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BAND IV 1913 HEFT 5

Etude comparative de quelques réactions pour la recherche des

Nitrites dans les eaux potables.

Par M. BOEMND.
(Laboratoire Cantonal Lausanne.)

Les méthodes utilisées pour la recherche des nitrites dans les eaux
pétables ont donné lieu ces dernières années à de nombreuses publications.

La plus grande partie sont basées sur la formation d'un composé azoique.
Le Manuel suisse des denrées alimentaires recommande pour la recherche

de N2O2 dans les eaux potables, la méthode de Tromsdorf utilisant le
iodurè de zinc amidonné. Quelques laboratoires obtiennent de bons résultats
en employant celle de Griess utilisant une solution sulfurique de métaphé-
nylènediamine ; avec l'acide nitreux, il se produit une coloration jaune brune,
le brun de Bismark ou Vesuvine.

Sur la proposition de llosvuy van llosva1) et Lange2) on a aussi employé
un mélange en solution acétique de naphtylamine et d'acide sulfanilique.
En présence de nitrites dans une eau, on observe une coloration rouge du

liquide. Cette réaction est extrêmement sensible.
D'autre méthodes enfin utilisent la réaction donnée avec l'acide nitreux,

soit du Neutralrot, d'une solution hydrostrychnique, de la résorcine et acide

sulfurique, ou de l'indol et acide sulfurique. Ce sont ces dernières méthodes

comparées avec celle proposée par Ilosvay et Lunge que j'ai étudiées au

point de vue de leur sensibilité et de leur application pratique.
1. Exposé des différentes méthodes étudiées.

1. Méthode de Ilosvay van llosva-Lunge.3)
a) On dissout 0,5 g d'acide sulfanilique dans 150 cm3d'acide acétique étendu.

') Bull. Chim. 3, ,2, p. 317.

") Zeitschr. für angew. Chemie 1889, Heft 23.
8) Analyse qualitative Treadwell Gosciny Paris 1910 p. 319.
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è) On fait bouillir 0,2 g naphtylamine solide dans 20 cm8 d'eau, on
sépare la solution incolore du résidu bleu violet; on traite par 150 cm3

d'acide acétique étendu et on mélange les deux solutions ensemble.

Opération: 50 cm3 de l'eau à examiner sont traités par 2 cm3 du

réactif; on mélange et laisse reposer 5—10 minutes; la plus petite trace
d'acide nitreux est reconnue par la coloration rouge du liquide.

2. Méthode au Neutralrot par Bochàix.1)
On verse dans un verre à expérience, 20 cm3 d'une solution à 0,2°/oo

de Neutralrot; on ajoute 10 cm3 de l'eau à analyser, puis 1—3 cm8 H2SO4

à 20%. En présence de nitrites, il se produit un changement de coloration
qui par agitation passe par le violet pour arriver au bleu franc. D'après
Rochaix, on pourrait déceler nettement 0,00005 g de N2O2 par litre d'eau.

3. Barbet et Jandrier2) dissolvent dans 2 cm8 de l'eau à examiner
0,1 g de résorcine et ajoutent 1 cm8 d'acide concentré; en présence de

nitrites, coloration rose à la zone de contact. Sensibilité: 0,1 mg par litre.
4. Denigès8) utilise un mélange de 5 cm8 d'une solution aqueuse de

sulfate de strychnine avec 5 cm8 d'HCl concentré qu'il fait bouillir en

présence de 4—5 g de lamelles ou de grenailles de zinc chimiquement pur;
10 minutes après la cessation de l'ébullition, refroidir dans un courant
d'eau et décanter. Ce réactif doit toujours être de préparation récente.

Opération: 1js cm3 du réactif à 10 cm8 d'eau renfermant des nitrites on
obtient une teinte rose grenadine. Sensibilité: 0,1 mgN2 02 par litre. A la teinte
rose ou grenadine succède au bout de quelques heures une coloration jaune.

5. Mnoucha Ckwileivizky*) emploie la réaction inverse de Kitasato pour
la recherche de l'Indol dans les cultures de bactéries, c'est à dire qu'il
utilise la propriété de l'Indol de donner une coloration en présence de

nitrites et d'acide sulfurique concentré.

Opération: A 100 cm3 de l'eau à examiner, on ajoute 1 cm8 H2SO4

(1:1) on mélange, et on ajoute 5 cm3 d'une solution alcoolique d'Indol
(0,02 g Indol -j- 150 cm8 alcool à 95°).

Dans une dilution de nitrites 1 : 10 millions, on obtient immédiatement
une coloration rose; pour une dilution 1 : 50 millions, la réaction apparaît
après 10 minutes.

2. Recherches personnelles.

Sensibilité du réactif proposé par llosvay van Ilosva- Lunge.
50 cm3 eau + 2 cm3 Réactif

Quantité de NaOa Observations

a) 0,0001 mg pas de coloration
b) 0,001 » faible coloration après 10 minutes
c) 0,005 » coloration plus forte que b après 5 minutes

0 Semaine médicale N° 6 1909 p. 72.

') lief.: Zeitsch. für anal. Chemie 1910 p. 384.

3) Eef. : Annales de Chimie analytique 1911 p. 348.

*) Archiv für Hygiene 76 p. 410.
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à)
e)

f)
g)
h)
i)

rag0,01

0,02 »

0,05 »

0,1

0,15 »

eau distillée

réaction nette après 5 minutes
» » » 5 » plus forte que d

» » » 5 » » » » e

faible coloration après 3 minutes intense après 5 minutes
réaction très intense après 3 minutes

pas de coloration après une heure

Sensibilité du réactif cle Rochaix.
20 cm3 sol. Neutralrot à 0,2°/oo + 10 cm3 d'eau + 2 cm3 H2SO4 20%
Quantité de N2O2

a) 0,0001 mg
b) 0,001 »

c) 0,005 »

d) 0,01 »

e) 0,02 »

f) 0,05 »

g) 0,1 »

h) 0,15 »

i) eau distillée

Observations

légère coloration violacée

coloration violette foncée
» » »

légère coloration violacée

Sensibilité du réactif de Barbet et Jandrier.
0,1 g résorcine + 2 cm3 eau (-f 1 cm8 H2SO4 conc.)

Ouantité de N202 Observations

a) 0,0001 mg pas de coloration
b) 0,001 » après 10 min. légère coloration rosée à la zone de contact
c) 0,005 » coloration rosée après 5 minutes
d) 0,01 » coloration rose immédiate
e) 0,02 » » » »

f) 0,05 » » » »

g) 0,1 » » » »

h) 0,15 » » » »

i) eau distillée anneau brun à la zone de contact.

Sensibilité du réactif de Denigès.

0,5 cm8 réactif hydrostrychnique + 10 cm8 eau.
Quantité de N20i

a) 0,0001 mg
b) 0,001

c) 0,005

d) 0,01

e) 0,02

f) 0,05 »

g) 0,1 »

h) 0,15 »

i) eau distillée

Observations

pas de coloration

coloration rose grenadine faible après 5 minutes
» • » » » » 1 minute

coloration immédiate
» »

coloration très forte immédiate
» » » »

absence de coloration
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a) 0,0001 mg
b) 0,001 »

c) 0,005 »

d) 0,01 »

e) 0,02 »

Quantité de NjOs

Sensibilité du réactif à l'Indol.
Observations

coloration violacée faible après 10 minutes
» 5

coloration faible après 1 minute intense après 5 minutes
coloration immédiate

»

f) 0,05 »

g) 0,1

coloration forte
coloration très forte

h) 0,15 » » » »

i) eau distillée pas de coloration

D'après les tableaux ci-dessus, on constate que le réactif le plus
sensible vis-à-vis de N2O2 est celui à l'Indol puisqu'il permet de déceler

nettement après 10 minutes les nitrites dans une solution en contenant

0,0001 mg ce qui correspond bien aux expériences de son auteur.
La réaction de Barbet et Jandrier est aussi sensible que le précédente;

sa limite est 0,001 mg de N2O2.

La méthode Ilosvay van Ilosva - Lunge donne des résultats semblables

aux deux précédentes au point de vue de sa sensibilité.
La réaction de Denigès donne aussi de bons résultats, sa limite de

sensibilité pour déceler N2O2 est de 0,005 mg.
Quant à la méthode proposée par Rochaix, on ne peut pas déterminer

sa sensibilité, car même en présence d'eau distillée, on obtient une
coloration violacée. Ce n'est qu'à partir de 0,1 mg que la coloration de la

solution prend une teinte violette foncée très nette. Jamais je n'ai obtenu

la coloration bleu franc signalée par Rochaix, même avec des quantités
élevées de nitrites dans la solution.

J'ai fait des essais comparatifs de ces différentes méthodes sur une

cinquantaine d'échantillons d'eau ; les méthodes qui m'ont donné les résultats
les plus concordants au point de vue qualitatif sont celles de l'Indol, de

Ilosvay van Ilosva - Lunge et celle à la résorcine. Au point de vue du dosage

de N2O2 dans les eaux potables, les deux premiers procédés ont été les

plus constants et concordaient avec ceux de Thomsdorf et de Griess.

Quant au côté pratique, quels sont les avantages et inconvénients de

ces différentes méthodes:
J'ai indiqué plus haut les résultats obtenus avec la méthode de Rochaix ;

le plus grand inconvénient qu'elle a, est d'utiliser un réactif déjà fortement
coloré en rouge tirant sur le violet et qu'il est très difficile d'apprécier le

changement de coloration après adjonction d'une solution contenant du N2O2.

En tout cas, cette méthode n'est pas assez sûre pour se prononcer
nettement sur la présence ou l'absence de nitrites dans une eau potable.

Le réactif de Denigès a l'inconvénient de s'altérer très rapidement ;

ainsi, une solution hydrostrychnique préparée la veille, est colorée faible-
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ment en rose le lendemain et fortement après 48 heures. En outre, d'après
mes observations, elle ne pourrait servir au dosage de N2O2, car le changement

de teinte obtenu a.près adjonction de quantités, élevées, de N2O2 est

trop peu apparent.
La méthode de Barbet et Jandrier peut rendre de bons services; elle

a l'avantage de ne pas utiliser de grandes quantités d'eau.

Le réactif à l'Indol donne de très bons résultats et comme je l'ai indiqué
plus haut, sa sensibilité est plus grande que celle de toutes les méthodes

que j'ai étudiées. En outre, même avec de faibles quantités de N2O2, la
réaction, apparaît immédiatement et la coloration reste constante. Cette
solution se conserve longtemps ; après six mois, elle m'a donné les mêmes

résultats que le premier jour de sa préparation.
Enfin de toutes les méthodes que j'ai étudiées, celle de llosvay van

llosva- Lunge donne les meilleurs résultats au point de vue pratique. A
côté de sa grande sensibilité, elle a l'avantage de n'utiliser qu'une seule

solution ce qui fait déjà sa supériorité sur les autres méthodes, surtout au

point de vue des recherches sur place. En outre cette solution peut se

conserver pendant longtemps, à condition de la garder dans un flacon brun,
bien bouché et rempli incomplètement. Après une année de conservation,
les résultats que m'a donné le réactif étaient les mêmes qu'avec la solution
fraîche.

Dans tous les traités d'analyse où l'on donne le mode de préparation
de ce réactif, on n'indique pas la concentration de l'acide acétique utilisé

pour la dissolution de l'acide sulfanilique et pour le mélange. J'ai fait une
série de solutions- comportant de l'acide acétique à 5%, 10%, 15%, 20%,
30%, 40% et 50%. Les résultats obtenus étaient peu différents entre eux;
cependant je conseillerai de prendre de l'acide acétique à 10 ou 15%.

Conclusions.

1° Le réactif de Bochaix ne peut être utilisé avec succès pour la
recherche de N2O2 dans les eaux potables.

2° Le réactif proposé par Denigès ne peut pas être d'un usage pratique
dans les laboratoires, vu sa rapidité d'altération.

3° La méthode à la résorcine et H2SO4 proposée par Barbet et Jandrier
peut rendre de bons services au point de vue de la recherche qualitative
de N2O2 dans les eaux potables, car elle utilise des quantités très faibles
de l'eau à analyser.

4° Le réactif à l'Indol, vu sa grande sensibilité et sa spécificité vis-
à-vis de N2O2 peut être employé avantageusement pour la recherche des

nitrites dans les eaux potables.
5° La méthode proposée par llosvay van llosva - Lunge est supérieure

à toutes surtout au point de vue pratique et peut-être utilisée couramment

pour la recherche des nitrites non seulement au. laboratoire mais sur place.
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