ANEKS 2

Zalecane metody analiz chemicznych wody, pobieranie, przechowywanie

utrwalanie probek

Tabela 1. Zalecane metody analiz chemicznych wody

parametr metoda podstawowa metoda alternatywna
pH metoda potencjometryczna,
kalibracja przy zastosowaniu
minimum dwoch wzorcow o pH
zaleznym od warto$ci
oczekiwanych ~w  prdobkach
wody
przewodnos¢ elektryczna | konduktometryczna, pomiar w
wlasciwa temp. 25°C
chlorki chromatografia jonowa elektroforeza kapilarna
siarczany chromatografia jonowa elektroforeza kapilarna
azotany chromatografia jonowa elektroforeza kapilarna
fosforany spektrofotometria ICP-AES (plazma
wzbudzona indukcyjnie,
spektrometria ~ emisyjna
atomowa), chromatografia
jonowa
jony amonowe chromatografia jonowa spektrofotometria
Na, K, Ca, Mg AAS (spektrometria absorpcji | ICP-AES (plazma
atomowej) wzbudzona indukcyjnie,
spektrometria ~ emisyjna
atomowa)
zasadowos$¢ miareczkowanie wobec | miareczkowanie
fenoloftaleiny oraz  oranzu | potencjometryczne

metylowego

tlen rozpuszczony, BZTS

metoda potencjometryczna
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parametr metoda podstawowa metoda alternatywna
rozpuszczony wegiel | spektrofotometria w | chromatografia  gazowa,
organiczny podczerwieni autoanalizatory
Al, Ni, Fe, Pb, Cd, Zn, Cu ICP-AES (plazma wzbudzona | ICP-MS (plazma
indukcyjnie, spektrometria | wzbudzona indukcyjnie,
emisyjna atomowa), spektrometria  masowa),
AAS (spektrometria
absorpcji  atomowej z
kuweta grafitowa)
Krzem (krzemionka | spektrofotometria ICP-AES (plazma
Zjonizowana) wzbudzona indukcyjnie,
spektrometria ~ emisyjna
atomowa),
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Tabela 2. Pobieranie, przechowywanie i utrwalanie probek (Hermanowicz i in. 1999)

naczynie (S-

szklo, SB — szklo max. czas
parametr utrwalanie uwagi
borokrzemowe), przechowywania
P — polietylen)
azot amonowy S, P H,SO, do pH |24h
<2,0 oraz 2-5°C
2-5°C 6h
azot azotanowy S,P H,SO, do pH |24h
<2,0 oraz 2-5°C
BZT5 S, P, przy matym | 2 — 5°C oraz w | 24h
BZT stosowa¢ S | ciemnosci
chlorki S, P 1 msc
chrom (VI) SB, P 2-5°C 24h
cynk SB, P HNO; do pH < | 1 msc.
2,0 oraz 2 - 5°C
fosforany S,P 2-5°C 24h
(ogolne) H,SO, do pH | 1 msc.
<2,0 oraz 2-5°C
fosforany S, P 2-5°C 24h probke
(ortofosforany) przesaczy¢ i
oznaczy¢ jak
najszybciej
glin P HNO; do pH < | 1 msc.
2,0
kadm SB, P HNO; do pH < | 1 msc.
2,0
magnez SB, P - 24h
HNO; do pH < | 1 msc. nie stosowac
2,0 H,SO,
mangan SB, P HNO; do pH < | 1 msc.
2,0
krzem (ogolny) P H,SO, do pH <2 | 24 godz.
oraz 2-5°C
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naczynie (S-
szklo, SB — szklo max. czas
parametr utrwalanie uwagi
borokrzemowe), przechowywania
P — polietylen)
Odczyn pH S,P Oznaczac
natychmiast
Transport w | 6 godz.
temp. nizszej niz
poczatkowa
olow SB, P HNO;s do pH <2 1 msc. Nie stosowac
H,SO,
Potas P 2-5°C 1 tydz.
HNO; do pH <2 1 msc
Przewodnos¢ S, P 2-5°C 24 godz. Zaleca si¢ pomiar
elektryczna W miejscu poboru
Siarczany S,P 2-5°C 1 tydz.
Sod P 2-5°C 1 tydz.
HNO; do pH <2 1 msc
Tlen S,P Doda¢ odczynniki | 4 doby Probke
rozpuszczony wiazace tlen w przechowywa¢ w
miejscu poboru ciemnosci
Wapn S,P 24 godz.
HNO; do pH <2 1 msc Nie stosowac
H,SO,
Zasadowo$¢ S,P 2-5°C 24 godz. Zaleca si¢ jak
najszybsze
oznaczanie
Weglany S, P 2-5°C 24 godz. Zaleca si¢ jak
najszybsze
oznaczanie
zelazo ogblne SP, P HNO;do pH <2 1 msc

POBIERANIE, UTRWALANIE I PRZECHOWYWANIE PROBEK WODY

(Namies$nik i in. 1995, Hermanowicz i in. 1999)

Do pobierania probek wody nalezy uzywac butelek szklanych lub z tworzywa
sztucznego ze szczelnymi zamknigciami. Material, z ktorego wykonane jest naczynie, nie
powinien wplywa¢ na sklad chemiczny wody. Naczynie nie powinno zanieczyszczaé probki
(np. szkto sodowe moze zwigksza¢ zawarto$¢ sodu, a szklo borokrzemowe zawarto$é
krzemu). Jego wewngtrzna powierzchnia nie powinna adsorbowaé oznaczanych substancji.
Zalecane sa naczynia nieprzezroczyste np. z ciemnego szkta. Szklane naczynia do pobierania
probek musza by¢ doktadne umyte woda z detergentami i nastgpnie starannie (kilkakrotnie)
wyplukane woda dejonizowana. Nalezy pamietaé, ze detergenty zawieraja fosforany
dlatego nie mogg by¢ stosowane w przypadku oznaczen fosforanow.
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Naczynia polietylenowe nalezy my¢ przez napetnienie ich 1M kwasem azotowym lub solnym
na 1-2 dni 1 nastgpnie staranne wyptukanie woda dejonizowana.

Pobrane probki wody powinny by¢ natychmiast badane poniewaz w czasie
przechowywanie sktad chemiczny ulega zmianie. Calkowite napelnienie naczynia pobrang
woda ogranicza wstrzasanie, jakiemu probka podlega w czasie transportu (dotyczy przede
wszystkim roztwordéw glebowych, wod podziemnych i powierzchniowych). Jezeli woda nie
moze by¢ poddana analizie w ciagu doby, to nalezy przechowywa¢ ja w chtodni w temp. 4-
8°C lub tez w lodzie. Wymrazania probki nalezy unika¢, poniewaz moze ono spowodowaé
zmiany fizyczne probki (tworzenie osadow oraz stratg sktadnikow gazowych).

Przed przeprowadzeniem analizy probke nalezy przesaczy¢ (poza przypadkami kiedy
zalecono odmienng procedure¢ postepowania — informacje zawarto w opisie metodyki
pomiaréw dla poszczegodlnych podprogramow). Nalezy uzywaé saczkéw membranowych o
srednicy por 0,45um (np. Whatmana 42, GFC) przed uzyciem przemytych woda
dejonizowana. Nalezy unika¢ saczkéw wykonanych z bibuly, gdyz ich stosowanie moze
przyczyni¢ si¢ do zanieczyszczenia probek azotem.

Nalezy zaznaczy¢, ze Stacja Bazowa ma obowiazek uzyskac¢ informacje od laboratorium
wykonujacego analizy, co do sposobu utrwalania probek przeznaczonych do
konkretnych oznaczen.

Ogolne informacje o metodach konserwacji probek i1 maksymalnym czasie przechowywania
zamieszczono w tabeli 2. Nalezy pamigtac, ze $rodki utrwalajace nie powinny przeszkadzaé
wykonywaniu oznaczen. Dodatek $rodkéw konserwujacych moze powodowaé rozcienczenie
probek, o czym nalezy pamigta¢ przy wykonywaniu analiz i przy obliczaniu wynikow.
Dlatego zaleca si¢ stosowanie Srodkow utrwalajacych o duzym stgzeniu. Mata objgtosé
dodawanego $rodka konserwujacego pozwala w wielu przypadkach pominaé wplyw
rozcienczenia.

Probki przekazywane do laboratorium wykonujacego oznaczenia powinny zawierac
etykiete, na ktérej powinno by¢ odnotowane:

1. miejsce pobrania probki (kod stacji bazowej, podprogram pomiarowy, typ wody)

2. datg pobrania probki

3. rodzaj wstepnej obrobki (probka przesaczona, utrwalona lub nie, w jaki sposéb —
nalezy poda¢ miano i objgtos¢ uzytego srodka utrwalajacego)

4. wyniki wstgpnych oznaczen wykonanych w Stacji Bazowej (pH, przewodnos¢
elektryczna itp.).
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