REF 918979 06.20

NANOCOLOR®
NanOx N

Feststoffreagenzien fiir den oxidativen
Aufschluss zur Bestimmung von
gesamt-Stickstoff TNy,

Inhalt:

30 g NanOx N Aufschlussreagenz
1 Messloffel 85 mm orange

25 g NanOx N Kompensationsreagenz
1 Messloffel 85 mm schwarz

Gefahrenhinweise:

Informationen zu Gefahren finden Sie auf dem AuBenetikett und
im Sicherheitsdatenblatt. Das Sicherheitsdatenblatt kénnen Sie
unter www.mn-net.com/SDS herunterladen.

Prinzip:
Oxidation aller anorganischen und organischen stickstoffhaltigen
Substanzen zu Nitrat. Nach der Oxidation verbleibende Reste an
Peroxid und ggf. enthaltenes oxidiertes Chrom(VI), die die Nitrat-
bestimmung stéren, werden durch das Kompensationsreagenz
eliminiert.

Anwendungsbereich:

Aufschluss im Thermoblock

Der Aufschluss im Thermoblock bei 120 °C beinhaltet ein ge-
ringeres Oxidationspotential als der Mikrowellenaufschluss. Bei
lberwiegend kommunalen Abwéssern lasst sich diese Methode
anwenden, wenn die Matrix (ber langere Zeitrdume kon-
stant bleibt. In Abstédnden sollte die Vergleichbarkeit tiber Ver-
gleichsmethoden (z.B. Mikrowellenaufschluss) tberprift werden.
Bei gewerblichen und industriellen Abwéssern dagegen besteht
die Gefahr, dass sich schwer oxidierbare Stickstoffverbindungen
mit dieser Methode nicht oder nur teilweise aufschlieBen lassen.
Druckaufschluss in der Mikrowelle

Diese Methode ist im Vergleich zu Nassaufschliissen im Thermo-
block neben der betrachtlichen Zeitersparnis wesentlich einfacher
zu handhaben. Die Wiederfindungsrate von schwer aufschlief3-
baren organischen Bestandteilen ist sehr hoch.

Bestimmung von gesamt-Stickstoff TN, (gesamt-N):
Messbereiche: 0,5-22,0 mg/L N Methode 0831

0,3-8,0mg/LN  Methode 0651

3-60 mg/L N Methode 0921

5-220mg/LN  Methode 0881
Die anorganischen Komponenten Ammonium, Nitrit und Nitrat
werden zusammen mit den organischen Stickstoffverbin-
dungen wie Aminosauren, Harnstoff, Komplexbildner etc. erfasst.
Die Bestimmung erfolgt als Nitrat-Stickstoff mit dem Test 0-64
NANOCOLOR® Nitrat 50.

Hinweis:

Der pH-Wert der jeweils aufzuschlieBenden Probe muss zwi-
schen pH 5 und 9 liegen, ggf. mit Natronlauge oder Schwefelsdure
einstellen.  Stickstoffkonzentrationen auBerhalb des doppelten
Messbereichs kénnen Messwerte simulieren, die innerhalb
des einfachen Messbereiches liegen und somit falsch gedeutet
werden kdnnen. Den von der Probe zu erwartenden Messwert
vorher in den vom Test angegebenen Messbereich verdinnen.
Bei Wasser unbekannter Konzentration sollten zur Sicherheit
Untersuchungen mit stark unterschiedlichen Verdiinnungen (1+9;
1+99) durchgefiihrt werden, bis sich aus der letzten Verdiin-
nung der vorher gefundene Wert bestétigt. Bei Proben, die grof3e
Mengen an Oxidationsmittel verbrauchen (z.B. bei CSB-Werten
tber 1000 mg/L O.), besteht die Gefahr eines unvollstédndigen
Aufschlusses, auBerdem kann die Sicherheitsberstscheibe im Auf-
schlussgefél3 zerstort werden. In diesen Féllen ist der Aufschluss
mit der zuvor verdtnnten Originalprobe zu wiederholen.

Bestimmung von gesamt-Phosphor und gesamt-
Metall:

Zur Bestimmung von gesamt-Phosphor (Summe aller Phosphor-
verbindungen wie ortho-Phosphate, Polyphosphate und Organo-
phosphate) sowie von komplex gebundenen Metallen oder
Metallen, die in einer Oxidationsstufe vorliegen, die sich ohne
Aufschluss ihrem Nachweis entziehen (z.B. Chrom(lll)), wird der
Reagenziensatz NANOCOLOR® NanOx Metall (REF 918978)
empfohlen.

Durchfiihrung im Thermoblock:

Benétigtes Zubehor:

NANOCOLOR® Thermoblock

NANOCOLOR® Reaktionsglaser 16 mm AD (REF 91680)

5,0 mL Probelésung in ein leeres Reaktionsglas 16 mm AD
pipettieren, 1 gestrichenen orangefarbenen  Messloffel
NanOx N Aufschlussreagenz zugeben, verschlieBen und
grindlich schitteln. Das Reaktionsglas in den Thermoblock ein-
setzen und 30 min bei 120 °C oder 1 h bei 100 °C erhitzen. Aus
dem Thermoblock entnehmen, kurz umschwenken und abkiih-
len lassen. Das Reaktionsglas 6ffnen und mit 1 gestrichenen
schwarzen Messloffel NanOx N Kompensationsreagenz ver-
setzen, verschlieBen und kréaftig schitteln. Der Inhalt kann nun als
Probelésung zur Bestimmung von gesamt-Stickstoff TN, mit Test
0-64 NANOCOLOR® Nitrat 50 eingesetzt werden.

Alternative Durchfiihrung in der Mikrowelle:
Bendtigtes Zubehér:

Mikrowellenherd, z.B. Siemens 750 Watt oder Panasonic
900 Watt mit digitaler Anzeige (sekundengenaue Einstellung),
PTFE-Druckaufschlussgefa3 20 mL mit Sicherheitsauffanggefa
(REF 91640)

10mL Probelésung in das Aufschlussgefa pipettieren,
2 gestrichene orangefarbene Messloffel NanOx N Auf-
schlussreagenz zugeben, verschlieBen und griindlich schiit-
teln. AufschlussgefaB im Mikrowellengerat auf den &uBeren
Rand des Drehtellers stellen und 23 s mit 900 Watt oder 28 s
mit 750 Watt erhitzen (immer die héchste Leistungsstufe des je-
weiligen Gerétes wahlen). Aus der Mikrowelle nehmen und etwa
10 min abkihlen lassen. Das Aufschlussgefa3 einmal auf den
Kopf schwenken und anschlieBend vorsichtig 6ffnen. Die Auf-
schlusslésung wird jetzt mit 2 gestrichenen schwarzen Mess-
l6ffeln NanOx N Kompensationsreagenz versetzt, verschlos-
sen und noch einmal kréaftig geschiittelt. Der Inhalt kann nun als
Probeldsung zur Bestimmung von gesamt-Stickstoff TNy, mit Test
0-64 NANOCOLOR® Nitrat 50 eingesetzt werden.

Verdiinnungen:
Probe 1+4 verdiinnt Messbereich 3-60 mg/L N
Thermoblock: 1,0 mL Probel6sung und
4,0 mL dest. Wasser in ein
Reaktionsglas 14 mm ID pipettieren
Mikrowelle: 2,0 mL Probeldsung und

8,0 mL dest. Wasser in das
AufschlussgefaR pipettieren

Messbereich 5-220 mg/L N

Probe 149 verdiinnt

Thermoblock: 0,5 mL Probeldsung und
4,5 mL dest. Wasser in ein
Reaktionsglas 14 mm ID pipettieren
Mikrowelle: 1,0 mL Probel6sung und
9,0 mL dest. Wasser in das
Aufschlussgefal pipettieren
Stérungen:

a) Die Berstfolie reiBt
1- Materialermiidung
—> Berstfolie und Dichtfolie austauschen
2-  Probe gastaus —> verdiinnen
3-  Siedeverzige
—> spezielle Siedehilfe fiir NanOx N verwenden
4-  Zeitvorwahl —> korrigieren

b) Verfarbung der Nitrat 50 Rundkiivette

(kann Messwerte vortauschen)

1-  Aufschluss unvollstandig 3
Hinweis: leichter nitroser Geruch beim Offnen des
AufschlussgeféBes oder Aufschlusslésung nicht klar
—s> in den Messbereich verdlnnen,

ggf. zweimal aufschlieBen

2-  andere Stdrungen, die sich durch den Aufschluss mit

NanOx N nicht ohne Weiteres eliminieren lassen

Zeitumrechnung fiir Mikrowellengerate:

Fir den Aufschluss mit NanOx N kénnen bei Verwendung an-

derer Mikrowellengeréte die Bestrahlungszeiten folgendermafBen

berechnet werden, wobei die jeweiligen Mikrowellengerate immer

auf der hdchsten Leistungsstufe betrieben werden und sekunden-

genau einzustellen sind.

Beispiel: Mikrowelle 900 Watt —> 24 s Bestrahlungszeit
Mikrowelle 750 Watt — X s Bestrahlungszeit
X=900/750x24s=288s —>29s

Hierbei ist zu berticksichtigen, dass die oben errechnete Zahl u.U.
auf Grund schwankender Mikrowellenleistung von Geréat zu Geréat
zu Uberprfen und ggf. einzustellen ist.

Korrigieren und Optimieren von Bestrahlungs-
zeiten:
Die Leistung von Mikrowellengeraten auch gleicher Bauart kann
von Gerat zu Gerat schwanken oder sich mit der Zeit verandern.
Beim Aufschluss mit NanOx N kommt es aber auf eine genaue
Dosierung der Energiezufuhr an. Um die Mikrowellenzeit zu op-
timieren, wird immer die héchste Leistungsstufe des jeweiligen
Gerates gewahlt (max. 1000 Watt), weil diese durch keine Zeit-
intervalle getaktet wird. Bei einer Mikrowelle mit 900 Watt Leis-
tung werden die Aufschlusszeiten etwa um 24 s liegen. Eine sehr
zuverlassige und einfache Methode, die erforderliche Mikrowel-
lenleistung festzustellen, stellt folgende Vorgehensweise dar:
Den mitgelieferten Erlenmeyerkolben 100 mL mit genau 100 mL
Wasser (ca. Raumtemperatur) flillen und mit einem Thermometer
die Temperatur ermitteln (z.B. 21 °C). Jetzt den mit Wasser ge-
fullten Erlenmeyerkolben (ohne Thermometer) auf den &uBeren
Rand des Mikrowellentellers (gleicher Standort wie das Auf-
schlussgefaB) stellen und mit der zuvor berechneten Zeit bestrah-
len. Sofort danach den Erlenmeyerkolben entnehmen und die
Wassertemperatur unter leichtem Riihren bestimmen (z.B. 53 °C).
Die Temperaturdifferenz muss 30 °C betragen. In diesem Beispiel
betragt die Differenz 53 - 21 = 32 °C. Um diesen abweichenden
Betrag ist die Bestrahlungsdauer zu korrigieren:

Soll/lst x Zeit = korrigierte Zeit

30/32x24s=225s —> 23s
Diese Zeit nochmals in derselben Art und Weise Uberpriifen.
Hinweis: Flr den gesamt-Stickstoff-Aufschluss mit NanOx N
in der Mikrowelle kann man die Aufschlussdauer um etwa 5%
verringern, um ein Bersten der Sicherheitsfolien zu vermeiden
(hier z.B. auf 22 s).

Kontrolle der Einstellparameter:

Mit NANOCONTROL Multistandards lasst sich der Mikrowellen-
aufschluss mit den ermittelten Zeiten leicht Uberprifen. Die
Multistandards enthalten gebundenen Stickstoff, Ammonium und
Nitrat. Testen Sie auch vor Aufschluss auf die oben genannten
Parameter.

Allgemeine Arbeitshinweise:

Das AufschlussgeféB immer an die gleiche Stelle an den duBeren
Rand des Mikrowellentellers stellen. Fiir ein leichteres Arbeiten
empfehlen wir, das SicherheitsauffanggefaB mit Filterflocken
oder Zellstoff zu fiillen und ggf. mit einem Rundfilter abzude-
cken, auBerdem den Abluftschlauch am Ausgleichsbehalter ganz
zu entfernen. Nach ca. 5 Aufschliissen sind die Filterflocken oder
der Zellstoff zu erneuern. Nach einem ReiBen der Folien das
Sicherheitsauffanggefa3 vor dem nachsten Einsatz trocknen bzw.
Filterflocken oder Zellstoff erneuern. Bei Aufschlussldsungen,
die zu Siedeverzigen neigen, empfiehlt sich der Einsatz von
PTFE-Siedehilfen. Nach dem Aufschluss die Aufschlusslésung
aus dem Aufschlussgefa3 entfernen. Bei starker Verschmutzung
und nach mehrfachem Gebrauch das AufschlussgefaB mit ei-
ner Flaschenblrste reinigen und mit dest. Wasser ausspilen.
Es empfiehlt sich, von Zeit zu Zeit einen Aufschluss mit dest.
Wasser unter Zugabe von NanOx N Aufschlussreagenz, jedoch
ohne anschlieBende Zugabe von Kompensationsreagenz durch-
zufuihren; alternativ kann man die GefaBe mit dest. Wasser fiillen,
mit einigen Tropfen Wasserstoffperoxid 30 % versetzen und einige
Stunden stehen lassen.

REF

918979  NANOCOLOR® NanOxN Feststoffreagenzien
30 g Aufschlussreagenz und Dosierldffel
25 g Kompensationsreagenz und Dosierléffel

91640 1 PTFE-Druckaufschlussgefa3 20 mL mit
SicherheitsauffanggefaB, Dicht- und Berstfolienset

91643 1 PTFE-Druckaufschlussgefa 20 mL

91640.1 1 PFA-SicherheitsauffanggefaB

91646 1 PFA-Schlauchverbindung mit Verschraubung

91644 1 Pg. = 20 PFA-Dichtfolien

91645 1 Pg. =10 PTFE-Berstfolien

91628 1 Pg. = 3 PTFE-Siedehilfen

91680 1 Pg. = 20 Reaktionsglaser 16 mm AD

481100 1 Pg. = Filterflocken 500 g

481110 1 Pg. = Filterflocken 1000 g

MACHEREY-NAGEL GmbH & Co. KG
Valencienner Str. 11 - 52355 Diren - Deutschland
Tel. : +49 24 21 969-0 - info@ mn-net.com - www.mn-net.com
Schweiz : MACHEREY-NAGEL AG
Hirsackerstr. 7 - 4702 Oensingen - Schweiz
Tel.: 062 388 55 00 - Fax : 062 388 55 05
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REF 918979 06.20

NANOCOLOR®
NanOx N

Solid reagents for oxidative decomposition
to determine total nitrogen TNy,

Contents:

30 g NanOx N decomposition reagent
1 spoon 85 mm orange

25 g NanOx N compensation reagent
1 spoon 85 mm black

Hazard warning:

Information on hazards can be found on the outer label and on
the safety data sheet. The safety data sheet can be downloaded
from www.mn-net.com/SDS.

Method:

Oxidation of all inorganic and organic nitrogen-containing sub-
stances to form nitrate. Residues of peroxide and eventually
oxidized chromium(VI), which remain after oxidation and interfere
with the determination of nitrate, are eliminated by a compen-
sation reagent.

Field of application:

Decomposition in a heating block

The decomposition in a heating block at 120 °C features a
lower oxidation potential than the microwave decomposition.
For mainly municipal wastewaters this method can be used, if
the matrix is constant over a longer time period. In certain inter-
vals the applicability of the method should be checked against a
reference procedure (e.g. microwave decomposition). For indus-
trial wastewaters, however, nitrogen compounds which are dif-
ficult to oxidize, frequently are not or only partially decomposed
in a heating block.

Pressurized microwave decomposition

This method offers the advantage of considerable time-saving
and convenient operation compared to wet decompositions in the
heating block. The recovery of organic components, which are dif-
ficult to decompose, is very high.

Determination of total nitrogen TN,, (total N):

Ranges: 0.5-22.0 mg/L N method 0831
0.3-8.0mg/LN  method 0651
3-60 mg/L N method 0921
5220 mg/LN  method 0881

The inorganic components ammonium, nitrite and nitrate are
determined together with the organic nitrogen compounds such as
aminoacids, urea, complexing agents etc. The determination re-
sults as nitrate nitrogen with test 0-64 NANOCOLOR® Nitrate 50.
Remarks:

The pH value of the sample to be decomposed must be be-
tween pH 5 and 9, if necessary adjust with sodium hydroxide so-
lution or sulphuric acid. Nitrogen concentrations above the double
measuring range can simulate results within the measuring range
and thus cause a wrong evaluation. Dilute the sample until the
measured value is within the measuring range. For waters of
unknown concentrations we recommend that you perform the test
with very different dilutions (e.g. 1+9, 1+99) until the last dilution
confirms the previous value. For samples which consume large
amounts of oxidizing substances (e.g. for COD values above
1000 mg/L O,), decomposition can be incomplete, or the safe-
ty diaphragm in the pressure vessel can be destroyed. In such
cases repeat the decomposition with a diluted sample solution.

Determination of total phosphorus (total P) and
total metal:

For the determination of total phosphorus (sum of all phospho-
rus compounds such as ortho-phosphates, polyphosphates and
organophosphates) as well as for metals bonded as complex-
es or for metals, which are present in an oxidation state which
is not covered by an analytical procedure (e.g. chromium(lll)),
you have to perform the decomposition with reagent set
NANOCOLOR® NanOx Metall (REF 918978).

Procedure for decomposition in the heating block:

Requisite accessories:

NANOCOLOR® heating block
NANOCOLOR® 16 mm OD test tubes (REF 91680)

Pipet 5.0 mL sample solution into an empty reaction tube 16 mm
OD, add 1 level orange measuring spoon NanOx N decompo-
sition reagent, close and shake thoroughly. Place the reaction
tube into the heating block and heat 30 min at 120 °C or 1 h at
100 °C. Remove tube from the heating block, shake lightly and
let cool. Open the reaction tube and add 1 level black measur-
ing spoon NanOx N compensation reagent, close and shake
thoroughly. The contents can now be used as sample solution for
determination of total nitrogen TN, with test 0-64 NANOCOLOR®
Nitrate 50.

Alternative procedure for microwave decomposition:
Requisite accessories:

Microwave oven with digital display (time setting in seconds),
PTFE pressure vessel 20 mL for decomposition and safety
expansion reservoir (REF 91640)

Pipet 10 mL sample solution into the decomposition vessel, add
2 level orange measuring spoons NanOx N decomposition
reagent, close and shake thoroughly. Place pressure vessel on
the outer rim of the turntable in the microwave oven and heat
23 s at 900 VA or 28 s at 750 VA (always use the highest setting
of the respective instrument). Remove vessel from the micro-
wave oven and let cool for about 10 min. Turn the pressure ves-
sel on its head once and then open it with caution. Add 2 level
black measuring spoons NanOx N compensation reagent,
close and shake thoroughly. The contents can now be used
as sample solution for determination of total nitrogen TN, with
test 0-64 NANOCOLOR® Nitrate 50.

Dilutions:
Sample 1+4 diluted

Range 3-60 mg/L N

Heating block: Pipet 1.0 mL test sample and
4.0 mL dist. water into a 14 mm ID
reaction tube

Microwave: Pipet 2.0 mL test sample and

8.0 mL dist. water into the
decomposition vessel
Range 5-220 mg/L N

Sample 1+9 diluted

Heating block: Pipet 0.5 mL test sample and
4.5 mL dist. water into a 14 mm ID
reaction tube
Microwave: Pipet 1.0 mL test sample and
9.0 mL dist. water into the
decomposition vessel
Interferences:

a) The safety diaphragm ruptures
1-  Material fatigue
—> replace safety diaphragm and sealing disc
2-  Sample develops gases —> dilute sample
3-  Delays in boiling
—> use special NanOx N boiling chips
4-  Wrong time setting —> adjust time

b) Discoloration of the Nitrate 50 test tube

(can simulate positive results)

1- Decomposition incomplete
Note: slightly nitrous odour when opening the decom-
position vessel or decomposition solution not clear
—> dilute into the measuring range, if necessary

decompose twice

2-  otherinterferences, which cannot be eliminated by

decomposition with NanOx N

Time adjustment for different microwave ovens:

For decomposition with NanOx N the microwave times have to be
adjusted for different instruments. All instruments should be oper-
ated at the highest setting, and the time is adjusted to the second.
Example for calculation:

Microwave energy 900 VA —> 24 s heating time

Microwave energy 750 VA — X s heating time
X=900/750x24 s =28.85 —> 295

Please note that the actual power of the microwave oven may
deviate from the nominal value. In these cases test and adjust the
time as described below.

Correction and optimization of microwave times:
The output of microwave ovens can fluctuate even between
instruments of the same model or it can change with time. For
the decomposition with NanOx N, however, an exact dosing
of energy is required. In order to optimize the microwave time,
always choose the highest setting of the respective instrument
(max. 1000 VA), because this is not interrupted by time intervals.
For a microwave oven with 900 VA output the microwave time
will be about 24 s. The following procedure is a very reliable and
simple method to determine the microwave energy:

Fill the included Erlenmeyer flask 100 mL with exactly
100 mL water (of ambient temperature) and measure the tem-
perature with a thermometer (e.g. 21 °C). Now place the filled
Erlenmeyer flask (without thermometer) on the outer rim of the
microwave turntable (same position as the decomposition ves-
sel) and heat for the calculated time. Immediately remove the
Erlenmeyer flask and measure the water temperature af-
ter slight stirring (e.g. 53 °C). The temperature difference must



be 30°C. In our example the difference is 53-21 =232 °C.
The heating time has to be corrected for this deviation:
Nominal difference/actual difference x time = corrected time
30/32x24s=2255 —>23s
Check this time setting again following the above procedure.
Note: For microwave decomposition of total nitrogen with
NanOx N you may lower the heating time by about 5% to pre-
vent destruction of the safety diaphragm (e.g. 22 s in the above
example).

Control of decomposition parameters:

With the NANOCONTROL multistandards you can easily check
the microwave decomposition using the determined time setting.
The multistandards contain bonded nitrogen, ammonium and
nitrate. Analyze for these parameters prior to decomposition.

General remarks:

Always place the decomposition vessel on the same position of

the microwave turntable. For easier handling we recommend that

you fill the safety expansion reservoir with filter flocs or pulp,

covered with a filter circle, and remove the exhaust tubing from

the safety expansion reservoir. After 5 decompositions the fil-

ter flocs or pulp have to be replaced. If the safety diaphragm

ruptures, always dry the safety reservoir prior to the next run, or

replace the filter flocs or pulp. For sample solutions which tend

to delays in boiling, we recommend using PTFE boiling chips.

After decomposition remove the decomposition solution from

the vessel. When the vessel is heavily soiled, or after continued

use, clean the decomposition vessel with a bottle brush and dist.

water. We recommend that from time to time you perform a blank

decomposition with dist. water and NanOx N decomposition re-

agent, but without addition of compensation reagent. As an alter-

native, you may fill the vessel with dist. water and some drops of

hydrogen peroxide 30 % and let it stand for some hours.

REF

918979  NANOCOLOR® NanOx N solid reagents

30 g decomposition reagent plus measuring spoon

25 g compensation reagent plus measuring spoon

91640 PTFE pressure vessel 20 mL for decomposition
with safety expansion reservoir, set of sealing discs
and safety diaphragms

91643 PTFE pressure vessel 20 mL for decomposition

91640.1  PFA safety expansion reservoir

91646 PFA tubing with fitting

91644 pack of 20 PFA sealing discs

91645 pack of 10 PTFE safety diaphragms

91628 pack of 3 PTFE boiling chips

91680 pack of 20 reaction tubes 16 mm OD

481100 filter flocs, pack of 500 g

481110  filter flocs, pack of 1000 g

MACHEREY-NAGEL GmbH & Co. KG
Valencienner Str. 11 - 52355 Duren - Germany
Tel. : +49 24 21 969-0 - info@mn-net.com - www.mn-net.com
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REF 918979 06.20
NANOCOLOR®

NanOx N

Réactifs solides pour la décomposition
oxydative pour la détermination
de l'azote total TN,

Contenu :

30 g de NanOx N réactif de minéralisation
1 cuillére 85 mm orange

25 g de NanOx N réactif de compensation
1 cuillére 85 mm noire

Indications de danger :

Vous trouverez des informations sur les risques sur I'étiquette
de l'emballage et dans la fiche de données de sécuri-
té. Vous trouverez la fiche de données de sécurité sur le site
www.mn-net.com/SDS pour la télécharger.

Principe :

Oxydation de toutes les substances azotées organiques et in-
organiques en nitrates. Des peroxydes résiduels et du chrome(VI)
oxydé, éventuellement présents dans le mélange apres oxyda-
tion et qui perturbent la détermination en tant que nitrates, sont
éliminés par le réactif de compensation.

Domaines d’application :

Minéralisation dans un bloc chauffant

Le potentiel d’oxydation lors d’'une minéralisation dans un bloc
chauffant & 120 °C est plus faible que celui d’'une minéralisation
dans un four & micro-ondes. Cette méthode est applicable pour
des eaux usées principalement communales, pour lesquelles la
matrice ne change pas pendant un long laps de temps. Nous
conseillons de vérifier & intervalles réguliers la comparabilité a
I'aide de méthodes de comparaison (minéralisation dans un four
a micro-ondes p.ex.). Par contre, pour des eaux usées indus-
trielles on court le risque de ne minéraliser que partiellement ou
pas du tout les composés azotés difficilement oxydables.

Minéralisation haute pression dans un four a micro-ondes
Cette méthode présente par rapport aux méthodes tradition-
nelles, utilisant un bloc chauffant, un gain de temps considérable
et une remarquable facilité de manipulation. Quant aux résultats,
le taux de recouvrement des substances organiques difficiles a
minéraliser est extrémement élevé.

Détermination de I'azote total TNy, (N total) :
Domaines de mesure : 0,5-22,0 mg/lLN  méthode 0831

0,3-8,0mg/LN  méthode 0651
3-60 mg/L N méthode 0921
5-220 mg/L N méthode 0881

Les composantes inorganiques telles que 'ammonium, le ni-
trite ou le nitrate sont intégrées dans la mesure ainsi que les
composés azotés organiques (acides aminés, urée, complexants,
etc.). Le dosage en tant qu'azote nitrique est effectué au moyen
du test 0-64 NANOCOLOR® Nitrate 50.

Remarque :

La valeur du pH de I'échantillon a minéraliser doit étre comprise
entre 5 et 9 ; si nécessaire ajuster avec une solution de soude
caustique ou avec de lacide sulfurique. Des concentrations
en azote hors du domaine de mesure double peuvent simuler
des valeurs situées dans le domaine de mesure indiqué et se-
raient donc interprétées de maniére erronée. Dans ce cas,
selon la valeur expérimentale attendue, il faut diluer I'échantillon
de sorte a ramener la valeur expérimentale dans le domaine
de mesure. Pour des eaux de concentrations inconnues, il est
conseillé de travailler avec des dilutions trés différentes (1+9 ;
1+99) jusqu’a confirmation de la valeur résultante de la dilution
précédente. Les échantillons qui consomment une grande quan-
tité d’oxydants (p.ex. pour des DCO supérieures a 1000 mg/L O,)

risquent d’entrainer une minéralisation incompléte et dés lors,
suite & une émission plus longue, une détérioration des mem-
branes de sécurité et d’étanchéité dans la cuve de minéralisation.
Si ce cas se présente, il faut recommencer la minéralisation, mais
en diluant d’abord I'échantillon.

Détermination du phosphore total (P total) et du
métal total :

Pour la détermination du phosphore total (tous les composés
phosphorés comme les ortho-, poly- et organophosphates)
et pour les métaux complexés ou les ions métalliques se trou-
vant a un certain niveau d’oxydation, qui sans minéralisation
échapperaient a la mesure (p.ex. chrome(lll)), nous renvoyons
a Iutilisation des réactifs NANOCOLOR® NanOx Metall (REF
918978) pour la minéralisation.

Mode d’emploi (bloc chauffant) :

Accessoires nécessaires :

NANOCOLOR® bloc chauffant,

NANOCOLOR® éprouvettes de réaction 16 mm DE (REF 91680)
Pipetter 5,0 mL de I'échantillon & analyser dans une éprou-
vette de réaction vide 16 mm DE. Ajouter 1 cuillere de mesure
(orange) remplie a ras bord de NanOx N réactif de minérali-
sation, fermer et agiter vigoureusement. Placer I'éprouvette dans
le bloc chauffant et chauffer pendant 30 min & 120°C ou 1h a
100 °C. Sortir la cuve du bloc chauffant, secouer légérement et
laisser refroidir. Ouvrir I'éprouvette et ajouter 1 cuillere de me-
sure (noire) remplie a ras bord de NanOx N réactif de
compensation, fermer et agiter vigoureusement. Le contenu de
la cuve peut étre utilisé comme I'échantillon a analyser pour la
détermination de 'azote total TN}, avec test 0-64 NANOCOLOR®
Nitrate 50.

Alternative mode d’emploi (four @ micro-ondes) :
Accessoires nécessaires :

Four & micro ondes p.ex. Siemens 750 watts ou Panasonic
900 watts avec affichage digital (réglage a la seconde prés indis-
pensable), cuve haute pression en téflon 20 mL et récipient de
sécurité (REF 91640)

Pipetter 10 mL de I'échantillon a analyser dans la cuve de miné-
ralisation. Ajouter 2 cuilleres de mesure (orange) remplies a
ras bord de NanOx N réactif de minéralisation, fermer et agi-
ter vigoureusement. Placer la cuve de minéralisation dans le four
a micro-ondes sur le bord extérieur du plateau pivotant et chauf-
fer pendant 23 s pour une puissance de 900 watts ou pendant
28's pour 750 watts (choisir toujours la puissance maximale de
I'appareil !'). Sortir la cuve du four et laisser refroidir pendant en-
viron 10 min. Mélanger légérement et ouvrir la cuve prudemment.
Ensuite, ajouter 2 cuilleres de mesure (noire) remplies a ras
bord de NanOx N réactif de compensation, fermer et agiter a
nouveau vigoureusement. Le contenu de la cuve peut étre utilisé
comme I'échantillon a analyser pour la détermination de l'azote
total TN, avec test 0-64 NANOCOLOR® Nitrate 50.

Dilutions :

Domaine de mesure 3-60 mg/L N
Pipeter 1,0 mL de I'échantillon et

4,0 mL d'eau distillée dans un tube de
14 mm de diametre

Echantillon : dilution 1+4
Au bloc chauffant :

Au four micro-ondes : Pipeter 2,0 mL de I'échantillon et
8,0 mL d'eau distillée dans la cuve de

minéralisation

Echantillon : dilution 1+9 Domaine de mesure 5-220 mg/L N

Au bloc chauffant : Pipeter 0,5 mL de I'échantillon et
4,5 mL d'eau distillée dans un tube

de 14 mm de diamétre

Au four micro-ondes : Pipeter 1,0 mL de F'échantillon et

9,0 mL d'eau distillée dans la cuve

de minéralisation

Perturbations :
a) Lamembrane de sécurité se rompt
1-  Fatigue du matériel
—> remplacer les membranes de sécurité et
d'étanchéité
2-  Léchantillon s’évapore
—> diluer 'échantillon
3-  Retards d’ébullition
—> utiliser des régulateurs d’ébullition spéciaux
(spirales en téflon) pour NanOx N
4-  Réglage du temps
—> corriger
b) Décoloration de la solution apres le test Nitrate 50
(peut simuler des résultats positifs)
1-  Minéralisation incompléte
Indication : odeur légére de gaz nitreux lors de
I'ouverture de la cuve ou la solution n’est pas limpide
—> diluer ; le cas échéant, minéraliser deux fois
2-  Autres interférences ne pouvant étre éliminées
facilement par minéralisation avec NanOx N

Calcul du temps de réaction avec le four a micro-
ondes :

Concernant la minéralisation avec NanOx N dans d’'autres fours
a micro-ondes, le temps peut étre calculé de la miniére suivante
(régler l'appareil sur la puissance maximale).

Exemple : Four a micro-ondes 900 watts —> 24 s d’émission
Four a micro-ondes 750 watts —> X s d’émission
X =900/750 x 24 = 28,8 —> 29 s d’émission
En vertu des fluctuations de puissance des fours a micro-ondes,
il faut contrdler le temps calculé d’un appareil a l'autre et, le cas
échéant, I'ajuster.

Correction et optimisation des temps d’émission :
La puissance d'un four a micro-ondes peut varier d’'un appa-
reil & l'autre, méme pour des types d’appareils identiques, ou
s'altérer avec le temps. La minéralisation avec NanOx N néces-
site un dosage précis d’énergie. Ainsi, on sélectionne toujours la
puissance maximale de I'appareil (1000 watts max.), pour éviter
un réglage d’émission par intervalles de temps. Pour un four a mi-
cro-ondes d’une puissance de 900 watts, le temps de minéralisa-
tion se situe aux environs de 24 s. Une méthode simple et fiable
d'ajuster le temps d’émission consiste en la procédure suivante :
Remplir 'erlenmeyer, qui fait partie du poste de mesure, avec
exactement 100 mL d’eau (& température ambiante) et détermi-
ner sa température a I'aide d’'un thermométre (ex. 21 °C). Placer
Ierlenmeyer rempli d’eau (sans thermometre) dans le four a mi-
cro-ondes sur le bord extérieur du plateau pivotant (au
méme endroit que la cuve de minéralisation) et chauffer pen-
dant le temps d’émission calculé. Ensuite, sortir immédiatement
I'erlenmeyer du four et déterminer la température de I'eau aprés
légere agitation (ex. 53 °C). La différence de température doit
étre de 30°C. Dans I'exemple, la différence est de 53-21=
32 °C. Le temps d’émission doit donc étre corrigé :

Différence théorique/différence mesure x temps = temps corrigé
30/32x24s=225—>23s

Nous conseillons de contréler une seconde fois ce temps en pro-
cédant de la méme maniére.

Remarque : dans le cas de la détermination de I'azote total, suite
a une minéralisation avec NanOx N dans un four & micro-ondes,
le temps de minéralisation peut étre réduit de 5%, afin d’évi-
ter une rupture éventuelle de la membrane de sécurité (dans
Iexemple ci-dessus : 22 s).

Contrdle des paramétres de réglage :

La minéralisation dans le four a micro-ondes peut étre facile-
ment contrblée au moyen des multistandards NANOCONTROL.
Ce multistandards contiennent de I'azote lié, d'ammonium et de
nitrate. Avant d’entamer la minéralisation avec NanOx N, exami-
ner les parametres mentionnés ci-dessus.

Consignes générales de manipulation :
Placer toujours la cuve de minéralisation sur le bord extérieur
et au méme endroit du plateau pivotant. Afin d’assurer un net-
toyage plus aisé en cas de rupture de la membrane de sécurité,
nous conseillons de remplir le récipient de sécurité de flocons
filtrants. Ces flocons doivent étre remplacés aprés 5 minérali-
sations. Aprés rupture de la membrane de sécurité, sécher le
récipient de sécurite avant I'utilisation suivante et remplacer les
flocons filtrants. Pour les solutions qui tendent a retarder I'ébulli-
tion, nous recommandons d'utiliser des spirales en téflon comme
régulateurs d’ébullition. Aprés minéralisation, sortir la solution de
minéralisation de la cuve. Aprés salissement grave et aprés uti-
lisation de la cuve a plusieurs reprises, nettoyer la cuve a l'aide
d’un goupillon et la rincer avec de 'eau distillée. Nous recomman-
dons d'effectuer de temps en temps une minéralisation avec de
I'eau distillée en ajoutant le réactif de minéralisation seul (pas de
réactif de compensation ! ) ou de remplir les récipients avec de
I'eau distillée et de quelques gouttes de peroxyde d’hydrogene
30 % (laisser reposer pendant quelques heures).
REF
918979  NANOCOLOR® NanOx réactifs solides
30 g réactif de minéralisation avec cuillere de mesure
25 g réactif de compensation avec cuillére de mesure
91640 1 cuve haute pression en téflon 20 mL avec récipient
de sécurité, jeu de membranes de sécurité et
d'étanchéité
91643 1 cuve haute pression en téflon 20 mL
91640.1 1 récipient de sécurité en PFA
91646 1 tuyau en PFA avec adaptateur
91644 1 paquet de 20 membranes d’étanchéité en PFA
91645 1 paquet de 10 membranes de sécurité en téflon
91628 1 paquet de 3 spirales en téflon (régulateurs
d'ébullition)
91680 1 paquet de 20 éprouvettes de réaction 16 mm DE
481100 1 paquet de 500 g de flocons filtrants
481110 1 paquet de 1000 g de flocons filtrants
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