Homogenizacja préb obejmuje rozdrobnienie i zmieszanie. W zaleznosci od
rodzaju analizowanych parametréw wskazane jest odpowiednie rozdrobnienie
badanego analitu.

Techniki zmniejszania probki

Techniki zmniejszania probki ogélnej materiatow sypkich:
1. Technika ¢wiartkowania.
1. Technika przemiennego sypania dwoch stozkow.

1. Technika przesypywania frakcjonowanego.

Technika ¢wiartkowania

Proces operacji ¢wiartkowania prowadzi do zmniejszenia masy prébki o potowe.

Sktada sie ona z trzech faz

1. Faza 1 - usypanie stozka;

2. Faza 2 - przeksztalcanie stozka w placek i jego podzial na cztery czesci;
3. Faza 3. - pobranie dwdch ¢wiartek do dalszej operacji.

faza 1 faza 2 fazad
Technika przemiennego usypywania

Technika przesypywania frakcjonowanego jest zmodyfikowana technikg
sypania dwoch stozkow.

Proces operacji przemiennego usypywania dwaoch stozkow jest ztozony:

1. Cafa ilos¢ materiatu stanowiacg probke ogolng
przesypuje sie na okreslong ilos¢ identycznych
stoséw (frakeji), a nastgpnie w sposéb
przypadkowy wybiera sig jedng z frakcji do
dalszej operacji;

2. Calg prébke ogélng przesypuje sie na dwa stosy,
przy czym pierwszy stos powstanie z zawartosci
np. co czwartej topaty, a stos drugi z zawartosci
pozostatych topat; dalszym operacjom bedzie
poddawany stos pierwszy.
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Przygotowanie prob do badan

Etapy przygotowania prob odpadow statych:

1. Wstepne suszenie do stanu powietrznie suchego
2. Suszenie termiczne/liofilizacja
3. Rozdrabnianie
4. Przesiewanie
5. Mineralizacja i roztwarzanie

6. Ekstrakcja.

Suszenie

Suszenie wstepne w celu usuniecia wilgoci
przemijajacej.

Suszenie termiczne w suszarkach |
elektryznych w temperaturze 105°C. ‘

Produkty odpadowe z
przemystéwsiarkowego, celulozowo-
papierniczego w temp. 70°C.

Suszarki laboratoryjne z
naturalnym/wymuszonym obiegiem
powigetrza

Niektore rodzaje probek/odpadow
metalurgicznych suszy sie w temperaturze
200°C (odpady o duzej zawartosci
chlorkow). Odpady metalurgiczne
zawierajace Kwas siarkowy suszy sie na
taini piaskowej w temperaturze 350°C.

Suszarka laboratoryjne prézniowe
httpfwww.arlab.pl/suszarkiz.htmi

Liofilizacja
Sposob suszenia materiatdw statych w

temperaturze pokojowej lub ponizej zera
pod zmniejszonym cisnieniem.

Metoda hermetyczna, w ktorej probki sa izolowane od otoczenia, nie sg
wiec narazone na zabrudzenie, co ma istotne znaczenie przy oznaczaniu
zawartosci sktadnikow $ladowych.

Proces ten poczatkowo
byt wykorzystywany juz
podczas 1 wojny
Swiatowej. Polega on na
LZimnym suszeniu” i
przebiega w czterech
fazach.

Przygotowanie - na tym etapie np. w przypadku owocow,
mozemy moéwié o wstepnym pozbawieniu ich wilgoci lub
zwigkszeniu ich powierzchni, czyli po prostu o zgniataniu.
Wiele owocow jest liofilizowanych w calosci.
http//www.calinatural. pl/pasteryzacja-a-liofilizacja




Rozdrabnianie
Stopien rozdrobnienia powinien byc
tym wiekszy, im nizsze sa zawartosci
oznaczanego sktadnika.

Przy rozdrabnianiu probek nalezy zachowac odpowiednie warunki:

1. Rozdrabnianie probek nalezy prowadzic w laboratoryjnych urzadzeniach
rozdrabniajacych, odpowiednich do materiatu probki;

2. W czasie operacji rozdrabniania sktad probki nie moze ulegac zmianie

Probki materialdow widknistych fatwiej jest rozdrabnia¢c w obniZonej
temperaturze.

W przypadku rozdrabniania probek do oznaczania skladnikow
sladowych nalezy dobra¢ materiat, z ktorego wykonane sa
@esci trace rozdrabniarek, aby probki nie byty narazone na
zanieczyszczenie materiatem miynka.

Rozdrabnianie
Stopien rozdrobnienia powinien byc
tym wiekszy, im nizsze sa zawartosci
oznaczanego sktadnika.

Rozdrabnianie prowadzi sie w moZdzierzach lub mtynach.

Mityny tarczowe oraz kulowe np. miynek
PULVERISETTE z misa porcelanowa.

Mtyny wibracyjne - schladzanie w

ciektlym azocie, mozna rozdrabniac
materiaty wiokniste.

Mtyny koloidalne - proces mielenia :’ hitp:hwww.merazet.pl
zachodzi na mokro, rozdrabnianie
czastek probki do wielkosci Rodzaju materiatu: Twardy, kruchy, érednio-twardy
utamkow mikrona. Max. uziarnienie poczatkowe

(zalezny od rodzaju materiaiu): 20 mm
Uziarnienie koricowe: 0,1-12 mm

Przesiewanie

Czynnos¢ przesiewania ma na celu
osiagniecie jednorodnosci prébki.

Do przesiewania uzywane sg sita o
znormalizowanych otworach.

Przy badaniu odpaddéw zazwyczaj wystarczy
stosowac sita o wielkosci oczek 101 0,5 mm.
Przy oznaczaniu sktadnikow sladowych
zalecane sg wielkosci oczek 0,1 mm.

W celu ujednorodnienia prob o ztozonym
skladzie stosuje sie nastepujace zabiegi:

1. Intensywne mieszanie zmielonej i przesianej
probki bezposrednio przed wykonaniem
odwazek,

2 Zastosowanie homogenizatorow

laboratoryjnych, najczesciej wibracyjnych.



Mineralizacja

Mineralizacja na sucho:
Polega na wyprazeniu probki w piecu

(pOl’]l.ZE] _SOODC) pD. 1€] poprzedmm hup://www.donseru.pi/haLaFog-pr'cdukL;ED ece- o'-/
spopieleniu na palniku gazowym lub mineralizacji

ptytce elektrycznej. Mineralna pozostatosc

rozpuszcza sie w niewielkiej ilosci kwasu

mineralnego i nastepnie w wodzie.

—

Mineralizacja na mokro:

Polega na utlenieniu materii organicznej za pomoca
kwasow utleniajacych lub ich mieszanin.
Prowadzenie procesu stapiania zalezy od wtasciwie
dobranego topnika, od doktadnego sproszkowania
probki, doktadnego wymieszania jej z topnikiem oraz
doboru odpowiedniego tygla.

Prowadzi¢ mozna mineralizacje promieniowaniem UV
lub mineralizacje kwasami.

Mineralizacja

polega na zniszczeniu zazwyczaj trudnorozpuszczalnych w
wodzie zwiazkdw organicznych i umozliwieniu przez to
przeprowadzenia do roztworu sktadnikow, jakie chcemy
oznaczyc.
Mineralizacja powinna zapewni¢ catkowite utlenienie
substancji organicznych oraz zapewni¢ ilosciowy odzysk
oznaczanych substancji mineralnych.

Roztwarzanie probek — stosuje sie kwasy mineralne HNO,, HCl, H,50,,
woda krolewska, HCLO,, HE.

Zapewnienie bezpieczenstwa

Przepisy i zasady bezpieczenstwa i higieny pracy
Przepisy sg to wszystkie regulacje, ktore zostaty skodyfikowane,
czyli zapisane i ogtoszone do stosowania niezaleznie od ich rangi.

Przepisy bezpieczenstwa i higieny pracy mozna podzieli¢ na (BHP):

1)  Przepisy ogoélne - majace zastosowanie we wszystkich zaktadach
pracy jak rowniez tam gdzie nie ma wyraznych regulacji z zakresu
BHP.

2)  Przepisy branZzowe - stosowane w konkretnych srodowiskach

pracy.



Obowiazki pracownika

Szczegolnie pracownik zobowiazany jest:

1.

2.

Znac przepisy i zasady BHPF, bra¢ udziat w szkoleniu i instruktazu z
tego zakresu oraz poddawac si¢ egzaminom sprawdzajacym;
Wykonywac prace zgodnie z przepisami i zasadami BHP oraz
stosowac sie w tym zakresie do wydawanych polecen i wskazéwek
przetozonych;

Dbac o nalezyty stan maszyn, urzadzen i sprzetu oraz o przadek w
miejscu pracy;

Stosowac srodki ochrony zbiorowej, a takze uzywac przydzielanych
srodkow ochrony indywidualnej zgodnie z jej przeznaczeniem;
Poddawac sie wstepnym, okresowym i kontrolnym badaniom
lekarskim i stosowac sie do wskazan lekarza;

Niezwtocznie zawiadomic przetozonego o zauwazonym w zaktadzie
pracy wypadku lub zagrozeniu zycia lub zdrowia cztowieka oraz
ostrzec wspotpracownikéw o grozacym niebezpieczenstwie;
Wspétdziatac z pracodawca i przetozonymi w wypetnianiu
obowiazkdéw dotyczacych BHP.



