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W niniejszej pracy przedstawiono badania dotyczace zastosowania nowej jonoselektywnej elektrody azotano-

wej do oznaczania azotanéw w produktach spozywczych. Miarodajnos¢ wynikéw oznaczenia metoda poten-

cjometryczng zweryfikowano wykonujac oznaczenie tej samej probki metoda spektrofotometryczna zgodnie

z Polska Norma PN-82/C-04576/08. Dla kazdego rodzaju analizowanej probki uzyskano zadowalajaca zgod-

nos¢ wynikow oznaczen co potwierdza przydatnosc¢ analityczng badanej elektrody azotanowe;j.

Wprowadzenie

Azotany (V) to sole kwasu azo-
towego (V) krystaliczne zwigz-
ki o silnych wtasciwosciach
utleniajacych bardzo dobrze
rozpuszczalne w wodzie.

W $rodowisku wystepuja jako
mineraty np. nitratyn oraz ni-
tryt. Obecne s3g tez w glebie,
wodach powierzchniowych
i gruntowych oraz w roslinach.
Ich Zrodtem jest naturalny roz-
kfad substancji organicznych
(biatka rosdlinne i zwierzece,
odchody hodowlane i komu-
nalne) oraz opady atmosferycz-
ne i $cieki przemystowe. Azo-
tany (V) sg naturalnie obecne
w roslinach na skutek ich in-
tensywnego nawozenia.

Do organizmu cztowieka do-
staja sie przede wszystkim
droga pokarmowa. Najwiecej
azotandw spozywamy w wa-
rzywach takich jak szpinak,
satata, rzodkiewka, buraki
oraz w produktach zbozo-
wych w miesie i wodzie pitne;j.
Wedtug Polskiej Normy do-
puszczalna zawarto$¢ jonow
azotanowych (V) w wodzie

do picia wynosi 50 mg L
(0,806 mM). Dla warzyw mak-
symalng zawartos¢ azotanéw
reguluje rozporzadzenie Unii
Europejskiej. Normy te zaleza
od okresu i sposobu uprawy
i wynoszg odpowiednio [1]:

- dla sataty mastowej z upraw
gruntowych w okresie 1 X-31 1l
4000 mg kg'";

- dla sataty mastowej z upraw
gruntowych w okresie 11V-30IX
2500 mg kg™';

- dla safaty mastowej z upraw
pod ostong w okresie 1 X-311II
4500 mg kg™;

- dla sataty mastowej z upraw
pod ostong w okresie 11V-30 IX
3500 mg kg';

- dla sataty lodowej uprawia-
nej w okresie 1 X-311ll

2500 mg kg';

- dla sataty lodowej uprawia-
nej w okresie 1 1V-30 IX

2000 mg kg';

- dla szpinaku uprawianego
w okresie 1 X-31 Il

3000 mg kg';

- dla szpinaku uprawianego
w okresie 11V-30 IX

2500 mg kg™.

Toksycznos¢ azotanow (V)
wynika z mozliwosci ich re-
dukcji do azotanow (lll). Azo-
tany (V) moga pod wptywem
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flory bakteryjnej jelit oraz
enzymdéw wystepujacych
w $linie ulec przemianie do
azotandw (lll). Obecne w prze-

rok 20, nr 6 LS | 13

BB B —



wodzie pokarmowym azotany
() w reakcji z hemoglobing
tworzg methemoglobine kté-
ra nie jest zdolna do transpor-
tu tlenu do komérek [2]. Azo-
tany (lll) s3 réwniez uwazane
za jednag z przyczyn powsta-
wania raka zotadka [3]. Dlate-
go bardzo wazne jest monito-
rowanie zawartosci azotanéw
w artykutach spozywczych
przede wszystkim w warzy-
wach i w wodzie pitnej.
Prostg, tanig i szybka metoda
oznaczania jondéw azotano-
wych (V) jest potencjometria
z zastosowaniem elektrod jo-
noselektywnych. W niniejszej
pracy przedstawiono anali-
tyczne zastosowanie opraco-
wanej ostatnio jonoselektyw-
nej elektrody azotanowej (V)
[4] do oznaczania poziomu
azotanoéw w satacie, szpinaku
i rzodkiewce oraz w wodzie
pitnej.

Czes¢ eksperymentalna
Przygotowanie prébki

Probki wody pitnej analizo-
wano bez wstepnego przy-
gotowania bezposrednio
po pobraniu. Prébki warzyw
przygotowano nastepujaco:
5 g sataty, rzodkiewki lub szpi-
naku rozdrobniono mikserem
a nastepnie zalano woda de-
jonizowang i ogrzewano do
80°C przez 30 min. Po ostu-
dzeniu roztwér przesgczono
do kolby miarowej o pojem-
nosci 500 mL i uzupetniono
wodg do kreski. Kazdg préb-
ke dzielono na dwie porcje.
Jedna potowe analizowano
metoda potencjometryczna
a druga oznaczano spektrofo-
tometrycznie.

Pomiary potencjometryczne
wykonano z uzyciem 16-ka-
natowego systemu zbierania
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danych (Lawson Labs. Inc.
USA) sprzezonego z kompu-
terem. Jako elektrode odnie-
sienia zastosowano elektrode
chlorosrebrowa Orion 90 02
z podwodjnym kluczem.

Oznaczenia spektrofotome-
tryczne wykonano wedtug Pol-
skiej Normy PN-82/C-04576/08
z zastosowaniem salicylanu
sodu, ktéry w obecnosci ste-
zonego kwasu
reaguje z jonami NO3~. W wy-
niku reakcji nitrowania po-

siarkowego

wstaje kwas nitrosalicylowy,
ktéry po zalkalizowaniu prze-
chodzi w posta¢ zdysocjo-
wang o intensywnym zottym
zabarwieniu. Pomiary absor-
bancji wykonano przy diugo-
sci falii 410 nm przy uzyciu
spektrofotometru Cary 50 Bio
UV-V (Varian, Australia).

Wyniki

Przydatnos$¢ analityczna kaz-
dej elektrody jonoselektywnej
determinowana jest jej para-
metrami analitycznymi takimi

Tabela 2. Wyniki oznaczania azotandw (V) w wodzie pitnej

Tabela 1. Parametry analityczne badanej elektrody azo-

tanowej [3]

Parametr NO3-ISE
Granica wykrywalnosci, M 2,8x10°6
Nachylenie charakterystyki, mV/pa 60,1
Zakres pomiarowy, M 1x1075 - 1x107!
Zakres pH 3,0-10,0
Czas odpowiedzi, s 5-10
Dryft potencjatu, pv/h 5,2
H,PO, -5,2
S0,% -4,7
COz% -3,6
seleitynnobc CHaCO0 23
log KPotyos/x F -3.7
Cl- -2,2
NO," -1,8
Br- -1,0

jak: granica wykrywalnosci,
nachylenie charakterystyki,
zakres pomiarowy, selektyw-
nos$¢, zakres pH, czas odpo-
wiedzi i stabilno$¢ potencjatu.
Parametry analityczne bada-
nej elektrody azotanowej za-
mieszczono w tabeli 1.

Z analizy parametréw anali-
tycznych elektrody azotanowej
wynika, ze jest to odpowiednie

narzedzie do oznaczania jonéw
NO;™ zarbwno w wodzie pitnej
jak i w warzywach. W celu prze-
prowadzenia oznaczen wykona-
no $wieze elektrody i wykona-
no ich kalibracje w roztworach
wzorcowych NO;3™ zawieraja-
cych 0,01 M CH;COONa jako
bufor mocy jonowej. Uzyskana
krzywa kalibracyjna przedsta-
wiona jest na rysunku 1.

Probka

Stezenie azotanow
wyznaczone metoda
potencjometryczng, mM

Stezenie azotanow
wyznaczone metoda
spektrofotometryczng, mM

n=5 n=5
Woda wodociggowa 0,138 £0,005 0,146 +0,014
Woda wodociggowa + 0.5 mM 0,642 +£0,015 0,630 +£0,055
Woda wodociggowa + 1.0 mM 1,142 +0,022 1,155 +0,101
Woda mineralna 0,048+0,003 0,044+0,015
Woda mineralna + 0.5 mM 0,550+0,0011 0,546+0,046
Woda mineralna + 1,0 mM 1,043+0,027 1,050+0,110

Tabela 3. Wyniki oznaczania azotanéw (V) w warzywach

Zawartosc¢ azotanow Zawartosc¢ azotanow
Prébka wyznaczona metoda wyznaczona metoda
potencjometryczna, mg/kg spektrofotometryczna, mg/kg
n=5 n=5
Satata mastowa 1946+31 1996+121
Satata lodowa 1358+19 1311+112
Szpinak 1268+21 1312+119
Rzodkiewka 435+8 446+35
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Rys. 1. Krzywa kalibracyjna elektrody azotanowej

Po kalibracji elektrody prze-
mywano wodga destylowang
i zanurzano w badanej proéb-
ce. Oznaczenie azotanéow
wykonano metoda dodatku
standardu do prébki.

W probkach wody pitnej ba-
dano takze odzysk wzbogaca-
jac badane prébki okreslong
iloscig azotanow (V). Badano
warzywa z upraw gruntowych
rosnace w okresie od 1 kwiet-
nia do 30 wrzesnia. Dopusz-
czalna zawarto$¢ azotandéw
dla takich upraw jest nizsza
niz dla upraw w okresie jesien-
no-zimowym pod ostonami.
Wyniki oznaczen z zastosowa-
niem badanej elektrody azota-
nowej poréwnano z wynikami
uzyskanymi metoda spektro-
fotometryczng (tabela 2i3).

Whioski

Wyznaczona zawarto$¢ azota-
now (V) w kazdym przypadku
nie przekraczata dopuszczal-
nej wartosci. Wyniki oznacze-
nia zawartosci azotanoéw (V)

metoda potencjometryczna
53 zgodne z wynikami uzyska-
nymi metoda spektrofotome-
trycznga- roéznice miedzy war-
tosciami uzyskanymi w obu
metodach nie przekraczaja
10%. Poprawne wyniki ozna-
czen z zastosowaniem nowej
elektrody czutej na jony NO3
potwierdzaja jej przydatnosc
analityczna.
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