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1. UvOD



UvoD

Kod prirodnih voda razlikujemo: atmosfersku, izvorsku, bunarsku, rije nu, jezersku i
morsku vodu. Atmosferska voda je naj istija prirodna voda. Ona sadr i otopljene plinove
iz zraka: kisik, dusSik, ugljikov dioksid, amonijak, a u industrijskim predjelima josS i
sumporov dioksid, sumporovodik, a u i praSinu. lzvorska i bunarska voda bogate su
otopljenim tvarima. U ovisnosti o zemljiStu kroz koje prolaze, sadr e natrijev i kalcijev
klorid, natrijev i magnezijev sulfat, gips, ve e koli ine bikarbonata kalcija i magnezija.
Kisele vode imaju veliki udio bikarbonata i slobodnog uglji nog dioksida. Rije ne vode
siromasnije su otopljenim tvarima zbog njihova talo enja sa sastojcima rije nog korita,
gubitka uglji nog dioksida zbog kretanja vodene mase, te razrje enja oborinama.

Analiza vode je odre ivanje organolepti kih, fizikalno-kemijskih, mikrobioloSkih i
drugih svojstava vode, radi utvr ivanja njezine zdravstvene ispravnosti.

Senzorska svojstva obuhva aju slijede e parametre: boja, mutno a, miris i okus.

Fizikalno-kemijska svojstva obuhva aju odre ivanje slijede ih parametara:
temperatura, koncentracija vodikovih iona (pH vrijednost), elektrovodljivost, oksidativnost,
suhi ostatak, ukupna tvrdo a, suspendirane tvari, otopljeni kisik, slobodni uglji ni dioksid,
sumporovodik i slobodni rezidualni klor. Odre ivanje kemijskih parametara podrazumijeva
odre ivanje koncentracija pojedinih kemijskih tvari u vodi prema Pravilniku o zdravstvenoj
ispravnosti vode za pi e.

Mikrobioloska svojstva obuhva aju odre ivanje broja patogenih i drugih vrsta
mikroorganizama.

Pored navedenih svojstava, ispitivati se mogu udjeli drugih sastojaka vode, Sto ovisi
o0 namjeni vode. Kod industrijskih otpadnih voda odre uju se udjeli sastojaka
karakteristi nih za pojedinu proizvodnju (npr. fenol, ulja, masti, krom, bakar itd.). Osim
industrijskih, ispituju se i otpadne vode doma instva (komunalne vode) prema drugim
parametrima. Opseg ispitivanja kakvo e vode ovisi o prirodi vode te njezinoj namjeni.
Ispitivanja treba ograni iti na sastojke koji su zna ajni za odre enu namjenu. Prema
namjeni razlikuju se vode za: pi e, pripravu piva, sokova, napajanje kotlova, hla enje i

sli no.



2. POSTUPCI OBRADE VODE



2.1. FLOKULACIJA KOLOIDNO DISPERGIRANIH  ESTICA
U VODI JAR-TESTOM

Karakteristika koloidnog sustava je opti ka neujedna enost koja se o ituje
Tyndallovim efektom, koji se upotrebljava za razlikovanje koloidnih otopina od pravih
otopina. Opti ka svojstva disperznog sistema se upotrebljavaju da bi se odredila njihova
struktura, dimenzije estica i njihova koncentracija.

Koloidne tvari u vodenoj otopini kre u se u elektri nom polju, Sto ukazuje na naboj
koloidne estice. Ve ina koloida koja se pojavljuje u prirodnim vodama je negativnhog
naboja. Zahvaljuju i postojanju naboja koloidne estice, izme u njene mase i povrSine
mase otopine, postoji elektrostatski potencijal, koji se ozna ava kao zeta potencijal (z).
On se u vodama kre e naj eS e izme uz=-60do-200 mV.

Neutralizacija naboja koloidne estice i njeno uklanjanje iz vode, vrSi se dodatkom
sredstava za flokulaciju tzv. flokulanata, koji s koloidno dispergiranim esticama stvaraju
ve e aglomerate-flokule, koje se mogu ukloniti iz vode procesima sedimentacije ili
filtracije.

Flokulacija se odvija u dvije faze, koje se osnivaju na perkineti kim i ortokineti kom
efektu.

Perkineti ki efekt sastoji se uglavnom u neutralizaciji naboja koloidnih estica. Tu
neutralizaciju vrSe protuioni dodanog elektrolita. U toj fazi rada procesa flokulacije
potrebno je osigurati intenzivno mijeSanje izme u vode koja sadri koloidne estice i
sredstva za flokulaciju.

Ortokineti ki efekt o ituje se u formiranju mikroflokula i krupnih flokula koje se
dobro talo e i filtriraju. U toj fazi rada mora se osigurati polagano kretanje vode, ime se
potpoma e stvaranje krupnih flokula.

Potrebna koli ina sredstva za flokulaciju obavezno se odre uje u laboratoriju tzv.
JAR-testom. Izbor optimalne vrste i doze sredstva za flokulaciju za svaku vodu mo e se
izvrSiti samo na osnovu eksperimentalnih podataka izvrSenih u laboratoriju. Vrijeme
potrebno za flokulaciju vode ovisi o kvaliteti vode, sadr aju koloidnih  estica, temperaturi,
pH vrijednosti i koli ini dodanog sredstva za flokulaciju.

Od sredstava za flokulaciju, naj eS e se upotrebljavaju soli aluminija i eljeza (kao

primarna sredstva za flokulaciju) i polielektroliti (sintetski polielektroliti i prirodna sredstva
za filtraciju).
Od anorganskih sredstava za flokulaciju naj eS e se upotrebljavaju Al- i Fe-soli. Princip
djelovanja flokulanata na bazi Al- i Fe-soli je da oni, hidroliziraju i u vodi, vrSe
neutralizaciju naboja koloidne estice i pospjeSuju njeno talo enje, budu i da uslijed
hidrolize nastaju H*, odnosno SO,* ioni, te voluminozni talozi Al- i Fe-hidroksida.

Slika 2. Ure aj za Jar-test



Postupak:

U polaznom uzorku odrediti slijede e parametre: pH vrijednost, elektrovodljivost, utroSak
kalijeva permanganata i biokemijsku potrosnju kisika (BPKs). U etiri aSe uliti po 1000 ml
uzorka vode, te dodati po 5, 10, 15 i 20 ml 1% otopine aluminijeva sulfata ili eljeznog
klorida. Intenzivno mijeSati 2 do 3 minute (oko 100 okr./min), a zatim lagano 10 do 15
minuta (30 do 40 okr./min). Prije dodatka aluminijevog sulfata potrebno je podesiti pH
vrijednost uzorka vode. pH vrijednost uzorka treba biti u rasponu od 5,5 do 7,0. Nakon
mijeSanja uzorak se ostavi stajati da se talozi slegnu.

Taloge potom filtrirati ili teku inu dekantirati, te u filtratu odrediti slijede e parametre: pH
vrijednost, elektrovodljivost, utroSak kalijeva permanganata i vrijednosti BPK;. Rezultate

unijeti u tablicu.
Ra unski dio:

U inkovitost flokulacije izra unati iz slijede e jednad be:

u inkovitost - Vi-V,
flokulacije |
Vi volumen 0,002 M KMnO, utroSen za titraciju polaznog uzorka
V, volumen 0,002 M KMnQ, utroSen za titraciju uzoraka nakon obrade flokulacijom
Rezultati:
Uzorak
Po etna nakon flokulacije
parametar jedinica vrijednost 5mi 10 ml 15 ml 20 ml
pH vrijednost
Elektrovodljivost uS/cm
V (KMnQOy) mi
U inkovitost flokulacije %
C, mg/l
C, mg/l
BPKs mg/l
100 ‘
|
90 - :
|
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(}o |
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2.2. MEKSANJE | DEKARBONIZACIJA VODE

MekSanje vode podrazumijeva uklanjanje ukupne tvrdo e, odnosno uklanjanje svih
otopljenih kalcijevih i magnezijevih iona, a voda nakon obrade se naziva omekSana voda
(UT=0). MekSanje vode izvodi se primjenom dva osnovna postupka - kemijskim
mekSanjem vode i mekSanje vode primjenom neutralne ionske izmjene. MekSanje vode
provodi se kod pripreme vode za industrijsku upotrebu, u pripremi rashladne ili napojne
vode, te u prehrambenoj industriji proizvodnji piva i bezalkoholnih pi a.

Dekarbonizacija vode podrazumijeva djelomi no mekSanje vode, odnosno
uklanjanje soli karbonatne tvrdo e [Ca(HCOs3), i Mg(HCOs3),]. Dekarbonizacija se mo e
provesti termi kom obradom vode, doziranjem vapna u vru em ili hladnom, te kiselinom ili
slabo kiselim ionskim izmjenjiva em u cilju pripreme vode kod proizvodnje piva i
bezalkoholnih pi a, te u pripremi napojnih ili rashladnih voda.

Uklanjanje ukupne, odnosno karbonatne tvrdo e kemijskim putem podrazumijeva
primjenu slijede ih talonih sredstava: kalcijevim hidroksidom (vapn o), natrijevim
karbonatom (soda), natrijevim hidroksidom (lu inom) , te fosfatnim solima.

2.2.1. DEKARBONIZACIJA VODE VAPNOM UVRU EM

Postupak:
U polaznom uzorku odrediti slijede e parametre: pH vrijednost, elektrovodljivost, ukupnu

tvrdo u, kalcijevu i magnezijevu tvrdo u, te ukupni alkalitet. Zatim 1000 ml uzorka zagrijati
u asi do 80 T i dodati potrebnu koli inu Ca(OH),. Koli inu potrebnog vapna izra unati
prema prilo enoj jednad bi.

Uzorak, nakon dodavanja Ca(OH),, polako zagrijavati do blizine vrenja, te ohladiti i
filtrirati. U filtratu odrediti slijede e parametre: pH vrijednost, elektrovodljivost, ukupnu
tvrdo u, kalcijevu i magnezijevu tvrdo u, te ukupni alkalitet. Na osnovi navedenih
parametara izra unati u inkovitost dekarbonizacije. Rezultate unijeti u tablicu.

Ra unski dio:

Izra un potrebne koli ine vapna:

KT=Ax28 °nj MgT :M_gO °nj
1C
Ukupni alkalitet po etnog uzorka Ar = mmol/L
Karbonatna tvrdo a po etnog uzorka KTpol. = Tj
Koli ina magnezijeva oksida MgO = mg/l
Ukupna tvrdo a po etnog uzorka Ur = j
Magnezijeva tvrdo a po etnog uzorka MgT = Tj



Potrebna koli ina kalcijeva oksida:

CaO(100%) =10 (KT + MgT) + 20 =X mg/L

CaO (100%)=

mag/L
Potrebna koli ina kalcijeva hidroksida
Ca0(100%) =10 (KT + MgT) + 20 =X mg/L
Ca(OH) = gf xx = MCaOH),)
M (CaO)
= mg/L
Rezultati:
Uzorak:
parametar jedinica po etna nakon dekarbonizacije
pH vrijednost
Elektrovodljivost uS/cm
Ukupna tvrdo a hj
Ukupni alkalitet mmol/L
Karbonatna tvrdo a hj

Izra un u inkovitosti dekarbonizacije:

u inkovitost dekarbonizacije = 100-

polazno

u inkovitost dekarbonizacije =

KTdekarb i

, %

%




2.2.2. DEKARBONIZACIJA IONSKOM IZMJENOM

Postupak:

U polaznom uzorku odrediti slijede e parametre: pH vrijednost, elektrovodljivost, ukupnu
tvrdo u i ukupni alkalitet. Provesti regeneraciju ionskog izmjenjiva a*, te propustiti 1000
ml uzorka preko slabo kiselog kationskog izmjenjiva a u vremenskom periodu od 10 do
15 minuta. Prvih propustenih 100 ml vode baciti, a u ostatku obra enog uzorka odrediti
slijede e parametre: pH vrijednost, elektrovodljivost, ukupnu tvrdo u i ukupni alkalitet, te

pomo u istih izra unati u inkovitost dekarbonizacije. Rezultate unijeti u tablicu.

*Napomena:

Regeneraciju slabo kiselog kationskog

izmjenjiva a provesti

vode.

Slika 1. Shematski prikaz ionskog izmjenjiva a

propusStanjem  kroz
kolonu 100 ml 3 %-tne HCI, nakon
kolonu treba isprati sa 200 ml destilirane

Rezultati:
Uzorak:
parametar jedinica po etna nakon dekarbonizacije
pH vrijednost
Elektrovodljivost pS/cm
Ukupna tvrdo a Tj
Ukupni alkalitet mmol/L
Karbonatna tvrdo a Tj
KTdekarb .

u inkovitost dekarbonizacije

u inkovitost dekarbonizacije =

= 100-

polazno

100

, %

%

ega




2.2.3. TERMI KA DEKARBONIZACIJA

Postupak:

U polaznom uzorku odrediti slijede e parametre: pH vrijednost, elektrovodljivost, ukupnu
tvrdo u i ukupni alkalitet. Uzeti 1000 mL uzorka i zagrijati do vrenja, te isti zagrijavati joS

10 do 15 minuta pri emu topljivi bikarbonati prelaze u netopljive karbonate.

Ca(HCOS)Z zagrijavanje

Uzorak nakon zagrijavanja ohladiti i filtrirati. U filtratu odrediti slijede e parametre: pH
vrijednost, elektrovodljivost, ukupnu tvrdo u i ukupni alkalitet, te pomo u istih izra unati

u inkovitost dekarbonizacije. Rezultate unijeti u tablicu.

CaCO; + CO, + H,0

Rezultati:
Uzorak:
parametar jedinica po etna nakon dekarbonizacije
pH vrijednost
Elektrovodljivost uS/cm
Ukupna tvrdo a Tj
Ukupni alkalitet mmol/L
Karbonatna tvrdo a Tj
Izra un u inkovitosti dekarbonizacije:
. . . . KT jexarb -
u inkovitost dekarbonizacije =100- —*2®"100 ,%
polazno
u inkovitost dekarbonizacije =
%

Uzorak:

Vrsta dekarbonizacije

U inkovitost, %

Dekarbonizacija vapnom u vru em

Dekarbonizacija ionskom izmjenom

Termi ka dekarbonizacija




2.3. ADSORPCIJA NA AKTIVNOM UGLJENU

Adsorpcija sa fizikalnog ili kemijskog aspekta podrazumijeva sposobnost neke vrste

tvari — adsorbensa da na svojoj grani noj povrSini ve e - adsorbira molekule plina ili
otopljene tvari iz otopina - adsorbante. UspjeSnost adsorpcijskog procesa ovisi o aktivnoj
specifi noj povrSini adsorbensa. Ukoliko je adsorbens porozne strukture, adsorpcijski
proces odvija se u etiri faze:

(1) Tvar koja se adsorbira difuzijom ili turbulentnim mijeSanjem dospijeva do grani nog
sloja koji okru uje adsorbens.

(2) Tvar difuzijom prolazi kroz grani ni sloj do povrSine adsorbensa koja ovisi o
udaljenosti, debljini i povrSini grani nog sloja.

(3) Nakon prolaska kroz grani ni sloj tvar kroz pore dolazi do adsorpcijskih mjesta.

(4) Adsorbant se ve e na povrsini za slobodna adsor pcijska mjesta.

Jakost adsorpcije neke tvari ovisi o vrsti veze kojom se ve e na povrsinu
adsorbensa. Ako su estice vezane Van der Waalsovim silama kohezije, koje naj eS e
nastaju izme u molekula plinova i teku ina, adsorpcijska veza e biti slaba i
podrazumijeva fizikalnu adsorpciju. Povezivanje tvari i adsorbensa kemijskim vezama
naziva se kemisorpcija. Pojedine tvari, kao Sto su koloidne estice, uslijed elektrostatskog
naboja na svojoj povrsini mogu adsorpcijom vezati anione, katione i neutralne molekule,
Sto podrazumijeva ionsku adsorpciju.

Adsorpcijski proces mo e biti i reverzibilan, kao Sto je slu aj kod mnogih tvari
adsorbiranih na aktivni ugljen, pri emu se molekule nastavljaju nagomilavati na povrsini
sve dok se brzina adsorpcije ne izjedna i s brzinom desorpcije. Kod tih uvjeta postignuta
je adsorpcijska ravnote a i ne odvija se daljnje na kupljanje.

U obradi vode naj eS e se Kkoristite adsorbensi kao Sto su aktivni ugljen,
adsorbiraju e smole, metalni oksidi, hidroksidi, gline i dr.

Aktivni ugljen je porozni materijal s vrlo velikom unutarnjom povrSinom. Proizvodi
se fizikalno-kemijskom postupkom aktiviranja, djelovanjem pare i uglji nog dioksida na
visokim temperaturama (700-900 C) pri emu nastaju brojne pore razli ite veli ine.
Fizikalna aktivacija podrazumijeva karbonizaciju odnosno pirolizu u odsutnosti kisika na
temperaturama manjim od 700 C. Aktivacija se odvija oksidiraju im plinovima na
temperaturi 800-900 C. Kemijska aktivacija je kombinacija karbonizacije i aktivacije s
razli itim reagensima poput KOH i NaOH. Oplemenijivanje ugljena sa Ag otopinom se
koristi za aktiviranje antibakterijske aktivnosti aktivhog ugljena.

Aktivni uglien koji se koristi za adsorpciju mo e biti u obliku praha ili u obliku
granula. Granulirani aktivni ugljen ima ve i kapacitet adsorpcije, a njegova ve a cijena
mo e biti neutralizirana boljom u inkovitosti. Aktivni uglijen se mo e Koristiti za ad sorpciju
specifi nih organskih prirodnih i sintetskin molekula, ali i odre enih anorganskih tvari.

U inkovitost adsorpcije ovisi 0 nizu imbenika, od kojih su najva niji: kakvo a i
granulacija adsorbensa, kakvo a i koli ina po etnog uzorka, predtretmanu uzorka,
vremenu adsorpcije, pH vrijednosti uzorka, te karakteristikama supstance koja se
adsorbira.
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Slika 3. Shematski prikaz pora aktivhog ugliena

Ekspanzija razvoja i primjene adsorpcijskih procesa u tehnologiji obradbe vode
uzrokovana je jednostavnoS u primjene, visoke u inkovitosti i ekonomske prihvatljivosti
istih. Uporaba razli itih vrsta adsorpcijskin materijala ne zahtjeva velike investicijske
zahvate u postoje im pogonima za obradbu vode, a mogu a je i primjena na samom
mjestu potroSnje vode, odnosno u doma instvima u vidu ku nih filtara.

Potrebno je odrediti dinamiku adsorpcije tvari iz vode na aktivni ugljen. Da bi se
doSlo do tih podataka uzorci vode drat e se u kontaktu s aktivnim ugljenom kroz
razli ite vremenske periode. Primijeniti e se koncentracija od 100 mg/L aktivhog ugljena,
a vrijeme kontakta biti e 15, 30, 45 i 60 minuta.

Slika 3. Laboratorijska tresilica

11



Postupak:

U polaznom uzorku vode odrediti slijede e parametre: pH vrijednost, elektrovodljivost,
utroSak kalijeva permanganata, apsorbanciju na 254 nm (Azs4) i koncentraciju eljeza. U
etiri Erlenmayerove tikvice pipetirati po 200 mL uzorka te u svaku asu dodati po 20 mg
prethodno izvaganog aktivhog ugliena. Erlenmayerove tikvice s aktivnim ugljenom
ozna iti i termostatirati u odre enom vremenskom periodom na 25T u tresilici pri 120
protresanja u minuti.

U nakon isteka odre enog vremenskog perioda (15, 30, 45 i 60 minuta), izvaditi pojedinu
Erlemayerovu tikvicu iz tresilice, profiltrirati preko sustava za vakuum-filtraciju (filtar
0,45 pm), profiltrirane uzorke ozna iti, te u istim odrediti slijede e parametre: pH
vrijednost, elektrovodljivost, utroSak kalijeva permanganata, apsorbanciju na 254 nm
(Azs4) | koncentraciju eljeza. Rezultate unijeti u tabl icu.

Rezultati:
Uzorak:
po etna nakon adsorpcije
parametar jedinica
15 min. 30 min. 45 min. 60 min.

pH vrijednost

Elektrovodljivost pS/cm
UtroSak KMnO, mg/L
Agss cm*
Fe mg/l
U mkovﬁost %
adsorpcije

(prema KMnO,)

U inkovitost

0,
adsorpcije, % %

(prema Apsa)

% uklonjenog Fe %
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2.4. FILTRACIJA VODE PRIMJENOM KU NOG FILTRA

Slika 4. sustav ,,Brita“

Ku ni sustavi za dodatno pro iS avanje vode nazivaju se i sustavi za pro iS avanje
vode na mjestu potrosSnje ili ku ni filtri. Ku ni sustavi za pro IS avanje vode za pi e
naj eS e vodu pro iS avaju na principu reverzne osmoze ili filtracijom preko granuliranog

aktivnog ugljena u kombinaciji s drugim vrstama adsorpcijskih materijala.

Filtar sustav ,Brita“ je jedan od ku nih sustava za dodatno pro iS avanje vode za
pi e koji se mogu na i na triStu. Obrada vode kod navedenog sustava pod razumijeva
propustanje hladne vode kroz ,Brita” ulo ak u kojem se nalazi smjesa aktivnhog ugljena i

ionskog izmjenjiva a.

Uputa proizvo a a (www.brita.hp:

BRITA filtri za vodu zna ajno smanjuju:

- ne isto e iz vodovodnih cijevi poput hr e, pijeska, zemlje, komadi a cijevi

- tvari kao &to su klor i kamenac, koje utje u na okus i miris vode iz slavine,

- neke pesticide poput lindana

- teSke metale kao Sto su olovo i bakar

Svi BRITA filtar uloSci imaju etverostupanjsku filtraciju.

1. PREDFILTRACIJA

2. IONSKI IZMJIENJIVA

3. AKTIVNI UGLJEN

4. MRE ICA NA DNU FILTERA

VA NE NAPOMENE:

BRITA sistemi slu e za filtraciju isklju ivo hladne vode.

Ukoliko ste filtrirali vodu dva do tri puta uzastopno za postizanje najbolieg u inka u filtraciji vode BRITA
preporu uje da pri ekate 15-30 minuta do idu e filtracije.

Brita sustav za filtraciju vode u ku anstvima namijenjen je za koriStenje samo s vodom koja je obra ena za
uporabu u ku anstvima (napomena: ova je voda pod stalnom kontrolom nadle nih institucija za kontrolu kvalitete
voda - Zavod za javno zdravstvo i prema zakonskim regulativama sigurna je za pi e) ili s vodom iz privatnih
izvora koja je testirana i dokumentirano potvr ena kao sigurna za pi e od strane nadle nih institucija. U slu aju
da se slu beno zahtjeva prokuhavanje vode iz vodovo da, potrebno je prokuhavati i BRITA filtriranu vodu. Nakon
ukidanja te odredbe, temeljito operite Vas BRITA sistem te umetnite novi BRITA filtar ulo ak prema propisan oj
proceduri.

Preporu uje se da se za odre ene grupe ljudi (npr. osobe sa slabijim imunitetom ili malu djecu) voda iz slavine
prokuhava. Ovo tako er vrijedi i za filtriranu vodu. Neovisno o vrsti vode koja se koristi, za prokuhavanje vode
koristite ure aje iji su elementi za grijanje izra eni od nehr aju eg elika. Posebno bi osobe osjetljive na nikal
trebali koristiti ure aje iji su dijelovi izra eni od nehr aju eg elika ili su zasti eni.

Zbog higijenskih razloga, filter ulo ak je posebno tretiran srebrom. Mogu je prijenos manje koli ine srebra u
vodu. Srebro nema nikakve poznate opasnosti za ljudsko zdravlje, pogotovo u tako malim koli inama. Ovakav
prijenos je u skladu sa odrednicama WHO (Svjetske zdravstvene organizacije) i Direktivom Europske Unije
98/83/EC o kvaliteti vode za ljudsku uporabu.

Opaska za bubre ne bolesnike ili pacijente na dijal izi: u procesu filtracije mo e do i do blagog pove anja

sadr aja kalija. Upitajte VaSeg lije nika za misljenje i preporuku o koriStenju filtara za vodu ukoliko ste na dijeti za
reguliranje kalija ili ste bubre ni bolesnik.

Postivanje svih gore navedenih preporuka BRITA uputa za uporabu sistema za filtraciju vode imat ete i8S ui
bistriju vodu vrhunske kvalitete i izvrsnog okusa za tople i hladne napitke kao i za spravljanje najzahtjevnijih
gurmanskih djela za VaSe uku ane i prijatelje.

13



Postupak:

U polaznom uzorku vode odrediti slijede e parametre: pH vrijednost, elektrovodljivost,
utroSak kalijeva permanganata, apsorbanciju na 254 m (Agzss) | koncentraciju eljeza.
Uzorak zatim propustiti kroz ,Brita“ filtar, te u filtratu odrediti slijede e parametre: pH
vrijednost, elektrovodljivost, utroSak kalijeva permanganata, apsorbanciju na 254 nm
(Azs4) | koncentraciju eljeza. Rezultate unijeti u tabl icu.

Rezultati:

Uzorak

parametar jedinica po etna nakon filtracije kroz ,Brita“ filtar

pH vrijednost

Elektrovodljivost puS/cm
UtroSak KMnO,4 mg/L
Aosa cm™
Fe mg/I
U inkovitost

adsorpcije %
(prema KMnQy,)

U inkovitost

0,
adsorpcije, % %

(prema Agsa)

% uklonjenog Fe %




3. ANALITI KE METODE



3.1. ODRE IVANJE KONCENTRACIJE H " IONA

ODRE IVANJE pH VRIJEDNOSTI
§ HRN ISO 10523:1998 en (ISO 10523:1994)

Koncentracija vodikovih iona i pH, odre uju se mjerenjem elektromotorne sile u lanku
koji sadri indikatorsku elektrodu (elektroda koja reagira na vodikove ione, staklena
elektroda), koja se stavlja u ispitivani uzorak, i referentnu elektrodu. Kontakt izme u
ispitivane i referentne elektrode postie se spajanjem teku ina koje su sastavni dio
referentne elektrode. Razlika od jedne pH jedinice stvara potencijalnu promjenu od 58,16
mV na 20 T ili 59,16 mV na 25 T. Elektromotorna s ila mjeri se pH-metrom, odnosno
voltmetrom visokog otpora podeSenim na pH vrijednost. Voda za pi e mora reagirati
neutralno do slabo alkalno ( pH = 7,0 — 7,4 ) jer kisele vode nagrizaju vodovodne cijevi,
dok alkalne vode stvaraju talog. pH vrijednost se moe brzo mijenjati kao rezultat
kemijskih, fizikalnih ili bioloSkih reakcija u uzorku vode, te odre ivanje treba obaviti u Sto
kra em roku, a najkasnije 24 sati nakon uzimanja uzorka. Metoda je primjenjiva u svim
vrstama voda: podzemnoj, povrsinskoj i otpadnoj vodi. Podru je mjerenja je od pH 3 do
pH 10, uz standardnu devijaciju mjerenja od 0,05 ili ni u.

Aparatura:
1. Staklena aSa volumena 500 ml
2. Termometar s podjelom skale od 0,5 T
3. pH-metar s mogu no$ u odre ivanja od 0,01 pH jedinice
4. Staklena i referentna elektroda; umjesto tih dviju elektroda
mo e se koristiti kombinirana pH elektroda
Slika 5. pH-metar
Reagensi:

1. Dekarbonizirana voda, prokuhana destilirana ili deionizirana
voda za razrje ivanje puferskih otopina
2. Standardna puferska otopina. Koristiti primarnu pufersku otopinu ili otopine kalijeva hidrogentartarata, KHC4H4Os3;
kalijeva hidrogenftalata, CsH4(COOH)(COOK); fosfata (Na;HPO3; + KH2PO.); boraksa, Na;B4O7x10H,0; natrijeva
karbonata (Na COs) i natrijeva hidrogenkarbonata (NaHCO3)
3. Referentni elektroliti, elektrolitne otopine koje odgovaraju referentnoj elektrodi

Postupak:

Mjerenju pH vrijednosti prethodi kalibracija ure aja puferom poznate pH vrijednosti.
Izabrati standardnu pufersku otopinu s pH vrijedno$ u pribli noj vrijednosti pH uzorka
vode, te izmjeriti temperaturu pufera. lzvrsSiti korekciju temperature na pH-metru, te
pomo u pufera regulirati pH-metar na pH pufera na toj temperaturi. Uzorak se uzima iz
posude u asSu pomo u gumene cijevi ili uz prethodno ispiranje asSe uzorkom vode. Pri
uzimanju uzorka potrebno je izbjegavati vrtlo enje uzorka, a mjehuri e zraka ukloniti
laganim protresanjem aSe. Prije mjerenja pH vrijednosti ispitivanog uzorka, elektrodu
treba pa ljivo isprati destiliranom vodom, a zatim uzorkom. Izmjeriti temperaturu uzorka i
podesiti pH-metar prema izmjerenoj temperaturi. Uroniti elektrodu u uzorak i lagano vrtiti
asu oko elektrode. Sustav se treba stabilizirati prije po etka o itavanja, a mjerenje treba
obaviti najmanje dva puta. Izme u mjerenja elektrode treba dr ati u destiliranoj vo di.
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pH-vrijednost se izra ava na dvije decimale, uz obv ezatno nazna ivanje temperature pri
kojoj je izvrSeno odre ivanje.

Primjer : pH 8,45 mjereno na 10,2 Tiili
pH 7,62 mjereno na 16,4 C u laboratoriju 2h nak on uzorkovanja.
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3.2. ODRE IVANJE ELEKTROVODLJIVOSTI

ODRE IVANJE ELEKTROVODLJIVOSTI
§ ISO 7888:1985

Ova metoda obuhva a mjerenje elektrovodljivosti vode i njezine recipro ne
vrijednosti — elektri nog otpora. Elektrovodljivost je recipro na vrijednost otpora u omima,
mjerena izme u dviju suprotnih strana kocke jednoga kubi nog centimetra vodene
otopine pri odre enoj temperaturi. Standardna jedinica elektrovodljivosti je simens po
metru [S/m] ili milisimens po metru [mS/m].

Elektrovodljivost za destiliranu vodu je od 0,2 do 0,1 mS/m. Vrijednost se pove ava i
do dva puta apsorpcijom atmosferskog ugljikovog dioksida. Ve ina slatkih i pro iS enih
voda ima elektrovodljivost od 5 do 50 mS/m, visoko mineralizirane vode dose u vrijednost
100 i viSe, a kod nekih industrijskih otpadnih voda vrijednost elektrovodljivosti mo e prije i
i 1000 mS/m.

Temperatura utje e na elektrovodljivost koja varira oko 2 % na 1C. Standardna
temperatura za odre ivanje elektrovodljivosti je 25C. Odre ivanje treba biti na navedenoj
ili Sto bli oj temperaturi.

Otopljeni uglji ni dioksid pove ava vodljivost, me utim njegov utjecaj nije velik, a
njegovo otklanjanje iz tvrde vode ne mo e se posti i bez talo enja kalcijeva karbonata.
Zbog toga se utjecaj uglji nog dioksida zanemaruje pri analizi vode.

Uzorci s niskom pH vrijednoS u tako er pokazuju veliku elektrovodljivost zbog
visoke ekvivalentne vodljivosti vodikovih iona.

Aparatura:

1. Instrument za mjerenje elektrovodljivosti -KONDUKTOMETAR

2. Elektrode, platinske elektrode; druge vrste elektroda dopustene su za
rutinske laboratorijske analize.

3. Termometar, preciznosti + 0,1 T, za rutinska mjerenja preciznosti + 0,5
T.

4. Vodena kupelj, sa mogu no$ u odr avanja temperature 25,0 C +_0,1 C,
za rutinske analize 25.0 T + 0.5 C.

Slika 6. Konduktometar

Reagensi:

1. Voda za pripravu otopina i razrje enja, dvostruko destilirana ili deionizirana voda; elektrovodljivosti 25 0,1 mS/m.

2. Kalijev klorid, standardna otopina (A), ¢(KCI) = 0,1 mol/l; elektrovodljivost otopine na 25 T 25=1290mS/m.

3. Kalijev klorid, standardna otopina (B), c(KCI) = 0,01 mol/l; elektrovodljivost otopine na 25 T 25=141mS/m.

4. Kalijev klorid, standardna otopina (C), ¢(KCl) = 0,001 mol/l; otopinu prirediti razrje ivanjem otopine B prije samog
mjerenja. Elektrovodljivost otopine na 25 T 25=14,7 mS/m.

5. Platina, otopina. Otopiti 1,5 g hidrogen heksakloroplatine(lV) heksahidrata (H,PtClex 6H,O) u 50 ml vodene
otopine koja sadr i 0,0125 g olovnog acetata [Pb(C 2H303)2].
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Postupak:

Aparaturu pripremiti prema uputi proizvo a a. Potrebno je znati konstantu elektrode koju
obi no daje proizvo a . Ukoliko konstanta elektrode nije poznata, potrebno ju je odrediti
pomo u standardnih otopina kalijeva klorida. Odre ivanje elektrovodljivosti provodi se
uranjanjem elektrode u uzorak vode i o itavanjem dobivene vrijednosti sa skale
instrumenta. Za precizno odre ivanje, mjerenje se provodi kada uzorak i elektroda pri
mjerenju imaju temperaturu od 25,0 T + 0,1 C.

Rezultat se izraava kao 25 u mS/mili uS/cm..
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3.3. ODRE IVANJE ALKALITETA

ODRE IVANJE UKUPNOG | DJELOMI NOG ALKALITETA
8 HRN EN ISO 9963-1:1998 en (1SO 9963-1:1994)

Alkalitet ine hidroksidi, karbonati i bikarbonati alkalijskih i zemnoalkalijskih metala,
uglavhom natrija, kalija, kalcija i magnezija. Ovom metodom alkalitet se odre uje
titrimetrijski, a metoda je pogodna za vode koje imaju alkalitet od 0,4 mmol/l do 20 mmol/l.
Smetnje pri odre ivanju mogu uzrokovati suspendirane tvari u obliku karbonata, koje se
mogu smanijiti prethodnom filtracijom. Za preciznije odre ivanje to ke ekvivalencije pri
titraciji, umjesto indikatora mogu e je koristiti pH-metar.

Alkalitet predstavlja kvantitativnhu sposobnost vodenog medija da reagira s vodikovim
ionima. Alkalitet se odre uje kao “alkalitet prema fenolftaleinu” (Ap) koji predstavlja
djelomi ni alkalitet (udio svih hidroksida i polovica udjela karbonata u vodi) i “alkalitet
prema metil crvenom” (A7) koji predstavlja ukupni alkalitet (udio svih karbonata,
hidrogenkarbonata i hidroksida u vodi). SuStina metode za odre ivanje alkaliteta je u
postupnoj neutralizaciji alkalnih soli pomo u kiselina, u prisutnosti indikatora fenolftaleina i
metil crvenog. Neutralizacija alkaliteta provodi se kloridnom kiselinom. Ako se voda s
ve im pH od 8 postupno neutralizira u prisutnosti fenolftaleina, kod pH 8,3 on e
promijeniti boju. Ako se neutralizacija nastavlja dalje u prisutnosti metil crvenog, otopina

e promijeniti boju kod pH 4,5. ZavrSna to ka titracije moe se odrediti vizualno
promjenom boje indikatora. Na osnovi toga mo e se p omo u dva indikatora odrediti vrsta
alkaliteta.

Aparatura:

1. Magnetna mijeSalica, s magnetnim mjeSa em

2. pH-metar, sa odgovaraju om elektrodom za mijerenje pH
vrijednosti u podru ju od 4 do 10, s odstupanjem pH + 0,05.
Ure aj treba pripremiti i kalibrirati puferima s pH 4,7 i 9.

3. Bireta, volumena 10 ml, s podjelom skale od 0,02 ml

Slika 7. Automatska bireta

Reagensi:

1. Natrijev karbonat, standardna otopina, ¢ (NaxCOs3) = 0,025 mol/l. Otopiti 2,5600 g + 0,2000 g natrijeva karbonata u
vodi i dopuniti do 1000 ml. Otopina je stabilna oko mjesec dana na temp. 4°do 8 <.

2. Kloridna kiselina, c(HCI) = 0,10 mol/l, razrijediti 8,60 ml + 0,10 ml ( = 1,16g/ml) kloridne kiseline s destiliranom
vodom do 1000 ml. Otopinu standardizirati.

3. Kloridna kiselina, c(HCI) = 0,02 mol/l. Otopinu prirediti sa 100 ml + 1 ml kloridne kiseline ¢ =0,10 mol/l i
razrijediti do 500 ml. Otopinu pripremiti uvijek svje u.

4. Fenolftalein, indikatorska otopina. Otopiti 1,0000 g + 0,1000 g fenolftaleina u 100 ml + 2 ml etanola [>90 % (V/V)
etanol] i razrijediti vodom do 200 ml + 4 ml.

5. Bromkrezol zeleno - metil crveno, indikatorska otopina. Otopiti 0,2000 g + 0,0050 g bromkrezol zelenog i 0,0150 g
+ 0,0020 g metil crvenog u 100 ml + 4 ml etanola [> 90 % (V/V) etanol].
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3.3.1. ODRE IVANJE DJELOMI NOG ALKALITETA TITRACIJOM DO pH 8,3

Postupak:
Pipetirati 100 ml + 1 ml uzorka (V4) u Erlenmayerove tikvicu od 250 ml i dodati 0,1 ml +

0,02 mi indikatorske otopine fenolftaleina. Ukoliko se ne pojavi rui asta boja, zabilje iti
djelomi ni alkalitet do 8,3 kao nulu. Ukoliko je prisutna rui asta boja, uzorak titrirati
odgovaraju om kiselinom do nestanka boje. Za podru je alkaliteta od 4 mmol/l do 20
mmol/l, za titraciju koristiti kloridnu kiselinu koncentracije ¢ = 0,1 mol/l, a za podru je
alkaliteta od 0,4 mmol/l do 4 mmol/l, koristiti kloridnu kiselinu koncentracije ¢ = 0,02 mol/l.
Zabilje iti utroSenu koli inu kiseline za titraciju (Vs). Isti uzorak koristiti za odre ivanje
ukupnog alkaliteta.

3.3.2. ODRE IVANJE UKUPNOG ALKALITETA

Postupak:
U otopinu dodati 0,1 ml + 0,02 ml indikatorske otopine bromkrezol zelenog- metil crvenog.

Nastaviti titraciju sve dok boja iz zeleno-plave ne prije e u sivu. Zabilje iti utroSenu
koli inu kiseline za titraciju (Vs).
Djelomi ni i ukupni alkalitet izra unati iz zadane jednad be:

Djelomi ni alkalitet (fenolftaleinski alkalitet):

_ c(HCl) >V, >1000
A, = ,
V4
sposobnost reakcije sa vodikovim ionima u mmol/l izra ena kao djelomi ni alkalitet titriran do  pH
8,3

c(HCI) koncentracija kloridne kiseline koriStene za titraciju u mol/l

Ar

volumen uzorka u ml
volumen kloridne kiseline koriStene za titraciju do pH 8,3

Ukupni alkalitet:

c(HCI) >V, >1000
A = v |
4

sposobnost reakcije sa vodikovim ionima u mmol/l izra eno kao ukupni alkalitet titriran do pH 4,5

c(HCI) koncentracija kloridne kiseline koriStene za titraciju u mol/l

V, volumen uzorka u ml

Ve volumen kloridne kiseline koriStene za titraciju do pH 4,5.

Literatura:

1. Convention on long-range transboundary air polution, Intercalibration 9105. Programme Centre, Norwegain Institute for Water
Research, Oslo.

2. Convention on long-range transboundary air polution, Intercalibration 9206. Programme Centre, Norwegain Institute for Water
Research, Oslo.

3. Stumm, W. Morgan, J. J. Aquatic Chemistry. J. Wiley (1981)

4. ITM 1993. Comparison of testing 1992-1. lon Balance. (in Swedish with English summary.) Institute of Applied Enviromental
Research, University of Stockholm, Sweden.

5. SNV 3535. Intercalibration 1988-1. Chemical analysis of drinking water (in Swedish with English summary.) Swedish National

Enviromental Protection Agency.
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3.4. ODRE IVANJE UKUPNE TVRDO E

3.4.1. ODRE IVANJE UKUPNE TVRDO E

Dinatrijeva sol etilendiamintetraoctena kiselina (EDTA), koja jos dolazi pod
komercijalnim nazivima komplekson I, titripleks, natrijev versenat i sl., s kalcijevim i
magnezijevim ionima daje stabilne helatne komplekse u alkalnoj sredini.

Na,H,-komplekson + ca Na,Ca-komplekson + 2H

+

Na,H,-komplekson + Mé Na,Mg-komplekson + 2H

Odre ivanje ukupne tvrdo e titracijom uz EDTA i eriokrom-crno T kao indikator, jedno je
od najto nijih i najbr ih postupaka.

Aparatura:
1. Erlenmayerova tikvica, volumena 500 ml
2. Bireta

3. Ostalo laboratorijsko posu e

Slika 8. Automatska bireta

Reagensi:

1. Eriokrom crno T, indikatorska otopina, 0,5000 g eriokrom crnog T otopiti u 100 ml 99 %-tnog izopropilnog alkohola.
Umijesto otopine mo e se koristiti i suhi indikator tako da se pomijeSa s NaCl p.a. u omjeru 1:100, te se ova smjesa
dodaje “na vrhu no a”.

2. Puferska otopina, 54 g amonijevog klorida (NH4Cl) otopiti u 200 ml destilirane vode, dodati 350 ml koncentrirane
otopine amonijaka i dopuniti vodom do 1000 ml

3. EDTA, standardna volumetrijska otopina, c(EDTA) 0,01 M. Osusiti odre enu koli inu dinatrijeve soli EDTA
dihidrata (C10H14N20gNaxx2H,0) na 80 C, dva sata, te 3,7250 g osuSene soli oto piti u vodi i razrijediti do 1000 ml.
Otopinu EDTA uvati u polietilenskoj boci.

Postupak:
100 ml uzorka vode prenijeti pipetom u Erlenmayerovu tikvicu od 500 ml, dodati 2 ml

otopine pufera, 4 kapi indikatorske otopine ili “na vrhu no a“ praskastog indikatora, te
odmah titrirati sa 0,01 M otopinom EDTA do promjene boje iz vinskocrvene u plavu boju.
Ako voda ne sadr i magnezijeve soli, prije titracij e potrebno je dodati malo magnezijevog
kompleksonata u prahu, da bi se bolje uo ila promjena boje.

Ukupna tvrdo a vode izra ava se u njema kim stupnjevima, a ra una se iz sljede e
jednad be:

UT=0,56 -V [hj] ,

Y volumen EDTA u ml utroSen za titraciju.
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3.4.2. ODRE IVANJE KALCIJA — KOMPLEKSOMETRIJSKO ODRE IVANJE

Udio kalcija u vodi mo e se odrediti titracijom s E DTA uz indikator mureksid-K ili
titracijom otopinom kalijeva permanganata, jer se pritom talo i u obliku kalcijeva oksalata.

Aparatura:
1. Erlenmayerova tikvica, volumena 500 ml
2. Bireta

3. Ostalo laboratorijsko posu e

Slika 9. Automatska bireta

Reagensi:

1. EDTA, standardna volumetrijska otopina, c(EDTA) 0,01 mol/l. Osusiti odre enu koli inu dinatrijeve soli EDTA
dihidrata (C10H14N20gNa;*x2H,0) na 80 C, dva sata, te 3,7250 g osuSene soli oto piti u vodi i razrijediti do 1000 ml.

2. Mureksid-K (kalijev purpurat) pomijeSan s NaCl p.a. u omjeru 1:100

3. Otopina natrijeva hidroksida; otopiti 80 g natrijevog hidroksida (NaOH) u odmjernoj tikvici od 1000 ml destiliranom
vodom i dopuniti do oznake.

Postupak:
100 ml uzorka vode prenijeti pipetom u tikvicu, dodati 1 ml otopine pufera (r.3.) i “na vrhu

noa” indikatora (r.2.). Titrirati otopinom EDTA (r.1.) do promjene boje iz crvene u
purpurnu. Titracija se provodi nakon 5 minuta od dodavanja puferske otopine.

Udio kalcija izra ava se u mgCaOl/l, ara una se iz sljede e jednad be:

560>VEDTA

CaOmg/l =
mi

uzorka

3.4.3. ODRE IVANJE MAGNEZIJA

Udio magnezija odre uje se ra unski, tako da se od ukupne tvrdo e, izraene u
njema kim stupnjevima oduzme udio kalcija izraen u njema kim stupnjevima, te se
razlika pomnois 10 MgO/CaO = 7,19

Primjer:
Ako je ukupna tvrdo a vode 13,6 tj, udio CaO 96 mg/l, udio magnezija i zra enog kao MgO ra una se
prema sliede oj jednad bi:

MgOmg/| = (L36- i)—(?) x719= 40x719= 2876
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3.5. ODRE IVANJE OTOPLJENOG KISIKA

ODRE [IVANJE OTOPLJENOG KISIKA JODOMETRIJSKOM METODOM
§ HRN EN 25813:1998 en (ISO 5813:1983; EN 25813:1992)

Kisik u vodu dospijeva apsorpcijom iz atmosfere ili kao produkt fotosinteze vodenih
algi. Raspadanjem organskih tvari u vodi koncentracija kisika opada, a Sto je ujedno i
pokazatelj zaga enosti vode. Ova metoda primjenjiva je za odre ivanje otopljenog kisika
u svim vodama u koncentracijskom podru ju od 0,2 mgO,/lI do 20 mgO2/l. Lako
oksidiraju e organske supstance, kao Sto su tanini, huminske kiseline i lignin, te sulfidi i
tiourea uzrokuju smetnje pri odre ivanju kisika ovom metodom. Neke suspendirane tvari
koje imaju sposobnost vezanja joda, tako er mogu izazvati smetnje pri odre ivanju. U
tom slu aju je pogodnije za odre ivanje otopljenog kisika koristiti elektrokemijsku metodu.
Uzorku se dodaje otopina natrijeve ili kalijeve lu ine s kalijjevim jodidom i otopina
manganova(ll) sulfata. Talo enjem manganova(ll) hid roksida iz dodanih kemikalija, ve e
se otopljeni kisik iz uzorka vode. Zakiseljavanjem, manganovi ioni viSe valencije oksidiraju
jodidne ione, te se osloba a koli ina joda ekvivalentna koli ini kisika otopljenog u uzorku
vode. Sadraj oslobo enog joda odre uje se titracijom sa standardnom otopinom
natrijeva tiosulfata uz Skrob kao indikator, koji s oslobo enim jodom daje plavu boju.
Zavrsnu to ku titracije ozna uje obezbojenje uzorka.

Reakcija:

MnCl, + 2KOH === Mn(OH)+ 2KCI
2Mn(OH), + O, = 2MnO(OH)

MnO(OH), + 2KI + 4HCl ———  MnGl+ 2KCI + |, + 3H,O

I, + N&S,03 ~———  2Nal + Nib,Oq

Aparatura:

1. Boca po Winkleru, volumena izme u
130 350 ml

2. Pipete

3. Erlenmayerova tikvica od 500 ml

4. Bireta

Slika 10. Boca po Winkleru

Reagensi:

1. Sulfatna kiselina, razrije ena. Oprezno dodati 500 ml koncentrirane sulfatne kiseline ( =1,84 g/ml) u 500ml vode, uz neprestano
mijeSanje. Ukoliko se o ekuje prisutnost trovalentnog eljeza, koristiti fo sfornu kiselinu (HsPO,), =1,70 g/ml

2. Sulfatna kiselina c(1/2 H,SO4)=2 mol/l
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3. Jodidni azid, alkalni reagens. Otopiti 35 g natrijevog hidroksida (NaOH) [ili 50 g kalijeva hidroksida] i 30 g kalijevog jodida (KI) [ili
27 g natrijeva jodida] u 50 ml vode. Posebno otopiti 1g natrijeva azida u nekoliko mililitara vode. PomijeSati ove dvije otopine i
razrijediti do 100ml. Otopinu uvati u boci od tamnog stakla.

4.  Manganov(ll) sulfat, anhidridni, otopina 340g/I (ili mangan sulfat monohidrid, otopina 380g/l). Kao alternativu koristiti manganov(ll)
klorid tetrahidrat, otopina 450g/I. Otopinu filtrirati ako sadr i ne isto e.

5. Kalijev jodat, c(1/6 KIOz) = 10 mmol/l, standardna otopina. Otopiti 3,5670 g + 0,0030 g kalijeva jodata u destiliranoj vodi i razrijediti
do 1000ml. Uzeti 100 ml ove otopine i razrijediti do 1000 ml.

6. Natrijev tiosulfat, standardna otopina c(Na,S,03) = 10 mmol/l. Otopiti 2,5000 g natrijeva tiosulfata pentahidrata (Na,S,03;x5H,0) u
svje e prokuhanoj i ohla enoj destiliranoj vodi. Dodati 0,4000 g natrijeva hidroksida (NaOH) i razrijediti do 1000ml. Otopinu
standardiziratii uvati u boci od tamnog stakla.

7. Skrob, svje e pripravljena otopina 10 g/l.

8. Fenolftalein, 1g/l etanolna otopina.

9. Jod, otopina 0,005 mol/l. Otopiti 4 do 5g kalijeva ili natrijeva jodida u 100 ml vode i dodati oko 130 mg joda. Nakon otapanja joda,
razrijediti do 1000 ml.

10. Kalijev jodid ili natrijev jodid.

Postupak:
Uzorkom napuniti Winklerovu bocu preko crijeva koje se e do dna boce i pustiti da se

istiecanjem promijene dva do tri volumena boce, sve dok u boci ne bude mjehuri a.
Odmah zatim dodati 1 ml otopine mangan(ll) sulfata (r.4.) i 2 ml alkalnog reagensa
jodidnog azida (r.3.). Otopinu dodati ispod povrSine uzorka pomo u pipete, te odmah
bocu zatvoriti paze i da pri zatvaranju u boci ne ostane mjehuri a zraka. Bocu nekoliko
puta promu kati okretanjem gore dolje, te ostaviti oko 5 minuta da se nastali talog slegne.
Uzorak zatim ponovno promu Kkati, tako da se homogenizira. Ovim postupkom vrsi se
vezanje kisika u uzorku.

Nakon toga, polako dodati 1,5 ml sulfatne kiseline (r.1.) ili odgovaraju i volumen fosfatne
kiseline, bocu zatvoriti, te dobro promu kati dok se talog ne otopi. Ovim postupkom jod je
jednakomjerno raspore en u uzorku.

Uzorak ili alikvotni dio uzorka (volumen V;) prenijeti u Erlenmayerovu tikvicu i titrirati
otopinom natrijevog tiosulfata (r.6.), koriste i otopinu Skroba kao indikator koji se dodaje
pri zavrSetku titracije, ili neki drugi odgovaraju i indikator.

Koli ina otopljenog kisika izraena u miligramima kisika po litri, ra una se prema
slijede oj jednad bi:

M, >V,3c> f;

4R/,
M, relativna masa kisika (M, = 32),
Vq volumen u ml uzorka ili alikvotnog dijela (ukoliko je titriran cijeli uzorak V; = Vo),
V, volumen u ml otopine natrijeva tiosulfata koriStenog za titraciju uzorka ili alikvotnog dijela,
c koncentracija otopine natrijeva tiosulfata u mmol/l,
f izra unatiiz sljede e jednad be:
f=_ o
1
V,- Ve
Vo volumen Winklerove boce u ml
V’ suma volumena otopine mangan(ll) sulfata (1ml) i alkalnog reagensa jodidnog azida (2ml).

Rezultat se izra ava na jednu decimalu.

Literatura:

1. Montgomery, H.A.C., Thom, N.S., and Cockburn, A. Determination of dissolved oxygen by the Winkler method and the solubility
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3.6. ODRE IVANJE BIOKEMIJSKE POTROSNJE KISIKA

METODA RAZRJE [IVANJA | NACJEPLJIVANJA
HRN ISO 5815:1998 en (1ISO 5815:1989)

Biokemijska potroSnja kisika (BPK) je masena koncentracija otopljenog kisika
utroSena pod odre enim uvjetima, za bioloSku oksidaciju organskih i/ili anorganskih tvari
u vodi. Metoda je primjenjiva za odre ivanje BPKs u svim vrstama voda, u podru ju od 3
do 6000 mgO./l. Smetnje pri odre ivanju BPK mogu uzrokovati tvari koje su toksi ne za
mikroorganizme, npr. baktericidi, toksi ni metali i slobodni klor jer inhibiraju biokemijsku
oksidaciju. pH vrijednost uzorka vode treba biti izme u 61 8.

Uzorak vode razrje uje se s vodom za razrje ivanje koja sadr i kisik, hranjive tvari i
aerobne mikroorganizme u odre enom omjeru, te se inkubira 5 dana na tamnom mjestu
pri temperaturi od 20 € + 1 <. Sadr aj otopljenog kisika odre uje se prije i nakon
inkubacije, a razlika u sadraju kisika je koli ina kisika utroSena na biokemijsku
razgradnju tvari Sto se nalaze u uzorku vode.

Aparatura:

1. Boce po Winkleru za inkubaciju, volumena izme u 130i 350 ml, s
bruSenim epom

2. Inkubator, sa mogu no$ u odr avanja temperature na 20C+_1 C

3.0prema za odre ivanje koncentracije otopljenog kisika
(jodometrijska ili elektrokemijska metoda). Sve stakleno
laboratorijsko posu e za analizu BPKs mora biti isto.

Slika 11. Boca po Winkleru

Postupak:
Uzorcima vode napuniti boce po Winkleru u dvije serije, te lagano promijeSati da se

uklone mjehuri i zraka. U prvoj seriji odmah odrediti koncentraciju otopljenog kisika
koriste i jodometrijsku metodu (vje ba 3.5.), a drugu serij u uzoraka inkubirati na tamnom
mjestu pet dana i na temperaturi 20 T + 1 C. Svaka serija treba sadravati po pet
Winklerovih boca (po etni uzorak i etiri filtrata dobivenih nakon flokulacije). Nakon
inkubacije od pet dana, koncentraciju otopljenog kisika ponovo odrediti jodometrijskom
metodom u drugoj seriji.

BioloSka potroSnja kisika nakon 5 dana (BPKs) izra ena u miligramima kisika po litri

ra una se pomo u slijede e jednad be:

BPKs =(G - C)

C, koncentracija otopljenog kisika u miligramima po litri u uzorku
C, koncentracija otopljenog kisika u miligramima po litri za isti uzorak nakon pet dana.
Literatura:
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3.7. ODRE IVANJE UTROSKA KMnO 4

ODRE IVANJE UTROSKA KMnO 4 METODOM KUHANJA U KISELOJ SREDINI |
TITRACIJOM PO KUBEL-TIEMANNU

UtroSak kalijeva permanganata pri standardnim uvjetima analize predstavlja mjerilo
sadr aja organskih tvari u vodi. Voda koja sadri o rganske tvari ljudskog, ivotinjskog,
biljnog ili industrijskog porijekla, utroSit e odre enu koli inu kalijeva permanganata za
njihovu oksidaciju koja ovisi o koli ini organske tvari u vodi, ali i njihove kemijske
strukture. Osim organskih, i neke anorganske tvari (npr. nitriti, dvovalentno eljezo,
sumpor(ll)-vodik itd.) mogu se oksidirati s kalijevim permanganatom. Kalijev permanganat
se reducira u kiseloj sredini s nekim organskim i anorganskim tvarima, a potrosSnja
kalijeva permanganata mo e se samo uvjetno uzeti ka o mjerilo sadr aja organske tvari u
vodi.

Aparatura:
1. Automatska bireta
2. Kuhalo

Slika 12. Automatska bireta

Reagensi:

1. Sulfatna kiselina, razrije ena1: 3, (H,SO.) pro analysi

2. Kalijev permanganat, otopina ¢(KMnO,) = 0,02 M. Otopiti 3,1600 g KMnO, u 200 ml destilirane vode, te dopuniti do volumena od
1000 ml

3. Kalijev permanganat, otopina c(KMn0O,)=0,002 M. Pripremiti svje u otopinu sa 0,02 M KMnO 4 (r.3)

4. Oksalna kiselina, otopina 0,05 M. Otopiti 6,3033 g oksalne kiseline (C,04Hz-H,0) u destiliranoj vodi, te dodati 50 ml sulfatne
kiseline (H,SO,); 1:3 radi konzerviranja, te dopuniti do 1000 ml destiliranom vodom.

5. Oksalna kiselina, otopina 0,005 M. Priprema se svje a razrje ivanjem 0,05 M otopine (r.4.).

Postupak:

U Erlenmayerovu tikvicu od 300 ml odmjeriti 100 ml uzorka vode, 5 ml razrije ene
sumporne kiseline (r.1.) i dodati nekoliko staklenih kuglica. Tikvicu poklopiti staklenim
lijevkom i na azbestnoj mre ici zagrijavati do vren ja, a zatim otopini dodati iz birete 15,0
ml 0,002 M kalijeva permanganata (r.3.) i nastaviti sa zagrijavanjem to no 10 minuta (od
po etka ponovnog vrenja). Otopina treba lagano i ujedna eno vreti. Ako joS postoji
rui asto obojenje, tikvicu skinuti s azbestne mre ice i odmah u vru u otopinu dodati iz
birete 15,00 ml 0,005 M oksalne kiseline(r.5.) i dalje zagrijavati do potpunog obezbojenje.
Zatim otopinu titrirati s 0,002 M kalijeva permanganata (r.3.) do pojave slabo rui aste
boje koja je postojana 30 sekundi. Ukoliko za vrijeme zagrijavanja uzorka vode s kalijevim
permanganatom do e do gubitka crvene boje, odnosno utroSi se sav dodani KMnQO,, za
analizu uzeti manju koli inu uzorka (50; 25; ili 10 ml), koja se dopuni do 100 ml sa svje e
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destiliranom vodom i analizu ponoviti na opisan na in. Ukoliko se za titraciju troSi viSe od
7,5 ml 0,002M KMnQy, uzorak razrijediti u omjeru 1:1.
Rezultat se izra ava u mg/l utroSenog KMnO 4, a odre uje se prema jednad bi:

_31608" C

P.P. mg/l KMnO,

C volumen 0,002 M kalijeva permanganata utroSenog za titraciju u ml
\Y, volumen uzorka u ml.
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3.8. ODRE IVANJE KONCENTRACIJE ELJEZA

ODRE IVANJE ELJEZA  SPEKTROMETRIJSKOM METODOM S 1,10-
FENANTROLINOM
§ HRN ISO 6332:1998 en (ISO 6332:1988)

U razli itim vrstama voda uklju uju ii otpadne vode, analizira se:

1.

2.
3.

ukupno eljezo (suma otoplienog i neotoplienog), direktnim odre ivanjem i
odre ivanjem nakon razaranja,

ukupno otopljeno eljezo [suma otopljenog Fe(ll) i Fe(llD] i

eljezo u trovalentnom obliku Fe(lll).

Metoda je primjenjiva u koncentracijskom podru ju od 0,01 do 5 mg/l, a viSe
koncentracije mogu se odrediti razrje ivanjem uzorka.

Dodatkom otopine 1,10-fenantrolina u uzorak, nastaje obojeni kompleks kojega se

intenzitet fotometrijski izmjeri. Pri odre ivanju ukupnog eljeza ili ukupnog otopljenog
eljeza, potrebno je Fe(lll) prevesti u Fe(ll). Pri odre ivanju netopivih oblika eljeza, me u
kojima su oksidi ili kompleksni spojevi, uzorak treba prethodno razgraditi sa kiselinama.

Aparatura:

1. Spektrometar, sa mogu no$ u mjerenja na 510 nm.

2. Odmijerna tikvica, volumena 100 ml

3. Uobi ajeno laboratorijsko posu e, posu e treba biti oprano

s kloridnom kiselinom (r.4)

Slika 13. Spektrofotometar

Reagensi:

1. Sulfatna kiselina, =1,84 g/ml

2. Sulfatna kiselina, otopina c¢(1/2 H,SO,) 4,5 mol/l. Uz sna no mijeSanje dodati 1 volumen ko ncentrirane sulfatne kiseline (r.1.) u 3
volumena destilirane vode, uz hla enje.

3. Nitratna kiselina, koncentrirana, = 1,40 g/ml

4. Kloridna kiselina, otopina, =1,12 g/ml, c(HCI) 7,7 mol/l

5. Acetatni pufer. Otopiti 40 g amonijevog acetata (CH;COONH,) i 50 ml glacijalne octene kiseline (CH;COOH) = 1,06 g/ml, u
destiliranoj vodi i razrijediti vodom do 100 ml.

6. Hidroksilamonijev klorid, otopina 100 g/I. Otopiti 10 g hidroksilamonijeva klorida (NH,OH-HCI) u destiliranoj vodi i razrijediti do 100
ml. Otopina je stabilna tjedan dana.

7. 1,10-fenantrolin, otopina. Otopiti 0,5000 g 1,10-fenantrolin klorida monohidrata (C12.HsCIN,-H,O) u destiliranoj vodi i nadopuniti do
100 ml.
Kao alternativu, otopiti 0,4200 g 1,10-fenantrolin monohidrata (C1,HsN,-H,O) u 100 ml destilirane vode sa 2 kapi kloridne kiseline
(r4)

8. Kalijev peroksodisulfat, otopina 40 g/l. Otopiti 4 g kalijevog peroksodisulfata (K,S;0s) u destiliranoj vodi i razrijediti do 100 ml.
Otopina je stabilna nekoliko tjedana na sobnoj temperaturi u boci od tamnog stakla.

9. eljezo, otopina s 0,1000 g eljeza po litri. 1z vagati 50 mg eljeza ( isto e 99,99 %) u tikvicu od 500 ml. Dodati 20 ml
destilirane vode, 5 ml otopine kloridne kiseline (r.4.) i lagano zagrijavati dok se eljezo ne otopi. Ohladiti i nadopuniti do 500 ml.
1 ml ove otopine sadri 0,10 mg eljeza. Otopina je stabilna oko mjesec dana u staklenoj boci.

10. eljezo, standardna otopina I, s 20 mg eljeza po litri. Pipetirati 100 ml otopine eljeza (r.9.) u odmijernu tikvicu od 500 ml i
nadopuniti do oznake destiliranom vodom. Otopinu uvijek pripremiti svje u.

11. eljezo standardna otopina Il, s 1 mg eljeza p o litri. Pipetirati 5 ml standardne otopine | (r.10.) u odmjernu tikvicu od 500 ml i

nadopuniti do oznake destiliranom vodom. Otopinu pripremiti uvijek svje u.



Odre ivanje ukupnog otoplienog eljeza

Postupak:.
Uzeti 50 ml uzorka u tikvicu od 100 ml. Dodati 1 ml hidroksilamonijevog klorida (r.6.) i

dobro promijeSati. Dodati 2 ml otopine acetatnog pufera (r.5.), te podesiti pH izme u 3,51
5,5 (optimalno 4,5). Zatim u otopinu dodati 2 ml otopine 1,10-fenantrolina (r.7.) i ostaviti
na tamnom mjestu 15 minuta. Odrediti apsorbanciju otopine na 510 nm, uz destiliranu
vodu kao slijepu probu.

Slijepa proba:
Slijepu probu pripremiti na isti na in kao uzorak koriste i 50 ml destilirane vode.

Koncentraciju eljeza odrediti pomo u kalibracijske krivulje.

Ba darna krivulja za odre  ivanje koncentracije elieza
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3.9. ODRE IVANJE ORGANSKIH TVARI
UV-SPEKTROSKOPIJOM

Odre eni organski sastojci, koji su redoviti sastojak voda, poput lignina, tanina,
huminskih tvari i razli itih aromatskih sastojaka apsorbiraju ultraljubi asto (UV) zra enje
tako da se apsorpcija u UV podru ju mo e koristiti za posredno odre ivanje organskih
sastojaka u vodi. Mo e postojati jaka korelacija izme u UV apsorbancije i sadraja
organskog ugljika u vodi, boje i prekursora trihalometana (THM) i drugih dezinfekcijskih
nusprodukata. Za karakterizaciju prirodnih organskih tvari mo e se koristiti specifi na UV
apsorbancija (SUVA) koja se definira kao omjer UV apsorbancije i koncentracije
organskog ugljika.

Organski sastojci u uzorku apsorbiraju UV zra enje  proporcionalno svojoj
koncentraciji. Uzorke je potrebno prije mjerenja profiltrirati da bi se izbjegle varijacije
rezultata uzrokovane suspendiranim esticama.

UV apsorbancija organskih tvari mjeri se pri 253,7 nm, a naj eS e se zaokru uje
na 254 nm. Interferencije pri mjerenju stvaraju koloidne estice, UV apsorbiraju e
organske estice koje nisu predmet ispitivanja te anorganske tvari poput iona eljeza,
nitrata, nitrita i bromida. Odre eni oksidansi i reducensi (ozon, klorati, kloriti, kloramini,
tiosulfati) tako er apsorbiraju pri 254 nm. Ve ina prirodnih voda sadr i niske koncentracije
tih tvari.

Aparatura:
1. spektrofotometar, ije je podru je
mjerenja izme u 200 i 400 nm uz
koristenje kvarcnih kiveta

promjera/Sirine 1 cm
2. filtar, koji ne apsorbira UV
ansorbiraiu e oraanske tvari. s porama

Slika 14. Spektrofotometar

Reagensi:
1. voda bez organskih sastojaka; DOC<0,05 mg/L

Postupak:
Spektrofotometar postaviti na valnu duljinu 254 nm (253,7 nm). Kao slijepu probu za

odre ivanje nulte to ke apsorbancije koristiti vodu bez organskih sastojaka (r.1.). Nakon
toga pristupa se mjerenju uzoraka. Kvarcne kivete ispiru se vodom bez organskih
sastojaka (r.1.), ulijeva se uzorak vode, ulae u instrument i o ita dobivena vrijednost.
Dobiveni rezultat unijeti u tablicu.

UV apsorbancija (UVass) izra ava se u cm ™.
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