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Uvod

Zdravotni Gstav se sidlem v OstgagZU) v ramci Odboru hygienickych laborato
sdruzuje pracovistv Ostra¥, Karvine, Frydku—Mistku, Bruntalu, Opawa Novém
Jicing. V rdmci restrukturalizace a zefektdém prace doSlo k specializaci pracavidie
analytickych oblasti a typ vzorki. Jelikoz spadovou oblasti zU je cely
Moravskoslezsky kraj a vSechny vzorky pitnych arpbevych vod se zpracovavaji na
jednom pracovisti, byl v ramci zefekti&mi prace v laboratoa zpracovavani velkého
mnoZstvi vzork zakoupen automaticky spektrofotometr. Tento vysgé®nny [istroj

je schopen provétiaz 250 analyz za hodinu — viz obr. 1.

Vzhledem k tomu, Ze se jedna o analyzator novepo, tyeni s provozem podobného
zaizeni v naSich laboratizh zatim mnoho zkuSenosti. Abychom mohlié&piryuzit
jeho sluzeb, bylo nutnofistroj nejprve validovat. Z nabizeného mnoZstvkatka
desitek metod jsme &ai s validaci ukazatél a matric v naSi laborafonejcastji
pouzivanych. Jedna se o stanoveni amonnych,idositari, dustnan, fosfor&nani,
chloridt, sirarii, barvy a alkality ve vSech druzich vod (krorod odpadnich). #iédem
jsme vylogili stanoveni kow, protoZe pro tyto analyty naSe labokateyuzivaji dvou
pristroji ICP.
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Validace

Nékteré z validovanych metod jsou zaloZzeny na odiisngrincipu nez metody
normované (dleCSN ¢&i TNV), laboratdi akreditované a dosudéing pouzivané -
senzorické porovnani x¢ima fotometrie (barva), odtmé metody x réreni zakalwi
Ubytku intenzity zbarveni (chloridy, sirany, alkali

Pro owieni stanoveniéthto vybranych fyzikal&chemickych paramaeirbylo nutno
provést celodadu experimeiit na fiznych matricich vzork a iznych koncentrénich
arovnich.

Experimenty

Mezi validované parametry vSech vy3e jmenovanychiotheati nag. selektivita,
specifinost (rusivé vlivy), rozsah a linearita kalibragatesnost (opakovatelnost,
reprodukovatelnost), spravnost, porovnani s jinyrakreditovanymi metodami,
identifikace zdra} nejistot a jejich kvantifikace a ¢gni meze detekce.

V ramci experimerit bylo provedeno &kolik tisic méfeni ve vSech matricich vodnych
vzorka a vyhodnoceni nattenych dat, ze kterych byly identifikovany n&gi zdroje
nejistot metody. Velmi vyznamnym zdrojem chyliize byt zneisténi optické drahy
jednorazoveé optické kyvety, které se na stanoveniZzivaji. Vzhledem ktomu, ze
piistroj pracuje s velmi malymi objemy vzdrka ¢inidel (max. celkovy objem vSech
slozek, vzorku kinidel dohromady, je 25@l), mtze byt dalSim zdrojem chyb obsah
nerozpu&tnych latek ve vzorku (ovlivni hodnoty absorbance roztoku nebo zaneseni
davkovaciho systémufigtroje) ¢i pritomnost latek, jez mohouéhem vybarvovaci
reakce zfisobit vznik bublinek v optické kyvét

Alkalita

U stanoveni alkality bylo provedeno krémalSich nsteni porovnani metody s metodou
stanoveni KNI sdle CSN EN ISO 9963-1 — viz obr. 2. Soubor dat se skiadadnot
nameérenych naiznych druzich vzork— voct pitné, uzitkové, podzemni, teplé, kotelni

a mineralni vod sycené i nesycené. Relativni odchylka, jez & sodthrnuje i vliv
matrice vzorku, se pohybuje v intervalu + 10 %. afg namgfenych hodnot (a
vypocteného piméru RSD =- 1,5 %) neni ietelny vyrazny trend jednostranné
odchylky. Vzhledem k tomu, Ze kazda z porovnavanyetiod je zaloZzena na odliSném
principu - fotometrie a odénnd metoda — a kazda metoda je zatizena nejistotou
stanoveni nejmé&nl0 %, povaZzujeme vysledky za uspokojivé.
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Obr. 2. Porovnani metod u stanoveni alkality

Amonné ionty

U stanoveni amonnych ianfsme mimo jiné otrovali dobu inkubace vzorku mezi
vybarvenim a fotometrickym &enim - vzhledem k odlisSné doimkubace v algoritmu
metody validovaného ifstroje (600 s) a dabinkubace uvedené @SN ISO 7150-1
(60 minut). Byly testovany série vzdrks prodlouzenim inkultai doby z 600 s na
900 s, 1200 s a 1500 s. Obrazek 3 znager Ze prodlouzeni inkubai doby vyraza
vyslednou koncentraci amonnych idnteovliviuje a Ze inkub&ni doba 600 s ptn
posta&uje k piibéhu vybarvovaci reakce.
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Obr. 3. Zavislost koncentrace amonnych iont na dobg inkubace

Chloridy

Na obrazku 4 je graficky znazamo vyhodnoceni na#enych hodnot koncentraci
chloridi na 3 fizné typy kalibranich Kivek (kiivka Cl lin 33 je linearni a Chloridy50 a
Chloridy L jsou polynomické) a jejich porovnani admotou chlorid stanovenou
coulometrickou titraci. NejsrejSi rozloZzeni kolem #tdu vykazuje vyhodnoceni na
polynomickou kivku Chloridy50, kde se RSD pohybuje do 11 % (hddndl % je u
koncentrace pod mezi detekcajkaliv pramérna hodnota RSD tétarikky je nejvyssi
(g RSD: Chloridy50: - 1,9 %, Chloridy L: 1,6 % al®@l 33: - 1,7 %)
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Porovnani r iiznych kalibra €nich k Fivek s coulometrickou titraci
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Obr. 4. Porovnani niznych kalibra¢nich k¥ivek pro stanoveni chloridi

Dusitany

Testovani mozného patoveho efektu davkovaci soustavy (oviwin nasledujiciho
vzorku gredeslym) bylo zkouSeno u metod fek vzorki demineralizované vody,
mezi které byl vkladan realny vzorek svysokym diesa sledovaného analytu
(chloridy 530 mg/I, dusitany 0,2 mg/l a amonné yont3mg/l). Data pro dusitany jsou
uvedena na obr. 5. Ani u jednoho z analgedosSlo k vyraznému ovli¥ni velikosti
hodnot blanku - umishi vzorku s vysokym obsahem analytu mezi vzorky
demineralizované vody neprokazalo p#iovy efekt systému a bylo &keno, ze
automaticky nastavené promyvani davkovaciho sysjémbne post&ujici.
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Obr. 5. Testovani panétového efektu davkovaciho zEzeni
O - blanky klasické - na Zatku série rareni
A - blanky, mezi kterymi byly umighy vzorky s koncentraci dusita®,2 mg/|

Zaveér
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Validaci bylo potvrzeno, Ze metodasye pozadavky, které jsou na ni kladeny &m
byt pouzivana ke stanoveni vSech vybranych paranetkality, barvy, amonnych

iontd, dusitari, dustnani, fosfore&nani, chloridi a sira) ve vSech testovanych
matricich.
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