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30350.2 — Rozklad lucavkou kralovskou

ROZKLAD LUCAVKOU KRALOVSKOU

1. Rozsah pouziti

Postup je uréen pro vzorky minerdlnich a organickych pid, kalt, sedimenti a hornin
upravenych podle postupu 30010.1. V mineralizatu je mozné stanovit obsah Li, Be, B, Na,
Mg, Al, P, K, Ca, Sc, Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Ga, Ge, As, Se, Rb, Sr, Y, Mo, Ag,
Cd, In, Sn, Sb, Te, Cs, Ba, prvkl vzacnych zemin, Tl, Pb, Bi, Th, U a ptipadn¢ dalSich prvki,
pro které uzivatel provéti vhodnost tohoto extrakéniho postupu. Postup neni uréen pro
stanoveni C, N a halogentl. Stanoveni neni vhodné pro material obsahujici vice nez 20 % C.
Pokud je tento obsah vyssi, je tieba zvySit mnozstvi pfidavané kyseliny dusi¢né nebo snizit

navazku.

Poznamky

1. Ucinnost rozkladu lucavkou krdlovskou je riiznd pro rizné prvky a lisi se i pro stejny prvek v
zavislosti na matrici. Casto se pouzivd rozklad pid lucavkou kralovskou v riznych
variantach. Tyto varianty se lisi predevsim v navazce pudy, mnozstvi pridavanych kyselin,
zahrivani se zpétnym chladicem nebo bez néj. Postup je dostatecné robustni, a tak jsou
vysledky zpravidla shodné.

2. Vzorky jinych materialii (odlisnych od pid) se upravuji napr. podle EN 16179, 1SO 11464,
EN 15002.

2. Princip

Upraveny vzorek se rozklada smési kyseliny chlorovodikové a kyseliny dusicné za zvySené

teploty po dobu 2 hod.

3. Piistroje a pomicky

L Postup A: Mineralizacni blok vicemistny pro umisténi mineraliza¢nich tub s

programatorem teploty, topné hnizdo nebo topna deska. Nadoby museji umoznit
umisténi zpétného chladiCe a museji mit objem rovny minimalné péctindsobku
objemu lucavky kralovské. Pokud je stanovovan bor, je tieba pouzit kiemenné

rozkladné nadoby, v ostatnich ptipadech postacuje borosilikatové sklo.
Postup B: Rozkladny blok s kontrolou teploty (grafitovy s teflonovym povrchem
napf. HotBlock®, Environmental Express, U.S.A.) s plastovymi rozkladnymi
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nadobkami z vhodného plastu s uzavérem. Je mozné pouzit jednordzové nadobky

graduované na 50 ml s certifikatem Cistoty, které dodava vyrobce zafizeni.

2 Pipety pro davkovani koncentrovanych kyselin s ptesnosti + 0,1 ml.

Poznamky

3. Pri analyze vzorkii s vyssim obsahem organickych latek (napr. Cistirenskych kalii) dochazi k
vyraznému pénéni. Pro takové vzorky je vhodné pouzit blok s dolni topnou deskou a navic s
topnymi prstenci umisténymi kolem stredni casti mineralizacnich tub. (napr. Mezos, Hradec
Kralové). Pena vzorku takto neprekroci prehiaty prostor prstencil.

4. Norma ISO 11466 vyzaduje v pripade pozZadavku na stanoveni rtuti pouZiti kondenzoru.
Podle nasich srovnavacich vysledkii i vysledkii jinych laboratori nedochdzi pri ucinném
chlazeni k uniku rtuti a pouziti kondenzoru neni nutné.

5. Mineralizacni tuby museji mit dostatecné velky priimér, aby umoznily co nejlepsi smaceni
vzorku smési kyselin.

6. Podle normy ISO 11466 je nutné vzorek pomlet na velikost castic pod 150 um. Podle
porovnavaci studie v uvedené literature neni tento krok nezbytny, naopak mize zhorsit
kontakt kyselin se vzorkem predevsim pri pouziti mineralizacnich tub. Proto se doporucuje
pouzivat standardné upravené vzorky na 2 mm prosev.

7. Vzorky je treba uchovavat tak, aby nemohlo dojit ke ztratam (napr. penetraci Hg pres stény
polyetylenovych nadob) nebo kontaminaci. Je treba kontrolovat cistotu skla, chemikalii a
filtracnich papiri. Pri mleti nebo deaglomeraci vzorkii je treba zamezit kontaminaci z
mlecich elementii a ztratam tékavych slozek viivem lokdlniho prehrati vzorku.

4. Chemikalie
Kyselina dusicna, HNOs;, koncentrovand, 65% (m/m), ¢ = 14,4 mol/l,
p(HNO;) = 1,4 g/cm’.

2. Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana, 36% (m/m), ¢ = 11,7 mol/l,
p(HCI) = 1,18 g/cm’.

3. n-dodekan (C12Ha26) nebo oktanol (CsHisO) pro omezeni pénéni.

5. Pracovni postup

Postup A.

Do varné banky nebo mineraliza¢ni tuby se ptfesné navazi asi (2 — 5) g = 0,001 g vzorku.

Suché vzorky se rovnomérné ovlhéi pridavkem asi (0,5 — 1) ml vody a za jemného

promichavani se pfida 21 ml kyseliny chlorovodikové (2) a néasledné 7 ml kyseliny dusi¢né
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(1). Kyseliny se pridavaji tak, aby se omezilo pénéni (je-li to nutné, pak po kapkach). Podle
potieby se prida n€kolik kapek n-dodekanu resp. oktanolu (3). Na bariku se nasadi chladic¢ a
sm¢s se ponecha stat pii laboratorni teplot¢ dokud neustane intenzivni reakce. Potom se ihned
pozvolna zahtiva k varu. Mirny var se udrzuje 2 h tak, aby kondenzace probihala v prvni
tietiné chladice. Potom se obsah banky prevede do 100ml odmérné banky. a doplni se po
znaCku vodou. Po peclivém promichani se pfevede cast Cistého mineralizatu do
uzaviratelnych plastovych nadobek. Pokud je nutné oddéleni pevnych castic, tak se provede

filtraci nebo odstiedénim.

Poznamky

8. V laboratorich UKZUZ se zpravidla pouziva navizka 5 g pro piidy a 2 g pro Cistirenské kaly
a vzorky s vyssim obsahem organické hmoty a karbonatii. Po rozkladu je mozné cely objem
mineralizatu filtrovat a zbytek na filtru peclive promyt.

9. Pokud se kyseliny pridavaji oddelené a jsou rozkladany vzorky s vyssim obsahem uhlicitani,
je potom viastni slozeni smési nejisté. V techto pripadech je exaktnéjsi pripravit nejprve
lucavku kralovskou a potom ji pridat ke vzorku, ale problém tohoto typu se na vysledcich

stanoveni prakticky neprojevi.

10. Vzorky je mozné po pridani kyseliny dusicné ponechat pri laboratorni teploté pres noc,
potom pridat kyselinu chlorovodikovou a dokoncit mineralizaci.

11. Pro stanoveni boru je treba pouzit kremenné nebo teflonové chemické nadobi.

Postup B: rozklad vzorku v rozkladném bloku:

Ptiblizné (1 - 3) g = 0,001 g upravené¢ho vzorku se ptesné navazi a prevede do rozkladné
graduované polypropylenové nadobky. Suché vzorky se rovnomérmné ovlh¢i (0,2 — 0,5) ml
vody a ptida se (6 = 0,1) ml kyseliny chlorovodikové (2) a nasledné (2 + 0,1) ml kyseliny
dusicné (1). Kyseliny se ptidavaji tak, aby se omezilo pénéni (je-li to nutné, pak po kapkach).

Podle potieby se piida nékolik kapek n-dodekanu resp. oktanolu (3).
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Smés se ponechd stat pii laboratorni teplot¢ pouze po dobu, dokud neustane intenzivni

reakce. Potom se nadobky uzaviou vicky (neutahuji se) umisti se do rozkladného bloku a

pozvolna se zahtivd k bodu varu. Mirny var se udrzuje 2 h. Potom se nadobky doplni po

znacku 50 ml vodou a peclivé se promichaji. Ciry roztok je mozné pouzit pro méteni. Pokud

je nutné oddéleni pevnych Castic, tak se provede filtraci nebo odstiedénim.

Poznamky

12. Vzorek je mozné navazovat primo do polypropylenovych mineralizacnich nadobek.

13. Pred stanovenim P, K, Ca, Mg, Na, Al, Fe a Mn je se extrakt desetinasobné naredi.

14. Pripravovand evropska norma uvddi i postup s pouZitim uzavienych nddobek a s
mikrovinnym ohrevem v zarizeni s kontrolou teploty. Tento postup se v laboratorich UKZUZ
nepouzivd a proto zde neni popsan. Zdajemci o tento postup jej naleznou v citované evropské
norme.

15. Bod varu lucavky kralovské je 108 °C.

16. V zavislosti na pouzité instrumentaci (HotBlock) se mohou podminky mineralizace mirné lisit
ve velikosti navazky vzorku, objemu pridanych kyselin a pripadné zpiisobu uzavirani
a zpétného chlazeni mineralizacni tuby.

17. Vysoky obsah uhliku v nékterych vzorcich miize zpiisobovat interference ve spektru
pri stanoveni na ICP-OES. Toto ruSeni lze odstranit nebo alesporn zmirnit opakovanim
mineralizace se snizenou navdzkou pri zajisténi homogenity vzorku a se zachovanim objemii
pridavanych kyselin
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