Nota aplikacyjna

Oznaczanie w egla organicznego TOC w probkach statych za
pomoc g analizatora Vario MAX CN

1. Wprowadzenie

Istotne znaczenie w analityce srodowiska, gleb i roslin a przede wszystkim w probkach
statych ma oznaczanie wegla i azotu.

W wielu wypadkach nie jest istotna zawartos¢ wegla ogolnego (TC) w prébce, lecz udziat
w niej wegla organicznego (TOC).

Ponizej podana metoda zostata opracowana do oznaczania wegla organicznego TOC w
prébkach statych za pomocg analizatora VarioMAX CN zgodnie z normg DIN / ISO 10694.

2. Przystosowanie aparatu (oprzyrz agdowanie)

Celem wykorzystania makroanalizatora VarioMAX do oznaczeh TOC w prébkach statych
niezbedna jest nieznaczna modyfikacja w uktadzie spalania aparatu w stosunku do
standardowego trybu pracy CN, ktora moze by¢ wykonana samodzielnie przez
uzytkownika, majac do dyspozycji stosowne komponenty i wypetnienia.

Oznaczen TOC dokonuje sie trybie pracy VarioMAX CN — Sensitive (nalezy wybraé
w menu oprogramowania tryb pracy o wiekszej czutosci oznaczen).
Ponizej przedstawiono potrzebne do wykonania zmiany w oprzyrzadowaniu:

1. Wymieni¢ stosowang w trybie CN stalowa rure spalan na rure spalan kwarcowg
(Nr katalog. 25.00-1028) jak w trybie CNS. Rure spalan nalezy wypetnié¢
dwutlenkiem ceru, 100g (Nr katalog. 05 000 469 ) oraz stosowanymi w innych
trybach pracy kulkami korundowymi i wetng kwarcowa.

2. Wymieni¢ stosowang w trybach pracy CN/CNS stalowg rure dopalajacg na rure
dopalajgcg kwarcowg (Nr katalog. 11.00-1150/4). Kwarcowg rure dopalajaca
wypetnia sie mieszaning tlenku miedzi (Nr katalog. 03 679 905) i kulek
korundowych oraz wetng kwarcowg na koncach rury.

3. Do tej aplikacji mozna stosowaé ceramiczne tygle (Nr katalog. 25.00-1123) uzywane
w trybie CNS.

4. Rura redukcyjna wypetniona jest w sposob opisany w instrukcji pracy aparatu
w rozdz. 8.1.3.

5. Nalezy ustawi¢ odpowiednie temperatury pracy kwarcowej rury spalan (1050°C)
oraz kwarcowej rury dopalajacej (900°C).

Na ilustracjach 1 i 2 przedstawiono wypetnienia rur spalan i dopalajgcej do oznaczania
TOC w probkach statych.



3. Przeprowadzenie analizy

Z przycietych z folii srebrnej kwadratéw o boku 40 mm (Nr katalog 25.00-0074 — 100 szt.)
wyttacza sie cylindryczne pojemniczki za pomocg specjalnego ttocznika formujgcego (Nr
katalog. 41.01-1012/4).

W naczyniach uformowanych z folii srebrnej nawaza sie ok. 250 mg prébki (w przypadku
gleb mineralnych nawazka moze dochodzi¢ do 500 mg).

Nawazong w folii srebrnej probke zakwasza sie 0,5 ml 3% kwasem solnym dotad, az nie
bedzie juz widoczne powstawanie pecherzykdow.

Nastepnie zakwaszone probki suszy sie przez 4 godziny w suszarce w temperaturze
130°C. Pelne wysuszenie prébek jest konieczne, ze wzgledu na obecno$é resztek kwasu
solnego w wilgotnej probce, ktére moga spowodowac uszkodzenie elementéw sktadowych
aparatu.

Na tym etapie pracy mozna wykorzystac¢ przewidziane do tego celu teflonowe tabletki
(Nr katalog. 25.00-1178) ze specjalnym zagtebieniem, w ktére wpasowuje sie pojemniczki
srebrne do analizy lub przechowywania probek.

Po zakonczeniu etapu suszenia pojemniczki srebrne zamyka sie i wstawia do tygli
ceramicznych i nastepnie analizuje.

Analiza ciat statych moze by¢ wykonana tylko w trybie CN VarioMAX. W trybie pracy CNS
mozna spodziewac sie zaktocen interferencyjnych w kolumnie SO..

Opisana metoda zostata przez firme Elementar zoptymalizowana do analizy wegla
organicznego, w ktérej nie jest mozliwe jednoczesne oznaczanie azotu. Wartosci azotu
podlegajg znacznym wahaniom a stopien odtwarzania azotu wynosi znacznie ponizej
100%. Mimo to w oprogramowaniu wybiera sie tryb pracy CN.

Na zyczenie oferowany jest kompletny zestaw zawierajgcy wszystkie potrzebne czesci,
rury, wypetnienia by méc przeprowadzi¢ opisang powyzej analize wegla organicznego TOC
(Nr katalogowy 25.00-5064).

Moze sie okazac¢, ze czes¢ tych materiatdbw wykorzystywanych w innych trybach pracy
uzytkownik moze posiadac¢ (rura spalan — CNS, tlenek miedzi, wetna kwarcowa, kulki
korundowe itp.)

Ceny poszczegoblnych wypetnien i komponentéw do oznaczeh TOC:

Nr katalog. Opis Cena

/Euro/

25.00-1028 |Kwarcowa rura spalan 205,00
11.00-1150/4 | Kwarcowa rura dopalajgca 113,00

05 000 469 |Dwutlenek ceru (100q9) 124,00
41.01-1012/4 | Ttocznik formujacy do naczyn

25.00-0074 |Folia srebrna 40 x 40 mm 83,00

(100 sztuk)
03 679 905 |Tlenek miedzi (2509) 40,00




Wypetnienia rur do oznaczania TOC za pomoc g VarioMAX CN
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