 Photometrische Nitratbestimmung

Chemismus:

1. Schritt: Nitrat-Ionen werden im alkalischen Milieu mit Hilfe von metallischem Zink zu Nitrit-Ionen reduziert.

2. Schritt: Nitrit-Ionen reagieren mit Sulfanilsäure (p-Aminobenzolsulfonsäure) in essigsaurer Lösung und bildet ein Diazoniumsalz. Durch Hinzugabe von (-Naphthylamin entsteht über eine Azo-Kupplung ein rotvioletter Farbstoff.
Zur genauen Bestimmung des Nitratgehalts muss eigentlich die vorher in der Probe bestimmte Nitrit-Konzentration abgezogen werden. Jedoch beträgt die Nitritkonzentration (vor allem bei aeroben Bedingungen) im allgemeinen nur einen Bruchteil der Nitratkon​zentration, so dass dieser Fehler oft vernachlässigt werden kann.

3. Die mit dem Photometer gemessene Extinktion dieses Farbstoffs ist nach dem _________________________-Gesetz (E = _________ ) proportional zur Konzentration des Farbstoffs und somit proportional zur  Konzentration ____ _______________.

	Materialien
	Chemikalien
	Sicherheit und Entsorgung

	Photometer, Küvetten

6 Trichter, 6 Faltenfilter

6 *100-ml-Messkolben 

2*1000-ml-Messkolben

250 ml Messzylinder

zugehörige Stopfen, 

50-ml-Vollpipette

2-ml – Vollpipetten

2 *1-ml – Pipetten

12* 200-ml-Erlenmeyerkolben

oder 6 Erl. + 6 *100 ml Bechergläser

Folienstift
	Zinkstaub

Natronlauge (c= 5mol/l)

(-Naphthylamin-Reagenz (R1)

100%ige Essigsäure  (R2) 

Stamm-Eichlösung: 0,22 g/l KNO3-Lösung (entspr. 0,1009 g/l NO3 -)


	Essigsäure ist ätzend und Sulfanilsäure ist reizend!

Schutzbrille anziehen!

(-Naphthylamin ist gesundheitsschädlich!


Herstellung der Reagenzien:

1. Standard-Eichlösung (1 g/l = 0,00989 mol/l): Etwa 5 g Kaliumnitrat werden für ca. 24 Stunden im Trockenschrank erhitzt. Dann löst man 1,0 g in ca. 700 ml dest. Wasser auf und füllt den Messkolben mit dest. Wasser auf 1000 ml auf. 

2. Eichlösungen: Stellen Sie die folgenden NO3--Lösungen her: 

5* 10-4 g/l (1 ml 0,22 g/l-KNO3-Lösung auf 500 ml in einem Messkolben auffüllen),

7,5 * 10-4 mol/l (3 ml 0,22 g/l-KNO3-Lösung auf 1000 ml (Messkolben) auffüllen),

1* 10-3 mol/l (2 ml 0,22 g/l-KNO3-Lösung auf 500 ml (Messkolben) auffüllen). 

Schütteln nicht vergessen!

3. Naphthyamin-Reagenz (R1):

1g p-Sulfanilsäure und 5g Natriumacetat werden in ca. 50 ml destilliertem Wasser gelöst. Dann wird 0,1 g (-Naphthylamin in 5 ml Essigsäure (100%) und 95 ml destilliertem Wasser gelöst (notfalls erhitzen), zur Sulfanilsäurelösung hinzugegeben und auf 200 ml aufgefüllt. Reagenzlösung verschlossen halten.

R2 ist konz. Essigsäurelösung.

4. Die Probelösungen von einem Bach oder Fluss werden 1: 10 oder 1:50 verdünnt (letzteres ist bei Mosel und Saar zu empfehlen), da der Messbereich etwa zwischen 0,5 mg/l und 1 mg/l Nitrat- Ionen liegt.
Durchführung: 

Die 200-ml-Erlenmeyerkolben (Erlx) werden wie folgt beschickt:

	Erl1
	Erl2
	Erl3
	Erl4
	Erl5
	Erl6

	Blindwert
	Standard 1
	Standard 1
	Standard 1
	Probe 1
	Probe 2

	50 ml dest. Wasser
	50 ml 1*10-4 g/l KNO3
	50 ml 5 * 10-4 g/l  KNO3
	50 ml 1*10-3 g/l KNO3
	50 ml der 1:100 verd. Lösung
	50 ml der 1:100 verd. Lösung

	2 ml NaOH
	2 ml NaOH
	2 ml NaOH
	2 ml NaOH
	2 ml NaOH
	2 ml NaOH

	1 g Zink
	1 g Zink
	1 g Zink
	1 g Zink
	1 g Zink
	1 g Zink


Die Erlenmeyer-Kolben werden mit einem Stopfen verschlossen und 5 Minuten kräftig geschüttelt. 

Die Inhalte der Erlenmeyerkolben werden nach einer einminütigen Absetzzeit ohne den Bodensatz abfiltriert. Von den klaren Lösungen pipettiert man 20 ml ab und versetzt sie mit 5 ml konz. Essigsäure (R2), schüttelt und gibt dann 1 ml Reagenz R1 hinzu. 

Nach 5 Minuten Reaktionszeit (es sollten etwa die gleichen Reaktionszeiten eingehalten werden) erfolgt die Messung im Photometer bei 535 nm gegen den Blindwert. Hierzu wird beim Photometer 616, während die Extinktion des Blindwertes ermittelt wird, diese Extinktion auf Null gedreht. 

	Erl7
	Erl8
	Erl9
	Erl10
	Erl11
	Erl12

	20 ml Wasser Blindwert
	20 ml Standard 1
	20 ml Standard 1
	20 ml Standard 1
	20 ml Probe 1
	20 ml Probe 2

	5 ml R2
	5 ml R2
	5 ml R2
	5 ml R2
	5 ml R2
	5 ml R2

	1 ml R1
	1 ml R1
	1 ml R1
	1 ml R1
	1 ml R1
	1 ml R1


Auswertung:

Erstellen Sie eine Eichgerade (auf Millimeterpapier), indem sie die Extinktion gegen die Konzentration auftragen, und ermitteln Sie Nitrat-Konzentrationen von Probe 1 und Probe 2.

	Blindwert
	Standard 1
	Standard 1
	Standard 1
	Probe 1
	Probe 2

	Extinktion   E1:
	E2:
	E3:
	E4:
	E5:
	E6:

	mol/l:
	
	
	
	
	

	mg/l NO3-
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