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ABSTRAKT

Pod pojmom stopova analyza sa konvencne rozumie dokaz pritomnosti alebo stanovenia hladanej zlozky —
analytu so zastupenim mensim nez 0,01 %. Sposoby vyjadrenia koncentrdcie stopovej zlozky su prezentované
v prdci. Stanovenie takychto nizkych koncentracii vyzaduje uplatnenie osobitnych zasad stopovej analyzy. Pre
stanovenie stopového obsahu analytu je nevyhnutné pouzit' analyticku metodu, ktora je vysoko citliva a mad
dostatocne maly limit stanovenia.

KLUCOVE SLOVA: stopovd analyza - koncentrdcia v stopovej analyze - odber vzoriek v stopovej analyze

ABSTRACT

Trace analysis is conventionally understood to be the presence or determination of the analyte with a proportion
of less than 0.01%. Methods for expressing trace component concentration are presented in the paper.
Determination of such low concentrations requires the application of specific trace analysis principles. In order
to determine the trace content of the analyte, it is necessary to use an analytical method which is highly sensitive
and has a sufficiently low limit of determination.

KEY WORDS: trace analysis - concentration in trace analysis - sampling in trace analysis

Uvod

Stopova analyza je Specidlna oblast’ chemickej analyzy, je to subor metéd schopnych stanovit zlozku
v stopovych mnozstvach. Vyuziva hlavne spektrometrické metody.

Stopova analyza

Stopova analyza je samostatnym, progresivinym a vyrazne Specifickym odvetvim modernej analytickej chémie.
Hlavné uplatnenie nachadza stopovd analyza v environmentalnej, klinickej a toxikologickej analyze, pri
sledovani biochemickych pochodov a testovanie Cistoty Specialnych materialov.

» Ako stopovy obsah zlozky vo vzorke mozeme oznacit’ obsah nizsi ako 0,01 %
« Casto vykonavame stanovenie analytu pri obsahu 10™ %, niekedy dokonca 107" %
* Pre vyjadrenie takychto obsahov analytu sa obvykle pouzivajl jednotky:
ppm ... parts per milién ... 10 %
ppb ... parts per bilién .... 107 %
ppt ... . parts per trilion ... 1070 %
* Pri stanoveni extrémne malych obsahov analytu vo vzorke vzdy hrozi nebezpecenstvo, ze vzorka bude pri
analyze druhotne znecistend stanovovanou zlozkou pochadzajiicou z pouzivanych chemikalii a z okolitého
prostredia
* Stupen druhotného zneéistenia uréuje uroven slepého pokusu.

Poziadavky na stopové laboratérium

Cely proces analyzy pocnic odberom vzorky az po vlastné meranie by mal prebiehat za podmienok
vylu€ujtcich druhotné znecistenie.

* Stopové laboratérium by malo byt vybavené zariadenim, ktoré zbavuje vzduch prachu
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« Casto sa pracuje v boxoch zhotovenych z plastu, vnutri ktorych sa udrziava mierny pretlak
* Vhodné je pravidelne umyvat boxy zriedenym roztokom EDTA a destilovanou vodou.

Poziadavky na laboratérne nadoby a pomocky

Vhodné nadoby pre prechovavanie chemikalii vysokej Cistoty a pre vykondvanie stopovych analyz byvaju
vyrobené z kremena, platiny, teflonu alebo polyetylénu.

* Pri vykonévani stopovych analyz sa v§eobecne snazime zabranit’ adsorpcii analytov na povrchoch pouzivanych
chemickych nadob

* Vel'mi obl'ibenym materidlom je najma teflon (PTFE)

* Na ucely stopovej analyzy nie su prili§ vhodné sklenené nadoby

» Ak chceme pouzit’ sklenené nadoby, nesmie byt’ jeho povrch naleptany alebo inak naruseny

* Na ucely stopovej analyzy su nevhodné aparatiry so spojom (adsorpcia na zdrsnenej ploche zabrusu)

* Na umyvanie nadob ur¢enych pre stopovil analyzu mozno s uspechom pouzit HCI, pripadne zmes HNO; a
H,SO, (vSetky chemikalie s vysokou Cistotou)

» Umyté nadoby sa opakovane oplachuju destilovanou alebo deionizovanou vodou

* K zahrievanie sa nepouzivaju kahany, vhodné st elektricky vyhrievané vyhrievacie dosky z nekovovych
materidlov.

Odber vzoriek pre stopovu analyzu

Pri odbere kvapalnych vzoriek sa obvykle pouzivaju plastové (dokonale Cisté) nadobky. Kvapalni vzorku je
vel'akrat nutné zakonzervovat’ (okyslenie vzoriek vody pre analyzu AAS, AES alebo ICP-MS)

* Pri odbere plynnych vzoriek je vhodné zakoncentrovat’ analyt - adsorpcia plynného analytu na vhodny nosic¢

» Navazky pevnych vzoriek pre analyzy v poriadku ppb ¢i ppm sa pohybuju okolo 0,1 az 10 g.

Rozklad a uprava vzorky

Vo faze rozkladu vzorky moéze Casto dochadzat' k stratdm analytu alebo naopak k druhotnému znecisteniu
vzorky. K stratdim napriklad dochddza pri mineralizacii organického materidlu spalovanim.
Vel'mi vhodné su mineralizaéné postupy zalozené na uc¢inkoch mineralnych kyselin a okyslicovadiel, najma
tlakové a mikrovinné rozklady.

* Roztoky, v ktorych sa stanovuju stopové zlozky, sa nemézu filtrovat’ pomocou filtracného papiera (adsorpcia
analyzovanych latok, ionova vymena)

* Druhotné znecistenie vzorky stopovymi prvkami mé& povod v pouzivanom rozpustadle, v chemikaliach,
chemickom nadobi a vo vzduchu

* Voda s vysokou ¢istotou vhodna pre stopovu analyzu - voda deionizovana sa pripravuje z destilovanej vody
procesom idnovej vymeny na stipikoch katexov a anexov

« Merna vodivost’ deionizovanej vody ma byt asi 5.10™® S/cm

* Destilovana a deionizovana voda by sa mala uchovavat’ v nadobach z polyetylénu

* Percentualny obsah stanovovaného analytu v pouzivanych chemikaliach (¢inidlach) by mal byt o dva rady
mens$i ako detekény limit danej metody

* Rad chemikalii je dostupny vo vysokej Cistote ( "pre polovodice", "analpure", "suprapure").

Izolacia a archivacia stopového prvku

Pred vlastnym stanovenim stopového analytu je niekedy nutné ho separovat’ od matrice (matrica pri stanoveni
rusi alebo koncentracia stopového analytu v matrici je mala). *+ Oddelenie analytu od matrice by mala byt
kvantitativne.

* Oddelenie analytu od matrice vzorky sa zvycajne spaja s jeho zakoncentrovanim

* K separacii mozno pouzit’ prevedenie analytu na prchavu formu, extrakciu alebo i6novii vymenu

* Vhodnou metddou pre separaciu stopovej zlozky méze byt tiez spoluzrazanie alebo elektrolyza (najmé za
pouzitia ortut'ovej katody).

Stanovenie stopovej zloZky

Pre stanovenie stopového obsahu analytu je nevyhnutné pouzit’ analyticki metoédu, ktord je vysoko citliva a ma
dostato¢ne maly limit stanovitel’nosti.

Typickymi prikladmi metod stopovej analyzy su atdbmova absorpcna, atdmova emisna ¢i atobmova fluorescencna
spektrometria, elektrochemické rozpustacie analyza, hmotnostna spektrometria, neutronova aktivacna analyza,
radioanalytické metody
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ZAVER

Cielom tejto prace bolo pojednavanie o stopovej analyze. Su prezentované sposoby vyjadrenia koncentracie
stopovej zlozky. Stanovenie takychto nizkych koncentracii vyzaduje uplatnenie osobitnych zasad stopovej
analyzy. Pre stanovenie stopového obsahu analytu je nevyhnutné pouzit' analyticki metodu, ktora je vysoko
citliva a ma dostato¢ne maly limit stanovenia.
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