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EGY FERTOTLENI TOSZER ANALIZISE

Analitikai médszerek 6sszehasonlitasa és validalasa
(Eredeti cim: ANALYSING ANTISEPTICS

Comparing and validating new analytical methods)

Egy analitikai laborban dolgozol, amely kilonféle, vény nélkil kaphatd
gyégyhatasu készitmények ellendrzésével foglalkozik. Ezek egyike egy
fertOtlenitd oldat, amelynek alkalmazéasa csokkenti az é16 szovetek/bo6r
elfert6z6désének lehet8ségét (Magyarorszagon Betadine néven van
forgalomban). Ennek a szernek a fékomponense jod. Jédot régdéta hasznalnak
fertOtlenitésre. ElG6szor 1829-ben készitették a Lugol jédot, mas néven Lugol
oldatot, amely egy jédoldat és egy francia orvosrol, J. G. A. Lugolrél neveztek el.
A Lugol oldat 5 g I,-ot és 10 g Kl-ot tartalmaz 100 cm?® vizes oldatban, teljes
jodtartalma 130 mg/cm?®. A jédtinktara altalaban 100 mg/cm?® elemi jédot
tartalmaz etanolban, de kaphat6é 20 mg/cm?®, 30 mg/cm?® and 70 mg/cm?®
koncentracidban is. A jédtinktGra minden talél6 felszerelésnek elengedhetetlen
tartozéka, egyrészt sérilések fertdtlenitésére, masrészt felszini vizek ivasra
alkalmassa tételére hasznaljak. Az (j, jodot tartalmazo fertGtlenit6szerek
povidon-jédot tartalmaznak, amely egy vizben old6dé polimer I3 anionnal
alkotott komplexe. Ennek hatasa kedvezdbb, a seb gydgyulasi folyamatat nem
hatraltatja és az aktiv j6d egy része “tartalékként” a seben marad, igy
hosszantarté hatast eredményez. A jédtartalma fertdtlenitOszerek nagy elénye, a
széles antimikrobialis spektrum, elpusztitjdk a legelterjedtebb kérokozdék
mindegyikét, s6t, ha elegend id6t varunk, még a fertdtlenitdszereknek
leginkabb ellenall6 gomba spoérakat is.

Egy ilyen tipusu oldatnak a jodtartalmat a laborban egy standard modszerrel
hatarozzatok meg, de hallottal egy Uj eljarasrél, amely elényosnek latszik.
El8szor ki kell probalnod és validalnod kell az Gj eljarast. A validalas sz6t j6
néhany szakterlleten hasznaljak: altalanosan azt az eljarast jelenti, amellyel
ellen6rizziik, hogy valami eleget tesz-e egy meghatarozott kovetelménynek. A
validalas magaban foglalja, hogy egy megoldasrdl vagy eljarasrodl tandsithatjuk,
hogy az korrekt. Az utolsé Iépés, hogy 6sszehasonlitsd a két médszer koltség- és
munkaigényeét.

Rovid 6sszefoglald

A laboratérium mar tobb éve nagy gyakorlattal és j6 eredménnyel alkalmazza
egy fertGtlenitd oldat jodtartalmanak meghatarozasara a jodometrias titralast
keményitOt hasznalva a végpontjelzésre. Az “(j"” 6tlet egy potenciometrids
mérés. Ossze kell hasonlitanod a potenciometrias titralassal kapott

eredményeket a keményit6t alkalmazo titralas eredményeivel.

Hogyan lehet megallapitani, hogy a két mddszer kozott szignifikans-e a
kilonbség? A valaszt egy erre alkalmas statisztikai kiértékelés, az F-teszt adja
meg. Ha az F-teszt eredménye azt mutatja, hogy a két médszer szérasértéke
nem kildnbozik szignifikansan, akkor az Uj médszert el lehet fogadni (ha
gyorsabb és/vagy olcsébb). Ebben az utols6 mondatban szerepelt a széras: mit
jelent ez? A sz6ras a megismételt mérések egyezésének mértékét mutatja

meg - az eredmény reprodukalhatésagara utal. Ha egy adott mdédszerrel kapott
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eredmény szérasa kicsi, még azt is ellendrizni kell, hogy a “valédi” és a mért
érték kozott mekkora az eltérés - ez mutatja meg a modszer pontossagat.

A szoéras és a pontossag kozott azért kell kulonbséget tenni, mert két kiilonb6z6
tipusu hibaval kell szamolnunk: a szisztematikus és a statisztikus (véletlenszer()
hibaval. Példaul a potenciometrias titralasnal szisztematikus hibat okozhat a
szerves molekula adszorpcidja a platinaelektréd feluletén. Ez a jelenség a
végpont eltolédasat okozhatja. Ha az adszorpcié reprodukalhaté, akkor a titralas
eredményének szérasa lehet kicsi. Ha a keményitd indikatorral kapott eredményt
elfogadjuk "valédi” értéknek és a potenciometrias mérés eredménye ehhez
képest nagy eltérést mutat, akkor a potenciometrias moédszer pontossaga kicsi.

Ha a potenciometrias modszer eredménye kozel esik a “valodi” értékhez, azaz a
két modszer pontossaga hasonld, akkor a kdvetkez6 Iépés a két analitikai eljaras
szoradsanak dsszehasonlitasa.

A statisztikus hibak a kisérleti bizonytalansagokat tukrézik. Ezek minden
analitikai médszernél jelen vannak. A parhuzamos mérések szamanak
novelésével ezt a hibat csdkkenteni lehet.

Veégul hasonlitsd 6ssze a két médszer koltségigényét! Ha a potenciometria mind
szakmai, mind pénziigyi szempontbdél kedvezd, akkor a “régi” keményitds
maodszert helyettesitheted a potenciometriaval.

Elvégzendd vizsgalatok
A csoport létszama: két tanulé.

Miel6tt hozzakezdtek a laboratériumi munkahoz, olvassatok el a StandardBase
potenciometriara és jodometriara vonatkozo6 részeit (,,Redox titration” és
“Potentiometry”). A kisérleti munka megtervezéséhez ugyancsak meg kell
ismernetek az F-tesztet, és figyelembe kell vennetek, hogy hany parhuzamos
titralast kell elvégeznetek. Vegyétek figyelembe a rendelkezésetekre allé
laboratoriumi idot!

Nézzetek utana, hogy a ti orszagotokban milyen jédtartalmu fertGtlenitd oldat
van forgalomban! A jéd vizben nagyon kevéssé oldodik: szobahémérsékleten 3,5
mg/cm?® az oldhatésaga. Régebben a fert8tlenitd oldatok jédtartalmat ugy
novelték meg 48-52 mg/cm?-re, hogy 37-44 mg/cm?® Kl-ot adtak hozz4, és
oldoszerként etanolt hasznaltak. Ujabban egy komplexképzd reagens
hozzaadasaval kelléen magas jédkoncentracié érhetd el vizes oldatban. A
Betadine-ban az aktiv jédtartalom 10 mg/cm®.

Feladatok
Miutan gondosan elolvastatok a gyakorlati feladatokat, osszatok fel a munkat
egymas kozott! A kisérleti munkara 360 perc all majd rendelkezésetekre.

Egyiko6tok készitse el a standardizalt Na,S,0; oldatot, mig a masikétok a
keményit6 és a KIO; oldatokat (lasd Tanuléi adatlap: Oldatok készitése).
Ezutan egyikOtok keményitd indikator mellett titrdlja meg a mintat, mialatt a
masikdtok elvégzi a potenciometrias mérést. Mindketten 5-5 parhuzamost
mérjetek.
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1. feladat

A "Tanuléi adatlap: A Na,S,0; mérdoldat standardizalasa” felhasznalasaval
hatarozd meg a Na,S,0; oldat pontos koncentracidjat. Ezt minden nap el kell
végezni.

2. feladat
A “Tanuléi adatlap: A minta titralasa keményitd indikatorra
titrald meg a Betadine mintat Na,S,03; mérdoldattal.

II/

felhasznalasaval

3. feladat
A “Tanuldbi adatlap: A minta potenciometrias titralasa” felhasznalasaval titrald
meg a Betadine mintat Na,S,0; mérdoldattal.

5-5 parhuzamos mérést végezzetek, hogy a statisztikus hibat csokkentsétek.
A gyakorlati munka megkezdése el6tt kockazatbecslést kell végezni.

Mérési eredmények

A kisérleti eredmények kiértékelése

A “"Tanuldéi adatlap: A kisérleti eredmények kiértékelése” felhasznalasaval
szamoljatok ki

= a mérdoldat koncentracidjat

= a jodtartalmat, a kétféle méréssorozatbdl kilon-kilon

*» a standard deviacioét (azaz a ,szérast”) mindkét moédszer esetében

= az F értékét.

A két médszer szoérasanak kulonbségét figyelembe véve, dontsétek el, van-e
szignifikans eltérés a “régi” és az “0j” modszer kozott.

Koltségvetés

Szamitsatok ki a felhasznalt vegyszerek koltségét! Az arakat katalbgusokban
talaljatok meg.

Mennyi id6t forditottatok az analizisre, amig a végsd analitikai eredményt
megkaptatok? Probaljatok informaciot kapni arrél, hogy az orszagotokban
mennyi egy technikus 6rabére. Ezt is vegyétek figyelembe.

Hasonlitsatok 6ssze a két mddszer koltségigényét!

Végso kovetkeztetés
Végul milyen dontést hoztok? Attértek a potenciometriara a hagyomanyos
keményit6 indikatoros madszerrdl?

Onellenorzo feladatok didkoknak

Ez a feladat arrél szd6lt, hogyan kell alkalmazni a természettudomanyos
ismereteket problémamegoldas soran, megtapasztalni a csapatban valé munkat
és hogyan kell kezelni az anyagi és pénzugyi er6forrasokat.

Ismertesd 50-100 szbban:

* milyen természettudomanyos készségeket és ismereteket hasznaltéal fel, és
milyen hatékonyan alkalmaztad ezeket

= milyen el6nyeit lattad a csapatmunkanak

* hogyan tudtatok megvalésitani az id6- és munkabeosztasra vonatkoz6
terveket



http://www.pro-base.eu

= hogyan tudtatok megvaldsitani a koltségvetési terveteket
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Tanuldi adatlap: Oldatok készitése
Készitsétek el a kovetkezO oldatokat:

Na,S,03 m érdoldat

Mérjetek be 4,96 g Na,S,05.5H,0-t. Oldjatok fel desztillalt vizben, mossatok at
egy 1000 cm®-es mérSlombikba, toltsétek jelre. Az igy kapott oldat
koncentracioja kb. 0,02 mol/dm?.

KIO; oldat a mér@oldat standardizaladsahoz

Analitikai mérlegen mérjetek be 0,7133 g KlO;-ot. Desztillalt vizben oldjatok fel,
és maradék nélkill mossatok at egy 1000 cm?®-es mérSlombikba, majd téltsétek
jelre. Az igy kapott oldat koncentracioja 1/300 mol/dm?®. Tehat 1,00 cm® oldat
3,1622 x 10°° g Na,S,0s-tal lesz egyenérték(i. Ez az oldat hosszu ideig tarolhato,
anélkul, hogy a koncentracidja valtozna.

Keményit6 indikator oldat

Mérjetek le 1,0 g vizoldhaté keményitdt. Oldjatok fel 100 cm? desztillalt vizben,
adjatok hozza 0,1 g szalicilsavat és forraljatok fel. Hltsétek le, ontsétek at egy
jol zarodo tivegbe. gy par hétig tarolhato.
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Tanuléi adatlap: A Na,S,03 mérooldat standardizalasa

Pipettazzatok 10,00 cm?® KIO; oldatot egy 100 cm?-es livegdugés Erlenmeyer
lombikba. Adjatok hozza 30 cm?® desztillalt vizet, 2 cm® 20%-o0s HCl-at és 0,3 g
Kl-ot. 1-2 perc varakozas utan titraljatok meg a Na,S,0; mérdoldattal. Amikor az
oldat szine halvanysargara valtozik, adjatok hozza 1 cm® keményit6t.
Elszintelenedésig titraljatok tovabb az oldatot.
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Tanuldi adatlap: A minta titralasa keményitd indikatorral

A Betadine 10 mg/cm? szabad jodot tartalmaz.

Pipettazzatok 5,00 cm?® Betadine-t egy 100 cm®-es Erlenmeyer lombikba. Adjatok
hozza 30 cm?® desztillalt vizet és azonnal titraljatok meg a Na,S,0; mér&oldattal.
Amikor a sététbarna oldat mar sarga szin(, adjatok hozza 1 cm?® keményit§
indikatort és folytassatok a titralast, amig az oldat elszintelenedik.
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Tanuldi adatlap: A minta potenciometrias titralasa

5,00 cm® Betadine-t pipettazzatok egy 250 cm?*-es f6z6pohéarba, adjatok hozza
kb. 50 cm?® desztillalt vizet.

Meritsetek az oldatba egy sima platina- és egy kalomelelektrédot. Tegyétek a
fézOpoharat egy magneses kever6re, csatlakoztassatok az elektrodokat egy
mV/pH mérdhoz. Alland6 keverés mellett titraljatok a mintat. Amig a minta szine
barna, a mér&oldatot 1,00-1,00 cm?-enként adagoljatok, amikor a szin
halvanyul, a mér6oldat adagolasat 0,2-0,2 cm?®-re csokkentsétek.
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Tanuldbi adatlap: A Kisérleti eredmények kiértékelése

A mérooldat koncentraciéjanak kiszamitasa
10,00 cm?® KIO; oldatbdl a 105~ + I reakcidéban keletkezd jod 2 x 10™* mol
Na,S,0s-tal reagal

IO~ + 51" + 6H" = 31, + 3H,0
I, + 2S,05% = 21" + S,062

A mérdoldat koncentracidja tehat
- 1000x2x10 “(mol)  mol
'mér Gér sol VNa23203 (Cm3) dm3

Szamoljatok ki a minta jédtartalmat az 5-5 parhuzamosbdél mindkét médszer
esetében, kulon-kulon.

g mol
126.90 (m) XVyas,0, (CM°) X Cy, g0, (WJ .

Vpi petta (Cma) cm

X=

A standard deviaci6 kiszamitasa
Hatarozzatok meg a két médszer esetében a standard deviaciot kilon-kulén.
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Spotenci ometria w

ahol

Xi az egyes mérésekre kapott eredmény

X az egyes mérések eredményeinek atlaga
N a parhuzamos mérések szama

Az F-teszt alkalmazasa

Egy analitikai kémiai tankdnyvben nézzetek utana, mit is jelent az F-teszt
(példaul G. D. Christian: Analytical Chemistry, 4th Edition, John Wiley & Sons,
1986). Ha mélyebb ismereteket akartok szerezni az F-teszt elméleti alapjairdl,
latogassatok az Egyéb forrasok cimszo alatt felsorolt weboldalakra. A fent
emlitett analitikai kémiai tankdnyvben egy példa talalhaté arra, hogyan lehet az
F-tesztet olyan esetben alkalmazni, amikor egy Uj analitikai kémiai médszert
akarunk 6sszehasonlitani egy elfogadott eljarassal.

Az analitikai eredményeitek két sorozatara kiszamitott standard deviaciokbol,
Skeményl’té’ €s Spotenciometriav F l]gy deﬁniélhaté- hOgyZ
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s«amen ’

_ ényits

F__S 2
potenciometria

ha Skeményité’ > Spotenciometriaa

vagy
2
F = Spotenciometria
=
%eményita"
ha Spott:—znciom-:—ztria > Skeményitc’)’
Mivel F értéke mindig 1-nél nagyobb kell legyen.

A kiszamitott standard deviaciokbél F meghatarozhaté.

A statisztikai programcsomagokban az F-értékeket tdbldzatokban talaljatok meg,
példaul 95%-0s megbizhat6sagi szintre a kovetkez6képpen:

(N = 1) kemenyits 2 3 4 5 6
(N = 1)potenciometria
2 19,00 19,16 19,25 19,30 19,33
3 9,55 9,28 9,12 9,01 8,94
4 6,94 6,59 6,39 6,26 6,16
5 5,79 5,41 5,19 5,05 4,95
6 5,14 4,76 4,53 4,39 4,28

Ebben a feladatban mindkét eljarasnal a parhuzamos mérések szamara 6tot
javasoltunk, tehat:
(N-12)

=(N-1) =4

keményits potenciometria
az ehhez tartozé F-érték a tablazatban 6,39. Ha a szamitott F-érték kisebb, mint
6,39, akkor 95%-0s megbizhatésaggal levonhatjuk azt a kbvetkeztetést, hogy a

két eljaras szorasa nem kulonbozik szignifikansan egymastol.

Tehat eldbnthetitek, hogy vajon van-e szignifikans eltérés a “régi” és az"uj”
modszer kdzo6tt a szoras szempontjabol.
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