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STANOVENI OBSAHU DRASLIKU A SODIKU METODOU FAES

1 Ugel a rozsah

Tato metoda umoznuje stanoveni drasliku a sodiku v krmivech a mineralnich premixech.
Stanoveni je urCeno pro mineralizaty na suché cesté (zpopelnéni vzorku a rozpusténi popele
v kyselin¢ chlorovodikové) a pro mineralizaty na mokré cesté¢ (pfimé rozpousténi vzorku
v kyselin¢ chlorovodikové).

2 Princip

Koncentrace stanovovanych prvka ve vzorku se zjiStuje na zéklad¢ charakteristické emise
zéafeni drasliku a sodiku na rezonanc¢nich Cardch téchto prvka v plameni acetylen — vzduch
metodou kalibraéni kiivky.

3 Chemikalie
Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
1 Kyselina chlorovodikova HCI, koncentrovana, 35%, p(HCl) = 1,18 g/ml.
2 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovand).
Kyselina chlorovodikové, HCI, roztok c(HCl) = 3 mol/I.

Ptiprava: K asi 600 ml vody (2) v 1000ml odmérné bance se ptidd 265 ml HCI (1) a po
ochlazeni se doplni do 1 litru.

4 Kyselina chlorovodikova, HCI, roztok ¢(HCI) = 1 mol/l.

Ptiprava: K asi 800 ml vody (2) v 1000 ml odmérné bance se piida 88 ml HCI (1) a po
ochlazeni se doplni do 1 litru.

Zakladni certifikovany standardni roztok drasliku o koncentraci 1000 mg/I.
Zékladni certifikovany standardni roztok sodiku o koncentraci 1000 mg/1.
Chlorid cesny CsCl, pevny.

Dusi¢nan hlinity nonahydrat, AI(NOs)3 . 9 H2O, pevny.

O 0 3 O Wn

Tlumivy roztok.

Ptiprava: Do 1000ml odmérmné banky se odvazi 50 g chloridu cesného (7)
a 250 g dusi¢nanu hlinitého (8), rozpusti se ve vodé (2), doplni vodou po znacku a
promicha.
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10 Kyselina chlorovodikové, HCI, roztok c(HCl) = 6 mol/l.
Ptiprava: K asi 400 ml vody (2) v 1000ml odmérné bance se ptidad 530 ml HCI (1) a po
ochlazeni se doplni do 1 litru.

11 Dusi¢nan amonny, NH4NO3, roztok 200 g/l.

4 Pristroje a pomiicky

1 Atomovy absorpéni spektrofotometr s moznosti méfeni emise nebo plamenovy
fotometr.

2 Kiemenné nebo porcelanové kelimky pfedem vyvaiené v kyseliné chlorovodikové
(4), vysusené a vyzihané pti 550 °C.

3 Muflova pec s automatickou regulaci teploty pro rozsahy teplot do 650 °C.

4 Elektricky vafi¢, topna deska nebo plynovy kahan.

5 Filtra¢ni papir stfedni hustoty, bezpopelny.

6 Susarna laboratorni elektrickd, s moznosti odvétravani, automatickou regulaci teploty
a teplomérem pro rozsah teplot nejméné¢ do 120 °C.

7 Analytické vahy s piesnosti nejméné 0,001g.

Poznamky

1 Lze pouzit i platinové kelimky. V takovéem pripadé se museji dodrzovat pravidla
pro praci s platinovym nadobim. Platinové kelimky nelze pouzit pro analyzu premixii
a minerdlnich surovin.

5 Postup mineralizace

Pokud vzorek obsahuje organickou hmotu, postupuje se podle 5.1.

Vzorek mineralniho piivodu, ktery neobsahuje Zadnou nebo téméf Zadnou organickou hmotu,
se zpracovava podle 5.2.

Poznamky

2

Zjisteni pritomnosti organické hmoty: IZicka se vzorkem se vlozi do plamene. Pokud
dojde k tani, vzorek organickou hmotu neobsahuje. Pokud dojde ke zméné barvy a tani
se neobjevi, vzorek organickou hmotu obsahuje.
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5.1 Rozklad krmiv organického ptivodu na suché cesté

Do spalovaciho kelimku se podle pfedpoklddaného obsahu prvkl odvazi asi 5 g zkuSebniho
vzorku s presnosti nejmén¢ 0,001 g a obsah kelimku se pozvolna zpopelni na elektricky
vyhiivané desce nebo na kahanu. Potom se kelimek se zuhelnaténym vzorkem vlozi
do muflové pece a spaluje se 3 h pii teploté (550 £ 20) °C. Po uplynuti této doby se kelimek
vyjme, nechd se zchladit v exsikatoru a spaleny vzorek se vizualné¢ posoudi na ptitomnost
uhlikatych ¢astic. Pokud jsou pfitomny, vzorek se zvlh¢i nékolika kapkami roztoku dusi¢nanu
amonn¢ho (11), kelimek se vysusi v suSarné¢ pti 103 °C do sucha, vlozi znovu do muflové
pece a pii teplote (550 + 20) °C se spaluje jesté 1 hodinu (poznamka 3).

Alternativnim postupem je spalovani navazky vzorku ve spalovacim kelimku v muflové peci.
Kelimek se umisti do studené muflové pece, teplota se postupné zvysSuje a po dosazeni teploty
(550 + 20) °C se spaluje 5 h. Poté se kelimek necha vychladnout a zkontroluje se pfitomnost
uhlikatych ¢astic Pokud jsou pfitomny, vzorek se zvlh¢i nékolika kapkami roztoku dusi¢nanu
amonn¢ho (11), kelimek se vysusi v suSarné¢ pti 103 °C do sucha, vlozi znovu do muflové
pece a pti teploté (550 + 20) °C se spaluje jesté 1 hodinu (poznamka 3).

Po ochlazeni se popel mirn¢ zvlh¢i vodou (2) a pomoci kyseliny chlorovodikové (3)
se kvantitativné pfevede do 250ml kadinky. Celkové mnozstvi roztoku kyseliny
chlorovodikové nema ptekrocit 75 ml. Kadinka se pfikryje krycim sklickem, obsah se uvede
do varu a vaii se asi 15 min. Obsah kadinky se jesté¢ za horka filtruje pfes stfedné husty
filtracni papir do 250ml odmérné banky. Filtr se n¢kolikrat promyje horkou vodou (2). Filtrat
v odmérné baiice se vytemperuje, doplni vodou (2) po znacku a promiché (zasobni roztok).

Pro kazdou méfenou sérii se piipravi slepy pokus tak, Zze se provedou stejné operace
bez zkusebniho vzorku.

Poznamky

3 Dusicnan amonny se musi pridavat opatrné, aby se zamezilo dispergovani popela.

5.2  Rozklad krmiv mineralniho pivodu na mokré cesté

Do 250ml kadinky se navazi 1 g az 5 g zkuSebniho vzorku s pifesnosti nejméné 0,001 g.
Postupné se za obcasného promichani piida 100 ml kyseliny chlorovodikové (10) a ptikryje se
hodinovym sklickem. Po ukonceni bouflivé reakce se kadinka nechd ptikryta krycim
sklickem, obsah se uvede do mirného varu a vaii se 15 min. Obsah kadinky se jeSté za horka
filtruje ptes stfedné husty filtracni papir do 250ml odmérné banky. Filtr se n€kolikrat promyje
horkou vodou (2). Filtrat v odmérné bance se vytemperuje, doplni vodou (2) po znacku
a promicha (zasobni roztok). Podle ocekavaného obsahu jednotlivych prvki se tento
mineralizat méti bud’ pfimo, nebo po potiebném natredéni kyselinou chlorovodikovou (4).

Pro kazdou meéfenou sérii se pripravi slepy pokus tak, ze se provedou stejné operace
bez zkusebniho vzorku.
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Poznamky
4 Sklo umyté v mycce se dale cisti nasledujicim zpiisobem: sklo se naplni 5 % kyselinou

dusicnou a necha se macet nejlépe pres noc. Poté se kyselina vylije, sklo se necha
okapat, vyplachne se 3 x vodou (2) a vysusi. Sklo se prechovava suché
v uzaviratelnych boxech.

6 Méreni, priprava kalibracnich roztoki a kiivek
6.1 Priprava kalibrac¢nich roztoki a kalibra¢ni kfivky pro draslik

Pro pfipravu kalibra¢ni ktivky drasliku se pouzije zakladni nefedény certifikovany roztok
drasliku (5).

Kalibracni kiivka: Do 100ml odmérnych banék se pipetuje (0; 0,5; 1; 2; 5; 10) ml zédkladniho
certifikovaného standardniho roztoku o koncentraci drasliku 1000 mg/I (5) a baniky se doplni

po znacku kyselinou chlorovodikovou (4). Koncentrace drasliku v roztocich pro sestrojeni
kalibra¢ni kiivky je (0; 5; 10; 20; 50;100) mg/1.

6.2  Priprava kalibrac¢nich roztokii a kalibra¢ni krivky pro sodik

Pracovni standardni roztok sodiku: Ze zakladniho certifikovaného standardniho roztoku
o koncentraci sodiku 1000 mg/l (6) se do 100ml odmérné banky pipetuje 10 ml, baika
se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (4) a promiché se. Pracovni standardni roztok
obsahuje sodik o koncentraci 100 mg/1.

Kalibra¢ni kiivka: Do 100ml odmérnych ban¢k se pipetuje (0; 1; 2; 3; 5; 10; 20) ml
pracovniho standardniho roztoku sodiku a bailky se doplni po znacku kyselinou

chlorovodikovou (4). Koncentrace sodiku v roztocich pro sestrojeni kalibrac¢ni kiivky je
(0; 1; 2; 3; 5;10; 20) mg/1.

Poznamky

5 Koncentrace vybranych prvkii musi lezet v rozsahu citlivosti pouzitého atomového
absorpcniho spektrofotometru s moznosti méreni emise. V zavislosti na typu a citlivosti
pouczitého spektrofotometru se mohou vybrat dalsi kalibracni rozsahy.

6.3 Méreni

Pii méfeni se vyuziva stechiometricky nebo mirné oxidacni plamen. Intenzita emise téchto
prvkl se méii v plameni acetylen-vzduch, emise drasliku se méti pii vinové délce 766,5 nm,
emise sodiku pii vlnové délce 589,6 nm. Mé&fi se s hofdkem urenym pro emisni méfeni.
U pfistroji AAS je mozné pouzit 1 Stérbinovy hotak, ktery je tfeba vhodné natocit k optické
ose pristroje. Pfistroj se nastavuje podle doporuceni vyrobce nebo na zdkladé vlastni
optimalizace pfistroje. Zesileni na detektoru se nastavuje pifi zmlzovani nejvysSiho bodu
kalibra¢ni kiivky. Integrace signdlu probihd obvykle 3 s po prodlevé pro ustileni signalu.
M¢éii se metodou kalibracni kifivky po dosazeni dostateCné stabilizovanych podminek
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piistroje. Pribézné¢ je vhodné kontrolovat stabilitu meéfeni zafazovadnim kalibracnich
standardu, popiipad¢€ provést rekalibraci.

Poznamky

6 Pri vyssich obsazich stanovovanych prvkii je treba natocit horak vzhledem k opticke
ose pristroje. Pokud je tieba, redi se zkousené roztoky kyselinou chlorovodikovou (4),
aby se ziskala emise leZici v linedrni casti kalibracni krivky.

7 Za ucelem eliminace interference rusivych prvkii lze pouzit pridavek tlumivého roztoku
(9). Je nutné si bezpecné overit, kdy je pridavek tlumivého roztoku opodstatneny.

8 Je mozné pouzit i metodu FAAS za predpokladu pridavku tlumivého roztoku (9)
do mérenych vzorkii i kalibracni krivky. Pro mereni jsou pouzitelné alternativni vinové
delky pro Na 589,0 nm a pro K 769,9 nm uvedené v navodu pro obsluhu pristroje.

7 Vypocet a vyjadieni vysledku

Koncentrace ptislusného prvku v roztoku se odecte z kalibra¢ni kiivky.
Vysledna koncentrace prvku ve vzorku se vypocte po odecteni slepého pokusu podle vztahu

:(CV_CB)XVXF XO,]
m

elem

kde
Xelem  je obsah prvku vyjadieny v %,

Cy  je koncentrace ptislusSného prvku v extraktu vzorku v mg/l, odecCtena z kalibra¢niho

grafu,
Cs je koncentrace ptislusného prvku v mg/l v roztoku slepého pokusu,
m je hmotnost navazky vzorku v g,
F je faktor fedéni,

V je celkovy objem filtratu nebo extraktu v litrech.
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