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Практическое задание 
«Определение содержания хлоридов по ГОСТ 4245-72»


1. Принцип метода
Определение содержания хлоридов (хлор-иона) до 10 мг/дм3 титрованием азотнокислой ртутью в присутствии индикатора дифенилкарбазона. 
Точность метода 0,5 мг/дм3.

2. Требования к проведению практического задания
Перед началом выполнения практического задания участники Конкурса должны быть предварительно ознакомлены с его кратким содержанием. Раздаточные материалы необходимо вручить участникам во время проведения первичного инструктажа на рабочем месте перед практической частью Конкурса.
К практическому заданию участники Конкурса приступают поочередно, согласно жеребьевке, проведенной ранее, перед видеокамерой озвучивают свой номер по жеребьевке. Полученные измерения в ходе анализа проговаривают четко и разборчиво для фиксации результатов членам экспертной комиссии и для регистрации видеоматериала.
Материалы, приспособления и средства индивидуальной защиты, необходимые для оснащения индивидуального рабочего места конкурсанта представлены в Таблицах 1, 2, 3.

Таблица 1
Оснащение индивидуального рабочего места химическими реактивами

	Химические реактивы
	Посуда для хранения реактивов

	Испытуемая проба воды
(контрольный образец)
	Емкость вместимостью
250 см3

	Раствор азотнокислой ртути
(1 см3 раствора эквивалентен 0,5 мг Сl-)
	Емкость вместимостью 100 см3

	Раствор хлористого натрия 
(1 см3 раствора эквивалентен 0,5 мг Сl-)
	Емкость вместимостью 100 см3

	Раствор азотной кислоты (0,2Н)
	Емкость вместимостью 100 см3

	Спиртовой раствор смешанного индикатора (дифенилкарбазона и бромфенолового синего)
	Капельница

	Дистиллированная вода для установки поправочного коэффициента к титру раствора азотнокислой ртути
	Емкость вместимостью
500 см3





Таблица 2
Оснащение индивидуального рабочего места материалами и приспособлениями

	Материалы и приспособления
	Кол-во, шт.
	Примечание

	Колба коническая вместимостью
250 см3
	6
	Для титрования контрольного образца и установки поправочного коэффициента к титру раствора азотнокислой ртути

	Цилиндр мерный с носиком 
вместимостью 100 см3
	1
	Для точного измерения объёма дистиллированной воды при установке поправочного коэффициента

	Пипетка с одной отметкой (Мора) вместимостью 100 см3
	1
	Для точного измерения объёма контрольного образца

	Пипетка с одной отметкой (Мора) вместимостью 5 см3
	1
	Для точного измерения объёма хлористого натрия

	Пипетка градуированная 
вместимостью 1 см3 или 2 см3, или капельница
	1
	Для измерения объёма раствора азотной кислоты при установлении поправочного коэффициента и при выполнении испытания

	Штатив лабораторный 
с бюреткой (микробюреткой)
	2
	Для титрования контрольного образца и установки поправочного коэффициента

	Спринцовка
	1
	Для работы с пипетками

	Секундомер
	2
	Измерение времени проведения испытания (для членов экспертной комиссии)

	Фильтр обеззоленный 
«Белая лента» 
	10
	Вспомогательные материалы

	Стаканы В-1-250, В-1-100, 
В-1-50 
	4
	Вспомогательные материалы

	Стакан полимерный
	1
	Вспомогательные материалы

	Х/б ткань
	1
	Для протирки 

	Калькулятор
	1
	Вспомогательные материалы

	Лист регистрации записей
	1
	Для технических записей

	Лист А4 (черновик)
	1
	Для технических записей

	Ручка шариковая
	1
	Вспомогательные материалы

	Маркер
	1
	Вспомогательные материалы

	ГОСТ 4245-72, ГОСТ 25794.1-83
(на бумажных носителях)
	2
	Для выполнения испытаний


Таблица 3
Оснащение индивидуального рабочего места средствами индивидуальной защиты

	СИЗ
	Кол-во, шт.

	Очки защитные
	1

	Перчатки латексные нестерильные
	1

	Халат 
	1



3. Регламент выполнения 

	№
п/п
	Наименование
операции
	Содержание операции
	Отведенное время, мин.

	1.
	Установка поправочного коэффициента к титру раствора азотнокислой ртути
	Поправочный коэффициент к титру раствора азотнокислой ртути определяют титрованием хлористого натрия 
5 см3 (1 см3 - 0,5 мг Cl-), разбавленного до 100 см3 дистиллированной водой, в тех же условиях, как при анализе пробы воды.
Расчет поправочного коэффициента и необходимое количество операций должно быть определено участником в соответствии с требованиями ГОСТ 4245-72, разделом «Общие указания» ГОСТ 25794.1-83
	20

	2.
	Проведение анализа
	В соответствии с п. 3.4. ГОСТ 4245-72
	15

	3.
	Приведение рабочего места в порядок
	Раствор из бюретки и неиспользованные растворы реактивов из стаканчиков слить в емкость для слива. Посуду (пипетки, стаканчики, конические колбы) и использованные фильтры сложить в лоток. Протереть рабочую поверхность х/б тканью
	

	4.
	Обработка результатов
	В соответствии с п. 3.5. ГОСТ 4245-72
	5

	5.
	Оформление
	Заполненный лист регистрации записей конкурсант передает члену конкурсной комиссии. На этом этапе фиксируется время выполнения задания

	Суммарное время, отведенное на выполнение задания, мин.
	40



4. Оценка практического задания
4.1. Оценка практического задания производится по балльной системе.
4.2. Максимальная оценка за полностью правильное выполнение практического задания - 60 баллов.
4.3. Для оценки практического задания разработаны критерии оценки, которые предусматривают начисление участникам штрафных баллов за несоблюдение установленных требований. Выполнение практического задания оценивается по четырем основным критериям:
критерий 1 - «охрана труда»
критерий 2 - «время выполнения задания» 
критерий 3 - «ход выполнения задания» 
критерий 4 - «полученный результат»
Итоговая оценка за практическое задание формируется из максимальной оценки 60 баллов за вычетом штрафных баллов.


	Участник № ______
	Контрольный образец 
№ ______
	Время________ мин ______ сек           

	Видеокамера № ______
	
	



Чек-лист

Время выполнения задания - 40 мин. Максимальная оценка - 60 баллов. 

Итоговая оценка - ________ баллов

	Содержание подкритерия
	Штрафные баллы
	Определение 
	Примечание

	
	
	1
	2
	



	Критерий 1 - «Охрана труда»

	Применение средств индивидуальной защиты

	Перед началом выполнения задания необходимо надеть средства индивидуальной защиты (халат белый лабораторный, очки лабораторные/очки для зрения, перчатки латексные неопудренные)
	0,5 штрафных балла начисляется за каждый факт нарушения Правил охраны труда
	
	

	Взаимодействие с другими конкурсантами

	Запрещается отвлекать других конкурсантов в процессе выполнения задания, в том числе 
с целью обсуждения хода выполнения задания
	1 штрафной балл начисляется за каждый факт нарушения Правил охраны труда
	
	

	Критерий 2 - «Время выполнения задания»

	Общее время выполнения задания

	Время выполнения задания 
30 минут. Фактически затраченное время измеряют с помощью секундомера
	1 штрафной балл начисляется за каждые 2 минуты сверх регламентного времени
(не более 
5 баллов)
	
	

	Критерий 3 - «Ход выполнения задания»

	Эффективность самостоятельной деятельности

	Задание выполняется самостоятельно. Участники имеют право обратиться за дополнительными разъяснениями по выполнению задания
	1 штрафной балл начисляется за каждое обращение участника к экспертам за дополнительными разъяснениями по выполнению задания
	
	

	Рациональное использование СИ и материалов

	При выполнении задания используется предоставленный набор лабораторной посуды. Участники имеют право обратиться за дополнительной посудой
	1 штрафной балл начисляется за каждую единицу лабораторной посуды, использованную сверх предоставленного набора
	
	

	Аккуратность при выполнении задания

	Задание выполняется аккуратно, не допуская разливания реактивов и разбивания лабораторной посуды
	0,5 штрафных балла начисляется за каждый факт разлива реактивов и за каждую разбитую единицу лабораторной посуды
	
	



	Содержание подкритерия
	Штрафные баллы
	Определение 
	Примечание

	
	
	1
	2
	



	Выполнение задания в соответствии с техникой проведения лабораторных работ

	Испытание выполняется в соответствии с техникой проведения титриметрического метода анализа: 
- для каждого раствора использовать отдельную посуду (стакан). Контрольный образец объёмом 200-250 см3 однократно налить в стакан вместимостью 250 см3 
(за дополнительный долив начисляется 
0,5 штрафного балла).
	0,5 штрафного балла начисляется за каждое несоблюде-ние техники выполнения работ
	
	
	

	- запрещено погружать пипетку в общую емкость с раствором контрольного образца.
	
	
	
	

	Отбор аликвоты 
(техника работы с пипеткой):
- отбор аликвоты раствора в пипетку осуществляется грушей;
	
	
	
	

	- пипетку погрузить нижним концом в стакан с раствором, не касаясь дна и заполнить раствором так, чтобы уровень жидкости в ней оказался выше метки;
	
	
	
	

	- наполненную пипетку приподнять над раствором и, удерживая ее вертикально, установить отметку шкалы на уровне глаз.
Затем слить раствор из пипетки настолько, чтобы нижний край мениска коснулся линии отметки шкалы. Если при этом на кончике пипетки повиснет капля, снять ее, касаясь кончиком пипетки внутренней стенки стакана.
После наполнения пипетки удалить раствор с внешней стороны пипетки с помощью фильтровальной бумаги.
	0,5 штрафного балла начисляется за каждое несоблюде-ние техники выполнения работ
	
	
	

	- перенести пипетку в коническую колбу с аликвотой контрольного образца (при этом должна быть исключена потеря раствора в виде капель). Слить раствор из пипетки. Выдувание и встряхивание пипетки для удаления оставшейся капли раствора недопустимо.
	
	
	
	

	Титрование (техника работы с бюреткой):
- заполнить бюретку раствором азотнокислой ртути до уровня, превышающего нулевую отметку (заполнение может проводиться как сверху, так и снизу бюретки);
	
	
	
	

	- проверить на наличие пузырьков воздуха, при наличии удалить (в том числе допускается постукивать по бюретке);
	
	
	
	

	- слить раствор из бюретки до тех пор, пока нулевая отметка шкалы не станет касательной к нижнему краю мениска. 
	
	
	
	



	Содержание подкритерия
	Штрафные баллы
	Определение 
	Примечание

	
	
	1
	2
	



	- отсчет по бюретке записать в соответствии с ценой деления бюретки. 
Последнюю каплю раствора на кончике бюретки удалить прикосновением кончика бюретки к внутренней стенке конической колбы, в которой титруют.
	0,5 штрафного балла начисляется за каждое несоблюдение техники выполнения работ
	
	
	Экспертам необходимо записать измеренные показания, озвученные участником

	Критерий 4 - «Получение результата»

	Правильность записи результата анализа

	Оценивается полнота записей и правильность расчетов:
- объем пробы, взятый для определения в см3;
	0,5 штрафного балла начисляется за каждую неверную (отсутствующую) запись
	
	

	- вычисляют коэффициент поправки к концентрации раствора ртути азотнокислой с необходимой точностью, по каждому объему раствора установочного вещества. Значение коэффициента поправки должно быть равным 1,00±0,03.
	
	
	

	- объем раствора ртути азотнокислой, израсходованный на титрование
	
	
	

	Расчет результата измерений:
- среднее арифметическое значение двух определений
	0,5 штрафного балла начисляется за каждую неверную (отсутствующую) запись
	
	

	- проверка условия повторяемости │Х1 – Х2│ ≤ 0,5 мг/дм3
	
	
	

	- расчет показателя точности в мг/дм3 (± ∆ = 0,5 мг/дм3)
	
	
	

	- представление результата измерений в виде (Хср ± ∆) мг/дм3
Значение Хср должно иметь ту же разрядность, что и значение показателя точности
	
	
	

	Результат анализа контрольного
образца (СО):
- оценивается отклонение полученного результата (ХСР) от аттестованного значения контрольного образца (СО).
При получении неудовлетворительного результата контрольного образца оценка за практическое задание 
[bookmark: _GoBack]не засчитывается участнику.
	3 штрафных балла если 0,25 < |Хср-Хат| < 0,45

5 штрафных баллов если |Хср-Хат| > 0,45 


	
	




Максимальная оценка - 60 баллов
Итоговое количество штрафных баллов     ________________________________________





	Члены конкурсной комиссии:
	
	
	

	
	(подпись)
	
	(расшифровка подписи)

	
	
	
	

	
	(подпись)
	
	(расшифровка подписи)

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	(подпись)
	
	(расшифровка подписи)

	
	
	
	



