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ABSTRAKT

V ramci diplomové préace bylo pfi rozboru vodnych vzorka provedeno porovnani analytickych
metod dle platnych norem pouZivanych v Ceské republice (CSN ISO, CSN EN, CSN EN
ISO) vi¢i metodam zaloZenym na principu metod dle US EPA. Principu metod dle US EPA
vyuzivad novy pftistroj - automaticky fotometr Aquakem 250, ktery pfed uvedenim do provozu
laboratofe Zdravotniho dstavu se sidlem v Ostravé musel projit procesem validace. Pro
porovnéni analytickych metod se pouzivaly metody iontové chromatografie, izotachoforézy,
spektrofotometrie a metody titracni. Proces validace byl Casove i technicky velmi ndrocny.
V celém svém procesu byl dokumentovéan (valida¢ni protokoly). Bylo potvrzeno, Ze novy
analyzator Aquakem 250 poskytuje vysledky, které jsou ovéfeny metodami podle platnych
norem v Ceské republice. Novy automaticky analyzitor byl po tsp&$né ukon&ené validaci a
ziskané akreditaci uveden do pravidelného provozu chemické laboratofte.

ABSTRACT

The theses compares analytical methods according to current norms used in the Czech
Republic to the methods based on the principle according to US EPA. A new device the
automatic photometer Aquakem 250 makes use of the US EPA methods. Prior to its
laboratory use in the Institute of Public Health in the town of Ostrava the photometer had to
be validated. For the comparsion of the analytical methods ion chromatographic,
isotachophoresis, spectrophotometric,titrimetric methods were used. The validation process,
which was documented (in validation protocols), was time consuming and technically
challenging. It was confirmed that the new Aquakem 250 analyzer provides result that are
verified by methods which are in accordance with norms applicable in the Czech Republic.
After a successful completion of validation and obtained accreditation the new automatic
analyzer was put into regular operation in the chemically laboratory.
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1 UVOD

Vev s

na Zemi a pitn voda je pro ¢lovéka podminkou existence. V soudasnosti je v Ceské republice
celkem 42 % obyvatel zdsobovdno pitnou vodou vyrobenou z podzemnich zdroji, 32 %
z povrchovych zdroji a 26 % ze zdroji smiSenych. 90 % obyvatel Ceské republiky je
zasobovano vodou z vefejnych vodovodu a zbyvajici pocet obyvatel pouziva pitnou vodu
z vetejnych nebo soukromych studni.' Rozbor pitné vody, ovéfeni jeji zdravotni nezdvadnosti,
piipadné ovéfeni stdlosti jakosti vody je podminkou jejtho pouZivani pro lidskou pottebu.
Vyhlaska ¢. 252/2004 Sb. ve znéni pozdéjSich predpist, uvadi nejen pozadované Cetnosti
kontrol, ale uvadi i rozsahy parametrt, které jsou nutné pro ruzné ucely analyz. Analyza
iontl, které je vénovana nasledujici prace, patii mezi nejcastéji provadéné chemické analyzy.
Zastoupeni dusi¢nand, dusitand ¢i amonnych ionti a obsahu sirand a chloridd podava
informaci o zdkladnim sloZeni pitné Vody.z’ 3

Pro spravnou analyzu vody je nezbytné zvolit vhodné metody analyzy. Pouze metody
validované k danému ucelu splni to, co od nich ocekdvame, tedy poddvaji informaci
o zdravotni nezdvadnosti ¢ o zméné jakosti vody. Vedle fady metod normovanych, tedy CSN
ISO, CSN EN ¢ CSN EN ISO, které jsou cilend uréeny pro analyzu vod, jsou pouZivané
metody, vyuzivajici nové instrumentdlni techniky a novych poznatkd v oblasti analyzy vod.
Vyse citovdna vyhldska fesi i validacni parametry metod, které mohou byt pouZiviny pro
analyzu pitné vody. Jsou zde uvedeny hodnoty pro mez detekce, opakovatelnost i pfesnost
pouzitych metod.

Chemické laboratote, ve kterych se provadeéji zakladni i specializované analyzy vSech typu
vod, se vzhledem k Sirokému spektru provadénych metod a stdle narustajicimu poctu
provddénych analyz vod snazi vybavit svd pracoviSté stile nov€jSimi a modernéjSimi
piistroji.

Mezi jednu z téchto laboratoii patii 1 akreditovand chemicka laboratof Zdravotniho dstavu
v Ostravé, kterd se analyzou vod zabyva jiz dlouhodobé. Pro zvySeni efektivity analyz byl do
této laboratofe zakoupen novy piistroj — automaticky fotometr Aquakem 250 (Konelab 20),
ktery vyuzivd metody US EPA a dokdze provést az 250 analyz za hodinu. Diky této
skuteCnosti se nabidla moZnost porovnat metody bé&Zné pouZivané pifi analyze vody
provadéné dle platnych norem CSN ISO, CSN EN ISO, CSN EN ISO s novymi metodami
vypracovanymi Agenturou pro ochranu Zivotniho prostfedi USA (US EPA), coZ je cilem této
diplomové préce.



2 TEORETICKA CAST

V minulosti hygieniky a spolecnost predevS§im zajimalo, jak kvalitni vodu vyrdbi vodarna,
v soucasnosti je logicky vice zajimd, jakou vodu spotiebitel skutecné pije nebo jak kvalitni
teplou vodu pouzivd. Pitnd voda doddvdna vefejnosti musi byt stejné kvalitni, at’ pochdzi
z vodovodu nebo ze studny, musi spliiovat stanovené poZadavky a musi byt zdravotné
nezdvadnd. Vzorky pro analyzu vody se dnes odebiraji ptimo u spotfebiteh‘i.3

Pitnd voda je kontrolovédna analytickymi metodami v souladu s vyhldSkou 252/2004 Sb. ve
znéni pozdéjsich predpist, kterou se stanovi hygienické pozadavky na pitnou a teplou vodu
aCetnost a rozsah kontroly pitné vody. Tato vyhldSka je v souladu s pfedpisy EU a
je provadéci vyhlaSkou zdkona o ochrané vetejného zdravi. Pitnd voda z vodovodu podléha
cetn&jSi a v ne€kterych parametrech ptisnéjsi kontrole kvality nezZ balené Vody.3

Nejen pitnd voda je kontrolovdna, také voda z krytych koupalist je pod pravidelnym
celoroénim dohledem. Nekrytd koupaliSté jsou dozorovdna v letni sezén€. Vzorky jsou
odebirdny pracovniky zdravotniho dustavu k laboratorni kontrole jakosti ve vlastnich
laboratorich.?

VSechny vzorky vod jsou zpracovdvany stanovenymi analytickymi metodami dle platné
legislativy. K rozborim vod se vyuZiva celd fada méficich pfistroju. V disledku nartstu poctu
vzorkll byl do laboratofe Zdravotniho ustavu v Ostravé zakoupen novy fotometr Aquakem
250 (Konelab 20), ktery umoziuje provést az 250 analyz za hodinu. Vzhledem k tomu, Ze se
jednalo o novy analyzétor, s jehoZ provozem bylo mélo zkuSenosti, musel byt tento pfistroj
nejprve zvalidovan, aby mohl byt zarazen do béZného provozu.

Z nabizeného mnoZstvi nekolika desitek metod, které tento pfistroj dokdze provést, se
zaCalo s validaci nejvice pouzivanych ukazateltl v analyze vod — amonné ionty, dusi¢nany,
dusitany, fosforeCnany, chloridy, sirany, alkalita. Mezi validované parametry patfily
selektivita, specifiCnost (rusivé vlivy), rozsah a linearita kalibrace, pfesnost (opakovatelnost,
reprodukovatelnost), sprdvnost, porovndni s jinymi akreditovanymi metodami, identifikace
zdroju nejistot. Vysledky ziskané analyzatorem Aquakem 250 byly porovnany se stanovenim
iontovou chromatografii (IC), klasickou spektrofotometrii (spektrofotometr UV/VIS Lambda)
nebo izotachoforetickym analyzitorem (IONOSEP).

2.1 Voda

Voda je zdkladem Zivota. Je nezbytnd pro spravnou funkci kazdé buiiky naSeho téla.
Je také vyznamnym zdrojem dualezitych minerdlnich latek. Bez vody se neobejde Zadna
primyslova ani zemé&délsk4 aktivita.”

Vody je na naSi planeté¢ zarovenn hodné€ a madlo. Vodni plochy pokryvaji 71 % jejiho
povrchu a celkové mnoZstvi vody je 1386 km®. Avsak z toho je témét 97 % vody moiské,
tedy slané, ktera se pro potieby Clovéka a mnoha prumyslovych odvétvi nedd pouZit (bez
48 miliond km® a ztoho je zhruba jeji polovina vdzdna vledu v poldrnich oblastech
zemekoule, tedy prakticky je nepfistupnd. Zbyvajici mnozstvi sladké vody se vyskytuje ve
spodnich vodach, jezerech a fekach (obr. €. 1). Je soucasti vSech dulezitych biologickych
procesu, fyzikalnich a chemickych pochodii a ma vliv na tvorbu klimatu.?



Obr. & 1 Reka Ostravice

Na kolobéh vody na Zemi maji také vliv dlouhodobé klimatické zmeény. ZvySovani teploty
v arktickych oblastech zpusobuje rozpousténi ledu i tani horskych ledovcu, coz ovliviuje
koncentraci soli v moiské vodé a jeji okyselovdni. Klimatické zmény zvySuji hladinu
svétovych mofi a ocednd a méni srazkovy rezim. V soucasnosti jsme svédky zvysujiciho se
poctu extrémnich vykyvi pocasi, doprovazenych zniCujicimi pfirodnimi katastrofami
(tsunami, povodné, tornada, extrémni sucho atd.) Primyslova Cinnost na mnoha mistech
planety ohroZuje, a nebo jiZ zcela zni€ila i cenné zdroje podzemnich vod (chemické t&Zby
surovin, louhovani pomoci kyanidu, atd.). V pfipad¢, Ze je potieba tuto podzemni vodu déle
vyuZzivat, je zapotiebi ji ndkladn€ upravovat a to i v pfipadé€, Ze nejde o vodu ke konzumaci,
ale jen o vodu pro dal$i primyslové Vyuiiti.z’ 43

Pozadavky na kvalitu pitné vody jsou vSeobecné znamé, veédecky zdavodnéné a jeji
vlastnosti jsou technicky kontrolovatelné. Kvalita pitné vody se kontroluje v celém procesu,
od zdroje ptes jeji dpravu a distribuci aZ ke kone€nému spotiebiteli. V modernich laboratotich
se denné provadéji stovky analyz kvality pitnych, bazénovych, podzemnich a odpadnich vod.?

2.2 Historie vody

Voda vznikla pravdépodobné pied 4,5 miliardami rokt rozkladem hydratu pti chladnuti
zemské kiry. Trvalo stovky milionu let, neZ se ve vodé praoceanu vytvofily z anorganickych
latek organické a z organickych nejvyssi formy hmoty—iivot.4

Tato kapalina se vyznaCuje znacnym mnoZzstvim fyzikdlnich, chemickych a biologickych
vlastnosti (velké vyparné teplo, povrchové napéti, dielektrickd permitivita, rozpoustéci
schopnosti). Pro svou rozmanitost a vyjimeCnost poutala pozornost filozofi a badatela
v oboru pifrodnich véd jiZz od nejstarSich dob. Filozof Thales z Milétu okolo roku
600 pted n. 1. povazoval vodu za jedinou praldtku. Teprve chemici Cavendish a Macquer
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vroce 1783 dokézali, Ze je sloZzena z vodiku a kysliku, Cavendish navic urcil i objemovy
pomér vodiku a kysliku (2: DA

Rozvoj hydrochemie a technologie vody probihal soub&Zné s rozvojem Cisté a aplikované
chemie. Zaklady chemické analyzy vod polozil tviirce moderni kvantitativni chemie Lavoiser
(1743-1794). Analyze minerdlnich vod v Cechdch se jiz v prvni poloving 19. stol vénoval
Svédsky chemik Berzelius. Jeho priace byly reklamou cCeskych ldzeiiskych mist
a prispély k posileni pozic balneologie a jejimu postaveni na védecky zéklad.*

Koncem 18. a 19. stoleti byl rozmach hydrochemie a technologie vody podpofen nejen
rozvojem pramyslu, ale i stoupajicimi pozadavky na kvalitu pitné vody v souvislosti s rastem
poctu obyvatelstva ve méstech. Metody pro podrobnou analyzu vod se zaCaly pouZivat
od druhé poloviny 19. stoleti. V této dobé€ také vznikl samostatny obor chemie a technologie
Vody.4

2.3 Fyzikalni a chemické vlastnosti vody

Voda je chemickd sloucenina vodiku a kysliku. Za normdlni{ teploty a tlaku je to bezbarva,
Cird kapalina bez zdpachu, v silngj$i vrstvé namodrald. V piirodé se vyskytuje ve tfech
skupenstvich (obr. €. 2) - v pevném (led), v kapalném (voda) a v plynném (vodni paira).5’ 6

pFa

6105

1 - kiivka koexistence (s) a (1) kiivka timi
2 - krivka koexistence (5) a )g), kiivka sublitnaéni
3 - kiivka koexistence (1) a (g). kiivka vyparovani

Obr. & 2 Fizovy diagram vody’
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Atomy v molekule vody nejsou uspofdddny v jedné pfimce, ale sviraji dhel pfiblizné
105°. Molekula vody je poldrni, pficemz dva orbitaly v obalu atomu kysliku, které se
nedcastni na vazb& O-H, tvoii zdporny p6l molekuly, atomy vodiku kladny pdl molekuly
Vody.5’6

Nejdulezitéjsi je dipolovy charakter molekuly vody a vznik tzv. vodikové vazby (obr. €. 3)
a z toho vyplyvajici schopnost molekul vody sdruzovat se ve vétsi celky. Diky témto
vlastnostem miZe voda tvofit riizné adiéni slouceniny (hydraty iontd). > ©

© © PN
H Ao H H/ h H H H
\\-—ﬂ/ I~.1'1|. D f"’ a D .-'J’
H” “H u’ “H

Obr. & 3 Molekula vody a vodikové mistky’

Pti pfeméné vody na led dochdzi ke zvétSeni jejtho objemu pfiblizn€é o devét procent.
Tento jev je jednou z pfi€in eroznich Cinnosti v piirodé (napf. naruSovdni horninovych
masivi).?

M4 maximdlni hustotu pfi teploté 3,98 °C a pfi dal§Sim ochlazovani k bodu tuhnuti zvétSuje
svij objem. Uvedené anomalni chovani vody je pficinou proudéni v nadrzich, coz ovliviuje
biologické pomeéry a biochemické procesy. Déle se v pfirodé projevuje a v technologii vody
vyuziva pomérn€ znacné povrchové napéti vody a jeji velkd tepelna kapacita.5’ 6

Voda vznikd pifmou syntézou vodiku a kysliku, sluCovdnim iontd H® a OH nebo
postupnou oxidaci organickych létek, které obsahuji vodik.>®

Voda vyskytujici se v pfirodé neni chemicky Cistd, vZdy obsahuje rozpusténé plyny,
rozpusSténé 1 nerozpuSténé anorganické a organické latky. Nekteré latky ptfijima jiz
v atmosfére, ale k jejimu hlavnimu obohacovani rozpuSténymi ldtkami dochdzi pfi infiltraci
pudou a horninami. Voda je nejb&zné&jsi rozpoustédlo pro celou fadu latek.>©

24 Rozdéleni vod a jejich charakteristika

Vodu lze rozdélit nejcastéji podle ptivodu, vyskytu a pouziti. Podle ptivodu lze vody délit
na piirodni a odpadni. Odpadni vody se déli na splaskové (splasky) a pramyslové. Méstské
odpadni vody jsou smési odpadnich vod primyslovych a splaskovych. Mezi odpadni vody se
pocitaji i prusakové vody z odkalist nebo ze skladek odpada. Podle vyskytu se piirodni vody
deli na atmosférické, povrchové a podzemni a podle pouZiti se rozezndva voda pitnd, uzitkova
provozni a odpadni. Podle specifického pouziti a zvlastnich pozadavki na jakost se rozeznava
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napt. voda pro zédvlahu, pro rybérstvi, voda chladici, napdjeci pro parni kotle, pro stavebnictvi
atd. ®

Dualni vody jsou vSechny podzemni, povrchové a srazkové vody, které vnikly
do hlubinnych nebo povrchovych dilnich prostori bez ohledu na to, zda se tak stalo
prusakem nebo gravitaci z nadlozi, podloZi nebo boku nebo prostym vtékanim srazkové vody,
a to az do jejich spojeni s jinymi stalymi povrchovymi nebo podzemnimi vodami.*’

Minerdlni vody jsou vody, které se svymi vlastnostmi ¢i sloZzenim vyrazné odliSuji
od ostatnich podzemnich vod. Jako minerdlni vody pro lécebné vyuZiti jsou oznacovany
podzemni vody s obsahem rozpusSténych pevnych liatek nejméné 1 g/l, didle s obsahem
rozpusténého CO, nejméné 1 g/l (kyselky) nebo maji teplotu v&tsi nez 25°C (ziidla
a prameny).s’ 10

Dile 1ze vodu rozdélit jesté podle jeji dpravy na destilovanou, demineralizovanou (demi),
vodu fedici pro hemodialyzu atd.®

Podle vyskytu v prirodé se voda rozdéluje na:

2.4.1 Voda atmosféricka

Jako atmosférickd voda se oznaCuje veSkera voda ve vzduchu bez ohledu na skupenstvi
< 438
(obr. ¢. 4).

Obr. ¢. 4 Obla¢nost nad Alpami

Vysledkem kondenzace vodnich par v ovzdusi jsou atmosférické srazky, které mohou byt
bud’ kapalné (mlha, mrholeni, rosa a dést) nebo pevné (jinovatka, ndmraza, kroupy a snih).
Nejvydatnéj$im druhem srizek je dést ®

24.2 Voda povrchova

Jako povrchové vody byvaji oznaCovdny vSechny vody, které se vyskytuji na zemském
povrchu. Povrchové vody délime na vody kontinentdlni a moftské. Kontinentdlni povrchové
vody dale délime na vody tekouci (ficky, potoky, feky) a stojaté (rybniky, vodni nddrze,
jezera). Tyto vody vznikaji z vody podzemni a atmosférické. Podle uZiti tekoucich vod je dile

-13 -



rozliSujeme na vody vodirenské (ur€ené pro dpravu pro pitnou  vodu)
a ostatni (urCené pro pramyslové tcely, chovy ryb, rekreaci a zavlahy). 8

Délka a Sitka vodniho toku md vliv na sloZeni povrchovych tekoucich vod. Kriatkodobé
zmeény ve sloZeni povrchovych vod vesmes souvisi s pocasim. Dlouhodobéj$i zmény jsou
vyvolany napf. uzitim chemie v zemédélstvi, rozvojem pramyslu a urbanizaci. Znecistovani
vody méstskymi, pramyslovymi a zemeéd€lskymi odpady muze byt zmirnéno vlivem
samocisticich procest, které jsou schopné odstranit biologicky rozlozitelné znecisténi.
Piisunem necistot dochdzi k naruSovani biologické rovnovédhy v tocich. Toto zneciSténi se
muZe projevit nanosy, chemickym a bakteridlnim zneCiSténim, zménami fyzikédlnich
a chemickych vlastnosti vody.®

Ke zmeéné fyzikdlniho, chemického a biologického sloZeni vody dochdzi také po jejim
ptitoku do vodni nddrze. Vodni nédrze rozliSujeme na piirodni (sladkovodni a sland jezera)
a umélé (vodni nadrze a rybniky). Rizené vypousténi vody z vodnich nadri a rybnikd maze
rovnéz ovlivnit jakost Vody.8

2.4.3 Voda podzemni

Z hydrogeologického a hydrochemického hlediska jako podzemni byvd oznaCovand voda,
kterd se nachazi pod zemskym povrchem a je v pfimém styku s horninami. Zasoby podzemni
vody se dopliiuji prosakovanim povrchovych vod (infiltrace), kondenzaci vodnich par v pudé
a kondenzaci vodnich par v magmatu. Je to tedy nejen voda v zemskych dutindch, ale také
voda protékajici drendZnimi systémy, voda ve studnich a vrtech. Na nékterych mistech
vystupuje hladina podzemni vody na zemsky povrch. Tak vznikaji odzy v pouStnich
prohlubenindch, jinde baZiny nebo prameny.8

Podzemni vody podle obsahu rozpusSténych latek d€lime na vody prosté (nizky obsah
rozpusténych ltek) a mineralni.®

Specificky charakter maji krasové vody (obr. €. 5), jejichZ sloZeni zdvisi na piitomnosti
urditych typt hornin a nékterych minerdld (vépence a dolomity).®

Obr. ¢.5 Voda v Moravském krasu
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Na vyuZivani podzemni vody m4 také vliv jeji teplota. Vody s vyssi teplotou (geotermdlni)
se vyuzivaji bud’ v balneologii nebo jako zdroj tepla (Vytapenl).

Podle pouZiti se voda rozdéluje na:

2.4.4 Pitna voda

Jako pitnd voda je oznaCovana voda at’ uz v puvodnim stavu nebo po tupravé, kterd
je urcend k piti (k pripravé pokrmi a ndpoju), voda v potravinaiském primyslu a voda uréena
k péci o télo a k oCisté predmétd, které mohou pfijit do kontaktd s lidskym télem nebo
potravinami. Je to voda urcend k lidské spotieb€. Za vodu pitnou se obvykle nepovazuje
pifirodni minerdlni voda nebo pfirodni 1éCebny zdroj. 3.8

Zdrojem vody je bud voda podzemni nebo povrchovd, kterd byva zadrzovdna ve vodnich
nadrzich a pfehradach (obr. €. 6). Pitnd voda se ziskavd dipravou surové vody ve vodarnéch,
z nékterych zdroju (zejména podpovrchovych) je mozné ziskat pitnou vodu bez tpravy
(studny, Vrty).3 8

Obr. & 6 Vodni nddrz Slezskd Harta

Pitna voda musi vyhovovat pfedev§im zdravotnim poZadavkim, musi byt zdravotné
nezdvadnd, je to voda, kterd ani pfi trvalém poZivani nevyvold onemocnéni nebo poruchy
zdravi ¢loveéka. Nesmi obsahovat takové organismy nebo takové koncentrace latek, které maji
nebo by mohly mit pii jejim dlouhodobém poZivani nepiiznivy vliv na zdravi &lovéka.>®

2.4.5 Uzitkova voda

Voda, kterd neni ur€end k piti a vafeni, ale je hygienicky nezdvadnd, se oznaCuje jako voda
uzitkova. Na jeji jakost jsou kladeny obdobné pozadavky jako na vodu pitnou, ale nékteré
pozadavky na jeji vlastnosti jsou mén¢ pfisné.8

Uzitkovd voda md velmi rozmanité pouziti, vyuzivd se v zemeédé&lstvi (zavlaZovani),
v rybafstvi, v primyslu (stavebnictvi), pouZiva se k chlazeni a podobné.®
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K uzitkové vodé patii také voda, kterd se pouzivd ke koupdni a vodni rekreaci. Koupani
ve volné pfirodé a bazénech je Cinnost zdravi prospeésnd, kterd vSak neni dpln€ bez rizika.®

2.4.6 Voda provozni

Provozni voda je voda, kterd se pouziva pro ruzné technické ucely. Jeji kvalita neni
jednozna¢né definovana Zadnym piedpisem. Podle dcelu pouziti mize mit provozni voda
razny obsah rozpusténych i nerozpusténych latek. Limitni obsah latek je zavisly
na pozadavcich technologie. Vhodnost pouZiti se posuzuje pro kazdy ptipad zvlast. Provozni
vodou je téz prefiltrovand deStovd voda, kterd se nejcastéji pouzivd pro zalévani zahrady
a splachovéni zachod.®

2.4.7 Voda odpadni

Za odpadni vody (definice podle zdkona &. 254/2001 Sb.) se povazuji vody pouZzité
v sidlistich, obcich, domech, zdvodech, ve zdravotnickych zafizenich a jinych objektech
¢i zafizenich, pokud po pouZiti maji zménénou jakost (sloZeni nebo teplotu), jakoz i jiné vody
z nich odtékajici, pokud mohou ohrozit jakost povrchovych nebo podzemnich vod. Takovymi
jinymi vodami povazovanymi za odpadni vody jsou odtoky srdzkovych vod, pokud byly po
spadnuti zneciStény. Odpadni vody délime na splaskové (napf. z domécnosti, ubytoven a Skol)
a prumyslové (jsou to vody pouzité a znecCiSténé pii vyrobnim procesu, vypousténé chladici
vody z elektraren a odpadni vody ze zeméd¢lstvi). Zvlastni skupinu tvoii destova odpadni
voda, ktera jako voda z atmosférickych srazek vtéka do stoky. Z divodu ochrany Zivotniho
prostiedi legislativa Ceské republiky nafizuje provést revitalizaci téchto vod v samoéisticich
nebo Cisticich zafizenich odpadnich vod.® !

Jiné druhy vod

2.4.8 Voda destilovana

Destilovand voda se pfipravuje destilaci vody a je urCena pro analytické priace
v chemickych laboratotfich. Je to Cird, bezbarvd kapalina bez chuti a zdpachu. Je zbavena
rozpusténého oxidu uhli¢itého a pii teploté 25 °C ma pH rovno 7.5 2

2.4.9 Demineralizovana (demi) voda

Je to specidln€ upravend voda, kterd se pouziva k analyze latek v laboratofich. Tato voda
(zndma jako ultracistd nebo deionizovdna) obsahuje extrémné malo iontl, organickych latek,
bakterii a ¢astic. Obvykle se pfipravuje kombinaci purifikacnich technologii (obr. €. 7), jako
jsou iontové vyménné pryskyfice, aktivni uhli, reverzni osmoéza, ultrafialovd fotooxidace,
filtraCni procesy a elektrodeionizace. Tato voda je nevhodnd jako zdroj pitné VOdy.S’ 12
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Obr. €. 7 Zafizeni \_/yrébéjl’ci demineralizovanou (demi) vodu
Filtr Premier CDP6920

2.4.10 Voda redici pro hemodialyzu - voda pro redéni koncentrovanych
hemodialyzacnich roztoku
Voda pro fedéni koncentrovanych hemodialyzacnich roztokd se ziskd destilaci, reverzni
osmézou, za pouZziti iontoménicti nebo jinou vhodnou metodou z pitné vody. Podminky
piipravy, dopravy a skladovani jsou navrZeny tak, aby se minimalizovalo riziko chemického
a mikrobidlnho zne&igténi."

2.5 Legislativni pozadavky na jakost pitné vody

Voda patii mezi nejpiisné€ji kontrolovatelné potraviny. Jeji kontrola sice nespadd pod
pravni pfedpisy o potravinich, ale jeji povinné testovdni je podrobné vymezeno v fadé
pravnich predpist Ministerstva zdravotnictvi, které jsou dnes plné€ v souladu s evropskou
legislativou. Kvalita vody je intenzivné sledovana v prubéhu celého procesu ve vodarenském
systému od podzemnich ¢i povrchovych zdroji az po kohoutky spotfebiteh‘i.3 -8

Nejdulezit€jsim dokumentem z evropské legislativy (vodniho hospodarstvi) je ,,Ramcova
vodni smérnice* 2000/60/ES Evropského parlamentu a Rady ustavujici rdmec pro Cinnost
Spole€enstvi v oblasti vodniho hospodafstvi. Od této smérnice se odviji dalSi evropskd
legislativa.'

Veskers legislativa v oblasti vodniho hospodafstvi v Ceské republice se odviji od zdkona
C. 254/2001 Sb., ve znéni pozdé€jSich predpist, o vodach (vodni zdkon).'" Pro pitnou vodu
je vydavana legislativa prevdaZzné Ministerstvem zdravotnictvi a vychdzi z hlavniho pfedpisu,
kterym je zdkon & 258/2000 Sb. o ochrané vetejného zdravi.'®

Na tento zdkon navazuje provadéci vyhlaSka Ministerstva zdravotnictvi €. 252/2004 Sb.,
ve znéni pozdé€jSich predpisi. V této vyhldsce jsou stanoveny zdkladni hygienické limity
mikrobiologickych, biologickych, fyzikdlnich, chemickych, organoleptickych ukazatelti
jakosti pitné vody vcetné pitné vody balené a teplé vody doddvané potrubim uZitkové vody
nebo vnitinim vodovodem, které jsou konstrukéné€ propojeny sméSovaci baterii s vodovodnim
potrubim pitné vody (déle jen ,tepld voda*) jakoz i vody teplé vyrdbéné z individudlniho
zdroje pro ucely osobni hygieny zameéstnanci. Vyhldska dale stanovi rozsah a Cetnost
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kontroly dodrzeni jakosti pitné vody a pozadavky na metody kontroly jakosti pitné vody.
Hygienické pozadavky na zdravotni nezdvadnost a Cistotu pitné vody (,,jakost pitné vody*) se
stanovi hygienickymi limity mikrobiologickych, biologickych, fyzikélnich, chemickych a
organoleptickych ukazatell. Hygienické limity se stanovi jako nejvy$si mezni hodnoty
(NMH), mezni hodnoty (MH), doporucené hodnoty (DH), které umoZiuji rozliSeni
zdravotniho V}’lznamu.17

NMH - ptekroCeni nejvy$$i mezni hodnoty ukazatele prakticky znamend vylouceni
vyuzivani této vody jako pitné. Do této skupiny ukazatelti fadime vSechny latky toxického
charakteru nebo ty, které indikuji fekdlni znecisténi. Patii zde Escherichia Coli, Enterokoky,
arsen, benzen, dusi¢nany, dusitany, méd’, olovo, pesticidy a dalzi.® V7

MH - je limitni hodnota ukazatele pitné vody, jejimZ prekroCenim ztraci pitnd voda
vyhovujici jakost v ukazateli, jehoZ hodnota byla pfekroCena. Ukazatel m4 funkci indikacni
a pii jeho prekroceni je nutno pifijmout piislu$na opatfeni. Do této skupiny ukazatelt patii
napf. barva, chloridy, 0zén, pach, hodnota pH a dalsi ¥V

DH - je hodnota ukazatele jakosti pitné vody, kterd odpovidd optimélni koncentraci dané
latky z hlediska biologické hodnoty pitné vody. Mezi ukazatele s doporu€enou hodnotou patii
napf. vapnik a hor¢ik.®

Vybér ukazatele pro kazdy druh rozboru se tidi druhem analyzované vody a udcelem,
pro ktery se rozbor vod (obr. ¢. 8) provadi. Existuji rizné druhy rozboru, které se déli podle
rozsahu stanoveni, a to kraceny, Gplny nebo rozsifeny, specidlni nebo provozni atd.>

Obr. ¢. 8 Rozbor vod v chemické laboratoﬁl

Uplny rozbor

Pfed uvedenim nového zdroje pitné vody do provozu musi byt proveden Uplny rozbor
upravené pitné vody.Ugelem tdplnych rozbort je ziskat informace potiebné ke zjiiténi, zda
limitni hodnoty vSech ukazateli stanovenych touto vyhlaskou zakona ¢. 258/2000Sb.,
orgdnem ochrany vefejného zdravi jsou dodrZovédny. Predmétem uplného rozboru jsou
viechny ukazatele uvedené v piiloze &. 1 vyhlasky &.252/2004 Sb.'* "

Kraceny rozbor

Ziskani informaci o stabilit¢ vodniho zdroje a tc¢innosti tpravy vody je ucelem kraceného
rozboru (piiloha &. 5 vyhlasky &.252/2004 Sb.)."”
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Dalsim piedpisem tykajicim se oblasti pitné vody je vyhlaSka €. 409/2005 Sb., ve znéni
pozdéjsich predpist, o hygienickych pozadavcich na vyrobky pfichdzejicich do pfimého styku
s vodou a na dpravu vody. V této vyhldSce jsou uvedeny materidly, které mohou byt pouzity
pii jakékoliv manipulaci s pitnou vodou (vodovodni fady atd.), chemické latky, které lze
pouzit pfi jeji ptiprave. Jsou zde také uvedeny metody zkouSeni téchto materidli (provadi se
vyluhov4 zkougka).'®

Dulezitou vyhlaskou je také vyhlaska ¢.275/2004 Sb., ve znéni pozdé&jSich predpisu,
o pozadavcich na jakost a zdravotni nezdvadnost balenych vod a o zpusobu jejich udpravy.
Jso%zde uvedené druhy balenych vod, jejich pozadované vlastnosti, povolené dpravy vody
atd.

2.6 Legislativni pozadavky na jakost bazénové vody

Kontrola kvality bazénové vody v krytych koupaliStich (obr. 9) se provadi pravidelné
po celou dobu provozu. Nekrytd venkovni koupaliSté jsou dozorovéna v letni sezéné€, prvni
kontrola probihd tésné pfed zahdjenim sezdny (podle pocasi). Nasledné kontroly probihaji
v pravidelnych dvoutydennich intervalech nebo podle aktualni epidemiologické situace.®*

Povéreny pracovnik Krajské hygienické stanice provadi zdravotni dozor dle zdkona
¢. 258/2000 Sb., o ochran€ vefejného zdravi, pfi némz kontroluje dodrZzovani vyhlasky
Ministerstva zdravotnictvi ¢. 135/2004Sb., ve znéni pozdéjsich predpist, kterou se stanovi
hygienické pozadavky na koupaliSt€¢, sauny a hygienické limity pisku v piskoviStich
venkovnich hracich ploch a provozniho fadu koupalisté a kterd pfi zjiSténi prekroCeni limitu
ukazatel(l, které ohroZuji zdravi, vyddvé zdkaz koupéni.'® %

Pracovnici zdravotniho tstavu odebiraji vzorky k laboratorni kontrole jakosti. Kontroluje
se kvalita po strdnce mikrobiologické (koliformni bakterie, termotolerantni koliformni
bakterie, enterokoky), fyzikalni a chemické (teplota, prihlednost, amonné ionty, CHSK MN,

volny chlér, chloridy, pH, dusi¢nany, redox-potencidl). 8

Obr. ¢. 9 Bazén v Odborném lécebném tstavu Metylovice
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2.7 Legislativni pozadavky na jakost povrchové a odpadni vody

Naftizeni vlady ¢. 61/2003 Sb., ve znéni pozdé&jsich predpist, o ukazatelich a hodnotach
piipustného znecisténi povrchovych a odpadnich vod, néleZitostech povoleni k vypousténi
odpadnich vod do vod povrchovych a do kanalizace a o citlivych oblastech, je dulezitym
provddécim predpisem zdkona ¢. 254/2001 Sb., o vodiach. Tato vyhlaSka se zabyva
stanovenim limit znecCiSténi odpadnich vod pro vypousténi z Cisticek odpadnich vod
i pramyslovych podniki. Stanovuje také predevS§im emisni limity pro zdroje povrchovych
vod, které jsou vyuZivdny nebo se predpokladd jejich vyuziti jako zdroje pitné vody. Déle
stanovuje tzv. citlivé oblasti (mimo jiné takové vodni dtvary povrchovych vod, kde je nutny
vysS8i stupenn CiSténi odpadnich vod) a ukazatele ptipustného zneciSténi pro vypousténi
odpadnich vod ovliviujicich kvalitu vody v téchto oblastech. Predev§im pak nafizeni
stanovuje podminky vypousténi odpadnich vod do vod povrchovych.“’ 2

2.8 Rozbor vody

Zda voda vyhovuje zdravotnim a technickym pozadavkim se zjis§tuje laboratornim
rozborem, ktery se provadi podle piislusSn€ platného piedpisu.

Komplexni posouzeni kvality vody vyZaduje fyzikdlné-chemicky, mikrobiologicky,
biologicky a radiologicky rozbor. Podle tcelu, ke kterému mé byt voda uzivédna, se zamefuje
jejl rozbor.* !

2.8.1 Prehled nejcastéjSich chemickych stanoveni
Dusic¢nany a dusitany

Duavodem zneCisténi vody dusi¢nany je jejich pouzivani v zemédé€lstvi jako anorganické
hnojivo. Jsou konecnym produktem pti mineralizaci organickych latek, ddle jsou vyuziviny
v potravinaiském pramyslu pfi vyrobé syru a naklddani masa. Zdrojem dusitand jsou
prumyslové odpadni vody (vyroba barviv) nebo vyCerpané lazné€ (popousténi oceli).
Dusi¢nany a dusitany najdeme prakticky ve vSech druzich vod, ve kterych tvofi hlavni
anionty. ProtoZe maji malou sorp¢ni schopnost, nejsou zachycovany pudnimi vrstvami a tim
snadno znecistuji podzemni zdroje vody. Jejich obsah v podzemnich vodich je velmi
rozdilny, 22324252627
Je zavisly na pudnim a klimatickém charakteru oblasti, na vegetacnim obdobi a také na mife
zemé&délského obdélavani pady. > *2*

Ackoliv jsou v minerdlech dusi¢nany obsaZeny jen velmi zfidka, patii mezi Ctyfi hlavni
anionty vod. Obsah dusi¢nant patii mezi normou stanovované ukazatele a v pitné vodé nesmi{
prekrogit hodnotu 50 mg/l NOs™."

Jejich zdravotni riziko spocivd vtom, Ze se dusiCnany v zaZivacim traktu redukuji
na toxiCtéjsi dusitany. Ty v Zaludku reaguji se sekunddrnimi aminy v potravé za vzniku
N-nitroso sloucenin, které jsou podeziiviny =z karcinogenniho ucinku (potenciondlni
karcinogeny). Dusitany reaguji v krvi Clovéka s hemoglobinem za vzniku methemoglobinu,
ktery znemoziuje prendSeni kysliku z plic do tkdni, ¢imZ vznika riziko vnitfniho (za)duSend,
kterému jsou vystaveni predev§im kojenci do tif az Sesti mésict véku, ale i ne€ktefi nemocni
dospéli. V lehké forme se tato choroba projevuje cyandzou a namodralym zbarvenim kolem
dst a koneckd prst. 24 22
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Amonné ionty

Jednoduché amonné soli se v pfirod€ nevyskytuji ve formé minerdlnich latek, a proto jejich
ptitomnost ve vodach neni pfirodniho pivodu. Amoniakalni dusik je vysledkem rozkladu
vétsiny organickych dusikatych latek at uz zivoc¢isného nebo rostlinného puvodu.
To znamend, Ze obsah dusikatych latek (amonné ionty, dusitanovy a dusi¢nanovy anion)
vypovidd o moZnosti kontaminace vody dusikatymi hnojivy pouzivanymi v zemédélstvi nebo
o moznosti fekdlniho znecisténi odpadni vodou ze septiki nebo nevhodné umisténym
hnojistém. Prosaknutim se muize znecistit i podzemni zdroj vody. Proto je amoniakalni dusik
z hygienického hlediska velmi vyznamny a je dilezitym chemickym indikdtorem znecistén{
podzemnich vod Zivo&isnymi odpady (indikator fekdlniho zne&isténi). = 22

Je-li ve vod€ naméfen zvySeny obsah amonnych ionti, jednd se vétSinou o Cerstvy prasak
téchto znecisténi, Casto doprovazen také zapachem vody. V pribéhu 4 az 6 tydnu se v takto
kontaminované vodé vlivem oxidace amonné ionty pfeméni na zvySeny obsah dusitand,
a ndsledné po pfiblizn€ ptl roce mize oxidaci dojit ke zvySeni obsahu dusi¢nant, které jsou
jiZ chemicky stabilni a ve vodé pretrvavaji. Nedaji se z vody odstranit prevarenim, ale pouze
chemicky. 22:23.24

Amoniakdlni dusik se vyskytuje ve voddch jako disociovany ion NH," (kation amonny)
a v neiontové forme jako NHj. Podil téchto dvou forem vyskytu zdvisi na hodnoté pH
a na teploté vody. Amoniakdlni dusik se vyskytuje téméf ve vSech druzich vod.* 2

Koncentrace amoniakdlnitho dusiku musi byt v pitné vod€ udrZovdna pokud moZno
co nejnizsi, aby neovliviiovala zdravi obyvatelstva. Mezni hodnota pro kation NH," je u pitné
vody 0,5 mg/1.% "%

Fosforecnany

Veskery fosfor najdeme ve vodé ve formé& bud anorganickych sloucenin (Panog) nebo
organickych sloucenin (Poy). Z hlediska fyzikédlnitho 1ze celkovy fosfor ve vodé rozdélit
na nerozpuSténou (Pperozp.) @ rozpusténou (Py,,,) formu fosforu. Fosfor se ve vodé vyskytuje
nejastéji v podob& orthofosforeénant (PO, HPO,*, H,PO,, Hi;PO;) nebo
v hydrolyzovatelnych fosfore€nanech (polyfosfore¢nany — H,P,0,%, HP,0;). Vyskyt jejich
jednotlivych forem je ovlivnén hodnotou pH vody. 8.23.25

Mezi zdroje linearnich a cyklickych polyfosforeCnanli patii zejména vyrobky
s komplexotvornym dcinkem, jako jsou praci prostfedky, inhibitory koroze apod.g’ 2325

Nerozpustény anorganicky vazany fosfor se ve vodé nachazi ve formé raznych
fosfore¢nanti, vapniku, hoiciku, Zeleza a hliniku. Organicky vazany fosfor se do vody dostava
jako produkt biologickych procest, to je rozkladem vodni fauny a flory, jako ZivoCisné
odpady nebo pfi procesech biologického Cisténi odpadnich vod. Jde predevsim o fosfolipidy,
fosfoproteiny a koenzymy (ATP, ADP), které najdeme v méstskych splaskovych vodach
a v odpadnich vodach z potravinarského pramyslu. 8.23.25

Zdrojem organofosfatovych sloucenin jsou piipravky pouZivajici se v zemeédélstvi
a domdcnostech (pesticidy, herbicidy, fungicidy, insekticidy) a také organofosforové
inhibitory koroze nebo slougeniny fosforu s vazbou P-O-P a P-C-P. * %%

Koncentrace fosforecnanti ve vodé nevytvaii pro obyvatelstvo riziko, jeji nahly vzrist v§ak
obvykle indikuje fekalni zne&i§téni zdroji pitné vody. * >
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Chloridy

Chloridy jsou nejbézné€jSimi slouceninami chléru, které se vyskytuji ve vodach, jsou zde
chemicky 1 biologicky stabilni. Do vody se dostdvaji zvétravanim a vyluhovdnim hornin
a pud, ve kterych se bézné vyskytuji. VEtsi koncentraci chloridii najdeme v oblastech, kde se
nachdzeji loziska kamennych (halit) nebo draselnych (sylvin, karnalin) soli.V ptimofskych
oblastech je zdrojem chloridii v atmosférickych vodach také moiskd voda, jejiz kapky jsou
vétrem strhavany do ovzdusi. V povrchovych a prostych podzemnich vodéch na tdzemi Ceské
republiky neni piitomnost vyssi koncentrace chloridi geologického pivodu obvykla. Veétsi
mnozstvi chloridi v pfirodni vodé ukazuje proto na jeji znecisténi splaskovymi nebo
prumyslovymi vodami (moc, zeméd¢lské odpady Zivocisné vyroby, odpad pii vyrobé zapalek,
ohtiostrojii nebo raketovych paliv).Vyznamnym zdrojem chlorida splaskovych vod v zimnim
obdobi jsou posypové soli, které se do vody dostavaji bud’ piimo z kanalizace nebo jako
soucast odpadnich vod z mycich linek automobilt 8.23.24.25.26

Podle vyhlasky ¢. 252/2004 Sb., kterou se stanovi hygienické poZadavky na pitnou
a teplou vodu a Cetnost a rozsah kontroly pitné vody. Pro pitnou vodu, je maximdlni ptipustna
koncentrace chloridi v pitné vodé 100 mg/l1. 17

Sirany

Sirany se v pfirodé vyskytuji ve formé€ minerali sadrovce (CaSO4.2H,0) a anhydritu
(CaS0y4). Vznikaji také pfi oxidaci sulfidickych rud (pyrit FeS,), proto je najdeme ve vysSich
koncentracich v dulnich vodach. Dal$im zdrojem sirant jsou odpadni vody z mofiren kovu,
ve kterych se k mofeni pouZziva kyselina sirova. Na jejich vzniku se také podileji plynné oxidy
SO a SO3, které se uvoliiuji pfi spalovdni fosilnich paliv (uhli, zemni plyn a ropa) a pronikaji
do atmosférickych vod. 8.23.24

Neutralizacni kapacita

Neutralizacni kapacitou je oznaCovana schopnost vody vdzat vodikové nebo hydroxidové
ionty. Je to vyznamnd vlastnost vSech vod, kterd se stanovuje titraci vody kyselinou nebo
zasadou. RozliSuje se kyselinovd neutralizani kapacita (alkalita, KNK) a zdsadova
neutralizacni kapacita (acidita, ZNK), a to podle toho, jestli se v pribéhu stanoveni zvysuje
nebo sniZuje hodnota pH sledovaného vzorku. U pfirodnich a uZitkovych vod
je z analytického hlediska nejvice vyznamny uhliitanovy systém s hodnotami pH bodu
ekvivalence 4,5 a 8,3. Tyto hodnoty pH nejsou konstantni, md na né vliv koncentrace

., . vy . 83,24
celkového oxidu uhligitého ve vodg. 5>

2.8.2 Mikrobiologicky rozbor

Mikrobiologicky rozbor zjistuje okamzity stav vody, je citlivym ukazatelem piimého
i nepiimého fekdlniho znecisSténi. Pfi tomto rozboru se vSak neodhali toxické latky a latky,
které ovliviluji organoleptické vlastnosti vody. Proto tento rozbor nepostacuje
k odpovédnému posouzeni kvality pitné vody . 8.17.23

V ramci biologického rozboru se zjistuje pritomnost prvoku, sinic, fas a Cervu. Zjist'uji se
Zivé i mrtvé organismy, nebot’ vznikaji problémy s jejich odstrafiovanim pfi dpravé vody.
mikrobiologiCti ukazatelé. S organickymi odpady se do vody mohou dostat zirodky
parazitickych a infekCnich chorob, proto pfi zjiSténé kontaminaci vody je prvnim tkolem
zjistit, zda nebyla znecisténa fekdlnim odpadem. 8.17.23
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Je technicky, cCasové a finanén€é velmi ndrocné pifi ovéfovani mikrobiologické
nezdvadnosti vody hledat jednotlivé bakterie a viry, které zpusobuji zndmd onemocnéni
prenasena vodou (tyfus, infekéni zanét jater, prGjmova a virovd onemocnéni). V soucasné
dobé se dava prednost metodam hledani indikatort fekdlniho znecisténi, pti kterych se hledaji
skupiny bakterii Zijicich ve stfevnim traktu clovéka a teplokrevnych ZivoCicht, popft. produkty
jejich biologickych premén. Z téchto specifickych skupin a latek jsou vybrany nejvhodnéjsi
ukazatele (indikatory) organického zneciSténi pitné vody, jejichZ pritomnost 1ze pak dokazat
mikrobiologickym nebo chemickym rozborem vody. Pfi pozitivnim zjiSténi je nezbytné najit
zdroj znecisténi a provést jeho sanaci. 8.17.23

2.9 Prehled normovanych metod a US EPA metod

Ke stanoveni jakosti vody se vyuZivé celd fada stanoveni, z nichz se v chemické laboratofi
Zdravotniho tdstavu pouzivaly nebo stdle vyuZivaji nasledujici metody:

2.9.1 Stanoveni amonnych iontu

Podstata zkousky manudlni spektrometrické metody (CSN ISO 7150-1 Jakost vod.
Stanoveni amonnych iontd — Cést 1: Manudalni spektrometrickd metoda -757451) spo&ivé ve
spektrometrickém meéfeni modré slouceniny pti vinové délce 655 nm. Tato modra sloucenina
vznikd reakci amonnych iontd se salicylanem a chlornanovymi ionty v pfitomnosti
nitrosopentakyanozelezitanu sodného (nitroprussidu sodného). Chlornanové ionty se tvori
alkalickou hydrolyzou sodné soli N, N-dichlor-1, 3, 5-triazin-2, 4, 6 (1H, 3H, H)-trionu
(dichlorisokynuratan sodny). Pfi pH 12,6 reaguje vznikajici chloramin v pfitomnosti
nitroprussidu sodného se salicylanem sodnym. Vzhledem k tomu jsou do stanoveni zahrnuty
jakékoliv ve vzorku pfitomné chloraminy. Soucésti Cinidla je citronan sodny, ktery maskuje
rusivé vlivy kationd, zv14§té vapniku a horéiku.?

Podle metody vychdzejici z US EPA Methods for the Examination of Waters and
Associated Materials Ammonia in Waters 1981 ISBN 0117516139 amonné ionty reaguji
sionty chlornanovymi za vzniku monochloraminu, ktery reaguje se salicilanovymi ionty
v pfitomnosti nitroprussidu sodného v prostfedi pH 12,6 a tvofi modrou slouceninu.
Absorbance roztoku je meéfena pfi vlnové délce 660nm a je pifimo Umérnd koncentraci
amonnych iontd ve vzorku.*

2.9.2 Stanoveni dusi¢nanu

V chemické laboratofi Zdravotniho ustavu se stanoveni dusi¢nani provadi pomoci
spektrofotometrické metody, kterd je popsdna v standardnim operaénim postupu této
laboratore (SOP OV 009.01).

Dusi€nanovy anion NOs vkyselém prostitedi (HCl) vykazuje absorpéni spektrum
v ultrafialové oblasti. Doporucend vlnova délka pro mefeni €ini 210 nm, coZ je vhodné pro
stanoveni dusi¢nant v ¢istych vzorcich.*!

Podle CSN EN ISO 10304-1 (Jakost vod. Stanoveni rozpuiténych fluoridd, chloridd,
dusitant, fosforeCnant, bromidt, dusi¢nand a sirani metodou kapalinové chromatografie
jontt —Cést 1: Metoda pro mélo zne&iiténé vody)se déle k stanoveni siranu ve voddch pouZiva
iontova chromatografie (IC).

-23 -



Kapalinovd chromatografie je separa¢ni metoda umoZiujici separaci a stanoveni latek
ve smesi. Smés latek je undSena mobilni fazi chromatografickou kolonou. Chromatograficka
kolona obsahuje ndpli tzv. staciondarni fazi, kde dochdzi krozdé€leni latek obsazenych
ve smesi mezi staciondrni a mobilni faze podle jejich fyzikdln€ a chemickych vlastnosti. Je to
metoda kvalitativni a kvantitativni analyzy vzorka. Staciondrni fazi v iontové-vyménné
chromatografii je méni¢ iontd, kterym je makromolekuldrni matrice (polystyren, celulosa,
dextran aj.) s vhodnymi funkcénimi skupinami kyselé nebo zdsadité povahy. K detekci se
pouziva vodivostni detektor.U vodivostnich detektori se pouziva supresor k potlaceni
vodivosti pozadl’.3 3

Pfi stanoveni dusi¢nani dle Methods for the Examination of waters and associated
materials Oxidised nitrogen in waters 198. ISBN 0117515930 and EPA Metod 353.1 Nitrate
jsou dusi¢nany v alkalickém prostfedi redukované hydrazinem na dusitany. V piitomnosti
kyseliny fosfore¢né (prostredi pH = 1,9), dochdzi k diazotaci sulfanilamidu dusitanem
a naslednému vzniku fialového azobarviva N-1-naphtylethylenediaminu (NEDD).
Absorbance roztoku je meéfena pii vlnové délce 520 nm a je pfimo Umérnd koncentraci
dusitanovych iont ve vzorku. Soucasné jsou ve vzorku stanoveny dusitany bez ptredchozi
redukce hydrazinem. Vypocet koncentrace dusi¢nani se provadi na zdkladé stanoveni
T.O.N. — sumy dusitanového a dusi¢nanového dusiku.**

2.9.3 Stanoveni dusitanu

Dusitany jsou ve vodé nestdlé, proto je nutné je analyzovat co nejdiive po odbéru. K jejich
spektrofotometrickému stanoveni podle CSN EN 26777 (Jakost vod. Stanoveni dusitand-
Molekuldrni absorpéni spektrofotometrickd metoda [ISO 6777:1984]) se vyuzivd tvorba
azobarviva, jehoZ absorbance v roztoku se mé&fi. 35

Dusitany ve zkouSeném objemu vzorku reaguji v pfitomnosti kyseliny fosfore¢né pri
hodnoté pH 1,9 s 4-aminobenzen-sulfonamidem za vzniku diazoniové soli. Tato sul tvoii
s dihydrochloridem N-(1-naftyl)-1,2-diaminoethanu (ptidavaného spolu S
4-aminobenzensulfonamidem) razové zbarveni. Absorbance se méfii pii 540 nm.”

Stanoveni dusitant podle Methods for the Examination of Water and Associated Materials
Oxidised Nitrogen in Waters 1981. ISBN 0117515930 and EPA Metod 354.1 Nitrite, probihd
v pritomnosti kyseliny fosforecné (prostifedi pH 1,9) dochédzi k diazotaci sulfanilamidu
dusitanem a nésledném vzniku fialového azobarviva s N-1-napthylethylenediaminem.
Absorbance roztoku je meéfena pfi vlnové délce 520nm a je pifimo Umérnd koncentraci
dusitanovych iontd ve vzorku. *°

2.9.4 Stanoveni fosforeénanu

Podle CSN ISO 6878 (Jakost vod. Stanoveni fosforu — Spektrofotometrickd metoda
s molybdenanem amonnym) c¢éast 4, se fosforeCnany (orthofosfore€nany) stanovi pomoci
spektrofotometrické metody.3 !

FosforeCnanové ionty reaguji v kyselém roztoku obsahujicim ionty molybdenanu
a antimonu za vzniku Zlutého antimon-fosfomolybdenanového komplexu. Redukci komplexu
kyselinou askorbovou vznikd intenzivné zbarveny komplex molybdenanové modii.
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Koncentrace piitomnych orthofosforecnanii se stanovi po zméfeni absorbance tohoto

komplexu. Absorbance roztokti se meéfi spektrofotometrem pii 880 nm v dobé od 10 min
. vy, . v 2 . v 37

do 30 min. M¢&fi se proti vode ve srovndvaci kyvete.3

Podle metody US EPA Methods for the Examination of Water and Associated Materials
Phosphorus in Waters, Sewage and Effluents 1981. ISBN 011751582.5 and EPA Method
365.1 Phosphorus se fosfor vyskytuje v pfirodnich a splaskovych vodach v riznych formach,
pficemzZ touto metodou jsou stanovitelné pouze orthofosforec“:nany.3 8

OrthofosforeCnanovy iont reaguje s molybdenanem amonnym a vinanem antimonylo-
draselnym (katalyzétor) a v kyselém prosttedi tvoii fosfomolybdenanovy komplex, ktery po
redukci kyselinou askorbovou tvoii modrou heteroslouceninu. Absorbance této slouceniny
je meéfena fotometricky pii vinové délce 880nm a je pifimo Umeérnd koncentraci
orthofosore¢nanovych iontl ve vzorku.*®

2.9.5 Stanoveni chloridu

Podle CSN ISO 9297 (Jakost vod. Stanoveni chloriddi — Argentometrické stanoveni
s chromanovym indikdtorem -metoda podle Mohra)) se k stanoveni chloridd pouZivaji
odmérnd stanoveni. Chloridy se titruji standardnim odmérnym roztokem dusi¢nanu stfibrného
v roztoku (hodnota pH je v rozmezi 5-9,5) za vzniku bilé sraZeniny chloridu stfibrného, ktery
se kvantitativné stanovuje. Konec titrace je indikovdn chromanem draselnym, ktery se
stiibrnymi ionty vytvaii mdlo rozpustnou ¢ervenohnédou sraZzeninu chromanu stifbrného.*

Podle US EPA Methods for the Examination of Water and Associated Materials Chloride
in Waters, Sewage and Effluents 1981. ISBN 0117516260 and EPA Method 325.1 se
pfitomnost chloridi ve vodé€ stanovi fotometricky. Chlorid reaguje s thiokyanatanem
rtutnatym, thiokyanatanovy iont tvofi v kyselém roztoku s dusi¢nanem Zelezitym
cervenohnédy komplex. Absorbance vzorku se mefi pii vlnové délce 480 nm a je piimo
umérna koncentraci chloridovych iontt ve vzorku.*

2.9.6 Stanoveni siranu

Podle CSN EN ISO 10304-1 (Jakost vod. Stanoveni rozpuiténych fluoridd, chloridd,
dusitant, fosforeCnant, bromidt, dusi¢nand a sirani metodou kapalinové chromatografie
jontt —Cést 1: Metoda pro mélo zne&iiténé vody)se déle k stanoveni siranu ve voddch pouZiva
iontova chromatografie (IC). 33

Kapalinovad chromatografie je separani metoda umoZiujici separaci a stanoveni latek ve
smesi. Smés latek je undSena mobilni fazi chromatografickou kolonou. Chromatografickd
kolona obsahuje ndplil tzv. staciondrni fazi, kde dochdzi k rozdéleni latek obsaZenych ve
smesi mezi staciondrni a mobilni fize podle jejich fyzikdln€é a chemickych vlastnosti.
Je to metoda kvalitativni a kvantitativni analyzy vzorki. Staciondrni fazi v iontové-vyménné
chromatografii je méni¢ iontd, kterym je makromolekuldrni matrice (polystyren, celulosa,
dextran aj.) s vhodnymi funkcénimi skupinami kyselé nebo zdsadité povahy. K detekci se
pouziva vodivostni detektor.U vodivostnich detektori se pouziva supresor k potlaceni
vodivosti pozadl’.3 3
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V chemické laboratofi Zdravotniho dstavu se stanoveni sirant provadi pomoci metody
kapilarni izotachoforézy (ITP), kterd je popsdna v standardnim operacnim postupu této
laboratofe (SOP OV 037.03).*"*

Podstatou této metody je vnaseni vzorkli mezi dva elektrolyty s odlisnou pohyblivosti
iontd. Separuji se bud’ jen kationty nebo anionty. Méfenym parametrem je délka zony pfi
pruchodu detektorem, respektive ¢as prachodu zony detektorem.*!*

Podle US EPA Methods for the Examination of Water Sulphate in Waters, Effluents and
Solids 1988(second Edn) 0117522406 and EPA Method 375.4 Sulfate se sirany ve vodé
stanovi fotometricky. Siranovy iont tvoii s chloridem barnatym v silné kyselém prostredi
nerozpustnou slouceninu. Vznikly zdkal je méfen fotometricky pti vlnové délce 405 nm
a je pifmo Gmérny koncentraci siranovych iontil ve vzorku.***

2.9.7 Stanoveni kyselinové neutraliza¢ni kapacity (KNK, alkality)

Podle CSN EN ISO 9963-1 (Jakost vod. Stanoveni kyselinové neutralizaéni kapacity
(KNK)—Cést 1:Stanoveni KNK45a KNKg,g.44

Vzorek vody se titruje odmérnym roztokem kyseliny az do hodnoty pH 8,3, popiipad¢ 4.,5.
Tyto hodnoty pH, indikované vizudlné¢ nebo potenciometricky, jsou body ekvivalence
uhlicitanového systému. Pifi titraci do pH 8,3 je dosaZeno stejné rovnovdzné koncentrace
uhli¢itant a oxidu uhli¢itého, pfiCemz jsou zneutralizovany hydroxidové ionty a uhli¢itanové
ionty jsou prevedeny na hydrogenuhli€itany. Pfi titraci do pH 4,5 je dosaZeno stejné
rovnovazné koncentrace hydrogenuhlicitant a vodikovych iontd a je stanovena celkova KNK
vzorku vody. Kindikaci konce titrace se pouzivd barevny piechod indikdtoru (smésny
indikdtor bromkrezolové zelené¢ a methylové cervené) ze zelenomodrého zbarveni do
Sedého.*

Podle U.S. EPA Methods for the Examination of Waters and Associated Materials.
The Determination of Alkalinity and Acidity in Water 1981. ISBN 0117516015 and EPA
Metod 310.2 se alkalita ve vode¢ stanovi fotometricky. Vzorek reaguje s barevnym
indikdtorem (methyloranz) v prostiedi ftalatového pufru. Zména pH zpusobend alkalitou
vzorku ovlivni barvu indikatoru. Barevny pfechod indikdtort je v rozmezi pH 3,0 (Cervena
barva) az do 4,6 (zlutd barva). SniZeni intenzity barvy indikdtoru se méfi fotometricky
pfi vinové délce 550 nm a je imérn alkalit& vzorku.*

Zakladni parametry srovnavanych metod (princip metody, vlnova délka, pfiprava vzorki)
podle CSN a US EPA pro jednotlivé stanoveni byly pro prehlednost sestaveny do tabulky &.1.
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Tab. & 1 Shrnuti porovnavanych metod US EPA s akreditovanymi (normovanymi) CSN
metodami — zdkladni pa1rametry29'45

Amonné ionty fotometrie fotometrie 655 660
Dusi¢nany fotometrie fotometrie 210 520
Dusitany fotometrie fotometrie 540 540
Fosforecnany fotometrie fotometrie 880 880
Chloridy titrace fotometrie - 480
Sirany ITP, IC fotometrie - 405
Alkalita titrace fotometrie - 550

2.10 Automaticky fotometr Aquakem 250 vyuzivany v analyze vod

Vsechny metody vypracované Agenturou pro ochranu Zivotniho prostiedi US EPA nebo
byly v laboratofi Zdravotniho dstavu v Ostravé provadény na nové zakoupeném analyzitoru
Aquakem 250 (obr. 10).”'2

Pred vlastnim méfenim vzorktl bylo nutno metody pouzivané u nového piistroje validovat
a overit si tak, Ze metoda je vhodnd a pouzitelna k danym tGcelim.

Z nabizeného mnoZstvi nekolika desitek metod, které tento pfistroj dokdze provést, se
zaCalo s validaci nejvice pouzivanych ukazateli — amonné ionty, dusiCnany, dusitany,
fosforeCnany, chloridy, sirany, alkalita. Mezi validované parametry patfily selektivita,
specifiCnost (rusivé vlivy), rozsah a linearita kalibrace, pfesnost (opakovatelnost,
reprodukovatelnost), sprdvnost, porovndni s jinymi akreditovanymi metodami, identifikace
zdroju nejistot. Vysledky ziskané analyzatorem Aquakem 250 byly porovnany se stanovenim
iontovou chromatografii (lontovy chromatograf DX 320), klasickou spektrofotometrii
(spektrometr UV/VIS Lambda) nebo izotachoforézou (izotachoforeticky analyzator
IONOSEP 2001).

Vysledky méfeni uvedenymi metodami dle CSN a US EPA nevykazovaly 74dné vyznamné
odchylky, a proto zakoupeny analyzitor Aquakem 250 (obr. ¢.10) bylo moZno plné€ vyuZivat
k analyze vod.
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Obr. €. 10 Fotometr Aquakem 250

Vyhody pouZiti piistroje Aquakem 250 *7> 4% 4550

dokdze zpracovat az 250 analyz za hodinu

pracuje s minimdlnim mnoZstvim vzorku (pfiblizn€ 250 pl )

pouZzivd jednordzové umélohmotné vzorkovaci a optické kyvety
umoziuje identifikaci reagencii ¢drovym kédem

automaticky kontroluje zbyvajici objem a dobu expirace reagencii
vSechny analyzy provadi ze vzorku v jedné zdsobni vialce

promyvé automaticky ddvkovaci zafizeni mezi kazdym vzorkem
dokaze provést soubéznou analyzu ruznych ukazatelt (vyuziti doby inkubace jednoho
ukazatele k analyze dalsiho)

automaticky pfipravuje kalibracni kiivky ze zdsobniho roztoku

e dokdaZe dodatecné dotedit vzorek, ktery se dostal mimo rozsah kalibrace
e provede na podnét obsluhovatele i nafedéni vzorku pfed analyzou

Pracuje v kombinaci s fidicim pocitatem pod Windows XP. K vypoctu vysledku se
pouzivé software analytického pfistroje 4

Kromé uvedenych stanoveni muze poskytovat analyzator i stanoveni dal$ich ukazatelq,
které v laboratoti nevyuzividme, proto zde nebudou zmiﬁovény.47’

2.10.1 Popis pristroje

Nejdulezit€jsi ¢asti pfistroje je fotometr s filtry, ktery vymezuje piesné vinové délky
vhodné pro jednotlivd stanoveni. Jasné grafické uZivatelské rozhrani je  zaloZené
na Windows®XP softwaru. Vstup dat on - line, mysi, kldvesnici nebo snima¢ ¢arového kédu
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pfipojeny u klavesnice, usnadiiuje fizeni dat v laboratornim procesu. Efektivitu tohoto
piistroje zvySuje moznost kdykoliv béhem analyzy ptfiddvat vzorky a &inidlo.*" %>

A7 osmdesat Ctyfi vzorkl lze najednou vloZzit do Sesti segmentl o Ctrnicti pozicich
(obr. & 11).*3%>

disk s reagenciemi segmenty se
Phaderer ke
TR - IRGUHAT (0
VEE MCHELE o B [ —
F pamariee pasl thes
IS0 TISFERNSER
L ———

SMNNEFTTE LOADrE
I TUVETIRE

CUNETIE BTORAGE

25 VETTES
SAMPLE DISHE CLAWETTE UNIT
- ]
BRI Sty v
BETAT namyplss

Obr. ¢. 11 Fotometricky analyzator Aquakem 250 (Pfevzato z cit. 47)

2.10.2 Manipulace se vzorky

Vzorky jsou nalévany do 2 ml (0,5 ml a 4 ml) vzorkovacich kyvet, které se vkladaji
do segmentd. Segmenty se vzorky jsou postupné vkladany do pfistroje. Po nacteni segmentu
piistrojem jsou vzorky okamzité identifikovdny. Prostor pro vzorky je chlazen na teplotu
12 °C 4153

Analyzator obsahuje reagencni disk s Cinidly o objemu 60 ml a 20 ml. Na tomto disku
se nachdzi 35 pozic pro reagenéni nadobky, které jsou viechny chlazené na 7 °C. Cinidla se
do pfistroje vkladaji pfes reagencni okno ve Windows, kde lze nalézt ptehled, ve které pozici
se nachéz{ &inidlo.*” >

Program pfistroje dokdZe sledovat stafi (exspiraci) a spotfebu Cinidel a upozoriuje
na nutnost jejich doplnéni.47’ 3

Vzorky a Cinidla jsou ddvkovadny do cel méticich kyvet (obr. €. 12, jedna méfici kyveta
obsahuje 12 cel) a poté jsou kyvety pfesunuty do inkubétoru. 47.53
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Obr. ¢. 12 Multicel kyvety-méfici kyvety

Oblast inkubdtoru je vyhiivdana na 37 °C. Po kazdém naddvkovani se smés uvnitf meficich
kyvet promichd michadlem. Po urcité dobé inkubace vzorku fotometr méii absorbanci kazdé
cely méfici kyvety.47,53

Davkovaci iehla

Michadlo

Podavac
kyvet

Obr. €. 13 Fotometricky analyzator Aquakem 250

2.10.3 Princip ultrafialové a viditelné spektrometrie

Ultrafialova a viditelna spektrometrie je zaloZend na absorpci ultrafialového a viditelného
zéfeni (200 aZ 800 nm) zfedénymi roztoky molekul. >

Valen¢ni elektrony, jeZz jsou soucasti molekulovych orbitalt, béhem absorpce excituji,
proto molekulovd absorpéni spektra v ultrafialové a viditelné oblasti spektra jsou ve své
podstat€ elektronova spektra. Zakladem pfistroja pro spektrofotometrii i dalsi optické metody
je méfeni zafivého toku.”"™

Aquakem 250 je fotometr (obr. €.13,14), k vymezeni intervalu vinovych délek se pouZivaji
barevné filtry.V tomto automatickém fotometru se pouZivd jako zdroj zéafeni halogenova
zarovka, coZ je wolframové Zarovka s obsahem malého mnozZstvi jodu v kiemenné barice.
Je velmi GCinnd a jeji spektrum je rozprostieno az do ultrafialové oblasti. 4
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Obr. ¢. 14 Schéma Aquakem 250 spektrometru (Pfevzato z cit. 47)

optické vlakno vedouci paprsek

deli¢ paprsku (jednd se o zrcadlo, které rozd€li paprsek na dva i vice ) tras dle svého
thlu viaci paprsku

referen¢ni detektor (srovndvaci)

kyvety

. detektor signdlu

0. méfici elektronika

1. halogenova Zarovka (zdroj svétla)
2. zahuSténi paprsku mezi ¢oCkami
3. kruhovy filtr

4. Stérbina

5.

6.

= \© % N

VInové délky jsou vybirané filtry. Je zde 13 pozic pro filtry. Vzorky se méfi v rozsahu
vlnovych délek od 340-880 nm.*’

2.10.4 Pripadné zdroje chyb spektrometru Aquakem

U pfistroje jsou kladeny vysoké ndroky na Cistotu prostiedi, Cinidel, spotfebniho materidlu
a fedici vody. Vyznamnym zdrojem chyb muaZe byt znecisténi optické drahy jednordzové
optické kyvety (pfi vyrobg, praxi), které se na stanoveni pouzivaji. ProtoZe pfistroj pracuje
s velmi malymi objemy vzorkd a Cinidel (max. celkovy objem vSech sloZek, vzorku i ¢inidel
dohromady je 250 ul), maze byt dalsim zdrojem chyb obsah nerozpusténych latek ve vzorku
(ovlivnéni hodnoty absorbance roztoku nebo zaneseni ddvkovaciho systému pfistroje) nebo

piitomnost latek, které mohou béhem vybarvovaci reakce zpusobit vznik bublinek v optické
kyveté.47
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2.11 Validace

Pted pouzitim US EPA metod analyzitorem Aquakem 250 byla nejdiive provedena jejich
validace, to znamend ovéteni, zda jednotlivé pozadavky pro zamyslené pouZité metody jsou
splnény. Z nabizeného mnoZstvi nékolika desitek metod, které analyzator dokaZe provést se
zagalo s validaci analytd, které budou dile porovnivany s CSN metodami (amonné ionty,
dusi¢nany, dusitany, fosforecnany, chloridy, sirany, alkalita). Validace byla providéna
pro ruzné typy vod analyzovanych v nasi laboratofi (voda pitnd, tepld, balena, ke koupani,
povrchovd, podzemni, provozni, voda fedici pro hemodial}’lzu).55

2.11.1 Definice a podstata validace

Validace (potvrzeni platnosti) je proces, pii némZ se urCuje vhodnost pouZiti daného
(analytického) vysledku pro ziskdni spolehlivych dat. Validace je potvrzeni piezkouseni
a poskytnuti objektivniho dikazu, Ze je metoda vhodna pro zamyslené pouziti a odpovida
potfebam zdkaznikd.>

S postupnym pouZivanim (pfipadné€ zlepSovdnim) analytické metody budou provadény
pravidelné kontroly za icelem ovéfeni, Ze jsou poZzadavky metody stdle plnény.55

Rozsah validace je charakterizovan vybranymi parametry, které zahrnuji vSechny postupy
pouzivané ve zkuSebni metod€, pokud jsou jeji sou€asti. Jsou to napf. postupy pii manipulaci
se vzorkem v laboratofi, kalibracni postupy, postupy zkouSeni a vyhodnoceni vysledka.
Pro zpracovéni validovanych dat byl vyuZivan statisticky software QC Expert a Excel.”

Validace je tak rozsihld, jak je to nezbytné ke splnéni potfeb daného pouziti,
a je zohlednéna rovnovdha mezi naklady riziky a technickymi moZnostmi.”

Pfi zavddéni metod na analyzdtoru Aquakem 250 byla provedena plnd validace. Pfi
pouZivani normalizovanych spektrometrickych metod CSN, EN, ISO nebyla provedena
validace, ale tzv. verifikace metod s minimdlnim rozsahem parametrd — kalibrace, pracovni
rozsah, citlivost, mez detekce, mez stanovitelnosti, piesnost, spra’wnost.55

Vysledkem validace je validacni protokol (pfiloha €. 3), ve kterém jsou zdokumentovany
vysledky validovanych parametr s vyjadienim zda, dand metoda je vhodna pro zamyslené
pouiitl’.55

2.11.2 Validované parametry pri plné validaci metody — zakladni provozni
charakteristické metody:

Specifi¢nost, selektivita

Selektivita metody udava rozsah, ve kterém muZe byt jednotlivy analyt (skupina analyt()
stanoven v homogenni smé&si, aniZ by doslo k interferenci s ostatnimi sloZkami ve smési. O
metodé, kterd je naprosto selektivni pro analyt (nebo skupinu analytd) fikdme, Ze je
specifickd. U metody by méla byt uvedena vyt€Znost analytu s vlivy piedpoklddanych
interferenci v zdvislosti na typu matrice.”

Pracovni rozsah

Pracovni rozsah metody je koncentracni rozsah, v némz Ize dosahovat pfijatelné spravnosti
a pfesnosti. Je ddn obvykle rozsahem uvedenym v pracovnich ndvodech pfistroje od vyrobce
nebo miZe byt stanoven kvalifikovanym odhadem.™
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Linearita, kalibrace

Linearita analytické metody je schopnost ziskat vysledky zkousSek, které jsou (v daném
rozsahu) piimo imérné koncentraci stanovované latky ve vzorku.”

Byva zjistovana jako soucast kalibrace metody, a to napf. analyzou standardu
s koncentracemi analytu, které rovnomérné pokryvaji deklarovany rozsah metody. Pocet boda
kalibrace pro naSe analyty byl obvykle 6 plus slepy vzorek. Vysledky jsou pouZity pro
vypocet regresni piimky metodou nejmensich Stverci.”

U jednotlivych analytd bylo pfipraveno vice kalibracnich kfivek v rizném rozsahu
kalibracni kiivky, byly vyhodnocovdny analyzatorem AquaKem 1 statistickym softwarem

QC Expert.”

Citlivost
Citlivost je reprezentovdna smeérnici linedrni kalibracni kfivky a uddva, jak malé rozdily
v naméfenych hodnotdch je mozno metodou odligit.”

Mez detekce (Limit of detection - LOD)

Mez detekce je nejmens$i mnoZstvi analytu ve vzorku, které jsme schopni detekovat,
ale které neni nutné kvantifikovatelné jako exaktni hodnota. Je obvykle stanovovana
opakovanou analyzou alikvotniho podilu slepého pokusu nebo co nejnizsi, jesteé detekovatelné
koncentrace analytu. Lze ji téZ urgit pfi zpracovani linedrni kalibradni kiivky.”

Mez stanovitelnosti (Limit of Quantification LOQ)

Mez stanovitelnosti je nejniz$i koncentrace analytu, jeZ muze byt stanovena s piijatelnou
mirou spréavnosti a piesnosti. Je zji§fovana s pouZitim vhodného standardu & vzorku. >

Spravnost

Spravnost metody je mirou tésnosti shody ziskané hodnoty a skutecné hodnoty obsahu
analytu. Lze ji ziskat analyzou vhodného referencniho materidlu nebo metodou standardniho
ptidavku (spikované Vzorky).55

Piesnost

Ptesnost je ddaj o mife t&€snosti shody mezi vzdjemné nezdvislymi vysledky zkousek.
Presnost méfeni je dusledkem ndhodné chyby. Vétsinou se predpokladd normdlni rozdéleni
pravdépodobnosti ndhodné chyby. Proto tedy rizné zpusoby vyjadfovani presnosti spole¢né
vychdzeji ze smérodatné odchylky.55

Opakovatelnost
Je typ presnosti vztahujici se k mé&fenim provedenym za podminek opakovatelnosti,
tj. stejnd metoda, materidl, osoba, laboratof, kratky Casovy dsek.”

Reprodukovatelnost

Je typ pfesnosti vztahujici se k meéfenim provedenym za podminek reprodukovatelnosti.
Lze ji posuzovat jako vnitrolaboratorni reprodukovatelnosti (v rdmci jedné laboratofe — stejna
metoda, jind osoba, event. jiné zafizeni , dlouhy Casovy interval) nebo mezilaboratorni
(tj. stejnd metoda, jind osoba, jind laboratoft, jiné zatizeni, dlouhy Casovy interval).”
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Robustnost

Robustnost je schopnost metody ,,byt netecnd k né€kterym (a nevyhnutelnym) odchylkdm
od nékteré obvyklé rutinni Cinnosti“. Pokud jsou vlivy statisticky nerozliSitelné od nuly,
ma zkuSebni metoda vysokou robustnost.>

Nejistota méreni

Nejistota méfeni je parametr souvisejici s vysledkem méteni, ktery charakterizuje rozptyl
hodnot, které by bylo mozno duvodné prikladat méfené veliCiné. Nejistota vysledku
se vyjadtuje jako ndsobek smérodatné odchylky nebo Site intervalu spolehlivosti. Kombinace
vyznamnych dil¢ich standardnich nejistot se nazyvd kombinovand standardni nejistota
a vynasobenim kombinované standardni nejistoty koeficientem roz$ifeni (zpravidla hodnotou
2) se ziska vyslednd kombinovana rozSifend nejistota uvadénd z vysledkd zkousSek.
ProhldSeni o nejistoté, prirazené k vysledkd, poskytuje zdkaznikovi informaci o kvalité
vysledka. Uvadeéni nejistoty méfeni je zapotiebi napf. k interpretaci vysledku zkouéky.55

Nékteré z nejvyznamnéjsich slozek nejistoty jsou napf. odbér vzorka, nejistota pii kalibraci
(pouzivané referencni materidly), vliv experimentdlnich podminek na zkuSebni postup
(Cistota chemikalii, kontaminace, vlhkost, teplota, nedostate¢na znalost vSech vliva
experimentdlnich podminek), vlastnosti a stav pfedmétu zkouSeni, matricové jevy,
interference, chyby operatora atd. Identifikace zdroji nejistot je zpracovana v Ishikavoweé
diagramu (pfiloha €. 2).
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3 EXPERIMENTALNI CAST

V této Casti prace je popsdna piiprava a analyza vzorkd. Je zde uvedeno laboratorni
a pristrojové vybaveni a pouZzité chemikalie a piiprava roztoku a Cinidel.

3.1 Uprava vzorki

Piiprava vzorkii vod se provadéla dle pozadavku, které jsou uvedeny v piisluSnych
normédch CSN EN, CSN ISO, CSN EN ISO a US EPA.*®

3.2 Referencni materialy a chemikalie

K ptipraveé kalibracnich kiivek se pouZzivaly referencni materidly Astasol (Analytika) o
koncentraci 1 g/l daného analytu a k pfipravé roztoka standardi se pouzivaly referencni
materidly (Merck) o koncentraci 1 g/l daného analytu nebo chemikalie zarucené analytické
Cistoty Lach-Ner. VSechny kalibracni kfivky a roztoky standardi se fedily demineralizovanou
(demi) vodou.

Referencni latky se uchovavaji v lednici pro né uréené, oddélené od vzorkt

3.3 Stanoveni iontu ve vodach spektrofotometricky na UV/VIS spektrometru
Lambda 25

3.3.1 Pristrojové vybaveni

Pro stanoveni amonnych iontd pomoci spektrofotometrie byl pouzit UV-VIS
spektrofotometr Lambda 25 s pratokovou méfici kyvetou (obr. ¢.15, PerkinElmer, USA).
Ptistroj byl ovladin softwarem UV WINLAB Software.

Obr. ¢. 15 UV-VIS spektrofotometr Lamda 25

Dale byla pro vzorky obsahujici CO, pouzitd ultrazvukovd lazen Ultrasonic Compact
Cleaner 4L (Notus-powersonic, Slovensko).

3.3.2 Stanoveni amonnych iontu
Analyza vzorkd byla provedena dle CSN ISO 7150-1.%
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3.3.2.1 Laboratorni vybaveni

bé&Zné laboratorni sklo

filtracni zafizeni pro vakuovou filtraci (MILLIPORE, Francie)

membranové filtry o velikosti péru 0,45um

zafizeni na dpravu destilované vody Milli-Q PLUS 185, (ptiloha ¢. 1, MILLIPORE,
Francie)

vahy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLER)

® béznd destilacni aparatura

¢ pH-metr inoLab 740 pH (WTW, Némecko)

3.3.2.2 Chemikdlie a roztoky

demineralizovand voda

salicylan sodny p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)

dihydrat citronan trisodny p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)

dihydrét nitrosopentakyanoZelezitanu sodného p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)
hydroxid sodny p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)

koncentrovand HCI p.a. (Lach-Ner, Ceskd republika)

dihydrat dichloroisokyanuratan sodny p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)

oxid hofe¢naty p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)

kalibra¢ni roztok Astasol, 1 g NH," /1 (Analytika)

referen¢ni materidl, 1 g NH4"/1 (Merck)

e Vybarvovaci ¢inidlo I

V odmérné baiice o objemu 1000 ml bylo v demineralizované vodé rozpusténo 130 g
salicilanu sodného a 130 g dihydrétu citronanu trisodného. Do celkového objemu asi 950 ml
byla doplnéna voda, poté se piidalo 0,950 g dihydrétu nitrosopentakyanoZelezitanu sodného.
Po rozpusténi byl objem doplnén demineralizovanou vodou po rysku.

¢ Vybarvovaci ¢inidlo IT

V 500ml k&dince bylo v 50 ml demineralizované vody rozpusténo 32,0 g hydroxidu
sodného. Roztok se ochladil na teplotu mistnosti a pak bylo pfiddno 2,0 g dihydritu
dichloroisokyanuratanu sodného. Po rozpusténi byl roztok ptreveden kvantitativné do odmeérné
bariky o objemu 1000 ml a objem byl doplnén demineralizovanou vodou po rysku.

¢ Amonné ionty, kontrolni standardni roztok o koncentraci 0,5 mg/1

Zasobni roztok o koncentraci 10 mg/1
Ze standardniho roztoku Merck (1g NH4'/1) byly odpipetovany 2 ml do odmérné bariky
0 objemu 200 ml a objem byl doplné€n demineralizovanou vodou po rysku.

Standardni roztok o koncentraci 0,5 mg/l

Do 200 ml odmérné bariky bylo odpipetovdno 10 ml zdsobniho roztoku, roztok se doplnil
demineralizovanou vodou po rysku. Standardni roztok byl zpracovan stejnym postupem
jako vzorek.
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3.3.2.3 Priprava a méveni vzorki

Priprava vzorku

Vzorky obsahujici nerozpusténé latky bylo nutno zfiltrovat pfes membréanovy filtr 0,45 um
nebo nechat odstdt. Vzorky minerdlnich a podzemnich vod se nechaly podle potieby 10
az 20 minut v ultrazvukové 14zni pro odstranéni oxidu uhlicitého.

Postup zkousky stanoveni amonnych iontu destilacné

Do ptedlohy (100 ml odmérnd barika) bylo odpipetovdano 10 ml 1% roztoku kyseliny
chlorovodikové. Do destila¢ni bariky na 500 ml byl odpipetovdno 100 ml zkouSeného vzorku
(nebo tfedény vzorek, ktery byl doplnén na 100 ml demineralizovanou vodou) a bylo-li
potieba, upravila se hodnota pH pomoci pH metru na rozmezi 6,0-7,4, a to roztokem NaOH
nebo HCI.

Diéle bylo do destila¢ni bariky ptfiddno asi 0,25 g Zihaného oxidu hofeCnatého a nékolik
varnych kulicek. Destilacni baiikka byla okamZité spojena s destilaCnim pfistrojem. Konec
alonze se ponofil ke dnu pfedlohy s HCl a musel byt ponofen pod hladinu kyseliny, aby
nedochézelo k uniku amonnych ionti do ovzdusi.

Destila¢ni barika byla zahtivdna tak, aby var byl intenzivni a plynuly. Destilace se prerusila
vyjmutim pfedlohy z destilacniho pfistroje jakmile dosdhl objem kapaliny v predloze 90 ml.
Vzorek se okamzité uzavtel zabrusovou zéatkou, aby nedochézelo k sorpci amonnych iontd do
roztoku HCI. Destildt se zneutralizoval roztokem NaOH a doplnil se na objem 100 ml. Takto
upraveny vzorek se dédle zpracovéval dle nizZe popsaného pracovniho postupu.

Postup zkousky

Do odmémé barkky na 50 ml bylo odpipetovdno 40 ml vzorku, bylo-li tfeba zfedil
se vzorek na 40 ml demineralizovanou vodou. Ke zkouSenému objemu bylo pfiddno 4 ml
vybarvovaciho €inidla I, smé&s se dobfe promichala, a 4 ml vybarvovaciho ¢inidla II, opét se
vSe promichalo. Objem v bafice byl zfedén demineralizovanou vodou po rysku. Barka
s vybarvenym roztokem se nechala stat 60 minut pfi laboratorni teploté, poté byla zmerena
hodnota absorbance roztoku pfi vinové délce 655 nm proti slepému vzorku, ve vhodné kyvete.

Slepé stanoveni
Postupovalo se podle pracovniho postupu viz. vySe, ale zkouSeny objem vzorku byl
nahrazen 40ml demineralizované vody.

3.3.3 Stanoveni dusi¢nanovych iontu

Analyza vzorkll byla provedena dle SOP OV 009.01 Zdravotniho udstavu se sidlem
v Ostravé. *>

3.3.3.1 Laboratorni vybaveni

béZné laboratorni sklo

vahy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLER)

filtracni zafizeni pro vakuovou filtraci (MILLIPORE, Francie)

membranové filtry o velikosti péru 0,45 um

zafizeni na dpravu destilované vody Milli-Q PLUS 185, (pfiloha ¢. 1, MILLIPORE,
Francie)
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3.3.3.2 Chemikdlie a roztoky

demineralizovand voda

koncentrovand HCI p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)
kalibracni roztok Astasol, 1 g NO3/1 (Analytika)
referen¢ni materidl, 1 g NO5/1 (Merck)

e Roztok HCI o koncentraci 0,5 mol/l
Do 920 ml vody bylo pfiddano 40 ml koncentrované HCl, poté se roztok doplnil do 1000 ml
demineralizovanou vodou.

¢ Dusi¢nanové ionty, kontrolni standardni roztok o koncentraci 20,0 mg/1
Standardni roztok o koncentraci 20,0 mg/1
Ze standardniho roztoku Merk (1g NO;7/l) bylo odpipetovdno 5ml do odmérné barky
o objemu 250 ml, pfidalo se 1,25 ml HCI na konzervaci a doplnilo se demineralizovanou
vodou po rysku. Standardni roztok byl zpracovavén stejnym postupem jako vzorek.

3.3.3.3 Priprava a méveni vzorki

Priprava vzorku

Vzorky obsahujici nerozpusténé latky bylo nutno zfiltrovat pfes membréanovy filtr 0,45 um
nebo nechat odstdt. Vzorky minerdlnich a podzemnich vod se nechaly podle potieby 10
az 20 minut v ultrazvukové 14zni pro odstranéni oxidu uhlicitého.

Postup zkousky

Do odmérné baiiky na 25 ml bylo odpipetovdno 5 ml vzorku, bylo-li tfeba ztedil se vzorek
na 5 ml demineraliovanou vodou, poté bylo pfiddno 5Sml kyseliny chlorovodikové 0,5 mol/l.
Vzorek byl poté doplnén po rysku demineralizovanou vodou a smés byla dikladné
promichdna. Absorbance roztoku byla zméfena pifi vlnové délce 210 nm proti slepému
vzorku.

Slepé stanoveni
Postupovalo se podle pracovniho postupu viz. vySe, ale zkouSeny objem vzorku byl
nahrazen 5 ml demineralizované vody.

3.3.4 Stanoveni dusitanovych iontu
Analyza vzorkd byla provedena dle CSN EN 26777.%

3.3.4.1 Laboratorni vybaveni

béZné laboratorni sklo

vahy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLER)

filtracni zafizeni pro vakuovou filtraci (MILLIPORE, Francie)

membranové filtry o velikosti péru 0,45 um

zafizeni na dpravu destilované vody Milli-Q PLUS 185, (pfiloha ¢. 1, MILLIPORE,
Francie)
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3.3.4.2 Chemikdlie a roztoky

demineralizovana voda

kyselina fosforeén4 p.a. (Lach-Ner, Ceska republika)
4-aminobenzen-sulfonamid p.a. (Lach-Ner, Ceskd republika)
kalibracni roztok Astasol, 1 g NO,/1 (Analytika)

referen¢ni materidl, 1 g NO, /1 (Merck)

¢ Kiyselina fosforecna, roztok o koncentraci 0,15 mol/l (p = 1,70g/ml)

e Vybarvovaci ¢inidlo

Do 1000 ml kidinky bylo do 500 ml vody odpipetovdno 100 ml kyseliny fosforec¢né
(0,15 mol/l), v této smesi bylo rozpuSténo 40 g 4-amino-benzen-sulfonamidu. V takto
pfipraveném roztoku byly rozpusStény 2,0 g dihydrochloridu N-(1-naftyl)-1,2-diaminoethanu.
Roztok se prevedl do odmérné baiikky o objemu 1000 ml, doplnil se vodou po rysku a dobte
promichal.

¢ Dusitanové ionty, kontrolni standardni roztok o koncentraci 0,2 mg/1

Zasobni roztok o koncentraci 10 mg/1

Ze standardniho roztoku Merck (1 g NO,/1) byly odpipetovany 2 ml do 200 ml odmérné
barky.
Standardni roztok o koncentraci 0,2 mg/l

Do 100 ml odmérné bariky bylo odpipetovdno 2 ml zdsobniho roztoku, roztok se doplnil
demineralizovanou vodou. Standardni roztok byl zpracovén stejnym postupem jako vzorek.

3.3.4.3 Piiprava a méveni vzorki

Priprava vzorku

Vzorky obsahujici nerozpusténé latky bylo nutno zfiltrovat pfes membréanovy filtr 0,45 um
nebo nechat odstdt. Vzorky minerdlnich a podzemnich vod se nechaly podle potieby 10
az 20 minut v ultrazvukové 14zni pro odstranéni oxidu uhlicitého

Postup zkousky

Do odmérné bariky o objemu 50 ml bylo odpipetovano 40 ml vzorku, bylo-li tfeba ziedil se
vzorek na objem 40 ml demineralizovanou vodou. Ke zkousenému objemu byl pfiddn 1,0 ml
vybarvovaciho Cinidla. ZkouSeny roztok byl ihned promichdn a zfedil se po rysku vodou.
Opét byl promichdn a nechal se stat. Po 20 minutdch po pfidavku Cinidla byla zméfena
absorbance roztoku pfi 540 nm v kyveté vhodné optické drdhy proti slepému vzorku.

Slepé stanoveni

Slepé stanoveni se provedlo podle postupu stanoveni viz vySe, ale zkouseny objem vzorku
byl nahrazen 40 ml demineralizované vody.
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3.3.5 Stanoveni fosfore¢nanovych iontu

Analyza vzorkd byla provedena dle CSN ISO 6878 - Cist 4. Stanoveni orthofosfore¢nand.”’

3.3.5.1 Laboratorni vybaveni

béZné laboratorni sklo

vahy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLER, Némecko)

filtraCni zafizeni pro vakuovou filtraci (MILLIPORE, Francie)

membranové filtry o velikosti péru 0,45um

zafizeni na dpravu destilované vody Milli-Q PLUS 185, (ptiloha ¢.1, MILLIPORE,
Francie)

3.3.5.2 Chemikdlie a roztoky

demineralizovand voda

kyselina sirovd koncentrovand (Lach-Ner, Ceskd republika)

kyselina askorbovi p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)

tetrahydrat heptamolybdenanu amonného (Lach-Ner, Ceskd republika)
hemihydrat vinanu antimonylodraselného (Lach-Ner, Ceska republika)
kalibracni roztok Astasol, 1 g PO43'/1 (Analytika)

referen¢ni materidl, 1 g PO,/ (Merck)

¢ Fosforecnany, zasobni roztok o koncentraci 100 mg/1
Ze standardniho roztoku Merk (100 mg/l) bylo odpipetovano 10 ml do 100 ml odmérné
barky, roztok byl doplnén demineralizovanou vodou po rysku.

¢ Kyselina sirova, roztok, o koncentraci 9 mol/l

Do dvoulitrové kdadinky se odméfilo 500 ml vody. Za neustdlého michdni a chlazeni se
opatrné piilévalo 500 ml kyseliny sirové, p = 1,84 g/ml. Smés se dikladné promichala
a ochladila na teplotu laboratofe.

¢ Kyselina askorbova, roztok o koncentraci p = 1,0 g/l
Ve 100ml vody bylo rozpusténo 10 g kyseliny askorbové.

¢ Roztok molybdenanu I
Ve 100 ml demineralizované vody se rozpustilo 13 g tetrahydrdtu heptamolybdenanu
amonného.
Ve 100 ml vody se rozpustilo 0,35 g hemihydrédtu vinanu antimonylodrdselného.
Roztok molybdenanu se za nepfetrzittho michdni pfidal ke 300 ml kyseliny sirové
o koncentraci 9 mol/l a ddle se pfidal roztok vinanu, vSe se dobfe promichalo.
¢ Fosfore¢nanové ionty, kontrolni standardni roztok o koncentraci 0,3 mg/l

Zasobni roztok o koncentraci 10 mg/1
Ze standardniho roztoku Merck (1 g PO,*7/1) byly odpipetovéany 2 ml do 200 ml odmérné
barky.
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Standardni roztok o koncentraci 0,3 mg/l
Do 100 ml odmérné bariky bylo odpipetovdno 3 ml zdsobniho roztoku, roztok se doplnil
demineralizovanou vodou. Standardni roztok byl zpracovén stejnym postupem jako vzorek.

3.3.5.3 Priprava a méveni vzorki

Priprava vzorku

Vzorky obsahujici nerozpusténé latky bylo nutno zfiltrovat pfes membréanovy filtr 0,45 um
nebo nechat odstdt. Vzorky minerdlnich a podzemnich vod se nechaly podle potieby 10
az 20 minut v ultrazvukové 14zni pro odstranéni oxidu uhlicitého.

Postup zkousky

Do odmémé bariky na 50ml bylo odpipetovano 40 ml prefiltrovaného vzorku
(membranovy filtr o velikosti péru 0,45 um), pfidal se 1 ml roztoku kyseliny askorbové a
potom 2 ml roztoku molybdenanu 1. Objem byl doplnén po rysku destilovanou vodou a dobie
se promichal. Absorbance roztoku byla meéfena pii 880 nm v dobé od 10 do 30 minut
od vybarveni €inidly proti slepému vzorku.

Slepé stanoveni
Postupovalo se podle pracovniho postupu viz. vySe, ale zkouSeny objem vzorku byl
nahrazen 40 ml demineralizované vody.

3.4 Stanoveni iontu ve vodach pomoci iontové chromatografie na iontovém
chromatografu DX 320

Analyza vzorkd byla provedena dle CSN EN ISO 10304-1.%

34.1 Pristrojové vybaveni

Pro stanoveni dusi¢nanovych a siranovych ionti pomoci iontové chromatografie byl pouzit
iontovy chromatograf DX 320, (obr. ¢.16, Dionex, USA). K detekci se pouZival vodivostni
detektor. K potlaceni vodivosti pozadi se pouzival supresor AMMS.

Chromatografické podminky

lontoménicovd separacni kolona: Dionex AS9-HC, 2mm s pfedkolonou stejného typu
Mobilni fdze: uhliitan sodny o koncentraci 9 mM, izokraticky

Prutok kolonou: 0,25 ml/min

Supresor: AMMS

teplota: 30 °C

objem ndstrikové smycky: 50 ul

vodivostni detektor

K davkovéni vzorku byl pouZit autosampler. Pristroj byl ovladdn softwarem PeakNet,
ktery umoznoval snadné fizeni pfistroje , mefeni a sbér dat.
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Obr. ¢. 16 Ionvy chromatograf DX 320

Dale byla pro vzorky obsahujici CO, pouZita ultrazvukova ldzein -Ultrasonic Compact Cleaner
4L (Notus-powersonic, Slovensko).

3.4.2 Laboratorni vybaveni
® beézné laboratorni sklo
¢ mikrofiltry PTFE o velikosti péru 0,45 um
e zafizeni na dpravu destilované vody Milli-Q PLUS 185, (pfiloha ¢. 1, MILLIPORE,
Francie)

3.4.3 Chemikalie a roztoky
¢ demineralizovand voda
e vihy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLER, Némecko)
e uhli¢itan sodny p. a (Lach-Ner, Cesk4 republika)
e kalibra¢ni roztok Astasol, 1 g NOs/l (Analytika)
e referencni materidl, 1 g NO3/1 (Merck)
e Kkalibradni roztok Astasol, 1 g SO,*7/I (Analytika)
e referencni materidl, 1 g S04/ (Merck)

¢  Mobilni faze: uhli¢itan sodny o koncentraci 9 mM
Do odmeérné bariky o koncentraci bylo odpipetovdno 18 ml 0,5 M uhliCitanu sodného
a doplnéno po rysku demineralizované vodou.
0,5SM NaCOj;: Navazka 13,25 g Na,CO;3 byla rozpusSténa v 250 ml demineralizované
vody
3.4.4 Priprava a méreni vzorku
Postup zkousky

Iontovy chromatograf se nastavil podle pokynu vyrobce. Provedlo se méfeni slepého
stanovent, kalibracnich roztoki a vodnych vzorku.
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3.5 Stanoveni sirana ve vodach kapilarni izotachoforézou na izotachoforetickém
analyzatoru IONOSEP 2001

Analyza vzorkll byla provedena dle SOP OV 037.03 Zdravotniho dstavu se sidlem
v Ostrave.*

3.5.1 Pristrojové vybaveni

Pro stanoveni siranovych ionti pomoci kapilarni izotachoforézy byl pouzit
izotachoforeticky analyzator IONOSEP 2001 (obr. ¢. 17, Recman-laboratorni technika,
Ceské republika). K davkovani vzorku bylo pouZito ddvkovaci zafizeni. Piistroj byl
ovladéan softwarem verze 7,06 pro Windows NT, ktery umoZziioval snadné tizeni piistroje
1 mefeni hodnot a sbér dat.

Obr. €. 17 Izotachoforeticky analyzdtor IONOSEP 2001

3.5.2 Laboratorni vybaveni

e beézné laboratorni sklo

e Filtr disc (Quant) 385 (Munktell filter AB, Svédsko)

e zafizeni na udpravu destilované vody Milli-Q PLUS 185, (pfiloha ¢. 1,
MILLIPORE, Francie)

3.5.3 Chemikalie a roztoky

demineralizovadna voda

koncentrovand HCI p.a. (Lach-Ner, Ceskd republika)

beta-alanin p.a. (Merck. Némecko)

1,3-Bis [tris-(hydroxymethyl)-methylamino]propane (BTP) p.a. (Lach-Ner, Ceska
republika)

hydroxymethyl celuloza (HEC) p.a. (Lach-Ner, Ceskd republika)

citronan lithny p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)

hydroxid sodny p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)

kalibraéni roztok Astasol, 1 g SO4*/1 (Analytika)

referen¢ni materidl, 1 g S04/ (Merck)
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¢ Vedouci elektrolyt
V odmeérné barice na 200 ml bylo v demineralizované vodé rozpusténo 0,1782 g beta -
alaninu a 0,1694 g BTP, piidalo se mnoZstvi HCI pfesné¢ odpovidajici 20 ml 0,1 M HCI
(mnozstvi HCI se vypocitalo pomoci faktoru-viz. standardizace 0,1 M HCl) a 20 ml 1% HEC,
poté byl roztok doplnén demineralizovanou vodou na 200ml.

¢ Kiyselina chlorovodikova, roztok o koncentraci 0,1M
Do 250 ml bylo odpipetovdno 2,07ml koncentrované HCI. Roztok byl doplnén po rysku
demineralizovanou vodou.

¢ Hydroxymethyl celuloza, roztok 1%

Navédzka 2,0 g HEC byla pfevedena do cCist¢ PVC lahvicky, byla zalita 200 ml
demineralizované vody a rozpuSténa na laboratorni tfepacce, kde se nechala 4-6 hodin
protiepavat.

¢ Citronan lithny- koncovy elektrolyt
Navédzka 0,564 g citronanu litného byla rozpuSténa v demineralizované vodé a byla
doplnéna na objem 200 ml.

e Standardizace 0,1 M HCL
Do 250ml odmérné baiiky bylo odpipetovdno 2,07 ml koncentrované HCI. Na faktorizaci
se pipetovalo 10 ml pfipravené HCI, jako indikdtor se pouZzival fenolftalein a titrovalo
se odmérnym roztokem 0,1 M NaOH do ptrechodu indikatoru.

3.5.4 Priprava a méreni vzorku

Postup zkousky
Izotachoforeticky analyzator se nastavil dle pokynt vyrobce. Provedlo se méfeni slepého
stanovent, kalibracnich a standardnich roztokt a vodnych vzorku.

3.6 Stanoveni chloridu titra¢né
Analyza vzorkd byla provedena dle CSN ISO 9297.%

3.6.1 Laboratorni vybaveni

bézné laboratorni sklo

vahy elektromechanické

byreta digitdlni (BRAND, Némecko)

zafizeni na dpravu destilované vody Milli-Q PLUS 185, (pfiloha ¢. 1, MILLIPORE,
Francie)
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3.6.2 Chemikalie a roztoky

demineralizovand voda

dusi¢nan stiibrny p.a (Lach-Ner, Cesk4 republika)

kyselina sirovd koncentrovand (Lach-Ner, Ceskd republika)
hydroxid sodny p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)

chroman draselny (Lach-Ner, Ceska republika)

chlorid sodny p.a.(Lach-Ner, Cesk4 republika)

¢ Dusi¢nan stribrny, odmérny roztok o koncentraci 0,02 mol/l
V odmérné barice o objemu 1000 ml bylo rozpusténo 3,397 g dusi¢nanu sttibrného,
pfedem suSeného pii 105 °C. Objem se doplnil destilovanou vodou po rysku.

¢ Chroman draselny, roztok indikatoru o koncentraci 100 g/l
V odmémé bafice o objemu 100 ml bylo rozpusténo 10 g chromanu draselného
v demineralizované vodg¢, roztok byl doplnén demineralizovanou vodou po rysku.

¢ Kyselina sirova, roztok o koncentraci 0,1 mol/

¢ Hydroxid sodny, roztok o koncentraci 0,1 mol/l
V odmérné baice o objemu 1000 ml bylo rozpuStény 4 g hydroxidu sodného
v demineralizované vodg¢, roztok byl doplnén deminerlizovanou vodou po rysku.

¢ Chloridové ionty, kontrolni standardni roztok o koncentraci 20,0 mg/l
V odmérné barice na 1000 ml bylo rozpusténo 1,168 g chloridu sodného (NaCl), predem
suSeného pfi 105 °C. Objem se doplnil demineralizovanou vodou po rysku.

3.6.3 Priprava a méreni vzorku

Postup zkousky

Do titracni bafiky bylo odpipetovdano 100 ml vzorku nebo mensi objem vzorku, zfedény na
100 ml. Nebyla-li hodnota pH vzorku v rozmezi 5 az 9,5, upravila se podle potreby kyselinou
dusi¢nou (o koncentraci HNO3 0,1 mol/l) nebo hydroxidem sodnym (o koncentraci NaOH
0,1 mol/l). Poté byl pfidan 1ml roztoku chromanového indikatoru. Roztok byl titrovdn po
kapkach odmérnym roztokem dusi¢nanu stifbrného do pravé vzniklého Cervenavé hnédého
zbarveni (zbarvené by mélo zmizet po ptidavku jedné kapky roztoku chloridu sodného).
Prekrocila-li spotfeba odmérného stanoveni 12 ml, vzorek byl nafedén a stanoveni
se provedlo jeste jednou.

3.7 Stanoveni alkality titracné KNK, 5
Analyza vzorkd byla provedena dle CSN EN ISO 9963-1.*

3.7.1 Laboratorni vybaveni

e bé&Zné laboratorni sklo
e vihy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLER, Némecko)
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¢ Dbyreta digitdlni (BRAND, Némecko)
e zafizeni na dpravu destilované vody Milli-Q PLUS 185, (pfiloha ¢. 1, MILLIPORE,
Francie)

3.7.2 Chemikalie a roztoky

demineralizovand voda

uhli¢itan sodny p. a (Lach-Ner, Cesk4 republika)
koncentrovand HCI p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)
bromkrezolova zeleni p.a. (Lach-Ner, Ceskd republika)
methylova ervéi p.a. (Lach-Ner, Ceskd republika)
ethanolu [>90%(V/V)] p.a. (Lach-Ner, Ceskd republika)

¢ Uhlicitan sodny, roztok o koncentraci 0,025 mol/l
Navézka 2,65 g uhli¢itanu sodny (Na,COs3), predem vysuSeného v exsikdtoru 4 hodiny pfi
teploté 250 °C, byla rozpusténa v demineralizované vod€¢ v odmeérné barice o objemu 1000 ml
a poté byl vzorek doplnén demineralizovanou vodou po rysku.

¢ Kiyselina chlorovodikova, roztok o koncentraci 0,1 mol/l

Do 1000 ml odmeérné baiikky bylo odpipetovdano 8,6 ml kyseliny chlorovodikové
(1,16 g/ml) a roztok byl doplnén demineralizovanou vodou po rysku. Roztok se kalibroval
vizudlni indikaci bodu ekvivalence.

¢ Vizualni indikace bodu ekvivalence HCI 0,1 mol/l

Do titracni bafiky o objemu 250 ml se odpipetovalo 250 ml roztoku uhli¢itanu sodného
(koncentrace 0,025 mol/l), pfidalo se 75 ml vody a 0,1 ml roztoku smeésného indikdtoru
(bromkrezolova zelenn a methylovéd Cervén). Titrovalo se roztokem kyseliny chlorovodikové
0,1 mol/l, aZ zmizelo zelenomodré zbarveni titrovaného roztoku.

¢ Bromkrezolova zelen a methylova cerven, roztok smésného indikatoru
Ve 100 ml ethanolu [>90%(V/V)] se rozpustilo 0,2 g bromkrezolové zelen¢ a 0,015 g
methylové Cervené.

e Alkalita, standardni roztok o koncentraci 20 mmol/l
Navazka 1,059 g bezvodého uhli¢itanu sodného byla rozpusténa v demineralizované vodé
v odmérné barice o objemu 1000 ml poté byl vzorek doplnén demineralizovanou vodou
po rysku.

3.7.3 Priprava a méreni vzorku

Postup zkousky

Do titracni bariky o objemu 250 ml bylo odpipetovdano 100 ml vzorku a ptiddno se 0,1 ml
roztoku smeésného indikatoru. Titrovalo se roztokem kyseliny chlorovodikové (koncentrace
0,1 mol/l) az se zelenomodré zbarveni zménilo na Sedé.
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3.8 Stanoveni iontu spektrofotometrii na fotometru Aquakem 250

Analyza vzorkil byla provedena dle metod U.S. Environmental Protection agency

(US EPA) uvedenych v aplikagnich listech, které byly dodény k piistroji Aquakem 250.%" **
36, 38, 40, 43, 45

3.8.1 Pristrojové vybaveni

Pro analyzu amonnych, dusi¢nanovych, dusitanovych, fosforeCnanovych, siranovych
a chloridovych iontt a alkality byl pouzit automaticky fotometr Aquakem 250 (Konelab 20),
ktery je fizeny pocitaCem za vyuZiti operacniho systému Windows® XP Professional
(Thermo Fisher Scientific QY, USA), ktery je popsany v kapitole 2.10. Automaticky fotometr
Aquakem 250."

3.8.2 Laboratorni vybaveni

bé&Zné laboratorni sklo

vahy elektromechanické METTLER AT 261 (METTLER, Némecko)

Syringe Filters, Nylon 25mm, 0,45um (Labicom, Ceskd republika)

injekeni stifkacka S0ml

zafizeni na dpravu destilované vody Milli-Q PLUS 185, (pfiloha ¢. 1, MILLIPORE,
Francie)

pH-metr inoLab 740 pH (WTW, Némecko)

® béznd destilacni aparatura

w
*®
w

Pouzité chemikalie a ¢inidla

demineralizovadna voda

oxid hofe¢naty p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)

hydroxid sodny p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)

koncentrovand HCl p.a. (Lach-Ner, Cesk4 republika)

komer¢ni Cinidlo Reagent Amm1 (Thermo Fisher Scientific QY)
komer¢ni Cinidlo Reagent Amm?2 (Thermo Fisher Scientific QY)
komer¢ni Cinidlo Reagent TON 3 (Thermo Fisher Scientific QY)
komer¢ni Cinidlo Reagent Chloride (Thermo Fisher Scientific QY)
komer¢ni Cinidlo Reagent Sulphate (Thermo Fisher Scientific QY)
komer¢ni Cinidlo Reagent Phos 1 (Thermo Fisher Scientific QY)
kalibra¢ni roztok Astasol, 1 g NH4" /1 (Analytika)

referen¢ni materidl, 1g NH;"/1 (Merck)

kalibracni roztok Astasol, 1g NOs/l (Analytika)

referen¢ni materidl, 1g NO3/1 (Merck)

kalibracni roztok Astasol, 1g NO,/l (Analytika)

referen¢ni materidl, 1g NO, /1 (Merck)

kalibracni roztok Astasol, 1g PO,/ (Analytika)

referen¢ni materidl, 1g PO/ (Merck)

kalibracni roztok Astasol, 1g CI/l (Analytika)

referen¢ni materidl, , 1g Cl/1 (Merck)

kalibragni roztok Astasol, 1g SO4*/] (Analytika)

referen¢ni materidl, 1g SO,/ (Merck)
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¢ Methyloranz, zasobni roztok
Navézka 0,0625g methyloranZe byla rozpusténa v 500 ml demi vody.

¢ Ftalatovy pufr (pH 3,1)
Navazka 2,552 g hydrogenftalatu draselného byla rozpusSténa v 400 ml demi vody. Poté
bylo ptfiddno 4,38 ml 1 M kyseliny HCI a roztok byl doplnén do 500 ml.

e Pracovni vybarvovaci ¢inidlo pro stanoveni alkality
Bylo smichdno dohromady 15 ml ftaldtového pufru a 3 ml roztoku methyloranze.

e Standardni roztoky

Standardni roztoky pro amonné ionty, dusi¢nany, dusitany, fosfore€nany, chloridy, sirany
a alkality byly pfipravovany z referencnich materidlu o koncentraci 1g/1 pfisluSného analytu.
Vse se fedilo demineralizovanou vodou. Pfi pouZiti dvou nebo vice kalibracnich kfivek
udané metody bylo pouzito vice standardnich roztokll o rizné koncentraci pfislusného
analytu.

3.8.4 Priprava a méreni vzorku

Priprava vzorku

Vzorky obsahujici nerozpusténé latky bylo nutno zfiltrovat pfes nylonovy filtr 0,45 um
nebo nechat odstdt. Vzorky minerdlnich a podzemnich vod se nechaly podle potieby 10
aZ 20 minut v ultrazvukové 1azni pro odstranéni oxidu uhlicitého. Podle potieby byly vzorky
podzemnich vod destilovany, postupem zkousky stanoveni amonnych iontt destilacng, ktery
je uvedeny v kapitole 3.3.2.3.

Postup zkousky

Fotometr Aquakem 250 se nastavil podle pokynl vyrobce. Provedlo se méfeni slepého
stanovent, kalibracnich a standardnich roztokt a vodnych vzorku.
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4 Vysledky a diskuse

V diplomové prici byl popsdn proces validace, ktery byl provddén v souvislosti
se zavedenim nového pfistroje do prace laboratofe a ktery probihal podle platné legislativy.
Valida¢ni proces je velmi ndroCny a obsdhly, proto v priaci byly popsdny jen nékteré jeho
Casti (stabilita slepého stanoveni, vliv materidlu nddob na uchovani vzorku, stdlost Cinidla
alkality, doba inkubace, pamétovy efekt ddvkovaci soustavy pfistroje, opakovatelnost
a vyté€Znost)

V dalsi casti prdce bylo provedeno porovndni normovanych metod pouZivanych
v analyze vody, které se provadély podle platnych normovanych piedpisia (CSN EN,
CSN ISO, CSN EN ISO) na UV-VIS spektrometru Lamda s prito¢nou kyvetou na iontovém
chromatografu a na izotachoforetickém analyzdtoru a titran€é snovymi metodami
vypracovanymi Agenturou pro ochranu Zivotniho prostfedi US EPA (USA) na automatickém
spektrometru Aquakem 250. Veskerd méfeni probihala ve vodé€ pitné (VP), teplé (VT), balené
(VP-bal.), vodé ke koupéni (vko), povrchové (V-povrch.), podzemni (V-podz.), ve vodé
provozni a vodé fedici pro hemodialyzu (Hem.). VSechny vzorky byly vyhodnoceny
vzhledem k platnym hygienickym limitim. Vysledky byly zpracovany do tabulek a graficky.

4.1 Piehled analyzovanych vzorku

K porovnani se pouzivaly vzorky vod, které byly odebriany pracovniky Zdravotniho dstavu
v oblasti severni Moravy (obr. & 18) dle CSN EN ISO 5667. Vzorky se piepravovaly
v chladicich brasnich a zpracovévaly se co nejdiive po odbéru. Déle byly pouzity k analyzam
vzorky vod, které byly doneseny na rozbor zékaznﬂ<y.57

Rozbory odebranych vzorkt byly provadény v akreditované laboratofi Zdravotniho dstavu
se sidlem v Ostravé, kde jsem absolvovala svou praxi a kde nyni pracuji. Pro vyhodnoceni se
také pouzily vysledky rozbord, jejichz méfeni provedli i dal$i zaméstnanci této laboratofe,
a to u iontové chromatografie, kapildrni izotachoforézy a u stanoveni chloridi titracné.

Ptilohy ¢. 4-12 obsahuji tabulky koncentraci jednotlivych analyti danych rozbort, které
byly nésledné statisticky vyhodnoceny. Vyhodnocend data byla uspofdddna do tabulek
a zpracovana do grafd.
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Obr. ¢. 18 Mapa odbérovych mist vzorki vod

4.2 Vyhodnoceni ziskanych vysledku

K vyhodnoceni laboratornich vysledki obou metod byla pouZzita popisna statistika
(aritmeticky prumér, aritmeticky primér rozdild koncentraci, smeérodatna odchylka,
minimalni a maximalni hodnota).58’ %

Shoda vysledkii obou metod byla testovdna parovym t-testem’, korelatni a regresni
analyzou na hladin€ vyznamnosti o = 0,05.

Pro vyhodnoceni vysledkt byl pouZzit software Microsoft Excel. 2859

Vysledkem korelacni analyzy je korelacni koeficient R, ktery vyjadiuje tésnost zavislost
mezi sledovanymi proménnymi, nabyvad hodnot od -1 do 1, hodnoty kolem 0 vyjadtuji,
7e mezi proménnymi neni zévislost. R je druhd mocnina R a nazyvd se koeficient
determinace, nabyvd hodnoty 0 — 1. Matematicky je zdvislost vyjadfena rovnici regresni
piimky - obecny tvar y = a + bx, kde y oznaCuje zdvisle proménnou a x nezdvisle proménnou.
Parametr b se nazyva regresni koeficient.” > Udévd, o kolik se zméni zévisle promeénnd

veli€ina, zvetsi-li se hodnota nezdvisle proménné o jednotku. Parametr a se nazyva absolutni
Clen a vyjadiuje hodnotu y, kdyz x = 0.

* z Pe . . A 7 . z 7 z . Nl

Ho — neni rozdil mezi hodnotami namétfenymi prvni a druhou metodou. Pokud vyslednd p-hodnota je mensi
nebo rovna hlading statistické vyznamnosti Ho zamitdme na dané hladin¢ vyznamnosti . Pokud je vysledna p-
hodnota vEtsi nez hladina vyznamnosti, Ho nezamitdme.®>’
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4.3 Piehled metod pouzivanych pii validaci na analyzatoru Aquakem 250

V tabulce €. 2 jsou uvedeny metody a jejich parametry, které byly pouZivany u analyzatoru
Aquakem 250.

Tab. €. 2 Charakteristika jednotlivych metod

NH," 0,02-0,5 mg/l
0,02-1 mg/1
1,0-8,3 mg/l

NO, 0,05-0,8 mg/1

NO;* 2-50 mg/1

SO” 5-50 mg/1
50-500 mg/1

PO,* 0,05-1 mg/l
0,5-8,3 mg/l

Cr 2,5-33 mg/l

5-100 mg/1

100-1000 mg/1

Alkalita | 0,5-1,0 mmol/l
1-4 mmol/l

kalibraéni
krivka

Ano

0,05 mg/1

10

Ano

0,02 mg/1

10

Ano

2 mg/l

10

linearni

(5-50 mg/1)
linearni
(50-500 mg/1)
kvadraticka

5 mg/l

10

Ano

0,3 mg/1

10

linearni

(2,5-33 mg/1) linearni
(5-100 mg/1)
kvadraticka
(100-1000 mg/1)
kvadraticka

5 mg/l

10

Ano

0,5 mmol/1

20
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4.4 Typy kontrolnich zkousek provedené pii validaci metody US EPA na
analyzatoru Aquakem 250

4.4.1 Kontrola stability slepého stanoveni

Bé&hem méfeni se s kazdou sérii vzorku provadélo slepé stanoveni daného analytu.

2

Tab. €. 3 Analyza slepého stanoveni

Mez detekce
0,05 [mg/] | 2[mg/1] | 0,02[mg/] | 0,3[mg/l] | S[mg/l] | S[mg/] | 0,5[mmo/l]
1 <0,05 <2 <0,02 <0,3 <5 <5 -
2 <0,05 - <0,02 <5 <5 -
3 <0,05 <2 <0,02 0,955 <5 <5 -
4 <0,05 <2 <0,02 - <5 <5 -
5 <0,05 <2 <0,02 - - - -
m <2 <0,02 - <5 <5 <0,5
7 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 -
8 <0,05 <2 <0,02 <0,3 <5 <5 <0,5
9 <0,05 <2 <0,02 - <5 <5 <0,5
10 <0,05 <2 <0,02 <0,3 <5 <5 <0,5
11 <0,05 <2 <0,02 <0,3 <5 <5 -
12 <0,05 <2 <0,02 - - - -
13 <0,05 - <0,02 - - - -
14 <0,05 <2 <0,02 - - <5
15 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 <0,5
16 <0,05 <2 <0,02 <0,3 <5 <5 <0,5
17 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 -
18 <0,05 <2 <0,3 - <5 <0,5
19 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 <0,5
20 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 <0,5
21 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 <0,5
22 <0,05 <2 <0,02 <0,3 - <5 <0,5

Pii méfeni slepého stanoveni — demineralizované vody na automatickém fotometru, se
ojedinéle vyskytly zvySené koncentrace slepého stanoveni analyti (modfe oznaceny), které
byly nad mez detekce. Bylo zjiSténo, Ze pfiCinou zvySené koncentrace slepého stanoveni
muZe byt pouZiti jiz jednou pouzitych (vyplachnutych, vysusenych) vzorkovacich kyvet.
Zéaverem bylo rozhodnuti nepouZzivat k méfeni jiz jednou pouzité kyvety. V piipad€ zvySené
koncentrace slepého stanoveni nad mez detekce jednotlivych analyti bylo potfeba danou sérii
meéfeni opakovat.
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4.4.2 Porovnani vlivu materialu nadob na uchovani demineralizované vody

Bylo zkouSeno, zda druh ciSténé vody nebo nddoba na jeji uchovani neovlivni hodnotu
absorbance slepého pokusu. Demineralizovand voda uchovana v plastové nddob¢ (demi plast
1-5) 1 demineralizovand voda uchovana ve sklenéné nddobé (demi sklo 1-6) byly v nddobé
pfed vlastnim méfenim uchovdny nejméné tfi hodiny. Demineralizovand voda (demi 1-3) byla
pred méfenim Cerstvé napusténa. Naméfené hodnoty koncentraci dusitani byly sestaveny do
tabulky ¢.4.

Tab. €. 4 Vlivu materidlu nddob na uchovani demi vody

Analyt NH, [mg/1] NO; [mg/] NO, [mg/] CI' [mg/1] SO42'[mg/1]
Mez detekce 0,05[mg/] 2[mg/1] 0,02[mg/] S5[mg/1] 5[mg/]
demi plast 1 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi plast 2 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi plast 3 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi plast 4 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi plast 5 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi sklo 1 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi sklo 2 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi sklo 3 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi sklo 4 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi sklo 5 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi sklo 6 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi 1 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi 2 <0,05 <2 <0,02 <5 <5
demi 3 <0,05 <2 <0,02 <5 <5

Z naméfenych hodnot slepych vzort - demineralizované vody (vztazené k mezi detekce
piisluSnych analytu) vyplyvé, Ze druh ¢iSténé vody ani nddoba na jejich uchovéni se neprojevi
na hodnot¢ slepého pokusu.

4.4.3 Stalost ¢inidla alkality

Béhem stanoveni kyselinové neutralizacni kapacity (alkality, KNK) byly zjiStény faleSné
pozitivni vysledky u meéfenych standarda alkality, proto bylo rozhodnuto provést ovéreni
stilosti smeésného Cinidla pro stanoveni alkality. Ze zdsobniho roztoku alkality o koncentraci
20 mmol/l byly pfipraveny standardni roztoky o koncentracich 0,5 mg/l, 1,0 mg/l, 1,5 mg/l
2,0 mg/l a 3,0 mg/l zfedénim zdsobniho roztoku alkality demineralizovanou vodou. Namétrené
hodnoty byly sestaveny do tabulky €. 5.
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sV

1 standard 0,5 0,54 0,50

2 standard 1,0 1,4 1,00

3 standard 2,0 2,03 2,00 102
4 standard 2,0 2,02 2,00 101
5 standard 0,5 0,55 0,50 110
6 standard 1,0 1,17 1,00 117
7 standard 0,5 0,58 0,50 116
8 standard 1,0 1,45 1,00 145
9 standard 2,0 2,27 2,00 114
10 standard 1,0 0,84 1,00 84
11 standard 1,0 0,99 1,00 99
12 Standard.3,0 2,89 3,00 96
13 standard 1,0 1,11 1,00 111

Hodnoty vytéZnosti standardi se pohybovaly v rozmezi 84-145 % a byly porovnavany
s vytéZnosti s pfihlédnutim k nejistoté stanoveni alkality, kterd cini 20 %, tj. s vytéZnosti
80-120 %. Zvysené hodnoty koncentrac{ alkality (modfe oznaceny) byly naméteny s pouZitim
Cinidla starSiho 24 hodin, ackoliv podle aplika¢niho listu doddvaného vyrobcem je jeho
stalost garantovdna po dobu 48 hodin. Aby se piedeslo nespravnym vysledkim, je nutné
¢inidlo na alkalitu pfipravit vZdy Cerstvé v den provadénych méfeni.

4.4.4 Vlivinkubacni doby na vyslednou koncentraci analytu

Princip obou porovndvanych metod stanoveni amonnych iontd je stejny, ale zkouSelo
se porovndvat dobu inkubace vzorku, kterd je dle CSN 60 minut (3600 s) a dle US EPA
je pouze 10 minut (600 s). Cilem bylo zjistit, zda sniZend doba inkubace neovliviiuje vysledek
stanoveni. Stanoveni koncentraci amonnych ionti na fotometru Aquakem 250 bylo tedy
provedeno pii dobé inkubace 600 s, 900s, 1200 s a 1500 s (zmenila se v pfistroji jen doba
inkubace) na vzorcich demineralizované (demi), pitné (VP) a bazénové vody (vko). Méfeni se
provadelo pomoci dvou kalibracnich kiivek v rozsazich 0,02-1 mg/l a 1,0-8,3 mg/l. Vysledky
meéfeni byly zpracovany do tabulky ¢.6 a grafti €. 1, 2.

Tab. €. 6 Zména doby inkubace vzorku

demi demi <0,05| <0,05| <0,05] <0,05

9502 1 VP 0,30| 0,28 0,28 0,28 0,01 0,28 2,8%
9554-1 vko 0,15| 0,15] 0,17| 0,16 0,01 0,16 4,9%
9489-1 vko 0,27 027 027 0,26 0,00 0,27 1,7%
9760-1 vko 22,86| 21,73| 23,12 22,74 0,61 22,61 2,7%
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Zavislost koncentrace amonnych iontt na dobé inkubace
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Graf.1 Zavislost koncentrace na dobé€ inkubace
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Graf. 2 Zavislost koncentrace na dobé€ inkubace

Ze zjisténych vysledkd koncentraci amonnych iontd a porovnani grafi vyplyva,
Ze prodlouzeni inkuba¢ni doby nema vliv na vyslednou koncentraci amonnych iontd. Tedy
inkuba¢ni doba 600 s je plné postacujici k prubéhu vybarvovaci reakce.

4.4.5 Pamétovy efekt davkovaci soustavy

U stanoveni dusitani (ale i dalSich analytl) byl zkouSeny mozny pamétovy efekt
davkovaci soustavy, tj. ovlivnéni nasledujiciho vzorku predeSlym. V fadé za sebou byl ddvan
slepy vzorek dusitani - demineralizovand voda a mezi n¢j byl vkladdn redlny vzorek
s pfidavkem o koncentraci 0,2 mg/l dusitant (vz. 0,2 mg/l — modfe oznaCen). Namétené
hodnoty byly sestaveny do tabulky ¢.7 a grafu €.3.
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Tab. €. 7 Zjisténi pamétového efektu piistroje

1 slepy vzorek 0,003
2 vz. 0,2mg/1 0,199
3 slepy vzorek 0,005
4 vz. 0,2mg/1 0,197
5 slepy vzorek 0,001
6 vz. 0,2mg/1 0,193
7 slepy vzorek 0,002
8 vz. 0,2mg/1 0,189
9 slepy vzorek 0,003
10 vz. 0,2mg/1 0,188
11 slepy vzorek 0,003
12 vz. 0,2mg/1 0,191
13 slepy vzorek 0,002
14 vz. 0,2mg/1 0,19
15 slepy vzorek 0,002
16 vz. 0,2mg/1 0,19
17 slepy vzorek 0,001
18 vz. 0,2mg/1 0,188
19 slepy vzorek 0,002

Vysledky naméteného redlného vzorku s pfidavkem se pohyboval v rozmezi koncentrace
dusitant 0,188 - 0,199 mg/l NO,.Vyhodnocenim vysledku koncentraci dusitanovych ionta
bylo zjisténo, Ze ani v jednom piipadé nedoSlo k ovlivnéni hodnot slepého stanoveni
pozitivhim vzorkem, tedy neprokdzal se pamétovy efekt (kontaminace) systému piistroje.
Automatické nastavené promyvani ddvkovaciho systém, které probihd mezi kazdym meétenim,

se ukdzalo jako plné€ vyhovujici.

koncentrace slepého stanove
[mg/l]

0,02

0,018+
0,016
0,014
0,012

0,011
0,008+
0,006+
0,004
0,002+

Ovéreni pamét'ového efektu systému - Dusitany
O slepé stanoveni O vz. 0,2 mg/l

/

poradi méfent

/

Graf. 3 Ovéfeni pamétového efektu davkovaci soustavy
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4.4.6 Opakovatelnost

Opakovatelnost byla provddéna se vzorky pitné (VP), balené (VP-bal.), hemodialyzacni
(Hem.) a podzemni vody (V-podz.) a pfipravenymi standardy (st.) o raznych koncentracich.
Ze zasobniho certifikovaného referen¢niho roztoku dusi¢nanti (Merk) o koncentraci 1 g/l
byly pfipraveny standardni roztoky o koncentracich 2 mg/l, 5 mg/l, 10 mg/l, 50 mg/l
a 100 mg/l zfedénim zdsobniho roztoku dusi¢nani demineralizovanou vodou. Vzorky
a standardy jsme analyzovali opakované (1-10 krét). Byla pouZita kalibracni kiivka v rozsahu
2-50 mg/l. Vypocetli jsme primérnou hodnotu (x ), smérodatnou odchylku opakovatelnosti
(s) a variaCni koeficient opakovatelnosti (v), coZ je povolend diference mezi dvéma
analyzami. Naméfené vysledky a vypoctené hodnoty jsme sestavili do tabulky €.8.

Tab. ¢. 8 Opakovatelnost

poradi stanoveni
1 <2| 2,09| 49,83] 101,90| 2541 | 4527| 6,88| 6,08 9,89 4,95| 0,35 0,98
2 <2| 2,01| 47,12 103,37 | 25,01 | 4390| 6,76| 6,02| 10,14| 4,92| 0,35 0,99
3 <2| 2,09| 46,59 | 101,72 | 2445| 46,01 | 6,79| 6,11 991 498| 0,33 1,00
4 <2| 2,16| 49,99| 101,72 | 24,59 | 44,75| 6,81 | 6,07 10,13| 497| 0,32 0,98
5 <2| 2,04| 49,33| 101,72 | 24,12 | 4437| 691| 6,15 9,89 495| 0,33 1,00
6 <2| 2,08| 49,35| 101,44 | 2440| 4396| 6,92| 6,05 10,05| 494| 0,29 0,98
7 <2| 198| 49,92 99,84 | 24,67| 44,67 6,75| 6,10] 1033| 4,94| 0,32 0,97
8 <2| 2,03| 49,44 2448 | 4284 6,80 5,94 490| 0,37 1,01
9 <2 48,63 26,05 | 45,27
10 <2

smérodatna

odchylka s 0,057 1,242 1,029 | 0,601 | 0,933] 0,065| 0,064| 0,164| 0,026 | 0,025 0,013

aritmeticky

prumér x 2,060 | 48911 | 101,673 | 24,798 | 44,559 | 6,825 | 6,065 | 10,048 | 4,944 | 0,333 0,988

rozptyl s* 0,003 | 1,544 1,059 | 0,361 | 0,870] 0,004 | 0,004| 0,027 | 0,001 | 0,001 0,000

variani

koeficient (v %) 2,7 2,5 1,0 24 2,1 0,9 1,0 1,6 0,5 7,6 14

vztazna hodnota 2 50 100 10 5

Z naméfenych vysledki a vypoctenych hodnot vyplyvd, Ze variani koeficient
opakovatelnosti se pohybuje v rozmezi 0,5 - 7,6 %. Z naméfenych a vypoctenych hodnot
vyplyv4, ze rizné druhy analyzovanych matric nemaji vliv na presnost vysledku.

4.4.7 Vytéinost

Ke stanoveni vytéZnost byly pouZity vzorky pitnych (VP) a balenych (VP bal.) vod.
VytéZnost byla stanovena piidavkem standardu (CRM-Merck Chloridi o koncentraci 1g/1)
k redlnému vzorku vody a byla vypoctena v programu Microsoft Excel dle vzorce:
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R (%) = ( X = Xy)/Xst

R % vytéZnosti

x  stanovend hodnota koncentrace analytu ve vzorku s pifidavkem standardu (obohaceny
vzorek)

Xy; Stanovend hodnota koncentrace analytu ve vzorku bez piidavku standardu, pfepocitana
na soucet objemu vzorku a pfidaného standardu

Xg hodnota koncentrace pfidaného standardu do vzorku

Nameétené hodnoty byly sestaveny do tabulky €.9.

Tab. ¢. 9 Vytéznost chloridli na piistroji Aquakem 250

1 VP 18284+pr. 50 45,97 99,00 50 106
2 VP 182844pr.50b 45,97 99,16 50 106
3 VP 184164pr.10 3,41 14,32 10 109
4 VP 184164pr.10b 341 14,34 10 109
5 VP 183164pr.10 9,96 19,83 10 99
6 VP bal. | 183164pr.10b 9,96 20,22 10 103
7 VP 182844pr.50 45,97 99,00 50 106
8 VP 18284+4pr.50b 45,97 99,16 50 106
9 VP bal. | 183214pr.200 466,05 646,72 200 90
10 VP bal. | 183214pr.200b 466,05 647,64 200 91
11 VP 182854pr.20 33,02 53,07 20 100
12 VP 18285+4pr.20b 33,02 53,28 20 101

Vytéznost redlnych vzorkl s pfidavkem standardt chloridovych iontd (10 mg/l, 20 mg/l,
50 mg/l, a 200 mg/l) se pohybovala v rozmezi 90 - 109 % a byla porovndvdna s hodnotou
nejistoty stanoveni u chloridovych iontd, ktera cCini 10 % (90-110 %). Z naméfenych
a vypoCtenych hodnot vyplyvd, ze rtuzné druhy analyzovanych matric nemaji vliv na
spravnost vysledkd.

4.5 Porovnani metod dle US EPA s metodami dle CSN

4.5.1 Amonné ionty - porovnani stanoveni koncentraci pomoci spektrofotometrie

Porovnavani koncentrace amonnych iontd probihalo pomoci spektrotometrické metody
piistrojem UV-VIS spektrofotometrem Lambdou 25 a pfistrojem Aquakem 250. Namé&fené
hodnoty koncentraci amonnych ionti obéma metodami, z nichZ je sestaven graf ¢. 4, jsou
uvedeny v pftiloze €. 4, jejich statistické vyhodnoceni je shrnuto v tabulce €. 10.

-58 -



Tab. €. 10 Statistické vyhodnoceni naméfenych hodnot amonnych iontd

Pocet vzorku 63 63

Aritmeticky pramér 0,89 0,85

Smeér. odchylka 3,07 2,97

Minimum 0,03 0,05

Maximum 24,00 23,26
Amonné ionty

y = 0,9655x - 0,0074
R’ = 0,9969

koncentrace NH4" [mg/1] US EPA .
fotometrie

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26
koncentrace NH," [mg/1] CSN - fotometrie

Graf ¢. 4 Porovnani naméfenych hodnot koncentraci amonnych iontd spektrometrickymi
metodami

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou metod
Aritmeticky pramér rozdilu koncentraci 0,04

Korela¢ni koeficient 0,9984

Péarovy t-test p-hodnota 0,1303

Pro analyzu byly pouZity vzorky vody pitné, balené, vody ke koupdani, povrchové, podzemni
avody provozni. Celkem bylo analyzovano 125 vzorku. ProtoZe u nékterych z nich byly
naméfené hodnoty pod mezi detekce, ke statistickému vyhodnoceni bylo pouZito pouze
63 vzorku.

Na grafu C. 4 je zobrazena zavislost vysledki obou metod, hodnota korelacniho koeficientu
je vysokd R = 0,9984. Matematicky je zdvislost vyjadifena v grafu €. 4 rovnici regresni
piimky, kde y vyjadfuje hodnoty koncentrace amonnych ionti méfené spektrofotometrickou
metodou dle US EPA a x vyjadfuje hodnoty koncentrace amonnych ionti méfené metodou
spektrofotometrickou dle CSN.

Pro statistické hodnoceni byl pouZit parovy t-test a korelacni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladin€ vyznamnosti o = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,1303
je vétsi nez hladina vyznamnosti) vyplyvd, Ze neni statisticky vyznamny rozdil mezi
pouzitymi spektrometrickymi metodami méfenymi piistroji UV-VIS spektrometrem Lambda
25 a Aquakem 250.
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4.5.2 Dusi¢nany - porovnani stanoveni koncentraci pomoci iontové chromatografie a
spektrofotometrie
Porovnavani koncentrace dusi¢nant probihalo pomoci iontové chromatografie piistrojem
iontovym chromatografem DX 320 a pfistrojem Aquakem 250. Nameéfené hodnoty
koncentraci dusi¢nanovych ionti obéma metodami, z nichZ je sestaven graf €. 5, jsou uvedeny
v piiloze €. 5, jejich statistické vyhodnoceni je shrnuto v tabulce ¢.11.

Tab. ¢. 11 Statistické vyhodnoceni naméfenych hodnot dusi¢nana

Pocet 66,00 66,00
Aritmeticky prumér 8,06 8,08
Smeér. odchylka 10,13 9,94
Minimum 2,29 2,11
Maximum 49,30 47,18
Dusicnany y = 0978x +0,1939
R?=0994
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Graf ¢. 5 Porovnani namétenych hodnot koncentraci dusi¢nanti iontovou chromatografif a

spektrofotometrickou metodou

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou metod

Aritmeticky primér rozdilu koncentraci ~ -0,017
Korela¢ni koeficient 0,9970
Péarovy t-test p-hodnota 0,8654

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, balené, vody ke koupani a vody provozni.

Celkem bylo analyzovano 82 vzorku. Protoze u nékterych z nich byly naméfené hodnoty
pod mezi detekce, ke statistickému vyhodnoceni bylo pouZito pouze 66 vzorku.

Na grafu . 5 je zobrazena zavislost vysledki obou metod, hodnota korelacniho koeficientu
je vysokd R = 0,9970. Matematicky je zdvislost vyjadifena v grafu €. 5 rovnici regresni
ptimky, kde y vyjadfuje hodnoty koncentrace dusi¢nani méfené spektrofotometrickou
metodou dle US EPA a x vyjadfuje hodnoty koncentrace dusi¢nani méfenych iontovou
chromatografii dle CSN.

Pro statistické hodnoceni byl pouZit parovy t-test a korelacni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladin€ vyznamnosti o = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,8654
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je vetsi nez hladina vyznamnosti) vyplyvé, Ze neni statisticky vyznamny rozdil mezi pouZitou
iontovou chromatografii méfenou pfistrojem iontovym chromatografem DX 320
a fotometrickou metodou méfenou piistrojem Aquakem 250.

4.5.3 Dusi¢nany - porovnani stanoveni koncentraci pomoci spektrofotometrie

Porovnavani koncentrace dusi¢nana probihalo pomoci spektrofotometrie piistrojem UV -
VIS spektrofotometrem Lambdou 25 a pfistrojem Aquakem 250. Namétené hodnoty
koncentraci dusi¢nanti obéma metodami, z nichz je sestaven graf ¢. 6, jsou uvedeny v pfiloze
¢.6, jejich statistické vyhodnoceni je shrnuto v tabulce ¢. 12.

Tab. ¢. 12 Statistické vyhodnoceni naméfenych hodnot dusi¢nanti

Pocéet vzorku 70,00 70,00
Aritmeticky pramér 12,20 11,36
Smeér. odchylka 8,97 9,05
Minimum 2,69 2,11
Maximum 43,01 43,04
Dusi¢nany y = 1,0035x - 0,886

R? = 09886

Koncentrace NO3" [mg/1] US EPA -
0
1

0 T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 42 44 46
koncentrace NO;* [mg/l] éSN-spektrofotometrie

Graf €. 6 Porovnani namétfenych hodnot pro dusi¢nany spektrometrickymi metodami

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou metod
Aritmeticky pramér rozdilu koncentraci 0,88

Korela¢ni koeficient 0,9940

Péarovy t-test p-hodnota <0,001

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, balené, vody ke koupani a vody provozni.
Celkem bylo analyzovano 125 vzorkl. ProtoZe u nékterych z nich byly naméfené hodnoty
pod mezi detekce, ke statistickému vyhodnoceni bylo pouZito pouze 63 vzorku.

Na grafu C. 6 je zobrazena zavislost vysledki obou metod, hodnota korelacniho koeficientu
je vysokd R = 0,9940. Matematicky je zdvislost vyjadifena v grafu €. 6 rovnici regresni
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piimky, kde y (zavisla proménnd) vyjadiuje hodnoty koncentrace dusi¢nanti méfené metodou
spektrofotometrickou dle US EPA a x vyjadfuje hodnoty koncentrace dusi¢nanti meéfené
metodou spektrofotometrickou dle CSN.

Pro statistické hodnoceni byl pouZit parovy t-test a korelacni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladin€ vyznamnosti o = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota <0,001)
vyplyvd, Ze byl zjiStén statisticky vyznamny rozdil mezi pouZitymi spektrometrickymi
metodami méfenymi piistroji UV-VIS spektrometr Lambda 25 a Aquakem 250.

Byla zjisténa zavislost mezi témito dvéma vysledky. V pruméru fotometricky analyzétor
Aquakem 250 ddavd o 0,886 nizs$i hodnoty neZz spektrofotometrickd metoda v UV oblasti
meéfend na piistroji UV-VIS spektrometr Lambda. Metoda stanoveni dusi¢nanti v UV oblasti
je urCena pro Cisté vody — pitné, resp. fedici vody pro hemodialyzacni roztoky. Neni vhodna
pro vzorky s obsahem rozpustnych litek, coZ se potvrdilo i pfi statistickém porovnéni.
Korelace (korelacni koeficient 0,9940) byla v§ak velmi dobré.

4.5.4 Dusitany - porovnani stanoveni koncentraci pomoci spektrofotometrie

Porovnavani koncentrace dusitant probihalo pomoci spektrofotometrie pfistrojem UV-VIS
spektrofotometrem Lambdou a pfistrojem Aquakem 250. Naméfené hodnoty koncentraci
dusitani obéma metodami z nichZ je sestaven graf ¢. 7, jsou uvedeny v piiloze ¢ 7, jejich
statistické vyhodnocenti je shrnuto v tabulce ¢.13.

Tab. ¢. 13 Statistické vyhodnoceni naméfenych hodnot dusitana

Pocet 40,00 40,00
Aritmeticky prumér 0,70 0,64
Smeér. odchylka 2,48 2,19
Minimum 0,02 0,03
Maximum 14,00 12,20
Dusitany y = 0,8809x + 0,022
2
= 14 R™ =09978
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koncentrace NO, [mg/l] CSN - spektrofotome trie

Graf ¢. 7 Porovnani namétenych hodnot koncentraci dusitani spektrometrickymi metodami

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou metod
Aritmeticky primér rozdilu koncentraci 0,062
Korela¢ni koeficient 0,9978
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Péarovy t-test p-hodnota 0,2195

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, teplé, balené, vody ke koupéni, povrchové,
podzemni, vody provozni. Celkem bylo analyzovano 48 vzorkd. ProtoZe u nékterych z nich
byly naméfené hodnoty pod mezi detekce, ke statistickému vyhodnoceni bylo pouZito pouze
40 vzorka.

Na grafu ¢. 7 je zobrazena zdvislost vysledki obou metod, hodnota korelacniho
koeficientu je vysokd R = 0,9978. Matematicky je zdvislost vyjaddiena v grafu ¢. 7 rovnici
regresni piimky, kde y (zavislda proménnd) vyjadiuje hodnoty koncentrace dusitani méfené
spektrofotometrickou metodou dle US EPA a x (nezdvisld proménnd) vyjadiuje hodnoty
koncentrace dusitant méfené metodou spektrofotometrickou dle CSN.

Pro statistické hodnoceni byl pouZit parovy t-test a korelacni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hlading vyznamnosti o = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,2195 je
vetsi nez hladina vyznamnosti) vyplyva, Ze nenf statisticky vyznamny rozdil mezi pouZitymi
spektrometrickymi metodami meéfenymi pfistroji UV-VIS spektrometrem Lambda 25
a Aquakem 250.

4.5.5 Fosforecnany - porovnani stanoveni koncentraci pomoci spektrofotometrie

Porovnavani koncentrace fosfore¢nantii probihalo pomoci spektrofotometrie pfistrojem
UV-VIS Lambdou a pfistrojem Aquakem 250. Namétrené hodnoty koncentraci fosforeCnant
obéma metodami jsou uvedeny v ptiloze €. 8. Pro analyzu byly pouZity vzorky vody pitné,
teplé, podzemni. Celkem bylo analyzovano 48 vzorkd. U pocate¢nich méfeni neprobihala
stejna prediprava vzorku, poroto byly ziskané vysledky odlisné. Z tohoto divodu bylo piijato
opatreni a vzorky se pfed métenim zacaly filtrovat ptes celul6zovy filtr (0,45um).

Z tabulky uvedené v priloze ¢. 8 vyplyvd, Ze vétSina naméfenych hodnot obéma
spektrofotometrickymi metodami je pod mezi detekce, a proto se vysledky nedaji statisticky
zpracovat.

4.5.6 Chloridy - porovnani stanoveni koncentraci pomoci titrace a spektrofotometrie
Porovnavani koncentrace chloridi probihalo pomoci titracni metody a spektrofotometrické
metody meétené na pfistroji Aquakem 250.
Nameéfené hodnoty koncentraci chloridii obéma metodami, z nichZ je sestaven graf ¢.8,
jsou uvedeny v piiloze €. 9, jejich statistické vyhodnoceni je shrnuto v tabulce €. 14.

Tab. ¢. 14 Statistické vyhodnoceni naméfenych hodnot chloridi

Pocéet vzorku 56,00 56,00
Aritmeticky pramér 130,86 131,54
Smér. Odchylka 173,13 169,90
Minimum 6,09 6,52
Maximum 750,00 747,47

-63 -



Chloridy y = 09786x + 34759
2
R’ = 09945

koncentrace Cl" [mg/l] US EPA -
fotometrie

0 1 T T T T T T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800

koncentrace CI' [mg/l] CSN - titraéné

Graf ¢. 8 Porovnani namétenych hodnot koncentraci chloridii titracni a spektrofotometrickou
metodou

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou metod

Aritmeticky pramér rozdilu koncentraci ~ -0,67
Korela¢ni koeficient 0,9972
Péarovy t-test p-hodnota 0,7034

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, teplé, balené, vody ke koupéni, povrchové,
podzemni a vody provozni. Celkem bylo analyzovano 59 vzorki. Protoze u nékterych z nich
byly naméfené hodnoty pod mezi detekce, ke statistickému vyhodnoceni bylo pouZito pouze
56 vzorka.

Na grafu ¢.8 je zobrazena zavislost vysledki obou metod, hodnota korelacniho koeficientu
je vysokd R = 0,9972. Matematicky je zdvislost vyjddifena v grafu €. 8 rovnici regresni
piimky, kde y vyjadiuje hodnoty koncentrace chloridi méfené spektrofotometrickou metodou
dle US EPA a x vyjadiuje hodnoty koncentrace chlorid méfené titraéni metodou dle CSN.

Pro statistické hodnoceni byl pouZit parovy t-test a korelacni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladin€ vyznamnosti o = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,7034
vetsi nez hladina vyznamnosti) vyplyvd, Ze neni statisticky vyznamny rozdil mezi pouZitou
titra¢ni metodou a spektrofotometrickou metodou méfenou na pristroji Aquakem 250.

4.5.7 Sirany - porovnani stanoveni koncentraci pomoci iontové chromatografie
a spektrofotometrie
Porovndvani koncentrace sirani probihalo pomoci iontové chromatografie piistrojem
iontovym chromatografem IONOSEP 2001 a  spektrofotometrické metody pfistrojem
Aquakem 250.
Nameéfené hodnoty koncentraci siranii obéma metodami, z nichz je sestaven graf ¢.9, jsou
uvedeny v pftiloze €. 10, jejich statistické vyhodnoceni je shrnuto v tabulce ¢.15.
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Tab. ¢. 15 Statistické vyhodnoceni naméfenych hodnot sirand

Pocet vzorku 42 42
Aritmeticky pramér 4478 45,22
Smeér. odchylka 34,51 34,39
Minimum 12,20 12,59
Maximum 172,00 178,24
Sirany y = 1,0026x - 1,5339
R” =0,9608
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Graf ¢. 9 Porovnani naméfenych hodnot koncentraci sirani iontovou chromatografii a
spektrofotometrickou metodou

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou metod

Aritmeticky primér rozdilu koncentraci  -0,44
Korela¢ni koeficient 0,9970
Péarovy t-test p-hodnota 0,2712

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, teplé, balené, vody ke koupéni, povrchové,
podzemni, vody provozni a vody fedici pro hemodialyzu. U prvnich meéfeni doslo
k opakovanému pouziti oplachnutych a vysusenych vzorkovacich kyvet, které mohly zpusobit
nekteré z ojedin€lych zvySenych hodnot koncentraci meéfeni. Z tabulky i ze statistického
zpracovani byla vypusSténa méfeni, kterd byla provedena u podzemnich vod, protoZe nedoslo
ke stejné prediprave vzorkt (vzorky pro Aquakem 250 nebyly filtrovany).

Celkem bylo analyzovano 44 vzorki. ProtoZe u dvou z nich byly naméfené hodnoty pod
mezi detekce, nebyly pouZity ke statistickému vyhodnoceni.

Na grafu €. 9 je zobrazena zavislost vysledki obou metod, hodnota korela¢niho koeficientu
je vysokd R = 0,9970. Matematicky je zdvislost vyjadifena v grafu €. 9 rovnici regresni
piimky, kde y vyjadiuje hodnoty koncentrace siranii métfené spektrofotometrickou metodou
dle US EPA a x vyjadfuje hodnoty koncentrace sirani méfené metodou iontové
chromatografie dle CSN.
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Pro statistické hodnoceni byl pouZit parovy t-test a korelacni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladin€ vyznamnosti o = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,2712
je vetsi nez hladina vyznamnosti) vyplyvé, Ze neni statisticky vyznamny rozdil mezi pouZitou
iontovou chromatografii meétfenou pfistrojem iontovym chromatografem IONOSEP 2001
a fotometrickou metodou méfenou piistrojem Aquakem 250.

4.5.8 Sirany - porovnani stanoveni koncentraci pomoci kapilarni izotachoforézy a
spektrofotometrie
Porovndvani koncentrace sirani probihalo pomoci kapilarni izotachoforézy pfistrojem
izotachoforetickym analyzdtorem DX 320 a pfistrojem Aquakem 250. Naméfené hodnoty
koncentraci sirani obéma metodami, z nichZ je sestaven graf ¢.10, jsou uvedeny v piiloze
¢. 11, jejich statistické vyhodnoceni je shrnuto v tabulce ¢.16

Tab. ¢. 16 Statistické vyhodnoceni naméfenych hodnot sirand

Pocet vzorku 11 11

Aritmeticky pramér 102,48 99,59
Smér. odchylka 79,28 78,01
Minimum 23,40 21,35
Maximum 240,00 238,00

Sirany y =09821x - 1,0574
R’ = 09963
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Graf ¢. 10 Porovnani naméfenych hodnot koncentraci sirant kapildrni izotachoforézou a
spektrofotometrickou metodou

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou metod
Aritmeticky primér rozdilu koncentraci 2,89

Korela¢ni koeficient 0,9981

Péarovy t-test p-hodnota 0,0827
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Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, teplé, balené, vody ke koupéni, povrchové,
podzemni, vody provozni a vody fedici pro hemodialyzu. Celkem bylo analyzovino
11 vzorka. Ztabulky i ze statistického zpracovani byla vypusSténa meéfeni, kterd byla
provedena u podzemnich vod, protoZe nedosSlo ke stejné preddpraveé vzorku (vzorky pro
Aquakem 250 nebyly filtrovany).

Na grafu ¢. 10 je zobrazena zavislost vysledki obou metod, hodnota korelacniho
koeficientu je vysokd R = 0,9981. Matematicky je zdvislost vyjaddiena v grafu ¢. 10 rovnici
regresni piimky, kde y vyjadiuje hodnoty koncentrace siranii méfené spektrofotometrii dle US
EPA a x vyjadiuje hodnoty koncentrace méfenych kapilarni izotachoforézou dle CSN.

Pro statistické hodnoceni byl pouZit parovy t-test a korelacni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladin€ vyznamnosti o= 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,0827
je vetsi nez hladina vyznamnosti) vyplyvd, Ze nenf statisticky vyznamny rozdil mezi pouZitou
kapilarni izotachoforézou meéfenou piistrojem izotachoforetickym analyzitorem DX-320
a fotometrickou metodou Aquakem 250.

4.5.9 Alkalita - porovnani stanoveni koncentraci pomoci titrace a spektrometrie

Porovnavani koncentrace alkality probihalo titra¢ni metodou a spektrometrickou metodou
piistrojem Aquakem 250. Naméfené hodnoty koncentraci alkality obéma metodami, z nichz
je sestaven graf C.11, jsou uvedeny v piiloze €. 12, jejich statistické vyhodnoceni je shrnuto
v tabulce €. 17.

2

Tab. ¢. 17 Statistické vyhodnoceni naméfenych hodnot koncentraci alkalit

Pocet vzorku 52,00 52,00
Aritmeticky priamér 4,81 4,76
Smér. odchylka 2,37 2,21
Minimum 1,70 2,06
Maximum 16,00 14,67
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Graf ¢. 11 Porovnani naméfenych hodnot koncentraci alkality titrani a spektrofotometrickou
metodou

Vysledky statistického vyhodnoceni porovnani obou metod

Aritmeticky primér rozdilu koncentrac{ 0,05
Korela¢ni koeficient 0,9859
Péarovy t-test p-hodnota 0,3567

Pro analyzu byly pouzity vzorky vody pitné, teplé, balené, vody ke koupéni, povrchové,
podzemni, vody provozni a vody fedici pro hemodialyzu. Celkem bylo analyzovino
50 vzorka.

Na grafu ¢.11 je zobrazena zdvislost vysledki obou metod, hodnota korelacniho
koeficientu je vysokd R = 0,9859. Matematicky je zdvislost vyjddfena v grafu ¢. 11 rovnici
regresni pfimky, kde y vyjadfuje hodnoty koncentrace alkality métené spektrofotometrickou
metodou dle US EPA a x vyjadiuje hodnoty koncentrace alkality métrené titraéni metodou dle
CSN.

Pro statistické hodnoceni byl pouZit parovy t-test a korelacni regresni analyza. Hodnoceni
bylo provedeno na hladin€ vyznamnosti o = 0,05. Z vysledku t-testu (p-hodnota = 0,3567
je vetsi nez hladina vyznamnosti) vyplyvé, Ze nenf statisticky vyznamny rozdil mezi pouZitou
titracni metodou a fotometrickou metodou Aquakem 250.
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5 ZAVER

V diplomové praci byly porovnavany vysledky stanoveni vybranych ukazatell
pouzivanych v analyze vod podle normovanych metod (CSN, CSN EN, CSN ISO, TNV)
pomoci UV-VIS spektrofotometru Lambda, iontového chromatografu DX 320,
izotachoforetického analyzdtoru IONOSEP 2001 a titrané s vysledky, které byly naméfeny
na novém fotometrickém analyzitoru Aquakem 250, vyuZivajiciho ke stanoveni principu
metod podle US EPA. Tato méfeni byla provddénd za diCelem ovéteni spravnosti ziskanych
vysledka analyzy vod na novém pfistroji v souvislosti s jeho uvedenim do provozu.

Teoretickd Cast diplomové price je vénovdna vode, jejimu rozdé€leni a vlastnostem, déle
legislativnim pozadavkim na jeji jakost. V zavéru teoretické Casti je popsan novy analyzator
Aquakem 250, ktery byl pofizen do chemické laboratofe Zdravotniho dstavu se sidlem
v Ostrave, a postup validace. ProtoZe validaéni proces je velmi obsdhly a ndrocny, byly
v prici popsdny jen nékteré jeho Casti. Béhem validace se ukdzalo, Ze pfi pouZiti pfistroje je
nutné klist ndroky na Cistotu prostredi, spotfebniho materidlu a fedici vody. Béhem kontroly
stability slepého stanoveni se vyskytly ojedinélé nalezy vyssi koncentrace analytt (nad nami
pouzivanou mez detekce), které mohly byt zptusobeny opakované pouZzitymi byt umytymi
a vysuSenymi vzorkovacimi kyvetami. Zdrojem odchylek mohl byt i lidsky faktor,
jednordazové meéfici kyvety a manipulace s nimi. Vliv stélosti €inidel se projevil pfi stanoveni
vytéZnosti u standardu alkality. ZvySené hodnoty koncentrace alkality byly naméfené pouze
u stanoveni provadénych s pouzitim cCinidla starSiho 24 hodin. Pro vylouceni nepfesnych
a odlehlych vysledk se pouziva pfi tomto stanoveni Cinidlo pfipravené v den méfeni.

Naopak na nameéfené hodnoty a ziskané vysledky nemela vliv zména Casu (inkubace
u amonnych iontd), ani uchovani vzorku v raznych odbérnych vzorkovnicich (plast a sklo)
aneprokdzal se ani pamétovy efekt ddavkovaci soustavy piistroje. Z naméfenych a
vypoctenych hodnot opakovatelnosti vyplynulo, Ze rizné druhy analyzovanych matric nemély
vliv na pfesnost vysledkd. Pii vypocCtu vytéZnosti se zjistilo, Ze naméfené a vypoctené
hodnoty nemaji vliv na spravnost vysledka.

V druhé ¢4sti diplomové prace byly porovnaviny spektrofotometrické metody analyzy
vody, na jejimZ principu pracuje analyzitor Aquakem 250 s ovéfenymi metodami podle
platné legislativy. Ovéfeni bylo provedeno na sedmi vybranych ukazatelich: amonné ionty,
dusi¢nany, dusitany, fosforeCnany, chloridy, sirany a alkalita.

K jednotlivym porovnanim byl pouZit rizny pocet vzorkd, nejméné jich bylo pouZito
pfi stanoveni sirana (11 vzorkd vod) a nejvice pfi stanoveni amonnych iontd (125 vzorka
vod).

VSsechny ziskané hodnoty méfeni byly zpracovany statisticky a graficky. K vyhodnoceni
laboratornich vysledkti obou metod byla pouZita popisnd statistika (aritmeticky pramér,
aritmeticky pramér rozdild koncentraci, smérodatnd odchylka, minimdlni a maximalni
hodnota). Shoda vysledki obou metod byla testovana parovym t-testem, korelacni a regresni
analyzou na hladiné vyznamnosti o =0,05. Pro vyhodnoceni vysledkii byl pouZit software
Microsoft Excel.

Do vyhodnoceni ve vSech ptfipadech nebyla zahrnuta méfeni, jejichz namérené hodnoty
koncentraci byly pod meze detekce ptislusnych analytl.

Pti stanoveni koncentraci fosforeCnant byla pfevazna vétSina méfeni pod ndmi uvadénou
mezi detekce (0,3 mg/l), proto tato méfeni nebyla ani statisticky ani graficky zpracovéna.
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Pfi vyhodnoceni naméfenych hodnot koncentraci dusi¢nanti spektrometrickou metodou
na obou pfistrojich byl zjistén statisticky vyznamny rozdil mezi obéma sadami vysledkd.
Pouzitd UV metoda je urend pro analyzu Cisté vody, neni v§ak vhodnd pro analyzu vzorku
vody s obsahem rozpustnych latek. Korelacni koeficient vysel 0,9940.

U vSech ostatnich stanoveni vySly hodnoty pdrového t-testu p-hodnoty vétsi nez hladina
vyznamnosti, z ¢ehoZ vyplyvd, Ze nebyl statisticky vyznamny rozdil mezi ziskanymi
vysledky.

Validaci bylo potvrzeno, Ze pti analyze vody poskytuje analyzator Aquakem 250 vysledky
meéfeni, které jsou srovnatelné s vysledky ziskanymi pomoci ovéfenych metod dle platné
legislativy. Proto lze pfistroj vyuZivat ke stanoveni vSech vybranych parametri (alkality,
amonnych iontd, dusitant, dusi¢nand, fosfore¢nant, chloridu a sirant) ve vSech testovanych
matricich (voda pitnd, tepld, balend, voda ke koupdni, povrchovd, podzemni, provozni a voda
fedici pro hemodialyzu).

Po akreditaci uvedenych metod byl tento pfistroj uveden do provozu a zacal se pravidelné
pouzivat. Zavedeni nového pfistroje do provozu laboratofe pfispélo ke zkrdceni doby
provddénych analyz vody tim, Ze pfistroj umoziuje provést az 250 méfeni za hodinu, pracuje
s minimdlnimi objemy vzorka a Cinidel (ul) a dokaZe provést soubéznou analyzu riznych
ukazatel. Tento piistroj prispél k zefektivnéni prace v laboratofi.

Vzhledem k vySe uvedenym diavodim je vyuZivani automatickych spektrofotometrti spolu
se zvySenim efektivity pfijmi a chodi vzorkil (oznaCovani carovymi kody) cestou
k automatizaci laboratornich analyz, ktera pfispiva k eliminaci chyb zpusobenych lidskym
faktorem. Laboratorni pracovnik se zkuSenostmi v dané oblasti analyz ma vSak své
nezaménitelné misto pii interpretaci naméfenych dat, pfi meéfeni netypickych vzorkd a pfi
zavadeéni a validaci novych metod.
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7 SEZNAM POUZITYCH ZKRATEK A SYMBOLU

cr chloridy

CSN Ceskd stdtni norma

CSN ISO Mezindrodni norma ISO, zavedend do soustavy CSN

CSN EN Evropskd norma, zavedend do soustavy CSN

CSN EN ISO Mezindrodni norma ISO, ptfevzatd do soustavy EN a zavedend do
soustavy CSN

DH doporucend hodnota

US EPA Enviromental Protection Agency (USA)

Hem. voda fedici pro hemodialyzu

CHSKwn chemickd spotfeba kysliku manganistanem

ITP izotachoforéza

ISO Mezinarodni organizace pro normalizaci

IC iontova chromatografie

KNK kyselinové neutralizacni kapacita (alkalita)

KNK4 5 kyselinové (neutralizacni) kapacita (do pH = 4,5)

MD mez detekce

MH mezni hodnota

NMH nejvyssi mezni hodnota

NO3” dusiCnany

NO,” dusitany

Obr. obrazek

PO,* fosforeCnany

portadi st. potadi stanoveni

Sb. sbirky

Sm.odch smérodatnd odchylka

st. standard

SO42' sfrany

SszU Statni zdravotni tstav

Tab. tabulka

uv ultrafialové zéareni

vko voda koupaci

UV-VIS ultrafialové a viditelné zéareni

V bal. voda balend

VP-bal. sycend voda balend sycena

V-povrch. voda povrchova

V-podz. voda podzemni

VP voda pitnd

VT voda tepla

VZ. vzorek

¢. vzorku Cislo vzorku

ZNK zésadova (neutralizacni) kapacita

o hladina vyznamnosti

a absolutni ¢len

b regresni koeficient



< o< o=

Ho

nezdvisle proménnou
zévisle proménnou
prumérna hodnota
smérodatnd odchylka
variacni koeficient
nulova hypotéza
koeficient determinace
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8 SEZNAM PRILOH

Priloha ¢. 1

Priloha ¢. 2

Priloha ¢. 3

Priloha ¢. 4

Priloha ¢. 5

Priloha ¢. 6

Priloha ¢. 7

Priloha ¢. 8

Priloha ¢. 9

Priloha ¢. 10

Zafizeni na upravu destilované vody Milli-Q PLUS 185, obr. 14 (MILLIPORE,
Francie)

Identifikace zdroju nejistot — Ishikawtv diagram
Valida¢ni protokol amonnych iontt

Porovnani amonnych iont: CSN-fotometrie (UV-VIS spektrofotomer Lambda
25) a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

Porovnani dusi¢nand: CSN - iontovd chromatografie (Iontovy chromatograf
DX 320) a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

Porovnani dusi¢nanti: SOP - fotometrie (UV-VIS spektrofotomer Lambda 25)
a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

Porovnéni{ dusitant: CSN - fotometrie (UV-VIS spektrofotomer Lambda 25) a
US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

Porovnéni fosfore¢nant: CSN - fotometrie (UV-VIS spektrofotometr Lambda
25) a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

Porovndni chloridd: CSN - titraéné a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

Porovnani sirant: CSN — iontova chromatografie (Iontovy chromatograf DX
320) a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

Priloha ¢. 11 Porovnani sirani: SOP — kapilarni izotachoforéza ITP - (izotachoforeticky

Priloha ¢. 12
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analyzator IONOSEP 2001) a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

Porovnani Alkality: CSN- titradné a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)



8.1 PRILOHY

Priloha ¢. 1 Zatizeni na dpravu destilované vody Milli-Q PLUS 185, obr. 14 (MILLIPORE,
Francie)
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Piiloha €. 3 Validacni protokol amonnych ionta

Zdravotni ustav se sidlem v Ostravé
Centrum hygienickych laboratofi

VALIDACNI PROTOKOL

ANALYT amonné ionty
METODA fotometrie
Predpis SOP 148
; Materialy firmy Labmedics — aplikaéni list — Method
Zagmey 1.D AMMDIC, vydani &. 2 ze dne 1.1.2006
Odborny garant Ing. Jana Kantorova, Ing. Jitka Kohutova

Poznamky k metodé:

Stanoveni amonnych iontd automatickym fotometrem Aquakem - KONELAB Aqua firmy THERMO.

Amonné ionty - fotometrie s chlornanovymi ionty za vzniku monochloraminu, ktery reaguje se
salicilanovymi ionty v pfitomnosti nitroprussidu sodného v prostredi pH 12,6 — méreno pfi vinové déice
660 nm - rozdil od CSN ISO 7150-1 je pouze v dob# inkubace roztoku (ESN — inkuba&ni doba 60 minut,
Aquakem 10 minut). Zda je doba inkubace postacéujici je ovéreno validaci.

Pro stanoveni Ize vyuzit komeréné dodavané chemikalie firmy Labmedics - AMM1, AMM2

VALIDACNi PARAMETRY

PARAMETR

VYHODNOCENI

SELEKTIVITA (rusivé vlivy)
(zplsob ziskani pokladil k selektivité, zdroje, uréeni)

Rusivy vliv horéiku — maskovano citronanem
trisodnym

Stanoveni mohou rusit barva, zakal a nerozpusténé
latky obsazené ve vzorku

ROZSAH
(ZgﬂSSOb zjiétén!) 1. Z aplikaéniho listu —do 75 mgll
2. z KK (0,02-0,5mgll)
3. zKK(0,02-1,0 mgll)
4. zKK(1,0-8,3 mg/l)
CITLIVOST
(z;-)rﬁsok? zsjisténi) Vyjadiena jako smérnice kalibraéni kfivky
LINEARITA
(zpiisob zjisténi) zKK—-do 8,3 mgll
MEZ DETEKCE
(zpUisob zjistni) 0,05 mg/l - podlebodu1,2a3

z kalibraéni krivky

z analyz slepého vzorku

Lo

z analyz standard s velmi nizkym obsahem
analytu

4. pomérem signalu k Sumu

Strana 1 (celkem 4)
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Zdravotni ustav se sidlem v Ostravé
Centrum hygienickych laboratof{

PARAMETR VYHODNOCENI
MEZ STANOVITELNOSTI :
(zpUsob zjisténi) -
KVALIFIKOVANY ODHAD NEJISTOTY 10%
(]

KALIBRACE (jako pfiloha)

1. typ — linearni, nelineami, v jednom bodé, na vnitfni st.,
na vnégjsi st.

2. vyhodnoceni — ADSTAT, piistroj, jiny software

e Linearni
* vnéjsi standard

« vyyhodnocena pristrojem i pomoci programu
QCExpert

SPRAVNOST

CRM

( typ + koncentrace, jako pfiloha)

Standardni roztok o koncentraci 0,5 a 5 mg/l

vysledek + vyhodnocenl (jako pfiloha)

* RD v LIMS - zatim nejsou hodnoty
e Spravnost — valida&ni data

VYTEZNOST
(typ vzorku, piidavek) — jako pfiloha

13 vzorki, pramér 101% [ 85%- 122%)]

7 vzorki na MD pramér 139% [ 117%- 165%]

POROVNANI S JINOU LABORATORI
(tatdz metoda) — jako pfiloha

MPZ
(jako pfiloha)

CSLab

PRESNOST

opakovatelnost
(koncentra&ni hladiny, variaéni koeficient opakovatelnosti):

Voda pitna (0,07 mg/l - 8,1%), (0,3mg/l - 2,2%),
(0,5 mg/l — 0,4%), (0,4 mg/l — 0,5%)

Voda podzemni (2,6 mg/l — 0,9%)
Voda balena (0,33 mg/l - 1,6%)
Voda odpadni filtrovana (25mg/l) — 0,6%;
Standardni roztok (0,03 mg/l) - 12,4%
Standardni roztok (0,05 mgll) - 8,7%; 3,5%;
Standardni roztok (0,5 mg/l) — 1,7%; 1,2%
Standardni roztok (0,1 mg/l) - 5%
Standardni roztok (1,0 mg/l) - 0,5%; 0,3%
Standardni roztok (4,0 mg/l) - 0,5%; 1,0%
Standardni roztok (8,0mg/l) — 0,6%
Standardni roztok (10 mg/l) - 0,5%
Standardni roztok {25 my/l) - 0,4%

duplicitni vzorky
(RSD) — jako priloha

S kazdou sérii vzorki — RD v LIMS

Primérna hodnota rozdil/primér z 4 vz. nad MD je
do 4%

reprodukovatelnost
1. z MPZ - jako ptiloha

Z MPZ — zatim neni k dispozici
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Zdravotni ustav se sidlem v Ostravé
Centrum hygienickych laboratofi

PARAMETR

VYHODNOCENI

2. z Horwitzova vztahu

REGULACNI DIAGRAMY
typ pouzitého diagramu 1. priméru
2. individudlnich hodnot
3. duplicitni vzorky
4 .- jiny typ — slepée stanoveni
Poznamky:

1. amonné ionty-AQUAKEM-vytéZnost — vytéznost standardniho roztoku v %
2. amonné ionty-AQUAKEM-duplic. — vyjadieno jako rozdil/primér

amonné ionty-AQUAKEM-blank — milli voda na zagatku i na konci denniho méfeni — kontrola stability

systému

POUZIVANE CRM, RM, INTERNi STANDARDY

(firma, typ, matrice, certifikat)

Pouzivané referenéni materialy jsou zavedeny v LIMS v&etné certifikatd

e Roztok NH," - 1000 mg/i Astasol — Analytika nebo ekvivalent — pfiprava roztoku pro kalibraéni

kfivku

+ Roztok NH," - 1000 mg/l Merck nebo ekvivalent — roztok pro regula&ni diagram do LIMS

Zavér validace: (valido;.rano co, co vyhovuje, pro jaky typ materialu a matrice)

Metoda je validovana dle vy$e uvedenych parametri pro stanoveni amonnych iontd ve vodé pitné, teple,
balené, vodé ke koupani, povrchové, podzemni, ve vodé provozni a vodé fedici pro hemodialyzu a

vyhovuje zamyslenému pouZiti

PROHLASENI:

CHL prohlauje, Ze metoda definovana vy3e uvedenym pfedpisem (norma, SOP) vyhovuje poZadovanym
uceldm uvedenym v zavéru validace a pouZivani v laboratofi.

[ Schvalit: Ing. Viadimira Némcova

| Datum: 17.4.2008

—

o
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Zdravotni ustav se sidlem v Ostravé
Centrum hygienickych laboratofi

AKTUALIZACE:
&ast druh zmény datum autorizace
Prilohy:
1. identifikace nejistot
2. kvantifikace nejistot
3. validaéni data (spravnost, opakovatelnost, &as inkubace)
4.  kalibraéni kfivky
5. algoritmus metody (,,definice testu*)
6. aplikaéni listy firmy Labmedics
7. certifikaty komer¢nich Cinidel
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Piiloha ¢ 4  Porovnani amonnych iontd: CSN-fotometrie (UV-VIS spektrofotomer
Lambda 25) a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

1 7004 | VP 0,35 0,36 | -0,01 46 10661 | VP 0,08 0,14 -0,06
2 7076 | VP 0,29 0,25| 0,04 47 10667 | VP <0,03 0,07 -

3 7012 | V-podz. 0,03 <0,05 - 48 10668 | VP <0,03 0,07 -

4 7013 | V-podz. 0,06 <0,05 - 49 10669 | VP <0,03 0,07 -

7 7022 | V-podz. 0,06 <0,05 - 51 10847 | VP <0,03 0,06 -

9 7024 | V-podz. 0,67 082 -0,15 52 10949 | VP <0,03 0,07 -

10 7025 | V-podz. 0,48 0,92| -0,44 53 10961 | VP <0,03 0,06 -

12 7027 | V-podz. 1,10 0,61 0,49 54 11010 | VP 0,42 0,42 0,00
13 7131 | V-podz. <0,03 0,06 - 55 10945 | vko 0,47 0,53| -0,06
14 7146 | V-podz. 0,22 0,24| -0,02 56 10960 | VP 0,32 0,29| 0,03
15 7149 | V-podz. 1,90 <0,05 - 57 11851 | VP 0,11 0,14 -0,03
16 7150 | V-podz. 2,00 <0,05 - 58 11852 | VP 0,10 0,16 -0,06
17 7153 | V-podz. 0,42 042| 0,00 59 12246 | VP 0,46 053] -0,07
18 8700 | vko <0,03 0,05 - 60 12468 | VP 0,25 0,23| 0,02
19 8719 | vko <0,03 <0,05 - 61 12535 | VP 0,11 0,12 -0,01
20 8740 | vko <0,03 0,09 - 62 12547 | VP 0,13 0,13] 0,00
21 8749 | vko <0,03 <0,05 - 63 12548 | VP 0,13 0,13 -0,01
22 8570 | vko 0,03 0,07| -0,04 64 12463 | VP 0,13 0,13] 0,00
23 8677 | vko 0,04 0,09| -0,04 65 12464 | VP 0,14 0,13] 0,01
24 8685 | vko 0,08 0,11 -0,03 66 12468 | VP 0,33 0,30| 0,03
25 8911 | vko 0,16 0,16 | 0,00 67 12468 | VP 0,33 0,30| 0,03
26 8693 | VP <0,03 <0,05 - 68 12468 | VP 0,25 0,21 0,04
27 9502 | VP 0,34 0,33| 0,01 69 12535 | VP 0,36 0,37 -0,01
28 9554 | vko 0,15 0,17| -0,02 70 12547 | VP 0,45 0,38| 0,07
29 9489 | vko 0,28 0,27| 0,01 4 12463 | VP 0,44 0,38| 0,06
30 9605 | VP <0,03 0,08 - 72 12548 | VP 0,39 0,38 0,01
31 9616 | VP <0,03 <0,05 - 73 12630 | VP 0,48 0,37 0,11
32 9621 | VP <0,03 <0,05 - 74 12464 | VP 0,07 0,07 0,00
33 9597 | vko <0,03 0,06 - 75 12535 | VP 0,08 0,08| 0,00
34 9598 | vko <0,03 <0,05 - 76 12630 | VP 0,09 0,08| 0,00
35 9892 | vko 0,06 0,08| -0,02 77 12547 | VP 0,06 0,08 -0,02
36 10068 | VP 0,06 0,07| -0,01 78 12463 | VP 0,07 0,08| -0,01
37 9760 | vko 24,00 2326 | 0,74 79 12468 | VP 0,31 0,28| 0,03
38 10068 | VP 0,06 0,05| 0,01 80 12548 | VP 0,08 0,10| -0,02
39 10398 | VP <0,03 <0,05 - 81 12468 | vko 0,25 0,21 0,04
40 10418 | VP <0,03 <0,05 - 82 12875 | VP 0,38 0,29| 0,09
4 10443 | VP <0,03 <0,05 - 83 12948 | VP <0,030 <0,05 -

42 10446 | VP <0,03 <0,05 - 84 12961 | VP <0,030 <0,05 -

43 10494 | VP <0,03 <0,05 - 85 12963 | VP <0,030 <0,05 -

44 10495 | VP 0,04 0,06| -0,02 86 12964 | VP <0,030 <0,05 -

45 9503 | VP <0,03 <0,05 ] - 87 12965 | VP <0,030 <0,05 -
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Piiloha ¢ 4 Porovnini amonnych iontd: CSN - fotometrie (UV-VIS spektrofotomer
Lambda 25) a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

88 12967 | VP <0,030 <0,05 - 107 13549 | VP <0,030 <0,05 -

89 12964 | VP <0,030 <0,05 - 108 13560 | VP <0,030 <0,05 -

90 13053 | VP <0,030 <0,05 - 109 13567 | VP <0,030 <0,05 -

91 13056 | VP <0,030 <0,05 - 110 14570 | vko 0,06 0,06| 0,00
92 13131 | VP <0,030 <0,05 - 1 14578 | vko <0,030 <0,05 -

93 13145 | VP <0,030 <0,05 - 112 15000 | vko 1,47 1,37 0,10
94 13148 | VP <0,030 <0,05 - 113 1600 | VP 1,03 0,96 | 0,07
95 13149 | VP <0,030 <0,05 - 114 1600 | VP 0,50 0,51| -0,01
96 13408 | VP <0,030 <0,05 - 115 17112 | V-podz. 0,59 0,57| 0,02
97 13410 | VP <0,030 <0,05 - 116 17113 | V-podz. 4,10 456| -0,46
98 13413 | VP <0,030 <0,05 - 117 17114 | V-podz. 0,10 0,08| 0,02
99 13274 | VP <0,030 <0,05 - 118 17115 | V-podz. 0,06 <0,05 -

100 13507 | vko <0,030 <0,05 - 119 17116 | V-podz. 0,16 0,14| 0,02
101 13494 | VP <0,030 <0,05 - 120 17117 | V-podz. 1,61 1,42| 0,19
102 13500 | VP <0,030 <0,05 - 121 17118 | V-podz. 0,43 0,44| -0,01
103 13509 | VP <0,030 <0,05 - 122 17119 | V-podz. 3,37 250| 087
104 13510 | VP <0,030 <0,05 - 123 17121 | V-podz. 0,41 0,43| -0,01
105 13518 | VP <0,030 <0,05 - 124 17122 | V-podz. 2,79 229| 0,50
106 13547 | VP <0,030 <0,05 - 125 17124 | V-podz. 3,27 286 041
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Piiloha & 5 Porovndni dusi¢nand: CSN - jontovd chromatografie (Iontovy chromatograf
DX 320) a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

1 7004 VP-bal. 0,73 <2 - 42 12463 VP 5,72 6,07 | -035
2 7076 VP 0,63 <2 - 43 12252 VP 5,81 6,17 -036
3 8429 VP 3,08 393| -085 44 12464 VP 6,04 6,57 | -053
4 8469 VP 36,80 3522 1,58 45 12481 VP 6,64 713 | -049
5 9616 VP 12,80 16,60 | -3,80 46 12246 VP 10,10 10,90 | -0,80
6 9605 VP 4220 4481 | -261 47 12468 VP 0,51 <2 -
7 9621 VP 0,96 <2 - 48 12535 VP 243 2,29 0,14
8 10065 | VP 2,68 232| 036 49 12463 VP 5,72 579 | -007
9 10065 | VP 2,68 232 036 50 12464 VP 6,04 6,18 | -0,14
10 10071 | VP 2,66 2,52| 0,14 51 12468 VP 0,51 <2 -
11 10068 | VP 0,96 <2 - 52 12878 VP 2,94 2,77 0,17
12 10068 | VP 0,96 <2 - 53 12879 VP 2,85 2,88 | -0,03
13 10071 | VP 2,66 2,52 0,14 54 12880 VP 423 3,95 0,29
14 10102 | VP 2,70 2,77 | -0,07 55 12630 VP 6,26 5,97 0,29
15 10418 | VP 4,09 420| -0,11 56 12773 VP 6,10 5,99 0,11
16 10444 | VP 5,49 5,74 | -0,25 57 12464 VP 6,04 6,11 -007
17 10445 | VP 5,73 582 -0,09 58 12804 VP 7,51 6,84 0,67
18 10442 | VP 5,60 591 | -031 59 12468 VP 0,51 <2 -
19 10441 | VP 5,70 592 -022 60 12876 VP 1,75 <2 -
20 10434 | VP 6,49 6,79 -030 61 st. 20 standard 20,83 20,65 0,18
21 10443 | VP 7,16 7,54 -0,38 62 13131 VP 2,45 2,34 0,11
22 10398 | VP 49,30 4718 2,12 63 13145 VP 247 2,44 0,03
23 10068 | VP 0,96 <2 - 64 13148 VP 2,40 247| -007
24 10669 | VP 2,46 2,58 -0,12 65 13149 VP 2,74 2,72 0,02
25 10668 | VP 2,49 2,60 | -0,11 66 12964 VP 3,83 3,79 0,04
26 10949 | VP 2,65 2,64 001 67 12948 VP 6,07 6,11 -0,04
27 10667 | VP 2,48 2,64| -0,16 68 12961 VP 6,62 6,68 | -0,06
28 10961 | VP 5,94 579| 0,15 69 12967 VP 7,19 728 | -0,09
29 10847 | VP 7,100 7473 | -0,373 70 12967 VP 7.19 743 | -024
30 11010 | VP 0,82 <2 - 71 12965 VP 7.27 744 | -0,17
31 10661 | VP 0,55 <2 - 72 12965 VP 7.27 7,59 | -032
32 10741 | VP 0,92 <2 - 73 13560 VP 2,29 2,11 0,18
33 10945 | vko 3,60 232 1,28 74 13500 VP 2,37 2,27 0,10
34 11345 | VP 2,67 3,12 | -045 75 13547 VP 2,64 2,54 0,11
35 11371 | VP 6,51 6,66 | -0,15 76 13152 VP 2,68 2,68 0,00
36 11372 | VP 7,58 7,63 | -0,05 77 13509 VP 3,00 2,92 0,08
37 11347 | VP 32,70 3134 136 78 13510 VP 2,94 2,93 0,01
38 11301 | VP 33,30 31,73 1,58 79 13518 VP 3,24 326 -0,02
39 11303 | VP 33,60 31,76 | 1,84 80 13494 VP 5,05 506| -0,01
40 11010 | VP 0,82 <2 - 81 13549 VP 6,02 629| -027
41 10960 | VP 222 <2 - 82 13567 VP 1,49 <2 -
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Priloha ¢. 6 Porovnani dusi¢nant: SOP - fotometrie (UV-VIS spektrofotomer Lambda 25) a
US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

1 2741 VP 2,69 255| 0,13 37 4348 | vko 39,33 38,26 1,07
2 2775 | VP 43,01 43,04 | -0,03 38 4352 | vko 41,65 41,72| -0,07
3 3016 | vko 10,27 7,81 2,46 39 4470 | vko 8,29 7,27 1,02
4 3011 vko 10,66 8,57 | 2,09 40 4450 | vko 7,66 7,65| 0,01
5 2960 | VP 0,53 <2 - L1l 4491 | vko 8,24 7,70 0,54
6 2959 | VP 0,42 <2 - 42 4477 | vko 7,97 7,86 0,11
7 3251 vko 3,02 2,11 0,91 43 4446 | vko 9,66 8,26 1,40
8 3250 | vko 5,10 3,10 2,00 44 4451 | vko 8,62 8,29| 0,33
9 2957 | VP 4,62 425| 0,38 45 4421 | vko 8,48 8,36| 0,12
10 2958 | VP 4,88 442| 0,46 46 4448 | vko 8,81 8,44 | 0,37
1 3237 | vko 8,38 6,91 1,47 47 4495-2 | vko 8,95 8,50| 0,45
12 3258 | vko 8,18 6,97 | 1,22 48 4495-1 | vko 8,62 8,52| 0,10
13 3246 | vko 15,66 14,28 1,38 49 4453 | vko 11,44 9,58 1,86
14 3223 | vko 18,29 15,80 | 2,49 50 4472 | vko 7,79 9,77 -1,98
15 3227 | vko 17,74 16,08 1,67 51 4424 | vko 12,58 12,96 | -0,38
16 3569 | vko 5,24 324| 2,00 52 4423 | vko 12,74 13,21 | -0,47
17 3570 | vko 5,04 3,25 1,79 53 5419-1 | VP 3,00 4,07 -1,07
18 3565 | vko 4,77 3,28 1,49 54 5410-1 | VP 4,00 4,93| -0,93
19 3563 | vko 6,12 4,03| 2,09 55 5356 | vko 7,80 7,29| 0,51
20 3628 | VP 7,67 558 | 2,09 56 5179-1 | VP 23,60 23,95| -0,35
21 3661 vko 8,92 6,55| 237 57 13917 | vko 12,00 14,00| -2,00
22 3655 | vko 9,00 6,97 | 2,03 58 14578 | vko 23,00 22,37 0,63
23 3660 | vko 8,52 7,10 1,42 59 14570 | vko 25,00 22,75| 2,25
24 4323 | vko 4,20 345| 0,75 60 17079 | vko 2,83 242 041
25 4322 | vko 4,50 3,74| 0,76 61 17241 | vko 2,95 2,71 0,24
26 4370 | vko 7,65 6,05 1,60 62 17260 | vko 8,13 6,94 1,19
27 4373 | VP 7,25 6,40| 0,85 63 17082 | vko 7,78 6,94| 084
28 4362 | vko 8,98 7,91 1,07 64 17262 | vko 8,32 7,25 1,07
29 4367 | vko 8,88 794 094 65 17276 | Cslab 13,22 12,93| 0,29
30 4363 | vko 8,94 7,95| 0,99 66 17337 | vko 10,51 9,30 1,21
31 4369 | vko 9,45 8,30 1,15 67 17345 | vko 15,60 14,79 0,81
32 4372 | vko 10,55 9,13 1,42 68 17349 | vko 15,78 15,05| 0,73
33 4354 | vko 18,10 17,37 0,73 69 17338 | vko 16,32 15,36 | 0,96
34 4358 | vko 20,94 19,87 1,07 70 17340 | vko 19,33 18,02 1,31
35 4374 | vko 29,30 28,81 0,49 I4 17351 | vko 19,98 18,16 1,82
36 4378 | vko 27,85 28,85| -1,00 72 17354 | vko 29,99 28,04 1,95
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Piiloha &.7 Porovnani dusitanti: CSN- fotometrie (UV-VIS spektrofotomer Lambda 25) a
US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

1 VP-bal. |5714 0,09 0,12] -0,03] 25 |VP 12630 0,04 0,04| -0,01
2 VP 10065 <0,02 <0,02 - 26 (VT 12547 0,04 0,05| 0,00
3 VP 10068 0,16 0,16 | -0,01 27 |VP 12464 0,04 0,05| 0,00
4 VP 10497 <0,02 <0,02 - 28 | VT 12535 0,05 0,05]| -0,01
5 VP 10497 <0,02 <0,02 - 29 |VP 12463 0,04 0,05]| -0,01
6 VP-bal. | 11010 <0,02 0,02 - 30 |VP 12468 0,05 0,04| 0,01
7 VP-bal. | 11010 <0,02 0,02 - 31 VT 12548 0,05 0,05| 0,00
8 VP 11128 <0,02 <0,02 - 32 | V-podz. | 12630 0,04 0,04| -0,01
9 VP 11852 0,08 0,11] -0,02] 33 |V-podz. | 12547 0,04 0,05] 0,00
10 |[VP 12246 0,02 0,03| -0,01 34 | V-podz. | 12463 0,04 0,05]| -0,01
11 standard | st. 0,5 0,05 005 000| 35 [V-podz. |12468 0,05 0,04| 0,01
12 | standard | st. 0,1 0,10 0,10| -0,01 36 | V-podz. | 12548 0,05 0,05| 0,00
13 |[standard | st.0,15 0,14 0,15| -0,01 37 [ V-podz. | 16524 0,11 <0,02 -

14 | standard | st.0,12 0,19 0,19 -0,01 38 | V-podz. | 16525 14,00 12,20 1,80
15 |[standard | st. 0,3 0,28 0,29| -0,01 39 | V-podz. | 16526 7,30 6,50| 0,80
16 [ VP 12535 0,10 0,09 000| 40 |V-podz. |16527 0,48 0,36| 0,12
17 | VP 12547 0,10 0,10| 0,00 41 V-podz. | 16528 3,10 3,36 | -0,26
18 |[VP 12548 0,10 0,10| 0,00| 42 |V-podz. | 16529 0,06 <0,02 -

19 |[VP 12463 0,10 0,10| 0,00| 43 |V-podz. | 16530 0,07 0,05] 0,01
20 |VP 12464 0,10 0,10| 0,01 44 | V-podz. | 16531 0,23 0,16| 0,07
21 VP 12468 0,10 0,07| 0,03| 45 |V-podz. | 16532 0,11 0,09| 0,02
22 | VP 12468 0,10 0,08| 0,03| 46 |V-podz. | 17116 0,11 0,11] -0,01
23 | VP 12464 0,04 0,05| 0,00| 47 |[V-podz. [17117 0,17 0,18 -0,01
24 | VP 12535 0,05 0,05 -0,01 48 |VP 17276 0,15 0,15] 0,00
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Priloha ¢.

8 Porovnani fosforenant: CSN - fotometrie (UV-VIS spektrofotometr

Lambda 25) a US EPA-fotometrie (Aquakem 250)

1 4235 V-podz. 0,06 <0,3 - 25 12548 | VT 0,20 <0,3 -

2 8495 VT <0,050 0,51 - 26 | 12547 | VT 0,07 034| -0,28
3 8541 VT <0,050 0,41 - 27 | 12548 | VT 0,20 0,52] -0,32
4 9297 V-podz. 0,14 0,51| -0,37| 28 |12548 |[VT 0,20 <0,3 -

5 9298 V-podz. <0,050 <03 - 29 12547 | VT 0,07 <0,3 -

6 9299 V-podz. <0,050 <0,3 - 30 [12549 | VT <0,050 <0,3 -

7 9300 V-podz. 0,09 <0,3 - 3 12548 | VT 0,20 <0,3 -

8 9301 V-podz. 0,12 0,47 -035| 32 |12547 |VT 0,07 <0,3 -

9 9302 V-podz. <0,050 0,31 - 33 12549 | VT <0,050 <0,3 -

10 9303 V-podz. <0,050 <0,3 - 34 12548 | VT 0,20 <0,3 -

11 11001 | VT 24,20 1719| 7,02 35 [12547 |VT 0,07 <0,3 -
12 10965 | VT <0,050 <0,3 - 36 [12549 | VT <0,050 <0,3 -

13 10978 | VT 0,07 <0,3 - 37 [12548 | VT 0,20 0,32 -0,12
14 10979 | VT <0,050 <03 - 38 [12547 | VT 0,07 <0,3 -
15 10980 | VT 0,13 <03 - 39 12549 | VT <0,050 <0,3 -
16 10965 | VT <0,050 <0,3 - 40 [12548 | VT 0,20 <0,3 -

17 11835 | VT <0,050 0,33 - 4 13057 | VT <0,050 <0,3 -

18 11841 | VT <0,050 <0,3 - 42 112960 | VT 0,27 <0,3 -

19 11835a | VT <0,050 <0,3 - 43 [17503 | VT <0,050 <0,3 -
20 11835b | VT <0,050 <0,3 - 44 | 17418 | VT <0,050 <0,3 -

21 11841a | VT <0,050 <0,3 - 45 | 17421 | VT <0,050 <0,3 -
22 11841b | VT <0,050 <0,3 - 46 | 17503 | VT <0,050 <0,3 -

23 11841 | VT <0,050 <03 - 47 | 17418 | VT <0,050 <0,3 -

24 12547 | VT 0,07 <0,3 - 48 | 17421 | VT <0,050 <0,3 -
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Piiloha ¢&. 9 Porovnéni chloridd: CSN - titrace a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

1 4613 | V-povrch | 300,00 318,16 | -18,16 31 7153 | V-podz. | 13,00 15,83 | -2,83
2 3331 | V-povrch. | 430,00 449,03 | -19,03 32 7455 | V-podz. | 250,00 221,09 | 28,91
3 2694 | VP 8,80 9,09| -0,29 33 7456 | V-podz. | 110,00 101,90| 8,10
4 1434 | VP 25,00 26,87 | -1,87 34 9297 | V-podz. | 180,00 212,76 | -32,76
5 4614 | V-povrch. | 750,00 747,47 | 2,53 35 9298 | V-podz. | 280,00 288,23 | -8,23
6 5714 | VP 8,77 9,74| -0,97 36 9299 | V-podz. | 91,00 93,74 | -2,74
7 5721 | VP 8,68 10,01 | -1,33 37 9300 | V-podz. | 530,00 528,39 1,61
8 7004 | VP 8,38 9,32| -0,94 38 9301 | V-podz. | 130,00 145,44 | -15,44
9 7149 | V-podz. 120,00 108,66 | 11,34 39 9302 | V-podz. | 170,00 195,78 | -25,78
10 7013 | V-podz. 160,00 176,12 | -16,12 40 9303 | V-podz. | 220,00 248,23 | -28,23
11 7014 | V-podz. 230,00 232,55 | -2,55 4 10398 | VP 21,60 23,38 | -1,78
12 7015 | V-podz. 110,00 109,81 | 0,19 42 9503 | VP 3,50 <5 -
13 7019 | V-podz. 14,00 17,20 | -3,20 43 11347 | VP 40,70 32,18 8,52
14 7020 | V-podz. 260,00 263,71 | -3,71 44 11371 | VP 4,51 <5 -
15 7021 | V-podz. 580,00 558,18 | 21,83 45 11372 | VP 4,65 <5 -
16 7022 | V-podz. 20,00 14,70 | 5,30 46 11347 | VP 40,70 32,18 | 8,52
17 7028 | V-podz. 180,00 189,13 | -9,13 47 18285 | VP 30,80 33,19 -2,39
18 7024 | V-podz. 670,00 608,85 | 61,15 48 18283 | VP 47,90 51,51| -3,61
19 7025 | V-podz. 95,00 94,24 | 0,76 49 18284 | VP 46,50 49,40 | -2,90
20 7026 | V-podz. 81,00 79,10 1,90 50 18287 | VP 11,60 12,36 | -0,76
21 7027 | V-podz. 93,00 92,60 | 0,40 51 18288 | VP 11,50 12,48 | -0,98
22 7130 | V-podz. 140,00 134,96 | 5,04 52 18290 | VP 13,50 14,65| -1,15
23 7131 | V-podz. 360,00 350,57 | 9,43 53 18296 | VP 7,03 7,65| -0,62
24 7132 | V-podz. 56,00 54,14 | 1,86 54 18297 | VP 9,48 10,00 | -0,52
25 7147 | V-podz. 25,00 27,37 | -2,37 55 18298 | VP 6,09 6,52| -0,43
26 7148 | V-podz. 15,00 14,75| 0,25 56 18367 | VP 10,80 11,42| -0,62
27 7149 | V-podz. 120,00 114,07 | 5,93 57 18474 | VP 12,90 1425| -1,35
28 7150 | V-podz. 53,00 56,82 | -3,82 58 18475 | VP 30,30 32,58 | -2,28
29 7151 | V-podz. 24,00 24,70 | -0,70 59 18491 | VP 11,30 12,49 | -1,19
30 7152 | V-podz. 56,00 56,53 | -0,53
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Piiloha & 10 Porovnéni sirand: CSN — jontovd chromatografie (Iontovy chromatograf
DX 320) a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

1 5714 VP-bal. 63,60 60,33 3,27
2 5721 VP 63,90 60,47 3,43
3 7015 V-podz. 160,00 160,86 -0,85
4 10398 VP 78,40 77,23 1,17
5 9503 VP 38,20 42,44 4,24
6 11371 VP 19,80 21,35 -1,55
7 11372 VP 20,20 21,63 -1,43
8 11347 VP 172,00 178,24 -6,24
9 11156 VP 33,20 34,68 -1,47
10 12876 VP 25,20 27,42 2,22
11 11849 VP 64,20 59,94 4,26
12 11850 VP 64,50 59,43 5,07
13 11010 VP-bal. 66,20 60,67 5,53
14 10661 VP-bal. 24,40 27,17 2,77
15 12963 VP 35,80 38,14 -2,34
16 13152 VP 16,20 18,86 -2,66
17 11849 VP 64,20 60,43 3,77
18 11850 VP 64,50 61,40 3,10
19 12876 VP 25,20 22,10 3,10
20 13500 VP 18,10 20,55 -2,45
21 13846 VP-bal. 60,20 61,58 -1,38
22 13847 VP-bal. 59,70 61,85 2,15
23 13848 VP-bal. 59,80 61,12 -1,32
24 13849 VP 60,40 61,50 -1,10
25 13850 VP 59,50 60,32 -0,82
26 13851 VP 60,00 59,90 0,10
27 13909 VP 19,60 17,95 1,65
28 14410 VP 19,70 20,82 -1,12
29 13152 VP 16,20 18,07 -1,87
30 14393 VP 19,10 20,62 -1,52
31 14397 VP 28,50 30,31 -1,81
32 14410 VP 19,70 21,11 -1,41
33 14412 VP 12,20 12,59 -0,39
34 14413 VP 12,40 12,67 -0,27
35 14457 VP 26,30 27,18 -0,88
36 14458 VP 20,50 21,52 -1,02
37 14453 VP 27,50 29,92 2,42
38 14409 VP 67,60 65,53 2,07
39 14579 VP 15,70 16,81 -1,11
40 14585 VP 18,30 19,98 -1,68
41 14638 VP 19,10 20,97 -1,87
42 14869 VP 61,00 63,75 -2,75
43 14974 Hem. 0,61 <2,0 -

44 14990 Hem. 0,66 <2,0 -
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Priloha ¢. 11 Porovnani sirani: SOP — kapilarni izotachoforéza ITP - (izotachoforeticky
analyzdtor [IONOSEP 2001) a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

1 10398 VP 78,60 77,23 1,37
2 11371 VP 23,40 21,35 2,05
3 11372 VP 23,60 21,63 1,97
4 12876 VP 31,20 27,42 3,78
5 11010 VP-bal. 65,60 60,67 4,93
6 10661 VP 24,90 27,17 -2,27
7 16526 V-podz. 240,00 238,00 2,00
8 16529 V-podz. 150,00 138,00 12,00
9 16531 V-podz. 210,00 199,00 11,00
10 16532 V-podz. 110,00 111,00 -1,00
11 16533 V-podz. 170,00 174,00 -4,00
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Priloha ¢. 12 Porovnani Alkalit

: CSN- titrace a US EPA - fotometrie (Aquakem 250)

1| 7027 | V-podz. 4,80 496| -0,16 27| 7150 V-podz. 3,60 3,83| -0,23
2| 7150 | V-podz. 3,60 3,83| -0,283 28| 7131 V-podz. 4,40 4,41] -0,01
3| 7131 | V-podz. 4,40 441] -0,01 29| 7133 V-podz. 5,10 5,01 0,09
4| 7133 | V-podz. 5,00 501] -0,01 30| 7146 V-podz. 5,10 4,80 0,30
5| 7146 | V-podz. 5,10 4,80 0,30 31| 7148 V-podz. 4,80 4,86 | -0,06
6| 7148 | V-podz. 4,80 4,86 -0,06 32| 7149 V-podz. 4,50 485 -0,35
7| 7149 | V-podz. 4,50 485 -0,35 33| 7152 V-podz. 5,20 541] -0,21
8| 7152 | V-podz. 5,20 541| -0,21 34| 7153 V-podz. 8,30 8,48| -0,18
9| 7158 | V-podz. 8,30 8,48 | -0,18 35| 13846 | bal .g/yF::ené 4,27 4,69| -042
10| 7012 | V-podz. 4,40 4,38 0,02 36 | 13847 bal.g/yF::ené 4,20 4,64| -0,44
11| 7013 | V-podz. 5,20 526 | -0,06 37| 13848 VP bal. 4,35 469| -0,34
12| 7014 | V-podz. 3,80 3,50 0,30 38| 13848 XFe)st;/?:l.- 4,33 4,66 | -0,33
13| 7015 | V-podz. 3,00 3,44 | -0,44 39 | 13849 VP bal. 4,42 467| -0,25
14| 7019 | V-podz. 4,70 3,89 0,81 40 | 13849 VP bal. 4,32 466| -0,34
15| 7020 | V-podz. 3,10 3,53| -0,43 41| 9053 bal.g/yF::ené 2,32 2,25 0,07
16| 7021 | V-podz. 4,80 3,75 1,05 42 | 16000 VP 2,30 2,23 0,07
17| 7022 | V-podz. | 16,00 14,67 1,33 43 | 16524 V-podz. 13,00 12,45 0,55
18| 7023 | V-podz. 4,30 3,62 0,68 44 | 16525 V-podz. 5,30 5,21 0,09
19| 7024 | V-podz. 4,50 3,73 0,77 45| 16526 V-podz. 2,40 2,25 0,15
20| 7025 | V-podz. 6,30 6,01 0,29 46 | 16527 V-podz. 3,90 3,50 0,40
21| 7026 | V-podz. 4,50 3,52 0,98 47 | 16528 V-podz. 6,80 6,58 0,22
22| 7027 | V-podz. 4,80 4,47 0,33 48 | 16529 V-podz. 4,40 4,21 0,19
23| 7130 | V-podz. 3,70 381| -0,11 49 | 16530 V-podz. 6,00 5,97 0,03
24| 7132 | V-podz. 3,20 3,66 -0,46 50 | 16531 V-podz. 4,60 4,78| -0,18
25| 7147 | V-podz. 1,70 2,06| -0,36 51| 16532 V-podz. 2,60 2,44 0,16
26| 7151 | V-podz. 1,70 2,06 -0,36 52| 16533 V-podz. 4,30 3,99 0,31

-94 -




