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STANOVENI OBSAHU KADMIA, CHROMU A OLOVA
METODOU FAAS

Rozsah a ucel

Postup je ur¢en pro mineralizaci a stanoveni obsahu kadmia, chromu a olova v hnojivech,
kompostech a podobnych materialech metodou atomové absorpcni spektrofotometrie.

2

Princip

Vzorky se mineralizuji lu¢avkou kralovskou a obsah prvki se stanovi metodou atomové
absorp¢ni spektrofotometrie. Kadmium a olovo se méfi v plameni acetylen-vzduch, chrom
v plameni acetylen-N,O.

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1

2
3
4

Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).
Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana, p(HCI) =1,19 g/ml.
Kyselina dusi¢na, HNOgs, koncentrovana, p(HNO3) = 1,40 g/ml.
Kyselina dusi¢na, HNOj, zfedéna, c(HNO3) = 2 mol/I.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné baiiky s asi 500 ml vody (1) se ptida pomoci odmérného
valecku 138 ml koncentrované kyseliny dusicné (3). Po vytemperovani se doplni vodou
po znacku.

Kyselina sirova, H,SO4, koncentrovana, p( H,SO,) = 1,84 g/ml.
Kyselina sirova, H,SQOy, ztedéna, c(H2SO4) = 9 mol/l.

Pfiprava: Do 1000ml odmérné banky s asi 450 ml vody (1) se opatrné piida 500 ml
koncentrované kyseliny sirové (5) a po vytemperovani na laboratorni teplotu se doplni
vodou (1) po znacku.

Fosfore¢nan vapenaty, Caz(PO,)-.

Zakladni standardni roztoky kadmia, chromu, olova, c(Me) = 1 g/l ve 2% roztoku
HNOs3, (Me = Cd, Cr, Pb). Pouzivaji se komer¢né¢ dodavané roztoky od ovéfeného
vyrobce.
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9  Pracovni standardni roztok smésny pro stanoveni Cd a Pb, ¢(Cd) = 1 mg/l a c(Pb) =

10

11

12

13

14

15

10 mg/l.

Pfiprava: Do 1000ml odmérné banky s asi 500 ml vody (1) se pipetuje 1 ml zakladniho
standardniho roztoku Cd (8) a 10 ml zakladniho standardniho roztoku Pb (8) a doplni
se ziedénou kyselinou dusi¢nou (4) po znacku.

Pracovni standardni roztok pro stanoveni Cr, ¢(Cr) = 10 mg/I.

Piprava: Do 1000ml odmérné banky s asi 500 ml vody (1) se pipetuje 10 ml zakladniho
standardniho roztoku Cr (8) a doplni se zfedénou kyselinou dusi¢nou (4) po znacku.

Pracovni standardni roztok na specialni typ kalibrace pro stanoveni Cd, c(Cd) = 2 mg/l.

Roztok se pouziva pro ptipravu kalibracnich roztokl s pfidavkem modela¢nich roztokt
(14,15).

Ptiprava: Do 500ml odmérné batky se pipetuje 1 ml zdkladniho standardniho roztoku
kadmia 1 g/l (8) a doplni se zfedénou kyselinou dusi¢nou (4) po znacku.

Pracovni standardni roztok na specialni typ kalibrace pro stanoveni Pb, c(Pb) =5 mg /I.
Roztok se pouziva pro pripravu kalibra¢nich roztokt s pridavkem modela¢niho roztoku
(16).

Ptiprava: Do 200ml odmérné baiiky se pipetuje 1 ml zadkladniho standardniho roztoku
olova 1 g/l (8) a doplni se zfedénou kyselinou dusi¢nou (4) po znacku.

Matricni roztok (lucavka kralovskd), smés HCl a HNOs.

Pfiprava: Do 1000ml odmémé banky s asi 500 ml vody (1) se piida 47 ml
koncentrované kyseliny dusi¢né (3) a 140 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové
(2). Po vytemperovani na laboratorni teplotu se doplni vodou (1) po znacku.

Modelaéni roztok na specialni typ kalibrace, pro stanoveni kadmia v pfirodnich
fosfatech.

Priprava: Do 250ml kadinky se navazi 14 g fosfore¢nanu vapenatého (7), ptida se 35 ml
koncentrované kyseliny chlorovodikové (2) a 12 ml koncentrované kyseliny dusi¢né (3)
a mineralizuje se postupem jako vzorky. Po ochlazeni se vzorek pievede do 250ml
odmérné banky, doplni vodou (1) po znacku, promicha a filtruje se ptes filtr stfedni
hustoty do plastové lahve.

Modelaéni roztok na specialni typ kalibrace, pro stanoveni kadmia v jednoduchém
superfosfatu.

Ptiprava: Do 250ml kadinky se navazi 8,4 g fosfore¢nanu vapenatého (7), ptida se 35 ml
koncentrované kyseliny chlorovodikové (2) a 12 ml koncentrované kyseliny dusi¢né (3)
a mineralizuje se postupem jako vzorky. Pak se roztok zfedi vodou (1) na objem 100 ml
a pridaji se 2 ml roztoku kyseliny sirové (6). Obsah kadinky se pievede do 250ml
odmérné banky, doplni vodou (1) po znacku, promicha a filtruje se ptes filtr stiedni
hustoty do plastové lahve.
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16 Modelacni roztok na specidlni typ kalibrace, pro stanoveni olova v primyslovych
hnojivech s vysokymi obsahy vapniku.

Priprava: Do 400ml kadinky se navazi 31,2 g uhli¢itanu vapenatého, piida se 100 ml
vody (1) a za stilého michani se opatrné piidava 45 ml kyseliny dusiéné (3).
Po rozpusténi se roztok ochladi, pfevede do 250ml odmérné banky, doplni vodou (1)
po znacku a promichd. V 1 ml roztoku je obsaZzeno 50 mg Ca. Roztok se uchovava
Vv plastové 1ahvi v chladu a temnu nejdéle 1 mésic.

17  Acetylen Cisty pro FAAS.
18  Vzduch tlakovy pro FAAS.
19  Oxid dusny pro FAAS.

Piistroje a pomiicky

Mineraliza¢ni blok.

Topna deska s regulaci teploty.

Mineraliza¢ni tuby s chladi¢i nebo kadinky na 150 ml, 200 ml, hodinova sklicka.
Analytické vahy s pfesnosti 0,001 g.

Atomovy absorpéni spektrometr, vybaveny korekci pozadi.

o g~ W N R A

Filtra¢ni papir stfedni hustoty s vysokou rychlosti filtrace.

5 Postup
5.1 Mineralizace

Do mineralizaéni tuby nebo kadinky se s piesnosti 0,001 g navazi (1 — 3) g vzorku
upraveného podle JPP UKZUZ, postup & 20241.1 (Piiprava vzorkd k analyze). Vzorek
se rovnomérné zvlhéi pridavkem asi (0,5 — 1) ml vody (1) a za jemného promichavani se ptida
21 ml kyseliny chlorovodikové (2) a nasledné 7 ml kyseliny dusi¢né (3). Kyseliny se opatrné
pfipadné po kapkach pfidaji tak, aby se omezilo pénéni. K mineraliza¢ni tub& se ptipoji
chladi¢ a takto pfipraveny vzorek se necha stat pfi laboratorni teploté, dokud téméf neustane
pénéni, aby doslo k pomalé oxidaci veskeré organické hmoty vzorku. Tuby se umisti
do mineralizaéniho bloku a mineralizaéni blok se nastavi na teplotu 50 ° C a necha
se temperovat asi 60 min. Pokud se pouzivaji kadinky (pro mineralni hnojiva), pftikryji
se hodinovymi sklicky a umisti na studenou topnou desku. Teplota zafizeni se postupné
zvySuje do dosazeni varu. Mirny var smési se udrzuje 2 h. Potom se obsah mineralizacnich
tub pfip. kadinek necha vytemperovat na laboratorni teplotu. Ochlazeny mineralizat
se prevede kvantitativné do 150ml odmérnych bané¢k tak, ze se tuby nebo kadinky postupné
tiikrat oplachuji vodou (1). Pak se odmérné banky doplni vodou (1) po znacku. Po promichani
a usazeni nerozlozitelného podilu se mineralizat filtruje ptes filtr stfedni hustoty
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do uzaviratelnych plastovych nadobek. Prvni podil asi 10 ml filtratu se nepouzije. Stejnym
zpusobem se piipravi slepy pokus bez pouziti vzorku.

Poznamky

1  Je mozné pouzit i modifikovany postup. Ke 2 g vzorku se prida 5 ml kyseliny dusicné
(3), potom se prida 15 ml kyseliny chlorovodikové (2) a postupuje se jiz bez dalsich
uprav postupu. Mineralizovany vzorek se prevadi do odmérné bariky 100 ml.

2 Mineralizacni tuby museji byt dostatecne velké, aby umoznily co nejlepsi smaceni
vzorku smési kyselin.

3 Mnozstvi pouzité lucavky kralovské postaci pro rozlozeni asi 0,5 g organického uhliku.
Pokud je obsah organického uhliku v rozkladaném vzorku vyssi nez 0,5 ¢, je tieba
pridat na kazdou desetinu gramu organického uhliku nad 0,5 g 1 ml kyseliny dusicné
(3). Je mozné také pouzit k mineralizaci nizsi navazku vzorku, minimadlné vsak 0,5 g.

4 Pro redeéni vzorkii se pouziva matricni roztok (13).

5.2 Kalibrace

Pro ptipravu smésné kalibra¢ni kiivky ke stanoveni Cd a Pb se pouZije smésny pracovni
standard (9) a kalibra¢ni kiivka se piipravi do 100ml odmérnych banék podle tabulky ¢. 1.

Tabulka ¢. 1.PFiprava kalibra¢ni kiivky pro stanoveni kadmia a olova.

Kalibra¢ni Objem pracovniho Koncentrace kadmia | Koncentrace olova c(Pb)
bod standardniho roztoku (9) c(Cd) (mg/l)
(ml) (mg/l)
0 0 0 0
1 1 0,01 0,1
2 2 0,02 0,2
3 5 0,05 0,5
4 10 0,1 1
5 20 0,2 2
6 50 0,5 5

Objem bangk se doplni ziedénou kyselinou dusi¢nou (4) po znacku a dikladné se promicha.

Pro ptipravu kalibra¢ni kiivky ke stanoveni Cr se pouzije pracovni standard (10) a kalibra¢ni

ktivka se ptipravi do 100ml odmérnych ban¢k podle tabulky ¢. 2.
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Tabulka ¢. 2. Piiprava kalibraé¢ni kiivky pro stanoveni chromu.
Kalibra¢ni bod Objem pracovniho standardniho Koncentrace chromu c(Cr)
roztoku (10) (ml) (mg/l)
0 0 0
1 1 0,1
2 2 0,2
3 5 0,5
4 10 1
5 20 2
6 50 5

Objem bangk se doplni zfedénou kyselinou dusi¢nou (4) po znac¢ku a dikladné se promicha.
Poznamky

5 Z pripravenych kalibracnich roztokut se pouzije k viastni kalibraci zpravidla nejvyse pét
bodii podle ocekdavaného obsahu prvkii.

6  Smésny pracovni standard (9) a pracovni standardni roztok (10) |ze pouzit jako nejvyssi
bod kalibracni krivky.

5.2.1 Specialni typy kalibrace

Spravnost a piesnost méfeni kadmia a olova zavisi na matri¢nich interferencich, které
se odstranuji vhodnym modelovanim matric.

Kalibraé¢ni krivka pro stanoveni kadmia v prirodnich fosfatech

Ptiprava: Do sady 50ml odmérnych ban¢k se pipetuje 0,5 ml kyseliny dusi¢né (3) a 25 ml
modelacniho roztoku (14). Pak se do ban€k pipetuje pracovni standardni roztok (11)
v objemech (0; 0,5; 2,5; 5,0; 10,0; 20,0) ml. Odmé&rné banky se doplni ziedénou kyselinou
dusi¢nou (4) po znacku a promichaji. Tyto roztoky obsahuji (0; 0,02; 0,1; 0,2; 0,4; 0,8) mg /I
kadmia.
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Kalibraéni kFivka pro stanoveni kadmia v jednoduchém superfosfatu

Pfiprava: Do sady 50ml odmérnych banék se pipetuje 0,5 ml koncentrované kyseliny dusi¢né
(3) a 25 ml modela¢niho roztoku (15). Pak se do bané€k pipetuje pracovni standardni roztok
(11) vobjemech (0; 0,5; 2,5; 5,0; 10,0; 20,0) ml. Odmérné baiiky se doplni ziedénou
kyselinou dusi¢nou (4) po znacku a promichaji. Tyto roztoky obsahuji (0; 0,02; 0,1; 0,2; 0,4;
0,8) mg/l kadmia.

Kalibra¢ni kiivka pro stanoveni olova v primyslovych hnojivech s vysokymi obsahy
vapniku

Ptiprava: Do sady 50ml odmérnych bangk se pipetuje 0,5 ml koncentrované kyseliny dusi¢né
(3), dale se do nich pfida pracovni standardni roztok (12) v objemech (0; 2; 5; 10; 20) ml.
Prida se pfislusny objem modela¢niho roztoku vapniku (17), doplni zfedénou Kkyselinou
dusi¢nou (4) po znacku a obsah se promicha. Tyto roztoky obsahuji (0; 0,2; 0,5; 1,0; 2,0) mg/I
olova.

Poznamky

7 Pridavany objem modelacniho roztoku vapniku do kirivky musi byt takovy, aby
koncentrace vapniku V kiivce a meérenych vzorcich (napr. vapno, vapenec, dolomit,
LAV, ledek vapenaty) byla shodna.

5.3 Analyza mineralizatii metodou FAAS

Obsah kadmia a olova se méfi atomovym absorp¢nim spektrofotometrem v plameni acetylen-
vzduch. Kadmium se méfi pii vinové délce 228,8 nm, olovo pii vinové délce 217,0 nm. Dalsi
parametry se nastavi podle navodu pro pouzity pfistroj. Podle stability signdlu se urci
integracni doba méfeni, obvykle (3 — 5) s. M&# se pii zapnutém korektoru neselektivni
absorpce. Pii méfeni kalibracnich roztokli se nula pfistroje nastavi na kalibracni roztok
bez ptidavku stanovovaného prvku. Po kalibraci se proméfuji signaly roztok kontrolnich
vzork, slepych pokust a analyzovanych vzorkd.

Obsah chromu se méfi atomovym absorpénim spektrofotometrem v plameni acetylen-N,O.

vvvvv

Stanoveni kazdého prvku se provede postupem popsanym v piislusné specifické metodé
uvedeného v ndvodu k pouziti ptistroje.

V kazdé¢ sérii vzorki se provede i stanoveni slepého pokusu a vhodného IRM.

Poznamky

8 Pokud nameérené hodnoty slepych pokusii nepresahnou hodnotu meze stanovitelnosti,
neodecitaji se.
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11

Vzorky, u nichz nelze predpovédeét chovani matrice, museji byt analyzovany metodou
standardniho pridavku.

Pro zvyseni citlivosti stanoveni kadmia a olova je mozné pouzit kiremenny koncentrator
atomu(napr. ACT-Varian apod.). Pri jeho pouZiti je tFeba prodlouzit dobu ustaleni
signalu nejméné na 5 s. Zarizeni pro generovani hydridi i kiemenny koncentrator
se musi periodicky cistit. PFitomnost nekterych organickych latek nebo stopova mnozstvi
néekterych kovit vedou k vyznamnému poklesu citlivosti stanoveni a podstatnému zvyseni
Sumu. Pro cisteni se osvédcila horkad lucavka krdlovska zredeénd vodou v poméru (1 @ 5)
(v/v) s naslednym omytim vodou (1).

Nejvyssi kalibracni bod krivky pri pouziti koncentrdtoru atomu obsahuje c(Cd)

=0,2 mg/l a c(Pb) = 2 mg/I.

6 Vypocet a vyjadieni vysledkii

Obsah prvku ve vzorku wpye vyjadieny hmotnostnim zlomkem v mg/kg se vypocéte podle

vztahu
g
kde
Wyve Je obsah prvku ve vzorku v mg/kg,
cy  koncentrace prvku v roztoku vzorku v mg/l,
Cs koncentrace prvku v roztoku slepé¢ho pokusu v mg/l,
V  celkovy objem vyluhu v ml,
m  hmotnost navazky vzorku Vv g,
V1  celkovy objem vzorku po natedéni v ml,
a;  alikvotni objem vzorku vzaty k fedéni v ml,
Me stanovovany prvek.
12 Pro prepocet na susinu se pouZije vztah

W, x100

Mevsus — S

(mg/kg v sus)

kde Wy je vypoctend hodnota obsahu stanoveného prvku v mgikg,
s obsah susiny stanoveny podle postupu JPP UKZUZ, ¢ 20001.1 (%).
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Ptiloha ¢. 2 k vyhlasce ¢. 273/1998 Sb., ve znéni pozdéjsich predpist, postup 10.1.1,
10.1.2.1a, b, c.

CSN P CEN/TS 16319 — Hnojiva — Stanoveni stopovych prvki — Stanoveni kadmia,

chromu, olova a niklu atomovou emisni spektrometrii s induk¢éné vazanym, plazmatem
(ICP-AES) po rozkladu lucavkou kralovskou.
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