I. Ogoélna charakterystyka iloSciowych metod badania substancji

Analiza ilo§ciowa zajmuje si¢ okreslaniem zawartos$ci jednego badz kilku sktadnikow
znajdujacych si¢ w badanej substancji. Odpowiada wigc na pytanie - Ile okreslonego
sktadnika znajduje sie w badanej probce? Podczas badan ilo§ciowych bardzo istotne jest
réwniez pytanie - Z jakq doktadnosciq ma by¢ oznaczony sktadnik? Z inna dokladnoscia jest
oznaczana zawarto$¢ amin lub fenoli w barwnikach spozywczych, a z inna zawarto$¢ P,Os w
superfosfacie. W zaleznosci od zadanej doktadnosci dobiera si¢ wiasciwa metode analizy.
Doktadnos¢ metody okresla réznica migedzy otrzymanymi (Srednimi) wynikami badan a
warto$cia rzeczywista. Metoda doktadna daje wyniki bliskie warto$ci rzeczywiste;.

Metody analityczne mozna prowadzi¢ w réznych skalach, zaleznie od wielkosci probki. W
tabeli sa przedstawione skale metod ilosciowych i odpowiadajace im masy probek.

Tabela. Skale metod ilo$ciowych

Nazwa metody iloSciowej Masa probki [g]
wg IUPAC potocznie
decygramowa makrometoda >10"
centygramowa péimikrometoda 10" — 10~
miligramowa mikrometoda 107107
mikrogramowa submikrometoda 10°-10"
nanogramowa ultramikrometoda <10™

Wymienione w tabeli metody opieraja si¢ na tych samych zasadach (takie same zjawiska
chemiczne badz zjawiska fizyczne), r6znig si¢ natomiast technika wykonania i wielko$cia
sprzgtu laboratoryjnego. Odregbne zagadnienie stanowi badanie probki, w ktorej zawartos$é
skladnika jest bardzo mata, ponizej 0,01%. Wigkszo$¢ typowych metod analitycznych
odznacza si¢ zbyt mata doktadnoscia, aby mogty by¢ stosowane w takich badaniach. Tak
mate stezenia sktadnika jest okre§lane pojeciem s/adu, a analiza probek z bardzo mata
zawartoscia badanej substancji jest nazywana analiza §ladowg. Wykonanie badania probek
ze $ladowa iloscia sktadnika rozpoczyna si¢ na ogédt od zwigkszenia jego stgzenia; osiaga si¢
to r6znymi metodami. Moze to by¢ ekstrakcja, wspotstracanie z no$nikiem, oddestylowanie
sktadnika, o ile oznacza si¢ duza lotno$cia, zatezanie na jonitach. Po zwigkszeniu st¢zenia
sktadnika dalsze etapy analizy przeprowadza si¢ typowymi metodami.

Metody analizy ilosciowej dzieli si¢ na dwa podstawowe rodzaje - analiz¢ klasyczna
(chemiczna) 1 instrumentalna. Analiza klasyczna jest oparta na reakcjach chemicznych i dzieli
si¢ z kolei na analiz¢ wagowa i objgtosciowa (miareczkowa). W metodach instrumentalnych
wykorzystuje si¢ natomiast zjawiska fizyczne lub fizykochemiczne oraz odpowiednia
aparatur¢ pomiarowa. W tabeli jest przedstawiony podziat ilo§ciowych metod analitycznych.

Tabela. Podziat ilosciowych metod analitycznych

Nazwa metody Wielko$¢ mierzona Podstawowy sprzet lub
aparatura

Chemiczna

Wagowa masa przereagowanej probki | waga analityczna

Miareczkowa: objetos¢ roztworu: biureta

— alkacymetria zobojetniajacego probke

— redoksymetria iloSciowo zmieniajacego




liczbg utlenienia sktadnika
probki

— straceniowa ilosciowo wytracajacego
sktadnik probki w postaci
osadu

— kompleksometria ilosciowo wiazacego
sktadnik probki w trwaty
kompleks

Instrumentalna

Optyczna:

— refraktometria wspotczynnik zatamania refraktometr
Swiatla

— polarymetria kat skrecenia ptaszczyzny polarymetr
$wiatla spolaryzowanego

—nefelometria nat¢zenie Swiatla nefelometr
roZproszonego

— turbidymetria warto$¢ rozproszenia nefelometr
promieniowania

Spektroskopowa:

— absorpcyjna absorpcja promieniowania spektrofotometr

— emisyjna emisja promieniowania fotometr plomieniowy

Elektroanalityczna:

— konduktometria przewodnos¢ elektrolityczna | konduktometr
(konduktywnos¢)

— potencjometria potencjat elektrody potencjometr
wskaznikowe;j

— elektrograwimetria masa substancji wydzielonej | elektrolizer
na elektrodzie

— polarografia natezenie pradu polarograf
przeptywajacego migdzy
elektrodami

Chromatografia stopien rozdzielenia chromatograf

sktadnikow

Metody instrumentalne w poréwnaniu z metodami chemicznymi odznaczaja si¢ szybko$cia
wykonania i obiektywnos$cia pomiaru (najczgsciej za pomoca miernika elektrycznego).
Dodatkowa zaleta tych metod jest mozliwo$¢ tatwej automatyzacji i przetwarzania ich na
metody ciagle. Pozwala to na stata kontrole przebiegu procesow przemystowych. Metody
chemiczne sa jednak doktadniejsze i niezastapione przy przygotowywaniu wzorcow
stosowanych nastgpnie w analizach instrumentalnych. Metody instrumentalne naleza w
wigkszosci do metod porownawczych w przeciwienstwie do metod chemicznych, ktore sa

metodami absolutnymi.

W metodach poréwnawczych dokonuje si¢ pomiaru okreslonej wielkosci w probce i
poréwnuje z wartoscia tej samej wielkosci we wzorcu. W metodach absolutnych
bezposrednio okresla si¢ wielko$¢ mierzona, np. st¢zenie jonéw siarczanowych mozna badaé
wagowo lub nefelometrycznie. Pierwsza z tych metod jest absolutna. Straca si¢ jon
siarczanowy w postaci osadu BaSOj, 1 na podstawie jego masy okresla si¢ zawarto$¢ jonu
SO4*. W metodzie nefelometrycznej bada si¢ natezenie $wiatta rozproszonego w zawiesinie
BaSOj i poréwnuje go z natgzeniem $wiatla przechodzacego przez wzorzec.




Wykonanie analizy ilosciowej okre§lonej substancji sktada si¢ z kilku etapéw. Pierwszym jest
pobranie odpowiedniej probki w $cisle okreslony sposob. Probka musi by¢ tak dobrana, aby
jej sktad odpowiadat sredniemu sktadowi catej partii badanego materiatu. Pobiera si¢ zawsze
kilka lub kilkanas$cie tzw. probek pierwotnych z réznych opakowan tego samego materiatu, a
jezeli material nie jest pakowany, to pobiera si¢ probki z ré6znych miejsc hatdy, wagonu lub
innego miejsca przechowywania substancji. Odpowiednie przepisy zamieszczone w Polskich
Normach okre$laja doktadnie sposoby pobierania réznego rodzaju materiatow. W drugim
etapie przygotowuje si¢ pobrang probke w taki sposob, aby powstala tzw. $rednia probka
laboratoryjna. Przygotowanie to polega przede wszystkim na odpowiednim rozdrobnieniu i
wymieszaniu probki, podzieleniu jej na kilka czgéci o odpowiedniej masie. W nastgpnym
etapie nadaje si¢ probce posta¢ dogodna do analizy, najczgsciej sporzadza si¢ odpowiedni
roztwor. Z przygotowanego roztworu pobiera si¢ probki przeznaczone do badania
okreslonych sktadnikéw materiatu. Ostatnia faza badania sa obliczenia i ocena wyniku
analizy.



