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STANOVENI OBSAHU DRASLIKU ROZPUSTNEHO
VE VODE GRAVIMETRICKY

1 Rozsah a ucel

Postup je urcen pro gravimetrické stanoveni vodorozpustného drasliku v draselnych
hnojivech.

2 Princip

Vzorek se extrahuje vodou za varu. Draslik se z vyluhu vysrazi tetrafenylboritanem sodnym
jako nerozpustny tetrafenylboritan draselny.

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1
2
3

Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).
Hydroxid sodny, NaOH.
Hydroxid sodny, roztok, ¢ (NaOH) = 10 mol/l.

Ptiprava: Do 800ml kadinky se navadzi 400 g hydroxidu sodného (2), rozpusti se
vevodé (1) a kvantitativné se prevede do 1000ml odmérné baiky. Baika
se po vytemperovani doplni vodou (1) po znacku a promicha. Roztok se uchovava
v pevné uzaviené plastové lahvi. Roztok je staly.

Chlorid hote¢naty, MgCl».6 H>O.
Chlorid hotec¢naty, roztok, ¢ (MgCl>.6 H>O) = 100 g/1.

Ptiprava: Do 400ml kadinky se navazi 100 g chloridu hotecnatého (4), rozpusti se
ve 250 ml vody (1) a kvantitativné¢ se prevede do 1000ml odmérné banky. Baika
se doplni vodou (1) po znacku a promicha.

Tetrafenylboritan sodny (Na-TFB), NaB(CeHs)4.
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Tetrafenylboritan sodny, srazeci roztok, ¢ (NaB(CsHs)4) = 3,5 g/100 ml.

Ptiprava: 3,5 g tetrafenylboritanu sodného (6) se pii laboratorni teploté rozpusti
ve 100ml odmérné bance asi v 50 ml vody (1). Pfida se 0,5 g jemné rozetfeného
hydroxidu hlinit¢ého AI(OH)3 ’al[Rvu doplni se vodou (1) po znacku. Smes se intenzivné
tepe napf. v rotacni tfepacce pii 35 ot/min alespoit 20 min. Pak se filtruje pies filtr
sttedni hustoty a ¢iry filtrat se pouzije ke srazeni.

Roztok srazeciho ¢inidla je nejlépe pouzivat vzdy Cerstveé pripraveny. Pripadny zbytek
¢inidla je mozné uchovavat nejvysSe 1 meésic v chladu a tésné pied pouzitim se musi
prefiltrovat.

Promyvaci roztok:

Promyvaci roztok se pfipravi zfedénim srazeciho roztoku (7) vodou (1) v poméru
(1:50)(v:v).

Promyvaci roztok se pripravuje vzdy Cerstvy.

Disodnad stl kyseliny ethylendiaminotetraoctové, dihydrat, (EDTA).

Disodna sil kyseliny ethylendiaminotetraoctové, dihydrat, roztok c(EDTA) =
0,1 mol/l.

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 odmérné banky, doplni
vodou (1) po znacku a promichd. Podle potieby se filtruje ptes filtr stiedni hustoty.
Ciry roztok se uchovava v sklenéné lahvi. Roztok je staly.

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

Piiprava: Do 250ml kadinky se navazi 40 g hydroxidu sodného (2), rozpusti se
ve vodé (1) a kvantitativné se pfevede do 1000ml odmérné baiky. Baiika se doplni
vodou (1) po znacku a promicha. Roztok se uchovava v pevné uzaviené plastové
lahvi. Roztok je staly.

Ethanol, CoHsOH, 96%.
Fenolftalein, C20H1404, (FFT).
Fenolftalein, roztok, ¢ = 0,5 g /100 ml ethanolu (p = 96%), (m/V).

Ptiprava: Do 100ml kadinky se navazi 0,5 g fenolftaleinu (13), rozpusti se v malém
mnozstvi ethanolu (12) a kvantitativné se prevede do 100ml odmérné baiiky. Barnka
se doplni po znacku ethanolem (12) a promichd. Roztok je staly.
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Formaldehyd, CH>0, ¢(CH20) = (36 — 38) %.

Je vhodné roztok pfedem zfiltrovat pies filtr stfedni hustoty a neutralizovat roztokem
hydroxidu sodného (11) na fenolftalein (14). Roztok musi byt ¢iry. Roztok
se uchovava ve sklenéné lahvi. Roztok se pripravuje pred kazdym stanovenim Cerstvy.

Aceton, C3HsO.
Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovand, p = 1,19 g/ml.
Kyselina chlorovodikova, ziedéna, ¢ (HCl) = 6 mol/l.

Ptiprava: Kyselina chlorovodikova (17) se zfedi vodou (1) v poméru (1 + 1) (V + V).
Roztok se uchovava ve sklenéné 1ahvi. Roztok je staly.

Chlorid draselny, KCI.

Bromové voda, nasyceny vodny roztok.

Poznamky

1

DL A WD = A

Pro vycireni srazeciho roztoku lIze pouzit také nasledujici zpiisob: 3,5 g
tetrafenylboritanu sodného se rozpusti ve 100ml odmeérné barice asi v 90 ml vody (1).
Prida se 0,4 ml roztoku hydroxidu sodného (3) a 4 ml roztoku chloridu horecnatého (5)
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 srdzeni.

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, 60 min se tFepe v rotacni trepacce pri 35 ot/min.
Roztok se zfiltruje pres filtr stiedni hustoty.

Piistroje a pomiicky

Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.

Susarna s regulaci teploty, (120 + 5) °C.

Elektricka topné deska s regulaci teploty.

Sklenéna odsavacka s vodni nebo olejovou vyvévou.
Sklenény filtracni kelimek, frita S4, porozita (4 — 16) um.

Ptiprava novych frit: Po ociSténi od skelného prachu se frity vyvaii ve ziedéném
roztoku kyseliny chlorovodikové (18), pak se n€kolikrat promyji vodou (1).

Cisténi pouzitych frit: Hlavni podil srazeniny se mechanicky odstrani a p¥ipadng
se uschovd pro pouziti na pfipravu promyvaciho roztoku. Frita se po odstranéni
srazeniny promyje proudem pitné vody.

Pred dal$im stanovenim se frita pfipoji k vyvéve, proplachne se acetonem (16), pak
se dukladn¢ promyje vodou (1) a nakonec vysusi.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, Ph.D., feditel NRL
Platné od: 20. 12. 2020




Narodni referen¢ni laboratof Strana 4

& Jednotné pracovni postupy- zkouSeni hnojiv  vydani 2

20171.1 - Stanoveni obsahu drasliku rozpustného Revize
ve vod¢ gravimetricky

6 Exsikator.

7 Elektromagneticka michacka.

8 Rotacni tfepacka, 35 ot/min.

9 Filtr stfedni nebo vysoké hustoty.
5 Postup

5.1  Piiprava extraktu vzorku

Do 400ml kadinky se navéazi pfiblizné 2,5 g upraveného vzorku s ptesnosti 0,001 g.
Pti o¢ekavaném obsahu K>O > 50 % se navazuje priblizné€ 1 g vzorku s ptesnosti 0,001 g.

Ke vzorku v kadince se pfida 200 ml vody (1) a piikryje hodinovym sklem. Na topné desce
se roztok uvede do varu, ktery se udrzuje 30 min. Obsah kadinky se po ochlazeni pievede
do 250ml odmérné baniky. Doplni se po znacku vodou (1), promichd a zfiltruje ptes skladany
filtra¢ni papir. Prvnich 50 ml filtratu se nepouzije. Je-li filtrat zakaleny, vzorek se filtruje pies
husty filtracni papir. Filtruje se tak dlouho, az je kdispozici 100 ml ¢&iré¢ho filtratu
pro stanoveni drasliku.

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

5.2 Uprava extraktu pied sraZenim

Do 250ml kéadinky se pipetuje podle ocekavaného obsahu drasliku alikvotni ¢ast vyluhu
vzorku podle tabulky 1. Je-li tfeba, doplni se objem vodou (1) na objem 50 ml.

Tabulka 1. Pipetovany objem extraktu vzorku dle ocekavaného obsahu oxidu
draselného (%).

Ocekavany obsah Ka0 (%) <10 | 10-20|20-50 | >50

Alikvotni podil vyluhu v (ml) pro stanoveni drasliku 50 25 10 5

K roztoku v kadince se ptida 10 ml roztoku EDTA (10) a nékolik kapek roztoku fenolftaleinu
(14). Za stalého michani se po kapkach pfidava roztok hydroxidu sodného (3) do vzniku
cerveného zbarveni a k zajiSténi jeho piebytku se ptida nékolik kapek navic.

Kadinka se piikryje hodinovym sklem, umisti se na topnou desku a zalkalizovany roztok
se zahteje k varu, v némz se udrzuje 15 min. Kédinka se sejme z topné desky, hodinové sklo
se oplachne vodou (1) do kadinky, ptidd se 5 ml roztoku formaldehydu (15) a opét podle
potieby se upravi reakce ne¢kolika kapkami roztoku hydroxidu sodného (3).
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5.3 Srazeni

K upravenému roztoku v kadince se ihned za stdlého michani po kapkéach pipetou piidava
15 ml roztoku tetrafenylboritanu sodného (7) tak, aby proces srazeni trval asi 2 min.
V michani roztoku se vznikajici sraZeninou tetrafenylboritanu draselného (K-TFB)
se pokracuje jesté asi 1 min. Kadinka s obsahem se pak rychle ochladi ve vodni 1dzni a necha
10 min stat.

Poznamky

3 Obsahy drasliku ve slepych vzorcich jsou zpravidla zanedbatelné. Slepy pokus je vhodné
zarazovat k overeni vnejsich vlivii (nové baleni chemikalii, vyména laboratorniho
nadobi, stabilita pristroje apod.).

4 Misto ochlazeni ve vodni lazni se miuze suspenze ponechat stdat bez ochlazovani
do dalsiho dne.

5 Ma-li filtrat vzorku pripraveny dle bodu 5.1 tmavou barvu, pipetou se prenese alikvotni
cast obsahujici nejvyse 100 mg K>O do odmérné banky o objemu 100 ml. Prida se
bromova voda (20) a privede se kvaru, aby se eliminoval jakykoli prebytek bromu.
Po zchlazeni a doplnéni na objem se prefiltruje a kvantitativné stanovi draslik
v alikvotni casti filtratu.

6 Roztok vzorku musi zustat alkalicky v prubéhu celého procesu  srazeni
tetrafenylboritanem sodnym.

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

5.4 Stanoveni

K filtraci se pouije filtraéni sklenény kelimek vysuseny 30 min piti (120 + 5) ‘C, ptedem
zvazeny s presnosti 0,0001 g. Roztok nad srazeninou se dekantuje pies filtracni kelimek
s pomoci vyvévy. Srazenina v kadince se promyva a splachuje 4 % az 5 X promyvacim
roztokem (8), vZdy asi po 10 ml. Nakonec se sraZenina na frité¢ dvakrat proplachne (5 — 10) ml
vody (1) a co nejvice se odsaje. Frita se srazeninou se susi v susarné 90 min pii (120 + 5) “C.
Po vychladnuti v exsikatoru se zvazi s ptesnosti na 0,0001 g.

V kazd¢ sérii vzorkt se provede i stanoveni vhodného IRM, poptipadé slepého pokusu.
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6  Vypocet a vyjadreni vysledkii

Obsah drasliku v hnojivu, vyjadieny jako K>O nebo K hmotnostnim zlomkem v % wk20 nebo
v % wk, se vypocte podle vztahu

(m, —m,)x0,1314x V x100

Wiao = xa
o lm =m,)x0,1091xV 100
« mxa

m  hmotnost navazky vzorku v g,

m; hmotnost srazeniny K-TFB pfi vlastnim stanoveni v g,

my  hmotnost srazeniny K-TFB pfi stanoveni slepého pokusu v g,

V  objem odmérné banky se zkuSebnim roztokem vzorku v ml,

a objem pouzitého alikvotniho podilu vyluhu vzorku v ml podle tabulky 1,

1 g tetrafenylboritanu draselného odpovida 0,1314 g K>O nebo 0,1091 g K.

Poznamky

7 Pokud koncentrace drasliku v roztoku slepého pokusu nepresahne mez stanovitelnosti, je
mozno hodnotu m: ve vypoctu zanedbat.

7  Literatura
1 Natizeni (ES) ¢. 2003/2003, ptiloha IV, postup 4.1.
2 CSN EN 15477: Hnojiva - Stanoveni obsahu vodorozpustného drasliku.
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