N r kat_ 985 007 2a. Mineralizacja przy niskiej zawartosci ChZT, bez zestawu uzupetniajacego, w termostacie:

Do naczynia reakcyjnego @ 14 mm doda¢

Metoda 0-07 09.08 1 NANOFIX AOX 3 R2 i

5 ml odczynnika AOX 3 R3, naczynie zamkna¢, wymiesza¢. Otworzy¢ naczynie i przy pomocy lejka i pin-
n' A NOCOLOR® AOX 3 cety przeniesé do roztworu (na dno naczynia) wktad NANOSORB. Naczynie zamkna¢ i umiesci¢ je w
termostacie. Inkubowaé w temp. 120 °C przez 30 min. Wyja¢ naczynie z termostatu i schtadza¢ przez
okoto 10 min. Jednokrotnie zakotysac¢ i otworzy¢ naczynie. Doda¢
3.5 ml odczynnika AOX 3 R4, zamkna¢, wymieszac.

2b. Mineralizacja przy niskiej zawartosci ChZT, bez zestawu uzupetniajacego, w stanowisku
mikrofalowym:

Do naczynia do mineralizacji doda¢

1 NANOFIXAOX 3 R2 i

5 ml odczynnika AOX 3 R3, zamkna¢ naczynie, wymiesza¢. Otworzy¢é naczynie i doda¢ pincetg wktad
NANOSORB do roztworu. Aby zapobiec wyptywaniu wktadu na powierzchnig, wtozy¢ do naczynia
szklang bagietke. Zamkna¢ naczynie. Naczynie do mineralizacji umie$ci¢ na krawedzi talerza obrotowego
w stanowisku mikrofalowym. Nastawi¢ czas na 23 s dla stanowiska o mocy 900 W lub 28 s dla stanowis-
ka o mocy 750 W (zawsze wybiera¢ najwyzszg dostepng moc). Naczynie do mineralizacji wyja¢ z komory
i schtadza¢ przez okoto 10 min. Jednokrotnie obréci¢ do géry dnem i ostroznie otworzyé. Dodaé

3.5 ml odczynnika AOX 3 R4, zamkna¢ naczynie, wymieszac.

2c. Mineralizacja przy wysokiej zawartosci ChZT, z zestawem uzupetniajgcym, w termostacie:

Do naczynia reakcyjnego @ 14 mm dodac¢

1 NANOFIX AOX 3 R2,

1 czarng miarke odczynnika AOX 3 R5 i

5 ml odczynnika AOX 3 R3, naczynie zamkna¢, wymiesza¢. Otworzy¢ naczynie i przy pomocy lejka i pin-
cety przenie$é do roztworu (na dno naczynia) wktad NANOSORB. Naczynie zamkna¢ i umiesci¢ je w
termostacie. Inkubowaé w temp. 120 °C przez 30 min. Wyja¢ naczynie z termostatu i schtadza¢ przez
okoto 10 min. Jednokrotnie zakotysa¢ i otworzy¢ naczynie. Doda¢

3.5 ml odczynnika AOX 3 R4 i

1 pomaranczowa miarke odczynnika AOX 3 R6 (roztwor staje sie metny), zamkna¢, wymieszaé.

Zmetnienia nalezy usuna¢ przez filtracje (zestaw filtrbw membranowych lub sgczki karbowane).

2d. Mineralizacja przy wysokiej zawartosci ChZT, z zestawem uzupetniajagcym, w stanowisku
mikrofalowym:

Do naczynia do mineralizacji doda¢
1 NANOFIX AOX 3 R2,
1 czarng miarke odczynnika AOX 3 R5 i
5 ml odczynnika AOX 3 R3, zamknaé naczynie, wymieszaé. Otworzy¢ naczynie i przenie$¢ pinceta wktad
NANOSORB do roztworu. Aby zapobiec ptywaniu wktadu po powierzchni wiozyé do naczynia szklang
OPIS METODY: . bagietkg. Naczynie zamkna¢ i umiesci¢ na krawedzi talerza obrotowego w stanowisku mikrofalowym.
Oznaczenie AOX przeprowadzane jest w 3 etapach: Nastawi¢ czas na 23 s dla stanowiska o mocy 900 W lub 28 s dla stanowiska o mocy 750 W (zawsze
1. Ekstrakcja statej fazy za pomoca NANOSORB wybieraé najwyzsza dostepna moc). Naczynie do mineralizacji wyjaé z komory i schtadza¢ przez okoto

2. Mineralizacja ) 10 min. Jednokrotnie obréci¢ do géry dnem i ostroznie otworzyé. Dodaé
3. Oznaczenie AOX jako chlorkéw za pomocg zestawu NANOCOLOR® AOX 3 3.5 ml odczynnika AOX 3 R4 i

- 1 pomaranczowa miarke odczynnika AOX 3 R6 (roztwor staje sie metny), naczynie zamkna¢, wymieszad.
f/laekt:)ec?:.a: %;0'7?0 mg/l AOX ?6?(;7-20.30 mg/l AOX Zmetnienia nalezy usuna¢ przez filtracje (zestaw filtréw membranowych lub saczki karbowane).
Faktor: nieliniowy
Dtugosé fali (HW = 5-12 nm): 470 nm 3. Oznaczenie AOX:
Czas reakgji: . 3 min 5,1 80's) Otworzy¢ probéwke AOX i dodaé pipeta
Temperatura reakcji: 20-25°C 4.0 ml zmineralizowanego roztworu (czesci nierozpuszczone przefiltrowad lub odczekad az zsedymentuja)
. 1.0 ml odczynnika Chlorki R2, zakreci¢ probdwke, wymieszac.
gtl)(m’z dZOI\ENSL‘:V’\\"'oJS ORB Wytrze¢ zewnetrzng powierzchnig probéwki. Po 3 min wykona¢ pomiar.
1 Zestaw do przygotowania proby: POMIAR:
2 x 100 ml stezonego roztworu do piukania do przygotowania odczynnika AOX 3 R1 Dla fotometréw NANOCOLOR® i PF-11 patrz instrukcja obstugi fotometru, metoda 0-07.
1 pojemnik — NANOFIX AOX 3 R2 Gdy aparat nie ma zaprogramowanej metody, nalezy:
Odczynnik AOX 3 R3 -1 x 105 ml Wybra¢ pomiar ekstynkcji i wykonaé¢ pomiar. Odczyta¢ warto$¢ pomiaru z tabeli. Wartoéci posrednie
Odczynnik AOX 3 R4 —1 x 75 ml interpolowac.
20 naczyn reakcyjnych @ 14 mm PARAMETRY KALIBRACYJNE DLA FOTOMETROW NANOCOLOR® (470 nm) ORAZ PF-10/PF-11 (Filtr 3):
1 Zestaw do wykonania oznaczenia: " " "
20 probowek — AOX 3 E (470 nm) E (Filtr 3) | mg/l | E (470 nm) E (Filtr 3) | mg/l | E (470 nm) E (Filtr 3) | mg/l
2 probéwki — 11 ml odczynnika Chlorki R2 0.013 0.008 0.1 0.115 0.087 0.9 0.245 0.182 1.7
1 probéwka — préba $lepa ,NULL 0.022 0.016 0.2 0.133 0.100 1.0 0.260 0.192 1.8
. N 0.033 0.024 0.3 0.150 0.111 1.1 0.275 0.202 1.9
SRODKI OSTROZNOSCI: i N o o 0.045 0.033 0.4 0.165 0.124 1.2 0.290 0.211 2.0
Odczynnik R3 zawiera wodorotlenek sodu < 2%. R36/38 Dziata draznigco na oczy i skére. Probéwki zawierajg 0.060 0.043 0.5 0.183 0.136 13 0.310 0.227 20
kwas azotowy o stezeniu < 20%. R34 Powoduje oparzenia. Odczynnik chlorki R2 zawiera tiocyjanian rteci (Il) o 0.074 0.053 0.6 0.200 0.149 1.4 0.333 0.242 2.4
stezeniu < 0.25% Hg i etanol w ilosci nie wymagajacej znakowania. R11 Produkt wysoce tatwo palny. R20/21/22 0.085 0.064 0.7 0.215 0.160 1.5 0.362 0.262 2.7
Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skérg i po potknieciu. R33 Niebezpieczenstwo kumu- 0.105 0.075 0.8 0.230 0.171 1.6 0.387 0.280 3.0

lacji w organizmie.

S7 Przechowywa¢ pojemnik szczelnie zamknigty. S13 Nie przechowywaé razem z zywno$cia, napojami i paszami
dla zwierzat. S16 Nie przechowywaé w poblizu zrédet zaptonu, nie pali¢ tytoniu. S26/28 Zanieczyszczone oczy
lub skére przemy¢ natychmiast duzg iloscig wody i zasiegnaé porady lekarza. S60 Produkt i opakowanie usuwaé

FOTOMETRY INNYCH PRODUCENTOW:
Dla fotometréw innych producentéw sprawdz czy mozliwe jest wykonanie pomiaréw w probéwkach okragtych.
Zalecamy sprawdzenie doktadno$ci pomiaru za pomoca roztworéw wzorcowych.

jako odpad niebezpieczny. S61 Unika¢ zrzutéw do $rodowiska. Postepowa¢ zgodnie z instrukcjg lub kartg cha- KONTROLA JAKOSCI ANALITYCZNEJ:

rakterystyki. Dodatkowych informacji nalezy szukaé w kartach charakterystyk substancii niebezpiecznych. NANOCONTROL AOX 3 (Nr kat. 925 07)

ZWIAZKI PRZESZKADZAJACE | OGRANICZENIA: LlTERATUBA: )

Prébki zanieczyszczone (ChZT > 50 mg/l) nalezy rozcieficzyé przed oznaczeniem lub uzyé zestawu Deutsche Einheitsverfahren zur Wasser-, Abwasser- und Schlammuntersuchung (DIN EN 1485 H14 und DIN
uzupetniajgcego do testu AOX 3 (do 1000 mg/l ChZT, Nr kat. 918 072). 38409 H22)

Jesli uzyjemy 200 ml roztworu do ptukania, metoda nadaje sie do badania wody morskiej.

WYKONANIE OZNACZENIA: Dodatkowe akcesoria: Zestaw startowy AOX (Nr kat. 916 111), pipeta nastawna z
koncéwkami, Opcjonalnie: zestaw uzupetniajacy (Nr kat. 918 072), zestaw pomp
do AOX (Nr kat. 916 115).

1a. Ekstrakcja: Procedura manualna

Wktad NANOSORB potaczy¢ za pomocg adaptera ze strzykawka 50 ml. Wlaé

100 ml préby badanej (pH proby powinno by¢ pomigdzy 3-5) do zlewki 150 ml. Zanurzy¢ wktad
NANOSORB w roztworze i przesuwac ttok strzykawki géra — dot 20 razy do zaadsorbowania AOX z
probki badanej (akcesoria: statyw z uchwytem)

Po ekstrakcji odtaczy¢é wktad NANOSORB od strzykawki. W celu oddzielenia nieorganicznych chlor-
koéw, powoli przeptukaé¢ wkiad

100 ml roztworu AOX 3 R1, podzielonym na 4-5 mniejszych dawek. Ponownie potaczy¢ wktad NANOSORB
za pomocg adaptera ze strzykawka i usung¢ z wktadu nadmiar wody przepuszczajac przezen dwuk-
rotnie powietrze.

1b. Ekstrakcja: Procedura automatyczna z zestawem pomp

Zamkna¢ zawor zbiornika. Wia¢
100 ml préby badanej (pH préby powinno byc pomigdzy 3-5) lub
1000 ml préby badanej (pH proby powinno by¢ pomiedzy 3-5) (zakres o wysokiej
czutosci). Wktad NANOSORB potaczy¢ za pomoca adaptera ze zbiornikiem (patrz
szkic). Otworzy¢ zawor i rozpoczaé pompowanie przez 20 min do zaadsorbowania
AOX z prébki.

Po ekstrakcji wyja¢ wktad NANOSORB z adapterem. W celu oddzielenia nie-
organicznych chlorkéw, powoli przeptuka¢ wktad

100 ml roztworu AOX 3 R1, podzielonym na 4-5 mniejszych dawek. Ponownie
potaczyé wktad NANOSORB za pomocga adaptera ze strzykawka i usuna¢ z
wktadu nadmiar wody przepuszczajac przezen dwukrotnie powietrze.
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