Wykonanie oznaczen ChZTc, (wg PN-ISO 6060)

Ostrzezenia !!

Wykonanie oznaczenia ChZ T, wymaga stosowania stezonego kwasu siarkowego.
Oznaczenie wykonywane jest przez gotowanie probek. Nalezy zachowa¢ szczegolna
ostroznos¢. Oznaczenie wykonywac pod wyciagiem. Stosowaé odpowiednia odziez
ochronna, rekawice i okulary.

W trakcie wykonywania oznaczenia wykorzystywane sa takze zwigzki rteci i srebra
zaliczane do substancji niebezpiecznych dla ludzi i Srodowiska. Z probkami nalezy
obchodzi¢ si¢ ze szczegllna ostroznoscia. Nie dopuszcza¢ do kontaktu ze skora.

Pozostalosci po wykonaniu analiz zlewa¢ do oznaczanego pojemnika.

Oznaczenie ChZT¢, nalezy wykona¢ dla roztworéw A i B oraz $ciekéw bytowych (po
dwie probki). Rownolegle nalezy wykona¢ oznaczenie probki kontrolnej (2x) oraz oznaczy¢
stezenie stosowanego roztworu soli Mohra (2x).

W czasie ¢wiczen nalezy tak dobiera¢ ewentualne rozcienczenia aby wykonywac analizg
dla zakresu ChZT¢; 300 + 600 mg Oz/dm3 .

Przebieg oznaczenia st¢zenie soli Mohra:

- odmierzy¢ 10 ml roztworu dichromianu(VI) potasu z siarczanem(VI)
rteci(IT) do kolby Erlenmayera

- doda¢ okoto 90 ml roztworu kwasu siarkowego (4 mol/l)

- doda¢ 2-3 krople ferroiny

- miareczkowa¢é roztworem soli Mohra (siarczan(VI) amonu i
zelaza(Il) ) ~ 0,12 mol/l do zmiany zabarwienia na Kkolor brunatno-
brazowy

na podstawie objgtosci zuzytego, w czasie miareczkowania, roztworu soli Mohra i uzytej
objetosci roztworu dichromianu potasu obliczy¢ stezenie w val/dm® roztworu soli Mohra
(ilo$¢ gramorownowaznikow soli Mohra musi by¢ rowna ilo$ci gramoréwnowaznikow
dichromianu potasu).

Wedlug obowiazujacej normy stezenie roztworu dichromianu(VI) potasu podawane jest w
mol/l. Reakcja utleniania wegla organicznego dichromianem potasu jest reakcja typu redox:

3C + 2K,Cr,07 + 8H,SO4 = 2K,SO04 + 2Cr2(SO4)3 + 8H,0 + 3CO;,

Procesowi utleniania wegla towarzyszy redukcja chromu ktory przechodzi z 6 — Cr™®
na3-Cr” stopien utlenienia. Reakcji, w korej uczestnicza dwie czasteczki dichromianu(VI)
potasu towarzyszy wymiana 12 elektrondw. Na jedna czasteczke dichromianu(VI) potasu
przypada wigc 6 elektronow. Stezenie molowe roztworu dichromianu(VI) potasu mozna
przeliczy¢ na st¢zenie normalne mnozac je przez 6.

W przypadku soli Mohra stezenie molowe odpowiada stezeniu normalnemu:

Cr'® + 6Fe™? =2Cr™ + 6Fe™




Reakcji, w ktorej uczestniczy 6 czasteczek soli Mohra (oznaczanie, w probee po
utlenieniu, pozostatego dichromianu(VI) potasu) towarzyszy wymiana 6 elektronow w reakcji
typu redox.

Przebieg oznaczenia ChZT,

- odmierzy¢ 10 ml badanej probki do probowki mineralizatora

- doda¢ 5 ml 0,04 mol/l K,Cr,0;z siarczanem(VI) rteci(Il)

- wrzuci¢ kilka kawaleczkow porcelany i dobrze wymiesza¢

- powoli doda¢ 15 ml roztworu siarczanu(VI) srebra w stezonym
kwasie siarkowym i natychmiast polaczy¢ probowke z chlodnica
Zwrotna

- ogrzewac probke do wrzenia w mineralizatorze, utrzymac¢ w stanie
wrzenia dokladnie 10 minut (ze wzgledu na czas trwania zaj¢é czas
wrzenia skrocony zostaje ze 110 minut na 10 minut)

- probowki z mineralizatora umiesci¢ w stojaku na ok.10 minut
nastepnie ostudzi¢ zawartos¢ w strumieniu wodnym

- przenies¢ ilosciowo probke do kolby stozkowej za pomoca 50 ml wody
destylowanej w nastepujacy sposob:
przeplukujac chlodnic¢ dwoma porcjami ok.10 ml wody, reszt¢ wody
w trzech porcjach wykorzystujemy do przeplukania probowki
mineralizatora i przeniesieniu calej jej zawartosci do kolby stozkowej

- doda¢é 1-2 krople ferroiny
miareczkowa¢ titrantem ~ 0,12 mol/l s6l Mohra, do zmiany
zabarwienia na kolor brunatno-brazowy

Przebieg oznaczenia probki kontrolnej:
- odmierzy¢ 10 ml wody destylowanej do probowek mineralizatora
- dalej postgpowac¢ w taki sam sposob jak z probka badang (réznica
pomiedzy probka badang polega na tym, ze probka kontrolna
zamiast badanego roztworu zawiera t¢ samg ilos¢ wody destylowanej)

Zebrane wyniki dotyczace oznaczenia stezenia soli Mohra, probki kontrolnej (zuzycie
tlenu do utlenienia zanieczyszczen, ktore moga by¢ zawarte w odczynnikach) oraz probki
badanej (taczne zuzycie tlenu do utlenienia zanieczyszczen, ktéore moga by¢ zawarte w
odczynnikach oraz zanieczyszczen zawartych w badanych probkach) pozwalaja na obliczenie
wartosci ChZT¢, badanych prébek.



