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MINOSEGBIZTOSITAS, MINOSEGELLENORZES A KEMIAI

LABORATORIUMBAN

ESETFELVETES - MUNKAHELYZET

MEGBIiZO! IGENYEK ES AZ ANALIZIS CELJA

"A jelenkori analitikai kémia interdiszciplindris tudomadny, amely kolcsénhatdsban van
valamennyi természettudomdannyal, az orvostudomdnnyal, a-torvényszéki orvostannal,
egészségtudomannyal, valamennyi technikai és mérnoki tudomannyal, timogatast nyujt
mindezeknek, valamint kulturdlis ertékeinknek."

A kémiai informaciészerzés alapja az analitikai kémiai meghatarozasok eredményein
nyugszik.  Megbizhaté  kémiai analizis' nélkiil “nem  beszélhetiink  korszeru
természettudomanyos  kutatdsrél, kornyezeti< Aallapotfelmérésrél, vagy hatékony
kornyezetvédelemrél. A XX. szdzad végére ellentmondasos helyzet alakult ki az analitikai
kémia szerepérél, miikodési teriiletérdl, és tarsadalmi megitélésével kapcsolatosan. Mind
mindségét, mind pedig mennyiségét tekintve, soha nem latott mértékben megnétt a
tarsadalom igénye az analitikai mérések irant. A szorosabb értelembe vett vegyiparon kivil,
szinte valamennyi ipardgdmindségbiztositasi és a hatésdgok mingségellenbérzési programjai
igen nagyszamu analitikai vizsgalatot igényelnek, amihez kapcsolédik még a mezdgazdasag,
egészségligy és a kdrnyezetvédelem. Az analitikai mérések jelentésége tehat megnétt.

SZAK WACIOTARTALOM

1. AZ ANALITIKAI KEMIAI MERESEK JELENTOSEGE

Az analitikai kémia az a tudomadny, amely modszereket, miszereket, €s stratégidkat dolgoz
ki és alkalmaz, hogy informdciokhoz jussunk az anyag Osszetételérdl és természetéro/
térben és iddben.

A kémiai 6sszetétel becsléséhez leggyakrabban az alabbi kérdéseket kell megvalaszolni:

1 Gorog Sandor: Gondolatok az analitikai kémia helyzetér6l a nagyvilagban, Eurdépaban és hazankban,
http://kfki.hu/chemonet/osztaly/magykl.html (2010-07-01)
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Milyen elemeket, vegylleteket, molekulakat, stb. tartalmaz a minta: minGségi analizis
Mennyi az alkotok relativ koncentracioja, mennyiségi analizis

Milyen az alkoték térbeli elhelyezkedése, a feliileten és a minta teljes tdomegében 1évé
alkoté elemek aranya

Hogyan valtozik a minta 0sszetétele az idében és a térben: megfigyelési rendszerek
Milyen a mintat alkoté elemek fizikai és/vagy kémiai formdaja, moddosulat
meghatarozas

A megbizhaté analitikai mérések elvégzésének alapelvei, melyek szerint a megbizé teljes
kori kiszolgalasa lehetséges:

1. Az analitikai méréseknek meg kell felelni az eldozetes kévetelményeknek. A
rutinelemzéseknél rendszerint nem okoz gondot a kérdés megfogalmazasa, melynek
megoldasara az analitikai mérés irdnyul. A kutatas-fejlesztés soran azonban a
probléma meghatdrozasa a projekt megfogalmazasanak részét képezi. A megbizonak
lehetnek elképzelései arrél, hogyan jarulhat hozza az analitikai vizsgdlat a projekt
megoldasdhoz, de a megfelel6 munkaprogram tervezését jobbara az analitikusra
bizza. A mérési programnak azt is rogzitenie kell, hogyan torténik meg az
eredmények megadasa, és fel kell hivni a figyelmet arra, hogy az eredmények csak
megfelel6 6sszefliggésben értelmezheték

2. Az analitikai mérések csak olyan modszerekkel és eszkozokkel végezhetdk,
melyeknek az adott célra valo alkalmassdgdt elézetesen meggyozodtiink. Barmilyen
analitikai mérést végzink, a megbizhatd, jél karbantartott, ellenérzott (kalibralt), és
hitelesitett eszk6zok hasznalata alapvetd fontossagl

3. Az analitikusnak megfelelé képesitessel és tuddssal kell rendelkeznie a feladat
elvégzéséhez. Megtorténhet, hogy az analitikus nem rendelkezik el6zetes
tapasztalatokkal a feladat megolddsahoz, de mindenképpen tisztaban kell lennie az
elemzésre vonatkozé alapelvekkel

4. A laboratorium szakmai- teljesitményét idokézonként fliggetlen szakértoknek
ellendriznie kell. A laboratorium bels6 mindségellendrzése a ott végzett mérések
megbizhatdsagat jelzi. A fiuggetlen értékelés és a szakértdi vizsgdlatokban vald
részvétel révén vagy referencia anyagok mérése arrél tdjékoztat, hogy a laboratérium
teljesitménye hogyan viszonyul mas laboratériumokhoz

5. Adott helyen elvégzett analitikai vizsgdlatoknak dsszhangban kell lennie a mds
laboratoriumban végzett mérésekkel. A referencia anyagok hasznalata és a mérési
bizonytalansdg meghatdrozdsa a mas laboratériumokban elvégzett hasonld
mérésekkel valo 6sszehasonlithatésagot célozza

6. Az analitikai méréseket végzo laboratoriumoknak pontosan meghatdrozott
mindségellendrzési és mindségbiztositdsi eljdrdsokkal kell rendelkeznitik. A mérések
mindségbiztositasat célzo intézkedéseknek illeszkedniik kell a laboratorium
mindségligyi rendszerébe az attekintheté és kovetkezetes munka érdekében

Osszefoglalas
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Az analizis a mintavételtél az eredmény megaddasdig tart. Az analitikai mérések
mindségbiztositasa (Quality Assurance, QA) mindazon tervezett és rendszeres
tevékenységek O6sszessége, amelyek azt hivatottak biztositani, hogy az analizis megfeleljen
az adott mindségi kovetelményeknek, pl. kalibralds, miiszerek karbantartasa, ellendrzés,
felllvizsgalat.

A mindség-ellenérzés (Quality Control, QC) azoknak a miikodési eljardsoknak és
tevékenységeknek az dsszessége, amelyeket a minéségi kovetelmények teljesitése céljabol
alkalmazunk, pl. ellen6rzékartydk, vak meghatarozasok, standard hozzaadasaval készitett
mintak, ismételt meghatarozasok, vakmintak.

Az analizis folyamatdban a mintavétel a legelsé és a legtobb hibaval terhelt lépés. A
mintavételt gyakorlott személynek kell végeznie, aki megérti a feladatot; és megfelel6-kémiai
ismeretekkel rendelkezik.

2. AZ ANALITIKAI KEMIABAN HASZNALATOS ALAPFOGALMAK?

Egy modszer érvényesitése (validalasa) az a tevékenység, amely rendszerezett vizsgdlatok
segitségével bizonyitja, hogy a moébdszer teljesitményjellemzéi kielégitik az analitikai
médszerrel szemben tdmasztott kovetelményeket.

A mérési modszerek teljesitményjellemzéi:

- Szelektivitds és specifitas (Selectivity & specifity)
- Tartomany (Range)

- Linearitas (Linearity)

- Erzékenység (Sensitivity)

- Kimutatdsi hatar (Limit of Detection)

- Meghatarozasi-hatar (Limit of Quantitation)

- Zavartlirés (Ruggedness)

- Helyesség (Accuracy)

- Precizitas (Precision)

2 Horwitz, W.: Nomenclature for Sampling in Analytical Chemistry, (Recommendations 1990),
(A mintavétel nevezéktana az analitikai kémidban, Ajanlasok) IUPAC, Pure Appl. Chem.
(1990) 62 (6) 1193-1208
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Egy modszer szelektivitdsa arra vonatkozik, hogy a médszer milyen mértékben képes adott
alkotd meghatarozasara egyéb zavard alkoték jelenlétében. Azt a moéddszert, amely a
meghatarozandé alkotd vagy alkoték egy csoportjara tokéletesen szelektiv, specifikusnak
nevezzik. A szelektivitds mértékének megallapitasa céljabél az elemzéseket kilonb6zé
mintakkal, a tiszta standard oldatoktél a komplex matrixokig, el kell végezni. Minden
esetben meg kell hatdrozni a kérdéses alkotd(k) meghatarozasanak elérheté mértékét, és
meg kell Allapitani a feltételezett zavaré hatasokat (A médszer alkalmazhatésagara

A mennyiségi elemzés céljara a modszer méréstartomanydt, az alkotot kilonbozé
koncentraciéban tartalmazé mintdk elemzésével, a valaszjel meghatdrozasaval kell
megallapitani, kijelélve azt a munkatartomdanyt, amelyre az adott feladatnal kielégité
helyesség és precizitds érheté el. Az analitikai mérégorbét az..alkotot kilénbozé
koncentraciéban tartalmazé minta elemzési eredményeibél regresszidoval szamithatjuk ki,
altalaban a legkisebb négyzetek modszerének alkalmazasaval. A komponens valaszjele és a
koncentracié kozott nem kell feltétlendl linedris 6sszefliggésnek lennie, hogy a médszer
hatékonyan alkalmazhat6 legyen. A jo linearitasu médszerek esetén 5 kiilénb6zdé pont (plusz
a vak) altaldban elégséges az analitikai mérégorbe elkészitéséhez. Nem-linedris 6sszefliggés
esetén tdobb standard alkalmazdsara van sziikség. Amennyiben a linearitas nem teljesil egy
adott eljaras soran, a szamitas megfelelé algoritmusat meg kell hatarozni.

Az analitikai mérégorbe linearitdsan azt értjik, hogy a-mérégorbe adott tartomanyaban, az
un. linearis tartomdnyban, adott megbizhatésaggal egyenesnek tekinthetd. A linearitast a
méréstartomanyt lefedéd koncentraciéji »mintak elemzésével hatarozzuk meg. Az
eredményekbdl a legkisebb négyzetek médszerével szamitjuk ki a regresszids egyenest az
alkoté koncentraciéja fliggvényében. Elényés, ha a mébdszer az alkalmazni kivant
munkatartomdanyban linearis, de ezznem feltétlenil kdvetelmény.

Az érzékenység az analitikai mér6gorbe meredeksége, azaz a mért analitikai valaszjelnek a
koncentracié vagy az anyagmennyiség szerinti derivaltja (egységnyi koncentraciovaltozasra
juté valaszjel valtozas).

Egy alkoté kimutatdsi hatdra az a koncentracié, vagy anyagmennyiség, amelyhez tartozo
valaszjel értéke megegyezik a vak minta kozepes valaszjelének és a vak minta valaszjel
haromszoros tapasztalati szorasanak osszegével. A mindségi elemzésben elterjedt, hogy

T

hatarat.

A meghatarozasi hatar (a mennyiségi mérés als6 hatara) az a legkisebb koncentracié, vagy
anyagmennyiség, amely még elfogadhato helyességgel és precizitassal hatarozhatéo meg. A
meghatarozasi hatar megfelelé standard minta segitségével allapithaté meg. Altalaban ez az
analitikai mérégorbe legalsd értékelhetd pontja. Extrapolacioval torténé meghatarozas nem
fogadhaté el. A meghatarozasi hatar megadasakor fel kell tintetni az ehhez elfogadott
helyességi és precizitasi kovetelményt is.
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Zavartiirés (Eszkoz- és kornyezetdllosag). Ha kilonb6z6 laboratériumok ugyanazt a
moédszert alkalmazzak, akkor elkeriilhetetlenll jelentkeznek olyan apr6 eltérések,
amelyeknek esetleg szamottevé hatasuk lehet a modszer teljesitményére. A moébdszer
zavartlrését ugy vizsgaljuk, hogy szandékosan valtoztatjuk a modszer paramétereit és
vizsgaljuk azok kovetkezményeit. Szamtalan tényez6t kellene vizsgalni, de mivel
tobbségiiknek a hatdsa elhanyagolhatéan kicsi, tobb tényez6 egylttes vizsgdlatdra is
lehet6ség van. A zavartlirést altalaban elészor a mddszerfejleszté laboratérium vizsgalja
meg, miel6tt mas laboratériumok kézremiikodésére sor keriilne.

A médszer helyessége a méréstartomany torzitatlansaganak (valédisaganak) a-mértéke. Egy
médszer annal helyesebb, minél kisebb a varhaté érték és a valodi érték kilonbsége.
Meghatarozasa megfelel6 és megbizhaté referenciaanyag elemzésével "torténhet, Ha
megfelelé referenciaanyag nem all rendelkezésre, a helyesség becslése . lgy is elvégezhetd,
hogy a mintahoz kémiai standard anyag ismert mennyiségét adjuk és meghatarozzuk az
addicio el6tti és utani analitikai valaszjel értékeket. Az addicié érvénye korlatozott, a
helyesség meghatarozasara csak a hozzaadast kovet6 koncentraciészakaszra alkalmas. A
helyességet egy (standard) elfogadott moédszer vagy tobb eljards eredményeivel torténé
O0sszehasonlitdas  és/vagy laboratériumok  kozotti korvizsgalat — segitségével is
meghatarozhatjuk.

A modszer precizitdsa (szorossdga) a kolcsénosen filiggetlen megismételt vizsgdlatok
eredményei kozotti egyezés mértéke, rendszerint a tapasztalati szérassal kifejezve. Ertéke
altaldban fligg a komponens koncentracidjatél, ezért ezt a koncentraciéfliggést meg kell
hatarozni, és dokumentalni kell. A precizitas kiilonb6z6 médon adhaté meg, attél fliiggben,
hogy meghatdarozdsa milyen koriilmények kozott tortént. Az ismételhet6ség a precizitas
azon fajtdja, amely ismételhetd korilmények kozott elvégzett kisérletekre vonatkozik,
vagyis: azonos modszer, azonosanyag, azonos miuszer, azonos kezel§, azonos
laboratorium. A reprodukdlhatésdg a precizitdas azon fajtdja, amely reprodukalhaté
korilmények kozott.elvégzett kisérletekre vonatkozik, vagyis: azonos modszer, kiilénb6z6
muszer, kiilonboz6 kezeld, killonb6zo6 laboratérium.

3. A VIZSGALATI PROGRAM MEGTERVEZESE

A vizsgalati. program a cél megfogalmazasatél az eredmények kiértékeléséig, a
kovetkeztetések  levonasdig tart. Az analizis folyamata ezen belil a mintavételtél az
eredmény megadasaig terjed.
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1. dbra. Az analitikai kémiai vizsgdlatok megtervezése
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4. MINTAVETEL3

4.1. A mintavétellel kapcsolatos alapfogalmak

A mintavétel modja alapvetéen az elemzés céljanak fliggvénye. A kovetkezékben néhany
mintavétellel kapcsolatos fogalmat foglalunk 6ssze.

A minta a vizsgalandé anyag egy része a vizsgalat céljanak megfelel6en kivalasztva az anyag
egy nagyobb tomegének vagy annak kornyezetben elé6fordulé koncentraciéjanak
jellemzésére (2. abra).

2. dbra. lllegdlisan lerakott szemét

A mintavétel azon miiveleteket 6sszessége; amelyek segitségével a mintat a vizsgalando
anyagtél elkilonitjuk.

A mintakezelés mindazon miveletek 0sszessége, amelyeken a mintak a mintavétel soran
keresztiilmennek, a mintazandé anyag kivdlasztasdtol a mintdk és/vagy mintarészletek
megsemmisitéséig.

A részminta (alminta): kivdlasztas vagy osztds Utjan nyert mintarészlet, vagy a minta egy
részleteként valasztott egység, vagy egy toébblépcsés mintavétel utolsé egysége.

A minta-el6készités a' mintdbdl vagy almintdbdl a vizsgdlati mintarészlet kivdlasztasa utani
eljarasokat jelenti, tobbek kozott: laboratériumi mintafeldolgozast, szilard halmazallapotu
anyagoknal pl. keverést, tomegcsokkentést, 6sszegyljtést és negyedelést, atforgatast, 6rlést
és daralast (Nem azonos a minta elemzés el6tti el6készitésével).

A vizsgalati mintarészlet az analizis céljara ténylegesen bemért anyag.

Az ellenminta a vizsgalati mintarészletbdl elkiilonitett, megfelel6en és azonosithatéan tarolt,
ellenérzésre barmikor felhasznalhaté mintarészlet.

3 A mintavétel nemzetkozi szabvanyai: ISO 707:1985; ISO 2859-Part 1:1989; ISO 2859-Part
2:1989; 1SO 3951:1989; ISO 7002:1986; I1SO 8213:1986; I1SO 6206:1979.
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A mintavételi utasitds a mintavétel és a vizsgalat céljanak megfelel6, a mintavétel soran
kotelez6en betartandé szakmai tevékenységek leirasa.

A mintavétellel foglalkozé laboratérium olyan laboratérium, amely rendelkezik azokkal a
személyi, szakmai és technikai (targyi) feltételekkel, amelyek alapjan a laboratérium
alkalmas adott szakteriileten szabvanyos vagy egyedi modszerekkel torténd mintavételi
feladat elvégzésére.

4.2. A mintavételi terv

Valamennyi mintavételi tevékenység soran mintavételi tervet kell késziteni/ A mintavételi
tervnek legalabb az alabbiakat kell tartalmaznia:

- Avizsgalat és a mintavétel célja

- A mintavételi stratégia leirdsa (informacié a mintavételrdl és a vizsgalati programrol)

- Megfelel6 hattér informacié a mintavételi helyrél, kornyezetrél, el6zményekrdl

- A mintakbol meghatarozandé alkotdk

- A mintavételi hely(ek), tipusok, a mintavétel gyakorisdga, mintavételi térkép készitése

- Egyéb informaciok (pl. pH, h6mérséklet, iddjarasi kortilmények, mélység, stb.)

- A mintavételi modszer részletes leirasa

- A mintak jelolése, dokumentalasa, cimkézése

- A mintak el6kezelése (pl. szlirés, savanyitas, oxidaciét gatlé adalékok hozzaadasa,
stb.)

- A mintdk csomagoldsa és tarolasa, a-mintatarolé edények anyaga

- Annak biztositasa, hogy a.minta ne szennyezddjon (pl. ne torténjék adszorpcié vagy
reakcié a mintagy(jt6 berendezéssel, a mintatovabbité vonallal, stb.)

- A mintavétel személyi feltételei

- A mintavételi berendezés(ek), azok kalibralasa és dokumentalasa

- Az esetenkénti helyszini vizsgalatok, mérések adatai (pl. helyszini vizvizsgalatok)

1.4.3. A mintavételi jegyzokonyv

A mintavételt végzé személy a mintavétellel kapcsolatos minden szakmai informaciét a
mintavételi. jegyzékonyvben rogzit. A mintavételi jegyzékonyvnek a kovetkezbket kell
tartalmaznia:

- . A mintat vev6 személy laboratériumanak neve, cime

- Avizsgalatot végzd és/vagy megbizé neve és cime

- A mintavételi jegyz6konyv egyedi azonositéja és a jegyzdkonyv oldalainak
azonositasa

- A mintavétel ideje

- A mintavétel helye (a mintdzott objektum megnevezése, ha indokolt helyszinrajz,
térkép vagy fényképmelléklettel is, 2-4. abra)

- A mintavétel mddjanak, folyamatanak leirdasa, hivatkozassal a mintavételi tervre

- A mintavétellel kapcsolatos minden olyan informacié megadasa, amely hatdssal lehet
a vizsgalat eredményére (nyomas, h6mérséklet, esetleg meteorolégiai viszonyok stb.)
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- A minta tulajdonsagainak megadasa
- A mintavételi berendezés megadasa
- Az alkalmazott kiséré standardok megnevezése és mennyisége

4. dbra. Regionadlis hulladéklerako hely

- Az elsédleges mintak, a parhuzamos mintdk és az ellenmintdk szdmanak,
elhelyezésének a megadasa

- Az esetenkénti helyszini vizsgalatok, mérések adatai

- A mintavételi jegyz6konyv kiaddsanak idépontja

- A mintavételi jegyzékonyv aldirdsara jogosult(ak) megnevezése és alairasaf(i)
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4.4. A mintavétel stratégiajanak tervezésénél, bevezetésénél vagy
végrehajtasanal betartando fontos szabalyok

1). A mintavételt sziikségessé tevd analitikai problémat folyamatdban meg kell érteni és a
mintavételi eljardst ennek megfeleléen kell megtervezni. A kévetendé mintavételi stratégia a
probléma természetétdl fiigg, példaul:

a) Az alkotok mintan beliili atlagos koncentracidjanak meghatarozasara van sziikség
b) Az alkoték mintan beliili koncentracioprofiljanak meghatarozasara van'sziikség
¢) A mintadban egy adott szennyez§ el6forduldsa valdszindsithetd

Ezen kivil mas, nem analitikai tényezék figyelembevételére is szikség lehet, példaul a
vizsgalando teriilet természetére vonatkozdan.

2). A kornyezetbdl vett mintak esetében téves azt feltételezni, hogy a minta homogén, még
ha annak tlnik is. Ha a minta szemmel lathatéan két vagy tobb fizikai fazisbdl all, az alkoto
megoszlasa mindegyik fazisban kiulonb6zé lehet. Akkor jarunk el megfeleléen, ha a
fazisokat egymastél elkilonitjiuk, és kilénallo ™ mintaknak . tekintjik. Hasonléképpen
lehetséges a fazisok egyesitése és homogenizalasa, ekkor egy mintat kapunk. Szilard
anyagok esetében az alkoté koncentracidja szamottevéen valtozhat, ha az anyag
szemcseméret-eloszlasa jelentés mértékben valtozik és az anyag egy id6 utan, kililepedhet.
Mintavétel el6tt ezért célszer(i az anyag Osszekeverése a reprezentativ szemcseméret-
eloszlas biztositasa céljabol. Példaul 'a referencia anyagként hasznalt pernye mintakat
tartalmazé uvegben teflon golydt helyeznek el, és a részminta vétele el6tt az edényt a
részletesen megadott modon 2 percig erésen razni kell. Hasonloképpen, az alkotd
koncentracidja szamottevéen valtozhat a nagyobb témegi szilard anyag kilonb6z6 részein
attél fiilggdben, hogy az milyen hatasoknak van kitéve.

3). A vizsgalni kivant alkot6 tulajdonsagait szamitasba kell venni. Illékonysag,
fényérzékenység, hdinstabilitas és kémiai reakciokészség mind fontos szempontok,
amelyeket “a. mintavételi stratégia kialakitasanal és az eszkozok kivalasztasanadl, a
csomagolds és atarolds korilményeinek megvalasztasanal tekintetbe kell venniink. A minta-
vagy részminta-vételre, mintakezelésre, minta-el6készitésre vagy extrakcidra hasznalt
eszkézoket . ugy kell megvalasztani, hogy elkeriiljitk a minta természetének olyan
nemkivanatos megvaltozasat, amely az elemzésre hatassal lehet. A mintavételnél elkdvetett
tdmeg- vagy térfogatmérési hiba jelent6ségét tekintetbe kell venniink és a haszndlati
eszkozoket ellendrizni/hitelesiteni kell. Néhany esetben a mintdhoz stabilizdlas céljabél
vegyszereket kell adni, példaul savakat vagy oxidacié gatlé adalékokat. Ez kiilondsen fontos
a nyomnyi koncentraciéban [évé alkoték meghatarozdsa esetében, ahol az alkotdk
adszorpcidja a taroldsra szolgdlé edény faldn jelentés lehet. Természetesen ekkor a
mintaban eredetileg bent l1évé egyedi médosulatokat nem hatarozhatjuk meg.
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4). A minta csomagolasat és a minta kezelésére hasznalt eszk6zoket ugy kell megvalasztani,
hogy a mintaval érintkezé feliiletek gyakorlatilag inertek legyenek. Kiilonosen tigyelniink kell
arra, hogy a mintatartébol vagy dugojabdl fémek vagy lagyitészerek keriilhetnek a mintaba,
és azt elszennyezhetik. A csomagolasnak azt is biztositania kell, hogy a minta kezelése
soran kémiai vagy mikrobiologiai veszélyt nem okozzon. A mintat tarté edény lezarasat ugy
kell elvégezni, hogy a mintatartobél minta ne tavozhasson, illetve oda szennyez6dés ne
kertilhessen be.

5). A mintak cimkézésének egyértelmilinek kell lennie, hogy azonositsa a mintakat a
mintavételi korilményekkel. A minta cimkézése kilondsen fontos a tovabbi analitikai
feldolgozas soran, ahol a minta tovabbi osztdsdra, részmintdk létrehozasara vagy
moédositasara keriilhet sor. llyenkor az djabb informacié feltiintetése is ‘célszerd, /mint
példaul a f6 mintara és annak extrakcios almintaira vagy részmintdk osztasara valé-utalas. A
mintakat oly médon kell tarolni, hogy az allapotuk valtozatlan maradjon.

6). Barmi legyen is a mintavétel stratégidja, donté fontossagu, hogy a mintavételt végzé
személy egyértelmi feljegyzéseket készitsen az alkalmazott eljardsokrol azért, hogy a
mintavétel folyamata az eredetivel pontosan egyezé moédon megismételhetd legyen. A
rutinszerlen haszndalt mintavételi eljardsokat _teljes mértékben dokumentalni kell.
Amennyiben az eredeti anyagbdél tébb mint egy minta vételére keril sor, hasznos lehet a
dokumentdcio részeként egy diagramot mellékelni, amely. a mintavétel térképét tiinteti fel.
Ez egyrészt megkodnnyiti a mintavétel Gjbdli elvégzését.egy késébbi idépontban, masrészt
segitséget nyudjthat a vizsgalat eredményeibdl’ kovetkeztetések levonasdhoz. Jellemzé
alkalmazas a nagy teriileten torténd talajmintavétel a kémények emisszéjanak vizsgalata
céljabol.

Ahol a laboratérium nem felelés a.mintavételért, célszer( a jelentésben rogziteni, hogy a
mintdkat a beérkezett formaban elemezték. Ha a mintavételt a laboratérium végezte vagy
irdnyitotta, célszerl a jelentésben az alkalmazott eljarast ismertetni és az eredményekre
ebbdl adddé esetleges korlatokat is feltiintetni.

4.5. Mintavételi szempontok a mintavétel bizonytalansaganak becslésére

A mintavételi program céljai és elvarasai arra irdnyulnak, hogy a terv realis, koltség és
haszon figyelembevételével késziil. Az analizis eredményének bizonytalansaga egyszerlien
kifejezheté:

S2t= SZmintavétel + SZmérés

ahol s a becsilt tapasztalati sz6ras, t az analizis 6sszes hibdja (total hiba). Rendszerint

52mérés< < 52mintavéte|-

S2mintavétel  Fendszeres és véletlen tényezdlk, pl. respirdbilis frakciéo gylijtése esetén a
berendezés kalibraldsa a kivant szemcseméretld frakcié Osszegylijtése miatt, az alkotd
adszorpciéja a mintagy(jté berendezés falan, vagy a mintatovabbité vonalon, az alkotd
reakcidja mas alkotékkal vagy a mintagytjté/tarolé anyagaval, héinstabilitds, levegével valé
érintkezés (a viz oxigén tartalmanak meghatarozas esetén).
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A minta-el6készités véletlen hibdja a mérési korilményektdl fliggéen vagy a mintavétel
bizonytalansagahoz, vagy a mérési bizonytalansaghoz adhatdé. Ha kornyezeti mintakat
elemziink és szamos hosszadalmas, tobb lépéses minta-el6készitést kell végrehajtani, a
miuveletek bizonytalansaga a mintavétel hibajahoz addédik. Ha bizonylatolt referencia
anyagot, vagy standard mintat elemziink, ahol nincs szikség mintavételre, a minta-
el6készités bizonytalansaga a mérés hibajahoz adédik.

A mintavétel és minta-el6készités rendszeres bizonytalansaga az egyes I|épések
bizonytalansagabol adédik dssze:

Atotal =A1+A2+...+Aq
A véletlen bizonytalansag a hibaterjedés szabdlyai szerint becsiilhet6:
SZmintavétel = S21+522 +....+52,

A megbizhat6 analizishez a mérések eredményét a vak és ellenérzé mintak elemzése sordan
mért értékekkel torténé korrekcié utdn kell megadni.cA kornyezeti mintak analizisénél
példaul az alabbi tipusi vak mintak 6sszegylijtése és elemzése sziikséges:

- Szabadtéri vak: a gydjtés sordn bekovetkezé szennyez6dés mértékére ad
felvilagositast. Zart mintavevé edényt kétszer desztillalt, ioncserélt vizzel toltink fel,
javaslat 1 vak/mintavételi csapat /d/ mintavételi berendezés

- Szdllitasi vak: a mintatarté edény (+ tartésitd), szdllitas/tarolas. Zart mintavevd
edényt kétszer desztillalt, ioncserélt vizzel toltjik fel, és a vizsgalandé mintakkal
egyutt szallitjuk/taroljuk, javaslat 1.vak /d/ minta fajta.

- Minta-el6készitési vak: orlés, homogenizalas, részminta vétele, stb. Valamennyi
meghatarozzuk, javaslat 1 vak/20 el6készitett minta

- Reagens vak-a felhaszndlt vegyszerekben az alkot6 koncentraciojat meghatarozzuk.
El6nyos, ha cakots<LoD. A vak értékkel korrigdljuk a mérési eredményeket

A vak és ellenérzé mintdk elemzése alapvetd fontossagu, és a legegyszeriibb, legolcsébb
modja a-mintavétel bizonytalansaganak becslésére.

5. A VIZSGALATI MODSZER KIVALASZTASA#

Az analitikai kémiai moédszerek alkalmazasa sordn mindig mérést végziink, amely az a
tevékenység, melynek segitségével targyak, fizikai folyamatok lényeges tulajdonsagait
hatdrozzuk meg. A mérés informacidszerzés, amikor is mind mindéségi, mind pedig
mennyiségi informdcidhoz jutunk. Az utébbi esetben a fizikai mennyiség mérészamat
hatarozzuk meg, amely a mért mennyiség mértékegységben kifejezve.

4 Inczédy Janos: Folyamatos és automatikus analizis, Mlszaki Kényvkiadé, Budapest, 1984.
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A miiszeres analitikai mdédszerek alapvetd jellegzetessége, hogy a vizsgaland6 anyagnak
olyan fizikai vagy fiziko-kémiai sajatsagat mérjiuk, amelynek mértéke a vizsgalt anyag
és a tomeg (koncentracio) kozotti figgvénykapcsolat ellenérzésre szorul, az analitikai
mérégorbét el kell késziteni. A mlszeres analitikai médszerek elénye:

Kisebb a véletlen hiba
Automatizalhatok

Folyamatos mérés valésithaté meg
A vezérlést és kiértékelést a szamitogéppel 6sszekapcsolt rendszerek biztositjak

Az adott feladathoz az elemzé rendszer kivalasztasa, a muszer beszerzése, lizembe
helyezése, megbizhatd és pontos muikddtetése az analitikus feladata. A tervezést
technolégussal, a kutatas vezet6jével egylittmuiikoddve kell megvaldsitani.

Az elemz6 rendszerek csoportosithatok a mikodés mddja, az ellenérzott rendszerbe vald
illeszkedése, tovabba a mért sajatsag és mikodési alapelv szerint.

A miikédés moédja szerint lehetnek folyamatos és szakaszos (periodikusan miikodd)
rendszerek. A vizsgalt rendszerbe val6 illeszkedés szerint lehet off-line, on-line és in-line
rendszerek.

A vizsgalt rendszert6l eltér6 helyen (pl. laboratoriumban) végzett analizis (off-line):
mintavétel, minta-el6készités, elvalasztas (tisztitds, dusitas), mérés (jelgeneralas,
jelfeldolgozas), 6sszehasonlitd jelforras (hitelesitett standard minta), értékelés, kijelzés (5.
abra).

b
Y
Y
Y

5. dbra. Off-line modszer. Réz meghatdrozdsa talajban. mintavétel (1), minta-elokészités
(2), elvdlasztds (3) (tisztitds, dusitds), 6sszehasonlito jelforrds (4) (hitelesitett standard
minta), mérés (5) (jelgenerdlds, jelfeldolgozas), értékelés, kijelzés (6)

A vizsgalt rendszerhez csatolt analizis (On-line): mintavétel, elvalasztas (tisztitas, dusitas),
mérés, dsszehasonlitd jelforras, értékelés, kijelzés (6. abra).
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foi
L

h 4

h 4

6. dbra. On-line modszer. SO2 meghatarozdsa levegobdl: mintavétel (1), minta—elokészités
(3), 0sszehasonlito jelforrds (4) (hitelesitett standard minta), mérés (5). (jelgenerdlas,
Jelfeldolgozds), értékelés, kijelzés (6)

A vizsgalt rendszerbe helyezett érzékelGvel végzett analizis (In-line: kozvetlen érzékelés,
o0sszehasonlité jelforras, értékelés, kijelzés (7. abra).

b
h

7. dbra. In-line modszer. Oldat so-koncentrdcidjdnak (kazdn tdpvizek mindségének
folyamatos ellendrzése) mérése: kézvetlen jelforrds, érzékeld (1), 6sszehasonlito jelforrds (4)
(hitelesitett standard minta), mérés (5) (jelgenerdlds, jelfeldolgozds), értékelés,

Az elemzé rendszerek csoportositdsa a mért sajatsag és miikodési elv szerint a kdvetkezé:

- Az egyik csoportba azok sorolhaték, amelyek miikodése valamilyen fizikai vagy
fizikai-kémiai sajatsag kozvetlen mérésén alapul (fényelnyelés, elektromos vezetés
mérése, stb.). A szelektivitds és az 0Osszehasonlité mérésellenérzés (kalibralas)
megbizhatésaga kémiai reakcidkkal novelhetd (pl. spektrofotometria)

- A masodik csoportba azok a miiszerek tartoznak, amelyek miikodése az extenziv
tulajdonsdagok mérésén alapul (pl. titralék, kulométerek, térfogatos gazelemzdk),
miikodésiikhoz kémiai reakcio sziikséges, szelektiv, pontosabb meghatarozast
tesznek lehetévé
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6. MERESI EREDMENYEK SZTATISZTIKUS VIZSGALATA

6.1. Az analitikai mérések hibai

A véletlen hiba (random error) a mérési eredménynek (m) a varhatdé értéktdl () vald
eltérésében mutatkozik meg: m-u. A véletlen hibdk eloszldsat normadlis eloszlastaknak
tekintjiuk, amely a Gauss-féle valdszinlségi fuggvénnyel irhaté le. Végtelen nagyszamu
mérés esetén An/n az m=+4Am kozé esé méréseredmények relativ gyakorisaga, amely annak a
valészintiségét fejezi ki, hogy m az m=+4m tartomanyba esik.

An 1 e—%(%jz

N o2z

Az eloszlas helyét 4, a kiterjedését a o értéke szabja meg. Ha m=u, akkor a. 4n/n értéke
maximalis, vagyis u a legvaldszinlibb érték. A o a szérds (standard deviacio, SD), a variancia
négyzetgyoke. A tapasztalati szoras a kovetkezdé 6sszefliggéssel hatarozhaté meg:

o /Z(m%ﬂ)

na mérések szama (—x)
A véletlen hiba lehet pozitiv és negativ. A mérés precizitasara jellemzé.

A gyakorlatban nem végziink végtelen szamu vizsgdlatot, vagyis a mérések szama 4ltaldban
kisebb, mint 20 (n<20), ilyen esetben a u és a o ismeretlen, a kozelitd értékeiket szamitjuk
ki. A u-t helyettesitjik a mérési_eredmények atlagértékével (H), a o-t pedig a becsiilt
tapasztalati szérassal (50)..Az n (n=1-t6l n-ig) szamu mérési eredmény (m;) atlagértékét a
kovetkez6képpen szamitjuk ki:

n
>
1

m=

S

A becsilt tapasztalati'szoras (SD):

) 2
[ m, —m
SD = Z('—)
n-1
ahol n-7 a szabadsdgi fokok szdma. A szabadsagi fok a szamitashoz rendelkezésre allo,

egymastol flggetlen adatok szama.

A relativ szérds (RSD %) a széras értéke %-ban kifejezve:

RSD% = 2 *100

m
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n mérésbdl szamitott kozépérték szorasa (SD_) és annak relativ értéke (%):

SD-
SDE:S_D % =——"_ %100

Jn m#n

Az eredmény megadasa megbizhatésagi hatarral n szami mérés esetén:

ahol t a Student-féle eloszlas, a mérések szdmanak (n) és a valdszinlségi szintnek
megfeleléen.

Példa a k6zépérték, SD és RSD kiszamitdsara

Egy szerves anyag kéntartalmanak meghatarozasara a kovetkezé eredményeket mértik
m/m%-ban: 2,43; 2,41; 2,40; 2,36; 2,50; 2,40; 2,38. Szamitsuk ki az eredmények
kozépértékét, a becsilt tapasztalati szorasat (standard devidciét, SD), a relativ szérast
(RSD%), a kozépérték szérasat, annak %-os értékét, tovabba a kozépértéket a
megbizhatésagi intervallummal adjuk meg!

Megoldas:

A mérések szama , n=7. A szabadsdgi.fokok szama: 7-1=6.
A mérési eredmények kdzépértéke: m = 2,40m/ m%

A becsiilt tapasztalati szoras (SD): 0;051

A mérési eredmény a megbizhatésagi intervallummal (n=7; t(99%-os valészinliségi
szinten)=1,983): 2,40+0,04

A relativ szoras (RSD%)=2,1%
A kozépérték szorasa: 0,019
Akodzépérték szorasanak relativ értéke: 0,8%.

A rendszeres hiba (4, systematic error) esetén a varhaté elemzési eredmény (x) nem egyezik
meg a valodi eredménnyel (io): A=u-uo. A rendszeres hiba az eredmény helyességét mutatja,
és mindig egy iranyban hat (vagy pozitiv, vagy negativ). A rendszeres hiba forrasanak néhany
lehetséges esete:

- az analitikai modszer,

- a kalibralashoz hasznalt minta,
- mintavétel hibdja,

- a minta bemérése,

- az eljards mlveleti |épései,
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-  mérés,

- az analitikai mérégorbe,

- a kiértékel6 modszer hibdja,

- kulsé korilmény, idétdl fliggé tényezok.

A rendszeres hiba felkutatdsa nagyon fontos, mert a muszerek precizitdsa altalaban jo,
moédszertdl és miiszertSl fliggden a jel mérésének szérasa kisebb 1%-nal. Komoly hibat
kovethetiink el, ha a mintavétel médja nem megfeleld, vagy a miiszer nullapontja eltolodik,
vagy az ellen6rzé minta dsszetétele nem megfelel6 (pl. az analitikai mérleg nincs vizszintes
helyzetben).

1. A rendszeres hiba kimutatasdra és meghatarozasara haszndalhatunk olyan
referenciaanyagot (bizonylatolt referenciaanyag, Certified Reference Material, CRM), melynek
Osszetételét, vagyis az alkoték mennyiségének valodi értékét ismerjuk. Ebben.az esetben az
alkotok mennyiségét igen sok parhuzamos méréssel meghatarozzuk. Az n szami mérési
eredmény kozépértékének, becsilt tapasztalati szérasanak (S0) és a valodi értéknek (o) az
ismeretében az aldbbi 6sszefliggéssel kiszamithatd a Student tényezd kritikus értéke:
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8. dbra. Analitikai mérlegs

Ha t értéke nagyobb, mint az n-1 szabadsagi fokhoz tartozé kritikus t érték, akkor a
kozépérték és a valddi érték kozotti eltérés nem véletlen, hanem a rendszeres hiba
kovetkezménye.

24 Bizonylatolt referenciaanyag hianyaban a rendszeres hiba kimutathat6 oly médon is, hogy
a minta alkotojat tobb kiilonb6zé modszerrel meghatdrozzuk és a fiiggetlen médszerek
kozul a'legjobbnak vélt eljarast fogadjuk el.

Példa a szignifikans eltérés meghatarozasara

5 http://sci.u-szeged.hu/inorg/Muszaki analitikai kemia
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Az analitikai eljaras szérasa SD=%1% és 99%-os valészinlséggel akarjuk megtudni, hogy az
eljarassal kapott kozépérték eltér-e a valodi értéktdl, akkor a kovetkezé hatarokat kell
figyelembe venni!

Megoldas:

Ha n=2, akkor

t*2=63,70*i=45,04

Jn V2

Ha n=3, akkor

t*£=9,90*i:5,72

MRV

Ha n=4, akkor

t*S—D=5,80*i=2,90

Jn V4

Ennek megfelel6en két mérés esetén az eljarassal kapott eredmény és a valddi érték kozotti
eltérés csak akkor mondhaté szignifikdnsnak, ha az eltérés 45,045-nal nagyobb; harom
meghatarozasnal a hatar 5,72%, négy mérés esetén 2,90%.

6.2. A mérési sorozatok eredményeinek ésszehasonlité vizsgalata
6.2.1. Kiugré érték vizsgalata

Tobb parhuzamos meghatarozas vagy mérés esetén kaphatunk olyan kiugréan eltéré
értéket, amely latszélag a normalis szérast meghaladja. Ha sok mérési eredményiink koziil
egy vagy tobb eltérése a kozépértéktdl a 3o értékét meghaladja, akkor azt, mint kiugréan
hibas mérési eredményt a statisztikai feldolgozasndl elhagyjuk. Kisebb szdmu (n<20) mérési
eredmény feldolgozasdandl a Nalimov-probat végezzik el. Ehhez legaldbb harom
parhuzamos mérési eredmény szilkséges. Kiszamitjuk a kozépértéket (E), a szorast (SD),
majd a gyanus érték eltérését a kozépértéktdl, és azt elosztjuk a szérassal.

=m
SD

Ha N>N(95 vagy N(99) (tdblazatban taldlhaté megfelel6 n parhuzamos mérésszamhoz
tartozo N(95) vagy N(99) érték), akkor az mi gyanus érték, elhagyjuk, és uj kozépértéket és
szorast szamolunk.

Példa a kiugré érték meghatarozasara
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Egy szerves anyag kldértartalmanak meghatdrozasa soran az alabbi eredményeket mértiik (a
klértartalom m/m%-ban): 12,62; 12,57; 12,69, 12,00, 12,79, 12,53. Vizsgaljuk meg,
elhagyjuk-e a 12,00 értéket?
Megoldas: feladat megoldasahoz ki kell szamitani a mérési eredmények kozépértékét (M),
az eredmények szorasat (s).

A kdzépérték (M): 12,518
A szoras (SD): 0,275

N= 12,00-12,518 _ 188
0,275

A tablazatban n=6 méréseredményhez N(95)=1,656 és N(99)=1,872 tartozik. Tekintettel

arra, hogy példankban a szérashoz viszonyitott eltérés abszolut értéke (1,88) mindketténél

nagyobb, a vizsgdlt méréseredmény kiugréan hibas és elhagyhaté. A kiugréan hibas érték

elhagydsa utan szamitott Uj kozépérték 12,62; és a széras 0,1 3.

6.2.2. Két mérési sorozat eredményeinek 6sszehasonlitasa t-prébaval

Ha két mérési sorozat (A és B) kozépértéke kozott eltérés van, t-prébaval dontjik el, hogy
az eltérés szignifikdns-e. Ha azonos mintat vizsgaltunk kiilonb6zé analitikai médszerekkel,
eldonthetjiik, a vizsgalé médszerek rendszeres hibdja kozott volt-e eltérés. Hasonlé mddon,
egy eljarast referencia maddszerrel hasonlitunk. 0ssze a rendszeres hiba megallapitasa
céljabél. Ha az eljaras ugyanaz volt (azonos minta, azonos modszer, azonos mlszer, azonos
személy), és szignifikans eltérést tapasztalunk, akkor a vizsgalt minta Osszetételében
lehetett a kiilonbség. Ez utébbi esetre példa, ha a mintdk homogenitdsat akarjuk
megvizsgalni. Tobb helyrél vett mintdk 6sszetétele azonos-e.

A t-prébahoz sziikséges adatok: a kozépértékek (m_A;m_B), a szoOrasok (SDa, SDs), és a

parhuzamos mérések szama (na, m). A t-proba alkalmazasanak feltétele, hogy a mérési
eredmények normadlis eloszlastak legyenek, és az A és B sorozat szérasanak eltérése ne
legyen szignifikans. Az utobbirdl az F-prébaval gy6zddhetiink meg.

Kiszamitjuk a két mérési sorozat SDss sUlyozott atlagszoérasat a kovetkezd osszefiiggés
szerint:

(ny —1)SD3 + (ng —1)SD?
SD,g =
N,+ng—2

A kovetkez6kben megvizsgaljuk a két kozépérték eltérésének t-eloszlasat:
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¢ ‘mA—mB‘ _|mA_mB|* N, *Ng
AB — -
SD}s , SDzs | Dy | Vna+ng
Na Ng

Ha tag kisebb, mint az (n.+m-2) szabadsagi fokhoz tartozé kritikus t(95) érték, akkor a két
méréssorozat kozott szignifikans eltérés nincs, az eredmények egyesithet6k. Ha tg>t(95),
akkor eltérés van. Célszerli a méréssorozatokat megismételni, és Udjra elvégezni a
szamitasokat.

6.2.3. Két mérési sorozat eredményeinek 6sszehasonlitasa F-prébaval

Az F prébaval azt vizsgaljuk meg, hogy a mérési sorozatok szérasnégyzeteinek (amelyek F-
eloszlasuak) hanyadosa mennyiben tér el az 1-t6l. Amennyiben eltér;» meghaladja-e a
szabadsagfokokhoz tartozo kritikus értéket. Az egyik mérési sorozat szorasa sa, asmasiké sg:

s

A (SDA>SDY)
SD?

AB

Ha Fas<F(95), SDa gyakorlatilag nem kiilénbozik az SDs=t6l;-ha Faz>F(95) vagy F(99), akkor
szignifikans eltérés van a két szérasérték kozott. A kilénb6zé szabadsagfokokhoz tartozé
F(95) és F(99) értékeket tablazatok tartalmazzak. A'szabadsagi fokok: fa=na-1; fB=ns-1.
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e =
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9. dbra. Atomabszorpcios spektrométer

Példa a mérési sorozatok eredményeinek egyesithetéségének eldéntésére

Egy kézet réztartalmat kétféle modszerrel hatdroztuk meg. Az egyik atomabszorpcids
modszer volt (A médszer), a mdsik pedig polarografids moédszer (B mddszer). Végezziik el t-
és F-préba szamitdsait annak eldontésére, hogy a két mérési sorozat eredményei
egyesithet6k-e! A szamitasokhoz sziikséges adatokat az aldbbi tablazatban foglalatuk
Ossze:

Sorszam 1. 2. 3. 4, 5. 6. 7.

A modszer,
Cu-
tartalom,
m/m%

4,76 4,92 4,77 4,67 4,85 4,68 4,69

B modszer,
Cu-
tartalom,
m/m%

4,54 4,28 4,26 4,46 4,33 4,60 -

Megoldas:

A két mérési sorozat kdzépértékei: m_A=4,76 m_B=4,41
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A két mérési sorozat szoras értékei: SDA=0,094 S[kx=0,142
A mérések szama: =7 m=6
A szabadsagi fokok szama: fa=7-1=6 fi=6-1=5

Vizsgdljuk meg, hogy a szérds négyzetek hdnyadosa mennyiben tér el az 1-t6l és
tablazatokban megadott értékektdl (F-proba):
_ SD§ 01427

=28 0 226
SD? 0,094

AB

A szabadsagi fokokhoz tartoz6 F(95)=4,39, az F(99)=8,75. Az altalunk szamitott példaban
Fas=2,29, ami azt jelenti, hogy nincs az A és B sorozat mérési. eredményeinek
szorasnégyzete kozott szignifikans kilonbség, tehat alkalmazhatjuk a t~probat.

Végezziik el a t-préba szamitasait:

A sllyozott szoras:

(7 -1)0,094?% + (6 —1)0,1422
SD g = =0,118

7T+6-2

A kovetkezb6kben szamitsuk ki a két kozépérték eltérésének t-eloszlasat, a tas:

t _|476-4,41] [7+6 _532
| o118 | V7+6

A (7+6-2)=11 szabadsagi fokhoz tartozé t(95)=2,201, és a t(99)=3,106. Az altalunk
szamitott tag mindketté6nél nagyobb, tehat szignifikdns eltérés van a két mérési sorozat
kozott. Nem egyesithetd a kéteredménysor, meg kell ismételni a vizsgalatot.

6.3. REGRESSZIOS ANALIZIS

A regresszios analizis célja, hogy bizonyos filiggetlen és fliggé valtozok kozotti
o0sszefiiggéshez. megkeressiik a legmegfelel6bb fliggvénykapcsolatot, vagyis az azt leird
matematikai  egyenletet. A mdlszaki gyakorlatban, ezen belil is az analitikai kémiai
laboratériumokban ennek példaja, amikor a mérési eredmények értékeléséhez elkészitjilk az
analitikai  (kalibralé) mérégorbe egyenletét. Ekkor az egyik valtozét, az oldatok

ez

aranyos jelet (fliggé valtozo).
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6.3.1. Analitikai mérdgorbe készitése és alkalmazasa

A folyamatiranyit6 és kiértékelé szoftverrel mikodé mérémiszerek alkalmasak arra, hogy a
programnak megfeleléen végezzék el az analitikai mérégorbe készitését, a szikséges
oldatok higitasatél kezdve egészen a fiiggetlen (jel) és fliggd valtozo (x, pl. koncentracio,
vagy anyagmennyiség) kozotti figgvénykapcsolat kiszamitasaig, és alkalmazzadk azt az
eredmények kiszamitasahoz. A szoftverek rendszerint tobbféle algoritmust ajanlanak fel a
fliiggvénykapcsolat megallapitasahoz, kezdve az egyszer( linearis 0sszefliggéstél egészen
kilonb6z6 polinomok illesztéséig, szamos lehetéség kindlkozik. Azt, hogy melyiket
alkalmazzuk, nagymértékben fligg az analitikai médszertdl.

A legegyszerlibb esetben, ha csak két valtozo van, azok kozott linearis kapcsolat all fenn, és
az egyikhez (amelynek a szoérasa elhanyagolhatd) tartozé masik valtozot kisérleti uton
hatarozzuk meg (melynek szérasa normalis eloszldsu), a keresett kétvaltozés fliggvény
legjobb értékei azok lesznek, amelyek esetén az eltérések négyzetdosszegének minimuma
van. Ezen az elven alapul a legkisebb négyzetek mdédszere.

az alkotd koncentraciéjaval aranyos jelet (yi, y2,¥3, ..... yi). Az y; és x; adat parokra a
legkisebb négyzetek modszerével illesztett egyenes egyenlete y=ax+b, ahol az a az egyenes
meredeksége, b pedig a tengelymetszete (10. dbra).

0,6

U5 1y 49, 104dx%- 0,0005

28
5.3 | R? = 0,9998

0,2 1

Abszorbancia

Mn, mg/dm?

10. dbra. Mangdn analitikai mérégorbéje (Mangdn meghatdrozdsa atomabszorpcios
modszerrel)
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A szamitott a és b értékekkel leirhato linedris egyenlet szorasat ( a kozelitési hiba szérasat) a
kovetkez6képpen szamitjuk ki:

2
$D,, - =)
n-2

Ahol dyi=y-Y,, az egyes mérési eredmények eltérése az egyenlettel szamitott Y; értékektdl. A
szabadsagfokok n-2, n az analitikai mérégorbe pontjainak a szama (hany oldatot
készitettiink). A hatarozottsagi fok a fliggvény jésagat adja meg:

o SDy
SD;

(O<H<1

Az analitikai mérégorbe egyenlete segitségével szamitjuk ki az ismeretlen minta

ahol y'az ismeretlen mintara mért jel, x’az alkoté koncentraciéja a mintaban.

Egy mérés esetén a széras a kovetkez6képpen adhato. meg:

. SDyg 1 (X —x)?
SD, =— [l+=+—

. " Z(Xi_;)2

k szamu parhuzamos mérés esetén:

SD = x)2
SD. =" 1+1+n(x—x)

X a k “n Z(Xi_;)z

Az eredmény megaddsa megbizhatésagi intervallummal:

;'it*SDx. ahol t a Student tényezd, a valdszinlségi szinthek és a szabadsdgi foknak (n-2)

megfeleléen.
Példa az analitikai mérégorbe egyenletének meghatarozasara

B1 vitamin nagynyomasu folyadékkromatografids moédszerrel torténé meghatarozasakor az
analitikai mérégorbére a kovetkezd adatok allnak rendelkezésiinkre:

B1 vitamin
koncentracidja, 0,2 1,0 2,0 4,0 6,0 8,0
g/dms3
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A gorbe alatti
terilet (T), 0,7 4,5 7,4 16,8 22,8 33,0
mm?2

Az ismeretlen koncentraciéju mintdra hdrom parhuzamos mérés tortént, a mért teriilet
rendre a kovetkezé: 30,1; 30,3; 30,0 mmz.

- Szamitsa az analitikai mérégorbe egyenletét és hatarozottsagi fokat (regresszgjat)!

- A minta B1 vitamin koncentraciéjat g/dm3-ban!

- Adja meg az eredményt a megbizhatdsagi intervallummal (a t értéke 6-2=4
szabadsagi foknal, és 95%-o0s valoszinliségi szintnél 2,776)!

Megoldas:
Az analitikai mérégorbe egyenlete: T(terllet)=4,03c-0,071

Hatarozottsagi fok: H=0,9972

- 301+0,071

A minta B1 vitamin koncentracidja: x'= 103 =7,49¢/dm?

Az analitikai mérégorbe egyenletének szérasa:

n n n
2_pYy. —ad x xy
=@y ley' Zl“y. le i ' J1957,5+0,071%85 4,03+ 486,2 _
Dy, = = = =1,025
n_

n-2 6-2

A mintara szamitott koncentracio szorasa;

SD =0,22

_1025 |1 1 (7,49-355)°
¥ 403\3 6 60,25

Az eredmény a megbizhatésagi intervallummal: 7,49+2,776*0,22=7,5+0,6g/dm3

6.3.2. A kimutatasi hatar és meghatarozasi hataré

Az_analitikai- mérégorbe segitségével meghatarozhatjuk a modszerre jellemzé kimutatasi
hatart és a meghatarozasi hatart.

Egy alkoté kimutatdsi hatara (¢, LoQ, Limit of Detection) az a koncentracié, amelyhez
tartozo valaszjel (k) értéke megegyezik a vakminta kozepes valaszjelének (Jva) és a
vakminta valaszjeléhez tartozé tapasztalati szords (50va) haromszorosanak 6sszegével.

6 Zaray Gyula (szerkeszt6): Az elemanalitika korszerli moddszerei, Akadémiai Kiadé,
Budapest, 2006.
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‘]k :jvak + 3SD

vak

Az analitikai mérégorbe egyenletének ismeretében kiszamithaté a kimutatasi hatar az aldbbi
O0sszefiiggés segitségével

a

Ck:

s

a kimutatasi hatart.

Az analitikai modszer validalasakor jellemzé paraméter egy alkoté meghatarozasi hatara (cm,
LoQ, Limit of Quantification = a mennyiségi mérés alsé méréshatara) az a legkisebb
koncentracié vagy anyagmennyiség, amely még elfogadhatdé pontossaggal és precizitassal
hatarozhaté meg. A meghatarozasi hatar megfelelé standard minta segitségével hatarozhat6
meg. Altalaban az analitikai mérégérbe legalsé értékelhetd pontja. Extrapolaciéval torténd
meghatarozasa nem fogadhat6 el. Ertékének megadasakor.ugyanazokat az dsszefiiggéseket
hasznaljuk fel, mint a kimutatdsi hatar szamitasainal, @zonban a vakminta valaszjeléhez
tartozoé tapasztalati széras tizszeresével kell szamolni.

Példa a kimutatasi hatar kiszamitasara

A B1 vitamin nagynyomdsu folyadékkromatografias médszerrel torténé meghatarozasanal
mar megadott adatok segitségével (Id..el6z6 példa) hatarozzuk meg, mekkora a kimutatasi
hatdr és a mennyiségi meghatarozas hatara! Erre a célra kilenc fliggetlen oldatot
készitettiink, amelyek nem tartalmazzak a'B1 vitamint, csak a meghatdrozashoz sziikséges
reagenseket. Az analitikai mérégorbe egyenletének segitségével meghataroztuk a mért jel
értékekhez tartozé B1 vitamin koncentraciokat (g/dm3 egységekben), melyek a kévetkezébk:
0,121, 0,103; 0,109; 0,113;0,114; 0,108; 0,117; 0,110; 0,107.

Megoldas:

A mérési eredmények kozépértéke: 0,111

A mérési eredményekszorasa: 0,0056~0,006
A‘kimutatasi hatar: ¢x=0,111+3%0,006=0,129g/dm3

A meghatarozasi hatar: ¢,=0,111+10%0,006=0,171g/dm3
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7. AZ ANALITIKAI LABORATORIUMOK MINOSEGBIZTOSITASA

Az analitikai kémiai adatokat szolgaltaté laboratériumok felé elvards, hogy megbizhato,
megfelel6 mindségl, tovabba mas laboratériumok, nemzetkozi szervezetek eredményeivel
Osszevethetd teljesitményt nyujtsanak. Ehhez a laboratorium szervezetét, miiszaki hatterét,
személyzetét és a milkodtetését nemzetk6zi tapasztalatok alapjan kidolgozott
szempontoknak megfeleléen alakitjuk ki. Kidolgozzuk, dokumentaljuk és muikodtetjiik a
laboratérium mindségligyi rendszerét. Tovabba az is elvaras, hogy a laboratérium munkajat
egy fliggetlen szervezet mindsitse, ellendrizze, tanusitsa.”

A vizsgalé és kalibralo laboratériumok mindségligyi rendszerér6l az MSZ EN ISO/IEC
17025:2001 szabvany: "Vizsgdlé és kalibralé laboratériumok felkésziiltségének altalanos
kévetelményei" rendelkezik. A szabvany kovetelményeinek megfelelé laboratériumok,.az un.
akkreditalé szervezetektdl kérhetik egy megadott tevékenységi teriiletre az akkreditalasukat,
azaz annak hivatalos elismerését, hogy a laboratorium felkésziilt,i/meghatarozott vizsgalatok
elvégzésére. Magyarorszagon a Nemzeti Akkreditdlé Testllet (NAT) jogosult a
laboratériumok akkreditdlasara, de nemzetkdzi szervezetek is végezhetik ezt a
tevékenységet.

Az MSZ EN ISO/IEC 17025:2001 szabvany elGirasainak, raz akkreditalas lépéseinek, az
értékelés szempontjainak ismeretében, megérthetjik. a laboratériumok mindségigyi
rendszerére vonatkozo6 elvarasokat, feladatokat.

(1) Laboratérium egy hosszabb id6szakralatt felkészil, és gyakorlatot szerez, egy adott, jél
korulhatarolt vizsgalat csoport végzésére (mlszaki feltételek, laboratériumok, eszkozok,
anyagok, standardok, miszerek, személyzet, vizsgalati moédszerek, mintavételi médszerek,
helyszini vizsgalatok stb.).

(2) Az MSZ EN ISO/IEC 17025:2001 szabvany, és a NAT Utmutatasa szerint kialakitja a
laboratérium minéségligyi rendszerét.

(3) A minéségligyi rendszert az MSZ EN ISO/IEC 17025:2001 szabvanynak megfelel6 mddon
Mindségugyi. kézikonyvben (MK) dokumentdlja. A MK-ben a szabvanyban szereplé O0sszes
kérdéskorben rogzitésre keriil a laboratérium eljarasa.

(4)-A mindéségligyi kézikonyv eljarasait a laboratérium bevezeti, a személyzetnek betanitja,
alkalmazza, sziikség esetén modositja. A minéségiigyi rendszer legalabb féléves miikodését
kovetbéen lehet kezdeményezni az akkreditalasi eljarast.

(5) A laboratérium az akkreditalasi kérelmet irasban nyljtja be a NAT-hoz. Megadja az
eljarashoz sziikséges adatokat, informaciokat, befizeti a dijakat.

(6) A laboratérium benyujtja a NAT-hoz a Mindségligyi Kézikonyvet és annak mellékleteit.

7 http://aak.bme.hu/Oktatas/Minosegbiztositas-BL.doc (2010. julius 1.)
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(7) A NAT kijeloli a mindsitési eljaras szakértéit (minéségiigyi, szakmai).

(8) A szakért6k irasban részletesen értékelik a kézikdnyv megfelel6ségét (formai és tartalmi
szempontok szerint), az eseteleges nem-megfelel6ségeket jelzik.

(9) A laboratérium kijavitja a kifogasolt részeket, és a javitott MK-t ismételten benyujtja.

(10) A kézikonyv elfogadasat kévetéen a NAT helyszini szemlén ellenérzi a laboratoriumot,
és annak tevékenységét, a tapasztalatokrol a szakért6k jelentést készitenek. A tapasztalt
nem-megfeleldségeket egyenként rogzitik, és javitasi intézkedést kérnek.

(11) Az akkreditalasi eljards anyagait a NAT megfelel6 Szakmai Akkreditaciés Bizottsaga
(SZAB) értékeli, és javaslatot tesz az akkreditalt statusz odaitélésére wvagy annak
elutasitasara.

(12) Pozitiv dontés esetén a NAT megadja a laboratériumnak az Akkreditalt laboratérium
No##### cimet, amit fejléces papirjan, jegyzékonyvein szerepeltethet. Az akkreditalt statusz
3 évig érvényes, ha a laboratérium az évenkénti felllvizsgalatok alkalmaval is megfelelé.
Harom év utan Uj eljarast kell kérni. Ha a laboratorium tevékenysége nem megfeleld, az
akkreditalt cimet felfliggeszthetik, vagy megvonhatjak.

A mindségligyi kézikényvnek (MK) vannak formai kovetelményei is. A MK-t cserélheté lapos
formaban kell elkésziteni, egyértelmiien azonositott lapokkal, hogy a kézikényvben a
valtozasokat kovetni lehessen. Minden lapot, beleértve a mellékelteket is fejléccel kell ellatni.

Minéségigyi Kézikonyv Fejezet: 1.

"A laboratérium neve" (emblémaja) Oldal: 1/9
Kiadas: 1.

#.A fejezet cime A kiadas datuma: 2010. jalius 4.
Jovahagyta: aldiras

Elvart (és célszerl), hogy a min6ségiigyi kézikonyv felépitésében kovesse a szabvanyt és
abban a szabvany minden pontja szerepeljen. Az alabbiakban bemutatunk egy jellemzé
mingségligyi. kézikényv tartalomjegyzékét, megadva az MSZ EN ISO/IEC 17025:2001
szabvdany vonatkozé fejezetét is.

Mindségiranyitasi kézikonyv tartalomjegyzéke (MSZ EN ISO/IEC 17025:2001 szerint
elkészitve) a kovetkezé:

MK MSZ EN
ISO/IEC

fejezet 17025:
2001
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A "XXXX cég" és a " YYYYYY" laboratérium" tevékenysége

2. Minéségpolitikai nyilatkozat
3. Az akkreditalas mdszaki terilete
4, Iranyitasi kovetelmények: szervezet 4.1.
5. Irdnyitasi kovetelmények: minéségiranyitasi rendszer 4.2.
6. Irdnyitasi kdvetelmények: a dokumentumok kezelése 4.3.
7. Irdnyitasi kovetelmények: az ajanlatkérések, az ajanlatok és szerzddések|4.4.
atvizsgdlasa
8. Irdnyitasi kovetelmények: a vizsgalatok és kalibraldsok kiadasa alvallalkozasba 4.5.
9. Irdnyitasi kovetelmények: a szolgaltatasok és szallitdsok megrendelése 4.6.
10. Irdnyitasi kovetelmények: szolgaltatas az ugyfél szamara 4.7.
11. Irdnyitasi kovetelmények: panaszok 4.8.
12. Iranyitasi kovetelmények: a nem megfelelé vizsgalatok és/vagy kalibralasi munka|4.9.
ellenérzése
13. Iranyitasi kovetelmények: helyesbito tevékenység 4.10.
14. Irdnyitasi kovetelmények: megelézé tevékenység 4.11
15. Irdnyitdsi kovetelmények: a feljegyzések kezelése 4.12
16. Irdnyitasi kovetelmények: belsé auditok és vezetdségi atvizsgaldsok 4.13.
4.14.
17. Miszaki kovetelmények: altalanos intézkedések 5.1.
18. MdUszaki kovetelmények: személyzet 5.2.
19. Miszaki kovetelmények: elhelyezési és kornyezeti feltételek 5.3.
20. Mdszaki kovetelmények: vizsgdlati és kalibralasi modszerek és a médszerek | 5.4.
érvényesitése
21. Mdszaki kdvetelmények: berendezés 5.5.
22. Miiszaki kdvetelmények: a mérés visszavezethet§sége 5.6.
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22.1. | Altalanos intézkedés

22.2. Konkrét kovetelmények

22.2.1 |Vizsgalat

22.3. Referenciaetalonok és anyagmintak

22.3.1 |Referencia etalonok

22.3.2 | Anyagmintak

22.3.3 | Kozbensd ellenbrzések

22.3.4 | Anyagmozgatas és tarolas

23. Miszaki kovetelmények: mintavétel 5.7.

24. Miszaki kovetelmények: A vizsgalati és kalibralasi targyak kezelése 5.8.

25. Miszaki kovetelmények: A vizsgalati és kalibrdlasi eredmények mindségének|5.9.
biztositasa

26. Mdszaki kovetelmények: Az eredmények kozlése 5.10.

26.1. Altalanos feltételek

26.2. Vizsgalati jegyz6konyvek és kalibralasi bizonylatok

26.3. Vizsgalati jegyzékodnyvek

26.4. Kalibralasi bizonyitvanyok

26.5. Vélemények értelmezések

26.6. Alvallalkoz6tol kapott vizsgalati eredmények

26.7. Az eredmények elektronikus atvitele

26.8. A‘jegyzokonyvek és bizonyitvanyok alaki kovetelményei

26.9 Vizsgalati jegyz6konyvek és kalibralasi bizonyitvanyok moédositasai

Mellékletek

Osszefoglalas:
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Az analitikai kémiai mérésekkel foglalkozé laboratérium tevékenységének fébb alapelvei,
melyek szerint a megbizé teljes kord kiszolgaldsa lehetséges:

1. Az analitikai méréseknek meg kell felelni az elézetes kovetelményeknek. A
rutinelemzéseknél rendszerint nem okoz gondot a kérdés megfogalmazasa, melynek
megoldasara az analitikai mérés irdnyul. A kutatds-fejlesztés soran azonban a probléma
meghatarozasa a projekt megfogalmazasanak részét képezi. A mérési programnak
rogzitenie kell, hogyan torténik meg az eredmények megaddsa, és az eredmények csak
megfelelé 6sszefliggésben értelmezheték

2. Az analitikai mérések csak olyan modszerekkel és eszkozokkel végezhetok, melyeknek az
adott célra valo alkalmassdgdt elozetesen megqgyozodtiink.

3. Az analitikusnak megfeleld képesitéssel és tuddssal kell rendelkeznie a feladat
elvégzéséhez. El6fordul, hogy az analitikus nem rendelkezik el6zetes tapasztalatokkal a
feladat megoldasahoz, de mindenképpen tisztaban kell lennie az elemzésre vonatkozo
alapelvekkel

4. A laboratorium szakmai teljesitményét idékézénként fliggetlien szakértéknek ellendriznie
kell. A laboratérium belsé minéségellenérzése a ott végzett'mérések megbizhatésagat jelzi.
A fuggetlen értékelés és a szakértGi vizsgdlatokban val6é részvétel révén vagy referencia
anyagok mérése arrol tajékoztat, hogy a laboratérium. teljesitménye hogyan viszonyul mas
laboratériumokhoz

5. Adott helyen elvégzett analitikai vizsgdlatoknak J&sszhangban kell lennie a mds
laboratoriumban végzett mérésekkel. "A referencia anyagok hasznalata és a mérési
bizonytalansag meghatarozasa a mas laboratériumokban elvégzett hasonlé mérésekkel valé
o0sszehasonlithat6sagot célozza

6. Az analitikaic-~méréseket Vvégzd laboratoriumoknak pontosan meghatdrozott
mindségellendrzési és. mindsegbiztositdsi eljdrdsokkal kell rendelkezniiik. A mérések
mindségbiztositasat célzé intézkedéseknek illeszkedniiuk kell a laboratérium mindségligyi
rendszerébe az attekinthetd és kovetkezetes munka érdekében

TANULASIRANYITO

1. Az interneten keres6 programok segitségével gylijtson informdaciékat a minéségbiztositas,
mindség-ellendrzés kulcsszavakra. Szlkitse a keresést a gyakorlati munkajara vonatkozé
kifejezésekkel!

2. Gyakorlati helyén, sajat kisérleti eredményei segitségével végezze el az adott analitikai
médszer teljesitményjellemzbinek meghatarozasat a Zaray Gyula (szerkeszt6): Az
elemanalitika korszerl modszerei (Akadémiai Kiadd, Budapest, 2006.) c. konyv 603-622.
oldalain bemutatott médon.
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3. A munkahelyén a gyakorlati munkajahoz kapcsolédéan alkalmazza a bemutatott szamitasi

feladatokat sajat eredményeire!

4. Tanulmanyozza az MSZ EN ISO/IEC 17025:2001 szabvanyt, tovabba a NAT Gtmutatoit a
http://www.nat.hu honlapon!
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| 1. feladat

Foglalja 6ssze, milyen kérdésekre kell valaszolni a kémiai dsszetétel becslésekor?

2. feladat

Adja meg, mit jelent a kémiai mérések biztositasa?

3. feladat

Ismertesse, mit jelent az analitikai mérések minéségellenérzése?

v
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4, feladat

Sorolja fel az analitikai médszerek teljesitményjellemzéit!

5. feladat

Ismertesse, milyen fontos 1épésekbdl all a vizsgdlati program?

6. feladat

Foglalja 6ssze, hogy mi a véletlen hiba?
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| 7. feladat

Ismertesse a rendszeres hiba fogalmat, és nevezze meg a forrdsait!

8. feladat

Egy kézetminta réztartalmanak meghatarozasdra a kovetkezé eredményeket mértilk Cu
m/m%-ban: 10,36; 10,42; 10,28; 10,30, 10,33; 10;35; 10,37. Szamitsa ki az eredmények
kozépértékét, a becsiilt tapasztalati szérasat (standard deviaciot, SD), a relativ szorast
(RSD%), a kozépérték szérasat, annak %-os értékét,

tovabba a kozépértéket a
megbizhatésagi intervallummal adja meg!

9. feladat

Egy vegyszerminta magnézium-tartalmanak meghatarozasakor a kdvetkezé eredményeket
kapta Mg m/m%-ban: 60,22; 60,25; 60,20; 59,87; 60,24; 60,20. Vizsgalja meg, melyik
eredmény hagyhaté ki az eredmény megadaskor?
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10. feladat

Egy vizminta kloridion-tartalmat kétféle mdéddszerrel hatirozta meg. Az egyik
spektrofotometrias médszer volt (A mddszer), ‘a.masik pedig potenciometrids médszer (B
modszer). Végezze el t- és F-préba szamitasait annak eldontésére, hogy a két mérési
sorozat eredményei egyesithet6k-e! A szamitdsokhoz sziikséges adatokat az alabbi tablazat
tartalmazza:

Sorszam 1. 2. 3. 4, 5. 6. 7.

A médszer,
kloridion-
tartalom,
mg/dms3

40,2 40,7 40,9 40,1 41,0 40,3 -

B moédszer,
kloridion-
tartalom,
mg/dms3

40,7 39,7 40,4 40,8 40,1 40,9 40,7
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11. feladat

A mangan-tartalom atomabszorpciés modszerrel torténé meghatarozasakor az analitikai
mérdgorbére a kovetkezé adatok allnak rendelkezésére:

Mn, mg/dm3 0,5 1,0 2,0 3,0 5,0

Abszorbancia | 0,025 0,049 0,114 0,152 0,262

Az ismeretlen koncentracidji mintara harom pdrhuzamos mérés tortént, a mért
abszorbancia értékek rendre a kovetkezdk: 0,122,0,127, 0,125.

- Szamitsa az analitikai mérégoérbe egyenletét és hatarozottsagi fokat (regresszgjat)!

- Szamitsa ki a minta mangan koncentraciéjat mg/dm3-ban!

- Adja meg az eredményt a megbizhatésagi intervallummal (a t értéke 5-2=3
szabadsagi foknal; és 95%-o0s val6szinliségi szintnél 2,776)!
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12. feladat

Nevezze meg, melyik szabvany rendelkezik a vizsgdlé és kalibrdlé laboratériumok
mindségiigyi rendszerérdl?

13. feladat

Nevezze meg azt a szervezetet, amely Magyarorszdgon jogosult a laboratériumok
akkreditalasara!

39



| MINOSEGBIZTOSITAS, MINOSEG-ELLENORZES A KEMIAI LABORATORIUMBAN

MEGOLDASOK

| 1. feladat

Milyen vegyiileteket, molekuldkat tartalmaz a minta — mindségi analizis?

- Mennyi az alkoték koncentracidja — mennyiségi analizis?

Milyen az alkotdk térbeli elhelyezkedése?

Milyen informaciéval rendelkeznek a megfigyelési rendszerek (monitoring)?
Milyen mdédosulat formajaban van az alkot6?

2. feladat

Az analizis a mintavételtél az eredmény megaddasadig tart. Az ' analitikai mérések
mindségbiztositasa (Quality Assurance, QA) mindazon tervezett és rendszeres
tevékenységek 0sszessége, amelyek azt hivatottak biztositani, hogy az analizis megfeleljen
az adott mindségi kovetelményeknek, pl. kalibralds, miiszerek karbantartasa, ellendrzés,
felllvizsgadlat.

3. feladat

A mindség-ellenérzés (Quality Control, QC) azoknak a miikodési eljardsoknak és
tevékenységeknek az dsszessége, amelyeket-a minéségi kovetelmények teljesitése céljabol
alkalmazunk, pl. ellen6rzékartydk, vak meghatarozasok, standard hozzaadasaval készitett
mintak, ismételt meghatdrozasok, vakmintak.

4, feladat

A mérési modszerek teljesitményjellemzai:

- Szelektivitas és specifitas (Selectivity & specifity)
- Tartomany (Range)

- Linearitas (Linearity)

- Erzékenység (Sensitivity)

- Kimutatasi hatar (Limit of Detection)

- Meghatarozasi hatar (Limit of Quantitation)

- Zavartlirés (Ruggedness)

- Helyesség (Accuracy)

- Precizitas (Precision)
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5. feladat

Cél (mérenddé alkoték, a hely és mintaszam, a megdfigyelés id6tartama) — Mintavételi
modszerek kivalasztdsa — Analitikai modszer és mdlszer kivalasztasa — Hitelesitési,
ellenérzési moédszerek — Adatgylijtés, adatfeldolgozds — Az eredmények bemutatdsa —
Kovetkeztetések intézkedések.

6. feladat

A véletlen hiba a mérési eredménynek (m) a varhaté értéktdl (u) vald eltérésében mutatkozik
meg: m-pu. Eléjele lehet pozitiv és negativ egyarant. A mddszer precizitdsara jellemzé, a
koélcsonosen fliggetlen megismételt vizsgalatok eredményei kozotti egyezés. mértéke, a
tapasztalati szorassal (SD) és annak relativ értékével (RSD%) fejezziik ki.

A becsiilt tapasztalati széras (SD):

" \2
o |2 m -m?
n-1

ahol n-7 a szabadsdgi fokok szama. A szabadsagi fok a szamitashoz rendelkezésre allé,
egymastol fliggetlen adatok szama.

A relativ szérds (RSD %) a széras értéke %-ban kifejezve:

RSD% = >2 %100
m
7. feladat

A rendszeres hiba (A) eseténra varhatd elemzési eredmény (u) nem egyezik meg a valodi
eredménnyel (uo): A=p—pe. A rendszeres hiba az eredmény helyességét mutatja, és mindig
egy irdnyban hat (vagy pozitiv, vagy negativ). A rendszeres hiba forrasanak néhany
lehetséges esete:

- az analitikai modszer,

- a kalibraldshoz hasznalt minta,

- _mintavétel hibaja,

- aminta bemérése,

- az eljaras miveleti lépései,

- mérés,

- az analitikai mérégorbe,

- a kiértékelé médszer hibdja,

- kils6 korilmény, id6tél fliggd tényezok.
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| 8. feladat

A mérések szama , n=7. A szabadsagi fokok szama: 7-1=6.
A mérési eredmények kozépértéke: m=10,34m/m%

A becsiilt tapasztalati széras (SD): 0,05

A mérési eredmény a megbizhatésdgi intervallummal (n=7; t(99%-os val6szinliségi
szinten)=1,983): 10,34+0,04

A relativ széras (RSD%)=0,5%
A kozépérték szérasa: 0,02

A kozépérték szorasanak relativ értéke: 0,2%.

9. feladat

A kozépérték (M): 60,16
A széras (SD). 0,15

N= 59,87 — 60,16 _ 22
0,15

A tablazatban n=6 méréseredményhez N(95)=1,656 és N(99)=1,872 tartozik. Tekintettel

arra, hogy példankban a szérashoz viszonyitott eltérés abszolut értéke (2,2) mindkett6nél

nagyobb, a vizsgalt méréseredmény kiugréan hibas és elhagyhaté. A kiugréan hibas érték

elhagyasa utan szamitott Uj kozépérték 60,22; és a szoras 0,0,02.

10. feladat
A két mérési sorozat kdzépértékei: m_A =40,53 m_B =40,43
A két mérési sorozat szérds értékei: SDA=0,38 SDs=0,46
A mérések szama: =6 m=7
A szabadsagi fokok szama: fa=6-1=5 f=7-1=6

Vizsgdljuk meg, hogy a széras négyzetek hanyadosa mennyiben tér el az 1-t6l és
tablazatokban megadott értékektél (F-préba):

_SDi 0,46°
SD; 0,38

=150

AB
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A szabadsagi fokokhoz tartozé F(95)=4,39, az F(99)=8,75. Az altalunk szamitott példaban
Fas=2,29, ami azt jelenti, hogy nincs az A és B sorozat mérési eredményeinek
szorasnégyzete kozott szignifikans kilonbség, tehat alkalmazhatjuk a t-probat.

Végezziik el a t-préba szamitasait:

A sllyozott szoras:

=0,426

(6-1)0,0,38° + (7 —-1)0,46>
SDys =
6+7-2

A kovetkez6kben szamitsuk ki a két kozépérték eltérésének t-eloszlasat, a tas:

. _|4053-40,43  [6+7 _ 0422
| 0426 | V6+7
A (6+7-2)=11 szabadsagi fokhoz tartozé t(95)=2,201,<és-a 1(99)=3,106. Az altalunk
szamitott tag mindketténél kisebb, tehat nincs szignifikdns eltérés van a két mérési sorozat
kozott, egyesitheté a két eredménysor.

11. feladat
Az analitikai mérégorbe egyenlete: Abszorbancia=0,0524c-0,00009
Hatarozottsagi fok: H=0,9974
A minta Mn koncentraciéja: 2,39mg/dm3

Az analitikai mérégorbe egyenletének szordasa:

SD... =
e n—2 n—2

n n n
2_pYy —a) x *vy.
/Z(dyi)z A Zl:y' 21: i ; Y ~ \/0,107766+ 0,00009 * 0,602 — 0,0524 * 0,555

6-2

A mintara szamitott koncentracio szoérasa:

2
10,0053 \/1+1+M ~0,0738

x 00524\3 5 128

Az eredmény a megbizhatésagi intervallummal: 2,39+2,776*0,0738=2,4+0,0,2mg/dm3

12. feladat

MSZ EN ISO/IEC 17025:2001.

43

=0,0053



| MINOSEGBIZTOSITAS, MINOSEG-ELLENORZES A KEMIAI LABORATORIUMBAN

| 13.feladat

Nemzeti Akkreditalo Testulet (NAT).
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A TERMEK MINOSEGELLENORZESE

ESETFELVETES - MUNKAHELYZET

A min6ség fogalmdnak definidlasaval régota igen sokan foglalkoztak., A
mindségellenbrzéstél a mindségbiztositashoz, majd a teljes korli mindségiranyitas (Total
Quality Management — TQM) kialakuldsdhoz vezeté fejlédés soran a mindséglgy
nemzetkdzi hird szaktekintélyei a mindéség fogalmara mas és mas meghatarozasokat adtak
attél fiiggden, hogy 6k mire helyezték a hangsulyt!.

Az I1SO 9000:2000 szabvanysorozat megjelenéséig a mindségugy kérdéskorébe tartozo
alapveté fogalmakat az ISO 8402 szabvany tartalmazta. Az ISO 8402 szabvany szerint a
,Min6ség a termék vagy szolgaltatas azon jellemzdbinek 6sszessége, amelyek befolyasoljak
azok meghatarozott és elvart igényei kielégitésére. vonatkozé képességét’. Ez a
meghatarozas a minéséget a ,hasznalatra valo alkalmassag’, a ,célnak valé megfelel6ség”
fogalmaként értelmezi.

Az ISO 9000 szabvanysorozat a minéségiigybe Uj terminoldgiat vezetett be. Ebben
természetesen (j a minéség fogalma is: ,Mindség egy termék, rendszer vagy folyamat sajat
jellemzébi egylttesének az a képessége, hogy kielégitse a vevék és mas érdekelt felek
kovetelményeit.”

Megvaltozott tehat a mindség objektuma. Az el6z6 terminoldgia szerint a minéség termékre
vagy szolgaltatasra iranyult, az 0j szabvany szerint termékre, rendszerre vagy folyamatra
vonatkozhat. A valtoezas mind térben, mind idében kiterjeszti a minéség értelmezését.

Valtozas kovetkezett be az értelmezés tartalmaban is. Eddig a hangsuly a haszndlatra valo
alkalmassagon, a célnak valé megfeleléségen volt, most azon a képességen van, hogy
kielégitse az érdekelt felek kovetelményeit. Erre az adott termék, rendszer vagy folyamat
sajat jellemzoi teremthetik meg az alkalmassagot, vagy mutathatjak ki az alkalmatlansagot.
Fontos tudni, hogy a szabvany a minéség fogalmahoz jelzé alkalmazasat engedi meg,
amellyel a mindség gyenge, jo vagy kivalo lehet.

! Turcsanyi K.-Molnar M.. MinGség, minGségiranyitas- 0j megkozelitésben, Nemzetvédelmi Egyetemi kozlemények,
http://193.224.76.4/dowland/konyvtar/digitgy/20222 /vszt/turcsaniy.html (2010-07-17).
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SZAKMAI INFORMACIOTARTALOM

A MINOSEG ELLENORZESE

A mindségellendrzés valamely egység (termék, stb.) egy vagy tobb jellemzéjének mérése,
szemrevételezése, vizsgalata és az eredmények 6sszehasonlitasa az elGirt kovetelményekkel
annak érdekében, hogy megallapitsak a megfelel6ségét.

A min@ségellendrzés célja a termékek megfelel6ségének vizsgalata. A termék megfelelésége
az a tulajdonsag, hogy a jellemzék mennyire felelnek meg a vonatkozé jogszabalyok
(nemzeti, szakmai, vallalati szabvanyok), szerz6dések, ellen6rzési  utasitasok,
dokumentacidk kovetelményeinek.

A minéségellendrzés a 19. szazadtdl kezdve egy folyamatos fejlddésen keresztil jutott el a
mindségbiztositasig, gyokerei visszavezetheték a tudomanyos munkaszervezési torekvések
megjelenéséig.

A nagyipari komplexumok létrejottével, amikor a mlivezetdk felligyelete alatt dolgozdk nagy
csoportokban végezték a hasonld gyartasi miveleteket, a munka minéségéért a miivezetd
vallalta magara a felel6sséget. Az 1920-as és 1930-as évek folyaman az ellenérzé
(inspekcids) tevékenységek részletesebbekké valtak, elkiiloniiltek a termelési folyamatoktél,
és igy a gyartds dnmagaban mar nem volt tobbé felel6s a termék minéségéért. Ebben az
id6szakban jelentek meg az onallé ellenérok (Minéség Ellenérzé Osztaly — MEO), akik
fliggetlenek lévén a termeléstdl, értékelni tudtak az elvégzett munkat, és a hibas termékeket
vagy alkatrészeket javitasra vissza adtdk a gyartasi folyamatnak.

A minéség-ellen6rzés hatékony megvaldsitasahoz sziikséges
A mindségi el6irdsok egyértelmi megfogalmazasa

A reprezentativ mintavétel

Az alkalmas vizsgalati.modszerek és eszk6zok biztositasa

Az adatok megfelel6 dokumentaldsa, feldolgozasa és értékelése, alkalmas személyi allomany
és szervezet
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1. A MINOSEGI ELOIRASOK EGYERTELMU MEGFOGALMAZASA

A mindségi kovetelmények meghatdrozasandl a végtermék minéségét kell figyelembe venni,
mert a fogyaszték, vevék, tovdbbhaszndlok (pl. a kovetkezd technoldgiai 1épésben) ezzel
talalkoznak, azonban a végtermék minGségét a termékpalya egyes lépcséi hatarozzak meg,
kezdve a kiindulasi és segédanyagoktol egészen a végtermékig. Megfelel6 mindség csak
akkor érheté el, ha minden egyes lépcsérdl (a termelési folyamat inputjai - alapanyagok,
segédanyagok- termékfeldolgozas, eldallitas, tarolas - szallitas - kereskedelem) megfelel6
informacioéval rendelkezilink. A termelési lanc integralt szemléletméd, melynek Iényege, hogy
a versenyképesség javitasa érdekében lehetévé teszi a termelési folyamat barmely pontjaban
az intézkedések, beavatkozasok végrehajtasat, ezaltal biztositva a végtermék megfelel6
mindségét.

A végellendrzés kiterjed a termék minden olyan tulajdonsagara, amely alapjan a minéségre
kovetkeztetni lehet. A végellendérzés soran vett mintabél helyes kdvetkeztetést kell levonni a
gyartott termékmennyiség minéségére vonatkozéan. Erre az ellen6rzésre akkor keril sor, ha
a termék valamely gazdasagi egység birtokabdél atkeril egy-masik egység (pl. vevd)
birtokaba.

2. REPREZENTATIV MINTAVETEL, ALKALMAS VIZSGALATI MODSZEREK ES
ESZKOZOK
A kezdetek minGség ellenérzési mdodszere volt a minden darabos vizsgdlat, amely a

huszadik szdzad tomegessé valo ipari termelésének lGtemét mar nem tudta gazdasagosan
koévetni, a gyakorlatban megvalésithatatlanna valt.

A mintavételes ellenérzés elve azon a felismerésen alapul, hogy a termék valamely tételébdl
reprezentativ mintat kivéve, és azt az elGirdsoknak megfelel6en ellenérizve, a vizsgalati
eredményekbdl kovetkeztetéseket lehet levonni a termékek 0Osszességének mindségi
mutatdira.

A véletlenszerli mintavételezéskor a gyartott darabok, tételek bizonyos részét (pl. 10%-at)
vizsgdljak \meg. A tételnagysdgot altaldban tetszélegesen hatarozzak meg. Ha tul sok
darabot, tételt ellendriznek _ az koltséges, ha tul keveset ellenériznek, akkor hibas tétel
keriilhet a kovetkezé munkamiiveletbe, vagy a vevéhoz.

A statisztikai mintavételes ellenérzés moddszereit a matematikai statisztika alapjaira
tamaszkodva dolgoztdk ki, ezekre napjainkban mar szabvanyok is rendelkezésre allnak, és
tovabbfejlesztésiik azonban még mindig aktuadlis. Ez a modszer az el6z6ekkel szemben
hatékonyabb és megbizhatobb, mert viszonylag kisszami minta vizsgdlati eredményébdl
vonnak le kovetkeztetéseket a matematikai statisztikai médszerek segitségével a nagyszamu
sokasagra vonatkozodan.

A mintavételes eljarasnal figyelembe kell venni néhany, az alkalmazhatésagot befolyasold
tényezd6t. llyenek:
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- Ha a mintarészlet nem reprezentativ az eredeti anyagra, akkor nem lehetséges a
mérési, vizsgalati eredményeket az eredeti anyagra vonatkoztatni, tekintet nélkil
arra, hogy milyen j6 a vizsgalati moddszer, illetve milyen gondosan keriilt az
végrehajtasra

- A végs6 eredmény fligghet a mérési moddszert6l, de mindig fligg a mintavétel
maédjatél. Ahogy a vizsgdlati médszerek fejlédnek és a médszerek egyre kisebb
mintarészleteket igényelnek, a mintavétel hibai UGgy valnak egyre nagyobb
jelent6séglvé

- A mintavétel hibdit nem lehet standardok vagy referencia anyagok segitségével
felderiteni. A mintavétel mindenkor egy jelentés hibaforras

- A mintavétel végrehajtdsa sordn a szakembereknek orszdgos' vagy. ipardgi
szabvanyokat, EU ajanlasokat kell figyelembe vennilik

- Ahol specidlis médszer nem all rendelkezésre, ott a szakemberek tapasztalatara kell
hagyatkozni, illetve hasonl6 alkalmazasokbdl vett modszereket kell adaptalni.

- Amikor kétség meril fel, a kérdéses anyagot és az abbdl vett mintakat mindenkor
heterogénnek kell tekinteni

- A mintavételes ellen6érzés elve tudomasul veszi, hogy .a tételben, bizonyos
szazalékban lesznek hibas termékek is, melyeket az ellenérzés nem fed fel

Nagyobb mennyiségl anyagbdél a mintarészlet kivalasztdsa a kémiai analizis fontos lépése.
Idedlis esetben a mintavételt egy olyan képzett mintavevé személynek kell végeznie vagy
irdnyitania, akinek az analizis teljes folyamatarél van attekintése. llyen személy lehet egy
tapasztalattal rendelkezé analitikus vagy a mintavételben jaratos személy. Amennyiben ez
nem valdsithaté meg, az analitikusnak fel kell vennie a kapcsolatot a megrendelével, és
kozosen kell dolgozni, sziikség esetén, gyakorlati segitséget kell nyijtani, hogy a mintavétel
a lehet6 legmegfelelébb legyen.

A helyi vagy lokal analizisnél diszkrét heterogén rendszerrel van dolgunk. Illyenkor a
heterogén rész kiemelésével (mikroszkop alatt, pl. dntvényekbdl) vehetiink mintat.

Az atlagmintavétel. feltétele, hogy reprezentativ legyen. Ennek megvaldsitasa komoly
felkésziltséget igényel, mivel a vizsgalandd mintatdmeg és vizsgalt anyagrendszer tomege
kozott tébb nagysagrend kiilonbség is van, pl. 1000t anyagbd6l mintegy 1-10g keriil
vizsgalatra. A megfeleléen végzett atlagmintavétellel biztosithatd, hogy a heterogenitasbdl
adodé hiba kisebb legyen. Ha a rendszer homogén, az atlagminta vétele egyszeri, lokalis
mintavétellel megoldhatd, barmely ponton vesziink mintat, annak 0sszetétele megegyezik a
minta teljes tomegének Osszetételével. Inhomogenitds esetén az anyag mintazasat és
el6készitését megszabja:

- Afizikai allapot (pl. halmazallapot, s(irliség, ridegség, keménység, stb.)
- A kémiai tulajdonsagok (pl. higroszképossag, oxidacios hajlam, fényérzékenység)

A mintavételnél ajanlott Iépések:

1. Homogenizdlas: kis anyagmennyiségek esetén ez megoldhatd, nagy témegli mintazando
anyag esetében nem gazdasagos.
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2. Statisztikai modszerrel a mintazandd tomeget megfelel6 szamu és gondosan
megvalasztott helyl lokalis mintavételi helyre osztjuk fel, s az azokbdl vett mintdkat
o0sszegylijtjik, homogenizaljuk, ebbdl mintdkat vesziink, igy csokkentjiik a minta tomegét,
homogenizalas utan ismét csokkentjik a minta mennyiségét.

A mintavétel médszere aszerint kiilonb6zik, hogy a mintdzando anyag

- Gaz

- Folyadék

- Szilard anyag

- Fém, rideg anyag

2.1. LEVEGOMINOSEG ELLENORZESE

A levegbémindség az egyik a legfontosabb kornyezeti paraméter, mert a légkor allapota
jelent6sen befolyasolja, s6t bizonyos esetekben meghatdrozza az egyéb szférdk
(hidroszféra, bioszféra, litoszféra) kornyezeti allapotat is. A légszennyez6édés a kdrnyezetre
komplex hatast gyakorol. Az emberi tevékenység sordn a levegdébe kerilé légszennyezé
anyagoknak szamos nem kivant hatdsa van.

2.1.1.Mintavétel

A levegbbdl torténd mintavételhez a.rendszerek felépitése: minta bevezetd, gyujté vagy
érzékeld, aramlasi sebességet méré egység ésa levegét mozgatd berendezés (1. adbra).

1. dbra.Légszennyezdok mintavételére szolgdlo berendezés vdzlatos 6sszedllitdsa: (1) levegd
bevezetés, (2) elvdlasztds és koncentrdlds, (3) szivattyut védo egység, (4) dramldsméro, (5)
dramlds szabdlyozo, (6) szivattyu

Minta bevezetd egység: a vizsgalni kivant minta halmazallapotatél figg (gazallapotu vagy
szilard részecskék), pl. kéménybe nyulé csé, llepedd porrészecskék osszegylijtésére
szolgdlé berendezés nyildsa. A légszennyez6 forrdsok vizsgalata soran a leveg6ben lévé
szilard anyag (portartalom) meghatarozdsara az érvényes szabvanyok alapjan gydjtik a
mintakat. A mintak 6sszegyljtése soran problémak addédhatnak:
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- Rosszul kialakitott mintavételi fej haszndlata esetén nem lesz reprodukalhaté a
mintavétel

- A minta kis mennyiségl alkot6i adszorbealédhatnak a berendezés falan, az illékony
alkotok kondenzalédhatnak, igy veszteség léphet fel

Aeroszol részecskék vizsgdlatahoz membran sziirén, szlir6papiron valo gyljtés soran a
szlir6kodzeg kivalasztasanal tobb tényezdt kell figyelembe venni:

- Adott méretl részecske halmaz 6sszegylijtési hatékonysaga

- Aramlasi karakterisztika és nyomasesés

- Szlr6kozeg szennyez6anyag-tartalma

- Aszlr6 kdzeg kémiai és fizikai alkalmassaga a mintavételi kdrnyezetben

A leggyakrabban hasznalt sz(rék fizikai és kémiai tulajdonsagait a 1. tablazatban foglaltuk
0ssze.

A levegémindség vizsgalatadhoz alkalmaznak még TSP mintavevéket (TSP, Total Suspended
Particulate) a levegében lév6é szilard részecskék osszegyljtésére, valamint megfelel
porusméretli szlr6ket a PM10 és a PM 2,5 részecskék felfogasara.

Elnyeletés (nedves vagy szaraz elnyeleték, kaszkad ltkoztetdk): a levegéminta keskeny résen
(jet) keresztil, kényszeraramoltatdssal jut "be a. mintavevé berendezésbe. A nedves
elnyeletéknél az 6sszegylijtési felulet alkalmasan megvdlasztott folyadék alatt helyezkedik
el. Az optimalis mintavételi hatékonysdag megvalésitdsa céljabol a levegd Aatszivasi
sebessége, a berendezésektdl figgben, 3-30 dm3/min kozott valtozhat.

r

1. tdblazat. Sz(rékoézeg tulajdonsdgai 10 cm/s aramldsi sebességnél, 0,03 um poérusméret
felett

A sziiré koze
L zu €9 Feliileti Hatékonysdag
Sz(iré Osszetétel surusege
reaktivitas (%)
(mg/cm?)
Polytetrafluor-
Teflon o,y R 0,5 semleges 99
etén
Whatman 41 Celluléz szilas 8,7 semleges 58
\ bazikus
Whatman GF/C Uvegszilas 5,2 99
(pH 9)
Gelman Quartz Kvarcszalas 6,5 pH 7 98
Nucleopore Polikarbonat 0,8 Semleges 93
Cellulé
Millipore u Z, , 5,0 semleges 99
acetat/nitrat
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A kaszkad Utkoztetével az aeroszol részecskék kulénbdzé részecskeméretii frakcidkban
foghaték fel. Az Utkoztetéses mintavétel soran az aramlasi sebességet 10-40 dm3/min vagy
0,6-1,1 m3/min (Hi-Vol, nagytérfogati mintavétel) tartomanyban valaszthatjuk meg (2.
abra).

A levegbben |évé gazfazisu szennyezék mintavételezéséhez hasznalhaték az adszorpcids
mintavevd eszkdz6k. Adszorpcidos mintavételnél a vizsgalando alkotdkat alkalmasan
megvalasztott szilard anyagon (adszorbensen) kotjik meg, koncentraljuk. A leggyakrabban
hasznalt adszorbensek: aktiv szén, szilikagél, aluminium-oxid, porézus polimerek. Az
adszorbens kivalasztasanak egyik fontos szempontja a minta megfelel6 polaritasa, pl. az
aktiv szén az apolaris vegyileteket koti meg elsGsorban. A széles korben rendelkezésre allo
kromatografids hordozék lehetévé teszik a megfelel6 polaritasu adszorbensek kivalasztasat.

Az adszorbens nem reagdlhat a mintdval és a vizsgalandé alkoté/k nem Iéphet/nek
reakciéba a minta tobbi alkotéjaval sem a mintavétel kozben, sem a tarolds soran. Az alkoté
a levegdében |év6 egyéb vegyiletekkel sem reagdlhat a mintavétel vagy a tarolas alatt: pl. az
6lom-tetra-alkil vegyiletek Porapak Q adszorbensen reagalnak a légkori 6zonnal, ezért
el6zetesen olyan szelektiv sz(r6t kell alkalmazni, amely. eltavolitja az oxidalészert és
atengedi az adszorbenst.
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2. dbra. Kaszkad itkoztetéses mintavevo vazlatos 6sszedllitdsa?

Ulepedd por mintavételezésére hasznalhatd a 3. dbran lathatd berendezés.

A mintavétel sordan meg kell hatarozni:

Az attorési térfogatot: azt a levegd térfogatot, amelyet az adszorbenssel t6ltott csovon
atszivhatunk Ggy, hogy valamennyi alkot6 az adszorbensen veszteség nélkil megkotédjék.
Standard adszorpciés csdvek hasznalata esetén a gyartd a javasolt atszivasi térfogatokat
el6zetesen megadja

A mintavétel mennyiségi hatasfokat: a kornyezetben 1évé szennyez6é alkotok mekkora
hanyadat kotottiik meg az adszorbensen. A hatékonysag becslését hitelesitett standardokkal
végezhetjik el, és az eredmények megadasanal alkalmazzuk a korrekcids faktort

- Ll:gff_/ GLASS COLLECTING BOwL

e RUBBERWEUBING BOUND Wi
ADHESIVE JAPE

INVERTED FUNNEL

COLLECTING BOTTLE

3. dbra. Ulepedd por dsszegylijtésére szolgdlo (brit) szabvdnyos berendezés?

Az .adszorbensen 0Osszegydjtott alkotdkat oldészeres extrakcioval vagy termikus
deszorpciéval nyerhetjiik vissza. Minden minta-elékészitési [épés soran meg kell hatarozni a
vak értékeket, a mintdkhoz elemzés el6tt ismert mennyiségl hitelesitett standard anyagot
kell adni és ezt a mintaval egyutt valamennyi miiveletnek ala kell vetni.

2 http:atomki.hu (2010. jalius 17.)
3Lodge J.P., Methods of Air Sampling and Analysis. (Leveg6 mintavételi és analitikai
médszerek) Ed. Lewis Publisher, hic. Michigan, USA, 1989
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Abszorpcidés mintavétel a vizsgalandé gazokat folyadékban nyeletjiik el. Az abszorbeald
kozeget lehetdleg ugy kell megvalasztani, hogy szelektiv kémiai reakciét hozzunk létre. Az
elnyelet6 edénybe a szilard szennyez6anyagok kiszlirése utan egy Uvegfritten keresztiil
keriil be a gaz. Az elnyelet6k a legegyszer(ibb és legolcsébb passziv mintavételi eszk6zok,
el6zetes vagy rutin vizsgalatokra kitnéen haszndlhaték. Elényiik, hogy nem igényelnek
allandé feliigyeletet, hatranyuk, hogy nehéz a szennyezd alkotékra szelektiv abszorbedlo
kézeget talalni.

Kondenzdaciés mintavételnél a leveg6t a vizsgalni kivant alkotdé forraspontja alda hitjuk, a
vegyuletek kifagynak és koncentralédnak. Az eljaras hatranya, hogy a vizgdéz is kifagy és
zavarja a minta 6sszegyUjtését.

Statikus gazminta-vételnél (merev és flexibilis falu edényekben) a terepen gydjtétt gazmintat
alkalmasan megvalasztott taroloedényben szallitjuk be a laboratériumba analizisre.

A mintazand6 leveg6 atszivasara szivattylkat hasznalnak. A gazminta-vevékhoz Kkis
teljesitményl, az analizisre is alkalmas mennyiségli szilard‘részecskék mintavételéhez nagy
teljesitményl szivattyuk szikségesek. Mindkét esetben fontos a tartdés, sét folyamatos
Uzemeltetésre val6 alkalmassag.

A levegéminGség vizsgalatdhoz alkalmaznak még TSP mintavevéket (TSP, Total Suspended
Particulate) a levegbben |évé szilard részecskék 6sszegydjtésére, valamint a PM10 és a PM
2,5 részecskék felfogasara.

2.1.2. Vizsgalati médszerek

Az elemzés, tekintettel az igen kis mennyiségekre, érzékeny médszereket kovetel. A kézi,
vagy automatikus eszkozokkel végzett; hagyomdanyosnak tekintheté mintavételt kovetben
gyakorlatilag az analitikai moédszerek teljes skaldjat hasznalhatjuk. Leggyakrabban azonban
az optikai (atom és_molekulaspektroszképidt), és az elvalasztdsi mddszereket (a kilonbozé
kromatografias médszerek) alkalmazzak.

A tomegmérés, a spektrofotometria, a potenciometria, gazkromatografias (GC),
gazkromatografia-tomegspektrometria (GC-MS), ionkromatografias (IC), nagynyomasu
folyadékkromatografias (HPLC), nagynyomasu folyadékkromatografia-tomegspektrometria
(HPLC-MS), atomabszorpcié acetilén-levegé langgal, grafit atomizatorral, hidrid
generatorral, és hidegg6z technikdval (AAS), indukdltcsatolasu plazmaemisszié (ICP-AES),
indukaltcsatolasu  plazmaemisszié-tomegspektrometria  (ICP-MS) a  leggyakrabban
alkalmazott médszerek.

A levében talalhato szilard részecskék (por, aeroszol) morfoldgiai vizsgalatara kiilonb6zé
mikroszkopias, a fazisanalizisre por-rontgendiffrakciés (XRD), az elemanalizisre
rontgenfluoreszencias (XRF) moédszerek hasznalhaték.
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A leggyakoribb szennyez6é anyagok részletes kémiai analitikai eljarasait nemzetkdzi és
magyar szabvanyok tartalmazzak. Nagy jelentéségli a mérési mddszerek egységesitése, mert
az eredmények csak igy hasonlithatok 6ssze egymassal. llyen egységesitési torekvés van az
Egészséglgyi Vilagszervezet, a Meteoroldgiai Vilagszervezet, a Nemzetkdzi Szabvanyositasi
Szervezet kereteiben. Ezek a szervezetek korvizsgalatokat, jartassdgi vizsgdlatokat
szerveznek, amelyben a hazai intézmények, szervezetek is részt vesznek. Az elért
eredmények alapjan lehet megitélni a laboratérium munkajat

Az lleped6 porterhelést (tomeg/m3) 30 napos expozicidval, szabvanyos gyljtéedénnyel
nyert mintabol, tomegméréssel hatdrozzak meg. Mérik a vizben oldodd  és vizben
oldhatatlan frakciot.

A szennyezé anyagok koncentraciéjat mg/m3-ben, és pg/m3-ben_kell megadni. Az
angolszasz orszagokban elterjedt a ppm (egy rész a milliéban) hasznalata.

A passziv monitorok egyszer(, viszonylag olcsé eszk6zok, melyek rendszerint egy tartobol
(kapszuldbol, patronbdl, csébdl) és egy abszorbensbdél (reagenssel atitatott sz(rébdl, aktiv
szénbdl, stb.) allnak. Tobb napos kihelyezéssel a szennyez6 anyag (pl. NOx, SO2, Na;COs,
6zon, formaldehid, benzol, toluol, szén-monoxid) az . abszorbensen megkotédik.
Laboratériumi vizsgdlat a megkotott komponensektdl fliggéen kiilonb6z6. Nagy teriiletek
vizsgalhaték ezekkel az eszkdzokkel, alkalmazasuk elsésorban tajékozodé felméréseknél,
el6ézetes vizsgalatoknal indokolt.

A szabad légkorben artalmas (humdan pathogén) mikroorganizmusok csak kis szamban
fordulnak el6, azonban zart helyeken (iskola; koérhdaz, munkahely, metréallomas, stb.)
indokolt lehet a bakteriol6giai vizsgalat céljara mintat venni. Ennek eszkdze az un. réses
mintavevé, mely taptalaj feliletére (tkozteti a mikroorganizmusokat. A tdptalajon a
mikroorganizmusokat kitenyésztik és faj szerint azonositjak.

A fontos szerepe van az allergén pollenek vizsgalatdnak. Hazdnkban m(ikodik egy orszagos
pollen-ellenérzé<halézat az ANTSZ intézetek kezelésében. A szélirany szerint differencialé
gyljtékésziilékben  felfogott pollenrészecskéket naponta begyiijtik, és mikroszkdéppal
hatarozzak ' meg azok szamat és fajtajat.

A real time air monitorok folyamatosan méré rendszerek (4. abra), és az eredményeket
tovdbbitjak egy adatgylijté kozpontba. A tobbféle szennyezé anyag mérésére szolgald,
komplex ‘monitor allomasokat konténerbe, vagy méré gépkocsiba épitik be. Vazlatos
berendezésiiket a 4. dbra szemlélteti. Az aldbbiakban a leggyakrabban mért szennyez6
anyagok analizatorait és f6bb elemeit ismertetjik.
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4. abra. Monitor dllomds elrendezése?

Kén-dioxid monitorok miikodési elve a pulzalé fluoreszcencian alapul. A zavar6
komponensek kiszlirése utdn, 314 nm hulldAmhosszusagu ultraibolya fénnyel (UV)
sugarozzdk be a levegémintat. Ezen a hulldimhosszusagon az SO; molekulak
abszorbedljak a fény egy részét. A molekuldak altal kibocsatott fluoreszcens UV
sugarzas jut az optikai rendszerbe, amelyet az elektronsokszoroz6 jele digitalis jellé
alakit at, majd eljut a mikroprocesszoros feldolgozéba.

A monitorok egyidejlileg mérik a nitrogén-oxid (NO), a nitrogén-dioxid (NO;)és az
molekuldk O3 molekulakkal reakcioba lépve oxidalédnak. A gerjesztett NO* molekula
az alapallapotba vald visszatéréskor a 600-1200 nm tartomanyban lumineszcens
sugarzast bocsat ki.

A szén-monoxid monitorokban 'a. mérés elve a nem-diszperziv, infravoros
hullamhosszu, korrelacios{spektrofotometria (ND-IR). A szén-monoxid abszorpcios
spektruma 4,67 pm hullamhosszusagnal maximumot mutat, mely az optikai sz(iré
hullamhossztartomanyaba esik.

Az 6zon monitorokban az 6zon mérés elve az ultraibolya fénnyel torténd
spektrofotometria. Az 6zon 253,7 nm hullamhosszlisagra vonatkoz6 abszorpciés
egyitthatéja ismert. A'kambert-Beer torvény alapjan a koncentracié kiszamithaté.

A finomabb porfrakciok, szallé6 por mérésére, ill. méret szerinti differencialasara
kaszkad rendszereket alkalmaznak, erre folyamatos Gzemi monitorokat fejlesztettek
ki.. Az 0sszes lebeg6 részecske (total suspended particulate, TSP) mérésére, a 10pm-
nél kisebb frakcié (particulate matter 10pm, PM10) mérésére, Ujabban pedig a
2,5um=nél kisebb atméréjd részecskék (PM2,5 vagy PM1,0) mérésére szolgalo
eszkozoket is alkalmaznak.

A legelterjedtebb mérési elv a fokozatosan el6re mozgd szirdpapir-szalagon vett
porminta B-sugar abszorpcidjan alapul. A sugdarzas elnyel6dése aranyos a porréteg
vastagsdagaval, ill. a porkoncentracidval.

4 Barétfi Istvan (szerk): Kornyezettechnika, Kézikényv, Kornyezet-Technikai Szolgaltaté Kft., Budapest, 1991 (ISBN
963 02 9031 6); http:www.tankonyvtar.hu/konyvek/kornyezettechnika (2010-07-17)
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- A légkorben el6fordulé szerves anyagok mérésére szolgalé6 monitorok elsé
generacidja az un. ,nem-metan szén-hidrogén’-eket méri. A légkérben természetes
forrasokbdl szarmazd, viszonylag nagy koncentraciéban jelen 1évé metant katalitikus
kivonassal kikliszobolve, méri a tobbi illékony szén-hidrogén komponens dsszegét.
Mérési elve a lang-ionizaciés detektorral ellatott gazkromatografia.

- Az Ujabb késziilékek altalaban a kozlekedési forrasokra és vegyi lizemekre jellemzé
benzol, toluol és xilol (BTX) koncentraciéjat kovetik. Erre szolgalé specidlis
gazkromatograf a Chrompack monitor, melynek legalacsonyabb érzékelési
koncentraciéja benzolra 0,1Tug/m3. A formaldehid monitorozdsara alkalmas a TEI
Model 54C.

- A nyilt, hossza fényutas spektroszképia (DOAS, Differencial Optikai Abszorpcios
Spektroszkopia) lényege, hogy egy ivlampa széles spektrumui sugarnyalabot bocsat
ki, mely athatol a vizsgdlandé 10-5000 m-es minta-szakaszon. Az ultraibolya és
lathato fényt passziv visszaverd juttatja vissza a vevd optikdhoz. Itt-egy szaloptikan
keresztiil jut a fény az elemzést végz6 spektrométerbe. A'szennyez6 gazok jellemzé
spektrumot nyelnek el az emittalt fénybdl, melynek hullamhosszat'az analizator nagy
érzékenységgel és pontossdaggal hatdrozza meg. Alkalmazhaték egy utca, egy
varosrész, vagy pl. repil6tér szennyezettségének ellenGrzésére, "on line"
Uzemmoddban. Mérheté anyagok: az 6zon, nitrogén-oxidok, kén-dioxid, BTX,
formaldehid, fotokémiai szennyezédések, mas szerves anyagok és aldehidek.

Barmelyik tipusu levegészennyezettség mérést haszndljuk is, a beruhdzas és lizemeltetés
koltségei jelentések, a munkaeré raforditds nagy. Emellett a legkorszerlibb mérérendszerrel
sem lehet egy telepilés teljes terjedelmének @ szennyezettségét megismerni, idébeli
alakulasat, a csucsértékeket az egész teriiletre nézve megmérni.

A mérések kiegészitésére ezért esetenként, pl. hatasvizsgdlatokhoz, pétolhatatlan a terjedési
modellek alkalmazasa. Az elsé terjedési modelleket emisszido-pontforrasokra dolgoztak ki.
Ma mar hasznalatban vannak az immisszié6 adatokat felhasznald, varosi kozlekedési és
telepuilési terjedési modellek is. Ezek az immisszio-mér6 allomasok adataira tdmaszkodva,
az emisszidk, a terepalakulatok és a meteoroldgiai tényez6k figyelembe vételével, jelentds

sz

allapotokra, prognoézisok készitésére is alkalmasak.

A kibocsatds mas néven emisszid meghatarozdsa torténhet méréssel, illetve miiszaki
szamitassal. A szamitassal toérténé meghatarozas alapul veszi az anyagmérleget, a fajlagos
és tapasztalati adatokat. Ez abban az esetben hasznalhatd, ha nincs meg az a miszaki
lehet6ség, amellyel az emisszié meghatarozas megoldhaté lenne. Gyakoribb és ma mar
egyre teljesebb korli az emisszido méréssel torténd meghatarozasa.

2.2. VIZEK MNOSEGENEK ELLENORZESE

A vizek minéségének ellenérzésekor szamos feladatot kell megoldani. Az emberi egészség
és a kornyezet megédvasa, a technolégiai rendszerek helyes miikodése szempontjabél - a
teljesség igénye nélkil - megkiilonbodztethetiink pl. ivoviz-, szennyviz-, felszini viz-, ipari
viz, stb. vizsgalatokat.
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2.2.1. Mintavétel

A kilonb6zé eredetl (pl. ivoviz esetében a 201/2001.(X.25.) Kormanyrendelet az ivoviz
mindségi kovetelményeirdl és az ellen6rzés modjarél) viz mindségi paramétereit (az elbirt
hatarértékeket), rendeletek, szabvanyok hatarozzak meg, amelyek a betartdsa minden
szervezet szamara kotelezé.

A mintavételt agy kell elvégezni, hogy
A begyljtott minta jellemz6 legyen az egész viztomegre (reprezentativ mintavétel)
A vizminta 6sszetétele ne valtozzon meg az elemzés befejezéséig (szakszerlien vett‘minta)

E két alapveté kovetelmény kielégitése koriiltekinté munkat igényel, ezért mintavétel elétt
meg kell fogalmazni

A vizsgalat céljat
A mintak kezelési modjat

Az adott alkoték meghatarozasara alkalmazandé analitikai médszert

A mintavétel helyét, gyakorisdgat, a mintaszamot ra_ feladat jellege hatarozza meg.
Rendszerint jogszabdlyok vagy szabvanyok rogzitik ma mar ezeket a szempontokat. Pl. egy
kisebb szennyviztelep miikodésének kovetése negyedéves ellenérzésen alapul, amikor is az
lizemeltetS (pl. dnkormdanyzat megfelel6 szervezete) megvizsgaltatja a kezelendd (nyers) és
a tisztitott szennyvizet a toérvényben meghatarozott paraméterekre. A mérési eredményeket
O0sszefoglald jelentést az illetékes.. kornyezetvédelmi hatésag felé tovabbitja. A
szennyviztelepen a kétféle minta vételére alkalmas hely adott a technolégianak megfeleléen,
a mintavétel gyakorisdgat a jogszabaly elGirja, a mintaszam is adott, hiszen egy kezelendéd,
és egy tisztitott szennyviz keriil a vizsgal6 laboratériumba.

A legtobb elemzéshez nem sziikséges kiilonleges vagy bonyolult mintavétel, gy(ijtéedény.
Rendszerint 0,5-2dm3 iminta elégséges a szabvanyban rogzitett, rutinszerd vizsgalatokhoz.
Kilénb6zo mintavételi berendezéseket kell alkalmazni a felszini és mélységi mintavétel
soran.

A mélységbdl torténd mintavételnél gondoskodni kell arrél, hogy az edény nyilasat valéban a
kivant vizmélységnél tegyik szabadda. Kiilonds gondot kell forditani a mintavevé edény
anyagara, a belsé felilet tisztitasara és a minta szennyezésének elkerilésére.

Az automatikus mintavevék felligyelet nélkiil, el6re meghatarozott ideig gydjtik 6ssze a
vizmintakat. Tobb berendezés elhelyezésével a megfigyelési rendszer tetszés szerint
épithetd.
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Adszorbenssel toltott csovek vagy alkalmasan megvalasztott sz(ir6 anyagok segitségével in
situ mintavételi eljaras is alkalmazhat6. A nagyobb térfogatd vizmintat perisztaltikus
pumpaval vezetik keresztiil az adszorbenssel toltdott oszlopon és a nyomnyi mennyiségl
alkoto elemek az aktiv centrumokon megkotédnek. A szerves vegylletek visszanyerésére
leggyakrabban termikus deszorpciot vagy olddszeres extrakciot alkalmaznak.

c)

a) b))

5. abra. Felszini és sekély vizmélységhbdl vizminta vételére szolgdlo eszkézok (a.) kézi,
fliggdleges mintavevo, (b.)kézi, teleszkopos mintavevo, (c.) iddintegradlt mintavevo

Kulonboz6 mintavételi eljarasokat kell alkalmazni attél figgden, hogy a viz felszinérél vagy a
viztestbél kell a mintat gydjteni. A vizet szennyez6 olajok, zsirok vizsgalata esetén a viz
felszinérol veszink mintat gondosan (ligyelve arra, hogy a mechanikai szennyezéseket
elkeriiljuk. A viztestre jellemzé atlagmintat a felszin alatti 20 cm-nyi rétegbdl gydjtjuk. A
mintanak prezentalnia kell az egész viztérfogatot.

Kévetelmények a mintavételi és tarolé edénnyel szemben:

Az edényeket kiilonés gonddal kell kitisztitani, a bels6 fellletrél szennyezé anyag nem
kertilhet a mintaba

A mianyag edénybdl szerves anyagok (lagyitdk), tivegbdl szilicium, natrium és egyéb fémek
keriilhetnek a mintaba, ezek szennyez6 forrasok lehetnek
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A nyomnyi mennyiségl fémek adszorbeadlédhatnak az lveg feliiletén, és szerves alkotdk
kotédhetnek meg a mlanyag edények belsé falan,

A minta valamely alkotdja reagalhat az edény anyagaval, pl. fluoridion az lGveggel.

A vizmintak vételét meghatdrozza a vizsgalat célja és a minta kezelésének moédja. A
teljesség igénye nélkil ilyen szempontok lehetnek pl.

Ha a minta tartalmaz szuszpendalt részecskéket, és vizsgalat célja pl. az oldott vastartalom
meghatarozasa, akkor a helyszinen nem szabd a mintat megsavazni, mert a salétromsav
hatdsdra a szuszpendalt anyag feloldédhat, és ezzel helytelen eredményhez jutunk.dlyenkor
a szlirést a helyszinen el kell végezni, és szlrletet azutan lehet konzervalni.

Ha mintdbdl nitrit-, vagy nitrationokat kell meghatarozni, akkor sem szabad megsavanyitani
a mintakat salétromsavval.

A szerves szennyezOk vizsgalatdra vett mintakat kihevitett. Gvegedényekbe vessziik,
elkeriilve ezzel a mintadk esetleges elszennyezédését.

A vizmintavételi szabvanyok ezekre a szempontokra felhivjdk a figyelmet, és gondos
munkaval biztosithaté a megbizhaté minta az analizis céljanak megfelelGen.

A bizonyos esetekben mintak tartdsitasara altalaban pH<2 értékre valo savazast és/vagy
feldolgozasig 4°C-on torténd taroldst kell alkalmazni, azonban pl. a nitritionok (vagy oldott
oxigén) meghatdrozasa esetén az analizist a.mintavétel utan haladéktalanul meg kell
kezdeni.

2.2.2.Vizsgalati médszerek

Vizmintak vizsgdlatdhoz csaknem valamennyi analitikai médszert felhaszndlhatjuk.
Figyelembe kell .venni. azonban  azt, hogy a mddszer megvalasztasanal elsésorban a
szabvanyositott eljarasok hasznalata sziikséges, tovabba a laboratorium eszkozellatottsaga
is korlatozd tényezd lehet, valamint a médszerek koltségigénye is figyelembe veend6 a cél
megvalésitasakor.

A 2. tablazatban osszefoglaltunk néhany fébb vizkémiai paramétert a hozza tartozo
modszerrel egyutt.

Fémek meghatarozasat a természetes vizekbdl az alkalmasan megvalasztott mintavétel utan
leggyakrabban AAS, ICP-AES, ICP-MS, elektrokémiai vagy spektrofotometrias modszerekkel
végezhetjik el. A kidolgozott analitikai médszereket validalni kell.
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Az elemzések elétt a vizmintat 0,45 pm poérusméretd membransziirén at kell szlrni. A
mechanikai szétvalasztassal a vizben oldott és a részecskékhez kotott fémtartalmat
hatdrozzuk meg. Ha a vizmintaban a fémek olyan kis koncentraciéban vannak jelen, hogy
kozvetlenlil nem mérhet6k, akkor el6zetes dusitast kell alkalmazni. A fémionok
koncentralasara ioncserélé gyantak alkalmazhatok. Az ioncserélé anyagok kozil el6nydsen
hasznalhaték a kelatképzé gyantak, a komplexképz6 funkciés csoportokat tartalmazé
ioncserélén a fémek eltéré erGsséggel kotédnek meg és alkalmasan megvalasztott pH-ju
oldattal szelektiven elualhatok és egyenként meghatarozhatok.

2. tablazat. Ivéviz vizsgalati médszerek a f6bb paraméterekre

Vizsgalt komponens A médszer elve Mért%k— Vizsgalati médszer
egyseg
KOlps permanganometria mg/I MSZ 448-20:1991
m.ligossag sav-bazis titralas mmol/I MSZ 448-11:1986
O0sszes keménység komplexometria CaOmg/I MSZ 448-21:1986
karbonat keménység sav-bazis titralas CaOmgy/I MSZ 448-21:1986
fajl.el.vez.kép. konduktometria mS/cm MSZ 448-29:1984
pH potenciometria MSZ 448-22:1985
kalcium kompleoxmetria mg/| MSZ 448-3:1985 2.
magnézium kompleoxmetria mg/I MSZ 448-3:1985 3
natrium langfotometria mg/I MSZ 448-10:1977
kalium langfotometria mg/I| MSZ 448-10:1977
ammoénium spektrofotometria mg/I MSZ ISO 7150-1992
arzén atomabszorpcié mg/I MSZ 448-47:1982 5.
vas atomabszorpcié mg/I| MSZ 1484-3:1998
mangan atomabszorpcid mg/I MSZ 1484-3:1998
hidrokarbonat sav-bazis titralds mg/I MSZ 448-11:1986
nitrit spektrofotometria mg/I MSZ 448-12:1992 3.2
nitrat spektrofotometria mg/I MSZ 448-12:1992 2.2
klorid csapadékos titralas mg/I| MSZ 448-15:1982
szulfat csapadékos titralas mg/I MSZ 448-13:1983 3.
huminsav spektrofotometria mg/I egyedi médszer
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ma mar egyre inkdbb el6térbe keriil az oldott fémek fizikai-kémiai formajanak,
moédosulatanak meghatarozasa (speciation). Ezek az ismeretek a kornyezettudomanyi
kutatasokban nélkiilozhetetlenek, mert az eredmények alapjan informacié nyerheté a
természeti folyamatokban kozvetlenil résztvevé vegyiiletek mindségérél és kozelité
mennyiségér6l. Hasonléan, a kilonb6z6 szférakban (atmoszféra, hidroszféra, litoszféra,
bioszféra) megtalalhaté szennyezé anyagok stabilitdsa, biologiai lebonthatésaga,
reakciéképessége, stb. eldsegiti a kornyezeti allapot megismerését, a kornyezetszennyezés
megel6zését és a hatékony kornyezet-védelmet. Nem elég tehat az 6sszes koncentracié
ismerete, szlikségiink van a fizikai-kémiai formak meghatarozasara is.

A fémek kémiai formdajanak meghatarozasanal rendszerint harom alapvetd kérdésre kell
valaszolni:

- Oxidacios allapot (pl. Fe2+ vagy Fe3+)
- lonto6ltés: anion, semleges vagy kation
- Szerves vagy szervetlen alkoték

A fizikai szétvalasztas alatt ebben a tekintetben a részecskeméret szerinti frakcionalast
értjuk, amelyet pl. alkalmasan megvalasztott mintavétellel egy lépésben is megoldhatunk.

A kémiai formak meghatdrozdsa rendszerint. komoly analitikai felkésziiltséget és mas
gondolkodasmoddot igényel. Az analizis megtervezésénél, tobbek kozott, figyelembe kell
venni a természetben lejatsz6dd folyamatok "tulajdonsagait, a lehetséges reakcidkat,
adszorpciét és deszorpciot, a pH és a redoxipotencial meghatarozoé szerepét.

A vizminGség jellemzése céljabdl végzett analizisek sordn a gytjtott mintdkat a felszin alatti
20cm-es rétegbdl (veg. vagy. mianyag edényben hozhatjuk a felszinre. A mélységi
mintavételhez specialis eszkézok kellenek.

A vizmintat savval nem tartésithatjuk, mert a pH megvaltoztatasdval az adszorbensként
jelenlévé szervetlen. vegyiiletek fellleti toltését is megvaltoztatjuk és az adszorbedlt
fémionokat{deszorbealjuk. Igy a szilard részecskékhez koétott fémionokat az oldatfazisba
vissziik. Kifagyasztast/sem alkalmazhatunk, mert a keletkezé jégkocka gocok adszorpcios
centrumként szerepelhetnek.

A 4oC-on.valé tarolas és a minél gyorsabb analizis az egyik megfelel§ eljards a kémiai
formak meghatarozasara.
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Nyomnyi mennyiségli fémek kémiai formajanak meghatdrozasa Osszetett méréstechnikat
igényel, a kromatografias elvalasztast a fémionra specifikus detektalas koveti. A természetes
vizekben [évé szerves fémkomplexek elvdlasztasa, megfelel6 minta-el6készités utan, a
szerves vegylletrész alapjan valésithaté meg, mig a detektdlas atomspektrometriai
moédszereket igényel. A gazkromatograf - tOmegspektrométer miuiszer-egyiittest
elemszelektiv detektorokkal kapcsolhatjuk 6ssze (MIP, mikrohulldrnmal indukalt plazma
emisszids detektor, atomemisszids, atomfluoreszcens vagy atomabszorpciés detektor). A
nagynyomasu folyadékkromatografot (HPLC) az altalanosan hasznalt UV/fluoreszcencids/
torésmutatd detektorok kiegészitéseként HPLC-MS, HPLC-ICP HPLC-ICP-MS, GC/HPLC-DCP
(DCP, egyendaramu plazma emisszié) muszer-egylttesként haszndlhatjuk az elemzéshez. A
médszerek kilonbdzé szelektivitassal, érzékenységgel és kimutatasi hatarral rendelkeznek
és mindig az adott feladat szabja meg felhasznalhatésagukat.

Vizeket szennyezé illékony szerves vegyiiletek, pl. klérozott szénhidrogének meghatarozasa
sordn a kifavatds-csapdazas technika (purge and trap) a legelterjedtebb. A vegyiiletek
elvalasztasara gazkromatografids modszereket hasznalnak. A vizmintabél a szerves
alkotékat kilzé (sztrippeld) gazt célszerli a kromatografaldsnal. haszndlt vivé gazként
alkalmazni. Gazdasagos és hatékony az eljaras, ha zart rendszerii egységgel dolgozunk, és
héliumot haszndlunk. A vizbdl kihajtott vegyiileteket adszorbensen foghatjuk fel: pl. aktiv
szén, Tenax GC, (2,6- difenil-p-fenilén-oxid), stb. Az adszorbensekrél a komponensek
visszanyerésére a old6szeres extrakciot (pl. CSp) vagy termikus deszorpciét alkalmazhatjuk.

A termikus deszorpciot kereskedelemben kaphaté, vagy hazilag készitett, a kromatograf
injektor részéhez kozvetlenil csatlakoztathaté egységgel végezhetjilk. A kapcsolatot kvarc
kapillarissal (fused silica) teremthetjiik meg, amelynek belsé fellilete kell6en inert ahhoz,
hogy ne adszorbedlja az alkotokat. A csatlakoztaté vezetéket a leheté legrovidebbre kell
valasztani. A termikusan felszabaditott alkotokat az analitikai oszlop elején hideg-csapda
segitségével 6sszegydjtjuk, koncentrdljuk. Ez rendszerint gy torténik, hogy a kapillaris
oszlopot folyékony .nitrogénnel, vagy oxigénnel leh(tjik. Az elvalasztott komponensek
detektalasat ECD.(electron capture, elektronbefogdsos detektor), MS (tdmegspektrometrias
detektor) vagy elemspecifikus detektorokkal végzik. A megbizhaté analitikai mérésekhez a
hasznalt oldészerekkel, adszorbensekkel, berendezésekkel vak méréseket is kell végezni. Az
optimalis kromatografias korilmények bedllitasa utan meg kell hatarozni a kilevegéztetés
hatékonysdgat, a dusitds hatasfokat, az attorési térfogatot és a visszanyerés hatasfokat.
Ezek a miveletek hitelesitett standard anyagokkal végezhetdk el.

A klérozott szénhidrogének, elsésorban a trihalometanok gyors és megbizhaté kivonasara,
O0sszegyljtésére hasznaljak a folyadék-folyadék extrakciét. Extrahalo szerként pentant,
hexant, esetleg metil-ciklohexant vagy 2,2,4-trimetilpentant javasolnak. A maédszert
tisztitott és klérozassal fertStlenitett ivéviz felhasznalas el6tti mingsitésére dolgoztak ki, és
négy komponenst hataroznak meg: kloroform, brém-diklér-metan, dibrom-klér-metan és
bromoform. A folyadék-folyadék extrakcioval hatékonyan kinyerhetjik a vizb6l az apolaris
szerves komponenseket és a polaris vegylletek egy részét. A kimutatasi képesség jelentésen
javithaté, ha az analizist kapillaris kromatografidas oszloppal és elektronbefogasos
detektorral (GC/ECD) végezziik. A szabvanyban el6irt médszer 0,5-200 ug/L trihalometdn
koncentracié meghatarozasara alkalmas.
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A nem illékony szerves vegyiiletek elvadlasztasara és mennyiségi meghatarozasara szilard
fazisu extrakcidt hasznalhatnak (SPE, Solid Phase Extraction). Szamos adszorbens alkalmas
szerves szennyezdk vizbdl valé kodzvetlen Osszegyljtésére, kivonasara: aktiv szén alapu
szorbensek, polimer bazisu gyantak (sztirol-divinilbenzol kopolimerek, akrilat polimerek),
Tenax-GC (2,6-difenil-p-fenilénoxid), kémiailag kotott szilika all6fazisok, ioncseréldk,
poliuretanok. A megkotott vegyiletek alkalmasan megvalasztott elualészerekkel az
adszorbensekrél  visszanyerhet6k. Ez a  dusitdsi milivelet kis hatékonysagu
folyadékkromatografias elvalasztasnak tekinthet6 és a kromatografias oszlop retencios
jellemzé6i hatarozzak meg a koncentralds hatasfokat. A mdédszernek szamos elénye van a
hagyomanyosan haszndlt folyadék-folyadék extrakcidval szemben:

- A minta kdzvetleniil a szabadban, a természetes vizb6l gyljthetd

- Gyorsabban és egyszerlibben végrehajthaté minta-el6készitéstjelent
-  Nem képzédik emulzié

- Biztonsagos és nincs oldészertél eredé egészségkarosodas

- Rugalmas, eluensként szamos oldészer valaszthaté

- Olcso

A moddszer hibaforrasai:

- Kompetitiv reakciék a viz-szorbens rendszerben

- Az oszlop tulterhelése, korai attorés a pérusok eltomddése miatt

- Az all6 fazissal toltott oszlopok nem egyenletes minésége csdkkentheti,
reprodukalhatésagot

A megbizhaté analitikai méréshez a médszerek minden lépését kiilon-kilon ellenérizni kell.
Célszerlien az aldbbi miiveleteket kell elvégezni:

- Az adszorbensekbdl szarmazé vak érték meghatarozasa

- A visszanyerési-.hatékonysdg és az attorési térfogat meghatarozasa standard
vegylletek segitségével

- Eludloszerek és a hasznalt eszkozok tisztasdganak ellendrzése

Példa az'ivéviz minéségének vizsgalatara

Azivoviz mindsitése fizikai, kémiai, bakterioldgiai, hidrobioldgiai, toxikoldgiai és radiolégiai
jellemzéiralapjan torténik. Az idézett rendeletS alapjan allapitsuk meg annak a viznek a
minéségét, amelynek laboratoriumi vizsgalatakor az aldbbi 0Osszefoglalé jegyz6ékonyvet
készitettlk el:

Megjegyzés: a tablazatban olyan vizminGségi jellemzéket valasztottunk, amelyeket a
vizvizsgalo laboratériumok mindig vizsgalnak.
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Vizmindséai
. |zm|n<3,seg| Mértékegység Mért érték Hatarértéks Médszer
jellemzé
Amméniumi
mmoniumion mg/dms 1,5% 0,5 MSZ ISO 71501992
(NH4")
MSZ 448-12:1992
Nitrition(NO2z-) mg/dm3 0,7* 0,5 3 SZ 8 99
Permanganat index
mg/dm3 3,6 5,0 MSZ 448-20:1991
(KOlps)
Vas mg/dm3 0,1 0,2 MSZ 1484-3:1998
Vezet6képesség uS cm-! 20°C-on 543 2500 MSZ 448-29:1984

Megoldas, értékelés:

A tablazatban a mért érteket 6ssze kell hasonlitani a hatarértékekkel;'s. ennek alapjan
megallapithatjuk, hogy az Aaltalunk vizsgdlt viz minésége nem felel meg az idézett
kormanyrendeletben megadott kovetelményeknek, mivel az amméniumion és a nitrition
koncentracidja nagyobb, mint a megengedett hatarérték. Az. eredmények kiértékelése
alapjan kovetkezik az intézkedés.

2.3. SZILARD ANYAGOK MINOSEGENEK ELLENORZESE

A szilard anyagok sokfélesége indokolja, hogy a minéségellenérzési feladatok megoldasahoz
szilkséges modszereket és eszkdozoket valamiféle csoportositdsban prébdljuk meg
attekinteni. A szilard anyag lehet heterogén; nagy darabos (pl. egy vagon szén, kommunalis
szemét, stb.), vagy éppen Omlesztett termék (pl. miitrdagya depodniaban, vagy éppen
zsakokba toltve). Ebben a fejezetben igyeksziink altaldnosan megkozeliteni a feladatot,
mivel szamos esetben rendelkezésre-allnak a mintavételi és a vizsgalati szabvanyok, amelyek
segitik a mingsiték munkajat.

2.3.1. Mintavétel

A szilard anyagok, pl. talajok, uledékek, hulladékok, iszapok, vegyipari termékek, stb.
rendszerint heterogének és szerkezetiiket, dsszetételiiket, viztartalmukat tekintve nagyon
kulonbozoek. Ezért areprezentativ mintavételhez rendszerint tobb részmintat kell venni. A
mintavétel modjat szamos tényezé befolyasolhatja.

Mintavételi stratégia a kdvetkezd:

Véletlenszer(i mintavétel; a szilard anyag kémiai 6sszetételérél semmilyen ismeretiink nincs.
El6szor kijeloljuk a mintavételi pontokat, majd altalunk megvdalasztott szami mintat
gyljtink

6201/2001.(X.25.) Kormanyrendelet az ivoviz minGségi kovetelményeirdl és az ellenbrzés rendjérdl
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Statisztikusan véletlenszerli mintavétel; a nem véletlenszerlien heterogén teriletek izolaldsa
utan az egyes elkllonitett részekbdl egyszer( véletlenszer(i mintavétellel gydjtiink vizsgalati
anyagot. El6zetes ismeretekre sziikség van

Szisztematikus véletlenszerl mintavétel; akkor hasznalhato, ha a vizsgaland6 anyaghalmaz
elrendezése véletlenszer(i. Az elsé mintat véletlenszerlen valasztjuk ki a halmazbél, mig a
kovetkez6é mintakat adott hely vagy idé fliggvényében gydijtjiik

Hivatalos személy altal vett minta (célzott mintavétel); a nem véletlenszerlien elrendezett
halmazbdl olyan személy vesz mintat, aki el6zetes ismeretekkel bir a kémiai 6sszetételt
illetéen

A nyers mintat 50-100 részletben emeljiik ki a f6 tomegbdl, majd. minden 30-50-ik
részletet dmlesztett tomeg esetén (pl. atlapatoldssal végzett homogenizalasnal) lapattal
visszatessziik. Lényeges, hogy kisebb tomegl mintat vegyliink minél tobb helyrél a
vizsgdlandé mintahalmaz sajatsagaitél fliggéen. Az_ 0Osszegyljtott mintarészeket
homogenizaljuk, 6roljik, alkalmasan megvalasztotts szitdn szemcseméret szerint
szétvalasztjuk, majd kor alaka lepényt alkotva negyedeléssel tovabb osztjuk

Ezutan d atmérdjii és d/10 vastagsagu kor alaku réteggé teritjitk és negyedeljiik (6. abra). A
szemkozti részt a negyedeléskor visszatessziik az.anyag f6. tomegéhez

()
i
-

adobjuk

Wl

\

V isaiadctjuk
6. dbra. Az kor alaku dsszegydjtott minta negyedelése

A mintavételhez savallé acélbdl késziilt eszk6zoket, a minta tarolasdra miianyag vagy
kromozott acélbdl elGallitott edényeket hasznalhatunk. A mélységi mintavétel soran specialis
furéberendezéseket kell hasznalnunk.
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A laboratériumi minta-el6készités egyik |épése a heterogén anyagok O&rlése, amely
hibaforras lehet az analizis folyamataban. A szemcseméret csokkentését igen gondosan kell
elvégezni. Az 6rlési, apritasi médszer helytelen megvdalasztidsa a minta elszennyez6déséhez
vezethet, amit ,vakprébaval” nem tudunk figyelembe venni.

Az 6rlési modszert a minta keménysége hatarozza meg. A mozsar, dorzscsésze a kdnnyen
torheté anyagok apritasara szolgal. Golyés malom kerdmia, porceldn vagy acélgolyokkal mar
keményebb anyagok Grlésére alkalmas, azonban fenndll a veszélye a minta
elszennyez6désének. Az achat és bor-karbid mozsar alkalmazasakor kisebb a szennyezédés
veszélye, azonban a wolfram-karbid és korund golydk esetében is fémszennyezddést
tapasztaltak.

Az Grlésbdl szarmazd hibak, szennyezddések figyelembevételére kevés. a lehet6ségiink,
ezért javasoljak, hogy az apritasi mivelet esetleges elhagyasaval kevesebb probléma léphet
fel.

Az Orléshez hasonlé moddon, a szitdlds sem veheté szamitasba a minta-el6készités soran.
Kulonosen olyan esetekben, amikor kicsi szemcseméretl frakciokat (pl. liledékbdl <1mm)
kalonitink el nedves szitalassal rézszovetbdl késziltszitan. Szamolnunk kell a szita
anyagabol olddodd, vagy a mechanikus dorzsolés kovetkeztében a mintaba kerild réz-
szennyezddéssel.

A homogenizalasi, apritasi, negyedelésimmdlveletet az elejétél addig folytatjuk, mig egy
homogén, kb. 10-100g minta mennyiséghez jutunk. A tovabbi vizsgalatokat ezzel a
reprezentativnak tekintett mintaval (laboratoriumi minta) végezzik.

2.3.2. Elemzés el6tti minta-elGkészités

A megbizhaté mintavételt az alkalmasan megvalasztott elemzés elStti minta-el6készités
koveti. A minta-el6készitésnél kovetjik a szabvanyositott mddszerek eldirasait, vagy pedig
az egyedi médszerek esetén a vizsgalat célja, tovabba az analitikai eljaras szabja meg a
kovetendd lépéseket.” A legtdobb esetben az analitikai modszer folyadék halmazallapotu
mintat igényel, és igy a szildrd mintakat oldatba kell vinni.

A_mennyiségi meghatarozashoz a bemért vizsgaland6 anyagot maradék nélkil oldatba kell
vinni.. Részleges oldas csak akkor fogadhatd el, ha a meghatdrozandé alkotdrésznek a
mintaban |év6 6sszes mennyiségét feloldottuk.

Az oldatba viteli médszereknél figyelemmel kell lenni:

- A minta tipusara

- Milyen alkotét(alkotékat) kivinunk meghatarozni

- Milyen vegyiilet formajaban fordul elé a meghatarozni kivant alkoté a mintdban
- Milyen analitikai médszert alkalmazunk a meghatarozashoz

Anyagok felosztasa az oldatba vitel szempontjabél:
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- Vizben ill. hig savakban, ligokban feloldhaté anyagok
- Ezekben oldhatatlan, csak feltarassal oldatba vihet6k

Vizben oldhaték: kloridok, nitratok, szulfatok tobbsége. Savakban: fémek, fémoxidok,
karbonatok egy része, ligokban: néhany fém és fémoxid.

A mintak oldatba Vvitelét végezhetjik hagyomanyos (klasszikus) maéddszerekkel,
atmoszférikus nyomason, szobahémérsékleten, homokfiirdén, vizfirdén, stb.

A klasszikus” elemzés el6tti minta—el6készitési médszerek idGigényesek, viszonylag nagy
mintamennyiség feldolgozasat teszik sziikségessé, a minta elszennyezédésének is nagyobb
a veszélye. Az analitikai kémiaval szemben megfogalmazott egyre szigoribb'kévetelmények
igényelték az Uj, modern minta-el6készitési modszerek kidolgozasat. Indokolta ezeket a
fejlesztéseket az is, hogy a mindségbiztositasi, mindségellendrzési. eljarasok, a
laboratoriumok akkreditalasa jél ismételheté, dokumentdlhato eljarasokat igényel.

A modern minta-el6készitési modszerek tulajdonképpen-.a ,klasszikus” eljarasokban
megismert kémiai folyamatokat hasznaljak fel mechanizalt, automatizalt vagy valamilyen
hatékony médon felgyorsitott modszerben. Altaldnos  torekvés volt a modszerek
kifejlesztésénél, hogy a mérést ugyanabbdl az edénybdl (@amiben feltartak a mintat) el tudjak
végezni, igy a minta elszennyez6désének veszélye és. a veszteségek is csokkentek. Az
oldatba viteli folyamatban jelentés hibaforras oka, pl. a nem teljes feltaras, a levegSében
szallo por, a feltaré edény falan torténd adszorpcid/deszorpcio, az edény falan bekovetkez6
kémiai reakcio.

A korszerii oldatba viteli médszerek a kovetkezdk:
Nagynyomasu feltaras

Mikrohulldmu feltaras

Hidegplazmdas hamvasztas

Infravoros hamvasztas

2.3.3. Vizsgalati médszerek
2.3.3.1. Morfolégiai vizsgalatok

A mintaban lévé részecskék alakjat, az atlagos részecskeméretet, az egyedi részecskék és az
aggregatumok aranyat, szalas anyagoknal a hossz (I)/ atméré (d) aranyt (I/d>3 esetén szalas
anyagrol beszéliink) hatarozhatjuk meg. A vizsgalatokat pasztazé elektronmikroszképpal
(SEM, Scanning Electron Microscopy) és transzmisszidos mikroszképpal (TEM, Transmission
Electron Microscopy) végezhetjuk.
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A morfoldgiai vizsgalat a SEM berendezéshez kapcsolt energiadiszperziv réntgenanalizator
(EDAX, Energy Dispersive X-ray Analyser) segitségével kozelité elemi dsszetétel becslésére is
alkalmas. A kozelité becslés feltétlen hangsulyozandd, mert nagyon kis mintarészlet nagyon
kis terlletét pasztazzuk, és ez nem elégiti ki a reprezentativ mintavétel kdvetelményeit.
El6nye, hogy alkalmasan megvalasztott kisérleti koriilmények betartasaval egyedi szemcsék
analizise végezhet6 el.

2.3.3.2. Asvényi 6sszetétel meghatarozas

Az asvanyos fazisok (pl. azbeszt, kvarc) meghatdrozdsahoz por rontgendiffrakciés (XRD) és
infravoros spektrometrias (IR) modszerek alkalmazhatok. A minéségi vizsgalatok soran az
XRD eljaras nélkiulozhetetlen, de el6fordulhat, hogy a kis mintatdmeg miatt az analizis hem
végezhet6. A megbizhaté analizishez és a validalt mérési eredmények szolgdltatdsahoz
hazai vagy nemzetkozi hitelesitett standard anyagok haszndlata' sziikséges. Mindkét
analitikai médszer a szilard részecskék kozvetlen vizsgalatara alkalmas, kiilonosebb minta-
el6készitést nem igényel.

2.3.3.3. Elemi Osszetétel meghatarozasa

Az elemi Osszetétel meghatdrozasdra az analitikai- médszerek kozil az atomabszorpcios
spektrometriat (AAS) és az induktiv csatoldsi. plazma atomemisszids spektrometridat (ICP-
AES) haszndljdk a leggyakrabban. A szildird mintas AES és a rontgenfluoreszcencids (XRF)
eljaras kivételével a szilard halmazallapotd mintakat feltarassal oldatba kell vinni.

A feltarashoz erés savakat, savelegyeket, savanyu feltarészereket (K.S;07, KHSO4), nagyobb
hémérsékletet és/vagy nyomast 'lhaszndlnak. A feltards hatékonysdganak meghatdrozasara
az analizist hitelesitett standard anyagokkal kell elkezdeni. A feltarast a vizsgaland6é minta
természetétdl fliggben nyitott edényben, lang felett eziist-, nikkel- vagy platinatégelyben,
(filke!) zart edényben, (teflon bomba) végezhetjik.

A feltarast nagymértékben el6segiti a korszerli nagynyomasu hamvasztok (HPA, High
Pressure Asher) és a mikrohulldmu berendezések (MW, Micro Wave) hasznalata, amelyek a
kivinalmaknak megfeleléen szamitégéppel vezérelhet6k. A feltaré szerekkel a vizsgdlandoé
mintdkhoz hasonloé korilmények kozott vak mérést kell végezni.

2.3.3.4. Szerves anyagok meghatarozasa

A szilard mintdk szamos szerves vegylletet tartalmazhatnak, amelyek meghatarozasa nagy
gyakorlati  tapasztalatot igényel. Egyrészt szabvanyositott vagy ajanlott minta-el6készitési
modszerek utan a megfelel6 kromatografidls modszerrel végezhet6 el az elemzés. A
tapasztalatok szerint mintegy 24 szénatom szamig a gdazkromatografids, 38 szénatom
szamig (13 gydrd) a HPLC modszerek alkalmazhatok.
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Az elemzések hatékonysdaga és érzékenysége jelentésen javithaté a detektorok
megvalasztasaval. A GC-MS (gazkromatograf-tomegspektrométer) vagy GC-MS-MS
miuszeregylittesek a leghatékonyabbak az azonositast és a mennyiségi meghatarozast
illetéen. Pl. a PAH vegyiiletek mennyiségi meghatarozasdara a folyadékkromatografias (HPLC,
vagy HPLC-MS) elvalasztas-fluoreszcencias detektalas kedvez6 kimutatasi képességgel bir,
mivel a PAH vegylletek altalaban er6sen fluoreszkalé jelleglek.

Az elvalasztasi moédszerek mellett a szerves anyagok vizsgalatara a tdmegspektrometrids
(MS, Mass Spectrometry), és a magneses modszerek (NMR, Nuclear Magnetic Renonance;
ESR, Electron Spin Renonance) is elterjedtek.

2.3.3.5.Egyéb médszerek

Az egyéb vizsgaldé médszerek kozil felhasznaljdk az egyszeri fizikai moédszereket, igy pl.
szemcseanalizis, a s(irlség, a viszkozitdas, a h6vezet6képesség, a torésmutaté mérését az
anyagok mindsitésére.

A szilard anyagok alkotéinak meghatarozasa elvégezheté a klasszikus (titrimetridas) és
miuszeres analitikai médszerekkel (pl. elektrokémiai, optikai, termikus, stb.).

Elsé példa a szilardanyag vizsgalatra

Ammonium-szulfat mdtragya osszetételének ellendrzését a kovetkezéképpen végeztik el.
Az alkalmazott analitikai médszer egyedi eljaras a klasszikus analitikai vizsgalatok korébdl.
A homogenizalt mintabol bemértink Kjeldahl lombikba 0,5051g légszaraz mintat, kb.
100cm3 desztillalt vizben feloldottuk. Hozzaadtunk 1csepp narancs indikatort, és néhany
szem forrkovet. Osszeszereltilk a Kjeldahl késziiléket.

A desztillatum felfogdsara “a 300cm3-es titralolombikba 25,00cm3 0,05mol/dm3
50cm3-re desztilldlt . vizzel.: és 2-3csepp metilvorés-indikatort adunk hozza. A
szed6lombikot olyan magasra allitjuk, hogy a hiitécs6 vége az oldatba meriiljon, és
majdnem leérjen az edény aljdig. A vizhité kdpenyt gumicsével 6sszekodtjik a vizcsappal és
meginditjuk a . vizaramot. Az adagol6tolcsérbe 3-5cm3 10m/m%-os natrium-hidroxid-
oldatot toltlink, majd d6vatosan annyi lugoldatot engediink a lombik tartalmahoz, hogy az
oldat lugos kémhatasu legyen. A lombikot gdzlanggal melegitjiik, és tartalmanak felét
ledesztillaljuk.

s

hidroxid-méréoldattal dtmeneti szinlre (hagymavoros) titraltuk, és a 14,93cm3 mérdoldat-
fogyast jegyeztiink fel. A mérési mddszer hibaja, az RSD 0,5%. Adjuk meg a mérési
eredmények és szamitdsaink alapjan az ammoénium-szulfat mitragya ammoniumion
formaban lévé nitrogén-tartalamat! Mr(N)=14.

Megoldas:
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A meghatdrozas soran sav-bazis titralast alkalmaztunk, amikor is ismert térfogatu és ismert

natrium-hidroxid-méroéoldattal titraltuk vissza. A szamitas a kovetkez6:

(25,00 +0,05*2-14,93+0,1012) %14 * 0,001 100

19,94
0,5050

m/ m% =

Ertékelés: A 8/2001.(.26.) FVM rendelet a termelésndvel§ anyagok engedélyezésérél,
tarolasarol, forgalmazasarél és felhasznalasarél sz6lé rendelet szerint az ammoénium-szulfat
miutragyanak 20m/m% nitrogént (@ammoniumion formaban) kell tartalmaznia: A»vizsgalt
készitmény megfelel a rendelet el6irdasanak, mivel a mért és az elGirt koncentracié kozotti
eltérés

(20 —19,94) ¥ 100
20

eltérés,% = =0,2; vagyis kisebb, mint 0,5%.

Masodik példa a szilardanyag vizsgalatra

A kristalyos réz-szulfat (CuSO4*5H,0) eléallitasanal ellendrzik a termék minéségét. A hazi
szabvany el6irdasa szerint a technikai mindségu kristalyos réz-szulfat hatéanyagtartalmanak
legalabb 98%-nak, vagy nagyobbnak kell lennie. Megfelel-e a szabvany kovetelményének az
a készitmény, amelyet a kovetkezék szerint vizsgaltunk meg: a réz-szulfat készitménybdl
analitikai pontossaggal lemértiink 2,5341g-ot és 100cm3-re oldottuk fel desztillalt vizben.
Ebbdl az oldatbdl 10,00cm3-t vettlink-ki és jodometrids mdodszerrel meghataroztuk a réz-
szulfat tartalmat. A mérdoldat-fogyds 19,84cm3. A mérdoldat 0,0506 N toménységu
natrium-tioszulfat volt (Mr(Cu)=63,54, Mr(CuSO4*5H,0)=249,54).

Megoldas:
A meghatarozas alapjat képezé reakcié a kovetkez6képpen irhaté fel:
2 Cu2t +41-=2Cull +1;

A réz(ll)-ionok mennyiségével egyenértékl jodot natrium-tioszulfat mérGoldattal titraljuk
meg:

l2¢+ 2.S,03% =2 |- + 5406 2-

A rézszulfat egyenértéktomege megegyezik a molekulatomegével.
CuSO4*5H20, m/m%=(19,84*0,0506*249,54*10*100)/2534,1=98,86%
Ertékelés:

Az eléallitott termék CuSO4*5H,0,-tartalma 98,9m/m%, >98m/m%, tehat megfelel az elGirt
kovetelménynek

27



A TERMEK MINOSEGELLENORZESE

3. AZ ADATOK MEGFELELO DOKUMENTALASA, FELDOLGOZASA ES
ERTEKELESE, ALKALMAS SZEMELYI ALLOMANY ES SZERVEZET

A minGségellenérzé feladatokkal foglalkozé laboratérium olyan laboratérium, amely
rendelkezik azokkal a személyi, szakmai és technikai (targyi) feltételekkel, amelyek alapjan a
laboratorium alkalmas adott szakteriileten szabvanyos vagy egyedi médszerekkel torténd
mintavételi és vizsgdlati feladat elvégzésére.

3.1. A mintavétel dokumentaldsa

Valamennyi mintavételi tevékenység soran mintavételi tervet kell késziteni./A mintavételi
tervnek az alabbiakat tartalmaznia kell, mely paramétereket részben el6re, részben pedig a
mintavétel helyén kell régziteni:

- Avizsgalat és a mintavétel célja

- A mintavételi stratégia leirasa (informacioé a mintavételrdl és a vizsgalati programrol)

- Maegfelel6 hattér informacié a mintavételi helyrél, kornyezetrdl, el6zményekrdl

- A mintakbol meghatarozandé alkoték megnevezése

- A mintavételi hely(ek), tipusok, a mintavétel gyakorisaga, mintavételi térkép készitése

- Egyéb informaciok (pl. pH, hémérséklet, id6jarasi kérilmények, mélység, stb.)

- A mintavételi modszer részletes leirasa

- A mintak jelolése, dokumentalasa, cimkézése

- A mintak el6kezelése (pl. szlirés, savanyitds, oxidaciét gatlé adalékok hozzaadasa,
sth.)

- A mintak csomagoldsa és tarolasa, a mintatarolé edények anyaga

- Annak biztositasa, hogy a minta ne szennyezddjon (pl. ne torténjék adszorpcié vagy
reakcié a mintagy(jt6 berendezéssel, a minta tovabbit6 vonala, stb.)

- A mintavétel személyi feltételei

- A mintavételi berendezések, azok kalibralasa és dokumentalasa

- Az esetenkénti helyszini vizsgalatok, mérések megadasa

A mintavételt végzé egység a mintavétellel kapcsolatos minden szakmai informaciét a
mintavételi jegyzékonyvben koteles rogziteni. A mintavételi jegyzékdnyvnek legaldbb a
kovetkezoket kell tartalmaznia:

= A mintat vev6 egység neve, cime

- A mintavételt végz6 és/vagy megbizo neve, cime

- A mintavételi jegyz6konyv egyedi azonositéja és a jegyzdkonyv oldalainak
azonositasa

- A mintavétel ideje

- A mintavétel helye (a mintdzott objektum megnevezése, ha indokolt helyszinrajz,
térkép vagy fényképfelvétel mellékletként)

- A mintavétel mddjanak, folyamatanak leirasa, hivatkozassal a mintavételi tervre

- A mintavétellel kapcsolatos minden olyan informacié megaddasa, amely hatdssal lehet
a vizsgdlat eredményére (nyomas, hémérséklet, esetleges meteoroldgiai viszonyok,
stb.)

28



A TERMEK MINOSEGELLENORZESE

- A minta tulajdonsagainak megadasa

- A mintavételi berendezés megadasa

- Az alkalmazott kiséré standardok megnevezése és mennyisége

- Az elsédleges mintak, a parhuzamos mintak és ellenmintak szamanak,
elhelyezésének megadasa

- Az esetenkénti helyszini vizsgalatok, mérések adatai

- A mintavételi jegyz6konyv kiadasanak idépontja

- A mintavételi jegyz6konyv aldirasara jogosult(ak) megnevezése és alairdsa

3.2. A mérési jegyz6konyv készitése

A gyakorlati munka fontos mozzanatait, adatait munkafiizetben, mérési jegyzékonyv
formajaban rogzitjiuk, tehat a mérési jegyzékényv dokumentum!. Sohase  készitsiink
feljegyzést konnyen elveszitheté lapokra! Munkanaplét célszer( nagyalaku fiizetben vezetni.
Ma a mindennapos szamitogép haszndlat idején, fontos figyelni arra, hogy a laboratoriumi
koritilmények haszndlnak-e a szdmitogépiinknek? A flizet oldalait sorszammal latjuk el. Az
egyes feladatok leirdsdt mindig pdaros sorszamu oldalon kezdjuk. A paratlan sorszamdu
oldalon a meghatdrozas adatait, eredményeit rogzitjiik.

Példaként egy klasszikus titrimetrids modszerre vonatkozé jegyzékonyv készitését, annak
tartalmat mutatjuk be.

A paros sorszamu oldalon felirjuk a feladat cimét, amunka elvégzésének datumat.
Ugyanezen az oldalon réviden ismertetjilk a meghatarozas fébb jellemzdit, tehat

- Milyen modszert valasztottunk

- Milyen méréoldattal titralunk

- Milyen indikatorral jelezziik a végpontot

- Milyen modszerrel készitjilk el6 a mintat a meghatarozashoz

- Milyen reagenseket adagolunk az oldathoz

- Milyen egyéb kisérleti koriilményekrél (pl. melegités, varakozas stb.) gondoskodunk

- Felirjuk a meghatarozas alapjat képezé reakcid és végpontjelzés egyenletét

- Megadjuk a meghatarozandé alkoté relativ atom-, ion- vagy molekulatémegét és
kiszamitjuk az egyenértéktomeget

A paratlan.sorszami oldalon - a flizet jobboldala - rogzitjik azokat a szamszer(d adatokat,
amelyeket a meghatarozas soran mériink, és azokat is, amelyeket korabbi meghatarozasok
eredményei kozil felhasznalunk (pl. a mérdoldat koncentraciéja, a térfogatméré edény
kalibralt térfogata, stb.).

Oldatminta vizsgdlata esetében feljegyezziik:

- Avizsgalatra kapott oldat teljes mennyiségébdl készitett torzsoldat térfogatat
- Az egy titralashoz kimért oldat térfogatat

- A mér6oldat toménységét és faktorat

- A méréoldat-fogyasokat
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Szilard halmazallapotd minta vizsgalata esetében feljegyezziik:

A lemért anyagminta tomegét 0,1 mg pontossaggal, megadva a mérlegelés
részadatait is (pl. Ures csénak tdmege, cs6nak+anyag témege, stb.)

- A minta oldasdanak modjat, az oldoszer minéségét, mennyiségét

- Az elkészitett oldat 6sszes térfogatat

- Az egy titralashoz kivett minta térfogatat

- A méréoldat-fogyasokat

Az 0sszes meghatarozas eredményét kiszamitjuk, meghatarozas végeredményeként'a Q -
prébaval ellen6rzott eredmények szamtani kozépértékét adjuk meg, pl. mg-ban. Ez az adat
csak annyi szamjegyet tartalmazhat, amennyit a meghatarozas precizitasa megenged. (p1.
981,2 mg, vagy 98,12 mg).

Az elkészitett jegyzékonyv a kovetkezé:
A flizet bal oldalan:

2010-07-15.

Asvanyviz kloridion-tartalmanak-meghatarozasa

A modszer elve: Kozel semleges -oldatban "a kloridionok ezist-nitrat mérdoldattal
megtitralhaték.

A titralasi reakcio:

NaCl + AgNOs; = AgCI{ + NaNOs

A végpontot kalium-kromat indikatorral jelezziik, melybél kb. Tcm3-t kell az oldathoz adni.
A végpontot az eziist-kromat csapadék vorosbarna szinének megjelenése jelzi. Az indikator
reakcio:

K>CrO4 + AgN03 = A92CFO4~L+ 2KNOs

Minta-elékészités: Az Aasvanyvizet szlrdpapiron szlrjik. A pH-jat megmérjik, sziikség
esetén szilard kalium-hidrogén-karbonatot adunk hozza, amig a pH-ja 7-8 koril nem lesz.
Szerezziink informaciét a minta bromid- és jodidion-tartalmarél! Szamitassal dontsik el a
csadékképzddési allandék ismeretében, hogy zavarjak-e a kloridionok meghatarozasat!

E(Cl-)= A/(Cl)=35,46
Az eredményt 1dm3 dsvanyvizre vonatkoztatva adjuk meg.

A flizet jobb oldalan:
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Egy titralashoz kivett minta térfogata: 100,52cm3

ez

Méréoldat-fogyasok: a.) 15,25cm3  (hibas leolvasas)* Viorr.** cm3

b.) 16,18 cm3 16,13
c.) 16,22cm3 16,16
d.) 16,25cm3 16,19

*utélagos megjegyzés
**a blretta kalibralds diagramja alapjan
Szamitas:
mg Cl-/dm3=fogyas*N**E*H=16,12*0.0515%35,46*(1000/100,52)=292,86
részeredmények b.) 292,86

c.) 293,59

d.) 294,13

atlag: 293,27

Az asvanyviz klorid-tartalma: 293,3mqg/dm3.

Osszefoglalas

A termék mindségellenérzése arra iranyul, hogy kielégitse az érdekelt felek kovetelményeit,
amelyet a minéség-ellen6rzés hatékony mdédszereivel hajtunk végre. Ehhez sziikséges:

A minéségi elvarasok egyértelmi megfogalmazasa

A reprezentativ. mintavétel

Az alkalmas vizsgdlati modszerek és eszkdzok biztositasa és megfelel§ mikodtetése
Az adatok megfelel6 dokumentalasa, feldolgozasa, értékelése

Alkalmas személyi allomany és szervezet
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TANULASIRANYITO

1. Latogasson el a http://www.tankonyvtar.hu/konyvek/kornyezettechnika honlapra, ahol a
mintavételi, vizsgdlati médszerekrdél, technoldgiai folyamatokroél olvashat!

2. Valasszon egy vegyipari terméket, pl. szuperfoszfat, és az interneten keresé programmal
keresse meg a rendeleteket, vagy torvényeket, szabvanyokat, amelyek tartalmazzak a
mindségi kovetelményeket!

3. A vdlasszon, vagy vasaroljon egy vegyipari terméket, (pl. konyhasé, hypo,/munkahelyén,
gyakorlati helyén vizsgalja meg, hogy megfelel-e a kovetelményeknek, ' valassza ki a
megfelelé analitikai modszert, végezze el az elemzést, a szamitast, és hasonlitsa 6ssze az
eredményt a megadott értékekkel!

4. Kornyezetében gylijtson 0ssze olyan a termékeket, amelyeknek a minGségét ellenérizni
tudja egyszerli modszerrel, pl. tdomegméréssel allapitsa meg, hogy az On altal vasarolt
10x1kg-os kiszerelésli VALAMI megfelel-e az elvarasoknak? Mind.a 10 csomag valéban
Tkg-e, mekkora mért és névleges érték kozotti eltérés? Olvasson utana, mekkora eltérést
enged meg a szabvany, vagy a vonatkozé eldiras?

5. Tanulmanyozza azokat a médszereket, amelyek az On munkahelyén, gyakorlati helyén
elédllitott termékek mindségének vizsgdlatara alkalmazhatdék (pl. a fizikai és kémiai
vizsgalati modszerek attekintése)!

6. Tekintse at a kornyezetében alkalmazott a mintavételi modokat! Ertékelje azokat,
helyesen, az el6irdsoknak megfeleléen torténik a mintavétel?
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| 1. feladat

Definidlja a minéség fogalmat?

2. feladat

frja le, mi szilkséges a minéség-ellenérzés hatékony megvaldsitasahoz?

3. feladat

Ismertesse, mire terjed ki a végellen6rzés, és mikor alkalmazzuk?
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4, feladat

Adja meg a mintavételes ellenérzés fogalmat?

5. feladat

Foglalja 6ssze a mintavétel ajanlott Iépéseit!
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6. feladat

Mutassa be a Iégszennyez8k mintavételezésére szolgalé berendezés elvi vazlatat!

7. feladat

frja le, milyen médszerekkel gyijthet6k dssze a levegd szilard halmazallapoti szennyezéi!
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8. feladata

Foglalja 06ssze, milyen vizsgdlati moddszerek alkalmazhaték a levegé/ min6ségének
ellendérzésekor!

9. feladat

Ismertesse a vizmintavételezés szempontjait!
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10. feladat

Ismertesse a vizminta vevé és tarolé edényekkel szembeni kévetelményeket!

11. feladat

Sorolja fel a leggyakrabban alkalmazott vizvizsgalati médszereket!

12. feladat

Sorolja fel a szilard anyagok mintavételi stratégiajanak jellemzdit!
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| 13. feladat

Ismertesse, milyen veszélyeket jelenthet a szilard mintdk homogenizalasakor az érlés, és a
szitalas!

14. feladat

Sorolja fel, milyen modern médszerek alkalmazhatdk a szilard mintak oldatba vitelére!

15. feladat

Sorolja fel, .milyen médszereket hasznalhatunk a szilard mintdk morfolégiai és asvanyos
fazisainak meghatarozasara!

16. feladat

Sorolja fel, milyen moédszereket hasznalhatunk a szilard mintdk elemi &sszetételének
meghatarozasara!l
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17. feladat

Ismertesse a szildrd mintdk szervesanyag-tartalmdnak meghatdarozasara alkalmas
modszereket!

18. feladat

A vizminta kdlium-permanganat indexének (oxigénfogyasztisdnak, szervesanyag-
tartalmdnak tapasztalati mérészama) meghatarozasa céljabél 100cm3 sziirt vizhez forrén
20,00cm3 0,01N (0,02mol/dm3) (f=0,975) kalium-permanganat-méréoldatot, majd forralas
utdn 20,00cm3 0,01N (0,05mol/dm3) (f=1,041) oxalsav-mérSoldatot adunk. A felesleges
oxalsav-méréoldat _titrdlasara 16,41cm3 fenti kalium-permanganat-mérdéoldat fogy.
Szamitsuk ki a vizminta oxigénfogyasztasat! 1cm3 0,010 N kdlium-permanganat-mérdéoldat
0,08 mg oxigénnel egyenértékii. Az eredmény alapjan mindsitse a vizet!

39



| A TERMEK MINOSEGELLENORZESE

| 19. feladat

Az Gzembe beérkezé, alapanyagként felhasznalandd, ismeretlen téménységl sésavoldatbdl
Uveggdmboécskébe 2,3347 g-ot mérink. A mintdt Ovatosan Aattesszik 500cm3-es
mérélombikba, majd desztilldlt vizzel a lombikot jelig téltjik. Az oldat 25,00 cm3 térfogatu
részletét O,IN (0,1M) f=0,976 natrium-hidroxid—-mér6oldattal metilnarancs-indikator
jelenlétében megtitraljuk, a méréoldat-fogyas 12,14 cm3. Hany m/m % a vizsgalt sésavoldat
tdménysége? Mr(HCI)=36,46. Megfelel-e a tomény sdsavval szembeni kdvetelménynek,
miszerint legaldbb 35m/m % sésavat kell a készitménynek tartalmaznia?

20. feladat

Egy nyomelemes folyékony miitrdgya réztartalmanak ellenérzését atomabszorpciés
modszerrel végeztiik el. Az.analitikai mérégorbe készitésekor a tdblazatban 6sszefoglalt
adatok alltak rendelkezésiinkre.

Koncentracio,
Abszorbancia
mgCu/dm3
0,5 0,027
1,0 0,052
2,0 0,107
3,0 0,154
5,0 0,257

A mintabél 6t parhuzamos feltarast végeztiink, amikor a folyékony mintabol 2,0cm3-t
vettiink ki, majd salétromsav-hidrogén-peroxid keverékével elroncsoltuk. A roncsolas utan a
mintakat 100cm3-es mérélombikba sziirtiik, és ionmentes vizzel jelre egészitettiik ki. Az
analitikai mérégorbéhez készitett oldatok mérése utan a mintak abszorbancijat is
meghataroztuk, és rendre a kovetkezé értékeket jegyeztiik fel: 0,104, 0,099; 0,095; 0,098;
0,095. Adja meg a minta réztartalmat, amelyet azutan a terméket tartalmazé edény cimkéjén
is feltiintet!
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MEGOLDASOK

| 1. feladat

Az ISO 9000 szabvanysorozat a ,Min6ség egy termék, rendszer vagy folyamat sajat jellemzgi
egyiittesének az a képessége, hogy kielégitse a vevék és mas érdekelt felek kovetelményeit.”
A mindéség fogalma eszerint termékre, rendszerre vagy folyamatra vonatkozhat. A
korabbiakhoz képest a valtozds mind térben, mind id6ében Kkiterjeszti a mindség
értelmezését.

2. feladat

A mindség-ellendrzés hatékony megvaldsitasahoz sziikséges

- A minéségi el6irasok egyértelmid megfogalmazasa

- A reprezentativ mintavétel

- Az alkalmas vizsgalati médszerek és eszkdzok biztositasa

- Az adatok megfelel6 dokumentalasa, feldolgozasa és értékelése, alkalmas személyi
allomany és szervezet

3. feladat

- A végellen6rzés kiterjed a termék minden olyan tulajdonsdgara, amely alapjan a
mindségre kovetkeztetni lehet

- A végellen6rzés soran vett mintabol helyes kovetkeztetést kell levonni a gyartott
termékmennyiség minéségére vonatkozéan

- Erre az ellenérzésre akkor keriil sor, ha a termék valamely gazdasagi egység
birtokdbél atkeril.egy masik egység (pl. vevd) birtokaba

4. feladat

A mintavételes ellendrzés elve azon a felismerésen alapul, hogy a termék valamely tételébdl
reprezentativ mintat kivéve, és azt az el6irdsoknak megfeleléen ellenérizve, a vizsgalati
eredményekbdl kovetkeztetéseket lehet levonni a termékek Osszességének mindségi
mutatéira. A véletlenszer(i mintavételezéskor a gyartott darabok, tételek bizonyos részét (pl.
10%-4at) vizsgaljadk meg. A tételnagysagot altalaban tetszélegesen hatarozzdk meg. Ha tul
sok darabot, tételt ellenériznek _ az koltséges, ha tul keveset ellenériznek, akkor hibas tétel
keriilhet a kovetkez6 munkamiiveletbe, vagy a vev6hoz. A statisztikai mintavételes
ellen6rzés mobdszereit a matematikai statisztika alapjaira tamaszkodva dolgoztdk ki, és
viszonylag kisszamu minta vizsgalati eredményébdl vonnak le kovetkeztetéseket a
matematikai statisztikai modszerek segitségével a nagyszamu sokasagra vonatkozéan.
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| 5. feladat.

A mintavételnél ajanlott lIépések:

- 1. Homogenizalas: kis anyagmennyiségek esetén ez megoldhaté, nagy tomegl
mintazand6 anyag esetében nem gazdasagos

- 2. Statisztikai modszerrel a mintazandd tomeget megfelel6 szamu és gondosan
megvalasztott helyl lokalis mintavételi helyre osztjuk fel, s az azokbdl vett mintakat
0sszegyljtjik, homogenizdljuk, ebbdl mintakat vesziink, igy csokkentjik a minta
tomegét, homogenizalas utan ismét csokkentjik a minta mennyiségét

6. feladat

7. dbra. Légszennyezbk mintavételére szolgalo berendezés vazlatos osszedllitdsa: (1) levego
bevezetés, (2) elvdlasztds és koncentrdlds; (3) szivattyut védo egység, (4) dramlds méro, (5)
dramlds szabdlyozo, (6) szivattyu.

7. feladat

Uleped6 porminta vevével, aeroszol részecskéket killonb6zd sziir6kén, méret szerint
elvalasztott.aeroszol részecskék kaszkad impaktorral.

8. feladat

Tomegmérés, optikai és elvalasztdsi modszerek, bakterologiai és allergén pollenek
vizsgalata, real time monitorok kén-dioxid, nitrogén-oxidok, 6zon, porfrakcio, szerves
anyagok ‘meghatarozasara, nyilt, hosszu fényutas spektroszkoépia 6zon, nitrogén-oxidok,
formaldehid, stb. meghatarozasara.

9. feladat

A mintavételt ugy kell elvégezni, hogy
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A begyljtott minta jellemzé legyen az egész viztdmegre (reprezentativ mintavétel)
A vizminta 6sszetétele ne valtozzon meg az elemzés befejezéséig (szakszerlien vett
minta)

E két alapvetd kovetelmény kielégitése koriltekintdé munkat igényel, ezért mintavétel eldtt
meg kell fogalmazni

A vizsgalat céljat
A mintak kezelési modjat, és
Az adott alkoték meghatarozasara alkalmazandé analitikai médszert

10. feladat

Kovetelmények a mintavételi és tarold edénnyel szemben:

Az edényeket kiilébnos gonddal kell kitisztitani, a belsé feliletrél szennyez6 anyag
nem keriilhet a mintaba

Milanyag edénybdl szerves anyagok (lagyiték), livegbdl szilicium, natrium és egyéb
fémek kertilhetnek a mintaba, és ezzel elszennyezédik a minta

Nyomnyi mennyiségli fémek adszorbedlédhatnak az uveg fellletén, és szerves
alkotok kotédhetnek meg a miianyag edények belsé falan

A minta valamely alkotdja reagalhat az edény anyagaval, pl. fluoridion az lGveggel

11. feladat

Titrimetria, konduktometria, potenciometria, spektrofotometria, atomspektroszképiai és
elvdlasztasi médszerek.

12. feladat

Mintavételi stratégia a kévetkezd:

Véletlenszer(i 'mintavétel; a szilird anyag kémiai Osszetételérél semmilyen
ismeretiink nincs. El6szor kijeloljik a mintavételi pontokat, majd altalunk
megvalasztott szamu mintat gydjtink

Statisztikusan véletlenszerldi mintavétel; a nem véletlenszerlien heterogén teriiletek
izoldlasa utan az egyes elkilonitett részekbdl egyszeri véletlenszerli mintavétellel
gydjtink vizsgalati anyagot. El6zetes ismeretekre sziikség van

Szisztematikus véletlenszerli mintavétel; akkor hasznalhaté, ha a vizsgdlando
anyaghalmaz elrendezése véletlenszeril. Az elsé mintat véletlenszerlien valasztjuk ki
a halmazbdél, mig a kévetkezé mintdkat adott hely vagy idé fliggvényében gydjtjik
Hivatalos személy altal vett minta (célzott mintavétel); a nem véletlenszerlen
elrendezett halmazbdl olyan személy vesz mintat, aki el6zetes ismeretekkel bir a
kémiai 0sszetételt illetéen
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| 13. feladat

Az 6rlés (pl. kemény anyagokndl az 6rl6 berendezés kopasatol) és a szitalas (pl. nedves
szitalassal rézszitan) mdveletekor elszennyezédhet a minta, amit a vakprébaval nem tudunk
figyelembe venni.

14. feladat

Erés savakkal és savkeverékekkel nagynyomasu (HPA), mikrohullami (MW), hidegplazmas
feltard berendezésekben, és infravoros hamvasztokban.

| 15. feladat

Morfoldgiai vizsgalat elektronmikroszkdépidval, az asvanyos fazisok por-rontgendiffrakcioval.

| 16. feladat

Atomabszorpcids és atomemisszios modszerekkel.

| 17. feladat.

Elvalasztasi moédszerekkel.

| 18. feladat

0;mg/dm3=(36,41*0,01*0,975-20,00*0,01*1,041)*8*10=11,74; a viz nem ivéviz min6ségd,
emberi fogyasztasra alkalmatlan, mert @ megengedett 5mg/dm3 oxigén helyett a kalium-
permanganat index 11,74mg/dms.

19. feladat
HClmg/500cm3=12,14*0,1*0,976-36,46-(500/25)=864,0
HCIm/m%=(0,864*100)/2,3346=37m/m%

A sésav koncentracidja 37m/m%>35m/m%, tehat megfelel a kovetelménynek.

20. feladat

Az analitikai mérégorbe egyenlete: A=0,0513*c+0,0012
Az analitikai mérégorbe hatarozottsagi foka: 0,9997

Az ismeretlen mintara a mért és szamitott adatokat az alabbi tablazat tartalmazza:

Mérések sorszdama Abszorbancia A higitott oldat Cu- Az eredeti minta Cu-
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tartalma, mg/dm3 tartalma, mg/dm3

1. 0,104 2,062 100,2*

2. 0,099 1,906 95,3

3. 0,095 1,828 91,4

4. 0,098 1,887 94,4

5 0,095 1,828 91,4

Atlag - - 94,5

Szoras (RSD%) - - 3,6 (£3,8%)

*hibas eredmény (Q-prdéba alapjan)
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