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STANOVENI OBSAHU RTUTI NA PRISTROJI AMA

1 Rozsah a ucel

Metoda specifikuje podminky pro stanoveni rtuti v krmivech. Stanoveni je uréeno pro piimé
stanoveni rtuti v upraveném vzorku krmiv.

2 Princip

Rtut’ v krmivech se stanovi technikou generovani par kovové rtuti s naslednym zachycenim
a obohacenim na zlatém amalgamétoru. Vzorek se v proudu kysliku postupné vysusi
a rozlozi programovatelnym nartistem teploty. Proud kysliku vede spaliny spolu se rtuti pies
katalyzator, kde dojde k dokonalé oxidaci spalin a k odstranéni nezadoucich slozek. Rtut
se kvantitativné¢ zachyti v amalgamatoru, ktery se nasledn¢ zahfeje a uvolnéné pary rtuti
se vedou do meéficiho pfistroje, kde se méfi pokles intenzity zafeni rtutové vybojky
zpisobeny pritomnosti atomu rtuti.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Kyselina dusi¢na, HNOs, koncentrovana 65%, p = 1,40 g/ml.

2 Zakladni certifikovany standardni roztok rtuti o koncentraci 1000 mg/1.
3 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

4 Kyslik technicky.

5 Dichroman draselny, K2Cr207, 1% roztok.

Pfiprava: 1 g dichromanu draselného se rozpusti v 70 ml vody (3), pifevede do 100ml
odmérné banky a doplni po znacku vodou (3).

Poznamky

1 Je potreba vénovat pozornost cistoté pouzivaného kysliku. Pro vylouceni moznosti
kontaminace pristroje z kyslikové bomby je vhodné pouzivat kyslik urceny pro lékarské
ucely.

2 Pokud je to nutné, museji byt chemikalie precistény (napr. podvarovou destilaci).
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4 Piistroje a pomucky
1 Jednoucelovy analyzator stopovych mnozstvi rtuti AMA 254 (TMA).
2 Rucéni davkovaci mikropipeta.
3 Analytické vahy.
4 Navazovaci lodicky (niklové, platinové).
5 Pinzeta.
Poznamky
3 Pro roztoky rtuti je nutné pouzivat pouze sklenéné nadobky, ne plastové.
4 Veskeré pomiicky pouzivané pri méreni je nutno bezprostredné pred pouZitim vyzZihat

V plameni do cerveného zZdru, aby se odstranila mozna kontaminace z okoli.

5 Pracovni postup

5.1 Piiprava kalibra¢nich roztoki a kalibra¢ni krivky

Pracovni standardni roztok (ST1): Ze zakladniho standardniho roztoku rtuti o koncentraci
1000 mg/l (2) se piipravi fedénim pracovni standardni roztok ST1 o koncentraci rtuti
100 mg/I.

Postup: 10 ml zakladniho standardniho roztoku rtuti (2) se pipetuje do 100ml odmérné banky
a doplni vodou (3).

Pracovni standardni roztok (ST2): Z pracovniho standardniho roztoku ST1 o koncentraci 100
mg/l se piipravi fedénim pracovni standardni roztok ST2 o koncentraci rtuti 5 mg/I.

Postup: 5 ml pracovniho standardniho roztoku ST1 se pipetuje do 100ml odmérné barky
a doplni vodou (3).

Kalibra¢ni standardni roztoky pro kalibraci prvniho rozsahu: Z pracovniho standardniho
roztoku ST2 se pipetuje (0; 1; 2; 4; 6; 8; 10) ml do 100ml odmérnych banék, do kazdé banky
se prida 1 ml koncentrované kyseliny dusi¢né (1) a doplni se vodou (3) po znacku.

1 ml kalibra¢niho roztoku obsahuje (0; 0,05; 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5) ug rtuti.

Kalibra¢ni standardni roztoky pro kalibraci druhého rozsahu: Z pracovniho standardniho
roztoku ST1 o koncentraci rtuti 100 mg/l se pipetuje (0; 1; 2; 3; 4; 5; 6) ml do 100ml
odmérnych bané¢k, do kazdé barky se pfida 1 ml koncentrované kyseliny dusi¢né (1) a doplni
se vodou (3) po znacku.

1 ml kalibra¢niho roztoku obsahuje (0; 1; 2; 3; 4; 5; 6) ug rtuti.

5.2  Kalibrace analyzatoru

Analyzator rtuti (1) se uvede do provozu a nastavi se pracovni parametry podle navodu
vyrobce. Pfi kalibraci je nutno vzit v ivahu existenci staré¢ kalibrace. Pavodni hodnoty je
mozné bud’ zrusit, nebo zamaskovat.
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Doporucené koncentrace kalibra¢nich roztokii pro prvni rozsah (0,05; 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5)
ug rtuti odpovidaji mnozstvi rtuti (5; 10; 20; 30; 40; 50) ng Hg pti davkovani 100 pl.

Doporucené koncentrace kalibracnich roztokd pro druhy rozsah (1; 2; 3; 4; 5; 6) ug rtuti
odpovidaji mnozstvi rtuti (100; 200; 300; 400; 500; 600) ng Hg pii davkovani 100 ul.

Poznamky

5 Kalibrace analyzatoru AMA je velmi stabilni. Plati pro tydny az mésice, proto
postacuje platnost kalibrace pouze ovérovat. Pri bézném provozu se pouze kontroluje
spravnost kalibrace a vlastni kalibrace se opakuje jen pri nevyhovujicim vysledku
kontroly. Kalibrace je nutna vidy po vymeéné katalytické trubice, amalgamdatoru
a pri zmeéné prutoku kysliku.

6 Spravnost se kontroluje pri stanoveni obsahu rtuti v krmivech pouze pro prvni
kalibracni rozsah pristroje stanovenim obsahu rtuti ve 100 ul standardniho roztoku
0 obsahu 100 ug/l. Pro kontrolu spravnosti Ize také pouZit interni referencni material.

7 Pred kazdym stanovenim se stanovi tzv. blank, coz je signal, ktery se ziska
bez nadavkovani vzorku do pristroje. Hodnotu pristrojového blanku je treba sledovat

lodicky do pristroje a dosazenim minimdlni odezvy).

8 Stabilitu kalibracnich roztokii je mozné zvysit pridavkem 1 ml roztoku dichromanu
draselného (5) na kazdych 100 ml kalibracniho standardniho roztoku.

5.3  Postup méreni

Navazka upraveného vzorku krmiva v rozsahu 20 mg az 150 mg (obvykle se navazuje 100 mg
upraveného vzorku) v niklové lodi¢ce se umisti do drzaku pfistroje a spusti se analyticky
cyklus.

Postup termického zpracovéani vzorku je volitelny. Sklada se ze tii krokd - suSeni, rozklad
a prodleva. Po téchto krocich probiha vlastni méfici cyklus. Pro béZné vzorky krmnych smési
je plné dostacujici doba suSeni 20 saz 30 s, doba rozkladu je pro bézné vzorky
240 s aprodleva 60 s. Pii stanoveni vzorkd o vysokém obsahu tukt je tfeba krok suseni,
rozkladu 1 prodlevy prodlouzit.

Poznamky

9 V pritbéhu prodlevy pred zacatkem mericiho cyklu dochdzi k odstraneni plynnych casti
Z mérictho prostoru. Pri prilis kratké prodleve by mohlo dochazet k nespecifickeé
absorpci a tim i ke zkresleni analyzy.

10 Pokud dojde u nékterych vzorkii K deformaci signdlu rtuti (dvojity pik, prilis roztazeny
pik apod.), je nutné upravit teplotni cyklus zpracovani vzorku, predevsim prodlouzit
dobu rozkladu a prodlevy.
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11 Pri stanoveni obsahu rtuti v kontaminovanych vzorcich mize dojit k vyznamnému

prekroceni mericiho rozsahu pristroje, po kterém je treba v radeé opakovanych cykli
pri davkovani vody (3) pristroj zbavit nadbytku rtuti. Vycisteni pristroje trva i nekolik
hodin. Pri extrémnim prekroceni rozsahu pristroje je zpravidla treba vymenit
spojovaci silikonové hadicky v celé meérici casti pristroje. Indikace této zdavady
I podrobny postup jejiho odstranéni je uveden v navodu k pouziti.

6 Vypocet a vyjadieni vysledki

Po ukonceni analyzy software pfistroje vypocte ze zadané navazky vzorku krmiva (v mg)
obsah rtuti v méteném vzorku v mg/kg.
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