CH 2.4.a. Stanovenie dusi¢nanov a dusitanov vo vodach metédou prietokovej injek¢nej

analyzy

1. Povod metody
ISO 7890-3, STN 757430
Metdda modifikovana RNDr. Kutschyovou v SVPU Kogice

2. Princip metody

Vzorka vody sa bez predchadzajicej Gpravy priamo dévkuje do prietokového injekéného
analyzatora, sa davkuje do prietokového injekéného analyzatora, kde sa na kadmiovej kolonke
najprv dusi¢nany zredukuji na dusitany, ktoré potom reaguju so sulfanilamidom za vzniku
diazozluceniny, ktora reaguje s N-/1-naftyl/-etyléndiamindihydrochloridom. Vysledné

cervené zafarbenie sa meria pri 546nm.

3. Pouzité pristroje
FIANAL- prietokovy injekény analyzator
Ultrazvuk

redukénd kadmiova koldnka

4. Zoznam chemikalii

sulfanilamid p.a
N-/1-naftyl/-etyléndiamindihydrochlorid (NEED) p.a
chlorid aménny p.a

kyselina chlorovodikova koncentrovana

dusitan sodny p.a

dusi¢nan sodny p.a

siran med’naty p.a

komplexon 3 p.a

5. Priprava Standardov a pracovnych roztokov
zakladny roztok: 5M NH,Cl: z neho pripravit’ riedenim 0,1M NH4CI, ktory je nosnym

pradom.



R1.(reak¢né ¢inidlo) 5g sulfanilamidu rozpustit’ v zmesi 26ml konc. kyseline chlorovodikove;j
a 300ml destilovanej vody a doplnit’ na objem 500ml destilovanou vodou.

R2:.(reak¢né ¢inidlo) 0,5¢ NEED—u rozpustit’ a doplnit’ destilovanou vodou na objem 500ml.
Vsetky pripravené roztoky je potrebné prefiltrovat a uchovavat v tmavych zasobnych

flasiach.

Standardné roztoky

zakladny pracovny roztok: 10mg NaNOj/l, a zneho pripravit pracovné roztoky o
koncentracii 0;01; 0,05; 0,1; 0,25; 0,5; 1; 2,5; 3; 5 mg NaNO4/I.

zakladny zasobny roztok: 59 NaNO3/500 ml: z neho pripravit’ zasobny roztok o koncentracii
200mg/l, z ktorého riedenim pripravit’ pracovné roztoky o koncentracii 0,1; 0,25; 0,5;
1;2,5;5;15;30; 45; 60; 75mg NaNO4/l.

6. Priprava vzoriek

V pripade, ak vzorka vody je znecistend, takato vzorku je potrebné prefiltrovat’.

7. Podmienky stanovenia

vlnova dizka : 546nm

reakény Cas:  60s (dusi¢nany), 25s (dusitany )
injekény Cas: 25s (dusicnany), 10s (dusitany)
prederpavaci Cas: 10s (dusi¢nany), 5s (dusitany)

objem vzorky 100pl

8. Meranie

Do nosného pradu pridavat’ vzorku a postupne dalsie ¢inidla. Poc¢as pohybu zény vzorky
prietokovym systémom dochadza k jej premieSavaniu s priddvanymi cinidlami. Vysledkom
analyzy st ostré piky, ktorych vySka je mierou koncentracie dusitanov. Na stanovenie

koncentracie dusi¢nanov do meracieho systému zapojit’ kadmiova kolonka.

9. Kalibracia a vyhodnotenie

Zo standardnych roztokov sa zostroji kalibracné krivka a hodnota dusitanov a dusi¢nanov je
priamo odc¢itand z kalibracnej krivky. Vyslednd koncentracia dusi¢nanov sa vypocita ako
rozdiel dusi¢nanov po redukcii a zmeranych dusitanov bez redukcie. Vysledky su uvadzané

ako mg NaNO>/I, resp. ako mg NaNOs/I.






