A kornyezetvédelem analitikdja

Kémiai oxigénigény meghatarozasa

A GYAKORLAT CELJA: A felszini vizek vizsgélatakor a kémiai oxigénigény meghatarozasara
vonatkoz6 szabvanyositott eljardsok koziil a kdlium-permanganatos vizsgalat megismerése.

A MERESI MODSZER ELVE

Fogalmak

A természeti vizekben taldlhaté rendkiviil sokféle anyag az egyes komponensek
kvantitativ meghatarozasat nehéz analitikai feladatta teszi. A teljes analizis azonban az esetek
tobbségében nem is sziikséges, a viz mindségét leirhatjuk Gn. dsszegparaméterek segitségével.

Az 0Osszegparaméterekkel valo jellemzés célja, hogy meghatarozzuk azokat a specifikus
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kisérletileg meghatarozhatd Osszegparaméter pl. a pH-érték, a molekuldris oxigén oldott

mennyisége, az elektromos vezetOképesség, a viz keménysége, biokémiai oxigénigény,

kémiai oxigénigény, stb.

A kémiai oxigénigény (KOI) a vizben 1év6 oxidalhato szerves anyagok mennyiségérol

nydjt kvantitativ adatot. A KOI-t az 1 dm’ térfogata vizminta 4ltal redukalt oxidaloszerrel
egyenértékil oxigén tdmegeként adjak meg (dimenzidja mg/dm’).
Meghatarozéasédhoz ismert térfogatii vizmintat oxidalnak kalium-permanganattal, vagy kalium-
dikromattal. Annak ellenére, hogy a KOI nem ad pontos képet a vizben 1év6 szerves anyagok
mennyiségérdl és mindségérél, gyakorlati hasznossadgat bizonyitja, hogy meghatdrozésara
szabvanyos vizvizsgalati eljarasokat dolgoztak ki.

Modszerek

A kalium-permanganattal torténd (Kubel) meghatarozast kénsavas kozegben 80-90 °C-
on végezzilk. A szervetlen anyagok zavard hatasat ki kell kiiszobolni. A meghatirozast
zavarjak pl. kloridok 300 mg/dm’ koncentracio feletti mennyiségben, szulfidok, nitritek és a
Fe(Il). Ezen anyagoknak megfeleldé oxigénfogyasztast az eredmény kiszdmitasakor a mért
értékbdl le kell vonni.

SZUKSEGES ANYAGOK ES ESZKOZOK
1:2 higitast kénsav oldat (egy térfogat rész koncentralt kénsavat keverés kozben hozzaadunk

két térfogatrész desztillalt vizhez)
0,002 M (0,01 N) KMnO4 méréoldat



0,005 M (0,01 N) oxalsav mérooldat
desztillalt viz
forrk6

1 db 100 cm’-es mér6lombik (0,05 M oxalsav oldat készitéséhez)

1 db 50 cm’-es f6zépohar (oxalsav beméréséhez)

1 db 250 cm*-es mérélombik (0,005 M oxalsav oldat készitéséhez)

1 db 25 cm’-es pipetta (0,005 M oxalsav készités¢hez)

1 db 250 cm’-es f6z8pohar (a pipettizas segitéséhez)

4 db 300 cm’-es Erlenmeyer lombik (3 db a vizminta, egy db a vakoldat titralasahoz)
2 db 25 cm’ biiretta (egyik a KMnO,, mésik az oxalsav oldathoz)

1 db 500 cm’-es mérélombik (vizmintahoz)

1 db 100 cm’-es pipetta (vizmintahoz)

1 db széles sz4ju hulladéktarolo iivegedény

AZ ELVEGZENDO FELADATOK LEIRASA
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elkészitése az alabbiak szerint torténik: 0,6303 g (COOH); - 2 H,O -t kimériink, kevés higitott
(1:15) kénsavban feloldjuk, kvantitativen atmossuk az 100 cm’-es mérélombikba, majd jelre
ténylegesen bemért tOmeg alapjan szamolhatjuk ki. A titrdladshoz hasznaland6 0,005 M
oxalsav mérdoldatot ebbdl az oldatbdl készitjiik tizszeres higitassal. Az Erlenmeyer lombikba
biirettabol bemériink 20,00 cm® 0,005 M oxalsav mérdoldatot és hozzdadunk 5 cm’® 1:2
higitasu kénsavat. Az oldatot 80-90 °C-ra melegitjiik és forron titraljuk 0,002 M KMnO,
oldattal, amig az oldat halvany rézsaszinli lesz. Az oxalsav mérdoldat titralasakor fogyott
kalium-permanganat oldat térfogatdnak ismeretében kiszdmitjuk annak pontos
A kémiai oxigénigény meghatarozisa. A vizmintahoz 500 cm’-es mérélombikban
kapunk ismeretlen mennyiségli, altalunk készitett 0,05 M oxalsavat, majd jelre toltjiik. A
lombikot 8sszerdzzuk és 300 cm’-s Erlenmeyer lombikba kimérink 100,00 cm® mintat.
Hozzdadunk 5 cm’ 1:2 higitist kénsavat, néhany darab forrkdvet és az oldatot forrasig
melegitjik. A forrd oldathoz hozzamériink biirettabol 20,00 cm® 0,002 M kélium-
permanganat mérdoldatot €s pontosan 10 percig forraljuk (a forraldsi id6 pontos betartisa
fontos, ezt stopperrel mérjiik). A forrd oldathoz hozziadunk biirettdbol 20,00 cm® 0,005 M
oxalsav oldatot és a szintelenné valt keveréket forron (80-90 °C hémérsékleten) a 0,002 M
permanganat mérdoldattal addig titraljuk, amig éppen halvany rézsaszinli nem lesz. Harom
parhuzamos mérést végziink és az igy kapott fogydsok atlagaval szamolunk. Ha az oldat
forralas kozben elszintelenedik vagy barna lesz, akkor a meghatarozast higitott vizmintaval
kell elvégezni. A vizminta analizise utin vakprobat kell végezniink. 100,00 cm’ ioncserélt
vizhez hozzdadunk 5 cm® 1:2 H,SOs-at, felforraljuk és hozzaadunk 20,00 cm’ 0,002 M
KMnOgs-ot a forré oldathoz. Utana tovabb forraljuk pontosan 10 percig. A forré oldathoz
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hozzaadunk 20,00 cm’ 0,005 M oxalsav oldatot, majd a szintelen oldatot halvany r6zsaszintire
titraljuk 0,002 M KMnOx-tal.

A kémiai oxigénigény kiszamitasa. A KOI kiszamitasdhoz ismerniink kell a kalium-
permanganat ¢és oxalsav kozott lejatszodo reakceiot.

2 KMnOy4 + 5 (COOH), + 3 H,SO4 — 2 MnSO4 + K,SO4 + 10 CO; + 8 H,O

A meghatarozas soran a vizben levd anyagokat ismert mennyiségli kalium-permanganattal
eloxidaltuk, majd a feleslegben maradt oxidaloszerhez ismert mennyiségii oxalsavat adtunk,
amit a KMnOy oldattal visszatitraltunk. Igy a meghatarozas soran az Gsszes oxidaldszer
(KMnO,) mennyiségét az altalunk bemért 20,00 cm’ + a visszatitralaskor mért fogyas 6sszege
adja meg, mig az 0sszes redukaloszer ((COOH);) a minta oxidalhat6 szerves anyagtartalma +
20,00 cm’ oxélsav Gsszege. A vizminta titralasakor kapott fogyasok atlagabol ki kell vonnunk
a vakprobara kapott fogyast a KOI kiszamitasahoz (1d. az alabbi sémat).

20,00 cm’ 0,002 M KMnO, <Vm—,
< >< > <>
KOT Vi
——>< 3 >
Minta 20,00 cm’ 0,005 M (COOH),

Vi A 0,005 M (COOH), visszatitralasahoz fogyott 0,002 M KMnO, térfogata (cm”)
Vyak: A ,,vakproba” titralasakor fogyott 0,002 M KMnO, térfogata (cm3 )

KOI = Ezzel a KMnO, térfogattal egyenértékii O tdmege (mg) 1 dm® vizmintara
vonatkoztatva.

KOI(mg /| dm’) = 7 -1000

W, -V ak)-c(KMn04)-§-A(0)

ahol
Vin: A 0,005 M (COOH), visszatitralasahoz fogyott 0,002 M KMnOy térfogata (cm?)
Vi A ,,vakproba” titralasakor fogyott 0,002 M KMnOy, térfogata (cm3)
¢(KMnO,): a KMnO4 méréoldat pontos koncentracioja (mol/dm’)
A(O): az oxigén atomtdmege (16 g/mol)
V: a titralt mintatérfogat (cm?)



BENYUJTANDO EREDMENYEK
o Az elkészitett 0,002 M KMnOj oldat pontos koncentracioja
e A vizsgalt vizminta kémiai oxigénigénye mg/dm’-ben

KERDESEK AZ ONALLO FELKESZULESHEZ
e Mi a kémiai oxigénigény definicidja?
e Soroljon fel néhany (szerves és szervetlen) vegyiiletet, mely a KOI-t okozza!
e Ismertesse a KOI kalium-permanganatos meghatarozasanak alapjat! (nem konkrét recept!)
e Irja fel a KOI kélium-permanganatos meghatarozas egyenletét!
(KMNO4 + (COOH); + H,SO4 —)
e Soroljon fel a vizek allapotanak jellemzésére szolgald 6sszegparamétereket!



