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STANOVENI OBSAHU AMIDICKEHO DUSIKU
SPEKTROFOTOMETRICKY

Rozsah a ucel

Metoda je urena pro stanoveni obsahu amidického (mocovinového) dusiku ve vyluzich
vzorkl jednoslozkovych i viceslozkovych hnojiv.
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Princip

Mocovina reaguje v kyselém prostiedi s 4-dimethylaminobenzaldehydem za vzniku Zluté

vvvvv

Poznamky

1

3

Tento postup nelze pouzit pro hnojiva obsahujici nebo uvolnujici latky, které rovnez
tvori barevné slouceniny s 4-dimethylaminobenzaldehydem, jako jsou napr. kyanamid,
thiomocovina, primdrni a sekunddrni aromatické aminy, hydrazin a derivaty s jednou
volnou aminoskupinou, semikarbazidy.

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.
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Destilovana nebo deionizovana voda.
Kyselina chlorovodikova, HCI, koncentrovand, p = 1,19 g/cm’.
4-dimethylaminobenzaldehyd, roztok.

Ptiprava: (4 £ 0,001) g 4-dimethylaminobenzaldehydu se v 1000ml odmérné baiice
rozpusti v 500 ml vody (1) pfida se 40 ml kyseliny chlorovodikové (2). Baiika se doplni
vodou (1) po znacku a diikladn¢é se promichd. Roztok se ponecha stat 3 dny v klidu
pfi laboratorni teplot¢ a ve tmé. Poté se filtruje ptes filtr stfedni hustoty. Roztok
se uchovava v tmavé lahvi v chladu a je staly jeden mésic.

Carrezuv roztok 1.

Ptiprava: Do 400ml kadinky se navazi 119 g octanu zine¢natého Zn(CH3CO>),.2H>0,
pfida se 15 ml kyseliny octové CH3COOH a asi 100 ml vody (1). Po rozpusténi
se kvantitativné se pfevede do 500ml odmérné banky a doplni vodou (1) po znacku.
Roztok je staly.
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5 Carrezuv roztok II.

Ptiprava: Do 250ml kadinky se navazi 53 g hexakyanozeleznatanu draselné¢ho
K4Fe(CN)6.3H20 a ptida se asi 100 ml vody (1). Po rozpusténi se kvantitativné prevede
do 500ml odmérné banky a doplni vodou (1) po znacku. Roztok je staly.

6  Zakladni standardni roztok, mocoviny c(CO(NH2)2) = 40 g/1.

Ptiprava: (10 + 0,0002) g mocoviny vysusSené 2 h pii (65 — 70) °C se rozpusti ve 100 ml
vody (1), kvantitativné se pievede do 250ml odmérné baiiky. Po rozpusténi se banka
doplni vodou (1) po znacku a promicha. Roztok se uchovava ve sklenéné lahvi a je staly

dva mésice.

7 Aktivni uhli.

4  Pristroje a pomiicky

1 Analytické vahy s ptesnosti 0,001 g.
2 Rotacni tiepacka.

3 Spektrofotometr s ptislusenstvim.

5 Postup

Kalibraéni krivka

Kalibra¢ni roztoky se ptipravi podle tabulky ¢.1

Tabulka ¢. 1. Priprava kalibracnich roztoki.

Kalibra¢ni bod Objem zakladniho Objem odmérné c¢(CO(NH2)2)
standardniho roztoku banky
(6)

(ml) (ml) (mg/1)
0 0 100 0
1 1 100 400
2 2 100 800
3 4 100 1600
4 5 100 2000
5 6 100 2400
6 7 100 2800
7 8 100 3200
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Do odmérnych banék se dale ptida 10 ml roztoku 4-dimethylaminobenzaldehydu (3), doplni
se vodou (1) po znacku a promicha. Takto piipraveny roztok se ponecha stat 15 min.

Poznamky

2 Z pripravenych kalibracnich roztokii se pouzije k viastni kalibraci zpravidla nejvyse pét
bodii podle ocekdavaného obsahu prvkaii.

Priprava vyluhu vzorku

Do 250ml odmérné baiiky se navazi (10 = 0,001) g vzorku, pfida se (150 — 200) ml vody (1)
a dikladné se protifepe. Potom se obsah banky doplni vodou (1) po znacku a dikladné
homogenizuje. Roztok se filtruje ptes filtr stfedni hustoty do suché nadoby. V ptipadé
zakaleného filtratu se vzorek filtruje ptes husty filtr. Prvni podil asi 50 ml filtratu se odstrani.
Ciry a bezbarvy filtrat se pouzije k dal§imu stanoveni.

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

Poznamky
3 Je-li roztok zbarveny, prida se 1 g aktivniho uhli (7) a protiepe.

4 Za pritomnosti zdakalu se prida 5 ml Carrezova roztoku I (4) a 5 ml Carrezova roztoku Il
(5) a opét se protiepe.

5 V pripade, zZe se vzorek Spatné rozpousti nebo suspenduje a pri pouZiti aktivniho uhli
nebo Carrezova roztoku, se banka vidy se smési trepe 30 min na rotacni tiepacce
pri 35 ot/min pri laboratorni teploté.

Méreni obsahu amidického dusiku

Do 100ml odmérné banky se pipetuje alikvotni ¢ast vyluhu podle tabulky €. 2, ptida se 10 ml
roztoku 4-dimetylaminobenzaldehydu (3), doplni se vodou (1) po znacku a dikladné
promicha. Takto pfipraveny roztok se ponecha stat 15 min. V kazdé sérii vzorkl se provede
1 stanoveni slepého pokusu a vhodného IRM.

Po ukonéeni vybarvovaci reakce se provadi méfeni na spektrofotometru. Piistroj se nastavi
podle doporuceni vyrobce. Absorbance kalibracnich roztokd, slepych pokusti i vzorki se méfi
v kyveté o optické délce 10 mm, pii vinové délce prochdzejiciho svétla A = 420 nm.
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Tabulka ¢&. 2. Pipetovany objem vyluhu podle obsahu amidického dusiku (%).

Deklarovany obsah amidického dusiku (%) <25 25-5 >5
Alikvotni podil vyluhu vzorku (ml) 50 25 15
Poznamky

6  Merit se miize manudlné nebo s pouzitim pritokové kyvety.

6  Vypocet a vyjadreni vysledki

Obsah amidického dusiku vyjadieny jako N hmotnostnim zlomkem v procentech wy
se vypocte podle vztahu

, (c,. —c, )XV xV; x 0,4665 %)
= 0
N mx ax10000

V  celkovy objem zasobniho roztoku vzorku v ml,
Vi konecny objem vzorku k vlastnimu méteni v ml,
a objem pouzitého alikvotniho podilu z V v ml,

m  hmotnost navazky vzorku v g,

Cvz obsah mocoviny ve vzorku v mg/l,

cs  obsah mocoviny ve slepém pokusu v mg/l,
0,4665 koeficient pro prepocet CO(NH2 )2/N.

Poznamky

7 Pokud koncentrace amidického dusiku v roztoku slepého pokusu nepresahne mez
stanovitelnosti, miize se hodnota cs ve vypoctu zanedbat.

7 Literatura

1 Ptiloha €. 2 vyhlasky 273/1998 Sb., ve znéni pozdéjsich ptedpist, postup 2.7.
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