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STANOVENI OBSAHU JODU METODOU ICP-MS

Rozsah a ucel

Metoda specifikuje podminky pro stanoveni obsahu jodu v krmivech metodou hmotnostni
spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP-MS).

2

Princip

Jod se stanovi v extraktu vzorku metodou hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym
plazmatem (ICP-MS).

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1
2

\]

N SN R WND —= A

Kyselina dusi¢na, HNOs, koncentrovana, podvarové destilovana.
Kyselina dusi¢nd, HNO3, c(HNO3) =5 %.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné baiiky se nalije 500 ml vody (3), ptida se 79 ml kyseliny
dusi¢éné (1). Po vytemperovani se doplni po znacku.

Voda, ultracista.
Jodid draselny, KI.

Standardni zasobni roztok wvnitfniho porovnavaciho prvku (Te) o koncentraci
¢ = 1000 mg/l. Dodéava se komercné.

Tetramethylamonium hydroxid (TMAH), 25%. Dodava se komer¢né.

Argon, Cistota 4.8 nebo vyssi.

Pristroje a pomucky

Hmotnostni spektrometr s induk¢éné vazanym plazmatem.
Podvarové destilacni zatizeni, celoteflonové.

Zatizeni pro piipravu ultracisté vody.

Automatické pipety (20 — 5000) pl.

Ultraodsttedivy mlyn, sito s velikosti ok nejvyse 0,3 mm.
Laboratorni mlynek, napt. GM200.

Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.
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8 Plastové uzaviratelné centrifugacni zkumavky na jednou pouziti, (30 — 50) ml.
9 Plastové nadobky uzaviratelné, 50 ml.
10 Stojany na centrifugacni zkumavky.
11 Laboratorni sklo.
12 SuSarna.

13 Centrifuga.

Poznamky

1 Plastové a sklenéné odmérné banky se naplni kyselinou dusicnou (2) nejméné 24 h pred
meérenim. Pred vlastni pripravou kalibracnich roztoku se vyplachnou vodou (3).
Plastové zkumavky se nejméné na 24 h ponori do kyseliny dusicné (2), poté
se oplachnou vodou (3), vysusi a uchovaji ve vzduchotésnych plastovych boxech.

5 Postup

5.1  Priprava vzorku

Uprava vzorki se provadi podle CSN EN ISO 6498 Krmiva - Pokyny pro ptipravu vzorku a JPP 60010.1 Postupy
uprav zkuSebnich vzorki jednotlivych druhti krmiv.

Aby se zabranilo zménam obsahu jodu, je nutno vzorek uchovavat ve vzduchotésném obalu,
popf. v origindlnim obalu a pfi manipulaci se vzorkem zabranit nadmérnému kontaktu
se vzduchem a vystavovani svétlu. Vzorky podléhajici zkaze museji byt uchovany pfi teploté —
18 °C.

Vzorky se homogenizuji ve vhodném zatizeni tak, aby se zabranilo jejich prehtati.

Suché vzorky se melou na ultraodstfedivém mlynku se sitem o velikosti ok 0,3 mm poptipadé
mensimi, vlhké vzorky se homogenizuji pomoci mlynku .

5.2 Extrakce vzorku
5.2.1 Extrakce krmiv s obsahem organickych latek

Do uzaviratelné plastové centrifuga¢ni zkumavky se navazi asi 0,1 g az 0,5 g (vztaZeno
na obsah susiny) vzorku s pfesnosti 0,0001 g. Pfida se 10 ml vody (3) a dikladn€ se promicha,
aby nevznikly shluky. Pfida se 1 ml roztoku TMAH (6) a opét se dikladné& promicha. Zkumavka
se ihned uzavie a umisti se na 3 h do susarny vyhtaté na (90 + 3) °C. Po vyjmuti ze suSarny se
necha zchladit na laboratorni teplotu. Poté se obsah zkumavky kvantitativné pfevede do 50ml
odmérné banky, doplni vodou (3) po znacku a dobfe se promichd. Obsah bariky se pievede do
uzaviratelné centrifugani zkumavky a odstfed’uje se 20 min nejméné pii 2 000 g. Ciry
supernatant se pfevede do plastové nadobky a uzavie se. Slepé stanoveni se provadi paralelné
s extrakci vzorku. Mé&fi se bezprostfedné po pfiprave extraktu, nejpozdé€ji do 24 h.
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5.2.2 Extrakce krmiv mineralniho ptivodu

Do uzaviratelné plastové centrifugacni zkumavky se navazi asi 0,5 g vzorku s presnosti 0,0001
g. Ptida se 5 ml vody (3) a diikkladn¢ se promichd, aby nevznikly shluky. Ptid4 se 1 ml roztoku
TMAH (6) a opét se dukladné promicha. Zkumavka se ihned uzavie a umisti se na 3 h do
susarny vyhtaté na (90 = 3) °C. Po vyjmuti ze suSarny se necha zchladit na laboratorni teplotu.
Poté se obsah zkumavky kvantitativné pfevede do 50 ml odmérné banky, doplni vodou (3) po
znacku a dobfe se promichd. Obsah baniky se prevede do uzaviratelné centrifugani zkumavky
a odstfed’'uje se 20 min nejméné pii 2 000 g. Ciry supernatant se pfevede do plastové nadobky
a uzavie se. Slepé stanoveni se provadi paraleln¢ s extrakci vzorku. Mé&fi se bezprostiedné po
pripravé extraktu, nejpozdéji do 24 h.

5.3  Méreni, priprava kalibraénich roztoki pro analyzu

5.3.1 Piiprava kalibracnich roztokii (I)

Pro stanoveni obsahu jodu se pouziva externi kalibrace s vnitfnim porovndvacim prvkem.
Smésné kalibracni standardy se pfipravi vhodnym nafedénim zdkladniho standardniho roztoku
o koncentraci 1 g/1, ktery se ptipravi rozpusténim 0,1308 g KI (4) ve vod¢ (3) a doplni se ve
100ml odmérné banice po znacku.

Ze zasobniho roztoku jodu (1 g/1) se ptipravi standardni roztok o koncentraci 10 mg/l, tzn.
z roztoku o koncentraci 1 g/l se pipetuje 500 ul do 50ml sklenéné odmérné banky a doplni se
vodou (3). Z takto ptipraveného roztoku se do 25ml sklenénych odmérnych banék pipetuje (25;
50; 125; 250; 1250; 2500) pl, ptida se 1 ml TMAH (6) a doplni se po znacku vodou (3). Takto
pripravené kalibra¢ni roztoky obsahuji (10; 20; 50; 100; 500; 1000) pug/l jodu. Standard o
koncentraci 0 pg/l se pfipravi stejnym zplisobem vyjma pipetovani roztoku jodu, tzn. do 25ml
sklenéné odmérmné banky se pipetuje 1 ml TMAH (6) a doplni se vodou (3). Roztoky se
ptipravuji vzdy Cerstvé pfed méfenim.

5.3.2 Priprava roztoku vnitiniho porovnavaciho prvku (Te)

Ze zakladniho certifikovaného standardniho roztoku (5) se pfipravi roztok o koncentraci
10 mg/l. Do 50ml odmérné banky se ze zakladniho roztoku pipetuje 500 pl, ptfida se 1 ml
podvarové destilované kyseliny dusi¢né (1) a doplni se vodou (3) po znacku. Z tohoto roztoku
se dalSim fedénim pfipravi roztok o koncentraci 500 pg/l: 5000 pl ptipraven¢ho roztoku
se pipetuje do 100ml odmérné baiiky a doplni se po znacku vodou (3).

5.3.3 Stanoveni metodou ICP-MS

Ladéni pftistroje a naladéni p/a faktoru se provede podle postupu doporuceného vyrobcem.
Méfeni probihd v norméalnim moédu na izotopu I(127). Jako vnitini porovnavaci prvek
se pouzije Te(125).
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6 Kontrola kvality

S kazdou sérii vzorki se provede analyza interniho referencniho materialu (IRM). V kazdé
sérii je tfeba zaradit alespon jeden slepy pokus.

7 Vypocet a vyjadieni vysledkii

Koncentrace analytu v roztoku zkuSebniho vzorku a v roztoku slepého pokusu se vypoctou
z kalibra¢ni rovnice. Tento vypocet provadi piimo vyhodnocovaci program pfistroje. Pokud je
hodnota slepého pokusu vyssi nez ptipustna hodnota stanovena v priabéhu validace metody, je
tieba zjistit pfiinu a odstranit ji. V tomto pfipad€ neni mozné vyhodnoceni zmétenych vzorki,
stejné jako v pripadé, ze naméiena hodnota IRM neodpovida pozadovanym parametrim. Pokud
jsou parametry slepého pokusu a IRM vyhovujici, vypocte se vysledna koncentrace prvku ve
vzorku po odecteni slepého pokusu podle nasledujiciho vztahu

(CV _CB)XV

m

X =

elem

kde
X je obsah prvku vyjadieny v mg/kg,

Cy  je koncentrace pfislusného prvku v extraktu vzorku v pg/l, odectend z kalibracniho

grafu,
Cp  je koncentrace ptislusného prvku v pg/l v roztoku slepého pokusu,
m je hmotnost navazky vzorku v g,
14 je celkovy objem filtratu nebo extraktu v L.
8 Literatura

1 CSN EN ISO 17050 — Krmiva: Metody vzorkovani a analyz — Stanoveni obsahu jodu
v krmivech metodou ICP-MS
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