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STANOVENI CELKOVEHO DUSIKU COULOMETRICKY

1 Ugel a rozsah

Postup je urcen pro stanoveni celkového dusiku v mineralizatech vzorku rostlinného materialu
ptipravenych podle postupu 40018.1 Mineralizace smési kyseliny sirové a peroxidu vodiku.

2  Princip

Dusik pfitomny ve vzorku se mineralizaci prevede na amonné ionty. Ty se titruji bromnanem,
ktery vznik4d v alkalickém prostfedi z elektrolyticky generovaného bromu. Velikost
elektrického naboje potifebného k vytvoreni ekvivalentniho mnozstvi bromnanu je umérna
koncentraci amonnych iontl v roztoku. Bod ekvivalence je indikovan biamperometricky.

3 Chemikalie

PouZivaji se chemikalie analytické Cistoty, pokud neni uvedeno jinak.

1 Voda (deionizovana, demineralizovana nebo destilovana).

2 Siran amonny, (NH4),SOy4, Vysuseny 2 h pti (105 £ 5) °C.

3 Standardni kalibra¢ni roztok siranu amonného, (NH,4),SO,, ¢(N) = 0,5 mg/ml.

Pfiprava: Do 50ml kadinky se navazi 2,3583 g siranu amonného (2). Po rozpusténi
ve vode (1) se roztok kvantitativné prevede do 1000ml odmérné bariky, bainka se doplni
vodou (1) po znacku a obsah se dikladné promicha.

Bromid draselny, KBr.
Hydrogenuhli¢itan sodny, NaHCOs.
Uhli¢itan draselny, K,CO:s.

~N oo o1 b

Anodovy roztok.

Piiprava: Do kadinky o vhodném objemu se navazi 200 g bromidu draselného (4),
100 g hydrogenuhli¢itanu sodného (5) a 10 g uhli¢itanu draselného (6) a vSe se rozpusti
za tepla ve vode¢ (1). Roztok se po vychladnuti kvantitativné prefiltruje pres stfedné
husty kvantitativni filtra¢ni papir do 1000ml odmérné banky, doplni vodou (1)
po znacku a obsah se dilkkladné¢ promicha. Roztok se uchovava nejdéle 6 mésict
pii laboratorni teploté.

8  Bromicnan draselny, KBrO:s.
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9 Katodovy roztok — nasyceny roztok bromi¢nanu draselného.

Piiprava: Do kadinky o vhodném objemu se navazi 15 g bromic¢nanu draselného (8)
a rozpusti se ve 100 ml vody (1) pfi teploté 50 °C. Roztok se po promichani necha volné
vychladnout. Roztok se uchovava pti laboratorni teploté.

4  Pristroje a pomiicky
Coulometr s ptislusenstvim, napt. SL 02.
2 Mikropipeta s nastavitelnym objemem (20 — 200) pl.

5 Postup
5.1 Priprava kalibraé¢nich standardi

Do 50ml odmérnych bangk se pipetuje kalibraéni roztok siranu amonného (3) podle tabulky 1,
banky se doplni vodou (1) po znacku a obsah se dikladné promicha.

Tabulka 1. Pfiprava standardnich kalibra¢nich roztoki.

Roztok (NH4)2SO4 (3) (ml) 50 40 30 20 10

Koncentrace N (mg/l) 500 400 300 200 100

Koncentrace N ve vzorku (%) 5 4 3 2 1
Poznamky

1 Takto uvedeny zkusebni postup plati pro navazku 1 g vzorku ve 100 ml mineralizatu.

5.2 Postup méreni

Prostor indika¢nich elektrod se zaplni anodovym roztokem (7) a vlozi se do né€j michadlo.
Prostor generacnich elektrod se zaplni katodovym roztokem (9) tak, aby hladiny obou roztoka
byly piiblizné ve stejné vySce. PO uvedeni pfistroje do chodu podle navodu vyrobce
se automaticky ustavi rovnovaha generovaného bromu v roztoku. Dosazeni rovnovahy
je indikovano nulovou hodnotou genera¢niho proudu a konstantnim poctem impulst
na digitalnim vystupu. Od tohoto okamziku se do anodového prostoru za intenzivniho
michani davkuje roztok standardu nebo mineralizatu. Podle ptedpokladaného obsahu dusiku
ve vzorcich se optimalizuji objemy nastiikti mineralizatu vzorku a standardu (30 —100) pl
a volba vhodného kalibra¢niho standardniho roztoku uvedeného v tabulce 1. Digitalni vystup
po dobu titrace pocita impulsy az do ustaveni rovnovahy. Tato hodnota se odeéte a ihned poté
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se pipetuje dalsi davka. Tento postup je nutné dodrzet po celou dobu méreni. Kazdy vzorek
se titruje nejméné tiikrat, aZz se rozdil po¢tu impulsti u jednoho vzorku nelisi o vice nez 2 %
rel. Po prométeni 8 az 10 vzorkt se zatfadi kontrolni méfeni standardniho roztoku, kterého
se davkuje stejné mnozstvi jako vzorku. Vyhodnocuje se softwarové metodou kalibra¢ni
ktivky, kterd ma linearni prab¢h.

Poznamky

2  Na pocatku titrace a pri jejim preruseni delsim nez 20 s je stanoveni zatizeno chybou,
a proto se prvni vysledek mereni obvykle nepouzije.

3 Jedna naplin anodového roztoku postaci priblizné pro 50 az 100 titraci.

6 Vypocet a vyjadieni vysledki

Vypocet a vyhodnoceni se provadi podle ptislusného navodu K pfistroji

_ CyxV xT,
mxTy

X x0,1

kde

X je obsah dusiku ve vzorku v %,

Cs koncentrace dusiku ve standardu v mg/I,

VV  objem mineralizatu v |,

m navazka vzorku v g,

Ts pocet impulsi, potiebny k dosazeni bodu ekvivalence pii titraci standardu,

Tv  pocet impulsi, potfebny k dosazeni bodu ekvivalence pii titraci vzorku.
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