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Przedmiotem wynalazku jest spos6b oznaczania
s§ladowych iloéci nitrozwigzkéw, zwlaszecza nitro-
chlorobenzenéw w wodzie. )

Jak wiadomo obecno$é nitrozwigzkéw w wodzie
przeznacionej do celéw spozywezych z toksykolo-
gicznego punktu widzenia jest nie mniej istotna
niz w powietrzu. Zaklady chemiczne wytwarzajace
nitrozwigzki moga staé sie przyczyna skazenia woéd
- powierzchniowych. Wynikngé to moze jako na-
stepstwo uszkodzenia kanalizacji, wskutek wymy-
wania nitrozwigzkéw z hald przez wode deszczowsg
i wreszcie w przypadku wsigkania w grunt Sciekéw
ponitracyjnych, ktére moga zawieraé w 1 litrze do
400 mg nitrozwigzkéw. :

Ze wzgledéw sanitarnych i gospodarczych rzecza
wazng jest okreflenie iloSci nitrozwigzkéw w rze-
kach, do ktérych odprowadza sie Scieki.

Znane -dotychczas sposoby oznaczania dotycza
niektorych nitrozwigzké6w w powietrzu i nie nadaja
sie do oznaczania tych zwigzkéw w wodzie (J. Kul-
czynska Med. Pracy 5, 263, 1954; J. Piotrowski Med.
Pracy 5, 257, 1954; T. Czajkowska, J. Piotrowski
Chem. Anal. 8, 917, 1963), '

Inny znany sposéb (W. Kemula, D. Sybilska,
J. Geisler, Roczniki Chemii 29, 643, 1955) dotyczy
chromatopolarograficznego rozdzielania i oznacza-
nia o- i p-nitrochlorobenzenéw. Wedlug tego spo-
sobu do oznaczania stosuje si¢ roztwory o okolo
50-krotnie wiekszym stezeniu niz stezenie nitro-
zwigzkéw, ktére mozna oznaczaé sposobem wedlug
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wynalazku — 0,03—0,005 mg/l. Nitrozwigzk6w
w tych stezeniach nie da sig oznaczyé bezposrednio
metoda polarograficzng. Wynika to z wartosci ig/c
dla nitrochlorobenzenéw — przy stezeniu 0,005 mg/1 .
ptrzymuje sie przy maksymalnej czuloéci galwa-
nometru (3 X 10— A na 1 mm wychylenia plamki
Swietlnej przy odleglosci ekranu od zwierciadelka
wynoszacej 1 m) prad graniczny o wysoko$ci h na
skali = 0,25 mm.

Wynalazek ma na celu opracowanie sposobu
oznaczania $ladowych iloSci nitrozwigzkéw zwlasz-
cza nitrochlorobenzenéw w wodzie, ktéry zapew-
nialby duza dokladno$¢é pomiaréw i byl latwy
w zastosowaniu praktycznym.

Stwierdzono, ze cel ten mozna osiggnaé, jezeli za-
warte w wodzie nitrozwigzki zaadsorbuje si¢ na
weglu aktywnym i wegiel wraz z nitrozwigzkami
iloSciowo oddzieli od wody, a nastepnie zdesorbuje
te zwigzki za pomoca pary przegrzanej lub najle-
piej przez ekstrakcje acetonem i oznaczy je w tym
ekstrakcie metoda polarograficzng.

W sposobie wedlug wynalazku stosuje sie wegiel
aktywny o duzej czystoSci oczyszczony np. przez
ekstrakcje acetonem i wysuszony pod = préznig

~w ilosci 0,025—0,04 g na 0,03—0,005 mg nitrochlo-

robenzenéw w 1 litrze wody poddawanej badaniu.
Proces adsorpcji prowadzi¢é mozna w znany spos6b
np. przez wstrzgsanie badanej wody z dodatkiem
wegla aktywnego na wstrzgsarce. Oddzielony na-
stepnie wegiel wraz z zadsorbowanymi nitrozwigz-
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kami ekstrahuje sie w gilzie z bibuly uprzednio
oczyszczonej acetonem. Stwierdzono przy tym, ze
w celu uzyskania prawidlowych wynikéw czas
ekstrakcji nie moze byé krétszy niz 80 minut.

Do oznaczenia stosuje sie ekstrakt z dodatkiem
roztworu podstawowego, skladajgcego sie z 0,2 ml
roztworu chlorowodorku pirydyny w pirydynie
i 7%0-owego roztworu chlorku baru zmieszanych
w stosunku 2:3. Roztwér ten stosuje sie w celu
uzyskania przy polarograficznym oznaczaniu do-
brze wyksztalconych fal pradu dyfuzyjnego. Do-
kladno$é wynik6w przy oznaczaniu $ladowych ilo-
Sci nitrozwigzkéw sposobem wedlug wynalazku
jest zadowalajgca. hadania statystycznz wynikoéw
nie wykazaly bledéw systematycznych.

Przyktad. 2 litry badanej wody umieszcza
sie w dwulitrowej butelce, wsypuje sie do niej
okotlo 0,03 g wegla aktywnego i wytrzgsa 60—80 mi-
nut. Nastepnie wegiel z zaadsorbowanymi nitro-
zwigzkami oddziela sie od wody przez saczenie pod
préznia, stosujgc sgczek z bibuly. Po zdjeciu sacz-
ka z weglem z lejka wklada sie go do gilzy, do
kolby ekstraktora wlewa sie 15 ml acetonu i ogrze-
wa przez 90 minut. Po ostudzeniu ekstrakt prze-
nosi sie do kolby miarowej na 50 ml. Nastepnie
ekstraktor plucze sie trzykrotnie mieszaning ace-
tonu z wodg (w stosunku 1:1), wlewajac ja przez
chtodnice zwrotng i uzywajgc za kazdym razem
8 ml mieszaniny. ) :

Zhierajaca sie w kolbie destylacyjnej ciecz prze-
nosi sie do kolby miarowej, dodaje 5 ml roztworu
podstawowego i dopelnia woda do kreski. Do ozna-
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czenia uzywa sie 5 ml roztworu. Tlen usuwa sie
azotem przepuszczanym przez pluczki zawierajace
alkaliczny roztwér pirogallolu i acetonu. Fale
nitrochlorobenzenu rejestruje sie w zakresie od
0,2 V. — 0,9 V, stosujac przylaczone napiecie do po-
tencjometru 4 V, czas trwania kropli okolo 2 se-
kund, czulos¢ galwanometru 1/1 oraz kompensacje
pradu pojemno$ciowego. Jako elektrody odniesienia
uzywa sie wewnetrznej elektrody rteciowej. Na-
stepnie do roztworu analizowanego dodaje sie
0,5 ml roztworu wzorcowego zawierajgcego 0,02 g
nitrochlorobenzenéw na 1 litr rozpuszczalnika (ace-
ton + woda w stosunku 1:1), po czym w tych sa-
mych warunkach rejestruje sie fale nitrochloro-
benzenéw.

Zastrzezenie patentowe

1. Spos6b oznaczania §ladowych ilo$ci nitrozwigz-
kéw, zwlaszcza nitrochlorobenzenéw w wodzie,
znamienny tym, ze zawarte w wodzie nitro-
zwiazki adsorbuje sie na weglu aktywnym
i oddziela iloSciowo wegiel wraz z zadsorbowa-
nymi tymi zwigzkami od wody o nastepnie de-
sorbuje te zwigzki zwlaszcza za pomocg acetonu
i w otrzymanym ekstrakcie oznacza ilo§é ni-
trozwiazké6w metoda polarograficzng.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
oznaczanie prowadzi sie w obecnoS$ci roztworu
0,2 m chlorowodorku pirydyny w pirydynie
i 7%-owego roztworu chlorku baru w stosunku
2:3.

Zaklady Kartograficzne, Wroctaw — Zam. 755. nakiad 370 egz.
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