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STANOVENI OBSAHU VAPNIKU, HORCIKU, DRASLIKU
A SODIKU V HNOJIVECH METODOU FAAS/FAES

1 Rozsah a ucel

Postup je urcen pro stanoveni obsahu vapniku, hoic¢iku, drasliku a sodiku metodami atomové
absorpéni a emisni spektrometrie v mineralizatech a extraktech mineralnich, organickych,
organo-mineralnich hnojiv, primyslovych kompostii véetné surovin pro jejich vyrobu,
biostimulantti a podobnych materiali.

2 Princip

Metoda je zaloZena na méfeni koncentrace prvkl v extraktech hnojiv, které byly pfipraveny
podle téchto postuptt JPP UKZUZ:

20062.1 Extrakce hnojiv lu¢avkou kralovskou,
20065.1 Ptiprava vodného extraktu hnojiv za tepla,
20066.1 Ptiprava extraktu hnojiv kyselinou chlorovodikovou za tepla.

Pro odstranéni ruSivych vlivli se pouziva pifidavek lanthanu, korekce pozadi, ptipadné
modelovani matric. Pfipousti se také stanoveni prvkd metodou optické emisni spektrometrie
s induk¢né vazanym plazmatem (ICP-OES).

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Voda (deionizovand, demineralizované nebo destilovana).
2 Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana, p = 1,19 g/cm®.
3 Kyselina chlorovodikova, zfedénd, c(HCl) = 6 mol/l.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné baiiky se ptida asi 400 ml vody (1) a postupné se prida
500 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové (2). Obsah banky se vytemperuje
na laboratorni teplotu a doplni se vodou (1) po znacku a promichd. Roztok je
pii laboratorni teploté staly.

4 Kyselina chlorovodikova, zifedéné c(HCl) = 0,5 mol/l.
Ptiprava: Do 1000ml odmérné barnky s asi 500 ml vody (1) se postupné ptida 50 ml

koncentrované kyseliny chlorovodikové (2). Obsah bailkky se vytemperuje
na laboratorni teplotu a doplni vodou (1) po znacku.

5 Oxid lanthanity, La;0s.
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6 Lanthan, roztok c¢(La) = 20 g/I1.

Ptiprava: 11,73 g oxidu lanthanit¢ho (5) se navazi do 200ml kadinky, po Castech
se opatrn¢ pridd 50 ml kyseliny chlorovodikové (3) a rozpusti se za mirného zahtivani.
Po rozpusténi se roztok kvantitativné prevede do 500ml odmérné banky, doplni vodou
(1) po znacku a promicha. Vyslednd koncentrace c(HCI) v roztoku je asi 0,5 mol/l.
Roztok je staly nejméné 1 rok. Roztok se pouzije pfi stanoveni hoic¢iku a vapniku.

7 Zakladni standardni roztok prvku, c(Me) =1 g/l, (Me = Ca, K, Mg nebo Na). Je vhodné
pouzit komeréné dodavané roztoky od ovéteného vyrobce.

8 Jednoprvkové pracovni standardni roztoky K, Na, c(K) = 100 mg/1, ¢(Na) = 100 mg/1.
Ptiprava: Do 200ml odmérné baiiky se pipetuje 20 ml zdkladniho standardniho roztoku
drasliku nebo sodiku (7), doplni se kyselinou chlorovodikovou (4) po znacku
a promicha.

9 Smésny pracovni standardnich roztok Ca a Mg, c(Ca) =250 mg/l, c(Mg) = 50 mg/1.
Ptiprava: Do 200ml odmérné baiiky se pipetuje 50 ml zdkladniho standardniho roztoku
vapniku (7) a 10 ml zédkladniho pracovniho roztoku hot¢iku (7), doplni se kyselinou
chlorovodikovou (4) po znacku a promicha.

10 Kyselina dusi¢nd, HNOs, 65%, c(HNOs) = 14,3 mol/l; p = 1,42 g/cm’.

11 Acetylen pro FAAS.

12 Vzduch tlakovy pro FAAS.

Poznamky

1 Pro pripravu zakladnich a pracovnich standardnich roztoki drasliku nebo sodiku
se mohou pouzit vysusené chemikalie vysoké cistoty KCl a NaCl nebo komercné
doddvané standardni roztoky o koncentraci c(Me)=10 g/l, (Me=Ca, Mg, K, Na).

2 Pro pripravu roztoku lanthanu Ize pouzit i jiné soli pri zachovani pozadované
koncentrace lanthanu v roztoku.

4  Pristroje a pomiicky

1 Atomovy absorpéni spektrometr s dutokatodovymi vybojkami pro stanovované prvky.

2 Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.
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5 Postup
5.1 Kalibrace

5.1.1 Priprava kalibra¢ni kfivky pro stanoveni Ca a Mg

Smésné kalibracni roztoky pro stanoveni vapniku a hoiciku se pfipravi podle tabulky €. 1.

Tabulka €. 1. Priprava smésnych kalibra¢nich roztoki pro vapnik a horc¢ik.

Kalibraéni Objem Objem Objem Vysledna Vysledna
bod smésného odmérné roztoku koncentrace | koncentrace
sf;,fg::g:,?ﬁo banky lanthanu (6) ¢(Ca) ¢(Mg)
roztoku (9)
(ml) (ml) (ml) (mg/l) (mg/l)
1 0 200 40 0 0
2 1 250 50 1 0,2
3 2 200 40 2,5 0,5
4 5 250 50 5 1
5 10 250 50 10 2
6 20 200 40 25 5
7 30 200 40 37,5 7,5
8 40 200 40 50 10
Odmérné banky se doplni po znaCku kyselinou chlorovodikovou (4) a obsah se peclivé
promicha.
Poznamky

3 Je mozné pripravit kalibracni krivky pro jednotlivé analyty zvlast.

4  Koncentrace kyseliny chlorovodikové a lanthanu v pripravenych kalibracnich roztocich
a v roztocich vzorku musi byt shodna.

5 Nejsou-li koncentrace fosforu ve vzorcich prilis vysoké, je mozné snizit koncentraci La
v meérenych vzorcich a kalibracnich roztocich na 2 g/l.

5.1.2 Priprava kalibra¢ni krivky pro stanoveni K

Pro ptipravu kalibra¢ni kiivky ke stanoveni drasliku se pouzije pracovni standard (8)
a kalibra¢ni kiivka se pfipravi do 100ml odmérnych ban€k podle tabulky €. 2.
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Tabulka €. 2. Priprava kalibracnich roztoki pro draslik.

Kalibraéni bod Objem pracovniho Vysledna koncentrace
standardniho roztoku (8) (K)
(ml) (mg/l)
0 0 0
1 2 2
2 4 4
3 10 10
4 20 20
5 30 30
6 40 40

Odmérné banky se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (4) a obsah se pecliveé

promicha.

5.1.3 Priprava kalibracni kiivky pro stanoveni Na

Pro ptipravu kalibracni kivky ke stanoveni sodiku se pouZije pracovni standard (8) a kalibra¢ni

kiivka se ptipravi do 100ml odmérnych ban€k podle tabulky ¢. 3.

Tabulka 3. Pfiprava kalibra¢nich roztoki pro sodik.

Kalibraéni bod Objem pracovniho Vysledna koncentrace
standardniho roztoku (8) ¢(Na)
(ml) (mg/l)
0 0 0
1 0,5 0,5
2 1 1
3 2 2
4 5 5
5 10 10

Odmeérné baiiky se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (4) a obsah se peclivé

promicha.
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Poznamky

6  Mirné odchylky v koncentraci kyselin ve vzorcich a kalibracni kiivkach nemaji vyznamny
viliv na vysledky stanoveni.

7 Z pripravenych kalibracnich roztoki se k viastni kalibraci pouzije zpravidla nejvyse pét
bodii podle ocekdavaného obsahu prvkaii.

5.2 Analyza extrakti metodou FAAS a FAES

5.2.1 Meéreni obsahu vapniku a hoi¢iku metodou FAAS

Z ptipraveného extraktu vzorku se do 100ml odmérné baiiky podle ocekédvaného obsahu prvki
odpipetuje vhodny objem (a), ptida se 20 ml roztoku lanthanu (6) a baiika se doplni po znacku
roztokem kyseliny chlorovodikové (4). V kazdé sérii vzorkl se provede i stanoveni slepého
pokusu a vhodného referencniho materialu.

M¢ii se metodou atomové absorpéni spektrofotometrie v plameni acetylen-vzduch. Pfistroj
se nastavi podle doporuceni vyrobce. Méfeni kalibracnich roztokd, slepych pokusii i vzorki
probihd (3 — 5) s po ustaleni signdlu (zpravidla 3 s) pii vinové délce 422,7 nm pro vapnik
a285,2 nm pro hoicik. Pomoci software pfistroje se vyhodnoti obsahy véapniku a hotc¢iku
ve vzorku cy resp. v slepém pokusu cs v mg/1.

Poznamky

8 U vzorku s vysokymi obsahy fosforu je mozné zvysit koncentraci lanthanu v mérenych
vzorcich a kalibracnich roztocich az na 10 g/I.

5.2.2 Méreni obsahu drasliku a sodiku metodou FAES

Podle ocekavaného obsahu drasliku nebo sodiku se do 100ml odmérné banky pipetuje vhodny
objem extraktu vzorku a doplni se po znacku roztokem kyseliny chlorovodikové (4). M¢fi se
metodou atomové emisni spektrofotometrie v plameni acetylen-vzduch. Pfistroj se nastavi
podle doporuceni vyrobce. Méfeni drasliku v kalibracnich roztocich, slepych pokusech
i vzorcich probiha (3 — 5) s po ustaleni signdlu (zpravidla 3 s) pfi vlnové délce 766,5 nm nebo
pii 769,9 nm. Sodik se méfi metodou atomové emisni spektrofotometrie v plameni acetylen-
vzduch pfi vinové délce 589,0 nm.

Poznamky

9  Kmereni lze pouzit i neredené extrakty, pokud koncentrace analytu je v rozsahu
kalibracni krivky.

10 K redeni vzorkii Ize pouzit i odmeérné banky mensiho objemu napr. 50 ml.

11 Pokud namérené hodnoty slepych pokusu nepresahnou hodnotu meze stanovitelnosti,
neodecitaji se.

12 Pro méreni sodiku a drasliku Ize vyuzit i modu FAAS.
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6  Vypocet a vyjadieni vysledki
6.1 Vypocet obsahu prvku v pivodnim vzorku

Obsah prvku ve vzorku vyjadieny hmotnostnim zlomkem v % (wwme) se vypocte podle vztahu

Wy, = (CV —cs)xVle
m x a x 10000

cv  koncentrace prvku v analyzovaném roztoku v mg/I,
cs  koncentrace prvku v roztoku slepého pokusu v mg/l,
V  celkovy objem extraktu v ml,
m  hmotnost navazky vzorku v g,
Vi celkovy objem vzorku po nafedéni v ml,
a alikvotni objem vzorku pouzity k fedéni v ml,

Me Ca, K, Mg, Na.

6.2 Vypocet obsahu prvku v suSiné vzorku

Pro ptepocet obsahu prvku Wwe na obsah susiny se pouzije vztah

100

Wites = Wye X e
Whe obsah prvku v ptivodnim vzorku v %,
S obsah susiny ptivodniho vzorku v %.
Poznamky

13V susiné se vyjadruje obsah vapniku a horciku ve vapencich a dolomitickych vapencich.
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6.3 Vyjadreni obsahu prvki v jiné formé

Pro vyjadfeni hmotnostniho obsahu prvki v jiné formé se pouzivaji vztahy uvedené v tabulce
¢. 4.

Tabulka ¢. 4. Pfepocty pro vyjadieni hmotnostniho obsahu prvkii v jiné formé.

Ptepocet

Ca/Ca0O Wecao = Wea X 1,3992
Ca/CaCO;3 Wecacos = Wea X 2,497
Ca0O/CaCO; Wcacos = Weao X 1,785
Mg/MgO Wwmgo = Wmg x 1,6583
Mg/MgCOs Wwmecos = Wwug X 3,469
MgO/MgCQO3 Wwmecoz = Wmgo X 2,092
K/K>0 Wkoo = Wk x 1,2046

6.4  Vypocet a vyjadieni sumy obsahu vapniku a hor¢iku

Sumarni obsah véapniku a hot¢iku v hnojivu vyjadieny hmotnostnim zlomkem v procentech
se vypocte v pitvodnim vzorku i v susin€ podle vztaht

¥ Ca+Mg=Wca+ Wyg
2 Ca0O + MgO = Wca0 + Wnmgo
¥ CaCO3+ MgCO3; = Wcacoz + Wwmgcos.

Poznamky
14 Hodnota celkového obsahu K>O v susiné se pouzije pro vypocet poméru K>O : P10Os.

15 Obsah sodiku v hnojivu se nevyjadruje ve formé oxidu.
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