Program CACHII ZS 2019/2020

1. Z3akladni statistika (opakovani); kvantily; vyhodnoceni opakovanych méreni; testovani
pravdivosti hypotézy (vypocet intervall spolehlivosti)

2. Standardni a kombinovana nejistota — aditivni a multiplikativni model; Kragten(v
algoritmus

3.+4. Nejistoty zakladnich operaci a nejistoty instrumentalniho signalu

5.+6. Nejistota linearni regrese

7. 1. prabéZny test: nejistoty

8.+9. Interpretace 'H, 33C-NMR

10. +11. Interpretace IC; kombinace IC + NMR

12.+13. Interpretace MS; kombinace

14. 2. prubéiny test: interpretace spekter

4 N

Studijni materialy

1. Priklady z analytické chemie pro bakalare, Volka a kol., kapitoly
11-17

2. Analyticka chemie, Zaruba a kol., 1. dil: kapitoly 3 a 8; 2. dil: 9.5,
13.6a14.3

3. Excelovské pracovni listy

Zapocet

V kazdém z prabéznych testl Ize ziskat maximalné 100 bodd, celkové tedy 200
bodl. Zapocet bude udélen studentovi, ktery

1) ziska celkové alespor 100 bodu
2) a zaroven v kazdém z obou pribéznych testl ziska alespon 25 bodu.

SvUj neuspéch popf. nepfitomnost na testu Ize napravit souhrnnym testem, jehoz
naplni budou oba pribézné testy. Tedy i kdyby student ziskal z prvniho testu napf.
85 bodul a ze druhého 20 bodU, bude v souhrnném testu opét fesit obé Casti (ackoliv
kje soucet vy$Si nez 100 bodu, nebyla spinéna druha podminka). /




Tereza Uhlikova lab. A 235

tel. 4274
e-mail: uhlikovt@vscht.cz
Studijni materialy http://uanich.vscht.cz/studium/bakalarske/cach2

S:\CACH2\ uhlikova

4 N

Volka K. a kol.: Pfiklady z analytické chemie pro bakalare

Opravenka!
« skripta Priklady z analytické chemie pro bakalare, Volka a kol., 2010
o pre e — « skripta na strankach vydavatelstvi
ma. * opravenka
AT  dal3i pfiklady k procvi€ovani - pfechod na e-learning.vscht.cz
PRO BAKALARE

+ priklady na procviceni interpretace spekter: 1H-NMR spektra

I€ spektra
™ MS spektra
Vzorové testy (dostupné jen z domény VSCHT):
1. test

(povoleny jsou vsechny materialy, které si student na test donese)
2. test (feseni)
(jedinou povolenou pomiickou je tabulka charakteristickych vibraci)



mailto:uhlikovt@vscht.cz#
http://uanlch.vscht.cz/studium/bakalarske/cach2#
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Odhadem stfedni hodnoty je aritmeticky primér
Odhadem smérodatné odchylky je vybérova smérodatna odchylka
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Smérodatna odchylka priimeéru
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Rozpéti R = Xmax — Xmin

Jednovybérovy t-test o stfedni hodnoté

* V pripadé, Ze nezname nejistotu méreni
* Napfr. zda se stfedni hodnota testovaného souboru vyrazné lisi od referencni hodnoty

Testovani hypotézy = 14,

- Hypotéza plati, pokud 4, lezi uvnitf intervalu spolehlivosti

Kritickd hodnota (t) Studentova rozdéleni pro n-1 stupnd volnosti

=TINV(0,05;(n-1))







STATISTIKA OPAKOVANYCH POKUSU

Opakovatelnost davkovani vzorku a integrace pikd
chromatografu

Pfi analyze metodou GC je nutné znat opakovatelnost davkovani a
integrace pikd, nebot oba analytické ukony tvofi vyznamnou c&ast
rozpoctu nejistot jakéhokoli chromatografického stanoveni.
Opakovany nastrik standardu poskytl experimentalni idaje o plochach
pikG (viz tabulka). Vypoctéte aritmeticky pramér, vybérovou
smérodatnou odchylku, relativni smérodatnou odchylku a
smérodatnou odchylku pridmeéru. Rovnéz zjistéte rozmezi namérenych
dat.

n . — )2
€. méfeni slocha piku S — l=1(xl .X')
2957398 n-1 n—1
3733127

1
2
3 2900811
4 3010190
5
6

2810196 A .
2084063 7= Zn=1 Xi

n
pramér /
sd vybérova smérodatna odchylka
rsd relativni smérodatna odchylka
sd_prum smérodatna odchylka priaméru

R [ Jrozpéti

[ R = Xmax — Xmin J °p \/ﬁ




STATISTIKA OPAKOVANYCH POKUSU

Pro stanoveni opakovatelnosti metody stanoveni Se
v ryzi bylo provedeno 9 mérfeni jednoho vzorku hnédé
ryze (viz tabulka). Vypoctéte prumér a smérodatnou
odchylku opakovatelnosti.

¢. méfeni obsah Se, mg/g
1 0.07
2 0.07
3 0.08
4 0.07
5 0.07
6
7
8
9

0.08
0.08
0.09
0.08

Vypocitané hodnoty

pramér
sd
rsd




STATISTIKA OPAKOVANYCH POKUSU

Stanovenim dusiku Kjeldahlovou metodou bylo v acetanilidu
nalezeno: 10,38%, 10,34%, 10,33, 10,31% a 10,26% N.
Teoreticky obsah v acetanilidu je 10,36%. Na zakladé
statistického testu pro opakované pokusy zjistéte, zda je
metoda zatizena systematickou odchylkou na hladiné
vyznamnosti a = 0,05.

Testujeme hypotézu Hy: 1 = 1, na hladiné vyznamnosti a = 0,05
Jestlize y,= 10,36 je v intervalu:

_ Sn—l — Sn—l
X —toosm—1"—"—=HUp <X+ tyo5n-1 '_\/ﬁ

Vn
potom metoda neni zatizena systematickou odchylkou.

Namérené vysledky:

ni €. %N
10.38
10.34
10.33
10.31
10.26

meér

a b whN =0

Vypocitejte jednotlivé parametry potiebné pro provedeni vySe uvedeného testu

Definujte interval pro provedeni testu

+

Vysledek testu

Metoda je zatiZena systematickou chybou
Metoda neni zatizena systematickou chybou



STATISTIKA OPAKOVANYCH POKUSU

SPRAVNOST

0,6490 g CRM kyseliny borité bylo rozpusténo ve vodé a
doplnéno v odmérné barice na 100 mL. Alikvotni podil 10 ml byl
titrovan alkalimetricky roztokem hydroxidu sodného o
koncentraci 0,1000 mol/L. Pfi 5x opakované titraci stejného
alikvotniho podilu zasobniho roztoku byly ziskany nasledujici
spotfeby titracniho Cinidla: 9,88; 10,18; 10,23; 10,39; 10,25 mL.
VVypocitejte a do tabulky naméfenych hodnot doplrite latkové
mnozstvi NaOH v jednotlivych pokusech, vybérovou
smérodatnou odchylku a na zakladé opakovanych pokusu
rozhodnéte, zda zvolena titraéni metoda vykazuje
systematickou odchylku.

M(H;BO3) 61.83 g/mol
hmotnost H;BO4 0.6490 g
latkova koncentrace NaOH 0.1000 mol/l

Namérené hodnoty:

pokus €. V naow (1) N naou (Mol)
1 0.00988
2 0.01018
3 0.01023
4 0.01039
5 0.01025

Vypocitejte teoretickou hodnotu latkového mnozstvi NaOH v jedné titraci,
ktera vyplyva z pouzitého mnozstvi CRM
n(NaOH) | [mol

Jak je definovan interval, pomoci kterého budete testovat hypotézu,
Ze metoda nevykazuje systematickou chybu?

Z tabulky namérenych hodnot vypocgitejte pro latkové mnozstvni NaOH
jednotlivé parametry potfebné k vypoctu tohoto intervalu

Vypocéitany interval tedy bude

| I

Vase tvrzeni o systematické chybé tohoto stanoveni:

[ OBSAHUJE |
protoZe intervai, hodnotu

| NEOBSAHUJE |




| » JE |
[, metoda zatizena systematickou chybou

| NENI |




STATISTIKA OPAKOVANYCH POKUSU

TitraCnim stanovenim manganu ve vzorku bylo pfi
opakovanych analyzach nalezeno 0,69 %, 0,68 %, 0,70 %,
0,67 %, 0,67 %. 0,69 % a 0,66 % Mn. Vypocitejte aritmeticky
primér, vybérovou smeérodatnou odchylku a relativni v.
smérodatnou odchylku.




STATISTIKA OPAKOVANYCH POKUSU

systematickou odchylkou na hladiné vyznamnosti o
0,05.

Byl-li v pfikladu 5 analyzovan referenéni material
s obsahem manganu 0,67 %, rozhodnéte na zakladé
intervalu  spolehlivosti, zda je metoda =zatiZzena




STATISTIKA OPAKOVANYCH POKUSU

Spravna funkce naplné spalovaci trubice Dumasovy
aparatury pro mikrostanoveni N se kontroluje tak, ze
se provede analyza testovaci latky a urCi se, zda se
vysledky neliSi od skute¢ného obsahu N v testovaci
latce. V benzanilidu Phe-NH-CO-Phe (C13H110N) byl
pfi Sesti paralelnich stanovenich nalezen obsah
dusiku: 7,17 %, 7,15 %, 7,16 %, 7,16 %, 7,18 %, 7,21
%. Shoduji se tyto vysledky na hladiné spolehlivosti 1-
o = 0,95 se skute€nym obsahem N v testovaci latce?

Napovéda: skute¢ny obsah dusiku (spravnou hodnotu)
zjistite pomoci atomovych hmotnosti a sumarniho vzorce
benznilidu (www.webelements.com).



