Analiza Prébek Srodowiskowych i Przemyslowych — laboratorium
Oznaczanie zawartoS$ci calkowitego wegla organicznego (TOC)
i azotu (TN) w probkach $ciekow

1. Wiadomos$ci wstepne

Charakterystyka parametréw fizykochemicznych wod tj. chemiczne zapotrzebowanie na
tlen (ang. chemical oxygen demand, COD), biologiczne zapotrzebowanie na tlen (ang.
biochemical oxygen demand, BOD), utlenialno$¢, pH czy metno$é, obejmuje jedne z
najczesciej oznaczanych parametrow jakosci wod. Parametry te decyduja w gléwnej
mierze o stopniu zanieczyszczenia wod, a takze ewentualnych dalszych metodach ich
oczyszczania [1, 2]. Coraz cze$ciej, obok oznaczania wartoSci w/w parametrow,
wykorzystuje si¢ analize catkowitej zawarto$ci wegla organicznego (TOC, ang. Total
Organic Carbon) i azotu (TN, ang. total nitrogen) z zastosowaniem analizatora TOC/TN
do préobek ciektych, zgodnie z migdzynarodowymi normami np. norma DIN EN 1484 dla
TOC. Pomiar zawartosci TOC i TN polega na calkowitym utlenieniu zwigzkow
obecnych w probce i pomiarze produktéw tego utleniania odpowiednimi detektorami.
Dzigki temu metoda ta jest szybka, precyzyjna i odporna na zmienno$¢ sktadu
roztworéw, co wyroznia jg na tle innych metod, ktore wymagaja dtugotrwatych analiz
lub stosowania silnych utleniaczy. Oznaczanie TOC 1 TN umozliwia biezace
monitorowanie procesOw oczyszczania, ocen¢ efektywnosci technologii usuwania
zwigzkow organicznych oraz wczesne wykrywanie niepozadanych zmian w skladzie
wod [3.4].

2. Celem ¢wiczenia jest oznaczenie zawartosci calkowitego wegla organicznego (ang.
total organic carbon, TOC) oraz azotu calkowitego (ang. total nitrogen, TN) w réznych
probkach $ciekéw syntetycznych

3. Zasada oznaczania calkowitej zawartosci wegla organicznego TOC i azotu TN
probkach Sciekéw

Zasada oznaczania TOC i1 TN w probkach $ciekow polega na pomiarze catkowitej
zawartosci wegla organicznego TOC oraz catkowitej zawarto$ci azotu TN w badanych
probkach. W celu wyznaczenia zawarto§ci TOC i TN roztwory sa pobierane z
autosamplera i podawane za pomoca pompy perystaltycznej do pieca, gdzie ulegaja
spaleniu w atmosferze tlenu. Podczas utleniania zwigzki organiczne przeksztalcaja sig
odpowiednio w CO,; (dla wegla) oraz w tlenki azotu NOy (dla azotu). Powstate produkty,
tj. CO, w przypadku oznaczania TOC oraz NOx w przypadku oznaczania TN, sg
nastgpnie mierzone za pomocg detektorow.

4. Sprzet i odczynniki

- waga analityczna

- analizator TOC/TN

- naczynka szklane

- zlewki

- 2 szklane butelki o pojemnosci 1000 cm®

- 2 pipety wielomiarowe o objetosci od 100 do 1000 puL oraz od 500 do 5000 uL z
dopasowanymi koncoéwkami

- tryskawki

- cylindry miarowe o objetosci 500 cm’lub 1000 cm?®

- kolby miarowe o pojemnosci 50,00 cm®

- sole nieerogeniczne do przygotowanie roztworéw modelowych $ciekow syntetycznych

- 2 mol/dm’ roztwér kwasu solnego

5. Wykonanie oznaczenia

a) Przygotowanie roztworéw S$ciekéw syntetycznych do oznaczania zawartoSci
TOCiTN
1. Na wadze analitycznej, w naczynku wagowym, odwaza si¢ odpowiednie sole,
tak aby uzyskaé ich stezenie koficowe w objetosci 1000 cm® zgodnie z Tabela
nrl.
Tabela 1. Sklad syntetycznych Sciekéw suplementowanych sacharozg [3].

Substancja Stezenie
Octan sodu(CH;COONa) 384 mg/dm’
Diwodorofosforan(V) potasu (KH,PO,) 47 mg/dm’®

Chlorek amonu (NH,CI) 152.7 mg/dm®
Wodoroweglan sodu (Na,HCOs3) 300 mg/dm’
Siarczan(VI) magnezu siedmiowodny (MgSO4x7H,0) 75 mg/dm’
Chlorek wapnia dwuwodny (CaCl,*x2H,0) 36 mg/dm’
Amonu zelaza(III) cytrynian (C¢HgO- -xFe®" - yNH3) 6 mg/dm’
Sacharoza 10 g/dm’

2. Nastepnie, odwazone sole rozpuszcza sic w 1000 cm® wody wodociggowe;.
3. Calo$¢ zamyka si¢ dopasowanym korkiem i miesza.



b) Przygotowanie roztworéw wzorcowych do oznaczania TOC i TN

W celu oznaczania zawartosci TOC i TN w analizowanych probkach, konieczne jest
przygotowanie serii roztworéw wzorcowych, zarowno dla TOC jak i dla TN. Do
przygotowania roztworéw wzorcowych dla TOC stosuje si¢ wodoroflalan potasu (KHP),
natomiast dla TN stosuje si¢ azotan(V) potasu (KNO;.). Z wodnych roztworéw
podstawowych KHP i KNO; o stezeniu 1000 mg/dm’ poprzez odpowiednie rozcienczenie
za pomocg wody dejonizowanej przygotowuje si¢ roztwory wzorcowe o stezeniu 1.0; 2.5;
5.0, 10 i 20 mg/dm®, w kolbach miarowych o pojemnosci 50,00 cm’. Jako probke
kontrolng przygotowuje sic wode dejonizowana. Nastepnie, przenosi si¢ po 10,00 cm’
kazdego z przygotowanych roztworéw wzorcowych i kontroli do szklanej fiolki i
zakwasza za pomoca 0,50 cm® 2 mol/dm® HCI, a nastepnie umieszcza si¢ w
autosamplerze, potagczonym z analizatorem TOC/TN.

¢) Oznaczenie calkowitej zawartosci TOC i TN w analizowanych prébkach $ciekow
syntetycznych

Z probek Sciekow syntetycznych przygotowanych w czesci a pobiera si¢ po 10,00 cm® do
szklanych fiolek i zakwasza za pomoca 0,50 cm® 2 mol/dm’® kwasu solnego, nastepnie
umieszcza w autosamplerze. Po przygotowaniu zaréwno probek jak i roztwordw
wzorcowych, uruchamia si¢ modut metody pomiarowe;j i ustawia dedykowane parametry
pracy, tj. np. wybor metody analizy, szybko$¢ przeptywu tlenu, temperatura pieca,
gotowos¢ detektora azotu i tlenu do pomiaréw.

Sprawozdanie:

- data, tytut oraz cel wykonywanego ¢wiczenia - wprowadzenie teoretyczne - krotki opis
wykonywanego oznaczenia

- wyniki catkowitej zawartosci TOC/TN w analizowanych probkach sciekow.

- porownanie uzyskanych wynikow z danymi literaturowymi

- wnioski
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Zagadnienia do kartkéowki:
- parametry fizykochemiczne wyznaczane w $ciekach i sposoby ich wyznaczania

- analiza catkowitej zawarto$ci wegla organicznego i azotu catkowitego (TOC i TN)



