Jednobodova kalibrace s CRM

nejistoty (k=2).

Jednobodovou kalibraci s CRM byl stanoven obsah analytu v nezndmém vzorku. Obsah
analytu v hmotnostnich procentech v CRM véetné standardni nejistoty byl (3,50 + 0,07) %.
Hodnota signalu pfi analyze CRM, pfi analyze vzorku a pfi analyzach srovnavaciho roztoku
neobsahujiciho analyt (blank) byla: ycrm=0,293; y,=0,186; Yyblank=0,007. Kombinovana
nejistota signalu byla u(y)=0,005. Vypocitejte obsah manganu ve vzorku vcéetné rozsifrené

Predpoklad: matrice vzorku a CRM jsou podobné

Vstupni veli¢iny

obsah (koncentrace) CRM se zndmou nejistotou

signal odpovidajici CRM
signal odpovidajici vzorku
signal blanku

Napiste rovnici méreni:

W = Werm ™ (YuzYblank)/ (YcrmYblank)

Vypocitejte vysledek vcetné rozsirené nejistoty (k=2) a jeji relativni rozsSifené nejistoty

Werm Ucam 3,5 0,07 3,57 3,5 3,5 3,5
Yerm Uyicrm) 0,293 0,005 0,293 0,298 0,293 0,293
Yer u,, 0,186 0,005 0,186 0,186 0,191 0,186
Volank Uplank 0,007 0,005 0,007 0,007| 0,007 0,012
2,19056| 0,08731 2,23437| 2,15292| 2,25175] 2,16726
0,04381] -0,03764 0,06119 -0,0233
0,00192| 0,00142| 0,00374| 0,000543
0,007623
25% 19% 49% 7%

Vysledky:

W, | 219] ¢ % (k=2)




Obsah Mn v kyzovych vypalcich byl stanoven polarograficky metodou srovnanim se
standardem. Do roztoku upraveného pro polarografiké méreni bylo prevedeno 2,500 g
\vzorku a objem doplInén na 250 ml. Vyska viny manganatych ionta ¢inila 36 mm. Stejnym
zplGsobem byl ze stejné velké navazky pfipraven roztok standardu s obsahem 0,53% Mn,
ddavajici vinu vysky 43 mm. Vypocitejte obsah Mn spolu s rozsifenou nejistotou.

Pri validaci polarografické metody byly zjistény tyto standardni nejistoty, resp. relativn
standardni nejistoty vstupnich veli¢in:

Objemové operace: Rsu = 0,2%; analyticky signal (vyska piku): Rsu = 2%; hmotnost: u =
0,1 mg, obsah Mn ve standardu = 0,5% rel.

Uvedte rovnici pro vypocet hledaného hmotnostniho zlomku

Podle zadani identifikujte zdroje nejistot a odvod'te rovnici méreni:

Vypocitejte vysledek véetné rozsifené nejistoty (k=2)

Vstupni velic¢iny hodnota stu Rsu
W (Min)st 0,53 0,5%
h,, 36 2,0%
hst 43 2,0%
Mg 2,5/ 0,0001
my, 2,5/ 0,0001
V., 250 0,2%
V¢ 250 0,2%
| |
v | I I
Nebo
Vstupni veli¢iny hodnota stu Rsu
W (pin)st 0,53 0,5%
hy, 36 2,0%
hgt 43 2,0%
fuaseni 1| 0,0001
fobjem 1 0,200%
I |
[ | |+ | |
Vysledky:

W, 0444  + 0,025 % k=2) |




Pri polarografickém stanoveni Zn ve slitiné horciku byla pouZita metoda pridavku standardu
s jednim roztokem. Vzorek slitiny o hmotnosti 1,0000 g byl rozpustén v kyseliné
chlorovodikové a roztok byl upraven a doplnén na 250 mL. K 10 mL roztoku, pokytujiciho
vInu vysky 37,0 mm, byly pfidany 2,00 mL standardniho roztoku siranu zine¢natého, c(Zn) =
5,00.103 mol/L a po provedeni elektrolyzy byla namé&fena vyska viny 63,0 mm. Vypocitejte
hmotnostni obsah Zn véetné rozsifené nejistoty.

Pri validaci polarografické metody byly zjiStény tyto standardni nejistoty, resp. relativni
standardni nejistoty vstupnich velicin:

Objemové operace: Rsu = 0,2%; analyticky signal (vyska piku): Rsu = 2%; hmotnost: u=0,1
mg, koncentrace standardu = 0,5%

Napiste rovnici méreni:

hy, _ Gz ) T 5 hyz - Vs Cst v Mz,
= Zn = * V250 °
Byzest  Cuzest hyzast(oz + Vse) = hyaVips My

Vypocitejte vysledek véetné rozsifené nejistoty (k=2)

Vstupni veli¢iny hodnota stu Rsu

my,

sz

VZSO

hvz

hvz+st

Cst

Vst

MZn

+
xX

[ | |

Z predchozich sesitt ‘

Mg, 65,409 |g/mol
tol 0,004

stu 0,00231
Vysledky:

[w, 157 ¢ 0,17 % (k=2) |




Obsah Ni v hlinikové slitiné byl stanoven polarograficky metodou pfidavku standardu se
dvéma roztoky. K jednomu ze dvou roztokl pripravenych soubézné rozpusténim 1,0000 g
slitiny bylo pfiddano 20 mL roztoku siranu nikelnatého, c¢(Ni) = 0,01 mol L'X. Po upravé roztoku
k polarografovani byly objemy doplnény na 100 ml. Vina nikelnatych iontl ve vzorku mélg
vysku 37,5 mm, vina s pfidavkem byla 60,0 mm vysoka. Vypocitejte hmotnostni obsah Ni [%].

Pfi validaci polarografické metody byly zjiStény tyto standardni nejistoty, resp. relativn
standardni nejistoty vstupnich velicin:

Objemové operace: Rsu = 0,2%; analyticky signal (vyska piku): Rsu = 2%; hmotnost: u = 0,1
mg, koncentrace standardu = 0,5% rel., Rsu (opakovatelnosti) = 1%

Napiste rovnici méfeni:

hy, _ Gz

hvz+st Cyz+st

Vypocitejte vysledek véetné rozsifené nejistoty (k=2)

Ovlivni vysledek zahrnuti nejistoty opakovatelnosti metody 1 %?

Vysledky:

w,, 1,96 ¢ 0,30 % (k=2) |
s opakovatelnosti

w,, 1,96 0,30 % (k=2) |




Kalibracni zavislost je dana v nasledujici tabulce. Vypoctéte koncetraci analytu v neznamém
\vzorku a jeji nejistotu, jestlize instrumentalni signdl ma hodnotu 0,512 a.u.

x [mg/L] yla.u]
1,03 0,169 Voo 0,512
2,22 0,317
3,15 0,473
4,14 0,625 — b
— — 2
S DE X _ = M u. = Syx l i (y - yvz)
VZ b ““p\n N B
1 1 1 Qxx
smérnice 0,1484933 cell C17=SLOPE(C10:C14,B10:B14)
usek 0,0049305 cell C18=INTERCEPT(C10:C14,B10:B14)
(o 3,4147636 cell C20=(F10-C18)/C17
Syx 0,0124085 cell C22=STEYX(C10:C14,B10:B14) smérodatnd odchylka regresni hodnoty
n 5 cell C23=POCET2(C10:C14) pocet kalibracnich bodd
Quq 11,79932 cell C24=C23*VARPA(B10:B14)
y_pruh 0,481 cell C25=PRUMER(C10:C14) primérnd hodnota signdlu
N 1 cell C26=POCET2(F10) pocet opakovadni vzorku
u, 0,0916792 cell C27=C22/C17*ODMOCNINA(1/C23+1/C26+((F10-C25)72)/((C1772)*C24))
Nazevgrafu | ¢ 1ag5x+0.0049
0,9
0,8 ..
0,7
0,6 o
e o
0,4 -
03 R )
0,2 ~E
0,1
0
1 2 3 4 5 6
Vysledek | 3,41 + [0,09 | mg/L

(k=1)



Obsah glukdzy ve vzorku vina byl stanovovan enzymaticky se spektrofotometrickou detekci.
Do odmérnych banék o objemu 5 mL bylo odpipetovano vzdy 200 uL standardniho roztoku
glukdzy o rdzné koncentraci nebo vzorek vina, bylo pridano stejné mnozstvi roztoku enzymu
a barika byla doplnéna po rysku tlumivym roztokem. Zkoumany vzorek vina byl stejnym
zpUsobem analyzovan trikrat. Nameérena data pro kalibracni zavislost i pro analyzu vzorku
jsou uvedena v tabulce. Vypoctéte koncentraci glukdzy ve vzorku véetné jeji rozsirené
nejistoty (k=2).

¢ [mmol/L] 0,000 0,050 0,100 0,200 0,400 0,600 0,800
A 0,000 0,057 0,119 0,221 0,383 0,599 0,730
A, 0253 | 0243 | 0,238 |
pramér
Vvz _b()
Ky =
smérnice b
- 1
usek
CVZ

— 2
S —
LS L1 G-

X 2
Syx bl n N bl .Qxx
n
QXX
y_pruh
N
uC CVZ i

(k=2)

Vysledky:

cu, 0246 0,032 mmol/L (k=2) |




rozsifrenou nejistotu.

\Vzorek krve o objemu 5,00 mL byl obohacen o0 0,5 pL 1% (v/v) vodného roztoku propanolu
jako vnitfniho standardu. 10 pL smési bylo davkovano do plynového chromatografu a byly
zaznamenany plochy pikd ethanolu (A(EtOH)) a propanolu (A(PrOH)). Standardni roztoky o
zndmém obsahu (% (m/V)) ethanolu byly zpracovany stejnym zplsobem. Ziskana data a

vypocitané poméry ploch jsou v tabulce. Vypocitejte koncentraci ethanolu ve vzorku a jeji

w (EtOH) A (EtOH) A (PrOH)
0,02 114 457
0,05 278 449
0,10 561 471
0,15 845 453
0,20 1070 447

vzorek 782 455

Vypocitejte vysledek véetné rozsifené nejistoty (k=2)

1,200

1,000

0,800

0,600

0,400

0,200

0,000
0,00 0,05

Kalibraéni pfimka

0,15 0,20

Vysledky:

cVZ

0,1418

I+

0,0065 %

(k=2)




Stanoveni isooktanu ve smési uhlovodik(l bylo provedeno chromatografickou metodou.
\/ tabulce jsou kalibracni data, tj. zavislost plochy odpovidajiciho piku na obsahu isooktanu
(mol %). Vypoctéte obsah isooktanu v neznamém vzorku spolu s rozsifenou nejistotou,
jestlize primérna plocha piku (ze 4 stanoveni) méla hodnotu 2,65 a.u.

Kalibracni tabulka

mol% isooktanu plocha piku, A

0,352 1,09

0,803 1,78
1,08 2,6
1,38 3,03
1,75 4,01
A, 2,65 (N=4)

Vysledky:

c., 1,144  + 0,093 mol%  (k=2) |




