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Cwiczenie 1

DEKARBONIZACJA WODY

Zakres obowiazujacego materiatu (do zaliczenia przed wykonaniem ¢wiczenia)
1. Istota i znaczenie procesu zmigkczania wody.
2. Metody dekarbonizacji i zmigkczania wody.
3. Dekarbonizacja wody wapnem:
- istota procesu,
- sposoby prowadzenia,
- dobdér dawki wapna,
- kontrola przebiegu procesu,
- urzadzenia do dekarbonizacji wody.

4. Inne chemiczne straceniowe metody zmigkczania wody.
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1. Celi zakres ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie si¢ z procesem dekarbonizacji wody prowadzonej za

pomoca mleka wapiennego, jako podstawowej i najtanszej metody usuwania twardosci
weglanowej.
Prowadzone w ramach ¢wiczenia badania technologiczne maja na celu ustalenie optymalnej
dawki CaO 1 ocen¢ uzyskiwanych w tych warunkach efektéw usunigcia twardosci
weglanowej. Dodatkowo ¢wiczenie ma na celu zapoznanie si¢ ze sposobem kontroli
prawidtowosci przebiegu procesu dekarbonizacji wody.

Zakres ¢wiczenia obejmuje:

wykonanie analiz wody poddawanej procesowi dekarbonizacji,

obliczenie teoretycznej dawki CaO wymaganej do dekarbonizacji wody,
— przeprowadzenie procesu zmigkczania dla zmiennych dawek CaO,
— wykonanie analiz wody po procesie zmigkczania,

— opracowanie uzyskanych wynikow.

2. Sposob wykonania ¢wiczenia

1. W probce wody przeznaczonej do dekarbonizacji wykona¢ nastgpujace oznaczenia:
- twardos$¢ ogdlna,
- twardo$¢ wapniowa,
- twardo$¢ magnezowa,
- zasadowos¢ ogodlna,

- zawarto$¢ wolnego CO,.

2. Na podstawie uzyskanych rezultatéw obliczy¢ teoretyczna dawke CaO niezbgdna do
przeprowadzenia procesu dekarbonizacji wedlug ponizszego wzoru:
Dcao = 28(tWyegl, + CO) (mgCaO/dm’)
w ktérym:
Dcq0 - teoretyczne zapotrzebowanie na chemicznie czysty CaO, (mg/dm3);
tWyegl - twardos¢ weglanowa wody, (mval/dm3 );
CO:; - stgzenie wolnego dwutlenku wegla w dekarbonizowanej wodzie, (mval/dm?);

28 - rownowaznik CaO.



3. Badana wodg podda¢ procesowi dekarbonizacji stosujac dawki CaO wynoszace 70%,

90%, 110%, 130% obliczonej dawki teoretycznej. W tym celu:

- do 4 zlewek o pojemnosci 1 dm’ kazda odmierzy¢ za pomoca cylindra miarowego po 1
dm’ dekarbonizowanej wody,

- do tak przygotowanych prébek wody kolejno doda¢ obliczone ilosci CaO w postaci 5%
zawiesiny mleka wapiennego,

- po zadozowaniu CaO zawarto$¢ zlewek dokladnie mieszaé przez okres okoto 3 minut,
po czym pozostawi¢ na okoto 30 minut do sedymentacji wytraconego osadu,

- nastgpnie kazda z prébek zdekarbonizowanej wody przesaczy¢ przez saczek bibulowy

do kolb stozkowych o pojemnosci 500 cm’.
4. Z przesaczonych prébek zdekarbonizowanej wody wykonac¢ nastgpujace oznaczenia:
- twardo$¢ ogdlna,
- twardo$¢ wapniowa,
- twardo$¢ magnezowa,

- zasadowo$¢ og6lna m i zasadowos¢ alkaliczna p.

5. Po zakofczeniu ¢wiczenia umy¢ szkto laboratoryjne i uporzadkowac stanowisko.

3. Dekarbonizacja wody- metodyka kontroli analitycznej

A. Wykonanie oznaczenia twardosci ogolnej wody

Twardo$¢ ogélna oznacza si¢ kompleksometrycznie za pomoca wersenianu
disodowego wobec czerni eriochromowej T jako wskaznika. Jony wapnia i magnezu w
roztworze wodnym o pH okoto 10 tworza z dodanym wskaznikiem zwiazki kompleksowe o
czerwonym zabarwieniu. Kompleksy te sa mniej trwale niz kompleksy jonéw wapnia i
magnezu z wersenianem disodowym. Podczas miareczkowania, po zwiazaniu wszystkich
jonéw wapnia i magnezu przez wersenian, wskaznik zostaje uwolniony i zmienia si¢ barwa
roztworu z czerwonej na niebieska, co jest podstawa do wizualnego wyznaczania punktu
koncowego miareczkowania. Na podstawie ilosci zuzytego roztworu wersenianu disodowego

wylicza si¢ twardo$¢ ogdlng wody.



Odczynniki i roztwory
¢ Chlorowodorek hydroksyloaminy (NH,OH -HCl) cz.d.a., roztwér 1-procentowy
e (Czern eriochromowa T — wskaznik,
e Siarczek sodu (Na,S -9 H,0) cz.d.a., roztwér 10-procentowy
e Bufor amonowy o pH 10
e  Wersenian disodu (sol disodowa kwasy etylenodiaminotertaoctowego Na,H;4C;9OgN,

2H,0) cz.d.a. roztwdr mianowany 0,02 m.

Wykonanie oznaczenia

Do kolby stozkowej o pojemnosci 300 cm® pobra¢ badang prébke wody w takiej
ilosci, aby objetos¢ roztworu wersenianu disodowego zuzyta na zmiareczkowanie nie byta
mniejsza niz 5 cm’ i nie wicksza niz 25 cm’. Dla wod o twardosci 2,0 — 10,0 mval/ dm?®
miareczkowaniu poddaje si¢ prébki o objetosci 100 cm’. W celu wyeliminowania wptywu
czynnikéw przeszkadzajacych do pobranej do miareczkowania prébki dodaje si¢ po 1 cm’
roztworéw siarczku sodu i chlorowodorku hydroksyloaminy. Nastgpnie do kolby stozkowej z
tak pobrana i przygotowana prébka nalezy dodaé roztworu buforu amonowego w ilosci 5 cm’
na kazde 50 cm’ badanej wody oraz okoto 0,05g czerni erichromowej T. Miareczkowa¢
natychmiast roztworem wersenianu disodu do zmiany zabarwienia z czerwonego na
niebieskie. Pod koniec miareczkowania w momencie pojawienia si¢ zabarwienia fioletowego
roztwor wersenianu disodu nalezy dodawac ostroznie kroplami, mieszajac energicznie

zawarto$¢ kolby po dodaniu kazdej kropli.

Obliczanie i podawanie wynikow
Twardo$¢ ogdlng badanej wody (T,) obliczy¢ w mval/ dm’ wedlug wzoru:

T, = Vi -c‘-/IOOO 2
w ktérym:

V; — objetos¢ wersenianu disodu zuzyta na miareczkowanie probki, cm’ ;

V — objetos¢ probki wody pobranej do oznaczania, cm’;

¢ — miano roztworu wersenianu disodu mol/ dm”.

Za wynik koncowy nalezy przyja¢ Srednia arytmetyczna wynikow dwodch réwnolegle

wykonanych oznaczef rézniacych si¢ miedzy soba objgtoscia wersenianu disodu uzytego na

miareczkowanie nie wigcej niz 0,1 cm”.



B. Wykonanie oznaczenia twardosci wapniowej

Twardo$¢ wapniowa oznacza si¢ kompleksometrycznie za pomocg wersenianu disodu
wobec kalcesu jako wskaznika. Jony wapnia w roztworze wodnym o pH okoto 13 tworza z
kalcesem czerwono zabarwiony zwiazek kompleksowy. Kompleks ten jest mniej trwaly od
kompleksu wapnia z wersenianem. Podczas miareczkowania, po zwigzaniu przez wersenian
wszystkich jonéw wapnia, wskaznik przechodzi do niebiesko zabarwionej postaci wolne;j.
Wywotana tym faktem zmiana zabarwienia roztworu miareczkowanego z czerwonej na
niebieska jest podstawa identyfikacji koncowego punktu miareczkowania.
W warunkach oznaczania, czyli przy pH badanego roztworu okoto 13, catkowita zawarto$¢
jonéw magnezu obecnych w wodzie ulega wytragceniu do trudno rozpuszczalnego
wodorotlenku, ktéry nie reaguje z wersenianem disodu. Tak wiec zuzyta na miareczkowanie

ilo$¢ roztworu wersenianu pozwala na obliczenie twardo$ci wapniowej wody.

Odczynniki i roztwory

e Chlorowodorek hydroksyloaminy (NH,OH -HCl) cz.d.a., roztwér 1-procentowy

e Kalces (sol sodowa kwasu 2-hydroksy-1[2-hydroksy-4-sulfo-1-naftyloazol-3-
naftoesowego] — wskaznik,

e Roztwér alkalizujacy: w kolbie miarowej pojemnosci 500 cm® rozpuscié w 300 cm’
wody destylowanej 120 g wodorotlenku potasu cz.d.a. po ostudzeniu objgtos¢
roztworu uzupetni¢ do kreski i wymieszac. Roztwér przechowywac w naczyniu z
niebarwionego polietylenu,

e Siarczek sodu (Na,S 9 H,0) cz.d.a., roztwér 10-procentowy,

e  Wersenian disodu (s6] disodowa kwasy etylenodiaminotertaoctowego Na,H;4C;9OgN,

2H,0) cz.d.a. roztwdr mianowany 0,02 m.

Wykonanie oznaczenia

Objetos¢ probki wody przeznaczonej do miareczkowania zalezy od warto$ci twardos$ci
wapniowe]j badanej wody i dobiera sig¢ ja tak, aby objetos$¢ roztworu wersenianu disodu zuzyta
na miareczkowanie nie byta mniejsza od 5 cm” i nie wigksza niz 25 cm’. Dla wéd o twardosci
w granicach od 2 mval/ dm® do 10 mval/ dm’® uzywa sie prébki o objetosci 100 cm’. Podobnie
jak przy oznaczaniu twardo$ci ogdlnej wplyw wigkszosci czynnikéw przeszkadzajacych

usuwa sig¢ za pomocg chlorowodorku hydroksyloaminy i siarczku sodu.



W celu oznaczenia twardosci wapniowej do kolby stozkowej o pojemnosci 300 cm® pobraé
stosowna  objeto$§¢ probki wody przeznaczonej do badania, doda¢ 3 cm’ roztworu
alkalizujacego i po 1 cm’ roztworéw siarczku sodu i chlorowodorku hydroksyloaminy oraz
okoto 0,02g kalcesu. Po dodaniu wymienionych odczynnikéw probke nalezy wymieszac i
miareczkowaé roztworem wersenianu disodu do zmiany zabarwienia z czerwonego na
niebieskie. Pod koniec miareczkowania titrant dodawaé kroplami, a po wprowadzeniu kazdej
nastepnej kropli zawarto$¢ kolby energicznie mieszac.

Obliczanie i podawanie wynikow

Twardo$¢ wapniowa badanej wody (T¢,) obliczy¢ w mval/ dm’ stosujac wzor:

T, v -c-lOOO'2
Vv
w ktérym:
V| — objetos¢ wersenianu disodu zuzyta na miareczkowanie probki, cm’® ;
V — objetos¢ probki wody pobranej do miareczkowania, cm’;
¢ — miano roztworu wersenianu disodu mol/ dm”.
Za wynik koncowy nalezy przyjac Srednia arytmetyczna wynikéw dwoéch réwnolegle

wykonanych oznaczef rézniacych si¢ miedzy soba objgtoscia wersenianu disodu uzytego na

miareczkowanie nie wigcej niz 0,1 cm”.

C. Okreslenie twardosci magnezowej wody

Twardo$§¢ magnezowa oznacza si¢ najczesciej metoda posrednia po uprzednim
oznaczeniu warto$ci twardosSci ogdlnej 1 twardosci wapniowej badanej probki wody.
Poniewaz twardo$¢ ogdlna jest sumg twardoSci wapniowej i twardo$ci magnezowej, wigc
twardoS¢ magnezowa oblicza si¢ jako r6znicg pomigdzy twardoscia ogélng (To,) 1 twardoScia
wapniowa (Tc,):

T, =T, -1,

8 o8

D. Wykonanie oznaczenia zasadowosci

Oznaczanie zasadowosci wody, zaréwno zasadowosci p, jak i zasadowo$ci m
wykonuje si¢ metoda alkacymetryczna poprzez miareczkowanie roztworem kwasu solnego
wobec odpowiednich wskaznikéw — zasadowo$C alkaliczna p wobec fenoloftaleiny, a
zasadowos¢ ogélng m wobec oranzu metylowego. Oznaczanie zasadowosSci zaleca si¢

wykonywac¢ niezwlocznie po pobraniu préby.



Odczynniki i roztwory:
e Kwas solny, cz.d.a., roztwor 0,1 m;
e Fenoloftaleina wskaznik, roztwdr alkoholowy 1% zobojetniony 0,1 m roztworem
wodorotlenku sodu;

¢ Oranz metylowy, roztw6r 1%

Wykonanie oznaczenia

Do kolby stozkowej o pojemnosci 250-300 cm’ odmierzy¢ 100 cm’ badanej prébki, a
nastepnie doda¢ 3-4 krople roztworu fenoloftaleiny.

Jezeli woda nie zabarwi si¢ na r6zowo, oznacza to, ze zasadowos$¢ p badanej wody
roéwna jest zero, jezeli za$ r6zowe zabarwienie pojawi si¢ nalezy oznaczy¢ zasadowoS$¢ p.
Zasadowos$¢ p oznaczy¢ miareczkujac badana probke 0,1 m roztworem kwasu solnego, przy
ciagtym mieszaniu, do zaniku r6zowego zabarwienia.

Zasadowos$¢ m oznacza si¢, dodajac do probki po oznaczeniu zasadowosci p 5 kropli
oranzu metylowego i mieszajac zawarto$¢ kolby miareczkuje si¢ 0,1 m roztworem kwasu

solnego do pierwszej zmiany zabarwienia z z6ttego na z6tto-ré6zowe (cebulkowe).

Obliczanie i podawanie wynikow

Warto$¢ zasadowos$ci p 1 zasadowosci m obliczyé w mval/dm’ korzystajac z ponizszych

wWzorow:
_V,-¢-1000
P \%4
V, -¢-1000
m=—;:———
%
w ktorych:

V; —objetos¢ 0,1 m HCl zuzyta na zmiareczkowanie probki wobec fenoloftaleiny, cm’;

V, — catkowita objetos¢ 0,1 m kwasu solnego zuzyta na zmiareczkowanie probki wobec
fenoloftaleiny i oranzu metylowego, cm’;

V - objetos¢ prébki wody uzyta do oznaczania, cm’;

c- miano roztworu kwasu solnego, mol/dm®

Za wynik koncowy nalezy przyja¢ $rednia arytmetyczna wynikéw z trzech réwnolegle
wykonanych oznaczen.



E. Wykonanie oznaczenia zawartosci wolnego CO,

Oznaczanie wolnego ditlenku wegla pokrywa si¢ w praktyce z oznaczaniem
kwasowosci ogdlnej wody i polega na miareczkowaniu obu postaci wolnego di tlenku wegla
(jako gazowy rozpuszczony w wodzie i jako slaby kwas weglowy) wodorotlenkiem sodowym
wobec fenoloftaleiny jako wskaznika. Przy pH probki okoto 8,3 roztwdr miareczkowany

zabarwia si¢ na kolor r6zowy, co $wiadczy o osiagnigciu punktu koncowego miareczkowania.

Odczynniki i roztwory
e  Wodorotlenek sodu cz.d.a., roztwér 0,05 m;
e Fenoloftaleina, wskaznik, roztwor 1%;

¢  Winian sodu-potasu cz.d.a., roztwor 30%.

Wykonanie oznaczenia

Do butelki o pojemnosci 150cm’ z doszlifowanym korkiem zlewarowa¢ 100 cm’
badanej wody, umieszczajac lewar na dnie butelkii. W celu wyeliminowania
przeszkadzajacego wptywu zelaza i podwyzszonej twardosci do probki dodaje sig¢ 2 cm’
roztworu winianu sodu-potasu (zanurzajac koniec pipety w cieczy). Nastgpnie doda¢ 1 cm’
roztworu fenoloftaleiny, po czym miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodu do
wystapienia lekko rézowego zabarwienia, utrzymujacego si¢ krocej niz 3 minuty. Podczas
miareczkowania za kazdym razem po dodaniu porcji roztworu wodorotlenku sodu, butelke
nalezy zamkna¢ i skidci¢ jej zawarto$¢. Miareczkowanie nalezy powtérzy¢ na drugiej
identycznie pobranej i przygotowanej probcee, dodajac od razu porcje wodorotlenku sodowego
w iloéci 0 0,1 cm’ mniejszej niz zuzyto w pierwszym miareczkowaniu. Butelke zamknaé
korkiem, skléci¢ jej zawartos¢ i probke miareczkowaé dalej do wystapienia rézowego
zabarwienia utrzymujacego si¢ krécej niz 3 minuty. Przy obliczaniu wyniku nalezy bra¢ pod

uwagg tylko objetos¢ roztworu wodorotlenku sodu zuzytego w drugim miareczkowaniu.

Obliczanie wyniku oznaczenia
Zawarto$¢ ditlenku wegla (X) obliczy¢ w mg/drn3 wedlug ponizszego wzoru:

_V,-2.2-1000
%

X

w ktérym:

V| — objetos¢ 0,05 m roztworu NaOH zuzyta na miareczkowanie prébki, cm3;

V — objetos¢ prébki wody uzytej do oznaczania, cm’;



2,2 — liczba miligraméw wolnego ditlenku wegla odpowiadajaca 1 cm® 0,05 m roztworu
wodorotlenku sodu.
Za wynik koncowy oznaczania nalezy przyja¢ Srednia arytmetyczng wynikow
rownolegle wykonanych oznaczen rdézniacych si¢ migdzy soba nie wigcej niz 2,2 mg

COo/dm’.

4. Wiyniki i wnioski

Z przeprowadzonego ¢wiczenia kazdy student indywidualnie i samodzielnie sporzadza

sprawozdanie. Sprawozdanie z ¢wiczen powinno zawierac:
- cel 1 zakres ¢wiczenia,
- opis sposobu wykonania ¢wiczenia,
- zestawienie wynikéw pomiarow i analiz,

- oméwienie uzyskanych rezultatéw ze szczegdlnym uwzglednieniem jakosci

dekarbonizowanej wody i wody po procesie dekarbonizacji,
- oceng prawidlowosci przebiegu procesu dekarbonizacji na podstawie warunku 2p = m,

- prébe oszacowania doktadnej warto$ci dawki CaO wymaganej do przeprowadzenia

procesu dekarbonizacji badanej wody,

- podsumowanie i wnioski koncowe.

5. Zalecany sposob zestawienia wynikow

W  sprawozdaniu nalezy przedstawi¢ sposéb 1 tok obliczen zwiazanych z
wyznaczeniem dawek CaO i objgtosci 5% zawiesiny mleka wapiennego uzytych do
przeprowadzenia dekarbonizacji wody. Otrzymane wyniki analiz zestawi¢ w formie tabeli
zgodnie z ponizszym wzorem:

Woda po procesie dekarbonizacji za

Wskaznik jakosci wody Woda do pomoca dawki CaO (mg/dm3 )

dekarbonizacji | ........ | cveeies | e |

Twardo$¢ ogdlna (mval/dm3)

Twardo$¢ wapniowa (mval/dm’)

Twardo$é magnezowa (mval/dm’)

Zasadowos¢ ,,p” (mval/dm3 )

Zasadowos¢ ,,m” (mval/dm3 )
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Prowadzacy: Osoby wykonujace ¢wiczenie:
1.
2.
3.

Osoba sporzadzajaca sprawozdanie:



Cwiczenie 2

ODZELAZIANIE WODY
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Zakres wiadomosci obowigzujacych do zaliczenia przed przystapieniem do wykonania

¢wiczenia:
1. Wystgpowanie Zelaza i manganu.
2. Dopuszczalne st¢zenie zelaza i manganu w wodzie do picia i na potrzeby gospodarcze.
3. Metody usuwania zelaza z wody oraz warunki i zakresy ich stosowania:
— usuwanie zelaza wystgpujacego w zwiazkach nieorganicznych
— usuwanie zelaza wystgpujacego w potaczeniach ze zwigzkami organicznymi
— inne metody usuwania zelaza
4. 0Od jakich czynnikéw zalezy dobér metody odzelaziania?

5. Wymagania dotyczace zawartosci zelaza w wodzie przeznaczonej do celéw

produkcyjnych.
Sposoby napowietrzania wody uzdatniane;.

Charakterystyka procesu napowietrzania



1. CEL I ZAKRES CWICZENIA

Celem ¢wiczenia jest ustalenie wplywu natg¢zenia przeptywu wody na efekt usuwania

zelaza metoda napowietrzania i filtracji.

Zakres ¢wiczenia obejmuje:

A.

Wykonanie analizy wody przeznaczonej do odzelaziania

- pH,

- barwa,

- zasadowos¢,

- zelazo ogdlne.

Przeprowadzenie procesu napowietrzania wody przeznaczonej do odzelaziania
Przeprowadzenie procesu filtracji wody dla zadanych przez prowadzacego wartosSci
nat¢zenia przeplywu.

Wykonanie analizy wody uzdatnionej

- PH,

- barwa,

- zasadowos¢,

- zelazo ogdlne.

2. WYKONANIE CWICZENIA

Sposéb wykonania ¢wiczenia podano w punktach oraz na schemacie umieszczonym na koficu

instrukcji:

1. W odzelazionej wodzie nalezy oznaczy¢ pH, barwe, zasadowos$¢ oraz zelazo ogélne.

2. Wodg przeznaczong do uzdatniania napowietrza¢ w czasie ustalonym przez prowadzacego
¢wiczenia, po czym skierowac ja na model laboratoryjny filtra do odzelaziania.

3. Przeprowadzenie procesu filtracji wody dla zadanych przez prowadzacego wartosci
natgzenia przeptywu.

4. Pierwsza porcjg przesaczu (500 ml) odrzuci¢, w nastgpnej wykona¢ oznaczenia podane w
zakresie ¢wiczenia (pkt D).

5. Postgpowanie powt6rzy¢ dla kazdej z zadanych wartosSci natgzenia przeptywu wody.

6. Uzyskane wyniki zestawi¢ w formie tabelarycznej.

7. Doktadnie uporzadkowac swoje stanowisko pracy.

8. Opracowac sprawozdanie z wykonania ¢wiczenia.



3. METODYKA KONTROLI ANALITYCZNEJ

Wykonanie oznaczenia odczynu

Pomiar pH za pomocq papierkow wskaznikowych

1. W prébce wody zanurzy¢ po jednym papierku wskaznikowym

2. Po 3 sekundach odczyta¢ wynik, poréwnujac kolor papierka ze wzorcowa skala na

opakowaniu

Pomiar pH za pomocq pH-metru

Pod nadzorem osoby prowadzacej ¢wiczenia wykona¢ pomiar pH badanej wody.

1. Przeptukaé naczynko pH- metru woda otrzymang do badania.

2. Napetni¢ naczynko pH- metru badang woda i zanurzy¢ w niej elektrode pH- metru.

3. Wilaczy¢ przyrzad i odczyta¢ na ekranie wskazanie pH- metru.

Wykonanie oznaczenia barwy

1. Odmierzy¢ do cylindra Nesslera 100 cm’ wody.

2. Okresli¢ barwe przez poréwnanie ze skalag wzorcow. W tym celu nalezy umiesci¢ cylinder
z badana prébka w statywie nad $wiecaca lampa jarzeniowa (ewentualnie inne jasne tto).
Po obu stronach ustawia si¢ dwa sasiednie wzorce najbardziej zblizone do barwy badanej
probki. Barwe okresla sig patrzac z géry na stup cieczy.

UWAGA: Jezeli barwa badanej prébki przekracza 80 mg Pt/dm’ nalezy wykona¢ oznaczenie

z mniejszej ilosci wody w nastgpujacy spos6b: odmierzy¢ do cylindra Nesslera odpowiednia

ilos¢ wody badanej, dopetni¢ woda destylowana do objgtosci 100 cm’, wymieszac 1 okresli¢

barwe. Rozcieficzenie nalezy dobiera¢ tak aby barwa miescita si¢ w skali wzorcoéw. Stopien

rozcienczenia nalezy uwzgledni¢ przy obliczaniu wynikéw. Wynik poda¢ w mgPt/dm3 .

Oznaczanie zasadowosci wody

Wykonanie oznaczenia zasadowosci P i M

1. Do trzech kolb stozkowych o pojemnosci 200- 300 cm’ pobra¢ pipeta jednomiarowa po
100 cm’® wody.

2. Doda¢ po 3-5 kropli fenoloftaleiny.

3. Miareczkowac przy pomocy biurety 0,1 m HCI do odbarwienia roztworu.

4. Odczytac i zanotowac objetos¢ zuzytego roztworu HCI.



Doda¢ 2-3 krople oranzu metylowego i kontynuowa¢ miareczkowanie tym samym
kwasem do zmiany barwy z zéttej na cebulkowa.
Odczytac i zanotowac objgtos¢ zuzytego roztworu HCI.

Zasadowos¢ P i M obliczy¢ wg wzoru:

V,-n

P = 1000 mval / dm’

w

V, n

M = .1000 mval / dm®

w

V- objetos¢ zuzytego roztworu 0.1 m HCl na zmiareczkowanie prébki wody wobec
fenoloftaleiny, [cm3 ]

V- objetos¢ zuzytego roztworu 0.1 m HCI na zmiareczkowanie prébki wody wobec oranzu
metylowego, [cm’]

n - normalnos¢ roztworu HCI — 0,1 m

V. - objetos¢ probki wody uzytej do analizy, [cm’]

UWAGA: Jako wynik podac $rednig arytmetyczna z 3 oznaczen.

Wykonanie oznaczenia Zelaza ogolnego metodq kolorymetryczng 7 tiocyjanianem

1.

AN T i

Do kolby stozkowej o pojemnosci 200 - 300 cm’ pobra¢ pipeta jednomiarowa
100 cm® wody.

Doda¢ cylinderkiem miarowym 10 cm’ rozcienczonego roztworu HCI (1:1).

Doda¢ pipeta wielomiarowa 3 cm® 3% roztworu H,0, i wymieszac.

Po uptywie 5 minut doda¢ pipeta wielomiarowa 5 cm® 5% roztworu NH4CNS.

Catos¢ starannie wymieszac.

Przygotowac roztwor zerowy (poréwnawczy) w sposob analogiczny jak probke, uzywajac
zamiast wody badanej- wodg destylowana.

Wykona¢ oznaczenie spektrofotometryczne. Zmierzy¢ absorbancj¢ przy dlugosci fali 480
nm., stosujac jako odnosnik roztwoér zerowy.

Zawarto$¢ zelaza odczyta¢ z krzywej wzorcowej zawartosci zelaza, wynik poda¢ w

mg/dm3 .

UWAGA: po dokonaniu pomiaru nalezy bezzwtocznie oprézni¢ i umy¢ kuwety.



2. ZESTAWIENIE WYNIKOW I WNIOSKI

Wyniki badan nalezy zestawi¢ w tabelach (przykitadowe tabele — tab.1 i 2). Przedstawi¢
graficznie zalezno$ci uzyskanych wynikéw od natezenia przeptywu wody.

W sprawozdaniu nalezy poda¢ wnioski dotyczace:

charakterystyki wody otrzymanej do badania,

- oceny skutecznos$ci odzelaziania wody metoda napowietrzania i filtracji,

- charakterystyki wody uzdatnionej i mozliwosci jej zastosowania,

- propozycji dotyczacych zmian w zastosowanej metodzie odzelaziania, o ile wyniki

otrzymane nie be¢da zgodne z zalozeniami.

Tab. 1. Zestawienie wynikéw odzelaziania metoda napowietrzania i filtracji

Oznaczenia Jednostka | Woda Woda po procesie uzdatniania
surowa Vi \{) V3

Zelazo ogblne mg/dm’

Zasadowos¢ M mval/dm’

Zasadowos¢ P mval/dm’

Barwa mgPt/dm’

Odczyn

Tab. 2. Stopien redukcji uzyskany przy odzelazianiu metoda napowietrzania i filtracji

Oznaczenia Jednostka Woda po procesie uzdatniania
Stopien redukcji R
Vi Vo V3
Zawarto$¢ zelaza %
Barwa %

Ponizej, przedstawiono sposéb obliczania stopnia redukcji zawartosci zelaza. Stopien redukcji

pozostatych wskaznikéw jakosci wody nalezy obliczy¢ analogicznie.

R=2%"% 100 %
V4

gdzie:
R - stopien redukcji zawartosci zelaza [%]




Z, -zawarto$¢ zelaza [mg/dm3] w wodzie przeznaczonej do uzdatniania,
Z, - zawarto$¢ zelaza [mg/dm3 ] w wodzie po procesie uzdatniania.

Dane do ¢wiczenia: (podaje prowadzacy zajgcia)

Czas napowietrzania | SURURN min

Nategzenie przeptywu wody

VI = i, ml/min

V2= oo, ml/min

V3= i, ml/min
gdzie:

v — natgzenie przeptywu wody [ml/min]
t - czas napowietrzania [min]
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Cwiczenie 3

KOAGULACJA OBJETOSCIOWA

Zakres obowiazujacego materiatu (do zaliczenia przed wykonaniem ¢wiczenia)

o ©® N vk w D

Budowa i wlasciwosci koloidow.

Koloidalne zanieczyszczenia wody.

Koagulacja - mechanizm procesu i zjawiska przebiegajace podczas koagulacji.
Zastosowanie koagulacji w oczyszczaniu wod i Sciekdw.

Stosowane koagulanty - ich wtasciwosci i dawki.

Chemizm koagulacji.

Wplyw réznych czynnikéw na przebieg procesu koagulacji.

Substancje wspomagajace koagulacjg.

Sposoby prowadzenia koagulacji - koagulacja objgtosciowa i powierzchniowa.

10. Zasada dziatania filtra kontaktowego.

LITERATURA
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odbiornikow.
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1972.

Kowal, A.L., Swiderska — Broz M., Oczyszczanie wody, PWN Warszawa- Wroctaw
1996.

Praca zbiorowa pod redakcja Dojlido J., Fizyczno-chemiczne badanie wody i $ciekdw,
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Cwiczenia laboratoryjne. Wydawnictwo Politechniki Biatostockiej 1996.

1. Cel i zakres ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie si¢ z procesem koagulacji objgtosciowej, jako

podstawowej metody usuwania z wody i Sciekéw zanieczyszczen o charakterze koloidalnym.

Prowadzone w ramach ¢wiczenia badania technologiczne maja na celu ustalenie optymalnej

dawki koagulanta albo tez poréwnanie skuteczno$ci wybranych koagulantéw najczescie]

stosowanych w procesach oczyszczania wody i Sciekéw. Dodatkowo przeprowadzone analizy



i obserwacje pozwalaja na ocen¢ wptywu pH i zasadowosci uzdatnianej wody badz

oczyszczanych $ciekéw na przebieg procesu koagulacji objgtosciowe;.

Zakres ¢wiczenia obejmuje:

[S—

3.

wykonanie analiz $ciekéw poddawanych procesowi koagulacji,

ustalenie dawki stosowanego $rodka koagulujacego,

oceng konieczno$ci stosowania Srodkéw alkalizujacych,

przeprowadzenie procesu koagulacji dla zmiennych dawek wybranego koagulanta, lub dla
ustalonych dawek r6znych koagulantéw,

wykonanie analiz prébek $ciekéw po procesie koagulacji,

opracowanie uzyskanych wynikow.

Sposob wykonania ¢wiczenia

. W prébee uzdatnianej wody lub oczyszczanych §ciekéw wykona¢ oznaczenia:

zasadowosci ogdlnej,

barwy,

pH.

Korzystajac z odpowiednich zestawien tabelarycznych lub zalezno$ci empirycznych
ustali¢ dawke koagulanta. Dla przyktadu w przypadku stosowania siarczanu glinu

orientacyjnie wielko$¢ dawki mozna ustali¢ na podstawie wzoru:

D= 6vB
gdzie :
D- dawka siarczanu glinu Al, (SO4); - 18 H,0, (mg/dm3 ),
B- barwa wody lub $ciekéw, (mgPt/dm3).

Wartosci dawek i rodzaj stosowanych koagulantéw podaje prowadzacy ¢wiczenia.

Ustali¢ czy pH uzdatnianej wody lub oczyszczanych $ciekow miesci si¢ w zakresie
optymalnych warto$ci pH dla danego $rodka koagulujacego. Wartosci te dla najczesciej

stosowanych koagulantéw zestawiono w ponizszej tabeli:



Koagulant

Zakres optymalnego pH dla koagulacji

siarczan glinu Al, (SOy)3 - 18 H,O

55-75

siarczan zelaza(I) FeSO4 - 7 H,O

9,0-11,0

siarczan zelaza(IT) chlorowany

6FeSO,4 + 3 Cl,

5,0-7,019,0-9,6

siarczan zelaza(IIT) Fe,(SO4); - 9 H,O

5,0-7,019,0-9,6

chlorek zelaza(IlI) FeCl; - 6 H,O.

5,0 - 7,01 powyzej 8,5

4. Na podstawie zaleznosci na minimalng warto$¢ zasadowo$ci wymaganej dla przebiegu

koagulacji okresli¢ czy wymagana jest alkalizacja badanej wody lub $ciekéw, a jezeli tak

to jaka dawka $rodka alkalizujacego. Dla przypomnienia:

Do wtasciwego przebiegu hydrolizy koagulantéw bedqcych solami mocnych kwaséw i

stabych zasad niezbedna jest naturalna zasadowosé wody, ktorq wyznacza sie z réownania:

Zas. My, = W-D + (0,7-1,0) < zas. m

Wspotczynnik W okresla jednostkowe zuzycie zasadowosci naturalnej wody w procesie

hydrolizy koagulanta (wartos¢ liczona ze stechiometrii reakcji hydrolizy). Sktadnik 0,7-1,0

oznacza nadmiar zasadowosci (w stosunku do stechiometrycznej) warunkujqcy catkowitq

hydrolize. Gdy zasadowos¢ koagulowanej wody jest mniejsza od zas. My, nalezy zwiekszyc¢

zasadowos¢ dodajac do wody przed koagulacjq wapno bqdz inng zasade. Jezeli w tym celu

stosuje si¢ wapno, to jego dawke wyznacza sig ze wzoru:

Dcao = 28(W-D + (0,7-1,0)-zas. m)

5. Do szeregu zlewek o pojemnosci 1 dm’ kazda odmierzy¢ za pomoca cylindra miarowego

po 1 dm’ badanej wody lub $ciekéw.

6. W odmierzonych probkach, jezeli wymaga tego sytuacja, przeprowadzi¢ korekt¢ pH

zgodnie ze wskazéwkami prowadzacego. Jezeli za$ zachodzi konieczno$¢ alkalizacji

nalezy do probek doda¢ uprzednio okreslone ilosci $rodka alkalizujacego (po dodaniu

doktadnie wymieszac).




7. Do tak przygotowanych prébek doda¢ wczesniej okreslone ilosci $rodka koagulujacego, a
nastgpnie probki podda¢ szybkiemu mieszaniu przez 3 minuty, a potem wolnemu
mieszaniu przez okres 5 minut. Zawarto$¢ zlewek przela¢ do lejow Imhoffa i przez pét
godziny co 5 minut odczytywac objetos¢ wytraconego osadu (przed odczytem nalezy
delikatnie obrdci¢ lej wokdt wiasnej osi, aby zapobiec gromadzeniu si¢ osadu na
Sciankach).

8. W prébkach wody lub $ciekéw po procesie koagulacji wykona¢ nastgpujace oznaczenia:

- barwa,

- pH’

zasadowos¢ og6lna,
- utlenialnos$¢ (ChZT met. manganianowa).

9. Dodatkowo nalezy wykona¢ oznaczenie utlenialnosci dla probki wody lub $ciekéw nie
poddawanej procesowi koagulacji.

10. Po zakonczeniu ¢wiczenia uporzadkowac stanowisko laboratoryjne.

3. Koagulacja objetosciowa - metodyka kontroli analitycznej

A. Wykonanie oznaczenia utlenialno$ci (CHZT met. manganianowa)

Oznaczanie utlenialno$ci w  $rodowisku kwasnym polega na utlenianiu
manganianem(VII) potasu zakwaszonej probki wody lub $ciekéw w temperaturze wrzacej
fazni wodnej w czasie 30 minut i okresleniu ilosci zuzytego utleniacza metoda miareczkowa.
Za wynik oznaczania przyjmuje si¢ ilos¢ KMnQy4 zuzyta na utlenienie prébki w przeliczeniu

na tlen.

Aparatura i przyrzqdy
e laznia wodna

e Kolby stozkowe o pojemnosci 250-300cm’.

Odczynniki i roztwory
e Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor (1+3);
e Szczawian sodu cz.d.a. roztwor 0,0125 m;

e Manganian(VII) potasu cz.d.a., mianowany roztwér 0,0125 m.



Wykonanie oznaczenia

Do kolby stozkowej pojemnosci 300 cm® odmierzyé 10 cm’® sciekéw i 90 cm® wody
destylowanej. Doda¢ 10 cm’ roztworu kwasu siarkowego (1+43), a nastgpnie odmierzy¢ za
pomoca pipety jednomiarowej 10 cm’ roztworu dmanganianu(VII) potasu. Kolbe, po
wymieszaniu jej zawartosci, natychmiast zanurzy¢ we wrzacej lazni wodnej tak, aby
powierzchnia wody w tazni byla nieco powyzej powierzchni roztworu w kolbie i ogrzewac
przez 30 minut utrzymujac lazni¢ w stanie wrzenia. Jezeli roztwdr w kolbie odbarwi si¢ w
czasie ogrzewania, nalezy oznaczanie powtorzy¢ z mniejsza objgtoscia probki, do ktorej
nalezy dodaé taka ilos¢ wody destylowanej, azeby objgto$¢ roztworu w kolbie wynosita
zawsze 100 cm’. Po wyjeciu kolby z tazni natychmiast odmierzy¢é do niej pipeta
jednomiarowa 10 cm’ roztworu szczawianu sodu, zawarto$é kolby wymiesza¢ i po
odbarwieniu miareczkowaé na goraco roztworem nadmanganianu potasowego do uzyskania
stabo r6zowego zabarwienia utrzymujacego si¢ przez 0,5 minuty. Jezeli na miareczkowanie
probki zuzywa si¢ mniej niz 2 cm’ roztworu manganianu(VII) potasu, to oznaczanie nalezy
powtérzyé stosujac wigksza objetosé probki nie przekraczajaca jednak 100 cm®. W przypadku

zuzycia objeto$ci roztworu manganianu(VII) potasu wigkszej od 6 cm’

badanie nalezy
powtdrzy¢, biorac do oznaczania mniejsza objetos¢ wody lub Sciekéw. Do oznaczania
utlenialnosci nie powinno si¢ odmierza¢ jednorazowo mniejszej objgtosci probki niz 5 cm’. W
przypadku takiej konieczno$ci nalezy zastosowa¢ wstgpne rozcienczenie.

Réwnolegle z oznaczaniem utlenialnosci badanej wody lub $ciekéw nalezy oznaczy¢
utlenialno$¢ wody destylowanej uzytej do rozcienczania prébki. W tym celu do kolby
stozkowej o pojemnosci 300 cm® odmierzyé 100 cm® tej wody, doda¢ 10 cm® roztworu kwasu
siarkowego (1+3), a nastgpnie pipeta jednomiarowa odmierzy¢ 10 cm’  roztworu
manganianu(VII) potasu i postgpowac dalej w uprzednio podany sposob.

Obliczanie wynikow
Utlenialno$¢ badanej probki wody lub $ciekow oznaczang w $rodowisku kwasnym

obliczy¢ w mgOz/dm3 wedtug wzoru:

n-(V,=V,)-1000
%

Utl. =

w ktérym:
n- miano roztworu manganianu potasu, mg O,/cm’,
V1 — objetos¢ roztworu zuzyta na zmiareczkowanie badanej probki, cm’,
V, — objeto$¢ roztworu zuzyta na zmiareczkowanie objetosci wody destylowanej, jaka

dodano do oznaczanej prébki, cm’ R



V - objetosé¢ wody lub $ciekéw uzyta do oznaczania, cm’,

Za wynik koncowy oznaczania nalezy przyja¢ srednia arytmetyczna, co najmniej dwoéch
rownolegle wykonanych oznaczen rézniacych si¢ migdzy soba nie wigcej niz o 5% wyniku

mniejszego.

B. Wykonanie oznaczenia barwy

Do oznaczania barwy stosuje sig:

- metod¢ poréwnawcza — 7z wykorzystaniem skali wzorcowych roztworéw platynowo-
kobaltowych lub dichromianowo-kobaltowych;

- metod¢ opisowa charakteryzujaca jakosciowo rodzaj zabarwienia i ilosciowo jego
intensywnos$¢ przez oznaczanie liczby progowej barwy.

Metoda poréwnawcza ma zastosowanie przy badaniu wod naturalnych lub $ciekéw o
barwie identycznej lub bardzo zblizonej do barwy roztworéw wzorcowych. Metode opisowa
stosuje si¢ przy badaniu wod o zabarwieniu odbiegajacym od barwy roztworéw wzorcowych
wykorzystywanych w metodzie poréwnawczej oraz przy badaniu Sciekéw.

Przed przystapieniem do oznaczania barwy probk¢ wody lub §ciekdw nalezy przesaczy¢ przez
saczek bibulowy o §redniej ggstosci w celu usunigcia zawiesiny. Pierwsze 30 cm’ przesaczu

nalezy odrzuci¢.

Oznaczanie barwy metoda poréwnawcza

Oznaczanie polega na wizualnym poréwnaniu barwy badanej prébki wody w $wietle
biatym z wzorcami przygotowanymi wedtug skali platynowo-kobaltowej lub dichromianowo-

kobaltowej i okresleniu jej intensywnosci w mg Pt/dm’.

Aparatura i przyrzqdy
e Cylindry Nesslera z jednakowego szkta, typ wysoki, kazdy pojemnosci 100 cm’ (do
kreski);

e Komparator do cylindréow Nesslera.

Odczynniki i roztwory

e Skala wzorcéw barwy dichromianowo-kobaltowa.



Wykonanie oznaczenia

Do cylindra Nesslera odmierzy¢ 100 cm’ badanej wody lub S$ciekéw, cylinder
umie$ci¢ w Srodkowym otworze komparatora, a w bocznych otworach wzorce skali
najbardziej zblizone do intensywnos$ci barwy badanej probki. Komparator trzymac¢ nad biatym
tlem i okresli¢ barwg, patrzac z géry przez stup cieczy.
Jezeli badana probka ma barwg wyzsza niz 70 mg Pt/dm’, nalezy wykona¢ oznaczanie z
mniejsza objgtoscia probki rozcienczonej woda destylowang do 100 cm’. Rozcienczenie

dobra¢ tak, aby barwa miescita si¢ w zakresie skali wzorcow.

Obliczanie wyniku oznaczania
Wynik oznaczania barwy (X) obliczy¢ w mg Pt/ dm’ (jednostkach Hazena) wg wzoru

a-100
Vv

X =

w ktérym:
a- barwa odczytana ze skali wzorcéw, mg Pt/dm’ ;
V- objetos¢ probki uzyta do oznaczania, cm’.

Wynik koncowy oznaczenia nalezy poda¢ z doktadnos$cia wedlug ponizszej tabeli:

Barwa badanej wody | Dokladno$¢ podawania
mg Pt/dm’ wynikéw,
mg Pt/ dm’
1 +40 2
41 + 100 5
Powyzej 100 10

Oznaczanie barwy w wodzie i Sciekach metoda opisowa
Oznaczanie polega na wizualnym i opisowym scharakteryzowaniu rodzaju barwy

badanej wody lub $ciekdw oraz okresleniu liczby progowej barwy.

Aparatura i przyrzqdy
e Cylindry Nesslera z jednakowego szkla, typ wysoki, kazdy pojemnosci 100 cm’
(do kreski);

e Komparator do cylindréw Nesslera.



Oznaczanie liczby progowej (L,) barwy

Do pigciu cylindréw Nesslera odmierzy¢: do pierwszego 100 cm’ wody destylowanej
stanowiacej probke poréwnawcza, do nastgpnych badana wodg lub $cieki, uzupetni¢ do kreski
woda destylowana i wymiesza¢. Objgtos¢ probek jakie nalezy odmierzy¢ podano w tabeli w

pozycjach 1; 4;7; 10; 13.

Pozycja | Objetos¢ badanej prébki (cm’) | Liczba progowa (Lp)

1 0 -

2 1 100
3 L5 67
4 2 50
5 3 33
6 4 25
7 6 17
8 8 12
9 12 8
10 20 5
11 33 3
12 50 2
13 100 1

W s$rodkowym otworze komparatora umiesci¢ cylinder zawierajacy wodg¢ destylowana, a w
bocznych otworach kolejno pozostale cylindry. Trzymajac komparator nad biatym tlem i
patrzac z goéry na stup cieczy okre$li¢, przy ktérym rozcienczeniu po raz pierwszy wystapi
barwa. Rozcienczenie to odpowiada przyblizonej wartosci liczby progowej. W celu ustalenia
doktadnego wyniku, probke o tym rozcieficzeniu nalezy przygotowa¢ powtdrnie, a ponadto
dwie probki o rozcienczeniach wigkszych i jedna o rozcieficzeniu mniejszym, np. jezeli
przyblizong warto$¢ liczby progowej oznaczono dla rozcienczenia podanego w tabeli w poz.
7, to w czterech cylindrach Nesslera przygotowaé probki o rozcienczeniach podanych w poz.
5, 6, 7, 8,. Po wymieszaniu okresli¢, przy ktdrym rozcienczeniu po raz pierwszy wystapi
barwa. Istnieje mozliwo$¢, ze przy oznaczaniu liczby progowej rozcienczenia podane w tabeli
sa zbyt male. Nalezy wowczas wstegpnie rozcienczy¢ badana probg i nastgpnie oznaczyd

liczbe progowa barwy, postepujac w sposob uprzednio podany. W takim przypadku wartosé¢



liczby progowej odczytana w tabeli nalezy pomnozy¢ przez wielokrotno$¢ wstepnego

rozcienczania.

Podawanie wyniku oznaczania

Przy podawaniu wynikow nalezy poda¢ w sposdb opisowy rodzaj oznaczonej barwy
oraz warto$¢ liczby progowej (Ly).

C. WyKkonanie oznaczenia zasadowosci ogolnej

Oznaczanie zasadowo$ci ogélnej m wody lub Sciekdw  wykonuje si¢ metoda
alkacymetryczna poprzez miareczkowanie roztworem kwasu solnego wobec wskaznika jakim

jest oranz metylowy.

Odczynniki i roztwory:
e Kwas solny, cz.d.a., roztwor 0,1 m;

¢ Oranz metylowy, roztwér 1%.

Wykonanie oznaczenia

Do kolby stozkowej o pojemnosci 250-300 cm® odmierzy¢ 100 cm® badanej prébki, a
nastepnie doda¢ 3-5 kropli roztworu oranzu metylowego. Mieszajac zawarto$¢ kolby probke
miareczkuje si¢ 0,1 m roztworem kwasu solnego do pierwszej zmiany zabarwienia z zéltego

na z6tto-ré6zowe (cebulkowe).

Obliczanie i podawanie wynikow
Warto$¢ zasadowosci m obliczy¢ w mval/dm’ korzystajac z ponizszego wzoru:

V, - ¢-1000
m=————
%

w ktérym:

V; — objetos¢ 0,1 m HCl zuzyta na zmiareczkowanie prébki wobec oranzu metylowego, cm’;
V - objetosé prébki wody uzyta do oznaczania, cm”;

c- miano roztworu kwasu solnego, mol/dm®

Za wynik koncowy nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczna wynikéw z trzech réwnolegle

wykonanych oznaczen.



D. Wykonanie oznaczenia pH

Do oznaczania pH wody i $ciekow najczg$ciej stosuje si¢ metodg elektormetryczng
zgodnie z normg PN-C-04540-01:1990. Oznaczanie pH ta metoda polega na pomiarze sity
elektromotorycznej ogniwa w ukladzie -elektroda odniesienia (najczg$ciej elektroda
kalomelowa), roztwdr badany (probka wody lub $ciekdw), elektroda pomiarowa (elektroda
szklana). Obecnie uzywa si¢ najczgsciej elektrody szklanej kombinowanej, begdacej
polaczeniem kalomelowej elektrody odniesienia i szklanej elektrody pomiarowe;.

Metodg stosuje si¢ do oznaczania pH w wodzie i §ciekach w zakresie warto$ci od 1 do 14.

Aparatura i przyrzqdy
e Pehametr laboratoryjny o zakresie pH 1-14;
e Elektroda szklana kombinowana.
Zaréwno pehametr, jak i szklang elektrode kombinowana nalezy przygotowa¢ do pracy

zgodnie z instrukcja obstugi podana przez producenta.

Wykonanie oznaczenia

Badana probkg¢ przed pomiarem dobrze wymiesza¢. Jezeli pehametr nie jest
wyposazony w automatyczny kompensator temperatury, nalezy zmierzy¢ temperature probki i
ustawi¢ termoregulacj¢ pehametru. Przed pomiarem elektrod¢ i czujnik temperatury
doktadnie przemy¢ woda destylowana, a nastgpnie niewielka iloscia badanej probki.
Elektrod¢ pehametru i czujnik temperatury zanurzy¢é w naczynku z badana probka i po
ustaleniu si¢ wskazania na stalym poziomie odczyta¢ wartos¢ pH. Pomiar nalezy
przeprowadzi¢ trzykrotnie, po czym elektrodg i czujnik temperatury wyjac z badanej probki,
przemy¢ woda destylowang i przechowywac zgodnie z zaleceniami producenta podanymi w

instrukcji obstugi.

Wynik koncowy oznaczenia
Za wynik koncowy oznaczenia nalezy przyja¢ srednig arytmetyczna trzech odczytow

pH obliczona z doktadnos$cia nie mniejsza niz 0, 1.



4. Wiyniki i wnioski

Z przeprowadzonego ¢wiczenia kazdy student indywidualnie i samodzielnie sporzadza

sprawozdanie. Sprawozdanie z ¢wiczen powinno zawierac:
- cel 1 zakres ¢wiczenia,
- opis sposobu wykonania ¢wiczenia,
- zestawienie wynikéw pomiaréw i analiz,

- obliczenia zwigzane z okresleniem dawki koagulanta i warto$ci minimalnej zasadowosci

wymaganej do przebiebu procesu koagulacji,

- omdéwienie otrzymanych rezultatow ze szczegdélnym uwzglednieniem wptywu dawki lub

rodzaju koagulanta na przebieg procesu koagulacji i uzyskiwane efekty oczyszczania,
- prébe oszacowania optymalnej wielkosci dawki srodka koagulujacego,

- podsumowanie i wnioski koficowe.

5. Zalecany sposob zestawienia wynikow

W  sprawozdaniu nalezy przedstawi¢ sposéb 1 tok obliczen zwiazanych z
wyznaczeniem dawki koagulanta i minimalnej zasadowosci wymaganej do przebiegu procesu

koagulacji. Otrzymane wyniki analiz zestawi¢ w formie tabeli zgodnie z ponizszym wzorem:

Woda lub $cieki po koagulacji —

Wskaznik jakoséci wody Woda lub zastosowany koagulant i jego dawka
Scieki (mg/dm?)
poddawane
OCZYSZCZANIU | tecvvceee | cvveveie | eeveeeeee | e

Zasadowos¢ ogdlna (mval/dm3 )

pH

Barwa (mg Pt/dm’)

Utlenialno$¢ (mg O,/dm’)

Obserwacje z przebiegu procesu sedymentacji zestawi¢ w formie tabeli zgodnie z
ponizszym wzorem, a dodatkowo przedstawi¢ w formie graficznej jako krzywe sedymentacji

obrazujace objgto$¢ wytraconego osadu w zalezno$ci od czasu sedymentacji.




Czas
sedymentacji

(min)

Objetos¢ wytraconego osadu

(cm’/dm?)

Zastosowany koagulant i jego dawka (mg/dm3 )

10

15

20

25

30




POLITECHNIKA LUBELSKA
WYDZIAL INZYNIERII SRODOWISKA
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CWICZENIE NR 3

KOAGULACJA OBJETOSCIOWA

Prowadzacy: Osoby wykonujace ¢wiczenie:
1.
2.
3.

Sprawozdanie wykonat:



Cwiczenie 4

KOAGULACJA POWIERZCHNIOWA

Zakres obowiazujacego materialu (do zaliczenia przed wykonaniem ¢wiczenia)
. Budowa i1 wlasciwosci koloidow.
. Koloidalne zanieczyszczenia wody.
. Koagulacja - mechanizm procesu i zjawiska przebiegajace podczas koagulacji.

. Zastosowanie koagulacji w oczyszczaniu wod i Sciekdw.

1
2
3
4
5. Stosowane koagulanty - ich wlasciwos$ci, dawki, chemizm koagulacji.
6. Wptyw réznych czynnikéw na przebieg procesu koagulacji.

7. Substancje wspomagajace koagulacje.

8. Sposoby prowadzenia koagulacji - koagulacja objgto$ciowa i powierzchniowa.
9

. Zasada dziatania filtra kontaktowego.
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1. Cel i zakres ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest zapoznanie si¢ z procesem koagulacji powierzchniowej
przebiegajacej na ztozu filtra kontaktowego.
Prowadzone w ramach ¢wiczenia badania technologiczne maja na celu ustalenie wptywu
szybkosci filtracji 1 dawki koagulanta na przebieg procesu koagulacji i uzyskiwane efekty
redukcji wskaznikdw jakosci wody lub Sciekéw zwiazanych z obecno$cia zanieczyszczen o
charakterze koloidalnym. Dodatkowo prowadzone w ramach ¢wiczenia analizy powinny
uwzglednia¢ wptyw pH i zasadowos$ci uzdatnianej wody badZ oczyszczanych s$ciekdw na

przebieg procesu koagulacji powierzchniowe;.



Zakres ¢wiczenia obejmuje:

wykonanie analiz $ciekéw poddawanych procesowi koagulacji,

ustalenie dawki stosowanego $rodka koagulujacego,

oceng koniecznos$ci stosowania Srodkéw alkalizujacych,

przeprowadzenie procesu koagulacji powierzchniowej dla zmiennych dawek koagulanta
przy ustalonej szybkosci filtracji, badz dla zmiennych szybkosci filtracji przy stosowaniu
stalej dawki srodka koagulujacego.

wykonanie analiz prébek $ciekéw po procesie koagulacji,

opracowanie uzyskanych wynikéw.

Spos6b wykonania ¢wiczenia

. W prébce uzdatnianej wody lub oczyszczanych $ciekéw wykona¢ oznaczenia:

— zasadowosci ogélnej,
— barwy,
- pH.
Ustalenie warunkéw prowadzenia procesu koagulacji powierzchniowej

Wartos$ci dawek, rodzaj stosowanego srodka koagulujacego i szybko$ci filtracji

odaje prowadzacy ¢wiczenia.

Sporzadzi¢ roztwér $rodka koagulujacego zawierajacy w 1 cm® 1 mg stosowanego
koagulanta. W tym celu do kolby miarowej na 0,5 dm’ odpipetowaé 5 cm’ podstawowego
10% roztworu koagulanta, rozcienczy¢ woda destylowana do kreski, a nast¢pnie
zakorkowac¢ i dokladnie wymieszac.
Ustali¢ czy pH uzdatnianej wody lub oczyszczanych $ciekéw miesci si¢ w zakresie
optymalnych wartosci pH dla danego srodka koagulujacego. Wartosci te dla najczg¢$ciej

stosowanych koagulantéw zestawiono w ponizszej tabeli:

Koagulant Zakres optymalnego pH dla koagulacji
siarczan glinu Al, (SO4); - 18 H,O 55-7,5
siarczan zelaza(Il) FeSO, - 7 H,O 9,0-11,0
siarczan zelaza(Il) chlorowany
6FeSO,4 + 3 Cl, 5,0-7,019,0-9,6
siarczan zelaza(IIT) Fe,(SO,4); - 9 H,O 5,0-7,019,0-9,6

chlorek zelaza(IIl) FeCl; - 6 H,O. 5,0 - 7,01 powyzej 8,5




5. Na podstawie zalezno$ci na minimalng warto$¢ zasadowosci wymaganej dla przebiegu

koagulacji okresli¢ czy wymagana jest alkalizacja badanej wody lub $ciekow, a jezeli tak

to jaka dawka $rodka alkalizujacego. Dla przypomnienia:

Do wtasciwego przebiegu hydrolizy koagulantéw bedqcych solami mocnych kwaséw i

stabych zasad niezbedna jest naturalna zasadowos¢ wody, ktérq wyznacza sie z rownania:

Zas. mp;, = W-D + (0,7-1,0) < zas. m

Wspotczynnik W okresla jednostkowe zuzycie zasadowosci naturalnej wody w procesie

hydrolizy koagulanta (wartos¢ liczona ze stechiometrii reakcji hydrolizy). Sktadnik 0,7-1,0

oznacza nadmiar zasadowosci (w stosunku do stechiometrycznej) warunkujqcy catkowitq

hydrolize. Gdy zasadowosc¢ koagulowanej wody jest mniejsza od zas. My, nalezy zwiekszyc¢

zasadowos¢ dodajac do wody przed koagulacjqa wapno bqdz inng zasade. Jezeli w tym celu

stosuje sie wapno, to jego dawke wyznacza sie ze wzoru:

Dcao = 28(W-D + (0,7-1,0)-zas. m)

6. Jezeli wymaga tego sytuacja, przeprowadzi¢ korekt¢ pH zgodnie ze wskazédwkami

prowadzacego. Jezeli za$ zachodzi konieczno$¢ alkalizacji nalezy do probek dodac

uprzednio okreslone ilosci $rodka alkalizujacego (po dodaniu wodg lub $cieki doktadnie

wymieszac).

Tak przygotowana prébke podda¢ procesowi koagulacji powierzchniowej. W tym celu

nalezy:

a)

b)

Podawa¢ oczyszczang wode lub $cieki z odpowiednia szybko$cia za pomoca pompy
perystaltycznej na filtr kontaktowy. Jednocze$nie za pomoca drugiej pompy nalezy na
filtr podawac przygotowany uprzednio roztwoér srodka koagulujacego.

Ustawienia pomp dozujqcych podaje prowadzqcy ¢wiczenia.
Od momentu zalaczenia pomp dozujacych prowadzi¢ pomiar czasu prowadzenia
procesu, a filtrat opuszczajacy zloze kontaktowe zbiera¢ do naczynia o pojemnosci 5 —
10 dm’.
Po przepuszczeniu okoto 5 dm’ nalezy dodatkowo zebra¢ 1 dm’ oczyszczonej wody
lub $ciekéw do odrebnego naczynia np. zlewki szklanej o pojemnosci 1 dm”.
Wytaczy¢ pompy dawkujace i zanotowac czas prowadzenia procesu.
Okresli¢ objetos¢ zuzytego koagulanta — na podstawie ubytku ilosci roztworu

(podawanego przez pompg na filtr).



f) Okresli¢ sumaryczng objeto$¢ oczyszczonych $ciekdw.

g) Obliczy¢ wielko$¢ zastosowanej dawki $rodka koagulujacego (w mg/dm3) poprzez
okreslenie objetosci zuzytego roztworu kaogulanta w przeliczeniu na 1 dm’
oczyszczanej wody lub $ciekow.

h) Obliczy¢ szybkos¢ filtracji (w m/h poprzez podzielenie objgtoSciowego natgzenia
przeptywu w m’ /godz. przez pole przekroju poprzecznego filtra kontaktowego
wyrazonego w m?).

i) W celu przeprowadzenia kolejnego procesu koagulacji powierzchniowej przy innej
warto$ci szybkosci filtracji nalezy zmieni¢ ustawienie na pompie podajacej wode lub
scieki na filtr. Jezeli za$ proces ma by¢ prowadzony za pomoca innej dawki
koagulanta wéwczas nalezy zmieni¢ ustawienie na pompie podajacej roztwoér srodka
koagulujacego. Zataczy¢ pompy i powtdrzy¢ powyzej opisane czynnoSci.

8. W prébkach wody lub $ciekow po procesie koagulacji (dla tych zebranych do naczyn o
pojemnosci 1 dm’) wykona¢ nastgpujace oznaczenia:

a. barwa,

b. pH,

c. zasadowos$¢ ogdlna,

d. utlenialno$¢ (ChZT met. manganianowa).

9. Dodatkowo nalezy wykona¢ oznaczenie utlenialnosci dla probki wody lub $ciekéw nie
poddawanej procesowi koagulacji.

10. Po zakonczeniu ¢wiczenia uporzadkowac stanowisko laboratoryjne.

3. Koagulacja objetosciowa - metodyka kontroli analitycznej

A. Wykonanie oznaczenia utlenialnosci (CHZT met. manganianow3a)

Oznaczanie utlenialnosci w  $rodowisku kwasnym polega na utlenianiu
manganianem(VII) potasu zakwaszonej probki wody lub $ciekow w temperaturze wrzacej
fazni wodnej w czasie 30 minut i okre$leniu ilosci zuzytego utleniacza metoda miareczkowa.
Za wynik oznaczania przyjmuje si¢ ilo§¢ KMnQy4 zuzyta na utlenienie prébki w przeliczeniu

na tlen.

Aparatura i przyrzqdy
e laznia wodna

e Kolby stozkowe o pojemnosci 250-300cm”.



Odczynniki i roztwory
e Kwas siarkowy cz.d.a., roztwor (1+3);
e Szczawian soducz.d.a. roztwor 0,0125 m;

e Manganian(VII) potasu cz.d.a., mianowany roztwér 0,0125 m.

Wykonanie oznaczenia

Do kolby stozkowej pojemnosci 300 cm® odmierzyé 10 cm’® Sciekéw i 90 cm® wody
destylowanej. Dodaé¢ 10 cm® roztworu kwasu siarkowego (1+3), a nastepnie odmierzyé za
pomoca pipety jednomiarowej 10 cm’ roztworu manganianu(VII) potasu. Kolbg, po
wymieszaniu jej zawartosci, natychmiast zanurzy¢é we wrzacej lazni wodnej tak, aby
powierzchnia wody w 1azni byla nieco powyzej powierzchni roztworu w kolbie i ogrzewaé
przez 30 minut utrzymujac lazni¢ w stanie wrzenia. Jezeli roztwdr w kolbie odbarwi si¢ w
czasie ogrzewania, nalezy oznaczanie powtorzy¢ z mniejsza objgtoscia probki, do ktorej
nalezy dodaé taka ilo$¢ wody destylowanej, azeby objgto$¢ roztworu w kolbie wynosita
zawsze 100 cm’. Po wyjeciu kolby z fazni natychmiast odmierzy¢ do niej pipeta
jednomiarowa 10 cm’ roztworu szczawianu sodu, zawarto$é kolby wymiesza¢ i po
odbarwieniu miareczkowac na goraco roztworem manganianu(VII) potasu do uzyskania stabo
r6zowego zabarwienia utrzymujacego si¢ przez 0,5 minuty. Jezeli na miareczkowanie prébki
zuzywa si¢ mniej niz 2 cm’ roztworu manganianu(VII) potasu, to oznaczanie nalezy
powtérzyé stosujac wigksza objetosé probki nie przekraczajaca jednak 100 cm®. W przypadku
zuzycia objeto$ci roztworu manganianu(VII) potasu wigkszej od 6 cm’  badanie nalezy
powtdrzy¢, biorac do oznaczania mniejsza objetos¢ wody lub S$ciekéw. Do oznaczania
utlenialnosci nie powinno si¢ odmierzaé jednorazowo mniejszej objetosci prébki niz 5 cm®. W
przypadku takiej konieczno$ci nalezy zastosowa¢ wstgpne rozcienczenie.

Réwnolegle z oznaczaniem utlenialnosci badanej wody lub $ciekéw nalezy oznaczy¢
utlenialno$¢ wody destylowanej uzytej do rozcienczania prébki. W tym celu do kolby
stozkowej o pojemnosci 300 cm® odmierzyé 100 cm® tej wody, doda¢ 10 cm® roztworu kwasu
siarkowego (1+3), a nastgpnie pipeta jednomiarowa odmierzy¢ 10 cm’  roztworu
manganianu(VII) potasu i postgpowac dalej w uprzednio podany sposéb.

Obliczanie wynikow
Utlenialno$¢ badanej probki wody lub $ciekdw oznaczana w $rodowisku kwasnym

obliczy¢ w mgOg/dm3 wedlug wzoru:



Utl.

_ n-(V,=V;) 1000
%

w ktérym:
n- miano roztworu manganianu(VII) potasu, mg 02/cm3,
V| — objetos¢ roztworu zuzyta na zmiareczkowanie badanej probki, cm’,
V, — objetos¢ roztworu zuzyta na zmiareczkowanie objetosci wody destylowanej, jaka
dodano do oznaczanej probki, cm’ ,
V - objetosé¢ wody lub $ciekéw uzyta do oznaczania, cm’,
Za wynik koncowy oznaczania nalezy przyja¢ srednia arytmetyczna, co najmniej dwoch
rownolegle wykonanych oznaczen rézniacych si¢ migdzy soba nie wigcej niz o 5% wyniku

mniejszego.

B. Wykonanie oznaczenia barwy

Do oznaczania barwy stosuje sig:

- metod¢ poréwnawcza — z wykorzystaniem skali wzorcowych roztworéw platynowo-
kobaltowych lub dichromianowo-kobaltowych;

- metod¢ opisowa charakteryzujaca jakosciowo rodzaj zabarwienia i ilosciowo jego
intensywnos$¢ przez oznaczanie liczby progowej barwy.

Metoda poréwnawcza ma zastosowanie przy badaniu wod naturalnych lub $ciekéw o
barwie identycznej lub bardzo zblizonej do barwy roztworéw wzorcowych. Metode opisowa
stosuje si¢ przy badaniu wéd o zabarwieniu odbiegajacym od barwy roztworéw wzorcowych
wykorzystywanych w metodzie poréwnawczej oraz przy badaniu Sciekéw.

Przed przystapieniem do oznaczania barwy probke wody lub §ciekdw nalezy przesaczy¢ przez
saczek bibutowy o $redniej gestosci w celu usunigcia zawiesiny. Pierwsze 30 cm® przesaczu

nalezy odrzuci¢.
Oznaczanie barwy metoda poréwnawcza
Oznaczanie polega na wizualnym poréwnaniu barwy badanej probki wody w $wietle

biatym z wzorcami przygotowanymi wedtug skali platynowo-kobaltowej lub dichromianowo-

kobaltowej i okresleniu jej intensywnosci w mg Pt/dm’.



Aparatura i przyrzqdy
e Cylindry Nesslera z jednakowego szkta, typ wysoki, kazdy pojemnosci 100 cm’ (do
kreski);

e Komparator do cylindréow Nesslera.

Odczynniki i roztwory

e Skala wzorcéw barwy dichromianowo-kobaltowa.

Wykonanie oznaczenia

Do cylindra Nesslera odmierzy¢ 100 cm® badanej wody lub $ciekéw, cylinder
umie$ci¢ w S$rodkowym otworze komparatora, a w bocznych otworach wzorce skali
najbardziej zblizone do intensywnos$ci barwy badanej probki. Komparator trzymac nad bialym
tlem i okre$li¢ barwe, patrzac z géry przez shup cieczy.
Jezeli badana prébka ma barwe wyzsza niz 70 mg Pt/dm’, nalezy wykona¢ oznaczanie z
mniejsza objgtoscia probki rozcienczonej woda destylowang do 100 cm’. Rozcienczenie

dobra¢ tak, aby barwa miescita si¢ w zakresie skali wzorcow.

Obliczanie wyniku oznaczania
Wynik oznaczania barwy (X) obliczy¢ w mg Pt/ dm’ (jednostkach Hazena) wg wzoru

a-100
\%

X =

w ktérym:
a- barwa odczytana ze skali wzorcéw, mg Pt/dm’ ;
V- objetosé probki uzyta do oznaczania, cm’.

Wynik koncowy oznaczenia nalezy poda¢ z doktadnoscia wedlug ponizszej tabeli:

Barwa badanej wody | Dokladno$¢ podawania
mg Pt/dm’ wynikéw,
mg Pt/ dm’
1 +40 2
41 + 100 5
Powyzej 100 10




Oznaczanie barwy w wodzie i Sciekach metoda opisowa
Oznaczanie polega na wizualnym i opisowym scharakteryzowaniu rodzaju barwy

badanej wody lub $ciekdw oraz okres$leniu liczby progowej barwy.

Aparatura i przyrzqdy
e Cylindry Nesslera z jednakowego szkla, typ wysoki, kazdy pojemnosci 100 cm’
(do kreski);

e Komparator do cylindréow Nesslera.

Oznaczanie liczby progowej (L,) barwy

Do pigciu cylindréw Nesslera odmierzy¢: do pierwszego 100 cm’ wody destylowanej
stanowiacej probke porownawcza, do nastepnych badang wodg lub Scieki, uzupetnic do kreski
woda destylowana i wymiesza¢. Objgtos¢ probek jakie nalezy odmierzy¢ podano w tabeli w

pozycjach 1; 4; 7; 10; 13.

Pozycja | Objetos¢ badanej prébki (cm®) | Liczba progowa (Lp)
1 0 -
2 1 100
3 1,5 67
4 2 50
5 3 33
6 4 25
7 6 17
8 8 12
9 12 8
10 20 5
11 33 3
12 50 2
13 100 1

W $rodkowym otworze komparatora umiesci¢ cylinder zawierajacy wodg¢ destylowana, a w
bocznych otworach kolejno pozostale cylindry. Trzymajac komparator nad biatym tlem i
patrzac z goéry na stup cieczy okre$li¢, przy ktérym rozcienczeniu po raz pierwszy wystapi

barwa. Rozcienczenie to odpowiada przyblizonej warto$ci liczby progowej. W celu ustalenia



doktadnego wyniku, probke o tym rozcienczeniu nalezy przygotowaé¢ powtdérnie, a ponadto
dwie probki o rozciefnczeniach wigkszych i jedna o rozcieficzeniu mniejszym, np. jezeli
przyblizong warto$¢ liczby progowej oznaczono dla rozcienczenia podanego w tabeli w poz.
7, to w czterech cylindrach Nesslera przygotowaé probki o rozcienczeniach podanych w poz.
5, 6, 7, 8,. Po wymieszaniu okresli¢, przy ktdrym rozcienczeniu po raz pierwszy wystapi
barwa. Istnieje mozliwo$¢, ze przy oznaczaniu liczby progowej rozcienczenia podane w tabeli
sa zbyt male. Nalezy wowczas wstgpnie rozcienczy¢ badana probg i nastgpnie oznaczyd
liczbe progowa barwy, postepujac w sposob uprzednio podany. W takim przypadku wartosé¢
liczby progowej odczytana w tabeli nalezy pomnozy¢ przez wielokrotno$¢ wstgpnego

rozcienczania.

Podawanie wyniku oznaczania

Przy podawaniu wynikow nalezy poda¢ w sposdb opisowy rodzaj oznaczonej barwy
oraz warto$¢ liczby progowe;j (Ly).

C. WyKkonanie oznaczenia zasadowosci ogolnej

Oznaczanie zasadowo$ci ogélnej] m wody lub sSciekdw  wykonuje si¢ metoda
alkacymetryczna poprzez miareczkowanie roztworem kwasu solnego wobec wskaznika jakim

jest oranz metylowy.

Odczynniki i roztwory:
e Kwas solny, cz.d.a., roztw6r 0,1 m;

¢ Oranz metylowy, roztwor 1%.

Wykonanie oznaczenia

Do kolby stozkowej o pojemnosci 250-300 cm’ odmierzy¢ 100 cm’ badanej prébki, a
nastepnie doda¢ 3-5 kropli roztworu oranzu metylowego. Mieszajac zawarto$¢ kolby prébke
miareczkuje si¢ 0,1 m roztworem kwasu solnego do pierwszej zmiany zabarwienia z zéltego

na z6tto-ré6zowe (cebulkowe).

Obliczanie i podawanie wynikow
Warto$é zasadowosci m obliczyé w mval/dm® korzystajac z ponizszego wzoru:

V,-c-1000
m=————
v

w ktérym:



V| — objeto$é 0,1 m HCI zuzyta na zmiareczkowanie prébki wobec oranzu metylowego, cm’;
V - objetos¢ prébki wody uzyta do oznaczania, cm3;

c- miano roztworu kwasu solnego, mol/dm’

Za wynik koncowy nalezy przyja¢ $rednig arytmetyczna wynikéw z trzech réwnolegle

wykonanych oznaczen.

D. Wykonanie oznaczenia pH

Do oznaczania pH wody i $ciekow najczegsciej stosuje si¢ metode elektrometryczna
zgodnie z normg PN-C-04540-01:1990. Oznaczanie pH ta metoda polega na pomiarze sity
elektromotorycznej ogniwa w ukladzie -elektroda odniesienia (najczg$ciej elektroda
kalomelowa), roztwdr badany (probka wody lub $ciekdw), elektroda pomiarowa (elektroda
szklana). Obecnie uzywa si¢ najczesciej elektrody szklanej kombinowanej, bedacej
polaczeniem kalomelowej elektrody odniesienia i szklanej elektrody pomiarowe;.

Metodg stosuje si¢ do oznaczania w wodzie i §ciekach pH w zakresie warto$ci od 1 do 14.

Aparatura i przyrzqdy
e Pehametr laboratoryjny o zakresie pH 1-14;
e Elektroda szklana kombinowana.
Zaréwno pehametr, jak i szklana elektrode kombinowana nalezy przygotowaé do pracy

zgodnie z instrukcja obstugi podana przez producenta.

Wykonanie oznaczenia

Badana probkg¢ przed pomiarem dobrze wymiesza¢. Jezeli pehametr nie jest
wyposazony w automatyczny kompensator temperatury, nalezy zmierzy¢ temperaturg probki i
ustawi¢ termoregulacj¢ pehametru. Przed pomiarem elektrod¢ i czujnik temperatury
doktadnie przemy¢ woda destylowana, a nastgpnie niewielka iloscia badanej probki.
Elektrod¢ pehametru i czujnik temperatury zanurzy¢é w naczynku z badana probka i po
ustaleniu si¢ wskazania na stalym poziomie odczyta¢c warto§¢ pH. Pomiar nalezy
przeprowadzi¢ trzykrotnie, po czym elektrodg i czujnik temperatury wyjac z badanej probki,
przemy¢ woda destylowang i przechowywac zgodnie z zaleceniami producenta podanymi w

instrukcji obstugi.

Wynik koncowy oznaczenia
Za wynik koncowy oznaczenia nalezy przyja¢ Srednig arytmetyczna trzech odczytow

pH obliczona z doktadno$cia nie mniejsza niz 0, 1.



4. Whiyniki i wnioski

Z przeprowadzonego ¢wiczenia kazdy student indywidualnie i samodzielnie sporzadza

sprawozdanie. Sprawozdanie z ¢wiczen powinno zawierac:
- cel 1 zakres ¢wiczenia,
- opis sposobu wykonania ¢wiczenia,
- zestawienie wynikéw pomiarow i analiz,

- obliczenia zwigzane z okresleniem dawki koagulanta, szybkosci filtracji i wartosci

minimalnej zasadowos$ci wymaganej do przebiebu procesu koagulacji,

- omdéwienie otrzymanych rezultatow ze szczegdélnym uwzglednieniem wptywu dawki lub

szybkosci filtracji na przebieg procesu koagulacji i uzyskiwane efekty oczyszczania,

- prébe poréwnania uzyskiwanych efektéw oczyszczania i zuzycia koagulanta (jezeli

student na poprzednich zajgciach prowadzit proces koagulacji objgtosciowej),

- podsumowanie i wnioski koncowe.

5. Zalecany sposob zestawienia wynikow

W sprawozdaniu nalezy przedstawi¢ sposéb i tok obliczen zwiazanych z obliczeniem
wielkosci dawki koagulanta i minimalnej zasadowo$ci wymaganej do przebiegu procesu

koagulacji. Otrzymane wyniki analiz zestawi¢ w formie tabeli zgodnie z ponizszym wzorem:

Woda lub $cieki po koagulacji:

o dawka (mg/dm”’)
Woda lub scieki
o . szybkos¢ filtracji (m/godz.)
Wskaznik jakosci wody poddawane

oczyszczaniu

Zasadowos¢ ogdlna (mval/dm?)

pH

Barwa (mg Pt/dm’)

Utlenialno$¢ (mg O,/dm’)
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Cwiczenie 5

BADANIE ZDOLNOSCI NATLENIAJACEJ ZEL.OZA BIOLOGICZNEGO

LITERATURA

1. Akty prawne:
- Aktualne rozporzadzenie dotyczace warunkéw wprowadzania §ciekow do wod lub do
ziemi.
— Aktualne rozporzadzenie dotyczace jakosci wody do picia i na potrzeby gospodarcze.

Chojnacki A.: Technologia wody i §ciekow. PWN, Warszawa 1972.

wn

Dymaczewski Z., Oleszkiewicz J. A., Sozanski M. M., (red): Poradnik eksploatatora
oczyszczalni sciekéw. PZIITS, Poznan, LEM s.c., Krakéw, 1997.

4. Ganczarczyk I.: Technologia sciekéw miejskich. Arkady, Warszawa 1989.

5. Hermanowicz W., Dojlido J., (red): Fizyczno - chemiczne badanie wody i $ciekdw.

Wydawnictwo Arkady, Warszawa, 1999.

Zakres wiadomosci obowiazujacych do zaliczenia przed przystapieniem do wykonania
¢wiczenia:

Budowa i zasada dziatania z16z biologicznych.

Klasyfikacja z16z biologicznych.

Rodzaje wypetnienia zt6z biologicznych.

Procesy zachodzace na blonie biologiczne;j.

Funkcje wypelnienia w ztozu biologicznym.

Warunki odpowiedniej pracy ztoza.

Parametry z16z.

Sposoby napowietrzania z16z.

A S T T o

Pojecie deficytu tlenowego.

1. CEL I ZAKRES CWICZENIA

Celem ¢wiczenia jest wyznaczenie w warunkach laboratoryjnych zdolnosci

natleniajacej ztoza biologicznego w zaleznosci od rodzaju wypelnienia i obciazenia

hydraulicznego powierzchni ztoza.



Zakres ¢wiczenia obejmuje:

[

oznaczenie zawartos$ci tlenu metoda Winklera w wodzie przeznaczonej do natleniania,
przeprowadzenie procesu natleniania wody na zlozach o réznym wypelnieniu dla
zadanych warto$ci natg¢zenia przeptywu,

oznaczenie zawarto$ci tlenu w wodzie natlenione;j.

. WYKONANIE CWICZENIA

. W wodzie przeznaczonej do natleniania nalezy oznaczy¢ zawarto$¢ tlenu rozpuszczonego

(metoda Winklera).

Przeprowadzi¢ proces natleniania wody na modelach z16z biologicznych (z wypelnieniem
naturalnym i sztucznym) z nat¢zeniem przeptywu podanym przez prowadzacego zajgcia.
Pobra¢ prébki wody po przeptywie przez ztoza i wykona¢ oznaczenie zawartosci tlenu
roZpuszczonego.

Postgpowanie powtdrzy¢ dla kazdej z zadanych warto$ci nat¢zenia przeplywu.

Uzyskane wyniki zestawi¢ w formie sprawozdania.

. METODYKA KONTROLI ANALITYCZNE]

A. Oznaczenie zawartosci rozpuszczonego tlenu metoda Winklera

1.
2.

Do butelki inkubacyjnej o pojemnosci 300 cm® nalaé do pelna badanej wody.

Do butelki doda¢ 2 ¢cm’® roztworu siarczanu(VI) manganu(Il) MnSO, (wprowadzajac
koniec pipety pod powierzchnig cieczy) i 2 cm® alkalicznego roztworu jodku potasu (KI +
NaOH).

Zamkna¢ butelke korkiem (ostroznie tak aby nie zostat pecherzyk powietrza).

Wymieszac i odstawi¢ na 20 minut.

5. Dodaé 2 cm’ stezonego kwasu siarkowego(VI) H,SO, (wprowadzajac koniec pipety pod

powierzchnig cieczy).
Zamkna¢ butelke korkiem i doktadnie wymiesza¢, az do rozpuszczenia osadu.
Do trzech kolb stozkowych o pojemnosci 200 - 300 cm’, pobra¢ z butelki za pomoca

pipety jednomiarowej po 100 cm’ cieczy.



8. Miareczkowa¢ roztworem NaS,0;3 (tiosiarczan sodu) do jasnozoéttego zabarwienia,
nastgpnie doda¢ 1 cm® roztworu skrobi i kontynuowaé¢ miareczkowanie do odbarwienia
roztworu.

UWAGA: powtérnego zabarwienia prébki nie bierze si¢ pod uwagg.

9. Odczyta¢ objetos¢ zuzytego roztworu tiosiarczanu sodu i obliczy¢é zawarto$é

rozpuszczonego tlenu.

10. Jako wynik poda¢ §rednia arytmetyczna z 3 oznaczen.

4. OBLICZENIA

1) Zawarto$¢ tlenu rozpuszczonego

0,1-V-a-1000
Zo=—————
(V—b)-100

[mg O/d m’]

Zo - zawarto$¢ rozpuszczonego tlenu [mg/dm3]

V - pojemnos¢ butelki inkubacyjnej [cm’]

a - objetos¢ roztworu Na,S,03 zuzytego do miareczkowania [cm3]

b - objetosci dodawanych roztworow MnSOy i KI + NaOH, [cm3 ]
2) Obliczenie obciazenia hydraulicznego zloza

14
vV, =" [ m*/ m* h]
tf

V- obciazenie hydrauliczne powierzchni ztoza, [ m’/ m? h]

V, - objgtos¢ przeptywajacej wody, [m’]
t - czas przeptywu wody, [h]
f — powierzchnia przekroju ztoza, [m’]

w-d?
4

[m’]

f=

d - $rednica ztoza, [m]



3) Obliczenie zdolnosci natleniajacej zloza

Z, =V, -AO,-f-24 [g Oy d]
Z, - zdolnos¢ natleniajaca ztoza, [g O,/ d]
Vi - obciazenie hydrauliczne powierzchni ztoza, [m3 / m> h]
f - powierzchnia zloza, [m?]

AQ; - przyrost zawartosci tlenu migdzy punktem poczatkowym, a konicowym procesu

4) Obliczenie deficytu tlenowego

D=C,-C [g Oy m’]
D - deficyt tlenowy, [g O»/ m’]
C, - zawarto$¢ tlenu w wodzie przy pelnym nasyceniu (wg Tabeli 1), [gO,/ m’]

C - zawartos¢ tlenu w wodzie w punkcie koncowym natleniania, [gO,/ m’]

5. ZESTAWIENIE WYNIKOW I WNIOSKI

Otrzymane wyniki nalezy zestawi¢ w formie tabelarycznej (Tabela 2)

W sprawozdaniu nalezy poda¢ wnioski dotyczace:

- oceny zdolnosci natleniajacej ztoza biologicznego w zalezno$ci od rodzaju wypelnienia i
obciazenia hydraulicznego ztoza.

- propozycji dotyczacych zmian w zastosowanej metodzie, o ile wyniki otrzymane nie beda

zgodne z oczekiwaniami.



Tabela 1. Rozpuszczalno$¢* tlenu w zaleznos$ci od temperatury

Temperatur | Rozpuszczalno$ | Temperatura | Rozpuszczalno$¢ | Temperatur | Rozpuszczalno$
a wody ¢ tlenu [mg wody [°C] tlenu [mg a wody ¢ tlenu [mg
[°C] 0,/dm’] O,/dm’] [°C] 0,/dm’]

0 14,62 11 11,08 21 8,99

1 14,23 12 10,83 22 8,83

2 13,84 13 10,60 23 8,63

3 13,48 14 10,37 24 8,53

4 13,13 15 10,15 25 8,38

5 12,80 16 9,95 26 8,22

6 12,48 17 9,74 27 8,07

7 12,17 18 9,54 28 7,92

8 11,87 19 9,35 29 7,77

9 11,59 20 9,17 30 7,63

10 11,33

*Tlog¢ tlenu w mg potrzebna do nasycenia 1 dm’ wody destylowanej o temperaturze t°C
stykajacej si¢ z powietrzem o zawarto$ci 20,9 % tlenu pod ci$§nieniem 1013 hPa

Tabela 2. Zawarto$¢ tlenu rozpuszczonego w wodzie w zaleznoSci od obcigzenia
hydraulicznego ztoza biologicznego

Rodzaj
wypelienia

zloza

Obcigzenie

hydrauliczne

[m3/m2 h]

Zawarto$¢ tlenu w wodzie
[mg O,/dm’]

na doptywie do
ztoza

w odplywie ze
ztoza

Deficyt tlenowy
%
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Cwiczenie 6

ZMIEKCZANIE WODY METODA JONOWYMIENNA

LITERATURA

Akty prawne: Aktualne rozporzadzenie dotyczace jakosci wody do picia i na potrzeby
gospodarcze.

Chojnacki A.: Technologia wody i §ciekow. PWN, Warszawa 1972.

Hermanowicz W., Dojlido J., (red): Fizyczno - chemiczne badanie wody i $ciekdw.
Wydawnictwo Arkady, Warszawa, 1999.

Kowal A., Swiderska — Bréz M.: Oczyszczanie wody. PWN, Warszawa — Wroclaw,
2007.

Montusiewicz A., Anasiewicz-Sompor E.: Projektowanie stacji uzdatniania wody
i oczyszczalni $ciekéw. Projektowanie stacji uzdatniania wody. Skrypt Wyd. Politechniki
Lubelskiej, Lublin 1992.

Nawrocki J., Bitozor S. (red): Uzdatnianie wody. Procesy chemiczne i biologiczne.
Wydawnictwo Naukowe PWN, Warszawa Poznan 2000.

Wierzbicki T. L. (red): Technologia wody s$ciekéw. Cwiczenia laboratoryjne.

Wydawnictwo Politechniki Biatostockiej 1996.

. Gomodlka B., Gomoétka E.: Technologia wéd przemystowych z ¢wiczeniami. Skrypt Wyd.

Politechniki Wroctawskiej, Wroctaw 1994.

. Pawtowski L., Hefty J., M.: Dobér i kontrola jonitéw w przemystowych procesach

oczyszczania wody i $ciekéw. Nowa technika w inzynierii sanitarnej. Zeszyt nr 15.

Arkady, Warszawa 1982.

10. Magrel L., Ciupa R.: Badania laboratoryjne nad przydatnos$cia jonitéw do usuwania

zwiazkéw azotowych z wody. Materialy konferencyjne. Zielona Géra 1990.

Zakres wiadomosci obowiazujacych do zaliczenia przed przystapieniem do wykonania

¢wiczenia:

1. Definicja jonitow

2. Zasada wymiany jonowej

3. Klasyfikacja wymieniaczy jonowych: rodzaje, budowa, wtasciwosci
4. Czynniki wptywajace na przebieg wymiany jonowej



5. Charakterystyka procesu wymiany jonowej

6. Pojgcie i rodzaje zdolno$ci wymiennej jonitow

7. Krzywa wymiany jonowej

8. Punkt przebicia kolumny jonitowe;j

9. Calkowite wyczerpanie kolumny jonitowej

10. Eksploatacja wymiennikéw jonitowych
— budowa przemystowych wymiennikow jonitowych
— cykl pracy wymiennika.

11. Charakterystyka procesu zmigkczania na kationicie w formie sodowej

1. CEL IZAKRES CWICZENIA
Badanie ma na celu ustalenie w skali laboratoryjnej przydatnosci kationitu w formie

sodowej do procesu zmigkczania wody.

Zakres ¢wiczenia obejmuje:

A. Przygotowanie ztoza jonitowego do procesu zmigkczania wody
B. Wykonanie analizy wody przeznaczonej do zmigkczania
- twardos$¢ ogélna,
- PH,
- zasadowos¢,
C. Ustawienie zadanego natgzenia przeptywu wody przez wymiennik jonitowy
D. Przeprowadzenie zmigkczania na jonicie do uzyskania punktu przebicia — kontrola efektu
zmigkczania wody na biezaco w kolejnych porcjach zmigkczonej wody
E. Wykonanie analizy wody po osiagnigciu punktu przebicia wymiennika jonitowego
- twardos$¢ ogélna,
- pH,
- zasadowos¢.

F. Przeprowadzenie regeneracji kationitu.

2. WYKONANIE CWICZENIA

1. W wodzie przeznaczonej do zmigkczania nalezy oznaczy¢ pH, twardo$¢ ogdlna,

zasadowos¢ M 1 P.



2. Przepuszcza¢ wodg przez wymiennik kationitowy z nat¢zeniem przeptywu podanym przez
prowadzacego zajgcia.

3. Pierwsza porcj¢ zmigkczonej wody, w ilosci odpowiadajacej podwdjnej objgtosci ztoza,
nalezy odrzucic.

4. Nastepnie, wode zmigkczona nalezy zbiera¢ porcjami po 400 cm’. W kazdej porcji
oznaczy¢ twardo$¢, zasadowos¢ i pH. Oznaczenia nalezy wykona¢é w dwdch
powtdrzeniach. Wyniki przedstawi¢ w formie tabelarycznej oraz na wykresie
przedstawiajacym zmiany twardo$ci wody podczas procesu zmigkczania w funkcji
objetosci zmigkczonej wody.

5. Cwiczenie kontynuowa¢ do momentu przebicia kolumny. Mianem przebicia kolumny
okresla si¢ punkt w ktérym stezenie roztworu odprowadzanego z kolumny przekroczy
warto$¢ dopuszczalng (zalezng od przeznaczenia wody).

6. Po uzyskaniu punktu przebicia - kationit nalezy poddac regeneracji.

7. Wyniki opracowa¢ w formie sprawozdania.

w

. METODYKA KONTROLI ANALITYCZNEJ

A. Wykonanie oznaczenia twardosci ogélnej wody

1. Do 3 kolb stozkowych o pojemnosci 200 — 300 cm’ pobra¢ pipeta jednomiarowa po
100 ml wody. UWAGA: w przypadku oznaczania twardosci wody po procesie
zmigkczania — oznaczenie wykona¢ w dwdéch powtérzeniach.

2. Do kazdej kolby doda¢ po 5 cm’ roztworu buforu amonowego, 2 cm’ 1% roztworu
chlorowodorku hydroksyloaminy, 1 cm’ 5% roztworu siarczku sodu Na,S,

3. Do kazdej kolby wsypa¢ (bezposrednio przed miareczkowaniem) szczypte czerni
eriochromowej T,

4. Miareczkowaé roztworem wersenianu disodu EDTA do zmiany zabarwienia z
czerwonofioetowego na niebieskie,

5. Odczyta¢ objetos¢ zuzytego roztworu EDTA 1 obliczy¢ twardo$¢ ogdélna wg

ponizszego wzoru:

1000-7-V X
e = V—EDTA -2 [mval/dm’]

pr



gdzie: Vgpra — objetos¢ zuzytego roztworu EDTA, cm’
n - miano EDTA, n =0,025 N
V,: — objetos¢ prébki wody uzytej do analizy, 100 cm’

B. Wykonanie oznaczenia zasadowosci

Wykonanie oznaczenia zasadowosci P i M

1. Do trzech kolb stozkowych o pojemnosci 200 - 300 cm’ pobra¢ pipeta jednomiarowa po
100 cm’® wody.

UWAGA: w przypadku oznaczania zasadowos$ci wody po procesie zmigkczania -

oznaczenie wykona¢ w dwéch powtdrzeniach.

2. Dodac¢ 3-5 kropli fenoloftaleiny.

3. Miareczkowa¢ przy pomocy biurety 0,1 m HCI do odbarwienia roztworu.

4. Odczytac i zanotowac objetos¢ zuzytego roztworu HCI.

5. Doda¢ 2-3 krople oranzu metylowego i kontynuowaé miareczkowanie tym samym
kwasem do zmiany barwy z zéttej na cebulkowa.

6. Odczyta¢ i zanotowac objetos¢ zuzytego roztworu HCIL.

7. Zasadowos$¢ P i M obliczy¢ wg wzoru:

V,-n

P = 1000 mval / dm®

w

M o= Y2 1000 mval/ dm’

w

V- objetos¢ zuzytego roztworu 0.1 m HCl na zmiareczkowanie probki wody wobec
fenoloftaleiny,
[em’]
V, - objetos¢ zuzytego roztworu 0.1 m HCI na zmiareczkowanie prébki wody wobec oranzu
metylowego, [cm’]
n - normalnos$¢ roztworu HCl1 - 0,1 m
Vv - objetos$¢ probki wody uzytej do analizy, [cm’]



C. Wykonanie oznaczenia odczynu

Pomiar pH za pomocgq papierkow wskaznikowych
. W prébce wody zanurzy¢ po jednym papierku wskaznikowym.
. Po 3 sekundach odczyta¢ wynik, poréwnujac kolor papierka ze wzorcowa skala na

opakowaniu.
4. ZESTAWIENIE WYNIKOW I WNIOSKI

Wyniki badan przedstawic¢ tabelarycznie. Na podstawie uzyskanych wynikéw narysowaé
wykres przedstawiajacy zmiany twardosci wody podczas procesu zmigkczania w funkcji
objetosci zmigkczonej wody. W sprawozdaniu nalezy poda¢ wnioski dotyczace:

- charakterystyki wody otrzymanej do badania,

- oceny skuteczno$ci zmigkczania wody metoda wymiany jonowej,

- oceny przydatnosci kationity sodowego do procesu zmigkczania wody,

- charakterystyki wody uzdatnionej i mozliwosci jej zastosowania,

- propozycji dotyczacych zmian w zastosowanej metodzie zmigkczania, o ile wyniki

otrzymane nie bg¢da zgodne z zalozeniami.
5. REGENERACJA KATIONITU SODOWEGO

Przed przystgpieniem do regeneracji nalezy spulchni¢ zloze jonitowe w kolumnie.
Spulchnione ztoze nalezy zregenerowac przepuszczajac przez nie z gory do dotu 100 cm’
roztworu NaCl o stgzeniu 5 — 15 % z szybkoscia przeptywu okoto 3 m/h. Podczas regeneracji
przywrécona zostaje jonitowi forma sodowa, za$ jony Ca**, Mg** przechodza z fazy jonitu do
roztworu. Roztwér regeneracyjny jest nastgpnie wypierany z wymiennika woda pluczaca.
Plukanie prowadzi si¢ woda w ilosci 300 cm® o jakoéci nie gorszej niz jako§¢ wody do

zmigkczania. Szybko$¢ przeplywu wody pluczacej powinna wynosi¢ okoto 10 m/h.
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