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STANOVENI OBSAHU CELKOVEHO DRASLIKU
GRAVIMETRICKY

1 Rozsah a ucel

Metoda je uréena pro gravimetrické stanoveni celkového drasliku uvolnitelného mineralnimi
kyselinami z minerdlnich hnojiv a rGznych pomocnych latek ptevazné anorganického
charakteru.

2 Princip

Draslik se ze vzorku extrahuje varem se zfedénou kyselinou chlorovodikovou a poté
se z extraktu vysrazi tetrafenylboritanem sodnym jako tetrafenylboritan draselny.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
1 Destilovana nebo deionizovana voda.

2 Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana, p = 1,19 g/cm’.
3 Kyselina chlorovodikova, HCl, zfedénd, c(HCl) = 6 mol/l.

Ptiprava: Kyselina chlorovodikova (2) se zfedi vodou (1) v pomé&ru (1+1) (V+V).
Roztok se uchovava ve sklenéné 1ahvi a je staly.

4  Hydroxid sodny, NaOH, roztok ¢(NaOH) = 10 mol/l.

Ptiprava: Do 600ml kadinky se navazi 400 g hydroxidu sodného, rozpusti se ve vodé (1)
a kvantitativné se prevede do 1000ml odmérné banky. Banka se po vytemperovani
doplni vodou (1) po znacku a promichd. Roztok se uchovava v plastové lahvi a je staly.

5 Chlorid hotec¢naty, roztok c(MgCl,.6 H,O) =100 g/1.

Ptiprava: Do 400ml kadinky se navazi 100 g chloridu hotec¢natého, rozpusti se v asi
250 ml vody (1) a kvantitativné se prevede do 1000ml odmérné bariky. Baiika se doplni
vodou (1) po znacku a promicha.

6 Srazeci roztok (TFBNa), tetrafenylboritan sodny, c(NaB(CsHs)4) = 3,5 g/100 ml.

Ptiprava: 3,5 g tetrafenylboritanu sodného se pfi laboratorni teploté rozpusti ve 100 ml
vody a roztok se zfiltruje ptes filtr sttedni hustoty. Pokud je roztok zakaleny musi
se roztok vyceftit takto:
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3,5 g tetrafenylboritanu sodného se rozpusti ve 100ml odmérné bance v asi 50 ml vody
(1). Piida se 0,5 g jemn¢ rozetfeného hydroxidu hlinit¢ého A1(OH); a doplni se vodou (1)
po znacku. Smés se intenzivné tfepe (napf. v rotacni tiepacce pii 35 ot/min) alesponi
20 min. Pak se zfiltruje a Ciry filtrat se pouZzije ke srazeni.

Roztok srazeciho ¢inidla je nejlépe pouzivat vzdy Cerstvé pripraveny. Ptipadny zbytek
¢inidla je mozné uchovavat nejvyse 1 mésic v chladu a tésné pred pouzitim se musi
zfiltrovat.

7 Promyvaci roztok.

Promyvaci roztok se piipravi zfedénim srazeciho ¢inidla (6) vodou (1) v poméru (1 : 50)
(v : v). Pfipravuje se vzdy cerstvy.

8  Dihydrat disodné soli kyseliny ethylendiaminotetraoctové, roztok, c((EDTA) = 0,1 mol/I.
Ptiprava: Do 600ml kadinky se navazi 37,2 g EDTA, za tepla se rozpusti asi v 500 ml
vody (1), po ochlazeni se kvantitativné pfevede do 1000ml odméme baiky, doplni
vodou (1) po znacku a promichd. Podle potieby se filtruje pies filtr sttedni hustoty. Ciry
roztok se uchovava v sklenéné 1ahvi a je staly.

9  Hydroxid sodny, NaOH, roztok ¢(NaOH) = 1 mol/l, prosty drasliku.

Ptiprava: Do 250ml kadinky se navazi 40 g hydroxidu sodného, rozpusti se ve vode (1)
a kvantitativné se pfevede do 1000ml odmérné banky. Baiika se doplni vodou (1)
po znacku a promiché. Roztok se uchovava ve sklenéné lahvi a je staly.

10  Fenolftalein, C20H1404, roztok ¢(FFT)= 0,5 g /100 ml 96% etanolu, (m : v).

Ptiprava: Do 100ml kadinky se navazi 0,5 g fenolftaleinu, rozpusti se v malém mnoZstvi
etanolu (12) a kvantitativné se prevede do 100ml odmérné banky. Banka se doplni
po znacku etanolem (12) a promicha. Roztok je staly.

11 Formaldehyd, CH>O, roztok (36 — 38)%.

Je vhodné roztok piedem zfiltrovat pies filtr stfedni hustoty a neutralizovat roztokem
hydroxidu sodného (9) na fenolftalein (10). Roztok musi byt ¢iry. Roztok se uchovava
ve sklenéné lahvi.

12 Etanol, C;HsOH, 96%.

13 Aceton, C3HgO.

Poznamky

1 Pro vycereni srazeciho roztoku lze pouzit také ndsledujici zpusob: 3,5 g

tetrafenylboritanu sodného se rozpusti ve 100ml odmérné barice asi v 90 ml vody (1).
Prida se 0,4 ml roztoku hydroxidu sodného (4) a 4 ml roztoku chloridu horecnatého (35)
a doplni se vodou (1) po znacku. Smés se micha na elektromagnetické michacce alespon
15 min. Pak se zfiltruje a Ciry filtrat se pouZije ke srazeni.
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2 Promyvaci roztok je mozno pripravit také ze srazeniny tetrafenylboritanu draselného
z predchozich stanoveni. Navazi se 35 mg tetrafenylboritanu draselného z predchozich
stanoveni, prida se 300 ml vody a po dobu 60 min se trepe v rotacni trepacce
pri 35 ot/min. Roztok se zfiltruje pres filtr stiredni hustoty.

Piistroje a pomiicky

Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.

Susarna s automatickou regulaci teploty (120 = 5) °C.
Elektricka topna deska s regulaci teploty.

Sklenéna odsavacka — olejova vyvéva.

Bézné laboratorni vybaveni.

AN AW NN~ A

Sklenény filtra¢ni kelimek, frita S4, porosita (4 — 16) um.

Pfiprava novych frit:

Po ocisténi od skelného prachu se frity vyvaifi v zfedéném roztoku kyseliny
chlorovodikové (3), pak se n€kolikrat promyji vodou (1).

Cisténi pouzitych frit: Hlavni podil sraZeniny se mechanicky odstrani a piipadng
se uschovd pro pouziti na piipravu promyvaciho roztoku. Frita se po odstranéni
srazeniny promyje proudem pitné vody.

Pred dalSim stanovenim se frita pfipoji k vyvéve, propldchne se acetonem (13), pak
se diikladn¢ promyje vodou (1) a nakonec vysusi.

8 Exsikator.

9 Rotacni tfepacka, elektromagneticka michacka.

5 Postup
Piiprava extraktu vzorku

Do 250ml kadinky se navazi 2 g upraveného vzorku s presnosti 0,001 g. Pii ocekavaném
obsahu drasliku <2 % se navazuje 10 g vzorku.

Ke vzorku v kadince se piida 50 ml vody (1) a 20 ml kyseliny chlorovodikové (3) a ptikryje
krycim sklem. Na topné desce se smés uvede do varu, ktery se udrzuje 30 min. Obsah kadinky
se po ochlazeni pfevede do 250ml odmérné baniky. Doplni se po znacku vodou (1), promicha
a zfiltruje pfes skladany filtracni papir. Prvnich 50 ml filtrdtu se odstrani. V ptipadé
zakaleného filtratu se vzorek filtruje ptes husty filtracni papir. Filtruje se tak dlouho, az je
k dispozici 100 ml ¢irého filtratu pro nasledné stanoveni drasliku.

Zaroven s extraktem vzorku se podle potieby piipravi i slepy pokus stejnym postupem, ale
bez navazky vzorku.
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Poznamky

3 Obsahy drasliku ve slepych vzorcich jsou zpravidla zanedbatelné. Slepy pokus je vhodné
zarazovat zejména k ovéreni cistoty nového baleni tetrafenylboritanu sodného (6).

Stanoveni obsahu drasliku

Do 250ml kadinky se pipetuje podle ocekavaného obsahu drasliku (5 — 50) ml extraktu vzorku
(viz tabulka €. 1). K roztoku v kadince se ptida 50 ml vody (1), 10 ml roztoku di-Na-EDTA
(8) a nekolik kapek roztoku fenolftaleinu (10). Za stalého michani se po kapkach pridava
roztok hydroxidu sodného (9) do vzniku ¢ervené¢ho zbarveni a k zajisténi piebytku se prida
nekolik kapek navic.

Kédinka se pfikryje krycim sklem, umisti se na topnou desku a zalkalizovany roztok
se zahteje k varu, v némz se udrzuje 15 min. Kadinka se sejme z topné desky, pfida se 5 ml
roztoku formaldehydu (11) a opét podle potieby se upravi reakce nékolika kapkami roztoku
hydroxidu sodného (9) a ihned se za stdlého michani po kapkach pipetou ptidavd 15 ml
roztoku tetrafenylboritanu sodného (6) tak, aby proces srazeni trval asi 3 min. V michani
vznikajici sraZeniny se pokracuje jest¢ asi 1 min. Kadinka s obsahem se pak rychle ochladi
ve vodni 1azni a necha 10 min stat.

Poznamky

4  Misto ochlazeni ve vodni lazni se miiZe ponechat suspenze stat bez ochlazovani

do dalsiho dne.

K filtraci se pouZzije filtra¢ni sklenény kelimek vysuseny 30 min pii (120 £ 5) °C, ptredem
zvazeny s presnosti 0,0001 g. Roztok nad srazeninou se dekantuje pres filtracni kelimek
s pomoci vyvévy. SraZzenina v kadince se promyva a splachuje (4 — 5) x promyvacim
roztokem (7), vzdy asi po 10 ml. Nakonec se srazenina na frit€¢ 2 x proplachne (5 — 10) ml
vody (1) a co nejvice se odsaje. Frita se sraZzeninou se susi v susarn¢ 90 min pii (120 £ 5) °C.
Po vychladnuti v exsikatoru se zvazi s ptesnosti 0,0001 g.

V kazd¢ sérii vzorkt se provede i stanoveni vhodného IRM, poptipadé slepého pokusu.

Tabulka ¢. 1. Pipetovany objem extraktu vzorku dle oéekavaného obsahu drasliku (%).

Ocekavany obsah K (%) <5 5-10 10-20 | 20-30 > 30

Alikvotni podil vyluhu (ml) 50 30 15 10 5
pro stanoveni drasliku

Poznamky

5 Roztok  vzorku musi zustat alkalicky v pribéhu celého procesu srazeni
tetrafenylboritanem sodnym.
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6  Hmotnost srazeniny K-TFB pri stanoveni by méla byt priblizne 0,14 g.

Na stanoveni drasliku ma rusivy vliv pritomnost dvoumocnych kationtii (napr. Mg, Ca,
Zn, Cu, Fe a Mn).

6  Vypocet a vyjadreni vysledkii

Obsah drasliku v hnojivu, vyjadieny jako KoO hmotnostnim zlomkem v procentech wkoo,
se vypocte podle vztahu

(m, —m,)x0,1314x V x100

Wxa0) = mxa %)
m hmotnost navazky vzorku (g),
my hmotnost srazeniny K-TFB pii vlastnim stanoveni (g),
my hmotnost srazeniny K-TFB pii stanoveni slepého pokusu (g),
\Y objem odmérné barky se zkuSebnim roztokem vzorku (ml),
a objem pouzitého alikvotniho podilu vyluhu vzorku (ml) podle tabulky €. 1,

0,1314 prepocitavaci koeficient tetrafenylboritanu draselného na K-O.

Pii vyjadfeni vysledku jako K hmotnostnim zlomkem v procentech wk se pouZije
pfepocitavaci koeficient 0,1091.

Poznamky

8  Hodnotu obsahu celkového K>O je mozné pouzit pro vypocet poméru K>O:P:0s.

7 Literatura

1 Ptiloha ¢. 2 vyhlaSky 273/1998 Sb., ve znéni pozdéjsich predpist, postup 4.1.1 a 4.2.1.
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