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IGANGKJØRING AV Cl OG N03- 

AUTOMATISK 

De manuelle metoder for N03- og Cl- er meget tidskrevende 

og tillater ikke store serier av pr¢ver. Et automatisk 

system var derfor ¢nskelig. Etter en tur til NIVA for å 

se hvilket utstyr de hadde og for å dra nytte av de 

erfaringene NIVA hadde, ble utstyret bestilt i mai 1973. 
På grunn av store forsinkelser med leveringene var ikke 

utstyret ferdig oppmontert f¢r i september måned. Etter 

at utstyret virket tilfredsstillende ble det analysert 

noen pr¢ver som også var analysert på NIVA. 

N03 - µg/ml N03 - µg/ml 

NILU NIVA NILU NIVA 

2.90 3.00 1.05 1.00 
4.35 4.40 1. 85 1. 7 5 

2.60 2.50 4.00 4.10 
6.00 6.50 2.50 2. 60 
1.10 0. 90 2. 7 0 2. 7 0 
2. 8 5 2. 90 2.25 2.35 

0.50 0. 65 2. 20 2.20 
3. 7 5 3 .. 8.0. .4 ... 5.5. .4 ... 3.5 
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Ved lagring ble det konstatert stigning i nitratkonsentra­ 

sjonen og det ble derfor besluttet å f¢lge noen pr¢ver over 

lengre tid for å se hvor stor stigningen er ved lagring i 

kj¢leskap. 

Stigning av N03--konsentrasjon ved lagring 
i kj¢leskap: 

Pr¢ve Analysert Stigning 
11/1 31/1 7/2 14/2 21/2 28/2 7/3 l µg/ml 

1 1. 85 2.00 2.00 2.20 2. 20 2. 2 5 2. 2 5 0.40 

2 2.65 2. 7 5 2. 7 5 2. 80 2. 80 2. 95 3.00 0.35 

3 3. 35 3.40 3.50 3.50 3.55 3.60 3.60 0.25 

4 3.30 3. 2 5 3,45 3.45 3.50 3.60 3.60 0.30 

5 1. 05 1.10 1.10 1. 2 0 1. 20 1. 2 5 1.40 0.35 

6 1. 05 1.10 1.10 1. 20 1. 2.0 1.25 1.40 0.35 

Pr¢vene er i dette tilfelle filter fra en high-volume sampler 

som er utvasket i destillert vann. Det er ikke påvist 

stigning i kloridkonsentrasjonen ved lagring. 

Analyseforskrift er skrevet og analysen går rutinemessig. 
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Kjeller, den 6 november 1973 

- Referanse: IO-0-07.73 

BESTEMl1ELSE AV KLORID OG NITRAT 

AUTOMATISK 

1 PRINSIPP 

Klorid 

Hg (CNS)2 reagerer med Cl og danner det mindre dissosierte 

HgCl2. Rodanidionet reagerer deretter med treverdige jern­ 

ioner fra FeNH4(SO~)2 og man får en fargereaksjon ved dannelse 

av jernrodanid som måles ved 480 mµ. 

Nitrat og nitritt 

Nitrat reduseres til nitritt i en kadmium-kobber kolonne 

ved pH 8.6. Det dannede nitritt diazoteres med sulfanilamid 

og koples med N-(1-Napthyl)-ethylendiamin. Fargen måles ved 

520µm . For bestemmelse-av nitritt s1¢yfes reduksjonskolonnen. 
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2 KOPLINGSSKJEMA 

PRØVET AKER 

---l-l--=.W.-,:i.---+PRØVE 

LUFT 

FeNH'f(SOLi\. 

Hg (CNS\:. 

KOLORIMETER SKRIVER 

KOLONNE 

PRØVE 

LUFT 

DEST, HiO 

0 0.065 BUFFER 

RE INTRODUKSJON 

LUFT 

SULFANILAMID 

NAFTYLETHYLENDIAMIN 

f)73 

D 
KOLORIMETER SKRIVER 
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3 UTSTYR OG INSTRUMENTER 

Ismatec 25 kanals mikropumpe, 

Hook and Tucker A40 pr¢vetaker 

Vitatron UPS fotometer, 2 stk 

Vitatron UR 405 L, 2 stk 

Glassr¢r og nipler 

Pipetter 50, 25, 20, 10,5, 2,5 og 2 ml 

Målekolber, 2000, 1000 og 100 ml 

Analysevekt 

Eksikator 

4 KJEMIKALIER 

NaCl p.a. 

KNO3 p.a. 

FeNHi.(SO4)2 p.a. 

HNO3 p.a. 

Hg(CNS) p.a. 

NH1;Cl p.a. 

NH3 p.a. 

Sulfanilamid 

Naftyhlethylendiamin 
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5 SKYLLEVANN 

DestillePt H2O. 

6 REAGENSER 

6.1 Reagenser til kloridanalysen 

FeNH1;(SO)2-l¢sning. 60 gram Fe NH4(SO1;)2 1¢ses i 1 .£. 6 N HNO3. 

Filtreres f¢r bruk. 6 N HNO3: 416 ml konsentrert HNO3/!. 

Hg(CNS)2-l¢sning. Til 2 £ destillert H2O tilsettes Hg(CNSh 

til mettet 1¢sning. (Ca 2 gram pr£). 

Merknad! Hg(CNS)2-1¢sning må stå minst ett d¢gn f¢r bruk. 

FeNH4(SO4)2-1¢sningen må være klar f¢r bruk. Bruk 

derfor ikke svakere HNO3-1¢sninger enn 6 N. Begge 

1¢sninger filtreres f¢r bruk. 

6.2 Reagenser til nitratanalvsen 

Buffer: L¢s 100 gram NH1;Cl i ca 700 ml destillert H2O. 

Tilsett NH3 (1:2) til pH 8.6 og fortynn til 1 £. 

Sulfanilamid: L¢s 10 gram til 1 i i en blanding av 100 ml 

konsentrert HCl og 900 ml destillert H2O. 

Naftylethylendiamin: L¢s 1 gram til 1 £ destillert H2O. 
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7 STANDARDER 

7.1 Standarder til klorid 

Hovedstandard. Ca 2,5 gram NaCl t¢rres 1 time ved l05°C, 

deretter 20 minutter i eksikator. Fra dette veies ut 

1,650 gram NaCl som 1¢ses til 1 t destillert H2O. Denne 

1¢sning inneholder 1000 µg Cl-/ml. 

7.2 Standarder til nitrat 

Merknad! Alt glassutstyr skylles godt med destillert H2O. 

Hovedstandard. Ca 2,5 gram KNO3 t¢rres 1 time ved 105°c, 

deretter 20 minutter i eksikator. Fra dette veies ut 

1,6305 gram KNO3 som 1¢ses til 1 £ destillert H2O, 

Denne 1¢sning inneholder 1000 g NO;/ml. 

8 REFERANSESTANDARDER 

8.1 Klorid 

a. 20,0 µg/ml: av 1000 µg/ml: 20 ml til 1000 ml destillert H2O 

b. 10,0 II II 20 II 50 II It 100 II II II 

c. 5,0 II II 20 11 25 II II 100 II II II 

d. 2,0 II II 20 11 10 11 II 100 II 11 II 

e. 1,0 11 II 20 11 5 II 11 100 11 11 11 

f. 0,5 II 11 20 II 2 , 5 II II 100 11 11 11 
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8.2 Nitrat 

a. 10 µg/ml: av 1000 µg/ml: 10 ml til 1000 ml destillert H20 

b. 5 " " 10 " 50 " " 100 " " " 
2 , 0 " II 10 II 20 " II 100 II II II 

c. 

d. 1,0 " II 10 11 10 " II 100 II II II 

0 , 5 " " 10 II 5 II II 100 II II II 
e. 

f. 0 , 2 II II 10 " 2 II " 100 II " II 

8. 3 Bruksstandarden~ 

1 100 ml av kloridstandard a. blandes med 100 ml av nitratstandard a. 

2 100 " " II b. II 11 100 " " " b. 

3 100 II II 11 c. " " 100 " " 11 c. 

4 100 11 " II d. " " 100 II " " d. 

5 100 11 " II e. II " 100 " " II e. 

6 100 " II 11 f. II II 100 11 " " f. 

Bruksstandardene har nå fått f¢lgende konsentrasjoner: 

Standard 1 2 3 4 5 6 

Cl - 10,0 5, 0 2,5 1,0 0,5 0,25 µg/ml 

No; 5,0 2 , 5 1,0 0,5 0,25 0,1 µg/ml 

Bruksstandardene nylages_hver 3. uke. 

9 UTVASKING 

Slangene puttes i destillert H20. 
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10 MERKNADER 

a. Ved begynnelsen av en analyseserie kj¢res alltid f¢rst 

et par standarder. Er standardutslaget på nitrat lavere 

enn normalt skyldes det forgiftet kolonne, og den må 

regenereres (se punkt 12). 

b. Unngå luft i kolonnen. Kolonnen skal ikke koples til 

proporsjoneringspurnpen f¢r systemet er blitt fyllt med 

væske. 

11 STANDARDER OG AVLESNING 

Alle standarder kj¢res til å begynne med, og hver 10. pr¢ve 

kj¢res standard nr 1, 3, 5 og en pr¢vekopp med destillert H20, 

H¢yden på kurvene måles og det tegnes standardkurver på 

millimeterpapir. 

Avleste verdier avrundes til nærmeste 0,05 og benevnes µg/ml. 
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12 KADMIUM-KOLONNEN 

2 4 
nm 

140 

mm 

. Glassull 

Kobbersulfat­ 

behandlet 

Kadmium 

Cd. reagenser. Cd (Merck) siktes til 40-60 mesh, vaskes 

med HCl og H2O, R¢res i ca 1 - 2 minutter i 2% CuSO4-l¢sning 

og vaskes med destillert H2O til helt klar 1¢sning. 

Regenerering av Cd-kolonnen. Kadmium i kolonnen tas ut og 

vaskes i 0,1 N HCl. R¢res i 2% CuSO4-l¢sning til den blå 

1¢sningsfargen forsvinner. 

RP 
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