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ALS Limited — historie a soucasnhost
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* V Australii zaloZzena
mala chemicka
spolec¢nost
Campbell Brothers
(CBL)

* Vyroba mydla

O

* Nejvétsi vyrobce
chemickych
produktU v Australii

1981 2000's

» Campbell Brothers kupuje * Expanze do Severni
Australian Laboratory Services Ameriky, Afriky a Evropy na
(ALS) a stava se nejvétsia pocatku 21. stoleti a na
nejrespektovanégjsi laboratofi na Stfedni vychod v dalSsi
svété poskytujici komer&ni dekadé

laboratorni sluzby

letech expanduje do Asie
a Jizni Ameriky

2017

Dochazi k diverzifikaci Life
Sciences a posilovani aktivit
v oblasti potravin a farmacie

ALS
1952 1990’s 2006 2021 >
+ CBL se stava vefejné * Porychlémrustu a * Slou¢enim ALS a
obchodovatelnou diverzifikaci v Australii v Ecochem vznika ALS
spole&nosti 80. letech ALS v 90. Czech Repubilic, s.r.o.

* Navazuje na dlouholetou
tradici a zaujima vedouci
postaveni na Ceském trhu
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ALS v Ceské republice @

* Laboratore ALS Czech Repubilic, s.r.o. jsou centralou ALS
v Evropé.

* Diky lokaci Ceskych laboratofi a rozsahem poskytovanych sluzeb
v oblasti testovani zivotniho prostredi, potravin, farmacie
a prumyslovych oleju zaujimame dominantni pozici v Evropé.

* Dlouhodobé patfime mezi nejvétsi hrace na poli analytickych
laboratornich sluzeb v Ceské republice s funk&ni siti laboratofi
a obchodnich mist.
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ALS v Ceské republice @
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Rozsah sluzeb

ALS

right solutions.
right partner.
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ZIVOTNIi PROSTREDI OLEJE & MAZIVA POTRAVINY FARMACIE
> Voda, plda, ovzdusi > Mazaci oleje, plasticka > Testovani bezpeénosti > Testovani humdannich a
: maziva, motorova nafta, a kvality potravin, doplnk( veterinarnich Iéciv

> oy obrabéci kapaliny apod stravy, krmiv a kosmetik

. paliny apod. ¥ y > Certifikaty (SVP/GMP)
> Legislativni parametry < - L

> ReSeni pro udrzbu > Mikrobiologie, . . . .
. , , Y, ) > , > Pravidelné audity SUKL

> Akreditované vzorkovani zarizeni instrumentalni analyzy,

s . a FDA
senzorické analyzy

> Poradenské sluzby, audity,
Skoleni
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Prémiové analyzy
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Jedine¢nost nasich laboratori
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Jsme akreditovanou laboratori od roku 2006
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Metody pro stanoveni (celkovych) kovu nejen v emisich

* Nutno rozlisit ,celkové kovy” a speciaci (Cr vs Cr3* a Cré*)
— Cré* je karcinogenni, Cr3* je naopak povazovan za esencialni v malych mnozstvich

— Informace o celkovém obsahu Cr ve vzorku ndm tedy mnoho nerekne o potencidlni nebezpecnosti

* PovétsSinou se jednd o metody atomové spektrometrie
— Starsi metody, jako napr. titrace Ci spektrofotometrie jsou v dnesni dobé jiz méné cCasté
* Pro stanoveni nizkych obsaht celkovych kovl ¢asto nejsou dostatecné citlivé

 Stéle se vsak vyuzivaji pro speciaci, napr. stanoveni Cré* pomoci iontové chromatografie s UV/VIS detekci

* Velmi dulezitd je i priprava vzorkd k méreni a samotné vzorkovani

— Pokud vzorek spatné navzorkuji ¢i pfipravim (napf. kontaminace, nereprezentativni podil vzorku ¢i $patny
rozklad) je UpIné jedno jak ,dobre” vzorek nasledné zmérim



Metody atomové spektrometrie

* Metody zaloZzené na interakci elektromagnetického zareni s atomy
— Na ,atomy svitime (i jim dodavame energii) a pozorujeme interakci a/nebo zareni které produku;ji”
— Tyto interakci jsou velmi specifické ,urcity druh zareni interaguje jen s urcitym atomem”
* Nejcastéji se jednd o rliznou vinovou délku zareni pro riizné prvky
* Umoznuje nam napt. odlisit signal arsenu (193.7 nm) od signéalu od kadmia (228.8 nm)

» Na zakladé velikosti interakce jsme schopni vypocditat koncentraci daného prvku

* Atomovaé absorpéni spektrometrie, (F)-AAS

— Pozorujeme uUbytek zareni (,absorpci”)

* Atomova (Optickd) emisni spektrometrie, (ICP)-AES/OES

— Vzorku dodédme energii (plamen, plasma) a pozorujeme produkci zareni (,emisi”)

* Atomova fluorescencni spektrometrie, AFS

— Na vzorek svitime v jedné ose a pozorujeme produkované zareni v kolmé ose



Metody atomové spektrometrie Il.
* Hmotnostni spektrometrie, (ICP)-MS

— Vzorku dodédme energii (plasma), atomy vlivem energie ziskavaji ndboj a ty jsme schopni rozdélit dle
poméru hmota/naboj, pocitdme jednotlivé dopady atomU na detektor

» Kazdy naraz produkuje malé mnozstvi elektrické energie

* VSechny tyto metody (az na specialni vyjimky) vyzaduji kapalny vzorek

Pevné vzorky (napf. zemina, odpad i filtr) je nutné pred samotnym mérenim rozlozit ¢i mérené prvky ze

vzorku extrahovat
Nejcastéji se pouziva rozklad i extrakce kyselinami

* Pro rdznd aplikace se pouzivaji rizné kyseliny ¢i jejich kombinace

* Kazda z téchto metod méa své vyhody a nevyhody

Citlivost a méfici rozsah; jedno ¢i vice prvkova analyza
Robustnost, rychlost analyzy, jednoduchost na obsluhu
Pofizovaci a provozni naklady

Pozadavky na prostredi (Cistota prostredi, chladici voda, plyny)

Table 2.
Comparison of Detection Limits by Modern
AA*, ICP-OES** and ICP-MS*** (ug/l)®

Element Flame AA ICP-OES ICP-MS

Arsenic 150 2 0.0006
Lead 15 1 0.00004
Chromium 3 0.2 0.0002
Titanium 75 04 0.003

*  Atomic Absorption
** Inductively Coupled Plasma-Optical Emission
*** Inductively Coupled Plasma-Mass Spectrometry




Pripravné metody pro stanoveni kovu

* Nutno rozlisit (kompletni) rozklad vzorku a extrakci prvkl ze vzorku

* Pri kompletnim rozkladu by mél byt vSechen pevny vzorek preveden do roztoku

— Casto vyuziva koncentrované kyseliny a jejich kombinace (lu¢avka kralovska), dalsi ¢inidla (nap¥. peroxid
vodiku) a zvySenou teplotu a tlak

— Zustane nam (v idedlnim pfipadé) Ciry roztok bez zakalu &i plovoucich ¢astecek

* Pfi extrakci/vyluhu se snazime dostat do roztoku jen nékteré prvky (Ci jejich Cast)
— Napr. louzeni ve zredéné kyseliné ¢i pouze ve vodé po dobu 24h, povareni vzorku ve ziedéné kyseliné, apod.
— Casto se jedné o rozklady dle norem které se snazi nasimulovat né&jaky proces
* Napr. louzeni tézkych kovl ze skladky plisobenim desté, interakci hnojiv s vodou apod.
— Existuji i specifické extrakéni metody které ze vzorku vylouzi pouze nékteré prvky (¢i formy prvku)

— Casto je nutné po extrakci/vyluhu kapalny vzorek prefiltrovat a oddélit tak nerozlozeny pevny vzorek



Pripravné metody pro stanoveni kovu v emisich

* Emisni vzorky pro stanoveni kovl maji nejcastéji formu absorpcnich roztokd a/nebo ¢astic
zachycenych na filtrech

— Absorpéni roztoky mohou mit rizné slozeni pro analyzu rdznych kovl (napf. Rtut ma své vlastni roztoky)

— Filtry mohou z rGznych materiald - papir, teflon, skelna vldkna aj.

* Absorpcni roztoky nemusi byt pfed mérenim nijak zdlouhavé pripravovany a mohou byt méreny po
jednoduchém ukonu jako je napt. okyseleni na pozadované pH ¢i narfedéni

— Roztoky vsak mohou obsahovat i sediment, takovéto roztoky pak nasledné vyzaduji rozklad
« Sediment muize obsahovat prvky v nerozpustnych formach

— Ne&které normy jako napt. CSN EN 14385 definuji také tzv. oplachové roztoky u kterych vyzaduji rozklad,
nehledé na to zda obsahuje sediment

« Tyto oplachové roztoky se nasledné mohou michat s rozlozenym filtrem a tvofi pak jeden vzorek

* Filtry se nejcastéji rozkladaji v mikrovinném rozkladném zafizeni smési kyselin

— Jednotlivé normy maji rizné pozadavky na kombinaci kyselin a dalsi pripadnou Upravu vzork



CSN EN 14385

* Kvalita ovzdusi - Stacionarni zdroje emisi - Stanoveni celkovych emisi As, Cd, Cr, Co, Cu, Mn, Ni, Pb,
Sb, TlaV

* Norma popisuje jednotlivé faze stanoveni, tj. pfiprava vzorkovaci traté, odbér vzorku, Gprava vzorku
a vyjadrovani vysledku

« Popis a pozadavky na samotnou analyzu mineralizovaného vzorku nejsou predmétem této normy

e Aktudlné platna verze normy (v CR) je z roku 2004
— Vroce 2024 viak vysla nova verze normy kterou Cesko musi pfijmout nejpozdéji béhem ¢ervna 2025

« Krom drobnych Gprav tykajicich se predevsim jasnosti a jednoznacnosti nékterych tvrzeni a pravidel je
nejzajimavejsi novy Annex H



CSN EN 14385

* Norma popisuje cely proces vzorkovani a pozadavky na vzorkovaci zafizeni a vzorkovnice. Nasledné
popisuje pripravu vzorkd a pozadavky na kvalitu

* Norma definuje tfi ,¢asti” vzorku - filtry, oplachové roztoky a absorpcni roztoky
* Absorpcéni roztoky jsou po vzorkovani pfipraveny k analyze bez nutné dalsi Gpravy

* Filtry a oplachové roztoky je nutné pred mérenim rozlozit v mikrovinném zafizeni smési kys. dusi¢né
a fluorovodikové s naslednou neutralizaci HF pomoci kys. borité

— U oplachovych roztokd navic rozkladu predchazi krok opatrného snizeni objemu vzorku pfi mirné zvysené
teploté



CSN EN 14385 - specifika rozkladu

Kyselina fluorovodikova je vysoce toxicka latka (dle § 44b odst. 1 zdkona ¢. 258/2000 Sb.).

— Nakladani s ni podléha specifickému rezimu

— Lepta sklo - je nutné pouzit specialni laboratorni nadobi z plastu, a pfislusenstvi ke stroji k tomu urcené

« Jedna tato sada pfislusenstvi z teflonu, safirovy injektor a platinové kény stoji priblizné 350 tisic K¢

Rozklad presné dle normy je velice pracny, zdlouhavy a nakladny

— Odparovani oplachovych roztokd trva desitky hodin a je moznym zdrojem kontaminace e £

— Po neutrlizace kys. boritou je nutné opét vzorek ,protocit” mikrovinkou

it -
i =
(i Hydrofluoric acid 47-51%
i Analpure* Ultra ]
iaE lina fluorovodikova 47-51%

; Analpure® Ultra
» Opét vede k prodlouzeni pfipravy a snizeni celkové kapacity rozklad

Dle naseho testovani (a Ucasti ve zkouseni zpUsobilosti) je tento pracny rozklad zbytecny a oproti
Jklasickému” lu¢avkovému rozkladu bez HF neposkytuje méfitelné vyhody

Zde prichazi na fadu novinka v podobé Annexu H



CSN EN 14385:2024 - Annex H

V nejnovéjsi verzi normy obsazeny Annex H zminuje moznost pouzit rozklad bez HF

— HF nahrazuje kyselinou tetrafluoroboritou (HBF,) ktera je vlastné jiz zakomplexovana HF s kyselinou boritou

HBF, jiz neni dle platné legislativy povazovana za vysoce toxickou latku

— Zaroven odpadé nutnost vzorek podruhé ,tocit mikrovinkou” k zakomplexovani HF s kys. boritou

» To vede ke zvyseni kapacity rozkladu

— Stéle vSak tato chemikalie lepta sklo a je nutné pouzivat specialni nadobi a prislusenstvi

Dle naSich prvotnich testl tato zména nema vliv na Ucinnost rozkladu

Nutnost odparovat a nasledné rozkladat vsechny oplachové roztoky zlstava

Jedna se o krok spravnym smérem ale stéle je tato norma velice ,pfisna a opatrna”



Dalsi specifika stanoveni kovi v emisnich vzorcich

* U emisnich vzorkd je velmi ¢asty pozadavek na report vysledkd v jednotkach pg/vzorek
— Je nutné mit zméreny objem absorpcnich roztokl a nasledné prepocditat obsah na cely objem vzorku
« MEéfi se pouze odebrany alikvét (nejcastéji 10 ml)

— U oplachovych roztokd a filtrd neni nutné prepocitavat na celkovy objem protoze se rozkladem zpracovava
cely vzorek

* Nutno rozlisit absorpéni roztoky pro rtut, pro celkové kovy a speciaci, maji rizné slozeni a nejsou
zaménitelné

« Rtutl.(dle CSN EN 13211) = 2% KMnO, a = 10% H,SO,
* Rtutll. (dle CSN EN 13211) = 2% K,Cr,O, a =~ 20% HNO,
« Celkové kovy (dle CSN EN 14385) =~ 4,4% HNO; a = 1,6% H,O,



Shrnuti

* Existuji rdzné instrumentalni a pfipravné metody pro stanoveni kovu

— Kazda instrumentalni metoda méa své vyhody a nevyhody

— Celkové kovy X speciace

— Celkovy rozklad X extrakce

* Vyjde (vysla?) nové aktualizace normy CSN EN 14385:2024
— Drobné, spise formalni zmény

— Annex H - rozklad bez kyseliny fluorovodikové
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Dékuji za pozornost
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