Odborna skupina hygieny pidy a odpadii , SZU Praha

. /4 r o) Pocet listu : 6
Metodicky postup stanoveni kovu Strana :

v pidach volnych hracich ploch 00
metodou RTG.

Zpracovala: Ing. Némcova
Schvalil:  Ing. Lepsi

1) Vyznam a pouZiti: Metoda je pouzivana pro stanoveni prvkil v piidach volnych hracich
ploch.

2) Princip: Vzorek je po odbéru homogenizovan , je stanovena suSina, ztrata zithanim. Suchy
vzorek je tabletovan, pastovity vzorek je preveden do specidlni kyvety a déale jsou vzorky
méfeny na RTG spektrometru sekunddrnich emisi s energodisperznim polovodicovym
detektorem.

3) Pouzita literatura:
- SPECTRO X-LAB - manual k obsluze
- AHEM - piiloha ¢.6/1994

4) Rozsah pouziti: mg / kg
Dolni mez stanovitelnosti Horni mez stanovitelnosti :
a) pro tuhé a sypké vzorky ve formé¢ pelet :

Na 4000 71 600
Mg 1000 272 600
Al 200 288 000
Si 100 442 300
P 70 174 400
S 40 230 400
Cl 10 43 000

b) pro vsechny typy vzorkt :

K 120 127 400
Ca 80 500 300
Ti 30 37700
\Y 8 1 600
Cr 2 24 000
Mn 3 28 400
Fe 30 666 300
Co 10 220
Ni 1 2200
Cu 1 6 520

Dolni mez stanovitelnosti

Horni mez stanovitelnosti :

Zn 0,8 56 230
Ga 0,7 54
Ge 0,7 110
As 0,6 3970
Se 0,6 41
Br 0,6 10
Rb 0,7 530
Sr 0,7 4 600
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Y 0,8 710
Zr 0,8 1540
Nb 0,9 148
Mo 1,0 310
Ag 0,4 205
cd 0,3 470
In 0,3 1
Sn 0,6 6 700
Sb 0,7 412
Te 1,0 31
I 1,5 520
Cs 2,0 118
Ba 2,0 5000
La 2,5 1 400
Ce 3,0 2230
Ta 8,0 30
w 5,0 10 700
He 2,0 50
Tl 1,7 3,6
Pb 1,7 10 870
Bi 1,7 1830
Th 1,5 1003
U 2,0 650

5) Vzorkovani a konzervace:

Pro odbér vzorkli se musi pouzivat nadoby z polyetylenu nebo borosilikdtového skla , které
byly pfedem vyc¢istény kys. dusi¢nou, vyplachnuty vodou a vysuseny, event. nové nepouzité sacky
z plastické hmoty.

6) Cinidla:
Vosk HWC - pro tabletovani

7) Referencni materialy:

- Referen¢ni materialy praSkové vylisované do tablet s certifikatem dle dostupnosti -
pro kalibraci a kontrolu metody

- Zasobni standardni roztoky prvki o koncentraci 1.000+0.002 g / 1
pro kalibraci standardnim piidavkem pastovitych vzorka

- Moftsky pisek Cisty

8) Pristroje a materialy:

- energodisperzni RTG spektrometr s buzenim polarizovanym a sekundarnim zafenim

- muflové pec

- laboratorni planetarni mlynek a homogenizator se zirkoniovymi nadobami a
kulickami

- lis na tabletovani
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- laboratorni suSarna

9) Pracovni postup:

Priprava vzorku :

Tuhé vzorky

Vzorky charakteru pud, piskl, odpadi:

Vzorek rozprostieme na arch papiru, mechanicky odstranime velké piimési jako kameny, kousky
dreva, sklo ap. Vzorek rozdglime kvartovanim a odebereme primérny vzorek cca 300g.

Priprava vzduchosuchého vzorku a stanoveni vzduchosuché susiny :
Vzorek zvazime, rozprostfeme na filtraCni papir maximalng ve vrstvé do 5 mm a volné na vzduchu
se su$i pii laboratorni teplot¢ do konstantni hmotnosti (miniméaln¢ 48 hodin). Provedeme
stanoveni vzduchosuché susiny - navazime cca 10 g redlného vzroku.

1. Mo 40 kV 20 mA 50s
2. B4C 38 20 500
3. Al»O3 58 20 300
4. Co 30 20 300
5. Cdy, 25 25 400
Metoda Pasty
¢islo méteni tercik napéti proud doba méfeni
(zdroj sek.rtg zareni)

1. Mo 40 kV 20 mA 50s

2. B4C 38 20 500

3. Al»O3 58 20 300

4. Co 30 20 300

10) Kalibrace:

metody-tj.zavislost odezvy piistroje na koncentraci : dle Manualu RTG spektrometru pomoci

uvedenych referen¢nich materidlii-metoda kalibragni zavislosti. Kalibrace se provede pied pouzivanim
metody a po té se pouze kontroluje. Rekalibraci je nutno provést pouze pii vazné poruse pfistroje
nebo pfi pouziti novych referen¢nich materialti pro kalibraci.

zafizeni-tj.spradvné nastaveni energetickych kandlii  analyzatoru: kalibrace spektrometru viz
Metrologicky fad LO KHS Ostrava-provadi se minimélné jednou meésiéné pomoci referencniho
materialu GNA ve formé tablety. Méfeni je provadéno v rezimu SKAL.
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11) Vyjadreni vysledkii zkousky do protokolu:

Vysledky se vyjadiuji v mg/kg ( popt. mg / kg susiny pfi IOSOC)

12) Parametry metody:

kov variacni koeficient % vytéznost
Na 27 1,0
Mg 37 0,612
Al 13 0,94
Si 27 0,93
P 11 0,91
S 22 1,09
Cl 20

K 20 1,33
Ca 20 1,00
Ti 22 1,18
A% 32 1,15
Cr 24 1,11
Mn 14 0,99
Fe 5 1,02
Co 29 0,74
Ni 10 0,85
Cu 15 0,89
Zn 8 1,14
Ga 15

Ge 15

As 7 0,99
Se 15

Br 15

Rb 11 1,14
Sr 15

Y 15
kov variacni koeficient % vytéZnost
Zr 15

Nb 15

Mo 20 0,96
Ag 20

Cd 20

In 20

Sn 5 0,99
Sb 10

Te 10

I 15
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Cs 15

Ba 25 0,89
La 15

Ce 15

Ta 15

W 15

Hg 20

Tl 15

Pb 5 0,91
Bi 3

Th 15

U 19 1,4

Mez detekce byla odhadnuta ze zméten¢ho pozadi a kalibragni zavislosti jednotlivych prvki
specidlnim postupem ( viz manual k pfistroji X lab).

Selektivita

Je mozné vzajemné ovlivnéni koncentraci prvkli: As - Pb
Fe - Co
Fe - Mn
Ba-Ti
Ba-V

Pti validaci vysledk musi analytik uvazit moznost interferenct.
Analytik musi téZ zvazit zadani ztraty Zihdnim , pfihlédnout k druhu analyzovaného materialu.

13) Zaokrouhlovani vysledKkii :
vysledky analyz se zaokrouhluji na 3 platné ¢islice .

14) Kontrola spolehlivosti metody :

Minimaln¢ 1 krat mési¢n€ je metici prostor vyc€isStén odsatim necistot, podle potfeby jsou méneény
folie na vstupnim i vystupnim okénku.

S kazdou sérii vzorkl je méfen minimalné jeden slepy vzorek:
- peleta motského pisku,pfipravovand mletim a lisovanim spolu se vzorky posledni v potadi
- kyveta s demineralizovanou vodou v ptipadé pastovitych vzorkd.

V piipadé méfeni pastovitych vzorkl je méten ( pokud to material dovoluje ) vzorek s pfidavkem
stanovovanych kovt.
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S kazdou sérii vzorkl je méfen alesponi jeden vzorek referenéniho materidlu o vhodné matrici
ve formé pelety s deklarovanym obsahem stanovovanych prvk.

Regulacni diagramy:

Pro jednotlivé prvky jsou z vysledka kontrolnich analyz slepych vzorkii a referen¢nich materiala
zhotovovany regulacni diagramy primérych hodnot. Pokud dojde ke zjiSténi nestability systému
(nedodrzeni niZe uvedenych pravidel), je toto neprodlené¢ konzultovano s pracovnikem
odpovédnym za RTG, v nutném pii
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