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1 Uvod

Cilem laboratorniho cviceni “Stanoveni celkové koncentrace jodu a speciacni analyza jodu
v podzemnich vodach” je sledovani mobility a pfipadné zmény speciace jodu v horninovém prostredi.
Odbér vzorkll bude proveden v podzemni laboratofi Josef, podrobnosti Ize nalézt v samostatném
textu tykajicim se odbéru. Vlastni zkouska bude po transportu vzork(i provedena v laboratofi
atomové spektrometrie Ustavu analytické chemie VSCHT. Laboratof je pIné vybavena pro stopovou
prvkovou analyzu metodou hmotnostni spektrometrie sindukéné vazanym plazmatem
spektrometrem PE DRC-e a speciacni analyzy se provadi pomoci spojeni s kapalinovym
chromatografem Perkin Elmer, viz obr. 1. Pfistroje jsou umistény v klimatizované mistnosti
s pfivodem filtrovaného vzduchu (obr. 2), coz minimalizuje moZnou kontaminaci analyzovanych
vzorkd. Laboratof je dale vybavena zafizenim pro pfipravu demineralizované vody Milli-Q,
mikrovinnym rozkladnym zatizenim pro rozklad vzorkl v uzavienych nadobach a dalSim zafizenim
nezbytnym pro provadéni chemickych analyz (analytické vahy, pH metr, automatické davkovace
apod).

Obr. 1: Vybaveni laboratofe atomové spektrometrie



Obr. 2: Pristup do klimatizované a bezprasné laboratofe atomové spektrometrie

2 Napln praktického cvi€éeni
2.1 Postup cvi€eni

Naplni praktického cviceni je provedeni a vyhodnoceni stanoveni celkové koncentrace jodu ve
voddach odebranych ve Stole metodou hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem
(ICP-MS) a stanoveni koncentrace jodidu a jodi¢nanu ve vodach odebranych ve Stole Josef pomoci
on-line spojeni iontové vyménné chromatografie a hmotnostni spektrometrie s indukéné vazanym
plazmatem.

Pro stanoveni celkové koncentrace jodu v odebranych vodach studenti vzorek stabilizuji
roztokem hydroxidu tetramethylamonného. Ze zdkladniho roztoku si pfipravi pracovni kalibraéni
roztoky a po vytvoreni méfici metody pro ovladani spektrometru provedou stanoveni. Vyhodnoceni
koncentrace jodu ve vzorku je v tomto pfipadé provedeno automaticky softwarem spektrometru.

Pro provedeni speciani analyzy pomoci spojeni kapalinové chromatografie a hmotnostni
spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem se vzorek analyzuje neupraveny. Studenti si pfipravi



kalibraéni roztoky obou sledovanych specii jodu a postupné provedou méreni kalibracnich roztoku a
vzorku vod ze stoly Josef. Vyhodnoceni ploch pik(l jednotlivych specii ze zaznam( o méreni studenti
provedou pomoci software pro spojeni ICP-MS a HPLC a vypocet prlbéhu kalibracnich zavislosti a
koncentrace specii provedou pomoci tabulkového editoru Excel.

Prace se spektrometrem i chromatografem se provadi podle pokyn( vyucujiciho asistenta. Toto
laboratorni cvi¢eni vyZaduje od studentll alespon zakladni dovednosti pfi praci s hmotnostnim
spektrometrem. Cviceni proto v systému vyuky v Ustavu analytické chemie VSCHT navazuje na ulohu
Hmotnostni spektrometrie s indukéné vdzanym plazmatem, ve které se studenti jiz seznamili s
hlavnimi zasadami prace se spektrometrem ICP-MS, jeho spousténim do provozu, ovladdnim,
vytvarenim méricich metod, optimalizaci, kalibraci, méfenim a zpracovanim vysledkl. Tyto zasady
jsou popsany v pracovnim textu pro podzemni vyukové sttedisko JOSEF Hmotnostni spektrometrie
s indukéné vdzanym plazmatem, VSCHT, 2010.

2.2 Vystupy cvi€eni

Vystupem cviceni je pisemné zpracovany protokol o pribéhu cvi¢eni. Kromé principu méreni
metodou ICP-MS musi protokol obsahovat tabeldrné a graficky zpracované vsechny vysledky méreni.
V protokolu musi byt dale uvedeny podminky, pfi kterych bylo méreni provadéno, tj. zvoleny izotop,
doba integrace signalu, pritok argonu zmlZovacem, pratok reakéniho plynu, prikon do plazmatu a
podminky chromatografické separace.



