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Navodila za vaje iz Okoljske kemije

Varnost pri delu

-obvezna uporaba zascitnih oCal
-obvezna uporaba zaScitne halje
-uposStevanje navodil

-skrbno in pazljivo ravnanje z inStrumentarijem in kemikalijami

Oprema
-zasCitna halja
-zaScCitna oCala
-krpa

-lateks rokavice

Struktura dnevnika

-naloga oz. namen vaje
-opis dela (prakticni del)
-meritve, racuni, rezultat

-diskusija

Ocena
-zakljucni pisni kolokvij

-dnevnik
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Lastnosti vode

Pomembna znacilnost vode je njena polarna narava. Molekula vode je
sestavljena iz enega atoma kisika in dveh atomov vodika, ki so v molekulo
povezani s polarnimi kovaletnimi vezmi. Kisik je elektronegativnejSi element
(kemijska lastnost atoma, da v kovalentni vezi bolj pritegne elektronski par) zato
atom kisika bolj priviaCi skupna elektronska para. Ker so elektroni negativno
nabiti delci v atomu, nastaneta dva pola, negativni pri atomu kisika in pozitivni pri
atomih vodika. Pozitivni pol kovalentne vezi ene molekule in negativni pol druge
molekule se privlaCita. Ta priviak med sosednjimi molekulami imenujemo
vodikova vez. Vodikova vez je najmoCnejSa medmolekulska vez in je vzrok za
specificne lastnosti vode.
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Slika 1. Prikaz medmolekulskih vodikovih vezi

Temperatura vreliSCa in taliSCa sta zaradi vodikovih vezi med molekulami vode
znatno vigji kot pri vodi podobnih snoveh. Ce vodikovih vezi ne bi bilo, bi imela
voda temperaturo vreliS€a pri —80 oC. Kot vemo je temperatura vreliS¢a vode pri
pritisku 1 atmosfere 100 oC, temperatura talisCa pa 0oC. Visoki temperaturi
vreliS€a in taliSCa ter velika razlika med njima omogocCajo pojaviljanje vode na
Zemlji v vseh treh agregatnih stanjih (trdno, tekocCe in plinasto).
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Slika 2. Posebnost molekule vode

SpecifiCcna toplota (toplota, ki je potrebna, da se 1 kg snovi segreje za 1 K) vode
znasa 4,2 kJ/kgK. Voda tako izenaCuje temperature in prepreCuje ekstremno
nizke in visoke temperature v okolju.

Maksimalna gostota vode (masa snovi na enoto prostornine) je pri 4 °C in znaSa
1.000,00 kg/m3. Led ima za 1/11 nizjo gostoto zato na vodi plava.

Voda je odli¢no topilo. Ker je molekula vode polarna, se v njej najbolje topijo
snovi z ionskimi in s polarnimi kovaletnimi vezmi.
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Slika 3. Polarna lastnost vode kot topila

Cista voda je voda, v kateri so le molekule vode in ni¢ drugega. Je brez vonja in
okusa. Iz vode so odstranjeni klor, fluor, nitrati, azbest, tezke kovine, pesticide,
bakterije, virusi, glive in razlicni povzrocitelji alergij. V debelih slojih (5 m) je sinje
barve. Pri normalnem zracnem tlaku vre pri 100 °C, pri 0°C se strdi v led. Zelo
slabo prevaja elektricni tok.



Naravna voda je vselej onesnazena. Onesnazeno vodo Cistimo in sicer z
mehanskim filtrom in z filtrom z aktivnim ogljem. Pri tem osmozna membrana
konstantno Cisti preostanek Skodljivin snovi iz vode. Membrana deluje kot
selektivno sito, ki ima tako majhne luknjice, da prepusc¢a samo molekule vode,
necistoCe pa se z ostalo vodo odplavljajo v odtok. Dobimo preko 90% ociS¢eno
vodo. Dezevnica vsebuje prah, kisik, dusSik, ogljikov dioksid in druge pline, voda
iz izvirov, reCna voda in podtalnica vsebujejo 0,01 % do 0,2 % raztopljenih snovi,
v morski vodi je raztopljenih priblizno 3,5 % soli (Baltsko morje 1 %, Mrtvo morje
30 %). Pitna voda je Cista naravna voda. Biti mora bistra, brez barve, okusa in
bolezenskih klic ter bogata s kisikom.

Osnovne analize, ki jih izvajamo v vzorcih odpadnih in povrSinskih vod v
laboratoriju, so naslednje:

- pH,

- trdota,

- prevodnost,

- barva,

- KPK (kemijska potreba po kisiku),

- BPKs (biokemijska potreba po kisiku),
- TOC (celokupni ogljik),

- usedljivost po Imhoffu,

- raztopljene snovi,

- neraztopljene (suspendirane) snovi,
- dusikove spojine (NH**, NO%, NO%),
- fosforjeve spojine,

- bioloSka razgradljivost,

- testi strupenosti,

- specificne spojine (fenoli, formaldehid, cianid, tezke kovine, organske spojine
itd).

Prav tako so tudi tla kljucnega pomena za zivljenje zaradi Stevilnih okoljskih,
ekonomskih, socialnih in kulturnih funkcij. Tla oskrbujejo rastline z vodo in hranili,
ter dajejo oporo koreninam, shranjujejo/zadrzujejo minerale, organsko snov,
vodo in energijo, ter raznolike kemicne snovi. Tla transformirajo in razgrajujejo
organske spojine, vljucno z organskimi ksenobiotiki, kot so na primer pesticidi.
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Delujejo kot naravni filter za podtalnico, ki je glavni vir pitne vode, ter sproscajo v
atmosfero CO,, metan in druge pline. Tla tako izvajajo esencialne ekoloSke
funkcija, zato je redna analiza tal kvalitete tal izredno pomembna. S pomocjo
kemijske analize lahko izvemo ali je nekekga hranila v tleh zadosti in ali so
prisotni kaksni polutanti. Onesnazenje tal je tudi veliko tezje ugotoviti kakor
onesnazenje vode ali zraka. Voda in zrak sta medija vseh snovnih vnosov v
ekosistem, torej tudi onesnazenj. Vnesene snovi v tla zelo dolgo zadrzujejo svoje
specificne lastnosti in vplivajo na skupnost zivih organizmov. O onesnazenju
govorimo takrat, ko se v tleh pojavijo snovi, ki v koli€ini in obliki niso znacilne za
tla in jih tla s svojo puferno sposobnostjo niso veC sposobna “nevtralizirati”, zato
lahko nevarne snovi prehajajo v rastline ali podtalnico, s tem pa vstopajo
posredno ali neposredno v prehransko verigo Cloveka in zivali.

KVANTITAVNA KEMIJSKA ANALIZA Z METODO TITRACIJE

Titracija je postopek za doloCanje koncentracije spojine A v raztopini vzorca z
merjenjem volumna dodanega reagenta (titranta) B znane koncentracije. 1z
kemijske reakcije, na podlagi mnozinskega razmerja vemo, v kakSnem razmerju
reagent B reagira s spojino A in tako lahko reakcijo zasledujemo. Koliko je
spojine A (to je tisto kar nas zanima) v raztopini vzorca izvemo tako, da dodamo
tocno toliko titranta (reagenta B) koliko je spojine A v raztopini vzorca. Al
povedano drugacCe, da dodamo ekvimolarno koliCino reagenta B k spojini A v
raztopini vzorca. Kdaj je dovolj reagenta B nam pove predhodno dodani indikator
k raztopini vzorca, ki takrat ko je dovolj reagenta B spremeni barvo. Ko se barva
raztopine vzorca spremeni je titracija zakljuCena, saj je takrat vsa spojina A
zreagirala z reagentom B. Dosegli smo ekvivalentno tocko. Sedaj lahko iz
porabljenega volumna reagenta B (katerega koncentracijo poznamo) izraCunamo
koliko je spojine A v raztopini vzorca.

n(A) = n(B) = ¢(B)poznamo* V(B)oditamo ; €Nnota [mol]
!
m(A) = n(A)-M(A) ; enota [mg]
!

V(A) = m(A)/p(A); enota [mL]



Varnostne oznake kemikalij

vnetlivo F zelo vnetljivo  F+ zdravju Skodljivo

drazilno Xi strupeno T zelo strupeno

oksidativno O okolju nevarno N jedko C

eksplozivno



1. VAJA: DoloCanje trdote vode

1. NAMEN: DolocCitev karbonatne, nekarbonatne, celokupne, kalcijeve in
magnezijeve trdote vode, katere podamo v trdotnih stopinjah (°d) in v
mmol/L Ca*" ionov.

2. TEORIJA: V pitni vodi so raztopljene razlicne snovi, katerih kolicina in
vrsta je odvisna od podroCja kjer voda izvira in od kemiCne sestave
podlage preko katere teCe. Trdoto vode povzroCajo raztopljene mineralne
snovi, predvsem Kkalcijevi in magnezijevi hidrogenkarbonati ter kalcijev
sulfat, ki jih voda raztaplja iz prsti in kamnin (CaCOs; — apnencasta
podlaga, CaMg(CO3), — dolomitska podlaga, CaSO, — predeli z depoziti
sadre). K trdoti vode seveda prispevajo tudi drugi ioni, vendar v znatno
manj3i meri: Na®, K*, CI" in drugi (odvisno od kamenin). Raztapljanje
apnencastih kamnin poteka po enachi:

CaCOg(s) + H2O() + CO2g) — > Ca(HCO3)(aq)

Kalcijev karbonat je v vodi zelo slabo topen, ob prisotnosti ogljikovega
dioksida pa poteCe reakcija do kalcijevega hidrogenkarbonata, ki pa je
dobro topen.

CO, + H,0

Ca
1 % I 4
H,CO3 «—> HCO? <> Coge
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kisipH <———————————> bazicni pH

Ogljikov dioksid reagira z vodo in tvori ogljikovo kislino (1), ki pri
obiCajnem pH-ju okolja obstaja predvsem kot bikarbonatni ion (2).
Mikroskopski vodni organizmi, predelajo (2) v karbonat (4), ki se skozi
milijone let pretvori v apnenec. Podzemne vode so rahlo kiselkaste zaradi
CO; (ki se raztaplja v vodi iz zraka ali kot respiratorni produkt bakterij) in
pri takSnem pH (okoli 4.5) raztapljajo apnenec (3), pri Cemer se sproscajo
Ca®" in bikarbonatni (2) ioni ter tako vode postajajo trdne. Ce je
koncentracija (2) dovolj velika, povzroCata kombinacija procesov (2) in (4)
precipitiranje kalcijevega karbonata ("vodnega kamna"), medtem ko sam



kalcijev bikarbonat ne nastaj v trdni obliki, ampak zmeraj precipitira kot
CaCoO:s.

Trdota vode je sestavljena iz zaCasne trdote (ali karbonatne trdote) in
trajne trdote (ali nekarbonatne trdote). ZacCasno trdoto vode lahko
odstranimo s prekuhavanjem saj se pri segrevanju vode Kkalcijevi in
magnezijevi hidrogenkarbonati pretvorijo v netopne karbonate. IzloCeni
karbonati so tako imenovani vodni kamen ali kotlovec. Pri segrevanju
vode pride do razkroja kalcijevega hidrogenkarbonata, izloCa se kalcijev
karbonat, izhaja tudi ogljikov dioksid:

seqr.
Ca(HCOg)zaq —2

C&COg(S) + H20(|) + COz(g)

Trdoto vode bomo znizevali s segrevanjem vse do tlej, dokler bomo iz
vode odstranjevali precipitiran CaCOj3; saj bomo tako pomikali ravnotezje iz
leve proti desni. Ce prenehamo s segrevanjem, se bo raztopina ohladila in
v njej se bo priCel ponovno raztapljati CO, iz ozracja, ki bo povzrodil
raztapljanje CaCOs v raztopini in ravnotezje se bo pomaknilo nazaj iz
desne proti levi. Vse ostale mineralne snovi, ki se pri prekuhavanju ne
oborijo, sodijo med trajno trdoto vode (sulfati, kloridi, natrijev karbonat,
itd.). Celokupna trdota je celotna mnozina Ca*" in Mg?" ionov, ki so
raztoplijeni v vodi. Karbonatna trdota je koliCina kalcijevega in
magnezijevega hidrogenkarbonata, ki je raztopljen v vodi. Kalcijevo trdoto
tvorijo vse kalcijeve soli, magnezijevo trdoto pa vse magnezijeve snovi.

Trdoto vode lahko merimo na vecC razlicnih nacinov. NajpogostejSi nacin je
kemijska titracija, pri kateri v vzorec vode dodamo nekaj kapljic indikatorja
(npr. metiloranz) ter titriramo s standardno raztopino (npr. HCI) dokler ne
pride do spremembe barve, nato oCitamo volumen porabe. Pri tej metodi
dejansko merimo alkalnost vode, ki jo v priblizku v celoti pripiSemo
vsebnosti kalcijevega hidrogenkarbonata, ki je glavni razlog, da je voda
rahlo baziCna (alkalna). Prisotnost Ca in Mg pa doloCamo s
kompleksometriCnimi titracijami z EDTA, tako da se tvori kompleks med
kovinskim ionom in kelatom ali ligandom. Nastali kompleksi so vodotopni
in stabilni. Za indikatorje uporabljamo organske spojine, ki se s kationi
intenzivno obarvajo.



. DELO:

a) doloCanje karbonatne trdote (KT): Odpipetiramo 50mL vzorca v 100mL
elenmajerico in dodamo 5 kapljic indikatorja metiloranz ter titriramo z 0.1M
raztopino HCI do preskoka barve iz rumeno v Cebulno. Nato iz
porabljenega volumna 0.1M HCI izraCunamo KT po formuli:

KT =V (HCI) - ¢ (HCI) - M (CaO)

UposStevajte definicijo, da je 1 °d enaka 10 mg/L CaO in podajte rezultate
v mmol/L Ca®" ionov. Normalna vrednost je med 5-15°d.

Ca(HCOz3), + 2HCI
Mg(HCOg3), + 2HCI

CaCl, + 2H,0 + 2CO,
MgCl, + 2H,0 + 2CO»

b) doloCanje celokupne trdote (CT): Odpipetiramo 50mL vzorca v 100mL
elenmajerico in toliko 0.1M raztopine HCI, kolikor smo je porabili za
doloCanje KT. Dodamo Se 5mL puferne raztopine NH4CI/NH3 in za nozevo
konico indikatorja eriokrom ¢rno T. Titriramo z raztopino kompleksona Il
do preskoka iz moCno roza v modro barvo. Nato izraCunamo CT po
formuli:

CT =2 - V(komplekson Ill); pri Cemer upoStevas, dajelmL =1"°d
Normalna vrednost je med 10-20°d.

c) doloCanje kalcijeve trdote (CaT): Odpipetiramo 50mL vzorca, dodamo
destilirano vodo in toliko 0.1M raztopine HCI, kolikor smo je porabili za
doloCanje KT. Dodamo 5mL 5M razt. NaOH, za nozevo konico indikatorja
mureksid in takoj titriramo z raztopino kompleksona Il do preskoka iz
rdecCe v vijolicno barvo. Nato izraCunamo CaT po formuli:

CaT =2 - V(komplekson Ill); pri Cemer upoStevas, daje ImL =1 °d

d) doloCanje nekarbonatne trdote (NKT):

NKT =CT - KT
Normalna vrednost je med 4-15°d.

e) doloCanje magnezijeve trdote (MgT):

MgT =CT - CaT
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Enote

Trdoto lahko izrazamo z razlicnimi merili. Standardizirana enota je izrazena v
miligramih kalcijevega karbonata na liter (mg/L CaCO3s), pogosto pa se
uporabljajo nemske trdotne stopinje (°dH), kjer ena stopinja pomeni vsebnost 1
mg CaO na 100 mL vode (oziroma 10 mg CaO na 1 L vode).

-mmol/L —mmol CaCOs; na 1L vode

-mg/L —mg CaCOs na 1L vode

- ppm (parts per million masa/volumen) — 1 g CaCO3 na 1000 L vode oz. 1 mg
CaCOsz nall vode

TRDOTNE STOPINJE KARAKTERIZACIA mg CaCO,/L
0-5°d ZELO MEHKA 0-50
5-10°d MEHKA 50-100
10-15°d SREDNJE MEHKA 100-200
15-22°d TRDA 200-300
22-30°d PRECEJ TRDA 300-450
>30°d IZREDNO TRDA >450

Poznamo vec trdotnih lestvic:
- Francoska trdotna lestvica — 1°FT =10mg CaCOs/L
- NemSka trdotna lestvica — 1°d = 10mg CaO/L

- AngleSka trdotna lestvica — 1°AT = 14.28 mg CaCOa/L

Mi bomo uporabljali NemSko trdotno lestvico, pri ¢emer upoStevamo
naslednji pretvorbeni faktor za prraCunavanje iz ene v drugo tdotno
lestvico:

1°d = 1.78 °FT = 1.25 °AT = 17 mg CaCO3/L
1°FT = 0.56 °d = 0.7 °AT = 10mg CaCOs/L
1°AT = 1.438 °FT = 0.8 °d = 14.28 mg CaCOs/L
1 mg CaCOg/L = 0.056 °d = 0.1 °FT = 0.07 °A
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DolocCanje elektriCne prevodnosti in pH vode

. NAMEN: Namen vaje je doloCitev pH vrednosti in izmeriti elektricno
prevodnost razlicnim vzorcem vodnih raztopin.

. TEORIJA: Elektricna prevodnost (o) vode (obiCajna enota pS/cm;
mikroSimens/cm) je lastnost vode, da prevaja elektricni tok, kar pa je
odvisno od prisotnosti ionov v vodi (njihove koncentracije, gibljivosti,
naboja in T vode ob merjenju). Je reciprocna elektricnemu uporu vode in
narasCa z temperaturo.

o=1/p [MS/cm]

Elektricna prevodnost je indikatorski parameter in njena sprememba kaze
tudi na onesnazenost voda. Na elektricno prevodnost pitne vode obiCajno
vplivajo koncentracije Ca?*, Mg?*, Na*, K*, HCO3, SO4* in CI ionov. Na
podlagi prisotnosti teh ionov se elektriche prevodnosti voda spreminjajo.
Tako ima npr. morska voda elekt.prevodnost 50000 uS/cm, medtem ko
ima dezevnica 5 — 30 pyS/cm. Kvalitetna voda mora imeti ¢im nizjo elektr.
prevodnost, to je med 300 — 500 uS/cm. Elektr. prevodnost pitne vode se
obiCajno ne spreminja, v kolikor pa se opazi sprememba elektricne
prevodnosti pitne vode je to indic, ki priCa da je morebiti prisSlo do meSanje
pitne vode s kakSnimi drugimi viri ali da gre za onesnazenje. Prav tako je
spremljanje pH vrednosti vode eden izmed indikatorjev moznega
onesnazenja voda. Vrednost pH (potentia hydrogenii ali ucinkovitost
vodika) je merilo za kislost ali bazi¢nost raztopin. Po formuli je pH
vrednost vodne raztopine negativni dekadiCni logaritem koncentracije
(aktivnosti) solvatiziranih protonov:

H20 ¢ + H20 () « H30" (aq) + OH (ag)
pH = -log [Hs0", iz &esar sledi, da je [Hz0*] = 10P"

[Hs0*] - [OH] = 1-10 ** mol/L, kar pomeni, da je najve&ja mozna vrednost
pH enaka 14:

pH + pOH = 14

S pH vrednostjo vode izrazamo stopnjo kislosti oz. baziCnosti vode. pH 7
pomeni da ima voda nevtralen pH, Ce je pH>7 pomeni da ima raztopina
prebitek hidroksilnih ionov in Ce je pH<7 ima raztopina prebitek oksonijevih
ionov. V vecini naravnih voda je pH povezan z raztapljanjem CO, kar ima
za posledico spreminjanje ravnotezja pri tvorbi hidrogenkarbonata (HCOz)
oz. karbonata (CO3?).

© ©)
COg(g) + H20 H,CO3 HCO3+ H
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Iz tega lahko povezemo, da imajo mehke vode nizjo pH vrednost, trde
vode pa viSjo pH vrednost. V Cistih vodah je pH v obmocju med 4.5 in 8.5.
takSen pH dajejo vodi v njej raztopljene huminske snovi in CO,. Vrednost
pH lahko doloCimo elektrokemi¢no, to je s pomoCjo pH metra ali s
pomocjo indikatorjev, barvil ki spremenijo barvo v odvisnosti od pH (npr.

lakmus listiCev).

kislo nevtralno baziéno
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Slika 4. pH lestvica in nekateri primeri

. DELO:

a) Merjenje elektricne prevodnosti vzorca: elektrodo konduktometra
potopimo v 50mL ¢aSo z vzorecem tako, da okoli elektrode ni nobenega
zraCnega mehurcka. Nato poCakamo, da se vrednost na ekranu merilca
prevodnosti umiri in odCitamo vrednost v pravilnem merilnem obmocju, to
je mS/cm ali uS/cm. Pred vnosom naslednjega vzorca, €asSo temeljito

speremo z deion. vodo.

VZOREC MERITEV

mS/cm pS/cm

H20 iz pipe

vrela H»0

Vrela slana voda

H,0 + limonin sok

slanica
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b) Merjenje pH vrednosti vzorca: 50mL caSo izperemo (2x) z vzorCno

raztopino in jo napolnimo do %. Nato izmerimo temperaturo in s pH
indikatorskim papirjem doloCimo pH vrednost raztopine vzorca. Pri
merjenju s pH metrom najprej elektrodo speremo z deion. vodo in nato
kalibriramo (umerimo) s pufernima raztopinama. Najprej umerimo v pufru
S pH = 4 in nato v pufru s pH = 10. Nato pri T = 20°C izmerimo pH

vrednost vzorCne raztopine.

VZOREC

MERITEV

pH indikator. papir

pH meter

H20 iz pipe

H,0 + limonin sok

slanica

NH3(aq)
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2. VAJA: DoloCanje kemijske potrebe po kisiku (KPK)
1. NAMEN: Namen vaje je doloCitev KPK danemu vzorcu

2. TEORIJA: Parametri, ki nam povedo koliko organskih snovi vsebuje
odpadna voda, so biokemijska potreba po kisiku (BPK; Biochemical
oxygen demand BOD), kemijska potreba po kisiku (KPK; Chemical
oxygen demand COD), celotni organski ogljik (TOC - angl. Total Organic
Carbon) in raztopljeni organski ogljik (DOC - angl. Dissolved Organic
Carbon). Adsorbljivi organski halogeni (AOX - angl. Adsorbable Organic
Halogens) in celotni organski halogeni (TOX - angl. Total Organic
Halogens) sta merilo za vsebnost organskih halogenov prisotnih v vzorcu.
Kemijska potreba po kisiku je mera za organsko onesnhazenje Vv
povrsinskih in odpadnih vodah. Organske polutante v vodi doloCimo tako,
da jih oksidiramo pri doloCenih pogojih in potem na podlagi porabljenega
oksidacijskega sredstva (KMnQO,4, K,Cr,O;, NaOCl,..) sklepamo o kolicini
prisotnih organskih snovi. Slaba stran KPK je v tem, da ni moc locCiti med
bioloSko razgradljivimi in biolSko inertnimi organskimi polutanti. Tako
pravimo, da je KPK le dopolnilo in ne nadomestilo za biokemijsko potrebo
po kisiku (BPK), ki podaja mnozino porablijenega kisika za oksidacijo
razgradljivin organskih snovi s pomocjo mikroorganizmov. Razgradljive
organske snovi so snovi, ki jih mikroorganizmi uporabljajo kot vir hrane. V
primeru KPK se najveC uporablja kot oksidant kalijev dikromat, ki v
raztopini zveplove (VI) kisline oksidira vecCino organskih polutantov. Pri
tem potecCe oksidacija do CO; in H,O. Organske snovi v vzorcu reducirajo
Cr®* v Cr® ob prisotnosti Ag>SO, kot katalizatorja:

Cr,O; + 6e” + 14H" — 2Cr** + 7H,0

Po koncani oksidaciji doloCimo prebitek dikromatnih ionov titrimetricno z
zelezo-amonijevim sulfatom (FAS) ((NH4)2 FeSO4 x 6 H,0)

Cr,07 + 6Fe® + 14H* _ 2Cr* + 6Fe** + 7H,0

Pri doloCanju KPK je zelo pomembno, da se sproti doloCa molariteto FAS
(standardna raztopina zelezo-amonijevega sulfata), saj se ta s ¢asom
spreminja.

Obmocje uporabnosti

Za doloCanje KPK vrednosti > 30 mg/l (odpadne vode) uporabljamo 0,04M
(0,24N) K2Cr,05. Za dolocanje KPK vrednosti od 5 do 50 mg/l (povrSinske
vode) pa uporabljamo 0,00417 M (0,024N) K,Cr,O. Dovoljena vrednost
parametra KPK za vodotoke je do 120 mg/L (Uradni list RS St. 94/2007,
stran 12782).
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Motnje

Kalijev dikromat oksidira poleg organskih snovi tudi nekatere anorganske
ione, npr. kloridni ion:

6CI" + Cr,0,% + 14H" - 3Cl, + 2Cr*" + 7H,0

Kloridne ione odstranimo iz vzorca z dodatkom zivosrebrovega (Il) sulfata
(VI).Nastane slabo ioniziran zivosrebrov (lI) kloridni kompleks:

HgCl; ~Hg* + 2CI

Hlapne alifatske organske spojine z ravno verizno strukturo se ne
oksidirajo zadovoljivo, ker so prisotne v parni fazi in ne pridejo v stik s
tekoCim oksidantom. Zaradi tega dodamo kot katalizator srebrov ()
sulfat(Vl) Ag>SO,4. Ker pa srebrov sulfat tvori oborine s halidi, dodamo
zivosrebrov sulfat pred zacetkom segrevanja.

. DELO: 10 ml vzorca odmerimo v 250 ml erlenmajerico. Z 5 mL pipeto
dodamo 5,00 ml standardne raztopine kalijjevega dikromata in dobro
premeSamo. Na erlenmajerico pritrdimo povratni hladilnik in odpremo
hladilno vodo. Skozi hladilnik poCasi dodamo 15 ml reagenta zveplove
kisline H2504/A92804.

OPOZORILO: ob dodatku reagenta se meSanica segreva zato pred
segrevanjem meSanico temeljito meSamo, da prepreCimo eksplozivno
izlitje vsebine erlenmajerice preko hladilnika.

Da prepreCimo padanje zunanjih snovi v refluksno meSanico, zgornji del
hladilnika pokrijemo z majhno ¢asSo. Prizgemo gorilnik in segrevamo 2 uri
pri T = 140°C. Po konCanem segrevanju ohladimo in hladilnik speremo z
demineralizirano vodo. MeSanico razredCimo na priblizno 75 ml in
ohladimo na sobno temperaturo. Prebitek kalijevega dikromata titriramo s
FAS ob prisotnosti 2-3 kapljic ferroin indikatorja do preskoka barve iz
modrozelene v rdecCkastorjavo.

OPOZORILO: vsebino erlenmajerice po titriranju izlijemo v pripravljen
plasticni zbiralnik in ne v odtok.

DOLOCEVANJE MOLARNE KONCENTRACIJE FAS: 10,0 ml standarne
raztopine kalijevega dikromata dodamo 70ml demineralizirane vode in 20
ml koncentrirane zveplove (VI) kisline. Ko se raztopina ohladi, titriramo
FAS v prisotnosti ferroin indikatorja.

16



> 1ZRACUN STANDARDIZACIJE FAS

(mol) o

, . 6Cc o l— |V (ml

‘mol | B K;Cr 04 L L J K4Cra0; \ }
L Veas(ml)

> 1ZRACUN KPK

A

‘mol

8000 —= |.c,.| — |-[V, =\, |(ml
Irmgc}:\ I'\m'[:l'l J FAS |_ ) [ 1 _]{ }
KPK| = :

\ |_ A V:{m”

C - koncentracija Zelezo-amonijevega sulfata [mol/L]
v, - volumen testne raztopine [ml]

V - volumen porabljenega Zelezo-amonijevega sulfata za slepo probe [ml]
v, - volumen porabljenega Zelezo-amonijevega sulfata za vzorec [ml]
8000 - molarna masa 2 Oz [mg/meol]

1
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3. VAJA: Dolocitev kisika po Winklerju

1. NAMEN: DoloCitev mnozine raztopljenega kisika v povrSinski vodi z
Winklerjevo (jodometricno) metodo.

2. TEORIJA: Koncentracija raztopljenega kisika v povrSinskih vodah spada
med pomembnejSe parametre ocenjevanja njihove kvalitete. DolocCitev
koncentracije raztopljenega kisika je povezana s kontrolo onesnazenja,
oziroma s preuCevanjem pogojev za rast in reprodukcijo vodnih
organizmov in sluzi kot osnova testa biokemijske potrebe po kisiku (BPK).
Trenutna koncentracija raztopljenega kisika v vodi je rezultat procesov
porabe in produkcije kisika zaradi npr. deoksigenacije (razgradnja
organskih polutantov), reoksigenacija (vnos O, iz atmosfere), produkcija
kisika s fotosintezo, poraba kisika za dihanje vodnih organizmov.
Koncentracijo raztopljenega kisika doloCamo na dva nacina:

- kemijsko z Winklerjevo metodo, oziroma jodometricno metodo in njenimi
modifikacijami,

- elektrometricno z membransko elektrodo.

Winklerjeva metoda temelji na oksidacijski lastnosti raztopljenega kisika,
medtem ko merjenje koncentracije raztopljenega kisika z membransko
elektrodo temelji na hitrosti difuzije molekularnega kisika skozi membrano.
Izbira postopka je odvisna od prisotnih interferenc ter od Zzelene
natancnosti in specificnih pogojev. Prava vrednost koncentracije kisika v
vzorcu se doloCi s ponovitvenim merjenjem po 5, 7 dneh (BPKs, BPK?7).
Mejna vrednost koncentracije BPKs je do 25 mg/L (Uradni list RS St.
94/2007, stran 12782).

Princip metode po Winklerju:

Raztopljeni kisik oksidira v alkalnem mediju Mn** v visjo oksidacijsko
stopnjo. Nastane rjava oborina manganovih hidroksidov razlicne sestave.

2Mn?* + 40H + O, — 2MnO, + 2H,0
ZMH(OH)Z + O, —~ 2MnO, + H,O

Ce v vzorcu vode ni kisika, nastane bela oborina Mn(OH), po dodatku
MnSO, in (NaOH + KI). Oksidacijo Mn**, oziroma obarjanje kisika
imenujemo tudi “fiksiranje” kisika. Oborjene manganove hidrokside
nakisamo, mangan v VviSji oksidacijski stopnji v kislem oksidira jodid v jod.
Mnozina sproSCenega joda je ekvivalentna mnozini oborjenega mangana,
ta pa mnozini raztopljenega kisika. Sprosceni jod titriramo z natrijevim
tiosulfatom.
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Mn* + 21" = Mn?* +1,

I, + 2S5,05% = 21" + S406%

. DELO: Vzorcu v okoli 300 ml kisikovi steklenici dodamo 2 ml alkalnega-
jodid-azid reagenta in 2 mL raztopine MnSO,. Steklenico obrnemo
najmanj 15-krat. Ko oborina sedimentira in postane raztopina nad oborino
manganovega hidroksida bistra, odlijemo z natego del bistre raztopine ter
dodamo 2 mL zveplove (VI) kisline (1+1). Steklenico ponovno zapremo in
dobro premeSamo, da se oborina popolnoma raztopi do nastanka oranzne
barve. Sprosceni jod titriramo z 0,01 M raztopino tiosulfata do pojava rahlo
rumene barve. Dodamo 2 mL raztopine Skroba, nastane modro obarvanje
in nadaljujemo titracijo do ekvivalentne toCke, to je do razbarvanja (prehod
iz modre v brezbarvno).

RACUN:

1molO,
mgO, _ 4molS;05” * ©(S205™) V(S,05%)
L

* 32 g/mol
V (vzorca)
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4. VAJA: Dolo&anje Zleza (Fe*'/Fe®"), nitratov (NO*),
karbonatov (CO3%) in pH prsti

1. NAMEN: Dolociti prisotnost poliatomov v prsti in vpliv pH na kvaliteto prsti

2. TEORIJA: Lastnosti prsti, kot je npr. pH in sestava, imajo velik vpliv na
obstojnost posameznih vrst rastlin. TipiCen pH prsti variira med 5 in 8. Nizji
pH vpliva na povecano raztapljanje doloCenih mineralov, kateri posledicno
postanejo rastlinam nedostopni in enako velja v primeru da je pH prevec
alkalen. V primeru zakisanja prsti si lahko pomagamo z dodajanjem
CaCOs; ali pepela prsti ali dodatkom raznih nitratov, ter na tak nacin
zviSamo pH saj v preveC zakisani prsti postanejo rastlinam nedostopni
fosfati, ki tvorijo netopne soli s kovinami ali se poveCa koncentracija
kationskih mikronutrientov (Zn**, AI**, Fe®,.) kar prav tako ni zdravo
okolje za rast. V primeru alkalne prsti si lahko pomagamo z dodajanjem
raznih sulfatov, hrastovega listja, borovih iglic in na tak nacin znizamo pH
prsti, saj v prevec alkalni prsti tvorijo kovine (npr. Fe) netopne hidrokside
ali karbonate katere rastline ne morejo absorbirati. Tako je izredno
pomebno pravilno doziranje gnojenja prsti, saj lahko pri prekomernem
gnojenju porusSimo ravnovesje v prsti in rastline pri¢no hirati.

3. DELO: Delo bo potekalo v stirih sklopih. V sklopu A boste dolocili koli€ino
prisotnih karbonatnih ionov. V sklopu B boste dolocili pH prsti. V sklopu C
boste prst testirali na prisotnost nitratov. V sklopu D boste dolocili
prekomerno prisotnost zZeleza v prsti. Za dolocCitev fosfatov se uporabljajo
razlicne metode razklopa (razklop po Mehlichu, razklop po Olsenu) pri
katerih potrebujesS za kvantificiranje spektrofotometer.

Sklop A

1. Stehtaj 1g suhe zemlje v 250 mL elenmajerico in dodaj 10 mL 1M
HCI. Zmes stresi in segrevaj na vodni kopeli pri T = 50°C 30 min.
Nato zmes ohladi, dodaj 50 mL deion.vode ter 2 kapljici indikatorja
fenolftaleina. Titriraj z 1M razt. NaOH do preskoka barve. 1z porabe
NaOH izragunaj koli¢ino COs* v vzorcu po enacbi:

©

Sklop B

1. Priblizno 50 g prsti stehtaj v 250 mL caSo in dodaj 50 mL
deionizirane vode. ZmesS meSaj nekaj minut, tako da se vecji skupki
prsti raztope. Nato pusti suspenzijo stati tako dolgo, da se posede
vsaj polovica prsti in prefiltriraj. Nato nalij 1 mL filtrata v epruveto in
dodaj 10 kapljic bromtimol modrega. V drugo epruveto prav tako
nalij 1 mL filtrata in napravi pH test s litmusovo raztopino. Za
referenco dodaj indikator tudi destilirani vodi. Na koncu napravi pH
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test Se s pH listiCi. Dobljene rezultate primerjaj na barvni skali.
Preostanek filtrata shrani za sklop C in D.

Razdelitev tal glede na pH vrednost (po Stepancicu)

alkalna (bazicna) 7.3-8.0

nevtralna 6.6-7.2
zmerno kisla 5.6-6.5
kisla 46-55
mocno kisla <45

Krezolrdece
Metiloranz
Bromkrezolzeleno
Metilrdece
Lakmus
Bromkrezolpurpurno
p-nitrofenol
Bromtimolmodro
Fenolftalein
Timolftalein
Alizarin rumeno R

Sklop C

1. Napravi raztopino umetnega gnojila, tako da raztopis 0.1g
gnojila v 100 mL deion. vode. Nato v epruveto odpipetiraj 2 mL
pripravljene raztopine, dodaj kapljico po kapljico 3M H,SO,
dokler raztopina ne postane kisla (kislost preveris s pH listicem).
Nato dodaj 2 mL nasiCene raztopine FeSO4. Epruveto nagni pod
kot 45° in pocCasi s mikro pipeto dodaj 1 mL konc. H>SOa..
Raztopine ne mesSaj. V primeru pojava slabo rjavega obrocka na
medpovrSini vodne raztopine in konc. H,SO4, imasS v vzorcu
prisotne nitrate.

@
4H + NO3 + 3Fe?”— > 3Fe®®+ NO + 2H,0

NO + Fe?®——> Fe(NO)*® (rjavi obrocek)
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2. V drugo epruveto odpipetiraj 2 mL filtrata, ki ti je ostal pri sklopu
B in ponovi test za prisotnost nitratov, kot si to storil za primer
raztopine umetnega gnojila.

Sklop D

1. Prisotnost zelezovih ionov boS doloCil s pomoc€jo uporabe
raztopine kalijevega heksacianoferata (Ill) (KsFe(CN)g) in
raztopine kalijevega heksacianoferata (II) (K4sFe(CN)g). Ob
prisotnosti Zeleza v oksidacijskem stanju Fe?* ali Fe** nastane
zelo temno modra raztopina s formulo KFe[Fe(CN)gl. V tej
spojini imata zelezova kationa kot reCeno razliCha oksidacijska
stanja. Uporabi filtrat iz sklopa B in testiraj prisotnost Fe?* oz.
Fe** v tvojem vzorcu.

KaFe(CN)g + Fe?2— > KFe[ Fe(CN)g| + 2K"
K4Fe(CN)g + Fe3?——» KFe|Fe(CN)g|+ 3K

5. VAJA: DolocCitev organskega ogljika v prsti

1. NAMEN: Dolocitev organskega ogljika v vzorcu tal z metodo mokre
oksidacije po Walkleyu in Blacku.

2. TEORIJA: Organska snov tal je veCinoma rastlinskega izvora. Talni
organizmi v procesu razgradnje in transformacije organskih ostankov
porabljajo organsko vezan C kot vir energije in za sintezo biomase. Vecina
organskih ostankov se razgradi v celoti, t.j. mineralizira do ogljikovega
dioksida in drugih enostavnih molekul. V procesu razgradnje in
transformacije organskih ostankov lahko nastaja tudi stabilnejSa oblika
organske snovi, tj. humus. Organsko snov v tleh lahko razdelimo na
kemijsko definirane (sladkorji, aminokisline, masCobe, fenoli, itd.) in
nedefinirane snovi. Organsko snov v tleh lahko delimo tudi glede na njeno
dostopnost procesom transformacije, razgradnje in mineralizacije. Talno
organsko snov lahko tako razdelimo na najmanj dve frakciji, od katerih je
ena »inertna«, tj. v procesu mineralizacije veCinoma neudelezena, ter
druga spremenljiva (razgradljiva). Vsebnost organske snovi oz. C v tleh je
rezultat ravnovesja med vnosi C z rastlinskimi ostanki in izgubami C z
razgradnjo in mineralizacijo talne organske snovi. Organska snov tal ima
kljucno viogo pri pomembnih funkcijah tal, tako z vidika ohranjanja
rodovitnosti tal kot tudi z okoljevarstvenega vidika. Na vsebnost organske
snovi v tleh vplivajo klimatski (temperatura, vlaga) in talni dejavniki
(vsebnost hranil, talni pH, redox potencial, tekstura tal). Na hitrost
razgradnje organske snovi pa vpliva vsebnost hranil v tleh, predvsem
dusSika in razmerje ogljika in dusSika v tleh (C/N razmerje).
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C/N razmerje

Razmerje med organskim ogljjikom (metoda po Walkleyu Blacku) in
organskim duSikom (skupnim N, metoda po Kjeldahlu) je merilo za
ocenjevanje stopnje razgradnje organske snovi v tleh. Ce je razmerje C/N
SirSe od 25:1 v sploSnem pomeni, da je mikrobioloSko delovanje zaradi
pomanjkanja N ovirano, ter s tem tudi razgradnja in mineralizacija
organske snovi. C/N razmerje ozje od 25:1 smatramo kot ugodno za
razgradnjo organske snovi. V procesu mineralizacije organske snovi se N
sprosS€a v talno raztopino in na ta nacin postane rastlinam dostopen.
Dostopni (sproSceni) duSik porabljajo tudi mikroorganizmi.Z razgradnjo
rastlinskih ostankov se sprosc¢a CO,, C/N razmerje se zato zozuje (Ce ni
novega vnosa ostankov s SirSim razmerjem). Stabilna oblika humusa ima
C/N razmerje okoli 10.

DolocCanje organske snovi

Ker je delez ogljika v organski snovi relativno konstanten (55-58 %
organske snovi), nam vsebnost skupnega organskega ogljika v tleh sluzi
za izraCun vsebnosti organske snovi v tleh. DoloCanje skupnega
organskega ogljika v tleh (C-org) po slovenskem standardu (SIST ISO
14235) izvajamo po WALKLEY — BLACK-ovi metodi. Metoda temelji na
mokri oksidaciji brez zunanjega segrevanja v raztopini dikromata
(K2Cr07) in zveplove (VI) kisline (H»,SO4). DoloCamo porabo
oksidacijskega sredstva, na osnovi katere nato izraCunamo maso C. Za
razliko od metode, ki predpisuje zunanje segrevanje (na T=135°C) ali
elementno analizo (pomeni suh sezig), po tej metodi ne doloCimo visoko
kondenziranih oblik organskega ogljika (npr. oglje, grafit, premog), kakor
tudi ne mineralnih oblik (karbonatov), saj je temperatura., ki se razvije kot
posledica eksotermnega raztapljanja dikromata v zveplovi (VI) kislini, max.
120°C , kar pa je zadostna temperatura za oksidacijo aktivhe oblike
organskega C. Pri mokri oksidaciji kalijev dikromat v zvepleno kislem
mediju oksidira ogljik iz organskih spojin v tleh in ta izhaja kot CO,. Pri tem
se Cr v kalijevem dikromatu reducira iz Cr® v Cr®. Preostalo koli¢ino
pribithnega Sest valentnega kroma (Cr®") titriramo z Mohrovo soljo
(feroamonijevim sulfatom). Potek oksidacije in redukcije prikazuje enacba:

60 0 3@ 40
4K,Cr,07 + 16H,SO,4 + CgH150g ——> 4Cry(SOy)3 + 4K5S0O4 + 22H,0 + 6CO»

Ker se prehod iz oranzne(Cr®") v zeleno (Cr**) bravo ne da natan&no
dolociti, dolo€imo ekvivalentno tocko s pomocjo indikatorja difenilamina.
Da prepre¢imo vpliv sistem Fe®'/Fe* (v feroamonijevem sulfatu) na
indikator, dodamo fosforjevo(v) kislino in NaF, ki se vezeta z zelezom v
kompleks. Pred titracijo je raztopina rjavkaste barve, ki jo povzrocajo
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oranzni Cr®" ioni, zeleni Cr** ioni in modrovijoli¢ni difenilbenzidin. Med
titracijo preide raztopina v motno modro bravo, ki jo povzrocajo samo Se
zeleni Cr** ioni, saj so se vsi Cr®* ioni reducirali v Cr®" ione. Konec titracije
zabeleZi prva prebitna kaplica Fe?', ki reducira modrovijoli€ni
difenilbenzidin v brezbarvni difenilamin in pokaze se preskok v zeleno
obarvanje zaradi Cr** ionov.

. DELO: v 200 mL bucCko zatehtamo 2g vzorca prsti in dodamo 10 mL
0.16M razt. K,Cr,0O¢, ter rahlo premeSamo. Nato izredno previdno dodamo
20 mL H2SO4 (4x5mL) in krozno meSamo cca. 3 — 5 min. Pri tem pazimo,
da nam na stenah buCke ne ostajajo delci prsti, ki bi tako ne bili v stiku z
reakcijsko mesSanico. Reakcijsko meSanico pustimo stati 30 min in po tem
doponimo do oznake 200 mL z deion. vodo. Odpipetiramo 20 mL zmesi v
100 mL elenmajerico, dodamo 10 kapljic H3PO4, 0.2g NaF in 3 kapljice
indikatorja ~ difenilamina. Zmes  premeSamo in  titriramo @z
(NH4)2Fe(S0O4)2-6H,0 feroamonijevim sulfatom do preskoka barve v
smaragdno zeleno. Vzporedno naredimo tudi titracijo s slepim vzorcem,
(brez prsti).

IZRACUN:
Temelji na dveh predspostavkah:
1 mol Cr,0+* reagira z 1,5 mola C

S to metodo oksidirammo le 77% C v organski snovi

%C = 10,5° (1-A/B)-f
my
—19.-100 5. :
f=12 4000 0.77- zatehta v gramih

f =12 x 100/4000 x 0.77 x zatehta v g (zraCno suSenega vzorca)

A — volumen (NH,).Fe(S0,),-6H,0 porabljenega pri titraciji za talni vzorec
B — volumen (NH,).Fe(S04),-6H,0 porabljenega pri titraciji za slepi vzorec
f — faktor, ki je odvisen od zatehte talnega vzorca

12/4000 — ekvivalentna teza ogljika

m, — masa vzorca predhodno suSenega 30min pri T = 105°C

77% - procent organskega ogljika ki ga doloCimo s to metodo po
WALKLEY — BLACKu
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6. VAJA: ldentifikacija policiklicnih aromatskih ogljikovodikov
(PAH) v prsti s TLC metodo

1. NAMEN: Dolociti prisotnost PAH v zemljinem vzorcu

2. TEORIJA: Policiklicni aromatski ogljikovodiki (PAH) so organske spojine
sestavljene iz dveh ali veC benzenskih obroCev. Nastajajo pri nepopolnem
gorenju (pomankanje zraka), kjer je v razmerju gorivo — zrak prisotnost
zraka premajhna. Naravno jih najdemo v nafti, premogu in katranu. PAH-i
poleg okoljskega onesnazenja nastajajo tudi med obdelavo Zzivil pri visokih
temperaturah z odsotnostjo kisika, predvsem pri razgradnji mascob in pri
nekaterih tradicionalnih postopkih dimljenja zivil. Nekateri PAH-—i so
genotoksicni, karcinogeni, toksi¢ni in bioakomulativni pri  kronicni
izpostavljenosti. Dokazano je, da so nekateri, kot je benzo(a)piren
povzrocCitelji raka pri ljudeh. Zato Skodljivi uCinek meSanice PAH-ov
ocenjuiemo preko koncentracije benzo(a)pirena, kot indikatorja
izpostavljenosti PAH-om. Tudi za PAH-e velja (kot za veCino kemijskih
kontaminantov), da je Skodljivost delovanja na zdravje ljudi odvisna od
doze, trajanja izpostavljenosti, na kakSen nacCin smo jim izpostavljeni,
posameznikovih navad ali e so v kombinaciji z drugimi kemikalijami.

Kako in na kakSen nacin smo izpostavljeni PAH-om?
PAH-e najdemo v naSem okolju, lahko na delovnem mestu in doma:

« preko vdihanega zraka, ki vsebuje PAH-e (delavci v premogovnikih,
asfaltnih bazah, sezigalnicah odpadkov, tudi v proizvodniji
zivil/prekajevalnice, kuhanje...,)

kadilci in pasivni kadilci z vdihavanjem cigaretnega dima

pri kurjenju s fosilnimi gorivi (les, premog), zaziganju kmetijskih povrsin
preko izpusnih plinov v prometu

z zauzivanjem hrane (jedi z zara, toplotno procesirana zivila — dimljenje,
susenje, pecenje...)

Dojeni otroci so lahko izpostavljeni PAH-om preko materinega mleka.
PAH-i so namrec lipofilni, najvec jih najdemo v mascobabh.

Njihova strupenost je odvisna od njihove strukture, pri Cemer se izomeri (enaka
formula a drugacCna struktura) lahko med seboj zelo razlikujejo, od popolnoma
neskodljivih, do zelo strupenih. Nekaj PAH-ov, ki so znani po svoji strupenosti in
Skodljivosti, so: benz(a)antracen, benz(a)krizen , benzo(a)piren, koronen,
antracen, ovalen...Za vse pa je znacilno, da ne vsebujejo nobenih heteroatomov,
le ogljik in vodik.
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benz(a)antracen benz(b)krizen koronen

antracen benzo(a)piren ovalen

Ekstrakcija je metoda za loCevanje organskih substance iz raztopine ali iz
trdne zmesi. Glede nato loCimo sistem trdno-tekoCe oz sistem tekocCe-
tekoCe. Oba sistema temeljita na dejstvu, da imajo organske substance
vecjo afiniteto in so bolje topne v organskih topilih (“like dissolve like”). V
primeru sistema trdno-tekoCe imamo naso zeljeno organsko substance kot
eno izmed substanc ki tvorijo trdno zmes. Izbrati moramo organsko topilo,
ki raztaplja le naSo organsko substance. ObiCajno uporabljamo za ta
sistem ekstrakcije posebno aparaturo, Soxhletov aparat (slika 1). Naso
trdno zmes damo v t.i. nastavek za ekstrakcijo, katerega zgoraj povezemo
z vodnim hladilnikom, spodaj pa z bucko v katero naliiemo organsko
topilo. BuCko segrevamo, hlapi organskega topila uhajajo po stranski
stekleni cevki ekstrakcijskega nastavka v vodni hladilnik kjer kondenzirajo
in kondenzat kaplja v ekstrakcijski nastavek kjer imamo trdno zmes. Sedaj
organsko topilo raztaplja organske substance in ko se nivo nakapljanega
topila dvigne do kolena steklene cevke za odtok iz ekstrakcijskega
nastavka, stecCe topilo nazaj v bucko in postopek se ponovi.

SploSen princip na katerem temelji kromatografija je porazdelitev
komponent meSanice med dvema fazama, med stacionarno in mobilno
fazo. Tako lahko reCemo kromatografiji metoda za loCevanje komponent
meSanice, ki se loCijo na podlagi razlicne tendence slednjih do potovanja
skozi stacionarno fazo pod vplivom mobilne faze. Zraven stacionarne in
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mobilne faze, potrebujemo pri nekaterih tipih kromatografije tudi nosilec,
na katerih je naneSena stacionarna faza. Glede na agregatna stanja
stacionarne in mobilne faze, poznamo:

TANKOPLASTNA KROMATOGRAFIJA (THIN LAYER
CROMATOGRAPHY oz. TLC) je tip adsorbcijske kromatografije, kjer gre
za loCevanje substanc na tanki plasti adsorbanta. Tanka plast (pribl.
0,2mm) adsorbanta (SiO; ali Al,O3) je naneSena na steklen ali aluminjast
nosilec. Priblizno 2 cm od spodnjega roba TLC nosilca nanesemo
mesanico substanc ki jih zelimo locCiti, kot majhno packo. Stekleni nosilec
nato prenesemo v valj, kjier imamo mobilno fazo. Ko se za¢ne mobilna
faza dvigati po nosilcu se skupaj z njo dvigujejo tudi posamezne
substance naSe mesSanice, do razlicnih razdalj od zaCetne packe, kar je
paC odvisno od stopnje adsorbcije posamezne komponente. Relativho
adsorbcijo posamezne komponente izrazimo kot retenzijski faktor, Ry, ki
podaja kvocient med dolzino poti komponente in dolzino poti mobilne faze.

R¢ = dolzina poti komponente / dolzina poti mobilne faze

. DELO: V 250 mL bucko z obrusom nalij 100 mL diklorometana. Bucko
postavi v grelno kaloto in jo opremi s Soxhlet ekstrakcijskim aparatom ter
vodnim hladilnikom. Vzorec prsti (10 g) damo v t.i. celulozni nastavek
katerega namestimo v telo Soxhlet aparata (slika 5). Soxhlet aparat nato
zgoraj povezemo z vodnim hladilnikom, spodaj pa z bucko v katero smo
nalili organsko topilo. BuCko segrevamo, hlapi organskega topila uhajajo
po stranski stekleni cevki ekstrakcijskega nastavka v vodni hladilnik kjer
kondenzirajo in kondenzat kaplja nazaj v ekstrakcijski nastavek kjer
imamo trdno zmes. Sedaj organsko topilo raztaplja organske substance in
ko se nivo nakapljanega topila dvigne do kolena steklene cevke za odtok
iz ekstrakcijskega nastavka, steCe topilo nazaj v bucko in postopek se
ponovi. Vzorec prsti ekstrahiraj med 45 min in 1h (oz. 6-8 polnitev
Soxhletovega rezervarja). Nato z rotavaporjem odparimo polovico
organskega topila in preostanek analiziramo s tankoplastno kromatografijo
(thin layer chromatography-TLC). Preostanek topila nato naneseS (3x,
poCakaS da se prvi nanos posusi) s kapilaro na adsorbant steklenega
nosilca, na katerega si predhodno zelo narahlo zarisal €rto s svinCnikom 2
cm od roba (plasti adsorbanta se ne dotikaj s prsti). V manjSi 100 mL valj
nalij pripravljeno mobilno fazo in sicer slab cm. Mobilna faza zaCne dvigati
po adsorbantu. PoCakaj da se mobilna faza dvigne cca. 5-10 cm oz. 30
min, kromatogram izvzami iz valja in posusi. Glede nato, da so PAH UV
obcCutjive organske spojine, bomo kromatogram pogledali pod 254 nm UV
svetilko, kjer boS videl na neki razdalji od tvoje prej zarisane Crte packo.
Packa predstavlja eno PAH spojino, ki ima znacilno obarvanje (roza,
modro, rumeno). Packo obkrozi s svinCnikomin in izraCunaj retenzijski
faktor, Ry.
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7. VAJA: VzorcCenje

1. NAMEN: Namen vaje je spoznati pravilen nacin odvzema vzorcne vode in
uporabe hitrih testov za analizo na terenu

2. TEORIJA: Za pravilnost analize vode moramo zajeti vzorec, ki predstavlja
kakovostno povprecje vode, ki jo nameravamo analizirati. Nacin odvzema
vzorcev je za analizo pomembna komponenta in lahko mocno vpliva na
rezultat. VzorCimo lahko roCno ali avtomatsko. Pri roCnem vzorcenju
zajamemo trenutni vzorec. To je vzorec, ki predstavlja kakovostno stanje
vode v doloCenem Casu. Zaradi tega moramo pri podajanju rezultatov
analize podati tudi Cas zajetja vzorca. Tako lahko vzorCimo vode, katerih
kakovost se s Casom le malo spreminja, oziroma se spreminja pocasi
(vodotoki). Vzorec zajamemo iz glavnega toka vode v Cisto posodo. Le
tako vzorec ne bo vseboval razlicnih primesi, ki zniZzujejo natancnost
rezultata. Pogosto se kakovost odpadnih vod spreminja relativno hitro
(iztoki iz industrijskih obratov ipd). Pri trenutnem vzorcCenju bi prislo do
velikin kakovostnih razlik odvisno od Casa zajetja vzorca. Zato pogosto
zajemamo povpreCni 24-urni vzorec. Za takSno vzorCenje danes
uporabljamo avtomatske vzorCevalnike. Avtomatski vzorCevalnik nam
omogoCa casovno in pretocno proporcionalno zajemanje vzorca V
pravilnih  razmakih preko celotnega izbranega Casa vzorCenja.
Najpogosteje je ta Cas 24 ur, saj se kakovost vzorca spreminja preko
posameznega dne zaradi delovnega procesa, ponavlja pa se ponavadi
vsak delovni dan. Zato je kakovost povprecnih 24 urnih vzorcev med seboj
primerljiva.

Cas od odvzema vzorca do analize mora biti ¢im krajSi. Priporoca se
analiza takoj po odvzemu, v skrajnem primeru najkasneje po 24 urah.
Idealno bi bilo, da bi analizo izvedli na kraju samem, kar pa navadno ni
izvedljivo. Da Cimbolj zavremo razkroj, hranimo vzorce v hladilniku,
prevazamo jih pa v hladilnih torbah. Ce analiza v 24 urah ni mogoca,
vzorec konzerviramo z nakisanjem vzorca s koncentrirano zveplovo (VI)
kislino do pH vrednosti 1.

Za analizo vode na terenu lahko uporabljamo hitre teste za analizo vod. V
ta namen so v posameznih kompletih reagenti in potrebSCine za celotno
analizo. Primerni so za analizo na terenu in jih uporabljamo na razlicnih
podrocjih ne le za analizo vode, temveC tudi za analizo prsti in druge
namene. Poznamo vec razliCnih proizvajalcev hitrih testov, ki temeljijo na
dveh tehnikah doloCanja koncentracij snovi v vodi: titrimetriCni in
kolorimetricni. Pri titrimetricnih doloCitvah opazujemo barvno spremembo
ob dodajanju reagenta po kapljicah. Koncentracijo doloCenih ionov
ugotovimo po Stevilu uporabljenih kapljic reagenta. Pri kolorimetriCnih
doloCitvah dodamo enega ali veC reagentov, ki s snovjo, ki jo doloCamo,
reagirajo tako, da nastane obarvana raztopina. Intenziteto razvite barve
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primerjamo z barvnimi standardi na barvni skali in odCitamo koncentracijo
komponente v vzorcu.

DELO: VzorCenje izvedemo na terenu v bliznji okolici. Vzorec vode
zajamemo na sredini toka (potoka, reke,..) s Cisto vzorCno posodo, ter
zabelezimo vse podatke, kot so:

e Datum in Cas vzorCenja

e Temperature okolice in opis vremena
e Opis odvzetega vzorca

e Odvzemno mesto

e Opis reke potoka in struge
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