1. Bevezetés

A természetes vizekben taldlhatd rendkiviil sokféle anyag az egyes komponensek kvantitativ
meghatarozasat nehéz analitikai feladatta teszi. A teljes analizis azonban az esetek tobbségében
nem 1is sziikséges, a viz mindségét leirhatjuk Un. Osszegparaméterek segitségével. Az
Osszegparaméterekkel vald jellemzés célja, hogy meghatarozzuk azokat a specifikus jegyeket,
meghatarozhatd Osszegparaméter pl. a pH-érték, a molekularis oxigén oldott mennyisége, az
elektromos vezetOképesség, a viz keménysége, biokémiai oxigénigény, kémiai oxigénigény, stb.
A kémiai oxigénigény (KOI) a vizben 1év6 oxidalhatd szerves anyagok mennyiségérdl nyu;t
kvantitativ adatot. A KOI-t az 1 dm? térfogatt vizminta altal redukalt oxidaloszerrel egyenértékii
oxigén tomegeként adjdk meg (dimenzidja mg/dm®). Meghatdrozasihoz ismert térfogata
vizmintat oxidalnak kdlium-permanganattal, vagy kalium-dikromattal. Annak ellenére, hogy a
KOI nem ad pontos képet a vizben 1évd szerves anyagok mennyiségérdl és mindségérol,
gyakorlati hasznossagat bizonyitja, hogy meghatarozasara szabvanyos vizvizsgalati eljarasokat

dolgoztak Ki.

2. Kémiai oxigénigény meghatarozasa feltart iszapmintakbol vagy centrifugatumokbol
Kémiai oxigénigény (KOI): az oldott és a lebegd anyagok oxidaciojahoz sziikséges, dikromattal

egyenértékii oxigén koncentracidja. A vizsgalatot leird szabvany szama: MSZ ISO 6060:1991.
2.1. A modszer elve

A mintat higany-(I1)-szulfattal és tomény kénsavban oldott eziistkatalizatort tartalmazo kalium-
dikromat ismert mennyiségével meghatarozott idon keresztiil forraljuk mikézben az oxidalhatd
anyagok a dikromatot redukaljak. A visszamarad6 dikromatot visszatitraljuk vas-(11)-ammonium-
szulfattal. 1000 mg/1 sétartalom folott a mintat higitani kell. (A KOI meghatarozas elvégzése elott
a minta sotartalmat meg kell hatarozni). A modszer 30-700 mg/l KOI meghatarozasara alkalmas.

Toményebb mintak esetén higitas sziikséges.



2.2. Felszerelés

Fontos! A KOl-vizsgalathoz hasznalt iivegeszkdzoket gondosan kell tisztitani (mosogatdszer nem
hasznalhat6) és a portél ovni kell. Csak KOI-analizishez hasznaljuk! Az eszkozoket vizallo

filccel ,,KOT” felirattal latjuk el.

Visszafolyo hiitérendszer, 250 ml-es csiszolatos lombikkal. Uj lombik és/vagy hiitd alkalmazéasa
esetén vakprobat végzink. Az eszk6zOk mosogatasdhoz semmilyen mosogatoszer nem

hasznalhato, csak desztillalt viz!

Fitokopeny, fiitélap vagy egyéb flitdeszkoz, amely 10 percen beliil forrasig melegiti a mintat.
Precizios biiretta, 10 ml-es, 0,02 ml-es beosztassal.

Forrkd, 2-3 mm atmérdjii horzsaké.

2.3. Vegyszerek és oldatok

Kénsav, 4 M: 500 ml vizhez 220 ml tomény (p=1,84 g/ml) kénsavat adunk részletekben,

6vatosan. Lehtilés utan térfogatat vizzel 1000 ml-re egészitjiik ki.

Eziist-szulfat-kénsav oldat: 35 ml vizhez 10 g eziist szulfatot (Ag,SO,4) adunk, majd részletekben
965 ml kénsavat (p=1,84 g/ml). Felhasznalas el6tt 1-2 napig allni hagyjuk, és sotét szinli iivegben
taroljuk. Az oldodast keveréssel gyorsithatjuk.

Kalium-dikromat referencia oldat, 0,04 M: 80 g higany-(I)-szulfatot 800 ml vizben feloldunk.
Ovatosan hozzadntiink 100 ml kénsavat (p=1,84 g/ml). Lehiilés utan 11,768 g (elézbleg 2 dran at
szaritott) kalium-dikromatot (K,Cr,05) oldunk fel benne. Vizzel 1000 ml-re toltjiik fel. 1 honapig

felhasznalhato.

Vas-(II)-ammoénium-szulfat méréoldat, 0,12 M: 47,0 g vas-(II)-ammonium-szulfatot
[(NH4)2Fe(S0O4)2.6H,0] vizben feloldunk és 20 ml kénsavat (p=1,84 g/ml) adunk hozza. Lehiités

utan vizzel 1000 ml-re feltoltjiik.

Az oldatot naponta ellendrizziik a kdvetkezdk szerint:



10,0 ml kalium-dikromat oldatot kb. 100 ml-re higitunk 4 M-os kénsavoldattal, majd vas-(Il)-

ammonium-szulfat oldattal 2-3 csepp ferroin indikator-oldat jelenlétében megtitraljuk. A vas-(I1)-

crer

(mol) 10,0+ 0,040x6 2,4
Cc = =
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V: a titralasra fogyott vas-(I1)-ammoénium-szulfat-oldat térfogata, ml.

Kalium-hidrogén-ftalat referencia oldat, 2,0824 mM: 105 °C-on szaritott kalium-hidrogén-
ftalaltbol (KC8H504) 0,4251 g-ot vizben feloldunk, majd az oldat térfogatat vizzel 1000 ml-re
kiegészitjik. Az oldat elméleti KOI-érteke 500 mg/l. Hiitdben tarolva legalabb 1 hétig

hasznalhato.

Ferroin indikator oldat: 0,7 g vas-(ll)-szulfatot (FeSO4.7 H20) vagy 1,0 g vas-(ll)-ammoénium-
szulfatot vizben feloldunk. Hozzaadunk 1,50 g 1,10-fenantrolint (Ci2HgN2H,0) és addig
razogatjuk, mig feloldodik, majd az oldat térfogatat vizzel 100 ml-re egészitjiik ki. Az
indikatoroldat sotétben tarolva néhany honapig stabil. A laboratdériumban gyari indikatoroldatot

hasznaltunk.
2.4. Mintavétel és mintatartdsitas
A laboratériumi mintakat tivegedénybe gytijtjiik, de polietilénedények is megfelelnek.

Az analizist minél eldbb, de a mintavételt kdvetd 5 napon beliil végezziik el. Ha a mintakat az
analizis elkezdéséig tarolni kell, akkor literenként 10 ml kénsavat (4M) adunk hozza és 0-5 °C-on
taroljuk. Az analizis megkezdése eldtt a palackban levé mintat Osszerazzuk ¢és a kellden

homogenizalt mintdkbol mérjiik ki a vizsgalathoz sziikséges mintamennyiséget.
2.5. Vizsgalati eljaras
2.5.1. Meghatarozas

10,0 ml eredeti vagy sziikség esetén higitott vizmintat bemériink a 250 ml-es gémblombikba,
hozzaadunk 5,00 + 0,01 ml kalium-dikromat oldatot és néhany forrkovet. (A forrkd mennyisége
akkor megfeleld, ha nincs az oldatban buborékképzddés. Ha mégis nagy buborékok képzddnek,

adunk még néhany forrkovet az oldathoz.) Az oldat Osszekeverése utdn a lombikot a hiitre



szereljiik, és lassan hozzaadagolunk 15 ml eziist-szulfat-kénsav oldatot. Az clegyet ezutanl0
percen beliil forrasig kell melegiteni €s tovabbi 110 percen 4t forrasban kell tartani. (A forrasi
idét mérjiik.) A forrasi id6 letelte utan az oldatot kb. 60 °C-ra hutjiik, a hiitét kevés vizzel
atmossuk, majd leszedjik a lombikrol. A reakcidelegyet kb. 75 ml-re higitjuk és
szobahOmérsékletre hiitjiilk. A feleslegben maradt dikromatot 1-2 csepp ferroin indikatoroldat
jelenlétében vas-(Il)-ammoénium-szulfat mérdoldattal megtitraljuk. (A ferroin indikator
mennyisége lehetdleg azonos legyen minden mintaban. A titrdlds végpontjanak azt tekintsiik,
amikor a kékeszold szinii oldat vorosesbarna lesz, még ha néhany percen beliil visszatér is a

kékeszold szin.)
2.5.2. Vakpréba

Az el6z6 pontban leirtak szerint két parhuzamos vakprobat készitiink minta helyett desztillalt

vizzel.
2.5.3. Ellenorzo préba

Minden méréssorozat eldtt ellendrizziik a reakciokoriilményeket és a vegyszerek tisztasagat oly
modon, hogy 10,0 ml Kkalium-hidrogén-ftalat referenciaoldatot a mintakkal azonos moddon
kezeliink. A referenciaoldat elméleti KOI-érteke 500 mg/l. Ha legalabb 95%-0s visszanyerést
ériink el (475 mg/l), akkor a kisérleti kortilmények megfeleldek. (A vakprobat az el6zd szakasz

szerint végezziik.)

3. Az eredmények értékelése

crer

(mol) 10,0« 0,040« 6 2,4
C = =
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V: a titralasra fogyott vas-(I11)-ammoénium-szulfat oldat térfogata ml-ben.
A KOI értékeket a kdvetkezd Osszefliggéssel szamoltuk:

8000 xc x (V, = V)

KoI =
Vo




ahol

c: a vas-(Il)-ammonium-szulfat méréoldat szamitott koncentracidja [M]

V1: a minta titralasra fogyott vas(Il)-ammonium-szulfat mérdoldat térfogata [ml]
V,: a vakproéba titralasara fogyott vas-(I1)-ammonium-szulfat méréoldat térfogata [ml]
Vo: a minta térfogata (ha higitott minta, akkor a higitas eldtti térfogat)

8000: a 2 mol O2-nek megfeleld moltdmeg

4. Ellen6rzo kérdések

- Mi a kémiai oxigénigény definicioja?

- Miért van értelme a kémiai oxigénigény meghatarozasanak?

- Milyen egy¢b paramétereket szokas meghatarozni a vizek vizsgélata soran?

- Mi a KOI dikromatos meghatarozasanak elve?

- Sorolja fel, milyen eszkozokkel fog dolgozni a gyakorlat soran!

- Sorolja fel, milyen vegyszereket fog hasznalni a gyakorlat sordn!

- Melyek az eljaras legfontosabb 1épései?



