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STANOVENI OBSAHU HORCIKU A VAPNIKU METODOU FAAS

1 Ucel a rozsah

Tato metoda umoznuje stanovit hoi¢ik a vapnik v krmivech a minerdlnich premixech.
Stanoveni je ur¢eno pro mineralizaty pfipravené na suché cesté (zpopelnéni vzorku a rozpusténi
popele v kyselin¢ chlorovodikové) a pro mineralizaty pifipravené na mokré cesté¢ (pfimé
rozpousténi vzorku v kyselin€ chlorovodikové).

2 Princip

Koncentrace stanovovanych prvka ve vzorku se zjistuje na zaklad¢ charakteristické absorpce
zafeni na rezonanc¢nich €arach téchto prvka v plameni acetylen — vzduch metodou kalibra¢ni
ktivky.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Kyselina chlorovodikova HCI, koncentrovana, 35%, p(HCl) = 1,18 g/ml.
2 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

3 Kyselina chlorovodikova, roztok c(HCI) = 3 mol/l.

Ptiprava: K asi 600 ml vody (2) v 1000ml odmérné bance se piida 265 ml HCI (1)
a po ochlazeni se doplni do 1 litru.

4 Kyselina chlorovodikova, roztok c(HCI) = 1 mol/l.

Ptiprava: K asi 800 ml vody (2) v 1000ml odmérné banice se piidd 88 ml HCI (1)
a po ochlazeni se doplni do 1 litru.

5 Kyselina chlorovodikova, HCI, roztok c(HCI) = 6 mol/l.

Ptiprava: K asi 400 ml vody (2) v 1000ml odmérné baiice se piida 530 ml HCI (1)
a po ochlazeni se doplni do 1 litru.

Zakladni certifikovany standardni roztok hot¢iku o koncentraci 1000 mg/1.
Zakladni certifikovany standardni roztok vapniku o koncentraci 1000 mg/1.

Oxid lanthanity, La>Os.

O o0 3 O

Zakladni roztok lanthanu.

Ptiprava: 5,86 g oxidu lanthanitého se rozpusti v 50 ml kyseliny chlorovodikové (5).
Roztok se prevede do 500ml odmérné baiiky a po vytemperovani se doplni po znacku
vodou (2). Roztok obsahuje 10 g lanthanu v 1000 ml a je staly nejméné 3 mésice.
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10 Pracovni roztok lanthanu.
Ptiprava: Do 500ml odmérné banky se pipetuje 50 ml zakladniho roztoku lanthanu (8)
a banka se doplni po znacku vodou (2).

11 Dusi¢nan amonny, NH4NO3, roztok 200 g/1.

4 Piistroje a pomicky

1 Atomovy absorp¢ni spektrofotometr s dutokatodovymi vybojkami pro stanovované
prvky.

2 Kiemenny nebo porcelanovy kelimek.

3 Muflova pec s automatickou regulaci teploty pro rozsahy teplot do 650 °C.

4 Elektricky vati€, topna deska nebo plynovy kahan

5 Filtra¢ni papir stiedni hustoty.

6 Su$arna laboratorni elektrickd, s moznosti odvétravani, automatickou regulaci teploty
a teplomérem pro rozsah teplot nejméné do 120 °C.

7 Analytické vahy s pfesnosti nejmén¢ 0,001g.

Poznamky

1 Lze pouzit i platinové kelimky. V takovém pripadé se museji dodrZovat pravidla
pro praci s platinovym nadobim. Platinové kelimky nelze pouzit pro analyzu premixii
a minerdlnich surovin.

5 Pracovni postup

5.1 Uprava vzorku

Uprava vzorki se provadi podle CSN EN ISO 6498 Krmiva - Pokyny pro piipravu vzorku a JPP
60010.1 Postupy uprav zkusebnich vzorki jednotlivych druhii krmiv.

Pokud vzorek obsahuje organickou hmotu, postupuje se podle 5.2.

Vzorek mineralniho pivodu, ktery neobsahuje zddnou nebo téméf zadnou organickou hmotu,
se zpracovava podle 5.3.

Poznamky

2

Zjisténi pritomnosti organické hmoty: [Zicka se vzorkem se viozZi do plamene. Pokud
dojde k tani, vzorek organickou hmotu neobsahuje. Pokud dojde ke zmené barvy a tani
se neobjevi, vzorek organickou hmotu obsahuje.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 2.1.2025




Narodni referen¢ni laborator Strana 3

e

Jednotné pracovni postupy — zkouSeni krmiv  vydani 2

10140.1 — Stanoveni obsahu hot¢iku a vapniku
metodou FAAS

Revize 0

5.2 Rozklad vzorkii krmiv organického ptivodu na suché cesté

Do spalovaciho kelimku se podle piedpokladaného obsahu prvkl odvazi asi 5 g zkuSebniho
vzorku s pifesnosti nejméné 0,001 g a obsah kelimku se pozvolna zpopelni na elektricky
vyhiivané desce nebo na kahanu. Potom se kelimek se zuhelnaténym vzorkem vlozi do muflové
pece a spaluje se 3 h pfti teploté (550 + 20) °C. Po uplynuti této doby se kelimek vyjme, neché
se zchladit v exsikatoru a spaleny vzorek se vizudlné posoudi na pfitomnost uhlikatych castic.
Pokud jsou pfitomny, vzorek se zvlh¢i nékolika kapkami roztoku dusi¢nanu amonného (11),
kelimek se vysusi v susarné pti 103 °C do sucha, vlozi znovu do muflové pece a pfi teploté (550
+ 20) °C se spaluje jesté 1 hodinu (poznamka 3).

Alternativnim postupem je spalovani navazky vzorku ve spalovacim kelimku v muflové peci.
Kelimek se umisti do studené¢ muflové pece, teplota se postupné zvySuje a po dosaZeni teploty
(550 £ 20) °C se spaluje 5 h. Poté se kelimek necha vychladnout a zkontroluje se pritomnost
uhlikatych ¢€astic. Pokud jsou pfitomny, vzorek se zvlh¢i nékolika kapkami roztoku dusi¢nanu
amonného (11), kelimek se vysusi v susarn€ pti 103 °C do sucha, vlozi znovu do muflové pece
a pii teploté (550 £ 20) °C se spaluje jesté 1 hodinu (poznamka 3).

Po ochlazeni se popel mirn¢ zvlhéi vodou (2) a pomoci kyseliny chlorovodikové (3)
se kvantitativné¢ prevede do 250ml kadinky. Celkové mnozstvi roztoku kyseliny
chlorovodikové nema piekrocit 75 ml. Kadinka se ptikryje krycim sklickem, obsah se uvede do
varu a vaii se asi 15 min. Obsah kadinky se jesté za horka filtruje pfes sttedné husty filtracni
papir do 250ml odmérné banky. Filtr se nékolikrat promyje horkou vodou (2). Filtrat v odmérné
barce se vytemperuje, doplni vodou (2) po znacku a promiché (zasobni roztok).

Pro kazdou meéfenou sérii se piipravi slepy pokus tak, ze se provedou stejné operace
bez zkusebniho vzorku.

Poznamky

3 Dusic¢nan amonny se musi pridavat opatrné, aby se zamezilo dispergovani popela.

5.3  Rozklad krmiv mineralniho pivodu na mokré cesté

Do 250ml kadinky se navazi 1 g az 5 g zkuSebniho vzorku s pfesnosti nejméné 0,001 g.
Postupné se za obfasného promichani pfida 100 ml kyseliny chlorovodikové (5) a ptikryje se
hodinovym sklickem. Po ukonceni bouflivé reakce se kadinka necha pfikryta krycim sklickem,
obsah se uvede do mirného varu a vati se 15 min. Obsah kadinky se jeste za horka filtruje pies
sttedn& husty filtrani papir do 250ml odmérné barniky. Filtr se nékolikrat promyje horkou vodou
(2). Filtrat v odmérné bance se vytemperuje, doplni vodou (2) po znacku a promiché (zasobni
roztok). Podle o¢ekavaného obsahu jednotlivych prvkl se tento mineralizat méti bud’ piimo,
nebo po potfebném naiedéni kyselinou chlorovodikovou (4).

Pro kazdou méfenou sérii se piipravi slepy pokus tak, ze se provedou stejné operace
bez zkusebniho vzorku.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhD., feditel NRL
Platné od: 2.1.2025



Nérodni referen¢ni laboratoft Strana 4
‘ r r A r .
—o~ | Jednotné pracovni postupy — zkouSeni krmiv  Vydani 2
10140.1 — Stanoveni obsahu hot¢iku a vapniku Revize 0
metodou FAAS
Poznamky
4 Sklo umyté v mycce se dale Cisti ndsledujicim zpiisobem: sklo se naplni 5% kyselinou

dusicnou a necha se macet nejlépe pres noc. Poté se kyselina vylije, sklo se necha
okapat, vyplachne se 3 x wvodou (2) a vysusi. Sklo se prechovava suché
v uzaviratelnych boxech.

6 Méfeni, priprava kalibra¢nich roztoki a krivek

v wr

6.1 Priprava kalibraé¢nich roztoku a kalibra¢ni kfivky pro hor¢ik

Pracovni standardni roztok hoiciku: Ze zakladniho certifikovaného standardniho roztoku
o koncentraci hot¢iku 1000 mg/l (6) se do 100ml odmérmné baiiky pipetuje 10 ml, barnka
se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (4) a promicha se. Pracovni standardni roztok
obsahuje hotcik o koncentraci 100 mg/1.

Kalibra¢ni ktivka: Do 100ml odmérnych ban¢k se pipetuje (0; 0,5; 1; 2; 3; 4; 5; 6) ml
pracovniho standardniho roztoku, do kazdé z banék se piida 20 ml roztoku oxidu lanthanitého

(10) a banky se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (4). Koncentrace hoic¢iku
v roztocich pro sestrojeni kalibraéni kiivky je (0; 0,5; 1; 2; 3; 4; 5; 6) mg/I.

6.2 Priprava kalibraénich roztoki a kalibra¢ni kfivky pro vapnik

Pracovni standardni roztok vapniku: Ze zakladniho certifikovaného standardniho roztoku
o koncentraci vapniku 1000 mg/l (7) se do 250ml odmérmné baiiky pipetuje 10 ml, barika
se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (4) a promicha se. Pracovni standardni roztok
obsahuje vapnik o koncentraci 40 mg/l.

Kalibra¢ni kiivka: Do 100ml odmérnych banck se pipetuje (0; 5; 10; 15; 20; 25) ml pracovniho
standardniho roztoku, do kazdé z banék se prida 20 ml roztoku oxidu lanthanitého (10) a banky
se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (4). Koncentrace vapniku v roztocich pro
konstrukei kalibra¢ni kiivky je (0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0; 10,0) mg /1.

Poznamky

5 Koncentrace vybranych prvkii museji lezet v rozsahu citlivosti pouzitého atomového
absorpcniho  spektrofotometru. V zavislosti na typu a citlivosti pouZitého
spektrofotometru se mohou vybrat dalsi koncentrace.

6.3 Meéreni

Meéii se v plameni acetylen-vzduch se Stérbinovym hotfdkem o délce 10 cm umisténym v optické
ose pfistroje. Pro méfeni hotciku se vyuziva oxida¢ni plamen, pro méfeni vapniku se vyuziva
redukcni plamen s ¢ervenou zénou 1 cm az 2 cm. V tabulce 1 jsou uvedeny doporucené vinové
délky. Nastaveni pfistroje, zejména proud pro zhaveni vybojek s dutou katodou, opticka Sitka
Stérbiny, prutoky plynt apod., se provadi podle doporuceni vyrobce nebo na zdkladé vlastni
optimalizace pfistroje. Integrace signalu probihd obvykle 3 s po prodlevé pro ustaleni signalu.
Méii se metodou kalibra¢ni kiivky po dosazeni dostate¢né stabilizovanych podminek pfistroje.
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Pribézné je vhodné kontrolovat stabilitu méfeni zafazovanim kalibracnich standardd,
popiipad¢ provést rekalibraci.

Tabulka 1. Doporucené vinové délky pro méreni.

Prvek Mg Ca

VInova délka (nm) 285,2; 202,6 4227

Poznamky

6 Pouziti plamene acetylen—vzduch pro stanoveni horciku a vdpniku je mozné

pri odstranéni ruseni pridavkem lanthanu o koncentraci 1000 mg/l. Pri stanoveni
vdpniku se interference timto postupem u nékterych vzorkii pouze omezi, ale neodstrani.
Teprve vyssi teplota plamene oxid dusny-acetylen zaruci odstranéni chemickych
interferenci v plameni pro vSechny vzorky a svyuzitim potlaceni ionizace
stanovovanych prvkuit dava pro vapnik spravné vysledky.

7 Pritomnost velkého mnozstvi fosfatii miize ovliviiovat stanoveni horciku a vapniku.
Proto musi byt pridavan roztok oxidu lanthanitého (10). Pokud je hmotnostni pomeér (Ca
+ Mg): P ve vzorku > 2, nemusi se roztok oxidu lanthanitého pridavat.

8 Privyssich obsazich stanovovanych prvkii je treba natocit horak vzhledem k optické ose
pristroje. Pokud je treba, Fedi se zkousené roztoky kyselinou chlorovodikovou (4), aby
se ziskala absorbance leZici v linedrni casti kalibracni krivky.

7 Vypocet a vyjadieni vysledki
Koncentrace ptislusného prvku v roztoku se odecte z kalibra¢ni kiivky.

Vysledna koncentrace prvku ve vzorku se vypocte po odecteni slepého pokusu podle vztahu

X, = (C,, —CB)xVxF X 1000
m

kde
Xelem  je obsah prvku vyjadieny v %,

Cy  je koncentrace ptisluSného prvku v extraktu vzorku v mg/l, odectena z kalibra¢niho

grafu,
Cs je koncentrace ptislusného prvku v mg/l v roztoku slepého pokusu,
m je hmotnost navazky vzorku v g,
F je faktor fedéni,
V je celkovy objem filtratu nebo extraktu v litrech.
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Literatura

CSN EN ISO 6869:2000 - Krmiva — Stanoveni vapniku, médi, Zeleza, hoiciku,
drasliku, sodiku a zinku metodou atomové absorp¢ni spektrometrie.
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