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EXTRAKCE PRVKU LUCAVKOU KRALOVSKOU

1 Rozsah a ucel

Postup je uren pro mineralizaci vzorkli minerdlnich, organickych a organo-mineralnich
hnojiv, biostimulantii a podobnych material véetné surovin pro jejich vyrobu.

Poznamky

1 V mineralizatu je mozné stanovit obsahy Al, As, B, Be, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Hg,
K, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, P, Pb, S, V, Zn a pripadné dalsi prvky v zavislosti na pouzité
instrumentaci.

2 Princip

Upraveny vzorek se extrahuje smési kyseliny chlorovodikové a kyseliny dusi¢né (3 + 1)
(V + V) za zvySené teploty.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
1 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

2 Kyselina chlorovodikova, HCI, 35%, p(HCl) = 1,19 g/ml.

3 Kyselina dusi¢nd, HNOs3, 65%, p(HNO3) = 1,40 g/ml.

4 Matricni roztok (lucavka kralovska), smés HCl a HNOs.

Piiprava: Do 1000ml odmérné banky sasi 500 ml vody (1) se pfida 47 ml
koncentrované kyseliny dusi¢né (3) a 140 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové
(2). Po vytemperovani na laboratorni teplotu se doplni vodou (1) po znac¢ku a promicha.

5  Prostfedek zamezujici pénéni, napf. oktanol apod.

4 Pristroje a pomiicky

1 Mineraliza¢ni zatfizeni (napf. mineralizacni blok s pomocnym vrchnim ohievem,
HotBlock).

Topna deska s regulaci teploty.
Mineralizaéni tuby s chladi¢i nebo vysoké 150ml kadinky, hodinova sklicka.
Analytické vahy s piesnosti 0,0001 g.

[V, B SR VS I 8]

Filtra¢ni papir stfedni hustoty s vysokou rychlosti filtrace.
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6 Dilutor.

5 Postup
5.1 Mineralizace v mineraliza¢nim bloku nebo na topné desce

Do mineraliza¢ni tuby nebo kadinky se s presnosti 0,001 g navazi (1 — 3,5) g upravené¢ho
vzorku. Vzorek se rovnomérné zvlhéi pridavkem asi (0,5 — 1) ml vody (1) a za jemného
promichavani se pfida 21 ml kyseliny chlorovodikové (2) a nasledn¢ 7 ml kyseliny dusi¢né
(3). Kyseliny se opatrné, po kapkach, ptidaji tak, aby se omezilo pénéni. K mineraliza¢ni tub&
se pripoji chladi€ a takto pfipraveny vzorek se necha stat pti laboratorni teploté, dokud témer
neustane pénéni, aby doSlo k pomalé oxidaci veskeré organické hmoty ve vzorku. Tuby
se umisti do mineraliza¢niho bloku, teplota bloku se nastavi na teplotu 50 °C a necha
se temperovat asi 60 min. Pokud se k mineralizaci pouzivaji kadinky (pro mineralni hnojiva),
prikryji se hodinovymi sklicky a umisti se na studenou topnou desku. Teplota mineraliza¢niho
bloku nebo topné desky se postupné zvySuje do dosazeni varu. Mirny var smési se udrzuje
2 h. Ochlazeny mineralizdt se pfevede kvantitativné do 150ml odmérnych banck tak,
7e se tuby nebo kadinky postupné tikrat vyplachuji vodou (1). Pak se odmérné baiiky doplni
vodou (1) po znacku. Po promichédni a usazeni nerozlozitelného podilu se mineralizat filtruje
ptes filtraéni papir stfedni hustoty do uzaviratelnych plastovych nadobek. Prvni podil
(ast 10 ml) filtratu se nepouzije. Stejnym zplUsobem se piipravi slepy pokus bez pouziti
vzorku.

Poznamky

2 Je mozné pouzit i modifikovany postup. Ke 2 g vzorku se prida 15 ml kyseliny
chlorovodikové (2), potom se prida 5 ml kyseliny dusicné (3). Nasleduje mineralizacni
postup podle bodu (5.1) bez dalsich uprav. Mineralizovany vzorek se prevadi do 100ml
odmérné bariky.

3 Neni-li mozné ziskat potiebné mnozstvi upraveného vzorku usuSeného na vzduchu,
odpari se v kadince takové mnoZstvi tekutého vzorku, aby vysledna navazka vysuseného
vzorku k mineralizaci obsahovala minimdlné 1 g pevného podilu.

4 Mineralizacni tuby museji byt dostatecné velké, aby umoznily co nejlepsi smaceni
vzorku smesi kyselin.

5 Pro stanoveni boru je tieba pouZzit takové chemické nadobi, které nezpiisobi kontaminaci
vzorku borem.

6  Pro redéni mineralizatii se pouziva matricni roztok (4).

Nadmeérné peneni vzorku lze omezit i pusobenim kyseliny dusicné na vzorek po dobu
12 h.

8  Pred stanovenim P, K, Ca, Mg, Na, Al, Fe je zpravidla nutné, vzhledem k pouzité mérici
instrumentaci, extrakt minimalné desetinasobné naredit matricnim roztokem (4).
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5.2 Mineralizace v HotBlock mineraliza¢nim bloku

Do 50ml polypropylenovych d€lenych zkumavek se Sroubovacim vickem se navazi 0,5 az
1 g vzorku s pfesnosti 0,001 g. Pfida se 10 ml kyseliny chlorovodikové (2) a 4 ml kyseliny
dusicné (3). Pokud vzorek nadmérné péni, zkumavky se zchladi napiiklad pomoci vodni ldzné
nebo se pfida jedna kapka prostfedku proti pénéni (5). Vzorek se zamicha a ponecha stat tak
dlouho, dokud se nepfestane tvofit péna. Pak se zkumavka uzavie plastovym hodinovym
sklickem nebo voln¢ nasazenym uzavérem, ponechd se tak maly prostor pro Unik par.
Zkumavky se vlozi do hnizd v bloku a zapne se ohtev.

Pomalu se zvySuje teplota reakéni smési na teplotu varu a udrzuje se po dobu 2 h, plastové
hodinové sklicko nebo volné nasazeny uzdvér na horni ¢asti plastové zkumavky slouzi v
tomto ptipadé jako zpétny chladi¢. Po ukonceni mineralizace se zkumavka ochladi a doplni se
vodou (1) po znacku na 50 ml. Po promichani se mineralizat filtruje nebo odstied’uje. Pii
filtraci se prvni ¢ast filtratu (priblizné 10 ml) nepouzije. Stejnym zplisobem se pfipravi slepy
pokus bez pouziti vzorku.

7

5.3 Priprava extrakti k méreni
Mineralizaty v lu¢avce kralovské

Pro stanoveni obsahu rizikovych prvki (As, Cd, Cr, Cu, Hg, Mo, Ni, Pb, Zn) a stopovych
prvka (B, Cu, Co, Fe, Mn, Mo, Zn) metodami FAAS a ICP-OES se pouziji koncentrované
mineralizaty vzorkd. Pfed stanovenim prvkia P, K, Ca, Mg, Na, Al, Fe je zpravidla nutné
mineralizaty nafedit matricnim roztokem (4) do rozsahu pouzité kalibra¢ni kiivky. K natedéni
vzorkil je mozné pouzit dilutor. Redéni se zohledni ve vypoétu.

Poznamky

9 Mirné odchylky v koncentraci kyselin ve vzorcich a kalibracni krivce nemaji vyznamny
viiv na vysledky stanoveni.

10 Pritomnost mensSitho mnozZstvi organickych latek pritomnych v mineralizatu nema
vyznamny vliv na méreni prvku metodami ICP-OES i FAAS a neni nutné jejich
odstraneéni.

11 Vmineralizatu lucavky kralovské Ize stanovit obsah celkové médi v jednoslozkovych
hnojivech typu dusicnanu amonného.

12 Vzavislosti na pouzité instrumentaci (HotBlock) se mohou podminky mineralizace
mirné lisit ve velikosti navazky vzorku, objemu pridanych kyselin a pripadné zpiisobu
uzavirani a zpétného chlazeni mineralizacni tuby.

13 Vyzaduje-li to charakter vzorku, pripadné podminky stanoveni, pouZivaji se navazky
nizsi nez 1 g. Typicky se jedna o nasaklivé vzorky, které po zaliti mineralnimi kyselinami
veskerou tekutinu absorbuji, pripadné vzorky zpuisobujici potize pri méreni na koncovém
analytickém pristroji. Dalsim prikladem jsou kapalné vzorky, u kterych by odsusovani
trvalo neumérné dlouhou dobu navic s rizikem ztraty nekterych analytii.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhDr., feditel NRL
Platné 0d:10.1.2022




Narodni referen¢ni laboratof Strana 4

Jednotné pracovni postupy — zkouSeni hnojiv = vydani 1

Revize 1

20062.1 — Extrakce prvkl lu¢avkou kralovskou

14V pripade analyz vzorkii biostimulantit nebo kapalnych vzorkit s nizkym obsahem susiny
je zpravidla nutné pred pridavkem kyselin vzorek castecné odparit a zakoncentrovat.
Navazka puvodniho vzorku tak mize byt i v desitkach gramii. Postup umozni méreni
analytii nad detekcnimi limity koncového analytického pristroje (ICP-OES) v pripade, Ze
Jje pozadovan vysledek stanoveni v susine. Orientacné lze navazku piivodniho vzorku
odhadnout podle vzorce: SW = W x 100/DM (kde SW — skutecna hmotnost vzorku [g];
W — pozadovana navazka [g]; DM — susSina vzorku [%]).
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