Cwiczenie 5

Oznaczanie NO, w powietrzu atmosferycznym metoda

spektrofotometryczna

Dwutlenek azotu powstaje we wszystkich procesach spalania, w wyniku utleniania

wolnego azotu, zawartego w powietrzu.

Najwicksze skazenie atmosfery dwutlenkiem azotu ma miejsce w okolicach o duzej
koncentracji wszelkiego rodzaju palenisk (energetycznych, przemystowych, domowych,
a takze silnikow spalinowych) a zwlaszcza w poblizu duzych zaktadéw chemicznych
przetwarzajacych azot (np.: produkcja nawozoéw azotowych, barwnikéw). Dwutlenek azotu
w powietrzu moze reagowa¢ z woda tworzac kwas azotowy, albo moze by¢ pobierany przez
organizmy w stanie gazowym z powietrzem i woéwczas powstaja w tkankach takie zwiazki jak

kwas azotawy, azotyny i azotany — wszystkie o wiasciwosciach toksycznych.

Opad kwasu azotowego powoduje u organizmow stosunkowo nieznaczne oparzenia lecz

bardzo wyraznie i trwale zakwasza glebg, ktéra z czasem staje si¢ martwa.

Emitowany do atmosfery NO, odgrywa wazna rol¢ w reakcjach fotochemicznych,
prowadzacych do tworzenia si¢ ozonu oraz szeregu szkodliwych dla zdrowia zwiazkow

organicznych.

Prawodawstwo polskie przewiduje maksymalne stezenie tlenkow azotu w powietrzu
atmosferycznym w przeliczeniu na N,Os: $redniodobowe — 200 pg/m® i jednorazowe

dwudziestominutowe — 600 pg/m®.

Opracowano szereg metod oznaczania NO, w powietrzu, polegajacych na oznaczaniu
powstalych przy pobieraniu probki azotyndéw i azotanow (2NO, + H,O — HNO, + HNO3).
Najszersze zastosowanie posiadaja metody: Saltzmana, Jacobs’a-Hochheisera i ich

modyfikacje.

Zasada metody

Zmodyfikowana metoda Jacobs’a-Hochheisera polega na przepuszczeniu probki
powietrza przez roztwér wodorotlenku sodowego (zawierajacego arsenin sodowy i kwas

sulfanilowy) a nastgpnie oznaczeniu w nim azotynow.



W wyniku dziatania jonéw azotanowych na roztwor kwasu sulfanilowego tworzy sig
zwiazek dwuazoniowy, ktory reaguje z roztworem chlorowodorku N-1-naftyloetylenodiaminy

dajac barwnik dwuazowy.

Intensywnos$¢ powstatego azo barwnika jest proporcjonalna do stezenia dwutlenku azotu

w probce.

Odczynniki
1. Ptyn pochtaniajacy:

2 g NaOH, 0,2 g arseninu sodowego i 1,5 g kwasu sulfanilowego rozpusci¢ w wodzie

redestylowanej i uzupetni¢ do objgtosci 200 ml.
2. Roztwor chlorowodorku N-1-naftyloetylenodiaminy:

0,02 g chlorowodorku N-1-naftyloetylenodiaminy i 6 g kwasu szczawiowego

rozpusci¢ w wodzie redestylowanej i uzupetnic ta woda do objetosci 100 ml.
3. Wzorcowy roztwor azotynow:

0,159 NaNO; cz.d.a. rozpusci¢ w wodzie redestylowanej w kolbie miarowej

o pojemnosci 1 dm®.

1ml tego roztworu dopeti¢ w kolbie miarowej o pojemnosci 100 ml ptynem

pochtaniajacym do kreski. 1 ml tego roztworu odpowiada 1 pug NO,.

Aparatura
Aspirator do pomiarow gazowych zanieczyszczen powietrza np. aspirator AG-1/220 V.
Phuczki do pobierania zanieczyszczen gazowych o pojemnosci 10 ml.

Spektrofotometr.

Pobieranie probek

Przez dwie ptuczki potaczone szeregowo, zawierajace po 5 ml ptynu pochlaniajacego,
przepuszcza¢ powietrze z szybkoscia 10 dm*h w ciagu 30 minut. Po pobraniu probki

uzupehi¢ zawartos$¢ ptuczek woda redestylowana do objgtosci wyjsciowe;.



Wykonanie oznaczenia

Przygotowanie roztworé6w wzorcowych.

Do szesciu probowek dodaé: 0; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6 i 0,8 ml wzorcowego roztworu
azotynow, co odpowiada: 0; 0,1; 0,2; 0,4; 0,6 i 0,8 ug NO7 i dopeti¢ do objetosci 5 ml
ptynem pochtaniajacym.

Nastgpnie do  wszystkich wzorcow doda¢ po 3 ml roztworu chlorowodorku
N-1-naftyloetylenodiaminy, zamiesza¢ i po uptywie 5 minut zmierzy¢ warto§¢ absorpcji
poszczegblnych roztwordw wzorcowych wobec Slepej proby przy dtugosci fali A = 550 nm.

Wykresli¢c krzywa kalibracyjna zaleznosci wartosci absorpcji od stezenia NO>

w poszczegdlnych wzorcach.

Zmierzy¢ warto$¢ absorpcji roztworéw badanych.

Opracowanie wynikow

Stezenie dwutlenku azotu w powietrzu atmosferycznym obliczy¢ z wzoru:

X :M[mg/ms]
VN

gdzie: m ) [mg] — ilo$¢ jonéw azotanowych odczytana z krzywej wzorcowe;,

Vn [M®] — objetosé pobranego powietrza w warunkach normalnych, ktora oblicza
Si¢ Z WZOoru:

_V,-273-p-1333

= m?
N (273+t)-1013[ ]

gdzie: p [mm Hg] — ci$nienie barometryczne,
t [°C] — temperatura powietrza w miejscu pobrania probki,
Vi [m¥] - objgtos$¢ powietrza w temperaturze (t) pobrane do oznaczenia.

Przy przeliczaniu warto$ci otrzymanych dla dwutlenku azotu (NO;) na wartos¢ dla

pieciotlenku azotu (N,Os) zastosowaé wspotczynnik przeliczeniowy 1,17.



