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P. STANOVEN[ OBSAHU CELKOVEHO FOSFORU
FOTOMETRICKA METODA
Ugel a rozsah

Tato metoda umoziuje stanoveni obsahu celkového fosforu v krmivech. Je vhodnd predevsim pro zkouseni
krmiv s nizkym obsahem fosforu. V urcitych piipadech (u produktti s vysokym obsahem fosforu) je mozno
pouzit gravimetrickou metodu.

Princip

Vzorek se mineralizuje bud suchou cestou (zejména u organickych krmiv), nebo mokrou cestou (zejména
u minerdlnich sloucenin a tekutych krmiv), a prevede se do kyselého roztoku. K tomuto roztoku se pfidd
molybdatovanaddtové cinidlo. Absorbance Zluté zbarveného roztoku se méff pii 430 nm pomoci
spektrofotometru.

Chemikalie

Uhlicitan vépenaty.

Kyselina chlorovodikovd, p,o = 1,10 g/ml (pfiblizné 6 mol/l).
Kyselina dusi¢nd, pyp = 1,045 g/ml.

Kyselina dusi¢nd, pyp = 1,38-1,42 g/ml.

Kyselina sirovd, py = 1,84 g/ml.

Molybdétovanadatové ¢inidlo: v odmérné bance o objemu 1 1 se smichd 200 ml roztoku heptamolybdenanu
amonného (3.6.1) s 200 ml roztoku vanadi¢nanu amonného (3.6.2) a se 134 ml kyseliny dusi¢né (3.4) a doplni
se vodou po znacku.

Roztok heptamolybdenanu amonného: 100 g heptamolybdenanu amonného (NH,)6Mo;0,, . 4H,0 se rozpusti
v horké vodé. Piidd se 10 ml amoniaku (hustota 0,91g/ml) a doplni se vodou na 1 litr.

Roztok vanadi¢nanu amonného: 2,35 g vanadi¢nanu amonného NH,VOj; se rozpusti ve 400 ml horké vody. Za
stalého michdn{ se pomalu pfilévd 20 ml zfedéné kyseliny dusi¢né (7 ml HNOj; (3.4) + 13 ml H,0) a doplni se
vodou na 1 litr.

Standardni roztok 1 mg fosforu na ml: 4,387 g dihydrogenfosfore¢nanu draselného KH,PO, se rozpusti ve vodeé.
Doplni se vodou na 1 litr.

Pfistroje a pomtcky

Kfemenné, porceldnové nebo platinové spalovaci kelimky.

Elektrickd muflovd pec s termostatem, regulovand na teplotu 550 °C.

Kjeldahlova banka, 250 ml.

Odmérné bariky a pfesné pipety.

Spektrofotometr.

Zkumavky, promér asi 16 mm, se zitkou o primeéru 14,5 mm; objem: 25-30 ml.
Postup

Piprava roztoku

Podle druhu vzorku se pfipravi roztok zpiisobem, ktery je uveden v bodé 5.1.1 nebo 5.1.2.
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5.1.2

5.2

5.3

Obvykly postup

Do Kjeldahlovy banky se navdzi 1 g nebo véts{ mnozstvi vzorku s piesnosti na 1 mg. Pfidd se 20 ml kyseliny
sirové (3.5), banika se dikladné protiepe, aby se vzorek a kyselina dobfe spojily a aby se zabranilo usazovani
vzorku na sténdch banky; pak se roztok zahteje a 10 minut vaii. Po mirném ochlazeni se pfidaji 2 ml kyseliny
dusicné (3.4); slabé se zahfeje a opét mirné ochladi. Pak se opét pfidd trochu kyseliny dusicné (3.4) a uvede se
opét do varu. Postup se opakuje tolikrét, aZ se ziskd ¢iry roztok. Potom se ochladi, pfidd se trochu vody, kapalina
se pievede do 500 ml odmérné bariky a Kjeldahlova baka se vyplachne horkou vodou. Po ochlazeni se banika
doplni vodou po znacku, homogenizuje a prefiltruje.

Postup pro vzorky, které obsahuji organické ldatky, ale neobsahuji dihydrogenfos-
fore¢nan vdpenaty a hofecnaty

Do spalovactho kelimku se navdzi ptiblizné 2,5 g vzorku s presnosti na 1 mg a dokonale se promichd
s 1 g uhli¢itanu vdpenatého (3.1). V muflové peci se spaluje pii teploté¢ 550 °C tak dlouho, dokud se neziskd
popel bilé nebo Sedé barvy (malé mnozstvi uhlikatych Castic neni na zdvadu). Popel se prevede do 250 ml
kadinky, pridd se 20 ml vody a potom se ptidava kyselina chlorovodikovi (3.2), dokud neustane pénéni; nakonec
se pfidd dalsich 10 ml kyseliny chlorovodikové (3.2). Kddinka se postavi na piskovou ldzen a odpafi se do sucha,
aby se vyloucily kfemicitany. Zbytek se rozpusti v 10 ml kyseliny dusi¢né (3.3) a 5 minut vaif na piskové ldzni
nebo na topné desce tak, aby nedoslo k tGplnému vysuseni. Kapalina se prevede do 500 ml odmérné bariky
a kadinka se nékolikrdt vymyje horkou vodou. Po ochlazeni se doplni vodou po znacku, homogenizuje
a prefiltruje.

Vyvoj zbarveni a méfeni absorbance

Alikvotni mnozZstvi filtratu pfipraveného podle bodu 5.1.1 nebo 5.1.2 se zfedi tak, aby koncentrace fosforu byla
maximédlné 40 pg/ml. 10 ml tohoto roztoku se odpipetuje do zkumavky (4.6) a pfidd se 10 ml
molybdatovanadatového ¢inidla (3.6). Homogenizuje se a nechd se stdt minimdlné po dobu 10 minut pii

teploté 20 °C. Pak se méff absorbance ve spektrofotometru pii 430 nm proti roztoku pfipravenému z 10 ml
vody a 10 ml molybdétovanadatového cinidla (3.6).

Kalibracni kivka

Ze standardniho roztoku (3.7) se piipravi roztoky, které obsahuji 5, 10, 20, 30 a 40 pg fosforu na jeden ml. Ke
kazdym 10 ml téchto roztoki se pfidd 10 ml molybddtovanadatového ¢inidla (3.6). Homogenizuje se a nechd se
stdt minimélné po dobu 10 minut pii teploté 20 °C. Pak se méii absorbance, jak je uvedeno v bodé¢ 5.2.
Kalibra¢ni kiivka se vytvori vynesenim hodnot absorbanci proti odpovidajicim mnozstvim fosforu. Kiivka je
linedrni pfi koncentraci fosforu 0-40 pg/ml.

Vypocet a vyjadieni vysledki

Obsah fosforu ve zkouseném vzorku se stanovi pomoci kalibra¢ni kfivky.
Vysledek se vyjadif jako procento vzorku.

Opakovatelnost

Rozdil mezi vysledky dvou paralelnich stanoveni provedenych na stejném vzorku nesmi pfesdhnout:
— 3% relat. z hodnoty vyssiho vysledku u vzorkd s obsahem fosforu niz$im nez 5 %,

— 0,15 % v absolutni hodnoté u vzorkd s obsahem fosforu 5 % a vice.

Q. STANOVEN{ OBSAHU VE VODE ROZPUSTNYCH CHLORIDU
Ukel a rozsah

Tato metoda umoznuje stanoveni obsahu ve vodé rozpustnych chlorid obvykle vyjadfovanych jako chlorid
sodny. Tato metoda je vhodnd pro vSechna krmiva.

Princip

Chloridy se rozpusti ve vodé. Jestlize produkt obsahuje organickou hmotu, roztok se vycefi. Roztok se mirné
okyseli kyselinou dusi¢nou a chloridy se vysrézeji pomoci roztoku dusi¢nanu stifbrného jako chlorid stébrny.
Prebytek dusi¢nanu stitbrného se titruje roztokem thiokyanatanu amonného podle Volhardovy metody.
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