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1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest ozna-
czanie zawartosci jonu bromkowego w wodach leczni-
czych metoda redoksymetryczng, w postaci bromianu.

1.2, Zakres stosowania przedmiotu normy. Metodg
stosuje si¢ do oznaczania jonu bromkowego w zakresie
stezen Br 0,5 =+ 10,0 mg/l. Zakres ten mozna roz-
szerzy¢ przez pobranie do oznaczania mniejszej lub
wigkszej objetosci wody badane;.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania. Jony bromkowe utlenia si¢
za pomoca podchlorynu sodowego do bromianu. Nad-
miar chloru unieczynnia si¢ przez dodanie kwasu
mrowkowego. Po dodaniu jodku potasowego wydzielo-

_ny zostaje wolny jod, ktéry miareczkuje si¢ mianowa-
nym roztwotrem tiosiarczanu sodowego wobec skrobi
jako wskaznika konca reakcji.

2.2. Przygotowanie probki do badan. Oznaczanie jo-
néw bromkowych nalezy wykonaé¢ w dniu pobrania
probki do badan. W przypadku gdy to jest niemozliwe,
probke nalezy przechowywa¢ w -ciemnym miejscu
w temperaturze ponizej 10°C i wykonaé oznaczanie
w ciggu 48 h. W oznaczaniu przeszkadza obecnosé
jonoéw jodkowych i zelazowych. Jodki utlenia si¢ azoty-
nem sodowym do wolnego jodu i oddzicla przez
ekstrakcje czterochlorkiem wegla.

Whplyw jonéw zelazowych unieczynnia si¢ przez kom-
pleksowanie kwasem fosforowym.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas  siarkowy (1,84)

oc(%l-bSO‘a) = 2 mol/lL

cz.d.a., roztwor

b) Azotyn sodowy cz.d.a. roztwor 25%(m/m).

¢) Mieszanina utleniajgca jodki: roztwdr azotynu so-
dowego zmieszac z roztworem kwasu siarkowego w sto-
sunku objeto$ciowym 1:25 przed wykonaniem oznacze-
nia.

d) Czterochlorek weggla cz.d.a.

e) Roztwor buforowy: 100 g fosforanu jednosodo-
wego NaH,PO, - 2H,0, cz.d.a., 100 g fosforanu dwuso-
dowego Na,HPO, - 12H;0 cz.d.a., 100 g pyrofosforanu
sodowego Na P07 - I0H0 cz.d.a., 300 g chlorku scdo-
wego NaCl cz.d.a. — rozpusdci¢ w 1400 ml wody desty-
lowanej. Odczyn (pH) tak przygotowanego roztworu
powinien wynosi¢ 6.

f) Kwas solny (1,19) cz.d.a., roztwor 109%(V/V).

g) Kwas mrowkowy (1,18) cz.d.a.

h) Kwas ortofosforowy (1,7) cz., roztwor 25%(V/ V).

i) Podchloryn sodowy: 20 g wapna chlorowanego
(zawierajgcego okoto 30% czynnego chloru) rozetrze¢
w mozdzierzu, a nast¢pnie przenie$¢ do zlewki pojem-
nosci 1 1. Zlewke umiesci¢ w naczyniu z lodem, a na-
stepnie doda¢ 500 ml roztworu weglanu sodowego
S5%(m/m) 1 wymiesza¢ zawarto$¢ zlewki precikiem
szklanym. Po opadnigciu osadu weglanu wapniowego
zlaé roztwdr znad osadu i przesgezyé przez sgczek
z porowatego szkla. Roztwér zawierajgcy okolo 1%
czynnego chlorku przechowywaé w ciemnym micjscu
w temperaturze ponizej 10°C w szczelnie zamknigtym
naczyniu. :

j) Jodek potasowy cz.d.a. (wolny od jodanu), roz-
twor 10%(m/m). Roztwér przygotowaé przed wyko-
naniem oznaczenia.

k) Tiosiarczan  sodowy cz.d.a., roztwér o
¢(Na3S,03) = 0,1 mol/l. Roztwdr przechowywac w bu-
tli z ciemnego szkia.

1) Tiosiarczan socdowy cz.d.a., roztwor o
c(NasS,03) = 0,01 mol/] przygotowany z roztworu wg
2.3k), przez dziesigciokrotne rozcienczenie wodg desty-
lowang przed wykonaniem oznaczania.

1) Papierki wskaznikowe (pH 1,0 + 10,0).

m) Roztwdr skrobi: zmieszaé 1,0 g skrobi z 5 ml
wody i otrzymang zawiesing dodawa¢ stopniowo do
50 ml wrzacej wody. Nastepnie doda¢ 50 ml gliceryny,
ponownie ogrza¢ i utrzymywac w stanie lekkiego wrze-
nia przez 5 min. Roztwor jest trwaly przez kilka ty-
godni.
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n) Papierki jodowo-skrobiowe: paski bibuly do
sgczenia nasycone przed uzyciem do oznaczania roz-
tworem jodku potasowego wg 2.3j), oraz skrobi wg
2.3m).

o) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér o
c¢(NaOH) = 2 mol/l.
2.4. Wykonanie oznaczania. 20 ml wody badanej

wprowadzi¢ za pomocg pipety do lejka rozdzielczego
pojemnos$ci 250 ml i zakwasi¢ wobec papierka wskaz-
nikowego do pH okoto 4. Nastgpnie dodaé 0,5 ml mie-
szaniny utleniajacej wg 2.3c) i ekstrahowa¢ wydzielony
jod porcjami (10 ml) czterochlorku wegla do uzyskania
bezbarwnego ekstraktu. Ekstrakt odrzucié, a wodng
warstwe przenie$¢ ilosciowo do kolby stozkowej z do-
szlifowanym korkiem pojemnosci 250 ml, dodaé wody
destylowanej do objgtosci okoto 100 ml, zobojetnié
wodorotlenkiem sodowym wg 2.30), a nast¢pnie dodaé
25 ml roztworu buforowego wg 2.3e) i okoto 6 ml pod-
chlorynu sodowego. Prob¢ wymieszaé i ogrzewac na
matym ptomieniu w ciggu 10 min. Odstawi¢ z palnika,
doda¢ 6 ml kwasu mréwkowego w celu roztozenia nad-
miaru podchlorynu i ponownie ogrzewaé przez 5 min.
Sprawdzi¢ czy podchloryn zostat catkowicie roztozony.
W tym celu u wylotu kolby umiesci¢ wilgotny papie-
rek jodowo-skrobiowy. W przypadku zabarwienia si¢
papierka na kolor niebieski dodaé jeszcze 3 ml kwasu
mrowkowego i ponownie ogrzewac zawarto$¢ kolby
przez 5 min. Nastgpnie powtérnie wykonacé probg z pa-
pierkiem jodowo-skrobiowym do uzyskania ujemnego
wyniku, po czym dodaé 5 ml kwasu ortofosforowego
wg 2.3h), ostudzi¢, wymiesza¢ oraz doda¢ 5 ml roz-
tworu jodku potasowego. Kolbge zamknaé korkiem,

umiesci¢é w ciemnym miejscu na 10 min, a nastgpnie
miareczkowaé mianowanym roztworem tiosiarczanu
sodowego wg 2.3k), wobec skrobi do catkowitego od-
barwienia roztworu.

Rownolegle wykona¢ nalezy $lepa probe, oznaczajac
100 ml wody destylowanej sposobem analogicznym jak
probka badana. §

2.5. Obliczenie wyniku. Zawarto$¢ jonu bromkowe-
go (X) w litrze wody badanej (mg) obliczy¢ wg wzoru

(a-a) - 0,1333 - 1000

X =
b

w ktérym:

a — ilo§¢ mianowanego roztworu tiosiarczanu
sodowego o ¢(NazS$:0;3) = 0,01 mol/l zu-
Zyta na miareczkowanie jodu wydzielone-
go w probee badanej, ml,

a1 — ilo§¢ mianowanego roztworu tiosiarczanu
sodowego o ¢(NaS203) = 0,01 mol/l zu-
zyta na zmiareczkowanie jodu wydzielone-
go w S$lepej probie, ml,

b — objgtos¢ probki, ml,

0,1333 — ilo§¢ jonu bromkowego odpowiadajgca
1 ml roztworu mianowanego tiosiarczanu
sodowego o c¢(NazS;03} = 0,01 mol/l
w przebiegu opisanego toku oznaczania,
mg. ‘

2.6. Wynik koncowy oznaczania. Za wynik nalezy

przyjaé S$rednig arytmetyczng wynikéw co najmniej
dwoch réwnolegle wykonanych oznaczan nie réinig-
cych sie wiecej niz o 5% wyniku mniejszego.
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