CH1.6

Stanovenie draslika metodou OES

1. Urcenie metody
Metdda je ur€end na stanovenie draslika vo vzorkach zivo¢isneho i rastlinného pdvodu,
napojoch, vodéach a krmivach

2. Princip metody
Draslik sa stanovi v mineralizate vzorky metédou optickej emisnej spektrometrie podla
doporucenych podmienok pre stanovenie draslika touto metodou.

3. Pomocky
3.1. Pristroje a zariadenia
- opticky emisny spektrometer SpectrAA 220FS (Varian)

3.2.Chemikalie a roztoky

- kyselina dusi¢na, ANALPURE, 5% roztok

- Standardny roztok draslika o koncentracii 1g/1

- kalibra¢né Standardné roztoky draslika o koncentraciach: 5,0 ; 10,0; 20,0 ug.ml“l, ktoré
sa pripravia vhodnym riedenim S$tandardného roztoku draslika s 0,5% roztokom kyseliny
dusicnej

- deionizovana voda

4. Bezpecénost pri praci
Dodrziavat’ Zasady pre bezpecnu pracu v chemickych laboratoriach podla STN 01 8003

5. Pracovny postup

5.1. Priprava vzorky
Mineralizacia vzorky pri zvvSenom tlaku a zvvSenej teplote

Podla predpokladaného obsahu analytu vo vzorke sa navazi 0,2 az 5 gramov
zhomogenizovanej vzorky (tab. 1) do teflonovej nadobky. Ku vzorke sa prida 3 az 12ml
kyseliny dusi¢nej. Teflonova nadobka sa uzavrie do tlakovej bombicky, ktora sa zohrieva po
dobu 4 hodin pri teplote 170°C v susiarni alebo sa zahrieva mikrovinnym ziarenim v zariadeni
pre mikrovinny rozklad (Plazmatronika), priCom sa vzorka rozklada pri zvySenom tlaku a
zvysene] teplote. Po vychladnuti sa mineralizacné zariadenie otvori a vyberie sa z neho
teflonova nadobka, ktora obsahuje rozlozenu vzorku. Mineralizat vzorky sa kvantitativne
prenesie do 50ml odmernej banky a doplni sa po znacku deionizovanou vodou.



Tabul’ka 1: Navazky vzoriek podl'a predpokladaného obsahu analytu vo vzorke a podla
jednotlivych komodit

Komaodita Navazka (g)
maso, ryby, morské zivo¢ichy, mlie¢ne vyrobky, 2,0

mast’

mésove vyrobky, syry, vnlitornosti 15-2,0
vajcia 2,5

med 15
mlie¢ne vyrobky (smotana, jogurt) 2,5-3,0
mlie¢ne vyrobky (mrazené) 3,0-35
mlieko 4,0-5,0
susené mlieko, susené vajcia 1,0
obilniny, celkova kfmna davka (zlI'abova vzorka) 1,0
kfmne zmesi, bielkovinové krmiva (zivoc¢isne, 0,5
rastlinné), objemové krmiva susené

objemové krmiva Cerstvé 10-15
mineralne doplnky, premixy 0,15-0,3

Rozpustanie

Specialne vzorky (sol, jodid draselny, seleniGitan sodny, oxid zino¢naty a iné
chemikalie anorganického charakteru, ktoré su sucast'ou krmiv), ktoré sa rozptistaji vo vode
alebo kyselindch (HCl, HNOs3) pri laboratérnej teplote sa rozkladaju za studena. Navazka
takejto vzorky sa pohybuje v rozsahu 0,2 az 2,0g. Vzorka sa rozpusta vo vhodnom
rozpustadle (deionizovana voda, HNOj3, HCl). Vzniknuty mineralizat sa prenesie do 50ml
odmernej banky a doplni sa po znacku deionizovanou vodou.
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Uprava vody

Vzorka vody sa okysli HNO3 (65%), (na 100ml vzorky vody sa pridava 1ml HNO3).
Takto okyslena voda je pripravena na stanovenie.

5.2. Priprava merania

Roztoky draslika

Roztok draslika o koncentracii 100pg.ml™: Zo zékladného Standardného roztoku
sodika o koncentracii 1g/1 sa odpipetuje 10ml do 100 ml odmernej banky, ktora sa doplni po
znacku 0,5% roztokom kyseliny dusicnej.
Do 50ml odmernych baniek sa z roztoku 100ug.ml™ pripravia roztoky podra tabulky & 2.
Banky sa doplnia po znacku 0,5% roztokom kyseliny dusi¢ne;.




Tabulka ¢.2

koncentracia pracovného | odpipetovany objem z roztoku
Standardu  (pg.ml™) | o koncentracii 100pg.ml™ (ml)
5,0 2,5
10,0 5,0
20,0 10,0

Kalibra¢né Standardné roztoky draslika a mineralizat vzorky sa postupne premeraji na
pristroji OES.
Kalibra¢na krivka: 5,00 mg/1
10,00 mg/I
20,00 mg/I
6. Vyhodnotenie

Vyhodnotenie sa prevadza metédou kalibracnej krivky. Ak koncentracia draslika v
mineralizate vzorky prekroci rozsah kalibracnej krivky, mineralizat vzorky sa vhodne riedi
deionizovanou vodou.

Koncentracia draslika v mineralizate vzorky je priamo udana spektrometrom. Podmienky
stanovenia su v tabulke 3. Podl'a potreby sa koncentricia draslika prepocita pri zadani
navézky a objemu na obsah draslika v mg.kg™.

Tabulka 3: Podmienky merania pre stanovenie draslika metddou OES

Instrument mode Emission
Calibration mode Concentration
Measurement mode Integration
Slit width 0,2 nm

Slit height normal
Wavelength 766,5 nm
Flame air — acetylene
Sample introduction Manual
Delay time 5s

Time constant 0,05s
Measurement time 50s
Replicates 3

Background correction No

7. Zabezpecenie kvality vysledkov skusok

- 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 (medzindrodné i v rdmci SR)

- certifikdcia pristrojov, pravidelné servisné kontroly

- pouzivanie kalibrovaného odmerného skla, overenych analytickych vah

8. Literatira

Analytical Method for Flame Spectroscopy, Varian, Australia 1989, str. 33




CH1.6

Stanovenie horcika metédou FLAME- AAS

1. Urcenie metédy
Metdda je urcena na stanovenie hor¢ika vo vzorkach zivocisneho i rastlinného pévodu,
napojoch, vodach a krmivéch

2. Princip metody

Hor¢ik sa stanovi v mineralizate po Gprave vzorky podla doporucenych podmienok pre
stanovenie vapnika metodou atbmovej absorpénej spektrometrie s plameiovou atomizaciou.

3. Pomocky
3.1. Pristroje a zariadenia
- atdbmovy absorpény spektrometer SpectrAA 220FS (Varian)

3.2.Chemikalie a roztoky

- Standardny roztok horc¢ika o koncentracii 1g/1

- kalibra¢né roztoky horc¢ika o koncentraciach 0,25; 0,5 a 1,0 ;,Lg.ml'l, ktoré sa pripravia
vhodnym riedenim Standardného roztoku horcika 0,5% roztokom kyseliny dusi¢nej. K
roztokom sa prida roztok chloridu lantanitého (c=25 000 ;,Lg.ml'l) v takom mnozstve, aby jeho
koncentracia bola 15 000ug.mi™.

- chlorid lantanity o koncentracii 25 000ug.ml™

- kyselina dusi¢na, p.a. , 0,5% roztok

- deionizovana voda

4. Bezpecnost pri praci
Dodrziavat’ Zasady pre bezpecnu pracu v chemickych laboratéridch podl'a STN 01 8003
5. Pracovny postup

5.1. Priprava vzorky
Mineralizacia vzorky pri zvvSenom tlaku a zvvSenej teplote

Podla predpokladaného obsahu analytu vo vzorke sa navazi 0,2 az 5 gramov
zhomogenizovanej vzorky (tab. 1) do teflonovej nadobky. Ku vzorke sa prida 3 az 12ml
kyseliny dusi¢nej, p.a.. Teflonova nadobka sa uzavrie do tlakovej bombicky, ktora sa zohrieva
po dobu 4 hodin pri teplote 170°C v suSiarni alebo sa zahrieva mikrovinnym ziarenim v
zariadeni pre mikrovlnny rozklad (Plazmatronika), priCom sa vzorka rozklada pri zvySenom
tlaku a zvySenej teplote. Po vychladnuti sa mineralizacné zariadenie otvori a vyberie sa z neho
teflonova nadobka, ktord obsahuje rozloZzenti vzorku. Mineralizat vzorky sa kvantitativne
prenesie do 50ml odmernej banky a doplni sa po znac¢ku deionizovanou vodou.

Rovnakym spdsobom sa pripravi 1 slepy pokus.



Tabul'ka 1: Navazky vzoriek podl'a predpokladané¢ho obsahu analytu vo vzorke a podl'a
jednotlivych komodit

Komodita Navazka (g)

maiso, ryby, morské zivocichy, mlie¢ne vyrobky, 2,0

mast’

mésové vyrobky, syry, vnitornosti 15-20

vajcia 2,5

med 1,5

mlie¢ne vyrobky (smotana, jogurt) 2,5-3,0

mliecne vyrobky (mrazené) 3,0-35

mlieko 4,0-5,0

suSené mlieko,susené vajcia 1,0

obilniny, celkova kimna davka (zlI'abova vzorka) 1,0

kifmne zmesi, bielkovinové krmiva (Zivoéisne, 0,5

rastlinné), objemové krmiva suSené

objemové krmiva Cerstvé 1,0-15

minerdlne doplnky, premixy 0,15-0,3
I'Jprava vody

Vzorka vody sa okysli HNOj3(65%), p.a., (na 100ml vzorky vody sa pridava 1ml
HNO3). Takto okyslena voda je pripravend na stanovenie.

Dalgia Giprava vzorky:

K mineralizatu vzorky (pipetované mnozstvo podla predpokladaného obsahu hor¢ika v
komodite (50pl az 1 ml)) sa prida 3 ml roztoku chloridu lantanitého (c=25 000ug.ml™).
Roztok sa doplni deionizovanou vodou na objem 10 ml.

Priprava blanku: Do 10 ml odmernej banky sa napipetuje 1 ml mineralizatu slepého pokusu,
prida 3 ml chloridu lantanitého a doplni po znacku deionizovanou vodou.

5.2. Priprava merania

Roztoky hordika

Roztok hor¢ika o koncentracii 50ug.ml™: Zo zakladného standardného roztoku
horc¢ika o koncentracii 1g/1 sa odpipetuje Sml do 100 ml odmernej banky, ktora sa doplni po
znacku 0,5% roztokom kyseliny dusicnej.

Roztok horéika o koncentracii 5pg.ml™: Z roztoku horéika o koncentracii 50pg.ml™ sa
odpipetuje 10 ml do 100 ml odmernej banky, ktord sa doplni po znacku 0,5% roztokom
kyseliny dusi¢ne;.



Do 25ml odmernych baniek sa z roztoku 5pg.ml™ pripravia roztoky podla tabulky
¢.2. K roztokom sa prida 7,5ml roztoku LaCls, ktory sa uchovéava v chladnic¢ke o koncentracii
25000pug.ml™ a doplni sa po znagku 0,5% roztokom kyseliny dusiéne;j.

Tabulka ¢.2
koncentracia pracovného odpipetovany objem z
standardu  (pg.ml™) roztoku o koncentracii
5,0ug.ml™  (ml)
0,25 1,25
0,5 2,5
10 5,00

Kalibra¢né roztoky a roztok vzorky sa postupne premeraju na pristroji AAS.
Kalibra¢na krivka 0,25 mg/1
0,50 mg/I
1,00 mg/I

6. Vyhodnotenie

Meria sa zavislost’ absorbancie roztokov v zavislosti od ich koncentracie pri podmienkach
uvedenych v tabul’ke 3. Z kalibrac¢nej krivky sa ur¢i koncentracia hor¢ika vo vzorke. Ak
koncentracia hor¢ika vo vzorke prekroc¢i rozsah kalibracnej krivky, roztok sa vhodne riedi
deionizovanou vodou a prislichajucim mnozstvom chloridu lantanitého.

Koncentracia hor¢ika v mineralizdte vzorky je priamo udana spektrometrom. Podla

potreby sa koncentracia hor¢ika v roztoku prepocita pri zadani navazky a objemu na obsah
hor¢ika v mg.kg™.

Tabul’ka 3: Podmienky pre stanovenie horcika

Instrument mode absorbance
Calibration mode concentration
Measurement mode integration
Lamp current 4 mA

Slit width 0,5nm

Slit height Normal
Wavelength 285,2 nm
Flame air — acetylene
Sample introduction Manual
Delay time 10s

Time constant 0,05s
Measurement time 50s
Replicates 3
Background correction Off




. Zabezpecenie kvality vysledkov skiSok

- 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 (medzindrodné i v ramci SR)

- certifikacia pristrojov, pravidelné servisné kontroly

- pouzivanie kalibrovaného odmerného skla, overenych analytickych véh

. Literatura

Analytical Method for Flame Spectroscopy, Varian, Australia 1989, str. 37

STN EN ISO 7980 (75 7469)Kvalita vody. Stanovenie vépnika a hor¢ika. Metdda
atomovej absorpcnej spektrometrie.

STN EN 1SO 6869(46 7034) Krmivo pre zvierata Stanovenie obsahu vapnika, medi,
zeleza, horcika, mangdnu, draslika, sodika a zinku. Metdda atdmovej absorpcnej
spektrometrie.



CH1.6

Stanovenie manganu metédou Flame- AAS

1. Urcenie metédy
Metdda je urcena na stanovenie manganu vo vzorkach zivoc¢iSneho i rastlinného povodu,
napojoch, vodach a krmivéch

2. Princip metody
Mangan sa stanovi v mineralizate vzorky podl'a doporu¢enych podmienok pre stanovenie
manganu metdodou atomovej absorpcnej spektrometrie s plameiiovou atomizaciou.

3. Pomocky

3.1. Pristroje a zariadenia
- atémovy absorpcny spektrometer SpectrAA 220FS (Varian)

3.2. Chemikalie roztoky

- Standardny roztok manganu o koncentracii 1g/1

- kalibracné roztoky manganu o koncentraciach 0,2; 0,5; 1,0 a 2,0 ;,tg.ml'l, ktoré sa
pripravia vhodnym riedenim S$tandardného roztoku manganu 0,5% roztokom kyseliny
dusicne;j

- kyselina dusi¢na, p.a., 0,5% roztok

- deionizovana voda

4. Bezpecnost pri praci
Dodrziavat’ Zasady pre bezpecnu pracu v chemickych laboratéridch podla STN 01 8003

5. Pracovny postup

5.1. Priprava vzorky
Mineralizacia vzorky pri zvvSenom tlaku a zvvSenej teplote

Podla predpokladaného obsahu analytu vo vzorke sa navdzi 0,2 az 5 gramov
zhomogenizovanej vzorky (tab. 1) do teflonovej nadobky. Ku vzorke sa prida 3 az 12ml
kyseliny dusic¢nej, p.a.. Teflonova nadobka sa uzavrie do tlakovej bombicky, ktora sa zohrieva
po dobu 4 hodin pri teplote 170°C v suS$iarni alebo sa zahrieva mikrovinnym Ziarenim v
zariadeni pre mikrovinny rozklad (Plazmatronika), priCom sa vzorka rozklada pri zvySenom
tlaku a zvySenej teplote. Po vychladnuti sa mineraliza¢né zariadenie otvori a vyberie sa z neho
teflonova nadobka, ktora obsahuje rozlozenu vzorku. Mineralizat vzorky sa kvantitativne
prenesie do 50ml odmernej banky a doplni sa po znacku deionizovanou vodou.



Tabul'ka 1: Navazky vzoriek podla predpokladaného obsahu analytu vo vzorke a
podla jednotlivych komodit

Komaodita Navazka (g)
maso, ryby, morské zivo€ichy, mlie¢ne vyrobky, 2,0

mast’

mésove vyrobky, syry, vnlitornosti 15-2,0
vajcia 2,5

med 15
mlie¢ne vyrobky (smotana, jogurt) 2,5-3,0
mlie¢ne vyrobky (mrazené) 3,0-35
mlieko 4,0-5,0
susené mlieko, susené vajcia 1,0
obilniny, celkova kfmna davka (ZI'abova vzorka) 1,0
kfmne zmesi, bielkovinové krmiva (zivoc¢isne, 0,5
rastlinné), objemové krmiva susené

objemové krmiva Cerstvé 10-15
mineralne doplnky, premixy 0,15-0,3

Rozpustanie

Specidlne vzorky (sol, jodid draselny, seleniGitan sodny, oxid zinoénaty a iné
chemikalie anorganického charakteru, ktoré su sicast'ou krmiv), ktoré sa rozptistaji vo vode
alebo kyselindch (HCl, HNOs3) pri laboratérnej teplote sa rozkladaju za studena. Navazka
takejto vzorky sa pohybuje v rozsahu 0,2 az 2,0g. Vzorka sa rozpista vo vhodnom
rozpustadle (deionizovana voda, HNOj3, HCl). Vzniknuty mineralizat sa prenesie do 50ml
odmernej banky a doplni sa po znacku deionizovanou vodou.
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Uprava vody

Vzorka vody sa okysli HNO3 (65%), p.a., (ha 100ml vzorky vody sa pridava 1ml
HNO3). Takto okyslena voda je pripravena na stanovenie.

5.2. Priprava merania

Roztoky manganu

Roztok manganu o koncentracii 50pg.ml™: Zo zékladného 3tandardného roztoku
manganu o koncentracii 1g/1 sa odpipetuje Sml do 100 ml odmernej banky, ktord sa doplni po
znacku 0,5% roztokom kyseliny dusi¢ne;.

Do 50ml odmernych baniek sa z roztoku 50;J‘g.m|'1 pripravia roztoky podla tabulky
¢.2. Banky sa doplnia po znacku 0,5% roztokom kyseliny dusicne;j.




Tabulka ¢.2

koncentracia pracovného

odpipetovany objem z roztoku

standardu  (pg.ml™) | o koncentracii 50pg.ml™ (ml)
0,2 0,2
0,5 0,5
1,0 1,0
2,0 2,0

Kalibra¢né roztoky a mineralizat vzorky sa postupne premeraju na pristroji AAS.
Kalibra¢na krivka: 0,20 mg/1

0,50 mg/l

1,00 mg/I

2,00 mg/l

6. Vyhodnotenie

Meria sa zavislost’ absorbancie roztokov v zavislosti od ich koncentréacie pri podmienkach
uvedenych v tabulke 3. Z kalibracnej krivky sa ur¢i koncentracia manganu vo vzorke. Ak
koncentracia manganu vo vzorke prekroc¢i rozsah kalibraénej krivky, roztok sa vhodne riedi
deionizovanou vodou. Koncentracia manganu v mineralizate vzorky je priamo udana
spektrometrom. Podl'a potreby sa koncentricia manganu v roztoku prepocita pri zadani
navazky a objemu na obsah manganu v mg.kg™.

Tabul'ka 3: Podmienky pre stanovenie manganu

Instrument mode absorbance
Calibration mode concentration
Measurement mode integration
Lamp current 5 mA

Slit width 1,0 nm

Slit height normal
Wavelength 279,5 nm
Flame air - acetylene
Sample introduction manual
Delay time 25S

Time constant 0,05s
Measurement time 3,0s
Replicates 2
Background correction on

7. Zabezpecenie kvality vysledkov skusok
- pravidelné zarad’ovanie slepych pokusov pri kazdej sérii vzoriek

- paralelné analyzy po kazdej dvadsiatej vzorke
- pravidelné pouzivanie RM a CRM
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- sledovanie trendov v regula¢nych diagramoch pre RM a CRM

- Ucast’ v medzilaboratornych testoch (medzinarodnych i v ramci SR)

- certifikdcia pristrojov, pravidelné servisné kontroly

- pouzivanie kalibrovaného odmerného skla, overenych analytickych vah

8. Literatura

Veterindrne laboratérne metodiky, VII. b, Stitna veterindrna spriva SR, Bratislava
1990, str. 53
Analytical Method for Flame Spectroscopy, Varian, Australia 1989, str. 38
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CH1.6

Stanovenie medi metédou Flame- AAS

1. Urcenie metédy
Metdda je urcena na stanovenie medi vo vzorkach zivociSneho i rastlinného povodu,
napojoch, vodach a krmivéch

2. Princip metody

Med’ sa stanovi v mineralizate vzorky metédou atomovej absorpénej spektrometrie s
plamenovou atomizaciou podl'a doporuc¢enych a experimentalne overenych podmienok pre
stanovenie medi touto metdédou

3. Pomocky

3.1. Pristroje a zariadenia
- atomovy absorpény spektrometer SpectrAA 220FS (Varian)

3.2.Chemikalie a roztoky

- kyselina dusiéna, p.a., 0,5% roztok

- Standardny roztok medi o koncentracii 1g/1

- kalibra¢né Standardné roztoky medi o koncentracidch: 0,5; 1,0; 2,5; 5,0 ;,tg.ml'l, ktoré sa
pripravia vhodnym riedenim Standardného roztoku medi

- deionizovand voda (blank)

4. Bezpecnost pri praci

Dodrziavat’ Zasady pre bezpecnu pracu v chemickych laboratéridch podla STN 01 8003
5. Pracovny postup

5.1. Priprava vzorky

Mineralizacia vzorky pri zvvSenom tlaku a zvvSenej teplote

Podla predpokladaného obsahu analytu vo vzorke sa navdzi 0,2 az 5 gramov
zhomogenizovanej vzorky (tab. 1) do teflonovej nadobky. Ku vzorke sa prida 3 az 12ml
kyseliny dusi¢nej, p.a.. Teflonova nadobka sa uzavrie do tlakovej bombicky, ktora sa zohrieva
po dobu 4 hodin pri teplote 170°C v su$iarni alebo sa zahrieva mikrovinnym Ziarenim v
zariadeni pre mikrovinny rozklad (Plazmatronika), priCom sa vzorka rozklada pri zvySenom
tlaku a zvySenej teplote. Po vychladnuti sa mineraliza¢né zariadenie otvori a vyberie sa z neho
teflonova nadobka, ktora obsahuje rozlozenu vzorku. Mineralizat vzorky sa kvantitativne
prenesie do 50ml odmernej banky a doplni sa po znacku deionizovanou vodou.
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Tabul’ka 1: Navazky vzoriek podl'a predpokladaného obsahu analytu vo vzorke a podla
jednotlivych komodit

Komaodita Navazka (g)
maso, ryby, morské zivo€ichy, mlie¢ne vyrobky, 2,0

mast’

mésove vyrobky, syry, vnlitornosti 15-2,0
vajcia 2,5

med 15
mlie¢ne vyrobky (smotana, jogurt) 2,5-3,0
mlie¢ne vyrobky (mrazené) 3,0-35
mlieko 4,0-5,0
susené mlieko, susené vajcia 1,0
obilniny, celkova kfmna davka (ZI'abova vzorka) 1,0
kfmne zmesi, bielkovinové krmiva (zivoc¢isne, 0,5
rastlinné), objemové krmiva susené

objemové krmiva Cerstvé 10-15
mineralne doplnky, premixy 0,15-0,3

Rozpustanie

Specidlne vzorky (sol, jodid draselny, seleniGitan sodny, oxid zinoénaty a iné
chemikalie anorganického charakteru, ktoré su sucast'ou krmiv), ktoré sa rozptistaji vo vode
alebo kyselinach (HCl, HNOs3) pri laboratérnej teplote sa rozkladaju za studena. Navazka
takejto vzorky sa pohybuje v rozsahu 0,2 az 2,0g. Vzorka sa rozpusta vo vhodnom
rozpustadle (deionizovana voda, HNOj3, HCl). Vzniknuty mineralizat sa prenesie do 50ml
odmernej banky a doplni sa po znacku deionizovanou vodou.

4

Uprava vody

Vzorka vody sa okysli HNO; (65%), p.a., (na 100ml vzorky vody sa pridava 1ml
HNO3). Takto okyslena voda je pripravena na stanovenie.

5.2. Priprava merania

Roztoky medi
Roztok medi o koncentracii 50pg.ml™: Zo zakladného 3tandardného roztoku medi o

koncentracii 1g/l sa odpipetuje Sml do 100 ml odmernej banky, ktora sa doplni po znacku
0,5% roztokom kyseliny dusi¢nej.

Do 50ml odmernych baniek sa z roztoku 50pg.ml™ pripravia roztoky podla
nasledovnej tabul’ky. Banky sa doplnia po znacku 0,5% roztokom kyseliny dusi¢nej (tabul’ka
¢2)
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Tabulka ¢ 2:

koncentracia odpipetovany objem z
pracovného Standardu | roztoku o koncentracii
(ng.ml™) 50ug.ml?  (ml)
0,5 0,5
1,0 1,0
25 2,5
5,0 5,0

Kalibra¢né standardné roztoky medi a mineralizat vzorky sa premeraja na pristroji AAS.
Kalibra¢na krivka: 0,50 mg/1

1,00 mg/l

2,50 mg/l

5,00 mg/I

6. Vyhodnotenie

Podmienky stanovenia st v tabul’ke 3. Vyhodnotenie sa prevadza metddou kalibracnej
krivky. Ak koncentracia medi v mineralizate vzorky prekroci rozsah kalibra¢nej krivky,
mineralizat vzorky sa vhodne riedi deionizovanou vodou.

Koncentracia medi v mineralizate vzorky je priamo udand spektrometrom.  Podla
potreb3i sa koncentracia medi prepocita pri zadani navazky a objemu na obsah medi v
mg.kg™.

Tabulka 3: Podmienky merania pre stanovenie medi metodou F-AAS

Instrument mode absorbance
Calibration mode concentration
Measurement mode integration
Lamp current 4 mA

Slit width 0,5nm

Slit height normal
Wavelength 324.8

Flame air - acetylene
Sample introduction manual
Delay time 2
Measurement time 3,0s
Replicates 3
Background correction off

Time constant 0,05

14




7. Zabezpecenie kvality vysledkov skiSok

- 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 (medzindrodné i v ramci SR)

- certifikacia pristrojov, pravidelné servisné kontroly

- pouzivanie kalibrovaného odmerného skla, overenych analytickych véh

8. Literatara

Veterindrne laboratorne metodiky, VII. b, Stdtna veterindrna sprava SR, Bratislava
1990, str. 56

Analytical Method for Flame Spectroscopy, Varian, Austalia 1989, str 19
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CH1.6

Stanovenie sodika metodou OES

1. Urcenie metody
Metdda je ur€ena na stanovenie sodika vo vzorkach zivocisneho i rastlinného pdvodu,
napojoch, vodéach a krmivach

2. Princip metody

Sodik sa stanovi v mineralizate vzorky metddou optickej emisnej spektrometrie podla
doporucenych podmienok pre stanovenie sodika touto metodou.

3. Pomocky
3.1. Pristroje a zariadenia
- opticky emisny spektrometer SpectrAA 220FS (Varian)

3.2.Chemikalie a roztoky
- kyselina dusi¢na, ANALPURE, 5% roztok
- Standardny roztok sodika o koncentracii 1g/1
- kalibra¢né Standardné roztoky sodika o koncentraciach: 2,0 ; 5,0; 10,0 ug.ml'l, ktoré sa
pripravia vhodnym riedenim Standardného roztoku sodika s 0,5% roztokom kyseliny
dusicne;j
- deionizovand voda

4. Bezpecnost pri praci
Dodrziavat’ Zasady pre bezpecnu pracu v chemickych laboratoriach podla STN 01 8003

5. Pracovny postup
5.1.Priprava vzorky

Mineralizacia vzorky pri zvvSenom tlaku a zvvSenej teplote

Podla predpokladaného obsahu analytu vo vzorke sa navazi 0,2 az 5 gramov
zhomogenizovanej vzorky (tab. 1) do teflonovej nadobky. Ku vzorke sa prida 3 az 12ml
kyseliny dusi¢nej. Teflonova nadobka sa uzavrie do tlakovej bombicky, ktora sa zohrieva po
dobu 4 hodin pri teplote 170°C v susiarni alebo sa zahrieva mikrovinnym ziarenim v zariadeni
pre mikrovinny rozklad (Plazmatronika), priCom sa vzorka rozklada pri zvySenom tlaku a
zvysene] teplote. Po vychladnuti sa mineralizacné zariadenie otvori a vyberie sa z neho
teflonova nadobka, ktora obsahuje rozlozenu vzorku. Mineralizat vzorky sa kvantitativne
prenesie do 50ml odmernej banky a doplni sa po znacku deionizovanou vodou.
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Tabul’ka 1: Navazky vzoriek podl'a predpokladaného obsahu analytu vo vzorke a podla
jednotlivych komodit

Komaodita Navazka (g)
maso, ryby, morské zivo€ichy, mlie¢ne vyrobky, 2,0

mast’

mésove vyrobky, syry, vnlitornosti 15-2,0
vajcia 2,5

med 15
mlie¢ne vyrobky (smotana, jogurt) 2,5-3,0
mlie¢ne vyrobky (mrazené) 3,0-35
mlieko 4,0-5,0
susené mlieko, susené vajcia 1,0
obilniny, celkova kfmna davka (Zl'abova vzorka) 1,0
kfmne zmesi, bielkovinové krmiva (zivoc¢isne, 0,5
rastlinné), objemové krmiva susené

objemové krmiva Cerstvé 10-15
mineralne doplnky, premixy 0,15-0,3

Rozpustanie

Specialne vzorky (sol, jodid draselny, seleniGitan sodny, oxid zino¢naty a iné
chemikalie anorganického charakteru, ktoré su sucast'ou krmiv), ktoré sa rozptistaji vo vode
alebo kyselindch (HCl, HNOs3) pri laboratérnej teplote sa rozkladaju za studena. Navazka
takejto vzorky sa pohybuje v rozsahu 0,2 az 2,0g. Vzorka sa rozpusta vo vhodnom
rozpustadle (deionizovana voda, HNOj3, HCl). Vzniknuty mineralizat sa prenesie do 50ml
odmernej banky a doplni sa po znacku deionizovanou vodou.

4

Uprava vody

Vzorka vody sa okysli HNO3 (65%), (na 100ml vzorky vody sa pridava 1ml HNO3).
Takto okyslena voda je pripravena na stanovenie.

5.2.Priprava merania

Roztoky sodika

Roztok sodika o koncentracii 100pug.ml™: Zo zékladného $tandardného roztoku sodika
0 koncentracii 1g/1 sa odpipetuje 10ml do 100 ml odmernej banky, ktora sa doplni po znacku
0,5% roztokom kyseliny dusic¢ne;.

Do 50ml odmernych baniek sa z roztoku 100;Lg.m|'1 pripravia roztoky podla j
tabul’ky ¢€.2. Banky sa doplnia po znacku 0,5% roztokom kyseliny dusi¢ne;.

Tabulka ¢.2

| koncentracia pracovného | odpipetovany objem z roztoku |
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Standardu  (pg.ml™) | o koncentracii 100pg.ml™ (ml)
2,0 1,0
5,0 2,5
10,0 50

Kalibra¢né standardné roztoky sodika a mineralizat vzorky sa postupne premeraju na
pristroji OES.
Kalibra¢na krivka 2,00 mg/1
5,00 mg/I
10,00 mg/I

6. Vyhodnotenie

Vyhodnotenie sa prevadza metédou kalibranej krivky. Ak koncentracia sodika v
mineralizate vzorky prekro¢i rozsah kalibra¢nej krivky, mineralizat vzorky sa vhodne riedi
deionizovanou vodou.

Koncentracia sodika v mineralizate vzorky je priamo udané spektrometrom. Podmienky
stanovenia su v tabul’ke 3. Podl'a potreby sa koncentracia sodika prepocita pri zadani navazky
a objemu na obsah sodika v mg.kg™.

Tabulka 3: Podmienky merania pre stanovenie sodika metdédou OES

Instrument mode Emission
Calibration mode Concentration
Measurement mode Integration
Slit width 0,2 nm

Slit height normal
Wavelength 589,0 nm
Flame air — acetylene
Sample introduction Manual
Delay time 5s

Time constant 0,05s
Measurement time 50s
Replicates 3

Background correction

7. Zabezpecenie kvality vysledkov skiiSok

- pravidelné zarad’ovanie slepych pokusov pri kazdej sérii vzoriek
- paralelné analyzy po kazdej dvadsiatej vzorke
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- pravidelné pouzivanie RM a CRM

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

- ucast v medzilaboratornych testoch (medzindrodné i v ramci SR)

- certifikacia pristrojov, pravidelné servisné kontroly

- pouzivanie kalibrovaného odmerného skla, overenych analytickych véh

Literatura

Analytical Method for Flame Spectroscopy, Varian, Australia 1989, str. 40
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CH1.6

Stanovenie vapnika metodou Flame- AAS

1. Urcenie metody

Metdda je urcena na stanovenie vapnika vo vzorkach zivocisneho i rastlinného povodu,
napojoch, vodach a krmivéch

2. Princip metody

Vépnik sa stanovi v mineralizate po Gprave vzorky podl'a doporu¢enych podmienok pre
stanovenie vapnika metodou atbmovej absorpénej spektrometrie s plameiovou atomizaciou.

3. Pomocky
3.1 Pristroje a zariadenia
- atdbmovy absorpény spektrometer SpectrAA 220FS (Varian)

3.2.Chemikalie a roztoky

- Standardny roztok vapnika o koncentracii 1g/1

- kalibracné roztoky vapnika o koncentraciach 0,5; 1,0; 2,0 a 3,0 ;,Lg.ml‘l, ktoré sa
pripravia vhodnym riedenim $tandardného roztoku vapnika 0,5% roztokom kyseliny dusi¢ne;j.
K roztokom sa prida roztok chloridu lantanitého (c=25 000 ug.ml'l) v takom mnozZstve, aby
jeho koncentracia bola 15 000pg.ml™.

- chlorid lantanity o koncentracii 25 000ug.ml™

- kyselina dusi¢na, ANALPURE , 0,5% roztok

- deionizovana voda

4. Bezpecnost pri praci

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

5. Pracovny postup
5.1.Priprava vzorky

Mineralizacia vzorky pri zvvSenom tlaku a zvvSenej teplote

Podla predpokladaného obsahu analytu vo vzorke sa navazi 0,2 az 5 gramov
zhomogenizovanej vzorky (tab. 1) do teflonovej nadobky. Ku vzorke sa prida 3 az 12ml
kyseliny dusi¢nej, p.a.. Teflonova nadobka sa uzavrie do tlakovej bombicky, ktora sa zohrieva
po dobu 4 hodin pri teplote 170°C v suS$iarni alebo sa zahrieva mikrovinnym Ziarenim v
zariadeni pre mikrovinny rozklad (Plazmatronika), priCom sa vzorka rozklada pri zvySenom
tlaku a zvySenej teplote. Po vychladnuti sa mineraliza¢né zariadenie otvori a vyberie sa z neho
teflonova nadobka, ktora obsahuje rozlozenu vzorku. Mineralizat vzorky sa kvantitativne
prenesie do 50ml odmernej banky a doplni sa po znac¢ku deionizovanou vodou.

Rovnako sa pripravi i slepy pokus.
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Tabul’ka 1: Navazky vzoriek podl'a predpokladaného obsahu analytu vo vzorke a podla
jednotlivych komodit

Komaodita Navazka (g)
maso, ryby, morské zivo€ichy, mlie¢ne vyrobky, 2,0

mast’

mésové vyrobky, syry, vnlitornosti 15-2,0
vajcia 2,5

med 1,5
mlie¢ne vyrobky (smotana, jogurt) 2,5-3,0
mlie¢ne vyrobky (mrazengé) 3,0-35
mlieko 4,0-5,0
susené mlieko, susené vajcia 1,0
obilniny, celkova kfmna davka (ZI'abova vzorka) 1,0
kfmne zmesi, bielkovinové krmiva (zivoc¢isne, 0,5
rastlinné), objemové krmiva susené

objemové krmiva Cerstvé 10-15
mineralne doplnky, premixy 0,15-0,3

Uprava vody

Vzorka vody sa okysli HNO3 (65%), (na 100ml vzorky vody sa pridava 1ml HNO3).
Takto okyslené voda je pripravena na stanovenie.

Dalgia Giprava vzorky:

K mineralizatu vzorky (pipetované mnozstvo podl'a predpokladané¢ho obsahu vapnika v
komodite (50pl az 1 ml)) sa prida 3 ml roztoku chloridu lantanitého (c=25 000ug.ml™).
Roztok sa doplni deionizovanou vodou na objem 10 ml.

Priprava blanku: Do 10 ml odmernej banky sa napipetuje 1 ml mineralizatu slepého pokusu,
prida 3 ml chloridu lantanitého a doplni po znacku deionizovanou vodou.

5.2. Priprava merania

Roztoky vapnika

Roztok vépnika o koncentracii 50pg.ml™: Zo zikladného Standardného roztoku
vapnika o koncentracii 1g/1 sa odpipetuje Sml do 100 ml odmernej banky, ktora sa doplni po
znacku 0,5% roztokom kyseliny dusi¢ne;.

Do 25ml odmernych baniek sa z roztoku 50pg.ml™ pripravia roztoky podla
nasledovnej tabul’ky. K roztokom sa pridda 7,5ml roztoku LaCls, ktory sa uchovava
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v chladni¢ke o koncentracii 25000ug.ml™ a doplni sa po znacku 0,5% roztokom kyseliny

dusi¢nej( tabulka ¢.2).

Tabul'ka ¢.2
koncentracia pracovného odpipetovany objem z
standardu  (pg.ml™) roztoku o koncentracii
50pg.ml*  (ml)

0,5 0,25

1,0 0,5

2,0 1,0

3,0 1,5

Kalibra¢né roztoky a roztok vzorky sa postupne premeraju na pristroji AAS.
Kalibra¢na krivka: 0,50 mg/I

1,00 mg/I

2,00 mg/I

3,00 mg/I

6. Vyhodnotenie

Meria sa zavislost’ absorbancie roztokov v zavislosti od ich koncentracie pri podmienkach
uvedenych v tabulke 3. Z kalibrac¢nej krivky sa ur¢i koncentracia vapnika vo vzorke. Ak
koncentracia vapnika vo vzorke prekro¢i rozsah kalibracnej krivky, roztok sa vhodne riedi
deionizovanou vodou a prislichajucim mnozstvom chloridu lantanitého.

Koncentracia vapnika v mineralizite vzorky je priamo udand spektrometrom. Podla
potreby sa koncentracia vapnika v roztoku prepocita pri zadani navazky a objemu na obsah
vapnika v mg.kg™.

Tabulka 3: Podmienky pre stanovenie vapnika

Instrument mode absorbance
Calibration mode concentration
Measurement mode integration
Lamp current 10 mA

Slit width 1,0 nm

Slit height normal
Wavelength 422.7 nm
Flame air - acetylene
Sample introduction manual
Delay time 2S

Time constant 0,05s
Measurement time 3,0s
Replicates 3
Background correction off
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. Zabezpecenie kvality vysledkov skusok

- 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 (medzindrodnych i v ramci SR)

- certifikicia pristrojov, pravidelné servisné kontroly

- pouzivanie kalibrovaného odmerného skla, overenych analytickych védh

. Literatura

Analytical Method for Flame Spectroscopy, Varian, Australia 1989, str. 14

STN EN ISO 7980 (75 7469)Kvalita vody. Stanovenie vapnika a hor¢ika. Metoda
atdmovej absorpcnej spektrometrie.

STN EN ISO 6869(46 7034) Krmivo pre zvierata Stanovenie obsahu vapnika, medi,

zeleza, horcika, mangdnu, draslika, sodika a zinku. Metéda atdmovej absorpcnej
spektrometrie.
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CH1.6

Stanovenie zinku metodou Flame- AAS

1. Urcenie metody
Metdda je ur€ena na stanovenie zinku vo vzorkéach zivociSneho i rastlinného pévodu,
napojoch, vodach a krmivach

2. Princip metody

Zinok sa stanovi v mineralizate vzorky metédou atomovej absorpcnej spektrometrie s
plameniovou atomizéaciou podla doporu¢enych podmienok pre stanovenie zinku touto
metodou.

3. Pomocky
3.1 Pristroje a zariadenia
- atobmovy absorpény spektrometer SpectrAA 220FS (Varian)

3.2 Chemikalie a roztoky

- kyselina dusi¢na, ANALPURE, 5% roztok

- Standardny roztok zinku o koncentracii 1g/1

- kalibra¢né Standardné roztoky zinku o koncentraciach: 0,25; 0,5 ; 1,0; 1,5; 2,0 pg.ml'l,
ktoré sa pripravia vhodnym riedenim Standardného roztoku zinku s 0,5% roztokom kyseliny
dusicne;j

- deionizovana voda

4. Bezpecnost pri praci
Dodrziavat’ Zasady pre bezpecnu pracu v chemickych laboratoriach podl'a STN 01 8003

5. Pracovny postup

5.1 Priprava vzorky
Mineralizacia vzorky pri zvvSenom tlaku a zvvSenej teplote

Podla predpokladaného obsahu analytu vo vzorke sa navadzi 0,2 az 5 gramov
zhomogenizovanej vzorky (tab. 1) do teflonovej nadobky. Ku vzorke sa prida 3 az 12ml
kyseliny dusi¢nej. Teflonova nadobka sa uzavrie do tlakovej bombicky, ktora sa zohrieva po
dobu 4 hodin pri teplote 170°C v susiarni alebo sa zahrieva mikrovinnym ziarenim v zariadeni
pre mikrovinny rozklad (Plazmatronika), priCom sa vzorka rozklada pri zvySenom tlaku a
zvysene] teplote. Po vychladnuti sa mineralizacné zariadenie otvori a vyberie sa z neho
teflonova nadobka, ktora obsahuje rozlozenu vzorku. Mineralizat vzorky sa kvantitativne
prenesie do 50ml odmernej banky a doplni sa po znacku deionizovanou vodou.
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Tabul’ka 1: Navazky vzoriek podl'a predpokladaného obsahu analytu vo vzorke a podla
jednotlivych komodit

Komaodita Navazka (g)
maso, ryby, morské zivo€ichy, mlie¢ne vyrobky, 2,0

mast’

mésove vyrobky, syry, vnlitornosti 15-2,0
vajcia 2,5

med 15
mlie¢ne vyrobky (smotana, jogurt) 2,5-3,0
mlie¢ne vyrobky (mrazené) 3,0-35
mlieko 4,0-5,0
susené mlieko,susené vajcia 1,0
obilniny, celkova kfmna davka (Zl'abova vzorka) 1,0
kfmne zmesi, bielkovinové krmiva (zivoc¢isne, 0,5
rastlinné), objemové krmiva susené

objemové krmiva Cerstvé 10-15
mineralne doplnky, premixy 0,15-0,3

Rozpustanie

Specidlne vzorky (sol’, jodid draselny, seleniGitan sodny, oxid zinoénaty a iné
chemikalie anorganického charakteru, ktoré su sucast'ou krmiv), ktoré sa rozptistaji vo vode
alebo kyselindch (HCl, HNOs3) pri laboratérnej teplote sa rozkladaju za studena. Navazka
takejto vzorky sa pohybuje v rozsahu 0,2 az 2,0g. Vzorka sa rozpista vo vhodnom
rozpustadle (deionizovana voda, HNOj3, HCl). Vzniknuty mineralizat sa prenesie do 50ml
odmernej banky a doplni sa po znacku deionizovanou vodou.

4

Uprava vody

Vzorka vody sa okysli HNO3 (65%), (na 100ml vzorky vody sa pridava Iml HNO3).
Takto okyslena voda je pripravena na stanovenie.

5.2. Priprava merania

Roztoky zinku

Roztok zinku o koncentracii 50ug.ml™: Zo zakladného §tandardného roztoku zinku o
koncentracii 1g/l sa odpipetuje 5ml do 100 ml odmernej banky, ktora sa doplni po znacku
0,5% roztokom kyseliny dusic¢ne;.

Do 50ml odmernych baniek sa z roztoku 50;J‘g.m|'l pripravia roztoky podla tabulky
¢.2. Banky sa doplnia po znacku 0,5% roztokom kyseliny dusicne;j.
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Tabulka ¢.2

koncentracia pracovného | odpipetovany objem z roztoku
Standardu  (pg.ml™) | o koncentracii 50pug.ml™ (ml)
0,25 0,25
0,5 0,5
1,0 1,0
1,5 1,5
2,0 2,0

Kalibra¢né Standardné roztoky zinku a mineralizat vzorky sa premeraja na pristroji AAS.
Kalibra¢na krivka: 0,25 mg/l

0,50 mg/I

1,00 mg/l

1,50 mg/I

2,00 mg/l

6. Vyhodnotenie

Vyhodnotenie sa prevadza metdodou kalibra¢nej krivky. Ak koncentracia zinku v
mineralizate vzorky prekro¢i rozsah kalibracnej krivky, mineralizat vzorky sa vhodne riedi
deionizovanou vodou.

Koncentracia zinku v mineralizate vzorky je priamo udana spektrometrom. Podmienky
stanovenia su v tabul’ke 3. Podl'a ]i’Jotreby sa koncentrécia zinku prepocita pri zadani navazky
a objemu na obsah zinku v mg.kg™.

Tabulka 3: Podmienky merania pre stanovenie zinku metédou F-AAS

Instrument mode absorbance
Calibration mode concentration
Measurement mode integration
Lamp current 5 mA

Slit width 0,2 nm

Slit height normal
Wavelength 213,9 nm
Flame air - acetylene
Sample introduction manual
Delay time 55

Time constant 0,05s
Measurement time 3,0s
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Replicates 3

Background correction on

7. Zabezpecenie kvality vysledkov skusok

- 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 ramci SR)

- certifikacia pristrojov, pravidelné servisné kontroly

- pouzivanie kalibrované¢ho odmerného skla, overenych analytickych vah

8. Literatara

Veterindrne laboratorne metodiky, VII. b, Stdtna veterindrna sprava SR, Bratislava
1990, str. 88

Analytical Method for Flame Spectroscopy, Varian, Australia 1989, str. 73
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CH1.6
Stanovenie Zeleza metodou Flame- AAS

1. Urcenie metody
Metdda je ur€ena na stanovenie Zeleza vo vzorkéch zivociSneho i rastlinného pdvodu,
napojoch, vodéach a krmivach

2. Princip metody

Zelezo sa stanovi v mineralizate vzorky metodou atdmovej absorpénej spektrometrie s
plameniovou atomizaciou podl'a doporucenych a experimentalne overenych podmienok pre
stanovenie Zeleza touto metddou.

3. Pomocky
3.1. Pristroje a zariadenia
- atémovy absorpcny spektrometer SpectrAA 220FS (Varian)

3.2.Chemikalie a roztoky
- Standardny roztok zeleza o koncentracii 1g/1
- kyselina dusi¢na, ANALPURE, 0,5% roztok
- kalibra¢né roztoky zeleza o koncentraciach: 0,5; 1,0; 2,0 a 5,0 ug.ml'l, ktor¢é sa pripravia
vhodnym riedenim Standardného roztoku zeleza 0,5% roztokom kyseliny dusi¢ne;j
- deionizovana voda

4. Bezpecnost pri praci
Dodrziavat’ Zasady pre bezpecnu pracu v chemickych laboratoriach podla STN 01 8003
5. Pracovny postup

5.1. Priprava vzorky
Mineralizacia vzorky pri zvySenom tlaku a zvvySenej teplote

Podl'a predpokladaného obsahu analytu vo vzorke sa navéazi 0,2 az 5 gramov
zhomogenizovanej vzorky (tab. 1) do teflonovej nadobky. Ku vzorke sa prida 3 az 12ml
kyseliny dusi¢nej. Teflonova nadobka sa uzavrie do tlakovej bombicky, ktora sa zohrieva po
dobu 4 hodin pri teplote 170°C v susiarni alebo sa zahrieva mikrovinnym ziarenim v zariadeni
pre mikrovinny rozklad (Plazmatronika), priCom sa vzorka rozklada pri zvySenom tlaku a
zvySenej teplote. Po vychladnuti sa mineralizacné zariadenie otvori a vyberie sa z neho
teflonova nadobka, ktora obsahuje rozlozenu vzorku. Mineralizat vzorky sa kvantitativne
prenesie do 50ml odmernej banky a doplni sa po znacku deionizovanou vodou.

Tabulka 1: Navazky vzoriek podla predpokladané¢ho obsahu analytu vo vzorke a podla
jednotlivych komodit

Komodita Navazka (g)
méso, ryby, morské zivo¢ichy, mlieéne vyrobky, 2,0
mast’
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mésove vyrobky, syry, vnlitornosti 15-2,0
vajcia 2,5

med 15
mlie¢ne vyrobky (smotana, jogurt) 2,5-3,0
mlieCne vyrobky (mrazené) 3,0-35
mlieko 4,0-50
susené mlieko, susené vajcia 1,0
obilniny, celkova kfmna davka (zI'abové vzorka) 1,0
kfmne zmesi, bielkovinové krmiva (zivoc¢isne, 0,5
rastlinné), objemové krmiva suSené

objemové krmiva Cerstvé 10-15
minerdlne doplnky, premixy 0,15-0,3

Rozpustanie

Specialne vzorky (sol, jodid draselny, seleniGitan sodny, oxid zino¢naty a iné
chemikalie anorganického charakteru, ktoré su sucast'ou krmiv), ktoré sa rozpustaju vo vode
alebo kyselinach (HCl, HNO3) pri laboratérnej teplote sa rozkladaju za studena. Navazka
takejto vzorky sa pohybuje v rozsahu 0,2 az 2,0g. Vzorka sa rozpasta vo vhodnom
rozpustadle (deionizovana voda, HNOj, HCl). Vzniknuty mineralizat sa prenesie do 50ml
odmernej banky a doplni sa po znacku deionizovanou vodou.

4

Uprava vody

Vzorka vody sa okysli HNOj3(65%), (na 100ml vzorky vody sa pridava 1ml HNOs3).
Takto okyslena voda je pripravena na stanovenie.

5.2.Priprava merania

Roztoky zeleza

Roztok Zeleza o koncentracii 50pg.ml™: Zo zakladného standardného roztoku Zeleza o
koncentracii 1g/l sa odpipetuje Sml do 100 ml odmernej banky, ktora sa doplni po znacku
0,5% roztokom kyseliny dusi¢nej.

Do 50ml odmernych baniek sa z roztoku 50;J,g.m|'1 pripravia roztoky podla tabulky
¢.2. Banky sa doplnia po znacku 0,5% roztokom kyseliny dusi¢ne;.

Tabul'ka ¢.2
koncentracia odpipetovany objem z
pracovného Standardu | roztoku o koncentracii
(ng.ml™) 50pg.ml*  (ml)
0,5 0,5
1,0 1,0
25 2,5
5,0 5,0
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Kalibra¢né roztoky a mineralizat vzorky sa premeraju na pristroji AAS.
Kalibra¢na krivka 0,500 mg/1

1,000 mg/I

2,500 mg/I

5,000 mg/I

6. Vyhodnotenie

Meria sa zavislost' absorbancie vzoriek od ich koncentracie. Podmienky merania pre
stanovenie zeleza st uvedené v tabul'ke 3. Z kalibra¢nej zavislosti sa ur¢i koncentracia Zeleza
v mineralizate vzorky. Ak koncentracia Zeleza prekroc¢i rozsah kalibracnej krivky, roztok sa
vhodne riedi deionozovanou vodou.

Koncentracia Zeleza v mineralizate vzorky je priamo udana spektrometrom. Podl'a potreby
sa koncentracia Zeleza prepocita pri zadani navazky a objemu na obsah Zeleza v mg.kg™.

Tabul’ka 3: Podmienky merania pre stanovenie zeleza metddou F-AAS

Instrument mode absorbance
Calibration mode concentration
Measurement mode integration
Lamp current 5 mA

Slit width 0,2 nm

Slit height normal
Wavelength 248,3 nm
Flame air - acetylene
Sample introduction manual
Delay time 5s

Time constant 0,05s
Measurement time 3,0s
Replicates 2
Background correction on

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 regulacnych diagramoch pre RM a CRM

- ucast’' v medzilaboratornych testoch (medzindrodné i v rdmci SR)

- certifikacia pristrojov, pravidelné servisné kontroly

- pouzivanie kalibrovaného odmerného skla, overenych analytickych véh

8. Literatira

Veterindrne laboratorne metodiky, VII. b, Stitna veterindrna spriva SR, Bratislava

1990, str. 92

Analytical Method for Flame Spectroscopy, Varian, Austalia 1989, str 23
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