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i wodorosiarczków metodą jadametryczną Grupa katalogowa 1485 

l. WSTĘP 

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me
toda oznaczania ogólnej zawartości siarkowodoru i wo
dorosiarcz)ców w wodach leczniczych metodą jodome
tryczną . 

1.2. Zakres stosowania metody. Podaną metodę nale
ży stosować do oznaczań siarkowodoru i wodorosiar
czków w wodach leczniczych o stężeniu tych związków 
co najmniej 0,5 mg/dm3 w próbach nie zawi~rających 
innych substancji redukujących i utleniających jod. 

2. METODA OZNACZANIA 

2.1. Zasada oznaczania polega na utlenianiu siarko
wodoru za pomocą mianowanego roztworu jodu doda
nego w ściśle określonej ilości i odmiarec.zkowaniu jego 
niezredukowanego nadmiaru mianowanym roztworem 
tiosiarczanu sodowego wobec skrobi. 

Przez wstępne zakwaszenie próby uzyskuje się przejś
cie siarczków i wodorosiarczków współobecnych w nie
których wodach w siarkowodór. Oznaczanie należy wy
konać bezpośrednio po pobraniu próbki w warunkach 
zabezpieczających przed możliwością oddziaływania na 
przebieg reakcji tlenu zawartego w powietrzu aLmosfe
rycznym. 

2.2. Pobieranie próbki do badań- wg BN-74/9561-02. 
2.3. Odczynniki i roztwory 
a) Kwas solny cz.d.a ., roztwór lO-procentowy. 
b) Wodorowęglan sodowy cz.d.a., in subst. 
c) Tiosiarczan sodowy cz.d.a. , roztwór O,JN i O,OlN. 
Roztwór O,IN: w kolbie pomiarowej pojemności 

dm3 rozpuścić 25 g tiosiarczanu sodo·Nego (Na2S20 3 · 

· 5H20) w świeżo wygotowanej wodzie destylo wanej 
i pozostawić na 7 -:- lO dni. Następnie ustalić normal
ność roztworu za pomocą dwuchromianu potasow·ego. 
W tym celu odmierzyć do kolby stożkowej ze szlifem 
10 cm3 H zS04 (l +9), dodać 2 g KJ wolnego od jodanów 
i 20 cm] O,IN roztworu K 2Cr20 7. 

Zamkniętą korkiem kolbę pozostawić na 5 -:- lO min 
w ciemnym miejscu, następnie rozcieńczyć roztwór do 
objętości około 150 cm 3 świeżo wygoto~aną wodą ,Q.e~
tylowaną i miareczkować wydzielony jod roztworem 
tiosiarcza nu (którego miano ma być oznaczane) ,d.o 
uzyskania barwy słomł<owej. Wówczas dodać l cm3 roz
tworu skrobi i prowadzić miareczkowanie do zmią.oy 
barwy z niebieskiej na jasnozieloną. 
Normalność roztworu tiosiarczanu sodowe.go N obli

czyć wg wzo ru 

N= (l) 

w którym: 
N 1 - normalność roztworu dwuchromianu potaso

wego, 
V - objętość roztworu tiosiarczanu sodowego zu

żytego na zmiareczkowanie jodu wydzielone
go w reakcji z 20 cm3 O,IN K2Cr~ 7, cm3• 

Roztwór należy zabezpieczyć przed dostępem tlenu 
i dwutlenku węgla, a jego normalność sprawdzać co 
7 -:- 10 dni. 

Roztwó r 0,0 l N przygotować przez lO-krotne rozcień
czenie roztworu O, l N wod<J des t) Iowaną bezpośrednio 
przed wykonaniem oznaczania. 

d) Jod cz.d.a ., roztwór O, lN i O,OIN. 
Roztwór O, IN: do kolby pomiarowej pojcmnosc1 
dm3 wprowadzić przez suchy lejek 12,7 g świeżo 

przesublimowanego jodu, dodać 20 g jodku potasowe
go cz.d .a .. a następnic kroplami niewielką ilość wody 
destylo" a nt j przy stałym mieszaniu zawartości kolby 
do całkowitego rozpuszczenia się jodu. Następnie za
wartość kolby uzupełnić wodą destylowaną do pojem
ności nominalnej kolby . Normalność tak przygotowa
nego roztworu sprawdzić prze:z zmiareczkowanie mia
nowanym roztworem tiosia rczanu sodowego wobec 
skrobi. W tym celu odmierzyć 20 cm3 roztworu jodu, 
dodać 80 cm3 wody destylowanej i miareczkować mia-
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nowanym roztworem tiosiarczanu sodowego do barwy 
słomkowej. Następnie dodać l cm3 skrobi i dalej mia
reczkować do zaniku niebieskiego zabarwienia. 
Normalność N roztworu jodu obliczyć wg wzoru 

N= (2) 

w którym: 
v, - objętość roztworu O,IN tiosiarczanu sodowe

go zużytego na zmiareczkowanie jodu, cml, 
N 1 - normalność użytego roztworu tiosiarczanu so

dowego. 
Roztwór jodu należy przechowywać w ciemnym na

czyniu w niskiej temperaturze, a jego normalność spraw
<;izać co tydzień. 

Roztwór O,OlN przygotować przez dziesięciokrotne 
rozcieńczenie wodą destylowaną roztworu O,lN, bez
pośrednio przed oznaczaniem. 

e) Skrobia cz.d.a., roztwór l-procentowy: 0,2 g kwa
su salicylowego cz.d.a. rozpuścić na gorąco w 70 cm3 

wody destylowanej i nasycić roztwór chlorkiem pota
sowym cz.d.a. przez wytrząsanie w cylindrze miarowym 
ze szlifem. l g skrobi rozprowadzić w małej zlewce 
20 cm3 wody destylowanej i ogrzać do uzyskania kla
rownego roztworu. 

Zmieszać roztwór skrobi z nasyconym roztworem 
chlorku potasowego i pozostawić na 24 h , a następnie 
przesączyć, jeżeli roztwór nie jest klarowny i uzupełnić 
do objętości 100 cm3 wodą destylowaną, 

Trwałość tak przygotowanego roztworu skrobi wy
nosi 4 miesiące. 

2.4. Wykonanie oznaczania. Do kolby stożkowej (jo
dowej) pojemności 300 cm3 wprowadzić 3 g wodoro
węglanu sodowego i 25 cm3 lO-procentowego roztworu 
kwasu solnego. Burzliwe wydzielanie dwutlenku węgla 
usuwa powietrze z kolby. Następnie wprowadzić za po-

mocą pipety 10 cm3 O,OlN roztworu jodu oraz 50 lub 
100 cm3 wody badanej w zależności od zawartości siar
ki oznaczalnej jodometrycznie. 

W przypadku gdy roztwór odbarwi się, należy wyko
nać następne oznaczanie z większą objętością roztworu 
jodu. 

Kolbę zamknąć korkiem i pozostawić w ciemnym 
miejscu przez co najmniej 5 min. Następnic odmiarecz
kować niezredukowany jod mianowa nym roztworem 
tiosiarczanu sodowego. Pod koniec miareczkowania , 
gdy próba wykazuje już tylko słabo żółte zabarwienie, 
dodać l cm3 roztworu skrobi i miareczkować do zaniku 
niebieskogranatowej barwy roztworu. 

Równolegle należy wykonać próbę odniesienia stosu
jąc wodę destylowaną zamiast próby badanej. 

2.5. Obliczanie wyniku. Ogólną zawartość siarkowo
doru i wodorosiarczków X w przeliczeniu na 
H 2S mg/dm3 obliczyć . wg wzoru 

X= 
0,1704 · 1000 ·(a-b) 170,4 (a -b) 

(3' 
c c 

w którym: 
a - ilość cm3 0,01 N roztworu jodu dodana do pró

by badanej, 
b ilość cm3 0,01 N roztworu tiosiarczanu sodowe-

go zużyta na zmiarcczkowanie próby badanej , 
c - objętość próbki wody użytej do oznaczania, 

cm3
• 

O, 1704 stanowi i lość mg H2S odpowiadającą l cm3 

0,0 l N roztworu tiosiarczanu sodowego. Od wyniku 
końcowego należy odjąć wynik otrzymany przy wyko
nywaniu próby odniesienia, o bliczony w analogiczny 
sposób. 

2.6. Wynik. Za wynik należy przyjąć średnią aryt
metyczną z co najmniej dwóch oznaczań wykonanych 
równolegle i nie różniących się więcej niż o 10 procent 
wyniku mniejszego. 
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