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SVORIO METODO MINERALINEI NAFTAI NUSTATYTI

MODIFIKAVIMAS

Inga Stankeviiené! 2, Karolina Jakstaité?

Wilniaus kolegijos Agrotechnologijy fakultetas,
2 Aplinkos apsaugos agentitros Aplinkos tyrimy departamento Vilniaus analitinés kontrolés skyrius

Anotacija. Naftos produktai nuotekose nustatomi pagal metodika, aprasyta Lietuvos Respublikos Aplinkos apsaugos
normatyviniame dokumente LAND 90-2010 ,,Vandens kokybé. Svorio metodas mineralinei naftai (naftos produktams)
nustatyti. Sio metodo principas — mineraliné nafta, keliais etapais, i§ vandens ekstrahuojama chloroformu. I§ ekstrakto
iSgarinamas tirpiklis, liekana tirpinama heksane ir perleidziama per chromatografing kolonéle, uzpildyta aliuminio oksidu,
sulaikanéiu visus polinius junginius. Eliuatas i§garinamas, nepoliniai ir mazai poliniai angliavandeniliai sveriami. Siekiant
supaprastinti naftos produkty nustatymo eiga ir sumazinti kenksmingy cheminiy medziagy naudojima, Vilniaus kolegijos
Agrotechnologijy fakulteto laboratorijoje bendradarbiaujant su Aplinkos apsaugos agentiiros Aplinkos tyrimy departamento
Vilniaus analitinés kontrolés skyriumi buvo atliktas tyrimas, kurio tikslas — modifikuoti svorio metoda mineralinei naftai
vandenyje nustatyti. Tyrimui méginiai buvo imami ir saugomi laikantis standarty LST EN ISO 5667-10 ,,Vandens kokybé.
Meéginiy émimas. 10 dalis. Nurodymai kaip imti nuoteky méginius (ISO 5667-10:1992) ir ISO 5667-3:2018 ,,Water quality
- Sampling - Part 3: Preservation and handling of water samples* reikalavimy. Papildomai, méginiuose buvo atliktas
skendin¢iy medziagy (LST EN 872:2005 ,,Vandens kokybé. Suspenduoty medziagy nustatymas. Kosimo pro stiklo pluosto
kostuva metodas) nustatymas. Taip pat buvo atliktas medziagy, trukdanciy mineralinés naftos nustatymui tyrimas.
Detergenty koncentracija méginiuose buvo nustatyta pagal metodika, aprasyta LST EN 903:2000 ,,Vandens kokybé.
Anijoniniy pavirSiaus aktyviyjy medziagy nustatymas matuojant metileno mélio rodikli (MBAS) (ISO 7875-1:1984,
modifikuotas)“. Riebaly koncentracija buvo nustatyta, kaip apraSyta ,,Lietuvos Aplinkos apsaugos ministerija, Unifikuoti
nuoteky ir pavirSiniy vandeny kokybés tyrimy metodai. Cheminiai analizés metodai, 2 dalis, 1994 m., 188 psl.“. Gauty
rezultaty analizé parodé, kad modifikuotas tyrimo metodas yra tikslus ir tinkamas naudoti naftos produkty nustatymui

nuotekose.

Raktiniai ZodZiai: naftos produktai, mineraliné nafta, nuotekos.

Ivadas
Naftos produktus sudaro prisotintieji  ir
neprisotintieji alifatiniai, alicikliniai, aromatiniai

angliavandeniliai, prisotintieji ir neprisotintigji
heterocikliniai junginiai, turintys deguonies, sieros ir
azoto atomy [1].

Naftos produktai — viena i§ labiausiai paplitusiy ir
pavojingiausiy vandenis terSianciy medziagy [2]. Jie
pasklinda plévelés pavidalu, dalis jy iStirpsta ir
emulguojasi arba nuséda ant skendinciy medziagy ar
i vandens telkinio dugng. Dél vandens objekte
vykstan¢iy  procesy — garavimo,  sorbcijos,
biocheminés ir cheminés oksidacijos, pereinant
naftos produktams i§ vienos migracijos formos j kitas
— kinta naftos produkty cheminé sudétis ir
koncentracija [1].

Naftos produkty ekstrakcijai i§ vandens gali buti
naudojami jvairas tirpikliai [1, 3, 4, 5]. Pagal naftos
produkty koncentracijos nustatymo metodika
aprasyta ,,Unifikuotuose nuoteky ir pavirSiniy
vandeny kokybés tyrimy metoduose* — i§ skaidraus
vandens naftos produktai gali bati ekstrahuojami
heksanu. Jei méginyje yra suspenduoty medziagy,
ekstrahuojant §iuo tirpikliu gaunami 30 % maZesni
rezultatai. Taip nutinka dél suspenduoty medziagy
gebéjimo adsorbuoti naftos produktuose esancius
nepolinius, mazai polinius angliavandenilius ir

heksane netirpstancias dervas bei kitas medziagas.
Todél, nustatant naftos produktus nuotekose,
rekomenduojama naudoti tirpiklj chloroformg arba
anglies tetrachloridag. Pagal metodikg, aprasyta
standarte LST EN ISO 9377-2, naftos produkty
ekstrahavimas atliekamas heksanu i§ pavirSiniy,
gruntiniy vandeny ir nuoteky. Metodikoje, aprasytoje
Lietuvos Respublikos  Aplinkos apsaugos
normatyviniame dokumente LAND  90-2010
nurodyta, kad tiriant nuotekas, naftos produkty
ekstrakcija pirmiausiai atliekama chloroformu, o
paskui liekana tirpinama heksane.

Naftos produkty nustatymui vandenyje naudojami
dujy chromatografijos, infraraudonyjy spinduliy
spektrofotometrijos, svorio ir kiti metodai [1, 4, 5].

Tyrimui  buvo pasirinktas svorio  metodas
mineralinei naftai nustatyti LAND 90-2010. Sio
metodo principas — mineraliné nafta i§ vandens
(nuoteky)  ekstrahuojama tirpikliu  chloroformu
(taikomi keli ekstrakcijos ciklai). IS ekstrakto
iSgarinamas tirpiklis, liekana tirpinama nepoliniame
tirpiklyje heksane ir praleidziama per chromatografing
kolonélg, uzpildyta aliuminio oksidu, sulaikanciu visus
polinius junginius. Eliuatas iSgarinamas, nepoliniai ir

mazai poliniai angliavandeniliai sveriami.
ApskaiCiuojama naftos produkty koncentracija
meéginyje  (nepoliniy ir mazo  poliSkumo

angliavandeniliy, tirpstanc¢iy nepoliniuose tirpikliuose,
kuriy neadsorbuoja aliuminio oksidas, suma).
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Siekiant supaprastinti naftos produkty nustatymo
eigg ir sumazinti kenksmingy cheminiy medziagy
naudojimg (chloroformas yra kancerogenas, pasizymi
Umiu toksiSkumu, dirgina odg ir akis, ilgg laika
pakartotinai jkvépiant sukelia sunkius sveikatos
sutrikimus) Vilniaus kolegijos Agrotechnologijy
fakulteto  laboratorijoje  bendradarbiaujant  su
Aplinkos apsaugos agentiiros Aplinkos tyrimy
departamento Vilniaus analitinés kontrolés skyriumi
buvo atliktas tyrimas, kurio tikslas — modifikuoti
svorio metoda mineralinei naftai vandenyje nustatyti
LAND 90-2010. Tikslui pasiekti iSkelti uzdaviniai:

1. Ekstrahuoti mineraling nafta i§ vandens
chloroformu (3 ekstrakcijos) ir atlikti
koncentracijos nustatyma svorio metodu kaip
apraSyta LAND 90-2010.

2. Ekstrahuoti mineraling nafta i§ vandens
heksanu (1 eksrakcija) ir atlikti koncentracijos
nustatymg modifikuotu svorio metodu.

3. Atlikti medziagy, trukdan¢iy mineralinés
naftos nustatymui, tyrima.

4. Ivertinti modifikuoto tyrimo metodo tiksluma
ir tinkamuma.

Tyrimui buvo naudojamas pagamintas Zinomos
koncentracijos standartinis tirpalas bei lietaus nuoteky
méginys, kuris buvo paimtas ir saugomas laikantis
standarty LST EN ISO 5667-10 ir I1SO 5667-3
reikalavimy.

Tyrimo metodai

Méginiy paémimas ir saugojimas. Lietaus
nuoteky méginio €émimo vieta buvo parinkta ir
méginys paimtas taip, kad kuo tiksliau atspindéty viso
nuoteky srauto cheming sudétj émimo metu. Tyrimui
buvo paimtas momentinis méginys rankiniu bidu
(semtuvu) i§ karto po lietaus i§ nuoteky vamzdzio
esancio Elektrény mieste [6, 7].

Mineralinés naftos nustatymas pagal metodika,
aprasyta LAND 90-2010 ,,Vandens kokybé. Svorio
metodas mineralinei naftai (naftos produktams)
nustatyti®. Tyrimui buvo pagamintas 6,22 mg/I
koncentracijos meéginys (BAM, naftos produkty
miSinys i§ dyzelino ir naftinio tepalo, 1:1). Pagal
metodika, apraSytg zemiau, buvo tiriamas ir lietaus
nuoteky meéginys. PariigStinus druskos riigsties
(Sigma-Aldrich, 37 %) tirpalu (1:1) iki pH = 2 (pH-
metras PHM 210) ir jpylus 25 ml chloroformo
(Sigma-Aldrich, 99-99,4 %), indo turinys buvo
maiSomas (magnetiné¢ maisyklé Biosan SIA MMS—
3000, 700 aps./min). Po 30 min. ekstraktas
dalijamajame piltuve buvo atskirtas (ekstrakcija
chloroformu kartojama 3 kartus), surinktas j kiiging
kolba ir sausai iSgarintas. Ekstrakto liekana iStirpinta
4 ml heksano (Fluka, > 97,0 %) buvo supilta j
chromatografing kolon¢le (1 = 250 mm, d = 10 mm)
uzpildyta 6 g aliuminio oksido (Sigma-Aldrich,
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Brockmann I bazinis, daleliy dydis ~ 150 mesh, poros
58 A). Eliuatas buvo surinktas j pasvertg (svarstyklés
Mettler Toledo AB 204-S) biuksg. ISgarinus eliuata,
biuksas su medziaga buvo pasvertas ir apskaic¢iuotas
mineralinés naftos kiekis méginyje (1).

Mineralinés naftos nustatymas modifikuotu
LAND 90-2010 ,,Vandens kokybé. Svorio metodas
Mineralinei naftai (naftos produktams) nustatyti*
metodu. ] uzsukama indg buvo jpilta 500 ml dist.
vandens ir 1 ml kokybés valdymo standartinio tirpalo
(pagaminto méginio koncentracija 6,22 mg/l).
Modifikuotu metodu buvo tiriamas ir paimtas lietaus
nuoteky méginys. ParfigStinus druskos riigsties
tirpalu iki pH =2 ir jpylus 25 ml heksano, indo turinys
buvo maiSomas 30 min. Praéjus nurodytam laikui,
ekstraktas dalijamajame piltuve buvo atskirtas ir
iSvalytas nuo poliniy junginiy chromatografinéje
kolonéléje uzpildytoje 6 g aliuminio oksido. Eliuatas
buvo surinktas | pasverta biuksa ir iSgarintas.
Pasvérus biuksg su medziaga apskaiciuotas
mineralinés naftos kiekis méginyje pagal formulg (1):

X :leoo (1)

’

¢ia m; — biukso masé su mineraline nafta, mg;
m; — tuscio biukso masé, mg;
V — analizei paimto vandens tiiris, ml.

IStyrus standartinj tirpala, buvo paskaiCiuota ir
jvertinta iSgautis:

. X
1S=X—9><100% (2)

id

7

¢ia Xq — apskaiciuota gautoji verté, mg/l;
Xia — apskaiciuota jdétoji verté, mg/l.
[Sgautis turi biiti 70-100 %.

Skendinciy medZiagy nustatymas pagal
metodiky, pateikta standarte LST EN 872:2005
»vandens kokybé. Skendinfiy medZiagy
nustatymas. KoSimo pro stiklo pluosto kostuva
metodas“. Lietaus nuoteky méginio 500 ml buvo
koSiama (jranga koSimui vakuume Nalgenen Filter
Funel ir siurblys Mini-Laborapumpen) pro iki
pastovios masés iskaitinta (dziovinimo spinta
Ecocell, palaikanti 105 + 2 °C temperatiirg) stiklo
pluosto filtrg (d = 47 mm, poros 1,2 um). Filtras su
medziaga buvo i8dziovintas tomis paciomis
salygomis iki pastovios masés (svarstyklés Mettler
Toledo AB 204-S). Skendin¢iy medZiagy
koncentracija apskai¢iuota pagal formule:



1000x (b—a)
—v (3)

’

¢ia b — filtro masé po filtravimo, mg;
a — filtro masé pries filtravima, mg;
V — analizei paimto vandens tiris, ml.

Riebaly koncentracijos nustatymas Kkaip
aprasyta ,,Lietuvos aplinkos apsaugos ministerija,
Unifikuoti nuoteky ir pavir§iniy vandenuy kokybés
tyrimy metodai. Cheminiai analizés metodai, 2
dalis, 1994 m., 188 psl.“. Riebaly koncentracijos
nustatymui 500 ml lietaus nuoteky méginio buvo
sausai iSgarinta porceliano 1éksteléje vandens
voneléje (GFL, 100 °C). Sausa liekana buvo
kiekybiskai perkelta j filtrinio popieriaus (balta
juosta) paketélj, kuris buvo patalpintas j ekstrakcijos
filtrg (33 x 80 mm) ir iki pastovaus svorio iSkaitintg
(dziovinimo spinta Ecocell, palaikanti 105 + 2 °C
temperatiirg) ekstrakcijos indelj. Riebaly ekstrakcija
dietileteriu  (Sigma-Aldrich, > 99,5 %) buvo
atlieckama Soksleto aparatu (SOXTHERM 2000
AUTOMATIC su kompresoriumi  JUN-AIR).
Riebaly koncentracija nuotekose buvo apskaiciuota
pasveérus (svarstyklés Mettler Toledo AB 204-S) iki
pastovios masés iskaitintg ekstrakcijos indelj:

(M, —m,)x1000
Vv

X

(4)

’

¢ia my — tuscCio ekstrakcijos indelio masé, g;
m, — ekstrakcijos indelio su riebalais masé, g;
V — analizei paimto vandens tiiris, 1.

Detergenty koncentracijos nustatymas pagal
metodika, aprasyta LST EN 903:2000 ,,Vandens
kokybé.  Anijoniniu pavirSiaus aktyviyju
medZiagy nustatymas matuojant metileno mélio
rodiklj (MBAS) daso 7875-1:1984,
modifikuotas)“. Detergenty koncentracijai
nuotekose nustatyti 100 ml paimto méginio buvo
ekstrahuojama chloroformu (Sigma-Aldrich, 99,0-
99,4 %), prid¢jus neutraliojo metileno mélio tirpalo
(Sigma-Aldrich, min 85 %) ir buferinio tirpalo
(pagamintas i§ NaHCO3 (Sigma-Aldrich, > 99,7 %) ir
NaCOs (Sigma-Aldrich, > 99,0 %)). Atskyrus
organinj sluoksnj, buvo jpilta rGgstinio metileno
mélio tirpalo, distiliuoto vandens ir purtoma 1 min.
Perfiltravus per vatg ir atskiedus iki 50 ml, anijoniniy
pavirsiaus aktyviy medziagy koncentracija méginyje
buvo  nustatyta  iSmatuojant  optinj  tankj
(spektrometras Genesys 20, kiuveté 10 mm, A = 650
nm). Rezultatas apskaiciuotas pagal formulg:

1000
X:(Al_A))XFXT (5)

’

kur

C, C,
+..+
c_(A-A) T (A-A) (6)

n

¢ia A1 — méginio optinis tankis;

Ao — tusciojo méginio optinis tankis;

F — koeficientas apskaiCiuotas i§ kalibravimo
kreivés duomeny;

V — analizei paimto méginio tiiris, ml;

1000/V - méginio praskiedimas (kartais);

C - koncentracija, mg/100 ml.

Skirtingais metodais gauti tyrimy rezultatai
pateikti 1 ir 2 lentelése.
Gauty rezultaty jvertinimas statistiniais

metodais. Tyrimo rezultatai gauti tiriant standartinj
tirpala ir lietaus nuoteky meéginj pagal metodika,
aprasyta LAND 90-2010, ir modifikavus §j tyrimo
metodg, buvo jvertinti statistiniais metodais.
Kiekvienu metodu gauty rezultaty vidurkis (x) buvo
apskaiciuotas [8]:

n
DX
i=1

X =

n

’

&ia Xi — atskiro matavimo rezultatas;
n — matavimy skaicius.

Standartinis nuokrypis (S) buvo apskai¢iuotas [8]:

X —X)?
e "
n-1

7

&ia Xj — atskiro matavimo rezultatas;
X — rezultaty vidurkis (7);
n — matavimy skaicius.

Tyrimo metodo, kuris aprasytas LAND 90-2010,
nustatyti parametrai buvo pazyméti: rezultaty
vidurkis i, standartinis nuokrypis S;, matavimy
skai¢ius ni. Modifikuotu metodu gauty rezultaty
vidurkis buvo pazymétas X, standartinis nuokrypis
S, matavimy skai¢ius nz.  Modifikuotu ir
nemodifikuotu metodais gauty rezultaty vidurkiai
buvo  palyginti  taikant  Stjudento  t-testa
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nepriklausomy im¢iy porai. Tam buvo suformuluotos
nuliné (Ho) ir alternatyvi hipotezés (H1):

Ho %= %z
Hi:

X,

X
L
H

Nulinés hipotezés tikrinimui buvo apskaiciuota
eksperimentiné t kriterijaus reikSmé:

o [R-x

P Sdiff , (9)
Kur

Sgi = i_lleri_f (10)
gia X ir X2— nemodifikuotu ir modifikuotu

metodais gauty rezultaty vidurkiai (7);

nyir n, — nemodifikuotu ir modifikuotu metodais
atlikty matavimy skaicius;

S1ir S; — nemodifikuotu ir modifikuotu metodais
gauty rezultaty standartiniai nuokrypiai (8);

Syif — apjungtas standartinis nuokrypis.

Kritiné t kriterijaus (twit) reikSmé (esant
pasikliovimo lygmeniui P = 95 % ir atitinkamam
laisvés laipsniy (f) skaiCiui) paimta i§ statistinés
lentelés. Laisvés laipsniy skaic¢ius buvo apskaiciuotas
pagal formule:

2
_ n n,
S8 (85/ny)°
n -1 n,-1

(11)

7

Palyginus twit ir tesp kriterijy reikSmes buvo
sprendziama apie skirtingais metodais gauty rezultaty
vidurkiy tarpusavio atitikima [8].

Fiserio F-testu buvo lyginama skirtingais
metodais gauty rezultaty sklaida. Tam buvo tikrinama
nuliné hipotezé:

Hol Sl = Sz
Hi: Sl;'é S

Ho buvo tikrinama lyginant eksperimenting F
kriterijaus reikSme (Feksp) SU Kritine (Firit), Kuri paimta
i§ statistinés lentelés (esant P = 95 % ir f = n - 1).
Eksperimentiné F kriterijaus reik§mé apskai¢iuota [8]:
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S,

eksp = Sz
1
’

F (12)

¢ia S1 ir S, — nemodifikuotu ir modifikuotu
metodais gauty rezultaty standartiniai nuokrypiai (8);

[vertintas modifikuoto ir nemodifikuoto metodo
tikslumas (teisingumas ir glaudumas):

X
T = x100 (13)
lll ’
¢ia T — teisingumas;
X — rezultaty vidurkis (apskaiCiuojamas

modifikuotam ir nemodifikuotam tyrimo metodui) (7);
M — priskirtoji verteé.
Teisingumo verté atitinka tyrimo metodui
keliamus reikalavimus, kai |x - p| <2S[9, 10].

SSN = > x100

= (14)

7

¢ia SSN — glaudumas;

X — rezultaty vidurkis (apskai¢iuojamas
modifikuotam ir nemodifikuotam tyrimo metodui) (7);

S — standartinis nuokrypis (apskai¢iuojamas
modifikuotam ir nemodifikuotam tyrimo metodui) (8).

Gauta glaudumo verté tenkina metodo aprasyme
pateiktus reikalavimus, kai SSN < SSNn [9].

Nustatyti cheminiy parametry rezultatai pateikti 3
lenteléje.

Rezultatai ir jy aptarimas

Isnagrinéjus 1 lenteléje ir 1 paveiksle pateiktus
duomenis matoma, kad tyrimo rezultatai (tiriant
pagaminta 6,22 mg/l koncentracijos méginj), gauti
taikant modifikuota ir nemodifikuotg tyrimo
metodus, yra duotose ribose t. y. iSgautis nuo 70 iki
100 %, i8skyrus du rezultatus (106,0 ir 54,6 %), kurie
buvo gauti taikant tyrimo metoda, apraSyta LAND
90-2010. Spéjama, kad Siems rezultatams turéjo
itakos zmogiSkasis faktorius (atsitiktiné¢ paklaida).
Todél jie buvo atmesti, kaip per daug nukrype nuo
kity rezultaty ir nenaudoti jvertinant metodo tiksluma
bei statistiSkai apdorojant duomenis. Taip pat
pastebéta, kad rezultaty, gauty nemodifikuotu tyrimo
metodu, sklaida yra didesné (nuo 3,4 iki 6,6 mg/1, S =
0,54 mg/1), nei rezultaty, gauty supaprastintu metodu
(nuo 5,2 iki 6,2 mg/l, S = 0,47 mg/l). Manoma, kad
tam jtakos galéjo turéti didelis skaicius atsitiktiniy
paklaidy, kuriy atsiradimo Saltinis yra kelios
ekstrakcijos stadijos chloroformu.



1 lentelé. Standartinio tirpalo tyrimo rezultatai

2 lentelé. Nuoteky méginio tyrimo rezultatai

Tyrimo metodas Tyrimo metodas
Nemodifikuotas Modifikuotas Eil. Nemodifikuotas Modifikuotas
Eil. | ekstrakcija chloroformu ekstrakcija heksanu Nr. | ekstrakcija chloroformu ekstrakcija heksanu
Nr. c, I$gautis, c, I$gautis, ¢, mg/l ¢, mg/l
mg/I| % mg/| % 1 13 21
1 4,6 74,0 6,0 96,5 2 15 23
2 50 80,4 6,2 99,7 3 15 18
3 56 90,0 52 83,6 4 23 23
4 6,6 106,0 6,2 99,6 5 21 18
5 52 83,6 5,6 90,0 6 14 -
6 3,4 54,6 5,2 83,6
7 6,2 99,7 438 71,2 Sintetinés pavirsinio aktyvumo medziagos (PAM)
8 6,0 96,5 6,0 96,5 trukdo ekstrakcijos procedirai. Jy Kkoncentracija
9 57 91,6 57 91,6 nuoteky méginyje buvo nustatyta spektrometriskai
10 4.9 8,8 4 86,8 [12]. Gauta detergenty koncentracija mazesné nei 0, 1
il 5,0 804 6.1 9,1 mg/l (Zemiau nustatymo ribos). Vadinasi, detergentai

ISnagrinéjus 3 lenteléje pateiktus duomenis ir
palyginus su nustatytais kriterijais (X - p| <2 - S)
galima teigti, kad modifikuotas ir nemodifikuotas

tyrimo metodai yra tikslis. Tyrimo metody
teisingumas tenkina nustatytus Kriterijus:
modifikuoto metodo 0,52 mg/l < 0,94 mg/l;

nemodifikuoto metodo 0,82 mg/l < 1,08 mg/l.
Glaudumas nebuvo vertintas, nes metodikoje
nepateiktas metodo glaudumas (SSNm).

Lietaus nuoteky méginio jvertinimui buvo atlikti
papildomi tyrimai: skendinciy medziagy, detergenty
ir riebaly nustatymas.

Skendin€ias medziagas vandenyje sudaro
netirpios organinés ir mineralinés medziagos. Jy
pavirSiuje nuséda naftos produktai ir gali paveikti

ekstrakcijos procediirai jtakos neturéjo.

Pagal naftos produkty nustatymo metodika, didelé
gyvuliniy ir augaliniy riebaly koncentracija (neturi
virsyti 150 mg/l) tiriamuosiuose méginiuose padidina
naftos produkty rezultata. Lietaus nuoteky méginio
jvertinimui riebaly koncentracija buvo nustatyta
Soksleto metodu [1]. Tyrimas parodé, kad nuotekose
ju yra nedaug (1 mg/l). Todél galima teigti, kad
méginyje esantys riebalai naftos produkty rezultato
nepaveike.

Naftos produkty nustatymo nuoteky méginyje
rezultatai pateikti 2 lenteléje.

3 lentelé. Skirtingais metodais nustatyty parametry
rezultatai

tyrimo rezultatg. Skendin¢iy medZziagy kiekis Parametras __Tyrimo metodas _
méginyje buvo nustatytas kosimo pro stiklo pluosto Nemod!fl_kuc_)tas | Modifikuotas
kostuvg metodu [11]. Gauta skendin¢iy medziagy — Standartinis tirpalas
koncentracija — 9,8 mgl/l. X 5.4 mg/l 5,7 mg/l
S 0,54 mg/l 0,47 mg/l
T 13,2 % 8,4 %
110 SSN 10 % 8 %
. 100 n 9 11
°\m_ 90 1 Nuoteky méginys
=] X 17 mg/l 21 mg/l
8 80 - N — S 4.1 mg/l 2.5 mg/l
= 70 n 6 5
60 T T T T T T T T T 1
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 ISnagrinéjus  naftos  produkty  nustatymo
duomenis, pateiktus 3 lenteléje matoma, kad

Eil. Nr.

—#— Nemodifikuotas tyrimo metodas
—&— Modifikuotas tyrimo metodas
e Apatiné riba

e \/idurio linija

e \/irSutiné riba

1 pav. ISgavos diagrama

standartinio tirpalo ir nuoteky méginio rezultaty
vidurkiai, gauti modifikuotu tyrimo metodu, yra
didesni, o rezultaty sklaida yra mazesné, palyginus su
Siais parametrais nustatytais pagal LAND 90-2010.
Manoma, kad supaprastintu tyrimo metodu gauti
rezultatai yra tikslesni, nes analit¢ neprarandama
ekstrahuojant méginj kelis kartus chloroformu.
Naftos produkty nustatymo rezultaty analizei
pritaikius Stjudento t-testa nepriklausomy iméiy
porai buvo nustatyta, kad skirtumas tarp skirtingais
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metodais gauty rezultaty vidurkiy yra nereikSmingas
(zinomos koncentracijos méginio 1,3753 < 2,1199
esant P = 95 % ir f = 16 ir natiiralaus meéginio 0,3437
< 2,7764 esant P = 95 % ir f = 4). Fiserio F-testas
parodé, kad skirtingais metodais gauty rezultaty
sklaida, tiriant Zinomos koncentracijos méginj,
nesiskiria (1,3171 <3,0717 esant P = 95 %). Taciau,
nuoteky méginio rezultaty sklaida skiriasi (43,9972 >
6,5914 esant P = 95 %). Manoma, kad S§is skirtumas

ISvados

Naftos produkty nustatymo nuotekose metodika,
apraSyta LAND 90-2010, buvo sékmingai
supaprastinta.  Mineraliné nafta i§ Zinomos
koncentracijos ir lietaus nuoteky meéginio buvo
eksrahuota heksanu (1 ekstrakcija). Tyrimo rezultatai
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MODIFICATION OF THE WEIGHT METHOD FOR THE DETERMINATION OF MINERAL OIL
Summary

Mineral Oil (oil products) is a mixture of saturated and unsaturated aliphatic, alicyclic, aromatic hydrocarbons, saturated and
unsaturated heterocyclic compounds (containing oxygen, sulphur and nitrogen atoms).

One of the methods used for the determination of mineral oil in water is LAND 90-2010 “Water quality. Determination of
mineral oil (oil products) by weight method". As described in this method, the extraction (three-step procedure) of mineral
oil from samples is performed using chloroform. Due to the toxicity and carcinogenicity of chloroform, it was replaced by
hexane and the method was simplified (one-step procedure). Modification of the weight method for the determination of
mineral oil in wastewater was performed in the Faculty of Agrotechnologies of Vilniaus kolegija / University of Applied
Sciences, in cooperation with the Vilnius Analytical Control Division of the Environment Protection Agency. In order to
analyse the suitability of the modified method, a standard solution (concentration 6,22 mg/l) and a wastewater sample were
used. Sampling and storage were performed in accordance with LST EN ISO 5667-10:2011 "Water Quality - Sampling - Part
10: Guidance on sampling of wastewaters" and 1SO 5667-3:2018 "Water Quality - Sampling - Part 3: Preservation and
handling of water samples". Furthermore, suspended solids, detergents and fats (that have an influence on the result) were
determined in the wastewater sample using standard methods: LST EN 872:2005 "Water quality - Determination of
suspended solids - Method by filtration through glass fibre filters”, LST EN 903:2000 "Water quality - Determination of
anionic surfactants by measurement of the methylene blue index MBAS", and fats were determined by Soxhlet extraction.
The values obtained by modified and unmodified methods were compared using statistical analysis. Moreover, the
truthfulness and precision of the modified method were evaluated. The results revealed that the modified method is precise
and suitable for the determination of mineral oil in wastewater.

Keywords: oil products, mineral oil, wastewater.
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