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Predmluva
Tento dokument vypracovalo OVV - TUPO pro potfebu vyzkumu a vyvoje a PTE.
TUPO se podili na zabezpe&ovani tkold naleZejicich do pisobnosti Ministerstva vnitra podle
§ 24, odst. 1 pism. j), k) a r) a podle § 24 odst. 2 zak. ¢. 133/1985 Sb., o pozarni ochrané ve
znéni pozdéjsich predpist.

Uvod

Rentgenova fluorescenéni spektrometrickd analyza se zakladd na charakteristickém
rentgenovém zafeni emitovaném atomy vzorku. Vinova délka charakteristického rtg zafeni je
pro atomy daného prvku konstantni a jejim rozli$enim lze tak uréit ptitomnost daného prvku
ve vzorku — tedy ur¢it kvalitu. Intenzita charakteristického zafeni je umérna koncentraci
daného prvku ve vzorku a jejim méfenim lze tedy urcit kvantitu. V rentgenové fluorescencni
spektrometrii se vyuziva emisnich spekter.

Rentgenovou fluorescenéni spektrometrii pouzivime v kvalitativni (vyuZiva toho, Ze
maji prvky konstantni vinovou délku charakteristického rtg zéfeni), ale také kvantitativni
(vyuZiva toho, Z¢ intenzita charakteristického zafeni je imérna koncentraci) elementarnt
analyze prvkd od protonového ¢&isla 11 (sodik) az po protonové &islo 92 (uran). Jedna se o
multiprvkovou formu testovani. Pouziti metody je univerzélni, od metalurgie a strojirenstvi,
pfes medicinu az po kontrolu Zivotniho prostiedi.

1 Predmét metodiky TUPO
Tato metodika popisuje:
A) Kovalitativni chemickou analyzu tuhych latek a kapalin pomoci RTG fluorescenéni
spektroskopie.
B) Kvantitativni analyzu hlinikovych slitin pouZivanych pro zdsahové Zebiiky pro hasice
pomoci RTG fluorescenéni spektroskopie.

2 Normativni odkazy
ASTM E1621-13 Standard Guide for Elemental Analysis by Wavelength Dispersive X-
Ray Fluorescence Spectrometry [1]
CSN EN 15309 Charakterizace odpadii a ptid — Stanoveni elementdrniho sloZeni
metodou rentgenové fluorescence

2]

3 Terminy, definice a seznam zkratek
FLX-SP1 — SWS - sklenény material
NCS DC 73376 — geochemicky vzorek horniny
HYDRO 2013-2/1-01 — referen¢ni materiél
RTG ziFeni - elektromagnetické zafeni uvoltiované pfi prechodu elektronti mezi
vnitinimi elektronovymi hladinami atoma

4 Podstata metody

Ke vzniku rtg zafeni je nutné, aby se atom nachazel v excitovaném stavu — nékde ve
vnitfni slupce atomu chybi elektron. Z diivodu nestability stavu dochédzi témétf okamzité
k zaplnéni diry na niZ$i hlading elektronem z vy$3i hladiny. Rozdil energii E se pfitom vyzafi
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jako elektromagnetické rentgenové zifeni (foton o prislusné energii). Energie elektronit
v urCité sféfe jsou specifické pro kazdy atom (prvek). Proto i rozdily energii pti pieskoku jsou
pro kazdy atom specifické. Existuji tedy zndmé a pevné vztahy mezi atomovymi &isly prvki a
jim odpovidajicimi energiemi zaieni.

Pfi vlastnim méfeni je pfipraveny vzorek umistén do vzorkovaciho prostoru, uzavien a

ozafen rtg svétlem z Pd rentgenky. Jako nosny plyn se pouZiva helium o &istoté 4.8. Pro
stanoveni celého spektra prvki s protonovym &islem od 11 do 92 je vyuZito 8 terdiki:

islo teré¢iku | Oznadeni teréiku

HOPG krystal

Mo

Korund (Al,03)

Pd

/n

Csl sekundarni

Co

EIRN - (VN I T o

Zr sekundarni

5 Pristroje, zatizeni, materiily a programy

- rentgenovy fluorescenc¢ni spektroskop XEPOS firmy Spectro

- PC Dell Optiplex GX 520

- zdroj z4loZni pro RTG spektroskop APC SMART UPS 1500 VA USB

- tiskdrna HP Deskjet 5940

- softwarovy balicek Xlab Pro 5.1, ktery se sklad4 ze &tyi hlavnich moduli a to Method
administration, Job manager, Routine dialog a Spectra viewer

- talif 12 pozicemi pro vzorek

- talif s 8 pozicemi pro vzorek — umoziiuje rotaci vzorku, pro nehomogenni materialy

- vahy analytické

- tlakova lahev s heliem

- meéfici kyveta s polypropylenovou f6lii o vniténim priméru 24 mm

- SWS: FLX - SP1, NCS DC 73376, HYDRO 2013-2/1-01

6 Pracovni postup

6.1 Priprava pFistroje (zafizeni)

1.

PPN

(o)

Megfeni vSech vzorkli by mélo probihat za stejnych podminek, teplota v mistnosti by méla
byt viceméné konstantni.

. Pfistroj se zapne do ,,standby modu*.

Otevfe se piivod helia na tlakové 1ahvi. Béhem méfeni by nemél dojit plyn v tlakové lahvi.
Nastavime tlak He na tlakové 1ahvi na 0,8 baru.

Pfed méfenim je nutné zapnout RTG lampu minimalng 30 min pfed méfenim - pfi
pravidelném méfeni (denné, min. 1x tydn&) a 1 h - pfi odstavce minimalng jeden mésic.

. V pfipadé¢, Ze pfistroj neni pouzivan pravidelng, je nutné RTG lampu zapnout alespori na

1h mési¢ng. [3]
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6.2 Odbér a zachazeni se zkusebnimi vzorky

a) Pevné latky — prasky
3 g prasku se rozdrti do méfici kyvety s vnitinim priimérem 24 mm. Dno kyvety je ptikryto
4 pm polypropylenovou folif. Po naplnéni by mé&l byt pradek jemné sklepnut ke dnu,
abychom se vyhnuli vzduchovym bublinam na dné.

b) Pevné latky — kovy
Kovové vzorky jsou idedlné ve tvaru disku o priméru 35-40 mm, vé&tsi vzorky lze méFit
bez pouziti talife poloZenim na kovovy drzék filmu, ktery se poloZi na méfici okénko.
Kovovy drzik drzi na misté¢ pomoci magnetu. Méfici povrch kovu by mé&l byt vylestény
brusnym papirem neobsahujici korund a karbid kiemiku. [5]

c) Pevné latky — plasty
Pro méfeni lze pouZit jak granule, tak pevné vzorky ve formé disku o priméru 35-40 mm.
4g granuli se umisti do métici kyvety s vnitinim primérem 24 mm. Dno kyvety je piikryto
4 pm polypropylenovou folii. Pro sniZeni tzv. objemového efektu u diskdl ve srovnani
s granulemi by hmotnost vzorku neméla pfesahnout 4g. [6]

d) Kapalné latky
3 g kapaliny se nalije do méfici kyvety s vnitinim primérem 24 mm. Dno kyvety je
pfikryto 4 pm polypropylenovou folii. Pro analyzu vicefdzovych kapalin nebo vysoce
prchavych kapalin se doporu€uje pouziti 3 g dobfe homogenizované smési ptipravené
uZitim 6 g vzorku a 2 g uhli.

6.3 Postup zkousSky

6.3.1 Postup A
Kvalitativni analyza tuhych litek a kapalin pomoci RTG fluorescenéni
spektroskopie [4]
1. Pro nchomogenni materidly vybereme talif s8 pozicemi, jinak nechame talit s 12
pozicemi.
2. 'V Job Manageru se naedituje ndzev zkouSeného vzorku a zvoli se metoda méteni. Pro
pevné latky se pouZije metoda ,,TurboQuant-Pellets 1%, , TurboQuant-Powders” nebo
,» TurboQuant-Alloys_1“ pro kovové materialy, ,,FP-Plast ROHS* metoda pro plasty a pro
kapalné latky ,,TurboQuant-Liquids*.
3. Do Routine Dialogu se vlozi z Job Manageru naeditovany vzorek a vybere se pozice, na
které bude umistény vzorek.
4. Do vzorkovaciho prostoru se vloZi pfipravena kyveta se vzorkem nebo vzorek ve tvaru
disku a uzavfe se kryt.
5.V Routine Dialogu se ikonkou START spusti vlastni m&feni.
6. Pri méfeni se udrZuje pritok plynu (gas flow) mezi hodnotami 75 aZ 80 /hod.
7. Po skonceni vSech méfeni se ptistroj vypne ze ,,standby modu®.

Piehled limitt detekce (LOD) prvka pro jednotlivé metody méfeni je uveden v nasledujicich
tabulkach.
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Limity detekce (LOD) jednotlivych prvku pro metody méfeni TurboQuant-Pellets 1¢
a ,,TurboQuant-Powders”

Prvek Na Mg Al Si P S Cl K Ca
LOD [ug/g] | 100,0 | 20,0 20,0 5,0 3,0 2,0 2,0 10,0 10,0
Prvek Ti \% Cr Mn Fe Co Ni Cu Zn
LOD [pg/gl | 2,0 1,0 1,0 1,0 1,0 3,0 0,5 0,5 0,5
Prvek Ga Gr As Se Br Rb Y Zr Nb
LOD [pg/g]l | 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 1,0 1,0
Prvek Mo Rh Pd Ag Cd In Sn Sb Te
LOD [pg/g] 1,0 5,0 5,0 2,0 2,0 10,0 3,0 3,0 3,0
Prvek I Cs Ba La Ce Pr Nd Er Yb
LOD [ug/g] | 3.0 4,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 5,0 2,0
Prvek Lu Hf Ta W Pt Au Hg Tl Pb
LOD [ug/g]l | 2,0 1,0 1,0 1,0 0,0 0,0 1,0 1,0 1,0
Prvek Bi Th U

LOD [ug/g] 1,0 1,0 1,0

Limity detekce (LOD) jednotlivych prvki pro metodu méfeni ,,TurboQuant-Alloys_1

Prvek Mg Al Si P S K Ca Ti \% Cr
LOD [pg/g] | 100,0 | 20,0 | 5,0 3,0 2,0 10,0 | 10,0 | 2,0 1,0 1,0
Prvek Mn Fe Co Ni Cu Zn Ga Ge As Se
LOD [ug/g] | 1,0 1,0 3,0 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
Prvek Rb Sr Y Zr Nb Mo Rh Pd Ag Cd
LOD [ug/g] | 0,5 0,5 0,5 1,0 1,0 1,0 5,0 5,0 2,0 2,0
Prvek In Sn Sb Te Cs Ba La Ce Pr Nd
LOD [pg/g] | 10,0 | 3,0 3,0 3,0 4,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0
Prvek Hf Ta W Pt Au Hg Tl Pb Bi Th
LOD [ug/g] | 1,0 1,0 1,0 0,0 0,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
Prvek U

LOD [ug/g] | 1,0

Limity detekce (LOD) jednotlivych prvka pro metodu méreni ,,FP-Plast ROHS“

Prvek S Cl Cr Zn As Br Cd Sb Hg

LOD [ug/g] | 2.0 | 2.0 10 | 05 0,5 0,5 20 | 3,0 1,0

Prvek Pb

LOD [pg/g] | 1.0
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Limity detekce (LOD) jednotlivych prvki pro metodu méfeni ,, TurboQuant-Liquids*

Prvek Na Mg Al Si P S Cl K Ca
LOD [pg/g] | 1000,0 | 100,0 | 20,0 5,0 3,0 2,0 2,0 10,0 10,0
Prvek Ti A% Cr Mn Fe Co Ni Cu Zn
LOD [ng/g] 2,0 1,0 1,0 1,0 1,0 3,0 0,5 0,5 0,5
Prvek Ga Gr As Se Br Rb Y Zr Nb
LOD [pg/g] 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 1,0 1,0
Prvek Mo Rh Pd Ag Cd In Sn Sb Te
LOD [ug/g] 1,0 5,0 5,0 2,0 2,0 10,0 3,0 3,0 3,0
Prvek I Cs Ba La Ce Pr Nd Er Yb
LOD [ug/g] 3,0 4,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0 5,0 2,0
Prvek Lu Hf Ta W Pt Au Hg Tl Pb
LOD [ug/g] 2,0 1,0 1,0 1,0 0,0 0,0 1,0 1,0 1,0
Prvek Bi Th U

LOD [ng/g] 1,0 1,0 1,0

6.3.2 Postup B

N »—

(98]

6.

7.
8.
9.
1

Kvantitativni chemickd analyza Al slitin pro vyrobu prenosnych Zebiikii pro
hasice pomoci RTG fluorescenéni spektroskopie
Pro méfeni lze pouzit talif s 8 nebo 12 pozicemi nebo méfeni provadime bez talite.
Pfed méfenim se provede MCA kalibrace pro zajisténi kontroly polohy piku ve spektru
pro dany prvek, pomoci FLX — SP1.
Pfed samotnou analyzou se pro kontrolu proméii referenéni material HYDRO 2013-2/1-01.
V Job Manageru se naedituje nazev zkouseného vzorku a zvoli se metoda méteni ,,Alloy-
Al ladder.
Do Routine Dialogu se vloZi z Job Manageru naeditovany vzorek a vybere se pozice, na
které bude umistény vzorek.
Do vzorkovaciho prostoru se vlozi pfipravena kyveta se vzorkem, vzorek ve tvaru disku
nebo se vzorek umisti bez talife a nasledné se uzavie kryt.
V Routine Dialogu se ikonkou START spusti vlastni méfeni. Mé&feni se 3x opakuje.
Pfi méfeni se udrZuje pratok plynu (gas flow) mezi hodnotami 75 az 80 I/hod.
Vyhodnocuje se obsah nasledujicich prvki: Al, Cu, Mg, Si, Fe, Mn, Zn, Ti a Cr.

0. Po skonceni vSech méfeni se piistroj vypne ze ,,standby modu*.

Piehled limitii detekce (LOD) jednotlivych prvki pro metodu méfeni ,,Alloy-Al ladder” je
uveden v nasledujici tabulce.
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Limity detekce (LOD) jednotlivych prvkii pro metodu méreni ,,Alloy-Al ladder

Prvek Mg Al Si P S K Ca Ti \Y Cr
LOD [ug/g] | 100,0 | 20,0 | 5,0 3,0 2,0 10,0 | 10,0 | 2,0 1,0 1,0
Prvek Mn Fe Co Ni Cu Zn Ga Ge As Se
LOD [ug/g] | 1.0 1,0 3,0 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
Prvek Rb Sr Y Zr Nb | Mo | Rh Pd Ag Cd
LOD [ug/g] | 0,5 0,5 0,5 1,0 1,0 1,0 5,0 5,0 2,0 2,0
Prvek In Sn Sb Te Cs Ba La Ce Pr Nd
LOD [pg/g] | 10,0 | 3,0 3.0 3,0 4,0 2,0 2,0 2,0 2,0 2,0
Prvek Hf Ta \ Pt Au | Hg Tl Pb Bi Th
LOD [ug/g] | 1,0 1,0 1,0 0,0 0,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
Prvek U

LOD [pg/g] | 1,0

7 Vyjadreni a vysledku

Postup A: V piipad€, Ze urujeme pouze vyskyt jednotlivych prvk ve vzorku, je
vysledkem spektrum nebo tabulka s procentualnim zastoupenim jednotlivych prvkii.

Postup B: V piipad€, Ze stanovujeme presny obsah prvkii v hlinikovych slitinach, je
vysledkem spektrum nebo tabulka s pfesnym procentudlnim zastoupenim jednotlivych prvki.

8 Protokol o vysledcich zkouSek
Protokol o vysledcich zkouSek musi obsahovat minimalné nasledujici udaje:

- ndazev a adresu zkuSebni laboratofe,

- jednoznacnou identifikaci protokolu, kazdé jeho strany a poétu jeho stran,

- jméno a adresu zdkaznika,

- popis a identifikaci pfedmétu zkouSeni,

- datum pfijeti pfedmétu zkousky, datum provedeni zkousky a datum vystaveni protokolu,

- identifikaci zku$ebni metody, informaci o vSech pi#ipadnych odchylkach od ni a veskeré
dalsi informace, které souviseji se zkouskou nebo s podminkami jejiho proveden,

- informaci o podminkdach, které mohou mit vliv na vysledek zkousky,

- vysledek zkousky,

- jméno a podpis odpovédné osoby,

- prohlaSeni o tom, Ze se vysledky zkousek tykaji jen zkouSeného predmétu (pfip. uvedeného
mista, pfedmétu a ¢asu méfeni), a Ze bez pisemného souhlasu zkusebni laboratofe se nesmi
protokol reprodukovat jinak, neZ cely,

- pocet vytiski protokolu, oznaceni neakreditovanych metod, metod zajisténych
subdodavateli a metod, u kterych byl vyuzit flexibilni rozsah akreditace.
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Priloha A Specifikace p¥Fistroje se schématy pristroje a jeho &asti

Technicka specifikace rentgenového fluorescenéniho spektroskopu

Veli¢ina

Hodnota

Elektrické pfipojeni

120 V/230 V, st¥idavy proud + 10 %, 50/60 Hz

Provozni rozsah napéti

93 V-132V/I87V -264V

Ptikon

150 W

Pojistka

16 A

Teplotni rozsah

+10°C-+30°C

Optimalni teplotni rozsah

+20°C-+25°C

Vlhkost vzduchu 10— 80 %
Tlak 0,8 £ 0,3 bar
Kvalita > 99,996 %
Spotieba plynu <100 I/hod

Priloha B Technicka specifikace méfidel

Nazev méridla Ev. ¢. Rozsah RozliSeni
Digitalni teplomér s vihkomérem Boneco M 17 (({) 5__53 g)oocA) 0’11 (;OC
Digitalni barometr GPB 2300 M 19 (0 —1300) mbar 1 mbar
Fluorescenéni rentgen SPECTRO XEPOS 131

Referenéni material HYDRO 2013-2/1-01 M 74

Referen¢ni material FLX-SP1 M 82

Referenéni material NCS DC 73376 M 210
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HYDRO 2013-2/1-01 — referenéni material
Prvek | Obsah prvku [hm. %] | Nejistota [hm. %]
Al 98.5 -
Cu 0,0713 + 0,0015
Mg 0,498 + 0,013
Si 0,495 + 0,011
Fe 0,1937 +0,0028
Mn 0,0615 +0,0012
Zn 0,0225 +0,0010
Ti 0,0235 + 0,0004
Cr 0,0171 + 0,0004
NCS DC 73376 - geochemicky vzorek horniny (M 210)
Prvek Jednotka | Certifikovany obsah | Minimalni hodnota | Maximalni hodnota
Si0Oz [hm. %] 66,27 59,64 72,90
AlLO;3 [hm. %] 16,33 14,70 17,96
Na;O hm. %] 5,30 4,24 6,36
Fe203 [hm. %] 3,12 2,50 3,74
CaO [hm. %] 2,66 2,13 3,19
K20 [hm. %] 2,60 2,08 3,12
MgO [hm. %] 1,63 1,30 1,96

FLX-SP1 — SWS - sklenény material (M 82)
Priloha C Zajist'ovani kvality zkouSek

C.1 VSeobecné

Kvalita zkousek se zajistuje:

- dodrZenim ptedepsanych odbér vzorkl a pfipravy méteni,

- dodrZenim ptedepsaného postupu zkousek, viz ¢4st 6.2,

- dodrZenim ptedepsaného vyjadieni vysledkd, viz ¢ast 7,

- verifikaci pfistrojii/zafizeni a kontrolnim méfenim spravnosti provadéni zkousky, viz C.2,

- mezilaboratornimi porovnavacimi zkouskami (PT),

- pravidelnym provadénim globalni rekalibrace 1-2 roéné& nebo pii potiZich, kontrola
slozeni,

- pravidelnym provadénim MCA kalibrace 1x mé&si¢ng, kontrola polohy piku ve spektru
pro dany prvek. V piipadé¢ kvantitativniho mé&feni se MCA kalibrace provadi pravidelné
pfed métenim (napt. rano pred méfenim sady vzorki).

C.2 Kontrolni méfeni spravnosti provadéni zkousky

Kontrolni méfeni spravnosti provadéni zkousky pro kvalitativni i kvantitativni stanoveni
se provadi 1x ro¢n€ nebo po opraveé pfistroje pomoci referenéniho materidlu NCS DC 73376
postupem specifikovanym v kapitole 6. Vysledkem je tabulka s procentualnim zastoupenim
prvki. Koncentrace jednotlivych prvkd musi byt v rozmezi minimalnich a maximalnich
hodnot uvedenych v tabulce v piiloze B.
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Priloha D Validaéni protokol

S,

: .

SN=%
Yo s

T

=

’;"lfnlu\“\l

)g

MINISTERSTVO VNITRA
'GR - Hasi¢ského zachranného sboru Ceské republiky
o° Technicky ustav poZzarni ochrany
L 1011.2 ZkuSebni laboratoi TUPO

Piskova 42, 143 01 Praha 412

PROTOKOL OZKOUSCE
& 532-2018

Zadavatel: vedouci OVV TUPO

Cj.: -

Ptedmét zkousky: Vzorek. €. 1 HYDRO 2013-2/1-01 — referen¢ni material
Datum pievzeti vzorku: biezen 2018

Datum provedeni zkousky: 14.12.2018

Obsah;

Vypracoval:

Schvalil:

Ptedmét zkousky

Ugel zkousky

Technicky popis

ZkuSebni ptedpis

. Misto, datum a podminky zkousky
Zpusob provedeni

Mgéfici zafizeni a pfistroje
Vysledky zkousek

NG W~

Ing. Romana Friedrichova, Ph.D. .......cccooviviininnnnnn..

Be. Jan Karl e
vedouci OVV

Datum: 17. 12. 2018 Razitko :

Zkuebni laboratot TUPO prohladuje, %e vysledky zkousky plati pouze pro predmét
zkousek specifikovany v tomto protokolu. Bez pisemného souhlasu Zku$ebni laboratofe
TUPO nelze protokol reprodukovat jinak nez cely.
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1. Pfedmét zkousky

Vzorek. ¢. 1 HYDRO 2013-2/1-01 — referenéni material

2. Uéel zkousky

Posouzeni zptisobilosti zafizeni a vhodnosti postupu podle Metodiky TUPO &. 24-18 pro ucel
ZL TUPO. Vhodnost je posouzena porovninim naméfenych hodnot se znamym sloZenim

referenéniho materialu.

3. Technicky popis

Vzorek €. 1 je kovovy material - slitina hliniku ve tvaru nizkého vale¢ku o rozmérech

1,5 x 5 cm (vySka x primér), pouZivany jako referenéni material.

Vzorek & 1 k ureni chemického sloZeni pfipravila k méfeni vybrousenim povrchu

Ing. Friedrichova, Ph.D.

4. ZkuSebni predpis

Metodika TUPO ¢&. 24-18, postup B: , Kvantitativni chemickd analyza Al slitin pro vyrobu
ptenosnych Zebiikl pro hasi¢e pomoci RTG fluorescenéni spektroskopie

S. Misto, datum a podminky zkousky

Zkouska byla provedena v laboratofi &. 302 TUPO v Praze Modfanech dne 14. 12. 2018

Podminky zkousky:
- atmosféricky tlak po 98,6 kPa
- teplota vzduchu to (20,4 —20,5) °C
- relativni vlhkost vzduchu 25,0 % rel.

6. Zpusob provedeni

Zkouska byla provedena podle metodiky TUPO uvedené v kapitole 4 tohoto protokolu.

7. MéFici zafizeni a pFistroje

Nizev méridla/p¥istroje

Evidendni ¢.

Kalibrace do

Fluorescenéni rentgen Spectro Xepos 131
Digitalni teplomér s vlhkomérem BONECO M 17 10. 3. 2022
Digitalni barometr GPB 2300 M 19 14. 4. 2020

12




MV-GR HZS CR-TUPO

Metodika TUPO &. 24-18

Kuvalitativni a kvantitativni chemicka

Strana &. / podet stran: 13/16
Nahrazuje stranu ¢.:

Zkugebni laboratoi TUPO &.
10112 analyza tuhych latek a kapalin pomoci | Zména &.: Datum vydéni:
RTG fluorescenéni spektroskopie 5.5.2020
8. Vysledky zkousky
Tab. €. 1 Vysledky méieni
Prvky Al Cu Mg Si Fe Mn Zn Ti Cr
l[ﬁeﬂi)‘i‘ 98,54 | 0,0643 | 0,4719 | 0,5291 | 0,1785 | 0,0566 | 0,0203 | 0,0276 | 0,0165
2['h‘§fr;f]‘ 97,52 | 0,0696 | 0,4523 | 0,5284 | 0,1918 | 0,0612 | 0,0220 | 0,0303 | 0,0173
3ih’;er§/f:]‘ 97,54 | 0,0668 | 0,4604 | 0,5242 | 0,1847 | 0,0592 | 0,0211 | 0,0264 | 0,0167
Pramér | o, 97 | 0,067 | 0,462 | 0,527 | 0,185 | 0,059 | 0,021 | 0,028 | 0,017
[hm. %]
Nejistota | o6 | 0,005 | 0,033 | 0,031 | 0,012 | 0,004 | 0,002 | 0,004 | 0,002
[hm. %]
Tab. & 2 Porovnani vysledkii mé¥eni se sloZenim referenéniho materialu
Vysledky méfeni

Prvky Al Cu Mg Si Fe Mn Zn Ti Cr
Primér

o | 97,87 | 0,067 | 0,462 | 0,527 | 0,185 | 0,059 | 0,021 | 0,028 | 0,017
[hm. %]
?ﬂfﬁ%a 0,696 | 0,005 | 0,033 | 0,031 | 0,012 | 0,004 | 0,002 | 0,004 | 0,002

SloZeni referenéniho materialu

Prvky Al Cu Mg Si Fe Mn Zn Ti Cr
SlozZeni
%) | 985 | 0071 | 0,498 | 0495 | 0,194 | 0,062 | 0,023 | 0,024 | 0,017
Nejistota
%) | - | %002 | 0,013 | 0,011 | 0,003 | 0,0012 | 0,001 | 0,0004 | 0,0004

Hodnoty koncentraci jednotlivych prvki spolu se stanovenymi nejistotami méfeni odpovidaji
koncentracim prvki referenéniho materidlu.
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Priloha E Nejistota vysledku stanoveni

Vypolet stanoveni nejistoty se provadi pouze pro kvantitativni analyzu ze tfech
opakovanych stanoveni. Zptsob odhadu rozsifené nejistoty (U) je popsan v tab. &. El. Pro
kazdy prvek se nejistota stanovuje zv1ast.

Tab. ¢. E1 Odhad nejistoty vysledku stanoveni hmotnostnich koncentraci prvkia

Por.¢. | Velidina Hodnota/vypocet
c1
1 Hodnoty jednotlivych vysledkii c2
c3

2 Vysledek stanoveni c=(c1t+tec2+e3)/3
3 Vybérové rozpéti hl - h3 R = |cmax - Cmin|
4  |Standardni nejistota typu A (ua) ua = (k3s.R)/312 =0,5908.R/3!2
5 | Standardni nejistota typu B (ug) uB = (w18 + u2g? + usze?)!?
6 |Kombinovana nejistota (uc) uc= (ua’ + up?)1?
7 Rozsitena nejistota (U) U=kos% .uc=2.uc
8 Vyjadteni vysledki s nejistotou c=cxU
Vysvétlivky:
¢, c2ac3  vysledky prvniho, druhého a tfetiho méteni
ks soucinitel pro odhad smérodatné odchylky z vybérového rozpéti ttech méteni
R vybérové rozpéti
kos koeficient rozsiteni s 95 % spolehlivosti
uiB nejistota typu B dle prvkového sloZeni referenéniho materidlu s uvedenou
nejistotou
uzB odhad nejistoty typu B pro chybu méfeni pfistroje dle opakovaného méfeni
vzorku v jednom bod¢ vzorku
usp odhad nejistoty typu B pro nehomogenitu materidlu dle opakovaného méfeni

vzorku na riiznych mistech vzorku
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Priloha F Rozdélovnik
Evid. &. - Pridéleni Vraceni
vytisku Jméno piijemce Podpis piijemce ]?atum Ptijal Datum
pfidéleni i __|
1 Ing. Jan Karl. M 6.5 2920
2 | Laboratof &. 302 Fearttse | 6.1 1020
Priloha G Zménovy list
(i. C. kapitoly Ditvod zmény Datvum Zménu Schvilil
zmény | /strana - zmény provedl

Priloha H Prohldseni o seznameni

Byl (a) jsem sezndmen (a) s obsahem metodiky TUPO a zavazuji se, Ze budu ustanoveni

tohoto dokumentu dodrZovat a napliiovat je.

Jméno pracovnika

Ing. Jan Karl
Ing. Romana Friedrichova, Ph.D.

Ing. Milan Ruzi¢ka

Datum Podpis
| seznameni | ucastnika |
ex 2020 | Sl
61 X0ko fue.:s*dﬁ:_i‘/ﬂ&uf
f1- o ﬁ\)

Zména ¢. 1

Zména €. 2

Zména ¢. 3
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