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Chrapciakova 1
052 01 Spisska Nova Ves

IZOTACHOFOREZA
APLIKACNY LIST &. 10

STANOVENIE ALK. KOVOV A KOVOV ALK. ZEMIN
V KRMNYCH ZMESIACH

CHARAKTERISTIKA:
Alkalické kovy a kovy alkalickych zemin sa stanovia po celkovej mineralizacii kimnej zmesi na mokrej ceste

v autoklave. Metoda déva reprodukovatelné vysledky aje vhodna pre rutinnii analyzu. Cas analyzy po
mineralizécii je cca 20 — 25 minut.
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Obr. 1 : Zaznamy analyzy modelovej zmesi kationov alkalickych kovov
a kovov alkalickych zemin / V=30 pl /
A —zaznam z predseparacnej kolony / 11= 250 pA/
B — zaznam z analytickej kolony / 1o= 45 pA/,
Analyzované koncentracie / mg/l/ : K=7,5; Na=2,5+ Ca=3,75+ Mg=0,75

Podmienky: vodiaci elektrolyt (LE):
102 M NH,; OH + CH3;COOH, pH=5,4; rozpustadlo: H>O + 36%PEG + 0,1%HEC

zakondujuci elektrolyt (TE):
102 M chloristan tetraetylamoénny



Priprava vzorky na analyzu.

Predsusend vzorka kimnej zmesi, pri 102 °C, sa zomelie na mixéri tak, aby cela bez zbytku presla cez sito s otvormi 1 x 1
mm. Na analytickych vahach sa odvazi 1 g vzorky s presnost’ou na 1 mg a vsype sa do reakénej naddoby autoklavu / bolo
pouzité zariadenie k tlakovému rozkladu fy JRD Pokrok, ZahnaSovice, okr. Kroméfiz/. Na rozklad bola pouzita HNO; /1 : 1/,
10 ml.

Mokry rozklad v uzavretom systéme za zvySeného tlaku sa uskutoéni v susiarni pri teplote 165 °C, pocas doby 6 hodin. Po
vychladnuti autoklavu na laboratornu teplotu /ca 2 hodiny/, sa zmineralizovana vzorka vyplachne deionizovanou vodou do
polyetylénovych nadobiek a doplni sa na 100 g.

Podl'a typu kfmnej zmesi sa vhodnym spdsobom riedi a priamo izotachoforeticky stanovuje. Kimne zmesi COS1, COS2,
VUL, BR1 —riedenie 1 g/10 g, kfmna zmes NVRM — riedenie 0,3 g/10 g.

Postup stanovenia

Dévkuje sa 30 pl zriedeného mineralizatu kifmnej zmesi. K, Na, Ca, Mg boli stanovené z odozvy vodivostného detektora
analytickej kolony. Kvantitativna analyza bola robena metddou kalibracnej Ciary. Parametre kalibracnych ¢iar jednotlivych
prvkov boli ur¢ené regresiou z nameranych zavislosti dlzok zén prvkov od ich koncentracie v kalibra¢nych zmesiach.

katién kovu a korelacny koeficient
K 0,00 2,66 0,9991
Na 0,60 5,38 0,9981
Ca 0,73 5,48 0,9985
Mg 0,85 9,90 0,9983

Tab.1 : Vysledky linedrnej regresie merani kalibracnych zmesi KZ1 az KZ5. a, b — parametre regresnej priamky
y=a+bx, kde y je ¢as prechodu zény detektorom /s/, x —koncentracia kationu v mg/1.

K Na Ca Mg
kfmna zmes gkg gkg gkg gkg
CoS 1 8,88 1,22 8,80 1,26
CO0s 2 7,80 0,59 5,95 1,30
VUL 6,95 1,49 6,44 1,53
BR 2 8,60 1,38 11,50 1,61
NVRM 7,70 3,89 34,65 1,64

Tab.2 Vysledky izotachoforetickej analyzy kfmnych zmesi.
Relativna smerodajné odchylka je pre :K, Na 2% a pre Ca, Mg 4%

Literattra:
Do decembra 1992 nepublikované, metéda bola vypracovana na CHU UK v Bratislave, Mlynska dolina, pavilon CH2
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