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Opticky trubitkovy detektor pro analyzu dusitani ve vodach

Ufad primyslového viastnictvi v zapisném Fizeni nezjistuje, zda predmét uzitného vzoru
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Opticky trubi¢kovy detektor pro analyzu dusitané ve vodach

Oblast techniky

Technicke fedeni se tyka konstrukce jednoduchého, citlivého a stabilniho optického trubi¢kového

detektoru k rychiému rutinnimu laboratornimu i terénnimu zjidtovani dusitant v pfirodnich a
odpadnich vodach.

Dosavadni stav techniky

Dusitany tvofi nebezpe&nou toxickou sloZku pfirodnich a odpadnich vod, v nichz mohou indiko-
vat fekdlni (bakterialni aktivita) i primyslové znedi§tén{. Dusitany pisobi jako vyznamny inhi-
bitor a blokator funkce Eerveného krevniho barviva hemoglobinu a kromé jiného v pfitomnosti
aminl pfedstavuji i riziko tvorby nitrosoamin, jeZ jsou podezfelé z karcinogenity. Jejich stano-
veni ve vodach je proto dileZité z hlediska ochrany lidského zdravi i Zivotniho prostredi.

Ke stanoveni dusitanil ve vodich se pouZivaji rozmanité instrumentalni metody a prostedky
zaloZené na plynové chromatografii, elektrochemii, chemiluminiscenci, fluorimetrii, Ramanové
spektrometrii, ale zejména spektrofotometrii. NejpouZivanéj¥i spektrofotometrické metody vyu-
Zivaji diazota¢né-kopulatni reakce podle Griesse a Saltzmana [Griess P.: Ber. 12, 426-428
(1879); Saltzman B. E.: Anal. Chem. 26, 1949-1955 (1954)], pozdg&ji modifikované zavedenim
celé fady diazotujicich latek a kopulacnich &inidel na bazi aromatickych amind a fenolt. Tyto
barevné reakce jsou také zdkladem jednoduchych testovacich prouZki, které se uplatiuji pti
mobilni (terénni) analyze dusitani v pfirodnich a odpadnich vodich nebo v medicinské diagnos-
tice [Ostrovskaya V. M. et al.: J. Anal. Chem. 63, 792-798 (2008); Captain-Vallvey L. F. et al.:
Anal. Bioanal. Chem. 373, 289-294 (2002); Amelin V. G., Kolodkin 1. S8.: J. 4nal. Chem. 56,
182-187 (2001)). Jednou z nevyhod testovacich prouZki je jejich mal4 robustnost, proto se s
nimi obtizn€ manipuluje v nasazenych ochrannych prostfedcich napf. za havarijnich a krizovych
situaci. V téchto pfipadech je obecné vyhodnéjsi prokazovat $kodliviny ve vodich pomoci tru-
bi¢kovych detektorit s indikaéni naplni nasycenou chromogennimi &inidly. Zatim se viak deteké-
ni trubiCky pro analyzu dusitanti ve vodach vyuZivaji pouze v omezeném rozsahu [Zolotov Y. A,
Ivanov V. M., Amelin V. G.: Chemical test methods of analysis. Amsterdam: Elsevier, 2002].
Jednim z divodi je dosud mala dostupnost téchto jednoduchych technickych prostiedki. Tento
nedostatek do jisté miry odstraftuje opticky trubitkovy detektor podle technického Fe$eni.

Podstata technického fedeni

Podstatou technického feseni je opticky trubickovy detektor pro stanoveni dusitani ve vodach,
ktery obsahuje vrstvu silikagelu upraveného 0,1 aZ 1,5 % hmotn. kyseliny citrénové, nad niZ je
uloZena vrstva kompozitniho materialu s 40 % hmotn. mikrokrystalické celulozy, 38 % hmotn,
laktozy, 18 % hmotn, kaolinu a 4 % hmotn. polyvinylpyrrolidonu, upraveného 0,1 az 1,0 %
hmotn. bis(4—aminofenyl)sulfonu a 0,03 a% 0,3 % hmotn. N—(1-naftyl)ethylendiamin dihydro-
chloridu.

Stanoveni je zaloZené na znamé diazota¢né-kopulaéni reakci dusitand s bis(4—aminofenyl)sulfo-
nem a N—(1-naftyl)ethylendiamin dihydrochloridem za vzniku pfislu$ného fialového azobarviva
[Nagaraja P., Shivaswamy M., Kumar M.: Int. J. Environ. Anal. Chem. 80, 39-48 (2001)]. Vrstva
silikagelu s kyselinou citrénovou slouZi k vytvofeni optimalniho (kyselého) prostiedi pro pritb&h
chemické reakce a rovnéz jako indikaéni vrstva, na niZ je opticky (vizualn&) vyhodnocovan
vznikly barevny efekt. Kompozitni nosi€ slouzi k davkovani potfebného mnozstvi chromogen-
nich ¢inidel bis(4-aminofenyl)sulfonu a N—(1-naftyl)ethylendiamin dihydrochloridu a k jejich
smyti na opticky aktivni vrstvu se silikagelem.
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Pfednosti optického trubi¢kového detektoru je jeho prakticka pouZitelnost v laboratofi i v terénu
zgjména v podminkach nasazeni ochrannych prostfedki (ochrannych rukavic), to vie pfi zacho-
vani vysoké selekiivity a citlivosti stanuveni dusilant v piirodnich a udpadnich vodach.

Piiklad provedeni

Opticky trubi¢kovy detektor obsahuje vrstvu s upravenym silikagelem, nad niZ je uloZena vrstva
5 upravenym kompozitnim nosiéem. PouZity silikagel o zméni (,7-0,9 mm byl vyZistén ziedénou
kyselinou chlorovodikovou, promyt redestilovanou vodou a aktivovan pfi 130 °C. Kompozitni
nosi¢ byl pfipraven peletizaci (granulaci) smési mikrokrystalické celulozy, laktdzy, kaolinu a
polyvinylpyrrolidonu v poméru 40:38:18:4 hmotn. % v laboratofich Farmaceutické fakulty Vete-
rinarni a farmaceutické univerzity v Brné zplsobem, jenZ je obvykly pro pfipravu lékovych
forem [Rabiskova M., Haring A., Minczingerova K., Havladsek M., Musilova P.: Chem. Listy
101, 70 (2007)].

Navézka 100 g vyéidténého a aktivovaného silikagelu byla impregnovana 100 ml 0,5 % roztoku
kyseliny citrénové v redestilované vodé. Impregnovany silikagel byl vysu$en pii teploté 70 °C do
zbytkové vlhkosti 10 %.

Navazka 100 g kompozitniho nosile byla impregnovand 20 ml roztoku, ktery obsahoval 0,5 g
bis(4—aminofenyl)sulfonu a 0,1 g.N-(1-naftyl)ethylendiamin dihydrochloridu ve smési etha-
nol-aceton {1:1 % objem.). Upraveny kompozitni nosi¢ byl vysu$en volné na vzduchu do sypke-
ho stavu.

Naplii s upravenym silikagelem byla nasypéna do sklenéné obalové trubice o priméru 5 mm.
Nad tuto vrstvu byla nasypana naplii s upravenym kompozitnim nosi€¢em. Obg& vrstvy vysokeé
10 mm byly od sebe oddéleny a proti pohybu upevnény polyethylenovymi rozvadécimi télisky a
polyamidovymi sitkami, umoZiiujicimi pritok kapaliny, a obalova trubice byla hermeticky uza-
viena zatavenim.

Tabulka 1. Detekce dusitani v pfirodnich voddch v porovnani s testovacimi prouZky
Merckoquant (Nitrite 0,5-10 mg/l. Merck, Némecko).

Vzorek | Dusitany ddno, pg/ml Dusitany nalezeno, pg/ml
Navriena metoda Prouzky Merckoquant

1 1,4 1 1

2 2,4 2 2

3 4,1 5 5

4 6,8 5+ 10

3 9,1 10 10

Pii pouZiti optického trubickového detektoru se ulomi oba konce a detektor se ponofi do zkou-
maného vzorku tak, aby konec s upravenym silikagelem sméroval dolt a zkoumanym vzorkem se
nasytily ob&€ vrstvy. Po 60 sekundové dobé expozice se kapalina z homi vrstvy (kompozitni
naplfl) setfese na vrstvu se silikagelem, jejiZ zabarveni se vyhodnoti vizualné (volnym ckem).
Piitomnost dusitand ve vzorku vody je indikovana fialovym zabarvenim po celé délce indikaéni
vrstvy, pfiCem? intenzita zabarveni je umérna koncentraci dusitani v rozmezi 0,5 az 80 pl/l. K
vyhodnoceni lze pouZit barevny etalon pFipraveny pomoci standardu PANTONE. Porovnani
vysledku stanoveni dusitanili ve vodé dosazenych navrzenym optickym trubi¢kovym detektorem a
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komer¢nim testovacimi prouZky uvadi tabulka 1. Z ptehledu je patrné, Z¢ v tomto ohledu jsou
obé metody srovnatelné.

Primyslové vyuZitelnost

Technické feeni 1ze vyuZit v primyslu na vyrobu optického trubi¢kového detektoru uréeného k
Jednoduché, citlivé a selektivni rutinni laboratorni a terénni analyze dusitanii v pfirodnich a
odpadnich vodach.

NAROKY NA OCHRANU

1. Opticky trubi¢kovy detektor pro stanoveni dusitani ve vodich, vyzmnadujici se
tim, Ze obsahuje vrstvu silikagelu upraveného 0,1 a2 1,5 % hmotn. kyseliny citrénové, nad niz
Je uloZena vrstva kompozitniho materialu s 40 % hmotn. mikrokrystalické celulézy, 38 % hmotn.
laktézy, 18 % hmotn. kaolinu a 4 % hmotn. polyvinylpyrrolidonu, upraveného 0,1 az 1,0 %
hmotn. bis(4-aminofenyl)sulfonu a 0,03 az 0,3 % hmotn. N—(1-naftyl)ethylendiamin dihydro-
chloridu.
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