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STANOVENI OBSAHU THALIA METODOU ICP-MS

Rozsah a ucel

Metoda specifikuje podminky pro stanoveni obsahu thalia v krmivech organického ptivodu
metodou hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP-MS).
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Princip

Thalium se stanovi v mineralizatu vzorku metodou hmotnostni spektrometrie s indukéné
vazanym plazmatem (ICP-MS).

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
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Kyselina dusi¢na koncentrovana, HNO3z, podvarové destilovana.
Kyselina dusi¢na, HNO3z, 5%.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky se nalije 500 ml vody (3), pfidd se 79 ml
kyseliny dusi¢né (1). Po vytemperovani se doplni vodou (3) po znacku.

Voda, (ultracista).
Peroxid vodiku, 30%.

Kyselina dusi¢na, HNO3z, c(HNO3) = 0,5 mol/l.
Piiprava: Do 1000ml odmérmné banky se nalije 800 ml vody (3), pfidad se 35 ml
kyseliny dusi¢né (1). Po vytemperovani se doplni vodou (3) po znacku.

Standardni zasobni roztok thalia o koncentraci ¢ = 1000 mg/l. Dodava se komer¢né.

Standardni zasobni roztok vnitiniho porovnavaciho prvku (Bi) o koncentraci ¢ =
1000 mg/1. Dodéava se komercné.

Argon, cistota 4.8 nebo vyssi.

Pristroje a pomiicky
Hmotnostni spektrometr s indukéné vazanym plazmatem.
Podvarové destilacni zatizeni, celoteflonové.

Zatizeni pro piipravu ultracisté vody.
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4 Analytické vahy s pfesnosti 0,0001 g.

Mineraliza¢ni zafizeni dvacetimistné se zpétnymi vodnimi chladi¢i a programatorem
teploty.

Automatické davkovace (1 —10) ml.
Laboratorni sklo.

Filtra¢ni papir stfedni hustoty.
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Plastové odmérné banky se zatkami, 25 ml a 50 ml.
10 Automatické pipety (20 — 5000 pl).
11 Plastové zkumavky (10 — 15 ml).

Poznamky

1 Plastové a sklenéné odmérné barnky jsou naplneny kyselinou dusicnou (2) nejméné
24 h pred merenim. Pred vlastni pripravou kalibracnich roztokii jsou vyplachnuty
vodou (3). Plastové zkumavky jsou nejméné 24 h ponoreny v kyseliné dusicné (2), poté
opldachnuty vodou (3), vysuSeny a uchovdavany ve vzduchotésnych plastovych boxech.
Extrakty se redi do suchych zkumavek.

5 Postup

5.1 Mineralizace vzorku

Do tuby se navéazi 1 g vzorku. Pomoci ddvkovace se ptfidda 8 ml kyseliny dusicné (1). Tuba
se umisti do mineraliza¢niho bloku a nasadi se zpétny chladi€¢. Necha se takto stat pfes noc.
Réno se ptida 10 ml koncentrovaného peroxidu vodiku (4), umisti se opét do mineraliza¢niho
bloku a zahtiva se 2 h pifi 150 °C. Po vychladnuti se obsah tuby kvantitativné pievede
kyselinou dusi¢nou (5) do 50ml sklenéné odmérné banky a doplni se po znacku. Filtruje se
ptes filtra¢ni papir do plastovych nadobek.

5.2  Priprava kalibracnich roztoku (T1)

Pro stanoveni obsahu thalia se pouziva externi kalibrace s vnitfnim porovnavacim prvkem.
Kalibra¢ni standardy se ptipravi vhodnym nafedénim zékladniho standardniho roztoku (6).

Do 50ml odmérné baiiky se pipetuje 50 pl standardniho roztoku (6), pfida se 1,0 ml kyseliny
dusi¢né (1) a doplni se po znac¢ku vodou (3). Ptipraveny roztok obsahuje 1 mg/I thalia. Z takto
pfipraveného roztoku se pipetuje (25; 125; 250; 500; 1250) pl do 25ml plastovych odmérnych
bangk, ptida se 0,5 ml kyseliny dusi¢né (1) a doplni po znacku vodou (3). Takto pfipravené
kalibraéni roztoky obsahuji (1,0; 5,0; 10; 20; 100) ug/l Tl. Standard o koncentraci 0 ug/l
se pfipravi stejnym zplisobem vyjma pipetovani roztoku analytu. Do 25ml plastové odmérné
banky se pipetuje 0,5 ml kyseliny dusi¢né (1) a doplni se vodou (3).

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 10. 12. 2015



‘ Ustiedni kontrolni a zkusebni Gstav zemédélsky

. N Narodni referen¢ni laboratof Strana 3
UKZUZ
Jednotné pracovni postupy — zkouseni krmiv »
Vydani 1
10490.1 — Stanoveni obsahu thalia metodou ICP-MS Revize 1

5.3  Priprava roztoku vnitiniho porovnavaciho prvku (Bi)

Ze zakladniho certifikovaného standardniho roztoku (7) se pfipravi roztok o koncentraci
10 mg/l. Ze zakladniho roztoku se pipetuje 500 pl do 50ml odmérné baiky, ptidd se 1 ml
kyseliny dusi¢né (1) a doplni vodou (3) po znacku. Z tohoto roztoku se dal§im fedénim
piipravi roztok o koncentraci 100 ug/l: 2000 ul pfipraveného roztoku se pipetuje do 200ml
odmérné banky, ptidaji se 4 ml kyseliny dusi¢né (1), doplni se po znacku vodou (3).

54  Priprava mineralizati pro analyzu

Pro méfeni se mineralizaty fedi 5 x respektive 10 x do plastovych zkumavek o objemu 10 ml
az 15 ml. Pipetuje se 1000 ul (respektive 500 ul) extraktu a 4000 ul (respektive 4500 ul) vody
(3). Extrakty se fedi vzdy v den méteni do suchych zkumavek.

55 Stanoveni metodou ICP-MS

Ladéni pristroje a naladéni p/a faktoru se provede podle postupu doporuceného vyrobcem.
Me¢fteni probihd v normdlnim modu na izotopu TI(205). Jako vnitini porovnavaci prvek
se pouziva Bi(209). B€hem méfteni jsou zjisténé koncentrace u fedénych extraktd automaticky
pfepocitavany na piivodni nefedéné extrakty.

6 Kontrola kvality

S kazdou sérii vzorkil se provede analyza interniho referen¢niho materidlu (IRM). V kazdé
sérii je tfeba zafadit alesponi jeden slepy pokus.

7 Vypocet a vyjadreni vysledkii

Koncentrace analytu v roztoku zkusebniho vzorku a v roztoku slepého pokusu se vypoctou
z kalibra¢ni rovnice. Tento vypocet provadi pfimo vyhodnocovaci program pfistroje. Pokud je
hodnota slepého pokusu vyssi nez ptipustnd hodnota stanovena v pribéhu validace metody, je
tieba zjistit pfi¢inu a odstranit ji. V tomto pfipadé neni moZné vyhodnoceni zmétfenych
vzorkl,, stejné jako v pripadé, Ze naméfena hodnota IRM neodpovidd poZadovanym
parametrim. Pokud jsou parametry slepého pokusu a IRM vyhovujici, vypocte se vysledna
koncentrace prvku ve vzorku po odecteni slepého pokusu podle vztahu
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kde
Xelem je obsah prvku vyjadieny v mg/kg,

Cv koncentrace pfislusného prvku v extraktu vzorku Vv pg/l, odeétena z kalibra¢niho
grafu,

Cs koncentrace ptislusného prvku v pg/l v roztoku slepého pokusu,
m hmotnost navazky vzorku v g,

\Y celkovy objem filtratu nebo extraktu v .
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