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Zpligob stanoveni dusikatych zasad ve vodéch

Vynalez PesSi zulsob stanoveni dusika-

tych zésed ve vodéach, obsahugicichltyto
latky v koncentracich do 107<g. 17

za

soudasné pritomnosti aromatickych a ali-
fatickych uhlovodiku, fenold a Jejich
degradadnich produktu, chromatografickou
analyzou. Jeho podstatou je, Ze se vzorek
analyzované vody okyseli minerdlni kyse-
linou rozpustnou ve vodé do pH = 2 a
nechéa se progéc% objemovou rychlosti 1,0
n

a# 4,0 . 10~

« S

=L pres systém séri-

ové zapojenych mikwekolonek s néplni
sulfonového kopolymeru styrenu a divinyl-
benzenu o zrnéni 0,05 az 0,15 . 10 =3m.
Dusikaté latky se uvolni vodnym roztokem
hydroxidu amonného o koncentraci 20 aZ

26 % hmot. eluuji se metanolem a eludt

ge po pPidani vnit¥fniho standartu chro-
matograficky analyzuje.
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Vyndlez ieii gpisob stamoveni dusikstych zésed ve vodich,
obsahujicich tyto létky v koncentracich do 1072 1"'1 za soulas-
né pii{temnosti aromatickych a alifatickyeh uhlovodikﬁ, fenolld
a jejich degradainich produktd, chrogatografickou anal&zou._

Primyslové odpadni vody zejména 2 koksochemickych podnikd
s plynéren obsshuji prom#nlivé mnoZstvi dusikatych zésad, re-
prezentovaﬁjeh predeviim pyridinem, isochinolinem, chinolinenm,
snilinem a jejich alkylhomology. Vyd#i koncentrace t¥chto ldtek
ve vodéch 1ze stanovit potenciometrickou titraci sumérn& jako
pyridin, tato metoda viak neumo¥nuje stanoveni mnoZstvi jednotli-
v§eh slofek, rovn¥%f nelze takto bez predchoziho zekoncentrovéni
zahusténim stanovit koncentrace dusikatych létek pod 10'2 g.l'l.
PFi zehusfovéni vzorku navic dochézi k Sdsteinym ztrétém dusike-
tych zéssd vliivem jejich t¥kéni. Dostupné literaturs poskytuje
velmi méle informsci o moinostech piedkoncentrovéni dusikatych
zésad z odpednich ved a nésledujici chromatografii plyn - kepa-
lina. Je popséna moZnost stsnovit tyto latky primym néstiikem
vody na chromatografickou kolonu bez pfedchozi pifedkoncentrace,
avisk pouge u koncentraci nad 400 mg . 1". NiZs{ koncentrace
mohou byt timto zpisobem stanoveny jen po jejich p¥edchozim za-
koncentrovéni s velkého objemu vody bud na tuhy sorbent, nebo do
orgsnieké kapaliny pokud moZno minimélnE misitelné s vodou. Ne-
uspély sni pekusy o predkoncentraci organickych ldtek, mimo Jji-
né i pyridinu, na divinylbenzen-styrenovém kopolymeru s nésle-
dujfcf plynoveu chromatografif na Chronosorbu 102, nebol p#i
kencentraci pyridinu 50 af 500 mg . 1 bylo dosaZeno velmi nize
ké vratnosti v oblasti 10 %, cof znesnadnuje a zneptfesnuje ana-
1fzu. Rown&% pfi pokusech o extrakci dusikatych zdsad z odpad-
nich vod ehloroformem, !,2-dichloretsnem a dietyleterem byl kon-
statovén velmi nizky stupen extrakce, a tedy piedkoncentrovéni



-2 -

237 054
organickych zdsad do orgenického rozpoudi&dla, ce¥ amalyzu zté-
Zuje e &in{ ji nepresneu. Dosavadnimi znémymi pestupy nelze pii
koncentracich orgsnickych zéssd ve vodéch pod 400 mg . 1~ pro-
vést zakoncentrovéni dusikatych zésad s dostatefnou Wlinnmosti,
cof je déno jejich polaritou a pomérané dobreu rezpustnosti ve
vod& a ve vitdin& pripadd i pF¥{tommost{ daldich orgenickych lé-
tek. Disledkem je, %e pii plynov¥chromatografické smalyze ex-
traktu je ziskén zkresleny zdznam /komplikoveny navic p¥itom-
nost{ pikd sromatickych uhlovodfkd eluujicich v n¥kterych p¥ipa-
dech spoleiné s dusikatymi zdsadami/ vedouci k nepfesnym a ne-
sprévnym vysledkim stenoveni mnoZstvi t&chto létel.

Tyto nedostatky odstranuje gplsob stanovenl mnoZstvi dusi-
katych zésad podle vyndlezu. Jeho podstatou je, Ze se vzorek
analyzované vody okyseli minerdln{ kyselimou rospustnou ve vodd
do pH = 2 g nechd se protéci objemovou rychloati 1,0 e% 4,0 .

. 1078 p3 , g ptes systém sé€riovE sspojenysh mikrokolonek

8 néplni sulfonovaného kopolymeru styremu s divimylbenzenu o zr-
nén{ 0,05 a% 0,15 . 10” -3 m. Dusiketé ldtky se uwelni vodnym roz-
tokem hydroxidu amonného o ‘koncentraci 20 a% 26 %r luuji se
metanolem a eludt se po pFidédni wnit¥niho stsndardu chromato-
graficky snaslyzuje.

Vyhodou tohoto zpisobu stanoveni je zvySend piesnost sna-
 1yzy, nendro¥nost sorpiniho systému pokud jde o pouiity sorbent
a konstrukci zatizeni{. Na pracovi¥tich v primyslovyich a vodo-
hoepodé¥skych organizacich je moZno podstetn¥ zvysit Zetnost
stanoveni jednotlivych dusikatych zésad i Jejich celkovy obsah
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Byly stsnoveny tyto koneontrace dusiketych zicad v g.17 x 107 -3,
pyridin 0,55; 2-methylpyridim 0,54; 3-methylpyridin 0,52; 4-met-
hylpyridin 0,51; 2,5-dimethylpyridin 0,52; 2,6-dimethylpyridin
0,53; 3,4~dimethylpyridin 0,52; 2,4,6-trimethylpyridin 0,52;
2,3,5-trimethylpyridin 0,53; 2,3,4-trimethylpyridin 0,52; ehine-
1lin 0,52; isoehinolin 0,52 a enilin 0,50,

P¥{ikled 3
Katexové pryskyFice uvedend v p¥{klsdu ! o zrn&ni 0,05 a 0,10 .
. 1073 n se nejprve pedrobi extrakci methenolem na Soxhletové
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pryskyfiee extirahovine v Suzhletové p¥{stroji methanolem po do-
bu 8 hod. & nskonec promyta Ety¥ndsobnym objemem destilovené
vody. Suspenz{ icmexn v destilovené vod& se naplni. systém dvou
sériové zapojenyeh mikrokolonek /kaZdd objem cca 2 x 10-0 3/,

z nichf prwni Jje hlawvnl a druhd pojistnéd. Ob& kolonky Jjsou spo-
jeny zébrusem, nad nimZ je zatavena porézni frita. Neplnénym
systémem mikrokolonek se pod tleker inertniho plynu nechéd pro-
kapat postupné 10 ml destilovené vody, 2 aZ 3 ml 4M HC1 a opd&t
10 m1 destilované vody. Stejnou rychlosti se systémem nechd
prokapat 200 ml destilevané vody, do ni¥ byly postupné v kon-
centreci 0,6 x 107 -3 1 priddny tyto dusikaté zdsady: pyridin,
2-methyl-, 3-nethy1- a 4-methylpyridin, 2,5-, 2,6~ a 3,4-dimet-
hylpyridin, 2,4,6-, 2,3,5- a 2,3,4-trimethylpyridin, chinolin,
isochinolin s snilin. Zakontsminovand voda byla p¥ed analyzou
okyselena 36,5 %-ni kyselimou ehlorovodikovou p.a. na pH = 2.

Po proséti snalyzované vedy se dvojice mikrokolonek rogpeji a ze-
chycené dusiketé zésady se uvolni | ml 25 %-niho roztoku hydro-
xidu smomného p.a., eluuji se 2 af 5 ml methenolu p.a. @ analy-
zuj{ kepilérn{ chromatografif plyn - kapalina jednak bez a Jjed-
nek se standardnim p¥idevkem /nap¥. 2,3~ nebo 2,4-dimethylpyri-
din/ ns sklen¥né kepilérmi kolon¥ o délce 15 m smofené FFAP ne-
be dinou zakotvenou féz{. Vyhodnocenim chromatografického zézna-
Bu byla experimentéln& nalezena sumérni koncentrace vieeh dusi-
katych zdsad 6,9 x 10-3 .1'1, co% je 88,5 % celkového mnoZatvi
létek, JjimZ byls snalyzovend voda zkonteminevéna, Experimentél-
né& byly 2jist&ay tyto komcentrace dusikatych zdésad v gel 1x 107 -3,
pyridin 0,56; 2-nethg1pyridin 0,54; 3-methylpyridin $,52; 4-met-
hylpyridin 0,53; 2,5-dimethylpyridin 0,52; 2,6-dimethylpyridin
0,53; 3,4-dimethylpyridin 0,54; 2,4,6-trimethylpyridin 0,52;
2,3,5~-trimethylpyridin 0,53; 2,3,4-trimethylpyridin 0,52; chi-
nolin ©,55; isoehinolin 0,54 e snilin 0,50.

Pr{kled 2

Postupem uvedenfm v pfikladu | 8 tim rozdilem, Ze misto HCl se
pouzije Hz 4 stejné koneentrace, se analyzuje 200 ml destilova-
né vody, 4o ni¥ byly pestupn¥ v koneentiraci 0, 6 x 10”7 4

pridény dusikaté zésedy uvedené v priklsdu 1. Experinentélné na-
lezend sumérni komeentrace dusiketych zésad Je 6,8 x 10'4, coZ
je 87,2 % celkového mnoistvi, jim% byla veda rkontsminovéns.
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Byly stanoveny tyto koncentrace dusiketych zdsad v g.l"1 x 10-3;
pyridin 0,55; 2-methylpyridim 0,54; 3-methylpyridin 0,52; 4-met-
hylpyridin 0,51; 2,5-dimethylpyridin 0,52; 2,6-4imethylpyridin
0,53; 3,4-dimethylpyridin 0,52; 2,4,6-trimethylpyridin 0,52;
2,3,5-trimethylpyridin 0,53; 2,3,4-trimethylpyridin 0,52; ehine-
1lin 0,523 isoehinolin 0,52 a anilin 0,50,

P¥{kled 3

Katexovéd pryskyrice uvedend v p¥ikladu ! o zrnéni 0,05 aZ 0,10 .
. 10'3 m se nejprve podrobi extrakci methenolem na Soxhletevé
pfistroji po dobu 8 hod. a potowse zbavi zbyvejicich nefistot
trojim opskovanym rozmichénim s'dvojnisobnym objemem roztokl u-
vedenych v pirikladu 1. Postupem uvedenym v p¥ikladu 1 s tim rez-
dilem, Ze misto HCl se pouZije H3P04 stejné koncentrace a ¥e pro
uvolnéni dusikatych zésad se pouiije roztoku hydroxidu smonného
o koncentraci 20 %, se snalyzuje 200 ml destilované vody zkon-
teminované dusiketymi zdsademi stejnym zpldsobem jako v p¥ikla-
du 1, obsahujici navic 0,4 x 10-3 g fenolu, 0,3 x 10-3 g p-kreso=-
lu, 0,2 x 10-3 g 2,5-xylenolu, 0,2 x 10™3 g benzenu, 0,2 x 10'3g
toluenu, 0,3 x 10'5 g p-xylenu, 015 x 10-3 g neftalenu @ 0,1 x
x 10™3 g 1-methylnsftalenu., Experimentdln& nalezend sumérni kon-
centrace dusfkatych zdsad je 6,9 x 10™3 g.l", cof je 88,5 %
celkového mnoZstvi t&chto ldtek., Chromatograficky byly nalezeny
tyto koncentrace dusikatych zdsad v g.lf’ x 1073; pyridin 0,54;
2-methylpyridin 0,54; 3-methylpyridin 0,53; 4-methylpyridin 0,53
2,5-dimethylpyridin 0,56; 2,6-dimethylpyridin 0,54; 2,3,5-tri-
methylpyridin 0,55; 2,3,4-trimethylpyridin 0,52; chinelin 0,53;
isochinolin 0,52 a enilin 0,50,
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Zplisob stanoveni dusikatych zésad ve voddch, obsahujicich
tyto ldtky v koncentracich do 10'2 g . 1"'1 za soulasné p¥itom-
nosti aromatickych a alifatickych uhlovodikd, fenold s jejich
degrada®nich produktd, chromatografickou analyzou, vyznslujici
se tim, Ze se vzorek analyzované vody okysel{ minerdlni kyseli-
nou rozpustnou ve vod& do pH = 2, nechd se protéci objemovou
rychlosti{ 1,0 a% 4,0 , 1078 3 . s'1 pies systém seriovd zapoje-
nych mikrokolonek s néplni sulfonovaného kopolymeru styrenu
e divinylbenzenu o zrnéni 0,05 a% 0,15 . 1073 m, dusikaté létky
se uvoln{ vodnjm roztokem hydroxidu amonného o koneentraci 20
- a% 26 %i eluuji se metanolem a eludt se po pridéni wnit¥niho

standardu chromstograficky analyzuje.
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