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STANOVENI VAPNIKU A HORCIKU METODOU FAAS

1 Ugel a rozsah

Postup je uréen pro stanoveni vapniku a hoi¢iku v mineralizatech vzorkd rostlinného
materialu ptipravenych podle postupt 40018.1, 40020.1, 40030.1 a 40032.1 (mineralizace
na mokré cest€) nebo podle postupu 40034.1 (mineralizace na suché cesté).

2 Princip

Obsah vapniku a hoic¢iku se stanovuje metodou atomové absorpéni spektrofotometrie
v plamenu acetylen-vzduch. K odstranéni interferenci se pouziva roztok lanthanu. Signal
se vyhodnocuje metodou kalibra¢ni kiivky.

3 Chemikalie

PouZivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1  Voda (deionizovand, demineralizovana nebo destilovand).

2  Kiyselina chlorovodikova koncentrovana, HCI (36 — 38) %, p(HCl) = 1,18 g/ml.
3 Kyselina chlorovodikova, HCI, zfedéna, 1 : 1 (v/v).

Ptiprava: V kadince o vhodném objemu se opatrné smisi 50 ml vody (1) s 50 ml
kyseliny chlorovodikové (2).

4 Oxid lanthanity, La,Os.
Roztok lanthanu c(La) = 10,0 g/I.

Piiprava: V 250ml vysoké kadince se pod hodinovym sklem v 50 ml kyseliny
chlorovodikové (3) rozpusti 5,86 g oxidu lanthanitého (4). Po dokonalém rozpusténi
se roztok pievede do 500ml odmérné banky a po vytemperovani se banka doplni
po znacku.

6  Roztok lanthanu, c(La) = 1000 mg/I.
Priprava: Roztok lanthanu (5) se nafedi vodou (1) v poméru 1 : 9 v/v.

7  Zékladni standardni roztoky vapniku a hoic¢iku o koncentraci 1000 mg/l. Je vhodné
pouzit komercné dodavané roztoky od ovétreného vyrobcee, napt. Analytika s.r.o. Praha.
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Smésny standardni kalibra¢ni roztok, c(Ca, Mg) = 100 mg/1.

Piiprava: Do 100ml odmérné baiiky se pipetuje ze zakladnich standardnich roztoka (7)
10 ml roztoku hoi¢iku a 10 ml roztoku vapniku. Banka se doplni vodou (1) po znacku
a obsah se dukladn¢ promicha.

9  Kyselina sirova, H,SOy4, ¢(H2SO4) = 96% (m/m), p(H,SO4) = 1,84 g/ml.

10 Kyselina sirova, H,SO4, ¢(H2SO4) = 1 mol/l.
Piiprava: Do kadinky vhodného objemu se k 18 dilam vody (1) ptida 1 dil kyseliny
sirové (9) a obsah se diikladné promicha.

11  Acetylen ¢isty a vzduch tlakovy pro FAAS.

Poznamky

1  Pro modelovani matrice pri pripravé kalibracnich standardnich roztokii se pouziji
kyseliny odpovidajici zvolenému mineralizacnimu postupu. Zde uvedeny zkusebni postup
plati pro mineralizaci vzorkit kyselinou sirovou a peroxidem vodiku, postupy ¢. 40018.1
a40020.1 pro navazku 1 g vzorku ve 100 ml mineralizatu.

2  Kyselina sirova (10) se pouziva kredéni mineralizatii vzorkit S vysokym obsahem
vapniku.

4  Pristroje a pomiicky
Atomovy absorp¢ni spektrofotometr.

2 Dilutor nebo vhodna davkovaci pipeta.

5  Postup

5.1 Priprava kalibrac¢nich standardnich roztoku

Jednotlivé kalibracni standardni roztoky se pfipravi pipetovanim piisluSného objemu
smésného kalibra¢niho roztoku (8) do odmérnych banck podle tabulky 1. Do kazdé baiky
se nasledné ptida roztok lanthanu (5) a kyseliny sirové (9) a banky se doplni vodou (1)
po znacku.
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Tabulka 1. Pfiprava standardnich kalibra¢nich roztoki.

Objem odmérné banky (ml) 500 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100
Roztok Ca a Mg (8) (ml) 0 1 2 5 10 15 20 30
Roztok lanthanu (5) (ml) 45 9 9 9 9 9 9 9
H2S0O4(9) (ml) 25 | 05| 05|05 |05 |05 ]| 05| 05
Koncentrace Ca, Mg (mg/l) 0 1 2 5 10 15 20 30
Obsah Ca, Mg (%) 0 01|02 | 05| 10 | 15 | 20 | 30
Poznamky

3 Pro modelovani matrice kalibracnich standardnich roztokii (tabulka 1) se miize také
pouzit dvojndsobny objem kyseliny sirové (9) Fedéné v pomeru 1 : 1 (VIV).

5.2 Priprava vzorki

Do zkumavek vhodného objemu (> 6 ml) se pomoci dilutoru nebo jinym vhodnym zptisobem
davkuje 0,500 ml mineralizatu a 4,500 ml roztoku lanthanu (6). Vzorky se méfti po dikladném
promichani.

5.3 Postup méreni

Kalibra¢ni standardy i vzorky se méi ve stechiometrickém plamenu acetylen-vzduch
se stérbinovym hotdkem. Tabulka 2 uvadi doporucené vinové délky pro méfeni vapniku
a hof¢iku. Ptistroj se nastavi podle doporuceni vyrobce nebo na zakladé vlastni optimalizace
pristroje. Signal se obvykle integruje 3 s po programové prodleveé 3 s od zacatku nasavani vzorku.
Meii se metodou kalibracni kiivky po dosazeni dostatecné stabilizovanych podminek piistroje.
Podle ocekavanych obsahil Ize zvolit pro méfeni jen ¢ast kalibracni kiivky. Vzdy se vSak pouzije
minimaln¢ 5 standardnich kalibra¢nich roztokti. Rozsah kalibra¢ni kiivky je mozné regulovat
natac¢enim hofaku vzhledem k optické ose pfistroje.

Tabulka 2. Doporucené vinové délky pro méieni vapniku a hoi¢iku.

Parametr Vapnik Hoft¢ik

VInova délka (nm) 4227 285,2
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6  Vypocet a vyjadieni vysledkii

Vysledny obsah vapniku nebo hoi¢iku ve vzorku se vypocte podle vztahu

X = (CV —CB)xVxF %01
m

kde

X obsah vapniku, resp. hot¢iku ve vzorku v % (m/m),

Cv koncentrace vapniku, resp. hoi¢iku v mg/l odectena z kalibra¢niho grafu,
Cg koncentrace vapniku, resp. hoi¢iku v mg/l v roztoku slepého pokusu,

m  hmotnost navazky vzorku v g,

V  celkovy objem mineralizatu v |,

F  faktor fedéni mineralizatu (pro fedéni podle kap. 5.2 je F = 10).
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