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STANOVENI OBSAHU VAPNIKU METODOU FAAS
(CELKOVY A VODOROZPUSTNY)

Rozsah a ucel

Postup je ur€en pro stanoveni obsahu vapniku v extraktech vzorkl priimyslovych hnojiv.

2

Princip

Obsah vépniku se stanovi v extraktu vzorku metodou atomové absorpcni spektrofotometrie
(FAAS) s atomizaci v plameni acetylen-vzduch.

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1
2
3

Voda (deionizovand, demineralizovana nebo destilovand).
Kyselina chlorovodikové, HCI, koncentrovana, p = 1,19 g/ml.
Kyselina chlorovodikova, ziedéna, ¢ (HCI) = 6 mol/l, (1 : 1).

Ptiprava: Kyselina chlorovodikova (2) se ziedi vodou (1) v poméru (1 + 1), (V+V).
Roztok se uchovavé ve sklenéné lahvi a je staly.

Kyselina chlorovodikova, ztedéna, ¢ (HCI) = 0,5 mol/l.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky, ve které je asi 500 ml vody (1) se postupné
ptidd 50 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové (2). Obsah baiiky se vytemperuje
na laboratorni teplotu, doplni vodou (1) po znacku a promicha.

Oxid lanthanity, Lay0s.
Lanthan, roztok c(La) =20 g/1.

Ptiprava: 11,73 g oxidu lanthanit¢ho (5) se navazi do 400ml kadinky, po castech
se opatrné piidda 50 ml kyseliny chlorovodikové (3) a rozpousti se za mirného
zahfivani. Po rozpusténi se roztok kvantitativné prevede do 500ml odmérné barnky,
doplni vodou (1) po znacku a promicha. Vysledna koncentrace HCl v roztoku je asi
0,5 mol/l. Roztok je staly nejméné 1 rok.

Zékladni standardni roztok véapniku, c(Ca) = 1 g/l ve 2% roztoku HCI. Je vhodné
pouzit komeréné dodavany roztok od ovéteného vyrobce.
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8 Pracovni standardni roztok véapniku, ¢(Ca) = 100 mg/1.
Ptiprava: Do 200ml odmérné banky se pipetuje 20 ml zakladniho standardniho
roztoku vapniku (7), doplni se kyselinou chlorovodikovou (4) po znacku a promicha.

8 Acetylen pro FAAS.

9 Vzduch tlakovy pro FAAS.

Poznamky

1 Pro pripravu roztoku lanthanu lze pouzit i jiné soli pri zachovani koncentrace
lanthanu v roztoku.

4 Pristroje a pomiicky

1 Analytické vahy s ptesnosti 0,001 g.

2 Elektricka topna deska s regulaci teploty.

3 Atomovy absorpéni spektrofotometr s dutokatodovou vybojkou pro stanoveni
vapniku.

4 Filtr stfedni hustoty.

5 Postup

5.1 Kalibrace

Kalibra¢ni roztoky pro stanoveni vapniku se ptipravi podle tabulky 1.

Tabulka 1. Priprava kalibra¢nich roztoki pro stanoveni vapniku do 100ml odmérnych

banék; s pridavkem 10 ml roztoku lanthanu (6).
Kalibra¢ni Objem pracovniho standardniho Vysledna koncentrace vapniku
bod roztoku (8) (ml) (mg/1)
0 0 0
1 2.5 2,5
2 5 5
3 10 10
4 20 20
100ml odmérné banky se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (4).
Poznamky
2 Koncentrace kyseliny chlorovodikové a lanthanu v pripravenych kalibracnich

roztocich a v roztocich vzorku musi byt shodna.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, Ph.D., feditel NRL
Platné od: 22. 11. 2023




Narodni referen¢éni laboratof Strana 3

\\ Jednotné pracovni postupy -zkouSeni hnojiv = vydani 2

a zkuiebni dslay zemédslsky

20081.1 - Stanoveni obsahu vépniku metodou FAAS Revize
(celkovy a vodorozpustny)

3 Doporucovana koncentrace La v mérenych roztocich se pohybuje v rozmezi 2 — 4 g/l.

5.2  Priprava extraktu vzorku
Piiprava extraktu vzorku pro stanoveni celkového obsahu vapniku

Do 600ml kadinky se navadzi 1 g — 5 g vzorku s pfesnosti 0,001 g. K navazce vzorku se ptida
asi 400 ml vody (1), poté se piidd opatrné v malych mnozstvich 50 ml kyseliny
chlorovodikové (3). Kadinka se ptikryje hodinovym sklem, obsah se promichd a na topné
desce se pomalu privede k varu. Pfi teploté varu se udrzuje 30 min. Sejme se z topné desky
a necha vychladnout za ob¢asného promichdvani. Potom se kvantitativné ptfevede do 500ml
odmérné banky, doplni vodou (1) po znacku a promicha. Filtruje se ptes filtr stiedni hustoty
a prvni podil asi 50 ml filtratu se nepouZije. Ciry extrakt se pouzije pro dalsi analyzu.

Zaroven s extraktem vzorku se podle potieby pfipravi 1 slepy pokus stejnym postupem,
bez navazky vzorku.

Poznamky

4 Pokud hnojivo obsahuje vice nez 18,8 % vapniku (Ca), coz odpovida 26,3 % CaO,
navazuje se 1 g vzorku s presnosti 0,001 g.

Priprava extraktu vzorku pro stanoveni obsahu ve vodé rozpustného vapniku

Do 600ml kadinky se navazi 1 g — 5 g vzorku s ptesnosti 0,001 g. K navazce vzorku se piida
asi 400 ml vody (1). Kéadinka se pfikryje hodinovym sklem, obsah se promicha a na topné
desce se pomalu pfivede k varu. Pfi této teploté se udrzuje 30 min. Sejme se z topné desky
anechd se vychladnout za obcasného promichavani. Potom se kvantitativné se pfevede
do 500ml odmérné baiiky, doplni se vodou (1) po znacku a promicha. Filtruje se ptes filtr
sttedni hustoty a prvni podil asi 50 ml filtratu se nepouzije. Ciry extrakt se pouZije pro dalsi
analyzu.

Zaroven s extraktem vzorku se podle potteby pfipravi 1 slepy pokus stejnym postupem,
bez navazky vzorku.

Poznamky

5 Pokud hnojivo obsahuje vice nez 4 % vapniku (Ca), coz odpovida 5,6 % CaO,
navazuje se 1 g vzorku s presnosti 0,001 g.

6 Obsahy vapniku ve slepych vzorcich jsou zpravidla zanedbatelné. Slepy pokus je
vhodné zarazovat kovereni vnejsich vlivii (nové baleni chemikalii, vymeéna
laboratorniho nadobi, stabilita pristroje apod.).
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5.3  Méfeni obsahu vapniku

Podle ocekavaného obsahu vapniku se do 100ml odmérné banky pipetuje vhodny objem
pfipravené¢ho extraktu vzorku, pfida se 10 ml roztoku lanthanu (6) a banka se doplni
po znacku roztokem kyseliny chlorovodikové (4).

Roztoky kalibrac¢ni kfivky, slepé pokusy i vzorky se méfi metodou atomové absorpéni
spektrofotometrie v plameni acetylen-vzduch. Pfistroj se nastavi podle doporuceni vyrobce.
Mg¢fteni probiha (3 — 5) s po ustaleni signalu (zpravidla 3 s) pti vinové délce 422,7 nm.

V kazdé¢ sérii vzorkii se provede i stanoveni vhodného IRM, popftipad¢ slepého pokusu.

6 Vypocet a vyjadieni vysledki

Obsah vapniku ve vzorku vyjadifeny hmotnostnim zlomkem v % (wca) se vypocte podle
vztahu

(CV —cs)xVle

T T ik ax 10000 ”
Cv koncentrace vapniku v analyzovaném roztoku v mg/l,
Cs koncentrace vapniku v roztoku slepého pokusu v mg/l,
\% celkovy objem extraktu v ml,
m hmotnost navazky vzorku v g,
Vi celkovy objem vzorku po nafedéni v ml,
a alikvotni objem vzorku vzaty k fedéni v ml.

Pro pfepocet mezi vyjadienim vysledku Ca (%) jako CaO (%) nebo CaCOs (%) plati vztahy

Weao = Wey X 1,3992

Weacoz = Wea X 2,4973
Poznamky

7 Pokud koncentrace vapniku v roztoku slepého pokusu nepresahne mez stanovitelnosti,
[ze hodnotu cs ve vypoctu zanedbat.

8  Stanoveny obsah celkového vapniku jako CaO lze pouzit pro vypocet sumy oxidu
vapniku a horciku.
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Dokument by

Literatura

Ptiloha ¢. 2 k vyhlasce 309/2021 Sb., ve znéni pozd¢jSich piredpist, postup 5.1.1.2,
5.1.2a522.

CSN EN 15960: Hnojiva - Extrakce celkového véapniku, hoi¢iku, sodiku a siry
ve formé siranti.

CSN EN 15961: Hnojiva - Extrakce ve vodé rozpustného véapniku, hoi¢iku, sodiku
a siry ve formée sirant.
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