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PRIPRAVA VODNEHO EXTRAKTU HNOJIV ZA TEPLA

1 Rozsah a ucel

Postup je urcen pro pripravu vodného extraktu vzorkii hnojiv pro stanoveni vodorozpustnych
prvka Ca, Mg, Na, K a S zastoupené v hnojivech v siranové formé.

Poznamky

1 Rozpustnost CaSQOy se vzriistajici teplotou klesda. Pokud je v hnojivu pritomen siran
vapenaty, je vhodnéjsi ke stanoveni vapniku a siry pouzit extrakci tFepanim za studena.

2 Princip

Vzorek hnojiva se extrahuje vodou pfi teploté varu po stanoveny cas. Ziskané extrakty
se stabilizuji ptfidavkem kyseliny. V pfipad€é potieby se organické latky odstrani varem
po pridavku peroxidu vodiku.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

2 Kyselina dusi¢nd, HNO3, 65%, c(HNO3) = 14,3 mol/l; p = 1,42 g/ml.
3 Kyselina dusi¢nd, HNOs3, ziedéna, c(HNO3) = 5 mol/l.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky s asi 500 ml vody (1) se ptida 350 ml
koncentrované kyseliny dusi¢né (2). Do banky se piida voda (1) do objemu asi 900 ml,
roztok se vytemperuje na laboratorni teplotu, doplni vodou (1) po znacku a pecliveé
promicha.

4 Kyselina dusi¢na, HNOs3, ztedéna, c(HNO3) = 0,2 mol/l.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky s asi 500 ml vody (1) se piidd 13,8 ml
koncentrované kyseliny dusicné (2). Do baiiky se ptida voda (1) do objemu asi 900 ml,
roztok se vytemperuje na laboratorni teplotu, doplni vodou (1) po znacku a peclivé
promicha.

5 Peroxid vodiku, H202, 30%, p = 1,11 g/ml.
6 Kyselina chlorovodikové, HCI, 36%, c(HCl) = 12 mol/l, p = 1,18 g/ml.
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7 Kyselina chlorovodikova, zfedéna, c(HCl) = 5 mol/l.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky s 500 ml vody (1) se postupné ptida 420 ml
koncentrované kyseliny chlorovodikové (6). Do baiiky se ptida voda (1) do objemu asi
900 ml, roztok se vytemperuje na laboratorni teplotu. Doplni se vodou (1) po znacku
a pecliveé promicha.

Pristroje a pomiicky

Analytické vahy s ptesnosti 0,001 g.

4

1

2 Elektricka topna deska s regulaci teploty.

3 Filtr stfedni hustoty s vysokou rychlosti filtrace.
4

Sklenéné a plastové laboratorni nadobi.

5 Postup
Piiprava vodného extraktu vzorku

Do 600ml kéadinky se navéazi (1 — 5) g vzorku s pfesnosti 0,001 g. K navazce vzorku se ptida
asi 400 ml vody (1). Kadinka se ptikryje hodinovym sklem, obsah se promicha a na topné desce
se zvolna pfivede k varu. Pfi této teploté se udrzuje po 30 min. Poté se sejme z topné desky
a nechd se vychladnout za ob¢asného promichavani, potom se kvantitativné prevede do 500ml
odmérné banky, doplni vodou (1) po znacku a promicha. Filtruje se pfes filtr sttedni hustoty
do suché nadoby. Po vyplachnuti nadoby asi 50 ml filtratu se prvni podil filtratu odstrani.
Extrakty se stabilizuji tak, Ze do 50ml odmérné baiiky se pipetuje 25 ml filtratu, ptida se 7 ml
koncentrované kyseliny dusi¢né (2) nebo 5 ml ziedéné kyseliny chlorovodikové (7) a doplni
vodou (1) po znacku. Vyslednd koncentrace kyseliny dusi¢né ve stabilizovaném extraktu
je 2 mol/l nebo koncentrace kyseliny chlorovodikové je 0,5 mol/l. Stabilizované Ciré extrakty
se pouZiji pro dalsi analyzu.

Zaroven s extraktem vzorku se pripravi slepy pokus stejnym postupem, ale bez navazky vzorku,
a vzorek referen¢niho materialu.

Poznamky

2 Podle potreby lze navazku vzorku upravit vzhledem k pouzitému laboratornimu nadobi
a charakteru vzorku.

Teplotu v laboratori je vhodné udrzet v rozmezi (20 — 25) °C.

4 Pokud je obsah siranové siry ve vzorku vyssi nez 3 %, pro extrakci se navazuje maximalné
1 g vzorku, aby se dosahlo extrakcniho poméru minimalne (w : v)(1 : 500).

5 Ziskané extrakty se stabilizuji s ohledem na matrici kalibracni krivky a na mnoZstvi
vzorku potrebného ke stanoveni.
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6 Stabilizované extrakty se uchovavaji v plastovych lahvickach po dobu maximalné 15 dnui.

Cistota pouzivaného nadobi je velmi diilezitd. Pred analyzou se veskeré pouzivané nadobi
zcela po okraj naplni horkym roztokem 0,2 mol/l HNO3 (4) a ponecha se pusobit pres
noc. Stejné se cisti plastové zatky, lodicky a nalevky. Nasledujici den se vse diikladne
vymyje a peclive vyplachne vodou (1).

8  Nahradou za filtraci mize byt pouziti centrifugy. Pro jemné mleté vzorky se doporucuje
pouzivat centrifugu nebo filtracni papiry s nesmacivymi okraji.

9 Nizky obsah organickych latek neovliviiuje stanoveni prvkit metodami ICP-OES a FAAS,
a proto neni nutné organické latky odstranovat.

10 Pokud se pro koncové stanoveni pouziji jiné metody nez ICP-OES, FASS nebo FAES, pak
se organické latky odstrani pred stabilizaci takto: Organické latky se odstrani ve vodném
extraktu pred stabilizaci. Do 100ml kddinky se pipetuje 25 ml vodného extraktu
pripraveného postupem 5. Prida se 5 ml peroxidu vodiku (5). Kadinka se uzavre
hodinovym sklickem a obsah se ponecha stat 1 h pri laboratorni teploté. Poté se kadinka
umisti na topnou desku a extrakt se vari 0,5 h. Pokud je extrakt stale viditelné zabarven
organickymi latkami, prida se do ochlazeného extraktu dalsich 5 ml peroxidu vodiku (5)
a vari se dalst 0,5 h do odstranéni prebytku peroxidu vodiku. Po ziskani cirého roztoku
se necha extrakt vychladnout, kvantitativné se prevede do 50ml odmérné banky, prida se
7 ml koncentrované kyseliny dusicné (2) nebo 5 ml ziedeéné kyseliny chlorovodikové (7)
a doplni vodou (1) po znacku. Vysledna koncentrace kyseliny dusicné ve stabilizovaném
extraktu je 2 mol/l nebo koncentrace kyseliny chlorovodikové je 0,5 mol/l. Stabilizované
ciré extrakty se pouziji pro dalsi analyzu.
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4 CSN ISO 5317: Primyslova hnojiva. Stanoveni drasliku rozpustného ve vodé. Pfiprava
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