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STANOVENI OBSAHU Cu, Zn, Ni, Fe, Mn METODOU FAAS

1 Rozsah a ucel

Metoda je urCena pro stanoveni obsahu médi (Cu), zinku (Zn), niklu (Ni), zeleza (Fe)
amanganu (Mn) v extraktech vzorkd organickych hnojiv, komposti, substrati, digestatl
a podobnych materidl.

2  Princip

Obsah médi, zinku, niklu, Zeleza a manganu Se stanovi v mineralizatu vzorku metodou
atomové absorp¢ni spektrofotometrie (FAAS) s atomizaci v plameni acetylen-vzduch.

3  Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
1 Destilovand nebo deionizovana voda.

2 Kyselina dusi¢na, koncentrovana 65% (w/w), (p = 1,4 glcm®).

3 Kyselina chlorovodikova, koncentrovana 36%, (p = 1,18 g/cm®).
4 Kyselina dusi¢na, HNOg, zfedéna, c(HNO3) = 1 mol/l.

Ptiprava: 70 ml koncentrované kyseliny dusi¢né (2) se zfedi vodou na vysledny objem
1000 ml.

5  Zékladni standardni roztok prvku, c(Me) = 1 g/l (Me = Cu, Mn, Zn, Fe nebo Ni).
Pouzivaji se komeréné dodavané roztoky.

6  Pracovni standardni roztok prvku, c(Me) = 100 mg/I.

Ptiprava: Do 100ml odmérné banky se odpipetuje 10 ml zakladniho standardniho
roztoku (5), doplni se roztokem kyseliny dusi¢né (4) po znacku a promicha.

7 Pracovni standardni roztok prvku, c(Me) = 10 mg/I.

Piiprava: Do 100ml odmérné banky se odpipetuje 10 ml pracovniho standardniho
roztoku (6), doplni se roztokem kyseliny dusi¢né (4) po znacku a promicha.

8  Acetylen pro FAAS.
9  Vzduch tlakovy pro FAAS.
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Poznamky

1 Zikladni standardni roztoky prvkii se mohou pripravovat i z Ccistych chemikalii
s certifikovanym obsahem.

Pristroje a pomucky

Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.
Elektricky mineralizator (napi.VAO).
Mineraliza¢ni sklenéné nadobky.

Uzaviratelné plastové nadobky o objemu asi 100 ml.
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Atomovy absorpéni  spektrofotometr s  korektorem
a s dutokatodovymi vybojkami pro stanovované prvky.

nespecifické  absorpce

5 Postup
Kalibrace
Kalibra¢ni roztoky se piipravi podle tabulky ¢. 1.

Tabulka ¢. 1. Piiprava smésného kalibra¢niho roztoku.

Kalibra¢ni bod Objem Objem Objem odmérné c(Me) (mg/l)
pracovniho pracovniho banky
standardniho standardniho (ml)
roztoku (7) roztoku (6)
(ml) (ml)

0 - 0 100 0
1 - 2 100 0,2
2 - 5 100 0,5
3 - 10 100 1
4 - 20 100 2
5 5 - 100 5

Odmérné banky doplnime po zna¢ku roztokem kyseliny dusi¢né (4).

Poznamky

2 Koncentrace kyseliny dusicné v kalibracnich roztocich a v mérenych roztocich vzorkii
musi byt shodnd.
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Piiprava mineralizatu vzorku pro stanoveni celkového obsahu prvki v mineraliza¢nim
bloku

Do mineraliza¢nich naddob se diferencné navazi (1 — 3) g volné€ vysuseného a upraveného
vzorku s presnosti 0,0001 g. Vzorek se rovnomérné ovlhéi vodou (ptidavek asi 0,5 — 1 ml)
a za jemného promichavani se piida 21 ml kyseliny chlorovodikové (4) a nasledn¢ 7 ml
kyseliny dusi¢né (2). Kyseliny se piidaji tak, aby se omezilo pénéni (ptfipadné i po kapkéach).
Takto piipraveny vzorek se ponechd po dobu 16 h (pies noc) pfi laboratorni teploté, béhem
niz dochéazi k pomalé oxidaci organické hmoty ve vzorku. Po nasazeni zpétnych chladi¢ii
se tuby umisti do spalovaciho bloku. Teplota zatizeni se postupné zvySuje do dosazeni varu.
Mirny var smési se udrzuje 2 h tak, aby kondenzace probihala v prvni tfetin¢ chladice.
Ochlazeny mineralizat se pfevede kvantitativné do 100ml odmérnych banck tak, Ze
se mineralizacni nadoby postupné tfikrat promyvaji vodou (1). Pak se odmérné banky doplni
vodou (1) po znacku. Filtruje se ptes filtr stfedni hustoty do suchych plastovych lahvicek.
Prvni podil asi 10 ml filtratu se odstrani. Ciry extrakt se pouZije pro dalsi analyzu.

Zaroven s extraktem vzorku se pfipravi slepy pokus stejnym postupem, ale bez navazky
vzorku.

Poznamky

3 Postup mineralizace vzorkii, zejména doba stani s kyselinami a rychlost zvysovani
teploty, zdvisi na schopnosti vzorku peénit (¢im déle se nechd vzorek reagovat
s kyselinami za chladu a c¢im pomaleji se vzorek zahriva, tim mensi je nebezpeci, Ze
pri zahrivani prekypi).

4  Pri pouziti mineralizatoru VAO se mineralizacni nadobky viozi do mineralizacniho
bloku a teplota se v pozvolna zvysuje na 250 °C a pii této teploté se udrzuje 30 min.
U mineralizacniho zarizeni VAO se teplota reguluje pomoci kolicku, které jsou
nastaveny do polohy 7-4-0-0-0. Nddobky ziistavaji v kazdé poloze 12min. Po skonceni
mineralizace se necha obsah nadobek vychladnout a doplni se vodou (1) po znacku
na 150 ml. Filtruje se pres filtr stredni hustoty do suchych plastovych lahvicek. Prvni
podil asi 10 ml filtratu se odstrani.

Méreni obsahu médi, zinku, niklu, Zeleza a manganu

Méii se metodou atomové absorpéni spektrofotometrie v plameni acetylen-vzduch. Pfistroj
se nastavi v souladu s doporu¢enim vyrobce. Méfeni kalibrac¢nich roztokd, slepych pokusi
I vzorkti probiha (3 — 5) spo ustaleni signalu (zpravidla 3 s) pii vlnové délce pro Cu
324,8 nm, Zn 213,9 nm, Ni 232,0 nm, Fe 248,3 nm a Mn 403,1 nm.

V kazdé sérii vzorkl se provede i stanoveni slepého pokusu a vhodného IRM.
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6  Vypocet a vyjadieni vysledkii

Obsah prvku (Cu, Zn, Ni) ve vzorku vyjadieny hmotnostnim zlomkem v mg/kg (Wpe)
se vypocte podle vztahu:

Wy, = (ey —cs)xV xV, (mg/kg)

mxa
¢y  koncentrace prvku v analyzovaném roztoku (mg/l),
cs koncentrace prvku v roztoku slepého pokusu (mg/l),
V  celkovy objem vyluhu (ml),

m  hmotnost navazky vzorku (g),

Vi celkovy objem vzorku po natedéni (ml),

a  alikvotni objem vzorku vzaty k fedéni (ml),

Me Cu, Zn, Ni.

Obsah prvku (Fe, Mn) ve vzorku vyjadieny hmotnostnim zlomkem v % (wme) se vypocte
podle vztahu

(CV —Cg )><V xV; 0
Wy = v =2/0° "~ 2 %
Me M xax10000 (%)

Me Fe, Mn

Poznamky

5 Pokud koncentrace prvku v roztoku slepého pokusu nepresahne mez stanovitelnosti,
miize se hodnota Cs ve vypoctu zanedbat.

7 Literatura

1 Ptiloha ¢. 2 k vyhlasce ¢. 273/1998 Sb., ve znéni pozdéjsich predpisti, postup 10.2.1,
10.2.2.1d, e, f.

2 CSN EN 13650:2002 (836639) Ptdni melioranty a stimulanty riistu - Extrakce prvki
rozpustnych v luc¢avce kralovské (Norma k pfimému pouziti jako CSN).
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