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1

STANOVENI OBSAHU DUSICNANOVEHO DUSIKU
SPEKTROFOTOMETRICKY

Ucel a rozsah

Metoda je vhodna pro stanoveni obsahu dusi¢nanového dusiku v hnojivech.

2

Princip

Dusik v dusi¢nanové forme obsazeny ve vyluhu vzorku adsorbuje svételné zareni v UV oblasti
spektra (210 nm). Dusi¢nany ve vyluhu se redukuji na dusitany a absorbance se méfi v UV
oblasti. Z rozdilu naméfenych hodnot absorbanci ptivodnich a redukovanych roztoki
se vypocita obsah dusi¢nanového dusiku ve vzorku.

3

Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1
2
3

Voda (deionizovand, demineralizované nebo destilovand).
Kyselina sirova, H>SOa, koncentrovana, 96%, p = 1,84 g/I.
Kyselina sirova, H>SOs, ztedénd 1 + 9, (V + V).

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky se asi k 700 ml vody (1) se opatrné piidava 100 ml
koncentrované H>SO4. Po ochlazeni se doplni objem na vodou (1) po znacku
a promicha.

Kyselina sirova, H>SOs, zfedénd 1 + 1, (V + V).

Ptiprava: Do 1000ml odmérné banky se asi k 450 ml vody (1) opatrné piidava 500 ml
koncentrované H2SO4. Po ochlazeni se doplni objem vodou (1) po znacku a promicha.

Siran méd’naty pentahydrat, CuSO4.5H>0.
Siran méd’naty, CuSO4.5H>0, roztok ¢(CuS0O4.5H>0) = 2,5 %.

Ptiprava: Ve 100ml odmérné baiice se v asi 50 ml vody (1) rozpusti 2,5 g CuSO4. SH2O
(5). Po vytemperovani roztoku na laboratorni teplotu se obsah batiky doplni vodou (1)
po znacku a promicha.

Dusi¢nan sodny, NaNOs.

Dusi¢nan sodny, NaNOs, zasobni standardni roztok, ¢ (N-NO3") = 1000 mg/1.

Ptiprava: V 1000ml odmérné baiice s asi 500 ml vody (1) se rozpusti 6,068 g dusi¢nanu
sodného (NaNO3) (7). Poté se baiika doplni vodou (1) po znacku a peclivé promicha.
Pti uchovani ve skle, v chladu a temnu je roztok staly 6 mésict.
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9 Dusi¢nan sodny, NaNO3, pracovni standardni roztok, ¢ (N-NO3-) = 50 mg/1.
Ptiprava: Do 100ml odmérné baiiky se pipetuje 5 ml zadsobniho standardniho roztoku
(8), doplni vodou (1) po znacku a roztok se promicha. Pii uchovani ve skle, v chladu
a temnu je roztok staly 3 tydny.

10 Granule zinku, Zn, reduktor.
Ptiprava: K 20 g granuli zinku o priméru asi 3 az 5 mm se piida 150 ml vody (1) a 15 ml
ziedéné kyseliny sirové (4). Nechd se plsobit do ocisténi povrchu granuli. Potom se
granule oplachnou vodou (1) a kapalina se odsaje na Biichnerové nélevce.
K oplachnutym granulim se do kadinky ptida 150 ml vody (1) a po kapkach za stalého
michéni se pfiddva 25 ml roztoku siranu méd’'natého (6). Po z€ernéni granuli se roztok
odsaje a granule se peclivé oplachnou vodou (1). Po ususeni se uchovaji v uzaviené
sklenéné nadobé.

11 Roztok pro fedéni koncentrovanych vzorkd.
Ptiprava: Do 250ml odmérné banky s asi 200 ml vody (1) se ptfida 10 ml zfedéné
kyseliny sirové (3). Pak se batnika doplni vodou (1) po znacku a peclivé promicha.

Poznamky

1 Pro pripravu pracovnich standardnich roztokii je vhodné vyuzit komercné dodavany
zakladni standardni roztok od overeného vyrobce.

4 Piistroje a pomiicky

1 Analytické vahy s ptesnosti 0,001 g.

2 Ttepacka rota¢ni, (30 — 45) ot/min.

3 Filtra¢ni papir stfedni nebo vysoké hustoty s vysokou rychlosti filtrace bez obsahu
dusi¢nantl.

4 Odstredivka, 4000 ot/min.
Spektrofotometr s nastavitelnou vinovou délkou 210 nm s kiemennou kyvetou 10 mm.

6 Dilutor nebo vhodné davkovace.

5 Pracovni postup

5.1 Kalibrace

Podle tabulky €. 1 se do 100ml odmérnych ban¢k ptipravi kalibra¢ni roztoky tak, Ze se fedi
pracovni standardni roztok (9) a obsahy ban¢k 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. Priprava kalibraénich roztoki pro méfeni N-NO3™ do 100ml odmérnych

banék.
Poradové Cislo | Pipetovany objem pracovniho Koncentrace kalibra¢niho
roztoku standardniho roztoku (9) roztoku ¢(N-NO3")
(ml) (mg/)
0 0 0
1 5 2,5
2 10 5
3 15 7,5
4 20 10
5.2 Priprava vyluhu vzorku

Do 500ml Stohmanovy baiiky se navazi (2,5 = 0,001) g vzorku. Ke vzorku v baice se ptida
pfesny objem 250 ml vody (1). Baiika se uzavie zatkou a tfepe se 60 min v rotacni tiepacce
pti (35 — 45) ot/min. Roztok se promicha 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
2 Filtraci vyluhii Ize nahradit odstredénim po dobu 20 min pri 4000 ot/min.
3 Misto Stohmanovy banky se miize pouzit 1000ml ldhev z inertniho PE-HD materialu.

5.3

Vyluhy ptipravené podle bodu 5.2 se fedi vodou (1) podle tabulky ¢. 2.
Tabulka €. 2. Priprava fedéni vyluht pro méreni N-NOs".

Piiprava vyluhii pro méieni

Deklarovany obsah Objem barky Pipetovany objem Pouzité Fredéni
N- NOs v hnojivu vyluhu vzorku

(%) (ml) (ml) )
Do 0,5 100 10 10
0,5-1,0 100 5 20
1,0-2,5 100 2 50
2,5-5,0 100 1 100
2,5-10,0 200 1 200
Nad 10 500 1 500
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Do dvou 20ml zkumavek se pipetuje 1,5 ml kalibra¢niho standardniho roztoku nebo fedéného
vyluhu vzorku nebo slepého pokusu pfipraveného podle bodu 5.2, piida se 6,0 ml vody (1)
a 0,3 ml zfedéné kyseliny sirové (3). Objem zkumavek se promicha a do jedné se ptidaji 2 az 3
granule reduktoru (10). Zkumavky bez granuli se uzaviou zatkou, s reduktorem se nechaji bez
zatky stat ptes noc.

Poznamky

4 Pokud je deklarovany obsah dusicnanového dusiku v hnojivu pod 0,1 %, pro pripravu
vzorku se k méreni pouzZije neredeny vyluh.

5 Pro meéreni se mohou pripravit i vétsi objemy vzorkii pri zachovani poméru

(vzorek : voda : ziedénd H>SO4) (5 : 20 : 1).

54 Meéreni

v

Nulova linie spektrofotometru se nastavi na vodu (1). M¢&fi se absorbance roztokt kalibracni
kiivky, vzorkl a slepého pokusu pii vinové délce prochazejiciho svétla A =210 nm v kyveté
o optické délce 10 mm.

Z rozdila absorbanci roztoki s reduktorem a bez reduktoru se pro kalibra¢ni standardni roztoky
sestroji kalibra¢ni kiivka. Rozdily absorbanci jednotlivych vzorkli s reduktorem a bez
reduktoru se vyhodnocuji podle ziskané kiivky.

Poznamky
6 Kalibracni primka prochazi bodem 0.

7 Pokud namérena absorbance vzorku prekroci rozsah kalibracni krivky, je nutné meéreny
vzorek vietné redukovaného vhodné naredit zredénou kyselinou sirovou (11)
a zopakovat méreni vzorku.

Pri analyze je treba pouzivat ciré roztoky vyluhii vzorki.

V prubéhu méreni musi byt zachovana konstantni teplota, protoze hodnota absorbance
dusicnanového iontu je teplotné zavisla.

10 Pri styku vzorkii s plasty muze dojit ke zvysSeni hodnoty absorbance. Pridanim nékolika
kapek vodiku peroxidu Ize tento nariist odstranit.

11 V prubéhu prdce je treba dbat na cistotu pouziteho nadobi, pracovat se stejnou sarzi
vody (1) a v priitbéehu mereni kontrolovat absenci vzduchovych bublinek v kyvete. Je
vhodné pouzivat prutokovou kyvetu.

12 Pokud koncentrace dusicnanového dusiku ve slepém pokusu nepresahne hodnotu meze
stanovitelnosti, miize se hodnota slepého pokusu zanedbat.
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Vypocet a vyjadieni vysledki

Obsah dusi¢nanového dusiku vyjadieny hmotnostnim zlomkem w v procentech se vypocte
podle vztahu

aj

Cv
Cr
Csl

Cslr

((Cv - Cr) - (Csl - Cslr)) XV X Vl
m X a; X 10000

celkovy objem zésobniho roztoku vzorku v ml,

celkovy objem po natedéni roztoku vzorku v ml,

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

mnozstvi N-NOj3™ ve vzorku, odectené z kalibracni kiivky v mg/l,

mnozstvi N-NOj~ ve vzorku po redukci, odectené z kalibracni kiivky v mg/l,
mnozstvi N-NOs™ ve slepém pokusu, odectené z kalibra¢ni kiivky v mg/1,

mnozstvi N-NO3™ ve slepém pokusu po redukci, odectené z kalibra¢ni kiivky v mg/l.
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