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STANOVENI BORU SPEKTROFOTOMETRICKY AZOMETHINEM H

1 Ucel a rozsah

Postup je uréen pro stanoveni obsahu boru v mineralizatech rostlinnych materialii
pripravenych podle postupu 40034.1 Mineralizace na suché cesté, ale je pouzitelny
i pro mineralizaty pfipravené podle postupti 40030.1 Mineralizace kyselinou dusi¢nou
a peroxidem vodiku nebo 40032.1 Mineralizace v uzavieném systému s mikrovinnym
ohfevem.

2 Princip

Bor reaguje s azomethinem-H (4-hydroxy-5(salicylidenamino)-2,7 naftalen disulfonova
kyselina) za vzniku oranzovo-zluté slouceniny pii pH 4 az 5. Rusici ionty jsou maskovany
pfidavkem komplexujiciho c¢inidla (EDTA). RuSivy vliv barevného komplexu Fe*-EDTA
se odstrani ptidavkem kyseliny askorbové.

Poznamky

1 Popsany postup je urcen pro mineralizaty s maximalni koncentraci kyseliny dusicné
2 mol/l. Pri vyssi koncentraci Kyselin v mineralizdtu by nemusela byt kapacita tlumivého
roztoku dostatecna a reakce by neprobéhla kvantitativne.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Roztok azomethinu-H.
Ptiprava: Do 150ml kadinky se navazi 4,00 g azomethinu-H a do druhé 150ml kadinky
se navazi 10,0 g kyseliny askorbové. Po rozpusténi ve vodé (6) se roztoky kvantitativné
pievedou do 500ml odmérné banky a banka se doplni po znacku. Roztok je mozné
uchovavat v chladu a temnu az 2 tydny.

2 Tlumivy a maskovaci roztok.
Piiprava: Do 1500ml kadinky se odméti asi 150 ml vody (6) a za chlazeni a michani
se ptidava 377 ml koncentrované kyseliny octové a nésledné 470 ml vodného roztoku
amoniaku. Je§té pfed vychladnutim roztoku se piida 10,0 g dvojsodné soli kyseliny
ethylendiamintetraoctové. Po vytemperovani roztoku na laboratorni teplotu se upravi
hodnota pH zfedénou kyselinou sirovou (1 : 1, V/V) na 5,2 + 0,2 jednotek pH.

3 Reakeni ¢inidlo.
Ptiprava: Potfebné mnozstvi €inidla se pfipravi smisenim roztoku azomethinu H (1)
a roztoku (2) v poméru 1 : 1 (V/V). Reakeni ¢inidlo se pripravuje tésné pred pouzitim.
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Roztok kyseliny dusi¢né ¢(HNO3) = 4 mol/l.

Ptiprava: Do 2000ml kadinky se odméii asi 600 ml vody (6) a za stalého michani
a chlazeni se piida 284 ml koncentrované kyseliny dusi¢né. Po pievedeni do 1000ml
odmérné banky a po vytemperovani se doplni po znacku.

5 Roztok kyseliny dusi¢né c(HNO3) = 2 mol/l.
Piiprava: Roztok se pfipravi ziedénim roztoku (4) vodou (6) v poméru 1 : 1 (V/V/).

6 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

7 Zékladni standardni roztok boru 0 koncentraci 1000 mg/l. Je vhodné pouzit komeréné
dodavany roztok od ovéfeného vyrobce.

8 Pracovni standardni roztok boru o koncentraci 100 mg/I.
Piiprava: Ze zékladniho standardniho roztoku boru (7) se do 100ml odmérné banky
pipetuje 10 ml a baiika se doplni vodou (6) po znacku.

9 Pracovni standardni roztok boru o koncentraci 10 mg/1.
Piiprava: Z pracovniho Standardniho roztoku boru (8) se do 100ml odmérné banky
pipetuje 10 ml a batika se doplni vodou (6) po znacku.

Poznamky

2 Pokud dojde pri k vysrazeni EDTA z roztoku , dekantuje se Ciry roztok a zbylad srazenina
se rozpusti v asi 100 ml horké vody (6). Po vytemperovani roztoku na laboratorni
teplotu se prida k piivodnimu roztoku.

3 Misto kyseliny octové a vodného roztoku amoniaku |ze pouZit octan amonny.

4 Pristroje a pomucky

1 Pipeta (1 — 5) ml nebo vhodny dilutor.

2 pH-metr se sadou nastavovacich puftrt.

3 Spektrofotometr pro méfeni ve viditelné oblasti svétla s kyvetami 10 mm.

4 Analytické vahy, ptesnost 0,001 g.

5 Postup

5.1 Priprava kalibra¢ni kiivky

Do 100ml odmérnych banék se pipetuji pracovni standardni roztoky (8) a (9) podle tabulky 1.
Do kazdé banky se pfida 50 ml zfedéné kyseliny dusi¢né (4) a bainky se doplni po znacku
vodou (6). Kalibra¢ni kiivka se pro meéfeni pfipravuje zpisobem shodnym s upravou
mineralizatu. Provadéji se vzdy dvé paralelni stanoveni kazdého bodu kalibracni kiivky.
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Tabulka 1. Pfiprava roztoku pro kalibraé¢ni kiivku.
Koncentrace (mg/l) 0 0,50 1,00 2,50 5,00 10,00
Pipetovany objem S1/S2 (ml) 0 5,00 10,00 | 25,00 5,00 10,00
Pracovni standardni roztok — 9) 9 9) (8) (8)

5.2 Meéreni

Do zkumavek z plastu nebo kiemenného skla se davkuje 1 ml mineralizatu vzorku,
standardniho roztoku nebo slepého pokusu, 2 ml vody (6) a 2 ml reakéniho ¢inidla (3). Obsah
zkumavek se peclivé promicha. Mé&ii se po 2 h pii vinové délce prochazejiciho svétla 420 nm
zpravidla v kyvet¢ 10 mm. Absorbanéni nula pfistroje se nastavuje na vodu (6).
Z naméfenych hodnot absorbanci se metodou kalibra¢ni kiivky uréi koncentrace boru
V mineralizétu.

Poznamky

4 Odmerné a jiné laboratorni sklo se musi pred pouzitim louzit ve ziedéné kyseliné
dusicné (4), aby se V Nejvyssi mozné mire zamezilo uvoliiovani boru do pripravovanych
roztokui.
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