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Odbery vzoriek vypustanych
odpadovych vod zneéistenych
skodlivymi latkami: Priprava a
priebeh procesu od samotného

odberu vzorky az po jej
analyzu.



Zakladné technicke referencéneé
normy

ISO 5667 — 1:2006 Kvalita vod, €éast’ 1. Pokyny na
navrh programov odberu vzoriek a techniky odberu
vzoriek

ISO 5667 — 3 :2004 Kvalita vod, ¢ast’ 3. Pokyny na
konzervaciu vzoriek a manipulaciu s nimi
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. Priprava odberu vzoriek

Pristrojove vybavenie na odber vzoriek

. Metodika odberu vzoriek

. Konzervacia a prevoz vzoriek

Analyza skodlivych a prioritne skodlivych
latok



Chyby v preanalytickej faze procesov
odberu vzoriek

Na ceste k vysledkom analyz, je potrebné absolvovat
niekolko faz; z nich medzi najdolezitejSie patria: odber
a konzervovanie vzorky, prevoz vzorky a jej analyza.
Kazda z tychto faz je vystavena urCitym chybovym
rizikam: pri odbere vzoriek sa najCastejSie vyskytujd
kauzalne chyby, zatial ¢o pri ostatnych operaciach skor
dochadza Kk vyskytu systematickych chyb; sumar
vsetkych tychto chyb potom vyrazne moéze ovplyvnit
celkovy vysledok.




Ciel odberu vzoriek

Odber vzoriek mozno definovat ako cinnost, pri ktorej
dochadza k odobratiu Casti sledovanej latky v mnozstve,
ktore v ramci urcCiteho stanoveného a akceptovaného
limitu, umozni reprezentativnost meranych vlastnosti
vzorky a bude zodpovedat pdévodnym vlastnostiam
masy. Inymi slovami, koneCnym cielom odberu je
Zbleranie reprezentatlvnych vzoriek povodnej matrice,
ktort chceme podrobit’ analyze. Odber vzorky je teda
prvou fazou kazdého rozboru na ceste k finalnym
vysledkom. Kvalita tychto vysledkov Uzko sulvisi s
kvalitou odobratej vzorky.




Ciel odberu vzoriek

Z uvedeného doévodu, je odber vzoriek mimoriadne
komplexny a zlozity proces, ktory podmienuje vysledky
vsetkych naslednych operacii a ktory v konecnom
dosledku v nezanedbatelnej miere prispieva k stupnu
neistoty celkového vysledku analyzy.

Doterajsie studie hovoria, ze stupen neistoty pri odbere
vzoriek, moze celkovo ovplyvnit' stupen neistoty
celkového vysledku az na 30-50% a sucCasne je to
najvacsie riziko, spomedzi ostatnych faktorov neistoty
uzko spojenych s fazou rozboru.




Ciel odberu vzoriek

Ciel odberu vzoriek, s ktorym suvisia aj v dalsom

popisané cinnosti, je nasledovny:

ziskanie elementov na vyhodnotenie dopadu na zivotné

prostredie v oblasti vypustania OV aich vplyvu na
vodny zdroj.

Overenie referencnych technickych noriem a platne;
medzinarodnej normativy v danej oblasti




1. Priprava odberu vzoriek

Priprava planu odberu vzoriek, ciefom ktorého je
zabezpecCit' reprezentativnost vzorky, si vyzaduje popri
predchadzajucej znalosti systému analyzy vzoriek aj
jasnu definiciu ciefov, ktoré planujeme vykonat.

Vzorku je potrebné:

« Odobrat tak, aby jej fyzikalne, chemickeé a biologicke
vlastnosti zostali nezmenené, az do chvile jej analyzy;

« konzervovat spb6sobom, aby sa predislo akymkol'vek

zmenam jej zloziek a vlastnosti, ktoré sa budu
vyhodnocovat;




1. Priprava odberu vzoriek

PoCas pripravy na odber vzoriek, je potrebné
vyhodnotit celkovy cyklus vod vratane komplexného
vyhodnotenia informacii tykajucich sa podniku resp.

JzeFr)wo vyrob. zariadeni, ako aj samotnej dotknutej zlozky

Pred fyzickou obhliadkou je nalezité vykonat
setrenie a vyziadat’ si informacie a vysledky analyz
vedené u povolovacieho organu, ciefom
prestudovania prislusnej dokumentacie je lepsie
oboznamit sa resp. vediet predvidat problematické
miesta, ktoré sa neskor pri odbere vzoriek v podniku
alebo u znecistovatela mozu vyskytnut. Uvedene
postupy sa realizuju v sulade prislusnymi technickymi a
referenCnymi normami pre odber vzoriek.
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1. Priprava odberu vzoriek

Plan odberu vzoriek by mal detailne pocitat so vSetkymi
operaciami v zmysle kritérii a predpisov prislusnych
technickych noriem. Odber vzoriek, (ako vychodisko,
od ktorého sa odvija cely proces analyzy), by mal
vykonavat kvalifikovany personal, za sucasneho
dodrziavania podmienok bezpecCnosti a ochrany
zdravia pri praci.

Plan odberu vzoriek by mal obsahovat’

» Definiciu cielu odberu vzoriek

« Charakteristiku miesta odberu vzoriek

 Stratégiu odberu vzoriek

 Metodiku odberu vzoriek
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1. Priprava odberu vzoriek

PocCet vzoriek

Trvanie odberu vzoriek

Frekvencia odberu vzoriek

Pocdet pracovnikov realizujlcich odber, ich odb.
pripravenost’ a kvalifikacia uskutoCnit operaciu
Logisticky plan pripravy odberu vzoriek, (dopravné
prostriedky, pristupové cesty a miesta atd. )
Konzervovanie vzoriek

Kontrola kvality

Zostavenie potrebnej dokumentacie pre ucely odberu
vzoriek
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1. Priprava odberu vzoriek

Najdolezitejsie udaje, potrebne ku spravnemu odberu
vzoriek, su nasledovne:

* Pravnicka osoba, typ a Struktura spolo¢nosti;

« Urbanistické umiestnenie vyrobnej jednotky a
identifikacia odberového miesta pomocou vhodnej
kartografickej dokumentacie;

* Vyrobné procesy;
« Systém Cistenia odpadovych vdd;

- Plan zariadenia zahfnajuci kanalizacnu siet a koncové
miesto vypustania odpadovych vod;
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1. Priprava odberu vzoriek

Odber — zdroj vody;

Povolenie na vypustanie odpadovych vod;

Informacie o prijimajucom vodnom toku (ak ide o
povrchovy vodny tok): hydrologické vlastnosti, Udaje o

chemickej a biologickej kvalite (EBI) pred a po
vypusteni odpadovej vody;,

Informacie z predchadzajucich zistovani,
administrativnych a/alebo pravnych ukonov;

Ziskanie udajov z chemickych a ekotoxikologickych
analyz vzoriek z predchadzajucich odberov
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1. Priprava odberu vzoriek

Vymenované udaje je mozné ziskat priamo v
zariadeni pri vykone kontroly, teda ak nie su k
dispozicii v sidle povolujuceho organu; tuto
dokumentaciu bude mozné pouzit aj pre dalsie
eventualne overovania.
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2. Pristroje na odoberanie vzoriek

Automaticky vzorkovac, ak je to mozné vybaveny
chladenim a kompatibilny s prietokometrom, ktorého
vlastnosti musia zaru€ovat dodrzanie poziadaviek
predpisanych normou ISO 5667-10

Inox/PE vedro s obsahom cca 10 litrov
Lieviky inox/PE
Naberacka inox/PE
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2. Pristroje na odoberanie vzoriek

Ffase (sklo/PE) zodpovedajuce poziadavkam
laboratdria a normam ISO 5667-2 a 5667-3

Material na zapecCatenie vzorky

Laboratorne nastroje na overovanie v teréne
chemickych a chemicko-fyzikalnych parametrov

Lana a/alebo haciky
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2. Pristroje na odoberanie vzoriek

Vsetky nastroje a pomocky pouzivané pri odbere vzorky musia
byt bezpodmienecne Cisté. Takisto po vykonani odberu musi byt
vsetok pouzity material vhodne ocisteny, najprv pod tecucou a
nasledne pod destilovanou vodou. V pripade zistenia pritomnosti
organickych latok je mozné pouzit zmes vody a Cistiaceho
prostriedku, ktory neobsahuje fosfaty; nasledne sa nastroje
oplachnu teCucou a destilovanou vodou. Aby sa zabranilo tzv.
“cross-contamination”, je délezité pri procese odberu vzorky
starostlivo dekontaminovat vsetky pouzivané pomaocky.
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2. Pristroje na odoberanie vzoriek

Mimoriadnu pozornost treba venovat materialu, z
ktorého suU pouzivane nadoby a pomocky, aby sa
zabranilo kontaminacii vzorky zapriCinenej bud
sposobom odberu, alebo vyberom nadoby urCenej na
zber vzoriek.

Vsetko toto by mohlo predstavovat zdroj pochybeni,
ktoré by sa mohli premietnut’ do analytickych udajov a
spolu s nahodnymi chybami by spochybnili ciel
kontroly.
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3. Sposob vykonania odberu vzoriek

Ciefom odberu vzoriek z
odpadovych vod
obsahujucich obzvlast
Skodlivé a skodlivé
latky je ochrana
matrice zivotného

prostredia
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3. Sposob vykonania odberu vzoriek

Pred vykonanim odberu vzoriek sa odporuca sledovat’
vyrobny proces podniku (lay-out) a upriamit’ pozornost’
na prietok odpadovych vod, spravne ho identifikovat' v
prislusnej mape a fotograflckej dokumentacii. Pracovnik
overi sposoby odberu vody, ktoré mozu byt’ vykonane z
povrchovych vodnych tokov, studni a distribu¢nej siete.

Informacie, ktoré treba zistit’, su nasledovné:

identifikacia miesta odberu pomocou vhodnej mapy

kvantifikacia odoberanej vody zistena pomocou
prietokometra alebo pocitadla

overenie kvality vody odoberanej za ucelom zistovania
pritomnosti eventualnych znecisteni uz pred miestom
vypust'ania odpadovych vod.

V pripade dodavania vody z povrchovych vodnych tokov
je vhodné aj zhodnotenie toku pred miestom odberu a za
nim, aby sa overili pripadné zmeny.
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3. Sposob vykonania odberu vzoriek

V priebehu kontroly sa overi, pomocou aktualizovanych

nakresov, umiestnenie siete odpadovych vod, siete
zrazkovych vod a pripadna pritomnost’ zariadeni COV.

Obzvlast’ dolezité je zistit’

Druh COV;

Pritomnost’ insSpekénych kanalov na vstupe a na
vystupe;

Pritomnost’ laboratornych nastrojov, ktoré su v
nepretrzitom spojeni on-line;

Miesta vzniku odpadovych vod;

Pripadné miesanie sa priemyselnych odpadovych vod s
inymi vodami (zrazkovymi, splaskami, chladiacimi);

Druh a stav potrubi;
Moznosti kontroly potrubi cez vhodné inspekéné kanaly;

Pritomnost’ pohyblivych alebo pevnych mechanizmov,
ktoré umoznuju upravu toku odpadovych vod (klapky,
ventily, od€erpavacie zariadenia, atd’.)
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3. Sposob vykonania odberu vzoriek

Je dolezité mat’ na pamati, ze vo vnutri arealu
podniku mozu byt’ pritomneé jedno alebo viac
zariadeni COV, a ze v$etky éinnosti tykajuce sa
odberu vzoriek musia zarucit’
reprezentativnost’ vypustaného odpadu.
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3. Sposob vykonania odberu vzoriek

Definicie tykajuce sa odberu vzoriek

Vzorka odpadovej vody: reprezentativne mnozstvo
odpadovej vody vzhfadom na vypustany celok;

Alikvotna vzorka: cCast vzorky uréena na Specifickd
laboratornu analyzu;

Bodova vzorka: individualna vzorka odobrata v urditom
mieste a v urCitom velmi kratkom dase (na kontrolu
havarijnych odpadovych voéd a/alebo prilezitostnych — velmi
kratko trvajucich stavov)

Zlievana vzorka: zmes urciteho pocCtu momentalnych
vzoriek odobratych v prislusnych ¢asovych intervaloch,
proporcne nezavislych od celkového prietoku;

Zlievana (kontinualna) vzorka 24h: davka vypustanej vody
odobrata kontinualnym spésobom poc¢as zadaného
casoveého intervalu, proporéne nezavisla od celkového
prietoku;

Zlievana vzorka umerna k prietoku: zmes urcitého poctu
momentalnych vzoriek odobratych v prislusnych ¢asovych
intervaloch, zavislych od celkového prietoku.
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3. Sposob vykonania odberu vzoriek

Odber odpadovej vody sa vykonava v poslednom
dostupnom bode umiestnenom tesne pred ustim
sa do recipienta, reprezentativnom vzhfadom na
realne podmienky vypustaného priemyselného
odpadu a to tak, aby sa zabranilo eventualnemu
premiesaniu, ktoré by bolo v rozpore s platnou
legislativou, nakolko by doslo k modifikacii
vlastnosti.

Odber vzoriek, podla normy, sa vykonava z
prislusného mspekcneho kanala, ktory kvoli
spravhemu hodnoteniu odpadovej vody musi byt’
umiestneny tesne pred zmiesanim sa vod rozneho
povodu a musi umoznit, ako predpisuje norma ISO
5667, turbulentny pohyb odpadovych vod tak, aby
sa zabranilo fazovej separacii medzi tekutlnaml
ktorych sa bude odoberat’ vzorka.
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3. Sposob vykonania odberu vzoriek

Odber musi byt vykonany pri uplnom
respektovani noriem tykajucich sa bezpecnosti
prace a pracovneho prostredia.
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3. Sposob vykonania odberu vzoriek

| | In§pekény kanal

@

Bod 1: vstup odpadovej
vody

Bod 3: vystup odpadove;
vody

= Bod 1 je 40 cm nad
bodom 3

1- Entrata liquami

2 - Coperchio pedonahbile
3 - Uscita liguami
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3. Sposob vykonania odberu vzoriek

Opatrenia v teréne

Jednym z opatreni, ktore predpisuje platna
legislativa a ktoré mozno vykonat’ priamo v
terene po predchadzajucom zhodnoteni
vyrobného procesu, je urcenie teploty.

Teplota sa meria kalibrovanym teplomerom v
inspekénom kanale, v miestach tesne pred a
po vypusteni odpadovych vod.

Pod miestom “tesne pred“ rozumieme miesto
vo vodnom toku, ktoré este nebolo
ovplyvnene vypust’anym a pod miestom “po*
vypusteni zase miesto, v ktorom sa odpadove
vody znacne premlesall s vodou vo vodnom
toku - recipiente.
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3. Sposob vykonania odberu vzoriek

Zapisnica z kontrolného odberu

Vsetky kontrolné operacie vykonané v areal
podniku sa uvedu v zapisnici z kontrolného
odberu, skompletizuje sa vsetka dokumentacia
potrebna k Ukonu, zaznamenaju sa vsetky
Informacie, ktoré predpisuje technicka norma
IShOd56'67 a vsSetky dalsie, ktoré sa povazuju za
vhodné.
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3. Sposob vykonania odberu vzoriek

Uzavretie vzoriek

Odobrané vzorky musia byt jasne oznacené
kartickou/stitkom a prehladne zapisané do

zapisnice o odbere vzorky.

Zapisnica z kontrolného odberu

VsSetky operacie vykonané pri odbere vzoriek sa
uvedu v zapisnici z kontrolného odberu,
priCom sa zaznamena kazda informacia, ktora sa

povazuje za vhodnu.

Zapisnica je oznacena rovnakym Cislom, akeé sa
uvadza na prislusnych kartickach.
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3. Sposob vykonania odberu vzoriek

Hlavné poziadavky, ktoré pre zapisnicu z odberu vzoriek
stanovuje norma ISO 5667

Jednotné identifikacné Cisla alebo kody

Datum, ¢as, udaje a kvalifikacia pritomnych osob,
zapisujuceho

Nazov a typ spolo€nosti vyrobného podniku, umiestnenie a
meno osoby zodpovednej za vypustanie odpadovych vod
Druh vypustanych odpadovych véd

Pouzity druh odoberanych vzoriek

Typ prijimajuceho vodného toku - recipienta

Merania a opatrenia uskutocnené v teréne

Zlozenie alikvotnych vzoriek
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4. Uskladnovanie a transport vzoriek

Spravne uskladnovat vzorku znamend zarudit
stabilitu a nemennost vsetkych jej zloziek v
casovom intervale medzi odberom a
laboratdérnou analyzou.

Aby sa zmeny vlastnosti vzorky zredukovali €o
najviac a v ramci pripustnych limitov, je potrebné
zvlast pri kazdom odbere vyberat nadoby =z
takych materialov, ktoré neovplyvnia hodnotu
urcovaného  parametra. Takisto  nadoby
pouzivané na odber, ulozenie a transport vzoriek
nesmu zmenit hodnotu tych parametrov, kvoli
ktorym sa odber vykonaval.
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4. Uskladnovanie a transport vzoriek

Nadoby:

« Nesmu prepustat alebo absorbovat latky, ¢im by
sa zmenilo zlozenie vzorky.

« Musia byt rezistentné voci roznym zlozkam
eventualne pritomnym vo vzorke.

« Musia zaruCovat dokonalé tesnenie a upevnenie.

Material, z ktorého su prevazne vyrobené nadoby pouzivané
na uchovavanie a prepravu vzoriek obsahujucich skodlivé
a obzvlast latky je sklo Pyrex (borovo-kremicité) alebo
Vycor (z vysokym obsahom kremiku), vhodnejsie je tmave
sklo, so zatkou na zavit alebo smirgfovou zatkou. V
zvlastnych pripadoch, ked by mohlo dojst’ k interferencii
vzoriek, je mozné pouzit aj plastovy material ako
polyetylén PE.
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4. Uskladnovanie a transport vzoriek

Uskladnovanie a preprava vzoriek sa uskutocnuje
v chladenej nadobe (+ 4°C + 3 °C ), ktorej
teplota v momente vkladania vzoriek musi byt
zaznamenana v zapisnici o odbere. V pripade,
Ze nie je mozné uchovavat vzorky v predpisane;
teplote, je potrebné udrziavat ich v teplote nizsej
ako bola ta, pri ktorej boli odoberane.

Casovy interval medzi odberom, prepravou a
chemickym urCovanim vzoriek obsahujucich
obzvlast skodlivée a skodlivé latky je normalne
24/48 hodin. Co sa tyka ostatnych &asovych
intervalov je nevyhnutné riadit sa analytickymi
metodami.
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4. Uskladnovanie a transport vzoriek

Treba pripomenut, ze sp6soby uskladriovania a
prepravy musia respektovat nevyhnutne
poziadavky tak, aby sa nespochybnili nasledné
analytické  urCovania, konkrétne musia
zodpovedat' Standardizovanym metdédam ako
su ISO 5667 alebo inym sStandardizovanym
normam - europskym a/alebo narodnym.
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5. Analyza obzvlast’ skodlivych a skodlivych
latok

Laboratéria zainteresované do cCinnosti
spojenych s monitoringom a kontrolou,
musia byt akreditované a pracovat
sposobom zodpovedajucim norme UNI
CEI EN ISO 17025:2005.
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5. Analyza obzvlast’ skodlivych a skodlivych

latok

Poziadavky pre skusobné laboratoéria

Dokumentacia tykajuca sa analytickych procesov, ako a;
samotné procesy, musia zodpovedat technickym normam
medzinarodnym (CEN, ISO) alebo narodnym (STN).

Interné procesy kontroly kvality laboratéria a udcast na
hodnotiacich skuskach, ako aj na konfrontacnych okruzkoch
organizovanych instituciami zodpovedajucimi normam ISO Guide
43-1 e ISO/IEC GUIDE 43-2:1997(E) “Proficiency testing by
interlaboratory comparisons”.

Konvalidacia  analytickych  metéd, stanovovanie limitov
preukazatelnosti a kvantifikacie, vypocet neistoty (QA/QC COM
decision draft 2007).
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5. Analyza obzvlast’ skodlivych a skodlivych
latok

Ostatne poziadavky pre skusobne laboratoria

« Pravidla a postupy na riadenie a planovanie kalibracie
pristrojov.

« Vzdelavacie programy na zvysovanie a udrziavanie
kvalifikacie personalu.

« Postupy na pripravu spravy o laboratornej skuske.
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