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METHODOLOGY OF PROCEEDING WITH UNLABELLED REAGENTS AND
CHEMICALS DESIGNED FOR UTILISATION OR ELIMINATION

A procedure has been proposed for proceeding with homogeneous chemicals being technical products or
reagents stored in unlabelled packages, in order to classify these substances to particular categories of wastes.
A series of simple tests belonging to a classical analysis of chemical compounds, complemented with instru-
mental methods in needed cases has been proposed.

The requirements have been established for equipment and necessary qualification of personnel in a
laboratory in which identification is to be carried out. Attention has been drawn to risk accompanying this
procedure and necessary precautions, which should be undertaken, especially due to possible explosive,
inflammable and toxic properties of these substances. The worked out procedure was verified in tests and
applied during cleaning the central chemical storage rooms.

Streszczenie

Zaproponowano metodyke postgpowania z jednorodnymi zwiazkami chemicznymi, bgdacymi
produktami technicznymi lub odczynnikami chemicznymi, znajdujacymi si¢ w nieopisanych opakowaniach,
majacy na celu zakwalifikowanie takich zwiazkéw do odpowiednich kategorii substancji odpadowych.
Wykorzystano seri¢ prostych eksperymentow, zaliczanych do klasycznej analizy zwiazkéw chemicznych,
uzupeiniong w koniecznych przypadkach analiza metodami instrumentalnymi. Okreslono wymogi dotyczace
wyposazenia laboratorium, w ktérym przeprowadzana jest identyfikacja oraz niezbgdne kwalifikacje
personelu. Zwrocono uwagg na zagrozenia i okreslono $rodki ostroznosci przy postgpowaniu z badanymi
substancjami, ze szczeg6lnym uwzglednieniem wlasciwosci wybuchowych, palnych i trujacych. Opracowana
metodyka zostala sprawdzona w badaniach testowych oraz zastosowana w pracach porzadkowych w
centralnym magazynie odczynnikéw chemicznych Politechniki Slaskie;.

WPROWADZENIE

Problem identyfikacji substancji chemicznych znajdujacych si¢ w magazynach
odczynnikéw chemicznych i laboratoriach jest znany od dawna. Dotyczy on odczynnikéw
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chemicznych przeterminowanych, czgsciowo zuzytych, niejednoznacznie opisanych lub
pozbawionych etykiet i wystepuje szczegdlnie w trakcie prowadzenia prac porzadkowych
i zmniejszaniu zapaséw magazynowych. Badania ankietowe wykazaly, ze tylko na
wydziatach chemicznych polskich wyzszych uczelni znajduje si¢ powyzej piecset ton
takich substancji, przy czym znaczna cz¢$¢ znajduje si¢ w opakowaniach pozbawionych
etykiet i w ilociach od kilku gramow do kilkuset kilograméw. Wiele z nich, to substancje
agresywne chemicznie lub silnie toksyczne stanowiace potencjalne zagrozenie ekologiczne
jak 1 stwarzajace powazne niebezpieczenistwo w przypadku nieumiejetnego obchodzenia
sie z nimi np. faczenia réznych substancji w trakcie utylizacji lub eliminacji. Koszty
utylizacji lub eliminacji nieopisanych substancji przez nieliczne w kraju wyspecjalizowane
firmy wynosza kilkaset zlotych za kilogram. Oznacza to, ze koszty utylizacji takich
substancji przewyzszaja znacznie budzety wielu instytucji naukowych. Poniewaz instytucje
te dysponuja kadra wysokiej klasy doswiadczonych chemikéw i niezbednymi przyrzadami
analitycznymi, mozliwe jest dokonanie identyfikacji takich substancji we wlasnym zakresie
w stopniu umozliwiajacym ich bezpieczna utylizacje lub eliminacjg przy znacznie nizszych
kosztach.

Konieczne stalo si¢ zatem opracowanie metodyki, ktéra pozwalataby nawet w
przecigtnie wyposazonym laboratorium chemicznym, spelniajacym wymogi bezpiecznej
pracy, przeprowadzenie prostych, tanich prob umozliwiajacych okreslenie klasy zwigzku
i zakwalifikowanie nieznanej substancji do jednej z grup odpadéw zaproponowanych
w ramach wdrazanego na wydzialach chemicznych wyzszych uczelni systemu
zbierania i gromadzenia odpadéw [4]. Informacje te pozwalaja na okreslenie dalszego
postgpowania, oceng ryzyka zwigzanego z mieszaniem réznych substancji w ramach danej
grupy odpadéw oraz ryzyka zwigzanego z utylizacja lub eliminacjg badanej substancji.

W zaproponowanej metodyce do klasyfikacji zwiazkoéw wykorzystano serie prostych
eksperymentow zaliczanych do kanonu klasycznej analizy zwiazkéw chemicznych.
Jedynie w niektérych przypadkach, celem ograniczenia wystgpujacego ryzyka, zapro-
ponowano zastosowanie metod instrumentalnych. W wigkszosci przypadkéw uzyskane
wyniki pozwalaja z duza pewno$cia zaliczy¢ analizowane substancje do proponowanych
w pozycji literaturowej [4] grup odpadéw tj. do odpadéw: ciektych organicznych bez
fluorowcéw (0), cieklych organicznych zawierajacych fluorowce (F), statych palnych (P),
statych niepalnych (N), bardzo toksycznych, palnych (TP), bardzo toksycznych, niepalnych
(TN), roztworéw wodnych soli o pH od 6 do 8 (S) oraz rteci i jej zwiazkéw (R). Podzial na
8 grup odpadéw wynika z koniecznosci uzycia réznych sposobow postgpowania przy
gromadzeniu i przechowywaniu odpadéw chemicznych nalezacych do réznych grup,
w tym substancji silnie toksycznych i niebezpiecznych oraz zastosowaniu zréznicowanych
metod postepowania podczas ich bezpiecznej utylizacji lub eliminacji. Wzorowano si¢ na
funkcjonujacych systemach zbierania odpadow chemicznych w uczelniach za-
chodnioeuropejskich, szczeg6lnie niemieckich, uwzgledniajac jednak obowiazujace w
Polsce regulacje prawne [7, 16], wymagania firm dokonujacych utylizacji odpadow oraz
konieczno$ci dostosowania systemu gromadzenia odpadéw do warunkéw panujacych
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w polskich placéwkach badawczych i uczelniach. Przy przyporzadkowywaniu zwiazkow
chemicznych do poszczegdlnych grup, szczegdlnie TP i TN, wykorzystano wytyczne
Ministerstwa Zdrowia i Opieki Spolecznej [11, 16], migdzynarodowe oznaczenia
bezpieczenstwa stosowane przez producentéw odczynnikéw chemicznych oraz informacje
dostepne w fachowej literaturze chemiczne;j.

Badania nieznanych substancji chemicznych, czesto niewiadomego pochodzenia, sa
praca potencjalnie bardzo niebezpieczna. Dlatego prace nalezy powierza¢ jedynie
do$wiadczonym chemikom, przy zapewnieniu odpowiednich $rodkéw ochrony. Prace te
musza by¢ wykonywane zgodnie z wszelkimi przepisami BHP i w mysl zasady, ze kazda
badana substancja jest potencjalnie niebezpieczna dopdki nie udowodni sig, iz nie stwarza
ona zagrozenia.

W zwiazku z tym, wymagane jest podjecie odpowiednich przedsigwzigé orga-
nizacyjnych do ktérych naleza:

POWOLANIE ZESPOLU ANALITYCZNEGO

W sktad zespotu powinno wchodzi¢ 2 lub 3 wykwalifikowanych chemikéw o duzym
doswiadczeniu analitycznym i z duza praktyka chemiczng w laboratoriach badawczych,
posiadajacych rozne specjalizacje, np.: organiczna, nieorganiczng lub analityczng. Osoby
te, powinny by¢ $wiadome zagrozen zwigzanych z pracg z substancjami o bardzo
niebezpiecznych wiasciwosciach np. trujacych, wybuchowych, palnych oraz zagrozen
powstatych w trakcie czynnosci analitycznych np. otwierania opakowan i pobierania
prébek.

WYPOSAZENIE STANOWISKA PRACY

Miejsce pracy, ktore bedzie przeznaczone do identyfikacji zwiazkow zawartych w
nieopisanych opakowaniach, musi spetnia¢ normy pracy ze zwiazkami silnie toksycznymi i
wybuchowymi. W sktad wyposazenia musi wchodzi¢ bardzo sprawny wyciag zaopatrzony
w ekrany zabezpieczajace, urzadzenia do bezpiecznego zniszczenia trudnego do otwarcia
opakowania, tace zapobiegajace rozlaniu lub rozsypaniu si¢ zwiazkéw pod wyciagiem,
urzadzenia pozwalajace na szczelne zamknigcie badanego opakowania i odizolowania go
od $rodowiska np. eksykatory o takiej pojemnosci, aby mozna byto wprowadzi¢ tam cate
opakowanie i z mozliwos$cia wprowadzenia do nich gazu inertnego, taznie oziebiajace.
Stanowisko musi by¢ wyposazone w srodki ochrony ppoz. (gasnice, koce ppoz., piasek),
srodki ochrony osobistej (fartuchy, okulary, maski zastaniajace twarz, rekawice, fartuchy
gumowe, ewentualnie obuwie ochronne, maski gazowe, aparaty do oddychania), dobrze
zaopatrzong apteczke.

Metodyke postgpowania z substancjami chemicznymi znajdujacymi si¢ w
opakowaniach ze zniszczonymi etykietami przedstawiono na rysunku 1, a jej elementy
omowiono ponize;.
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Zbieranie informacji, ocena opakowania, jego
otwarcie i pobranie prébki

Collecting of information, estimation of package,
package opening and Li

Proby wstepne, okreslenie: stanu skupi barwy,
zapachu, lotnosci lub topliwoéci, palnosci,
rozpuszczalnosci w wodzie lub metanolu
Preliminary examination, determination of: state of
matter, colour, odour, volatility or fusibility,

f bility, solubility in water or methanol
Zwiazki organiczne Zw“‘z‘;’r;“;‘.’:;“:’cm°' ‘ Z[nwiazki _nieorganiczi:
Organic compounds Inorganic-organic compounds T e
Okreslenie sktadu @ Ogrzewanie, prazenie, barwa
pierwiastkowego plomienia
Qualitative analysis for Heating, roasting, flame

coloration

Rozpu TP
rozpuszczalno$ci w wodzie i
w 5% wodnych roztworach:
Okreslenie grupy HCI, NaOH, NH;-H,0, oraz
rozpuszczalnosci Metody spektroskopowe w topnikach alkalicznych i
Determination of solubility Spectroscopic methods kwasnych
group Solubility: determination of
solubility in: water, 5% water
solution of HCl, NaOH,
NH;-H,0, fusion with
alkaline or acidic fluxing
agents
‘Wybrane reakcje grupowe, Identyfikacja kationéw,
identyfikacja grup identyfikacja rtgci
funkcyjnych Identification of cations,
Selected classification tests, detection of mercury
identification of functional
groups

Identyfikacja anion6w
Identification of anions
Ocena klasy zwiazkéw

Establishing of class of
compound

¥

Zakwalifikowanie substancji do
utylizacji lub eliminacji
Classification of substances to
particular categories of wastes

¥
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Rys. 1. Metodyka postgpowania z nicopisanymi substancjami chemicznymi
Methodology of proceeding with unlabelled chemicals
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ZBIERANIE INFORMACII O PRZEZNACZENIU SUBSTANCIJI, ZACHOWANYCH NA
OPAKOWANIU ORAZ O MIEJSCU PRZECHOWY WANIA

Informacje te, maja wplyw na ocen¢ ryzyka zwiazanego z manipulacja i otwarciem
opakowania oraz przeprowadzanymi w dalszym etapie probami wstgpnymi. Szczegélnie
istotne jest, czy badana substancja nie pochodzila z magazynu trucizn lub materiatow
wybuchowych lub byta wykorzystywana w pracach o duzym stopniu zagrozenia. Pomocne
sa wszelkie informacje zachowane na opakowaniu np. fragmenty nazwy, producent, numer
katalogowy, symbole bezpieczenstwa, itp.

OKRESLENIE RODZAJU OPAKOWANIA I PRZYBLIZONEJ MASY (OBJETOSCI) ODCZYNNIKA

Nalezy zwrdci¢ uwage na rodzaj opakowania i sposob jego zamknigcia. Pozwala to, na
opracowanie sposobu jego otwarcia i oceng zwiazanego z ta czynnoscia ryzyka, a takze
umozliwia wyrobienie sobie wstepnego pogladu na rodzaj zawartej w danym opakowaniu
substancji. Rodzaje opakowan handlowych przedstawiono w tabeli 1.

Mase odczynnika szacuje si¢ na podstawie wagi opakowania wraz z jego zawartoscia,
objetos¢ na podstawie pojemnosci opakowania.

OTWARCIE OPAKOWANIA I POBRANIE PROBKI ODCZYNNIKA

Otwarcie opakowania 1 pobranie probki odczynnika naleza do najbardziej
niebezpiecznych czynnoéci. Nalezy zatozy¢, ze dopdki substancja nie zostanie
zidentyfikowana to nalezy ja traktowa¢ jako wysoce toksyczna i niebezpieczng a wszelkie
operacje muszg by¢ przeprowadzane z zachowaniem najwigkszej ostroznosci. Podczas
tych operacji, nalezy przewidzie¢ mozliwos¢ eksplozji wrazliwych na uderzenia sub-
stancji, zapalenia si¢ zawarto$ci po otwarciu opakowania, rozerwania opakowania
spowodowanego nagromadzeniem si¢ w nim gazéw powstatych w wyniku hydrolizy lub
rozktadu zawartosci opakowania z wydzieleniem wodoru, tlenu lub halogenowodoréw.
Liste potencjalnie niebezpiecznych zwiazkdéw sa dostepne w pozycji literaturowej [15].

Po otwarciu opakowania pobiera si¢ do przygotowanego, szczelnie zamykanego
pojemnika okoto 5 g probki, ktora poddaje si¢ dalszej analizie.

PROBY WSTEPNE

Celem wykonywanych prob wstepnych jest zakwalifikowanie odczynnika do substancji
nieorganicznych lub organicznych lub nieorganiczno-organicznych (soli, kompleksow).

OKRESLENIE JEDNORODNOSCI PROBKI, STANU SKUPIENIA, EWENTUALNEJ POSTACI
KRYSTALICZNEJ, GESTOSCI CIECZY, BARWY, ZAPACHU

Poréwnanie powyzszych informacji z danymi zawartymi w og6lnie dostepnych po-
radnikach [6], moze w wielu przypadkach dostarczy¢ cennych wskazdwek utatwiajacych
identyfikacj¢ badanej substancji lub zaklasyfikowanie jej do odpowiedniej klasy zwigzkow.

Nalezy zwrdci¢ uwage na jednorodnosé probki, a szczegdlnie odczynnikéw pochodza-
cych z laboratorium, ktére moga zawiera¢ niebezpieczne $rodki suszace (sod, wodorki



112

A. SKIBINSKI, T. KOROLEWICZ, J. MAJEWSKI, M. MAJKA, A. RAJCA, M. TUREK

Tabela 1. Rodzaje opakowan czgsciej spotykanych substancji chemicznych
Types of package often used for chemicals

Rodzaj opakowania
Type of package

Zawarto$¢
Type of substance or chemical

Podwdjne Double

Skrzynka drewniana (sklejka) lub pusz-
ka metalowa i opakowanie szklane
(butelka, zatopiona fiolka)

Wooden (plywood) box or metal con-
tainer and glass container (bottle, sealed
vial)

Substancje niebezpieczne takie jak: st¢zone kwasy, halogenki lub
bezwodniki kwasowe, ciecze o niskich temperaturach wrzenia,
zrace, brom, siarczany alkilowe, substancje o bardzo nieprzyjem-
nym zapachu (merkaptany) lub o wtasnoéciach silnie toksycznych
lub kancerogennych (epichlorohydryna)

Hazardous substances like: concentrated acids, acyl halides or
anhydrides, liquids of low boiling points, caustic, bromine, alkyl
sulphates, substances of very disagreeable odour (mercaptans) or
of strongly toxic or carcinogenic properties (epichlorohydrin)

Szklana, zatopiona fiolka w siatce
metalowej, czesto w pudetku tekturo-
wym

Glass sealed vial in a metal gauze, often
in cardboard box

Substancje o niskich temperaturach wrzenia, np. metyloaminy,
niektdre halogenki alkilowe

Substances of low boiling points e.g. methylamines, some alkyl
halides

Beczka drewniana lub tekturowa 1 wo-
rek foliowy

Wooden or cardboard barrel and film
bag

Wodorotlenki nieorganiczne, sole nieorganiczne
Inorganic hydroxides, inorganic salts

Pojedyncze Single

Metalowy pojemnik cisnieniowy
Metal pressure vessel

Substancje o niskich temperaturach wrzenia: alkany i alkeny o
matych masach czasteczkowych, tlenek etylenu

Substances of low boiling points: alkanes and alkenes of low
molecular mass, ethylene oxide

Puszka metalowa szczelnie zamykana
lub lutowana
Metal box hermetic seamed or soldered

Substancje reagujace z woda w sposéb bardzo gwaltowny: meta-
le, amidki, wodorki

Substances reacting with water vigorously: metals, amides, hy-
drides

Stoik szklany lub plastykowy, szklana
butelka
Glass or plastic jar, glass bottle

Substancje o réznym stopniu zagrozenia i szkodliwosci
Substances of various step of risk and harmfulness

Szklana, zatopiona fiolka na ogét w do-
datkowym opakowaniu tekturowym
Glass seamed vial, usually in additional

Substancje o niskich temperaturach wrzenia lub o nieprzyjemnym
zapachu: niektére aminy lub ich wodne roztwory
Substances of low boiling temperatures and disagreeable odour:

cardboard package some amines or their water solutions
Beczka metalowa Rozpuszczalniki organiczne, ropopochodne, smary
Metal barrel Organic solvents, oil derivatives, greases

Balon szklany, beczka plastykowa
Glass balloon, plastic barrel

Rozpuszczalniki organiczne, kwasy nieorganiczne, kwas octowy
Organic solvents, inorganic acids, acetic acid

Worek papierowy lub foliowy
Paper or film bag

Nieszkodliwe lub mato szkodliwe sole nieorganiczne, nawozy
Harmless or low harmful inorganic salts, fertilisers

metali, P,Os). Gesto$¢ cieczy okresla sie w sposob przyblizony przez zwazenie odmierzo-
nej objetosci (5 lub 10 ecm®) cieczy lub dla cieczy nierozpuszczalnej w wodzie przez po-
roéwnanie jej gestosci z gestoscia wody (gestosé cieczy mniejsza, zblizona lub wigksza od
wody). Informacja o barwie lub zmianie zabarwienia (ciemnienie) prébki na powietrzu w
pewnym przedziale czasu, moze réwniez dostarcza¢ cennych wskazéwek o samym zwiaz-
ku lub o jego trwatosci. Nalezy bardzo ostroznie okresla¢ zapach probki i unikac tego spo-
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sobu identyfikacji w przypadku jakichkolwiek podejrzen, ze zwiazek ma wilasnosci tok-
syczne. Wiele zwiazkow, szczegdlnie organicznych ma charakterystyczny zapach (nizsze
homologi estréow, ketonéw, aldehydéw, alkoholi, nitryli, weglowodoréw alifatycznych,
aromatycznych, fenoli), pozwalajacy na ogoét trafnie zakwalifikowac badang substancje do
odpowiedniej klasy zwigzkow.

Nastgpnie, z analizowanej probki pobiera si¢ do zamykanych korkami probowek nie-
wielkie ilosci substancji (0,2—0,5 g) i przeprowadza dalsza identyfikacje.

ROZPUSZCZALNOSC W WODZIE (METANOLU LUB IZOPROPANOLU)

Okresla sie tatwos¢ rozpuszczania, barwg, pH otrzymanego roztworu, reakcje z woda.
W przypadku domniemania mozliwosci zachodzenia gwaltownej reakcji z woda
bezpieczniej jest przeprowadzi¢ rozpuszczenie w metanolu lub izopropanolu.

Obserwuje si¢ zachowanie prébki po dodaniu wody (metanolu lub izopropanolu) w
temperaturze pokojowej i w temperaturze podwyzszonej, czy wydzielajg si¢ gazy i jaki jest
ich charakter chemiczny (obojetny, kwasny, zasadowy), tatwo$¢ zachodzenia reakcji z
woda. Nalezy zwroci¢ uwage, ze podobnie jak jednorodne chemicznie substancje
zachowuja si¢ roztwory niektdrych substancji gazowych w rozpuszczalnikach
organicznych (fosgen, diazometan, itp.).

PROBA SPALANIA

Dokonuje si¢ oceny zmian zachodzacych podczas ogrzewania substancji. Okresla sie,
czy substancja ulega stopieniu badz wrze w niskiej czy podwyzszonej temperaturze, czy tez
nie topi si¢ badZz nie wrze w trakcie intensywnego ogrzewania, a takze czy podczas
ogrzewania zachodzi rozklad substancji (wydzielanie wody, destrukcja zwiazku).
Nastepnie dokonuje si¢ oceny palnosci: czy substancja pali sie gwaltownie (silne
utleniacze, zwiazki polinitrowe i inne substancje o charakterze wybuchowym), czy jest
palna po wyjeciu z plomienia (duza liczba atoméw wegla), czy gasnie po wyjeciu z
plomienia (duza liczba heteroatoméw lub halogenkow), czy jest czeSciowo palna
(pozostaje niepalna pozostalos¢ — zwiazki nieorganiczno-organiczne), niepalna (glownie
zwiazki nieorganiczne). Rownoczesnie obserwuje si¢ barwe plomienia (jasna — zwiazki
nasycone, niebieskawa — obecnos¢ tlenu w czasteczce, ptomien kopcacy — obecnosé
wigzan wielokrotnych, uktadéw aromatycznych). W przypadku substancji czesciowo
palnych lub niepalnych ocenia sig¢ rozpuszczalnosé¢ pozostatosci po probie spalania w
wodzie i okresla pH roztworu oraz obecno$¢ metalu cigzkiego. Proba ta, pozwala w prosty
sposob zaszeregowa¢ badang substancj¢ do grupy zwiazkoéw nieorganicznych lub
organicznych lub nieorganiczno-organicznych. W przypadku tych ostatnich, nalezy
wykona¢ proby rozpuszczalnosci substancji wyjsciowej w 5% kwasie solnym i 5%
wodnym roztworze wodorotlenku sodu. Pozwala to stwierdzi¢, czy mamy do czynienia
z sola prostych kwasow organicznych i metali cigzkich, ktore analizuje si¢ jak zwiazki
nieorganiczne, czy z solami zawierajacymi ztozony fragment organiczny, ktére analizuje
si¢ jak zwiazki organiczne.
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UPROSZCZONA ANALIZA ZWIAZKOW ORGANICZNYCH

Analize przeprowadza sie w rutynowy sposob, opisany w réznych podrgcznikach
poswieconych analizie jakosciowej lub preparatyce organicznej. Szczegélowe dane
zamieszczone sg miedzy innymi w pozycjach literaturowych [8, 10, 15, 17].

Nalezy takze pamietac, ze tradycyjna analiza jakosciowa daje zadowalajace wyniki w
przypadku stosunkowo prostych zwiazkéw badz zwiazkéw monofunkcyjnych. W bardziej
Zlozonych zwiazkach, czyli zawierajacych wiele réznorodnych grup funkcyjnych, lub w
przypadkach budzacych watpliwosci nalezy postuzy¢ si¢ metodami spektroskopowymi.
Poniewaz celem przeprowadzanej analizy jest jedynie zakwalifikowanie badanej substancji
do odpowiedniej grupy odpadéw oraz ocena stopnia ryzyka zwiazanego z manipulacja
danym zwiazkiem, a nie ustalenie pelnej struktury analizowanej substancji, dlatego
ograniczono liczb¢ przeprowadzanych prob jedynie do niezbednych.

OKRESLENIE JAKOSCIOWEGO SKLADU PIERWIASTKOWEGO

Prosta metoda jest stapianie probki z sodem (préba Lassaigne’a) i analiza powstatych
anionow. Umozliwia ona stwierdzenie obecnosci w probee: N, P, S, F, Cl, Br, I oraz As.
Rte¢ mozna wykry¢ w podczas ogrzewania probki z wapnem sodowanym.

OKRESLENIE GRUPY ROZPUSZCZALNOSCI

W probie tej ocenia si¢ charakter chemiczny zwiazku (hydrofilowo$¢ i kwasowosc).
Umozliwia to zaszeregowanie badanego zwiazku do okreslonej grupy rozpuszczalnosci,
w skfad ktorej wchodza okreslone klasy zwiazkéw (tabela 2), a przez to ogranicza sig
liczbe koniecznych do wykonania dalszych préb.

Nalezy zaznaczy¢, ze zwiazki o dlugich fanicuchach alifatycznych, posiadajace wiele
skondensowanych pierscieni, wielofunkcyjne lub o duzej masie czasteczkowe] moga
dawa¢ wyniki niejednoznaczne. Przykladami moga by¢: kwas stearynowy, ktory
praktycznie nie rozpuszcza si¢ w 5% roztworze NaOH a dobrze w stez. kwasie siarkowym
lub N-(3-acetylo-4-hydroksyfenylo)butyroamid, ktéry z uwagi na obecno$¢ grupy
fenolowej pojawia si¢ w grupie IIIB, w ktérej nie ma amidow.

W przypadku niektorych zwiazkéw nalezacych do II grupy rozpuszczalnosei i beda-
cych solami mozna z powodzeniem wykonaé testy na obecno$¢ jondéw siarczanowych,
fosforanowych i chlorowcowych.

NIEKTORE REAKCJE CHARAKTERYSTYCZNE IDENTYFIKUJACE GRUPY FUNKCYJINE

Identyfikacja grup funkcyjnych obecnych w badanym zwiazku umozliwia bezpieczne
zakwalifikowanie go do odpowiedniej grupy odpadéw. Reakcje charakterystyczne
przeprowadza sie w rutynowy sposob opisany w pozycjach literaturowych [8, 10, 15, 17].
Nie wymagaja one ztozonych odczynnikéw, sg proste i nie sa czasochtonne. Daja one na
ogot bardzo dobre wyniki o ile przestrzegana jest kolejnos¢ ich wykonywania a badane
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Tabela 2. Podzial zwiazkoéw organicznych na grupy rozpuszczalno$ci wg [15]
Classification of organic compounds according to solubility behaviour [15]

/lub S i nie nalezace
do grup od I do VI
Containing N and/or S,
compounds not in
groups I to VI

Grupa Rozpuszczalnik
rozpusz- i rozpuszczalnosé Zwiazki organiczne
czalnosci Solvent Organic compounds
Solubility and solubility
group
I Rozp. w wodzie i | Nizsze czlony homologiczne: alkohole, aldehydy, ketony, kwasy, estry, bez-
bezw. eterze diety- | wodniki, aminy, nitryle oraz niektére fenole (polihydroksyfenole)
lowym The lower members of the homologous series of: alcohols, aldehydes, ketones,
Soluble in both diethyl | acids, esters, anhydrides, amines, nitriles and some phenols (polyhydroxy
ether and water phenols)
11 Rozp. w wodzie, nie | Kwasy polikarboksylowe, hydroksykwasy, glikole, alkohole polihydroksylowe,
rozp. w eterze cukry, kwasy sulfonowe i sulfinowe, sole, niektére: amidy, aminokwasy,
Soluble in water but | aminoalkohole, poliaminy
insoluble in diethyl | Polybasic acids, hydroxy acids, glycols, polyhydroxy alcohols, sugars, sulphonic
ether and sulphinic acids, salts, some: amides, amino acids, amino alcohols, poly-
amino compounds
1A Rozp. w 5% roztwo- | Kwasy karboksylowe, kwasy sulfonowe, fenole z podstawnikami elektronoak-
rach: NaOH i NaHCO; | ceptorowymi (np. nitrowymi)
Soluble in 5% NaOH | Carboxylic acids, sulphonic acids, phenols with electron-withdrawing group
and 5% NaHCO; | (e.g., the nitro group)
solutions
111B Rozp. w 5% roztworze | Fenole, B-diketony i B-ketonoestry pierwszo- i drugorzedowe nitrozwiazki,
NaOH, nie rozp. w 5% | oksymy, tiofenole, tiole, sulfonoamidy (z wyjatkiem pochodnych amin drugo-
roztworze NaHCO; rzgdowych) )
Soluble in 5% NaOH | Phenols, B-diketones and B-keto esters, primary and secondary nitro compounds,
solution but insoluble | oximes, tiophenols, thiols, sulphonamides (except of sulphonamides of secon-
in 5% NaHCO; | dary amines)
solution
v Rozp. w 5% roztworze | Aminy pierwszorzgdowe, drugorzgdowe aminy alifatyczne i alifatyczno-
HCI aromatyczne, trzeciorzgdowe aminy alifatyczne i alifatyczno-aromatyczne,
Soluble in 5% HCI, | hydrazyny
solution Primary amines, secondary aliphatic and aryl-alkyl amines, tertiary aliphatic and
aryl-alkyl amines, hydrazines
\% Zwiazki nie zawieraja- | Weglowodory nienasycone, alkohole, aldehydy, ketony, estry, laktony, bezwod-
ce N lub S, rozp. w | niki, etery, acetale, chlorki kwasowe, niektére: alkilowane weglowodory aro-
stez. H,SO, matyczne
Not containing N or S, | Unsaturated hydrocarbons, alcohols, aldehydes, ketones, esters, lactones,
soluble only in con- | anhydrides, ethers, acetals, acyl halides, some: polyalkylated aromatic hydrocar-
centrated H,SO, bons
V1 Zwiazki nie zawieraja- | Nasycone weglowodory alifatyczne, cykloalkany, weglowodory aromatyczne,
ce N i/lub S, nie rozp. | pochodne chlorowcowe weglowodoréw, etery diarylowe
w stgz. H,SO, Saturated aliphatic hydrocarbons, cycloalkanes, aromatic hydrocarbons, halogen
Not  containing N | derivatives of hydrocarbons, diaryl ethers
and/or S, insoluble in
concentrated H,SO,
VII Zwiazki zawierajace N | Nitrozwiazki aromatyczne i trzeciorzgdowe, amidy, nitryle, aminy z dwoma lub

trzema podstawnikami aromatycznymi, zwiazki nitrozo, azoksy, azo i hydrazo,
sulfotlenki, sulfony, sulfonoamidy amin drugorzedowych, tioetery, niektére:
aminy z podstawnikami elektronoakceptorowymi

Aromatic and other tertiary nitro compounds, amides, nitriles, amines with two
or three aromatic substituents, nitroso, azoxy, azo and hydrazo compounds,
sulphides, sulphoxides, sulphones, sulphonamides of secondary amines, some
negatively substituted amines

zwiazki nie sa zbyt zlozone. Zestawienie najczgsciej przeprowadzanych prob i reagentow
przedstawiono w tabeli 3. W przypadku zwiazkéw wielofunkcyjnych otrzymywane wyniki
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moga by¢ niejednoznaczne. W takich przypadkach, a szczegélnie gdy istnieje podejrzenie,
ze badane zwiazki moga stwarza¢ jakiekolwiek zagrozenie, nalezy przeprowadzi¢ analize

metodami spektroskopowymi.

Tabela 3. Reagenty uzywane w prébach stuzacych do okreslenia klas zwiazk6w organicznych
Reagents used in tests for establishing classes of organic compounds

Reagenty uzywane w probie
Reagents used in tests

Klasa zwiazku
Classes of compounds

Roztwér Bry w CCls lub wodny roztwér KMnO,
Solution of Br, in CCls or aqueous solution of KMnO,

Weglowodory nienasycone, zwiazki tatwo utleniajace si¢
Unsaturated hydrocarbons, easily oxidable compounds

Roztwér 2,4-dinitrofenylohydrazyny
2,4-Dinitrophenylhydrazine reagent

Aldehydy, ketony, cukry
Aldehydes, ketones, sugars

Metanolowe roztwory: chlorowodorku hydroksyloaminy,
KOH i wodny roztwér FeCl; (préba hydroksamowa)
Methanolic solutions of: hydroxylamine hydrochloride,
KOH and aqueous solution of FeCl; (hydroxamic test)

Estry, laktony i bezwodniki
Esters, lactones and anhydrides

Séd
Sodium

Alkohole, fenole, kwasy (trzeba mie¢ pewnos¢, ze probka nie
zawiera wody, OSTROZNIE! — nitrofenole)

Alcohols, phenols, acids (make sure that the sample does not
contain water, CAUTION! — nitrophenols)

Roztwér bezwodnego ZnCl, w stez. kwasie solnym
(odczynnik Lucasa)

Solution of anhydrous ZnCl, in conc. hydrochloric acid
(Lucas’ reagent)

Alkohole zawierajace ponizej 6 atoméw wegla, mozliwosé
okreslenia rzedowosci

Alcohols with below 6 atoms in normal chain, possibility of
differentiation between primary, secondary and tertiary
alcohols

Wodne roztwory: kwasu nadjodowego i AgNO;
Aqueous solutions of: paraperiodic acid and silver nitrate

Glikole, a-hydroksyaldehydy, o-hydroksyketony, weglowo-
dany
Glycols, a-hydoxyaldehydes, a-hydoxyketones, carbohydrates

Roztwor chlorku zelaza(IIT), woda bromowa
Iron (I1I) chloride solution or bromine water

Niektére fenole
Some phenols

p-Toluenosulfochlorek, 10% roztwér NaOH
p-Toluenesulfonyl chloride, 10% NaOH solution

Aminy, mozliwo$¢ okreslenia rzgdowosci
Amines, possibility of differentiation between primary,
secondary and tertiary amines

Metaliczna Sn 1 rozcienczony kwas solny oraz dalsza
analiza jak amin
Tin and dilute hydrochloric acid and further tests for

amines

Zwiazki nitrowe, nitrozowe, azowe, azoksy i hydrazowe
Nitro, nitroso, azo, azoxy and hydrazo compounds

Wodne roztwory: azotanu(Ill) sodu (10%), NaOH (20%),
kwasu siarkowego (10%)

10% Sodium nitrite, 20% sodium hydroxide and 10%
sulphuric acid aqueous solutions

I i [I-rzgdowe nitrozwiazki
Primary and secondary nitro compounds

Hydroliza w $rodowisku zasadowym lub kwasnym
Hydrolysis in acid or alkaline solution

Amidy, nitryle, sufonamidy, oksymy, siarczany alkilowe
Amides, nitriles, sulphonamides, oximes, alkyl sulphates

Hydroliza, wodny roztwér BaCl,
Hydrolysis, aqueous solution of BaCl,

Siarczany alkilowe
Alkyl sulphates

Wodne roztwory: ninhydryny lub siarczanu miedzi(II)
Aqueous solutions of: ninhydrin or copper(Il) sulphate

a-Aminokwasy
o-Amino acids

Roztwér jodku potasu w lodowatym kwasie octowym
Solution of KI in glacial acetic acid

Wodoronadtlenki i nadtlenki
Hydroperoxides and peroxides

Kwas azotowy(III) (proba pracochtonna)
Nitrous acid (laborious test)

Aminy aromatyczne
Aryl amines
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UPROSZCZONA ANALIZA ZWIAZKOW NIEORGANICZNYCH

Procedurg identyfikacji i kwalifikacji zwiazk6w nieorganicznych przeprowadza si¢ w
rutynowy sposoéb podany w pozycjach literaturowych [1, 2, 5, 14]. Wykorzystuje si¢
informacje dotyczace stanu skupienia, zwracajac jednak uwagg, czy badana substancja nie
jest przypadkowo metalem lub stopem. Ponadto barwa probki moze sugerowaé konkretny
kation lub anion. Przykladowo podano barwy niektorych zwiazkéw nieorganicznych. I tak:
brunatna sugeruje obecnos¢ Ag,O, PbO,, Fe 03, Bi,0;, zielona — soli niklu i chromu,
Cr,05, CuCly, z6tta — chromianéw(VI), HgO, PbO, CdS, czerwona — HgO, Pb;0,, BilO,
rézowa — soli manganu i uwodnionych soli kobaltu, fioletowa — KMnO,, pomaranczowa —
dichromianéw(VI), niebieska — uwodnionych soli miedzi i bezwodnych soli kobaltu,
czarna — Hg,0, CuO, NiO, FeO, Fe;0, oraz wigkszosci siarczkéw metali ciezkich.

Réwniez zapach moze sugerowaé obecnos¢ niektérych zwiazkéw nieorganicznych
np.: zapach gorzkich migdatéw — obecnos¢ cyjankdw, zapach palacej sie siarki — obecno$é
siarczanéw(IV), zapach zgnitych jaj — obecno$¢ siarczkow, zapach octu — obecnosé
octanéw, zapach amoniaku — obecnos¢ soli amonowych oraz mocznika.

OGRZEWANIE I PRAZENIE

W trakcie ogrzewania i prazenia substancji obserwuje si¢ wydzielajace si¢ gazy, ich
barwe i zapach (nalezy bardzo ostroznie wykonywac¢ t¢ czynnos¢). Pojawienie si¢ zapachu
zgnilych jaj (H,S) $wiadczy o obecnosci siarczkéw, zapachu gorzkich migdatéw ((CN),) —
cyjankéw, tiocyjaniandw lub cyjanozelazianéw, zapachu palacej sie siarki (SO,) — siar-
czandw(IV) lub innych zwiazkéw siarki, zapachu octu — octanéw, zapachu amoniaku — soli
amonowych lub mocznika, zéttozielonego gazu o duszacym zapachu (Cl,) — chloranéw(I),
czerwono brunatnych pary o duszacym zapachu (Br,) — bromianéw(I), fioletowych par (I,)
— jodkéw lub jodu, brunatnych dyméw (NO,) — azotanéw.

Nalezy réwniez zwréci¢ uwagg, na mozliwos¢ pojawienia sie sublimujacych
substancji o réznym zabarwieniu. Obecnos¢ substancji o zabarwieniu bialym moze
wynika¢ z obecnosci HgCl,, HgBr,, Hg,Cl,, NH,Cl lub As,O;, z6ttym — S, As,S; lub Hgl,,
czarnym — Hg, HgO, HgS, As lub L.

Ponadto obserwuje si¢ zmiang¢ barwy substancji w trakcie ogrzewania i prazenia.
Zmiana barwy z zéltej na pomaranczowa (czerwona) swiadczy o obecnosci CdS, z bialej
na z6ita — ZnO lub SnO, z zéltej na brunatng — PbO, Bi,05 lub SnO,, z brunatnoczerwonej
na czarng — Fe,0;.

Cecha charakterystyczng niektérych zwiazkow nieorganicznych jest zabarwianie
ptomienia palnika. Pojawienie si¢ zoltego zabarwienia $wiadczy o obecnosci Na,
ceglastoczerwonego — Ca, karminowego — Sr lub Li, fiotkowego — K, fioletowor6zowego —
Rb lub Cs, zielonego — Ba, Cu lub B, niebieskiego — As, Sn, Bi, Sb lub Pb.

ROZPUSZCZALNOSC PROBKI
Przeprowadza si¢ badania rozpuszczalnosci badanej probki w wodzie, gdzie okresla

si¢ fatwo$¢ rozpuszczania, odczyn oraz barwe roztworu, w kwasach (5% HCI), zasadach
(5% NaOH i 5% NH;-H,0) oraz w topnikach zasadowych i kwasnych.
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W trakcie rozpuszczania w 5% roztworze HCl moze nastapi¢ wydzielanie gazow,
sugerujace obecnos¢ niektorych zwiazkéw np.: pojawienie si¢ bezbarwnego, bezwonnego
gazu, powodujacego zmgtnienie wody barytowej (CO,) sugeruje obecnos$¢ weglanow, gazu
o charakterystycznym zapachu zgnitych jaj (H,S) — siarczkéw, gazu o zapachu gorzkich
migdalow (uwaga (CN),) — cyjankéw, gazu o zapachu palacej si¢ siarki (SO,) —
siarczanéw(IV), gazu (SO,) z wydzieleniem siarki w roztworze — tiosiarczanéw,
brunatnych dyméw (NO,) — azotanéw(I1I), zapachu octu — octanéw.

Rozpuszczalno$¢ w 5% roztworze NaOH sugeruje obecnos¢ substancji o charakterze
amfoterycznym lub kwasowym. Pojawienie si¢ zapachu amoniaku $wiadczy o obecnosci
soli amonowych. Do okre$lenia charakteru amfoterycznego lub kwasowego stuzy réwniez
badanie rozpuszczalnosé probki w 5% roztworze NH;-H,O.

Rozpuszczalno$¢ w topnikach alkalicznych (weglanie sodu i potasu) $wiadczy o
obecnosci krzemionki, a w topniku kwasnym (K,S,0;) — o obecnosci tlenkéw niektorych
metali.

IDENTYFIKACJA KATIONOW

Ograniczono si¢ jedynie do stwierdzania obecno$ci w badanym zwiazku metalu
ciezkiego przez stracanie siarczkéw w $rodowisku obojgtnym i kwasnym, natomiast
obecnosci Ba lub Sr przez stracanie weglanow, siarczandw oraz zabarwienie plomienia.

IDENTYFIKACIJA RTECI

Zwiazki rteci mozna wykry¢ w reakcji z chlorkiem cyny(II), powstaje wowczas bialy
szarzejacy osad Hg,Cl, i Hg lub, gdy wystgpuje nawet w bardzo niewielkich ilosciach -
przez utlenienie jonami Cu® i utworzenie rézowo zabarwionych osadéw (uwaga: roztwory
zawierajace sole Cu” musza by¢ §wiezo przygotowane) [3].

IDENTYFIKACJA ANIONOW

Wykrycie kationu i znajomo$¢ rozpuszczalnosci soli eliminuje wigkszos¢ mogacych
wchodzi¢ w rachube anionéw. Po przeprowadzeniu stracania soli baru i srebra oraz reakcji
utleniania i redukcji fatwo mozna ustali¢ anion wchodzacy w sktad badanej soli. Nalezy
zwroci¢ uwage na nastgpujace aniony: CN° rozpuszczajacy czarny siarczek miedzi

z utworzeniem bezbarwnego kompleksu lub tworzacy biekit pruski w reakcji z FeSO4, N3
(azydki, kwas azotowodorowy) dajacy czerwone zabarwienie z Fe* lub odbarwiajacy
KMnOg4 na goraco (odroznienie od SCN’), NH, rozkfadajacy si¢ pod wplywem wody
z wydzieleniem amoniaku, utleniacze typu NO3, NO;, ClO3 reagujace z difenylo-
aming, silne reduktory typu 82', SO%', 820_%' reagujace z Kls, stabe reduktory typu T,
Br’, SCN reagujace z KMnOg4 w $rodowisku kwasnym.

ANALIZA SPEKTROSKOPOWA

Analize te wykonuje sig, gdy istnieje jakiekolwiek podejrzenie, ze analizowany
zwiazek moze by¢é zwiazkiem niebezpiecznym, wybuchowym, trujacym, silnym
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kancerogenem (azotany alkoholi, azydki, nadtlenki, polinitrofenole, polinitrowgglowodory
itp.) lub gdy ma by¢ utylizowany w sposéb nie destrukcyjny np. sole metali szlachetnych,
zwiazki lub rozpuszczalniki organiczne, ktére maja by¢ poddane regeneracji. W przypadku
probleméw z identyfikacja kationu w zwiazkach nieorganicznych, nalezy badana probke
poddac¢ analizie emisyjnej spektrometrii atomowej [13].

Analize zwiazkéw organicznych przeprowadza si¢ dostgpnymi metodami
spektroskopowymi [9, 12]. Szczegdlnie przydatne sa: spektroskopia w podczerwieni (IR),
spektroskopia magnetycznego rezonansu jadrowego (‘H i °C NMR) oraz spektrometria
masowa (MS). Analizy takie mogq by¢ wykonane nawet na przyrzadach o stosunkowo
matej rozdzielczosci.

INNE BADANIA

Niektore firmy utylizujace odpady chetnie widzialyby okreslenie punktu zaptonu
substancji. Dotyczy to gléwnie partii duzej ilosci rozpuszczalnikéw organicznych.

WERYFIKACJA METODYKI

Weryfikacj¢ zaproponowanej metodyki postgpowania prowadzono niezaleznie przez
2 zespoly eksperymentatoréw zlozone z dwdch osob, ktére nie znaly wynikow
doswiadczen drugiego zespotu. Badania przeprowadzono na dwoch grupach odpadéw,
liczacych po 20 losowo wybranych zwiazkéw. Grupa pierwsza (seria A), zawierata zwiazki
pochodzace z opisanych opakowan odczynnikéw lecz ich pochodzenie, nazwy lub wzory
nie byly znane obu zespotom przed zaklasyfikowaniem ich do odpowiedniego typu
substancji lub klasy substancji oraz grupy odpadéw. Celem badan tej grupy zwigzkow byto
sprawdzenie poprawnosci przypisai i wyeliminowanie zbgdnych lub dajacych nie
jednoznaczne wyniki procedur. Grupa druga (seria B), zawierata zwiazki pochodzace z
nieopisanych lub zniszczonych opakowani z centralnego magazynu odczynnikow
chemicznych. Poprawno$¢ przypisan w tej grupie testowanych substancji, w przypadkach
gdy wyniki tradycyjnej analizy mogly budzi¢ watpliwosci, sprawdzono metodami
spektroskopowymi: IR, 'H i ?C NMR oraz sporadycznie MS.

Po zakonczeniu badan obu grup odpadéw zespoly poréwnaty uzyskane wyniki, ktére
okazaly si¢ identyczne. Niektdre z uzyskanych wynikow wraz z okresleniem klasy zwigzku
oraz zaszeregowaniem do odpowiedniej grupy odpadéw przedstawiono w tabeli 4.

Sposrod 40 przebadanych zwiazkéw, tylko w dwoch przypadkach byly trudnosci z
okresleniem typu substancji (klasy zwiazku) lecz nie z zaszeregowaniem do odpowiedniej
grupy odpadéw. W obu wypadkach dotyczylo to bardzo starych substancji, ktére albo byty
mieszaninami lub co bardziej prawdopodobne byly roztozone. W pierwszym przypadku
dotyczyto to nieorganicznej, trudno topliwej, pozbawionej metali cigzkich substancji, ktora
zaliczono do grupy odpadéw N (niepalne, stale). W drugim przypadku, cieklej substancji
organicznej zaliczonej do klasy amin o nierozpoznanej rzedowosci i bedacej
najprawdopodobniej badz ztozona poliaming alkiloaromatyczng badZz w znacznym stopniu
utleniong amina. Zwiazek ten zaliczono bez zadnych watpliwosci do grupy odpadow O
(ciekte organiczne bez fluorowcow).



Tabela 4. Wyniki analiz wybranych nieopisanych odczynnikéw

Results of analyses of selected unlabelled substances
Nr Opis substancji Rodzaj Spalanie, Rodzaj Rozpuszczalno$é w: Reakcje Pierwiastki Typ Grupa
probki wraz z oceng opakowania, rozpuszczalno$é substancji | a/ wodzie, (pH) Reactions (bez C, H, O) substancji/ odpadéw
Sample wizualng i ilo§¢ pozostatosci po Type of b/ 5% r-rze HC1 Elements klasa Group of
number | organoleptyczna, Sort of spaleniu w wodzie, | substance c/ stez. kwasach (apart from C, zwigzku* wastes
gestosé (d) [g/em’] package, (pH) d/ 5% r-rze NaOH H, 0) Type of
Description of quantity Ignition test, e/ 5% r-rze NH;H,O substance/
substance with a solubility of residue f/ eterze dietylowym class of com- Uwagi **
visual and in water, (pH) Solubility in: pound* Notes **
organoleptic a/ water, (pH)
assessment, b/ 5% HCI soln.
density (d) [g/cm®] ¢/ conc. acids
d/ 5% NaOH soln.
e/ 5% NH3-H,O soln.
f/ diethyl ether
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
1A Ciecz bezb. o duzej Probéwka, Nieorg. a/ rozp., odcz. (NH,),S - brak osadu, P Kwas S (po
lepkosci 20 cm® Inorganic | kwaény, przy rozc. Na,COs — brak osadu, fosforowy neutralizacji)
Colourless liquid of slaby efekt term. Na;[Co(NO,)s] — brak Phosphoric S (after
high viscosity Test-tube, a/ soluble, acid osadu, K[Sb(OH)e] — acid neutralisation)
20 cm?® reaction, weak therm. | brak osadu, KMnO, —
effect while diluting brak red., Kwas
difenyloamina — brak fosforowy
utl., molibdenian w Phosphoric
$rod. kwasnym — z6tty acid

osad

(NH,);S - no
precipitate, Na,CO; —
no precipitate,
Na3[Co(NO,)¢] — no
precipitate,
K[Sb(OH)s] — no
precipitate, KMnO, —
no red.,
diphenylamine — no
oxid., molybdate in
acidic medium —
yellow precipitate

0c1
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
2A Biale krystaliczne Probéwka, | Niepalna, zwggla Nieorg.— | a/ rozp. (NH,),S — brak osadu, Na Sél sodowa PlubN

ciato stale 20¢g sig, org. f/ nierozp. Na3;[Co(NO,)s] — brak kwasu PorN

‘White crystalline Test-tube, rozp., (pH > 10) Inorganic — | a/ soluble osadu, K[Sb(OH)s] — organicznego

solid 20g Non-flammable, organic f/ insoluble osad, KMnO, - brak Sodium salt of

chars, red., org. — kwas organic acid
soluble, (pH > 10) organiczny, rozp. w
H,0 lecz nie kwas Cytrynian
octowy sodu
(NH,),S — no Sodium citrate
precipitate,
Na;[Co(NO,)s] - no
precipitate,
K[Sb(OH)s] -
precipitate, KMnO, —
no red., organic — acid
soluble in H,O but not
acetic acid
4A Brazowy proszek Probéwka, Topi sig, po Nieorg. a/ nierozp. (NH,),S — Metal cigzki | Tlenek T™N
Brown powder 20g ostudzeniu subst. Inorganic | b/ nierozp. ciemnobrunatny osad Heavy metal | kwasowy
Test-tube, brazowa ¢/ Tozp. W goracym (NH,),S — dark brown Acid oxide
20g Melts, after cooling r-rze HCL precipitate V,0s

brown substance

d/ rozp.
a/ insoluble
b/ insoluble

¢/ sol. in hot HCI soln.

d/ soluble

AN
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
8A Kremowy proszek Prob6wka, | Zarzy sie Nieorg. a/ nierozp. Po rozp. w gorgcym Fe TN
Beige powder 20g Glow Inorganic | b/ rozp. r-rze HCl i dodaniu r-
Test-tube, a/ insoluble ru NaOH - brazowy
20g b/ soluble osad, (NH,),S -
czarny osad, SnCl, — Fex(SO4);H,0
brak osadu, CNS —
krwistoczerw. r-r
Brown precipitate
after digestion in HC1
and addition of NaOH
soln, (NH,),S - black
precipitate, SnCl, — no
precipitate, CNS —
purple-red solution
10A Brazowo-czerwona Probéwka, | Pali si¢ kopcacym Org. a/ nierozp. (pH 7-8) Tworzy sulfamid N Amina o
ciecz, 20 cm® plomieniem Organic b/ rozp. rozp. w r-rze NaOH aromatyczna I-
d~1 Test-tube, Burms, very smoky d/ nierozp. Forms sulfamide rzed.
Brown-red liquid, 20 cm® flame f/ rozp. soluble in NaOH soln. Primary
d~1 a/ insoluble (pH 7-8) aromatic p-fenetydyna
b/ soluble amine p-Phenetidine
d/ insoluble
f/ soluble
18A Biaty proszek Probéwka, Topi sig¢ Nieorg. a/ rozp. (NH,),S — czamy Pb TN
White powder 20g Melts Inorganic | a/ soluble osad, SnCl; — brak
Test-tube osadu, HCI - biaty
20g osad rozp. na goraco
(NH,),S - black Pb(CH;CO0),
precipitate, SnCl, — no
precipitate, HCl —
white precipitate

soluble in hot soln.
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
19A | Brazowo-bordowe Prob6wka, | Pali si¢ kopcacym Org. a/ nierozp. Ulegared. Sn w N Barwnik P
proszkowate ciato 20g plomieniem, Organic b/ nierozp. kwasie solnym, azowy
state Test-tube, pozostatosé ¢/ rozp. zmiana barwy w stez. Azo dye
Brown-maroon 20g podobna do koksu, d/ nierozp. H,SO,
powdered solid nierozp. f/ rozp. Reduction with Sn in barwnik Sudan
Burns, very smoky a/ insoluble HCl soln., m
flame, residue b/ insoluble discoloration in conc. dye Sudan I
similar to coke, c/ soluble H,SO,
insoluble d/ insoluble
f/ soluble
6B Bezbarwna, ggsta Beczka Pali si¢ z6ito- Org. a/ nierozp. Brak Brak Olej [0}
ciecz, metalowa, czerwonym, lekko Organic b/ nierozp. Lack Lack parafinowy
d<1 200 dm® kopcacym ¢/ nierozp. Paraffin oil
Colourless, dense Metal barrel, | plomieniem, zapach d/ nierozp.
liquid, 200dm’ | parafiny f/ rozp. IR -
d<1 Burns, yellow-red a/ insoluble weglowodér
flame, slightly b/ insoluble alifatyczny
smoky, paraffin c/ insoluble IR - aliphatic
aroma d/ insoluble hydrocarbon
f/ soluble
7B Bezbarwna, gesta Beczka Trudno zapala sig, Org. a/ nierozp. Pozostatoé¢ po Si Polimeryczny o
ciecz, metalowa, | pali si¢ energicznie Organic | b/ nierozp. spaleniu — SiO, zwiazek
d<1 200 dm® z iskrzeniem, biata c/ nierozp. Residue after burning krzemoorga -
Colourless, dense Metal barrel, | pozostato$é, d/ nierozp. - Si0, niczny
liquid, 200 dm® nierozp., (pH 7) f/ nierozp. Polymeric IR, NMR -
d<1 Ignites with a/ insoluble silicon-organic | poli(metylo-
difficulty, burns b/ insoluble compound siloksan)
vigorously with ¢/ insoluble IR, NMR -
sparking, white d/ insoluble poly(methyl -
insoluble residue, f/ insoluble siloxane)

@HT)
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
11B Bezbarwna ciecz o Butelka Pali sig tylko w Org. a/ nierozp. Brak Br Bromek alkilu B
przyjemnym firmowa, plomieniu, barwi Organic | b/ nierozp. Lack Alkyl bromide
zapachu, 250 cm® plomier na zielono, ¢/ nierozp.
d>1 Original lekko kopci d/ nierozp. IR, NMR, MS
Colourless liquid of bottle, Burns only in the f/ rozp. - 1,4-dibro-
pleasant odour, 250 cm® flame, colours the a/ insoluble mobutan
d>1 flame in green, b/ insoluble IR, NMR, MS§
slightly smoky c/ insoluble - 1,4-dibro-
d/ insoluble mobutane
f/ soluble
13B Bezbarwna ciecz o Butelka Pali si¢ Org. a/ rozp. (doé¢ trudno) | Nie reaguje z 2,4- Brak Weglan (¢]
ostrym, nieznanego | miekopcacym, Organic d/ rozp. (fatwo) po DNPH, NH,OH/FeCly Lack alifatyczny
nieprzyjemnym pochodzenia, | niebieskawym zakwaszeniu 5% r-rem | — nie reaguje (weglan
zapachu zamkniecie | ptomieniem HCl wydziela sig No reaction with 2,4~ dimetylowy?)
Colourless liquid of gumowe, Burns, blue flame, gaz DNPH, NH,OH/FeCl; Aliphatic IR, NMR,
sharp, disagreeable 500 cm® f/ rozp. — no reaction carbonate MS — weglan
odour Bottle of a/ soluble (rather (dimethyl dimetylowy
unknown difficult) carbonate?) IR, NMR, MS
origin, rubber d/ soluble (easily) — dimethyl
seal, after acidifying with carbonate
500 cm® 5% HCl soln.
liberation of gas
f/ soluble
15B Oleista bezbarwna Butelka Pali si¢ z6ttym, Org. a/ nierozp. NH,OH/FeCl; - Brak Ester (6]
ciecz, laboratoryjna | kopcacym Organic b/ nierozp. wynik pozytywny Lack aromatycznego
d>1 ze szlifem, | plomicniem ¢/ rozp. NH,OH/FeCl; - kwasu
Qily colourless 150 cm® Burns, yellow d/ nierozp. positive result organicznego
liquid, Bottle with | smoky flame f/ rozp. Ester of IR, NMR,
d>1 ground glass a/ insoluble aromatic MS — ftalan
joint, b/ insoluble organic acid dimetylowy
150 cm® o/ soluble IR, NMR, MS
d/ insoluble — dimethyl
f/ soluble phtalate

2,4-DNPH - 2,4-dinitrofenylohydrazyna, * — w kolumnie 9 oprécz typu substancji (klasy zwiazku) podano takze sugerowane przez autoréw nazwy lub wzory analizowanych substancji, * *
—w kolumnie 10 w pozycji ,,Uwagi” podano rzeczywiste wzory lub nazwy testowanych zwiazkéw lub uzyskane dzigki potwierdzeniu wynikami analiz spektroskopowych.

2,4-DNPH - 2,4-dinitrophenylhydrazine, * — in column 9 apart from the type of substance (classification of compound) names or formulas of analysed substances, suggested by the authors, are

given, * * —in column 10 — “Notes” — real formulas or names of examined compounds also proved by spectroscopic analysis are shown.
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METODYKA POSTEPOWANIA Z NIEOPISANYMI ODCZYNNIKAMI... 125

Uzyskane wyniki pozwalaja zatem stwierdzi¢, ze stosunkowo proste metody
analityczne, nie wymagajace drogiego sprzetu laboratoryjnego (wigkszo$¢ prob wykonuje
si¢ w probowkach) oraz odczynnikéw, pozwalaja w zdecydowanej wigkszosci przypadkow
dobrze wyszkolonemu chemikowi prawidlowo okresli¢ typ substancji (klas¢ zwiazku)
i zaszeregowa¢ badany zwiazek do odpowiedniej grupy odpadéw w stosunkowo krétkim
czasie i przy niewielkich nakladach finansowych. Natomiast uzycie zaawansowanych
technik analitycznych mozna ograniczy¢ jedynie do specjalnych lub trudnych przypadkéow,
co jest réwniez istotne dla jednostek nie dysponujacych wlasnymi przyrzadami.

Zaproponowana metodyke postgpowania z nieopisanymi odczynnikami wykorzy-
stano przy porzadkowaniu centralnego magazynu odczynnikéw, z ktérego usunigto
okoto 3 tony zbgdnych, przeterminowanych i nieopisanych odczynnikéw.

Odczynniki te po zakwalifikowaniu do poszczegdlnych grup odpadéw i niezbgdnej
w niektérych przypadkach neutralizacji, zapakowano zgodnie z wymogami po czym
przekazano do eliminacji badz utylizacji wyspecjalizowanym firmom.

Praca zostala wykonana w ramach projektu celowego zamawianego, finansowanego przez
Ministerstwo Edukacji Narodowej i Komitet Badan Naukowych, PCZ 03-16 pt. ,,Opracowanie
sposobu oraz systemu organizacyjnego gospodarowania substancjami chemicznymi na wydzia-
fach chemicznych i pokrewnych szkét wyzszych oraz koncepcji technologicznych neutralizacji
oraz utylizacji odpadéw z laboratoriéw chemicznych” koordynowanego przez Politechnike
Slaska.
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