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Wstep

Materiaty obejmuja informacje dotyczace ¢wiczen laboratoryjnych, w zakresie kurséw
zwiazanych z oczyszczaniem wody 1 $ciekow. Kursy dotyczace tej tematyki prowadzone sa w
Katedrze Inzynierii Sanitarnej na kierunkach:

- Inzynieria §rodowiska (kurs: Technologia wody i $ciekow)
- Budownictwo (kursy: Oczyszczanie wody 1 $ciekéw, Podstawy oczyszczania wody 1
sciekoéw)

W zaleznosci od ilo$ci godzin zaj¢¢ laboratoryjnych na poszczegodlnych kursach (15, 30
lub 45h) odpowiedni dobor ¢wiczen przedstawionych w niniejszych materiatach w potaczeniu
z zajgciami terenowymi na wybranych oczyszczalniach $ciekow i stacjach uzdatniania wody
uzupelniony materialem przedstawionym w pierwszej czg$ci materialdbw pomocniczych,
pozwala na zrealizowanie programu zaj¢¢ obejmujacych jeden semestr.

Materiaty zawieraja instrukcje do wykonania poszczegélnych ¢wiczen laboratoryjnych,
uproszczone instrukcje obshugi wykorzystywanych urzadzen, zasady BHP obowiazujace w
laboratorium, objasnienia zwrotow wskazujacych stopien zagrozenia i okreslajacych warunki
bezpiecznego stosowania odczynnikoéw chemicznych.

Opis wykonania poszczegolnych ¢wiczen, oprocz praktycznych aspektow wykonania
¢wiczenia, zawiera takze przyktadowe przeliczenia potrzebne do opracowania wynikow
pomiarow.

W zatacznikach zamieszczono dodatkowe informacje, ktoérych znajomos$¢ jest wymagana
do poprawnego wykonania niektorych ¢wiczen i opracowania uzyskanych wynikéw.

Jacek Mazur
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Ogodlne wymagania dotyczace sprawozdan.

Sprawozdanie nalezy przygotowaé¢ w formie drukowanej (z ponumerowanymi stronami).
Po wydrukowaniu, a przed oddaniem, sprawozdanie powinno zosta¢ przeczytane i
sprawdzone. Na stronie tytulowej nalezy poda¢ nazwg¢ przedmiotu (+rok, semestr,
kierunek, grupa laboratoryjna), tytul ¢wiczenia, date i godzing wykonania ¢wiczenia oraz
sktad zespotu wykonujacego ¢wiczenie z podpisami 1 zaznaczeniem 0sOb
przygotowujacych sprawozdanie. Sprawozdanie powinno zosta¢ oddane w ciagu 10 dni od
daty wykonania ¢wiczenia.

Poprawnie przygotowane sprawozdanie zawiera:

krotki wstep zawierajacy podstawowe informacje dotyczace badanego procesu i
syntetyczny opis wykonania ¢wiczenia

zebrane w sposob czytelny wszystkie dane i wielkoSci pomierzone uzyskane w czasie
zaje¢ oraz wyniki wymaganych przeliczen,

zebrane w sposob czytelny ostatecznie przyjete wyniki

wymagane wykresy

whnioski

wykaz zréddel i materialdw, ktore stanowity zrédlo tresci zamieszczonych w
sprawozdaniu (fragmenty cytowane — w tym z innych sprawozdan — nalezy zaznaczy¢
podajac zrodlo i autora oryginalnej tresci)

Kryteria oceny sprawozdania:

terminowo$¢ oddania

kompletnos$¢ (w zakresie ogdlnych wymagan oraz opracowania wynikéw i wnioskow
zgodnie z tymi podanymi w instrukcji)

poprawnos¢ wykonanych przeliczen

poprawnos¢ graficznego opracowania wynikow (wykresy)

zakres 1 poprawno$¢ sformutowanych wnioskéw oraz ich stopieh powigzania z
wiasnymi wynikami

poprawnos¢ zastosowan fachowego stownictwa

poprawnos¢ jezykowa opiséw

forma

Kazde oddane sprawozdanie jest sprawdzane i komentowane sg popetnione biedy. Sprawozdania
oddawane przez nastepne zespoly i zawierajace powielone fragmenty bez poprawienia btedéw bedg
zwracane do poprawy.

Sprawozdania po poprawieniu nalezy oddawa¢ facznie z poprzednim egzemplarzem zawierajgcym
naniesione uwagi.

Do kazdego sprawozdania nalezy dotaczyé, wypetniona_ i podpisang, liste sprawdzajaca.

Wz6r strony tytutowej sprawozdania i listy sprawdzajacej, w formie pliku Word-a, mozna pobrac z
sieci lub otrzymac w laboratorium.
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LISTA SPRAWDZAJACA

Nr. TAK/NIE"

Sprawozdanie zostalo wydrukowane z ponumerowanymi stronami.

1.

2. | Po wydrukowaniu sprawozdanie zostato przeczytane.

3 Wszystkie zawarte w sprawozdaniu informacje dotycza tego éwiczenia, ktore
wymienianie jest na stronie tytutowej.

4. Zamieszczono wykaz zrodet 1 materiatow, ktore stanowilty zrodlo treSci zamieszczonych
w sprawozdaniu

5. Fragmenty cytowane — w tym z innych sprawozdan — zostaly zaznaczone z podaniem
zrodla i autora oryginalnej treéci

6. | W powielanych fragmentach sprawozdania poprawione zostaly, zaznaczane wcze$niej
przez prowadzacego, bledy.

7. Strona tytutowa zawiera komplet informacji.
8. | Na stronie tytutowej znajduje sig lista i podpisy osoéb wykonujacych to ¢wiczenie
9. Znana jest mi tre$¢ instrukcji dotyczacej tego ¢wiczenia i okreslony w niej zakres

opracowania wynikow i wnioskow.

10. | Sprawozdanie zawiera krotki wstgp z podstawowymi informacjami dotyczacymi
badanego procesu i syntetyczny opis wykonania ¢wiczenia.

11. | W sprawozdaniu podano wyniki wilasnych pomiaréw i sprawdzono ich zgodno$¢ z
notatkami z zajg¢.

12. | W sprawozdaniu umieszczono wszystkie dane i wielko$ci pomierzone.

13. | Zakres wykonanych przeliczen jest zgodny z instrukcja

14, | Sprawozdanie zawiera, czytelnie zebrane, wyniki wszystkich wymaganych przeliczen
(zgodnie z instrukcja)

15. | Sprawozdanie zawiera wszystkie wymagane wykresy (zgodnie z instrukcja)

16. | Zakres wnioskow jest zgodny z wymaganiami podanymi w instrukcji

"wpisa¢ odpowiednio TAK lub NIE

Jesli, w ktorej$ z rubryk wpisano ,,NIE” nizej nalezy poda¢ wyjasnienie:

Nr Wyjasnienie

Podpis(y) przygotowujacych Sprawozdani€.........ceuuuieriiiirriiinieeeeisss s serssnsssssesssnssesssseesnnns
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Adsorpcja zanieczyszczen wody na weglu aktywnym

Zjawisko wystgpujace na granicy dwoch faz, polegajace na powstaniu réznic pomigdzy
przecigtnym sktadem wnetrza faz, a skladem warstw przylegajacych do powierzchni
rozdzialu, nazywamy adsorpcja. Zachodzi ona prawie zawsze w przypadku zetknigcia si¢
gazoéw lub cieczy (adsorbat) z faza stala. W wyniku procesu adsorpcji czasteczki adsorbatu
na powierzchni ciala statego zwanego adsorbentem traca swobodg ruchu.

W zalezno$ci od sil dziatajacych na czasteczki fazy cieklej lub gazowej w warstwie
przylegajacej do adsorbentu, adsorpcja moze mie¢ charakter fizyczny lub chemiczny.
Obydwa te rodzaje adsorpcji znacznie si¢ roznia.

Adsorpcja fizyczna jest wynikiem oddziatywan migdzyczasteczkowych typu van der
Waalsa miedzy czasteczkami adsorbatu i powierzchniowymi adsorbentu. Jest ona procesem
odwracalnym i cechuje ja niewielki efekt cieplny (kilkadziesiat kJmol™). Czasteczki
substancji zaadsorbowanej moga tworzy¢ w tym przypadku warstw¢ o grubosci
odpowiadajacej kilku $rednicom czasteczek adsorbatu.

Adsorpcja chemiczna jest wynikiem tworzenia si¢ wigzan chemicznych miedzy
czasteczkami adsorbatu i czasteczkami powierzchniowymi adsorbentu. Wymaga ona energii
aktywacji 1 charakteryzuje ja z reguty jednoczasteczkowe pokrycie powierzchni adsorbenta.
Energia towarzyszaca chemisorpcji jest porownywalna z energia reakcji chemicznych i
wynosi ok. 10% kimol". W zalezno$ci od rodzaju adsorbatu wiazania chemisorpcyjne moga
by¢ jonowe lub koordynacyjne.

Proces adsorpcji  konczy si¢ wraz z ustaleniem stanu réwnowagi dynamicznej. O ile
szybko$¢ adsorpcji jest skomplikowana funkcja wielu parametréw, to opis stanu rownowagi
uktadu adsorbent-adsorbat wymaga znajomosci trzech wielko$ci: temperatury, ilosci
substancji zaadsorbowanej oraz st¢zenia adsorbatu w fazie cieklej lub gazowej. W praktyce
réwnowage adsorpcji bada si¢ przy ustaleniu jednego z parametrow, najczgsciej temperatury.
Zaleznos¢ ilosci substancji zaadsorbowanej od stezenia rownowagowego fazy cieklej lub
gazowej w statej temperaturze przedstawia si¢ w postaci roOwnania lub graficznie; nazywamy
ja izoterma adsorpcji. Wyznacza si¢ ja doswiadczalnie, a jej opis matematyczny jest
rezultatem teoretycznych rozwazan i zatozen dotyczacych struktury warstwy zaadsorbowane;.

Jedna z prob opracowania teorii procesu adsorpcji zawdzigczamy Langmuirowi.
Langmuir w swej teorii adsorpcji zalozyt, ze:

1. powierzchnia adsorbentu posiada okreslona liczbe miejsc aktywnych, zwanych

centrami aktywnymi

2. na jednym miejscu aktywnym moze zaadsorbowac si¢ tylko jedna czasteczka

adsorbatu

3. wiazanie si¢ czasteczek adsorbatu z miejscem aktywnym moze by¢ fizyczne lub

chemiczne

4. zaadsorbowane czasteczki tworza warstwg¢ monomolekularng i nie wystepuja miedzy
nimi zadne wzajemne oddziatywanie
czasteczki nie wykazuja ruchu translacyjnego w ptaszczyznie powierzchni adsorbatu
energia adsorpcji jest stala i nie zalezy od stopnia pokrycia powierzchni
7. gdy p 1 T = const. ustala si¢ rdwnowaga miedzy czasteczkami zaadsorbowanymi na

powierzchni a czasteczkami fazy objgtosciowej, tzn. ze w stanie rownowagi liczba

czasteczek adsorbujacych si¢ w jednostce czasu rowna si¢ liczbie czasteczek
ulegajacych desorpcji.

SN
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Rownanie Langmuira ma postac:

a-b-C
/m=——— 1
4 1+b-C L
gdzie:
a, b — stale (a — 1ilo§¢ substancji zaadsorbowanej w nasyconej,

monomolekularnej, warstwie na powierzchni sorbenta; b — stata
energii adsorpcji)
C —  stezenie substancji rozpuszczonej, w roztworze, w stanie rownowagi
y — masa substancji zaadsorbowane;j
m — masa adsorbenta

State @ 1 b maja znaczenie teoretyczne, ale mozna je uzyska¢ z pomiarow
empirycznych. DIla malych stezen adsorbatu w oczyszczanym roztworze, state te mozna
wyznaczy¢ z wykresu bedacego graficznym obrazem przeksztatconego rownania Langmuira;

m 1 (1 1
}‘ﬁ[Ej*Z @

Na rys.1 przedstawiono wykres izotermy adsorpcji Langmuira z wielko$ciami
niezbednymi do obliczenia wartosci wspotczynnika a 1 b. Proces adsorpcji mozna opisaé
izoterma Langmuira, jezeli wykres m/y = f (1/C) jest linia prosta. Izoterma adsorpcji
Langmuira jest prawdopodobnie najlepiej znanym réwnaniem ze wszystkich izoterm
opisujacych adsorpcje.

m/yA

1/ab =tgy

1/a

» 1/C

Rys.1. Izoterma adsorpcji Langmuira.

W teorii Freundlicha liczba zaadsorbowanych czasteczek przy catkowitym pokryciu
powierzchni adsorbenta nie moze by¢ wigksza od liczby miejsc aktywnych, a powstata
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warstwa izoluje dzialanie sil adsorpcyjnych uniemozliwiajac powstanie nastgpnych warstwy,
jest to wigc teoria sorpcji monomolekularnej. Réwnanie Freudlicha ma postac:

y/m =K C" (3)
gdzie:
Kin — state izotermy
Cym — jak wczesniej

Warto§¢ K i n mozna obliczy¢ z logarytmicznej postaci réwnania Freundlicha, a
najtatwiej to uzyska¢ wykreslajac zaleznos¢ y/m od C w uktadzie podwdjnie logarytmicznym.
Posta¢ logarytmiczna réwnania (3) jest nastgpujaca:

log y/m =1log K + 1/n log C 4)

logy/m A

I/m=tgy

log K

p logC

Rys.2. Izoterma adsorpcji Freundlicha.

Do opisu adsorpcji wielowarstwowej stuzy model BET (Brunauer-Emmett-Teller),
ktorego zatozeniem jest mozliwo$¢ zastosowania réwnania Langumira do kazdej warstwy
adsorpcyjnej. Zgodnie z teoria BET, w miejscach aktywnych adsorbenta zatrzymywane sa
kolejno pojedyncze, podwojne itd. kompleksy adsorpcyjne adsorbatu.

Roéwnanie izotermy BET ma postac:

B-a-C

(C, —C)-{H(B—l)-éj

Y
m

)

gdzie:
B 1 a — stale izotermy (a — j.w.; B — stata energii reakcji z powierzchnia
adsorbenta)
Cs — stezenie nasycenia substancji rozpuszczonej (dla  bigkitu

metylenowego w wodzie Cs = 35,5 g/dm’)
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Réwnanie powyzsze mozna zapisa¢ w postaci liniowej,

C-m 1 B-1(C
+ .

y-(C,~C) a-B a-B \C ©)

N

a przedstawiajac izotermg w ukladzie wspohrzednych: (Cm)/[y(Cs-C)] i C/Cs mozna
wyznaczy¢ state a 1 B.

C-m
y(C, -C)
A

(B-1)/aB =tgy

1/aB

» C/C;

Rys.3. Izoterma adsorpcji BET.

Ksztalt izotermy adsorpcji (wypukla, wklgsta, liniowa), w ukladzie y/m=f(C),
wskazuja na podatno$¢ adsorbatu do wiazania si¢ z adsorbentem. Najskuteczniej adsorbowane
sa zanieczyszczenia, dla ktérych uzyskuje si¢ adsorpcj¢ wypukta.

Oproécz izoterm adsorpcji (stata temperatura) znane sa izobary adsorpcji (stale
ci$nienie) i izostery adsorpcji (stata ilo$¢ substancji zaadsorbowanej).

Literatura:
1. Lipinski K. I inni: ”Cwiczenia laboratoryjne z oczyszczania wod i $ciekow — wod
uzytkowych” (skrypt PS)
2. Kowal A.L., Swiderska-Broz M.: ,Oczyszczanie wody”, PWN, Warszawa-Wroctaw
1998

Zagadnienia do zaliczenia:
1. Procesy adsorpcji w oczyszczaniu wody (zastosowanie, usuwane adsorbaty)
2. Podstawy teoretyczne procesu adsorpcji (statyka i izotermy adsorpcji)
3. Stosowane adsorbenty i ich charakterystyka
4. Obliczenia (w zakresie wykorzystywanym do opracowania wynikow)
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Cel i wykonanie ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest wyznaczenie izotermy adsorpcji dla uktadu wodny roztwor bigkitu
metylenowego — pylisty wegiel aktywny oraz okreslenie modelu matematycznego adsorpcji
najlepiej dopasowanego do uzyskanych wynikéw. Wykonanie ¢wiczenia polega na
umieszczeniu w okreslonych objetosciach roztworu barwnika, o znanym stezeniu, $cisle
odwazonych porcji pylistego wegla aktywnego. Po doprowadzeniu uktadu do réwnowagi
(wytrzasanie probek przez odpowiedni czas) czes¢ barwnika ulega adsorpcji na weglu
aktywnym. Okre$lajac stgzenie barwnika w roztworach (poprzez pomiar absorbancji)
zawierajacych rozne, znane, nawazki wegla aktywnego mozna obliczy¢ ilo$¢
zaadsorbowanego barwnika (y) i jego st¢zenie na weglu aktywnym (y/m).
Na wykonanie ¢wiczenia sktada sig:
- przygotowanie okreslonych nawazek pylistego wegla aktywnego
- przeprowadzenie procesu adsorpcji do ustalenia si¢ stanu rOownowagi
- ustalenie zalezno$ci pomigdzy stezeniem barwnika a barwa roztworu
- pomiar stezenia barwnika w roztworach zawierajacych rézne dawki wegla
aktywnego (w stanie rOwnowagi)
- opracowanie 1 wykreslenie =zalezno$ci c=f(A) (wartosci stalych i
wspotczynnika korelacji)
- obliczenie ilosci barwnika zaadsorbowanego na weglu aktywnym (y)
- wykreslenie zalezno$ci y/m = f(C)
- opracowanie (wykreslenie) zaleznosci y/m = f(C); (Cm)/[y(Cs-C)] = f(C/Cy);
m/y = f(1/C) oraz log y/m = f(log C)
- obliczenie, metoda najmniejszych kwadratéw, statych dla poszczegdlnych
izoterm adsorpcji 1 warto$ci wspotczynnikdéw korelacji
- opracowanie wnioskow, komentarzy i spostrzezen.

Uwagi praktyczne:
- Jjednym z najdiuzszych etapow cwiczenia jest wytrzqsanie probek do czasu
ustalenia sie stanu rownowagi. W pierwszej kolejnosci nalezy przygotowac
wszystko co jest potrzebne do rozpoczecia tego etapu

Przygotowanie okreslonych nawazek pylistego wegla aktywnego
Zaktadane ilosci wegla wynosza od 10 mg w gor¢ co 5 mg (lub inne podane przez
prowadzgcego). Praktycznie, dokladne odwazenie niewielkich ilo$ci wegla jest trudne. Na
specjalnym papierku, na szalce wagi, nalezy umieszczaé porcje wegla w miarg mozliwosci
odpowiadajace zatozonym ilo$ciom i dokladnie je zwazy¢. Do poézniejszych obliczen
nalezy przyjac rzeczywiscie odwazone ilosci wegla.

Przeprowadzenie procesu adsorpcji do ustalenia sie stanu réwnowagi
Odwazone wczesniej porcje wegla nalezy umies$ci¢ w butelkach zawierajacych po 250 ml
roztworu barwnika o stezeniu ¢y (lub inng objetos¢ podana przez prowadzacego,
objeto$¢ roztworu odmierza¢ cylindrem). Butelki nalezy zamkna¢ gumowymi korkami,
umiesci¢ w wytrzasarce 1 wytrzasa¢ przez okres 45-60 min. Po tym czasie mozna zatozy¢,
ze nastapito ustalenie si¢ rownowagi pomigdzy st¢zeniem barwnika na weglu aktywnym 1
W roztworze.
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Ustalenie zaleznoSci pomiedzy stezeniem barwnika a barwq roztworu

Aby wykorzysta¢ fotometri¢ do oznaczania stgzenia barwnika nalezy przygotowac krzywa
wzorcowa okreslajaca zalezno$¢ stezenia roztworu od jego barwy (mierzonej jako
absorbancja) c=f(A). W tym celu nalezy przygotowac osiem probek roztworu barwnika o
roznych stezeniach z zakresu od 0 do 10 mg/dm® (ppm). Przygotowanie skali wzorcow
nalezy rozpocza¢ od zalozenia siedmiu réznych stgzen w podanym wyzej zakresie (6sma
zerowa). Przy doborze kolejnych stezen nalezy stara¢ si¢ dobiera¢ je tak aby roznice
pomigdzy kolejnymi stgzeniami wzrastaty wraz ze wzrostem st¢zenia np.:

Oci ¢ ¢ C4 Cs Cs Cy

Probki nalezy przygotowac poprzez odpowiednie rozcienczanie roztworu o stgzeniu ¢y w
kolbach miarowych o pojemnoéci 100 cm’ (zatozenie wartosci stezef, obliczenie i
odmierzenie odpowiednich objg¢tosci roztworu do kolb 1 uzupetnienie woda do kreski). Po
przygotowaniu skali wzorcéw dla kazdej z probek wykona¢ pomiary absorbancji (w
kolejnosci od najmniejszego do najwigkszego stezenia) w kuwecie 1 cm 1 przy dtugosci
fali 690 nm. Na podstawie pomiaro6w absorbancji roztwordw o znanych stezeniach nalezy
ustali¢ zalezno$¢ c=f(A) do obliczen stgzen roztworéw o zmierzonej absorbancji.

Pomiar stezenia barwnika w roztworach

Kazda probke, zawierajaca wegiel aktywny odwirowac ( 2 partie po 4 szt). W tym celu
nalezy napehni¢ 4 probowki wiré6wki do ok. % wysoko$ci. Nastepnie zwazyC je - masa
wszystkich czterech probéwek wraz z ich obudowa i zawarto$cia musi by¢ jednakowa.
Mase proboéwek korygowac dodajac lub ujmujac pewne objetosci roztworu. Wirowac
nalezy zawsze cztery probowki o jednakowej masie. Wywazenie probéwek jest bardzo
istotne ze wzgledu na wysokie obroty wiréowki. Tak przygotowane probki nalezy
odwirowaé¢ w wirdwce. Czas wirowania 10 minut.

Z kazdej z probdéwek po odwirowaniu pobra¢ delikatnie probke klarownego roztworu i
wykona¢ pomiary absorbancji w kuwecie 1 cm i przy dtugosci fali 690 nm (w kolejnosci
od najmniejszego do najwigkszego stgzenia). Na podstawie wczesniej ustalonej zaleznosci
c=f(A) obliczy¢ stgzenia barwnika w probkach. Jezeli zmierzona warto$¢ absorbancji danej
probki wykracza znacznie poza ustalona wczesniej skale wzorcoOw probke nalezy
dwukrotnie rozcienczy¢ (np. 10 ml przesaczonej probki + 10 ml wody) i powtdrzyé
pomiar absorbancji. W takim przypadku przy obliczeniach st¢zenia nalezy uwzglednic¢
stopien rozcienczenia.

Opracowanie i wykreslenie zaleznosci c=f(A)
Sporzadzi¢ wykres zaleznosci c=f(A). Przyja¢ odpowiedni ksztatt funkcji 1 metoda
najmniejszych kwadratéw obliczy¢ wartosci odpowiednich statych i wspotczynnika
korelacji.

Obliczenie ilosci barwnika zaadsorbowanego na weglu aktywnym
W oparciu o znana objgto$¢ oraz poczatkowe i koncowe stgzenie barwnika w roztworach
zawierajacych znane ilosci wegla obliczy¢ iloSci barwnika zaadsorbowanego na weglu
(jako réznicg ilosci barwnika w probee przed 1 po adsorpcji).
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Wykreslenie zaleznosci y/m = f(C)
Sporzadzi¢ odpowiedni wykres i na jego podstawie dokona¢ oceny poprawnos$ci
uzyskanych wynikow. Na podstawie wykresu wyeliminowac¢ z dalszych obliczen wyraznie
btedne pomiary w oparciu o prawidtowo$¢, ze wraz ze wzrostem réwnowagowego stgzenia
barwnika w roztworze (c) nie moze nastgpowaé spadek stezenia barwnika
zaadsorbowanego na weglu (y/m) .

Wykreslenie zaleznosci
Sporzadzi¢ wykresy odpowiednich zaleznosci:
e y/m = f(C)
e (Cm)/[y(Cs-C)] = f(C/Cs)
e m/y = f(1/C)
e log y/m = f(log C)

Obliczenie statych dla poszczegélnych izoterm adsorpcji
Metoda najmniejszych kwadratow obliczy¢ wartosci statych a, b dla izotermy Langmuira;
K i n izotermy Freindlicha oraz B i a izotermy BET. Dla kazdego z modeli obliczy¢
warto$¢ wspotczynnika korelacji

Poréwnanie zmierzonych i obliczonych na podstawie modeli wartosci y/m
Po ustaleniu warto$ci stalych poszczegolnych modeli izoterm adsorpcji nalezy obliczy¢
warto$ci y/m i poréwnac je ze zmierzonymi.

Opracowanie wnioskow, komentarzy i spostrzezen
- uwagi i spostrzezenia zwiazane z wykonaniem ¢wiczenia
- prawidlowosci i niezgodnosci wynikow pomiarow skali barwnych wzorcow
- uzasadnienie eliminacji blgdnych pomiaréw
- komentarz dotyczacy zgodno$ci/niezgodno$ci zmierzonych wartosci y/m z
tymi obliczonymi na podstawie rozpatrywanych modeli
- uzasadnienie wyboru modelu adsorpcji

ﬁdad zespotu: Data: \

Przygotowujacy sprawozdanie:

\_ /
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Tab. 1. WartoSci stale:

Cy — poczatkowe stezenie barwnika [mg/dm3 !

V - objetosé¢ probek [ml]

C, — stezenie nasycenia barwnika [mg/dm3]

Tab. 2. Skala wzorcow Tab. 3. Pomiary fotometryczne
Objetosé Zmierzo Ifzgzi(:isf
roztworu o | Uzyskane . Nawazka .
stezeniu Cy | Stezenie Zmierzona Lp | weglaw na czenia
Lp. odmierzona | wzorca wartos¢ rébce wartos¢ | prébki
3, | absorbancji ) p absor- do
do kolby [mg/dm”] [mg] .. .
[ml] bancji | pomiaru
barwy
1. 0 0 1 0 - -
2 2
3 3
4 4
5 5
6 6
7 7
8 8
Tab.4. Wyniki pomiaréw
Nr C m y wm
probki | [mg/dm’] | [g] [mg] [mg/g]
1. Co 0 0 -
2.
3.
4.
5.
6.
7.
8.
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Tab. 5. Wyniki obliczen

Izoterma
Lp. Freundicha Langumira BET
log C log y/m m/y 1/C C/C; (Cm)/[y(Cs-C)]
1.
2.
3.
4.
5.
6.
7.
8.
Wartosci staltych
K n a b a
Wartosci wspélezynnikéw korelacji R”

Tab. 6. Wyniki obliczen warto$ci y/m na podstawie poszczegdlnych modeli izoterm adsorpcji

wartosci y/m
Lp C zmierzone | wg modelu | wg modelu | wg modelu
‘ (tab. 4) Freundicha | Langumira BET
y/m y/m y/m y/m
1.
2.
3.
4.
5.
6.
7.
8.
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Te strone po wypetnieniu nalezy zostawi¢ u prowadzqcego

@lad zespotu:

.

Przygotowujacy sprawozdanie:

Data:

~

Tab. 1. Warto$ci state:

Cy — poczatkowe stezenie barwnika [mg/dm’]

V - objetosé¢ probek [ml]

C, — stezenie nasycenia barwnika [mg/dm3]

Tab. 2. Skala wzorcow

Objetosé
roztworu o | Uzyskane .
.. . . | Zmierzona
stezeniu Cy | Stezenie . 7
Lp. . wartos¢
odmierzona | wzorca absorbancii
do kolby | [mg/dm’] ]
[mi]
L. 0 0
2.
3.
4.
5.
6.
7.
8.

Tab. 3. Pomiary fotometryczne

Krotnos$é
Nawazka Zmierzo | rozcien-
L wesola w na czenia
P f’%’)bce wartos¢ | probki
p[m ] absor- do
& bancji | pomiaru
barwy
1 0 - -
2
3
4
5
6
7
8

Dr inz. Jacek Mazur.
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Koagulacja i flokulacja zanieczyszczen

Oczyszczanie mechaniczne (sedymentacja) nie wystarcza do usuwania z wody drobnych
zawiesin 1 czastek koloidalnych o wymiarach 0,1 — 0,001 pm. Silne oddziatywania
elektrostatyczne utrzymuja te czastki w stanie zawieszenia i przeciwdzialajq taczeniu si¢ ich
w aglomeraty, tworzac stabilny uklad koloidalny. Czastki znajduja si¢ w ruchu wskutek
zderzen (ruchy Browna). Nie sa one widzialne pod zwyklym mikroskopem. Ksztalt czastek
koloidowych mozna okresli¢ tylko przy uzyciu mikroskopu elektronowego. Czastki
koloidalne tworza w cieczy fazg rozproszona (zdyspergowana). Jesli czastki zdyspergowane
sa niezalezne od siebie 1 dzigki sitom elektrostatycznym odlegltosci miedzy nimi sa
dostatecznie duze — wowczas mamy do czynienia z zolem. Strukture zolu mozna w pewnych
warunkach zniszczy¢ 1 doprowadzi¢ do laczenia sig¢ poszczegdlnych czastek koloidalnych w
duze zespoly, ktore wytracaja si¢ jako zel. Uklady koloidowe charakteryzuje okre§lona
stabilnos$¢, zalezna od uktadu sit, w wyniku ktorych jedne daza do utrzymania czasteczek
koloidu w stanie rozproszenia, a inne do ich aglomeracji, tj. taczenia si¢ w wigksze skupiska.
Sitami stabilizujacymi sa przede wszystkim sity elektrostatyczne odpychania si¢ czastek
koloidowych jednoimiennie natadowanych. Gléwna sita przeciwdziatajaca istnieniu zolu jest
duze napigcie powierzchniowe cieczy. Zanieczyszczenia koloidalne mozna usuna¢ w procesie
koagulacji, ktory polega na dodaniu do wody okreslonych substancji chemicznych, tzw.
koagulantéw, ktére w wyniku hydrolizy tworza zwiazki wytracajace si¢ w postaci
ktaczkowatych, tatwo opadajacych zawiesin. Tworzace si¢ klaczki z powodu duzej
powierzchni wilasciwej powoduja adsorpcj¢ zanieczyszczen koloidalnych i razem z nimi
opadaja w postaci osadu.

Koagulacja jest procesem powszechnie stosowanym w oczyszczaniu wigkszosci wod
powierzchniowych 1 niektorych $ciekow. Jest to metoda oczyszczania wod 1 Sciekéw
zawierajacych koloidy oraz zawiesiny trudno opadajace.

Istota procesu jest zmniejszenie stopnia dyspersji ukladu koloidalnego w wyniku
taczenia si¢ pojedynczych czastek fazy rozproszonej w wigksze skupiska (aglomeraty), ktore
nastgpnie moga by¢ skutecznie usuwane w procesach sedymentacji/flotacji 1 filtracji. W
wyniku koagulacji usuwane sa czastki trudno opadajace oraz koloidalne decydujace o
metnosci lub intensywnos$ci barwy. Powierzchniowy tadunek elektryczny usuwanych z wody
koloidow jest wynikiem sorpcji na ich powierzchni kationéw i anionow obecnych w $ciekach
lub dysocjacji grup funkcyjnych obecnych w koloidach. Rodzaj i wtasciwosci koloidow
zaleza od sktadu $ciekow, sa to jednak najczesciej koloidy hydrofilowe powodujace czesto
stabilizacje koloidow naturalnych, a wigc utrudniajace destabilizacje i aglomeracj¢ tych
ostatnich. Do destabilizacji takich ukladow koloidalnych wymagane sa duze dawki
koagulantow, a niekiedy utleniacze chemiczne stosowane w celu zniszczenia koloidow
ochronnych.

Wilasciwie przebiegajaca koagulacja zapewnia nie tylko duzy stopien usuwania
koloidow 1 zawiesin trudno opadajacych, ale roéwniez zasocjowanych z nimi innych
zanieczyszczen, w tym réwniez mikrozanieczyszczen. Tak wigc efektem skutecznej
koagulacji jest zmniejszenie metnosci, intensywnosci barwy 1 wskaznikdw zanieczyszczenia
organicznego. Koagulacja solami glinu i Zelaza zapewni¢ moze réwniez duzy stopien
usuwania metali cigzkich. Efektywno$¢ procesu zalezy od rodzaju metalu, gtownie jego
formy wystgpowania, rodzaju i dawki koagulanta, sktadu fizyczno-chemicznego $cieku, a
przede wszystkim warto$ci pH. Podczas koagulacji solami glinu i zelaza na ktaczkach
AI(OH); 1 Fe(OH); sorbowane sa gtéwnie trudno rozpuszczalne zwiazki metali cigzkich, stad
skuteczno$¢ ich usuwania jest najwigksza w zakresie pH, przy ktorym rozpuszczalnos$é
AI(OH); 1 Fe(OH); jest najmniejsza 1 istnieje mozliwos¢ powstawania trudno
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rozpuszczalnych potaczen metali. W zwiazku z tym dla wigkszo$ci metali cigzkich, przy
braku ligandow organicznych, skuteczniejszym koagulantem sa sole zelaza, ktoére moga by¢
stosowane przy wyzszych warto$ciach pH niz sole glinu.

O wyborze koagulanta decyduje przede wszystkim jego przydatnos¢ do koagulowania
usuwanych koloidéw oraz pewno$¢ tworzenia trwalych, trudno rozpuszczalnych i podatnych
na usuwanie z wody klaczkow. Wazne sa rowniez tatwos¢ przygotowania roztworéw i ich
dawkowania, trwato$¢ chemiczna roztworéw koagulanta, dostgpnos¢ na rynku oraz ich cena.
Do najczesciej stosowanych koagulantow naleza sole glinu 1 zelaza tworzace w wyniku
hydrolizy dodatnio naladowane potaczenia (hydroksykompleksy) skutecznie destabilizujace
zanieczyszczenia koloidalne. Do zwiazkow tych naleza:

e siarczan glinowy; Al,(SO4);*18H,0;

siarczan glinowo-potasowy; Aly(SO4);*K,S04*24H,0;

siarczan zelazowy; Fe)(SO4);*9H,0;

siarczan zelazawy; FeSO4*7H,0;

spolimeryzowany chlorek glinowy;

glinian sodowy; NayAl,Oy,

chlorek zelazowy; FeC15*6H,O0.
Sposrod  dostgpnych w  kraju koagulantow najtanszy jest siarczan zelazawy
(FeSO4*7H,0). Zalecany zakres odczynu dla tego koagulanta wynosi pH= 9 —11.

Celem przyspieszenia powstawania klaczkow 1 ich sedymentacji, zwigkszenia
powierzchni wlasciwej klaczkow, rozszerzenia optymalnego dla koagulacji zakresu pH i
zmniejszenia dawki koagulanta stosowane sa S$rodki pomocnicze. Substancjami
wspomagajacymi koagulacje moga by¢ substancje nieorganiczne lub organiczne dawkowane
do s$ciekow réwnoczesnie, z opoOznieniem lub z wyprzedzeniem w stosunku do czasu
dawkowania koagulanta podstawowego. Dawki substancji wspomagajacych sa mniejsze niz
koagulantéw. Czeg$¢ ze stosowanych substancji dziata jako obciazniki ktaczkéw, a inne
wspomagaja flokulacj¢ i nazywane sa flokulantami. Typowymi flokulantami sa krzemionka
aktywowana oraz polieektrolity (wysokoczasteczkowe polimery organiczne).

Literatura: )
3. Kowal A.L., Swiderska-Br6z M.: ,,Oczyszczanie wody”, PWN, Warszawa-Wroctaw
1998

4. Obarska-Pempkowiak H.: ”Technologia wody”, Politechnika Gdanska, Gdansk 1997

Zagadnienia do zaliczenia:
1. Rodzaje 1 struktura czastek koloidalnych
2. Mechanizm procesu koagulacji i flokulacji
3. Reagenty stosowane w procesie koagulacji 1 flokulacji
4. Przeliczanie dawek reagentow 1 ich roztworow oraz parametrow doboru dawki

optymalne;j
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Cel i sposob wykonania éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest ustalenie optymalnych dawek FeSO4*7H,O 1 flokulanta
Magnafloc 919 (syntetyczny flokulant na bazie akryloamidu) w procesie oczyszczania $cieku
modelowego.

Wykonanie ¢wiczenia polega na przeprowadzenie 2 serii koagulacji r6znymi dawkami
koagulanta. Pierwsza seria, obejmujaca 4 probki i przeprowadzana w szerokim zakresie
dawek ma na celu uscislenie dawki optymalnej. Zakres dawek dla drugiej serii,
przeprowadzanej réwniez dla czterech probek, dobierany jest w oparciu o wyniki serii
pierwszej. Parametrem okreslajacym dobor dawki jest stopien redukcji barwy. Stopien
redukcji barwy probek S$cieku, poddawanych koagulacji réoznymi dawkami koagulanta,
okreslony zostanie przez fotometryczny pomiar absorbancji.

W oparciu o dokonane pomiary okre§lona zostanie optymalna dawka koagulanta i
wapna. W kolejnej serii (8 probek) dla scieku poddawanego koagulacji optymalna dawka
koagulanta okre§lone zostana efekty zastosowania polimerycznego flokulanta. Poréwnanie
efektow uzyskiwanych dla roznych dawek flokulanta pozwoli okresli¢ jego optymalna dawke.

Do badan wykorzystywany jest $ciek modelowy, 5% roztwoér FeSO4*7H,0, 1%
zawiesina Ca(OH); 1 0,01% roztwdr Magnafloc 919 (M919).

Testy koagulacji

W celu okreslenia optymalnej dawki koagulanta i sprzezonej z nim dawki Ca(OH), nalezy
do 4 zlewek odmierzyé po 0,5 dm® $ciekéw. Nastepnie nalezy przyja¢ 4 rézne dawki
koagulanta z zakresu 50 — 400 mg/dm’® (dawka w przeliczeniu na staty FeSO4*7H,0) i
obliczy¢, wymagane do utrzymania odpowiedniego odczynu, objgtosci zawiesiny
Ca(OH),.

Relacja pomigdzy dawkami reagentow (5% r-r FeSO4*7H,O 1 1% zawiesina Ca(OH),),
dla przygotowanego $cieku modelowego, okreslona zostata nastepujaca zaleznos$cia:

DCa(OH)2 = 295'DFeSO4 +4-V

gdzie:
Deyony, - objetosé, w ml, 1% zawiesiny Ca(OH),
odmierzanej do probki S$cieku o objetosci V
(1% zawiesina w 1 ml zawiera 10 mg Ca(OH),)

D
FeSO04 _ objetosé, w ml, 5% roztworu FeSO4*7H20 odmierzanej do
probki Scieku o objetosci V' (5% roztwor w 1 ml zawiera
50 mg koagulanta)
V' -  objetosé probki scieku uzytego do badan w dm’

Zalezno$¢ powyzsza uwzglednia dawke wapna wymagana do utrzymania odpowiedniego
odczynu S$cieku (wspotczynnik 4 — zalezny od jakosci $cieku) 1 dawke potrzebna do
wytracenia wodorotlenkéw zelaza (wspolczynnik 2,5 — zalezny od stechiometrii reakcji
pomiedzy koagulantem 1 wodorotlenkiem wapnia).
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Rys. Schemat uktadu testéw koagulacji.

Po okresleniu 4 dawek koagulanta (i przeliczeniu ich na objgtosci roztworu) oraz wapna
nalezy do 4 zlewek, umieszczonych w laboratoryjnym aparacie do koagulacji, doda¢
obliczone objgtosci zawiesiny wapna i nastgpnie roztworu koagulanta (w miar¢ mozliwosci
réwnoczes$nie do wszystkich probek). W czasie dwoch minut nalezy prowadzi¢ szybkie
mieszanie a nastgpnie przez 15 minut mieszanie wolne (wg znakow na suwakowym
potencjometrze do regulacji obrotow mieszania). Nastgpnie okresli¢ stopien redukcji
barwy dla zastosowanych dawek koagulanta. Na podstawie uzyskanych wartosci redukcji
barwy w zestawieniu z dawkami koagulanta nalezy w przyblizeniu okresli¢ optymalna
dawke koagulanta 1 przeprowadzi¢ ponownie seri¢ 4 pomiaréw (w okolicy wstepnie
przyjetej dawki optymalnej) w celu jej sprecyzowania.

Oznaczanie stopnia redukcji barwy
Napetni¢, Scieckami po koagulacji r6znymi dawkami koagulanta, do ok. % wysokosci 1
wywazy¢ 4 probowki wird6wki, i oznaczy¢ absorbancje sklarowanych $ciekow (Spekol 11,
A =610 nm, kuwetka 5 cm). Uzyskana redukcj¢ barwy obliczy¢ wg zaleznosci:

R = 101,35 - 30,386 *A
Gdzie:
R — procentowa redukcja barwy [%]
A — absorbancja probki (mierzona wzgledem wody redestylowanej)

Okreslanie dawki optymalnej koagulanta.
Dawka optymalna jest pojeciem zarowno technologicznym jak i ekonomicznym.
W zakresie niskich dawek efekt szybko ros$nie, stosowanie wyzszych dawek jest
uzasadnione zaréwno technologicznie (wysoki przyrost efektu przy niewielkim wzroscie
dawki) jak i ekonomicznie (stosunkowo mate naktady do uzyskania znacznej poprawy
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produktu). W obszarze dawek wysokich moze wystapi¢ sytuacja, w ktorej dalsze
zwigkszanie dawki nie powoduje wzrostu efektéw — zarowno z technologicznego jak 1
ekonomicznego punktu widzenia nie jest celowe stosowanie wyzszych dawek. Najczgsciej
jako dawke optymalna przyjmuje si¢ taka, ktorej dalszy wzrost nie daje znaczacej poprawy
uzyskiwanych efektow. O doktadnym okresleniu dawki optymalnej decyduje czgsto
czynnik ekonomiczny. Im cenniejszy jest uzyskiwany jest efekt (np. redukcja barwy) od
czynnika dajacego ten efekt (ilo§¢ koagulanta) tym bardziej dawka optymalna przesuwa si¢
w strong wartos$ci wigkszych. W sytuacji odwrotnej (efekt mato istotny ekonomicznie i
drogi koagulant) dawka optymalna przesuwa si¢ w strong¢ wartosci nizszych. Przy braku
danych dotyczacych aspektéw ekonomicznych dawke optymalna mozna przyjac jako taka,
ktérej wzrost nie powoduje zwigkszania efektu.

Przy wykonywanym ¢wiczeniu jako dawke optymalna, okreslona na podstawie 8
pomiarow, przyjac taka, przy ktorej, pomimo jej zwigkszania, nie otrzymujemy znaczacej
poprawy efektow koagulacji (redukcji barwy).

Rys. Szkic przyktadowe| zaleznosci efektu koagulacji
(stopnia redukcji barwy) od dawki koagulanta.

A
efekt
koagulacji
Dawka
\ ) koagulanta

obszar, w ktorym maty obszar, w ktorym duzy

przyrost dawki daje przyrost dawki daje

duzy przyrost efektu niewielki przyrost efektu

Przygotowanie probki $cieku koagulowanego optymalng dawkg
Po przyjeciu optymalnej dawki koagulanta i obliczeniu dla niej wymaganej dawki wapna
nalezy przeprowadzi¢ koagulacje 2 dm?® $cieku (2 zlewki po 1 dm?). Po etapie szybkiego
mieszania (2 min) i 5-cio minutowym wolnym mieszaniu zawarto$¢ zlewek przela¢ do 8
cylindrow, po 200 ml do kazdego.

Testy flokulacji

Do cylindrow z probkami $cieku po koagulacji odmierzy¢ objgtosci roztworu flokulanta (1
ml 0,01% roztworu M919 zawiera 0,1 mg flokulanta) odpowiadajace dawkom 0; 0,1; 0,5;
1; 1,5;2;314 mg/dm3 scieku. Bezposrednio po dodaniu flokulanta zawarto$¢ cylindra
wymiesza¢ poprzez dwukrotne jego odwrocenie. Po wymieszaniu obserwowaé proces
sedymentacji notujac (opisowo) wielkos¢ ktaczkow i stopien klarownos$ci gornej warstwy
scieckow po okotlo 10-15 minutowej sedymentacji. Dla kazdej z probek oszacowaé
szybkos¢ opadania ktaczkow.
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Okreslanie efektéw flokulacji

- wielkos¢ ktaczkow
zanotowac opisowo (bardzo drobne, drobne, $rednie, duze, bardzo duze), porownawcza
wielkos$cia ktaczkow moze by¢ ich wielko$¢ w probee bez flokulanta

- stopien klarownos$ci gornej warstwy sciekow
zanotowa¢ opisowo (bardzo metna, mgtna, $rednio klarowna, klarowna, bardzo
klarowna) poréwnawcza klarownoscia moze by¢ klarowno$¢ gornej warstwy Scieku w
probee bez flokulanta

- szybko$¢ opadania ktaczkoéw
oszacowac np. w cm/min mierzac czas, w ktorym opadajace ktaczki przemieszcza si¢ o
przyjety dystans; zmierzy¢é w poczatkowym okresie flokulacji (w kilka minut po
dodaniu flokulanta)

Dobér optymalnej dawki flokulanta
Na podstawie zalezno$ci pomigdzy dawkami flokulanta, wielkos$cia klaczkow,
klarownos$cia gornej warstwy $ciekow 1 szybkos$cia opadania przyja¢ jego optymalna
dawke (taka, ktorej zwigkszanie, nie daje znaczacej poprawy uzyskiwanego efektu).

Opracowanie wynikéw pomiaréw polega na:
1. Wykres$leniu zalezno$ci stopnia redukcji barwy od dawki koagulanta
2. Okresleniu optymalnej dawki koagulanta
3. Wykresleniu zaleznosci szybkosci opadania ktaczkow od dawki flokulanta
4. Przyjeciu zatozen do okreslenia i okresleniu optymalnej dawki (dawek) flokulanta
oraz uzasadnieniu dokonanego wyboru w oparciu o uzyskane wyniki
5. Opracowaniu wnioskow, komentarzy 1 spostrzezen

Dr inz. Jacek Mazur. Politechnika Szczecinska. Katedra Inzynierii Sanitarne;. 21
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Tab.1. Zalezno$¢ stopnia redukcji barwy od dawek koagulanta.

Objetos¢ prébek scieku V =

dm

3

Nr

Dawka koagulanta

Dawka wapna

ml

mg/dm?
Scieku

ml

mg/dm’
Scieku

Absorbancja

Stopien redukcji
barwy [%]

=

W o N o v RN

10.

Optymalna dawka koagulanta:

ml/dm? écieku =

mg/dm? écieku =

Optymalna dawka wapna:

ml/dm? $cieku =

mg/dm? écieku =
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Te strone po wypetnieniu nalezy zostawi¢ u prowadzqcego

G{lad zespotu:

Przygotowujacy sprawozdanie:

Pozostali:

.

Data: \

/

Tab.1. Zalezno$¢ stopnia redukcji barwy od dawek koagulanta.

Objetos¢ probek Scieku V = dm?
o R ] e | S0
Scieku scieku
1.
2.
3.
4,
5.
6.
7.
8.
9.
10.
Optymalna dawka koagulanta:
ml/dm? écieku = mg/dm? écieku =
Optymalna dawka wapna:
ml/dm? $cieku = mg/dm? écieku =

Dr inz. Jacek Mazur. Politechnika Szczecinska.

Katedra Inzynierii Sanitarnej.

24



‘fouseyues 1siuAzu| eipa)ey| "BYSUI08Z0ZS BYIuyosl|od inzepy ya9er “zul ig

elUazaz}sods auug

[ulw/wo]
MOXzoepy
eluepedo 2503qAzS

[omosido] npeso
MOXzZoep| I503ISIM

[omosido]
NIom)zol Amisiem
[Buiob asoumodery

[mya10s wp/bw]
eUR|MIOl} BYMEQ

[lw] eyueimioly
nJ-1 2s039[qo

cwp = nMyeIPS Mqo4d 2s0313[q0

*(ejueinbeoy exymep eujewArdo obsuemolnbeods NxLIDS ep) ejue|nyold amep po 1[DeJUSWAPIS MOPRS JSouza|ez ¢ "gqel

‘11 ZD "MOXBI0S | Apom eluezozsAzoo z yoAulAiojeioge| uazoimg op azoluoowod AreLisie|y
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Ozonowanie wody.

Cel i wykonanie ¢wiczenia.

Celem ¢wiczenia jest przeprowadzenie ozonowania wody oraz okreslenie jego
podstawowych parametréw i uzyskiwanych efektow. Okreslanymi parametrami sa: czas
ozonowania, nat¢zenie przeptywu powietrza, wydatek wytwornicy ozonu, stezenia ozonu w
strumieniu powietrza, stopien przemiany tlenu w ozon, ilo$ci ozonu wprowadzanego,
pozostatego, zuzytego i nadmiernego.

Mierzone bgda efekty ozonowania polegajace na zmianie ilo$ci zywych bakterii w wodzie
oraz zmianie barwy wody.

Na wykonanie ¢wiczenia sktada sig:

przygotowanie instalacji do pracy

uruchomienie instalacji

przeprowadzenie rozruchu instalacji

okreslenie wydatku ozonatora

przeprowadzenie ozonowania wody

wylaczenie instalacji

wykonanie posiewow bakteriologicznych wody surowej i ozonowanej
oznaczenie barwy surowej i ozonowanej

wykonanie oznaczen ilo$ci ozonu pochtonigtego w pluczkach z roztworem KI
opracowanie wynikow

opracowanie wnioskow, komentarzy i spostrzezen

praktyczne:

nieprecyzyjne i niezgodne z instrukcjq przetqczanie zaworow instalacji do ozonowania
moze doprowadzi¢ do zassania i wymieszania zawartosci rozmnych pluczek co
powoduje koniecznos¢ powtorzenia etapu ozonowania

kolejnos¢ czynnosci zwiqzanych z oznaczeniami jakosci wody po ozonowaniu (barwa,
ilos¢ bakterii) jest scisle okreslona w instrukcji. Pomytka moze spowodowacl
koniecznos¢ powtorzenia etapu ozonowania

do oznaczania ilosci bakterii w wodzie przygotowana jest niezbedna minimalna ilos¢
sterylnego szkta i odczynnikow. Wszelkie czynnosci muszq by¢é wykonane w scisle
okreslony w instrukcji sposob w Scisle okreslonej kolejnosci

Przygotowanie instalacji do pracy

Nalezy zapozna¢ si¢ ze schematem instalacji (rys), ustali¢ lokalizacje poszczegdlnych
elementéw instalacji, sprawdzi¢ potaczenia i napethi¢ pluczki odpowiednimi roztworami:

o nr 6 —500 ml (lub wigcej wg wskazowek prowadzacego) wody akwariowej —
phuczka ta pehni rolg reaktora, w ktérym zachodzi proces ozonowania wody

o nr7—300 ml, §wiezo przygotowanego ~ 4%, roztworu KI zakwaszonego 6 ml
rozcienczonego kwasu siarkowego — ptuczka ta wykorzystywana jest w cyklu
pomiaru wydatku ozonatora

o nr 8 —300 ml, §wiezo przygotowanego ~ 4%, roztworu KI zakwaszonego 6 ml
rozcienczonego kwasu siarkowego — pluczka ta pracuje szeregowo z ptuczka nr 6 i
zachodzi w niej pochtanianie ozonu, ktory nie zostat wykorzystany podczas
ozonowania wody

Dr inz. Jacek Mazur. Politechnika Szczecinska. Katedra Inzynierii Sanitarnej. 26
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o nr9-—

Y5 objetosci ptuczki 10% KI zakwaszonego 10 ml rozcienczonego kwasu

siarkowego — ptuczka ta pehni rolg ptuczki zabezpieczajacej. Pochtonigty zostaje w
niej ozon powstajacy w instalacji w trakcie rozruchu 1 wytaczania.

Po napetnieniu ptuczek zamknaé zawory 4, B, D, E 1 maksymalnie odkrecié¢ C.

Wiot
powietrza

1/

Kolumna
osuszajaca z Transformator
zelem wysokiego napigcia
krzemionkowym

1

/

Illlllllallllllll

(Ozonator

/

Pluczka nr 8 / Ptuczka nr 7

@ - literowe oznaczenia zaworoéw

Autotransformator

/

Zasilanie
220 V

Stabilizator napigcia

A
v ¥ ©
IR I
Y >
il i U]
! ¥

Phlczka nr9

Pompka wodn
zasysajaca powie

=

trze
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Uruchomienie instalacji

Kolejno nalezy:

- wlaczy¢ stabilizator napigcia

- ustawi¢ napigcie na autotransformatorze

- otworzy¢ zawor F 1 wyjac korek zaslepiajacy wlot powietrza do instalacji

- odkreci¢ wode zasilajaca pompke wodna

Przy prawidlowym ustawieniu zawordw strumien powietrza z mata predkoscia powinien
przepltywaé tylko przez ptuczke nr 9. Przykrgcajac zawoér C nalezy ustawic stale,
wymagane natgzenie przeptywu powietrza przez instalacj¢ (odczyt na rotametrze).

Zawor

Cykl pracy Praca instalacji A B C D E F

Przeptyw z bardzo
mata predkoscia przez
ptuczke nr 9 (lub brak

przeptywu)
Przeptyw z zalozona
Rozruch predkoscia przez X X o/x X X 0
pluczke nr 9
Przeptyw z zalozona

predkoscia przez 0 0 o/x X X X

ptuczkinr 7inr 9
Przeptyw z zatozona
Ozonowanie predkoscia przez X X o/x 0 0 X
pluczkinr 6, nr 8 inr 9

Przeptyw z mata
Wylaczanie predkoscia przez X X o/x X X 0
phluczke nr 9

Neutralny

Pomiar wydatku
ozonatora

Rozruch instalacji

Powietrze przeptywajac przez kolumny napelnione zZelem krzemionkowym ulega
odpyleniu i1 osuszeniu. Przyjmujac zatozenie, ze po 15 minut powietrze jest odpowiednio
przygotowane do wytwarzania ozonu nalezy wlaczy¢ transformator wysokiego napigcia
zasilajacy bezposrednio lampe ozonatora. Przy dziatajacej prawidtowo lampie ozonatora
ozon wytwarzajacy si¢ w instalacji bedzie reagowat z KI w phluczce nr 9 powodujac
wydzielanie si¢ jodu co bedzie objawiac si¢ pojawianiem si¢ w niej zottego zabarwienia.
W tym cyklu instalacja powinna pracowa¢ ok. 20 minut (dla ustabilizowania si¢ ilo$ci
wytwarzanego ozonu).

Pomiar wydatku ozonatora

Po ustabilizowaniu si¢ pracy lampy ozonatora mozna przystapi¢ do pomiaru wydatku
ozonatora. W tym celu nalezy zamkna¢ zawor F i1 otworzy¢é zawory A i1 B kierujac
strumien powietrza z ozonem przez phluczke nr 7 (pluczka nr 9 jako zabezpieczajaca
pracuje w kazdym cyklu pracy). Zmiana ilo$ci pracujacych w instalacji ptuczek powoduje
zmiany oporéw przeplywu co ma wplyw na wielko$¢ przeptywu powietrza — nalezy
odpowiednio skorygowaé przeptyw (zawor C) tak aby utrzymywaé go na stalym,
zalozonym poziomie.
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Caly ozon wytwarzany w tym cyklu jest pochtaniany w ptuczce nr 7 wydzielajac w niej
rownowazng ilo$¢ jodu. Cykl pomiaru wydatku ozonatora nalezy prowadzi¢ przez 15
minut doktadnie kontrolujac czas i przeptyw powietrza. Bezposrednio po zakonczeniu
cyklu pomiaru wydatku nalezy przeprowadzi¢ cykl ozonowania wody.

Oznaczenia ilosci ozonu w probkach z pluczki nr 7 nalezy wykona¢ 10 minut po
zakonczeniu pomiaru wydatku ozonatora.

Ozonowanie wody
Kolejnym cyklem pracy instalacji jest ozonowanie wody. Zamykajac zawory 4 i B oraz
otwierajac zawory D 1 E kierujemy strumien powietrza z ozonem przez ptuczki 6 1 8.
Cykl ozonowania nalezy prowadzi¢ przez 15 minut doktadnie kontrolujac czas i przeplyw
powietrza. W czasie trwania tego cyklu strumien powietrza z ozonem kontaktuje si¢ z
woda, w ktorej zuzywana jest czg$¢ ozonu (0zon zuzyty), cz¢$¢ ozonu pozostaje w wodzie
(ozon pozostaly) a reszta przechodzi i zostaje pochlonigta w pluczce nr 8 (ozon
nadmierny). Bezposrednio po zakonczeniu ozonowania nalezy zamkna¢ zawory D i E,
otworzy¢ zawor F, odkreci¢ maksymalnie zawor C (przepltyw powinien odbywac si¢ teraz
tylko przez pluczke nr 9) oraz odla¢ do sterylnej probowki probke wody ozonowanej (do
pomiaru barwy i ilo$ci bakterii). Do pozostatej] w reaktorze wody ozonowanej doda¢ ok.
lg statego KI. Po 10 minutach od dodania statego KI pluczke zakwasi¢ ok. 1 cm’
rozcienczonego kwasu siarkowego po czym dokladnie wymieszaé, pobra¢ probki i od
razu je miareczkowac.
Oznaczenia ilosci ozonu w probkach z ptuczki nr 8 nalezy wykona¢ 10 minut po
zakonczeniu ozonowania.
Wytaczenie instalacji
Po zakonczonym cyklu ozonowania nalezy wylaczy¢ lampe ozonatora (transformator
wysokiego napigcia i stabilizator) 1 przepuszczaé jeszcze przez 5 minut powietrze przez
phuczke nr 9 w celu pochtonigcia resztek ozonu. Po tym czasie zakreci¢ wode zasilajaca
pompke wodna.
Posiewy bakteriologiczne
Do sporzadzenia posiewdw przygotowane sa 2 probowki zawierajace po 9 ml sterylnego
ptynu fizjologicznego, dwie sterylne pipety 1 ml, trzy sterylne ptytki Petriego oraz porcja
sterylnego agaru. Ptynny goracy agar nalezy przenie$¢ na stanowisko przygotowywania
posiewow tak aby w momencie kiedy bedzie uzyty nie byl ani za goracy (dziatanie
bakteriobojcze) ani za zimny (zestalony). Posiewy nalezy wykona¢ metoda wglebna z
wody akwariowej surowej rozcienczonej 10 i 100-krotnie oraz z wody akwariowej po
ozonowaniu (bez rozcienczania). Podczas pracy nalezy pamigta¢ o przestrzegani zasad
sterylnosci. Nalezy kolejno:
- odpowiednio opisac¢ ptytki Petriego w celu ich pozniejszej identyfikacji
- wziaC sterylna pipetg 1ml i za jej pomoca umiesci¢ 1ml wody akwariowej surowej
w 9 ml ptynu fizjologicznego. Zawarto$s¢ probowki wymiesza¢ delikatnie pipeta
jednoczesénie przeplukujac ja rozcienczona woda (przez nabieranie i wypuszczanie
zawarto$ci probowki)
- ta sama pipeta (1 ml) przenies¢ 1 ml tak przygotowanego roztworu (10-krotnie
rozcienczona woda akwariowa) na ptytke Petriego
- poshlugujac si¢ dalej ta sama pipeta przenies¢ 1 ml 10-krotnie rozcienczonej wody
akwariowej do drugiej probowki z pltynem fizjologicznym, wymieszaé, przeptukac
pipete 1 umiesci¢ 1 ml tak przygotowanego roztworu (100-krotnie rozcienczona
woda akwariowa) na ptytce Petriego
- druga sterylna pipeta (1 ml) nanie$¢ na ptytke Petriego 1 ml wody po ozonowaniu
(ze sterylnej probowki, do ktérej wczesniej odlano czg¢s¢ wody z reaktora po
ozonowaniu)
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- tak przygotowane trzy plytki zala¢ agarem przestudzonym do temperatury ok.
50 °C. Po zalaniu agarem ostroznie i dokladnie wymieszaé zawarto$é plytek
(ruchem okreznym na ptaskiej powierzchni), odczeka¢ do momentu zestalenia
agaru i przenie$¢ ptytki do cieplarki (20 °C) na okres 72 h

- po tym czasie dokona¢ obliczenia ilosci wyhodowanych kolonii bakterii.

Oznaczenie ilosci bakterii w wodzie
przed i po ozonowaniu

Dwie préobéwki z 9 ml sterylnego

tynu fizjologicznego kazda
Dwie sterylne pipety 1 ml = ! g &

Probka wody
surowej

Probka wody
Ppo ozonowaniu

w sterylnej probowce Kolba z cieplym, sterylnym agarem ‘

Barwa wody surowej i ozonowanej
Barwe wody akwariowej i po ozonowaniu (probka ze sterylnej probowki odlana wcze$niej
z reaktora po ozonowaniu) nalezy poda¢ jako wartos¢ absorbancji zmierzonej w kuwecie
5 cm przy dtugosci fali 390 nm.
Oznaczenia iloSci ozonu
Ozon reaguje z KI powodujac wydzielenie jodu:
2KI+ O3+ H,0 2 1, + 2KOH + O,
(wydzielajacy sig jod powoduje z6lte do brazowego zabarwienie probek).
Wydzielony jod mozna oznaczy¢ przez miareczkowanie tiosiarczanem sodu (reakcja
analogiczna jak przy oznaczaniu tlenu rozpuszczonego metoda Winklera):
I, + 2Na,S,05 = 2 Nal + Na,S40¢
wypisane wyzej reakcje sa reakcjami typu redox, w ktorych biora udzial 2
gramoréwnowazniki reagentow: 21° +2e” > 2T
Poniewaz w reakcji bierze udziat 1 mol ozonu (48 g) oznacza to, ze 1 gramoréwnowaznik
ozonu odpowiada masie ozonu rownej 24 g.
Oznaczenie przebiega analogicznie jak przy oznaczaniu tlenu rozpuszczonego metoda
Winklera. Zakwaszona probke miareczkuje si¢ do momentu osiagnig¢cia jasno-
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stomkowego zabarwienia, dodaje si¢ ok. 1 cm® skrobi i kontynuuje si¢ miareczkowanie do
catkowitego odbarwienia.
Obliczenie ilosci oznaczonego ozonu polega na przeliczeniu ilo$ci gramoréwnowaznikdéw
zuzytego tiosiarczanu sodu na mas¢ ozonu (1 mval = 24 mg). Przy obliczeniach catej
ilosci ozonu pochtonigtego w phluczce nalezy uwzgledni¢ stosunek objetosci pluczki do
obje¢tosci miareczkowanej probki.
Oznaczenia ozonu nalezy wykona¢ w nastgpujacych probkach:

- phuczka nr 6 — 2 probki po 100 ml (zastosowac ~0,01 n lub ~0,025 r-r Na,S,03)

- pluczka nr 7 — 2 probki po 50 ml (zastosowac¢ ~0,025 n r-r NayS,03)

- phuczka nr 8 — 2 probki po 50 ml (zastosowac¢ ~0,025 n r-r Na,S,0s3)

(doktadne stezenie roztworow Na,S,;03 podane jest na butelkach z roztworami)

Opracowanie wynikow
wydatek wytwornicy ozonu:
- obliczy¢ w mg Os/h na podstawie oznaczonej ilosci ozonu w ptuczce nr 7 oraz
czasu pomiaru wydatku ozonatora

steZenie ozonu w powietrzu przed reaktorem:
- obliczy¢ w mg Os/dm® powietrza na podstawie wydatku wytwornicy ozonu i
natgzenia przeptywu powietrza

stezenie ozonu w powietrzu za reaktorem:
- obliczy¢ w mg Os/dm’ powietrza na podstawie oznaczonej iloéci ozonu w pluczce
nr 8, czasu ozonowania i natgzenia przeptywu powietrza

stopien przemiany tlenu w ozon:

- stopien przemiany tlenu w ozon jest wyrazany w % 1 okresla stosunek ilo$ci moli
tlenu, ktéra ulegta przemianie na ozon do ilo$ci moli tlenu wprowadzonego do
wytwornicy. Obliczenie stopnia przemiany wykonuje si¢ w oparciu o nastepujace
dane/informacje:

o stezenie ozonu w strumieniu powietrza opuszczajacego wytwornice (czyli
przed reaktorem)

o powietrze zawiera 21% objgtosciowych tlenu

o udzial objgtosciowy tlenu w powietrzu odpowiada jego udziatowi
molowemu

o 1 mol gazu (tlenu i ozonu) zajmuje objetosé 22,4 dm’

oz trzech moli tlenu powstaja 2 mole ozonu (30, = 203)

ozon wprowadzony do wody:
- jest to ilo¢ ozonu wyrazona w mg Os/dm’ wody wprowadzona do reaktora.
Obliczana jest w oparciu o czas ozonowania, natezenie przeptywu powietrza,
stezenie ozonu w powietrzu przed reaktorem i objgtos¢ wody w reaktorze

ozon pozostaly:
- ilo&¢ ozonu wyrazona w mg Os/dm’® wody pozostajaca w wodzie po ozonowaniu.
Obliczana jest w oparciu o oznaczenie ozonu w probkach wody pobranych z
reaktora (ptuczki nr 6)
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ozon nadmierny:

- ilo§¢ ozonu wyrazona w mg Os/dm’® wody, ktéra przeptyneta niewykorzystana
przez reaktor i zostala pochtonigta w pluczce nr 8. Obliczana jest w oparciu o
oznaczenia ozonu w probkach pobranych z phluczki nr 8 i objetos¢ wody w

reaktorze
ozon Zuiyty:

- ilo$¢ ozonu wyrazona w mg Os/dm’ wody, ktora zostala wykorzystana (zuzyta) w

procesie ozonowania. Obliczana jest w oparciu o bilans ozonu dla reaktora:

Ozon Ozon Ozon Ozon
wprowadzony do | — pozostaty 4 nadmierny + zuzyty
wody
mg O5/dm’ wody mg 0y/dm’ wody mg Oy/dm’ wody mg O5/dm’ wody

ilos¢ bakterii w wodzie surowej (akwariowej):

- obliczy¢ jako ilo§¢ kolonii bakterii wyhodowanych na ptytkach z posiewami
rozcienczonej wody akwariowej. [lo$¢ bakterii w wodzie poda¢ w przeliczeniu na
1 dm’ wody nierozcieniczonej. W przypadku rozbieznych wynikéw z réznych

rozcienczen przyja¢ wynik bardziej wiarygodny (uzasadnic)
ilos¢ bakterii w wodzie po ozonowaniu:

- obliczy¢ jako ilo$¢ kolonii bakterii wyhodowanych na ptytkach z posiewem wody
po ozonowaniu. Ilo§é¢ bakterii w wodzie poda¢ w przeliczeniu na 1 dm® wody.

stopien
redukcja ilosci bakterii:

- zmiana ilo$ci bakterii w wyniku ozonowania w stosunku do ilosci bakterii w

wodzie surowej (wyrazona w %)
zmiana barwy:
- roznica pomigdzy barwa wody po ozonowaniu i surowe;j
Warto$ci pomierzone i wyniki obliczen zebra¢ w tabelach 1 — 4.

Whioski, komentarze i spostrzezenia
- uwagi 1 spostrzezenia zwigzane z wykonaniem ¢wiczenia
- wnioski dotyczace wynikéw obliczen
- poréwnanie obliczonych warto$ci z danymi literaturowymi (stgzenie ozonu w
powietrzu, dawka ozonu wprowadzanego do wody, ozon pozostaly, stopien
redukcji ilo$ci bakterii, zmiana barwy)

Literatura

1. Lipinski K. I inni: ”Cwiczenia laboratoryjne z oczyszczania wod 1 $ciekow — wod

uzytkowych” (skrypt PS)

2. Kowal A.L., Swiderska-Broz M.: ,Oczyszczanie wody”, PWN, Warszawa-Wroctaw

1998

Zagadnienia do zaliczenia

Wiasciwosci ozonu

Poréwnanie metod odkazania wody chlorem i1 ozonem
Wplyw wlasnoséci powietrza na sprawno$¢ ozonatorow
Procesy przygotowywania powietrza do produkcji ozonu
Mechanizm dziatania ozonu

S

opracowania wynikow)
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Algorytm wybranych obliczen.

Przykladowe dane:
Pomiar wydatku ozonatora prowadzono przez 15 minut, a proces ozonowania wody przez 10 minut,
oba pomiary przy przeplywie powietrza 150 I/h. Objeto$¢ wody w ptuczce nr 6 (reaktorze) poddawana
ozonowaniu wynosita 500 ml. W ptuczce nr 7 i nr 8 znajdowato sie po 250 ml roztworu Kl. Do
zZmiareczkowania probek o objetosci 100 ml zuzyto Srednio:

- ptuczka nr 6 — 0,4 ml 0,01 n Na,S,03

- ptuczkanr 7 -5 ml 0,023 n Na,S,03

- ptuczka nr 8 — 2 ml 0,023 n Na,S,03

Obliczenia:

wydatek wytwornicy ozonu
do zmiareczkowania 100 ml prébki z ptuczki nr 7 zuzyto 5 ml 0,023 n Na,S,0;. W
prébce znajdowato sie wiec 5*0,023*24 mg ozonu = 2,76 mg. W catej objetosci ptuczki
zostato pochioniete wiec 2,76 * 250/100= 6,9 mg ozonu.
Ozonator w czasie 15 minut wytworzyt wiec 6,9 mg ozonu — jego wydatek wynosi 27,6
mg Oa/h;

stezenie ozonu w powietrzu przed reaktorem
w instalacji wytwarzane jest 27,6 mg O; w ciggu godziny. W tym czasie przez
instalacje przeptywa 150 | powietrza. Stezenie ozonu w powietrzu wynosi 27,6/150 =
0,184 mg Os/l powietrza;

ozon wprowadzany do wody
w ciggu 10 minut ozonowania do reaktora wprowadzono 10/60*27,6 mg ozonu = 4,6
mg O;. Poniewaz w reaktorze znajdowato sie 500 ml wody dawka wprowadzanego
ozonu wynosi 4,6*1000/500 = 9,2 mg O/l wody

ozon pozostaly
do zmiareczkowania 100 ml probki z ptuczki nr 6 zuzyto 0,4 ml 0,01 n Na,S,05;. W
prébce znajdowato sie wiec 0,4*0,01*24 mg ozonu = 0,096 mg.
Po przeliczeniu na 11 wody ilos¢ ta wynosi
0,096*1000/100 = 0,96 mg O3/l wody

stopien przemiany tlenu w ozon
stezenie ozonu w  powietrzu  wynosi 0,184 mg Og/l powietrza  czyli
0,184 g 04/m°® powietrza. We wprowadzonym do instalacji 1 m® powietrza znajdowato
sie 1000*0,21 = 210 | tlenu tj. 210/22,4 = 9,375 mola tlenu. Po przejsciu przez
ozonator w 1 m® powietrza znajduje sie 0,184 g ozonu tj. 0.184/48 = 0,00383 mola
ozonu. Z trzech moli tlenu powstajg dwa mole ozonu, do utworzenia w/w ilosci ozonu
wykorzystane zostato 0,00383 * 3/2 = 0,00575 mola tlenu. Stopien przemiany wynosi
0,00575/9,375*100% = 0,0613%

Zestawienie wszystkich wynikéw obliczonych dla powyzszego przyktadu:

(Wz6r tabeli Tab. 2. Wyniki obliczen)

\Wydatek wytwornicy 27,60 mg Og/h
Stezenie ozonu w powietrzu:

przed reaktorem 0,18 mg O/l pow.

za reaktorem 0,11 mg O/l pow.

Stopien przemiany tlenu w ozon 0,06 %
Ozon pozostaty 0,96 mg Os/l wody
Ozon zuzyty 2,72 mg Og/l wody
Ozon wprowadzony do wody 9,20 mg O3/l wody
Ozon nadmierny 5,52 mg Os/l wody
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Tab. 1. Dane pomiarowe

Czas pomiaru wydatku ozonatora min
Czas ozonowania min
Przeptyw powietrza 1/h

Objetosci roztworow w pluczkach [ml]

Nr 6 Nr 7

Nr 8

Objetosci probek z phu

czek uzyte do miareczkowania [ml]

Nr 6 Nr 7

Nr 8

Wyniki miareczkowania

Ptluczka nr 6

63132

Sktad zespotu:

Przygotowujacy
sprawozdanie:

Pozostali:

Stezenie tiosiarczanu n

zuzyta ilo$¢ ml
Pluczka nr 7

Stezenie tiosiarczanu n

zuzyta 1lo$¢ ml
Pluczka nr 8

Stezenie tiosiarczanu n

zuzyta 1lo$¢ ml

Tab. 2. Wyniki obliczen

Wydatek wytwornicy mg Os/h
Stezenie ozonu w powietrzu:

przed reaktorem mg O3/ pow.

za reaktorem mg O3/l pow.

Stopien przemiany tlenu w ozon %
Ozon pozostaty mg O3/l wody
Ozon zuzyty mg Os3/1 wody
Ozon wprowadzony do wody mg O3/l wody
Ozon nadmierny mg O3/1 wody

Dr inz. Jacek Mazur.

Politechnika Szczecinska.
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Tab. 3. Dane do obliczenia ilo$ci bakterii

Powierzchnia . .
.. | Policzona | Obliczona
., . . na ktorej o o s ..
Stopien Srednica . S los¢ ilo$¢ kolonii
Woda . . ) policzono ilos¢ . ..
rozcienczenia plytki .. .. | kolonii bakterii na
kolonii bakterii . .
2 bakterii | calej ptytce
[cm]
akwariowa
akwariowa
ozonowana
Tab. 4. Ocena ilo$ci bakterii i barwy wody
[lo$¢ bakterii w
stopich Policzone na | przeliczeniu na
Woda opien plytce ilosci 1 dm’ Zmierzona
rozcienczenia .. o ., . .
kolonii bakterii | nierozcienczonej | absorbancja
wody wody
akwariowa
akwariowa
ozonowana

Tosci bakterii w 1 dm® wody

akwariowej

Zmiana barwy wody

ozonowanej

Stopien redukcji ilosci bakterii =

%

Dr inz. Jacek Mazur.
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Te strone po wypetnieniu nalezy zostawi¢ u prowadzqcego

Tab. 1. Dane pomiarowe

/

Czas pomiaru wydatku ozonatora min Data:
Czas ozonowania min
Przeptyw powietrza 1/h Sktad zespo%u:
Przygotowujacy
Objetosci roztworow w pluczkach [ml] sprawozdanie:
Nr 6 INr 7 Nr 8
Objetosci probek z pluczek uzyte do miareczkowania [ml]
Nr 6 Nt 7 Nr 8
Wyniki miareczkowania
Pluczka nr 6 p ali
ozostali:
Stezenie tiosiarczanu n
zuzyta ilos$¢ ml
Pluczka nr 7
Stezenie tiosiarczanu n
zuzyta i110$¢ ml
Pluczka nr 8
Stezenie tiosiarczanu n
zuzyta ilo$¢ ml K
Tab. 3. Dane do obliczenia ilo$ci bakterii.
Powierzchnia, .
. Policzona
. . . na ktorej o s
Stopien Srednica . g los¢
Woda . . . policzono ilos¢ ..
rozcienczenia ptytki Kolonii bakterii kolonii
> bakterii
[cm]
akwariowa
akwariowa
ozonowana

Zmierzona absorbancja wody:

aAKWariOWe] ..oveeeveeiienieeeieeiens

OZONOWANE] ..vvvveeneveeaereeenrreennes

Dr inz. Jacek Mazur.
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Wymieniacze jonowe
Definicja wymieniaczy jonowych (jonitow)

Wymieniacze jonowe albo jonity sa to ciala stale nierozpuszczalne w wodzie, ktore
posiadaja zdolnos¢ wymiany wtasnych jonoOw z jonami otaczajacego je roztworu elektrolitu.

Pogladowo jonit mozna przedstawi¢ jako gabke, w ktoérej porach znajdowaé sie moze
woda albo inny rozpuszczalnik. Do $cianek tej gabki sa "przytwierdzone" wiazaniami
atomowymi grupy jonogenne. W warunkach sprzyjajacych jonizacji grupy te dysocjuja na
jony, przy czym tylko jony jednego znaku wykazuja ruchliwo$¢ (jony znaku przeciwnego
potaczone sa ze szkieletem jonitu wiazaniami atomowymi).

Ruchliwo$¢ wykazuja kationy w kationicie, a aniony w anionicie. Moga by¢ one
wymienione przez inne jony tego samego znaku dostajace si¢ do wnetrza "gabki" z
zewnetrznego roztworu. Jesli pewna ilo$¢ jondw z zewngtrznego roztworu przechodzi do
wnetrza fazy jonitu, to réwnocze$nie rownowazna ilo$¢ jonow opuszcza fazg jonitu,
przechodzac do roztworu zewngtrznego, musi by¢ bowiem zachowana podczas wymiany
elektryczna obojgtno$¢ uktadu. Jony jednakowego znaku z jonami nieruchliwymi maja bardzo
utrudniony "wstep" do wngtrza fazy jonitu , gdyz odpychane sa sitami kulombowskimi.

Klasyfikacja wymieniaczy jonowych

Wymieniacze jonowe mozna podzieli¢ na nieorganiczne i1 organiczne, a nastgpnie na
naturalne, poétsyntetyczne (np. wegiel sulfonowany) oraz syntetyczne (otrzymywane w
wyniku reakcji polikondensacji lub polimeryzacji).

Sposréd podanych typdw wymieniaczy jonowych stosuje si¢ obecnie w technologii wody
niemal wylacznie jonity organiczne syntetyczne. Zaleznie od znaku tadunku zjonizowanych
grup rozrdznia si¢ dwa podstawowe rodzaje jonitow: kationity i anionity. Kationity posiadaja
grupy funkcyjne ujemne (kwasowe) np. sulfonowe -SOs’, karboksylowe -COO", fosfonowe -
PO32-, ltp

Anionity posiadaja grupy funkcyjne dodatnie (zasadowe): czwartorzgdowe amoniowe -
NR;", trzeciorzedowe aminowe -NR,H', drugorzedowe aminowe -NRH,', fosfoniowe -
PR3, itp.

Ladunek grup funkcyjnych ( przedstawionych wyzej) polaczonych trwale ze szkieletem
wymieniacza zobojetniony jest tadunkiem ruchliwych "przeciwjonéw". W kationicie beda to
kationy (H" lub Na"), a w anionicie aniony (OH lub CI").

Ze wzgledu wigc na charakter ruchliwych "przeciwjonow" w wymieniaczu jonowym,
kationity wystepowaé beda w formie wodorowej (H') lub sodowej (Na"), natomiast anionity
w formie wodorotlenowej (OH") lub chlorkowej (CI).

W zaleznos$ci od wlasciwosci grup funkeyjnych kationity dzielimy na silnie kwasowe (np.
z grupa sulfonowa) i stabo kwasowe (np. z grupa karboksylowa), anionity za$ na silnie
zasadowe (np. z grupa czwartorzedowa amoniowa) i slabo/$redniozasadowe (np. z grupa
drugorzedowa aminowa/trzeciorzedowa aminowa).

Kationity silnie kwasowe sa wigc mocnymi kwasami lub solami mocnych kwasow.
Anionity silnie zasadowe sa mocnymi zasadami lub solami mocnych zasad. Kationity stabo
kwasowe 1 anionity stabo/§redniozasadowe to odpowiednio stabe kwasy lub stabe zasady 1 ich
sole.
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Posta¢ jonitu ulega zmianie na drodze wymiany jonowej. Na przyktad:
RSO;H* + NaCl < RSO3;Na** + HCI

gdzie: * - jonit w postaci wodorowej,
** - jonit w postaci sodowe;.

Obok jonitow monofunkcyjnych znajduja zastosowanie jonity dwu- lub polifunkcyjne,
posiadajace grupy funkcyjne o réznych wtasciwosciach, np. grupy karboksylowe i sulfonowe
lub amoniowe i aminowe. Jonity takie maja przynajmniej w przyblizeniu witasciwosci
mieszaniny odpowiednich jonitow monofunkcyjnych.

Jonity polifunkcyjne moga zawiera¢ takze grupy ujemne i dodatnie wystepujace obok
siebie. Przejawiaja wowczas, w zaleznosci od pH roztworu, albo charakter kationitu albo
anionitu. Nosza one nazwg jonitdéw amfoterycznych.

Najczesécie] stosowanymi jonitami sa jonity monofunkcyjne. Przykladami jonitow
polikondensacyjnych sa zywice fenolowo-formaldehydowe lub aminowo-formaldehydowe,
natomiast jonitow polimeryzacyjnych - kopolimer styrenu z diwinylobenzenem.

Wymiana jonow
Sita napgdowa procesu wymiany jonowej jest:
a) proces dyfuzji,
b) sita wiazan chemicznych.

Jesli jonit w postaci A umiesci¢ w roztworze zawierajacym jony B, to zastapia one
czg$ciowo jony A, ktorymi poczatkowo obsadzony byt jonit. Nastapi wigc wymiana jonow,
ktéra mozna przedstawi¢ ogdlnym réwnaniem: RA;+B,, & RBj+ Ay,

w konkretnym przypadku wymiany jonéw H' na jony Ca”" :

2RH + Ca*" & R,Ca+2H"

Osiagnigta rownowaga nie zalezy od kierunku wymiany. Stan rownowagi czyli podziat
jonow pomigdzy jonit i roztwor zalezy od wielu czynnikéw. Najwazniejszymi z nich sa:

1. ladunek jonéw - w roztworach rozcienczonych jony o wigkszym tadunku sa
silniej wiazane przez jonit, np. Ca®" jest silniej wiazany niz Na*

2. wielkos$¢ jonow - wigksze jony organiczne sa zwykle wiazane silniej; natomiast
powinowactwo jednowarto$ciowych kationdw nieorganicznych maleje ze
wzrostem promienia jonu uwodnionego i ostatecznie ro§nie w miarg¢ powigkszania
si¢ liczby atomowej pierwiastka

3. hydratacja - im mniejszy stopien hydratacji jonu tym silniej jest on wiazany przez
jonit

4. stopien usieciowania jonitu - w miare tego jak stopien usieciowania wzrasta,
zmniejsza si¢ zdolno$¢ jonitu do wigzania jondw wigkszych; nalezy bra¢ pod
uwage wielko$¢ jonow uwodnionych (hydratyzowanych)

5. stezenie roztworu - podziatl jondéw migdzy jonit i roztwor zalezny jest od stopnia
stezenia roztworu; wpltyw stezenia jest szczeg6lnie duzy, gdy jony uczestniczace w
wymianie posiadaja rézna wielko$¢ tadunku - na przyktad rdwnowaga pomigdzy
jonami Ca’" i Na' jest przesunicta na korzy$¢ wapnia tylko w roztworach
rozcienczonych, umozliwia to zmigkczanie wody, a nast¢pnie regeneracje¢ jonitu.

Zdolnos¢é wymienna jonitu, zwana tez wspolczynnikiem wymiany jonow, jest to liczba
miligramoréwnowaznikow (milivali) jonéw, ktére moga by¢ wymieniane przez jednostke
masy lub objetosci jonitu. Wyraza si¢ ja praktycznie w val/dm’, mval/g lub val/kg.
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Cel éwiczenia

Celem c¢wiczenia jest zapoznanie si¢ z pelnym cyklem pracy kolumny jonitowej
sktadajacym si¢ kolejno z obsadzania i regeneracji (spulchnienie, regeneracja wlasciwa i
ptukanie) wraz z wykonaniem pomiarow i przeprowadzeniem obliczen okreslajacych bilans
jonow, ktoérych wymiana zachodzi w trakcie cyklu pracy jonitu, oraz podstawowych
parametrow pracy.

Ogolny opis éwiczenia

Do wykonania ¢wiczenia wykorzystany zostanie kwasny kationit na osnowie kopolimeru
styrenu z diwinylobenzenem, o strukturze zelowej, z grupami funkcyjnymi —SO3;H. W czasie
wykonywania ¢wiczenia jonit bedzie wystgpowat w formie wodorowej (wymieniane bgda
jony Ca™iH").

W cyklu obsadzania na kolumng¢ podawany bedzie roztwor CaCl, o stgzeniu ok.
300 mg Ca"*/dm’. Do regeneracji uzyty zostanie kilku procentowy roztwér HCL. Jako czynnik
spulchniajacy 1 ptuczacy wykorzystana zostanie woda redestylowana. Kontrolowanymi

parametrami beda predkosci przeplywu, czasy i stezenia jonow Ca™, H' i Cl .
Wybrane dane dotyczace zastosowanego jonitu (wg producenta):

Parametr Jednostka Warto$¢
Zakres wielko$ci ziaren mm 0od 0,315 do 1,25
Gestosé g/dm’ 850
Zawarto$¢ wody % 42 do 46
Catkowita zdolno$¢ wymienna val/dm?® 1,6 —2,0
Zakres odczynu pH nie mniej niz 2
Maksymalna temperatura °C 115
Egﬁ?i{}i)ns; 1Il)ir;epiywu w trakcie m/h 10 do 16
Ilo$¢ wody do spulchniania minimum 2

Czas regeneracji

obje¢tos¢ ztoza
min

minimum 30

Predkos¢ przeptywu wody w trakcie
ptukania

m/h

maksymalnie 15

Ilo$¢ wody pluczacej objetos¢ ztoza 6do 8
Predkos$¢ przeptywu w czasie m/h 2 do 40
obsadzania
Srodek regenerujacy - NaCl lub HCI
Stezenie srodka regenerujacego (HCI) % 4do 10
Ilos¢ srodka regeneracyjnego (HCI):
wspéi.pracd g/dm’ jonitu 75 do 150
przeciwprad 60 do 100

Cykl obsadzania jest to uzyteczny cykl pracy kolumny jonitowej. W jego trakcie nastgpuje
zmniejszenie stgzenia jonow Ca'™> i zwiekszenie stezenia jonéw H' w otrzymywanym
filtracie, w stosunku do roztworu podawanego na kolumne.
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¢ CaCl Ca’
A
Cn
l HCI CD ...........................................
> t
t, te

pH

t, — czas pracy ztoza do momentu przebicia (robocza zdolno$¢

wymienna)

Cykl obsadzania prowadzony jest do momentu osiagnigcia na wylocie kolumny st¢zenia
Ca™, ktore jest bliskie dopuszczalnemu stezeniu przyjetemu dla danych potrzeb (z
uwzglednieniem przyjgtego marginesu bezpieczenstwa).

przetozenie
przewodu

_Em przelewowego Zbiornik -
przewod przy spulchnianiu wody zebranej po
I przelewowy / spulchnianiu
przewod
— zasilajacy
zloze
jonitu
pompa
/ perystaltyczna

Zaworek
regulacji
przeptywu

Zbiornik odpowiednio:
e filtratu przy obsadzaniu

przetozenie
przewodu
zasilajgcego
podczas
spulchnienia
ztoza

]

I Zbiornik odpowiednio:

r-ru CaCl, do obsadzania
wody redestylowanej do
spulchnienia

r-ru HCI do regeneracji
wlasciwej

wody redestylowanej do
ptukania

e  wody poplucznej po
ptukaniu

Schemat laboratoryjnej instalacji do wymiany jonowej

e Sciekow po regeneracji
wlasciwej
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Cykl regeneracji wlasciwej to odbudowywanie zdolno$ci wymiennej ztoza jonitu. W jego
trakcie jony Ca' ulegaja wymianie na jony H' co przywraca jonitowi zdolno$¢ wymienna.

HCI +
¢ Ca A pH

l CaCl,

> t

A

>t

Plukanie ma na celu przygotowanie kolumny do pracy po regeneracji wlasciwej. W jego
trakcie wyptukiwane sa z kolumny resztki regeneratu (HCI).

¢ H0 Ccr A pH

l HCI+H,

> t

A

> t

Cwiczenie podzielone jest na dwie czg$ci. Czgs¢ pierwsza polega na wykonaniu cyklu
obsadzania, cz¢$¢ druga na przeprowadzeniu regeneracji ztoza. Przed wykonaniem cze$ci
pierwszej nalezy zglosi¢ si¢ do laboratorium w celu uzyskania informacji o Srednicy

kolumny i wykonaé, przed zajeciami, przeliczenia wymaganego przeplywu
objetosciowego dla cyklu obsadzania.
Wykonanie ¢wiczenia
Na wykonanie ¢wiczenia sktada sig: \
- zapoznanie si¢ z instalacja 1 przebiegiem ¢wiczenia Czesé
- przeliczenie przeplywow pierwsza
- przeprowadzenie cyklu obsadzania g
- oznaczanie zawartoéci Ca ™
- spulchnienie ztoza J
- regeneracja wlasciwa ztoza
- kontrola stezenia kwasu na wylocie kolumny podczas regeneracji Czesc
- plukanie ztoza druga

kontrola obecnosci CI" na wylocie kolumny podczas ptukania

przeliczenie 1 opracowanie wynikow
opracowanie wnioskow
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Uwagi praktyczne

Przed rozpoczeciem podawania kolejnych roztworow na kolumne nalely

przeplukaé przewod zasilajacy roztworem, ktory bedzie podawany.

Koncowke przewodu umiesci¢ w podawanym roztworze, zwiekszy¢é obroty
pompy i odczeka¢ do momentu catkowitego wypetnienia przewodu
podawanym roztworem.

W czasie pracy naleZy pilnowaé aby zloZe bylo caly czas zalane. Nie

mozna dopuscic¢ do catkowitego odstoniecia ztoza jonitu, gdyz moze to
doprowadzi¢ do zapowietrzenia ztoZza — naleZy zawsze zostawiaé ok. 0,5-1
cm warstwe cieczy nad gorng powierzchniq zloZa.

Przeplywy w czasie poszczegolnych cykli pracy kolumny sq niewielkie. W

celu utatwienia praktycznego ich ustawienia najwygodniej jest postuzyc sie
przeptywem przeliczony na krople na sekunde, przyjmujqc zalozenie, Ze
objeto$é jednej kropli wynosi 0,05 cm’. Np. przeplyw 5 cm’/min, przy takim
przeliczeniu, odpowiada ok. 3 kroplom na 2 sekundy. Sposob ten pozwala
na zgrubne ustawienie przeptywu, a nastepnie jego ewentualna korekte po
dokladnym zmierzeniu (mierzeniu objetosci roztworu zbieranego na
wylocie kolumny w odpowiednim czasie)

Cykl obsadzania_trwa ok. 80 minut. W pierwszej kolejnosci nalezy

wykona¢ niezbedne przeliczenia i czynnosci do uruchomienia cyklu
obsadzania. Ustalenia reszty szczegotow mozna dokonaé w  trakcie
obsadzania.

Pierwsza czes¢ ¢wiczen polega na przeprowadzeniu cyklu obsadzania. Po

przeprowadzeniu cyklu obsadzania nalezy usunqc¢ z kolumny pozostatosé
roztworu CaCl, i pozostawic zloze Zywicy, do nastepnych zajec, zalane
wodq redestylowanq. W tym celu wykonac¢ spulchnianie ztoza (bez
pomiarow objetosci zuzytej wody i z pozostawieniem kolumny zalanej
catkowicie wodq redestylowanq). Czes¢ drugq cwiczenia rozpoczqé od
odlania nadmiaru wody z kolumny i nastepnie przeprowadzeniu
spulchniania zgodnie z opisem w instrukcji.

Zapoznanie sie z instalacja

Nalezy:

o zlokalizowa¢ poszczeg6lne elementy instalacji i sprawdzi¢ ich zgodno$¢ ze
schematem

o ustali¢ zakres i rozplanowaé pomiary

o zmierzy¢ wysoko$¢ wypetnienia i §rednice (wewnetrzng) kolumny, wykonac
przeliczenia przeptywow (lub przyja¢ ich warto$ci wg instrukcji jesli
wykorzystywana kolumna ma $rednicg¢ rowna = 1,3 cm)

o zmierzy¢ odczyn roztworu CaCl,
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Przeliczenie przeptywow
Nalezy przeliczy¢ przeptywy przy obsadzaniu i ptukaniu w oparciu o podane w instrukcji
predkosci liniowe i zmierzona Srednicg wewngtrzna kolumny (Q = v * F). Przeplyw przy
regeneracji wlasciwej nalezy obliczy¢ w oparciu o nastgpujace zalozenia:
o przeplyw nie mniejszy niz 2 cm’/min
o dostarczona w czasie regeneracji ilo§¢ czystego HCI musi by¢ nie mniejsza niz
150 mg na kazdy cm’ zloza (przy przyjeciu do przeliczen orientacyjnego
stezenia
r-ru HCl i zatozeniu, Ze nie odbiega ono znacznie od stg¢zenia rzeczywistego,
ktoére zostanie oznaczone pozniej w trakcie ¢wiczenia)
Podane w instrukcji przeptywy zostaty obliczone/przyjete dla kolumny o $rednicy
wewngtrznej rownej 1,3 cm oraz wysoko$ci wypetnienia réwnej 5,5 cm. Dla innych
warto$ci wymienionych parametréw nalezy dokona¢ przeliczen przeptywow.

Przeprowadzenie cyklu obsadzania

Przed rozpoczgciem obsadzania nalezy ustawi¢ zaworki na wylocie kolumny w
pozycjach zapewniajacych wiasciwy przeplyw roztworu przez kolumng. W tym celu
nalezy obliczy¢ wymagany da danej kolumny przeptyw (przeptyw dajacy predkos¢ ok.
6 m/h tj., dla kolumny o $rednicy 1,3 cm, ok. 13 cm’/min), wyrazi¢ go w kroplach na
sekunde 1 nastepnie podajac na kolumng wodg redestylowana tak aby utrzymac jej staly
poziom (na wysokosci krdéca przelewowego) wstgpnie ustawi¢ zaworkami na wylocie
kolumny wymagany przeptyw. Przeplyw skontrolowa¢ dokonujac pomiaru objetosci
wody zebranej na wylocie kolumny w czasie 0,5 — 2 minuty (zaleznie od wymaganego
przeplywu) w razie potrzeby przeptyw skorygowa¢ i ponownie sprawdzi¢. Po
ustawieniu przeptywu nalezy wyja¢ wezyk zasilajacy kolumng, zala¢ go roztworem
CaCl,, zatrzyma¢ pompg i ponownie umiesci¢ wezyk na wlocie kolumny. W momencie
kiedy poziom wody w kolumnie obnizy si¢ do poziomu si¢gajacego ok. 0,5 cm ponad
zloze wlaczy¢ pompe poczatkowo na wysokich obrotach, tak aby w miar¢ szybko zala¢
kolumng roztworem CaCl,, a nastgpnie kiedy poziom roztworu siggnie do przelewu
zmniejszy¢ obroty pompy — utrzymujac podawanie jedynie niewielkiego nadmiaru
roztworu w stosunku do jego odptywu z kolumny zapewniajacy utrzymanie statego
poziomu roztworu w kolumnie. Jednoczesnie z rozpoczgciem podawania roztworu
CaCl, na kolumng rozpocza¢ pomiar czasu obsadzania. Podawanie roztworu CaCl,
odbywa si¢ przy pomocy pompy perystaltycznej, a regulacja przeptywu zaworkiem na
wylocie kolumny. Uwaga! caly wyciek z kolumny w czasie cyklu obsadzania powinien
by¢ zhbierany do jednego naczynia. Ustalony przepltyw sprawdza¢ co ok. 15 minut (po
pomiarze okre$li¢ odczyn zebranej objetosci wycieku i odlaé go do naczynia
zbierajacego filtrat). Obsadzanie prowadzi¢ przez ok. 80 minut pobierajac, co 10 minut,
probke (pierwsza po 10 minutach) do oznaczenia zawartosci wapnia (objgtos¢ probek
10 kropli — do oznaczenia potrzebne bedzie 0,05 ml — reszte (po wykonaniu analizy 1
wstepnej kontroli poprawnosci wyniku) nalezy odla¢ do naczynia zbierajacego filtrat).
Pod koniec cyklu obsadzania (czyli po ok. 80 minutach) wytaczy¢ pompe i odczekac do
czasu w ktérym poziom cieczy w kolumnie obnizy si¢ tak aby ztoze byto przykryte ok.
1 cm warstwa roztworu po czym zamknaé zaworek na wylocie kolumny, zmierzy¢
calkowita objgtos¢ filtratu i oznaczy¢ w nim zawarto§¢ wapnia.
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Oznaczanie zawartosci Ca*?
Oznaczenia beda wykonywane dla:

o roztworu podawanego na kolumng (uzy¢ prébki o objetosci 0,025 ml — co
odpowiada dwukrotnemu rozcienczeniu — przy zapisie wyniku odczytanego z
wyswietlacza fotometru nalezy pamigta¢ o uwzglednieniu rozcienczenia)

o probek pobieranych co 10 minut w trakcie obsadzania (przy probkach, co do
ktorych mozna przewidzieé stezenie Ca™ wyzsze od 200 mg/dm’, mozna uzy¢
probki o objgtosci 0,025 ml — co odpowiada dwukrotnemu rozcienczeniu)

o calej objetosci zebranego filtratu

o calej objetosci Sciekow po wiasciwej regeneracji (po 50 lub 100 krotnym
rozcienczeniu wykonanym przez odmierzenie, pipeta jednomiarowa, 1 ml
sciekow do kolby miarowej 50 lub 100 ml, uzupetnienie woda redestylowana
do kreski 1 wymieszanie - przy zapisie wyniku odczytanego z wyswietlacza
fotometru nalezy pamigta¢ o uwzglednieniu rozcienczenia)

Oznaczenia stezenia Ca'” przeprowadzone zostana metoda fotometryczna na fotometrze
MPM 3000 przy uzyciu zestawu odczynnikéw Spectroquant 14815 (pozycja filtra 4).
Przebieg oznaczen:

o wyzerowanie urzadzenia (dla slepej proby, sktadajacej si¢ z samych

odczynnikow)

o pobranie 0,05 ml prébki do czystej probéwki (mikrostrzykawka)
dla | o dodanie 2,5 ml odczynnika Ca-1A (Minilab) bardzo dokladni - :
kazdej{ o dodanie2 kropli odczynnika Ca-2A } Zrojg l’lili) k ;Z c?elg Owo}zdrzl;e;s;lzriigo
probki | o dodanie2 kropli odczynnika Ca-3A
o po 10 minutach (nie p6zniej niz po 25 min) wykona¢ odczyt st¢zenia wapnia (w

kuwetce okragtej 14 mm)

Spulchnienie ztoza

Ma na celu rozluznienie warstwy zloza jonitu przed wlasciwa regeneracja. Wykonuje si¢ je
przepuszczajac przez zloze, w przeciwpradzie, czysta wodg tak aby doprowadzi¢ do
ekspansji ztoza (tak jednak aby go nie wyptuka¢ z kolumny). Nalezy odpowiednio
przetozy¢ przewody 1 obserwujac zachowanie zloza nalezy kontrolowaé przeptyw przez
odpowiednie ustawianie obrotow pompy. Spulchnianie prowadzi¢ przez 2 minuty. Po
zakonczeniu spulchniania odla¢ z kolumny nadmiar wody pozostawiajac zloze przykryte
ok. 1 cm warstwa wody. Wodg z przelewu i odlana z kolumny zebra¢ w jednym naczyniu i
zmierzy¢ jej objgtosc.

Regeneracja wtasciwa ztoza

Regeneracje wtasciwa prowadzi¢ przez 30 minut (wspotpradowo) kilkuprocentowym HCI
z natezeniem przeptywu ok. 2 cm’/min (dla kolumny o $rednicy ok. 1,3 cm i wysokosci
zloza ok. 5 cm). Przy innych wysokosciach ztoza i srednicach kolumn nalezy przeliczy¢
wielko$¢ przeptywu i skorygowac go (zwigkszy¢) tak aby ilos¢ HCI podawana na kolumng
w czasie calej regeneracji (w przeliczeniu na czysty HCI) nie byta mniejsza od ok. 150 mg
HCI na kazdy cm’® zloza. Pompe nalezy ustawié tak aby podawata na kolumne nieduzy
nadmiar roztworu HCI, ktory przewodem przelewowym bedzie wracal do zbiornika
podajacego. Ustawiajac odpowiednio zaworek na wylocie kolumny nalezy ustali¢
wymagany przeptyw. Po 10, 20 i 30 minutach regeneracji pobra¢ probki kwasu, o
objetosci ok. 3 cm’, na wylocie kolumny. Z pobranych probek odmierzyé objetosci
doktadnie po 2 cm’ (reszte odla¢ do naczynia) i oznaczy¢ w nich stezenie kwasu. Pod
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koniec regeneracji wylaczy¢ pompe i odczeka¢ do czasu w ktdrym poziom cieczy w
kolumnie obnizy si¢ tak aby ztoze bylo przykryte ok. 1 cm warstwa roztworu po czym
zamkna¢ zaworek na wylocie kolumny. Cato$¢ Sciekéw poregeneracyjnych zbiera¢ do
jednego naczynia, zmierzy¢ ich objetos¢ i stgzenie wapnia. Ze wzgledu na wysokie
stezenie wapnia Sciekach po regeneracji nalezy wstgpnie oszacowac to stgzenie i dobra¢
odpowiednie rozcienczenie tak aby oznaczenia stgzenia wapnia bylo mozliwe z
wykorzystaniem fotometru o zakresie do ok. 200 mg Ca"*/dm’. Catkowita objetosé
sciekow, nalezy poda¢ uwzgledniajac sumg objetosci probek Sciekow pobranych do
kontroli st¢zenia kwasu.

Kontrola stezenia kwasu na wylocie kolumny podczas regeneracji

Wykona¢ dla probki pobranej z butli kilkuprocentowego r-ru HCI 1 trzech probek
pobranych z wylotu kolumny w czasie regeneracji wltasciwej. Do probki o objetosci
2 em’® dolaé ok. 30 cm® wody redestylowanej i miareczkowaé mianowanym roztworem
NaOH wobec fenoloftaleiny (2-3 krople) do wystapienia malinowego zabarwienia. Przy
koncu regeneracji st¢zenie kwasu na wylocie komuny powinno wyrownac si¢ ze
stezeniem kwasu podawanego na kolumng.

Ptukanie ztoza

Wykona¢ woda redestylowana, we wspolpradzie, z natezeniem przeptywu dajacym
predkosé ok. 5 m/h (tj., dla kolumny o érednicy 1,3 cm, ok. 10 cm’/min), przez czas
zapewniajacy przepuszczenie przez ztoze wody o objetosci minimum 10-krotnie
wigkszej od objgtosci ztoza. Pompe nalezy ustawi¢ tak aby podawata na kolumng
nieduzy nadmiar wody, ktory przewodem przelewowym bedzie wylewany do
kanalizacji (zlewu). Ustawiajac odpowiednio zaworek na wylocie kolumny nalezy
ustali¢ wymagany przeptyw. Minimum trzykrotnie (poczatek, srodek 1 koniec ptukania)
sprawdzi¢ wyciek z kolumny na obecnos$¢ chlorkow (probki pobiera¢ do matych zlewek
przykrywajac ich dno na wysoko$¢ ok. 1 cm). Przy obecnosci chlorkow w ostatniej
probee, ptukanie kontynuowaé do braku obecno$ci chlorkoéw na wylocie kolumny. Po
sprawdzeniu obecnosci chlorkow probke wla¢ do naczynia zbierajacego wyciek z
kolumny. Pod koniec ptukania wytaczy¢ pompe i odczekaé do czasu w ktérym poziom
wody w kolumnie obnizy si¢ tak aby zloze byto przykryte ok. 1 cm warstwa wody po
czym dokladnie zamkna¢ zaworek na wylocie kolumny. Zmierzy¢ calkowity czas
ptukania 1 objetos¢ wody pluczace;.

Kontrola obecnosci ClI” na wylocie kolumny podczas ptukania

Polega na dodaniu do badanej probki kilku kropli roztworu AgNOs;. Przy obecnosci
chlorkéw w probce wydziela biaty serowaty osad AgCl powodujac wyrazne zmgtnienie
probki. Przy braku chlorkéw probka po dodaniu r-ru AgNO; pozostaje klarowna.

Na nastepnych dwoch stronach przedstawiono informacje dotyczace zakresu materiatu,
ktorego znajomo$¢ sprawdzana bedzie przed rozpoczeciem drugiej czg$ci ¢wiczenia.
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Obsadzanie
VO. t0

V, ¢

V,¢r

W cyklu obsadzania na kolumng o okreslonej $rednicy (d) podawany
jest roztwor chlorku wapnia o okreslonym stgzeniu (cp). Objetosciowe
nat¢zenie przeptywu roztworu przez kolumng (Q,) obliczone jest na
podstawie znajomosci $rednicy kolumny i podawanej przez producenta
jonitu liniowej predkosci przeptywu w czasie obsadzania (v,). Obsadzanie
prowadzane przez okreslony czas (t,). Na podstawie danych d, v, t,
mozna obliczy¢ ilo$¢ roztworu chlorku wapnia przepuszczonego przez
kolumng w cyklu obsadzania (V). Obj¢tos¢ ta jest takze mierzona w czasie
¢wiczenia (jako calkowita objetos¢ filtratu réwna ilosci roztworu
podanego na kolumng).

Podczas pierwsze] czg$ci ¢wiczenia mierzone jest, migdzy innymi,
srednie st¢zenie wapnia w catej objgtosci zebranego filtratu (cg). Uzyskane
wyniki pomiarow pozwalaja na obliczenie ilo$ci wapnia zatrzymanego na
zlozu zywicy w czasie cyklu obsadzania (m,) jako réznicy pomiedzy
iloScig wapnia podanego na kolumng (m, - okreslaja to wartosci V 1 ¢o), a
iloscia wapnia w filtracie (m¢ - okre$laja to wartosci V i cy).

W czasie drugiej ¢wiczenia przeprowadzana jest regeneracja zloza.
Przed jej wykonaniem wymagane jest oszacowanie iloSci wapnia
zatrzymanego na kolumnie (na podstawie wynikow uzyskanych dla cyklu
obsadzania) oraz stezenia wapnia w $ciekach po regeneracji ztoza (c; - na
podstawie informacji podanych w instrukcji oraz przy zatozeniu, ze cala
ilo$¢ wapnia zatrzymana na ztozu w cyklu obsadzania ulega wyptukaniu
ze ztoza w cyklu regeneracji wlasciwej). Oszacowanie stezenie wapnia w
sciekach po regeneracji wilasciwej (potrzebnego do ustalenia stopnia
rozcienczenia $ciekow do oznaczenia w nich stgzenia wapnia) wymaga
okreslenia spodziewanej ilosci $ciekoOw poregeneracyjnych (rownej ilosci
roztworu kwasu uzytego do regeneracji).

Regeneracja prowadzana jest przy uzyciu roztworu kwasu solnego o
orientacyjnym st¢zeniu (cx) podawanym przez producenta jonitu (W
¢wiczeniu stosowany jest roztwor o stgzeniu ok. 5%). Producent podaje
takze wymagana dawke kwasu (dy) oraz czas prowadzenia regeneracji
wiasciwej. Dawka kwasu podawana jest jako ilo$¢ czystego kwasu w
przeliczeniu na jednostke objgtosci jonitu. Objeto$¢ jonitu w kolumnie
(V;) wynika z wysokosci ztoza (h,) i $rednicy kolumny. Znana objgtos¢
jonitu oraz dawka kwasu pozwala obliczy¢, wymagana do
przeprowadzenie pelnej regeneracji, ilo$¢ czystego kwasu, a st¢zenie
stosowanego roztworu kwasu umozliwia ustalenie, wymaganej do
zastosowania, objetosci roztworu kwasu (V). Okreslona objetosé
roztworu kwasu podawana jest na kolumng¢ réwnomiernie w czasie
regeneracji (t) co umozliwia obliczenie objgtosciowego natgzenia
przeptywu roztworu kwasu, przez ztoze, w czasie regeneracji wlasciwej
Q).

Przed przystapieniem do wykonania drugiej czg$ci ¢wiczenia
wymagane jest oszacowanie ilosci wapnia zatrzymanego na ztozu w cyklu
obsadzania (m,) oraz objgtosciowego nat¢zenia przeplywu roztworu
kwasu przez kolumne w cyklu regeneracji wilasciwej (Q;). Po
przeprowadzeniu regeneracji witasciwej, i zmierzeniu objetosci $ciekow
poregeneracyjnych, nalezy dokona¢ oszacowania st¢zenia wapnia w
sciekach  poregeneracyjnych 1 dobra¢ odpowiedni stopien ich
rozcienczenia do oznaczenia st¢zenia wapnia (stosowana metoda oznaczen
wapnia pozwala na uzyskanie wynikéw w zakresie do 200 mg Ca"*/dm?).
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Regeneracja
dk. tr . . .. L, e, . .
Pytanie kontrolne, przed wykonaniem drugiej czg$ci ¢wiczenia,
obejmowac bedzie wykonanie obliczenia:
Vi - 1losci wapnia spodziewanej do wyptukania z kolumny w

Ck czasie regeneracji

- spodziewanego stezenia wapnia w $ciekach po regeneracji

l Q: - objetosciowego natezenia przeptywu roztworu kwasu
podczas regeneracji

<« na podstawie zestawu danych mogacych obejmowac:

d - $rednice kolumny i wysokos$¢ ztoza lub objetos¢ ztoza

- dawke czystego kwasu do regeneracji wlasciwe;j

- czas regeneracji

- stgzenie roztworu kwasu uzytego do regeneracji

- czas obsadzania kolumny

- stgzenie wapnia w roztworze podawanym na kolumng

- nategzenie przeptywu roztworu podawanego na kolumneg w

czasie obsadzania

stezenie wapnia w calej objetosci filtratu zebranego w

czasie obsadzania

czas regeneracji wlasciwe;j

- objetosciowe natgzenie przeplywu w czasie regeneracji
wlasciwej

- liniowa predko$¢ przeptywu w czasie obsadzania

Przeliczenie i opracowanie wynikow

. 7 . R . . . + .
Nalezy sporzadzi¢ wykres zaleznoéci zmian stezenia Ca™ na wylocie kolumny od czasu
obsadzania i obliczy¢ warto$ci parametréw wymienionych w tabelach.

Przeliczanie przeptywow
Przed wykonaniem ¢wiczenia nalezy dokona¢ przeliczenia przeptywdéw w oparciu o
rzeczywiste wymiary kolumny, wysokos¢ ztoza, przyjete predkosci przeptywu, stezenie
kwasu, czas regeneracji i przyjeta dawke kwasu do regeneracji.
Ponizej przedstawiono sposob w jaki zostaly przeliczone przeptywy dla, podawanej w
instrukcji jako przykladowej, kolumny o $rednicy 1,3 cm wypetnionej ztozem o
wysokosci 5,5 cm.

Dr inz. Jacek Mazur. Politechnika Szczecinska. Katedra Inzynierii Sanitarnej. 47



Materiaty pomocnicze do ¢wiczen laboratoryjnych z oczyszczania wody i $ciekéw. Cz Il

Pole przekroju kolumny F=1,33 cm’
Objetos¢ ztoza V=7,3 cm’

Przyjete (zgodnie z danymi producenta zywicy) predkosci przeptywu:
= dla obsadzania 6 m/h
= dla plukania 5 m/h

Obliczenie objgtosciowego przeptywu w czasie obsadzania: Q =v * F: v=6 m/h =10
cm/min:

Q ~ 13,3 cm’/min

Obliczenie objgtosciowego przeptywu w czasie ptukania: Q =v * F: v=5m/h =83
cm/min:

Q ~ 11 cm*/min

Przyjecie danych do obliczenia predkosci przeptywu podczas regeneracji:

- dostarczona w czasie regeneracji ilo$¢ czystego HCI wynosi 150 mg na

kazdy cm’

- przyjety czas regeneracji 30 minut

- stezenie roztworu kwasu — 5%
Do regeneracji ztoza o objetosci 7,3 cm’ nalezy uzy¢ 7,3 * 150 = 1 095 mg czystego
kwasu (1,095 g).
Kwas podawany jest w formie 5% roztworu (ggstos¢ mozna przyja¢ jako rowna 1
g/em’).
1,095 g czystego kwasu jest zawarte w 21.9 g (cm’) jego 5% roztworu. Taka objetosé
roztworu kwasu nalezy poda¢ na kolumng w czasie trwajacej 30 minut regeneracji
wlasciwej, natezenie objetosciowe przeptywu powinno wiec wynosié¢ 21,9 cm’/30 min
= 0,73 cm’/min,
Zgodnie z instrukcja, w przypadku gdy obliczony przeptyw jest nizszy niz 2 cm’/min,
mozna przyja¢ przeptyw wynoszacy ok. 2 cm’/min (ze wzgledow praktycznych, w
uktadzie wykorzystywanym do testow w czasie ¢wiczen, trudno jest ustawi¢ przeplyw
mniejszy niz 2 cm’/min). Konsekwencja tego moze byé zwickszone zuzycie kwasu do
regeneracji.

Algorytm wybranych obliczen w oparciu o przykiadowe dane:

W kolumnie o srednicy wewnetrznej 2 cm umieszczono ztoze jonitu o wysokosci 10 cm. W czasie
trwajgcego 2 godziny obsadzania na kolumne podawano roztwor o zawartosci 300 mg Ca*¥/dm?®.
Na wylocie odebrano go 9 dm?. Mierzac stezenie wapnia na wylocie kolumny uzyskano

nastepujace wyniki:
Czas [min] | Stezenie Ca’ [mg/dm®] | Czas [min] | SteZenie Ca® [mg/dm’]
10 15 45 25
20 15 90 150
30 15 120 200

Oznaczone w catej uzyskanej objetosci filtratu stezenie wapnia: 75 mg/dm3

Spulchnianie zloza prowadzono przez jedng minute zuzywajgc 60 ml wody. Regeneracje
prowadzono ok. 5% r-rem HCI przez czas 30 minut. W trakcie regeneracji, na wylocie kolumny,
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pobrano trzy probki, o objetosci po 5 cm® kazda, do oznaczenia stezenia kwasu. Stezenie kwasu
oznaczono miareczkujac pobrane probki 2m r-rem NaOH:

Czas [min] Obj. 2m NaOH [ml]
10 25
20 3,0
30 3,2

~5% HCI 3,2

Objetos¢ zebranych na wylocie $ciekow wyniosta 65 ml, a oznaczone w nich stezenie wapnia
25000 mg/dm®.

Ptukanie ztoza prowadzono przez 6 minut zuzywajac to tego 300 cm’® wody.
Obliczenia:

Obliczona, na podstawie $rednicy kolumny i wysokosci zloza, objetosé¢ zloza V,; = 31,4 cm’.
Powierzchnia przekroju kolumny Fy = 3,14 cm?.

Sredni przeptyw przy obsadzaniu kolumny Qpg = 9000 cm®/ 120 min = 75 cm*/min , a $rednia
predkosé Vog =75 [cm*/min] / F [cm?] = 14,3 [m/h].

Catkowita ilo$¢ Ca*? podana na kolumne = 9 dm® * 300 mg Ca**/dm® = 2700 mg Ca™

Catkowita ilos¢ Ca*? w filtracie = 9 dm® * 75 mg Ca**/dm® = 675 mg Ca*?

Catkowita ilo¢ Ca*? na wylocie z kolumny w cyklu obsadzania obliczona metoda catkowania

graficznego z zaleznosci Cc=f(t): Z kolumny wyptywa 75 cm®/min
roztworu o zmieniajgcym sie stezeniu.
250 - Usredniajac stezenie pomiedzy dwoma
kolejnymi czasami pomiaru, mnozac je
200 przez wielkosé przeE’rywu i czas trwania
3 obliczamy ilo$¢ Ca*™ (Mc,)
2 150 1 wyptywajacego w danym przedziale
2 100 = czasowym z kolumny. Sumujgc wartosci
< otrzymane w poszczegdinych
50 | przedziatach czasu otrzymujemy
; catkowitg ilos¢ Ca* wyptywajacego z
Y Zadh an ol B P ‘ kolumny:
0 50 100 150 1=ty Ct + Ct
czas MCa = QOS * Z —0 At
w2

Dla powyzszego przyktadu:

Mc, = 0,075 * { (0+15)/2*(10-0) + (15+15)/2*(20-10) + (15+15)/2*(30-20) + (15+25)/2*(45-30) +

(25+150)/2*(90-45) + (150+200)/2*(120-90) } = ~740 [mg Ca*?]

[dm®min * mg Ca**dm® * min = mg Ca*’]

(Dwa pomiary, réznymi metodami, tej samej wielkosci dajg wyniki 675 i 740 mg Ca+2)

W oparciu 0 oznaczone stezenia wapnia w catej objetosci filtratu i obliczonej na tej podstawie
ilosci wapnia oraz znanej objetosci sciekdw poregeneracyjnych mozna oszacowac stezenie wapnia w
Sciekach poregeneracyjnych i dobra¢ odpowiednie ich rozcienczenie umozliwiajace wykonanie
oznaczenia wapnia w sciekach:

- na kolumne podano 9 dm® zawierajacego 300 mg Ca**dm® . Oznacza to, ze
na kolumne podano 2 700 mg wapnia

- na wylocie kolumny zebrano 675 mg Ca*? (catkowita ilo$¢ wapnia w filtracie)

- na kolumnie zostato wiec zatrzymane 2 700 — 675 = 2 025 mg Ca*

- przyjmujac, ze w czasie regeneracji przywrdocono ztozu jego catkowitg
zdolno$¢ wymienng (czyli wyptukano caty wapn zatrzymany w czasie
obsadzania) mozna obliczyé¢, ze w $ciekach znajduje sie 2 025 mg Ca*?

- objetos¢ sciekéw wynosi 80 ml (0,08 dm3) czyli stezenie w nich wapnia
=2025mg Ca*¥ 0,08 dm®=25312,5 mg Ca**/dm®. Aby mozliwe byto
wykonanie w nich oznaczenie stezenia wapnia nalezy je rozcienczy¢ co
najmniej 126 razy (do stezenia nie wyzszego niz 200 mg Ca+2/dm3) czyli
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praktycznie 200-krotnie (1 ml $ciekéw do kolby miarowej o pojemnosci 200
ml).

llos¢ wody uzyta do spulchniania podana jako krotno$¢ objetosci ztoza = 60 cm® /31,4 cm® = 1,9.
Srednie natezenie przeptywu przy spulchnianiu = 60 ml/1 min = 60 cm®min, a $rednia predkos¢ =
60 cm®/min / 3,14 cm® = 11,5 m/h.
Analogicznie dla regeneracji: $rednie natezenie przeptywu = (65+15) ml/30 min = 2,7 cm®/min,
$rednia predkosé = 2,7 cm®min / 3,14 cm® = 0,5 m/h.
Analogicznie dla ptukania: ilos¢ wody podana jako krotno$¢ objetosci ztoza = 300 cm®/31,4 cm® =
9,6 , srednie natezenie przeptywu = 300 ml/6 min = 50 cm®/min, $rednia predkos¢ = 50 cm®/min /
3,14 cm® = 9,6 m/h.
Stezenie r-ru HCI uzytego do regeneracji: do zobojetnienia 5 cm® r-ru kwasu zuzyto 3,2 cm?®
2m r-ru NaOH: 1 mol HCI zobojetnia 1 mol NaOH: 3,2 cm® 2m r-ru NaOH zawiera 6,4 mmola
NaOH; w 5 cm® r-ru kwasu znajduje sie wiec 6,4 mmola HCI tj. 233,6 mg HCI, w 100 cm® rr-ru
kwasu jest wiec 4,67 g HCI — jego stezenie procentowe wynosi 4,67% (% wagowe przy zatozeniu,
ze gestos¢ roztworu wynosi 1g/cm3)
llos¢ Ca*® w $ciekach poregeneracyjnych: (65+15) * 10° cm® * 25000 mg Ca'’/dm® =
2000 mg Ca*?
Bilans jonéw Ca*? (1 mol = 2 val):

podana na kolumne — 135 mval

na wylocie kolumny w cyklu obsadzania obliczone przez catkowanie graficzne — 37 mval

na wylocie kolumny w cyklu obsadzania na podstawie oznaczenh w filtracie — 33,75 mval

wyptukane z kolumny w cyklu regeneracji — 100 mval

zatrzymane na kolumnie w cyklu obsadzania:

135 — 37 = 98 mval wartosci zgodne w granicach btedu —
135 — 33.75 = 101.25 mval mozna je wiec usredni¢ — 99,6 mval

Wykorzystana zdolno$é wymienna: 99,6 mval / 31,4 cm® = 3,17 mval/cm® = 3,17 val/dm®

llos¢ srodka regeneracyjnego: zuzyto (65+15) ml 4,67% r-ru HCl na objetos¢ ztoza réwng
31,4cm® w wiw objetosci takiego r-ru HCl znajduje sie 3,736 % czystego HCI; ilos¢ ta w
przeliczeniu na 1 dm? jonitu wynosi: 3,736 g/ 0,0314 dm®= 119 g/dm® (mg/cm®).

Opracowanie wnioskow

- wlasne uwagi i spostrzezenia wynikajace z wykonania ¢wiczenia

- komentarz i wnioski dotyczace:

o zgodno$ci/niezgodnosci w bilansie wapnia (min. porownanie obliczonej ilosci
wapnia zatrzymane na kolumnie w cyklu odsadzania z iloSci wapnia
wyptukiwana z kolumny w cyklu regeneracji)
zgodno$ci/niezgodnosci uzyskanych przeptywow z zatozonymi
zmian stgzenia kwasu na wylocie kolumny w czasie regeneracji
zmian odczynu na wylocie kolumny w czasie obsadzania

o zawartosci chlorkow na wylocie kolumny w czasie plukania
- szczegOlowy komentarz dotyczacy pordwnania uzyskanych wartosci z danymi

producenta jonitu i wnioski wynikajace z tego poréwnania (ze zwroceniem uwagi na
ilo§¢ powstajacych $ciekow poregeneracyjnych, czyli ze spulchniania, regeneracji
wlasciwej 1 ptukania, oraz mozliwo$ci zmniejszenia ich ilosci).

O O O
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1. Kowal A.L., Swiderska-Broz M.: ,Oczyszczanie wody”, PWN, Warszawa-Wroctaw
1998

2. ,,Uzdatnianie wody. Procesy chemiczne i biologiczne”, pr. zb. pod red. J.
Nawrockiego i S. Bitozora, PWN, Warszawa-Poznan 2000

Dr inz. Jacek Mazur. Politechnika Szczecinska. Katedra Inzynierii Sanitarne;. 50



Materiaty pomocnicze do ¢wiczen laboratoryjnych z oczyszczania wody i $ciekéw. Cz Il

Tab. 1. Dane wejSciowe

Wielkos$¢ Jednostka Wartos¢
Srednica kolumny cm
Wysokos$¢ ztoza jonitu cm
Objetos¢ ztoza jonitu cm’
Powierzchnia przekroju kolumny cm’
Stezenie Ca'> w roztworze podawanym na kolumne | mg Ca*/dm’
Odczyn roztworu CaCl, podawanego na kolumne¢ pH
Orientacyjne st¢zenie regeneratu (r-r HCI) %
Tab. 2. Przeliczenia przeptywow
Zalozona predkos¢ | Obliczony przeplyw
[m/h] [cm’/min]

Obsadzanie

Regeneracja’ _

Plukanie

“obliczane w oparciu o zatozona ilo$¢ czystego HCI dostarczanego na
jednostke objetosci ztoza jonitu w przyjetym czasie regeneracji dla
orientacyjnego stezenia r-ru HCI

Tab. 3. Wyniki pomiarow cyklu obsadzania

Cz.as Stezenie Ca™na | Catkowita ilo§é Cz.as Odczyn na wylocie z
[min] wylocie kolumny | Ca™ na wylocie [min] kolumny
[mg Ca'*/dm’] z kolumny [pH]
obliczona metoda
catkowania
graficznego z
zalezno$ci
CCa:f(t)
[mg Ca™]
Kontrola przeptywu
¢ Czas pomiaru Objetose
[min] [ml]
Sumaryczny czas obsadzania min
Catkowita objgtos¢ wycieku cm’
Sredni przeptyw cm>/min
Srednia predko$¢ m/h
Catkowita ilo§¢ Ca™ podanego na kolumne mg Ca™
Stezenie Ca™> w catej objetosci filtratu mg Ca%/dm’
Catkowita ilo§¢ Ca™ w filtracie mg Ca™
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/Sklad zespotu:

o

Data i godzina:

Tab. 4. Pomiary cyklu regeneracji

Parametr Jednostka | Spulchnia Regenera Plukanie
nie cja
wlasciwa

Czas trwania min
Zebrana obj. wody/kwasu cm’
na wylocie
Obj. probek pobranych do cm’
analiz (tych pobranych
bezzwrotnie)
Calkowita obj. podana na cm’
kolumng krotno$¢ ob.

ztoza
Srednie natezenie cm’/min
przeptywu
Srednia predko$¢ przeptywu m/h

Obecnos¢ chlorkow na
wylocie kolumny
podczas plukania
czas [min] tak/nie

Objetos¢ miareczkowanych probek kwasu ml
Stezenie r-ru NaOH m

Tab 5. Pomiary regeneracji wlasciwej

czas Obj. mianowanego r-ru NaOH Obliczone stezenie kwasu
[min] zuzyta do zobojetnienia probki [%]
r-ru kwasu
[ml]

1.
2.
3.
R-r HCI
podawany na
kolumng

Srednie stezenie Ca™ w §ciekach poregeneracyjnych

mg Ca"?/dm’
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Tab. 6. Bilans jonow Ca™.

Lp. Tlo$¢ Ca™ [mval]
1 podana na kolumng
na wylocie kolumny
w cyklu obsadzania
2 obliczone met. catkowania graficznego
3 na podstawie oznaczenia Ca™> w calej obj. filtratu
4 w cyklu regeneracji
zatrzymana na kolumnie _
5 obliczona wg 112
obliczonawg 113

Tab. 7. Zestawienie wynikow.

Parametr Jednostka Wartos¢ Dane
Zmierzona producenta
Calkowita zdolno$¢ wymienna val/dm’
Wykorzystana zdolno$¢ wymienna val/dm’
Predkos¢ przeptywu w trakcie m/h

spulchniania

Ilo$¢ wody do spulchniania

krotno$¢ objetosci

ztoza
Czas regeneracji min
Predkos¢ przeptywu wody w m/h
trakcie ptukania
Ilo$¢ wody pluczacej krotnos$¢ objgtosci
ztoza
Predkos¢ przeptywu w czasie
. m/h
obsadzania
Srodek regenerujacy -
Stezenie srodka regenerujacego o
0

(HCI)

Ilo$¢ §rodka regeneracyjnego (HCI)

g/dm’ jonitu

Zagadnienia do zaliczenia
1. Istota wymiany jonowej

2. Rodzaje, budowa i wlasciwosci jonitow
3. Przebieg cyklu wymiany jonowej i sposOb oznaczania parametréw poszczegdlnych

etapow

4. Zastosowanie wymiany jonowej w technologii wody
5. Metodyka obliczen zwigzanych tematycznie z zakresem obliczen wykonywanych przy
przygotowywaniu sprawozdania
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Ta kartke po wypetieniu nalezy zostawié u prowadzacego

Tab. 1. Dane wejSciowe

Wielkos¢ Jednostka Wartos¢
Srednica kolumny cm
Wysokos$¢ ztoza jonitu cm
Stezenie Ca'” w roztworze podawanym na kolumne | mg Ca™*/dm’
Odczyn roztworu CaCl, podawanego na kolumng pH
Orientacyjne stezenie regeneratu (r-r HCI) %

Tab. 2. Przeliczenia przeptywdw (obliczy¢ przed zajeciami jezeli sSrednica
kolumny jest inna niz 1,3 cm)

Zalozona predkos¢ | Obliczony przeplyw
[m/h] [cm’/min]

Obsadzanie

Regeneracja*
Ptukanie
“obliczane w oparciu o zatozona ilo$é czystego HCI dostarczanego na

jednostke objgtosci zloza jonitu w przyjetym czasie regeneracji dla
orientacyjnego st¢zenia r-ru HCI

Tab. 3. Wyniki pomiarow cyklu obsadzania

Cz.as Stezenie Ca™ na Cz.as Odczyn na wylocie z
[min] wylocie kolumny [min] kolumny
[mg Ca"*/dm’] [pH]
Kontrola przeptywu
Czas trwania | Zebrana objgtos¢
pomiaru [min] [ml]
Sumaryczny czas obsadzania min
Catkowita objgtos¢ wycieku cm’
Stezenie Ca™ w calej objetosci filtratu mg Ca"/dm’
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@dad zespotu:

Przygotowujacy sprawozdanie:

.

Data i godzina:

Tab. 4. Pomiary cyklu regeneracji

Parametr Jednostka | Spulchnia Regenera Plukanie
nie cja
wlasciwa
Czas trwania min
Zebrana obj. wody/kwasu cm’
na wylocie
Obj. probek pobranych do
analiz (tych pobranych cm?’
bezzwrotnie)

Obecno$é chlorkéw na

wylocie kolumny
podczas plukania

czas [min] tak/nie
Objetos¢ miareczkowanych probek kwasu ml
Stezenie r-ru NaOH mol/dm’
Tab 5. Pomiary regeneracji wlasciwej
czas Obj. mianowanego r-ru NaOH
[min] zuzyta do zobojetnienia probki
r-ru kwasu
[ml]

1.
2.
3.
R-r HCI
podawany na
kolumne

Srednie stezenie Ca™ w §ciekach poregeneracyjnych

mg Ca™/dm’
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Ocena agresywnosci wody poddawanej koagulaciji.

Cwiczenie polega na (® clementy ¢wiczenia wykonywane w laboratorium — schemat
graficzny na ostatniej stronie):

oznaczeniu barwy wody surowej

oznaczeniu kwasowosci 1 zasadowosci wody surowej

oznaczeniu odczynu wody surowej

obliczeniu odczynu wody surowe;j

- ocenie korozyjnosci wody surowej

oszacowaniu zawartosci agresywnego CO, w wodzie surowej
obliczeniu indeksu korozyjnosci wody surowej

obliczeniu orientacyjnej dawki koagulanta

przyjgciu 5 roznych dawek koagulanta do przeprowadzeniu testow koagulacji
obliczeniu wymaganych objgtosci roztworu roboczego koagulanta
przeprowadzeniu koagulacji 5 probek wody surowe;j

oznaczeniu barwy wody po koagulacji (x5)

oznaczeniu kwasowosci 1 zasadowosci wody po koagulacji (x5)
obliczeniu kwasowosci i zasadowos$ci wody po koagulacji

® oznaczeniu odczynu wody po koagulacji (x5)

- obliczeniu odczynu wody po koagulacji (x5)

- ocenie korozyjnosci wody po koagulacji (x5)

- oszacowaniu zawartosci agresywnego CO, w wodzie po koagulacji (x5)

- obliczeniu indeksu korozyjnosci wody po koagulacji (x5)

- sporzadzeniu wykresu zalezno$ci zmian odczynu, kwasowosci, zasadowosci (wartosci
mierzone), zawartosci agresywnego CO, 1 indeksu korozyjnosci (wartosci obliczane
na podstawie mierzonych kwasowosci i zasadowosci) od dawki koagulanta

- sporzadzeniu wykresu zaleznos$ci stopnia redukcji barwy od dawki koagulanta

- okresleniu dawki optymalnej koagulanta

- okresleniu jako$ci wody po koagulacji zatozona optymalna dawka koagulanta (barwa,
kwasowo$¢, zasadowos¢, odczyn, korozyjno$¢, zawarto$¢ agresywnego CO; i indeks
korozyjnosci)

- pordéwnaniu parametréw wody po koagulacji z warto$ciami normowymi

- opracowaniu wlasnych uwag, spostrzezen i wnioskow

Woda surowa.
Przygotowana do przeprowadzenia koagulacji woda o podwyzszonej barwie.

Oznaczanie barwy wody.
Barwe¢ nalezy oznaczy¢ fotometrycznie i wizualnie. Oznaczenie wizualne polega na
poréwnaniu, w cylindrze Nesslera 100 cm’, barwy badanej probki ze skalg wzorcow i
podaniu wyniku w mg Pt/dm’. Oznaczenie fotometryczne polega na pomiarze absorbancji
probki przy uzyciu spektrofotometru Spekol-11, kuwetach 5 cm 1 dlugosci fali 436 nm.
Barwg nalezy obliczy¢ na podstawie krzywej wzorcowej zaleznos$ci absorbancji od barwy
wody wyrazonej w mg Pt/dm’. Okre$lona barwe wody poda¢ w mg Pt/dm’.
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Uwaga — jezeli przewidywana barwa wykracza poza skalg¢ wzorcéw probke wody, do
pomiaru barwy, nalezy rozcieficzyé dwukrotnie (w cylindrze Nesslera 50 cm’ wody
surowej + 50 cm® wody redestylowane;).
Wyniki oznaczenia barwy wizualnie i fotometrycznie moga si¢ od siebie rézni¢ — w
stosunku do kazdego z pomiardw nalezy podja¢ decyzjg, ktoéry z wynikéw bedzie
uwzgledniany do dalszych obliczen (zaleznos¢ redukcji barwy od dawki koagulanta).
Oznaczenie kwasowosci wody.
Polega na miareczkowaniu badanej probki mianowanym roztworem wodorotlenku
sodowego. W zalezno$ci od odczynu wody mozna wykona¢ oznaczenie kwasowos$ci
mineralnej 1 ogolnej lub tylko ogolnej. Oznaczanie kwasowos$ci mineralnej wykonuje si¢
stosujac jako wskaznik oranz metylowy (3 krople) i miareczkowanie r-rem NaOH do
pierwszej zmiany zabarwienia.
Oznaczanie kwasowos$ci ogdlnej wykonuje si¢ stosujac jako wskaznik fenoloftaleing
(10 kropli) 1 miareczkowanie r-rem NaOH do wyraznie rézowego zabarwienia
utrzymujacego si¢ przez 3 minuty. Wymagane oznaczenia wykonaé stosujac roztwor
NaOH o stezeniu 0,02 n i probki o objetosci 100 cm’. Wynik, w mval/dm3, poda¢ w
oparciu o $rednia z dwoch oznaczen. Obliczenie wyniku polega na przeliczeniu ilo$ci
miligramoréwnowaznikoéw zuzytej zasady na 1 dm® wody.

Oznaczenie zasadowosci wody.

Polega na miareczkowaniu badanej probki mianowanym roztworem kwasu solnego. W
zaleznosci od odczynu wody mozna wykonaé¢ oznaczenie zasadowosci mineralnej i
ogoblnej lub tylko ogolnej. Oznaczanie zasadowosci mineralnej wykonuje sig stosujac jako
wskaznik fenoloftaleing (4 krople) i miareczkowanie r-rem HCl do zaniku rézowego
zabarwienia.

Oznaczanie zasadowosci ogolnej wykonuje si¢ stosujac jako wskaznik oranz metylowy
(5 kropli) 1 miareczkowanie r-rem HCl do pierwszej zmiany zabarwienia. Wymagane
oznaczenia wykonaé stosujac roztwor HCI o stezeniu 0,05 n i probki o objetosci 100 cm’.
Wynik, w mval/dm’, poda¢ w oparciu o $rednia z dwoch oznaczen. Obliczenie wyniku
polega na przeliczeniu ilosci miligramoréwnowaznikéw zuzytego kwasu na 1 dm’® wody.

/ Rys. Schemat oznaczen kwasowosci i zasadowosci. \

| Zog
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|
|
! punkt zmiany 7
' barwy oranzu min
i metylowego !
43 | |
| |
. . >
mein | |
> RN pH
|
Kwog | .
> punkt zmiany
|

barwy
\\ fenoloftaleiny /

Oznaczenie odczynu wody.
Wykona¢ przy uzyciu pH-metru zgodnie ze wskazéwkami prowadzacego.
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Obliczenie odczynu wody.
pH = 6,37+ log Zog - log Kwog
Kw,, — 0znaczona kwasowos¢ ogolna wody [mval/dm’]
Z,s — 0znaczona zasadowos¢ ogolna wody [mval/dm’]
zaleznos¢ obowiazuje dla wod naturalnych o odczynie 6,5-8,5 jednostki pH

Szacowanie zawartosci agresywnego CO, w wodzie.
Ogo6lny CO, zawarty w wodzie dzielimy na wolny i zwiazany.
Zwiazany CO, znajduje si¢ w wodzie pod postacia wodoroweglanéw (HCOs3) 1 weglanow
2

(CO; ). Przy odczynie wody nie przekraczajacym 9 pH weglany praktycznie nie
wystepuja.

Wolny CO, wystgpuje w postaci rozpuszczonej i jako kwas weglowy. W wodach
naturalnych prawie caty wolny CO, znajduje si¢ w postaci rozpuszczonej, tylko niespetna

1% wystepuje w postaci kwasu weglowego.
Czgs¢ wolnego CO, niezbgdna do wutrzymania w roztworze rozpuszczonego

wodorowgglanu wapnia: Ca(HCO,), P CaCO, + H,0 + CO, nazywa sig dwutlenkiem

wegla rownowagi weglanowo-wapniowej lub przynaleznym dwutlenkiem wegla.
Pozostata czg$¢ wolnego CO,, czyli nadmiar wolnego CO, w stosunku do

stechiometrycznej ilosci CO, przynaleznego (rownowagi) jest dwutlenkiem wegla
agresywnym w stosunku do betonu i metali.

ﬁys. Schemat zaleznosci pomiedzy réznymi formami dwutlenku wegla w wodzix

Ogolny
CO;
Wolny | Zwiazany
COz —I COZ
Agresywny Przynalezny
COz COZ
Zwigzany Zwigzany
COz COZ
\\ (CO5™) (HCO3) /

Oszacowania ilo$ci agresywnego CO, mozna dokona¢ na podstawie zalezno$ci:

C()Z(agresywny) = C()2(wolny) - COZ(przynaleiny) (mg CO;/d_mi)
COZ(wolny) - kwasowos¢ ogolna wody wyrazona w mg COy/I (1 mval = 44 mg CO>)
3
CO yprsymateimy) ~ obliczany w mval/l wg zaleznosci CO, (praymaleiny) k* [HCO37] iprzeliczany

na mg COy/I (I mval = 44 mg CO,)
gdzie: [HCO3] —zasadowos¢ ogdlna wody w mval/l
k — stata zalezna od temperatury
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Temperatura stala
[°C] k
20 0,00625
40 0,0125
60 0,01875
80 0,03125

Ocena korozyjnosci wody.
Oceny korozyjnosci wody mozna dokonac¢ na podstawie szacunkowych obliczen odczynu
badanej wody dla sytuacji, w ktorej znajdowataby si¢ ona w stanie rbwnowagi ze statym
weglanem wapniowym.
pHs = 11,39 - 2 log Zog gdzie: Z,, zasadowos¢ ogolna wody [mg CO /I]
(1 mval Z,,= 22mg CO, )
jezeli pHg > pH - woda korozyjna
pHg < pH - skfonno$¢ do wytracania CaCO,

Obliczanie indeksu korozyjnosci wody (wskaznika intensywnosci agresywnosci
wody).
1= (Se-y)"/Sy
I - wskaznik intensywnosci agresywnosci wody
dla I > 1 charakter zdecydowanie agresywny
dla I <1 charakter stabo agresywny
y - zwiqzany CO; [mgCO,/I]
So-y — agresywny CO; [mgCO/I]
So- suma CO; zwiqzanego i agresywnego [mgCO,/l]

Obliczanie orientacyjnej dawki koagulanta.
Dawki koagulantéw powinny by¢ wyznaczane dla kazdego przypadku doswiadczalnie.
Orientacyjna dawka uwodnionego siarczanu glinu Al (SO4)3*18H,O moze byd
oszacowana w oparciu o znajomos¢ barwy wody:

D=f «/B

D — dawka Al,(SO4):*18H,0 w g/m’ wody

f — wspotczynnik o wartosci przyjmowanej w zakresie od 6 do 8
B — barwa wody w mg Pt/dm’

Dawki koagulanta do przeprowadzenia testow koagulacji
Powinny zosta¢ przyjete w oparciu o oszacowana, na podstawie barwy wody, orientacyjna
dawke uwodnionego siarczanu glinu Aly(SO4);*18H,0

Obliczenie wymaganych objetosci roztworu roboczego koagulanta
Koagulant jest dozowany do wody w postaci roztworu roboczego. Do przeprowadzenia
testow przygotowany zostal 1% roztwor Aly(SO4);*18H,0. Gestosé takiego roztworu
mozna przyjaé jako réwna 1 kg/dm?, praktycznie oznacza to, ze 100 cm’ roztworu zawiera
1 g Alx(SO4)3*18H,0 — na tej podstawie (i wczesniej przyjetych dawek) mozna obliczy¢
jakie objetosci 1% roztworu Aly(SO4);*18H,0 powinny zosta¢ odmierzone do 5 probek
wody o objetosci 0,8 dm® aby przeprowadzi¢ koagulacje zatozonymi dawkami koagulanta.

Dr inz. Jacek Mazur. Politechnika Szczecinska. Katedra Inzynierii Sanitarne;. 59



Materiaty pomocnicze do ¢wiczen laboratoryjnych z oczyszczania wody i $ciekéw. Cz Il

Koagulacja prébek wody surowej.

Koagulacj¢ nalezy przeprowadzi¢ w pigciostanowiskowym laboratoryjnym aparacie do
koagulacji dla 5 probek wody o objgtosci 800 ml. Do 5 zlewek nalezy odmierzy¢
(cylindrem) po 800 ml wody, umiesci¢ w nich mieszadla magnetyczne, a nast¢pnie do
kazdej z nich (w miar¢ jednoczesnie) doda¢ okreslone wczes$niej objetosci roztworu
roboczego koagulanta.

Probki nalezy miesza¢ stosujac przez 2 minuty szybkie mieszanie i nastgpnie przez 10-15
minut mieszanie wolne (predkos¢ mieszania wg zaznaczonych na skali urzadzenia
znakow). Po zakonczeniu wolnego mieszania odczeka¢ ok. 10 minut i z kazdej z probek
odsaczy¢ po ok. 500-600 ml wody do wykonania potrzebnych oznaczen (barwa, odczyn,
kwasowos¢ i zasadowosc).

Rys. Schemat uktadu testéw koagulacji.

woda woda woda woda woda

koa:gulant koagulant koa'gulant koa,:;!;lant koagulant

Obliczenie kwasowosci i zasadowosci wody po koagulacji.
Al (S04)3*18H,0 stosowany jako koagulant jest sola oparta o staba zasade i mocny kwas
w zwiazku z czym w wodzie ulega hydrolizie.
AL(SO,), + 6 H,0 =2 AI(OH), + 3 H,S0,
Wytworzony w wyniku hydrolizy kwas siarkowy reaguje z obecnymi w wodzie
wodoroweglanami:

H,S0, + Ca(HCO,), = CaSO, + 2 H,0 + 2 CO,

W rezultacie nastgpuje spadek zawartosci wodoroweglandw 1 wzrost zawarto$ci wolnego
dwutlenku wegla. Zmiany te wyrazone w miligramoréwnowaznikach odpowiadaja ilosci
miligamoréwnowaznikow wprowadzonego do wody koagulanta. W przypadku wod
naturalnych o odczynie 6,5 — 8,5 zasadowo$¢ ogolna odpowiada zawartoSci
wodorowegglanow, a kwasowo$¢ ogdlna zawartosci wolnego dwutlenku wegla. Okreslajac
dawke koagulanta w mval/dm’® oraz znajac kwasowo$¢ ogolna i zasadowo$é ogdlng wody
surowej mozna obliczy¢ ich warto$ci po koagulacji. Przyjmujac zatozenie, ze koagulant
ulega calkowitej hydrolizie 1 ze caty dwutlenek wegla zostaje w wodzie, zasadowos¢
wody, wyrazona w mval/l, zmniejszy si¢ o wartos¢ réwna iloSci wprowadzonego
koagulanta (mval/l), a kwasowo$¢ wzrosnie o ta sama warto$¢ (1 mval koagulanta
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powoduje powstanie 1 mvala kwasu, ktéry reaguje z 1 mval wodorowgglanow
wytwarzajac 1 mval dwutlenku wegla).

Okreslenie dawki optymalnej koagulanta.

Dawka optymalna jest pojgeciem zarowno technologicznym jak i ekonomicznym.

W zakresie niskich dawek efekt szybko ros$nie, stosowanie wyzszych dawek jest
uzasadnione zaréwno technologicznie (wysoki przyrost efektu przy niewielkim wzro$cie
dawki) jak i ekonomicznie (stosunkowo mate naktady do uzyskania znacznej poprawy
produktu). W obszarze dawek wysokich moze wystapi¢ sytuacja, w ktorej dalsze
zwigkszanie dawki nie powoduje wzrostu efektéw — zarowno z technologicznego jak 1
ekonomicznego punktu widzenia nie jest celowe stosowanie wyzszych dawek. Najczgsciej
jako dawke optymalna przyjmuje si¢ taka, ktorej dalszy wzrost nie daje znaczacej poprawy
uzyskiwanych efektow. O doktadnym okresleniu dawki optymalnej decyduje czgsto
czynnik ekonomiczny. Im cenniejszy jest uzyskiwany jest efekt (np. redukcja barwy) od
czynnika dajacego ten efekt (ilo§¢ koagulanta) tym bardziej dawka optymalna przesuwa si¢
w strong wartosci wigkszych. W sytuacji odwrotnej (efekt malo istotny ekonomicznie i
drogi koagulant) dawka optymalna przesuwa si¢ w strong¢ wartosci nizszych. Przy braku
danych dotyczacych aspektéw ekonomicznych dawke optymalna mozna przyjac jako taka,
ktérej wzrost nie powoduje zwigkszania efektu.

Rys. Szkic przyktadowe| zaleznosci efektu koagulacji
(stopnia redukcji barwy) od dawki koagulanta.

A
efekt
koagulacji
Dawka
\ ) koagulanta

obszar, w ktorym maty obszar, w ktérym duzy

przyrost dawki daje przyrost dawki daje

duzy przyrost efektu niewielki przyrost efektu

Okreslenie jakosci wody po koagulacji zatozong optymalng dawkg koagulanta.

- okreslenie na podstawie wykresu (zalezno$¢ redukcji barwy od dawki koagulanta)
barwy wody po koagulacji dawka optymalna

- obliczenie kwasowos$¢ i zasadowosci (w oparciu o kwasowos$¢ 1 zasadowosc wody
surowej 1 przyjeta dawke optymalng koagulanta) wg punktu ,,Obliczenie kwasowosci i
zasadowosci wody po koagulacji”

- okreslenie kwasowo$¢ 1 zasadowosci wg wykresow zaleznosci kwasowo$¢ i
zasadowosci od dawki koagulanta

- obliczenie odczynu wody w oparciu o obliczone warto$ci kwasowos¢ 1 zasadowosci
wg punktu ,,Obliczenie odczynu wody”

Dr inz. Jacek Mazur. Politechnika Szczecinska. Katedra Inzynierii Sanitarnej. 61



Materiaty pomocnicze do ¢wiczen laboratoryjnych z oczyszczania wody i $ciekéw. Cz Il

- okreslenie odczynu wody w oparciu o wykres zaleznosci odczynu od dawki
koagulanta

- oszacowanie zawarto$ci wolnego, przynaleznego oraz agresywnego CO,, wartosci pHs
1 indeksu korozyjnosci wg punktéw ,,Obliczanie indeksu korozyjnosci wody”, ,,Ocena
korozyjnosci wody” i ,,Szacowanie zawartosci agresywnego CO, w wodzie”

- okreslenie zawartosci agresywnego CO; 1 indeksu korozyjnosci w oparciu o wykresy
odpowiednich zalezno$ci

Poréwnanie parametrow wody po koagulacji z warto$ciami normowymi.

Poréwnanie odczynu, barwy i zasadowosci wody po koagulacji z wartoSciami okreslonymi w
obowigzujacym rozporzadzeniu wiasciwego Ministra dotyczacym jakosci wody przeznaczonej do
spozycia przez ludzi. Bezposrednie porownanie jest mozliwe w zakresie barwy 1 odczynu.
Przyjmujac zatozenie, ze w wodach naturalnych nie zawierajacych kwasnych weglanow
sodu 1 potasu, twardo$¢ weglanowa odpowiada zasadowosci ogdlnej mozna na podstawie
okreslonej zasadowos$ci ogolnej dokonaé sprawdzenia zgodno$ci twardosci wody i z
wymaganiami. W tym celu zasadowo$¢ wody nalezy wyrazi¢c w mg CaCOs/dm’
(1 mval = 50 mg CaCOs) i poréwnac ja z normatywnymi warto§ciami twardo$ci. Ocena ta
ma charakter przyblizony poniewaz opiera si¢ o porOwnanie oszacowanej twardosci
weglanowej wody z normatywnymi warto$ciami okreslonymi dla twardo$ci ogdlne;.

Opracowanie wnioskéw.

Po wykonaniu obliczen nalezy wyjasni¢ uzyskane zgodno$ci/niezgodnos$ci 1 zaleznos$ci

dotyczace:

- doboru optymalnej dawki koagulanta

- zmierzonych i obliczonych warto$ci kwasowosci, zasadowosci i odczynu

- zmian indeksu korozyjnos$ci, zawarto$ci agresywnego CO,, barwy, kwasowosci,
zasadowosci 1 odczynu wody koagulowanej jako funkcji dawki koagulanta.

- obliczanych 1 odczytywanych z odpowiednich wykresow wartosci kwasowosci,
zasadowosci, odczynu, wskaznika korozyjnosci i zawartosci agresywnego CO, dla
wody koagulowanej optymalna dawka koagulanta

Literatura:
Gomotka B., Gomotka E.: Cwiczenia laboratoryjne z chemii wody. Oficyna Wydawnicza
PWr, Wroctaw 1998
Kowal A. L., Swiderska-Broz M.: Oczyszczanie wody. Wydawnictwo Naukowe PWN,
Warszawa-Wroclaw 1998

Zagadnienia do zaliczenia:
1. Mechanizm procesu koagulacji
Reagenty stosowane w procesie koagulacji
Kwasowos$¢ 1 zasadowos¢ wody
Dwutlenek wegla i korozyjnos¢ wody
Obliczenia w zakresie wykorzystywanym do przygotowania sprawozdania
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Przykiad wybranych obliczen:

Przyktadowe dane:
Dla wody surowej zanotowano:

odczyn = 7,95 pH

ilos¢ 0,1 n HCI zuzyta do zmiareczkowania 100 ml prébki wody
wobec oranzu metylowego =4 ml

iloé¢ 0,05n NaOH zuzyta do zmiareczkowania 100 ml probki wody
wobec fenoloftaleiny = 0,2 ml

Wode poddano koagulacji siarczanem(VI) zelaza(lll) dawkami z zakresu 50 — 200 mg/dm3 w
przeliczeniu na Fe,(SO,)s.

Dla probki wody po koagulacji dawka 120 mg/dm3 zanotowano:

odczyn — 6,90 pH

ilos¢ 0,1 n HCI zuzyta do zmiareczkowania 100 ml prébki wody
wobec oranzu metylowego = 3,1 ml

iloé¢ 0,05n NaOH zuzyta do zmiareczkowania 100 ml probki wody
wobec fenoloftaleiny = 2,0 ml

Na podstawie zaleznosci stopnla redukcji barwy od dawki koagulanta przyjeto
dawke optymalng = 80 mg/dm

Opracowanie wynikow:

1. Dawki koagulanta w mval/dm®: 1 mol Fes(SO,); =400 g; 1 mol =6 val; 1 val = 66,67 g;
1 mval = 66 67 mg

120 mg/dm =1,8 mval/dm

80 mg/dm = 1,2 mval/dm?®

2. Zasadowo$c¢ ogolna:

woda surowa: na 100 ml prébki wody zuzyto 4 ml 0,1n HCI miareczkujac wobec oranzu
metylowego — Z,q = 4ml * 0,1mval/ml * 1000mI/I /100ml = 4 mval/l

woda po koagulacji dawkg 120 mg/dm (analogicznie jak wyzej): Zog = 3,1ml * 0,1mval/ml *
1000ml/1 / 100ml = 3,1 mval/l

3. Kwasowos¢ ogdlna:

woda surowa: na 100 ml prébki wody zuzyto 0,2 ml 0,05n NaOH miareczkujac wobec
fenoloftaleiny — Kwqg = 0,2ml * 0, 05mva|/m| *1000ml/1 / 100mI = 0,1 mval/l

woda po koagulacji dawka 120 mg/dm® (analogicznie jak wyzej): KWgg = 2ml * 0,05mval/ml *
1000ml/1/ 100ml = 1 mval/l

4. Odczyn obliczony (pH = 6,37 + log Z,4- log Kwog)
woda surowa: Z,q=4 mval/dm3 Kwog—O 1 mval/dm® > pHob| 7,97
woda po koagulacji: Z,g=3,1 mval/dm?®: Kwog=1 mval/dm?® > pHq, = 6,86

5. Zasadowo$c¢ ogdlna i kwasowosc ogdlna ob//czane dla wody po koagulacji:

woda surowa 0 Z,g=4 mval/dm i Kwog— 0,1 mval/dm® poddawana byta koagulacji dawka
koagulanta 1,8 mval/dm?®, o ter zmniejszy sie jej zasadowos$¢ i wzrosnle kwasowos$¢
Zogoby=4—-1,2=2,8 mval/dm KWogoby= 0,1+1,2=1,3 mval/dm®

6. Wartosc pH;
woda surowa: Z,q=4 mval/dm’= 88 m COZ/dm -2 pHs = 7 5
woda po koagulacji: Z,g=3,1 mval/dm”= 68,2 mgCOzldm 2> pHs=7,72
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7. Wolny, przynalezny i agresywny CO,
woda surowa: -wolny CO, = Kweg *44=0,1*44=44 mgCOZ/dm
- przynalezny CO,: Z,q = 4 mval/dm 0,00625 *(4) = 0,4 mval/dm®
0,4 * 44 = 17,6 mgCO,/dm®
- agresywny CO, = 0 (ilos¢ przynaleznego CO, jest wyzsza od zawartosci
wolnego CO, — nie moze by¢ wiec agresywnego CO,)
woda po koagulacji (obliczone analogicznie jak wyzej):
-wolny CO, = Kwyg *44 =1*44 =44 mgCOz/dm
- przynalezny CO,: Z,, = 3,1 mval/dm?; 0, 00625 *(3, 1)3 *44 = 8,2 mgCOZ/dm
- agresywny CO, = 44 8,2=235,8 mgCOZ/dm

8. Wskaznik intensywnosci agresywnosci wody:

woda surowa: | =0

woda po koagulacji: zwiazany CO, = 68,2 mgCO,/dm? (p. 6); | = (35,8)%/(68,2+35,8) = 2,23
Nizej przedstaW/ono okreSlenie parametrow wody dla przyjetej dawki optymalnej = 80 mg/dm3
(ti. 1,2 mval/dm®)

(wartos$ci ,odczytane” to w wiekszosci dane odczytywane z wykresow zaleznosci zmierzonych
barwy, odczynu, kwasowosci, i zasadowosci od dawki koagulanta)

9. Zasadowosc i kwasowos$c¢ ogdlna
(obliczone jak w p- C|e 5)
Zogob=2,8 mval/dm KWog(obn=1,3 mval/dm?

10. Twardos$¢
obliczona: w oparciu 0 obliczong Zqg(ep)=2,8 mval/dm® = 140 mg CaCOs/dm®
odczytana: obliczona w oparciu o0 odczytang zasadowo$¢ ogolng

11. Odczyn
obliczany: w oparciu o obliczone Z,gu=2,8 mval/dm?; KWog(obn=1,3 mval/dm?® > pH =6,70

12. Wartosc¢ pH,
Zogob)=2,8 mval/dm® = 61,6 mgCO,/dm* > pH, = 7,8

13. Zawarto$¢ CO, wolnego, przynaleznego, zwigzanego i agresywnego

(wartosci odczytane to wartosci bezposrednio odczytane z odpowiednich wykreséw lub
obliczone w oparciu o wartosci odczytane)

obliczony wolny CO,: 1,3 mval/dm?® * 44 mg/mval = 57,2 mgCOZ/dm

obliczony przynalezny CO,: 0,00625 * (2, 8)3 * 44 = 6 04 mgCOz/dm

obliczony zwigzany CO,: 2,8 * 22 = 61,6 mgCOZ/dm

obliczony agresywny CO,: 57,2 — 6,04 = 51,16 mgCOZ/dm

14. Wskaznik intensywnos$ci korozyjnosci
obliczony: | = (51,16)%/(61,6 + 51,16) = 23,21
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Materiaty pomocnicze do ¢wiczen laboratoryjnych z oczyszczania wody i $ciekéw. Cz Il

Opadanie grawitacyjne czastek w wodzie

Opadanie czastek w wodzie zalezy od ich stezenia. Przy matej liczbie czastek zachodzi
ich swobodne opadanie, przy ktorym kazda czastka opada oddzielnie, nie oddziatujac na
czastki sasiednie.

Swobodne opadanie czastek wystepuje najczesciej w procesach oczyszczania wody.
Czastka opada pod wptywem sity cigzko$ci. Zaktadajac, ze opada czastka okragta w o$rodku
spokojnym 1 w czasie opadania nie zwigksza swej objetosci 1 masy (tzw. czastka ziarnista)
przyjmuje sig¢, ze poczatkowo opada ona ruchem przyspieszonym, a potem nastgpuje
rownowaga migdzy sitami oporu w ruchu a sila cigzkosci 1 rozpoczyna si¢ opadanie
jednostajne.

W procesie sedymentacji zawiesiny w wodach naturalnych najczesciej wystepuje ruch
laminarny.

Hazen 1 Camp podali zalezno$ci okreslajace usuwanie zawiesin ziarnistych w idealnym
osadniku, przy zatozeniu, ze czastki wptywajace do osadnika sa rOwnomiernie rozmieszczone
w przekroju poprzecznym, a za usunig¢ta uwaza si¢ czastke, ktora osiagnie dno zbiornika.
Predko$¢ opadania czastki, ktéra w czasie przeptywu $ciekdw opada na dystansie efektywnej
glebokosci osadnika, mozna przedstawi¢ jako obciazenie hydrauliczne:

v0=£=g=q0 t0=K V:h*F ]/:ﬁ
t, F 0 t

Gdzie:
O — natezenie przeptywu w osadniku
F —powierzchnia rzutu osadnika
V' — objetos¢ osadnika
h — gleboko$¢ osadnika
ty — teoretyczny czas przeptywu $ciekow/wody przez osadnik
t - czas opadania czastki w warstwie o glgbokosci h
qo — obciazenie hydrauliczne powierzchni osadnika

Wszystkie czastki o predkosciach opadania wigkszych od vy beda catkowicie usunigte, a
czastki o predkosciach mniejszych od vy beda usuwane w stosunku v/vy (rys.1).

/)

/ Odptyw Q

Doptyw Q ptyw
—» | |h >

Rys. 1. Opadanie zawiesin ziarnistych

v t, F=y sprawnos¢ procesu sedymentacji nie zalezy od glgbokosci osadnika i
= v o czasu przeptywu. Zalezy od powierzchni osadnika, predkosci
0 opadania czastek 1 natgzenia przepltywu
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Usuwanie zawiesin ziarnistych jest niezalezne od glebokosci osadnika i jest wytacznie
funkcja obciazenia hydraulicznego. Ogolna redukcj¢ zawiesin mozna obliczy¢ gdy usuwane
zawiesiny maja szeroki zakres wielkosci czastek 1 okreslone sa udziaty poszczegolnych
frakcji zawiesin ziarnistych o roznych predkosciach opadania.

v A

Vo i — frakcja czastek o predkosci
opadania mniejszej lub

rownej v

N IR g
0 \ y {

czgs$¢ zawiesiny o predkosciach cze$¢ zawiesiny o predkos$ciach
opadania mniejszych od v, opadania wiekszych od v,
(oddzielana w stosunku v/ vq) (calkowicie oddzielana)

Rys. 2. Rozktad predkosci opadania czastek polidyspersyjnej zawiesiny ziarnistej

ly
n= (1—i0)+ijvdi
Vo 0
gdzie:
1 — ogoblna redukcja zawiesin
ip — frakcja czastek o predkosci opadania rownej lub mniejszej od vy
di — frakcja czastek o predkosci opadania v

W $ciekach zachodzi czesto sedymentacja zawiesin ktaczkujacych. W czasie opadania
wskutek aglomeracji zwigksza si¢ masa i objgto$¢ czastek, co powoduje zmiang szybkosci
opadania i krzywoliniowy tor opadania (rys.3, 4).

VA

Doptyw Odptyw

Rys. 3. Opadanie zawiesin ktaczkujacych
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100

zawiesing polidyspersyjna
T] nieflokulujqca

zawiesina_monodyspersyjna

zawiesina polidyspersyjna
flokulujgca

czas sedymentacji

Rys. 4. Przyktady krzywych opadania czastek (Kowal A.,L., Swiderska-Broz M.: Oczyszczanie wody.
PWN, Warszawa-Wroclaw 1998

Poniewaz w przypadku zawiesin klaczkujacych jest praktycznie niemozliwe
przeprowadzenie analizy matematycznej, dlatego dla ustalenia parametrow sedymentacji
konieczne jest wykonanie dla kazdego rodzaju zawiesin osobnych badan. Wedtug
Eckenfelder’a i O’Connor’a, do ustalenia potrzebnych parametrow wystarcza kolumna
sedymentacyjna o glebokosci réwnej glebokosci osadnika i $rednicy ok. 12 cm, zaopatrzona
w kurki umieszczone na pewnych wysokosciach. Podczas badan ustala si¢ ilosci zawiesin w
sciekach na poszczego6lnych poziomach po danym czasie przetrzymywania. Na podstawie
uzyskanych danych oblicza si¢ miejscowe stopnie redukcji zawiesin 77, [%] po czasach
sedymentacji t na glebokosciach 4.

Uzyskane wyniki mozna przedstawi¢ na prostokatnym uktadzie wspotrzednych (z,4)
przypisujac kazdemu punktowi pomiarowemu (czas ¢ 1 glgboko$¢ /) obliczona warto$¢ 777 .
Co — Cz,h

My =
G
gdzie:
cp — poczatkowe stezenie zawiesin
¢, — stezenie zawiesin w probce pobranej z glebokosci h po czasie sedymentaciji ¢

Metoda interpolacji (ekstrapolacji) mozna nastgpnie wyznaczy¢ na wykresie punkty
odpowiadajace przyjetym miejscowym redukcja zawiesin (na glgbokosciach, z ktorych
pobierano probki) np. 0 (linia pionowa dla =0); 10, 20, 30, 40, 50...100 % (linia pozioma dla
h=0). Laczac punkty o jednakowych wartosciach 7, otrzymujemy wykresy redukcji
zawiesin (kilka krzywych) w zalezno$ci od glebokosci (%) 1 czasu przetrzymania (¢) r'=f{(t,h).

Krzywe n’=f(t,h) przedstawiaja uzyskane miejscowe redukcje zawiesin na danej
glebokosci 4 1 po czasie przetrzymywania t. Uwzgledniajac fakt, ze w wyzej polozonych
warstwach stezenie zawiesiny jest mniejsze (zalezno$¢ stopnia redukcji 7’ od glebokosci 4),
aby okresli¢c catkowita redukcje zawiesin, na podstawie wykresu 7’=f(t,H), nalezy
wyznaczy¢, dla danego czasu f, wartosci h; odpowiadajace stopniom redukcji 77; rownym
$rednim warto§ciom 77 pomiedzy dwoma sasiednimi krzywymi jednakowego stopnia redukcji
n’=f(t.H), a nastgpnie obliczy¢ calkowita redukcj¢ zawiesin na glgbokosci H po czasie ¢ 7,
na podstawie zalezno$ci:
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1 H 1 i=k
=—\|nh)dh=n, +—> hAn hi<H
Mon H{n( ) dh =1y, , HZI A

gdzie:

1’ — miejscowy stopien redukcji (glebokos¢ 4, czas f) okreslony w wyniku
pomiarow

H — wysoko$¢ warstwy wody, dla ktorej ustala si¢ catkowity efekt sedymentacji

k — liczba przedziatow na ktore podzielono zakres 100 - n’, i

An; — roznica pomiedzy dwoma sasiednimi krzywymi jednakowego stopnia
redukcji pomigdzy, ktorymi ustalano #;

h; — wysokos$ci, odczytane z wykresu 7’=f(t,H), dla danego czasu ¢ i dla
sredniego miejscowego stopnia redukcji pomigdzy dwiema sasiednimi
krzywymi o jednakowego stopnia redukcji

Uwaga — w obliczeniach nalezy przyja¢ jednolity sposéb wyrazania stopnia redukcji jako
warto$ci niemianowane z zakresu 0-1 lub procentowe z zakresu 0-100%.

Obliczona w ten sposob catkowita redukcja zawiesin (dla danego czasu t 1 gigbokosci H)
jest $rednia (ogolna) redukcja zawiesin w stupie cieczy o wysokosci H obliczona na
podstawie znajomosci ksztattu funkcji 7'=f(h)=cons;, ktOry zostal ustalony na podstawie
pomiardw. Znaczenie ustalanych krzywych jednakowego stopnia redukcji i odczytywanych z
wykresu wartosci 4; przedstawione zostato graficznie na rys. 5.

n A

szereg warto$ci

i — $rednich |} Y
pomigdzy

przyjetymi | \
jednakowymi | N,

warto$ciami | D

redukcji \\ n(h)
) I
nwH /
0  szereg wartosci H h

h;

Rys. 5. Graficzne przedstawienie metody obliczania catkowitego stopnia redukcji
zawiesin ($redniego w shupie cieczy o wysokosci H).

H
Wartos¢ I n(h) dh moze zosta¢ obliczona jako pole pod krzywa n(h) w zakresie 0-H.
0
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Graficznie (w przyblizeniu) obrazuje to suma pol prostokatéw o dtugosciach bokéw h;
1 wysokos$ciach An :

H i
[ () ah= S han,+ Hn,
0 i=1

Przedstawiona wyzej procedure sporzadzania charakterystyki sedymentacyjnej mozna
przeprowadzi¢ takze w inny sposob. Zebrane dane doswiadczalne mozna przedstawic
analitycznie w postaci funkcji ¢, ,=f(h)i=cons- Nalezy przyja¢ konkretny ksztalt funkcji,
zalezny od charakteru sedymentujacej zawiesiny (Rys. 6), a nastgpnie ustali¢ warto$ci statych
wystepujacych w tych funkcjach (np. metoda najmniejszych kwadratéw) otrzymujac jedna
krzywa dla kazdego z czaséw sedymentacji.

A
C

ksztatty funkcji ¢, =f(h)s=cons: dla
polidyspersyjnych zawiesin ktaczkujacych:
== == ieflokulujacej

flokulujacej

>
0 h

Rys. 6. Ksztatty zaleznosci stezenia zawiesin od gtebokosci dla ktaczkujacych zawiesin
polidyspersyjnych.

Zgodnie z wczesniej podanymi informacjami st¢zenie Srednie zawiesiny na wylocie z
osadnika o czasie zatrzymania t i glgbokosci H bedzie réwne $redniemu stgzeniu zawiesiny

ustalonemu po czasie t w stupie cieczy o wysokosci H.
H

sr 1
ct,H :E.Ec(htconst )dh
Majac warto$¢ $redniego stezenia Cért,H mozna przeliczyé go na catkowity stopien
redukcji n¢ g dla gltebokosci H po czasie t:

sr
G~ Cn
77;,11 -
Co

Dysponujac zestawieniem catkowitych stopni redukcji w potaczeniu z czasami i
glebokosciami, na ktorych sa one osiagane, mozna, analogicznie do metody Eckenfelder’a i
O’Connor’a, sporzadzi¢ wykresy zaleznosci catkowitego stopnia redukcji zawiesin od czasu
sedymentacji (dla kazdej z wysokosci H) oraz wykresy zaleznosci catkowitego stopnia
redukcji zawiesin od obcigzenia hydraulicznego.
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Przy praktycznym korzystaniu z uzyskanych wynikéw nalezy uwzgledni¢ margines
bezpieczenstwa wynikajacy z mogacego wystgpowaé wznoszacego pionowego ruchu
sciekow/wody w strefie wyplywu cieczy z osadnika powodujacego zmniejszenie sprawnosci
oddzielania zawiesin (te zjawiska nie sa uwzgledniane w statycznych warunkach
sedymentacji w kolumnie). Korekte wartos$ci uzyskanych w statycznym tescie przeprowadza
si¢ uwzgledniajac dla czasu sedymentacji wspotczynnik 1,5 : 2,5 (mnozenie - wydtuzanie
czasu), a dla obciazenia hydraulicznego wspotczynnik 1,25 : 1,75 (dzielenie - zmniejszanie
obciazenia).

1 — strefa doptywu
r— 2 — strefa przejsciowa
2 3 — strefa osiadania
1 4 — strefa zaggszczania osadu
5 — strefa klarownej wody/Scieku

R

AR o

wg. Filtration & Separation. September 1995. Improvement of sludge
sedimentation by installation of upward flow clarifiers, p 747.

Rys. 7. Podziat osadnika na strefy

Literatura:
1. Kowal A.L., Swiderska-Broz M.: ,Oczyszczanie wody”, PWN, Warszawa-Wroctaw
1998
2. Lipinski K. i inni: ,, Cwiczenia laboratoryjne z oczyszczania wod i $ciekow — wod
uzytkowych” (skrypt PS)
3. Heidrich Z. i inni: ”Urzadzenia do uzdatniania wody. Zasady projektowania i
przyktady obliczen”

4. Heidrich Z., Roman M., Tabernacki J.: Obliczanie urzadzen do oczyszczania
sciekow*, WPW, W-wa 1981.

Zagadnienia do zaliczenia:
1. Teoretyczne podstawy sedymentacji
2. Osadniki
3. Charakterystyka sedymentacyjna zawiesin (metoda O’Connora i Eckenfeldera)
4. Obliczenia w zakresie wykorzystywanym do przygotowania sprawozdania

Cel ¢wiczenia:
Celem ¢wiczenia jest opracowanie, metoda O’Connora i Eckenfeldera, charakterystyk
sedymentacyjnych badanej zawiesiny.

Wykonanie ¢wiczenia:
Wykonanie ¢wiczenia polega na okresleniu st¢zenia zawiesin w probkach pobieranych
w $cisle okreslonym czasie z ustalonych wysokos$ci kolumny sedymentacyjne;.
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Z przygotowanego $cieku, bezposrednio po jego dokladnym wymieszaniu, nalezy
pobra¢ do cylindrow miarowych dwie probki po 100 ml. Nastgpnie $ciek ponownie
wymiesza¢ i przela¢ do kolumny sedymentacyjnej, napetniajac ja do gornej krawedzi (jak
najwyzej) i1 rozpocza¢ odmierzanie czasu sedymentacji. Na kolumnie nalezy zaznaczy¢
poczatkowy poziom zwierciadla $ciekow, tak aby mozliwe bylo zmierzenie glgbokosci
potozenia zaworow h; + hy z ktorych pobierane beda probki.

Probki (po jednej dla kazdego poziomu i czasu) do oznaczenia st¢zenia zawiesiny nalezy
pobiera¢ jednoczeSnie z czterech glgbokosci kolumny dla pigciu roéznych czasow
sedymentacji (np. 30, 45, 60, 75 i 90 minut liczac od momentu napetnienia kolumny). Przy
poborze dla ostatniego czasu probke z gornego zaworu nalezy pobra¢ z lekkim
wyprzedzeniem w stosunku do pozostatych. Probki powinny by¢ pobrane szybko w zwiazku z
czym trudno jest precyzyjnie odmierzy¢ ich objetos¢. Nalezy pobieraé objetosci do 100 cm®
(do ponumerowanych cylindréow miarowych 100 cm®) i doktadnie odczytaé objetosé kazdej
pobranej probki.

W pobranych z kolumny i z przygotowanego $cieku probkach, nalezy oznaczy¢ st¢zenie
zawiesin. W tym celu nalezy zwazy¢ przygotowane wczesniej i ponumerowane naczynka
wagowe z umieszczonymi w nich saczkami. Nastepnie saczki umiesci¢ w lejkach 1 przesaczy¢
pobrane probki. Wilgotne saczki ztozy¢ 1 umiesci¢ w tych samych naczynkach wagowych, w
ktérych byly wazone. Otwarte naczynka wagowe wstawi¢ do suszarki i1 suszy¢ w
temperaturze 105 °C do stalej masy. Probki po wysuszeniu bedzie mozna zwazyé
najwczesnie] nastepnego dnia — termin wazenia nalezy uzgodni¢ z prowadzacym.

Na podstawie wynikow wazen 1 znanych objetosci probek nalezy obliczy¢ stgzenia
zawiesin w pobieranych probkach.

Opracowanie wynikow pomiarow polega na:

1. Obliczeniu stezenia zawiesin w pobranych probkach (Tab. 1)

2. Obliczeniu stopnia redukcji zawiesin w pobranych prébkach (Tab. 2)

3. Sporzadzeniu wykresu 7’'=f(t,h) z wykresleniem krzywych o jednakowym stopniu
redukcji.

4. Okresleniu, na podstawie wykresu, danych (47;, /;) do obliczen catkowitej redukeji
zawiesin (Tab. 3, 4, 5, 6).

5. Obliczeniu catkowitych stopni redukcji zawiesin dla danych czasow (z),
wysokosci (H) 1 obciazen hydraulicznych (Tab 7).

6. Sporzadzeniu wykreséw zalezno$ci catkowitego stopnia redukcji zawiesin od czasu
sedymentacji (dla kazdej z wysokosci H).

7. Sporzadzeniu wykresow zaleznosci catkowitego stopnia redukcji zawiesin od
obciazenia hydraulicznego (liczonego jako predkos¢ opadania H/t [m/h] co odpowiada
obciazeniu hydraulicznemu powierzchni osadnika [m*/m*h]) dla kazdej z wysokosci
H.

8. Opracowaniu wnioskow, komentarzy i spostrzezen dotyczacych:

- wykonania ¢wiczenia

- doktadnosci wynikoéw pomiarow

- wynikow wykonanych przeliczen

- wystepujacych wérod wynikow prawidlowosci i1 nieprawidtowosci
- zgodnosci uzyskanych rezultatow z teoria sedymentacji
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Strefa wody sklarowane;j {l

Strefa odrgbnych czastek

Powierzchnia
: kontaktu cieczy

Strefa opadania wstrzymanego ||
(stata predko$é opadania) .

stezenie zawiesin na
Co th glebokosci h po czasie t
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( bata N

Sktad zespotu:
Przygotowujacy sprawozdanie:

Pozostali:

- /

Zawor nr 1. Zawor nr 2. Zawor nr 3. Zawor nr 4.
Glebokos¢ = Glebokosé = Glebokos¢ = Glebokos¢ =
m m m m

Tab. 1. Wyniki pomiardw stezenia zawiesiny.

Czas. Numer | Cylinder Objf;togc Naczyfko Masa naczynka Masg Stq'zerpe
Lp. pobrania probki Netto Brutto | zawiesiny | zawiesiny

. zaworu nr nr 3
[min] [ml] [g] (2] [mg] [mg/dm’]

L. 0 -

2. 0 -

10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.
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Tab. 2. Obliczone miejscowe stopnie redukcji zawiesin
Stopien redukcji zawiesin [%]
Nr zaworu: Nr zaworu: Nr zaworu: Nr zaworu:
H= cm H,= cm | Hz= cm | Hy= cm

Czas
[min]

Tab. 3. Obliczenia catkowitej redukcji zawiesin (Jedna tabela do kazdej gtebokosci H)

Czas [min] h; ’ An N tH Nt
h,= An = Uwaga:
llo$¢ odczytanych
warto$ci h; zalezy
e — od sposobu
W= An’n_ sporzadzenia
h;= An = wykresu.
Dla danej
gtebokosci H, do
_ obliczen,
h,= AN = wykorzystywane
h= AN = sg wartosci h;
mniejsze od H.
h,= An’;
hl_ An’lz
h,= An =
h;= An'\=
h,= An =

Tab. 4. Obliczone ogolne stopnie redukcji zawiesin w zalezno$ci od czasu sedymentacji i
obciazen hydraulicznych dla wybranych wysokosci.

Ogolny stopien redukcji zawiesin 1 [%] i obciazenie hydrauliczne q [m’/m*h]
WI}:IS?rll(lc])éé t= min | t,= min | t;= min | ts= min | ts= min
n q n q n q n q n q
H,=
H,=
H;=
Hy=
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Te kartke po wypetnieniu nalezy zostawi¢ u prowadzqcego

f Data: \

Sktad zespotu:
Przygotowujacy
sprawozdanie:

\Pozostali: /

Zawor nr 1. Zawor nr 2. Zawor nr 3. Zawor nr 4.
Glebokos¢ = Glebokosé = Glebokos¢ = Glebokos¢ =
m m m m

Tab. 1. Wyniki pomiardw stezenia zawiesiny.

Czas. Numer | Cylinder Objf;togc Naczyfko Masa naczynka Masg StQ'zerpe
Lp. pobrania probki Netto Brutto | zawiesiny | zawiesiny

. zaworu nr nr 3
[min] [ml] [g] (2] [mg] [mg/dm’]

L. 0 -

2. 0 -

10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.
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Zat. 1. Zasady BHP w laboratorium chemicznym.
(Opracowata dr hab. inz. Marzena Gibczynska)

Praca w laboratorium chemicznym wymaga zachowania §rodkdw ostroznosci, porzadku i
systematyczno$ci. Dlatego nalezy skrupulatnie przestrzega¢ ponizszych przepisow:

1.

2.

(98]

)]

10.
1.
12.
13.
14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

W pracowni moga przebywac¢ wylacznie studenci nalezacy do grupy odrabiajacej
¢wiczenia.

Ze wzgledu na mozliwos¢ zatrucia nie wolno pi¢ wody z naczyn laboratoryjnych
oraz spozywac w pracowni positkow.

Kazdy student zobowiazany jest posiadac na zajgciach fartuch laboratoryjny.

W pracowni nalezy utrzymywa¢ wzorowa czysto$¢ 1 porzadek. W trakcie ¢wiczen i
przed wyj$ciem z laboratorium nalezy starannie my¢ rgce.

Z odczynnikow nalezy korzysta¢ zgodnie z zasadami pracy laboratoryjne;.

Resztki stezonych roztworéw kwasow i zasad nalezy wylewaé do zlewu sptukujac
duza iloscia wody.

Zabrania si¢ wynoszenia z pracowni odczynnikéw i sprzetu laboratoryjnego.
Wszystkie prace z substancjami tatwo palnymi, toksycznymi i cuchnacymi nalezy
przeprowadza¢ pod wyciagiem.

Nie wolno dopusci¢ aby substancje chemiczne w wyniku nieostroznych operacji
przedostaty si¢ na skorg rak, twarzy a zwlaszcza oczu.

Podczas wykonywania reakcji z substancjami tatwo palnymi, toksycznymi i
cuchnacymi nalezy uzywac¢ okularéw ochronnych i rekawic.

Nie wolno pod zadnym pozorem przeprowadzac prob smakowych.

Ze szczegoblna ostroznoscia nalezy obchodzi€ sig z roztworami nieopisanymi.

Do zlewu nie mozna wyrzuca¢ osadow ani zadnych czesci statych.

Odczynnikéw nie wolno zabiera¢ z ich miejsc przeznaczenia i gromadzi¢ na stotach
laboratoryjnych.

W poblizu palacych si¢ palnikoéw gazowych nie wolno gromadzi¢ materiatoéw tatwo
palnych. Takie ciecze jak alkohole, eter, benzen itp. Powinny by¢ po uzyciu
szczelnie zamknigte, a korzystanie z nich jest dozwolone jedynie w znacznej
odlegtosci od zrodta ognia.

Ogrzewanie i odparowywanie cieczy tatwo palnych moze by¢ prowadzone tylko w
fazni wodnej ogrzewanej para wodna, zamknigtej tazni elektrycznej lub lampa
grzejna.

Palnik gazowy nalezy zapala¢ zapaltka lub zapalniczka, obserwujac czy nie nastapito
przeskoczenie ptomienia do wngtrza. W takim przypadku zamyka si¢ natychmiast
doptyw gazu. Po uptywie 2-3 minut mozna zapali¢ palnik ponownie pamigtajac o
zmniejszeniu doptywu powietrza.

Wszystkich pracujacych obowiazuje oszczedno$¢ w uzywaniu odczynnikéw, gazu,
wody i pradu. O kazdym skaleczeniu, oparzeniu zastabnigciu nalezy natychmiast
informowac osoby prowadzace ¢wiczenia.

W przypadku pozaru nalezy usunaé z najblizszego otoczenia materiaty tatwo palne i
umozliwi¢ gaszenie pozaru przez prowadzacego ¢wiczenia.

Za stan pracowni odpowiadaja dyzurni, oni tez opuszczaja ja po wyjsciu wszystkich
studentow.

Laboratorium wyposazone jest w gasnice i koc azbestowe. Do gaszenia wigkszych
pozaréw nalezy uzy¢ gasnic ustawionych w miejscach tatwo dostgpnych. W przypadku
zapalenie si¢ odziezy thumi sig¢ ogien za pomoca koca azbestowego.
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PIERWSZA POMOC W NAGLYCH WYPADKACH

Prawidlowe przestrzeganie regulaminu bezpieczenstwa, a przede wszystkim ostroznos¢
w obchodzeniu si¢ z substancjami chemicznymi, pozwala na zmniejszenie do minimum
mozliwo$ci wypadkow. Przewaznie sa to wypadki niezbyt grozne ale zdarzaja sig¢ tez i
powazne, w ktorych konieczna jest natychmiastowa interwencja oraz zastosowanie
odpowiednich §rodkoéw leczniczych. Konieczna jest znajomo$¢ zasad postgpowania w tego
typu wypadkach.

ZATRUCIA
1. Po omylkowym spozyciu trucizny, innej niz stgzone kwasy lub zasady, nalezy
spowodowa¢ natychmiast wymioty przez podraznienie gardla a nastepnie zazyc
odtrutk¢ uniwersalng (2g wegla medycznego w proszku, 1g magnezji palonej, 1g
taniny — 1 tyzeczka mieszaniny na szklankeg cieptej wody).
2. W przypadku zatrucia zwigzkami rtgci nalezy stosowaé 0,5% roztwér NaOH
wysycony H,S.
3. Podczas zatrucia kwasami ,,zracymi” nalezy zazy¢ kilkakrotnie wodg wapienna, a
pozniej mleko, biatko kurze i olej parafinowy.
4. Podczas zatrucia zasadami nalezy zazy¢ 5% roztwor kwasu octowego lub sok z
cytryny, a pdzniej mleko i biatko kurze.
W kaidym z wymienionych wypadkow dalsze leczenie naleiy prowadzié pod kierunkiem
lekarza.

OPARZENIA

1. Ciecz zraca nalezy z oparzonego miejsca sptuka¢ duza iloScia wody. Nastgpnie
rozlany kwas zoboje¢tni¢ wodoroweglanem sodu lub wodorotlenkiem amonu, rozlana
zasade — kwasem octowym.

2. W przypadku zaczerwienienia i pieczenia lub oparzenia cieplnego skory nalezy
zwilzy¢ ja alkoholem i posmarowac gencjana.

3. W przypadku dostania si¢ cieczy do oka, nalezy przemy¢ oko biezaca woda, 0,5%
roztworem NaHCO; lub 3% roztworem kwasu borowego odpowiednio przy
oparzeniach kwasem lub zasada 1 konieczne udac¢ si¢ z wizyta do lekarza.

SKALECZENIA
1. Po skaleczeniu szklem nalezy upewnic sig, czy w ranie nie pozostaty odtamki szkta i
ewentualnie przeptlukac rang biezaca woda.
2. Nastgpnie brzegi rany odkazi¢ jodyna, a rang zdezynfekowaé¢ woda utleniona, zakry¢
gaza 1 zabandazowac.
W przypadku wigkszego krwawienia nalezy zatamowaé krew poprzez ucisk konczyny
powyzej miejsca skaleczenia i natychmiast udaé si¢ do lekarza.

Korzystajac z r6znego rodzaju odczynnikow nalezy zapoznac si¢ z symbolami,
podanymi na opakowaniu, okreslajacymi zagrozenia, stopien zagrozenia i warunki
bezpiecznego stosowania odczynnikéw chemicznych Btad! Nie mozna odnalez¢ zrodta

odsytacza..

Dr inz. Jacek Mazur. Politechnika Szczecinska. Katedra Inzynierii Sanitarne;. 83



Materiaty pomocnicze do ¢wiczen laboratoryjnych z oczyszczania wody i $ciekéw. Cz Il

Zat. 2. Objasnienia symboli zagrozen oraz zwrotow wskazujacych stopien
zagrozenia i okreslajacych warunki bezpiecznego stosowania odczynnikéw
chemicznych

Symbole zagrozenia

Substancje i preparaty wybuchowe E
Substancje i preparaty utleniajace O
Substancje i preparaty skrajnie tatwo palne F+
Substancje i preparaty wysoce tatwo palne F
Substancje i preparaty bardzo toksyczne T+
Substancje i preparaty toksyczne T
Substancje i preparaty szkodliwe Xn
Substancje i preparaty zrace C
Substancje i preparaty drazniace Xi
Substancje 1 preparaty niebezpieczne dla srodowiska N

Oznaczenia graficzne:

T+ T Xn Xi F+
bardzo toksyczna szkodliwa drazmaca skrajmie

toksyczna

latwopalna

F O N E
Wwysoce utleniajaca Zraca niebezpieczna wybuchowa
latwopalna dla érodowiska

Nr zwrotu Zwrot okreslajacy warunki bezpiecznego stosowania (zwrot S)

S1 Przechowywac¢ pod zamknieciem.

S2 Chroni¢ przed dzie¢mi.

S3 Przechowywaé w chtodnym miejscu.

S4 Nie przechowywa¢ w pomieszczeniach mieszkalnych.

S5 Przechowywaé w ... (cieczy wskazanej przez producenta).

S6 Przechowywaé w atmosferze ... (obojetnego gazu wskazanego przez producenta).
S7 Przechowywac pojemnik szczelnie zamkniety.

S8 Przechowywaé pojemnik w suchym pomieszczeniu.

S9 Przechowywac pojemnik w miejscu dobrze wentylowanym.

S12 Nie przechowywac pojemnika szczelnie zamknietego.

S13 Nie przechowywac razem z zywnoscia, napojami i paszami dla zwierzat.
S14 Nie przechowywac razem z ... (materiatami okreslonymi przez producenta).
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S15
S16
S17
S18
S20
S21
S22
S23
S24
S25
S26
S27
S28

S29
S30
S33
S35
S36
S37
S38

S39
S40

S41
S42

S43

545

S46
S47
S48
S49
S50
S51
S52
S53
556
S57
559

S60
S61
S62
S63

S64

S1/2
S3/7
S3/9/14

Przechowywaé z dala od zrodet ciepfta.

Nie przechowywac w poblizu zrodet zaptonu - nie pali¢ tytoniu.

Nie przechowywac razem z materiatami zapalnymi.

Zachowac¢ ostroznosc w trakcie otwierania i manipulacji z pojemnikiem.

Nie jesC i nie pi¢ podczas stosowania produktu.

Nie pali¢ tytoniu podczas stosowania produktu.

Nie wdychac pytu.

Nie wdycha¢ gazu/dymu/pary/rozpylonej cieczy (rodzaj okresli producent).

Unikaé zanieczyszczenia skory.

Unikaé zanieczyszczenia oczu.

Zanieczyszczone oczy przemy¢ natychmiast duzg iloscig wody i zasiegna¢ porady lekarza.

Natychmiast zdjg¢ catg zanieczyszczong odziez.

Zanieczyszczong skore natychmiast przemy¢ duzg iloscig ... (cieczy okreslonej przez
producenta).

Nie wprowadza¢ do kanalizacji.

Nigdy nie dodawa¢ wody do tego produktu.

Zastosowac srodki ostroznosci zapobiegajace wytadowaniom elektrostatycznym.

Usuwa¢ produkt i jego opakowanie w sposéb bezpieczny.

Nosi¢ odpowiednig odziez ochronna.

Nosi¢ odpowiednie rekawice ochronne.

W przypadku niedostatecznej wentylacji stosowa¢ odpowiednie indywidualne srodki
ochrony drég oddechowych.

Nosi¢ okulary lub ochrone twarzy.

Czysci¢ podtoge i wszystkie inne obiekty zanieczyszczone tym produktem ... (Srodkiem
wskazanym przez producenta).

Nie wdycha¢ dyméw powstajagcych w wyniku pozaru lub wybuchu.

Podczas fumigacji/rozpylania/natryskiwania stosowa¢ odpowiednie srodki ochrony drég
oddechowych (rodzaj okresli producent).

W przypadku pozaru uzywac ... (podaé rodzaj sprzetu przeciwpozarowego. Jezeli woda
zwieksza zagrozenie, dodac: "nigdy nie uzywaé wody").

W przypadku awarii lub jezeli Zle sie poczujesz, niezwtocznie zasiegnij porady lekarza -
jezeli to mozliwe, pokaz etykiete.

W razie potkniecia niezwtocznie zasiegnij porady lekarza - pokaz opakowanie lub etykiete.

Przechowywac¢ w temperaturze nieprzekraczajacej ... °C (okresli producent).

Przechowywa¢ produkt zwilzony ... (wtasciwy materiat okresli producent).

Przechowywaé wytacznie w oryginalnym opakowaniu.

Nie mieszac z ... (okresli producent).

Stosowac wytacznie w dobrze wentylowanych pomieszczeniach.

Nie zaleca sie nanoszenia na duze ptaszczyzny wewnatrz pomieszczen.

Unika¢ narazenia - przed uzyciem zapoznac sie z instrukcja.

Zuzyty produkt oraz opakowanie dostarczy¢ na skladowisko odpadéw niebezpiecznych.

Uzywac¢ odpowiednich pojemnikéw zapobiegajacych skazeniu srodowiska.

Przestrzegaé wskazéwek producenta lub dostawcy dotyczgcych odzysku lub wtérnego
wykorzystania.

Produkt i opakowanie usuwac jako odpad niebezpieczny.

Unikaé¢ zrzutow do $rodowiska. Postepowac zgodnie z instrukcjg lub kartg charakterystyki.

W razie potknigcia nie wywotywac¢ wymiotdéw: niezwtocznie zasiegna¢ porady lekarza i
pokaza¢ opakowanie lub etykiete.

W przypadku zatrucia drogg oddechowa wyprowadzi¢ lub wynies¢ poszkodowanego na
Swieze powietrze i zapewni¢ warunki do odpoczynku.

W przypadku potkniecia wyptuka¢ usta woda - nigdy nie stosowac u os6b nieprzytomnych.

LACZONE ZWROTY S

Przechowywaé pod zamknieciem i chroni¢ przed dzieémi.
Przechowywaé pojemnik szczelnie zamkniety w chtodnym miejscu.
Przechowywa¢ w chtodnym, dobrze wentylowanym miejscu, z dala od ... (materiatu
wskazanego przez producenta).
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S3/9/14/49 Przechowywac wytacznie w oryginalnym opakowaniu, w chtodnym, dobrze

wentylowanym miejscu; nie przechowywac razem z ... (materiatami wskazanymi

przez producenta).

S3/9/49 Przechowywac wytacznie w oryginalnym opakowaniu w chtodnym, dobrze wentylowanym
miejscu.

S3/14 Przechowywaé¢ w chtodnym miejscu; nie przechowywac razem z ... (materiatami
wskazanymi przez producenta).

S7/8 Przechowywac pojemnik szczelnie zamkniety w suchym pomieszczeniu.

S7/9 Przechowywac pojemnik szczelnie zamkniety w miejscu dobrze wentylowanym.

S7/47 Przechowywacé pojemnik szczelnie zamkniety w temperaturze nieprzekraczajacej ... °C
(okresli producent).

S20/21 Nie jesC i nie pi¢ oraz nie pali¢ tytoniu podczas stosowania produktu.

S24/25 Unikac zanieczyszczenia skory i oczu.

S27/28 W przypadku zanieczyszczenia skory natychmiast zdjg¢ catg zanieczyszczong odziez i
przemy¢ zanieczyszczong skore duzg iloscig ... (rodzaj cieczy okresli producent).

S29/35 Nie wprowadzac¢ do kanalizacji, a produkt i opakowanie usuwac¢ w sposéb bezpieczny.

S29/56 Nie wprowadzac¢ do kanalizacji, a zuzyty produkt i opakowanie dostarczy¢ na sktadowisko
odpadow niebezpiecznych.

S36/37 Nosi¢ odpowiednig odziez ochronng i odpowiednie rekawice ochronne.

S36/37/39  Nosi¢ odpowiednig odziez ochronng, odpowiednie rekawice ochronne i okulary lub
ochrone twarzy.

S36/39 Nosi¢ odpowiednig odziez ochronng i okulary lub ochrone twarzy.

S37/39 Nosi¢ odpowiednie rekawice ochronne i okulary lub ochrone twarzy.

S47/49 Przechowywaé wytacznie w oryginalnym opakowaniu w temperaturze nieprzekraczajacej
... °C (okresli producent).

NUMER ZWROT WSKAZUJACY RODZAJ ZAGROZENIA

ZWROTU (zwrot R)

R1 - Produkt wybuchowy w stanie suchym.

R2 - Zagrozenie wybuchem wskutek uderzenia, tarcia, kontaktu z ogniem lub innymi zrédtami
zapfonu.

R3 - Skrajne zagrozenie wybuchem wskutek uderzenia, tarcia, kontaktu z ogniem lub innymi
zrédtami zaptonu.

R4 - Tworzy fatwo wybuchajgce zwigzki metaliczne.

R5 - Ogrzanie grozi wybuchem.

R6 - Produkt wybuchowy z dostepem i bez dostepu powietrza.

R7 - Moze spowodowac pozar.

R8 - Kontakt z materiatami zapalnymi moze spowodowac pozar.

R9 - Grozi wybuchem po zmieszaniu z materiatem zapalnym.

R10 - Produkt fatwo palny.

R11 - Produkt wysoce tatwo palny.

R12 - Produkt skrajnie tatwo palny.

R14 - Reaguje gwattownie z woda.

R15 - W kontakcie z wodg uwalnia skrajnie tatwopalne gazy.

R16 - Produkt wybuchowy po zmieszaniu z substancjami utleniajgcymi.

R17 - Samorzutnie zapala sie w powietrzu.

R18 - Podczas stosowania mogg powstawac¢ fatwo palne lub wybuchowe mieszaniny par z
powietrzem.

R19 - Moze tworzy¢ wybuchowe nadtlenki.

R20 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe.

R21 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skora.

R22 - Dziata szkodliwie po potknieciu.

R23 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe.

R24 - Dziata toksycznie w kontakcie ze skora.

R25 - Dziata toksycznie po potknieciu.

R26 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe.

R27 - Dziata bardzo toksycznie w kontakcie ze skora.
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R28 - Dziata bardzo toksycznie po potknieciu.

R29 - W kontakcie z wodg uwalnia toksyczne gazy.

R30 - Podczas stosowania moze stac sie wysoce tatwo painy.

R31 - W kontakcie z kwasami uwalnia toksyczne gazy.

R32 - W kontakcie z kwasami uwalnia bardzo toksyczne gazy.

R33 - Niebezpieczehstwo kumulacji w organizmie.

R34 - Powoduje oparzenia.

R35 - Powoduje powazne oparzenia.

R36 - Dziata draznigco na oczy.

R37 - Dziata draznigco na drogi oddechowe.

R38 - Dziata draznigco na skore.

R39 - Zagraza powstaniem bardzo powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.
R40 - Ograniczone dowody dziatania rakotwoérczego.

R41 - Ryzyko powaznego uszkodzenia oczu.

R42 - Moze powodowaé uczulenie w nastepstwie narazenia drogg oddechowa.

R43 - Moze powodowaé uczulenie w kontakcie ze skora.

R44 - Zagrozenie wybuchem po ogrzaniu w zamknietym pojemniku.

R45 - Moze powodowac raka.

R46 - Moze powodowac dziedziczne wady genetyczne.

R48 - Stwarza powazne zagrozenie zdrowia w nastepstwie dlugotrwatego narazenia.
R49 - Moze powodowacé raka w nastepstwie narazenia drogg oddechowsa.

R50 - Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne.

R51 - Dziata toksycznie na organizmy wodne.

R52 - Dziata szkodliwie na organizmy wodne.

R53 - Moze powodowacé dtugo utrzymujace sie niekorzystne zmiany w srodowisku wodnym.
R54 - Dziata toksycznie na rosliny.

R55 - Dziata toksycznie na zwierzeta.

R56 - Dziata toksycznie na organizmy glebowe.

R57 - Dziata toksycznie na pszczoty.

R58 - Moze powodowac dtugo utrzymujace sie niekorzystne zmiany w Srodowisku.
R59 - Stwarza zagrozenie dla warstwy ozonowe;.

R60 - Moze uposledzaé ptodnosé.

R61 - Moze dziata¢ szkodliwie na dziecko w tonie matki.

R62 - Mozliwe ryzyko uposledzenia ptodnosci.

R63 - Mozliwe ryzyko szkodliwego dziatania na dziecko w tonie matki.

R64 - Moze oddziatywac szkodliwie na dzieci karmione piersia.

R65 - Dziata szkodliwie; moze powodowac uszkodzenie ptuc w przypadku potkniecia.
R66 - Powtarzajgce sie narazenie moze powodowaé wysuszanie lub pekanie skory.
R67 - Pary moga wywotywac uczucie sennosci i zawroty gtowy.

R68 - Mozliwe ryzyko powstania nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

LACZONE ZWROTY R
R14/15 - Reaguje gwaltownie z woda, uwalniajac skrajnie tatwo palne gazy.
R15/29 - W kontakcie z wodg uwalnia skrajnie fatwo palne, toksyczne gazy.
R20/21 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skéra.
R20/22 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe i po potknieciu.
R20/21/22 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skérg i po potknieciu.
R21/22 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skérg i po potknieciu.
R23/24 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skora.
R23/25 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe i po potknieciu.
R23/24/25 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skorg i po potknieciu.
R24/25 - Dziata toksycznie w kontakcie ze skéra i po potknieciu.
R26/27 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skora.
R26/28 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe i po potknieciu.
R26/27/28 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skorg i po potknieciu.
R27/28 - Dziata bardzo toksycznie w kontakcie ze skorg i po potknieciu.
R36/37 - Dziata draznigco na oczy i drogi oddechowe.
R36/38 - Dziata draznigco na oczy i skére.

R36/37/38 - Dziata draznigco na oczy, drogi oddechowe i skére.

Dr inz. Jacek Mazur. Politechnika Szczecinska. Katedra Inzynierii Sanitarne;. 87



Materiaty pomocnicze do ¢wiczen laboratoryjnych z oczyszczania wody i $ciekéw. Cz Il

R37/38 - Dziata draznigco na drogi oddechowe i skére.

R39/23 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe; zagraza powstaniem bardzo powaznych
nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/24 - Dziata toksycznie w kontakcie ze skéra; zagraza powstaniem bardzo powaznych
nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/25 - Dziata toksycznie po potknieciu; zagraza powstaniem bardzo powaznych

nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/23/24 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skoérg; zagraza powstaniem
bardzo powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/23/25 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe i po potknieciu; zagraza powstaniem bardzo
powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/24/25 - Dziata toksycznie w kontakcie ze skorg i po potknieciu; zagraza powstaniem bardzo
powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/23/24/25 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skorg i po potknieciu;
zagraza powstaniem bardzo powaznych nieodwracalnych zmian w stanie

zdrowia.

R39/26 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe; zagraza powstaniem bardzo
powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/27 - Dziata bardzo toksycznie w kontakcie ze skorg; zagraza powstaniem bardzo powaznych
nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/28 - Dziata bardzo toksycznie po potknigciu; zagraza powstaniem bardzo powaznych

nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/26/27 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skéra; zagraza
powstaniem bardzo powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/26/28 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe i po potknieciu; zagraza powstaniem
bardzo powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/27/28 - Dziata bardzo toksycznie w kontakcie ze skorg i po potknieciu; zagraza powstaniem
bardzo powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/26/27/28 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skorg i po
potknieciu; zagraza powstaniem bardzo powaznych nieodwracalnych zmian w
stanie zdrowia.

R42/43 - Moze powodowaé uczulenie w nastepstwie narazenia drogg oddechowg i w kontakcie ze
skora.

R48/20 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w
nastepstwie dtugotrwatego narazenia.

R48/21 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skorg; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w
nastepstwie dtugotrwatego narazenia.

R48/22 - Dziata szkodliwie po potknieciu; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w nastepstwie

dtugotrwatego narazenia.

R48/20/21 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skorg; stwarza powazne
zagrozenie zdrowia w nastepstwie diugotrwatego narazenia.

R48/20/22 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe i po potknieciu; stwarza powazne zagrozenie
zdrowia w nastepstwie dtugotrwatego narazenia.

R48/21/22 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skérg i po potknieciu; stwarza powazne zagrozenie
zdrowia w nastepstwie dtugotrwatego narazenia.

R48/20/21/22 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skéra i po potknieciu;
stwarza powazne zagrozenie zdrowia w nastepstwie dtugotrwatego narazenia.

R48/23 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w
nastepstwie dtugotrwatego narazenia.

R48/24 - Dziata toksycznie w kontakcie ze skéra; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w
nastepstwie dtugotrwatego narazenia.

R48/25 - Dziata toksycznie po potknieciu; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w nastepstwie

dtugotrwatego narazenia.

R48/23/24 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skoérg; stwarza powazne
zagrozenie zdrowia w nastepstwie diugotrwatego narazenia.

R48/23/25 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe i po potknieciu; stwarza powazne zagrozenie
zdrowia w nastepstwie dtugotrwatego narazenia.

R48/24/25 - Dziata toksycznie w kontakcie ze skorg i po potknieciu; stwarza powazne zagrozenie
zdrowia w nastepstwie dtugotrwatego narazenia.
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R48/23/24/25 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skorg i po potknieciu;
stwarza powazne zagrozenie zdrowia w nastepstwie dtugotrwatego narazenia.

R50/53 - Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne; moze powodowac dtugo utrzymujace sie
niekorzystne zmiany w srodowisku wodnym.

R51/53 - Dziata toksycznie na organizmy wodne; moze powodowac dtugo utrzymujgce sie
niekorzystne zmiany w srodowisku wodnym.

R52/53 - Dziata szkodliwie na organizmy wodne; moze powodowac diugo utrzymujace sie
niekorzystne zmiany w srodowisku wodnym.

R68/20 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe; mozliwe ryzyko powstania nieodwracalnych

R68/21 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skorg; mozliwe ryzyko powstania nieodwracalnych
R68/22 - Dziata szkodliwie po potknieciu; mozliwe ryzyko powstania nieodwracalnych zmian w
R68/20/21 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skoérg; mozliwe ryzyko
powstania nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R68/20/22 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe i po potknieciu; mozliwe ryzyko powstania

R68/21/22 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skérg i po potknieciu; mozliwe ryzyko powstania

R68/20/21/22 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skéra i po potknieciu;
mozliwe ryzyko powstania nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

Przykladowe oznaczenia (na przykladzie odczynnikow z zestawu do fotometrycznego

zmian w stanie zdrowia.

zmian w stanie zdrowia.

stanie zdrowia.

nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

oznaczania wapnia — test 14815):

1.14815.

Ca-2
22 ml

— —

Atzend.

Corrosive.

Corrosif

Corrosivo.

R: 35

S: 26-36/37/39-45

Merck KGaA, 64271 Darmstadt, Germany

1.14815.

Ca-3
22 mi

Giftig.

Toxic.

Toxique.

Toxico.

R: 61-20/21

S: 53-36/37-45

qucy ,C”.

R35 - powoduje powazne oparzenia

8§26 - zanieczyszczone oczy przemy¢ natychmiast duzg
iloscig wody i zasiegna¢ porady lekarza

845 - w przypadku awarii lub jezeli Zle sie poczujesz,
niezwtocznie zasiegnij porady lekarza - jezeli to
mozliwe, pokaz etykiete

S$36/37/39 - nosi¢ odpowiednig odziez ochronng,
odpowiednie rekawice ochronne i okulary lub

ochrone twarzy

Toksyczny ,,T”

R61 - moze dziata¢ szkodliwie na dziecko w tonie matki
R20/21 - dziata szkodliwie przez drogi oddechowe i w

845 - w przypadku awarii lub jezeli Zle sie poczujesz,
niezwtocznie zasiegnij porady lekarza - jezeli to
mozliwe, pokaz etykiete

S$53 - unika¢ narazenia - przed uzyciem zapoznac sie z

Merck KGaA, 64271 Darmstadt, Germany

S$36/37 - nosi¢ odpowiednig odziez ochronng i odpowiednie

kontakcie ze skérg

instrukcja

rekawice ochronne
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Zal. 3. Podstawowe wyposazenie i czynnosci laboratoryjne wykonywane
podczas ¢wiczen laboratoryjnych z zakresu chemii sanitarnej, chemii
budowlanej, oczyszczania wody i Sciekow.

Wiekszos¢ urzadzen w laboratorium to precyzyjne i delikatne urzgdzenia analityczne.
Nalezy korzysta¢ z nich zgodnie z instrukcjami i wskazéwkami prowadzacych.

W laboratorium powszechnie wykorzystywane sg naczynia szklane. Szkto wykazuje
sie odpornoscig na wiekszos¢ czynnikdw chemicznych, ale jest kruche. Przy
postugiwaniu sie naczyniami szklanymi nalezy zachowac ostroznos¢ w celu

unikniecia: sttuczenia szkfa, skaleczen, rozlania niebezpiecznych odczynnikow.

Zlewki

Zlewki to szklane naczynia laboratoryjne, najczesciej z naniesiona podziatka. Pomimo
naniesionej podziatki nie nalezy ich stosowa¢ do odmierzania objgto$ci wody/roztwordw.
Rodzaj zlewki okreslany jest jej pojemnoscia czesto z podaniem dodatkowo niska lub wysoka
(okreslenie proporcji pomiedzy powierzchnia a wysokoscia zlewki).

Kolby stozkowe

Nazwa kolby stozkowe
obejmuje szeroka grupe¢ naczyn
laboratoryjnych 0
charakterystycznym ksztalcie.

Niektore z nich moga
posiada¢ naniesiona podziatke.
Pomimo naniesionej podziatki
nie nalezy ich stosowa¢ do
odmierzania objetosci
wody/roztwordw.

Kolby te najczesciej
- wykorzystywane sa w zestawach
do saczenia oraz podczas
miareczkowania. Kolby uzywane do miareczkowania charakteryzuja si¢ szeroka szyjka
utatwiajaca ich trzymanie 1 mieszanie, minimalizujac jednocze$nie ryzyko odmierzenia
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roztworu titranta poza kolbg. Kolby te nosza nazwe¢ kolb Erlenmayera (popularnie w
laboratorium okresla si¢ je nazwa erlenmajerki)

Cylindry miarowe

Cylindry miarowe spetniaja funkcje podobna do
pipet wielomiarowych. Odmierzanie objgtosci
cylindrami (zwanymi tez menzurkami) obarczone jest
jednak wigkszym btedem niz w przypadku pipet. W
laboratorium wykorzystywane bgda cylindry miarowe
o pojemnosciach od 10 ml do 2 dm’.

Kolby miarowe sa szktem
laboratoryjnym o dokfadnie ustalonej
objetosci. Kazda z kolb, w gornej czesci
szyjki, posiada szlifowany pasek (kreske).
Napelienie kolby miarowej ptynem, w taki
sposob, ze dolny menisk ptynu dotyka
kreski oznacza wumieszczenie w kolbie
doktadnej objetosci ptynu odpowiadajacej
wielkos$ci kolby (czynnos¢ ta nazywana jest
dopetnieniem kolby miarowej do kreski).
Nalezy pamigtaé, ze kolby miarowe
skalowane sa ,,na wlew” tzn., ze w kolbie
znajduje si¢ Scisle okreslona objetos¢ ptynu,
ale oprdzniajac kolbg uzyskamy objgtosé
mniejsza (czeSci plynu  zostanie na
$ciankach kolby). Kolby miarowe wykorzystywane sa najczesciej do przygotowywania
roztworéw o S$ciSle okreslonym stezeniu lub wyréwnywania objetosci probek do S$cisle
okreslonej objgtosci (co jest szczegodlnie istotne przy pdzniejszym wykonywaniu analizy z
uzyciem jedynie czgs$ci roztworu). Przygotowanie roztworu o $cisle okreslonym stezeniu
polega na:
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- umieszczeniu w kolbie niewielkiej ilosci wody

- ilosciowym przeniesieniu do kolby doktadnie odwazonego odczynnika

- uzupehieniu kolby woda pod kreske

- doktadnym wymieszaniu zawartosci kolby

- uzupehieniu kolby woda - do kreski

- doktadnym wymieszaniu zawarto$ci kolby

Pojemnosci stosowanych kolb miarowych to najczesciej: 25, 20, 100, 200, 250, 500 i
1000 ml.

Pipety wielomiarowe

Pipety wielomiarowe sa rodzajem szkta laboratoryjnego
umozliwiajacym dokladne odmierzanie réznych objgtosci
ptynéw. W laboratorium dostepne sa pipety wielomiarowe o
pojemnosciach z zakresu od 1 do 50 ml. Pipetami
wielomiarowymi mozna odmierzy¢ kazda objgtos¢ ptynu
mieszczaca si¢ w zakresie skali pipety. Przy korzystaniu z
pipet nie nalezy wydmuchiwa¢ ptynu z pipety. Pipety sa
szktem skalowanym na wylew — oznacza to, Zze za pomoca
pipety, przy swobodnym wyplywie ptynu, odmierzamy do
wybranego naczynia laboratoryjnego, zatozona objgto$¢ ptynu
(do pipety nabiera si¢ troch¢ wigksza objgtos¢, a przy
skalowaniu uwzgledniana jest ilo§¢ plynu pozostajace na
sciankach 1w koncowce pipety). Niektore pipety
wielomiarowe moga mie¢ naniesiony kolorowy pasek (pasek
Schellbacha — czerwony lub niebieski) — utatwia on doktadne
okreslenie odmierzanej objgtosci.

Podczas korzystania z pipety wielomiarowej nalezy
zwroci¢ uwage na rodzaj skali — wartos¢ ,,0” moze byc
umieszczona w gornej lub dolnej czesci pipety.

Pipety jednomiarowe sa rodzajem szkta laboratoryjnego
umozliwiajacym precyzyjne odmierzanie konkretnej objetosci
ptynu. Kazda z nich w gornej czg$ci ma naniesiony szlifowany
pasek (kreske) — skalowanie kazdej pipety odbywa sig
indywidualnie. Pipetg¢ napetnia si¢ w taki sposob aby dolny menisk
ptynu dotykat do kreski (w przypadku pltyndéw mocno
zabarwionych gorny menisk). W laboratorium dostgpne sa pipety
jednomiarowe o pojemnosciach 1; 2; 5; 10; 20; 25; 50 1 100 ml.
Pipetami jednomiarowymi mozna odmierzy¢ jedna konkretna
objetos¢ ptynu odpowiadajaca pojemnosci pipety. Przy korzystaniu
z pipet nie nalezy wydmuchiwa¢ ptynu z pipety. Pipety sa szklem
skalowanym na wylew — oznacza to, ze za pomoca pipety, przy
swobodnym wyplywie ptynu, odmierzamy do wybranego naczynia
laboratoryjnego, zatozona objetos¢ plynu. Pipety jednomiarowe
wykorzystywane sa najcze$ciej do precyzyjnego odmierzania
objetosci probek roztworu do analizy iloSciowe;.
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Gruszki i nasadki

Korzystanie z pipet wymaga naciagania ptynu do pipety. Do
bezpiecznego 1 higienicznego napelniania pipet stuza roéznego
rodzaju nasadki i gruszki. Na zajeciach najczesciej wykorzystywane
beda trojzawore gruszki gumowe. Wlasciwe operowanie
zaworkami umozliwia korzystanie z pipety bez koniecznos$ci
zdejmowania gruszki.

Pipety automatyczne
Pipety automatyczne
spetniaja podobna
role jak dozowniki
automatyczne. W tym
przypadku konieczne
jest jednak nabieranie
za kazdym razem
odmierzanej objetosci
ptynu.  Odmierzany
ptyn kontaktuje si¢
jedynie z wymienna
plastikowa koncéwka
pipety (dzigki temu
jedna pipeta moze by¢
wykorzystywana do
odmierzanie rdéznych
ptyndw - po zmianie
koncowek)
Wigkszos¢ pipet
automatycznych
wyposazona jest w
wyrzutnik koncéwek co umozliwia zdjecie koncoéwki bez jej dotykania (istotne przy
odmierzaniu np. ptynéw Zracych lub materiatu skazonego biologicznie).
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Dozowniki automatyczne

Podczas wykonywania
rutynowych analiz do kazdej z
probek czesto dodawane sa te same
ilosci  odczynnikow. W  celu
przyspieszenia wykonania analiz
mozna korzysta¢ z dozownikéw
automatycznych (prawidlowe ich
wykorzystanie skraca czas analizy
pozwalajac zachowa¢ wymagana
doktadnos¢). Odczynniki nabierane
sa do plastikowych ,,strzykawek” o
roznych $rednicach, dla kazdej takiej strzykawki okre$lona jest objetos¢ ,,jednej dziatki”.
Jedno nacisniecie spustu dozownika odmierza objetos¢ ptynu odpowiadajaca ,,ilosci dziatek”
nastawionych gornym pokrettem.

Woda

Woda jest powszechnie wykorzystywana w laboratorium. Jezeli
w przepisach dotyczacych wykonania analizy nie sprecyzowano
| rodzaju wody nalezy przyja¢, ze chodzi o wod¢ co najmniej
destylowana. Praktycznie czgsto wykorzystywana jest woda
redestylowana (podwdjnie destylowana). Woda kranowa uzywana
jest jedynie do wstgpnego mycia zabrudzonego szkla. Woda
redestylowana dostepna jest w laboratorium w butlach z tubusem
4 oraz, w odpowiednio opisanych, tryskawkach na stotach
“{ | laboratoryjnych.

Tryskawki
Korzystanie z tryskawek umozliwia:

- uzyskanie strumienia wody potrzebnego przy

przeptukiwaniu szkta laboratoryjnego

- dozowanie wody do kolb miarowych

- precyzyjne uzupeilnianie kolb miarowych do

kreski.

Tryskawki szklanej mozna uzywaé wylewajac
wodeg (wyzszy koniec) lub uzyskujac strumien wody
(dmuchajac w wyzszy koniec). Podczas korzystanie
nalezy pamigta¢ o przytrzymywaniu gtowicy.

Mniejsze tryskawki z tworzywa sztucznego
wykorzystywane sa glownie do precyzyjnego
uzupehniania kolb miarowych.

Dr inz. Jacek Mazur. Politechnika Szczecinska. Katedra Inzynierii Sanitarnej. 94



Materiaty pomocnicze do ¢wiczen laboratoryjnych z oczyszczania wody i Sciekéw. Cz 1.

Lejki

Na zajeciach lejki
najczesciej  wykorzystywane
beda, w potaczeniu z saczkami
do oddzielania zawiesin z
probek.

Saczki i saczenie

Wykonanie niektorych analiz
wymaga uzyskania klarownego
roztworu. W przypadku probek
metnych nalezy je przesaczy¢
oddzielajac na saczku zawiesing i
uzyskujac klarowny przesacz. W
tym celu nalezy dobra¢ saczek o
odpowiedniej $rednicy i twardosci
(okreslenie potaczone z rozmiarem
poroéw: saczek twardy — mate pory,
usuniecie drobnych zawiesin, dlugi
czas saczenia; saczek migkki — duze pory, mozliwo$¢ przejscia do przesaczu drobnych
zawiesin, krotki czas saczenia).

W przypadku kiedy wykonanie analizy wymaga uzyskania, z
przesaczu, S$cisle okreslonej objetosci klarownego roztworu,
saczenie przeprowadza si¢ do kolby miarowe] uzupeiniajac ja
nastgpnie woda do kreski.
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Eksykator

Eksykator jest naczyniem wykorzystywanym do
chlodzenia, studzenia i przechowywania probek w atmosferze
pozbawione] wilgoci. Umieszczany w dolnej czgsci zel
charakteryzuje si¢ bardzo wysoka higroskopijnoscia i
powoduje usunigcie catej wilgoci z wngtrza naczynia.
Eksykator wykorzystywany jest najczesciej do studzenia
probek wysuszonych do statej masy 1 przechowywania ich w
okresach pomigdzy wazeniami (przy kontakcie z wilgotnym
powietrzem masa probki ulegataby zmianie). Zel posiada
ograniczone mozliwos$ci pochtaniania wilgoci — eksykator
nalezy otwiera¢ (przesuwajac pokrywe) tylko na czas
niezbgdny do wlozenia lub wyjecia probek, ograniczajac
doptyw wilgotnego powietrza z pomieszczenia. Zuzyty zel
(rozpoznanie po zmianie koloru) nalezy podda¢ regeneracji
(suszenie).

Naczynka wagowe
Precyzyjne odwazanie (z doktadnoscia do 0,0001 g) niewielkich ilosci substancji

(czasami ponizej

0,1 g) jest czynno$cia czasochtonna. Wigkszo$¢ odwazanych substancji
wykazuje wlasciwosci higroskopijne. Jezeli probka w czasie wazenia
zmienia swoja mas¢ (wchtania wilgo¢ z powietrza), a odczyt masy moze
nastapi¢ dopiero po ustabilizowaniu si¢ wahan wagi, to wynik wazenia
substancji umieszczonej bezposrednio na szalce wagi, w wilgotnym
powietrzu, moze by¢ obarczony btedem. Naczynko wagowe jest
niewielkim, lekkim, szczelnie zamykanym, naczyniem, wykonanym z
cienkiego szkta. = Umieszczenie odwazanej substancji w szczelnie
zamknigtym naczynku wagowym (najcze¢sciej potaczone z wczesniejszym
kilkukrotnym suszeniem 1 wystudzeniem substancji i naczynka w
eksykatorze) umozliwia doktadne ustalenie masy substancji (procedura
nazywana jest suszeniem do statej masy).

Dr inz. Jacek Mazur.
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Wagi i wazenie

Ze wzgledu na wymagana doktadnos$¢, wazenie w
laboratorium chemicznym jest czynnoscia r6zniaca si¢ od
wazenia w potocznym slowa tego znaczeniu. Do celow
analizy ilo$ciowej wymagane jest wazenie z doktadno$cia
do 0,0001 g (0,1 mg). Wigkszos¢ odwazanych substancji
wykazuje wiasciwosci higroskopijne (ze wzgledu na
pochlanianie wilgoci, przy kontakcie z wilgotnym
powietrzem masa substancji moze si¢ zmienia¢ w czasie
odwazania). Przy odwazaniu tego rodzaju substancji
nalezy korzysta¢ z naczyniek wagowych. Jezeli
wymagane jest odwazenie odczynnika w stanie
pozbawionym wilgoci wykorzystuje si¢ suszarki i
eksykatory. Zestaw czynnosci okreslanych jako suszenie
do statej masy obejmuje cyklicznie wykonywane suszenie
(naczynko wagowe, suszarka), studzenie (naczynko
wagowe, eksykator) i wazenie (naczynko wagowe, waga)
do wuzyskania jednakowych mas (+/- 0,0005g) w
nastgpujacych po sobie dwoch wazeniach — procedura ta
jest czasochtonna.

Przy odwazaniu do celéow analizy iloSciowej probek w
stanie  takim w  jakim si¢  znajduja W
pojemnikach/opakowaniach w  laboratorium bedzie
stosowany  nastgpujacy  sposob  (opis  dotyczy
wykorzystania analitycznej wagi elektronicznej):

- wlaczenie wagi

- wybor wyswietlanych jednostek masy (g, mg)

- umieszczenie na szalce wagi pustego, suchego
naczynka wagowego (naczynko nalezy przenosi¢
suchymi i czystymi rgkoma)

- wytarowanie wagi z pustym naczynkiem (diody
kontrolne zero i stabilizacja)

- umieszczenie w naczynku nawazki substancji
(przy potrzebie zwazenia konkretnej ilo$ci
substancji praktycznie jest poczatkowo umiescic¢
w naczynku ilo$¢ mniejsza i stopniowo
dosypywac do uzyskania wymaganej masy)

- odczycie masy na wyswietlaczu wagi (dioda
kontrolna ,,stabilizacja”) 1 ewentualne dodanie lub
odjecie pewne;j ilosci substancji

- odczycie ostatecznego wyniku (dioda kontrolna

»stabilizacja”™).

W przypadku kiedy odwazana substancja nie
wykazuje wlasciwosci higroskopijnych, a
wystarczajaca bedzie mniejsza dokladno$¢ wazenia,
mozna zamiast naczynka wagowego wykorzystac¢
papierki wagowe (woskowane papierki umozliwiajace
tatwe zsypanie calej ilosci odwazanej substanciji)

Dr inz. Jacek Mazur.
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Przenoszenie ilosciowe odwazonego odczynnika do roztworu

Ilosciowe przenoszenie jest pojeciem okreslajacym przetozenie dokladnie calej ilosci
substancji z jednego pojemnika do drugiego. W czasie zaje¢ laboratoryjnych najcze¢sciej
bedzie to dotyczyto umieszczenia calej ilosci doktadnie odwazonego odczynnika w kolbie
miarowej w celu uzyskania $cisle okre§lonej objetosci roztworu zawierajacego doktadnie
zwazong ilo$¢ odczynnika. Odwazany odczynnik znajduje si¢ najczesciej w naczynku
wagowym, a jego czes¢ przywiera do $cianek i/lub wieczka naczynka. W takim przypadku
przeniesienie ilo§ciowe polega na:

umieszczeniu lejka w szyjce odpowiedniej kolby miarowe;j

przesypaniu zawartosci naczynka wagowego na lejek

doktadnym, kilkukrotnym przeptukaniu naczynka wagowego nad lejkiem (tryskawka)
doktadnym, kilkukrotnym przeptukaniu wieczka naczynka wagowego nad lejkiem
(tryskawka)

wlewaniu wody przez lejek do kolby (cata ilos¢ odczynnika znajdujaca si¢ na lejku
powinna dosta¢ si¢ do kolby) — na tym etapie dolewanie wody nalezy zakonczy¢
przed dopelnieniem kolby do kreski
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Mieszadlo magnetyczne

Mieszadla magnetyczne moga byc¢
wykorzystywane podczas wykonywania
analizy miareczkowej (przy braku
wprawy  trudno$¢  moze  stanowié
jednoczesne  precyzyjne  dozowanie
roztworu titranta z biurety poltaczone z
ptynnym mieszaniem miareczkowane] w
kolbie probki). Mieszadlo magnetyczne
sktada si¢ z podstawy, w ktorej znajduje
si¢ obracajace si¢ (z regulowana
predkoscia) metalowe ramig oraz umieszczanego w naczyniu z probka magnesu, zalanego
odpornym na dziatanie czynnikéw chemicznych tworzywem sztucznym. W kolbie z probka
nalezy ostroznie umie$ci¢ magnes, kolbg postawi¢ na mieszadle 1 uregulowaé obroty
zapewniajace plynne mieszanie zawartosci kolby. Korzystanie z mieszadta magnetycznego
pozwala skupi¢ uwage na prawidlowej obstudze biurety.

Butelki z wkraplaczem

Podczas wykonywania analizy miareczkowej do probki,
z biurety, dozowany jest roztwor titranta. Punkt koncowy
miareczkowania identyfikowany jest najczesciej przez
zmiang barwy, wczesniej wprowadzonego do probki
wskaznika. Wskaznik zazwyczaj dodawany jest w ilosci
kilku kropli. Do tego celu stuza buteleczki z pipetkami
zaopatrzonymi w gumowe smoczki (wkraplacze).
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Biureta

Pojecie biureta dotyczy grupy urzadzen, ktérych
wspolna cecha jest mozliwos¢ dokladnego i
precyzyjnego, stopniowego dozowania niewielkich
obje¢tosci roztworu, o $ciSle okreslonym stezeniu, do
analizowanych probek.

Obstuga biurety polega na jej napetnieniu,
wyzerowaniu, dozowaniu w trakcie miareczkowania,
odczycie wyniku po zakonczonym miareczkowaniu, a
sposob obstugi zalezy od typu biurety. W czasie zajgé
w laboratorium wykorzystywane beda biurety
potautomatyczne oraz elektroniczne.

Czynnos$¢ Biureta potautomatyczna Biureta elektroniczna

Wtaczenie biurety (On/Off).
Ustawienie przetacznika w pozycji
,Fill”. Ruch pokrettem ,,w gore”
(tvlko zgodnie ze strzalka na
wyswietlaczu) powoduje nabranie
roztworu do biurety. Zakonczenie
napetniania nast¢puje w momencie
lekkiego wyczuwalnego oporu.

Nacisnigcie plastikowej butelki
Napehianie powoduje przettoczenie roztworu z
butelki do biurety

Po zakonczeniu napelniania

. . Nacisnigcie przycisku ,,Clear”
nadmiar roztworu z biurety cete przy ”

powoduje wyzerowanie wskazania

Zerowanie odsysany jest automatycznie (w . A . .
: e . biurety i wyswietlenie warto$ci
momencie zwolnienia nacisku na
00,00.
butelke)

Ustawienie przetacznika w pozycji
Odkrgcanie teflonowego kranika do ,»Titr”. Ruch pokrettem ,,w dot”

Dozowanie uzyskania wymaganej szybkosci (tylko zgodnie ze strzalka na
dozowania wyswietlaczu) powoduje

dozowanie roztworu z biurety

Odczyt wyniku Ze skali biurety Wynik na wy$wietlaczu biurety
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Miareczkowanie

Miareczkowanie jest czynno$cia wykonywana podczas ilosciowe]
analizy objgtosciowej. Analiza ta polega na iloSciowym oznaczeniu
substancji w badanej probce przez wprowadzanie do probki, za pomoca
biurety, roztworu substancji, o $cisle okreSlonym stezeniu, reagujacej
chemicznie z substancja oznaczana. Zapisujac rownanie przebiegajacej
reakcji oraz znajac objeto$¢ 1 stezenie dozowanego roztworu substancji
(titranta) mozna obliczy¢ ilo$¢ substancji oznaczanej (analitu).

Miareczkowanie polega na dozowaniu roztworu o $cisle okreslonym
stezeniu (titranta) z biurety do naczynia z roztworem oznaczanej substancji
(analitem). Dozowanie konczy si¢ w chwili kiedy titrant przereaguje
stechiometrycznie z analitem. Koniec miareczkowania ustalany jest w
oparciu o zmiang barwy, wczesniej wprowadzonego do analizowanej
probki, wskaznika. Wskazniki do réznych oznaczen dobierane sa w taki
sposob aby zmiana ich barwy wskazywata punkt, w ktorym titrant
przereagowat stechiometrycznie z analitem.

W ujeciu praktycznym miareczkowanie polega na:

- przygotowaniu analizowanej probki (okreslenie objetosci i1
umieszczenie probki w erlenmajerce o odpowiednio dobranej
pojemnosci)

- napelnieniu i wyzerowaniu biurety

- dozowaniu roztworu z biurety do probki (przy ciaglym mieszaniu
probki, szybkos¢ dozowania powinna by¢ najwigksza na poczatku
miareczkowania i przechodzi¢ w dozowanie kroplami pod koniec
miareczkowania)

- zakonczeniu dozowania w chwili zmiany barwy wskaznika (w
idealnym przypadku zakonczenie miareczkowania nastepuje po
dodaniu ostatniej kropli roztworu, ktéra spowodowata zmiang barwy
wskaznika)

- odczytaniu (i zapisaniu) z podziatki biurety objetosci zuzytego
roztworu titranta

Sposéb napelniania, zerowania i dozowania zalezy od typu uzytej

biurety.

Prawidlowy sposéb miareczkowania
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Zat. 4. Wskazowki dotyczace korzystania ze spektrofotometru SPEKOL — 11

Urzadzenie SPEKOL — 11 jest jednowiazkowych spektrofotometrem pracujacym w zakresie
swiatta widzialnego (VIS). SPEKOL — 11 sktada si¢ z nastepujacych gidéwnych elementow:

wlacznika/wytacznika

wyswietlacza

panelu przyciskow

przycisku zerowania

$ruby mikrometrycznej do ustawiania dtugosci fali §wietlnej
srub mocujacych przystawke pomiarowa

przystawki pomiarowe;j

dzwigni przestony

©OoNSORON-

dzwigni filtra

Rys. 1. Spektrofotometr Specol-11

Wykorzystujac SPEKOL — 11 do pomiaréw fotometrycznych, metoda skali wzorcow, w
zakresie Swiatta widzialnego nalezy:

1. wlaczy¢ urzadzenie

2. dokona¢ wyboru mierzonego parametru (absorbancja/eksynkcja, transmitancja lub
stezenie)

3. przymocowac odpowiednia przystawke pomiarowa
4. dobrac pare kuwet

5. dobra¢ dlugos¢ fali §wietlnej do wykonania pomiarow
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6. sprawdzi¢ dobrana pare kuwetek
7. wykona¢ pomiary dla skali wzorcow i probek badanych

8. wylaczy¢ urzadzenie

Uwagi praktyczne:
e Urzadzenie nalezy wlaczy¢ na ok. /2 h przed rozpoczgciem pomiaréw
e Bledy pomiaréw mozna zmniejszy¢ rozpoczynajac pomiary od st¢zenia
najmniejszego.
e Kuwetki nalezy chwyta¢ tylko za matowe $cianki.

e Kuwetki nalezy napelnia¢, tak aby zapewni¢ poziom wystarczajacy do
wykonania pomiaru i aby uniknaé niebezpieczenstwa wychlapania zawarto$ci
kuwetek do przystawki pomiarowej w trakcie przestawiana karetki.
Praktycznie oznacza to napetnianie kuwetek do ok. 1/2 - 2/3 ich wysokosci.

e Kuwetki nalezy 3-krotnie przeptukiwa¢ roztworem, dla ktérego dokonujemy
pomiaru (przy urzadzeniu nalezy ustawi¢ naczynie na zlewki).

e Kuwetki nalezy osusza¢ i dokladnie wyciera¢ $cianki pomiarowe migkka
szmatka lub bibula.

e W przypadku dostania si¢ roztworu do przystawki pomiarowej nalezy ja
osuszy¢ bibula.

e Jezeli w trakcie pomiaru wystgpuja duze wahania odczytu nalezy upewnic si¢
czy w do kuwetki nie dostaly si¢ zanieczyszczenia i/lub wytrze¢ krople
roztworu sptywajace ze Scianek kuwetek.

e Przed kazdym pomiarem nalezy sprawdzi¢ i1 ewentualnie skorygowac
wyzerowanie urzadzenia dla kuwetki z odno$nikiem (np. woda redestylowana)

e zerowanie spektrofotometru ,,na wybrany roztwor” oznacza ustalenie zerowej
warto$ci absorbancji dla roztworu w kuwetce, ktora znajduje si¢ na linii biegu
promieni $wietlnych w momencie naciskania przycisku zerowana (R). Czgsto,
jako odnos$nik, uzywana jest woda redestylowana.

Ad. 1. Wlaczenie urzadzenia.

Urzadzenie wiacza sie przyciskiem witacznika sieciowego (1). Po wlaczeniu zapalaja si¢
lampki kontrolne wszystkich przyciskow 1 wszystkie segmenty wyswietlacza — ma to na celu
potwierdzenie sprawnosci lampek 1 wyswietlacza.

Ad. 2. Wybdr mierzonego parametru

Po kontroli sprawnosci wyswietlacza 1 kontrolek zaczynaja miga¢ trzy kontrolki
przyciskéw oznaczonych 7, C i E. Naci$nigcie wybranego przycisku oznacza ustawienie
urzadzenia w tryb pomiaru transmitancji (7), ekstynkcji (E) lub st¢zenia (C). W metodzie
krzywej wzorcowe] najpraktyczniejsza wielkoscia jest absorbancja, ktora odpowiada
ekstynkcji.
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Ad. 3. Przymocowanie odpowiedniej przystawki pomiarowe;.

Doboér przystawki pomiarowej zalezy od rodzaju uzywanych kuwet. Przystawka (7)
mocowana jest dwiema $rubami (6). Jej potozenie ustalane jest przez otwory i1 bolce
centrujace.

Ad. 4. Dobor pary kuwet.

Mozliwe jest wykonywanie pomiarow w
kuwetach o rdéznej dlugosci drogi optycznej
(grubo$ci  warstwy  roztworu).  Praktycznie
wykorzystuje si¢ trzy rodzaje kuwet: 1, 2 1 5 cm
(rys. 2). Do pomiaréw nalezy dobra¢ parg¢ kuwet o
doktadnie tej samej dilugosci drogi optycznej. W
obrgbie jednego rozmiaru istnieja niewielkie réznice
pomigdzy poszczegdlnymi kuwetami. Kazda z
kuwet opisana jest przez podanie w cm, z
doktadnos$cia do trzeciego miejsca po przecinku, jej
grubosci. Do pomiaréw nalezy dobra¢ jednakowo
opisana par¢ kuwet. Kazda z kuwet ma dwie
wyraznie matowe $cianki — kuwety nalezy chwyta¢

dotykajac tylko $cianek matowych.

Rys. 2. Kuwety 1,215 cm

Ad. 5. Dobor dhugosci fali §wietlne;.

Do pomiaréw fotometrycznych dobra¢ nalezy, taka dlugos¢ fali, przy ktoérej wystepuje
maksimum na krzywej widma absorpcji. Widmo absorpcji, przy wykorzystaniu
spektrofotometru SPEKOL — 11 uzyskujemy przez wykonanie szeregu pomiaréw absorbancji
dla r6znych dhugosci fal $wietlnych. Ustalenie barwy dopetniajacej analizowanej substancji
moze znacznie skréci¢ czas potrzebny na okreslenie analitycznej dlugosci fali. W tracie
wykonywania pomiaréw kolejno:

a) w jednej z komoér przystawki pomiarowej umieszczamy kuwetke z
odnos$nikiem np. woda redestylowana;

b) w drugiej komorze przystawki pomiarowej umieszczamy kuwetke z roztworem
analizowanej substancji;

c) ustawiamy wybrana dtugos¢ fali (rys 3.). Przy pomiarach wykonywanych dla
dlugosci fal w zakresie powyzej ok. 600 nm nalezy ustawi¢ dzwigng filtra
(Rys. 1. - 9) w pozycji wyciagnigte;j.
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d) po umieszczeniu, na linii biegu wiazki $wiatta, kuwetki z woda zerujemy
urzadzenie (przycisk R —rys. 1);

e) przesuwamy karetk¢ przystawki pomiarowej umieszczajac na linii biegu
wiazki $wiatta, kuwetke z roztworem analizowanej substancji;

f) odczytujemy (wyswietlacz) i zapisujemy zmierzona warto$¢ (najczesciej
absorbancji) oraz odpowiadajaca jej dlugos¢ fali Swietlnej (Sruba
mikrometryczna);

g) czynnosci ¢ — f powtarzamy do czasu zebrania danych wystarczajacych do
okreslenia szukanej dlugosci fali Swietlne;j.

Miejsce na kuwetg

Karetka przystawki

Rys. 3. Sruba mikrometryczna nastawy Rys. 4. Przystawka pomiarowa do kuwet 5 cm.
dhugosci fali $wietlnej (nastawiona na

690 nm).

Ad. 6. Sprawdzenie dobranej pary kuwet.

Po ustaleniu 1 nastawieniu wybranej dtugosci fali Swietlnej nalezy obie wybrane kuwetki
napetni¢ woda redestylowana i wyzerowac¢ urzadzenie na jedna z nich. Jezeli obie kuwetki w
jednakowym stopniu pochtaniaja $wiatlo o nastawionej dlugosci fali to odczyt dla drugiej
kuwetki powinien wynosi¢ zero. Jezeli odczytana, dla drugiej kuwetki mierzona wartos¢
absorbancji jest rozna od zera, nalezy dokona¢ wyboru, ktéra z kuwetek bedzie pomiarowa, a
ktora odnosna i przyja¢ odpowiednia wartos¢ poprawki dla bezposrednich odczytow z
urzadzenia.

Ad. 7. Pomiary dla skali wzorcéw i probek badanych.

Roztwory skali wzorcow uszeregowa¢ od najmniejszego do najwigkszego. Sprawdzié
ustawienie wybranej dtugosci fali §wietlnej. Kuwetke odnosna napetni¢ woda redestylowana i
umiesci¢ po wybranej stronie karetki. Kuwetke pomiarowa napetnia¢ po kolei roztworami
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wzorcowymi (przeplukujac ja kolejnymi roztworami) i dokonywaé pomiaréw absorbancji.
sprawdzajac 1 ewentualnie korygujac wyzerowanie urzadzenia kazdym pomiarem. W taki sam
sposob postepowac z zestawem badanych probek.

Ad. 8. Wylaczenie urzadzenia.

Wylaczy¢ spektrofotometr przyciskiem wylacznika. Kuwetki przepluka¢ woda
redestylowana i umiesci¢ w pojemniku z woda redestylowana. W razie potrzeby osuszy¢
przystawke pomiarowa. Uporzadkowac i sprzatnaé stanowisko pracy.
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Zal. 5. Podstawowe czynnosci zwigzane z obstuga fotometru MPM 3000/SQ 300

Informacje zwiazane z obstuga fotometru dotycza modelu MPM 3000 (dla fotometru SQ
300 szczegoty moga by¢ inne — np. dhugosci fal §wietlnych na poszczegolnych filtrach lub
niektore opcje menu dodatkowego)

Stosowane do oznaczen fotometry MPM 3000/SQ 300 sa uniwersalnymi, standardowymi
fotometrami wykorzystywanymi gtéwnie do rutynowych analiz wody 1 $ciekow.
Zastosowanie techniki mikroprocesorowej wraz z zoptymalizowanym oprogramowaniem
zapewnia tatwos$¢ obstugi w odniesieniu do ustawiania parametréw. Tego typu fotometry sa
,»przyjazne” dla uzytkownika a ich obstuga, w podstawowym zakresie, jest intuicyjna.

Podstawowe czynnosci zwiazane z wykonaniem pomiaru obejmuja:

- ustalenie pozycji przetacznika filtra na ktérej bedzie wykonywany pomiar
mierzonego parametru (wg informacji podanej w zestawie odczynnikow)

- ustawienie aparatu do pomiaru wybranego parametru

- ustalenie opcji dodatkowych (pomiar $lepej proby, odmierzanie czasu reakcji, postac
1 jednostki w jakich ma by¢ podawany wynik)

- przygotowanie probki (ewentualnie tez proby slepej) zgodnie z procedura oznaczania

- pomiar $lepej proby

- pomiary proébek

Fizyczne wykonanie pomiaru nalezy poprzedzi¢ doborem kuwetki gwarantujacej

uzyskanie dokladnego wyniku mieszczacego si¢ w zakresie pomiarowym danej metody (w
oparciu o oszacowanie spodziewanego wyniku).

1 Wyswietlacz

2 Klawisze zabezpieczone folig

3 Przetacznik filtra (dtugosci fali Swietlnej)
4 Komora na probowki/kuwetki
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AL
/

Te:  { MPM3000 ) v I\ [ rsazc Laden,/Chan
Ser-hr {_D0000099 ERDOUET ch L ~ 168V 50/860
Made in Germany SERVICE c G miax. 440

Wissenschaftlich- Technische Werksidtien, 82362 Weilheim § OB
r

_ o] [T

1 Wigcznik
2 Gniazdo zasilania
3 Gniazdo V24/RS232 C

Wyswietlacz (Przyktady standardowo wyswietlanych informaciji)

D e Etls Pomiar
b= L= LE ]

mg/L: jednostka

- =
=
- " E~r | COD: Oznaczany parametr
I el e § § 00 i , L. . i
el o o= il 160: gorny zakres wartosci mierzonej
| "] A [
s e A7 g eld e e a?

T+ Przejdz do menu “Funkcje dodatkowe”

£l Wybor metody

&k . .
“* . Pomiar

Informacja o wartosci mierzonej:

T mend 4 TF0 1 0 Wa
B F 139: warto$¢ zmierzona
LY R — mg/L: jednostka
¥ SamFie WET - | cob: oznaczany parametr
N '

. przejdz do gtéwnego menu

wykonanie nastepnego pomiaru (lub powtérzenie biezgcego)
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=|+ T ek

ol " e e’ i 0

i, Funkcje dodatkowe

= odznaczono ,,0znaczany parametr”

Wybor filtra (dlugosci fali Swietlnej)
Pozycja 12 jest wolna dla dodatkowego filtra

Pozycja Dhugosé fali Domyslnie ustawione oznaczenie
[nm]
1 445 C1/25 COD 160
2 585 C2/25 COD 1500
3 340 N1/25 Nitrate 50
4 540 N4/25 Nitrite 2
5 690 A5/25  Ammonium
6 520 14542 Nitrate
7 405 14546 Phosphate
8 495 14566 Zinc
9 620 14557 Fluoride
10 660 14779 Hydrogen sulfite
11 820 14564 Sulfate
12 free
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Rys. Sposéb umieszczania kuwet w komorze pomiarowej

Proboéwka/Kuwetka Minimalna Minimalna
objetos¢ wysokos¢

napeltnienia [ml] | napetienia [mm)]
® 14 mm vial 2.6 mi 20 mm
@ 10 mm rectangular cuvette 2.0 mi 20 mm
® 20 mm rectangular cuvette 40 mi 20 mm
® 50 mm rectangular cuvette 10 mi 20 mm

informacja o nieprawidlowo umieszczonej kuwetce (wyjac i
powtdrnie, prawidlowo, umiesci¢ w komorze)
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Wskazowki praktyczne

odczynniki stosowane do oznaczen opisane sa przez ich producentéw w sposéb
kodowy. W stosunku do wszystkich z uzywanych odczynnikéw nalezy sprawdzic¢
rodzaj zagrozenia jaki stwarzaja (zwroty R) oraz ustali¢ i zastosowac sposob
bezpiecznego obchodzenia si¢ z nimi (zwroty S)

pomiary nalezy rozpocza¢ od ustalenia, na ktorej pozycji filtra nalezy wykonaé
pomiar. W odpowiednim menu fotometru wy$wietlane sa tylko te metody, ktorych
pomiar odbywa si¢ na wybranej pozycji pokretta filtra

przy oznaczeniach ze $lepa proba nalezy pamigtac, ze zmiana metody powoduje
wykasowanie warto$ci zmierzonej dla $lepej proby z pamigci aparatu

przy wykonywaniu kilku oznaczen jednego parametru, zwlaszcza dla oznaczen z
czasem reakcji, praktycznie jest przygotowacé wigcej probek w przyjetych odstgpach
czasu

poprawny wynik (mieszczacy si¢ w zakresie pomiarowym) wyswietlany jest duzymi
cyframi. Wyswietlenie wyniku matymi cyframi (lub ----) oznacza, ze jest on
mniejszy od dolnego zakresu metody lub wigkszy od gornego zakresu metody. W
takim przypadku zapis wyniku ogranicza si¢ do podania: > ,, gorny zakres” lub <
,»dolny zakres” (wartosci ,, gorny zakres” i ,,dolny zakres”, dla r6znych kuwet,
podane sa w instrukcji dotaczonej do zestawu odczynnikow oraz pokazywane na
wyswietlaczu fotometru)

po przygotowaniu probek, przy oczekiwaniu na pomiar, mozna ustali¢ potrzebne
parametry (pozycja filtra, rozmiar kuwetki, sposob przygotowania slepej proby i
probki badanej) dla kolejnego oznaczenia

Pomiary:

- o RN
8 L menld o ] Wybierz pozycje przetacznika filtra.
o | . =z = | Naprzykladzie ustawienie do
10l == SR 'L | oznaczania ChZT test C1/25.
y TLlIALD L84 ) 160 — gorny zakres pomiaru w mg/L
1 12
T mern =Fi:
5= 1 1% _i_' i‘: .
I W16z fiolke.
samela i | Wyswietlona zostanie warto$¢
— el PEER b " e - T .
)] zmierzona
o —
i iiiked R0
Powrét do menu gléwnego
¥zamrle Pomiar”
g s
R S T Y W
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Zmiana mierzonego parametru:

Wybierz pozycje filtra np. 5.
Urzadzenie nastawione na
oznaczanie amoniaku A5/25

‘J T AL Wybér metody.
C e Odznaczona (wybrana) metoda
s AS5/25
P
L L
selecl, met Odznaczona (wybrana) metoda
v e ME e s ]
" =R Earas N P5/25
14044 o LI
1405S &
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Zmiana postaci oznaczanego parametru i jednostek

S Przyktad:
rrrey zmiana z mg/L POy4-P
camels pr;}_E na mmol/L POy
os oo= 15 @ | 15,0 - zakres pomiaru do 15,0 mg P-PO4/L
i "~/ (gobrny zakres)
4+ documentation Wybér funkeji ,,postaé
¥ form of 1nd, o0znaczana”
:["'v: i |I""l"| =i,
3 =1
pE s &
‘J F o e d =
we g™ ]
B iid—r . . )
Pls Ustawiona jest posta¢ PO4-P
::I FI::|5

il

Ustawiona jednostka jest mg/L

} Ustawienie postaci oznaczanej POy
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83

4J

I,r’;..,t. ] = -\1
| il
Emmol L
s
\_ J
l'f-  } 2 1 -‘\II
AOCLmEnt. St 1 0n
TR . - e |
ET O O 1tid.
shzorbance
B o o ot g
\ T acLof y.
'i' I l=1 wll]
= H1E=2 R L": ]
ma s mm ) =8
miliio L~ L
¥ s ample Fida
i =l = 4 oAA
T § el gl ald g™

Ustawienie jednostki na mmol/L

Potwierdzenie ustawienia.
Zakonczenie wyboru w menu ,,form of
ind.”

Powrét do pomiaru.
Gotowe do oznaczen fosforandéw testem P5/25.

PO, — oznaczana forma

mmol/L — jednostki

0,484 — zakres pomiaru do 0,484 mmol/L
(gorny zakres)
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Oznaczenia przy procedurach z czasem reakcji:

-

e

¥ form of 1nd.

i TR,
QoCUmentTat 100

ahzorbance
factor

M

o & = Lz
Feg L 10 TI1Ne

Wybrana jest funkcja ,,posta¢
oznaczana”

t.ife| Wybrana jest funkcja ,,czas
reakcji”

¥ 1o Odmierzanie czasu reakcji jest
Jes wylaczone
. v
"’L"‘.i‘._’*‘ II / _L" ll. l.l'i -\I
#usz | Odmierzanie czasu reakcji jest
i wlaczone
. J
= >
T acLor ) . .
#reaction time|Potwierdzenie.
dilution Zakonczenie wyboru w menu
\ blank J ,,czas reakcji”
t menu ) , ,
masL | Powrot do pomiaru
¥zzmele HH4-H
(#AS-25 =ML
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6 7
5 B 'f:t el PrZyklad.
. . ma~L | Test amoniak AS5/25 z
) o |FEamele MH4—M | ustawieniem na odmierzanie
3 405 /95 o G »
) AN Ha L0 =24 | czasu reakeji
1 12

sLoP .
-F 141727 [-;-J W16z kuwetke/fiolke — w innym
przypadku zegar si¢ nie uruchomi

Pozostaw kuwetke/fiolkg w komorze, nie wyjmu;!

S

Odczekaj
wymagany czas (¢ mepy ¥ 3% Po odmierzaniu czasu (sygnat
Js

lub dokonaj dzwigkowy) wykonywany jest
pomiaru ¥samele  mgsL | pomiar i wySwietlana warto$¢
naciskajac HMH4=HM | zmierzona

T menu |
n’|,_-_.j I4 r
2oL 1 Powrdt do gldwnego menu
-1e HH4—M g g

1
23 0.k
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Procedury z wieloma czasami reakcji:

Przyktad: Test 14752 MERCK
Amoniak z ustawionym czasem
reakcji

W16z kuwetke/fiolke — w innym
przypadku zegar si¢ nie uruchomi

(1%}
o e
[
(]

Po odmierzeniu pierwszego czasu
reakcji (ton dzwigkowy) postepuj dalej

[BE 80 zgodnie z procedura oznaczenia
=
e = o
e 0B
(A% B 38 . . . .
Lo Rozpoczgcie odmierzania drugiego
¥ oOmE |l e

czasu reakcji

Pozostaw kuwetke/fiolkg w komorze, nie wyjmu;!
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Odczekay # emmeme: o S = Po odmierzaniu czasu (sygnat
wymagany czas | = =TS E ._.--= !; dzwigkowy) wykonywany jest
lub dokonaj . ) = == ‘_f! pomiar 1 wyswietlana wartos$¢
pomiaru FoamFle WBIIL | zmierzona
naciskajac FiH4— M
N/

Czas reakcji odmierzany jest tylko raz. Do ustawienia odmierzania czasu
reakcji zastosuj procedur¢ ustawiania odmierzania czasu reakcji ponownie:

t HES LR
Powrd6t do menu ,,Pomiar”
= i TR :-1 =]
el RN ol Y
i 4 F=
i
(=1 =t
e gl B = AT ]
‘-I w A FET .
L Ustawienie metody np. 14752
1A= %
M ST - S
14725
[} o Iy
I\‘- — LI

t

Gotowe do pomiaru ustawionego
parametru z wieloma czasami reakcji

(b

9 Alternatywna szybka metoda:
1w - przetacz filtr na inna pozycj¢
- wro¢ do pozycji wyjsciowej
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Oznaczenia ze Slepg proba:

A ome oeme
LHerid

e #1 | Przykiad: Test P5/25 na pozycji filtra 5
Hi "
¥eoamrle Pla—F
Enl— ] i= 3
".-!-._I.- i._l & oo da
ey st = e . . .
I RS A T el e L 34T 1 Ustawiona jest funkcja ,,0znaczana
e Y A T T R ,
| L) B | L & i IS dm postac”
= s e b e
R | o” ek BT Yon” Yo
i S
T AL LLIF
| I |
470
bV 4 el
N ¥nlo
e Wybierz funkcj¢ ,,$lepa proba”
B e am
T O

Korekta wyniku o warto$c¢ $lepej proby jest

0 wylaczona
-
1 3K Korekta wyniku o warto$¢ Slepej proby jest
v e
. == S wlaczona
i
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Potwierdzenie ustawienia.
Zakonczenie wyboru w menu ,,Slepa
proba”

& o
|I ey
=

i
o L
¥ = Powrot do pomiaru
& BE
" § e i
= =C A =
A | R .
013K Lk
Flace
™1 3 !._.‘:' 'i' 4™
(LY _ 2NN

Pomiar dla $lepej proby

Wstaw kuwetke/fiolke ze Slepa proba:
=

TRLE *% {:é Warto$¢ dla $lepej proby wynoszaca 1,4
= i"i;-i =2 = | mg/L PO4-P zostaje zachowana w pamigci
amrle mg - :: aparatu

Fila—
iy Wstaw kuwetke/fiolke z probka
CE R ETE e badana.
e S 'IE,‘:i =2 | Pomiar dla probki badanej

|_ [ q. |_
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B
T =

i
I
=
sl
1L
I

1
i

)

L |
== -

o £

b - =1

= =t
==
LS L

Wyswietlenie skorygowanej wartosci
zmierzonej dla badanej probki.

' oznacza, ze warto$é dla $lepej proby
zostala odjeta od warto$ci zmierzonej

Wstaw kolejna kuwetke/fiolke z
probka badana.

Dokonywany jest pomiar probki
badanej

Wyswietlenie skorygowanej warto$ci
zmierzonej dla badanej probki.
Korekta jest dokonywana w oparciu o
ostatnia zachowang warto$¢ dla §lepej
préby

! oznacza, ze warto$é dla $lepej proby
zostala odjeta od warto$ci zmierzonej
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