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Celkovy dusik

Stanoveni celkového dusiku

Celkovy dusik je jednim ze zakladnich ukazateld tykajicich se odpadnich vod a jejich
vypousténi do vod povrchovych. Celkovy dusik je souftem vSech forem anorganicky a
organicky vdzaného dusiku. Jde predev§im o dusik amoniakdlni, dusitanovy, dusi¢nanovy a
organicky. Pro stanoveni celkového dusiku jsou k dispozici tfi typy metod. Oxidacni
mineralizace, spalovani vzorku a tzv. kjeldahlizace. Pii této posledni metod¢ nedochazi
k rozkladu nékterych organickych latek a proto se jeji aplikace nedoporucuje. Na oxidacni
mineralizaci nebo spalovani vzorku jsou zaloZeny nasledujici normované postupy:

= (SN EN ISO 11905-1 (75 7527) Jakost vod — Stanoveni dusiku — Cist 1: Metoda
oxida¢ni mineralizace peroxodisiranem. Datum vydani: Rijen 1999.

Tato ¢ast normy specifikuje stanoveni sloucenin dusiku pfitomnych ve vodé predevSim
v amoniakdlni, dusitanovy, dusi¢nanové a organické form¢. Je pouzitelné pro analyzu pitné,
podzemni, povrchové a vyciSténi odpadni vody. Lze ji pouZit 1 pro analyzu splaSkovych a
pramyslovych odpadnich vod, jestlize ve vzorku vody je hodnota TOC mensi nez 40 mg/l,
resp. CHSK mensi nez 120 mg/l. Celkovy dusik Ize stanovit v koncentraci do 5 mg/l s mezi
detekce 0,02 mg/l. Vyssi koncentrace Ize stanovit pouzitim mensiho objemu vzorku (< 50ml).
Za danych podminek jsou slouceniny dusiku pfevedeny aZ na dusi¢nany. Jako oxidacni
¢inidlo se pouziva peroxodisiran draselny v alkalickém prostfedi za vyssi teploty a tlaku
v uzavieném reaktoru. Oxidaci lze zvySit UV zédfenim nebo katalyzou. Nasleduje redukce
dusi¢nanti na dusitany a jejich fotometrické stanoveni reakci se 4-aminobenzensulfamidem a
N-(1-naftyl)-1,2-diaminoethan-dihydrochloridem. Redukci lze provést také piidavkem
hydrazinu nebo elementarnim kadmiem. Dalsi variantou fotometrické koncovky je piimé
stanoveni dusi¢nand fotometrii pfi 210 nm. Nékteré organické latky nemusi byt za danych
podminek zcela oxidovany. Jde napf. o latky obsahujici dvojnou a trojnou vazbu, nebo

skupinu =C=NH.

= (SN EN 12260 (75 7524) Jakost vod — Stanoveni dusiku — Stanoveni védzaného
dusiku (TNp) po oxidaci na oxidy dusiku. Datum vydani: Bfezen 1995.

Tato norma specifikuje metodu stanoveni dusiku ve vodé ve form¢ amoniakdlniho,
dusitanového, dusi¢nanového a organicky vazaného dusiku, které jsou schopné konverze na
oxidy dusiku. Oxidace probihd katalyticky kyslikem pfi teploté asi 1000 °C. Nasleduje
oxidace smési oxidli dusiku ozonem na oxid dusi¢ity NO,, ktery se stanovi
chemiluminiscen¢ni metodou. Lze vSak pouZit i jiné zplusoby detekce. Postup je pouZitelny
pro vSechny druhy vod. Celkovy dusik lze stanovit v koncentracnim rozpéti od 1 mg/l do 200
mg/l. Vyssi koncentrace lze stanovit po ziedéni vzorku. Detek¢ni limit je asi 0,5 mg/l.
Vysledky se uvadéji na dvé platné Cislice. Metoda vyZaduje ndrocné instrumentalni vybaveni.

= (CSN EN 25663 (75 663) Jakost vod — Stanoveni dusiku podle Kjeldahla — Odmérné
metoda po mineralizaci se selenem. Datum vydani: Bfezen 1995.



Tato metoda specifikuje stanoveni dusiku po tzv. kjeldahlizaci. Dusikem podle Kjeldahla
(Kjeldahlovym dusikem) se rozumi koncentrace organického a amoniakdlniho dusiku ve
vzorku vody stanovend po mineralizaci. Mineralizace se provadi kyselinou sirovou
v pfitomnosti selenu jako katalyzatoru ve specidlnich Kjeldahlovych mineralizacnich
bankéch. Vznika siran amonny. Amoniakélni dusik se uvolni piidavkem zédsady a destilaci se
pfevede do roztoku kyseliny borité. Nasleduje titrace odmérnym roztokem Kkyseliny.
Alternativné lze amoniakdlni dusik v destildtu stanovit fotometricky. Amonné ionty Ize
stanovit také pfimo v mineralizdtu spektrofotometricky pfi 655 nm. Mez detekce je 1 mg/l pfi
aplikaci 100 ml vzorku.

Stanoven je jednak amoniakalni dusik a jednak dusik organicky védzany. Jde o slouCeniny
dusiku s oxidacnim cCislem —III. Né&které organické latky se nestanovuji kvantitativné. Jde
zejména o heterocyklické slouceniny, ddle o azo sloueniny, nitro- a nitrososlouceniny a
oximy.

ProtoZze pocet netplné mineralizovanych organickych latek je pomémné znacny, dochazi
k odklonu od aplikace tohoto postupu v hydroanalytice.

= [SO/CD 29441 Water quality — Determinatin of total nitrogen after UV digestion —
Method using flow analysis (CFA and FIA) and spectrometric detection. Navrh 2007.
Zkratka CD znamend, Ze jde o ndvrh komise ISO.

Tato norma specifikuje stanoveni celkového dusiku po mineralizaci UV zdfenim. Vzorky se
pfedbézné oxiduji peroxodisiranem. Slouceniny dusiku se oxiduji aZ na dusi¢nany, které se
stanovuji jako dusitany po redukci elementirnim kadmiem. Dusitany se stanovuji
spektrofotometricky. Metoda je pouZitelnd pro vSechny druhy vod. V nezfedénych vzorcich
lze stanovit celkovy dusik vrozmezi koncentraci od 2 mg/l do 20 mg/l, avSak udpravou
postupu lze toto rozmezi desetkrat sniZit.

» Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater. Vydani 21. APHA,
AWWA a WEF, Washington 2005.

V americkych standardnich metoddch jsou pro stanoveni celkového dusiku uvedeny obdobné
postupy jako ve vySe uvedenych normach CSN, EN a ISO. Jde opét o aplikaci bud’ samotného
peroxodisiranu jako oxida¢niho ¢inidla nebo v jeho kombinaci s UV zafenim.

Metoda 4500-NC: Peroxodisiranem jsou anorganické i organické dusikaté latky oxidované az
na dusi¢nany. Jestlize se samostatn¢ stanovi amoniakélni, dusitanovy a dusi¢nanovy dusik, 1ze
jejich odectenim od celkového dusiku vypocitat dusik organicky vazany. Oxidace probiha
v alkalickém prostiedi pii 100 °C az 110 °C. Vzniklé dusi¢nany se redukuji elementarnim
kadmiem na dusitany, které se analyticky stanovuji spektrofotometricky.

Metoda 4500-NB: Dusikaté ldtky jsou mineralizovany a oxidoviny na dusi¢nany kombinaci
peroxodisiranu a UV zéfeni. Vzniklé dusi¢nany jsou redukovany elementdrnim kadmiem na
dusitany, které se stanovuji spektrofotometricky. Metoda stanovuje vSechny oxidované a
redukované formy anorganického a organického dusiku. Jsou vSak organické latky, které ani
timto postupem nejsou zcela rozloZeny. Jde napt. o nitroslou¢eniny, oximy, tercidrni aminy
aj. Jako mez detekce se udava 0,02 mg/l (N).

Pro toto stanoveni jsou k dispozici také normy U.S. EPA:

= U.S.EPA 351.1 Nitrogen, Kjeldahl, Total, Colorimetric, Automated Phenate



= U.S. EPA 351.2 Nitrogen, Kjeldahl, Total, Colorimetric, Semi-Automated Block,
= Digester Automated Analyzer II

= U.S. EPA 351.3 Nitrogen, Kjeldahl, Total, Colorimetric, Titrimetric, Potentiometric

= U.S.EPA 351.4 Nitrogen, Kjeldahl, Total, Colorimetric, Titrimetric, Potentiometric
Ion Selective Electrode
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U.S. EPA 351.1 Nitrogen, Kjeldahl, Total, Colorimetric, Automated Phenate

U.S. EPA 351.2 Nitrogen, Kjeldahl, Total, Colorimetric, Semi-Automated Block,
Digester Automated Analyzer I1

U.S. EPA 351.3 Nitrogen, Kjeldahl, Total, Colorimetric, Titrimetric, Potentiometric

U.S. EPA 351.4 Nitrogen, Kjeldahl, Total, Colorimetric, Titrimetric, Potentiometric
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