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Potenciometrias titralérendszer validalasa (PQ)

Az ellenérzés trgya: Titrind

Gyarto: Metrohm

Tipusa: 736

Gyari szam: 12128

Az ellenérzés helye: Takarmanyipari Szovetkezet, MEO Labor
4179. Hajdubiirgozd, Keverd tér 12.

Az ellendrzést végezte: Csik Csaba

Hasznalati etalonok:

Desztillalt viz: -

Trisz(hidroxil-metil)aminometan: -

HCl-oldat konc.: 0,100 mol/l; faktor: 1,011;
faktormeghatarozas datuma: 2007. majus 2.

Analitikai mérleg: Sartorius A 200S, gyari szama: 36030307

1. Az ellenorzés leirasa:

A mérdcellaba 30 — 120 mg trisz(hidroxil-metil)aminometant bemeérve 50 ml desztillalt vizben

.z =

uzemmodban megtitraltuk. A kapott inflexios ponthoz tartozé fogyésbol, valamint a Sartorius A
200S tipusu analitikai mérlegen mért bemérésekbdl kiszamitottuk a titrald agens titer értékét. A
fenti mérést kilencszer megismételve az alabbi eredményeket kaptuk:

2. Meérési eredmények:

No.| Bemérés[ mg ] Fogyas [ml ] HClI-titer
1 1178 9,729 0,9890
2 110,6 9,143 0,9881
3 99,3 8,199 0,9893
4 84,6 7,007 0,9862
5 86,0 7,114 0,9874
6 69,0 5,715 0,9862
7 60,4 4,993 0,9881
8 49,7 4,115 0,9865
9 39,5 3,272 0,9861
10 74,4 6,152 0,9878
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3.Kiértékelés

A kapott adatokbdl atlagot, szorést es relativ szdrast szamoltunk. A bemerés-fogyas, illetve a
fogyas-titer ~ OsszetartozO ~ adatparjai  altal  meghatarozott  pontokat  abrazoltuk
koordinatarendszerben (I. Melléklet). A pontokhoz tartozo regresszios egyenes meredekségét és a
fogyas illetve a titer tengellyel val6 metszéspontjat meghataroztuk.

Bemerés Fogyas Titer

Atlag <Mean>: 79,13 mg 6,544 ml 0,9875
SzOras <Syp>: 25,56 mg 2,109 ml 0,0012
Relativ sz0ras <s,¢>: 32,31 % 32,23 % 0,120 %

Metszek <agy> 0,016 ml

(fogyas/bemeéres):

Meredekség 0,0825 ml/mg

(fogyas/beméres):

Metszék 0,9849

(titer/fogyas):

Meredekség <brno> 0,00039 I/ml

(titer/fogyas):

Rendszeres eltéres - 0,012 %

<drel>:

Metrohm ajanlas (252/1 e sorszamu Metrohm Application Bulletin) szerint
o megfelelonek minésiil a potenciometriés titralorendszer, ha:
= akapott titerek relativ szorasa: |s,¢|<0,3 %0 és
= arendszeres eltérés: |d.e|<0,5 %
A szamitott eredmények a megadott kovetelményeken belul vannak (S=0,12 %;
dre= - 0,012%) tehat a mérérendszer a Metrohm ajanlas szerint megfelel.

e rendszeres hibaval terhelt a potenciometrikus titralas, ha:
= abeméres-fogyas adatparok altal meghatarozott pontokhoz szamitott
regresszios egyenes a fogyas tengelyen kapott tengelymetszeke:
|asys|>0,01 ml
= abeméres-titer adatparok altal meghatarozott pontokhoz szamitott
regresszios egyenes meredeksege: |brao>0,001 1/ml.
A vizsgalt paraméterek kozil ass nem felel meg a megadott Metrohm-kriteriumnak
(asys=0,016). Feltételezésuink szerint az elterés a tomegmérés rendszeres hibajabol adodik
(- 0,0002 g).
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A Metrohm ajanlasa alapjan a fogyast korrigaltuk as-szel, s a korrigalt értékkel szamoltunk

tovabb. Igy az eredmények nem foglaljak magukba a rendszeres hibat.

No.| Bemérés[ mg]| Korrigalt fogyas HCl-titer
[ml]
1 117,8 9,713 0,9906
2 110,6 9,127 0,9898
3 99,3 8,183 0,9912
4 84,6 6,991 0,9885
5 86,0 7,098 0,9897
6 69,0 5,699 0,9890
7 60,4 4,977 0,9913
8 49,7 4,099 0,9904
9 39,5 3,256 0,9909
10 74,4 6,134 0,9904
Bemeérés Fogyas Titer
Atlag <Mean>: 79,13 mg 6,544 ml 0,9875
SzOras <Sips>: 25,56 mg 2,109 ml 0,0012
Relativ sz0ras <se>: 32,31 % 32,23 % 0,120 %
Metszek <agy> 0,0000 ml
(fogyas/beméres):
Meredekség 0,0825 ml/mg
(fogyas/beméres):
Metszék 0,9906
(titer/fogyas):
Meredekség <brno> - 0,00007 I/ml
(titer/fogyas):
Rendszeres eltérés - 0,0088 %
<drel>

Hajdubiirgdzd, 2007. méjus 6.
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Melléklet (1/2)
Potenciometrias titralorendszer validalasa

Merési, szamoléasi eredmények és grafikonos abrazolasuk

Az ellendrzés targya: Titrino
Gyarto: Metrohm
Tipus: 736
Gyari szam: 12128
Bemérés |Fogyas
736|(mQ) (ml) HCl-titer
117.8 9.729 0.9890
110.6 9.143 0.9881
99.3 8.199 0.9893
84.6 7.007 0.9862
86.0 7.114 0.9874
69.0 5.715 0.9862
60.4 4.993 0.9881
49.7 4.115 0.9865
39.5 3.272 0.9861
74.4 6.152 0.9878
Atlag: 79.13 6.544 0.9875
SzOrés: 25.57 2.109 0.0012
Rel.Sz0rés <%>: 32.31 32.23 0.120
Metszék (Fogyas/Mintatdmeg) <ml>: 0.016
Meredekség (Fogyéas/Mintatomeg)
<ml/mg>: 0.082
Metszék (Titer/Fogyas): 0.9849
Meredekség (Titer/Fogyas) <1/ml>: 0.00039
Rendszeres eltérés <%>: -0.012
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Fogyéas/Bemérés diagram
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