3. STANOVENI DUSIKU

3.1. Uvop

Ke stanoveni dusiku v organickych latkéch je k dispozici nékolik metod. Nejcastéji se
dusik stanovuje metodou Dumasovou nebo Kjeldahlovou, dalsimi moznymi zplsoby stanoveni

dusiku jsou napr. metoda Ter Meulenova, metoda Fedosejeva a Ivasové a jing. [1]

3.2. METODY STANOVENI DUSIKU

3.2.1. STANOVENI DUSIKU DLE DUMASE

3.2.1.1. PRINCIP METODY

Smés stanovované latky s praskovym oxidem médnatym se zahfivd v trubici
7 té7kotavitelného skla v proudu oxidu uhlic¢itého a pary nebo zplodiny rozkladu se vedou pres
rozpaleny dratkovy oxid médnaty. Nékteré latky jiz pfi rozkladu poskytuji elementarni dusik,
jing latky se rozkladaji za vzniku oxidu dusicitého.

Oxidy dusiku se zredukuji rozzhavenou médi na elementarni dusik, ktery se vytésni
Z trubice oxidem uhli¢itym do plynové byrety — azotometru. Ten je naplnény koncentrovanym
roztokem hydroxidu draselného, ve kterém se oxid uhlicity i véechny kyselé zplodiny pohlti a
abjem dusiku se odecte na stupnici azotometru.

Dumasova metoda je prakticky univerzalni, selhava pouze u latek, které se rozkladaiji jiz
pii miseni s oxidem méd'natym za odétépovani elementdrniho dusiku. Metoda miZe byt pouZita
pro stanoveni dusiku vdzaného v aminoskuping, nitroskuping, azoskuping, hydrazoskupiné nebo

jako heteroatom.
3.2.1.2. PoMOCKY

3.2.1.2.1. LABORATORNI SKLO

s spalovadi trubice s azotometr s zkumavka

s sklenéna trubicka s hruska s hublacek

3.2.1.2.2. DALSI POMOCKY

= analytické vahy « néastavec na kahan = kahan
* pyrolanové lodicky * azbestove sitky » zapalky
» draténa sitka « stojany * pinzeta

* gumové hadicky s drZaky s |Zicka



3.2.1.3. CHEMIKALIE

s hydroxid draselny * hydrogenuhlicitan sodny » methanol
« hydroxid barnaty = praskovy oxid médnaty = cthanol
« médéna sitka = dratkovy oxid médnaty = rtut’

3.2.1.4. Postupr

3.2.1.4.1. PRIPRAVA OXIDU UHLICITEHO

Do vyvijeci zkumavky nasypeme praskovy hydrogenuhlicitan sodny tak, aby mezi napini a
zatkou zdstal valny prostor. Zkumavku pak spojime s bublatkem naplnénym vodou a opatiime
ochrannou sitkou, kterd bude slouzit k rozvodu tepla.

Zkumavku zahiivame ode dna a regulaci wyvoie plynu provadime dpravou vysky plamene
kahanu (hrub&) a posunem ochranné sitky, kterd rozvadi teplo plamene (jemné). Zahifivani

provadime pozvolna a hlidame, aby se voda z bublécku nedostala do spalovaci trubice.

3.2.1.4.2. PRIPRAVA REAKCNICH KATALYZATORO

Dratkovy oxid médnaty dikladné vyZihame na porcelanové misce nebo v kelimku. Po
ochlazeni v eksikatoru jim naplnime (sek kifemenng spalovaci trubice v délce asi 10 cm dle
obrazku 2. Vrstvu oxidu médnatéha zajistime z obou stran choméacky azbestove vaty.

Médeénou sitku pripravime pro pouZiti tak, Ze ji rozzhavime nad kahanem a rozpalenou ji
vloZzime do kadinky s methanolem nebo ethanolem — pozor na vystitknutil Po redukei sitku
osusime na filtracnim papife ¢ v susarné, aby neobsahovala Zadny alkohal.

Sitku pokrytou oxidem mé&dnatym pfipravime dikladnym vyZihanim druhé médéné sit'ky

v oxida¢nim plameni Bunsenova kahanu. Sitky uchovavéme v exsikatoru na porceldnové misce.

1 — spalovaci trubice
4 3 5 2 2 — sitka s oxidem médnatym
= 3 — dratkovy oxid médnaty
sec| [P EHH V7 — Bl d] e I medan
A A A A A A A 5 — lodifka se vzorkem
6 — série kahani

7 — pifvod oxidu uhli¢itého
6 8 — odvod spalin

OBRAZEK 2: LIMISTENT NAPLNT SPALOVACT TRUBICE PRO STANOVENT DUSIKU

3.2.1.4.3. PRIPRAVA AZOTOMETRU

Podle potieby odmastime azotometr kyselinou chromsirovou. Po vysudeni namazeme
horni kohout tukem na zébrusy. Cestou nosného plynu nalijeme do azotometru rtut’ tak, aby jejl
hladina byla asi 2 mm nad Gstim pifivodu nosného plynu.

Piipojime wyrovnavaci hrusku a pies ni naplnime azotometr 40 % roztokem hydroxidu
draselného s piidavkem hydroxidu barnatého. Po naplnéni azotometru a spojovaci hadicky musf

jestéd asi 1 celkového objemu hydroxidu zidstat v hrusce.



3.2.1.4.4. NAVAZKA VZORKU

Pyrolanové lodicky nejprve opatrné zahiejeme v plameni kahanu, nasledné je prezihame
a nechéame zchladnout na kovovém blocku. Na distou, vyZihanou a vychladlou lodicku navazime

na analytickych vahach priblizné 5 mg vzorku a prevrstvime jej praskovym oxidem médnatym.

3.2.1.4.5. PRIPRAVA SPALOVACI TRUBICE

Spalovaci trubici s naplni poloZzime na Zihadl stojan, podloiime azbestem a na jeji konce
navlékneme z obou stran azbestova ¢ela. Trubici pfipojime na pfivod oxidu uhli¢itého a z druhé
strany pfipojime spojovaci kapildru. Zatky na obou straniach dokonale ut&snime, trubici
prikryieme krytem z Zelezné sitky a do aparatury zavédime po dobu 10 minut rychly proud
oxidu uhlicitého.

Behem slepého pokusu, béhem spalovani, ani pii chladnuti Zhavé trubice se proud oxidu
uhli¢itého nesmi zastavit, jinak vnikne podtlakem do zkumavky s hydrogenuhlicitanem sodnym
voda z bublacku a do spalovacdi trubice se dostane rtut’ a hydroxid draselny z azotometru.

Viceramennym kahanem rozzhavime postupné od konce celou vrstvu oxidu méd'natého a
cast médéné sitky a promyvame daldich 10 minut nosnym plynem. Po uplynuti této doby
zhasneme kahan a nechdme spalovaci trubici wvychladnout pii zvydeném proudu oxidu

uhli¢itého, aby do ni nevnikl vzduch.

3.2.1.4.6. SESTAVENI APARATURY

0Od spalovaci trubice odpojime zdroj oxidu uhli¢itého a po vyjmuti sitky oxidu médnatého
vsuneme lodicku se wvzorkem do vychladlé spalovaci trubice podle obrézku 2. Sitku oxidu
méd'natého umistime tak, aby se témér dotykala lodicky. Pfipajime zdroj oxidu uhli¢itého a po
dobu asi 5 minut zavddime silny proud oxidu uhlicitého, abychom z trubice wypudili vzduch.

Ke spalovaci trubici pripojime azotometr, vsechny spoje musi byt dokonale vzduchotésné.
Kohout azotometru predem otevieme a hrusku snizime na urover Siroké ¢asti azotometru.
V nasledujicich tfech minutach zavadime rychlejsi proud oxidu uhli¢itého, ¢imz vypudime vzduch
i z piipojenych Casti azotometru.

Zvedneme hrusku, a7 hladina hydroxidu v azotometru wvystoupi nad kohout, a
pozorujeme, zda vznikaji mikrobublinky. Je-li tomu tak, kohout uzavieme a hrusku sniZzime do

trovné polovicni vysky mérné kapilary.

3.2.1.4.7. SPALOVANI VZORKU

Zahfejeme pouze zadni polovinu wrstvy dratkového oxidu médnatého a predni konec
médéné sitky. Proud nosného plynu upravime na 2 — 3 bublinky za sekundu. Potom zahiejerne
piedni konec sitky oxidu médnatého, od které se zacne zahiivat také vzorek.

Zacinajici spalovani se projevi zvétSovanim bublinek v azotometru. Tato faze trva obvykle

asi 20 minut, pricemz spalovani musi byt pozvolné. Rychlé spalovani vede k netplnému spaleni



latky a k pretrZzeni sloupce dusiku v azotometru.

Trubice smi byt Zlhdna maximéalné do temné cerveného Zaru, protoze pfi vyssi teploté
miZe dochazet k termické disociaci oxidu uhlicitého, coZ se projevi vyssimi vysledky analyzy.
Disociace probiha pii teploté nad 1600 °C podle rovnice

2C0,—2C0+0,

KdyZz se piirdstek dusiku v azotometru zacne zmenSovat, zvétsime plamen pod sitkou
oxidu médnatého a nakonec ji zahfejeme plnym plamenem. Potom zapalime kahan i pod
zbyvajici ¢asti naplné dratkového oxidu médnatého a pod lodickou. Soucasng zvétsime proud
oxidu uhlicitého, aby byl dusik rychleji vypuzen z trubice. Jakmile se v azotometru objewi

mikrobublinky, je analyza skoncena. Celé spalovani trva asi 30 minut.

3.2.1.4.8. UKONCENI ANALYZY

Odpojime  spalovaci trubici od azotometru. Zhasneme kahan a trubici nechame
vychladnout v proudu oxidu uhli¢itého, jinak bychom museli pred dalsi analyzou znowu
redukovat médénou sitku. Do blizkosti azotometru zavésime teplomér, hrugku zvydime na
uroven kohoutu a nechame nejméné 10 minut temperovat.

Hladinu v hrusce wyrovname s hladinou v azotometru a odecteme objem dusiku
s piesnosti na +£ 1 pl. Na teploméru odecteme teplotu mistnosti s piesnosti £ 0,5°C a na
barometru tlak + 25 Pa. Pokud odecteni objemu dusiku brani péna na menisku hydroxidu,

poloZzime hrugku na stdl a kratkymi stisky hadic¢ky ocbnovime meniskus v kapilare.



