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STANOVENI OBSAHU DRASLIKU, SODIiKU, HORCIiKU A VAPNIiKU
METODOU FAAS/FAES

1 Ucel a rozsah

Tato metoda umoziuje stanoveni drasliku, sodiku, hot¢iku a vapniku v premixech a krmivech
véetné¢ krmiv s pfevazujici anorganickou slozkou. Stanoveni je ureno pro mineralizaty
ptipravené suchou cestou (zpopelnéni vzorku a rozpusténi popele v kyseliné chlorovodikové)
a pro mineralizaty piipravené mokrou cestou (pfimé rozpousténi vzorku v kyseling
chlorovodikové).

2 Princip

Koncentrace drasliku, sodiku, hot¢iku a véapniku se stanovuji metodou atomové absorpce
a emise v plameni acetylen-vzduch metodou kalibra¢ni kiivky.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

2 Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana (35 — 38) %, p = 1,19 g/ml.
3 Kyselina chlorovodikova, HCI, roztok cuciy = 3 mol/l.

Ptiprava: K asi 600 ml vody (1) se pfida 265 ml kyseliny chlorovodikové (2).
Po vytemperovani a promichani se kvantitativné pfevede do 1000ml odmérné banky
a doplni vodou (1) po znacku.

4 Kyselina chlorovodikova, HCI, roztok cuciy = 6 mol/l.

Ptiprava: K asi 400 ml vody (1) se pfida 530 ml kyseliny chlorovodikové (2).
Po vytemperovani a promichani se kvantitativn€ prevede do 1000ml odmérné banky
a doplni vodou (1) po znacku.

5 Kyselina chlorovodikova, HCI, roztok ccyy = 0,3 mol/l.

Ptiprava: Kasi 700 ml vody (1) se pfidd 27 ml kyseliny chlorovodikové (2).
Po vytemperovani a promichani se kvantitativné pievede do 1000ml odmérné banky
a doplni vodou (1) po znacku.

6 Zékladni standardni roztok prvki, covey = 1 000 mg/l, (Me =K, Na, Ca, Mg).

Lze pouzit komercné dodavané roztoky nebo je pfipravit ze soli analyzovanych prvkl
(poznamka 1).
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7 Pracovni standardni roztok sodiku, cova) = 100 mg/1.

Ptiprava: Do 100ml odmérné banky se pipetuje 10 ml zdkladniho standardniho roztoku
sodiku (6), banka se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (5) a promicha.

8 Pracovni standardni roztok hot¢iku a vapniku covg) = 20 mg/l; ¢(Ca) = 40 mg/I1.
Ptiprava: Do 250ml odmérné banky se pipetuje 5 ml zakladniho standardniho roztoku
hot¢iku (6) a 10 ml zdkladniho standardniho roztoku vapniku (6), banka se doplni
po znacku kyselinou chlorovodikovou (5) a promicha.

9 Zakladni roztok lanthanu cLa) = 10 g/1.

Ptiprava: 5,86 g oxidu lanthanitého se rozpusti v 50 ml kyseliny chlorovodikové (4).
Roztok se prevede do 500ml odmérné batiky a po vytemperovani se doplni po znacku
vodou (1). Roztok je staly nejméné 3 mésice.

10 Dusi¢nan amonny, NH4NOs3, vodny roztok, ¢ =200 g/1.

Poznamky

1 Pro pripravu zakladnich standardnich roztokii se pouzije chlorid draselny KCI, siran
horecnaty heptahydrat MgSO4 x 7H>O, chlorid sodny NaCl a uhlicitan vapenaty
CaCQ0s. Presny postup pripravy uvadi CSN EN ISO 6869:2000 — Krmiva — Stanoveni
vapniku, médi, Zeleza, horciku, drasliku, sodiku a zinku metodou atomové absorpcni
spektrometrie.

4 Pristroje a pomiicky

1 Atomovy absorp¢ni spektrofotometr s moznosti méfeni emise nebo plamenovy
fotometr.

2 Vhodny spalovaci kelimek nebo miska (kfemenny, porcelanovy nebo platinovy).

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

4 Elektricky vati¢ nebo topna deska.

5 Filtra¢ni papir stfedni hustoty.

Poznamky

2 Pri praci s platinovymi spalovacimi kelimky nebo miskami je treba dodrzovat pravidla
pro praci s platinou uvedenymi v JPP Analyza rostlinného materialu.

3 Pokud se pokracuje stanovenim nerozpustného podilu popela, je nutno pouzit

bezpopelny papir.
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5 Pracovni postup
5.1  Uprava vzorku

Uprava vzorki se provadi podle CSN EN ISO 6498 Krmiva - Pokyny pro p¥ipravu vzorku
a JPP 60010.1 Postupy tprav zkuSebnich vzork jednotlivych druhii krmiv.

5.2 Mineralizace suchou cestou — pro vzorky krmiv s organickou hmotou

Do spalovaciho kelimku se podle ptedpokladaného obsahu prvkl odvazi asi 1 g az 5¢g
zkusebniho vzorku s piesnosti nejméné na 0,001 g. Pak se vlozi do studené muflové pece,
teplota se postupné zvysSuje az do dosazeni teploty (550 + 20) °C, kde se spaluje 5 h.

Poté¢ se kelimek nechd vychladnout v exsikdtoru a vizudlné zkontroluje na pfitomnost
uhlikatych ¢astic. Jsou-li ptitomny, spaluje se za vyse uvedenych podminek jesté 1 h (poznamka
¢. 6). Po ochlazeni se popel mirn¢ zvlhéi vodou a pomoci kyseliny chlorovodikové (3) se
kvantitativné prevede do 250ml kadinky. Celkové mnozstvi roztoku kyseliny chlorovodikové
nema byt vy$si nez 75 ml. Potom se kadinka ptikryje krycim sklickem, obsah se uvede do varu
a mirné se vaii asi 15 min. Obsah kadinky se jesté za horka filtruje pies sttedné husty filtracni
papir do 250ml odmérné baniky. Filtr se promyje horkou vodou (1). Obsah odmérné banky se
vytemperuje, doplni vodou (1) po znacku a promicha (zasobni roztok).

Pro kazdou meéfenou sérii se piipravi slepy pokus tak, ze se provedou stejné operace
s vylou¢enim zkusebniho vzorku.

Poznamky

4 Zjisténi pritomnosti organické hmoty: Lzicka se vzorkem se vioZi do plamene. Pokud
vzorek taje bez vyvoje koure, obsahuje malo nebo Zadnou organickou hmotu. V pripade,
Ze vzorek méni barvu a tani se neobjevuje, obsahuje organickou hmotu.

U krmiv s prevazné mineralnim podilem a premixi se postupuje podle 5.2.

Jsou-li i po opakovaném spalovani pritomny uhlikaté castice, kelimek se necha
vychladnout. Po ochlazeni se popel mirné zvlhci nékolika kapkami dusicnanu amonného
(10), ktery se musi pridavat opatrné, aby se zamezilo dispergovani popela nebo tvoreni
hrudek. Zvlhceny popel se poté vysusi do sucha a opét viozi do muflové pece, kde se
spaluje dalsi 1 h pri (550 + 20) “C.

5.3  Mineralizace mokrou cestou — pro vzorky krmiv bez nebo s malym mnoZstvim
organické hmoty

Do 250ml vysokeé kadinky se navazi 1 g az 5 g zkuSebniho vzorku s pfesnosti nejméné na 0,001
g. Piikryje se krycim sklickem a postupné se za obcasného promichani opatrné ptidava (mozny
vyvoj oxidu uhlic¢itého) 100 ml kyseliny chlorovodikové (4). Po ukonceni bouflivé reakce se
obsah uvede do mirného varu a vaii se asi 15 min. Obsah kadinky se jesté za horka filtruje ptes
sttedné husty filtracni papir do 250ml odmérné banky. Filtr se promyje horkou vodou (1).
Obsah odmérné baikky se vytemperuje, doplni vodou (1) po znacku a promicha (zasobni
roztok).
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Pro kazdou meéfenou sérii se pripravi slepy pokus tak, ze se provedou stejné operace
s vyloucenim zkusebniho vzorku.

5.4  Priprava kalibracnich roztoku a kalibra¢ni kirivky pro draslik a sodik

Do 100ml odmérnych ban¢k se pipetuje zékladni standardni roztok drasliku (6) a pracovni
standardni roztok sodiku (7) podle tabulky 1.

Tabulka 1. Priprava kalibra¢nich roztoku pro draslik a sodik.

C(K) Objem pracovniho C(Na)
Kalibraéni | Objem zakladniho standardniho | (mg/l) | standardniho roztoku sodiku | (mg1)
bod roztoku drasliku (6) (7)
(ml) (ml)
0 0 0 0 0
1 1 10 1 1
2 2 20 2 2
3 5 50 5 5
4 10 100 10 10
5 — — 20 20

Odmérné baiiky se pak doplni po znacku roztokem kyseliny chlorovodikové (5).

5.5  Piiprava kalibracnich roztoki a kalibraéni k¥ivky pro hor¢ik a vapnik

Do 100ml odmérnych ban¢k se pipetuje pracovni standardni roztok hoi¢iku a véapniku (8)
a roztok lanthanu (9) podle tabulky 2.

Tabulka 2. Priprava kalibra¢nich roztoku pro horc¢ik a vapnik.

Objem pracovniho . ;
Kalibrac¢ni stangiardrlziho roztoku rOOZI?[JOekrE {3;2:1?;;11111}2(9)) C(Mg) C(Ca)
bod hoi¢iku a vapniku (8) (mg/1) (mg/1)
(ml) (ml)
0 0 10 0 0
1 2,5 10 0,5 1
2 5 10 1 2
3 10 10 4
4 25 10 5 10
5 50 10 10 20

Odmérné baiiky se pak doplni po znacku roztokem kyseliny chlorovodikové (5).
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a vapniku metodou FAAS/FAES eviee
Poznamky
7 V zavislosti na typu a citlivosti pouzitého pristroje se miize zmenit rozsah kalibracnich
krivek..

5.6 Meéreni
Draslik a sodik

V mineralizatu piipraveném podle 5.2 nebo 5.3 se méii obsah drasliku a sodiku bud’ piimo,
nebo po potfebném nafedéni kyselinou chlorovodikovou (5).

Pro méfeni sodiku a drasliku lze pouzit techniku AAS 1 AES. Pfi méfeni se vyuziva
stechiometricky nebo mirné oxida¢ni plamen. Intenzita emise nebo absorpce téchto prvki se
méfti v plameni acetylen-vzduch, emise drasliku se méfi pti doporuc¢ené vinové délce 766,5 nm,
emise sodiku pii doporucené vlnové délce 589,6 nm. U piistroji AAS je mozné pouzit
1 Stérbinovy hotak, ktery je tfeba vhodné natocit k optické ose pfistroje. Piistroj se nastavi podle
doporuceni vyrobce nebo na zaklad¢ vlastni optimalizace pfistroje. Nastaveni zesileni na
detektoru se provadi pfi zmlZzovani nejvysSiho bodu kalibra¢ni kiivky. Integrace signélu
probihd obvykle 3 spo prodlevé pro ustdleni signalu. Mefeni kalibra¢nich roztok
1 mineralizati vzorkll probiha po dosaZeni dostate¢né stabilizovanych podminek pfistroje.
Koncentrace prvku se stanovi metodou kalibra¢ni kiivky.

Hofr¢ik a vapnik
Pti stanoveni vapniku a hoic¢iku se odpipetuje alikvotni podil mineralizatu pfipraveny podle 5.2

nebo 5.3 do 100ml odmérné banky, ptidd se 10 ml roztoku lanthanu (9) a barika se doplni po
znac¢ku roztokem kyseliny chlorovodikové (5).

Meéfi se v plameni acetylen-vzduch se Stérbinovym hotfdkem o délce 10 cm umisténym v optické
ose pfistroje. Pro méfeni hoi¢iku se vyuziva mirn€ oxida¢ni plamen, pro méteni vapniku se
vyuziva plamen stechiometricky. Doporucené vlnové délky pro méfeni jsou 285,2 nm pro
hoi¢ik a 422,7 nm pro véapnik. Nastaveni pfistroje, zeyména proud pro Zhaveni dutokatodovych
vybojek, opticka Sitka stérbiny, pritoky plynt apod., se provadi podle doporuceni vyrobce nebo
na zékladé€ vlastni optimalizace pfistroje. Integrace signalu probiha obvykle 3 s po prodlevé pro
ustaleni signdlu. Méfeni kalibracnich roztokd i mineralizati vzorkti probiha po dosazeni
dostatecné stabilizovanych podminek pfistroje. Koncentrace prvkli se stanovi metodou

kalibra¢ni kiivky.

Poznamky

8 Stanoveni horciku a vapniku miize ovliviiovat pritomnost velkého mnozstvi fosfatii.
Proto musi byt pridavan roztoku oxidu lanthanitého (9). Koncentrace lanthanu
v mérenych mineralizatech vzorki musi byt alespon 1 mg/ml.
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Privyssich obsazich stanovovanych prvkii je treba natocit hordk vzhledem k optické ose
pristroje. Pokud je treba, redi se zkousené roztoky kyselinou chlorovodikovou (5), aby
se ziskala absorbance v oblasti kalibracni kirivky.

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

kde

Co

B!

(C —CO)xVxF

m

X =

je obsah prvku (mg/kg),

koncentrace piislusného prvku v mineralizdtu vzorku (mg/l), odectenda z kalibra¢niho
grafu,

koncentrace prislusné¢ho prvku (mg/1) v roztoku slepé¢ho pokusu,
hmotnost navazky vzorku (g),
faktor fedéni vzorku pied méfenim,

celkovy objem mineralizatu (ml).
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