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亜硝酸性窒素定量法の検討  

衛生試験法（下水・汚水）について  

成吉 武治   中山 和好  吉田  豊  

InvestigationontheDeterminationofNitrite－nitrogen   

TakeharuNARITOMI，KazuyoshiNAKAYAMAandYutakaYOSHIDA  

（短報）  

ファニルアミド溶液1mlを加え，15分間放置したのち，  

ナフナルエチレンゾアミン溶液1mlを加lえて混和し，20  

分後に岐光度を測定する（測定波長530nm付近）。   

対照液は水10mlについて，同様に操作したものを用い  

る。別に亜石i■i酸性窒素標準溶液を段階的にとり，同様の  

接作を行い，検量線を作成する。   

試料が着色または濁っている場合は，100ml共栓什メス  

シリンダーに試料90mlをとり，硫酸アルミニウムカリウ  

ム溶液1～2mlを加え，pHを7付近に調整後，水を加え  

て100mlとする。椎をして振り混ぜ，静置する。フロック  

が沈降したら上澄液をろ紙5種Aでろ過し，はじめのろ  

液20mlを捨て，つぎのろ液を検液とする。   

実験はすべて室温（約20qC）で行った。なお扱光度は  

L！立ダフ、ルビーム分光光度計20010型（セル10mm），pH  

は日立堀場M7pIiメーターにより湘定した。  

Ill結果と考察  

1 貴大吸収波長   

最大吸収波長は540nm付近であった。またIN IiCl  

の添加量の調整によりpHを0．25－0．38と変化させた場  

合も同様であった。衛生試験法（下水・汚水）では530nm  

付近とされてし、るが，ナフナルエチレンジアミンを用い  

る試験法では540Tlnつ付近とするものが多く，以下の実験  

では54011m付近で測定した。   

2 ジ7ゾ化時間   

ゾアゾ化別添加後の放置‖寺問は15分とされてし、るが，  

標準液1〟gNO。Nを補いて検討したところ，0～50分  

で吸光度は一定であった。衛生試験法（飲料水）でも放  

置時間をとっていなし、。   

3 ジアゾ化別の景   

標準液0．5，3／∠g NO2Nを用い，スルファニルアミド  

溶液の量を0．25－2mlと変えた場合，鴨池度に変化はな  

かった。  

Ⅰ はじめに  

亜硝酸性窒素の定量に広く用し、られているジアゾ化法  

は，ジアゾ化割としてスルファニルアミド，カップリン  

グ剤としてナフナルエチレンゾアミンを用いたものが反  

応速度が速く，最も鋭敏で，安定性に優れてし、ると言わ  

れてし、る。   

この組合せを用いた衛生試験法（卜水・汚水）につし、  

て定量条件，妨害物質を，前処理につし、ては操作の簡便  

化のため下水試験方法を検討した。その結果，若干の改  

良すべき点がみつかったので報・たする。  

′■  

ⅠⅠ実験  

1 試薬  

スルファニルアミド溶液：スルファニルアミドn．5g  

をHCl（1＋1）100mlに加温して溶かすc  

ナフナルエチレンジアミン溶液：N－（1ナフナル）  

エチレンジアミン塩酸塩什12gを水100mlに溶かし，不溶  

′■物質があればろ過する。  
亜硝酸性窒素標準溶洩：NaNO2を硫酸デシケーター  

中で24時間乾燥したのち，その0．493gを精密にはかり，  

滅菌水に溶かして1／とし標準原酒とする。この1nmlを  

とり水を加えて1／とし，これを標準溶液とする（用時調  

製）。  

亜硝醸惰窒素標準溶液1ml二1／∠gNO2N  

硫酸てルミニウムカリウム溶液：硫根アルミニウムカ   

リウム（KAl（SOt）。・12Ii。0）5gを水に溶かして100  

mlとする。  

2 定量操作  

試料10mlを試験管にとり，1NliC12mlおよびスル  
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4 ゾアゾ化時のpH   

標準液2．5／Jg NO2Nを用い，ジアゾ化時のpHにつ  

いて検討した。カップリング時のpHは試験法どおりに  

なるよう調整した。結果はpHO．2～1．3で吸光度は一定  

となり，二れ以上の時吸光度は低下した。   

5 カップリング別の量   

標準液0．5，3／Jg NO2Nを用い，ナフナルエチレンジ  

アミン溶液の量を0，25～1mlと変えた場合，吸光度に変  

化はなかった。しかし0．25mlの場合，貴大発色に達する  

までにやや時間がかかった。   

6 墨色時のpH   

標準液2／Jg NO21NのpHを調整し，呈色時のpHに  

ついて検討した。吸光度はpHO．15～0．75で一定となり，  

1．2で低下した（凶1）。この実験ではジアゾ化時のpHも  

変化するが，先の結果より無視できる。  

1．0  

廻   

粟  

彗 0．5  

1   2   3   

図2．NO2N検量線  
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（mg／／）   

0．001   

0．001   NaClO  吸光度    0    5    20  0．003  100  0．028  200  0．069  500  0．256   
NfI。N  ＝及光度   
（mg／／）   

0   0．647   

5   0．644   

20   0．648   

100   0．653   

200   0．653   

500   0．660   

（吸収波長：540nnl）  0．2  0．4  0．6  0．8 1．0 1．2  （NO2N2．5〟g）  

pH   
凶1．呈色時のpHの彩響  

NO2N：2／Jg  

10 前処理   

濁り，着色のあるし尿処理場放流水について，ろ過  

凝集沈澱の効果をみた。着色はろ過では除去できず，凝  

集沈澱でほぼ除去することができた。   

衛生試験法（下水・汚水）では凝集剤としてAl（OH）3  

を使うことになっているが，調製がめんどうである。そ  

こで硫酸アルミニウムカリウム溶液をそのまま用いる下  

水試験方法について検討した。その結果衛生試験法で問  

題にしている凝集剤中のNO2の反応はなく，また吸光度  

の低下もなかった。浄化槽流入水，放流水を用いた添加  

回収試験でも98％程度の回収率を示し，標準偏差％は  

2％以下であった（n二7）。  

lV まとめ  

・吸収波長は540nm付近が最大であった。  

・INHC12mlの添加は，衛生試験法（飲料水）でi，行っ  

ておらず，ゾアゾ化・カップリングへの影響もなく不要  

と考えられる。  

7 呈色の安定性   

標準液0．5，3J∠g NO2－Nを用し、，呈色の安定性につい  

て検討した。吸光度は5～10分で黄大となり，その後1  

時間まで安定であった。浄化槽流入水を用いた試験でも  

同様の結果を得た。   

8 検量線，バラツキ   

検量線は2〟gNO2Nまで直線性を示した（図2）。標  

準偏差％は0．1J∠gNO2－Nで3％，3〟gNO2rNで0．2％  

（n＝6）であった。   

9 妨害物質   

NHl▲と残留塩素について検討した。結果を表1，2に  

示す。N札十は500mgN／／でプラスの肋害を示した。残留  

塩素は10OmgNaClO／lで擬似呈色をするが，黄褐色（最  

大吸収波長471nnl）であり識別が可能である。  
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・ジアゾ化時間は不要である。  

・最大発色に達する時間は10分程度であー），呈色は1時  

間まで安定である。  

・前処理烏硫酸アルミニウムカリウム溶液をそのまま用  

いる下水試験方法が簡便である  
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