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Nazev: Stanoveni CHSK bichromatometricky se spektrometrickou
koncovkou

Navod na praci

Zadani: Stanovte koncentraci kysliku ve vzorcich odpadnich vod.

Teorie

CHSKCr je dohodnutym vyjadienim miry zneciSténi vzorku vody organickymi a
oxidovatelnymi anorganickymi latkami.

Chemicka spotteba kysliku dichromanem (ve vod€) je hmotnostni koncentrace kysliku
ekvivalentni mnozstvi dichromanu spotiebovaného rozpusténymi a nerozpusténymi latkami ve
vzorku vody, do které byl tento oxidant pfidan za definovanych podminek. Urcena je pfedevSim
pro posuzovani odpadni vody.

Vzorky se oxiduji mineralizaci s kyselinou sirovou a dichromanem didraselnym v pfitomnosti
siranu stfibrného a siranu rtut'natého. Pti oxidaci hlite oxidovatelnych organickych latek se jako
katalyzator pouziva stfibro. Rtut’ zmenSuje rusivé vlivy zplisobené piitomnosti chloridovych
iontd. Po ukonc¢eni mineralizace se mnozstvi dichromanu pouzitého k oxidaci vzorku stanovi
meéfenim absorbance vzniklych iontt Cr (III) pti vlnové délce 620 nm + 20 nm v rozsahu do
2000 mg/1. Pro snizeny kalibra¢ni rozsah do 150 mg/1 Ize pouzit alternativni vinovou délku 420
nm =+ 20 nm.

Tento dokument popisuje postup stanoveni CHSKCr ve vodach spektrofotometrickou metodou.

Pracovni rozsah pro vykon zkousky podle tohoto dokumentu je v intervalu: (5 — 50) mg/l s
roz§itenou nejistotou U (k =2) 20 %; (50—10 000) mg/1 s rozsitenou nejistotou U (k =2) 9,2 %.

Pomiicky:
Ohrivaci blok

Schopen udrzovat teplotu na 150 + 5 °C bez lokalniho ptehiivani obsahli zkusebnich zkumavek.
Ohtivaci blok by mél mit kapacitu nejméné 10 zkumavek. Otvory v ohiivacim bloku by mély
mit takovy primér, aby sklenénd sténa zkumavky byla v tésném kontaktu s kovovym blokem.
Obsah zkumavek musi za¢it mirn€ viit do 10 minut od jejich vlozeni do ptedehiatého bloku.

Fotometer

Schopny meéfit pii vinové délce 600 nm + 20 nm. Doporucuje se pouzit fotometr, ktery je
schopen méfit absorbanci mineralizovaného vzorku pfimo v uzaviené zkumavce.
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Centrifuga

Vhodna na mineraliza¢ni zkumavky.

Chemikalie: kyselina sirova (¢ = 4 mol/l), hydrogenftalan draselny — standardni referen¢ni
roztok (cKHP = 10 000 mg/l), komercné dostupné zkumavky s €inidly (siran rtutnaty, kyselina

sirova,

dichroman draselny, siran stfibrny)

Postup

Vzorek vody

1.

Analyza se provadi co nejdiive po odbéru vzorku. Pokud je vzorek skladovan, je
dalezité pred analyzou ptidat 10 ml 4 M H>SO4 na litr vzorku, aby se zajistilo, ze pH
vzorku bude mensi nez 2. Takovy vzorek je stabilni 5 dni. Po zmrazeni na teplotu —20
°C jsou vzorky stabilni 1 mésic.

Vzorky odpadni vody mohou obsahovat nerozpustné ¢astice. Tyto vzorky by mély byt
homogenizovany ptred analyzou, aby se zvysila piesnost a reprodukovatelnost vysledka.

Zkumavky s cinidly

1.

Pouzivaji se uzaviené, komerc¢né dostupné zkumavky, které obsahuji siran rtutnaty,
koncentrovanou kyselinu sirovou, dichroman didraselny a siran stiibrny. Zvlastni
opatrnosti je tfeba pii manipulaci s roztoky obsahujicimi siran rtutnaty a siran stiibrny
rozpustény v koncentrované kyseling€ sirové. Oba tyto roztoky jsou toxické a vysoce
korozivni.

Reagencie jsou citlivé na svétlo. Zkumavky se uchovavaji v ptivodnim baleni, baleni se
udrzuje uzaviené v chladu a v suchém prostiedi az do pouziti. Mineraliza¢ni zkumavky
jsou béhem ohtivani a ihned po ném vystaveny tlaku. Zkumavky by mély byt pied
pouzitim peclivé zkontrolovany. Neotevirat zkumavky béhem, resp. okamzit€¢ po
ukonceni rozkladu!

Viastni stanoveni

Termoblok se vyhteje na teplotu 150 °C.

Zkumavky s ¢inidlem se protfepou, aby se rozpustil sediment.

Ptidaji se 2 ml vzorku, deionizované vody, resp. standardu. Po uzavieni zkumavky se
obsah opatrn¢ promicha tak, aby v ni neziistal Zadny nerozpustény precipitat.

Vzorky se podrobi dvouhodinovému rozkladu, po jehoz ukonceni se termoblok vypne.
Zkumavky se opatrn¢ odstrani, jemn¢é se prevrati, aby se promichal jejich obsah a
opatrn¢ se umisti na stojan.

Ochladi se na laboratorni teplotu a zméfi se absorbance roztoku za stanovenych
podminek. Vysledky se vyjadiuji v mg/l O,.

Slepy pokus (Blank): Slepy pokus se ptipravi ptiddnim deionizované vody do reagencni
zkumavky, kterd se nasledné podrobi rozkladu stejnym zpiisobem jako vzorky. Slepy
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pokus neni tfeba piipravit pfed kazdym méfenim. Staci jej ptipravit jednou za tyden a
opakovang jej pouzit se vSemi vzorky pfipravenymi s danou Sarzi zkumavek. Blank se
mezi jednotlivymi méfenimi uchovava ve tm¢. v originalnim baleni.

Interference

1. Nejvétsim potencionalnim rizikem vzniku interferenci je pfitomnost chloridl ve vzorku.
Vysoky obsah chloridii mlize vést k faleSn¢ pozitivnim vysledkiim CHSK. Pfitomnost
chloridt ve vzorku do 100 mg/I neovlivni vysledek Palintestu COD/150 a COD/2000.
Vzorky s vy$sim obsahem chloridii by se mély fedit.

2. Pokud fedéni vzorku neni mozné, doporucCuje se potlacit interference z chloridi. K
tomuto ucelu se pouziva ptridavek siranu rtutnatého. Palintest COD/150 M a COD/2000
M obsahuje 0,04 g siranu rtutnatého, ktery je schopen potlacit interference az do 2000
mg/l chloridi ve vzorcich o obsahu CHSK 50 — 2000 mg/l. Palintest COD/150 2M a
COD/2000 2M obsahuje 0,08 g siranu rtutnatého a potlacuje chloridy do 4000 mg/l u
vzorkil s obsahem CHSK 50 — 2000 mg/l1.

3. Ve vzorcich, které maji po mineralizaci atypické zbarveni nebo zakal, CHSK se
stanovuje titracni metodou. Zakalené¢ vzorky lze odstiedit a nasledné
spektrofotometricky analyzovat, avSak pokud po odstfedéni zdkal ptetrvava, je tfeba
stanovit CHSK titra¢né.

Zkouska pro zjisteni vysokych obsahii chloridii ve vzorku

1. Pouziji se komeréné dostupné testovaci papirky nebo se provede kvantitativni zkouska.
Touto zkouskou se detekuji chloridy s koncentraci nad 1000 mg/l Cl. ml zkusebniho
vzorku v uzaviené nadobé se pfidaji 2 kapky chromanu draselného (5 % obj.).

2. Zatka se odstrani, ptida se 0,5 ml dusi¢nanu stfibrného o koncentraci 0,1 mol/l a roztok
se dukladn¢ promicha Pokud se roztok zbarvi do Cervena, koncentrace chloridl je nizsi
nez 1000 mg/l. vys$si nez 1000 mg/l. 1000 mg/l, vzorek se musi fedit, dokud bude
koncentrace chloridi nizsi nez 1000 mg/I.

Nakladani s chemickymi latkami

Chemikalie Forma H-véty P-véty

H2SO4 Kapalna H314 P280, P305, P35I,
P338, P301, P330,
P331, P310

Hydrogénftalan Pevna - -

draselny (KHP)

AgNO; Pevna H272, H290, H314, | P273, P280, P303,

H410 P361, P353, P305,

P351, P338, P310
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Chemikalie Forma H-véty P-véty
HgSOq4 Pevna H300, H373, H410 P280, P302, P352,
P304, P340, P310,
P405
KCrO4 Pevna H315, H317, H319, | P261, P273, P280,
H335, H340, H350, | P302, P352, P305,
H410 P351, P338, P308,
P313
K2Cr204 Pevna H272, H301, H312, | P210, P220, P260,
H314, H317, H330, | P280, P301, P330,
H334, H335, H340, | P331, P303, P36l,
H360fd, H372, H410 | P353, P304, P340,
P305, P351, P338,
P310

Zdroje rizik a vyhodnoceni zavazZnosti rizika

Pti dodrZeni vSech zasad pro préci s chemikaliemi a pouzivani osobnich ochrannych pracovnich

prostfedktl (rukavice, bryle, plast’) nehrozi zadné riziko.

Zpusob nakladani s odpady

Vzniklé odpady likvidujeme do ptedem k tomu urcenych nadob. VétSina chemikalii je velmi
nebezpecnd, proto s nimi pracujeme opatrn¢ s pouzitim vSech pravidel pro praci s
nebezpeénymi latkami.

Opatieni k omezeni rizika

Pouzivani osobnich ochrannych prostiedkt (respirator, bryle, rukavice, plast)).
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Pracovni list

Experimentalni udaje

N4

1. Podrobné si prostudujte pracovni postup a zaznamenejte nejdalezitéjsi pracovni
parametry metody.

2. Zaznamenejte vysledky méieni.

Cislo vzorky 1 2 3 Slepy pokus 1 | Slepy pokus 2 | Slepy pokus 3

Plocha piku
(vlnova délka)

Vypoéty

1. Vypocitejte mnozstvi CHSK ve vzorku.

Parametr/¢islo vzorku 1 2 3

c(02) mg/l

soufadnice GPS

pocasi

zdroje kontaminace

jiné

Otazky
1. Popiste, co predstavuje hodnota CHSK.

2. Co je ukolem dichromanu draselného pfti stanoveni CHSK.

3. Popiste jak byste stanovili CHSK titra¢né.
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4. Uved'te zdroje chyb pfi stanoveni CHSK. Navrhnéte mozna feSeni.

5. Umite jmenovat pfi¢iny mozného znec€iSténi na jednotlivych odbérovych mistech?

Zavér

Shriite stru¢né cil experimentu, hlavni vysledky a porovnejte je s ocekavanymi hodnotami.
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a nemusi nutné¢ odrazet ndzory a stanoviska Evropské unie nebo Slovenské akademické
asociace pro mezindrodni spolupraci, Narodni agentury programu Erasmus+ pro vzdélavani a
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odpovédnost.
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