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Novinky a zm ény fyzikalné-chemickych metod
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NOVE v CL 2009

e, 2.2.57 Atomovda emisni spekirometrie s
indukéné vazanym plazmatem (6.0)

e, 2.2.58 Hmotnostni spekirometrie s
indukéné vazanym plazmatem (6.0)

e, 2.2.60 Teplota tani — instrumentdini
metoda (6.1)
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Pouziti

2.2.57 Atomov a emisn | spektrometrie s induk ¢ne
vazanym plazmatem (ICP-AES)

Stanoveni boru Vv

2.2.58 Hmotnostn i spektrometrie s induk ¢éne vazanym
plazmatem (ICP-MS)

Dosud neni v EL pouzita.
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2.2.57 a2.2.58

s, PrinCip metody a popis

Casti pristroje

o, Interference

‘e, Postup

‘s, Validace metody

‘e, Kontrola funk&nosti pristroje

RNDr. Hana JUzova
Praha, 22.4.2009
© 2009 Statni Ustav pro kontrolu IécCiv, Praha




Princip metody

Co je Indukéné vdzane plazma?

Je to vysoce ionizovany inertni plyn

(Ar) se stejnym poctem elekironu a
iontU udrzovanych radiofrekvencnim
polem v uzavrené prstencové drdze
uvnitr hlavice a indukeni civky.
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Princip metody

e, vzorek se zavadi indukcni oblasti do
stredu plazmatu
s, elektrony se:
~ zachycuji
= urychluji magnetickym polem
= srazeji s jinymi atomy plazmového
plynu
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Princip metody

s, Atomy vzorku jsou postupneé:
=~ desolvatovany
~ odparovany
=~ excitovany (detekce AES; pug/g) nebo
~ jonizovany (detekce MS; ng/g)
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Indukéné vazane plazma
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Co je interference?

Je to cokoliv, co zpUsobi, ze signdl

stanovované latky (analytu) ve vzorku se
iSi od signdlu stanovované |atky v
kalibraCnim roztoku o stejné koncentraci.
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Druhy interferenci u ICP-AES

s, Chemicka (vysokd koncentrace prvku nebo
slozek matrice)

‘s, Spektralni (posuny intenzity pozadi a
orekryvy pdsu)

‘s, Fyzikdlni (rozdily ve viskozit€ a v povrchovém
napéti vzorku a kalibra¢nich standardy)
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Druhy interferenci u ICP-MS

=, Hmotnostni (signdl cdstic o stejné hmotnosti
muze prekryt signdl sledovanych iontu)

s, Matricova (vede k potlaceni signdlu
stanovovanych iontu)

s, Fyzikdlni
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Potlaceni fyzikalni interference

‘s, metoda vnitrniho standardu

s, metoda standardniho pridavku
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Validace metod

‘s, linearita:
“~nejmeéne 4 porovnavaci roztoky v kalibracnim rozmezi
=5 opakovanych méreni
< korelacni koeficient je nejméné 0,99
‘s, presnost:
~pouzij se certifikované referencni materidly nebo
~se provede zkouSka vytéznosti
‘s, opakovatelnost:
=~ pro stanoveni obsahu je nejvyse 3 %
< pro zkousku na necistoty je nejvyse 5 %
s, mez stanovitelnosti: nizsi, nez mérend hodnota
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2.2.60
Teplota tani — instrumentdlni metoda
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2.2.60 Teplota tani — instrumentalni
nmetoda

‘s, alternativni k jiz existujicim metoddm:
~ 2.2.14 Teplota tani — kapilarni metoda

= 2.2.15 Teplota tani - metoda v oteviene
kapilare

~ 2.2.16 Teplota tani — stanoveni v kovovem
bloku
s, bude povuzita v Cladncich, které budou
postupné revidovany

s, praxe ukaze jeji pouzitelnost
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2.2.60 Teplota tani — instrumentalni
nmetoda

‘s, Popis z#izeni

‘e, Postup

‘s, Zpisob kalibrace

‘s, Test zfiisobilosti
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2.2.60 Teplota tani — instrumentalni
nmetoda

Zpusoby zajisténi automatického sledovani:

A. méreni propustnosti svetla kapildrou
naplnenou vzorkem

meéreni svetla odrazeného od vzorku v
kapilare

RNDr. Hana JUzova
Praha, 22.4.2009
© 2009 Statni Ustav pro kontrolu IécCiv, Praha




2.2.60 Teplota tani - zpusob A

A = sklenéna kapilara
B = vzorek

C = fotosenzor

D = teplotni senzor

E = ohrivaci blok

F = zdroj svetla
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2.2.60 Teplota tani — zpusob B

A = sklenéna kapilara
B = vzorek

C = senzor zGznamu
D = teplotni senzor

E = ohrivaci blok

F = zdroj svetla

G = pruhledna deska
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REVIDOVANE v CL 2009

) 2.2.17 Teplota skapnuti [(6.0)

e, 2.2.22 Atomovd emiisni spekirometrie (6.0)

e, 2.2.23 Atomova absorpcni spekirometrie (6.0)
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2.2.17  Teplota skdpnuti

o/

‘s, Teplota, pri niz skapne prvni kapka tajici
zkousené |atky z naddobky za defin. podminek.
=, Metoda A jiz je pouzita v 8 Clancich:
=~ vosky, vazeliny, glyceromakrogol-lauraty

s, Pokud v Clanku neni specifikovana metoda,
pouzije se metoda A. Jakekoliv zmény metody A
na metodu B se validuiji.

s, Automatickd metoda (Metoda B) - neni zatim
pouzita.
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Teplota skapnuti - metoda A

A = horni ¢ast kovového
pouzdra

I
J
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B = dolni ¢ast kovového
pouzdra

M
11
11
11
11
11
11
11

C = otvor k vyrovndavani
tlaku

D = pevnda podpéra
E = upinaci pasky

F = kovova ndadobka na
vzorek

RNDr. Hana JUzova
Praha, 22.4.2009
© 2009 Statni Ustav pro kontrolu IécCiv, Praha




Teplota skapnuti - metoda B

A = drzak nadobky

B = ohrivaci blok

C = zdroj svetla

D = svételna stérbina

E = montazni kazeta

F = zahrivaci prvek

G = nadobka na vzorek
H = fotosenzor

J = trubkovy sbérac

K = teplotni sonda
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2.2.22 Atomova emisni spektrometrie
(AES)

‘s, pfizpusobena bézné praxi

‘s, uvadi ¢etné detaily interferenci
‘s, pamétovy efekt

‘s, postup

‘s, validaci metody
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Pouziti AES

ve 40 clancich a obecnich statich

s,Stanoveni Al, Ti, Zn, Ag, Ba, Mg, K, Na v
pomocnych latkach

‘s,2.5.14 Stanoveni Ca ve vakcindch

s, Extrahovatelny Ti, Zn v Casti 3.1 Obaly a
obalovy materidl
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2.2.23 Atomova absorpcni spekirometrie
(AAS)
s, prizpusobena bézné praxi
s, uvadi Cetné detaily pro:
= zpusob atomizace vzorku
“~ Interferenci

=~ korekci pozadi

=~ volbu operacnich podminek
~ postup

< validaci metody
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Pouziti AAS

ve 100 clancich a obecnych statich

7,2.4.10 Pb v cukrech

%,2.4.15 Ni v polyolech

fe,2.4.27 Tézké kovy v rostlinnych drogéach
e,2.4.31 Nikl v hydrogenovanych rostlinnych olejich

e, Extrahovatelny Zn v ¢asti 3.1 Obaly a obalovy material
s,Fe, Pb v pomocnych latkach
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Dekvuji za pozornost
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