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Sposob kolorymetrycznego oznaczania stezenia fenoli w wodzie
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb koloryme-
trycznego oznaczania fenoli w wodzie o steZeniu
ponizej 1 mg/l.

Znane s3 kolorymetryczne sposoby oznaczania
fenoli wystepujacych w wodach §ciekowych o ste-
zeniu ponizej 1 mg/l, na przyklad sposoby: Gibbsa,
Folin-Denisa i Emersona. Pierwszy z tych sposo-
b6éw, pomimo stosunkowo duzej czuloSci i mozli-
wosci oznaczania wystepujacych w wodzie fenoli
w niewielkim stezeniu, wykazuje szereg wad. Wy-
maga on diugiego czasu — do 6 godzin, koniecz-
noSci utrzymywania stalego pH roztworu oraz
uprzedniego oddzielenia zanieczyszczefi przez de-
stylacje probki. Ponadto stosowany jako odczynnik
alkoholowy roztwér 2,6 dwubromochinonchlorimidu
jest nietrwaly, co dodatkowo komplikuje ten spo-
sob.

Sposob Folin-Denisa oparty jest na niespecy-
ficznej dla fenoli reakeji i wymaga dokladnego
oddzielenia zwigzkéw redukujacych przez desty-
lacje. Ponadto duzg niedogodnoScia tego sposobu
jest tak samo dlugi czas reakcji, ktéry wynosi
od 1,5 do 4 godzin. Z kolei spos6b Emersona po-
zwala oznaczaé réwniez zawartoSci fenoli kolory-
metrycznie. Wykorzystuje si¢ w nim barwng re-
akcje fenoli z czteroaminoantypiryna, przy czym
jako utleniacz stosowany jest Zelazicyjanek potasu,
a jako bufor chlorek amonu.

Wada tego sposobu jest wystepujace czerwone
zabarwienie w roztworze wodnym Zelazicyjanku
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potasu, oraz fakt, Ze produkt reakcji barwnej jest
malo trwaly. Wad tych nie posiada modyfikacja
tego sposobu zaproponowana przez Ochyiiskiego,
ktéra polega na zastgpieniu zelazicyjanku potasu

przez nadsiarczan amonu oraz wprowadzenie roz-

tworu boraksu jako buforu. Z kolei niedogodno-
§cia zmodyfikowanej metody jest staba rozpusz-
czalno§¢ boraksu w wodzie oraz mala predko$é
rozpuszczania w temperaturze pokojowej.

Stosowanie roztworu nasyconego w temperaturze
otoczenia pozwala uzyskaé w krétkim czasie wy-
niki analizy, jednak ze wzgledu na parokrotne roz-
cieficzanie odeczynnikami .analizowanej prébki wo-
dy zmniejsza sie czulo$é reakecji i mozliwoSci wy-
krywalnoSci fenoli o stezeniu 1 mg/l i nizej. Z te-
go tez powodu jest ona nieprzydatna w analizie
wod Sciekowych, gdzie wymagane jest oznaczanie
fenoli w stezeniach juz od 0,5 mg/l a nawet nizej.

Celem wynalazku jest wyeliminowanie przedsta-
wionych powyzej wad i opracowanie sposobu szyb-
kiej analizy obecno$ci fenoli w wodzie w steze-
niach ponizej 1 mg/l.

Spos6b wedlug wynalazku oznaczania koloryme-
trycznego fenoli w wodzie o malych stezeniach,
opierajacy sie na stosowaniu czteroaminoantypi-
ryny jako odczynnika dajacego barwng reakcje,
polega na dodaniu do badanej prébki wody w ilo$-
ci 0,55 czeSci objetoSciowych zestawu odezynnikoéw
stanowigcych 0,45 czeSci objetoSciowych, przy czym
odczynniki te lub tylko wodny roztwér boraksu
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$3 dodawane w temperaturze wyzszej od 20°C.
Zestaw ten zawiera nie wiecej niz 0,06 czeSci wa-
gowych czteroaminoantypiryny jako odczynnika da-
jacego barwng reakcje, nie wiecej niz 0,04 czeSci
‘wagowych nadsiarczanu amonu jako utleniacza,
oraz co najmniej 0,9 czeSci wagowych boraksu ja-
ko buforu, przy czym odczynniki te do badanej
proébki dodawane sa w kolejnoSci jeden po drugim.

Przeprowadzone badania wykazaly, ze dodawa-
nie nasyconego roztworu wodnego boraksu, spet-
niajagcego role buforu w temperaturze powyzej
20°C, znacznie podnosi czulo§é reakcji i przySpie-
sza jej przebieg. Pozwala to na rozszerzenie za-
kresu stosowania sposobu wedlug wynalazku dla
matlych stezenn fenoli w wodzie, a szczegblnie po-
nizej 1,0 mg/l, az do oznaczania stezenia 0,1 mg/l,
przy czym czas ustalania barwy nie przekracza
5 minut.

Uzyskahe na drodze laboratoryjnej wyniki ttu-
maczg sie tym, Ze dodawany roztwér wodny bo-
raksu o temperaturze powyzej 20°C do badanej
probki powoduje wzrost jej temperatury do gra-
nic 20 do 30°C, a to zapewnia utrzymanie najko-
rzystniejszego stezenia boraksu w roztworze, ze
wzgledu na przebieg reakcji kolorymetrycznej, to
jest stezenia 1,7%. Miedzy innymi ta cecha sposobu
rézni ja od zmodyfikowanego sposobu Ochyfskie-
go, w ktébrym wzrost stezenia boraksu uzyskuje
sie przez zwiekszenie udzialu objetoSciowego jego
roztworu wodnego, co z kolei zmniejsza udziatl
objetoSciowy prébki wody w roztworze koloryme-
trowanym i zmniejsza czulo$§é reakecji oraz wydiu-
“za jej czas. I tak w sposobie wedlug wynalazku
udzial w roztworze badanym prébki wody wyno-
si 55,6% a roztworu boraksu 37,0%, natomiast we-
dlug znanego sposobu Ochynskiego analogiczne
stezenie uzyskane by¢é moze przy udziale prébki
wody wynoszacej tylko 18,5% a roztworu boraksu
74,1%, przy stalym .udziale pozostalych skladnikéw
po 7,4%.

Spos6b wedlug wynalazku znajduje zastosowanie
w warunkach badanh polowych, a wiec gdy prébki
pobieranej wody moga mieé temperatury bliskie
0°C. W tym przypadku, termostatowanie wszyst-
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kich odczynnik6w dodawanych do probki w tem-
peraturze powyzej 20°C, pozwala na ustalenie
§redniej temperatury roztworu kolorymetrowanego
w granicach powyzej 17°C, co jest wystarczajace
dla uzyskania odpowiedniego stezenia boraksu w
roztworze i zapewnienia dostatecznej czulosci oraz
predko$ci reakcji. ‘

Opisane cechy sposobu pozwalaja na wykorzy-
stanie go do ciaglej analizy w6d w rzekach, w
zbiornikach oraz w Sciekach zanieczyszczonych fe-
nolami. Przy tym prostota sposobu, jego czulo§é
i szybko§¢ oznaczania pozwalajg na stosowanie do
cigglych pomiaréw przy zastosowaniu odpowiedniej
aparatury. Aparature taka ustawiong w miejscu
pobierania préb stanowié moze mechanizm dozy-
metryczny do pobierania prébek wody w stalych
odstepach czasu, termostat i zesp6l dozymetrycz-
ny do dozowania odczynnikéw, kolorymetr z ana-
lizatorem widma, oraz rejestrator stezen i uklad
alarmowy. ' )

Przyktad: Do 15 ml badanej probki wody
Sciekowej dodaje sie w temperaturze 35°C kolejno
1 ml czteroaminoantypiryny, 1 ml nadsiarczanu
amonu speiniajgcego role utleniacza oraz 10 ml
nasyconego roztworu boraksu okolo 4,5% spelnia-
jacego role buforu. Objeto§¢é calkowita prébki z od-
czynnikami wynosi 27 ml, a koincowe stezZenie bo-
raksu 1,68%. W tak sporzadzonym roztworze ozna-
cza sie w fotokolorymetrze stezenie fenoli w od-
niesieniu do wzorca.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b kolorymetrycznego oznaczania fenoli w
wodzie o stezeniu ponizej 1 mg/l za pomoca czte-
roaminoantypiryny, znamienny tym, ze do prébki
wody w iloSci 0,55 czeSci objetoSciowych dodaje sie
zestaw odczynnik6w w iloSci 0,45 czeSci objeto-
Sciowych, ktére wprowadza sie kolejno w iloSciach
co najmniej 0,9 czeSci wagowych boraksu, do 0,06
czeSci wagowych 4-aminoantypiryny, oraz do 0,04
czgSci wagowych nadsiarczanu amonu, przy czym
roztwory odczynnikéw lub tylko wodny roztwor
boraksu dodawane s3 w temperaturze wyzszej od
20°C.
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