UKD 663.647:615.327:615.838.97.543.35

NORMA

"BRANZOWA

BN-81

WODA
| SCIEKI

Wody lecznicze
Metody badan
Oznaczanie
zawartosci ogoélnej siarkowodoru
i wodorosiarczkow metodg jodometryczng

9567-18.31

g

Grupa katalogowa 1485

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest me-
toda oznaczania ogdélnej zawartos$ci siarkowodoru i wo-
dorosiarczkOw w wodach leczniczych metoda jodome-
tryczna. :

1.2. Zakres stosowania metody. Podang metode nale-
zy stosowa¢ do oznaczan siarkowodoru i wodorosiar-
czkéw w wodach leczniczych o st¢zeniu tych zwigzkoéw
co najmniej 0,5 mg/dm*® w prébach nie zawierajacych
innych substancji redukujgcych i utleniajacych jod.

2. METODA OZNACZANIA

2.1. Zasada oznaczania polega na utlenianiu siarko-
wodoru za pomocg mianowanego roztworu jodu doda-
nego w SciSle okreslonej ilosci i odmiareczkowaniu jego
niezredukowanego nadmiaru mianowanym roztworem
tiosiarczanu sodowego wobec skrobi.

Przez wst¢pne zakwaszenie proby uzyskuje si¢ przejs-
cie siarczkow 1 wodorosiarczkéw wspélobecnych w nie-
ktérych wodach w siarkowodér. Gznaczanie nalezy wy-
konaé bezposrednio po pobraniu probki w warunkach
zabezpieczajacych przed mozliwoscia oddzialywania na
przebieg reakcji tlenu zawartego w powietrzu aimosfe-
rycznym.

2.2. Pobieranie probki do badai — wg BN-74/9561-02.

2.3. Odczynniki i roztwory

a) Kwas solny cz.d.a., roztwér 10-procentowy.

b) Wodorowgglan sodowy cz.d.a., in subst.

¢) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwdr 0,IN 1 0.0IN.

Roztwér 0,IN: w kolbie pomiarowej pojemnosci
1 dm?® rozpusci¢ 25 g tiosiarczanu sodowego (NasS;0;
-5H,0) w s$wiezo wygotowanej wodzie destylowanej
1 pozostawi¢ na 7 <+ 10 dni. Nast¢pnie ustali¢ normal-
no$¢ roztworu za pomoca dwuchromianu potasowego.
W tym celu odmierzyé do kolby stozkowej ze szlifem
10 cm® H,SO. (1+9), dodaé 2 g KJ wolnego od jodanow
i 20 cm?® 0,IN roztworu K. Cr,O-.

Zamknietg korkiem kolb¢ pozostawi¢ na 5 <+ 10 min
w ciemnym miejscu, nastepnie rozciefczyé roztwor do
objetosci okoto 150 cm’ §wiezo wygotowana wodg des-
tylowana i miareczkowaé wydzielony jod roztworem
tiosiarczanu (ktdrego miano ma by¢ oznaczane) do
uzyskania barwy stomkowej. Wowczas dodaé 1 cm® roz-
tworu skrobi 1 prowadzié miareczkowanie do zmiany
barwy z niebieskiej na jasnozielong.

Normalno$¢ roztworu tiosiarczanu sodowego N obili-
czyé wg wzoru

N 20 - Ny "
= 7 ()
w ktérym:
N; — normalno$¢ roztworu dwuchromianu potaso-
wego,

V — objetosé¢ roztworu tiosiarczanu sodowego zu-
Zytego na zmiareczkowanie jodu wydzielone-
go w reakcji z 20 cm® 0,IN KCr:0;, cm’.

Roztwér nalezy zabezpieczy¢ przed dostgpem tlenu
i dwutienku wegla, a jego normaino$¢ sprawdzac co
7 + 10 dni.

Roztwor 0,01N przygotowac przez 10-krotne rozcien-
czenie roztworu 0,IN wodg destylowana bezpo$rednio
pized wykonaniem oznaczania.

d) Jod cz.d.a., roztwér 0,IN i 0,0IN.

Roztwdor 0.IN: do kolby pomiarowej pojemnosci
1 dm® wprowadzi¢ przez suchy lejek 12,7 g $wiezo
przesublimowanego jodu, doda¢ 20 g jodku potasowe-
go cz.d.a.. a nastgpnic kroplami niewielka ilos¢ wody
destylowanej przy stalym mieszaniu zawarto$ci kolby
do catkowitego rozpuszczenia sig¢ jodu. Nast¢pnie za-
warto$¢ kolby uzupelnié wodg destylowang do pojem-
no$ci nominalnej kolby. Normalnos§¢ tak przygotowa-
nego roztworu sprawdzi¢ przez zmiareczkowanie mia-
nowanym roztworem tiosiarczanu sodowego wobec
skrobi. W tym celu odmierzy¢ 20 cm® roztworu jodu,
dodaé 80 cm?® wody destylowanej i miareczkowaé mia-
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nowanym roztworem tiosiarczanu sodowego do barwy

stomkowej. Nast¢pnie doda¢ 1 cm? skrobi i dalej mia-

reczkowaé do zaniku niebieskiego zabarwienia.
Normalno$¢ N roztworu jodu obliczy¢ wg wzoru
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w ktoérym:

Vi — objetos¢ roztworu 0,IN tiosiarczanu sodowe-
go zuzytego na zmiareczkowanie jodu, cm?,
N; — normalnos$¢ uzytego roztworu tiosiarczanu so-

dowego.

Roztwoér jodu nalezy przechowywaé w ciemnym na-
czyniu w niskiej temperaturze, a jego normalno$¢é spraw-
dza¢ co tydzien.

Roztwér 0,0IN przygotowaé przez dziesigciokrotne
rozcienczenie woda destylowang roztworu 0,IN, bez-
posrednio przed oznaczaniem.

e) Skrobia cz.d.a., roztwor l-procentowy: 0,2 g kwa-
su salicylowego cz.d.a. rozpusci¢ na goragco w 70 cm?
wody destylowanej i nasyci¢ roztwor chlorkiem pota-
sowym cz.d.a. przez wytrzasanie w cylindrze miarowym
ze szlifem. 1 g skrobi rozprowadzié w malej zlewce
20 cm® wody destylowanej i ogrza¢ do uzyskania kla-
TOWNego roztworu.

Zmiesza¢ roztwdr skrobi z nasyconym roztworem
chlorku potasowego i pozostawi¢ na 24 h, a nastgpnie
przesaczy¢, jezeli roztwor nie jest klarowny i uzupetnié
do objetosci 100 cm® woda destylowana,

Trwalo$¢ tak przygotowanego roztworu skrobi wy-
nosi 4 miesigce.

2.4. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej (jo-
dowej) pojemnosci 300 cm® wprowadzi¢ 3 g wodoro-
weglanu sodowego i 25 cm® 10-procentowego roztworu
kwasu solnego. Burzliwe wydzielanie dwutlenku wegla
usuwa powietrze z kolby. Nast¢pnie wprowadzi¢ za po-

mocg pipety 10 cm?® 0,0IN roztworu jodu oraz 50 lub
100 cm?® wody badanej w zaleznos$ci od zawartosci siar-
ki oznaczalnej jodometrycznie.

W przypadku gdy roztwér odbarwi sig, nalezy wyko-
na¢ nast¢pne oznaczanie z wi¢ksza objetoscia roztworu
jodu. :

Kolb¢ zamkng¢ korkiem i pozostawi¢ w ciemnym
miejscu przez co najmniej S min. Nast¢pnie odmiarecz-
kowaé niezredukowany jad mianowanym roztworem
tiosiarczanu sodowego. Pod koniec miareczkowania,
gdy proba wykazuje juz tylko stabo zé6tte zabarwienie,
dodac¢ 1 ¢cm? roztworu skrobi i miareczkowaé do zaniku
niebieskogranatowej barwy roztworu.

Roéwnolegle nalezy wykonaé probeg odniesienia stosu-
jac wode¢ destylowang zamiast proby badane;.

2.5. Obliczanie wyniku. Ogdlng zawarto$¢ siarkowo-

doru i wodorosiarczkéw X w przeliczeniu na
H,S mg/dm?® obliczy¢ .wg wzoru

0,1704 - 1000 - (a-b) 1704 (a-b) '
X = = (KX
c . c
w ktoérym:

a — ilo$¢ cm?® 0,01N roztworu jodu dodana do pré-
by badanej,

b — ilo§¢ ecm® 0,0IN roztworu tiosiarczanu sodowe-
g0 zuZyta na zmiarcczkowanie proby badanej,

¢ — objetosé probki wody uzytej do oznaczania,
cm’,

0,1704 stanowi ilo§¢ mg H,S odpowiadajaca 1 cm’
0,0IN roztworu tiosiarczanu sodowego. Od wyniku
koficowego nalezy odja¢ wynik otrzymany przy wyko-
nywaniu proby odniesicnia, obliczony w analogiczny
sposdb.

2.6. Wynik. Za wynik nalezy przyja¢ Srednia aryt-
metyczng z co najmniej dwoch oznaczan wykonanych
réwnolegle i nie roéznigeych sig¢ wigeej niz o 10 procent
wyniku mniejszego.
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