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1 Cile a vyuziti metodiky

Tato metodika vznikla na zakladé finanéni podpory Ministerstva vnitra CR v ramci feSenti
projektu ¢. V104000023 s nazvem ,,Moznosti vyuziti ozénu pro dekontaminaci ovzdusi a
povrchil nejen slozkami IZS CR*. Cilem metodiky je volba optiméalniho postupu pro detekci a

stanoveni koncentrace ozonu v redlnych podminkéch.

2 Uvod

V souvislosti s vyskytem onemocnéni COVID-19 se zasadné zvysila potfeba dekontaminace
prostor a pouziti osobnich ochrannych pracovnich prostfedki (OOPP). Cilem dekontaminace
v podminkach HZS CR neni pouze ochrana proti virim, ale i proti ostatnim biologickym agens.
V aktudlni dobé se velmi rozsifilo vyuziti dekontaminace pomoci ozonizace prostiedi
s pozadavkem na dekontaminaci povrchl. Vyuziti ozonizace sebou ptinasi rizika spojend s tim,
ze 0zon ma ve vyssich koncentracich drazdivé a toxické ucinky a miize zplisobovat degradaci
povrchu materialt. Proto se fesi jednak pouzitelnost potfizenych ozonizért pro jednotky HZS
CR a dalii slozky I1ZS CR, tak hlavné moznosti detekce ozénu a stanoveni jeho koncentrace

z dlivodli ochrany zdravi zasahujicich jednotek.

3 Podstata zkouSky

Metodou bézn¢ pouzivanou k identifikaci chemické struktury nezndmych latek je
infraCervend spektroskopie. Infraervené zaieni je elektromagnetické zafeni v rozsahu
vlnovych délek (0,78 — 1000) um, coz odpovida rozsahu vinoét (12800 — 10) cm™!. Celd oblast
byvéa rozdélena na blizkou (12800 — 4000) cm™, stiedni (4000 — 200) cm-! a vzdalenou
infradervenou oblast (200 — 10) cm™!, pFiéemZ nejpouzivangjsi je stiedni oblast.

S rozvojem vypocetni techniky doslo k rozsifeni infraCervenych spektrometrii s Fourierovou
transformaci (FTIR spektrometry). Jedna se o pfistroje pracujici na principu interference
spektra, které na rozdil od disperznich pfistroji méfi interferogram modulovaného svazku
zafeni po pruchodu vzorkem. Tyto pfistroje vyzaduji matematickou metodu Fourierovy
transformace k ziskani klasického spektralniho zdznamu. FTIR spektrometry vykazuji celou
fadu vyhod. Pii méfeni dopada na detektor vzdy cely svazek zaieni. Takové usporadani
umoziuje i experimenty, pfi nichz dochdzi k velkym energetickym ztratdm, tj. méfeni silné
absorbujicich vzork.

Principem metody je absorpce infracerveného zateni pii prichodu vzorkem, pfi niz dochazi

ke zméndm rotaéné vibraCnich energetickych stavli molekuly v zavislosti na zménéach



dipdlového momentu molekuly. Analytickym vystupem je infraCervené spektrum, které je
grafickym zobrazenim funkéni zavislosti energie, vétSinou vyjadiené v procentech
transmitance (T) nebo jednotkach absorbance (A) na vlnové délce dopadajiciho zéfeni.
Molekuly identifikujeme podle charakteristickych absorp¢nich past. Koncentrace dotcenych
analytii je pocitana jako plocha ptislusného pasu ve spektru na zdkladé¢ Lambertova-Beerova
zakona, ktery je matematickym vyjadienim zavislosti absorpce elektromagnetického zateni na
vlastnostech materidlu, skrze ktery zafeni prochézi.

Pro vyvoj postupu stanoveni koncentraci ozonu byla pouzita pravé metoda infracervené
spektroskopie. Ozon ma ve stiedni IC oblasti charakteristicky pas v oblasti 1055 cm™, ktery je
nejvhodnéjsi pro vyhodnoceni kvantitativnich dat — tvorbu kalibra¢ni kiivky. Dale jesté
nalezneme pésy pii 2100 cm™ a 700 cm™ ale s mensi intenzitou. Obrovskou vyhodou této
spektroskopické techniky je kvantitativni rozsah stanoveni ozonu od velmi nizkych koncentraci
pod 0,1 ppm az po koncentrace relativné vysoké (procenta). Dalsi vyhodou je moznost
soubézného on-line stanoveni i dalsich plynii ve smési s ozonem (napf. oxida dusiku, které ozon
muze tzv. ,,vyrabét z dusiku v pouzitém vzduchu). Ozon je nelineédrni, tfiatomova molekula
s permanentnim dipolovym momentem a jako takova se v infraCerveném spektru chova

podobné jako napt. H>O.
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Obr. & 1 IC spektrum ozénu
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4 Pristroje, pomicky a plyny

e FTIR spektrometr s plynovou kyvetou a s ovladacim SW

e generator ozonu s regulovatelnym vykonem (maximalni vykon 7 g Os/hod s pritokem plynu
6 I/min)

e prutokomeéry (rotametry)

¢ teflonové hadicky

¢ silikonové hadicky

e tficestny ventil

¢ jehlovy ventil regulacni

e detekeni trubicky (Sensidyne 50-1000 ppm O3 a Gastec 4 — 400 ppm O3) s ru¢ni pumpou na
prosati 50, 100 ml plynu

e tlakova lahev se vzduchem cistoty 5.0

e tlakova lahev s technickym kyslikem Cistoty 2.5

o tlakova ldhev s dusikem cistoty 5.0

5 BezpecCnostni opatieni

Oz6n je oxidujici plyn, ktery miize zpiisobit nebo zesilit pozar, drazdi kiizi a pti vdechovani
muze zpusobit podrazdéni dychacich cest. Pfi praci s ozonizatorem je nutné dodrzovat pokyny
od vyrobce, v piipadé potfeby pouzivat ochranu dychacich cest. Uzaviené prostory, ve kterych
hrozi riziko uvoliiovani ozonu do pracovniho ovzdusi, je nutné intenzivné vétrat.

Pro naSe ucely byl pro vyrobu 0zénu ozonizér umistén v dobte ventilované digestofi za
dodrZeni vSech ustanoveni aktudlniho Provozniho fadu chemické laboratote. Piebyte¢ny ozon

byl hadi¢kou odvadén mimo laboratof.

6 Pracovni postup

6.1 Vyroba ozénu
K vyrob¢ ozonu pomoci generatoru ozonu je mozné jako vstupni plyn z tlakové lahve pouzit:

e vzduch — idedln¢ s pouzitim tlakové lahve se vzduchem (21 % Oz + 79 % N3), viz schéma
na obr. ¢. 3, nebo vzduch z okoli generatoru (obr. €. 2). Pfi vyrobé ozénu piimo z okolniho
vzduchu mtize dochazet ke vzniku NO,.

e kyslik, obr. €. 3

e sm¢s kysliku s dusikem v riznych objemovych pomérech, obr. ¢. 4
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Obr. ¢. 2 Priprava O3 z okolni atmosféry za vyuziti vnitiniho ¢erpadla generatoru ozéonu
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Obr. ¢. 4 Priprava O3 z plynné smési kyslik/dusik

6.2 MEérici sestava
Meéfici sestava se skladéa z n€kolika jednotlivych Casti zapojenych dle schématu na obr €. 5.

V zévislosti na tom, zda se 0zon vyrabi ptimo z kysliku nebo ze vzduchu, se pfipravi tlakova
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lahev (kyslik, vzduch, nebo smés kysliku s dusikem). Pro zajisténi stalého pratoku plynu
z tlakové 1ahve je zapotiebi zapojit mezi lahev a ozonizér pritokomér, na kterém se nastavi
pritok 6 1/min, v pfipadé miseni vstupnich plynti jiz pfed generatorem ozénu je nutné zapojit
sméSovaci prutokomér (viz obr. 4). Na generatoru se nastavi pozadovany vykon a vybere se
zpusob vyroby ozénu. Tlakova ldhev s pratokomérem a ozonizérem se propoji pomoci
silikonovych hadicek. Vyprodukovany ozon proudi ptes teflonovou hadicku do FTIR
spektrometru s plynovou kyvetou. Pritok ozonu plynovou kyvetou je snizen na 2 I/min, proto
je do teflonové hadicky zapojeny jehlovy ventil, ktery slouzi jak pro odvod piebytecného

oz6nu, tak pro ovéieni mérené koncentrace ozonu pomoci detekénich trubicek.
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Obr. ¢. 5 Méreni koncentrace 0zonu

Legenda:

1 - Vstupni plyn k ozonizaci (Q1 = 61/min); 2 - Generator O3 s regulovatelnym vykonem; 3 - Odvod
ptebytecného O3 regulovany jehlovym ventilem (Q2 = 4 I/min); 4 - Stanoveni O3 detek¢nimi trubickami; 5 -
Trojcestny ventil; 6 - Pfivod nulového plynu pro méfeni pozadi; 7 - FTIR plynova cela; 8 - Vystup z plynové
cely (Q3 =2 1/min); 9 - Kontrolni rotametr

6.3 Stanoveni koncentraci ozonu

Mg¢éfteni koncentrace ozonu pomoci FTIR spektrometru s plynovou kyvetou (celou) o objemu
200 ml (optickd draha 2 m) se provadi pomoci programu pro kontinudlni stanoveni koncentrace
méfenych slozek. Metoda vytvofena pro méfeni koncentraci ozonu za laboratorni teploty

zahrnuje dalsi plyny s ohledem na mozny vyskyt v ovzdusi nebo interferenci v kvantifikované



oblasti. Metoda zahrnuje tyto slozky: O3, CHs, CO2, H2O, NO a NO,. V prabéhu kontinualniho
méteni je mozné sledovat aktudlni koncentrace sledovanych plynd.

Pfed samotnym méfenim je nejprve nutné zméfit pozadi (tzv. background) pomoci dusiku o
Cistoté 5.0. Jako alternativu Ize pouzit suSeny vzduch. Po zméfeni spektra pozadi nasleduje
stanoveni koncentrace ozoénu. Méfeni pozadi se provadi pomoci 60 skenli a samotné métenti je
nastaveno tak, Ze pro urc¢eni jednoho bodu, tzn. jedné koncentrace, se provadi 10 skend. Jeden
bod je zméfen za cca 5,6 s. Vysledkem méfeni je zavislost koncentrace sledované slozky na
case. Koncentrace jsou uvadéné v jednotkach ppm. Ke kazdému bodu meéteni Ize priradit

naméfené spektrum v daném case.

7 Nejistota méreni

Pro stanoveni koncentrace ozonu vySe popsanym zpusobem se vyjadiuje rozsifena nejistota U
odpovidajici intervalu spolehlivosti 95% (s koeficientem rozsiteni = 2).

Vypocet odhadu stanoveni nejistoty se provadi ze tfech opakovanych méfeni. Zpiisob odhadu

rozsifené nejistoty (U) je popsan v tab. €. 1.

Tab. €. 1 Odhad nejistoty vysledku stanoveni koncentrace ozénu

Por.¢. | Veli¢ina Hodnota/vypocet
1 Hodnoty jednotlivych vysledkii h1, h2, h3
2 | Vysledek stanoveni h = (hl +h2 + h3)/3
3 Vybérové rozpéti hl - h3 R = |hmax - hmin|
4 | Standardni nejistota typu A (ua) ua = (k3.R)/32 =0,5908.R/32
5 Standardni nejistota typu B (uB) uB
6 |Kombinovana nejistota (uc) uc = (ua? + up?)1”?
7 Rozsitena nejistota (U) U=Kko5% uc=2 - uc
8 Vyjadreni vysledki s nejistotou c=cxU
Vysvetlivky:

h1, h2 a h3 = vysledky prvniho, druhého a tretiho stanoveni; ks = soucinitel pro odhad
smérodatné odchylky z vybérového rozpéti tftech méfeni; R = vybérové rozpéti;

kos = koeficient rozSiteni s 95 % spolehlivosti; us = pfiisluSejici chybé stanoveni FTIR
spektrometru a kalibraci - 3,0 %.

Celkova rozsitena nejistota U je po zaokrouhleni odhadnuta na 7 % ze stanovené hodnoty.
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Rizeni kvality

8.1 Interni kontrola spravné funkce pristroje

Provadi se v ur€enych ¢asovych intervalech v souladu s doporu¢enim od vyrobce.

8.2 Externi kontrola spravné funkce pristroje

Provadi technicky pracovnik servisniho pracovisté¢ v uréenych casovych intervalech a na

zéklad¢ aktualnich potieb dané laboratofe.

8.3 Stanoveni koncentrace vyrobeného ozénu

Pro sledovany analyt (0z6n) neexistuje v souCasné dobé relevantni standard. Proto se

spravnost meteni vyrobeného ozénu pravidelné ovetuje pouze pomoci detekénich trubicek.
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