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STANOVENI OBSAHU VAPNIKU A HORCIKU
METODOU FAAS

Rozsah a ucel

Metoda je urcena pro stanoveni obsahu véapniku a hoiciku v extraktech vzorkd primyslovych
hnojiv.

2

Princip

Obsah vapniku a hotc¢iku se stanovi v extraktech vzorkli metodou plamenové atomové
absorp¢ni spektrofotometrie (FAAS) s atomizaci v plameni acetylen-vzduch.

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1
2
3

Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).
Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana, 36%, p = 1,19 g/ml.
Kyselina chlorovodikova, HCl, zfedénd, c(HCl) = 6 mol/l, (1 : 1).

Ptiprava: Do 2000ml odmérné barky, ve které je asi 500 ml vody (1), se postupné ptida
1000 ml kyseliny chlorovodikové (2). Obsah banky se vytemperuje na laboratorni
teplotu, doplni se vodou (1) po znacku a promicha.

Kyselina chlorovodikova, zfedéna, HCI, ¢(HCI) = 0,5 mol/I.

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

Roztok lanthanu, roztok c(La) =20 g/I1.

Ptiprava: 11,73 g oxidu lanthanitého se navazi do 400ml kadinky, po ¢astech se opatrné
pfidd 120 ml kyseliny chlorovodikové (3) a rozpusti se za mirného zahfivani.
Po rozpusténi se roztok kvantitativné pfevede do 500ml odmérné banky, doplni vodou
(1) po znacku a promicha. Roztok je staly nejméné 1 rok.

Zakladni standardni roztok vapniku, c(Ca) = 10 g/l ve 2% roztoku HCI. Pouziva
se komercné dodavany roztok od ovéreného vyrobce.

Zakladni standardni roztok hoic¢iku, c(Mg) = 1 g/l ve 2% roztoku HCI. Pouziva
se komercn¢ dodavany roztok od ovéreného vyrobce.
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8 Smésny pracovni standardni roztok vapniku a hotc¢iku, c(Ca) = 250 mg/l a c(Mg) =
50 mg/1.
Ptiprava: 5 ml zékladniho standardniho roztoku Ca (6) a 10 ml zakladniho standardniho
roztoku Mg (7) se pipetuje do 200ml odmérné banky, doplni kyselinou chlorovodikovou
(4) po znacku a dikladné promicha.

9 Kyselina dusi¢na, HNOs, koncentrovana, 65=, p = 1,40 g/ml.

10 Promyvaci roztok.
Ptiprava: Do 1000ml konické baiiky se k 1000 ml vody (1) zaht4té na teplotu asi
(90 = 5) °C ptida 1 ml kyseliny chlorovodikové (2). Roztok se promicha.

11 Acetylen pro FAAS.

12 Vzduch tlakovy pro FAAS.

Poznamky

1 Pro pripravu roztoku lanthanu je mozno pouzit i jiné slouceniny lanthanu pri zachovani
koncentrace La v roztoku.

2 U vzorkii s vysokymi obsahy fosforu je vhodné zvysit koncentraci lanthanu v mérenych
vzorcich a kalibracnich roztocich minimalne na 4 g/l.

4  Pristroje a pomiicky

1 Analytické vahy s presnosti 0,0001 g.

2 Elektricka topna deska s regulaci teploty.

3 Atomovy absorpéni spektrofotometr s dutokatodovymi vybojkami pro stanovované
prvky.

4 Filtraéni papir stfedni hustoty, napt. Munktell ¢. 389.
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5 Postup
5.1 Priprava kalibraéni kiivky
Kalibraé¢ni roztoky se ptipravi podle tabulky ¢. 1

Tabulka ¢. 1. Priprava smésnych kalibraé¢nich roztoki pro vapnik a hor¢ik.

Kalibra¢ni Objem Objem Objem c(Ca) c(Mg)
bod pracovniho odmérné roztoku
standardniho banky lanthanu (5)
roztoku (8)
(ml) (ml) (ml) (mg/) (mg/l)

1 0 200 20 0 0

2 1 250 25 1 0,2

3 2 200 20 2,5 0,5

4 5 250 25 5 1

5 10 250 25 10 2

6 20 200 20 25 5

7 40 200 20 50 10

Barnky se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (4).

Poznamky
3 Je mozné pripravit kalibracni krivky pro jednotlivé analyty zvlast.

4 Koncentrace kyseliny chlorovodikové a roztoku La v pripravenych bodech kalibracni
krivky a v mérenych roztocich vzorkii musi byt shodna.

5.2 Priprava extraktu vzorku pro stanoveni celkového obsahu vapniku a hoi¢iku

Do odpatovaci misky se navazi 1 g upravené¢ho vzorku s ptesnosti 0,0002 g. Ke vzorku
v misce se piida 25 ml vody (1), miska se ptikryje krycim sklem a zvolna se ptidava 25 ml
ziedéné kyseliny chlorovodikové (3). Po skonceni vyvinu CO; se smes 30 min zahiiva
na vodni lazni.

Kryci sklo a stény misky se oplachnou vodou (1), ptida se n€kolik kapek kyseliny dusicné (9)
a smés se odpatuje na vodni 1azni do sucha. Odparek se ovlh¢i 10 ml koncentrované kyseliny
chlorovodikové (2) a znovu se odpafi. Dehydratace se dokon¢i 30 min v suSarné pii (120 +
5) °C. Ne zcela vychladly odparek se ovlhéi 5 ml kyseliny chlorovodikové (2), odparek
se rozetfe tyCinkou a ptidd se 50 ml horké vody (1) a za obasného michdni se 20 min zahiiva
na vodni lazni. Horky roztok se filtruje ptes filtracni papir (4) do 500ml odmérmné bariky.
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Filtra¢ni papir se n€kolikrat promyje promyvacim roztokem (10) a nakonec horkou vodou (1).
Obsah baiiky se po ochlazeni doplni po znacku vodou (1) a promicha.

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

5.3 Méreni obsahu vapniku a hor¢iku

Z ptipraveného extraktu vzorku se do 100ml odmérné baiky podle ocekdvaného obsahu
prvka odpipetuje vhodny objem (a), pfida se 10 ml roztoku lanthanu (5) a baiika se doplni
po znacku roztokem kyseliny chlorovodikové (4). V kazdé sérii vzorki se provede i stanoveni
slepého pokusu a vhodného IRM.

Meéii se metodou atomové absorpéni spektrofotometrie v plameni acetylen-vzduch. Pfistroj
se nastavi podle doporuceni vyrobce. Méfeni kalibracnich roztoki, slepych pokusii 1 vzorki
probihd (3 — 5) s po ustaleni signdlu (zpravidla 3 s) pifi vinové délce 422,7 nm pro vapnik
a285,2 nm pro hoicik. Pomoci software pfistroje se vyhodnoti obsahy vapniku a hot¢iku
ve vzorku cy resp. v slepém pokusu cs v mg/I1.

6  Vypocet a vyjadieni vysledkii
6.1 Vypocet obsahu vapniku a hor¢iku v piivodnim vzorku
Obsah vapniku nebo hoiciku ve vzorku se vypocte podle vztahu
(cVZ - cs)x VXV,
mxax10000

W =

kde
w  hmotnostni zlomek vapniku nebo hoiciku ve vzorku v %,
cvz koncentrace prvku v analyzovaném roztoku v mg/l,

¢s  koncentrace prvku v roztoku slepého pokusu v mg/l,

<

celkovy objem extraktu v ml (500 ml),
m  hmotnost navazky vzorku v g,
Vi celkovy objem vzorku po nafedéni v ml (100 ml),

a  alikvotni objem vzorku vzaty k fedéni v ml.

Ptepocet Ca/CaO: Wcao = Wea X 1,3992
Ca/CaCOs3 Wecacoz = Wea X 2,497
Ca0O/CaCOs Wecacos = Weao X 1,785
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Ptepocet Mg/MgO: Wmeo = Whig X 1,6583
Mg/MgCOs3 Whwigcos = W x 3,469
MgO/MgCOs3 Wwmecos = Wwgo % 2,092

6.2 Vypocet obsahu vapniku a horc¢iku v suSiné vzorku

Pro prepocet obsahu vapniku nebo hot¢iku W na susinu se pouzije vztah:

100
WNS - WN X —

5

% obsah vapniku nebo hot¢iku v ptivodnim vzorku v (%),

N

susina puvodniho vzorku (%).

6.3 Vypocet a vyjadieni sumy vapniku a hoiciku

Sumarni obsah véapniku a hotc¢iku v hnojivu vyjadieny hmotnostnim zlomkem v procentech
se vypocte v pivodnim vzorku i v susiné podle vztahi

¥ Ca, Mg =Wca+ Wy
% Ca0O, MgO = Wca0 + Wngo
¥ CaCOs3, MgCO3 = Wcacoz + Wmgco3

Poznamky

5 Pokud koncentrace prvku v roztoku slepého pokusu nepresahne mez stanovitelnosti,
miize se hodnota cs ve vypoctu zanedbat.

7 Literatura

1 Ptiloha ¢. 2 vyhlasky ¢. 309/2021 Sb., ve znéni pozdéjsich predpisti, postup 5.1.1.1
as5.2.2.
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