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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie zawartos$ci jonu amonowego w wodach leczni-
czych metoda kalorymetryczng indofenolows.

1.2. Zakres stosowania metody. Metode stosuje si¢ do
oznaczania zawartosci jonu amonowego w probach za-
wierajacych od 0,005 do 0.080 mg amoniaku.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania polega na wydzielaniu amo-
niaku poprzez destylacje z zalkalizowanej tugiem sodo-
wym prébki wody i nastgpnie jego absorpcje w roz-
tworze kwasu siarkowego. W calosci lub cz¢Sci desty-
latu zawierajacej nie wigcej niz 0,080 mg amoniaku wy-
wotuje si¢ reakcj¢ barwng. Amoniak z podchlorynem
i fenolem tworza indofenol wystepujacy w Srodowisku
alkalicznym w formie zdysocjowanej o niebieskim za-
barwieniu. Intensywno$¢ zabarwienia jest proporcjonal-
na do stgzenia amoniaku w prébce.

2.2. Pobieranie prébki — wg BN-75/9561-02.

2.3. Utrwalenie probki. Probke przeznaczong do
oznaczania jonu amonowego nalezy bezposrednio po
" pobraniu utrwali¢ przez dodanie kwasu siarkowego do
pH okoto 4 wobec uniwersalnego papierka wskazniko-
wego.

2.4. Aparatura

a) Spektrofotometr umozliwiajgcy pomiar w zakresie
widma o dhugosci fali 625 nm.

b) Zestaw do destylacji ztozony z kolby destylacyjne;j
(z wkraplaczem umozliwiajacym wprowadzenie wodo-
rotlenku sodowego), chlodnicy i odbieralnika.

c) Palnik gazowy.

2.5. Odczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor 2N.

b) Kwas solny cz.d.a., stgzony (1,19).

c) Alkohol etylowy cz.d.a.

d) Aceton cz.d.a.

e) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., in subst.
f) Nadmanganian potasowy, in subst.

g) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwor 10-pro-
centowy.

h) Jodek potasowy cz.d.a., in subst.

i) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwér 0,IN.
j) Skrobia, roztwor 1-procentowy.
k) Chiorek amonowy cz.d.a., in subst.

) Fenol ¢z., roztwér bezbarwny 70-procentowy:
70 g fenolu (w razie potrzeby przedestylowanego w tem-
peraturze 182°C) rozpusci¢ w 15 cm? alkoholu etylowe-
go, dodaé 20 cm? acetonu i uzupelni¢ do objetosci
100 ¢m? alkoholem etylowym. Przechowywaé w ciem-
nym miejscu. :

m) Podchloryn sodowy, roztwér zawierajgcy co naj-
mniej 1% czynnego chloru: 500 g wodorotlenku sodo-
wego cz.d.a. (roztworu 10-procentowego) wysycié¢ chlo-
rem do uzyskania zawartosci okoto 1% czynnego chlo-
ru co odpowiada wzrostowi ci¢zaru o okoto 5 g. Zawar-
to$¢ czynnego chloru sprawdzi¢ jodometrycznie. Otrzy-
mywanie wolnego chloru: W kolbie destylacyjnej
umiesci¢ nadmanganian potasowy in subst, wkrapla¢
z rozdzielacza kwas solny stezony. Wydzielajacy sig
wolny chlor po przejsciu przez ptuczk¢ z woda pochia-
nia¢ w roztworze wodorotlenku sodowego. Sprawdza-
nie zawarto$ci czynnego chloru w roztworze podchlory-
nu sodowego. Pobraé¢ 5 em? roztworu, rozcienczyé wo-
da do okoto 20 cm? doda¢ 1,5 g jodku potasowego,
zakwasi¢ 30 kroplami kwasu solnego st¢zonego. Wy-
dzielony jod odmiareczkowa¢ tiosiarczanem sodu wo-
bec skrobi. 1 cm® — 0,IN tiosiarczanu sodu odpowia-
da 3,55 mg chloru.

n) Chlorek amon0\5vy cz.d.a., podstawowy roztwor
wzorcowy: Rozpusci¢ 3,1410 g chlorku amonowego
cz.d.a. w wodzie, uzupelni¢ wodg w kolbie pomiarowej
do objetosci 1 dm>. 1 c¢m? zawiera | mg amoniaku.

o) Chlorek amonowy, roboczy roztwdr wzorcowy:
Rozcieniczy¢ 100 razy podstawowy roztwdr wzorcowy
w kolbie pomiarowej pojemnosci 1 dm?. Do rozcienicze-
nia pobraé pipeta 10 ¢cm?® roztworu podstawowego.
1 cm? tak przygotowanego roztworu zawiera 0,01 mg
amoniaku.

2.6. Wykonanie krzywej wzorcowej. Do kolb pomia-
rowych pojemnoéci 50 cm? odmierzyé kolejno: 0,5, 1, 3,
5, 8 cm? roboczego roztworu wzorcowego chlorku

~amonowego. Do kazdej kolbki doda¢ wody do objg-

toéci okoto 20 cm?, nast¢pnie dodac 2 cm? roztworu
fenolu, wymieszaé, dodaé 3 cm?® roztworu podchlorynu
sodowego, wymiesza¢, dopelni¢ woda do kreski 1 wy-
miesza¢. Po uplywie 1,5 h zmierzyé absorbancj¢ po-
szczegblnych roztworéw wobec préoby zlozonej z sa-
mych odczynnikéw przy dtugosci fali 625 nm. Wykres-
li¢ krzywa wzorcows, odkladajac na osi odcigtych stg-
zenie amoniaku w mg/50 cm?, a na osi rzgdnych absor-
bancjg.
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2.7. Wykonanie oznaczenia

2.7.1. Przygotowanie prébki do pomiaru. Destylacji
nalezy poddaé takg objetos¢ wody badanej, aby zawar-
to§¢ w niej jonu amonowego wynosita od 0,005 do
0,08 mg amoniaku. '

a) Gdy stezenie jonéw amonowych w wodzie jest
rzedu 0,1 +1,0 mg/dm3, do destylacji pobraé 50 cm?,
prowadzié destylacje do catkowitego wydzielenia amo-
niaku. '

b) Gdy stezenie jonéw amonowych w badanej wo-
dzie jest rzgdu 10 mg/dm?, do destylacji pobraé 50 cm .3
prowadzi¢ destylacj¢ do catkowitego wydzielenia amo-
niaku. Destylat uzupeini¢ woda do objgtosci 100 cm?.
Do pomiaru pobra¢ 10 cm? destylatu.

¢) Gdy stezenie jonéw amonowych w badanej wo-
" dzie jest rzgdu 100 mg/dm?®, do destylacji pobraé
50 cm® wody, prowadzi¢ destylacje do catkowitego wy-
dzielenia amoniaku. Destylat uzupeini¢ woda do obje¢-
toéci 100 cm? Pobraé¢ 10 cm? destylatu, rozcieficzy¢
w kolbie pojemnosci 100 cm® Do pomiaru pobraé
10 cm? rozcieficzonego destylatu.

2.7.2. Wykonanie oznaczania. Odpowiednia objgtos¢

wody przenie$é do kolby aparatu destylacyjnego, zalka-
lizowaé 40-procentowym roztworem wodorotlenku so-
dowego w proporcji 1:5 w stosunku do objgtosci bada-
nej wody. Potgczyé kolbg aparatu przez chlodnicg z od-
bieralnikiem zawierajgcym S ¢cm® wody z dodatkiem
0,5 cm? roztworu kwasu siarkowego 2N.

Proces destylacji prowadzi¢ do catkowitego wydzie-

lenia amoniaku, to znaczy do zaniku odczynu alkalicz-

nego wydzielajacych si¢ par wobec wilgotnego uniwer-

salnego papierka wskaZnikowego. Destylat przenie$¢

ilosciowo do kolby pomiarowej pojemnosci 50 cm?,

uzupetnié do koto 20 cm?, dodaé 2 cm? roztworu fe-
nolu, wymieszaé, dodaé 3 cm? roztworu podchlorynu,
dopetni¢é woda do kreski i zmieszaé. Po uptywie 1,5 h
przeprowadzi¢ pomiar absorbancji przy dlugosci fali
625 nm wobec préby zlozonej z samych odczynnikdéw.
Odczyta¢ zawarto§¢ amoniaku z krzywej wzorcowe;j.

2.7.3. Obliczanie jonu amonowego. Zawarto$¢ jonu
amonowego (x) obliczy¢ w mg wg wzoru

dla zakresu stgzen 0,1 +1 mg NHs/dm?

1000 - M

x=a-——50_=a-20-M )

dla zakresu stezefi 1<10 mg NH4/dm?

1000 - 10 - M
x=a- 50 =q-20 - M (2

dla zakresu stg¢zen powyzej 10 mg NH ¢/dm?

1000-10-10-M
x = 50 =aq-2000 -M (3)

w ktérym:

a — zawarto$¢ NH 3 w prébee odczytana z krzywej

wzorcowej w mg/50 cm?,

NH
M — mnoznik analityczny NH4 = 1,0508.
3

2.8. Wyniki. Za wynik nalezy przyja¢ $rednig aryt-
metyczng wynikéw dwoéch réwnolegle wykonanych
oznaczan roznigcych sie migdzy sobg nie wigcej niz
o 10% wyniku mniejszego.
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