Instrukcja do éwiczenia
Oznaczanie zawartosci siarkowodoru w powietrzu

a) Aparatura

[J zestaw do poboru préb powietrza umozliwiajacy zasysanie probki
z predkoscig ok. 1dm®min (np. aspirator ,Rotametr”),

0 kolby miarowe o pojemnosci: 10, 100, 500 i 1000 cm®

O kolba stozkowa z korkiem szlifowanym o pojemnosci 300 cm®

O biureta o pojemnosci 25 em® z podziatka 0,1 cm®,

[0 zestaw pipet wielowymiarowych i jednomiarowych,

O butelki z korkami szlifowanymi do przechowywania odczynniképo@mnosci
100, 250, 500, 1000 ém

[J spektrofotometr umozliwiajacy pomiar przy dtugosci 670 nm,

b) Odczynniki

nalezy stosowac odczynniki ¢z.d.a. 1 wodg¢ (redestylowana)
[0 1% roztwor octanu cynku - roztwor pochtaniajacy,
[J kwas siarkowy stezony - cigzar wlasciwy 1,84 g/cm3
O kwas siarkowy - roztwor 1:1

[0 chlorek p-aminodimetyloaniliny,

[0 chlorekzelalazowy,

0 0,1 N roztwor tiosiarczanu sodowego,

0 0,1 N roztwor jodu,

[0 kwas solny 5%,

[0 skrobia rozpuszczalna,

[0 uwodniony siarczek sodu P&BH,0O

c) Roztwory

0 Roztwér podstawowy paraaminodimetyloaniliny. Do 6°crody dodaé 10 em® stezonego
H,SQO, , rozpusci¢c w tym roztworze 2,4 g chlorowodorku paraaminodimetyloaniliny i dopetnié
woda do 100 cm®. Powstal roztwér o zabarwieniu lekko brazowym. Roztwor
przechowywany w chtodnym miejscu i ciemnym naczyiu szklanym jest trwaly.

[0 Roztwor roboczyparaaminodimetyloaniliny. 12,5 ¢cm3 roztworu podstawowego rozcienczy¢
do objetosci 500 cm® roztworem HSQ, 1:1.

[J Roztwér chlorku zelazowego 8%.

O Roztwor wzorcowy podstawowy siarczku sodowego - wzorzeS. HNorma proponuje
przygotowanie roztworu przez wysycenie 0.1 N roztwNBa®H siarkowodorem powstalym w
wyniku rozktadu pirytu pod wplywem kwasu siarkowego 1:1, anastgpnie oznaczenie
jodometryczne zawartosci jonu siarczkowego. Roztwor NayS przygotowaé przez rozpuszczenie
79 NaSOH,0 w 1 dni wody. Zawartos¢ jonu siarczkowego w otrzymanym roztworze
oznaczy¢ jodometrycznie. W tym celu do kolby stozkowej zamykanej korkiem ze szlifem
odmierzy¢ 2 e¢cm® 0,1 N roztworu jodu, 5 cm5% roztworu kwasu solnego oraz 2-53%cm
(w zaleznosci od stezenia) roztworu siarczku sodowego. Wydzielony jod odmiareczkowac 0,1 N
roztworem tiosiarczanu sodowego w obecnosci skrobi. 1 cm® 0,1 N roztworu jodu odpowiada
1,704 mg HS.

[J Roztwoér wzorcowy roboczy jondw siarczkowych. Przez odpowiednie rozcienczenie
przygotowaé roztwor, ktorego 1 cm® zawiera 0.01 mg 5.



d) Przygotowanie skali wzorcoéw i sporzadzenie krzywe] wzorcowej

Do kolb miarowych o pojemnosci 10 cm® kazdej zawierajacej po 5 cnt octanu cynku dodaé
nastepujace ilosci roztworu wzorcowego roboczego: 0,0; 0,25; 0,5; 0,75; 1,0; 1,25; 1,5 cnT, co
odpowiada 0,0; 2,5; 5,0; 7,5; 10,0; 12,5; 1B8¢0H,S. Nastepnie za kazdym razem mieszajac dodaé
po 0,6 cm roztworu roboczego p-minodimetyldimy i po 0,1 cni roztworu chlorku zelazowego.
Probéwki zamkna¢ korkiem 1 odstawi¢ na 20 min. W probdwkach pojawito sie bigkitne zabarwienie
Z intensywnoscia wzrastajaca wraz ze wzrostem stgzenia jonu siarczkowego w poszczegOlnych
probowkach. Po 20 minutach probowki dopetnié woda do objetosci 10 cn?. Zmierzyé absorbancje
(transmitancj¢) kazdego roztworu przy dtugosci fali 670 nm. Otrzymane wyniki przedstawi¢ w tabeli
oraz sporzadzi¢ krzywa wzorcowa T=f (Cyps) oraz A=f (Gys)

—

H.S [pg] T [%] A
0,0 100 0
2,5
5,0
7,5
10,0
12,5
15,0

e) Pobdr préb

Probki pobra¢ za pomoca zestawu aspiracyjnego (aspirator typ AMZ -1), przez dwie
szeregowo polaczone pluczki zawierajace po 10 cm® octanu cynku (wykonujemy pob6r 30 min)

f) Oznaczanie stezenia

Odmierzy¢ po 5 em® roztworu do kolb miarowych (10¢n Za kazdym razem mieszajac dodaé po
0,6 cni roztworu roboczego paraaminodimetyldiap i po 0,1 cni roztworu chlorku zelazowego.
Probowki zamknaé korkiem i po uplywie 20 min. dopetni¢ woda do objetosci 10 cm®. Zmierzyé
transmitancj¢ 1 absorbancje przy dlugosci fali 670 nm. Z krzywej wzorcowej odczytaé zawartos¢
siarkowodoru |ig) w probkach

g) Obliczenia

Stezenie siarkowodoru w powietrzu atmosferycznym ¢ [pg/nt] obliczy¢:
c=2m+2m/V

2 - wspotczynnik przeliczeniowy objetosci probki,

my - zawartos$¢ siarkowodoru w pierwszej ptuczce, [Ug]

My, - zawartos¢ siarkowodoru w drugiej ptuczce, [Ug]

V - objetosé pobranego powietrza, [m”]

Wyniki zestawi¢ w tabeli.

Pomiar Pogoda Stezenie Srednio

[ug/n] [ug/n]

np. Duze zachmurzenie, t=16°C

QW[N]



