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STANOVENIE TAZKYCH KOVOV VO VODACH

CHARAKTERISTIKA:

Bol navrhnuty sposob ITP analyzy tazkych kovov /Mn, Cd, Co, Ni, Pb, Al/ v pitnych, povrchovych prip.
odpadnych vodach na urovni ppb spojeny s jednoduchou upravou vzorky. Prediprava vzorky spociva v ich
nakoncentrovani. Pre tento ucel je velmi vyhodna aplikacia sorbentov s chemickymi viazanymi chelatacnymi
skupinami. Chelata¢ny sorbent Spheron Thiol bol pouZzity na sorpciu Cd, Ni, Zn, Pb vo vzorkach pitnej vody

vsadzkovou metddou.
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Obr. 1 : Zaznam analyzy iénov kovov z analytickej kolény

A — modelova zmes /koncentracie cca 5.10”° mol/l resp. 3-20 ppm/

B — pitna voda po 100-nasobnom zakoncentrovani /stanovené koncentracie v pl/l resp.ppb:
Mn=50; Ni=3; Zn=22; Pb=12; Cu=3; Al=4/

vodiaci elektrolyt (LE):
2.10% M CH3COOH+ 1,75.10” M kyselina a—hydroxyizomaslova /HIBA/ +
10% PEG/polyetylenglykol/ + 0,1%HEC/hydroxyetylcelul6za, pH=4,8

Podmienky:

zakondujuci elektrolyt (TE):
10 M CH;COOH

predseparacna koléna 1=90mm, 1= 350 pA, analyticka koléna, 1=90mm, I>= 75 pA, V=30 pl



Technika prace pri zakoncentrovani kovovych ionov

Aby sa zabranilo kontaminécii z laboratérnych nadob, je potrebné ich pred pouzitim nechat stat’ v HNO; /10%/.
Nie je vhodné pouzivat’ sklo, nadoby z polyetylénu, teflonu. Zasobné roztoky elektrolytov, Standardov, elucné
roztoky, doporucujeme uchovavat’ v nadobach z polypropylénu alebo kremena.

Separacna schéma za pouzitia extrakcie tuhou fazou

1. tprava sorbentu, 2. Gprava vzorky, 3. sorpcia vzorky upravenym sorbentom, 4. oddelenie sorbentu od roztoku,
5. odstranenie makrozloziek /Ca, Mg/ premytim 0,1M CH;COOHNa, pH=7,0 /30 ml/, 6. premytie sorbentu
deionizovanou vodou 30 ml, 7. desorpcia analytu 1 M HNO; /8 ml/, 8. odfiikania eludtu do sucha teplym
vzduchom /susi¢ vlasov/, 9. rozpustenie odparku v definovanom objeme 10~° M HNOs , 10. analyza metédou
ITP

’.

Uprava sorbentu

Na zakoncentrovanie mézu byt pouzité 2 metdody : a —staticka /vsadzkova/, b — dynamicka. Pre uvedeny typ
sorbentu a danu vzorku lepsia vytaznost’ bola dosiahnuta statickou /vsadzkovou/ sorpciou. K praci moézu byt
pouZité separaéné mikrokolonky Spheron Thiolom 1000, ktoré st vyrabané a dodavané Ustavom polymérov
CCHYV SAV v Bratislave, Dubravska cesta 1, s mnozstvom naplne 0,5g. Pracovné forma sorbentu bola
dosiahnutd postupnym premytim : metanol, deionizovana voda, HNO; 1M, deionizovand voda do neutralne;j
reakcie, NaOH 1M, deionizovana voda do neutralnej reakcie, tlmivy roztok CH;COOHNa 1M pH=7,0. Pouzité
boli 2 kolonové objemy skiimadla /ako je objem sorbentu/ a 10 kolénovych objemov deionizovanej vody.

Uprava pitnej vody

Odobraté bolo presne 400 ml vodovodnej vody, ktora bola prefiltrovana cez mikrofilter nylon Separon TM
/vyrobca Tessek Ltd., Praha/.

Zakoncentrovanie tazkych kovov vo vode

K prefiltrovanej vzorke bolo vsypané 0,5g upraveného sorbentu a pridany timivy roztok 1M CH;COOHNa
pH=7,0 /50ml/ a roztok so sorbentom za ob¢asného pretrepania stal 12 hodin. Sorbent bol oddeleny od vzorky
vody preliatim cez pévodnu mikrokolonku s fritou. Po oddeleni celého roztoku sorbent bol premyty 0,1M
CH;COOHNa pH=7,0 /30ml/, deionizovanou vodou /30ml/. Desorpcia sa uskutoc¢nila 1M HNO; /8ml/. Eluat bol
odfukany do sucha a odparok rozpusteny v 1 ml HNO; 10M. Cely objem sa odobral do strickacky a davkoval
davkovacim kohutom do ITP analyzatora. ITP analyza bola uskutocnena v podmienkach uvedenych pod
obrazkom. Cela preduprava po 12 hodinovom stani trva cca 1 hodinu.
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