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Nitrition fotometrias meghatarozésa szulfanilsavas a-naftilaminnal

A nitritionok az ammoéniumionok mikrobioldgiai oxidacidjaval, vagy nitrationok
redukciojaval keletkeznek. Nitritionok jelenléte az ivovizben fekalias szennyezddésre utal. A
felszini vizekben a nitritek gyorsan oxidalédnak nitratokka. Mennyiségiik altalaban 0.001 és
0.1 mg/dm3 kozott valtozik. Magasabb nitrition-tartalom néhany ipari szennyvizben és hazi
szennyvizben a bioldgiai tisztitas utan fordulhat eld.

A nitrition meghatarozasat az ivo-, a felszini és a szennyvizekben egyarant fotometriasan
szulfanilsavas O-naftilamin reagenssel végezziik.

A bomlékony nitritionokat kozvetleniil a mintavétel utan kell meghatarozni. Ha ez nem
lehetséges, akkor a vizmintat vegyszeres kezeléssel tartositjuk, vagy 3-4 °C-on taroljuk.

Az eredményeket g/dm’ —ben és mol/dm*~ben adjuk meg.

1 g/dm’® NO, =0.02174 mol/dm® NO, ".
1. A nitrit ionok kimutatasa

Azt, hogy a mintank tartalmaz-e szdmottevé mennyiségben NO, ionokat, a kvantitativ
mérések megkezdése eldtt a kovetkez6képpen ellendrizziik:

10 ml mintdhoz hozzaadunk 1 ml szulfanilsav és 1 ml a-naftilamin oldatot. (Az oldatok
készitését 1d. késébb.) Nitrition jelenlétében rozsaszinii vagy vordses-ibolya elszinezddés
tapasztalhato.

A reakci6 érzékenysége kb. 0.01 mg/dm3 NO;".

A nitrition szulfanilsavas O-naftilaminnal torténé fotometridas meghatarozasanak elvi
alapja a kovetkez6:

A nitritionok reagalnak a szulfanilsavval, és diazonium s6 keletkezik. Ez csak savas
koriilmeények kozott jatszodik le, a kovetkazo egyenlet szerint:

NH,CeH;SOsH + NOy + 2H+ ------ ) HO3SC¢HyN, " + 2H,0

A diazénium kation kapcsolodik az a-naftilaminnal és vordses-ibolya szinli azoszinezék
keletkezik.

A szin intenzitdsa aranyos a nitrition koncentraciéval. A reakcidé nagymértékben fiigg a
pH-tol.

A minta higitasa nélkiil vizualisan 0.002-0.025 mg/dm’, fotométerrel 0.001-0.6 mg/dm’
NO, " tartalmat lehet meghatarozni kb. + 0.002 mg/dm® pontossaggal.

2. Eszkozok, vegyszerek

1. Fotométer 520 nm hullamhosszon

2. Szulfanilsav, kb. 0,6 % oldat 6 g szulfanilsavat 750 ml forré desztillalt
vizben oldunk, majd 250 ml jégecetet
adunk hozza.

3. a-naftilamin, kb. 0.6%-os oldat 1.2 g a-naftilamint oldunk desztillalt
vizben, hozzaadunk 50 ml jégecetet és az
oldatot desztillalt vizzel 200 ml-re toltjiik
fel. Id6vel az oldat zavarossa valik,
amelyet desztillalt vizzel atmosott vattan
kell sziirni. Az oldat kb. 2-3 honapig
tarolhato.

4. Natrium-nitrit térzsoldat a.) torzsoldat I.: 105°C-on szaritott 0.1497

g NaNO,-t desztillalt vizben oldunk 1
dm’-re. Az oldatot 1 ml kloroformmal
konzervaljuk ¢és hidegen kb. 1 hoénapig
tarolhatjuk. 1ml 0.1 mg NO,'-t tartalmaz.
b.) Torzsoldat II.: 100 ml torzsoldat I.-et
desztillalt vizzel 1 dm’-re higitunk. Az
oldatot mindig frissen készitjiik. 1ml 0.01
mg NO, -t tartalmaz.
c.) Torzsoldat III.: 50 ml torzsoldat I.-et
desztillalt vizzel 1 dm’-re higitunk. Az
oldatot mindig frissen készitjiik. 1ml
0.0005 mg NO, -t tartalmaz.

3. A meghatarozas menete

A vizsgalatokat a kalibracios gorbe felvételével kezdjiik. Oldatsorozatot készitiink a 0.0 — 0.6
mg/dm® NO,~ koncentracié hatarok kozott. A megfelelé mennyiségfi III. torzsoldatot 50 ml-

es mérélombikokba mérjiik és desztillalt vizzel 50 ml-re toltjik fel.
A mintdkhoz 1 ml szulfanilsav oldatot adunk. Ha az eredeti minta szines, vagy zavaros,

hozzaadunk 1 ml a-naftilamin oldatot, 6sszekeverjiik, majd 40 perc mulva fotometraljuk. Az
abszorpcios spektrumokat 24000 cm™-t61 16000cm'1—ig regisztraljuk.

A spektrumok felvétele utan leolvassuk a maximumhoz tartozo extinkcio értékeket. Az
extinkcid értékébdl levonjuk a vakproba extinkcidjat. A vakproba elkészitése mindenben
megegyezik a fent leirt eljarassal, csak a vizminta helyett desztillalt vizet hasznalunk.

A mérések alapjan Excel program segitségével abrazoljuk az extinkcid-koncentracio, ill.
koncentracié-extikcio fiiggvényeket. Utdbbi esetben a mérési pontokra egyenest illesztiink, és
a késébbiek soran ezzel szamitjuk ki az ismeretlen oldatok koncentracioit.

A kovetkez6kben a fentiek szerint megmérjitk a harom ismeretlen vizminta abszorpcids
spektrumat és kiszamitjuk a koncentraciokat.

A rézionok zavar6 hatasanak tanulmanyozasa céljabol 5 db 50 ml-es mérélombikba 40-
40ml torzsoldat I1.-t mériink. Minden oldathoz a gyakorlatvezetd 4ltal kiadott, réz(Il) ionokat
tartalmaz6 oldatbol rendre 2,4,6,8,10 ml-t mériink, majd a lombikokat jelre toltjiik. A fentiek

szerint megmérjiik az abszorpcids spektrumokat.
Az eredményeket tablazatba foglaljuk. Az eredményeket g/dm® —ben és mol/dm’~ben adjuk
meg.
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4, Zavaro6 hatasok

A meghatarozast zavarjak a lebegd anyagok és a zavarossag, ezért a vizet az elemzés el6tt
sziirni kell. Kolloid anyagokat tartalmazo szennyvizeknél aluminium-hidroxidos deritést
alkalmazunk. E célbol 100 ml mintdhoz kb. 0.5 g aktiv szenet, 1 ml 12.5 %-os kalium-
aluminium-szulfat oldatot adunk és ammonium-hidroxiddal a pH-t 5.8-ra allitjuk be. Felrazas
utan a mintat ilepedni hagyjuk, majd ,,kékcsikos” szaraz szlirépapiron sziirjik. A deritést 100
ml mintahoz adott 2 ml aluminium-hidroxid szuszpenzioval is elvégezhetjiik.

Erdsen oxidalo, vagy redukalo anyagok is zavarhatjak a meghatarozast.

A haromvegyértékii vas, a kétvegyértékii higany, az eziist, a bizmut, a haromvegyértékii
antimon, az oO6lom, a haromvegyértékii arany, a kloroplatinatok és a metavanadatok
kivalasukkal zavarjak a meghatarozast, ezek hatdsat higitassal lehet kikiiszobdlni.

A kétvegyértéki réz csokkenti az eredményeket, mert katalizalja a diazotalt szulfanilsav
bomlasat. Jelenlétében a mintat ugyancsak higitani kell. A meghatarozast zavarja a viz szine,
amelyet ugy kiiszoboliink ki, hogy vakprobanak olyan eredeti vizmintat hasznalunk, amelyhez
csak szulfanilsav oldatot adtunk.




