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Analyticky systém Spectroquant®

se sklada z nasledujicich soucasti

Tyto soucdsti jsou optimalné koordinovany tak,
aby byly vzgjemné plné kompatibilni a analyza
byla provedena bez dalsiho nutného
pfislusenstvi.

» 1. Fotometrie

V pfipadé prichodu svételného paprsku barevnym
roztokem dochézi k ubytku jeho intenzity, jinymi
slovy, ¢ast svétla je roztokem absorbovana.

V zavislosti na typu latky dochézi k této absorpci pfi
urcité vinové délce.

Vstupujici svétlo Propusténé svétlo

Svétlo dané vinové délky je oddéleno z bilého svétla
produkovaného wolframovo-halogenovou lampou
Uzkopasmovymi interferencnimi filtry nebo jinymi
monochrométory.

Intenzitu absorpce Ize charakterizovat tzv.
transmitanci (T), ktera se obvykle vyjadfuje

v procentech.

T=1o

lp =intenzita svétla vstupujiciho do roztoku

| =intenzita svétla z roztoku vystupujiciho
Pokud svétlo roztokem neni vlibec absorbovano, je
transmitance roztoku 100 %; Uplna absorpce svétla
v roztoku znamena jeho transmitanci 0 %.
K méfeni absorpce svétla se obecné pouziva
absorbance (A), protoze je pfimo ve vztahu
s koncentraci absorbujici latky. Nasledujici rovnice
popisuje vztah mezi absorbanci a transmitanci:

=—logT
Experimenty BOUGUERA (1698 — 1758) a
LAMBERTA (1728 — 1777) ukéazaly zavislost
absorbance na tloustce absorpéni vrstvy pouzité
kyvety. Vztah mezi absorbanci a koncentraci
stanovované slozky byl objeven BEEREM (1728 —
1777). Slou€enim téchto obou pfirodnich zadkonu
vede k odvozeni Lambertova-Beerova zakona, ktery
Ize popsat nasledujici rovnici:

A=¢g xcxd

a =molarni absorpéni koeficient, v I-mol™.cm™
¢ =tloustka vrstvy v kyveté, v cm
d =koncentrace stanovované slozky, mol-I™




» 1. Systémovy fotometr

1.2 Fotometry

- Fotometry poskytuji funkci analytického
Fotometry, které patfi do analytického systému zabezpeceni jakosti (AQA) k zajisténi kvality
Spectroquant® se odlisuji od béznych fotometra méreni.

v nasledujicich dulezitych bodech: Nové metody jsou stale obnovovany pomoci

. . . . . funkce MemoChip.
Kalibrace vSech sad testu je elektronicky ulozena

v pamet RnStrOJe' i V kapitole ,,Funkéni popis* naleznete dalsi pokyny
Naméfené hodnoty Ize bezprostfedné odecist a informace o technickych tdajich.

z displeje v pozadované formé parametru.

Metody jsou zvoleny automaticky funkci
AutoSelect (€arovy kdd na kyvetach nebo na
AutoSelectoru pro €inidlové testy ).

» 2. Fotometrické sady testu

2.1 Zakladni principy

Pomaoci €inidel je stanovovana slozka prfevedena potlacujici nebo zmensSujici rusivé vlivy iontd.
specifickou reakci na barevnou slougeninu. Cinidla Vybarvovaci reakce jsou ve vétsiné pfipadld zalozeny
nebo smési Cinidel obsahuji — kromé cCinidla specific- na Upravé klasickych - a v mnoha pfipadech popsany
kého pro stanovovanou slozku — nékolik pomocnych v pfislusnych normach — analytickych postupa.

latek nezbytnych pro spravny pribéh reakce. Mezi né Podrobnosti na pfislusné referenéni postupy jsou
patfi napfiklad tlumi¢, upravujici pH na hodnotu pfilozeny ke kazdému baleni testovaci sady.
optimalni pro danou reakci a dale maskujici Cinidla,

2.1.1 Kyvetové testy Spectroquant®

Nejdulezitéjsi ¢asti téchto sad testl je kyveta

pozi¢ni znacka pro spravné ddkladné tésnici zatka

tvloZeni do kyvetového

- prostoru fotometru ¢arovy kod pro rozeznéni

typu testu fotometrem

: Gislo testu

oznadeni a popis

. nazev testu nebezpecnosti obsahu

- obsazené latky vysoce presna

: davka ¢inidel

. specialni kyveta

- v optické kvalité
Dalsi ¢inidla V jinych testech z davodd chemické stalosti je nutné
Nékteré kyvetové testy, napf. CHSK rozdéleni Cinidel testu na dvé nebo tfi rizné smési.
nebo dusi¢nany, obsahuji veSkeré V takovychto testech se musi k €inidlu v kyveté vedle
potfebné reagencie jiz v kyveté a je vzorku davkovat jesté pfidavné €inidlo.

nutné pouze odpipetovat vzorek.




» 2. Fotometrické sady testu

2.1.2 Cinidlové testy Spectroquant®

Princip Cinidlovych test spociva v tom, Ze pro Nevznika tak nezadouci zfedéni vzorku, coz zvysuje
vybarvovaci reakci nutnd €inidla jsou sjednocena ve  prah stanoveni. Také v klasické fotometrii bézné
formé kapalnych koncentratli nebo smeési pevnych doplriovani odmeérné barky na urcity objem muze
latek. Napfiklad k 5 ml vzorku se pfida nékolik kapek odpadnout.

¢inidlového koncentratu.

2.2 Poznamky pro praktické pouziti

2.2.1 Rozsah méreni

Intenzita zbarveni roztoku, méfena jako absorbance, Ve fotometrii je bézna praxe méfit zpracovany

je umérné koncentraci stanovované slozky pouze (vybarveny) vzorek proti slepému pokusu cinidel. Zde
v urCitém rozsahu koncentraci. Tento rozsah méfeni  je analyza provedena ,naslepo”, tj. bez pfitomnosti
(efektivni rozsah) je elektronicky ulozen ve fotometru stanovované slozky. Misto urcitého mnozstvi vzorku

pro kazdou individuélni sadu testu (viz prehled se vezme v odpovidajicim objemu destilovana nebo
v oddile 1.3). deionizovana voda. V systémovych fotometrech je

V pfipadé potfeby pracovat pod rozsahem méfenije  S/epa hodnota €inidel jiz elektronicky uloZena, takze
nutné pouzit jiny kyvetovy test nebo jinou metodu neni nutné zpracovavat slepy pokus zviast. Je vsak
stanoveni. Dolni mez rozsahu méfeni je uréena mozné, ke zvySeni spravnosti stanoveni v oblasti

nelinearitou kalibragni kfivky (viz obrazek) nebo mezi Meze stanoveni, méfit proti viastnimu slepemu
stanovitelnosti. Mez stanovitelnosti dané analytické ~ POKUSU, zpracovanému uzivatelem (viz popis funkce

metody je nejnizsi koncentrace, ktera se lisi od »Korekce na slepou hodnotu®).
nulové koncentrace za urcité pravdépodobnosti o , , .
(napf. 95 %). Existuji téz pfipady, kdy dojde k poklesu intenzity
zbarveni a tim i absorbance pfi velmi vysokych
Horni mez rozsahu méfeni je charakterizovana koncentracich stanovovane slozky. Tyto typicke
nelinearni zavislosti mezi koncentraci stanovované  Pfipady jsou uvedeny v nasledujici tabulce. Hodnoty
slozky a absorbanci. V takovém pfipadé je nutné zobrazovane na displeji jsou spravne az do hodnoty
vzorek fedit tak, aby mé&Fena absorbance byla ve koncentrace uvedené ve tfetim sloupci, nad tuto

stfedu efektivniho rozsahu (nejmensi chyba méfeni). hodnotu koncentrace jsou méfene udaje jiz
nespravné. V takovém pfipadé je nutné ovéfit
hodnovérnost stanoveni predbéznou orienta¢ni
analyzou s pouzitim testovacich prouzkd nebo vzorek

naredit.
Cislo Metoda Mez Zména barvy
metody koncentrace
14752 Amoniak-Test 25 mgl/l tyrkysova misto zelené
® : 14558 : Amoniak-KT : 250 mg/l : tyrkysova misto zelené g
E 14544 Amoniak-KT 100 mg/l tyrkysova misto zelené
g 14559 Amoniak-KT 5000 mg/l tyrkysova misto zelené
< 14828 Chlor-Test 30 mg/l Zluta misto Servené
14557 : Fluorid-KT 4 mg/l : hnédozZluta misto violeti 5
14553 Meéd-KT 25 mg/l svétle modra/tyrkysova misto modré
Koncentrace - 14767 Méd-Test 25 mg/l svétle modra/tyrkysova misto modré
14551 Fenoly-Test 100 mg/l zeslabeni barvy
14831 St¥ibro-test 5 mg/l beze zmény barvy ( vysrazeni)




» 2. Fotometrické sady testu

2.2.2 Vliv pH

Chemické reakce obvykle probihaji v urcitém rozsahu
pH. Cinidla obsazena v testovacich sadach obsahuji
tlumic, ktery zarucuje v pribéhu reakce optimalni pH.
Silné kyselé (pH<2) nebo silné alkalické (pH>12)
roztoky vzork( mohou za uréitych okolnosti vy€erpat
tlumivou kapacitu tlumice. V téchto pripadech je
nutné upravit hodnotu pH roztokem kyseliny sirové
(0,5 mol-I™; snizovani hodnoty pH) nebo roztokem
hydroxidu sodného (1 mol-I'*; zvy$ovani hodnoty pH)
po kapkach s kontrolou hodnoty

2.2.3 Vliv teploty

Teplota roztoku vzorku a €inidel ma vliv na vybarvo-
vaci reakci a tim i na namérené vysledky. Typicka
zavislost absorbance na teploté je zobrazena na
nasledujicim obrazku.

Pokud je teplota vzorku nizsi nez 15 C, dojde k chyb-
nému snizeni méfenych hodnot. Teploty pfesahujici
30 C vSeobecné ovliviuji stabilitu slouceniny, vznika-
jici béhem reakce. Optimalni teplota je opét uvedena
u kazdé metodiky sad testll Spectroquant®.
Upozornéni! Po termické mineralizaci (jedna se o
stanoveni CHSK, celkového dusiku, fosforu nebo
kov() je nutné ponechat roztok vychladnout na
pokojovou teplotu.

2.2.4 Casova stéalost

VétSina vybarvovacich reakci vyZaduje k dosazeni
maximalni intenzity zbarveni urcitou dobu. Nepferu-
Sovand kfivka na nasledujicim obrazku zobrazuje
typickou Casovou zavislost. PferuSovand kfivka
predstavuje nestalou vybarvovaci reakci.

Reakéni doba uvedena v pracovnich pokynech uvadi
¢as od pfidani posledniho ¢inidla k vlastnimu méfeni.
U kazdé metodiky sady testd je uveden ¢asovy
interval, ve kterém nedochéazi ke zménam mérené
hodnoty. Maximélné je tato doba 60 minut a neméla
by byt pfekro€ena ani v pfipadé stélosti vybarveni.

pH vhodnym indikatorovym papirkem po kazdém
pridavku. Pfidavek kyseliny ¢i hydroxidu mé vsak za
nasledek nafedéni roztoku vzorku. Pfidavek péti
kapek k 10 ml vzorku Ize zanedbat, protoze vysledna
chyba je nizsi nez 2 %. Pfidavek vét§iho mnozstvi je
vSak nutné zohlednit a pfi vypoctu vysledné
koncentrace vzit pfidané mnozstvi kyseliny i
hydroxidu v Gvahu.

Predepsané hodnoty pH pro roztok vzorku jsou
uvedeny u kazdé metodiky a v manualu, kapitola 3,
pokyny k analyze.

Absorbance

' 20 30
Teplotg [°C]

40

Absorbance

30
Reakéni €as [min]

60
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...... 2.2.5 Vliv cizich latek

Cizi latky v roztoku vzorku mohou: PFislusné toleranéni meze jsou stanoveny pro kazdy
ion zvl&st; kumulovany vliv nelze urcit s€itanim

zvysit méfenou hodnotu jako nésledek zesileni jednotlivych mezi.

ucinku reakce
snizit méfenou hodnotu jako nasledek potlaceni  Pouzitelnost pro mofskou vodu

ucinku reakce V tabulce (viz kapitola 6) je uvedena vhodnost
Kvantifikace G&inky je uvedena v pfilozeném letdku  daného testu v pfipadé morske vody a také
v tabelované formé u kazdé sady testt pro koncentraCni meze pfitomnych soli.

nejdilezit&jsi ionty.

...... 2.2.6 Davkovani ¢éinidel

Mald mnozstvi kapalin jsou davkovana po kapkach
z lahvicek, zabezpec€enych proti volnému vytékani.

‘l%\

Pfi davkovani pomoci lahvi¢ek s kapatkem je dalezité, aby
Vatsi Satvi k lin ie davkova istovvmi lahvi¢ka byla ve svislé poloze a davkovani probihalo pomalu po
etsl mnozstvi kapalin j& davkovano pistovymi kapkach (pfiblizné 1 kapka za sekundu). Jinak nelze docilit

stiikaCkami, které jsou ke kazdé sadé testu pfibaleny. | spravnou velikost kapky a déavkované mnozstvi nebude spravné.

Zpuasob zachéazeni:

L TP

Stisknéte pist stfikacky do Otocte lahev s s pistovou Pomalu tahnéte pist dold na Po naplnéni stfikacky bez
nulové polohy a vlozte jeji stfikatkou dnem vzhiru tak, aby pozadovany objem (orientacni bublinek otocte zpét lahev se
Spi¢ku pevné do tésnici pist stfikacky byl umistén pod pomlicka: horni okraj pistového  stfikackou do pavodni polohy,
priruby lahve. lahvi. krouzku). V pfipadé nasati vyjméte z lahve naplnénou

bublinek do stfikacky s €inidlem stfikacku a peclivé vytlacte
je nutné obsah stfikacky vratit obsah do reakéni nadobky.
zpét do lahve a plnéni

zopakovat.
V nékterych pfipadech je nutné pfesné davkovat Tyto davkovaci nastavce (zeleny: 0,025 ml; modry:
malé mnozstvi €inidel. K tomuto G¢elu jsou uréeny 0,050 ml) Ize pouzit v pfipadé, ze pevna latka popfr.
davkovaci pipety a jejich pouziti je podrobné popsano smeés je volné sypka. V ostatnich pfipadech se
v pokynech k dané metodé. provadi davkovani mikrolzickami (Sedé: 0,01 ml;
Pevné latky jsou davkovéany bud davkovacim zelend: 0,03 ml; modréa: 0,1 ml).

nastavcem nebo mikrolzi¢kou, které jsou soucasti
Sroubovaciho uzavéru lahve s Cinidlem.
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...... 2.2.7 Skladovatelnost ¢inidel

Testovaci sady Spectroquant® Ize uchovavat az tfi Expira¢ni doba je vyznacena na Stitku.

roky na chladném a suchém misté. Nékolik mélo Skladovatelnost se zkracuje pokud neni sada po
testd ma skladovatelnost kratsi, 18 nebo 24 mésicd, pouziti tésné uzaviena.

nebo je nutné jejich uchovani v chladnicce. Vyjimku

tvofi nékteré kyvetové sady pro stanoveni CHSK,

které je nutné chranit pred svétlem. Za téchto

podminek je zaru€ena skladovatelnost tfi roky.

» 3. Priprava vzorku

PFiprava vzorku zahrnuje veskeré nutné kroky pred
vlastni analyzou

3.1 Odbér vzorku

Odbeér vzorku je prvni nejdalezitéjsi krok k ziskani poté naplnény bez vzduchovych bublin a tésné
spravnych analytickych vysledk(. Zadnou uzavieny. Lahve je nutné chranit proti 4¢inkdm
nejpfesnégjsi analytickou metodou nelze napravit vzduchu, tepla a je tfeba je dopravit k analyze co
chyby zpuspbené pfi odbéru vzorku. Cilem odbéru je nejrychleji. Ve vyjimeénych pfipadech je mozna
ziskat vzorek s reprezentativnim slozeni. konzervace jak chemickd, tak kratkodobym

nejdilezit&jsi podminkou k ziskani reprezentativniho  ochlazenim na teplotu 2 az 5 °C.
vzorku je uréeni vhodného odbérového mista. Zde je

tfeba mit na paméti, ze zkoumany roztok se maze
vyskytovat v rdznych koncentracich, misté i Case.
Odbér se odliSuje na odbér manualni a automaticky.
V mnoha pfipadech Ize skute¢ny obraz o prdmérném

Stanovovana slozka Konzervace

CHSK 2az5°C, max. 24 h
nebo -18 °C, max 14 dni

3 anf 't e Sleali Slouéeniny dusiku: bezprostfedni analyza,
.SIO.Ze.m Yzquu ZISISato pouze sitim pekolllfa L N-NH,", N-NO;~, N-NO3~ vyjime€né 2 az 5 °C, max. 6 h
individualnich odbérd. To Ize provést opét manuélné
nebo automaticky. Slouceniny fosforu: kratkodobé ulozeni bez

P—PO,>, P celkovy konzervace; kyselinou dusiénou

Pro odbér vzorku jsou vhodné plastové lahve o na pH=1, max 4 tydny

obsahu 500 nebo 1000 ml. Mély by byt nékolikrat

promyty za intenzivniho protfepani vzorkem, Tézke kovy kratkodobé ulozenibez
konzervace; kyselinou dusiénou

na pH=1, max 4 tydny

3.2 Orientaéni zkouska

Spravné namérené vysledky lze ziskat pouze Orientacni testy zvysuji spolehlivost analytického
v daném rozsahu méfeni, ktery je ur€en pro kazdou  stanoveni a s jejich pomoci Ize ur€it fedéni v pfipadé
stanovovanou slozku. PFi praci s roztokem o vysokych koncentraci. Pro tyto orientacni testy jsou

neznamé koncentraci se doporuc¢uje odhadnout zda  velice vhodné testovaci ty€inky Merckoquant®.
stanovovand koncentrace lezi v rozsahu méreni,
ideélné zhruba uprostfed tohoto rozsahu.

VII



» 3. Pfiprava vzorku

3.3 Redéni

Redéni vzorka je nutné ze dvou davodu:

Koncentrace zkoumané stanovované slozky je
pfiliS vysoka. 1. lezi vné rozsahu mérfeni.

Rusivy vliv ostatnich latek obsazenych ve vzorku
béhem stanoveni (vliv matrice); pozitivni Ci
negativni chyba stanoveni.

Nasledujici pomucky jsou nezbytné nutné pro fedéni
vzorku:

Odmérné bariky rtznych objem{
(napf. 50, 100 a 200 ml)

Davkovaci pipety (délené pipety)
Destilovana nebo deionizovana voda

Red&ni pouze stémito pomlckami zaruduje
dostateCnou spolehlivost pfi  analyze v oblasti
koncentraci mg-™, kam fotometrie patfi (viz nize
popsany zjednoduseny postup).

Dulezité je po doplnéni odmérné bariky destilovanou
vodou po rysku banku uzavfit a obsah dikladné
promichat.

Ztedovaci faktor Zg vyplyva z vlastniho fedéni a Ize
ho spogitat nasledujicim zpasobem:

Koneény objem (celkovy objem)
Vychozi objem (objem vzorku)

ZF =

Analytické vysledky jsou pak nasledné nasobeny
zfedovacim faktorem.

K vypoctu lze vyuzit i naprogramovani fedéni do
fotometru. Po vlozeni zfedovaciho &isla (viz tabulka
déle) je naméfen& hodnota spravné spocitana

a bezprostfedné zobrazena na displeji (pro toto
nastaveni viz popis funkci kapitola Parametry
metody, fedénti).

Veskera fedéni by méla byt provedena takovym
zpUsobem, aby méfena hodnota lezela uprostfed
rozsahu meéfeni. V jednom kroku by zfedovaci faktor
nemél prekrocit hodnotu 100. V pfipadé potfeby
dosahnout jesté vétsiho fedéni je nutné fedéni
rozdeélit do dvou oddélenych krokd.

Priklad:

Krok 1: Doplrite 2 ml vzorku na 200 ml destilovanou
vodou;
Zr1=100, zfedovaci ¢islo 1+99

Krok 2: Doplrite 5 ml tohoto roztoku na 100 ml
destilovanou vodou;
Zg,=20, zfedovaci ¢islo 1+19

Zredovaci faktor pro celkové fedéni je urcen
vynasobenim dil¢ich zfedovacich faktort
v jednotlivych krocich:

Zrcelk- = Zr1 X Zp> = 100 x 20 = 2000
zredovaci Cislo 1+1999

ZjednodusSeny postup

Redéni do poméru 1:10 Ize pfipravit bez odmérnych
banék pfimo v k&dince odmeéfenim daného objemu
vzorku a pfidanim pfislusného objemu destilované
vody davkovaci pipetou (viz nasledujici tabulka).

Redéni Objem Objem Zredovaci Zred'ovaci
vzorku dest. vody faktor »Cislice”
v ml v ml
1:2 5 5 2 1+1
1:3 5 10 3 1+2
1:4 2 4 1+3
1:5 2 5 1+4
1:10 1 9 10 1+9

3.4 Filtrace

Silné zakalené vzorky vyzaduji pred fotometrickym
stanovenim pfedipravu, protoze zdkalu ma za
néasledek kolisani naméfenych hodnot a pozitivni
chybu stanoveni. Pozornost je tfeba vénovat tomu,
zda stanovovana slozka neni obsazena v suspendo-
vanych latkach. V tomto pfipadé je nutné podrobit
vzorek rozkladu.

U vzorku obsahujiciho stanovované slozky, které se
vzdy vyskytuji v rozpusténé formé (napf. amoniak,

dusi¢nany, dusitany, chlér, chloridy, kyanidy, fluoridy,
fosfore€nany a sirany) je dovolena filtrace i v pfipadé
silné zakalenych roztokd.

Slabé zakaly Ize eliminovat ve fotometru pomoci
automatické korekce zakalu —(viz funk&ni popis
~Setup pristroje/Korekéni funkce); v tomto pfipadé
neni nutna filtrace vzorku pred analyzou.
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» 3. Pfiprava vzorku

K odliseni ve vodé obsazenych rozpusténych a Nasledujici postup se doporucuje pro definovanou
nerozpusténych latek Ize vzorek prefiltrovat pres filtraci pfes membranové filtry s velikosti p6ra 0,45
bézny papirovy filtr. pm.

Postup pfi mikrofiltraci:

t

Naplrite kapalinu uréenou Stiikacku zepfedu naSroubujte Ve svislé poloze pomalu Prefiltrujte obsah stfikacky do
k filtraci do stfikacky. na filtraéni element. zatlacte na pist dokud nedojde  predem pfipravené nadobky.

k tplnému zvihéeni filtru a
uvolnéni vzduchovych bublin.

3.5 Homogenizace

Pro zajisténi reprezentativniho slozeni u vzorku, Homogenizace se provede michanim vzorku na
obsahujiciho suspendované latky, je nutné vzorek magnetické michaéce pfi otaékach 700-900 min™ po
predem homogenizovat (napf. pfed stanovenim dobu 2 minut. Odbér dil¢i ¢asti vzorku se provede
CHSK, celkového obsahu kovu). béhem michani.

3.6 Rozklad

Zkoumané latky ve vodé se mohou vyskytovat

v riznych forméch: jako ion, vdzany vice ¢i méné
pevné v komplexu nebo jako pevna (nerozpusténd)
Castice.

clH , HO OH
+
Cu Hz HO
© a

OH
~co- CH.{T @\
CH,
4 HO OH

0—CO

lon Komplex Pevna latka
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» 3. Pfiprava vzorku

Zpusobem predupravy vzorku lze tyto tfi formy
odlisit. Na pfikladu vzorku obsahujiciho méd Ize
tento zpasob ukazat.

Rozklad probih& v mineralizaénim termoreaktoru
(kapacita 8/12 rozkladnych kyvet) pfi teploté 120 °C
a dalSim zpracovani je uveden v nvodu, ktery je
pfilozen k baleni sady Spectroquant® Crack Set.

V pfipadé vzorkud s vysokym obsahem organickych
nebo nerozpusténych latek nelze vyloucit nutnost
rozkladu s pouzitim koncentrovanych kyselin. Popis
jednotlivych pfipadl pro reélné vzorky je uveden

v Aplikaénim kompendiu firmy Merck.

Potfebu rozkladu Ize urcit podle nasledujiciho

Rozklad pfevadi stanovovanou slozku na
analyzovatelnou formu. Ve vétSiné pfipadd slouzi
k rozkladu kyselina v kombinaci s oxida¢nim
¢inidlem, v nékterych pfipadech (napf. stanoveni
celkového dusiku) je U€ingjsi rozklad v alkalickém
prostfedi. Typ rozkladu zavisi na stanovované
slozce a matrici daného vzorku.

K tomuto Ucelu jsou uréeny rozkladné sady
Spectroquant® Crack Set 10 a 20
ke stanovenim podle tabulky.

Stanovovana slozka Rozkladna sada

Celkovy fosfor* Crack Set 10 popf. 10C**

Celkovy chrom*

Crack Set 10 popf. 10C
[suma Cr*" a Cr*]

Celkové kovy
[suma volného a vazaného]

Crack Set 10 popf. 10C

Celkovy dusik* Crack Set 20

*  Cinidla uréené k rozkladu jsou jiz zahrnuta v pfislusné
kyvetové sadé.
**  Kyvety ur€ené k rozkladu jsou jiz zahrnuty v pfislusné sadé;

pro rozklad se sadami Crack Set 10 a 20 jsou potfeba prazdné

kyvety.

| Zpracovani
Méreni
Vysledek B

Priklad:
Odpadni voda
Filtrace
diagramu:
Rozklad | | Rozklad | | Filtrace
Celkovy obsah Rozpusténa forma Rozpusténa forma
Nerozp. forma
Cu(OH),
Komplexy Cu- Komplexy
EDTA Cu-EDTA
lonty Cu®* lonty Cu®* lonty Cu®* Rozklad
Vysledek A Vysledek B Vysledek C
| Zpracovani
Forma::
lontova = .
Komplexovana =B-C Méfeni
Nerozpusténa =A-C
Celkovy obssh =A

Rozklad je nutny | |Rozklad neni nutny

Pro odpadni vodu se stalym sloZenim je nutné
provést zkousku zpravidla pouze jednou, méla by byt
ale ¢as od ¢asu opakovéana.




» 4. Pipetovaci systém

Pistové saci pipety dovoluji: - Kontrola odméfovaného objemu kontrolni sadou
Spectroquant® PipeCheck; jedné& se o
fotometrickou kontrolu pipet bez potfeby

presné odméfeni mnozstvi vzorku, ¢inidel a vody analytickych vah.

pro fedéni.

pfesné davkovani prislusného objemu vzorku

PFed vlastnim davkovanim promyjte pipetu
K dispozici jsou pipety s nastavitelnym objemem odméfovanym roztokem.

davky a také pipet s fixnim objemem. Vizdy vymadiujte Spidky pipet.

Zdroje chyb a pokyny kjejich odstranén: Pipetu plite pomalu a stiskem pistu pipetu zcela
Peclivé dbejte pfilozenych pokynl pro pouziti vyprazdnéte

pipet.

Kontrolujte odméfovany objem stanovenim jeho

hmotnosti na analytickych vahach (spravnost

vazeni +1 mg), 1 ml vody ma pfi teploté 20 °C

hmotnost 1,000 g £1 mg.

» 5. Analytické zajisténi kvality (AQA)

Cilem analyzy musi vzdy byt stanoveni skutecného  Chyby mohou byt zpasobeny:

obsahu stanovované slozky co nejspravnéji a co . . -
uzivanym pracovnim materidlem;

nejpresnéji.

Analytické zabezpe&eni kvality predstavuje vhodnou stylem prace;

a r)epostradatelnpu metodu k'dosaienl' kyality viastni . zkoumanym vzorkem.

prace, k odhaleni chyb v systému méreni a porov- oo i

natelnost vysledkd s odpovidajicimi referenénimi Tyto chyby maji vliv jak na spravnost , tak na

postupy. presnost ziskanych vysledka.

5.1 Kontrola kvality u vyrobce

Fotometry a fotometrické sady testl maji vlastni
technické specifikace, ktera jsou vyrobcem
dodrzovéany a pfedevsim také dokumentovany

Certifikat fotometru, pfilozeny ke kazdému pfistroji,
doklada kvalitu méficiho zafizeni.
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» 5. Analytické zajisténi kvality

Certifikat sady testu, ktery Ize obdrzet pro kazdou
vyrobenou Sarzi, doklada kvalitu Cinidel v sadé testu.

Kalibraéni funkce:

Stanovena funkce musi souhlasit v danych mezich s funkci
elektronicky ulozenou ve fotometru.

Interval spolehlivosti:

Maximalni odchylka od pozadované hodnoty v celém
rozsahu méfeni; kazdad naméfena hodnota muze byt
ovlivnéna touto odchylkou; tento parametr je mirou
spravnosti.

Standardni odchylka stanoveni:

Mira rozptylu méfenych hodnot v celém rozsahu mérfeni
vyjadiena v mg-I™.

Koeficient variace stanoveni:

Mira rozptylu méfenych hodnot v celém rozsahu mérfeni
vyjadrena v %. Cim je mensi standardni odchylka/

kalibraéni pfimky.

5.2 Kontrola kvality u uzivatele

Uplna kontrola zahrnuje cely systém, tj. pracovni Na nejvyssi Urovni se mohou nakonec vSechny
zafizeni a zpusob prace. V tomto ohledu poskytuje vysledky podle zasad spravné laboratorni praxe
fotometr optimalni podporu formou rdznych (GLP) zdokumentovat ( viz funkéni popis, ¢ast
kontrolnich rezimu. V zavislosti na nastaveni » Analytické zajisténi kvality").
kontrolniho rezimu se kontroluje pfistroj nebo cely Nasledujicim obrazek dava prehled pro interni
systém, vcetné Cinidel a pfislusenstvi kontrolu kvality.

Kontrola

pracovniho zafizeni

. ] = pfezkouseni
Pipeta Testovaci Fotometr Termoreaktor celého
sada ,
systemu
Kontrola zpasobu
prace
Vliv vzorku Zkouska vytéznosti stanoveni
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» 5. Analytické zajisténi kvality

5.2.1 Prezkouseni fotometru

Po zapnuti provadi fotometr vlastni kontrolu, tzn. ze
hardware a software fotometr samocinné prezkousi
a porovna podle vnitfnich standardd.

Fotometr se kontroluje

v rezimu AQA 1 pomoci
Spectroquant® Photo-
Check. Tato souprava
obsahuje kruhové kyvety
se stalymi zkuSebnimi
roztoky (sekundarnimi
standardy) pro kontrolu
fotometru pfi vinovych

délkach 445, 525 nm
a 690 nm. V referenénim fotometru, ktery je kontro-
lovan na standardy primarni, jsou zkusebni roztoky
proméfeny a hodnoty extinkce jsou dokumentovany
v pfilozeném letaku. Tyto zadané hodnoty s pfipust-
nymi odchylkami se zadavaji do fotometru fotometru
nebo zapisuji do kontrolniho protokolu.

PFi méfeni se kyvety se zasunuji do kyvetové Sachty
kruhovych kyvet, fotometrem jsou rozeznany pomoci
¢arového kodu a zmérena extinkce se ve fotometru
porovna s zadovanou hodnotou. Na displeji se zobra-
zi vysledek a ten se mize zaznamenat do zkuSebni-
ho protokolu.

PFi zkousce fotometru se doporucuje zméreni ales-
vinovou délku. Kromé stanoveni spravnosti vinové
délky Ize pfi méreni Ctyf kyvet pfezkouSet i linearitu
absorbance v daném rozsahu.

Kontrolu pfistroje podle pozadavk( DIN/ISO 9000
nebo GLP Ize snadno provést pomoci ,,Photo-Check®.
PhotoCheck dovoluje zkontrolovat linearitu filtrd a tak
si muze uzivatel na misté kontrolovat pfistroj v sou-
adu s pozadavky certifikovaného systému zajisStovani
kvality sdm a nejjednodussim zplsobem vysledky
kontroly dokumentovat.

Na soupravu Spectroquant® PhotoCheck je
poskytovana zaruka dva roky.

5.2.2 Prezkouseni celkového systému

Test celkového systému zahrnuje jak kontrolu
pracovniho vybaveni, tak zplsob prace uzivatele.

Celkovy systém se mulze prezkouset se standardnimi
roztoky o zndmém slozeni, pfednostné pomoci
Spectroquant® CombiCheck v rezimu fotometru
AQA 2.

Sada CombiCheck obsahuje standardni roztoky

o koncentraci stanovovaneé slozky dokonale pfizpu-
sobené sadé testu. Obsahuje smés nékolika slozek,
které se vzajemné béhem stanoveni neovliviuiji.
Standardni roztok (R-1) se pouzije stejnym
zplUsobem jako vzorek. K rozpoznéni nahodnych
chyb se doporucuje provést stanoveni dvakrat.

Pozadované hodnoty jsou jiz s pfipustnymi odchyl-
kami elektronicky viozeny do fotometru. Kontrolni
rezim AQA Ize zvolit pfi méfeni pomoci memocipu
-MemoChip AQA/AQS". Kyveta se standardnim roz-
tokem je fotometrem rozeznéna jako zkusebni stan-
dard a zméfena koncentrace je porovnana s zada-
nou hodnotou. Pokud vysledek odpovida v pfipust-
nych odchylkach danému rozsahu tolerance hodnoté,
zobrazi se na displeji zméfena hodnota a hlaseni
,OK". standardnich roztoka.

Vedle sady CombiCheck Ize pouzit pfipravené
standardni roztoky s obsahem jediné stanovované
slozky v koncentraci 1000 mg/l. Z tohoto roztoku
mohou byt riznym fedénim pfipraveny kalibra¢ni
roztoky, jejichz koncentrace lezi pfiblizné uprostfed
rozsahu méfeni pfislusné sady testu. V tabulce na
strané XVIII je uveden seznam dodavanych sad
CombiCheck a hotovych standardnich roztokd.

Vzhledem k omezené dobé stalosti neexistuji pro
nékteré stanovované latky ani sady CombiCheck ani
standardni roztoky. K tabulce na strané XVIII jsou
jako priloha pfipojeny Pracovni predpisy, které
popisuji potfebné chemikalie a pracovni postupy, jak
pripravit vlastni roztoky s pfesnou koncentraci,

s nimiz je pak mozna kontrola také parametra, pro
které nejsou k dispozici jednoduse pfipravitelné
hotové standardy.

Pokud pfi zkousce celkového systému je vSechno
,0K", pak jednotlivé namérené vysledky obdrzi
oznaceni AQA 2. Kdyz zkouska celkového systému
skonci chybovym hldSenim, musi se detailné pre-
zkouSet vSechny jednotlivé komponenty systému.
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» 5. Analytické zajisténi kvality

5.2.3 Prezkous$eni pipet

Pro kontrolu pipet Ize pouzit sadu
Spectroquant® PipeCheck. Sada ob-
sahuje kyvety, které jsou naplnény kon-
centratem barviva. Po pfidani definova-
ného objemu vody zkousenou pipetou
se kyveta proméfi proti kyveté referen-
¢ni, které je také soucasti sady

5.2.4 Prezkouseni termoreaktoru

Zkouska termoreaktoru
se provadi pfi 100 popf.
120 a 148 °C.

Kyveta, do poloviny na-
plnén& glycerolem, se
umisti se do libovolného
otvoru termobloku a
termoreaktor se necha

5.2.5 Provéreni zpasobu préace

Predmétem kontroly musi byt
i zpGsob prace laboranta.
Nasledujici otazky mohou
poslouzit jako voditko:

)

Je testovaci sada zvolena
optimalné pro dany druh
stanoveni?

Do kyvety pe ¢livé
odpipetujte 3 ml
vzorku, t &sné ji
uzav tete zétkou a
Obsahintenzivn &
promichejte.
Upozorn é&ni:
kyvetasedin &
zah feje.

Je vhodné zvolen rozsah
meéfeni testovaci sady?

PipeCheck. Odchylky v hodnotach absorbance
(mérnd kyveta - referencni kyveta) nesmi prekrocit
meze uvedené na pfilozeném listé. Pokud jsou
meze prekroceny, dbejte pokynud v kapitole ,Systém
davkovani“.

podle navodu vyhrat. Po té co kontrolka vyhfivani
zhasne, se zméfi kalibrovanym teplomérem teplota
v kyveté. V nasledujici tabulce je uveden seznam
teplot, které musi byt pfi daném nastaveni dosazeny:

Teplota nastavena =  Teplota zadana

100 °C 95+5°C
120 °C 110+5°C
148 °C 135+5°C

Bylo béhem analyzy postupovéno podle pokynd?
Bylo odméfeno spravné mnozstvi vzorku?

Bylo s pipetou pracovano spravné?

Byla pouzita nova Spicka do pipety?

Je hodnota pH spravné?

Byla dodrzena reakéni doba?

Maji vzorky i €inidla pfedepsanou teplotu?

Je kyveta Cist4d?

Nebyla pfekro¢ena expiracni doba pouzitych
¢inidel?

5.3 Stanoveni vlivu slozeni vzorku

Ostatni latky, pfitomné ve vzorku, mohou za ur€itych
okolnosti ovlivnit vytéZnost reakce stanovované sloz-
ky i o nékolik procent. K pfezkouseni se doporucuje
pfidavny roztok, ktery je soucasti sady CombiCheck
ke vzorku.

PFidavny roztok (R-2), ktery obsahuje znamou kon-
centraci analytu, se pfida v definovaném mnozstvi ke
vzorku a stanovi se vytézek reakce.

K tomu se vypocte rozdil:

\Vysledek (vzorek + pFidavek) — Vysledek (vzorek)

Pokud je rozdil roven mnozstvi pfidaného analytu, je
vytézek reakce 100 %. Pokud je mensi nez 90 %, je
prokazatelny rusivy vliv matrice vzorku.
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» 5. Vhodnost sad testd pro analyzu morské vody

SEGEREST] Vhodnost pro Omezeni v % soli
morskou vodu

Amoniak

Amoniak -KT 14558 ano 20 10 15
Amoniak -KT 14544 ano 20 15 20
Amoniak -KT 14559 ano 20 20 20
Amoniak -Test 14752 ne 10 10 20
Amoniak-KT 14739 ano 5 5 5
Bor-Test 14839 ne 20 5 20
Cin-KT 14622 ano 20 20 20
Draslik-KT 14562 ano 20 20 20
Dusi¢nany N1/25 ne 0,2 - 20
Dusi¢nany -KT 14563 ne 0,2 - 20
Dusi¢nany -KT 14764 ne 0,5 - 20
Dusi¢nany -KT 14542 ne 0,4 - 20
Dusi¢nany -Test 14773 ne 0,4 - 20
Dusi¢nany-KT 14556 ano 20 - 20
Dusik celkovy -KT 14763 ne 2 - 20
Dusik celkovy-KT 14537 ne 0,5 - 10
Dusitany N4/25 ano 20 20 15
Dusitany -Test 14776 ano 20 20 15
Dusitany-KT 14547 ano 20 20 15
Fenol-KT 14551 ano 20 20 15
Fluoridy-KT 14557 ne 10 10 10
Formaldehyd-KT 14500 ne 5 0 10
Formaldehyd-Test 14678 ne 5 0 10
Fosfaty P4/25 ano 5 10 10
Fosfaty P5/25 ano 20 20 20
Fosfaty -KT 14729 ano 20 20 20
Fosfaty -KT 14546 ano 20 20 20
Fosfaty -Test 14842 ano 20 20 20
Fosfaty-KT 14543 ano 5 10 10
Fosfaty-Test 14848 ano 5 10 10
Fosfor celkovy 14543 ne 1 10 10
Fosfor celkovy 14729 ano 5 20 20
Fosfor celkovy P4/25 ne 1 10 10
Fosfor celkovy P5/25 ano 5 20 20
Hlinik-Test 14825 ano 10 20 20
Hor¢ik-KT 14684 ne 5 5 1
Hydrazin-Test 09711 ne 20 5 2
Chlérdioxid-Test 14732 ne 10 10 10
Chloridy-KT 14730 ano - 20 1
Chloridy-Test 14897 ano - 10 0,1
Chlér-Test 14828 ne 10 10 10
Chlér-Test 14732 ne 10 10 10
Chrom celkovy 14552 ne 5 10 10
Chromany-KT 14552 ano 10 10 10
Chromany-Test 14758 ano 10 10 10
CHSK C1/25 ne 0,4 10 10
CHSK C2/25 ne 0,4 10 10
CHSK -KT 14540 ne 0,4 10 10
CHSK -KT 14895 ne 0,4 10 10
CHSK -KT 14690 ne 0,4 20 20
CHSK -KT 14541 ne 0,4 10 10
CHSK -KT 14691 ne 0,4 20 20
CHSK -KT 14555 ne 1,0 10 10
CHSK-KT 14560 ne 0,4 10 10
Kadmium-KT 14834 ano 10 10 10
Kremicitany-Test 14794 ano 5 10 5
Kyanid-KT 14561 ne 10 10 10
Kyanid-Test 09701 ne 10 10 10
Kyslik-KT 14694 ne 10 5 1
Mangan-Test 14770 ano 20 20 20
Méd-KT 14553 ano 15 15 15
Méd-Test 14767 ano 15 15 15
Nikl-KT 14554 ne 20 20 20
Nikl-Test 14785 ne 20 20 20
Olovo-KT 14833 ne 20 20 1
0Oz6n-Test 14732 ne 10 10 10
Peroxid vodiku-KT 14731 ano 20 20 20
Sirany -KT 14564 ano 10 20 -
Sirany -Test 14791 ne 0,2 0,2 -
Sirany-KT 14548 ano 10 20 -
Sirniky-KT 14394 ne 20 20 20
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» 5. Vhodnost sad testld pro analyzu morské vody

SELEREST] Vhodnost pro Omezeni v % soli

morskou vodu

NaCl NaNO3

Stfibro-Test 14831 ne 0 1 5
Sulfidy-Test 14779 ne 0,5 1 1
Tenzidy anionakt.-KT 14697 ne 0,1 0,01 10
Tvrdost celkova-KT 14565 ne 5 5 1
Tvrdost zbytkova-KT 14683 ne 0,01 0,01 0,01
Vapnik-Test 14815 ano 20 20 10
Zinek-KT 14566 ne 10 10 10
Zinek-Test 14832 ne 5 15 15
Zlato-Test 14821 ano 10 20 5
Zelezo -KT 14896 ne 5 5 5
Zelezo -Test 14761 ano 20 20 20
Zelezo-KT 14549 ano 20 20 20
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> SpectroquantO CombiCheck a standardni roztoky

Testovaci sada, Katalog. ¢.

Hlinik-Test,14825
Amoniak-KT, 14739
Amoniak -KT, 14558
Amoniak -KT, 14544
Amoniak -KT, 14559
Amoniak -Test, 14752
Amoniak, A5/25
Olovo-KT, 14833
Bor-Test, 14839
Kadmium-KT, 14834
Véapnik-Test, 14815
Chlér-Test, 14828
Chlér-Test, 14732
Chloridy-KT, 14730

Chloridy-Test, 14897
Chromany-KT, 14552
Chromany-Test, 14758
CHSK-KT, 14560
CHSK-KT, 14540
CHSK, C1/25

CHSK -KT, 14895
CHSK -KT, 14690
CHSK -KT, 14541
CHSK, C2/25

CHSK -KT, 14691
CHSK -KT, 14555
Kyanidy KT, 14561
Kyanidy-Test, .09701
Zelezo-KT, 14549
Zelezo -KT, 14896
Zelezo -Test, 14761
Fluoridy-KT, 14557
Formaldehyd-KT, 14500
Formaldehyd-Test, 14678
Tvrdost celkova-KT,14565
Zlato-Test, 14821
Hydrazin-Test, 09711
Draslik-KT, 14562
Méd-KT, 14553
Méd-Test, 14767
Hor¢ik-KT, 14684
Mangan-Test, 14770
Nikl-KT, 14554
Nikl-Test, 14785
Dusi¢nany-KT, 14556
Dusi¢nany -KT, 14563
Dusi¢nany -KT, 14764
Dusi¢nany -KT, 14542
Dusi¢nany -Test, 14773
Dusi¢nany, N1/25
Dusitany -KT, 14547
Dusitany -Test, 14776
Dusitany, N4/25
Fenol-KT, 14551
Fosfaty-KT, 14543
Fosfaty -KT, 14729

Fosfaty -Test, 14848
Fosfaty -KT, 14546
Fosfaty -Test, 14842
Fosfaty, P4/25

Fosfaty, P5/25

Tvrdost zb. -KT, 14683
Kyslik-KT, 14694
Stiibro-Test, 14831
Kremicitany-Test, 14794
Dusik celkovyKT, 14537
Dusik celkovy-KT, 14763
Sirany-KT, 14548
Sirany -KT, 14564
Sirany -Test, 14791
Sulfidy-Test, 14779
Sirniky-KT, 14394
Tenzidy anion..-KT, 14697
Peroxid vodiku-KT, 14731
Zinek-KT, 14566
Zinek-Test, 14832
Cin-KT, 14622

CombiCheck-typové cislo

CombiCheck 40, 14692
CombiCheck 50, 14695
CombiCheck 10, 14676
CombiCheck 20, 14675
CombiCheck 70, 14689
CombiCheck 50, 14695
CombiCheck 10, 14676
CombiCheck 40, 14692

CombiCheck 30, 14677

CombiCheck 20, 14675
CombiCheck 10, 14676
CombiCheck 60, 14696
CombiCheck 40, 14692
CombiCheck 40, 14692
CombiCheck 50, 14695
CombiCheck 10, 14676
CombiCheck 10, 14676
CombiCheck 60, 14696
CombiCheck 60, 14696
CombiCheck 20, 14675
CombiCheck 20, 14675
CombiCheck 80, 14738
CombiCheck 70, 14689

CombiCheck 30, 14677

CombiCheck 30, 14677

CombiCheck 30, 14677
CombiCheck 30, 14677

CombiCheck 30, 14677
CombiCheck 40, 14692
CombiCheck 40, 14692

CombiCheck 20, 14675
CombiCheck 80, 14738
CombiCheck 20, 14675
CombiCheck 20, 14675
CombiCheck 20, 14675

CombiCheck 10, 14676
CombiCheck 80, 14738
CombiCheck 20, 14675
CombiCheck 10, 14676

CombiCheck 10, 14676
CombiCheck 20, 14675

CombiCheck 50, 14695
CombiCheck 70, 14689
CombiCheck 10, 14676
CombiCheck 20, 14675

CombiCheck 40, 14692

* Doporu¢end koncentrace, pfiprava v laboratofi

Méfenéa forma

Al
NH4-N
NH4-N
NH4-N
NH4-N
NH4-N
NH4-N
Pb

B

Cd

Ca
CI2
CI2
Cl-

SO42-
SO42-
SO42—
S2—
SO32-
a-Ten
H202
Zn

Zn

Sn

Interval spolehlivosti
pro standard

0,75 mg/l
1,00 mg/l
4,00 mg/l
12,0 mg/l
50,0 mg/I
1,00 mg/l
4,00 mg/l
2,00 mg/I
0,400 mg/I*
0,500 mgl/l
80 mg/I*
4,00 mg/I*
2,50 mg/I*
60 mgl/l
25 mgl/l
125 mg/l
1,00 mg/l
1,00 mg/l
20,0 mg/l
80 mgl/l
80 mgl/l
250 mg/l
250 mg/l
750 mg/l
750 mg/l
1500 mgl/l
5000 mg/I
0,250 mg/I*
0,250 mg/I*
1,00 mg/l
25,0 mg/I*
1,00 mg/l
0,75 mg/I*
5,00 mg/I*
4,50 mg/l*
75 mg/l*
6,0 mg/l*
1,00 mg/I*
25,0 mg/I*
2,00 mg/l
2,00 mg/l
25,0 mg/l
1,00 mg/l
2,00 mg/l
2,00 mg/l
1,50 mgl/l
9,0 mgl/l
25,0 mg/l
9,0 mgl/l
9,0 mgl/l
9,0 mgl/l
0,30 mg/I*
0,50 mg/I*
0,30 mg/I*
1,25 mg/l*
0,80 mg/l
15,0 mg/l
8,0 mgl/l
0,80 mg/l
15,0 mg/I*
15,0 mg/I*
0,80 mg/l
8,0 mgl/l
2,50 mg/l

1,50 mg/I*
2,50 mg/I*
5,0 mg/l
50 mgl/l
100 mgl/l
500 mg/l
150 mg/I*
0,75 mg/I*
12,5 mg/l*
1,00 mg/I*
10,0 mg/I*
2,00 mg/l
1,25 mg/l*
1,25 mg/l*

** ¢ = 1000 mg/l stanovovana slozka

Odchylka

+0,08 mgl/l
+0,10 mg/l
+ 0,30 mg/l
+ 1,0 mg/l
+ 5,0 mg/l
+ 0,10 mg/l
+ 0,30 mg/l
+ 0,20 mg/l
+ 0,040 mg/l
+ 0,060 mg/l
+8 mgl/l

+ 0,40 mgl/l
+ 0,25 mgl/l
+ 10 mg/l
+ 6 mgl/l

+ 13 mg/l
+ 0,10 mg/l
+ 0,10 mg/l
+ 4,0 mg/l
+ 12 mg/l
+ 12 mg/l
+ 20 mg/l
+ 25 mg/l
+ 75 mg/l
+ 75 mg/l
+ 150 mgl/l
+ 400 mgl/l
+ 0,030 mg/l
+ 0,030 mg/l
+ 0,15 mg/l
+2,5 mg/l
+ 0,15 mg/l
+ 0,08 mgl/l
+ 0,50 mgl/l
+ 0,50 mgl/l
+ 10 mg/l
+ 0,6 mg/l
+ 0,10 mg/l
+ 4,0 mg/l
+ 0,20 mg/l
+ 0,20 mg/l
+ 3,0 mg/l
+ 0,15 mg/l
+ 0,20 mg/l
+ 0,20 mg/l
+ 0,15 mg/l
+ 0,9 mg/l
+2,5 mg/l
+ 0,9 mg/l
+ 0,9 mg/l
+ 0,9 mg/l
+ 0,03 mg/l
+ 0,05 mg/l
+ 0,03 mg/l
+ 0,13 mg/l
+ 0,08 mgl/l
+1,0 mg/l
+0,7 mg/l
+ 0,08 mgl/l
+ 1,0 mg/l
+ 1,0 mg/l
+ 0,08 mg/l
+0,7 mg/l
+ 0,30 mgl/l
+ 0,6 mg/l
+ 0,20 mg/l
+ 0,25 mgl/l
+0,7 mg/l
+7 mgll

+ 15 mg/l
+ 75 mg/l
+ 15 mg/l
+ 0,08 mg/l
+1,5mg/l
+ 0,20 mg/l
+ 1,0 mg/l
+ 0,40 mgl/l
0,20 mgl/l
0,13 mgl/l

Ostatni standardy**,
typové ¢.
1.19770
1.19812
1.19812
1.19812
1.19812
1.19812
1.19812
1.19776
1.19500
1.19777
1.19778
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
1.19897
1.19897
1.19897
1.19780
1.19780
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
1.19533
1.19533
1.19781
1.19781
1.19781
1.19814
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
1.19778
1.09868
viz pokyny k pfipravé
1.19505
1.19786
1.19786
1.19788
1.19789
1.09989
1.09989
1.19811
1.19811
1.19811
1.19811
1.19811
1.19811
1.19899
1.19899
1.19899
viz pokyny k pfipravé
1.19898
1.19898
1.19898
1.19898
1.19898
1.19898
1.19898
1.19898
1.19778
porovnat s Oz-sondou
1.19797
1.19798
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
1.19813
1.19813
1.19813
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
viz pokyny k pfipravé
1.19806
1.19806
1.19807
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» Pracovni predpisy pro pfipravu standardnich roztoku

Standardni roztok - volny chlor

Priprava zasobniho roztoku:

Roztok chlornanu sodného s pfibliznou
koncentraci 13 % aktivniho chléru zfedte (1:10).
Odpipetujte 10 ml roztoku chlornanu sodného do
100ml odmérné bariky a banku doplfite po rysku
deionizovanou vodou.

Stanoveni  koncentrace volného chléru
v zasobnim roztoku:

Do 250ml joda¢ni banky s 30 ml deionizované
vody odmérte 5,00 ml zasobniho roztoku. Pridejte
5 ml kyseliny octové (100 %) a 2 g jodidu
draselného. Bariku uzavfete, obsah promichejte a
ponechte 5 minut stét.

Uvolnény jod titrujte roztokem thiosiranu sodného
o koncentraci 0,1 mol-I* do slabé Zlutého
zbarveni. Po pfidani 2 ml indikatoru (jodid
zine€naty-skrob) dotitrujte z modrého zbarveni do
bezbarvého.

Vypocet:

ml thiosiranu sodného x 710 = mg/l volného
chléru
Podle vysSe uvedenych pravidel o fedéni roztoki
Ize pfipravit ze zasobniho roztoku dalSi pracovni
roztoky o pozadované koncentraci.

Stalost:

Z&sobni roztok je staly pfiblizné jeden tyden pfi
ulozeni na chladném (chladnicka) misté. Dalsi
pracovni roztoky pfipravené fedénim zasobniho
roztoku jsou stalé pfiblizné 2 hodiny.

Potrebna ¢inidla:

Standardni roztok - celkovy chlér

Priprava standardniho roztoku:

4,00 g chloraminu T se rozpusti v deionizované
vodé a touto vodou se doplini v odmeérné barice na
1000 ml. Takto pfipraveny zasobni roztok méa
koncentraci celkového chléru 1000 mg-™.

Podle vySe uvedenych pravidel o fedéni roztokd
Ize pfipravit ze zdsobniho roztoku dalsi pracovni
roztoky o pozadované koncentraci.

Stéalost:

Zéasobni roztok a dalSi pracovni roztoky
pfipravené fedénim zasobniho roztoku jsou stélé
pfiblizné jeden den pfi ulozeni na chladném
(chladnicka) misté.

Potrebna ¢inidla:

1.02426.0250 Chloramin T

1.16754.9010 Voda pro analyzy

1.00063.1000 Kyselina octova, 100 %

1.05614.9025 Chlornan sodny, roztok, techn.
priblizné 13 % aktivniho chldru

1.09147.1000 Thiosiran sodny, roztok 0,1 mol-I™

1.05043.0250 Jodid draselny

1.05445.0500 Indikéatorovy roztok
(jodid zine¢naty-Skrob)

Standardni roztok - CHSK

Priprava zasobniho roztoku:

0,850 g hydrogenftalatu draselného se rozpusti
v deionizované vodé a touto vodou se doplni

v odmérné barce na 1000 ml. Takto pfipraveny
z&sobni roztok ma koncentraci 1000 mg-I™* jako
CHSK.

Podle vySe uvedenych pravidel o fedéni roztokd
Ize pfipravit ze zdsobniho roztoku dalsi pracovni
roztoky o pozadované koncentraci.

Stalost:

Zéasobni roztok je stély pfiblizné jeden mésic pfi
ulozeni na chladném (chladni¢ka) misté. Dalsi
pracovni roztoky pfipravené fedénim zasobniho
roztoku jsou stalé pfi uloZeni na chladném
(chladnicka) misté - v zavislosti na koncentraci -
priblizné jeden tyden az jeden mésic.

Potrebna ¢inidla:

1.16754.9010 Voda

1.02400.0800 Hydrogenftalat draselny, standard

1.16754.9010 Voda
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» Pracovni predpisy pro pfipravu standardnich roztoku

Standardni roztok - formaldehyd

Priprava zasobniho roztoku:

2,50 ml roztoku formaldehydu (37 %) serozpusti

v deionizované vodé a touto vodou se doplni

v odmgrné barce na 1000 ml. Takto ptipraveny zasobni
roztok ma piibliznou koncentraci formaldehydu 1000
mg-l™.

Stanoveni pfesné koncentrace standardniho
(zadsobniho) roztoku formaldehydu:

Do 300ml jodagni baiiky odméite 40,0 ml zésobniho
roztoku s pribliznou koncentraci formal dehydu

1000 mg+™. Pridejte (byretou) 50,0 ml roztoku jodidu
o koncentraci 0,05 mol-I™ a 20 ml roztoku hydroxidu
sodného o koncentraci 1 mol-1™,

Bariku ponechte 15 minut stét. Poté pridejte 8 ml
roztoku kyseliny sirové (25 %), 1 ml indikétoru (jodid
zinecnaty-skrob) aroztok titrujte do bodu ekvivalence
roztokem thiosiranu sodného o koncentraci 0,1 mol-1™.
Vypocet pfesné koncentrace formaldehydu:

C1 = spotieba thiosiranu sodného (0,1 mol 1 ™)
C2 = mnozstvi roztoku jodidu (0,05 mol -1 ™)
mg/l formaldehydu = (C2 — C1) x 37,525
Podle vyse uvedenych pravidel otedéni roztoka 1ze
ptipravit ze zésobniho roztoku dalsi pracovni roztoky o
pozadované koncentraci.

Stalost:

Zé&sobni roztok je staly priblizné jeden tyden pri
ulozeni na chladném (chladni¢ka) misté. Po této dobe
jenutné opét stanovit a vypocitat piesnou koncentraci
formaldehydu z&sobniho roztoku. Dalsi pracovni
roztoky piipravené iedénim zasobniho roztoku je nutné
bezprostiedné analyzovat.

Potrebna ¢inidla:

Standardni roztok — hydrazin

Priprava zasobniku roztoku:

4,07 g dranu hydrazinia se rozpusti v deionizované
vodg (s nizkym obsahem kysliku — prevarend) atouto
vodou se doplni v odmérné baiice na 1000 ml. Takto
pfipraveny zasobni roztok ma koncentraci hydrazinu
1000 mgi™.

Podle vyse uvedenych pravidel o fedéni roztoka 1ze
ptipravit ze zésobniho roztoku dalsi pracovni roztoky o
pozadované koncentraci.

Stalost:

Zé&sobni roztok a dalsi pracovni roztoky piipravené
fedénim z&sobniho roztoku jsou stélé priblizné jeden
den pii ulozeni na chladném (chladnicka) misté.
Potfebna €inidla:

1.04603.0100 Siran hydrazinia

1.16754.9010  Vodapro anayzy

Standardni roztok — fenol

Priprava zasobniho roztoku:

1,00 g fenolu serozpusti v deionizované vodé a touto
vodou se doplni v odmérné baiice na 1000 ml. Takto
pfipr?veny zasobni roztok ma koncentraci fenolu 1000
mg-l™.

Podle vyse uvedenych pravidel o fedéni roztoku 1ze
ptipravit ze zésobniho roztoku dalsi pracovni roztoky o
pozadované koncentraci.

Stalost:

Zé&sobni roztok a dalsi pracovni roztoky pripravené
fedénim zé&sobniho roztoku jsou stélé priblizné jeden
tyden pii ulozeni na chladném (chladnic¢ka) miste.
Potfebna €inidla:

1.00206.0250 Fenol

1.16754.9010 Voda

1.04003.1000 Formaldehyd, roztok, 37 %
1.09099.1000  Jodid draselny, roztok 0,05 mol-|™*
1.09147.1000  Thiosiran sodny, roztok 0,1 mol-I*
1.00716.1000 Kyselina sirova, 25 %
1.05445.0500 Indikétorovy roztok

(jodid zinecnaty-skrob)

1.16754.9010 Voda
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» Pracovni predpisy pro pfipravu standardnich roztoku

Standardni roztok — dusik celkovy

Priprava zasobniho roztoku:

5,36 g glycinu serozpusti v deionizované vodé a touto
vodou se doplni v odmérné baiice na 1000 ml. Takto
ptipraveny zasobni roztok ma koncentraci celkového
dusiku 1000 mg-™.

Podle vyse uvedenych pravidel o fedéni roztoku 1ze
ptipravit ze zésobniho roztoku dalsi pracovni roztoky o
pozadované koncentraci.

Stalost:

Zé&sobni roztok je staly priblizné jeden tyden pri
ulozeni na chladném (chladnicka) misté. Dalsi pracovni
roztoky ptipravené redénim zasobniho roztoku je nutné
bezprostiedné analyzovat.

Potrebna ¢inidla:

1.04201.0100 Glycin

1.16754.9010  Vodapro anayzy

Standardni roztok — sulfidy

Priprava zasobniho roztoku:

7,2 g krystalt hydrétu hydrogensulfidu sodného (35 %)
serozpusti v deionizované vodg atouto vodou se
doplni v odmeérné bance na 1000 ml. Takto pripraveny
zésotzni roztok ma ptibliznou koncentraci sulfida 1000
mg-l™.

Stanoveni pfesné koncentrace standardniho
(zadsobniho) roztoku sulfida:

Do 500ml jodagni baiiky obsahujici 200 ml
deionizované vody pridejte 5 ml roztoku kyseliny
sirové (25 %). K tomuto roztoku odméite nedélenou
pi petou 25,0 ml zasobniho roztoku s piibliznou
koncentraci sulfidii 1000 mg-l™ a 25,0 ml (nedélenou
pipetou) roztoku jodidu o koncentraci 0,05 mol ™.
Obsah promichaveite as 1 minutu, potéroztok titrujte
roztokem thiosiranu sodného o koncentraci 0,1 mol ™
dokud Zlutého zbarveni jodidu nezmizi. Po pridani 1 ml
indik&oru (jodid zinetnaty-skrob) dotitrujte dokud se
neobjevi bile mlény zkal.

Vypocet pfesné koncentrace formaldehydu:

C1 = spotieba thiosiranu sodného (0,1 mol 1 ™)
C2 = mnozstvi roztoku jodidu (0,05 mol -1 25 mi)
mg/l sulfidiz = (C2 — C1) x 64,1026
Podle vyse uvedenych pravidel ofedéni roztoka 1ze
ptipravit ze zésobniho roztoku dalsi pracovni roztoky o
pozadované koncentraci.

Stalost:

Zé&sobni roztok je stély priblizné maximané jeden den
pti ulozeni na chladném (chladnicka) misté. Dalsi
pracovni roztoky piipravené fedénim zasobniho
roztoku je nutné bezprostiedné analyzovat.

Potrebna ¢inidla:

1.09099.1000  Jodid draselny, roztok 0,05 mol-™*
1.06638.0250  Sulfid sodny, hydrét (35 %)
1.09147.1000  Thiosiran sodny, roztok 0,1 mol-I*
1.00716.1000 Kyselina sirova, 25 %
1.05445.0500 Indikétorovy roztok

(jodid zinecnaty-skrob)

1.16754.9010 Voda
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» Pracovni predpisy pro pfipravu standardnich roztoku

Standardni roztok — sifi€itany

Priprava zasobniho roztoku:

1,57 g sticitanu sodného a 0,4 g latky Titriplex |11 se
rozpusti v deionizované vodé a touto vodou se doplni

v odmérné barce na 1000 ml. Takto pripraveny zasobni
roztok méa koncentraci sitigitant 1000 mg-™.

Podle vyse uvedenych pravidel o fedéni roztoku 1ze
ptipravit ze zésobniho roztoku dalsi pracovni roztoky o
pozadované koncentraci.

Stalost:
Zé&sobni roztok je staly priblizné jeden den pri ulozeni
na chladném (chladni¢ka) misté.

Potrebna ¢inidla:

1.06657.0500 Siti¢itan sodny

1.08418.0100 Titriplex I11

1.16754.9010 Voda

Standardni roztok — anion. tenzidy

Priprava zasobniho roztoku:

1,00 g 1-dodecylsiranu sodného se rozpusti

v deionizované vodé a touto vodou se doplni

v odmérné bance na 1000 ml. Takto pripraveny zasobni
roztok méa koncentraci anionaktivnich tenzida (jako 1-
dodecylsiran sodny) 1000 mg-™.

Podle vyse uvedenych pravidel ofedéni roztoku 1ze
ptipravit ze zésobniho roztoku dalsi pracovni roztoky o
pozadované koncentraci.

Stalost:

Zé&sobni roztok je stély priblizné jeden mésic pri
ulozeni na chladném (chladni¢ka) misté. Dalsi pracovni
roztoky ptipravené redénim zasobniho roztoku je nutné
bezprostiedné analyzovat.

Potrebna ¢inidla:

Standardni roztok — peroxid vodiku

Priprava zasobniho roztoku:

10 ml roztoku Perhydrol (30 % H,0,) serozpusti

v deionizované vodé a touto vodou se doplni

v odmérné barice na 100 ml. 30 ml tohoto roztoku se
rozpusti v deionizované vodé a touto vodou se doplni

v odmegrné barce na 1000 ml. Takto ptipraveny zasobni
roztok ma piibliznou koncentraci peroxidu vodiku
1000 mgi™.

Stanoveni pfesné koncentrace standardniho
(zadsobniho) peroxidu vodiku:

Do 500ml kénickeé banky odmgite nedélenou pipetou
50,0 ml zasobniho roztoku s ptibliznou koncentraci
peroxidu vodiku 1000 mg-l™. Roztok zed'te 200 ml
deionizované vody a pridejte 30 ml roztoku kyseliny
sirove (25 %). Roztok titrujte roztokem manganistanu
draseiného o koncentraci 0,05 mol-I™ z bezbarvého di
ruzového zbarveni.

Vypocet pfesné koncentrace peroxidu vodiku:

spotieba manganistanu draselného v ml x 34,02 =
= obsah peroxidu vodiku v mg/|
Podle vyse uvedenych pravidel o fedéni roztoka 1ze
ptipravit ze zésobniho roztoku dalsi pracovni roztoky o
pozadované koncentraci.

Stalost:

Zé&sobni roztok a dalsi pracovni roztoky pripravené
fedénim z&sobniho roztoku jsou stélé priblizné jeden
den pti ulozeni na chladném (chladnicka) miste.

Potrebna ¢inidla:

1.09122.1000 Mangani stan draselny,
roztok 0,05 mol-I™*

1.07209.0250 Perhydrol, 30 %

1.00716.1000 Kyselina sirova, 25 %

1.16754.9010 Voda

1.12146.0005 1- dodecylsiran sodny

1.16754.9010 Voda
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