Stanoveni obsahu organického uhliku (TOC) a chlorof viu a

Uvod:

Jednim z dlezitych ukazateél kvality vody je obsah organickych latek. Tento dbgaize byt
definovan pomoci analytickych metod a vy bul’ jako chemicka spegba kysliku (CHSK) nebo celkovy
organicky uhlik (TOC — ,Total Organic Carbon“). Dias moznym ukazatelem obsahu organickych latek je
nap. BSK5 (biochemicka spiba kysliku za dobu 5 dp TOC je spolu s parametry CHSK a BSK5 také
dulezitym souhrnnym parametrem pro vyhodnocovani migke zat¢ze ve vod. Vzhledem k tomu, Ze vSechny
organické uhlikaté sl@eniny se stanovuji a charakterizuji na zaklatisahu uhliku, parametr TOC jeéepré
definovatelné absolutni mnozstvi a lze hdmm zn#fit (v jednotkach mg C/l). Parametr TOC sam oé&sob
nevys¥tluje oxidovatelnost Rfeného uhliku, ani mnoZzstvi kysliku nutného pro dgatky rozklad. Porr
CHSK / TOC v3sak poskytujeitezité informace o ffitomnosti utitych organickych slotenin (nap. alkohot,
proteini, atd.). Dojde-li ke zené tohoto pondru, nag. v piitoku dogistirny odpadnich vod, Ize ihnedinit
zawr o @icinach a mozném dopadu na biologické procesystirné odpadnich vod. Chlorofyh je z tohoto
hlediska zase jednim z néjdzitsjSich ukazatél eutrofizace povrchovych vod.

Je také dlezité si uédomit, Ze vSechny uvedené parametry jsous dilorelované sé&kterymi dalSimi
parametry vodniho prastdi jako je obsah kysliku, transparence, turbiditeo pH. Na to je ptdba pamatovat
piedevsim fi vyhodnocovani ziskanych dat.

Definice paramefr

Celkovy uhlik (TC)
TC je veSkery uhlik ve vzorku, coZ zahrnuje orglfj@norganicky atkavy. TC je reprezentovan jako celkova hmotnosikuht objemu
vzorku. TC = TOC + IC).

Anorganicky uhlik (IC)
IC je anorganicky uhlik ve vzorku, ktery se po akgsi fevede na oxid uhlity. IC zahrnuje veSkeré uliitany, hydrogenuhtitany a
rozpusEny oxid uhlgity. (IC = TC — TOC).

Celkovy organicky uhlik (TOC)

TOC je organicky uhlik, ktery jefpveden na oxid uldity po oxidaci. Rimé nereni TOC se provede po okyseleni vzorku. TOC veoizhr
vody za idealnich podminek obsahuje uhlikkatrych materialech cioliv vétSina laboratti udava obsah TOC ve vzorcich, z nichz byly
tekavé latky odstrafmy pred analyzou. Vysledky jsou stale ob&atkceptovany jako TOCTOC = TC — IC).

Rozpu&iny organicky uhlik (DOC)
DOC je organicky uhlik stanovenyi@nalyze vodnych roztdik které byly pefiltrovany ges filtr 0,40um po okyseleni (typicky se jedna o
kratkérettzce bilkovin, aminokyseliny, apod.pQC = TC — IC)

Vytsnitelny organicky uhlik (POC)
POC je organicky uhlik, ktery byl ze vzorku ¥sten pomoci proudu plynu. Standardizacesgibvacich postupnebyla dosud provedena.
(POC = TOC — NPOQ,.

Nevy#snitelny organicky uhlik (NPOC)
NPOC je uhlik, ktery zbyva v roztoku po tom, kdyrek byl probublavan plyn. NPOC ¢asto udavan jako TOC, protoze mnoho
uzivanych metod vyzaduje okyseleni a vybublani#imnalyzou.NPOC = TOC - POQ.
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Obr.1: Schéma népstji stanovovanych forem uhliku
(prevzato z Aplik&ni zpravy fy. HACH LANGE)




Chlorofyla (Chla)
Chla je zakladnim ukazatelem biomasgsové slozky. Jeho koncentrace se udava v mgfheajeicky jedinou analytickou metodou
pouzitelnou pi uréeni kvantity fytoplanktonu.

Feofytin

Je spolu s dal$im barvivem feoforbidem ri&gditsjSim produktem degradace chlorofylu. Jedna se sta@ich Chl bez centralniho atomu
hoi¢iku. Vztah mezi koncentraci Gha feofytinu je dlezitym ukazatelem fyziologického staiasovych bugk.

Normy a standardizace analyz

Kvili legislative ochrany zivotniho prosdi analytickh metoda pro CHSK dnes neni edp
Alternativni analytickd metoda zaloZzena na stanbvedC je vice a vice zavéda jako standardni metoda.
Podle néizeni Rady Evropské unie tykajici se&stskych odpadnich vod Ize parametr BSK5 coby kdmitro
parametr nahradit parametrem TOC, je-li moZné stan@tah mezi ¢mito dwma parametry.V &kterych
evropskych zemich parametr TOC jiz nahradil para@etS8K pouzivany coby kontrolni parametr. Kafad v
Némecku se parametr TOC oficidlpouziva jako skrininkovy test v souvislosti salsleéanim parametru CHSK
v meéstskych odpadnich vodach. Parametr CHSK v odpadwéctich je povaZzovan za uspokojivy, pokud
¢tyindsobek hodnoty parametru TOC (v mg/l) iedpasi mezni hodnotu parametru CHSK. Stanoveni TOC
v CR upravuje evropska norma EN 1484,

Stanoveni chlorofyla je standardizovano v souladu s DIN38412 - L16. Mdmdnoty se liSi podle
typu a vyuziti povrchovych vod. Limitni hodnoty jstaké rozdilné v &kterych statech EU. Stanoveni &hl
v CR upravuje norm&SN 1SO 10260.

Princip analytickych metod

VSechny metody stanoveni parametru TOC jsou zalobeniermické nebo mokré chemické oxidaci
organického uhliku na oxid ubify (CO2). Oxid uhléity se poté detekuje a jeho obsah se kvantitativn
vyhodnoti. Jsou znamy &wmetody: vyésiovaci metoda a metoda difetan Podle evropské normy EN 1484
jsou ol& tyto metody povazovany za rovnocenné refeémémnetody. B volbé metody pro dané stanoveni je
tieba vychéazet ze slozeni vzorku. Pokud vzorek olsalhysoké mnozstviékavych organickych sldnin
(VOC), tyto slogeniny vygsiovaci metoda nestanovi.®bvé metody tedy mohou u stejného vzorku vést k
velmi rozdilnym vysledim (kvili ptitomnosti VOC nebo kili nepéiznivému pondru TC/TIC). Na metod pro
komparativni nifeni by se tedy sy predem domluvit, nap kontrolni organy nebo externi laboriggto

Vytésiiovaci metoda Metoda diferetni

Parametr TOC se stanovimo pouze jednim
méienim po Uplném odstréni anorganického
uhliku (TIC) ze vzorku (okyseleni + \&greni).
Metoda je vhodné zvIas€ pro vzorky

- S obsahem TIC vyrazmpievySujicim obsah

Jeeba provést dvmeieni, tj. stanovit cel-

kovy uhlik (TC) a celkovy ararigky uhlik
(TIC). Parametr TOC se poté vyhodnoti jakd
rozdil mezi TC a TIC (tj. TOC = TC - TIC).
Tato metoda je vhodna zvlast pro vzorky

TOC - Které obsahujkavé organické slaeniny
- S velmi nizkym obsahem TIC (VOC);

- S nizkym obsahem TOC - U nichz se obsah T@84 obsahu TIC
nebo je vyssi nez TIC

Metody stanoveni chlorofylua jsou zaloZzeny na spektrofotometrickém stanovenfc&otrace
v ethanolovém  jiném specifickém organickém rozpoédte) extraktu ze zachyceného residua filtrovaného
vzorku. Existuje vice extrakich rozpou&del (aceton/methanol, chloroform, apod.), jejichiZ je nutné brat do
Gvahy @i stanoveni (nastaveni vinovych délek).V podstaechny metody jsou zaloZzeny na stanoveni tzv.
korigovaného chlorofylu, kdy je prvnidfeni provadno vistém extraktu (B vinové délce 665 nm,ifpadré
pri korekci na zakal odgem nefeni g 750 nm) a druhé je provedeno po okyseleni vzq¢gitv HCI), které
umozni zjistit koncentraci degradovaného chlorofffenfytinu). Obsah chlorofyla je pak pgitan z rozdilu
nanttenych hodnot absorbance.

Stanoveni TOC je v praxi standaédprovad&no bul’ metodou kolorimetrického stanoveni pomoci
mereni absorbance (metoda pouzivand také proa)Chhebo metodou vysokoteplotniho spalovani
(,combustion), i které je na analyzatoru jako produkt spalovamigtovan plynny oxid uhdity.

Stanoveni TOC pomoci analyzatoru j&Sinou povazovano zargsréjSi metodu stanoveni (i kdyz
velkou Ulohu zde hraje uloZeni &grava vzorku fed samotnou analyzou). Je také vhgginpi kontinualnim
zpracovani ¥tSiho mnozstvi vzoik Konené tyto péistroje ¢asto umo#uji i analyzu TN (Total Nitrogen —
celkovy dusik). Nevyhodou je vysokaifrmvaci cena fistroje (viadech statisicaz milioni K&) a nemoznost
okamzitého stanoveni v terénu. Proto je najdemi&espinventéich vyzkumnych a expertnich pracavi®rincip



analyzy bude fedstaven naifkladu analyzatoru Formaé&$ fy. Skalar, ktery je pouzivan v labor#t&atedry
ekologie a zivotniho prosdi Rf UP v Olomouci:

Nejdiive pistroj provede stanoveni TC. Vzorek je rastut (,sparged”) pomoci integrovaného
davkovae do vysokoteplotniho reaktoru. V reaktorti pysoké tepl@t (950°C kobalt + oxid nebo 680°C
platinovy katalyzator) je veSkery organicky a armrigky uhlik oxidovan na plynny oxid ufity (CO,).
Katalyzator zabezg@je, aby oxidace byla Uplna. Proud vzduchu nebdkgyghebo dusiku) nese oxid wftly
do IR (InfraRed — infréerveny) detektoru. Kyslik pebny pro oxidaci se bere z proudu vzduchu nebdpagd:
proudu dusiku se bere ze vzorku. Oxidditijlise néi pri 4,2 um IR detektoru.

Déle pokraiuje analyza stanovenim IC. Druhy nidistse provede do nizkoteplotniho kapalinového
reaktoru. V kyselém praosdi (k okyseleni je pouzivana 2% kyselina fogf@k pi laboratorni teplo¢ je
veskery anorganicky uhlikgveden na plynny oxid utily. Proud vzduchu aj transportuje oxid uhtity do IR
detektoru pro r¥eni.

P7i tomto zgsobu ndreni je celkovy organicky uhlik ¢itan z rozdilu vysledkmereni pi nizké teplat
od mereni pi vysokeé teplat (diferen’ni metoda)TOC=TC- IC



Provedeni:

Vzorky odebrané v terénu (podle pravidel spravnéhorkovéani, viz. metodicky
navodMetody odbru vzorki, terénni analytické metodgp nejdive — max. do druhého dne -
prefiltrujeme gFes filtry poZzadované propustnosti. Pokud nas zaPp®@& (rozpustny uhlik),
pak se standardnpouziva filtr s propustnosti 0,4fm. Pokud chceme stanovit vice
velikostnich frakci organickych latek, itteme pouzit postupnvice filtra rizné velikosti
poni, piicemz vzorek pro analyzu odebereme z kazdé frakedl(igve vice opakovanich).

Postup pipravy odebranych vzoikpro stanoveni organickych latek (v poddiOC a
Chla) si ukdZeme na metodice laboratorniho stanovetrayd nabidky invazniho mize
slavicky mnohotvarné, jez je standaedorovadna na Katete zoologie Ef UP v Olomouci.

Potfeby: kompresor nebo podtlakova pistole, tlakova filtraéni aparatura
NALGENE, filtry ze skelnych vidken (velikost poru 0,45 pm a 2,7 pm),
sklenéné Sroubovaci lahve (0,51 - 2I), plastové epruvety, pinzeta, lihovy
popisovac, destilovana voda

sbérné
lahve

filtracni
~ 7, aparatura

vzorkovaci
epruvety

pinzeta +
popisovac




Postup :

PFipravime si filtracni aparaturu. Pfipojime tlakovou hadic¢ku ke
kompresoru (pfipadné rucni pistoli) a aparaturu nasroubujeme na 0,5 -
2 litrovou Sroubovaci lahev (a). Mezi dva dily aparatury vioZzime
pinzetou filtracni vrstvu ze skelnych viaken o priméru pérd 2,7 um a
oba dily seSroubujeme, tim filtr upevnime v aparatufe (b, c, d).
Pfipraveny filtr nejprve prolijeme 0,51 destilované vody (dvakrat
naplnime nalevku filtraéni aparatury o objemu 250ml) abychom se
zbavili pfipadnych uhlikatych latek ve filtru.

nalevka

hadi¢ka

Mezi tim si pfipravime plastové epruvety, do kterych budeme
odebirat jednotlivé frakce. Pro kazdou frakci potfebujeme tfi opakovani,
takZze na 1 vzorek vody (jedna terénni litrova lahev) budeme potfebovat
9 epruvet + 2 epruvety na filtry. Popis epruvet provedeme podle vzoru :

datum / ozna ¢€eni lokality / velikostni frakce / typ analyzy

Tedy napfiklad :  11.3.09 P >2,7 TOC

[ tzn. odebrano 11. bfezna 2009, lokalita Podébrady, frakce vétsi nez
2,7 um (tedy nefiltrovany vzorek), analyza celkového uhliku (total
carbon) ]

Epruveta nafiltr: 11.3.09 P 0,45 chla

[ tzn. odebrano 11. bfezna 2009, lokalita Podébrady, filtr velikosti 0,45
pm, analyza chlorofylu ]

Zkratky pouzivané pro popis epruvet  (mozny pfiklad)

Lokalita velikostni frakce [um] typ analyzy

P (Podébrady) > 2,7 TOC (pro>2,7 um a 0,45-2,7) um)
\ (Vykleky) 0,45-2,7 DOC (pro < 0,45 um)

T (TI’OUbky) <0,45 chl a (profiltry)



Pfipraveny, procistény filtr naplnime analyzovanym vzorkem
vody (filtrujeme 1l vody, nadobka filtru ma objem 250 ml, takze 4 X
doplnime) a spustime saci kompresor (nebo natlakujeme mackanim
pistole). Po prefiltrovani 11 vody odSroubujeme ldhev s prefiltrovanou
frakci mensi nez 2,7 um (pokud je aparatura natlakovana, musime
nejdfiv povolit vypoustéci ventil, jinak nalevku neodSroubujeme !). Do
pfislusnych tfi epruvet (frakce 0,45 um - 2,7 um) odebereme cca. 10 ml
prefiltrovaného vzorku a epruvety uloZzime (pfed odebrdnim vzorku
epruvetu nékolikrat vzorkem promyjeme). RozSroubujeme tlakovy filtr a
filtraéni vrstvu (velikost pért 2,7 um) uloZime pinzetou do pfislusné
epruvety (filtr se nedotykame prsty !). Mezi dily filtraéni aparatury
vlozime jemngjsi filtraéni vrstvu (0,45 um), znovu seSroubujeme a opét
procistime filtr 0,51 destilované vody. Do znovu pfipravené aparatury
lijeme filtrat z pfedchozi filtrace (1l - cca. 30 ml odebranych dfive). Z
vysledného filtratu opét odebereme tfi opakovani (frakce < 0,45 um) a
filtraéni vrstvu (0,45 pm). Frakce > 2,7 um odebirame z nefiltrovaného
vzorku vody jesté pred filtraci.

VSechny epruvety se vzorky velikostnich frakci a epruvety s filtry
pro stanoveni chlorofylu uloZime v mrazéku pfi -80<C.

Vysledek : Vysledkem filtrace jsou :

3 epruvety s frakci > 2,7 pm  (nefiltrovana voda)
3 epruvety s frakci 0,45 pm - 2,7 M (prvni filtrace pres filtr 2,7 pm)
3 epruvety s frakci < 0,45 UM (druha filtrace pres filtr 0,45 pm)

pfipravené pro pozdé;jsi stanoveni TOC, respektive DOC
(rozpustény uhlik) u posledni frakce (< 0,45 um), na TOC
analyzeéru

+ 2 epruvety s filtry 0,45 ym a 2,7 um

pfipravené pro pozdéjsi standardni stanoveni chlorofylu v
jednotlivych frakcich

Takto gipravené vzorky rizeme po ufitou dobu (pokud mozno co nejkratsi, zvéast
u Chl by doba skladovani neta presahnout 2 tydny) skladovat v mrazaku (ideéaln
pfi hlubokém zmrazeni -80°C). Stejnym tgpbem uchovavame i pouzité filtry, pokud
stanovujeme také chlorofylv tomto gipad® musime znat i objem — v litrech gfiltrované
vody).

Pred samotnou analyzou vzorky nechame rozmrazité&hy které nebyly filtrovany
pres filtr 0,45 um musime je$t provést homogenizaci vzorku v ultrazvukové 14zni
(homogenizujeme minim&nY2 hodiny, tim dosahneme jednaktdi reprezentativnosti
vzorku, ale také zabranime ucpani Kekianalyzéru b pifipadném nasati¢tSich ¢astic —
typicky planktonu).

Muzeme pokré&ovat samotnou analyzou chlorofydia TOC



Standardni postup stanoveni chlorofylu a (metodou vypo &tu koncentrace
korigovaného chlorofylu)

(pokud jsme vzorkyrpravili podle pedchazejiciho Postupuiggdeme pimo k bodu 3.)

1.
2.

cerstvy vzorek vody pré¢peme a ielijeme es jemné sito
dostaténé mnozstvi vzorku vody (podlergapokladaného mnozZstvi fytoplanktonu)
piefiltrujeme ges skleany filtr (WHATMAN GF/F nebo GF/C) ve frit nebo pomoci

membranové filtrace

3. filtr sloZime pinzetou a rozgéhame do centrifugai zkumavky

4. do zkumavky giddme 7,2 ml extralni snesi (90% aceton : methanol v objemovém

© N O O

9.

poneru 5:1)

obsah zkumavky zhomogenizujeme

zkumavky ddme ve stojanku na 2 minuty do vodnidarteplot 65 °C

ochladime zkumavky proudem studené vody

zkumavky odsedime pi 3000 ot&./min. po dobu 15 minut (pokud ma centrifuga
chlazeni, chladimeip5 °C)

na spektrofotometru z¥ime absorbanci supernatantinnové délce 664 nm

10.do kyvety gidame jednu kapku 10% HCI a@@metime absorbanci

K vypoctu koncentrace korigovaného chlorofyouzijeme tento vzorec:

c=289. (A—A).7,2/V.d

c ... koncentrace chlorofylav pg.I*

A, ... absorbanceipd okyselenim

A, ... absorbance po okyseleni

V ... objem vzorku v |

d ... délka kyvety v cm



Standardni postup analyzy na TOC Analyseru Formacs "'

Pristroj piipraveny k analyze se sklada z nasleduji¢agti:

Pred spu&nim pistroje zkontrolujeme ifpojeni tlakové lahve, fivod destilované vodyaj
(pripadré doplnime lahev) aifpojeni odpadni lahveb] (pokud je plna, vyprazdnime a znovu

ptipojime).




Dale provedeme kontrolu samotného analyzéru. i®tee pedni kryt, gistroj ma tyto
soutasti:

tlacné svorky | ;

T
—— .

— kyselinovy

katalv_z-'afor zasobnik

e, b
- 5 h L T 1 .

reaktor

Zkontrolujeme hladiny zé&sobnich kyselin).( Leva zasobni lahtka (,IC reactor acid®)
obsahuje 2%ni kyselinu fosfamou, kterd je vyuzivanaiipanalyze IC, prava lahtka
(,sparging acid“) obsahuje 2M kyselinu chlorovodika, z ni je ziskdvana kyselina pro
nastik (sparging) okyseleniip stanoveni TOC. Pokud jsou hladiny kyselin podkogs
doplnime.




Dale zkontrolujeme stav hadk (kontrolujeme jestli nejsou viditelné velké bl ucpani,
piipadré poSkozeni hadek, pokud objevime prasklou ha&kii, pristroj nesmime spoudtaz
do servisni vyrany!!!). Pokud jsou tlané svorky uvolané, zafixujeme jeq, b, c).

Tim je kontrola pistroje ukokena a mMzeme pejit ke spusni a naprogramovani analyz.
Analyzér zapneme vypittam na zadni str&npiistroje. U zapnutéhoifstroje sviti zeleh
kontrolka ,STAND BY* a v istroji se protéeji tlacné val€ky (pod tl&nymi svorkami),
pokud jiz probihd analyza (vysokoteplotni reaktraktivni) sviticerverg kontrolka ,TC
OVEN*.

Po zapnuti analyzéru spustimeipa a otewveme pivod vzduchu z tlakové lahveédrveny
hlavni ventil). Tlak vzduchu v lahvi by #hbyt vySSi nez 50 bar (pokud je nizsi, je lahev
témet prdzdna a ®a by byt vyngénéna). Pfitok vzduchu se regulujgernym vedlejSim
ventilem, tlak na druhém ,budiku® by seéhpohybovat mezi 20-30 psi — cca. 2 bariegnou
hodnotu pipadré upravime poz#]i podle Gdaji o pritoku zobrazovanych ip analyze,
vystupni tlak ale nesmi@sahnout 3 bary!!!).

hlavni

ventil
EVA
tlakomér
(tlak v Tahvi)

¥, [tlakha
vystupu)
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TOC Analyser FORMACS se ovladéegs softwaroveé rozhrani pitace (program TOC4Win),
zde se zadavaji parametry analyz i@sptento software jsou také zobrazovany &)t
hodnoty. Program spustime z Plochy (ikona diamamézvem ,TOC4Win"“), fipadré ze
slozky ,Windows TOC software" na PloSe (do tétaZ&lpjsou ukladany také templaty-vzory
a vysledky analyz).

Astart | 151 @ 1 || o 1219

Po spudi se objevi ,Hlavni“ okno a ,Info“ okno programylr{fo“ okno se spousti
z nabidky ,View" a zobrazuje aktualni stav procesigplotu peci, fitok vzduchu, IR signal,
atd.).

,Hlavni“ okno

* viindovrs TOC,/ TN Software
— Settings Wiew Cormection Template Analysis Logon

start||| 51 @ ] || E)Dokument - vicrosoft ... |[§2 rocawin 1 1



Z menu hlavniho okna vybereme nabidku ,Connectiar¢volime ,Auto Connect”. Timto
jsme provedli propojeni analyzéru se softwarem)nio, okn¢ se zobrazi aktualniiselné
hodnoty. Déle vybereme z nabidky ,Settings" v hiavimenu odkaz ,Options” a zobazi se
nam nabidka zakladniho nastaveni analyzéru.

=10l

Stand-By |
ctection Settings

Send Seftings fo Analyzer | Restore Defaults |

Reset All | Save Sefings_|

Exi
Cancel | Apply |

dhstart]|| 51 @ 1] || Bookuments - merosoft .. [[E Tocawin @ 22

Z nabidky ,Options" otekeme zaloZku ,Analyser Settings" a klikneme na ,ReSl¥. Tim
provedeme zresetovani figtroje na defaultové nastaveni. uB¥h zkontrolujeme
v podzalozkach ,General“ a ,Formacs HT“, u kazdgterametru nastaveni by seslen
objevit zelend ,fajfka“. Pokud je v3e v i@mku potvrdime OK.

= o] x|
Stand-By |
Analyser Settings ! Detection Setlings
General Formacs HT |

FormacsHT Analyser Settings
Default SampleTime

TCTemp
Sytinge

Flush Caunt
Flush Volume
Rinse Time
PickUp Speed
Inject Spead
Acid to Cup
Acid to]C
Sparging Time

o
o
v
v
v
o
o
o
v
v
b

Stir Time

s
Send Setingsto Analyzer Restare Defaults
Reset All 1 Save Setings

Exi
Cancel | Apply |
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Dale provedeme specifické nastavefigfpoje. To se provadires nabidku ,View" v hlavnim
menu, odkaz ,Control Panel”.

Hstart]|| 51 @ o || Eoskument - piarossft w...|[E Toc+win o 1203

Pres okno ,Control Panel“ iteme ovladat veSkeré procesysproje (zdvih a spusi jehly,
nastik, pozici jehly, atd.) manuan Fi rutinnim spousini analyzy klikneme jen na
»AutoZero C* (vynulovani hladiny) a ,Acid Reactofhasati cca. 20 ml zasobni kyseliny).
Klikneme na ,Exit* a okno zaeme.

emplate Analysis Logon

AutoZern C T

as
T R
IF: Range Low F . Cupplate Pos
IR Fiange High =

Rinse Vahe Off
in

Cup Outer ring
Stand-By On - g Sparging On
Stand By Off Sparging Off

ol 1007y Needle Up
w2 Syringe Reset b EED
T Cyoe Onoa ] Pick Up Sirrer On

Cycle Start Inject Stirrer Off

Cycle Stop

COydle Restore Defaulls|  Save Setiings

istare|| ) @ ] || Bookument: - merosoft w..|[E Tocawin
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Ted miZzeme pistoupit k nastaveni samotné analyzy. Nejprve measmmastavit vzor, to
provedeme z hlavniho menu v nabidce ,Templatefizgme bd’ vytvorit zcela novy vzor
analyzy — odkaz ,New", nebo pouZit jiz vytemy — odkaz ,Edit").

igstart||| 1 @ 7] || Bpolumentt - Marosoit

Pokud nastavujeme novy vzor analyzy objevi se r@oto(n co uloZzime vyti&ny vzor pod
zvolenym jménem napUGO090708final.tdb) prazdny prviddek protokolu, ktery odpovida
prvni pozici (vzorku) v bubnovém podavaZde nastavujeme veSkeré parametry budouci
analyzy. Pollfko ,Position" udava kde se dany vzorek nachazilfgegpozice vzorku

v podav&i). V policku , Type* vybirame typ vzorku (z nabidky &u,Unknown® — neznamy
vzorek, ktery chceme analyzovat, ,Quality SampleVerifikacni roztok pro ogieni kvality
méteni, nebo ,Standard“ — standard pro nastaveni deghb kiivky). Policko ,Dilution
Factor* udava posr fedni vzorku (pokud nemame vzorekiaeiny zadame 1x). Pdalko
Jldentification” slouzi k identifik&nimu zaznamu daného vzorku (dopwiju vzorky
identifikovat podle pedem stanoveného kédu, mamicialy + pdadovécislo = UGO 55,
apod.). Déle zvolime v polich ,Injection” typ anajyu daného vzorku, tedy to co chceme
zjistit, u ,Unknown* vzorki zatrhneme ,TC" i ,IC* (chceme z#tit oba parametry abychom
byli schopni zjistit TOC), u ,Quality Sample*“ volgrjen jeden z paramét(podle toho jestli
mame verifikéni vzorek na TC nebo IC —fipravu owiovacich/zakladnich rozték
provedeme podle navodu k TOC Analyseru), ,Standaztirky volime jen f stanoveni
kalibraéni kiivky (v naSem fipact uz jsou kivky nastaveny). Z dalSich poli zatrhneme jen
LStirrer tedy michani vzorku. V polich ,Injectiodolumes” nastavujeme objem vzorku pro
nastik do reaktod (oba nastavime na 100). Pokud mame prvni polavers¢ klikneme na
,Add Pos", gida se nam dalSi pole templatu-vzoru @&eme pokréovat v nastaveni dalSich
vzorki. Pokud chceme pole odebrat klikneme na ,Del Pd$fto zpisobem nastavime
n¢kolik prvnich vzorki v paradi. Je dobré na g@tek kazdé analyzy vadit sérii verifik&nich
vzorki (,Quality Sample“) o znamém objemu uhliku prosimni gesnosti ifeni. Spraviy
zadany ,Template” ive vypadat &ak takto: Prvni vzorek je vodovodni voda {kwymyti
piipadnych né&stot), nasleduje verifikani vzorek na TC o znamé koncentraci 20 mgCl/I, IC
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20 mgCl/l, pipadreé jes& TC 40 mgC/l a IC 40 mg/l, znovu vodovodni voda @ramyti
jehly) a potom uz nasSe vlastni vzorky kddované @adoleného systému (prvni nas vzorek,
ktery chceme analyzovat bude tedy v tomtipgcE na pozici 6).

Na za¥r jeSt zkontrolujeme nastaveni analyzy v polich ,Elemgptbd analyzu TOC
zvolime ,Carbon"), ,Integration Time“ (doba analygdnoho nasiku, zvolime 100 s),
.~samples“ a ,Extra Samples* (pet opakovani wteni jednoho vzorku — nastavime 2
opakovani, fipadré extra opakovénl’fpvelké odchylce ré¥eni — nastavime také 2, tzn. ze
jeden vzorek bude opakovarzmeien max. 4x), ,Max CV“ (jakou max. odchylku
v opakovanych wrtenich akceptujeme, nastavime na 2% - pokud nebéue Hodnoty
dosazeno po nami zvolenémdcpo standardnich opakovanifigiroj provede jest zadany
pocet ,Extra Samples®imz se prodlouztas analyzy, ale Zpsni se vysledek). Kolonku
.Sample Time" nastavime na 180 s. Pokud mame v&awveno klikneme na ,Exit* a
piejdeme Kkvlastni analyze, ndS wjwoy vzor se ulozi pod zvolenym jménem
(UGO090708final.tdb) do slozky ,templates”.

W Template, Edit: C:\Documents and Settings\Administrator\PlochaWindows TOC Software pivadni\Template\UGD 090708finaltdh

ﬂ
—

_ ,—2 ) Injeciion — nVolumes
Pasition dsntification [TCStd 20.00 mg/l i ™ NPOC prga | | 16 oactor fio
Type Quality Sample | Dilution Factor |1 % I~ Closed Cup ¥ Sin ICReaclor |10

rnjection Volumes——

Pasition 3 Idenification [ICStd 20.00 mg/| I NFOS | e T
Type  |QualtySemple 7| pilton Factor |1 - I” Closed Cup [ Stmer IC Reactor

Injection Volumes |

[ Injection:
Position | 4 idenication [FC5w 4000 mgs! ™ NPOC F Seoand || ropacer [0
Type Cuality Sample ~|  Dilution Factor |! % I~ Closed Cup IC Reactor 100

rjection

Pasition 5 Identfication [IC Std 40.00 g/l I~ NPOG I~ Sparting | | tepescor 100
I~ Acid Cup
Type Quslity Sample | Dilutian Factor |1 % v I~ Closed Cup ¥ Sirrer ICReactor 100

e i Frsris T Add Pos. | pelPos | Benumber_| Refrash Standards | print__ |

An aly (Type FormacsHT

hstart]|| 51 @ 7] || Bookuments - merosoft .. [[EZ rocawin
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Analyzu vyvoldme z hlavniho menu v nabidce ,AnaysPo kliknuti na ,New" (pro novou
analyzu) budeme vyzvani Kipazeni templatu-vzoru. Ze slozky ,Template* vyberemaeni
vytvoreny vzor (UGO090708final.tdb) a zvolime , OtV Timto jsme naetli vzor analyzy a
objevi se nam vyzva k uloZeni nové analyzy (ukisel@o slozky ,Analysis”, ndzevimeme
zvolit nag. zkouska.adb), ulozime a otewse ndm hlavni okno analyzy.

=

Online: COM1

start]|| 51 @ 1) || Bookument - merosort .. |[E3 Tocawin

Hlavni okno analyzy
[¥anahss

Analysis Name |kouska.adh
BT 1o pjate Name [VG0 090708nal b
= Seftings
Date/Titne:
Siate [Monitoring
Start Temp TC Oven 0 ¢
Start Ternp Peltier Coolar 0l ¢

Analysis Info

Current SampleTime |~

Injection Order |~

Pasition |

sampleNa I
Injection |

¥ Go to Stand-By ofter Analysis

Pesuts | PrintResute |

[ GraphPeaks | Export Results

Start Analysis |

Hstart||| 51 & [ || Evokuments - Microsoft ... |[§F rocawin
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V tuto chvili je dilezité zkontrolovat stav analyzéru v ,Info* aknZajimé nas fedevsim
fadek: ,TC Temp*“ (teplota vysokoteplotniho reaktoméla by se pohybovat okolo 940°C,
pokud je nizsi, musime j&Sthvili potkat, neZ reaktor nedosahne fietné teploty), ,Peltier
Temp" (teplota nizkoteplotniho Peltierova reaktonentla by gesahnout 4,5°C, pokud je
vySSi musime pouZzit chlazenitrék), ,Flow In“ a ,Flow Out* (pfitok plynu na pivodu a na
vyvodu, nél by se pohybovat okolo 150 ml u obou, pokud seaxsir liSi, upravime opatin
("M pratok vedlejSim ¢ernym) ventilem na tlakové lahvi). Ostatfididky nas informuji o
aktualnich hodnotach sigi&lIR a ND) a stavu zapiso¥a (Cisla by n&la neustale ,bhat").

¥ nfo PRTI=TES]

Pokud jsou vSechny hodnoty viadku, prohlédneme si hlavni okno analyzy (,Anal)sis
V prvnichiadcich vidime nazev analyzy (,Analysis Name*, ihaghkouska.adb) a nazev nami
zvoleného vzoru (,Template Name*®, rapJGO 090708final.tdb). Kolonka ,Date/Time" se
automaticky vyplni fi spuséni analyzy, stejf jako ostatni zatim prdzdna piid. Ze
spodniho menu dale klikneme na ,Graph Peaks®“. Zgobse nam obrazovka grafu
nameérenych pik (,Analysis, Peaks" okno, v tuto chvili prazdné)jezse ndm budou
zobrazovat vesSkeré informace o pfgrobihajicim mteni (pozice jehly, typ vzorku, ¢rené
hodnoty, atd.) a budou se zde graficky vykreslajidtené hodnoty. V tuto chvili odklikneme
»AutoZero Carbon“ (vlevo dole v okh a nela by se nam zobrazit vykreslujici se linka
hladiny néfeni (néla by se ustalit okolo hodnoty 20000, pokud linkaarerg pireskakuje a
vykresluje ,klikihaky* nebude pravghodobré analyza spravhfungovat, v tomto fpact
ndm nezbude nic jiného nez celyisroj i s p&itatem a lahvi vypnout-zapnout a znovu
nastavit celou analyzu od &ku). Pokud je vSe v padku klikneme na > Results* a
piepneme se do vysledkového oknaiZeme také kliknout na— Analysis* a gepnout se
zpet do hlavniho okna analyzy).

140000

120000

100000

20000

50000

40000
Edited Values:
Start
20000 End
Area

% @l al o) sl Al

Uss Original Peak
Use Edited Paak

17

Bstart||| 51 & £ || E)pokument: - Microsoft w.



Ve vysledkovém ok& analyzy (,Analysis, Results*) mamerghled planovanych &eni,
vytvorenych podle nami zvoleného vzoru (,templatu®). Vdehornic¢asti okna je zobrazené
nastaveni vzorkovani (pet opakovani gieni, ,extra sampling“gas néreni, akceptovana
odchylka, apod.). Pod ni je seznam naplanovanyorkirzy urcenych pozicich a pravéast
okna zobrazuje Udaje pro zvoleny vzorekifeme si je prohlédnout kliknutim v seznamu).
V praveécasti se zobrazuji naftené vysledky pro TC a IC (u ,Quality Samples” jednoho

z paramett, podle toho jak jsme nastavili &ovaci vzorek) a to u vSech opakovani (v naSem
piipact 2+2) a také gimérna hodnota (,Average”, ,TC Conc") a odchylka v &apotlivych
méteni (,CV*). Pokud pistroj dokori vSechna réfeni pro dany vzorek, kliknutim na
.Calculate Results" si nechame vyiat obsah TOC u vSech jiz analyzovanych viaork
(hodnota TOC pro zvoleny vorek se po kalkulaci aabw poléku ,Average TOC Conc").

Z vysledkového okna si takéureme prohlédnout nainstalované kaltiakiivky pro TC a

IC kliknutim na ,Calibration Curves". VedlejSi odkg— Peaks" nas vréati do okna grafu ik
(,Analysis, Peaks").

| Eceitina| (7)) 3

Vysledkové okno analyzy
¥ analysis, Results: C:\Documents and Settings\Administrator'PlochaWindows TOC Software pivodnilsnal

SampleTime 180 g ‘ Calbunl

iElement [Carbon Samples :1 Average
H Extra Samples Area
TC Conc. mgfl | oV

100
Sample Area Canc Curve Org. Sel
F ¥

TC

L]

+ Integration Time

Posttion_Type Identification ilution
1 [Unknown— [avadecivada
Quality Samg [TC St 2000 mo/!
Quality Samg [IC Std 20.00 mg/l
Guality Samg [TC 51d 4000 mgy!
Quality Samg [ICStd40.00 mg/1
Unknown | cavadedi vorda 2
Unknown  |UGO 55

Unkngwn  |UGO 56

= === o

1

"

IC

Average i
P ICVolume u
IC Cane. mol oV %

Sample Area Conc Cuve Org. Sel
7

[ R R W

1T

i
T
I—
T
T s
T
T =

TOC.

Average
TOC Conc. gl

=

-l > Pesks Calibration Curves Calculate Results |

Fstare| | 51 & ] || Bvskument: - tiarossft w... [ in o rzer

Pokud jsme § ptipraw vzoru (template) nezadali vSechny vzorky, kteréeche analyzovat,
mizeme je pidat do planu analyzy z vysledkového okna. Proveddémtak, Zze zvolime
posledni vzorek v seznamu (v naSem vzorovéipagt UGO 56), klikneme nad pravym
tlacitkem mysSi a z rozbalovaciho seznamu vybereme rthggokud bychom naopak cHt
danou pozici vymazat, zvolime ,Delete”, pro Upratavajiciho bychom volili ,Edit*).
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¥ Analysis, Results: C:\Documents and Settings,AdministratoryPlocha),Windows TOE Software pavodni Analysisako b

SampleTime 180 g | Carbon |

- TC
Elemont [Cosbon | Samples erage
Extra Samples Area

i) - TC Cone. mall | oV

Max. G
Sample Area.

Integration Time

L]

Cunve Org. Sel

——

Posttion Type Dilutian
Unkngwn  [zavaded voda =

Quality Samg [TC St 20.00 mo/l
Guality Samp [ICStd 2000 meyl
Quality Samp [TC St 40.00 moyl
Quality Samg [IGStd 4000 may!
Unkngwn  [eavadeci voda 2
Unknown  [UGO 85

Unknown  JUGO 56|

Ic

Ju IC Valume |100 i
1CConc mgl oy %

Sample Area Conc Curve  Org. Sel
(24 ii

T

]

Calibration Curves: Calculate Results |

Hstart||| 51 & [ || Evokuments - Microsoft ... |[§F rocawin B 1oy

Oteve se nam podokno nastaveni/vloZzeni pozice (,Anglyasert Position*). Zde titeme
nastavit dalSi planovany vzorek podéljako pi nastavovani templatu (pro rutinnfigéni
neznamého vzorku stiazmenit ndzev nebo jewislo vzorku v poli ,Identification®, pozice
vzorku v poli ,Position* se # piidani vzorku automaticky zvysi o jedna). Specificka
nastaveni (TC, IC, objem, atdi)stdvaji stejna jako uredchoziho vzorku. Potvrdime ,OK* a
mazeme pidavat dalSi vzorek. Timto apobem pidame vSechny vzorky, které budeme
analyzovat.

¥ Analysis, Results: C:\Documents and Settings\Administrator| Plocha\Windows T0C ¢ are piiv

SampleTime 180 s | carbon |
= TC
Element  [Carbon Samples erage r—

Extra Samples Area

Integration Time 100/ g oy ot ol | ov
Sample Area Cuve Org. Sel

R——

Identification
* Analysi

Injection Yalum

osition
Injection:
Pasition |9 Ideniification [UGO 57] ¥ T0C ™ NPOG 1': Sparaing | 1o

v TC Acid Cup

Type Unknomr =" Gilitior Factor || x Mic I~ ClosedCup [ Stiner IC Reactor

OK Standards |

=

TOC:

Average
TOC Conc. gl

Calculate Results |

istare|| ) @ ] || Bookument: - merosoft w..|[E Tocawin
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Timto jsme dokotili nastaveni analyzy. Pokud jsme to uz n#ali diive, vyndame i&
piipravené vzorky v analyZaich zkumavkach z chladiky a viozime je do integrovaného
davkovae pistroje. Davkova ma 80 pozicd). Aktualni pozice se da nastavit mandgbhes
okno ,Control Panel“. R inicializaci pristroje (tzn. kdyz jsme provedli ,Auto Connectioam"
.Reset AllY) se davkov&a automaticky nastavil na pozici jedna pod davkoyabiou. Do
jednotlivych poli viozime zkumavky ve spravném )!poradi, tak jak jsme je nastavili
v planu analyzy if). Hlavné davame pozor abychom neprohodili vzorky a @ksfa pozic
v davkovd@i odpovidala nastavené analyzeki PspuSéni analyzy se bude davkava
automaticky otéet na pozici v ptadi jaké bylo nastaveno v planu analyzy v programu.
Davkova se otéi ve snéru hodinovych rticek. Ri analyze je dobré cely podavaakryt
plastovym krytem, abychom zabranili kontaminacinkzo

Pokud mame ffpraveny integrovany davkova naplreny vzorky a zakryty, rizeme
pristoupit ke spugni analyzy. Doporéu;ji jesS&€ pred spudtnim znovu dkladné zkontrolovat
nasledujici:
1) jestli mame spravha pochopiteléd zapsané v poznamkach identifikace
jednotlivych vzork
2) jestli je v programu spra¥nnastaven plan analyzy, hlaviestli vSechny
vzorky nastavené ve vysledkovém 8knAnalysis, Results” jsou na
spravnych pozicich v davkosiaa jestli neni gjaka pozice nastavena
v programu pro analyzu v davkagaprazdna (tim by totiz doSlo ke
spuséni jehly a nasati ,nhaprazdnoéimz by mohlo dojit k vaznému
poskozeni fistroje )
3) jestli v okre grafu piki (,Analysis, Peaks") je vykreslovaci linka rovna a
nerozkolisana
4) jestli je prazdna odpadni lahev a plna zasobnwvlabhedestilovanou vodu
5) jestli jsou zaklapnuté ttmé svorky
6) jestlijsou v ,Info" okre zobrazeny spravné hodnoty teplot pecitaqkt

Pokud analyzu spustime, mame uz jen velmi omezergosti nastavovani a Uprav!!! Kdyz

je vSe v peadku vratime se do hlavniho okna analyzy (,Analyse spustime analyzu
kliknutim na ,Start Analysis”.
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ocuments and Settings\Administyator\Plocha)

Carbon

21 | peak information

140000 Pos
Inigction

[ anan: i fpie

Anlysis blame |zRouska.adh

120000

e
tification

100000 Template Name |UGO 090708final tdb
ion Factor

Date/Time fon Volume

nTemp

State |Manitoring or Tamp

SampleTir

Iyl
Start Temp T Oven [ et

Element
Start Temp Peltier Soolar 0l ¢ L

Integration Ti

Analysis Info ledl Values

Position Ty

J_1JE Current SampleTime | s g‘ 3' g‘ g‘
I 2 Injection Order |
3 [ — e Original Peak
Fosit B
NI S ,— 6 Edited Paak
[ AutoZera Carl SEFEN
o — s [

7[5
Fuosult i Print Exit
| 2 Resits |- ¥ Go to Stand-By after Analysis _ Pt |

Groph Peaks | ExportResults |

Start Analysis |

\ Exit

Average
TOG Cone. mgil

= Peske Calloraion Curves | Calculate Results |
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Po spudini se automaticky vyplini kolonky ,Date/Time", stav ,State“ se zmni z
,Monitoring” na ,Analyzing", kolonky teplot peci seypIni dajem aktuélniho stavu v ,Info*
okrg (tedy spravé by meély byt cca. 940°C ,TC Oven“ a 4°C ,Peltier Coolertfe spodnich
kolonkach okna se nam zobrazuje aktualni stav apglktuélni pozice jehly, typ analyzy,
casovy piib¢h, atd.).

ocuments and Settings\Administrator\Plocha}Wi

Carbon

21 [peakinfomstion

140000 Pos
Iniection

T ]

Analysic Name [tkouskacdn o
itification

120000

100000 Template Nama |JGO 090708final tdb
tion Factor

Date/Time |36-2009123253 ion Valurme

n Temp

State [Analyzing ler Temp

SampleTir
= jnal Values:
Start Temp TC Oven 44| ¢

Element
Start Temp Peltier Cooler bl L

Integration Ti Analysis Infa e dalias

P T
DSND:JU: Current SampleTime 218 ] ﬂ ﬂ ﬂ g‘
,_ZJE Injection Order |1 /%
ik i se Original Peak
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J,—4 5 e [ e |
s JE AutoZero Carl SampleNo
| Injzction |7

o ———————
Results -
[ ] 8o = I¥ Go to Stand-By ofter Analysis

Resuls | FinResiz |

Start Analysis

Graph Peaks | ExpurtResilie |

\ Exit

Average
TOC Conc. |

> Pedks Caligration Curves | Caleulate Results |
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Doporwuji béhem analyzy mit ot¢ené jak hlavni okno analyzy ,Analysis”, tak okno
vysledlka ,Analysis, Results* i okno grafu ,Analysis, PeakdVlezi jednotlivymi okny se
mazeme pepinat bd’ odkazy pimo v oknech (tléitka se Sipkou > Results”, ;,» Peaks"),
nebo klasicky na hlavni l&Windows, gipadré jednoduchym kliknutim mySiitpno na dané
okno. Déle si nechdme viditelné také ,Info“ oknoo pkontrolu stavu fistroje (teploty,
pratoky). Fi probihajici analyze se nam o&tédintegrovany davkowa a davkovaci jehla

automaticky provadi ngsty do reaktod (a, b, c, d).

R A
| vstup do \f 4

| vstup do
| |C reakioie o KioruY

| “nastik do TC
- reaktoru
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Béhem analyzy kontrolujemer@gdevsim okno pik,Analysis, Peaks". B spravré probihajici
analyze se piky vykresluji jako soamé ,kope&ky“, analyzovany vzorek se nam vzdy
vykresluje postuph () a pri skorteni nereni se pik vybarvi zelénb) (a nasleduje dalSi
odker a nastik). Pokud je gco Spats, piky se z&nou deformovat a #fteni je pak ¥tSinou
nepouzitelné.

U Edted Posk

[100% & & & | |

Use Origna Pack
Use Edied Pesk

e aTeTeiel

=
Caltroion Orves | Caloulate Resuts
o) 5 & @ | Booorert-wssew, [Brocewn

iston||| 5 & (4 | Hosure

Vysledky si mizeme uz v pibéhu analyzy zobrazit v okn,Analysis, Results* kliknutim na
.Calculate, Results". Vysledek se zobrazi v kolopseerage TOC Conc”.

| ®cestna| ()| 3
¥ Analysis, Peaks: £:\Documents and Settings)\Administrator\Plocha!|Windows T

Carbon

| Peak Infommation
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Injectian
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120000
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100000
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¥ Analysis, Results: C:\Documents and Settings\AdministratorPlocha'\Windows TOC Software pévodni\Analysis\zki ouska.adl =101 x|

SampleTime 180 s | carbon |

| Tc
Element [Cabon Samples Average
Carbon E 3774777 TCwalume |100 il
- Exira Samples Area

Mex, GV TCCone 175653 man | o o s,
Sample Area Cone Curve Org. Sel
1 3774777 [45.653 1 F B il
2 oo T F

L]

Integration Time s

i}

Position_Type Identification Dilution

Unknown  |eavadeci voda
[Quality Samg [TCStd 20.00 mg/l
[Guality Samg ICStd20.00 mg/l
[Quality Samg [TC Std 40.00 may/l
[Quality Samg [ICStd 4000 ma/l
Unknown  [zavedecivoda 2
Unknown OGO 55

Unknown  [UGO 56
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" 1cVialume [100
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G Cane /i ov

Sample Area Conc Cuve  Org. Sel

]_|7|7

T

TO.

"Avemge*
TOC Conc. mgl |

> Pecks | ColibrafionCurves | Calculate Resaults |
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Zanalyzovani jednoho vzorku je pemé ¢asog nara@né (trvd od 15 do 30 minut, podle
nastaveni p&iu opakovani rreni a aktualniho fb¢hu analyzy). B plném davkova (80
vzorki) tedy mize trvat analyza i 12 hodin. Pokud ale vSe prolsivévié (piky se dobe
vykresluji, teploty i piitoky jsou stalé, vysledky nejsou nulové, atd.) jezmé u pistroje
zajistit jen minimalni bezgmostni dohled (proifpad vypadku proudu apod.) &novat se
jiné praci. Po skafeni analyzy seffstroj automaticky fepne do ¢ekaciho modu“ a fizeme
provést zhodnoceni vysleilje dobré zatit tlakovou lahev pokud nébi analyza, aby se
zbyteEné neplytval plyn, pokud budeme pokowvat v dalSich analyzach dié dni neni nutné
samotny pistroj vypinat, ale rizeme odklapnout t&@é svorky aby se neopebovaly
hadicky).

Po skokeni analyzy si rizeme prohlédnout a stahnout vysledky. Pokud jsme
program jiz pedtim vypnuli, vyvolame nasi analyzu z hlavniho memabidce ,Analysis",
zvolime ,Edit* a oteveme naSi analyzu (v tomto vzorovétipad: ,zkouska.adb®).

e

Otewe se nam hlavni okno analyzy ,Analysis”, ve ktemamtiZzeme pohybovat Updstejré
jako @i nastavovani analyzy (rozdil je jen v tom, ¥eykoncené analyze je v kolonce ,State”
napsano ,Editing" a Zadné procesy &&p. Frepneme se do okna grafu ,Analysis, Peaks" a
zkontrolujeme proéhla meéfeni (posuvnym jezdcem pod grafem si prohlédnemehvie
nantiené piky, jestli 8kde nedoslo k chybam)
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Carbon |

Peak Information

140000 Pos
Injection
Sample Nr.
120000

Type
Identification

100000
Dilutian Factor
Iniction Voluma:
Oven Temp
00 Cooler Temp

Original Values
60000 S

End

Area

0000
Edited Valuss:
Start

20000 End
Area

I3E T

TN TR

Uss Original Peak
Use Edited Paak

| Print Exit
T T T T = =
2 3870439 [48.456 2| M

AH 8
WH 10
AH 1T
Unknoy wH12
Unkno: “H13
Unknown H 14
Unknown WH 15
Unknown AH 16
Unknoy AH17

TOC

Average
TOCCane, |ZERO! ma/l

T

— Pecks | ColibrafionCurves | Calculate Results |

Hstart||| 51 & ] || Fookum soft .. @ zaz

Prepneme si na vysledkové okno ,Analysis, Reusltklikmeme na ,Calculate Results". Tim
se ndm vypgita objem mnozstvi TOC pro vSechny vzorky (pokudijeskterych vzork
v kolonce ,Average TOC Conc" po vy uvedeno ,ZERO !“ znamena to, Ze vzorek se
nepodéilo zanalyzovat — napz toho divodu, Ze mnozstvi TOC je velmi malé).

Ted’ se niizeme vratit do hlavniho okna analyzy ,Analysis“.slgdky si nizeme bd’
jednoduse opsat z vysledkového okna do pozndmdlk, pekud mameifpojenou tiskarnu,
mazeme si vysledky vytisknout kliknutim na ,Print Rés".

Analysis Nam [JGO 010608 adb

TOC/TN
View o Template Name IUGD 090708final tdb

Date/Time |1-6.2008 16:4353
State |Editing

Stort Temp TC Oven 944 ¢
Stert Temp Peltier Cooler A ¢

Analysis Info

Print Results

Export Fiesults_|

Bt |

Hstart|| 51 @ ] || Evokument - picrosoft w...|[£2 Tocewin
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NejelegantsjSi je asi nechat si vysledky vyexportovat do tegtm souboru (klikneme na

.EXport Results" a uloZzime si soubor ¥gomnou *.txt do sloZzky ,Results” ve sloZce

programu). N&S soubor si potom kdykoliv dawe v jednoduchych programech jako je
Poznamkovy blok, nebo WordPad, kde bude vypaddakis:

|_;s G0251108 - Poznamkovy blok

Soubor Uprawy  Format  Zobrazeni Mapoveda

|
"Identification”, "Inj. Type”,”cnnc "Inj. Type , 'Conc. ", "Inj. Type","Conc, ', "Inj. Type","conc.”,"Inj. Type"

"zavadeci VDda”,“TC“,”SO 279" 52 785", "TOC”, "ZERD !“, ey
"TCostd 20000 mgs1t, T 19 550 S i e Sk i

"1C std 20,00 mgs1"

"TC std  40.00 mgsl"

"1C std  40.00 mg/1"

”zavadeci woda 2", 't 53 ?00 "50, 652
"Uso 55", "TCM,"31,012", "1IC" 2? 9?3 TOC

M GD 56“,“Tc“,”31,511“,”Ic”,“2?,859“,“Toc', 3,652
"Umo 57", UTC","30,718", "IC", "28, 090", "TOC", "
"ueo 58", UTCY, V27,105, "I, "24, 980", "TOoC", "
“Ugo 59", UTCY, 27,8507, "IC", "26,401", "TOC", "
"Uso &0","TC","27,759","IC", "25,532", "ToC", "
"ueo &1, 'Tc","28,220", "IC", "26,694", "ToC", "
"uso e2","TC","28,078","IC","25,988", "ToC", "
"uco 63V, UTCY, 28,407, "IC", "26, 311", "ToC ", "

“DG0 64", UTC'L "33, 751N, CICT. V22, 681", "ToC ) "
“LGO G5, “TC' “23,007", "IC", “22,852", "ToC") "
WG Ban npnt 53 Bage e 155 BaTwt uTaE

"UGo BF"LUTCMM24. 428" "TC". "22. 823" "Toc" "
"UGo 68" UTCM."23.107". "TC". "22. 067" "Toc" . "
"Uso a9t tTct, 23,1117, "Ict, 22,402, "TOC", "

"OGo 70", UTCTL "23.030", "IC”. V22,163 "ToC, "
“LGo 7L UTCML“22, 809", “IC", 22,166, "TOC") "
Wg Tan g Sy Tor e 155 300 W TEE

"uEo T3V, UTCN, 24,2000, "1C", 23, 243", "ToC", "
"uzo 74", "TCt, "24,285", "IC", 22, 790", "ToC", "
UUGo 75N, UTCY, 24,281, "ICt, U2, 9El, ToC,
"UEo Fet,tToh, 23,1520, "ICt, 22, 081", "ToC", "
"Ueo 7Y, UTCN, 23,7960, "IC, 22, 04a", MToC, "
"uEo 78N, UTCN, 23,8650, "IC", 22, 227", "toC", "
"uzo 79", "TC","23,133","IC", "22,015", "ToC", "
“UGo BOY, UTCY, U233, 3820, "ICT, V21,957, ToC, "

"OGo 81", UTC', "322. 884", "IC”. 22,817 "ToC" "
“LGo 82", “TC",“23, 782", "IC", “Z1,863". "ToC") "
WG Ban nrent e BBE e WS SeS e TEE

"UGo B4%,"TCM, 25,184, "IC", "22,151", "ToC", "
"uEo §5","TCV, 23, 768", "1C", 21, 643", "TOC", "
"uso 86", TCM, 24,7307, "IC, 21,802, "TOC", "
"Uso BFY,UTCM, 23,4000, "IC, 21, 646", "TOC", "
"UGD BB, "TCY, 24,0447, "IC", 21,6737, "TOC", "

Na kazdénradku mame uveden jeden identifikovany vzorek dérjé& koncentrace TC, IC a
vypccitané TOC. Jednotlivé Udaje jsou od sebestmhy standardnimi odtbvati textu (*,"),
které dokazi identifikovat databazové programy. ovgko soubor mZeme nasledn
importovat do databaze (v baliku Microsoft Offieegtandardfinabizen program Microsoft
Access, pipadre mizeme pouzit dBASE, Open Office Database, Star ©ffiase, apod.). To
se provadi #Sinou gikazem ,Import* z hlavniho menu (v Accessu nabigRaubor”, odkaz
.Nacist externi data"“), ixxemz vybereme import dat z textového souboru a melhas
soubor (defaultni nastaveni importu neni nutné ce&su fliS upravovat, ¥tSinou néte data
do tabulky bez probléf). Ve vysledku ziskdme datagpsana do tabulkya), ktera bd’
mazeme z#&adit do existujici databaze, nebo pokud ukladanie wnlay. v Excelu nizeme je
jednoduse zkopirovat.
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i Soubor  (pravy Zobrazk W3k Formét  Zéenamy Méstrojs  Ckno  Nipovéda Napovéda —zadefte dotaz

Pale3 Poles [ Poleg Poled | Pole3 [ Poleld | Palett | Palel2

ateci voda 50278 52795 ToC
Std 2000 myl 113 50

ICStd 2000 myl | e ELCIE
TC Std 4000 m) 33,407

ICstd a00myl | | 54491
zavadeci voda 2 153,700 50552
UG0 &5 Tc 31mz2 e 27373
UGO & E=] 27 59
UG0 &7 e 0715 | 2890
UGO £a 127 105 24,990
UG0 53 TC e 25,401
UGO BN | 25,532
UGO 61 e 820 [ 26,596
UGO B2 28| 25,999
UG0 B3 HE: 28,401 e 26,311
UGO B4 23, 225091
UG B8 Al 123997 22 52
UGO E6 23 22,501
UGO &7 24 42 22 523
UGO 68 123, 22067
UGO E9 ; 22 402
UGo 70 ! 22,163
UGo 71 | 22 166
UG0o 72 , 22270
UG0 73 ! 23,243
UG 74 | 22,790
UG0 75 ! 22991
UG 78 , 22,091
uGo 77 | 22
UGo 78 | 22297
UGo 79 , 22018
UGO &0 ; 21 957
UGO8l | 22817
UG0 &2 ] 21 Fi53
UGO &3 | 22,492
UGO B4 ; 22151
UGO &5 k 21 543
UGO B | 21 02
UGO &7 ) 21 546
UGO B | 21573

Zgenam: (1) 4 [ 1 [ Jr1)rE]z 40 ]

Zobrazeni datového listu NUM

Timto postupem (ktery je mozny i @tginy ostatnich pokgdlych analytickych pistroji) se
vyhneme jednak pracnémuepisovani dat ,do papiru a zase zpatky“ a také naéhrozi
nebezpé& chybného fepséani, feklepu, nebo ztrdty pozndmek s daty. V neposléaiti je
tento postup daleko mé&kasow i psychicky narony ©
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Vyhodnoceni vysledk

Pfi uvedeném postupu ziskdme hodnoty TOC v pédex3 cisel - neli jsme 3
opakovani, verech velikostnich frakcich — na jeden v terénu oaleprzorek. Ti opakovani
v kazdé frakci by v idedlnimijpads méla vyjit shodr, v praxi se ale &Sinou budowisla
vice nebo ménlisit, pripadré maze dojit k nechiiné kontaminaci jednoho z# bpakovani,
rozbiti zkumavky, apod. (z tohaidodu provadime tato opakovani !). Vyslednou hodnotu
tedy mizeme ziskat kil jako prosty pimér ze vSechif méreni, nebo pokud je¢htera
hodnota vyraz& odliSna, niZzeme ji z hodnoceni vylgit (nap. se zdvodrenim
pravcEpodobné kontaminace). V tomtorfipad® doporéuji piedem si stanovit hodnotu
odchylky, ktera pro nas bude rozhodujici {&0% hodnoty, potom wgzujeme opakovani,
které se bude liSit o vice jak 1/5 od obou dal3iodnot, picemz zbyvajici d¥ hodnoty
budou mezi sebou mit rozdil mensi nez 1/5 hodnofyimto ziskdme co mozna
nejreprezentativ)si vyslednou hodnotu (v podstaiijde o pamér z minimalré 6 méteni — 3
fyzickd opakovani, kazdé drené minimald dvakrat uz samotnym analyzérem — pokud
nepa@itdme je&t ,Extra samples”, potom je &eni az 12).

Ted’ zndme hodnotu TOC v kazdé #evelikostnich frakci (v naSentipads >2,7um ;
0,45 — 2,7um ; <0,45um) v rdmci jednoho vzorku. Celkovy obsah TOC verkadby nel
odpovidat frakci negtSich ¢astic (>2,um, nefiltrovana) — tedy tot@islo by n¢lo byt
nejvysSi. NaSe hodnoty ndm ukazuji mnozstvi TOGy\éd sniZzené o latkyipdchazejici
vétSi frakce odstrame filtaci. Skutény obsah organiky dané velikosti tedy musimegjest
dopciitat ze vztah:

obsah TOC>2,7 ym = zjiSténa hodnota TOC>2,7um — zjiSténa hodnota TOC 0,45-2,7 ym
obsah TOC 0,45-2,7 pm = zjiSténa hodnota TOC 0,45-2,7 ym — zjisténa hodnota DOC<0,45 um

obsah DOC<0,45 pm = zjisténa hodnota DOC<0,45 uym

schématicky:

TOC (>2,7um N .
( um) zjiSt éna hodnota
TOC>2,7um

TOC
(0,45 - 2,7pm)

zjist éna hodnota
TOC 0,45-2,7um

zjist éna hodnota
DOC<0,45um
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Zjistéené hodnoty chlorofylua nemusime po vygtu uZz nijak pepcitavat,
reprezentuji ndm ifmo obsah fytoplanktonuétsiho nez 2,7um (vlaknité fasy a sinice,
vétSina kokélnich i iikatych) a mensiho nez 2y (velmi drobné kokalni sinice, ulomky
stélek, ¢asti kolonii, apod.). To fite byt dilezité u hodnoceni nejen potravni nabidky (je
znamo, Ze &kteri filtratori preferuji tizné velkou potravu), ale i¢ba vyhodnoceni nebezje
»vodniho kwtu“ (nag. sinice roduMicrocystisjsou zde typickymi zastupci - jejich fiky
mohou byt mensi nezm).

Pokud se podivame na takto zjisd data jsme schopni posoudit velmkiddné stav
lokality z hlediska Uzivnosti fesreé vime jaky je podil malych i velkych organicky¢hstic,
rozpusénych latek a z toho i podil velkého a drobného gldoktonu). Pokud provedeme
tento ,skrinink” u ¥tSiho mnoZstvi lokalit, jsme schopni metodami \dzeerné statistiky
dokre odlisit i velmi podobné lokality (diskrimigai analyza) a zjistit tak n&pdavody
vyskytu/absence uitého druhu (pokud je tento vyskyt/absenceisgben specifickou
potravni nabidkou). DalSim moznym vystupem je &jispodobnosti lokalit (nap shlukovou
analyzou) z hlediska GZzivnosti, mikrobialni abuntrfytoplanktonu, apod. Tyto Udaje jsou
dulezité nap. pri hodnoceni rekreaich nadrzi nebo ve vodarenské praxi pro Upraviay vo
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duben 2009
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- FORMACS'™" TOC/TN Analyser, User Manual, Skalar Analytical B.Jine 2000

- Schumacher, B. A. (2002): Methods for the Detertimmaof Total Organic Carbon (TOC) in Soils and
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- Hordkovéa M., Lischke P. & Griinwald A. (1986): Chekdéa fyzikalni metody analyzy vod
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Tento studijni material byl vytvofen diky finanéni podpofe projektu FRVS/G4/1506/2009 ,Aplikace
analytickych metod do vyuky hydrobiologie“.
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