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Opinnaytetydn toimeksiantajana toimi Helsingin yliopiston elatusainekeittid. Opinnaytetyéta
alettiin tekemaan, jotta laboratorioon saataisiin toimiva laadunvarmistusmenetelma 1 x PBS-
liuokselle. Mittaukset suoritettiin Viikissa. Laboratorioon oli hankittu PCSTestr™ 35-mittari,
jolla pystytdan mittaamaan mm. sahkénjohtavuutta, mutta se ei ollut viela rutiinikdytéssa.

Validoinnin kohteena oli sahkonjohtokyvyn mittaus. Laadunvarmistusmenetelmalle nousi
tarve huonon 1 x PBS-eran ja sen jaljittdmisen hankaluuden johdosta. 1 x PBS-liuoksesta
mitataan sahkonjohtokyky ja se ilmoitetaan yksikkbnd mS/cm. Sahkdnjohtokyky on
normaalisti 13 - 15 mS/cm riippuen valmistuserasta.

Validointi onnistui, ja saadut tulokset olivat tarkkoja ja toistettavia. Sahkdnjohtokyvyn
mittausepavarmuus laskettiin MUKit-ohjelmalla. Mittausepdvarmuudeksi saatin 8 %
luottamustasolla 95 %. Tulosten perusteella kirjoitettiin kayttdohje laitteelle.

Avainsanat sahkonjohtavuus, analyysimenetelma, validointi, MUKIit,
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This study was done for Helsinki University’s Media Kitchen at Viikki. The workj was
commissioned because there was a need to get working quality assurance method for the
1 x PBS solution. The laboratory had acquired PCSTestr™ 35 Meter, which wasn'’t in routine
use yet, for conductivity measurements earlier. The study was needed because of an
incident that had happened earlier with the 1 x PBS solution batch.

The target for validation was conductivity. The unit of conductivity is mS/cm. The
conductivity of 1 x PBS solution is between 13 to 15 mS/cm depending on batch it was made
from.

The validation was successful, and results were accurate and repeatable. The MUKit
program was used to calculate uncertainty for the conductivity. The measurement
uncertainty was 8 % with 95 % confidence. Based on results, a manual for the Meter was
written.

Keywords conductivity, validation, method, MUKIit, uncertainty

y—

K;IZ:ropolia



Sisallys

Lyhenteet

1

Johdanto

2 Teoria

2.1 Sahkonjohtavuus
2.1.1  Lampdtilan vaikutus sahkoénjohtokykyyn
21.2 TDS
2.1.3 Suolaisuuden maaritys sahkonjohtokykymittarilla
2.2 PBS-liuos
2.3 Validointi
2.4 Validointiparametrit
2.4.1 Maaritysraja (LOQ)
2.4.2 Mittausalue
2.4.3 Uusittavuus
2.4.4 Mittausepavarmuus
2.4.5 Mittausepavarmuuden arviointi MUKkit ohjelmalla
246 Oikeellisuus
2.4.7 Tasmallisyys

Laitteet ja materiaalit

3.1 Laitteet
3.2 Materiaalit

Tyon suoritus

4.1 Liuosten valmistus
4.2 Mittaukset

Tulokset

5.1 Harha-arvot

5.2 Laajennettu mittausepavarmuus

6 Johtopaatokset

Lahteet

16
17

18

18
19

19

19
25

26

27



Liitteet

Liite 1

Liite 2

Liite 3

Liite 4

Multi-parameter PCSTestr™ 35, Eutech Instruments spesifikaatiot

Milli-QR, Advantage A10 Water Purification System spesifikaatiot

MUKit-raportti

Kayttoohje PCSTestr™ 35:lle



Lyhenteet

1 x PBS

10 x PBS

EDTA
MAD

TDS

Phosphate Buffered Saline (Yksinkertainen
fosfaattipuskuroitu suolaliuos)

Phosphate Buffered Saline (Kymmenkertainen
fosfaattipuskuroitu suolaliuos)
Etyleenidiamiinitetraetikkahappo

Median Absolute Deviation (Mediaanin absoluuttinen
poikkeama)

Total Dissolved Solids



1 Johdanto

Opinnaytetydn tavoitteena oli tehda Helsingin yliopiston elatusainekeittiolle kayttéonotto,
kayttdohje seka validointi Eutech instrumentsin PCSTestr 35-mittarille (liite 1). Laite on
monipuolinen ja silla voi mitata viittd eri parametria (pH, sahkdnjohtavuus, lampdtila,
TDS, suolapitoisuus), mutta vakiokaytdéssa tulee olemaan vain sahkdnjohtavuuden ja

Iampdotilan mittaus.

Sahkénjohtokyvyn mittaukselle tuli tarvetta laadunvalvonnallisista syista. Laite on
tarkoitus ottaa kayttéén tehdessa 1 x PBS-liuosta (fosfaattipuskuroitu suolaliuos), joka
tehdaan laimentamalla 10 x PBS:std. Aikaisemmin laboratoriossa tapahtui pieni virhe,
joka johti mm. solujen kuolemaan asiakkailla. Elatusainekeittion asiakaskuntaan kuuluu

yliopiston sisalla eri tutkimusryhmia seka joitakin talon ulkopuolisia tahoja.

Tapahtunutta alettiin selvittamaan ja pitkan selvittamisen jalkeen paatettin mitata
kyseisen 1 x PBS eran sahkonjohtavuus. Kavi ilmi, etta kyseiseen eraan ei ollut laitettu
ollenkaan 10 x PBS:44 vaan liuos oli kdytannossa pelkkaa MilliQ-vetta. MilliQ veden
pH:ta on vaikea mitata tarkasti sen sisdltdmien ionien vahyyden vuoksi, joten
sahkonjohtokyvyn mittaaminen on varmempi tapa laadunvarmistukseen. Kun laite on
validoitu, se tulee vakiokayttéon ja jokaisen tehdyn erdn sahkdnjohtavuus merkitdan

tyopaivakirjaan.



2 Teoria

2.1 Sahkoénjohtavuus

"Sahkoénjohtavuus, y, on vesiliuoksen tietynsuuruisen yksikkokuution vastakkaisten
pintojen valisen, tietyissa olosuhteissa mitatun vastuksen kaanteisluku.” [1] Veden laatua
tutkittaessa tama ilmoitetaan yleensa sahkénjohtavuutena ja sitd saatetaan kayttaa
naytteessad olevien ionisoituvien liuenneiden aineiden konsentraation mittana. Se
ilmoitetaan siemensina metria kohti, S/m [2, s. 3.] Johdetut yksikét ovat uS/cm ja mS/cm
sekd S/cm, joka on sama kuin vanhempi yksikkd mho/cm (ohm toisinpain, koska se
kuvastaa kaanteistd suhdetta johtokyvyn ja vastuksen valilla). Tietyt teollisuuden alat

kayttavat yksikkona resistiivisyyttd sahkénjohtavuuden sijaan, MQ/cm [1].

Konduktiivisyydella tarkoitetaan liuoksen sahkonjohtokykya. Jotta liuos johtaisi sahkoa,
sen taytyy sisaltdéd ioneita tai varautuneita partikkeleita. Yleensa suurin osa
sahkojohtokykymittauksista tehdaan vesiliuoksista ja liuoksen sahkonjohtavuudesta
vastaavat veteen liuenneet ionit, kuten suolat, hapot tai emakset. Vesi itsessaan ei ole
kuitenkaan elektrolyytti, vaikka siind onkin yleensa joitakin vety- ja hydroksidi-ioneita.
Sahkonjohtokyky ei ole spesifinen, se maarittda ioneitten konsentraation liuoksessa,

mutta ei pysty erottelemaan elektrolyytteja toisistaan. [1]

Kuvasta 1. kdy ilmi, etta tislatun veden sdhkdénjohtavuus on korkeampi kuin ultrapuhtaan
veden. Tama johtuu siita, ettd ilman hiilidioksidi kontaminoi veden ja liukenee siihen

muodostaen heikon elektrolyytin, hiilihapon. [1]
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Kuva 1. Puhtaan veden, tislatun veden ja tyypillisten elektrolyyttien sahkdnjohtavuus 25° C:ssa.

(3]

MilliQ-veden (ultrapuhdas) pH on 6,998. MilliQ on kuitenkin hyvin puhdasta ja se sisaltaa
erittdin vahan ioneita ja silla on matala puskurointikapasiteetti. Tasta johtuen veden pH
voi muuttua hyvinkin nopeasti, kun se poistuu laitteen suljetusta systeemista. Kaikki
epapuhtaudet saildastian reunoilla liukenevat veteen ja muuttavat sen pH:ta, samoin
ilman hiilidioksidi liukenee veteen laskien sen pH:ta. pH-mittareita joita on yleisesti
laboratoriokaytossa, ei ole suunniteltu toimimaan liuoksien kanssa, joissa on erittain

vahan ioneja ja niita ei voi taman takia kayttaa luotettavasti pH:n mittaamiseen. [4]

2.1.1 Lampdtilan vaikutus sahkonjohtokykyyn

Lampadtilan nousu liuoksessa laskee sen viskositeettia ja nostaa sen sisaltamien ionien
likkuvuutta. Lampdtilan nousu voi myods lisdtd ionien maaraa liuoksessa johtuen
molekyylien dissosiaatiosta. Koska liuoksen sahkonjohtokyky on riippuvainen naista

parametreista, liuoksen sahkonjohtokyky nousee lampédtilan noustessa. [5, s. 1]

Sahkonjohtavuuden lampdtilakerroin, ao2s, saadaan kaavasta

1 (Yo—Va2s
@025 = — (X=12) « 100 (1)

jossa 25 ja 6 ovat lampdtiloja, joissa vastaavat sdhkodnjohtavuudet y2s ja ye on mitattu.
[2, s. 4]



Lampétilankorjauskertoimia kaytetddn korjaamaan sahkdnjohtavuuden riippuvuutta
lampdtilasta. Muunnokset sahkonjohtavuudeksi (y2s) 25° C lampétilassa voidaan tehda

kayttaen yhtal6a

_ Yo
Y25 = 14(:2)(6-25) (2)

jossa

a on sahkdnjohtavuuden [dmpdtilakerroin;

Yo on sdhkdnjohtavuus mitatussa lampdétilassa 6;

6 on naytteen mittauslampdtila, celsiusasteina. [2, s. 4]

"Sahkoénjohtavuuden |ampédtilariippuvuus ei ole tarkkaanottaen lineaarinen, joten
lineaarinen korjaus ei siksikdan ole tarkka”. Kerroin tulisi maarittéd mahdollisimman
tarkoin samalta lampdtila-alueelta, jolla korjauskin tehdaan. Mikali mittausta tehdaan

laajalla lampdtila-alueella, kuten T = 5-20 °C, se ei ole mahdollista, vaan aiheuttaa lisda
virhetta. [6, 7]
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Kuva 2. Johtokykykennon periaate [7, s. 9]

Kuvan 2 perusteella voidaan todeta, ettd virta joka kulkee elektrodien valilla, ei riipu
ainoastaan elektrolyytin johtokyvysta, vaan siihen vaikuttaa myoés elektrodien valinen
etaisyys ja niiden pinta-ala sekad geometria, eli kennovakio. Arvo kennovakiolle vaihtelee
yleensa valilla 0,01-50 cm™ ja sen suuruus vaihtelee mitattavan johtokyvyn suuruuden
mukaan: mitd suurempi johtokyky sitd suurempi kennovakio. Kaytannon tasolla
kennovakio maaritetdan standardielektrolyytilla, jolla on tunnettu resistiivisyys, minka

seurauksena kennosta ei tarvitse tietaa tarkempia mittoja ja geometriaa. Naytteen



resistiivisyys voidaan laskea kennovakiosta, jonka kaanteisarvo on naytteen johtokyky

eli konduktiivisuus. [7, s. 9]

Kennovakio, K, on suure, joka saadaan metrin kaanteislukuna yhtalosta:

jossa
I on sdhkoénjohtimen elektrodilevyjen valimatka toisistaan eli pituus, metrein3;
A on johtokykykennon elektrodilevyn pinta-ala, nelidmetreina.

Kennovakio johtuu kennon geometriasta. Se voidaan maarittda kokeellisesti. [2, s. 3]

2.1.2 TDS

TDS:llda (Total Dissolved Solids) tarkoitetaan kaikkien kationien, anionien ja
dissosioitumattomien aineiden liuenneiden osien massaa litrassa vettd. TDS

maaritetdan suodattamalla ndyte membraanisuodattimella. [8, s. 30]

Nayteastia kuivataan 105 £3 C asteisessa uunissa ja tdman jalkeen nayte jadhdytetdan
eksikaattorissa ympariston ldmpdtilaan. Astia punnitaan ja saatu massa pydristetdan
I[&himpaan milligrammaan (m.). Taman jalkeen astiaan lisataan haluttu maara filtterditya
naytettd (Vrg), jolla saadaan lopputulokseksi 20-1000 mg (mp) haihdutuksen jalkeen.
Haihdutuksen jalkeen astia jadhdytetaan eksikaattorissa ympariston lampétilaan, jonka
jalkeen se punnitaan ja saatu massa pyoristetaan lahimpaan milligrammaan (mp). Kuivan
naytteen (mp) massa on vakio mikali, naytteen massa on edelleen 0,5 %:n tai 2 mg:n
sisalla puolen tunnin lisdkuivatuksen jalkeen. Kuivatus jatkuu niin kauan, kunnes massa

pysyy vaaditun rajan sisalla. [9, s. 6]

Tulokset lasketaan seuraavasti:

m

Prps = ﬁ (4)



mp =my — Mg ()
proson haihdutusjaannoés yksikdssa mg/l

mp on haihdutetun naytteen massa yksikdssa mg

ms on vakioidun tyhjan astian massa yksikdssa mg

myp on haihdutetun naytteen ja vakioidun astian massa yksikossa mg

Vs on filtteréidyn naytteen maara yksikossa |

Maarat pyoristetaan lahimpaan 1 mgl/l. [9, s. 6]

Sahkénjohtokykymittarit tarjoavat nopeamman ja helpomman tavan mitata liuoksen
TDS:4a seuraamalla sahkdnjohtokykya ja muuttamalla sen TDS-lukemaksi. TDS-

kertoimen selvitys tapahtuu seuraavasti. Aluksi suoritetaan kalibrointi kayttamalla

standardia, jolla on tunnettu TDS.

TDS (STD)
TDSkerroin = Kyg (STD (6)

TDS (STD) yksikkd on mgl/l.

K1s (STD) on standardin sdhkénjohtokyky korjattuna 18 °C:seen yksikdssa pS/cm. [8, s.
30]

2.1.3 Suolaisuuden maaritys sahkonjohtokykymittarilla

Suolaisuus on veteen liuenneiden suolojen yhteismaara, ja se ilmoitetaan saliniteettina
S. Suolaisuus kertoo, kuinka monta grammaa yhteensa eri suoloja on liuennut yhteen

kiloon vetta. Padsaantoisesti merivesimittauksia tehdessa puhutaan saliniteetista. [10]



2.2 PBS-liuos

PBS on fosfaattipuskuroitu suolaliuos, jota kaytetdan biologisessa tutkimuksessa.
Suolaliuos siséltda natriumkloridia, natriumfosfaattia ja joissakin resepteissa
kaliumkloridia seka kaliumfosfaattia. Puskuri auttaa pH:n vakiona pitdmisessa. Liuoksen

osmolaliteetti ja ionikonsentraatio vastaavat yleensa ihmiskehon pitoisuuksia. [11]

PBS-liuosta voidaan kayttaa monessa eri tehtavassa, koska se ei ole myrkyllista soluille.
Sitd voidaan kayttda esimerkiksi eri aineiden laimentamiseen tai soluja siséaltavien
sailididen huuhtelemiseen, sekd laimennusaineena erilaisissa biomolekyylien
kuivausmenetelmissa, koska sen sisaltamat vesimolekyylit strukturoituvat aineiden,
kuten proteiinien ymparille, jotta ne saadaan liikuntakyvyttémiksi ja voidaan kuivata.
Ohut vesikalvo kiinnittyy aineeseen ja estaa denaturoinnin tai muut rakennemuutokset.
Karbonaattipuskureita voidaan kayttda samaan tarkoitukseen pienemmalla
tehokkuudella. [1]

PBS-liuokseen voidaan lisata esimerkiksi EDTA:a (etyleenidiamiinitetraetikkahappo)
lisddmaan tiettyja toimintoja. EDTA:a sisaltavaa PBS-liuosta voidaan kayttaa esimerkiksi
irrottamaan kiinnittyneet ja yhdistetyt solut. Kahden arvoisia metalleja kuten esimerkiksi

sinkkia ei voida lisata, koska se johtaa saostumiseen. [11]

2.3 Validointi

Validointi on prosessi, jolla osoitetaan analyysimenetelman olevan oikea sen
tarkoitettuun kayttdéon. Validoinnin tuloksia voidaan kayttaa laadun, luotettavuuden ja
johdonmukaisuuden tarkastelemiseen. Se on olennainen osa hyvaa analyyttista

kaytantoa. [12]

Analyysimenetelmia taytyy validoida tai uudelleenvalidoida

e ennen kuin ne otetaan vakiokayttoon

e aina kun olosuhteisiin tulee muutoksia (esim. instrumentin vaihto tai muutos

naytteissa)



¢ aina kun analyysimenetelma vaihtuu tai muutos on nykyisen menetelman alueen

ulkopuolella. [12]
Tietyn menetelman validisuus tulisi todistaa laboratoriokokeilla kayttaen naytteita tai
standardeja, jotka ovat tuntemattomia naytteitd vastaavia. Esikasittelyn ja toteutuksen

tulisi seurata validointiprotokollaa. Alla lista validointiprotokollasta. [12]

1. Validoinnin kohde, kuvataan validoinnin kohteena oleva menetelma tai laite sen

soveltamisala mukaan lukien kaytettavat matriisit.

2. Validoinnin tavoite, arvioidaan mittausmenetelman suorituskykya seka

menetelman soveltuvuutta tiettyyn tarkoitukseen.

3. Nayteaineisto, kuvataan kaytettavat naytteet, niiden kasittely ja sailytys seka

mahdolliset hairiéta aiheuttavat tekijat.

4. Henkildiden ja vastuiden nimeaminen, kirjataan vastuuhenkilot.

5. Tavoiteaikataulu validoinneille.

6. Laitteet, kirjataan validoinneissa kaytettavat laitteet ja varmistetaan, etta laitteet

ovat toimintakunnossa ja ne on jaljitettavasti kalibroitu.

7. Tilat, kuvataan kaytettavat tilat ja niille mahdollisesti asetetut erityisvaatimukset.

8. Validoinnin laajuus ja maaritettavat parametrit.

9. Vaatimusten asettaminen, mikadli mahdollista niin validointiparametreille

annetaan tulosvaatimus, jonka tulee tayttya. [13, s. 10]

2.4 Validointiparametrit

Kuten taulukosta 1 kay ilmi, eri alojen validoinneissa keskitytdan eri parametreihin.
Esimerkiksi kvantitatiivisessa analytiikassa pyritdaan yhdistamaan ainakin oikeellisuus,

toistettavuus, uusittavuus, spesifisyys, maaritysraja ja lineaarisuus. [13, s. 13]



Taulukko 1. Validoinnissa kaytettavat parametrit [13, s. 13]

Kemia, Molekyyli- Mikroblologia Mikrobiologia | Kliininen
elintarvike, biologla ja viralogla, elintarvike, fyslologia
rehut, klini- Rlilnknen rehut, ymparistd

nen, ymparistd yim.
ym.
c
=
£ 5 5 5 g | &
Eel 8 | £ |8 E & g §
SE| 2 | E|2| £ | & : s
£=2 a | = |8 = 2 = =
englanti {VIM) suomi E ] = ] ] z ] g =
[ -4 - - - = - - -
Havaitsemisraja
Limit of detection X X Ed X % X x x
{LoD)
Sensitivity Herkkyys % X X S X x % X
Robustness
' HiirlBalttius A X i % % X
ruggedness
Linearity Lineaarisuus X E X X X X
Measurament
Mittausalua % ¥ % b %
range
Mittaus-
Uncertainty X % X X X
apdvarmuus
Limit of Madritysraja
% % X X %
quantitation {LOQ)
Trugness Oikeellisuus X X % X X X %
Osoltuskyky X X
Resolution Resoluutio % i
Recovery Saanto X X X X
Selectivity Selektiivisyys % X X x X % X
Specificity Spesifisyys X X ¥ X X X X X b
Stability Stablilisuus % X X X
Performance Suorituskyky X X
Repeatability Tolstettavuus X X ® x % x b X X
Precision Tasmdllisyys X X %
Reproducibility Uusittavuus X X ¥ ¥ b3 X X X i
Virheldhteat % % t X i

* multiplex —menetelmat

2.41 Maaritysraja (LOQ)

"Kvantitatiivisen maarityksen pitoisuusalaraja valiaineessa mitattuna, jolle voidaan

esittda epavarmuusarvio”. [13, s. 26]
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Alemmalla maaritysrajalla (LLOQ) tarkoitetaan alhaisinta pitoisuutta, joka on mahdollista
maarittda kvantitatiivisesti validoitavalle menetelmalle sen vaatimalla toistettavuudella ja
todenmukaisuudella. Maaritysraja maaritetddn samoin kuin havaitsemisraja, mutta
oikeellisuuden ja toistettavuuden on pysyttava halutuissa rajoissa. Useimmiten alempi

maaritysraja on 5,6 tai 10 kertaa nollanaytteen keskihajonta. [13, s. 26]

Ylemmalld maaritysrajalla (ULOQ) tarkoitetaan korkeinta aineen pitoisuutta, joka
voidaan maarittaa hyvaksyttavalla toistettavuudella seka oikeellisuudella. Usein tdma on

sama kuin korkein pitoisuus standardisuoralla. [13, s. 26]

2.4.2 Mittausalue

"Joukko saman lajin suureiden arvoja, jotka voidaan mitata tietylld mittauslaitteella tai
mittausjarjestelmalla, jolle on maaritetty epavarmuus, maaritellyin ehdoin.”
Mittausalueesta puhuttaessa tarkoitetaan analyytin pitoisuusaluetta tai suureen
vaihtelualuetta, jossa voidaan kayttaa menetelmaa kayttotarkoitukseensa soveltuvalla
tarkkuudella. Kalibrointisuora on aina lineaarinen optimipitoisuusalueella. Lineaarinen
alue kuvaa mittausaluetta, jolla vaste analysoitavasta yhdisteesta kayttaytyy lineaarisesti
konsentraatioon nahden. Rajoittavina tekijoind mittausalueen alkupaassa on
menetelman toteamis- tai maaritysraja ja loppupaassa mittalaitteen kyky havannoida

analyytin pitoisuuden tai suureen muutoksia. [13, s. 23]

2.4.3 Uusittavuus

"Mittauksen tasmallisyys mittauksen uusittavuusehtojen tayttyessa.” Kun maaritykset
tehdaan samalla menetelmalld muuttaen yhta tai useampaa seuraavista: mittauslaite,
suorituspaikka, suorittaja tai muu oleellinen tekija tai tehden mittaukset aikavalein, jotka
ovat pitkat verrattuna yksittdisen mittauksen kestoaikaan ja tulosten valilla on

yhtapitavyys niin saadaan uusittavuus. [13, s. 32]

"Menetelman uusittavuutta arvioidaan analysoimalla todellisia naytteitd tai
vertailumateriaalia ja osallistumalla vertailumittauksiin. Kokonaishajonta kuvaa

menetelman uusittavuutta.” [13, s. 32]
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2.4.4 Mittausepavarmuus

"Ei-negatiivinen parametri, joka kaytettyjen tietojen perusteella kuvaa mittaussuureelle
saatujen arvojen oletettua vaihtelua. Mittausepavarmuus kuvaa yleisluontoista

mittaustulosten vaihtelua ja se on maaritelty virherajojen avulla.” [13, s. 23]

Jokaiseen menetelmaan liittyy tietty epavarmuus. Tama voi johtua esimerkiksi virheista
tai epatarkkuuksista naytteenotossa, naytteen sailytyksessa, laitteissa ja analyysin eri
vaiheissa. Mittausepavarmuus on tulokseen liittyva arvio rajoista, joiden valissa "oikea”

arvo on tietylla todennakdisyydella. [13, s. 23]

Kuvasta 3 ndemme, ettd kohdassa 1 mittaustulos ja epavarmuusarvio ovat raja-arvon
yldpuolella. Kohdassa 2 mittaustulos on raja-arvon ylapuolella, mutta raja-arvo
epavarmuusarvion sisalla. Kohdassa 3 mittaustulos on raja-arvon alapuolella ja raja-arvo
epavarmuusarvion sisalla ja kohdassa 4 seka mittaustulos ettd epavarmuusarvio raja-

arvon alapuolella [13, s. 25]

Kuva 3. Mittaustulokset ja raja-arvot. [13, s. 25]

MUKit, eli Measurement Uncertainty Kit, on ohjelmisto jota kaytetdan
mittausepavarmuuden arviointiin. Mittausepavarmuuden tunteminen anylyysituloksesta
on oleellista sen jaljitettdvyyden vuoksi. Mittausepavarmuuden yhtendinen arviointi
vaikuttaa parantavasti analyysitulosten vertailukelpoisuuteen eri laboratorioiden valilla.
Tama prosessi helpottuu, silld ohjelman avulla pystytddn arvioimaan helposti

mittausepavarmuuksia hyédyntamalla

o kontrollinaytteiden tuloksia

¢ rutiininaytteiden rinnakkaistuloksia
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e laboratorioiden valisia vertailukoe/patevyystuloksia

e saantokokeiden tuloksia. [14]

Mittausepavarmuus on numero merkin + jalkeen. Kaikkiin mittauksiin vaikuttaa tietty
virhe. Mittausepavarmuus kertoo, minka kokoluokan virhe voi olla kyseessa. Nain ollen
mittausepavarmuus on tarkea osa raportoitua tulosta. [15, s. 6]

Dataa kayttavan asiakkaan taytyy tietda mittausepavarmuus seka tulokset, jotta niista
voidaan tehda oikeat johtopaatokset. Tuloksen epavarmuus on tarkea esimierkiksi kun
seurataan lain  maardamia sallittuja  mittausrajoja. ISO 17025  vaatii

mittausepavarmuuden arviointia. [15, s. 6]

"Laajennettu mittausepadvarmuus on mittauksen yhdistetyn standardiepdavarmuuden ja
lukua yksi suuremman kertoimen tulo. Pitoisuus ilmoitetaan maarityksen tuloksen
luottamusvaling, jonka voidaan olettaa pitdvan sisallad suurimman osan testituloksista.”
[13, s.25]

Mittauksen suorituskykya Suorituskykya kuvaavan
kuvaavat ominaisuuden
Virhetyyppi laadulliset ominaisuudet kvantitatiivinen ilmaisu
Type of error Performance characteristics Quantitative expression

Systemaattinen virhe Oikeellisuus
Systematic error Trueness

Keskihajonta
Satunnaisvirhe Tasmallisyys Standard deviation

Random error Precision Toistettavuus/Uusittavuus
Repeatability/Reproducibility

Kuva 4. Mista mittausepavarmuus koostuu [16]

"Tarkkuus on systemaattisen mittausvirheen estimaatti. Menetelman

kokonaispoikkeama B on tuloksen ja teoreettisen arvon tai standardimenetelmalle



13

sovitun arvon valinen ero.” Kuvasta 4 nahdaan, ettd se koostuu oikeellisuudesta ja

tasmallisyydesta.

2.4.5 Mittausepavarmuuden arviointi MUkit ohjelmalla

Laajennetun mittausepavarmuuden selvittamiseksi, mittauksen yhdistetty
standardiepavarmuus kerrotaan kattavuuskertoimella k. Laajennetun
mittausepavarmuuden laskemisessa hyddynnetddn saantokokeiden tuloksia seka
varsinaisten naytteiden toistomittausten tuloksia. Yleensa kaytetaan kattavuuskerrointa
2, mika tarkoittaa 95 %:n luottamustasoa. [13, s. 25]
Tarkastelu MUKIit ohjelmassa sisaltda kuusi vaihetta:

1. mitattavan suureen maaritys

2. laboratorion sisainen uusittavuus (Rw)

3. menetelman ja laboratorion poikkeama (bias)

B

osatekijoiden muuttaminen standardiepavarmuuksiksi u(Ry) ja u(bias)

Lasketaan u(Rv) ja u(bias).

u(Rw) = +/Sgpwz + 51? (7)

u(bias) = \/biaslz + (Sbi%)z +u (crefl)z (8)

Jossa
u(Rw) on standardiepavarmuustekija laboratorion siséiselle uusittavuudelle
Srw on standardipoikkeama laboratoriossa uusittavissa olosuhteissa

S: on standardipoikkeama toistettavissa olosuhteissa
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u(bias) on epavarmuustekija, joka liittyy mahdolliseen menetelmaan, ja laboratorion

systemaattinen virhe

u(Cref) on standardiepavarmuustekija sertifioidulle tai osoitetulle arvolle -

yksittaisten epavarmuustekijdiden keskiarvo

5. Yhdistetyn standardiepavarmuuden laskeminen

Taman jalkeen lasketaan yhdistetty standardiepdvarmuus uc.

U, = \/u(RW)Z + u(bias)? (9)
Jossa

uc on yhdistetty standardiepavarmuus

6. Laajennetun mittausepavarmuuden laskeminen

Lopuksi lasketaan laajennettu standardiepavarmuus U 95 %:n luottamustasolla.
U=2x*u, (10)
Jossa

U on laajennettu mittausepavarmuus, normaalisti 1ahella 95 %:n luottamustasoa

2.4.6 Oikeellisuus

"Oikeellisuus on hyvin monen, periaatteessa aarettdtman monen toiston tuloksena
saatujen suureen mitattujen arvojen keskiarvon ja suureen vertailuarvon yhtapitavyys.”
[13, s.27]

Jotta menetelmdn antamien tulosten oikeellisuus voidaan tutkia tarvitaan tietoa
maaritettdvan  analyytin  pitoisuudesta/ominaisuuksista.  Oikeellisuus  kuvaa
tuntemattoman tosiarvon ja analyysituloksen laheisyyttd. Jotta saataisiin selville eri

muuttujien mahdolliset vaikutukset oikeellisuuteen, niin mittaukset on suoritettava
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pitkalla aikavalilla eri pitoisuusalueilla. Oikeellisuutta voidaan ilmaista suhteellisena
poikkeamana (%). Kaytdnndssa oikeellisuuden arviointi edellyttdd varmennetun
vertailumateriaalin  kayttéa ja/tai osallistumista vertailumittauksiin. Oikeellisuuden
arviointia voidaan arvioida myds vertaamalla validoitavaa menetelmaa yleisesti

hyvaksyttyyn referenssimateriaaliin. [13, s. 27]

Oikeellisuus maaritetaan sertifioidun vertailumateriaalin avulla seuraavasti:

1. Maaritetaan analyytin konsentraatio kussakin rinnakkaisnaytteessa

2. Lasketaan konsentraatioiden keskiarvo, keskihajonta ja vaihtelukerroin (%)

3. Lasketaan oikeellisuus jakamalla tulokseksi saatu keskimaarainen konsentraatio

sertifioidulla arvolla ja kerrotaan tulos sadalla prosentuaalisen tuloksen

saamiseksi.
[17, s. 36]
B=x—-T (11)

X on useampien mittaustuloksien keskiarvo

T on teoreettinen arvo tai standardimenetelmalle sovittu arvo. Poikkeama voidaan

esittdd myos prosentteina:

(x-T)

B (%) = 2=

%100 (12)

Poikkeama analyysimenetelmalle muodostuu menetelmaa kayttavan laboratorion
tekemistd omista systemaattisista virheistd sekd laboratoriosta riippumattomista

menetelmaan liittyvista systemaattisista virheista. [13, s. 23]
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2.4.7 Tasmallisyys

"Tasmallisyys on sellaisten nayttdmien tai suureen mitattujen arvojen yhtapitavyys, jotka
on saatu toistomittauksilla tutkittaessa samaa tai samankaltaisia kohteita hyvin

maaritellyissa olosuhteissa.” [13, s. 32]

Tasmallisyydella tarkoitetaan mittauksissa saatujen arvojen vastaavuutta, jotka on saatu
samankaltaiselle tai samalle kohteelle tietyissd olosuhteissa tehdyilla toistuvilla
mittauksilla. Tasmallisyys menetelmalle ilmaistaan kvantitatiivisesti toistettavuudella ja
uusittavuudella. Toistokokeiden suorittamistavasta riippuen hajonta mittaustuloksissa

kuvaa menetelman toistettavuutta tai uusittavuutta. [13, s. 32]

"Toistettavuus on mittauksen tasmallisyys tiettyjen toistettavuusehtojen tayttyessa.”
Toistettavuudella tarkoitetaan tulosten valista yhtapitavyytta, kun maaritykset tehdaan
samoissa olosuhteissa, samasta naytteestd, samalla menetelmalla, saman tekijan

toimesta, samoilla laitteilla samassa laboratoriossa lyhyella aikavalilla. Toistettavuutta

testataan joko kvantitatiivisesti tai kvalitatiivisesti. [13, s. 31]

3 Laitteet ja materiaalit

3.1 Laitteet

Tybssa kaytetyt laitteet.

Multi-parameter PCSTestr™ 35, Eutech Instruments (liite 1)

Milli-QR, Advantage A10 Water Purification System (liite 2)

Sauter Rc 2013, vaaka

Mettler AT200, vaaka

Multi-parameter PCSTestr™ 35-laitteella, kuvassa 5, voidaan mitata viittd eri suuretta.
Mitattavat suureet ovat sdhkdnjohtokyky, pH, liuenneet kiinteat aineet (TDS), lampdtila

ja suolapitoisuus. Rutiinikayttoon tulee vain sahkonjohtokykya mittaava moodi.
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Sahkonjotokykya laite voi mitata kolmella eri alueella, 0-199,9 uS/cm, 200-1999 uS/cm
ja 2,0-20.00 mS/cm. Resoluutio naille kolmelle alueelle on 0,1 uS/cm, 1 uS/cm ja 0,01
mS/cm. Laitevalmistajan ilmoittama tarkkuus on + 1 %. Normalisointilampdétila on 25,0
°C.

Kuva 5. Multi-parameter PCSTestr™ 35 [18]

3.2 Materiaalit

Tybssa kaytetyt materiaalit.
e KCI, J.T. Baker, Lot# 0622710101, CAS# 7447-40-7 (0,01 M KCI standardin
tekoon)

KCI, Merck, Lot# A1073933 713, CAS# 7447-40-7 (10 x PBS tekoon)

e NaCl 299,5%, Sigma, Lot# BCBV5476, CAS# 7647-14-5
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e NaxHPO4 * 2H20 299,5%, Merck, Lot# K48577680 702 , CAS# 10028-24-7

e  KH2PO4 99,9%, VWR Chemicals, Lot# 17B134113, CAS# 7778-77-0

e MilliQ H20

4 Tyon suoritus

4.1 Liuosten valmistus

Oikeellisuuden varmistamiseksi tehtiin 0,01 M kaliumkloridi-liuos (KCI). KCl:a kuivatettiin
hetken aikaa ennen punnitsemista Mettler AT200-vaa’alla, jonka tarkkuus tarkastettiin 2
g f1-punnuksella (tulos 2,0000 g). KCl:a punnittin 0,7455 g ja se liuotettiin
ultrapuhtaaseen veteen litran mittapullossa. Taman jalkeen se siirrettiin muovipulloon

kuljetusta varten.

10 x PBS-liuos tehtiin liuottamalla 800 g NaCl:a, 20 g KCl:a, 144 g Na;HPO4 x 2H,0:a
ja 24 g KH2POg4:a 10 l:aan MilliQ-vettd. Liuos jaettiin litran pulloihin ja taytettiin tarkasti
silmamaaraisesti merkkiin asti. Taman jalkeen liuokset steriloitiin autoklaavissa minka
jalkeen ne siirrettiin sailytykseen huoneen lampdétilassa. Reagenssien punnituksien
virhemarginaali oli £+ 0,2 g. Liuos tehtiin 10 litran kattilaan ja vesimaara arvioitiin
silmamaaraisesti, mistd aiheutui pienia eroja erien valilld. Laadunvarmistuksena

kaytettiin pH:n mittaamista 10 x PBS:sta.

1 x PBS tehtiin laimentamalla 10 x PBS MilliQ-veteen. 1 x PBS tehtiin myds 10 I:n
kattilaan ja veden maara arvioitiin silmamaaraisesti mitattuna. Liuosten tekoon kaytettiin
yhdeksaa eri 10 x PBS-eraa. Myos 1 x PBS steriloitiin autoklaavissa sahkonjohtokyvyn

mittaamisen jalkeen.

0,100 M, 0,200 M ja 0,137 M NaCl-liuokset valmistettiin MilliQ veteen ja ne tehtiin joka
kerta uusiksi mittauksia varten samana paivana kun 1 x PBS-liuos valmistettiin, jotta
kaikissa liuoksissa oli saman paivan vetta. Punnituksien virhemarginaali oli £ 0,002 g.
Naita keinotekoisia naytteita kaytettiin satunnaisvirheen arviointiin ja oikeellisuuden.

Nollanaytteena kaytettiin MilliQ-vetta.
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4.2 Mittaukset

Mittaukset suoritettiin aikavalilla 26.7. - 28.12.2017. Kustakin liuoksesta tehtiin
rinnakkaismittaukset. Mittaussarjoja tehtiin 26 1 x PBS-liuoksesta. 0,01 M KCl-liuoksesta

tehtiin 20 mittaussarjaa. 0,01 M KClI-liuos temperoitiin 25 °C:seen ennen mittauksia.

Ennen jokaista mittausta sahkonjohtokykymittari huuhdeltin  MilliQ-vedelle, jonka

sahkonjohtavuus oli noin 3 uS/cm.

5 Tulokset

5.1 Harha-arvot

Tulokset nayttivat siltd, ettd ne saattaisivat sisaltdd harha-arvoja joten niiden
selvittdmiseksi kaytettin Hampelin testid. Rinnakkaismittauksia suoritettin 0,100 M,
0,137 M ja 0,200 M NaCl-liuoksilla, MilliQ-vedella ja 1 x PBS-liuoksella. Ensin laskettiin
kaikkien neljan liuoksen mittaustulosten mediaanit. Seuraavaksi laskettiin d; ja lukujen d;
MAD arvot.

"Hampelin testilla testataan harha-arvoja ja se perustuu mediaanin ja yksittaisten
tulosten erotuksen itseisarvoon. Testissa lasketaan tulosten Xj, Xa, ..., Xp mediaani Xmedq
(arvo, jonka molemmin puolin on 50% tuloksista) sekd erotukset di = |Xmeds — X|.
Lasketaan lukujen di mediaani eli ns. MAD (Median Absolute Deviation). Tulos X; on
harha-arvo, jos di > 5,06 MAD.” [14, s.16]



Harha-arvojen testaus Hampelin testilla 0,100 M NaCl:n rinnakkaismittauksille

Taulukko 2.
0,100 M NaCl
Mittaus # mS/cm Di

3 6,41 2,60
5 6,49 2,52
29 6,58 2,43
2 7,15 1,86
35 7,79 1,22
28 8,27 0,74
31 8,27 0,74
10 8,37 0,64
37 8,43 0,58
36 8,51 0,50
13 8,66 0,35
14 8,76 0,25
16 8,77 0,24
12 8,79 0,22
4 8,81 0,20
20 8,81 0,20
25 8,87 0,14
30 8,88 0,13
41 8,91 0,10
17 8,95 0,06
42 8,95 0,06
44 8,95 0,06
47 8,95 0,06
46 8,99 0,02
21 9,00 0,01
23 9,00 0,01
9 9,01 0,00
18 9,01 0,00
40 9,01 0,00
51 9,01 0,00
45 9,03 0,02
15 9,04 0,03
48 9,04 0,03
52 9,06 0,05
43 9,07 0,06
49 9,08 0,07
19 9,11 0,10
22 9,11 0,10
24 9,11 0,10
39 9,11 0,10
7 9,17 0,16
26 9,17 0,16
11 9,21 0,20
50 9,22 0,21
32 9,33 0,32
8 9,35 0,34
6 9,49 0,48
34 9,51 0,50
1 9,55 0,54
33 9,57 0,56
27 9,60 0,59
38 9,74 0,73
MAD 0,41
Harha-arvon raja 2,08

20

Taulukosta 2 kay ilmi, ettd 0,100 M NaCl-liuoksen mittaukset 3, 5 ja 29 eivat mahdu

tarvittavan rajan sisalle ja ovat nain ollen harha-arvoja.
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Taulukko 3.  Harha-arvojen testaus Hampelin testilla 0,137 M NaCl:n rinnakkaismittauksille

0,137 M NaCl
Mittaus # mS/cm Di

6 11,85 0,98
7 11,98 0,85
5 12,00 0,83
8 12,03 0,80
2 12,15 0,68
12 12,27 0,56
1 12,33 0,50
33 12,33 0,50
27 12,34 0,49
28 12,41 0,42
11 12,46 0,37
34 12,49 0,34
35 12,53 0,30
37 12,55 0,28
9 12,57 0,26
32 12,57 0,26
31 12,64 0,19
16 12,66 0,17
14 12,67 0,16
40 12,75 0,08
52 12,75 0,08
17 12,77 0,06
18 12,77 0,06
26 12,77 0,06
21 12,79 0,04
3 12,81 0,02
42 12,81 0,02
23 12,83 0,00
13 12,85 0,02
46 12,85 0,02
47 12,86 0,03
15 12,88 0,05
20 12,88 0,05
44 12,88 0,05
38 12,89 0,06
25 12,91 0,08
36 12,92 0,09
22 12,95 0,12
50 12,97 0,14
39 12,99 0,16
49 12,99 0,16
51 12,99 0,16
10 13,01 0,18
43 13,01 0,18
45 13,02 0,19
48 13,02 0,19
24 13,03 0,20
29 13,05 0,22
41 13,07 0,24
19 13,08 0,25
4 13,11 0,28
30 13,37 0,54
MAD 0,25
Harha-arvon raja 1,27

Taulukosta 3 kay ilmi, ettd 0,137 M NaCl-liuoksen mittaukset mahtuvat kaikki harha-

arvorajan sisalle.



Harha-arvojen testaus Hampelin testilla 0,200 M NaCl:n rinnakkaismittauksille

Taulukko 4.
0,200 M NaCl
Mittaus # mS/cm Di

2 13,65 3,34
9 14,53 2,46
28 15,48 1,51
11 16,19 0,80
10 16,32 0,67
13 16,72 0,27
17 16,72 0,27
18 16,72 0,27
7 16,77 0,22
29 16,81 0,18
44 16,81 0,18
6 16,82 0,17
21 16,83 0,16
8 16,84 0,15
23 16,85 0,14
36 16,85 0,14
15 16,88 0,11
25 16,88 0,11
43 16,91 0,08
47 16,91 0,08
49 16,91 0,08
37 16,93 0,06
20 16,95 0,04
51 16,96 0,03
24 16,97 0,02
12 16,98 0,01
16 16,98 0,01
22 16,99 0,00
26 16,99 0,00
19 17,01 0,02
39 17,01 0,02
41 17,01 0,02
46 17,02 0,03
3 17,03 0,04
31 17,03 0,04
34 17,03 0,04
14 17,04 0,05
32 17,04 0,05
35 17,05 0,06
5 17,07 0,08
33 17,09 0,10
42 17,11 0,12
50 17,11 0,12
52 17,11 0,12
45 17,12 0,13
48 17,12 0,13
1 17,23 0,24
40 17,23 0,24
27 17,26 0,27
38 17,41 0,42
4 17,57 0,58
30 17,69 0,70
MAD 0,29
Harha-arvon raja 1,48
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Taulukosta 4 kay ilmi, ettd 0,200 M NaCl-liuoksen mittaukset 2, 9 ja 28 eivat mahdu

tarvittavan rajan sisalle ja ovat nain ollen harha-arvoja.



23

Taulukko 5.  Harha-arvojen testaus Hampelin testilla MilliQ-veden rinnakkaismittauksille

MilliQ
Mittaus # mS/cm Di

9 0,0015 0,0022
10 0,0021 0,0016
11 0,0024 0,0013
1 0,0027 0,001
35 0,0027 0,001
36 0,0029 0,0008
23 0,0031 0,0006
3 0,0033 0,0004
13 0,0033 0,0004
18 0,0033 0,0004
21 0,0033 0,0004
49 0,0033 0,0004
15 0,0034 0,0003
16 0,0034 0,0003
20 0,0034 0,0003
24 0,0034 0,0003
37 0,0034 0,0003
47 0,0034 0,0003
17 0,0035 0,0002
19 0,0035 0,0002
22 0,0035 0,0002
26 0,0035 0,0002
44 0,0036 0,0001
27 0,0037 0
29 0,0037 0
46 0,0037 0
50 0,0037 0
51 0,0037 0
12 0,0038 1E-04
25 0,0038 1E-04
45 0,0038 1E-04
48 0,0038 1E-04
39 0,0039 0,0002
41 0,0039 0,0002
43 0,0039 0,0002
52 0,0039 0,0002
4 0,0041 0,0004
14 0,0041 0,0004
42 0,0041 0,0004
40 0,0044 0,0007
6 0,0046 0,0009
8 0,0047 0,001
30 0,0047 0,001
2 0,0049 0,0012
34 0,0049 0,0012
7 0,0050 0,0013
28 0,0053 0,0016
33 0,0055 0,0018
32 0,0058 0,0021
38 0,0063 0,0026
5 0,0074 0,0037
31 0,0075 0,0038
MAD 0,0007
Harha-arvon raja 0,0037

Taulukosta 5 kay ilmi, ettéd MilliQ-veden mittaukset 5 ja 31 eivat mahdu tarvittavan rajan

sisélle ja ovat nain ollen harha-arvoja.



Taulukko 6. Harha-arvojen testaus Hampelin testilla 1 x PBS:n rinnakkaismittauksille

1x PBS
Mittaus mS/cm Di

2 12,16 1,67
7 13,15 0,68
5 13,23 0,60
31 13,29 0,54
34 13,52 0,31
39 13,53 0,30
45 13,60 0,23
18 13,61 0,22
32 13,62 0,21
3 13,63 0,20
6 13,66 0,17
33 13,67 0,16
19 13,68 0,15
11 13,71 0,12
12 13,71 0,12
29 13,71 0,12
13 13,73 0,10
10 13,75 0,08
14 13,77 0,06
15 13,77 0,06
27 13,78 0,05
8 13,79 0,04
9 13,79 0,04
38 13,79 0,04
41 13,79 0,04
1 13,83 0,00
36 13,83 0,00
35 13,84 0,01
44 13,84 0,01
37 13,87 0,04
40 13,87 0,04
28 13,89 0,06
20 13,91 0,08
23 13,91 0,08
16 13,92 0,09
49 13,92 0,09
46 13,94 0,11
42 13,95 0,12
47 13,95 0,12
21 13,96 0,13
17 14,05 0,22
43 14,07 0,24
25 14,11 0,28
51 14,13 0,30
4 14,15 0,32
30 14,17 0,34
22 14,24 0,41
26 14,28 0,45
48 14,29 0,46
52 14,35 0,52
50 14,40 0,57
24 14,44 0,61
MAD 0,23
Harha-arvon raja 1,17
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Taulukosta 6 kay ilmi, etta 1 x PBS-liuoksen mittaus 2 ei mahdu tarvittavan rajan sisalle

ja on nain ollen harha-arvo.
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Kuten taulukoista 2-6 huomataan, niin osa arvoista on harha-arvoja ja naita

mittaustuloksia ei kaytetty laajennetun mittausepavarmuuden laskemiseen.

5.2 Laajennettu mittausepavarmuus

Laajennettu mittausepavarmuus laskettiin kayttamalla MuUKkit-ohjelmaa (lite 3), joka
perustuu Nordtestin-oppaaseen ja on suunniteltu tdhan tarkoitukseen. Kontrollindytteena
toimi 0,01 M KCl-liuos, jota kaytettin oikeellisuuden maarittdmiseen ja
rinnakkaismittauksia tehtiin yhteensa 20 kappaletta. Konsentraation keskiarvo naytteilla

oli 1,357 mS/m ja suhteellinen keskihajonta oli 0,23 %.

Taulukko 7. Kontrollindyte 0,01 M KCI:n mittaukset 25 °C:n lampdtilassa ja oikeellisuuden

laskeminen
Mittaus 0,01 M KCI mS/cm KA mS/cm
1 1,357 1,356 1,357
2 1,362 1,362 1,362
3 1,357 1,363 1,360
4 1,365 1,365 1,365
5 1,354 1,357 1,356
6 1,356 1,358 1,357
7 1,355 1,356 1,356
8 1,363 1,357 1,360
9 1,355 1,358 1,357
10 1,355 1,356 1,356
11 1,354 1,356 1,355
12 1,359 1,358 1,359
13 1,353 1,355 1,354
14 1,356 1,354 1,355
15 1,358 1,357 1,358
16 1,361 1,358 1,360
17 1,355 1,354 1,355
18 1,354 1,353 1,354
19 1,355 1,355 1,355
20 1,355 1,355 1,355
KA kaikki 1,3571
RSD % 0,0031
Vaihtelukerroin % 0,2312
Oikeellisuus % 96,24

Tiedetty johtokyky KCl-liuokselle on 1,41 mS/cm ja liuoksen pitoisuuden

epavarmuudeksi on arvioitu 0,50 %. Standardi mittausepavarmuus oli 3,9 % ja
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laajennettu mittausepavarmuus 8 % luottamustasolla 95 %. Oikeellisuudeksi saatiin 96
%.

6 Johtopaatokset

Validointi onnistui ja PCSTestr 35™ tulee vakiokayttoon laboratoriossa 1 x PBS:n

sahkonjohtokyvyn seurantaan. Onnistuneen validoinnin ja mittausten seurauksena

kirjoitettiin erillinen kayttdohje laitteelle (liite 4).
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Liite 1
sifikaatiot
Product Spedfication
pH Range
Resoiution
Accuracy

pH Calibration Points
pH Buffer Options
Conductivity Range

Resolution

ACcuracy

Conductivity Calibration
Points

Mormalization Temperature
Temperature Coefficient
Auto-Ranging

TDS Range

Resolution

Accuracy

TDS Calibration Points
TDS Factor

Salinity Range

Resolution

Accuracy

Salinity Calibration Points
Temperature Range
Resolution

Accuracy

Temperature Compensation
Non-Volatile Memory
Auto-Off

LCD Display

Power

Batter Life

Dimensions; Weight

Multi-parameter PCSTestr™ 35, Eutech

Description
000 o 14.00 pH
0.01 pH

=0.01 pH

Up to 5 (Auto}
UsaA, NIST

.- to 199.92 pSficm
200 to 1999 pSfcm
2.00 to 20.00 m5fcm

0.1 pS/em

1 psfem

0.01 mS/cm
+15% Full Scale

3 Auto
3 Manual

25.0 =C
0.0 to 10.0%:/°C
Yes

0.0 to 99.9 ppm
100 to 999 ppm
1.00 to 10.00 ppt

0.1 ppm / 1 ppm/ 0.01 ppt
1 % Full Scale

Up to 3 Points {Manual}
0.40 to 1.00

0.0 to 99.9 ppmi
100 ko 999 ppm
1.00 to 10.00 ppt
0.0 to 1.00 %

0.1 ppm { 1 ppm | 0.01 ppt / 0.01%

1 % Full 5cale

Up to 3 (Manual)

0.0 to 50.0 =C f 32.0 to 120.0 °F

0.1 =C/°F

+0.5%C/ £0.9°F

ATC | MTC

Yes

8.5 mins after last key pressed (can be disablad)
Dual-display LCD {2.1 x 2.7cm)

4 X 1.5 Vv "A76" Micro alkaline batteries
» 150 hours

Boxed: 18.5 cm x 6.5 cm % 5 cm; 200 g

Liite
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Instruments spe-
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Liite 2 Milli-QR, Advantage A10 Water Purification System spesifikaatiot

Specifications

Water Specifications
Mini-g® Advantage A10 ultrapure water (Type 1)

Resistivity at 25 °C

18.2 MO-cm

Toc?

< 5 ppb

Particulates (size = 0.22 pm!s

< 1 particulatsmL

Bacteria™* <0.01 CFUmL
Pyrogens [en dutnxini]“ < 0.001 EWUimL
RMases® <1 pg'mL
DMases® < 5 pg'mL
Flow Rate Upta 2 Limin

Feed water

Feed water quality Elix

Feed water connection

Feed water pressure® 0-

£n
i

Feed water temperature

3 har & pressuve reguiatar needs fo be st of the sysfem; for pressures befween 0 and -0.2 bar, the spstem perate, b
System Specifications
Production unit
Dimensions (Hx'W x D) 500 % 332 x 250 mm (1852 12.0x 14.2in
Operating weight 18 kg (41.81h)

Electric power supply voltage

100 - 22DV +-

10%

Electric power supply frequency

50 - 60 Hz

Main unit data connection

Ethernet (RJ43)

Q-F‘ODEdispenser

Dimensions (H x 0)

ET8x 230 mm (22.8 2 8.01n)

Operating weight 55kg {1211k
Dispenser tubing lenpth 0.8m{31.5in
Distance from production unit to EI(-F‘ID-DE 28m (8.5 f
Elecfric power cable length 29m{B5

EI(-F"DDS data connection

Faraliel port (25-pin D-Sub)
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Liite 3 MUKkit raportti
Step | Action Measurand 30.4.2018
1 Specify Measurand Concentration range: 1 - 18 m5/cm
A: Control samples:
Mumber of control samples: 40
Average concentration: 1,35705 mS/cm
Quantify within- L £
laboratory Standard deviation, “fw : 0,23 %
reproducibility,
u(R,) B: Routine replicate samples :
2 Mumber of routine replicate samples: 89
A CO"t_T'i;| sample Mumber of parallell measurements: 2
b FOSHING Giops Mot Concentration range: 6,495 - 17,630000 mS/cm
covered by control
sample Standard deviation estimate from range, “* : 0,93 %

H[Rw} = \'.55'-.-.-? +5.¢ = 0,96 %

Method and laboratory bias from certified
reference material:

Different certified reference materials count, N : 1

U

i 1
Certified concetration, "¢/ 1,41 mSfcm
Standard uncertainty of certified concentration,
u(Eery) 0,50 %
i 1,35705
Maasured concentration, mSfem
Quantlfy FI'IEIthCId and Standard deviation of measured concentration,
2 laboratory bias, i, 0,23 %
u(bias)
Mumber of Measurements, 40
higs, = = 1 00%, -3,76 %
Period of measurements -
Matriz
Additional information
= 5 2 2
u(bias) = mesl“+ (-"’-E-:-) +u (fw )
Vi 1 i
3,79 %
ulR,) —
a Convert components to (By) = 0,96 %
standard uncertainty :
u(bias) _ 3,70 %
Calculate combined
5 standard uncertainty, U, = Ju(Rw)*+ u(bias)? _ 301 9
U, ' = e
Calculate expanded
6 uncertainty, U= 2-U,

=8 %
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Sahkonjohtavuuden mittaaminen PCSTestr 35:11a
Laita laite paalle on/off napista.
Varmista, etta sahkonjohtokyky moodi on valittuna. Lampétilan ylapuolella nakyy
yksikkd uS kun oikea moodi on valittuna. Mikali moodi on vaara voit vaihtaa sen

mode/ent napista selaamalla, kunnes I6ydat oikean.

Huuhtele kenno MilliQ-vedella.

. Taman jalkeen voit mitata liuoksen sahkdnjohtavuuden. Huljuttele laitetta

liuoksessa, jotta koko kenno on varmasti liuoksen ympardima. 1 x PBS-liuoksen
sahkonjohtavuus on yleensa 13,5 — 14,1. Jos tulos nayttaa heittavan voit nostaa
mittarin liuoksesta ja mitata uudestaan sahkoénjohtavuuden muutamaan kertaan

varmistaaksesi tuloksen.

Huuhtele kenno uudestaan MilliQ-vedella ja sulje mittari.



