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STANOVENI OBSAHU DUSICNANOVEHO A AMONNEHO
DUSIKU PODLE DEVARDY TITRACNE

1 Rozsah a ucel

Postup je urcen pro stanoveni obsahu dusi¢nanového a amonného dusiku v minerdlnich
hnojivech vcetné viceslozkovych, pokud obsahuji dusik ve formé dusi¢nanti nebo amonnych
soli a dusi¢nan. Neni pouZitelny pro hnojiva obsahujici mocovinu nebo jeji derivaty,
kyanamid a jiné organické dusikaté slouceniny.

2 Princip

Dusi¢nany a dusitany se redukuji vodikem, vznikajicim v silné alkalickém prostiedi pomoci
Devardovy slitiny na amoniak. Vznikly amoniak se spolu s piivodnim vytésni nadbytkem
hydroxidu sodného, vydestiluje se a zachyti ve vhodném jimacim roztoku a jeho obsah
se stanovi titracné.

3 Chemikalie

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

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

Ptiprava: Do 1000ml kéadinky se odméfi odmérnym valcem 500 ml vody (1),
ke kterym se za stdlého michani pfida 500 ml kyseliny chlorovodikové (2).

4 Devardova slitina (45 % Al, 50 % Cu,+ 5 % Zn). Je vhodné pouzit komeréné dodanou
Devardovu slitinu od oveéfeného vyrobcee, s jemnosti mleti (90 — 100) % pod 0,25 mm
a (50—75) % pod 0,075 mm.

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

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

Stanoveni faktoru odmérného roztoku kyseliny je uvedeno v kapitole 5.
8 Hydroxid sodny NaOH, disty.
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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, p.a.
Hydroxid sodny, roztok c¢(NaOH) =40 g/I1.

Ptiprava: Do 100ml kadinky se navazi se 4 g hydroxidu sodného (10) a rozpusti se
vasi 70 ml vody (1) za stalého michani a chlazeni. Po ochlazeni se roztok
kvantitativné prevede do 100ml odmérné baniky a doplni se vodou (1) po znacku.

Ethanol, 96%.

Methylc¢erven (volna kyselina).

Methylenova modf.

Bromkrezolova zelen.

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

Ptiprava: Do 100ml kédinky se navazi 0,1 g bromkrezolové zelené (15) a rozpusti se
v asi 50 ml ethanolu (12), pfevede se do 100ml odmérné banky, doplni se ethanolem
(12) po znacku a promicha.

Indikéator methyl€erveinl (volna kyselina, ne sodna stl), roztok, c= 0,1% (m/V).

Ptiprava: Do 100ml kadinky se navazi 0,1 g methylcervené (13) a rozpusti se v asi
50 ml ethanolu (12), ptevede se do 100ml odmérné baiiky a doplni se ethanolem (12)
po znacku a promicha.

Smésny indikator Tashiro.
Roztok A: Rozpusti se 0,2 methylcervené (13) ve 100 ml ethanolu (12).

Roztok B: Rozpusti se 0,1 g methylenové modii (14) ve 100 ml ethanolu (12)
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)2SO4, M = 132,14 g/mol.
Siran amonny, roztok, c((NH4)>SO4) = 40 g/1.

Ptiprava: Navazi se (10 £ 0,001) g siranu amonného (19), pfedem vysuseného 2 h
pii 105°C, rozpusti se ve vod¢ (1) a kvantitativné se prevede do 250ml odmérné
baiiky. Bailka se doplni vodou (1) po znacku a promicha se.

Kyselina borita, H3BOs.
Kyselina borita, roztok ¢(H3BO3) = asi 1% (m/v).
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Ptiprava: Do 5000ml kéadinky se navazi 50 g kyseliny borité (21), rozpusti se asi
v 2000 ml vody (1), piida se 50 ml roztoku indikatoru bromkrezolové zelené (16),
35 ml indikatoru methyl¢ervené (17), 2,5 ml roztoku hydroxidu sodného (11) a vse
se dukladn¢ promiché a doplni vodou (1) na objem 5000 ml. Vysledny roztok je mirné
nazelenaly. Roztok se uchovava v plastovém kanystru .

Poznamka

1

AN W kA W = A

5
5.1

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

Pristroje a pomiicky

Analytické vahy s pfesnosti 0,0001 g.
Rotacni tiepacka, (35 —45) ot/min.
Filtra¢ni papir stiedni a vysoké hustoty.
Stohmanova barnka, 500 ml.
Automaticky destila¢né-titracni piistroj.

Mineraliza¢ni tuby.

Postup

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

Do titracni baiiky se diferencné navazi (0,2 — 0,4) g TRIS (6) s pfesnosti na 0,001 g, ptida se
asi 15 ml vody (1) a ne¢kolik kapek indikatoru Tashiro (18). Titruje se odmérnym roztokem
kyseliny sirové (7) do barevného pfechodu ze zelenosedého do Cervenofialového zbarveni.

Faktor

f H2s04

m

odmérného roztoku se vypocte podle vztahu
f _ m
H,SO, —
0,02423 %V,

faktor odmérného roztoku kyseliny sirové (7);

hmotnost navazky TRIS (6) v g;

0,02423  mnozstvi TRIS (6) odpovidajici 1 ml odmérného roztoku kyseliny sirové v g/ml;

VH2s04

spotfeba odmérného roztoku kyseliny sirové (7) v ml.
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Poznamky
2 Faktor odmeérného roztoku kyseliny sirové se miize stanovit s pouZitim jinych

zakladnich latek pro acidobazicka stanoveni, napv. dihydrogenuhlicitanu draselného
nebo siranu amonného primo v destilacné titracni jednotce.

5.2  Kontrola roztoku kyseliny borité

Z ptipraveného roztoku kyseliny borité (22) se do kadinky nalije asi 10 ml a pfida se jedna
kapka odmérného roztoku kyseliny sirové (7). Roztok je vhodny k pouziti, pokud ptidavkem
uvedeného mnozstvi odmérného roztoku kyseliny zcervena.

5.3  Piiprava vyluhu vzorku

Do 500ml Stohmanovy banky se navazi (10 + 0,001)g vzorku. Ke vzorku v bance se prida
50 ml vody (1) a 20 ml kyseliny chlorovodikové (3). Obsah v baiice se protiepe a necha se
stat, dokud se uvoliuje oxid uhliity. Poté se ptida 400 ml vody (1), obsah v barice se tfepe
30 min v rotaéni tfepacce pii (35 — 45) ot/min. Poté se doplni vodou (1) po znacku. Roztok
se promicha a zfiltruje ptes suchy filtr sttedni hustoty do suché nadoby. Je-li roztok zakaleny,
pouzije se filtr vysoké hustoty. Filtrat musi byt €iry. Prvnich 50 ml filtratu se nepouzije.

54 Stanoveni dusiku

Pied kazdym pouzitim destilaéniho zafizeni se nejprve provede kontrola pfistroje podle
kapitoly 6.

Potom se z vyluhii vzorkl se pipetuje alikvotni objem vzorku, obsahujici (50 — 100) mg
dusiku, do destila¢nich tub a ptidd 50ml vody (1) a 3 g Devardovy slitiny (4). Destila¢ni tuba
se pfipoji k destilaénimu zafizeni a zahdji se odpovidajici program stanoveni dusiku, ktery
obsahuje nasledujici kroky: pfidani roztoku hydroxidu sodného (9), vydestilovani a jimani
uvolnéného amoniaku do kyseliny roztoku borité (22) a soucasna titrace odmérnym roztokem
kyseliny sirové (7). Pouzité objemy hydroxidu sodného a kyseliny sirové zavisi na pouzitém
piistroji 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 (9) a 30 ml roztoku kyseliny borité (22).

4 Obsah dusiku Ize stanovit také na manudlnim mineralizacnim, destilacnim a titracnim
zarizeni.

5 Je nutné vidy dodriovat navod k pouziti pristroje. Pouzité chemikalie a jejich

koncentrace se mohou lisit podle jednotliveho vyrobce.
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6 Kontrola destilacniho zarizeni

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

- Pfed zahdjenim méfeni se z piistroje musi odstranit pfipadnd zbytkova mnozstvi dusiku
procesem proparovani, zpravidla dvéma cykly s vodou (1).

- Pfed kazdym pouzitim destilacniho zafizeni se provede kontrolni zkouska s roztokem siranu
amonné¢ho: Do mineralizacni tuby se odpipetuje 10 ml roztoku siranu amonného (20), prida se
70 ml vody (1) a provede se analyza. Vyslednd hodnota se musi pohybovat v rozmezi hodnot
(8,42 — 8,54) % dusiku.

- Pfed zahdjenim prace snové pfipravenym odmérmym roztokem kyseliny sirové (7)
se provede kontrolni stanoveni se siranem amonnym: Do mineraliza¢ni tuby se diferencné
navazi (0,2 — 0,4) g siranu amonného (19) s piesnosti na 0,001 g. Ptida se asi 70 ml vody (1)
aprovede se analyza. Z naméienych hodnot se vypocita vytéznost dle uvedeného vztahu.
Vysledky jsou vyhovujici, pokud jsou hodnoty vytéznosti v rozmezi (99 — 101) %. Stanoveni
se provadi minimaln¢ 4 X.

Vypocet vytéznosti

R, =1321 xS ms0s
m
Re vytéznost v %;
A% spotfeba odmérného roztoku kyseliny sirové (7) v ml,
fH2so4 faktor odmérného roztoku kyseliny sirové (7),
m navazka siranu amonného (19) v g,

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

Poznamky

6 Pokud postup kontroly pristroje neuvadi vyrobce v navodu k pouZiti, provadi se
kontrola pristroje zarazenim vhodného IRM do kazdé série.
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7 Vypocet a vyjadreni vysledkii

Obsah dusi¢nanového a amonného dusiku vyjadfeny hmotnostnim zlomkem wpey
v procentech se vypocte podle vztahu

(V, = V,)xfx Vx0,002801x 100

pev mxa &
Vi spotteba odmérného roztoku kyseliny sirové (7) na vzorek v ml,
\%! spotfeba odmérného roztoku kyseliny sirové (7) na slepy pokus v ml,
f faktor odmérného roztoku kyseliny sirové (7),
A% objem odmérné banky se zdsobnim roztokem vzorku v ml,

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

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

Obsah dusi¢nanového dusiku vyjadieny hmotnostnim zlomkem (wy.vos) se vypocita podle
vztahu

WnN-Nos = Wpev — WN-NH4 (%)
kde
Wpev je obsah dusiku stanoveny podle Devardy v %,

WN-NHs je obsah amonného dusiku stanoveného ve stejném vyluhu v %.

8 Literatura
1 Natizeni Evropského parlamentu a rady (ES) ¢. 2003/2003, ptiloha IV, postup 2.2.3.

2 CSN EN 15476 (65 4864) Hnojiva-Stanoveni dusi¢nanového a amonného dusiku
podle Devardy.

Schvalil: RNDr. Jifi Zbiral, PhDr., feditel NRL
Platné od: 15. 1. 2020




	1 Rozsah a účel
	2 Princip
	3 Chemikálie
	4 Přístroje a pomůcky
	5 Postup
	8 Literatura
	1 Nařízení Evropského parlamentu a rady (ES) č. 2003/2003, příloha IV, postup 2.2.3.

