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1. Uvod
1.1. Pifedmét a vymezeni piisobnosti

Celkovy obsah Be se stanovi ve zhomogenizovaném vzorku piidy po mineralizaci
smési kyselin HNO;-HF .

Je-li koncentrace Be v zeminach vyssi nez horni mez uvedena v tabulce,
mineralizat vzorku se pied analyzou zfedi ve vhodném poméru.

1.2. Princip

Be se stanovi ve zhomogenizovaném vzduchosuchém vzorku zeminy po rozkladu
smési kyselin HNOs-HF metodou AAS (plamen, elektrotermicka atomizace).

1.3. Bezpecnost
Viz ,, Zasady pro bezpe&nou praci v chemické laboratofi ,, CSN 01 8003.
1.4. Terminy

AAS atomova absorpni spekrometrie .
F plamenova technika AAS
GTA grafitova pec (elektrotermickd atomizace)

2. Chemikalie a spotirebni material
2.1. Zakladni chemikalie

HNO; konc. p.p.,p.a.

HF konc. p.a.

HCI konc. p.a.

HCIO4 konc. p.a.

KNOsp.a.

H,0, 30% p.a.

KFp.a.

Referencni materidly:

CRM 7002 lehka piscita pada se zvysenymi obsahy analytl (fy Analytika)
CRM 7004 hlinita pida se zvySenymi obsahy analytl (fy Analytika)
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2.2. Roztoky

Standard Be pro AAS o koncentraci 1,000g/1 (fy Merck, Analytika Praha,SMU
Bratislava)

Kontrolni standardy M006,M005 (fy Analytika Praha)

Vsechny roztoky standardi : stalost 1 rok. Skladovat v lednici.
Standard Be pro spikovani I (10 pgBe/ml ) (skladovat v lednici - stalost 0.5 roku):

Do 100 ml odmérné banky pipetovat 1 ml zakladniho standardu Be o koncentraci 1g/1
do 100 ml a doplnit 0,1M HNOs.

Na 3g zeminy davkovat 1 ml spikovaciho standardu I .
Standard Be pro spikovani II - M006 :
Na 3g zeminy davkovat 1 ml standardu M006 (fy Analytika).

3.Pristroje a pomocna zarizeni

atomovy absorp¢ni spektrofotometr s technikou plamenové atomizace (plamen acetylén-
N;O) a technikou elektrotermické atomizace

mikrovIné mineralizacni zatizeni

suSarna

nekovové sito o velikosti ok ptiblizn€ 2 mm
achatova tfeci miska nebo achatovy kulovy mlyn
topna deska

teflonové kadinky nebo platinové misky

Veskeré pouzivané laboratorni naddobi je nutné pfed pouzitim vymyt se ziedénou HNOs
( 1+4) a poté dikladn¢ redestilovanou vodou.

4.Postup
4.1. Vzorkovani

Vzorky zemin jsou odebirany dle SOP ¢. 1.

4.2. Ptiprava piidniho vzorku

Vzorek pudy se rozprostie na arch papiru, plastikovou nebo sklenénou misku,
mechanicky se odstrani velké piimési (kameny, kusy dievakoteny, sklo apod.).




Odborna skupina hygieny pidy a odpadii , SZU Praha

Pocet lista : 9

Metodicky postup stanoveni Be Strana : 3

o34 s 4 Datum : 1.3. 2001
v pudach volnych hracich ploch Zoracovaly: Dr. Dotkfovi
metodou atom. absorpc. spektrometrie

Schvalil:  Ing. Lepsi

Vzorek se promicha, hrudky se rozetiou. Rozprostteny vzorek se necha volné na
vzduchu prosychat (po dobu 1 az 4 dny), vzorek se rozdéli kvartovanim a odebere se
prumérny vzorek cca 300g. Pak se vzorek rozmélni, proseje pfes umélohmotné sito o
velikosti ok pod 2 mm a vysusi v susarné pii 105 °C po dobu 24 hodin. Nasledné se
vzorek zhomogenizuje v achdtovém kulovém mlynu ¢i achatové tfeci misce.

4.3. Priprava mineraliziatu pidniho vzorku
4.3.1. Mineralizace HNO; HF, H,O, (AHEM pfiloha 6/1994)

3,0 g vysuSen¢ho a zhomogenizovaného vzorku navazit do teflonové kadinky nebo
louZené Pt misky. Pfidat 10 ml konc. HNOs, promichat , zakryt hodinovym sklem a
nechat stat pii laboratorni teploté pies noc (cca 16 hodin). Poté mineralizovat na vafici
nebo topné desce pii teploté cca 170°C a pfi této teploté kompletné odpafit HNOs, az
se vytvoii tzv. pudni kolac. Pak opatrné ptidat 1 ml HO, a odpafit. VSe opakovat
konc. HF. Opatrné zahtivat az do sucha. Krok HNO;-HF se opakuje, az je pirevazna
¢ast kfemicitand odstranéna. K takovémuto ptidnimu kolaci ptidat postupné 4 ml konc.
HCI a asi 20 ml redestil vody. Teflonovou kddinku zahftivat jesté dalSich 10 min. a pak
nechat zchladnout. Obsah kadinky kvantitativné prevést do 100 ml odmérné barky,
vodou doplnit po znaCku a promichat. Pidni suspenzi zfiltrovat ptes husty filra¢ni
papir do umélohmotné nadobky a tuto uzaviit. Stejnym zplsobem se pfipravi slepé
pokusy (bez zeminy).

QA/QC: Do kazdé¢ série zatfadit 2 paralelni stanoveni kovl v téZe pudé, spikovany
vzorek téze pudy (standardem I, event. standardem M006), spikovany prazdny roztok
(standardem I, event. standardem MO006), min. 10% prazdnych roztokd. Lze zatadit
referen¢ni material.

Spikované vzorky

na 3 g vzorku davkovat 1ml standardu I

na 3 g vzorku davkovat 1 ml M006

Poté postupovat zplisobem stejnym jako u vzorkd .
Spikovany prazdny roztok

do teflonové kadinky davkovat 1ml standardu I,
do teflonové kadinky davkovat 1 ml M006

Poté postupovat zplisobem stejnym jako u vzorkd.
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4.3.2. Mineralizace v mikrovinném mineraliza¢nim zarizeni

Do mineralizacni teflonové nadobky navazit 0,25 g homogenizovaného vzorku. Pfidat 5
ml 65% HNO; , 2ml 40% HFa 2ml 35% HCI., pokud se uvoliuji plyny, pockat do
skonceni vyvinu plyni. Pracuje se v digestofi. Uzaviit nadobky a vlozit do rotoru na
oznacené misto. Tlac¢itkem F1 vyvolat uloZeny program mineralizace ¢.4.

Program pro typ rotoru MDR - 1000/10/100/10 - ptiklad

Parametry programu lze upravit v zavislosti na sloZitosti matrice, ptipadné lze pii obtizné
rozlozitelnych vzorcich pouZzit program opakované.

Poté do nadobky ptidat 3 ml 70% HClO4, 2 ml 40 % HF, 2 ml vody a obsah pifevést do
teflonové nadobky a na piskové 14zni odpafit témét k suchu.

K odparku ptidat 1 ml 35% HCI a obsah kvantitavné pievést do 10 ml zkumavky a
doplnit vodou po znacku.

Stejnym zplisobem se pfipravi slepé stanoveni (prazdny roztok).
Takto se zpracuje popt. referenéni material,spikovany blank a spikovany vzorek.

QA/QC: Do kazd¢ série zaradit 2 paralelni stanoveni kovt v téze pidé, spikovany
vzorek téze pudy ( standardem I, event. standardem M006), spikovany blank
(standardem I, event. standardem M006), min. 10% prazdny roztok. Lze zatadit
referen¢ni material.

Spikované vzorky

na 0,25 g vzorku davkovat 100 pul standardu I

na 0,25 g vzorku davkovat 100 ul M006

Poté postupovat zplisobem stejnym jako u vzorkd .
Spikovany prazdny roztok

do teflonové nadobky davkovat 100 pl standardu I,
do teflonové nadobky davkovat 100 ul M006

Poté postupovat zplisobem stejnym jako u vzorkd.

4.4. Uprava mineraliziti zemin pro stanoveni Be AAS
4.4.1. Pro stanoveni Be (F-AAS):

Do zkumavek pipetovat 10ml mineralizatu + Iml 1,5 % KF.
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Stejnym zplisobem pfipravit i1 kalibra¢ni standardy a blank standardt: do zkumavky
pipetovat 10ml kalib. standardt 0,5; 1; 2 pg Be/ml, pro prazdny roztok standardii
pipetovat 10ml 0,1 M HNOs, ke vSem pfidat 1ml 1,5 % KF

4.4.2. Pro stanoveni Be (GTA) :
Filtrovany mineralizat zfedit 10 x redestil. vodou
4.5. Uchovavani vzorku

Susené zhomogenizované vzorky se uchovavaji ve sklenénych nebo umélohmotnych
nadobach pii lab. teploté. Vyluhy ¢i mineralizaty pid se pfechovavaji v lednici v
uzavienych umélohmotnych nadobkéach.

4.6. Uvedeni mériciho pristroje do chodu a jeho nastaveni

Postupujeme dle navodu pro obsluhu pfistroje. Pfed zahajenim prace zapnout odsavani.
Zapnout pfistroj (tiskarna, spektrometr, GTA , PC).

4.6.1. Plamenova technika AAS

Zapnout kompresor, otevfit redukéni ventil na tlak. nadobé s C;H, + ev. s N,O. Nahrat
program pro stanoveni ptislusného kovu z HD (ev. FD). Nastavit §itku Stérbiny, vinovou
délku. Provést optimalizaci nastaveni intenzity lampy (vySka hotéku, stavéci Srouby na
HCL). Zapalit plamen. Nulova hodnota signdlu se nastavuje na cisté rozpoustédlo.
Optimalizace signélu se provadi na kalibra¢ni standard (zpravidla stfedni koncentrace)
upravou prutoku plynt, dotazeni vysky horaku a stavécich Sroubii na lampé. Proméfit
absorbance kalibra¢nich standardi (min. 3). Promé&fit absorbance blanku, spikovanych
blanki, vzorkt, spikovanych blankii a kontrolnich standardi - MO006 (fedény 100 x,
ev. 10 x), ICP 1V, ICP VI . Po kaZzdém min. 10- 15 vzorku zatadit standard - reslope (pro
kontrolu kalibrace).

4.6.2. Elektrotermicka atomizace
Otevftit redukéni ventil na tlakové nadobé s Ar (ev. Ny ).
Nahrat program pro stanoveni pfisl. kovu z HD.
Nastavit optimalni polohu grafitové pece - kontrola zrcatkem.
Do GTA vlozit grafitovou kyvetu.
Optimalizovat intenzitu vybojky s dutou katodou HCL (stavéci Srouby na HCL).
Spustit chlazeni pece (voda z vodovodniho kohoutku).

Optimalizovat automat. davkovac tak, aby davkovani roztokd probihalo ptimo do stfedu
grafitové kyvety a cca Imm ode dna této kyvety.

Nalit vzorky, standard, blanky , modifikator do nadobek davkovace a zapsat ddvkované
vzorky na straince SAMPLE LABELS. Zadat pfisluSnou programovou sekvenci a spustit
automaticky chod (automatic run) nebo provadét manualni davkovani.
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4.6.3. Udriba piistroji
F—AAS: - odpadni nadobu vyprazdiovat denné
- hotak 1 x tydné Cistit (UZ)

- zmlzovacg a rozpra$. komiirka 1 x tydné Cistit

- optika 1 x mésicné Cistit

- kontrola filtru v kompresoru 1 x 1/2 roku

GTA - AAS: - kontrolovat ddvkovani davkovace (bublinky) - pfed kazdym méfenim

- Cistit optiku 1x mésicné

- Cistit picku 1 x mésicné

4.7. Analytické schéma
20 vzorki

2 prazdné roztoky

1 spikovany prazdny roztok (1 ml spikovaciho standardu I)

ev. | prazdny roztok se spikem MO006 (1 ml)

1 vzorek paralelné

1 stejny vzorek se spikem (1 ml spikovaciho standardu I)
ev. 1 stejny vzorek se spikem MOO06 (1 ml)

ev. referen¢ni material

4.8. Analyza

Stanoveni Be se provadi metodou kalibracni kiivky atomizaci v plameni (acetylén-
N>0) nebo elektrotermickou atomizaci . Ovéfovani lze provést metodou standardniho

ptidavku.

Parametry méfeni AAS - atomizace plamenem

Parametry méfeni AAS - elektrotermické atomizace
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4.9 Kalibrace
4.9.1. Slepy pokus
Je pfipravovan stejnym zpiisobem jako vzorky standardi.
4.9.2. Stanoveni Be - metoda F  (plamen N,O - C;H,)
zakladni roztok: 1.000 g Be /1 (exp. 1 rok, skladovat v lednici )
standardni roztok: 100 pg Be/ml (fedit zakladni roztok 10x 0,1 M HNOs3)
Exp. 5 mésict, skladovat v lednici.
kalibra¢ni roztoky:  do 100 ml OB pipetovat
Doplnit do 100 ml 0,1M HNO;
Expirace 2 mé&sice, skladovat v lednici .

Pfiprava standardd Be pred méfenim :

Do zkumavky pipetovat :
10ml standardi a blanku (0; 0,5; 1; 2 pg/l) + 1ml 1,5% KF

Kalibra¢ni ktivku (blank, standardy 0,5; 1; 2 pg Be/ml) proméfovat pied kazdym
méfenim. Béhem meéfeni ovefovat kalibraci po kazdém 10-15 vzorku.Do kazdé série
zatadit méfeni kontrolniho standardu M006 nebo ICP IV, VI pro ovéfeni spravnosti
standardt. Stanoveni provést metodou kalibracni kiivky. Pfi ptfekroceni méficiho
rozsahu nutno ptdni vyluh nebo mineralizat fedit redest. vodou.

4.9.3. Stanoveni Be - metoda GTA
Zakladni roztok: 1,000 g/l (Exp. 1 rok , uskladnéni v lednici)
Standardni roztok I: 10 ugBe / 1 ml (fedit zdkladni roztok 100x 0,01 M HNO3.)

Stalost 3 mésice , uskladnéni v lednici.
Standardni roztok II: 100 ngBe / 1 ml (fedit stand.roztok I
100x 0,01 M HNOs.)

Stalost 2 mésice , uskladnéni v lednici)
Standardni roztok III: 1 ngBe /1 ml (fedit stand. roztok II
100x 0,01 M HNO;.)

Stalost 2 tydny , uskladnéni v lednici.
Kalibra¢ni roztoky: ptipravit pied méfenim vyuzitim automatického davkovace

Me¢fteni zaCinat slepym pokusem a pokracovat standardy v max. rozsahu do 1,0 ng Be/
ml. Kalibra¢ni kiivku stanovit pfed méfenim vzorkl. Béhem méfeni ovérovat kalibracni
kiivku analyzou standardu(reslope) po kazdém 10 - 15 vzorku .Stanoveni berylia se
provede metodou kalibra¢ni kiivky, ovéteni lze provést metodou standardniho pridavku.
Pfi vy$§im obsahu berylia 1ze vzorek fedit red.vodou.
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4.10. Interference
U stan. Be - korekce pozadi deuteriovou lampou.
Rusivy vliv Al u stan. Be F-AAS potlacit ptidavkem KF, resp.KNO3.

Piipadné ruSivé vlivy zplsobené vysokym obsahem organickych latek nebo
pritomnosti nékterych mineralnich latek se doporucuje provétit metodou standardniho
pridavku nebo prométenim ziedénych vzorki. Problémy vyplyvajici z tvorby karbidii
se snizi pouzitim pyrolytického grafitu.

5. Vypocet

5.1. Stanoveni Be - metoda atomizace v plameni (F-AAS)

mg kovu / kg vzorku =

A ... ug kovu / ml odect. z kalib. kiivky (= pfistroj. vystup)
n ... navazka vzorku (g)

V ... objem vyluhu nebo mineralizatu (ml)

Zaokrouhlovani : Be - na 1 desetinné misto (nebo 3 platné ¢islice)

5.2. Stanoveni Be - metoda elektrotermické atomizace (GTA)
mg As / kg vzorku =
A ng /ml (= ptistroj. vystup)
D fedéni autosamplerem (=podil celkové davky autosamplerem k davce vzorku )
R fedéni vzorku
\Y objem vyluhu nebo mineralizatu (ml)
n navazka (g)

Zaokrouhlovani: Be - na 2 desetinna mista ( nebo 3 platné Cislice )

6. Kontrola kvality

6.1. Vnitini kontrola

Systém vnitini kontroly laboratofe zahrnuje pravidelné sledovani a vyhodnocovani
pfesnosti a spravnosti dat.
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Presnost vysledkii

Piesnost vysledkil se pravidelné vyhodnocuje na zakladé zjistované opakovatelnosti. Na
kazdych minimaln€ 20 analyzovanych vzorki se provede analyza min.1 vzorku paralelné.
Spravnost vysledkii: Spravnost vysledkii je periodicky ovéfovana pomoci analyz
kontrolnich standardi nebo ref.materialu .

6.2. Vnéjsi kontrola

Laboratoi se ucastni dle moznosti mezilaboratornich porovnavacich zkousek,
organizovanych:

* akreditaCnim stiediskem ASLAB Praha
* akredita¢nim stiediskem SZU Praha
* Wageningen agricultural university, Holandsko

Vysledky a osvédCeni o ucasti v mezilaboratornich zkouskach jsou zakladany u
vedouciho laboratote.
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