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STANOVENI OBSAHU CELKOVEHO DUSIKU V MOCOVINE
TITRACNE

1 Rozsah a ucel

Postup je vhodny pro stanoveni celkového dusiku vyhradné v hnojivech na bazi mocoviny
bez dusi¢nanti.

2 Princip

Mocovinovy dusik se varem s kyselinou sirovou pfevede na amoniak. Amoniak se vytésni
nadbytkem hydroxidu sodného, vydestiluje se a zachyti ve vhodném jimacim roztoku a jeho
obsah se stanovi titran¢.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

2 Kyselina sirova, H>SO4, koncentrovana, p = 1,84 g/ml.

3 Tris(hydroxymethyl)-aminomethan (TRIS), C4H11NO3;, M = 121,14 g/mol.
4 Kyselina sirova, odmérny roztok ¢(H2SO 4) = 0,1 mol/l.

Piiprava: Do 1000ml odmérné banky s asi 900 ml vody (1) se pfida 5,6 ml kyseliny
sirové (2), roztok se promichd, vytemperuje na laboratorni teplotu a doplni vodou (1)
po znacku.

Stanoveni faktoru odmérného roztoku kyseliny je uvedeno v kapitole 5.
5 Hydroxid sodny NaOH, ¢isty.
6 Hydroxid sodny, roztok wnaon = 38 % (m/m).

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

7 Kyselina borita, H3BOs.
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Kyselina boritd, jimaci roztok, c(H3;BO3) = 1 % (m/v).

Ptiprava: Do 5000ml kadinky se navazi 50 g kyseliny borité (7), rozpusti se asi
ve 2000 ml vody (1), ptfida se 50 ml roztoku indikdtoru bromkrezolové zelené (15),
35 ml indikatoru methylcervené (16), 2,5 ml roztoku hydroxidu sodného (10) a vse
se dikladné promicha a doplni vodou (1) na objem 5000 ml. Vysledny roztok je mirné
nazelenaly. Roztok se uchovava v plastovém kanystru.

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

Ptiprava: Do 100ml kadinky se navazi se 4 g hydroxidu sodného (9) a rozpusti se v asi
50 ml vody (1) za stdlého michani a chlazeni. Po ochlazeni se kvantitativné pfevede
do 100ml odmérné banky a doplni vodou (1) po znacku.

Ethanol, 96%.

Methylc¢erven (volna kyselina).

Methylenova modi.

Bromkrezolova zelen.

Indikator bromkrezolova zelen, roztok ¢ = 0,1%, (m/V).

Ptiprava: Do 100ml kadinky se navazi 0,1 g bromkrezolové zelené (14) a rozpusti se
v asi 50 ml ethanolu (11). Roztok se pfevede do 100ml odmérné baiiky, doplni se
ethanolem (11) po znacku a promicha.

Indikéator methyl€erveil (volnd kyselina, ne sodna stl), roztok, ¢ = 0,1 %, (m/V).

Ptiprava: Do 100ml kadinky se navazi 0,1 g methyl¢ervené (12) a rozpusti se v asi
50 ml ethanolu (11). Roztok se pievede do 100ml odmérné baiikky a doplni se
ethanolem (11) po znacku a promicha.

Smésny indikator Tashiro.
Roztok A: Rozpusti se 0,2 g methylcerveni (12) ve 100 ml ethanolu (11).

Roztok B: Rozpusti se 0,1 g methylenové modii (13) ve 100 ml ethanolu (11)
za slabého zahtivani.

Smisi se stejné objemy roztoku A a roztoku B.

Barva tohoto indikatoru je v kyselém roztoku Cervenofialovd, v neutrdlnim Seda
a v alkalickém zelena.

Siran amonny, (NH4)2SO4, M = 132,14 g/mol.
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19 Siran amonny, roztok, ¢((NH4)2SO4) =40 g/1.

Ptiprava: Navazi se (10 £ 0,001) g siranu amonného (18), pfedem vysuSené¢ho 2 h
pti 105°C, rozpusti se ve vodé (1) a kvantitativné se pievede do 250ml odmérné
banky. Barka se doplni vodou (1) po znacku a promicha se.

20 Katalyzator Cu — tableta s obsahem 0,4 g CuSO4.5H,0 a 3,5 g K»SOa.
21 Katalyzator Se — tableta s obsahem 3,5 mg Se a 3,5 g K2SOa.
22 Smésny katalyzator s obsahem Cu a Se.

Ptiprava: Z celkového mnozstvi 1000 g Na;SO4 (19) se odebere (100 — 200) g a jemné
se rozetie s 5 g selenu (21) a 50 g siranu méd’natého (20). Rozetfend smés se dokonale
promiché se zbylym mnozstvim siranu sodné¢ho (19). Smésny katalyzator se uchovava
v uzaviené plastové lahvi pti laboratorni teploté na suchém mistg.

Poznamka

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

2 Jednu tabletu katalyzatoru Cu (20) spolecné s jednou tabletou katalyzatoru Se (21) Ize
nahradit 5 g smésného katalyzatoru (22).

4 Piistroje a pomiicky

1 Analytické vahy s piesnosti 0,0001 g.

2 Mineraliza¢ni zatizeni.

3 Mineralizaéni tuby.

4 Automaticky destilaéné-titracni piistroj.
5 Ultrazvukova lazen

5 Postup

5.1  Stanoveni faktoru odmérného roztoku kyseliny sirové ¢c(H2SO4) = 0,1 mol/l

Do titracni baiiky se diferenéné navazi (0,2 — 0,4) g TRIS (3) s pfesnosti na 0,001 g, ptida se
asi 15 ml vody (1) a ne€kolik kapek indikatoru Tashiro (17). Titruje se odmérnym roztokem
kyseliny sirové (4) do barevného ptechodu ze zelenoSedého do Cervenofialového zbarveni.

Faktor odmérného roztoku se vypocte podle vztahu

7 B m
12504 70,0423 V0,
f H2s04 faktor odmérného roztoku kyseliny sirové (4),
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m hmotnost navazky TRIS (3) v g,

0,02423  mnozstvi TRIS odpovidajici 1 ml odmérného roztoku kyseliny sirové v g/ml,
VH2s504 spotieba odmérného roztoku kyseliny sirové (4) v ml.

Poznamky

3 Faktor odmérného roztoku kyseliny sirové se miize stanovit s pouZitim jinych
zdkladnich latek pro acidobazicka stanoveni, napr. dihydrogenuhlicitanu draselného
nebo siranu amonného primo v destilacné titracni jednotce.

5.2  Kontrola roztoku kyseliny borité

Z ptipraveného roztoku kyseliny borité¢ (8) se do kadinky nalije asi 10 ml a pfidd se jedna
kapka odmérného roztoku kyseliny sirové (4). Roztok je vhodny k pouziti, pokud ptidavkem
uvedeného mnozstvi odmérného roztoku kyseliny z¢ervena.

5.3  Priprava mineralizatu vzorku

Do mineraliza¢ni tuby se navazi podle predpoklddaného obsahu dusiku v hnojivu takové
mnozstvi vzorku, které odpovida (30 — 100) mg dusiku s ptesnosti 0,001 g. Prida se 15 ml
koncentrované kyseliny sirové (2), 1 tableta katalyzatoru selenu (21) a 1 tableta katalyzatoru
médi (20), alternativné nejsou-li k dispozici tablety, ptida se 5 g smésného katalyzatoru (22)..
Mineraliza¢ni tuba se umisti do mineraliza¢niho zafizeni a dale se postupuje podle pokynt na
jeho obsluhu.Na mineralizacnim zafizeni se spusti program mineralizace podle navodu
na obsluhu mineraliza¢niho zatizeni. Mineralizace probiha asi 2 h. Po dokonceni mineralizace
se obsah tub necha (5 — 10) min chladit a poté se opatrn¢ ziedi maximalné 50 ml destilované
vody (1), vklada-li se tuba piimo do destilaéné titraéniho automatu. Jinak po ochlazeni se
obsah tuby prevede do 200 ml odmérné baiiky a doplni se vodou (1) po znacku, promichd a
k méfeni se pouzije alikvot, zpravidla 30 ml mineralizatu nebo dle obsahu dusiku.

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

Poznamky

4 Doporucuje se redit mineralizat Ccastecné teply, aby se zabranilo zpétnému
vykrystalizovani soli, které se teézko rozpoustéji. Zredovani se musi provadet velmi
opatrne.

5 K rozruseni vykrystalizované soli Ize pouzit ultrazvukovou ldzen.

5.4  Stanoveni dusiku
Pted kazdym pouzitim destilacniho zafizeni se nejprve ptistroj zkontroluje podle kapitoly 6.

Destilacni tuba s mineralizatem se pfipoji k destilaénimu zatizeni, a zah4ji se odpovidajici
program stanoveni dusiku, ktery obsahuje nésledujici kroky: ptidani roztoku hydroxidu
sodného (6), vydestilovani a jimani uvolnéného amoniaku do kyseliny roztoku borité (8)
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a soucasna titrace odmérnym roztokem kyseliny sirové (4). Pouzité objemy hydroxidu
sodného a kyseliny sirové zavisi na pouzitém piistroji a nastaveném programu stanoveni.

Poznamky

6 Pri pouZiti automatického destilacne-titracni pristroje 2300 Kjeltec Analyser Unit
se pouziva 50 ml roztok hydroxidu sodného (6) a 30 ml roztoku kyseliny borité (8).

7 Obsah dusiku se lze stanovit také na manualnim mineralizacnim, destilacnim
a titracnim zarizeni.

8 Je nutné vidy dodriovat ndavod k pouziti pristroje. Pouzité chemikdlie a jejich
koncentrace se mohou lisit podle jednotlivého vyrobce.

6 Kontrola destila¢niho zarizeni

Obsluha pfistroje musi dodrzovat pokyny vyrobce. Pfesné postupy destilaéniho a titraéniho
procesu jsou uvedeny v navodu k pouziti ptistroje.

- Pfed zah4jenim méfeni se z pfistroje musi odstranit piipadna zbytkovd mnozstvi dusiku
procesem propatrovani, zpravidla dvéma cykly s destilovanou vodou.

- Pfed kazdym pouzitim destilaéniho zafizeni se provede kontrolni zkouska s roztokem siranu
amonného: Do mineralizacni tuby se odpipetuje 10 ml roztoku siranu amonného (19), pfida se
70 ml vody (1) a provede se analyza. Vysledna hodnota se musi pohybovat v rozmezi hodnot
(8,42 — 8,54) % dusiku.

- Pfed zahdjenim prace snové pifipravenym odmémym roztokem kyseliny sirové (4)
se provede kontrolni stanoveni se siranem amonnym: Do mineraliza¢ni tuby se diferenc¢né
navazi (0,2 — 0,4) g siranu amonného (18) s piesnosti na 0,001 g. Ptida se asi 70 ml vody (1)
a provede analyza. Z naméfenych hodnot se vypocitd vytéznost dle uvedené¢ho vztahu.
Vysledky jsou vyhovujici, pokud jsou hodnoty vytéznosti v rozmezi (99 — 101) %. Stanoveni
se provadi minimalné 4 x.

Vypocet vytéznosti
V x
R, =1321x X imsos
m
Re vytéznost v %,
\Y spotfeba odmérného roztoku kyseliny sirové (4) v ml,

fH2so4 faktor odmérného roztoku kyseliny sirové (4),
m navazka siranu amonného (18) v g,

1,321 faktor zahrnujici stechiometrii chemické reakce, pfepocet na procenta, referen¢ni
hodnotu standardu, koncentraci odmérného roztoku a molekulovou hmotnost dusiku.

Poznamky
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9 Pokud postup kontroly pristroje neuvadi vyrobce v navodu k pouziti, provadi se

kontrola piistroje zairazenim vhodného IRM do kaZdé série.
7 Vypocet a vyjadieni vysledki

Obsah dusiku vyjadfeny hmotnostnim zlomkem wy v procentech se vypocte podle vztahu

(K =V,)x fxV x0,002801x 100

N

mxa
Vi spoteba odmérného roztoku kyseliny sirové(4) na vzorek v ml,
\%! spotfeba odmérného roztoku kyseliny sirové(4) na slepy pokus v ml,
f faktor odmérného roztoku kyseliny sirové 0,1mol/l,
\Y objem odmérné baiiky se zasobnim roztokem vzorku v ml,

0,002801  mnozstvi dusiku odpovidajici 1 ml odmérného roztoku kyseliny sirové (4)

v g/ml,
100 piepocet na procenta,
m navazka vzorku v g,
a pipetovany alikvotni podil vzorku v ml.
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