Narodni referen¢ni laboratof Strana 1

Jednotné pracovni postupy -zkouSeni hnojiv ‘ Vydéni 2

20084.1 — Stanoveni obsahu drasliku metodou FAES

Revize

STANOVENI OBSAHU DRASLIKU METODOU FAES

1 Rozsah a ucel

Metoda je urcena pro stanoveni obsahu drasliku v extraktech vzorkli organomineralnich,
organickych a statkovych hnojiv. Metoda je vhodna zejména pro nizsi obsahy drasliku.

2 Princip

Zbytek vzorku po spaleni se extrahuje kyselinou chlorovodikovou. V extraktu se stanovi
obsah drasliku metodou atomové emisni spektrometrie s atomizaci v plameni (FAES).
Ptipousti se téz stanoveni metodou atomové absorpéni spektrometrie (FAAS) nebo optické
emisni spektrometrie s indukéné vazanym plazmatem (ICP-OES).

3 Chemikalie

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

2 Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovand, p = 1,19 g/cm?.

3 Kyselina chlorovodikova, zfedéna c(HCl) = 6 mol/l.
Ptiprava: Kyselina chlorovodikova koncentrovana (2) se ziedi vodou (1) v poméru (1
+ 1). Roztok se uchovava ve sklenéné lahvi.

4  Kyselina chlorovodikova, zfedéna c(HCl) = 0,5 mol/Il.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky s asi 500 ml vody (1) se postupné piida 50 ml
koncentrované kyseliny chlorovodikové (2). Obsah banky se vytemperuje
na laboratorni teplotu a doplni vodou (1) po znacku.

5 Zakladni standardni roztok drasliku, c(K)=1g/I.

Ptiprava: Do 150ml kadinky se navazi 1,9068 g chloridu draselné¢ho (KCl) ptedem
vysuSen¢ho 1 h pii 105 ° C, rozpusti se ve 100 ml vody (1), kvantitativné se pievede
do 1000ml odmérné baiiky a po vytemperovani se doplni vodou (1) po znacku.

6  Pracovni standardni roztok drasliku, ¢(K) = 100 mg/I.

Ptiprava: 10 ml zdkladniho standardniho roztoku (5) se pipetuje do 100ml odmérné
banky, doplni kyselinou chlorovodikovou (4) po znacku a promicha.

7 Acetylen pro FAAS.
8 Vzduch tlakovy pro FAAS.
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Poznamky

1 Pro pripravu zakladniho standardniho roztoku drasliku se miize pouZit také vhodny
komercni roztok.

4  Pristroje a pomiicky

1 Analytické vahy s presnosti 0,0001 g.

2 Elektricka topna deska s regulaci teploty.
3 Filtra¢ni papir stfedni a vysoké hustoty.
4 Atomovy absorpéni spektrometr

5 SusSarna s automatickou regulaci teploty.
5 Postup

Kalibrace

Kalibracni roztoky se ptipravi podle tabulky ¢.1.

Tabulka ¢. 1. Priprava kalibra¢nich roztoki pro draslik.

Objem pracovniho Objem c(K)
oL standardniho roztoku odmérné banky
Kalibra¢ni bod 6)
(ml) (ml) (mg/l)
0 0 100 0
1 5 100 5
2 10 100 10
3 20 100 20
4 40 100 40
5 50 100 50

Odmérmé baiiky se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (4) a obsah se peclivé
promicha.

Poznamky

2 Koncentrace kyseliny chlorovodikové v kalibracnich roztocich a v mérenych roztocich
vzorkii musi byt shodna.
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Piiprava extraktu vzorku

Zbytek po zihani ziskany podle postupu JPP UKZUZ, metoda &. 20010.1 se kvantitativng
ptevede do vysoké kadinky o objemu 250 ml a po ¢astech se za stalého michani ptida 50 ml
kyseliny chlorovodikové (3). Vafi se 30 min pod krycim sklem a objem kapaliny se udrzuje
na stejné urovni dopliiovdnim objemu kyselinou chlorovodikovou (3). Po skonceni varu
se prida asi 50 ml studené vody (1), filtruje se pres stiedné husty filtr do 250ml odmérné
baiiky a po vytemperovani se doplni vodou (1) po znatku a dikladné promicha. Ciry
extrakt se pouzije pro dalsi analyzu.

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

Méreni obsahu drasliku

Vhodny objem extraktu vzorku (podle ocekévaného obsahu drasliku) se pipetuje do100ml
odmérné banky a doplni po znacku roztokem kyseliny chlorovodikové (4). Méfi se metodou
atomové emisni spektrofotometrie v plameni acetylen-vzduch. Pfistroj se nastavi v souladu
s doporu¢enim vyrobce. Méfeni kalibracnich roztokd, slepych pokust 1 vzorkii probiha
(3 —5) s po ustaleni signalu (zpravidla 3 s ) pfi vlnové délce 766,5 nm nebo pii 769,9 nm.

V kazdé¢ sérii vzorki se provede i stanoveni slepého pokusu a vhodného IRM.

6  Vypocet a vyjadieni vysledkii

Obsah drasliku ve vzorku vyjadieny hmotnostnim zlomkem v % (wk) v suSin€ se vypocte
podle vztahu
(CVZ _cb)XVXK

w, = %) Vv sus.
K % a % 10000 (%)

cv: koncentrace drasliku v analyzovaném roztoku vzorku (mg/1),
¢s  koncentrace drasliku v roztoku slepého pokusu (mg/l),

V  celkovy objem vyluhu (ml),

m  hmotnost navazky vysuSeného vzorku (g),

Vi celkovy objem vzorku po natedéni (ml),

a alikvotni objem vzorku vzaty k fedéni (ml).

Ptepocet obsahu drasliku na K;O: Wxoo = Wk x 1,2046 (%)
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Poznamky

3 Pokud koncentrace drasliku v roztoku slepého pokusu nepresahne mez stanovitelnosti,
Jje mozno hodnotu cs ve vypoctu zanedbat.

4 Obsah drasliku metodou FAES je mozZné stanovit také v extraktech ziskanych podle
JPP UKZUZ, postup 20170.1 a postup 20171.1.

5 Hodnota celkového obsahu K>O v susiné se pouZije pro vypocet poméru K>O : P>0Os.

7 Literatura

1 Ptiloha ¢. 2 k vyhlasSce €. 273/1998 Sb., ve znéni pozdéjsich predpist, postup 4.2.2.

2 Natizeni Evropského parlamentu a Rady (ES) ¢.2003/2003, ptiloha IV, postup 4.1.
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