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Nazwa kwalifikacji: Wykonywanie badan analitycznych
Oznaczenie kwalifikacji: A.60

Numer zadania: 01

Wersja arkusza: SG

) i Miejsce na naklejke z numerem
Wypetnia zdajacy PESEL i z kodem osrodka

Numer PESEL zdajacego*

A.60-01-20.06-SG
Czas trwania egzaminu: 180 minut

EGZAMIN POTWIERDZAJACY KWALIFIKACJE W ZAWODZIE

Rok 2020
CZESC PRAKTYCZNA PODSTAWA PROGRAMOWA

2012
Instrukcja dla zdajacego

1. Na pierwszej stronie arkusza egzaminacyjnego wpisz w oznaczonym miejscu swoj numer PESEL
i naklej naklejke z numerem PESEL i z kodem o$rodka.

2. NaKARCIE OCENY w oznaczonym miejscu przyklej naklejk¢ z numerem PESEL oraz wpisz:

- swoj numer PESEL*,

- oznaczenie kwalifikacji,

— numer zadania,

- numer stanowiska.

KARTE OCENY przekaz zespotowi nadzorujacemu.

4. Sprawdz, czy arkusz egzaminacyjny zawiera 9 stron 1 nie zawiera btedow. Ewentualny brak stron
lub inne usterki zglto$ przez podniesienie r¢ki przewodniczacemu zespotu nadzorujacego.

5. Zapoznaj si¢ z trescig zadania oraz stanowiskiem egzaminacyjnym. Masz na to 10 minut. Czas ten
nie jest wliczany do czasu trwania egzaminu.

6. Czas rozpoczgcia 1 zakonczenia pracy zapisze w widocznym miejscu przewodniczacy zespotu
nadzorujacego.

7. Wykonaj samodzielnie zadanie egzaminacyjne. Przestrzegaj zasad bezpieczenstwa i organizacji
pracy.

8. Jezeli w =zadaniu egzaminacyjnym wystepuje polecenie ,,zglo§ gotowos¢ do oceny przez
podniesienie reki”, to zastosuj si¢ do polecenia i poczekaj na decyzje przewodniczacego zespotu
nadzorujacego.

9. Po zakofczeniu wykonania zadania pozostaw rezultaty oraz arkusz egzaminacyjny na swoim
stanowisku lub w miejscu wskazanym przez przewodniczacego zespotu nadzorujacego.

10. Po wuzyskaniu zgody zespolu nadzorujacego mozesz opusci¢ sale/miejsce przeprowadzania
egzaminu.

(8]

Powodzenia!

*w przypadku braku numeru PESEL — seria i numer paszportu lub innego dokumentu potwierdzajgcego tozsamos¢
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Zadanie egzaminacyjne

Zgodnie z procedura A. wykonaj oznaczenie zawarto$ci kwasu szczawiowego dwuwodnego H2C2042H20
metoda miareczkowania redoksometrycznego w analizowanym produkcie handlowym. Otrzymane wyniki
I obliczenia zapisz w Tabeli 1.

Zgodnie z procedurg B. oraz wykorzystujac dane pomiarowe zawarte w Tabeli 2., sporzadz krzywa wzorcowa
dla miedzi, oznaczanej w badanym produkcie handlowym technikg absorpcyjnej spektrometrii atomowej
(ASA). Ze sporzadzonego wykresu odczytaj stezenie miedzi, a nastepnie oblicz jej zawarto$¢ procentowa
w badanym produkcie. Otrzymane wyniki i obliczenia zapisz w Tabeli 2.

Wyniki oznaczen zawarto$ci procentowych: kwasu szczawiowego dwuwodnego i miedzi w badanym
produkcie handlowym zapisz w Tabeli 3.

Pamigtaj o przestrzeganiu zasad organizacji pracy oraz przepisoOw bhp i1 ppoz. Uporzadkuj stanowisko po
zakonczeniu prac.

Czas przeznaczony na wykonanie zadania egzaminacyjnego wynosi 180 minut.

Ocenie beda podlegaé 4 rezultaty:
— protokot kontroli analitycznej - 0znaczanie zawartosci kwasu szczawiowego dwuwodnego (Tabela 1.),
— wykres - krzywa wzorcowa dla miedzi,
— protokot kontroli analitycznej - oznaczanie zawarto$ci miedzi (Tabela 2.),
— wyniki badan kwasu szczawiowego dwuwodnego (Tabela 3.)
oraz
— przebieg czynnosci analitycznych oraz oznaczania zawarto$ci kwasu szczawiowego dwuwodnego.

A. Procedura oznaczania zawarto$ci kwasu szczawiowego dwuwodnego

Zasada metody
Zawarto$¢ kwasu szczawiowego dwuwodnego H2C2042H20 oznacza si¢ metoda miareczkowania
redoksometrycznego mianowanym roztworem manganianu(VII) potasu w $rodowisku kwasu
siarkowego(V1).

Odczynniki i roztwory
a) kwas siarkowy, roztwor (1+3),
b) manganian(VII) potasu, roztwor mianowany o stezeniu 0,0200 mol/dm?.

Wykonanie oznaczenia zawartosci kwasu szczawiowego dwuwodnego

Odwazy¢ okoto 0,25 g probki H2C2042H.0 z doktadnoscia do 0,001 g, przenies¢ ilosciowo do kolby
stozkowej. Odwazke rozpusci¢ w 90 cm®wody destylowanej, doda¢ 10 cm?® roztworu kwasu siarkowego(V1),
ogrza¢ do temperatury 70+80 °C i miareczkowa¢ mianowanym roztworem manganianu(V 1) potasu, dodajac
go matymi porcjami, czekajac kazdorazowo na odbarwienie si¢ cieczy. Temperatura roztworu w trakcie
miareczkowania nie powinna spadac¢ ponizej 60 °C. Pod koniec miareczkowania nalezy dodawac roztwor
manganianu(V1l) potasu kroplami, az do wystapienia trwatego bladorozowego zabarwienia utrzymujacego
si¢ okoto 30 s.

Oznaczenie wykona¢ co najmniej dwukrotnie.

Mieszaniny poreakcyjne przela¢ do pojemnika na odpady ciekte. Niezuzyte roztwory, probke i wodg
destylowang pozostawi¢ na stanowisku.
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Zawartos¢ HoC2042H20 obliczyé w procentach wedtug wzoru:

5-C % - 126,07 - 1073
¥ = KMno, * VkMno, 100%
2- Myrobki

w ktorym:

X - zawarto$¢ H2C2042H20 w probee, w % m/m

Ckmnos - stezenie roztworu KMnOs, uzytego do miareczkowania, w mol/dm?®
Vkmnos - objetosé roztworu KMnO4 uzytego do miareczkowania, w cm?®
126,027 - masa molowa H2C2042H20, w g/mol

Mprebki - masa nawazki H2C2042H20, w g

107 - wspotczynnik uwzgledniajgcy przeliczenie jednostek objetosci
5i2 - wspotczynniki wynikajgce ze stechiometrii reakcji

Wyniki obliczen poda¢ z doktadnos$cig do drugiego miejsca po przecinku.
Z dwoch, roznigcych sie¢ co najwyzej o 0,50% wynikoOw oznaczen, obliczy¢ $rednig arytmetyczng
z doktadnos$cig do pierwszego miejsca po przecinku.

B. Procedura oznaczania zawartosci miedzi
Zasada metody
MiedzZ oznacza si¢ technika ptomieniowej absorpcyjnej spektrometrii atomowej, metoda krzywej wzorcowej.

Przygotowanie serii wzorcow i sporzadzanie Krzywej wzorcowej

Do pieciu kolb miarowych o pojemnosci 100 cm® odmierzono kolejno: 0; 0,5; 1,0; 2,5 i 5,0 cm® wzorcowego
roztworu roboczego miedzi o stezeniu 110 g/cm® dodano 1,0 cm® roztworu kwasu azotowego(V),
dopetniono woda do kreski i wymieszano. Stgzenie roztworéw miedzi w poszczegdlnych kolbach wyniosto:
0g/cm®;, 0,510%g/cm®; 110%g/cm® 2,510%g/cm®,  510° g/cm?.

Zmierzono absorbancje roztworow miedzi w przygotowanej serii wzorcow, a wyniki pomiardw zamieszczono
w tabeli 2.

Z uzyskanych wynikow nalezy wykresli¢ krzywa wzorcowa, odktadajac na osi odcietych stezenia w g/cm?,
a na osi rzednych odpowiadajace im wielkosci absorbancji.
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Wykonanie oznaczenia

10 g probki H2C2042H20 odwazono z doktadnoscig do 0,01 g; wyprazono w tyglu kwarcowym, a nast¢pnie
rozpuszczono w roztworze kwasu azotowego(V). Roztwor przeniesiono do kolby miarowej 0 pojemnosci
25 cm?, dopetniono woda do kreski i wymieszano (roztwor A), a nastepnie zmierzono absorbancje miedzi
w roztworze A. Dane wazenia i pomiaru absorbancji zamieszczono w Tabeli 2.

Obliczanie wynikow oznaczenia
Z krzywej wzorcowej nalezy odczytaé st¢zenie miedzi w roztworze, a wynik zapisa¢ w Tabeli 2.
Zawartos¢ miedzi (Xcy) nalezy obliczy¢ w % (m/m) wedlug wzoru

_ Ceu' Vs 0
Xcu — 100%
w ktorym:
C cu - Stezenie miedzi odczytane z krzywej wzorcowej, w g/cm?
V2 - objetosé roztworu A, w cm?®

Miw - Masa odwazki probki HoC2042H20, w g

Za wynik koncowy oznaczenia nalezy przyja¢ srednig arytmetyczng wynikow dwoch rownolegtych oznaczen.
Roznica miedzy wynikami nie powinna przekracza¢ 20% wyniku nizszego.
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Dokumentacja z przeprowadzonych badan

Tabela 1. Protokél kontroli analitycznej - oznaczanie zawartoSci
kwasu szczawiowego dwuwodnego

Dane pomiarowe

Masa prébek [g] Objetosé titranta [em®] w PK miareczkowania

my =
Vi=

Obliczenie zawarto$ci kwasu szczawiowego dwuwodnego w pojedynczych probkach, % m/m

X2

Obliczenie $redniej arytmetycznej (z dwoch pomiarow, % m/m)

Xs’r
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Tabela 2. Protokol kontroli analitycznej - oznaczanie zawartos$ci miedzi

Numer
probki

Roztwory wzorcowe

Analiza

1

2

3

4|

Objetos¢
WZO0rcowego
roztworu
roboczego
[cm?]

Dane zawarte w procedurze B

Stezenie
roztworu
[g/cm3]

Dane zawarte w procedurze B

Odczytane z wykresu

Absorbancja

0,04

0,07

0,17

0,35

0,20

0,21

Masa prébek
[a]

10,02

10,03

Objetosé
analizowanego
roztworu
kwasu
szczawiowego
dwuwodnego
[cm?]

25

25

Wynik analizy - zawarto$¢ miedzi, % m/m

Xicu=

Xocu=

Obliczenie 20% wyniku mniejszego:

Roéznica miedzy wynikami jest

(mniejsza niz 20% /
wieksza niz 20% |
rowna 20%)

Xcusr =
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Wykres - krzywa wzorcowa dla miedzi A = f (ccu)

Tabela 3. Wyniki badan kwasu szczawiowego dwuwodnego

Zawarto$¢ kwasu szczawiowego dwuwodnego w produkcie handlowym

Zawartos¢ miedzi w kwasie szczawiowym dwuwodnym ..........................
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Wyciag z kart charakterystyki substancji chemicznej

Manganian(V11) potasu, KMnQas, 0,0200 mol/dm? roztwor

Pelny tekst skréconych zwrotéw H

H272 Moze intensyfikowac¢ pozar; utleniacz.

H302 Dziata szkodliwie po potknieciu

H314 Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia oczu.

H373 Moze powodowac uszkodzenie narzadow (watroba) poprzez dlugotrwate lub powtarzane narazenie (potknigcie).
H410 Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne, powodujac dhugotrwate skutki.

Elementy oznakowania
Piktogramy zagrozenia

Indywidualne Srodki ochrony:

Ochrona oczu - gogle ochronne

Ochrona rak - rekawice ochronne odporne na dziatanie chemikaliow wykonane z gumy nitrylowej lub innego
materiatu zalecanego przez producenta rgkawic

Ochrona ciala - odziez ochronna

Kwas siarkowy(VI), (1+3) roztwor

Pelny tekst skréconych zwrotow H
H314 Powoduje powazne oparzenia skory oraz uszkodzenia oczu

Elementy oznakowania
Piktogramy zagrozenia

Haslo ostrzegawcze: NIEBEZPIECZENSTWO

Zwroty wskazujace Srodki ostroznosci

W PRZYPADKU POLKNIECIA: Wyptuka¢ usta. NIE wywotywa¢ wymiotow.

W PRZYPADKU KONTAKTU ZE SKORA (lub wlosami): Natychmiast zdjaé cata zanieczyszczong odziez. Sptukaé
skorg pod strumieniem wody/ prysznicem.

W PRZYPADKU DOSTANIA SIE DO OCZU: Ostroznie pluka¢ wodg przez kilka minut. Wyja¢ soczewki
kontaktowe, jezeli sa i mozna je tatwo usunaé. Nadal ptuka¢. Natychmiast skontaktowaé sic z OSRODKIEM
ZATRUC lub lekarzem.

Indywidualne $rodki ochrony:

Ochrona oczu - gogle ochronne

Ochrona rak - rekawice ochronne odporne na dziatanie chemikaliéw wykonane z gumy nitrylowej lub innego
materiatu zalecanego przez producenta rgkawic

Ochrona ciala - odziez ochronna
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Kwas szczawiowy 2hydrat, CoH>O4 - 2H:0, cz.

Pelny tekst skréoconych zwrotow H
H302 Dziata szkodliwie po potknigciu.
H312 Dziata szkodliwie w kontakcie ze skora.

Elementy oznakowania
Piktogramy zagrozenia

Haslo ostrzegawcze: UWAGA

Zwroty wskazujace §rodki ostroznosci: W PRZYPADKU KONTAKTU ZE SKORA: Umy¢ duzg iloscig wody
z mydtem.

Indywidualne $rodki ochrony:

Ochrona oczu - gogle ochronne

Ochrona rak - rekawice ochronne odporne na dziatanie chemikaliow wykonane z gumy nitrylowej lub innego
materiatu zalecanego przez producenta rgkawic

Ochrona ciata - odziez ochronna
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