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Uvod

Ke zlepSeni Zivotniho prostfedi pfispiva i hodnoceni od-
padi vSech kategorii, zejména maji-li byt uklddiany na
skladkdch. V soucasné dobé se stile pracuje na normalizaci
postupl pro stanoveni charakteristik odpadi a to nejen
v Ceské republice, ale i v celoevropském méiitku. Obecné
jednou z nejvyznamnéjSich charakteristik odpadu je vylu-
hovatelnost toxickych sloZzek. Kromé sledovani toxickych
prvkil a dalSich parametri ve vodnych vyluzich, pfiprave-
nych riznym postupem, se Casto studuje vyluhovatelnost
i v jinych C¢inidlech za tcelem zjiSténi zplisobu vazby urci-
tého polutantu v odpadu. Nejzndméjsi postupy jsou po-
pséany napf. v pracech!-3. Piehled publikaci popisujicich vy-
luhovéni polutant z popilkd je napf. v préci Jaro§, Hod-
slavskd a Ditz*. V Ceské republice se nékolik let pouzivala
pro hodnoceni odpadti vyhlagka MZP ¢&. 338/1997 Sb. jako
priloha k Zakonu o odpadech &. 125/1997 Sb.> Po vydéni
metodické pfirucky se postupy pfipravy vodného vyluhu
i metody stanoveni sledovanych parametrt sjednotily podle
poZadavkli zminéné vyhlasky. Jak ukdzala price JaroSe
a Hamalové®, pfi stanoveni nékterych parametri se viak
vyraznéji projevuje vliv mezilaboratorni variability. Nove-
lizovand vyhlagka 383/2001 Sb.” pfinesla zm&ny predevsim
v hodnoceni organickych polutantd, nikoli v metodé pfi-
pravy vyluhu pro stanoveni kovi.

V 1. 1986 byl v USA rozpracovan test pro hodnocenti ri-
zikovych materidli, ktery byl posléze zahrnut do metodik
US EPA pod oznaenim ,,Toxicity characteristic leaching
procedure®, zkracovano TCLP (metoda US EPA 1311, cit.%).
Jde o specidlni proceduru, kterd slouZi nejen k ziskavani vy-
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Iuht stabilnich sloZek, ale také t€kavych latek. Pro realizaci
testu je pozadovana specidlni tlakovd nddoba oznacCovédna
ZHE (zero headspace extractor). V této nddob¢ je provadéno
vyluhovédni pod tlakem. ZHE umoZiiuje primdrni separaci
kapaliny od tuhé faze, extrakci a findlni filtraci extraktu bez
toho, aby byla nddoba otevirdna. Je-1i odpad hodnocen z hle-
diska jinych neZ t€kavych kontaminantl, miZe se k piipravé
extraktu pouZit libovolnd extrak¢ni nddoba, u niZ je volny
prostor nad extraktem. Pro analyzu anorganickych latek je
doporuc¢ovéana nadoba z plastu nebo borosilikdtového skla.
Podle postupu uvedeného v tomto predpisu se zkoumany
vzorek materidlu extrahuje v jednom ze dvou extrak¢nich
roztokli po dobu 24 hodin. Po 18 hodindch michédni uvede-
nym zpusobem se smés nechd 6 hodin sedimentovat. Mi-
chéni se provadi na rota¢nim zafizeni rychlosti 24 otacek za
minutu. K pfipravé extraktu se pouZije vzorek odpadu s ve-
likosti ¢astic mensi neZ 1 cm nebo s velikosti povrchu niZsi
neZ 3,1 cm2.g!. Obsahuje-li odpad kapalnou fazi, provede
se pred vlastni pfipravou extraktu separace kapalné faze tla-
kovou filtraci. Z tuhé fize se pripravi extrakt smichdnim
vzorku s dvaceti ndsobkem suSiny tuhé faze. U odpadii ne-
obsahujicich Zadnou kapalnou fazi se rovnou pfid4 dvaceti
ndsobek extrakéniho Cinidla. Po extrakcei se k filtraci netéka-
vych kontaminantd vyuziva tlakové filtracni zafizeni, do
kterého se vkladaji filtry z borosilikatovych sklenénych vla-
ken bez vazebného materidlu o efektivni velikosti porQ
0,6-0,08 wm nebo 0,7 um (napt. firmy Whatman). Nedopo-
rucuje se pouZit predfiltrace. Pfi hodnoceni mobility kovi se
filtr pfed pouZitim oplachne kyselinou dusi¢nou o koncent-
raci 1mol.I" a tfikrat redestilovanou vodou.

V této préci je provedeno srovnani vylouZeného mnozstvi
vybranych polutantt z elektrarenskych popilkd vzniklych spa-
lovéanim rGizného uhli v klasickych roStovych kotlich v prostiedi
vody a extrak¢nich ¢inidel podle vyluhovaci procedury TCLP.

Experimentalni ¢ast
Pouzité materidly

K experimentdlnim pracem bylo pouZito 6 vzorki popilki.
Jde o primérné roc¢ni sesypy vzorkil popilki z elektraren, které
spaluji rizné typy uhli. Vzorek ¢. 1 je popilek vznikajici pri
spalovani lignitu v elektrarné Hodonin, vzorky ¢. 2 az 4 jsou
popilky z elektraren spalujicich rzné druhy hnédého uhli (vzo-
rek ¢. 2 pochdzi z elektrdrny Mélnik spalujici smés hnédého
uhli, vzorek ¢. 3 z elektrarny Chvaletice spalujici hnédé uhli
z Mosteckého reviru, vzorek €. 4 z elektrarny Tisova spalujici
hnédé uhli ze Sokolovského reviru s vy$§im obsahem titanu
a berylia), vzorky €. 5 a 6 pochdzeji z elektraren spalujicich
Cerné uhli (vzorek €. 5 pochdzi z elektrarny Pori¢i spalujici
Cerné uhli z kladenského reviru a z Polska, vzorek ¢. 6 z elekt-
rarny Détmarovice spalujici cerné uhli z OKD a Polska).
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Tabulka I
Chemické sloZeni vzorkt popilkd

Analyt Jednotka Koncentrace analytu ve vzorku popilku ¢.

1 2 3 4 5 6
Ca hm. % 7,48 1,62 1,83 2,36 1,36 2,57
Na hm. % <0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <0,5
Mg hm. % 1,87 0,54 0,61 0,55 0,74 1,18
Al hm. % 12,1 15,9 15,0 14,6 14,0 14,2
Si hm. % 22,1 23,8 249 20,9 23,9 24,5
P hm. % 0,05 0,08 0,06 0,13 0,06 0,19
S hm. % 1,15 0,38 0,38 0,48 0,26 0,26
K hm. % 0,95 1,22 1,32 0,83 2,11 2,54
Ti hm. % 0,44 1,47 1,04 5,09 0,56 0,67
Fe hm. % 5,47 5,48 6,05 5,18 4,04 5,49
Mn hm. % 0,05 0,04 0,04 0,08 0,06 0,09
Cl mg.kg! 107 28.8 167 54,3 187 86,1
\% mg.kg! 253 354 347 431 194 238
Cr mg.kg! 209 175 175 273 128 224
Co mg.kg! <25 <25 <27 <28 24,2 28,7
Ni mg.kg! 131 121 124 117 88,1 121
Cu mg.kg! 132 129 108 193 107 136
Zn mg.kg! 150 225 209 163 327 184
Cd mg.kg! <0,1 1,4 1,2 1,0 2,5 1,4
Ba mg.kg! 900 730 794 1220 743 1140
Pb mg.kg! 31,0 50,0 44,0 94,0 210 92,6

Vsechna uhli byla spalovéna klasickym granula¢nim postupem
a popilek byl odebiran z elektrofiltri. Chemické slozZeni, které
bylo stanoveno rentgenovou fluorescencni analyzou (pfistroj
Spectro X-Lab), je uvedeno v tabulce I. Vlhkost stanovena gra-
vimetricky byla u v8ech vzorkl niZ$i nez 0,5 %.

K pripravé extrakti podle vySe uvedené metodiky byly
pfipraveny dva typy extrak¢nich roztokd. Extrak¢ni roztok
I (pH 4,93 + 0,05) byl piipraven rozpusténim 5,7 ml bezvodé

Tabulka II

pH extraktd pfi ureni vhodného extrakéniho Ccinidla
pro proceduru TCLP

Cislo pH

vzorku

po druhém stupni
(po ptidavku HCI)

po prvnim stupni
(vodny extrakt po 5 min)

kyseliny octové v 500 ml demineralizované vody a pfidanim 1 11,2 1,8
64,3 ml hydroxidu sodného o koncentraci 1 mol.I'!. Ziskand ) 53 1.2
smés se nafedila demineralizovanou vodou na objem 1 litr. ’ ’

Extrakeni roztok I (pH 2,88 + 0,05) byl pfipraven rozpusté- 3 114 2,3
nim 5,7 ml bezvodé kyseliny octové v litru demineralizované 4 6,3 1,6
vody. K piipravé vodnych vyluhil a extrak¢nich roztokd byla 3 11,7 3,8
pouZita demineralizovand voda a chemikdlie Cistoty p. a. 6 75 1.9

UrcCeni extrakéniho roztoku

Podle metodiky TCLP se pred vlastni extrakci urci
vhodny extrak¢ni roztok, ve kterém se provede extrakce
podle nasledujiciho postupu: 5 g vzorku, u kterého byla zre-
dukovéna velikost ¢4stic pod 1 mm, se pienese do Erlen-

mayerovy batiky o objemu 500 ml. Pfida se 96,5 ml demi-
neralizované vody, pfikryje se hodinovym sklickem a mi-
cha se po dobu 5 minut magnetickym michadlem. Po 5 mi-
nutdch se zméfi pH. Je-li pH mensi neZ 5,0 pouZije se k ex-
trakci netékavych slozek z odpadu extrak¢ni roztok I. Je-li
pH vétsi nez 5 ptida se ke smési 3,5 ml roztoku kyseliny
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chlorovodikové o koncentraci 1 mol.I'!. Smés se protfepe,
prikryje hodinovym sklickem, zahfeje na teplotu 50 °C, na
které se smés udrzuje 10 minut. Je-li pH tohoto roztoku po
ochlazeni na laboratorni teplotu niZ3i nez 5,0, pouZije se ex-
trak¢ni roztok I, je-li pH vétsi nez 5, pouZije se extrakéni
roztok II.

Priprava extraktd a jejich analyza

Vysledky méteni pH pii uréovani typu extrakéniho Ci-
nidla jsou uvedeny v tabulce II.

Z tabulky II vyplyva, Ze k posouzeni $kodlivosti viech
zvolenych vzorkl popilkl se podle metodiky TCLP pii-
pravi extrakt v extrakénim cinidle I (pH 4,93 * 0,05). Pro
srovnani vlivu pH na vyluhovéni vybranych prvki z elekt-
rarenskych popilkil bylo provedeno vyluhovéni v obou ex-
trak¢nich ¢inidlech. Z jednotlivych vzorkt byly pak pfipra-
veny Ctyfi typy extrakta:

A) Vodny vyluh pfipraveny podle postupu uvedeného
ve vyhlaSce MZP ¢&. 338/1997 Sb. o podrobnostech s nakla-
dani s odpady, pfiloha €. 4.

B) Vodny vyluh pfipraveny postupem podle TCLP. Po-
mér tuhé a kapalné faze byl 1 : 20. Smés byla michdna po
dobu 18 hodin otacenim o 360° rychlosti 24 otdcek za mi-
nutu a 6 hodin sedimentovala. Nasledné byla filtrovéna.

C) Extrakt pfipraveny postupem podle TCLP v extrak¢-
nim ¢inidle I.

D) Extrakt ptipraveny postupem podle TCLP v extrak¢-
nim Cinidle II.

Po ukonceni doby styku kapalné a tuhé faze byla prove-
dena separace extraktu. Filtrace vyluhu A byla provedena
membrénovymi filtry o velikosti p6rua filtry 0,40 mm (Pra-
gochema, s.r.o.). Extrakty B — D byly filtrovany tlakovou
filtraci filtry s velikosti péra 0,6-0,8 um (Millipore). Zis-
kané filtraty byly konzervovéany koncentrovanou kyselinou
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Obr. 1: VylouZeny podil sledovanych prvkia z popilku po spa-
leni lignitu (vzorek ¢. 1), #Mn, @ Zn, A V, 0 Cu
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Tabulka III

Parametry pH a konduktivita (mS.m™!) vodnych extraktii A a B

Cislo pH Konduktivita
vzorku A B A B
1 11,2 11,5 78 96
2 5,1 6,3 94 61
3 11,7 11,8 164 175
4 6,4 7.7 96 63
5 11,5 11,6 156 143
6 7,0 7,5 125 80

dusi¢nou o Cistoté p.p. Kazdy vyluhovaci test byl proveden
minimalné dvakrat vedle sebe. Stanoveni vybranych kovl
bylo provedeno metodou atomové emisni spektroskopie
s induk¢né vazanym plazmatem (piistroj JY 24, fy Jobin
Yvon). V extraktu typu A byly stanoveny vSechny prvky
definované tfidou vyluhovatelnosti I vyhlasky ¢. 338/1997
Sb. Pro dalsi studium byly vybrany pouze Fe, Mn, Zn, Cu
a 'V, u kterych chyba stanoveni pouZitou technikou je mensi
neZ predpoklddand zména v dusledku rozdilného postupu
ptipravy extraktu. Uvedené prvky byly stanoveny v pfipra-
venych extraktech i slepych vzorcich. V extraktech
A a B bylo sledovéano také pH a vodivost.

Vysledky a diskuse

pH a konduktivitu vodnych extrakti A a B uvadi ta-
bulka III, koncentrace sledovanych prvki v jednotlivych
extraktech vzorkl jsou uvedeny v tabulce I'V.
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Obr. 2: VylouZeny podil sledovanych prvki z popilku po spa-
leni hnédého uhli (vzorek ¢. 2), Mn, B Zn, A V, 0 Cu
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Koncentrace sledovanych prvkt v pfipravenych extraktech popilkt

Analyt Limitni Cislo Koncentrace analytu [ug.I"'] v extraktu typu
konc. ti. 1 vzorku A B C D
Mn 1000 1 <20 50 30 3700
2 569 341 531 980
3 475 275 531 1070
4 282 178 1330 2640
5 83 <20 1750 2600
6 46 <20 198 2060
Fe 5000 1 <20 <20 54 34300
2 133 <20 383 10200
3 119 <20 248 11700
4 <20 <20 297 16400
5 161 <20 <20 291
6 <30 <30 <20 <20
Zn 5000 1 <20 20 43 1130
2 150 95 473 583
3 85 53 588 788
4 81 23 331 399
5 22 31 442 617
6 29 <20 66 288
A% 200 1 210 183 563 595
2 <30 <30 <30 90
3 <30 <30 <30 118
4 41 45 <30 <30
5 246 240 214 378
6 32 61 1080 1240
Cu 500 1 <20 <20 <20 93
2 <20 <20 169 401
3 <20 <20 96 262
4 <20 <20 88 347
5 <20 <20 <20 83
6 <20 <20 <20 167

Srovnéni sledovanych parametri u vyluhu typu A s li-
mitnimi hodnotami podle vyhlaSky ¢. 383/2001 Sb. vede
k zavéru, Ze ve vSech sledovanych parametrech vzorky vy-
hovuji tfid€ vyluhovatelnosti I. Témto limitnim koncentra-
cim vyhovuji i koncentrace sledovanych analytd ve vyluhu
typu B. Pokud se zohledni nejistota stanoveni jednotlivych
prvki a pfispévek celého postupu pifipravy vyluhu k celko-
vému rozptylu experimentalnich dat, znamena to, Ze zména
postupu pfipravy vyluhu pfi zachovani stejného cinidla

111

— vody — nemd na mnoZstvi prvku pfechazejiciho do extraktu
u sledovanych vzorkl rozhodujici vliv. Zavér potvrzuji také
hodnoty pH a konduktivity vyluhtl typu A a B. Ze srovnani
vyluhu pfipraveného podle vyhlasky 338/1997 Sb. (vyluh A)
a postupu TCLP s odpovidajicim extrakénim Cinidlem (vy-
luh C) vyplyva, Ze u vSech prvki a typtu popilkd nedoslo
k vyraznéj$imu vyluhovéni v extraktu podle TCLP.

Z koncentraci sledovanych prvkia v extraktu byl vypo-
¢ten vylouZeny podil polutantu podle vztahu:

o
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n=5 (7] 2

kde w, [hm.%] je koncentrace vylouZeného polutantu do
roztoku po pfepoctu na tuhou fazi, w, [hm.%] pivodni kon-
centrace polutantu v suSiné vzorku. Srovnani vylouZeného
podilu Mn, Zn, V a Cu z jednotlivych vzorki pfipravenych
postupem popsanym v metodice TCLP (vyluhy B, C a D)
na pH extrak¢niho Cinidla uvadéji obr. 1 aZ 6. Na grafic-
kych zavislostech neni uveden vylouZeny podil Fe, protoZe
se ve vSech ptipadech bliZi nule. RovnéZ vyluhovéni V ze
vzorkl popilkd vzniklych spdlenim hnédého uhli (vzorky 2-
4) neni vyrazné u Zadného z pouZitych extrak¢nich ¢inidel.
U vzorkt popilkdl vzniklych spalenim ¢erného uhli vylou-
Zeny podil V dosahoval aZz 20 % v pripad€ pouZiti extrak¢-
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Obr. 3: VylouZeny podil sledovanych prvkia z popilku po spa-
leni hnédého uhli (vzorek ¢. 3), Mn, B Zn, A V, 0 Cu
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nfho ¢inidla o pH 2,88. Vyluhovéni zinku a manganu jed-
nozna¢né€ u vSech typt popilkl zavisi na pH extrak¢niho Ci-
nidla a vylouZeny podil vyrazn€ vzrostl s pouZitim kyselej-
$iho extrakéniho €inidla. VI1iv pH extrakéniho ¢inidla na vy-
luhovani médi se vyraznéji projevil jen u vzorkd popilkt
z hnédého uhli.

Zavér

V predloZené prici bylo porovndno mnoZstvi vylouZe-
nych vybranych anorganickych polutantl z elektrarenskych
popilktt zachycenych na elektrofiltrech. Popilky vznikly
spalenim lignitu, rizného hnédého a cerného uhli v elekt-
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Obr. 5: VylouZeny podil sledovanych prvka z popilku po spa-
leni ¢erného uhli (vzorek ¢. 5), €Mn, B Zn, A V, 0 Cu
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Obr. 4: Vylouzeny podil sledovanych prvkia z popilku po spa-
leni hnédého uhli (vzorek ¢. 4), Mn, B Zn, A V, 0 Cu

Obr. 6: VylouZeny podil sledovanych prvka z popilku po spa-
leni ¢erného uhli (vzorek 6), #Mn, @ Zn, A V, 0 Cu
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rarnidch vybavenych roStovym zpasobem spalovéni. Po-
pilky byly louZeny podle predpisu 338/1997 Sb. a metodi-
kou popsanou v predpisu TCLP. Podle postupu piedpisu
TCLP byly pfipraveny vodné extrakty a extrakty s vycho-
zim pH 2,88 a pH 4,93. Bylo sledovano vyluhovéni Fe, Mn,
Zn, V a Cu. Z provedenych experimentti vyplyva:
srovndnim postupu pifipravy vyluhu podle vyhlasky
383/2001 a metodiky TCLP, kdy byla pouZita voda jako
extrak¢ni c¢inidlo, nebyla prokdzana zévislost mezi vy-
louZenym mnoZstvim prvku a metodou pfipravy,
aplikaci vyluhovaci procedury TCLP nebylo u Zddného
typu popilku a sledovanych prvki dosaZeno vyraznéj-
Siho vylouZeného podilu, coz svédci o existenci stabil-
nich sloucenin sledovanych prvka,

mnoZzstvi sledovanych polutantti uvolnénych do ex-
trakéniho ¢inidla urcuje typ popilku a tedy i uhelné
hmoty, jehoZ spalenim popilek vznikl.

Autori prdce dekuji grantové agenture (grant ¢. CEZ
279 000017) za financni podporu.
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ZPRAVY

BREZNOVY NORIMBERK VE ZNAMENI

Ve dnech 16. — 18.3. 2004 se konaji v Norimberku vy-
znamné odborné veletrhy a mezindrodni kongresy. Bude se
jednat o tii dny hektického veletrzniho déni. Soucasné bude
totiZ probihat mezindrodni veletrh pro mechanické procesni
technologie a analytiku POWTECH 2004 spolu s mezindrod-
nim odbornym veletrhem pro vyvoj, vyrobu a analyzu far-
maceutickych, kosmetickych a dietetickych vyrobkl i pro-
duktd pro zdravou vyZivu TechnoPharm 2004 a mezinérod-
nim odbornym veletrhem pro tematiku zabezpeceni proti ex-
plozim a bezpecnost zafizeni ExploRisk 2004. Veletrh POW-
TECH md jiZ po léta vedouci postaveni pro tematiku techno-
logii sypkych, praSkovych a granuldtovych materidlli a po-
skytne aktudlni piehled o vyvoji oboru, ve kterém se vyroba,
zpracovani a testovdni mikro-, submikro- a nanocastic vy-
znaCuje kratkymi inovacnimi cykly. Na tomto veletrhu se
oéekévé liéast vice nei 500 Vystavovatelﬁ TechnoPharm je
niky vyvoje, vyroby a analytiky kosmetickych a dietetickych
produktti. Kromé odborného veletrhu s vice nez 200 vysta-
vovateli se soucasné kond mezinarodni kongres International
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Meeting of Pharmaceutics, Biopharmaceutics and Pharmace-
utical Technology 2004. Veletrh ExploRisk nabizi vyrobky
a sluzby pro zabezpeceni proti explozim a dopliiuje vhodné
nabidku ostatnich dvou veletrhi.
Soub€zné s témito veletrhy se kond svétova konference
s tematikou tzce navazujici na veletrzni program. Kongres
PARTEC 2004 je jiz dlouha desetileti svétovym setkanim pro
vSechny, ktefi se zabyvaji problematikou technologie ¢astic.
Jsou to nejen badatelé a experti na Castice, ale predevSim uZi-
vatelé pigmentd, modernich filtrG, multifunkcnich ¢astic, ka-
talyzétord, farmak ¢i keramickych a biotechnologickych vy-
robktl. Nedilnou soucdsti tematického spektra kongresu
PARTEC jsou i nanotechnologie. Pravé témto technologiim
je vymezen na kongresu zna¢ny prostor a budou obsahem
hlavnich prednések, vice neZ dvou set posterti a dalSich Cet-
nych odbornych pfednaSek. Podrobnéjsi informace o jednot-
livych akcich lze nalézt na internetovych strankédch
www.powtech.de, www.technopharm.de, www.explorisk.de
a www.partec2004.de.
Pavel Chuchvalec
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