Zasada oznaczania tlenku azotu(l1V) w powietrzu:

Oznaczanie NO; w powietrzu atmosferycznym metoda spektrofotometryczng

Dwutlenek azotu powstaje we wszystkich procesach spalania, w wyniku utleniania wolnego azotu,
zawartego w powietrzu.

Najwicksze skazenie atmosfery tlenkiem azotu(IV) ma miejsce w okolicach o duzej koncentracji
wszelkiego rodzaju palenisk (energetycznych, przemyslowych, domowych, a takze silnikow
spalinowych) a zwlaszcza w poblizu duzych zaktadéw chemicznych przetwarzajacych azot (np.:
produkcja nawozow azotowych, barwnikéw). Dwutlenek azotu w powietrzu moze reagowaé z
woda tworzac kwas azotowy, albo moze by¢ pobierany przez organizmy w stanie gazowym z
powietrzem 1 wowczas powstajg w tkankach takie zwiazki jak kwas azotawy, azotyny i1 azotany —
wszystkie o wlasciwos$ciach toksycznych.

Opad kwasu azotowego(V) powoduje u organizmoéw stosunkowo nieznaczne oparzenia lecz bardzo
wyraznie 1 trwale zakwasza glebe, ktora z czasem staje si¢ martwa.

Emitowany do atmosfery NO, odgrywa wazng role w reakcjach fotochemicznych, prowadzacych
do tworzenia si¢ ozonu oraz szeregu szkodliwych dla zdrowia zwigzkéw organicznych.
Prawodawstwo polskie przewiduje maksymalne st¢zenie tlenkéw azotu w powietrzu
atmosferycznym w przeliczeniu na N3Os: $redniodobowe — 200 pg/m® i jednorazowe
dwudziestominutowe — 600 pg/m®.

Mikrogram - pochodna jednostka masy w uktadzie SI, symbol pg, rowna jednej milionowej grama
(0,0000019)

Poziomy substancji w powietrzu dla zanieczyszczen gazowych ustala sie w warunkach: temperatura
293 K, cisnienie 101,3 kPa.

Opracowano szereg metod oznaczania NO, w powietrzu, polegajacych na oznaczaniu powstatych
przy pobieraniu probki azotynow i azotanéw (2NO, + H,O— HNO, + HNOs). Najszersze
zastosowanie posiadajg metody: Saltzmana, Jacobs’a-Hochheisera i ich modyfikacje.

Zasada metody

Zmodyfikowana metoda Jacobs’a-Hochheisera polega na przepuszczeniu probki powietrza przez
roztwor wodorotlenku sodowego (zawierajagcego arsenin sodowy 1 kwas sulfanilowy) a nast¢pnie
oznaczeniu w nim azotanow(III).

W wyniku dziatania jondéw azotanowych na roztwor kwasu sulfanilowego tworzy sie zwigzek
dwuazoniowy, ktory reaguje z roztworem chlorowodorku N-1-naftyloetylenodiaminy dajac
barwnik dwuazowy.

Intensywnos$¢ powstalego azobarwnika jest proporcjonalna do st¢zenia 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 1 uzupetni¢ do objetosci 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 azotanow(I11):

0,15 g NaNO; cz.d.a. rozpusci¢ w wodzie redestylowanej w kolbie miarowej o pojemnosci 1 dm?®,

1 ml tego roztworu dopetni¢ w kolbie miarowej o pojemnosci 100 ml ptynem pochtaniajacym do
kreski. 1 ml tego roztworu odpowiada 1 pg NO3 (0,001 mg NOz/cm® — roztwér wzorcowy 2)



1. Wykonanie krzywej kalibracji:

- sporzadzi¢ skalg wzorcow dodajac do probowek roztwor wzorcowy (2) i roztwor Saltzmana —

pochtaniajacy w nastgpujacych proporcjach:

- nastepnie do wszystkich wzorcow doda¢ po 3 ml roztworu chlorowodorku N-1-naftyloetylenodiaminy,
zamieszac 1 po uptywie okoto 5 minut zmierzy¢ warto$¢ absorpcji poszczegolnych roztworow wzorcowych
wobec $lepej proby tj. probki nr 1, przy dhugosci fali A = 550 nm.
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- sporzadzi¢ wykres krzywej wzorcowej jako zaleznos¢ zawartosci NO, we wzorcach od ekstynkcji.

2. Pobor praéby:

- sprawdzi¢ zestaw do pochtaniania;
- pluczke napetié¢ Sem® roztworu pochlaniajacego Saltzmana i polaczy¢ ja z aspiratorem;

- wlaczy¢ aspirator, pobrac¢ powietrze z odpowiednig predkoscia

- zanotowac czas poboru proby.

3. Analiza:
- do probki badanej doda¢ 3 ml roztworu chlorowodorku N-1-naftyloetylenodiaminy, zamieszac

- po uplywie okoto 5 minut zmierzy¢ warto$¢ absorpcji pobieranej proby;

- Z krzywej wzorcowej odczyta¢ zawartos¢ NO, w badanej probcee;
- obliczy¢ 1lo$¢ powietrza przepuszczonego przez ptuczke;
- obliczy¢ stgzenie NO, w badanym powietrzu i okresli¢ je w : mg/ m?

Przez dwie pluczki potaczone szeregowo, zawierajace po 5 ml pltynu pochtaniajacego,
przepuszczaé powietrze z szybkoscia 10 dm*h w ciagu 30 minut. Po pobraniu probki uzupehié

zawarto$¢ ptuczek woda redestylowana do objetosci wyjsciowe;.

Opracowanie wynikow

Stezenie tlenku azotu(1VV) w powietrzu atmosferycznym obliczy¢ z wzoru:

_ m.tlenku.azotu.(odczyt.z.krzywej.wzorcowej) [mg/m*]
V,, (m®. pobranego. powietrza)

V\ - objetoéé pobranego powietrza przeliczona na warunki normalne (tj. temp. powietrza 0°C i

przy cisnieniu atmosferycznym wynoszacym 1013 hPa) wg wzoru :
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gdzie: P— ci$nienie barometryczne, jezeli odczytane w [mmHg] - to wstawiamy zamiast P : p-1,333

tpomiaru [°C] — temperatura powietrza w miejscu pobrania probki,
Vt [m®] — objetosé powietrza w temperaturze (t) pobrane do oznaczenia.




