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1 Uvod



Technické normy jsou dokumentované dohody, obsahujici technické specifikace
nebo jinad urcujici kritéria pouzivand jako pravidla, smérnice, pokyny nebo definice
charakteristik Kk zajisténi toho, Ze materialy, vyrobky, postupy a sluzby vyhovuji

danému ucelu a jsou bezpecné.
Ceské technické normy

Ceska technicka norma je dokument schvaleny povéfenou pravnickou osobou,
pro opakované nebo stalé¢ pouziti, vytvoreny podle zvlastniho zdkona a 0znaceny
pismennym ozna¢enim CSN, jehoz vydani bylo ozndmeno ve Véstniku Utadu
pro technickou normalizaci, metrologii a statni zkugebnictvi. Ceska technickd norma
poskytuje pravidla, smérnice nebo charakteristiky cinnosti nebo jejich vysledki
zamétené na dosazeni optimélniho stupné uspofddani ve vymezenych souvislostech.
Ceska technicka norma neni obecné zavazna. Nazev &eska technicka norma a pismenné

ozna¢eni CSN nesméji byt pouzity k oznageni jinych dokumentt.



2 Cil prace



Cilem této bakalatské prace je popsat obecna pravidla a postupy ve zkuSebnich
a kalibracnich laboratofich. V druhé casti prace je popsana ceska statni norma
pro stanoveni obsahu stfibra v odpadnich vodach po fotografickém zpracovani. Ve tieti
¢asti prace jsou popsany nékteré metody pouzivané v Iékopise pii stanoveni stiibra

a tézkych kovil ve vodé.



3 VSeobecné poZadavky
na zpusobilost zkusebnich

a kalibracnich laboratori
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3.1 Vseobecné poZadavky na zpusobilost zkuSebnich

. v r 1% rl
a kalibracnich laboratori
CSN EN ISO/IEC 17025

3.1.1 Predmét normy

Tato mezinarodni norma stanovuje vSeobecné pozadavky na zpisobilost
provadét zkousky a kalibrace, véetné vzorkovani. Tuto normu lze pouzit ve vSech
organizacich, které provad¢ji kalibrace a zkouSky. VSechny laboratoie mohou tuto
normu pouzivat bez ohledu na pocet osob, které v nich pracuji, nebo na rozsah
zkuSebnich nebo kalibracnich Cinnosti. Laboratofe vyuZzivaji tuto normu pii rozvoji
svych postupt v oblasti kvality a administrativnich a technickych systému, kterymi fidi

své ¢innosti. Tato mezinarodni norma neni zakladem pro certifikaci laboratofi.

3.1.2 Pozadavky na management laboratore

3.1.2.1 Organizace

Cinnost zkusebnich a kalibraénich laboratoii ma spliiovat pozadavky této
mezinarodni normy a uspokojit potieby zakaznika. Vedouci pracovnik laboratoti by mél
byt oprostén od jakychkoliv nepatii¢nych obchodnich, finan¢nich nebo jinych vnitinich
nebo vngjsich tlaki, které mohou ovliviiovat kvalitu prace laboratofe. Laboratoie
by mély mit politiku a postupy, zamezujici ucast v jakychkoliv ¢innostech, které by
mohly snizit divéru vjeji zplsobilost. Laboratofe by mély vytvofit systém
managementu, ktery odpovidd jejich ¢innosti. Svoje programy a postupy by méla
laboratot dokumentovat pro zajisténi kvality vysledkti zkousek a kalibraci. Mély by byt

stanoveny souhrnné cile, které maji byt priibézné prezkoumavany.

1V kapitole 3.1 byly pouzity tyto zdroje[1]
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3.1.2.2 Rizeni dokumentii*

Me¢ly by byt vytvoteny postupy pro fizeni vSech dokumentl v laboratofi, které
jsou soucasti jejiho systému managementu; jsou to naptiklad pfedpisy, normy, jiné
normativni dokumenty, zkuSebni a kalibracni metody, a také vykresy, software,
specifikace, navody a pfirucky. VSechny dokumenty maji byt ptfed vydadnim
pfezkoumany a schvéleny k pouzivani opravnénymi osobami. Nasledné¢ schvalena
vydani piislusnych dokumentii maji byt dostupna vSude tam, kde jsou vykondvany
¢innosti, které jsou podstatné pro funkci laboratofe. Dokumenty maji byt neustale
pfezkoumavany a podle potieby revidovany. Neplatné nebo zastaralé dokumenty maji
byt neodkladné stazeny ze vSech mist, kde byly pouzivany. VSechny dokumenty, které
laboratot vytvari, by mély byt nezaméniteln¢ identifikovany.

Identifikace zahrnuje datum jejich vydani a identifikaci revize, ¢islo strany,
celkovy pocet stran, nebo znacku konce dokumentu, a identifikaci toho, kdo dokument
vydal. Pfipadné zmény dokumentl maji byt prezkoumany a schvaleny osobou se
stejnou funkci, kterd provadela ptivodni ptezkoumani. Pokud jsou umoznény zmény
provadéné rucnim zépisem, do okamziku nového vydani dokumentd, maji byt urceny
postupy a opravnéné osoby pro provadéni téchto zmén. Zmény maji byt oznaceny,
parafovany a datovany. Zaroveil maji byt vypracovany postupy, které ukazuji jak

provadét zmény v dokumentech uloZenych v pocitacovych systémech.
3.1.2.3 Sluzby zikaznikovi a stifnosti’

Laboratof ma spolupracovat se zakazniky pii vyjasiovani jejich pozadavku
a sledovani laboratornich vykonii. Laboratof nasledné zajisti divérnost vii¢i ostatnim
zakaznikiim. Zaroven ma mit politiku a postup pro feSeni stiznosti zdkaznikl a jinych
stran. Zaznamy o vSech stiZznostech, jejich proSetfovani a opatteni k napravé, ktera byla
laboratofi pfijata, by mély byt uschovany. Pro laboratofe je diilezité neustale zlepSovat
efektivnost svého systému managementu prostfednictvim vyuZitim politiky kvality, cilt
kvality, vysledki auditu, analyzy dat, opatfeni k ndprav€, preventivnich opatfeni

a pfezkoumani systému managementu.

1V kapitole 3.1.2.2 byly pouzity tyto zdroje[1]

2V kapitole 3.1.2.3 byly pouzity tyto zdroje[1]
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3.1.2.4 OpatFeni k ndpravé'

Pokud byly identifikovany neshodné prace nebo odchylky od politiky a postupt
nebo technickych ¢innosti, méla by laboratof vytvofit politiku a postupy, a ma urcit
vhodné a povétené osoby pro uplatnéni k napraveé. Naprava by méla zacit stanovenim
zakladni pfic¢iny problému. Pokud jsou opatfeni k népravé potiebné, méla by laboratof
zvolit a uplatiiovat takova opatieni, kterda problém vylouci a zabrani jeho opakovanému
vyskytu. Laboratof by méla vysledky monitorovat, aby zajistila, ze pfijatad opatifeni

jsou ucinna.
L4 r r r ] 2
3.1.2.5 Rizeni zaznamu

Povinnosti laboratofe je vytvaret postupy pro identifikaci, sbér, evidenci, pfistup,
usporddani, ulozeni, udrzbu a likvidaci zaznami o kvalit¢ technickych zaznamii.
V téchto zaznamech by mély byt zpravy zinternich auditt, z pfezkoumani
managementu a zaznamy tykajici se opatieni k ndpravé a preventivniho opatfeni.
Zaznamy maji byt Citelné a uchovany V dostupném prostiedi, které je ochrani
pred znehodnocenim, zni¢enim nebo ztratou. Zaznamy v elektronické podob¢ maji mit

postupy pro ochranu a zadlohovani zaznamil, a k zamezeni pfistupu k témto zaznamiim.
L r r 3
3.1.2.6 Technické zaznamy

Zaznamy laboratofe maji byt uchovavany po stanovenou dobu a zahrnovat
dostatecné informace o provadéni auditli, zdznamy o kalibraci, zdznamy o osobach
pracujicich v laboratofi a kopii kazdého vydaného protokolu o zkouSkach
nebo kalibra¢niho listu/certifikatu. Veskeré udaje a vypocty maji byt zaznamenany
v okamziku jejich pofizeni s moznou identifikaci, ke kterému specifickému tukolu

se vztahuji. Pfi objeveni chyby, ma byt kazda chyba ptreskrtnuta, nikoli smazana,

L'V kapitole 3.1.2.4 byly pouzity tyto zdroje[1]
2V kapitole 3.1.2.5 byly pouzity tyto zdroje[1]
3V kapitole 3.1.2.6 byly pouzity tyto zdroje[1]

13



znelitelnéna nebo znicena, a spravna hodnota méd byt uvedena vedle ni. Takovéto

zmény maji byt podepsany osobou, ktera opravu provedla.
3.1.2.7 Interni audity'

Pro ovéfeni, zda ¢innosti laboratofe nadale vyhovuji pozadavkiim na systém
managementu uvedeny v této mezinarodni norm¢, ma laboratot provadét interni audity
svych Cinnosti. Audity maji byt provadény vyskolenymi a kvalifikovanymi osobami,
pokud mozno nezavislymi na cCinnosti, kterd je predmétem auditu. V piipadé
pochybovani o efektivnosti ¢innosti nebo o spravnosti nebo platnosti vysledkti zkousek
nebo kalibraci provedenych laboratofi, maji byt v€as piijata opatfeni k naprave. Interni
audity jsou provadény v dohodnutém casovém harmonogramu a vesSkeré vysledky

jsou zaznamenany.
3.1.3 Technické poZadavky laboratoie

V laboratoti provadéné zkousky a kalibrace jsou Vv urCitém rozsahu ovlivnény
faktory, které se podileji na celkové nejistoté méfeni, nebo nejistoté mezi zkouskami
a mezi kalibracemi. Pfi vyvoji zkuSebnich a kalibra¢nich metod a postupti, pifi vycviku
a kvalifikaci pracovnikl v laboratofi a pifi vybéru a kalibracich zafizeni, musi laboratof

tyto faktory vzit v ivahu.

Faktory ovliviiujici spravnost a spolehlivost zkousek a kalibraci provadénych laboratofi
jsou:

a)  lidské faktory

b) podminky prostoru a prostiedi

C) zkuSebni a kalibracni metody a validace metod
d) zafizeni

e) navaznost méfeni

'V kapitole 3.1.2.7 byly pouzity tyto zdroje[1]
2V kapitole 3.1.3 byly pouzity tyto zdroje[1]
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f) vzorkovani

9) zachazeni se zkusebnimi a kalibra¢nimi polozkami

3.1.3.1 Osoby pracujici v laborato¥i'

Ma byt zajisténa zpisobilost vSech osob pracujicich v laboratofi, které provadéji
zkousky a kalibrace, hodnoti vysledky a podepisuji protokoly o zkouskach a kalibracni
listy/certifikdty. Managementem laboratofe maji byt formulovany cile tykajici se
vzdélani, vycviku a dovednosti osob pracujicich v laboratofi. Osoby pracujici
V laboratofi maji byt ve stalém pracovnim poméru nebo mit jiny druh pracovniho
vztahu. K provadéni jednotlivych typti vzorkovani, zkousek a kalibraci, k vydavani
protokolt o zkouskdch a kalibra¢nich listii/certifikati, k poskytovani odbornych
stanovisek ma management povétit urcité osoby. Veskeré zaznamy o piisluSném
povéreni, zptsobilosti, vzdélani a odborné kvalifikaci mé laboratoi uchovavat.

Informace musi obsahovat datum a byt snadno dostupné.

3.1.3.2 Prostory a podminky prostiedi’

Podminky prostfedi nesmi zaporné ovliviilovat pozadovanou kvalitu jakéhokoli
méfeni. Pokud je vzorkovani a zkouSka nebo kalibrace v mistech mimo stalé prostory
a vybaveni laboratofe, méla by jim byt vénovana zvlastni pozornost. M¢ly by byt
dokumentovany veskeré technické pozadavky, které mohou ovlivnit vysledky zkouSek
a kalibraci. Patficnd pozornost ma byt vénovana napfi. biologické sterilité, praSnosti,
elektromagnetickému ruSeni, radiaci, vlhkosti, napdjeni elektrickou energii, teploté,
a hladin€ hluku a vibraci. V pfipadé, kdy podminky prosttedi ohrozuji vysledky

zkousek a kalibraci, musi byt provadéni zkouSek zastaveno.

L'V kapitole 3.1.3.1 byly pouzity tyto zdroje[1]
2V kapitole 3.1.3.2 byly pouzity tyto zdroje[1]
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3.1.3.3 Zkusebni a kalibracni metody a validace metod"

K ¢innostem laboratofe patfi vzorkovani, manipulace s polozkami, pfeprava,
skladovani a pfiprava polozek ke zkousSeni nebo kalibraci. Instrukce, normy, pfirucky
areferencni tdaje maji byt vedeny v aktualizované podobé a ptistupné pro vSechny
osoby pracujici v laboratofi. Prednostné ma laboratof pouzivat metody, které jsou
vydavany jako mezinarodni, regionalni nebo narodni normy. Laboratof ma pouzivat
posledni platné vydani normy.

Nespecifikuje-li zakaznik metodu, ktera se ma pouzit, laboratot zvoli vhodné
metody, které byly publikovany bud’ jako mezinarodni, regionalni nebo narodni normy,
nebo které byly publikovany ve vyznamnych védeckych publikacich nebo Casopisech.
Zakaznik je pied zahajenim zkouSek a kalibraci informovan o volbé dané metody.
Metody neuvedené v normativnich dokumentech maji byt predmétem dohody se
zdkaznikem a musi zahrnovat jasnou specifikaci pozadavkili zdkaznika. Metody
neuvedené v normdch nebo normativnich dokumentech, metody navrzené/vyvinuté
laboratofi, musi laboratot validovat. Validace by méla byt v takové §ifi, jak je to tfeba
ke splnéni potfeb daného pouziti nebo oblasti pouziti. Vysledky, postup pouzity
pro validaci a vyjadieni, musi laboratof zaznamenat.

Kalibraéni nebo zkuSebni laboratofe provadéjici vlastni kalibrace maji mit
apouzivat pro vSechny kalibrace postup pro odhad nejistoty méfeni. Nékdy mitize
povaha zkuSebni metody vyluCovat piesné, metrologicky a statisticky opravnéné
vypolty nejistoty méfeni. Laboratof by se méla pokusit o identifikaci vSech slozek
nejistoty a o piiméteny odhad nejistoty. Uvadéni vysledkii nemé vzbuzovat nespravnou
predstavu o hodnoté nejistoty. Znalosti provedeni metody a rozsah pouziti méfeni
je zékladem pro ptiméreny odhad.

Systematicky jsou provadény kontroly vypocti a pfenosy udajii. Pokud jsou
pouzivany pocitate pro zpracovani, zaznamendvani, vydavani, ukladani
nebo vyhledavani udajii, musi laboratot zajistit softwarové vybaveni. Zaroven by méla

laboratof vytvofit postupy na ochranu udaji, které jsou zpracovavany a ukladany.

1V kapitole 3.1.3.3 byly pouzity tyto zdroje[1]
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3.1.3.4 Zaizeni*

Laboratot by méla vlastnit prostiedky pro vzorkovani, méfici a zkusebni zatizeni
pozadované pro spravné provadéni zkouSek a kalibraci. Zatizeni musi byt pred
uvedenim do provozu kalibrovano nebo zkontrolovano, zda vyhovuje piislusSnym
specifikacim norem. Pouze opravnéné osoby mohou obsluhovat zafizeni a mély by mit
aktualni navody k pouziti a udrzb¢ zatizeni. Dulezité jsou také postupy pro bezpecnou
manipulaci, ptepravu, skladovani, pouzivani a planovanou udrzbu méficiho zatizeni.

Pokud zafizeni bylo vystaveno pfetizeni nebo nespravnému zachazeni,
které ukazuje podezielé vysledky nebo se jevi jako vadné nebo mimo specifické meze,
musi byt vyfazeno z provozu. Veskera zafizeni, kterd vyZzaduji kalibraci, by méla byt

oznacena Stitkem, kodem nebo jinak identifikovano za ucelem udani stavu kalibrace.

3.1.3.5 Ndvaznost méieni *

Kalibrace a méfeni provadéna kalibracni laboratoii by meéla byt ndvazna
na mezinarodni soustavu jednotek SI. Kalibra¢ni laboratof udava navaznost vlastnich
etalonti (standardll) a méfidel na soustavu SI prostiednictvim nepferuseného fetézce
kalibraci. Pomoci statnich etalont (standardl) je dosaZeno névaznosti na jednotky SI.
Mohou byt statni etalony (standardy) primarni etalony (standardy), které jsou primarni
realizaci jednotek SI, popf. smi byt sekundarni etalony (standardy), které jsou
kalibrovany prostrednictvim jiného nadrodniho metrologického institutu.

Urcité kalibrace nemohou byt v soucasnosti provedeny vV jednotkach SI
a je nutné akceptovat ndvaznost na vhodné etalony (standardy), napf. pouZitim
certifikovanych referen¢nich materiali od zpisobilého dodavatele za ucelem spravné
fyzikalni nebo chemické identifikace materialu.

Pro kalibraci svych referenc¢nich etalonti (standardi) by meéla mit laborator
program a postup. Kalibrace referencnich etalonti (standardii) by méla byt provedena
organem, ktery miiZze zajistit ndvaznost na soustavu jednotek SI. Jsou provadény
kontroly kalibrace referen¢nich, primarnich, porovndvacich nebo pracovnich etalonli

(standardl) v souladu se stanovenymi postupy a podle ¢asového planu. Zaroven by méla

L'V kapitole 3.1.3.4 byly pouzity tyto zdroje[1]
2V kapitole 3.1.3.5 byly pouzity tyto zdroje[1]
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byt zajisténa bezpecnd manipulace pii prepravé, skladovani a pouzivani referencnich

etalont (standardil), aby se zabranilo znecisténi a znehodnoceni.

3.1.3.6 Vzorkovani*

Pokud laboratotf provadi vzorkovani latek, materidli nebo vyrobkid pred
zkouskami nebo kalibracemi, méla by mit proto toto vzorkovani plan vzorkovani
a postupy. Plan a postupy maji byt dostupné v misté, kde je vzorkovani provadéno.
Zaznamy o c¢innosti, vztahujici se ke vzorkovani, by mély zahrnovat pouzity postup

vzorkovani, identifikaci osoby provadéjici vzorkovani, podminky prostredi a grafy.

3.1.3.7 Zachazeni se zkuSebnimi a kalibracnimi poloszami2

Laboratof mé& mit vytvofeny postupy pro ptepravu, piijem, zachdzeni, ochranu,
skladovani a uchovavani zkusebnich a kalibracnich polozek. Identifikace zkuSebnich
a kalibra¢nich polozek by méla byt zachovana po celou dobu existence polozky
Vv laboratofi. Laboratof ma mit pro tuto identifikaci systém, aby se zajistilo, Ze polozky
nemohou byt zaménény at’ jiz fyzicky nebo v zdznamech a jinych dokumentech. Ptijem
zkuSebni nebo kalibracni polozky ma byt zaznamenan a zaroven zapsany abnormality
nebo odchylky od normélniho stavu nebo stanovenych podminek tak, jak jsou vedeny
ve zkuSebni a kalibraéni metod¢. Pokud se najde néjaka pochybnost o vhodnosti
polozky, musi laboratof pfed zapocetim praci konzultovat tyto pochybnosti

se zakaznikem a toto jednani zaznamenat.
r 4 7 14 [e] 3
3.1.4 Uvadéni vysledku

Vysledky zkousek, kalibrace nebo série zkouSek nebo kalibraci provadénych
Vv laboratofi by mély byt zaznamenany piesné, jasné, jednoznacné a objektivné podle
vSech specifickych instrukei, které jsou obsazeny ve zkuSebnich nebo kalibra¢nich

metodach. Zpravidla jsou vysledky uvadény v protokole o zkouskéach nebo kalibraénim

L'V kapitole 3.1.3.6 byly pouzity tyto zdroje[1]
2V kapitole 3.1.3.1 byly pouzity tyto zdroje[1]
3V kapitole 3.1.4 byly pouzity tyto zdroje [1]
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listu/certifikdtu, a musi zahrnovat informace pozadované zikaznikem, informace
nezbytné pro interpretaci vysledkd zkouSek nebo kalibraci a vSechny informace

vyzadované pouzitou metodou.

Protokol o zkouskach a kalibra¢ni listy/certifikaty maji obsahovat urcité informace napf.

= nazev (,,Protokol o zkouskach*)

= nazev a adresu laboratore,

= nazev a adresu zakaznika,

. identifikaci pouzité metody,

. popis, podminky a jasnou identifikaci zkousené nebo kalibrované polozky,

. datum piijeti zkuSebni nebo kalibraéni polozky,

. odkaz na plén a postupy vzorkovani pouzité laboratofi nebo jinymi orgéany,

. vysledky zkousek nebo kalibrace a, pokud je to vhodné, téz jednotky métent,
. jméno, funkci, podpis nebo ekvivalentni identifikaci osoby potvrzujici

protokol o zkouskach nebo kalibracni list/certifikat

Protokoly o zkouskach kromé& uvedenych pozadavkii by mély také obsahovat
odchylky, dodatky nebo vyjimky tykajici se zkuSebni metody a informace
0 specifickych zkuSebnich podminkach. Pokud je to vhodné, obsahuji také vyjadieni
o odhadu nejistoty méfeni a doplitkové informace, které mohou byt poZadovany
zakazniky. Protokoly o zkouSkach obsahujici informace o vzorkovani, musi zahrnovat
napt. datum vzorkovani, misto vzorkovani, odkaz na pouZity plan a postupy vzorkovani

a podrobnosti o vS§ech podminkach prostiedi v pribéhu vzorkovani.
3.1.5 Kalibraéni listy/certifikaty"

Kalibra¢ni listy by mély obsahovat, krom¢ jiz zminénych pozadavka, také
podminky, za kterych byly kalibrace provedeny a které¢ mély vliv na vysledky méteni.
Dale by mély obsahovat nejistotu méfeni a vztahovat se k veli€¢indm a vysledkiim
funkénich zkousek. Kalibra¢ni list/certifikdt by nemél obsahovat doporuceni vztahujici
se k intervalu kalibrace s vyjimkou doporuéeni, které bylo pfedem dohodnuto se

zakaznikem.

1V kapitole 3.1.5 byly pouzity tyto zdroje[1]
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3.1.6 Uprava protokoli a kalibra¢nich listi/certifikati’

Uprava by méla byt provedena tak, aby byla pfizpisobena kazdému typu
provadéné zkousky nebo kalibrace. Zaroven by méla byt minimalizovdna moznost

nedorozuméni nebo Spatného pouziti.

3.1.7 Zmény protokoli o zkouskach nebo zmény kalibra¢niho

listu/certifikatu®

Obsahové zmény by mély byt po jejich vydani zhotoveny pouze ve formé
dalsiho dokumentu, ktery obsahuje toto vyjadieni:
,Pfiloha protokolu o zkouSkach (nebo kalibracniho listu/certifikatu), sériové

¢islo...(nebo jiné oznaceni)“, nebo ekvivalentni znéni.

LV kapitole 3.1.6 byly pouzity tyto zdroje[1]
2V kapitole 3.1.7 byly pouzity tyto zdroje[1]
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4 Stanoveni stribra

V odpadnich vodach
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4.1 Stanoveni obsahu stiibra v odpadnich voddch
CSN 1SO 10348

Norma CSN ISO 10348 je vénovana analyze odpadnich vod po fotografickém
zpracovani a zabyva se analyzou stfibra v téchto odpadnich vodach. Uvedend norma
obsahuje postup pii manipulaci se vzorky a metody pro analyzu stiibra v odpadnich
vodach. Jsou zde také zahrnuty postupy pro pouzivani alkalickych, jedovatych a jinak
nebezpecnych chemikalii.

V odpadnich vodach se stiibro vyskytuje po fotografickém zpracovani jako
rozpustny thiosiran nebo jiny komplex. Reakci s ostatnimi slozkami odpadnich vod
muze vzniknout nestabilni systém obsahujici rizna mnozZstvi rozpustnych forem stiibra.
Obvykle se vzorky odpadnich vod stabilizuji kyselinou dusi¢nou pied analyzou obsahu

tézkych kovi. Po fotografickém zpracovani je vSak tato uprava nedostatecna.

4.1.1 P¥edmét normy”

Norma obsahuje metody ke stanoveni obsahu stfibra v odpadnich vodach
po fotografickém zpracovani vcetné metodiky odbéru vzorki, jejich uchovéni
a analyzy. Jsou znamé tfi analytické metody se dvéma pomocnymi postupy zpracovani

vzorku:

a) dvé potenciometrické titraéni metody (PT)

b) metoda plamenové atomové absorpéni spektrofotometrie (AAS)

V této praci je uveden postup jedné metody a to metody potenciometrické

titrace.

L'V kapitole 4.1 byly pouZity tyto zdroje[2]
2V kapitole 4.2 byly pouZity tyto zdroje[2]
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4.2 Metoda potenciometrické titrace (PT)!

4.2.1 Princip metody

Podstatou uvedené metody je titrace roztoku obsahujiciho ionty stfibra roztokem

jodidu a tvorba srazeniny jodidu sttibrného podle reakce:
Ag'+ 1" — Agl (pevnd latka)

K méfeni se pouziva stiibrna elektroda, zhotovend ze stiibrného plisku,

nebo selektivni jodidova elektroda s vhodnou referencni elektrodou, ktera vytvofi

za pritomnosti roztoku obsahujiciho ionty stfibra potencial podle Nernstovy rovnice:

E = E,+ 0,023 (RT/nF) log (cag)

kde E je naméiené napéti ve vzorku
Eo zékladni napéti veetné ptispévku referencni elektrody ve vzorku
R universalni plynové konstanta
T termodynamickd konstanta
N pocet prenaSenych elektronti
F Faradayova konstanta
Cag koncentrace iontu stiibra.

V ptitomnosti pfebytku iontl jodidu je koncentrace iontl stiibra caq ddna rovnici

Chag = Ksp/Cy

kde Ksp je produkt rozpustnosti jodidu stiibrného
Ci koncentrace iontl jodidu.
Zmény napéti se dosdhne pfi titraci pfi pfechodu od roztoku s piebytkem iontt

stiibra k roztoku s prebytkem iontt jodidu.

1V kapitole 4.3 byly pouzity tyto zdroje[2]
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4.2.2 Analyza jodometrickou titraci (PT)"

vvvvvvvvvv

nedostupnosti AAS nebo jako rozhodujici metoda. Metoda je pouzitelna jiz pii velmi
nizkém obsahu stiibra jako je 0,1 mg/l. Je zde dilezita Gprava vzorku pied analyzou,
kterd vyzaduje predbéznou digesci a krok zakoncentrovani. Tento krok se pouziva

u vzorkl s nizkym obsahem stfibra a nizkym obsahem soli.
4.2.2.1 Koncentrovini a digesce *

Jsou zde uvedeny dva postupy, prvni je uréen pro odpadni vody s nizkym
obsahem stfibra a soli a druhy postup je urcen pro odpadni vody s vysokym obsahem
rozpusténych latek. Koncentrovani a digesci je nutné provadét v digestoti s odpovidajici
ventilaci. Pfi préaci je nutné pouzivat rukavice, ochranné bryle a zastéru. Béhem digesce

se tvoii husty bily dym (SOs3), ktery je jedovaty.

Koncentrovani vzorki s nizkym obsahem stiibra a soli
Do 1000 ml odmérné kadinky obsahujici 10 sklenénych kuli¢ek pfidame 500 ml
vzorku. Na varné ploténce v digestofi se vzorek odpafenim zahusti na objem asi 50 ml.

Kadinku s roztokem sejmeme s ploténky a nechame zchladnout na pokojovou teplotu.

Digesce vzorku s nizkym obsahem stiibra a soli.
Digesce vzorku (digesce A)

Do kadinky na 1000 ml obsahujici zkoncentrovany vzorek se pifida 5 ml
kyseliny sirové za stalého michani. Nasledné se velice pomalu pfida 5 ml kyseliny
dusi¢né, potom se pridaji velice pomalu 4 ml peroxidu vodiku ¢ (HyO,) = 30%.
Nezakrytd kadinka se zahtivd na varné ploténce, dokud se neobjevi husty bily dym
(SOs3) a potom jesté po dobu 2 min. Po té se kadinka sejme z ploténky a roztok se necha
zchladnout na pokojovou teplotu po dobu 5 min. Tento postup se dvakrat opakuje, pii

druhém opakovani se vzorek zkoncentruje az na objem piiblizné€ 25 ml.

1V kapitole 4.3.2 byly pouzity tyto zdroje[2]
2V kapitole 4.3.2.1 byly pouzity tyto zdroje[2]
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Uprava pH vzorku

Vzorek se pomoci destilované vody kvantitativné prevede do kadinky na 250 ml,
kone¢ny objem ma byt pfiblizné 100 ml. Velice pomalu se piidava koncentrovany
hydroxid amonny, dokud neni vzorek praveé zasadity (Cerveny lakmusovy papirek zméni
barvu na modrou). Spotieba hydroxidu amonného se pohybuje od 25 ml do 40 ml.
Nasledné se ptida kyselina octova, dokud neni vzorek praveé kysely (modry lakmusovy
papirek zméni barvu na ¢ervenou). Nakonec se pfidaji jesté 2 ml kyseliny octové.

Dany roztok obsahuje asi 100 mg stiibra (500 mg pokud pochazi ze zdroje
S vysokym obsahem pevnych latek).

Koncentrovani roztoki s vysokym obsahem rozpusténych latek

Vzorek se pfevede do kadinky o nejméné dvojnésobné velikosti, nez je objem
vzorku. Ptida se 10 sklenénych kulic¢ek a na varné ploténce se necha odpafit v digestofi
asi na 50 ml. Kadinka se vzorkem se sejme z ploténky a necha zchladnout na pokojovou

teplotu.

Digesce vzorku s vysokym obsahem rozpusténych latek
Digesce vzorku (digesce B - Kjeldahlizace)

Kjeldahlova batika na 100 ml se umisti do digestoie a hrdlo bafiky musi svirat
s laboratornim stojanem thel od 35° do 45°. Pfedem se do baniky piidaji sklenéné
kulicky, aby se zabranilo prudkému nebo utajenému varu. Vzorek se pievede do banky
a velice pomalu se pfida od 4 ml do 6 ml kyseliny sirové. Nasledné se velice opatrné
pfida od 4 ml do 6 ml kyseliny dusi¢né. Dale se pfida po kapkach od 4 ml do 6 ml
peroxidu vodiku ¢ (H20,) = 30% za stdlého promichavani obsahu banky. Banka
se lehce zahifeje na vhodném zafizeni, aby se vzorek rozlozil a rozpustil. Stiidavé

se pridava peroxid vodiku a stfidavé se zahtiva az do Gplného vyjasnéni roztoku.

I'Jprava pH vzorku

Do Kjeldahlovy banky zchlazené na pokojovou teplotu se pomalu a peclivé
pfida po malych dévkach 25 ml vody. Do banky se vlozi ¢erveny lakmusovy papirek
a opatrné se pfidava po kapkéach hydroxid amonny, dokud se barva papirku nezméni na
modrou (bez ohledu na bilou nebo ¢ervenohnédou srazeninu). Nasledné se po kapkach
pfida kyseliny octova, az se barva lakmusového papirku zméni na cervenou. Dale

se jeste pridaji 2 ml kyseliny octové a promicha se.
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Tento roztok obsahuje asi 100 mg stiibra (500 mg pokud pochéazi ze zdroje
s vysokym obsahem pevnych latek). Roztok se kvantitativné prevede do odmérné banky

na 1000 ml a doplni se po rysku.
4.2.2.2 Postup zkousky"

Po predbézné upraveé vzorki k titraci roztokem jodidu draselného: Elektrodovy
systém je slozeny ze stiibrné elektrody a referencni elektrody. Vzorek pii titraci je silné
michan magnetickou michackou.

Pfi pouziti potenciometru je nastaveni maximalni rychlosti na 0,1 ml/min.

V blizkosti bodu ekvivalence se rychlost sniZi na 0,05 ml/min.

Vzorky s obsahem st¥ibra od 0,2 mg/l do 0,4 mg/l (digesce A)
Vzorek se titruje  potenciometricky  roztokem jodidu  draselného
¢ (K1) = 0,001 mol/l. K titraci je tfeba nejméné 1 ml odmérného roztoku. Pti pocatecnim

Cv v

podminek. Pti pouziti 1 000 ml vzorku se ziska obsah 0,1 mg/1 stfibra.

Vzorky obsahujici vice nez 4 mg/1 stfibra
Pii znamém piiblizném obsahu stiibra, 1ze pouzit faktor uvedeny v tabulce 1.

Je moZné také pouzit vétsi vzorek v pripadé pochybnosti.

1V kapitole 4.3.2.2 byly pouzity tyto zdroje[2]
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Tabulka 1 - Pfevodni faktory'

Velikosti vzorku | Koncentrace K1 | Pfevodni faktor
ml mol/l mg/mol
1000 0,001 0,108
500 0,001 0,216
100 0,001 1,079
50,0 0,001 2,158
10,0 0,001 10,79
5,0 0,001 21,58
1,0 0,001 107,9

1V tabulce.1 byly pouzity tyto zdroje[2]
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4.2.2.3 P¥istroje pousité p¥i titraci:*

pH-metr se dvéma decimalnimi rozsahy

Potenciograf (automaticky titracni pfistroj), titracni rozsah 0,05 ml/min.

Elektroda se sulfidem sttibrnym

Elektroda ze stfibrného platku nebo dratku se vylesti vhodnym abrazivnim

materialem, napf. netkanym textilem. Poté se ponoii asi na 15 s do kyseliny

dusi¢né. Po oplachnuti vodou se ponoii do roztoku sulfidu sodného

¢ (NazS) =1 % na dobu od 10 sdo 15s.

Referencni elektrody
Jakakoliv referen¢ni elektroda s dvojitym pfipojenim s nehalogenidovym

vnéj$im roztokem (napt. kalomelova).

Digestot s pozitivnim odsavacim ventilem
Byreta

Michaci zatfizeni napt. magneticka michacka

1V kapitole 4.3.2.3 byly pouzity tyto zdroje[2]

28



4.3 Metoda atomova absorpcéni spektrometrie (AAS)

Stanovenim stiibra v odpadnich vodach se také zabyva norma CSN 75 7400
Jakost vod - Stanoveni stfibra metodami atomové absorp¢ni spektrometrie (Water
quality - Determination of silver by atomic absorption spectrometric methods Qualité de
I'eau - Dosage d'argent par spectrométrie d'absorption atomique Wasserbeschaffenheit -
Bestimmung von Silber durch atomabsorptionsspektrometrische Methoden). Uvedenou
techniku pouziva k praktickému stanoveni stiibra firma Empla spol. s r. 0. v Hradci

Kralové.
4.3.1 Atomova absorp¢ni spektrometrie (AASl)

Atomova absorpéni spektrometrie slouzi k elementarni kvantitativni analyze
kovovych prvktt nizkych koncentraci. Pracuje se metodou kalibraéni kiivky
nebo standardniho pfidavku. Jedna se o velice citlivou metodu dosahujici citlivosti ng
na 1 ml vzorku a u elektrotermické atomizace lze detekovat az pg v davce vzorku.
Pouziva se naptiklad pro analyzy pitnych a uzitkovych vod, v 1€kafstvi, potravinarstvi,

ke sledovani obsahu tézkych kovli v Zivotnim prostiedi atd.
4.3.1.1 Princip metody?

Podstatou metody je absorpce vhodného elektromagnetického zéafeni volnymi

atomy v plynném stavu. Absorbovat se bude zateni, které splituje podminku:
hc hc  atq.

o EEs

E,-E,= 7

Eo je energie zakladni hladiny
E; Ejatd. jsou energie excitovanych hladin

Sleduje se absorbance |09i, ktera je podle Lambertova-Beerova zakona piimo
umérna koncentraci stanovovaného prvku. S vyhodou je moZzné pouzit metody

kalibra¢ni kiivky, kterd je linedrni. Metoda absorpéni spektrometrie je v porovnani

1V kapitole 4.4.1 byly pouzity tyto zdroje[3]
2V kapitole 4.4.1.1 byly pouzity tyto zdroje[3]
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v

s metodou jodidové potenciometrické titrace mnohonédsobné citlivéjsi. Zaroven

jde ale o metodu velice financné nakladnou.
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4.4 Piehled stanoveni stitibra v pitné a odpadni vodé'

Tabulka 2 — Stanoveni sti‘ibra v pitné a odpadni vodé

Linearni rozsah | Detekéni
Vzorek/Metoda Princip stanoveni kalibrace limit Citace
(ng/ml) (ng/ml)
., , Komplex vytvoteny reakci s 2-
Vo d?;}i t\(]) O(rl:iizgiigltok merkaptobenzenoxazolem v ptitomnosti povrchové 0,1-9,0 1,6 4
& Y aktivni latky (Triton X-100)
Stopové mnostvi v odpadni vodé Reakce hexgkyanozeleznatanu dratselneho s4,7— 0- 0,040 5
bifenyl -1,10- fenantrolinem
Stopové mnozstvi v odpadni vode TVOTba komplexu > 2,4—d|br0tn-6-ka,rb0xy- 6
benzendiazoaminoazobenzenem (Cerveny komplex)
CPE - modifikovana uhlikova 3,1.10%-9,0.107 | 4,2.107
elektroda

ZaloZené na nové€ syntetizované Schiffové bazi 7

CWE- membranova elektroda z PVC 27.102-1.9.10° 7.8.107

P
Stopped-flow (FIA) Tézké kovy katalyzuji substitu¢ni reakci mezi [Fe(CN)g] Hg 3 3
N 0-75.10 0,5.10
) a a,o’- bipyridylem Ag* 8
p p + +
paralelni stanoveni Hg"" a Ag 0-6410° 1’0.10_3

1V kapitole 4.5 byly pouzity tyto zdroje[4] [5] [6] [7] [8]




Stanoveni stopového mnoZstvi stfibra zaloZeném na katalytickém efektu stiibra
na reakci mezi hexakyanozeleznatanem draselnym ma vysokou vytéznost 93,2 — 107%
a relativni smérodatna odchylka (RSD) je mensi nez 0,4 %. Detekce u tohoto stanoveni
je spektrofotometrickd (536 nm).

Stopeed-flow (FIA) metoda paralelniho stanoveni Hg?" Ag® pouziva
spektrofotometrickou detekci (536) a relativni smérodatnd odchylka (RDS) je
U stanoveni Hg2+ 3,52 — 5,20 % a u stanoveni Ag+ 3,20 — 4,39 %.

Ke stanoveni stiibra v odpadni vod¢ jsou také pouzivany extrakéni techniky
atvorba komplexu stiibra se sulfidickou sirou, které chrani stfibrné ionty pied
fotoredukci na elementérni stiibro.

Dalsi prace jsou zaméfeny na odstranéni tézkych kovi z odpadnich vod. Pro
odstranéni stfibra a rtuti z pitné a odpadni vody jsou vyuzivany polyuretanové pény

s resorcinolem.
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4.5 Piehled stanoveni téskych kovii

Tabulka 3 — Stanoveni tézkych kovi

Vzorek/Metoda Stanovované ionty Citace

Povrchové sedimenty v primyslové a obytné ¢asti mésta Cr, Cu, Ni, Pb, V, Zn, Co, Sn, Cd, Hg, As, Al a Fe 9
Té&zké kovy v pudnich sedimentech Hg, Pb, Cd, Cr, Cu, Zn a Al 10

Cd(lt), Cr(l), Cr(VI1), Cu(ll). Ni(ll) a Zn(11)).

Lo . Cr(VI): 170 mg/g skotapky liskovych otfech
Adsorbenty pro odstranéni tézkych kovii Ni(Il) : 158 mg/g pomerancové slupky 11

Cu(Il): 154,9 mg/g slupky sojovych bobi.
CddI): 58,08 mg/g chlebovnik
Odstranéni tézkych kovii z vodnych roztokt precipitaci )
Cu(ll), Co(lI1), Zn(I1), Ni(lI1) 12
polyelektrolytovym systémem

Odstranéni tézkych kovii adsorpci na zeolity Co(lt)y, Cu(ll), Zn(I1) a Mn(11) 13
Selektivni odstranéni tézkych kovili iontovou vyménou Pb(11), Hg(11),Cd(11), Ni(11), V(IV,V), Cr(111,V1), Cu(ll) a Zn(11) 14
Adsorpce na polyakrylamid obsahujici Fe,O3 Pb(11), Hg(I1) a Cd(l1) 15
Odstranéni tézkych kovii pomoci rotujiciho bio-reaktoru Cu>>7n> Cd 16

S obsahem imobilizovanych mikroorganismi

LV kapitole 4.6 byly pouzity tyto zdroje [9] [10] [11] [12] [13] [14] [15] [16] [17] [18] [19] [20] [21]




Vzorek/Metoda Stanovované ionty Citace
Odstranéni té€zkych kovl z primyslovych odpadnich vod cu(l) a cd(Il) 17
pomoci specialni textilie (kationovy iontoménic)

Odstranéni tézkych kovi z primyslovych odpadnich vod )

. Hg(I1), Pb(I1), Cd(I1), Ni(11) a Cu(ll) 18
adsorpci na aktivni uhlik
Odstranéni tézkych kovii z odpadnich vod pomoci vazby na )
Pb > Ni> Cu > Cd 19
biologicky material
Adsorpce tézkych kovi na vermikulit Mn > Ni>Zn>Cd> Cu>Pb 20
Odstranéni tézkych kovii z odpadnich vod z priimyslu )

Ni(l1), Cu(ll) 21

galvanického pokovovani
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5 Stanoveni teZkych kovi -
Cesky lékopis 2005
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Metody popsané v ¢eském 1ékopise pouzivaji thioacetamidové zkoumadlo. Jako
alternativa je vhodné pouziti sulfidu sodného (0,1 ml). Metod je nékolik a vyzaduji

zkouseny, porovnavaci a kontrolni roztok.
1
5.1 Metoda A

ZKkouseny roztok: 12 ml prfedepsané¢ho vodného roztoku zkousené latky.

Porovnavaci roztok: Smés 10 ml zékladniho roztoku olova (1 ug Pb/ml) nebo
zakladniho roztoku olova (2 ug Pb/ml) a 2 ml pifedepsaného vodného roztoku zkousené
latky.

Kontrolni roztok: Smés 10 ml vody a 2 ml pfedepsaného vodného roztoku zkouSené
latky.

Ke kazdému roztoku se piidaji 2 ml tlumivého roztoku o pH 3,5. Promicha se, ptida se
1,2 ml thioacetamidového zkoumadla a ihned se promicha.

Vysledné roztoky se hodnoti po 2 minutach a zkousku nelze hodnotit, jestlize
porovnavaci roztok nevykazuje slabé hnédé zbarveni ve srovnani s kontrolnim
roztokem. Zkousend latka vyhovuje zkouSce, pokud piipadné¢ hnédé zbarveni
zkouSené¢ho roztoku neni intenzivnéj$i nez zbarveni porovnavaciho roztoku. V piipade
kdy nelze posoudit vysledek, zfiltruji se roztoky ptes membranovy filtr (velikost port
3 um). Filtrace se provadi rovhomémé a pomalu mirnym a stalym tlakem na pist.

Porovnavaji se skvrny na filtrech ziskanych s jednotlivymi roztoky.

5.2 Metoda B?

Postup této metody je stejny jako u metody A, pouze zkouSeny roztok je
rozpus$tén v organickém rozpoustédle obsahujici minimalni procento vody (napft. dioxan
obsahujici 15 % vody nebo octan obsahujici 15 % vody).

Metody A, B nejsou ¢asoveé naro¢né a nevyzaduji slozité laboratorni upravy.

LV kapitole 5.1 byly pouzity tyto zdroje [22]
2V kapitole 5.2 byly pouzity tyto zdroje [22]
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5.3 Metoda C*

ZKkouseny roztok: Predepsané mnozstvi zkousené latky se prevede do kifemenného
kelimku se 4 ml roztoku siranu hotfeCnatého V kyselin¢ sirové ziedéné. Smeés se
promichd a opatrné¢ zahiiva. Pokud je smési tekutina, opatrné se odpaii do sucha na
vodni lazni. Za stoupajici teploty se zahtiva a spaluje tak dlouho, az je zbytek bily
nebo nejvyse nasSedly. Spalovani se provadi do teploty 800 °C. Po vychladnuti se zbytek
zvlh¢i nékolika kapkami kyseliny sirové ziedéné, odpaii se, znovu se spali a necha se
vychladnout. Celkovéa doba spalovani nesmi ptesahnout 2 hodiny. Zbytek se pievede
dvakrat 5 ml kyseliny chlorovodikové zfedéné do zkumavky. Piidd se 0,1 ml
fenolftaleinu a potom amoniak 26 % do vzniku rdzového zabarveni. Po ochlazeni
se ptida kyselina octova ledova do odbarveni roztoku a jesté navic 0,5 ml. Je-li téeba,
zfiltruje se a filtr se promyje. Ztedi se vodou na 20 ml.
Porovnavaci roztok a monitorovaci roztok: Pripravi Se stejnym zplisobem jako
zkouseny roztok.
Kontrolni roztok: Smés 10 ml vody 2 ml zkouSeného roztoku.

Ke 12 ml kazdého takto ziskaného roztoku se ptidaji 2 ml tlumivého roztoku
opH 3,5. Promicha se, pfida se 1,2 ml thioacetamidového zkoumadla a ihned se
promicha. Roztoky se hodnoti stejnym zpisobem jako u metody A. Tato metoda

wewvr

provadény za vysokych teplot.

5.4 .Metoda D?

Limitni zkouska se provadi opét za vysoké teploty, kde je poZadovano spalovani
roztokli a nasledné fedéni a filtrace. Roztoky se hodnoti po 2 minutich stejnym

zpusobem jako u metody A.

1V kapitole 5.3 byly pouzity tyto zdroje [22]
2V kapitole 5.4 byly pouzity tyto zdroje [22]
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5.5 Metoda E*

Limitni zkouska vyzaduje filtra¢ni zafizeni, které se pfipravi z valce 50 ml
injek¢éni stfikaCky bez pistu pfipojenim k ndstavci, vnémz na rovné ploSe je
membranovy filtr (velikost port 3 um) a na ném piedfiltr. ZkouSenym roztokem
se naplni valec injekcni stiikacky, vlozi se pist a jeho stlaCenim se vSechna tekutina
zfiltruje. K predfiltratu se pridaji 2 ml tlumivého roztoku o pH 3,5 a 1,2 ml
thioacetamidového zkoumadla. Po promichani se necha 10 min stat a znovu se zfiltruje
stejnym zpusobem. Filtry pfi této filtraci jsou umistény opacné, na rovné plose predfiltr
a na ném membranovy filtr. Filtrace se provadi pomalu a rovhomérné mirnym a stalym
tlakem na pist injekeni stiikacky.

Stejnym zplisobem se soucasné postupuje s porovnavacim roztokem za pouziti

pfedepsaného objemu zdkladniho roztoku olova.

5.6 Metoda F?

Zkouseny roztok: Limitni zkouSka se provadi ve spalovaci baiice s dlouhym hrdlem
upevnéné tak, aby svirala thel 45°. Jestlize je zkouSena latka v pevném stavu piida se
smés 8 ml kyseliny sirové a 10 ml kyseliny dusi¢né, aby latka byla dostate¢né
navlhéena, pokud je zkouSena latka v kapalném stavu, pfida se pouze né€kolik mililitrti
této smési. Opatrné se zahfivd do zacatku reakce, po jejim ukonceni se postupné
pfidavaji dalsi dily stejné smési kyselin a po kazdém ptidani se smés zahtiva. Po pfidani
celého objemu 18 ml se zaCne zahfivat intenzivnéji az k varu a opatrné se vaii do
ztmavnuti roztoku. Po ochlazeni se pfidd 2 ml kyseliny dusi¢né a opét se vaii do
ztmavnuti roztoku. Postup se opakuje, dokud po dal§im ptidavku kyseliny dusi¢né smés
JiZ neztmavne, pak se siln¢ zahtiva, az se tvoii bilé husté dymy. Po ochlazeni se opatrné
pfida 5 ml vody, mirn€ se vafi, az se tvofi bilé¢ husté dymy a objem se zmensi na 2 ml.
Ochladi se, opatrné se pfida 5 ml vody a pozoruje se zbarveni roztoku, jestlize je roztok
Zluty, opatrn¢ se pfida 1 ml peroxidu vodiku koncentrovaného a znovu se odpatuje,

az se tvori husté bilé dymy a objem se zmensi na 2 ml. JestliZze je roztok jesté Zluty,

LV kapitole 5.5 byly pouzity tyto zdroje [22]
2V kapitole 5.6 byly pouzity tyto zdroje [22]
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opakuje se pfidani peroxidu vodiku koncentrovaného do odbarveni roztoku.
Po ochlazeni se opatrné ztfedi vodou a prevede se do 50 ml porovnavaci zkumavky.
Hodnota pH se upravi amoniakem 32 % na 3,0 az 4,0 za pouziti indikatorového papirku.
Pfidaji se 2 ml tlumivého roztoku o pH 3,5 a 1,2 ml thioacetamidového zkoumadla
a ihned se promicha. Ztedi se vodou na 50 ml a promicha se.

Porovnavaci a monitorovaci roztok: Pfipravi se stejnym zplUsobem jako zkouSeny
roztok.

Kontrolni roztok: Ptipravi se stejnym zptisobem jako zkouSeny roztok bez zkousené
latky.

Roztoky se pozoruji ve svislé poloze proti bilému pozadi.
1
5.7 Metoda G

ZkouSeny roztok: Piedepsané mnozstvi zkousené latky se prevede do kadinky
a postupné se ptida 2,7 ml kyseliny sirové, 3,3 ml kyseliny dusicné, 2 ml peroxidu
vodiku koncentrovaného a promichd se pomoci magnetick¢é michacky. Latka se necha
reagovat a potom se pievede do suché vysokému tlaku odolné diges¢ni nadobky.
Porovnavaci roztok a monitorovaci roztok: Pripravi Se stejnym zplisobem jako
zkouSeny vzorek.

Kontrolni roztok: Pfipravi se stejnym zplisobem jako zkouSeny roztok bez zkousené
latky.

Nadobka se uzavie a umisti do laboratorni mikrovinné trouby. Digeruje se
postupné pomoci dvou odlisnych a vhodnych programi. Je dilezité sledovat teplotu,
tlak a energii v zavislosti na typu pouzité mikrovinné trouby. Po prvnim programu se
nechaji digeséni nadobky zchladnout. Pfidaji se 2,0 ml peroxidu vodiku
koncentrovaného a digeruje se pomoci druhého programu. Po ochlazeni se opatrné ziedi
vodou a prevede se do 50 ml baiiky. Hodnota pH roztokl se upravi amoniakem 32 % na
3,0 az 4,0 za pouziti indikatorového papirku. Ziedi se vodou na 40 ml a ihned se
promichd. Pfidaji se 2 ml tlumivého roztoku o pH 3,5 a 1,2 ml thioacetamidového
zkoumadla a ithned se promicha. Ztedi se vodou na 50 ml a promicha se a nechd se stat

2 minuty. Roztoky se filtruji pfes membranovy filtr (velikost pora 3 um). Filtrace se

1V kapitole 5.7 byly pouzity tyto zdroje [22]
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provadi pomalu a rovnomérné mirnym a stalym tlakem na pist. Srovndvaji se skvrny na

filtrech ziskanych s jednotlivymi roztoky.
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5.8 Souhrn metod stanoveni v Ceském Ilékopise

wewvr

a pfipravu kontrolnich, porovnavacich a monitorovacich roztokli. Nékteré metody se
provadéji za vysoké teploty, vyzaduji pouziti kyseliny sirové, chlorovodikové, dusi¢né
a jinych chemikalii proto je nutné z bezpecnostnich ditvodl pracovat v digestofi.
Stanoveni v Iékopisu je odlisné od predeslych stanoveni. Metody jsou urceny
pouze pro potvrzeni, ze dany vzorek neobsahuje vice té¢zkych kovili, nez povoluje limit,

ktery je dany v lékopise. Kapalné vzorky jsou zpracovany mnohem rychleji

24

vvvvvv

postupy zahrnujici mineralizaci a dal$i upravu vzorku.
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6 Zaver
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Nejcitliveéjsi metodou stanoveni stfibra v odpadnich vodach uvedenou v této
praci je atomova absorp¢ni spektrometrie. Jodometricka titrace s potenciometrickou
rozhodujici metoda.

Stanoveni stiibra v odpadnich vodach je nejvice kontrolovano pii vyrobé
a zpracovani fotografickych materialti, které obsahuji velké mnozstvi dusi¢nanu
sttibrného. Stiibro v odpadni vodé¢ je zachycovano ve specialnich jimkéach urcenych
k dalSimu zpracovani, ale pfesto je nutné provadét kontroly, zda nedochazi k uniku
stiibra do kanalizace.

Stanoveni pouzivana V Iékopise informuji o pfitomnosti tézkych kovii v daném

vzorku a udavaji mozné povolené limity jejich obsahu u ur€itych vzorku.

43



{ LlIteratura



[1]

[2]

[3]

[4]

[5]
[6]

[7]

[8]
[9]

[10]

[11]

[12]

[13]

[14]

[15]

[16]
[17]

[18]

Ceska technick4 norma CSN EN ISO/IEC 17025, Posuzovani shody — Vieobecné
pozadavky na zptsobilost zkuSebnich a kalibraénich laboratoti, Cesky
normalizacni institut, 2005.

Ceska technicka norma CSN ISO 10348, Fotografie, Odpadni vody po
zpracovani, Stanoveni obsahu stiibra, Cesky normalizacni institut, 1997.

Klouda Pavel, Moderni analytické metody, nakladatelstvi Pavel Klouda, Ostrava
2003.

Ghaedi M., Daneshfar A., Shokrollahi A., et al., Annali di Chimica 97 (2007) 971-
982.

Wei Q., Chang G. H., Yang J. H., Analytical Letters 36 (2003) 627-640.

Gao H. W., Wang L., Tao M., Journal of the Chemical Society of Pakistan 22
(2000) 275-280.

Mashhadizadeh M. H., Mostafavi A., Allah-Abadi H., Sheikhshoai I., Sensors
and Actuators B: Chemical 113 (2006) 930-936.

Wang J., He R., Analytica Chimica Acta 294 (1994) 195-199.

Sprovieri M., Feo M. L., Prevedello L., Manta D. S., Sammartino S. et all.,
Chemosphere 67 (2007) 998-1009.

Chen C. W., Kao C. M., Chen C. F., Dong C. D., Chemosphere 66 (2007) 1431-
1440.

Kurniawan T. A., Chan G. Y. S., Lo W. H., Babe S., Science of The Total
Environment 366 (2006) 409-426.

Navarro R. R., Wada S., Tatsumi K., Journal of Hazardous Materials 123 (2005)
203-209.

Erdem E., Karapinar N., Donat R., Journal of Colloid and Interface Science 280
(2004) 309-314.

Dobrowski A., Hubicki Z., Podkoscielny P., Robens E., Chemosphere 56 (2004)
91-106.

Manju G. N., Krishnan K. A., Vinod V. P., Anirudhan T. S., Journal of
Hazardous Marerials 91 (2002) 221-238.

Costley S. C., Wallis F. M., Water Research 35 (2001) 3715-3723.

Lacour S., Bollinger J. C., Serpaud B.,Chantron P., Arcos R., Analytica Chimica
Acta 428 (2001) 121-132.

Kadirvelu K., Thamaraiselvi K., Namasivayam C., Bioresource Technology 76
(2001) 63-65.

45



[19]
[20]

[21]

[22]

Aldrich C., Feng D., Minerals Engineering 13 (2000) 1129-1138.

Malandrino M., Abollino O., Giacomino A., Aceto M., Mentasti E., Journal of
Colloid and Interface Science 299 (2006) 537-546.

Algarra M:, Jiménez M. V., Rodriguez-Castellon E., Jiménez-Lopez A.,
Jiménez-Jiménez J., Chemosphere 59 (2005) 779-786.

Cesky 1ékopis 2005 (CL 2005), Grada publishing a.s., Praha. 2005.

46



