CH1.7

Stanovenie ortuti jednouéelovym pristrojom AMA 254

1. Urcenie metody
Metodda je ur¢ena na stanovenie ortuti vo vzorkach zivocisneho i rastlinného povodu,
napojoch, vodach a krmivach.

2. Princip metody

Ortut’ sa stanovi jednoucelovym atomovym absorpénym spektrometrom AMA 254, ktory
vyuziva techniku generacie par kovovej ortuti s naslednym zachytenim a nahromadenim v
amalgamatore, ¢im sa dosahuje vysoka citlivost’ stanovenia.

3. Pomocky
3.1. Pristroje a zariadenia
Trace mercury analyzer AMA 254

3.2.Chemikalie a roztoky
- Standardny roztok ortuti o koncentracii 1g/1
- kyselina dusi¢na Cistoty analpure, koncentrovana
- dichroman draselny, 10% roztok
- kyselina chlorovodikova, p.a., koncentrovana
- pracovné Standardné roztoky: - pre 1. kalibraény rozsah: 0,100 ;,Lg.ml'1
- pre 2. kalibragny rozsah: 5,00 png.ml™

Pomocné roztoky:

-10% K,Cr,07 @ 10g K,Cr,0O; sa rozpusti v 100ml odmernej banke a doplni sa po znacku
deionizovanou vodou a uchovava sa pri laboratornej teplote

-konc. HNOg, p.a.

-konc. HCI, p.a.

Roztok ortuti o koncentracii Sug.ml™: Z roztoku ortuti o koncentracii 1g/l sa
odpipetuje 0,5ml do 100ml odmernej banky, prida sa 0,1ml 10% K,Cr,O7 a 1ml konc. HNOs.
Roztok sa doplni po znacku 0,5% roztokom kyseliny dusic¢ne;.

Roztok ortuti o koncentracii 0,1ug.ml™: Z roztoku ortuti o koncentracii 5ug.ml™ sa
odpipetuju 2ml do 100ml odmernej banky, prida sa 0,1ml 10% K,Cr,0; a 1ml konc. HNO3 a
0,1ml konc. HCI. Roztok sa doplni po znacku 0,5% roztokom kyseliny dusicne;j.

4. Bezpecénost pri praci

Dodrziavat’ Zasady pre bezpecnu pracu v chemickych laboratoriach podl'a STN 01 8003



5. Pracovny postup

Pristroj AMA 254 sa uvedie do chodu podla predpokladného obsahu ortuti v prvom resp.
druhom kalibra¢nom rozsahu. Vzorka sa navazi na lodicku, potom sa automaticky vlozi do
spalovacej piecky, kde v prade kyslika dojde pri teplote 850-900°C k jej spaleniu. Spaliny
st vedené katalytickou pieckou, ktorej teplota je nastavena na 750°C. Pradom kyslika su
produkty spalovania d’alej vedené cez amalgamator, v ktorom sa zachycuje ortut’. Ohrevom
amalgamatora na vysoku teplotu sa zadrziavand ortut’ uvol'ni a je unaSana do meracich kyviet,

kde sa meria absorbancia.

Podrla druhu vzorky sa vyuzivaji nasledujuce teplotné programy v tabul’ke 1.

Tabulka 1: Teplotné programy pre jednotlivé komodity

Komodita Navazka Cas Cas Cas
(mg) suSenia | spalovania | Cakania

(s) (s) (s)

m&so, masové vyrobky, vnutornosti,| 50-100 45 150 45

morské zivo€ichy, mast’, mlie€ne vyrobky,

med, objemové krmiva Ccerstvé, vajcia,

suSené mlieko, suSené vajcia

obilniny, celkova kfmna davka (Zl'abova| 100 - 150 45 150 45

vzorka), kfmne zmesi, bielkovinové krmiva

(zivoCiSne, rastlinné), objemové. krmiva

suSené, mineralne doplnky, premixy

cukor, ¢okoladda 50-100 200 160 60

voda, mlieko, tekuté vzorky 150- 500 pl 300 150 45

6. Vyhodnotenie

Pristroj AMA 254 udéva po kalibracii a vloZeni hmotnosti vzorky priamo obsah ortuti v

mg.kg™ pavodného materialu.
7. Zabezpecenie kvality vysledkov skiiSok

- pravidelné zarad’'ovanie slepych pokusov pri kazdej sérii vzoriek

- paralelné analyzy po kazdej dvadsiatej vzorke

- pravidelné pouzivanie RM a CRM

- sledovanie trendov v regula¢nych diagramoch pre RM a CRM

- ucast’ v medzilaboratornych testoch (medzinarodné i v rdmci SR)

- certifikacia pristrojov, pravidelné servisné kontroly

- pouzivanie kalibrovaného odmerného skla, overenych analytickych véh




8. Literatara:

AMA 254, Altec s.r.o., Praha 1999, str. 83



CH1.7.

Stanovenie ortuti metdédou atobmovej absorpcnej spektrometrie

1. PRINCIP METODY

Ortut’ sa stanovi samostatnym jednoucelovym atdémovym absorpnym spektrometrom
AMA 254 s automatickym davkovacom ALS 254.

Vzorka 0 znamej hmotnosti, alebo objeme je umiestnenad na davkovaciu lodi¢ku pomocou
automatického davkovaca ALS - 254 a na povel z riadiaceho pocitaca je lodicka zasunuta do
spalovacej trubice. Riadenym ohrevom spalovacej pece dojde najskor k vysuseniu vzorky,
potom K jej spaleniu. Produkty rozkladu su pridom kyslika unasané do druhej ¢asti spalova-
cej trubice vyplnenej katalyzatorom. Produkty rozkladu st d’alej pradom kyslika vedené cez
amalgamator v ktorom sa zachycuje ortut’. Ohrevom amalgamatora na vysoku teplotu sa zadr-
ziavand ortut’ uvolni a je unasand do meracich kyviet, kde sa meria absorbancia.. Ako zdroj
Ziarenia sluZi nizkotlakova ortutova vybojka — vlnova dizka 235,65 nm

2. POUZITEENOST METODY

Metoda je vhodna na stanovenie ortuti V potravinach ZivociSneho a rastlinného pdvodu,
surovinach , polotovaroch, napojoch, vyzivovych doplnkoch, dehydrovanych a instantnych
potravinach, pochutindch, biologickom materialy, vodach a krmivach.

3. PRISTROJE A POMOCKY

3.1. Advance Mercury Analyzér AMA 254 fy ALTEC s.r.o. /Analyticka lab. technika
PRAHA/

3.2. Automaticky davkova¢ — ALS 254

3.3. laboratérne sklo

3.4. nosny plyn — plynny kyslik medicindlny

3.5. mineralizator vzoriek

3.6. analytické vahy

3.7 malé sklenené nadobky na vzorky 6 ml

3.8. velké sklenené nadobky na vodu 40 ml

3.9. davkovacie lodicky

3.10. pinzeta, kahan

4. CHEMIKALIE A ROZTOKY

4.1.cetifikovany referenény material ortuti :1,0000 g/l Hg v 5% HNO; Slovensky
metrologicky Ustav Bratislava

4.2.zasobny Standardny roztok ortuti :1,0000 mg/l Hg

4.3 kalibra¢ny Standardny roztok ortuti :0,0015 0,0030 0,0050 mg/l Hg

4.4 kyselina dusi¢na 65% Analpur SD fy Analytika

4.5.dvojchroman draselny p.a. —/ stabiliza¢ny roztok K,Cr,O7 sa pripravi rozpustenim 1 g v
100 ml destilovanej vody/

4.6.deionizovana voda /Milli-Q/

4.7. kyselina chlorovodikova p.




5. PRIPRAVA VZORIEK

Vzorka sa pripravi k analyze nasledovne:
5.1. homogenizacia - mixér - Bosch
- laboratorny mlyncek
- trecia miska
5.2. mineralizdcia - 5.2.1. - mikrovinny rozklad - MDS - 2000
5.2.2. - mokra mineralizacia v prostredi kyseliny dusi¢nej pod
spatnym chladicom
5.2.3. - vzorka vody zakonzervovana kyselinou dusi¢nou /2ml
kyseliny dusi¢nej do 11 vzorky/ 200ml vody sa odpari
Vv kadicke a po odpareni na malé mnozstvo sa zaleje
10ml kyseliny dusi¢nej a zmineralizuje pod spatnym
chladi¢om.

5.3. Priame merania

6. PRACOVNY POSTUP

Pracovny postup je uvedeny v prilohe ¢.1 — Navod na pouzitie pristroja AMA — 254
s automatickym davkovacom ALS — 254.

Pred vlastnym meranim vzoriek je nutné vytvorit’ potrebna sekvenciu vzoriek do fronty na
panely Queue. Pri tvorbe vlastnej sekvencie vzoriek je vhodné zoradit’ vzorky podl'a oc¢aka-
vanej koncentracie do vzostupnej rady . Davkované objemy je nutné volit’ s ohl'adom na oca-
kavanu koncentraciu.

PRIAME MERANIA:

Pred priamym meranim sa vzorka homogenizuje: pomletim, strithanim, rozotretim, preo-
siatim. Odporucana navazka je 150 mg vzorky. Vsetky pouzivané pomocky pri merani je
nutné bezprostredne pred pouzitim vyzihat' v plameni. Parametre teplotného programu zavi-
sia na navazke a charaktere vzorky. Pri merani vzoriek je dolezité spravne nastavit’ potrebné
parametre analyzy dobu suSenia, dobu rozkladu a dobu ¢akania.

Doba suSenia méze byt odhadnuta z objemu dévkovanej vzorky ako 0,6 nasobok objemu
vzorky v pl. Napr. 100 pl vody : 06 x100 = 60 s.

Doba rozkladu vzorky je minimalne 120 s a sliZi na uvolnenie celej ortuti zo vzorky. Obecne
sa doporucuje pouzivat’ ¢as 150 s. Doba Cakania sa doporucuje Standardne 45 s.

Podrobny popis nastavenia parametrov pristroja je uvedeny v prirucke: Navod na obsluhu
AMA 254 str.74

7. KALIBRACIA PRISTROJA

Kalibracia analyzatora je vel'mi stabilna, pristroj je kalibrovany vyrobcom. Plati po celé
mesiace a pre rutinnil analyzu postaci kalibraciu len overovat.
KALIBRACNE ROZTOKY - pre kalibraciu prvého rozsahu su doporudené koncen-
tracie kalibracnych roztokov : 0,050 0,10 0,20 0,30 0,40 mg/l, ktoré sa pripravia z
roztoku o koncentracii 5 mg/l  odmeranim 1, 2, 4, 6 a 8ml do odmernych baniek
0 objeme 100 ml. Do kazdej banky sa prida 0,7 ml koncentrovanej kyseliny dusicnej Cistoty
p.p., Iml stabilizatného roztoku dvojchromanu draselného a 0,1 ml koncentrovanej kyseliny



chlorovodikovej a doplni sa deionizovanou vodou po rysku. Ziskané roztoky sa po
premiesani preleju do baniek z hnedého skla o objeme 100 ml.
Podrobny popis novej kalibracie je popisany v Navode na obsluhu AMA 254 str.86

8. PODMIENKY PRISTROJA
Podmienky pristroja su spracované v prilohe ¢.2

9. VYPOCET A PREZENTACIA VYSLEDKOV

9.1. Priame merania vzoriek 5.3.

Pristroj je riadeny pocitacom. Pri priamych meraniach je koncentrécia ortuti v poZivatinach,
krmivach avode vyhodnotend automaticky pristrojom z kalibracnej krivky a udana
v mg/kg, kvapalné vzorky v mg/l.

9.2. Vzorky pripravené na analyzu postupom 5.2.
Vysledok sa prepocita na navazku a prisluSné riedenie pomocou vzorca:

( Chg—Csi). R.V
CcC = /mg/kg/
N
C - wvysledna koncentracia ortuti vo vzorke prepocitana na navazku vzorky a prislusné
riedenie /mg/kg/
Chg - koncentricia ortuti od¢itana z kalibracnej krivky —/mg/l/
Csi - koncentracia ortuti slepého pokusu /mg/l/
R - prislusné riedenie
N - navéazka vzorky /g/
V - objem vzorky /ml/

10. POUZITA LITERATURA

1. Firemna literatara : AMA 254 Advanced Mercury Analyzér - Navod na obsluhu
Altec s.r.o., Khodlova 1297, 193 00 Praha 9

2. STN EN 1483 /75 7453/ Kvalita vody. Stanovenie ortuti.

1. STN EN ISO 15587 — 2 Kuvalita vody. Mineralizacia na stanovenie vybranych prvkov
vo vode Cast’ 2 /kyselinou dusi¢nou/

2. ST EN ISO 5667-3 Kvalita vody Odber vzoriek
Cast’ 3. Pokyny na konzervaciu vzoriek a manipulaciu s nimi.

3. ST ISO 5667 — 5 Kvalita vody. Odber vzoriek
Cast’ 5. Pokyny na odber vzoriek pitnej vody a vVody pouzivanej pri vyrobe potravin a na-
pojov

11.PRILOHY
¢.1., Navod na pouzitie pristroja AMA 254
s automatickym davkovacom
¢.2., Podmienky pristroja AMA 254



&.1., NAVOD NA POUZITIE PRISTROJA AMA 254
Na uvedenie pristroja AMA 254 do chodu doporucuje vyrobca Altec — Praha nasledujuci

postup:
1. Otvorime privod kyslika
2. Zapneme AMA 254, obrazovku, tlaciaren, pocitac.
3. Spustime program AMA 254
4. Pockame asi 15 az 20 min. na ustalenie teplot pece
5. Na panely Servis control skontrolujeme - lamp OK
- kyslik OK musi svietit’ zelena
- Catal OK kontrolka
— Cuvette OK
6. Stlacime Panel servis, Sampler status, Detect AutoSampler a po¢kame asi 10 sec., kym sa
na panely neobjavi napis ready parking.
7. Do automatického davkovaca ALS 254 do sklenenych nadob 6 ml nalejeme pripravené
vzorky na meranie do pozicie 1 az 42.
Do pozicie 45 dame vodu, ktora slizi na preplach kapilary
Do pozicie 1. ddme vodu, 2.Standard, 3. voda, 4. a 5 slepé pokusy, 6 az 42 vzorky.
Po kazdej 15 vzorke sa zarad’uje slepy pokus.
Stlac¢ime Proces/Preset/ADD to queue/Als seq/Analyzér/Default/Fundamentels Position 1
— 42, Samples/Add to queue,/ Save/OK
8. Stlacime Proces/Queue objavi sa panel na ktorom stla¢ime Start. Po spusteni sa otvoria
dvierka na pristroji, vysunie sa lodicka a autosamplér nadavkuje na lodicku vzorku.
Pristroj pracuje samostatne az do ukoncenia merania vSetkych zadanych vzoriek
9. Po ukonceni vsetkych analyz, opustime program AMA - Exit, ¢im sa vypne piecka, po 20

min. vypneme AMA — 254, pocita¢, obrazovku a tlaciarenn. Uzatvorime privod kyslika.

¢.2., PODMIENKY PRISTROJA : AMA — 254

Ovladanie pristroja :
Zdroj Ziarenia:
Vinova dizka:
Interferencny filter:
Detektor :

Pracovné rozsahy:

Presnost’ merania:
Doba analyzy:
Spracovanie vzorky:
Susenie:
Rozklad:
Cakanie:
Kalibracia:

Pocet kalibrovanych bodov:

Déavkovatelny objem :

Maximalna navazka vzorky:

Nosny plyn:
Vstupny tlak:
Prietok:

Pocita¢ IBM PC
Nizkotlakova Hg vybojka
253.65 nm

254 nm, polosirka 9 nm
Kremikovéa UV dioda
0,05 —40 ng Hg

40 - 600 ng Hg

<15%

5 minat

9-999s
1-999s
1-999s
Roztok, ev. referenény material
Neobmedzeny
500 pl

1000 pl

300 mg

kyslik

200 — 250 kPa
ca 200 ml/min



Nap4jacie napitie:
Pracovné podmienky:
Teplota:
Tlak:
Rel. Vlhkost™

230V, 50 Hz

0-35°C
86 — 106 kPa
80 %

PODMIENKY PRISTROJA: AUTOMAT. DAVKOVAC ALS — 254

Usporiadanie pristroja:

Ovladanie pristroja:

Pracovny rozsah:

Pocet vzoriek:
Reprodukovatelnost’ :
Spravnost’ davkovaného objemu:
Charakter vzoriek:
Preplachovacia kvapalina:

Davkovac kvapalnych vzoriek

s odmernym zariadenim

pomocou ovladacieho softwaru AMA — 254

10 — 1000 pl

42

<1,5 % pre objem nad 50 pl

+1,5% +3 pl

kvapalina

I'ubovol'na nehorlavé kvapalina neobsahujuca
kyselinu fluorovodikova



CH 1.7.
Stanovenie ortuti v potravinach, krmivach a vode metédou AAS AMA 254

1. Povod metody
Navod k obsluhe AMA 254, Altec s.r.o. 1997

2. Princip metody
Ortut’ sa stanovuje na jednoucelovom AAS AMA 254 s vyuzitim techniky generovania par
kovovej ortuti s naslednym zachytenim a nabohatenim na zlatom amalgamatore.

3. Pouzité pristroje
analyzator ortuti AMA 254
analytické vahy
homogenizator

4. Zoznam chemikalii
kyselina dusi¢na koncentrovana
ortut’

5. Priprava vzoriek

Zo zhomogenizovanej vzorky sa navazi odpovedajice mnozstvo do lodi¢ky a na pristroji sa
nastavia parametre podl'a charakteru vzorky (doba susenia / doba rozkladu / doba ¢akania).

6. Podmienky stanovenia.

Vlnova dizka: 253,65 nm

Interferencny filter: 254 nm

Polsirka IF: 9 nm

Zdroj Ziarenia: nizkotlakova ortutova vybojka
Detektor: polovodicova UV didda

Typ horaka: 100 mm

7. Meranie a vyhodnotenie

Overit’ kalibraciu s kalibraénym roztokom. Zmerat referen¢ny material. Nechat’ prebehnat’
analyzu vzoriek. Na zaver pustit’ analyzu na vy¢istenie pristroja od stop ortuti, pochadzajuce;j
zo Standardu pouzitého k overeniu platnosti kalibracie.
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