Laboratoř analytické chemie I
[bookmark: _GoBack]Coulometrické stanovení kyseliny askorbové
Pokyny:
· Principy metod i postupy práce popisovat stručně, ale srozumitelně (protokol má sloužit jako návod pro kohokoliv, kdo by chtěl práci zopakovat);
· Ve vzorových výpočtech uvádět použité vzorečky, včetně dosazení, a k výsledkům napsat příslušné jednotky;
· Před odevzdáním uvést protokol do „vizuálně přijatelné“ podoby, tzn. pohlídat font, zarovnání a uspořádání textu, nedělit tabulky na více stránek, zřetelně označit výsledné hodnoty (ne červenou), vymazat jednotlivé pokyny psané kurzívou;
· Šablonu ani hotový protokol nekopírovat, neumísťovat na web ani neposkytovat třetím osobám (porušení Autorského zákona a vnitřních předpisů školy).
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Princip metody
Stručně popište (jen několika větami) princip metody, dále napište reakce na generačních elektrodách a reakci askorbové kyseliny s jódem (celkem 3 reakce).


Výpočet teoretické navážky standardu askorbové kyseliny a skutečná navážka standardu 
Uveďte postup při výpočtu a skutečnou hodnotu navážky.

Generační proud
Uveďte hodnotu generačního proudu.

Určení polarizačního napětí
 Uveďte čas, náboj a vypočtené hmotnosti, vyznačte optimální polarizační napětí.

Tabulka 1: Určení vhodného polarizačního napětí
	Polarizační napětí
[mV]
	Čas
[s]
	Náboj
[mC]
	Hmotnost askorbové kyseliny v pipetovaném objemu
[mg]
	Hmotnost askorbové kyseliny v odměrné baňce
[mg]

	50
	
	
	
	

	100
	
	
	
	

	……
	
	
	
	

	……
	
	
	
	


Vypočtené hmotnosti v mg uvádějte na maximálně dvě desetinná místa.

Slepý pokus
Uveďte čas a náboj pro 3 slepé pokusy a průměrnou hodnotu náboje. Tato hodnota se bude odečítat od naměřené hodnoty náboje jednotlivých vzorků.



Vzorky
Uveďte číslo vzorku, navážku a objem baňky, v tabulce dále uveďte pipetované množství, naměřený čas a náboj pro jednotlivá stanovení.
Nezapomeňte odečíst slepý pokus (náboj slepého pokusu od náboje vzorků).

Vypočtěte pro každé stanovení množství kyseliny askorbové v g na 100 g tablety.

Výsledek uveďte spolu s intervalem spolehlivosti ve formě: Xprůměr  (tn-1s/n), interval spolehlivosti vypočtěte na dvě platné cifry a tomu přizpůsobte počet desetinných míst u výsledku.
Interval spolehlivosti počítáte podle vzorce v návodech, pro výpočet směrodatné odchylky s použijte EXCEL – funkce – statistické – zkratka smodchvyber (pokud byste vybrali pouze smodch – odchylka by se počítala pouze s n u smodchvyber je odchylka počítána pomocí n-1, což je správně!!!)
Do protokolu uveďte také n, tn-1 a s.

V případě analýzy citrónu uveďte pouze naměřený čas, náboj, pipetovaný objem, navážku, objem připraveného roztoku a hmotnost v mg na 100 g šťávy bez intervalu spolehlivosti.


Tabulka 2: Stanovení množství kyseliny askorbové ve vzorku X
	Pipetovaný objem vzorku
[mL]
	čas
[s]
	Náboj Q
[mC]
	Q-QSP
[mC]
	Hmotnost askorbové kyseliny v odměrné baňce
[g]
	Obsah askorbové kyseliny v tabletě
[g/100 g]

	1
	
	
	
	
	

	x
	
	
	
	
	

	……
	
	
	
	
	




Podobnou tabulku vytvořte i pro analýzu citrónu.


Vzorový výpočet 
Uveďte vzorový výpočet pro zvolený vzorek askorbové kyseliny.



Závěr
Vzorek číslo XA obsahoval např. 1,01±0,12 g kyseliny askorbové na 100 g tablety, obsah askorbové kyseliny v citrónu uveďte v mg  (např. 36,5 mg na 100 g šťávy).
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