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STANOVENI OBSAHU RTUTI NA PRISTROJI AMA

1 Rozsah a ucel

Metoda je urCena pro stanoveni obsahu rtuti v primyslovych i organickych hnojivech metodou
atomové absorp¢ni spektrofotometrie.

2 Princip

Metoda je zalozena na uvolnéni par rtuti ze vzorku, ktery se v proudu kysliku postupné vysusi
a rozlozi programovatelnym narastem teploty. Proud kysliku vede spaliny spolu se rtuti
ptes katalyzator, kde dojde k dokonalé oxidaci spalin a k odstranéni nezddoucich slozek. Rtut
se zachyti na amalgamatoru, ktery se nasledné¢ zahfeje a uvolnéné pary rtuti se vedou
do méficiho prostoru, kde se méfi pokles intenzity zafeni rtutové vybojky v zavislosti
na obsahu rtuti.

3  Chemikalie
Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
1 Destilovana nebo deionizovand voda.

Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana, p = 1,19 g/cm’.

2
3 Kyselina dusi¢nd, HNO3, koncentrovana, 65% (w/w).
4 Dichroman draselny, KoCr207, 1% roztok.

Ptiprava: Navazi se 1g dichromanu draselného do sklenéné lodicky a kvantitativné
se pfevede pomoci asi 90 ml vody (1) do 100ml odmérné barniky. Po vytemperovani
na laboratorni teplotu se doplni po znacku vodou (1) a promicha.

5  Kyslik, Cistota 2.5 nebo vyssi.

6  Zakladni standardni roztok rtuti, c(Hg) = 1 g/l v 5% roztoku HNO;. Pouziva
se komer¢né dodavany roztok.

7 Pracovni standardni roztoky.
Pracovni standardni roztok I, c(Hg) = 10 mg/1.

Ptiprava: Do 250ml odmérné banky se pipetuje 2,5 ml zdkladniho standardniho roztoku
(6) a doplni se vodou (1) po znacku a promicha.

Pracovni standardni roztok II, c(Hg) = 1 mg/l.
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Ptiprava: Do 250ml odmérné banky se pipetuje 25 ml pracovniho standardniho
roztoku I, doplni se vodou (1) po znacku a promicha.

Poznamky

1 Pro roztoky rtuti je nutné pouzivat pouze sklenéné nadobky, ne plastové.

4  Pristroje a pomiicky
1 Analytické vahy s presnosti 0,0001 g.

2 Jednoucelovy analyzator rtuti AMA 254.
3 Lodicky na vzorek.

4 Rucni davkovaci mikropipeta.

5 Postup

Kalibrace

Kalibracni roztoky se ptipravi podle tabulky ¢. 1 a 2.

Tabulka ¢&. 1. Priprava kalibra¢nich roztoku pro rtut’ — rozsah 1.

Objem Objem odmérné Absolutni c(Hg)
pracovniho banky hodnota Hg
Kalibra¢ni bod standardniho
roztoku II (7)
(ml) (ml) (ng) (mg/1)
0 0 100 0 0
1 5 100 5 0,05
2 10 100 10 0,1
3 20 100 20 0,2
4 30 100 30 0,3
5 40 100 40 0,4
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Tabulka ¢&. 2. Priprava kalibracnich roztoku pro rtut’ — rozsah 2.

Objem Objem odmérné Absolutni c(Hg)
pracovniho baiky hodnota Hg
Kalibra¢ni bod standardniho
roztoku I (7)
(ml) (ml) (ng) (mg/l)
1 10 100 100 1
2 20 100 200 2
3 30 100 300 3
4 40 100 400 4
5 50 100 500 5

Do 100ml odmérnych ban€k s pracovnim standardnim roztokem se ptida 1 ml koncentrované
kyseliny dusi¢né (3), 0,1 ml kyseliny chlorovodikové (2) a 1 ml roztoku dichromanu
draseln¢ho (4). Baiiky se doplni vodou (1) po znacku a promichaji se. VSechny kalibracni
roztoky se davkuji do lodi¢ky o objemu 0,1 ml.

Poznamky

2 Pri bézném provozu se pouze kontroluje spravnost kalibrace a viastni kalibrace se opakuje jen
pri nevyhovujicim vysledku kontroly. Kalibrace je nutna vzdy po vymené katalytické trubice
nebo amalgamatoru a pri zmené prutoku kysliku.

3 Pridavek 1% roztoku dichromanu draselného zvysuje stabilitu kalibracnich roztokui.

Meéreni obsahu rtuti

Pred kazdym méfenim se ovéfi spravnost kalibrace proméfenim 1 kalibra¢niho roztoku. Koncentrace
kalibra¢niho roztoku k ovéteni se voli podle pifedpokladaného obsahu rtuti v métenych vzorcich.

Analyzétor rtuti se uvede do provozu a pracovni parametry se nastavi podle doporuceni
vyrobce.

Do niklové lodicky se navazi (20 — 150) mg vzorku s piesnosti 0,0001 g, lodi¢ka se umisti
do drzéku pfistroje a spusti se analyticky cyklus, ktery se sklada ze tii krokt - suseni, rozklad
a prodleva.

Pti stanoveni kapalnych vzorkt je doba suseni 70 s na kazdych 100 ul vzorku. Doba rozkladu
je pro bézné vzorky 120 s a prodleva 60 s. Pti stanoveni vzorki kalt, a ptipadné vzorka
s vysokym obsahem organickych latek, je tfeba krok rozkladu prodlouzit na (150 — 210) s
a prodlevu na 90 s.
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Meéteni rtuti v kazdém vzorku se provadi minimalné ve dvou paralelnich stanovenich (ve dvou
navazkach).

V kazdé sérii vzorkt se provede i stanoveni vhodného IRM.

Poznamky

4

6

6.1

Navazka vzorku se 7idi podle typu vzorku a jeho vlastnosti. Obsah rtuti miize byt
stanoven v navdazce pevného nebo kapalného vzorku nebo extraktu vzorku (napr.
v lucavce kralovské).

Doba suSeni, rozkladu a prodlevy zavisi na typu vzorku (kapalny, pevny, organického
nebo mineralniho charakteru) a vychazi se z navodu na obsluhu pristroje. V pritbehu
prodlevy pred zacatkem méricitho cyklu dochazi k odstranéni spalin z mériciho prostoru.
Pri prilis kratké prodleve by mohlo dochdazet k nespecifické absorpci a tim ke zkresleni
analyzy.

Pokud dojde u nekterych vzorkii k deformaci signalu rtuti (dvojity pik, prilis roztazeny
pik apod.), je nutné upravit teplotni cyklus zpracovani vzorku. Predevsim prodlouZit
dobu rozkladu a cekani.

Je nutné vénovat pozornost véasnému cisténi aparatury, které nasleduje vzdy po mereni
vzorkii s vySSimi obsahy rtuti, aby se odstranilo zbytkové mnozZstvi rtuti v aparature.

Pri stanoveni rtuti v extraktech lucavkou kralovskou je zZivotnost lodicky asi 50
Jjednotlivych odpalil.

Pro veétsinu hnojiv je rozdil mezi celkovym obsahem rtuti stanovenym z navazky
puvodniho vzorku a obsahem rtuti stanovenym z roztoku Ilucavky krdlovské
zanedbatelny. V mineralizatu Ilucavky kralovské se prednostné stanovuji vzorky s
vysokym obsahem fosfatii a apatitu.

Vyjadreni vysledku

Ptistroj umoznuje vystup vysledkii piimo v mg/kg navazeného vzorku nebo mg/l

davkovaného kapalného vzorku.

Vysledkem je aritmeticky primér, vypocitany z minimaln¢ dvou méfeni, vyjadieny v mg/kg.

6.2

Obsahu rtuti ve vyluhu lucavky kralovské Wyg vyjddieny hmotnostnim zlomkem

v mg/kg se vypocita podle vztahu

MHg
\%

n

MHgXV
Wiy = —22

n
obsah namétené hodnoty Hg, (mg/1)
celkovy objem extraktu lu¢avky kralovské (ml),

navazka vzorku pro piipravu extraktu lu¢avky kralovské, (g).
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6.3 Vysledek obsahu Hg v hnojivech s podilem organické slozky se vyjadiuje v susing.
Pro ptepocet se pouzije vztah

Whe obsah rtuti v ptivodnim vzorku v mg/kg,

S susina méteného vzorku v %.

7 Literatura

1 Ptiloha ¢. 2 k vyhlasce 273/1998 Sb. ve znéni pozdéjSich predpist, postup 10.1.2.3
a10.2.2.3.
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