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STANOVENI OBSAHU FOSFORU
SPEKTROFOTOMETRICKY

1 Rozsah a ucel

Metoda je uréena pro stanoveni obsahu celkového fosforu v extraktech vzorku organickych
a organomineralnich hnojiv, popt. i v jinych produktech s nizkym obsahem fosforu.

2 Princip

Zbytek vzorku po spaleni se vylouzi kyselinou chlorovodikovou, z filtratu po oddé€leni
nerozpustného zbytku se vylouéi kyselina kiemicita. Ve filtratu se pak spektrofotometricky
stanovi fosfore¢nan jako molybdenova modr.

3 Chemikalie

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

2 Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana p = 1,19 g/cm®.

3 Kyselina chlorovodikova, HCI, c(HCI) ~ 6 mol/l.
Piiprava: Kyselina chlorovodikova (2) se zfedi vodou (1) v poméru (1+1) (V+V).
Roztok se uchovava ve sklenéné lahvi a je staly.

4 Kyselina sirova, H»SO4, koncentrovana, p = 1,84 glcmg.
Molybdenové Cinidlo.

Piiprava: Do 250ml kadinky se navazi 10 g tetrahydratu heptamolybdenanu
hexamonného, (NH4) §M0;024.4H,0, za tepla se rozpusti ve 100 ml vody, po ochlazeni
se po Castech ptida 30 ml kyseliny sirové (4). Roztok se po ochlazeni kvantitativné
pievede do 200ml odmérné banky, doplni vodou (1) po znaku a promicha. Uchovava
se v temnu a je staly.

6 Redukeéni ¢inidlo.

Priprava: Do 250ml kadinky se navazi 0,4 g metolu (siran 4-metylaminofenolu,
C7H10NO),.S0,), rozpusti se ve 100 ml vody 40 °C teplé, ptida se 2 g heptahydratu
sifi¢itanu sodného (Na;SO3.7H,0) nebo 1 g sific¢itanu sodného (Na,SO3) a 60 ¢
hydrogensiti¢itanu sodného (NaHSOs3). Roztok se po ochlazeni kvantitativné prevede
do 200ml banky, doplni po znacku a zfiltruje. Uchovava se v temnu. Stalost roztoku je
dva mésice.

Schvalil: RNDr. Jiti Zbiral, Ph.D., fedite]l NRL
Platné od: 18.2.2015



UKzUZ

‘ ' Ustiedni kontrolni a zkuSebni tstav zem&dé&lsky Strana 2
Narodni referencni laborator
Jednotné pl;acqvnl p?stupy — Vydini 5
zkouSeni hnojiv
20169.1 — Stanoveni obsahu fosforu spektrofotometricky Revize 0

Chloroform, CHCI;,
Zakladni standardni roztok fosforu, ¢(P,Os)= 1 g/I.

Ptiprava: Do 150ml kéadinky se navazi 1,9175 g dihydrogenfosfore¢nanu draselné¢ho
(KH,PQy4) piedem vysuseného 1 hodinu pii 105 °C, rozpusti se ve 100 ml vody (1),
kvantitativné se prevede do 1000ml odmérné baiiky, po vytemperovani se doplni
vodou (1) po znacku a promicha. Roztok se konzervuje pridavkem 0,25 ml chloroformu

(7).
9  Pracovni standardni roztok c(P20s) = 100 mg/I.

Piiprava: 10 ml zakladniho standardniho roztoku (8) se pipetuje do 100ml odmérné
bariky, doplni vodou (1) po znacku a promichd. Roztok se pfipravuje vzdy Cerstvy.

Poznamky

1 Jemozné pouzit i vhodny komercné dostupny standardni roztok.

Piistroje a pomiicky

Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.
Vodni lazei s regulaci teploty.
Filtra¢ni papir stfedni a vysoké hustoty.
Spektrofotometr s kyvetou 10 mm.

o O wWwN s

Susarna s regulaci teploty.

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

Tabulka ¢. 1. Pfiprava kalibraé¢nich roztokii pro fosfor.

Kalibra¢ni bod Objem pracovniho Objem odmérné c(P20s)
standardniho roztoku baiky
(9)
(ml) (ml) (mg/l)
0 0 100 0
1 1 100 1
2 2 100 2
3 5 100 5
4 10 100 10
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Do 100ml odmérnych ban€k se odpipetuje odpovidajici mnozstvi pracovniho standardniho
roztoku (9). Objem se vyrovna vodou (1) asi na 25 ml, piida se asi 0,4 ml kyseliny
chlorovodikové (3), 2 ml reduk¢niho ¢inidla (6). Potom se ptida voda (1) do objemu asi 90 ml
a 2 ml molybdenového ¢inidla (5), doplni se po znacku vodou (1) a dikladné se promicha.
Po dikladném promichani se 60 min necha probihat reakce.

Piiprava extraktu vzorku

Zbytek po zihani ziskany podle postupu ¢ 20010.1 JPP UKZUZ se kvantitativné pievede
do vysoké kadinky o objemu 250 ml a po ¢astech se za stalého michani pfida 50 ml kyseliny
chlorovodikové (3). Vaii se 30 min pod krycim sklem a objem kapaliny se udrzuje na stejné
urovni dopliiovanim objemu kyselinou chlorovodikovou (3). Po skonéeni varu se pfida asi
50 ml studené vody (1), filtruje se ptes stiedné husty filtr do odpafovaci misky a nerozpustny
zbytek se na filtru promyva horkou vodou (1) okyselenou nékolika kapkami kyseliny
chlorovodikové (2). Filtrat se na vodni lazni odpaii do sucha a pak se susi 20 min v susarné
pii (120 = 2) °C. Jest€ mirné teply vysuSeny odparek se pod krycim sklem ovlhéi 10 ml
kyseliny chlorovodikové (2), rozetfe tyCinkou a asi po 10 min se pfida 150 ml vrouci vody
(1). Dobie se promicha a za obCasného michani se zahiivd 20 min na vodni lazni. Pak
se za horka filtruje ptes husty filtraéni papir do 250ml odmérné banky a srazenina se na filtru
promyva horkou vodou (1) okyselenou n¢kolika kapkami kyseliny chlorovodikové (3). Filtrat
se po vytemperovani doplni vodou (1) po znatku a dikladné promichd. Ciry extrakt
se pouZzije pro dalsi analyzu.

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

Poznamky
2 V pripadé stanoveni fosforu metodou ICP-OES neni tieba odstranovat kiemicitany.
Priiprava vzorku k méfeni

Do 100ml odmérné banky se pipetuje alikvotni c¢ast vyluhu vzorku podle tabulky ¢. 2.
Do odmérnych banék se postupné piida 25 ml vody (1), 2 ml redukéniho ¢inidla (6). Potom
se pfida voda (1) do objemu asi 90 ml a 2 ml molybdenového ¢inidla (5), doplni se vodou (1)
po znac¢ku. Po diikladném promichani se neché probihat reakce 60 min.
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Tabulka ¢. 2. Navazka vysuSeného vzorku, celkovy objem zasobniho roztoku vzorku

a redéni dle obsahu P,Os5 (%0).

Deklarovany obsah P,0s5 (%) <05 05-1,0 1,0-3,0 >3,0
Navazka vzorku (g) v susiné 5 5 5 5
Celkovy objem vyluhu vzorku V (ml) 250 250 250 250
a; - objem pouzitého alikvotniho podilu 5 2

odpipetovany z V (ml)

Redéni vyluhu vzorku a1/V; (V : V) 5/100 5/100
a, - objem pouzitého alikvotniho podilu 10 5
odpipetovany z V1 (ml)

Méfeni obsahu fosforu

Po ukonceni vybarvovaci reakce Se piistroj nastavi podle doporuceni vyrobce a méfi
se absorbance kalibra¢nich roztokl a analyzovanych vzorki v kyveté o optické délce 10 mm,
pfi vlnové délce prochéazejiciho svétla A = 650 nm. Vysledky se vyhodnocuji metodou
kalibracni kiivky.

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

Poznamky

3 Pokud koncentrace prvku v roztoku slepého pokusu nepresihne mez stanovitelnosti,
muize se hodnota cs ve vypoctu zanedbat.

6  Vypocet a vyjadieni vysledkii

6.1 Obsah celkového fosforu v hnojivu, vyjadieny jako P,Os hmotnostnim zlomkem
Vv procentech wpyos/s v susing se vypocte podle vztahu

(c, —Cs)xV VXV,
mx10000 a,xé&

Wp205 = (%) v sus.

V  celkovy objem zasobniho roztoku vzorku (ml),

V1 objem po nafedéni zasobniho roztoku vzorku (ml),
V, konecny objem vzorku Kk vlastnimu méteni (ml),
a1 objem pouzitého alikvotniho podilu z V (ml),

a;  objem pouzitého alikvotniho podilu z V1 (ml),

m  hmotnost navazky vysuseného vzorku (g),
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cy  koncentrace P,Os ve vzorku (mg/l),
cs  koncentrace P,Os ve slepém pokusu (mg/l).

6.2 Vypocet poméru K>O v susiné : P,Os v suSiné

Z obsahu celkového fosforu v hnojivu se vypocéte pomeér wioo/S / We20s/S podle vztahu

Wk 20175
Wp205/s

7 Literatura

1 Ptiloha ¢. 2 vyhlasky 273/1998 Sb., ve znéni pozdéjsich predpisi, postup 3.2.2.
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