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BIZTONSAGOS USZAS

Vizmintak foszfat- és nitrat-tartalmanak meghatarozasa
(Eredeti cim: SAFE SWIMMING

Measuring phosphates and nitrates in water)

Sok orszagban vannak olyan tavak, csatornadk, medencék, amelyeknek gyonyor(
z6ld szine van. Nagyon nagy a kisértés arra, hogy usszunk benntk, hiszen azt
képzetet keltik, mint a z6ldszin{ 6cean. Vajon a zold viz ,6cean-viz” vagy a
tdpanyagok jelenléte miatt nagyon gyorsan ndveked0 zold vizi novények okozzak
a z0old szint?

Tegyuk fel, hogy egy olyan laboratériumban dolgozol, amely rendszeresen
ellendrzi, hogy a természetes vizek alkalmasak-e Uszasra. A helyi lapban
megjelent egy cikk, amelyben a riporter megkérddjelezi egy kis folyocska
vizmin6ségét, amelyben te is gyakran szoktal Gszni. A kézeli ,Z6ld Oazis” nevi
kempingben nyaral6 emberekben aggodalmat kelt ez a negativ sajtévisszhang és
a viz gyanus z6ld szinével kapcsolatos cikkek. A kemping tulajdonosa, Gregory
Reen ur folhiv, mivel mar gyermekkorod 6ta ismer és eszébe jutott, hogy egy
laborban dolgozol. Megkér, hogy te és a csoportod vizsgaljatok meg a helyzetet
és végezzétek el a szukséges elemzéseket. Ehhez azonban ki kell szamitanotok
az elvégzendO vizvizsgalatok teljes koltségét is.

Rovid 6sszefoglald

1. Szamitsatok ki minden egyes elvégzend6 elemzés koltségét (vegyszerek,
személyi koltségek és az épllet bérleti dija) és a mérések elvégzése utan
vizsgaljatok meg, hogy realisztikusak voltak-e a becsllt kdltségek!

2. Vizsgaljatok meg a viz min8ségét annak nitrat-tartalma tekintetében két

kilénb6z8 analitikai médszerrel!

Hasonlitsatok dssze a két nitrat-meghatarozasi médszert!

Hatarozzatok meg a viz foszfat koncentraciojat!

Deritsétek ki, hogy a sajat orszagotokban mennyi az Uszasra, flirdésre

alkalmas vizek maximalisan megengedett nitrat- és foszfat koncentracioéja!

6. Vonjatok le a kévetkeztetést arra vonatkozdlag, hogy a ti orszagotokban a
vizsgalt viz alkalmasnak mind@sithet0-e Uszasra, ill. firdésre!

akw

csoport: A vizminta foszfat-tartalmanak meghatarozasa
csoport: A vizminta nitrat-tartalmanak meghatarozasa UV-VIS
spektroszkoépiaval

3. csoport: A vizminta nitrat-tartalmanak meghatarozasa fluoreszcens
spektroszkopiaval

Harom csoportban fogtok dolgozni:
1.
2.

Elvégzend® vizsgalatok
A tanéarotok fogja megmondani, hogy mikor kell elvégeznetek a méréseket.

Minden csoport

Feladat

Készitsetek tervet az 6sszes elemzésrdl és biztositsatok, hogy a sziikséges
felszerelés, mUiszer, és vegyszer rendelkezésetekre alljon!
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Készitsetek egy listat:

» Az elemzésekhez sziukséges vegyszerekrdl

= A vegyszerek ararol

* Az analizishez szikséges iddrdl

* Az analitikusok atlagos érabérérdl

» A mlszerek bérlésének koltségeirdl

*» A laboratérium/épilet bérleti dijardl
Gydljtsetek informaciot az alkalmazandé eljarasokrol!
Osszatok el a harom mérési maddszerrel torténé meghatarozasokat az 1., a 2. és
a 3. csoport kozott!
Beszéljétek meg a tervet a tanarotokkal (beleértve a kivalasztott eszkdzoket,
mUszereket és vegyszereket is)!

Minden gyakorlati feladat végzése eldtt kockazatbecslést kell végezni.

1. csoport (foszfat-tartalom meghatarozasa VIS spektroszképiaval)
1. feladat

phosphate in diet Coca Cola using visible spectrophotometry” cim(i eljarast!
Készitsétek el a foszfat térzsoldatot!

2. feladat
Vegyétek fol a kalibraciés gorbét!

3. feladat

Szamoljatok at a szikséges mennyiségeket (koncentracidkat) ugy, hogy a sajat
vizmintatok mérésére alkalmas kalibraciés gorbét kapjatok! Végezzétek el a
mérést a kalibraciés oldatsorozat tagjai és a minta esetében is!

2. csoport (nitrat-tartalom meghatarozasa VIS spektroszkoépiaval)
1. feladat

A ,Tanuldbi adatlap: Nitration meghatarozasa vizmintdban VIS
spektroszkoépiaval” segitségével készitsétek el a nitrat torzsoldatot!

2. feladat
Vegyétek fol a kalibracios gorbét!

3. feladat

Szamoljatok at a szikséges mennyiségeket (koncentraciokat) ugy, hogy a sajat
vizmintatok mérésére alkalmas kalibraciés gorbét kapjatok! Végezzétek el a
mérést a kalibraciés oldatsorozat tagjai és a minta esetében is!

3. csoport (nitrat-tartalom meghatarozasa fluoreszcencia fotometriaval)
1. feladat

A ,Tanuldbi adatlap: Nitration meghatarozasa vizmintaban fluoreszcencia
fotometriaval” segitségével készitsétek el a nitrat térzsoldatot!

2. feladat
Vegyétek fol a kalibraciés gorbét!
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3. feladat

Szamoljatok at a szilkséges mennyiségeket (koncentracidkat) ugy, hogy a sajat
vizmintatok mérésére alkalmas kalibraciés gorbét kapjatok! Végezzétek el a
meérést a kalibraciods oldatsorozat tagjai és a minta esetében is!

Minden csoport

1. feladat

Szamitsatok ki a kéltségeket a viz nitrat- ill. foszfat-tartalomm meghatarozaséara
hasznalt minden egyes analitikai mdédszer esetében!

2. feladat

Gyljtsétek ossze a 2. és a 3. csoportban a nitrat-tartalom meghatarozasok
eredményeit és vessétek 6ssze, hogy eldénthessétek melyik a legjobb médszer a
mérés pontossaga, ill. az eredmények megbizhatésaga tekintetében!

3. feladat
Gy(jtsétek ossze a viz foszfattartalmanak meghatarozasakor mért
eredményeket!

4. feladat

Osszegezzétek a csoportok altal a NO;” and PO,* meghatarozasok soran kapott
eredményeket és irjatok egy jelentést arrdl, hogy alkalmas-e az adott viz
Uszasra! Szamitsatok ki a vizminta nitrat- és foszfattartalom mérésének teljes
koltségét (el6bbi esetében a fluoreszcencias és a xilenolos maédszerre is)!

Mérési eredmények

irjatok egy beszamolét/jegyz6konyvet az eredményeitekrdl és
kovetkeztetéseitekr@l a laboratérium vezetGje (azaz a tanarotok) szamaéara!
Hasznaljatok az adataitokat annak aldtamasztasara, hogy melyik médszert
javasolnatok a vizminta nitrat-tartalmanak meghatarozasara, figyelembe véve a
mérési modszerek pontossagat és érzékenységét! irjatok egy jelentést a
laboratérium vezet8jének és a kempingtulajdonosnak arrél, hogy vajon
alkalmas-e Uszasra a vizsgalt viz.

Onellenorzo feladatok didkoknak

Ehhez toltsétek ki a ProBase weboldalon talalhat6 , Készségfejlesztés
értékelése.doc” fajlt!
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Tanuldi adatlap: Nitration meghatarozasa vizmintaban VIS
spektroszkodiaval

Alkalmazasi terulet
Ez a moédszer viz nitrat-tartalmanak meghatarozasara hasznalhato.

Alapelv

E mddszer soran xilenolt nitralunk nitro-xilenolla. A nitro-xilenolt desztillaljuk és
natrium- hidroxid-oldatban nyeletjik el. A sarga oldat abszorbancijat 430 nm
hullamhosszon mérjuk. A nitro-xilenol oldat szinintenzitdsa aranyos a minta
nitration koncentracidjaval.

Felszerelés

Berendezés

Mdlszerek:
- Kalibralt analitikai mérleg; pontossag= 0,1 mg
- UV/VIS spektrofotométer

Uvegeszkozok és egyéb felszerelés
- 100 cm® mér6lombik (,A” osztaly)
- 500 cm® mérBlombik (,A” osztaly)
- Kalibralt pipettak ( 5, 10, 15, 20, 25 cm®)
- 300 cm? csiszoltdugés Erlenmeyer lombik
- Desztillalo készulék

Vegyszerek
- 1-hidroxi-3,4-dimetilbenzol (,xilenol”)
- Natrium-nitrat
-  Kénsav 98%
- Natrium-hidroxid

Reagens oldatok
- Natrium- nitrat térzsoldat, 0,1 mol NaNO; /dm?
Mérjiink be 4.25 g reagens tisztasagi NaNO;z;-ot egy 500 cm?®-es
m érblombikba. Oldjuk fel vizben, toltsik fol jelig és homogenizaljuk.

- Xilenol oldat
Mérjunk be 0,25 g reagens tisztasagl 1-hidroxi- 3,4-dimetilbenzolt10 cm?®
natrium- hidroxid-oldatba. Az oldédasi kb. 60 percet vesz igénybe.

- Kénsav-oldat; ¢(H,S0O,) = 13 mol/dm?
Nagyon 6vatosan, folytonos keverés kdzben éntsiink 720 cm® témény
kénsavat 280 cm? vizhez.

- Natrium- hidroxid-oldat; c(NaOH) = 0,2 mol/dm?

Eljaras

A miszer el6készitése

A spektrofotométer hullamhosszat wolfram lampa hasznalataval ellenérizhetjik
656.1 nm-nél.

A minta el6készitése
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Pipettazzunk 10 ml vizmintat egy 300 cm?®-es Erlenmeyer lombikba. Adjunk
hozza 2 cm?® xilenol reagenst és 40 cm?®kénsavat. Zarjuk le az Erlenmeyer
lombikot a dugéjaval, rdzzuk jol 6ssze és hagyjuk allni 30 percig 20 oC-on.
Adjunk hozza 100 cm3vizet és desztillaljuk a nitro-xilenolt egy 100 cm?® kalibralt
mérSlombikban 1év6 10 cm® NaOH-oldatba. Kb. 50 cm®desztillatum gy(jtése
utan hagyjuk abba a desztillaciot. Oblitsik ki a h(it6t 15 cm® NaOH-oldattal, majd
vizzel, amiket hozzdadunk a mér6lombik tartalméahoz. Toltsuk fel vizzel a
mérGlombikot jelig. Mérjuk az abszorpciot 1 6ra allas utan 430 nm
hullamhossznal. Készitstink vakmintat az 6sszes reagens folhasznalasaval, de
natrium- nitrat nélkul. A hulladék kuloén kezelést nem igényel (a szokasos
eljarassal, a laboratoriumi gyUjtében helyezzik el).

A kalibracios gorbe

Pipettazzunk 10, ill. 20 cm?® natrium-nitrat térzsoldatot két kiillénb6z8 100 cm®-es
mérblombikba, toltstuk fol jelig desztillalt vizzel és homogenizaljuk. Pipettdzzunk
mindkett6bdl 10-10 cm? oldatot egy-egy Erlenmeyer lombikba és adjunk hozza
2-2 cm?® xilenol reagenst és 40-40 cm?® kénsavat. Végezziik el mindegyikkel a
minta el6készitésénél alkalmazott eljarast (a “Zarjuk le az Erlenmeyer
lombikot...” szovegrésztdl).

Szamitasok
Vegyiik fel az intenzitast a koncentracio (mg/cm?®) fliggvényében! A minta
koncentracidja interpolacidoval hatarozhaté meg.

Az eredmények megadasa
Az eredményt mg/cm?® mértékegységben kell megadni.
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Tanuldi adatlap: Vizminta nitrat-tartalmanak meghatarozasa
fluoreszcencia fotometriaval

Alkalmazasi terulet
Ez a moédszer viz nitrat-tartalmanak meghatarozasara hasznalhato.

Alapelv

A fluoreszcein egy fluoreszcens molekula, ami 435 nm hullamhosszon
gerjeszthet6 és 485 nm hullAmhosszon sugaroz (emittal). Nitratot adva a
fluoreszcein tartalmu oldathoz (tomény kénsav jelenlétében) lejatszddik a nitrat
és a fluoreszcein reakcioja, valészinlileg a “Solvent Orange 16" nev( anyagot
Iétrehozva, ami méar nem fluoreszkalé molekula (Id. az alabbi abrat).
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Felszerelés

Berendezés

Mdszerek:
- Kalibralt analitikai mérleg; pontossag= 0,1 mg
- Fluoriméter, valtoztathatdé hullamhosszal

Uvegeszkozok és egyéb felszerelés
- 50 cm® mér8lombik (,A” osztalyu)
- 1000 cm® mérBlombik (,A” osztalyud)
- Kalibralt pipettak (0,2; 0,4; 0,6 cm?®)
- Kalibrélt pipettak (1,0-5,0 cm®)

Vegyszerek
- Fluoreszcein natrium séja

- Kalium-nitrat
- Kénsav 98%, p. a.

Reagens oldatok
- Kalium-nitrat torzsoldat, 0,2 mmol NOs /dm?
Mérjiink be 0.2020 g of reagens tisztasagi KNOz;-ot egy 1000 cm?®-es
mérblombikba. Oldjuk fel vizben, toltstk fol jelig €s homogenizaljuk.

- Dinatrium-fluoreszcein-oldat 5x10™* mol/dm?®
Oldjunk fel 0,0940 g dinatrium-fluoreszceint 500 cm?® kénsavban. Mindig
frissen készitett oldatot hasznaljunk!
Eljaras
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A miszer elbkészitése
A spektrofotométert a haszndalati utasitas szerint allitjuk be.

A minta el6készitése

Pipettazzunk 1-5 ml (maximum 0,005 mg nitratot tartalmazd) vizmintat egy 50
cm’®-es mér6lombikba. Toltsiik fel a lombikot frissen készitett dinatrium-
fluoreszcein-oldattal. Mérjuk a fluoreszcenciat 45 mulva (de 47,5 percnél nem
késbbb!) a 435 nm gerjesztési hullamhosszon és a 485 nm-es emissziés
hullamhosszon.

A kalibraciés gorbe

Pipettazzunk 0,2; 0,4 és 0,6 cm?® kalium-nitrat térzsoldatot 50 cm®-es
mérblombikokba és toltsiik fel azokat jelig frissen készitett dinatrium-
fluoreszcein-oldattal.

A csak kénsavat tartalmazé fluoreszcein oldat esetében nullazzuk a mszert
(allitsuk O-ra), a legmagasabb nitrat koncentracidju oldat esetében pedig 100-ra.
Mérjuk a fluoriméterrel a fluoreszcenciat minden kalibral6 oldat esetében.
Szamitsuk ki a nitrat tartalmat ppm-ben.

Szamitasok
Vegylk fel az intenzitast a koncentracié (mg/cm?®) fliggvényében! A minta
koncentracidja interpolacioval hatarozhaté meg.

Az eredmények megadasa
Az eredményt ppm-ben kell megadni.

Példa
Nitration koncentracié mg/L Intensitas
0,00 100
0,04 66,1
0,08 33,2
0,12 1,30

A legkisebb négyzetek modszerével illesztett egyenesbdl:

Fuggveény Y =-824.25 x +99.52
Korrelaciés egyitthaté 0.99991
Minta

VI (95%)
Y érték X (szamitott) X (minimum) X (maximum)
17,1 0,10000 0,09584 0,10429
17,4 0,09964 0,09548 0,10392
Atlag 0,09982 0,09566 0,10410
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