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Lyhenteet 

EU Euroopan unioni  

exp   expiration date. Tuotteen vanhenemispäivä. 

FDA Food and Drug Administration United States. Elintarvike - ja lääkevirasto.  

ISE Ioniselekstivinen elektrodi 

IVD In vitro diagnostics. Diagnostiikka, jossa koe suoritetaan elävän organismin 

ulkopuolella esimerkiksi lasimaljassa tai koeputkessa.   

KCL      kaliumkloridi 

NaCl natriumkloridi 

NIST National Institute of Standards and Technology. Kansallinen standardointi- 

ja teknologiainstituutti.   

sn  sarjanumero 

SRM Standard Reference Material. Standardin referenssimateriaali. 
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1 Johdanto 

Thermo Fisher Scientific Oy Vantaa on tämän opinnäytetyön tilaaja. Yrityksellä oli tarve 

selvittää, soveltuuko liekkifotometri BWB-XP Performance Plus litiumin osalta 

ioniselektiivisten standardien jäljitettävyystestaamiseen referenssimenetelmän 

mukaisesti [1]. Nykyinen käytäntö on ostaa jäljitettävyysmittaus Saksassa sijaitsevalta 

Referenzinstitut für Bioanalytikilta ja tarkoitus olisi jatkossa pystyä suorittamaan 

jäljitettävyysmittaukset Thermo Fisher Scientific Oy Vantaalla.  

 

Tämän opinnäytetyön tarkoitus oli tutkia liekkifotometrin toimivuutta, tehdä 

jäljitettävyystestaus sekä luoda ohjeistus jäljitettävyysmittausten tekemiseen. Projekti 

koostui jäljitettävyystestausten suunnittelusta ja toteutuksesta,  jäljitettävyystestauksen 

tuloksille tehtävästä  laskentapohjasta (liite 4), laskentapohjan validointisuunnitelmasta  

(liite 2; liite 3), sekä Thermo Fisher Scientificille tehtävistä Litiumin 

jäljitettävyystestauksen ohjeistuksista ja projektidokumenteista. 

 

1.1 Taustatietoa projektin merkityksestä 

ISE -standardeja, joita on kolme tasoa (Standard 1, Standard 2 ja Standard 3) 

käytetään ThermoFisher Scientific ioniselektiivisten kalibraattoriliuosten tuotannossa 

elektrodien kalibrointiin KONE Microlyte 6 Ion Selective -analysaattorissa sekä 

sisäisenä vertailukontrollina kalibraattoriliuosten prosessi- ja 

laaduntarkastusmittauksissa. Standardit lähetetään Saksaan Referenzinstitut für 

Bioanalytikiin jäljitettäväksi, jotta voidaan olla varmoja siitä, että litiumtaso pysyy 

standardeissa halutulla pitoisuusalueella. Koska standardeja käytetään 

vertailumateriaalina, pitää niiden pitoisuus olla oikealla tasolla, jotta voidaan olla 

varmoja siitä että, liitiumpitoisuus on oikealla pitoisuusalueella myös muissa tehdyissä 

tuotteissa. Jäljitettävyysmittaukset tehdään joka toiselle ISE-standardierälle.  

 

Thermo Fisher Scientific Automation & Analyzers reagenssituotannon nykyisen BWB-

XP Performance Plus -liekkifotometrin pitäisi soveltua litiumin testaamiseen. 

Litiumtestaus halutaan kehittää BWB-XP Performance Plus –liekkifotometrille 
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kustannusten pienentämiseksi ja mahdollisuutena korvata nykyisin käytössä olevat 

Microlyte -analysaattorit kun niiden käyttöikä päättyy.   

 

1.2 Jäljitettävyystestattavat tuotteet  

Jäljitettävyystestattavat tuotteet ovat seuraavat: 

 Ioniselektiiviivisten electrodien ISE Standard 1  

Thermo Scientific™ tuotekoodi 980883, [Li pitoisuus 1,0 mmol/l ] 

 Ioniselektiiviivisten electrodien ISE Standard 2 

Thermo Scientific™ tuotekoodi 980884, [Li pitoisuus 0,5 mmol/l ] 

 Ioniselektiiviivisten electrodien ISE Standard 3 

Thermo Scientific™ tuotekoodi 980885, [Li pitoisuus 2,0 mmol/l ]. 

2 Projektiin liittyvistä testauksista yleisesti 

2.1 Jäljitettävyysmittauksesta  

Jäljitettävyysmittauksella halutaan todentaa mittaustuloksen luotettavuutta mittaamalla 

samassa ympäristössä ja olosuhteessa tutkittavan näytteen kanssa jotain tunnettua 

näytepitoisuutta, jotta voidaan varmistaa, että käytetty mittalaite mittaa näytettä oikein ja 

että voidaan vertailla millä tasolla tutkittava näyte on verrattuna tunnettuun 

näytepitoisuuteen, standardiin. Toisin sanoen saatujen tulosten oikeellisuutta arvioidaan 

käytettävään vertailumateriaaliin nähden. Vertailumittauslaboratoriot, kuten NIST, 

ylläpitää kaupallisia sandardimateriaaleja (SRM). Tässä projektissa käytettiin referenssi 

materiaalina NIST litiumkarbonaatti (Li2CO3) SRM 924a -sertifiointinäytettä.  

Kun määritetään kliinisiä testauksia, joiden tulokset tulkitaan potilaan hoitotarpeeseen, 

on mittaustavan ja käytettyjen mittausmateriaalien oltava ehdottoman tarkkoja ja 

luotettavia. Mitattujen tulosten on oltava myös vertailukelpoisia samalla mittausalueella 

eri mittausmenetelmien kesken. Koska mittaustulosten on oltava vertailukelpoisia, se 

edellyttää tulosten tarkkaa ja luotettavaa mittausta ja mittausmenetelmää. [3.]  
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In vitro diagnostisille (IVD) -tuotteille, joita koskevat EU:n ja FDA:n vaatimukset, 

vaaditaan yksiselitteistä ja kattavaa jäljitettävyyttä. Siihen sisältyy niin tuotekehitys, 

tuotanto, huolto, jakelu kuin muutkin prosessit, joille vaatimukset on asetettu. [4.] 

NIST 

NIST on Yhdysvaltain kauppaministeriön ulkopuolinen liittovaltion virasto Coloradossa.  

NIST tulee sanoista The National Institute of Standards and Thchnology eli suomeksi 

Kansallinen standardointi- ja teknologiainstituutti. NIST luo ja ylläpitää 

standardimateriaaleja (SRM), joita voi ostaa. NIST tarjoaa myös erilaisia 

testauspalveluita valmistajille ja testauslaboratorioille, jotta ne voivat varmistaa 

testausmateriaaliensa ja  -laitteidensa toimivuuden ja tarkkuuden. [5.] 

2.2 Validointi 

Validointi tehdään, jotta voidaan osoittaa menetelmän toimivuus hyväksyttävästi siinä 

käyttötarkoituksessa mihin se on tarkoitettu, se on siis käyttätarkoituksessaan ja 

käyttöolosuhteissa tieteellisesti pätevä. Validoinnissa selvitetään täyttääkö menetelmä 

sille ennalta asetetut vaatimukset. Vaatimuksia asettaa laboratorion omat tavoitteet sekä 

-lainsäädäntö. Validointitestaus on dokumentoitava testauskokonaisuutena, josta 

ilmenee asetetut testauskriteerit, testaaja, testiympäristö, testin suoritus ja tulokset. 

Validoinnissa määritetään mittausalue, jossa saavutetaan hyväksyttävä tulosten 

toistettavuus, tarkkuus ja täsmällisyys.  

Toistettavuus kuvaa täsmällisyyttä, joka saadaan, kun testaus suoritetaan toistettavasti, 

samassa olosuhteessa ja samoilla välineillä (mm. näytteet, reagenssit, laitteet, 

lämpötila). Toistettavuus tarkoittaa myös useamman rinnakkaistuloksen 

yhdenvertaisuutta samassa ajojaksossa. Määrityksessä tehdään useita 

rinnakkaismäärityksiä useammalla näytepitoisuudella tai näytematriisilla. [3; 6.]                          

Laboratoriomenetelmiä validoitaessa on tehtävä validointisuunnitelma. Suunnitelmaa 

tehtäessä on kartoitettava, minkälaisen validoinnin menetelmä tarvitsee. Validoinnissa 

selvitetään mittaukseen liittyviä ja sen oikeellisuutta ilmaisevia parametrejä kuten 
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esimerkiksi: toistettavuutta, lineaarisuutta, herkkyyttä, häiriöalttiutta, tasaisuutta, 

selektiivisyyttä sekä määritetään rajat menetelmälle ja/tai analysaattorille. [3.]  

Tässä projektissa keskityttiin litiumin referenssimenetelmän mukaiseen 

jäljitettävyystestaukseen ja siihen, pystyykö liekkifotometri BWB-XP Performance Plus 

kyseiseen testaukseen.  

2.3 Mittausepävarmuus 

Kun mittaustapaa suunnitellaan, pitää valita mittalaite joka on kyseiselle tuotteelle 

mahdollisimman sopiva. Laitetta valittaessa on huomioitava myös laitteeseen ja 

tuotteeseen liittyviä rajoitteita.  Mittalaite mittaa aina tasaisemmin kun olosuhteet pysyvät 

vakioina. Mittaustulokseen liittyy aina mittausepävarmuus. Mittalaitteiden antama tulos 

on likiarvo tietyllä tarkkuudella. Tarkkuus on yleensä ilmoitettu mittalaitteen käsikirjassa. 

Tämä tarkoittaa että valmistaja takaa mittalaitteen antavan oikeanlaisen tuloksen 

käsikirjassa ilmoitetulla tarkkuudella. Tulosta tulkittaessa mittausepävarmuus on aina 

tunnettava, jotta se voidaan tulkita. 

Mittausepävarmuuteen vaikuttavat seuraavat tekijät:  

 Mittaustavan valinta; tuotteelle sopiva mittaustapa.  

 Käytetyt kalibraattorit ja ajankohta; onko kalibraattorit käsitelty ja säilytetty 
asianmukaisesti ja tuoreus tarkastettu, kalibrointivälin riittävyys eli kuinka pitkään 
kalibrointi pysyy voimassa.  

 Mittauksen ulkoiset olosuhteet; huoneen lämpötila, -kosteus, -vetoisuus, 
mittalaitteeseen kohdistuva ulkoinen tärinä, jne.  

 Mittalaitteen fyysinen kunto; onko se huollettu asianmukaisesti ja että 
mittalaitteen osat ovat kunnossa. 

 Äkilliset toimintahäiriöt, esimerkiksi verkkojännitteen virrassa tapahtuva 
heilahtelu. 

 Kalibroinnin toimivuus mitattavalle näytteelle; näytteen matriisi ja 
kalibrointimatriisi vastaavat toisiaan.  
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 Oikeanlainen näytemateriaali; näytteen sopivuus mittalaitteelle, sen 
asianmukainen säilytys ja käsittelyolosuhteet.  

 Käyttäjästä aiheutuva; mm. näytteiden otto, näytteiden valmistuksessa pipetoijan 

kädenjälki saattaa näkyä, epätarkkojen lukemien erilainen tulkinta sekä 

kirjoitusvirheet. [3; 7.] 

3 Litium 

3.1 Historia 

Kemisti Johan August Arfvedson löysi litiumin vuonna 1817, Ruotsin pääkaupungista 

Tukholmasta. Litium metallia eristi ensimäisen kerran William T. Brande vuonna 1821. 

Ensimmäiset löydetyt litium mineraalit olivat petaliitti ja spodumene, jotka löytyivät 1780-

luvulla nykyisin Suomeen kuuluvalta Utö-saarelta. Mineraalien löytäjä oli brasilialainen 

luonnontieteilijä ja valtionmies Jozé Bonifácio de Andralda e Silva. Litiumin nimi tulee 

kreikan sanasta ”lithos” joka tarkoittaa kiveä. Nimen uskotaan tulevan siitä, että se 

löydettiin mineraaleista.  Muut yleiset alkalimetallit on löydetty kasvimateriaaleista. Vasta 

vuonna 1855 saksalainen kemisti Robert Bunsen ja brittiläinen kemisti Augustus 

Matthiessen onnistuivat eristämään riittävästi metallia, tutkiakseen sitä. [8; 9.] 

3.2 Ulkomuoto ja esiintymä 

Litium on hopeanhohtoinen pehmeä metalli. Huoneenlämpötilassa sillä on metalleista 

pienin tiheys. Sen lämpökapasiteetti on kiinteistä aineista korkein. Litium reagoi 

voimakkaasti veden kanssa, mutta ei niin voimakkaasti kuin natrium. Se on myrkyllistä 

paitsi pieninä annoksina. Litiumia ei esiinny metallina luonnossa vaan se esiintyy pieninä 

määrinä kiviainesten yhdisteinä. Tärkeimmät litiumia sisältävät mineraalit ovat  petaliitti, 

lepidoliitti, spodumeeni ja amblygoniitti. Litium palaa kauniilla värikkäällä 

karmiininpunaisella liekillä (kuva 1), mutta voimakkaassa palossa sen liekki on 

häikäisevän valkoinen. [8; 9; 10.]  
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Kuva 1. Palavan litiumin väri. 

3.3 Tärkeimmät käyttötarkoitukset 

Litiumin yleinen käyttötarkoitus on matkapuhelimien, digitaalikameroiden ja 

sähköautojen ladattavissa akuissa sekä ei- ladattavissa akuissa, esimerkiksi 

sydämentahdistimissa, koska sillä on suuri sähkökemiallinen potentiaali. Sitä käytetään 

myös sidosaineena ja orgaanisten yhdisteiden synteeseissä. Litiumoksidia käytetään 

erikoislaseissa ja lasikeramiikassa sekä metalliseoksissa parantamassa lujuutta ja 

tuomaan keveyttä. Pinnoitusaineena käytetään alumiini-litiumseosta ja litiumkloridia 

ilmastointi- ja teollisuuskuivausjärjestelmissä. [8; 9.] 

3.4 Litiumin käyttö kliinisessä diagnostiikassa 

Litiumia käytetään litiumkarbonaattina psyykkisten affektiivisten sairauksien 

pitkäaikaisissa hoidoissa. Hoito vaikuttaa keskushermostoon tuottaen 

keskushermostoon rauhoittavan vaikutuksen. Seerumin litiumpitoisuutta seurataan, jotta 

voidaan varmistaa, että potilas noudattaa lääkitystä ja että vältetään myrkytystila.  

Jos potilas saa suuria määriä natriumia, erittyy virtsaan enemmän litiumia. Jos taas 

elimistössä on nestetasapainon alentumaa ja natriumin puutetta, niin silloin litiumin eritys 

vähenee ja seerumin litiumtaso nousee. Nestetasapainon muutoksissa voidaan todeta 

littiumtasojen suuria muutoksia. Nestetasapainoon vaikuttaa mm. runsas hikoilu, kuume 

ja infektiot. Vastaavasti esimerkiksi alkoholi ja kofeiini voivat aiheuttaa litiumtason 

alentumista seerumissa koska ne lisäävät litiumin eritystä. [11.] 
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3.5 Jäljitettävän litiumin käyttötarkoitus 

Tässä projektissa tutkittiin litium- standardien ja -kalibraattoreiden pitoisuuden 

takaamiseen soveltuvaa mittausta. Kalibraattorit ovat käytössä, kun testataan 

ionispesifisisien elektrodien toimivuutta sekä elektrolyyttimittausten kalibrointiin 

kliinisissä analysaattoreissa. Elektrodeja käytetään in vitro -diagnostiikassa 

litiumpitoisuuden kvantitatiivisessa määrityksessä ihmisen seerumista Thermo 

Scientific™ Konelab™ -analysaattoreilla, sekä ioniselektiivisien kalibraattoreiden 

valmistuksessa. Elektrolyyttimääritykset tehdään ioniselektiivisellä elektrodilla (ISE). 

Mittaukset tehdään suoraan seerumista, jota ei tarvitse esilaimentaa. Mittauskenno 

koostuu useasta ioniselektiivisestä elektrodista (kuva 2) ja yhdestä vertailuelektrodista. 

Analyysitulos lasketaan potentiaalista joka on mitattu yksittäisen ioniselektiivisen 

elektrodin ja yhteisen vertailuelektrodin aktiivisuuserosta. Mittaus perustuu 

yksinkertaisimmillaan yhden ioniselektiivisen elektrodin ja vertailuelektrodin väliseen 

ionisen aktiivisuuden luonnolliseen logaritmiin.  

 

Kuva 2. Elektrodien mittauskenno 
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Litiumin ohjeelliset odotusarvot in vitro -diagnostiikassa:  

Hoitoalue: 0,6- 1,2 mmol/l 

Myrkytysoireita voi esiintyä, kun seerumin litiumpitoisuus ylittää tason 1,2 mmol/l.  

Pitoisuudet yli 1,5 mmol/l, viittaavat merkittävään myrkytystilaan. [11.] 

 

3.5.1 Konelab-analysaattorit  

Kliinisen kemian Konelab-analysaattorit soveltuvat entsyymien ja spesifisten proteiinien 

sekä lääke- ja huumausainemäärityksiin (ei Konelab 20i™).  Analysaattoreilla voidaan 

määrittää myös kehon eri elektrolyyttejä ionispesifisten elektrodien (ISE) avulla.    

Konelab™ -analysaattoreita on kliiniseen ISE -testaukseen Konelab 20i, Konelab 20XTi, 

Konelab 30i, Konelab PRIME 30i, Konelab 60i ja Konelab PRIME 60i. Analysaattorin 

koko kasvaa numeron suuretessa ja samalla ajettavien analyyttien määrä kasvaa.  

Pienin Konelab -analysaattori on Konelab 20i, jossa vaihtoehtoina ajaa ISE -analyyseja 

on natrium, kalium, kloridi ja litium. Suurin Konelab on Konelab- PRIME 60i, tässä myös 

ISE -valikoima on suurempi: natrium, kalium, kloridi, litium, pH ja kalsium. 

Potentiometrisen pitoisuuden määrittämiseen tarvitaan ioniselektiivisen elektrodin (kuva 

3) ja vertailuelektrodin muodostama sähköpari. Potentiometriassa mitataan näiden 

elektrodien välistä jännite-eroa. Ero kertoo ionipitoisuuden. Ionipitoisuuden mittaaminen 

onnistuu, koska vertailuelektrodin potentiaali pysyy aina vakiona ja ioniselektiivisen 

elektrodin potentiaaliin vaikuttaa mitattavan ionilajin pitoisuus. Kussakin 

ioniselektiivisessä elektrodissa on ionispesifinen kalvo, joka houkuttelee halutun ionin 

kalvofaasiin. Näytteen saapuessa kalvofaasiin, jokaisen ioniselektiivisen elektrodin 

potentiaali mitataan vertailuelektrodia vasten. Mahdollinen ero kehittyy elektrodikalvolla. 

[13.] 



9 

 

 

  

 

 

 

 

 

Kuva 3. Litium elektrodi 

 

3.5.2 KONE Microlyte 6 Ion Selective -analysaattori 

KONE Microlyte 6 on ioniselektiivisiä ektrolyyttejä mittaava analysaattori. Microlyte -

analysaattoreita ei enää valmisteta, joten sen korvaaminen toisella analysaattorilla tulee 

pian ajankohtaiseksi Thermo Fisher Scientific Oy:n Automation & Analyzers 

reagenssituotannossa, jossa sellainen on käytössä.  

Microlyte- analysaattorilla voi analysoida plasma- tai seeruminäytteestä kalium-, 

natrium-, kloridi-, litium-, kalsiumpitoisuuden ja pH- arvon sekä urea- näytteestä kalium- 

ja natriumpitoisuuden. Microlyte käyttää ioniselektiivisiä elektrodeja ja mittaus on suora 

potentiometrinen mittaus. [2.] 

3.5.3 Projektiin liittyvät tuotteet 

Projektiin liittyvät tuotteet ovat seuraavat:  

 ISE Standar 1, tuotekoodi; 980883 

 ISE Standar 2, tuotekoodi; 980884 

 ISE Standar 3, tuotekoodi; 980885 

 ISE Calibrator 1, tuotekoodi; 984031 

 ISE Calibrator 1 Indiko, tuotekoodi; 984032 
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 ISE Calibrator 2&3, tuotekoodi; 984035 

 ISE Li Elektrodi, tuotekoodi; 981198 

 ISE Li Elektrodi Micro volume, tuotekoodi; 981598 
ISE Standar 1:tä käytetään kaikkien Elektrodien tarkastusmittauksissa   

 ISE Elektrodit    

 ISE Elektrodi/Micro volume 
 
 
 
Tuotteet ovat ioniselektiivisissä -analyyseissä käytettäviä kalibrointi - ja kontrolliliuoksia 

sekä ioniselektiivisiä -elektrodeja joiden kalvoilta ionien jännite-eroja mitataan. 

4 Liekkifotometri 

Liekkifotometria alkoi kehittyä 1850 –luvulla, kun Bunsen –poltin keksittiin. 

Liekkifotometriä voidaan käyttää helposti virittyvien metallien kvantitatiiviseen 

määritykseen. Erityisesti alkali- ja maa- alkalimetallien kvantitatiiviseen määritykseen.  

Liekkifotometrimittauksessa käytetään liukoiseen muotoon saatettua näytettä, joka 

sumutetaan liekkiin. Liekissä oleva korkea lämpötila toimii atomien virittäjänä ja 

viritystilan lauetessa atomi säteilee valokvantin. Liekissä ionisoiduttuaan alkuaineet 

alkavat emittioda valoa palautuessaan virittyneestä energiatilasta takaisin perustilaan.   

4.1 Laitteisto 

Liekkifotometri koostuu polttimesta ja detektorista. Polttimeen johdetaan tutkittavan 

aineen liuosta prisma - tai hilajärjestelmästä, jossa erotellaan haluttu aallonpituus. 

Detektori mittaa säteilyn voimakkuuden (Kuva 4). 
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Kuva 4. Liekkifotometrin periaate 

4.2 Testauksessa käytetty BWB-XP Performance Plus -laitteisto  

 

Kuva 5. Testauksessa käytetty BWB-XP Performance Plus, sen tietokone ja kannettava 
tietokone laskentapohjalle.  
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Tässä testauksessa käytettiin BWB-XP Performance Plus -analysaattoria (kuva 5, 6 ja 

7). Analysaattorissa on monikanavainen matalan lämpötilan liekkifotometri, jolla voi 

mitata samanaikaisesti useampaa alkuainetta. Joita ovat: natrium-, kalium-, litium-, 

kalsium- ja barium- alkuaine. Siinä on sisäänrakennettu ilmakompressori, diagnostiset 

merkinnät ja kaikkia mitattavia alkuaineita seurataan jatkuvasti ja niiden tulokset näkyvät 

helposti tulkittavassa digitaalisessa näytössä. [14.] 

 

Kuva 6. BWB-XP manuaalista otettu laitekuva 

 

Kuva 7. BWB-XP manuaalista otettu laitekuva. 
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Suorituskyky:  

Optimum Measurement Ranges for single point Calibrations: 

Li: 0-50 ppm, Na: 0-60 ppm, K: 0-100 ppm. Ca: 10-100 ppm 

Drift ( liukuma):  

Alle 1 % jokaista 30 minuuttia kohti laitteen vakaantumisen jälkeen. 

[14] 

5 Jäljitettävyysmittauksen validointi 

5.1 Valmistelut 

Ennen testausten aloitusta, testaukselle tehtiin projektisuunnitelma sekä 

validointisuunnitelma (liite1) ja jäljitettävyyssuunnitelma. Tehtiin myös laskentapohja 

validointi- ja jäljitettävyysmittauksille (liite 4) sekä laskentapohjan validointisuunnitelma 

(liite 2). Käytettäville astioille suoritettiin happopesut ja kuivattiin testauksessa 

käytettävät suolat (kuvat 8 ja 9).  

 

   

 

                                  

 

Kuva 8. Eksikaattori 
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Kuva 9. Kuivattua Li2CO3:a. 

 

Jäljitettävyysmittauksen validointi 

Ennen varsinaista jäljitettävyystestausta, suoritettiin validointitestaus, joka koostui 

samoista mittauksista kuin varsinainen jäljitettävyysmittaus. Jäljitettävyysmittaus 

validoitiin koska piti varmistaa liekkifotometrin toiminta sekä testausohjeen ja 

laskentapöytäkirjan toimivuus. Validoinnilla oli myös tarkoitus havaita mahdolliset 

testausta haittaavat tekijät. Validointitestaus suoritettiin oman ohjeen mukaan (liite 1). 

Erona varsinaiseen jäljitettävyysmittaukseen tässä mittauksessa oli, että käytettiin 

valmistajan Honeywell Fluca litiumkarbonaattia (Li2CO3) eikä NIST –

referenssimateriaalia sekä näytemateriaali. Näytemateriaalina käytettiin kalibraattoreita 

standardimateriaalien sijaan.  

 

Työn suoritus: 

 

Työ suoritettiin työohjeen mukaan (liite1). Käytetyt astiat happopestiin ja käytettävät 

suolat kuivattiin. Kuivauksen jälkeen niitä säilytettiin eksikkaattorissa (kuva 8).  

Testausten oli tarkoitus alkaa jo syksyllä 2017, mutta liekkifotometrin detektori eli ilmaisin 

rikkoutui ja uusi osa saapui  Thermo Fisher Scientific Vantaalle vasta  keväällä 2018. 
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Mittaukset tehtiin suunnitelman mukaan, testi kalibroitiin yhden pisteen kalibroinnilla 

(single point) 3.000 mmol/l pitoisuuteen. Tämän jälkeen ajettiin kuuden pisteen 

standardisuora ja näytesekvenssit. Näytesekvenssit koostuivat kolmesta näytteestä. 

Näytesekvenssejä oli kolme. Jokainen näytesekvenssi ajettiin viisi kertaa. Koska näyte 

ISE Calibrator 2, oli pitoisuudeltaan sama kuin alin standardisuoran näyte, täytyi sen 

näytesekvenssiin tehdä erikseen 0,250 mmol/l oleva standardinäyte. Ajokokonaisuus 

toistettiin kaksi kertaa päivässä. Ensimmäisen päivän toisessa ajossa loppui kaasu 

kesken ajojen, jolloin testaukset jäivät kesken.  

Ensimmäisen päivän toinen ajo suoritettiin samoista näytteistä seuraavana päivänä. 

Kaasun loppuminen ja uuden kaasupullon aloitus aiheuttivat myös selvästi tasoheittelyä. 

 

Toisen mittauspäivän näyte- ja standardilaimennokset tehtiin samoista kantaliuoksista. 

Ajot suoritettiin samalla tavalla kuin ensimmäisenä päivänä suoritetut ajot, mutta 

molemmat ajot saman päivän aikana. Ajojen aikana analysaattorin imuletku tukkeutui 

useasti, ja sitä jouduttiin puhdistamaan testiajojen aikana. Letkutukoksia puhdistettiin 

rautalangalla ja pesuliuoksella.  

 

5.2 Validointitestaukseen liittyvää yleistä  

Kemikaalien  kuivaus 

Jäljitettävyysmittauksen validointi materiaalia litiumkarbonaattia (Li2CO3) kuivattiin neljä 

tuntia  200°C:ssa. Kuivaukseen punnittiin 3,988 grammaa käytettävää materiaalia. 

Kuivauksen jälkeen kemikaali varastoitiin eksikkaattorissa.  

 

Lämpökaappi 

Heraeus UT 6200 kuumailmakaappi,  Heraeus Instruments  

 

 

Vesi, Merck Life Science Oy 

 

Merck vedenpuhdistusjärjestelmä, koostuu neljästä laitteesta 

 Milli-Q HX7120 

 UF -esisuodatusyksikkö NFYD-5824SP  
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 Super- Q 

 SDS500, toimii veden säiliö- ja jakelujärjestelmänä. 

 

Työssä käytetty vesi oli joka työvaiheessa laboratorion 1 -luokan vettä. Veden resistanssi 

oli vähintään 10 Mcm (tyypillisesti lukema on n. 18 Mcm). 

 

Analyysivaaka 

GWB Mettler AE 166 CML 0266, käyttöalue 0-160 grammaa.  

Kaikkien raaka-aineiden punnituksessa käytettiin analyysivaakaa. Vaaka viritettiin joka 

päivä. Tiedot virityksestä kirjattiin vaa’an omaan laitevihkoon.  

 

 

Liuosten valmistuksen aikana vallitseva ympäröivä tila: 

 

Liuosten valmistuksen ulkoisena tekijän tarkkailtiin huoneen lämpötilaa, joka sai 

vaihdella liuosten teon aikana ± 2°C. Lämpötilat merkittiin laskentapohjaan.  

 

 

 päivä 1 :  

 aloitus-lämpötila: + 21,3 °C 

 lopetuslämpötila: + 21,3 °C 

 päivä 2 : 

 aloitus-lämpötila: + 21,0 °C  

 lopetuslämpötila: + 21,0 °C 

 

Käytetyt pipetit  

Työssä käytettiin säännöllisesti kalibroitavia ja ennen käyttöä tarkastettuja pipettejä.  

Thermo Scientific™ Finnpipette™ F2 Variable Volume Single-Channel Pipettes 
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Pipettien sarjanumerot: 

 4642090 FinnPipette 100 to 1000 µl   

 4642100 FinnPipette 0,5 to 5 ml   

 

5.3 Laite- ja materiaalitiedot  

Käytetyn liekkifotometrin laitetiedot on koottu taulukkoon 1:ksi. Laitenumero tulee 

Thermo Fisher Scientific järjestelmästä, jonne kyseinen liekkifotometri on kirjattu 

kyseisellä  laitenumerolla. Taulukkoon 1 on myös kirjattu käytetyt menetelmätiedot ja 

kalibrointitapa. Testauksessa käytettiin litium- menetelmää jolle tehtiin yhdenpisteen 

kalibrointi.  

Taulukko 1. Liekkifotometrin laitetiedot ja menetlmä. 

LAITE 

Merkki ja malli: BWB-XP liekkifotometri  

Laitenumero: CML0535 

Ohjelmistoversio: Data logging software FP-PC v.1.260 

Single Chanel Litium 

Kalibrointi Single point 

 

 

Taulukkoon 2, on koottu käytetyt kemikkaalit ja näytemateriaalit.  

Taulukko 2. Käytetyt reagenssimateriaalit ja näytemateriaalit. 

REAGENSSIT JA NÄYTTEET 

Nimi valmistaja/ koodi Lot Exp 

NaCl Honeywell,Fluca H0620 2020-07-31 

KCl Honeywell,Fluca SZBG3080H 2021-04-30 

LI2CO3 Honeywell Fluca BCBT2672 2021-04-30 
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REAGENSSIT JA NÄYTTEET 

Nimi valmistaja/ koodi Lot Exp 

Diluent consentrate BWB Technologies PM170922F 2019-09-30 

ISE Calibrator 1 Thermo Fisher Scientific  

984031 

N250 2018-09-30 

ISE Calibrator 2 Thermo Fisher Scientific  

984034 

P039 2019-08-31 

ISE Calibrator 3 Thermo Fisher Scientific  

984035 

P040 2019-08-31 

5.4 Näytelaimennokset  

Blank liuos  

Blank -liuos laimennettiin ionivaihdetulla vedellä. Laimennoksessa käytetyt 

laimennussuhde oli 1:1000. Liuosta käytettiin kalibroinnin nollaliuoksena sekä 

väliliuoksena jokaisen näyteliuoksen jälkeen.  

Natrium- kaliumlaimennusliuos   

Liuosta valmistettiin neljä litraa. Natriumkloridi - ja  kalsiumkloridi - suoloja punnittiin 

tarvittavat määrät minkä jälkeen ne siirrettiin kvantitatiivisesti vedellä huuhdellen 

mittapulloon.  

Litiumstandardien kantaliuos: 

 

Kuivattua Litiumkarbonaatti (Li2CO3) punnittiin tarvittava määrä, jonka jälkeen se 

siirrettiin mittapulloon. Huuhteluaineena käytettiin pieni määrän natrium-kalium-

laimennusliuosta. Laimennetun HCl:n (2,3 mol/l) lisäyksen jälkeen mittapullossa tapahtui 

reaktio ja pulloa pyöriteltiin kunnes reaktio oli loppunut. Mittapullo täytettiin reaktion 

jälkeen natrium-kaliumlaimennusliuoksella merkkiin. 

 

Litium standardien työliuokset: 

Standardin kantaliuosta pipetoitiin taulukon 3 mukaisella suhteella 100 millilitran (ml) 

mittapulloihin ja täytettiin natrium-kaliumlaimennusliuoksella merkkiin asti.  
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Taulukko 3. Litiumstandardien työliuosten laimennussuhteet. 

 

 

Standardisuora 

Standardit valmistettiin työliuoksista taulukon 4 mukaisesti, laimentamalla työliuokset 

1:25. Laimennusliuoksena käytettiin natrium- kaliumlaimennusliuosta. ISE Standard 2 

pitoisuus on 0,50 mmol/l, joten sille piti valmistaa lisäksi matalampi standardi joka oli 

0,25 mmol/l. Tätä standardia ei ajettu standardisuorassa, vaan ainoastaan 0,50 mmol/l 

näytteen  näytesekvenssissä. 

 



20 

 

 

Taulukko 4. Litiumstandardisuoran laimennussuhteet. 

 

Näytteenä ajettiin:  

 ISE Calibrator 1. 984031, pitoisuus 1,00 mmol/l 

 ISE Calibrator 2. 984035, pitoisuus 0,50 mmol/l 

 ISE Calibrator 3. 984035, pitoisuus 2,00 mmol/l 

Näytteet laimennettiin samoin kuin standardit.  

5.5 Validointitestauksen tulokset 

Validointitestauset kirjattiin validoidulle laskentapohjalle (liite 4). Tulosten pitoisuuden 

yksikkö on mmol/l.  

Taulukossa 5 ja 6 on ensimmäisen mittauspäivän standardisuoran tulokset.  
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Taulukko 5. Ensimmäisen mittauspäivän standardisuoran tulokset, tulos mmol/l. 

 

Taulukko 6. Ensimmäisen mittauspäivän kalibrointisuora, tulos mmol/l. 

 

 

 

Taulukossa 7 on ensimmäisen mittaupäivän kalibrointisuora tavoitearvolla ja taulukossa 

8 on ensimmäisen mittauspäivän kalibrointisuora lasketulla arvolla. Molempien 

taulukoiden tulokset ovat yksikössä mmol/l.  
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Taulukko 7. Ensimmäisen mittauspäivän kalibrointisuora, tavoite, tulos mmol/l. 

   

 

Taulukko 8. Ensimmäisen mittauspäivän kalibrointisuora, laskettu, tulos mmol/l.  

 

Taulukossa 9 on esitetty interpolointiakaava, jota on käytetty laskentapohjan 
interpolointilaskuissa.  
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Taulukko 9. Kaava tulosten interpolointiin suoralta. 

 

 

Taulukossa 10 on ensimmäisen mittauspäivän tulokset. Taulukossa on punaisella tulos, 

joka on yli 2 %:n erolla edelliseen mittaukseen. Tulokset ovat yksikössä mmol/l.   

Taulukko 10. Ensimmäisen mittauspäivän ajotulokset, tulos mmol/l.  

 

 

Taulukossa 11 on ensimmäisen mittauspäivän laskennalliset tulokset, tulokset ovat 

yksikössä mmol/l.  
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Taulukko 11. Ensimmäisen mittauspäivän laskennalliset tulokset, tulos mmol/l. 

   

 

Taulukossa 12 ja 13 on toisen mittauspäivän kalibrointisuoran tulokset. Tulokset ovat 

yksikössä mmol/l.  

Taulukko 12. Toisen mittauspäivän standardisuoran tulokset, tulos mmol/l. 

 

 



25 

 

 

Taulukko 13. Toisen mittauspäivän kalibrointisuora, tulos mmol/l. 

 

 

 

Taulukossa 14 on toisen mittauspäivän kalibrointisuora tavoitearvolla. Tulokset ovat 

mmol/l. 

 

Taulukko 14. Toisen mittauspäivän standardisuora tavoite, tulos mmol/l. 

           

 

Taulukossa 15 on toisen mittauspäivän kalibrointisuora lasketulla-arvolla. Tulokset ovat 

mmol/l. 
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Taulukko 15. Toisen mittauspäivän standardisuora laskettu, tulos mmol/l. 

 

 

Taulukossa 16 on toisen päivän ajotulokset. Tulokset ovat mmol/l.  

Taulukko 16. Toisen mittauspäivän ajotulokset, tulos mmol/l. 
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Taulukossa 17 on toisen mittauspäivän laskennalliset ajotulokset. Tulokset ovat mmol/l 

yksikössä.  

Taulukko 17. Toisen mittauspäivän laskennalliset tulokset, tulos mmol/l. 

 

Taulukossa 18 on ensimmäisen ja toisen mittauspäivän ajojen keskiarvotulokset. 

Tulokset ovat mmol/l. 

 

Taulukko 18. Kahden päivän näyteajotulokset, tulos mmol/l. 
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5.6 Hyväksyntäkriteerit 

Mittaussekvenssi ei saanut poiketa edellisestä mittauksesta yli kahta prosenttia.  

Standardisuoran 𝑆𝑓𝑖𝑡  on oltava alle 0.03 mmol/l. 

 

Sfit:iä varten lasketaan jokaisesta standardista:   

(laskettu kons - tavoite) ^2 / n(std)-2, näiden arvojen summan neliöjuuri on Sfit 

 

𝑠𝑓𝑖𝑡 =√∑ (𝑙𝑎𝑠𝑘𝑒𝑡𝑡𝑢 𝑘𝑜𝑛𝑠 –  𝑡𝑎𝑣𝑜𝑖𝑡𝑒2𝑁
𝑖=𝑙 )/(𝑛(𝑠𝑡𝑑) − 2) 

 

Sfit -prosentti oli testauksissa hyväsyttävä. Taulukko 6 ja 13. 

 

5.7 Validointitestauksen päätelmät 

Jäljitettävyystestauksenvalidointitestauksessa, haluttiin selvittää pystyykö liekkifotometri 

mittaamaan litiumia toistettavasti. Testauksissa selvisi, että BWB-XP Performance Plus 

-liekkifotometri pystyy mittaamaan litiumia toistettavasti.   

 

Nämä testaussarjat olivat todella pitkiä, ja niissä ilmeni laitteen tukkeutumista, jota ei 

aiemmissa lyhyemmissä testauksissa havaittu. Testauksissa oli hajatuloksia, eli tuloksia 

jotka poikkesivat merkittävästi toivotusta pitoisuudesta. Poikkeavat tulokset jäi 

havaitsematta ja uusimatta, koska laskentapohjaan ei oltu lisätty muotoilua, joka 

ilmaisee, kun tulokset eroavat edellisestä mittauksesta yli kaksi prosenttia. Jos tulos 

poikkeaa edellisestä tuloksesta enemmän kuin kaksi prosenttia, tuloksen olisi pitänyt 

näkyä laskentapohjassa punaisella värillä. Laskentapohja oli validoitu, mutta muotoilun 

puutosta ei ollut havaittu. Taulukoihin 10 ja 16 on muotoilu lisätty.  

 

Vaikka tuloksissa oli yli kahden prosentin muutoksia, päätettiin validointitulosten 

katselmoinnissa, että testauksia voi jatkaa varsinaiseen jäljitettävyysmittaukseen, koska 

laskentapohja oli muotoilun osalta korjattu ja varsinaisissa jäljitettävyys testauksissa 

pystyy seuraamaan näytepitoisuuksien pysymistä toivotulla tasolla paremmin.  
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Matalimmalle näytteelle kahden prosentin sisällä pysyminen on haastava, mutta 

mahdollinen kriteerti.  

6 Jäljitettävyysmittaus 

6.1 Esivalmistelut 

Käytetyt astiat happopestiin ohjeen mukaan typpihapolla HNO3. Happopestyt astiat 

varastoitiin pölyttömään kannelliseen säilytyslaatikkoon.  

 

Kemikaalien  kuivaus 

NIST -referenssimateriaalia Litium karbonaatti (Li2CO3) SRM 924a kuivattiin ohjeen 

mukaan. Kuivauksen jälkeen kemikaali varastoitiin eksikaattorissa (liite 6).  

 

Lämpökaappi 

Heraeus UT 6200 kuumailmakaappi, Heraeus Instruments  

 

6.2 Testaukseen liittyvää yleistä  

Vesi, Merck Life Science Oy 

Merck -vedenpuhdistusjärjestelmä, koostuu neljästä laitteesta: 

 

 Milli-Q HX7120 

 UF -esisuodatusyksikkö NFYD-5824SP 

 Super- Q 

 SDS500, toimii veden säiliö- ja jakelujärjestelmänä. 

 

Työssä käytetty vesi oli joka työvaiheessa laboratorion 1.-luokan vettä. Veden 

resistanssi oli  vähintään 10 Mcm (tyypillisesti lukema on n. 18 Mcm). 
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Analyysivaaka 

GWB Mettler AE 166 CML 0266, käyttöalue 0-160 grammaa.  

Kaikkien raaka-aineiden punnituksessa käytettiin analyysivaakaa. Vaaka viritettiin joka 

päivä. Tiedot virityksestä kirjattiin vaa’an omaan laitevihkoon.  

 

 

Liuosten valmistuksen aikana vallitseva ympäröivä tila: 

 

Liuosten valmistuksen ulkoisena tekijän tarkkailtiin huoneen lämpötilaa, joka sai 

vaihdella liuosten teon aikana ± 2°C. Lämpötilat merkittiin laskentapohjaan.  

 

 

 päivä 1:  

 aloitus-lämpötila: + 21,2 °C 

 lopetuslämpötila: + 21,2 °C 

 päivä 2: 

 aloitus-lämpötila: + 21,3 °C  

 lopetuslämpötila: + 21,3 °C 

 

 

Käytetyt pipetit 

  

Työssä käytettiin säännöllisesti kalibroitavia ja ennen käyttöä tarkastettuja pipettejä.  

Thermo Scientific™ Finnpipette™ F2 Variable Volume Single-Channel Pipettes. 

 

Pipettien sarjanumerot: 

 

 4642090 FinnPipette 100 to 1000 µl   

 4642100 FinnPipette 0,5 to 5 ml. 
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Liekkifotometri ja asetukset:  

Käytetyn liekkifotometrin laitetiedot on koottu taulukkoon 19. Laitenumero tulee Thermo 

Fisher Scientific yrityksen omasta järjestelmästä, jonne kyseinen liekkifotometri on 

kirjattu CML-laitenumerolla. Taulukkoon on myös kirjattu käytetyt menetelmätiedot ja 

kalibrointitapa. Testauksessa käytettiin litium- menetelmää jolle tehtiin yhdenpisteen 

kalibrointi.  

Taulukko 19. Liekkifotometri ja sen asetustiedot. 

 

6.3 Käytetyt liuokset 

Testauksessa käytettiin näyteliuoksia, jotka oli laimennettu natrium-

kaliumlaimennusliuoksella. Taulukkoon 20 on koottu käytetyt kemikaalit ja 

näytemateriaalit.  

6.3.1 Liuosten valmistus 

Liuosten teko aloitettiin aina laimeammasta päästä ja tehtiin väkevin viimeiseksi. 

Mittapullojen täyttö tehtiin niin, että ensin mittapullo täytettiin noin puoliväliin 

laimennusliuoksella, sitten pipetoitiin standardi/näyte ja täytettiin laimennusliuoksella 

merkkiin, jolloin pullon tilavuus on sen annetun tilavuuden mukainen. 

Kaikki standardit ja näytteet laimennettiin 1:200 natrium-kaliumlaimennusliuoksella. 

Kaikki yhden ajon/ajokokonaisuuden standardit ja näytteet laimennettiin saman erän 

LAITE 

Merkki ja malli: BWB-XP liekkifotometri  

Laitenumero: CML0535 

Ohjelmistoversio: Data logging software FP-PC v.1.260 

Single Chanel Litium 

Kalibrointi Single point 
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Blank-liuoksella, jota tehtiin tarpeen mukaan riittävästi. Kahden päivän näyteajojen 

natrium-kaliumlaimennusliuoksen kulutus on noin neljä litraa. Liuokset (blankit, näytteet 

ja standardit) laimennettiin samalla tavalla, ohjeistuksen mukaan. Blank-liuos tehtiin 

laimentamalla Diluent Concentrate -liuosta ionivaihdetulla vedellä 1+999. 

 

Natrium-kaliumlaimennusliuos (NaCl 140 mmol/l ja KCl 5.0 mmol/l) 

 

Liuosta valmistettiin neljä litraa. Suolat punnittiin ja siirrettiin kvantitatiivisesti vedellä 

huuhdellen mittapulloon ja täytettiin mittapullon vedellä merkkiin. 

 

Taulukkoon 20 on koottu käytetyt kemikaalit ja näytemateriaalit.  

 

Taulukko 20. Jäljitettävyysmittauksesa käytetyt reagenssit ja näytteet. 

kemikaali valmistaja/koodi erä tieto vanhenemispäivä 

NaCl 
Honeywell  Fluka 
31434-5kg 

H2120 11.1.2021 

KCl 
Honeywell Fluka/ 
31248-1 kg 

H0730 19.9.2020 

Diluent consentrate BWB Technologies PM170922F 30.9.2019 

H₂SO₄   
Honeywell Fluka / 
30743- 1l 

SZBG26804 31.8.2019 

HNO₃ 
Sigma-Aldrich 438073-
500 ml 

STBH1605 10.9.2023 

Standard Reference Material 

®924a  Lithium Carbonate    

National Institute of 

Standards Technology 
924a 

01.5.2022 

 ISE Standard 1 
  

Thermo Fisher 
Scientific 980883 

P110 
31.8.2019 

 ISE Standard 2 
Thermo Fisher 
Scientific 980884 

P215 
31.10.2019 

 ISE Standard 3 
Thermo Fisher 
Scientific 980885 

P216 
31.10.2019 
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6.3.2 Standardit 

Litiumstandardien kantaliuos: 

Kuivatusta Referenssimateriaalista NIST litiumkarbonaatti (Li2CO3) SRM 924a, (liite 6), 

valmistettiin kantaliuos ohjeen mukaan.  

 

Litium-standardien työliuokset: 

 

Pipetoitiin standardin kantaliuosta taulukon 21 mukaisella suhteella 100 millilitran (ml) 

mittapulloihin ja täytettiin natrium-kaliumlaimennusliuoksella merkkiin asti.  

 

Taulukko 21. Litiumstandardien työluosten pipetointisuhteet. 

 

 

  

 

Standardisuoran standardit 

Standardit valmistettiin työliuoksista laimentamalla, taulukon 22 mukaisesti. 

Laimentimena käyttettiin natrium-kaliumlaimennusliuosta. Lamennussuhde = 1 osa 

näytettä tai standardia, 24 osaa natrium-kaliumlaimennusliuosta. ISE Standard 2:n 

pitoisuus on 0,50 mmol/l, joten sille valmistettiin lisäksi matalampi standardi, joka on 0,25 

mmol/l. Tätä standardia ei ajettu standardisuorassa, vaan ainoastaan 0,50 mmol/l 

näytteen näytesekvenssissä.  
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Taulukko 22. Standardien laimennussuhteet. 

 

 

Näyte 

 

 ISE Standard 1. 980883, pitoisuus  1,00 mmol/l 

 ISE Standard 2. 980884, pitoisuus  0,50 mmol/l 

 ISE Standard 3. 980885, pitoisuus  2,00 mmol/l 
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Kuva 10. Liekkifotometri ja sen tietokone, sekä kannettavaan tietokoneeseen avattu 
laskentapohja.  

6.4 Mittaus  

Liekkifotometri käynnistettiin analysaattorin työohjetta noudattaen. Ensin tarkastettiin,  

että U- putkessa on vettä ja täytettiin ionivaihdetulla vedellä astia, johon laitettiin 

liekkifotometrin imuletkun. Liekin käynnistyksessä avattiin kaasu, jonka jälkeen 

analysaattorin annettiin tasaantua 30 minuuttia. Liekkifotometrin tasaantumisen aikana 

valmisteltiin mittauksen aloitus. Toimenpiteenä tietokoneen käynnistys, johon avattiin 

käytettävä laskentapohja sekä otettiin esille happopestyt näytekuppeina käytettävät 

dekantterilasit ja muut tarvittavat välineet. Kuvassa 10, näkyy käytetty liekkifotometri, sen 

käyttöpääte, kaasupullo on pöydän alla lattialla, ja viereisellä pöydällä on kannettava 

tietokone, johon laskentapohja on avattu.  
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6.4.1 Liekkifotometrin kalibrointi ja satandardisuoran mittaus 

 

Litium testi kalibroitiin 3.00 mmol/l Li standardilla. Kalibroinnin nollanäytteenä käytettiin 

Blank -liuosta. 

 

Mittaus aloitettiin mittaamalla nolla- liuos ja litiumstandardiliuokset yhdestä kuuteen. 

Näytteet mitattattiin kahtena rinnakkaisena. Tulokset kirjattiin Li-jäljitettävyys 

laskentapohjaan (liite 4).  

  

6.4.2 Näytteen mittaus 

 

Standardeista valittiin kaksi standardiliuosta, joiden pitoisuus oli mitattavan näytteen ala- 

ja yläpuolelta. Näytesekvenssejä mitattiin viisi hyväksyttyä mittaustulosta.  

Näytesekvenssi: matala standardiliuos + näyteliuos + korkea standardiliuos. Tulokset 

kirjattiin laskentapohjaan, josta havaitsee, jos oli yli kaksi prosenttia eroa edelliseen 

näytteeseen. Tulos kirjautui tällöin punaisella värillä. Jos näytteen tulos erosi yli kaksi 

prosenttia edellisestä saman näytteen tuloksesta, piti tulos uusia. Tuloksen uusiminen 

tarkoitti koko kyseisen näytesekvenssin (matala standardiliuos / näyteliuos / korkea 

standardiliuos) uusimista. 

Mittaussekvenssi toistettiin siten, että saatiin viisi hyväksyttyä mittaussekvenssiä. 

Hyväksymiskriteerinä oli, ettei yksikään mittaustulos saanut poiketa enemmän kuin kaksi 

prosenttia edellisestä mittauksesta. Mittauksissa ei ollut yli kahden prosentin eroavuutta 

edelliseen näytteeseen. Liekkifotometrin imuletku tukkeutui viisi kertaa mittausten 

aikana. Tukkeumat saatiin poistettua rautalangalla puhdistamalla.  

 

Näytteet ajettiin kahdesti päivässä kahtena erillisenä päivänä. Natrium-

kaliumlaimennusliuosta säilytettiin huoneenlämmössä ja sitä käytettiin seuraavanakin 

ajopäivänä. Molemmille ajopäiville tehtiin omat työliuokset ja näytelaimennokset. 

Mittauksen loputtua liekkifotometri sammutettiin analysaattorin ohjeen mukaisesti.  
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7 Tulokset 

7.1 Tulosten käsittely 

Tulokset kirjattiin testille luotuun laskentapöytäkirjaan (liite 4). Testaustulokset 

hyväksytettiin Thermo Fisher Scientificin ohjeistuksen mukaisesti.  

7.2 Tulostaulukot 

Taulukossa 23 ja 24, on ensimmäisen mittauspäivän standardisuoran tulokset, tulosten 

yksikkö on mmol/l. 

Taulukko 23. Ensimmäisen mittauspäivän standardisuora mmol/l, liite 5. 

 

Taulukko 24. Ensimmäisen mittauspäivän kalibrointisuora, mmol/l. 
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Taulukossa 25, on ensimmäisen mittauspäivän kalibrointisuora tavoitearvolla. Tulokset 

ovat yksikössä mmol/l.     

Taulukko 25. Ensimmäisen mittauspäivän kalibrointisuora, tavoite mmol/l. 

       

 

Taulukossa 26, on ensimmäisen mittauspäivän kalibrointisuora lasketulla -arvolla. 

Tulokset ovat yksikössä mmol/l.     

Taulukko 26. Ensimmäisen mittauspäivän kalibrointisuora, laskettu mmol/l. 
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Taulukkoon 27 on kirjattu ensimmäisen mittauspäivän testaustulokset. Tulokset ovat 

yksikössä mmol/l.   

Taulukko 27. Ensimmäisen mittauspäivän jäljitettävyysmittauksen näytetulokset mmol/l. 

 

 

Taulukossa 28 on ensimmisen mittauspäivän laskennalliset tulokset. Tulosten yksikkö 

on mmol/l.  

Taulukko 28. Ensimmäisen mittauspäivän jäljitettävyysmittauksen laskennalliset tulokset 
mmol/l. 
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Taulukossa 29 ja 30 on toisen mittauspäivän standardisuoran tulokset, tulosten yksikkö 
on mmol/l.  

 

Taulukko 29. Toisen mittauspäivän jäljitettävyysmittauksen standardisuora, mmol/l. 

 

 

Taulukko 30. Toisen mittauspäivän jäljitettävyysmittauksen kalibrointisuora, mmol/l. 
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Taulukossa 31 ja 32 on toisen mittauspäivän tavoitesuora- ja  laskettu kalibrointisuora.    

  

Taulukko 31. Toisen mittauspäivän kalibrointisuora, tavoite mmol/l. 

               

Taulukko 32. Toisen mittauspäivän kalibrointisuora, laskettu mmol/l. 
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Taulukkoon 33 on kirjattu toisen mittauspäivän testaustulokset. Tulokset ovat yksikössä 

mmol/l.   

Taulukko 33. Jäljitettävyysmittauksen toisen mittauspäivän näytetulokset mmol/l. 

 

 

Taulukossa 34 on toisen mittauspäivän laskennalliset tulokset. Tulosten yksikkö on 

mmol/l.  

Taulukko 34. Jäljitettävyysmittauksen toisen mittauspäivän lakennalliset tulokset mmol/l. 
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Taulukossa 35 on ensimmisen ja toisen mittauspäivän yhteen lasketut  laskennalliset 

tulokset. Tulosten yksikkö on mmol/l.  

 

Taulukko 35. Jäljitettävyysmittauksen kahden päivän yhteistulokset, mmol/l. 

 

7.3 Tulosten analysointi 

Litiumin jäljitettävyysmittauksen tulokset täyttivät niille asetetut rajat hyväksyttävästi. 

Litiumin standardisuora oli hyväksyttävä. Näyteajoissa ei esiintynyt yli kahden prosentin 

liukumaa edelliseen näyteajoon verrattuna. Tulosten perusteella litiumin 

jäljitettävyysmittaukset voidaan jatkossa suorittaa Thermo Fisher Scientific Oy:ssä, joten 

jatkossa jäljitettävyystestausta ei tarvitse ostaa Referenzinstitut für Bioanalytikilta. 

8 Mahdolliset virhelähteet ja häiriötekijät 

Opinnäytetyön kohdassa 2.3 käsiteltiin jo hieman mittausepävarmuuteen liittyviä 

tekijöitä. Tässä testauksessa havaittiin, että liekkifotometrin imuletku tukkeutuu helposti, 

ja se aiheuttaa virtauksen alentumaa tai sen kokonaan loppumista. Jos imuletku 

tukkeutuu, on se ensimmäiseksi yritettävä avata siihen tarkoitukseen olevalla 

rautalangalla. Rautalanka pujotetaan imuletkuun. Jos sinne on päässyt kiteytymään 

suoloja ne yleensä saadaan sillä työnnettyä pois. Jos tukkeutumaa ei saada tällä tavalla 

poistettua, on osat irroitettava ja ne on puhdistettava manuaalin ohjeistuksen mukaan. 

Ennen mittauksen aloitusta on hyvä tarkastaa analysaattorin virtausnopeus, sen tulisi 

olla 3- 5 ml/min. 
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Liekkifotometrin optiikka saattaa olla nokeentunut etenkin silloin jos analysaattorilla on 

mitattu todella korkeita näytepitoisuuksia. Tällöin mittauskammion optiikka on 

puhdistettava analysaattorin käyttöoppaan ohjeiden mukaisesti. 

Jos mittausaika venyy pitkäksi esimerkiksi mahdollisten tukosten ja niiden poistamisen 

johdosta ja aika kalibroinnin teosta kasvaa pidemmäksi, testauksen pituus etenkin 

alhaisella pitoisuusalueella saattaa aiheuttaa tulosten huojuntaa, jolloin tulosvaihtelua 

syntyy enemmän.  

9 Loppupäätelmät 

Tässä opinnäytetyössä suunnitellut testaukset ja testaukseen liittyvät projektiasiakirjat 

saatiin tehtyä. Opinnäytetyö koostui jäljitettävyystestausten suunnittelusta, 

toteutuksesta, jäljitettävyystestauksen tuloksille tehtävästä laskentapohjasta, 

laskentapohjan validointisuunnitelmasta sekä Thermo Fisher Scientificille tehtävistä 

litiumin jäljitettävyystestuksen ohjeistuksista ja projektidokumenteista. Opinnäytetyö 

osoitti, että litiumin jäljitettävyysmittaukset voidaan jatkossa suorittaa Thermo Fisher 

Scientific Oy Vantaalla. Tulokset täyttivät hyväksytysti niille asetetut kriteerit. 

Liekkifotometri on herkkä ulkoisillle muutoksille ja imuletku saattaa tukkeutua, etenkin 

pitkissä mittausjaksoissa. Testausten ajallinen pituus saattaa aiheuttaa tuloksissa 

tarpeetonta huojuntaa, joten testausten ajallista pituutta tai tiuhempaa kalibrointia voisi 

miettiä käytännön ratkaisuksi.  
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Liite 4, Litium jäljitettävyysmittauksen laskentapohja ja  sen täyttöohje 
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