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1. Uvod

Piedkladany tikol je souédsti Programu rozvoje metrologie 2014. Reseni tikolu je v souladu
s Koncepci UV CR ze dne 7. 12. 2011 & 901, bod ¢&. 6.2.2. — pInéni tkoli z projektu
EURAMET (EM PR Call 2011 — Health, SI Broader Scope and New Technologies, SRT
No. 508, dil¢i ukol s titulem ,,Primary standards for challenging elements*). Cilem je dosazeni
hodnot méfené hmotnostni koncentrace analytu (v jednoprvkovych vodnych kalibracnich
roztocich) s rozsitenou nejistotou v rozmezi 0,1 — 0,5 % (rel.).

ZaveéreCnd zprdva navazuje na velmi podrobnou zpravu k pribéZné oponentute, kterd se
konala 18. zafi t.r. Jsou v ni shrnuty vysledky studii dokoncenych v obdobi duben — listopad
2014, které nebyly prezentovany ve zpravé pro prubéznou oponenturu. Zvlastni pozornost
byla  vénovdna  komplexnimu dokoneni analyz  n&kterych  skupin  prvki
(napt. komplexometrickému stanoveni lantanoidi nebo stanoveni alkalickych kovii metodami
plamenové spektrometrie). Vzhledem ke kritkému casovému intervalu mezi kondnim
prubézné a zavéreCné oponentury nejsou v této zpraveé zahrnuty ani prubézné vysledky studii
zapocatych po 20. zaii 2014 (viz. feSeni jednotlivych dil¢ich dkolw).

2. Popis reSeni tkolu a dosazené vysledky

Obecny algoritmus provedeni jednotlivych analyz byl dostate¢né podrobné popséan ve zprave
pro prubéZnou oponenturu [30]. Dile uvadime pouze dosazené vysledky jednotlivych dil¢ich
ukolt feSeni.

2.1. Gravimetrie

Vsechny dosaZené vysledky a komentai k nim jiz byly uvedeny ve zpravé pro priibéZnou
oponenturu. Oproti pavodnimu planu (viz. Zprava pro vstupni oponenturu tukolu) bylo
uspesné provedeno i gravimetrické stanoveni platiny.

V soucasné dobé¢ se pracuje na gravimetrickém stanoveni arzénu a kiemiku.

2.2. Odmérné metody

2.2.1. Komplexometrické stanoveni lantanoidu

V Tabulce ¢. 1 jsou uvedena komplexometrickd stanoveni vSech lantanoidii ve vodnych
kalibra¢nich roztocich ASTASOL® a v nékterych pfislusnych referencnich roztocich.
V Piiloze ¢. 1 jsou pak uvedeny piiklady validacnich protokolii (v€etné¢ Kragtenovych
diagramti) pro holmium a samarium. Z vysledkli uvedenych v Tabulce €. 1 je patrnd jak
perfektni shoda vysledkl mezi certifikovanou a stanovenou hodnotou hmotnostni koncentrace
jednotlivych analyti, tak 1 stejnd udroven rozsifenych nejistot, pfiCemz nejistoty
komplexometrickych stanoveni se pohybuji prakticky ve vSech piipadech mezi 0,1 -
0,2 % (rel.).

Resitelé jsou si védomi skute¢nosti, Ze v piipadé stanoveni lantanoiddl hrozi uréité nebezpedi
vyplyvajici z neselektivity komplexometrického stanoveni. VSechny prvky vzacnych zemin se
totiz relativné snadno titruji EDTA za stejnych podminek (pfi¢emZz atomové hmotnosti



jednotlivych analytl se pfili§ vyznamné nelisi), to teoreticky znamend, Ze interelementarni
necistoty jednotlivych prvka vzacnych zemin by nemusely byt odhaleny. Podle zkuSenosti
fesitelt vSak toto nebezpeci je minimdlni, pouZiji-li se pro pifipravu kalibracnich roztoku
primarni slou¢eniny (oxidy) vzacnych zemin ¢istoty minimélné 4N. Dtkazem toho jsou i
vysledky stanoveni referen¢nich roztokit SRM NIST.

Tabulka ¢. 1: Komplexometrickd stanoveni (EDTA) lantanoidl ve vodnych kalibra¢nich
roztocich ASTASOL® a v pisluinych referencich

Koncentrace a jeji rozsifena nejistota

Analyt (;RM CZ 90XX (k=2)

Referencni roztok (RM, CRM) certifikovana stanoveni

(mg/l), (mg/kg)* | (mg/l), (mg/kg)*

La CZ 9029(1N), §. 120323 1000 £ 2 1001 £ 1
Ce CZ 9011 (IN), 5. 121031 1000 £2 1001 £1

NIST SRM 3110, $. 090504 9971 + 30* 9982 + 13*
Pr CZ 9043(1N), §. 120323 1000 £ 2 1000 + 1
Nd CZ 9037 (IN), 8. 120420 1000 £+ 2 1000 + 1
Sm CZ 9054 (1N), 8. 120323 1000 + 2 999 + 1
Eu CZ 9018 (1IN), §. 120420 1000 £ 2 998 + 1
Gd CZ 9021 (1IN), §. 120420 1000 £ 2 1000 + 1
Th CZ 9058 (1N), 8. 120328 1000 £2 1001 £1

NIST SRM 3157a, 5. 100518 9961 + 30* 9970 + 13*
Dy CZ 9016(1N), 5. 120418 1000 £ 2 998 + 1
Ho CZ 9025 (1IN), 8. 120328 1000 £2 999 + 1

NIST SRM 3123a, 5. 090408 9987 + 36* 9987 + 13*
Er CZ 9017 (1N), §. 120420 1000 £ 2 998 + 1
Tm CZ 9063 (1N), §. 120810 1000 £ 2 1001 £ 1
Yb CZ 9068 (IN), §. 120418 1000 + 2 1001 £ 1
Lu CZ 9031 (IN), §. 120810 1000 £ 2 1001 £ 1

Jelikoz se lantanoidy daji relativné snadno a selektivné stanovit plamenovou AAS 1 AES je
v souCasné dob¢ pfipravovana studie, kterd bude porovnavat moznosti komplexometrie a
plamenové spektrometrie. Zisadnim problémem spektrometrického stanoveni bude ziejmé
zajisténi vhodnych a spolehlivych kalibrantli a dosaZeni akceptovatelnych nejistot.

2.2.2.
V této Casti dil¢iho tkolu byla studovana nésledujici odmérna stanoveni:

Ostatni odmérna stanoveni vybranych analyta (iontt)

argentometrické stanoveni chloridd, bromidu a jodida
manganometrické stanoveni Zeleza a dusitanti
alkalimetrické stanoveni béru a amonnych iontl
jodometrické stanoveni selenu a Sestimocného chromu

Vysledky téchto stanoveni jsou piehledné shrnuty v Tabulce €. 2, valida¢ni protokoly (véetné
Kragtenovych diagramil) jsou uvedeny v Pfiloze ¢. 2. Vykazuji velmi dobrou shodu mezi
certifikovanou a stanovenou hodnotou hmotnosti koncentrace analytu i velmi nizkou droven
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ptislusnych nejistot. Pfesto se k této skupiné analytl hodlaji feSitelé jest¢ jednou vratit, az
ziskaji vérohodné referen¢ni roztoky pro vSechny analyty.

Tabulka ¢. 2: Odmérna stanoveni nékterych analytti (ionttt) ve vodnych kalibra¢nich

roztocich ASTASOL®
Koncentrace a jeji rozsifena nejistota
Analyt CRM CZ 90XX (k=2)
Referenéni roztok (RM, CRM) certifikovana stanovena
(mg/l), (mg/kg)* (mg/l), (mg/kg)*
cr CZ9072 (1H), 8. 110720 1000 £ 2 998 + 1
Alfa Aesar, s. 92-093869 1000 +5 1001 + 1
Br CZ 9071 (1H), s. 110720 1000 =2 1002 =1
r CZ9074 (1H), 8. 110720 1000 £ 2 1002 £ 1
Fe’* CZ 9019 (1C), 5. 0012 1000 =2 998 + 1
NO, A007, s. 1042 1000 =5 1000 +4
B CZ 9005 (1H), 8. 110513 1000 =2 1001 £ 1
Alfa Aesar, . 61000567 1000 +2 999 + |
NHs" | CZ 9080 (1H), 8. 130404 1000 =2 998 + 3
Cr® CZ9079 (1H), 8. 121211 1000 £ 2 999 + 3
Se CZ 9051 (IN), 8. 121212 1000 £ 2 1000 = 3

2.3. Plamenova atomova absorpcéni (AAS) a emisni (AES) spektrometrie

Cilem této dil¢i etapy feSeni ukolu bylo posoudit moZnosti plamenové atomové spektrometrie
(absorpéni i1 emisni) pfi stanoveni nomindlni hodnoty hmotnostni koncentrace vSech
alkalickych kovt a jejich nejistot v certifikovanych vodnych kalibraénich roztocich. Alkalické
kovy patfi k nejsnadnéji  stanovitelnym prvkim v plamenové atomové spektrometrii.
Absorpéni 1 emisni ¢ary jsou velmi intenzivni i ve studeném plameni C,H; — vzduch, obé&
spektra jsou vSak velmi jednoduchd, takze v tvahu piichdzeji u vSech alkalickych kovl
prakticky pouze dvé vinové délky. Byly studovany obé varianty méteni, a to jak méfeni na
hlavnich (nejcitlivéjSich) absorpcnich a emisnich vinovych délkach po nafedéni vzorku na
optimdalni troven koncentrace, tak méfeni na méné citlivych ¢arach bez jakékoliv manipulace
se vzorkem.

Vysledky méfeni ziskané obéma variantami jsou diskutovany v ddle uvedenych odstavcich.

2.3.1. Stanoveni alkalickych kovii v nefedénych roztocich (na drovni koncentrace
1000 mg/)

Vysledky této varianty méfeni jsou piehledné shrnuty v Tabulce €. 3, validacni protokoly jsou
obsaZeny v Pfiloze €. 3. Preferovéana je vZdy metoda (AAS nebo AES), kterd poskytuje nizsi
nejistotu. Redlny protokol (vystup ze spektrometru) a Kragtentiv diagram byl jako ptiklad
uveden pro emisni stanoveni lithia jiz ve zprdvé pro pribéznou oponenturu. Vysledky
uvedené v Tabulce €. 3 ukazuji, Ze pro vSechny alkalické kovy lze pouZit variantu stanoveni
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na méng citlivé Care bez potieby fedit vzorek. Nejistoty téchto stanoveni se pohybuji mezi 0,3
— 0,4 % (rel.) a nelze predpokladat, Ze by je bylo mozno déle snizit. Opakovatelnost metody je
totiz pifi meéfeni na méné citlivych Cardch vyznamné ovlivnéna Sumovymi sloZkami
vyvolanymi obvykle vyssim zesilenim méfeného signdlu. Tato varianta méfeni zlstane
zejména vyuzZivdna pro rychlou operativni vystupni kontrolu vyrdbénych kalibrac¢nich
roztokd.

Tabulka ¢. 3: Spektometrickd stanoveni (AAS, AES) alkalickych kovii ve vodnych
kalibra¢nich roztocich ASTASOL® a piislusnych referencich (nefedéné
roztoky vzorki)

Element \ggﬁ(\;é Plamen Kggékuertci)r:/g " kzaﬁgf;:e Vzorekc((:t::(t)atazce) c(stanov) + u
(Analyt) | oy Metoda ?::g/cli) (kalibrant) | Oznacen (3arze) (ma/) (mall)
Li 6104 CzH, - vzduch 950 - 1050 vazenim z CZ 9030 (1N) 1000 +2 998 +£3
AES Li,CO; 4N5 §.0012
Na 303,3 CzH, - vzduch 950 - 1050 vazenim z CZ 9035 (1H) 1000 =2 999 + 4
AAS NaCl 5N §. 0017
Na 303,3 C:H, - vzduch 950 - 1050 vazenim z NIST SRM 3152a 1048 2 1045 3
AAS NaCl 5N $. 120715
K 404.4 CzH, - vzduch 950 - 1050 vazenim z S025 1000 £5 999 +3
AAS KCI 5N §.1018
Rb 420.2 CzH, - vzduch 950 - 1050 vazenim z CZ 9045 (1N) 1000 £2 998 £3
AES RbNO; 4N $. 0011
Rb 420,2 CoH, - vzduch 950 - 1050 vazenim z CZ 9045 (10N) 10000 +20 10006 + 30
AES RbNO; 4N validacni roztok | 9986 + 12 (G)
Cs 4555 CzH, - vzduch 950 - 1050 vazenim z CZ 9014 (1N) 1000 £2 1002 £ 4
AAS CsNO; 4N5 §. 0007
(G) gravimetricky
Poznamka:

Nejistota praimérné hmotnostni koncentrace analytu byla jednoduse vypocitina ze vzorce,
ktery je uveden v kapitole 2.3.1. Zpravy pro pritbéZznou oponenturu. Neni nutné prepisovat
vSechna experimentdlni data do Kragtenova diagramu, nebot” spektrometr sam piimo generuje
potfebnd data pro vypocet opakovatelnosti metody (koncentrace a jejich nejistoty), jejiz
nejistota je spolu s nejistotou koncentrace kalibrantu zdsadnim piispévkem k celkové
kombinované nejistoté stanovené priimérné hmotnostni koncentrace analytu.

2.3.2. Stanoveni alkalickych koviu v Fedénych roztocich

Vysledky této varianty méteni jsou prehledné shrnuty v Tabulce ¢.4, validacni protokoly jsou
obsazeny v Piiloze ¢. 4. Vyhody méfeni za optimalnich podminek byly jiz podrobné
diskutovéany ve zpravé pro prubéznou oponenturu. Ukdzka dplného protokolu (generovaného
spektrometrem) o stanoveni lithia ve vzorku kalibra¢niho roztoku fedéného na droven 10 mg/1
(AAS i AES) byla uvedena v Piiloze €. 4 (ke kapitole 2.1.) Zpravy pro pribéZnou oponenturu
tohoto tkolu. Uvedena méteni na nejcitlivéjSich ¢arach byla spojena s realizaci ndvaznosti na
piislusné standardy NIST. Z uvedenych vysledkt je ziejmé, jak vyrazné ovliviuje vyslednou
nejistotu hmotnostni koncentrace analytu nejistota koncentrace kalibrantu a jak miiZe byt
pouziti certifikovaného referenéniho materidlu s relativné vysokou nejistotou koncentrace
analytu, pouZitého napfiiklad pro realizaci navaznosti, kontraproduktivni. Typickym ptikladem
je SRM NIST 3145a pro rubidium (certifikovand koncentrace 10,04 + 0,06 mg/g Rb) jehoz

pouZiti pro realizaci ndvaznosti diskvalifikuje stanoveni Rb ve vzorcich (nejistota 0,7 % rel!).



Opacnym piikladem je pouZziti vlastniho certifikovaného kalibrantu v pfipadé stanoveni
drasliku (nejistota koncentrace kalibrantu 0,08% rel.), které generuje u meétfenych vzorka
nejistotu koncentrace 0,1 - 0,2 % (rel.)

Tabulka €. 4: Spektrometrickd stanoveni (AAS, AES) alkalickych kovl ve vodnych
kalibragnich roztocich ASTASOL® a piislu§nych referencich (fedéné roztoky

vzorkil)
Element \ggﬁ(\f Plamen Kgp:ékuert(i)r\llge " Zpt‘lsob. kalibrace Vzorek (reference) o(stanov) £ u
(Analyt) (nm) Metoda ?ﬁgﬁ) (kalibrant) Oznageni (3arze) | c(ref) = u (mg/l) (ma/)

Li 670.8 CzH: - vzduch 9,50-10,50 |vazenim z CZ 9030 (1N) 1000 +2 998 + 4
AAS SRM NIST 3129a | . 0013

Li 670,8 C,H, - vzduch 9,50 - 10,50 vazenim z CZ 9030 (10N) 10000 £ 20 9974 £ 41
AAS SRM NIST 3129a valida¢ni roztok 9981 £ 8 (G)

Na 589.6 CzH; - vzduch 9,50-10,50 |vazenim z CZ 9035 (1H) 1000 +2 1000 +3
AES SRM NIST 3152a | §. 0019

Na 589,6 C.H - vzduch 9,50 - 10,50 | fedénim z CZ 9035 (10H) 10000 =20 9977 +28
AES SRM NIST 3152a valida¢ni roztok 9992 + 9(G)

K 7665 CzH> - vzduch 9,50 - 10,50 | vazenim zref. roz. | CZ 9028 (1H) 1000 +2 1000 2
AES stanov. gravim. §.0018

K 766,5 C2H: - vzduch 9,50 - 10,50 | vaZenim z ref. roz. | CZ 9028 (10H) 10000 £ 20 10023 £ 14
AAS stanov. gravim. validaéni roztok | 10000 +19(G)

Rb 780.0 CzH> - vzduch 9,50 - 10,50 |vazenim z CZ 9045 (1N) 1000 2 1001 £7
AES SRM NIST 3145a | §. 0012

Cs 852.1 C.H, - vzduch 47,50 - 52,50 |véazenim z CZ 9014 (1N) 1000 +2 999 +2
AES SRM NIST 3111a__ | §. 0009

Cs 852,1 C2H: - vzduch 47,50 - 52,50 | vazenim z CZ 9014 (10N) 10000 =20 10000 + 22
AES SRM NIST 3111a valida¢ni roztok 10004 + 19(G)

(G) gravimetricky

2.4. Pouziti plamenové AAS a AES pro stanoveni stopovych necistot ve
vyrabénych jednoprvkovych vodnych Kkalibra¢nich roztocich a
primarnich surovinach pouzivanych pro jejich pripravu

V tomto dil¢im udkolu byly publikovany vysledky ziskané pomoci AAS (viz. Zprava pro
pribéznou oponenturu). Aby bylo moZné pfistoupit k aplikaci AES, byl pofizen seznam
(,;atlas) spektrdlnich ¢ar emitovanych v chemickych plamenech (C,H, — vzduch, C;H, —
N,0). Tento seznam (sefazeny podle vlnovych délek) je uveden v Tabulce ¢. 5. Nejcitlivé;si
emisni ¢ary budou pouzity v reZimu ,,Fast Sequential* pro stanoveni stopovych necistot. Dile
budou vybrany vhodné dvojice €ar pro vyzkouSeni moZnosti méfeni v reZimu ,,vnitini
standard*.



Tabulka €. 5:  Seznam spektralnich Car emitovanych v chemickych plamenech (C,H,-vzduch,
C,H,-N,0) setfazenych podle vinovych délek (Analyt, vinova délka a
spektrdlni interval v ,,nm*)

As 1189,0(1,0 Al 1257,4(0,5 Sc [326,9]0,2 Fe [386,0(0,2] |Tb |431,9/0,2
193,7/0,2 TI |1258,0(1,0 Cu |327,4(0,2 Er [389,3|0,5| |Tb |432,7]0,2
196,0/0,2 Sb [259,8]0,2 Sc |327,4]0,2 Mo [390,3|10,2] |Tb [433,9]0,2

As [197,2|1,0 Pb |261,4]0,5 Ag [328,1]0,2 Co [391,0/0,2] |Tm |436,0]|0,2

Mg |202,6 1,0 Ir 1264,0]0,2 Rh 1328,1|0,2 Sc [391,2|0,2 V 1437,9]0,2

Se [204,010,5 Ge | 265,1]0,2 Na | 330,3(0,2 Fe [392,0(0,2 V. 1439,0/0,5

Pb | 205,3|0,5 Ge [265,2]1,0 Lu |331,2(0,5 Ru [392,6(0,2 La [441,7]0,2

Sb [206,8]0,2 Pt 1265,9|0,2 Eu [333,4/05| [Al [396,1]0,2 Sm|442,4(0,2

B ]208,9|0,2 Pt |266,0|0,2 Nb [334,9/0,2| [Al [396,2|0,5 In |451,1{0,2

Sb [212,7]1,0 Sn | 266,1]0,5 Lu |336,0/0,5| |Yb [398,8]0,2 Li [451,9]0,2

-213,6 0,2 Ir |266,5|0,2 Lu |337,7|/0,2| |Ti ][399,0{0,5 Cs |455,5(0,5

Zn |213,9(0,2 Yb |267,3[0,2 Ag [338,3|0,5| |[Ti |399,8/0,2 Cs 1459,3/0,2

Te [214,3|0,2 Au | 267,6|0,2 Pd [340,5]|1,0 Er [400,8[0,2 Eu [459,4[1,0

Pb |217,0]1,0 Ge [269,1]0,5 Ni |[341,5/0,2| |[W ]400,9]/0,2 Sr [460,7/0,2

Sb [217,6]0,2 Ge [271,0]/0,5 Rh [343,5]|0,5 Sc [402,0/0,2 Gd | 461,7|0,2

Cu [217,9]0,2 In |271,0]0,2 Co |3454(0,2 Er [402,1(0,2 Lu [466,2]0,2

Cu [218,2]0,2 Ta |271,5/0,2 Re [346,0|0,2 Mn | 403,1[0,2 Zr 1468,8|0,2

Cu [222,6]0,2 Ga |272,010,5 Re [ 346,1]|0,2 Ga | 403,3/0,2 Sm | 476,0(0,5

Bi [223,1]0,2 Ta |275,8|0,5 Re [346,2|0,2 La |403,7|0,5| |[Ta |481,3]0,2

Sn [224,6]0,2 Tl [276,8]0,5 Re 1 346,5|0,2 K 1404,4|105 Nd | 486,7]0,2

Te |225,9(0,5 Mn | 279,5|0,2 Co | 346,6|0,2 Gd [ 405,8|0,2 Nd [492,5]0,2

Bi [227,7]10,5 Pb |283,3|0,5 Co |347,4(0,2 Pb |[405,8(0,2 Pr 1495,1]0,5

Cd |228,8]|0,5 Pr |284,0]0,2 U 1348,9/0,2 Nb | 405,9[0,2 Pr [513,3]0,5

Sb [231,2]0,5 Sn [284,0]0,2 Ru [349,9/0,2| |[W [407,4]0,5 Cr [520,5/0,2

Ni [232,0]|0,2 Mg | 285,2| 0,2 Ba |350,1/0,5| |Y [407,7]/0,2 Cr [520,8|0,2

Be [234,9|0,2 Sn | 286,3]|0,5 Ni |351,5/0,2 Nb | 408,0{0,5 Dy [526,5]0,2

Sn [235,5]0,5 Ga |287,4]|0,5 U |351,5/0,2 Er [408,8|0,2] |Tm|530,7[1,0

Al [237,3]10,5 Si [288,2]0,2 Ni [352,5/0,2 Y [410,2]0,5 Tl [535,1]0,2

Te 1238,6/0,2 Os [290,9]0,2 U |356,7(0,2 Ho 1410,4[0,2 La |550,1]0,2

Ca [239,9]|0,2 Ga|294,4]|0,5 Lu |356,8/0,2| |[Tm 410,6]0,2 Ba | 553,6(0,2

Co [ 240,7]0,2 Pt 1299,8|0,5 La |357,4(0,5 Ho [412,7]0,2 Ho [559,0]0,2

Au |242,8(1,0 Sn [300,9]0,5 Cr |357,9]/0,2] |Y [414,3|05 Na |589,0]0,2

Cu [244,2]|1,0 Ge [ 303,9]|0,5 Nb | 358,0(0,5 Gd [419,1]0,2 Na | 589,6(0,2

Pd | 244,8|0,2 In |303,9|0,5 U |358,5(0,2 Dy [419,2]0,2 U [591,5]0,2

Yb |246,5(0,2 Co [304,4]|0,5 Zr 1360,1]0,2 Dy [419,5]|0,2] |Tb |596,6|0,2

Pd |247,6|0,2 V 306,605 Ni |362,5(0,2 Rb [420,2{0,2 Li [610,4]0,5

Fe 1248,3|0,2 Bi [306,8|0,5 Pd [363,5/0,2| [Tm |420,4[1,0 Nd | 660,8]0,2

Cu [249,2]|0,5 Hf [307,3]0,2 Ti [364,3|05 Dy [421,2]0,2 Li [670,8]|0,2

B [249,7]0,2 Zn [ 307,6]1,0 Ti [365,4]0,2 Rb |421,6]0,2 K [766,5]0,2

Si [250,7]0,5 Al 1309,3[0,5 Hf 1368,2(0,2 Dy [421,8]0,2 K [769,9[1,0

Si [251,4]0,2 Mo [313,3|0,5 Gd | 368,4|0,2 Dy [422,5[0,2 Rb |780,0(0,2

Si [251,6]0,2 V 1318,5/0,2 Rh [369,2]|0,2 Ca | 422,7|0,2 Rb [794,8]0,2

Si |252,4]|0,5 Mo | 320,9|0,2 Tm|371,8]0,5 Cr [425,4|0,2 Cs [852,1]|0,2

Hg | 253,7]0,2 Mn|321,7]0,2 Fe 1372,0/0,2 Ho 425,405

Ir |254,4]0,2 Li [323,3]|0,2 Ru |372,8|0,2| [Os [426,1]0,2

W [1255,1|0,2 Cu [324,8]0,5 Hf 1377,8(0,5 Cr [429,0/05

Al 1256,8|0,5 Cd [326,1]0,2 Ir [380,0/0,2 Sm | 429,7|0,2

* Barevné jsou oznaceny hlavni (nejcitlivéjsi) Cary prislusného analytu




3. Cerpané naklady na tikol

4. Zavér

V ramci feSené problematiky bylo v n¢kolika dil¢ich ukolech otestovdno (a ve vétSing€ piipada
i zvalidovdno) 89 analytickych postupll (41 na bdzi odmérnych metod, 22 gravimetrickych
metod, 26 pomoci metod plamenové atomové spektrometrie) zahrnujicich stanoveni vice nez
60 analytii. Ve vSech ptfipadech pfi analyze referencnich kalibracnich roztokt neptekrocila
nejistota hmotnostni koncentrace analytu hodnotu 0,5% (rel.). Bylo experimentdlné
prokdzéno, zZe instrumentdlni metoda (plamenova AAS nebo AES) je schopna za optimalnich
podminek generovat analytickd data se srovnatelnou preciznosti jako klasické primarni
analytické metody. Zatimco pro klasické primarni metody jsou dosazené nejistoty prakticky
limitni (0,1 - 0,3 % rel.), nejistoty vysledkit AAS a AES jsou nejvice ovlivnény nejistotou
koncentrace pouzitého kalibrantu (pfekvapiveé jsou prispévky této nejistoty mnohem vyssi nez
piispévek nejistoty plynouci z opakovatelnosti vlastni analytické metody). Podrobné;si
zhodnoceni jednotlivych metod a z nich vyplyvajici doporuceni a zavéry najde Ctendt u
jednotlivych kapitol této zpravy a ve Zprave pro priitbéZnou oponenturu.

Na zédkladé¢ vySe uvedenych skute¢nosti lze konstatovat, Ze hlavni cil dkolu — dosaZeni
rozSitenych nejistot v intervalu 0,1 — 0,5 % (rel.) - byl beze zbytku splnén. Nedokonceno
zustalo (podle kapitoly 2.4.) pouze vyuZiti emisni plamenové spektrometrie pro stanoveni
necistot.



VSechny validované metody jsou ve ZkuSebni laboratofi Radlik spole¢nosti Analytika
(akreditované podle normy ISO 17025) postupné nasazovany do rutinni vystupni kontroly
vyrdbénych kalibracnich roztoki.

Z ekonomickych i c¢asovych divodi nebylo mozné prostudovat vyuZiti jednotlivych
testovanych analytickych metod pro vSechny potfebné analyty. Navic se pii feSeni ukolu
objevily nové zajimavé skute¢nosti a moznosti zkoumanych analytickych metod, které by si

zaslouzily dal3i podrobngj§i studium. Regitelé planuji pokradovat ve studiu dané problematiky
ve vSech zapocatych dil¢ich smérech a vénovat pozornost zejména:

gravimetrickému stanoveni arzénu a kfemiku

problematice stanoveni telluru

vypracovani dalSich vhodnych analytickych postupli pro stanoveni drahych a
platinovych kovi

vyuziti plamenové atomové spektrometrie (zejména AES) pro stanoveni lantanoidd a
porovnani ziskanych vysledki s vysledky ptislusSnych komplexometrickych stanoveni
vyuziti méné citlivych absorpénich a emisnich €ar pro stanoveni dalSich analyti na
urovni koncentrace 1000 mg/1

aplikaci méfeni s vnitfnim standardem v emisi v reZimu ,,Fast Sequential“

piipravé vybranych spolehlivych vlastnich kalibrantli (s nejistotou hmotnostni
koncentrace < 0,2 % rel.) a jejich aplikaci v AAS a AES
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