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PRIPRAVA VODNEHO EXTRAKTU TREPANIM
ZA STUDENA

1 Rozsah a ucel

Postup je ur€en pro piipravu vodného extraktu stopovych prvka bor, kobalt, méd’, zelezo,
mangan, molybden a zinek v mineralnich hnojivech na obou hladinach deklarovanych obsaht
téchto prvki (méné neZ 10 % a vice nez 10 %) a pro odstranéni organickych latek ve vodném
extraktu. V extraktu Ize stanovit také siru ptitomnou v riaznych forméch a vodorozpustny fosfor.

2 Princip

Vzorek hnojiva se extrahuje vodou tfepanim pii laboratorni teploté. Ziskané extrakty
se okyseluji, aby se zabréanilo hydrolyze. V ptipadé potieby se organické latky odstrani varem
po ptidavku peroxidu vodiku.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Voda (deionizovand, demineralizovana nebo destilovana).

2 Kyselina dusi¢nd, HNO3; 65%, c(HNO3) = 14,3 mol/l; p = 1,42 g/ml.
3 Kyselina dusi¢nd, HNOj, ziedénd, ¢(HNO3) = 5 mol/l.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky s 5S00ml vody (1) se piida 350 ml koncentrované
kyseliny dusi¢né (2). Do baiiky se piida voda (1) do objemu 900ml, roztok se vytemperuje
na laboratorni teplotu. Doplni se vodou (1) po znacku a peclivé promicha.

4  Kyselina dusi¢nd, HNO;3, ziedénd, c(HNO3) =~ 0,2 mol/l.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné baiiky s 5S00ml vody (1) se pfida 13,8 ml koncentrované
kyseliny dusi¢né (2). Do baiiky se ptida voda (1) do objemu 900ml, roztok se vytemperuje
na laboratorni teplotu. Doplni se vodou (1) po znacku a peclivé promicha.

5 Peroxid vodiku, H>O2 30%, p=1,11 g/ml.
6  Kyselina chlorovodikova, HCI 37%, ¢(HCI) = 12 mol/l, p = 1,18 g/ml.
7 Kyselina chlorovodikova, zfedéna, c(HCl) = 5 mol/l.

Ptiprava: Do odmérné baniky 1000ml s 500ml vody (1) se ptida 420 ml koncentrované
kyseliny chlorovodikové (6). Do baiiky se pfida voda (1) do objemu 900ml, roztok
se vytemperuje na laboratorni teplotu. Doplni se vodou (1) po znacku a peclivé promicha.
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4 Pristroje a pomiicky

1 Topna deska s regulaci teploty.

2 Kadinky vhodného objemu, hodinova sklicka.

3 Analytické vahy s ptesnosti 0,001 g.

4 Rotacni tfepacka s moznosti nastaveni otacek na (35 — 40) ot/min.

5 Extrak¢éni lahve nebo Stohmanovy baiky o objemu 500ml, 1000ml.
6 Filtra¢ni papir stfedni hustoty s vysokou rychlosti filtrace.

7 Odmérné banky 25ml, 50ml.

5 Postup
5.1  Priprava extrakti mikroelementii

Pti obsahu mikroelementii do 10 % se do 500ml extrakéni ldhve navazi (5 £ 0,005) g zkusebniho
vzorku. Ptfida se (250 = 0,2) ml vody (1) o laboratorni teplot¢.

Pti obsahu mikroelementt nad 10 % se do 1000ml extrakéni lahve navazi (2 £ 0,002) g
zkusebniho vzorku. Pfida se (500 = 0,5) ml vody (1) o laboratorni teplot¢.

Po peclivém uzavieni extrakéni l1dhve se obsah ruén¢ dukladné protiepe, poté se lahev vlozi
do rotacni tiepacky a ttepe se 1 h pfi (35 —45) ot/min. Ziskany extrakt se po vyjmuti z tfepacky
promicha a ihned zfiltruje ptes suchy skladany filtr do plastovych lahvicek, pficemz prvnich
50 ml filtratu se nepouzije. Do 25ml odmérné banky se pipetuje 20 ml filtratu, ptida se 2,5 ml
ziedéné HNOs3 (3) nebo 2,5 ml ztedéné HCI (7) a doplni se po znacku vodou (1). Vysledna
koncentrace kyselin v extraktu je 0,5 mol/l a faktor fedéni (kone¢ny objem : objem extraktu) je
(5:4).

Zaroven s extraktem vzorku se pfipravi slepy pokus stejnym postupem, ale bez navazky vzorku.

5.2  Priprava extraktu ve vodé rozpustné siry

Pti obsahu siry méné nez 3 % (S) se do 500ml Stohmanovy baiky navazi (5 + 0,001) g
zkuSebniho vzorku. Pfi obsahu siry vétSim nez 3 % (S) se navézi (1 + 0,001) g zkuSebniho
vzorku.

Ptida se asi 450 ml vody (1), banka se uzavte, vlozi se do rotacni tiepacky a tiepe se 0,5 h
pfi (35 — 45) ot/min. Ziskany extrakt se po vyjmuti z ttepacky necha stat 24 h pfi laboratorni
teploté. Pak se doplni po znacku vodou (1) a filtruje se pies suchy filtr do vhodnych 500ml
ban¢k, pficemz prvnich 50 ml filtratu se nepouzije.

Zaroven s extraktem vzorku se pfipravi slepy pokus stejnym postupem, ale bez navazky vzorku.
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5.3  Piiprava extraktu vodorozpustného fosforu

Do 500ml Stohmanovy banky se navazi se (5 = 0,001) g zkuSebniho vzorku. Piida se 450 ml
vody (1). Tiepe se 30 min na rotacni tiepacce. Doplni se po znacku vodou (1), promiché
a zfiltruje pies suchy skladany filtr, pficemz prvnich 50 ml filtratu se nepouzije.

Zaroven s extraktem vzorku se pfipravi slepy pokus stejnym postupem, ale bez navazky vzorku.
Poznamky

1 Uprava navazky pro pripravu extraktii podle 5.1, 5.2 a 5.3 je moznd pii zachovdini
extrahovactho poméru maximalné (vzorek : voda) (1 : 100).

2 Laboratorni teplotou je teplota v rozmezi (20 — 25) °C.

3 Ziskané extrakty se stabilizuji s ohledem na matrici kalibracni krivky a mnozstvi vzorku
potiebné pro stanoveni.

4 Pokud ma byt stanoven v extraktu obsah boru, nesmi se pouzivat borosilikatové sklo.
Doporucuje se pouzivat teflon, kifemenné sklo nebo plast PE-HD.

5 Extrakty se uchovavaji v plastovych lahvickach. Ve sklenénych nadobkach pouze
v pripadeé, ze neni nutné stanovit obsah boru.

6  Pokud byly pri myti skla pouZity myci prostiedky obsahujici bor, sklo se dukladné
oplachne.

7 Velmi diilezita je cistota pouzivaného laboratorniho nadobi. Pred pouZitim se veskeré
pouzivané nadobi zcela po okraj naplni horkym roztokem 0,2 mol/l HNO3(4) a ponecha
se piisobit pres noc. Stejné se Cisti i plastové zatky, lodicky a nalevky. Nasledujici den
se vse ditkladné vymyje vodou a peclive vyplachne vodou (1).

8  Intenzita otacek trepacky (35 — 40) ot/min brani v usazovani pevnych castic v suspenzi
PFi procesu extrakce.

9 Vzorek se redi s ohledem na obsahy mérenych prvku se zachovanim matrice méreného
vzorku.

10 Stabilizované extrakty mohou byt uchovavany po dobu az 15 dnii.
11 Mirné odchylky v koncentraci kyselin ve vzorcich a kalibracni krivce nemaji vyznamny
vliv na vysledky stanoveni.

12 Ndhradou za filtraci extraktu muze byt pouziti centrifugy. Pro jemné mleté vzorky
se doporucuje pouzivat centrifugu nebo filtracni papiry s nesmacivymi okraji.

13 Nekteré chelaty stanovovanych prvkit mohou p7i extrakci podléhat fotodestrukci, proto je
vhodné provadet extrakci i uchovani extraktu v neprithledném nadobi.
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5.4  Odstranéni organickych litek z vodného extraktu

Do 100ml kadinky se kvantitativné prevede 25ml extraktu ptipravené¢ho v kap. 5.1 pomoci
maximalné 10 ml vody (1). Pfid4 se 5Sml peroxidu vodiku (5). Kadinka se uzavie hodinovym
sklickem a obsah se ponecha stat 1 h pti laboratorni teploté. Poté se kadinka pfenese na topnou
desku (1) a extrakt se vafi 0,5 h. Pokud je extrakt stale viditeln¢ zabarven organickymi latkami,
piida se do ochlazené¢ho extraktu dalSich 5 ml peroxidu vodiku (5) a vaii se dalSich 0,5 h
do odstranéni piebytku peroxidu vodiku. Po ziskani cirého roztoku se extrakt ochladi,
kvantitativné se pievede do 50ml odmérné banky, ptida se 2,5ml fedéné kyseliny dusicné (3)
nebo chlorovodikové (7) a objem baiiky se doplni vodou (1) po znacku. Kone¢na koncentrace
kyselin v extraktu je 0,5 mol/l, faktor fedéni (kone¢ny objem : objem extraktu) je (5 : 2).

Poznamka

14 Vpripadech, kdy vzorek hnojiva obsahuje malé mnozstvi organickych latek, jejich obsah
neovliviiuje stanoveni prvkit metodami ICP-OES a FAAS, proto neni nutné organické
latky odstranovat.

6 Literatura

1 CSN EN 16962: Hnojiva — Extrakce ve vodé rozpustnych stopovych Zivin v hnojivech
a odstranovani organickych latek z extrakt hnojiv.

2 CSN EN 15958: Hnojiva — Extrakce fosforu rozpustného ve vodé.
3 CSN EN 15926: Hnojiva —Extrakce vodorozpustné siry, kde je sira v riiznych formach.
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