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STANOVENI BERYLLIA, CHROMU A HLINIKU METODOU FAAS

1 U&el arozsah

Postup je ur€en pro stanoveni berylia, chromu a hliniku metodou FAAS v mineralizatech
rostlinného materialu, které¢ byly pfipraveny podle postupi 40034.1 Mineralizace na suché
cesté, 40030.1 Mineralizace  kyselinou  dusiénou a  peroxidem vodiku  nebo
40032.1 Mineralizace v uzavieném systému s mikrovinnym ohfevem. V piipadé zvySenych
obsahll prvki je mozné ke stanoveni pouZzit mineralizaty rostlinného materialu pfipravené
podle postupit 40020.1 Mineralizace smési kyseliny sirové, peroxidu vodiku a selenu,
40022.1 Mineralizace kyselinou sirovou (katalytické plsobeni selenu a médi) nebo
40024.1 Mineralizace podle Kjeldahla s pouzitim selenu a kyseliny salicylové.

2 Princip

Koncentrace stanovovanych prvkl se zjiStuje na zéklad¢ charakteristické absorpce zareni
na rezonan¢nich cardch téchto prvkid v plameni acetylen-oxid dusny metodou kalibra¢ni
kiivky. Ioniza¢ni interference se odstranuji pfidavkem nadbytku drasliku.

3 Chemikalie

1 Kyseliny pouzité pro extrakci nebo mineralizaci vzorkli pro modelovani matrice
pfi ptiprave kalibracnich standardnich roztok.

2 Acetylen Cisty pro FAAS.
Oxid dusny a vzduch tlakovy pro FAAS.

4 Zakladni standardni roztoky stanovovanych prvki o koncentraci 1000 mg/l. Je vhodné
pouzit komeréné dodavané roztoky od ovéieného vyrobce.

5  Pracovni standardni roztoky o koncentraci 100 mg/I.

Ptiprava: Do 100ml odmérné banky se pipetuje 10 ml zakladniho standardniho roztoku
(4). Banka se doplni po znacku roztokem modelujicim matrici vzorki. Pripravuje se
zvlast pro kazdy prvek.

6  Pracovni standardni roztok o koncentraci 10 mg/I.

Piiprava: Do 100ml odmérné banky se pipetuje 10 ml pracovniho standardniho roztoku
(5). Banka se doplni po znacku roztokem modelujicim matrici vzorku. Pfipravuje se
zvlast pro kazdy prvek.
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7 Pracovni standardni roztok o koncentraci 1 mg/l (pfipravuje se pouze pro Be).

Piiprava: Do 100ml odmérné barnky se pipetuje 10 ml pracovniho standardniho roztoku
(6). Banka se doplni po znacku roztokem modelujicim matrici vzorkd.

8 Ionizacni pufr.

Pfiprava: 38,1 g chloridu draselného se rozpusti v asi 250 ml vody (10). Po rozpusténi
se kvantitativné ptevede do 1000ml odmérné bariky a doplni vodou (10) po znacku.
Koncentrace roztoku je ¢(K") = 20,0 g/I.

9  Ztedény ionizacni pufr.

Piprava: Pfipravi se desetinasobnym zfedénim ioniza¢niho pufru (8) vodou (10).

10 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovand).

Poznamky

1 Postup pripravy kyselin pro modelovani matrice kalibracnich standardnich roztokii je
uveden u prislusného mineralizacniho postupu.

2 Vzhledem k nizkym obsahiim stanovovanych prvkii ve vzorcich rostlinného materidlu
(zejména beryllia a chromu) je nezbytné vénovat zvySenou pozornost Ccistoté
pouzivanych minerdlnich kyselin a vody pro pripravu kalibracnich standardnich
roztokit. Doporucuje se pouzivat podvarove destilované minerdlni kyseliny.

4 Piistroje a pomiicky

1 Atomovy absorpcni spektrofotometr s korektorem nespecifické absorpce s vybojkami
pro stanovované prvky vhodny pro pouziti plamene oxid dusny-acetylen.

2 Dilutor nebo davkovaci pipety o objemu 500 pl a 4500.

5 Pracovni postup

5.1 Uprava vzorki

Varianta |

Do zkumavek o0 objemu nejméné 6 ml se davkuje 0,500 ml mineralizatu vzorku a 4,500 ml
ziedéného ionizacniho pufru (9). Méfi se po peclivém promichéni. Tento postup se vyuziva
pii stanoveni hliniku v nékterych mineralizatech nebo vzorcich s vysokym obsahem métenych
prvki. Vysledna koncentrace drasliku ve zfedéném vzorku je 1800 mg/1 .

Varianta Il

Do zkumavek o objemu nejméné¢ 6 ml se davkuje 4,500 ml vzorku a 0,500 ml ioniza¢niho
pufru (8). Mé&fi se po peclivém promichéani. U vysledki je tfeba provést korekci na ziedéni
vzorkli vynasobenim faktorem 10/9.
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5.2 Priprava kalibraénich standardnich roztoku

Ze zakladniho standardniho roztoku (4) a pracovnich standardnich roztokd (5), (6) a (7)
se piipravi kalibracni standardni roztoky pro konstrukci kalibracnich kiivek. Banky
se dopliiuji po znacku roztokem modelujicim matrici vzorkGi podle pfislusného
mineraliza¢niho postupu. Pii stanoveni chromu a beryllia, kdy se neptfedpoklada uprava
mineralizatd vzorkll fedénim, se na kazdych 100 ml objemu standardniho roztoku dale
ptidava 10 ml ioniza¢niho pufru (8). Postup piipravy kalibra¢nich standardnich roztoka
pro chrom a beryllium je uveden vtabulkach 1 a 2. Vysledna koncentrace drasliku
Vv kalibra¢nich standardnich roztocich je 2000 mg/l. Pfi stanoveni hliniku se do odmérnych
ban¢k pridava na kazdych 100 ml objemu 9 ml ioniza¢niho pufru (8), aby byla zachovana
stejna koncentrace jako v upravenych vzorcich. Postup piipravy kalibracnich standardnich
roztoki pro hlinik je uveden v tabulce 3. Vysledna koncentrace drasliku v kalibra¢nich
standardnich roztocich je 1800 mg/l. Pro stanoveni hliniku se podle obsahu kalibra¢ni kiivka
nastavi bud’ do 10 mg/I nebo od 10 mg/l do 100 mg/I.

Tabulka 1. Priprava Kkalibra¢nich standardnich roztoki pro chrom (do 100ml
odmérnych banék).

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

Tabulka 2. Pi¥iprava kalibra¢nich standardnich roztoki pro

odmérnych banék).

beryllium (do 100ml

Potadové &. kalibra¢niho roztoku 1 2 3 4 5 6
Pracovni standardni roztok - (7) (7) (6) (6) (6)
Pipetovany objem (ml) - 10 20 5 10 20
Koncentrace beryllia (mg/l) 0,00 0,10 0,20 0,50 1,00 2,00
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Tabulka 3. Priprava Kkalibra¢nich standardnich roztokd pro hlinik (do 100ml
odmérnych banék).

Potadové ¢. kalibragniho roztoku 1 2 3 4 5 6 7 8
Pracovni standardni roztok - (6) (6) (5) (5) (5) 4) 4)
Pipetovany objem (ml) - 10 20 5 10 20 5 10

Koncentrace hliniku (mg/l) 0 1,00 | 2,00 | 500 | 10,0 | 20,0 | 50,0 | 100

5.3 Postup méreni

Obsahy prvkl se méti v redukénim plameni acetylen-vzduch se §térbinovym hotdkem o délce
5 cm umisténym v optické ose pfistroje s vyuzitim korekce nespecifické absorpce. Vyska
Cervené zony plamene je asi (15 — 20) mm. Tabulka 4 uvadi doporuéené vinové délky méfeni.
Dalsi pfristrojové parametry (proud pro zhaveni dutokatodovych vybojek, opticka sitka
Stérbiny, pritoky plynii atd.) se nastavi podle doporuceni vyrobce piistroje nebo na zdkladé
optimalizace postupu pro konkrétni ptistroj. Méfeni se provadi metodou kalibracni kiivky
po dosazeni dostatecné stabilizovanych podminek pfistroje (nazhaveni vybojky, teplota
plamene).

Tabulka 4 . Vinové délky pro méfeni jednotlivych prvki.

Prvek Be Cr Al
VInova délka (nm) 2349 357,9 309,3
Poznamky

3 Pri vyuziti viceprvkovych dutokatodovych vybojek je treba pouzit vyssi zhavici proud
nez pri pouziti jednoprvkovych vybojek. Pri zvySovani Zhaviciho proudu se miize
vyznamné ménit citlivost a zakriveni kalibracni krivky.

4 Pri stanoveni hliniku je treba venovat velkou pozornost kontaminaci vzorkii.
Ke kontaminaci miize dojit pri mleti vzorku z mlecich elementii nebo z jiného kontaktu
S materialem obsahujicim hlinik. Pro mineralizaci na suché cesté nelze pouzit oxalové
spalovaci kelimky (oxal je slinuty oxid hlinity).

5 Vysoké obsahy hliniku v rostlinném materidlu jsou jednim z indikatoru znecisténi vzorku
zeminou. Na toto znecisténi je mozno usuzovat predevsim v pripadeé, kdy jsou anomalné
vysoké i obsahy zZeleza a manganu.
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6 [ pres znacnou citlivost stanoveni nelze timto postupem stanovit bézné obsahy beryllia

10

11

V mineralizatech rostlinného materialu. Pri vyuziti metody ICP-OES je citlivost jeste
vy$$i, ale stdle jesté zpravidla pro bézné obsahy beryllia nedostatecna.

V rostlinném materidalu je obvykle dostatecnd koncentrace snadno ionizujicich prvkii,
ktere piisobi jako ionizacni pufr, takze pridavek drasliku ke vzorkim je v celé rade
pripadii zbytecny. Moznost vynechani pridavku ionizacniho prvku ke vzorkiim je vsak
treba ovérit pro konkrétni matrici.

Koncentrace chromu v mineralizdatech rostlinného materidlu je zpravidla podstatné
nizsi nez 1 mgll apro presné stanoveni je ve vétsiné pripadii nutné pouzit postup
atomové absorpce s elektrotermickou atomizaci vzorku. Pri vysSich obsazich je treba
podrobné proveérit vsechny kroky pripravy vzorku z hlediska kontaminace.
Ke kontaminaci miize dojit pri mleti vzorku z mlecich elementii nebo z jiného kontaktu
S nerezovym materidlem.

lonizace chromu, beryllia a hliniku v plameni acetylen-oxid dusny je zcela potlacena jiz
pridavkem 400 mg/l K.

Pouziti plamene acetylen-vzduch s odstranénim ruseni pridavkem lanthanu je mozné,
ale interference se timto postupem u nékterych vzorku pouze omezi. Teprve vyssi teplota
plamene oxid dusny-acetylen zaruci odstranéni chemickych interferenci v plameni
pro vsechny vzorky a s vyuzitim potlaceni ionizace stanovovanych prvkii dava spravné
vysledky.

Hordak je treba v pravidelnych intervalech cistit. Stanoveni vyzaduje relativné castou
rekalibraci. Pred mérenim je treba nechat plamen 10 min horet, aby se ustalila tepelna
rovnovaha.
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