»~Zpracovano podle Raclavska, H. — Kutthd, J. — Placha, D.: Podklady k prowaidProtokolu o PRTR —ihled metod a identifikace
latek sledovanych podle Protokolu o registrech iiailienos: zneist'ujicich latek v Gnicich dodal, VSB, MZP Praha, 2008."

Zinek a sloweniny (jako Zn)

Zinek se v gdach vyskytuje v rozmezi 17 — 125 mg/kgirpérny obsah je 50 mg/kg. Obsah
Zn v pidach zavisi na petrografickém typu podloznich horfidy vyvinuté na granitech
maji obsahu Zn po#énné vyrovnané okolo 40 mg/kg, zatimco tidovyvinutych na bazickych
horninach se obsahy pohybuji okolo 100 mg/kg. N&jinobsahy 120 mg/kg byly zjisty

v sedimentech s vysokymi obsahy jilové slozky. Yh@e&ch se za nefangjSi a
nejpohyblivjsi formu povaZuje Zfi. Zinek pati mezi prvky s vy3&i mobilitou. Pohyblivost
Zn ionta ovliviuje v prvéiad hodnota pH. Adsorpce zinku probiha jinak v kyseléei

v alkalickém prosedi. V kyselém progedi miZze byt absorpce Zfi snizena konkurujicimi
kationty, coz vede kjeho snadné mobilizaci a vyampy V alkalickém progedi je jeho
rozpustnost sil ovliviovdna i organickymi ligandy, které maji za néaslede)Ssi
rozpustnost. V kyselych a alkalickychiigich je rozhodujici formou 2h zatimco
v alkalickych fidach je to Zn(OH) Velky vliv na migr&ni schopnost Zn vimlach ma také
piirozena organicka slozkaig@, kde nize byt vazano az 80 % z celkového zinku. Zinek je
dolre adsorbovan také jilovymi mineraly, karbonaty, mélydratovanymi oxidy Fe a Mn.
V kontaminovanych jdach je nej¥tSi cast zinku vazana prawa hydratované oxidy Fe a
Mn.

Extrak éni metody

Standardizované metody extrakce/rozkladu

* IS0 11466: 1995So0il quality — Extraction of trace elements s¢dulb aqua regia.

* |SO 14869-1:2001 Dissolution for the determination of total elerheontent — Part 1:
Dissolution with hydrofluoric acid and perchloriccid. Potvrzend standardizovana
evropska metodika.

* ISO 14869-2:2002 Dissolution for the determination of total elerheontent — Part 2:
Dissolution by alkaline fusiorRotvrzené standardizovana evropska metodika.

* [SO 14870:2001 Soil quality — Extraction of total element coritdny buffered DTPA
solution.Potvrzena standardizovana evropska metodika.

e 1S019730:2008So0il quality - Extraction of trace elements fromil agsing amonium
nitrate solutionPotvrzena standardizovana evropska metodika.

* [SO/CD 12940 Microwave assisted extraction of aqua regia deldtaction for the
determination of trace and major eleme#dtshajeno zpracovani metodiky v EU.

e EN 13346:2000Characterisation of sludges — Determination otdralements and
phosphorus — aqua regia extraction methods.

ISO 11466: 1995 Soil quality — Extraction of tracelements soluble in aqua regia
Specifikuje metodu pro extrakci vzdrkpid nebo podobnych materigl které obsahuji < 20 %
organického uhliku. Materidly s obsahem TOC > 20v¢baduji rozklad s naslednyn¥igavkem
HNOs. Vysledkem postupu je ffprava roztoku pro weni obsahu stopovych privkvhodnou
analytickou instrumentalni technikou — atomova asd spektrometrie (AAS).

ISO 14869-2:2002 Dissolution for the determination of total elementcontent — Part 2:
Dissolution by alkaline fusion

Metoda zanstena na rozklad vzotkalkalickym tavenim. PouzZiva se pro stanoveni aglko obsahu
v padach pro tyto prvky: Na, K, Mg, Ca, Ti, Mn, Fe, Ai. Rehled prvi neni v¢erpavajici, postup
muze byt pouZit i pro ostatni prvky za nasledujigickiminek:



. Netekaji pii taveni
. w> (3d - V/Im)
kde
w = obsah prvku vyja@ny v mg/kg,
d = detekni limit v mg/l pro prvek a uvazovanou analytickmetodu stanoveni,
V = objem finélniho roztoku s rozpésym prvkem (v litrech),
M = hmotnost analyzovaného vzorku (kg).
Podminkou pouziti metody je, Ze obsah firvieni ovliviovan vysokou koncentraci soli v roztoku
uréeném k analyze. Taveni pouZivané v této mejed’hodné pro Siroky rozsah mateitiainezi které
Ize z&adit i padni vzorky.

ISO 19730:2008Soil quality — Extraction of trace elements from sib using amonium

nitrate solution
Popisuje metodu extrakce stopovych pirgkpid pouZzitim roztoku 1 M NENOs.

U.S. EPA 6010 Trace elements in solution by ICP AESOfficial Name: Inductively
Coupled Plasma — Atomic Emission Spectroscopy (ICRES)

Vzorky po odiru je vhodné umistit do borosilikatového skla ngladyethylenu, polypropylendi
teflonu a zalit s&si 1:1 kyselina dusha:voda nebo s#si 1:1 kyselina chlorovodikova: voda. Takto
upravené vzorky Ize skladovat maximal@ mesiai. Pro analyzu je nutné mit alesp@ g vzorku.
Vzorek midy se umisti do konickeé tiey a pida se 10 ml sisi 1:1 kyseliny dushné, promicha se a
prikryje se hodinovym sklem. Vzorek se refluxuje 1@5-min. bez vigni, ochladi se atigla se 5 ml
koncentrované kyseliny dusié a refluxuje se dalSich 30 min. Posledni krolopakuje, a pak se
roztok odp#é varenim na objem 5 ml. Poté se vzorek ochladiida se 2 ml vody a 3 ml 30%
peroxidu vodiku v 1 ml alikvotech, vzorek se #gé Ehem gidavki, dokud neustane Swmi. Ke
vzorku gida 5 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové amlOvody a baéka se vloZi na u&
(varnou desku) a z#éiva se dalSich 15 min. Vzorek po ochlazeni ssdizna objem 100 ml a
centrifuguje se nebo filtruj&iry (vyjasniny) extrakt se poté pouzije pro analyzu na ICP-AES.

U.S. EPA method 3050 BAcid digestion of sediments, sludges and soils

Metoda zahrnuje 2 postupy rozkladu vzoreden postup je ¢en pro FLAA nebo ICP-AES a druhy
postup pro pouZiti grafitové pece GFAA nebo ICP-N¥&tody se vzajeminliSi pouzitim HCI. Pro
ICP-AES a FLAA je pi rozkladu gidavana HCI. Tento typ rozkladu neumaoje tzv. ,celkovy
rozklad vzorku®, pi digesci v kyselém prostdi nedochazi k rozpousi silikaty, kiemen a skterych
oxidi, ale postup zahrnuje environmentalmyznamny podil stopovych prik FLA/ICP — AES
umoZiuje stanovit v extraktu nasledujici prvky: Al, &xn, Be, Cd, Ca, Cr, Co, Cu, Fe, Pb, V, Mg,
Mn, Mo, Ni, K, Ag, Na, Tl, V, Zn. Metoda GFAA/ICP-Blumo#uje stanovit As, Be, Cd, Cr, Co, Fe,
Pb, Mo, Se a Tl. 1 — 2 g vzorku se rozkladaji vésstANO; a HO,. Pro rozklad ICP-AES/FAA je po
rozkladu gidavana HCI, vzorek je refluoxovan. Po ukeni rozkladu je vzorek Zzfiltrovan a filtrat
promyvan, nejprve horkou HCI a naslédrorkou vodou. Filtrat je dopén na konény objem 100 ml.

U.S. EPA method 3051:199Microwave assisted acid digestion of sedimentsjgdsg, soils
and oils

Postup je vhodny pro mikrovinny rozklad/extrakdkyselindch pro kaly, sedimentyngy a oleje u
nésledujicich prvk Al, Sb, As, B, Be, Cd, Ca, Cr, Co, Cu, Fe, Pb, Mo, Hg, Mo, Ni, Se, Ag, Na,
Sr, V a Zn. Reprezentativni vzorek o hmotnosti Qgbgxtrahovan v 10 ml konc. HN@o dobu 10
minut @ teplo& 175 °C, vykon mikrovinného #ézeni 574 W. Vzorek s kyselinou se vlozi do
nadobky s fluorokarbonu, nadobka se zaSroubujehtiviase v mikrovinné peci. Po ochlazeni se
obsah nadobky Zfiltruje nebo centrifuguje. Roztekd®oplni na poZzadovany objem a analyzuje se
vhodnou analytickou technickou (FAAS, GFAAS, ICP&ERozklad v HN@poskytuje informace o
celkovém obsahu prik,v kyselém extraktu®, v tomto ffpact rozkladu nejsou rozloZeny silikaty,
kiemen a &které oxidy Zeleza, které mohou vazat sledovanéyprv



U.S. EPA method 3051A:1994Microwave assisted acid digestion of sedimentsgges,

soils and oils

Postup metody je shodny s metodou 3051 stim, Zeige pouZzivat rozklad/extrakce ve &n

kyselin: HNG a HCI. Ridavek HCI je nutny § stanoveni Cr. HCI i#e ovlivnit mez detekce u
nekterych prvki. 5 g vzorku se rozklada ve &snkyselin (9 ml konc. HN@a 3 ml konc. HCI) po
dobu 10 minut v mikrovinném Haeni. Postup je stejny jako vipadt metody 3051.

U.S. EPA method 3052: 199#8Microwave assisted acid digestion of siliceous arghnically
based matrices

Jedna se gelkovy rozklad, ktery se pouzivaipanalyze popilk, pad, sediment a kali. Metoda je
vhodna pro stanoveni nasledujicich firvil, Sb, As, B, Be, Cd, Ca, Cr, Co, Cu, Fe, Pb, Ma, Hg,
Mo, Ni, Se, Ag, Na, Sr, V a Zn. Rozlozeny vzorelzm byt analyzovan FLAA, CVAA, GFAA, ICP-
AES, ICP-MS. Celkovy rozklad silikatje umozin pfidavkem HF. K 0,5 g vzorku seiga 9 ml
HNO; a 3 ml HF, vzorek se z&ka v mikrovinném z#éizeni i teplot 180 °C = 5 °C po dobu 15
minut. Alternativé se niize gidavat HCl a HO,. Po ochlazeni a filtraci je vzorek dopmna
poZadovany objem a analyzovan.

Nestandardizované metody extrakce/rozkladu

Extrakce zinku digesci s kyselinou dughou a chloristou podle Tuzen et al., 2003

Vzorky pady (0,5 g) jsou pro analyzu mineralizovanyésirkyselin chlorista a dusia (3:1) o objemu

8 ml a gidavkem koncentrované kyseliny chloristé o objenml3o dobu 6 hod.ipteplot 90 °C.
Rezidua po mineralizaci jsou filtrovana a rozpuonatve 25 ml deionizované vody (vzorky obvykle
nejsouciré). Misto ,mokré mineralizace" |ze pouzit mikraviou digesci, ktera probih& plaku 1 450
psi s maximalni teplotou 30T v teflonovych nadobkach. Mikrovinna digesce zkjacas gipravy
vzorku a vykazuje niZSi standardni odchylky a k@&uje bezp@ost. 0,25 g vzorkudaly se umisti
do teflonové nadobky a rozklada se s 6 ml HQ&D%), 2 ml kyseliny dushé (65%) a 2 ml kyseliny
fluorovodikoveé (40%) po dobu 26 min, po ochlazenbbjem vzorku upravi na 25 ml deionizovanou
vodou.

Extrakce zinku digesci s HNQ a HF podle Sandroni et al., 2003

0,025 g fidy se smich& v digési nadobce se stsi 4 ml HNQ + 200pl HF + 4 ml HO a smds
digestuje v mikrovince typu MULTIWARE s maximalnivgkonem 1 000 W a s teplotnim rozsahem
0 az 300°C a tlaku v rozsahu 25 — 75 baiWzorky po digesci jsou réedsny pro analyzu ICP-AES
v porreru 1:10, 5% kyselinou dusiou.

Zinek lze v mdé¢ stanovit pomoci metod atomové abswoip spektrometrie se elektrotermickou
atomizaci nebo technikami ICP-AES. Lé&j81 metody pro stanoveni zinku zahrnuji difereticia
pulsni anodickou stripovaci voltametrii (DPASV) apkovou rttiovou elektrodou. Tato elektroda
byla Usg@sre pouZzita nejen pro stanoveni obsahu zinku, ale kakiénia, olova a #&di. VVoltametrické
stanoveni je ovlivéno interferujicimi organickymi latkami, které sestfvaji do vyluhu qdy
spol&né se zajmovym prvkem. Organické latky mohou snizawetto blokovat analyticky signal a
zpasobovat vznik Spatnformovanych pik, které nelze vyhodnotit. Tyto népnivé vlivy jsou
spojeny pedevsim s determinaciédi. Vhodrgjsi voltmetrickou technikou je ads@rg diferencigni-
pulsni katodicka stripovaci voltametrie (AdsDPCS3\@malgaci, ktera vyuziva chloridové ionty jako
agenty, které vytu&ji komplexy. K pomrné jednoduchym technikdm pFat metody
spektrofotometrické.



Metody stanoveni

Standardizované metody stanoveni

CSN EN 15390prosinec 2007: Charakterizace odpaal pid — Stanoveni elementarniho
sloZzeni metodou rentgenové fluorescence

Tato evropskd norma &uje postup pro kvantitativni stanoveni koncenttaleivnich a stopovych
prvki v homogennich pevnych odpadechd@ch a pdé podobnych materidlech energéodisperzni
rentgenovou fluoresceéni spektrometrii (EDXRF) nebo vingwisperzni rentgenovou fluoresc¢ein
spektrometrii (WDXRF) s pouzitim kalibfiaich standanils odpovidajicimi matricemi. Tato evropska
norma se riwe pouZzit pro nasledujici prvky: Na, Mg, Al, Si,®,Cl, K, Ca, Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co,
Ni, Cu, Zn, As, Se, Br, Rb, Sr, Y, Zr, Nb, Mo, Agd, Sn, Sb, Te, |, Cs, Ba, Ta, W, Hg, Tl, Pb, Bi, T
a U. V zavislosti na prvku a pouZzitérfigtroji se mohou stanovit koncentrace me#lgne 0,0001 %

a 100 %. Rentgenova fluores¢an spektrometrie je rychla a spolehliva metoda kvantitativni
analyzu celkového obsahuditych prvka v riznych matricich. Kvalita ziskanych vyslédje velmi
zavisla na typu pouzitéhatiptroje, nap. bench top nebo vysoké vykonnosti energidisperznich
nebo vino¥ disperznich fistrojich. Ri vybéru specialniho fistroje se ma vzit v Uvahukolik
faktoni, jako jsou analyzované matrice, stanovované prpkyadované meze detekceéas néieni.
Kvalita vysledku zavisi na stanovovaném prvku grstedi matrice. Vzhledem k Sirokému rozsahu
sloZeni matric a nedostatku vhodnych refénéch material v ptipact nehomogennich matric jako
jsou odpady, je obtizné vSeobé&cprovest kalibraci s odpovidajicimi matricemi ref@nich
materiat.

ISO 11047:1998Soil quality — Determination of cadmium, chromiuaobalt, copper, lead,
manganese, nickel and zinc. Flame and electrotheatmamic absorption spectrometric
methods

ISO 22036:2008 Soil quality — Determination of trace elements drtracts of soil by
inductively coupled plasma — atomic emission spacétry (ICP - AES)

Metoda popisuje stanoveni stopovych girgko rozkladu nebo extrakciid metodou ICP — AES pro
34 prviki. Metoda je pouzitelna pro extrakty ziskané pontiticavky kralovské podle metodiky ISO
11466, nebo pomoci DTPA (kyseliny diethylentrianmiantaoctové) nebo po celkovém rozkladu
v kyselinach podle metody ISO 14869-1 nebo alkghtkavenim ISO 14869-2.

U.S. EPA Method 6020:1994nductively coupled plasma — mass spectrometry

Stanoveni stopovych prikve vodach, extraktech odpad po rozkladu vzortk Metoda umoiuje
stanoveni obsahu pritkktery je vyloZitelny v kyselém prastdi, gipadré mohou byt analyzovany
celkové obsahy prikpri pouZziti metody extrakce 3051. Metoda je vhodr@gtanoveni 66 prik

U.S. EPA 7951 Stanoveni zinku pomoci atomové absdérp spektrometrie

s elektrotermalni atomizaci (ETA-AAS). Metoda byla v roce 2008 integrovana do metody
U.S.EPA 7010.

Technika je vhodna pro stanoveni obsahu zinkuadaph, podzemnich vodéach, odpadech,
sedimentech a kalech. Alikvot vzorku je zavedemdditove tuby, kde je pomalu odaim spéalen a
atomizovan. Bhem stanoveni se vyskytuji chemické interferendeze®i matrice vzorku fize
ovliviiovat analyzu. Z tohototdodu je nutné provést modifikaci matrice, musi také provedena
korekce pozadi. Stanoveni se provadi na atomovéurgihim spektrometru s vybojkou s dutou
katodou nebo s bez elektrodovou vybojkou. Rozsatodaye0,2 — 4ug/l, mez detekce 0,0fg/l.
Vzorky pad se do analyzy uchovavaiji peplot 4 °C.



U.S. EPA 7950Stanoveni zinku pomoci atomové absaipspektrometrie, spalovaci metoda
(FAAS). Metoda byla integrovdna do metotyS. EPA 7000 B:2008Graphite Furnace
Atomic Absorption (GFAA)

Metodika je aplikovatelna pro stanoveni Znidach, kalech, sedimentechimyslovych odpadech,

v odpadech a ve vzorcich vod. Vzorkyeg stanovenim vyZaduji digesci. V technice intejfer
matrice vzorku — objevuji se chemické interferericeré se musfeSit modifikaci matrice. &em
analytického stanovenidgui je vyZadovanaififomnost kore&niho systému. Rozsah metody 5 — 100
ug/l, mez detekce fig/l. Uprava vzork pro stanoveni je dana metodou U.S. EPA 6010.

U.S. EPA method 6200:2005ield portable X-ray fluorescence spektrometry

Prenosny RTG-fluoresceéni spektrometr umdiije nedestruktivni stanoveni 26 pivik padach.
Metoda optimalizuje podminky pro stanoveni ex sitin situ v laborati® po homogenizaci a prosati
vzorku.

Nestandardizované metody stanoveni

Elektrochemické metody

Stanoveni zinku pomoci diferencidni-pulsni anodické stripovaci voltametrie (DPSAV)
podle Nedeltcheva et al., 2005

Stanoveni zinku probiha technikou diferedniapulsni anodické stripovaci voltametrie.
Voltametrickd analyza se uskuteje pomoci rtdové kapkové elektrody. Hodnoty pH jsou
monitorovany pH-metrem. Z&kladni elektrolytovaésnje sloZena z roztoku 0,01M HCI a 0,10M
NacCl.

Padni vzorky (20 g) jsou extrahovany 50 ml roztokijldusicnanu amonného po dobu 2 hod. Pevna
faze se odstrani filtraci, roztok se upratidpvkem 0,5 ml koncentrované kyseliny dng a provede
se mikrovinné oséeni @ 250, 400, 650 a 250 W po dobu 5 min. 15 ml nosnélektrolytického
roztoku se vlozZi do elektrochemickénlby, kyslik se odstrani probulblanim roztoku dusikeea 10
min.) a provede #teni. Poté seffla 0,5 nebo 1 ml extraktu vzorku, kyslik sestopdstrani pomoci
dusiku a nati se analyticky signal pro zinek ve vzorku rozt@kblanku. Zinkové ionty se akumuluji
na rtwové kapkoveé elektradpii potencialu -1,2 V se stripovanim po dobu 60 4¢pwasleduje 20

s odp@inkova perioda, potencial se ustali na hodn6t7 V. anodicky pik zinku se zaznamena na
diferenci&ni-pulsni voltametrii s pulsni amplitudou 50 m\Wéni pulsu 0,6 s a potencial 10 mV/s.
Obsah zinku je kvantifikovan metodou standardnilimgvku. Vzorky pro analyzu DPASV pro
stanoveni nemusi byt nétrmineralizovany digesci. Zjistilo se, Ze organidk&ota nezfsobuje
interference p stanoveni zinku technikou DPSAV. DPSAV vykazumbte vysledky pro stanoveni
zinku. Touto technikou je v extraktech mozné stingwi vhodnych podminkach) i obsah olova,
kadmia. Pro ré&d’ technika neni vhodna, nabohloridy a organicky hmota oviiwji signal nédi.

Metody atomové spektrometrie

Stanoveni zinku pomoci plamenové atomové absami spektrometrie (FAAS) podle
Tuzen, 2003

Padni vzorky jsou vysuSenyiipteplo€ 110 °C a upraveny na velikost zrn 200 mesh, psoé |
uskladrény do polyethylenovych lahvi do doby analyzy. Stao zinku je provedeno na atomovém
absorgnim spektrometru s kor&kim programem. Zdrojem #&ni je deuteriova vybojka. Atomizace
se odehrava v plameni vzduch/acetyléfi, rgchlosti toku acetylénu 2 I/min., vzduchu 17 ihm
vinova délka 213,9 nm. Vzorkyady (0,5 g) jsou pro analyzu mineralizovanyesirkyselin chloristé a
dusiné (3:1) o objemu 8 ml afjplavkem koncentrované kyseliny chloristé o objemual®o dobu 6
hod. @i teplot 90 °C. Rezidua po mineralizaci jsou filtrovanaoapustna ve 25 ml deionizované
vody (vzorky obvykle nejsotiré). Misto ,mokré mineralizace" |ze pouZzit mikraviou digesci, ktera



probiha i tlaku 1 450 psi s maximalni teplotou 300 °C \drbvych nadobkach. Mikrovinna digesce
zkracuje ¢as fFipravy vzorku a vykazuje niZSi standardni odchylkZawsSuje bezp@ost. 0,25 ¢
vzorku pidy se umisti do teflonové nadobky a digestuje &ens HCI (30%), 2 ml kyseliny du&né
(65%) a 2 ml kyseliny fluorovodikové (40%) po doB® min., po ochlazeni se objem vzorku upravi
na 25 ml deionizovanou vodou. Poté se vzorek peugip stanoveni obsahu zinku na FAAS.
Detekeni limit pro zinek v této technice je 0,p@/l.

Stanoveni zinku pomoci atomové emisni spektrometris induktivné vazanou plasmou
(ICP-AES) podle Sandroni et al., 2003

Vzorky pidy jsou zpracovany mikrovinnou digesci, ktera zyg3innost extrakce. Mineralizaci Ize
provadt pomoci smisi riznych kyselin, nap HNOs;-HCI, HNOs-H,SO,, HNOs-HCIO, a HF.
VétSinou je vyZadovana kompletni mineralizace proadeni pesnych a reprodukovatelnych
vysledki. 0,025 g fdy se smicha v digé&si nadobce se ssi 4 ml HNQ + 200ul HF + 4 ml HO a
smss rozklada v mikrovince s maximalni silou 1 000 Ws &eplotnim rozsahem 0 az 360 a
tlakovym 25 — 75 bdr Vzorky po digesci jsou réedény pro analyzu ICP-AES v pammu 1:10 5%
kyselinou duginou. Analyza se uskutguje na emisnim atomovém spektrometru s pneumatickym
rozpraSovéem a Scottovou rozpraSovaci kimkou. Histroj disponuje automatickym davk@em.
Vinova délka pro zinek je 213,857 nm. ICP-AES kalid®e se uskut@i za pouZiti standardnich
kalibratnich roztok v koncentracich 1 — 1Qg/ml. Spolén¢ se zinkem lze stanovit i dalSi prvky
(nag. Cu, Cd, V, Pb, Mg, Mn apod.), v tomtdipadt kalibrace vyZzaduje multi-prvkovy standardni
roztok. ICP-AES poskytujeipsné a reprodukovatelné vysledky.

Stanoveni zinku pomoci atomové absofimi spektrometrie s induktivné vazanou
plasmou (ETV-ICP-AES) podle Zaray et al., 1995

Kombinace ICP-AES s elektrotermickym vypaanim (ETV-ICP-AES) je vhodnou technikou pro
stanoveni zinku, ale také arsenu, kadmia, rtuti. s¥evnani s GFAAS je ETV-ICP-AES lepSi
technikou, nebibvysledky GFAAS zavisi na velikostastic. MoZnost rozpraSeni suspenze za pouziti
ICP-AES vyZaduje velikostéstic 1 — 5um. Selektivita odp@ni prvku z matrice quy nebo
sedimentu rize byt realizovana za pouziti vhodného programiivanhi grafitové pece. Potencialnim
zdrojem ztrat par analytu jsou chl&gi ¢asti ETV-koniirky a transport mezi grafitovou peci a ICP.
ETV (systém elektrotermického wygawani) je mozné spojit s technikami ICP-MS (ETV-{0IS)
nebo FAAS (ETV-FAAS). Ztraty analytu Iz&Sit pomoci chemickych modifikatora fyzikalnich
nostd pro odp@&ovany analyt, spot®mou volatizaci matric komponent Vhodnym chemickym
modifikatorem je selenan sodny. Vypaani je mozné aplikovat pouze r&avé prvky. Grafitova pec
pro odp#ovani byla zhotovena autory, do o#éipaaciho prostoru je mozné davkovat 300oztoku,
popx. prasku, davkovano bylo 10 mg &h— vzorek a grafitovy prasek. Do grafitového ddpate je
zaveden argon (rychlost toku 130 ml/min) s obsapamtoluenu (1,3 mg/min). Z&kanim dochazi
k odpaovani vzorku, pary vzorku se misi s argonem. Pgmrage vzorek pi 300 °C po dobu 60
sekund, poté dochazi k odpai @i 800 °C,&as 20 sekund afipl 900°C po dobu 20 sekund. Plyn se
casténé nasyti roztokem par petroletheru (3,8 mg/min.) Zkeen3eni koroze, ktera vznik&ip
zaltivani vlivem kyslikovych n@stot obsazenych v argonu. Pary aerosolu jsotedday chladnym
argonem a transportovany do ICP predhictvim platové hadky s vnitnim ptimérem 5 mm.
Velikost ¢astic vzorku a prasku je 90m. Standardni roztoky séipravuji v koncentracich 10 az 250
pg/ml, k roztokim se pidava NaSeQ.5H,0 (modifikator).

Metody molekulové spektrometrie

Stanoveni zinku dithizonovou metodou podle Marczenk, 1986

Jedna se o jednu z nejcitljigich metod pro stanoveni Zn. Molarni absorptiktanplexu zinek-
dithizonat v tetrachlormethandip\,,=538 nm je 9,26 x TOFi ttepani vodného zinkového roztoku
(pH = 4 — 11) s tetrachlormethanem a dithizonemké&komplex zinek-dithizonat. Thiosulfaty se
pouzivaji jako maskujidfinidla pro interferujici ionty Cu, Ag, Hg, Bi, Pb@d, @i pH = 4,0 - 5,5



(octanovy pufr), thiosulfaty tvd stabilni komplexy s vySe uvedenymi ionty. Thidaty maskuji takeé
mala mnoZstvi niklu a kobaltufiPry§Sich koncentracich interferujicich koje vhodné fidat mala
mnozstvi kyanid jako maskujicih@inidla. Fitomnost Zeleza, hliniku a titanu isSi pouzitim vinanu
nebo citronanu. K mignkyselému roztoku (pH = 2 — 3) ¥liti ndlevce, ktery obsahuje menez 10
Mg zinku, se fidd 5 ml octanového pufru a 5 ml thiosiranovéhatakz a smis se tepe sasti
dithizonového roztoku v tetrachlormethanu, dokuelgmd) vrstva tetrachlormethanu riginbarvu.
K roztoku v d&li¢cce giddme 5 ml promyvaciho roztoku. Promyvame roztokemnoniaku (1 kapka
koncentrovaného amoniaku v 25 ml vody§izBvy roztok se fevede do 25 ml odénné baiky, pokud
neni roztokiry, prefiltrujeme jej a nifime absorbanciip536 nm.

Stanoveni zinku pomoci PAN (pyridylazonaftol) podléMarczenko, 1986
1-(2-pyridylazo)-2-naftol tvid se zinkovymi ionty (pH = 5 — 1Xervené chelaty. Chelaty mohou byt
extrahovany chloroformem nebo jinymi rozpaay. Molarni absorptivita roztoku chloroformu
komplexu zinek-PAN je 5,2 x $(ii A=560 nm. Selektivita metody se zvySujeg-separaci zinku,
nap@. jeho extrakci (s benzenem nebo xylenem) jako riddeého komplexu viftomnosti
vysokomolekularnich amin Interferujici kovy Zeleza, kadmia,édi, olova, rtuti a molybdenu jsou
maskovany jodidy, thiosirany, vinany, kuprizonenmmo(pnaskovani ®di). K roztoku v sepatai
nalevce se ifida 10 — 100 mg kyseliny askorbové a kyselina avodikova, tak aby jeji koaa
koncentrace v roztoku byla 2M HCI. Roztok se pd&pe se déma dily TOA (tri-n-octylamin)
v benzenu po 1 min., poté stripujeme zinek s 10,8M NaOH ¢as tepani — 1 min.). K alkalickému
roztoku (ziskanému vyse), ktery obsahuje &néez 25ug, pridame 0,5 g chloridu amonného a 2 ml
roztoku PAN, vSeiepeme d¥mi ¢astmi chloroformu,cas tepani 30 sekund. Pot&emistime
chloroformovy extrakt do 25 ml oditné baiky, rozedime po zni&ku a néfime absorbanciip560
nm.
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