ocunea| POPIS VYN ALEZU | 248 531
K AUTORSKEMU OSVEDCENI | "

(61)

(23) Vystavni priorita y
(22) Prihlaseno 08 07 85 (51) to. €1
(21) PV 5106-85 G Ol N 27/44

(19)

(B1)

URAD PRO VYNALEZY ]
(40) Zverejnéno 12 06 86
A OBJEVY (45) Vydano g1 07 88
(75) NOVAK JOSEF RNDr.,

Aut I
utor vynélezu VYHLIDKA PAVEL ing., PRAHA

(54) ) ZpUsob diferendniho stanoveni dusitand v
odpadnich vodéach

Reseni se tyk4d problematiky &idténi
odpadnich vod.
Dusitany v odpadnich vodach se stanovi
pomoci dusiénanové selektivni elektrody
Jejich oxidaci v méieném roztoku pomoci
manganistanu za teploty mistnosti a v pro-
gtPedi o pH 2 aZ 4. Nadbytelné manganis-
tanové lonty se podrobi plsobeni siranu
nebo ﬁhloridu manggnatého v mnoZstvi od
1.10™ do 2,5.1072 molu na 1 litr méfe-
ného roztoku.
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Vynélez se tyké zplsobu difereninfho stanoveni dusitant
v odpadnich voddch pomoci dusiénanové selektivni elektrody
oxidaci v méreném roztoku pfitomnjch dusitent manganistanem
za teploty mistnosti a v prostredi o pH 2 aZ 4.

Je zndmo provédét stanoveni kyslidénikld dusiku sorpei
do peroxidu vodiku. Jeho rudivy vliv se odstiranuje zdhfevem
vzorku s pridavkem pevného kyslicéniku manganiditého a obsah
vytvorenych dusidnanu se stanovi pomoci elektrody s képalnou
membrénou. Ddle je znamo stanovit kyslicéniky dusiku volumetric—
ky za vyuZiti oxidace kysli¢nikl dusiku manganistanem v
prostredi 60%ni kyseliny sirové, pricem? jeho plebytek se

retitruje siranem Zeleznatyme

Ukézalo se, Ze pouziti téchto zndmych postupl pro stano-
veni dusitand neposkytuje pri pouziti peroxicu vodiku nebo
manganistanu spolehlivé vysledky, protoze odstransni peroxi-
du vodiku z roztoku je proces pomérné zdlouhavys Navic pritom-—

nost manganistanu zcela znemoznuje méTrenie

Uvedenf€ nedostatky odstranuje podle vyndlezu zpisob
diferenéniho stanoveni dusitand v odpadnich vodédch pomoci
dusilnanové selektivni elektrody oxidaci v méPfeném roztoku
pritomnych dusitani manganistanem za teploty mistnosti a
v prosttedi{ o pH 2 aZ 4. Jeho podstata spolivé v tom, Ze
se nadbytelné manganistanové ionty podrobi plsobeni siranu
nebo chloridu manganatého v mnoZstvi od l.,lO"4 do 2,5.10-3
molu na 1 litr mé&feného roztokue.
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Zékladni vyhoda zplsobu podle vyndlezu spodivd v tom,
Ze nevyZaduje zvySené teploty a je vhodny pro seriové analy=
zy za pouZit{ elektrody s kapalnou membrénous

Zpisob podle vynélezu je ddle bliZe popsén na n&kolika
p¥ikladech provedeni

Priklad 1

Za \ddelem stanoveni dusiénand bylo do suchych 50 ml
kddinek odpipetovédno 20 ml vyluhu vzorku nebo pro udely
kalibrace po 20 ml 51072 M &% 1.107°M roztokd dusi&nanu
sodného o K roztoku bylo pridéno pipetou 2ml stiniciho
roztoku, roztoky byly promichdny a ponechdny 5 min. stét
po ponofeni pdru elektrod a ustéleni potencidlu byla odeldte=
na jeho hodnota. Do grafu ma semilogaritmicky papir byla
vynesena zévislost potencidlu v mV na molérni koncentraci
dusiénanue.

Za GCelem stanoveni dusitend, to je sumy dusiénani a dusita=
nd bylo do suchych 50 ml kédinek odpipetovéno po 20 ml
analyzovaného vzorku, p¥ipadn& 5.1077M a% 5.10'2M roztokd
dusitanu sodného. Roztoky v kadinkdch byly okyseleny

dméma kapkeami z¥edéné kyseliny sirové a priddvéan po kapkdch
za michdni roztok manganistanu draselnéhos Zbarveni roztoku
mangenistanem muselo byt stélé nejméné 3 minees Poté bylo
pridéno pipetou 0,2 ml roztoku siranu manganatého a pH
roztoku bylo upraveno pridavkem hydroxidu sodného po kape=
kéch na hodnotu pH v rozmezi 4 aZ 8. Roztok m&l Zlutou
barva a zalinel se zbalovat vysrdZeny hydratovany Mn02.

K takto upravenému roztoku bylo pipetou pridgno 2 ml
stinfctho roztoku, obsah kédinky byl preveden do 50 ml
odmé&rné banky a banka byla doplnéna vofiou po znadkue

M&*eni bylo provedeno stejn& jako v pfipadé stanoveni dusid-
nand, )



Priklad 2
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Pro stanoveni dusiénant a dusitand v pudnich vyluzich
byla navd¥ka 1 aZ 5 g vysudené zeminy vylouZena za michdni
sklenénym elektromagnetickym michadlem po dobu 30 min,
v 70 ml destilované vody., Roztok byl preveden do 100 ml
odm&rné banky a dopln&n vodou. Ke stanoveni bylo pipetovéw=
no 20 ml zésobnfho roztoku vzorkus Roztok byl okyselen
dvéma kapkami zr'edéné kyseliny sirové a priddvano po‘kapkéch
za michéni roztok manganistanu draselného zbarveni roztoku
manganistanem muselo byt stélé nejméné 3 mine, Potom bylo
pfidédno pipetou 0,2 ml chloridu manganatého a pH roztoku
bylo upraveno pridavkem hydroxidu sodného po kapkéch na
hodnotu pH v rozmezi 4 aZ 8e Roztok mél Zlutou barvu a zali-
nal se zbalovat vysraZeny hydratovany MnO2° K takto uprave=
nému roztoku bylo pridéno 2 ml stiniciho roztoku, obsah
kédinky byl preveden do 50 ml odmérné banky a banka byla
doplnéna vodou po znalku. Méreni bylo provedeno stejné jako
v pripadé stanoveni dusiénani.

Priklad 3

Pro stanoveni NOE a NOE ve voddch kaliren se z odebrané-
ho vzorku odpadni vody kalirny pPfipravil vhodnym redénim
zdsobni roztok, aby koncentrace dusitanu a dusiénanu v rozto=
ku se pohybovala v rozmezi lO—2 az 10_4M na sledované sloZkye.
Z roztoku bylo pipetovéno 20 ml roztoku pro analyzu. Roztok
v- kddince byl okyselen dvéma kapkami zIedéné kyseliny sirové
a pridédvén po kapkdch za michéni roztok mangasnistanu draselné-
hoe Zbarveni rozioku manganistanem muselo byt stélé nejménc
3 minut; s Potom bylo pridéno pipetou 0,5 ml siranu manganaté=
ho a pH roztoku bylo upraveno pridavkem hydroxidu soéného po
kapkdch na hodnotu pH v rozmezi 4 aZ? 8 koztok m&l Zlutou
barvu a zadinal se zbalovat vpsrézeny hydratovany MnOZ.

K takto upravenému roztoku bylo pridéno 2 ml stiniciho rozto-
ku, obsah k&dinky bzl preveden do 50 ml odmé&rné banky a

banka byla dopln&na vodou po znackue M&feni bylo provedeno
obdobn& jako v prikladu le



Prikled 4
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Pro stanoveni NO, a N03'v kalicich smé&sich bylo odvéw
Yeno 1g vzorku sm&si do 250 ml odm&rné bénky a po rozpudtd
ni se banka dbplnila vodou po znackue Po promichéni zdsobniho
roztoku bylo pipetovénoc 20 ml roztokus Roztok v kddince byl
okyselen dvéma kapkami zPedéné kyseliny sirové a pridévén
po kapkdch a zamichdni rozitok manganistanu draselného. Zbarve-
ni roztoku manganistsnem muselo byt std4lé nejménd 3 minutye.
Potom bylo pPridéno pipetou 0,4 ml chloridu manganatého
a pH roztoku bylo upraveno p¥idavkem hydroxidu sodného po
kapkdch na hodnotu pH v rozmezi 4 aZ 8., Roztok mél Zlutou
barvu a za&inal se zbalovat vysréZeny, hydratowany MnO,
K takto upravenému roztoku bylo pridéno 2 ml stiniciho rozto=-
ku, obsah kédinky byl preveden do 50 ml odm&rné banky a
banka byla dopln&na vodou po znatku. Méreni bylo provedeno
obdobn& jako v bfikladu 1o

PREDMET VYNALEZU

Zpisob difereniniho stanoveni dusitand v odpadnich
vodéch pomocf dusicnanové selektivni elektrody oxidaci |
v méreném rQztoku pritomnych dusitanl manganistanem za
teploty mistnosti a v prostredi o pH 2 aZ 4, vyznaduiici
se tim, Ze se nadbytecné manganistanové ionty podrobi
pisobeni siranu nabo chloridu mangenatého v mnoZstvi od
1.10"4do 2,5.10-3m01u na 1 litr méfeného roztoku.
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