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STANOVENI UHLIKU A DUSIKU ELEMENTARNI ANALYZOU

1 Ucel a rozsah

Postup je urcen pro stanoveni celkového obsahu dusiku a uhliku a pro stanoveni obsahu
anorganického uhliku a celkového organického uhliku v piidé.

2 Princip

Ve vzorku se stanovi celkovy obsah uhliku TC a dusiku TN po spaleni pfi vysoké teploté
v proudu kysliku, viz obrazek 1. Celkovy obsah anorganického uhliku IC se ze vzorku uvolni
pusobenim kyseliny fosfore¢né, viz obrazek 2. Hodnota celkového obsahu organického uhliku
TOC se ziské jako rozdil naméfenych hodnot (TC — IC). Pro méteni dusiku se pouziva teplotné
vodivostni detektor TCD, pro uhlik nedisperzivni infracerveny detektor NDIR.

3 Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

Voda (deionizovand, demineralizovana nebo destilovana).
Kyslik, ¢istota 99,995 %.

Helium, ¢istota 99,996 %.

Uhlicitan vapenaty, CaCOs, srazeny p. a., Reag. Ph Eur.
Kyselina fosforecné, H3POs, 85%, p = 1,7 kg.dm-3.
Kyselina fosforecna ziedéna, H3POs, piiblizné€ 20% .

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky se k asi 500 ml vody (1) ptida 250 ml H3POg4 (5).
Po vytemperovani se baiika doplni po znacku vodou (1) a promicha.

7 Kyselina ethylendiaminotetraoctova, (EDTA), C10H16N20s.
8 Sacharoza, C12H2011.

9 Chemikalie pro pfistroj (napf. Primacs SNC100 firmy Skalar), vyrobce je dodava jako
sadu.

AN B W

Poznamky
1 Pouziti standardnich matric¢nich vzorkii a kalibracnich zakladnich standardnich latek zavisi na typu

pouzivaného pristroje.
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4 Piistroje a pomiicky

1 Pfistroj uréeny pro elementarni analyzu, napt. PRIMACS 100, Skalar B.V., Breda,
Nizozemi.

2 Analytické vahy s piesnosti 0,1 mg, pfipadn¢ mikrovahy s piesnosti 0,01 mg, podle
navazky vzorku.

Planetovy achatovy mlynek, napt. RETSCH PM 100 nebo obdobny.

4 Achatova tfeci miska.

5 Postup

Stanoveni celkového obsahu uhliku (TC) a dusiku (TN)

Kalibrace pfistroje: Do 4 az 10 keramickych kelimki se navazi napt. (0; 10; 20; 40; 60; 80;
160) mg EDTA (7), kelimky se vlozi do zasobniku pfistroje a spalovani probéhne pii vysoké
teploté¢ v proudu kysliku. Vzniklé plyny se nasledné pifivedou na piislusny detektor. Pocet
kalibra¢nich bodii a rozsah kalibrace se zvoli s ohledem na piedpokladané koncentrace
stanovovanych prvk v neznamych vzorcich. Je mozné rozdélit kalibra¢ni kfivku do dvou
koncentracnich rozsahti. Obsahy C a N v nejvyssim bod¢ kalibracni kiivky pak nesméji
pfekrocit maximalni hodnotu danou vyrobcem pfistroje. Pomoci software se vyhodnoti
kalibra¢ni kiivky, které se pouziji pro stanoveni obsahti prvkii N a C v nezndmych vzorcich.

Me¢fteni vzorkli: Do keramickych kelimkil se podle o¢ekavaného obsahu dusiku a uhliku navazi
(50 — 1000) mg vzorku, kelimky se vlozi do karuselu. Po spusténi analyzy se vzorky spali
pti vysoké teploté v proudu kysliku a obsahy dusiku a uhliku se vyhodnocuji metodou externi
kalibracni kiivky. Vysledky se vyjadiuji v hmotnostnich %.

Stanoveni obsahu anorganického uhliku (IC)

Kalibrace pfistroje: Do sklenénych kelimkl se navazi (0; 10; 20; 40; 80) mg CaCOs (4).
Kelimky se vlozi do zasobniku pfistroje. Pfistroj automaticky ptida 4 ml 20% H3PO4 (6)
a postupné¢ zvySuje teplotu na (150 + 2) °C. Dochézi k rozkladu karbonati a uvolnény CO»
se nosnym plynem vede do NDIR detektoru.

Meéteni vzorkti: Sklenény kelimek s navazkou (50 — 400) mg vzorku, ktery je zvlhcen asi 2 ml
vody (1), se vloZi do pfistroje. Pfistroj automaticky pfida 4 ml 20% H3PO4 (6) a postupné
zvysuje teplotu na (150 + 2) °C. Dochazi k rozkladu karbonat a uvolnény CO; se nosnym
plynem vede do NDIR detektoru. Obsah anorganického uhliku se vyhodnocuje metodou externi
kalibra¢ni kiivky. Vysledkem je obsah anorganického uhliku (IC) v hmotnostnich procentech.
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6 Vypocet a vyjadieni vysledki

Stanoveni celkového obsahu uhliku TC, dusiku TN a anorganického uhliku IC vyhodnocuje
software pfistroje a uvadi se v jednotkach hmotnostnich %.

Stanoveni celkového organického uhliku TOC v hmotnostnich % piivodniho vzorku se vypocte
podle vztahu:

TOC=TC-1C
kde
TC  je obsah celkového uhliku ve vzorku (%),
IC obsah anorganického uhliku ve vzorku (%).

Pro vyjadieni obsahu TC, TN, IC a TOC v hmotnostnich % suSiny se pouZije vztah:

_ Apx 100

A S

kde
As  je obsah TC nebo TN nebo IC nebo TOC v susiné vzorku (%),
Ap  obsah TC nebo TN nebo IC nebo TOC v plivodnim vzorku (%),

S obsah susiny ptivodniho vzorku (%).

Poznamky

2 Chemikalie a spotrebni material zpravidla doddva vyrobce v kompletni sadé pro urcity pocet
analyz.

3 Kalibrace se provadi podle doporuceni vyrobce. Pri pouziti pristroje PRIMACS 100 se pristroj
kalibruje pro kazdou sérii vzorkil.

4 Hmotnost navazky vzorku zavisi na typu vzorku a celkovéem obsahu analytit ve vzorku v rozsahu
(50— 3000) mg.

5 U vzorkii puid s pH nizsim nez 6,8 plati, Ze TC = TOC. Neni tedy nutné stanoveni anorganického
uhliku IC.

6 Pro kvantitativni stanoveni dusiku je tfeba k navazce vzorku s vys$sim obsahem dusicnanového
dusiku pridat organickou slouceninu s vyssim obsahem uhliku napr. sacharozu (8).

7 Vyrobce pristroje Primacs100 deklaruje zakladni mevici rozsahy (0,1 — 200) mg C a (0,1 — 100)
mg N.

8 Pri pouziti pristroje Primacs 100 je spodni hranice pracovniho rozsahu 0,05 % pro anorganicky
uhlik (IC), pro celkovy uhlik (TC) i pro celkovy dusik (TN).

9 Obsah susiny vzorku se stanovi podle JJP UKZUZ, postup ¢. 30020.1.
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Odpad

Obrazek 1. Schéma pristroje pro stanoveni celkového uhliku a dusiku metodou
elementarni analyzy podle navodu Kk pouziti pfistroje Primacs SNC-100, Skalar,
Nizozemi.

TC — TN stanoveni vysokoteplotnim spalovanim podle Dumase

Pti cirkulaci plynu spalovaci peci se uhlik kompletné zoxiduje na CO». Po prichodu déli¢em
plynt se COz stanovi v nedisperzivnim infracerveném detektoru NDIR jako celkovy uhlik.
Do sbérmé nadoby postupuje pouze 1/80 smeési plynt spaleného vzorku a dochdzi v ni
k zakoncentrovani oxidi dusiku NOx. Po nasledujici redukci oxidii na N2 a odstranéni CO»
a H>O piechazi smés plynil tepelné vodivostnim detektorem TCD, kde se méti tepelna vodivost
proudu smési plynii proti referencnimu proudu helia. Rozdil v pfenosu tepla je veliCina
udavajici obsah dusiku ve vzorku.
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Obrazek 2. Schéma pristroje pro stanoveni obsahu anorganického uhliku metodou
elementarni analyzy podle navodu Kk pouziti pristroje Primacs SNC-100, Skalar,
Nizozemi.

IC — Okyselenim

Vzorky se do IC reaktoru vkladaji pii (150 + 2) °C. Ke vzorku se automaticky pfidava kyselina
fosforecna. Uhli¢itany se pfeméni na CO», ktery je vytésnén nosnym plynem a stanovi se
v NDIR detektoru.
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