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A vizben oldott oxigén meghatdrozasdnak kérdése mar egy év-
szazada foglalkoztatja kutatéinkat. Az ipar fejlédése a kérdést egyre
fontosabbd tette és egyre pontosabb meghatarozist koévetelt. Ennek
a fejlodésnek részletes és igen értékes irodalmi Gsszefoglalasa utédn a szer-
zO0k ismertetik sajat eljarasi moédjukat, amelynek elonye, hogy a hely-
szinen gyorsan végezheté és magy pontossag érhetd el édltala.

Vizben oldott oxigén meghatarozasa aszkorbinsavval*

ERDEY LASZLO és SZABADVARY FERENC

A vizben oldott oxigén meghatarozisanak
kérdése a mult szdzad elsé felében mar felkeltette
a vegyészek érdeklédését. ElsGsorban az ivoviz
vizsgalata tette indokolttd a problema felvetését.
Az oxigénemésztés, vagyis a viz oldott oxigéntar-
talmdnak csokkenése értékes adatokat szolgdltat
a viz baktériumtartalmarél. Kés6bb az ipar fejl(’)'-
dése még fontosabba tette a kérdés vizsgalatat
Az oxigén korrodeald hatdsa a kazdnokban egyre
sziikségesebbé tette kielégitd érzékenységli és {6leg
gyors meghatarozasi moédszerek kl(loloozclsat
A nagynyomdsu kazinok, elsGsorban a villamos
energia iparnal egyre érzékenyebb meghatiroza-
sokat koveteltek, mivel ott literenként mar egy-
két tized mg oldott oxigén jelenléte is kdros
hatésu.

A . vizben oldott oxigént legel6szor. gazo-
metrids modszerekkel \1zsgaltdk Kiforraltdk a
gdzokat, azokat eudiométerben fogtak fel, a szén-
dioxidot natriumhidroxiddal oln\elettek hidro-
gént adtak a maradék gizelegyhez, igy az omg‘en‘o
elrobbantottik és a tcdogatosokkenesbol szami-
tottdk az oxigéntartalmat. Ilyen mddszerrel mérte
és szdmolta ki mar B. Bunsen [1] ,,Gasometrische
Methoden‘* cim@i konyvében az oxigén gdzab-
szorpcids koefficiensét. Ez azonban hosszadalmas

és nagy koriiltekintést igénylé, sok hibalehet&ség-.

gel jard eljards. Magénak Bunsennek desztillalt
vizre vonatkozé adatai is hibasak voltak, ahogy
ezt Wainkler Lajos [2] kés6bb  vilaghird mod-
szerével, de amellett igen pontosan “kivitelezett
ga7ometr1as meghatirozassal is, bebizonyitotta.

A kémiai meghatirozasoknak is igen kordn
leljiik nyomét. F. Mohr [3] 1854-ben meg]elent
,, Litriermethoden* cimli munkdjiban mar le-
fektette a Winkler-féle és sok mds, kés6bb ki-
alakult moddszer alapelveit. Ismert mennyiség(i
vas(II)-szulfatot natriumhidroxiddal vas(II)-hidr-
. oxidda alakitott. Az oxigén ennek _egyenértéki
részét vas(I1I)-hidroxiddd oxidalja és oldds utdn
a nem oxidalédott vas(Il)-sét kaliumpermanga-
nattal titrdlta vissza. A mddszer kivitele eléggé
kezdetleges. A leveg6t széndioxid véd&parnival
tartotta tavol. F. Tiemann és C. Preusse [4]
1879-ben mér tobb mddszert hasonlitott ossze
pontossiag szempontjabol, koztitk Mohrét is. Cik-
kiikben . jobbnak tartottik P. Schiitzenberger és
M. Gerardin [5] mddszerét, akik lndlgofeherszul-
fonsavasnatriumot adtak a vizhez. Ez az oxigén
hatdsira indigékékké oxidalédik. Ezt azutdn Na-
szulfoxﬂattal melynek faktordt ammonids rézol-

* (Budapesti Miiszaki Egyetem Altaldnos Kémiai
Tanszék, Budapest)

datra allitjak be, Gjra indigéfehérré titraltak vissza.
Az egész miiveletet hidrogénaramban végezték.
Ezen kritikai tanulmany valamint tobb maés
hasonlé targyt kozlemény [6] valdszintileg épp
azért mindsitette Mohr meghatarozasait rosz-
szaknak, mert ezeket Bumnsen értékeivel hasonli-
tottdk oOssze. Azonban, mint mar emlitettiik, ez
ut6ébbi értékek hibdsak voltak.

1888-ban jelent meg Winkler' Lajos disszerta-
ci6s munkdja [2] vizben oldott oxigén meghata-
rozasara, amely szellemes egyszerliségénél és
konnyti kivitelezhetéségénél fogva napjainkig vi-
lagszerte a legelterjedtebb, a legtobbet hasznalt
modszer maradt, annak ellenére, hogy azdta szdz-
szamra jelentek meg ijabb eljarasok.

Winkler Lajos Mohr alapelvét kovetve vas(II)-
s6 helyett mangin(II)-s6t hasznalt, amelynek
semleges vagy savas oldata nem érzékony leve-
gore. Ltigos kozegben a keletkezett mangan(IV)-
hidroxid dltal kivalasztott jédot n/100, ill. n/1000
tioszulfat oldattal titrdlta. Olyan egyszerd fo-
gisokkal, mint a hosszliszara pipetta és a vizzar,
a tovabbi oxiddlédds lehetdségét kikiiszobolte és
ezzel igen kényelmes és amellett nagyon pontos
modszert alkotott. Modszerének helyességében
6 maga is annyira bizott, hogy amikor az igy kapott
eredmények nem egyeztek Bunsen abszorpcios
adataival, egy nagyon szellemes kiviteli gazo-
metrids modszerrel bebizonyitotta a Bunsen-féle
adatok helytelenségét.

A tovabbi évtizedek folyaman megjelent mun-
k4i mddszerének tovabbi modositdasait, a zavard
ionok kikiiszobolését targyaltik, tovabba meg-
allapitottak a viz gdzelnyel6 képességét.

Winkler eljirisival foglalkozd, érzékenyité
és modesit6é kozlemények napjainkig jelennek meg
az irodalomban.

A nitrit zavaré hatdsdnak kikiiszobolését
Lehmann és Fitzaw [7] karbamid adagolasaval,
E.W.Rideal és S. Stewart [8] kénsav-permanganat-
tal, 7'. Thresh [9] nitrit 4+ kdliumjodiddal kisé-
relte meg. Maga Winkler a klérmeszes oxiddlast
ajanlotta [10]. Schulek Elemér [11] a moddszert
gdzok oxigéntartalmidnak kimutatisira alkal-
mazta. Szabé Zoltdn [12] jodid helyett oxalsavat
adott az oldathoz, melyet azutin kaliumperman-
ganattal titralt vissza.

A mddszert megkisérelték érzékenyebbé tenni.
Sokan kisérleteztek a kivalé jod vagy jodkemé-
nyit6 kolorimetraldsaval [13]. A joédkeményitds
kolorimetralds azonban nem pontos, mint azt a
kisérleti koriilmények részletes vizsgilataval leg-
utébb H. A. J. Pieters és W. J. Hassen és mésok
[14, 15] megéllapitottak.
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Az ipar igénye azonban mégis egyre érzéke-
nyebb médszereket kovetelt, és ezt a kutatok els6-
sorban kolorimetrédlassal igyekeztek elérni.

Uttors szerepe itt is a magyar Winkler Lajos-
nak van, aki mar 1911-ben [16] ramutatott arra,
hogy a klérhidrochinon borax-szal alkalikussa
téve, az oldott oxigén hatdsira barndssirga-
vorosesbarna szinez6dést vesz fel. Kozelité meg-
hatdrozast fotométer nélkiil is kidolgozott, ameny-
nyiben kiilonb6z6 koncentrici6ji, levegével teli-
tett natriumkloridos oldattal osszehasonlité pré-
bakat készitett. Az iivegek alakjit és méretét meg-
felel6en valasztva, azok keresztbehelyezésével elért
szinb6l kovetkeztetni tudott az oxigén telitett-
ségre. Az irodalomban nagyon sok, féleg szerves
anyagot lelhetiink, melyek oxigén hatdsira szint
valtoztatnak és amelyeket szerzdik oldott oxigén
meghatdrozasra igyekeztek alkalmazni.

Legelterjedtebb az o-tolidines kolorimetrids
meghatirozas. Ezen modszer, melynek alapjait
F. R.Crumb és N. R. Kenny [18], valamint L. M.
Kul‘berg és R. J. Lirtzmann [19] dolgoztik ki, az
ipar legkényesebb igényeit is kielégiti.

A. M. Zanko, F. A. Manusova és A. D.
Nikitin [17] azt tapasztaltik, hogy az oldott oxi-
gén az ammonids réz(I)-kloridot oxidalja. Az ol-
datot NH,Cl kivédlasdig beparoltik, a maradékot
0,3%2-0s zselatin oldatiban oldottdk, o-tolidint
adtak hozza és a kapott szines oxiddciés terméket
kolorimetraltak.

A tolidines mddszert azéta tébben médosi-
tottak, s vilagszerte haszniljik oly kevés oxigén
meghatdrozasara, ahol egyéb mddszerek mar nem
eléggé érzékenyek. Itt meg kell jegyezni K.
Wickert [20] észrevételét, mely szerint ha a viz
vasas, akkor az oldott oxigén el6szor a vas(II)-t
oxidalja vas(I1I)-&4 és csak utdna jatszédik le a
tolidines reakeié. A vas(III) mennyiségét tehdt
a tolidines meghatdrozds eredményéhez hozza
kell szdmolni.

Meg kelli még emliteni W. Leithe [21] kozle-
meényeit, aki megint Mohr mddszeréhez nyult
vissza, és a vas(II)-felesleg meghatirozasdval sza-
mitotta az oxigént. Jelentdsége inkdbb az, hogy
gazelegyek oxigéntartalmat is igy hatdrozta meg.

A klasszikus kémiai mddszereknek egy leg-
tjabb irdnya a kromometrias oxigén meghatarozds
[22]. A mddszer nagyon érzékeny és pontos.

A miiszeres analitika fejlédésével az oxigén-
meghatirozasnak is twjabb utjai fejlédtek ki.
Polarografidsan nagyon egyszeriien meg lehet ha-
tarozni a vizben oldott oxigén mennyiségét. Elek-
trokémiai folytonos iizemii oxigénmeghatdroziso-
kat is kidolgoztak. Mult évben a frankfurti kong-
resszuson ismertetett 7'0dt egy olyan galvanelemet,
amelynek egyik elektrédja a vizsgalandé vizbe
meriil, és a fellép6 elektromotoros eré méri az ol-
dott oxigén mennyiségét [23].

Az ilyen automatizalds azonban elég ritkan
iiltethet6 4t teljes sikerrel a mindennapi kémiai
analitika teriiletére. Az oxigénmeghatdrozas terii-
letén legaldabbis egyel6re, a klasszikus médszerek
kétségteleniil a legdltalinosabban hasznédlatosak.

A vizben oldott oxigén meghatarozisa vas(III)-
hidroxidon keresztiil aszkorbinsavval

Mohr médszerének legnagyobb hibaja, hogy
a meghatirozdsnal ismerni kell a vas(Il)-s6 oldat
titerét, mert ennek visszatitralasaval hatdroztiak
meg az oxigén hatdsira kozvetve keletkezd vas-
(I1T)-ion mennyiségét.

Az aszkorbinsavnak, mint reduktometrias
mérdoldatnak alkalmazdsival [25] a haromérték(
vas gyorsan és konnyen, kizvetleniil megtitral-
hatéva valt. Aszkorbinsavval tehdt mdd nyilik
arra, hogy kozvetleniil meghatdrozzuk az oldott
oxigén 4ltal oxidalt vas(Ill)-ionok mennyiségét
anélkiil, hogy sziikséges lenne ismerniink a vizhez
adott vas(II)-sé oldat hatéértékét. Csak arrél kell
gondoskodnunk, hogy a felhasznalt wvas(Il)-sé
oldat vas(III)-ion mentes legyen.

Az aszkorbinsavat mar szintén alkalmaztdk
vizben oldott oxigén meghatérozisira, de egész
mas médon. K. S. Guthrie, D. B. Hand és P. F.
Sharp [24] az oldathoz ismert mennyiségii aszkor-
binsavat adtak és az aszkorbinsav visszamérése
utdn, az elbomlott aszkorbinsav mennyiségébdl
szamoltdk az oxigént. Az aszkorbinsav mennyi-
ségét dichlorfenolindofenollal hatiroztik meg. Az
aszkorbinsav-oxigén reakeci6 azonban csak kata-
lizdtorok hatdsira megy végbe. Tébb, be nem
valt katalizitor utin az uborkalébdl elGallitott
aszkorbin-oxid4z enzimet taldltik megfelel6nek ;
jelenlétében az aszkorbinsav oxidaciéja gyors és
sztochiometrikus. Az eljardssal elsésorban tej oxi-
géntartalmit hatdroztdk meg, ahol Winkler mod-
szere nem alkalmazhat6. A modszer specidlis
edényzetet igényel.

A vas oldat redukalasa

A vas(III)-hidroxidon keresztiill torténd
aszkorbinometrids oxigénmeghatirozashoz sziik-
séges az, hogy a vizsgiland6é vizhez juttatott
vas(II)-szulfit oldat vas(ILI)-iont
ne tartalmazzon.

Bar a meghatarozashoz elég
tomény vas(Il) szulfit oldatot
hasznilunk, az oldat vas(11L1) tar-
talma dllandéan és nem elhanya-
golhatéan novekszik. Sziikséges
tehdt az oxiddlédott vas(1LI) re-
dukdldsa. Erre a célra kezdetben
kadmium-reduktor biirettit hasz-
naltunk. Kozonséges biiretta also
részét kb. 100 mm magassigig
olyan kristilyos fémkadmiummal
toltottitk, amelyet platina ka-
tédra valasztottunk le kadmium-
szulfat oldatbdl fémkadmium-
andd alkalmazasaval. A biiretta
kifoly6 csovét gumicsatlakozason
keresztiil egy keskeny kihazott
cs6vel meghosszabbitottuk ugy,
hogy a biirettibol 1#-2 ml rea-
gens oldatot kozvetleniil a vizs-
galand6 vizet tartalmazé palack

1. 4dbra

{
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fenekére bocsithattuk. Az egyszer(ibb kezelhetd-
ség céljabol kés6bb az 1. abra szerinti reduktor-
plpettat alkalmaztuk. Ezzel is kozvetlen a palack-
aljira juttathaté a reduktorrétegbh8l kicsurgd
vas(II) oldat. Ajanlatos azonban a palackba jut-
tatas el6tt meggy6z6dni arrdl, hogy a vas(III tel-
jesen redukalédott-e a reduktor rétegen és csak
ezutan Gjra atesorgatva a reduktoron, a palackba

engedni az oldatot.

Olyan mddszert is igyekeztiink azonban ke-
resni, melynél a reduktor teljesen mellézhet6. Igy
pl. a vas(Il)-szulfat oldatot tartalmazé palack
aljara megolvasztott Cd-amalgimot helyeztiink
és ennek megmerevedése utin e folott tartottuk
az oldatot. Az oxiddcié mértéke csokkent ugyan,
de nem szilint meg. Ezen. az tton tehat nem ju-
tottunk a remélt eredményhez.

Ezutén vas(Il)-ammodniumszulfit oldat alkal-

mazdsira tértiink 4t, amelyrdl tudvalévé, hogy
lényegesen allandobb, mint a tiszta vas(1l)-szulfat
oldat. Az oxiddciéo késleltetése céljabdl vas(II)-
szulfat, ill. vas(Il)-ammoéniumszulfat oldatunkat
ammoniumszulfattal, ndtriumszulfattal, cinkszul-
fattal, illetve magnéziumszulfattal telitettiik.

Az oldatokat tGgy készitettilkk, hogy 259%,-o0s
2 n kénsavas vas(ll)-szulfat oldatot az illeté sé-
val szobahéfokon telitettiink. Amikor mar oldat-
lan sé maradt az edény aljin, leontottiik az olda-
tot és félig telt iivegdugds iiveghen vildgossag-
ban taroltuk.

Az oxiddci6 elérehaladédsit, vagyis a vas(II)-
tartalom csokkenését titralassal igyekeztiink ko-
vetni. A kiilonboz6 id6kben eltett mintak vizsgé-
lata nem adott szdmszeriileg azonos értékeket,
de a kiillonbozd osszetétel oldatok autoxidédcibja
egymashoz viszonyitva arianyossigot mutatott.

A vas(Il)-szulfithoz adott idegen sék altala-
ban csokkentik az autoxidaciot. A Mg és Zn sok
hatdasa ardnylag a legkisebb, ezutin kovetkezik
az alkdlifémeké, legjobban az ammoéniumszulfat
stabilizal (2. abra).

Am/ O1nfe ()
41
FeSg,

K,50,
Na, SQ

(w) 6,

Lo
Ll -

20 nap

2. 4bra

Bar az igen tomény ammoéniumszulfitos
vas(1I)-oldat vas(Ill)-tartalma a készités utdn
néhdny napon at allando, ag ilyen oldatnak az a
hatranya, hogy krlstalyosodas miatt vas(I)-
tartalma allandéan csokken. Ugyancsak kristaly-

Mg S0,,2nS0,

kivalas teszi kényelmetlenné az ilyen oldat pipet-
tazasat is.

Kisérleteztiink azzal is, hogy oldatunkhoz
vasport adtunk. Az oldatot idénként Gsszeraztuk.
A vaspor igen j6 redukciét biztositott. Vaspor
jelenlétében az oldaskor- keletkezett vas(Ill)-ion
redukalédott masnapra. Id6vel azonban az oldat
savtartalma elfogyott és az oldat rohamosan oxi-
dalédott. Ez a megfigyelés vezetett arra, hogy a
vas(Il)-ammoéniumszulfat oldatot vasporral Gssze-
rdzzuk, sziirjitk Ggy, hogy az oldatot vasporral
osszerazva ontjiik a szlir6papirra, amikor a sz{ir6-
papirra keriil6 vaspor szlirés kézben tjabb redu-
kalo réteget biztosit. A sziirletbdl azutan ki-
pipettdzzuk a meghatdrozdshoz sziikséges oldat-
mennyiséget.

A médszer gyors és kulonosebb faradsigot
nem igényel.

A meghatarozishoz tehat a vas(Ill)mentes
vas(II)-oldatot az aldbbi két mddszer valamelyi- .
kével allithatjuk eld.

1. 20%-o0s vas(II)-szulfit vagy vas(Il)-am-
moéniumszulfit oldatot finom eloszlast kadmium-
mal toltott biirettin, vagy 1. dbra szerinti pi-
pettan atesorgatunk és azt kozvetleniil a meghaté-
rozand¢ vizet tartalmazoé palack aljira retegezxuk
Eljarhatunk tgy is, hogy az oldatot poharban fog-
juk fel és hosszuszara pipettaval gyorsan kipipet-
tazzuk. Elég gyorsan eljarva, nem allapithaté meg
mérhetd oxidacio.

2. Kémcs6ben 1—2 ¢ krlst FeSO, és 1—2 g

' (NH,),80, keveréket 10—20 ml vizzel és kb. 1 g

vasporral osszerdazunk. Par csepp kénsavval meg-
savanylt]uk Az osszerazott oldatot kis reds-
szlirGpapiron keresztiil szur]uk a sziirletbél azon-
nal kipipettdzunk 2 ml-t és a v1zqgalando viz ala
rétegezziik.

Megemlitjiik még, hogy meghatarozasainkat
redukélatlan oldatoklkal is elvegeztu.{ Ez esetben
a 2 ml vas(Il)-oldat vas(III)-tartalmat aszkorbin-
savval meghatiaroztuk. A meghatdrozast ugyan-
olyan térfogatban ugyanugy végezziik, mint oxigén
meghatdrozds esetén. Az igy nyert vakértéket a
fogyott aszkorbinsav mennyiségébdl levonva jo
és pontos eredményeket nyertiink. Ilyen meghata-
rozasok eredményeit az 1. sz. tablazat utols6 rova-
taiban tiintettiink fel. A vakértékmegallapitds
laboratériumban nem jelent nagyobb munkdt a
redukéldsnal.

Az indikétor megvalasztisa

Az aszkorbinometrids vasmeghatarozasnal in-
dikdtorként kaliumrodanidot hasznaltak [25]. Viz-
ben oldott oxigénmeghatirozasnal a titrdlandé
oldat térfogata 250—300 ml. A meghatdrozis
ebben a nagy térfogatban szézadnormal méretnek
felel meg. Tapasztalataink mutattéak, hogy ilyen
koriilmények mellett az ajanlott 1 ml 0,5 n
kdliumrodanid = szinelt{inése igen bizonytalanul
észlelhets. Tobb indikdtor (15 ml) esetén a szin-
eltlinés jol észlelhet6, de rendszeres talfogyds mu-
tatkozott.
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Ezért egyéb indikatort kerestiink. Szulfo-
szalicilsavval és szalicilsavval végeztiink kisérle-
teket. 0,1 n méretben torténdé aszkorbinometrids
meghatdrozis acetdtos kozegben mindkét indi-
katorral a rodanidos meghatiarozassal jol egyez6
eredményt adott. 0,01 n méretben azonban, kiilo-
nosen nagy térfogatban ezek az indikatorok is
igen nagy szorasokat, bizonytalan végpontot
adtak.

FBrdey L. és Bodor E. [26] kozben egy ] redox-
indikdtort, a 4’-amino-4-metoxidifenilamint alkal-
maztiak egyes oxidaciés-redukeids térfogatos meg-
hatarozasoknal, koztiik az aszkorbinometrias vas-
(ITI) meghatarozasnal is. Ismert vas(I1l)-tartalma
oldatot nagy higitdsban megtitralva kielégit6 ered-
ményeket nyertek. Az indikdtor erés savas kozeg-
ben konnyen elronesolédik.

Ha 250—300 ml atlagos levegGtartalmt viz-
hez 2 ml vas(II)-oldatot és 2 ml 309%,-0os NaOH-ot
adunk, a hidroxid csapadékot 5 ml 2 : 1 sésavban
oldjuk, az oldat savassiga szdzadnormal nagysig-
rendli. Ilyen kozegben a titralas jol kivehetd, kiilo-
nosen ha az indikatort a kés6bbiekben targya-
land6 szilird formaban adjuk a vizhez.

Ha valamilyen okndl fogva savasabb lenne
az oldat és az indikdtor szine elt{inne, akkor
10%,-0s nartiumformiatot adunk-az oldathoz. Ezt
semmiképp se adjuk szilird. formaban, mert tal-
adagolds esetén a vas(III) és vas(1I)-hidroxid Gjra
levilik, ennek mésodszori feloldasa pedig pozitiv
hibat okoz, mivel tovabbi vas(Il)-hidroxid oxida-
l6dott. Lassan adagolva ontsiik a Na-formiat olda-
tot, mig az indikator szine el6tiinik. Feloldhatjuk
a hidroxid csapadékot natriumhidrogénszulfat
oldattal is, mikor nem fenyeget a talsavanyitas

veszélye. Az oldashoz 20 ml 259, -os natriumhidro-
génszulfat oldatot hasznalunk.

A 4-amino-4-metoxidifenilamin indikator &al-
talaban hasznalt 19,-os vizes oldata a nem telje-

- sen tiszta kereskedésbeli druknal tarolis kozben

romlik, megkékiil. Oxidaciés kozegh6l titralva,
az indikator ibolyabdl kéken keresztiil szintelenbe:
megy at. A térolt indikdtor* kék szine azonban a
redukcids kozegben is megmarad, ami az észlelést
bizonyos koriilmények kozott megneheziti. Ezért
az indikatort szilird alakban adjuk az oldatnoz:
1 rész 4-amino-4-metoxidifenilamint 9 rész nat-
riumkloriddal egyenletesen Gsszedorzsoliink és
ebbél a keverékbdl szérunk kb. 2—3 mg-ot a meg-
hatirozand6 oldatba. Az dtcsapis az indikator
jelenlétében az ekvivalenciapontnal ibolydbél szin-
telenbe megy ; tovdbbi néhdny csepp aszkorbin-
savat adva a megtitrdlt oldathoz, az sirgaszold
szinfi lesz.

A meghatarozas leirasa
{

Vizben oldott oxigént moédszeriink szerint a.
kovetkez6képpen hatiarozzuk meg :

A kalibralt, pontosan ismert 250—300 ml
térfogati iivegdugds reagensiiveget megtoltjilk a
vizsgaland6 vizzel ugy, hogy benne a viz tobbszor
kicserélédjék. Hosszuszarth pipettival a palack
aljdra 2 ml 309%,-os natriumhidroxid oldatot réte-
geziink. Ugyanecsak a palack aljira 2 ml redukalt
209,-0s vas(Il)-, illetve vas(Il)-ammoéniumszulfat. -
oldatot adunk. (A redukcié a mar tirgyalt médon
kadmium reduktoron valé A4tesorgatissal, vagy
vasporral valé osszerdzdssal torténhet. Adhatunk
azonban redukalatlan vas(II)-oldatot is a vizhez.

1. tabldazat

Winkler L. szerint Aszkorbinometridsan
Fogyott

Palack %"gf"’;t " Qy/lit Palack B0} e |t Tiszta 0,/lit
térfogat Na,S,0, ml mg térfogat korl:;xllsav fogyés mg
282,5 34,36 9,73 238,13 28,33 — 28,33 9,52
291,14 35,37 — 35,37 9,72

- 279,90 34,22 — 34,22 9,78

289,14 30,8 8,50 238,13 25,30 - 25,30 8,50
278,16 29,20 — 29,20 8,40

271,70 29,27 R 29,27 8,52

274,31 14,06 4,10 238,13 12,50 — 12,50 4,20
£ 278,16 14,32 —_ 14,32 4,12

299,69 T 1 1,90 238,13 6,25 - 6,25 2,10
314,94 7,91 - 7,91 2,01

9 280,56 7,12 ; — 12 2,03

278,16 148,80 42,80 238,13 127,1 — 127,10 42,70
274,3 148,4 — 148,40 42,70

289,14 154,5 — 154,50 42,75

227,6 14,9 5,26 231,77 17,42 2,42 15,00 5,20
2441 18,22 2,42 15,80 5,17

235,2 17,82 2,42 15,40 5,24

227,6 27,80 9,79 229,7 31,92 4,12 27,8 9,73
233,2 32,72 4,12 28,6 9,81

224,6 31,72 4,12 27,6 9,85
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Ez esetben annak vas(III)-tartalmat cl6bbihez
hasonl6 térfogatban 0,01 n aszkorbinsavval aldb-
biak szerint megtitraljuk. Az igy kapott fogyast
a meghatdarozandé vizre fogyott aszkorbinsav-
mennyiséghdl levonjuk.)

Benedvesitett iivegdugéval a palackot bubo-
rékmentesen lezdrjuk és néhanyszor osszerazzuk.
Majd a levegBhozzdjutistol védve (viz alatt
tartva vagy vizzel toltott poharkat a palack nya-
kéra boritva) félretesszilk. Ulepedés utdn hosszi-
szart pipettaval 5 ml 2: 1 higitdst sésavat vagy
20 ml 259, -0s natriumhidrogénszulfit oldatot ré-
tegeziink a csapadék ald. Lobdldssal siettetjiik a
csapadék oldodasat. Teljes feloldédas utan a sarga-
szinfi oldatot 750 ml-es Erlenmeyer lombikba t6lt-
jik 4t, 2—3 mg indikdtorkeveréket adunk hozza
(1 rész indikator + 9 rész natriumklorid), 40—50
C°-ra melegitjiik és az ibolyds szinli oldatot 0,01
n aszkorbinsavval szintelenre titraljuk. A mérd6-
oldatot frissen készitsiikk, 0,1 n oldatbél valé higi-
tdssal. 1 ml 0,01 n aszkorbinsav 0,08 mg, illetve
0,056 ml normal dllapoti oxigént mér.

Ha nem leveg6vel, hanem oxigénnel telitett
vizr6l van sz6, akkor 2 ml helyett 5, esetleg 10 ml
vas(1)-oldatot adunk a palackhoz.

Az 1. sz. tdblizat aszkorbinometrids oxigén-
meghatirozdsaink eredményét mutatja Ossze-
hasonlitva az azonos vizmintdbdl egyidejiileg vég-
zett Winkler szerinti meghatdrozdsok eredményé-
vel. Az eredmények kitlinG egyezést mutatnak.

A meghatdrozdst médszeriinkkel helyszinen
is konnyen elvégezhetjiikk, mert nem kell a vizs-
galathoz oldatokat magunkkal. vinni. Megallapi-
tottuk, hogy a Dundbdl szennyvizbefoly6 csatorna
alatt vett vizben oldott aszkorbinsavval még
30¢-en beliil kielégité eredm3nnyel lehet titrdlni.
Tapasztaltuk azt is, hogy beméréssel ugyanilyen
id6n beliil pontosan 1-es faktori mérdoldat ké-
szithets. Bemért mennyiségii aszkorbinsavat tehat
a helyszinen oldunk fel a vizsgilandé vizben,
ugyancsak abban oldjuk fel a vas(Il)-szulfatot és
ammoéniumszulfatot, vasporral 6sszerdzzuk és sztir-
jik. Hasonlé mddon oldjuk fel a nitriumhidroxi-
dot és natriumhidrogénszulfatot. Az igy készitett
reagensekkel kielégit6 pontossagt eredmények ér-
heték el.

A nitrit ion befolyasa

A nitrit ion zavaré hatdsanak vizsgalatara
meghataroztuk nitrit tartalma desztillalt viz
oxigéntartalmat. A vizen megellézdleg leveg8t szi-
vattunk at. A parhuzamos Winkler szerinti meg-
hatdrozésok elSirdsit csak annyiban valtoztattuk
meg, hogy a KJ-ot nem a ltggal, hanem utélag
adtuk az oldathoz.

A 2. sz. tablizat adataibdl lathaté, hogy a
nitrit ion az aszkorbinometrids meghatarozast mar
igen kis mennyiségben is zavarja.

- Az eltérés tehat aranylag nagyobb és ellen-

- tétes irdnyt1, mint a jodometrids meghatarozasnal.
TG6bb nitrit esetén a 4-amino-4-metoxidifenilamin

indikator az irreverzibilis, valésziniileg magasabb

oxidaciés fokot képvisel§ voros szint veszi fel.

Erdey—Szabadvary: Oldott oxigén meghatarozasa

2. tabldazat
Desztillalt viz oxigéntartalma
‘Winkler szerint Aszkobinometridsan
Mg Mg ; Mg
Tér- | Fogyés : Tér- S
oxigél Fogyés
fogat Ng,ZS203 7lllgf; L | fogat gy 0)?11%?1
278,56 | 33,19 9,51 287,14 | 34,28" 9,54

ugyanehhez a vizhez literenként 0,1 mg NaNO,-t adva

272,56
276,16

31,70
32,38

9,30
9,37

269,70
275,90

32,99
35,41

9,78
10,10

A nitrit tartalmt vizek nitrittartalmat tehat el
kell tdvolitani. Erre kiprébaltuk a klérmeszes el-
jardst. A modszer alkalmazhaténak bizonyult.

A klorfelesleg redukélasara adott rodanidfelesleg

természetesen a vas(III)-ionnal voros szinezédést
ad. Ez azonban a 4-amino-4’-metoxidifenilaminos
indikdciot nem zavarja. Kezdetben a voros vas-
(ITI)-rodanid szin dominal, a végpont felé koze-
ledve azonban gyorsabban halvanyodik és az
indikator ibolya szine jut el6térbe.

Winkler médszerének aszkorbinometrias
modositasa

Aszkorbinometrids titraldssal lehet befejezni
a Winkler szerint megkezdett oxigénmeghataro-
zést is, mely esethen kéaliumjodid nem sziitkséges
a vizsgalathoz. Y

Erre a kovetkez6 modszert talaltuk alkal-
masnak : a Winkler-féle: meghatirozas soran le-
valasztott manganhidroxidos csapadékot sésavban
feloldottuk és vas(Il)-szulfiatot adtunk hozza f6los-
legben. A keletkezett wvas(IIl)-ionokat 0,01 n
aszkorbinsavval titraltuk. Igy kapott eredmé-
nyeinket a 3. tablazatban foglaltuk Ossze. Az

-eredmények kielégitGen egyeznek a jodometrids

meghatéirozasokkal. Az a korilmény, hogy a

3. tabldzat

Térfogat | | Mg oxigén/liter
Winkler szerint eljarva 0,01 n Na,S,0,-al titralva

Fogyés ml

314,94
272,31

26,86
23,70

A mangénhidroxid 5 ml cc. HCl-ban valé oldésa utén
2 ml FeSO,-oldatot adva és 0,01 n aszkorbinsavval
titralva

314,92 27,35 6,95
272,31 23,14 6,80
277,82 24,30 7,00
277,82 23,82 6,86

A manganihidroxidos oldathoz 2 ml FeSO, oldatot adva,
5 ml s6savval feloldva és 0,01 n aszkorbinsavval titralva

314,94 *27,16 6,90
296,90 25,42 6,85
238,13 20,57 6,91
278,16 23,85 6,86
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vas(II)-oldatot még a ltgos oldathoz, vagy mar
savanyitds utan adjuk hozzd, nem befolyasolta
az eredményeket.

Maisik elgondoldsunknal a manginos oldathoz
ismert mennyiségli aszkorbinsavat adtunk és
ennek feleslegét titraltuk vissza vas(I1I)-klorid
mérboldattal. Ez a modszer nem jart sikerrel.
A helyesnél 59;-kal kisebb értéket kaptunk. Ezen
sem melegités, sem hosszt, tobboéras varakozas
nem segitett. Valdszinti, hogy a reakcié nem egy-
értelm.

Osszefoglalas

Vizben oldott oxigént gy hatdroztuk meg,
hogy .a meghatdrozandé ismert térfogatit palack
aljira natriumhidroxid és vas(I11)-mentes vas(IT)-
ammoniumszulfat oldatot rétegeztiink. A vas(II)-
oldat redukélisa kadmiumreduktorral, vagy vas-

porral tortént. Osszerdzis és oldds utdn az oxigén--

nel egyenértékii vas(Ill)-ion aszkorbinsavval
4-amino-4’-metoxidifenilamin indikator jelenlété-
ben megtitrilhaté. A meghatdrozas helyszinen is
elvégezhetd, a szilird formaban széllitott vegysze-
reket a vizsgilandé vizben oldjuk. Winkler szerinti
oxigénmeghatarozas tgy is befejezhets, hogy az
oxidalt mangidnos oldathoz vas(11)-szulfit oldatot
adunk kaliumjodid helyett és az egyenértékii
vas(IlI)-at aszkorbinsavval titrdljuk.
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J. Gen.

Szennyviztisztité kisberendezések. Oldémedencék.

Szerkesztette: Jakab Arpad, Haib Jézsef és Rozsa
Mihaly. Epitésiigyi Kiadé, 1953. 218 oldal és 61 darab
. tervmelléklet.

Az Uj magyar muszaki irodalomban — amely oly
sok jo hézagpotlé muvet adott a muszaki tarsadalom-
nak — kiilonleges helyet foglal el a ,,Szennyviztisztité
kisberendezések. Oldémedencék“ c. tervgyujtemény.
A kiadvany tulajdonképen egy szovegkonyvbél és egy
tervgyilijteménybd6l &ll,, mely kozos mappdba van fog-
lalva. ‘

A mi a szennyviztisztitok legegyszeriibb, de éppen
ezért legtobb helyiitt alkalmazhaté fajtajanak, az oldé6-
medencéknek harom véalfajat ismerteti és kozli az épi-
tési és vasbeton terveit. Az egyszerd (két kamras) és
bévitett (harom kamras) oldémedencén kiviil egy javi-
tott, bovitett oldpmedence tipust is kialakit, amely a
nagy feliiletire kiképzett harmadik kamran kiviil egy
kaviessz(r6t is tartalmaz, a még lebeg6 kolloid szeny-
nyezbédések visszatartdsara. Mindegyik medence tipus
az iilepités hidraulikai szempontjainak szemel6ttarta-
saval a leggazdasagosabb kivitelnek megfeleléen van
kialakitva. A sik feliiletekbl Kkialakitott négyszog
alaprajzii medence a helyszini eléallitast kevéssé kép-
zett szakmunkasokkal is lehetové teszi, minthogy az
ehhez sziikséges fontosabb utasitasokat .a rajzok tar-
talmazzak.

A tervek tisztak, jol olvashatok és miiszaki szem-
pontbdl szabatosak!

A terveket csak szaktervezd alkalmazhatja, mert
csak szakértd tervezheti meg elhelyezését és a szenny-
vizvezetékbe valé beillesztését. A tervek talajviz men-
tes talaj feltételezésével késziiltek, ami a kidolgozas
egyediili hidnyossdga, mert a feltételezett mélységil

talajviz el6fordulas elég ritka. A szaktervezd bevonésa
azonban amugy sem volna elkeriilhet6.

A miszaki leiras ismerteti a berendezések miiko-
dési elvét és méretezésének modjat ugy, hogy sziikség
esetén a tervezd a kozolt leiras alapjan a tipusnagysa-
gokt6l vagy alaktél eltér6 medencéket is tervezhet.

A hat6ésag engedély-kérésére tartalmaz a konyv
beadvanyi mintaszoveget és épitési vazlatrajzot, a nagy-
sag valasztasa megkonnyitésére pedig a féméretek tab%
lazatos Osszefoglalasat.

A Kkivitel megkonnyitését célozza, hogy a konyv
minden tipus és minden nagység koltségvetési kiirdsi
szovegét tartalmazza, amelyben az Osszes eldre Kkivet-
heté mennyiségek is megvannak.

Igen fontos része a szennyviztisztitasi feladat meg-
oldasanak a berendezés gondozésinak kérdése, ezért
tizemeltetési és karbantartési utasitas egésziti ki a
tervgyiijteményt. Az utasitdsok részletesek és hatéaro-
zottan iranyitjak a figyelmet azokra a koriilményekre,
amelyek betartasa biztosithatja a .kielégité miikodést.

Az oldémedencék mindeniitt alkalmazhaték, ahol
a szennyviztisztitds féképen ({ilepitésbol all. Jé ered-
ménnyel lehet alkalmazni, amid6én lokésszeri a terhe-
1és, sok az {lilepithet6 szennyezd6dés, vagy idészakos az
igénybevétel és az egyszer(i kezelés elényds. Igy f6-
ként kistelepiilések, lakéhazak, taborok, termels szo-
vetkezetek, felvonulasi épiiletek, allategészségligyi tele-
pek, sertéshizlalddk, valamint kisebb ipartelepek cél-
jara johet szamitéasba.

Ez a mu egy lépés a szennyviztisztitdis nyomaszté
kérdésének megoldasa utjan és az Epitéstudomanyi
Intézet jo szolgélatot tett a kérdés részletes kidolgoz-
tatasaval. Elismerés illeti még a szerzéket a gondos
kidolgozasért, amellyel a terveziéket és Kivitelezéket
sok munkaté! mentesitik.



