Pracownia analizy klasycznej

Imig 1 NAZWISKO.....ouiei i Nr dziennika..........

l. Wyznaczenie wybranych parametrow procesu walidacyjnego

(na przyktadzie analizy nadtlenku wodoru — analiza nr 4)
1. Precyzjaanalizy

Jest ona obliczana na podstawie rzeczywistej wartoSci zmiennej - objetosci titranta, zuzywanego

w poszczegdlnych miareczkowaniach. Jej miarg jest odchylenie standardowe o, okre$lane na podstawie parametru S,

wyliczanego ze wzoru:
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S = , gdzie x; — wynik pojedynczego miareczkowania, n — liczba miareczkowan, X — srednia ze wszystkich

miareczkowan; funkcja w programie Excel: ,,odch.standard.probki” lub funkcja
w niektorych modelach kalkulatorow ,, on1”

Precyzj¢ mozna okresli¢ takze niezaleznie od jednostek pomiaru (w tym wypadku ml)
i przedstawi¢ ja w procentach, za pomoca wspotczynnika zmiennosci CV% (lub oznaczanego RSD%), wyliczanego ze

wzoru:

CV%=2-100%

X

Na pracowni oczekiwana jest precyzja opisywana CV% nie przekraczajaca 1%.
Wyniki miareczkowania H,0,: ViTeiieiannn Vomeiiineninns Vimeoieeeenn A4S
Wyliczone wartos$ci: s=............... 5 CV%-=..ccenennnn.n.
2. Dokladnosé analizy

Jest to bardzo wazny parametr walidacji metody. Doktadno$¢ nalezy podaé w postaci wartosci wzglednej, odnoszac
otrzymany wynik analizy do wartosci referencyjnej (podanej przez asystenta).
Po podaniu przez asystenta prawidtowego wyniku analizy miareczkowej, obliczamy:

- btad bezwzgledny AX = X-Xo, gdzie X — warto$¢ otrzymana X, - warto$¢ rzeczywista
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- btad wzgledny w procentach OX =

Oczekiwana doktadnoé¢ opisywana x dla analizy nadtlenku wodoru nie moze przekraczaé 2%.



Il.  Pomiar twardos$ci wody

Pelna analiza wody obejmuje min. badania jako$ciowe (barwa, zapach, smak, przezroczysto$¢) oraz ilo$ciowe (pH,

twardos¢ weglanowa 1 ogdlna, utlenialno$¢, zawarto$¢ kationow i anionow).

Twardo$¢ wody jest wynikiem rozpuszczonych w niej soli wapnia, magnezu oraz innych metali. Sktadaja si¢ one na tzw.
twardos¢ catkowita (lub ogdlng). Wapn i magnez wystgpujace w wodzie w postaci wodoroweglandow tworzg tzw. twardo$é
weglanowa, ktora stanowi czes$¢ twardosci catkowitej. Twardos¢ nieweglanowa tworza chlorki, siarczany oraz azotany
wapnia i magnezu.

Twardo$¢ weglanowa okreslana jest takze twardo$cia przemijajaca, poniewaz w wyzszej temperaturze (gotowanie)
nastepuje rozklad wodoroweglandéw i stracanie osadéw trudno rozpuszczalnych weglandw. Tym samym twardo$¢ wody

ulega zmniejszeniu:

Ca(HCO3), =% CaCO,| + CO,1 + Hy0 Mg(HCO5), ~5MgCO,| + CO,1 + H,0

Zmniejszenie twardosci nie weglanowej moze polega¢ na chemicznym ,.zmigkczaniu” czyli stracaniu wapnia
w postaci weglanu lub fosforanu, a magnezu w postaci wodorotlenku Iub fosforanu. Skuteczng metodg usuwania twardosci
wody jest dejonizacja na wymieniaczach jonowych (Kationicie i anionicie). Twardos¢ wody mozna takze usungé
przeprowadzajac wapn i magnez w rozpuszczalne, trwate kompleksy (np. z EDTA).

Twardo$¢ weglanowa oznacza si¢ najczgsciej metoda miareczkowania alkacymetrycznego wobec oranzu
metylowego. Objetos¢ HCI potrzebna do zmiany zabarwienia z pomaranczowej na zo6tta odpowiada zawartosci jonow
wodoroweglanowych:

Me(HCO;3), + HCl — MeCl, + 2CO,1 + H,0
Twardos¢ catkowita wody oznacza si¢ przy pomocy miareczkowania kompleksometrycznego roztworem EDTA wobec
czerni eriochromowej T jako wskaznika. Wynikiem miareczkowania jest catkowita zawarto$¢ jondéw wapniowych
i magnezowych. W celu uzyskania wyraznego punktu koncowego przed miareczkowaniem nalezy usungé z roztworu

weglany przez zagotowanie probki.
Wyliczong twardo$¢ wody wyraza¢ mozna w r6znych skalach. Niektore z nich to:

= stopnie niemieckie (°n lub °d lub °dH lub dGH) gdzie 1 °n = 10,00 mg CaO w 1 litrze wody

= stopnie francuskie (°f lub °fH) gdzie 1 °f= 10,00 mg CaCO; w 1 litrze wody

= milivale na litr (mval/ll) gdzie 1 mval = 1 miligramoréwnowaznik (0,5 mmol) jonéw Ca®" oraz
1 mval =50 mg CaCO; w 1 litrze wody.

= ppm CaCOs (USA) gdzie 1 ppm okresla 1 czasteczke CaCOj; na 1-10° czasteczek roztworu

= mmol gdzie 1 mmol okresla 1 mmol/I jonéw Ca**
Zadanie obliczeniowe:

W celu wyznaczenia twardosci wody do uzytku farmaceutycznego, oznaczono catkowita zawarto$¢ jonow Ca®*
i Mg®". Zastosowano miareczkowanie kompleksometryczne z uzyciem 0,0200 M roztworu EDTA wobec czerni

eriochromowej T.

Miareczkowano probke 100,0ml wody, doprowadzong roztworem buforowym do pH=10.
W miareczkowaniu zuzyto S$rednio .......... ml r-ru EDTA. Wylicz twardo$¢ wody a wynik podaj w °dH oraz mmol
(m.cz.CaO = 56,1 g/mol).



