Spalovaci a destilacni pFistroj pro stanoveni dusiku

JAROMIR JANACEK, CSZAV — Vgzkumné stanice, Opava, JOSEF SPIDLA, CSZAV — Vyvojova dilna, Chvalko-
vice u lIvanovic na Hané

pristroje pro stanoveni dusiku v organickém mate-
rialu s kapacitou nad 3000 analys roéné, se u nas ne-
vyrab&ji a proto nékterd pracovi§t® si sestavuji pFi-
stroje podobného druhu sama podle svych potfeb a zku-
Zenosti.

piistroj DE 20, vyvinuty v CSZAV-Vyzkumna stanice
v Opavé, slouZi k analyse dvaceti jednoduchych vzorki
najednou (tzn. 10 duplicitnich) a béhem pracovni smeny
zpracuje tfi série.

PonévadZ se poZaduje co nejvétsi presnost, byla zvo-
lena makrometoda podle Kjeldahla. I kdyZ je tato me-
toda pii vétsi spotfeb& chemikélii provozné ponékud
nakladnéjsi, dava presndjsi vysledky a pouZitd skle-
néna aparatura je levnéjsi.

jemn# semlety vzorek (1,4010 g) se navaii do Kjel-
dahlovy spalovaci batiky 750 ml, pfidd se 8 g jemnsa
rozetieného K,S04, smichaného s CuO v poméru 200 :1
a 20 ml H,SO, konc. Celkova doba spalovani je asi 2
hodiny. Po zchladnuti a zfed&ni vodou se z téZe baiiky
destiluje amoniak po pfidani 100 ml 40 0, NaOH a dvou
zim  kovového zinku do piedlohy (kuZelovitd baifika
300 neb 500 ml) se 100 ml H;BO; 0,15 04. Destilace je
ukontena za 25 min.

Titruje se 0,1 N H,S04 na indikator TASHIRA, coZ ma
tu vyhodu, Ze 1 ml 0,1 N H,S04 f = 1,000 odpovidé pfi
dané navazce 0,1 % dusiku piivodniho vzorku.

Popis pFistroje

Pro snadné&jsi manipulaci a ke zvy3eni pfesnosti byla
aparatura rozdélena na spalovnu a destilaci.
Pro spalovnu [obr. 1) je vyhrazena zvlastni mistnost.

Obr. 1. Spalovna pristroje pro stanoveni dusiku

Spalovaci bafiky se stavi do tfinoZek z mosazneho
dratu (priimér 5 mm]), nasazenych na upravenych Land-
mannovych hofdcich. Tyto hofdky jsou pfiSroubovany
na nosnou trubku ¢&tyfhranného profilu, kterou se za-
rovefi pfivadi topn¢ plyn. Na sténu nad tfinoZkami je
upevnén trojbok¢ hranol z dvoumilimetrového olovéného
plechu, opatieny 20 otvory, do nichZ se zasunou hrdla
spalovacich ban&k po usazeni do tfinoZek ke spalovani.
Olovény hranol 1dsti svou jednou dlouhou sténou piimo
do komina.

V komin& neni ventilator, ponévadZ mdlad mistnost,
ve které je spalovna umisténa, md hermeticky uzavira-
telné dvefe a je v okné opatfena ventildtcrem o pii-
konu 300 W, vhéneéjicim vzduch dovnitf mistnosti. Tim
vznika v mistnosti slaby pfretlak, ktery napomédha tahu
komina. Zed v prostoru spalovny je obloZena stdjovym
kabFincem.

545.8 : 331.876.6

Obr. 2.
Destilaéni
aparatura
pfristroje pro
stanoveni
dusiku

Destila¢ni aparatura (obr. 2] je feSena v trubkovém
ramu z ocelovych tenkosténnych profil, a je Castecne
uzaviena plastém z hlinikového plechu. Kjeldahlovy
spalovaci bafiky stoji na tfinoZkach, podobné jako u spa-
lovaciho zafizeni. Baiiky jsou uchyceny za hrdlo pery
z fosforového bronzu. Na baniku se nasazuje prestupnik
s dvojitym lapadem kapek, ktery je spojen v zadni
tdsti aparatury se sklddanym Liebigovym chladi¢em,
300 mm, ve dvou mistech uchycenym mosaznymi tfme-
ny. Tyto tfmeny nesou celou sklenénou &éast destilace.
Ohnuté prodlouZeni Liebigovych chladi¢t (alonZ) zasa-
huje do kuZelovitych bané&k na 500 ml, které stoji na
svisle posvvnych tdcich vidy po péti.

Zadni ¢&4st aparatury (s chladi¢i) je od prostora
s hofdky oddélena hlinikovym plechem, takZe se chla-
dite neohfivaji sdlavym teplem z hofdkii a banék. Ku-
Zelovité baiiky ve spodni €asti jsou oddéleny od pros-
toru hotfdkl tdcem z novoduru, aby pPi prasknuti Kjel-
dahlovy spalovaci baifiky nemohl alkalicky roztok vnik-
nout do pfedlohy.

Pfistroj je vybaven pojizdnym visutym vozikem s de-
stilovanou vodou pre snadné&j$i oplachovani alonZi po
skon&ené destilaci.
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Obr. 3. Harmonogram prdce v dusikdrné
A — katalysitor 4+ H,50;, B — spalovini, C — pfendfeni banék, zfed&ni
vodoun a pridavéni louhu 4 Zn, D - destilace, E - titrace, F - navaZovini
do Kjeldahlovych banék, G — vizenisudiny pfed sufenim a po ném, H - mleti
vzorkl, J — myti banék, K — pfiprava a uklid, L — vypoéty

Susina: naviZend z minulého dne davi se do suldrny rano v 7.30 b,
Navafovani: prvnf série, naviZené predeily den

Vypoéty: provadéji se o 2 série pozdéji

Mietis providi se predeily den




£ Vliv poléhdni na technologické vlastnosti
184 sladovnického jelmene

Kvasny primysi
ro¢. 5 (1959) - &islo 8

Rozvod plynu, tlakové a odpadni vody z chladiéd je
proveden pfimo v rdmu, s ovlAdanim vné pfiistroje po
levé strané,

Pfistroj je dodatefn& vybaven ochrannym plexisklem
v prostoru pfed bafikami [(na obrdzcich nezachyceno}.

Spalné plyny z hofakill odchédzeji pfi slabém pFetlaku
v mistnosti dérovanou ¢dsti horniho krytu a otvorem
ve zdi do ovzduSi. Timto zpGsobem je zaji¥téna neza-
vadnost vzduchu v mistnosti s destilaci.

PFi jednosm&nném provozu obsluhuji dusikdrnu tfi
zaméstnanci, z nichZ jeden ma =zkrdcenou pracovni
debu. Prvni pracovnik pfipravuje a kontroluje spalo-
vani a destilaci a provadi titraci, druby vykonava ves-
kera vaZeni a poméah& pfi vymé&ng banék, tfeti mele
vzorky a vymyva sklo. Prace podle harmonogramu pfed-
pokladd sprdvné rozmist8ni pfistrojd a dostatefnou me-
chanizaci laboratofe pomoci automatick§ch byret, pipet
apod. {obr. 3.

Dusikéarna byla zkouSena ve 2 etapédch, a to destilace
zvla§t (sloZit&)8i zafizeni, v&t5I moZnost chyby] a po-
sléze spole&né& se spalovnou.

a) Destilaéni aparatura byla zkou3ena 0,02 N [NH4)sS0y
za pfidani 10 ml 40%niho NaQH. Destilovano do
25 ml 0,5% roztoku H;BO; U 36 zkuSebnich analys
byla zji§t&na stfedni chyba destilace + 0,141 ml,
coZ odpovidd + 0,980, ze zjisténého vysledku [vy-
jadfeno v bilkovindch -+ 0,06 %).

Mimo normdlni tkony, provadéné pfi metodd po-
dle Kjeldahla je tato chyba vy$5i o chybu v pipeto-
vani 0,02 N [NH4)2504 ktera zjistovdna nebyla.

b) Celd dusikdrna byla kontrolovana acetanilidem (20
analys) a kontrolnim jefmenem (38 analys]). Vy-
hodnoceni bylo provedeno pro oba zpfisoby spoleZng.

Stfedni chyba pro celou dusikdrnu je + 0,179 ml,
coZ odpovidd + 1,14 0p ze zjisténého vysledku [vy-
jadfeno v bilkovindch + 0,11% v plvodnim vzorku).

PFi sériové prdaci doSlo pak ke 3,504 hrubfych chyb,
tj. z 86 analys byly 3 analysy chybné. Jakkoliv jsou
tato &isla pfiznivd, je moZno popsanocu aparaturou do-

sahovat JeSt& presnéjSich vysledkdl a vy3%i produktivity
prdce po zapracovani obsluhujictho personalu.

Zavér

Byl popsdn jednoduchy a piesny pFistroj na stano-
veni dusiku makrometodou podle Kjeldahla, ktery za-
rovefi vyhovuje hygienickym poZadavkim pro praci
v laboratofi. Pfistroj je vhodny pro laboratofe stanic
a vyzkumnych dstavli, zabyvajicich se problematikou
bilkovin a dusikatych ldtek v Zirokém méFitku.

BiiZ81 podklady pro stavbu tohoto zafizeni je moZne
si vyZadat u autoril.

Doslo do redakee 29. 4. 1959.

IIPUBOP OJI4 CXUTAHMUYI
W OECTUJAMLINUH TIPEOHA3HA-
UEHHLIFT OJi1d ONPEOEJIEHHMA

A30TA

B cratee onHCchBaeTCs InpocTod H
TOYHO paGoTaomuil TpHOOp A ompe-
lesieHHs 430Ta Mo MakpoMeroldy Keesb-
nansa. IlpuGop orsewaer Bcem Tpefo-
BAHHAM CAHHTAPHOH TeXHHKH, THTHEHHI
H GesonmacHoctH Tpyaa. [lpubop npen-
Ha3HaueH IJA JabopaTopHil BCeX HCIEH-
TaTeNbHBIX CTAHUMH H HHCTHTYTOB pa-
foTawIIHX B IDHPOKOA O0J4CTH HCCJe-
NOBaHHA GeJKOB H A30THCTHIX BEINECTE.

VERBRENNUNGS- UND DESTILLA-
TIONSAPPARAT ZUR STICKSTOFF-
BESTIMMUNG

Es wird ein einfacher und praziser
Apparat zur Stickstoffbestimmung
mittels Kjeldahls Makromethode be-
schrieben, welcher zugleich den hy-
gienischen Forderungen fiir die Arbeit
im Laboratorium entspricht. Der
Apparat ist fiir die Laboratorien der
Forschungsinstitute geeignet, welche
sich in grdsserem Ausmass mit der
Problematik der Eiweiss- und stick-
stoffhaltigen Stoffe befassen.

COMBUSTING AND DISTILLING
APPARATUS FOR DETERMINATION
OF NITROGEN

The article deals with a simple and
reliable apparatus designed for the
determination of nitrogen by the
Kjeldahl’s macromethod. The method
meets all the requirements of the
health protection regulations and
secures good hygienic conditions in
laboratories, The apparatus is very
useful for research institutes and
testing stations which have to ana-
lyse albumins and other compounds
containing nitrogen.
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