OZNACZANIE ZELAZA W WODACH NATURALNYCH METODA
ATOMOWEJ SPEKTROMETRII ABSORPCYJNEJ PO WSTEPNYM
WZBOGACANIU TECHNIKA EKSTRAKCJI DO FAZY STALEJ

Zwiazki zelaza sa pospolitymi domieszkami woéd naturalnych, zwilaszcza wod
podziemnych. Rozpuszczanie mineratbw w wodach podziemnych zachodzi na skutek
hydrolizy i dzialania agresywnego dwutlenku wegla rozpuszczonego w wodzie. W zelazo
zasobne sa zasadowe skaly magmowe oraz ilaste skaly osadowe, np. piryt. Zrodtem zelaza w
wodach naturalnych sa ponadto S$cieki i odpady przemystowe oraz korozja rurociggow,
zbiornikow 1 innych urzadzen zelaznych. Znaczne ilosci zelaza wystepuja w wodach z kopalni
i Sciekach z zaktadow wzbogacania rud lub zakladow chemicznych.

W wodach naturalnych Zelazo wystgpuje w rdznych stezeniach od ilosci §ladowych do
Kilku mg L. Czasami spotyka si¢ wody o zawartoéci kilkunastu, a nawet kilkudziesieciu
mg L7, szczegdlnie w obecnosci zwigzkéow organicznych, amoniaku i CO2. Wody
powierzchniowe zawieraja zelazo w setnych i dziesietnych czesciach mg L, wody podziemne
maja go do 10 mg L?, wody mineralne okoto 1 mg L, czasem powyzej 10 mg L (s3 to wody
zelaziste). Bogate w zelazo sg takze wody towarzyszace poktadom atunow, tupkow pirytowych
I siarczkowych rud oraz wody pochodzace z torfowisk i wody bagienne. W wodzie morskiej
stezenie zelaza wynosi okoto 0,01 - 0,02 mg L.

Wody o duzej zawartosci zelaza majg odczyn kwasny, gdyz zawarte w nich zelazo
wystepuje w postaci humusow (sole kwasow humusowych) i siarczandéw zelaza. W wodach
podziemnych zelazo wystepuje w postaci Fe(HCO3)2.

Podwyzszona zawartos¢ zelaza w wodach powierzchniowych moze wptywac na wzrost
zuzycia tlenu rozpuszczonego. tj. wzrost deficytu tlenu w wodzie, oraz zwigksza¢ ilo$¢
zawiesin w wodzie wskutek wytracania si¢ wodorotlenku zelaza, co powoduje metnienie i
brunatnienie wod. Atramentowy i metaliczny smak wody wyczuwany jest przy stezeniu zelaza
powyzej 0,3 mg L. Dopuszczalne stezenie zelaza w wodzie do picia i na potrzeby gospodarcze

nie moze przekracza¢ 0,2 mg L.



. Wybor parametrow pomiarowych i przygotowanie krzywej wzorcowej

1. Z roztworu roboczego zelaza o stezeniu 100 ug mL™? (ppm) przygotowaé nastepujace
roztwory wzorcowe w 0,5 mol L HNOa:

a) w kolbach na 100 mL roztwory zelaza o stezeniach: 0,25 ug mL?, 0,5 uyg mL?, 1 ug
mL*t

b) w kolbach na 50 mL roztwory Zelaza o stezeniach: 0 ug mL™? ($lepa proba), 2,5 ug
mL?, 5 ugmL?, 10 ygmL?, 15 uyg mLL.

2. Zarejestrowaé absorbcje roztworu zelaza o stezeniu 10 yg mL™? przy dlugosci fali
247,7 nm. Nastepnie zbada¢ wplyw wysoko$ci obserwacji nad palnikiem (50 mm) oraz
przepltywu gazoéw powietrze — C2H2 na wysoko$¢ absorbancji zelaza. Na podstawie wykresow
przedstawiajacych zalezno$¢ wartosci sygnalu analitycznego od kazdego z badanych
parametrow wybra¢ optymalne warunki oznaczania zelaza.

W wybranych warunkach zarejestrowa¢ absorbancj¢ zelaza w przygotowanych
roztworach wzorcow stosujac jako odnosnik w 0,5 mol L HNOs. Przedstawi¢ wykresy
wzorcowe zelaza jako warto$ci absorbancji w funkcji stezenia zelaza.

I1. Przygotowanie probki wody do zatezania

Pobrang probke wody (~ 200 mL) przesaczy¢, a nastepnie zakwasi¢ kwasem azotowym
do pH okoto 0,7 1 podzieli¢ na 3 porcje o objetosci 50 mL.

I11. Wzbogacanie zelaza

W celu wzbogacenia zelaza, przygotowane roztwory wzorcowe zelaza o stezeniach:
0,25 ug mL?, 0,5 uyg mL?, 1 yg mL? oraz przygotowane 3 probki wody o objetosci 50 mL
nalezy przepusci¢ przez kolumn¢ SPE zawierajaca jako wypehienie silny kationit Dowex
50Wx8.

Procedura wzbogacania:

1. Oczyszczanie kolumny: przez wypetnienie nalezy przepusci¢ ok. 10 mL 4 mol
L1 HCI, a nastepnie przemyé kolumne woda destylowana do uzyskania odczynu
obojetnego.

2. Zatezanie: do 3 zlewek odmierzy¢ po 50 mL badanego roztworu, a nastepnie za
pomocg pipet Pasteura przepuszcza¢ przez kolumny z predkoscia nie wigksza
niz 3 mL min™.

3. Wymywanie zelaza z kolumny: przez kolumng nalezy przepusci¢ 5 mL 3 mol
L1 HCI. Eluat nalezy zebra¢ do kolbek na 5 mL.

W celu przygotowania kolumn do kolejnego etapu zatezania kolumny nalezy oczysci¢ czyli
powtorzy¢ pierwszy punkt w procesie zatgzania.



IV. Oznaczanie zelaza w wodzie

Zarejestrowac absorbancje¢ roztworéw wzorcowych zelaza oraz wody powierzchniowej
(eluatéw z kolumny) poddanych procedurze wzbogacania. Porowna¢ nachylenie krzywej
wzorcowej przygotowanej bezposrednio i po wzbogacaniu oraz wyznaczy¢ wspotczynnik
wzbogacania. Z krzywej wzorcowej po zat¢zaniu wyznaczy¢ stezenie zelaza w badanych
probkach. Przy obliczeniach stezenia zelaza w wodzie nalezy pamigta¢ o zmianie objgtosci
roztworu.

I . . 2
Wspdlezynnik wzbogacania = %
gdzie:
a1 — wspotczynnik nachylenia wykresu wzorcowego zaleznos$ci absorbancji od stezenia zelaza

a2 — wspolczynnik nachylenia wykresu wzorcowego zaleznosci absorbancji od stezenia zelaza
we wzorcach po zatezaniu

Wymagania

1. Metody wzbogacania zwigzkow nieorganicznych 1 organicznych w probkach
srodowiskowych.

2. Zastosowanie jonitow w praktyce analitycznej.
3. Metody pobierania i przygotowywania probek wody do analizy.
4. Formy wystepowania oraz przemiany zelaza 1 jego zwiazkow w wodach naturalnych.

5. Podstawy techniki atomowe;j spektrometrii absorpcyjnej z atomizacja elektrotermiczna.
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