Verifizierung der Kieselsaure-Analysator-
Kalibrierung: Vertrauen in die Wasserqualitat
im Wasser-Dampfkreislauf

Der kombinierte Einsatz des Hach® 5500SC Kieselsdure-Analysators [0,5 - 5000 pg/L SiO,] und der
Laboranalyse von Kieselsaure im Ultraniedrigbereich mit Methode 8282 [3 - 1000 pg/L SiO,] garantiert
die genauesten und zuverlassigsten Ergebnisse fur die KieselsaurelUberwachung. Mit dem Spektral-
photometer DR3900 kann nicht nur Methode 8282 durchgefthrt werden, sondern es lassen sich auch
zahlreiche andere Parameter damit messen. Der Analysator 5500SC ist ein unabhangiges und selbst-
kalibrierendes System mit hochwertigen Reagenzien, bei dem alles aus einer Hand geliefert wird.
AuRerdem kann der 5500SC mit externen Standards kalibriert und validiert werden, die mit dem
DR3900 verifiziert und Uber die Funktion ,Probe einflUhren” zugefuhrt wurden. Die Funktion ,Probe
entnehmen” ermdoglicht eine leichte Online-Verifizierung der Messung mit dem DR3900. Durch Be-
schaffung der Reagenzien aus einer Hand werden Schwankungen aufgrund der Reagenzienqualitat

vermieden.

Hintergrund 5500SC DR3900

Sowohl der Kieselsaure-Analysator 5500SC als auch die Reagenz 1 Kieselséure — Molybdat 3 Reagenz —
Kieselsaureanalyse im Ultraniedrigbereich mit dem DR3900 6774802 199532

nutzen die empﬁndliche HeteropolyblaU‘MethOde Zur Reagenz 2 Kieselsaure — Zitronenséure_Reagenz —
Messung geringer Kieselsaurekonzentrationen bei Anwen- 6774902 2254232

dur‘lgen mit hochreinen Wasser—DampfkreiSléufen. Zunachst Reagenz 3 Kieselsaure — Aminosaure F,

werden alle Kieselsaure- und Phosphationen in der Probe 6775202 Verdlinnungsmittel - 2353011

mit den Molybdationen zu Phosphormolybdansaure- und
Silicomolybdansaure-Komplexen umgesetzt. AnschlieRend
werden die Phosphormolybdansaure-Komplexe durch
Zugabe von Zitronensaure zerstdrt. Zum Schluss werden
die verbleibenden Silicomolybdénsaure-Komplexe mit einer
Aminonaphtholsulfonsaure zu einer blau geférbten Hetero-
polysaure reduziert. Die Intensitat der Blaufarbung ist der
Kieselsauremenge in der ursprunglichen Probe direkt pro-
portional. Die jeweils bei dieser Analyse eingesetzten Reagen-
zien sind fur den 5500SC und das DR3900 identisch.

Sowohl der 5500SC als auch das DR3900 besitzen eine inte-
grierte Kalibrierkurve. Zur Sicherstellung der Genauigkeit
der Kurven fur das jeweilige spezielle Gerat ist es jedoch
von entscheidender Bedeutung, dass diese Kalibrierungen
regelmaRig verifiziert werden. Im Laufe der Zeit kann es
durch normalen Verschleif? zu Abweichungen des Gerats
kommen. Obwohl diese Probleme durch die regulare
Wartung behoben werden, wird die regelmaRige Verifizie-
rung empfohlen, um eine gleichbleibende Genauigkeit

im gesamten Wartungsintervall sicherzustellen.

Reagenz 3 Kieselsaure, Pulver —
6775355

Kieselsaure-Standard —
6775002

Kieselsdure-Reagenziensatz -
6783600

Kieselsaure-Analysator
5500SC

Aminosaure F, Reagenzpulver —
2651155

Kieselsaure-Standards —
2100817

Kieselsdure-Reagenziensatz —
2553500

Spektralphotometer DR3900
mit Sipper-Modul SIP10
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ANWENDUNG: KIESELSAUREKALIBRIERUNG IM WASSER-DAMPFKREISLAUF

Verifizierung der Kalibrierung

Die Verifizierung der Kalibrierung kann durch Analyse eines bekannten Standards oder durch Analyse einer einzelnen Probe
mit verschiedenen Geraten vorgenommen werden. Diese Techniken lassen sich jeweils mit dem 5500SC und DR3900
einfach durchfuhren. Bekannte Standards konnen auf dem 5500SC mit der Funktion ,Probe einfuhren” analysiert werden.
Mit dem 5500SC und DR3900 gemessene bekannte Standards zeigen eine ausgezeichnete Genauigkeit und Ubereinstim-
mung zwischen den Geraten (Abbildung 1). Wenn die gemessenen Werte nicht mit den bekannten Konzentrationen korre-
lieren, muss die Quelle dieser Ungenauigkeit identifiziert und korrigiert werden. Befolgen Sie die Anweisungen zur
Fehlerbehebung im Benutzerhandbuch und bei der Verfahrensanleitung.
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Abbildung 1 — Verifizierung eines bekannten Standards

Prozessproben kdnnen mit der Funktion ,Probe entnehmen” des 5500SC verifiziert werden. Mit dem Laborverfahren des
DR3900 kdnnen sowohl bekannte Standards als auch Prozessstichproben analysiert werden. Durch den Vergleich von Messer-
gebnissen mit bekannten Standards oder von verschiedenen Geraten lassen sich wartungsbedingte Probleme oder eine
schlechte Analysentechnik aufzeigen. Die an dem jeweiligen Gerat gemessenen Standards und Proben zeigen eine hervor-
ragende Ubereinstimmung (Abbildung 2). Wenn die interinstrumentellen Messungen nicht korrelieren, muss die Quelle
dieser Ungenauigkeit identifiziert und korrigiert werden. Befolgen Sie die Anweisungen zur Fehlerbehebung im Benutzer-
handbuch und bei der Verfahrensanleitung.

5500sc vs. DR3900
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Abbildung 2 — Interinstrumentelle Verifizierung
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Verfahren

Verifizierung eines bekannten Standards am 5500SC:

1.

Wahlen Sie auf dem Startbildschirm des 5500SC das Menu ,Einzelmessung” aus.

a. Wahlen Sie ,Probe einfuhren”.
b. Folgen Sie den Anweisungen auf dem Bildschirm.

Entnehmen Sie den Probentrichter aus dem Analysator und spulen Sie mit
dem Standard (Abbildung 3).

Setzen Sie den Trichter wieder ein.

Gielden Sie nach Aufforderung durch den Analysator 250 bis 500 mL Standard
in den Trichter.

Der gemessene Wert wird auf dem Bildschirm des Analysators angezeigt.

Die Probenmessergebnisse werden im Daten-Ereignisprotokoll gespeichert.

Verifizierung eines bekannten Standards am DR3900:

1.
2.

Folgen Sie dem beschriebenen Verfahren mit der Einzelmessung.

Der gemessene Wert wird auf dem Bildschirm des Spektralphotometers
angezeigt.

Die Ergebnisse der Probe werden im Daten-Ereignisprotokoll gespeichert.

Verifizierung einer Prozessprobe am 5500SC:

1.

~N O N

Wahlen Sie auf dem Startbildschirm des 5500SC das
Menu ,Einzelmessung” aus.

a. Wahlen Sie ,Probe entnehmen”.

b. Folgen Sie den Anweisungen auf dem Bildschirm.

Offnen Sie das untere Fach des Analysators.

Offnen Sie die Probenauslassleitung durch Offnen des Ventils.

Spulen Sie den Probenbehalter mehrmals.

Verwenden Sie die Probe fur die Analyse am DR3900.

Der gemessene Wert wird auf dem Bildschirm des Analysators angezeigt.

Die Probenmessergebnisse werden im Daten-Ereignisprotokoll gespeichert.

Verifizierung einer Prozessprobe am DR3900:

1.
2.

Folgen Sie dem beschriebenen Verfahren mit der Einzelmessung.

Der gemessene Wert wird auf dem Bildschirm des Spektralphotometers
angezeigt.

Die Probenmessergebnisse werden im Daten-Ereignisprotokoll gespeichert.

Abbildung 3 — Probentrichter
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dung 4 — Probenahme im 5500SC
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