ANALIZA WODY

/opracowaty: dr. J. Borkowska-Burnecka i dr. B. Kutakowska-Pawlak/

1. Oznaczanie twardoSci ogolnej wody metodq kompleksometryczng
Zasada oznaczenia

Metoda ta pozwala na szybkie i dokladne oznaczenie twardosci ogolnej wody.
Polega ona na tworzeniu si¢ zwiazkow  kompleksowych  kwasu
etylenodiaminotetraoctowego (EDTA), zwanego kwasem wersenowym, z jonami
wapnia i magnezu. Jako wskaznika uzywa si¢ czerni eriochromowej T, ktéra przy pH
okoto 10 tworzy z jonami wapnia i magnezu stabo zdysocjowane polaczenia
chelatowe o barwie czerwonej (buraczkowej). W trakcie miareczkowania
wersenianem sodu polaczenia kompleksowe jonow Ca®* i Mg®* ze wskaznikiem
zostajg zastgpione przez bardziej trwale kompleksy tych jonéow z wersenianem i
roztwor przybiera niebieskg barwe wolnej soli sodowej wskaznika.

Wykonanie oznaczenia

Do kolby stozkowej odmierzy¢ 50,00 cm® (2 x 25,00 cm®) badanej
wody, doda¢ po 1 em® 1 % roztworu chlorowodorku hydroksylaminy i 5
% roztworu Na,S w celu zamaskowania jondéw metali, ktore
przeszkadzaja w oznaczeniach. Nastepnie doda¢ 1 cm® roztworu buforu
amonowego 0 pH=10 i szczypte czerni eriochromowejT do uzyskania
rézowej barwy roztworu. Zwarto$¢ kolby wymiesza¢ i natychmiast
miareczkowa¢ mianowanym roztworem wersenianu sodu do zmiany
zabarwienia roztworu z rézowego na niebieskie. Pod koniec
miareczkowania, gdy pojawi si¢ fioletowe zabarwienie roztworu, nalezy
dodawa¢ roztwor wersenianu ostroznie po kropli, za kazdym razem
mieszajac energicznie zawartos¢ kolby. Miareczkowanie nie powinno
trwa¢ dtuzej niz 5 minut od chwili dodania wskaznika. Jezeli po
uptywie 2-3 minut barwa zmiareczkowanej probki nie ulegnie zmianie,
nalezy uzna¢ miareczkowanie za prawidlowe.

Wykona¢ rowniez oznaczenie twardosci ogdlnej wody
wodociggowej. Twardo$¢ badanej wody (otrzymanej do analizy i
wodociggowej) nalezy obliczy¢ i poda¢ w tzw. niemieckich stopniach
twardoéci (°N). 1 stopien twardo$ci niemieckiej odpowiada zawartosci
10 mg CaO w 1 dm® wody lub réwnowaznej ilosci tj. 7,19 mg MgO w 1
dm?® wody.

2. Oznaczanie jonow
(argentometrycznie)

Zasada oznaczenia

Metoda ta polega na miareczkowaniu jonéw chlorkowych mianowanym
roztworem azotanu(V) srebra(l) wobec chromianu(VI) potasu (K,CrO4) jako
wskaznika. W roztworze oboj¢tnym lub stabo zasadowym (pH=6,5-10) azotan srebra
wytraca najpierw biaty osad chlorku srebra (AgCl). Gdy praktycznie cata obecna w
roztworze ilo$¢ jonow Cl° wydzieli si¢ w postaci AgCl, nadmiar roztworu AgNO;
wytragca czerwono brunatny osad chromianu(VI) srebra(I) Ag,CrO,. Zmiana
zabarwienia z zolto-zielonego na zoto-brgzowe $wiadczy o catkowitym
zmiareczkowaniu jondéw chlorkowych (punkt koncowy miareczkowania).

chlorkowych metoda Mohra

Wykonanie 0znaczenia

Do kolby stozkowej odmierzyé 50,00 cm® wody otrzymanej do
analizy oraz 1 cm® 10% roztworu K,CrOy4 i miareczkowa¢ mianowanym
roztworem AgNO3; do zmiany zabarwienia na zoélto-bragzowe. Od
zuzytej objetosci roztworu azotanu srebra nalezy odja¢ 0,15 cm® jako
poprawke na wytworzenie Ag,CrO;, w objetosci 50 cm® wody
destylowanej. Wykona¢ rowniez oznaczenie jondow chlorkowych w
wodzie wodociggowej. Zawartos¢ jonow chlorkowych w wodzie
otrzymanej do analizy i w wodzie wodociagowej podaé w mg/dm®.

3. Oznaczanie tlenu rozpuszczonego w wodzie metoda Winklera

Zasada oznaczenia

Pobrane do oznaczenia tlenu probki wody "utrwala si¢" dodajac do nich
roztwér siarczanu(VI) manganu(Il) oraz alkaliczny roztwér jodku potasu. Tlen
rozpuszczony w wodzie utlenia powstaty w Srodowisku alkalicznym wodorotlenek
manganu(Il) do zwigzkéw manganu(IV). W $rodowisku kwasnym zwigzki
manganu(lV) utleniajg jony jodkowe do wolnego jodu. Wydzielony jod oznacza si¢
miareczkowo mianowanym roztworem Na,S,0; wobec skrobi jako wskaznika. Z
ilosci zuzytego Na,S,0; oblicza si¢ zawarto$¢ tlenu rozpuszczonego w wodzie.

Przebieq reakcji
Mn?* + 20H — Mn(OH);
2Mn(OH); + O; 52MnO(OH);

(bialy osad)
(brazowy osad)



MnO(OH), + 21" + 4H* - Mn?* + I, + 3H,0
I, + 25,04° = S$4,06% + 217

Wykonanie 0znaczenia

Do otrzymanej butelki z woda doda¢ 1 ¢m® 0,1 M roztworu
MnSO, wprowadzajac koniec pipety pod powierzchni¢ cieczy oraz
bezposrednio po tym, w taki sam sposob, 2 cm® alkalicznego roztworu
KI. Zamkna¢ butelke korkiem starajac si¢, aby nie zostawi¢ pod nim
pecherzyka powietrza. Zawarto$¢ butelki dokladnie wymiesza¢ do
jednolitej zawiesiny i pozostawi¢ w ciemnym miejscu do opadnigcia
osadu na dno na minimum 1 godzing.

Nastepnie pod powierzchnie cieczy wprowadzi¢ ostroznie pipetg 2
cm” stgzonego roztworu H,SO4 1 zamknaé butelkg, uwazajac aby nie
wyptynal z niej osad i nie dostato si¢ powietrze. Zawarto$¢ butelki
doktadnie wymiesza¢ i pozostawi¢ na kilka minut do rozpuszczenia si¢
osadu i wydzielenia wolnego jodu.

Do kolby stozkowej odmierzy¢ z butelki 100,0 cm” roztworu i
miareczkowa¢ mianowanym roztworem Na,S;03 do jasno-stomkowego
zabarwienia. Nastgpnie doda¢ 1 cm® roztworu skrobi i szybko
zmiareczkowa¢ do catkowitego odbarwienia si¢ roztworu. Ponownego
wystapienia niebieskiego zabarwienia po ukonczeniu miareczkowania
nie uwzglednia sig.

Zawartos$¢ tlenu rozpuszczonego w wodzie obliczy¢ w oparciu o
ilo$¢ zuzytego roztworu Na,S,03 i poda¢ w mg/d m? oraz w dm® O, w 1
dm? wody (zaktadajac warunki normalne).
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4. Kolorymetryczne oznaczanie azotu amonowego metoda
bezposredniej nessleryzacji
Zasada oznaczenia

Metoda bezposredniej nessleryzacji polega na reakcji amoniaku z odczynnikiem
Nesslera (K,Hgl,). W reakcji tej powstaje bezpostaciowy, czerwono brunatny osad
zwigzku o wzorze [(Hg-O-Hg)NH,]. W przypadku matych ilosci jonow NH,"
obserwuje si¢ jedynie zotto-pomaranczowe (z6tto-bragzowe) zabarwienie roztworu, a
intensywno$¢ tej barwy jest proporcjonalna do stgzenia jondow amonowych w

analizowanym roztworze. W celu usunigcia ujemnego wplywu innych jondéw (gtéwnie
zelaza) na jako$¢ oznaczenia, dodaje si¢ do analizowanej probki wody winian sodowo-

potasowy.

Wykonanie oznaczenia
Przygotowanie wzorcow i wyznaczenie krzywej wzorcowej

Do szeregu kolb miarowych o pojemnosci 50,00 cm?® odmierzy¢
kolejno, postugujac si¢ mikropipets, nastepujace ilosci wzorcowego
roztworu chlorku amonu, w ktérym st¢zenie azotu wynosi 100 ppm:
0 pl (roztwor odniesienia), 100 ul, 200 ul, 300 pl, 400 ul, 500 ul, 600
ul, 700 pl. Dodaé po ~30 cm® wody destylowanej (wolnej od amoniaku)
i lekko wymiesza¢. Nastepnie do kazdej kolbki doda¢ 0,5 cm?® roztworu
winianu sodowowo-potasowego, wymieszaé, dodaé 0,5 cm® odczynnika
Nesslera i ponownie wymiesza¢. Dopetni¢ kolby do kreski woda
destylowana, dokladnie wymiesza¢ i pozostawi¢ na minimum 10
minut.

Zmierzy¢ absorbancj¢ roztworéw wzorcowych przy A=420 nm,
stosujac jako roztwor odniesienia roztwor nie zawierajacy jonow NHy'.
Wykresli¢ krzywa wzorcowa.

Oznaczenie zawartosci azotu w rogtworzge otrzymanym do analizy
Otrzymany w kolbie (na 250 cm?®) roztwoér do analizy rozcieficzy¢
woda destylowang (wolng od amoniaku) do kreski. Doktadnie
wymieszaé. Odmierzyé po 25,00 cm® analizowanego roztworu i
wprowadzi¢ do kolbek o pojemnosci 50,00 cm® (dwie réwnolegle
proby). Dodaé okoto 10 cm® wody destylowanej, 0,5 cm® roztworu
winianu sodowo-potasowego oraz 0,5 cm® odczynnika Nesslera, a
nastepnie uzupelni¢ zawarto$¢ kolbek wodg destylowang do kreski
mieszajac zawarto$¢ Kkolbki po dodaniu kazdego odczynnika
(analogicznie jak podczas przygotowywania roztworéw wzorcowych).
Zmierzy¢ absorbancj¢ obu roztworow i na podstawie krzywej
wzorcowej okresli¢ zawarto$¢ azotu w probcee otrzymanej do analizy (W

mg lub ng).



Zagadnienia do kolokwium:

1. Podstawy argentometrii. Metody oznaczania chlorkow
(miareczkowanie bezposrednie — metoda Mohra, metoda
posrednia — metoda VVohlarda). Warunki oznaczenia, zrodta
btedow (reakcje). Obliczenia.

2. Twardos¢ wody - stopnie twardosci. Kompleksometryczne
oznaczanie catkowitej twardosci wody — zasada oznaczenia,
wskaznik, warunki pH, reakcje jonow Ca i Mg z EDTA i
wskaznikiem oraz obliczenia zwigzane z oznaczeniem
twardosci.

3. Zasada oznaczania tlenu rozpuszczonego w wodzie metoda
Winklera (reakcje, rola skrobi). Obliczenia.

4. Podstawy spektrofotometrii, prawo Lamberta-Beera, definicja
absorbancji, metoda krzywej wzorcowej, zasada oznaczenia
azotu amonowego. Obliczenia.

Literatura uzupelniajaca:
1. B. Gomotka, E. Gomotka, Cwiczenia laboratoryjne z chemii
wody, Wyd. Politechniki Wroctawskie, Wroctaw 1992.
2. W. Hermanowicz i in., Fizyko-chemiczne badanie wody i
sciekow, Arkady, Warszawa 1999.

Zadania obliczeniowe
http://www.zcha.pwr.wroc.pl/dydaktyka/zadania.pdf



