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Vyndlez se tykd zpdsobu stanoveni malych
mno¥istvi dusilnanovych, popfipad® jinych oxi-
dujicich aniontf.

Stanoveni kationtl v analytické chemii
je v&novdna velkd pozornost a byla vypraco~
vdna celd tfada metodik slouZicich tomuto
cili, at uZ to je atomdrni absorpce, pola-
rografie, emisni spektroskopie a jiné ana-
lytické metody. Naproti tomu, jestliZe se
vyskytne pot¥eba stanovit mald mnoZstvi
rdznych aniontd, je situace jiZ obtiZn&jsi.
Existuji sice rdzné metody polarografické,
nebo .pouzivajici iontové selektivnich elek-
trod p¥i potenciometrické titraci, tyto v3ak
selhdvaji jestlife se anionty maji stanovo-~
vat ve smésich s riznymi organickymi ldtka-
mi. V takovém p¥ipadé pomohou pouze sepa-
radni metody, zvldité metody chromatogra-
fické.

Dé&leni aniontd chromatograficky byla
vénovéna zna¥ni pozornost jak je zfejmé
z pfehledu zpracovaného Brinkmanem, ktery:
sahid do roku 1972 i dald3ich praci. Pro stej-
ny d&el bylo pou¥ito i elektroforesy a iso-
tachoforesy. Viechny tyto prédce se viak za-
byvaji pouze délenim a identifikaci aniontd,
ne viak jejich stanovenim. Pouze nékolik
praci, které jsou vénovdny fosforeinanim,
jsou soufasnd pracemi kvantitativnimi,

Hlavnim problémem v posledni dob& byvi
stanoveni dusilnand v nejrizné&jsich orga-
nickych materidlech /napf. melase, kyselind
citronové/, kde dosud znidmé metody selhaly
zcela, a to jednak pro p¥itomnost velkého
mno%stvi ruSivych organickych létek a jednak
ndkdy pro malé koncentrace pfitomnych dusi&-
nant.
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Nyni{ bvlo zjiBt¥no, Ze vySe uvedené poti-
%fe lze odstranit zplsobem stanoveni podle
vyndlezu.

Podstata zpGsobu stanoveni malych mnoZ-
stvi dusilnand pop¥ipadé jinvyech oxidujicich
aniont& na bdzi detekce roztokem difenylami-
nu a densitometrického vyhodnoceni obsahu
aniontu podle vyndlezu spolivd v tom, %Ze se
déleni aniontu od ostatnich ldtek provede
chromatografii na tenké vrstvé,.

Stejn¢m zplsobem lze stanovit i obsah
jinych oxidujicich iontd. Jejich p¥ehled je.
v p¥iloZené tabulce.

Ni%e uvedeny p¥iklad ilustruje provedenti
podle vyndlezu.

P¥ ik1lad provedeni

D&leni aniont® se provddi na hotovych
deskdch SILUFOL 254 ve dvou rozpouStédlo-
vych systémech, podle potEeby oddéleni ba-
lastnich l14tek, prifem? prvni je vyhodnéjsi:

n-propanol-konc. amoniak /2:1/
n-butanol-pyridin-voda /5:3:3/.

K vyvoldni modrého zabarveni se pouiije
0,2 % roztok difenylaminu v konceuntrované
kyselin® sirové, kterym se chromatogram po-
st¥ik4. Stanoveni aniontd, které reaguji
s difenylaminem, se provddi tim zplisobem,
e se na desku SILUFOLu 254 naunese tolik
vzorku, aby obsahoval p¥ibliZné& 1 aZ 5 ug
aniontu.

Po vyvinuti chromatogramu /nejlépe prvym
rozpouStédlovym systémem/ se chromatogram
po uschnuti st¥ikd uvedenym roztokem dife-
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nylaminu, Vznikdé modré zabarveni nédleZeji-
ci pfisluinému aniontu se vyhodnocuje na
densitometru se Zlutym filtrem /maximum
550 nm/, Et&rbinou 18 mm.

Vzhledem k tomu, Ze intenzita tohoto za-
barveni se mé&ni s asem, je t¥eba provést
densitometrické mE¥eni mezi 2 af 4 minutami
po post¥iku difenylaminem. To znamend, Ze
chromatogram je t¥eba rozstfikat na prouZky
a kaZdy bezprost¥edn& pfed mé&f¥enim postii-
kat detek&nim &inidlem. Na p¥iloZeném vy-
kresu je znédzornéna zdvislost intenzity za-
barveni skvrny vzniklé reakci mezi oxiduji-
cim aniontem a difenylaminem na Zase.

Deska SILUFOL 254,

Na stejny chromatogram se nand¥i vizdy
té%Z standardni stupnice nejlépe s koncentra-
cemi aniontu 1, 3, 5 ug.

Mez postfehu metody je 0,1 mg aniontu,
Chyba stanoveni leZi mezi 5 aZ% 10 7 rela-
tivnimi a jeji velikost je zdvisld na pri-

PREDMET

Zplisob stanoveni dusi&nanovych,poptipadé
jinych oxidujicich aniont® na bdzi detekce
roztokem difenylaminu a densitometrického

4

tomné koncentraci. Vzhledem k tomu, Ze ob-
vykle obsah aniontu se pohybuje v rozmezi
0,01 aZ 1 7, neni tato chyba velikd,

Zivislost koncentrace aniontu na extink-
ci je prakticky linedrni v rozmezi 0 aZ
Sl,ug.

Metoda se hlavné osvé&d&ila p¥i stanoveni
obsahu dusiénanfi, které pfechdzeji z umé-
lych hnojiv do pfidy a nejr@zn&jSich rostlin
a tim také i do dal¥ich vyrobkd hlavn& po-
travind¥skych a také i ptfi sledovdni zbyt-
kového obsahu p¥i rdznych oxidadnich reak~
cich provdd&nych kyselinou dusi&nou v che~-
mickém primyslu. Jedind doposud existujici
metoda na stanoveni dusiinand!? neni zdale-
ka tak citlivd.

Metoda byla navrZena jako zkufebni me-
toda p¥i sledovdni jakosti a vyroby kyseli-
ny citronové, kde ze surovin obsahujicich
az nEkolik 7% NOJ se musi ziskat produkt
s obsahem NO3 pod 0,02 7.

NALEZU

vyhodnoceni obsahu aniontu, vyznaleny tim,
Ze se déleni aniontu od ostatnich ldtek pro-
vede chromatografii na tenké vrstvée.

Severografia. n. p.. zivod 7. Most
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