Oznaczanie azotu metoda KIEJDAHLA
z miareczkowym oznaczeniem koncowym.

1. Zasada oznaczania.

Analizowana probke mineralizuje si¢ w stezonym kwasie siarkowym z dodatkiem selenu
jako katalizatora, nadtlenku wodoru jako utleniacza (jesli jest konieczny) i siarczanu potasu
stuzacego do podwyzszenia temperatury wrzenia kwasu siarkowego. Po mineralizacji probki,
azot w niej zawarty wystgpuje w postaci kwasnego siarczanu amonu.

Ostudzony roztwor zadaje si¢ roztworem mocnej zasady i oddestylowuje wydzielony
amoniak do roztworu nasyconego kwasu borowego z dodatkiem wskaznika mieszanego
(czerwien metylowa + zielen bromokrezolowa). Roztwor amoniaku w kwasie borowym
oznacza si¢ przez miareczkowanie mianowanym roztworem kwasu solnego (0,01 M do
uzyskania barwy poczatkowe;j, takiej jak przed absorpcja amoniaku).

Mineralizacja
R-NH + H,SO4 + Se, K,SO4 + H,0, CO,, H,0, NH4HSO,
(380-410)° C
30% NaOH H;BO3 + wsk.
NH3 + Hzo + Nast4 0,01 M HCl

2. Sposob wykonania.

Mineralizacja
1. Odwazy¢ analizowana substancje do probowki rozktadowe;.

Dodac¢ katalizator.

Odmierzyé cylindrem miarowym 5 cm’ stezonego H,SOy.

Probowki z prébkami umiesci¢ w mineralizatorze, puste otwory mineralizatora zamkna¢

zatyczkami (wszystkie otwory powinny by¢ zakryte).

Probowki nakry¢ nasadka odsysajaca 1 zatozy¢ zaczepy mocujace.

Kroééce nasadki potaczy¢ z wiaczona pompka wodna.

Wiaczy¢ sie¢ 1 ustawi¢ termoregulator na pozycje ,,8”.

Po dziesigciu minutach sprawdzi¢ czy probka si¢ zmineralizowala (ciemnobrunatny

kolor).

9. Po zmineralizowaniu probki, wytaczy¢ sie¢ probowki razem z nasadka odsysajaca wyjac
ze stanowisk grzejnych i1 pozostawi¢ do wystudzenia (ok. 10min.).

10. Wytaczy¢ pompke prézniowa, zdja¢ nasadkg, wewngtrzne $cianki optuka¢ woda

destylowana (ok. 10 cm?).
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Destylacja
1. Sprawdzi¢ aparat destylacyjny

- napehienie zbiornikow wody 1 tugu;

- otworzy¢ zawor wody chlodzacej;

- wstawi¢ pusta probowke oraz odbieralnik;
- wlaczy¢ sie€ 1 zawor pary;

- przedestylowa¢ ok. 100 cm® wody;

- wylaczy¢ zawor pary i sie€.



2. Wstawi¢ proboéwke z probka oraz odbieralnik (kolba stozkowa) z 25 cm® nasyconego
kwasu borowego ze wskaznikiem (czerwien metylowa, zielen bromokrezolowa)

- wlaczy¢ sie¢;

- przyciskiem NaOH nala¢ do probowki ok. 20 cm’ tugu;

- wlaczy¢ zawor pary;

- destylacje prowadzié tak dtugo, az uzbiera sie ok. 100 cm® destylatu;

- wylaczy¢ zawor pary 1 sie¢;

- wyjac odbieralnik.

Miareczkowanie

Zawarto$¢ odbieralnika miareczkowac 0,01 M HCI.

Punkt koncowy miareczkowania — gdy barwa wskaznika wroci do wyjsSciowej (przed
pochlonigciem amoniaku), dla utatwienia mozna stosowac roztwor porownawczy.

Oznaczanie zawartosci azotu metoda Kjeldahla
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2) Obliczenie niepewnos$ci oznaczenia
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Ostateczny wynik zapisa¢ w postaci :
%N, TU(k=2)

S — odchylenie standardowe
RSD — wzgledne odchylenie standardowe
n — liczba oznaczen
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Zasada oznaczania azotu metoda Kjeldahla.

Wymien odczynniki stosowane podczas oznaczania azotu metoda Kjeldahla oraz
wyjasnij ich rolg.

Co oznacza termin mineralizacja? Jaki rodzaj mineralizacji wykorzystujemy w
¢wiczeniu?

Rola i zadania analizy elementarne;.

Przyktadowe zrédta bledow popetlnianych podczas prowadzenia oznaczen metoda
Kjeldahla.

W jakim celu dodaje si¢ K,SO4 do roztworu kwasu siarkowego przed procesem
mineralizacji?

Napisz reakcje zachodzace podczas oznaczania koncowego w metodzie Kjeldahla.

Co wptywa na niepewno$¢ wyniku oznaczenia- podaj wzor.

Wymien metody oznaczania azotu aminowego i catkowitego.

Co oznaczaja skroty: TON, TIN, TN?

Opisz metod¢ mineralizacji wykorzystywana w ¢wiczeniu.

Przyktady kwaséw wykorzystywanych w procesie mineralizacji.

Wymien znane Ci metody mineralizacji zwiazkodw organicznych.

Na czym polega:

- mineralizacja z wykorzystaniem ultradzwigkow,

- mineralizacja promieniami UV,

- mineralizacja ciSnieniowa z wykorzystaniem energii mikrofalowej,
- stapianie,

- spopielanie?

15.
16.
17.
18.

W jaki spos6éb mozemy optymalizowaé proces mineralizacji?
Etapy analizy elementarne;.

Ogolny podzial metod mineralizacji.

W jakim przypadku met. Kjeldahla ma ograniczone zastosowanie?

Literatura:

- wyktady z przedmiotu ,,Chemia analityczna”

- ,.,Fizykochemiczne metody kontroli zanieczyszczen S$rodowiska”, praca zbiorowa pod
redakcja J. Namies$nika i Z. Jamrogiewicza

- ,,Analiza ilo$ciowa zwiazkow organicznych” B. Bobrzanski

- ,Metody instrumentalne w kontroli zanieczyszczen srodowiska” pod redakcja J. Namie$nika
- http://www.pg.gda.pl/chem/Dydaktyka/Analityczna/index.htm



