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KOLORIMETRICKE STANOVENIE DUSICNANOV VO YODACH

E. HLUCHAN, J. MAYER
Ustav hygieny v Bratislave

Dusiénany sa v ¢istych spodnych a povrchovych vodach nachidzaja bezne
len v malych mnozstvach nepresahujicich obvykle 5 mg N O;/l. Vy&s§i obsah
byva vo vodach zneéistenych organickymi dusikatymi latkami, z ktorych
mineralizaénymi procesmi vznikaju dusiénany ako koneény produkt bio-
chemickej oxydacie.

Vyznam dusiénanov v pitnych vodach je v tom, Ze ich mnozstvo je cennym
ukazovatelom starsieho zneéistenia spodnych véd najmé vykalovymi latkami.
Stcéasne z ich obsahu, ako aj z obsahu dusitanov, amoniaku a organicky viaza-
ného dusika mézZeme usudzovat na mineralizaéné pochody, ktoré prebiehaja
pri filtracii spodnej vody cez vrstvy pody. Velka délezitost mé obsah dusié-
nanov v tych pitnych voddch, ktoré slizia pre zasobovanie detskych zariadeni,
ako su jasle a detské §kolky. Ich velké mnoZstvo moéZe zaprid¢init u dojéiat
nebezpeénu ,,dusiénanova cyanézu® [1], zvlast vtedy, ak su prikrmované
umelou vyzivou pripravenou pomocou takejto pitnej vody.

V povrchovych vodéach zneédistenych odpadovymi vodami splagkovymi
obsah dusiénanov, ako aj obsah inych dusikatych zlierin (amoniak, dusitany,
organicky viazany dusik) méd vyznam pri hodnoteni samodistiacich procesov
v toku. Podobny vyznam maja dusiénany a dusikaté zluéeniny pri biologickom
dotistovani odpadovych véd splagkovych, kde na biologickych telesich pre-
biehaju urychlené biochemické pochody ako pri samodisteni.

Dusiénany sa vo vodach stanovuja rozliénymi metédami. Napriklad pri
vyssich obsahoch sa pouziva vazkové stanovenie pomocou nitrénu [2], odmerné
stanovenie indigokarminom [3, 4] alebo odmerné stanovenie siranom Zelez-
nato-aménnym a chloridom cinatym [5]. VadSie mnozstva sa presnejsie stano-
vuju acidimetricky po redukeii dusiénanov Arndtovou zliatinou a vydesti-
lovanim amoniaku [4].

Mensie obsahy sa zistuja prevazne metédami kolorimetrickymi. Z tychto
najbeznej$i je spdsob stanovenia brucinom a kone. kyselinou sirovou [4, 6]
alebo kyselinou fenoldisulfénovou [7]. V men8ej miere su v praxi zavedené
metody uréovania pomocou difenylaminu [8], rezorcinolu [9], brucinu's kyseli-
nou $tavelovou [10] alebo salicylanu sodného s kyselinou sirovou [11].
Posledny sposob je dostatoéne citlivy a hodi sa zvlast pre povrchové vody
s malym obsahom dusiénanov.

V nasich laboratériach zacali sme NO;~ vo vodach stanovovat tymto spéso-
bom. U% v prvych pokusoch sa vyskytli uréité nedostatky, ako napr. zafarbe-
nie slepého pokusu zapri¢inené konc. kyselinou sirovou alebo ovplyvnenie
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vysledkov pritomnostou vapnika, Zeleza a inych katiénov, ktoré pri koneénej
alkalizacii hydroxydom sodnym tvoria zrazeniny. Ovplyvnenie vysledkov
vapnikom bolo zrejmé najmi pri tvrdych vodach. Rusivy vplyv je uvedeny
v dalfej casti, kde uvddzame aj moZnost nahradenia kyseliny sirovej inymi
kyselinami, ¢im dosahujeme bezfarby slepy pokus.

Experimentalna ¢éast

Aparatira

Kolorimetrické merania sme vykonali na Spekkerovom fotoelektrickom ahsorpcio-
metri A. Hilger v 4 cm kyvetke za pouZitia filtrov ,,JL 503 a ,,Spectrum violet 601°.
Zavislost absorpcie od vinovej diiky svetla sme zistili na spektrofotometri Coleman typu
Junior.

Reagencie

PouZivané roztoky, a to hydroxyd sodny (30 g NaOH rozpustime v destilovanej vode
a doplnime na objem 100 ml), salicylan sodny (1 g C;H,OH.COOH.rozpustime v destilo-
vanej vode a doplnime na objem 100 ml), kone. kyselina sirové, Standardny roztok
dusi¢nanu sodného (0,13708 g NaNO, rozpustime v destilovanej vode a doplnime na ob-
jem 100 ml) sme pripravili z preparatov ,,pro analysi‘‘. Kyselina trichléroctové (240 g
CCly.COOH + 25 ml destilovanej vody) bola bez bliZ§ieho uréenia Gistoty. PouZity
vymieriaé iénov je znaéky ,,Katex FN* &s. vyroby.

Rusivy uéinok vapnika a Zeleza

Z katiénov pritomnych vo vodach byva vépnik najbeZnejSou zloZkou odparku. Pri
stanoveni dusiénanov salicylanom sodnym a kyselinou sirovou [11] sa tvori zrazenina pri
konegnej alkalizacii vzorky hydroxydom sodnym. Zrazenina pozostdva najmé z neroz-
pusteného podielu siranu védpenatého, ako aj z mélorozpustného hydroxydu vdpenatého,
ktory vzniké pri alkalizdcii z rozpustenej Sasti siranu vépenatého. Okrem toho byva
pritomny nerozpustny hydroxyd horeénaty, pripadne aj hydroxydy Zeleza a mangénu.
Vzniknuté zrazenina ovplyviiuje intenzitu Zltého zafarbenia pravdepodobne jeho absorp-
ciou. Toto ovplyvnenie vysledkov pritomnostou vépnika i Zeleza sme zistili pri tomto
pracovnom postupe:

Do sklenych odparovacich misiek odmeriame zo Standardného roztoku odstupiiované
mnoZzstvo dusiénanov a priddme rozliéné mnoZstva chloridu vépenatého alebo chloridu
Zelezitého, ako je uvedené v tab. 1 a 2. Nato priddme vSade 1 ml roztoku salicylanu sod-
ného a zriedime destilovanou vodou asi na objem 50 ml. Roztok odparime na vodnom
kipeli do sucha. Po vychladnuti priddme k odparku 1 ml kone. kyseliny sirovej tak, aby
cely odparok bol okysleny. Nechdme 10 mintat pdsobit, potom zriedime 6 ml destilovanej
vody a priddme 7 ml roztoku hydroxydu sodného (30 g NaOH na 100 ml). Obsah misky
prelejeme do odmernej banky a doplnime roztokom 2,5 N-NaOH na objem 50,0 ml. Roz-
tok sfiltrujeme od vzniknutej zrazeniny a zistime intenzitu Zltého zafarbenia. Néjdené
vysledky sa v tab. 1 a 2.

Z vysledkov moZno usudzovat, Ze pri tomto pracovnom postupe klesé intenzita zafar-
benia so stipajacim obsahom véapnika alebo Zeleza. Urgité ovplyvnenie intenzity zafar-
benia spdésobuji aj iné katiény, ktoré tvoria s hydroxydom solnym zrazeninu, ako aj
niektors katidny, ktorych zrazeniny sa v nadbytku ldhu rozpustia. V tab. 4 je tento sp6-
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Tabulka 1
pridané|__ nijdend extinkeia za pritomnosti Ca?+ v mg
ugNO;| 0 1,00 2,50 5,00 10,0 15,0 30,0
0 0,102 0,078 0,075 0,057 0,036 0,045 0,038
10,0 0,168 0,188 0,169 0,159 0,200 0,144 0,120
25,0 0,303 0,315 0,324 0,288 0,295 0,261 0,210
50,0 0,537 0,535 0,525 0,493 0,476 0,420 0,373
Tabulka 2
pridané najdend extinkeia za pritomnosti Fe?+ v mg
ugNOg | o 0,1 0,25 0,50 1,0 2,5 5,0
0 0,041 0,064 0,041 0,025 0,036 0,035 0,052
10,0 0,155 0,158 0,151 0,117 0,137 0,087 0,074
25,0 0,305 0,320 0,316 0,294 0,256 0,200 0,156
50,0 0,519 0,523 0,508 0,480 0,305 0,336 0,205

sob stanovenia dusidnanov za pritomnostirozliénych katiénov porovnany s postupom,
kde sa pouZil vymieiiag i6nov a vzorky boli spracované za pouZitia kyseliny trichléroc-
tovej.

Preto uvedeny pracovny postup vyZaduje odstrénenie rufivych prvkov, najméi beZne
sa vyskytujiceho vépnika a niekedy aj Zeleza. V dalSej préci sme sa zamerali na odstré-
nenie rusivych prvkov pomocou vymieriaa iénov. Tie% zretelne Zlty slepy pokus sme
odstrénili tym, Ze sme pouZili kyselinu trichléroctovii namiesto koncentrovanej kyseliny
sirovej. Podobné vlastnosti mé aj kyselina monochléroctova. Kyselinu dichléroctova
mozZno priddvat i do studeného odparku, kym kyselina monochléroctové a trichléroctovéa
musia na odparok pésobit za tepla. Nevyhodou kyseliny dichléroctovej, ktorti sme mali
k dispozicii, je, Ze ddva zretelne Zlty slepy pokus.

Svetelnd absorpcia Zlto sfarbenych roztokov

Krivku zavislosti absorpcie od vinovej dizky (obr. 1) sme zistili pri troch koncentré-
cidch dusiénanov: 0,00, 0,05 a 0,10 mg. Postup pripravy roztokov bol tento: Do roztoku
dusiénanu sodného v destilovanej vode priddme 1 ml roztoku salicylanu sodného a od-
parime na vodnom kupeli do sucha. K odparku priddme za tepla 2 ml kyseliny trichlér-
octovej a po 1—2 minatach zloZime misku z vodného kipela. Po ochladeni priddme 5 ml
hydroxydu sodného a zriedime destilovanou vodou na objem 50,0 ml. Po premieSani sme
roztoky premerali v Colemanovom kolorimetri a zistili sme svetelni absorpeiu v rozmedzi
410—700 my. Krivka zdvislosti absorpcie od vinovej dizky vykazuje maximum pri 410
mu. Preto vSetky dalSie merania sme robili pri svetelnom filtri ,,Spectrum violet 601°.

Platnost Lambert—Beerovho zdkona

Rovnakym postupom sme pripravili na kolorimetriu roztoky s obsahom dusiénanov
v rozmedzi 0,00—0,10 mg v objeme 50,0 ml. Intenzita Zltého sfarbenia vyhovuje Lam-
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bert—Beerovmu zédkonu v rozsahu 0—70 #g NOj; /50 ml pri pou%iti 4 em kyvety. Repro-
dukovatelné vysledky moZno dosiahnut eSte pri obsahu 100 #g NO, /50 ml. Najdené
hodnoty st na obr. 2.
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Obr. 1. Zavislost absorpcie svetla od Obr. 2. Kalibraény graf pre dusiénany
vilnovej dizky. v rozmedzi 0—100 ug.
A = 0,10 mg NO3
B = 0,05 mg NO3
C = 0,00 mg NO;~

V pripade, Ze intenzita zafarbenia odpovedd hodnotdm vys§im ako 70—100 ug NO, ,
mozno roztok dodatoéne zriedit destilovanou vodou z pévodného objemu 50,0 ml na
objem 100,0 ml a potom vykonat meranie. Toto zriedenie treba brat do tvahy pri vy-
poéte. Vyhodné je roztoky, ktorych intenzita zafarbenia odpovedéd vyS$im hodnotédm,
kolorimetrovat v kyvetkéch o mengej dizke.

Optimélne podmienky reakcie

Princip metédy je zaloZeny na tom, Ze pri teplote vodného kupela silnou kyselinou
(kyselinou trichléroctovou) vytla¢ime kyselinu dusiénu z pritomnych dusi¢nanov, ktoré
potom nitruje kyselinu salicylovd na Zlto zafarbené nitroderivaty.

K uvolneniu kyseliny dusiénej nesmie ddjst pri odparovani vzorky na vodnom kupeli.
Preto filtrdt po vymene katiénov zalkalizujeme jednou kvapkou hydroxydu sodného.
Této alkalizdcia je potrebnd, ak pracujeme s vymiedadom iénov vo vodikovom cykle.
Pri vymene katiénov za sodik netreba vzorku alkalizovat.

Mnoistvo salicylanu sodného pod 0,5 ml dava vysledky niZSie, mnoZstvo nad 1,0 ml
vysledky neovplyviiuje. Pri vSetkych précach sme pouZivali pridavok 1,0 ml salicylanu
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sodného. Potrebné mnoZstvo kyseliny trichléroctovej sme zistili pri rozliénych koncen-
tracidch dusiénanov, priéom mno#stvo kyseliny bolo odstupiované. Koncentricia kyse-
liny trichléroctovej md byt pokial moZno najvysSia. Preto sme pouZivali roztok blizky
nasytenému roztoku (240 g kyseliny trichléroctovej + 25 ml destilovanej vody). Pri
pouZiti zriedenejSej kyseliny trichléroctovej musime po pridani k odparku zahrievat
dlhsie na vodnom kupeli, aby nastalo jej zahustenie. Malé mnoZstvo, t. j. pod 0,5 ml
nedéva spolahlivé vysledky a 8asto ani nestadi na okyslenie celého odparku. Pri viacerych
pokusoch i pri vodédch s vys§im odparkom bol pridavok 2 ml kyseliny trichléroctovej
najvyhodnejsi. Doba zahrievania na vodnom kupeli po pridani kyseliny musi byt aspoii
1—2 minuty, aby kyselina trichléroctové pdsobila za tepla. Za studena pridané k odpar-
ku nevytladi kyselinu dusiénu a teda po alkalizédcii nenastane ofakavané zafarbenie. Na
neutralizdciu kyseliny trichléroctovej a na alkalizdciu roztoku sa pridédva 5 ml hydroxydu
sodného, ¢im sa zaistisilné alkalita vzorky.

Casové stdlost zafarbenia

Z1té zafarbenie roztoku sme vySetrili na stélost pri troch koncentracidch dusiénanov
(0,000, 0,050, 0,100 mg NO, v 50 ml). Pracovny postup bol ten isty, ako je uvedeny pri
svetelnej absorpeii Zlto sfarbenych roztokov. Z vysledkov uvedenych v tab. 3 je zrejmé,
Ze zafarbenie roztoku sa priebehom 4 hodin prakticky nemeni.

Tabulka 3
mg NO7 extinkcia po dobe statia
v 50 ml hned 5’ 107 15 30’ 60’ 120 1807 240’
0,000 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,005 0,004 0,005 0,004
0,050 0,365 0,360 0,365 0,365 0,360 0,355 0,355 0,360 0,355
0,100 0,630 0,630 0,630 0,630 0,625 0,630 0,620 0,625 0,620

Odstrédnenie ruSivych udinkov katiénov

Stanovenie dusiénanov ruSia niektoré katiény, preto je potrebné odstrénit ich pred
vyvolanim zafarbenia. Za tym uGelom sme vykonali pokusy s vyzrdZanim vépnika,
horéika, Zeleza a mangénu pridavkom roztoku sédy a lthu. Vzniknuti zrazeninu sme
odfiltrovali a vo filtrdte sme stanovili obsah dusiénanov. Vysledky néjdené pri tomto
postupe neboli dostatoéne presné, preto sme vyskuSali odstrénenie katiénov pomocou
vymieria¢ov iénov. PouZili sme vymieriag ,,Katex FN* vo vodikovom cykle. Pripravené
vzorky s obsahom 30,0 a 60,0 ug NO, sme za pritomnosti vZdy jedného katiénu v mnoz-
stve, ako je uvedené v tab. 4, filtrovali cez 7 cm vysoky stipec kationitu v rirke o priemere
2 cm, ktord bola v dolnej éastilievikovito zuZené. Rychlost filtracie bola 20—30 kvapiek
za jednu minttu prizrnitostikationitu 0,5—1,0 mm. K filtrdtu sme pridali jednu kvapku
hydroxydu sodného, 1,0 ml salicylanu sodného a odparili sme na vodnom kupeli do sucha.
K horucemu odparku sme pridali 2,0 ml kyseliny trichléroctovej a po vychladnuti sme
zalkalizovali 5,0 ml hydroxydu sodného a doplnili destilovanou vodou na objem 50,0 ml.
Kolorimetricky sme uréili intenzitu zafarbenia.

V tab. 4 uvddzame vysledky ndjdené vo vzorkéch pri obsahu 30,0 a 60 ug NO; za pri-
tomnosti jednot'ivych katiénov, ktoré sme pred vyvolanim zafarbenia odstrénili filtré-



392

E. Hluchdii, J. Mayer

Tabulka 4
; : postup s kationitom postup bez kationitu
pridané i a kys. trichléroctovou s kys. sirovou
ug NO; .- . . . . .
i6nu 20 zltidenin néjdené rozdiel ngjdené rozdiel
HOSY | ug NO7 | pg NO; | g NO; #g NO;
30 28,5 —1,5 28,0 — 2,0
30 3L,0 +1,0 3L,5 + 1,5
60 61,0 +1,0 60,0 0,0
60 59,5 —0,5 55,5 — 4,5
30 28,0 —2,0 34,0 + 4,0
30 5 mg 3L,5 +1,5 40,0 +10,0
60 Ca CaCl, 58,5 —1,5 54,0 — 6,0
60 64,0 +4,0 50,5 — 9,5
30 36,5 +6,5 37,0 + 7,0
30 5 mg 29,0 —1,0 37,0 + 7,0
60 Mg MgSO, 59,0 —1,0 67,0 + 7,0
60 57,5 —2,5 63,0 + 3,0
30 32,0 +2,0 80,0 +50,0
30 1 mg 33,5 +3,5 100,0 +70,0
60 Mn MnSO, 60,0 0,0 >100,0 > 440
60 61,5 +1,5 > 100,0 > 440
30 ) 31,0 +1,0 44,0 +14,0
30 mg 29,5 —0,5 25,5 — 4,5
60 Fe NH,Fe(S0,), 62,5 +2,5 40,5 —19,5
60 60,5 +0,5 37,0 —23,0
30 31,0 +1,0 42,0 +12,0
30 1 mg 33,0 +3,0 42,0 +12,0
60 Al Als(50¢; 60,0 0,0 615 W
60 57,5 —2,5 79,0 +19,0
30 30,5 +0,5 35,0 + 5,0
30 1 mg ZnSO 34,5 +4,5 42,0 +12,0
60 Zn 4 60,5 +0,5 69,5 + 9,5
60 56,5 —3.,5 67,5 + 7,6
30 34,0 +4,0 39,5 + 9,5
30 1 mg 34,0 +4,0 44,0 +14,0
60 Cr KCr(50,), 59,5 | —0.5 715 115
60 58,0 —2,0 59,5 — 0,5
30 33,5 +3,5 38,0 + 8,0
30 1mg | us0 32,5 +2,5 56,5 +26,5
60 Cu 1 64,5 +4,5 86,5 +26,5
60 58,5 —1,5 67,0 + 7,0
30 30,5 +0,5 39,0 + 9,0
30 1 mg NiSO 37,0 +17,0 45,0 +15,0
60 Ni 4 61,5 +1,5 75,5 +15,5
60 60,0 0,0 65,5 + 5,6
30 34,0 +4,0 50,0 +20,0
30 1 mg CoSO 30,0 +0,0 54,0 +24,0
60 Co o 62,5 +2,5 72,0 +12,0
60 59,5 —0,5 74,0 +14,0
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ciou cez vymieiiad i6nov. Na porovnanie si uvedené aj vysledky zo vzoriek, ktoré tak
isto obsahovali 30,0 a 60,0 ug NO; za pritomnosti uvedenych katiénov, avsak tieto
vzorky sme spracovali tak, Ze po odpareni so salicylanom sodnym sme odparok okyslili
kone. kyselinou sirovou a po alkalizdcii hydroxydom sodnym sme pripadne vyluéent
zrazeninu prislusného katiénu odfiltrovali a filtrdt doplnili na objem 50,0 ml. Intenzitu
zafarbenia sme zistili kolorimetricty. N4jdené vysledky liSia sa od pridanej hodnoty
30 ug NO; pri pouZiti vymietiada iénov v rozmedzi od —2,0 do +7,0 ug NO; , kym pri
druhom spdsobe znaéne koliSu (rozdiely pridanych a najdenych hodnét st od —4,5 do
+70,0 ug NO; ). Z toho je zrejmé, Ze pouZzitie vymieriata iénov vysledky stanovenia
znaéne spresnuje.

Vplyv aniénov

Pri filtracii vzorky vody cez kationit vymenia sa vSetky katiény za vodik a tym sa
odstrania. Aniény pritomné vo vode prechadzaju do filtratu. Dusiénany sme stanovili za
pritomnosti odstupriovanych mnoZstiev jednotlivych aniénov a zistili sme, Ze stanovenie
nebolo rusené pri tychto aniénoch:

chloridy do obsahu 50 mg

fluoridy do obsahu 25 mg

sirany do obsahu 25 mg v spracovanom mnoZstve
fosforeénany do obsahu 25 mg vzorky vody

siriéitany do obsahu 10 mg

boritany do obsahu 1 mg

Rusivo v8ak posobi pritomnost dusitanov, jodidov a bromidov. Rozsah ovplyvnenia
za, pritomnosti rozliénych mnoZstiev tychto aniénov vyplyva z tab. 5.

Tabulka 5

pridané nijdend extinkeia za pritomnosti dusitanu v my
ng NOy - 0,1 0,5 1,0 2,5 5,0 10,0 25,0
50 0,350 0,572 0,915 1,258 1,415 1,420 1,425 1,425

nijdend extinkcia za pritomnosti jedidu v mg

— 0,01 0,025 0,05 0,075 0,100 0,50 1,00

50 0,362 0,335 0,355 0,349 0,307 0,289 0,103 0,094

ndjdend extinkeia za pritomnosti bromidu v mg

— 0,01 0,025 0,05 0,075 0,100 0,50 1,00

50 0,369 0,377 0,350 0,273 0,277 0,202 0,089 0,054

Dusitany zvySujtintenzitu zafarbenia, zatial 6o jodidy a bromidy zafarbenie zoslabuj.
Dusitany moZno rozru$it tym, Ze ku vzorke vody pred filtrdciou cez kationit priddme
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malé mnoZstvo azidu sodného a potom filtrujeme cez vymietiaé iénov. Obsah jodidov
alebo bromidov nemé byt v spracovanom mnoZstve vzorky vody vécési ako 10 ug J~
alebo Br~

Praktickd aplikéacia

Odmerané mno¥stvo vzorky vody prefiltrujeme cez stipec kationitu rychlostou 20—30
kvapiek za jednu mindtu. Stipec trikrat premyjeme 10 ml destilovanej vody a k filtratu
priddame kvapku hydroxydu sodného a 1,0 ml salicylanu sodného. Odparime na vodnom
kuapeli do sucha. K horicemu odparku na vodnom kupeli pridéme 2,0 ml kyseliny tri-
chléroctovej tak, aby cely odparok bol ovlhéeny, a nechdme pésobit 1—3 minuty. Po
ochladeni zriedime destilovanou vodou a zalkalizujeme 5,0 ml hydroxydu sodného, pre-
lejeme do odmernej banky o obsahu 50,0 ml a doplnime destilovanou vodou po znaéku.
Roztok kolorimetrujeme vo vhodnom kolorimetri.

Poznamka

V odpipetovanom mnozstve vzorky vody nemé byt viac ako 0,1 mg NO;  Za pritom-
nostidusitanov pridéme pred filtraciou cez kationit asi 10—20 mg azidu sodného a potom
filtrujeme. Za pritomnosti viac ako 10 ug jodidov alebo bromidov v spracovanom mnoz-
stve vzorky vody st vysledky nepresné. PouZivany vymieria¢ iénov udrzujeme stéle pod
vodou. Regenerujeme 5 %, kyselinou solnou.

Sthrn

Bola vypracovana kolorimetrickd metéda stanovenia malych mmnozistiev
dusiénanov vo vodach pomocou salicylanu sodného a kyseliny trichléroctove;j.
Maximum svetelnej absorpcie zlto sfarbenych roztokov je pri 410 mu. Priama
zévislost intenzity zafarbenia od obsahu dusiénanov je pri pouziti 4 cm kyvet-
ky do 70 ug NO3 v 50 ml. Rusivé vplyvy katiénov boli eliminované filtrdciou
vzorky vody cez vymienaé¢ i6nov. Z aniénov rusia dusitany, ktoré zvysuju
intenzitu zafarbenia roztokov; mozno ich v8ak rozrusit pridavkom malého
mnozstva azidu sodného k vzorke vody pred filtraciou cez vymiefia¢ i6nov.

Z ostatnych preskufanych aniénov bol zisteny rusivy vplyv jedidov a bro-
midov, ktoré znizuju intenzitu zltého zafarbenia uz pri obsahu rad 25 ug
jodidu alebo bromidu v spracovanom mnozstve vzorky.

KOJOPMMETPMYECKOE OIIPENEJEHUE ASOTHOKMCJIBIX
COJIEM B BOIAX

E. TIYXAHDb, 1. MAMEP
WuctutyT rurmenbl B BpartuciaaBe

BrIBOABI

Boin npopaGoTaH KOJOPMMETPUYECKMIA METON ONpefeeHUs MajbIX KOJUYECTB a30T-
HOKUCJILIX COJIelf B BOJAX IIPM IIOMOILUM CORHOM COJIM CANULAJIOBOM KUCIOTHI U TPHU-
XJIOPYKCYCHOJ KMCJIOTbI. MakcuManbHasa ceeTyioBad abcopbumsa pacTBOPOB, OKpPAlleH-



Stanovenie dusi¢nanov vo voddch 395

HBIX B 2KeJITbIM LIBeT, Haxoautcsa npu 410 my. IlpaMas 3aBUCUMMOCTL MHTEHCHMBHOCTH
OKpalIMBaHMA, B 3aBUCHMMOCTM Ha COREPrKAaHMM a30THOKMUCIBLIX COJIEH IPU IIPUMeEHe-
EUM 4 CM KMBETBbI, HaXOAWUTCA npu KoHueHTpammm 70 ug NO, B 50 mu. Hapyiarouee
BIMAHME KaTUMOHOB OBLIO SJIMMMHMPOBAHO uiabTpauMeir 1mpod BOAbl MOHOOOMEHHM-
KaMmy. VI3 aHMOHOB MeNIAIOT a30THOKMCJbIE COJM, KOTOPble YBEIMYMBAIOT MHTEHCUB-
HOCTb OKPACKM PAacTBOPOB; WX MOZKHO Pa3pyLUMTh IIpMAa4deil MajJIoro KOJMYecTBa asmupa
HaTpua K rnpobe BOAbI mepen huiabTpauyeil yepe3 MOHOOOGMEHHMKII.

VI3 ocTaNbHBIX MCHOBITAHHBLIX AHMOHOB HEOJIATONPMATHOE BJIMAHME OKa3blBaJM COJM
nozxa u 6poMa, KOTOpPbIe YBENIMUYMBAJ) MHTEHCHBHOCTb ZKEJITOM OKPAacKM IIPM comepIka-
ENJ TIpeBbIIIAIOMIMM 25 #g moamcTor miau OpommcToil conm B obpabaThIBaeMOM KOJIM-
YeCcTEe BOJABL.

ITocrynuno B pemakumio 10. II. 1956 r.

KOLORIMETRISCHE BESTIMMUNG VON NITRATEN IM WASSER

E. HLUCHAN, J. MAYER
Hygienisches Institut in Bratislava

Zusammenfassung

Es wurde eine kolorimstrische Methode zur Bsstimmung kleiner Nitratmengen in
Wasser mittels Natriumsalicylat und Trichloressigsiure ausgearbeitet. Das Maximum
der Lichtabsorption der gelbgefirbten resultierenden Lésungen liegt bei 410 mu. Bei
Verwendung einer 4 cm-Kiivette basteht eine direkte lineare Abhingigkeit der Intensitit
der Farbung bei einem Nitratgehalt bis zu 70 ug NO; in 50 ml. Stérende Einfliisse der
Kationen wurden durch Filtration der Probe durch eine Ionenaustauschsédule eliminiert.
Von den Anionen stéren Nitrite durch Erhéhung der Farbintensitét der Lésungen, man
kann sie jedoch durch Zugabe einer kleinen Menge von Natriumazid zur Probe vor der
Filtration durch die Ionenaustauscher unschidlich machen.

Von den iibrigen gepriiften Anionen stéren Jodide und Bromide die Reaktion durch
Verminderung der Intensitét der Gelbfirbung, u. zw. schon in Mengen von 25 ug Jodid
oder Bromid in der zur Analyse verwendeten Probe.

In die Redaktion eingelangt den 10. II. 1956

LITERATURA

1. Vymétal F., Hruby M., Csl. Hyg. Epid. Mikrobiol. Imun. 1, 153—161 (1952). 2.
Welcher J. F., Organic analytical reagents 111, New York 1949. 3. Mayer O., Z. Lebens-
mitt-Untersuch. 66, 193—200 (1933). 4. Jednotné analytické metody-JAM, &é. 2, Voda,
Min. potrav. priem., Praha 1953. 5. Szab6 Z. G., Bartha L. G., Simon—Fiala, Acta
chim. Acad. Sci. hung. 3, 231 (1953). 6. Einheitsverfahren der Physikalischen und Chemsi-
schen Wasseruntersuchung, Berlin 1940. 7. Standard Methods for the Examination of
Water and Sewage, IX. vyd., New York 1946. 8. Dradev S. M., Razumov A. S,,
Brujevié 8. V., Skopincev A. V., Golubeva M. T., Metody chimiéeskogo % bakteriologi-
Seskogo analiza vody, Moskva 1953. 9. Vokounova-Gerovové E., Chalupa J., Csl.
Hyg. Epid. Mikrobiol. Imun. 4, 269—272 (1955). 10. Noll H., Z. angew. Chem. 43, 1317
aZz 1319 (1901). 11. Schweizerisches Lebensmittelbuch, IV. vyd., Bern 1937.

Doslo do redakeie 10. II. 1956



