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Nazov: Stanovenie CHSK bichromatometricky so spektrometrickou
koncovkou

Navod na pracu

Zadanie: Stanovte koncentraciu kyslika vo vzorkéch odpadovych vod.

Teoria
CHSKcr je dohodnutym vyjadrenim miery znecistenia vzorky vody organickymi a
oxidovate'nymi anorganickymi latkami.

Chemicka spotreba kyslika dichromanom (vo vode) je hmotnostnd koncentracia kyslika
ekvivalentna mnozstvu dichrdmanu spotrebovaného rozpustenymi a nerozpustenymi latkami
vo vzorke vody, do ktorej bol tento oxidant pridany za definovanych podmienok. Urcend je
predovsetkym na posudzovanie odpadovej vody.

Vzorky sa oxiduji mineralizdciou s kyselinou sirovou a dichromanom didraselnym
v pritomnosti siranu strieborného a siranu ortutnatého. Pri oxidacii tazSie oxidovatel'nych
organickych latok sa ako katalyzator pouziva striebro. Ortut zmenSuje rusivé vplyvy
sposobené pritomnostou chloridovych i6nov. Po ukonCeni mineralizicie mnozZstvo
dichromanu pouzitého na oxidaciu vzorky sa stanovi meranim absorbancie vzniknutych ionov
Cr (IIT) pri vinovej dizke 620 nm + 20 nm v rozsahu do 2000 mg/l. Na zniZeny kalibraény
rozsah do 150 mg/l sa mdze pouzit’ alternativna vlnova dizka 420 nm + 20 nm.

Tento dokument popisuje postup stanovenia CHSKc: vo vodéach spektrofotometrickou
metodou.

Pracovny rozsah pre vykon skusky podla tohto dokumentu je v intervale: (5 — 50) mg/l
s roz$irenou neistotou U (k = 2) 20 %; (50 — 10 000) mg/1 s rozSirenou neistotou U (k = 2)
9,2 %.

Pomocky:
Ohrievaci blok

Schopny udrziavat’ teplotu na 150 °C £ 5 °C bez lokélneho prehrievania obsahov sktiSobnych
skamaviek. Ohrievaci blok by mal mat kapacitu najmenej 10 skimaviek. Otvory
v ohrievacom bloku by mali mat’ taky priemer, aby sklend stena skimavky bola v tesnom
kontakte s kovovym blokom. Obsahy skiimaviek musia zac¢at’ mierne vriet' do 10 mintt od ich
vloZenia do predhriateho bloku.
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Fotometer

Schopny merat’ pri vlnovej dizke 600 nm + 20 nm. Odporuca sa pouzit' fotometer, ktory je
schopny merat’ absorbanciu mineralizovanej vzorky priamo v uzavretej skimavke.

Centrifuga
Vhodna na mineraliza¢né skimavky.

Chemikalie: kyselina sirova (¢ = 4 mol/l), hydrogénftalan draselny — Standardny referencny
roztok (ckup = 10 000 mg/l), komer¢ne dostupné skumavky s ¢inidlami (siran ortutnaty,
kyselina sirova, dichroman didraselny, siran strieborny)

Postup
Vzorka vody

1. Analyza sa vykonava ¢o najskor po odbere vzorky. Ak sa vzorka skladuje, je dolezité
pred analyzou pridat’ 10 ml 4 M H2SO4 na liter vzorky, aby sa zabezpecilo, ze pH
vzorky bude mensSie ako 2. Takato vzorka je stabilna 5 dni. Po zmrazeni na teplotu -20
°C st vzorky stabilné 1 mesiac.

2. Vzorky odpadovej vody m6zu obsahovat’ nerozpustné Castice. Tieto vzorky by sa mali
zhomogenizovat' pred analyzou, aby sa zvySila presnost areprodukovatelnost’
vysledkov.

Skumavky s cinidlami

1. Pouzivaju sa uzavreté, komercne dostupné skiimavky, ktoré obsahuju siran ortutnaty,
koncentrovanu kyselinu sirovu, dichréman didraselny a siran strieborny. Vyzaduje sa
mimoriadna opatrnost’ pri manipuldcii s roztokmi, ktoré obsahuju siran ortutnaty
a siran strieborny rozpusteny v koncentrovanej kyseline sirovej. Obidva tieto roztoky
su toxické a vysoko korozivne.

2. Reagencie su citlivé na svetlo. Skimavky sa uchovéavaju v povodnom baleni, balenie
sa udrziava uzavreté¢ v chlade a v suchom prostredi az do pouzitia. Mineralizacné
sktimavky su pocas ohrievania a ihned’ po iom vystavené tlaku. Skimavky by sa mali
pred pouzitim pozorne skontrolovat. Neotvarat’ skimavky pocas, resp. okamzite po
ukonceni rozkladu!

Vlastne stanovenie

1. Termoblok sa vyhreje na teplotu 150 °C.

2. Skumavky s ¢inidlom sa pretrept, aby sa rozpustil sediment.

3. Pridaja sa 2 ml vzorky, deionizovanej vody, resp. Standardu. Po uzavreti skimavky sa
obsah opatrne premiesa tak, aby v nej nezostal ziaden nerozpusteny precipitat.

4. Vzorky sa podrobia dvojhodinovému rozkladu, po ukonceni ktorého sa termoblok
vypne.
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5. Skamavky sa opatrne odstrdnia, jemne sa prevratia, aby sa premieSal ich obsah
a opatrne sa umiestnia na stojan.

6. Ochladia sa na laboratdrnu teplotu a zmeria sa absorbancia roztoku za stanovenych
podmienok. Vysledky sa vyjadruja v mg/1 Oo.

7. Slepy pokus (Blank): Slepy pokus sa pripravi pridanim deionizovanej vody do
reagencnej skimavky, ktord sa nasledne podrobi rozkladu rovnakym spdsobom ako
vzorky. Slepy pokus nie je potrebné pripravit’ pred kazdym meranim. Staci ho pripravit
raz za tyzden a opakovane ho pouzit’ so vSetkymi vzorkami pripravenymi s danou
Sarzou skumaviek. Blank sa medzi jednotlivymi meraniami uchovéava v tme, napr.
v originalnom baleni.

Interferencie

1. Najvacsim potencionalnym rizikom vzniku interferencii je pritomnost’ chloridov vo
vzorke. Vysoky obsah chloridov mdZze viest’ ku falo$ne pozitivnhym vysledkom CHSK.
Pritomnost’ chloridov vo vzorke do 100 mg/l neovplyvni vysledok Palintestu COD/150
a COD/2000. Vzorky s vyssim obsahom chloridov by sa mali riedit’.

2. Pokial’ riedenie vzorky nie je mozné, odportuca sa potlacit’ interferencie z chloridov.
Na tento ucel sa pouziva pridavok siranu ortutnatého. Palintest COD/150 M
a COD/2000 M obsahuje 0,04 g siranu ortutnatého, ktory je schopny potlacit’
interferencie az do 2000 mg/I chloridov vo vzorkéach s obsahom CHSK 50 — 2000 mg/1.
Palintest COD/150 2M a COD/2000 2M obsahuje 0,08 g siranu ortutnaté¢ho a potlaca
chloridy do 4000 mg/1 v pripade vzoriek s obsahom CHSK 50 — 2000 mg/1.

3. Vo vzorkach, ktoré maju po mineralizécii atypické sfarbenie alebo zakal, CHSK sa
stanovuje titracnou metddou. Zakalené vzorky je mozné odstredit’ a nésledne
spektrofotometricky analyzovat’, avSak ak po odstredeni zakal pretrvava, je potrebné
stanovit’ CHSK titracne.

Skuska na zistenie vysokych obsahov chloridov vo vzorke

1. Pouziji sa komercéne dostupné testovacie papieriky alebo sa prevedie kvantitativna
skuska. Touto skuiskou sa deteguju chloridy s koncentraciou nad 1000 mg/I CI. Ak je
podozrenie, ze vzorka obsahuje viac ako 1000 mg/I Cl, pouzije sa tento postup: K 2,0
ml skuSobnej vzorky v uzavretej nddobe sa pridaju 2 kvapky chrémanu draselné¢ho
(5 % obj.).

2. Zatka sa odstrani, prida sa 0,5 ml dusi¢nanu strieborného s koncentraciou 0,1 mol/l
a roztok sa dokladne premiesa. Ak sa roztok sfarbi do ¢ervena, koncentracia chloridov
je nizsia ako 1000 mg/l. Ak roztok ostane zlty, koncentracia chloridov je vyssia ako
1000 mg/l. Ak je koncentracia chloridov vyssia ako 1000 mg/l, vzorka sa musi riedit,
az kym bude koncentracia chloridov niz§ia ako 1000 mg/I1.
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Chemikalia Forma H-vety P-vety
H>SO4 4 mol/l roztok H314 P280, P305, P351,
P338, P301, P330,
P331, P310
Hydrogénftalan Tuha - -
draselny (KHP)
AgNO3 Tuha H272, H290, H314, | P273, P280, P303,
H410 P361, P353, P305,
P351, P338, P310
HgSO04 Tuha H300, H373, H410 | P280, P302, P352,
P304, P340, P310,
P405
KCrO4 Tuha H315, H317, H319, | P261, P273, P280,
H335, H340, H350, | P302, P352, P305,
H410 P351, P338, P308,
P313
K2Cr204 Tuha H272, H301, H312, | P210, P220, P260,
H314, H317, H330, | P280, P301, P330,
H334, H335, H340, | P331, P303, P36l,
H360fd, H372, H410 | P353, P304, P340,
P305, P351, P338,
P310

Zdroje rizik a vyhodnotenie zavaZnosti rizika

Pri dodrzani vsetkych zasad pre pracu s chemikaliami a pouzivani osobnych ochrannych
pracovnych prostriedkov (rukavice, okuliare, plast’) nehrozi ziadne riziko.

Sposob nakladania s odpadmi

Vzniknuté odpady likvidujeme do vopred na to uréenych nadob. Vacsina chemikalii je vel'mi

nebezpecnd, preto s nimi pracujeme opatrne s pouzitim vSetkych pravidiel pre pracu s
nebezpecnymi latkami.

Opatrenia k obmedzeniu rizika

Pouzivanie osobnych ochrannych prostriedkov (respirator, okuliare, rukavice, plast).




Nazov Digitalizacia chemickych experimentov pre zlepSenie kvality a .

projektu: podporu vyucby chémie na strednych Skolach agEHEmIEI
AKronym: ChemIQSoc w) SOC
Cislo projektu:  2021-1-SK01-KA220-VET-000027995 Co-funded by the

Erasmus+ Programme
of the European Union

Literatara

1. Horakova M.: Analytika vody. VSCHT, Praha, 2000, 283 s.
2. lavsky J.: Chémia vody — Laboratorne cvicenia. STU, Bratislava, 2015, 189 s.



projektu: podporu vyucby chémie na strednych Skolach CHEMIQ
Akronym: ChemIQSoc soc
Cislo projektu:  2021-1-SK01-KA220-VET-000027995 Co-funded by the

Erasmus+ Programme
of the European Union

Nazov Digitalizacia chemickych experimentov pre zlepSenie kvality a .
5

Pracovny list
Experimentalne udaje

1. Podrobne si preStudujte pracovny postup a zaznamenajte najdolezitejSie pracovné
parametre metody.

2. Zaznamenajte vysledky merani.

Cislo vzorky 1 2 3 Slepy pokus 1 | Slepy pokus 2 | Slepy pokus 3

Plocha piku
(vlnova dlzka)

Vypoéty

1. Vypocitajte mnozstvo CHSK vo vzorke.

Parameter/Cislo vzorky 1 2 3
c(02) mg/l
suradnice GPS

pocasie

zdroje kontaminécie

né

Otazky

1. Popiste, o predstavuje hodnota CHSK.

2. Co je ulohou dichrémanu draselného pri stanoveni CHSK.

3. Popiste ako by ste stanovili CHSK titracne.
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4. Uvedte zdroje chyb pri stanovené CHSK. Navrhnite mozné rieSenia.

5. Viete vymenovat pri¢iny mozného znecistenia na jednotlivych odberovych miestach?

Zaver
Zhriite strucne ciel’ experimentu, hlavné vysledky a porovnajte ich s o¢akavanymi hodnotami.
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Vyhlasenie o vyluceni zodpovednosti

Financované¢ Europskou tuniou. Vyjadrené ndzory a postoje st ndzormi a vyhlaseniami
autora(-ov) a nemusia nevyhnutne odrazat nazory a stanoviskd Europskej unie alebo
Slovenskej akademickej asocidcie pre medzindrodnii spolupracu, Narodnej agentury
programu Erasmus+ pre vzdeldvanie a odbornu pripravu. Eurdpska tinia ani organizacia
udel'ujuca grant za ne nepreberaji ziadnu zodpovednost'.
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