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STANOVENI P, Ca, Mg, K A Na METODOU ICP-OES

1 Ugel a rozsah

Postup je urcen pro stanoveni fosforu, vapniku, hot¢iku, drasliku a sodiku v mineralizatech
vzorkil rostlinného materidlu pfipravenych podle postupt ¢. 40020.1 Mineralizace smési
kyseliny sirové, peroxidu vodiku a selenu, 40022.1 Mineralizace kyselinou sirovou
(katalytické ptsobeni selenu a médi), 40024.1 Mineralizace podle Kjeldahla s pouZzitim selenu
a kyseliny salicylové, 40030.1 Mineralizace kyselinou dusi¢nou a peroxidem vodiku
a40032.1 Mineralizace v uzavieném systému s mikrovinnym ohfevem. Je mozné pouzit
i mineralizaci podle postupu ¢. 40034.1 Mineralizace na suché cesté, ale takto pripravené
mineralizaty je nezbytné ptfed méfenim natedit.

Poznamky

1 Tento postup byl overen pro navazku 1 g vzorku prevedeného po mineralizaci do 100 ml
objemu roztoku. Mineralizdaty vzorkii se meri po desetindsobném redeni. Pri pouZiti
Jjiného postupu mineralizace je treba mineralizat vzorku vhodné naredit pri zachovani
shodné matrice vzorkii a kalibracnich standardii.

2  Princip

Aerosol vzorku se proudem argonu piivadi do argon-argonového plazmatu, ve kterém vlivem
vysoké teploty dojde k termické excitaci a ionizaci prvki. Pfi jejich pfechodu do stavi s nizsi
energii dochazi k vyzatreni charakteristickych kvant, ktera odpovidaji zateni o urcité vinové
délce. Koncentrace prvku ve vzorku se stanovi méfenim intenzity zafeni na vhodné linii
stanovovaného prvku, ziskana data se vyhodnoti metodou kalibracni kiivky.

3  Chemikalie
Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1  Kyseliny pro modelovani matrice standardnich roztokl podle pouZzitého mineralizacniho
resp. extrakéniho postupu.

2 Argon, Cistota 4.6 nebo vyssi.

3 Zékladni standardni roztoky jednotlivych prvku Ca, K, Mg, Na a P o koncentraci
1000 mg/l (napt. Analytika s.r.o. Praha).
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4  Pomocny pracovni roztok Na.

Ptiprava: Do 100ml odmérné baiiky se pipetuje 10 ml zédkladniho standardniho roztoku
Na (3) a obsah banky se doplni vodou (5) po znacku.

5  Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

4  Pristroje a pomiicky

Opticky emisni spektrometr s indukéné vazanym plazmatem vybaveny pneumatickym
zmlzovacem a zvlhovacem argonu.

2 Dilutor nebo vhodna davkovaci pipeta pro fedéni mineralizatt vzorkd.

Poznamky

2 Zvlhéovac argonu neni pro méreni nezbytny, ale vyznamné snizuje zanaseni nebulizéru.

5  Postup

Pfi métfeni se obvykle vychazi z podminek doporucenych vyrobcem pfistroje. Pro kazdy
piistroj je tfeba optimalizovat zejména pratoky jednotlivych plynt, vykon plazmy, vlnoveé
délky, optimalni vySku pozorovani, odecet pozadi apod. Vsechny tyto parametry mohou
vyznamnym zpusobem ovlivnit miru moZnych interferenci. Pro dany pfistroj s ur€itym
geometrickym uspofddanim plazmatu a ur€itym rozliSenim monochromatoru je nezbytné také
ovéfit spravnost stanoveni analyzou referencnich materialli, pfipadné mineralizath vzorkt
Z mezilaboratornich porovnavacich zkousek. Podminky meétfeni uvedené v tabulkdch 1 a 2
jsou ptiklady nastaveni ICP-OES spektrometru pro dva typy simultannich pfistroja
S radidlnim uspofadanim plazmatu.
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Tabulka 1. Podminky méfeni pro pristroj iCAP 6300 Thermo s radialnim uspoiadianim

plazmatu — priklad nastaveni.

Typ zmlZovace Meinhard
Tlak Ar na zmlZovacdi 0,12 MPa
Pritok ptidavného Ar 0,5 I/min
Prttok chladicitho Ar 12 I/min
Otacky peristaltické pumpy 50 ot/min
Promyvaci ¢as vzorku 20s
Integrace signalu v UV oblasti 5s
Integrace signalu ve VIS oblasti 5S
Vykon plazmy 1150 W

Hadicka pro vzorek

Tygon orange/white

Hadic¢ka pro odpad

Tygon white/white

Tabulka 2. Podminky méfeni pro pristroj Spectro Arcos SOP s radialnim usporadanim

plazmatu — priklad nastaveni.

Nebuliser Cross flow
Nebuliser flow Ar 0,8 I/min
Cooling gas Ar 14,0 I/min
Add flow Ar 0,3 I/min
Auxiliary gas Ar 1,0 I/min
Plasma power 1350 W
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5.1 VInové délky a korekce pozadi

Spektrometr snima simultdnné intenzitu profilu spektralnich ¢ar s méfenim pozadi v jejich
okoli.

Vybér pixelt pro odecet signdlu Ize softwarové ménit, stejné jako polohu pro odecet pozadi,
kterd se fidi moznymi interferencemi ve spektru vzorku a pfedevSim samotnym vzhledem
piku analytu a jeho okoli. Pro kazdy prvek je potfeba upravit polohu pixelt pro odecet analytu
a pozadi jak pro kalibra¢ni standardy, tak pro reélné vzorky.

Teprve po nastaveni odectu pixeli se provede kalibrace a mohou se métit redlné vzorky.
Odecet pozadi musi byt zvolen tak, aby spektralni ¢ara analytu byla co nejméné ovlivnéna
carami jinych prvkli a aby byla zaroven dostate¢né¢ ucinn€ provedena korekce pozadi.
Vybrané vinové délky pro méteni prvkl uvadi tabulka 3.

Tabulka 3. Vybrané vinové délky pro méreni sledovanych prvki na ICP-OES
(I — atomova ¢ara prvku, II — iontova ¢ara prvku).

Prvek Vinova délka (nm) VInova délka (nm)
l. I
Vapnik 422,673 183,801
Draslik 766,491
769,896
Hoi¢ik 285,213 279,553
Sodik 589,592
Fosfor 177,495
178,287
214,914
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5.2 Standardni roztoky a kalibrace

Pro vSechny prvky stanovované timto postupem (fosfor, vapnik, hoi¢ik, draslik a sodik)
se piipravi smésné kalibra¢ni standardni roztoky. Jejich piehled uvadi tabulka 4. Uvedeny
postup je platny pro metodu mineralizace vzorki rostlinného materialu na mokré cesté smési
kyseliny sirové, peroxidu vodiku a selenu (postup piipravy kyselin pro modelovani matrice je
uveden v mineralizaénim postupu ¢. 40020.1).

Priprava smésnych kalibra¢nich standardnich roztoki

MASTDHIGH: Do 200ml odmérné banky se pipetuje postupné po 20 ml zakladnich
standardnich roztokd Ca a K o koncentraci 1000 mg/1 (3). Dale se pipetuje postupné po 10 ml
zakladnich standardnich roztoktt Mg a P o koncentraci 1000 mg/l (3). Do téze odmérné banky
se nakonec pipetuje 20 ml pomocného standardniho roztoku Na (4). Dale se pfida potiebné
mnozstvi ptislusné kyseliny pro modelovani matrice vzorkt (10 ml 10 x fedéné mineraliza¢ni
smési kyseliny sirové a selenu) a barka se doplni vodou (5) po znacku.

MASTD2, MASTD1: Do dvou 100ml odmérnych ban¢k se pipetuje 50 ml a 20 ml
standardniho roztoku MASTDHIGH. Déle se ptida potfebné mnozstvi pfislusné kyseliny
pro modelovani matrice vzorkid (5 ml 10 x fedéné mineraliza¢ni smési kyseliny sirové
a selenu) a baika se doplni vodou (5) po znacku.

MASTDLOW (nulovy bod kalibraé¢ni kiivky): Do 100ml odmérné bariky se pipetuje 5 ml
10 x fedéné mineralizacni smési kyseliny sirové a selenu pro modelovani matrice vzorkl
a barka se doplni vodou (5) po znacku.

Tabulka 4. Smésné kalibra¢ni standardni roztoky (mg/1).

Prvek MASTDHIGH MASTD2 MASTD1 MASTDLOW
Ca 100,0 50,0 20,0 0
K 100,0 50,0 20,0 0
Mg 50,0 25,0 10,0 0
Na 10,0 50 2,0 0
P 50,0 25,0 10,0 0
Poznamky

3 Pro pripravu kalibracnich roztoki lze pouzit i jiné komercné doddvané smésné
kalibracni standardy a rozsah kalibracnich kirivek prizpiisobit meérenym parametrim

a ocekavanym obsahiim analytii.
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5.3 Priprava vzorku

V tabulce 4 jsou uvedeny koncentrace kalibra¢nich standardi pro P, Ca, Mg, K a Na. Vzorky
se mé&ii po pfedchozim desetindsobném ziedéni mineralizatu resp. extraktu vzorku. Pro vétsi
séric mé&fenych vzorkli se doporucuje fedéni vzorku s pouzitim dilutoru. Do zkumavek
0 vhodném objemu se za pomoci dilutoru (pfipadné vhodnych davkovacich pipet) davkuje
0,5ml mineralizatu vzorku a 4,5 ml vody (5). Po dikladném promichani jsou vzorky
pfipraveny k méfenti.

5.4 Postup méreni

Vzorky se méfi za podminek stabilizovanych teplotnich pomért spektrometru, tj. podle
doporuceni vyrobce asi hodinu po zapaleni plazmy a dostate¢ném proplachnuti optické drahy
argonem. Méfeni vychazi z optimalizované metody a déale se postupuje podle navodu
k pouziti ptistroje a dle doporuceni vyrobce.

5.5 Kalibraéni kFivky

Prib¢h kalibraénich kiivek pro Ca, Mg, K, Na a P je téméf vzdy linearni. Pti stanoveni sodiku
a drasliku je n€kdy pribéh kiivek komplikovany a je 1épe kalibracni body proloZzit kiivkou
druhého fadu.

Poznamky

4 V' mineralizatech je mozné stanovit i mangan, Zelezo, hlinik, bor, méd a zinek. Tyto
prvky je mozné stanovit soucasné s mérenim prvkii uvedenych v tomto postupu
po doplnéni kalibracnich roztokii o tyto prvky.

5  Pripouziti postupu ¢. 40032.1 se vychazi z navazky priblizné (0,25 — 0,3) g vzorku, ktery
se po mineralizaci prevede do 25ml odmeérné banky. Pri pouziti mikrovinné mineralizace
vzorkii se obVykle pouzivaji mineralni kyseliny o vysoké Cistoté, pripravené napr.
podvarovou destilaci, vzhledem K moznosti vyuzit méreni mikroelementii v tomtéz
mineralizatu.

6  Vypocet a vyjadreni vysledki

Koncentrace analytu v roztoku zkusebniho vzorku a v roztoku slepého pokusu vypocita
vyhodnocovaci program piistroje z kalibra¢ni rovnice. Vysledny obsah prvku ve vzorku
se vypocte podle vztahu

Xz(Cv—CB)XVXFXO,llm
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kde
X obsah prvku vyjadieny v %,
Cv koncentrace piislusného prvku v extraktu v mg/l odec¢tena z kalibra¢niho grafu,
Cs koncentrace piislusného prvku v mg/l v roztoku slepého pokusu,
m  hmotnost navazky vzorku v g,
F faktor fedéni,
V  celkovy objem filtratu nebo extraktu v I.
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