ANALYTICKA CHEMIE

ZKUSENOSTI S VALIDACI TESTU SPECTROQUANT
V PRAZSKYCH VODOVODECH A KANALIZACICH

V laboratorich Prazskych vodovodii a ka-
nalizact provddime denné desitky analyz.
Priibézné se proto snazZime vyhleddvat co
nejefektivnéjsi metody, které by ndm zkrdtily
a soucasné i usnadnily potiebné analyzy.
Z téchto duvodii jsme pro stanoveni amon-
nych iontii, dusitanu, fosforecnanii a celko-
vého fosforu zacali v 90. letech pouzivat foto-
metrické testy Spectroquant od firmy Merck.
Neékterd pracovisté naseho podniku provddeji
uvedené zkousky dle normovanych postupii.
Prispévek porovndvd vysledky analyz pitnych
a povrchovych vod, ziskané pri validaci testii
Spectroquant a normovanych postupii, na
které se pouzivané testy odkazuji.

Stanoveni amonnych iontd a dusitant
provadime denné, s menSi cetnosti ana-
lyzujeme fosforecnany a celkovy fosfor.
V roce 2000 jsme postupy s vyuZzitim cinidel
Spectroquant akreditovali u CIA. Vétsinu
verifikaci jsme provadéli na spektrofoto-
metrech s prito¢nou kyvetou. Vzhledem
ke stabilit¢ a dlouhé exspiraci pouzivanych
¢inidel proméfujeme 10bodovou kalibraci
jedenkrét roéné. Vyhodnocené parametry
kalibrace jsou v souladu s udaji na certi-
fikatu od vyrobce pro danou Sarzi Cinidel,
jednotlivé Sarze se od sebe vyznamné nelisi.

Obr. 1 — Baleni testii Spectroquant

Stanoveni amonnych ionta

Stanoveni probiha v alkalickém prostredi,
kdy v pfitomnosti chlornanovych iontd a
katalyzatoru nitroprusidu sodného reagu-
ji amonné ionty s latkou s aromatickym
kruhem za vzniku indofenolového barviva,
jehoz intenzita je imérna koncentraci amo-
niakalniho dusiku. Rozdily mezi metodou
Spectroquant a normou CSN ISO 7150 jsou
zobrazeny v tabulce 1. K reakci se vyuZziva
jiné latka s aromatickym kruhem a metody
se navic 1i$f dobou reakce.

Jak lze vycist z tabulky 2, validac¢ni
charakteristiky srovnadvanych metod pro
stanoveni amonnych iontd se vyznamné
neli§i. Varia¢ni koeficient vnitrolaboratorni
reprodukovatelnosti z regulacnich diagra-
mi se pro test Spectroquant pohybuje od
4 do 5 %, normovanym postupem kolem
3,5 %.
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Tab. 1 — Rozdily mezi metodami pro stano-

dusitant se az na pouzivany pracovni rozsah

veni NH,* prakticky neli$i. V piipadg, Ze je varia¢ni
Spectroquant | SN 1SO koeficient opakovatelnosti nebo reproduko-
114752 7150-1 vatelnosti vyhodnocen pro modelovy vzorek
oH reakce 125 126 o stejné konce.:n‘fraa dusitand, 1isf se udaje
pouze v desetinach procent.
A th | salicylan
el ymo sodny Tab. 3 — Rozdily mezi metodami pro stano-
Katalyzator nitroprusid sodny veni dusitanu
Objem vzorku 10 ml 40 ml Spectroquant | €SN EN
Doba reakce 5 + 5 minut 60 minut 14776 26777
s da pH reakce 2,0-2,5 1,9
Vinovadélka | 5o5 1 | 655 nm _
méreni amid
Diazot kyselina kyseliny
Tab. 2 — Validaéni charakteristiky metod pro 182013C8 sulfanilova sulfani-
stanoveni NH* love
= N-(1-naftyl)-1,2-ethylen-
Spectroquant | CSN ISO KRR dganz]ﬂ-c}ili%yc]roihlgr?g
114752 7150-1 -
Pracovni 0,05 22 0.60 0.025 a2 Objem vzorku 10 ml 40 ml
rozsah [mgn] | °°° Y 10 Doba reakce 10 minut 20 minut
Linearita ANO ANO Vln;\;ec:ﬁlka 595 nm 540 nm
?:'I'l‘r’:s]t 0,58-065 |0,63-0,70
-mg Pravidelnd ucast v mezilaboratornich
Varia¢ni k?ef. 17 16 porovnévacich zkouskach potvrzuje bez-
metody [%] problémové vysledky dosahované s testy
Mez detekce 0018 0.010 Spectroquant. Na obrazku 2 je vidét, jak
[mg/l] se pohybovala relativni chyba namérené
Mez stano- hodnoty vzhledem ke vztazné hodnoté pro
vitelnosti 0,030 0,025 stanoveni dusitand v programech MPZ
[mg/l] v jednotlivych letech.
Spravnost ANO ANO Obr. 2 — Zhodnoceni MPZ pro stanoveni
Vytésnost [%] | 98,2-102,0 _91503—4 dusitand v letech 1994-2010
’ g 14
Nejistota g2 Dusita
méFeni [%] 10 10 o ——
Variacni koef. 5: :
opakovatel- 3,6 1,8 =
nosti [%] & I I I I
—— 2 1 1|
Variacni koef. 1B%sassa8ss B8l
reprodukova- 4.6 3,5 1_.~,‘..‘.._...._-~~~~~~~~~NI
telnosti [%] *
-6

Stanoveni dusitanu

Dusitany se spektrofotometricky stanovuji
podle riznych modifikaci Griessovy reakce
zroku 1889. Vyuziva se schopnosti kyseliny
dusité diazotovat aromatické aminolatky.
Vznikl4 sil je kopulovana za vzniku rizo-
vofialového azobarviva.

Jak lze vycist z tabulky 3, k diazotaci se
v testu Spectroquant pouzivé kyselina sul-
fanilova, vnorm& CSN EN 26777 amid této
kyseliny. Také tyto postupy se (obdobné jako
u stanoveni amonnych iontd) lis{ dobou
reakce a vlnovou délkou doporucovanou
k méfeni. Vybarvené vzorky jsou v obou

pripadech stabilni 60 minut.

Validacni charakteristiky a udaje o pfes-
nosti porovnivanych metod na stanoveni

Stanoveni fosforeénanu

Fosforecnany tvoii v kyselém prostie-
di za katalytického ucinku iontd Sb** a
v pfitomnosti nadbytku molybdenanovych
iontd heterokomplex polykyseliny molyb-
datofosfore¢né. Redukci tohoto komplexu
kyselinou askorbovou vznikd molybdenovéa
modf vhodnd pro spektrofotometrické
stanoven{. Norma CSN EN ISO 6878 do-
porucuje pro méreni vinovou délku 880 nm,
v navodu testu Spectroquant kat. ¢. 114848
byla doporucovana vinova délka 710 nm.
Zavislost absorbance molybdenové modie
na vlnové délce je vidét na prib¢hu scanu
na obrazku 3. Nic nebrani tomu, mérit
suvedenym testem Spectroquant piivinové
délce 880 nm.

CHEMAGAZIN - Cislo 2 » Roénik XXI (2011)



Obr. 3 — Scan vinovych délek, stanoveni
PO, * testem Spectroquant
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Pii validaci metod jsme porovnévali
vysledky stanoveni testy Spectroquant a
odpovidajicimi normovanymi postupy pro
modelové a redlné vzorky vod. Koncentraci
iontd jsme v piipadé potieby zvysili spikem
roztoku standardu. Zavér statistického vy-
hodnoceni ukazal, Ze metody Spectroquant
poskytuji statisticky shodné vysledky s nor-
movanymi postupy.

Zavér
Vyse uvedené testy Spectroquant poskytuji

srovnatelné vysledky pfi analyzach vzorkt
pitnych a povrchovych vod. Validacni cha-
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rakteristiky testd a normovanych postuptd
se vyznamné neli$i. Metody jsou robustni,
rozdil mezi $arZemi je minimalni. Jejich vel-
kou vyhodou je dspora ¢asu, a to nejenom
pfi méfeni. Vzhledem k dostate¢né dlouhé
exspiraci ¢inidel je mozno prodlouZit i in-
tervaly kalibraci. Kromé vyznamné tspory
Casu pfi pfipravé a kontrole ¢inidel a jedno-
duchého déavkovani je pfijemna i skutecnost,
Ze vie potfebné je pohromadé v praktickém
baleni, které se dobfe skladuje.
Ing. Jaroslava PALASOVA,
Prazské vodovody a kanalizace a.s.,
Jjaroslava.palasova @pvk.cz
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