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Jednotné pracovni postupy — Vyding 3
analyza rostlinného materialu

40110.1 — Stanoveni Cu, Zn, Mn, Fe, Ni, Co, Revize
Pb a Cd metodou FAAS

STANOVENI Cu, Zn, Mn, Fe, Ni, Co, Pb A Cd
METODOU FAAS

1 Ukel a rozsah

Postup je urcen pro stanoveni médi, zinku manganu, zeleza, niklu, kobaltu, olova a kadmia
metou FAAS v mineralizatech rostlinného materialu, které¢ byly pfipraveny podle postupii
40034.1 Mineralizace na such¢ cesté, 40030.1 Mineralizace kyselinou dusi¢nou a peroxidem
vodiku nebo 40032.1 Mineralizace v uzavieném systému s mikrovinnym ohievem.
V piipad¢ zvySenych obsahli prvki je mozné ke stanoveni pouzit mineralizaty rostlinného
materialu ptipravené podle postupti 40020.1 Mineralizace smési kyseliny sirové, peroxidu
vodiku a selenu, 40022.1 Mineralizace kyselinou sirovou (katalytické pisobeni selenu
a mé&di) nebo 40024.1 Mineralizace podle Kjeldahla s pouzitim selenu a kyseliny salicylové.

2 Princip
Koncentrace stanovovanych prvki se zjiStuje na zakladé charakteristické absorpce zafeni
na rezonancnich ¢arach téchto prvkll v plameni acetylen-vzduch metodou kalibra¢ni kiivky.

3 Chemikalie

1 Kyseliny pouzité pro extrakci nebo mineralizaci vzorkli pro modelovani matrice
pfi ptiprave kalibra¢nich standardnich roztok.

2 Acetylen Cisty pro FAAS.
Vzduch tlakovy pro FAAS.

4 Zakladni standardni roztoky stanovovanych prvki o koncentraci 1000 mg/l. Je vhodné
pouzit komercné dodavany roztok od oveéreného vyrobce.

5  Pracovni standardni roztoky o koncentraci 100 mg/I.

Priprava: Do 100ml odmérnych banc¢k se pipetuje 10 ml zakladnich standardnich
roztoku stanovovanych prvka (4). Banky se doplni po znacku roztokem modelujicim
matrici vzorku. Pfipravuje se zvlast pro kazdy prvek.

6  Pracovni standardni roztoky o koncentraci 10 mg/I.

Ptiprava: Do 100ml odmérnych banc¢k se pipetuje 10 ml pracovniho standardniho
roztoku (5). Banky se doplni po znacku roztokem modelujicim matrici vzork.
Ptipravuje se zvlast pro kazdy prvek.

7 Voda (deionizovand, demineralizovana nebo destilovana).
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Poznamky

1 Postup pripravy kyselin pro modelovani matrice kalibracnich standardnich roztokii je
uveden u prislusného mineralizacniho resp. extrakcniho postupu. Tento postup byl
pivodné ovéren pro mineralizaty vzorki rostlinného materidalu pripravené na suché
ceste podle postupu 40034.1. Metodika je platnd pro navizku 5 g vzorku prevedeného
do 50 ml objemu roztoku, vyslednd koncentrace kyseliny dusicné je 2 moll/l. Kalibracni
standardni roztoky se pripravuji v matrici kyseliny dusicné 2mol/l. Pri pouziti jiného
postupu mineralizace je treba modelovat koncentraci pouzitych mineralnich kyselin tak,
aby byla shodna s jejich koncentraci v mérenych vzorcich a odpovidala mire redeéni
vzorku pred mérenim.

2 Vzhledem k nizkym obsahim nékterych stanovovanych prvkic ve vzorcich rostlin je
nezbytné vénovat zvySenou pozornost cistoté pouzivanych mineralnich kyselin a vody
pro pripravu kalibracnich standardnich roztoki. Doporucuje se pouzivat podvarove
destilované minerdlni kyseliny.

4 Piistroje a pomiicky

1 Atomovy absorpéni spektrofotometr s korektorem nespecifické absorpce a S vybojkami
pro stanovované prvky.

5 Pracovni postup

5.1 Priprava kalibraé¢nich standardnich roztoki

Z pracovnich standardnich roztoka (5) a (6) se pfipravi kalibra¢ni standardni roztoky
pro konstrukci kalibra¢nich kiivek. Kalibra¢ni standardni roztoky se piipravuji zvIast
pro kazdy prvek. Baiiky se dopliuji po znacku roztokem modelujicim matrici vzorkl (podle
pfislusného mineralizaniho postupu). Postup ptipravy je uveden v tabulkéach 1 a 2.

Tabulka 1. Priprava kalibra¢nich standardnich roztoki pro méd’, zinek, Zelezo mangan,
nikl a kobalt.

Poradové ¢&. kalibraéniho roztoku 1A 2 3 4" 5 6 7

Pracovni standardni roztok - (6) (6) (5) (5) (5) )

Objem odmérné banky (ml) 250 100 100 250 100 100 100

Pipetovany objem (ml) - 5 10 5 5 10 20

Koncentrace prvku (mg/l) 0,00 0,50 1,00 2,00 5,00 | 10,00 | 20,00

A roztoky pouzivané pro rekalibraci pfistroje
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Pro méd’, nikl a kobalt se pro kalibraci vyuzivaji pouze kalibracni standardni roztoky 1 az 5.
Vyssi body kalibra¢ni kiivky se vyuziji jen pii piekroceni koncentracniho rozsahu kalibrace.
Pro stanoveni zinku a manganu se pro kalibraci pouzivaji kalibra¢ni standardni roztoky 1 az 6
a pro stanoveni zeleza kalibracni standardni roztoky 1 az 7. Pro vys$i obsahy manganu
a zeleza lze vyuzit méné citlivé analytické Cary a provést kalibraci az do 100 mg/1, resp. 200
mg/l, tj. kalibracni kiivka (0, 10, 20, 50, 100, 200) mg/I.

Pro stanoveni kadmia se zpravidla vyuzivaji pouze kalibra¢ni standardni roztoky 1 az 4,
pro stanoveni olova kalibraéni standardni roztoky 1 az 5. Pokud ani s kifemennym
koncentratorem atomu neni citlivost stanoveni téchto prvki metodou FAAS dostatecnd, je
tteba vyuzit jinou metodu.

Tabulka 2. Piiprava Kalibraé¢nich standardnich roztoki pro olovo a kadmium.

Potadové &. kalibra¢niho roztoku 1 2 3 4 5
Pracovni standardni roztok - (6) (6) (6) (6)
Objem odmérné banky (ml) 100 100 100 100 100
Pipetovany objem (ml) - 1 2 5 10
Koncentrace prvku (mg/l) 0,00 0,10 0,20 0,50 1,00

5.2 Postup méreni

Obsahy prvki se méii v plameni acetylen-vzduch se Stérbinovym hotdkem o délce 10 cm
umisténym v optické ose pfistroje s vyuzitim deuteriové korekce nespecifické absorpce.
Pro méfeni vétSiny uvedenych prvkll se vyuzivd oxida¢ni plamen. Pro mangan a zelezo
je zpravidla vhodnéjsi plamen stechiometricky. Tabulka 3 uvadi doporucené vinové délky.
Nastaveni piistroje (zejména proud pro zhaveni vybojek, opticka §itka §térbiny, prutoky plynt
apod.) se provadi podle doporuceni vyrobce nebo na zaklad¢ vlastni optimalizace metody.
Integrace signalu probiha obvykle 3 s po prodlevé pro ustaleni signalu 3 s. Méfeni se provadi
metodou kalibra¢ni kiivky po dosazeni dostatecné stabilizovanych podminek pfistroje
(nazhaveni vybojky, teplota plamene).

Tabulka 3. Doporucené vinové délky pro méfeni.

Prvek Cu Zn Ni Co Pb Cd Mn Fe

Vinova délka (nm) | 324,8 | 2139 | 232,0 | 240,7 | 217,0 | 228,8 | 279,5 | 248,3
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Poznamky

3

Pro vyssi obsahy manganu a zeleza je vhodnéjsi vyuzit méné citlivé cary. V pripadé Fe
pro obsahy nad 20 mg/l je to ¢ara 372,0 nm a v pripadé Mn nad 10 mg/l ¢ara 403,1 nm.
Pro stanoveni manganu a Zeleza ve vyssich koncentracich (vinové délky 403,1 a 372,0
nm) se korektor nespecifické absorpce nemusi pouZzit.

Pro zvySeni citlivosti stanoveni kadmia a olova je pri analyze rostlinného materidlu
zpravidla nutné vyuzit kifemenny koncentrator atomii. ZvySeni citlivosti stanoveni
je minimalné trojndasobné. Pri pouziti koncentratoru atomii je treba prodlouzit dobu
pro ustdleni signdalu nejméné na 5 s. Stérbinovy kiemenny koncentrdtor atomii nesmi
prijit do styku s redukénim plamenem. Zivotnost kifemennych trubic lze vyznamné
prodlouzit, kdyz se pred prvmnim pouzitim nejprve zmlZuje roztok o koncentraci
1000 mg/I lanthanu po dobu asi 10 min a tento postup se Vv priitbéhu pouzivani trubice
periodicky opakuje. Takto upraveny kiemen lépe vzdoruje slucovani s alkdliemi
ze vzorkui.

Pri vyuziti viceprvkovych dutokatodovych vybojek je treba pouzit vyssi Zhavici proud.
Pri zvySovani Zhaviciho proudu se zvlaste vyznamné meni citlivost a zakriveni
kalibracni krivky pro nikl.

Pri stanoveni zinku je zpravidla nezbytné natocit horak vzhledem k optické ose pristroje
tak, aby absorbance standardu 2 mg/! byla pribliznée 0,200.

Pristroj by mél zarucit absorbanci nejménée 0,5 pri zmlZovani roztoku médi
0 koncentraci 5 mg/l.

Vyssi obsahy manganu a Zeleza ve vzorku jsou casto indikatorem jeho znecisténi
zeminou.

Pokud je v mineralizacni smési kyselina sirovda, miuze dojit k vysraZeni siranu
olovnatého, pripadné jeho koprecipitaci na siranu vapenatém.
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