemaka, SCHOTT - Nemaka, SIMAX - eka, LABBOX -
panija, KARTELLI - Italija, GLASSCO - Indija, MEDIA - Zemun, VEGA -
Zagreb, Master GIS - Rumunija). Pojedini proizvoai utisnu samo
ig.
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Kalibracija volumetrijskih sudova

Volumetrijske sudove proizvoai kalibriu gravimetrijskom metodom
u strogo kontrolisanim ambijentalnim uslovima pomou automatskih
maina, vodom, na 20 C, uz primenu softvera, kao to su: PICASO ili
EASYCALTM. Ove maine postiu visoku tanost kalibracije do 0,003 % za
sudove `A klase.

Kalibracija koja se ovde opisuje izvodi se u adaptiranim
uslovima, raspoloivom analitikom opremom, u saglasnosti sa SRPS EN
ISO 4787 standardom.

Gravimetrijska provera tanosti volumetrijskih sudova se izvodi
na sobnoj temperaturi. Meri se mase vode, a stvarna zapremina suda
na 20 C izraunava se matematiki. Pri kalkulaciji se uzima u obzir
tip stakla (tip plastike, kod plastinih sudova) od koga je sud
napravljen, kao i meteoroloki uticaji.

Osnovni pristup kalibraciji

Kalibrisani sudovi klase `B mogu biti isto tako dobri kao i
sudovi klase `A.

Sudovi se kalibriu po prijemu od dobavljaa, a pre stavljanja u
upotrebu. Iz iste serije sudova jednog proizvoaa, iz razliitih
pakovanja, odabere se najmanje 3 suda i podvrgne kalibraciji.

Kalibriu se potpuno ispravni volumetrijski sudovi, bez okrznua
ili ogrebotina, sa jasno itljivim oznakama, graduacijom,
kalibracionim prstenovima i dr.

Sa volumetrijskog suda evidentiraju se svi podaci: nomunalna
zapremina, tolerancija, klasa tanosti, referentna temperatura
kalibracije, tip stakla (plastike) od koga je sud izraen, merodavni
standard izrade, proizvoa, serijski broj i dr. (Slika 1.)

Slika 1. Proizvoaki ispis na volumetrijskoj pipeti

Kod bireta i graduisanih pipeta navodi se minimalna graduacija.
Veliina minimalnog podeoka ukazuje na stepen tanosti, mada je
tanost vea.

Referentna temperature (20C) kalibracija (Ex ili TD)

vreme ekanja (15 sekunde)

ISO proizvoaki standard

Jedinica za izraavanje zapremine u analitikoj hemiji

Oznaka proizvoaa

Oznaka visoke klase kvaliteta

Nominalna zapremina

Tolerancija

Oznaka `A klase kvaliteta, oznaka `S za brzo

ispustanje

Drava proizvoaa

H - simbol zadovoljavanja posebnih normi,

kao DIN 12600
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Na pipetama ne postoji oznaka tipa stakla od koga su izraene.
Pipete se, uglavnom, izrauju od soda-lime stakla, premda neki
proizvoai koriste borsilikatno staklo. Zbog mogue razlike, treba
obratiti panju na standard koji proizvoa navodi.

Rekalibracija ve kalibrisanih volumetrijskih sudova je mogua na
posebno oznaenim sudovima, ija je dinamika upotrebe praena u duem
periodu. Ona se sprovodi sa posebnim ciljem (provera uticaja
hemikalija, uticaj sredstava za pranje i naina pranja, ogrebotine i
dr.).

Oitavanje meniska

Pravilno oitavanje meniska postie se postavljanjem
volumetrijskog suda u vertikalan poloaj, zatim se oko posmatraa
vodoravno usmerava prema menisku, pri emu se izbegava efekat
paralakse, koji se pojavljuje zbog refleksije sa povrine tenosti
(Slika 2. i Slika 3).

Slika 2. Izgled pravilnog meniska Slika 3. Menisk kod
Schellbach-ove trake

Menisk se moe uiniti bitno uoljivijim ako se tik iza suda u
blizini markirnog prstena postavi crni ili plavi papir (Slika
4).

Slika 4. Upotreba crnog ili plavog papira radi boljeg uoavanja
meniska

Crni ili plavi papir

Refleksija povrine tenosti

Markirni prsten Pravi poloaj meniska
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Tipovi volumetrijskih sudova

Volumetrijski sudovi koji se kalibriu na `uliv(`In ili `TC):

standardni i braon odmerni sudovi, plastini odmerni sudovi,
menzure, menzure za meanje, graduisane mikropipete do 0,2 ml,
piknometri.

Volumetrijski sudovi koji se kalibriu na `izliv(`Ex ili
`TD):

volumetrijske (trbuaste) pipete sa jednom i dve marke,
graduisane pipete, sa potpunim ispustom, graduisane pipete sa
deliminim ispustom, birete, svih vrsta, mikro birete, svih vrsta,
automatske birete, svih vrsta.

Materijal za izradu volumetrijskih sudova

Soda-lime staklo (AR-Glas):

volumetrijske (trbuaste) pipete, graduisane pipete.

Borsilikatno staklo 3.3 (DURAN):

odmerni sudovi, menzure, menzure za meanje, birete,
piknometri.

Plastini materijali (PP, PMP, PFA):

odmerni sudovi, menzure, pipete.

Napomena: etikete sa plastinih sudova ne treba skidati, jer je
esto samo na njima oznaen tip plastike od koje su izraeni.

Pranje volumetrijskih sudova

Sudovi se operu deterdentom i esmenskom vodom, runo ili mainski,
zatim se isperu destilovanom ili dejonizovanom vodom, i osue.

Radi obezmaivanja sudovi se mogu izloiti delovanju meavine
jednakih delova 1 M NaOH i rastvora 30 g/L KMnO4, u trajanju od 1
sata. Posle ispiranja, istaloeni MnO2 se odstrani ispiranjem
razblaenom oksalnom kiselinom.

Napomena: obezmaivanje sudova izlaganjem hrom-sumpornoj kiselini
se ne preporuuje, zbog kancerogenog delovanja hroma.

Ako se pri testiranju na zidovima suda zadravaju kapljice vode
ili ne dolazi do formiranja pravilnog meniska, sudovi se
podvrgavaju ponovnom pranju.
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Potrebna oprema za kalibraciju

Klimatizovana prostorija, bez promaje i vibracija, sa mogunou
odravanja temperature u toku testa od 0,2C. U njoj se smetaju
volumetrijski sudovi koji e biti kalibrisani i sva druga oprema.
Jednim termometrom se meri temperatura vode za testiranje, drugim
se prati temperatura u prostoriji. U prostoriju se smeta:

boca dovoljne zapremine sa destilovanom ili demineralizovanom
vodom, dva termometra sa tanou od 0,1C, barometar sa tanou od 1
kPa, toperica sa tanou od 1 sekunde, propipeta, mekan papir,
odgovarajui set vegeglasa sa poklopcima, analitika ili tehnika vaga
sa tanou kao u Tabeli 1.

Tabela 1. Potrebna tanost analitike ili tehnike vage

Nominalna zapremina suda koji se testira V

Oitavanje vage [mg]

100 < V 10 ml 0,1

10 ml < V < 1000 ml 1

1000 ml V 2000 ml 10

V > 2000 ml 100

Pri kalibraciji pipeta potreban je neki oblik dodatne prirune
opreme. U nedostatku barometra mogu se sa Interneta upotrebiti
aktuelni podaci meteoroloke

stanice koja se nalazi u blizini.

Vreme ispustanja i vreme ekanja

Vreme ispustanja i vreme ekanja bitno je za sudove kalibrisane
na `ispust. Vreme ekanja ispisano je na ovim sudovima klase `AS,
ali navoda o vremenu ispustanja nema, pa se mora pozvati na
standard. Na svaki tip volumetrijskih sudova primenjuju se posebni
standardi.

Tabela 2. Vreme ispustanja i tolerancija graduisanih pipeta
klase `A i `AS prema ISO 835 ili DIN 12697

Nominalna zapremina

[ml]

Tolerancija [ml]

Vreme ispustanja

[Sec]

Boja kodnog prstena

Kalibracione take [ml]

0,1 0,006 2 8 Zelena 0,1

0,2 0,006 2 8 Plava 0,2

0,5 0,006 2 8 uta 0,1 0,25 0,5

1 0,006 2 8 uta 0,2 0,5 - 1

2 0,010 2 8 Crna 0,4 1 - 2

5 0,030 5 - 11 Crvena 1 2,5 - 5

10 0,050 5 - 11 Narandasta 2 5- 10

25 0,100 9 - 15 Bela 5 10 - 25
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Tabela 3. Vreme ispustanja i tolerancija volumetrijskih pipeta,
sa jednom markom, klase `A i `AS prema ISO 648 ili DIN 12691

Nominalna zapremina

[ml]

Tolerancija ml

Vreme isporuke [Sec] Boja kodnog

prstena Klasa A Klasa AS

1 0,007 10 20 5 9 Plava

2 0,010 10 25 5 9 Narandasta

3* 0,015 10 25 5 9 Crna

4* 0,015 10 25 5 - 9 2 crvena

5 0,015 15 30 7 11 Bela

10 0,020 15 40 8 12 Crvena

15* 0,025 15 40 8 - 12 Zelena

20 0,030 25 50 9 13 uta

25 0,030 25 50 10 15 Plava

50 0,050 30 60 13 18 Crvena

100 0,080 40 - 60 25 - 30 uta

*prilagoeno DIN-u

Izraunavanje zapremine suda na 20C

Standardom ISO 4787 opisana je gravimetrijska metoda kalibracije
volumetrijskih sudova. Meri se masa destilovane ili
demineralizovane vode koju volumetrijski sud prima (odmerni sud,
menzura, piknometar) ili iz koga moe da se ispusti (pipeta,
bireta). Provera tanosti se vri na sobnoj temperaturi, razliito od
proizvoake kalibracije koja se vri na 20C.

Korelacija izmeu mase vode na radnoj temperaturi i prave
zapremine volumetrijskog suda na 20C uspostavlja se uticajem
velikog broja inioca:

referentne temperature pri proizvoakoj kalibraciji, (20C)
koeficijenta irenja suda promenom temperature; koji zavisi od vrste
materijala od koga

je sud izraen, () gustine vazduha; koja zavisi od temperature,
napona vodene pare i atmosferskog pritiska

pri testu, (L) gustine vode pri tC, (W) temperature vode pri
testu, (t) internacionalno usvojena standardna vrednost gustine
vazduha (G=0,0011994, pri p=101,3

kPa i t=20C) radi korekcije, (G)

(formula 1)
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Prethodno navedena robusna formula se pojednostavljuje uvoenjem
faktora (Z), koji objedinjuje uticaj svih faktora, osim mase vode.
Faktor Z se preuzima iz Tabela Z, posebno pripremljenih za sudove
izraene od pojedinih vrsta stakla (plastike).

(formula 2)

- V20 [ml] - izraunata zapremina suda na 20C;

- V1 [g] - masa praznog suda, ili suda za prihvatanje pri
kalibraciji pipeta ili bireta;

- V2 [g] - masa suda napunjenog vodom, ili suda sa vodom za
prihvatanje pri kalibraciji pipeta ili bireta;

- Z [ml/g] - faktor iz Tabele Z.

Granica prihvatljivosti rezultata:

pojedinani rezultati se mogu nalaziti u okviru 1/4 od propisane
tolerancije za tu vrstu sudova,

u sluaju veeg odstupanja test se ponavlja.

Poetak kalibracije sudova i izraunavanje tanosti

Da su u prostoriju za kalibraciju, u kojoj je smetena sva
potrebna oprema, ostvareni stabilni klimatski uslovi povruje se
merenjem temperature vode za testiranje i temperature vazduha u
prostoriji. Koriste se dva istovetna termometra koji treba da pokau
istu temperaturu. Barometrom se registruje vazduni pritisak. Kada
se pristupi kalibraciji sudova, u toku testa temperatura se odrava
u granicama od 0,2C.

Tana zapremina suda na 20C izraunava se primenom formule 2. Pri
tome se faktor Z odabere iz tabela Z, uzimajui u obzir:

tip stakla (plastike) od koga je sud izraen, vazduni pritisak u
toku testa, (p) temperaturu vode za testiranje, (t)

Kalibracija odmernih sudova

Kalibraciju odmernih sudova izvedi na sledei nain:

na termometru uronjenom u vodu za testiranje, oitaj i zabelei
temperaturu vode, (t) oitaj i zabelei vazduni pritisak, (p) izmeri
masu zatvorenog praznog suda, (W1) uz upotrebu levka sa dugim
grlom, ili uz pomo neke druge opreme, napuni odmerni sud

vodom za testiranje do oko 5 mm ispod kalibracionog prstena,
pipetom, ili na drugi pogodan nain, precizno dopuni sud do
kalibracionog prstena. Menisk

posmatraj prema ranije datim instrukcijama, ako na grliu suda
zaostane kap vode ukloni je filter papirom, ako ne dolazi do
formiranja pravilnog meniska, prekini kalibraciju; sud je zamaen pa
ga

treba ponovo oprati/obezmastiti, napunjen sud odmah zatvori,
zatim izmeri njegovu masu, (W2) proveri stabilnost temperature vode
za testiranje i vazduha u prostoriji.
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Kalibraciju jednog odmernog suda izvedi tri puta na isti nain.
Posle prve kalibracije, sud isprazni, osui i ostavi u prostoriju za
testiranje radi stabilizacije temperature.

Tanu zapreminu suda na 20C izraunaj primenom formule 2.

Izraunaj srednju vrednost odstupanja u odnosu na nominalnu
zapreminu suda.

Tanost odmernog suda potvruje se poreenjem srednje vrednosti
dobivenog odstupanja sa granicom tolerancije za tu vrstu sudova,
datoj u Tabeli 4.

Tabela 4. Tolerancija zapremine odmernih sudova klase `A sa
jednom markom i zatvaraem prema ISO 1042, DIN 12664

Nominalna zapremina [ml]

Tolerancija [ml]

Normalni lif N/S

5 0,025 10/19

10 0,025 10/19

20 0,040 10/19

25 0,040 10/19

50 0,060 12/21

100 0,100 14/23

200 0,150 14/23

250 0,150 14/23

500 0,250 19/26

1000 0,400 24/29

2000 0,600 29/32

Napomena: Na odmerne sudove izraene od plastike, koji se koriste
za posebne namene, primenjuju se tolerancije propisane za sudove `B
klase; ove tolerancije su dvostruko vee.

Kalibracija menzura

Kalibracija menzura se vri na tri kalibracione take: na 20%, 50%
i 100% u intervalu nominalne zapremine, kako je dato u Tabeli
5:

Kalibraciju menzura izvedi na sledei nain:

na termometru uronjenom u vodu za testiranje, oitaj i zabelei
temperaturu vode, (t) oitaj i zabelei vazduni pritisak, (p) izmeri
masu prazne menzure, (W1) menzuru postavi vertikalno, uz upotrebu
levka sa dugim grlom, ili uz pomo neke druge opreme, napuni
menzuru

vodom za testiranje skoro do prve kalibracione take, pipetom,
ili na drugi pogodan nain, precizno dopuni manzuru do prve
kalibracione take.

Menisk posmatraj prema ranije datim instrukcijama, ako na
zidovima menzure zaostane kap vode ukloni je filter papirom, ako ne
dolazi do formiranja pravilnog meniska, prekini kalibraciju;
menzura je zamaena

pa je treba ponovo oprati/obezmastiti, odmah izmeri masu menzure
sa vodom, (W2)
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zatim u menzuru dodaj vodu za testiranje do druge kalibracione
take, i fino podesi menisk kao u prethodnom sluaju,

odmah izmeri masu menzure sa vodom, (W3) na kraju, menzuru
napuni vodom za testiranje do nominalne zapremine i fino podesi

menisk kao u prethodnim sluajevima, odmah izmeri masu napunjene
menzure, (W4) proveri stabilnost temperature vode za testiranje i
vazduha u prostoriji.

Kalibraciju jedne menzure izvedi tri puta na isti nain. Posle
prve kalibracije, menzuru isprazni, osui i ostavi u prostoriju za
testiranje radi stabilizacije temperature.

Tanu zapreminu menzure na 20C, za sve tri kalibracione take,
izraunaj primenom formule 2.

Izraunaj srednju vrednost odstupanja za sve tri kalibracione
take, u odnosu na oznaenu zapreminu menzure.

Tanost menzure potvruje se poreenjem srednje vrednosti dobivenog
odstupanja, u svim kalibracionim takama, sa granicom tolerancije za
tu vrstu menzura, datoj u Tabeli 5.

Tabela 5. Tolerancija zapremine menzura klase `A prema ISO 4788,
DIN 12680 Nominalna zapremina

[ml]

Tolerancija [ml]

Minimalni podeok [ml]

Kalibracione take [ml]

5 0,05 0,1 1 2,5 - 5

10 0,10 0,2 2 5 - 10

25 0,25 0,5 5 12,5 - 25

50 0,50 1 10 25 - 50

100 0,50 1 20 50 - 100

250 1,00 2 50 125 - 250

500 2,50 5 100 250 - 500

1000 5,00 10 200 500 - 1000

2000 10,00 20 400 1000 - 2000

Napomena: Na menzure izraene od plastike primenjuju se
tolerancije propisane za `B klasu; ove tolerancije su dvostruko
vee.

Kalibracija volumetrijskih pipeta

Kalibraciju volumetrijskih pipeta sa jednom markom izvedi na
sledei nain:

na termometru uronjenom u vodu za testiranje, oitaj i zabelei
temperaturu vode, (t) oitaj i zabelei vazduni pritisak, (p) izmeri
pojedinanu masu 3 staklena prihvatna suda (vegeglasa), (W1)
propipetom tri puta napuni vodom za testiranje pipetu do oko 5 mm
iznad nominalne

zapremine, odbacujui vodu, drei pipetu u vertikalnom poloaju,
propipetom usisaj vodu za testiranje do oko 5 mm

iznad kalibracionog prstena, mekim papirom obrii vrh pipete,
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drei pipetu vertikalno, ispusti viak vode u koso postavljen
stakleni sud sa lifom, dodirujui vrhom pipete brueni deo. Fino
podesi menisk, prema ranije datim instrukcijama,

ako ne dolazi do formiranja pravilnog meniska, ili kapljice vode
zaostaju na zidovima pipete, prekini kalibraciju; pipeta je zamaena
pa je treba ponovo oprati/obezmastiti,

drei pipetu vertikalno i dodirujui zid koso postavljenog
prihvatnog vegeglasa, ravnomerno ispustaj vodu, potujui vreme
ispustanja dato u Tabeli 3,

kada nastupi mirovanje vode u vrhu pipete, topericom poni da
meri vreme ekanja, po isteku vremena ekanja, odvoji pipetu od zida
vegeglasa. Pipetu ne tresi i ne

izduvavaj, Vegeglas odmah zatvori, zatim na isti nain jo dva
puta ponovi test ispustajui vodu u druga dva vegeglasa, izmeri
pojedinanu masu sva tri vegeglasa sa vodom, (W2) proveri stabilnost
temperature vode za testiranje i vazduha u prostoriji.

Tanu zapreminu pipete na 20C izraunaj primenom formule 2.

Izraunaj srednju vrednost odstupanja u odnosu na nominalnu
zapreminu pipete.

Tanost pipete potvruje se poreenjem srednje vrednosti dobivenog
odstupanja sa granicom tolerancije za tu vrstu pipeta, datoj u
Tabeli 3.

Pri kalibraciji volumetrijskih pipeta sa dve marke ne meri se
vreme ekanja. Posle punjenja i podeavanja meniska, voda se lagano
ispusti do donje marke uz zid vegeglasa, ali tako da ispustanje ne
traje due od 60 sekunde.

Blowout pipete se, posle laganog ispustanja vode kao i kod
pipeta sa dve marke, koje ne treba da traje due od 60 sekunde, na
kraju izduvaju.

Kalibracija graduisanih pipeta

Kalibracija graduisanih pipeta sa potpunim ispustom se vri na
tri take: na 20%, 50% i 100% u intervalu nominalne zapremine, kako
je dato u Tabeli 2.

Kalibraciju graduisanih pipeta sa potpunim ispustom izvedi na
sledei nain:

na termometru uronjenom u vodu za testiranje, oitaj i zabelei
temperaturu vode, (t) oitaj i zabelei vazduni pritisak, (p) izmeri
pojedinanu masu 9 staklenih prihvatnih sudova (vegeglasa), (W1)
propipetom tri puta napuni vodom za testiranje pipetu do oko 5 mm
iznad nultog

podeoka, odbacujui vodu, drei pipetu u vertikalnom poloaju,
napuni je usisavajui propipetom vodu za

testiranje, do oko 5 mm iznad nultog podeoka, mekim papirom
obrii vrh pipete, drei pipetu vertikalno, ispusti viak vode u koso
postavljen stakleni sud sa lifom,

dodirujui vrhom pipete brueni deo. Fino podesi menisk, prema
ranije datim instrukcijama,

ako ne dolazi do formiranja pravilnog meniska, ili kapljice vode
zaostaju na zidovima pipete, prekini kalibraciju; pipeta je zamaena
pa je treba ponovo oprati/obezmastiti,

drei pipetu vertikalno i dodirujui zid koso postavljenog
prihvatnog vegeglasa, ravnomerno ispustaj vodu do prve kalibracione
take, potujui vreme ispustanja dato u Tabeli 2,

vegeglas odmah zatvori, zatim na isti nain jo dva puta ponovi
test ispustajui vodu u druga dva vegeglasa,
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kao i u prethodnom sluaju, ponovo napuni pipetu usisavajui
propipetom vodu za testiranje, do oko 5 mm iznad nultog podeoka.
Fino podesi menisk kao u prethodnom sluaju,

ravnomerno ispusti vodu u etvrti prihvatni vegeglas do druge
kalibracione take, vegeglas odmah zatvori, zatim na isti nain jo
dva puta ponovi test ispustajui vodu u naredna dva vegeglasa, na
kraju, pipetu ponovo napuni vodom za testiranje i fino podesi
menisk kao u

prethodnim sluajevima, ravnomerno ispusti vodu u sedmi prihvatni
vegeglas. Kada nastupi mirovanje vode u vrhu

pipete, topericom poni da meri vreme ekanja, po isteku vremena
ekanja, odvoji pipetu od zida vegeglasa. Pipetu ne tresi i ne

izduvavaj, vegeglas odmah zatvori, zatim na isti nain jo dva
puta ponovi test ispustajui vodu u naredna dva vegeglasa, izmeri
masu sve tri grupe vegeglasa sa vodom, (W2, W3, W4) proveri
stabilnost temperature vode za testiranje i vazduha u
prostoriji.

Tanu zapreminu pipete na 20C, za sve tri kalibracione take,
izraunaj primenom formule 2.

Izraunaj srednju vrednost odstupanja za sve tri kalibracione
take, u odnosu na oznaenu zapreminu pipete.

Tanost pipete potvruje se poreenjem srednje vrednosti dobivenog
odstupanja, u svim kalibracionim takama, sa granicom tolerancije za
tu vrstu pipeta, datoj u Tabeli 2.

Graduisane pipete sa deliminim ispustom imaju obrnutu
graduaciju. Nominalna zapremina ovih pipeta je oznaena pri vrhu.
Kalibracija ovih pipeta se vri, takoe, na tri take. Kao i kod
volumetrijskih pipeta sa dve marke, kod ovih pipeta treba
ispotovati vreme ispustanja, bez merenja vremena ekanja.

Kalibracija bireta

Kalibracija mikrobireta, obinih i automatskih bireta se vri na
tri take: na 20%, 50% i 100% u intervalu nominalne zapremine, kako
je dato u Tabeli 6.

Kalibraciju bireta izvedi na sledei nain:

na termometru uronjenom u vodu za testiranje, oitaj i zabelei
temperaturu vode, (t) oitaj i zabelei vazduni pritisak, (p) izmeri
pojedinanu masu 9 staklenih prihvatnih sudova (vegeglasa), (W1)
postavi biretu u vertikalni poloaj, uz pomo malog levka, ili na
drugi pogodan nain, tri puta napuni vodom za testiranje

biretu, odbacujui vodu, biretu proveri na curenje;, obinu biretu
napuni do oko 5 mm iznad nultog podeoka, ispusti viak vode u koso
postavljen stakleni sud sa lifom, dodirujui vrhom birete brueni

deo. Fino podesi menisk, prema ranije datim instrukcijama, mekim
papirom obrii vrh birete, ako ne dolazi do formiranja pravilnog
meniska, ili kapljice vode zaostaju na zidovima

birete, prekini kalibraciju; bireta je zamaena pa je treba
ponovo oprati/obezmastiti, dodirujui zid koso postavljenog
prihvatnog vegeglasa ravnomerno ispustaj vodu do prve

kalibracione take, potujui vreme ispustanja dato u Tabeli 6,
vegeglas odmah zatvori, zatim na isti nain jo dva puta ponovi test
ispustajui vodu u naredna dva vegeglasa,
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kao u prethodnom sluaju, ponovo napuni biretu do oko 5 mm iznad
nultog podeoka i fino podesi menisk,

ravnomerno ispusti vodu u etvrti prihvatni vegeglas do druge
kalibracione take, vegeglas odmah zatvori, zatim na isti nain jo
dva puta ponovi test ispustajui vodu u naredna dva vegeglasa, na
isti nain postupi za treu kalibracionu taku (nominalna zapremina),
izmeri masu sve tri grupe vegeglasa sa vodom, (W2, W3, W4) proveri
stabilnost temperature vode za testiranje i vazduha u
prostoriji.

Tanu zapreminu birete na 20C, za sve tri kalibracione take,
izraunaj primenom formule 2.

Izraunaj srednju vrednost odstupanja za sve tri kalibracione
take, u odnosu na oznaenu zapreminu birete.

Tanost birete potvruje se poreenjem srednje vrednosti dobivenog
odstupanja, u svim kalibracionim takama, sa granicom tolerancije za
tu vrstu bireta, datoj u Tabeli 6.

Tabela 6. Tolerancija zapremine mikrobireta i bireta klase `A i
`AS prema ISO 385, DIN 12700

Nominalna zapremina

[ml]

Tolerancija [ml]

Vreme ispustanja

[Sec]

Minimalni podeok

[ml]

Kalibracione take [ml]

Klasa A

1 0,010 Zavisi od brzine slivanja vode

0,003 0,2 - 0,5 -1

2 0,010 Zavisi od brzine slivanja vode 0,004 0,4 1 - 2

5 0,010 Zavisi od brzine slivanja vode 0,005 1 2,5 - 5

10 0,020 Zavisi od brzine slivanja vode 0,05 2 5 - 10

25 0,050 45 - 75 0,10 5 12,5 - 25

50 0,050 60 - 100 0,10 10 25 -50

100 0,100 60 - 100 0,20 20 50 - 100

Kalibracija piknometara

Kalibracija piknometara se izvodi slino kalibraciji odmernih
sudova. Kod piknometra sa termometrom, oitava se temperatura vode
za testiranje koju pokazuje termometar piknometra. U stabilizovanim
radnim uslovima, nee biti razlike u temperaturi koju pokazuje ovaj
i termometar uronjen u bocu sa vodom za testiranje.

Kalibracija graduisanih mikropipeta

Kalibracija graduisanih mikropipeta se izvodi samo na nominalnu
zapreminu. Oprana i osuena mikropipeta se prvo izmeri. Zatim se
mikropipeta, drei je skoro vodoravno, kapilarnim silama napuni
vodom za testiranje do oko 5 mm iznad nominalne zapremine.
Mikropipeta se obrie mekim papirom a viak vode se odbaci. Zatim se
napunjena mikropipeta odmah izmeri.
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Faktor Z za borsilikatno staklo tipa 3.3 u [ml/g] (deo 1 od 2),
ISO 4787:2010(E)
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Faktor Z za borsilikatno staklo tipa 3.3 u [ml/g] (deo 2 od 2),
ISO 4787:2010(E)
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Faktor Z za borsilikatno staklo tipa 5.0 u [ml/g] (deo 1 od 2),
ISO 4787:2010(E)
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Faktor Z za borsilikatno staklo tipa 5.0 u [ml/g] (deo 2 od 2),
ISO 4787:2010(E)
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Faktor Z za soda-lime staklo (AR-glas) u [ml/g] (deo 1 od 2),
ISO 4787:2010(E)
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Faktor Z za soda-lime staklo (AR-glas) u [ml/g] (deo 2 od 2),
ISO 4787:2010(E)
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Faktor Z za sudove od plastike u [ml/g] (deo 1 od 1), BLAUBRAND
-Nemaka

Literatura

BLAUBRAND, Volumetric Instruments and Density Bottes, Testing
Instructions (SOP), Srpski standard SRPS EN ISO 4787,
Laboratorijsko posue od stakla-Volumetrijski instrumenti -

Metode za ispitivanje kapaciteta i primenu, BRAND GMBH,
Volumetric Measurement in the Laboratory, Learning the basics how
to work with

Volumetric Measuring Instruments, REAGECON, Volumetric
Glassware, LABBOX, Volumetric Labware, BRAND GMBH, Liquid Handling,
Prof.Dr. Dragica Mini, Volumetrijski sudovi i volumetrijska
merenja, METROLAB, Laboratorija za etanoliranje merila
zapremine.

Tabela 3. Vreme ispustanja i tolerancija volumetrijskih pipeta,
sa jednom markom, klase `A i `AS prema ISO 648 ili DIN
12691Literatura





					
LOAD MORE                                    

            


            
                
                

                

                
                
                                

                                    
                        
                            
                                                            
                                                        

                        
                        
                            Priloga k akreditacijski listini (Kalibracijski laboratoriji)(30 do/to 180) º 0,3 º - Neposredna kalibracija po internem kalibracijskem postopku QNCL137 - Direct calibration according

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            
                                                        

                        
                        
                            FAKULTET ELEKTROTEHNIKE I RAČUNARSTVA - zesoi.fer.hr · - 8 - Kalibracija drugog navedenog parametra kojeg mjeri kamera još se zove i geometrijska kalibracija kamere te se dijeli

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            
                                                        

                        
                        
                            Kalibracija Monitora Soce Silic

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            
                                                        

                        
                        
                            Hrvatsko društvo za medicinsku biokemiju i … Kalibracija ..... 22 4.9 Kontrola kvalitete za analizu acidobazične ravnoteže i vezana mjerenja ..... 23 4.10 Vanjska procjena kvalitete

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            
                                                        

                        
                        
                            MX 62 · 2020. 2. 20. · 5.1.2 Daljinska kalibracija za standardne davače 26 5.1.3 Automatska kalibracija davača TBGW EX 26 5.1.4 Daljinska kalibracija davača TBGW EX 27 5.2 Tip

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            
                                                        

                        
                        
                            EKSPERIMENTALNA I NUMERIČKA KALIBRACIJA SILE ...scindeks-clanci.ceon.rs/data/pdf/0543-0798/2016/0543-07981604003F.pdf · Doc. dr Marko Pavlović, Građevinski fakultet Univerziteta

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            
                                                        

                        
                        
                            Pregled proizvoda senzori temperature od platine DAkkS kalibracija pokazni termometri pokazni kontaktni termometri ... rešenja za rezervoare pod pritiskom i bez pritiska, za bunare

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            
                                                        

                        
                        
                            Kalibracija robotske ruke i kamere za robotsku 

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            
                                                        

                        
                        
                            KM C224e-20190617155027 · 2019. 6. 17. · mjerni pretvornici, upravljaëko - pokazni ureðaj, štampa¿. Ponuda prijevoz opreme, montaža, ispitivanje i kalibracija, baždarenje

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            
                                                        

                        
                        
                            Kalibracija ili sposobnost objektivne ocene vlastitih sudovascindeks-clanci.ceon.rs/data/pdf/0048-5705/1997/0048-57059704353P.pdf · Kalibracija ili sposobnost objektivne ocene vlastitih

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            Kalibracija manometra sa Bourdonovom cijevi

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            Kalibracija tečnog scintilacionog detektora - df.uns.ac.rsf1-251).pdf · činjenice koje su prethodile ovom otkriću su te da je: luminiscencija već bila poznata, takođe je bila

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            Prostorna kalibracija LYSO detektora osetljivog na pozicijupeople.df.uns.ac.rs/~prodanvc/seminari/Brankica Andjelic 2.pdf · Prostorna kalibracija LYSO detektora osetljivog na poziciju

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            Kalibracija kamere pomocu´ planarnog objekta - zemris.fer.hrssegvic/project/pubs/bosilj11sem2.pdf · Ovaj ´ce seminarski rad pokušati razložiti jednu takvu tehniku kalibracije

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            2. Kalibracija i akvizicija 3. Medicinske primjene

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            KALIBRACIJA SONDI ZA MERENJE PRITISKAhikom.grf.bg.ac.rs/stari-sajt/web_stranice... · MERENJE PRITISKA MERENJA U HIDROTEHNICI. Način merenja 1) Struje, frekvencije 1) Kalibracija

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            Пречишћен текст ЗАКОН о уређењу судоваlb.os.sud.rs/wp-content/uploads/2014/03/Zakon-o-uređenju-sudova.pdf · „Службени гласник РС“,

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            KALIBRACIJA TERESTRIČKIH LASERSKIH SKENERA GLASNIK/GEODETSKI_GLASNIK_48/GG48_Bojic_Kogoj.pdfDigitalna slika je sve više u upotrebi u kombinaciji s oblakom tačaka. Sistem za prisilno

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            Prijenosni monitor uz krevet kapnograf/pulsni oksimetar · Poglavlje 2 20 Pregled tehnologije 20 Uvod.....20 Značajke ... Utvrđivanje broja sati do servisa monitora.....121 Kalibracija

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            DIPLOMSKI RAD. Kalibracija i kontrola kvalitete 23 3.4.3.2. Načelo metode i postupak 23 3.5. ODREĐIVANJE KONCENTRACIJE GALEKTINA-3 

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            Zavod za metrologiju - akreditacija.me · Kalibracija mjerila mase, Kalibracija mjerila temperature Kalibracija mjerila zapremine od stakla i mjerila zapremine sa klipom Kalibracija

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            ZAVRŠNI RAD br. 3667 Mjerenje udaljenosti u …ssegvic/project/pubs/milic14bs.pdfravninu slike odnosno princip snimanja točaka. Sljedeće, u poglavlju 3. 'Kalibracija kamere' opisuje

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            BTLAS12-20180628082244 Hladno skladištenje jabuka, kalibracija i pakovanje jabuka u plastiönu, karton / papirnu i drvenu ambalažu. Cold storage of apples, calibration and packing

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            Prostorna i vremenska distribucija nekih štetnih ... 2011... · Kalibracija i validacija metoda za predviđanje uslova pojave /intenziteta napada štetnih organizama na osnovu meteoroloških

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            Pozivzajavnu nabavku IeTender Portal- UJNCG Page1of4 · Partija 1. Ispitivanje elektricnth zastita 54502 € Partija 2. Servisiranje i kalibracija on-line hemijskih analiza 41650

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            EKSPERIMENTALNA I NUMERIČKA KALIBRACIJA SILE 

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            6 & ! ( & / ! / & / , % ( % / ,...Title: Microsoft PowerPoint - Kalibracija prezentacija Author: HP Created Date: 5/11/2020 8:41:29 PM

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            KALIBRACIJA SCINTILACIONE GAMA KAMEREd-277).pdf · scintilacioni detektori gama zracenja Posto gama zraCenje ne izaziva direktno ni jonizaciju ni ekscitaciju medijuma kroz koji prolazi,

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            KONSTRUKCIJA I KALIBRACIJA fflDROSTATlCKE …d-351).pdf · drugom delu je opisana konstrukcija i kalibracija gradijentne ... otpornost na habanje i udar. Hemijska struktura makromolekula

                            Documents
                        

                    

                                    
                        
                            
                                                            

                                                        

                        
                        
                            KALIBRACIJA SONDE ZA PRITISAK VE Ž BA 2.1

                            Documents
                        

                    

                                            

        

    


















    
        
            	About us
	Contact us
	Term
	DMCA
	Privacy Policy


            	English
	Français
	Español
	Deutsch



            
                

				STARTUP - SHARE TO SUCCESS

									
							


					

				            

        

    














	



