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STANOVENI OBSAHU CELKOVEHO DUSIKU
PODLE JODLBAUERA TITRACNE

Rozsah a ucel

Metoda je urena pro stanoveni celkového dusiku v organickych nebo organomineralnich
hnojivech.

2

Princip

Celkovy dusik se stanovi po ptfevedeni pfitomnych dusi¢nanii fenolem v prostfedi kyseliny
sirové na p-nitrofenol a ndsledné redukci zinkem na p-aminofenol metodou podle Kjeldahla.

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1
2

N SN B

Voda (destilovana, deionizovana nebo demineralizovand).
Kyselina sirova, H>SO4, koncentrovana p = 1,84 g/ml.
Kyselina fenolsirova.

Ptiprava: Z fenolu (24), rozehiat¢ho na vodni ldzni do rozpusténi, se odméii 40 ml
a opatrn¢ se smicha s 1000 ml koncentrované kyseliny sirové (2).

Zinek praskovy, Zn.

Katalyzator Cu — tableta s obsahem 0,4 g CuSO4.5H,0 a 3,5 g K2SOas.
Katalyzator Se — tableta s obsahem 3,5 mg Se a 3,5 g K»SOs.
Kyselina sirova, H>SO4, odmérny roztok ¢(H2SO4)= 0,1 mol/l.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky s asi 500 ml vody (1) se pfida 5,6 ml kyseliny
sirové (2). Po vytemperovani se baiika doplni vodou (1) po znacku a promicha.

Standardizace (stanoveni faktoru) odmérného roztoku kyseliny sirové: Do titra¢ni banky
se diferencné navazi (0,2 — 0,3) g TRIS (14) s ptesnosti na 0,0001 g, ptida se asi 15 ml
vody (1) a nékolik kapek indikatoru Tashiro (17). Titruje se odmérnym roztokem
kyseliny sirové (7) do barevného pifechodu z Cervenofialového do zelenoSedého
zbarveni.
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14
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Faktor odmérného roztoku se vypocte podle vztahu

m

T30, =4 52403 Vituso,

f H2s04 faktor odmérného roztoku kyseliny sirové (7),
m hmotnost navazky TRIS (14) (g),

0,02423  mnozstvi TRIS odpovidajici 1 ml odmérného roztoku kyseliny sirové (7)
(g/ml),
V2804 spotfeba odmérného roztoku kyseliny sirové (7) (ml),

Hydroxid sodny NaOH, disty.
Hydroxid sodny, roztok ¢c(NaOH) = 38 % (m/m).

Ptiprava: Navazi se 610 g hydroxidu sodného (8) a rozpusti se v 1000 ml vody (1)
za stalého michani a chlazeni.

Hydroxid sodny NaOH.
Roztok hydroxidu sodného (10), c(NaOH) = 40 g/I.

Ptiprava: Navazi se 40 g hydroxidu sodného (10) a rozpusti se v asi 700 ml vody (1)
za stalého michani a chlazeni. Po ochlazeni se doplni vodou na 1000 ml.

Kyselina borita, H;BOs.
Jimaci roztok kyseliny borité.

Ptiprava: Navazi se 50 g kyseliny borité (12), rozpusti se v asi 2000 ml vody, ptida
se 50 ml roztoku indikatoru bromkrezolové zelené€ (15), 35 ml indikatoru metyl cervené
(16), 2,5 ml roztoku hydroxidu sodného (11) a vse se dikladné promichd a doplni vodou
na objem 5000 ml. Vysledny roztok je mirn¢ nazelenaly.

Kontrola barevného ptechodu indikéatoru: Z pfipravené¢ho roztoku kyseliny borité
se do kadinky nalije asi 10 ml a pfidd se jedna kapka odmérného roztoku kyseliny
sirové (7). Roztok je vhodny k pouziti, pokud piidavkem uvedeného mnozstvi
odmérného roztoku kyseliny zCervena.

Tris(hydroxymetyl)-aminometan (TRIS), C4H11NO3, M = 121,14 g/mol.
Bromkrezolova zelen, roztok ¢ = 0,1 % (m/V).

Ptiprava: Do kadinky se navazi 0,05 g bromkrezolové zelené a rozpusti se v 50 ml 96%
etanolu (23).

Metylcerven, roztok ¢ = 0,1 % (m/V).

Ptiprava: Ve 100ml odmérné bance se rozpusti 0,1 g metylcervené (volné kyseliny)
v asi 50 ml etanolu (p = 96 %) (23), doplni etanolem po znacku a promicha.
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17 Smésny indikator (Tashiro), ¢ = 0,2% metylcerven + 0,1% metylenova modf v etanolu.
Ptiprava: Do kadinky se navazi 0,2 g metylcervené (volna kyselina) a 0,1 g metylenové
modfe, za mirného zahtivani se rozpusti ve 100 ml 96% etanolu (23) a dikladné
se promicha.

18  Silikonové odpéiovaci ¢inidlo.

19  Siran sodny, Na;SO4

20  Siran méd’naty, pentahydrat, CuSO4.5H>0.

21  Selen praskovy, Se.

22 Smésny katalyzator s obsahem Cu a Se.

Ptiprava: Z celkového mnozstvi 1000 g NaxSO4 (19) se odebere (100 — 200) g a jemné
se rozette s 5 g selenu (21) a 50 g siranu méd’natého (20). Rozetfend smés se dokonale
promicha se zbylym mnozstvim siranu sodného (19). Smésny katalyzator se uchovava
v uzaviené plastové 1ahvi pii laboratorni teploté na suchém miste.

23 Ethanol, roztok ¢ =96 % (V/V).

24 Fenol, CsHsOH.

Poznamky

1 Koncentrace kyseliny borité se miize pohybovat v rozmezi (10 — 40) g/l v zavislosti
na pouzitém pristroji.

2 Faktor odmérného roztoku kyseliny sirové (7) se miize stanovit s pouzitim jinych
zakladnich latek pro acidobazicka stanoveni, napr. dihydrogenuhlicitanu draselného
nebo siranu amonného primo v destilacné titracni jednotce.

3 Jednu tabletu katalyzatoru Cu (5) spolecné s jednou tabletou katalyzatoru Se (6)
Ize nahradit 5 g smesného katalyzatoru (22).

4 Pomuiicky a pristroje

1 Mineraliza¢ni blok s pfisluSenstvim.

2 Byreta sklenéna nebo titracni zatizeni.

3 Destilacné-titracni pfistroj, napi. sklenéné aparatura nebo poloautomaticky pftistroj.

4 Analytické vahy s ptesnosti 0,0001 g.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, Ph.D., feditel NRL
Platné od: 1. 1. 2020



Narodni referenéni laborator Strana 4
N7 | Jednotné pracovni postupy — zkouSeni hnojiv  vydani 1
20135.2 — Stanoveni obsahu celkového dusiku podle | Revize 0
Jodlbauera titracné
5 Postup

5.1 Priprava mineralizatu vzorku (obsah dusiku nad 1 %)

Do mineraliza¢ni tuby destilacniho zafizeni se navazi ptiblizné pfesn¢ 1 g vzorku s pfesnosti
0,001 g. Prida se 15 ml koncentrované kyseliny fenolsirové (3) a po promichani se necha stat
30 min. Poté se ptida asi 0,3 g praskového zinku (4) a po promichani se necha stat 40 min.
K navéazce vzorku se pfidd jedna tableta katalyzatoru médi (5), jedna tableta katalyzatoru
selenu (6) a kapka silikonového odpénovaciho ¢inidla (18). Alternativn€ nejsou-li k dispozici
tablety, pfida se 5 g smésného katalyzatoru (22). Mineralizacni tuba se umisti
do mineraliza¢niho zafizeni a déle se postupuje podle pokyntli na jeho obsluhu. Po dokonceni
mineralizace se obsah tub necha (5 — 10) min chladit a poté se opatrné zfedi maximalné 50 ml
vody (1), vklada-li se tuba pifimo do destilacné titracniho automatu. Jinak po ochlazeni
se obsah tuby pfevede do 200ml odmérné baiiky a doplni se vodou (1) po znacku, promicha
a k méfeni se pouzije alikvot, zpravidla 30 ml mineralizatu nebo podle obsahu dusiku.

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

Poznamky

4 Silikonoveé cinidlo je mozné vynechat. Je vsak vhodné pecliveji kontrolovat péneni
vzorku.

5 Je-li spotreba titracniho Ccinidla mensi nez 0,3 ml, je nutné provést postup

pro stanoveni dusiku s obsahem méné nez 1 %.

6 V pripadé nékterych vzorkii je nutné z duvodu dosazeni 100% vytéznosti pouzit
k mineralizaci mensi mnozstvi vzorku nez 1 g (napr. vzorky s obsahem dusiku
v ruznych formadch,).

7 Pokud je vzorek dostatecné homogenni, je mozné u vzorkit s vysokym obsahem dusiku
snizit navazku vzorku pro pripravu mineralizatu.

5.2 Ptiprava mineralizatu vzorku (obsah dusiku pod 1 %)

Do mineraliza¢ni tuby destilatniho zafizeni se navazi (2 — 20) g. Piida se 15 ml kyseliny
fenolsirové (3), smés se promicha a necha se stat asi 30 min. Poté se piida praSkovy zinek (4)
podle tabulky 1, smés se opct promiché a necha se stat asi 40 min. Nasledné se ptidad asi 5 g
katalyzatoru (22) a promicha se. Tuba se umisti do mineralizacniho zatizeni vyhtatého
na 250 °C. Vznikajici péna pii zahiivani vzorku se odstraiiuje ze stén tuby opatrnym
michanim. Po odpénéni vzorku se teplota mineraliza¢niho zafizeni zvysi na 400 °C a vzorky
se za ob¢asného michani smési mineralizuji asi 1 h. Po vyCefeni smési do zelenomodré barvy
pokracuje mineralizace pii stejné teplot¢ dalSich asi 30 min. Po dokonceni mineralizace
se tuby vyjmou ze zafizeni, ochladi se asi (5 — 10) min a jeSté za tepla se stény tuby opatrné
oplachnou (20 — 50) ml vody (1). Zaroven s mineralizaitem vzorku se pfipravi slepy pokus
stejnym postupem, ale bez navazky vzorku.
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Tabulka 1. Navazka vzorku vzhledem k typu vzorku a odpovidajici mnoZstvi zinku.

Navazka vzorku | N (max.) | Navazka Zn Typ vzorku

(2) (%) (2

20 <0,3 1 Zalivkové vody

10 <0,6 1 Primyslové hnojivo s minimalnim obsahem
organickych latek

2az5 <1,0 0,7 Pomocné pfipravky, typicky s obsahem

huminovych latek (husté, hnédé)

2 <1,0 0,3 Pevné vzorky a vzorky, které s kyselinou
fenolsirovou a zinkem vytvoftily pfili§ hustou
nebo zpénénou smes

V nékterych ptipadech (napt. vzorky s obsahem huminovych latek) dochazi po ptidavku
fenolsirové kyseliny a nésledné i zinku k vyraznému ztuhnuti smési nebo vyraznému pénéni.
V takovych piipadech je vhodné bud snizit navazku vzorku nebo pied zapocetim
mineralizace pfidat 15 ml koncentrované kyseliny sirové (2). Pokud se zvys$i mnoZstvi
kyseliny, pak je nutné po ukonceni mineralizace ptidat k ochlazené smési 20 g hydroxidu
sodného (10), aby destilace probé¢hla v zasaditém prostredi.

Poznamky

8 Doporucuje se redit mineralizat cdstecné teply, aby se zabranilo zpétnému
vykrystalizovani soli, které se tézko rozpoustéji. Zredovani se musi provadet velmi
opatrné.

5.3 Vlastni stanoveni dusiku

Po vytemperovani na laboratorni teplotu se tuba s mineralizatem nebo s nafedénym vzorkem
vlozi do destilacné titracniho pfistroje a spusti se podle pokynt vyrobce.

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

Poznamky

9 Doporucované sestavy destilacnich pristrojii jsou uvedeny v CSN EN 15475. Pripousti
se vSak i jiné destilacni aparatury v pripade, Ze poskytuji statisticky ekvivalentni
vysledky.

10 Je nutné vidy dodriovat navod k pouziti pristroje. Pouzité chemikadlie a jejich
koncentrace se mohou lisit podle jednotlivého vyrobce.
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6 Vypocet a vyjadieni vysledki
6.1  Vypocet obsahu dusiku v paivodnim vzorku

Obsah dusiku vyjadieny hmotnostnim zlomkem wn v procentech se vypocte podle vztahu

_(V, =V, )% f xV x0,002801x 100

N

m

Vi spotfeba odmérného roztoku kyseliny sirové (7) na vzorek v ml,

V2 spotfeba odmérného roztoku kyseliny sirové (7) na slepy pokus v ml,

f faktor odmérného roztoku kyseliny sirové (7),

0,002801  mnozstvi dusiku odpovidajici 1 ml odmérného roztoku kyseliny sirové (7)
v g/ml,

100 prepocet na procenta,

m navazka vzorku v g.

6.2  Vypocet obsahu dusiku v susiné vzorku

Pro ptepocet vysledku W na suSinu se pouzije vztah

100

WNS == WN X T
Wn obsah dusiku v plivodnim vzorku v %,
S susina puvodniho vzorku v %.
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