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STANOVENI CELKOVEHO OBSAHU SiRY METODOU ICP-OES

Rozsah a ucel

Metoda specifikuje podminky pro stanoveni obsahu siry v krmivech metodou optické emisni
spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP-OES).
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Princip

Sira se stanovi v mineralizdtu vzorku metodou optické emisni spektrometrie s indukcéné
vazanym plazmatem (ICP-OES).
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Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
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Kyselina dusi¢na, HNOs3, koncentrovana, podvarove destilovana.
Kyselina dusi¢na, HNOs, c(HNO3) = 5 %.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky se nalije 500 ml vody (4), pfidd se 79 ml
kyseliny dusi¢né (1). Po vytemperovani se doplni po znacku.

Peroxid vodiku, H2O2, c(H202) =30 %.
Voda, (ultracistd).
Standardni zasobni roztok siry o koncentraci ¢ = 1000 mg/l. Dodava se komercné.

Argon, Cistota 4.6 nebo vyssi.

Pristroje a pomiicky
Opticky emisni spektrometr s indukéné vazanym plazmatem vybaveny pneumatickym
zmlzovacem.

Zatizeni pro piipravu vysoce €isté demineralizované vody.
Zatizeni pro mikrovinny rozklad.

Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.

Automatické davkovace (1-10) ml.

Laboratorni sklo, sklenéné nebo automatické pipety.
Plastové lahvicky, 50 ml nebo 100 ml.

Filtra¢ni papir stiedni hustoty.

Sklenéné odmérné banky se zatkami, 100 ml.
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5 Postup mineralizace

5.1 Mikrovinny rozklad

Do rozkladné nadobky se navazi diferenc¢nim zplsobem asi 0,25-0,5 g vzorku s pfesnosti
0,0001 g. Ke vzorku se ptida 8 ml kyseliny dusi¢né (1) a 2 ml peroxidu vodiku (3). Nadoba se
uzavie a ponechd stat asi 20 min. Po uplynuti této doby se nadoba vlozi do mikrovinného

zafizeni. Rozklad probihd ve ctyfech stupnich podle nésledujiciho teplotniho programu
(tabulka 1).

Tabulka 1. Pfiklad teplotniho programu pro mikrovlnny rozklad.

Stupeii rozkladu l. 2. 3. 4.
Maximalni teplota rozkladu (°C) 150 190 100 100
Doba dosazeni maximalni teploty (min) 5 5 2 2
Doba rozkladu (min.) 4 8 10 10

Po uplynuti doby mineralizace se nadobka vyjme z mineralizacniho zafizeni a necha
na vzduchu zchladit. Obsah nadobky se kvantitativné pievede do 25ml odmérné baiiky,
po vytemperovani se doplni po znacku vodou (4) a promicha. Mineralizat se prefiltruje
ptes papirovy filtr do plastové lahvicky a uzavie se. Paralelné se provadi slepé stanoveni.

Poznamky

1 V pripade, kdy konstrukcni reseni mikrovinného zarizeni (velikost a material
rozkladnych nadobek) neumoznuje rozklad vzorkii smesi kyseliny dusicné a peroxidu
vodiku (prudké vypenéni vzorku), lze rozklad provést bez pridavku peroxidu.

5.2. Mineralizace kyselinou dusi¢nou a peroxidem vodiku v mineraliza¢nim bloku

Do spalovaci tuby se navazi 0,5 -1 g vzorku s presnosti 0,0001 g. Ke vzorku se ptida 8 ml
kyseliny dusi¢né (1) a neché se stat pies noc. Potom se tuba umisti do spalovaciho bloku
a zahtiva se 1 h pti 120 = 5 °C. Po ochlazeni se do tuby piida 8 ml peroxidu vodiku (3) a tuba
se op¢t umisti do mineralizacniho bloku, kde se zahtiva za ptipadného dalSiho pfidavani
peroxidu vodiku (3) do vycefeni a odbarveni obsahu. Po Gplném vychladnuti se mineralizat
filtruje do odmérné banky o vhodném objemu (25 ml az 100 ml) a doplni se po znacku vodou
(4). Paralelné se provadi slepé stanoveni.

6 Meéreni

6.1 Priprava kalibraénich roztoki (S)

Pro stanoveni obsahu siry se pouziva externi kalibrace pomoci kalibracnich roztoku, které
se pripravi vhodnym fedénim zakladniho standardniho roztoku (5). Pokud je méieni
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ovliviliovdno neznamou matrici, je vhodné nahradit externi kalibraci metodou standardniho
ptidavku.

Ze standardniho roztoku siry (5) se do sady 100ml odmérnych banék pipetuje (1,0; 2,5; 5,0;
10,0) ml, ptida se 24 ml kyseliny dusi¢né (1) a doplni po znac¢ku vodou (4). Takto pifipravené
roztoky o odpovidaji koncentracim (10; 25; 50; 100) mg/l. Standard o koncentraci 0 mg/l
se pfipravi stejnym zptisobem, pouze bez pipetovani zakladniho standardniho roztoku siry.

6.2 Stanoveni metodou ICP-OES

Ptipravené kalibracni roztoky a extrakty (mineralizaty) vzorkl se méti pii vinové délce
182,034 nm. Parametry pfistroje jsou nastaveny dle doporuceni vyrobce.

7 Kontrola kvality

S kazdou sérii vzorkli se provede analyza interniho referen¢niho materialu (IRM). V kazdé
sérii je tfeba zaradit alespoii jeden slepy pokusy.

8 Vypocet a vyjadreni vysledki

Koncentrace analytu v roztoku zkusSebniho vzorku a v roztoku slepého pokusu se vypoctou
z kalibra¢ni rovnice. Tento vypocet provadi piimo vyhodnocovaci program pftistroje. Pokud je
hodnota slepého pokusu vyssi nez ptipustnd hodnota stanovena v prabehu validace metody, je
tieba zjistit pficinu a odstranit ji. V tomto pfipadé neni mozné¢ vyhodnoceni zméfenych
vzorkl, stejné jako v pfipadé, Ze naméfend hodnota IRM neodpovida pozadovanym
parametrim. Pokud jsou parametry slepého pokusu a IRM vyhovujici, vypocte se vysledna
koncentrace prvku ve vzorku po odecteni slepého pokusu podle nasledujiciho vztahu
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kde
X je obsah prvku vyjadieny v mg/kg,

Cy  je koncentrace ptislusného prvku v extraktu vzorku v mg/l, odectena z kalibracniho

grafu,
Cs je koncentrace ptislusného prvku v mg/l v roztoku slepého pokusu,
m je hmotnost navazky vzorku v g,
F je faktor fedéni,

V je celkovy objem filtratu nebo extraktu v 1.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 1. 2. 2020




	STANOVENÍ CELKOVÉHO OBSAHU SÍRY METODOU ICP-OES
	1 Rozsah a účel
	2 Princip
	3 Chemikálie
	4 Přístroje a pomůcky
	5 Postup mineralizace
	5.2. Mineralizace kyselinou dusičnou a peroxidem vodíku v mineralizačním bloku
	6.1 Příprava kalibračních roztoků (S)
	6.2 Stanovení metodou ICP-OES
	7 Kontrola kvality
	8 Výpočet a vyjádření výsledků


