E Wydruki z programu "Szacowanie Niepewnosci Pomiarow" (raport uzytkownika)

Model: Oznaczanie kadmu wydzielanego z wyrobow ceramicznych-poziomy

Opis:1. Kondycjonowanie probki w 22 °C. Oznacza sie powierzchnie metalu.

2. Probke napetnia sie 4 % roztworem kwasu octowego do poziomu 1 mm ponizej punktu przelania ,m mierzonego od

gornego brzegu probki.

3. Wymagana lub uzytg ilos¢ kwasu octowego 4 % zapisuje sie z doktadnoscig +2 %.

4. Probke pozostawia sie w temperaturze (22+2) °C w ciggu 24 godzin.

5. Po odstaniu roztwér miesza sie. zeby go ujednorodnié, pobiera sie probke analityczng i jesli potrzeba analizuje

metodg AAS przy odpowiedniej dtugosci fali z wykorzystaniem krzywej kalibracyjnej wyznaczonej metodg

najmniejszych kwadratow.

6. Oblicza sie wynik i przedstawia do jako ilos¢ otowiu i/lub kadmu w catej objetosci roztworu ekstrahujgcego, wyrazong
w miligramach otowiu lub kadmu na litr objetosci.

Wartosc¢ 0,231
Niepewno$¢ ztozona : 0,0351 pg/m?®

Wspdlczynnik rozszerzenia2  P=95 %
Niepewnos¢ rozszerzona 0,0702 pg/m?

r=C0*VL/ 1000/ OLv.kd.kfkwas*fczas*ftemp

V =N+T+O+K
o,=dl+pow
Symbol Nazwa sktadowej Rozktad Estymata | Niepewno$¢ | Wspodtczynni| Udziat w
prawd. standardow | k czutosci zfozonej
a u(x) niepewnosci
standardow
€j ui(y)
Co stezenie otowiu lub kadmu w - 1,6491 0,0509 0,1401 0,00713
roztworze po ekstrakcji
\'A Objetos¢ tugu macierzystego - 332 1,829 0,000696 0,001272
Oy pole powierzchni naczynia - 2,37 0,324 -0,0975 -0,03154
d wspétczynnik rozcienczenia prébki - 1 do - -
zaniedbania
fuwas wptyw stezenia kwasu prostokatny 1 0,00462 0,231 0,001067
fezas wplyw czasu prostokatny 1 0,00866 0,231 0,002001
fremp wptyw temperatury prostokatny 1 0,0577 0,231 0,01334
r 0,231 0,0351




Wykres struktury modelu
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Szczegétowe dane dla poziomu nr 1 p1

CO stezenie otowiu lub kadmu w roztworze po ekstrakcji

Wartos¢: 1,6491 mg/dm?
Sposob ustalenia : z krzywej kalibraciji

Krzywa kalibracji X: stezenie otowiu lub kadmu w roztworze po ekstrakcji Y: absorbancja

Lp. X Y
1 1 0,1
2 2 0,2
3 3 0,33
4 4 0,44
5 5 0,55

Wyniki obliczen

Wspdtczynnik nachylenia prostej b 0,11400
Wspétczynnik przesuniecia prostej a -0,018000
Wariancja catkowita dla prostej regresji RSS 0,00005333
Resztkowe odchylenie standardowe RSD 0,007303
Odchylenie stand. wspdfcz. przesuniecia Sa 0,0076594
Odchylenie stand. wspdtcz. pochylenia Sb 0,00230940
Wspdtczynnik korelacji liniowej zmiennych r 0,99938

Niepewnos$¢ standardowa: 0,0509 mg/dm?

Komentarz:
llos¢ wymytego kadmu oblicza sie na
podstawie krzywej kalibracji wykreslonej recznie.
W tym celu z roztworu wzorcowego kadmu o stezeniu 500+0,5 mg/ | sporzadza sie pie¢ wzorcowych
roztworow kalibracyjnych.Stosuje sie dopasowanie rownania regresji metodg najmniejszych
kwadratow przy zatozeniu, ze niepewnosci wartosci odcietych (na osi X) sg znacznie mniejsze niz niepewnosci
wartosci rzednych (na osi y).

N Napetnianie

Wartosc¢: 0 ml

Sposéb ustalenia : warto$¢ obliczana z uwzglednieniem rozktadu tréjkagtnego
Btad graniczny: 1,66 ml

Niepewnosc¢ standardowa: 0,678 mi

Komentarz:
Napetnianie: Metoda empiryczna wymaga napetniania naczynia 'do 1 mm od brzegu',
W przypadku typowych naczyn stotowych lub kuchennych, 1 mm stanowi okoto 1%
wysokosci naczynia. Naczynie bedzie wiec napetione w 99,5%+0,5% objetosci (tzn. VL
bedzie wynosic¢ w przyblizeniu 0,995+0,005 objetosci naczynia).

T Temperatura

Wartosc: 0 mi

Sposob ustalenia : wartos¢é wpisywana bezposrednio
Niepewnos¢ standardowa: 0,08 ml

Komentarz:
Temperatura kwasu octowego ma wynosi¢ (22+2) °C. Ten zakres temperatury powoduje
niepewnos¢ oznaczenia objetosci ze wzgledu na znacznie wiekszy wspotczynnik
rozszerzalno$ci objetosciowej cieczy w poréwnaniu ze wspoétczynnikiem rozszerzalnosci
objetosciowej naczynia.



O odczyt

Wartosc¢: 332 ml

Sposéb ustalenia : warto$¢ obliczana z uwzglednieniem rozktadu tréjkatnego
Btad graniczny: 3,32 ml

Niepewnosc¢ standardowa: 1,355 ml

Komentarz:
Objetos¢ zazwyczaj zapisuje sie w praktyce z doktadnoscig 2%, gdyz cylinder miarowy daje
niepewnos¢ okoto 1% (tj, 0,01 VL). Niepewnos$¢ standardows oblicza sie przy zatozeniu
rozktadu trojkgtnego.

K Kalibracja

Wartosé: 0 mi

Sposéb ustalenia : warto$¢ obliczana z uwzglednieniem rozktadu tréjkatnego
Btad graniczny: 2,5 ml

Niepewnosc¢ standardowa: 1,021 mi

Komentarz:
Kalibracja: Objetos¢ kalibruje sie zgodnie ze specyfikacjg producenta w zakresie +25 mi w

przypadku cylindra miarowego pojemnosci 500 ml. Niepewnosc¢ standardowg oblicza sie przy
zatozeniu rozktadu trojkatnego.

dl pomiar dtugosci

Wartosé: 0 dm

Sposéb ustalenia : warto$¢ obliczana z uwzglednieniem rozkladu normalnego P=95%, k=1,96
Bfad graniczny: 0,02 dm

Liczba operacji: 2

Niepewnos¢ standardowa: 0,01443 dm

Komentarz:
Catkowite pole powierzchni naczynia jako probki obliczono na podstawie zmierzonych jego
wymiaréw i wynosi ono 2,37 dm Poniewaz naczynie Jest w przyblizeniu cylindryczne, ale nie
jest idealnie regularne, pomiary oszacowano, ze dokfadnos¢ pomiarow wynosi do 2 mm przy
przedziale ufnosci 95% Typowe wymiary zawierajg sie w granicach od 1,0 dm do 2,0 dm, co
prowadzi do oszacowana niepewnosci ich pomiaru rownej 1 mm (po podzieleniu wartosci przy
95% ufnosci przez 1,96), Pomiary pola powierzchni na og6t wymagajg dwoch pomiaréw
diugosci : wysokosci i szerokosci (tutaj 1,45 dm i 1,64 dm, odpowiednio)

pow powtarzalno$é
Wartos¢: 2,37 dm2
Sposoéb ustalenia : z powtarzalnosci metody

Poziom: 1
Nr Odczyt 1 Odczyt 1
1 0,133 0
2 0,444 0
3 0,456 0
4 0,5656 0
5 0,55 0

Wyniki obliczen:
n=5 s=0,323

Niepewnos¢ standardowa: 0,323 dm2

Komentarz:




Poniewaz naczynie (przedmiot badany) nie ma idealnego ksztattu geometrycznego, istnieje
rowniez niepewnosc¢ obliczania kazdego pola powierzchni, w tym przyktadzie oszacowano, ze
taki udziat niepewnosci stanowi dodatkowo 5 % przy przedziale ufnosci 95%.

d wspotczynnik rozcienczenia probki
Wartosé: 1

Sposadb ustalenia : nie ustalana - do pominiecia
Niepewnosc¢ standardowa: 0

Komentarz:
W niniejszym przyktadzie rozcienczanie roztworu fugu poekstrakcyjnego nie byto konieczne,
zatem tego udziatu niepewnosci nie brano pod uwage.

fkwas wplyw stezenia kwasu

Wartos$¢: 1 mg/dm?

Sposoéb ustalenia : warto$¢ obliczana z uwzglednieniem rozkfadu prostokatnego
Btad graniczny: 0,008 mg/dm?

Niepewnos$¢ standardowa: 0,00462 mg/dm?

fCZElS wplyw czasu

Wartos¢: 1 mg/dm?

Sposéb ustalenia : warto$¢ obliczana z uwzglednieniem rozkfadu prostokatnego
Btad graniczny: 0,015 mg/dm?

Niepewnos$¢ standardowa: 0,00866 mg/dm?

Komentarz:
W przypadku wzglednie powolnych procesow takich jak wymywanie (fugowanie), ilo$¢
wymywana bedzie w przyblizeniu proporcjonalna do czasu, gdy zmiany czasu sg mate.
Krinitz i Franco' stwierdzili, ze srednia zmiana stezenia w ciggu ostatnich szesciu godzin
tugowania wynosi okoto 1,8 mg/l przy stezeniu 86 mg/l, co stanowi okoto 0,3%/h.
W przypadku czasu (24+0,5)h stezenie wymaga poprawki za pomocg
wspotczynnika f_czas, ktéry wynosi 1+(0,5x0,003) = 1+0,0015.

ftemp wplyw temperatury

Wartos$¢: 1 mg/dm?

Sposoéb ustalenia : warto$¢ obliczana z uwzglednieniem rozkfadu prostokatnego
Btad graniczny: 0,1 mg/dm?

Niepewnos$¢ standardowa: 0,0577 mg/dm?

Komentarz:
Przeprowadzono szereg badan okreslania wptywu temperatury na wymywanie metalu z
ceramiki. Ogolnie, wptyw ten jest znaczny i obserwuje sie zblizony do wyktadniczego wzrost
wymywania metalu ze wzrostem temperatury az do osiggniecia wartosci granicznych Tylko w
jednym przypadku' przedstawiono wplyw temperatury w zakresie 20-25"C. Z zawartej
informacji graficznej wynika, ze zmiana wymywania metalu ze wzrostem temperatury w poblizu
25 C jest w przyblizeniu liniowa, a jej gradient wynosi okoto 5% C, W przypadku zakresu +1°C,
dopuszczalnego w metodzie empirycznej, prowadzi to do okreslenia wspoétczynnika fiemp
réwnego 1+0,1



u(r)

Symbol Nazwa sktadowej Rozkfad Estymata | Niepewnos$¢ | Wspétczynni| Udziat w
prawd. standardow | k czutosci zlozonej
a u(x) niepewnosci
standardow
ej ui(y)
Co stezenie ofowiu lub kadmu w - 1,6491 0,0509 0,1401 0,00713
roztworze po ekstrakcji
vV, Objetos¢ tugu macierzystego - 332 1,829 0,000696 0,001272
Oy pole powierzchni naczynia - 2,37 0,324 -0,0975 -0,03154
d wspdtczynnik rozcienczenia probki - 1 do - -
zaniedbania
frwas wptyw stezenia kwasu prostokatny 1 0,00462 0,231 0,001067
fezas wplyw czasu prostokatny 1 0,00866 0,231 0,002001
fiemp wptyw temperatury prostokatny 1 0,0577 0,231 0,01334
r 0,231 0,0351
u (VL)
Symbol Nazwa sktadowej Rozktad Estymata | Niepewnos$¢ | Wspétczynni| Udziat w
prawd. standardow | k czutosci zlozonej
a u(x) niepewnosci
standardow
ej ui(y)
N Napetnianie tréjkatny 0 0,678 1 0,678
T Temperatura - 0 0,08 1 0,08
(0] odczyt trojkatny 332 1,355 1 1,355
K Kalibracja trojkatny 0 1,021 1 1,021
Vi 332 1,829
u(awv
Symbol Nazwa sktadowej Rozktad Estymata | Niepewno$¢ | Wspodtczynni| Udziat w
prawd. standardow | k czutosci zfozonej
a u(x) niepewnosci
standardow
ej ui(y)
dl pomiar dtugosci normalny, 0 0,01443 1 0,01443
50 % wart.
Srodku
przedziatu
a-, at
pow powtarzalnos$¢é - 2,37 0,323 1 0,323
Oy 2,37 0,324

Opracowat:




