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1. PRZYGOTOWANIE PROB KORYGUJACYCH

Przedstawione ponizej informacje dotycza wylacznie wykonywania oznaczen za pomoca
odczynnikow NANOCOLOR® zgodnie z dotaczonymi do nich metodykami.

Fotometryczna analiza probek zabarwionych lub metnych wymaga wykonania pomiaru proby
korygujacej, w celu skompensowania wptywu tych czynnikdw na wynik pomiaru. Naturalna
barwa i megtno$¢ proby powoduja pochlanianie i rozproszenie §wiatta przechodzacego przez
probe i w efekcie wzrost wartosci ekstynkcji. Procedura przygotowania proby korygujacej jest
inna dla kazdej z metod.

Zwykle nie wystarczy wykonanie pomiaru ekstynkcji préby badanej bez odczynnikow i
odjecie go od wyniku oznaczenia. W wielu przypadkach dodanie odczynnikoéw ma réwniez
wplyw na zmiang barwy wilasnej i metnosci proby. Przygotowujac probe korygujaca nalezy
wzia¢ pod uwage rozcienczenie proby, dodatek odczynnikow zmieniajacych pH i potencjat
redox. Nie dodaje si¢ tylko odczynnika wywotlujacego reakcje barwna, ktéra jest podstawa
pomiaru.

Po wykonaniu pomiaru zgodnie z oryginalna procedura nalezy wybra¢ funkcje:
Opcje )| Korekta

Fotometr zazada wstawienia kuwety z probka korygujaca. Skorygowany wynik pomiaru
zostanie wyswietlony i jezeli wlaczona jest funkcja ,,Pamig¢” - zapamigtany.

Podstawowy sposob postegpowania:

e wykona¢ pomiar proby badanej wg oryginalnej procedury — warto$¢ A
e wykona¢ pomiar proby korygujacej wzgledem wody destylowanej — wartos¢ B

e wynik oznaczenia = A — B (wyjatek: punkt 1.3)

Uwaga !
Dla metod opartych na reakcji odbarwiania wynik oznaczenia = A + B

Uwaga !

Odejmowane od siebie wyniki muszg by¢ wyrazone w jednakowych jednostkach i
wymiarach (np. mg/l N; mg/l NHy; mmol/m’; E).

Jesli dla okres$lonej matrycy probki okaze sig, ze warto$¢ proby korygujacej nie ma wplywu
na wynik, to mozna zrezygnowaé z przygotowywania prob korygujacych. Jest to jednak
zawsze indywidualna decyzja, ktéra moze by¢ podjeta jedynie na podstawie wynikow
wiasnych badan analitycznych.
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1.1.

... DLA METOD PROBOWKOWYCH

Pomiar proby korygujacej nalezy wykona¢ stosujac jako zero wodg¢ destylowana (wyjatek:

metody 0-64 / 0-66).

Metoda

Préba korygujaca (wartos¢ B)

0-03, 0-04, 0-05, 0-06,
0-08 Amoniak 3 — 200

Postepowac zgodnie z instrukcja dla odpowiednia metody ale nie dodawaé
odczynnika NANOFIX R2, zamkna¢, wymieszac.

0-07 AOX 3 Prawie wszystkie zabarwienia 1 zmgtnienia sa usuwane w procesie
mineralizacji i nie przeszkadzaja w oznaczeniu. Dla prob, ktére po
zmineralizowaniu pozostaja barwne lub mgtne korekta nie jest mozliwa.

0-09 Otow 5 Oryginalna procedura wymaga pomiaru indywidualnych prob slepych.

0-14 Kadm 2 Pustg probowke napehi¢ 4.0 ml proby badanej, doda¢ 0.2 ml odczynnika

R2, zamkna¢, wymieszac.

0-15 Twardos¢
weglanowa 15

Do probowki z odczynnikiem doda¢ 4,0 ml proby badanej, zamknac,
wymieszac.

0-17 Chlor/Ozon 2
0-18 Dwutlen. chloru 5

Pustg probowke napetni¢ 4.0 ml proby badane;.

0-19 Chlorki 200

Do probéwki z odczynnikiem doda¢ 1.0 ml préby badanej i 1.0 ml wody
destylowanej, zamkna¢, wymieszac.

0-21 Chlorki 50

Do probéwki z odczynnikiem doda¢ 4.0 ml préby badanej i 1.0 ml wody
destylowanej, zamkna¢, wymieszac.

0-24 Chromiany 5

Pusta probowke napeti¢ 4.0 ml proby badanej + 0.2 ml odczynnika R2,
zamkna¢, wymieszac.

0-243 Chrom ogdlny

Przygotowa¢ wg oryginalnej procedury do punktu b. Po schtodzeniu, pusta
probowke napetni¢ 4.0 ml proby badane;.

0-12, 0-22, 0-23, 0-26,
0-27, 0-28, 0-29, 0-33
ChZT 40 — 15000

Prawie wszystkie zabarwienia i zmgtnienia sa usuwane w procesie
mineralizacji 1 nie przeszkadzaja w oznaczeniu. Dla préb, ktore po
zmineralizowaniu pozostaja barwne lub mgtne korekta nie jest mozliwa.

0-31 Cyjanki 08

Przygotowa¢ wg oryginalnej procedury, zamiast odczynnika R3 doda¢ 0.5
ml wody destylowane;.

0-32 Detergenty
anionowe 4

Postepowac zgodnie z instrukcja metody ale zamiast 0.5 ml R2 doda¢ 0.5
ml wody destylowane;.

0-34 Detergenty
kationowe 4

Postegpowac zgodnie z instrukcja metody ale zamiast 0.5 ml R2 doda¢ 0.5
ml wody destylowane;.

0-35 DEHA 1 Do probowki z odczynnikiem doda¢ 4.0 ml proby badanej, zamknac,
wymieszac.

0-37 Zelazo 3 Pusta probowke napetni¢ 4.0 ml proby badane;.

0-40 Fluorki 2 Korekta nie jest mozliwa.

0-41 Formaldehyd 8 Do probowki z odczynnikiem doda¢ 2.0 ml proby badanej, zamknac,
wymieszac.

0-43 Twardos¢ 20 Do probowki z odczynnikiem doda¢ 0.2 ml proby badanej, zamknac,
wymieszac.

0-45 Potas 50 Do probowki z odczynnikiem doda¢ 2.0 ml proby badanej, zamknac,

wymieszac.
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Metoda

Préba korygujaca (wartos¢ B)

0-46 Formaldehyd 10

Pustg probowke napetni¢ 2.0 ml wody destylowanej, doda¢ 2.0 ml proby
badanej i 1.0 ml odczynnika R2, zamkna¢, wymieszac.

0-47 Detergenty
niejonowe 15

Korekta nie jest mozliwa.

0-49 Srebro 3

Postgpowac zgodnie z instrukcja metody ale zamiast 0.5 ml R3 doda¢ 0.5
ml DMSO.

0-50 Kwasy organiczne
3000

Przygotowa¢ wg oryginalnej procedury, zamiast odczynnika RS doda¢ 2.0
ml wody destylowane;.

0-52 Zwiazki
kompleksujace 10
Wynik oznacz. = A + B

Pusta proboéwke napeini¢ 4.0 ml proby badanej, doda¢ 1.0 ml wody
destylowanej, zamkna¢, wymieszac.

0-54 Miedz 7

Pusta probdéwke napeini¢ 4.0 ml proby badanej, doda¢ 0.4 ml wody
destylowanej i 0.2 ml odczynnika R2, zamkna¢, wymieszac.

0-56 Molibden 40

Korekta nie jest mozliwa.

0-57 KW 300

Korekta jest uwzgledniona w standardowej procedurze

0-58 Mangan 10

Pusta probdéwke napeini¢ 4.0 ml proby badanej, doda¢ 0.5 ml wody
destylowanej i 0.5 ml odczynnika R2, wymiesza¢. Doda¢ 1 miarkeg
odczynnika R3, zamkna¢ i energicznie wstrzasnac.

0-61 Nikiel 7

Przygotowa¢ wg oryginalnej procedury, zamiast odczynnika R2 doda¢ 1.0
ml NaOH 14%.

0-64, 0-65
Azotany 8 — 50

Do probowki z odczynnikiem doda¢ 0.5 ml préby badanej i 0.5 ml 2-
propanolu, zamkna¢, wymieszac.

Zero dla proby korygujacej:
Do probowki z odczynnikiem doda¢ 0.5 ml wody destylowanej i 0.5 ml 2-
propanolu, zamkna¢, wymieszac.

0-66 Azotany 250

Do probowki z odczynnikiem doda¢ 0.2 ml préby badanej i 0.5 ml 2-
propanolu, zamkna¢, wymieszac.

Zero dla proby korygujacej:
Do probowki z odczynnikiem doda¢ 0.2 ml wody destylowanej i 0.5 ml 2-
propanolu, zamkna¢, wymieszac.

0-68 Azotyny 2

Pusta probowke napetnic¢ 4.0 ml préby badanej, doda¢ 0.2 ml odczynnika
R2, zamkna¢, wymieszac.

0-69 Azotyny 4

Do probowki z odczynnikiem dodaé¢ 4.0 ml proby badanej, zamknaé,
wymieszac.

0-70 WWO 200 Przygotowac¢ wg oryginalnej procedury, zamiast odczynnika R2 dodaé 1.0
ml wody destylowane;j.
0-72 pH 6,5 - 8,2 Oryginalna procedura wymaga pomiaru indywidualnych prob slepych.

0-73 Siarczki 3

Pustg probowke napetni¢ 0.5 ml kwasu siarkowego 50%, doda¢ 1 ptaska
lyzeczke R2 i1 4.0 ml proby badanej, zamknaé, zakotysa¢. Doda¢ 200 pul
R3, zamkna¢ 1 wymieszac.

0-74 Indeks fenolowy 5

Przygotowa¢ wg oryginalnej procedury, nie dodawaé odczynnika

NANOFIX R2, zamkna¢, wymieszac.

0-55, 0-76, 0-80, 0-81
Fosfor ogdlny i
ortofosforany 1-45

Przygotowa¢ wg oryginalnej procedury, zamiast odczynnika R4 doda¢ 0.2
ml wody destylowanej, zamknaé, wymieszac.
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Metoda Préba korygujaca (wartos¢ B)

0-79 Fosfor ogodlny i Przygotowa¢ wg oryginalnej procedury, zamiast odczynnika R3 doda¢ 1.0
ortofosforany 50 ml 20% kwasu siarkowego, zamkna¢, wymieszac.

0-82 Tlen 12 Oryginalna procedura wymaga pomiaru indywidualnych prob Slepych.

8-22, 8-25 BZTs

0-83, 0-88 Prawie wszystkie zabarwienia 1 zmetnienia sa usuwane w procesie
Azot ogdlny 22 /220 | mineralizacji i nie przeszkadzaja w oznaczeniu. Dla prob, ktére po

zmineralizowaniu pozostaja barwne nalezy przygotowaé probe korygujaca
tak jak dla metody 0-64.

0-84 Twardos¢
resztkowa 1

Do probowki z odczynnikiem doda¢ 5.0 ml proby badanej, zamknac,
wymieszac.

0-85 Skrobia 100

Korekta nie jest mozliwa.

0-86 Siarczany 200
0-87 Siarczany 1000

Oryginalna procedura wymaga pomiaru indywidualnych prob slepych.

0-89 Siarczyny 10

Do probéwki z odczynnikiem doda¢ 4.0 ml proby badanej i 0.2 ml wody
destylowanej, zamkna¢, wymieszac.

0-90 Siarczyny 100
Wynik oznacz. = A + B

Pusta proboéwke napemic¢ 0.2 ml odczynnika R2, 4.0 ml proby badanej i
1.0 ml wody destylowanej, zamkna¢, wymieszac.

0-91 Tiocyjaniany 50

Pustg probowke napetni¢ 4.0 ml proby badane;.

0-93, 0-94, 0-99 Oryginalna procedura wymaga pomiaru indywidualnych prob slepych.

OWO 25 -600

0-96 Cynk 4 Pusta proboéwke napeni¢ 4.0 ml proby badanej i 0.2 ml odczynnika R2,
zamkna¢, wymieszac.

0-97 Cyna 3 Przygotowa¢ wg oryginalnej procedury, zamiast odczynnika R4 doda¢ 1.0

ml etanolu.

0-98 Aluminium 07

Przygotowa¢ wg oryginalnej procedury, zamiast odczynnika R3 doda¢ 0.5
ml wody destylowane;.

8-71 Nadtlenki 2

Pustg probowke napetni¢ 4.0 ml proby badane;.
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1.2. ... DLA METOD STANDARDOWYCH Z PROBA SLEPA ODCZYNNIKOWA

Dla metod opisanych w ponizszej tabeli oryginalna procedura wymaga przygotowania proby
Slepej odczynnikowej tzn. wody destylowanej z odczynnikami. Do przygotowania proby
korygujacej niezbedna jest dodatkowa kolba miarowa o pojemnosci 25 ml. Pomiar proby
korygujacej nalezy wykona¢ wzgledem wody destylowane;j jako zera.

Jesli ze wzgledu na wysokie stezenie badanej substancji pobieramy do badania zmniejszona
objetos¢ roztworu (stosujemy rozcienczenie), do przygotowania proby korygujacej musimy
uzy¢ proby badanej rozcieficzonej w tym samym stosunku.

Metoda Sklad préby korygujacej (wartos¢ B)

1-02 Aluminium 20 ml proby badanej; 0.2 ml odczynnika R1, wymiesza¢; doda¢ 1 miarke
odczynnika R2, wymiesza¢; doda¢ 2 ml odczynnika R4, wymieszac;
uzupetni¢ do kreski woda destylowana, wymieszac.

1-05 Amoniak 20 ml préby badanej; 1 ml odczynnika R1, wymieszaé; uzupetic do kreski
woda destylowana, wymieszac.

1-20 Chlor 20 ml préby badanej; 2 ml odczynnika R1, wymieszaé; uzupetic do kreski
woda destylowana, wymieszac.

1-42 Fluorki Korekta nie jest mozliwa.

1-44 Hydrazyna 20 ml proby badanej; 2 ml odczynnika R1, wymiesza¢; uzupei¢ do kreski
woda destylowana, wymieszac.

1-51 Kobalt 20 ml proby badanej; 1 ml odczynnika R1, wymieszaé; doda¢ 1 ml R3,
wymieszac; uzupetnic¢ do kreski woda destylowana, wymieszac.

1-63 Azotany Z 20 ml préby badanej; 1 ml odczynnika R1, wymieszaé; uzupetnic do kreski
woda destylowang, wymieszac.

1-65 Azotany 4.0 ml odczynnika R1, 0.5 ml préby badanej, 0.5 ml 2-propanolu,
wymieszac.

Zero dla proby korygujace;:
4.0 ml odczynnika R1, 0.5 ml wody dest., 0.5 ml 2-propanolu, wymieszac.

1-67 Azotyny 20 ml proby badanej; 2 ml odczynnika R1, wymiesza¢; uzupetié¢ do kreski
woda destylowana, wymieszac.

1-75 Fenol 20 ml proby badanej; 1 ml odczynnika R3, wymiesza¢; uzupei¢ do kreski
woda destylowana, wymieszac.

1-77 Fosforany 20 ml proby badanej; 1 ml mieszaniny 80 ml wody destylowanej i 20 ml
96% kwasu siarkowego, wymiesza¢; doda¢ 1 ml odczynnika R2,
wymieszac; uzupehic do kreski woda destylowana, wymieszac.

1-78 Fosforany 20 ml préby badanej; 1.5 ml odczynnika R1, wymieszac; uzupethi¢ do
kreski woda destylowana, wymieszac.

1-95 Cynk 20 ml proby badanej; 1 ml odezynnika R1, wymiesza¢; doda¢ 1 ml DMSO,
wymiesza¢; doda¢ 1 ml odczynnika R3, wymieszac; uzupeli¢ do kreski
woda destylowana, wymieszac.
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1.3. ... DLA METOD STANDARDOWYCH Z PROBA BADANA JAKO PROBA SLEPA

Dla metod opisanych ponizej oryginalna procedura wymaga pomiaru indywidualnych prob
Slepych. Dla prob metnych lub barwnych nalezy je przygotowaé, zgodnie z opisem
zamieszczonym w tabeli, w kolbach miarowych o pojemnosci 25 ml.

Jesli ze wzgledu na wysokie stezenie badanej substancji pobieramy do badania zmniejszona
objetos¢ roztworu (stosujemy rozcienczenie), do przygotowania proby korygujacej musimy
uzy¢ proby badanej rozcienczonej w tym samym stosunku.

Metoda Sklad proby korygujacej (wartos¢ B)
1-16 Chlor

Chlor wolny 20 ml proby badanej; 1 ml odczynnika R1, wymieszaé, uzupetnic¢ do kreski
woda destylowana, wymieszac.

Chlor og6lny 20 ml proby badanej; 1 ml odczynnika R1, wymieszaé; doda¢ 5 kropli
odczynnika R3, wymiesza¢, uzupelni¢ do kreski woda destylowana,
wymieszac

1-25 Chromiany 2.0 ml odczynnika R2; 20 ml proby badanej, wymiesza¢; uzupehi¢ do

kreski woda destylowana, wymieszac.

1-30 Cyjanki 20 ml proby badanej; 1 miarka odczynnika R1, rozpuscic; 2 ml odczynnika
R3, wymieszac; uzupetni¢ do kreski woda destylowana, wymieszac..

1-36 Zelazo 20 ml proby badanej; 1 ml odczynnika R1, wymiesza¢; doda¢ 1 miarke
odczynnika R2, wymiesza¢, doda¢ 1 ml odczynnika R3, wymieszac;
uzupetni¢ do kreski woda destylowana, wymieszac.

1-48/1-48; Krzemionka |20 ml proby badanej; 1 ml mieszaniny 5 ml 96% kwasu siarkowego i 100
ml wody destylowanej, wymiesza¢, doda¢ 1 ml odczynnika R2,
wymiesza¢; doda¢ 1 ml odczynnika R3, wymiesza¢, uzupehié do kreski
woda destylowana, wymieszac.

1-53 Miedz 20 ml proby badanej; 2 ml R1, wymiesza¢; uzupeli¢ do kreski woda
destylowana, wymieszac.

1-60 Mangan 20 ml proby badanej; 1 ml odczynnika R2, wymiesza¢; doda¢ 1 ml
odczynnika R3, wymiesza¢, uzupetni¢ do kreski woda destylowana,
wymieszac.

1-62 Nikiel 20 ml proby badanej; 1 ml odczynnika R1; 1 ml odczynnika R2,

wymieszaé, doda¢ 1 ml odczynnika R3, wymiesza¢; uzupetni¢ do kreski
woda destylowana, wymieszac.

Wskazoéwka: zo6tte zabarwienie, ktore pojawia si¢ po dodaniu odczynnika
R2 musi zniknaé po dodaniu odczynnika R3.

1-88 Siarczyny 20 ml proby badanej; 1 ml mieszaniny 60 ml wody destylowanej i 40 ml
96% kwasu siarkowego, wymieszaé; uzupemi¢ do kreski woda
destylowana, wymieszac.




