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STANOVENI OBSAHU AMONNEHO DUSIKU
SPEKTROFOTOMETRICKY

Ucel a rozsah

Metoda je vhodna pro stanoveni obsahu amonného dusiku v hnojivech.
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Princip

Amonny dusik pfitomny ve vodném extraktu (vyluhu) hnojiva reaguje s chlornanem
a salicylanem za vzniku modrého zbarveni (salicylatovy analog indofenolu). Intenzita zbarveni
se méefi fotometricky pii 660 nm. Vysledky se vyhodnocuji pomoci kalibracni kiivky.
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Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
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Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).
Salicylan sodny, C7HsNaOs.

Citronan sodny dihydrat, NazCsHs07.2H>0.

Vinan sodny dihydrat, C4HisNa20s.2H-0.

Nitroprusid sodny dihydrat, Na[Fe(CN)sNO].2H>O.
Reak¢ni roztok.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky s asi 500 ml vody (1) se rozpusti 34 g salicylanu
sodného (2), 25 g citronanu sodného (3), 25 g vinanu sodného (4) a 0,12 g nitroprusidu
sodného (5). Po dokonalém rozpusténi se batika doplni vodou (1) po znacku a pecliveé
zamichd. Pti uchovani ve skle, v chladu a temnu je roztok staly 1 tyden.

Hydroxid sodny, NaOH.
Chlornan sodny, NaClO, minimalni obsah aktivniho chloru 5 %.

Alkalicky roztok.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky s asi 250 ml vody (1) se rozpusti 30 g hydroxidu
sodného (7) a ptida se 10 ml chlornanu sodného (8). Po rozpusténi a ochlazeni na teplotu
laboratofe se roztok doplni vodou po znacku. Pfi uchovani ve skle, v chladu a temnu
je roztok staly 1 tyden.
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10 Siran amonny, (NH4)2SO4, Suprapur®.
Ptiprava: Sklenénd vysousSecka s asi 10 g siranu amonného se susi v susarn¢ 2 h pii (105
+ 2) °C. Poté se uzavie vickem a umisti do exsikatoru. Po ochlazeni je siran amonny
pfipraven k pouziti.

11 Zéakladni standardni roztok (NH4)2SOs, ¢c(N-NH4") = 1000 mg/I1.
Ptiprava: Do 500ml odmérné baniky se v asi 250 ml vody (1) rozpusti 2,3595 g siranu
amonného (10), doplni vodou (1) po znacku a promichd. Pti uchovani ve skle, v chladu
a temnu je roztok staly 6 mésict.

12 Siran amonny, (NH4)2SO4, pracovni standardni roztok, c(N-NH4") = 50 mg/1.
Ptiprava: Do 100ml odmérné baiiky se pipetuje 5 ml zdkladniho standardniho roztoku
(11), barika se doplni vodou (1) po znacku a roztok se peclivé promicha. Pii uchovani
ve skle, v chladu a temnu je roztok staly 3 tydny.

Poznamky

1 Pro pripravu pracovnich standardnich roztoku je mozné vyuzit komercné doddavany
zakladni standardni roztok od overeného vyrobce.

2 Chlornan sodny (8) miize byt nahrazen bézne dostupnym vyrobkem SAVO, pokud
obsahuje vice nez 5 % aktivniho chloru.

4 Pristroje a pomiicky

1 Analytické vahy s presnosti 0,001 g.

2 Ttepacka rotacni, (30 — 45) ot/min.

3 Filtra¢ni papir stfedni nebo vysoké hustoty s vysokou rychlosti filtrace.

4 Odsttedivka, 4000 ot/min.

5 Spektrofotometr s nastavitelnou vinovou délkou 660 nm a kyvetou 10 mm.

6 Dilutor nebo vhodné davkovace.

7 Susarna s regulaci teploty.

5 Pracovni postup

5.1 Kalibrace

Podle tabulky €. 1 se do 100ml odmérnych ban¢k pfipravi kalibra¢ni roztoky tak, Ze se fedi
pracovni standardni roztok (12) a obsahy banék se doplni vodou (1) po znacku. Obsahy ban¢k
se peclivé promichaji. Kalibra¢ni roztoky se pfipravuji vzdy Cerstvé.
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Tabulka ¢. 1. PFiprava kalibra¢nich roztoki pro méfeni N-NH4" do 100ml odmérnych
banék.

Poradové Cislo | Pipetovany objem pracovniho Koncentrace kalibra¢niho
roztoku standardniho roztoku (12) roztoku ¢(N-NH4")
(ml) (mg/l)
0 0 0
1 0,5 0,25
2 1 0,5
3 2 1,0
5 3 1,5
7 4 2,0
8 5 2,5
9 6 3,0
10 7 3,5
Poznamky
3 K vlastni kalibraci postaci péet pripravenych kalibracnich roztokit podle ocekavaného

obsahu amonného dusiku.

5.2  Priprava vyluhu vzorku

Do 500ml Stohmanovy bainiky se navazi (2,5 + 0,001) g vzorku. Ke vzorku v baiice se prida
piesny objem 250 ml vody (1). Banka se uzavie zatkou a tiepe se 60 min v rotacni tiepacce
pii (35 — 45) ot/min. Roztok se promiché a zfiltruje pies suchy filtr stfedni hustoty do suché
nadoby. Filtrat musi byt ¢iry. Prvnich 50 ml filtratu se nepouzije. Slepy pokus se pfipravi pouze
s pouzitim 250 ml vody (1).

Poznamky
4 Filtraci vyluhii lze nahradit odstredeénim po dobu 20 min. pri 4000 ot/min.
5 Misto Stohmanovy banky se miize pouzit 1000ml lahev z inertniho PE-HD materidlu.

6 Zabarveni vyluhu se eliminuje vysokym naredenim vzorku pred pridavkem reakcniho
roztoku (6) a alkalického cinidla (9).
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5.3  Ptiprava vyluhu pro méfeni
Vyluhy ptipravené podle bodu 5.2 se fedi vodou (1) podle tabulky ¢. 2.
Tabulka ¢. 2. Piiprava fedéni vyluhi pro méfeni N-NHq4".
Deklarovany obsah Objem barky Pipetovany objem Pouzité Ffedéni
N-NH4* v hnojivu vyluhu vzorku
(%) (ml) (ml) )
Do 0,5 100 5 20
0,5-2,5 100 1 100
2,5-5,0 200 1 200
Nad 5,0 500 1 500

Do 20ml zkumavek se pipetuji 3 ml kalibra¢nich roztokl piipravenych podle tabulky 1 nebo
fedéného vyluhu vzorku nebo slepého pokusu pfipraveného podle bodu 5.2. Piida se 5 ml
reak¢niho roztoku (6), obsah zkumavky se diikladné promicha a necha se 15 min stat. Poté se
piida 5 ml roztoku alkalického roztoku chlornanu sodného (9), opét se dikladné promicha a
necha se vybarvovat 60 min. Vysledné zabarventi je stalé¢ nékolik hodin.

54 Meéreni

Po ukonceni vybarvovaci reakce se pristroj nastavi podle doporuceni vyrobce. Nulové linie
spektrofotometru se nastavi na vodu (1) a zméfi se absorbance kalibra¢nich roztokl v kyveté
o optické délce 10 mm, pti vinové délce prochazejiciho svétla A = 660 nm. Stejnym zplisobem
se méfi 1 hodnota slepého pokusu, pfipravenych vzork a referen¢niho materialu.

Poznamky
7 Kalibracni primka prochazi bodem 0.

8 Pokud namérena absorbance vzorku prekroci rozsah kalibracni krivky, je nutné piivodni
vzorek vhodné naredit vodou (1) a zopakovat cely proces vybarveni a méreni vzorku.

9 Pri analyze se pouzivaji c¢iré roztoky vyluhii vzorkii.

10 Pokud koncentrace amonného dusiku se slepém pokusu nepresdihne hodnotu meze
stanovitelnosti, miize se hodnota slepého pokusu zanedbat.

11 Na vysledek analyzy ma velky vliv ¢istota pouzivaného nadobi.
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Vypocet a vyjadreni vysledkii

Obsah amonného dusiku vyjadieny hmotnostnim zlomkem w v procentech se vypocte
podle vztahu

(e, —cs) X VXV

m X a; X 10000

w =

celkovy objem zasobniho roztoku vzorku v ml,

objem zfedéného roztoku vzorku v ml,

objem pouzitého alikvotniho podilu z celkového objemu zasobniho roztoku v ml,
hmotnost navazky vzorku v g,

mnozstvi N-NH4" ve vzorku, ode¢tené z kalibra¢ni kiivky v mg/I,

mnozstvi N-NH4" ve slepém pokusu, odectené z kalibraéni kiivky v mg/1.
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