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Aktivnost projekta 2.1.6

“Plan tehnicke implementacije za unapredenje opreme i kapaciteta
laboratorija”

l. Metod

Radovi u okviru ove aktivnosti usmereni su na laboratorije Republi¢kog hidrometeoroloskog
zavoda Srbije (RHMZS), jer je po zakonu ta institucija nadlezna za povrsinske i podzemne
vode u Srbiji. lako je teziste na RHMZ, u svrhu ovog projekta eksperti su posetili takode i
laboratorije Instituta za javno zdravlje Beograda, Instituta za javno zdravlje Srbije “Dr. Milan
Jovanovi¢ Batut” i Odeljenje za kontrolu voda beogradskog vodovoda.

Laboratorija RHMZ-a ¢ini pododeljenje “Odeljenja za zaztitu zivotne sredine.”

Laboratorija je podeljena u dva dela:
- Instrumentalna laboratorija
- Laboratorija za pripremu uzoraka (“mokra” laboratorija).

Prvi cilj je bio da se stekne uvid o osposobljenosti da se udovolji nekim od zahteva Okvirne
direktive o vodama s obzirom na hemijske parametre (npr. Lista prioriteta aneksa X). Sa
srpskim partnerima razgovarano je detaljno o slede¢im temama:

- radni kapacitet laboratorija

- kvalitet i kvantitet opreme

- uslovi u zgradi

- infrastruktura u kojoj je laboratorija integrisana.

Il. Trenutni koncept zadataka laboratorije:

Srpska vlada od laboratorija RHMZ zahteva sistematski monitoring kvaliteta povrsinskih i
podzemnih voda u prvoj izdani, sa odredenom dinamikom i na odredenim profilima. Obaveza
RHMZ-a je takode i uzorkovanje i analiza kvaliteta vode prilikom havarijskih zagadenja, i

davanje misljenja Ministarstvu poljoprivrede.

Laboratorija mora biti ukljuéena u planiranje svih aktivhosti vezanih za monitoring, s

obzirom na to da oni zahtevaju laboratorijski kapacitet.




Moze se ubuduée uzeti u obzir ideja, da RHMZ preuzme savetni¢ku ulogu prema Vladi Srbije
za hitna pitanja od znacaja za akvati¢nu zivotnu sredinu, kao i za reke i podzemnu vodu.
Trenutno laboratorija analizira hiljade uzoraka vode na neorganske i organske standardne
parametre. Analiza ovih uzoraka uklju¢uje 100 % kapaciteta u pogledu osoblja. Zato im ne
preostaje mnogo vremena za inovacije, uspostavljanje/razvijanje novih analitickih metoda niti
adekvatno savetovanje Vlade po pitanju nadolazecih problema u zivotnoj sredini.

lll. Osoblje u laboratoriji

Trenutna situacija

Ukupno 18 osoba radi u hemijskoj laboratoriji, ukljucujuci nacelnika laboratorije: 2 hemicara
za analizu metala, 1 inzenjer tehnologije i 1 hemijski inzenjer za osnovne parametre, 2
hemicara za organske analize, 1 Sef (fizicki hemi¢ar) za instrumentalnu laboratoriju, 2
biologa, 8 tehni¢ara, 1 nacelnik laboratorije. Upraznjeno je jedno radno mesto za Sefa
.mokre” laboratorije i jedno za tehni¢ara. Laboratorija je akreditovana za analizu odredenih
parametara prema standardu ISO 17025.

Obucenost osoblja

Osoblje je pokazalo izuzetno dobro obrazovanje i sposobnost za obavljanje osnovnih
zadataka, Sto podrazumeva ispitivanje velikog broja uzoraka vode na sumarne parametre,
metale, nutrijente i rutinske organske parametre. Nedostaci su pak vidljivi u rukovanju novim
instrumentima s obzirom da nije bilo dovoljno obuke u pogledu analize parametara prema
DV. S obzirom na istoriju institucije, obu¢enost je vec¢a u pogledu analize neorganskih nego
organskih parametara. Zbog toga je potrebno imati jo$ viSe kurseva obuke no §to je
sprovedeno u sklopu aktivnosti 2.1.7, za osoblje koje se bavi analizom organskih

parametara.

Potrebno osoblje u buduénosti
Postojeci kapaciteti u pogledu osoblja nisu dovoljni da bi se ispunili nadolazeéi zahtevi
vezani za monitoring ubuduce i potrebno ga je unaprediti s obzirom na bro;j.

Da bi se ispunili zadaci monitoringa elemenata bioloSkog kvaliteta (BQE), u RHMZ je
potrebna dodatna oprema i, $to je jo$ vaznije, osoblje sa akademskim obrazovanjem. Jedino
tako se moze garantovati uspeSnost harmonizacije programa za monitoring prema DV kako
je to predvideno u Srbiji (videti strategiju u okviru aktivnosti 2.1.2 i program za monitoring za
slivno podrucje Kolubare, sacinjen unutar aktivnosti projekta 1.2.3). Potrebna su jo$
najmanije Cetiri specijalizovana biologa ubuduée, (za elemente ribe, makroinvertebrate,
makrofite i fitoplankton) da bi se udovoljilo budué¢im potrebama za monitoringom.
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Odeljenje za kvalitet voda RHMZ i laboratorija ¢e se suoditi sa razvojem adekvatnih metoda
ispitivanja odgovarajuc¢ih BQE.

IV. Uzorkovanije i skladistenje uzoraka vode

Skladistenje uzoraka ne sprovodi se na tehnicki uobi¢ajen nacin. Pre svega nema
mogucnosti za hladenje i zamracivanje centralnih prostorija za skladiStenje uzoraka. To se
prvo mora izmeniti, a draft priru€nika koji je razvijen u okviru aktivnosti 2.1.5 pruza uputstva
za taj deo.

Postupak uzorkovanija se ni u kom slué¢aju ne moze razdvoijiti od laboratorija, anliza i

uzorkovanje se mora organizovati sa jednog mesta da bi se garantovala efikasnost i

sigurnost postupka. Uzorkovanje i analiza moraju biti kontrolisani sa istog mesta. Ukoliko ovo

nije moguce, rukovanje uzorcima jasno mora biti opisano, a njihova organizacija i planiranje
usaglaseni. U svakom sluc¢aju skladistenje uzoraka vode se mora poboljSati i to za sledece
parametre: sve organske zagadivace, nutrijente i sumarne parametre. Na primer, moguc¢nost
podeSavanja temperature u skladi§tu na 5°C i njegovo zamracivanje (za organske parametre
kao i za nutrijente i sumarne parametre) je od kjlu¢nog znacaja.

Ukoliko se ovo ne sprovede, vreme i trud koji se ulaze u analizu takvih uzroaka su sa nauéne

tacke gledista per se priliéno sporni.

Ukljugivanje adekvatnog broja osoblja za organizaciju uzorkovanija je uslov “sine qua non”da

bi se obezbedili dobri i pouzdani rezultati.

Broj osoblja mora da bude izveden na osnovu truda koji je potreban za uzorkovanije.
“Strategija za redizajn programa za monitoring podzemnih i povrsinskih voda u Srbiji” (za
viSe informacija videti izvestaj aktivnosti 2.1.2 ovog projekta). Kako je nova strategija
koriSéena za planiranje budu¢eg monitoringa na slivnom podrucju Kolubare za povrsinske i
podzemne vode, iskustva ste¢ena tu mogu biti primenjena i u svrhu procene broja osoblja i

133

potrebnih sredstava za buduc¢nost. Pilot-iskustvo ¢e takode omoguciti sticanje uvida u to “Sta”

i “koliko” treba meriti u buduc¢nosti, kao i procenu truda.
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V. Laboratorijska oprema

Instrumentalna oprema, nedavno obezbedena od strane EU:

. GC/MSD sa El, sistemom “progistiti-uloviti”(purge/trap), twister
. GC/ECD & NPD

. nekoliko fotometara

. FTIR spektrometri

. Uredaj za “suSenje-smrzavanje”

. Milli Q uredaji

. LC/MS

. ICP/MS

. AAS sa grafithom kivetom, AAS — hidridni sistem

. 2 mikrotalasne peénice

Osobilje laboratorije trenutno nije u moguénosti da koristi sve ove nove instrumente, u smislu
njihovog punog potencijala i odgovarajuéeg nacina upotrebe, te su stoga u okviru aktivnosti
2.1.7 sprovedeni neki seminari obuke zajedno sa srpskim partnerima, o kojima ¢e kasnije biti
reci.

Va. Prilagodenost instrumentalne opreme za hemijske parametre

Metali, sumarni parametri
Instrumenti su veoma savremeni i ispunjavaju sve zahteve u pogledu merenja parametara sa
liste DV.

Anjoni
Metodi fotometrije se koriste za anjone, kao §to su PO43-, Cl-, NO3-. Veliki broj filtriranih

uzoraka vode bi omogucéio analizu pomoc¢u jonske hromatografije na efikasniji nacin.

Organski parametri

Lipofilna jedinjenja kao Sto su PCB, organohlorna jedinjenja, mogu se analizirati u vodenoj
fazi pomoc¢u GC/MS ili GC/ECD a PAH pomoc¢u GC/MS ili LC/MS. Polarni pesticidi ako $to
su trijazini i fenil-urea herbicidi mogu se analizirati pomocéu LC/MS/MS ili nakon derivacije
pomocu GC/MS.

Veliki nedostatak vidljiv je takode i u analizi polarnih jedinjenja koja mogu biti klju¢na za
revidiranu listu prioriteta aneksa X i specificnih zagadivaca (npr. farmaceutiskih proizvoda)
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koji su trenutno u listi za ekolos8ki status na slivnim podrucjima. Zbog neodgovarajuce
osetljivosti, LC single MS koji je donacija EU, ne omoguéuje merenje polarnih jedinjenja u
niskim koncentracijama. Zato se preporucuje prosirenje opreme za organske analize

uvodenjem LC tandem MS. Ovo bi pomoglo merenju novih polarnih jedinjenja koja se

javljaju i skratilo bi vreme pripreme uzoraka. Postojec¢i LC single MS se moze koristiti

samo za analizu u slu¢ajevima akcidenata, kada su koncentracije vise.

V.b Prilagodenost instrumentalne opreme za za bioloSke parametre

Da bi se ispunili zadaci monitoringa elemenata bioloskog kvaliteta od strane RHMZ, potrebno
je imati svu neophodnu opremu i jo§ vaznije — osoblje sa akademskim nivoom obrazovanja.
Jedino tako moze se garantovati uspe$nost harmonizacije programa za monitoring prema
DV kako je to predvideno u Srbiji (videti strategiju u okviru aktivnosti 2.1.2 i program za
monitoring za slivno podrucje Kolubare, sacinjen unutar aktivnosti projekta 1.2.3). Potrebna
su jo$ najmanije Cetiri specijalizovana biologa ubuduce, (za elemente ribe, makroinvertebrate,
makrofite i fitoplankton) da bi se udovoljilo buduc¢im potrebama za monitoringom.

VI) Infrastruktura laboratorije

Prostorije i infrastruktura
Uslovi u prostorijama i infrastruktura se moraju poboljSati u nekim slu¢ajevima. Kapacitet
zvona za isparenja u prostoriji sa opremom za mikrotalasnu digestiju nije dovoljan i mora se

povecati. UopSte, veli€ina i uslovi u prostorijama su primereni datim zadacima.

Akreditacija prema standardu ISO EN 17025

Laboratorija je akreditovana prema standardu ISO EN 17025 od strane akreditacionog tela
Srbije (ATS). Kontrola se vrSi svake godine od strane iste institucije. Ponovna akreditacija
radi se posle 5 godina.

Osiguranje analitickog kvaliteta

Laboratorija sama kontroliSe svoje rezultate analiza, eksterno uz u¢esce u aktivnostima
interkalibracije i interno, putem testiranja medunarodno certifikovanih standarda na set
reprezentativnih parametara. Kao korak dalje u jaCanju osiguranja analitickog kvaliteta
(AQS), preporucuje se primena kontrolnih listi.



Informacioni sistem i sistem upravljanja u laboratoriji
(Laboratory information and management system (LIMS))

Podaci proizvedeni od strane razli¢itih analitickih uredaja sakupljaju se i Salju bez sistema
LIMS. Uzimajuéi u obzir veliki broj uzoraka koji se moraju analizirati u laboratoriji, snazno
preporucujemo upotrebu LIMS-a. Ovo bi omogucilo bolji uvid u rezultate i njihove
kombinacije, i doprinelo izbegavanju nastanka greSaka $to je ¢esta pojava prilikom ru¢nog
preno$enja podataka (ovaj problem je razmotren detaljno u sklopu aktivnosti 2.2.3 projekta).

VII. Dalji opsti uslovi

Posto se analiza standardnih parametara moze dodeliti eksternim laboratorijama putem
ugovora, preporucujemo znac¢ajno umanjenje uzoraka namenjenih za analizu standardnih
parametara, i fokusiranje rada na novonastale i buduée probleme. Kvalitet rada eksternih
laboratorija moze se potvrditi paralelnim analizama 10% uzoraka koje ¢e raditi laboratorija
RHMZ-a. Ovakvim oslobadanjem kapaciteta, laboratorija RHMZ ¢ée biti u stanju da razvija
metode za nove zagadivace kao §to su novi pesticidi, farmaceutiski proizvodi, hormoni,
perfluorna jedinjenja, biocidi itd. Ovo ¢e laboratoriji omoguéiti da ima savetodavnu ulogu u
odnosu na Vladu po ovim pitanjima. Takode je preporucljivo uklju¢ivanje diplomaca i

doktoranata u razvoj novih metoda i pri koriS¢enju novih instrumenata.

Preporu€ene izmene u konceptu laboratorija omoguci¢e laboratoriji da u¢estvuje kao partner
u evropskim projektima. Putem istrazivackih projekata EU, laboratorija RHMZ moze prikupiti

viSe novca za hemikalije i privremeno zaposljavanje osoblja. S obzirom na to, preporucujemo
jacanje saradnje sa medunarodnim laboratorijama i u¢eSée naucnika iz laboratorija RHMZ na

medunarodnim sastancima najmanje jednom godisnje.



Aktivnost projekta 2.1.7

“Obuka osoblja u laboratorijama, obrada/rukovanje uzorcima i analitiCke
tehnike”

1. Metod

U okviru aktivnosti projekta 2.1.7, sprovedena su, u zajedniCkoj organizaciji sa srpskim
partnerima, 4 seminara vezana za laboratorije Republi¢kog hidrometeoroloskog zavoda
Srbije (RHMZS) iz oblasti tehnika instrumentalne analitike tragova.

Seminari su za cilj imali unapredenje stepena obuéenosti osoblja za instrumentalnu analizu
tragova, te rukovanje modernim laboratorijskim uredajima koji su donirani od strane EU.
Tako je odlueno sa ciliem da se moéna i moderna oprema iskoristi na najbolji moguéi nacin.
Seminare su vodili nemacki eksperti u slede¢im oblastima:

2 seminara na temu primene te€ne hromatografije i masne spektrometrije za analizu
polarnih supstanci u vodi (LC/MS)
(Datum: 22.10.-26.10.2007. i od 21.07.-25.07.2008.)

Prisustvo polarnih supstanci u vodi postaje vodec¢i problem u zivotnoj sredini. To se takode
ogleda i u aneksu 10 ,Lista prioritetnih supstanci “ Okvirne direktive o vodama. Analiza takvih
jedinjenja zahteva razvoj adekvatnih metoda za otkrivanje ovih supstanci. |1z tog razloga ovaj
problem je razmotren u datim seminarima.

Oba seminara vodio je gostujuéi ekspert g. Dirk Loeffler, koji je specijalista za ovu vrstu
analiza i radi u Saveznom Institutu za hidrologiju u Koblencu. Centralna tacka seminara bila
je kalibracija sa polarnim standardnim supstancama, kao i neophodni pripremni koraci za
rukovanje opremom. Drugi seminar je za temu imao napredne aspekte analize polarnih
supstanci u vodi i pripremu uzoraka u laboratoriji. Standardni izotopi (neradioaktivni) od
sustinske su vaznosti za pravilnu kalibraciju i procenu verovatnoée realizacije, i veoma ih je
teSko nabaviti, s obzirom na to da carinske procedure veoma dugo traju i predstavljaju
barijeru. U cilju povecéanja efikasnosti laboratorijskih procesa, taj problem ¢e se morati resiti u
buduénosti. U drugom slucaju, sav ulozeni trud, odn. rezultati koji se proizvode biée
dovedeni u pitanje.



Evaluacija
Na kraju seminara proverili smo da li se u analiziranim standardima mogu nadéi tragovi sa

adekvatnom precizno$éu, $to bi znacilo da je metod koji smo razvili u laboratoriji uspes$no
primenjen, ali ¢e mu ipak trebati dalji razvoj kroz rutinski rad i vezbu. Postoje¢a LC/MS
oprema nije pogodna niti efikasna za analizu visoko kompleksnih matriksa koji se nalaze u
povrsinskim vodama, gde se moze na¢i mnogo ometajucih jedinjenja. Nabavkom uredaja
Tandem LC-MS taj problem bio bi reSen. Inace ée analiti¢ki potencijal laboratorije ostati
tehnicki ogranicen.

1 Seminar na temu identifikacije naftnih mrlja pomoc¢u gasne hromatografije
i masne spektrometrije (GC/MS) (Datum 23.06. - 27.06.2008.)

Zagadenja prolivanjem nafte kao rezultat havarije ili ilegalnih ispustanja predstavljaju
znacajan problem u Srbiji, tim pre ako se dogadaju na Dunavu i tako dobijaju prekograni¢ne
razmere. Cesto je tedko ili nemoguée uéi u trag poreklu relevantnog zagadivaca.

Gostujuci ekspert g. Gerhard Dahlmann odrzao je seminar u trajanju od 5 dana sa osobljem
laboratorije RHMZS i srpske kolege uputio u analiticke tehnike. Metod obezbeduje alate za
identifikaciju i uporedivanje naftnih mrlja putem ,metode otiska prsta“ gasnih hromatograma,
koji se mogu uporedivati sa rezultatima raspolozivim u bazi podataka, u kojoj se nalaze
referentni materijali sa objekata za zahvatanje nafte Sirom sveta, ili sa sumnjivim izvorima
zagadenja. Tokom ovog seminara, uspostavljen je standardni laboratorijski metod za
laboratoriju RHMZS.

Evaluacija
Na kraju seminara je potvrdeno da se u analiziranim standardnima mogu naci tragovi sa

odgovaraju¢om preciznoscu, §to znaci da je razvijeni laboratorijski metod uspesno
primenjen, no ipak ¢e mu trebati kasnija nadogranja kroz rutinski rad i praksu. Metodi su
razvijeni u cilju potencijalne razmene rezultata GC/MS izmedu institucija ubuduce, te da se o
njima diskutuje u krugu kompetentnih stru¢njaka bez medusobnog slanja uzoraka vode.

1 Seminar na temu analiza viSe elemenata pomoc¢u indukovane plazme (ICP- induced
couple plasma) i masne spektrometrije (ICP/MS) (Datum 28.07-01.08.2008)

Novi uredaj ICP-MS omogucéuje simultanu analizu teSkih metala i elemenata unutar jednog
analitickog ciklusa. Upravljanje uredajem je kompleksno i zahteva duboko poznavanje
njegovog softvera. Nemacki ekspert gda Raue uvela je srpske kolege u rukovanje ovim
uredajem, i to metodom “ucenja na uredaju”, kako su radili i svi ostali nemacki eksperti na
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drugim seminarima. Gda Raue instalirala je dodatni softver koji omogucuje obradu podataka
kao Excel fajlova, §to nije bilo u€injeno od strane proizvodac¢a ovog uredaja. Seminar je
obuhvatio kalibraciju uredaja, analizu i verifikaciju referentnih vrednosti, proveru adekvatnosti
ambijenta (prostorije) u kome je uredaj smesten (i koji nije zadovoljavaju¢), kao i merenje
certifikovanih standarda radi ocene plauzibiliteta izmerenih vrednosti posle obuke. Ovaj
pristup je takode primenjen i na ostalim seminarima ovog ciklusa u RHMZS.

Evaluacija

Na kraju seminara je potvrdeno da se u analiziranim standardnima mogu naci tragovi sa
odgovaraju¢om precizno$cu $to znaci da je razvijeni laboratorijski metod uspesno primenjen,

no ipak ée mu trebati kasnija nadogranja kroz rutinski rad i praksu. Sto se ti¢e prostorije u

kojoj je uredaj smesten, ocigledno je da ona nije primerena, jer su rezultati koji su

proizvedeni na osnovu referentnih vrednosti pokazali da je prostorija zagadena teSkim

metalima, &ije prisustvo ometa analizu na ultra-trace nivou. Modifikacija prostorije je hitno

potrebna.

2. Opsti zakljucci/preporuke na osnovu delatnosti sprovedenih u sklopu
aktivnosti 2.1.6 i 2.1.7 po okonéanju seminara

e Bez uspostavljanja adekvatnoq sistema uzorkovanja vode (koje mora biti u

odgovornosti laboratorije) koji ée garantovati kvalitet uzorka kao i bez dobrog

logistickoq lanca, analitiku radije treba prekinuti kako bi se ustedelo na

vremenu i trudu. Kako bi se ovi nedostaci otklonili, u sklopu Twinning projekta

sastavljen je priru¢nik koji daje preporuke o neophodnoj organizaciji s obzirom na
logistiku uzorkovanija (videti priru¢nik za rad na terenu - aktivnost 2.1.5).

e Vazno je naglasiti da laboratorija nema dovoljno osoblja i potrebno je zaposliti
jos osoba u laboratoriji, posebno u pogledu uzorkovanja.

e Sve dok se ne rese problemi vezani za uzorkovanje, u meduvremenu treba iskoristiti
vreme i kapacitete osoblja za sticanje iskustva u rukovanju instrumentalnom

analitickom opremom.

e Da bi se ispunili zadaci monitoringa elemenata bioloskog kvaliteta od strane RHMZ,
potrebna je dodatna oprema i — §to je jo§ vaznije — akademski obrazovan kadar.
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Tokom seminara obuke postalo je jasno da postoje teSkoc¢e takode u pogledu
porucivanja i nabavke hemikalija i elementarnog potroSnog materijala u laboratoriji
RHMZ. Prema srpskim partnerima, raspoloziva sredstva namenjena odrzavanju

opreme nisu odgovarajuca.

Standard izotopi (neradioaktivni), koji su sustinski neophodni za pravilnu kalibraciju i
procenu verovatnoce realizacije, nisu dostupni i gotovo ih je nemoguée nabaviti — s
obzirom na gore navedene probleme! Za efikasan laboratorijski proces, ovaj problem
¢e morati biti reSen u buduénosti. U drugom slu¢aju, sav ulozeni trud, odn. rezultati
koji se proizvode bice dovedeni u pitanje.

Neometano i razvijeno snabdevanje standardnim laboratorijskim materijalom ne
postoji. Ovo predstavlja znac¢ajnu prepreku za analizu efikasnosti troSkova i dobiti.
Materijal koji je relatino jeftin, ovde je samo delimi¢no dostupan ili nije dostupan
uopste.

Tenderski proces za kupovinu hemikalija i drugog materijala mora se izmeniti i
drugacije usmeriti.

Bez upotrebe internih standarda (jer ih je teSko nabaviti), analize i rezultati istih su
sporni i stoga se ne mogu validirati.

Osoblje koje se bavi analitikom je preopterec¢eno analizama (koje daju sporne
rezultate, jer je uzorkovanje i logistiCki lanac sa tim u vezi takode pun neregularnosti

te predstavalja problem u validnosti rezultata).

Mora se naéi vremena da veoma kvalifikovano i motivisano osoblje RHMZS bude u
mogucnosti da pravovremeno razvije neophodne metode.
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