Pfiprava zasobniho roztoku Mohrovy soli

Navazka 0,1280 g Mohrovy soli (Fe(NH4)2(S04)2.6H20) byla rozpusténa ve 250 mL
odmérné barice (tfida A). Vypoctéte koncentraci Zeleznatych iontl [mol/L] a
rozsifenou nejistotu koncentrace Zeleznatych iontt (k = 2).

PFi vypoctu nejistoty objemu odmérné bariky uvazujte rel. smérodatnou odchylku
opakovatelnosti doplnéni odmérné barky po znacku 0,2 %.

Sestavte rovnici méfeni (vztah mezi zadanymi veli¢inami a poZzadovanym vysledkem):

Zdroje nejistoty:
a) vazeni
b) doplnovani odmérné barky
c) konstanty vystupujici ve vypoctu: molarni hmotnost

Pomaoci nasleduijicich lista kvantifikujte jednotlivé zdroje nejistoty, abyste mohli
vyplnit nasledujici buriky a vypoditat zadany priklad.
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Nejistota vazeni

nejistota hmotnosti pfi diferencnim vazeni je 0,1 mg.

llustrativni pfFiklad:

oxidu Zelezitého 0,0525 g

Vypoctéte nejistotu stanoveni obsahu Fe,0; v Zelezné rudé, je-li navézka vzorku 0,1050 g a vyvéazka

Rovnice méfeni v vyvazka, v
p=— navazka,n

0,0525 g
0,1050 g

Kragten:
X u(x)
uTEl(p) = V urel(v)z + urel(n)z 51%)’5’? g’i Slzolg 1(5)??
w 0,5 0,001065 0,500952381 0,499524263
navdzka a vyvdzka nekorelované -0,000952381 0,000475737
9,07029€-07 2,26326E-07 1,133E-06
2 2
Uyt (p) = 0,1 + 0,1 obsah Fe,05,% | 5000 + 011 |ik=1)
rel - Toc Inc
52,5 105
exaktné
Ure1(p) = \/3,6281 -1076 +9,0703-10~7 = 2,1296 - 1073 3,62812E-06 4,53515E-06
9,07029E-07 2,1296E-03
obsah Fe,05,% | s000 | = | o1 |k 1,0648E-01
navdzka a vyvdzka korelované
2 2
0,1 0,1 0,1 0,1
» — ] +|=—= 2 l=—=—=] ==
u p) = —-2. .
ret 52,5 105 52,5/ \105

Uper(p) = /3,6281 - 1076 +9,0703 - 10~7 — 3,6281 - 10-6 = 9,5238 - 10~*

obsah Fe,05,% | 0000 |

+

0,048

Jik=1)

exaktné

3,628E-06
9,07€-07
3,628E-06

9,07029E-07
9,5238E-04

4,7619E-02




Nejistota objemu v odmérné bance

Zdroje nejistoty:
1. nejistota deklarovaného objemu, viz list "tolerance"
- viz list tolerance

- u tolerance predpokladdm trojuhelnikové rozdéleni, toleran¢ni hodnotu délim odmocninou ze Sesti

2. nejistota v naplnéni bariky po znacku
- tzv. nejistota opakovatelnosti
- provedu opakované méreni objemu (vazenim), nejistota opakovatelnosti je vybérova sm. odchylka

3. nejistota zpUsobena riznou teplotou kapaliny (a barky) pfi praci a pfi kalibraci
- viz list "roztaznost"

Stanoveni nejistoty objemu odmérné banky, tiida presnosti A

1. jmenovity objem 250|ml
tolerance ml
nejistota u, ml
2. rel. sm. odchylka 0,002 volime 0.2 % podle zadani
vyb. sm. odchylka ml
nejistota u, ml
3. rozpoustédio: voda
koef. roztaznosti B K’
AT 3|°C
nejistota u ml

Kombinovana nejistota objemu roztoku u (V)
(aditivni model)

u(Vv) ml

u reI(V)




TOLERANCE ODMERNEHO NADOBI

0dmérné baiiky €SN ISO 1042 (1994)

Jmenovity objem Povolend tolerance objemu toleranéni intervaly odmérného nadobi maji
(mt) (mlL) trojuhelnikové rozdéleni a standardni nejistotu
trida A tfida B tedy vypocitame vydélenim tolerance
5 0,025 0,05
10 0,025 0,05
25 0,04 0,08 l
50 0,06 0,12 1
100 0,10 0,20 u= ti
200 0,15 0,30 V6
250 0,15 0,30
500 0,25 0,50
1000 0,40 0,80
2000 0,60 1,20

Nedélené pipety CSN 70 4119 (1986)

Jmenovity objem Povolend tolerance
(mt)
(mL) Trida presnosti A Trida presnosti B
0,5 0,005 0,01
1 0,008 0,015
2 0,01 0,02
5 0,015 0,03
10 0,02 0,04
20 0,03 0,06
25 0,03 0,06
50 0,05 0,1
100 0,08 0,15
200 0,1 0,2

Délené pipety CSN 70 4120 (1986)

Jmenovity objem Hodnota dilku Povolend tolerance pro celkovy objem
nebo kazdy dilci objem pipet (mL)
(mL) (mL) Trida pfesnosti A Trida pfesnosti B

1 0,01 0,006 0,01
2 0,02 0,01 0,02
5 0,05 0,03 0,05

10 0,1 0,05 0,1

25 0,1 0,1 0,2

25 0,2 = 0,2

Byrety, mikrobyrety DIN 12700, SN 704130

Jmenovity objem Déleni objemu Povolend tolerance pro celkovy objem
nebo kazdy diléi objem pipet (mL)
(mL) (mL) Trida pFesnosti A Trida pFesnosti B
1 0,01 0,01
2 0,01 0,01
5 0,02 0,01
10 0,05 0,03 0,05
25 0,1 0,05 0,1
50 0,1 0,08 0,1
100 0,2 0,12 0,2

Odmérné valce Cast 1: 0dmérné vilce se stupnici CSN 70 4102-1(1995)

Jmenovity objem Déleni stupnice Povolend tolerance
(ml) (ml) (ml)
5 0,1 +0,1
10 0,2 +0,2
25 0,5 +0,5
50 1 +1
100 1 +1
250 2 +2
500 5 +5
1000 10 +10
2000 20 +20

Odmérné vélce Cast 2:

Valce s kruhovymi délicimi ¢arkami €SN 70 4102-2 (1995)

Jmenovity objem Déleni stupnice Povolend tolerance
(ml) (ml) (ml)
5 0,1 +0,05
10 0,2 +0,1
25 0,5 +0,25
50 1 +0,5
100 1 +0,5
250 2 +1
500 5 +2,5
1000 10 +5

2000 20 +10




TEPELNE VLASTNOSTI KAPALIN *

p je teplotni soucinitel objemové roztaznosti
Kapalina B -10° [K"]
aceton 1,49
benzen 1,23
diethylether 1,62
ethylalkohol 1,1
glycerin 0,5
chlorid uhlicity 1,22
chloroform 1,28
kyselina octova 1,07
methylalkohol 1,2
pentan 1,54
sirouhlik 1,18
toluen 1,11
voda 0,207
xylen 0,99
V-AT - B
Uroztaznost = NG
Literatura:
1. Broz J., Roskovec V., Valouch M.: Fyzikdlni a matematické tabulky.

SNTL, Praha 1980, str. 66.



Nejistoty objemu Metodicky list 1 EURACHEM-CR

Bézné hodnoty nejistot objemovych operaci'

Stanoveno Slozky nejistoty Pric¢ina Metoda stanoveni Typicka hodnota
priklad Hodnota
objem nejistota kalibrace omezena spravnost uvedeno ve specifikaci 10 ml (tiida A) 0.02 /N6 =0,01 ml
(kapaliny) [accuracy] kalibrace vyrobce, pievedeno na

smérodatnou odchylku

Pro sklenéné nadobi
objemu V tiidy A podle

ASTM je tato mez
priblizng V*¢/200
teplota odchylky teploty od teploty ATa/(2V3) poskytuje 100 ml voda 0,03 ml pro praci v rozmezi 3 °C od uvedené
kalibrace zptsobuje rozdil relativni smérodatnou pracovni teploty
objemu pifi standardni odchylku, kde AT je
teploté mozny teplotni rozsah a o

soucinitel teplotni
roztaznosti kapaliny

a je piiblizné
2x 10" K" pro vodu a

1x10° K" pro org.

kapaliny
variabilita mezi rizna Smeérodatna odchylka z 25 ml pipeta opakované naplnéni / zvazeni:
jednotlivymi opakovanych kontrolnich
odméfovanimi odméfovani (zjisténa

vazenim)

s =0,0092 ml

Literatura:

1. Kvalimetrie 11. Stanoveni nejistoty analytického méfeni. Eurachem -CR, Praha 2001.
Priloha G. ISBN 80-901868-9-0
Pfeklad Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement.Measurement. 2nd Edition (2000)
EURACHEM/CITAC, http://www.eurachem.ul.pt/guidesanddocuments.htm

EURACHEM-CR www.eurachem.cz Stranka 6



Nedélena pipeta o jmenovitém objemu 5 mL (tfida A) byla kalibrovana vazenim objemu vody
pfi 20 °C. Bylo provedeno 10 méreni, vysledky jsou uvedeny v ndsledujici tabulce.

Vypoctéte nejistotu vSech 5 mL pipet v laboratofi (uvazujte vlivu zmén teploty v laboratofi +
3°C).

hustota vody 0,997044 g.cm'3
B(voda) 2,07E-04|K™

AT 3K (°C)
tolerance
objemu pipety 0,015|ml

gislo m [g] V [ml]
5,0307
5,0122
5,0403
5,0323
5,0203
5,0418
5,0280
5,0228
5,0390
5,0383

Ay

O oo NOOULL B~ WN

=
o

pramér
sd
rsd

sd_pramér
rsd_prumér

Nejistota objemu pipetovaného vSemi pipetami tohoto typu

2 .
u u index

tolerance
opakovatelnost
roztaZnost

kombinovana
nejistota mL

pipetovany objem vody VSEMI pipetami tohoto typu je:

(k=1)




Nejistota pipetovaného objemu

Zdroje nejistoty:
1. nejistota deklarovaného objemu, viz list "tolerance"
- viz list tolerance
- pfedpokladam trojuhelnikové rozdéleni, toleran¢ni hodnotu délim odmocninou ze Sesti

2. nejistota objemu davkovaného pipetou
- tzv. nejistota opakovatelnosti
- provedu opakované méfeni objemu (vazenim), nejistota opakovatelnosti je vybérova sm. odchylka

3. nejistota zplsobena riznou teplotou kapaliny (a pipety) pfi praci a p¥i kalibraci
- viz list "roztaznost"




Nejistoty objemu

Metodicky list 1

Instrukce jsou uvedeny poznamkach, které se vyvolaji umisténim kurzoru na éervenou znacku buriky

& EURACHEM-CR

Metodicky list 1

Stanoveni nejistoty objemu a redéni

pro vypocet nejistoty méreni dle 1ISO 2

Stanoveni nejistoty objemu V,

Vstupy

Objem (ml)

Tolerance (ml) +

Opakovatelnost doplnéni, smérodatna odchylka

Roztaznost (K")  voda 2,10E-04
organika 1,00E-03

Kolisani teploty + °C

Pipeta 10 ml

Stanoveni nejistoty objemu V,

Objem (ml)

Tolerance (ml) +

Opakovatelnost doplnéni, smérodatna odchylka

Roztaznost (K')  voda 2,10E-04
organika 1,00E-03

Kolisani teploty + °C

Redéni f = V,/V,

V, 10
Vv, 100
Nejistota uy+y/V4 0,002259794 5,10667E-06
Nejistota U(vz)/Vz 0,001795624 3,22427E-06

SUM 8,33093E-06

SQRT 0,002886336
f= V2N1 10
U(f)/f 2,89E-03

Literatura:

Hodnota u
10

0,02| 0,00816497
0,012 0,012
1,00E-03| 0,01732051
SUM
3 SQRT
Nejistota uy, 0,022598
Nejistota uy4)/V4 0,00226

Odmeérna barnka 100 ml

100

0,1| 0,04082483
0,024 0,024
1,00E-03| 0,17320508

SUM
3 SQRT

1. Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement . ISO, Geneva 1993.
2. Kvalimetrie 11. Stanoveni nejistoty analytického méFeni. Eurachem -CR, Praha 2001.

ISBN 80-901868-9-0

u2

6,66667E-05
0,000144
0,0003

0,000510667

0,022597935

0,001666667
0,000576
0,03

0,032242667

0,179562431

Preklad Quantifying Uncertainty in Analytical Measurement.Measurement. 2nd Edition (2000)
EURACHEM/CITAC, http://www.eurachem.ul.pt/guidesanddocuments.htm

EURACHEM-CR

www.eurachem.cz
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Jaka bude latkova koncentrace roztoku KOH pro titrace v nevodném prostredi a pfislusna rozsirena nejistota (k = 2),
vzniklého rozpusténim 7,250 g KOH v bezvodém methanolu a doplnénim methanolem na objem 1000 ml v odmérné
barce. Pfi vypoctu nejistoty objemu odmérné bariky uvaZzujte pouze toleranci objemu a rel. smérodatnou odchylku
opakovatelnosti doplnéni odmérné bariky po znacku 0,2 %.

EXOI

prvek M tol u
1,00794 0,00007 0,0000404
15,9994 0,0003 0,0001732
39,0983 0,0001 0,0000577

(KOH) 56,10564 0,00019

VYSLEDEK PRO VASI KONTROLU
c U(c)
0,12922 + 0,00052 mol/I
(k=2)




Jaka je latkova koncentrace chloridu sodného v roztoku obsahujiciho v 500 mL odmérné barce 12,50 g
NaCl? Jaka je nejistota koncentrace? Pfi vypoCtu nejistoty objemu odmérné banky uvaZujte pouze
toleranci objemu a rel. smérodatnou odchylku opakovatelnosti doplnéni odmérné barky po znacku
0,2 %. Relativni nejistota vazeni byla stanovena pfi kalibraci vah a ¢ini 1 %.

M (g/mol) tol u

Na
cl

22,989769 2E-08 1,155E-08
35,4527 0,0009 0,0005196

VYSLEDEK PRO VASI KONTROLU
c U(c)
0,4278 + 0,0087 mol/L
(k=2)




Vypocitejte hmotnostni koncentraci kyseliny askorbové v akapalném vzorku vcetné rozsirené
nejistoty (k = 2).

Pti coulometrické titraci 1 ml (délend pipetam tfida A) kapalného vzorku bylo titraéni ¢inidlo
generovano do bodu ekvivalence po dobu 100 s proudem 10 mA. Nejistoty vstupnich veli¢in
jsou zadany. Pro urceni poctu vyménovanych elektrond vyjdéte z toho, Ze stanoveni je
zaloZeno na titroaci jédem generovanym z jodidu a Ze stechiometrie reakce kyseliny

OH OH
HO (e}
° 4, —>» H° © O 4+ 2HI
HO OH o 0
X u rsu

V(L) 0,001 0,00005
I(A) 0,01 0,20%
t(s) 100 1
F(C/mol) 96485,3365 0,0021
M(g/mol) 176,124 0,003
VYSLEDEK PRO VASI KONTROLU

p gl u Rsu

0,913 0,044 4,9%




