STANOVENI AMONNYCH IONTU

Fotometrické stanoveni s Nesslerovym cinidlem

Cil prace

Vytvoite kalibra¢ni krivku pro fotometrické stanoveni amonnych iontl V rozmezi
koncentraci 0,5 - 4 mg.I" (slepy pokus, 0,5 mg.I", 1 mg.I*, 2 mg.I"a 4 mg.I"") a stanovte
koncentraci amonnych ionti v neznamém vzorku.

Princip

Stanoveni je zalozeno na reakci amoniaku a hydroxidu alkalickych  kovi
S tetrajodortutnatanem  sodnym nebo draselnym za vzniku Millonovy  baze
(oxodimerkuriaminjodid). Uvedeny jodid je malo rozpustna zlutohnéda slouéenina, ktera za
podminek stanoveni pii nizkych koncentracich amoniaku vytvéaii Zlutohnédé koloidni
roztoky, které lze fotometricky vyhodnotit.

Rozsah méreni
Metoda je vhodna ke stanoveni amonnych iontii v koncentraci od 0,05 az 4 mg.I™

Cinidla

Nesslerovo ¢inidlo

100 g Hgl, a 70g KI se rozpusti v malém objemu demineralizované vody a smisi se s 160 g
NaOH rozpusténého v 500 ml demineralizované vody. Tato smés se doplni na objem 1 litru
demineralizovanou vodou. K samotnému méfeni se pouziva Ciry roztok, ktery je alespon 5
hodin usazovan. Cinidlo se uchovava v tmavé lahvi.

Vinan draselnosodny (Siegnetova siil)

50 g KNaC4H406 . 4H,0 se rozpusti v demineralizované vod¢, ptida se 0,2 az 0,5 ml
Nesslerova ¢inidla a doplni demineralizovanou vodou do 100 ml. Roztok Ize pouzit, jakmile
je ciry.

Chlorid amonny
Zasobni roztok o koncentraci 10 mg.I™ amonnych ionti.

Postup méreni

1) k10 ml vzorku ptidejte 1 kapku vinanu draselnosodného a sm¢s promichejte

2) pridejte 0,2 ml Nesslerova €inidla a smés opé€t promichejte

3) po deseti minutach zméite absorbanci vzorku v 1ecm kyveté na spektrofotometru Cecil
CE 2041 pfti vinové délce 425 nm



STANOVENI DUSITANU

Fotometrické stanoveni s kyselinou sulfanilovou
a
N-(1-naftyl)-ethylendiamindihydrochloridem

Cil prace

Vytvoite kalibracni kiivku pro fotometrické stanoveni dusitanti v rozmezi koncentraci 0,05
— 0,4 mg.I" (slepy pokus, 0,1 mg.I™", 0,2 mg.I*, 0,4 mg.I"") a stanovte koncentraci dusitani v
neznamém vzorku.

Princip

Kyselina sulfanilové je diazotovana v prostiedi hydrogensiranu draselného kyselinou dusitou
Z dusitanti ve vzorku na diazoniovou sul. Vznikla diazoniovana sl je kopulovana s N-(1-
naftyl)-ethylendiamindihydrochloridem na ¢ervené azobarvivo. Intenzita vzniklého zabarveni
je pfimo umérna koncentraci dusitanti ve vzorku.

Rozsah méreni
Metoda je vhodna ke stanoveni dusitanti v koncentraci od 0,001 az 0,4 mg.1™

Cinidla

Kyselina sulfanilova

3,46 g kyseliny sulfanilové a 27,2 g KHSO, se rozpusti v demineralizované vody a doplni na
objem 1 litru demineralizovanou vodou.

N-(1-naftyl)-ethylendiamindihydrochlorid, kopulaé¢ni ¢inidlo
0,04 g cinidla se rozpusti ve 100 ml demineralizované vody. Roztok se uchovava v tmavé
lahvi a ve tmé. Je staly asi 1 mésic.

Dusitan sodny

Z4kladni roztok o koncentraci dusitani 10 mg.I™

0,15 g NaNO; pifedem vysuSeného pii 105° C se rozpusti v demineralizované vodé a doplni
do 1 litru.

Postup méreni

1) k25 ml vzorku v 50 ml odmérné baiice piidejte 2,5 ml kyseliny sulfanilové a smés
promichejte a nechte 10 minut stat

2) pridejte 2,5 ml roztoku kopulaéniho ¢inidla a smés opét promichejte a nechte dalsich
20 minut stat

3) po 20 minutach doplite 50 ml odmérnou banku po rysku demineralizovanou vodou,
roztok promichejte a zméite absorbanci vzorku v lem kyveté na spektrofotometru
Cecil CE 2041 pii vinové délce 550 nm. Zbarveni je stalé 24 hodin.



STANOVENI DUSICNANO

Fotometrické stanoveni salicylanem sodnym

Cil prace

Vytvoite kalibraéni kiivku pro fotometrické stanoveni dusi¢nant v rozmezi koncentraci 1 —
20 mg.I™" (slepy pokus, 5 mg.I*, 10 mg.I"}, 20 mg.I™") a stanovte koncentraci dusi¢nanii v
neznamém vzorku.

Princip

Dusi¢nany ve vzorku vody se nitruji kyselinou salicylovou v prostiedi koncentrované
kyseliny sirové. Sodné sole vzniklych nitroderivati jsou Zluté zbarveny. Intenzita zbarveni je
umérna obsahu dusi¢nanti ve vzorku.

Rozsah méreni
Metoda je vhodna ke stanoveni dusi¢nanti od 0,5 do 20 mg.l'1

Cinidla

Salicylan sodny1% roztok

g salicylanu sodného se rozpusti ve 100 ml demineralizované vody. Roztok se pfipravuje
vzdy v den uziti.

Koncentrovana kyselina sirova
Hydroxid sodny 30% roztok
Do 500ml demineralizované vody se po ¢astech a za stalého michani rozpusti 300g NaOH. Po

ochlazeni se roztok doplni demineralizovanou vodou na objem 11.

Dusi¢nan draselny
Z4kladni roztok o koncentraci dusi¢nanii 50 mg.I™

Postup méreni

1) 50 ml vzorku nechte protékat pii specifickém zatizeni s = 10 V/Vo.h™ silné kyselym
katexem ve vodikové formé

2) 10 ml vzorku proslého silné kyselym katexem odpipetujte do odpai‘ovaci misky

3) ptidejte 0,2 ml roztoku NaOH

4) pak pridejte 1 ml roztoku salicylanu sodného a smés odpaite na vodni lazni do sucha

5) kjesté¢ horkému odparku pridejte 1ml Kyseliny sirové, tak aby cely odparek byl
ovlh¢en a kyselinu nechte ptisobit 2 az 3 minuty na vodni l4zni

6) po ochlazeni smési pridejte cca 20 ml demineralizované vody a 7 ml hydroxidu
sodného

7) obsah odpafovaci misky krouzivym pohybem dokonale promichejte a pak
kvantitativné preved'te do 50 ml odmérné barky, kterou dopliite demineralizovanou
vodou po rysku

8) absorbanci zZluté zbarveného roztoku zméite v 1em kyveté na spektrofotometru Cecil
CE 2041 pti vinové délce 415 nm. Zbarveni je stalé nékolik hodin.



STANOVENI DUSICNANO

Primé fotometrické stanoveni

Cil prace

Vytvoite kalibraéni kiivku pro fotometrické stanoveni dusi¢nant v rozmezi koncentraci 1 —
20 mg.I? (slepy pokus, 1 mg.l? 2 mg.l™ 5 mgl® 10 mg.l?, 20 mg.l™") a stanovte
koncentraci dusi¢nani v neznamém vzorku.

Princip

Dusi¢nany ve vzorku vody se stanovuji pfimo bez piidavku ¢inidel pii vinové délce 220 nm.

Rozsah méreni
Metoda je vhodna ke stanoveni dusi¢nand od 0,5 do 20 mg.l'1

Cinidla
Dusi¢nan draselny
Z4kladni roztok o koncentraci dusi¢nanii 50 mg.1™

Postup méreni

1) absorbanci roztoku zméite v lem kyveté na spektrofotometru Cecil CE 2041 pii
vinové délce 220 nm.



