Instrukcja do éwiczenia

ANALIZA ZANIECZYSZCZEN WODY

Cwiczenie sktada si¢ z dwoch czesci: analizy jakosciowej i analizy ilosciowej wody.
Wykonanie i zaliczenie ¢wiczenia wymaga znajomosci nast¢pujacych zagadnien:
1. Rodzaje wod naturalnych
Zanieczyszczenia wody i ich Zrodta
Ocena jakosci wody
Metody oczyszczania i uzdatniania wody
Metody analizy zanieczyszczen wody
6. Twardos¢ wody
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I. ANALIZA JAKOSCIOWA WODY

Pelna analiza jakosciowa polega na identyfikacji wszystkich kationbw 1 aniondéw
znajdujacych si¢ w badanej wodzie. W ramach ¢wiczenia oznaczane bedg tylko jony najczescie]
wystepujace w zanieczyszczonej wodzie, a mianowicie: Fe?*, Fe**, Mn**, CI”, SO, NO;™ ,
COs*. Do identyfikacji tych jonéw stosowana jest analiza wybidrcza, ktéra umozliwia
wykrywanie poszczegolnych jonéw w obecnosci innych jonow, bez ich rozdzielania, za pomoca
specyficznych odczynnikéw.

1. Reakcje charakterystyczne
1.1. Reakcje charakterystyczne oznaczania kationow

Jony Fe**
Jony zelaza(Il) tworza z heksacyjanozelazianem(Ill) potasu osad heksacyjanozelazian(III)
zelaza(Il) o charakterystycznym niebieskim zabarwieniu, tzw. btgkit Turnbulla

3Fe*" + 2K5[Fe(CN)s] = Fes[Fe(CN)e]» + 6K*
Jony Fe**
Jony zelaza(Ill) tworza z rodankiem potasu krwistoczerwony zwiazek rozpuszczalny w wodzie,
zgodnie z reakcja
Fe’™ + 3KSCN — Fe(SCN); + 3K*
Jony Mn?**
Jony manganu(Il) tworza z wodorotlenkiem sodu biaty osad wodorotlenku manganu(II)
Mn(OH),
Mn ** + 2NaOH— {Mn(OH), + 2Na"

Pod wplywem powietrza osad Mn(OH), brunatnieje, przechodzac stopniowo w MnO(OH),. Taka
reakcje mozna przyspieszy¢ poprzez dodanie wody utlenionej H,O,

Mn(OH), + H,0,— {MnO(OH), + H,0

1.2. Reakcje charakterystyczne oznaczania anionow

Identyfikacje anionéw zawartych w badanej wodzie nalezy dokonaé na podstawie reakcji z
nastepujacymi odczynnikami: a) z rozcienczonym roztworem kwasu siarkowego(VI) lub solnego,



b) z roztworem zawierajacym jony srebra, ¢) z roztworem zawierajacym jony baru, d) ze
stezonym roztworem kwasu siarkowego(V1I).

a) Reakcje z rozcienczonym roztworem kwasu siarkowego H>SO, lub solnego HCI

W wodzie zawierajacej jony weglanowe COs;* po dodaniu rozcieficzonego kwasu
siarkowego(VI) lub solnego nastgpuje wydzielanie si¢ pecherzykow dwutlenku wegla. Jest to gaz
bezbarwny i bez zapachu. Reakcja zachodzi w wyniku wypierania stabego kwasu weglowego
przez mocne kwasy H>SOy4 lub HCI 1 jego rozktad zgodnie z reakcja:

N32C03 + HQSO4 —> Na2804 + H2C03
J
H,0 +CO,T

Pozostale aniony Cl~, SO4*, NOs™ nie reaguja z roztworami tych rozcieniczonych kwasow.

b) Reakcje z jonami srebra Ag”

Jony chlorkowe CI™ tworza z roztworem azotanu(V) srebra biaty osad
Cl™ + AgNO3; — AgCll + NO;~
Inne badane aniony nie reaguja z jonami Ag"

¢) Reakcje z jonami baru Ba’*

Jony siarczanowe(VI) SO4* po dodaniu roztworu chlorku baru tworza nierozpuszczalny osad
siarczanu(VI) baru(II)
S04~ +BaCl, — BaSO4 + 2CI”

Roéwniez jony weglanowe COs ~ reaguja z chlorkiem baru dajac biaty osad weglanu baru zgodnie
z reakcja
CO5”™ + BaCl, — BaCOsd +2C1~

Jednakze w odroznieniu od osadu siarczanu(VI) baru, osad weglanu baru rozpuszcza si¢ w
rozcienczonych kwasach, np. solnym, czemu towarzyszy wydzielanie si¢ pecherzykow
dwutlenku wegla

BaCOs;l +2HCl — BaCl, + H,CO;

H,0+CO, T

d) Reakcje ze stezonym kwasem siarkowym H>SOy

Jony azotanowe(V) w obecnosci roztworu siarczanu(VI) zelaza(Il) tworza ze stezonym
kwasem siarkowym(VI) nietrwaly zwigzek [Fe(NO)]SO4. Zwiazek ten wydziela si¢ w postaci
brunatnej obraczki na granicy zetknigcia warstwy kwasu siarkowego(VI) 1 roztworu
zawierajacego jony NO3; ~. Zachodzg wowczas reakcje

2NO; ™ + 6FeSO, + 4H,804 — 2NO + 3 Fex(SO4); + SO4” ™ + 4H,0
NO + FeSO4 — [Fe(NO)] SO,

2. Wykonanie éwiczenia

Celem ¢wiczenia jest zidentyfikowanie jonéw zawartych w otrzymanej prébce wody.
Prawidlowa identyfikacja wymaga przeprowadzenia nastepujacych czynnosci:



— zapoznanie si¢ z przebiegiem reakcji charakterystycznych — poprzez przeprowadzenie ich w
roztworach wzorcowych — dla poszczegblnych jonéw,

— identyfikacja jonéw zawartych w otrzymanej probce wody,

— opracowanie wynikow badan.

W sprawozdaniu nalezy poda¢ numer analizowanej probki, wykryte jony, réwnania reakcji
charakterystycznych, ktore postuzyly do ich identytikacji oraz opis zjawisk towarzyszacych tym
reakcjom.

II. ANALIZA ILOSCIOWA ZANIECZYSZCZEN WODY — OZNACZANIE
TWARDOSCI WODY

W ramach ¢wiczenia oznaczana jest twardo$s¢ wody ogolna 1 wapniowa metoda
miareczkowania kompleksometrycznego. Czynnikiem kompleksujacym, stosowanym w analizie,
jest s6l dwusodowa kwasu etylenodiaminotetraoctowego oznaczana w skrdcie symbolem
Na;H,Y o nastgpujacym wzorze:

NaOOC - H,C CH,- COOH

>N—CH2—CH2 N <

HOOC - H,C CH, - COONa

Anion tej soli H,Y*™ tworzy bezbarwne kompleksy z kationami Ca®" oraz Mg?. W zwiazku z tym
miareczkowanie wody roztworem Na,H,Y przeprowadza si¢ w obecnosci wskaznikéw réwniez
kompleksometrycznych, ktore tworza kompleksy barwne z badanymi jonami, ale o mniejszej
trwalos$ci niz ich kompleksy z Na,H, Y.

W oznaczaniu twardosci ogolnej jako wskaznik stosuje si¢ czern eriochromowa T. Jest to
barwnik azowy o charakterze kwasu. Zachowuje si¢ on jak wskaznik alkacymetryczny, tzn.
zaleznie od wartosci pH wskaznik ten dysocjuje na trzy roznie zabarwione jony. W roztworach
kwasnych istnieje jon oznaczany HpIn™ o barwie czerwonej, w zakresie pH od 7 do 11
wystepuje jon HIn®~ o barwie niebieskiej, a w roztworach silnie alkalicznych jon In®~ o barwie
pomaranczowej.

H,In" « HIn*" © In’
barwy: czerwona niebieska pomaranczowa
pH<6 7<pH<I11 pH>12

Oznaczanie ogolnej twardosci wody prowadzi si¢ przy pH = 10. Z jonami Ca** lub Mg*" czern
eriochromowa T tworzy wowczas kompleks o barwie czerwonej, zgodnie z reakcja
Mg* + HIn* — MgInn + H
niebieska czerwona

Do badanej wody ze wskaznikiem o zabarwieniu czerwonym dodaje si¢ mianowany roztwor
Na;H,Y. Wowcezas zachodzi zmiana barwy z czerwonej na niebieska, zgodnie z reakcja

Mg-In~ + H,Y© — Mg-H,Y© + HIn* + H
czerwona niebieska
W przypadku oznaczania twardosci wapniowej stosuje si¢ inny wskaznik alkacymetryczny,
zwany kalcesem. Oznaczanie jonéw wapnia prowadzi si¢ przy pH = 12 + 14. Jest to srodowisko

silnie zasadowe, czyli wystepuje w nim nadmiar jonéw OH™. W takim $rodowisku jony Mg*"
tworzgq nierozpuszczalny Mg(OH),, ktéry wytraca si¢ z roztworu, co zapewnia mozliwos¢



oznaczenia jedynie jonéw wapnia w wodzie. Wode¢  zawierajacq jony wapnia mozna
miareczkowaé bez oddzielania osadu Mg(OH),, gdy jego ilo$¢ nie jest zbyt duza. Jony wapnia
tworza ze z kalcesem kompleks o barwie czerwonej. Po dodaniu roztworu Na,H,Y w koncowym
punkcie miareczkowania barwa zmienia si¢ na niebieska, gdyz powstaja bezbarwne kompleks
Ca—H,Y* oraz jony kalcesu o barwie niebieskie;.

1. Wykonanie ¢éwiczenia

1.1. Oznaczenie twardosci ogolnej

Do trzech kolb stozkowych o pojemnosci 300cm® odmierzy¢ pipeta po 20 ecm’ badanej
wody. Do kazdej z kolb doda¢ 2cm’ buforu amonowego w celu uzyskania pH = 10 oraz okoto
0,2g wskaznika — czerni eriochromowej T, ktéry spowoduje czerwone zabarwienie probki. Tak
przygotowang probke nalezy miareczkowaé roztworem Na,H,Y dodajac go z biurety po kropli i
ciagle mieszajac badang probke, az do momentu zmiany jej barwy na niebieskg. Wowczas
nalezy odczyta¢ objetos¢ roztworu Na,H,Y zuzyta do miareczkowania. Przeprowadzone
oznaczenie przyjmuje si¢ jako prawidlowe, jezeli réznice miedzy dwoma wynikami nie
przekraczaja 0.2 cm’.

S6l Na,H,Y reaguje z kationami Ca®* i Mg”* w stosunku réwnomolowym (1mol : 1 mol),
liczbe moli jonow Ca* i Mg®" w 1 dm’ wody (stezenie molowe) nalezy wyliczy¢ korzystajac z
zaleznosci

gdzie: ¢; — stezenie molowe jonéw Ca”" i Mg?",

¢y — stezenie molowe roztworu Na,H,Y,

V|- objetosé badanej probki wody [dm’] ,

V> — objetosé roztworu Na,H, Y zuzytego do zmiareczkowania probki [dm? ].
Do obliczen nalezy przyjac¢ srednig arytmetyczng przynajmniej z dwoch wynikéw prawidtowo
wykonanych miareczkowan.

2.2. Oznaczenie twardosci wapniowej

Do trzech kolb stozkowych o pojemnosei 300 cm® odmierzy¢ po 20 cm® badanej wody. Do
kazdej z nich doda¢ 2cm’  jedno-molowego roztworu NaOH (wymagane pH z przedziatu
12,0+13,0) oraz okoto 0,2 g wskaznika - kalcesu. Tak przygotowana probke miareczkowad
mianowanym roztworem Na,H,Y do zmiany zabarwienia z czerwonego na wyraznie niebieskie.
Twardos$¢ wapniowa oblicza si¢ z analogicznego wzoru jak twardos¢ ogdlna. Za wynik oznaczen
roéwniez nalezy przyjac srednig przynajmniej z dwdch wykonanych oznaczen, rdznigcych si¢ nie
wiecej niz 0 0.2 cm® roztworu Nay;H, Y zuzytego na zmiareczkowanie.

2.3. Opracowanie wynikow

W sprawozdaniu nalezy poda¢ numer probki analizowanej wody, objetos¢ zuzytego
roztworu Na,H,Y podczas kolejnych miareczkowan oraz wyliczong twardos¢ ogdlng i wapniowa
wody otrzymanej do analizy.



