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Stanoveni F, CI, Br, NOs", SO4% v aerosolovych
casticich metodou iontové chromatografie
s vodivostni detekci

1. Oblast pouziti
Anionty F-, CI,, Br, NOs, SO4* lze stanovit pfimo v kapalnych vzorcich, ale v ptipadé vzdusného
aerosolu odebraného na filtr je nutné pfipravit vodny vyluh. Stanovujeme tedy vzdy anionty ve vodé

rozpustnych latek.
Metoda je vhodna pro stanoveni aniontii na teflonovych (PTFE) a kiemennych (QF) filtrech.

Metoda neni vhodna pro stanoveni anionti v mineralizovanych vzorcich, odpadnich vodach a vzorcich,

jejichZ matrice neni misitelna s vodou (emulze, oleje atd.).

2. Varovani a bezpeénostni opatreni

Pii praci je nutné dbat zvySené opatrnosti, protoze pracujeme s kyselinami o riznych koncentracich.
Kazdy pracovnik je povinen pracovat v souladu s internim ptedpisem (IP) Q 13 AA-011 ,, Zéasady
bezpeénosti prace v chemickych laboratofich IM CHMU*

3. Pouzité dokumenty

e CSN EN ISO 10304-1 (757391) Jakost vod — Stanoveni rozpu§ténych aniontti metodou
kapalinové chromatografie iontt - Cést 1: Stanoveni bromidd, chloridf, fluorid, dusiénand,

dusitani, fosfore¢nant a sirant

e SOP:T 21 AA-021 - Odbér venkovniho ovzdusi (imisi) pro nasledné stanoveni elementarniho,

organického a celkového uhliku v Casticich na filtru

e SOP: T 21 AA-027 - Odbér vzorki venkovniho ovzdusi na filtry pro gravimetrické stanoveni
aerosolovych ¢astic a pro stanoveni Ni, As, Cd a Pb metodou ICP-MS

e IP: Q13 AA-011 - Zasady bezpeénosti prace v chemickych laboratofich IM CHMU
e [P: Q13 AA-001 - Metodicky ptedpis pro vytvareni SOP

e [P: Q13 AA-003 - Regulacni diagramy
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e Navod pro Metrohm 940 Professional IC Vario, IC Sample center, MaglIC software

4. Terminologie a zkratky

e  CHMU - Cesky hydrometeorologicky ustav

¢ SOP - Standardni operacni postup

e [P — Interni piedpis

e CRM — Certifikovany referen¢ni material

e RM — Referen¢ni material

e  QA/QC — Zabezpeceni a fizeni kvality

e MPZ — Mezilaboratorni porovnavaci zkouska

e PT — Program testing (mezilaboratorni porovnavani)
e IC - Iontova chromatografie / iontovy chromatograf
e CD — Vodivostni detekce

e KV —Kontrolni vzorek

¢ FB — Polni blank (Field blank)

e LB - Laboratorni blank

e PP — Polypropylen (plast)

¢ RD —Regulacni diagram

5. Princip stanoveni

Tato metoda je zaloZena na stanoveni ve vodé rozpustnych aniontd (F-, Cl;, Br, NOs, SOs*) ze
vzdusného aerosolu. Vzorek aerosolu z ovzdusi odebraného na filtr je louhovan v ultracisté vodé. Vyluh
je filtrovan a filtrat s rozpusténymi analyty je podroben analyze. Kapalné vodné roztoky mohou byt
meéfeny piimo.

Radné piedupraveny vzorek je davkovan v definovaném objemu do proudu mobilni faze v IC. Na
chromatografické kolon¢ za specifickych podminek dochazi k separaci jednotlivych analyti. Na
vystupu z kolony jiz vychazi proud mobilni faze, ktera v uréitych ¢asovych rozestupech obsahuje
jednotlivé analyty oddélené od zbytku ostatnich. Takto separované latky v proudu mobilni faze vstupuji

7
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do vodivostniho detektoru, ktery nepfetrzité méii vodivost. Vodivost je inverzni funkci odporu.
Detektoru se sice fika vodivostni, ale ve skuteCnosti méfi odpor, ktery je preveden na vodivost.
Vystupem z detektoru je takzvany chromatogram. Jedna se o zavislost vodivosti na ¢ase. Pokud pfistroj
pracuje bez toho, aby byl do systému vnasen vzorek, vodivost se ustali na urCit¢é hodnoté a
v chromatogramu tvofi rovnou linii — baseline. V nasem piipad¢ je soucasti IC chemicky supresor, ktery
potlacuje vodivost mobilni faze, tak aby bylo dosazeno dobré citlivosti pfistroje. Jsou nam znamy ¢asy
(reten¢ni Casy), které jednotlivé analyty travi v kolon¢€. Vime tedy pofadi, v kterém budou analyty
vstupovat do detektoru. Po vstupu analytu do detektoru je v chromatogramu vidét navysSeni vodivosti a
nasledny pokles vodivosti na zakladni hodnotu vodivosti mobilni faze. Takovému ,,kopecku* se fika
peak (pik). Plocha, piku je pfimo imérna koncentraci. Diky méfeni certifikovanych standardd o presné
koncentraci vime, jaka koncentrace odpovida urCité plose piku. Analytik naméfené chromatogramy
vyhodnoti a diky kalibra¢ni zavislosti je mozné k naméfenym plocham analytt v jednotlivych vzorcich,
pfifadit odpovidajici koncentrace. Vysledky jsou v jednotkdch pg. Findlnim vysledkem, v pfipadé
analyzy vzdu$ného aerosolu, je koncentrace analytu v pg/m?, kterou dostaneme po piepoctu dle vzorce

uvedeného niZze v tomto dokumentu.

5.1. Interference
Stanoveni aniontdi miiZze ovlivnit pfitomnost formiati a octanu, jejichz piky se objevuji tésné za pikem
fluoridi. Dale mohou stanoveni ovlivnit dusitany, které se objevuji za pikem chloridi respektive

sifi¢itany pred pikem siranti.

6. Referenéni materialy, chemikalie, €inidla a dalsi
materialy

6.1. Zakladni chemikalie

e CRM: Smésny kalibra¢ni multistandard F~ 500 mg/l, CI' 4000 mg/l, Br" 500 mg/l, NOs
6000 mg/l, SO4* 4500 mg/l, (neni nutno pouzit smésny standard, ale je tieba respektovat
koncentrace). Matrice: H>O. Skladovat v lednici s uzavérem zatazenym parafilmem a lahvicku
dat do zip sacku

e CRM: Standardy (mtze byt i smésny) pro kontrolni vzorek F- 500mg/l, Cl- 4000 mg/l, Br
500 mg/I, NOs~ 6000 mg/l, SO4* 4500 mg/l. Matrice: H,O. Skladovat v lednici s uzavérem

zatazenym parafilmem a lahvicku dat do zip sacku
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Ultracista voda — 18,2 MQ/cm
H>SO4 p.a. 96%
Na,COs p.a. — bezvody, Cistota >99%

Na(HCOs3), p.a. — bezvody, Cistota >99%

Priprava roztokii

Priprava mobilni faze

ARAMIS

Navazime 0,53 g Na,COs a 0,17 g Na(HCOs), do malé kadinky. Poté obsah kvantitativné pfevedeme
do odmérné banky o objemu 1000 ml s ozna¢enim “MOBILKA ANIL”, doplnime odmérnou banku

ultradistou vodou po rysku a promichame. Takto pfipraveny roztok nalijeme do zasobni lahve o objemu

5000 ml s oznacenim: “ MOBILKA ANIONTY 7, ktera je umisténa na IC.

Roztok je pouzitelny po dobu jednoho mésice.

6.2.2.

Priprava kalibra¢nich roztoku

Soubor ,,Kalibracka tabulka® v G:\LAB\I[C\MagIC Export\OSTATNI obsahuje taktéz informace o

piipravé kalibra¢nich roztokl a navic obsahuje piepocty koncentraci.

Objem | Konc. | Konc. | Konc. | Konc. | Konc.
Roztok |odm. |F. v |[CI' v|[Br v|SOs# |NOs Postup pFipravy

bainiky | pg/l ng/l ng/l vug/l [ vpgl
STD- | 100 ml Pipetou s oznacenim: STD - smés
INT 5000 | 40000 | 5000 | 60000 [ 45000 | odpipetovat z multistandardu 1 ml do

baitky STD-A18

STD- | 100 ml 10 ml pipetou STD-A17 z banky STD-
Al7 500 | 4000 | 500 [ 6000 | 4500 A18 do baiiky STD-A17
STD- | 100 ml 5 ml pipetou STD-A16 z banky STD-
Al6 250 | 2000 | 250 | 3000 | 2250 AI8 do baiky STD-A16
STD- | 100 ml 20 ml pipetou STD-A15 z banky STD-
AlS 100 800 100 12001900 A17 do banky STD-A15
STD- | 100 ml 10 ml pipetou STD-A14 z banky STD-
Al4 >0 400 >0 600 450 A17 do banky STD-A14
STD- | 100 ml 10 ml pipetou STD-A13 z banky STD-
Al3 25| 2000025 1 300 225 | 416 do banky STD-A13

Kalibraé¢ni roztoky jsou pouzitelné po dobu 9 mésicti od ptipravy.
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Priprava kontrolniho roztoku (vzorku)
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ARAMIS’

Soubor ,,Kalibracka tabulka*“ v G:\LAB\IC\MagIC Export\OSTATNI obsahuje taktéZz informace o

pripravé kontrolnich roztoki a navic obsahuje pfepocty koncentraci.

Objem | Konc. | Konc. | Kone. | Kone. | Konc.
Roztok |odm. |F v |[ClI v|[Br v|SOs& |NO*>v Postup pFipravy
banky | ng/l ng/l ug/l vug/ll | ngl
Y as0ml Pi KV-Ani. odpi
m ipetou s oznacenim: -Ani. odpipetovat z
Kat. 2000 1 16000 | 2000 | 24000 | 18000 | i tandardu 1 ml do baiiky KV-Ani.
KV-
Kat 100 ml Pipetou s oznacenim: KV-Ani. 10x
' 200 1600 200 2400 1800 | odpipetovat z baitkky KV-Ani. 10 ml do banky
10x KV-Ani. 10x

Kontrolni roztok je pouZitelny po dobu 9 mésicti od pfipravy.

7. Méridla, zarizeni a dalSi pomucky

7.1. Méridla

e Dvoukanalovy IC: Metrohm 940 Professional IC Vario + chlazeny autosampler: Metrohm 889

IC Sample Center

7.2. Zarizeni

e Horizontalni tfepacka: IKA typ: OS 10 B

e  Vyrobnik ultracisté vody: Elga PURELAB Flex s vystupni Cistotou vody 18,2MQ/cm

e Vyrobnik demi vody jako ptfedstupen pro ultracistou vodu: Aqual typ: 29

e Laboratorni susarna: Memmert typ: UF55
e Mycka laboratorniho nadobi: Miele typ: PG 8583

e Muflova pec: Nabertherm typ: LT 24/11

o Ultrazvukova lazen: Kraintek typ: K12

10
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SO — A RAMIS

PC

Vahy Mettler Toledo XSR 205

Software

MagIC NET 3.3

MS Excel

Pomucky

PP odmérné banky o objemu 100 ml

PP odmérné banky o objemu 250 ml

PP odmérné banky o objemu 1000 ml

PP kadinky o objemu 500 ml

Plastova injekéni stiikacka 10 ml

Medicinska jehla nerezova

Plastova pinzeta

Plastové epruvety o objemu 20 ml

Racky (plastové potradace) na epruvety

51 plastova zasobni lahev na mobilni fazi

11 plastova zasobni lahev k autosampleru pro oplach cesty vzorku ultra¢istou vodou
Strikackové filtry s nylonovou membranou o velikosti pori 0,45 pm

PP vialky se Sroubovacimi uzavéry a septy o objemu 1,5ml a velikosti 32 x 11,6 mm
Plastové uchovavaci krabicky na vialky s vickem

Laboratorni rukavice — nepudrované

Stiicka o objemu 250 ml

Davkovac na ultracistou vodu (davkovany objem 10 ml)

Pipety sklenéné nedélené typ: A o objemu 1 ml

Pipety sklenéné nedélené typ: A o objemu 10 ml

11
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¢ Pipety sklenéné nedélené typ: A o objemu 5 ml
e Pipety sklenéné délené typ: A o objemu 1 ml

e Chladnicky

e Mraznic¢ky

e Lihovy popisovaé — tenky

e ParafimM

8. Monitorovani podminek prostredi

8.1. Odbeér a transport

Podminky a postup pii odbéru vzorku je feSen v ramci SOP: T 21 AA-021 — Odbér venkovniho ovzdusi
(imisi) pro nasledné stanoveni elementarniho, organického a celkového uhliku v ¢asticich na filtru a
SOP: T 21 AA-027 — Odbér vzorkli venkovniho ovzdu$i na filtry pro gravimetrické stanoveni
aerosolovych ¢astic a pro stanoveni Ni, As, Cd a Pb metodou ICP-MS.

Pti transportu vzorka (filtrt) je nutno uchovavat vzorky v mraznicce. Nékteré slozky podléhaji pii

teplotach nad bodem mrazu degradaci.

8.2. Skladovani

Na pobocce musi byt filtry skladovany v mrazni¢ce. Vzorky pfipravujeme (vodny vyluh) k méfeni
bezprostfedné pied spusténim sekvence piistroje. Autosampler je chlazeny na 15°C. Vzorky (vialky
s pfipravenym vyluhem), které nemohou byt z jakéhokoli divodu okamzité zméteny je nutno uchovavat

v lednici. V lednici je mozno uchovavat vzorky po dobu 14 dnti.

8.3. Méreni

Cely systém IC je temperovan na pozadovanou teplotu. Jedna se jak o teplotu v autosampleru, tak

vyhfivani kolon a detektoru. Neni tedy potfeba monitorovat teplotu a vlhkost v laboratofi.

12
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9. Pracovni postup

Je tfeba mit na paméti, Zze Metrohm 940 Professional IC Vario je dvoukanalovy chromatograf, ktery
pracuje ve dvou rezimech. V pfipadé prvniho rezimu jsou soubézn¢ stanovovany kationty a
anhydrosacharidy (1 + 1 kanal). V druhém rezimu jsou stanovovany anionty (pro v§echny tfi analyzy se
pfipravuje jeden vzorek — 1 + 1 vialka). Anionty a kationty jsou méfeny na stejném kanale, proto je tfeba

vymeénit kolonu a celkove upravit systém. Postup je podrobné popsan nize v kapitole 9.4.

9.1. Odbér vzorku

Odbéru vzorki je feSen v ramci SOP: T 21 AA-021 - Odbér venkovniho ovzdusi (imisi) pro nasledné
stanoveni elementarniho, organického a celkového uhliku v ¢asticich na filtru a SOP: T 21 AA-027 -

Odbér vzorkt venkovniho ovzdusi na filtry pro gravimetrické stanoveni aerosolovych

V piipadé pouziti QF filtrh je tfeba mit na paméti, Ze je tieba filtry vypalit v muflové pecidle T 21 AA-
021. PTFE filtry se néjak pred expozici neupravuji.

9.2. Skladovani vzorku

Problematika skladovani vzorku je feSena v kapitole 8.2.

9.3. Preduprava vzorku

Bod. 9.3 plati pro vzdusné aerosoly odebrané na QF nebo PTFE filtry. Pokud byl jiz vzorek pfedupraven
je mozno piikrocit k bodu 9.5.

e Vzorky odebrané na filtrech vytdhneme z mraznicky.

e Piipravime si ¢isté epruvety a poradac na epruvety.

e PopiSeme epruvety kodem stanice a datem odbéru vzorku (piipadné hodinou, pokud je odebrano

vice vzorkt v jeden den). MiiZeme pouzit i Cislo vzorku.

e Nasadime si rukavice.

13
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Pomoci pinzety vkladame filtry do epruvety zplisobem, aby filtr v epruveté nebyl pokrceny a
kopiroval tvar stény epruvety. Rovnéz je dulezité rovnat epruvety v potfadaci tak, aby byly

v poradaci filtry orientované vSechny stejné. Epruvetu neuzavirame.

Do zasobniku davkovacée destilované vody nalijeme ultradistou vodu a proplachneme cestu

davkovace tak, aby v systému nebyly vzduchové bubliny.

Do pripravenych epruvet nadavkujeme po 10 ml ultracisté vody.
Epruvety uzavieme.

Vylijeme vodu z davkovace do vylevky (i z vnitini cesty davkovace).

Ptipravime si tfepac¢ku a umistime do ni racky s epruvetami tak, aby byl naklonén v thlu zhruba

45° a filtry byly orientovany tak, aby exponovana ¢ast byla pod vodou.
Zapneme tiepacku, nastavime 350 ot/min a nechame louhovat po dobu jedné hodiny.
Po uplynuti doby vypneme tfepacku.

Ptipravime si: plastovou kadinku o objemu 500 ml, stfikackové filtry, medicinskou jehlu, Cisté
vialky, vicka k vialkam, lihovy popisovac, plastovy potfadac (krabicku na vialky) a injekéni

stiikacku.

Pracujeme v rukavicich!

Do kadinky si nalijeme ultracistou vodu.

Nasadime si na injek¢ni stiikacku jehlu a proplachneme ji ultracistou vodou (z kadinky).
Sundame jehlu a proplachneme ultracistou vodou i strikackovy filtr.

Popiseme si dv¢ vialky identifikatorem vzorku (datum, stanice, ¢islo vzorku...)

Opét nasadime jehlu na stiikacku, otevieme epruvetku a nasajeme maximaln¢ 1 ml vyluhu.
Proplachneme krouzivym pohybem stfikacku vzorkem a nakonec vypustime obsah do vylevky.
Poté nasajeme cely obsah epruvety do stiika¢ky a misto jehly nasadime stiikackovy filtr.

Do odpadu vypustime zhruba 2 ml vyluhu tak, aby se filtr proplachl vzorkem.

Vezmeme si dvé oznafené vialky a kazdou naplnime zhruba do tfetiny jejiho objemu.
Krouzivym pohybem proplachneme ob¢ vialky vzorkem a jejich obsah poté vylijeme do

odpadu.
Zbytek obsahu sttikacky piefiltrujeme do vialek tak, aby byly naplnény vzorkem téméf po okraj.

Vialky uzavieme, ptipadny zbyly obsah epruvety vylijeme a vylouhovany filtr vyhodime.
14
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Piejdeme k dalSimu vzorku a bodu: ,,Nasadime si na injekéni sttikacku jehlu a proplachneme ji

ultracistou vodou (z kadinky).*

Zména rezimu méreni (kationty + anhydrosacharidy <-

> anionty)

Pracujeme v rukavicich!

9.4.1.

Zména rezimu méreni z kationti + anhydrosacharidi na

rezim aniontu

Misto kolony s ptedkolonou dat spojku
Zacvaknout drzak peristaltické pumpy tak, aby byly hadi¢ky napnuté

Vyjmout kapilaru ze zasobniku mobilni faze kationtd a vlozit ji do plastové kadinky

s ultracistou vodou

V softwaru MaglIC kliknout v zdkladnim menu na polozku ,,Pracovisté“ a v zalozce

,Ekvilibrace* vybrat metodu: ,,Anionty*

V softwaru MagIC kliknout v zakladnim menu na polozku ,,manualné*; v levé Casti kliknout na
,,940 Professional IC Vario®; v zalozce ,,Cerpadlo 2 zapnout tlacitkem ,,START*; v zaloZce

,,Odplynovac* kliknout na ,,Zapnout*

Nechat systém proplachovat po dobu 15 minut

Ve stejné sekci vypnout ¢erpadlo i odplynovac

Propojit oplach detektoru s oplachem supresoru

Ptipojit kolonu s ptedkolonou pro anionty

K vystupu kolony pfipojit prihlednou hadi¢ku oznacenou jako ,,IN“, ktera vede do supresoru
Vstup do vodivostniho detektoru piipojit k vystupu ,,MCS out*

Vyménit davkovaci smycku za tu oznacenou ,,anionty*

Vymeénit fritu, ktera je na konci kapilary v kadince s destilovanou vodou za fritu pro stanoveni

aniontu

Kapilaru umistit do zasobni lahve s mobilni fazi pro anionty

15
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e Me¢jte na paméti, ze ustaleni signalu mtze trvat po takového zméng i vice jak dvé hodiny.

Baseline pii stanoveni aniontll by se méla ustalit na hodnoté okolo 2pS/cm a kazdych cca 17

%%

9.4.2. Zména rezimu méfeni z aniontl na rezim kationtid a

anhydrosacharid

¢ Odpojit kolonu s ptedkolonou a misto kolony dat spojku, jejiz vystup bude piipojen pfimo
k detektoru (odpojit detektor od ,,MCS out®)

¢ Rozpojit propojeni odpadu z vodivostniho detektoru s oplachem supresoru. Odpad z detektoru

umistit do plastové baiiky s ostatnimi odpadovymi hadickami.

¢ Vyjmout kapilaru ze zasobniku mobilni faze aniontil a vlozit ji do plastové kadinky s ultracistou

vodou
e Vycvaknout napinaci prvek peristaltické pumpy

e Vsoftwaru MaglC kliknout v zakladnim menu na polozku ,Pracovisté” a v zaloZce

,Ekvilibrace* vybrat metodu: ,,Cukry + Kationty*

e 'V softwaru MagIC kliknout v zdkladnim menu na polozku ,,manualné®; v levé ¢asti kliknout na
,,940 Professional IC Vario®; v zalozce ,,Cerpadlo 2 zapnout tlacitkem ,,START*; v zaloZce

,,Odplynovac* kliknout na ,,Zapnout*
e Nechat systém proplachovat po dobu 15 minut
e Ve stejné sekei vypnout ¢erpadlo i odplynovac
e Vymeénit davkovaci smyc¢ku za tu oznacenou ,,kationty*
¢ Pfipojit kolonu s predkolonou pro kationty (vystup z kolony na detektor)

e Vymeénit fritu, ktera je na konci kapilary v kadince s destilovanou vodou za fritu pro stanoveni

kationtil
o Kapilaru umistit do zasobni lahve s mobilni fazi pro kationty

e Me¢jte na paméti, ze ustaleni signalu mtze trvat po takového zméng i vice jak dvé hodiny.
Baseline pfi stanoveni kationtii by se méla ustalit na hodnot€ okolo 870 uS/cm a hodnot¢ okolo

1000 nA pfi stanoveni anhydrosacharidi

16
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9.5. Méreni

Zapnéte IC prepina¢em vzadu na piistroji

Zapnéte autosampler prepina¢em vzadu na piistroji
Zapnéte PC a prihlaste se pod i¢tem os-metrohm
Na plose spust’te aplikaci MagIC NET 3.3

V sekei ,,Pracovisté” a zalozce ,,Ekvilibrace® zvolte metodu ,,Anionty” a kliknéte na zelené

tlacitko ,,Start HW*

Pozor na doplnéni vSech aktualn€ pouzivanych mobilnich fazi a oplachové nadoby s ultracistou

vodou pro sampler

V pravé sekci okna se zobrazi graf zavislosti vodivosti na Case. Zde je mozno sledovat

ustalovani signalu.

Baseline by se méla ustalit okolo hodnoty 2uS/cm a mély by byt vidét malé skoky co 17 minut

diky ptepinani ventilu supresoru.

Nad zobrazenim signalu baseline pii spuSteném HW a ustalovani stroje je zalozka ,,Tlak
Anionty*“. Hodnotu tlaku je taky dilezité sledovat. V ustaleném rezimu by se méla hodnota tlaku
oscilovat okolo 6,7MPa. Hodnoty aktualniho tlaku, teplot, odezvy detektoru se zobrazuji

v kontrolnim okné v ,,Pracovisti“

Nechte ustalovani bézet cca 30 minut a potom provedeme odvzdusnéni vysokotlaké pumpy.
Pokud tlak v systému neroste, nebo je velmi nizky / vysoky (a zkontrolovali jste, Ze nedochazi

uniku kapaliny ze systému) proved’te odvzdusnéni ihned.

Vezméte si injekéni stitkacku a oteviete dvifka IC. Pred sebou uvidite dva ventily (nelze si je

splést) z nichz vedou kapilary a maji na konci oranZzovy adaptér pravé na piipojeni stiikacky.

Ptipojte stfikacku ke kapilafe a natahnéte na prazdno, aby se vytvofil ve stiikacce podtlak a
chytnéte si natazenou stiikacku do jedné ruky. Druhou rukou opatrné povolte ventil (cca pul
otaCky) a mizete sledovat, jak ze systému po kapkach odtéka mobilni faze. V piipadé
ptitomnosti vzduchu Ize vidét odchazejici bublinky. Nechte nakapat ve stiikacce asi 0,5ml a
mizete ventil uzaviit a odpojit stfikacku. Velmi dilezité je toho odvzdusiovani pfi zméné
rezimu meéfeni zkationtli a anhydrosacharidli na anionty a obrdcené, protoze pii takové

manipulaci se dostava do systému vzduch, takze neni neobvyklé, ze do stfikacky ze zacatku
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zadna mobilni faze nejde, jen pocitové citite pokles podtlaku ve stiikacce a az pozd€ji zacne

vytékat

V autosampleru jsou dva podavace na vialky. Jeden je oznacen L (levy) a druhy R (pravy).
Kazdy obsahuje fady A, B, C, D, E, F a kazda fada ma 8 pozic (celkem tedy 2x48vzorkl). Zde
je dulezité davat pozor pti zapisu vzorkd do sekvence a dobie kontrolovat jestli pozice vialky
opravdu odpovida pozici zapsané v sekvenci. Pozice se udavaji jako souradnice: LA1; RF6 atd.
L a R jsou levy a pravy podava¢. Pti ru¢nim zapisu software automaticky nabizi i nesmysIné
pozice jako LA9, LA10, LA11, je tfeba tedy vzdy misto LA9 napsat LB1 a potom bude software

sam navysovat ¢islovani

V zalozce ,,Série stanoveni® je mozno v tabulce vyplnit vzorky k méfeni. Vzdy je tieba

zkontrolovat, zda oznaéeni vzorku odpovida vialce na konkrétni pozici!!!

Pro hromadny zéapis lze pouzit funkci ,,importovat data”“. Ve slozce: G:\LAB\IC\MagIC
Export\OSTATNI je soubor ,,Sampler ANI“ tu staci pomoci automatizovanych funkci Excelu
jednoduse vyplnit a celou sekvenci potom importovat do pfistroje. Je tieba zkontrolovat po
importu sekvenci, jestli jsou vSechny pole spravné vyplnéné. V ptipad¢ nadbyte¢nych radku je

nutné je smazat, jinak pfistroj bude pokraovat v méteni.

Na zacatek sekvence vzdy fad'te do prvni pozice blank (ultracistou vodu) a do dalSich pozic

kontrolni vzorky.

Pokud je vSe v poradku muzete sekvenci spustit zelenym tlacitkem ,,Start v zalozce ,,Série
stanoveni®. Zkontrolujte, jestli je pod tabulkou se sekvenci vzorkd zaskrtnutd moznost ,,Po

dokonceni sekvence zastavit hardware®, pokud neni, tak ji zapnéte.

Po spusténi se ujistéte, ze jsou kontrolni vzorky fadné zméfeny a vysledné hodnoty jsou spravné,
jinak méfeni preruste a najdéte pii¢inu. Kontrolni vzorky fad’te minimalné i na konec sekvence.
Zméteny chromatogram lze kontrolovat a zpracovat v sekci ,,Databaze” kde lze vybrat

pozadovany pocet vzorkli a pravym tlaCitkem mys$i na oznacené pole a vybere ,,Znovu

zpracovat...*

Me¢ieni jednoho vzorku trva piiblizné¢ 18minut. Sekvence o 96 vzorcich mize trvat vice nez 28
hodin. Je tedy dilezité pravidelné kontrolovat funkci pristroje a dopliiovat provozni chemikalie

(mobilni faze, oplachova voda) pfipadné vylit odpadovy kanystr, ktery je umistén pod IC.
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9.6. Vyhodnoceni a export dat

Zmétené chromatogramy lze vyhodnocovat a zpracovat v sekci ,,Databaze kde lze vybrat
pozadovany pocet vzorkli a pravym tlaCitkem mysi na oznacené pole a vybere ,,Znovu

zpracovat...*
Otevie se okno, které je rozdéleno do Ctyt sekei.

V levé horni ¢asti je seznam vzorkli vybranych k vyhodnoceni. Zde je mozno v ptipadé chyb
nebo potfeby doplnéni jeste upravit nazev vzorku, zda se jedna o vzorek nebo standard, fedéni

atd.

V pravé horni Casti je vysledkova cast, kde jsou zobrazeny hodnoty koncentraci analytt. Po
kazdé tiprave neprobihd prepocet automaticky, musi se bud’ kliknout na tlacitko ,,aktualizovat*

nebo ,,znovu zpracovat® a vybrat: ,,z oznac¢eného stanoveni*

Vlevo dole je ¢ast, ktera je vénovana nastaveni parametr automatické integrace, koncentrace
standardu, statistické vyhodnocovani kalibrace s volbou riznych rezimu atd. Jedina funkce,
ktera je dilezitd pro bézné vyhodnocovani vysledki je seznam analytd (komponent) a jejich
nastaveny retencni ¢as. Ten lze ménit tak, ze v chromatogramu vybere pik a u ného se zobraci
modra osa. Tuto osu je nutno posunout tak, aby protinala vrchol piku a kliknout na velké tlacitko
aktualizovat retencni Cas (je tfeba byt v menu ,.komponenty*). Orientacni retencni Casy pro
jednotlivé analyty jsou v tabulce niZe. Ostatni parametry byly jiZ nastaveny v ramci metody a

neni tieba je ménit.

Aniont Orientacni reten¢ni ¢as [min]
F 3,2
Cr 4,0
Br 5,6

NOy’ 6,3

SO42' 9,1

V pravé dolni ¢asti je zobrazen chromatogram s piepinatem na zobrazeni aktudlné nactené
kalibracni kiivky. Zde je tfeba kontrolovat automaticky integrované piky a piipadné opravovat
chyby nebo ru¢né integrovat. Kalibra¢ni kiivku importujeme velkym vybérovym tlacitkem
»Metoda“ a klikem na moznost ,,importovat kalibra¢ni body*“. Kalibra¢ni kiivku neni nutné
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importovat v ptipad€, ze kalibratni body byly jiz zméfeny, uloZzeny v metod¢ a aktualné
vyhodnocované vzorky jsou méieny az po ulozeni metody. Jednoduse fec¢eno, pokud kalibraci
v metodé aktualizujete az po zméfeni sekvence, tak jiz zméfené vzorky budou mit pfifazenou

starou kalibraci.

Pti samotném vyhodnoceni je dobré postupovat nasledovné: kliknout v seznamu vzorkd na
prvni v pofadi a u n¢ho upravit piipadné vSechny parametry. Jedna se zejména o pfipadny
import kalibra¢ni kiivky, korekci retenéniho Casu atd. Dobré je, kdyZ prvni v poradi je kontrolni
vzorek (je jednodussi zkontrolovat koncentrace a zaroven probéhla i kontrola zménénych
parametrdl). Jakmile jsou upravy hotovy, kliknéte na tlacitko ,,znovu zpracovat™ a vyberte
,Z ozna¢eného stanoveni“ (zachovejte manualni integraci). Nasledné se zménéné parametry

upravi u vSech vyhodnocovanych vzorkd.

Nasledné je dobré postupné vsechny chromatogramy integrovat a pak opét kliknout na prvni

vzorek a dat ,,znovu zpracovat®, aby se stanoveni piepocetly.

Jakmile je sekvence zpracovana kliknéte na ,,OK* a zpracovana data se ulozi. MuZze se stat, ze
software zamrzne a tim, Ze se v rezimu vyhodnocovani nic neuklada, pfijdete o vSechny zmény
a hodiny prace. Rovnéz je dobré nezpracovavat napiiklad 200 vzorkl najednou, ale rozdélit si
je na vice ¢asti.

Po ulozeni v menu ,,Databaze™ opét vyberte vSechna zpracovana stanoveni (zlut¢ oznacit) a
v horni ¢asti programu kliknéte na polozku ,,Stanoveni* a vyberte ,,Exportovat®. Objevi se okno
avyberte: ,,VSechny vybrané zdznamy* v rozbalovacim seznamu nize vyberte Excel a stanoveni
se zapisi do souboru umisténého na G:\LAB\IC\MagIC Export\VYSLEDKY zIC zdrojovy
soubor.xlsx. Cely postup opakujte jen stim rozdilem, Ze nevyberete moznost ,,excel, ale
»export™ a exportuji ze z databaze celé chromatogramy a doprovodna data z kazdého stanoveni.

Tento proces par minut trva. Soubory se exportuji do G:\LAB\IC\MagIC Export\VYSLEDKY.

Kalibrace

Postup pripravy kalibracni fady je popsan v kapitole 6.2.2.

Kalibracni fada a kontrolni vzorky maji svilj vyhrazeny potadac s vialkami, kde je kazda vialka

oznacena nazvem kalibra¢niho roztoku.

Pti méteni kalibracni fady postupujte stejné jako pii méteni standardniho vzorku.
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9.8.

Je tfeba dbat na to, aby v tabulce vzorkt v pfipravované sekvenci bylo v kolonce ,,typ vzorku*
vyplnéno spravné Cislo standardu. Kalibra¢ni roztoky maji oznaceni STD-A13 az STD-A18

analogicky se tedy roztok STD-C13 oznaci jako ,,Standard 13

Pti vyhodnocovani postupujeme obdobné jako u vzorki jen s tim rozdilem, Ze ke zméfené

kalibraci nepfifazujeme kalibraci, ale pouze integrujeme a piipadné korigujeme retencni ¢asy.

V zavérecné fazi po integraci a veskerych upravach (po prepocteni z ona¢eného stanoveni), pred
stiskem ,,OK* a uloZenim, je tieba jest¢ jednou kliknout na ,,Znovu zpracovat®, ale vybereme

moznost ,,Ze standardt tabulky opétovného zpracovani®.
Klikneme na posledni standard v seznamu vzorku, které integrujeme (mél by se Zluté oznacit).
Klikneme na ,,Metoda“ a vybereme ,,Exportovat kalibra¢ni body*

Vybereme slozku Anionty a napiSeme ndzev kalibrace ve formatu ,,Kalibrace anionty

DD.MM.RRRR*. Kalibraci ulozime.
V hlavnim menu softwaru klikneme na velké ¢tvercové tladitko ,,Metoda*

Klikneme na ,,Soubor* a vybereme ,,Otevfit“. Klikneme na metodu s ndzvem ,,Anionty a

otevieme ji.

V pravém dolnim rohu je zobrazen posledni chromatogram je tam i piepina¢ mezi

chromatogramy a kalibra¢ni kiivkou. Klikneme na ,kalibra¢ni kiivka“.

Pod seznamem kalibracnich bodd je tlacitko ,,upravit” kliknéte na n¢ho a ze seznamu vyberte

»importovat kalibracni body* objevi se okno a v ném vyberte aktualné zmétenou a kalibraci.

Kalibraci adekvatné vyhodnot’te a exportujte se stejnym nazvem a prepiste tak ptivodni verzi.

Vyhodnocenou verzi.

Metodu ulozte.

Myti pouzitého nadobi

Nadobi oplachujte po pouziti 3x ultradistou vodou a nechte oschnout na vzduchu nebo v su§arné pti

teploté 55°C.

V ptipadé silného znecisténi lze pouzit k myti zfedénou kyselinu dusi¢énou nebo hydroxid sodny

(draselny). Je nutné vSak mit na paméti, Ze na daném pfistroji jsou stanovovany kationty a anionty, proto

je nutné po takovém ¢isténi nadobi velmi dukladné zevné i vevniti (alespon 5x celym objemem)
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vyplachnou ultracistou vodou. Rovnéz je mozno vyuzit ultrazvukovou lazen, aby se necistoty uvolnily

z povrchu materialu.

V ptipadé plastovych epruvet, které jsou pouzivany pro piipravu vodného vyluhu je nutné, sledovat
jejich technicky stav a v pripadé mechanického poskozeni uzavéru nebo pretrvavajiciho znecisténi je

nutné je vyfradit.

10. Vypocty a vyjadreni vysledku

_ Vioay X €ic

vyseku
szduchu

S ousita

Sceikové

¢ = koncentrace analytu v [pug/m’]

Viody = objem vody pouzité k piiprave vyluhu v [1]
Cic = naméfena koncentrace analytu v [pg/l]

Vyzduehu = Objem prosatého vzduchu pfi odbéru v [m?]

kvyseku = koeficient vyseku, pokud byl k pripravé vodného vyluhu pouzit cely filtr, pak je hodnota
koeficientu 1

Spouziteho = Naexponovana plocha pouzité ¢asti filtru v [cm?]

Scelkova = celkova plocha naexponované &asti filtru v [cm?]

11. Nejistota méreni

Nejistota méfeni, meze stanovitelnosti atd. jsou feSeny v ramci valida¢ni zpravy.

12. Rizeni kvality

e Piistroj je nutné kalibrovat minimalné jednou ro¢né€ nebo po vyméné dtlezitych komponent

v systému (pumpa, detektor atd.) a v piipadé jinych potizi.

e Spolu se vzorky jsou méfeny polni blanky a vialka s demi. vodou se fadi jako prvni do méfici

sekvence.
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Hodnoty namétfen¢ho kontrolniho vzorku zapisovat do regulacniho diagramu. V piipadé
nevyhovujicich hodnot provést napravna opatieni (opakovat meteni kontrolniho vzorku, nova
kalibrace, roztoky a piipadné servis). Kontrolni vzorky fadime minimaln¢ na za¢atek a na konec

meéfici sekvence.

Kazdy CRM musi mit svou kartu (formulai: F AA-015), kde se zapisuji vSechny nalezitosti a

provadi se zde zadznam o kontrole ndvaznosti.

V piipadé¢ poruchy nebo vymény komponent na IC je nutné po spusténi pfistroje nutné ,,Uvolnit
piistroj do provozu“. Standardné pristroj zkalibrujeme, zméfime blank a kontrolni vzorek.
Pokud je vSe v poradku, provedeme zdznam do servisnich zdznamu pfistroje a na pfistroj

vylepime zeleny Stitek s datem posledni kalibrace (+ platnosti) a podpisem.

Verifikace dat, zalohovani dat
Verifikace dat je popsana v IP Q 13 AA-023

Vychozi adresat pro ukladani dat je G:\LAB\IC\MagIC Export. Jedna se o slozku, kde jsou
zalohovany metody, vysledky a veskeré souvisejici materialy pro méfeni. Jedna se o sitovy

disk, ktery je automaticky zalohovan.

Jednou za mésic kopirovat slozku G:\LAB\IC\MagIC Export do pocitace u IC (C:\Users\os-
metrohm\Desktop\Zalohy).

Zvlastni okolnosti

V piipadé, Ze se na systému IC objevi zavada, kterou nemtize obsluha svépomoci odstranit, je nutné

informovat pfimého nadiizeného a uvédomit servisni odd€leni dodavatele. Na pfistroj bude vylepen

cerveny Stitek s datem, podpisem a informaci, Ze je pistroj mimo provoz. Zaroven bude proveden zapis

do servisnich zaznamu.

15.

Zprava

Vysledek analyzy je reportovan pomoci automaticky generovaného zaznamu, kde jsou k dispozici

veskeré udaje o vzorku. Na zékladé pozadavkll zékaznika predavame vysledky v pozadovaném formatu.

Standardné tvoiime Protokol o zkousce (F AA-001).
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Stanoveni Na*, K*, NH,*, Ca?*, Mg* v
aerosolovych ¢asticich metodou iontové

chromatografie s vodivostni detekci

1. Oblast pouziti

Kationty Na*, K*, NH4", Ca?", Mg?" Ize stanovit pfimo v kapalnych vzorcich jako kationty ve vodé
rozpustnych latek. V ptipadé vzdusného aerosolu odebraného na filtr je nutné ptipravit vodny vyluh.

Metoda je vhodna pro stanoveni kationtl na teflonovych (PTFE) a kiemennych (QF) filtrech.

Metoda neni vhodna pro stanoveni kationtl v koncentrovanych mineralizovanych vzorcich a vzorcich,

jejichz matrice neni misitelna s vodou (emulze, oleje atd.).

2. Varovani a bezpecnostni opatreni

Pfi praci je nutné dbat zvySené opatrnosti, protoZe pracujeme s ziravinami o riznych koncentracich.
Kazdy pracovnik je povinen pracovat v souladu s internim pfedpisem (IP) Q 13 AA-011 ,,Zasady
bezpeénosti prace v chemickych laboratotich IM CHMU*

3. Pouzité dokumenty

e (SN EN ISO 14911 - Jakost vod - Stanoveni rozpusténych kationtd Li*, Na*, NH,*, K*, Mn*,

Ca’", Mg?*, Sr**, a Ba*" chromatografii iontl — Metoda pro vody a odpadni vody

e SOP: T 21 AA-021 — Odbér venkovniho ovzdusi (imisi) pro nasledné stanoveni elementarniho,

organického a celkového uhliku v ¢asticich na filtru

e SOP: T 21 AA-027 — Odbér vzorkl venkovniho ovzdusi na filtry pro gravimetrické stanoveni
aerosolovych Castic a pro stanoveni Ni, As, Cd a Pb metodou ICP-MS

e IP: Q13 AA-011 — Zasady bezpecnosti prace v chemickych laboratotich IM CHMU
e IP:Q 13 AA-001 — Metodicky ptedpis pro vytvareni SOP

e IP:Q 13 AA-003 — Regulaéni diagram
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e Navod pro Metrohm 940 Professional IC Vario, IC Sample center, MaglIC software

4. Terminologie a zkratky
e CHMU - Cesky hydrometeorologicky Gstav
e SOP — Standardni operacni postup
e [P — Interni piedpis
e CRM — Certifikovany referen¢ni material
e RM — Referencni material
e  QA/QC — Zabezpeceni a fizeni kvality
¢ MPZ — Mezilaboratorni porovnavaci zkouska
e PT — Program testing (mezilaboratorni porovnavani)
¢ IC - Iontova chromatografie / iontovy chromatograf
¢ CD — Vodivostni detekce
e KV —Kontrolni vzorek
¢ FB — Polni blank (Field blank)
e LB - Laboratorni blank
e PP — Polypropylen (plast)

e RD — Regulaéni diagram

5. Princip stanoveni

Tato metoda je zaloZena na stanoveni ve vodé rozpustnych kationtli (Na®, K, NH4*, Ca?*, Mg?") ze
vzdusného aerosolu. Vzorek aerosolu z ovzdusi odebraného na filtr je louhovan v ultracisté vodé. Vyluh
je filtrovan a filtrat s rozpuSténymi analyty je podroben analyze. Kapalné vodné roztoky mohou byt
meéfeny piimo.

Radné piedupraveny vzorek je davkovan v definovaném objemu do proudu mobilni faze v IC. Na
chromatografické kolon¢ za specifickych podminek dochazi k separaci jednotlivych analyti. Na
vystupu z kolony jiz vychazi proud mobilni faze, ktera v uréitych ¢asovych rozestupech obsahuje

jednotlivé analyty oddélené od zbytku ostatnich. Takto separované latky v proudu mobilni faze vstupuji

25



T A Tento projekt je spolufinancovan se statni podporou
Technologické agentury CR a Ministerstva Zivotniho

prostiedi v ramci Programu Prostiedi pro Zivot. A RA M I s
C R www.tacr.cz www.mzp.cz

do vodivostniho detektoru, ktery nepfetrzité méii vodivost. Vodivost je inverzni funkci odporu.
Detektoru se sice fika vodivostni, ale ve skuteCnosti méfi odpor, ktery je preveden na vodivost.
Vystupem z detektoru je takzvany chromatogram. Jedna se o zavislost vodivosti na ¢ase. Pokud pfistroj
pracuje bez toho, aby byl do systému vnasen vzorek, vodivost se ustali na urcit¢é hodnoté¢ a
v chromatogramu tvofi rovnou linii — baseline. Jsou nam znamy casy (retenéni ¢asy), které jednotlivé
analyty travi v koloné. Vime tedy poradi, v kterém budou analyty vstupovat do detektoru. Po vstupu
analytu do detektoru je v chromatogramu vidét zména vodivosti a nasledny navrat vodivosti na zakladni
hodnotu vodivosti mobilni faze. Takovému ,,kopecku” se fika peak (pik). Plocha piku je ptimo umérna
koncentraci. Diky méfeni certifikovanych standardii o pfesné koncentraci vime, jaka koncentrace
odpovida urcité plose piku. Analytik naméfené chromatogramy vyhodnoti a diky kalibracni zavislosti
je mozné k naméfenym plocham analytll v jednotlivych vzorcich, ptifadit odpovidajici koncentrace.
Vysledky jsou vjednotkach pg. Finalnim vysledkem, v pfipadé analyzy vzdu$ného aerosolu, je
koncentrace analytu v pg/m’, kterou dostaneme po prepoctu dle vzorce uvedeného niZe v tomto

dokumentu.

5.1. Interference

Stanoveni anorganickych kationtd mohou rusit alifatické aminy a huminové kyseliny. Pii velkych
koncentra¢nich rozdilech mezi sodnym a amonnym kationtem muZe dochazet ke zkresleni a je tieba

vzorek nafedit.

6. Referen¢ni materialy, chemikalie, €inidla a dalsi

materialy

6.1. Zakladni chemikalie

e CRM: Smésny kalibra¢ni multistandard NH4" 5000 mg/I, K* 1500 mg/l, Mg** 500 mg/l, Ca*"
2500 mg/l, Na" 1000 mg/l (neni nutno pouzit smésny standard, ale je tfeba respektovat
koncentrace). Matrice: H>O. Skladovat v lednici s uzavérem zatazenym parafilmem a lahvi¢ku
dat do zip sacku.

e CRM: Smésny kontrolni multistandard NH4* 5000 mg/I, K* 1500 mg/l, Mg?* 500 mg/l, Ca®*
2500 mg/l, Na* 1000 mg/l (neni nutno pouZit smésny standard, ale je tieba respektovat
koncentrace). Matrice: H>O. Skladovat v lednici s uzavérem zatazenym parafilmem a lahvi¢ku
dat do zip sacku.

26



T A Tento projekt je spolufinancovan se statni podporou
Technologické agentury CR a Ministerstva Zivotniho

prostiedi v ramci Programu Prostiedi pro Zivot. A RA M I s
C R www.tacr.cz www.mzp.cz

e Ultracista voda — 18,2 MQ/cm

¢ Koncentrat mobilni faze: kyselina dusi¢na + kys. dipikolinova o koncentracich 17 mM a 17 mM
(napt.: Merck 19399-2,5L). Skladovat pti laboratorni teplotg.

6.2. Priprava roztoki

Pti ptipravé roztoku o pfesné koncentraci je nutné provést zaznam do formulare F AA-047.

6.2.1. Priprava mobilni faze

Do odmérného valce s oznacenim: “MOBILKA KATIONTY” odmétime 100 ml koncentratu mobilni
faze. Takto odméfeny objem nasledné pfevedeme do odmérné baiiky o objemu 1000 ml s oznacenim
“MOBILKA KAT.” a doplnime odmérnou baiiku ultracistou vodou po rysku a promichame. Takto
pfipraveny roztok nalijeme do z&sobni lahve o objemu 5000 ml s oznaCenim: “MOBILKA
KATIONTY?”, ktera je umisténa na IC. Vysledna koncentrace je 1,7 mM kys. dusi¢né a 1,7 mM kys.

dipikolinové.
Roztok je stabilni dlouhodobg.
6.2.2. Priprava kalibraénich roztoki

Soubor ,,Kalibracka tabulka“ v G:\LAB\I[C\MagIC Export\OSTATNI obsahuje taktéZz informace o

piipravé kalibra¢nich roztokl a navic obsahuje piepocty koncentraci.

Objem
; Konc. | Konc. | Konc. | Konc. | Konc.
odm.
Roztok Na*v | NHy' | K'v | Ca? | M Postup pFipravy
banky
pg/l | vug/l | pg/l | vug/l | vugl
v ml

Pipetou s oznacenim: STD-K12
odpipetovat z multistandardu 1 ml do
100 [ 10000 | 50000 | 15000 [ 25000 | 5000 | banky STD-K12 (NH4" 5000 mg/l, K*
1500 mg/l, Mg?* 500 mg/l, Ca*" 2500
mg/1, Na* 1000 mg/1)

STD-
K12
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STD- Odpipetovat 10 ml pipetou STD-K11 z
100 1000 | 5000 | 1500 | 2500 500
K11 banky STD-K12 do baiiky STD-K11
STD- Odpipetovat 5 ml pipetou STD-K10 z
100 500 | 2500 750 1250 | 250
K10 banky STD-K12 do baitky STD-K 10
Odpipetovat 10 ml pipetou STD-K9 z
STD-K9 100 100 500 150 250 50
banky STD-K11 do baitkky STD-K9
Odpipetovat 10 ml pipetou STD-K8 z
STD-K8 100 50 250 75 125 25
banky STD-K10 do baiikky STD-K8
Odpipetovat 10 ml pipetou STD-K7 z
STD-K7 100 5 25 7,5 12,5 2,5
banky STD-K8 do banky STD-K7

Kalibracni roztoky jsou pouzitelné po dobu 9 mésicii od piipravy — uchovavat v chladnicce.

6.2.3.

Priprava kontrolniho roztoku (vzorku)

Soubor ,,Kalibracka tabulka“ v G:\LAB\[C\MagIC Export\OSTATNI obsahuje taktéZz informace o

pripravé kontrolnich roztoki a navic obsahuje pfepocty koncentraci.

Objem
; Konec. | Konc. | Konc. | Kone. | Kone.
odm
Roztok Na*v | NHs" | K'v | Ca?v | Mg? [ Postup pFipravy
banky
ng/l | vpgl [ pgl | pgl | vpgl
v ml
KV- Pipetou s oznacenim: KV-Kat. odpipetovat z
250 4000 | 20000 | 6000 | 10000 [ 2000
Kat. multistandardu 1 ml do banky KV-Kat.
KV- Pipetou s oznaCenim: KV-Kat. 10x
Kat. 100 400 2000 600 1000 200 | odpipetovat z banky KV-Kat. 10 ml do
10x banky KV-Kat. 10x

Kontrolni roztok je pouzitelné po dobu 9 mésicti od ptipravy — uchovavat v chladni¢ce

28




o .

T A Tento projekt je spolufinancovan se statni podporou . . ~
Technologické agentury CR a Ministerstva Zivotniho e ’@
prostredi v ramci Programu Prostfedi pro Zivot. A R A M I s =

C R www.tacr.cz wWww.mzp.cz

=

7. Méridla, zarizeni a dalSi pomucky

7.1. Méridla

e Dvoukanalovy IC: Metrohm 940 Professional IC Vario + chlazeny autosampler: Metrohm 889
IC Sample Center

7.2. Zarizeni

Horizontalni tfepacka: IKA typ: OS 10 B

Vyrobnik ultradisté vody: Elga PURELAB Flex s vystupni ¢istotou vody 18,2 MQ/cm

Vyrobnik demi vody jako piedstupen pro ultra¢istou vodu: Aqual typ: 29

Laboratorni su§arna: Memmert typ: UFS5

Mycka laboratorniho nadobi: Miele typ: PG 8583

Muflova pec: Nabertherm typ: LT 24/11

Ultrazvukova lazen: Kraintek typ: K12

e PC

7.2.1. Software

e MagICNET 3.3

e MS Excel

7.3. Pomucky

PP odmérné banky o objemu 100 ml

PP odmérné banky o objemu 250 ml

PP odmérné banky o objemu 1000 ml

PP kédinky o objemu 500 ml

Plastova injek¢ni stiikacka 10 ml
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¢ Medicinska jehla nerezova

o Plastova pinzeta

e Plastové epruvety o objemu 20 ml

e Racky (plastové poradace) na epruvety

e Sl plastova zasobni lahev na mobilni fazi

e 1l plastova zasobni lahev k autosampleru pro oplach cesty vzorku ultra¢istou vodou
o Stiikackové filtry s nylonovou membranou o velikosti pord 0,45 um

e PP vialky se Sroubovacimi uzavéry a septy o objemu 1,5 ml a velikosti 32x11,6 mm
e Plastové uchovavaci krabi¢ky na vialky s vickem

e Laboratorni rukavice — nepudrované

e Stficka o objemu 250 ml

e Davkovac na ultracistou vodu (davkovany objem 10 ml)

e Pipety sklenéné nede€lené typ: A o objemu 1 ml

¢ Pipety sklenéné nedé€lené typ: A o objemu 10 ml

¢ Pipety sklenéné nedélené typ: A o objemu 5 ml

e Pipety sklenéné délené typ: A o objemu 1 ml

¢ Chladnicky

e Mraznicky

e Lihovy popisovac — tenky

e Parafilm M

8. Monitorovani podminek prostredi

8.1. Odbér a transport

Podminky a postup pti odbéru vzorki je fesen v ramci SOP T 21 AA-021 — Odbér venkovniho ovzdusi

(imisi) pro nasledné stanoveni elementarniho, organického a celkového uhliku v ¢asticich na filtru a
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SOP T 21 AA-027 — Odbér vzorkli venkovniho ovzdu$i na filtry pro gravimetrické stanoveni
aerosolovych ¢astic a pro stanoveni Ni, As, Cd a Pb metodou ICP-MS.

Pti transportu vzorki (filtrit) je nutno uchovavat vzorky v mraznicce. Nékteré slozky (zejména amonné

soli) podléhaji pti teplotdch nad bodem mrazu degradaci.

8.2. Skladovani

Na poboc¢ce musi byt filtry skladovany v mrazni¢ce. Vzorky pfipravujeme (vodny vyluh) k méfeni
bezprostiedné pied spusténim sekvence pristroje. Autosampler je chlazeny na 15 °C. Vzorky (vialky
s pripravenym vyluhem), které nemohou byt z jakéhokoli divodu okamzité zmétfeny je nutno uchovavat

v lednici. V lednici je mozno uchovavat vzorky po dobu 14 dni.

8.3. Méreni

Cely systém IC je temperovan na pozadovanou teplotu. Jedna se jak o teplotu v autosampleru, tak

vyhfivani kolon a detektoru. Neni tedy potfeba monitorovat teplotu a vlhkost v laboratofi.

9. Pracovni postup

Je tfeba mit na paméti, ze Metrohm 940 Professional IC Vario je dvoukanalovy chromatograf, ktery
pracuje ve dvou rezimech. V pfipadé prvniho rezimu jsou soubézn¢ stanovovany kationty a
anhydrosacharidy (1 + 1 kanal). V druhém rezimu jsou stanovovany anionty (pro v§echny tfi analyzy se
ptipravuje jeden vzorek — 1 + 1 vialka). Anionty a kationty jsou méfeny na stejném kanale, proto je tfeba

vymeénit kolonu a celkové upravit systém. Postup je podrobné popsan nize v kapitole 9.4.

9.1. Odbér vzorku

Odbéru vzorku je feSen v ramci SOP T 21 AA-021 — Odbér venkovniho ovzdusi (imisi) pro nasledné
stanoveni elementarniho, organického a celkového uhliku v asticich na filtru a SOP T 21 AA-027 —
Odbér vzorkli venkovniho ovzdusi na filtry pro gravimetrické stanoveni aerosolovych castic a pro

stanoveni Ni, As, Cd a Pb metodou ICP-MS.

V ptipadé€ pouziti QF filtrt je tfeba mit na paméti, Ze je tieba filtry vypalit v muflové pecidle T 21 AA-
021. PTFE filtry se n&jak pied expozici neupravuji.
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9.2. Skladovani vzorku

Problematika skladovani vzorku je feSena v kapitole 8.2.

9.3. Preduprava vzorku

Bod. 9.3 plati pro vzdusné aerosoly odebrané na QF nebo PTFE filtry. Pokud byl jiz vzorek pfedupraven
je mozno piikrocit k bodu 9.5.

e Vzorky odebrané na filtrech vytdhneme z mraznicky.
e Piipravime si ¢isté epruvety a poradac na epruvety.

e PopiSeme epruvety kodem stanice a datem odbéru vzorku (piipadné hodinou, pokud je odebrano

vice vzorkt v jeden den). MiiZzeme pouzit i Cislo vzorku.
e Nasadime si rukavice.

e Pomoci pinzety vkladame filtry do epruvety zpuisobem, aby filtr v epruveté nebyl pokréeny a
kopiroval tvar stény epruvety. Rovnéz je dulezité rovnat epruvety v poradaci tak, aby byly

v poradaci filtry orientované vSechny stejné. Epruvetu neuzavirame.

e Do zasobniku davkovace destilované vody nalijeme ultracistou vodu a proplachneme cestu

davkovace tak, aby v systému nebyly vzduchové bubliny.
¢ Do pripravenych epruvet nadavkujeme po 10 ml ultracisté vody.
o Epruvety uzavieme.
e Vylijeme vodu z davkovace do vylevky (i z vnitini cesty davkovace).

e Pfipravime si ttepacku a umistime do ni racky s epruvetami tak, aby byl naklonén v tthlu zhruba

45° a filtry byly orientovany tak, aby exponovana ¢ast byla pod vodou.
e Zapneme tfepacku, nastavime 350 ot/min a nechame louhovat po dobu jedné hodiny.
¢ Po uplynuti doby vypneme tfepacku.

e Pfipravime si: plastovou kadinku o objemu 500 ml, stiikackové filtry, medicinskou jehlu, ¢isté
vialky, vic¢ka k vialkam, lihovy popisovaé, plastovy potfada¢ (krabicku na vialky) a injekéni
stiikacku.

e Pracujeme v rukavicich!
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Do kadinky si nalijeme ultracistou vodu.

Nasadime si na injek¢ni stiikacku jehlu a proplachneme ji ultracistou vodou (z kadinky).
Sundame jehlu a proplachneme ultrac¢istou vodou i stiikackovy filtr.

PopiSeme si dvé vialky identifikatorem vzorku (datum, stanice, ¢islo vzorku...)

Opét nasadime jehlu na stiikacku, otevieme epruvetku a nasajeme maximaln¢ 1 ml vyluhu.
Proplachneme krouzivym pohybem stfikacku vzorkem a nakonec vypustime obsah do vylevky.
Poté nasajeme cely obsah epruvety do stiikacky a misto jehly nasadime stiikackovy filtr.

Do odpadu vypustime zhruba 2 ml vyluhu tak, aby se filtr proplachl vzorkem.

Vezmeme si dvé oznafené vialky a kazdou naplnime zhruba do tfetiny jejiho objemu.
Krouzivym pohybem proplachneme ob¢ vialky vzorkem a jejich obsah poté vylijeme do

odpadu.
Zbytek obsahu stiikacky prefiltrujeme do vialek tak, aby byly naplnény vzorkem téméf po okraj.
Vialky uzavieme, pfipadny zbyly obsah epruvety vylijeme a vylouhovany filtr vyhodime.

Piejdeme k dalSimu vzorku a bodu: ,,Nasadime si na injekéni stiikacku jehlu a proplachneme ji

ultracistou vodou (z kadinky).*

Zmeéna rezimu méreni (kationty + anhydrosacharidy <-

> anionty

Pracujeme v rukavicich!

9.4.1.

Zména rezimu méreni z kationtd + anhydrosacharidi na

rezim aniontu

Misto kolony s ptedkolonou dat spojku
Zacvaknout drzak peristaltické pumpy tak, aby byly hadicky napnuté

Vyjmout kapilaru ze zasobniku mobilni faze kationtl a vlozit ji do plastové kadinky

s ultracistou vodou

V softwaru MagIC kliknout v zakladnim menu na polozku ,Pracovist¢“ a v zalozce

»Ekvilibrace* vybrat metodu: ,,Anionty*
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e 'V softwaru MagIC kliknout v zdkladnim menu na polozku ,,manualné®; v levé ¢asti kliknout na
,,940 Professional IC Vario®; v zalozce ,,Cerpadlo 2 zapnout tlacitkem ,,START"; v zaloZce

,,Odplynovac* kliknout na ,,Zapnout*
e Nechat systém proplachovat po dobu 15 minut
e Ve stejné sekei vypnout ¢erpadlo i odplynovac
e Propojit oplach detektoru s oplachem supresoru
e Pfipojit kolonu s pfedkolonou pro anionty
e K vystupu kolony piipojit prihlednou hadi¢ku oznacenou jako ,,IN“, ktera vede do supresoru
e Vstup do vodivostniho detektoru ptipojit k vystupu ,,MCS out*
e Vymeénit davkovaci smyc¢ku za tu oznac¢enou ,,anionty“

e  Vymenit fritu, ktera je na konci kapilary v kadince s destilovanou vodou za fritu pro stanoveni

aniontli
¢ Kapilaru umistit do zasobni lahve s mobilni fazi pro anionty

e Me¢jte na paméti, ze ustaleni signalu mtze trvat po takového zméng i vice jak dvé hodiny.

Baseline pii stanoveni aniontli by se m¢la ustalit na hodnot¢ okolo 2 uS/cm a kazdych cca 17

wrwe

9.4.2. Zména rezimu méfeni z aniontd na rezim kationti a

anhydrosacharidu

¢ Odpojit kolonu s ptedkolonou a misto kolony dat spojku, jejiz vystup bude piipojen pfimo
k detektoru (odpojit detektor od ,,MCS out*)

e Rozpojit propojeni odpadu z vodivostniho detektoru s oplachem supresoru. Odpad z detektoru

umistit do plastové baiiky s ostatnimi odpadovymi hadickami.

¢ Vyjmout kapilaru ze zasobniku mobilni faze anionti a vlozit ji do plastové kadinky s ultracistou

vodou
¢ Vycvaknout napinaci prvek peristaltické pumpy

e Vsoftwaru MaglC kliknout v zékladnim menu na polozku ,Pracoviste“ a v zalozce

,Ekvilibrace* vybrat metodu: ,,Cukry + Kationty*
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V softwaru MaglC kliknout v zakladnim menu na polozku ,,manualné‘; v levé casti kliknout na
,,940 Professional IC Vario®; v zalozce ,,éerpadlo 2 zapnout tlacitkem ,,START*; v zalozce

,,Odplynovac* kliknout na ,,Zapnout*

Nechat systém proplachovat po dobu 15 minut

Ve stejné sekci vypnout ¢erpadlo i odplynovaé

Vyménit davkovaci smycku za tu oznaéenou ,,kationty*

Ptipojit kolonu s piedkolonou pro kationty (vystup z kolony na detektor)

Vyménit fritu, ktera je na konci kapilary v kadince s destilovanou vodou za fritu pro stanoveni

kationtii
Kapilaru umistit do zasobni lahve s mobilni fazi pro kationty

Mg¢jte na paméti, ze ustaleni signalu muZze trvat po takového zméné i vice jak dvé hodiny.
Baseline pfi stanoveni kationtii by se méla ustalit na hodnoté€ okolo 870 pS/cm a hodnot¢ okolo

1000 nA pfi stanoveni anhydrosacharid

ré

Méreni

Zapnéte IC prepina¢em vzadu na piistroji

Zapnéte autosampler pfepina¢em vzadu na piistroji
Zapnéte PC a prihlaste se pod i¢tem os-metrohm
Na plose spust’te aplikaci MagIC NET 3.3

X6

V sekcei ,,Pracovisté a zalozce ,,Ekvilibrace™ zvolte metodu ,,Cukry + Kationty* a kliknéte na

zelené tlacitko ,,Start HW*

Pozor na doplnéni vSech aktualné pouzivanych mobilnich fazi a oplachové nadoby s ultracistou

vodou pro sampler

V pravé sekci okna se zobrazi graf zavislosti vodivosti na ¢ase. Zde je mozno sledovat

ustalovani signalu.
Baseline by se méla ustalit okolo hodnoty 870 puS/cm.

Nad zobrazenim signalu baseline pii spuStéeném HW a ustalovani stroje je zalozka ,,Tlak

Kationty*. Hodnotu tlaku je taky dulezité sledovat. V ustaleném rezimu by se méla hodnota
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tlaku oscilovat okolo 6,8 MPa. Hodnoty aktudlniho tlaku, teplot, odezvy detektoru se zobrazuji

v kontrolnim okn¢ v ,,Pracovisti*

Nechte ustalovani bézet cca 30 minut a potom provedeme odvzdusnéni vysokotlaké pumpy.
Pokud tlak v systému neroste, nebo je velmi nizky / vysoky (a zkontrolovali jste, Ze nedochazi

uniku kapaliny ze systému) proved’te odvzdusnéni ihned.

Vezméte si injekéni stifkacku a oteviete dvifka IC. Pred sebou uvidite dva ventily (nelze si je

splést) z nichz vedou kapilary a maji na konci oranZzovy adaptér pravé na piipojeni stiikacky.

Ptipojte stfikacku ke kapilafe a natahnéte na prazdno, aby se vytvoril ve stiikacce podtlak a
chytnéte si natazenou stfikacku do jedné ruky. Druhou rukou opatrné povolte ventil (cca pul
otacky) a muzete sledovat, jak ze systému po kapkach odtéka mobilni faze. V pripadé
piitomnosti vzduchu lze vidét odchazejici bublinky. Nechte nakapat ve stiikacce asi 0,5 ml a
mizete ventil uzaviit a odpojit stiikacku. Velmi dilezité je toho odvzdusiiovani pfi zméné
rezimu meéfeni zkationtli a anhydrosacharidli na anionty a obrdcené, protoze pii takové
manipulaci se dostava do systému vzduch, takze neni neobvyklé, ze do stfikacky ze zacatku
zadna mobilni faze nejde, jen pocitové citite pokles podtlaku ve stiikacce a az pozdéji zacne

vytékat

V autosampleru jsou dva podavace na vialky. Jeden je oznacen L (levy) a druhy R (pravy).
Kazdy obsahuje fady A, B, C, D, E, F a kazda fada ma 8 pozic (celkem tedy 2x48 vzorkl). Zde
je dulezité davat pozor pti zapisu vzorkd do sekvence a dobie kontrolovat jestli pozice vialky
opravdu odpovida pozici zapsané v sekvenci. Pozice se udavaji jako soufadnice: LA1; RF6 atd.
L a R jsou levy a pravy podavac. Pii ruénim zapisu software automaticky nabizi i nesmyslné
pozice jako LA9, LA10, LA11, je tieba tedy vZzdy misto LA9 napsat LB1 a potom bude software

sam navysovat ¢islovani

V zalozce ,,Série stanoveni® je mozno v tabulce vyplnit vzorky k méfeni. Vzdy je tieba

zkontrolovat, zda ozna¢eni vzorku odpovida vialce na konkrétni pozici!!!

Pro hromadny zapis lze pouzit funkci ,,importovat data“. Ve slozce: G:\LAB\IC\MagIC
Export\OSTATNI je soubor ,,Sampler LVG* tu sta¢i pomoci automatizovanych funkci Excelu
jednoduse vyplnit a celou sekvenci potom importovat do pfistroje. Je tieba zkontrolovat po
importu sekvenci, jestli jsou vSechny pole spravné vyplnéné. V ptipad¢ nadbyteénych radku je

nutné je smazat, jinak pfistroj bude pokraovat v méteni.

Na zacatek sekvence vzdy fad'te do prvni pozice blank (ultracistou vodu) a do dalSich pozic

kontrolni vzorky.
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9.6.

Pokud je vSe v poradku muzete sekvenci spustit zelenym tlacitkem ,,Start v zalozce ,,Série
stanoveni®. Zkontrolujte, jestli je pod tabulkou se sekvenci vzorkd zaskrtnutd moznost ,,Po

dokonceni sekvence zastavit hardware®, pokud neni, tak ji zapnéte.

Po spusténi se ujistéte, ze jsou kontrolni vzorky fadné zméfeny a vysledné hodnoty jsou spravné,

jinak méfeni pferuste a najdéte pii¢inu. Kontrolni vzorky fad’te minimalné i na konec sekvence.

Zméteny chromatogram lze kontrolovat a zpracovat v sekci ,,Databaze” kde lze vybrat
pozadovany pocet vzorkli a pravym tlaCitkem mysi na oznacené pole a vybere ,,Znovu

zpracovat...*

Me¢ieni jednoho vzorku trva priblizné 40 minut. Sekvence o 96 vzorcich mtiZe trvat vice nez 60
hodin. Je tedy dilezité pravidelné kontrolovat funkci pristroje a dopliiovat provozni chemikalie

(mobilni faze, oplachova voda) pfipadné vylit odpadovy kanystr, ktery je umistén pod IC.

Vyhodnoceni a export

Zmétené chromatogramy lze vyhodnocovat a zpracovat v sekci ,,Databaze kde lze vybrat
pozadovany pocet vzorkll a pravym tlacitkem mySi na oznacené pole a vybere ,.Znovu

zpracovat...*
Otevie se okno, které je rozdéleno do Ctyf sekei.

V levé horni ¢asti je seznam vzorkli vybranych k vyhodnoceni. Zde je mozno v ptipadé chyb
nebo potfeby doplnéni jesté upravit nazev vzorku, zda se jedna o vzorek nebo standard, fedéni

atd.

V pravé horni ¢asti je vysledkova ¢ast, kde jsou zobrazeny hodnoty koncentraci analytt. Po
kazdé apravé neprobiha piepocet automaticky, musi se bud’ kliknout na tla¢itko ,,aktualizovat

nebo ,,znovu zpracovat a vybrat: ,,z ozna¢eného stanoveni®

Vlevo dole je Cast, ktera je vénovana nastaveni parametrl automatické integrace, koncentrace
standardu, statistické vyhodnocovani kalibrace s volbou riznych rezimu atd. Jedina funkce,
ktera je dilezitd pro bézné vyhodnocovani vysledki je seznam analytd (komponent) a jejich
nastaveny retencni ¢as. Ten lze ménit tak, ze v chromatogramu vybere pik a u ného se zobraci
modra osa. Tuto osu je nutno posunout tak, aby protinala vrchol piku a kliknout na velké tlacitko
aktualizovat reten¢ni Cas (je tfeba byt v menu ,.komponenty*). Orientacni reten¢ni Casy pro
jednotlivé analyty jsou v tabulce niZe. Ostatni parametry byly jiz nastaveny v ramci metody a

neni tfeba je ménit.
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Kationt Orientacni reten¢ni ¢as [min]
Na* 6,7
K* 7,7
NH4" 10,3
Ca* 18,5
Mg* 25,1

V pravé dolni ¢asti je zobrazen chromatogram s pfepinadem na zobrazeni aktualné nactené
kalibracni kiivky. Zde je tfeba kontrolovat automaticky integrované piky a piipadné opravovat
chyby nebo ru¢né integrovat. Kalibra¢ni k¥ivku importujeme velkym vybérovym tlacitkem
,»Metoda“ a klikem na moznost ,,importovat kalibra¢ni body“. Kalibra¢ni kfivku neni nutné
importovat v ptipadé, Ze kalibra¢ni body byly jiz zméfeny, uloZzeny v metodé¢ a aktualné
vyhodnocované vzorky jsou méfeny az po ulozeni metody. Jednoduse feceno, pokud kalibraci
v metodé aktualizujete az po zméteni sekvence, tak jiz zmétené vzorky budou mit pfifazenou

starou kalibraci.

Pti samotném vyhodnoceni je dobré postupovat nasledovné: kliknout v seznamu vzorkd na
prvni v pofadi a u né¢ho upravit piipadné vSechny parametry. Jednd se zejména o piipadny
import kalibra¢ni kivky, korekci retencniho ¢asu atd. Dobré je, kdyZ prvni v potadi je kontrolni
vzorek (je jednodussi zkontrolovat koncentrace a zaroven probéhla i kontrola zménénych
parametrtl). Jakmile jsou upravy hotovy, kliknéte na tlacitko ,,znovu zpracovat™ a vyberte
,»Z oznacen¢ho stanoveni“ (zachovejte manualni integraci). Nasledné¢ se zménéné parametry

upravi u v§ech vyhodnocovanych vzorku.

Nasledné je dobré postupné vSsechny chromatogramy integrovat a pak opét kliknout na prvni

vzorek a dat ,,znovu zpracovat®”, aby se stanoveni piepocetly.

Jakmile je sekvence zpracovana kliknéte na ,,OK* a zpracovana data se ulozi. Je dobré pracovat
postupné, zpracovat vysledky kationtd, poté ulozit a pak znova oteviit a zpracovat
anhydrosacharidy. Mlze se stat, ze software zamrzne a tim, Ze se v reZimu vyhodnocovani nic
neuklada, pfijdete o vSechny zmény a hodiny prace. Rovnéz je dobré nezpracovavat naptiklad

200 vzorkt najednou, ale rozdélit si je na vice Casti.
Po ulozeni v menu ,,Databaze opét vyberte vSechna zpracovana stanoveni (zluté oznadit) a
ree

v horni ¢asti programu kliknéte na polozku ,,Stanoveni“ a vyberte ,,Exportovat™. Objevi se okno

avyberte: ,,VSechny vybrané zaznamy* v rozbalovacim seznamu nize vyberte Excel a stanoveni
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se zapisi do souboru umisténého na G:\LAB\IC\MagIC Export\VYSLEDKY zIC zdrojovy
soubor.xlsx. Cely postup opakujte jen stim rozdilem, Ze nevyberete moznost ,.excel, ale
»export™ a exportuji ze z databaze celé chromatogramy a doprovodna data z kazdého stanoveni.

Tento proces par minut trva. Soubory se exportuji do G:\LAB\IC\MagIC Export\VYSLEDKY.

Kalibrace

Postup pripravy kalibracni fady je popsan v kapitole 6.2.2.

Kalibracni fada a kontrolni vzorky maji sviij vyhrazeny potadac s vialkami, kde je kazda vialka

oznacena nazvem kalibra¢niho roztoku.
Pi méteni kalibracni fady postupujte stejné jako pii méteni standardniho vzorku.

Je tfeba dbat na to, aby v tabulce vzorkt v pfipravované sekvenci bylo v kolonce ,,typ vzorku*
vyplnéno spravné Cislo standardu. Kalibra¢ni roztoky maji oznaceni STD-K7 az STD-K12

analogicky se tedy roztok STD-K7 oznaci jako ,,Standard 7

Pfi vyhodnocovani postupujeme obdobné jako u vzorkl jen s tim rozdilem, Ze ke zméfené

kalibraci nepfifazujeme kalibraci, ale pouze integrujeme a piipadné korigujeme retencni Casy.

V zavérecné fazi po integraci a veskerych tpravach (po pfepocteni z onaceného stanovent), pred
stiskem ,,OK* a uloZenim, je tieba jesté jednou kliknout na ,,Znovu zpracovat®, ale vybereme

moznost ,,Ze standardt tabulky opétovného zpracovani®.
Klikneme na posledni standard v seznamu vzorku, které integrujeme (mél by se Zluté oznacit).
Klikneme na ,,Metoda“ a vybereme ,,Exportovat kalibra¢ni body*

Vybereme slozku Kationty a napiSeme nazev kalibrace ve formatu ,Kalibrace kationty

DD.MM.RRRR*. Kalibraci ulozime.
V hlavnim menu softwaru klikneme na velké ¢tvercové tlacitko ,,Metoda“

Klikneme na ,,Soubor” a vybereme ,,Oteviit”. Klikneme na metodu s nazvem ,,Cukry +

Kationty* a otevieme ji.

V pravém dolnim rohu je zobrazen posledni chromatogram je tam i piepina¢ mezi

chromatogramy a kalibra¢ni kiivkou. Klikneme na ,kalibra¢ni kiivka“.

Pod seznamem kalibracnich bodd je tlacitko ,,upravit” kliknéte na n¢ho a ze seznamu vyberte

»importovat kalibracni body* objevi se okno a v ném vyberte aktualné zmétenou a kalibraci.
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o Kalibraci adekvatné vyhodnot'te a exportujte se stejnym nazvem a prepiste tak pivodni verzi.

Vyhodnocenou verzi.

e Metodu uloZte.

9.8. Myti pouzitého nadobi
Nadobi oplachujte po pouziti 3x ultradistou vodou a nechte oschnout na vzduchu nebo v su§arné pii
teploté 55 °C.

V ptipadé silného znecisténi lze pouzit k myti zfedénou kyselinu dusi¢énou nebo hydroxid sodny
(draselny). Je nutné vSak mit na paméti, Ze na daném pfistroji jsou stanovovany kationty a anionty, proto
je nutné po takovém ¢isténi nadobi velmi dikladné zevné i vevniti (alesponn 5x celym objemem)
vyplachnou ultracistou vodou. Rovnéz je mozno vyuzit ultrazvukovou lazen, aby se necistoty uvolnily

z povrchu materialu.

V ptipadé plastovych epruvet, které jsou pouzivany pro piipravu vodného vyluhu je nutné, sledovat
jejich technicky stav a v ptipadé mechanického poskozeni uzavéru nebo pretrvavajiciho znecisténi je

nutné je vyradit.

10. Vypocty a vyjadreni vysledku

_ Vvody X Crc

vyseku
szduchu

S ...
pouzitého
kv}?seku = (1 - ) +1

S, celkové

¢ = koncentrace analytu v [pug/m?]

Viedy = objem vody pouzité k priprave vyluhu v [1]
Cic = naméfena koncentrace analytu v [pg/l]

Vyzduehu = Objem prosatého vzduchu pfi odbéru v [m?]

kvyseku = koeficient vyseku, pokud byl k piipravé vodného vyluhu pouzit cely filtr, pak je hodnota
koeficientu 1

Spouzitecho = Naexponovana plocha pouzité ¢asti filtru v [cm?]
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Scelkova = celkova plocha naexponované &asti filtru v [cm?]

11. Nejistota méreni

Nejistota méfeni, meze stanovitelnosti atd. jsou feSeny v ramci valida¢ni zpravy.

12. Rizeni kvality

e Pfistroj je nutné kalibrovat minimaln¢ jednou ro¢né nebo po vyméné dulezitych komponent

v systému (pumpa, detektor atd.) a v piipadé jinych potizi.

e Spolu se vzorky jsou méfeny polni blanky a vialka s demi. vodou se fadi jako prvni do méfici

sekvence.

e Hodnoty namétené¢ho kontrolniho vzorku zapisovat do regulacniho diagramu. V piipadé
nevyhovujicich hodnot provést napravna opateni (opakovat méteni kontrolniho vzorku, nova
kalibrace, roztoky a piipadné servis). Kontrolni vzorky fadime minimalné na za¢atek a na konec

meéfici sekvence.

e Kazdy CRM musi mit svou kartu (formulat: F AA-015), kde se zapisuji vSechny naleZitosti a

provadi se zde zaznam o kontrole ndvaznosti.

e V ptipadé poruchy nebo vymény komponent na IC je nutné po spusténi pristroje nutné ,,Uvolnit
piistroj do provozu“. Standardné pristroj zkalibrujeme, zméfime blank a kontrolni vzorek.
Pokud je vSe v poradku, provedeme zdznam do servisnich zaznami pfistroje a na pristroj

vylepime zeleny stitek s datem posledni kalibrace (+ platnosti) a podpisem.

13. Verifikace dat, zalohovani dat
e Verifikace dat je popsana v IP Q 13 AA-023

e Vychozi adresat pro ukladani dat je G:\LAB\IC\MagIC Export. Jedna se o slozku, kde jsou
zalohovany metody, vysledky a veskeré souvisejici materialy pro méfeni. Jedna se o sitovy

disk, ktery je automaticky zalohovan.

e Jednou za mésic kopirovat slozku G:\LAB\IC\MagIC Export do pocitace u IC (C:\Users\os-
metrohm\Desktop\Zalohy).
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14. Zvlastni okolnosti

V ptipadé€, Ze se na systému IC objevi zavada, kterou nemtze obsluha svépomoci odstranit, je nutné
informovat pfimého nadfizeného a uvédomit servisni oddéleni dodavatele. Na pfistroj bude vylepen
Cerveny Stitek s datem, podpisem a informaci, Ze je pfistroj mimo provoz. Zaroven bude proveden zapis

do servisnich zaznamu.

15. Zprava

Vysledek analyzy je reportovan pomoci automaticky generovaného zaznamu, kde jsou k dispozici
veskeré udaje o vzorku. Na zakladé pozadavki zakaznika predavame vysledky v pozadovaném formatu.

Standardné tvoiime Protokol o zkousce (F AA-001).
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Stanoveni anhydrosacharidii (Levoglucosanu,
Mannosanu a Galactosanu) v aerosolovych
casticich metodou iontové chromatografie

s pulzni amperometrickou detekci

1. Oblast pouziti

Kationty Levoglucosan, Mannosan a Galactosan lze stanovit pfimo v kapalnych vzorcich, ale v pfipadé
vzdusného aerosolu odebraného na filtr je nutné ptipravit vodny vyluh.

Metoda je vhodna pro stanoveni anhydrosacharidii na teflonovych (PTFE) a ktemennych (QF) filtrech.

Metoda neni vhodna pro stanoveni anhydrosacharidli v mineralizovanych vzorcich, odpadnich vodach

a vzorcich, jejichz matrice neni misitelna s vodou (emulze, oleje atd.).

2. Varovani a bezpecnostni opatreni

Pti praci je nutné dbat zvySené opatrnosti, protoze pracujeme s ziravinami o riznych koncentracich.
Kazdy pracovnik je povinen pracovat v souladu s internim pfedpisem (IP) Q 13 AA-011 ,,Zésady
bezpe&nosti prace v chemickych laboratotich IM CHMU*

3. Pouzité dokumenty

e SOP: T 21 AA-021 — Odbér venkovniho ovzdusi (imisi) pro nasledné stanoveni elementarniho,

organického a celkového uhliku v Casticich na filtru

e SOP: T 21 AA-027 — Odbér vzorkli venkovniho ovzdusi na filtry pro gravimetrické stanoveni
aerosolovych ¢astic a pro stanoveni Ni, As, Cd a Pb metodou ICP-MS

e IP:Q 13 AA-011 — Zasady bezpeénosti prace v chemickych laboratotich IM CHMU
e IP:Q 13 AA-001 — Metodicky ptedpis pro vytvareni SOP

e IP:Q 13 AA-003 — Regulaéni diagram
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Navod pro Metrohm 940 Professional IC Vario, IC Sample center, MaglC software

4. Terminologie a zkratky

CHMU - Cesky hydrometeorologicky tstav

SOP — Standardni operacni postup

IP — Interni ptedpis

CRM - Certifikovany referen¢ni material

RM — Referen¢ni material

QA/QC — Zabezpeceni a fizeni kvality

MPZ — Mezilaboratorni porovnavaci zkouska

PT — program testing (mezilaboratorni porovnavani)
IC — Iontova chromatografie / iontovy chromatograf
CD — Vodivostni detekce

KV — Kontrolni vzorek

FB — Polni blank (Field blank)

LB — Laboratorni blank

PP — polypropylen (plast)

RD —regulaéni diagram

LVG - Levoglucosan

MAN — Mannosan

GAL — Galactosan

5. Princip stanoveni

Tato metoda je zalozena na stanoveni ve vod¢ rozpustnych anhydrosacharidi ze vzdusného aerosolu.

Vzorek aerosolu z ovzdusi odebraného na filtr je louhovan v ultracisté vodé. Vyluh je filtrovan a filtrat

s rozpu$ténymi analyty je podroben analyze. Kapalné vodné roztoky mohou byt méfeny piimo.
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Radné predupraveny vzorek je davkovan v definovaném objemu do proudu mobilni faze v IC. Na
chromatografické kolon¢ za specifickych podminek dochazi k separaci jednotlivych analyti. Na
vystupu z kolony jiz vychazi proud mobilni faze, ktera v uréitych ¢asovych rozestupech obsahuje
jednotlivé analyty oddélené od zbytku ostatnich. Takto separované latky v proudu mobilni faze vstupuji
do amperometrického detektoru, ktery nepfetrzité méii hodnotu elektrického proudu. Vystupem
z detektoru je takzvany chromatogram. Jedna se o zavislost el. proudu na ¢ase. Pokud pfistroj pracuje
bez toho, aby byl do systému vnasen vzorek, hodnota el. proudu se ustali na urcité hodnoté a
v chromatogramu tvofi rovnou linii — baseline. Jsou nam znamy casy (retenéni ¢asy), které jednotlivé
analyty travi v koloné. Vime tedy poradi, v kterém budou analyty vstupovat do detektoru. Po vstupu
analytu do detektoru je v chromatogramu vidét navyseni el. proudu a nasledny pokles na zakladni
hodnotu. Takovému ,.kopecku se fika peak (pik). Plocha, piku je pfimo umérna koncentraci. Diky
meéfeni certifikovanych standardl o pfesné koncentraci vime, jakd koncentrace odpovida ur€ité plose
piku. Analytik naméfené chromatogramy vyhodnoti a diky kalibracni zavislosti je mozné k naméfenym
plocham analytd v jednotlivych vzorcich, pfitadit odpovidajici koncentrace. Vysledky jsou v jednotkach
pg. Finalnim vysledkem, v piipadé analyzy vzdusného aerosolu, je koncentrace analytu v pg/m?, kterou

dostaneme po piepoctu dle vzorce uvedeného nize v tomto dokumentu.

6. Referencni materialy, chemikalie, Cinidla a dalsi

materialy

6.1. Zakladni chemikalie

e 1,6-Anhydro-B-D-glucose (LVG, CAS: 498-07-7) o cistot¢ min 97 %. Skladovat v lednici
s uzaverem zatazenym parafilmem a lahvicku dat do zip sacku. Je tfeba mit jeden kus pro

kalibraci a jeden kus zvlast pro ptipravu kontrolniho roztoku.

e 1,6-Anhydro-B-D-mannopyranose (MAN, CAS: 14168-65-1) o Cistot¢ min 97 %. Skladovat
v lednici s uzavérem zatazenym parafilmem a lahvicku dat do zip sacku. Je tfeba mit jeden kus

pro kalibraci a jeden kus zvlast' pro ptipravu kontrolniho roztoku.

e 1,6-Anhydro-B-D-galactopyranose (GAL, CAS: 644-76-8) o Cistot¢ min 97 %. Skladovat
v lednici s uzavérem zatazenym parafilmem a lahvicku dat do zip sacku. Je tfeba mit jeden kus

pro kalibraci a jeden kus zvlast’ pro ptipravu kontrolniho roztoku.
e Ultradistad voda — 18,2 MQ/cm

e NaOH p.a. ¢istota min 98 %. Skladovat v exikatoru s uzdvérem zatazenym parafilmem.
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¢ Natronové vapno p.a. (ve forme peletek)

6.2. Priprava roztoku

Pti ptiprave roztoku o presné koncentraci je nutné provést zdznam do formulare F AA-047.

6.2.1. Priprava mobilni faze

Do odmérné banky s oznacenim: “MOBILKA CUKRY” navazime asi 0,4 g NaOH (cca 4-5 pecek).
Ptidame ultradistou vodu, nechame hydroxid rozpustit a nasledn¢ doplnime banku vodou po rysku.
Vysledna koncentrace je 10 mM Je tieba myslet na to, ze hydroxid sodny na sebe vaze oxid uhli¢ity a
rusi stanoveni tim, Ze zahlcuje uhli¢itanovou trapku v systému a nasledné dochazi ke snizeni citlivosti,
takze pracujeme rychle a po odebrani hydroxidu jej opét uzavieme, zatdhneme parafilmem a ulozime

do exikatoru.
Takto pripraveny roztok prevedeme do zasobni nadoby na IC s ozna¢enim ,, MOBILKA CUKRY*

Roztok je pouzitelny 14 dni.

6.2.2. Priprava roztoku pro regeneraci kolony a CO3 trap

Do odmérné batiky s oznacenim: “ROZTOK NaOH NA REGENERACI” navazime asi 12 g NaOH.
Pfidame ultracistou vodu, nechame hydroxid rozpustit a nasledn¢ doplnime banku vodou po rysku.
Vysledna koncentrace je 0,3 M. Je tieba myslet na to, Ze hydroxid sodny na sebe vaze oxid uhlicity
a rusi stanoveni tim, Ze zahlcuje uhli¢itanovou trapku v systému a nasledné dochézi ke snizeni citlivosti,
takze pracujeme rychle a po odebrani hydroxidu jej opét uzavieme, zatdhneme parafilmem a ulozime

do exikatoru.

Roztok je pouzitelny 14 dni.

6.2.3. Priprava kalibraénich roztok

Na keramickou lodi¢ku (oznacenou IC) na mikrovahach navazime: LVG: cca 2500 pug, MAN: cca
700 nug, GAL: cca 300 ug. Lodi¢ka, mikrolZi¢ky (pro kazdou latku zvlast) jsou v krabiéce se zelenym
vickem ve skiiiice u IC. Konkrétni vahy zapiSeme na odmérnou banku STD-C6. Vazte vSechny latky

rovnou. Pouzijte funkci “tare”.
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Po dovazeni kvantitativné pievedeme latky z lodi¢ky rovnou do odm. banky STD-C6. U tohoto kroku
je opravdu nutna velka peclivost jelikoz se jedna doslova o par krystalki a jakakoli chyba by zpisobila
obrovskou zménu koncentrace kalibra¢niho roztoku. Po rozpusténi dopliite odmérnou baiiku ultracistou

vodou po rysku a promichejte.

Oteviete soubor ,,Kalibracka tabulka* v G:\LAB\IC\MagIC Export\OSTATNI a navazky jednotlivych
latek zapiste do oznaceného pole. Tabulka automaticky dopocita hodnoty a zobrazi se potom prepoctené

koncentrace pro jednotlivé analyty ve vSech koncentracnich tirovnich.

Oteviete na ploSe program MagIC NET. Jdéte do zalozky ,,Metoda®, Kliknéte na ,,Soubor* zvolte
,,Oteviit”. Zvolte metodu ,,Cukry + Kationty* a oteviete. V levém dolnim rohu je informacni okno
,»Vyhodnoceni“. Kliknéte na obrazek se dvéma modrymi odmérnymi bafikami. Otevie se menu se
standardy. Rozkliknéte ,,Standard 1 a zadejte aktualni hodnoty vypocitané pro STD-C1. Postupujte

analogicky az po Standard 6. Metodu uloZte a uzaviete.

Nize uvedené hodnoty koncentraci v tabulce jsou pouze orientacni. Nikdy se nepovede navazit stejnou

hmotnost latky.

Objem odm.
Roztok LVG | MAN | GAL | Postup pripravy
baiiky [ml]

Navazka do banky STD-C6 (LVG: cca

STD-C6 250 9900,0 | 2800,0 | 1164,0 | 2500 pug, MAN: cca 700 pg, GAL: cca

300 pg)

50 ml pipetou STD-C5 z STD-C6 do
STD-C5 100 4950,0 | 1400,0 | 582,0

banky STD-C5

10 ml pipetou STD-C4 z STD-C6 do
STD-C4 100 990,0 | 280,0 116,4

banky STD-C4

10 ml pipetou STD-C3 z STD-C5 do
STD-C3 100 495,0 | 140,0 58,2

banky STD-C3

10 ml pipetou STD-C2 z STD-C4 do
STD-C2 100 99,0 28,0 11,6

banky STD-C2

10 ml pipetou STD-C1 z STD-C3 do
STD-C1 100 49,5 14,0 5,8

baiiky STD-C1

Kalibraéni roztoky jsou pouzitelné po dobu 1 mésice od pfipravy.
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6.2.4. Priprava kontrolniho roztoku (vzorku)

Na keramickou lodi¢ku (oznacenou IC) na mikrovahach navazime: LVG: cca 1500 pg, MAN: cca
350 png, GAL: cca 150 pg. Lodic¢ka, mikrolzicky (pro kazdou latku zvlast) jsou v krabicce se zelenym
vickem ve skfifice u IC. Konkrétni vahy zapiseme na odmérnou baitku KV-Cukry. Vazte vSechny latky

rovnou. Pouzijte funkci “tare”.

Po dovazeni kvantitativné prevedeme latky z lodicky rovnou do odm. banky KV-Cukry. U tohoto kroku
je opravdu nutna velka peclivost jelikoz se jedna doslova o par krystalki a jakakoli chyba by zptisobila
obrovskou zménu koncentrace kontrolniho roztoku. Po rozpusténi dopliite odmémou banku ultracistou

vodou po rysku a promichejte.

Oteviete soubor ,,Kalibracka tabulka® v G:\LAB\IC\MagIC Export\OSTATNI a navazky jednotlivych
latek zapiSte do oznaceného pole v tabulce Cukry — kontrolni vzorek. Tabulka automaticky dopocita

hodnoty a zobrazi se potom piepoctené koncentrace pro jednotlivé analyty. Vypocitané koncentrace

LVG, MAN a GAL zapiste na banku KV-Cukry.

Nize uvedené hodnoty koncentraci v tabulce jsou pouze orientacni. Nikdy se nepovede navazit stejnou

hmotnost latky.

Objem odm.
Roztok LVG | MAN | GAL | Postup pripravy
bariky [ml]

Navazka do banky KV-Cukry (LVG:
KV-

oy 250 6197,5 | 1776,0 | 795,4 | cca 1500 pg, MAN: cca 350 pg, GAL:
Cu

cca 150 pg)

Kontrolni roztok je pouzitelny po dobu 1 mésice od pripravy.
7. Méridla, zarizeni a dalSi pomucky

7.1. Méridla

e Dvoukanalovy IC: Metrohm 940 Professional IC Vario + chlazeny autosampler: Metrohm 889
IC Sample Center
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7.2. Zarizeni

e Horizontalni tfepacka: IKA typ: OS 10 B

e Vyrobnik ultracisté vody: Elga PURELAB Flex s vystupni ¢istotou vody 18,2 MQ/cm
e Vyrobnik demi vody jako pfedstupeni pro ultracistou vodu: Aqual typ: 29

e Laboratorni susarna: Memmert typ: UF55

e Mycka laboratorniho nadobi: Miele typ: PG 8583

e Muflova pec: Nabertherm typ: LT 24/11

o Ultrazvukova lazen: Kraintek typ: K12

e PC

e Mikrovahy Mettler Toledo XPR6UDS5

e Analytické vahy Mettler Toledo XSR205

7.2.1. Software

e MagICNET 3.3

e MS Excel

7.3. Pomucky

e PP odmérné baiiky o objemu 100 ml
e PP odmérné baiiky o objemu 250 ml
e PP odmérné baiiky o objemu 1000 ml
e PP kadinky o objemu 500 ml

e Plastova injek¢ni stiikacka 10 ml

e Medicinska jehla nerezova

e Plastova pinzeta

e Plastové epruvety o objemu 20 ml

e Racky (plastové poradace) na epruvety
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51 plastova zasobni lahev na mobilni fazi

11 plastova zasobni lahev k autosampleru pro oplach cesty vzorku ultra¢istou vodou
Stiikackové filtry s nylonovou membranou o velikosti pord 0,45 um

PP vialky se Sroubovacimi uzavéry a septy o objemu 1,5ml a velikosti 32x11,6 mm
Plastové uchovavaci krabicky na vialky s vickem

Laboratorni rukavice — nepudrované

Stiicka o objemu 250 ml

Davkovac na ultracistou vodu (davkovany objem 10 ml)

Pipety sklenéné nedélené typ: A o objemu 1 ml

Pipety sklenéné nedélené typ: A o objemu 10 ml

Pipety sklenéné nedélené typ: A o objemu 5 ml

Pipety sklenéné délené typ: A o objemu 1 ml

Chladnicky

Mraznicky

Lihovy popisovac — tenky

Parafilm M

Keramicka lodi¢ka na vazeni

Mikro 1zicka 3x na navazovani malych hmotnosti

8. Monitorovani podminek prostredi

8.1.

Odbér a transport

Podminky a postup pti odbéru vzorki je fesen v ramci SOP T 21 AA-021 — Odbér venkovniho ovzdusi

(imisi) pro nasledné stanoveni elementarniho, organického a celkového uhliku v ¢asticich na filtru a

SOP T 21 AA-027 — Odbér vzorkli venkovniho ovzdu$i na filtry pro gravimetrické stanoveni

aerosolovych ¢astic a pro stanoveni Ni, As, Cd a Pb metodou ICP-MS.
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Pti transportu vzorkd (filtril) je nutno uchovavat vzorky v mrazni¢ce. Anhydrosacharidy podléhaji pii

teplotach nad bodem mrazu degradaci.

8.2. Skladovani

Na poboc¢ce musi byt filtry skladovany v mrazni¢ce. Vzorky pfipravujeme (vodny vyluh) k méfeni
bezprostfedné (ten den) pied spusténim sekvence pfistroje. Autosampler je chlazeny na 15 °C. Vzorky
(vialky s pfipravenym vyluhem), které nemohou byt z jakéhokoli diivodu okamzité zméfeny je nutno

uchovavat v lednici. V lednici je mozno uchovavat vzorky po dobu 14 dni.

8.3. Meéreni

Cely systém IC je temperovan na pozadovanou teplotu. Jedna se jak o teplotu v autosampleru, tak

vyhtivani kolon a detektoru. Neni tedy potfeba monitorovat teplotu a vlhkost v laboratofi.

9. Pracovni postup

Je tfeba mit na paméti, ze Metrohm 940 Professional IC Vario je dvoukanalovy chromatograf, ktery
pracuje ve dvou rezimech. V piipadé prvniho rezimu jsou soubézné stanovovany kationty a
anhydrosacharidy (1+1 kanal). V druhém rezimu jsou stanovovany anionty (pro vSechny tfi analyzy se
pfipravuje jeden vzorek - 1+1 vialka). Anionty a kationty jsou méfeny na stejném kanale, proto je tfeba

vymeénit kolonu a celkove upravit systém. Postup je podrobné popsan nize v kapitole 9.4.

9.1. Odbér vzorku

Odbéru vzorki je fesen v ramci SOP T 21 AA-021 — Odbér venkovniho ovzdusi (imisi) pro nasledné
stanoveni elementarniho, organického a celkového uhliku v ¢asticich na filtru a SOP T 21 AA-027 —
Odbér vzorkti venkovniho ovzdusi na filtry pro gravimetrické stanoveni aerosolovych ¢astic a pro

stanoveni Ni, As, Cd a Pb metodou ICP-MS.

V piipadé pouziti QF filtrh je tfeba mit na paméti, Ze je tieba filtry vypalit v muflové pecidle T 21 AA-
021. PTFE filtry se néjak pred expozici neupravuji.
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9.2. Skladovani vzorku

Problematika skladovani vzorku je feSena v kapitole 8.2.

9.3. Preduprava vzorku

Bod. 9.3 plati pro vzdusné aerosoly odebrané na QF nebo PTFE filtry. Pokud byl jiz vzorek pfedupraven
je mozno piikrocit k bodu 9.5.

e Vzorky odebrané na filtrech vytdhneme z mraznicky.
e Piipravime si ¢isté epruvety a poradac na epruvety.

e PopiSeme epruvety kodem stanice a datem odbéru vzorku (piipadné hodinou, pokud je odebrano

vice vzorkt v jeden den). MiiZzeme pouzit i Cislo vzorku.
e Nasadime si rukavice.

e Pomoci pinzety vkladame filtry do epruvety zpuisobem, aby filtr v epruveté nebyl pokréeny a
kopiroval tvar stény epruvety. Rovnéz je dulezité rovnat epruvety v poradaci tak, aby byly

v poradaci filtry orientované vSechny stejné. Epruvetu neuzavirame.

e Do zasobniku davkovace destilované vody nalijeme ultracistou vodu a proplachneme cestu

davkovace tak, aby v systému nebyly vzduchové bubliny.
¢ Do pripravenych epruvet nadavkujeme po 10 ml ultracisté vody.
o Epruvety uzavieme.
e Vylijeme vodu z davkovace do vylevky (i z vnitini cesty davkovace).

e Pfipravime si ttepacku a umistime do ni racky s epruvetami tak, aby byl naklonén v tthlu zhruba

45° a filtry byly orientovany tak, aby exponovana ¢ast byla pod vodou.
e Zapneme tfepacku, nastavime 350 ot/min a nechame louhovat po dobu jedné hodiny.
¢ Po uplynuti doby vypneme tfepacku.

e Pfipravime si: plastovou kadinku o objemu 500 ml, stiikackové filtry, medicinskou jehlu, ¢isté
vialky, vic¢ka k vialkam, lihovy popisovaé, plastovy potfada¢ (krabicku na vialky) a injekéni
stiikacku.

e Pracujeme v rukavicich!
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Do kadinky si nalijeme ultracistou vodu.

Nasadime si na injek¢ni stiikacku jehlu a proplachneme ji ultracistou vodou (z kadinky).
Sundame jehlu a proplachneme ultrac¢istou vodou i stiikackovy filtr.

PopiSeme si dvé vialky identifikatorem vzorku (datum, stanice, ¢islo vzorku...)

Opét nasadime jehlu na stiikacku, otevieme epruvetku a nasajeme maximaln¢ 1 ml vyluhu.
Proplachneme krouzivym pohybem stfikacku vzorkem a nakonec vypustime obsah do vylevky.
Poté nasajeme cely obsah epruvety do stiikacky a misto jehly nasadime stiikackovy filtr.

Do odpadu vypustime zhruba 2 ml vyluhu tak, aby se filtr proplachl vzorkem.

Vezmeme si dvé oznafené vialky a kazdou naplnime zhruba do tfetiny jejiho objemu.
Krouzivym pohybem proplachneme ob¢ vialky vzorkem a jejich obsah poté vylijeme do

odpadu.
Zbytek obsahu stiikacky prefiltrujeme do vialek tak, aby byly naplnény vzorkem téméf po okraj.
Vialky uzavieme, pfipadny zbyly obsah epruvety vylijeme a vylouhovany filtr vyhodime.

Piejdeme k dalSimu vzorku a bodu: ,,Nasadime si na injekéni sttikacku jehlu a proplachneme ji

ultracistou vodou (z kadinky).*

Zmeéna rezimu méreni (kationty + anhydrosacharidy <-

> anionty)

Pracujeme v rukavicich!

9.4.1.

Zména rezimu méreni z kationt + anyhdrosacharidi na

rezim aniontu

Misto kolony s ptedkolonou dat spojku
Zacvaknout drzak peristaltické pumpy tak, aby byly hadicky napnuté

Vyjmout kapilaru ze zasobniku mobilni faze kationtl a vlozit ji do plastové kadinky

s ultracistou vodou

V softwaru MagIC kliknout v zakladnim menu na polozku ,Pracovist¢“ a v zalozce

»Ekvilibrace* vybrat metodu: ,,Anionty*
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e 'V softwaru MagIC kliknout v zdkladnim menu na polozku ,,manualné®; v levé ¢asti kliknout na
,,940 Professional IC Vario®; v zalozce ,,Cerpadlo 2 zapnout tlacitkem ,,START"; v zaloZce

,,Odplynovac* kliknout na ,,Zapnout*
e Nechat systém proplachovat po dobu 15 minut
e Ve stejné sekei vypnout ¢erpadlo i odplynovac
e Propojit oplach detektoru s oplachem supresoru
e Pfipojit kolonu s pfedkolonou pro anionty
e K vystupu kolony piipojit prihlednou hadi¢ku oznacenou jako ,,IN“, ktera vede do supresoru
e Vstup do vodivostniho detektoru ptipojit k vystupu ,,MCS out*
e Vymeénit davkovaci smyc¢ku za tu oznac¢enou ,,anionty“

e  Vymenit fritu, ktera je na konci kapilary v kadince s destilovanou vodou za fritu pro stanoveni

aniontli
¢ Kapilaru umistit do zasobni lahve s mobilni fazi pro anionty

e Me¢jte na paméti, ze ustaleni signalu mtze trvat po takového zméng i vice jak dvé hodiny.

Baseline pii stanoveni aniontli by se m¢la ustalit na hodnot¢ okolo 2 uS/cm a kazdych cca 17

wrwe

9.4.2. Zména rezimu méfeni z aniontd na rezim kationti a

anhydrosacharidu

¢ Odpojit kolonu s ptedkolonou a misto kolony dat spojku, jejiz vystup bude piipojen pfimo
k detektoru (odpojit detektor od ,,MCS out*)

e Rozpojit propojeni odpadu z vodivostniho detektoru s oplachem supresoru. Odpad z detektoru

umistit do plastové baiiky s ostatnimi odpadovymi hadickami.

¢ Vyjmout kapilaru ze zasobniku mobilni faze aniontil a vlozit ji do plastové kadinky s ultracistou

vodou
¢ Vycvaknout napinaci prvek peristaltické pumpy

e Vsoftwaru MaglC kliknout v zékladnim menu na polozku ,Pracoviste“ a v zalozce

,Ekvilibrace* vybrat metodu: ,,Cukry + Kationty*
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V softwaru MaglC kliknout v zakladnim menu na polozku ,,manualné‘; v levé casti kliknout na
,,940 Professional IC Vario®; v zalozce ,,éerpadlo 2 zapnout tlacitkem ,,START*; v zalozce

,,Odplynovac* kliknout na ,,Zapnout*

Nechat systém proplachovat po dobu 15 minut

Ve stejné sekci vypnout ¢erpadlo i odplynovaé

Vyménit davkovaci smycku za tu oznaéenou ,,kationty*

Ptipojit kolonu s piedkolonou pro kationty (vystup z kolony na detektor)

Vyménit fritu, ktera je na konci kapilary v kadince s destilovanou vodou za fritu pro stanoveni

kationtii
Kapilaru umistit do zasobni lahve s mobilni fazi pro kationty

Mg¢jte na paméti, ze ustaleni signalu muZze trvat po takového zméné i vice jak dvé hodiny.
Baseline pfi stanoveni kationtii by se méla ustalit na hodnoté€ okolo 870 pS/cm a hodnot¢ okolo

1000 nA pfi stanoveni anhydrosacharid

ré

Méreni

Zapnéte IC prepina¢em vzadu na piistroji

Zapnéte autosampler pfepina¢em vzadu na piistroji
Zapnéte PC a prihlaste se pod i¢tem os-metrohm
Na plose spust’te aplikaci MagIC NET 3.3

X6

V sekcei ,,Pracovisté a zalozce ,,Ekvilibrace™ zvolte metodu ,,Cukry + Kationty* a kliknéte na

zelené tlacitko ,,Start HW*

Pozor na doplnéni vSech aktualné pouzivanych mobilnich fazi a oplachové nadoby s ultracistou

vodou pro sampler

V pravé sekci okna se zobrazi graf zavislosti el. proudu na Case. Zde je mozno sledovat

ustalovani signalu.
Baseline by se méla ustalit okolo hodnoty 1000 nA.

Nad zobrazenim signalu baseline pii spusténém HW a ustalovani stroje je zalozka ,, Tlak Cukry*.

Hodnotu tlaku je taky dalezité sledovat. V ustaleném rezimu by se méla hodnota tlaku oscilovat
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okolo 7,5 MPa. Hodnoty aktualniho tlaku, teplot, odezvy detektoru se zobrazuji v kontrolnim

okné v ,,Pracovisti®

Nechte ustalovani bézet cca 30 minut a potom provedeme odvzdusnéni vysokotlaké pumpy.
Pokud tlak v systému neroste, nebo je velmi nizky / vysoky (a zkontrolovali jste, Ze nedochazi

uniku kapaliny ze systému) proved’te odvzdusnéni ihned.

Vezméte si injekéni stifkacku a oteviete dvifka IC. Pred sebou uvidite dva ventily (nelze si je

splést) z nichz vedou kapilary a maji na konci oranzovy adaptér pravé na piipojeni stiikacky.

Ptipojte stfikacku ke kapilafe a natahnéte na prazdno, aby se vytvoril ve stiikacce podtlak a
chytnéte si natazenou stfikacku do jedné ruky. Druhou rukou opatrné povolte ventil (cca pul
otacky) a muzete sledovat, jak ze systému po kapkach odtéka mobilni faze. V pripadé
piitomnosti vzduchu lze vidét odchazejici bublinky. Nechte nakapat ve stiikacce asi 0,5 ml a
mizete ventil uzaviit a odpojit stiikacku. Velmi dilezité je toho odvzdusiiovani pfi zméné
rezimu meéfeni zkationti a anhydrosacharidli na anionty a obracené€, protoze pii takové
manipulaci se dostava do systému vzduch, takze neni neobvyklé, Zze do stfikacky ze zacatku
zadna mobilni faze nejde, jen pocitové citite pokles podtlaku ve stiikacce a az pozdéji zacne

vytékat

V autosampleru jsou dva podavace na vialky. Jeden je oznacen L (levy) a druhy R (pravy).
Kazdy obsahuje fady A, B, C, D, E, F a kazda fada ma 8 pozic (celkem tedy 2x48 vzorki). Zde
je dulezité davat pozor pti zapisu vzorkd do sekvence a dobie kontrolovat jestli pozice vialky
opravdu odpovida pozici zapsané v sekvenci. Pozice se udavaji jako soufadnice: LA1; RF6 atd.
L a R jsou levy a pravy podavac. Pii ruénim zapisu software automaticky nabizi i nesmyslné
pozice jako LA9, LA10, LA11, je tieba tedy vZdy misto LA9 napsat LB1 a potom bude software

sam navysovat ¢islovani

V zalozce ,,Série stanoveni® je mozno v tabulce vyplnit vzorky k méfeni. Vzdy je tieba

zkontrolovat, zda ozna¢eni vzorku odpovida vialce na konkrétni pozici!!!

Pro hromadny zapis lze pouzit funkci ,,importovat data“. Ve slozce: G:\LAB\IC\MagIC
Export\OSTATNI je soubor ,,Sampler LVG* tu sta¢i pomoci automatizovanych funkci Excelu
jednoduse vyplnit a celou sekvenci potom importovat do pfistroje. Je tieba zkontrolovat po
importu sekvenci, jestli jsou vSechny pole spravné vyplnéné. V ptipad¢ nadbyteénych fadku je

nutné je smazat, jinak pfistroj bude pokraovat v méteni.

Na zacatek sekvence vzdy fad'te do prvni pozice blank (ultracistou vodu) a do dalSich pozic

kontrolni vzorky.
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9.6.

Pokud je vSe v poradku muzete sekvenci spustit zelenym tlacitkem ,,Start v zalozce ,,Série
stanoveni®. Zkontrolujte, jestli je pod tabulkou se sekvenci vzorkd zaskrtnutd moznost ,,Po

dokonceni sekvence zastavit hardware®, pokud neni, tak ji zapnéte.

Po spusténi se ujistéte, ze jsou kontrolni vzorky fadné zméfeny a vysledné hodnoty jsou spravné,

jinak méfeni pferuste a najdéte pii¢inu. Kontrolni vzorky fad’te minimalné i na konec sekvence.

Zméteny chromatogram lze kontrolovat a zpracovat v sekci ,,Databaze” kde lze vybrat
pozadovany pocet vzorkli a pravym tlaCitkem mysi na oznacené pole a vybere ,,Znovu

zpracovat...*

Me¢ieni jednoho vzorku trva priblizné 40 minut. Sekvence o 96 vzorcich mtiZe trvat vice nez 60
hodin. Je tedy dilezité pravidelné kontrolovat funkci pristroje a dopliiovat provozni chemikalie

(mobilni faze, oplachova voda) pfipadné vylit odpadovy kanystr, ktery je umistén pod IC.

Vyhodnoceni a export dat

Zmétené chromatogramy lze vyhodnocovat a zpracovat v sekci ,,Databaze kde lze vybrat
pozadovany pocet vzorkll a pravym tlacitkem mySi na oznacené pole a vybere ,.Znovu

zpracovat...*
Otevie se okno, které je rozdéleno do Ctyf sekei.

V levé horni ¢asti je seznam vzorkli vybranych k vyhodnoceni. Zde je mozno v ptipadé chyb
nebo potfeby doplnéni jesté upravit nazev vzorku, zda se jedna o vzorek nebo standard, fedéni

atd.

V pravé horni ¢asti je vysledkova ¢ast, kde jsou zobrazeny hodnoty koncentraci analytt. Po
kazdé apravé neprobiha piepocet automaticky, musi se bud’ kliknout na tla¢itko ,,aktualizovat

nebo ,,znovu zpracovat“ a vybrat: ,,z ozna¢eného stanoveni®

Vlevo dole je Cast, ktera je vénovana nastaveni parametrl automatické integrace, koncentrace
standardu, statistické vyhodnocovani kalibrace s volbou riznych rezimu atd. Jedina funkce,
ktera je dilezitd pro bézné vyhodnocovani vysledki je seznam analytd (komponent) a jejich
nastaveny retencni ¢as. Ten lze ménit tak, Ze v chromatogramu vyberete pik a u n€ho se zobraci
modra osa. Tuto osu je nutno posunout tak, aby protinala vrchol piku a kliknout na velké tlacitko
aktualizovat reten¢ni Cas (je tfeba byt v menu ,.komponenty*). Orientacni reten¢ni Casy pro
jednotlivé analyty jsou v tabulce niZe. Ostatni parametry byly jiz nastaveny v ramci metody a

neni tfeba je ménit.
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Analyt Orientacni retenéni ¢as [min]
LVG 21,8
MAN 25,8
GAL 28,6

V pravé dolni ¢asti je zobrazen chromatogram s pfepinadem na zobrazeni aktualné nactené
kalibracni kiivky. Zde je tfeba kontrolovat automaticky integrované piky a piipadné opravovat
chyby nebo ru¢né integrovat. Kalibra¢ni kiivku importujeme velkym vybérovym tlacitkem
,Metoda“ a klikem na moznost ,,importovat kalibra¢ni body“. Kalibra¢ni kfivku neni nutné
importovat v ptipadé, Ze kalibra¢ni body byly jiz zméfeny, uloZzeny v metod¢ a aktualné
vyhodnocované vzorky jsou méfeny az po uloZeni metody. Jednoduse fe¢eno, pokud kalibraci
v metodé aktualizujete az po zméfeni sekvence, tak jiz zméfené vzorky budou mit pfifazenou

starou kalibraci.

Pti samotném vyhodnoceni je dobré postupovat nasledovné: kliknout v seznamu vzorkd na
prvni v pofadi a u n¢ho upravit piipadné vSechny parametry. Jedna se zejména o pfipadny
import kalibra¢ni kiivky, korekci retenéniho Casu atd. Dobré je, kdyZ prvni v poradi je kontrolni
vzorek (je jednodussi zkontrolovat koncentrace a zaroven probéhla i kontrola zménénych
parametrtl). Jakmile jsou upravy hotovy, kliknéte na tlacitko ,,znovu zpracovat™ a vyberte
,»Z oznacen¢ho stanoveni“ (zachovejte manualni integraci). Nasledné¢ se zménéné parametry

upravi u v§ech vyhodnocovanych vzorku.

Nasledné je dobré postupné vSsechny chromatogramy integrovat a pak opét kliknout na prvni

vzorek a dat ,,znovu zpracovat®, aby se stanoveni piepocetly.

Jakmile je sekvence zpracovana kliknéte na ,,OK* a zpracovana data se ulozi. Je dobré pracovat
postupné, zpracovat vysledky kationt, poté ulozit a pak znova oteviit a zpracovat
anhydrosacharidy. Muze se stat, ze software zamrzne a tim, Ze se v rezimu vyhodnocovani nic
neuklada, pfijdete o vSechny zmény a hodiny prace. Rovnéz je dobré nezpracovavat naptiklad

200 vzorkt najednou, ale rozdélit si je na vice Casti.

Po ulozeni v menu ,,Databaze opét vyberte vSechna zpracovana stanoveni (zluté oznacit) a
v horni ¢asti programu kliknéte na polozku ,,Stanoveni“ a vyberte ,,Exportovat™. Objevi se okno

avyberte: ,,VSechny vybrané zaznamy* v rozbalovacim seznamu nize vyberte Excel a stanoveni
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se zapisi do souboru umisténého na G:\LAB\IC\MagIC Export\VYSLEDKY zIC zdrojovy
soubor.xlsx. Cely postup opakujte jen stim rozdilem, Ze nevyberete moznost ,.excel, ale
»export™ a exportuji ze z databaze celé chromatogramy a doprovodna data z kazdého stanoveni.

Tento proces par minut trva. Soubory se exportuji do G:\LAB\IC\MagIC Export\VYSLEDKY.

Kalibrace

Postup piipravy kalibracni fady je popsan v kapitole 6.2.3. Dejte pozor, aby byly v metod¢

zapsany aktualni koncentrace vSech standardu.

Kalibracni fada a kontrolni vzorky maji sviij vyhrazeny potadac s vialkami, kde je kazda vialka

oznacena nazvem kalibra¢niho roztoku.
Pi méteni kalibracni fady postupujte stejné jako pii méteni standardniho vzorku.

Je tfeba dbat na to, aby v tabulce vzorkt v pfipravované sekvenci bylo v kolonce ,,typ vzorku*
vyplnéno spravné Cislo standardu. Kalibra¢ni roztoky maji oznaceni STD-C1 az STD-C6

analogicky se tedy roztok STD-C1 oznaci jako ,,Standard 1¢

Pfi vyhodnocovani postupujeme obdobné jako u vzorkl jen s tim rozdilem, Ze ke zméfené

kalibraci nepfifazujeme kalibraci, ale pouze integrujeme a piipadné korigujeme retencni Casy.

V zavérecné fazi po integraci a veskerych apravach (po prepocteni z ona¢eného stanoveni), pied
stiskem ,,OK* a uloZenim, je tieba jesté jednou kliknout na ,,Znovu zpracovat®, ale vybereme

moznost ,,Ze standardt tabulky opétovného zpracovani®.
Klikneme na posledni standard v seznamu vzorku, které integrujeme (mél by se Zluté oznacit).
Klikneme na ,,Metoda“ a vybereme ,,Exportovat kalibra¢ni body*

Vybereme slozku Cukry a napiSeme nazev kalibrace ve formatu ,Kalibrace cukry

DD.MM.RRRR*. Kalibraci ulozime.
V hlavnim menu softwaru klikneme na velké ¢tvercové tlacitko ,,Metoda“

Klikneme na ,,Soubor” a vybereme ,,Oteviit”. Klikneme na metodu s nazvem ,,Cukry +

Kationty* a otevieme ji.

V pravém dolnim rohu je zobrazen posledni chromatogram je tam i prepina¢ mezi

chromatogramy a kalibra¢ni kiivkou. Klikneme na ,kalibra¢ni kiivka“.

Pod seznamem kalibracnich bodd je tlacitko ,,upravit” kliknéte na n¢ho a ze seznamu vyberte

»importovat kalibracni body* objevi se okno a v ném vyberte aktualné zméfenou a kalibraci.
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Kalibraci adekvatné vyhodnot’te a exportujte se stejnym nazvem a prepiste tak ptivodni verzi.

Vyhodnocenou verzi.

Metodu ulozte.

Regenerace kolony a CO3 trap

Ptipravte si roztok 0,3M NaOH
Odmérnou banku s pfipravenym roztokem umistéte nahoru na IC
Vytadhnéte kapilaru z mobilni faze pro cukry a vlozte ji do piipravené odmémé banky

Nédobu od mobilni faze cukrii vyplachnéte ultracistou vodou a pfipravte si roztok mobilni faze
pro cukry. Pfipraveny roztok vlijte do zasobni nadoby pro mobilni fazi. Lahev nema vicko (je
spojeno s kapilarou) vezméte tedy nitrilovou rukavici a ptevlecte ji pfes hrdlo a utahnéte, aby

se do lahve nedostaval vzduch.

Typicky se do nadoby vleze 1,7 litru mobilni faze, takZe ten roztok budete muset pfipravit

vicekrat.
Otevrete dvirka na pristroji vepredu

Odpojte kapilaru vedouci z kolony do amperometrického detektoru je oznaCena jako ,.eluent

IN“
Vezméte 2000ml kadinku a polozte ji pied IC

Kapilaru umistéte do kadinky tak, aby nemohla vyskocit. Material kapilary je houZevnaty, dobré

je ji provléci néjakym otvorem v IC aby drzela dobie na mist¢.

Zapnéte IC prepina¢em vzadu na piistroji

Zapnéte PC a prihlaste se pod i¢tem os-metrohm

Na plose spust’te aplikaci MagIC NET 3.3

Kliknéte velké ¢tvercové tlacitko ,,Manualn€ je umisténo vlevo dole na zakladni obrazovce
Kliknéte v menu na 940 Professional IC vario 1

Ve schématu kliknéte na ,,Cerpadlo 1 a dejte ,,START®. V pripad¢, Zze ve schématu neni
ptitomna zalozka ,,Cerpadlo 1“ je nadtena jina metoda nez Cukry + Kationty. B&Zte proto menu

13

»Pracoviste* a v sekci ,,Ekvilibrace* vyberte pozadovanou metodu
Stejné tak zapnéte ,, Termostat™ a ,,Odplynovac™
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e Po spusténi se zaCne nasavat regeneracni roztok a odpad bude kapat do piipravené kadinky.

Tento proces nechte bézet 24 hodin.

e Po uplynuti této doby vytahnéte kapilaru z regenerac¢niho roztoku, nechte okapat (do té banky,
ze které jste ji vytahli... pozor je to koncentrovany louh) a umistéte ji do lahve s roztokem pro

mobilni fazi pro cukry. S kapilarou parkrat zahybejte nahoru a dold, aby se roztok promichal.
e Ted nechte bézet pristroj 48 hodin. Po uplynuti této doby je regenerace hotova.

e Zapojte zpatky do detektoru kapilaru

9.9. Myti pouzitého nadobi

Nadobi oplachujte po pouziti 3x ultradistou vodou a nechte oschnout na vzduchu nebo v su§arné pti

teploté 55 °C.

V ptipadé silného znecisténi lze pouzit k myti zfedénou kyselinu dusi¢énou nebo hydroxid sodny
(draselny). Je nutné vSak mit na paméti, Ze na daném pfistroji jsou stanovovany kationty a anionty, proto
je nutné po takovém cCiSténi nadobi velmi dikladn€ zevné i vevnitf (alesponl 5x celym objemem)
vyplachnou ultracistou vodou. Rovnéz je mozno vyuzit ultrazvukovou lazen, aby se necistoty uvolnily

z povrchu materialu.

V piipadé plastovych epruvet, které jsou pouzivany pro pfipravu vodného vyluhu je nutné, sledovat
jejich technicky stav a v ptipadé mechanického poskozeni uzavéru nebo pretrvavajiciho znecisténi je

nutné je vyradit.

10. Vypocty a vyjadreni vysledku

~ Vioay X cic K
¢ = V X vyseku
vzduchu
S yoo s
. pouzitého
Koygsercu = (1 — S—) +1
celkové

¢ = koncentrace analytu v [pug/m’]
Vyedy = objem vody pouzité k ptipravé vyluhu v [1]
Cic = naméfena koncentrace analytu v [pg/l]

Vyzduehu = Objem prosatého vzduchu pfi odbéru v [m?]
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kvyseku = koeficient vyseku, pokud byl k piipravé vodného vyluhu pouzit cely filtr, pak je hodnota
koeficientu 1

Spouzitcho = Naexponovana plocha pouzité ¢asti filtru v [cm?]

Scelkova = celkova plocha naexponované &asti filtru v [cm?]

11. Nejistota méreni

Nejistota méfeni, meze stanovitelnosti atd. jsou feSeny v ramci valida¢ni zpravy.

12. Rizeni kvality
¢ Pfistroj je nutné kalibrovat po regeneraci kolony a CO3 trap (kazdych cca 200 nastfika
e nebo po vymené dilezitych komponent v systému (pumpa, detektor atd.) a v piipad¢ jinych
potizi.
e Spolu se vzorky jsou méfeny polni blanky a vialka s demi. vodou se fadi jako prvni do méfici

sekvence.

e Hodnoty naméfeného kontrolniho vzorku zapisovat do regulacniho diagramu. V piipadé
nevyhovujicich hodnot provést napravna opatfeni (opakovat méteni kontrolniho vzorku, nova
kalibrace, roztoky a piipadné servis). Kontrolni vzorky fadime minimaln¢ na za¢atek a na konec

meéfici sekvence.

e Kazdy CRM musi mit svou kartu (formulat F AA-015), kde se zapisuji vSechny naleZitosti a

provadi se zde zaznam o kontrole ndvaznosti.

eV pfipadé poruchy nebo vymény komponent na IC je nutné po spusténi pfistroje nutné ,,Uvolnit
ptistroj do provozu®. Standardné pfistroj zkalibrujeme, zméfime blank a kontrolni vzorek.
Pokud je vSe v poradku, provedeme zdznam do servisnich zaznami pfistroje a na pfistroj

vylepime zeleny stitek s datem posledni kalibrace (+ platnosti) a podpisem.

13. Verifikace dat, zalohovani dat

e Verifikace dat je popsana v IP Q 13 AA-023
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e Vychozi adresat pro ukladani dat je G:\LAB\IC\MagIC Export. Jedna se o slozku, kde jsou
zalohovany metody, vysledky a veskeré souvisejici materialy pro méfeni. Jedna se o sitovy

disk, ktery je automaticky zalohovan.

e Jednou za mésic kopirovat slozku G:\LAB\IC\MagIC Export do pocitace u IC (C:\Users\os-
metrohm\Desktop\Zalohy).

14. Zvlastni okolnosti

V piipadé, Ze se na systému IC objevi zavada, kterou nemtize obsluha svépomoci odstranit, je nutné
informovat pfimého nadiizeného a uvédomit servisni odd€leni dodavatele. Na pfistroj bude vylepen
Cerveny Stitek s datem, podpisem a informaci, Ze je pristroj mimo provoz. Zarovei bude proveden zapis

do servisnich zaznamu.

15. Zprava

Vysledek analyzy je reportovan pomoci automaticky generovaného zaznamu, kde jsou k dispozici
veskeré udaje o vzorku. Na zékladé pozadavkl zékaznika predavame vysledky v pozadovaném formatu.

Standardné tvoiime Protokol o zkousce (F AA-001).
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Stanoveni Na*, K*, NHs* a Mg?* v aerosolovych

c¢asticich iontovou chromatografii

1. Oblast pouziti

Metoda je urCena pro stanoveni koncentrace sodiku, drasliku, amoniaku, vapniku a hoiciku
v aerosolovych c¢asticich na iontovém chromatografu Dionex Integrion HPIC, s vodivostni detekci
s potlatenou vodivosti mobilni fize. Kationty Na*, K*, NH4", Ca*", Mg?* lze stanovit piimo v kapalnych
vzorcich jako kationty ve vod¢ rozpustnych latek. V piipad€ vzdusného aerosolu odebraného na filtr je
nutné pfipravit vodny vyluh. Metoda je vhodna pro stanoveni kationtli na teflonovych (PTFE)
a kfemennych (QF) filtrech. Metoda neni vhodna pro stanoveni kationtd v koncentrovanych

mineralizovanych vzorcich a vzorcich, jejichz matrice neni misitelna s vodou (emulze, oleje atd.).

Meze detekce, linearita a opakovatelnost pro jednotlivé analyzované latky jsou prezentovany ve

validaéni zpravé této metody a jejich doplncich.

2. Varovani a bezpeénostni opatreni

Pti praci se jako mobilni faze pouziva kyselina methansulfonova (MSA), ktera je klasifikovana jako
zirava a leptava nebezpeéna latka. Pii praci je proto nutno vyvarovat se styku s mobilni fazi. Zadné dalsi

mimotadné nebezpeci, poranéni nebo tjma na zdravi, které by vyplyvaly z pracovnich operaci, nehrozi.

Pti praci je pracovnik povinen dodrzovat obecné pokyny pro prace v laboratotich a predpis Q 13 AA-

011 ,,Zasady bezpeénosti prace v chemickych laboratofich CHMU*.

3. Pouzité dokumenty

e CSNENISO 14911 - Jakost vod - Stanoveni rozpusténych kationtti Li*, Na*, NH4", K¥, Mn*',
Ca*, Mg*", Sr**, a Ba®" chromatografii iontli — Metoda pro vody a odpadni vody

e SOP: T 21 AA-021 — Odbér venkovniho ovzdusi (imisi) pro nasledné stanoveni elementarniho,
organického a celkového uhliku v casticich na filtru

e SOP: T 21 AA-027 — Odbér vzorkli venkovniho ovzdusi na filtry pro gravimetrické stanoveni
aerosolovych Castic a pro stanoveni Ni, As, Cd a Pb metodou ICP-MS

e Uzivatelsky manudl ,,Dionex Integrion HPIC System Operator’s Manual®“. Document No.
22153-97003, Revision 04, August 2016. Copyright Thermo Fisher Scientific Inc. 2016.
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e Uzivatelsky manual ,,Chromeleon 7.2 Quick Start Guide®. Document No. 7229.0004, Revision
1.9, 2018. Copyright Thermo Fisher Scientific 2018.

e Uzivatelsky manual ,,Dionex AS-AP Autosampler Operator’s Manual®“. Document No. 065361,
Revision 07, September 2012. Copyright Thermo Fisher Scientific Inc. 2012.

e Uher, V. (2024): ,,SOP — Stanoveni Na®, K", NH*, Ca*", Mg?" v aerosolovych &asticich
metodou iontové chromatografie s vodivostni detekci®. Pracovité MIM CHMU, Ostrava, 1. 10.
2024. Dokument T 21 AA-018

e Uzivatelska prirucka EffiValidation 3, EffiChem, Lysice, 2011
e EMEP Manual for Sampling and Chemical Analysis, 1/2014

e  GAW Precipitation Chemistry Manual — Laboratory Operations - Ca*", Mg**, Na*, K" and NH4"
by IC (9 January 2019)

e Metodicky pokyn NOCO 2014/02 Provozni tad datové spravy tidajii o chemickém sloZeni
atmosférickych srazek a atmosférické depozici

e Interni pfedpisy Metodicky predpis pro tvorbu Standardnich operacnich postupt (SOP) (Q 13
AA-001), Validace zkousek (Q 13 AA-002) a Vedeni regulacnich diagramt
u zkousek provadénych v laboratoti (Q 13 AA-003).

e Interni pfedpis Metodicky pokyn RKO — Metrologické zabezpegeni UKO

Terminologie a definice

e CLI - Centralni laboratote imisi — pracovist¢ Imisniho monitoring

e CRM - certifikovany referencni material

e CHMU - Cesky hydrometeorologicky tstav

e EMEP — Cooperative Programme for Monitoring and Evaluation of the Long-range
Transmission of Air Pollutants in Europe

e [M — imisni monitoring

e [P —interni predpis

e ISKO — Informaéni systém kvality ovzdusi CHMU

e MPZ — Mezilaboratorni porovnavani zkousek

e QC —kontrolni vzorek

e RM - referencni material

e SOP - standardni operacni postup

e SW — software (programové vybaveni pocitace)

e WMO - World Meteorological Organization
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e field blank (FB) - polni blank, kontrola vlivu manipulace technika odbéru, uchovavani
vzorku a vlivu transport

e katex —iontoméni¢ zachytavajici ionty s kladnym elektrickym nabojem

e kalibrace — pojmem kalibrace vtomto SOP se rozumi provedeni metrologické
konfirmace pro zabezpeceni spravnosti vysledku méfeni a métidel

e regulacni diagram — grafickd pomiticka k posuzovani, zda je proménlivost parametru
zpusobend ndhodnym kolisanim nebo systémovymi pfi¢inami

e slepy pokus — kontrola Cistoty celého chromatografického systému

e supresor — zafizeni snizujici na principu iontové vymeény zakladni vodivost mobilni faze

pted vstupem do detektoru

5. Princip stanoveni

Metoda je zaloZena na stanoveni ve vod& rozpustnych kationti (Na*, K*, NHs", Ca*", Mg>") ze
vzdusného acrosolu. Vzorek aerosolu z ovzdusi odebraného na filtr je louhovan v ultracisté vod¢, vyluh
je poté filtrovan a filtrat s rozpusténymi analyty je podroben analyze. Pfesné definovany objem vzorku
je davkovan na vstup chromatografické kolony, kterd je naplnéna praskovym katexem. Pfes kolonu
protéka neustale konstantni rychlosti vodny roztok vhodného elu¢niho ¢inidla (mobilni faze), ktery
vymyva v§echny ionty, obsazené ve vzorku, z kolony ven. Protoze jednotlivé ionty jsou katexem vazany
riuzn€ pevné, dojde postupné k jejich vzajemnému oddéleni. Priichod oddéleného iontu detektorem na
konci kolony zpiisobi pfechodné zvyseni elektrické vodivosti, takze vysledkem je vodivostni pik, jehoz
plocha je pfimo umérna koncentraci prochazejiciho iontu. Finadlnim vysledkem v pfipad¢ analyzy
vzdusného aerosolu je koncentrace analytu v mg/m?, kterou dostaneme po piepoctu dle vzorce

uvedeného niZze v tomto dokumentu.

Stanoveni koncentrace vzorku provede SW iontového chromatografu pomoci kalibra¢ni kiivky. Metoda

je zaloZena na fyzikaln€ chemickych principech, chemické reakce pii analyze neprobihaji.

5.1. Interference

Stanoveni anorganickych kationti mohou rusit alifatické aminy a huminové kyseliny. Pii
velkych koncentracnich rozdilech mezi sodnym a amonnym kationtem mtize dochazet ke

zkresleni piki a je tfeba vzorek natedit.
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6. Referencni materialy, chemikalie a dalsi materialy

6.1. Chemikalie

e Sodium standard for IC — 1000 mg - 1! (napf.: Sigma—Aldrich, Switzerland)

e Ammonium standard for IC — 1000 mg - "' (napf.: Sigma—Aldrich, Switzerland)

e Potassium standard for IC — 1000 mg - I"! (napt.: Sigma—Aldrich, Switzerland)

e Magnesium standard for IC — 1000 mg - I'! (napf.: Sigma-Aldrich, Switzerland)

e Calcium standard for IC — 1000 mg - 1! (napi.: Sigma—Aldrich, Switzerland)

e Cation IC multi-element standard VI Certipur® — 10 mg - " NH4*, 50 mg - I"'' K*, 100 mg - 1"
Na*, 100 mg - I"! Ca?*, 100 mg - I"! Mg" (napf. Merck, Germany)

e Deionizovana voda (min. 18 MQ - cm™') pfipravena napf. v zatizeni DIONEX IC PURE
(Thermo Scientific, USA)

Pro kalibraci chromatografu pouzit certifikované referencni materialy (CRM) pro iontovou
chromatografii, napt. NIST, Sigma—Aldrich, nebo certifikované iontové standardy pro vodné matrice
napt. Merck. Vhodné jsou CRM o koncentraci 1000 mg - 1!, z nichZ lze nafedit kalibraéni roztoky

pottebné koncentrace. Lze téz pouZit tzv. multielementarni standardy, obsahujici vhodnou smés iontt.

Pro regulaéni diagramy pouzit certifikované referencni materialy (CRM) pro iontovou chromatografii,
napf. NIST, Sigma—Aldrich, Merck nebo RM pro vodné matrice. Pokud je to mozné, mély by byt

materialy pouzité pro regulacni diagramy jiné provenience nez materialy pouzité pro kalibrace.

Vsechny pouzivané CRM evidovat v Kartaich CRM (F AA-015).

6.2. Kalibrac¢ni roztoky

Roztok ?):fieknyl (v)dnlﬁ' I;;;:CV ;{ﬁ‘l‘l& K£< 3 r::g/l “IE;C.V CaEOVnIcI;g/l
mg/l mg/l mg/l

HSTD-1 1000 5 5 3 3 5

HSTD-2 250 4 4 2,4 2,4 4

HSTD-3 250 2 2 1,2 1,2 2

HSTD-4 250 1 1 0,6 0,6 1

HSTD-5 250 0,5 0,5 0,3 0,3 0,5
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Kalibraéni roztok HSTD-1, obsahujici cca: Smg - 1" Na* ;5 mg - 1" NHs*; 3 mg - 1" K*, 3 mg - 1!
Mg**a5mg - 1! Ca*

Do 1000 ml odmérné bariky napipetovat pii 20 °C 5 ml roztoku s koncentraci cca 1000 mg - 1!
Na* (6.1.1), 5 ml roztoku s koncentraci cca 1000 mg - 1! NH4* (6.1.2), 3 ml roztoku s koncentraci cca
1000 mg - ' K* (6.1.3), 3 ml roztoku s koncentraci cca 1000 mg - I"! Mg?" (6.1.4) a 3 ml roztoku
s koncentraci cca 1000 mg - "' Ca?* (6.1.5). Batiku doplnit pti 20 °C deionizovanou vodou (6.1.7) po
znacku. Pripraveny roztok dobie promichat a ihned pielit do ¢isté a suché PE l1ahve. Pfesnou hodnotu
koncentraci jednotlivych kationtd vypocitat z certifikatd jednotlivych pouzitych CRM a zaznamenat do

»Zaznamu o pripravé roztoku o presné koncentraci pro IC* (F AA-047).

Roztok uchovavat v chladniéce, jeho pouzitelnost je 3 mésice. Pouziti CRM zaznamenat do ,,Karty

certifikovaného referencniho materialu (CRM)“ (F AA-015).

Kalibraéni roztok HSTD-2, obsahujici cca: 4mg -1 Na*; 4mg- 1! NHs"; 2,4mg- 1! K*,
2,4mg-1""Mg*admg - I"! Ca?*

Do 250 ml odmérné banky napipetovat pti 20 °C 200 ml kalibra¢niho roztoku HSTD-1 (6.2.1). Banku
doplnit pii 20 °C deionizovanou vodou (6.1.7) po znacku. Pfipraveny roztok dobie promichat a ihned
ptelit do cist¢é a suché PE ldhve. Pfesnou hodnotu koncentraci jednotlivych kationtd vypocitat
z certifikat jednotlivych pouzitych CRM a zaznamenat do ,,Zdznamu o piipravé roztoku o piesné

koncentraci pro IC* (F AA-047).

Roztok uchovavat v chladnicce, jeho pouzitelnost je 3 mésice. Pouziti CRM zaznamenat do ,,Karty

certifikovaného referencniho materialu (CRM)“ (F AA-015).

Kalibraéni roztok HSTD-3, obsahujici cca: 2mg -1 Na*; 2mg - 1! NHs; 1,2mg - 1! K*,
1,2mg - 1""Mg* a2 mg - I'! Ca?*

Do 250 ml odmérné banky napipetovat pii 20 °C 100 ml kalibra¢niho roztoku HSTD-1 (6.2.1). Banku
doplnit pii 20 °C deionizovanou vodou (6.1.7) po znacku. Pfipraveny roztok dobie promichat a ithned
pielit do Cisté a suché PE lahve. Pfesnou hodnotu koncentraci jednotlivych kationtti vypocitat
z certifikatd jednotlivych pouzitych CRM a zaznamenat do ,,Zaznamu o piipravé roztoku o presné

koncentraci pro IC* (F AA-047).

Roztok uchovavat v chladniéce, jeho pouzitelnost je 3 mésice. Pouziti CRM zaznamenat do ,,Karty

certifikovaného referenéniho materialu (CRM)“ (F AA-015).

Kalibraéni roztok HSTD-4, obsahujici cca: 1mg-1" Na*; 1mg- 1! NHs; 0,6 mg - 1! K*,
0,6 mg - I""Mg**a 1 mg - I"! Ca?*
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Do 250 ml odmérné banky napipetovat pii 20 °C 50 ml kalibracniho roztoku HSTD-1 (6.2.1). Baiku
doplnit pii 20 °C deionizovanou vodou (6.1.7) po znacku. Pfipraveny roztok dobie promichat a ihned
prelit do Cisté a suché PE lahve. Pfesnou hodnotu koncentraci jednotlivych kationtli vypocitat

z certifikat jednotlivych pouzitych CRM a zaznamenat do ,,Zaznamu o pripravé roztoku o piresné

koncentraci pro IC*“ (F AA-047).

Roztok uchovavat v chladniéce, jeho pouzitelnost je 3 mésice. Pouziti CRM zaznamenat do ,,Karty

certifikovaného referencniho materialu (CRM)“ (F AA-015).

Kalibraéni roztok HSTD-5, obsahujici cca: 1mg- 1! Na*; 1mg-1"' NHs; 0,6 mg -1 K,
0,6 mg - I''Mg**al1mg - I'! Ca?*

Do 250 ml odmérné banky napipetovat pii 20 °C 25 ml kalibra¢niho roztoku HSTD-1 (6.2.1). Banku
doplnit pii 20 °C deionizovanou vodou (6.1.7) po znacku. Pfipraveny roztok dobie promichat a ithned
ptelit do cisté a suché PE ldhve. Pfesnou hodnotu koncentraci jednotlivych kationtd vypocitat
z certifikat jednotlivych pouzitych CRM a zaznamenat do ,,Zdznamu o piipravé roztoku o piesné

koncentraci pro IC* (F AA-047).

Roztok uchovavat v chladnicce, jeho pouzitelnost je 3 mésice. Pouziti CRM zaznamenat do ,,Karty

certifikovaného referencniho materidlu (CRM)“ (F AA-015).
Deionizovana voda, specificky odpor min. 18 MQ - cm™!

Ke vS§em operacim uvedenym v tomto SOP pouzivat Cerstvou deionizovanou vodu, pro pfipravu mobilni
faze pro iontovy chromatograf pouzivat vzdy cerstvou odplynénou deionizovanou vodu, pfipravenou
napft. zafizenim DIONEX IC PURE (6.1.7).

Roztok ?):fieknyl 31::. I;IZ]:CV ;fl;:lf.v K£< 3 Irlrf;;/l “IE;C.V CaEOVnIcr.lg/l
mg/l mg/l mg/1

LSTD-1 1000 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5

LSTD-2 250 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25

LSTD-3 250 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1

LSTD-4 250 0,05 0,05 0,05 0,05 0,05

LSTD-5 250 0,02 0,02 0,02 0,02 0,02

69



T A Tento projekt je spolufinancovan se statni podporou
Technologické agentury CR a Ministerstva Zivotniho

prostiedi v ramci Programu Prostiedi pro Zivot. A RA M I s
C R www.tacr.cz www.mzp.cz

Kalibraéni roztok LSTD-1, obsahujici cca: 0,5mg - I'! Na*; 0,5mg - 1" NHs"; 0,5mg - 1! K*,
0,5 mg - I""Mg**a 0,5 mg - 1! Ca**

Do 1000 ml odmérné bafiky napipetovat pfi 20 °C 0,5 ml roztoku s koncentraci cca 1000 mg - 1!
Na* (6.1.1), 0,5 ml roztoku s koncentraci cca 1000 mg - 1! NH4" (6.1.2), 0,5 ml roztoku s koncentraci
cca 1000 mg - I'' K* (6.1.3), 0,5 ml roztoku s koncentraci cca 1000 mg - 1" Mg>* (6.1.4) a 0,5 ml
roztoku s koncentraci cca 1000 mg - 1"! Ca*" (6.1.5). Batiku doplnit pii 20 °C deionizovanou vodou
(6.1.7) po znacku. Pipraveny roztok dobie promichat a ihned prelit do Cisté a suché PE lahve. Pfesnou
hodnotu koncentraci jednotlivych kationti vypocitat z certifikati jednotlivych pouzitych CRM

a zaznamenat do ,,Zaznamu o pfipravé roztoku o presné koncentraci pro IC* (F AA-047).

Roztok uchovavat v chladniéce, jeho pouzitelnost je 3 mésice. Pouziti CRM zaznamenat do ,,Karty

certifikovaného referenéniho materialu (CRM)“ (F AA-015).

Kalibraéni roztok LSTD-2, obsahujici cca: 0,25 mg - 1" Na* ; 0,25 mg - 1! NH,; 0,25 mg - I K*,
0,25 mg - "' Mg** a 0,25 mg - 1! Ca**

Do 250ml odmémé banky napipetovat pii 20 °C 125 ml kalibra¢niho roztoku LSTD-1 (6.2.7). Baiiku
doplnit pii 20 °C deionizovanou vodou (6.1.7) po znacku. Pfipraveny roztok dobie promichat a ihned
ptelit do Cist¢é a suché PE ldhve. Pfesnou hodnotu koncentraci jednotlivych kationtd vypocitat

z certifikat jednotlivych pouzitych CRM a zaznamenat do ,,Zdznamu o piipravé roztoku o piesné

koncentraci pro IC* (F AA-047).

Roztok uchovavat v chladnicce, jeho pouzitelnost je 3 mésice. Pouziti CRM zaznamenat do ,,Karty

certifikovaného referen¢niho materialu (CRM)“ (F AA-015).

Kalibraéni roztok LSTD-3, obsahujici cca: 0,1 mg - I'! Na*; 0,1 mg - 1"' NH,"; 0,1 mg - 1! K*,
0,1 mg - I''Mg?*a 0,1 mg - 1! Ca?*

Do 250 ml odmérné banky napipetovat pii 20 °C 50 ml kalibra¢niho roztoku LSTD-1 (6.2.7). Banku
doplnit pii 20 °C deionizovanou vodou (6.1.7) po znacku. Pfipraveny roztok dobie promichat a ithned
pielit do Cisté a suché PE lahve. Pfesnou hodnotu koncentraci jednotlivych kationtti vypocitat
z certifikatd jednotlivych pouzitych CRM a zaznamenat do ,,Zaznamu o piipravé roztoku o presné

koncentraci pro IC*“ (F AA-047).

Roztok uchovavat v chladniéce, jeho pouZitelnost je 3 mésice. Pouziti CRM zaznamenat do ,,Karty

certifikovaného referenéniho materialu (CRM)“ (F AA-015).
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Kalibraéni roztok LSTD-4, obsahujici cca: 0,05 mg - 1! Na* ; 0,05 mg - 1! NH,; 0,05 mg - I'! K*,
0,05 mg - "' Mg?*a 0,05 mg - I'! Ca?*

Do 250 ml odmérné banky napipetovat pii 20 °C 25 ml kalibra¢niho roztoku LSTD-1 (6.2.7). Banku
doplnit pii 20 °C deionizovanou vodou (6.1.7) po znacku. Pfipraveny roztok dobie promichat a ihned
pielit do Cisté a suché PE lahve. Pfesnou hodnotu koncentraci jednotlivych kationtli vypocitat

z certifikat jednotlivych pouzitych CRM a zaznamenat do ,,Zaznamu o pripravé roztoku o piresné

koncentraci pro IC*“ (F AA-047).

Roztok uchovavat v chladniéce, jeho pouZitelnost je 3 mésice. Pouziti CRM zaznamenat do ,,Karty

certifikovaného referenéniho materialu (CRM)“ (F AA-015).

Kalibraéni roztok LSTD-5, obsahujici cca: 0,02 mg - 1" Na* ; 0,02 mg - 1! NH,"; 0,02 mg - I'! K*,
0,02 mg - I''Mg?*a 0,02 mg - I'! Ca?*

Do 250 ml odmérné batiky napipetovat pti 20 °C 10 ml kalibracniho roztoku LSTD-1 (6.2.7). Banku
doplnit pii 20 °C deionizovanou vodou (6.1.7) po znacku. Pfipraveny roztok dobie promichat a ihned
ptelit do cisté a suché PE ldhve. Pfesnou hodnotu koncentraci jednotlivych kationtd vypocitat
z certifikat jednotlivych pouzitych CRM a zaznamenat do ,,Zdznamu o piipravé roztoku o piesné

koncentraci pro IC* (F AA-047).

Roztok uchovavat v chladnicce, jeho pouzitelnost je 3 mésice. Pouziti CRM zaznamenat do ,,Karty

certifikovaného referen¢niho materialu (CRM)“ (F AA-015).

6.3. Kontrolni roztoky

Kontrolni roztok KRK-1, obsahujici cca: 2 mg - 1" Na* ;0,2 mg - "' NHs"; 1 mg - 1" K, 2 mg - 1!
Mg** a2 mg - 1! Ca**

Do 100 ml odmérné baiky napipetovat pifi 20 °C 2 ml multielementarniho roztoku Cation IC
multi-element standard VI Certipur® (6.1.6). Baniku doplnit pii 20 °C deionizovanou vodou (6.1.7) po
znacku. Pripraveny roztok dobife promichat a ihned pielit do ¢isté a suché PE l1ahve. Pfesnou hodnotu
koncentraci jednotlivych kationtd vypocitat z certifikatd jednotlivych pouzitych CRM a zaznamenat do

»Zaznamu o pripravé roztoku o presné koncentraci pro IC* (F AA-047).

Roztok uchovavat v chladniéce, jeho pouzitelnost je 3 mésice. Pouziti CRM zaznamenat do ,,Karty

certifikovaného referencniho materialu (CRM)“ (F AA-015).
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Kontrolni roztok KRK-2, obsahujici cca: 0,2 mg - 1" Na*; 0,02 mg - I'' NH4*; 0,1 mg - 1! K*,
0,2 mg - 1""Mg**a 0,2 mg - 1! Ca**

Do 100 ml odmérné banky napipetovat pfi 20 °C 10 ml kontrolniho roztoku KRK-1 (6.3.1). Banku
doplnit pii 20 °C deionizovanou vodou (6.1.7) po znacku. Piipraveny roztok dobfe promichat a ihned
pielit do ¢isté a suché PE lahve. Pfesnou hodnotu koncentraci jednotlivych kationtli vypocitat
z certifikatd jednotlivych pouzitych CRM a zaznamenat do ,,Zaznamu o piipravé roztoku o presné
koncentraci pro IC* (F AA-047). Roztok uchovavat v chladnicce, jeho pouzitelnost je 3 mésice. Pouziti

CRM zaznamenat do ,,Karty certifikovaného referenéniho materialu (CRM)“ (F AA-015).

Objem
odm. Konc. Na*'v Konc. Konc. K* v Konc. Konc.
Roztok .
bariky v mg/1 NH4* v mg/l mg/1 Mg vmg/l | Ca* vmg/l
ml
KRK-1 100 2 0,2 1 2 2
KRK-2 100 0,2 0,02 0,1 0,2 0,2

Kontrolni roztoky jsou pouzivany pro regulacni diagramy.

7. Méridla, zarizeni a dalSi pomtcky

7.1. Méridla

Iontovy kapalinovy chromatograf Dionex Integrion HPIC, sestava sloZena z:
e PC fidici jednotky s nainstalovanym SW Chromeleon 7.2.10
e automatického davkovace (autosampleru) vzorkia AS-AP
e davkovaci smycky 10 pl
e generatoru kyselinového eluentu EGC 500 MSA
e zachytavaci predkolony CR-CTC 600 (Continuously Regenerated Cation Trap Column)
e Cerpadla
e supresoru pro potlaceni vodivosti mobilni faze — Cation Dynamically Regenerating Supressor
CDRS 500. Prtitok mobilni faze 0,64 ml - min'
e guard kolony IonPac CG-16 4um + analytické kolony IonPac CS-16 4um
e vodivostniho detektoru
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Odmérné baiiky a pipety vySe uvedenych objemi ti'idy

Teplomér pro sledovani podminek prostiedi v laboratofi a v chladnicce

Elektronicka pipeta RAININ E4 XLS+

7.2.

Dalsi pomucky

Stiikackové filtracni disky, primér 25 mm, velikost pora 0,45 pm, nylonové, polypropylenové
nebo polyamidové

Epruvetky o objemu 10 ml pro vyluh filtr@i, vialky o objemu 1,5 ml pro méteni vzorkd

PE injek¢ni stiikacka s jehlou

Déavkovac na ultracistou vodu (davkovany objem 10 ml)

Vyvéva pro vakuové odplynéni deionizované vody pro pfipravu mobilni faze, napt. Vacuubrand
RE 8

Ultrazvukova lazen pro ultrazvukové odplynéni deionizované vody pro pfipravu mobilni faze,
napt. BANDELIN Sonorex

Horizontéalni tfepacka, napt. Yellowline OS 10 basic

Laboratorni susarna, napi. Binder E 28

Muflova pec, napt. Memmert typ UF55

Software

Chromeleon 7.2.10

Microsoft Excel

8. Vzorkovani a manipulace se vzorkem

8.1.

Odbér a transport

Podminky a postup pii odbéru vzorki je feSen v ramci SOP T 21 AA-021 — Odbér venkovniho

ovzdu$i (imisi) pro nasledné stanoveni elementdrniho, organického a celkového uhliku v

Casticich na filtru a SOP T 21 AA-027 — Odbér vzorkti venkovniho ovzdusi na filtry pro

gravimetrické stanoveni aerosolovych ¢astic a pro stanoveni Ni, As, Cd a Pb metodou ICP-MS.

Pfi transportu vzorkt (filtrd) je nutno uchovavat vzorky v mraznic¢ce. Nekteré slozky (zejména

amonné soli) podléhaji pii teplotach nad bodem mrazu degradaci.
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8.2. Skladovani

Na pobocce musi byt filtry skladovany v mrazni¢ce. Vzorky (vodny vyluh) pfipravujeme k méfeni
bezprostfedné pred spusténim sekvence pristroje. Vzorky (vialky s pfipravenym vyluhem), které
nemohou byt z jakéhokoliv diivodu okamzité zmefeny, je nutno uchovavat v lednici. V lednici je mozno

uchovavat vzorky po dobu 14 dnu.

9. Monitorovani podminek prostredi

Chromatograf je konstruovan pro praci pii teplotach okolniho prostfedi v intervalu 10 °C az 40 °C.
Zakladni linie chromatografu (baseline), retencni Casy a odezva detektoru jsou ovliviiovany zménami
teploty, proto jsou vlastni kolona i detektor peclivé temperovany. Pozvolné zmény teploty v mistnosti
proto nejsou na zdvadu, nahlé a vyrazné zmény se vizualné projevi zfetelnym poklesem nebo vzestupem
zakladni linie. V téchto pfipadech je nutno analyzy pierusit a pokraCovat teprve po jejim ustaleni.
Zaznam o teploté v laboratofi provadét podle interniho piedpisu Q 13 AA-006 do formulaie ,,Zaznam o

teploté prostiedi na pracovisti IM“ (F AA-021).

10. Priprava k analyze a vlastni analyza

10.1.Mnozstvi vzorku

Mnozstvi vzorku nastfikované do kolony je dano objemem pouzité davkovaci smyc¢ky. Pro dokonalé
promyti a naplnéni této smycky je zapotiebi naplnit vzorkovnici automatického davkovace 1,5 ml
vzorku. Pro promyti stiikacky a stfikackového filtru pfi filtraci vzorku (viz bod 10.2) je potieba dalSich

cca 3 ml vzorku. Celkem je tedy k analyze potieba cca 4,5 ml vzorku.

10.2.0dbér vzorku

Odbér vzorku je feSen v ramci SOP T 21 AA-021 — Odbér venkovniho ovzdusi (imisi) pro nasledné
stanoveni elementarniho, organického a celkového uhliku v ¢asticich na filtru a SOP T 21 AA-027 —
Odbér vzorkli venkovniho ovzdusi na filtry pro gravimetrické stanoveni aerosolovych castic a pro

stanoveni Ni, As, Cd a Pb metodou ICP-MS.

V piipadé pouziti QF filtrh je tfeba mit na paméti, Ze je tieba filtry vypalit v muflové pecidle T 21 AA-
021. PTFE filtry se nijak pfed expozici neupravuji.
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10.3.Preduprava vzorku

Bod 10.3 plati pro vzdusné aerosoly odebrané na QF nebo PTFE filtry. Pokud byl jiz vzorek

predupraven, je mozno ptikrocit k bodu 10.4

Vzorky odebrané na filtrech vytahneme z mraznicky a pfipravime si Cisté epruvety a pofada¢ na
epruvety. PopiSeme epruvety kodem stanice a datem odbéru vzorku (pfipadné hodinou, pokud je
odebrano vice vzorki v jeden den). MuZeme pouzit i Cislo vzorku. Pomoci pinzety vkladame filtry do
epruvety zpusobem, aby filtr v epruveté nebyl pokréeny a kopiroval tvar stény epruvety. Rovnéz je
dalezité rovnat epruvety v poradaci tak, aby byly v poradaci filtry orientované v§echny stejné. Epruvetu
neuzavirame. Do zasobniku davkovace ultracisté vody nalijeme deionizovanou vodu a proplachneme
cestu davkovace tak, aby v systému nebyly vzduchové bubliny. Do pfipravenych epruvet nadavkujeme
po 10 ml ultracisté vody a epruvety uzavieme. Do tiepacky umistime racky s epruvetami tak, aby byly
naklonény v thlu zhruba 45° a filtry byly orientovany tak, aby exponovana ¢ast byla pod vodou.
Zapneme trepacku, nastavime 350 ot./min a nechame louhovat po dobu jedné hodiny. Po celou dobu

pracujeme v rukavicich, aby nedoslo ke kontaminaci vzorkd.

10.4.Manipulace se vzorkem a jeho priprava k analyze

Ptiprava vzorki k analyze spociva v jeho prefiltrovani ptes stiikackovy filtracni disk. Do PE injekéni
stiikacky s jehlou (7.2.3) nasat z epruvetky s vyluhem malé mnozstvi (cca 1 ml) vzorku, protiepanim
stiikacku vzorkem promyt a obsah vytlacit do odpadu. Do stiikacky poté nasat cca 3,5 ml vzorku, sundat
jehlu a nasadit na ni stfikackovy filtracni disk se zalisovanym filtrem o velikosti port 0,45 um (7.2.1).
Asi polovinu objemu stiikacky vytlacit do vzorkovnice (vialky), tu protiepat a vylit do odpadu. Tim
jsou filtr 1 vzorkovnice dostate¢né promyty danym vzorkem. Zbyvajici objem ve stiikacce vytlacit pies

filtr do vzorkovnice davkovace. Naplnénou vialku uzavtit uzavérem a vlozit do kazety davkovace.

10.5.Myti pouzitého nadobi

Néadobi oplachujeme po pouziti nejméné 3x celym objemem ultraistou vodou a nechame oschnout
nejlépe v susarné pii teploté 55 °C. Rovnéz je k myti moZno vyuzit ultrazvukovou lazen, aby se necistoty

uvolnily z povrchu materialu.

V pripadé¢ plastovych epruvetek pouzivanych pro pfipravu vodného vyluhu je nutné sledovat jejich
technicky stav, v pfipadé mechanického poSkozeni uzavéru nebo pretrvavajiciho znecisténi je nutné je

vyradit.
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10.6.Kalibrace pfristroje

Pro ucely tohoto SOP je minéno stanoveni zavislosti velikosti signalu (plochy piku), ziskaného pfi
prométovani roztokii CRM, na koncentraci sledovaného analytu v proméfovaném roztoku CRM.

e Do jednoho z podavact autosampleru AS-AP vlozit vzorkovnice, v potadi:
1. deionizovana voda (jako proplach systému)
2. kalibra¢ni roztok HSTD-1
3. kalibra¢ni roztok HSTD-2
4. kalibra¢ni roztok HSTD-3
5. kalibra¢ni roztok HSTD-4
6. kalibra¢ni roztok HSTD-5
7. kalibra¢ni roztok LSTD-1
8. kalibrac¢ni roztok LSTD-2
9. kalibra¢ni roztok LSTD-3
10. kalibra¢ni roztok LSTD-4

11. kalibra¢ni roztok LSTD-5

e  Zplochy PC oteviit program Chromeleon 7.2.10 a v horni nabidkové zalozce ,,Pump ECD* uvést
chromatograf Integrion HPIC do chodu postupnymi ptikazy ,,Pump On®, ,,Eluent Generator On*,
»CR-TC On* a ,,Suppressor On*“. Odpovidajici proud supresoru se nastavi automaticky. Pozor,
pri protékajici mobilni fazi nesmi byt supresor bez proudu déle neZ 20 sekund, jinak hrozi

ztrata jeho citlivosti, pfipadné uplna ztrata jeho funkénosti!

e Systém monitorujeme stisknutim tlacitka ,,Monitor Baseline, udaje o tlaku, teploté a dalSich

nastavenich lze zkontrolovat v horni nabidkové zalozce ,,Home*.

e Zatimco chromatografem protékd mobilni fdze a systém se stabilizuje, vlevém boc¢nim
naviga¢nim panelu pfejit ze zalozky ,,Instruments* na zalozku ,,Data®. Z rozbalovaciho stromu

ve slozce ,,Kalibrace* rozkliknout piedchozi kalibraci a tabulku nové upravit.

e Do sloupce Name zapsat k 1. vzorku ,,s ddmmrr®, k dalsim vzorktim sestupné ,,HSTD-1 az 5 a

dale “LSTD-1 az 5. Kalibra¢ni roztoky prométujeme od nejvyssi koncentrace k nejnizsi.
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Ve sloupci Type ozna¢it 1. vzorek (deionizovana voda jako proplach systému)

,,Unknown®, ostatni ,,Calibration Standard*.

Ve sloupci Level zadat pro vzorky HSTD-1 az 5 hodnoty HLO1 az HLOS, pro vzorky LSTD-1 az
5 hodnoty LLO1 az LLOS.

Ve sloupci Volume zapsat ke vS§em vzorkiim hodnotu 10.

Ve sloupci Instrument Method zvolit jiz pfednastavenou metodu ,,ISO_kationty” uloZenou

v programu (piipadné jinou z metod, kterou chceme pro méteni pouzit).
Ve sloupci Status oznacit vSechny vzorky ,,Idle*.

Zkontrolovat, zda ve sloupcich Weight, Dilution a IntStd jsou u vS§ech vzorkti zachovany hodnoty

1,0000. Zbyvajici sloupce neni nutno vyplilovat ani upravovat.

Navolenou upravenou kalibracni sekvenci ulozit ptikazem z horni listy File ... Save as ... ve tvaru

»Kalibrace kationty ddmmrr do slozky ,,Kalibrace®.

Po ustaleni teploty, tlaku a hodnoty zakladni linie (cca 30 minut) je mozno prikro€it k vlastni
analyze stisknutim tlacitka ,,Resume®. Hodnota tlaku by se méla pohybovat okolo 3300 psi,
hodnota zakladni linie pod 0,300 uS.

Po skonceni analyz vSech vzorkl je nutné zkontrolovat, zda automatickd integrace spravné

oznacila zaéatky a konce jednotlivych pikt a pfipadné provést manualné reintegraci.

Po dokonceni integrace rozkliknout soubor pouzité metody ,Kalibrace kationty ddmmrr*
avném oteviit list ,,Component Table“. Zkontrolovat zadané ptfesné koncentrace pouzitych

kalibracnich roztokl v pozadovanych jednotkach v kolonkach HLO1 az HLO5 a LLO1 az LLOS.

Ve sloupci ,,Processing Method* zvolit moznost ,,Create processing method ...“ a z nabidky
,,Choose existing Processing Method* vybrat posledni pouzitou metodu. Po kliknuti na Next
pojmenovat novou metodu tvarem ,,Vyhodnoceni ddmmrr, nasmérovat uloZzeni metody do

slozky ,,Processing methods* a pfifadit novou metodu v§em nastikim v sekvenci.

Chromatograf je timto postupem nakalibrovan a ptipraven k méteni béznych vzorku.

Kalibraci provadét podle potieby, na zéklad¢ prubéhu regulacnich diagrami, mimo piipady uvedené

v kapitole ,,Rizeni kvality*. U kationtl se doporucuje provadét kalibraci kazdych 40-50 nastiiki. Je

vhodné uklédat vialky s kalibracnimi roztoky pokazdé na stejnd mista v podavaci, aby se zamezilo

ptripadnym chybam.
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10.7.Vlastni provedeni rozboru

Do kazety davkovace vlozit vzorkovnice naplnéné piefiltrovanymi vzorky (podle bodu 10.4).
Do prvni pozice vlozit vzorkovnici s deionizovanou vodou jako slepy pokus (13.3), do nékteré

z nasledujicich pozic vlozit kontrolni vzorky regulacniho diagramu (6.3.1), (6.3.2).

Z plochy PC otevfit program Chromeleon 7 a v horni nabidkové zalozce ,,Pump ECD*
chromatograf Integrion HPIC uvést do chodu postupnymi piikazy ,,Pump On“, ,FEluent
Generator On®, ,,CR-TC On* a ,,Suppressor On“. Pozor, pfi protékajici mobilni fazi nesmi byt
supresor bez proudu déle nez 20 sekund, jinak hrozi ztrata jeho citlivosti, pfipadné uplna ztrata

jeho funkcnosti!

Systém monitorujeme stisknutim tla¢itka ,,Monitor Baseline®, idaje o tlaku, teploté a dalSich

nastavenich lze zkontrolovat v horni nabidkové zalozZce ,,Home*.

Zatimco chromatografem protékd mobilni faze a systém se stabilizuje, vlevém bocnim
navigacnim panelu pfejit ze zalozky ,,Instruments* na zdlozku ,,Data®. Z rozbalovaciho stromu
ve slozce ,Kalibrace* rozkliknout posledni provedenou kalibraci, oznacit vSechny tradky
s analyzami kalibracnich roztokit HSTD-1 az 5 a LSTD-1 az 5 a pomoci pfikazu CTRLAC je

zkopirovat do paméti.

V horni nabidkové li§té vybrat Create ... Sequence a po otevieni okna ,,New Sequence Wizard*
vyplnit pozadované parametry, tj. pocet analyzovanych vzorkovnic, pocet nastiikl
z jednotlivych vzorkovnic, po¢atecni pozice a objem nastiiku (10 ul). Stiskem Next v dal§im
okn¢ vybrat jiz v systému ulozené pracovni metody ,,Instrument Method“ a ,,Processing
Method®, které chceme pouzit pti analyze. Po stisku Next v dalsim okn¢ vSechny zadané volby
potvrdime tlacitkem Finish a sekvenci ulozime do slozky ,,SERIE®. Tato sekvence se zaroven

otevie v novém okné.

Vnoveé vytvotené sekvenci do prvniho fadku stiskem CTRLA+V nakopirujeme analyzy
kalibra¢nich roztoktt HSTD-1 az 5 a LSTD-1 az 5, v dalSich fadcich pojmenujeme analyzované
vzorky vcetné kontrolniho vzorku regulacniho diagramu pfesné v tom potadi, v jakém byly

vlozeny do kazety davkovace.
Nazvy analyzovanych vzorkd se v zavislosti na jejich druhu uvadéji ve tvaru:
s_ddmmrr pro slepy pokus

HSTD-x a LSTD-x pro kalibracni roztoky, kde x =1, 2, 3, 4 nebo 5
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kKRK1 ddmmrr a KRK2 ddmmrr pro kontrolni vzorky

NN/evidencni ¢islo vzorku pro realné vzorky, kde NN je Cislo série
e U vSech analyzovanych vzorkli kromé kalibracnich roztokti bude ve sloupci Type oznaceni

,unknown®, ve sloupci Volume hodnota 10 a ve sloupci Status oznaceni ,,Idle*.

e  Zkontrolovat, zda ve sloupcich Weight, Dilution a IntStd jsou u vSech vzorkti zachovany

hodnoty 1,0000. Zbyvajici sloupce neni nutno vypliiovat ani upravovat.

e  Po ustaleni teploty, tlaku a hodnoty zakladni linie (cca 30 minut) je mozno ptikro¢€it k vlastni

analyze stisknutim tlacitka ,,Start*.

Analyza jednoho vzorku trva piiblizn¢ 25 minut. Po skon¢eni analyz v§ech vzorkd zkontrolovat, zda
vSechny analyzy probéhly v potadku a automatickd integrace spravné oznacila zacatky a konce
jednotlivych pikli, pfipadné provést jejich manualni reintegraci. V pripadé zjisténého problému

(deformace piku, nenasati vzorku atd.) vzorek pfeméfit.

11. Vypocty a vyjadreni vysledki

Chromatograf je operaci (10.6) nakalibrovan pfimo v zadanych jednotkach daného iontu (mg - 17!, takze
vysledky analyz jsou jiz v téchto jednotkach s piesnosti na tii desetinnd mista. Protoze pracujeme se
dvéma kalibra¢nimi pfimkami (high level — HL nebo low level — LL), podle zméfené koncentrace
jednotlivych kationtii pouzijeme podle potieby piimku pro vysokou koncentraci (> 0,5 mg - I'!) nebo
nizkou koncentraci (< 0,5 mg - I'!). Pro vypocet koncentrace daného kationtu ve vzdu$ném aerosolu

pouZzijeme vzorec

~ Vioay X c1c

V k vyseku
vzduchu

S L
kygsexu = (1 - M) +1

Scelkové
¢ = koncentrace analytu v [mg/m’]
Viody = objem vody pouzité k piiprave vyluhu v [1]
Cic = naméfena koncentrace analytu v [mg/1]

Vyzduehu = Objem prosatého vzduchu pfi odbéru v [m?]
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kvyseku = koeficient vyseku (pokud byl k ptipravé vodného vyluhu pouzit cely filtr, pak je hodnota
koeficientu 1)

Spouzitcho = Naexponovana plocha pouzité ¢asti filtru v [cm?]

Scelkova = celkova plocha naexponované &asti filtru v [cm?]

12. Nejistota méreni

Odhad vypoctu nejistoty celé metody a dal$ich parametrd (meze stanovitelnosti atd.) jsou pfedmétem

validace metody a jsou uvedeny ve Validacni zprave a jejich aktualnich doplncich.

13. Rizeni kvality

Pro odmétovani roztokl se pouziva pouze kalibrované odmérné nadobi, davkovace ¢i pipety.

13.1.Kontrola teploméru
Lhity kontrol a kalibraci teploméri a jejich platnost jsou urCeny internim predpisem
Q 13 AA-010 ,,Seznam druhti PM a lhuty kalibraci a kontrol”.

Kontroly a kalibrace teploméri provadét v terminech dle Planu kalibrace a kontrol
(Q 13 AA-0006).

13.2.Kvality standardu

Pouzivané CRM jsou evidovany v Kartach CRM (F AA-015). Pti pouZiti nové Sarze CRM pro ptipravu
kalibracnich roztokti (6.2.1 az 6.2.5, 6.2.7 az 6.2.11) a kontrolnich (6.3.1, 6.3.2) roztokd provést kontrolu
navaznosti: Nov¢ pfipravené roztoky 6.2.1 az 6.2.5, 6.2.7 az 6.2.11, pfip. 6.3.1, 6.3.2 zméfit jako
neznamé vzorky na soucasnou kalibracni kiivku. O vysledku kontroly provést zapis do Karty CRM

(F AA-015). Zde identifikovat soubor, v némz jsou obsazeny vysledky.

13.3.Slepy pokus

Do sady méfenych vzorkti (10.7) vlozit do prvni pozice vzorkovnici s deionizovanou vodou jako slepy
pokus, ktery slouzi k proplachu celého systému pied méfenim a jako jeho kontrola. Dale jej 1ze pouzit
pti kontrole integrace jednotlivych pikd, ptipadné k posunu retencnich Casti vlivem starnuti analytické

kolony.
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13.4.QC vzorky

Pro zajisténi a kontrolu kvality vést pro kazdy stanovovany kation regulacni diagram. Do kazdé métené
série vzorkl zaradit 1 vzorek kontrolniho roztoku KRK-1 pro vysokou koncentraci (6.3.1) a 1 vzorek
kontrolniho roztoku KRK-2 pro nizkou koncentraci (6.3.2). Vysledky méfeni téchto vzorkli zaznamenat

v regula¢nich diagramech v programu EffiValidation.

Pokud u nékterého ze stanovovanych kationtli regulacni diagram indikuje nutnost napravného opatieni,
provést zbéznou prohlidku systému a analyzu kontrolniho vzorku zopakovat. Pokud nové naméfena

hodnota vyhovuje kritériim regula¢niho diagramu, neprovadét zadna dalsi opravna opatieni.

Jestlize diagram i nadale kritériim nevyhovuje, pfipravit nové kontrolni roztoky (6.3.1 a 6.3.2) a méteni
zopakovat. Jestlize naméfena hodnota jiz kritéria regulacniho diagramu spliuje, neprovadét zadna dalsi

opravna opatteni.

V piipadé, ze diagram i nadale kritériim nevyhovuje, provést novou kalibraci. Jestlize kontrolni bod
nasledujici po nové kalibraci spliiuje kritéria regulacniho diagramu, vysledky zméfené série zpétné
prepocitat podle nové kalibrace. Pokud i nadale vysledky kontrolnich bodii neodpovidaji kritériim
regulacniho diagramu, provést diikladnou kontrolu celého systému. V ptipadé, Ze se nepodaii nalézt
zadnou zavadu a chromatograf normalné funguje, je nutno sestavit novou tvodni sérii regulacniho

diagramu.

13.5.QC vzorky

Kontrola kvality je zajiStovana i pravidelnou tcasti na mezinarodnich mezilaboratornich srovnavacich
meéfenich, které organizuji a zajistuji centra programi EMEP v Norsku a WMO-GAW v USA.
V piipadé, Ze vysledky testu nevyhovuji kritériim stanovenym organizatorem, je tato skutecnost
kvalifikovana jako neshodnd prace a je nutno vyplnit zaznam ,,Rizeni neshodné prace” (F AA-002),

informovat manazera kvality a provést napravna opatieni.

13.6.Kontrola kvality deionizované vody

Zatizeni na pripravu deionizované vody (6.1.7 a 6.2.6) nechat jednou ro¢né zkontrolovat k tomu

zpusobilou servisni firmou, ktera o téchto kontrolach vyda protokoly.
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13.7.Uvolnéni pristroje do provozu

V ptipad¢ poruchy nebo vymeény komponent na IC je nutné po spusténi piistroje ,,Uvolnit pfistroj do
provozu“. Standardné k tomu dochazi po provedeni kalibrace a konfirmace, zméfeni blanku a
kontrolnich vzorkt. Pokud je vSe v potadku, provedeme zaznam do servisnich zaznamu pfistroje a na

piistroj vylepime zeleny Stitek s datem posledni kalibrace/konfirmace, dobou jeji platnosti a podpisem.

14. Verifikace dat a zaloha

Zasady verifikace dat, jejich ulozeni a kontrola pfedanych dat zakaznikovi je popsana v IP Q 13 AA-

023 ,,Kontrola spravnosti a zalohovani dat MIM*,

Vysledky méfeni pievést do datového souboru v xIs formatu ur¢eného ke kontrole naméfenych dat po
provedeni chemickych analyz. Zasady této kontroly jsou popsany v IP Q 13 AA-022. Bezchybnost
prevodu kontrolovat pii kazdém pfevodu na dvou nahodné vybranych vzorcich z kazdé série vzorkd.
O kontrole provést zdznam v elektronické forme, nebo v Laboratornim deniku. Prevadéna data pii

kazdém prevodu zélohovat na serveru IM a jedenkrat za ctvrt roku na zalohové médium.

15. Zvlastni situace

U nékterych vzorkti mize chromatograf detekovat ptritomnost neidentifikovanych kationtl, jez nelze
kvantitativné¢ vyhodnotit. Pfitomnost téchto kationtd pak mulze negativné ovlivnit hodnoty iontové

bilance pfi zaveérecné statistické kontrole a hodnoceni celé analyzy daného vzorku (IP Q 13 AA-022).

V ptipadé, Ze se na chromatografu projevi zavada znemoziujici provadét analyzy, kterou nelze opravit
vlastnimi silami, je tfeba ihned informovat vedouciho IM, manaZera kvality a kontaktovat servisniho
technika. Na pfistroj se vylepi cerveny §titek s datem, podpisem a informaci, Ze je pfistroj mimo provoz.
Zaroven bude proveden zapis do servisnich zdznamii. V naléhavych ptipadech je nutno zajistit analyzy

v jiné akreditované laboratofi.

16. Zprava

Vysledkem analyzy je softwarem automaticky generovany zaznam s hodnotami naméfenych
koncentraci danych latek ve vyluhu a dal§imi doprovodnymi informacemi jako datum a Cas analyzy
a celkovy podet analytli, po pfepoctu i koncentrace jednotlivych analyti v mg/m?®. V piipadé interniho

zékaznika (ISKO CHMU) vysledky méfeni zaslat do databaze ISKO.

V ostatnich pfipadech predat zakaznikovi naméfené koncentrace danych analyti ve formé Protokolu
o zkousce (F AA-001), ptipadné podle pozadavkid zakaznika.
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Odbér vzorkl venkovniho ovzdusi na filtry pro
stanoveni plynné kyseliny dusi¢né, plynného
amoniaku a dusiénanovych, siranovych a

amonnych iont

1. Oblast pouziti

Tato metoda slouzi k odbéru venkovniho ovzdusi pro stanoveni 24 hodinovych koncentraci plynné
kyseliny dusi¢né, plynného amoniaku, dusi¢nanovych, siranovych aamonnych ionti. Vzorek
venkovniho ovzdusi je pfes odbérovou sondu zachycovan na celulézovych filtrech umisténych ve

specialnim drzaku filtra.
Odbéry jsou provadény na vybranych stanicich Statni sité imisniho monitoringu.

Plynna kyselina dusi¢na, plynny amoniak, dusi¢nanové, siranové a amonné ionty jsou stanovovany pro
celkovou bilanci dusikatych latek jako suma dusi¢nanovych iontli a suma amonnych. Pro stanoveni vyse
uvedenych polutantt je vhodna spektrofotometricka metoda (plynny amoniak, amonné ionty) a metoda

iontové chromatografie (plynna kyselina dusi¢na, dusi¢nanové a siranové ionty).

2. Varovani a bezpeénostni opatreni

Pfi vlastnim odbéru vzorku nehrozi zadné nebezpec¢i. Pouze pfi manipulaci s impregnovanymi filtry

(impregnované kysele i alkalicky) pozivat rukavice.

Pti pripraveé impregnovanych filtrt (impregnované kysele i alkalicky) se pouZzivaji bézné chemikalie,
latky nebezpecné pro zdravi, latky korozivni/ziravé a latky nebezpecné pro Zivotni prostiedi. Pfi praci

s chemikaliemi vzdy pouzivat ochranné pracovni pomuicky a pracovat v digestofi s odtahem.

Pfi praci je pracovnik povinen dodrzovat obecné pokyny pro prace v laboratotich a predpis Q 13 AA-

011 ,,Zasady bezpeénosti prace v chemickych laboratotich CHMU*.
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Pouzité dokumenty

e Navod k obsluze vzorkovace Sven Leckel MVS6 (T 69 AA-014), Udrzba vzorkovage Sven
Leckel MVS6 (T 69 AA-015)

e Navod k obsluze vzorkovaée Sven Leckel MVS6 ve verzi s USB (T 69 AA-018) Udrzba
vzorkovace Sven Leckel MV S6 ve verzi s USB (T 69 AA-022)

e Kontrolu prutoku u vzorkovace Sven Leckel MV S6 ve verzi s USB (T 69 AA-031) Kontrolu
prutoku u vzorkovace Sven Leckel MVS6 (T 69 AA-042)

e  Uzivatelsky manual ,,Odbérové zatfizeni SO2 — BETA13%, ENVItech Bohemia 2018 navod T
69 AA-024

e Zakon ¢.201/2012 Sb. o ochrané ovzdusi, v aktudlnim znéni.

e Vyhlaska ¢. 330/2012 Sb. o zpusobu posuzovani a vyhodnoceni urovné zneéisténi, rozsahu

informovani verejnosti o turovni znec¢istovani a pfi smogovych situacich, v aktualnim znéni.
9

¢  EMEP manual for sampling and chemical analysis. Internetova pfirucka [online]. [cit. 28. 12.

2023] dostupné z WWW: https://projects.nilu.no/ccc/manual/download/ccer1-95rev.pdf

e  Provozni fad datové spravy imisnich udaj Informaéniho systému kvality ovzdusi, MP RKO

2020/01, evidenéni ¢islo CHM1/4740/2020, ¢islo jednaci CHMI/411/53/2020, Praha, 2. 6. 2020.

o Interni pfedpisy: Metodicky piedpis pro tvorbu Standardnich operacnich postupti (SOP) (Q 13
AA-001), Validace zkousek (Q 13 AA-002) a Vedeni regulacnich diagramiiu zkousek
provadénych v laboratofi (Q 13 AA-003).

Terminologie a definice

e CLI- Centralni laboratofe imisi — pracovist¢ Imisniho monitoring

e CHMU - Cesky hydrometeorologicky Gstav

e EMEP - Cooperative Programme for Monitoring and Evaluation of the Long-range
Transmission of Air Pollutants in Europe

e FA —filtry impregnované kyselinou citronovou v metanolu pro stanoveni plynného amoniaku

e FI—filtry impregnované hydroxidem draselnym s glycerolem v metanolu pro stanoveni plynné
kyseliny dusi¢né

e FN —neimpregnovany pro stanoveni plynné kyseliny dusi¢né
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e IM — imisni monitoring

e [P —interni predpis

e ISKO — Informaéni systém kvality ovzdusi CHMU

e NILU — Norsk institutt for luftforskning

e QC — kontrolni vzorek

e RD —regulacni diagram

e SOP - standardni operacni postup

e SW —software (programové vybaveni pocitace)

e  WMO - World Meteorological Organization

e Field blank — (polni blank) — kontrola vlivu manipulace technika odbéru, uchovavani vzorku
a vlivu transportu

e Flag — ciselné oznaceni vysledku, které je ukazatelem vérohodnosti vysledku ziskaného pii
odbéru a analyze vzorku

o Indikativni odbér — odbér vzorku venkovniho ovzdusi proveden 1 x za 6 dni

e Kalibrace — pojmem kalibrace v tomto SOP se rozumi provedeni metrologické konfirmace pro

zabezpeceni spravnosti vysledku méteni a métidel

5. Princip odbeéru

Venkovni ovzdusi je 24 hodin prosavano pies soustavu tii za sebou fazenych filtrd (napf. Whatman,
pramér 47 mm). Odbér je zajistén pouzitim odbérového zarfizeni Leckel MV S6 anebo BETA13. Filtry
jsou vloZeny do odbérové hlavice. Na prvnim neimpregnovaném filtru (FN) ve sméru proudu vzduchu
je zachycen aerosolovy dusi¢nanovy, siranovy a amonny ion. Na druhém alkalicky impregnovaném
filtru (FI) je zachycena plynna kyselina dusi¢na. Tteti kysele impregnovany filtr (FA) slouzi k zachytu
plynného amoniaku. Odbérova hlavice je umisténa pod odbérovym krytem 1,5-2 m nad trovni terénu
a hadici je spojena s odbérovym zafizenim. Neimpregnovany filtr se zachycenym aerosolem sirand,
dusi¢nanti a amonnych iontl je vyluhovan deionizovanou vodou a vznikly roztok dale zpracovavan
iontovou chromatografii. Amonné ionty ve vyluhu jsou stanoveny spektrofotometricky. Plynna kyselina
dusi¢né po projiti pfedfazenym neimpregnovanym filtrem reaguje na filtru impregnovaném roztokem
hydroxidu draselné¢ho v metanolu a glycerolu na dusi¢nan draselny. Reakce na filtru impregnovaném

alkalicky probiha dle rovnice:

HNO; + KOH — KNO; + H,O
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Exponovany filtr je posléze vyluhovan deionizovanou vodou s peroxidem vodiku a ve vyluhu je
stanoven obsah plynné kyseliny dusi¢né iontovou chromatografii. Plynny amoniak je absorbovan na
filtru impregnovaném roztokem Kkyseliny citronové v metanolu a ve vodném vyluhu stanoven
spektrofotometricky. Rovnovazné stavy mezi ¢asticemi NO;~ a HNO; a mezi ¢asticemi NHs" a NH; se
mohou voln¢ posouvat podle zptisobu a podminek odbéru ovzdusi, takze stanoveni obou slozek nelze

od sebe odd¢lovat a tyto Castice jsou stanoveny jako suma dusi¢nanovych iontii a amonnych iontu.

6. Cinidla, chemikalie a dal$i materialy

6.1. Chemikalie

®  Glycerol (napt. Supelco, Germany)

® Metanol EMSURE® (napt. Supelco, Germany)

® Hydroxid draselny EMSURE® (napf. Supelco, Germany)
® Kyselina citronovda EMSURE® (napf. Supelco, Germany)

® Decionizovana voda (min. 18 MQ-cm™!) pfipravena napf. v zatfizeni PURELAB Ultra Analytic

(ELGA LABWATER, Great Britain)

6.2. Odbérovy material

e Celul6zové (papirové) filtry (napt. Whatman 40, primeér 47 mm)

6.3. Roztoky

AlKkalicky roztok k impregnaci filtrt (FI) — cca 1 mol - I'KOH v glycerolu a metanolu

Rozpustit cca 16,5 g cca 85% KOH (coz odpovida 14 g 100 % KOH) v cca 25 ml glycerolu, doplnit

metanolem na cca 250 ml.

Kazdy nové pfipraveny roztok oznacit datem piipravy a ulozit v exsikatoru ve které je na dné vrstva

KOH. Doba pouzitelnosti je 3 mésice. Pti skladovani volné v laboratofti je doba pouZitelnosti 5 dni.
Kysely roztok k impregnaci filtri (FA) — cca 0,1 mol - 1! kyseliny citronové v metanolu

Ve 100ml odmémé baiice rozpustit cca 2,1 g kyseliny citronové v metanolu a doplnit metanolem po

rysku, doba pouzitelnosti 5 dni.
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7. Méridla, zarizeni a dalSi pomucky

7.1. Méridla

® (Odbérové zatizeni Leckel MV S6 s nepfimym odectem objemu prosatého vzduchu
® (Odbérové zatizeni BETA13 s pfimym odeétem objemu prosatého vzduchu

® (Odmeérné banky o objemu napi. 100 ml, 250 ml

® Davkovaci pipeta 1001 000 pl

® Automatické vahy do 4 000 g s piesnosti na 0,1 g, napt. vyrobce OHAUS

® Teplomér pro sledovani podminek

7.2. Odbérové zarizeni

Drzék filtri — umélohmotna odbérova hlavice (napt. vyrobce NILU) slozena z krouzki, sitek,

tésnéni, ochranné podlozky a vicka

® Teflonova koncovka pod odbérovym krytem

Silikonova nebo polyetylenova vyztuzena hadice

Sk#in s odbérovym krytem

7.3. Pomucky a material pro odbér vzorku

® Specidlni drzak s klicem pro standardni utazeni odbérovych hlavic (napt. vyrobce NILU)
® Umg¢lohmotné pinzety

® Chirurgické rukavice na jedno pouZiti

® Polyetylenové sacky

® Epruvetky a stojanky na epruvetky

® Ultrazvukova lazen

® (Chladici boxy/tasky pro pfevoz exponovanych filtri, chladici vlozky

® Bunicita vata
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8. Kalibrace a konfirmace meéridel
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Zarizeni, pomucky a material pro impregnaci filtra

Susarna

Elektricky varic

Chladnicka

Umélohmotné pinzety

Exsikator

Chirurgické rukavice pro jednorazové pouziti
Laboratorni 1zicka

Stricka

Podlozka pro impregnaci filtra

Automaticka pipeta

Polyethylenové sacky

Laboratorni sklo napt. vazenky, kadinky, Petriho misky

Kalibrace vah

L

ARAMIS)

Kalibraci vah provadi externi kalibracni laboratof, kalibracni interval a platnost kalibrace je urcena

Internim piedpisem Q 13 AA-010 ,,Seznam druhti PM a lhtty kalibraci a kontrol”.

Konfirmace teploméra

Lhity konfirmaci a kalibraci teplomért a jejich platnost jsou uréeny internim pfedpisem Q 13 AA-010

»Seznam druh PM, lhuty kalibraci a kontrol”.

Konfirmace a kalibrace teploméri provadét v terminech dle Planu kalibrace a kontrol (Q 20 AA-001).

Konfirmace teplomért provadét dle interniho piedpisu “Konfirmace métidel a ¢idel teplomért urc¢enych

k monitorovani parametra prostiedi ,, (Q 13 AA-005).
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Konfirmace odbérového zarizeni

Lhity konfirmaci a kalibraci teploméra a jejich platnost jsou urceny internim piedpisem Q 13 AA-010

»Seznam druhi PM, lhuty kalibraci a kontrol”.
Konfirmace a kalibrace teploméri provadét v terminech dle Planu kalibrace a kontrol (Q 20 AA-001).

Konfirmace odbérového zatizeni provadét podle interniho dokumentu T 69 AA-046 ,,Kontrola pratoku
piistroje BETA13* anebo dle interniho dokumentu T 69 AA-42 , Kontrola pritoku u vzorkovace Sven
Leckel MVS6“. Vyplnit formulai F AA-046 ,,Zaznam o kontrole pritoku u zafizeni BETA anebo T 69
AA-042 ,,Zaznam kontroly prutoku u vzorkovace Sven Leckel MV S6“. Zaznam o kontrole zaznamenat
do karty pfistroje (F AA-004), odbérového protokolu (F AA-007) a provozniho seSitu stanice (F AA-
023).

Uvolnéni méridla k pouzivani

V ptipadé vétsich oprav provoznich méfidel (viz. vySe) servisni firma pribézné informuje o postupu
opravy a dalsich skute¢nostech spojenych s opravou. Rozsah opravy servisni firma pii zpétném dodani
uvede v dodacim listé. Uvolnéni méfidla do provozu se provede po provedeni kalibrace a konfirmace
vylepenim zeleného samolepiciho Stitku s datem posledni kalibrace/konfirmace, dobou jeji platnosti

a podpisem.

9. Okolni podminky odbérti

Metoda je citliva na kontaminaci z ovzdusi pii ptipravé a pfechovavani filtrii a roztoki k impregnaci.
Tento vliv je kontrolovan sledovanim hodnoty FB. Venkovni teplota a relativni vlhkost ma vliv na
rovnovazné stavy mezi ¢asticemi NO; a HNO; a mezi ¢asticemi NHs" a NHj3, které se mohou volné
posouvat podle zplsobu a podminek odbéru ovzdusi, takze stanoveni obou sloZek nelze od sebe
oddélovat, proto jsou stanoveny jako suma NO; a suma NH;". Pfidavek glycerolu zlepSuje
ucinnost  absorpce HNO; pfi nizké vlhkosti a teploté. Teplotu prostiedi v odbérové skiini zapisujeme
pouze s odbérovym zatizenim BETA13 zapsat do formulate F AA-021 ,,Zaznam o teploté prostredi
na pracovisti IM“ (rozmezi teplot udrzovat mezi 0,0 °C az +50,0 °C). V ptipad¢ prekroceni rozmezi
teplot provést zapis o prekroceni a piipadnou napravu do formulafe F AA-021 ,,Zaznam o teploté
prostiedi na pracovisti IM*“ a zaroven do formulaie F AA-007 ,,Protokol dennich/indikativnich odbéra
SO4*, HNOs, NOs~, NH," a NHj3 na filtry. Teplotu v chladni¢ce pfi uchovavani exponovanych vzorka
FN a FA zapsat do formulafe F AA-021 ,,Zaznam o teplot€ prostfedi na pracovisti IM“, rozmezi teplot

udrzovat mezi + 4,0 °C az +12,0 °C. V piipad¢€ prekroCeni rozmezi teplot provést zapis o piekroceni
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a ptipadnou napravu (napf. regulace chladiciho vykonu) do formulafe F AA-021 ,,Zaznam o teplot¢
prostfedi na pracovisti IM“ a =zaroven vpoznamce do formulate F AA-007 ,Protokol

dennich/indikativnich odbéri SO4>, HNO;, NO;~, NH4" a NH; na filtry*.

10. Vlastni postup vzorkovanim, manipulace se

vzorkem
Cisténi filtri pred alkalickou impregnaci

® (Celulosové filtry prelit cca 2 1 deionizované vody. Po mirném promichani slit vodu, ¢imz jsou

odplaveny zbytky celulosové prachu.
® Filtry znovu ptelit cca 2 1 deionizované vody a pomalu ptivést k varu. Filtry nevafit.
® Po vychladnuti vody slit filtry jesté 2x promyt deionizovanou vodou béZné teploty.

® Takto vyprané filtry suSit rozloZzené ve sklenéné odkryté Petriho misce nebo

na nerezovém tacu v susarn¢ pii cca 70 °C do sucha.
® Pii manipulaci s filtry je nutné pouZzivat pinzetu a rukavice.
Alkalicka impregnace filtri (FI) v laboratoii

® [mpregnovat Cisté a celulosové filtry o priméru 47 mm cca 300 pl impregnacniho roztoku
(6.3.1).

® Pii manipulaci s filtry je nutné pouZzivat pinzetu a rukavice.
® Filtry v digestofi rozlozit pinzetou po jednom na podlozku pro impregnaci a z automatické
pipety pokapat celou plochu filtru impregnacnim roztokem. Pokud zlstane ¢ast filtru sucha,

prikapat impregnacni roztok tak, aby cela plocha filtru byla naimpregnovana.

® Susit na vzduchu cca 30 minut
® Filtry oznacit obyCejnou tuzkou na okraji pismenem I.

® [mpregnované filtry prechovavat v polyetylenovych saccich oznacenych datem impregnace a
expirace, aby nedoslo ke kontaminaci vzdusnym oxidem sifi¢itym.

® Doba pouzitelnosti filtrti jsou 3 mésice.
® Podlozku pro impregnovani, pipetu a pinzetu po pouziti oplachnout deionizovanou vodou.
® Neimpregnované filtry nejsou oznaceny zadnym pismenem.

Kysela impregnace filtri (FA) v laboratori

® [mpregnovat celulosové filtry o priméru 47 mm cca 300 pl impregnacniho roztoku (6.3.2).
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® Pii manipulaci s filtry je nutné pouzivat pinzetu a rukavice.

® Filtry v digestofi rozlozit pinzetou po jednom na podlozku pro impregnaci a z automatické
pipety pokapat po celé plose filtru impregnacnim roztokem. Pokud ziistane ¢ast filtru sucha,

prikapat impregnacni roztok tak, aby cela plocha filtru byla naimpregnovéana.
® Susit na vzduchu cca 10 minut.
® Filtry oznacit obyCejnou tuzkou na okraji pismenem A.

® [mpregnované filtry prechovavat v polyetylenovych saccich oznacenych datem impregnace a
expirace, aby nedoslo ke kontaminaci vzduSnym plynnym amoniakem a popiipadé ulozit do

exsikatoru, ve kterém je na dn¢ vrstva kyseliny citronové.
® Doba pouzitelnosti filtrti jsou 3 mésice.
® Podlozku pro impregnovani, pipetu a pinzetu po pouziti oplachnout deionizovanou vodou.
Odbérova aparatura

e (Odbérova hlavice s filtry je umisténa ve vySce 1,5 m—2 m nad terénem, pod ochrannym krytem
ve svislé poloze, otevienym koncem k zemi. Odbérova hlavice je hadici spojena s pfistrojem
Leckel MVS6 anebo BETA13 .

e Doporuceny prutok proslého vzduchu za 24 hodin je 20 0005000 1.

e Vsechny Casti aparatury jsou propojeny silikonovou nebo vyztuzenou polyetylenovou hadici

tak, aby aparatura dokonale tésnila.
Vzorkovani

Vyménu filtrt provadét v 7:00-8:00 hodin mistniho ¢asu (pouze v piipadé Beta 13) v ptipadé odbéru
ptistrojem Leckel MVS6 lze nastavit odbér od konkrétniho ¢asu pfedem. Postup vzorkovani je popsan v
navodech T 69 AA-024 ,Navod k obsluze — denni odbér venkovniho ovzdusi pro zachyt plynné kyseliny
dusi¢né, plynného amoniaku, dusi¢nanovych, siranovych a amonnych iontl na filtry”, T 69 AA-014
,.Navod k obsluze vzorkovace Sven Leckel MVS6“a T 69 AA-018 ,,Navod k obsluze vzorkova¢e Sven
Leckel MVS6 ve verzi s USB“.

Postup pii vyméné filtri v odbérové hlavici s pouZzitim specidlniho drZiku a kli¢e pro standardni
utaZeni odbérovych krouzku

Postup pfi vymeéné filtrl je popsan v navodu T 69 AA-023 ,,Postup pii vymeéné filtrti pro odbéry plynné
kyseliny dusi¢né, plynného amoniaku a dusi¢nanovych, siranovych a amonnych iontd na filtry

v odbérové hlavici.
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Uchovavani a transport vzorki

Exponované filtry FN a FA na stanici uchovavat v uzavienych polyetylenovych epruvetkach v lednici
od +4,0 °C do +12,0 °C. Exponované filtry FI moZno uchovavat za laboratornich podminek 20+4 °C
nebo v chladnic¢ce od +4,0 °C do +12,0 °C.

Ptipravit vzorky s vyplnénym piislusnym odbérovym protokolem dennich odbérti na den transportu.

Exponované filtry FN a FA pfevazet v pfenosnych chladicich taskach.

Exponované vzorky prevézt na pracovisté IM CHMU dle interniho predpisu Q 13 AA-007 ,, Transport

a prijem vzorkt IM*

Vzorky na pracovistich ulozit do chladni¢ek uréenych pro filtry FN a FA. Filtry FI je mozno uchovavat
za laboratornich podminek nebo v chladniéce, zde zistavaji exponované vzorky az do doby, kdy jsou

podle planu logistiky odvezeny na ptislu$né pracoviste

11. Rizeni kvality

Kontrola impregnace

Pii impregnaci nové série filtrti u tii Cerstvé naimpregnovanych filtri stanovit primémy obsah

stanovovanych slozek, ktery musi byt nizsi nez mez stanovitelnosti.
Cisténi hlavic
Hlavice ¢istit 4x ro¢né v ultrazvukové Cisti¢ce za pouziti smacedla po dobu 20 minut nebo mechanicky

karta¢em nebo v mycce nadobi. Poté hlavice 3x oplachnout v deionizované vodé a usuSit volné na

vzduchu.
Pti jakékoliv manipulaci s roz§roubovanymi hlavicemi pouzit rukavice, aby nedoslo ke kontaminaci.
Field blank (polni blank)

Field blank (polni blank) je odebiran stejnym zplisobem jako pii odbéru filtry naplnénd hlavice,

vystavena na odbérovém misté po 24 hodin, ale nevystavena proudu vzduchu.

Odebirat tfikrat za mesic Field Blank (FB) u dennich odbérti a jednou za mésic u indikativnich odbéri.

12. Zvlastni situace

Vsechny vyjime¢né situace a zmény béhem odbéru, manipulace a uchovani vzorkd musi byt

zaznamenany do formulafe F AA-007 ,,Protokol dennich/indikativnich odbé&rit SO4>, HNOs, NO;", NH4*
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a NHs na filtry*. Béhem konec¢ného a komplexniho hodnoceni vysledka zkousSek zkontrolovat vSechny

¢innosti a udalosti, které odbér mohou ovlivnit.

13. Poruchy na stanici

Prutok vzduchu mimo stanovené meze:

Pokud nelze nastavit pritok, informovat (zavolat nebo poslat email) gestora metody. Tuto skutecnost
doplnit vzdy do odb&rového protokolu F AA-007 ,,Protokol dennich/indikativnich odbérii SO4>, HNO;3,
NOs", NH4"a NH; na filtry®, od kdy do kdy byla porucha.

Neni znama pricina nebo neni k dispozici nahradni zafizeni:

Informovat (zavolat nebo poslat email) gestora metody. Tuto skutecnost doplnit vzdy do odbérového
protokolu F AA-007 ,,Protokol dennich/indikativnich odbérti SO4*", HNO;, NOs", NH4" a NH; na filtry,
od kdy do kdy byla porucha.

14. Zprava

Kopie odberovych protokolt (F AA-007) v papirové nebo elektronické forme uchovavat na pracovisti
CHMU, ktera stanice spravuje (prvotni data) po dobu 5 let. Originaly odb&rovych protokolt uchovavat
na pracovisti CHMU v CLI (prvotni data) po dobu 5 let.
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