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STANOVENI OBSAHU CELKOVEHO FOSFORU
GRAVIMETRICKY

Rozsah a ucel

Postup je urcen pro gravimetrické stanoveni celkového fosforu ve fosfore¢nych hnojivech.

2

Princip

Fosfor se z hnojiva extrahuje za definovanych podminek smési kyseliny dusicné a kyseliny
sirové. Fosfore¢nanové ionty se z kyselého extraktu piipadné po hydrolyze vysrazeji srazecim
¢inidlem jako fosfomolybdenan chinolinu.

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
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Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

Kyselina sirova, H2SOs, koncentrovana, p(H2SO4) = 1,84 g/ml.

Kyselina dusi¢nd, HNOs3, koncentrovana, p(HNO3) = 1,4 g/ml.

Molybdenan sodny, dihydrat, NaxM0O4.2H-0.

Kyselina citronova, monohydrat, C¢HsO7.H>O.

Chinolin CsH7N, M = 129,16 g/mol.

Aceton, C3HgO.

Molybdenan amonny, tetrahydrat, (NH4)6Mo04024.4H>0.

Srazect ¢inidlo.

Ptiprava roztoku A: 350 g molybdenanu sodného (4) se rozpusti v 500 ml vody (1).

Ptiprava roztoku B: 300 g kyseliny citronové (5) se rozpusti v 500 ml vody (1) a ptida
se 425 ml koncentrované kyseliny dusi¢né (3).

Ptiprava roztoku C: Cely objem roztoku A se opatrné nalije za stdlého michani
do roztoku B.

Ptiprava srazeciho cCinidla: K 250 ml vody (1) se ptfida 175 ml kyseliny dusicné (3)
a 25 ml chinolinu (6). Tento roztok se nalije do roztoku C, peclivé promichd a necha

se stat ptes noc v temnu. Poté se zfiltruje pfes skladany filtr, k filtratu se ptida 1400 ml
acetonu (7) a doplni se vodou (1) na objem 5000 ml.

Roztok se uchovava v plastové lahvi pii laboratorni teplot¢ a je staly asi 3 mésice.

Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana, p(HCI) = 1,19 g/ml.
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11 Kyselina chlorovodikova, HCI, zfedéna, ¢ (HCl) = 6 mol/l, (1 : 1), V/V.
Ptiprava: Do 2000ml odmérné banky se prida asi 500 ml vody (1), dale se postupné
piidava 1000 ml koncentrované kyseliny chlorovodikové (2). Obsah banky
se vytemperuje na laboratorni teplotu, doplni se vodou (1) po znacku a promicha.

12 Hydroxid sodny, NaOH.

13 Hydroxid sodny, roztok, c(NaOH) = 20 %.
Ptiprava: Navazi se 200 g hydroxidu sodného (12) a rozpusti se za stdlého michéani
v asi 1000 ml vody (1).
Roztok se uchovéava v pevné uzaviené plastové lahvi s minimalnim objemem vzduchu
nad roztokem. Za téchto podminek je roztok staly nejméné 6 mésici.

Poznamky

1 Chinolin musi byt bezbarvy, jinak se musi precistit destilaci.

2 Ke srazeni je mozno pouzit i molybdenan amonny:
Priprava roztoku A: 100 g molybdenanu amonného (8) se rozpusti ve 300 ml vody (1).
Priprava roztoku B: 120 g kyseliny citronové (5) se rozpusti ve 200 ml vody (1) a prida
se 170 ml koncentrované kyseliny dusicné (3).
Priprava roztoku C: K 70 ml koncentrované kyseliny dusicné (3) se prida 10 ml
chinolinu (6).
Priprava srazeciho cinidla: K roztoku B se pomalu a za stalého michani prilije roztok
A. Po dukladném promichani se prida roztok C a dopini se vodou (1) na objem1000 ml.
Necha se dva dny stdt na tmavém miste a poté se zfiltruje pres sklenenou fritu. Roztok je
staly asi 3 mésice.

4  Pristroje a pomiicky

1 Analytické vahy s piesnosti 0,0001 g.

2 Elektricka topna deska s regulaci teploty.

3 Laboratorni pec nebo suSarna s regulaci teploty.

4 Sklenéné odsévacka s vodni nebo olejovou vyveévou.

5 Sklenény filtra¢ni kelimek, frita S4, porozita 4 az 16 um.

6 Exsikétor.

7 Skladany filtr stfedni hustoty, napt. KA5/M (Filpap) nebo 42 (Whatman).

Poznamky

3 Priprava novych frit:
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Po ocisteni od skelného prachu se frity vyvari v ziedéném roztoku kyseliny
chlorovodikové (11), pak se nékolikrat promyji vodou (1).

4 Cisténi pouzitych frit:
Hlavni podil srazeniny se vymyje proudem vody. Pak se frita necha vyluhovat
(1,5 —2) h v roztoku hydroxidu sodného (13), diikladné se oplachne vodou a ndsledné
se frita necha vyluhovat (1,5 — 2) h ve ziedéném roztoku kyseliny chlorovodikove (11).
Po ditkladném promyti vodou (i porézni prepdzka se musi promyt, proto se doporucuje
prosati vody fritou) a oplachnuti vodou (1) se vysusi.

5 Postup
5.1 Priprava extraktu vzorku

Navazi se (2,5 £ 0,001) g zkuSebniho vzorku do 400ml kadinky. Pfid4 se 15 ml vody (1)
a zamicha se, aby se vytvorila suspenze. Piida se 20 ml kyseliny dusi¢né (3) a poté se opatrné
ptidd 30 ml kyseliny sirové (2). Teprve po zklidnéni piipadné pocatecni prudké reakce
se za¢ne obsah kadinky pomalu zahtivat na topné desce az k varu, ktery se udrzuje 30 min.
Poté se sejme z topné desky a po zchladnuti se obsah kadinky kvantitativné pievede vodou (1)
do 500ml odmérné banky. Po vytemperovani se doplni po znacku, promichd a zfiltruje pies
suchy skladany filtr, pfi¢emz se prvnich 50 ml filtratu se nepouZzije.

5.2 Uprava extraktu pi‘ed srazenim

Do 500ml Erlenmeyerovy barky se pipetuje se alikvotni podil extraktu obsahujici asi 0,01 g
P>0s, ptida se 15 ml kyseliny dusi¢né (3) a doplni se vodou (1) na ptiblizné 100 ml.

Pokud se v roztoku predpokladd ptfitomnost metafosforeCnant, pyrofosforecnani nebo
polyfosfore¢nanii, provede se pfed srdaZzenim hydrolyza alikvotniho podilu extraktu
nasledujicim postupem: obsah Erlenmeyerovy baniky se pifivede zvolna k varu a udrzuje se
piitéto teplot¢ 1 h (do ukonceni hydrolyzy). Pfi hydrolyze je tfeba zabranit ztratdm
vystiiknutim a ptiliSnému zmenseni pocateCniho objemu (na vice nez polovinu) odpatenim,
napf. pouzitim zpé&tného chladi¢e nebo zakrytim kadinky hodinovym sklem. Po dokonceni
hydrolyzy se objem upravi vodou (1) na ptivodni objem.

5.3 Srazeni

Upraveny roztok v Erlenmeyerové bance se zahieje az témét k varu na elektrické topné desce
a za stalého michani se opatrné ptida 40 ml sraZeciho ¢inidla (9). Var musi nastat do pfiblizné
10 min po pfidani srdzeciho ¢inidla. Jakmile obsah baniky zacne vfit, Erlenmayerova banka
se odstavi z topné desky a za obCasného zamichéani se necha obsah v bance vychladnout.
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Poznamky

5 Po srazeni se roztok v Erlenmeyerové barice miize také umistit na vrouci vodni ldazen,
kde se ponecha 15 min za obcasného protiepani.

6 Roztok se srazeninou je mozné ponechat v Erlenmeyerové barice pod digestori pres noc.

5.4 Stanoveni

Po zchladnuti se srazenina filtruje pies fritu predem vysusenou 30 min pii (250 + 10) ‘C,
vychlazenou v exsikatoru a zvazenou.

Srazenina se na frit¢ n€kolikrat promyje asi 30 ml vody (1). Voda (1) se pfidava az po témet
dokonalém odsati predeslé promyvaci vody. Nakonec se sraZzenina odsaje zcela do sucha.
Frita susi do konstantni hmotnosti pfi (250 £ 10) °C (obvykle 15 az 30 min). Po vychladnuti
v exsikatoru na teplotu laboratote se zvazi s piesnosti 0,0001 g.

V kazdé¢ sérii vzorki se provede stanoveni slepého pokusu a vhodného IRM.

Poznamky
7 Alternativné Ize fritu se srazeninou vysusit v susarné pri teplote (195 £ 5) °C po dobu 90
minut.

6 Vypocet a vyjadreni vysledki

Obsahu fosforu v hnojivu vyjadieny jako P>Os nebo P hmotnostnim zlomkem v procentech
wp205 nebo wp se vypocte podle vztahu

m,x0,032074 xV x100
Wpoos = 1 nxa (%)

W, = m,x0,013984 xV x100 %)

mxXa

kde

V  je objem odmérné banky s extraktem vzorku v ml,

a  objem alikvotniho podilu extraktu pouzity ke stanoveni v ml,
m  hmotnost navazky vzorku v g,

m; hmotnost srazeniny fosfomolybdenanu chinolinu v g.

1 g fosfomolybdenanu chinolinu odpovida 0,032074 g P>Os nebo 0,013984 g P.
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Poznamky

8 Hodnotu obsahu celkového P>Os je mozné pouzit pro vypocet pomeéru Cd/P2Os nebo
K>0:P>0:s.

7 Literatura
1 Ptiloha ¢. 2 vyhlasky 309/2021 Sb., ve znéni pozdéjsich ptedpist, postup €. 3.1.1.1
a3.2.1.

2 CSN EN 15956: Hnojiva - Extrakce fosforu rozpustného v anorganickych kyselinach.
3 CSN EN 15959: Hnojiva - Stanoveni vyextrahovaného fosforu.
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