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1

STANOVENI UHLIKU, DUSIKU A SIRY
ELEMENTARNI ANALYZOU

Rozsah a ucel

Postup je urcen pro stanoveni celkovych obsahti uhliku, dusiku a siry v organickych,
organomineralnich, anorganickych hnojivech a surovindch pro jejich vyrobu, v materialech
pro vapnéni puad, v pomocnych pldnich latkach, péstebnich substratech, inhibitorech,
rostlinnych biostimulantech a ve smésich hnojivych vyrobkii.

2

Princip

Vzorky se spaluji v proudu kysliku pfi vysoké teploté. Ze vzniklé smési plynt se dusik, uhlik
a sira separuji a katalyticky se pfevedou na Nz, COz a SOa, které se vhodnym zptisobem

detekuyji.

3 Chemikalie

1 Helium, ¢istota 99,996 %.

2 Kyslik, Cistota 99,995 %.

3 Standardni matri¢ni vzorky a kalibra¢ni zakladni standardni latky napt. sulfanilamid,
sulfadiazin, kyselina L-glutamova, glycin, EDTA aj.

4 Latky pottebné pro redukei, oxidaci, katalyzu, odstranéni nebo fixaci rusicich plynt
apod., podle pfislusného navodu k pouziti. Chemikélie dodava vyrobce zpravidla
v kompletni sad¢ pro urcity pocet analyz.

4 Pristroje a pomiicky

1 Pfistroj urCeny pro elementarni analyzu, (napt. VARIO MACRO Elementar
Analysensysteme GmbH, Hanau, Germany, PRIMACS100, Skalar B.V., Breda,
Holland).

2 Analytické vahy s piesnosti 0,001 mg.

3 Planetovy achatovy mlynek (napt. RETSCH PM 100), achatova tieci miska, draténé
sito s velikosti ok 0,2 mm.

4 Sada nahradnich soucéstek, pomucek a ptislusenstvi pro ovéfovani tésnosti piistroje
dodévana vyrobcem

5 Muflova pec.
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5 Postup

5.1 Postup pri vyuziti pristroje Vario-Macro

Ptistroj se uvede do provozu podle nédvodu k pouziti a oveii se tésnost celého systému.
Po Gspésném dokonceni testu tésnosti se v piistroji nastavi spalovaci program podle typu
analyzovanych vzorki. Nasleduje ovéfeni stavu kalibrace proméfenim standardnich vzorki
doporucenych vyrobcem, které software pfistroje vyuzije pro vypocet denniho faktoru
stanovovanych parametrii a upravuje podle nich vysledky stanoveni v méfené sérii vzorkd.
Hmotnost navazek se pohybuje vrozmezi (20 — 100) mg. Navazené vzorky se uzaviraji
do kapsli (cinovych f6lii). Kapsle nesméji byt kontaminovany uvnitt vzduchem a necistotami
na povrchu. Proto se pii piipravé kapsli pouzivaji pinzety a vzduch je z kapsli odstranovan
pomoci lisu. Teplota ve spalovaci trubici dosahuje 1150 °C a miize byt zvySena ptidavkem
oxidu wolframového (4) ke vzorku. Ze vzniklé smési oxidd dusiku, uhliku a siry
se po odstranéni vodni pary a halogenovych prvki katalyticky v redukéni trubici pievedou
pritomné oxidy dusiku na N>, oxidy uhliku na CO; a sira na SO». Koncentrace N», CO; a SO»
je ve stejném potadi zméfena pomoci teplotné vodivostniho detektoru (TCD).

Poznamky

1 Jako detekcni jednotka se pouziva zejména teplotne-vodivostni detektor (TCD) infracerveny
nedispersni detektor (NDIR), chemiluminiscencni detektor (CLD) aj. Pristroje pro analyzu
Jjsou zpravidla schopné soucasné stanovit obsah uhliku, dusiku a siry. Jedna se o pomerné
nakladne pristroje s vysokym stupném automatizace. Velkou vyhodou je rychlost stanoveni,
vysokd bezpecnost prdace, malé mnozstvi odpadit a moznost simultanniho stanoveni vice
parametrii.

2 Kalibrace pristroje VARIO MACRO je c¢asové narocny proces, proto se provadi jen po vetsim
servisnim zasahu do pristroje, napr. po vymené TCD detektoru.

3 Jemnost mleti s ohledem na nizké navazky vzorku vyznamné ovliviuje shodnost vysledkii
paralelnich stanoveni. Je treba dodrzovat doporuceni vyrobce, uvedené v navodu k pouziti.

4 Pri vyuziti pristroje Vario Macro presnost stanoveni pri nizkych navazkdach vzorkii s nizkymi
obsahy prvkit nelze docilit zvySovanim hmotnosti navazky, ale navysSenim poctu opakovani
vzorku.

5 Pristroj Vario-Macro lze upravit pro méreni N; C a N; C, N a S. Ke kalibraci pristroje

v odlisnych modech se pouZiji zakladni standardni latky doporucené vyrobcem.
6 Po kazdém zasahu do pristroje Vario Macro se musi ovérit tésnost celého systému.

Pri pouziti pristroje Vario-Macro je spodni hranice pracovniho rozsahu 0,1 % pro dusik
a siru a 0,2 % pro uhlik.
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5.1.1 Obrazek 1. Schéma pristroje pro stanoveni prvkii metodou elementarni analyzy
podle  navodu k pouziti  k pristroje = VARIO-MACRO, Elementar
Analysensysteme GmbH Hanau
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5.2 Postup p¥i vyuZiti pristroje Primacs SNC 100

Ptistroj se uvede do provozu podle navodu k pouziti, vybere se metoda podle typu
analyzovanych vzorkl a provede se kalibrace pfistroje. Do keramickych kelimki, pfedem
vyzihanych v muflové peci pfi teploté 1000 °C a ochlazenych na laboratorni teplotu se navazi
(50 — 3000) mg vzorku. Ve spalovaci peci je pii teploté (1100 £ 50) °C za ptitomnosti kysliku
uhlik kompletné¢ zoxidovan na CO> a dusik na oxidy NxOy. Proud kysliku unasi CO»
po priichodu de€licem do nedispersniho infracerveného (NDIR) detektoru, kde se stanovi jako
celkovy uhlik. Oxidy dusiku jsou shromdzdény ve sbérné nadobé a jsou unaSeny heliem
do redukéni pece. V ni je veskery dusik redukovan na N». Obsah dusiku je méfen tepelné
vodivostnim detektorem (TCD).
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Poznamky

8  Manipulaci s kelimky je doporuceno provdadét pomoci pinzet, aby se zamezilo
kontaminaci.

9 Spodni hranice pracovniho rozsahu je u pristroje Primacs 100 radové okolo 0,05 %
pro uhlik i pro dusik.

5.2.1 Obrazek 2. Schéma pristroje pro stanoveni celkového uhliku a dusiku metodou
elementarni analyzy podle nivodu K pouZiti pFistroje Primacs SNC-100  Skalar,
Holandsko.

6 Vypocet a vyjadieni vysledki

Méteni sledovanych parametrti se vyjadiuje v % pavodniho vzorku. Vysledek vypocita
software pfistroje.

Pro vyjadreni vysledku stanoveni v % suSiny se pouzije vztah
Vs = (Vpv x 100)/Spv
Vs obsah C, N nebo S v suSin¢ v %,
Vpv  vysledek méfeni obsahu C, N nebo S v ptivodnim vzorku v %,

Spv  susina ptivodniho vzorku v %.
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Zmétené hodnoty obsahti C a N vyjadiené v % ptivodniho vzorku se pouziji pro stanoveni
poméru C : N, podle vztahu

CGN==

VN
Ve obsah uhliku v ptivodnim vzorku v %,
VN obsah dusiku v plivodnim vzorku v %.

Poznamky
10 Metoda elementarni analyzy je vhodna pro vyssi obsahy uhliku, dusiku a siry.
11 Pro vypocet pomeru C : N lze pouzit i obsahy C a N vyjadrené v susiné. Vysledek bude vzdy

stejny.
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