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BADANIA PROCESU OTRZYMYWANIA | OCZYSZCZANIA WODY
STOSOWANEJ W ANALIZIE SLADOW

Wode o wysokiej czystos$ci otrzymuje sie przez destylacje w
aparaturze kwarcowej. Duzy wptyw na jako$¢ wody oczyszczonej
ma sposOb i czas przechowywania. Coraz bardziej rozpowszech-
niong metodag otrzymywania wody o minimalnych zanieczyszcze-
niach jest wstepna jej destylacja a nastepnie dalsze oczysz-
czanie na kolumnach jonitowych. Najlepsze rezultaty otrzymano
przy stosowaniu kolumn wypetnionych mieszaning odpowiedniego
kationitu i anionitu [1].

WASILEWSKAJA [2] stosuje anionit i kationit zmieszane w
stosunku 1,25 objeto$ci KY-2 do 1 objetosci EDE, przy czym
Srednioa ziaren jonitdw wynosi 0,5 mm Kilogram takiej mie-
szaniny moze stuzy¢ do oczyszozania 1000 1 destylowanej wody.
Przewodnictwo tak oczyszczonej wody wynosito 0,0385-0,0682
(G.S.cm-1.

PIELETJUSZKIN [3] stosuje jonity KY-1 i EDE-10, ktore przed
zmieszaniem przesiewa i uzywa frakcje ziarna o Srednicy wigk-
szej niz 0,5 mm. Przed uzyoiem kazdy z jonitéw w ilosol 600 g
zalewa wodg destylowang na przeoigg jednej doby. Nastepnie
kationit przemywa 5-7# roztw. HC1, anionit "5-7# roztw. amo-
niaku lub NaOH. Wdalszej kolejno$ci jonity przemywa wodg de-
stylowana do neutralnej reakcji i miesza w stosunku 1:1. Ko-
lumne o wysokos$ci 1 mwypetnia sie otrzymang mieszaning. Przy
szybkosci filtraoji 5-10 1/godz. na takiej kolumnie mozna
otrzymac¢ okoto 200 1 wody oozyszczonej, o przewodnictwie 0,068
jxS.on~1. Przepuszczajac przez kolumne ponad 500 1 wody desty-
lowanej wzrasta przewodnictwo okoto dwukrotnie.
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Analiza tak oczyszczonej wody wykazata:

suchg pozostatosc 0,1 mg/l
Al, Fe, Ca, Cu, Ni < 1 pig/1
B <0,1 ftg/1

GREBIENIUK [4] i GNUSIN opracowali aparature do otrzymywa-
nia wody wysokiej czystos$ci z automatyczng regulacjg przepty-
wu. Stosowali jonity KY-2 i AB-17 w stosunku 1:1,4. Wode de-
stylowang o przewodnictwie 27"iS.cm~1 przepuszczali przez ko-
lumne, otrzymujac wode o przewodnictwie 0,045 jxS.cm . Takie
przewodnictwo uzyskali przez odpowiednig regulacje szybkosci
przeptywu.

W Zaktadzie Analitycznym Instytutu Fizyki Stosowanej w Drez-
nie [5] do celéw specjalnych przygotowuje sie wode potréjnie 1
poczwdlrnie destylowanag z destylatorki kwarcowej. Wydajnos¢
tej destylacji wynosi 10 kropel na minute. Taka wode oczysz-
czajg w dalszym ciggu na mieszaninie kationitu i anionitu (1:1)
uzyskujac wode o przewodnictwie 0,25 JJ.S.cm-1.

Pomiary przewodnictwa wody wysokiej czystos$ci sg podstawg
okreslenia jej jakosSci. Wcelu okreSlenia $ladowych zanieczysz-
czen nalezy probki wody poddaé analizie iloSciowej. Woda wyso-
kiej czystosci moze zawiera¢ mlkroslady Fe, Mn, Pb, Ni, Ag,
Cu, Sb, Zn oraz Sn.

BIELIAJEW [6] $lady powyzszych metali oznaczat spektrogra-
fioznie, stosujgc ekstrakcje jako metode zageszczania: 250 ml
wody o pH 5,5-6 traktowat 2# zakwaszonym roztworem NaDDTK i
7 ml chloroformu. Ekstrahowat chloroformem 3 do 4-krotnie.
Potgczone ekstrakty odparowywal a nastepnie suchg pozostatosé
oznaczat spektrograficznle. Ta metodg oznaczat Slady metali
w nastepujgcych iloSciach* Fe - 1,0.10 Mn, Ag - 6,0.10
Pb, Sn - 6,0.10“®#, Ni, Sb - 2.10-7# oraz Cu - 5.10-6#.

NICHOLAS [7] analizowat wode dwukrotnie destylowang z apa-
ratury kwarcowej. Oznaczyt w niej 0,5 P-g Cu/l 1, 0,04 pg
Zn/1l 1 oraz 0,02 jig i'e/l 1.

Jak zaznaczono na wstepie duzy wplyw na jako$¢ wody ma ro-
dzaj naczyn, w ktdrych jest przechowywana oraz czas przecho-
wywania. WASILEW3KAJA [8] ze wspoéipracownikami badata wplyw
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naczyn z teflonu, polietylenu, szkia 1 kwarcu na Jako$¢ prze-
chowywanej w nich wody dejonizowanej oraz kwasow: azotowego i
solnego wysokiej czystos$ci.

Jedenastu metali: Bi, W, Ga, In, Au, Ag, Sn, Sb, Tl, Ta,
Zn - nie stwierdzono w wodzie wysokiej czysto$ci, nawet po 60
dniach jej przechowywania w naczyniach wyzej wymienionych.
Analiza wody bezpos$rednio oczyszczonej wykazata obecnos$¢ Ca,
Mg, Ti, Cu w granicach 10_10-10_735. Po 30 dniach przechowywa-
nia w pojemnikach polietylenowych zawarto$s¢ Ca, Mg, Tl i Cu
wzrastata okoto dziesieciokrotnie a réwnocze$Snie pojawity sie
w niej $lady Al, Fe, Cr i Mn. Przy dalszym przechowywaniu do
60 dni zawarto$¢ wszystkich zanieczyszczen w wodzie za wyjat-
kiem Cr i Cu nie zmieniata sie, natomiast ilo$¢ tych dwoch
wzrastata jeszcze o jeden rzad. W zwigzku z powyzszym autorzy
ci do celéow specjalnych polecajg stosowa¢ wode wysokiej czy-
sto$ci Swiezo przygotowang.

W zwigzku z prowadzonymi w Katedrze Chemii Sanitarnej ba-
daniami, dotyozacyml oznaczen $ladow metali ciezkich w wodach
oraz analiz substancji wysokiej czysto$ci, koniecznym byto
okres$lenie niektérych zanieczyszczen wystepujacych w wodzie
dejonlzowanej i redestylowanej, uzywanej do prac doSwiadczal-
nych.

Czes¢ dosSwiadczalna

Aparatura:
Konduktcmetr Radelkis typ 0K-102
Elektroda platynowa, nie pokryta czernig platynowg
Stata elektrody K =0,35 - 0,01

Odczynniki:
Wofatyt KPS - kationit - regeneracja 10# roztworem kwasu
solnego
SBW - anionit - regeneracja 4# roztOrem wodoro-

tlenku sodowego.

W celu okre$lenia stopnia zanieczyszczenia wode destylowang
redestylowang i dejonizowang poddano badaniom, oznaczajgc jej
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przewodniotwo wtasciwe oraz suchg pozostatosé. Wyniki ilustru-
je tablica i.

Przewodnictwo wtasciwe dla 20°C wyznaczano postugujac sie
termometrem oraz opracowang tabelg przeliozen (tablica 2),
pozwalajgcg na pominiecie ktopotliwego termostatyzowania.

Tablica 1

Przewodnictwo wtasciwe oraz suoha pozostatosc
w poszczegdlnych stadiach oozyszczanla wodyx”

Przewodn. wtasciwe Suoha po-

Rodzaj wody w temp. 20°C zostatos$¢

xS x om-1 fLg/l

Woda destylowana -

destylatorka metalowa 7.6 0,65

Woda redestylowana -

w aparaturze kwarcowej 1,1 0,25

Woda dejonizowana -

otrzymana z wody destylow. 0,8 0,15

Woda dejonizowana -

otrzymana z wody redestyl. 0,7 0,10

Przedstawione w tablicy 1 wyniki sg $rednig z Kilkunastu
oznaczen.

Najbardziej zalecanym w literaturze postepowaniem otrzymy-
wania wody wysokiej czysto$ci jest stosowanie ztoza mieszane-
go, np. wofatytu MBW sktadajgcego sie z mieszaniny (1:1) ka-
tionitu KPS i anionitu SBW - umozliwiajagcego otrzymywanie wo-
dy o przewodniotwie 0,05 ¢¢S.om“1.

Wymiennik ze ztozem mieszanym posiada specjalng konstruk-
cje (rys. 3) z wziernikami umozliwiajacymi obserwacje ztoza.
Ztoze mieszane do regeneracji rozdziela sie na dwie warstwy
przez przepuszczenie wody surowej od dotu wymiennika z okres-
long szybkoS$cig. Przy rozdzielaniu wyzyskuje sie rdznice cie-
zarow witasciwych obu wymieniaczy jonowych oraz ewentualne
roznice wielkos$ci ziaren.

Regeneracje przeprowadza sie réwnocze$nie przez podawanie
roztworu wodorotlenku sodowego z g6ry poprzez anionit i usu-
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Tablica 2

Mnozniki n Przel-iozania Przewodnictwa
wtasciwego wody z réznych temperatur na 20°C

°c .0 1 .2 .3 4 .5 .6 7 .8 .9
2 1.540 .536 .532 .528 .524 .520 .516 .512 .508 .504
3 1.500 .496 .492 .488 .484 .480 .476 476 .468 .464
4 1.460 .456 .453 .450 .446 .442 439 .436 .432 .428
5 1.425 .422 418 414 411 .408 .404 .400 .397 .394
6 1.390 .386 .383 .380 .376 .372 .369. .366 .362 .358
7 1.355 .352 .348 .344 341 .338 .334 .330 .327 .324
8 1.320 .316 .313 .310 .306 .302 .299 .296 .292 .288
9 1.285 .282 279 .276 .273 .270 267 .244 .261 .258

10 1.255 .252 .249 .246 .243 .240 .237 .234 .231 .228

11 1.225 .222 219 .216 .213 .210 .207 .204 .201 .198

12 1.195 .192 .189 .186 .183 .180 .177 .174 171 .168

13 1.165 .162 .160 .158 .155 .152 .150. .148 .145 .142

14 1.140 .138 .135 .133 .130 .128 .125 .122. .120 .118

15 1.115 .112 .110 .108 .105 .102 .100 .098 .095 .093

16 1.090 .088 .085 .082 .080 .078 .075 .072 .070 .068

17 1.065 .062 .060 .058 .055 .052 .050 .048 .045 .042

18 1.040 .038 .036 .034 .032 .030 .028 .026 .024 .022

19 1.020 .018 .016 .014 .012 .010 .008 .006 .004 .002

20 1.000 .998 .996 .994 .992 .990 .988. 986 .984 .982

21 0,980 .978 .976 .974 .972 .970 .968 .966 .964 .962

22 0.960 .958 .956 .954 .952 .950 .948 .946 .944 .942

23 0.940 .938 .936 .934 .932 .930 .928 .926 .924 .922

24 0.920 .918 .916 .914 .912 .910 .908 .906 .904 .902

25 0.900 .898 .896 .894 .892 .890 .888 .886 .884 .882

26 0.880

¢ «4

X =K . X. 10 .ft200C = . fiS.cm

K - stata elektrody

X - zmierzone przewodnictwo
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wanie przez kolektor. ROwnooze$nle z dotu podaje sie roztwor
kwasu solnego, ktdéry po przejsSciu przez warstwe katlonltu usu-
wany jest przez ten sam kolektor umieszczony na granicy warstw
obu jonitéw. Nastepnie tag samg drogg myje sie obie warstwy
wymieniaczy a po odmyciu miesza sie je przy pomocy sprezonego
powietrza. Zmieszane ztoze jest gotowe do uzytku.

Trudno$ci z rozdziatem i regeneracjag ztoza mieszanego spo-
wodowaty zastosowanie kolumny jonitowej zawierajacej oddziel-
nie katlonit i anlonlt.

Wode dejonizowang otrzymywano przepuszczajgc wode destylo-
wang wzglednie redestylowang przez szklang kolumne (rys. 1)
o dtugosci 1,2 m, wypetniong wofatytami: kationitem KPS i
anionltem SBW.

Duzg trudnos$¢ przy sporzgdzaniu kolumny jonitowej powodujg
zanieczyszczenia mechaniczne oraz typu jonowego, znajdujgce
sie w handlowych wymieniaczach uzytych w pracy. Zanieczysz-
czenia mechaniczne usuwa sie w trakcie przesiewania jonitéw
(w celu otrzymania ziarna o 0,5-1,0 mm) oraz ptukania woda
przed napetnieniem kolumny.

Zanieczyszczenia typu jonowego usuwa sie w trakcie Kkilka-
krotnej regeneracji, ktorag prowadzi sie do zaniku zabarwie-
nia jonitu, wskazujacego na obecno$¢ jondw zelaza lub zwigz-
kow organicznych. Nastepng czynnos$cig jest usunieole z joni-
tow kwasu i tugu, az do zaniku odczynu reakcji kwasnego lub
zasadowego. Objetos¢ wody destylowanej potrzebna do odmycia
jednego ztoza miesci sie w granicach 50-60 1. Oozyszozone w
opisany powyzej spos6b jonity zastosowano do otrzymywania wo-
dy dejonlzowanej.

Wobec licznych danych literaturowych wykluczajgcych mozli-
wos¢ stosowania naczyn szklanych w analizie $ladéw do magazy-
nowania wody dejonizowanej oraz wzorcOw, zbadano jaki wplyw
ma materiat naczynia na przewodnictwo wody, uwzgledniajgc czas
Jej przechowywania. Uzyskane wyniki przedstawia rys. 2.

Przed wykonaniem doswiadczenia naczynie doktadnie myto
ptuczac 5-krotnle woda destylowang, 3-krotnie 0,1% roztworem
;wersenianu dwusodowego, 5-krotnie wodg dejonizowana.
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Tematem dalszych badan byto. wyznaczenie zawartosci jonow
zelaza, cynku i miedzi w poszczegdlnych stadiach procesu oczy-
szczania wody. Oznaczenia prowadzono z zastosowaniem ekstrak-
cji z prdébki zageszczonej przez odparowanie w naczyniu kwarco-
wym.

Jony cynku oznaczano metodg kolorymetryczng za pomocg dlti-
zonu [9] | jony miedzi metodg kolorymetryczng z dwuetylodwutio-
karbamlnianem sodowym |10] . Jony zelaza oznaozano metodg kolo-
rymetryczng za pomocg ferrOnu [11] .

Tablica 3

Zawarto$¢ jonow metali w poszczegdlnych fazach
oczyszczania wody¥*)

. Zn Cu Fe
Rodzaj wody fig/l  Mgli  fig/]

Woda destylowana - 28 10 25

destylatorka metalowa

Woda redestylowana -

w aparaturze kwarcowej 15 6 11

Woda dejonizowana -

otrzymana z wody destylowanej 12 6 10

Woda dejonizowana -

otrzymana z wody redestylowanej 10 5 8

X "Przedstawione w tablicy 3 wyniki sg $rednig z kilkunastu
oznaczenf.

V/nioski

Przyprowadzeniu oznaczeh metali ciezkich w zakresie 10—5%
wystarcza oczyszczanie wody destylowanej na kolumnie jonito-
wej bez jej uprzedniej redestylacji z aparatury kwarcowej.
Stwierdzono réwniez, ze nie jest konieczne stosowanie do otrzy-
mywania wody dejonizowanej ztoza mieszanego. Bardziej celowym
wydaje sie dwu lub trzykrotne przepuszczenie wody destylowanej
przez kolumne jonitowa. Uzyskana ze ztoza mieszanego woda de-
jonizowana o przewodnictwie wtasciwym 0,05{xS.cm ? podwyzsza

swoje przewodnictwo do okoto 27~.S.cm " w trakcie przelevtania
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a nawet otwierania naczynia, w ktéorym sie znajduje - na skutek
nasycania sie C02 z powietrza.

Oznaczenia konduktometryczne okazaty sie bardzo szybkie i
skuteczne przy okreslaniu jako$ci wody uzywanej w analizie
Sladow, jak réwniez do okresSlania czysto$ci naczyn.

Pojemniki polietylenowe stosowane do przechowywania roztwo-
row i wody w analizie $ladéw zdecydowanie przewyzszajg nhaczy-
nia szklane, nie zmieniajgc przewodnictwa wody dejonizowanej.
Poréwnanie zastosowania naczyn szklanych i polietylenowych ze
wzgledu na przechodzenie metali ciezkich do roztworéow jak réw-
niez powstanie suchej pozostatosci nie wniosto istotnych réz-
nic .

Podane w tablicy 3 warto$ci oznaczen metali ciezkich zmie-
niajg sie w zaleznos$ci od szybkos$ci destylacji, redestylacji
wody, wzglednie szybkos$ci przeptywu przez kolumne jonitowg.

Streszczenie: W pracy podano najnowsze dane literaturowe do-
tyczagce sposobdw otrzymywania wody o wysokim stopniu czysto-
§oi. Opisano otrzymywanie wody dejonizowanej za pomocg wofa-
tytow KPS - kationitu i SBV - anionitu.

Uwzgledniajgc poszczegOlne stadia otrzymywania wody o wy-
sokim stopniu czysto$ci, przeprowadzono pomiary przewodnictwa
dla poszczeg6lnych etapéw oraz oznaczono iloSciowo jony cynku
miedzi i zelaza oraz suchg pozostato$6. Podano réwniez zalez-
no$¢ zmian przewodnictwa wody od czasu jej przechowywania w
naczyniach polietylenowych.
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HCCJJEfIOBAHVE nPOIECCA 1HQJiyHEHMIi H 04AMLUAHLIIH BOfIU
HPHVEHHEMOSI  flIH AHAJIH3A  CJIEfIOB

Pe 3d ue

B padore ro,n,aon cauue Honue JiHTepalypHue saHbie, KacaamneCH
cnoco00B nojiyueHH boju coofiolk uhctotn. OnucaHO noxyueHHe xemo-
HVi3npoBaHHOHE boku npa noMomz B&$athtob kuc - xalKOHHTa h cBB -
aiiHOKHTa. lgHHiiaA bo BHHuaHHe OTAejibHue 3Tanu noryueHVH aoofio
mtCTOft boku, npoHSBeseHO HauepeHHa 3xexTponpoBOx*MOCTH ot-
KexBHUx 3TanoB, a raxxe ofiosHaueHO KOAHuUecTBeHHO nonsi UITHA,
weab» xeaeaa U opoft ocTalox. Taxxe noraho aaBHCxuocTL H3ueHe-
Rt SXeXTpOnpOBOKRMOCTH BOKU OT BpeuekH xpaHeHHH e B 110A3TK-
JieHBZ cocyKax.

INVESTIGATION OF PRODUCTIONS AND PURIFICATION
OF WATER USED IN TRACE ANALYSE

Summary

On the basis of references the neuest methods of water pro-
duction of high degree purity, were given. Next there were
descibed the methods of water deionization with Wofatit KPS
as kation exohanger and SBW - as anion exohanger.
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During the individual steps of pure water production, were
done the oonductonetrio measurements and quantitative determi-
nations of zino, cuprio and ferric ions and olso of dry resi-
due. The relationship between the change in oonduotivity and
retention time of water in poliethylen Jars were given.



