\ >

Erste Hilfe
far
Polarographie
und
Voltammetrie

() Metrohm

lonenanalytik
METROHM AG

CH-9101 Herisau
Schweiz 8.693.1071



Inhaltsverzeichnis

1 Elektroden...............i, 1
1.1 RE: "Reference Electrode Faulty" ............c.ccocoviiiiiiinnnnn, 1

1.2 MME: "Working Electrode Faulty"...................occoiinn, 2

1.3 RDE "Rotating Disc Electrode”.............ccocoviiiiiiiiiiinnn, 3

1.4 AE: "Auxilliary Electrode faulty".............ccccoooiiiiiii, 3

1.5 INEMGAS . oo 3

2 Flussigkeiten (Allgemeines) ........................... 4
2.1 EleKtrolyt oo 4

2.2 StandardlBSUNGEN ........cooiviiiiiiiii e, 4

2.3 Probe ..o 5

3 Probleme beider Analyse......................c.oo.. 6
3.1 Tropfende Elekirode (DME/SMDE) .........c..cocoviiiiiniennn, 6
311 Grundlini®.....oveieiiiiiic e 6

312 KUNVEN .o 7

3.1.3 Peak verschoben............cccocciiiiiiii 8

3.1.4 Kein Peak gefunden ...........cccocvviiiiiiiiiii, 8

3.1.5 Der Peak ist im obersten uA-Bereich ..................... 8

3.1.6 DOPPEIPEAK ......eiiiiiiii 9

3.1.7 Peaks der Standardaddition verschoben............... 9

3.1.8 Keine AufStoCKUNG.........cocvviiiiiiiii 9

3.2 HMDE ..o, 10
3.2.1 Grundlini®.......cooiiviiiiiiii 10

3.2.2 KUNVEN ..ot 11

3.2.3 Peak verschoben..........c.ccoccccoiiiiiii 11

3.2.4 KeinPeak gefunden ..........c.coccovviiiiiiiiiin, 12

3.2.5 Der Peak ist im obersten pA-Bereich ................. 12

3.2.6 Doppelpeak ........cooceiiiiiiiiiii 13

3.2.7 Peaks der Standardaddition verschoben............. 13

3.2.8 Keine AUfStOCKUNG........coooiiiiiiiiii 13

3.3 RDE . i, 14
3.3.1 Grundlini®........cooovviiiiiiiicce 14

3.3.2 KUNVEN ..ot 15

3.3.3 Peak verschoben............ccocccoviiiiii 15

3.3.4 Kein Peak gefunden ..........ccccocooviiiiiiiiiiin, 15

3.3.5 Der Peak ist im obersten uA-Bereich ................. 16

3.3.6 DOPPEIPEaK ......ocoviiiiiiii 16

3.3.7 Peaks der Standardaddition verschoben............. 16

3.3.8 Keine AUfStOCKUNG........cooiviiiiiiiiiiiece, 16

4 Resultate.......................... 17
4.1 GeratebedieNUNG ......cooviiviiiiiie 17

4.2 Blindwert, Kontamination,
DurchfUhrung der Analyse ..........cccocviviiiiiii, 18



£, Metrohm 1 Elektroden

1.1
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Elektroden

Die Elektroden sind in Kap. 3.4 - 3.7 der Gebrauchsanwei-
sung 693/694 ausfuhrlich beschrieben.

Der Elektrodentest ist in Kap. 4.7.4 beschrieben.

Die Elektronik des Standes kann mit Hilfe der Dummy Cell
getestet werden (Kap. 7.6).

RE: "Reference Electrode Faulty"

o Kontrollieren, ob die Referenzelektrode (RE) am RE-
Kabel angeschlossen ist.

¢ Innenelekirolyt auffullen (KCI 3 mol/L, wenn nichts
anderes spezifiziert). Watte im Referenzsystem mit
Hilfe einer Eppendorf-Spitze zusammendricken und
Luft aufsteigen lassen.

o Aussenelektrolyt auffullen (KCI 3 mol/L, wenn nichts
anderes spezifiziert).

o RE auf Luftblasen Uberprufen. Falls Luftblasen vor-
handen sind, Elektrode wie ein Fieberthermometer
schutteln.

e Es dauert ca. 20 min bis eine neue Elekirode (Dia-
phragma innen und aussen) nass wird
(z.B. bei der Installation).

e Das Quecksilber an der MME fliesst in einem didnnen
Strahl aus oder verfarbt sich beim Tropfen: Die RE
sollte neu aufgefullt werden.

¢ Kontrollieren, ob das Diaphragma nicht verstopft ist.
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1.2 MME: "Working Electrode Fauity"

Die Elektrode tropft nicht, tropft unregelmassig oder unun-
terbrochen oder man kann die Kapillare nicht fullen.

o Kontrollieren, ob die MME am WE-Kabel ange-
schlossen ist.

e Kontrollieren, ob sich noch Quecksilber in der Elekt-
rode befindet. Falls nétig, Quecksilber aufflllen.

¢ Nicht mehr als 6 mL Quecksilber in die MME einful-
len. Es ist sehr wichtig, dass die Nadel mit Hg um-
spult ist.

¢ Quecksilberqualitat Uberprufen und wenn nétig
Quecksilber filtrieren.

o Kapillare auswechseln.

e Die neue, verpackte Kapillare vor Feuchtigkeit schut-
zen.

e Nach dem Auspacken Kapillare schnell einsetzen.

 Uberprifen, ob kein Kontaktunterbruch zwischen
Nadel und Kapillare stattgefunden hat.

o Nadel in MME putzen und justieren, wenn nétig aus-
tauschen.

e Inertgasdruck (1 Bar) kontrollieren.

o Korper der Elektrode trocken ausreiben, mit dest.
Wasser oder mit verd. Saure reinigen und mit einem
fusselfreien Tuch trocknen.

o Kontrollieren, ob alle Innenteile vorhanden sind (Teile
94, 95, 96 der MME, siehe GA Seite 3-13).

o RE Uberprifen.

o st Elektrolyt im Messgefass vorhanden? Wenn keiner
vorhanden ist, kann man ein Paar Tropfen KCI 3
mol/L zusetzen.

e Abschlagmechanismus am Stand Uberprufen.

Detaillierte Angaben zur MME finden Sie in Kap. 3.4 der
Gebrauchsanweisung 693/694.
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1.3 RDE "Rotating Disc Electrode*

e Diese Elektrode wird in Deutsch "Rotierende Schei-
benelektrode" genannt.

o Kontrollieren, ob der Elektrodentip auf der Antriebs-
achse festgeschraubt ist.

o Kontrollieren, ob die RDE am WE-Kabel angeschlos-
sen ist.

e Kontrollieren, ob zwischen RDE und Antriebsachse
elektrischer Kontakt besteht (mit Hilfe eines Wider-
standsmessgerates).

e |st die Oberflache der Elektrode sauber ?

e Wenn notig, Elektrode polieren oder reinigen, Ultra-
Trace-Graphitelektrode eventuell "abziehen".

1.4 AE: "Auxilliary Electrode faulty"

e Diese Elektrode wird in Deutsch auch "Hilfselektrode"
oder "Gegenelektrode" und in Englisch "counter
electrode" genannt.

e Kontrollieren, ob die Hilfselektrode am AE-Kabel rich-
tig angeschlossen ist.

e Diese Elektrode ist sehr robust und selten defekt.

1.5 Inertgas

e (Gasdruck kontrollieren (1 Bar = 14 Psi). Der Druck
sollte sehr konstant sein. Empfohlen wird N,

¢ Die Qualitat des Gases sollte zwischen 99.996 % und
99.999% sein.

8.693.1071
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2

2.1

Flussigkeiten (Allgemei-
nes)

Die Reinheit der Reagenzien spielt eine wichtige Rolle fur
die Ergebnisse. Fur die Bestimmung tiefer Konzentrationen
sollten hochreine Chemikalien angewendet werden.

Elektrolyt

Der pH-Wert bei einer Bestimmung spielt eine wich-
tige Rolle (fur Zn, Cd, Pb, Cu sollte er z.B. ca. 4.5
sein). Fur Informationen und Parameter zur Analyse
siehe Application Bulletins.

Der Elektrolyt muss ausreichend leitend und
konzentriert sein.

Die Reinheit des Elektrolyten sowie die Sauberkeit
der Reagenzienflaschen spielen eine wichtige Rolle.

Das Volumen des Elektrolyten hangt vom verwende-
ten Elektrodentyp ab.

Die Haltbarkeit des Elektrolyten ist besonders bei or-
ganischen Zusatzen (Puffersubstanz, Komplexbild-
ner) begrenzt. Die Losung muss unter Umstanden
taglich frisch angesetzt werden.

2.2 Standardlosungen

¢ Die Standardlésungen sollten angesauert sein (ca.

pH=1...2) und in Plastikflaschen aufoewahrt werden.

Verdunnte Standardlésungen (ppb-Bereich) sind
sehr instabil und mussen frisch zubereitet werden.
Sie mussen auch entsprechend angesauert sein.

Die Konzentration der Standardiésungen muss so
abgestimmt werden, dass ein Volumen zwischen 20
und 500 puL dosiert wird.

Standardadditionen sind empfehlenswert. Die Peak-
hohe nach der letzten Aufstockung sollte 2...5 mal
so hoch sein wie der Probenpeak.

1000 ppm-Ldsungen werden oft als Stammldsungen
verwendet. Sie sind Uber langere Zeiten stabil. Ver-
dunnungen werden in verdunnter Saure angesetzt.

8.693.1071
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2.3 Probe

e Die Probenmenge ist von der zu bestimmenden
Elementkonzentration abhangig.

e \Wenn man die Matrix der Probe kennt, kann man die
Analyse besser beurteilen (Org. Bestandteile?).

e Bei verunreinigter Probe oder Verdacht darauf muss
ein Aufschluss durchgefuhrt werden.

e Eswerden sehr viele Fehler bei der Probennahme
und bei der Lagerung der Probe gemacht. Man sollte
sehr vorsichtig und kritisch bleiben.

e Die Probe soll mit dem Elektrolyten gut I6sbar und
mischbar sein.

8.693.1071
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3 Probleme bei der Analyse

3.1 Tropfende Elektrode (DME/SMDE)

3.1.1 Grundlinie

Niederer Grundstrom oder instabile Grundlinie

e Die Elektrode tropft unregelmassig: MME Uberpru-
fen. Nadel und Kapillare justieren.

o Konzentration des Elektrolyten und pH der Lésung
Uberprufen.

e Startpotential und Endpotential der Analyse Uberpru-
fen.

e |st die lonenkonzentration in der Lésung zu hoch:
Elektrolyt verdunnen.

¢ |[st die zu bestimmende Konzentration wesentlich tie-
fer als angenommen: Probenvolumen erhdhen oder
Mode wechseln (z.B. HMDE).

e |[st die Probe entgast worden? Empfehlungswert ist
eine Entgasung mit Stickstoff wahrend mindestens
5 min, bei alkalischen Lésungen sind ca. 10 min
empfehlenswert.

e Abschlagmechanismus am Stand UberprUfen.
e st der Gasdruck richtig eingestellt (1 Bar)?

o |[st die Referenzelektrode gentugend aufgefullt (innen
und aussen)?

8.693.1071
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3.1.2 Kurven

Kurven sehen aus wie ein "Sternenhimmel"

e Die Elektrode tropft unregelmassig: MME Uberpru-
fen.

o Kontakt zwischen Nadel und Kapillare tberprafen.

e |st das Ruhren bzw. Entgasen wahrend der Messung
ausgeschaltet worden?

o Tropft die Elektrode viel zu schnell: ,sweep rate” im
Programm reduzieren.

e Abschlagmechanismus am Stand Uberprufen.

Standardadditionskurven sind nicht reproduzierbar

e Programm im Gerat Uberprufen (Ruhrzeit, etc.).
e MME Uberprufen, wenn nétig Kapillare auswechseln.

e Das Pipettieren war nicht korrekt: ist die Pipettierein-
heit korrekt benutzt worden?

e Analyse nochmals durchfUhren oder automatische
Standardaddition mit Dosimat oder Dosino auspro-
bieren.

e Das Pipettieren der Standardlésungen muss durch
eine und dieselbe Person oder mit demselben Gerat
bzw. derselben Pipette durchgefuhrt werden.

o Pipettiereinheit Uberprifen und testen. Wann sind die
Pipetten zuletzt kalibriert worden (GLP)?.

e Organische Bestandteile stéren die Analyse:
UV-Aufschluss durchfuhren oder gleichwertige
Probenvorbereitung.

e Sind die Kalibrierldsungen zu alt?

e Ware eine Kalibrationskurve besser geeignet?

8.693.1071
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3.1.3 Peak verschoben

e pH der Losung Uberprafen und einstellen.

o Elektrolytzusammensetzung Uberprifen und wenn
noétig korrigieren.

e Aufstockung mit Standard durchfihren, um zu kon-
trollieren, ob der richtige Peak ausgewertet wurde.

o QOrganische Bestandteile stéren die Analyse:
UV-Aufschluss durchfuhren oder gleichwertige
Probenvorbereitung.

e Halbstufenpotential im Gerat neu eingeben und die
Ergebnisse neu berechnen lassen.

o RE Uberprufen.

3.1.4 Kein Peak gefunden

o Der Peak ist nur verschoben, Halbstufenpotential
einstellen und die Resultate neu berechnen lassen.

o Die Probenkonzentration ist zu klein: Probenvolumen
oder Probenmenge erhdhen.

e Die Konzentration des zu bestimmenden lons ist zu
klein, statt DME oder SMDE die HMDE (Invers-
voltammetrie) verwenden.

e Stimmen die Anfangs- und Endpotentiale ?

3.1.5 Der Peak ist im obersten yA-Bereich

¢ Die Konzentration des zu bestimmenden lons ist zu
hoch: Probenvolumen reduzieren, Analyse nochmals
durchfuhren.

8.693.1071
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3.1.6 Doppelpeak

e MME kontrollieren.

¢ Organische Bestandteile stéren die Analyse:
UV-Aufschluss oder geeignete Probenvorbereitung
durchfuhren.

e |Ist ein zweites Element beim selben Potential vor-
handen: Probe mit diesem Element aufstocken und
Analyse nochmals durchfUhren. Wenn der zweite
Peak héher geworden ist, ist das zweite Element an-
wesend.

o Fallt eine Substanz im Messgefass aus (z.B. Blei-
perchloratstandard mit KCI als Elektrolyt)?

e Andere zusammengesetzte Eluenten ausprobieren
(Komplexbildnerzusatz).

e Parameter der Analyse Uberpruifen.

3.1.7 Peaks der Standardaddition verschoben

e Standardldsungen zu stark angeséauert.

o Pufferkapazitat des Elektrolyten nicht ausreichend:
Elektrolytvolumen erhdhen.

3.1.8 Keine Aufstockung

e |Ist die richtige Standardldsung benutzt worden oder
ist die Konzentration der Lésung zu klein: Volumen
der Standardaddition erhéhen oder héhere Konzent-
ration anwenden oder Probenmenge entsprechend
reduzieren.

¢ Sind organische Bestandteile anwesend:
UV-Aufschluss oder dhnliches durchfuhren.

e Ware es denkbar, dass der Peak nicht der gesuchte
Peak ist?

e Konzentration des Analyten zu gross: Verdinnen.

8.693.1071
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3.2 HMDE

3.2.1 Grundlinie
Niederer Grundstrom oder instabile Grundlinie

¢ Die Elektrode tropft oder der Tropfen bleibt nicht
hangen: MME Uberprafen. Wenn nétig, Kapillare
auswechseln.

¢ |[st die Probe richtig entgast worden?

o Konzentration an Elektrolyt und pH der Lésung Uber-
prufen.

e Startpotential und Endpotential der Analyse Uberpru-
fen.

e |st die lonenkonzentration in der Lésung zu hoch:
Elektrolyt verdinnen.

e |[st die zu bestimmende Konzentration wesentlich
hoher als angenommen: Probenvolumen reduzieren
oder Mode wechseln (z.B. HMDE zu SMDE oder
DME).

e Elektrolytldsung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei
organischen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag
oder weniger.

8.693.1071
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3 Probleme hei der Analyse

3.2.2 Kurven

Kurven sehen aus wie ein "Sternenhimmel"

MME Uberprufen. Kontaktunterbruch zwischen Na-
del/Kapillare Uberprufen.

Ist die Elektrodenoberflache Uberladen: Abschei-
dungs-Potential und -Zeit kontrollieren.

Kein Tropfen an der Kapillare, Kapillare auswech-
seln.

Ist der RUhrer und das Entgasen wahrend der Mes-
sung ausgeschaltet worden?

Abschlagmechanismus am Stand Uberprufen.

Elektrolytldsung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei
organischen Zuséatzen unter Umstanden nur 1 Tag
oder weniger.

Die Standardadditionskurven sind nicht reproduzier-
bar oder unlinear (siehe Kapitel 3.1.2).

Die Linearitat an der HMDE ist naturgemass nicht so
gut wie an der DME. Der lineare Bereich ist im All-
gemeinen nicht grésser als 1 - 2 Zehnerpotenzen.

3.2.3 Peak verschoben

8.693.1071

pH der Losung Uberprafen und einstellen.

Elektrolytzusammensetzung Uberprufen und wenn
noétig korrigieren.

Organische Bestandteile storen die Analyse:
UV-Aufschluss durchfihren oder gleichwertige Pro-
benvorbereitung.

Aufstockung mit Standard durchfdhren, um zu kon-
trollieren, ob der richtige Peak anwesend ist.

Halbstufenpotential im Gerat neu eingeben und die
Ergebnisse neu berechnen lassen.

Elektrolytldsung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit
bei organischen Zuséatzen unter Umstanden 1 Tag
oder weniger.
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3.2.4 Kein Peak gefunden

o Der Peak ist nur verschoben, Halbstufenpotential
einstellen und neu rechnen lassen.

e Die Probenkonzentration ist zu klein: Probenvolumen
erhohen.

o |st der Komplexbildner vergessen worden? (Adsorp-
tive Voltammetrie).

e Die Abscheidungszeit unter "MEAS" in "Op. Sequen-
ce" in der Inversvoltammetrie ist zu kurz:
Zeit erhdhen.

o Kein Hg-Tropfen an der Kapillare, MME kontrollieren.

o FElektrolytidsung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei
organischen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag
oder weniger.

¢ Sind organische Bestandteile anwesend?
UV-Aufschluss oder ahnliches durchfuhren.

3.2.5 Der Peak ist im obersten yA-Bereich

e Das Probenvolumen ist zu gross: Volumen reduzie-
ren. Analyse nochmals durchfahren.

¢ Die Anreicherungszeit (wenn HMDE) ist zu hoch: Zeit
reduzieren.

e Wenn notig statt der HMDE die SMDE- oder DME-
Elektrode benltzen.

8.693.1071
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3.2.6 Doppelpeak

e MME kontrollieren.

¢ Organische Bestandteile stéren die Analyse?
UV-Aufschluss oder geeignete Probenvorbereitung
durchfuhren.

e |Ist ein zweites Element beim selben Potential vor-
handen: Probe mit diesem Element aufstocken und
Analyse nochmals durchfUhren. Wenn der zweite
Peak héher geworden ist, ist das zweite Element an-
wesend.

o Ware es moglich, dieses zweite Element selektiv mit
einem Komplexbildner zu maskieren?

o Elektrolytidsung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei
organischen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag
oder weniger.

e Bei Cu ohne Chlorid im Elektrolyten arbeiten oder
Chloridkonzentration massiv erhéhen.

3.2.7 Peaks der Standardaddition verschoben

Bei Verwendung der HMDE sind Potentialverschiebungen
Uber 20...30 mV oft normal und damit zu akzeptieren; be-
sonders bei der Adsorptionsvoltammetrie.

e Standardldsungen zu stark angesauert.

o Pufferkapazitat des Elektrolytes nicht ausreichend:
Elektrolytvolumen erhdhen.

3.2.8 Keine Aufstockung

Ist die richtige Standardlésung benutzt worden oder
ist die Konzentration der L6sung zu klein: Volumen
der Standardaddition erhéhen oder hdhere Konzent-
ration anwenden oder Probenmenge entsprechend
reduzieren.

e Sind organische Bestandteile anwesend:
UV-Aufschluss oder ahnliches durchfthren.

e Konzentration des Analyten zu gross: Verdunnen.

o Aufstockldsung mit Metallkomplexldsung (Zeitreakti-
on).

8.693.1071
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3.3 RDE

Es gibt verschiedene Arten von RDE's:

e GC: (Glassy carbon oder glasartige Kohlenstoff-
elektrode), kdnnen mit Aluminiumoxid poliert
werden: glanzende Oberflache.

e Au:. (Gold) kdnnen mit Aluminiumoxid poliert wer-
den: glanzende Oberflache.

e UT: (Ultra-Trace-Graphitelektrode), kbnnen
geschabt und mit Aluminiumoxid poliert
werden: matte Oberflache.

e Ag: (Silber), kdbnnen mit Aluminiumoxid poliert
werden: glanzende Oberflache.

e Pt: (Platin), sieht sehr &hnlich wie Ag aus,
glanzende Oberflache, etwas matter als Ag.

3.3.1 Grundlinie
Niedriger Grundstrom oder instabile Grundlinie

o Die Elektrodenoberflache muss neu poliert werden.
e |st die richtige RDE eingesetzt worden?
o RDE austauschen.

o Konzentration an Elektrolyt und pH der Lésung Uber-
prufen.

o |st die Elektrode konditioniert worden (z.B. mit
,CONDC") ?

e Start- und Endpotential der Analyse Uberprafen.

o |[st die lonenkonzentration in der Losung zu hoch:
Elektrolyt verdinnen.

e |st die zu bestimmende Konzentration wesentlich
héher als angenommen: Probenvolumen reduzieren.

¢ Normalerweise ist der Grundstrom héher, wenn man
die RDE anstelle der MME verwendet.

e FEin Grundstrom von mehreren 100 nA ist durchaus
maglich.

o Elektrolytldsung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei
organischen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag
oder weniger.

8.693.1071
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3 Probleme hei der Analyse

3.3.2 Kurven

Die Standardadditionskurven sind nicht reproduzierbar.
(siehe Kapitel 3.1.2).

RDE Uberprufen.

3.3.3 Peak verschoben

pH der Losung Uberprafen und einstellen.

Elektrolytzusammensetzung Uberprifen und wenn
notig korrigieren.

Organische Bestandteile storen die Analyse:
UV-Aufschluss durchfuhren oder gleichwertige
Probenvorbereitung.

Halbstufenpotential im Gerat neu eingeben und die
Ergebnisse neu berechnen lassen.

Elektrolytldsung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei
organischen Zusatzen unter Umstanden nur ein Tag
oder weniger.

3.3.4 Kein Peak gefunden

Der Peak ist nur verschoben, Halbstufenpotential
einstellen und im Gerat neu berechnen lassen.

Der Grundstrom ist zu hoch, Elektrode neu polieren.

Die Probenkonzentration ist zu klein: Probenvolumen
erhohen.

Die Abscheidungszeit unter "MEAS" in "Op. Sequen-
ce" in der Inversvoltammetrie ist zu kurz:
Zeit erhbhen

Elektrolytldsung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei
organischen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag
oder weniger.

8.693.1071
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3.3.5 Der Peak ist im obersten nA-Bereich

Das Probenvolumen ist zu gross: Volumen reduzie-
ren. Analyse nochmals durchfahren.

Der Grundstrom ist zu hoch, Elektrode neu polieren.

Die Abscheidungszeit ist zu hoch: Zeit reduzieren.

Ist das Abscheidungspotential in Ordnung?

3.3.6 Doppelpeak

RDE kontrollieren und wenn notig polieren.

Sind organische Bestandteile anwesend:
UV-Aufschluss oder dhnliches durchfuhren.

Elektrolytldsung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei
organischen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag
oder weniger (siehe Kapitel 3.2.6).

3.3.7 Peaks der Standardaddition verschoben
Siehe Kap. 3.2.7.

Standardlésungen zu stark angesauert.

Pufferkapazitat des Elektrolytes nicht ausreichend:
Elektrolytvolumen erhdhen.

Elektrodenoberflache Uberladen: Probenvolumen re-
duzieren.

3.3.8 Keine Aufstockung

Ist die richtige Standardlésung benutzt worden oder
ist die Konzentration der Losung zu klein: Volumen
der Standardaddition erhéhen oder héhere Konzent-
ration anwenden oder Probenmenge entsprechend
reduzieren.

Sind organische Bestandteile anwesend:
UV-Aufschluss oder &hnliches durchfuhren.

Konzentration des Analyten zu gross: Verdunnen.

Elektrolytldsung zu alt: neu herstellen. Haltbarkeit bei
organischen Zusatzen unter Umstanden nur 1 Tag
oder weniger.

8.693.1071
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4 Resultate

4 Resultate

Die Analysen liefern nicht die gewtnschten Ergebnisse.

4.1 Geratebedienung

Hat das Gerat, die richtigen Peaks ausgewertet?

Stimmen die Angaben im Gerat (Losungs-
konzentrationen)?

Volumen der Standardaddition? Probenmenge?
Gesamtvolumen im Gefass? etc.

Beispiel 1: 693 VA-Processor

1.02 g Probe werden in 50 mL aufgeldst. Aus dieser
L6sung werden 10 mL ins Messgeféass
pipettiert und 5 mL Elektrolyt dazu ge-
geben.

Die Eingaben sind:

DOS>M 5mL

S0 (Monitoring page) 1.02 g (s2=1)
V.fraction 10 mL

V.total 50 mL

Das Gerat rechnet dann direkt auf die Probe zurlick
und gibt die Konzentration in der Probe
als "Final results". ,v.fraction® und
,V.total“ werden als ,Aliquot“-Angabe
benutzt.

Beispiel 2: 693 VA-Processor

1.50 mL Probe werden ins Messgefass pipettiert und
10 mL Elektrolyt dazu gegeben.

Die Eingabe sind:

DOS>M 10 mL

so (Monitoring page) 1.5mL
V.fraction leer

V.total leer

Das Gerat rechnet dann direkt auf die Probe zurtick.
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4 Resultate /2, Metrohm

4.2 Blindwert, Kontamination,
Durchfuhrung der Analyse

Ergebnisse zu hoch

e Sind die Verdinnungen richtig gemacht worden?
¢ Sind Kontaminationsrisiken ausgeschlossen?

o Kontaminationsrisiken sind bei tiefen Konzentratio-
nen sehr hoch: Messgefasse sollten mit verdtnnter
HNO,-Losung konditioniert werden.

e Sind die Chemikalien rein genug? In tiefen Konzent-
rationen sollten "Suprapur'-Reagenzien benutzt wer-
den.

e Eswurden in der vorherigen Analyse sehr hohe Kon-
zentrationen gemessen: Elektroden und Messgefass
sorgfaltig reinigen und konditionieren (Memory-
Effekte).

e Wurde die Standardaddition richtig durchgefthrt? Ist
das Volumen an der Pipettiereinheit richtig eingestellt
worden?

Ergebnisse zu niedrig

e Konzentration zu hoch? HMDE Uberladen,
DME/SMDE einschalten?

e Puffer nicht in Ordnung ? Wenn nétig, neu herstellen.
o Aufstockverhaltnis zu klein?

e Aufstockverhéaltnis zu hoch?
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