USTAV ANALYTICKE CHEMIE

Atomova absorpc¢ni spektrometrie - stanoveni rtuti

pomoci analyzatoru AMA 254

pracovni text pro Podzemni vyukové stfedisko JOSEF

Jana Kominkova

VYSOKA SKOLA )
CHEMICKO-TECHNOLOGICKA
V PRAZE

2010



Obecné zaklady

Analyzator rtuti AMA 254

Advanced mercury analyser AMA 254 je jednoucelovy atomovy absorpéni spektrofotometr pro
stanoveni rtuti. Je uréen pro pfimé stanoveni obsahu rtuti v pevnych a kapalnych vzorcich bez
potieby chemické predupravy vzorku (mineralizace apod.). Vyuzitim techniky generovani par kovové
rtuti s naslednym zachycenim a nabohacenim na zlatém amalgamatoru se dosahuje mimoradné
vysoké citlivosti stanoveni a nezavislosti vysledku stanoveni na matrici vzorku.

Vzorek o zndmé navazce ¢i objemu je umistén na spalovaci lodicku a povelem z fidiciho pocitace je
zaveden do spalovaci trubice. Rizenym ohfevem spalovaci pece je vzorek vysusen a poté spélen
(v pfipadé nehoflavého vzorku je rtut ohfevem uvolnéna). Rozkladné produkty prochazeji pres
katalyzator, kde je dokoncena jejich oxidace a jsou zachyceny latky kyselé povahy (halogeny, oxidy
siry atd.).

Rozkladné produkty jsou déle vedeny pfes amalgamator, kde je selektivné zachycena rtut. Protoze
rozkladné produkty obvykle obsahuji vodni paru, je celd plynova cesta az po vystup z bloku méficich
kyvet vyhtivana na 120°C, aby se zabranilo kondenzaci vody.

Po dokonceni rozkladu vzorku a stabilizaci teploty je zméfeno zachycené mnoiZstvi rtuti. Rtut je
z amalgamatoru uvolnéna kratkodobym ohfevem. Oblak rtutovych par je nosnym plynem undasen
pres delsi mérici kyvetu (méreno jako 1. pik). Pak se veskera rtut shromazdi ve zpozdovaci nadobce
a z ni vstupuje do kratsi méfici kyvety. Zde je méfena absorbance zafeni atomy rtuti na vinové délce
253,65 nm a vyhodnocena metodou externi kalibrace. Jako zdroj zafeni slouzi nizkotlaka rtutova
vybojka, zafeni prochazi interferencnim filtrem a detekovano pomoci polovodicové UV diody.

Analyzator pracuje ve dvou rozsazich, mezi kterymi software pfistroje voli automaticky tak, aby
nebyla prekrocena hodnota absorbance 0,8. Prvni rozsah odpovida zhruba 0 — 30 ng Hg, ve druhém
Ize analyzovat az do 500 ng Hg.

Navod laboratorni prace:

Uvedeni pfistroje do chodu

e Otevreni privodu kysliku

e Zapnuti pfistroje — cervené tladitko na predni strané pfistroje, zapnuti ovladaciho PC
s monitorem

e Ustaleni podminek v peci AMA 254 — asi 30 min

o Vycisténi systému — ikona ,L“ — otevieni panelu Clean — spusténi analyzy s parametry
300 s suseni/250 stermicky rozklad/45 s cekani (dale jen 300/250/45). Analyzu je tfeba
opakovat min 3x do dosaZeni konstantni hodnoty absorbance

e Nastaveni slepého pokusu — ikona ,,B“ — otevreni panelu Blank — (60/150/45), spustit START,
po vysunuti lodicky vyckat asi 20 s, nez lodicku stiskem , Continue (Insert)”, zasuneme zpét.



Cely cyklus bez vzorku nechdme probéhnout 5x. Namérené hodnoty sledujeme v sumarnim
panelu ,2B”.

e Ovéreni platnosti kalibrace — ikona ,,A“ — panel Analysis — parametry analyzy: 60/150/45.
Nadavkovat znamé mnoistvi rtuti (100 pl roztoku o koncentraci 0,1 ug/ml Hg). Vysledek
analyzy by mél odpovidat nadavkovanému mnozZstvi rtuti, povolend odchylka je do 20%,
v opacném pripadé analyzu opakujeme. Neni-li ani pak vysledek vyhovuijici, je nutno ovéfit
funkci ddvkovace a spravnost pouzitého standardniho roztoku.

o Vycisténi systému (300/250/45). Dojde k vycisténi pristroje od stop rtuti pochazejici ze
standardu.

Méreni kapalnych vzorkd

Pfi méreni kapalnych vzorkl se davkovany objem fidi ocekdvanou koncentraci rtuti. Maximalni
pouzitelny objem je 500 pl na jednu davku. Zakladni parametry analyzy se voli: 0,6*V/150/45, kde
V je objem vzorku [ul]. Vysledek analyzy je uvadén v pg/ml. Pro vzorky s nizkym obsahem rtuti (cca
pod 5 ng) je nutné uvaZovat existenci slepého pokusu pfristroje, tj. mnoZstvi rtuti, které pristroj
nameéfi, aniz by do néj néco bylo davkovano.

Méreni pevnych vzorkd

Veskeré pouzivané pomicky pro méreni (lodi¢ku, pinzetu...) je nutné pred pouzitim vyzihat v plameni
do cerveného Zaru, tim se odstrani pfipadna kontaminace prachem. Pfi méfeni pevnych vzorkl se
navazka opét ridi predpokladanym obsahem rtuti. Parametry analyzy zavisi na navaice a povaze
vzorku, jak uz bylo uvedeno dfive. Doporucuje se pracovat se dvéma lodickami: na jedné probiha
analyza v pfistroji a na druhou se vazi.

Uloha 1
Kontrola kalibracni kfivky — viz ovéreni platnosti kalibrace
Pocet opakovani: 3 (60/150/45)

100 pl roztoku 0,1 ug/ml Hg

Uloha 2
Stanoveni meze detekce

Roztok: 2% HNO;, davkovéni 100 ul, pocet opakovani: 10 (60/150/45)



Uloha 3

Stanoveni Hg v zadanych vzorcich a certifikovanych referencnich materidlech

Navazky, parametry analyzy:

CRM 1575 Pine Needles: 50 mg, (50/200/45)
Vlasy: 50 mg, (10/200/45)
CRM Human Hair No. 379: =5 mg (10/200/45)
Vzorek horniny ze sStoly Josef: 100 mg (60/200/45)

Obili: 100 mg (80/200/45)



