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STANOVENI OBSAHU ARSENU METODOU AAS-HG

1 Rozsah a ucel

Tento postup specifikuje podminky pro stanoveni obsahu arsenu v krmivech a mineralnich
premixech metodou atomové absorpéni spektrometrie s technikou generace hydrida.
Stanoveni je ureno pro mineralizaty pfipravené na suché cesté, mokré cest¢ za normalniho
tlaku nebo mikrovinnym rozkladem.

2 Princip

Ve zfedéném roztoku vzorku se arsen (V) redukuje jodidem na arsen (III). Nadbytek jodidu
se odstrani pfidavkem kyseliny askorbové. Vzorek se potom davkuje do aparatury
na kontinudlni nebo pratokové generovani hydridid. Arsenovodik vznikly reakci
s tetrahydridoboritanem sodnym je veden proudem inertniho plynu (argonu nebo dusiku)
do kfemenné rozkladné trubice (vyhiivané plamenem nebo elektricky), ktera je umisténa
v optické ose pfistroje. Zde dochdzi k termickému rozkladu arsenovodiku a atomy arsenu
zpusobi absorpci charakteristického zafeni.

Vyhodnoceni odezvy pfistroje probihd metodou kalibraéni kiivky. Kalibra¢ni kiivka
se ptipravuje modelovanim matrice méfenych vzorki.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Kyselina dusi¢na, HNO3, koncentrovana, 65%, c(HNOz) = 14,4 mol/l.

2 Kyselina dusi¢nd, HNOs, roztok ptiblizné 2%, pouziva se vyhradné k myti skla.
3 Kyselina dusi¢na, HNOs, ziedéna, c(HNO3) = 2 mol/l.

Piiprava: Do 1000ml odmérné banky se odpipetuje 138 ml koncentrované kyseliny
dusic¢né (1), doplni po znacku vodou (13) a promicha.

4 Kyselina dusi¢na, HNO3, zfedéna, c(HNOz) = 10 mol/Il.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky se odmétfi 692 ml koncentrované kyseliny
dusic¢né (1), doplni po znacku vodou (13) a promicha.

5 Kyselina dusi¢na, HNOg, ziedéna, c(HNO3) = 0,1 mol/l.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky se odméii 6,9 ml koncentrované kyseliny
dusi¢né (1), doplni po znacku vodou (13) a promicha.
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Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana, 36%, c¢(HCI) = 11,7 mol/l.
Kyselina chlorovodikova, HCI, zfedéna c(HCl) = 6 mol/l.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky se odpipetuje 515 ml koncentrované kyseliny
chlorovodikové (6), doplni po znacku vodou (13) a promicha.

Kyselina chlorovodikova, HCI, ziedéna c(HCI) = 0,1 mol/I.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky se odpipetuje 8,6 ml koncentrované kyseliny
chlorovodikové (6), doplni po znacku vodou (13) a promicha.

Jodid draselny, KI, 20% roztok.

Priprava: 20 g KI se rozpusti v 70 ml vody (13), ptevede do 100ml odmérné banky
a doplni po znac¢ku vodou (13). Roztok se prechovava v chladnu a temnu.

Kyselina askorbova, CeHgOs, 10% roztok.

Ptiprava: 10,0 g kyseliny askorbové se rozpusti v méné nez 100 ml vody (13)
a po pievedeni do 100ml odmérné banky se doplni po znacku vodou (13).
Ptechovava se v chladu a temnu.

Tetrahydridoboritan sodny, NaBHas, redukéni roztok stabilizovany hydroxidem
sodnym.

Piiprava: 10 g hydroxidu sodného (14) se rozpusti v asi 500 ml vody (13), pak se piida
5 g tetrahydridoboritanu sodného (NaBHa), roztok se diikkladné¢ promichéd do uplného
rozpusténi a po vytemperovani se doplni vodou (13) na celkovy objem 1000 ml.

V ptipadé¢ potieby je mozné tento roztok filtrovat ptes filtracni papir nebo
membranovy filtr porosity 0,45 pm pomoci vakuové filtrace. Roztok se pfechovava
Vv plastové lahvi v chladu a temnu, za téchto podminek je staly asi 2 mésice.

Peroxid vodiku, 30%.

Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

Hydroxid sodny, NaOH.

Zakladni komer¢ni certifikovany roztok arsenu o koncentraci 1000 mg/1.
Acetylen Cisty a vzduch tlakovy pro FAAS.

Dusik ¢istoty 4,6 ptipadné argon shodné Cistoty nebo vyssi.

Referencni certifikovany nebo interni material stejného nebo podobného typu
(matrice) jako zkouSeny vzorek.

Piistroje a pomucky
Zatizeni pro mikrovlnny rozklad vcetné piislusnych tlakovych rozkladnych nadobek.

Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.
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3 Mineraliza¢ni zafizeni se Zpétnymi vodnimi chladi¢i a programatorem teploty.
4 Muflova pec s regulaci teploty (100 — 600) °C.
5 Automatické davkovace o vhodném objemu pro vicenasobné davkovani.
6 Laboratorni sklo a porceldn (mineraliza¢ni trubice se zabrusem, odmérné banky,

pipety, nalevky, kelimky apod.), které museji byt vyplachnuté kyselinou dusi¢nou (2)
a ususené bez oplachnuti. Nejlépe je nechat sklo louzit v kyselin¢ dusi¢né (2) ptes noc.

7 Plastové lahvicky o objemu 50 ml nebo 100 ml. Lahvi¢ky se oplachuji kyselinou
dusi¢nou (2) stejnym zptisobem jako laboratorni sklo.

Filtra¢ni papir kvantitativni sttedni hustoty.

Atomovy absorpéni spektrometr s dutokatodovou nebo bezelektrodovou vybojkou
pro As s moznosti korekce nespecifické absorpce.

10 Zatizeni pro generovani a termicky rozklad hybrida.
11 Kfemenna kyveta vyhtivana plamenem acetylen—vzduch.
13 Topna deska s regulovatelnou teplotou.

) Uprava vzorku

Potfebné mnozstvi zhomogenizovaného zkuSebniho vzorku se upravi na velikost Castic
mensSich nez 0,5 mm v tfeci misce nebo na mlynku se sitem s velikosti oka 0,5 mm.

6 Postup

Postup je urCen pro stanoveni obsahu arsenu. Pokud zkuSebni vzorek obsahuje organické
latky a neobsahuje fosfaty, ze kterych by pii spalovani vznikaly nerozpustné produkty,
postupuje se podle 6.1.2 nebo 6.1.3.

Pokud je zkuSebni vzorek mineralni slouenina nebo obsahuje fosfaty, postupuje se podle
6.1.1 nebo 6.1.2.

6.1  Mineralizace
6.1.1 Mokry rozklad v mineraliza¢nim bloku

Do mineraliza¢ni trubice se navazi 3 g upraveného vzorku s presnosti 0,001 g. Pak se do ni
davkovacem (5) opatrné pfida 7 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové (6) a 21 ml
kyseliny dusi¢né (1). Ihned se umisti do mineraliza¢niho bloku (3) a nasadi se vodni chladice.
Smés se zahiivd pod vodnimi chladi¢i 1 h pii 250 °C. Po ochlazeni se obsah trubice
kvantitativné pievede do 100ml odmérné baiky. Po vytemperovani se doplni vodou (13)
po znacku a promicha. Obsah barky se filtruje ptes filtracni papir (8) do plastovych lahvicek
(7). Zaroven se provede slepy pokus se vSemi Cinidly a stejnym postupem, ale bez navazky
vzorku.
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6.1.2 Mikrovinny rozklad

Do rozkladné vysokotlaké nadobky se navazi 0,5 g upraveného vzorku s ptesnosti 0,001 g.
Ke vzorku se davkovacem (5) opatrné ptida 8 ml kyseliny dusi¢né (1) a 2 ml peroxidu vodiku
(12). Nadobka se uzavie a ponecha stat asi 20 min. Po uplynuti této doby se nadobka vlozi
do mikrovinného zafizeni (1) a spusti se teplotni program. Piiklad nastaveni teplotniho
programu (Tabulka 1).

Tabulka 1.
Teplota (°C) 150 190 100 100
Casovy nardst (min) 5 5 2 2
Casova prodleva (min) 4 8 10 10

Po uplynuti doby mineralizace se nadobka vyjme z mineralizacniho zafizeni a necha
na vzduchu zchladit. Obsah nddobky se kvantitativné prevede do 25ml odmérné banky (6),
po vytemperovani se doplni po znacku vodou (13) a promichd. Mineralizat se ptefiltruje
ptes filtra¢ni papir (8) do plastové lahvicky (7) a uzavie se.

Zaroven se provede slepy pokus se vSemi Cinidly a stejnym postupem, ale bez navazky
vzorku.

6.1.3 Mineralizace na suché cesté
Varianta A

Podle ptfedpokladaného obsahu analytu se do spalovacich kelimk navazi 2 g az 5 g
zkuSebniho vzorku s ptfesnosti na 0,001 g. Navazené vzorky se spali v muflové peci
postupnym zvySovanim teploty tak, aby nedoSlo ke ztrdtdm stanovovanych prvki podle
nasledujiciho teplotniho a ¢asového rezimu: 1 h pii teploté kolem 200 °C, 1 h pii teploté
kolem 300 °C a 6 h pti teploté maximalné 500 °C.

Po spaleni a vyjmuti z pece se vzorky v kelimcich opatrné zaliji 2 ml kyseliny dusi¢né (3)
a8 ml kyseliny chlorovodikové (7) (poznamka 1), pfikryji se hodinovym sklem a nechaji
projit varem nad kahanem se sitkou. Hodinové sklo se sejme, kondenzat se oplachne
kyselinou chlorovodikovou (8) zpét do kelimku a cely obsah kelimku se kvantitativné prevede
pfes nalevku do 50ml odmérné banky. Kelimek se jest¢ 2 x promyje kyselinou
chlorovodikovou (8) a baiika se po vytemperovani doplni vodou (13) po znacku (poznamka
2). Obsah barky se ptefiltruje pfes husty filtr do uzaviratelné plastové lahvicky (7) (poznamka
3).

Zaroven se provede slepy pokus se vSemi €inidly a stejnym postupem bez navazky vzorku.
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Varianta B

Podle predpokladaného obsahu analytu se do spalovacich kelimkd navazi 2 g az 5 g
zkusebniho vzorku s pfesnosti 0,001 g, kelimky se vlozi do studené muflové pece (4) a teplota
se postupné zvysuje (100 °C/h) az na 480 °C. Vzorek se spaluje pii této teploté asi 6 h, dokud
se neziska bily nebo Sedy popel (malé mnozstvi uhliku nerusi). Po spaleni, vyjmuti z pece
a ochlazeni, se popel pievede do 100ml kadinky, zalije 10 ml zfedéné kyseliny dusicné (4),
ptikryje hodinovym sklem a neché se opatrné projit varem na piskové lazni nebo topné desce.
Hodinové sklo se sejme, kondenzat oplachne vodou (13) a cely obsah se filtruje pies filtr (8)
do 50ml odmérné banky. Filtr se promyva ziedénou kyselinou dusi¢nou (5). Batka
se po vytemperovani doplni po znacku a promicha. Obsah baiiky se pielije do uzaviratelné
plastové lahvicky.

Zaroven se provede slepy pokus se v§emi ¢inidly a stejnym postupem bez navazky vzorku.

Poznamky

1 Pridavek kyseliny dusicné zaruci prechod arsenu do pétimocného oxidacniho stavu,
ve kterém nedochdzi ke ztratam tékanim. Aby pri nasledné generaci hydridit byla
moznd redukce mineralizatu, musi Se pro dalSi rozpusténi pouzit kyselina
chlorovodikova misto kyseliny dusicné.

2 Odmeérnou barnku s mineralizatem je nutné nechat pred filtraci stat alespon 6 h, aby
mohlo dojit k postupnému rozpusténi nékterych obtizné rozpustnych slozek popela.

3 Mineralizat lze skladovat vtemnu (mimo dosah Slunecniho zareni) pri laboratorni
teploté v uzaviené plastove lahvicce minimalné 14 dnil.

4 U mineralizace na suché cesté je nutné ovérit, zda je vhodnd pro danou matrici.

6.2  Priprava kalibra¢nich kfivek a mineralizati k méreni

6.2.1 Priprava kalibracnich standardnich roztoki a vzorku mineralnich smési (rozklad
podle 6.1.1) pro metodu AAS-HG

Pracovni standardni roztoky - Ze zékladniho certifikovaného standardniho roztoku As
o koncentraci 1000 mg/l (15) se zfedénim pfipravi pracovni roztoky As o koncentraci
100 mg/1 (S2), 10mg/1 (S3) a Img/1 (S4) metodou postupného fedéni a banky se doplni vodou
po znacku

Kalibra¢ni roztoky - Do 100ml odmérnych ban¢k se pipetuje pracovni standardni roztok S3
resp. S4 podle tabulky 2. Banky se doplni po znac¢ku roztokem modelujicim matrici vzorka (7
ml kyseliny chlorovodikové (6) + 20 ml kyseliny dusi¢né(1)).
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Tabulka 2.

Potadové ¢islo kal. roztoku 1 2 3 4 5 6 7 8

Pracovni standardni roztok - S4 S4 S4 S4 S4 S3 S3

Objem odmérné banky (ml) 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100

Pipetovany objem (ml) - 2 5 10 20 30 5 10

Koncentrace (ug/l) 0 20 50 | 100 | 200 | 300 | 500 | 1000

Redukce As (V) na As (111) — Do vymytych a suchych plastovych nadobek o objemu 75 ml az
100 ml se pipetuji 2 ml z roztokli pro konstrukci kalibra¢ni kiivky a 10 ml koncentrované
kyseliny chlorovodikové (6) a dale se piida 38 ml vody (13). Po promichani se piida 1 ml
roztoku jodidu draselného (9) a po 5 min se pfidd 1 ml roztoku kyseliny askorbové (10).
Po kazdém piidavku se obsah nddobek opatrné promicha. Méfi se po 2 h stani.

U vzorku se davkuje 1 ml mineralizatu do peclivé vymytych a suchych plastovych nadobek
0 objemu 75 ml az 100 ml, 5 ml kyseliny chlorovodikové (6) a 19 ml vody (13). Ptida se
500 pl roztoku jodidu draselného (9) a po 5 min se ptida 500 ul roztoku kyseliny askorbové
(10). Po kazdém ptidavku se obsah promichd. Po 2 h stani se provadi vlastni stanoveni.

6.2.2 Priprava Kkalibra¢nich standardnich roztoki a vzorka organického piivodu
(rozklad podle 6.1.2) pro metodu AAS-HG

Pracovni standardni roztok - Ze zékladniho certifikovaného standardniho roztoku As
0 koncentraci 1000mg/1 (15) se pfipravi pracovni roztok As o koncentraci 10mg/1 a z tohoto
roztoku se dale pfipravi pracovni roztok As o koncentraci 0,1mg/l metodou postupného
fedéni. Oba roztoky se doplni vodou (13) po znacku.

Kalibra¢ni roztoky - Do 100ml odmérnych ban€k se pipetuje pracovni standardni roztok As
0 koncentraci 0,1 mg/l podle tabulky 3. Pfidaji se 2 ml matri¢niho roztoku (320 ml kyseliny
dusi¢né (1) v 1000 ml) a baiky se doplni vodou (13) po znacku.

Tabulka 3.
Potradové ¢islo kal. roztoku 1 2 3 4 5
Pracovni standardni roztok (mg/1) 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
Objem odmérné baniky (ml) 100 100 100 100 100
Pipetovany objem (ml) - 2 5 10 20
Koncentrace (pg/l) 0 2 5 10 20
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Redukce As (V) na As (1) - Z jednotlivych kalibra¢nich roztokt se do vymytych a suchych
75ml az 100ml plastovych nadobek pipetuje 20 ml roztoku + 4 ml kyseliny chlorovodikové
(6), ptida se 1 ml roztoku KI (9) a po 5 min se pfida 1 ml roztoku kyseliny askorbové (10).
Po kazdém ptidavku se obsah nadobek promichd. Méti se po 2 h stani. Z divodu vysoké
koncentrace kyseliny dusi¢éné ve vzorcich mineralizovanych mikrovinnym rozkladem
se vzorky krmiv pii redukci fedi 5 x.

Do polyethylenovych nadobek se pipetuje 2 ml vyluhu + 8 ml vody + 2 ml kyseliny
chlorovodikové (6), piida se 500 pl roztoku KI (9) a po 5 min se ptida 500 pul roztoku
kyseliny askorbové (10). Po kazdém ptidavku se obsah promicha. Po 2 h stani se provadi
vlastni stanoveni.

Po méfeni je tfeba vysledek obsahu arsenu v pg/l ve vzorcich vyndsobit 5 x (fedéni
pii redukci).

6.2.3 Priprava Kkalibra¢nich standardnich roztoki a vzorka organického piivodu
(rozklad podle 6.1.3) pro metodu AAS-HG

Pracovni standardni roztok - Ze zékladniho certifikovaného standardniho roztoku AS
0 koncentraci 1000 mg/1 (15) se pfipravi pracovni roztok As o koncentraci 10 mg/1 a z tohoto
roztoku se dale pfipravi pracovni roztok As o koncentraci 0,1mg/l metodou postupného
fedéni. Roztok se doplni vodou po znacku.

Kalibraéni roztoky - Do 100ml odmérnych ban€k se pipetuje pracovni standardni roztok As
0 koncentraci 0,1 mg/l podle tabulky 4. Baiiky se doplni po znacku roztokem modelujicim
matrici vzorku podle zptisobu pouzité mineralizace: varianta A - 20 ml kyseliny dusi¢né (3)
a 80 ml kyseliny chlorovodikové (7) se doplni vodou (13) do 500 ml; varianta B - kyselina
dusicna (3).

Tabulka 4.
Poradové ¢islo kal. roztoku 1 2 3 4 S
Pracovni standardni roztok (mg/1) 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
Objem odmérné banky (ml) 100 100 100 100 100
Pipetovany objem (ml) - 2 5 10 20
Koncentrace (pg/l) 0 2 5 10 20

Redukce As (V) na As (lll) - Do vymytych a suchych 75ml az 100ml polyetylenovych
nadobek se pipetuje 20 ml kalibra¢nich roztoki nebo mineralizati a 4 ml koncentrované
kyseliny chlorovodikové (6). Pfida se 1 ml roztoku jodidu draselného (9) a po 5 min se ptida
I ml roztoku kyseliny askorbové (10). Po kazdém piidavku se obsah nddobek opatrné
promicha. Méti se po 2 h stani.
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Poznamky
5 Sada standardnich kalibracnich roztokit se pripravuje vzdy Ccerstva pred kazdym
mérenim.
6 Maximalni koncentrace kyseliny dusicné v mineralizatu vzorku je 0,5 mol/l. Pri vyssi

koncentraci jiz neni redukce kvantitativni a dochdzi k vylouceni velkého mnozstvi jodu,
ktery se jiz pridavkem Kyseliny askorbové neodstrani.

7 Roztoky redukovanych vzorku jsou po pridavku jodidu a kyseliny askorbové stilé az
1 tyden pri uchovani v chladu a temnu v uzavienych nadobkdch. Presto se doporucuje
mérit V den jejich pripravy.

6.3  Stanoveni metodou AAS-HG
Pouzivaji se mineralizaty pfipravené podle 6.2.

Pted zacatkem méfeni se pfistroj optimalizuje na maximalni citlivost dle doporuceni vyrobce.
Nejprve se vyladi a testuje cely systém kapilar zmlzovanim destilované vody, tzn. upravi
a nastavi se prutoky ¢inidel, nosného plynu (dusiku) a pfitlaky hadicek. Po zapnuti pfistroje
a nazhaveni lampy se nastavi plamenovy hotédk do optické drahy tak, aby prichod paprsku
ze zdroje zéfeni pres kiemennou kyvetu byl maximalni. Dale se postupuje dle doporuceni
vyrobce pro dany pfistroj. Pfed kalibraci se obvykle opakované méii kalibracni slepy pokus,
aby byl dosazen co mozna nejstabilnéjsi signdl. Postupné se poté nasavaji kalibracni roztoky
od nejniz§i koncentrace a nésledné mineralizity po redukci As. Pribézné je vhodné
kontrolovat stabilitu méfeni zafazovanim castych rekalibraci. Pfi vyhodnoceni je tfeba dbat
na to, aby se méfené koncentrace nachazely v linedrni Casti kalibra¢ni kiivky (poznamka 8).

Ptiklad nastaveni pracovnich podminek a pfistrojovych parametri pro AAS Varian AA240 FS
a pro hydridové zatizeni firmy Labtech s kontinualnim davkovanim:

Méteni As probiha pii vilnové délce 193,7 nm vymezené Stérbinou o optické Sifce 0,5 nm,
atomizace probiha v kiemenné kyveté délky 15 cm vyhtivané plamenem acetylen — vzduch,
na teplotu (900 — 1000) °C, vybojka s dutou katodou (poznamka 8) se Zhavi proudem 10 mA.
Signal se integruje 8 s az 10 s po programové prodlevé 30 s od zacatku nasévani vzorku.
Odecita se integrovana vyska signalu a vyhodnocuje se metodou kalibra¢ni kiivky.

Peristaltickou pumpou se davkuje vzorek nebo roztok kalibraéni kiivky rychlosti (7 — 10)
ml/min a roztok tetrahydridoboritanu sodného (9) rychlosti (1 — 2) ml/min. Jako nosny plyn se
pouziva dusik nebo argon nastaveny na pratok asi 90 ml/min.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
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Priklad nastaveni pracovnich podminek a pfistrojovych parametri pro AAS Varian Spectr
AA300 a pro hydridové zafizeni firmy Labtech s kontinudlnim davkovanim:

M¢éteni As probiha pfi vinové délce 193,7 nm vymezené §térbinou o optické Sifce 1 nm,
vybojka s dutou katodou (poznamka 9) se zhavi proudem 7 mA. Kiemenna kyveta délky
15 c¢m je vyhiivana plamenem acetylen-vzduch na teplotu (900 — 1000) °C. Signal se integruje

10 s po programové prodleve 30 s od zacatku nasédvani vzorku. Odecita se integrovand vyska
signalu a vyhodnocuje se metodou kalibra¢ni kiivky.

Peristaltickou pumpou se davkuje do pridavného zatizeni pro generaci hydridi vzorek nebo
roztok kalibra¢ni kiivky rychlosti (7 — 10) ml/min a soucasné druhym ventilem se davkuje
roztok tetrahydridoboritanu sodného (9) rychlosti (1 — 2) ml/min. Jako nosny plyn se pouziva
dusik nebo argon nastaveny na prutok asi 300 ml/min.

Po ukonceni méfeni je nutné celou aparaturu nechat promyvat dikladné vodou nejméné
15 min az 20 min. V pfipad¢ potieby se cela aparatura vcetné systému peristaltické pumpy
také promyva piiblizné 15 min zfedénym roztokem lucavky kralovské (poznamka 10).

Poznamky

8 Pri prekroceni rozsahu kalibracni krivky je mozné méreny vzorek naredit az 10 x tak,
aby vysledna koncentrace kyseliny v meéreném roztoku byla zachovina. Pri jeste
vyssim obsahu arsenu je treba opakovat cely postup pripravy mineralizdatu pro méreni
S prislusné naredénym mineralizatem.

9 Pro stanoveni hydridotvornych prvkii je velmi vhodné pouziti bezelektrodovych
vybojek (EDL lamp) jako zdroje zareni, pokud to instrumentace AAS umoznuje. EDL
lampy jsou zvidsté vhodné pro lehce tekavé prvky s rezonancnimi carami v UV oblasti
spektra pod 220 nm jako je arsen. Jejich pouziti znacné potlacuje sum pristroje, maji
vetsi Zivotnost oproti klasickym HCL vybojkam a umoznuji dosazeni vyssi citlivosti
stanoveni a lepsi linearity koncentracnich zavislosti. EDL lampu je nutné nechat
zhavit pred mérenim asi 30 min, HCL lampu staci Zhavit asi 10 min.

10 Zarizeni pro generovani hydridii i viastni rozkladna trubice se musi periodicky cistit.
Pro cisteni se osvédcila horka lucavka kralovskad zredéna vodou v pomeéru 1 5 (VIV)
S naslednym omytim vodou.

11 Hlavnimi interferenty stanoveni As metodou generovani hydridii jsou kovy Cu, Ni, Fe,
Se, Sh, Bi, Ge, Ag, Hg, Sn. V prubéhu tvorby hydridii muze byt rada téchto prvkii
redukovana az do elementdrniho stavu a pri vysSich koncentracich ve vzorku
zpusobovat vyznamné ruseni.
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7 Vypocet a vyjadreni vysledku

Obsah arsenu v mg/kg se vypocte podle nasledujiciho vztahu

kde

X:(C—Co)xV><
m

R

X  je obsah sledovaného prvku v mg/kg,

C koncentrace arsenu v mineralizatu odectena z kalibra¢ni kiivky v mg/l,

Co zméfeny obsah arsenu u slepého pokusu v mg/I,

V  objem odmérné banky v ml, do kterého byl pfeveden mineralizat,

m  hmotnost navazky zkuSebniho vzorku pro mineralizaci v g,

R  korekce na fedéni pred vlastnim métenim.

R=Va/Vn

Va celkovy objem po natedéni mineralizatu pted méfenim v ml,

Vm objem mineralizatu pipetovany pro fedéni v ml.
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