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STANOVENI OBSAHU AMONNEHO DUSIKU TITRACNE

1 Rozsah a ucel

Postup je ur¢en pro stanoveni obsahu amonného dusiku ve vSech mineralnich hnojivech
vcetné viceslozkovych, pokud obsahuji dusik ve form¢ amonnych soli nebo amonnych soli
spolu s dusi¢nanovymi. Neni pouzitelna pro hnojiva obsahujici mocovinu nebo jeji derivaty,
kyanamid a jiné organické dusikaté slouCeniny.

2 Princip

Amoniak se vytésni nadbytkem hydroxidu sodného, vydestiluje se a zachyti ve vhodném
jimacim roztoku. Obsah vydestilovaného amoniaku se stanovi titracné.

3 Chemikalie

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

2 Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovana, p = 1,19 g/ml.
3 Kyselina chlorovodikova, HCI, zfedéna (1 + 1) (v/v).

Ptiprava: Do 1000ml kadinky se odméfi odmérmym valcem 500 ml vody (1),
ke kterym se za stalého michani piida 500 ml kyseliny chlorovodikové (2).

4 Kyselina sirova, HoSOa, koncentrovana, p = 1,84 g/ml.
Tris(hydroxymethyl)-aminomethan (TRIS), C4H11NO3, M = 121,14 g/mol.
6 Kyselina sirova, HoSO4, odmérny roztok, c¢(H2SO4) = 0,1 mol/l.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné baiiky s asi 900 ml vody (1) se pfida 5,6 ml kyseliny
sirové (4), roztok se promichd, vytemperuje na laboratorni teplotu a doplni vodou (1)
po znacku.

Stanoveni faktoru odmérného roztoku kyseliny sirové je uvedeno v kapitole 5.
7 Hydroxid sodny NaOH, disty.
8 Hydroxid sodny, roztok wNaOH = 38 % (m/m).

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

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

Ptiprava: Do 5000ml kéadinky se navazi 50 g kyseliny borité¢ (9), rozpusti se asi
ve 2000 ml vody (1), ptfida se 50 ml roztoku indikatoru bromkrezolové zelené (17),
35 ml indikatoru methylcervené (18), 2,5 ml roztoku hydroxidu sodného (12) a vsSe
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.
Hydroxid sodny, roztok, c(NaOH) =40 g/I.

Ptiprava: Do 100ml kadinky se navazi se 4 g hydroxidu sodného (11) a rozpusti se
vasi 50 ml vody (1) za stalého michani a chlazeni. Po ochlazeni se kvantitativné
prevede do 100ml odmérné baiiky a doplni vodou (1) po znacku.

Ethanol, 96%.

Methylc¢erven (volna kyselina).

Methylenova modf.

Bromkrezolova zelen.

Indikator bromkrezolova zelen, roztok c(BKZ/EtOH) = 0,1% (m/V).

Ptiprava: Do 100ml kadinky se navazi 0,1 g bromkrezolové zelené (16) a rozpusti se
v asi 50 ml ethanolu (13). Roztok se prevede se do 100ml odmérné banky, doplni se
ethanolem (13) po znacku a promicha.

Indikéator methylCerven (volna kyselina, ne sodna stl), roztok, ¢ = 0,1% (m/V).

Ptiprava: Do 100ml kadinky se navazi 0,1 g methylcervené (14) a rozpusti se v asi
50 ml ethanolu (13). Roztok se prevede do 100ml odmérné baiikky a doplni se
ethanolem (13) po znacku a promicha.

Smésny indikator Tashiro.
Roztok A: Rozpusti se 0,2 g methyl¢ervené (14) ve 100 ml ethanolu (13).

Roztok B: Rozpusti se 0,1 g methylenové modii (15) ve 100 ml ethanolu (13)
za slabého zahtivani.

Smisi se stejné objemy roztoku A a roztoku B.

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

Siran amonny, (NH4)>SO4, M = 132,14 g/mol.
Siran amonny, roztok c((NH4)2SO4) =40 g/I1.

Ptiprava: Navazi se (10 £ 0,001) g siranu amonného (20), pfedem vysusené¢ho 2 h
pii 105°C, rozpusti se ve vodé (1) a kvantitativné se prevede do 250ml odmérné
bariky. Baiika se doplni vodou (1) po znacku a promicha se.
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Poznamky

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

4 Pristroje a pomiicky

1 Analytické vahy s presnosti 0,0001 g.

2 Rotac¢ni tfepacka, (35 —45) ot./min.

3 Filtra¢ni papir stfedni a vysoké hustoty.

4 Stohmanova banka, 500 ml.

5 Automaticky destilacné-titracni pristroj.

6 Mineraliza¢ni tuby.

5 Postup

5.1 Stanoveni faktoru odmérného roztoku kyseliny sirové

Stanoveni faktoru odmérného roztoku kyseliny sirové, c(H2S04) = 0,1 mol/l

Do titra¢ni baiiky se diferen¢né navazi (0,2 — 0,4) g TRIS (5) s pfesnosti na 0,001 g, ptida se
asi 15 ml vody (1) a nékolik kapek indikatoru Tashiro (19). Titruje se odmérnym roztokem
kyseliny sirové (6) do barevného ptfechodu ze zelenosedého do Cervenofialového zbarveni.

Faktor odmérného roztoku se vypocte podle vztahu

f H2504

m

m
0,02423 %V, ¢,

/i H,S0, —

faktor odmérného roztoku kyseliny sirové (6);

hmotnost navazky TRIS (5) v g;

0,02423  mnozstvi TRIS (5) odpovidajici 1 ml odmérného roztoku kyseliny sirové v g/ml;

VH2s04

spotfeba odmérného roztoku kyseliny sirové (6) v ml.
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Poznamky
2 Faktor odmérného roztoku kyseliny sirové se miuizZe 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
Kontrola barevného prechodu indikatoru

Z ptipraveného roztoku kyseliny borité (10) se do kddinky nalije asi 10 ml a ptida se jedna
kapka odmérného roztoku kyseliny sirové (6). Roztok je vhodny k pouziti, pokud ptidavkem
uveden¢ho mnozstvi odmérného roztoku kyseliny zéervena.

5.3  Priprava vyluhu vzorku

Do 500ml Stohmanovy banky se navazi (10 = 0,001) g vzorku. Ke vzorku v baiice se prida
50 ml vody (1) a 20 ml kyseliny chlorovodikové (3). Obsah v barce se protfepe a necha se
stat, dokud se uvoliiuje oxid uhlicity. Poté se ptida 400 ml vody (1), obsah v baiice se tfepe
30 min v rota¢ni tfepacce pii (35 — 45) ot/min, poté se doplni vodou (1) po znacku. Roztok
se promicha a zfiltruje ptes suchy filtr stfedni hustoty do suché nadoby. Je-li roztok zakaleny,
pouzije se filtr vysoké hustoty. Filtrat musi byt ¢iry. Prvnich 50 ml filtratu se nepouzije.

5.4  Stanoveni dusiku

Pted kazdym pouzitim destilacniho zafizeni se ptistroj zkontroluje podle kapitoly 6.

Potom se z vyluhli vzorki pipetuje alikvotni objem vzorku obsahujici 50 mg — 100 mg dusiku
do destilacni tuby. Destilacni tuba se pfipoji k destilacnimu zafizeni a zahdji se odpovidajici
program stanoveni dusiku, ktery obsahuje nésledujici kroky: pfidani roztoku hydroxidu
sodného (8), vydestilovani a jimani uvolnéného amoniaku do roztoku kyseliny borité (10)

a soucasna titrace odmérnym roztokem kyseliny sirové (6). Pouzité objemy hydroxidu
sodného a kyseliny sirové zavisi na typu pristroje a nastaveném programu stanoveni.

Na zacatku kazdé série méfeni vzorki se provede stanoveni slepého pokusu a vhodného IRM.
Poznamky

3 Pri pouziti automatického destilacne-titracni pristroje 2300 Kjeltec Analyser Unit
se pouziva 50 ml roztok hydroxidu sodného (8) a 30 ml roztoku kyseliny borité (10).

4 Obsah dusiku Ize stanovit také na manualnim mineralizacnim, destilacnim a titracnim
zarizeni. Doporucované sestavy destilacnich pristrojii jsou uvedeny v CSN EN 15475.
Pripousti se vsak i jiné destilacni aparatury v pripade, Ze poskytuji statisticky
ekvivalentni vysledky.

6 Kontrola destila¢niho zarizeni

Obsluha pristroje musi dodrzovat pokyny vyrobce. Presné postupy destilaéniho a titraéniho
procesu jsou uvedeny v navodu k pouziti pfistroje.
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- Pred zahgjenim méieni se z ptistroje musi odstranit pfipadnd zbytkovd mnozstvi dusiku
procesem propafovani, zpravidla dvéma cykly s vodou (1).

- Pied kazdym pouzitim destilacniho zatizeni se provede kontrolni zkouska s roztokem siranu
amonné¢ho: Do mineraliza¢ni tuby se pipetuje 10 ml roztoku siranu amonného (21), 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 pripravenym odmérnym roztokem kyseliny sirové (6)
se provede kontrolni stanoveni se siranem amonnym: Do mineraliza¢ni tuby se diferencné
navazi (0,2 — 0,4) g siranu amonného (20) s piesnosti na 0,001 g. Pfida se asi 70 ml vody (1)
a provede se analyza. Z naméfenych hodnot se vypocita vytéznost dle uvedeného vztahu.
Vysledky jsou vyhovujici, pokud jsou hodnoty vytéznosti v rozmezi (99 — 101) %. Stanoveni
se provadi minimalné 4 x.

Vxf
— H2504
Vypocet vyt&znosti R, =1321x "
Re vytéznost v %;
\Y spotfeba odmérného roztoku kyseliny sirové (6) v ml,
fH2sos faktor odmérného roztoku kyseliny sirové (6),
m navazka siranu amonného (20) v g,

1,321 faktor zahrnujici stechiometrii chemické reakce, prepocet na procenta, referencni
hodnotu standardu, koncentraci odmérného roztoku a molekulovou hmotnost dusiku.

Poznamky

5 Pokud postup kontroly pristroje neuvadi vyrobce v navodu k pouziti, provadi se
kontrola pristroje zarazenim vhodného IRM do kazde série.
6 Je nutné vidy dodrzovat navod k pouziti pristroje. Pouzité chemikadlie a jejich
koncentrace se mohou lisit podle jednotlivého vyrobce.

7 Vypocet a vyjadieni vysledku

Obsah amonného dusiku vyjadfeny hmotnostnim zlomkem wn.yus v procentech se vypocte
podle vztahu

(V, = V,)xfxVx0,002801x100
WN-n, = mxa &
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Vi spotfeba odmérného roztoku kyseliny sirové (6) na vzorek v ml,
V2 spotfeba odmérného roztoku kyseliny sirové (6) na slepy pokus v ml,
f faktor odmérného roztoku kyseliny sirové (6),
\Y objem odmérné banky se zdsobnim roztokem vzorku v ml,

0,002801 mnozstvi dusiku odpovidajici 1 ml odmérného roztoku kyseliny sirové (6) v g/ml,

100 prepocet na procenta,

m navazka vzorku v g,

a pipetovany alikvotni podil vzorku v ml.
Poznamky

7 Hodnota wyau, se pouziva pro vypocet obsahu dusicnanového dusiku odectem
od hodnoty obsahu amonného a dusicnanového dusiku podle Devardy.

8 Literatura
1 Natizeni Evropského parlamentu a rady (ES) ¢. 2003/2003, ptiloha IV, postup 2.1.
2 CSN EN 15475: Hnojiva — Stanoveni amonného dusiku.
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