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Globalni osvédcené postupy pro kvalitni
analyzu rtuti a stopovych kovu ve vodé

Tento EnviroMail shrnuje ndm znadmé a dulezité postupy,
které je nutné dodrZovat pfi odbéru vzorkd vody za Ucelem
analyzy stopovych kovu a rtuti. Jedna se o kroky, které mohou
vyrazné zlepSit kvalitu analyz, zabranit faleSné pozitivnhim

i faleSné negativnim vysledkim a zaroven zvysit efektivitu

odbéru vzorkd v terénu.

Kvalita vzorkovacich nadob pro analyzu
stopovych kovu

Jednim z nejdudlezitéjSich aspektd analyzy stopovych
kovl je kvalita vzorkovaci nadoby. VSechny plastové
materidly totiz, pfi kontaktu s kyselinou dusi¢nou
(HNOs3), uvolfiuji stopovd mnozstvi nejb&zné&jsich kovu.
HNOj; se vyuziva jako konzervant a praveé kvalita vzorkovaci
néddoby je u mnoha prvk( kovl nejvice omezujicim
faktorem pro dosazeni zadanych stopovych detekénich
limita (DL).

Spole¢nost ALS v nedavné dobé& provedla globalni
srovnavaci studii vzorkovacich nadob. Jejim cilem bylo
urcit nejvhodnéjsi nddoby pouZivané v ALS laboratofich
po celém svété pri stopové analyze riznych kovu. Celkové
bylo hodnoceno vice nez Ctyticet vzorkovnic, které jsou
k dispozici v sedmi zemich. Spole¢nost ALS provedla sérii
méfeni s velmi nizkymi DL. Testovani probihalo ve dvou
laboratofich ALS — ve Vancouveru (Kanada) a v Luled
(Svédsko), které nabizeji jedny z nejnizich komeréné
dostupnych DL pro analyzy kovl ve svété. Provedené
testy zahrnovaly analyzy vyluhd, ale zaméFily se dale
i na oveéfovani pouzitelnosti vzorkovnic castecné
predem naplnénych koncentrovanou HNO;,
coZ je v nékterych oblastech pfi analyze kovl bézZna
praxe. NaSe studie potvrdily, ze pfi pred-naplnéni
plastovych nadob (vzorkovnic) koncentrovanou
HNOs; dochézi k vy$s§imu vyluhovani nékterych prvkad
(napf. chromu) ze sté&n nadoby, coz snizuje pozadované

hodnoty reportovanych DL.

P¥i pouziti vzorkovnic, které jsou specidlné otestovany
a vybrany pro stopovou analyzu kovu diky jejich kvalité
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Obrazek 1: VVzorkovnice ALS pouZivand pro analyzu
kovi ve voddch

a Cistoté, v kombinaci s pfisnymi postupy testovani
vzorkovnic, mlze ALS nabidnout velmi nizké DL s vysokou
jistotou, Ze nedojde k fale3né pozitivnim vysledkam
v dUsledku kontaminace ze vzorkovnic.

NaSe dodrzované postupy pro vybér a kontrolu
vzorkovacich nddob jsou navrzeny tak, aby u zadné z nasich
nabizenych analyz nebylo nikdy vyZadovano, dokonce
ani doporucovano, predbé&zné vyplachovani vzorkovnic
nabiranym vzorkem.

Konzervace kovu kyselinou dusi¢nou (HNO3)

Konzervace vzorklG v ramci vzorkovani se pouZziva
u mnoha analyz z ddvodu, aby byla zajisténa stabilita
cilovych analytd tak, aby namé&fené hodnoty maximalné
odpovidaly skute€nému stavu vzorku v dobé odbéru.
U stopovych koncentraci kovl se konzervaci HNO3; snizuje
pH vzorku na hodnotu <2, aby se zajistila rozpustnost kovU
pred analyzou a zabrénilo se jejich sorpci na stény naddoby
nebo vysrazeni ve formé oxidu ¢i hydroxidd.

Konzervace kovu se tradi¢né provadi pfimo v terénu,
ale v posledni dobé& se stédle vice pristupuje k faktu,
Ze laboratorni konzervace je z mnoha ddvod( vhodnéjsi.
Ve skutecnosti Agentura pro ochranu zivotniho prostredi
(EPA) doporucuje laboratorni konzervaci jako nejlepsi praxi
pro odbé&r vzorkl kovl ve vodé jiz vice nez 35 let (Metoda
200.2,1989).
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Laboratorni konzervace mimo jiné umoZziuje vyhnout
se omezenim spojenym s prepravou nebezpecnych latek
(Transportation of Dangerous Goods; TDG), zamezuje
riziklm kontaminace a nebezpedi, kter& mohou nastat
pfi manipulaci s koncentrovanymi kyselinami v terénu.

Laboratorni konzervace je nejlepsi zplisob
pro stopovou analyzu kov(

Laboratorni  konzervace vzorkG je doporucovéna
jako nejlepsi praxe pro analyzu stopovych kov( ve vodach,
protoze maximalizuje kvalitu dat a zlepSuje logistiku
vzorkovani. Vzorky musi byt konzervovany HNOj; pfimo
v plvodni nddobé&, pficemZz neni povolen Zzadny dil¢i
odbér ani analyza az do ukon&eni 16hodinové ekvilibracni
doby, aby bylo zajisténo kompletni rozpusténi kovu
pred analyzou. KvUli této ekvilibracni dobé neni laboratorni
konzervace vhodné pro analyzy provadéné v tentyz den.
Doba uchovani vzorkU je stejnd jako u konzervace v terénu
(6 mésicl od odbéru), pokud je proces proveden do 14 dnu
od odbéru vzorku.

Laboratorni konzervace je vhodna pro stanoveni celkového
obsahu kovU i pro rozpusténé kovy filtrované v terénu.
Ve v8ech pfipadech je pro ziskani spolehlivych a pfesnych
vysledkl rozpusténych kovU nezbytné provést filtraci
v terénu.

Laboratorni konzervace pfinasi oproti jinym metodam
konzervace nékolik vyhod z hlediska kvality dat:

© V porovnanis nddobami pfedem naplnénymi HNOs Ize
nabidnout niZ8i a spolehlivéjsi DL, zejména pro chrom,
v dUsledku vyluhovani kovl z plastl pfi dlouhodobém
kontaktu s koncentrovanou kyselinou. Nizké DL jsou
uzite¢né pro stanoveni zatéze vodnich ekosystému
predevsim pfi analyze $estimocného chromu (Cr¥).

© Riziko kontaminace vzorku je minimalizovdno
omezenim fyzické manipulace se vzorky v terénu
a jejich rychlym odbérem s minimalnim vystavenim
prachovym &asticim (napf. na dulnich vétrnych
mistech).

© Eliminuje seriziko kfiZzové kontaminace vzork( potravin
dusi¢nany z pfitomné HNO3.

© Pridavani kyselych konzervaénich latek v laboratofi
probihd pomoci vysoce Cistych certifikovanych
chemikalii, které jsou do vzorkd pfidavany v Cistém,
pravidelné kontrolovaném, bezprasném prostredi.
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V pfipadech, kdy jsou pozadovany nejniz§i mozné
reportované hodnoty DL, doporucuje spole¢nost ALS
pouziti laboratorni konzervace vzorkd v kombinaci
s vyuzitim specidlnich, ndmi dodéavanych, vzorkovnic.

Konzervace kovu v terénu: moznosti a opatieni

SpoleC¢nost ALS nabizi také dalsi dvé moznosti konzervace
kovid v terénu. Jednd se o pouziti pred-naplnénych
fixovanych vzorkovnic, coz je pro stanoveni kovl ve vodé
ucinny a snadno pouzitelny pfistup. Nevyhodou tohoto
postupu je, ze DL nékterych analytl, napfiklad chromu,
jsou omezené a fixaci ovlivnéné.

Konzervace v terénu mlZe byt také provedena
pomoci malych vialek s 18% fedénou HNOs3;,
kterd se priddvd do vzorkl pfimo v misté odbéru.
Tato metoda je vhodné v pfipadech, kdy je nutna analyza
ve stejny den, protoze eliminuje potfebu 16hodinové
ekvilibrace, kterd je poZzadovédna pfi vySe popsané
laboratorni konzervaci. Vyzaduje vSak dodate¢néa opatreni
ke snizeni rizika kontaminace vzorku kovy nebo dusi¢nany
pF¥i vzorkovani.

Odbér vzorkl pro analyzu rtuti

Nejlepsi postup pro odbér vzorkl vody pfed testovanim
rtuti se od ostatnich kovl znac¢né lisi, jelikoZ rozpusténa
rtut se dokadze snadno sorbovat na plastové materidly,
zejména pfi nizkych nebo stopovych koncentracich.
Avsak, na rozdil od jinych kovu, se rozpusténa rtut Iépe
stabilizuje kyselinou chlorovodikovou (HCI) nez pomoci
HNOs, protoze v pfitomnosti HClI ma tendence vytvaret
stabilni anion [HgCl,]?", ktery pomaha zabranit sorpci rtuti
na stény nadoby.

Metoda laboratorni konzervace vzorkd je moznd i pro rtut,
ale doba ekvilibrace v laboratofi po konzervaci je delsi
nez u jinych kovl. Jedna se o nutnych 24 hodin (oproti
vyse diskutovanym 16 hodindm), coz jiz vétsinou prodlouzi
dobu zpracovani vzorku (TAT) o jeden den. Vzorky
vody se pro rutinni testovani rtuti obvykle odebiraji
do 40ml sklen&nych vialek s t&snicimi (t&snéni PTFE) vicky,
coz prakticky eliminuje riziko Uniku vzorku. Spole¢nost ALS
doporucuje pro rutinni testovani pouziti pfed-naplnénych
(fixovanych) vialek konzerva&nim roztokem, protoze tato
metoda urychluje zpracovani vzorkd bez jakychkoli jinych
vyznamnych nevyhod.
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