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STANOVENI OBSAHU MEDI, ZELEZA, MANGANU A ZINKU
METODOU FAAS

1 Ugel a rozsah

Tato metoda specifikuje podminky pro stanoveni obsahu médi, manganu, zinku a Zeleza
ve vzorcich krmiv metodou plamenové atomové absorpéni spektrofotometrie (FAAS).

2 Princip

Vzorek se pievede do roztoku pomoci kyseliny chlorovodikové bud piimo, nebo
po zpopelnéni vzorku. Uvedené prvky se po nafedéni stanovi metodou plamenové atomové
absorp¢ni spektrofotometrie s vhodnou korekci nespecifické absorpce.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

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

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

Piiprava: Do 1000ml odmérné barnky se nalije asi 500 ml vody (2) a ptida se 265 ml
kyseliny chlorovodikové (1). Po vytemperovani se doplni po znacku a promicha.

4 Kyselina chlorovodikova, HCI, roztok c(HCl) = 6 mol/I.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky se nalije asi 400 ml vody (2) a ptida se 530 ml
kyseliny chlorovodikové (1). Po vytemperovani se doplni po znacku a promicha.

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

Piiprava: Do 1000ml odmérné baiiky se nalije asi 800 ml vody (2) a pfida se 88 ml
kyseliny chlorovodikové (1). Po vytemperovani se doplni po znacku a promicha.

6 Kyselina chlorovodikova, HCI, roztok, c(HCI) = 0,3 mol/I.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné baiiky se nalije asi 500 ml vody (2) a ptida se 27 ml
kyseliny chlorovodikové (1). Po vytemperovani se doplni po znacku a promicha.

7 Zakladni standardni roztoky Zn, Fe, Mn, Cu o koncentraci 1000 mg/I.
8 Acetylen, Cisty pro FAAS.

9 Vzduch.

10 Dusi¢nan amonny, NH4NO3, roztok 200 g/1.
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4 Piistroje a pomucky
1 Atomovy absorpcni spektrofotometr s korekci nespecifické absorpce a piislusnymi
vybojkami.

2 Kiemenné nebo porcelanové spalovaci kelimky pfedem vyvafené v kyseliné

chlorovodikové (4), vysusené a vyzihané pti (550 + 20) °C.

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

4 Elektricka topné deska nebo plynovy kahan.

5 Filtracni papir stfedni hustoty, bezpopelny.

6 Susarna laboratorni elektricka, s moznosti odvétravani, automatickou regulaci teploty
a teplomérem pro rozsah teplot nejméné do 120 °C.

7 Analytické vahy s pfesnosti nejméné 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 minerdalnich surovin.

5 Postup mineralizace

Uprava vzorki se provadi podle CSN EN ISO 6498 Krmiva - Pokyny pro pfipravu vzorku
a JPP 60010.1 Postupy tprav zkuSebnich vzorki jednotlivych druhti krmiv.

Pokud vzorek obsahuje organickou hmotu, postupuje se podle 5.1.
Vzorky mineralniho pivodu se zpracovavaji podle 5.2.
Poznamky

2 Zjisteni pritomnosti organické hmoty: IZicka se vzorkem se viozi do plamene. Pokud
dojde k tani, vzorek organickou hmotu neobsahuje. Pokud dojde ke zméné barvy a tani
se neobjevi, vzorek organickou hmotu obsahuje.

5.1 Rozklad vzorki krmiv organického ptivodu na suché cesté

Do spalovaciho kelimku se podle pfedpokladaného obsahu prvkl odvazi asi 5 g zkuSebniho
vzorku s pfesnosti 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 vizudln€ posoudi na ptitomnost uhlikatych castic.
Jsou-li jesté pritomny, spaluje se za vySe uvedenych podminek jesté 1 h (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 ptitomnost
uhlikatych ¢astic. Jsou-li jeSté pfitomny, spaluje se za vySe uvedenych podminek jesté 1 h.
Pokud jsou 1 pak uhlikaté Castice pfitomny, nechd se miska vychladnout, vzorek se zvlh¢i
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n¢kolika kapkami roztoku dusi¢nanu amonného (10), kelimek se vysusi v susarné pti 103 °C
do sucha, vlozi znovu do muflové pece a pfi teploté (550 £ 20) °C se spaluje 1 h (poznamka 3).

Po ochlazeni se popel mirn¢ zvlh¢i 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 baiky. Filtr se nékolikrat promyje horkou vodou (2). Filtrat v odmérné
barice se vytemperuje, doplni vodou (2) po znacku a promiché (zasobni roztok).

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

Poznamky

3 Dusicnan amonny se musi pridavat opatrné, aby se zamezilo dispergovani popela nebo
tvoreni hrudek.

5.2  Rozklad vzorki krmiv mineralniho pivodu na mokré cesté

Do 250ml kadinky se navazi 1 g az 5 g zkuSebniho vzorku s ptesnosti nejméné 0,001 g.
Postupné se za obCasného promichani ptida 100 ml kyseliny chlorovodikové (4) a piikryje se
hodinovym sklickem. Po ukonceni bouflivé reakce se kaddinka necha ptikryta krycim sklickem,
obsah se uvede do mirného varu a vaii se 15 min. Obsah kadinky se jeSté za horka filtruje pres
stitedné husty filtracni papir do 250ml odmérné bariky. Filtr se nékolikrat promyje horkou vodou
(2). Filtrat v odmérné bance se vytemperuje, doplni vodou (2) po znacku a promiché (zasobni
roztok). Podle ocekavaného obsahu jednotlivych prvki se tento mineralizdt méii bud’ pfimo,
nebo po pottebném natredeni kyselinou chlorovodikovou (5 nebo 6). Pro kazdou méfenou sérii
se pripravi slepy pokus tak, Ze se provedou stejné operace bez zkusebniho vzorku.

6 Méreni, priprava kalibracnich roztoki a kiivek
6.1  Priprava kalibracnich roztoku a krivky pro méd’

Pracovni standardni roztok médi S1: ze zakladniho certifikovaného standardniho roztoku
o koncentraci médi 1000 mg/1 (7) se do 100ml odmérné banky pipetuje 10 ml, banika se doplni
po znacku kyselinou chlorovodikovou (5 nebo 6) a promicha se. Pracovni standardni roztok S1
obsahuje méd’ o koncentraci 100 mg/I.

Pracovni standardni roztok médi S2: z pracovniho standardniho roztoku S1 o koncentraci
100 mg/1 se pipetuje 10 ml do 100ml odmérné baiiky, baiika se doplni po znacku kyselinou
chlorovodikovou (5 nebo 6) a promicha se. Pracovni standardni roztok S2 obsahuje méd’
o koncentraci 10 mg/I.

Kalibra¢ni kiivka: do 100ml odmérnych ban€k se pipetuje 0, 1, 2.5, 5, 10, 20, 25, 40 ml
pracovniho standardniho roztoku S2 a baiiky se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou
(5 nebo 6). Koncentrace médi v roztocich pro konstrukei kalibrac¢ni kiivky je 0, 0.1, 0.25, 0.5,
1.0, 2.0, 2.5, 4.0 mg/I1.
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6.2 Piiprava kalibra¢nich roztoki a kalibra¢ni kfivky pro mangan

Pracovni standardni roztok manganu: ze zékladniho certifikovaného standardniho roztoku
o koncentraci zeleza 1000 mg/1 (7) se do 100ml odmérné baniky pipetuje 5 ml, batika se doplni
po znacku kyselinou chlorovodikovou (5 nebo 6) a promicha se. Pracovni standardni roztok
obsahuje mangan o koncentraci 50 mg/I.

Kalibracni kiivka: do 100ml odmérnych banék se pipetuje 0, 1, 2, 4, 5, 6 a 10 ml pracovniho
standardniho roztoku a bafnky se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (5 nebo 6).
Koncentrace manganu v roztocich pro konstrukci kalibra¢ni kiivky je 0, 0.5, 1.0, 2.0, 2.5, 3.0 a
5.0 mg/l.

6.3 Piiprava kalibra¢nich roztoki a kalibra¢ni k¥ivky pro Zelezo

Pracovni standardni roztok Zeleza: ze zékladniho certifikovaného standardniho roztoku
o koncentraci zeleza 1000 mg/1 (7) se do 100ml odmérné baniky pipetuje 5 ml, baiika se doplni
po znacku kyselinou chlorovodikovou (5 nebo 6) a promicha se. Pracovni standardni roztok
obsahuje zelezo o koncentraci 50 mg/1.

Kalibraéni kiivka: do 100ml odmérnych bané€k se pipetuje 0, 1, 2, 4, 5, 6 a 10 ml pracovniho
standardniho roztoku a banky se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (5 nebo 6).
Koncentrace Zeleza v roztocich pro konstrukei kalibra¢ni kiivky je 0, 0.5, 1.0, 2.0, 2.5,3.0a 5.0
mg/l.

6.4 Piiprava kalibracnich roztoki a kalibra¢ni k¥ivky pro zinek

Pracovni standardni roztok zinku: ze zékladniho certifikovaného standardniho roztoku
o koncentraci zinku 1000 mg/1 (7) se do 100ml odmérné baniky pipetuje 5 ml, baiika se doplni
po znacku kyselinou chlorovodikovou (5 nebo 6) a promicha se. Pracovni standardni roztok
obsahuje zinek o koncentraci 50 mg/1.

Kalibracni ktivka: do 100ml odmérnych banék pipetuje 0, 1, 2, 4, 5, 6 a 10 ml pracovniho
standardniho roztoku a baiiky se doplni po znacku kyselinou chlorovodikovou (5 nebo 6).
Koncentrace zinku v roztocich pro konstrukei kalibra¢ni ktivky je 0, 0.5, 1.0, 2.0, 2.5,3.0a 5.0
mg/l.

Poznamky
4

Koncentrace vybranych prvkiu museji lezet v rozsahu citlivosti pouzitéeho atomového
absorpcniho spektrofotometru. V pripadé potieby se mohou zménit nebo rozsirit body
kalibracni krivky.
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6.5 Meéreni

M¢ii se v plameni acetylen-vzduch se Stérbinovym hotakem o délce 10 cm umisténym bud’
v optické ose pfistroje, pfipadné vhodné natocenym k optické ose pfistroje. Nastaveni zavisi na
pouzité vinové délce a koncentraci. Méfeni probiha s pouzitim korekce nespecifické absorpce.
V tabulce 1 jsou uvedeny doporucené vinové délky. Nastaveni pfistroje, zejména proud pro
zhaveni dutokatodovych vybojek, opticka sitka Stérbiny, priitoky plynt apod. se provede podle
doporuceni vyrobce. Integrace signalu probihd obvykle 3 s po prodlevé pro ustaleni signalu.
M¢éii se metodou kalibracni kiivky. V prubéhu méteni se vzdy po zméieni 10 az 20 vzorka
kontroluje stabilita méfeni zafazovanim kalibra¢nich standard( a je-li tifeba, pfistroj se
rekalibruje.

Tabulka 1. Doporucené vinové délky pro méreni.

Prvek Cu Mn Fe Zn
Vinova délka 279.,5 2483
(nm) 28 403,1 372,0 2132
Poznamky
5 Pro stanoveni manganu a Zeleza ve vyssich koncentracich pro vinové délky 403,1 nm

a 372,0 nm neni nutné pouZziti korektoru nespecifické absorpce.

7 Vypocet a vyjadieni vysledki
Vysledna koncentrace prvku ve vzorku se vypocte podle vztahu
C—0Cy) XV X
oo C-C)xVxf

m
kde

X je obsah prvku ve vzorku (mg/kg),

C je koncentrace prvku v mineralizatu vzorku (mg/1),

Co je koncentrace prvku ve slepém stanoveni (mg/1),

14 je celkovy objem mineralizatu (ml),
f je faktor fedéni vzorku pfed métenim,
m je hmotnost navazky vzorku (g).

8 Literatura

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