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STANOVENI OBSAHU ARSENU METODOU HG-AAS

Rozsah a ucel

Postup je urCen pro mineralizaci a stanoveni arsenu v hnojivech, kompostech a podobnych
materialech.

2

Princip

Vzorky hnojiv se mineralizuji varem s lucavkou kralovskou. Obsah arsenu se stanovi metodou
atomové absorpcni spektrofotometrie technikou generovani hydridu.

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1

2
3
4

Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

Kyselina dusi¢na, HNO3, koncentrovana, p(HNO3) = 1,40 g/ml.
Kyselina chlorovodikovéa, HCI, koncentrovana, p(HCl) = 1,18 g/ml.
Kyselina chlorovodikova, HCI, zfedéna, c(HCI) = 6 mol/Il.

Ptiprava: Do 2000ml odmérné banky s asi 500 ml vody (1) se opatrné ptida 1000 ml
koncentrované kyseliny chlorovodikové (3), obsah bailkky se promichd, vytemperuje
na laboratorni teplotu, doplni vodou (1) po znacku a promicha.

Jodid draselny, K1, roztok, ¢(KI) = 20 %.

Ptiprava: 100 g jodidu draselného se rozpusti v 500 ml vody (1). Roztok se uchovava
v tmavé lahvi.

Kyselina askorbovéa, CsHgOg, roztok ¢(CsHgOg) = 5 % (W/v).

Ptiprava: 25 g kyseliny askorbové se rozpusti v 500 ml vody (1). Roztok se uchovava
v tmavé 1ahvi v chladu.

Hydroxid sodny, NaOH.
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8 Redukéni roztok - tetrahydridoboritan sodny, NaBHa4, stabilizovany hydroxidem sodnym.
Ptiprava roztoku pro HG-AAS s kontinualni generaci hydrida: 2,5 g hydroxidu sodného
(7) se rozpusti v asi 200 ml vody (1), pfidaji se 3 g tetrahydridoboritanu sodného.
Po rozpusténi se kvantitativné prevede do 500ml odmérné baiky, po vytemperovani
se doplni vodou (1) po znacku a promichd. Roztok se uchovavé v plastové nadobé
v chladu a temnu.

9  Zakladni standardni roztok arsenu, c(As) = 1 g/l ve 2% roztoku HNO;. Pouziva se
komeréné dodavany roztok od ovéfeného vyrobce.

10  Pracovni standardni roztoky.
10.1 Pracovni standardni roztok, c(As) = 10 mg/I.
Ptiprava: Do 500ml odmérné baiiky se pipetuje 5 ml zakladniho standardniho roztoku (9),
doplni se vodou (1) po znacku a promicha.
10.2 Pracovni standardni roztok, c(As) = 1 mg/l.
Ptiprava: Do 100ml odmérné barky se pipetuje 10 ml pracovniho standardniho roztoku
(10.1), doplni se vodou (1) po znacku a promicha.
10.3 Pracovni standardni roztok, c(As) = 0,1 mg/l
Ptiprava: Do 100ml odmérné baiiky se pipetuje 10 ml pracovniho standardniho roztoku
(10.2), doplni se vodou (1) po znacku a promicha.
10.4 Pracovni standardni roztok, c(As) = 0,025 mg/I1.
Ptiprava: Do 200ml odmérné baniky se pipetuje 5 ml pracovniho standardniho roztoku
(10.2), doplni se vodou (1) po znacku a promicha.

Poznamky

1 Tetrahydridoboritan sodny je toxicky a pri praci s nim je treba dodrzovat pravidla
bezpecnosti a ochrany zdravi pri praci.

4  Pristroje a pomiicky

1 Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.

2 Mineraliza¢ni blok s mineraliza¢nimi tubami.

3 Uzaviratelné plastové nadobky o objemu asi 100 ml.

4  Atomovy absorp¢ni spektrofotometr s vhodnou vybojkou pro As s moznosti korekce
nespecifické absorpce.

5  Zafizeni na generovani hydridu.

6 Topna deska s regulaci teploty.

7  Filtracni papir stfedni hustoty s vysokou rychlosti filtrace, napi. Munktell ¢. 389.
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8 Argon 5.0, acetylen pro fotometrii, tlakovy vzduch.

5 Postup
5.1 Mineralizace vzorku luc¢avkou kralovskou

Do mineraliza¢ni tuby nebo kadinky se s piesnosti 0,001 g navazi (1 —4) g vzorku upraveného
podle postupu 20241.1 Ptiprava vzorki k analyze. Vzorek se rovnomérné zvlhéi pridavkem asi
(0,5 — 1) ml vody (1) a za jemného promichavani se pfida 15 ml kyseliny chlorovodikové (3)
a nasledné¢ 5 ml kyseliny dusi¢né (2). Kyseliny se opatrné, piipadné po kapkéch, ptidaji tak,
aby se omezilo pénéni. K mineraliza¢ni tubé se pfipoji chladi¢ a takto pfipraveny vzorek
se necha stat pfi laboratorni teploté, dokud témef neustane pénéni, aby doslo k pomalé oxidaci
veskeré organické hmoty ve vzorku. Tuby se umisti do mineralizacniho bloku, jehoz teplota
se nastavi na 50 °C a nechaji se temperovat asi 60 min. Pokud se k mineralizaci pouZzivaji
kadinky (pro mineralni hnojiva), pfikryji se hodinovymi skli¢ky a umisti se na studenou topnou
desku. Teplota mineraliza¢niho bloku nebo topné desky se postupné zvysuje do dosazeni varu.
Mirny var smési se udrzuje 2 h. Ochlazeny mineralizat se pirevede kvantitativné do 150ml
odmérnych banék tak, Ze se tuby nebo kadinky postupné tiikrat oplachuji vodou (1). Pak
se odmérné baiky doplni vodou (1) po znacku. Po promichéni a usazeni nerozlozitelného
podilu se mineralizat filtruje ptes filtracni papir do uzaviratelnych plastovych nadobek. Prvni
podil asi 10 ml filtratu se nepouzije. Stejnym zpiisobem se pfipravi slepy pokus bez pouziti
vzorku.

Poznamky

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

3 Mnozstvi pouzité lucavky kralovské postaci pro rozlozZeni asi 0,5 g organického uhliku.
Pokud je ocekavany obsah organického uhliku v rozkladaném vzorku vyssi, je treba pridat
na kazdy 0,1g organického uhliku nad 0,5 g 1 ml kyseliny dusicné (2). Je mozné také
pouZzit k mineralizaci nizsi navazku vzorku, minimalné vsak 0,5 g.

5.2. Redukce AsY na As'!!

Postup redukce a pouzité koncentrace roztokli se mohou liSit podle pouzitého hydridového
systému, proto je vzdy tfeba postupovat podle pokynii vyrobce.

Ptiklad postupu pro HG-AAS s kontinuilni generaci hydridi

Do 50ml odmérné baiiky se pipetuje 5 ml vzorku mineralizovaného podle kap. 5.1. Doplni se
vodou (1) do objemu 20 ml, ptidd se 8 ml kyseliny chlorovodikové (3), 2 ml roztoku jodidu

draselného (5) a po 5 min jesté 4 ml roztoku kyseliny askorbové (6). Roztok se promicha
a necha se stat pfi laboratorni teplot¢ minimaln€ 1 hodinu, maximalné 24 hodin.
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5.3 Kalibrace

Pro ptipravu kalibracni kiivky se do 50ml odmérnych ban€k pipetuje pracovni standardni
roztok (10.4) a do 100 ml ban¢k se pipetuje standardni roztok (10.3) podle tabulky 1.

Pro méfeni obsahu arsenu kontinudlni metodou se do 50ml odmérnych ban¢k ptida k pracovnim
standardnim roztokiim voda (1) do objemu asi 20 ml a roztok se promicha. Pak se ptidd 8 ml
kyseliny chlorovodikové (3). Po promichéani se piidaji 2 ml roztoku jodidu draselné¢ho (5),
obsah ban¢k se promicha. Nejdiive po 5 min se piidaji 4 ml roztoku kyseliny askorbové (6)
a odmérné banky se doplni vodou (1) po znacku. Do 100ml ban¢k se k pracovnim standardnim
roztoklim ptidé stejnym postupem 16 ml kyseliny chlorovodikové (3), 4 ml jodidu draselného
(5) a 8 ml roztoku kyseliny askorbové (6). Objem banc¢k se doplni vodou (1) po znacku,
promichaji se a nechaji se stat pii laboratorni teplot¢ minimalné 1 hodinu, maximalné 24 h.
Kalibra¢ni kiivka se ptipravi v rozsahu c(As) = (0 — 20) pg/l. Neptipravuje se kalibra¢ni bod 1.

Tabulka 1. Pfiprava kalibracnich roztoki pro stanoveni obsahu arsenu.

Kalibraéni bod 0 1 2 3 4 5 6 7

Objem pracovniho standardniho roztoku

(10.4) (ml) do 50 ml odm&rmé baiky 0 L2 4 109200 - -

Objem pracovniho standardniho roztoku
(10.3) (ml) do 100 ml odmérné banky

Koncentrace c(As) (pg/l) 0 05| 1 2 5 10 | 15 | 20

Poznamky

4 Kalibracni roztoky se pripravuji vidy Cerstvé pred meérenim.

5.4 Meéreni obsahu arsenu

Ptistroj se nastavi podle doporuceni vyrobce. Kalibra¢ni roztoky, slepé pokusy i vzorky
se po sefizeni pfistroje a jeho dostateCné stabilizaci méti pti vinové délce 193,7 nm. V kazdé
sérii vzorkl se provede i stanoveni slepého pokusu a vhodného IRM. Hodnoty cya ¢s v pg/l
vyhodnoti software pfistroje.

6  Vypocet a vyjadreni vysledki

Obsah arsenu ve vzorku was, vyjadfeny hmotnostnim zlomkem v mg/kg, se vypocte podle
vztahu

w = (cv —cs)xVle
As mxax1000

kde
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cv  koncentrace arsenu v analyzovaném roztoku v pug/l,
cs  koncentrace arsenu v roztoku slepého pokusu v pg/l,
V  celkovy objem mineralizatu ml,

m  hmotnost navazky vzorku v g,

Vi celkovy objem vzorku po nafedéni mineralizatu v ml,

a alikvotni podil mineralizatu k fedéni vzorku v ml (1 ml pro tento postup).

Poznamky

5 Pokud koncentrace arsenu v roztoku slepého pokusu nepresahne mez stanovitelnosti, je
mozno hodnotu cs ve vypoctu zanedbat.

6 Vysledek obsahu As v hnojivech s podilem organicke slozky se vyjadriuje v susiné.
Pro prepocet na susinu se pouzije vztah

w ,, x100
S

WAsysus =
kde
W psvous J€ hOdnota obsahu arsenu v hnojivu prepoctend na suSinu v mg/kg v sus,

Was  je vypoctend hodnota obsahu arsenu v mg/kg,

S je obsah susiny stanoveny podle postupu 20001.1 (%).

7 Literatura

1 Ptiloha ¢. 2 k vyhlasce 273/1998 Sb. ve znéni pozdéjSich predpist, postup 10.1.1,
10.1.2.2,10.2.1.,10.2.2.2.

2 CSN CEN/TS 16317 —Hnojiva — Stanoveni stopovych prvki — Stanoveni arzenu
atomovou emisni spektrometrii s indukéné vazanym plazmatem (ICP-AES) po rozkladu
lu¢avkou kralovskou.

JPP UKZUZ, postup 20241.1 Piiprava vzorki k analyze.
4  JPP UKZUZ, postup 20001.1 Stanoveni obsahu vlhkosti gravimetricky a dopocet susiny.
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