Stanoveni As, Se a Sb s pouzitim
modifikatoru matrice
Pd-hydroxylamin

Nejcastéji pouzivanymi modifikdtory pii
stanoveni As, Se a Sb byvaji nikelnaté soli,
paladnaté soli (pfipadné paladium s kyselinou
akorbovou) a smésny modifikator Pd/Mg.
Kazdy ztéchto modifikatori mé ale nckteré
negativni vlastnosti.

Nikelnaté soli pfinaSeji velké problémy
s pamétovymi efekty. Vzhledem k velmi
dobré teplotni stabilité¢ Ni jsou tyto problémy
markantni zejména u podélné¢ uchycenych
atomizatorid, kdy pti dlouhodobém pouzivani
Ni  modifikdtoru dochazi jiz také ke
kontaminaci vlastnich elektrod a pamétové
efekty se projevuji i po vymeéné atomizatoru.
Pravidelné pouzivani Ni modifikatoru tedy u
téchto typi atomizatord prakticky znemoziuje
soucasnou analyzu nizkych koncentraci Ni. Ni
soli maji navic velmi Spatnou uc€innost pfi
potlaceni vlivli chloridové matrice.

RozSifenym  modifikdtorem je  Pd
(nejcastéji ve forme& dusi¢nanu paladnatého).
Samotné Pd ale v pfipadé Se a n¢kdy i Sb
neni pfili§ U¢inné a musi se pouZzivat tzv.
redukovand forma Pd*, jejiz termicka
piiprava v atomizatoru ale vyrazné prodluzuje
Cas vlastni analyzy (UCinnost je zavisla na
matrici  vzorku). Redukéni  podminky
v atomizatoru se n¢kdy zvySuji piidavkem
kyseliny askorbové, ale v fadé piipadil tento
ptfidavek nevede k pozitivnimu zlepSeni
citlivosti a lep$i eliminaci vlivu matrice
vzorku.

Prestoze smésny modifikator Pd/Mg,
poskytuje vysoké teploty stabilizace, ptfindsi
naopak problémy se stabilitou signalu,
rychlejsi korozi povrchu atomizatoru a
snizeni citlivosti analyzy.

Ve stars$i literatufe byl casto také citovan
modifikator Pd-hydroxylamin, v praxi se ale
prilis neprosadil, prestoze poskytuje velmi
dobré citlivosti analyzy, vynikajici stabilitu
signalu, nizké urovné slepych pokusi a

relativné nizké korozivni plisobeni na povrch
atomizatoru. Hlavnim diivodem je velmi nizké
stabilita tohoto modifikatoru, pokud se
pouzije Pd modifikator v prostfedi kyseliny
dusicné.  Naprostd  vétSina  komeréné
dostupnych Pd modifikatorii je ale bohuzel
dodavana pravé v prosttredi kyseliny dusi¢né.

V posledni dob¢ jsou ale dostupné také Pd
modifikatory dodavané v prostiedi kyseliny
chlorovodikové (napt. Pd modifikator firmy
SCP Science dodavany nasi firmou), u
kterych je naopak stabilita modifikatoru Pd-
hydroxylamin vynikajici.

Nase firma  vypracovala  metody
pouzivajici tento modifikator pfi stanoveni
As, Se a Sb na spektrometrech GBC, a to jak
na klasickém podéln¢ uchyceném atomizatoru
(GBC Systém 3000), tak 1 na pficné
uchyceném atomizatoru, ktery pouziva
spektrometr s ultrarychlou Zeemanovou
korekci pozadi GBC Avanta Ultra Z.

Dosazené analytické charakteristky jsou
shrnuty v tabulce 1. Byl pouzit spektrometr
Avanta PM s internim pocitaCem fizenym
zdrojem SuperLamp, SuperLampy firmy
Photron, elektrotermicka atomizace GBC
System 3000 a standardni elektrotermické
atomizatory s predinstalo-vanou platformou
(Schunk, Némecko). Modifikator matrice Pd
vHCI (SCP Kanada), hydroylaminhydro-
chlorid p.a. (Lachema, CR).

Z prezentovanych dat jednoznacné
vyplyva, ze se dosahuje lepSi nebo
srovnatelné citlivosti analyzy nez u vSech
ostatnich tradicné pouzivanych modifikatort,
detek¢ni limity jsou ale vzdy lepsi, vzhledem
k nizké urovni a malé variabilit¢ slepého
pokusu. Navic se dosahuje velmi dobré
stability vysledki ve srovnani sPd/Mg
modifikatorem a lepsi Zivotnosti atomizator.
Nezanedbatelna je 1 ekonomicka uspora,
nebot’ u¢innd koncentrace Pd je 10x mensi
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nez v piipad¢ tradicnich Pd modifikatora
(koncentrace pouze 0.1g.1" Pd).

Tabulka 1 Analytické charakteristiky

Parametr As Se Sb

Teplota termické| 1100 1000 900
upravy

[°C]

Atomizacni 2300 2350 2500
teplota [°C]

Charakteristicka 53 6,1 9

hmotnost (vyska
piku) [pg]

Charakteristicka 15 17.2 25
hmotnost (plocha

piku) [pg]

DL pro 20 ul| 0.07 0.11 0.13*
vzorku [pg.1"]

*Zdvojené davkovani, 2x20ul vzorku

Dosazené analytické charakteristiky splituji
pozadavky normy na pitnou vodu a zaroven
jsou  zcela srovnatelné s parametry
dosahovanymi pfi pouziti hydridové techniky.
Tuto metodu je tak mozné pouzit jako
plnohodnotnou néhradu casto doporucované
techniky s generovanim hydridi, analyza je
ale jednodussi a pro mens$i série vzorkl i
ekonomicky vyhodnéjsi.

Uzivatelé  pristroji = GBC  naleznou
kompletni SOP metody a soubor metody pro
software Avanta v. 1.33 a vyssi v Metodické
poradné€ na naSich strankach. Pokud pouzivate
star§i verzi software, mizete si od nés vyzadat
zdarma stazeni software verze 1.33 nebo si
musite metodu s pouzitim SOP sami do vasi
star$i verze piepsat. Pozor metodicka poradna
je dostupna pouze pro registrované uzivatele
pristroju dodanych nasi firmou. Pokud jste se
tedy jeSté nezaregistrovali, mulzete to
jednoduse wudélat tak, ze vstoupite do
,Metodické poradny“ na naSich strankach
www.rmi.cz a pokusite se o stazeni nebo
otevieni nckterého ze soubord. Budete
vyzvani k vyplnéni registracniho formulafe a
nasledné¢ Vam bude zaslano heslo, které Vam
umozni plné vyuziti ,,Metodické poradny*.
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