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Posouzeni ruSivych vlivii na presnost stanoveni objemové aktivity

tritia v odpadnich vodach vypousténych z JE Temelin

Abstrakt

Cilem bakalaiské prace je posoudit vyznamnost vybranych ruSivych vlivii na
pfesnost stanoveni tritia v odpadnich vodiach metodou kapalinové scintilacni
spektrometrie. V praci byly zkoumany tfi rusivé vlivy: pH vzorku, osvit vzorku UV
zafenim a zvySené pozadi pii méfeni vzorku zpisobené vzorky s obsahem radionuklida
emitujicich beta a gama zafeni umisténymi uvnitf analyzatoru.

K vyzkumu byl pouzit méfici analyzator TriCarb 2910TR a scintilaéni koktejl
Ultima Gold XR. Pro vyzkum byly pfipraveny ¢&tyfi vzorky S objemovymi aktivitami
tritia: < 3,7 Bg/l, 199,1 + 4,1 Bg/l, 20 298,2 + 73,5 Bg/l a 2 659 078,8 + 6555,2 Bq/l.
Kazdy vzorek byl ovliviiovan rusivymi vlivy se vzrustajici intenzitou. Pro experiment
s vlivem pH byla pfipravena fada 12 vzorkt s pH v rozsahu 1-12. K osvitu vzorkt byla
vyuzita mistnost osvétlena zafivkami, které jsou kromé viditelného zateni také zdroji UV
zafeni. Pro zkoumani vlivu zvySeného pozadi byly pfipraveny tii vzorky obsahujici
izotopy cesia **Cs a ¥'Cs emitujici beta a gama zafeni. Kazdy vzorek byl postupné
témito ruSivymi faktory ovlivilovan a méfen desetkrat. Takto naméfena data byla
statisticky zpracovana a vyhodnocena.

Provedenym experimentem a statistickym zpracovanim vysledkl s pfihlédnutim
k piesnosti piistroje bylo zjisténo, ze rusivé vlivy zvySeného pozadi beta i gama zafeni
a osvit UV zafenim maji vyznamny vliv pouze u vzorku s velmi nizkymi aktivitami tritia.
U vzorki s vysokymi aktivitami tritia je tento vliv nevyznamny. Zkoumanim vlivu pH
bylo potvrzeno, Ze pouzity scintila¢ni koktejl vykazuje vyhovujici stabilitu G¢innosti

konverze beta zafeni na fotony v rozsahu hodnot pH 2-12.

Klicova slova
kapalinova scintilacni spektrometrie; osvit; pH; rusivy vliv; scintilator; tritium; zvySené

pozadi



An assessment of interferences influence on tritium volume

activities measurement in liquid discharges of Temelin NPP

Abstrakt

The aim of this bachelor thesis is to evaluate the importance of selected disturbance
effects on the accuracy of tritium determination in wastewater by means of liquid
scintillation spectrometry. The thesis studies three disturbance effects: the pH of the
sample, the UV radiation illumination of the sample and increased background in sample
measurement caused by samples containing beta and gamma radiation emitting
radionuclides placed inside the analyzer.

The TriCarb 2910TR measuring analyzer and Ultima Gold XR scintillation cocktail
were used for the study. Four samples with the following tritium volume activity were
prepared for the study: < 3,7 Bg/l, 199,1 + 4.1 Bg/l, 20298,2 + 73,5 Bg/l and
2 659 078,8 + 6555,2 Bqg/l. Each sample was influenced by disturbance effects of
increasing intensity. For the experiment with the pH effect, a set of 12 samples with a pH
ranging from 1 to 12 was prepared. For the illumination of samples, a room illuminated
with fluorescent lamps, which are also a source of UV radiation besides visible radiation,
was used. To examine the effect of increased background, three samples containing
isotopes of caesium **Cs and '3'Cs emitting beta and gamma rays were prepared. Each
sample was gradually affected by these disturbance factors and measured ten times. The
measured data were statistically processed and evaluated.

The conducted experiment and the statistical processing of the results, taking into
account the accuracy of the instrument, revealed that the disturbance effects of the
increased background of beta and gamma radiation and UV light exposure only have a
significant effect on samples with very low tritium activity. In samples with high tritium
activity, this effect is insignificant. The examination of the effect of the pH confirmed
that the scintillation cocktail used showed satisfactory stability of the efficiency of the

conversion of beta radiation to photons in the pH range of 2-12.

Keywords
liquid scintillation spectrometry; illumination; pH; disturbance effect; scintillator;

tritium; increased background
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UVvoD

Jako hlavni téma bakalatské prace jsem si zvolil problematiku stanoveni objemové
aktivity tritia v odpadnich vodach vypousténych z elektrarny Temelin (ETE) do zivotniho
prostiedi metodou kapalinové scintilacni spektrometrie. Tato radioanalytickd metoda
patii v dnesni dobé mezi hojné pouzivané a rozvijené metody detekce a stanoveni
radionuklidd podléhajicim jadernym pieménam alfa a beta. V fad¢ laboratofi je metoda
vyuzivana piedev§im z diivodu svych vhodnych vlastnosti, mezi nez patii predevsim jeji
vysoka citlivost méfeni zafeni alfa a beta, jeZ je mozné stanovovat také soucasné. Zde je
vyhodou jeji relativné nizka citlivost na zafeni gama. Nelze ani opomenout rychlost
a jednoduchost této metody. Také diky témto vlastnostem patii k velmi vyhledavanym
a pouzivanym metodam s nizkymi provoznimi naklady, na které je Vv dne$ni dobé
a konkuren¢nim prostredi kladen stale vétsi diraz.

Cilem bakaléiské prace je prozkoumat vybrané rusivé vlivy, které maji negativni
dopad na pfesnost stanoveni objemové aktivity tritia ve vodach vypousténych z Jaderné
elektrarny Temelin do zivotniho prostfedi. Jako kazda jind analytickd metoda ma
i kapalinova scintilaéni spektrometrie fadu nevyhodnych vlastnosti, které je nutné brat
v ivahu a jejich negativni vlivy eliminovat nebo aspoti co nejvice potla¢ovat. Rada téchto
rusivych vlivll je popsana v teoretické €asti prace a na n€které vybrané vlivy se v mé praci
zam¢iuji. O problematiku stanoveni tritia metodou kapalinové scintilaéni spektrometrie
se zajimam predevsim z pracovnich diivodi. Pracuji v radiochemické laboratofi na pozici
technika radiochemické kontroly a stanoveni tritia patii k hlavnim ukoliim mé pracovni
naplné. Predevsim z tohoto dlivodu jsem se rozhodl v€novat problematice stanoveni tritia
a jeho ruSivym vliviim. Ve své praxi pii méfeni objemové aktivity tritia jsem se setkdval
s ptipady, pii kterych dochazelo k neocekdvanym namétenym hodnotadm. Tyto situace
nasledné vedly k opakovanym analyzam pro potvrzeni anebo vyvraceni spravnosti
naméfenych vysledkli. Velmi casové narocnd byla predevSim potieba provedeni
opakovanych odbérii vzorkt a ptipadné nésledné hledani pticin takto chybné namétenych
hodnot. N¢které vybrané mozné pficiny, nebo 1épe feeno rusivé faktory, jsem se rozhodl
bliZze prozkoumat ve své bakalaiské praci s cilem potvrdit nebo vyvratit jejich negativni
vlivy na pfesnost stanoveni aktivity tritia. Pfi potvrzeni negativniho vlivu bylo mym cilem
pfedevSim zhodnotit, zda tyto vlivy maji vyznamny vliv na pfesnost namétenych
vysledkit ve vztahu k odpadnim vodam, jejichz aktivity tritia jsou provozovatelem

elektrarny pfi vypouSténi do Zivotniho prostiedi pfisné sledovany a limitovany



autorizovanymi limity. Cilem prizkumu problematiky vybranych rusivych vlivi bylo
takto zjisténé vysledky vyuzit v praxi. Znamena to tedy ucinit takova opatfeni, ktera by
pusobeni zkoumanych negativnich vlivii eliminovala nebo alespofi minimalizovala.
Zpusoby zavedeni takovych opatieni by mohly byt naptiklad pouceni osob obsluhujicich
pfistroj na méfeni tritia nebo ptimo zapracovani ziskanych poznatki do dokumentace
pracovniho postupu chemie pro stanoveni objemové aktivity tritia.

Bakalatskou praci jsem rozdélil na teoretickou ¢ast a vyzkumnou ¢ast. V teoretické
¢asti je popsana problematika méieni objemové aktivity tritia. Je zde vysvétlen princip
metody kapalinové scintilacni spektrometrie a JSOU popsany znamé rusivé vlivy, které
negativné ovliviluji stanoveni tritia. S ohledem na zaméfeni prace je zminéna tvorba tritia
vznikajiciho pfirodnimi procesy a antropogenni ¢innosti. Neméné dulezity je také osud
tohoto radionuklidu v piirod¢ a cesty vstupu do organismu a jeho pisobeni na lidské

zdravi.



1 TEORETICKA CAST

V teoretické Casti je popsdna problematika tvorby tritia na ETE, zpusob
monitorovani tohoto radionuklidu a jeho uvadéni do zivotniho prostfedi. V dalsich
kapitolach je charakterizovana metoda kapalinové scintila¢ni spektrometrie, jejiz pomoci
se na ETE stanovuje objemova aktivita tritia. Jsou popsany rusivé vlivy, které negativné
pusobi na pfesnost méteni. Uvedena je také struéna charakteristika analyzatoru TriCarb

2910TR, jenz byl pouzit k méfeni pfi vyzkumu pisobeni vybranych rusivych vlivi.

1.1 Soucasny stav stanoveni objemové aktivity tritia na ETE

V radiochemickych laboratotich ETE je tritium, obsazené ve vypousténych
odpadnich vodach, méfeno metodou kapalinové scintilaéni spektrometrie piistrojem
vyrobenym firmou PerkinElmer se softwarovym vybavenim QuantaSmart.
Vyhodnocovaci program dokaze svym nastavenim eliminovat vétSinu ruSivych vlivd,
které mohou mit dopad na spravnost namétenych hodnot. Pfistroj je kalibrovan za
standardnich provoznich podminek a neni proto schopen namétené vysledky korigovat
sohledem na nékteré nahodilé ruSivé vlivy. Tyto vlivy mohou byt zplsobeny
ruznorodosti meétenych vzorkli pochazejicich z nékolika technologickych okruhti

s odliSnymi chemickymi a fyzikalnimi podminkami.

1.2  Uvadéni radionuklidi do Zivotniho prostiedi

Uvadéni radionuklidt zivotniho prostiedi se fidi zakonem ¢. 263/2016 Sb., atomovy
zékon, ve kterém se pojednava o optimalizaci radia¢ni ochrany obyvatel. Podle § 82
tohoto zdkona je provozovatel jaderného zafizeni povinen zajistit, aby byla pouzita
davkova optimalizatni mez pro reprezentativni osobu 0,05 mSv/rok pro vypusti do
povrchovych vod a 0,2 mSv/rok do ovzdusi.

Uvéadeéni tritia do Zivotniho prostfedi, resp. jeho vypousténi do povrchovych vod
Z ETE, je regulovano vodohospodaiskym rozhodnutim Okresniho tGfadu v Ceskych
Budé¢jovicich ¢.j. Vod. 6804/93/Si k povoleni k nakladéni s vodami pro JE Temelin ve
znéni zmény tohoto povoleni &.j. KUICK 18 378/20/2005 OZZL Za ze dne 22. 1. 2007,

kterym je mimo jiné povoleno Vypoustét tritium do vodoteci. V tomto rozhodnuti jsou

10



pfimo stanoveny hodnoty ukazateld pro vypousténi tritia do vodniho toku Vltavy
v profilu Kotensko (OU C. Budgjovice, 1993; KU Jiho&esky kraj, 2007)

Z roéni zpravy o stavu bezpeénosti JE Temelin (CEZ, 2017) vyplyva, Ze podil tritia
na vypustech vSech radionuklidi vypousténych do vodoteci v roce 2016 dosahuje cca
99,9 %. Tritium je tedy vyznamnym zdrojem radioaktivity, ktery se dostava do Zivotniho

prostiedi. Tento fakt je jistym problémem, kterym se vedeni elektrarny vazné zabyva.

1.2.1 Radiacni monitorovani vypusti na ETE

Program monitorovani vypusti je jednim ze ¢tyf programti monitorovani, ktery je na
jaderné elektrarné realizovan za i¢elem omezeni radiacni zatéze osob. Tato povinnost pro
provozovatele jadernych elektraren vyplyva ptimo z § 81 odst. 2 pism. a) zadkona
&. 263/2016 Sh., atomovy zakon. Pro ETE Statni ufad pro jadernou bezpeénost (SUJB)
povolil uvadéni radionuklidi do Zivotniho prostiedi ve formé vypusti do ovzdusi
a vodoteci a Vv ptislusSném rozhodnuti stanovil tzv. autorizované limity, které vyjadiuji
soucet uvazku efektivni davky z vnitiniho ozéfeni a efektivni davky z vné€jsiho ozareni
pro reprezentativni osobu za kalendaini rok (SUJB, 2015). Pro ETE plati limity pro
plynné vypusti 40 uSv/rok a pro kapalné vypusti 3 uSv/rok. Na ETE je toto monitorovani
fizeno dokumentem Program monitorovani vypusti z ETE (Pospichal, 2016). Ugelem
tohoto dokumentu je stanovit rozsah, frekvenci a metody monitorovani plynnych

a kapalnych vypusti z ETE.

1.2.2 Zpusob stanoveni objemové aktivity tritia na ETE

Stanoveni objemové aktivity tritia je V radiochemické laboratoti na ETE realizovéano
metodou kapalinové scintilacni spektrometrie za pomoci analyzatoru Tricarb model
2910TR vyrobenym firmou PerkinElmer. Vyhodnoceni namétfenych dat je provadéno
softwarem QuantaSmart. Pfesny postup meéfeni tritia na tomto piistroji je zpracovan
v internim dokumentu pracovniho postupu chemie CEZ PCH_042r03 — Stanoveni
objemové aktivity tritia (Raindl, 2014).
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1.3 Tritium

Tritium (znacka 3H nebo méné ¢asto T) je vyznamnym radioizotopem vodiku. Jeho
atomové jadro se sklada zjednoho protonu a dvou neutronii. Rozpada se vyhradné
radioaktivni pfeménou B~ (vztah 1) na stabilni izotop helia 3He (EPRI, 2005). Jeho piesné
jaderné charakteristiky jsou uvedeny v Tabulce 1. Tritium se mtize vyskytovat jako plyn,
ale Casté¢ji se v ptirod¢ nachazi v kapalné form¢, kdy reaguje s kyslikem za vzniku tzv.
tritiové vody. Tritiova voda mé témét shodné chemické a fyzikalni vlastnosti jako bézna
voda a oddg¢lit tritium od vody je béznymi metodami téméi nemozné. Z tohoto diivodu je
tritium jedinym radionuklidem, ktery nelze na jaderné elektrarné pouzivanou Cistici
technologii z odpadnich vod odstranit a je tudiz vypoustén piimo do vodoteéi (EPRI,

2005).

*H—>°He+e +v, (1)

Tabulka 1 Jaderné a toxikologické charakteristiky tritia

Poloc¢as rozpadu 12,33 let
Rozpadova konstanta 1,781 x 10951
Typ jaderné premény B (100 %)
Maximalni B~ energie 18,59 keV
Pramérna B~ energie 5,69 keV
Utinny priifez tepelnych neutront 0,52 milibarns
Uginny priifez rezonanénich neutrond 0,23 milibarns

Zdroj: ITU, 2017 (Nucleonica)

1.3.1 P#irodni zdroje tritia

Z celkového poctu vodiku v piirod¢ ptipada na normalni vodik 99,985 %. Chybéjici
&ast tvoii jeho izotopy deuterium 2H a tritium 3H. Tritium vznika ve vrchnich vrstvach
atmosféry reakci kosmického zateni resp. sekundarné vzniklych neutronti s atomy kysliku
0 a dusiku N (Brani§ a Heinova, 2009). Tritium se v pfirodé vyskytuje ve tiech
zakladnich formach (CSNC, 2010):
» Plynna forma (HT) — v tomto stavu se vyskytuje v malém mnozstvi a vstupuje zvolna

v kolobéhu vody do kapalného stavu.
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= Kapalna forma (HTO) — tzv. tritiova nebo tézka voda, ktera se nachazi v ptirod¢
Vv nejhojnéjsi forme.
»  Organicky vazané tritium (OBT) — tritium je vazano ve tkanich organismu a muzeme
rozliSovat mezi volné a siln€ vazanym tritiem s biomolekulami:
e Volné vazané tritium — atomy tritia jsou slabé vazany na atomy kysliku, siry nebo
dusiku, chemické vazby jsou velmi nestabilni a snadno podléhaji zménam.
e Silné vazané tritium — tritium je vazano silnou kovalentni vazbou na uhlik a pokud
je takto navazano na stabilngjsi biomolekulu (napt. DNA), je doba setrvani tritia
Vv organismu velmi dlouha.

Vyménné mechanismy tritia jsou spolecné pro vSechny organismy, at’ uz rostlinného
nebo zivocisného puvodu. Rychlost eliminace tritia z organismu zavisi mimo jiné také na
rychlosti metabolismu, piijmu tritia a typech organicky vazanych atomu tritia ve tkanich
(IRSN, 2016).

1.3.2 Umélé zdroje tritia

Tritium se do Zivotniho prostfedi dostava také antropogenni ¢innosti. Mezi hlavni
zdroje kontaminace atmosféry a hydrosféry patii vzdusné zkousky jadernych zbrani, které
probihaly velmi intenzivné v 50. a 60. letech 20. stoleti, nez byla v roce 1963 v Moskvé
podepsana Smlouva o zakazu pokust s jadernymi zbranémi v ovzdus$i, v kosmickém
prostoru a pod vodou. V Cesku je tato smlouva zaglenéna do pravniho fadu vyhlaskou
¢. 90/1963 Sh. o Smlouvé o zakazu pokusi s jadernymi zbranémi v ovzdusi, v kosmickém
prostoru a pod vodou. Dal$im vyznamnym zdrojem jsou reakce probihajici v jadernych
reaktorech (Shaver, 2010).

1.3.3 Tvorba tritia na JE Temelin

Na ETE je podle Kopy (2010) a Vachy (2013) tritium generovano nasledujicimi
zpusoby a jadernymi reakcemi:

Kyselina borita H3BOs3, ktera slouzi v chladivu primarniho okruhu jako absorbator
neutrondl, obsahuje piirodni bor, ktery je slozen ze dvou isotopid (}°B—19,9 %,
118 — 80,1 %). Piedevsim °B mé vysoky Gginny priifez pro produkci tritia. Majoritni

reakci je (2):
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10 1 4 3
s B+,n —2, a+H @)

Lithium, resp. jeho izotop ®Li, se do chladiva primarniho okruhu dostava jako
pfimés chemikalii vytvarejici chemicky rezim chladiva, pficemz podléhd neutronové

reakci, Ktera je znazornéna vztahem (3):

2Li+ n—>;He+H (3)

Deuterium 2H je také zdrojem tvorby tritia (4), které vSak piispiva k celkové

produkci pouze cca 1 %.

H+gn—>H +y (4)

Trojné $tépeni je nejveétsim zdrojem tritia (5), avSak probiha piimo v palivu a pies
tésné pokryti palivovych proutkti neprojde do chladiva primarniho okruhu, tudiz téméf

neptispiva k jeho aktivité (Andrieu, 2005).

2BU+n - X+ Y+ 3H (5)

Sekundarni neutronové zdroje nebyly donedavna uvazovany jako jeden z hlavnich
zdroju tritia. Jejich moznym ptispévkem Kk produkci tritia se zabyval ve své praci pti
hledani pfi¢in zvySené produkce tritia na ETE Véacha (2013), ktery svymi vypocty
a zavery tuto hypotézu v podstaté potvrdil. Ptispévek téchto zdrojti prameni z chemického
slozeni sekundarnich neutronovych zdroju. Tyto zdroje jsou tvofeny tyéemi obsahujici
smés 50/50 antimon-berylliovych pelet, které po aktivaci rychlymi neutrony podléhaji

reakcim zndzornénymi vztahy (6), (7) a (8):

121/123 1 122/124
e ob+n—""" LS (6)
122/152f5|0 t,,,~dny 122/152be+7 7
JBe+y—.Be+in (8)

Z beryllia °Be, jez je soucasti sekundarnich zdrojii, nize popsanymi reakcemi (9),
(10) a (11) déle vzniké lithium °Li, jenz je, jak jiz bylo zminéno vyse, vyznamnym

zdrojem tritia.
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2Be+on—, a+5He (9)
JHe—12X0 5 93.,9) | (10)
sLi+in—; a+H (11)

Jelikoz jsou Sb-Be pelety porovité, vzniklé tritium se snadno dostava do styku
S pokrytim neutronovych zdrojti, které je tvofeno nerezovou oceli, jenz je pro vodik
a potazmo pro tritium vysoce propustnd a dostava se takto do chladiva primarniho okruhu

(Van Engen, 1984).

1.4  Kapalinova scintila¢ni spektrometrie

Kapalinova scintila¢ni spektrometrie (LCS) patii k vyznamnym a velmi G¢innym
zpusobim detekce ionizujicitho zafeni a a B v kapalnych vzorcich. Je vyuzivéna
predevsim k detekci a kvantifikovani nizkoenergetickych zati¢t a a B, ale také slabého
zateni vy, Cerenkova zafeni ¢i detekci Augerovych elektronti pro svoji jednoduchost
a rychlost (L'Annunziata, 2012). Princip detekce emitovanych ¢astic v LSC je zalozen za
konverzi energie ionizujiciho zéafeni na energii zafeni v oblasti viditelného nebo
ultrafialového energetického spektra. Tuto pfeménu energii umoziuji scintilacni latky
(vnaSem piipad¢ latky kapalné), jejichz molekuly jsou excitovany absorbovanym
ionizujicim zafenim (o, ), pficemz se této energie zbavuji deexcitaci formou emise
fotonll. Tyto pozadované vlastnosti splituji kapalné latky zaloZzené na organické bazi.
Ve velké mife se zde uplatiiuji smési aromatickych uhlovodiku (Ross et al., 1991). Smés
téchto organickych latek tzv. koktejl je slozen z organického rozpoustédla, scintilatoru
apovrchové aktivni latky. K scintilaénim latkdm obsazenych v koktejlech patii
tzv. primarni scintilatory (napf. 2,5-diphenyloxazole (PPO), 2-phenyl-5-biphenyl-1,3,4,-
oxadiazole (PBD), 4-tert-butylphenyl)-5(4-biphenylyl)-1,3,4-oxadiazole (Butyl-PBD)
a sekundarni scintilatory (napf. 1,4-(di-2-(5-phenyloxazolyl))-benzol (POPOP), p-bis-
(ortho-methylstyryl)-benzen (bis-MSB). Smési téchto latek pokryvaji oblasti vinovych
délek emitovanych kvant zafeni tak, aby byla u¢innost fotonasobi¢t co nejvyssi (Edler,
2015a). Smichanim vzorku se scintilanim koktejlem se tak vytvoii homogenni a stala

smeés, ¢imz Se zajisti stabilni podminky pro méfeni (Sanchez et al., 2013).

15



V konecné fazi detekce jsou emitované fotony zachycovany na fotocitlivé vrstveé
fotonasobice, pficemz se vytvori proudovy impuls. Takto vzniklé impulsy jsou
vyhodnoceny mnohokanalovym analyzatorem. Schéma fotondsobice je znazornéno na
Obrazku 1. Fotonasobi¢ je slozen z fotocitlivé vrstvy, na které dochazi ke konverzi
dopadajicich fotonti na elektrony (fotoelektricky jev). Takto vzniklé elektrony jsou dale
urychlovany soustavou dynod, na néz je ptivedeno vysoké kladné napéti. Na kazdé dalsi
dynodé¢ je zavedeno vyssi napéti nezli na té predchozi. Vysledkem tohoto procesu je
dva a vicenasobné zmnozeni poctu elektront. Na posledni dynodé je tak z pivodné
jednoho elektronu zaznamenano 10°-108 elektronti. Celkovy naboj takto vzniklych
elektront jiz pln¢ dostacuje k zaznamenani vzniklého elektrického impulsu (Ullmann,

2002).

urychlujici
fotokatoda elektroda dynody anoda
— /’
foton J_ =
\.\ = >
vystupni
E T signal
Pp>— }
zaostfovaci \
elektroda | T C { D b
(o0 \
zaren WS | . . -
4/ délié napéti =

VN~1300 V

Obrazek 1 Schéma fotonasobice
Zdroj: http://fyzika.jreichl.com (upraveno)

1.5  Rusivé vlivy v kapalinové scintila¢ni spektrometrii

Zplsobt negativnich uc¢inkl pii méteni v kapalinové scintilani spektrometrii je cela
fada. Ke zmirnéni téchto rusivych vlivii ¢i jejich eliminaci je pouzivano nékolik postupd.
V nasledujicich kapitolach se zminim o Sesti zakladnich rusivych vlivech (L'Annunziata
et al., 2012), které maji nezanedbatelny ucinek na detekci sledovaného radioaktivniho

rozpadu, a o nékterych moznostech vedouci k potlaceni jejich vlivu.

15.1 Pozadi

Pti procesu méteni kapalinovou scintilacni metodou mohou byt naméfena spektra

ovlivitovana vysokoenergetickym zafenim kosmického ptivodu. Jisty vliv mohou mit
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také radionuklidy primordialniho ptivodu, které se v malé mife nachazeji ve stavebnich
materialech. K potlaceni tohoto vlivu je detekéni ¢ast pristroje odstinéna od okolniho
prostoru silnou vrstvou olova. Pro eliminaci vlivu pozadi na méfeni se zméii prazdna
meéfici nadobka (tzv. vialka) prosta sledovaného radionuklidu. K zajisténi kvality méfeni

je nutné pozadi kontrolovat v pravidelnych intervalech (L'Annunziata et al., 2012).

15.2 ZhdSeni

Existence procesu zhaSeni je problémem, ktery snizuje Gc¢innost detekce. Tento jev
je zplsoben latkami obsaZzenymi v méfeném vzorku, které interferuji s pouZzitym
scintilatorem a ovliviiuji tak nezanedbatelnym zptisobem detekci (Knoll, 2010).

Proces zhaseni je zptisoben n€kolika pfi¢inami. RozliSujeme mezi tzv. chemickym

a barevnym zhasenim (Copia, 2015).

=  Chemické zhaSeni — zpiisobuji ho chemické latky obsazené ve vzorku, které pohlcuji
energii emitovanou stanovovanymi radionuklidy a brani tak tim pfenosu energie na
scintilator.

= Barevné zhaSeni — je zplsobeno barevnym zbarvenim vzorkl, které negativné
ovliviluje detekci emitovanych scintila¢nich fotontll a pfispiva tim také ke snizovani
ucinnosti detekce.

Oba dva vySe uvedené zpusoby zhaSeni nezanedbateln¢ snizuji vyslednou
namétenou aktivitu vzorku. Z tohoto diivodu je nutné provadét korekci zhaseni. Zhaseci
kalibra¢ni kiivka, za timto ucelem vytvofend, se vypoCitd po zméteni série vzorkl
o0 standardizované aktivit¢ s pfidanym zhaSecim cinidlem s rostouci koncentraci.
Vypocitand kalibrac¢ni kiivka potom vyjadii vztah mezi stupném zhaSeni a G¢innosti
meéfeni (Thomson, 2014).

Zavislost mezi ucinnosti, rozpady a naméfrenymi impulsy je vyjadiena vztahem (12):

CPM
ucinnost [%] = DM X 100 (12)

DPM ..... rozpady na minutu
CPM ..... impulsy za minutu
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1.5.3 Smés radionuklidi

K ruseni mtize dochéazet také ve smési radionuklidi v méfeném vzorku, jejichz
emitovana energeticka spektra se piekryvaji. Zvlasté velky vyznam mize mit tento vliv
pfi energiich zacinajicich od 0 eV do maxima 18 keV. Této interferenci se lze vyhnout
separaci stanovovaného radionuklidu. V nasem ptipadé pii méfeni tritia Ize Gpravu

provést destilaci vzorku (Thomson, 2014).

1.5.4 Luminiscence

Luminiscenci se zde jako rusivym vlivem zamyslejme nad vzniklymi scintilaénimi
fotony, které nemaji sviyj ptivod z energii jadernych reakci. Zname dva typy luminiscence
(L'Annunziata et al., 2012):
=  Fotoluminiscence — vznika, je-li scintila¢ni smé&s pred méfenim osvicena UV zafenim.
Emise takto vzniklych foton trva nékolik minut, proto je vhodné nechat vzorek pied
meéfenim nechat tzv. vysvitit 10-15 minut. Nejlepsi ochranou je vSak zajistit, aby
k ozateni viibec nemohlo dojit.

= Chemiluminiscence — pfi promichani vzorku se scintilitorem mohou probihat
chemickeé reakce, Vv jejichz dasledku vznikaji jednotlivé fotony. Takto vzniklé fotony
lze odfiltrovat pii vyhodnocovani detekovanych impulsi vhodnym nastavenim

elektroniky pfistroje.

1.5.5 Staticka elektiina

Za ur¢itych podminek, zejména pii nizké relativni vlhkosti vzduchu, miZe dochéazet
k hromadéni elektrostatického naboje na sténach méfici nadobky. Pii vlozeni vialky do
piistroje mize nasledn¢é dochazet k elektrostatickym vybojum, které jsou manifestovany
viditelnymi zablesky. Takto vzniklé fotony jsou poté detekovany a nepfiznivé tim
ovliviuji spravnost méteni. Eliminaci vlivu tohoto jevu se zabyvali ve své praci Gullet
a Smith (1969), ktefi si sviij zpusob odstranovani elektrostatického naboje a necistot

z povrchu nadobky nechali patentovat v roce 1969 v USA.
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1.5.6 Sténovy efekt

Sténovy efekt ma nepfiznivy vliv na ucinnost detekce emitovanych beta ¢astic
(Mann et al., 1991). Sledované radionuklidy se sorbuji na vnitini sténu méfici vialky
a nelze tak zajistit, aby byl radionuklid pln€ obklopen scintilaénimi latkami. Dochézi tak
k tiniku emitovanych elektroni mimo méfici nadobku a neptfedani energie scintilatoru
(Simek et al., 2009). Nezanedbatelny vliv mé také penetrace scintildtoru do stény
lahvicek. Tento jev se projevuje predevSim v plastovych meéficich lahvickach.
K zohlednéni tohoto rusivého vlivu a vlivu zhaseni se pouziva externi zafi¢, vV nasem
piipadé izotop barya '*°Ba, ktery ozafuje vzorek pired samotnym procesem méfeni.
Vysledkem tohoto procesu je vypocet zhdSeni vzorku a parametru oznacovaného
zkratkou tSIE, pticemz oba slouzi ke korekci vypocétu vysledné naméfené aktivity
(Edler, 2015b).

1.6  Analyzator TriCarb 2910 TR

Analyzator TriCarb 2910TR (Obrazek 2) je ptistroj vyuzivajici k méfeni tritia
kapalinovou scintila¢ni metodu. Jeho provoz je fizeny pocitacem a slouzi k detekci zateni
alfa a beta. Princip této metody je popsan v kapitole 1.3. V radiochemickych laboratotich
umisténych v kontrolovaném pasmu elektrarny je pouzivan vyhradné k méteni objemové
aktivity tritia v odpadnich vodach vypousténych do vodote¢i a ke sledovani aktivity tritia
v technologickych vodach. V nasledujicich kapitolach budou popsany zakladni ¢asti

pfistroje a jeho funkce. Zakladni schéma funkce pfistroje je znazornéno na Obrazku 3.

Obrazek 2 TriCarb 2910TR
Zdroj: http://www.perkinelmer.com
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Obrazek 3 Prehled scintilacniho procesu
Zdroj: Reference Manual, PerkinElmer (upraveno)

1.6.1 Metrologické charakteristiky piistroje

Pracovni rozsah pfistroje TriCarb 2910TR je nastaven v rozsahu méfeni pro
energeticky interval 0-18,6 keV, jenz odpovida spojitému energetickému spektru
emitovanych P &astic tritia, a pro méfeni objemové aktivity tritia v rozsahu 10'-107 Bg/I
(Jaros, 2007). V ramci systému laboratornich méfeni je pfistroj zatazen do kategorie
stanovenych méfidel (tj. méfidla stanovena vymérem Ufadu pro technickou normalizaci,
metrologii a statni zkuSebnictvi k povinnému ovéfovani). Méfici pfistroj podléha
povinnosti ovéfovani meéfidla. Tato povinnost pifimo vyplyva z ptilohy vyhlasky
Ministerstva pramyslu a obchodu €. 345/2002 Sb., kterou se stanovi méfidla k povinnému
ovéfovani a méfidla podléhajici schvaleni typu. Dle této vyhlasky je nutné provadét
ovétovani méfidla kazdé dva roky. Proces schvalovani typu méfidla vCetné oveéfovani
spadd pln¢ do pravomoci Ceského metrologického institutu (CMI) dle zakona
&.505/1990 Sb., o metrologii. CMI podle tohoto zikona vydava za timto uéelem
certifikat typového schvaleni meétidla, oveétovaci list a oveéfovacimi znackami oznaci

stanovené métidlo.

1.6.2 Kalibrace a normalizace

Pred zacatkem pouzivani pfistroje k meéfeni je nutné pfistroj kalibrovat

a normalizovat. Cilem kalibrace a normalizace (SNC) je sefizeni napéti piivedené na

20



fotonasobice tak, aby jejich odezva byla synchronizovana. Tento proces je dilezity pro
zajisténi presnosti kvantifikace energii emitovanych B castic. Kalibrace pfistroje se
provadi standardizovanou zhaseci sadou. Tato sada se sklada z 10 sklenénych méticich
lahvicek obsahujici zhaSeci latku vzrustajici koncentrace soucasné s obsahem piidavku
standardizované aktivity tritia. Po zméfeni této sady dojde k vypoctu kalibra¢ni zhaseci
kiivky (PerkinElmer, 2008). Pii kalibraci je kalibra¢ni roztok méfen ve stejné geometrii
jako realné vzorky. MéFici Cas je nastaven tak, aby byla statistickd chyba < 0,5 % pro
hladinu vyznamnosti dvé sigma, k ¢emuz je téeba napocitat 160 000 impulst (Raindl,

2014).

1.6.3 IPA

Méfenim pozadi, citlivosti, u¢innosti nacitani a reprodukovatelnosti nacitanim
vzorku se oceiiuji vykonnostni parametry pfistroje (IPA). Tyto procedury se provadéji
pravidelné a jsou automaticky spustény po uplynuti 23 hodin od posledniho méteni
SNC/IPA. Béhem procedury IPA jsou méfeny parametry poc¢tu impulst pozadi, uc¢innost
naditani, citlivost a statistika pro opakovatelnost (y 2— chi kvadrat test). Po kazdé probéhlé
proceduie IPA je vygenerovana zprava s vysledky méfeni a vyti§téna pfipojenou
tiskarnou. Takto naméfena a vypocitana data se vnaseji do piehlednych grafii a tabulek,
kterymi Ize sledovat trendy stability méteni pfistroje. Velky vyznam zde ma stav
G&innosti piistroje. U¢innost u méficiho piistroje klesa pfiblizné linearné s Easem

(PerkinElmer, 2008).

1.6.4 Mez stanovitelnosti

Mez stanovitelnosti je uréena jako desetinasobek smérodatné odchylky opakovaného
slepého stanoveni za standardnich podminek. Tyto podminky jsou uvedeny v Tabulce 2.
Mez stanovitelnosti objemové aktivity tritia pro odpadni, povrchové, podzemni
a technologické vody, pii nejistoté 10 % (dle doporuceni Mezinarodni unie pro Cistou
auzitou chemii — [UPAC) a pfi danych podminkach je pro Tricarb 2910TR 10 ml
scintilatoru a 5 ml vzorku 1,9 Bg/l (Jaros, 2007).
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Tabulka 2 Podminky pro mez stanovitelnosti

M¢fici zafizeni TriCarb 2910TR

M¢fici nadobky Super polyethylen (resp. polyethylen)
Doba meéteni 120 minut

Scintila¢ni roztok Ultima Gold XR

Objem m¢éfici nadobky 20 ml

Objem vzorku v nadobce 5mi

Objem scintilacniho roztoku 10 ml

Zdroj: Jaros, 2007

1.6.5 Minimalni detekovatelna objemova aktivita tritia

Minimalni detekovatelna objemova aktivita tritia (MDA) v méfenych vzorcich
odpadnich vod je pro dané podminky méfeni na intervalu spolehlivosti 95 %. Pro Tricarb
2910TR pii méfeni vzorku 5 ml je tato hodnota vypoctena na 3,7 Bg/l. Nize uvedeny
vzorec (13) vyjadiuje vypocet MDA (Jaros, 2007).

a2kt r.[lg}
o nlt t

min V.g~fg'n'tg'(l_kz-ufzel(w))

(13)

kde:
Cmin je minimalni detekovatelnd objemova aktivita tritia [Bq/ 1]
k kvantil normalniho rozdéleni 1,65
ro primérna Cetnost impulst pozadi pii n opakovanich [imp/s]
n pocet opakovani méfeni pozadi
tg celkova doba méfeni vzorku [S]
to celkova doba méteni pozadi [S]
fq ucinnost detekce
f zhaseci koeficient

Urel (W) rozsifena standardni nejistota

V objem vzorku [I]
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1.6.6 Sprdavnost méieni a nejistoty

Smeérodatna odchylka vnitrolaboratorni reprodukovatelnosti pro izotop tritia je

uvedena v Tabulce 3:

Tabulka 3 Smérodatna odchylka

Izotop Energie [keVV] | Aktivita [Bg/l] | Smérodatna odchylka
3H 18,6 150 5,6
3H 18,6 100 000 1,3

Zdroj: Jaros, 2007

Jevy, které prispivaji k nejistoté a zplsobuji, ze vysledek méfeni nemtiize byt
charakterizovan pouze jednim ¢islem, jsou nazyvany zdroji nejistot. Celkova nejistota je
tedy definovana n¢kolika dil¢imi nejistotami (Jaros, 2007):

e Aktivitou kalibra¢niho etalonu,
e meéfenim poctu impulst etalonu,
e stanovenim indexu zhaseni etalonu,

e pipetovanim vzorku, ptidanim scintilatoru a homogenizaci vzorku.

1.6.7 Vypocet objemové aktivity tritia

Objemova aktivita tritia v méfenych vzorcich se vypocitavd z naméfenych hodnot
rozpadl za minutu (DPM). Pii ptepoctu hodnot DPM na objemovou aktivitu tritia ve
vzorcich vody se zanedbava zména hustoty vzorku vlivem rozdilnych teplot. Tento rozdil
vznika vlivem kontinualniho chlazeni métici komory pftistroje pro snizeni ruSivého Sumu
elektroniky. Pro vypocet je pouzita hustota vody 1,0 kg/l. Vypocet objemové aktivity

tritia Av se provadi podle vzorce (14):

A =BT () 1)
kde:
Avzorku Cetnost rozpadt ve vzorku
1000 piepocet na 1 litr
60 piepocet na sekundy
\Y objem méfené¢ho vzorku vody [5 ml]
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O tento vypocet se starda software pfistroje QuantaSmart dodavany spolecné
s ptistrojem TriCarb 2910TR. V ostatnich ptipadech, kdy se pouziji k méteni vzorky
upravovan¢ fedénim, se tento vzorec upravi pouzitim dalSich parametrt jako jsou hustota,
hmotnost navazky vzorku a vody a hmotnost nafedéného vzorku (Jaros, 2007).

Vysledky naméfené objemové aktivity tritia jsou vyjadieny v Bg/l. Namétené
hodnoty mensi nez MDA se uvadéji jako minimalni detekovand objemova aktivita

»< MDA,
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2 CIiL PRACE A HYPOTEZA

2.1 Cil prace

Cilem prace bylo posoudit moznost ovlivnéni pfesnosti stanoveni objemové aktivity
tritia metodou kapalinové scintilaéni spektrometrie piistrojem PerkinElmer TriCarb

2910TR vybranymi rusivymi vlivy.
2.2 Hypotéza

Pro splnéni cile byla formulovéana nésledujici hypotéza:
Vybrané rusivé vlivy nemaji vyznamny vliv na pfesnost stanoveni objemové aktivity

tritia.
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3 METODIKA VYZKUMU

Cilem prace bylo posouzeni vlivu rusivych faktorii na meéfeni aktivity tritia
Vv odpadnich vodach, které jsou pted vypusténim z ETE do vodoteci ¢istény na Cistici
lince formou destilace a nasledného piecisténi katexovymi a anexovymi filtry. Timto
zpusobem ¢iSténi jsou odpadni vody zbaveny rozpusténych i nerozpusténych latek
a vysledkem cisticiho procesu je tak Cista destilovand voda. Z tohoto diivodu byla pro
ptipravu vzorkd nizsich objemovych aktivit pouzita demineralizovana voda a vzorek
standardu se znamou objemovou aktivitou tritia. Pro pfipravu vzorku o nejvyssi aktivité
tritia byl pouzit realny vzorek z jedné jiz zmétené a vypusténé kontrolni nadrze. Takto
piipravené vzorky v podstaté odpovidaji chemickému sloZeni skute¢nych vypousténych
odpadnich vod. Pro vlastni méteni byly pfipraveny ¢tyii vzorky 0 objemovych aktivitach
tritia, které pfiblizné reprezentuji $kalu aktivit tritia bézné se vyskytujici ve vypousténych
kontrolnich nadrzich odpadnich vod. Objem métici nadobky byl 20 ml a pouzita méfici
geometrie UG15 (tj. 5 ml vzorku + 10 ml scintila¢niho koktejlu). Doba méfeni byla
nastavena na 120 minut nebo do dosazeni kumulovaného poctu impulsi 160 000, aby
byla statisticka chyba < 0,5 % pro hladinu vyznamnosti dvé sigma (Tabulka 4). Tato
hodnota reprezentuje procento neuréitosti v hodnoté hrubého poétu impulst a je pocitana

softwarem QuantaSmart, jez je soucasti ptistroje podle vztahu (15) (PerkinElmer, 2008).

200

\/ kumulované pocty impulst (15)

%2sigma =

Tabulka 4 Parametr 2 sigma %

Neurcitost 2 sigma [%] Kumulované pocty impulst
0,4 250 000
0,5 160 000
0,8 62 500
1,0 40 000
15 17778
2,0 10 000

Zdroj: PerkinElmer, 2008
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Zajmovymi vybranymi ruSivymi vlivy byly ur¢eny nasledujici faktory:
(1) pH vzorku
(2) osvit zaFivkou (UV zafeni)

(3) zvySené pozadi (P + y zaieni)

Vliv pH byl vybran pro ovéfeni stability u¢innosti scintilatoru v rozsahu pH 1-12,
jelikoz vzorky odpadnich vod méfenych v laboratofi maji velmi §iroky rozsah pH.

Osvitu zafivkou, jehoz negativni vliv je znam, se nelze v podminkach provozu
laboratofe zcela vyhnout. Osvit byl vybran ke zkoumani pro zjisténi jeho mozného vlivu
béhem homogenizace vzorku.

Vliv zvyseného pozadi je jednim z faktor, ktery v podminkach provozu laboratote
nelze udrZovat na stabilni pfijatelné Grovni, proto byl také vybran ke zkoumani.

Pti méteni kazdého jednotlivého rusivého faktoru byly vzorky méteny desetkrat pro
zptesnéni vysledkl. Vyslednd vypoctend stfedni hodnota byla nasledné porovnana
s vysledkem méteni vzorku neovlivnéného sledovanym rusivym vlivem resp. referencni
hodnotou aktivity pouzitého vzorku. Namétené vysledky byly porovnany za pomoci
jejich grafického znazornéni. K vypoctim statistické vyznamnosti rozdili naméfenych

stfednich hodnot byla pouzita analyza rozptylu (ANOVA test).

3.1 Pouzita instrumentace

K vlastnimu méfeni byl pouzit analyzator TriCarb 2910 TR, jehoz obecna
charakteristika je uvedena v kapitole 1.6. K promichani vzorku se scintilatorem

pro zajisténi homogenity koktejlu byla pouzita tiepacka HS501.

3.2  Pouzité chemikalie a radionuklidy

Pro méfeni byl pouzit scintila¢ni koktejl Ultima Gold XR (PerkinElmer, 2007a),
ktery je standardné pouZzivan v laboratofi pro své vhodné vlastnosti k méteni vodnych
roztoki o Sirokém rozpéti aktivit. Jako zdroj tritia byl pouzit vzorek ptipraveny a dodany
Ceskym metrologickym institutem (CMI) a jenZ je v laboratofi pouZivan jako etalon pro
kontrolni stanoveni aktivity tritia. Pro objemové aktivity tritia potfebné k vyzkumu byl
tento vzorek dale nafedén na nizsi aktivity. Z divodu nedostatku referenéniho

certifikovaného vzorku o vysoké objemové aktivité tritia (cca 2,1 x 10" Bg/l) byl pouzit
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realny vzorek odpadni vody pro piipravu vzorku o vysoké aktivit¢ jeho fedénim.
K ptipravé vzorka Skaly pH byla pouzita kyselina dusicnd HNO3 65%, v Cistoté p.a.
dodana firmou PENTA, a.s. a hydroxid sodny NaOH 50% vodny roztok, fa PENTA, a.s.

3.3  Pracovni postupy

Me¢fteni objemové aktivity tritia bylo realizovano analyzatorem TriCarb 2910 TR.
Pouzity pracovni méfici postup byl proveden v souladu s Ceskou technickou normou pro
stanoveni objemovych aktivit tritia (CSN EN IS0 9698, 2011).

Pro posouzeni vlivu rusivych faktort byly ptipraveny Ctyfi referenéni vzorky, které
reprezentuji objemové aktivity tritia bézné se vyskytujici ve vodach kontrolnich nadrzi
vypousténych z ETE. Analyzou namétenych dat objemovych aktivit tritia ve zminénych
nadrzich z poslednich péti let bylo zjisténo, ze aktivity vypousténych kontrolnich nadrzi
se pohybovaly v rozmezi cca 10 Bg/l — 2,8 x 107 Bg/l. Pro pokryti rozpéti téchto aktivit
byly proto ptipraveny vzorky S objemovymi aktivitami tritia, jez jsou uvedeny

v Tabulce 5. Nazorné ukazky z ptipravy a méteni jsou obsahem Pfilohy D.

Tabulka 5 Piehled pfipravenych vzorkt k ovlivnéni rusivymi vlivy

Aktivity vzorkl ovlivitované rusivymi vlivy
Vzorek A < 3,7 (MDA) Ba/l
Vzorek B 199,1 £ 4,1 Ba/l
Vzorek C 20298,2 + 73,5 Ba/l
Vzorek D 2 659 078,8 + 6555,2 Ba/l

Zdroj: Vlastni vyzkum

(1) Méieni s pouzitim rusivého vilivu rozdilného pH ve vzorku

K ptipravé vzorkl s rozdilnym pH bylo pfipraveno 12 roztokt pro kazdy vzorek
(Vzorky B, C a D) v rozmezi hodnot pH 1-12. K tomu bylo zapotiebi ptipravit zasobni
roztoky o koncentracich 0,5 mol/l a 0,0005 mol/l HNOz a roztoky NaOH o koncentracich
0,5 mol/l a 0,0005 mol/l. Kazdy referen¢ni vzorek byl podle Tabulky 6 reprezentovan 12
vzorky o pH 1-12. Takto pfipravené vzorky byly nafedény 5x. Ve vysledcich méfeni bylo
kalkulovano s hodnotami 5% niz§imi z divodu jejich nafedéni. K posouzeni mozného

vlivu pH zde nebylo nezbytné nutné tyto hodnoty piepocitavat.

28



Tabulka 6 Priprava roztoka skaly pH 1-12

koncentrace z 0,5 mol/l z 0,0005 mol/I z 0,0005 mol/l | z 0,5 mol/l
HNO3 HNO3 NaOH NaOH
pH [-] 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 | 11 | 12

V vzorku[ml] | 10 [ 10 | 10 | 10 | 10 | 10 | 10 | 10 | 10 | 10 | 10 | 10

V H20 [ml] 30 [ 39 (399 30 | 39 399 40 |399| 39 | 30 | 399 39

VHNO3[ml] 10| 21 |01|10| 1 |O01]| O 0 0 0 0

VNaOH[mI] | O 0 0 0 0 0 0 [01] 1 10 | 01 | 1

V vzorku [ml] | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50 | 50
Zdroj: Vlastni vyzkum

Bylo ptipraveno celkem 36 vzorki a kazdy z nich byl zméfen desetkrat. Cas jednoho
m¢éfeni byl nastaven na 120 minut, anebo aby byla statisticka chyba < 0,5 % pro hladinu
vyznamnosti dvé sigma (je tieba napocitat 160 000 impulsti). Vypoctené stiedni hodnoty
vSech mé&fenych vzorkl byly nasledné porovnany graficky a vyhodnoceny statistickym

vypoctem.

(2) Méieni s pouZitim rusivého vlivu osvitem zdiivkou (UV)

Zkoumani ruSivého vlivu osvitem pfipraveného vzorku (smichaného
se scintilatorem) viditelnym a UV zafenim je podpofeno pozorovanim a V neposledni
fad¢ také teoriemi, kterymi bylo dokazano, ze takto lze negativné ovlivnit spravnost
naméfenych hodnot (Peng et al., 1980 a L'Annunziata et al., 2012).

K méfeni byly pouzity jako v pfedchozich piipadech pfipravené Ctyfi vzorky
0 znamych objemovych aktivitach tritia (Vzorek A, B, C a D). Kazdy vzorek byl
jednotlivé ovlivnén osvitem pod zatfivkami v méfici mistnosti, kterd je bez oken a tudiz
je trvale zafivkami osvétlena. Vzorky bylo nutné pfed kazdym métfenim nechat protiepat
na tfepacce pro dosazeni potfebné homogenity vzorku a scintilatoru. Dle pracovniho
postupu (Jaros, 2007) je stanovena doba tfepani na cca 5 minut. Pro tcely zkoumani vlivu
osvitu takto ovlivitovaného vzorku byla stanovena doba, po kterou byly vzorky vystaveny
osvitu. Postupné¢ byly zkoumané vzorky, umisténé v tfepaCce, vystaveny ucinkim
viditelného a ultrafialového zafenina 5, 10, 20 a 30 minut pod zafivkami trvale osvétlujici
mistnost. Vzorky byly takto ovliviiovany uvedenym zafenim a po uplynuti stanovené
doby byly ihned vlozeny do pfistroje k méteni. Takto byl kazdy vzorek ovliviiovan

a méten desetkrat po sob¢ pro lepsi statistické zpracovani namétenych dat.
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(3) Méreni s pouZitim rusivého vlivu zvySeného pozadi ff + y

Ke zkoumani rusivého vlivu zvyseného pozadi B + y byly pfipraveny vzorky, jez
byly pouzity ke zvysSeni pozadi o takovych aktivitach B a vy, které by reprezentovaly
vyskyt vzorkil v redlnych podminkach provozu. K tomuto ucelu byla provedena analyza
naméfenych aktivit aktivnich vzorkt z predeslych péti let. Touto analyzou bylo zjisténo,
ze aktivita (B + v) vzorkd, které by mohly mit potencidl rusivého vlivu zvysenim pozadi,
se ve zkoumaném obdobi pohybovala v rozmezi cca 2 kBg/l — 7 MBg/I. K tomuto tcelu
byly pfipraveny pro vytvofeni ruSivého efektu tfi roztoky o ruznych aktivitach.
K ptipravé téchto vzorkl byl pouzit odpadni koncentrat s vysokym obsahem radionuklidi
133Cs a 13/Cs vznikly zpracovanim odpadnich vod o celkové aktivité cca 7,8 x 108 Bg/l.
K ptipravé potiebnych aktivit vzorkl tedy pln€ vyhovoval. Z tohoto vzorku byly fedénim
pfipraveny tfi vzorky o poZadovanych aktivitich. Vyloucenim krajnich hodnot
a vypoctenim stiedni hodnoty byly stanoveny a nasledné pfipraveny roztoky o téchto

ptibliznych objemovych aktivitach y:

1. 22  kBg/l
1. 029 MBqgll
. 515 MBg/

Z vyse uvedenych roztokl byly nasledné nachystany vzorky pfipravené stejnym
postupem jako realné vzorky pro stanoveni tritia. Vzorky sobsahem radionuklidu
emitujici zafeni f a y byly smichany se scintilatorem a nasledné vlozeny do méficiho
pristroje do blizkosti sledovanych vzorkli. Simuloval se tak pfipad, kdy v realnych
podminkach dochézi k situacim, pii kterych se vedle sebe v pfistroji ocitaji vzorky
rozdilnych charaktert a to konkrétné odpadnich vod s rozdilnymi aktivitami tritia
soucasn¢ se vzorky vod z nadrzi ur€enym ke zpracovani na Cistici lince o vysokych
aktivitach B a y. Timto zptisobem byly postupné ovliviiovany vSechny Ctyii vzorky A, B,

CabD.

3.4  Statisticky vypocet

Pro statistické zpracovani naméfenych dat bylo potieba zvolit metodu umoznujici
porovnani vice nez dvou soubort. Pro tento ucel byl zvolen test ANOVA, pomoci néhoz
lze provést porovnani vice souborti a urcit tak, je-1i testovany faktor, v naSem piipadé

rusivy vliv, statisticky vyznamny. Jednofaktorovy test ANOVA porovnava pomoci
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analyzy rozptyli stfedni hodnoty sledovanych souborti. Cilem statistické analyzy je
zjistit, jestli se alespon jedna stfedni hodnota lisi od ostatnich (Budikova et al., 2010).
F- testem je testovana statisticka vyznamnost, piicemz nulova hypotéza Ho fika, Ze jsou
»VS8echny stifedni hodnoty stejné“ a alternativni hypotéza Hi fika, ze ,,4lespoii jedna
stiedni hodnota se lisi“. Testovaci statistika F predstavuje zéklad pfi analyze rozptylu.
Obecné lze zapsat vypocet F- statistiky v analyze rozptylu vztahem (16) (Budikova et al.,
2010):

_ rozptyl "mezi skupinami” (16)

rozptyl "unitt skupin"

Vypoctené kritérium F se nasledné¢ porovnava s tabulkovou hodnotou. Pokud
vypoctena hodnota F-statistiky ptekroci kritickou hodnotu, hypotézu o shodé¢ rozptyli
zamitneme (Budikova et al., 2010).
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4 VYSLEDKY

4.1 Rusivy vliv pH

Pro sledovani vlivu rozdilného pH ve vzorku byly pouzity tii vzorky se znamymi
objemovymi aktivitami tritia: Vzorek B, Vzorek C a Vzorek D. V tomto experimentu
nebyl pouzit Vzorek A. Primarni naméfend data jsou soucasti Ptilohy A.

Stredni hodnoty a smérodatné odchylky namétenych dat Vzorku B jsou znazornény
na Obrazcich 4 a 5. Statistické vypocty a data jsou uvedeny v Tabulkach 7 a 8
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Tabulka 7 Vliv pH — Vzorek B vypocet ANOVA

Test 12 vzorkl
F-vypocet Hodnota P F-krit
4,500 1,39 x 10°% 1,878
Test 11 vzorkti (hodnota pH~1 vyloucena)
F — vypocet Hodnota P F-krit.
0,3106 0,9768 1,927

Zdroj: Vlastni vyzkum

Interpretace vysledku statistického vypoctu (Tabulka 7 — ANOVA test):

Test 12 vzorkiu: F > F krit. — Plati Ha, alesponn dvé stfedni hodnoty se lisi.
P - hodnota < a (1,39 x 10% < 0,05) — zamitneme Ho.

Test 11 vzorki: F < F krit — Plati Ho, sttedni hodnoty se vyznamné nelisi.

P - hodnota > o (0,9768 > 0,05) — piijmeme Ho.

Tabulka 8 Vliv pH — Vzorek B statisticka data

pH Pocet meéteni Soucet Primér Rozptyl
1 10 451,1 45,1 15,9
2 10 397,4 39,7 7,3
3 10 395,1 39,5 4,8
4 10 387,0 38,7 2,4
5 10 389,0 38,9 8,7
6 10 385,4 38,5 6,7
7 10 3931 39,3 9,3
8 10 388,5 38,9 6,9
9 10 399,0 39,9 4.4
10 10 389,6 39,0 3,7
11 10 389,1 38,9 4.4
12 10 3931 39,3 9,0

Zdroj: Vlastni vyzkum
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Vysledky méteni Vzorku C, jeho stfedni hodnoty a smérodatné odchylky jsou
graficky znazornény na Obrazcich 6 a 7. Statistické vypocty jsou uvedeny v Tabulkach
9a 10.
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Tabulka 9 Vliv pH — Vzorek C vypocet ANOVA

Test 12 vzorkl

F — vypocet Hodnota P F-krit

11,758 3,57 x 104 1,878
Test 11 vzork( (hodnota pH~1 vyloucena)

F — vypocet Hodnota P F-krit.

2,25 0,021 1,927

Zdroj: Vlastni vyzkum

Interpretace vysledku statistického vypoctu (Tabulka 9 — ANOVA test):

Test 12 vzorkd: F > F krit. — Plati Ha, alesponi dvé stfedni hodnoty se lisi.
P - hodnota < a (3,57 x 1014 < 0,05) — zamitneme Ho.

Test 11 vzorkd: F > F krit. — Plati Ha, alespoii dvé stfedni hodnoty se lisi.
P - hodnota < a (0,021 < 0,05) — zamitneme Ho.

Tabulka 10 Vliv pH — Vzorek C statisticka data

pH Pocet méfeni Soucet Primér Rozptyl
1 10 424142 4241,4 1422,0
2 10 41522,2 4152,2 1313,9
3 10 41582,0 4158,2 680,8
4 10 41572,7 4157,3 748,9
5 10 41306,3 4130,6 528,2
6 10 41487,6 4148,8 7279
7 10 41450,7 4145,1 521,6
8 10 41564,3 4156,4 828,7
9 10 41524,0 41524 489,6
10 10 41393,2 4139,3 1204,4
11 10 41192,1 4119,2 690,8
12 10 41319,0 4131,9 335,3

Zdroj: Vlastni vyzkum
Na nasledujicich Obrazcich 8 a 9 jsou graficky znazornény stfedni hodnoty

a smérodatné odchylky méfeni Vzorku D. Vypocitana statisticka data jsou uvedena

v Tabulkich 11 a 12.
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Tabulka 11 Vliv pH — Vzorek D vypocet ANOVA
Test 12 vzorka
F-vypocet Hodnota P F-krit
48,511 1,08 x 1073 1,878
Test 11 vzorkl (hodnota pH~1 vyloucena)
F-vypocet Hodnota P F-krit.
8,098 1,95 x 107 1,927

Zdroj: Vlastni vyzkum
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Interpretace vysledku statistického vypoctu (Tabulka 11 — ANOVA test):
Test 12 vzorkd: F > F krit. — Plati Ha, alesponi dvé stfedni hodnoty se lisi.
P - hodnota < a (1,08 x 10°% < 0,05) — zamitneme nulovou hypotézu.

Test 11 vzorka: F > F krit. — Plati Ha, alespon dvé¢ stfedni hodnoty se lisi.

P - hodnota < a (1,95 < 0,05) — zamitneme nulovou hypotézu.

Tabulka 12 Vliv pH — Vzorek D statisticka data

pH Pocet méteni Soucet Primér Rozptyl
1 10 5282563,4 528256,3 1394028,2
2 10 5122531,2 512253,1 2650872,3
3 10 5129724,1 512972,4 48442718
4 10 5117153,8 511715,4 4775578,0
5 10 5121813,7 512181,4 3884827,4
6 10 5154019,3 515401,9 5200834,4
7 10 5163873,6 516387,4 4953282,7
8 10 5140223,2 514022,3 4147241,5
9 10 5158848,1 515884,8 3665496,9
10 10 5145040,7 514504,1 3281529,0
11 10 5163717,9 516371,8 4736067,2
12 10 5163691,0 516369,1 3829946,3

Zdroj: Vlastni vyzkum

4.2 Rusivy vliv osvitem (UV)

Pro sledovani rusivého vlivu osvitem vzorku byly pouzity ¢tyfi vzorky o zndmych
objemovych aktivitach tritia: Vzorek A, Vzorek B, Vzorek C a Vzorek D. Primarni
naméfend data jsou soucasti Piilohy B.

Graficky znazornéné namétené hodnoty o deseti opakovani a vypocitané sttedni
hodnoty Vzorku A jsou uvedené v Obrazcich 10 a 11. Statisticka data a vypocty jsou
uvedeny v Tabulkach 13 a 14.
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Tabulka 13 Vliv osvitem — Vzorek A vypocet ANOVA
Test 5 vzorkt
F-vypocet Hodnota P F-krit
47,868 1,18 x 1071 2,578

Zdroj: Vlastni vyzkum
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Interpretace vysledku statistického vypoctu (Tabulka 13 — ANOVA test):

Test 5 vzorki: F > F krit. — Plati Ha alesponl dvé stfedni hodnoty se lisi.

P - hodnota < a (1,18 x 10"%° < 0,05) — zamitneme Ho,

Tabulka 14 Vliv osvitem — Vzorek A statistickd data

Pocet méfeni Soucet Pramér Rozptyl
Bez vlivu 10 0,2 0 0
5 min. 10 30,2 3,0 2,7
10 min. 10 79,0 7,9 6,8
20 min. 10 95,2 9,5 6,6
30 min. 10 115,3 11,5 7,5

Graficky znazornéné stiedni hodnoty smérodatné odchylky Vzorku B jsou uvedené

Zdroj: Vlastni vyzkum

na Obrazcich 12 a 13. Statisticka data a vypocty jsou uvedeny v Tabulkach 15 a 16.
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Tabulka 15 Vliv osvitem — Vzorek B vypocet ANOVA

Test 5 vzorku

F-vypocet

Hodnota P

F-krit

1,066

0,384

2,578

Zdroj: Vlastni vyzkum

Interpretace vysledku statistického vypoctu (Tabulka 15 — ANOVA test):

Test 5 vzorki: F < F krit. — Plati Ho, stfedni hodnoty se vyznamné nelisi.

P - hodnota > o (0,384 > 0,05) — pfijmeme Ho.

Tabulka 16 Vliv osvitem — Vzorek B statisticka data

Pocet méfeni Soucet Primér Rozptyl
Bez vlivu 10 1990,6 199,1 19,0
5 min. 10 2014,4 201,4 21,6
10 min. 10 2014,6 201,5 23,8
20 min. 10 2024,1 202,4 29,3
30 min. 10 2035,6 203,6 35,1

Graficky znazornéné stfedni hodnoty a smérodatné odchylky Vzorku C jsou
uvedeny na Obrazcich 14 a 15. Statisticka data a vypocty jsou uvedeny v Tabulkach 17

al8.
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Tabulka 17 Vliv osvitem — Vzorek C vypocet ANOVA
Test 5 vzorku
F-vypocet Hodnota P F-krit
32,335 1,03 x 1072 2,578

Zdroj: Vlastni vyzkum
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Interpretace vysledku statistického vypoctu (Tabulka 17 — ANOVA test):

Test 5 vzorki: F > F krit. — Plati Ha alesponl dvé stfedni hodnoty se lisi.

P - hodnota < a (1,03 x 10*2< 0,05) — zamitneme Ho.

Tabulka 18 Vliv osvitem — Vzorek C statistickd data

Pocet méteni Soucet Primér Rozptyl

Bez vlivu 10 203081,7 20308,2 10146,5
5 min. 10 205802,6 20580,3 15108,4
10 min. 10 206396,3 20639,6 9803,3
20 min. 10 207791,5 20779,2 14197,9
30 min. 10 208149,9 20815,0 13543,7

Graficky znazornéné stfedni hodnoty a smérodatné odchylky Vzorku D jsou

uvedené na Obrazcich 16 a 17. Statisticka data a vypocty jsou uvedeny v Tabulkach 19

a 20.

Zdroj: Vlastni vyzkum
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Tabulka 19 Vliv osvitem — Vzorek D vypocet ANOVA
Test 5 vzorkl
F-vypocet Hodnota P F-krit

12,793 4,92 x 1077 2,578

Zdroj: Vlastni vyzkum

Interpretace vysledku statistického vypoctu (Tabulka 19 — ANOVA test):
Test 5 vzorka: F > F krit. — Plati Ha, alespon dv¢ stfedni hodnoty se lisi.

P - hodnota < a (4,92 x 107 < 0,05) — zamitneme Ho.

Tabulka 20 Vliv osvitem — Vzorek D statisticka data

Pocet méteni Soucet Pramér Rozptyl
Bez vlivu 10 26620787,5 | 2662078,75 | 94335250,5
5 min. 10 26646185,9 | 2664618,59 | 1380886537
10 min. 10 26687563,3 | 2668756,33 | 77689573,57
20 min. 10 26808084,1 | 2680808,41 | 79692895,65
30 min. 10 26895570,4 | 2689557,04 | 140262853,2

Zdroj: Vlastni vyzkum
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4.3  Rusivy vliv zvy$eného pozadi (p + )

Pro sledovani vlivu zvySeného pozadi pti méfeni byly pouzity tyto ¢tyii vzorky:

Vzorek A, B, C a D. Primarni namétena data jsou soucasti Piilohy C.

Naméfené vysledky Vzorku A s pouzitim rusivého vlivu zvySenym pozadim f +y
jsou graficky znazornéné prostfednictvim stfednich hodnot a smérodatnych odchylek
na Obrazcich 18 a 19. Vypocty a statisticka data jsou uvedeny v Tabulkach 21 a 22.

Primarni naméfend data jsou soucasti Ptilohy C.
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Tabulka 21 Vliv zvyseného pozadi — Vzorek A vypocet ANOVA

Test 4 vzorka
F-vypocet Hodnota P F-krit
1293,3 1,07 x 10°% 2,866
Test 3 vzorkt (vyloucen vliv 5,15 MBqg/1)
F-vypocet Hodnota P F-krit
1,671 0,207 3,354

Zdroj: Vlastni vyzkum

Interpretace vysledku statistického vypoctu (Tabulka 21 — ANOVA test):

Test 4 vzorki: F > F krit. — Plati Ha alespoil dvé stfedni hodnoty se 1isi.
P - hodnota < a (1,07 x 10 < 0,05) — zamitneme Ho.

Test 3 vzorki: F <F krit — Plati Ho, stfedni hodnoty se vyznamné nelisi.

P - hodnota > a (0,207 > 0,05) — pfijmeme Ho.

Tabulka 22 Vliv zvyseného pozadi — Vzorek A statisticka data

Aktivita B +y | Pocet méfeni Soucet Primér Rozptyl
0 By/l 10 0,2 0,0 0,0
2,18 kBqg/I 10 4,3 0,4 0,4
0,29 MBq/I 10 6,0 0,6 1,2
5,15 MBy/I 10 410,3 41,0 11,2

Zdroj: Vlastni vyzkum
Naméfené vysledky pouzitim rusivého vlivu zvySenym pozadim B + y Vzorku B

jsou graficky znazornéné prostiednictvim stfednich hodnot a smérodatnych odchylek na

Obrazcich 20 a 21. Statisticka data a vypocty jsou uvedeny v Tabulkach 23 a 24.
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Tabulka 23 Vliv zvySeného pozadi — Vzorek B vypocet ANOVA

Test 4 vzorka

F-vypocet Hodnota P F-krit
84,824 2,18 x 10°® 2,866
Test 3 vzorki (vyloucen vliv 5,15 MBg/1)
F-vypocet Hodnota P F-krit
0,144 0,866 3,354

Zdroj: Vlastni vyzkum
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Interpretace vysledku statistického vypoctu (Tabulka 23 — ANOVA test):

Test 4 vzork: F > F krit. — Plati Ha, alespoii dv¢ stiedni hodnoty se 1isi.
P - hodnota < a (2,18 x 10'*®< 0,05) — zamitneme Ho.

Test 3 vzorka: F <F krit — Plati Ho, sttedni hodnoty se vyznamné nelisi.

P - hodnota > a (0,866 > 0,05) — pfijmeme Ho.

Tabulka 24 Vliv zvySeného pozadi — Vzorek B statisticka data

Aktivita B +y | Pocet méfeni Soucet Primér Rozptyl
0 By/l 10 1990,6 199,1 19,0
2,18 kBq/l 10 1989,9 199,0 7,4
0,29 MBq/I 10 1999,5 200,0 33,0
5,15 MBq/I 10 2440,6 2441 176,5

Zdroj: Vlastni vyzkum

Naméfené vysledky pouzitim rusivého vlivu zvySenym pozadim B + y Vzorku C
jsou graficky znazornéné prostiednictvim stiednich hodnot a smérodatnych odchylek na

Obrazcich 22 a 23. Statisticka data a vypocCty jsou uvedeny v Tabulkach 25 a 26.
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Tabulka 25 Vliv zvyseného pozadi — Vzorek C vypocet ANOVA

Test 4 vzorkt
F-vypocet Hodnota P F-krit
9,314 1,08 x 10* 2,866

Zdroj: Vlastni vyzkum

Interpretace vysledku statistického vypoctu (Tabulka 25 — ANOVA test):
Test 4 vzorkad: F > F krit. — Plati Ha, alespon dv¢ stiedni hodnoty se lisi.

P - hodnota < a (1,08 > 0,05) — zamitneme Ho.

Tabulka 26 Vliv zvy$eného pozadi — Vzorek C statisticka data

Aktivita B +y | Pocet méfeni Soucet Pramér Rozptyl
Bez vlivu 10 203301,7 20330,2 6006,7
2,18 kBq/I 10 203375,5 20337,6 7012,4

0,29 MBg/I 10 204319,8 20432,0 6873,6
5,15 MBq/I 10 204930,4 20493,0 6508,1

Zdroj: Vlastni vyzkum
Naméfené vysledky pouzitim rusivého vlivu zvySenym pozadim B + y Vzorku D

jsou graficky znazornéné prostiednictvim stiednich hodnot a smérodatnych odchylek na

Obrazcich 24 a 25. Statisticka data a vypocty jsou uvedeny v Tabulkach 27 a 28.
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Tabulka 27 Vliv zvySeného pozadi - Vzorek D vypocet ANOVA

Test 4 vzorku

F-vypocet Hodnota P F-krit

4,539 8,473 x 1073 2,866

Zdroj: Vlastni vyzkum
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Interpretace vysledku statistického vypoctu (Tabulka 27 — ANOVA test):

Test 4 vzorki: F > F krit. — Plati Ha, alespoil dvé stiedni hodnoty se lisi.

P - hodnota < a (8,473 x 10%<0,05) — zamitneme Ho.

Tabulka 28 Vliv zvyseného pozadi — Vzorek D statisticka data

Aktivita B +y | Pocet méfeni Soucet Primér Rozptyl
Bez vlivu 10 26450787,5 2645078,8 47744917,2
2,18 kBq/I 10 26350008,9 | 2635000,9 | 57678314,0

0,29 MBg/I 10 26350710,1 | 2635071,0 | 45186357,8
5,15 MBg/I 10 26350285,6 | 2635028,6 | 71721526,8

Zdroj: Vlastni vyzkum
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3) DISKUSE

5.1  Rusivy vliv pH

Statistickym testem ANOVA byly vyhodnoceny tfi zkoumané vzorky B, C a D.
Vzorek A v tomto experimentu nebyl pouzit z divodu vysoké ¢asové naro¢nosti testu.
Pouziti pouze téchto tfi vzorkl vSak plné postacuje ke sledovani ptipadného projevu

zkoumaného rusivého vlivu.

Vzorek B —199,1 + 4,1 B/l

Statisticky vypocet S pouzitim vSech 12 porovnavanych stiednich hodnot ukazal, ze
rozdily mezi nimi lze povazovat za statisticky vyznamné (na hladiné vyznamnosti
a =0,05). Jak je ovSem patrné z Tabulky 7, prvni vzorek v fadé o nejvyssi kyselosti
(pH~1) vyrazné vybocuje svou hodnotou z porovnavané tfady. Tento nezanedbatelny
narust hodnoty je jasné viditelny také na Obrazcich 4 a 5. Po vyfazeni odlehlé hodnoty ze
srovnavané fady nasledny vypoclet prokazal, Ze porovnavané stiedni hodnoty lze

povazovat za shodné.

Vzorek C —20 298,2 + 73,5 Bg/l

Vzorek C byl testovan stejnym zptsobem jako vzorek B. Byl proveden statisticky
test zahrnujici vSech 12 stfednich hodnot a test 11 vzorki S vylou¢enim vzorku s pH~1.
V ptipadé vzorku C bylo mozné u obou variant vypocti ptijmout alternativni hypotézu,
ktera nam fika, Ze rozdily alesponi dvou testovanych stfednich hodnot jsou statisticky
vyznamné. Pouzité hodnoty a vypocty jsou uvedeny v Tabulkach 9 a 10. Odlehlost
hodnoty 0 pH~1 je patrna z Obrazki 6 a 7. Vylouéenim této odlehlé hodnoty vSak vypocet

ukazal, ze se rozdily stiednich hodnot zna¢né snizily.

Vzorek D —2 651 078,8 + 6555,2 Bq/l

Statistickym vypoctem porovnani stfednich hodnot vzorku D bylo zjisténo
(Tabulka 11), ze alespon dvé porovnavané stfedni hodnoty se lisi. Také u tohoto vzorku
bylo do testu zahrnuto v prvnim ptipadé vSech 12 vzorkt a ve druhém piipadé jen

11 vzorkii bez vylouceného vzorku o nejvyssi kyselosti (pH~1). Stejné jako v pfedchozim
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ptipadé u vzorku C, tak i zde se vylouc¢enim odlehlé hodnoty z vypoctu vyrazné snizil

rozptyl mezi srovnavanymi stfednimi hodnotami.

Shrnuti rusivého vlivu pH

Vysledky zkoumani rusivého vlivu rozdilného pH u vzorku B ukazaly, ze tento vliv
mizeme povazovat za statisticky nevyznamny, pouze vylouc¢ime-li z porovnani vzorek
0 pH~1. Ackoliv u dalSich zkoumanych vzorki C a D byly rozdily statisticky vzdy
vyznamné, lze se domnivat, ze by tomu tak nebylo, pokud by bylo k dispozici vice
naméfenych dat. Méfeni kazdého zkoumaného vzorku bylo z divodu vysoké Casové
naro¢nosti (jedno méfeni 120 min.) opakovano pouze desetkrat, coz se ukazalo pii
statistickych vypoétech jako nedostate¢né. Pokud tedy ptihlédneme k této domnénce
a vylou¢ime-li zaroven vzorky o nejvyssi kyselosti (pH~1), jelikoz se s takto kyselymi
vzorky odpadnich vod prakticky nesetkame, mizeme zde konstatovat, ze stabilita pH
pouzitého scintilaéniho koktejlu (Ultima Gold XR) ve vzorcich zasaditého charakteru
pln¢ koresponduje s udaji vyrobce o jeho stabilité v alkalické oblasti (PerkinElmer,
2007b). V oblasti kyselého prostiedi s vyjimkou nejvyssi kyselosti (pH~1) scintilator
rovnéz plné vyhovuje pozadavkliim na stabilitu méfeni objemové aktivity tritia kapalnych
vzorkl.

Zkoumanim rusivého vlivu pH na pfesnost stanoveni objemové aktivity tritia byla
méfenim a statistickymi vypocty potvrzena stanovena hypotéza, Ze tento vliv mizeme

povazovat za nevyznamny.

5.2  Rusivy vliv osvitem (UV)

V experimentu s pouzitim osvitu vzorku jako rusivého faktoru byly pouzity Ctyfi
ptipravené vzorky A, B, C a D. Tyto vzorky byly ovliviiovany osvitem zafivky v méfici

mistnosti v pfedem urcenych ¢asovych intervalech (5, 10, 20 a 30 minut).

Vzorek A —< 3,7 Bg/l

Vypocet statistického testu namétenych dat ukazal, ze porovndvané stiedni hodnoty
se zde vyznamné lisi. Tento fakt je patrny také pii pohledu na Obrazky 10 a 11, na nichz
jsou znazornény namétené hodnoty a jejich stfedni hodnoty bez a s rusivym vlivem.
Naméfené hodnoty aktivity tritia ve vzorku s aktivitou < MDA jasné dokazuji, ze faktor

osvitu zpusobuje faleSné impulzy, které jsou chybné vyhodnocovany jako beta rozpady
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tritia a navysuji zde aktivitu v fadu jednotek becquerel nad minimalni detekovatelnou

aktivitu (MDA = 3,7 Bq/l).

Vzorek B —199,1 + 4,1 Bg/l
Vyhodnocenim statistického testu (Tabulka 15) vzorku B se ukazalo, Ze srovnavané
stfedni hodnoty se zde vyznamné nelisily. Z Obrazki 12 a 13 je vSak jasné patrny mirny

postupny narust sttednich hodnot imérné s vyssim casem ovlivnéni vzorku.

Vzorek C —20 298,2 + 73,5 Bg/l

U vzorku C statisticky test ukazal (Tabulka 17), Ze alespon dvé stfedni hodnoty se
V porovnavanych souborech dat vyznamné lisi. Také zde 1ze pozorovat postupny nartst
porovnavanych primérnych hodnot v zavislosti na rtstu rusivého vlivu osvitem. Tento
narust je zfejmy z Obrazkt 16 a 17. Pokud bychom méli k dispozici vice namétenych dat
vstupujicich do vypocti, mizeme se i zde domnivat, Ze statické vypocty by

pravdépodobné prokazaly nevyznamnost rozdilli porovnavanych stiednich hodnot.

Vzorek D - 2 651 078,8 + 6555,2 Bq/l

Statisticky test u vzorku D ukézal (Tabulka 19), Ze mezi porovnavanymi stfednimi
hodnotami jsou alespoi dvé hodnoty, které se vyznamné lisi. Stejné jako ve vSech
ptedchozich ptipadech i1 zde plati, ze primérné stfedni hodnoty rostou spolu se
zvySovanim intenzity rusivého vlivu na vzorky. Tento trend lze pozorovat také v Obrazku
17, ktery graficky znazorfuje stoupajici tendenci vlivu osvitu v zavislosti na délce Casu

ovlivnéni vzorku osvitem.

Shrnuti rusivého vlivu osvitem

Ve vSech sledovanych vzorcich byl zaznamenan rostouci vliv v zavislosti na
prodluzovéani Casu pouziti vlivu osvitem. Vysledky vzorku A prostého tritia jasné
prokazaly, ze osvit zafivkou zptsobuje ve vzorku v disledku zpozdéné luminiscence
excitovanych atomu scintilatoru chybné vyhodnoceni takto emitovanych fotoni. Ackoliv
je tento vliv velmi maly, detekovana aktivita jiz pfevySuje MDA. Negativni vyznam
tohoto chybné detekovaného navyseni aktivity je nezadouci ptedev§im u technologickych
vod, které jsou prosté tritia a méfeni aktivity tritia zde slouzi jako indikator netésnosti

mezi primarnim, sekunddrnim a pfipadné také tercidlnim chladicim okruhem. Tyto
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technologické vody primarné nebyly zahrnuty do cile prace, nicméné tento poznatek
mizeme aplikovat v praxi.

Pti posuzovani vyznamnosti zkoumaného rusivého vlivu je vsak tfeba brat v uvahu
také presnost stanoveni pouzité metody méfeni. V pracovnim postupu chemie pro metodu
kapalinové scintilacni spektrometrie je uvedena chyba méfeni 10 % . S vyjimkou
vzorku A, u kterého se z divodu jeho aktivity tritia mensi nez MDA chybné a relativné
vyrazn¢ navySuje aktivita nad MDA, se rozdily mezi referen¢nimi hodnotami
a maximalnimi naméfenymi hodnotami aktivit tritia vzorki B, C a D pohybuji v rozmezi
1-2,5 %. Z tohoto pohledu miizeme namétené vysledky povazovat za vérohodné a jejich
rozdily za nevyznamné.

Pti posuzovani, jestli byla provedenym vyzkumem stanovena hypotéza potvrzena ¢i
nikoliv zde nelze jednoznacné odpoveédét. Pokud se zaméfime na vysledky méteni vzorki
s aktivitami tritia od cca 10 Bg/l a vice, muzeme konstatovat, ze rusivy vliv zde nema
vyznamny vliv na pfesnost stanoveni. Jina situace vSak nastava u vzorkd prostych tritia
nebo s aktivitami tritia blizkych MDA. Zde je tento rusivy vliv vyznamny a je tfeba ho

vzit v uvahu.

5.3  Vliv zvy$eného pozadi (B + 7)

Pii experimentu zkoumani rusivého vlivu zvySeného pozadi byly pouzity Ctyfi
vzorky — Vzorek A, B, C a D. Kjejich ovlivnéni byly pouzity tii pfipravené vzorky
0 piibliznych aktivitach y (2,2 kBg/l, 0,29 MBg/l a 5,15 MBg/l).

Vzorek A —< 3,7 Bg/l

Ve vzorku A byly provedeny dva statistické testy, pficemz ve druhém testu byl
vyloucen vzorek ovliviiovany nejvyssi aktivitou y 5,15 MBg/l. Ovlivnéni vzorku nejvyssi
aktivitou vyrazné navysilo detekovanou aktivitu tritia, jak je patrné z Obrazki 18 a 19,
ve kterych jsou data graficky znazornéna. Prvni statisticky test (Tabulka 21) zahrnujici
vSechny Ctyii porovnavané stiedni hodnoty jasn¢ ukazal, Ze rozdil mezi nimi je velmi
vyrazny. Vysledek testu byl zpisoben ovlivnénim vzorku nejvyssi aktivitou 5,15 MBg/I.
Druhy test, po vylouceni této vybocujici hodnoty, prokazal, Zze k vyznamnému rozdilu
mezi porovnavanymi sttednimi hodnotami zde nedochazi.

Vzorek B —199,1 + 4,1 B/l
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Také u vzorku B byly provedeny dva statistické testy, pfi¢emz ve druhém testu byl
vylouéen vzorek ovliviiovany nejvyssi aktivitou 5,15 MBg/l. Prvni statisticky test ukézal,
ze rozdily mezi srovnavanymi stiednimi hodnotami jsou statisticky vyznamné
(Tabulka 23). Pro vypocet druhého testu byl vyloucen vzorek ovliviiovany nejvyssi
aktivitou. V tomto ptipadé vysledek testu ukazal, ze porovnavané hodnoty se vyznamné
nelisi. Vyrazny nartst naméfenych hodnot u vzorku ovliviiovanym nejvyssi aktivitou je
také ziejmy pii pohledu na Obrazky 20 a 21, ve kterych jsou vysledky graficky

zndzornény.

Vzorek C —20 298,2 + 73,5 Bg/l

Vzorek C byl podroben pouze jednomu statistickému testu, jehoz vysledek je
uveden v Tabulce 25. Vysledek testu prokazal, ze se alesponn dvé srovnavané stiedni
hodnoty statisticky vyznamné 1isi. Také z dat graficky znazornénych v Obrazcich 22 a 23
je jasn¢ viditelny trend nardstu namétenych hodnost v zavislosti narustu aktivity p + vy

pouzité ke zvySeni pozadi pii méfeni.

Vzorek D — 2 651 078,8 + 6555,2 Bg/l

Z vysledkli méfeni a statistického testovani vzorku D, jehoz vysledky jsou uvedeny
v Tabulkach 27 a 28, vyplyva, ze alespon dvé srovnavané stiedni hodnoty se lisi. Na
tomto misté je vSak také nutné pfipomenout, Ze stejné jako v nékterych ptedchozich
ptipadech by bylo vhodnéjsi pro vérohodné&jsi statistické vypocty zajistit vEétsi pocet
naméfenych dat. Provedeni ndsobné vétsiho mnozstvi méteni by vSak bylo velmi ¢asové
naro¢né a nebylo to z praktickych divodi uskuteénitelné v rozumném case. V tomto
vzorku 0 nejvyssi aktivité tritia jsou vysledné stfedni hodnoty porovnatelné, ackoliv to
statisticky test nepotvrdil. Vzhledem k uvedené nejistoté presnosti metody kapalinové
scintilaéni spektrometrie (10 %) muizeme konstatovat, ze rozdily mezi jednotlivymi

porovnavanymi stiednimi hodnotami jSou nevyznamné.

Shrnuti rusivého vlivu zvySeného pozadi

Z vysledkt provedeného meéteni a jeho statistického zpracovani vyplyva, ze ke
statisticky vyznamnému ovlivnéni naméfenych hodnot dochazi az pti zvySeném pozadi
0 nejvyssi aktivité, tedy pfi ovlivnéni aktivitou y cca 5,15 MBg/l. Rovnéz mizeme
z namétenych vysledkd usoudit, Ze se tento rusivy vliv vyznamné projevuje u meéteni

aktivit tritia vzorku A a B, tedy u vzorkt prostych tritia resp. S nizkymi aktivitami tritia.
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Rusivy vliv zvySeného pozadi byl pfedpokladan a vysledky zkoumani tohoto vlivu byly
V podstaté potvrzeny.

Na otazku zda byla potvrzena ¢i vyvracena stanovena hypotéza, taktéz nelze
jednoznacné odpovédet. Z vysledkit zkouméni tohoto rusivého vlivu mizeme vyvodit
zaveér, ze vyznamnost posuzované¢ho vlivu, S pfihlédnutém k pfesnosti pouZzitého
meéficiho pfistroje, se projevuje pouze u vzorkil s nizkymi aktivitami tritia (objemové
aktivity do cca 10% Bg/l), jsou-li méfeny spole¢né se vzorkem obsahujicim radionuklidy
0 aktivité y v fadech MBg/l. V ostatnich ptipadech, tedy u vzorku s vysokymi aktivitami
tritia (cca > 10° Bq/l), jez jsou méfeny spoleéné se vzorky vykazujici aktivitu y mensi

nezli cca 10° Bg/l, mizeme tento vliv povazovat za nevyznamny.
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6 ZAVER

V predkladané bakalaiské praci byly prozkoumany vybrané rusivé vlivy, které maji
potencidl negativné ovlivilovat pfesnost stanoveni objemové aktivity tritia v odpadnich
vodach vypousténych z ETE do vodoteci. Cilem prace bylo posoudit tyto vlivy pfi méteni
pomoci metody kapalinové scintilacni spektrometrie na ptistroji TriCarb 2910TR.

Ke zkoumani byly vybrany tyto tii rusivé vlivy: vliv pH, vliv osvitem a vliv
zvySeného pozadi od zafeni B a y. Pro méfeni aktivit tritia byly pfipraveny Ctyii vzorky
se znamou objemovou aktivitou tritia. Aktivity téchto vzorka byly urceny tak, aby
reprezentovaly $kdlu aktivit redlnych vzorkli méfenych v laboratofi pfi bézném provozu
elektrarny. Byly pfipraveny vzorky téchto aktivit tritia: < 3,7 Bg/l, 199,1 + 4,1 Bq/l,
20298,2 +73,5 Bg/l a 2659 078,8 + 6555,2 Bg/l. Vsechny vzorky byly pii kazdém
ovliviiovani méfeny desetkrat pro snizeni chyby méteni. Jak se vSak pii statistickych
testech ukazalo, ani desetinasobné opakovani méfeni nepostacilo k tomu, abychom
dosahli presnéjSich vysledkl. Je vSak nutné zminit, Zze délka jednoho méfeni byla
nastavena na 120 minut, tudiz vSechna méfeni byla velmi ¢asov€ narocna.

V ptipadé zkoumani rusivého vlivu pH bylo métenim zjisténo, zZe pouzity scintilator
Ultima Gold XR m4 velice vhodné vlastnosti pro méteni vodnych vzorkl a vykazuje
vybornou stabilitu konverze beta ¢astic na fotony ve velmi $irokém rozsahu hodnot pH
v métenych vzorcich. Vyjimkou byl pouze vzorek o pH~1, ktery zpiisoboval vyznamné
navysSeni namétenych hodnot.

Druhym zkoumanym rusivym vlivem byl osvit vzorku zativkou. Jelikoz je tento
rusivy vliv znam, bylo cilem jeho zkoumani ovéfit, jak velky je jeho piispévek, respektive
jak vyznamny je jeho vliv na pfesnost stanoveni aktivity tritia. Vysledky zkoumani
ukazaly, Ze jeho vliv je vyznamny pouze u vzorki prostych tritia a u vzorka s velmi
nizkymi aktivitami tritia (cca <102 Bg/l), kdy jeho vliv roste spolu s ¢asem ovliviiovani
vzorku osvitem. K eliminaci tohoto vlivu je tedy vhodné vzorek nevystavovat zbyte¢né
dlouho osvitu a disledné dodrzovat ¢as homogenizace vzorku dle pracovniho postupu.
U vzorki s vyS$imi aktivitami tritia byl jiz tento vliv nevyznamny, ackoliv i u téchto
aktivit dochazelo k nepatrnému nartstu naméfenych hodnot.

Pii zkoumani ruSivého vlivu zvySenym pozadim byly pfipraveny tfi vzorky
S ptibliznymi aktivitami y (2,2 kBg/l, 0,29 MBq/l, 5,15 MBq/l), které svymi aktivitami y
reprezentovaly nejcastéji se vyskytujici vzorky obsahujici radionuklidy emitujici f + vy

zateni. Takto se simulovaly podminky, pfi kterych v nahodilych pifipadech mize
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dochézet k tomuto ovlivnéni. Zjisténé poznatky o vlivu zvySeného pozadi je potieba brat
Vv uvahu uz pii vkladani vzorki do pfistroje. Tento rusivy vliv Ize tedy predikovat a tim
i eliminovat jeho pfipadny negativni vliv na spravnost namétenych hodnot.

Provedenym vyzkumem rusivych faktori byl jejich negativni vliv v nékterych
ptipadech zfejmy a Vv jinych ptipadech nevyznamny. Vyznamnost zkoumanych rusivych
vlivli byla posuzovana také s ohledem na chybu méfeni pouzité metody kapalinové
scintilaéni spektrometrie. Chyba méfeni této metody je 10 % a rozdily témét vsech
porovnavanych stfednich hodnot se pohybovaly v intervalu 1-2,5 %. Drtiva vétSina
naméfenych hodnot tudiz byla hluboko pod touto chybou.

Zpracovani bakalatské prace pro mé bylo rozhodné velkym piinosem, ktery spatiuji
pfedevs§im ve svém profesnim posunu v dané problematice, jez patii k naplni mé préce.
Rovnéz jsem si odpoveédél na otdzky, které jsem si kladl v ptipadech, kdy dochézelo
k naméfeni neo¢ekavanych hodnot aktivita tritia zdanlivé bez zjevnych pii¢in. Prestoze
mnou zkoumané rusivé vlivy byly jiz v poc¢atcich rozvoje metody kapalinové scintilaéni
spektrometrie dostate¢né zkoumany a podrobné popsany, praktickym méfenim jsem si
ovéril, jak velky resp. jak vyznamny mize byt jejich ptispévek na spravnost namétenych
hodnot. Poznatky ziskané pii zpracovani bakalaiské prace budou vyuzity v praxi
poucenim pracovniki obsluhujici pfistroj na méfeni objemové aktivity tritia a doplnénim
téchto poznatkli do dokumentace pracovniho postupu pro stanoveni objemové aktivity

tritia.
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8 SEZNAM ZKRATEK

ETE
CMI
DNA
DPM
HT
HTO
IPA
IUPAC
JE
LSC
MDA
OBT
PBD
POPOP
PPO
SNC
SUJB
tSIE

Elektrarna Temelin

Cesky metrologicky institut
Deoxyribonukleova kyselina

Rozpad za minutu

Plynné forma tritia

Kapalna forma tritia

Instrument Performance Assessment
International Union of Pure and Applied Chemistry
Jaderna elektrarna

Liquid scintillation counting
Minimalni detekovatelna aktivita
Organicky vazané tritium
2-phenyl-5-biphenyl-1,3,4,-oxadiazole
1,4-(di-2-(5-phenyloxazolyl))-benzol
2,5-diphenyloxazole

Self Normalization and Calibration
Statni Gfad pro jadernou bezpe€nost

Transformed Spectral Index of External standard

63



9 SEZNAM OBRAZKU A TABULEK

Obrazek 1 Schéma fotonASODICE .......cciviiiiiiiiiiie e 16
Obrazek 2 TriCarh 2910TR .. ..o e 19
Obrazek 3 Prehled scintilaCniho ProCesu ........ccvviiiiiiiiiiiiiiie e 20
Obrazek 4 VIV PH —VZOreK B @ .....cccccociiiiiiiic e 32
Obrazek 5 VIV PH — VZOreK B_D.....coooviiiiii s 32
Obrazek 6 VIV PH — VZOreK C_a .....cooiiiiiiiieeeeee s 34
Obrazek 7 VIV PH —VZOreK C D ...coovoiieie e 34
Obrazek 8 VIV PH — VZOreK D_@.....ccccvoiiiiiiiiiiece e 36
Obrazek 9 VIivVpH — VZoreK D_D.....ooooiiii e 36
Obrazek 10 VIiv 0sVItem — VZOreK A @ ... 38
Obrazek 11 VIiv osvitem — VZOreK A_D ..o 38
Obrazek 12 VIiv 0SVIteM — VZOIeK B_8.......cocoiuiiiiiiiiiiiiiieieiese e 39
Obrazek 13 VIiv osvitem — VZOreK B D .....ccoovoiiiiiic e 40
Obrazek 14 VIiv 0svitem — VZOreK C_@......ccovveiiiieiiee e 41
Obrazek 15 VIiv 0svitem — VZOreK C D ...coovviiiiiiiiiicieeee e 41
Obrazek 16 VIiv 0SVItem — VZOIreK D_a ....cccocovviieiiiiiiiisieieese e 42
Obrazek 17 VIiv osvitem — VZOreK D D ....cccocooviiiiiiiiiiceeee e 43
Obrazek 18 Vliv zvySenym pozadim — VZOIreK A_a........ccoovvviiieieniiiiinieeeeiees 44
Obrazek 19 Vliv zvySeného pozadi — VZOreK A D ..o 44
Obrazek 20 Vliv zvySeného pozadi — VZOreK B_a........cccoeiiiiiiiiiiiiiccescee, 46
Obrazek 21 Vliv zvySeného pozadi — VZOreK B_D ......cccooviiiiiiiiiiccee, 46
Obrazek 22 Vliv zvySeného pozadi — VZOrek C_a........coovvieiiiiiiiiniieniceeeeeees 47
Obrazek 23 Vliv zvySeného pozadi — VZOrek C_D ..., 48
Obrazek 24 Vliv zvySeného pozadi — VZOreK D_a .......cccviiiiiiiieniiiiccescee, 49
Obrazek 25 Vliv zvySeného pozadi — VZOreK D_D ... 49

64



Tabulka 1
Tabulka 2
Tabulka 3
Tabulka 4
Tabulka 5
Tabulka 6
Tabulka 7
Tabulka 8
Tabulka 9
Tabulka 10
Tabulka 11
Tabulka 12
Tabulka 13
Tabulka 14
Tabulka 15
Tabulka 16
Tabulka 17
Tabulka 18
Tabulka 19
Tabulka 20
Tabulka 21
Tabulka 22
Tabulka 23
Tabulka 24
Tabulka 25
Tabulka 26
Tabulka 27
Tabulka 28

Jaderné a toxikologické charakteristiky tritia.........cccoovvvvriiiiiiiiiiiciiiiennns 12
Podminky pro mez stanovitelnoSti ..........cccovevirieiiiiiiiicne e 22
Smérodatnd 0dchylka ........cccooviiiiiiiiiiii 23
Parametr 2 SIgMA Y0.......eeveiieieeie e nre e 26
Ptrehled ptipravenych vzorkl k ovlivnéni rusivymi vIivy ... 28
Ptiprava roztokl Skaly pH 1-12.......cccoiiiiiiii e 29
VIiv pH — Vzorek B vypocet ANOVA ......ocoooiiiieieee e 33
VIiv pH — Vzorek B statistickd data............ccccceeiveieeiiiiieiiese e 33
VIiv pH — Vzorek C vypocet ANOVA ... 35
VIiv pH — Vzorek C statistickd data...........cocoveriniiinienciesceseeeee 35
Vliv pH — Vzorek D vypocet ANOVA ......ccooiiiiiiiiiceee e 36
VIiv pH — Vzorek D statistickd data...........ccccceeveiieiierecic e 37
Vliv osvitem — Vzorek A vypocet ANOVA ......ccooviiiiiniieneeeeeee 38
Vliv osvitem — Vzorek A statistickd data............cccoovviiciiiiiiiiicnnn 39
Vliv osvitem — Vzorek B vypocet ANOVA........cccoviiiiiiieieie e 40
Vliv osvitem — Vzorek B statistickd data ..........c.ccooevereneieniniiniiieienn, 40
Vliv osvitem — Vzorek C vypocet ANOVA......ccoviiiiiiiiieneieeeeee 41
Vliv osvitem — Vzorek C statistickd data ..........c.coovivieniieniciiniceen, 42
Vliv osvitem — Vzorek D vypocet ANOVA ... 43
Vliv osvitem — Vzorek D statistickd data...........c.coovveneiiiinciciniic 43
Vliv zvyseného pozadi — Vzorek A vypocet ANOVA........cccoovvviiennnnn, 45
Vliv zvySeného pozadi — Vzorek A statisticka data............cccooeveeiineennnn. 45
Vliv zvySeného pozadi — Vzorek B vypoet ANOVA.........cccvviiiiennnn 46
Vliv zvySeného pozadi — Vzorek B statistickd data .............ccceviiiiennn, 47
Vliv zvySeného pozadi — Vzorek C vypoet ANOVA.........ccoviiiiiennnn 48
Vliv zvySeného pozadi — Vzorek C statistickd data ............ccceevveeiinnennnn. 48
Vliv zvySeného pozadi - Vzorek D vypocet ANOVA ........cooviiiiirnnnnn. 49
Vliv zvySeného pozadi — Vzorek D statistickd data..........c.ceeviiiiennn 50

65



10 SEZNAM PRILOH

Priloha A VIiv pH — primarni naméfena data
Priloha B Vliv osvitu — primarni namétena data
Priloha C Vliv zvySeného pozadi

Priloha D Ukéazky z piipravy vzorki a jejich méteni

66



Vzorek B —199,1 + 4,1 Bg/l (5% fedéno)

Priloha A VIiv pH — primarni naméfena data

pH [-] 1 2 3 4 5 6

1. 46,7 44,7 41,4 39,8 37,8 42,1

2. 38,8 40,2 39,1 40,1 43,9 38,8

3. 38,2 40,2 34,8 39,9 38,4 35,8

4, 47,4 39,3 41,6 38,7 39,7 34,9

5. 51,1 38,3 42,3 35,5 37,3 38,4

6. 40,4 34,8 39,8 38,4 41,3 40,9

7. 50,0 38,9 38,2 37,5 33,4 39,2

8. 37,2 42,8 40,8 39,1 41,8 39,7

9. 38,8 40,4 38,4 40,6 38,5 34,8

10. 42,5 37,8 38,7 37,4 36,9 40,8
Stifedni hodnota 43,1 39,7 39,5 38,7 38,9 38,5
Smérod. odchylka 50 2,6 2,1 15 2,8 2,4
pH [-] 7 8 9 10 11 12

1. 40,2 37,0 40,7 39,9 38,7 37,2

2. 37,5 37,6 41,5 37,3 38,2 39,2

3. 40,5 45,2 40,8 36,1 37,1 36,7

4, 35,1 38,9 36,3 38,7 40,0 42,8

5. 37,2 39,3 39,7 42,1 43,5 34,5

6. 40,5 36,5 37,8 40,3 36,7 42,3

7. 40,3 38,1 42,7 40,1 36,7 42,1

8. 46,3 40,8 42,5 38,8 38,0 40,0

9. 37,4 36,3 38,4 40,0 39,7 42,1

10. 38,1 38,8 38,6 36,3 40,5 36,2
Stiedni hodnota 39,3 38,9 39,9 39,0 38,9 39,3
Smérod. odchylka 2,9 2,5 2,0 1,8 2,0 2,9




Vzorek C — 20 298,2 + 73,5 Bq/l (5 fedéno)

pH [] 1 2 3 4 5 6
1 4306,2 | 4112,5 | 41995 | 4198,6 | 41715 | 4179,9
2 42935 | 41155 | 4137,1 | 4160,9 | 41353 | 4142,2
3 4267,1 | 4169,8 | 4150,8 | 4136,2 | 4142,3 | 4159,2
4 42171 | 4182,8 | 41420 | 4132,3 | 41435 | 41146
5 4230,6 | 4209,7 | 41543 | 4200,1 | 41181 | 4139,
6 42173 | 41618 | 41444 | 41645 | 41290 | 4174,1
7 42377 | 41184 | 42074 | 41142 | 41152 | 4108,1
8 41954 | 41764 | 41573 | 4143,9 | 41230 | 41597
9 42496 | 41052 | 41264 | 4159,7 | 40845 | 41264
10 4199,7 | 4170,1 | 4162,8 | 4162,3 | 4143,9 | 4184,2
Stfedni hodnota | 42414 | 41522 | 41582 | 4157,3 | 4130,6 | 4148,8
Smérod. odchylka | 358 | 344 | 248 | 260 | 218 | 256
pH [-] 7 8 9 10 11 12
1 41551 | 41987 | 4131,9 | 41554 | 4186,1 | 4130,6
2 4159,3 | 41759 | 4157,7 | 4137,3 | 41294 | 4156,2
3 4162,3 | 4157,7 | 41415 | 41580 | 41145 | 4102,4
4 41135 | 4150,3 | 41305 | 4138,3 | 41035 | 41085
5 41254 | 41309 | 4188,2 | 4191,6 | 41256 | 41256
6 4192,1 | 4097,0 | 41454 | 41865 | 41148 | 41386
7 41397 | 4163,7 | 41791 | 4117,6 | 41157 | 41253
8 4141,0 | 4160,6 | 41793 | 4124,6 | 4087,1 | 41523
9 4136,9 | 4144,0 | 41358 | 4098,7 | 4106,8 | 4152,8
10 41254 | 41855 | 41346 | 40852 | 41086 | 41267
Stfedni hodnota | 41451 | 41564 | 41524 | 41393 | 41192 | 41319
Smérod. odchylka | 21,7 | 27,3 | 21,0 | 329 | 249 17,4




Vzorek D — 2 651 078,8 + 6555,2 Bg/l (5% fedéno)

pH [-]

1

2

3

4

5

6

528592,5

513798,0

514360,7

514525,9

512593,2

517705,4

527408,8

513138,0

513517,8

512720,7

512483,9

513680,4

530261,3

513665,1

514461,2

514204,8

512139,0

519507,1

526794,8

513151,6

515313,0

509959,1

516012,0

516366,7

529583,9

514192,0

515062,5

514275,4

510907,6

514366,9

527192,1

510300,0

513756,9

511735,2

512072,4

514975,7

526855,0

510005,7

511690,9

510561,7

510395,3

512060,1

528722,8

511820,2

512094,1

510612,6

509602,2

516192,0

O | |IN/oOjO |~ |W|IN |-

528203,2

512451,5

511361,4

507897,6

514775,7

516366,7

10

528949,0

510009,1

508105,6

510660,8

510832,4

512798,3

Stf. hodnota

528256,3

512253,1

512972,4

511715,4

512181,4

515401,9

Sm. odchylka

1120,1

15446

2088,0

2073,2

1869,9

2163,5

pH [-]

7

8

9

10

11

12

510894,8

516367,9

516785,8

5154529

520672,4

516121,2

518887,0

517016,0

515189,9

515077,1

517689,0

513780,4

517885,9

5144842

517407,2

515621,0

516405,3

517956,8

517260,6

512298,5

518850,0

514233,7

511986,0

515953,4

515803,6

514387,2

514798,3

515305,3

516514,4

516776,8

517912,7

513542,1

516516,5

516547,1

516722,3

512537,6

516169,0

510081,4

514785,1

515068,4

517177,2

518947,3

516300,1

514972,6

514560,6

513960,2

515854,9

518138,4

O 0N |O|Dd|W( N |-

517482,7

514633,7

517660,2

509904,9

515306,3

516500,3

10

515277,2

512439,6

512294,5

513870,1

515390,1

516978,8

Stf. hodnota

516387,4

514022,3

515884,8

514504,1

516371,8

516369,1

Sm. odchylka

2111,4

1932,0

1816,3

1718,5

2064,6

1856,6




Priloha B Vliv osvitu — primarni namétena data

Vzorek A —-< 3,7 Bg/l

Méteni Bez vlivu | 5 min. 10 min. | 20 min. | 30 min.

1. 0,1 3,2 58 9,3 15,2

2. 0,0 51 8,1 11,2 10,2

3. 0,0 49 8,7 10,9 11,0

4, 0,0 1,9 7,1 14,7 13,7

5. 0,0 2,9 9,8 11,3 14,7

6. 0,0 0,8 11,7 8,2 9,1

7. 0,1 3,1 10,9 6,9 13,4

8. 0,0 0,5 4,2 6,1 10,2

9. 0,0 49 8,6 9,1 6,4

10. 0,0 2,9 4,1 7,5 11,4
Stfedni hodnota 0,0 3,0 7,9 9,5 11,5
Smérodatna odchylka 0,0 15 2,5 2,4 2,6

199,1 + 4,1 Bq/l
Méteni Bez vlivu | 5 min. 10 min. | 20 min. | 30 min.

1. 204,7 206,3 204,7 203,7 202,8

2. 196,3 206,1 205,4 204,8 199,3

3. 200,3 191,6 202,8 199,8 199,5

4, 195,6 202,2 205,1 204,2 194,5

5. 201,4 203,2 192,6 197,2 209,9

6. 202,5 204,5 205,2 206,4 212,2

7. 192,8 203,3 202,7 209,7 202,6

8. 193,5 201,8 197,2 207,2 206,8

9. 198,9 195,7 194,3 199,6 198,0

10. 204,6 199,7 204,6 1915 210,0

Stredni hodnota 199,1 201,4 201,5 202,4 203,6
Smérodatna odchylka 4,1 4.4 4.6 51 5,6




Vzorek C —20 298,2 + 73,5 Bq/l

=
¢
=<
(¢]
=)
=

Bez vlivu

5 min.

10 min.

20 min.

30 min.

203145

20638,1

20558,5

20983,0

21049,2

20334,6

20519,2

20423,2

20835,3

20939,4

20151,1

20337,5

20695,2

20860,8

20884,3

20252,8

20688,8

20791,1

20743,9

20857,9

20191,3

20669,5

20671,0

20840,4

20783,2

20259,4

20565,0

20709,6

20772,2

20761,3

20358,1

20674,9

20671,1

20827,2

20764,1

20401,6

20732,8

20640,6

20550,7

20675,9

OO NSO |~ |w|d|=

20322,0

20467,3

20596,0

20671,5

20716,8

10.

20496,3

20509,5

20640,0

20706,5

20717,8

Stfedni hodnota

20308,2

20580,3

20639,6

20779,2

20815,0

Smérodatna odchylka

95,6

116,6

93,9

113,0

110,4

Vzorek D -2 662 078,8 + 9214,2 Bg/I

<
<
=<
a
=]
L

Bez vlivu

5 min.

10 min.

20 min.

30 min.

2672467,6

2660134,7

2681560,1

2699306,3

26999149

2672835,8

2656484,6

2667886,9

2675288,9

26799414

2674256,3

2662288,6

2675273,8

2684120,0

2700317,6

2663046,3

2651693,0

2657897,2

2688425,1

2695823,9

2653835,4

2670451,2

2663312,5

2683049,4

2704449,2

2656076,9

26710227

2681162,5

2674336,6

2683134,1

2664760,2

2673068,6

2662362,6

2680751,6

2697694,2

2654547,2

2689031,2

2661765,3

2666248,8

2680531,6

OO N O Wi

2644662,5

2662834,1

2675246,8

2676877,3

2667513,5

10.

2664299,3

2649177,2

2661095,6

2679680,1

2686250,0

Stf. hodnota

2662078,8

2664618,6

2668756,3

2680808,4

2689557,0

Sm. odchylka

9214,2

11148,1

8361,9

8469,0

112355




Priloha C Vliv zvySeného pozadi — primdrni namétend data

Vzorek A - < 3,7 Bqg/l

M¢éfeni Bez vlivu 2,18 kBg/I 0,29 MBy/I 5,15 MBy/I

1. 0,1 0,0 0,0 43,4

2. 0,0 0,0 0,0 40,7

3. 0,0 0,0 1,2 45,8

4. 0,0 0,0 0,0 40,6

5. 0,0 0,2 0,0 37,8

6. 0,0 0,0 0,9 38,4

7. 0,1 1,2 0,4 39,1

8. 0,0 0,0 0,1 43,0

9. 0,0 1,7 34 35,9

10. 0,0 1,2 0,0 45,6
Stredni hodnota 0,0 0,4 0,6 41,0
Sm. odchylka 0,0 0,6 1,0 3,2

Vzorek B —199,1 + 4,1 Bq/l
M¢feni Bez vlivu 2,18 kBg/I 0,29 MBy/I 5,15 MBy/I

1. 204,7 201,5 203,2 2414

2. 196,3 194,7 198,0 234,1

3. 200,3 199,6 192,9 246,8

4. 195,6 201,2 203,0 221,6

5. 201,4 198,1 209,7 265,2

6. 202,5 197,6 204,6 240,0

7. 192,8 194,8 191,0 233,0

8. 193,5 200,1 200,9 258,0

9. 198,9 202,8 201,2 257,8

10. 204,6 199,5 195,0 2427

Stt. hodnota 199,1 199,0 200,0 2441
Sm. odchylka 4,1 2,6 55 12,6




Vzorek C —20 298,2 + 73,5 Bq/l

M¢feni Bez vlivu 2,18 kBg/I 0,29 MBq/I 5,15 MBy/I
1. 20314,5 20331,1 20331,6 20517,5
2. 20334,6 20385,1 20365,4 20545,6
3. 20251,1 20358,7 20314,8 20462,8
4. 20352,8 20363,5 20436,9 20451,7
5. 20251,3 20432,0 20498,3 20371,5
6. 20259,4 20354,1 20489,3 20389,4
7. 20358,1 20345,5 20498,6 20520,2
8. 20401,6 20321,4 20368,4 20465,0
9. 20282,0 20368,4 204544 20578,7
10. 20496,3 20115,7 20562,1 20628,0
Stt. hodnota 20330,2 20337,6 20432,0 20493,0
Sm. odchylka 73,5 79,4 78,7 76,5
Vzorek C —20 298,2 + 73,5 Bq/l
M¢feni Bez vlivu 2,18 kBg/I 0,29 MBy/I 5,15 MBy/I
1. 2652467,6 2630074,1 2637656,5 2623791,9
2. 2642835,8 2636560,2 26381044 2646205,7
3. 2634256,3 2644014,9 2636097,1 2634954,9
4. 2653046,3 2647547,1 2627020,2 2648165,1
5. 2653835,4 2633907,0 2629419,6 2634973,1
6. 2646076,9 2637993,1 2649880,0 2641294,1
7. 2644760,2 26288444 26392544 2622826,2
8. 2634547,2 2639750,2 2629987,6 2629307,8
9. 2644662,5 2627731,2 2629792,7 2634307,8
10. 2644299,3 2623586,7 2633497,6 2634459,0
Stt. hodnota 2645078,8 2635000,9 2635071,0 2635028,6
Sm. odchylka 6555,2 7204,9 6377,1 7660,4




Piiloha D Ukazky z ptipravy vzorki a jejich méteni

Obrazek D1 Pracovité pro pfipravu vzorki
Zdroj: Vlastni vyzkum

Obrazek D2 Piiprava vzorki se skalou pH 1~12
Zdroj: Vlastni vyzkum



Obrazek D3 Sada vzorkli umisténa v analyzatoru TriCarb
Zdroj: Vlastni vyzkum
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Obrazek D4 Ukazka spektra zobrazeného
softwarem QuantaSmart
Zdroj: Vlastni vyzkum

Obrazek D5 Analyzator Tricarb s pfipojenym PC
Zdroj: Vlastni vyzkum



