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STANOVENI OBSAHU AMIDICKEHO DUSIKU
SPEKTROFOTOMETRICKY

Rozsah a ucel

Metoda je urena pro stanoveni obsahu amidického (mocovinového) dusiku ve vyluzich
jednoslozkovych i viceslozkovych hnojiv a vzorki hnojiv s komplikovanou matrici.
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Princip

Mocovina reaguje v kyselém prostfedi s 4-dimethylaminobenzaldehydem za vzniku zluté
zbarveného kondenza¢niho produktu, jehoz absorbance se méii pti vinové délce 435 nm.
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Chemikalie

Pouzivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1
2
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Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).
Kyselina chlorovodikové, HCI, koncentrovand, p = 1,19 g/cm?.
4-dimethylaminobenzaldehyd, roztok ¢ = 1,6 % (w/v).

Piiprava: Do vhodné¢ sklenéné nadoby se navazi (1,6 + 0,001) g
4- dimethylaminobenzaldehydu, rozpusti se ve 100 ml vody (1). Poté se prida 10 ml
kyseliny chlorovodikové (2) a roztok se dikladné promicha. Pfi uchovani v chladu
a temnu je roztok staly po dobu jednoho mésice.

Mocovina, CO(NH2)s.
Zékladni standardni roztok, mocoviny ¢(CO(NH»)2) = 2,5 g/I.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné baiky se navazi (2,5 + 0,0002) g mocoviny (4) vysusené
2 h pfi (65 — 70) °C a ptida se 500 ml vody (1). Po rozpusténi se odmérna banka doplni
vodou (1) po znacku a peclivé protiepe. Pii uchovani v chladu a temnu ve sklenéné lahvi
je roztok staly dva meésice.

Mocovina, roztok, c(CO(NHz)2) = 500 mg/I.

Ptiprava: Do 1000ml odmérné baiiky se navazi (0,5 + 0,0002) g mocoviny (4) a ptida se
500 ml vody (1). Po rozpusténi se odmérné banka doplni vodou (1) po znacku a peclive
protiepe. Pii uchovani v chladu a temnu ve sklenéné lahvi je roztok staly dva mésice.

Aktivni uhli praskové.
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4  Pristroje a pomiicky
1 Analytické vahy s piesnosti 0,001 g.
2 Rotacni tiepacka.
3 Spektrofotometr s piisluSenstvim.
4 Automaticka pipeta, (100 — 5000) pl.
5 Orbitalni minitfepacka.
6 Filtra¢ni papir vysoké hustoty.
5 Postup

5.1 Kalibra¢ni krivka

Do 50ml odmérnych ban€k se pipetuje objem zakladniho standardniho roztoku (5) uvedeny
v tabulce €. 1. Objem banky se doplni vodou (1) po znacku a peclivé se promicha

Tabulka €. 1. PFiprava kalibracnich roztoki.

Kalibra¢ni bod Objem zakladniho c¢(CO(NH2)2)
standardniho roztoku (5)
(ml)
(mg/l)

0 0 0

1 0,4 20
2 1 50
3 2 100
4 3 150
5 4 200
6 5 250

5.1.1 Priprava kalibraéni kifivky k méreni

Do 25ml zkumavek se pipetuje 5 ml z kazdého kalibracniho roztoku (viz tabulka €. 1), ptida se
0,5 ml roztoku mocoviny (6) a poté 5 ml roztoku 4-dimethylaminobenzaldehydu (3). Roztok
se ve zkumavce peclivé promicha napt. pomoci orbitalni minittepacky a necha se 15 min stat.
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5.2 Priprava vyluhu vzorku

Do 250ml Stohmannovy baiiky se navéazi 0,5 g vzorku s pfesnosti na 4 desetinnd mista
a 1 g aktivniho uhli (7). Pfida se asi 150 ml vody (1), baiika se uzavte silikonovou zatkou
aroztok se 1 h tfepe na rotacni tfepacce. Po ukonceni tfepani se obsah baiky doplni vodou (1)
po znacku a peclivé promicha. Roztok se filtruje ptes filtr vysoké hustoty do vhodné nadoby.
Prvni podil asi 50 ml filtratu se nepouzije.

Zaroven s vyluhem vzorku se stejnym postupem ptipravi slepy pokus, ale bez navazky vzorku
a vhodné IRM.

5.2.1 Priprava vyluhu vzorku k méreni

Do 25ml zkumavky se pipetuje objem filtratu vzorku v zavislosti na obsahu mocoviny tak, aby

celkovy objem dosahl 5 ml podle udaji v tabulce €. 2

Tabulka ¢&. 2. Priprava vzorku k méreni.

Deklarované obsahy Redéni Objem pipetovaného | Objem piidané H,O
dusiku ve vzorku vzorku
(%) (x) (ml) (ml)
0,2-4 1 5 0
4,1-99 2 2,5 2,5
10-20 5 1 4
20,1 — 46,6 10 0,5 4,5

Do zkumavky se vzorkem se pfida 0,5 ml roztoku s mocovinou (6) a poté 5 ml roztoku
4- dimethylaminobenzaldehydu (3). Roztok se ve zkumavce peclivé promicha napt. pomoci
orbitalni minitfepacky a necha se 15 min stat.

Poznamky

1 Pro pripravu vzorku k méreni je mozné pouzit 5 ml predem naredéného vzorku.

5.3 Meéreni obsahu mocovinového dusiku

Po ukonceni 15 minutové vybarvovaci reakce se zatne méfit na spektrofotometru. Piistroj
se nastavi podle doporuceni vyrobce. Zméti se absorbance kalibra¢nich roztokl (5.1) a poté
se zm¢ii absorbance slepého pokusu i1 vzorkl (5.2). Méfi se v kyveté o optické délce 10 mm
a pii vinové délce prochazejiciho svétla A = 435 nm. Software pfistroje vyhodnoti vysledky
metodou kalibracni kiivky. Vysledek je vyjadieny v mg/l.
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Poznamky
2 Merit se mize manualné nebo s pouzitim pritokove kyvety. Pouziti kyvety s delst optickou
drahou je treba overit.
3 Pridavkem konstantniho objemu roztoku mocoviny (6) ke vzorkiim a roztokum kalibracni
krivky se zlepsi pribeh kalibracni kifivky a dosahne se nizsich mezi stanovitelnosti.
6  Vypocet a vyjadieni vysledkii

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

Cvz

Cs

y (e =y )XV x ¥, x 0,4665 %)
N mx ax10000 °

je celkovy objem zasobniho roztoku vzorku v ml,

kone¢ny objem vzorku k vlastnimu méteni v ml,

objem pouzitého alikvotniho podilu z celkového zasobniho roztoku (V) v ml,
hmotnost navazky vzorku v g,

obsah mocoviny ve vzorku v mg/l,

obsah mocoviny ve slepém pokusu v mg/l,

0,4665 koeficient pro prepocet CO(NH2 )2/N.

Poznamky

4

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

Metodu lze pouzit pouze pri pouziti spektrofotometru s velmi kvalitni optikou, ktera
umoznuje mereni v nizkych absorbancich se zachovanim nizké hladiny sumu.

Metoda je zatizena mensim vilivem interferentii v dusledku vysokého naredéni méreného
vzorku.
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