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Oznaczanie zawartosci rodankow

w Sciekach

1. WSTEP
1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sg na-
stepujgce metody oznaczania rodankéw w $ciekach!
- kolorymetryczna benzydynowo-pirydynowa,
- kolorymetrycznego miareczkowania z solami ze-

lazowymi .

1.2. Zakres stosowania metod. Metode koloryme-
do o-
0,05 t

miarecz-

tryczng benzydynowo-pirydynowa stosuje sie
znaczania 50dankéw w Sciekach w zakresie
r 25 mg/dm , a metode kolorymetrycznego

kowania z solami zelazowymi - do oznaczania ro-
dankéw w Sciekach w zakresie 1,0 + 50 mg/Zdm~. Me-
przy-
padku koniecznosci uzyskania bardziej dok#adnych

tode benzydynowo-pirydynowg stosuje sie w

wynikow.

1.3. Normy zwigzane
BN-64/6215-11 Badanie
miejskich. Pobieranie, przygotowywanie,

Sciekéw gospodarczych i
prze-
chowywanie i przesytanie probek Sciekéw do a-
nalizy fizyko-chemicznej

BN-64/6215-13 Badanie $ciekédw gospodarczych i
miejskich. Oznaczanie zawartosci zwigzkow
siarczkowych

BN-65/6215-25 Badanie S$ciekow gospodarczych i

miejskich. Oznaczanie zawartosci cyjankow w

Sciekach

2. METODY OZNACZANIA

2.1. Pobieranie prébek. Proébki nalezy pobierac
wg BN-64/6215-11. Oznaczanie nalezy wykonywa¢ w
dniu pobrania prébki. W przypadku niemozliwosci
wykonania oznaczania w tym terminie prébke nalezy
przechowywa¢ w temperaturze okoto 4°C i wykonac

oznaczanie przed uptywem 24 godz.

2.2. Metoda kolorymetryczna benzydynowa - pirydy-
nowa

zamianie w
bromocy-

2.2.1. Zasada oznaczania polega na
Srodowisku kwasnym jonéw rodankowyeh na
jan, ktoéry reaguje z odczynnikiem benzydynowo-pi-
rydynowym tworzac zwigzek 0 czerwonawopomaran-

czowym zabarwieniu. Zwigzek ten, ktoérego intensyw-
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nos¢ zabarwienia w roztworze jest proporcjonalna

do stezenia rodankéw, ekstrahuje sie alkoholem
izoamylowym. Zawarto$¢ rodankéw oznacza sie foto-
kolorymetrycznie lub wizualnie przez poréwnanie ze

skala wzorcoéw.

2.2.2. Czynniki przeszkadzajgce. W oznaczaniu

przeszkadzaja cyjanki i zwigzki siarczkowe.

2.2.3. Usuwanie czynnikéw przeszkadzajgcych. W
celu wyeliminowania ujemnego dziatania
przeszkadzajacych nalezy postepowa¢ w nastepujacy
sposoéb. BN-65/
6215-25, a zwiazkéw siarczkowych wg BN-64/6215-13.
siarczkow i

czynnikéw
Obecnos$¢ cyjankéw stwierdzié wg

W przypadku obecnosci siarczkéw lub
cyjankéw odmierzy¢ do kolby stozkowej 150 cnr ba-
danych Sciekéw, zakwasi¢ stezonym kwasem fosforo-
wym do pH < 5, stosujac do kontroli papierek uni-
wersalny,

10 min. W przypadku gdy w badanych $ciekach wy -

i ogrzewa¢ na wrzacej +azni wodnej przez

stepuja tylko cyjanki, nalezy oznaczy¢ sume cy-
jankéw i rodankéw metoda benzydynowo-pirydynowa,
a nastepnie w oddzielnej proébce oznaczy¢ cyjanki

metodg miareczkowg wg BN-65/6215-25. Zawartos¢ ro-

dankéw obliczy¢é z réznicy wynikéw obu oznaczac.

2.2.4. Aparatura i przyrzady
a) Rozdzielacze pojemnosci okoto 150 cm\
b) Fotokolorymetr z kuwetami o d¥ugosci drogi
optycznej 1 cm. o

c) Cylindry pomiarowe pojemnosci 50 cnr dokres-

ki z korkiem doszlifowanym.

2.2.5. Odczynniki i roztwory

a) Alkohol izoamylowy cz.d.a.
b) Arsenin sodowy, roztwér:w kolbie pomiarowej
pojemnosci 100 cm” rozpusci¢ 2,6 g tlenku arsena-
wego (Asg0j) cz.d.a.
go cz.d.a. w 70 cm” wody destylowanej.

i 2,3 g wodorotlenku sodowe-
Doprowa-
dzi¢ odczyn roztworu 2n roztworem kwasu solnego do
pH 4 t 5 i dopedni¢ do kreski woda destylowang.

c) Benzydynowo-pirydynowy roztwér! zmieszac

50 cgf roztworu pirydyny otrzymanego wg h) oraz
5 cm roztworu chlorowodorku benzydyny otrzymanego
wg d) i wymiesza¢. Odczynnik jest nietrwaty i na-

lezy go przygotowa¢ bezposrednio przed uzyciem.

Instytut Gospodarki Komunalnej

Ustanowiona przez Ministra Gospodarki Komunalnej dnia 20 lutego 1971 r.
jako normo obowigzujaca w zakresie metod badan od dnia 1 wrzeénia 1971 r.
(Mon. Pol. nr 27/1971 poz. 179)

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJINE

Cooo zt 2.40

Druk. Wyd. Norm. W-»a Ark. wyd. 0,45 Noki. 5000 +50 Zam. 1633/71



Z BH-71/6215-39

d) Chlorowodorek benzydyny (HgNCgH"N*CgHANHg™*
*2HC1) cz.d.a., rozpusci¢ 2,0 g
wodorku benzydyny1w 100 cm wody destylowanej za-
wierajacej 0,2 cm kwasu solnego cz.d.a. (1,19).

e) Fosforanowy roztwér buforowy: rozpuscié¢ w wo-
dzie destylowanej 25,4 g Tfosforanu dwusodowego
(HagHPOMHQgO) cz.d.a. i 79,4 g fosforanu jedno-
potasowego (KHgPO™) cz.d.a., dope#ni¢ wodg desty-
lowang do objetosci 1 dm".

) Kwas fosforowy (HMPON) cz.d.a. (1,85).

(1,19) i roztwér 2n.
roztwor:

roztwor: chloro-

g) Kwas solny cz.d.a. 0

h) Pirydyna cz.d.a., odmierzy¢ 25 gar
pirydyny (CMHMN) do butelki pojemnosci 100 cnr z
korkiem doszlif%wanym, doda¢ 2 cm”™ kwasu solnego
(,19) oraz 75 cnr wody destylowanej, wymieszac. W
przypadku gdy pirydyna ma zéttawe zabarwienie, na-
lezy ja przedestylowa¢ przed uzyciem.

i) Woda bromowa, roztwér kwasny: odmierzy¢ 5cn?
bromu cz.d.a. do butelki z ciemnego szkta
nosci 1 dm3 z korkiem doszlifowanym, dodac¢ 1OOOcm3

pojem-
2n roztworu kwasu solnego i Roztwér
przygotowywa¢ i przechowywa¢ pod wyciaggiem zachowu-
jac szczeg6lng ostroznosc.

wymieszac.

J) Rodanek potasowy (KCNS) cz.d.a., roztwor
wzorcowy podstawowy: rozpusci¢ 1,6730 g rodanku
potasowego w wodzie destylowanej w kolbie pomia-

rowej pojemnosci 13dm3 i dopetni¢ wodg destylowa-
na do kreski. tego roztworu zawiera 1mg CNS.

k) Rodanek potasowy, roztwér wzorcowy roboczy:
odmierzyé 50 cm podstawowego roztworu wzorcowego
rodanku potasowego do kolby pomiarowej pojemnoég;
1 dm i dope#nié wodg destylowang do kreski. 1cm
tego roztworu zawiera 0,05 mg CMS. Roztwér przy-
gotowa¢ w dniu wykonania oznaczania.

1 cm

2.2.6.
dzielaczy odmierzyc¢ pipeta kolejno  nastepujace ilosci
wzorcowego roboczego roztworu rodanku potasowego: 0,0;
0,1; 0,%; 0,5; 1,0; 3,0; 5,0; 10,0; 15,0; i
25,0 cm i dope#ni¢ woda destylowang do objetosci
50 cnm™ (zawartos¢ rodankéw we wzorcach %ynosi 0 4
1,25 mg CMS). Nastepnie doda¢ po 2 car
wego roztworu fosforanowego, po
roztworu wody bromowej i wymieszac.

buforo-
3 om kwasnego
Wartosé pH
cieczy powinna wynosi¢ ponizej 3, co nalezy spraw-
dzi¢ za pomocag papierka uniwersalnego. Gdy wartos¢
pH wynosi powyzej 3, nalezy ja skorygowa¢ 2n roz-
tworem kwasu solnego. Nasgepnie w celu usuniecia
nadmiaru hramudoda¢ po 3 cnr roztworu arsenlnu so-
dowego, wymieszacé¢ i jezeli zotte zabarwienie u-
trzymuje sie nadal, dodawa¢ kroplami roztwér ar-
Do od-

barwionych wzorcéw doda¢ po 50 car alkoholu izo-

seninu sodowego az do zaniku zabarwienia.
amylowego, dobrze wymieszaé, po czym
5 cm”™ przygotowanego bezposrednio przed
odczynnika benzydynowo-pirydynowego. Wartos¢ pH

doda¢ po
dodaniem

cieczy powinna wynosi¢ 4,4 0,1, co nalezy spraw-
dzi¢ przy uzyciu pehametru. Wzorce energicznie
wstrzasa¢ przez 1 min i pozostawi¢ na okres 30 min.
Nastepnie odrzuci¢ warstwy wodne, a warstwy alko-

holowe przesgozy¢ przez twardy saczek do cylind-

Przygotowywanie skali wzorcéw. Do 10roz-

réow pomiarowych i zamknagc korkami. Po uptywie

30 min okreslic¢ wartos¢ ekstynkcji kolejnych

wzorcéw na fotokolorymetrze przy ddugosci fali
491 nm stosujac kuwete o ddugosci drogi

1 cm oraz sporzadzié¢ krzywg wzorcowg

optycznej
odktadajac

na osi odcietych stezenia w mg CNS, a na osi
rzednych wartosci ekstynkcji.
Wzorce sa nietrwate i nalezy je przygotowywaé

réownoczesnie z badang proébka. Stuzg one jedno-

czes$nie do oznaczania rodankéw sposobem wizualnym.

2.2.7. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ do roz-
dzielacza 50 cm”® dobrze wymieszanych badanych
Sciekéw lub mniejszag ilos¢ o zawartosci rodankow
nie przekraczajacej 1,25 mg w probce wzietej do
badanga i dopetni¢ woda destylowang do objetosci
50 car. W przypadku gdy w badanych Sciekach wy -
stepuja czynniki przeszkadzajace,
przednio usungaé¢ wg 2.2.3.

Nastepnie postepowaé wg 2.2.6. Po

nalezy je u-

uptywie 30ndh
zmierzy¢ na fotokolorymetrze ekstynkcje roztworu
przy diugosci fali 491 nm i zawarto$s¢ rodankoéw od-
czyta¢ z krzywej wzorcowej
przez poréwnanie z jednoczes$nie przygotowang ska-

la wzorcow.

lub okresli¢ wizualnie

2.2.8. Obliczanie wynikéw. Zawartosé rodankoéw
(X) obliczy¢ w mg/Zdm™ wg wzoru (1), a w przypadku
+acznego oznaczania cyjankéw i rodankéw wg wzoru

@

y - A =3°00 @
gdzie:

A - zawartos¢ rodankéw w prébce wzietej do ba-
dania odczytana z krzywej wzorcowej lub ze
skali wzorcéw, mg,

V - objetos¢ proébki pobranej do badania, cn”.

B-2,23- C) -1000 2
I ¢ O @
gdzie:
B - og6lna zawartos¢ rodankéw i cyjankéw —w
prébce wzietej do badania, mg,
C - zawartos¢ cyjankéw oznaczona wg BN-65/
6215-25, p. 3.1, mg,

2,23 - wspo6dczynnik przeliczeniowy z CN na CHS.

2.2.9. Wynik. Za wynik nalezy przyjac¢ Srednig
arytmetyczng wynikéw dwéch réwnolegle wykonanych
oznaczan, roézniacych sie miedzy sobag nie wiecej

niz o 10$% wyniku mniejszego.

2.3. Metoda kolorymetrycznego miareczkowania z
solami zelazowymi

2.3.1. Zasada oznaczania polega na reakcji jo-
noéw rodankowych z jonami zelazowymi w
kwasnym i tworzeniu sie rodanku zelazowego o czer-
wonobrgzowym zabarwieniu. Intensywno$¢ powstatego
zabarwienia jest proporcjonalna do stezenia ro-

Srodowisku

dankéw. Zawartos¢ rodankéw oznacza sie metoda ko-

lorymetrycznego miareczkowania.
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2.3.2. oznaczaniu
przeszkadzaja siarczki

ne w toku oznaczania.

Czynniki przeszkadzajace, W

i metnos¢, ktére sa usuwa-

2.3.3. Aparatura i przyrzady

a) Cylindry Hesslera pojemnosci
Ki, typ niski.
©) Komparator do cylindréw Hesslera.

2.3.4. 0Odczynniki 1 roztwory

a) Chlorek cynkowy (ZnClg) cz.d.a.,
rozpusci¢ 80 g chlorku cynkowego w 100 arl
Po ostygnieciu przelac¢

roztwér na-
sycony:
wrzacej wody destylowanej.
roztwér do butelki z korkiem doszlifowanym.

b) Chlorek zelazowy (FeCly6HgO) cz.d.a.,
rozpusci¢ 20 g chlorku zelazowego w 100 cm”

roz-
twor:
wody destylowanej .

c) Kwas solny cz.d.a., 1,19 roztwor: zmieszac
430 cm3 kwasu solnego 1,19 z 250 cn? wody desty-
lowanej .

d) Rodanek potasowy (KCNS) cz.d.a., roztwor
wzorcowy I: rozpusci¢ 0,8365 g rodanku potasowego
w wodzie destylowanej w kolbie pomiarowej pojem-
nosci 1 dm” i dopedni¢ do kreski woda destylowang.
1 cm” tego roztworu zawiera 0,5 mg CHS.

e) Rodanek potasowy, roztwdr wzorcowy IX: od-
mierzy¢ 40 cm”™ roztworu wzorcowego | do kolby po-
miarowej pojemnosci 1 dm” i dopednié¢ wodg deety-
lowang do kreski. tego

0,02 mg CNS. Roztwér przygotowa¢ w dniu wykonania

1cm roztworu zawiera

oznaczania.

<+
2.3.5. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ 100 cnr

kolby

10 cm3

roztworu chlorku cynkowegooi dopednié¢ wodag desty-

dobrze wymieszanych badanych $oiekéw do

stozkowej pojemnosci okodo 300 cm3, dodac

lowang do objetosci 200 cm , wymiesza¢. Pozosta-

100 cm” do kres-

wi¢ do opadniecia osadu i nastepnie ciecz przesag-
czy¢ przez saczek z bibuty do saczenia odrzucajac
pierwssq porcje (50 cmM).
100 cnr przesaczu do cylindra
2 cm” roztworu kwasu solnego 1 2 cm®

przesaczu Odmierzy¢

Hesslera, dodac¢
roztworu
chlorku zelazowego i wymiesza¢. Do drugiego cy-
lindra Hesslera odmierzy¢ 95 cm”™ wody destylowa-
nej, doda¢ 5 cmO roztworu chlorku cynkowego, 2 cnﬁ
roztworu kwasu solnego i 2 cm”™ roztworu chlorku ze-
lazowego i wymieszac.

Hastepnie dodawa¢ z biurety do drugiego cylind-
ra roztwér rodanku potasowego az do uzyskania i-
dentycznego zabarwienia jak w prébce badanej.mie-
szajgc zawartos¢ cylindra po dodaniu kazdej

cji rodanku.

por-
Dla stezen rodankéw do 5 mg/dm” sto-
sowa¢ do miareczkowania roztwér wzorcowy I1, dla
wyzszych stezen roztwér wzorcowy 1.

2.3.6. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ rodankow
(X) obliczy¢ w mg/dm™ wg wzoru
A 1B <100
- v
w Ktérym:
A - objetos¢ 1 lub 1l roztworu rodanku3 potaso-
wego uzytego do miareczkowania, cm,
B - wskaznik przeliczeniowy dla roztworu wzor-
cowego 1 lub 11 odpowiednio 0,5 lub 0,02 mg
CHS,
V - objetosc pierwo%pej probki Sciekéw pobranej

do cylindra, cm .

2.3.7. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednig
arytmetycznag wynikéw dwéch réwnolegle wykonanych
oznaczah réznigcych sie miedzy sobag nie wiecej niz
o 10% wyniku mniejszego.
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