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Uvod — Metodicky pokyn MZP ,,P¥iprava zkusebniho
vzorku pro posouzeni odpadiu na zakladé jejich
vyluhovatelnosti a obsahu Skodlivin v susSiné *

MZP vydalo MP s cilem dosazeni shodnosti pestupi pouzivanych pii
hodnoceni odpadi. Sjednocuje postupy piedapravy vzorkd pro analyzy
odpadu pro potieby provadécich predpist k zakonu 0 odpadech. Metodicky
pokyn se zaméiuje na pripravu zkuSebniho vzorku (veskeré cCinnosti
probihajici v laboratofi pii pfipravé zkuSebniho vzorku z laboratorniho
vzorku, tj. od piijmu vzorku v laboratofi do zahajeni zkousky), zdlraziuje
kritické body, které vyvstavaji pii tpravé vzorkl pred jejich zkousenim. Na
zaklad¢ pozadavkll plynoucich z vydani dalSich provadécich pravnich
predpist K zdkonu 0 odpadech byl MP rozSifen o0 predupravu vzorku pro
posouzeni odpadi na zakladé obsahu Skodlivin Vv suSiné.

V tomto prispévku se zabyvam praktickymi zkuSenosti s aplikaci MP
Vv laboratofi, jsou diskutovany zejména problematické casti MP a uskali pfi
jeho realizaci.
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Terminy pouzivané pri chemickém rozboru vzorku
odpadu a vyluhu odpadu

DILCI VZOREK [Increment]

Samostatna ¢ast vzorku ziskand vzorkovacim zatizenim jednim odbérem a
pouzitd jako ¢ast smésného vzorku.

HOMOGENITA, HETEROGENITA [Homogeneity, heterogeneity]

Mira rovnomeérnosti rozlozeni vlastnosti nebo sloZzek v daném mnoZstvi materialu.
LABORATORNI VZOREK [Laboratory Sample]

Vzorek pripraveny k odeslani do laboratore, ur€eny k vySetfeni nebo zkousSce.

Laboratorni vzorek muze byt pouzit pfimo jako zkusebni vzorek, nebo je treba ho
dale upravit, napiiklad zmensenim, homogenizaci, mletim, nebo jakoukoliv
jejich kombinaci k vytvoreni zkuSebniho vzorku. Laboratorni vzorek je
kone¢ny vzorek z hlediska provedeni odbéru vzorku, ale je pocatecnim
vzorkem z pohledu Ilaboratofe. N¢kolik laboratornich vzorku muze byt
pfipraveno a poslano do rGznych laboratoii nebo do stejné laboratoie na
provedeni riznych zkousek.
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Terminy pouzivané pri chemickém rozboru vzorku

odpadu a vyluhu odpadu

PODVZOREK (PODIL VZORKU) [Sub-sample]
Cast vzorku vyjmuta ze vzorku odebraného ze vzorkovaného souboru.

Pozn. 1: Muze byt odebrdn stejnym zpuisobem, jako byl odebran piivodni vzorek,
ale nemust.

Pozn. 2: V pripadeé vzorkovani volne lozeneho materidlu jsou dilci vzorky casto
pripravovany délenim vzorku. Takto ziskany dilci vzorek se také nazyva ,, deleny
vzorek

PRIPRAVA VZORKU [Sample preparation]

Soubor dulezitych ¢innosti (jako je zmenSovani velikosti, michani, déleni apod.),
které mohou byt nezbytné pro prevedeni odebrané¢ho vzorku na laboratorni nebo
zkuSebni vzorek.

REPREZENTATIVNI VZOREK [Representative sample]

Vzorek ziskany na zaklad¢ planu vzorkovani, u které¢ho se o¢ekava, ze zptisobem
odpovidajicim pozadavkim cile vzorkovani reprezentuje sledovane vlastnosti
zékladniho souboru.
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Terminy pouzivané pri chemickém rozboru vzorku
odpadu a vyluhu odpadu

SMESNY VZOREK (TAKE PRUMERNY NEBO SLOZENY) [Composite sample
(also average or aggregate)]

Dva nebo vice dil¢ich vzorki smiSenych dohromady v piislusnych pomérech, bud’ postupné
(oddélen€) nebo kontinualné, které mohou poskytnout primérnou hodnotu sledované
vlastnosti.

VELIKOST VZORKU [Sample size]

Pocet polozek nebo mnozstvi materialu tvoricich vzorek.
VZOREK [Sample]

Cast materialu vybrana z jeho vét§iho mnoZstvi.
ZKUSEBNI VZOREK [Test sample]

Vzorek, ptipraveny z laboratorniho vzorku, ze kter¢ho se ptipravuji zkousené vzorky.

Pozn.: CSN ISO 11074: 4.1.13 (2007) Test sample preklada jako Analyticky vzorek a Test portion jako
Zkusebni vzorek. Tento preklad je nevystizny a zavadéjici nebot prave Test portion je vzorkem,
ktery je bezprostiedné analyzovan a u pevnych latek predstavuje navazku materialu k analyze.

ZKOUSENY VZOREK [Test portion]

Prislusné mnozZstvi materidlu pro méreni koncentrace nebo jinych sledovanych vlastnosti,
odebrané ze zkuSebniho vzorku. U pevnych vzorki se pouziva termin navazka.

ALS
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ZRNITOST ZKOUSENEHO VZORKU A JEHO
MNOZSTVI POTREBNE K CHEMICKE ANALYZE

Obecn¢ plati, ze zkouSeny vzorek, tj. mnozstvi materidlu odebrané¢ho ze
zkusebniho vzorku, které se bezprostiedné vezme K analyze, by mél svymi
vlastnostmi a svym slozenim odpovidat laboratornimu vzorku, ktery by m¢l
zase svymi Vlastnostmi a svym slozenim reprezentovat vzorkovany objekt.
V oblasti rozbort nerostnych surovin a hornin je to mozné pomérné snadno

VVVVVV

z divodu jejich velké heterogenity.

Je-li mozno zkusebni metodou analyzovat jenom velmi mala mnozstvi zkouseného
vzorku, fadové X-X0 mg (napf. stanoveni TOC), musi byt jeho zrnitost na
urovni cca 70 um, pokud neni vzorkovany vzorek naprosto homogenni (coz
plati napt. pro pitné vody). Pozadavky na zrnitost zkouseného vzorku se lisi
podle jeho mnozstvi odebiraného k analyze a téz podle distribuce analyzované
komponenty ve zkuSebnim vzorku (napt. distribuce Au je velmi heterogenni a
k analyze by se mél vzit cely laboratorni vzorek).
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ZRNITOST ZKOUSENEHO VZORKU A JEHO
MNOZSTVI POTREBNE K CHEMICKE ANALYZE

Existuje cela tada teorii, jak velky by mél byt odebirany laboratorni vzorek,
vypocty podle publikovanych vztahii poskytuji pti vétsich zrnitostech obycejné
velmi vysoké navazky, to se tyka I vztahti uvedenych v MP ke vzorkovani
odpadu [3]. Praxe je ovSem takova, ze klienti dodavaji vétSinou velmi mala
mnozstvi laboratorniho vzorku, ktera mnohdy nesta¢i ani k pripravée
zkusebniho vzorku. Postup pripravy zkuSebniho vzorku ze vzorku
laboratorniho je téz v mnohych laboratotfich podcenovan, tj. zkusebni vzorek
ma podstatné¢ veétsi zrnitost, nez by odpovidalo reprezentativnimu mnozstvi
zkouSeného vzorku. Je to dano castecné nedostateCnym vybaveni ,,piipravny
pevnych vzorkt“, chybi drti¢e, mlyny, tiecky. Pak se zrnitost snizuje pomoci
kladiv apod. a zkouseny vzorek se natira manualn¢ a obvykle nedostate¢né
Vv tiecich miskach.

V pripad¢ odpadui se silikatovou matrici, ktera je blizka horninam a rudam, napf.
sklarské pisky, popel, skvara atd., se laboratorni vzorek upravuje zejména
drcenim, mletim a tfenim.

Zrnitost zkouseného vzorku zavisi na jeho navazce, se zvysujici zrnitosti by méla
obecné rust s druhou a vyssi mocninou efektivni velikosti zrna.
[3] Véstnik Ministerstva zivotniho prostiedi, Ro¢nik XVIII, ¢astka 4:
6. Metodicky pokyn ke vzorkovani odpadii, Praha 2008, 1-64 s.
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ZRNITOST ZKOUSENEHO VZORKU A JEHO
MNOZSTVI POTREBNE K CHEMICKE ANALYZE

MP v pripadé rozboru odpadu definuje nasledujici velikosti a zrnitosti zkousenych vzorki, které
jsou shrnuty v Tabulce 1.

Tabulka 1: Rozbory odpadi. zrnitosti a navazky zkouseného vzorku pro jednotlivé analyzy

kralovskou [5]

1) uzaviena nadobka
Vv mikrovinném zarizeni

2) polooteviena nadobka
v mikrovinném zafizeni

3) rozklad v systému se
zpétnych chladi¢em

[5] CSN EN 13657
(2003)
Charakterizace
odpadu — Rozklad
k naslednému
stanoveni prvki
rozpustnych

Vv luCavce kralovské

Pro postupy 1) a 2) je
zrnitost < 0,25 mm
nedostatecna.
ZkuSebni vzorek je
treba natrit na
analytickou jemnost
(< 0,074 mm)

Analyt - metoda rozkladu, Metody Zrnitost zkouseného Minimalni navazka

pripravy k analyze stanoveni vzorku Dgs v mm zkouseného vzorku
Susina laboratorniho o . |10 — 15 g (Odpad se zrnitosti

: , : Stejna jako laboratorni 9 :
vzorku (zeminy a odpady Gravimetrie vzorek (podvzorek) nad 10 mm by se mél nadrtit na
zrnitého charakteru) P Celistovém drtiCi apod.)
Susina laboratorniho Gravimetrie Stejna jako laboratorni | Takova, aby suSina byla alespon
vzorku (kaly) vzorek (podvzorek) 0,50¢g
A o dle CSN EN ..

Vodny vyluh — pfiprava [4] 12457 - &ast 4 <10 mm Susina vzorku > 100 g
Kovy v odpadech obecné — |\etody AAS a <0,25mm 1)0d0,1do 1,09
rozklad vzorku lu¢avkou ICP. Poznamka: 2)0d0,5do1,0g

3)Od1do10g

Poznamky:
Nedostatecna zrnitost pro

metody 1) a 2).
V pripadé metody 3)
rozkladat alespon
3 g vzorku

(A
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ZRNITOST ZKOUSENEHO VZORKU A JEHO
MNOZSTVI POTREBNE K CHEMICKE ANALYZE

Tabulka 1: Rozbory odpadi. zrnitosti a navazky zkouseného vzorku pro jednotlivé analyzy

Analyt - metoda rozkladu, Zrnitost Minimalni navazka

.. . Metody stanoveni zkouseného .
pripravy k analyze zkouseného vzorku
vzorku Dgs v mm

Kovy v kalech apod. — rozklad A.cca3,0g
vzorku ludavkou kralovskou [6] Metody AAS a ICP. _ ' B.cca 0,5 g

A. rozklad v systému se zpétnych  |[6] CSN EN 13346 | Zrnitost neni C.0d03do1,0g
chladiéem (2001) definovana Ca ’

Charakterizace kalt —|Norma predepisuj D.0d05do1,0g

B. rozklad za varu ve sklenéné , . . , L . :
Stanoveni stopovych |natfit cely zkusebni |Poznamky.

zkumavce

L prvki a fosforu — vzorek na Dostatecna zrnitost pro
C. rozklad v uzaviene nadobé v Metody analytickou jemnost |metody 1) a 2).
mikrovinném zafizeni extrakce luéavkou  |(< 0,074 mm) V pripadé metody 3)
D. Rozklad v oteviené nadobé v kralovskou rozkladat alespori
mikrovinném zafizeni 3 g vzorku

PCB / PAU v pevném vzorku —
pfiprava vzorku k analyze

1. Extrakce tfepanim i ultrazvukem
2. Soxhletova extrakce

Metody GC a HPLC |<1mm 10 az 25 g vzorku

EOX v pevnych odpadech —
Soxhletova extrakce ¢i jina Coulometrie <2mm 10 az 20 g vzo
validovana metoda
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ZRNITOST ZKOUSENEHO VZORKU A JEHO
MNOZSTVI POTREBNE K CHEMICKE ANALYZE

Tabulka 1: Rozbory odpadi. zrnitosti a navazky zkouseného vzorku pro jednotlivé analyzy

Analyt - @’etoda Metody Zrnitost zkouseného Minimalni navazka
rozkladu, pripravy k , .
. stanoveni vzorku Dgs v mm zkouseneého vzorku
analyze
BTEX/ CIU v pevnych
odpadech — pfiprava jiz pfi Cca 5 - 10 g vzorku; je-li
odbéru vzorku nebo Metodv GC Zrnitost stejna jako zrnitost laboratorniho vzorku
kryogenni drceni; head y u laboratorniho vzorku prilis velka, nadrti se v terénu,
space zkousky resp. nejlépe kryogenné
SPME
<2mm
C,,az C,, v pevnych Suseni Ivofilizaci- dalsi
odpadech - head space Metody GC usent lyofilizacl, aaisi- 10 az 20 g vzorku
zkousky resp. SPME pfiprava musi vylou it ztraty
analytu
AOX v pevnych odpadech [Coulometrie <CO’1OO mm; suseni pri 100 Ccadol-2g
.. < 0,074 mm suSeni pfi40 C s
TOC v pevnych odpadech IR Ci . nebo v upraveném Obvyk!e >,<0_X00 mg (neuvadi
coulometrie . ) metodicky pokyn [1])
puvodnim vzorku

[1] Véstnik Ministerstva zivotniho prostiedi, Ro¢nik XX, ¢astka 12: 8. Metodicky pokyn: piiprava
zkusebniho vzorku pro posouzeni odpadt na zaklad¢ jejich vyluhovatelnosti a obsahu skodlivin
v susiné, Praha 2010, s. 14-35
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PROBLEMATIKA PRIPRAVY VODNEHO VYLUHU KE
STANOVENI NEBEZPECNYCH VLASTNOSTI
ODPADU H14 a H15

Piiprava vodného vyluhu pro stanoveni nebezpecnych vlastnosti odpadu H14
»Ekotoxicita® a H15 ,,Schopnost uvoliiovat nebezpecné latky do Zivotniho
prostiedi pii nebo po odstratovani se provadi podle normy CSN EN
12457 - ¢ast 4 ,,Charakterizace odpadit — Vyluhovani — Ovéiovaci zkousSka
vyluhovatelnosti zrnitych odpadii a kalii Cdst 4: Jednostupiiovi vsddkova
zkouska pii poméru kapalné a pevné faze 10 L/IKQ pro materialy Se zrnitosti
mensi nez 10 mm (bez zmenSeni velikosti castic, nebo s nim)“. Postup je
strucn¢ popsan i v MP.

Pokud laboratorni vzorek obsahuje vice nez 5 % c¢astic vétSich nez 10 mm, musi
se tato cast vzorku rozdrtit na ¢astice mensi nez 10 mm (drcenim Vv Celistovém
pruzné a plastické odpady se drti kryogennim mletim; obtizn¢ drtitelny nebo
nedrtitelny odpad se z dalSiho zpracovani vylouci). VSechny operace,
hmotnosti frakci a postupy drceni musi byt popsany Vv privodni dokungentaci
ptipravy zkusebniho vzorku.
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PROBLEMATIKA PRIPRAVY VODNEHO VYLUHU KE

STANOVENI NEBEZPECNYCH VLASTNOSTI
ODPADU H14 a H15

Vzhledem k tomu, Ze se k ptipravé vyluhu pouziva material se zrnitosti az 10 mm,
musi Se pripravovat vyluh z minimalni navazky susiny zkouseného vzorku 100
— 150 g, a to i1 v tom pripad¢, ze se z vyluhu provadi stanoveni, na které je
potfeba jen 50 mL wvyluhu. Klienti casto posilaji k analyze velmi malé
mnozstvi laboratorniho vzorku, ze kterého neni mozno pfipravit ani 1 L
vyluhu.

Pro stanoveni nebezpecné vlastnosti H14 je tfeba az 10 L vyluhu, proto musi klient
dodat minimalné takové mnozstvi laboratorniho vzorku, které obsahuje 1 kg
suSiny. Toto mnozstvi ale nefesi reprezentativnost vzorku, ktera je dana
vzorkovacimi postupy. Plan vzorkovani musi zajistit, Zze dodany laboratorni
vzorek reprezentuje vzorkovany objekt.

Napt. pii analyze vzorki ,,Zelezni¢niho svrsku®, ktery obsahuje kameny o zrnitosti
az 10 cm (makadan), musi klient dodat minimalné 10 kg laboratorniho vzorku,
aby odpovidajici zkouSeny vzorek pro pripravu vyluhu reprezgntoval
laboratorni vzorek a ten zase reprezentoval vzorkovany objekt.

ALS
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PROBLEMATIKA PRIPRAVY VODNEHO VYLUHU KE
STANOVENI NEBEZPECNYCH VLASTNOSTI
ODPADU H14 a H15

Firmy zabyvajici se likvidaci odpadi se cCasto pokouseji veskeré odpady otestovat na
nebezpecnou vlastnost H15, i kdyz to je pro dany druh odpadu naprosto nevhodné,
nebot’ likvidace odpadu na skladce je levnéjsi, nez napi. ve spalovné (napi. odpady
barev, plasticka hmota, apod.). U takovychto odpadii neni mozno obvykle ani piipravit
zkuSebni vzorek, nebo je odpad natolik heterogenni, Ze by odpovidajici laboratorni
vzorek mél mit hmotnost nékolika desitek az stovek kg. Je proto dulezité, aby dobie
fungovala spoluprace mezi laboratoii a o0sobami povéfenymi K hodnoceni
nebezpeénych vlastnosti odpadi resp. zpracovavajicimi zakladni popis odpadu.

Samostatnou kapitolou je separace vyluhu od vylouzeného zkous$eného vzorku. Vétsinou je
nutno jako prvni stupen provést oddéleni vyluhu od zbytkli pevného odpadu
centrifugaci. Filtrace pfimo ptes doporucené filtry se stfedni velikosti pora 0,45 um je
téz ve veétsin¢ pripadll nepouzitelna, nebot jiz po odfiltrovani nékolika malo mL dojde
k zaneseni poru filtrii, zejména pokud testovany vzorek obsahuje urcity podil jilovitych
mineralt. Proto se obvykle provadi ,,predfiltrace s inertnimi filtry ze skelnych vlaken
0 stfedni velikosti portt 2,7 um a 1,0 um. A takto ziskany filtrat se teprve filtryje pres
doporucené filtry se stiedni velikosti pori 0,45 pum.
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PROBLEMATIKA PRIPRAVY VODNEHO VYLUHU KE
STANOVEN|I NEBEZPECNYCH VLASTNOSTI
ODPADU H14 a H15

Metodicky pokyn [1] striktn¢ piedepisuje konecnou filtraci vodného vyluhu pres
filtr 0,45 pm pro vsSechny parametry kromé ekotoxikologickych, kde se
pouziva papirovy filtr se stfedni velkosti pérti 5 um. Prefiltrovat 1 L vyluhu,
byt pfedem odstiedéného, pres filtr 0,45 um predstavuje mnohdy nefesitelny
problém, pfitom pro fadu parametrt postacuje 1 filtrace pies filtr 1,0 um (napf.
PH, elektricka konduktivita, chloridy, sirany a fluoridy, ale I fenolovy index a
kyanidy, kdy je podil pevné faze obsazeny ve filtratu vyluhu zanedbatelny
vzhledem k celkovému mnozstvi pevné faze pouzité K ptipravé vyluhu), aniz
by doslo k vyznamnému ovlivnéni meéfenych hodnot.

[1] Véstnik Ministerstva zivotniho prostfedi, Ro¢nik XX, ¢astka 12: 8. Metodicky pokyn: ptiprava
zkusebniho vzorku pro posouzeni odpadt na zakladé¢ jejich vyluhovatelnosti a obsahu skodlivin
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PRIPRAVA ZKOUSENEHO VZORKU K ANALYZE

JEDNOTLIVYCH ANALYTU (PARAMETRU)
V SUSINE ODPADU

Metodicky pokyn uvadi maximalni zrnitosti a minimalni navazky zkouseného vzorku pro
jednotlivé analyty (parametry). Data jsou sumarizovana v Tabulce 1. Tyto udaje maji
podklad v jednotlivych normach, pfesto jsou v nékterych piipadech tyto hodnoty
diskutabilni.

Zrnitost zkousené¢ho vzorku < 10 mm pro piipravu vodného vyluhu je usan¢ni a vcelku
opravnéna, laboratorni vzorek by se nem¢l mlit, ale pouze drtit.

Problematicka je podle mého nazoru zrnitost zkousSeného vzorku pro stanoveni kovi
v susiné odpadu. V souhlase s normou CSN EN 13657 Charakterizace odpadii —
Rozklad k ndslednému stanoveni prvkit rozpustnych Vv Ilucavce kralovské |e
piedepsana v MP zrnitost < 0,250 mm, a to i pro navazky od 0,1 g do 1,0 g. Ptitom tato
norma sama Vv Piiloze B ,,Validace* uvadi, ze testy byly provadény se vzorkem o
zrnitosti pod 90 um, a i pfi této zrnitosti u cca poloviny analyzovanych prvka byly se
zvySovanim navazky pozorovany byt malé, ale statisticky vyznamné rozdily ve
vytézcich. Pri testovani vzorku o zrnitosti 560 um byl vytézek jest€¢ vyznamnéji nizsi.
Udaj ptedepsané zrnitosti < 0,250 mm neni tedy dostateéné vérohodné podloZen.
Obecné je znamo, ze zkuSebni vzorek natfeny na analytickou jemnost (< 74 pm)
reprezentuje vychozi laboratorni vzorek i na urovni navazek X0 mg. Pro navazky 1 - 3
g je zrnitost na urovni 0,250 mm dostatecna, ne vsak jiz zrnitost cca 2 m ra se
n¢kdy pro tato stanoveni pouziva (sitovani pies sito s otvory o velikosti 2 m
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PRIPRAVA ZKOUSENEHO VZORKU K ANALYZE
JEDNOTLIVYCH ANALYTU (PARAMETRU)
V SUSINE ODPADU

Pro stanoveni kovi Vv susiné odpada typu kald, je predepsan rozklad lucavkou
kralovskou podle normy CSN EN 13646 Charakterizace kalii — Stanoveni
stopovych prvkii a fosforu - Metody extrakce lucavkou kralovskou. Tato
norma specifikuje 4 razné metody rozkladu vzorku lucavkou kralovskou,
Kterou jsou i s navazkami zkouseného vzorku uvedeny v Tabulce 1. Norma
pfedepisuje natieni celého zkuSebniho vzorku na analytickou jemnost.
Vytézky namétfené z jednotlivych metod rozkladu na nékolika vzorcich se
prili§ statisticky vyznamné neli$i, coz je to dano pravdépodobné I tim, ze
castice kalu jsou samy o sob¢ velmi jemng.

Pro stanoveni organickych parametri, PAU / PCB, EOX a Cig az Cyo piedepisuje
metodicky pokyn [1] zrnitost cca 1 — 2 mm, pii navazkach zkouseného vzorku
cca 5 — 20 g. Tato zrnitost je celkem v souladu s analyzovanou navazkou,
Vv piipadé nékterych druhti odpadti mize byt problém s piipravou vzorku na
tuto zrnitost. Zejména u vzorka s nesilikatovou matrici.
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PRIPRAVA ZKOUSENEHO VZORKU K ANALYZE
JEDNOTLIVYCH ANALYTU (PARAMETRU)
V SUSINE ODPADU

Parametry BTEX / CIU by mély byt analyzovany nejlépe v podvzorku
laboratorniho vzorku, odebraného primo v terénu a zabezpeceného proti
uniku tékavych organickych latek. | kdyz mize byt urCity rozdil v obsahu
téchto analyt mezi laboratornim vzorkem a podvzorkem (dil¢im vzorkem), je
to rozhodn¢ doporucovano s ohledem na moznou ztratu téchto analytd pfi
transportu a tprave vzorku v laboratofi.

Pro stanoveni AOX v pevném odpadu je pfedepsana uprava zkouSeného vzorku
suSenim pfi 100 C a mletim na zrnitost pod < 100 um podle normy DIN 38
414 — S 18 [7]. Tato norma je urcena primarné pro stanoveni AOX v pudach,
Vv ptipad¢ vétsSiny odpadi mize byt problém s pripravou zkouseného vzorku na
tuto zrnitost.

Pro stanoveni AOX 1 TOC (viz dale) Ize obvykle pouzit tutéz metodu pripravy
zkouseného vzorku.

[7] DIN 38 414 — S 18 (1989) Schlamm und Sedimente (Gruppe S) — Bestimmung
von adsorbierten, organisch gebundenen Halogenen (AOX), DIN Berlin
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PRIPRAVA ZKOUSENEHO VZORKU K ANALYZE
JEDNOTLIVYCH ANALYTU (PARAMETRU)
V SUSINE ODPADU

Stanoveni celkového organického uhliku (TOC) neni v Metodickém pokynu uvedeno,
i kdyz se tento parametr v odpadech stanovuje. Stanoveni TOC podle normy CSN EN
13137 [8] se provadi dvéma postupy. Neprimy postup A stanovuje TOC jako rozdil
celkového uhliku (TC) a anorganického uhliku (TIC), zatimco pii pifimém postupu B
se odstrani nejprve anorganicky uhlik TIC rozkladem zkousené¢ho vzorku s kyselinou
chlorovodikovou a v ususeném zkouseném vzorku se stanovi piimo TOC. Podle normy
by mély byt zkousené vzorky homogenizovany, ale nesuseny, aby nedoslo ke ztraté
tékavych organickych latek. Vzorky by mély byt rozdrceny pod 200 um. V ptipadé
nizkého obsahu tékavych organickych latek norma piipousti suseni pti 105 C. V praxi
je obvykle prakticky nemozno pomérn¢ nehomogenni vzorky odpadu v nesuseném
stavu nattit na zrnitost pod 200 um. Tékavé organické latky totiz mohou uniknout i pii
drceni ptivodniho vzorku. Lze o¢ekavat téz jejich castecny unik pii pifimém postupu B
spole¢né s uvolnovanym CO,. Navazky zkouSené¢ho vzorku pro stanoveni TOC jsou
obvykle na trovni X0-X00 mg, proto by mél byt zkouseny vzorek natien na
analytickou jemnost, tj. zrnitost < 74 pum. Je-li ocekavan vyssi obsah tékavych
organickych latek, doporucujeme suseni pi140 C.

[8] CSN EN 13137 (2002) Charakterizace odpadii - Stanoveni celkového organického
uhliku (TOC) v odpadech, kalech a sedimentech



Cilem predlozeného sdéleni bylo upozornit na dilezitost spravné
predupravy vzorku a na souvislosti mezi zrnitosti vzorku a
minimalni navazkou zkousSeného Vvzorku ke stanoveni
jednotlivych parametrii v suSin€¢ odpadu a k pripravé vodného
vyluhu odpadu. Odpady maji nejruznéjsi a mnohdy 1 velmi
slozitou matricl a 1 v pripad¢, ze se jedna o silikatovou matrici,
nemusi byt prava vzorku odpadu snadnou zalezitosti.

Jsou tez diskutovany nékteré zjevne rozpory Vv metodickych
postupech a normach. Je upozornéno téz na nékteré nedostatky
pii piedavani laboratornich vzorkd odpadt klienty do laboratore
K chemickym rozbortm.
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