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STANOVENI OBSAHU OLOVA A KADMIA METODOU FAAS

1 Rozsah a ucel

Tato metoda definuje postup mineralizace a stanoveni prvkt kadmia a olova v primyslovych
kompostech, organickych a organomineralnich hnojivech metodou atomové absorpéni
spektrofotometrie.

2  Princip

Vzorky se mineralizuji vrouci smési kyseliny chlorovodikové a dusi¢né (3 + 1, v + V) a jejich
obsah se stanovi metodou atomové absorpcni spektrofotometrie v plameni FAAS. Kadmium
a olovo se méii v plameni acetylen-vzduch.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
1 Destilovana nebo deionizovana voda.

2  Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana, p =1,19 g/ml.

3 Kyselina dusi¢na, HNOgs, koncentrovana, p = 1,40 g/ml.

4 Ziedéna kyselina dusi¢na, HNO3; c(HNO3) = 2 mol/l.

Pfiprava: do 1000ml odmérné banky s asi 500 ml vody (1) se ptida pomoci odmérného
valecku 138 ml kyseliny dusiéné (3). Po ochlazeni na laboratorni teplotu se doplni
vodou po znacku.

5  Zakladni standardni roztok kovu c(Me) = 1 g/l ve 2% roztoku HNO3, (Me = Cd, Pb).
6  Pracovni standardni roztok kadmia (1), ¢(Cd) = 10 mg/I.

Piiprava: Do 100ml odmérné banky se pipetuje 1 ml zékladniho standardniho roztoku
(5) a doplni se kyselinou dusi¢nou (4) po znacku.

7 Pracovni standardni roztok kadmia (2), ¢(Cd) = 1 mg/I.

Ptiprava: Do 100ml odmérné banky se pipetuje 10 ml pracovniho standardniho roztoku
kadmia (1) a doplni se kyselinou dusi¢nou (4) po znacku.

8 Pracovni standardni roztok olova (1), ¢(Pb) = 100 mg/I.

Ptiprava: Do 100ml odmérné baiiky se pipetuje 10 ml zdkladniho standardniho roztoku
(5) a doplni se kyselinou dusi¢nou (4) po znacku.
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9  Pracovni standardni roztok olova (2), c(Pb) = 10 mg/I.

Ptiprava: Do 100ml odmérné banky se pipetuje 10 ml pracovniho standardniho roztoku
(8) a doplni se kyselinou dusi¢nou (4) po znacku.

10 Matriéni roztok: smés HCl a HNOs.

Piiprava: Do 1000ml odmérné banky, pfedem vyplachnuté vodou (1), s cca 500 ml vody
(1) se odmérnym valeckem piida 70 ml HNO3 (3) a 200 ml HCI (2). Vytemperovany
roztok na teplotu asi 20 °C se doplni vodou (1) po znacku.

11  Acetylen Cisty pro FAAS.
12 Vzduch tlakovy pro FAAS.

Poznamky

1 Jako zakladni standardni roztoky je vhodné pouzivat certifikované komercni roztoky
0 koncentraci prvku 1g/l.

Piistroje a pomiicky

Spalovaci blok nebo topna deska s regulaci teploty.

Trubice s chladi¢i nebo kadinky o objemu 100 ml, kryci sklicka.
Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.

Odmérné baiiky na 100 ml.

PE nadobky na 100 ml.

Atomovy absorpéni spektrofotometr, vybaveny korekci pozadi s dutokatodovymi
vybojkami pro stanovované prvky (napf. piistroj VARIAN Spectra AA220).

o g A W N R A

\‘

Filtra¢ni papir stfedni (zluta paska).

8  Bé&zné laboratorni vybaveni.

5 Postup
Kalibrace

Pfipravuje se sada péti smésnych kalibra¢nich roztokt s obsahem Cd a Pb, do které se pipetuji
mnozstvi pracovnich standardnich roztokt podle tabulek ¢. 1 a 2.

Do odmérnych ban€k predem vyplachnutych roztokem kyseliny dusi¢né (4) se pipetuji
objemy pracovnich standardnich roztokti kadmia (6), (7) podle tabulky ¢. 1 a olova (8), (9)
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podle tabulky ¢. 2. Doplni se kyselinou dusi¢nou (4) po znacku a peclivé se promichaji. Jako
nulovy bod kalibra¢ni kiivky se pouzije kyselina dusi¢na (4).

Tabulka ¢. 1. Koncentrace Cd v kalibraéni kFivce a popis piipravy.

Kalibra¢ni bod Oznaceni Objem Objem odmérné Koncentrace
pracovniho pracovniho banky kadmia c(Cd)
standardniho standardniho
roztoku (Cd) roztoku (Cd)
(ml) (ml) (mg/l)
0 - 0 200 0
1 (7) 2 200 0,010
2 @) 5 200 0,025
3 ) 10 200 0,050
4 6) 2 200 0,100
5 6) 5 250 0,200
Tabulka €. 2. Koncentrace Pb v kalibracni kiivce a popis pripravy.
Kalibra¢ni bod Oznaceni Objem Objem odmérné Koncentrace
pracovniho pracovniho barnky kadmia c(Pb)
standardniho standardniho
roztoku (Pb) roztoku (Pb)
(ml) (ml) (mg/l)
0 - 0 200 0,00
1 (9) 2 200 0,10
2 (9) 5 200 0,25
3 (9) 10 200 0,50
4 (8) 2 200 1,00
5 (8) 5 250 2,00
Mineralizace

Vzorek se upravi podle JPP 20241.1. Podle typu vzorku se cely vysuseny vzorek nebo jeho
Cast odd¢lena kvartaci (minimalné vSak 50 g vzorku) rozmé€lni na achatovém mlynku, (nebo
jiném zafizeni zarucujicim, Ze nedojde ke kontaminaci vzorku sledovanymi latkami) tak, aby
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beze zbytku prosel sitem z plastu s jmenovitou velikosti otvorit 0,5 mm.Vzorek se promicha
a ulozi v dobte uzaviené vzorkovnici z plastii nebo skla.

Takto piipraveného vzorku se navazi (1 — 3) g s ptesnosti 0,001 g do mineralizacni trubice
nebo kadinky.

Vzorek se rovnomérné ovlhéi vodou (ptidavek asi 0,5 — 1 ml), a za jemného promichavani
se piida 21 ml kyseliny chlorovodikové (2) a nasledn¢ 7 ml kyseliny dusi¢né (3). Kyseliny
se ptidaji tak, aby se omezilo pénéni (pfipadné i po kapkach). Takto pfipraveny vzorek
se ponecha po dobu 16 h (pfes noc) pii laboratorni teploté, béhem niz dochazi k pomalé
oxidaci organické hmoty ve vzorku. Po nasazeni zpétnych chladi¢t se trubice umisti
do spalovaciho bloku (1). Pokud se pouzivaji kadinky, pfikryji se krycimi skli¢ky a umisti
na topnou desku. Teplota zafizeni se postupné zvySuje do dosaZzeni varu. Mirny var smési
se udrzuje 2 h tak, aby kondenzace probihala v prvni tfetin€ chladi¢e. Ochlazeny mineralizat
se prevede kvantitativné do 100ml odmérnych banék, tak ze se trubice nebo kadinky
se postupné tiikrat promyvaji vodou (1). Pak se odmérné baiikky doplni vodou po znacku.
Po promichéni a usazeni nerozlozitelného podilu se mineralizat piefiltruje ptes filtr (7)
do uzaviratelnych plastovych nadobek (5). Prvnich 10 ml filtratu se odstrani. Do kazdé série
vzorki se zaradi slepy pokus a vhodny vzorek IRM.

Poznamky

2 PrisuSeni se nesméji pouzit teploty vyssi nez 60 °C ani infralampy, jinak by mohlo dojit
ke ztraté rtuti.

3 Vlaboratorich UKZUZ se osvédcil postup s navdzkou 2 g a objemem pridavané kyseliny
chlorovodikové 20 ml. Vzorky se ponechaji pres noc pouze s kyselinou dusicnou
a kyselina chlorovodikova se pridava dodatecné. Navazka pro organicka hnojiva je vidy
2 g. Postup byl stanoven normou CSN 46 5735. Doporucuje se prevadeét a dopliovat
mineralizat do 100 ml objemu kyselinou dusicnou (4), aby matricni efekty v kalibracnich
roztocich a ve vzorcich byly shodné.

4  Mnozstvi pouzité lucavky kralovské postaci pro rozlozZeni asi 0,85 g organické hmoty
(0,5 g organického uhliku). Obsah organickych latek se stanovi podle JPP 20010.1.
Pokud je obsah organického uhliku v rozkladaném vzorku vyssi, je treba pridat na kazdy
0,1 g organického uhliku nad 0,5 g 1 ml kyseliny dusicné (3). Je mozné také pouZzit
k mineralizaci nizsi navazku vzorku, coz vyZaduje zajistit homogenitu vzorku.

5 Pri analyze vzorku s vyssim obsahem organickych latek dochazi k vyznamnému pénéni.
Pro takové vzorky je vhodné pouziti bloku s dolni topnou deskou a navic s topnymi
prstenci umisténymi kolem stredni casti mineralizacnich tub. Péna vzorku neprekroci
prehraty prostor prstencil.

6 Pro rFedeni vzorki se pouziva matricni roztok (6). Mirné odchylky v koncentraci kyselin
ve vzorcich a kalibracni kifivce nemaji vyznamny vliv na vysledky stanoveni.
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Analyza mineralizati metodou FAAS

Prvky Cd a Pb se méfi atomovym absorpénim spektrofotometrem v plameni acetylen-vzduch.
Kadmium se méfi pfi vinové délce 228,8 nm, olovo pii vinové délce 217,0 nm. Dalsi
parametry se nastavi podle ndvodu pro pouzity pfistroj (Stérbina, proud vybojky s dutou
katodou). Nekteré¢ optimalni parametry (stechiometrie plamene, poloha hotédku pod optickou
osou) se zjisti experimentalné podle maximalni hodnoty signdlu a jeho stability. Méfeni
se zahdji dostatecnou dobu po zapnuti pfistroje. Podle stability signalu se urc¢i integracni doba
méfeni (obvykle 3 az 5 s). Mé&fi se pii zapnutém korektoru neselektivni absorpce u kadmia
aolova. Pfi méfeni obou prvkd se vyuziva kifemenného koncentratoru atomu. Pii méfeni
kalibracnich roztokli se nula pfistroje nastavi na kalibraéni roztok bez piidavku
stanovovaného prvku. Po kalibraci se prométuji signaly roztokti kontrolnich vzorkd, slepych
pokusu a analyzovanych vzorkd.

Poznamky

7 Pokud namérené hodnoty slepych pokusu nepresahnou hodnotu meze stanovitelnosti,
neni tieba je odecitat.

8 Protoze se vysledky stanoveni prvkii vyjadruji v susiné, je treba stanovit také susinu suchych
vzorkii podle JPP 20001.1 postup 5.2. Stanovend susina vzorkit se pouZije pro prepocet obsahu
analyzovanych prvkii v susiné vzorku.

9 Pro zvyseni citlivosti stanoveni kadmia a olova je mozné pouzit kremenny koncentrator
atomu (napr. ACT-Varian apod.). Pri jeho pouziti je treba prodlouzit dobu ustaleni
signalu nejméné na 5 s. Zivotnost kiemennych trubic lze vyznamné prodlouZit, kdyz

se pred pouzitim nejprve zmlzZuje roztok o koncentraci 1 g/l lanthanu asi 10 min a tento
postup se Vv pritbéhu pouzivani trubice periodicky opakuje.

10  Obsluha pristroje musi dodrzovat pokyny vyrobce pristroje, uvedené v ndavodu k pouZiti.

6  Vypocet a vyjadieni vysledkii

Obsah stanoven¢ho prvku v hnojivu vyjadieny jako Me hmotnostnim zlomkem v mg/kg
vysuseného vzorku (w ve) se vypocte podle vztahu

(¢, —cg)x100xV

WMe

cv  koncentrace stanovovaného prvku v analyzovaném roztoku (mg/l),

Cs koncentrace stanovovaného prvku ve slepém pokusu  (mg/l),
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V  celkovy objem vyluhu (ml),
m  hmotnost navazky vzorku (g),
my  Vvlhkost vzorku upraveného pro stanoveni sledovanych latek (%),

Me stanovovany prvek.

Poznamky
11 Pokud se méri ziedény vzorek, je tieba upravit vypoctovy vztah

_ ((c, xR)—cg)x100xV (mg/kg)

Y mx (100—m,)

12 Pro prepocet na susinu se pouzije vztah

W, x100

Wieons- = s (mg/kg v sus)

kde wye je vypocitana hodnota obsahu Cd nebo Pb (mg/kg),
S susina stanovena podle postupu 20001.1, bod 5.2. (%)
100  koeficient prepoctu na %.

7 Opakovatelnost

Parametr Koncentra¢ni hladina Opakovatelnost
Cd (c)/s (0,5-1,5) mg/kg s. 20 % rel.
(1,5-10) mg/kg s. 15 % rel.
Pb (c)/s (3,5-10) mg/kg s. 30 % rel.
> 10 mg/kg s. 15 % rel.
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