
Tab. 1. 95 % przedział ufności średniego stężenia metali w 
certyfikowanym materiale odniesienia NASS-4 Open Ocean 
Seawater 

Metal Wartość zmierzona (ngIL) Wartość certyfikowana (ngIL) 

Cu 230±18 228±11 

Ni 224±14 228±9 

Cd 18±2 16±3 

Pb <50 13±5 

Fe 112±33 105±16 

Zn 124±34 115±18 
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Zastosowana metoda pozwala na uzyskanie granic oz
naczalności badanych pierwiastków na poziomie już od 
kilku lub kilkunastu nglL. W przypadku ołowiu granica 
oznaczalności wynosiła około 50 nglL, co uniemożliwiło 
dokładne określenie stężenia ołowiu w wodach morskich, 
natomiast była wystarczająca w przypadku wód słodkich. 
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Szybka pełna analiza odpadów przemysłowych metodami stapiania 
z alkaliami i ASA 

Jerzy Kowalczyk* 

Analiza mineralnych odpadów (surowców) przemysło
wych - to na ogół analiza glinokrzemianów zawierających 
zróżnicowane koncentracje metali ciężkich. Dość często w 
trakcie kontroli odpadów nie ma istotnego znaczenia pełna 
analiza materiału, ale oznaczenie zawartości niektórych me
tali. Najpoważniejszym problemem w wykonaniu analizy 
odpadów mineralnych jest sposób przygotowania roztworu 
przeznaczonego do analizy składu metodami instrumen
talnymi (ASA, ICP) bądź klasycznymi. 

Przedstawiono dwie metody roztwarzania próbek mine
ralnych (roztartych do frakcji poniżej 0,1 mm): 

1. Stapianie z boranem litu, roztwarzenie stopu w 5 % 
kwasie azotowym. 

Stapianie 0,2-0,25g próbki z 2,5-3,5 g topnika (tetrabo
ranu litu: węglanu litu = 10 : 1, w tyglu PtAu), około 20 
minut w temperaturze 1000°C. Wylanie gorącego stopu do 
mieszanego mechanicznie 5% roztworu kwasu azotowego 
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(około 80 mI kwasu). Po roztworzeniu (0,5-1 godziny) 
roztwór uzupełniamy do 100 mI w kolbie miarowej. Wszy
stkie metale oznaczamy metodą ASA lub ICP. Dla składni
ków głównych (Si, Al, wapniowce) konieczne jest sto
sowanie wzorców zawierających odpowiednią ilość boranu 
litu. 

2. Stapianie z węglanem sodu, roztworzenie stopu w 
zimnym kwasie solnym. 

Stapianie 0,4-0,5 g próbki z 4,5-5,5 g topnika (węglanu 
sodu: boranu sodu = 5 : 1, w tyglu PtIr) około 20 minut w 
temperaturze 900°C. Stop po ostygnięciu ługujemy 2 x 25 mI 
HCI (1 : 1); czas roztwarzania około 0,5 godziny, roztwór 
uzupełniamy do 100 mI w kolbie miarowej. Wszystkie me
tale, z wyjątkiem sodu, oznaczamy metodą ASA lub ICP. 
Dla składników głównych (Si, Al, wapniowce) konieczne 
jest stosowanie wzorców zawierających odpowiednią ilość 
chlorku sodu. 

Przedstawione metody sprawdzono dla wielu odpadów 
mineralnych (popiołów, cementów, gleb, żużli). Autor zale
ca stosowanie metody 2, tj. stapianie z alkaliami oraz zimne 
roztwarzanie stopu. 

Udział CLCh (PIG) w porównaniach międzylaboratoryjnych dotyczących 
ilościowego oznaczania pierwiastków w roślinach 

Barbara Kudowska*, Irena Jaroń* 

Centralne Laboratorium Chemiczne (PI G) od kilku lat 
bierze udział w międzynarodowych porównaniach między
laboratoryjnych, organizowanych przez Wageningen Agri
cultural Dniversity (WAD). Analizy gleb uzyskane przy 
zastosowaniu metody ICP-AES plasują nasze laboratorium 
w czołówce kilkudziesięciu laboratoriów na świecie. 
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W związku z możliwością wykorzystania roślin jako 
wskaźnika stanu zanieczyszczenia środowiska, opracowano 
metodę oznaczania pierwiastków głównych i śladowych w 
roślinach. 

Próbki roślin po wstępnym wysuszeniu rozkładano w 
zamkniętym systemie mikrofalowym. Wybrano metodę 
ICP-AES jako najszybszą i naj tańszą w przypadku dużej 
liczby oznaczanych pierwiastków. Przy oznaczaniu skład
ników głównych użyto klasycznego nebulizera krzyżowe-

983 




