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1. Uvod
1.1. Pfedmét a vymezeni piisobnosti.
e Stanoveni Hg v pude¢.

e Koncentracni rozsah — mez detekce 0,1 pg/l, maximdlni koncentrace kalibra¢ni kiivky pro
1. rozsah kalibrace 0,5 mg/l, pro druhy rozsah kalibrace 6 mg/1

1.2. Definice

e Mez detekce - minimdlni koncentrace analytu, kterd mize byt identifikovana (odpovida
trojnasobku smérodatné odchylky slepého pokusu)

e Slepy pokus — alikvot demineralizované vody

e Kalibracni blank — alikvot demineralizované vody, okyseleny stejné jako kalibra¢ni
standardy

e Kontrolni vzorek — vzorek o znamém obsahu analytu, stanoveném na zaklad¢ externiho
referen¢niho materialu

1.3. Princip
e Rtut’ se stanovi metodou AAS vyuzitim techniky generovani par kovové rtuti pii vinové
délce 254,6 nm piimo ve vzorku prasného spadu nebo v piidnim vzorku.

1.4. Bezpecnost pri praci
e Viz, Zasady pro bezpe¢nou praci v chemickych laboratofich CSN 018003

2. Chemikalie a spotiebni material

2.1. Zakladni chemikalie

2.1.1. zasobni roztok standardu rtuti o koncentraci 1000 + 2mg Hg/l v 0,5mol/IHNO;
Suprapur, dodavatel MERCK Praha, katal.¢. 1.19795.0100

2.1.2 dvojchroman draselny p.p. (1% roztok se pfipravi navaZzenim 1 g preparatu a jeho
rozpusténim v 100 ml demineralizované vody)

2.1.3. kyselina dusi¢na Suprapur, 65%, MERCK Praha

2.1.4. kyselina chlorovodikova Suprapur, 30%, MERCK Praha

2.2. Kalibraéni roztoky

e vychdzime z komer¢niho standardu MERCK Praha uvedenym v 2.1.1.

e standardni roztok rtuti o koncentraci 10 mg Hg/l, se pfipravi fedénim roztoku uvedenym
pod bodem 2.1.1. (1 ml roztoku o koncentraci 1000mg/1 se odpipetuje do 100 ml odmérné
baiiky, pfida se 3 ml HNOj3; Suprapur, 1 ml 1% roztoku K,Cr,0O7 a doplni se
demineralizovanou vodou po znacku)
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e standardni roztok rtuti o koncentraci 0,10 mg Hg/l se pfipravi odpipetovanim 1 ml roztoku
o koncentraci 10 mg Hg/l, 3 ml HNO; , 1ml 1% roztoku K,Cr,0O7 a doplnénim v odmérné
bance demineralizovanou vodou na 100 ml.

e Standardni roztok Hg o koncentraci 0,01 mg Hg/I se pfipravi odpipetovanim 10 ml
roztoku o koncentraci 0,01 mg Hg/1, 1 ml 1% roztoku K,Cr,O7 a 3 ml HNO; do 100 ml
odmérné banky a doplnénim po znacku demineralizovanou vodou

e Vsechny roztoky se uchovavaji v tmavych sklenénych lahvickach

3. Piistroje a pomocné zafizeni
e 3.1. Jednoucelovy atomovy absorp¢ni spektrofotometr AMA 254, Altec Praha

4. Postup
4.1. Sbér a uchovavani vzorku

Vzorky pidy a se odebiraji a uchovavaji dle metodickych pokyni pro odbér vzorkl
pudy.

4.2. Uprava vzorki
Vzorky pudy se analyzuji pfimo, bez ptedchozi upravy vzorku.

4.3. Uvedeni pristroje do chodu a jeho nastaveni

e zapne se pristroj, tiskdrna a pocitac (v uvedeném potadi)

otevte se piivod kysliku

vyvola se program AMA.EXE

vycka se cca 15min. — ustaleni teplot peci v pfistroji

¢isténi piistroje od sto rtuti: nadavkuje se 1000 ul demineralizované vody a spusti analyza

(viz manual k pfistroji). Je-li namétend absorbance vyssi nez 0.0100, analyza se opakuje

e ov¢teni platnosti kalibrace — nadavkuje se zndmé mnozstvi standardu Hg a zméti (viz
manual). Pokud vysledek neodpovida, provede se rekalibrace.

4.4. Kalibrace
e v hlavnim menu v souboru PANEL se vybere CALIBRATION

e provede se kalibrace postupné se standardy, obsahujicimi koncentrace rtuti v rozmezi
0,2-0,5ng

4.5. Analyzy bez pouziti davkovace

e v hlavnim menu na pocitaci se vybere ANALYSIS

do davkovaci lodi¢ky se odvazi max. cca 100ug vzorku pudy nebo prasného spadu (kazdy
vzorek se méti 2x)

analyza se spusti povelem ENTER

po zmé&feni vzorkl se opusti program AMA.EXE, Alt X — vypina se topeni peci v pfistroji
po 20 — 30 minutach vypnout pocitac a pfistroj

zaviit privod kysliku
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S. Vypocet
e Vysledky jsou udavany piimo v pg/ml

6. Kontrola kvality

e Zatazovani kontrolnich vzorkli — Ina 10 vzorkt
e Konstrukce regula¢nich diagramti

e Zarazovani referen¢nich materiali podle potieby

7. Poznamky

e Stanoveni rtuti je velmi citlivé a obsahy Hg v ptid¢ a prasném spadu se pohybuji na velmi
nizkych hladinach. Proto je nutné dodrzovat ptisn¢ vSechna opatteni, slouzici k zabranéni
kontaminace, tj. pouzivani chemikalii o Cistoté odpovidajici Suprapur, Analpur, p.p.,
dodrZovani zasad prace ve stopové laboratofi
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