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Laboratorni prace ¢€. 12: Stanoveni celkového obsahu
tézkych kovl v odpadnim materialu

Cil prace:
Cilem prace je zjistit kvantitativni obsah toxickych kovl ve vzorcich odpadnich material( za vyuZziti
technologie mineralizace pevného vzorku metodou mikrovinného rozkladu.

Teoreticky uvod

Mikrovinny rozklad

Vzorek se rozpusti programovanym mikrovinnym ohfevem v uzaviené teflonové nadobce s kyselinou
dusi¢nou a chlorovodikovou. Vétsina organickych latek je pfitom zoxidovdna. Teplota je béhem
rozkladu udrZovéna pod nastavenym limitem (175 °C). Rizeni procesu je zaloZeno na snimani tlaku. PFi
prekroceni horniho limitu dojde okamzité k preruseni dodavky energie, v okamziku poklesu tlaku pod
spodni limit se ptivod energie obnovi. Vysledkem je Ciry roztok vhodny po zfedéni k analyze metodami
atomové spektrometrie.

Pracovni postup
Priprava vzork( pro mikrovinny rozklad se provadi v digestofi!!!!

1. Do prfedem vycisténych a suchych rozkladnych teflonovych nadobek pfipravte navazku 0,1 g vzorku
Cistirenského kalu (vzorky pevného odpadu je nutné upravit pomoci laboratorniho mlynku). Vzorky
pfipravte do ¢tyf nadobek, pata slouzi pro slepy pokus. Zapiste si presné navazky jednotlivych
vzorkU a prehledné je oznacte.

2. Ke vzorku v nadobkach pridejte 0,4 ml HNOs3 65% a 1,4 ml HCI 37 %.

Neuzaviené nadobky opatrné promichejte krouzivymi pohyby nadobky a nechte cca 15 min
v digestofi.
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4. Nadobky uzaviete pomoci specidlniho lisu. Poté sestavte celou rozkladnou nadobku a umistéte ji
do teflonového karuselu mikrovinného rozkladného zatizeni. Spolu se vzorky se zpracovava také
slepy pokus, ktery obsahuje pouze smés kyseliny dusi¢né a chlorovodikové.

5. Na mikrovinném rozkladném zafizeni zvolte metodu ,P2 - Zemina“ a spustte zafizeni. Rozklad trva
véetné chladnuti vzorku cca 50 minut. Po ukonceni rozkladného programu vyjméte rozkladné
nadobky a opatrné je oteviete v digestoti. Otevirani nadobek musi byt pomalé, aby uvolnéné
rozkladné plyny nestrhavaly vzorek (PRACUJEME V DIGESTORI). Po otevieni nddobky ponechte
jesté cca 15 minut stat, aby doslo k odkoureni rozkladnych plyn(.

6. Vzorky z nddobek kvantitativné prevedte do 50 ml odmérnych banék a doplrite po rysku.

7. Ve vzorcich stanovte koncentraci chromu (pfipadné dalsich toxickych kovl dle pokyn( skolitele)
metodou AAS.

Vyhodnoceni vysledku

Ze ziskanych dat vypoctéte mnozstvi chromu na kilogram odpadniho materialu podle rovnice (1).

m(Cr) = (pe — psi) * Vo/ My [mg/kg] (1)

m(Cr).....obsah chromu ve odpadnim materidlu [mg/kg]

Peeerrennannn koncentrace chromu ve mineralizovaném vzorku [mg/I]
o JY A koncentrace chromu ve slepém vzorku [mg/I]
Dererenrenrens koncentrace chromu ve mineralizovaném vzorku [mg/I]
Vorerrenenn. objem odmérné banky [I]
Myzeenen... hmotnost navazky odpadniho materialu [kg]
Navody zpracoval: Ing. Josef Fartak 2018
Aktualizovano: Ing. Eva Mistov4, Ph.D. 2020
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