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Настоящая инструкция распространяется на месторождения 
Западной Сибири, где пластовые воды содержат повышенное кол. тот- 
во стронция я бария, что делает невозможным использование • уже 
известных методик, и где отложение солей в нефтепромысловом обо
рудовании представлено преимущественно карбонатами.

Инструкция не распространяется на месторождения других 
нефтедобывающих регионов, .алеющих другой состав пластовых вод 
и.с другим составом отложений.

I .  ОТБОР ПРОБ БОДЫ НА ХШИЧВСКИЙ АНАЛИЗ

1.1. Пробы воды на общий анализ можно отбирать в полиэти
леновую или стеклянную посуду. Одним ИЗ ОСНОВНЫХ УСЛ0В1!Й при 
взятии пробы является чистота бутылк» и пробки. Бутылки перед 
заполнением и пробки перед закупоркой ополаскивают с бираемо* 
водой не менее трех раз. Бутылки должны быть герметическг за
крыты. При отборе.проб на самоязливамщихся скважин, оборудован
ных трубопроводом с краном, необходимо спустить воду, кгдодя- 
цуюся в трубопроводе. Перед взятием проб из несамоязливакщкхся
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я неэксплуатируемых скважин откачивается веща примерно в коли
честве двух объемов водяного столба скважины. Для отбора проб 
из глубинных скважин существует несколько видов пробоотборников.

1.2. При отборе пробыводы, добываемой с нефтью, необходимо 
их разделение. Отделить воду .от нефти можно через фильтр и вату. 
Бели нефти и вода образуют стойкую эмульсию, то необходимо тер- 
мостатирование на водяной бане. Анализ проводить в тот же день.

2. КОНСЕРВАЦИЯ ПРОБ

2.1. Консерваций проб воды преследует цель сохранения ком
понентов, определяемых в веде ее свойств в том состоянии, в 
котором они находились в момент взятия пробы. Консервация не
обходима особенно в тех случаях, когда определяемый компонент 
подвергается изменениям я определение нельзя вести сразу на ме
сте отбора пробы или в тот же день в лаборатории. В зависимости 
от степени изменяемости воды (если проба не была консервирована) 
определение проводится:

а) сразу, т .е . на месте отбора пробы или в лаборатории, 
если она находится вблизи места отбора пробы;

б) как можно раньше, т.е . не позже чем через два часа 
после взятия пробы;

в) в тот же день; приступаю к анализу в день отбора пробы 
не позже чем через 12 часов после отбора;

г) через более продолжительное время, чем было указано в 
пп. а -  б .

2 .2 . В период времени между отбором пробы и ее анализом 
исследуемые вещества могут изменяться в различной степени. Очень 
быстро изменяется температура воды и pH. Газы, содержащиеся в 
воде, например кислород, двуокись углерода, сероводород клп хлор
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могут улетучиваться из пробы или появиться в ней (кислород, дву
окись углерода). Эти и подобные им вещества надо-определять на 
месте отбора проб или их фиксировать. Изменение величины pH, со
держание карбонатов, свободной двуокиси углерода и т.п . может 
вызвать изменение свойств других компонентов, содержащихся в 
пробе. Некоторые из них мохут выделиться в виде осадка или, на
оборот, из нерастворимой формы перейти в раствор. Это относится 
к солям железа, марганца, кальция.

2 .3 . В неконсервированной пробе обычно протекают различные 
биохимические процессы, вызванные деятельностью микроорганизмов 
или планктона. Эти процессы протекают в отобранной пробе иначе, 
чем в первоначальной среде, и ведут к окислению или восстановле
нию некоторых компонентов пробы: нитраты восстанавливаются до 
нитритов или до аммония, сульфаты до сульфидов, расходуется кис
лород или , наоборот, происходит окисление сульфидов, сульфитов, 
железа ( I I ) ,  цианидов и т.д. Влияние различных факторов на изме
нение компонентов, содержащихся в воде, может быть непосредст
венным или косвенным. Некоторые компоненты (железо, медь,кадмий, 
алюминий, марганец, хром, цинк, фосфаты и т .п .) могут адсорбиро
ваться на стенках бутыли или выщелачиваться из стекла или пласт
массы бутыли (бор, кремний, натрий, калий, различные ионы, адсор
бированные полиэтиленом при предшествующем использовании буты
ли f l  J  .

2 .4 . Дата отбора пробы и дата начала анализа должны быть 
указаны в протоколе анализа, особенно если анализ имеет важное 
значение, следует указать и способ консервации. При вычислении 
концентрации определяемого компонента следует учитывать возмож
ное изменение объема пробы, вызванное прибавлением консервирую
щего вещества.
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2.5. Универсального консервирующего вещества ие существует. 
Для полного анализа воды требуется отобрать пробу в несколько 
бутылей, в которых ее консервируют добавленной различных веществ. 
Для определения некоторых Компонентов, например, сульфидов,суль
фитов, агрессивной двуокиси углерода следует брать пробы в от
дельные бутыли для каждого из этих определений.

В некоторых случаях консервированную пробу следует перед 
анализом нейтрализовать.

D .табл. [ указаны возможности консервации, способы отбора 
проб и допустимые интервалы времени между отбором пробы и нача~. 
лом анализа.

При соблюдении этих условий можно рассчитывать, что содер
жание определяемого компонента не изменится в течение указанного 
интервала времени.

Таблица I

Способы консервации проб воды 
для определения различных компоненте»

Компонент или свойство
т
»
I

Способ консервации

Агрессивная двуокись 
углерода СОу
Аммиак и ноны аммония

Бораты

Железо

Различные форщ железа

Проба с мрамором, отбор пробы в 
бутыль, содержащую СаСОд
а )  'определите провопят сразу же
б) прибавляют 1 млНДна I л пробы
в )  .пробу хранят при 7-4иС
Пробу не консервируют, но отби
рают в полиэтиленовую посуда
Общее, содержание железа: прибав
ляют .25 м.чЙЫл, на I л пробы
г5 ья раствора ацетата натрия 
(68 Г  ClLCOO Ms . ЗН20 В бои К
НгО) и d35 мл 
(150,7 мл СНд

уяга/снсй кислоты 
'ледяной) в
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Продолжение таблицы 1

Компонент или свойство. | Способ консервации

Медь, марганец

500 мд (НоО) на 1 л пробы, При взятии 
пробы следует избегать соприкоснове
ния воды с воздухом.
Внимание! Возможна адсоибция железа 
стейками сосуда*
Прибавляют 5 мл концентрированной 
НЙО̂ на I  л пр9бы
Может произойти осаждение гидроокиси 
марганца, ее последующее окисление и 
адсорбция стенками сосуда

Калий Пробы собирают ь полиэтиленовые сосу
ды или бутили из стекла, из которых 
калий не выщелачивается.
Пробы не консервируют.

Кальций
Магний
Кислотность, карбонаты, 
двуокись углерода
Мышьяк

Пробы обычно не консервируют 
То же
Пробы нельзя консервировать

Прибавляют 5 мл концентрированной 
на I л пробы:

Мутность

а) определение проводят не позже чем 
через два часа после отбора пробы
б) биологические процессы прекращают 
добавлением 2 мл СПС на 1 л пробы
а) определение проводят в тот же д^нь 
или сохраняют пробу в темном месте и 
проводят определение не позже,чем 
через сутки
б) прибавляют 2*4 мл (хлолороформа) 
СНС1 на I л пробы (перед началом 
пробу надо, взболтать)

Натрий Пробы надо отбирать в полиэтиленовые 
бутыли или в бутыли из стекла, из. 
которых натрий не выщелачиваются.

Никель
'Нитраты

Пробы не консервируют.
а) определение проводят в день взя
тия пробы
б) прибавляют I ш кошдаитрйрованной 
Hr>S04 на I л пробы
в) прЬбу хранят при 3~4°3
г) прибавляют 2-4 мл CHCJL на I  л 
пробы

pH, плотность, прозрач
ность, растворенные ве
щества

Пробы нельзя консервировать
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Продолжение таблицы I

Компонент в свойство Способ консервации

Сульфаты

Сульфиды

Фториды

Хлориды

Хром

Пробы обычно не консервируют 
а; пробу хранят при 3 -4 4
б) прибавляют 2-4 мл СНЯСЕ- на I  л 
пробы
Пробы надо собирать в отдельные 
бутыли, лучше с насадкой (для опре
деления кислорода) 
а) прибавляют 10 мл 10% раствора 
ацетата кадмия или цинка на I л 
пробы
Пробы отбирают в полиэтиленовые бу
тыли, которые перед этим не были 
использованы для хранения в них 
проб с высоким содержание фторидов
Пробы обычно не консервируют, в ис
ключительных случаях прибавляют 
2-4 мл CHC&g на I л пробы
Прибавляют 5 мл концентрированной 
HNOg на I  л пробы

■3. ВЫЧИСЛЕНИЕ ОБЩЕГО СОДЕРЖАНИЯ ИОНОВ ( Z  и. )

Общее содержание ионов вычисляется суммированием величин, 
установленных путей определения содержания ионов. Сумма ионов 
определяется суммой следующих главнейших ионов, выраженных в 
мг/л или г/кг (при Zu. >  I  г/л")

ХГи= Са+2 ч Мв+2 +Л/а+ + У* + НС0~ + CO^+SOJ2 + C f
4Z

Если содержание ионов ( Ze , и др,) превышает
0,1 мг/л, то они также суммируются. Содержание Sk. и Si , 
формы,содержания которых в воде неясны, при подсчете Zu. не 
учитываются.
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4. ВШШДВИВ СОДЕРЙАНИЯ ИОВОВ 
ЩБЯОЧШЯ МЕТАЛЮВ { Мя *  К* )

4.1 . Общее содержание ионов щелочных металлов, если оно не 
определяется непосредственно,аналитически вычисляется по разности 
между суммой мг-экв анионов и суммой мг-экв катионов. Это опреде
ление является наименее точным по сравнению с Прочими определе
ниями, входящими в анализ воды, так как на него падают все по
грешности отдельных определений. Доя пересчета вычисленного со
держания сушы ионов щелочных металлов в мг-екв в мг/л надо по
лученную величину умножить на эмпирический коэффициент, равный 25.

4.2. Два вод Западной Сибири ,в которых содержание калия не
значительно, условно считают подученную разность эквивалентов 
соответствующей натрию. Дай вычисления содержания натрия в мг/л 
умножают подученное количество мг-экв на эквивалентную массу натрия, 
равную 23. Анализ воды дал следующие результаты.

Катионы мг/л мг-экв/л

Са**- НО 5,5

щ+г 88
«к 12,8

Анионы
so42 148 3,08

CV 865 24,4

СО2 10 0,16

нсо; 152 •2.53 30,14

Содержание Nз+ будет равно

[4 -  12.8) . 23 = 398,8 мг/л .
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Б.ЙЭНГРОЛЬ РЕЗУЛЬТАТОВ ХИМИЧЕСКИХ АНАЛИЗОВ ВОДЫ

5 .1 . Общий контроль анализов воды по эквивалентному содерша- 
якз кодов воэможен только при производстве полного анализа вода, 

когда экспериментально определены все основные катионы, в Пайот

й  -
Погрешность анализа вычисляется по формуле?

х = . 100 , (I)
а + к

Xjfft' А « К  -  соответственно суши анионов и катионов, мг-экв.

Для массовых гидрохимических анализов допустимая погреш- 

№<ш> ив дшшша превышать:
«л^шерэлаэадая воды Относительная погрешность

&  и г-ш в/я  анионов)
4c m s  15 2

5 - 1 5  2 - 5

3 - 5  5 - 1 0

швее 3

Ярдаечанш:
1, Меньшей минерализации соответствует большая допускаемая 

погрешность. Для промежуточных значений каждого интервала кон
центрации следует применять среднее значение допуска.

2. Для особо ответственных арбитражных анализов допустимая 
погрешность уменьшается вдвое.

5 .2 . Общий контроль анализа вода по сухому остатку возможен 
для полного и сокращенного анализа вода. Экспериментальный сухой 
остаток не может быть меньше вычисленного сухого остатка, но и 
не должен его сильно превышать (за исключением вод с очень боль-, 
той окнсляемостью или непрюзрэчных вод). Допустимое расхождение 
между экспериментальным и вычисленным сухи;-' остпгхох, включая
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кремнеиислоту, при окисдяемости воды менее 5 мг/л 0  ̂ не должно 
превышать:

вычисленный сухой остаток, допустимое превышение
, экспериментального

в мг/л сухого остатка над
вычисленным

100 30 мг/л
100 -  500 50 мг/л
500 -  5000 10%

5000 -  10000 10 -  Ь%
более 10000 5%
Примечания:
1. Для особо ответственных и арбитражных анализов допусти

мая погрешность уменьшается вдвое.
2. В'сокращенном анализе вычисленная по разности сумма экви

валентов щелочных металлов условно пересчитывается на натрий.
3. Борная кислота в сухом остатке будет находиться в форме 

борного ангидрида (В^Од).
5.3. Частичный контроль анализов воды по результатам отдель

ных определении применим для вод с минерализацией не более 
5-10 г/л.

Результат аналитического определения pH можно проверять 
вычислением (проще всего по яомограше) по гидрокарбонат-иону и 
двуокиси углерода и по гидрокарбонат- и карбонат-иону, pH воды 
сопоставить с наличием карбонат-иона. Если карбонат-ион найден 
аналитически, pH воды не может быть меньше 8,1 -  8,2 .

Устранимую жесткость, определяемую только экспериментально, 
следует сопоставлять с карбонатной жесткостью. Устранимая жест
кость должна быть всегда меньше карбонатной.

Следует сопоставлять цветность воды с величиной окислиемо- 
сти. Обладающие заметной на глаз окраской безжелезистые воды в 
подавлявшем большинстве случаев имеют окисляемость не ниже 
7-8 мг/л Og.
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Таблица 2,

Допустимые расхождения между повторными определениями 
при производстве химических анализов воды 

(.да методов, приведенных в данной инструкции)

Компонент, свойство ! Допустимое расхождение

Гвдрокарбодат-ион 
Жесткость общая

10 мг/л
0,2 мг-экв/л, если содержание не 

превышает 70 мг/л, при более высо
ких концентрациях -  ь%

Кальций-кон 3 мг/л, если содержание не превы
шает 100 мг-л, при более высоких 
концентрациях -  3%

Карбонат-ион
Концентрация водородных 
ионов pH
Магний-ион

4 мг/л 
0.1 pH

1,5 мг/л, если содержание не пре
вышает 50 мг/л, под более высоких 
концентрациях -  3%

Натрий-ион 3 мг/л, если содержание не превы
шает 50 мг/л, под. более высоких 
концентрациях -  6%

Сероводород 0,1 мг/л, если содержание ив пре
вышает I мг/л, при более высоких 
концентрациях -  ь%

Сульфат-ион З-б'мг/л, если содержание не пре
вышает 25 мг/л; 5-10 мг/л, если 
его содержание от.25 до 300 мг/л: 
при более высоких концентрациях

Сухой остаток 10 мг/л, если сухой остаток не пре
вышает 500 мг/л, при более высокой 
минерализации -  2%

Углекислота свободная С02 , 3-мг/л, если содержание не превы
шает 50 мг/л; ,5 мг/л, если содержа
ние 50-100 мг/л под более высоких 
концентрациях -  5%

Углекислота агрессивная 
(акспериментальная) С02
Пяогмрсть

2 мг/л 

0,002
Хлор-ион 4 мг/л» если содержание не превы

шает 200 ыг/л



I I

Примечание.
Дав микрокомпонентов, определение которых производится кодо» 

риметрическими методами (бор, йод, марганец, медь, молибден, 
мышьяк, свинец, фтор, цинк, а такие ион NHJ , Л/0£ ). при их 
значительных содержаниях, расхождение между повторными определе
ниями допускаются от 15 до 25%. При больших содержаниях бора и 
брома, когда дав их определения пользуются объемными методами, 
допустимые расхождения составляют 4-5J?. Для полевых анализов 
рекомендуется следующее:

а) поскольку методы и аппаратура всех Колориметрических оп* 
ределений малых содержаний сульфат-иона кед в полевых, так и в 
стационарных лабораториях используются одни и те же, то и допу
стимые погрешности при1полевых анализах не должны иметь резкого 
отличие';

б) для объемных одределений (НСО" , жесткости, Са2+, Mj2t  , 
ОО2*  , So|~, С£ , <Х>2 еваб.) допустимая погрешность полевод 
анализа может быть примерно вдвое большей, чем для полного.

6. ИОНЫ ВОДОРОДА. И ГВДРОКСЮЩШЕ ЙОДЫ (pH)

6.1. Небольшая часть молекул воды диссоциирована на водород
ные и гщроксильные ионы. В химически чистой вода молярные кон
центрации втих ионоц равны а составляют при, 25°С КГ7 мол/л. Та
ким обравом, величина произведения обеих концентраций равна 1 0 '^ . 
Это произведение сохраняет постоянную величин̂  и в присутствии 
веществ, Цри диссоциации которых образуются водородные в хИДро-
ксильные воны. Поэтому достаточно определить ковдеатрацию оде<т° 
Вз них. фактически определяет концентрацию водородных ионов. ,

6.2. Поскольку концентрация водородных йодов может иметь 
самую различную величину и различаться на несколько порядков, при- 
ввто выражать ' -> пеличиной pH, предо ювляпцей робой десятичный
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логарифм концентрации ионов водорода, вэяюй с обратным знаком:

С Н+] = 10“®® ; Ш ^  [  Н*]

Определение концентрации водородных ионов осуществляется в 
интервале от X до Ю- *4 мг-экв/л, что соответствует величине pH 
от 0 до 14. Величина pH = 7 отвечает нейтральному состоянии ра
спора, меньшие ее значения -  кислотному, а более высокие -  щелоч
ному. Величина pH является важным показателем кислотности или 
щелочности воды и служит такие вспомогательной величиной в раз
личных аналитических расчетах.

6.3. В большинстве природных вод концентрация водородных 
йодов обусловлена лишь отношением концентрации свободной двуокиси 
углерода и бикарбонат-ионов. В этих случаях pH колеблется от 4 ,5  
до 8,3. На величину pH .может оказать влияние повышенное содержа
ние гуминовых веществ, основных карбонатов и гидроокисей, возни
кающих вследствие поглощения COg в процессе фотосинтеза, в в от
дельных случаях -  также и повышенное содержание солей, подвержен
ных гидролизу. В стачных и загрязненных поверхностных водах, кро
ме того, мох т̂ содержаться и сильные кислоты, и основания. Вели
чину pH определяют колориметрическим или электрометрическим мето
дами.

6.4. Ориентировочные определения отличаются быстротой, но не 
дают точных результатов и используются для предварительной оцен
ки. Метод определения с компаратором предназначен для быстрого, 
упрощенного определения (в частности, в нолевых условиях) вели
чины pH в широких пределах. Интервал определения колеблется от 
1,2 до 11,8. Для определенна с помощью буферных растворив не 
нужно особой аппаратуры, но оно отличается большой трудоемкостью 
И требует затраты значительного времени. Метод применяется в ка-
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честве резервного, прежде всего, для лабораторных определена*, 
в пределах обычно встречающихся величин pH. Интервал определения 
колеблется от 5,3 до 8 ,0 . Электрометрический метод предназначен 
душ наиболее точного определения pH,, а также для тех случаев, 
когда колориметрический' метод не может быть применен вследствие 
мешающих влияний.

6 .5 . В результате происходящих в воде реакций pH может часто 
изменяться, поэтому рекомендуется проводить определение немедлен
но после отбора пробы. Если это не выполнимо, следует доставлять 
пробу к месту анализа в особой бутылке, - снабжённой специальной 
насадкой. Наседка представляет собой резиновую пробку, в которую 
вставлены две стеклянные трубки: одна из них оканчивается у дна 
бутылки, другая у пробки. Обработку необходимо проводить в крат
чайший срок. Результаты определения выражаются в pH и лишь в ис
ключительных случаях в мг-зкв-водородннх или гидроксильных ионов 

в I  л.
Э л е к т р.*э м е т р и ч е с к о е  о п р е д е л е н и е  pH
6.6 Электрометрическое определение pH со стеклянным глек- 

тродоы основано на том, что изменение значения pH на единицу в 
определенной области pH вызывает изменение Потенциала электрода 
на 58,1 t.B при 20°С. Пределы линейной зависимости потенциала 
электрода от pH обусловлены свойствами стеклянного электрода.

6 .7 . Результат определения зависит от температуры пробы, 
влияние теглературы котлексируется специальным устройством,
.в:.ойткрованни:.; в щ-йбор. Если такой поибор отсутствует, те про
бу #? oi.no. нагреть, ил к охладить до требуемой температуры (20°с>. 
£сл;: температура пробы незначительно отличается от 20°С и не
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приведена к 20°С, ее нужно указать при записи результатов опреде- 
Ленин.

Зтектрометрическоиу измерению не мешает окраска, мутность, 
взвесь, свободннй хлор, присутствие окисляющихся щи восставав- 
ЛЙЬпющихся веществ иля повышенное содержание солей в пробе.

6.8. Некоторые помехи возникают прЯ повышенном содержааия 
солей натрия я цри pH = 10. В таких случаях необходимо пользо
ваться специальными электродами или же вводить поправки, указай- 
вые в инструкции, подложенной к электроду.

Точность электрометрического определения снижается под поль- 
ьт ш ш  загрязненными электродами. Для.исследования сильно за
грязненных проб следует иметь отдельный электрод, подменяемый 
только для этой цели. Бели возникает необходимости обезжирить 
электрод, пользуются куоком тонкой материи, смоченной эфиром иля 
раствором синтетического моюцего вещества. Затем несколько раз 
промывают электрод дистиллированной водой и вытирают его каждый 
раз для удале]щя обезжиодвэпцегб вещества. При необходимости 
электрод регенерируют, погружая его на 2 часа в 2$ раствор соля
ной кислоты, и тщательно промывают дистиллированной ведой. В не
рабочее время электрод следует хранить в дистиллированной воде. 
Буферные смеси готовят из фмнеаналов или соответствующих раство
ров.

6.9. Гастворы для получения буферных смесей:
а) буферный раствор, pH -  1,68 (20°С);

Растворяют 12,710 г биокоадата калия КН3 в свеже-
прокипячешЛ.и охлажденной воде и доводят при 20°С объем до Г л.

б) буферный раствор pH -4 .0  (20°С); растворяют 10,211 Г 
Высушенного про П0°С бяфталата калия KOOC-CgHg-COOH в свеже- 
проКйпячешсЙ и охлаждннной дистиллированной воде и довода т объем 
до I л при 20°С.
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в) буферный раствор, pH 6,98 (20°С); растворяет? 1,361 г 
K&jPÔ  и 1,420 г А/ agHPÔ  высушенных вря температуре (10° -  
130°С (обе соли одновременно); в свежепрокипячевюй к охлажденной 
дистиллированной воде и доводят объем до I л при 20°С.

г) буферный раствор, pH 9,22 (20°Сг); растворяют 3,814 г
. IOHgO , выдержанного продолжительное время ь эксика

торе над бромидом натрия, в свежепрокипячедгй к охлажденной ди
стиллированной воде и доводят объем до I л ори 20°С.

7. ОДРОКАРБОНАТ (Щ03Г  И КАРБОНАТ {С03)2“ ИОНЫ.
ОВЦАЯ ЩЕЛОЧНОСТЬ

7.Z. Общая щелочность природных вод . обусловливается анионами 
слабых кислот: ШО *̂, СО2- , Hg SiO j , HgB03 и другими анионами, 
гидролизущимви с образованием ионов 0£Г f l ,2  J  . В сероводород
ных водах заметное значение в щелочности вода приобретает гидро- 
сульфвдннй нов (Н S ~), а в нефтяных водах -  воды органических 
кислот.

Общая щелочность вода выраЖаетоЯ в милдиграша-эквивалент ах 
киолоты, необходимой для ее нейтрализаций до значения pH = 4.0 
что достигается титрованием с индикатором метиловым оранжевым.
Б ИОДах обмЧЯого состава щелочность образована в основном анио
ном угсш кв кислоты (део~ .СО2 ) И величина jjH ограничивается 
буферной системой COg-*■ ЧС0~ —  CQ*~ в Предала* 4,0 -  9,0.

Ьододмюв определение ИОНОВ Щ)~ и GO2” Ийгко достигается 
титрованием кислотой с индикаторами: фенолфталеином при опреде- 
ЛОДИИ С0*“ + КГ1" —*• НСОа (Точка вквивалентносщ при pH = 8,3 -  
8 ,4), и метиловым оранжевым Ори определении НС0~ (ЙС03 + Н+-~  
HgO +■ fCOg) точка зквивалентности при pH *  4).
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Ионы СО  ̂ а НСОд при их совместном присутствии в случав 
малых содержаний С0д~ ощзеделяются титрованием нс следуемой иода 
0 ,0 5  -  0,1 И раствором ослиной кислота, вначале в присутствие 
фенолфталеина, затем с метиловым оранжевым.

Определение обвей щелочности проводится сяодушим образом.
В коническую колбу емкоотьв 290 мд ощеривают пипеткой 50-100 ид 
ксодедуемэй воды, прибавляют 2-4 каши 0, I -̂ного раствора метил»- 
«ото ор&яжввоге в при постоянном Помешивании титруют 0,05-0, I  ff
раствором соляной кислот до перехода желтой окраски раствора В 
слабо-розовую. Для того, чтобы лучше отличать изменение окраски, 
родом ставят колбу, в которую надито столько же исследуемой води 
ж прибавлено 2-4 капли 0 ,1%-ного растворе метилового оранжевого, 

ббвдч щелочность С в мг-екв) рассчитывают по формуле;

Х « 1000 . (2)
~  V

тт % -  объем раствора соляной полоты, израсходованной па 
титрование, мд ;

И -  нормальность растворе соляной кислота;
V ~ объем исследуемой воды, мл.

Определение гпдрокарбонат-иона при отсутствии карбоват-иода 
уводят ток: исследуемую воду титруют 0,05 -  ОД К раствором 
едняяой кислота, так же как и при определении обвей щелочности. 
Ссдзржакие гидрскарбонат-иона (в мг/л) рассчитывают по формуле;

х » SUJffifliL. . (з)■V

гдаг <*С -  объем раствора соляной кислоты, израсходованной на 
определенна, мл;

I  -  нормальность раствора соляной кислота;
61 -  эк ви ва л ен та  « ж »  гидрокарбонат-лона;
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^  -  объем исследуемой вода, мл.
Определение карбонат- я гидрокарбонат-ионов при их совмест

ном присутствии проводят следующим образом.
В коническую колбу помещают отмеренный объем исследуемой 

воды (50-100 кл), прибавляют пять капель 1%-ного раствора фен л- 
фтамвта, осторожно по каплям титруют 0 ,05-0 ,1 N раствором соля
ной кислоты до обесцвечивания раствора. Отмечают объем израсхо
дованной кислоты. Далее к тому же раствору прибавляют три капли 
раствора метилового оранжевого и титруют тем же раствором соля
ной кислоты до перехода желтой окраски жидкости в слабо-розовую.

Содервание COg” (xj) и НС0“ (х2) . рассчитывают (в мг/л) по 
формулам*.

* 1 =  з<Г* , зо , , т  , (4 )

ь .  ( а -  а а ,, . - Ш -  • «>
<5 -ЙГ

объем раствора соляной кислота, израсходованного, 
на титрование '**' мл воды с фенолфталеином, мд; 
объем раствора соляной кислоты, израсходованного» 
на дарование V  ш  воды с метиловым оранжевым#!^ 
нормальность раотрора соляной кислоты* 
эквивалентная масса НС0“ ; 
эквивалентная масса СО̂  * 
объем ясследуамей ШИ, мя,

8. шРЕдашаив сероюдэкщ. (н2 s  )

8.1* Присутствие сероводорода урведавнива)»» во сао|с таен»*- 
му этому геау ваяаху «ли с йоцаввый реактивной бумажки > пропитан
ной насыщенным растйорбм уксуснокислого евиадд* реактивной бумаж
ка, омоченная дистиллированной водой и помещенная над водой* to-

где -гг* -

П  -

ч -  
61 -  

30 -  
ъг -
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держащей сорозсдород, чернеет вследствие образована сульфида 
сеянца.

Шесте со свободным сероводородом в сероводородных ведах ' 
обычно содержится гвдросудьфвд-ион HS ** и сульфат-исе S o f'  
Так как сорозсдород и гвдросульфид-йон легко окисляются, то дан 
количественного определения необходимо брать специальную рробу.

Сероводород ( а такке сульфид и гидросульфвд-ионы) связыва
йся в сульфид кадмия: Cd (CHgCOO}̂  + HgS = i CdS + 2CHgC00H, 
сулъфг.т-ион ара этом остается в растворе. Содержание суммы HgS 
a Hi *  определяется в лаборатории разложением CdS ,

Уксуснокислая кадмий приготавливают следующим образом. 
Растворяют 35 г безводного CoUCHgCOOg в небольшом количестве 
веди, прибавляю? 40 ил ледяной уксусной кислоты и доводят дистил- 
дярозокной водой объем раствора до I л. Для отбора пробы взвеши- 
пают пустые склянки емкостью 500-800 мд, наливают в каждую по 
100 мя раствора уксуснокислого кадмия и снова взвешивают. Затем 
екпдккя закрывзют резиновыми пробками и отправляют на место взя
тия пробы.

8 .С. В каждую склянку с ацетатом кадмия сифоном набирают 
по i 50-500 ш исследуемой веды. Специально взятая но месте, проба 
заключает всю имеющуюся в веде сульфидную серу в виде осадка 
сульфида кадмия. Сероводород, выделяющийся при разложении суль
фида кадмия кислотой, определяют йодо-метрическим методом.

8.3. Для проведения анализа требуются: кислота соляная (1:1) 
и натрий тиосульфат О, ОРЯ. Чтобы приготовить 1‘, С5 If раствор тио
сульфата натрия надо 12,5 г М&2 «?р03 • 5E.Q растворить в дп- 
стиллврезанной свежепрокипяченной и охлажденной воде и в мерной 
колбе довести объем до I л. Получают пршерно 0,05 К раствор.
Для предохранения от разложения к раствору прибавляют I мл хлоро
форме. Через день устанавливают титр раствора по 0,01 II раство-
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jjy K J. Son же раотвор цхеготовшц не на овелепрсаишяченной дистил
лированной вода» то титр раствора устанавливают через 10 даей.

8.4. Определенна титра по дихромату основывается на том, 
что дихромат в- кислой ореда выделяет на й сдаю того кадия сводо 
ный йод в эквивалентной количества. Выделившийся йод титруют 
раотвором тиосульфата:

KgCТ'g0î +8K J  0 *̂ Cl g( 3 04)g + 3t)g + 4K^04+731,0

B атой реакции молекула принимает 6 электронов,

5Ц ftjO , -  f !M !| 2z----- = Л И 4 -  .  49,037,

где грамы-еквивалент дихромата выделяет греш-энвивалент йода, 
а грамм-эквивалент йода Соответствует грамм-эквиваленту 
тиосульфата.

8.5. Установку титра методом отдельных навесок провода' 
едедущим одразом. В три колбы емкостью 250 мл дерут навески 
дихромата, примерно 0,125 г, что соответствует примерно 25 м*
0,1 К раствора тиосульфата. В. колбы приливают по 10 мл вода я 
по растворении непосредственно перед титрованием добавляют йоди
стого калин в четырехкратном количестве по отношении к навеске 
дихромата (т.е. примерно 0,125 х 4 *  0,5 г), взвешивая его на 
техвохимических весах. Затем добавляют 15 мл хорного раствори 
по объему серной кислоты, закрывают колбу часовым стеклом дан 
предотвращения улетучивания йода и выдерживают а течение IQ ми
нут, чтобы закончилась реакция между дихроматом и йодистым ка
лием. Колбу ставят в темное место, чтобы избежать частичною 
окисления йодистого калия кислородом воздуха, что привело бы к 
завыпкщму расходу тиосульфата.

8.6. К раствору с выделившимся йодом добавляют IGG-150 мл
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води ft титрую раствором «сульфата. Раствор при втом постепея- 
яо свет-ч -йт. Пасло :ого, как он станет светло-желты*, добавляю 
2-3 мл рчствора крахмала я дальше продолжают титровать по каплям, 
перемешивая после добавления каждой капли тиосульфата. Титруют 
до яс еэновеняя синей охрасхя раствора. Так как в результате 
рс лиги образуется ио<г Cl , раствор приобретает зеленоватую 
окраску, которая затрудняет наблюдение за исчезновением синего 
окрашивания. Если зеленая окраска очень интенсивна, расвор раз
бавляет водой.

Припер расчета.
Вели навеска бихооката 0,1032 г и расход тиосульфата 

21,45 мл, то нормальность раствора тиосульфата

Ы с 0
 

ьч 1
 

1 - 8 о пэйп *

«о.М

49,04-21,45 

,  0,09811

® Uf WiWiJl f

ш 0,9811.
0,1

8 .7 , Титр тиосульфата можно установить также по. 0,1 И ра
створу бихромата. Для этого отбирает пипеткой (илк при помощи 
бюретки) 3-4 пробы по 25 мл 0,1 N раствора дихромата в колбы 
для титрования, в которых находится по 10-12 мл 10){-ного объем* 
серной кислоты и по 5-7 мл, 20?-ного оиежеприготовленного раствора 
йодистого калия. Ьихромат вводят сначала в одну колбу, вылежи
вают ее ,5-10 мин в темноте для завераения реакция, затем раз
бавляют водой до 200 мл н титруют тиосульфатом. После получения 
светло-желтого окрашивания добавляют 2-3 мл раствора крахга з к 
продолжают титрование тиосульфатог, прибавляя его по капля?/, 
камый . вз хорошо перемешивая раствор, до перехода синей окраски 
в светло-зеленую. Чтобы проверить,не перетптроваН лк раствор, 
к нему прибавляют одну капльСне больше) 0 ,1 W раствор а бихре.а-
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та, при атом должно вновь появиться устойчивее сю^е окрашивание.
Из 3-4 титрований берут среднее и па нецу определяют титр 

раотвора тиосульфата.
&лн на титрование 25,0 ьл 0,1 N (Кр1,ЗСЮ) раствора бих- 

роката идет 23,50 ил раствора тиосульфата (среднее из -vex тит
рований) , то нор1.«иьность раствора тиосульфата 0,1*25,0=23,5*N .

ttm ■ P»J, ‘ ffitfl,. - -  0,10638 ;

к = -  ..... - . « 1,0638 .
0,1

В.8. Иод 0,05 К . ы небольшом количестве .цистиллм, ванной 
воды растворяют 20-25 г КЭ , добавляют 6,4 г йода, выбалтыва
ют до полного его растворения и доливают-водой до I  л. Получается 
раствор около 0 ,0 5 N . Точно его нормальность устанавливается 
раствором тиосульфата натрия. 0,01 N раствор йода получают соот
ветственным разбавлением 0 ,0 5 N раствора.

8 .9 . Крахмал 0,Ь#-ный раствор. 0,5  г  растВ' римого крахмя а 
размешивают с небольшим количеством холодной дистиллированной 
воды и постепенно вливают в 100 мл кипящей дистиллированной во
ды. Кипятят раствор 10 ..лнуг.

8.10. Анализ проводят следующим образом. Взвешивают склян
ку для того, чтобы знать объем исследуемой воды, взятой на месте 
для анализа. После того, как осадок хорошо отстоится, сливают 
сифоном прозрачный блой жидкости и пер«водгт осадок (с остатка
ми жидкости) в коническую колбу емкостью 250 мл. Затем в колбу 
прибавляют 20 мл 0,05 N раствора Года, 10 мл соляной кнолоты 
(1 ;1 ) , после чего оттитровывают избыток раствора йода 0,05 ft 
растворов тиосульфата натрия до бледно-желтой окраски, прибавля-



22

Е>т 2 м  О, М-ного растиора крял-та я дотитровывают раотвором 
тиосульфата натрия до обесцвечивания.

Общее содержанке сероводорода (Х,мг/л) определяется по 
фодоле:

х »  )-Г7-1000 ( {6)
V

тав jT. объем исследуемой вода, мл;
llj--  объем прибавленного раствора йода, мл;
Т̂ ~ объем раствора тиосульфата натрия, израсходованного 

на титрование избытка раствора йода,- мл;
И, -  нормальность раствора йода; 
i i j-  нормальность тиосульфата натрий;
I? ~ эквивалентная уосса сероводорода к

9. РАЗДЕЛЬНОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ СУЛЬФИДОВ,
ШМИТОВ И ТИОСУЛЬФАТОВ

9.1. Судьфкд-иопн осаждают в виде сульфида цинка, отфильт- 
Г0вяваг¥ к прои«агт. в осадке содержание сульфид-ионов находят 
EoiofceTpHHecKBW методом. Фильтруют после добавления глицерина, 
прздуярвядащего окиолеяие сульфита кислородом воздуха. Ь одной 
г.орции полученного фильтрате находят суммарное содержание суль

фит- й тиосульфат-ионов йедоьвтричеекш? титрованием; к другой 
порции того *е фильтрата орцбавлагт формальдегид, свяяывашиа 
сул^ст-ионы, а иодометричеснчм методов ощн делают только тио- 
сурфат-яоны.

Д.л вгов°лечкя аначиза требуются реактив»:
кислоте уксусная, 50£-дан раствор;
глицерин, х,.ч.;
глицерин,. 5>-ный водный раствор
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калив йодистый, х.ч. 
йод, 0,01 N раствор 
формалин, 40%-ный раствор 
крахмал, 0,5%-ный раствор 
цинк углекислый в виде кашицы.
Смешивает равные объемы 15%-ного раствора сернокислого цин

ка и 16%-ного раствора углекислого натрия. Кашица долина иметь 
деленную реакцию по фенодфталеицу.

9.2. Сначала проводится ориентировочное определение. В 
окдянку (500 мл) с притертой пробкой всыпают 1-2 г КС , раство
ряют его в небольшом объеме дистиллированной воды и вливают от
меренный объем (100-200 мл) исследуемой воды ив источника. Затем 
прибавляют г мл 0,5%-ного раствора крахмала и титруют в зависи
мости от цреддолагааюго содержания сероводорода 0,01 N или 0,05 Ч 
раствором йода до появления голубой окраски, не исчезающей ори 
энергичном встряхивании.

9.3. Затем проводят точное определение. в склянку с притер
той пробкой вносят 1-2 г KJ , растворяют его в небольшом объе-г 
мв дистиллированной воды и отмеривают из бюретки 0,01 ч раствор 
йода на С ,5-1 мл больше, чем было израсходовано на ориентировоч
ное титрование. Сразу же вливают отмеренный объем исследуемой 
воды, прибавляют 2 мл 0,5%-ного раствора крахмала,.тщательно 
взбалтывают, закрыв склянку притертой пробкой и оттитровывашт 
избыток йода 0,01 N раствором Na., S £03 •

9.4. Общее содержание серн (в мг/л), выраженное в форме 
сероводорода, вычисляют по формуле (6) (см. стр. 22 ) .

В мерную колбу объемом 250 мл вливают 12-13 мл чистого гли
церина, 20-25 мл свежеприготовленной кашицы углекислого ц яка и 
200 мл исследуемой воды. Содержимое колбы доливают до метки 
5%-ным раствором глицерина, взбалтывают и дают постоять 10 мин.



24

Иря этом сульфид и гвдросульфид-ионн связываются углекислым цин
ком. Z n \  S * '

£ п 2* HS

z » s -  

ZnS и.
Раствор фильтруют через сухие фильтры в две колбы емкостью, 

100 мл каждая. К первой порции фильтрата (100 мл) прибавляют 
2 мл 40$~кого раствора формалина (для связывания 5  Од" ) , 3 мл 
50$-|«ого раствора ШдСООН, 1-2сК Э , 2 мл 0,5/6-ного раствора 
крахмала я титруют З ^ з "  0,01 N раотвороы йода. Содериаяие 
3 20д~ , So^_ , Н23  + HS определяется по форифлам:

х = Гт • • И2Д4 . 1000
4  л -------- во------------------- ‘ т

/У) .40,04*1000
Хо - -------------------------  i (0)
* 80

у _ f 3 • *  * Д°0° -  Г 2 - ^ ‘ 1000 Л7; (9)
3 ~ 100 80

*э*е Xj -  количество ;  ьт/л ;

Х2 -  Количество S  0^~ , ыг/л;

Х3 -  количество H2 S *■ HS“ , кг/л

ffl -  одьеь раствора йода,израсходованного на определение 
$ 20 “̂ в 80 мл воды, мл ;

•^2 ~ объем раствора йода, израсходованного на определение 

3  2°з_ ' в 80 ил воды, мл;

•jfg -  объем р"створа йода, изррсходовишого на титрован/е. 
в ICG 1.-Л вида, t-л;
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N -нормальность раствора йода;
112,14-эквивалентная масса S 2o|“ ;
40104-эквивалентная масса «?Од“ ;

^-эквивалентная масса Н2 S ,

10. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ХЛОР-ШНА

А р г е н т о м е т р и ч е с н о е  о п р е д е л е н и е
и о н а  Ot ~

10.1, Определение основано на титровании хлор-ионов в ней
тральной или слабощелочной среде раствором азотнокислого сереб
ра в присутствии хромата калин. Первая капля избыточного нитрата 
серебра образует осадок хромата серебра, окрашивающего раствор
В бурый цвет.

Для проведения анализа нужны реактивы;
Калий хроьд.вокислый 105£-ный раствор; I0Q г KgCi 04 допинга 

до I  л дистиллированной воды.
Серебро азотнокислое, О, IH раствор. 17 г 0д растворя

ют в I л дистиллированной воды. Нормальность устанавливают по 
0,1 N раствору хлористого натрия с индикатором хромовокислым 
калием. Производят два определения; ориентировочное и точное. 
Если по данным ориентировочного определения вода содержит боль
шое количество Ct~ ,  то для точного ощюделения ее разбавляют 
дистиллированной водой. Обьем разбавленной воды для точного 
определения отбирают с таким расчетом, чтобы на одно определе
ние расходовалось 5 -  10 ы  0 ,1 Н раствора Aq N 03

10.2. Сначала проводят ориентировочное определение. I  про
бирку отмеряют пипеткой I  мл исследуемой воды и .прибавляют одну 
каплю 10^-ного раствора К>С t  0^. Затем при постоянном помешива
нии прибавляют- из бюретки но каплям 0,1 М [«створ Ag#03 до по-
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явления неисчоэаюпей окраски. Содержание C l ~ (в мг/л)раосчйты- 
внтт по формуле:

Ь  Ж' //-35,5-1000, (10)

Где V -  объем * » Ч -  израсходованного на I  т  воды;
* N -  нормальность АдМ 03 ;

35,5 -  эквивалентная мпсса СЕ~
10.3; Бели при ориентировочном определении найденное содер

жание хлор-иона ие превышает 400 мг/л, точное определение произ
водят в 50 ил воды (при более высоком содержании Сt  “ отбирают 
соответственно меньшее количество воды). К исследуемой воде при
бавляют 0,5 мл Ш -̂ного раствор:. KgC Ъ 0̂  и при постоянном поме
шивании титруют О,IN раствором AgNog до появления неисчезаюцей 
Сурой окраски. Со.держание с£“ рассчитывают по формуле:

X *  УУ ♦ *  *35.5 • I00Q , ( I I)
ТГ

где Щ объем рествора A<j^03 , израсходованного на определе
ние, :.л;

Й -  нор?.ллы«ость раствора AflrfOg*
35,5 -  эквивалентный вес хлор-иона;

V -  объем исследуемой воды.
1в е р и у р и м е т р и ч с о к о е о п р е д е л е н и е  

С? ~и о н a
10,4. При оп|д?дрпеш'Л -малых количеств хлор-иола причиняют 

■м̂ р!сурвметрц?ч«ок1ш метод определения..Метод основан т  иок* что 
кон двухвашнтнпи ртути образует с хдор̂ ионом растворимый, но 
галодиссоцийру:о1',иц хлорид ртути (двухвалентной)* + .2С£—•-

с$2 .
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аквивалентная точка устанавливается с дафешлкарбааоном, 
образующем с нонами двухвалентной ртути соединение, окрашенное 
в фиолетовый цвет. На результаты определения С1Г влияет pH тит
руемого раствора, величина которого контролируется индикатором 
бромфенодовым синим в пределах 3,0 -  3,5,

Для проведения анализов требуются следующие реактивы.
Кислота азотная; 0,05 М раствор готовится разведением 3,5мл 

концентрированной азотной кислот» ведой до I литра. Нормальность 
проверяют обычным титрованием.

Раствор индикатора; Д 5  г дифенилкарбаэона и 0,05 г бром- 
фенол ового синего переносят в мерную колбу емкостью 100 мд и раз
бавляют до метки 96$-ным раствором зтиловогр спирта.

Ртуть азотнокислая; 0,005 N раствор. 0,85 г Hj- ( МО 3 )2 
растворяют в 100 мл воды, содержащей I мл 6 К ШУО̂ , а разбав
ляют раствор до I  л. Нормальность раствора азотнокиолой ртути 
устанавливает до О, СИ if №<# в таких не условиях, в которых 
ведется определение ЫГ -иона.

10,5. Берут I мл 0,01 к & G t разбавляют водей до 50 мл, 
щебевДЯюТ 15 капель смейанйого индикатора, затем нейтрализуют 
раствор 0,05 N НМОа ДО перехода окраски в желтый цвет, после 
чего прибавляют еще 0,5 мл 0,0$ И 1#)3 и титруют по каплям 
0,005 | Н| ( Н Од ^ до сине-фйсметного цвета. Обязательно ве

дут холостую цробу.
Нормальность рассчитывают по формулам;

м М«ьм • ,  ,
~ {12)

и Ни ( К 0а)и(подученная)
к = 1 -Г— .« » ' ..г ---------К (заданная)

(13)



10. С В коническую колбу отмеривают исследуемую воду с таки» 
расчетом, чтобы в ней содержалось не более 1-2 мг-екв Cl~.  раз 
бав"яю!г дистиллированной водой до SQ ид, прибавляют пятнадцать 
капель индикатора, состоящего из смеси бррмфенодового. синего и 
дифеншшарбаэона. Затем нейтрализуют раствор 0,05W раствором 
Н Я Од до перехода окраски э желтый одет, после чего прибавляют 
еще 0,5 мл 0,05*1 раотвора НМ03 и титруют по каплям 0,00bN ра
створом В| (Noa)2 до сще-фиолетового цвета.

10.?. Для более четкого определения конца титрования при
готавливают холостую пробу, в которой к дистиллированной воде 
прибавляют индикатор, Q,2*f Н N 0а и каплю раствора азотнокислой 
ртути.

Содержание С|Г (в мг-екв/л) определяется по формуле;

X .  П Г ~ У! 1 :Н 1 1РЭД • СИ)
ч

щць X -  содержание CJT ;
\f.-  количество азотнокислой ртути, пошедшее на титрова

ние, мл;
)fj- количество азотнокислой ртути, пошедшее на титрова

ние хояоотой цробн, мд]
fjt~ обьем йоды, вантой AW определения, мл;
N -  нормальное..* Ц  ( N о8)2

Ошибка определения о* 0,00 до.(1,05 мг/л.

I I .  обг.ря ж е с т к о с т ь
I р и  л о н О м е т р И ч е о  к ий м е т о д
I I . I ,  Трвдон *  В -  двлютривван со »  втвлендиаышотетра- 

уко|С80Й кислоты образует прочные комплексы с иенами трех- и
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двухвалентных металлов, в частности о ионами кальция в магния. 

HOOCCHg ^  ^̂ СИ̂ СООЙйв
С&2 - С И2 “ I f __ . HgO

VaOOCCHg ^  ^CI^COOH

Схематически взаимодействие трилсна В в вшами кальция (нагьия) 
может бить представлено уравнением:

Са2+ + = 1/а2 (Се Я ) + 2Н+ .

где ft -радикал этилендваминететрауксусной кислоты.
I I . 2. ТрияонометриЧеокий метод применим для вод с различной 

жесткостью [1, 2] . .  Используемые для данного определения индика
торы являются чувствительными реактивами на многие тяжелые ме
таллы, вследствие чего последние мешают определению кальция и 
магния. Присутствие мелеве мешает определению при содержании 
более I мг/л, алюминия -  црИ содержании более 2 мг/л. Оообов 
внимание следует обратите на оодеряанйе меди, даже следы которой 
не позволяют провести определение. Доя устранения влияния ионов 
меди в отмеренную дли титрования пробу веда прибавляют I  мл 
5-1($-ного раствора Н е , а в случае фнсутстнии марганца -  
5 капель I -̂ного раствора хлористого гвдрокевламнна.

В тех редких случаях, когда избавиться от меаапцего влияния 
марганца (а возможно, в других нвустановяенннх «омвшентов) не 
удается, определяют кальций оксалатным методом. Мд. -  пирофосфат
ным. Общую жесткость вычисляют.

II. 3. Для выполнения авали за нужны следующие реактивы.
Раствор трвлона Б 0,025 М: 9,307 г трялона Б растворяю. в 

дистиллированной воде и доводят объем до I л, производит провер
ку молярности.
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Буферный раствор 50 Г VН4С|> растворяют в Дистиллированной 
вода, добавляют 250 мл 20 -̂ного раствора аммиака и доводят объем 
раствора дистиллированной водой до I л.

Индикатор 0,5 г ериохромчеркого Т (специальный ЕТ -  00) 
растирают с 50 г х.ч. NaCt,

11 А . Стандартный раствор СН2+ + М^+ готовят вз смеси 
ОД М растворов солей Са и Mcj с такимра счетом* чтобы отношение 
Се : Mt| * з,.Т, Растворяют 3,009 г безводного M9SO4 (получаемого 
высушиванием при темлёратуре 240°С оемиводного гидрата) в мерной 
кадбе с дистиллированной водой Я объем доводят до 500 мл. В дру
гую мерную колбу объемом I л вносят 5,005 г углекислого кальция* 
приливают 10 мл дистиллированной воды и но каплям вводят соляную 
кислоту (1 :1), избегая ее Избытка, до полного растворения карбо
ната. Затем добавляют дистиллированную воду До метки. Дли приго
товления О-, ОТ» Н стандартного раствора Се2+ + Mg2*  в мерную кол
бу емкостью 200 мл отмеривают 75 мл 0,1 К раствора CaCig и 25 мл 
ОД N раствора J.1c)S04, после чего доливают дистиллированную воду 
до метки.

I I . 5. Ориентировочное определение проводится для уточнения 
исследуемой навески.

Отмеривают пинеткой в коническую колбу I  мл исследуемой 
воды, прибаатяют 10 мл дистиллированной воды, 2,0 -  3,0 мл бу
ферного раствора, я* 0,02 г индикатора ЕГ-00 с ffaCfc- и титруют 
0,025 М раствором трилона. Б до голубой окраски раствора. Расчет 
общей жесткости (в мг-экв/л) производят по формуле;

Х= У*. 2 . 1Л . I0C0 , (15)

где ТГ- -  объем раствора трилона Б, израсходованного на опре
деление жесткости, ни;
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И - мояярнооть растворе трялойа Б.
I I .б. В коническую колб? мтоотыо 250 mi отмеривают пипет

кой необхсдюмЯ оОым исследуемой ваш? (табл. 3), чтобы в нем 
содержалось не более 0,5  мг-екв Се24 + Hq 2+ .

Таблица 3

Обвей дл* определения жесткости

Жестиооть воды, мг-жв ! Обвей вода, мл

0,5 -  5 100
5 - 1 0  50

10 -  20 25
20 -  50 10

К анализируемой воде, обьем которой доводят дистиллирован
ной водой до 100 мл, прибавляют 10-15 мл буферного раствора ж 
0,1 г смеси индикатора ЕГ-00 о NaCt. Раствор перемешивают и 
медленно титруют 0,025 М раствором трал она Б (при небольшом со
держании Са2+ + М<| “+ применяют О, 025 М раствор трилона Б) до 
изменения окраски жидкости, от винно-Крвоного цвета до цвета 
морской волны.

Конец титрования лучше всего наблюдать, если рядом поста
вить перетитрованную пробу, до цвета которой я Следует титровать 
исследуемую пробу. Титрование не должно продолжаться болью 5
кинут.

Общую жесткость X' (в мг-екв/л) вычисляют.по формуле (16у:
f T . 2 . U . 1000

— .X (16)
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ОД Ц- объем раствора трклона В, израсходованного йй опре
деленно жеоткости.мл;

И -  моляриооть раствор*', тирлона В)
2 -  число грамм-эквивалентов жесткости, соответствующее 

1 молю кошяехсона Ю; 
f  -  объем исследуемой Boat, ми

II.? . Установление ыолярностн раствора трялона Б проводят 
так: в коническую колбу емкостью 250 ЫЛ отмеривают пипеткой 
10 т  0,05 Й стандартного раствора Оа3* + Mg 2+ , добавляют 
мензуркой 35 ад дистиллированной воды ж 5 мл буферного раствора. 
Жидкость нерекеодшают и к ней добавляют я* ОД г смеси иодкато* 
pa ЕТ-СО, после чего титруют трилоном Б так же, как при опреде
лении жесткости.

Молярность раствора трклона Б вычисляют по формуле:

— (17)
2V5

где N - нор*.;йл: :ооть стандартного раствора}
Ijf -  объем стандартного раствора Са3* ъ * взятого 88

определение; мк}

^ -  объем раствора трялона Б, израсходованного на титрова
ние, №.

Общую жесткость можно рассчитать. Определяют раздельно ион 
кальция и ион магния и полученные результаты, выраженные в 
йГ-екв/л, складывают.

К а л Ь ц к R -  я о я <Са)3+
I I .8. Для определения кальция в природных водах преимуществен

но используется тригонометрический метод с индикаторе».* мурекендер.
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Оксалатный меток применяется в качестве контрольного к в тех 
случаях, когда в воде присутствует много стронция в возникает 
необходимость в его определении. При высоком содзрадаии магния 
и мадам содержании кальция оксалатному методу предшествует отде
ление в спиртовом растворе кальция от малом в виде сульфата 
кальция. Дня определения небольших количеств кальция в ультра-  
пресных водад применяется колориметрический метод с мурексидом.

Содержание кальции монет быть таяде вычислено по разности 
между суммой мг-екв Св2+ + Мф2* (жесткость) и мг-зкв Мд 2+ .

IX.9. Определение ооаоваво на образовании зонами кальция с 
мурексидом (аммониевой оржыв цурвуревой кислот»} мало даосовдв- 
роввнного, прочного пщ pH «у 10,соединения, окрашенного в мала -  
вовне цвет. Цщ титровании кальций связывается щшшш  £ в еще 
менее двоорцидраваяный комплекс, я чурексдд окрашивает щелочной 
раствор н Фиолетовый цвей. Дм проведения анализа требувтоя сле
дующие реактива: кислоте соданаЦ, 0,06 -  0.1 V раствор; наури 
едкнй, 2 Ш раствор; трвлон Б, 0,025 М раствор; цурекеЗД 
рацт в отупка I в мурекоида и 100 г МаС|); адродриж Й̂ цагЯ 
"конго”.

I I .10. Анализ проводят так; в коническую колб? емкостью 
250 мл наливают наследуемую воду в сбтеме , содержащем не более 
0,5 мг-екв Се2+ + Мф 2+, и доводят объем ддотшишрованной водой 
до 50 мл. Затем в нодбУ оцуомЮТ небольшой кусочен оуцахки "код- 
го” я Оря постоянном неремеиинвнии щиОаводиг цо раццям 0,($ -  
0,1 0 растворе 1ЮЙ- до перехода оцраонц реактивной бумажна яв 
красной В ОЦревеюую. Раствор яшштат р течение 5 мин.

X холодному раствору прибавляв» 2,5 мд 2 0 расОДврв едкого 
натра я зо-Яо мг сухой омеон мурежсиаа с хдораотод натрием.
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Подготовленную таким образом жидкость титруют 0,025 U ра
створы трилона Б Си приоутотвии "свидетеле") до перехода окрас
ки в фиолетовый цвет,устойчивый в течение 3 шш. Содержание 
иона кальция (X, мг/л) вычисляют по формуле:

где - объем раствора трилона Б, израсходованного на титро
вание, мл;

М -  молярнооть раствора трилона Б;
40,08 -  атомная масса кальция;

М а г н ий- и о н  . (Mg )3+
II . I I .  Определение магния в природных водах производитоя 

главным образом кошяаиооьетричеакям методом о трилоном Б. Весо
вой фосфатный метод сохранил значение только в качестве конт
рольного! его массовое применение не оправдано из-за большой 
еатраты времен*. Шчетный метод используетоя главным образом 
для полевого анализе. Идя определения небольших количеств маг
ния в ультрапреонцх водах используют иалориметрнчеою& метод 
с реагентом ^Шгнезон ИРЙА".

I I .12. Трйлонометрический метод основан на титровании иона 
магния Трилоном В в присутствии индикатора эриохромчерного в 
том не растворе, в котором ионы кальция были связаны в комплекс 
трилоном $ в присутствии индикатора му ре коша. До титрования 
магния окраска< вызванная мурексадом, должна быть разрушена.

И. 13. Для проведений анализа нужны следующие реактивы.
КисДбТа ослиная (КВ). Буферный раствор 50 г раство

ряют в дистиллированной воде,добавляют 250 мл 20 -̂ного раство
ра аммиака И доводят объем раотвора дистиллированной водой до

i f  -  объем исследуемой воды, мд.
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1 л. Трилон Б| 0,025 Ы раствор. ЭриохромчерныЙ ЕТ-ДО. Растирают 
в ступе I  г индикатора и 100 г хлористого натрия. Индикаторная 
бумажка "конго",

I I . 14. Анализ проводят так: пробу води посдс пределения 
кона кальция о мурексидом кипятят в течение и*.е/соДк ил минут . о 
уничтожения окраски жидкости от курексида или оставляют на холоде. 
Раствор после охлаждения нейтрализуют НС£ (1 :2) до перехода 
окраски бумажки "конго" из красной в сиреневую. Затем прибавляют 
буферный раствор до перехода бумажки "конго" в красный цвет,дают 
избыток буферного раствора (20 мл), 0,1 г сухой смеси эриохром- 
черногс; с хлоридом натрия и титруют 0,025 Ы par вором трилока Б 
(в присутствии "свидетеля") до перехода окраски жидкости в сине- 
зеленый цвет. Содержание иона магния ( I  в т /л )  вычисляют по 
формуле:

где Щ -  объем, раствора трилона Б, израсходованного на титро
вание магния, мл.i 

М -  молярность раствора трилона Б|
24,32 -  атомная шсоа магния)

<Г -  объем исследуемой вода, мд.

О п р е д е л е н и е  о б щ в г о с о д  а р *  а. н. и, & 
ж е л е з а  с с у л ь ф о с а л и ц и л о в. о й к ис л, о т О: й

12.I .  Метод основан на том, что суль$рсалйцдлбваЯ| кислота 

(или ее натриевая соль) образует с солями железа опрощенные 
комплексные соединения, причем в олэбокислой среде сульфосьли- 
цидовая кислота реагирует только с солями железа (Щ) (красное

(Щ
t

12. ОШЩЕШЁНШ жадЯЯА
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окрашивание) ,а в слабощелочной среда -г как с солями желева (Ш), 
ta& к с солдш недевз (П> (желтое окрашивание).

Для проведения анализе нужны такав реактивы.
Сильфовышдаоваа кислота. 105йшй раствор 100 г судьфооаян- 

циловой кислоты растворы» в 900 ид обесооданноа воды, фильтруют 
черев заперепный фильтр "окаяя лента”,

НС1'Х ;1 хж т ескв чистая шш подученная насыщением или пе
регонкой, для чего на дао эксикатора наливают концентрированную 
соляную кислоту, а на фарфоровую сетцу помещают кварцевую чашу 
(или фарфоровую) с депонированной водой. Воду выдерживают несколь
ко суток до насыщения,

Аммиак Ю#-ный. 2GQ т  концентрированного раствора аммиака 
смешивают с 300 ш депонированной вода. Веди же нет хишчеокв 
чистого аммиака, то его готовят тем же способом, что и НСЗЕ-1:1.

12.2. Стандартный раствор соли железа.
Берут навеску 0,6636 г железо-аммиачных кгкздоп в стакан 

аа 300 мл, добавляют намного дистилдированной воды и 10 мл кон
центрированной хорошо перемешивают, охлаждают и колячас'*-
веш> переносят в мерную коябу на I  литр, доводят до метки водой 
ш еде рав хорошо Перемешивают. Получают стандартный раствор о 
содержанием 0,1 tar/мл.

Рафййй раствор е ведеерааййбм 0,01 мг/мл <#* готовят не- 
посредственно перед снятием кривых рйзведедаш стандартного ра~ 
створе в 10 рай,

12.3. Проверка титра раствор t
а) отбирают ЮОмл рабочего раствора в станин, прибавляют 

несколько капель концентрирований ННОз , Йягрййают почти до кипе
ний И, оетфоиао добавляя аммиак, осаждал» гидрат окиси железа.

Плоде нагреве им в течение ЖКЮ мин осадку дают осесть и 
фильтруют через фильтр ("белей" (ли "красная" лента), сливая на
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ев фильтр сначала жидкость, с осадок 3-5рвв промывают в стакайе, 
го|*чв1 водой. Затем ооадок переводит на фильтр и растворяют его 
в горячей разбавленной Сояййой кислоте 1:2 , собирая раствор в сте
кав, в котором производилось оеазденяе. Фильтр продавают 9-ТО раз 
горячей Водой, слабо подкисленной солвной кислотой. Полученный 
раствор доводят до I50-2CC мл, НаГрввайГ почти до кипения и сно
ва осаждают гидрат окиси железа змийаком, Hoc. з нагревания и от
стаивания осадка раствор фильтруют* олизая сначала жидкость, а 
затею количественно перевода* ооадок на фильтр я промывают, его 
8-10 раз горячей водой до удаления хлор-йона (проба с Щ W 03). 
Промытый осадок помещают во Взвешенный платиновый или фарфоровый 
тигель, сушат, озоляют й прокаливают в муфельной печи при 800° до 
постоянной массы. Фактор пересчета веса на э+0,6934.
Титр раствора на £ 3+ Определяют* умножив полученный призес на 
фактор пересчета и разделив произведение на число взятых милли
литров раствора}

б) титр раствора можно установить также объемным методом, 
титруя предварительно восстановленное железо перманганатах, бп- 
хроматом или ввнадатом. Дня титрования берут 100 мл стандартного 
раствора.

12.4. Построение калибровочной кривой на приборе ФЭК от 0,02 
до 0,5 мг/л$*е. В мерные колбочки на 100 мд дозирую* 0,1; 0,2}
0,5; 0,7; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5 мл стандартного растворе с содержа- 
нием0,01 мг/мл^е прибавляют к ним по 50 мл воды, Хорошо переме
шивают, затем приливаю* 3,5 мл Й0^ ( 1: 1), перемешивают, прибавляв 
юг 2,5 мл lot-ной сульфосалициловой кислоты И 15 Мл 10?>-ноГ1 ам
миака, все хорошо перемешивают, доводя* объем До мОТкй дистиллиро
ванной подо", хорошо перевешивают и колориметрируют в кюветах на 
50 i.Tx со светофильтром A 434 нм (с синим светофильтром).
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Таким же образом снимают кривую ot I мг/л до 15 Mt/n 9е. Анализ 
провоет ток. К исследуемое; количеству воды, Помещенному в терме 
стойкий стакан на I0C мя, прибавляют 2,5 ил ffc£ (1:1),несколько 
кристалликов пзроулъфвта аммоний (или.Концентрированной азотной 
кислот) и указывают до малого объема. Затем раствор количествен
но переносят в мерную колбу емкостью на 100 мл. Доводят объем 
дистиллированной водив до 50 мл, прибавляют 1 мл НС& Цг1) , пере
мешивают к прибавляют 2,5 мл IOJt-ной еуль#3 салициловой кислотн, 
перемешивают, добавляют 1$ г«л 1056-ного ем.паке, доводят до метки 
дистиллированной водой, тщательно перемешивают и колориметрируют 
со светофильтром (синий) % m  434 нм. Результаты определения 
наводят но заранее построенной кривой.

2 е л е з б э а к и с н о е
12.5 Соединения закясного яелеза ( Sfe2+) в природных водах 

неустойчивы, так как железо легко охисдается я выпадает в осадок 
в виде гидроокиси, 4 5ч>2+ + 30? + Щ р  —*• 4 jfa (0Н)3.

Определение закиспОго железа По указанной причине должно 
выполняться сразу после отбора проба из водоисточника иля из 
специальной зарядки, взятой на месте, в которой закионое железо 
стабилизировано.

Малые количества закясного железа определяют колориметричес
ким методом с «̂ л'-дшшрэдилол . Закианое железо может быть так
же определено и менее чувствительным колориметрическим методом 
с красной кровяной солью. Большие количества закясного железа 
определяют объемный методом, титрованием 0,01# раствором K4M 0  ̂
или кошиснсометрическмм методом.
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Э к с п р е с с н о е  к о л о р и м е т р и ч е с к о е  
о п р е д е л е н и е  ■ о и я з а к и с н о г о  ж е л е з а  
с Я»*'-д к п й р й д к л о м
а 12 «6. Метод основан на способности конов двухвалентного же

леза взаимодействовать в олабокиолой среде о органически* основа-I
кнеи «С, «4 -дипярвдилом, образуя комплексное соединение розово
го фета. Чувствительность метода позволяет определить железо 
вря его сойоркаши более 0,2 нг/л. Для проведения анализа готовят 
реактивы.

Ьуфэр ацетатный (pH Ш 4). Сманивают равные объемы раство
ров XN уксуснокислого натрия к 5*5 N уксусной кислоты. 1N 
раствор уксуснокислого натрял готовят растворением 66 г СН3СОО#а* 
3HgO в дистиллированной воде в колбе емкостью 500 мл. 5,5# 

раствор уксуокрй кислоты готовят разбавлением 167 г ледяной 
уксусной кислот до SOD мя дчвтихл1фованкоЙ воДой.

цД-дипярИШ, 0,52-нкй раствор. О, Б Г реактива растворяют 
в 100 мл 0,001 й раствора НСЙ, .

Тимоловый сянкй 0,0455-нЫЙ раствор. Растирают о помомью 
стеклянного Пестика На часовом стекле 0,04 г реактива о 6,5 мя 
0,01 Я раствора #аОН, раствор смывают дистиллированной водой в 
мерную колбу на Z00 мя и доводят водой до метки.

Стандартный раствор приготавливается так 0,702 г
соля .Мора <Ге $ 04. ( #Н4)2 В 04* G&fl растворяют в 500 мл аце
татного буферного раствора (pH О» 4,0), переносят в мерную код- 
бу емкостью I  л я приливают воду до метка. Полученный раствор 
содержит 100 кг/л fFe. Рабочий ста дартннй рвотвор.оодервацяй 
10 мг/л fe  , готовят непосредственно веред употреблением, раз
бавляя приготовленный раствор дистиллированной водой в 10 раз.
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12.7. Лишаю проводится следующим образом. Исследуемую воду 
50 мл помещают в мерную колбу ив 100 мд, прибавляют пять капель 
0,04^-наго растворе тимолового синего, Боли раствор окрасится в 
фиолетовый цвет, прибавляют по каплям ацетатный буфер до перехо
да окраски раствора в желтый цвет. Затем добавляют 2,5 мл 
0,5^-вого растворе <*,<£ двгарядвла. Хорошо перемешивают, 
оставляют яа 5 мил, затек доводят объем дистиллированной водой 
до метка, опять хореею перемешивают и колоркметрируют в кюветах 
яа 50 мл со светофильтром 490 ям (зеленый). Калибровоч
ный график снимают в тех же условиях, в каких ведут определение 
проб вода. Можно снять две графика от 0,02 мг/л до 0,5 мг/л и 
0,5 мг/л до 2 мг/nFe.

13. ОПРЭДМШИЕ ФОСФАТОВ Р0|“

C3.I. Иокн .ортофосфата и молибдата в кислых растворах 
образуют фосфорномолибденовую кислоту, которая селективно восста
навливается с образованием скрашенных соединений [з ] .

Нпвдучаиа результаты получаются яри применении в. качестве 
восстановителя гидразин-сульфата. Зосстэновдение фосфорномолиб- 
денешой кислоты следует проводить в растворах (с кислотностью 
I И но хлорной шш серной кислоте) з течение 10 мин пре темпера
туре около IOC0 С. Для растворе® синего гетерополисоединення 
закон Вера соблюдается при 65С и 830 т . Оптимальная концентра
ция находится при 0,1 -  1,2 ыкг/кл фосфора.

Койн алнкшнпя, амюнпя, кадмия, трехвалентного хрома, двух

валентной меда, кальция, двухвалентного железа, магния, двухва

лентного марганца, никеля, цинка, хлорида, бромвдо, ацетата, 

цитрата, силиката, фторида, вннадата, бората не уешапт. Должны
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отсутствовать нош? двухвалентного олова, нитрата я ароввата. 

Концентрация трехвалвнгного железа не долина цревьйаать 20ш г/кл , 

Доиуетямо присутствие на более 10 д о  Лиг вольфрамата. Определе

нию мешает двухвалентный свинец, трехвадентный висцут, барий и 

трехвадентнад сурьма вследствие образования осадка иди кути в 

сернокислых растворах.

Боли в воде содержатся нитраты, то рекомендуется добавлять 

к  реагенту оульфаыиновую кислоту. Органически связанный фосфор 

окисляют небольшим количеством хлорной кислоты.

13.2. Для проведения анализа требуются.

Стандартный раствор фосфата. Растворяют Q.3587 г  шу-Од в 

воде и разбавляют раствор до 500 мд (получают 0,5 мг/мл Р0^ь). 

Отбирают пипеткой 100 мл этого раствора в колбу емкостью I  л  
и разбавляют до метки дистиллированно# водой. I  ш  подученного 

раствора содернит 0,05 мг P0J3 . раствор хранят в полиэтиленовой 

посуде

Молибдат аммония. Растворяют 25 2 ( WH4)g 40rfi.„ ,4НоО г 

небольшом количестве 10 Й серной кислоты-и доводят до I л 10 Н  
серной кислотой.

Ввдраэай»оульфат. Раствора?» 1,5 г  гидразин-еулъфата в во

да а раэбв&яй*» До 1 л.

Ю 278 мл концентрированной Hr, $04 ( d = 1,84)

п^ш вавт it 600 мл дистиллированной воды, охлаждают и доводят 

до I  Л,

В маркую колбу на 60 мл *KS*pae* 25 мл раствора, садериа- 

цего не более 0,2 мг ортофосфата •  цвбаааяйт с«ну каплю раство

ра ф вйв*ф «л*»а. Если рвотвор окраоэн в розовый цвет, тс добав

ляют серную кислоту 1:20 дс обесценивания. йода раствор б<*сцв.- 

тея, тс Добавляют а главк 1:10 до ВОЙВленИЯ розово* окраски я 

затем по кашгйм сьрцую кислоту 1:20 дй исчбзбшюжя сйфаеаш.
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Добавляет 5 мл раствора молибдата ашовдя я 2 мл раствора гидра- 
аин-сульфата. Разбэвдат до метяв дистиллированной водой к юре» 
мешивавт. Потру лают колбу т 10 мяв в кршщ р  водяную баню, иэвде 
кают ее я быстро охлаждают. Снова встряхивает колбу я в случае 
необходимости прибавляет неокольно капель воды до метка. Изме
ряет оптическую плотность вря ЙЭО нм в кювете 10 ш относ иг еяьнс 
раствора реагентов.

Рассчитывают но формуле;

С « и. I  ...  * (20)

концентрация Р0?~ в нробе мг/л; 
коЕцеитрацая Р0|“ , овредменная но калибре®очному 
графику, мг/л| 
вб*вы фобы t
объем водя, взятой не анализ, мл.

14. ОПРЗЫШИБ с п ш ю в  (вазовой ШЙЩ)

14. х. Определение оояошво на малой растворимости сульфата 
бвряя Be Й04 в разбавленном растворе соляной кислоты Ва2+ + So|-■ 

-  Вай044 Необходим точное» аналваа зависят от ряда причин ( в 
педов очередь от - ого, что с оулъфвтам бария могут соосавдаться 
другие лот, оодармаадес* в растворе) я для получения надежных 
результатов не следует отступать ст проводимой ниже прошей.
Требу мою реактявД для фавадеиян анализа:

колота оолянай (1:1).
Шряй хлористый fifc-нвй раствор.
В зааоямостя от предполагаемого содержания сульфат-иона 

отмеривает 50-100 мл воды с таким расчетом, чтобы в дальнейшем 

мжпч осадка сульфата бария б шй значительна, но не превышал*

где С -  
А -

25 -  
Г -
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300 мг. Кроме того, объем вода рассчитывают так, чтобы коедент- 
рациа 8о|" не превышала 25-30 мг в 100 ш  раотвора, в случае 
необходимости воду разбавляют, При малом содержании So4~ Iменее 
10 мг/л) воду подкисляют HCt и концентрирую» до объема 100 w . 

Кода при упаривании вода выпадает -осадок, его отфильтровывают 
через плотный бумажный фильтр. На каждые ДО мл раствора прибав- 
дают 2 w U P l (1*1) , нагревают да кипения к при постоянном од- 
миликавии отвждияней палочной добавляют IQ-I5 на горячего &$-на- 
го раствора хлористого бария.

Раствор с оседнрм оставляют ив теююй плитке на 3 часа, 
сдаем на холоде на ночь. Раствор проверяют на полноту осаждения 
и фильтрую? через плотин# бумажный фильтр” с иная лента”.

14.2. Осадок несколько раз декантируют дистиллированной 
водой, количественна переносят его не фильтр и промывают до от
рицательно# реакции ив хлор-иов, Потом переносят во взвешенный 
фарфоровый тигель, ооторожно озаляют и прокаливают щри хорошем 
доступе .воздуха (доступ воздуха необходим, так как осадок За S 04 

может частично восоТанавл*ре!гъся • Результат рассчитывают по фор
муле:

х = Й . .Г .р .- .д Ь .м д а  • ДОО .

две X -  оодврваниеЗОз , г/л|
а -  месса типе о прявеоом, г \  

в - масса тигля пустого, г| 
о - масса холостой пробы* 1*|

0 ,Ш&- коеффициент пересчета BaS04 на So|_ } 
If-  количество мл, взятых на анализ.

(21)
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15. ОЦРВДЕЩШЕ КРЙШИЯ ( Si )

15.1. Наиболее широко раопространеншй метод фотометрического 
определения мадии количеств хреьюод основан на образовании крем- 
немолйбденового комплексного соодннэдня при взаимодействии крем- 
навой кислота о молибдатом аммониа В кислом раствора. Некоторые 
исследователи измеряют оптическую ротноетъ раотворов желтого 
кремы емолибденошго соединения, в то время как многие восстанав
ливают его, например, раствором в НС!, гвдрокенламином,
солью Мора, аскорбиновой кислотой я т.д. я намерят оптическую 
плотность полученной кремнвмолибпек лвой сини. Боля отсутствуют 
метающие адемента, определение кремния осущеотвлветон сравнвтель- 
яо просто: растворением проба в соотве.стдуодей кислоте, совда- 
ввеи нужного рВ, добавлением молибдата аммония и измерением опти
ческой шеотноотк растворов крвмнемвдвбденовой кислоты жедтого 
цвете иля же кремнемолибделовой сипе после восстановления U 1

Шльяк, фосфор я германий обратит е исками молибдата ана
логичные комплексные соединен)», поетому названные атемантц меша
ют определению (домневой кислоты и их следует отделять, либо 
овяаявать добавлением соответственных реагентов. Мешавдее влия- 
няе фоофата бее его отделения уотреняи* регулированием pH.Мышьяк 
я германий можно удалить выпариванием о соляной кислотой. Кроме 
того» одним ив методов устранения мешающего влияния мышьяка и 
фосфора валяется рееруояние образовавшегося молибденового кош- 
лекоа лимонной, щавелевой или ванной кислотами, эю«иаком или 
тартратом натрвя. 11Юнелевая киолота устраняет мешающее влияние 
фосфате, а лимонная -  влияние каждое. Адродий, цинк, железо 
удерживают в растворе в воде комплексов добавлением тартрата 
ашонвя. Ионы фоо'̂ та не мешают при pH = 4,2 -  6,8. Максимум 
поглощения ваблсдается при 815 нм.
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Растворы подчиняются эакону jSBpa. При колориметрировании 
на приборе ФЭК пользуется крвсс.м светофильтром. Чтобы свести 
к минимуму поправку при контрольных определениях, следует приме
нят дважды дйотядяярсваннув воду, полученную в перегонном при
боре о оловянным холодильником, хранить ее В полиэтиленовых 
сосудах. Можно также пропускать дйстиллированную воду через 
ионообменную колодку и хранить ее в псиаетилв новых сосудах.

Реактивы Готовят такие:
Соляная кислота (1:1)
Молибдат аммония 10? .
20 г молибдата атония растворяют в 200 мл обессоленной 

веды при нагревании, затем фофвльтровнваст через запаренный 
фильтр.

Щавелевая кислота 10?.
Е?-:шй раствор аскрр(Йшовои кислоты свежеприготовленный.
Стандартный раствор кремния готовят из Kgfti 3§ или 

предварительно растирают соль в агатовой ступке.
а) расчет навески на стандартный раствор ив 83 S i $  g на 1л*

*  Sv
220,22 -  28,086 X = %■*■& & -. .= 0,7841

28,066
X -  0,1
б) расчет навески ни ^ на I л
Na2Si SF̂ -  S*
188,0 -  28,088 х -  -&А.. =0,669

28,085
X -  0,1

15.2, Затем берут навеску 0,3921 г переносят
количественно в мерную колбу йв 500 мл, растворяют, довефГг 
объем дс метки обессоленной ведой, получает стандартный распор 
с еодесодержанием кремния 0-,1 мг/л. Можно также готовить стан-
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дартный рвствор из метаоилйката натрий ЭЦ̂О . Дела
ется это таким образом: 2,5 г Na^SiO  ̂ . ЭД2° растворяют в воде, 
в стакане ив нержавеющей стали или Полиэтилена, разбавляют до 
500 Ми и хранят в полнзтилеяпвой Посуде. Полученвый раствор став* 
дортнэируют гравиметрическим методом* еяВДуйщй* образом. Отби
рают аликвотные чао та раствора во 50 мй, добавляют 8-10 мл 
хлорной кислоты и выпаривают до появления ‘обильных паров хлор
ной кислот» Накрывают отакаяя часовыми Стеклами и продолжают 
кипятить 15-20 мин так, чтобы кислота стекала но стенкам отака- 
нон.Немного охлаждают и разбавляют до 25-20 мл соляной кислотой 
(1:99), отфильтровывают, осадок промывают до исчезновений реак
ции на Ct -  ион а прокаливают в платиновом тигле при ниэкой тем
пературе для сожжения углерода, затем при 1050-1100% до посто
янной г, л осы. Добавляют 1-2 капли серной кислоты н несколько 
миллилитров фтористоводородной кислоты и выпаривают до полного 
удаления сорной кислоты скова прокаливают и взвешивают.

Количество двуокиси кремния вычисляют по разности между 
первой и второ? массой. Шчисляют необходимое количество исход
ного раствора для получения 1000 мл раствора с содержанием 
0,01 кг/мл кремния, равбввляют раствор'до 1000 мл водой я хранят 
его в пластмассовой Посуде.

, 15.3. Построение калибровочной кривой.
В мерине колбы на ТОО-мл помещают следующие количества 

стаНвортного раствора кредаий с содержанием ICO мкг/мл в коли
чествах: 0; 0,1 ; 0,3; 0,5; 0,7; 0,9; 1,0; I , 25? 1,75; 2,0 ; 2,25, 
2,50; 3 j0 . Доводят обессоленнойводой до 50;а, перемешивают, 
прибавляют I мл ilCt (1:1) к 2 мд 10л-ного раствора молибдате 
аммония, затем прибавляют 1,5 мл 103-ной щавелевой кислоты; не-: 
речешивзют, и прибавляют.2 г.и аскорбиновой свеяеприготовлешю:; 
каслоТы. Доводят обессоленной*водой до метки, ::ора;о перешит»»-
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ют и колориметрирурт на фотоколорйметре ФЭК-56 в кюветах 10 мм 
с красным светофильтром при длине волны 815нм. Построив 
калибровочный график, проводят анализ исследуемых вод.

15.4. К 50 мл испытуемой воды (если вода мутная, то ее от -  
фильтровать), помещенной в мерную колбу на 100 мл, прибавляют 
I  мл HCMlsI) и 2 м л 1С#-ного раствора, молибдата аммония, тща
тельно перемешивают после Прибавления каждого реактива.

Через 5 мин добавляют 1,5 мл 10-ной щаве звой кислоты, 
перемешивают, прибавляют 2 мД восстановителя -  5$£-ныЙ свежепри
готовленный раствор аскорбиновой кислоте, доводят объем до метки, 
хорошо перемешивают и колоркметрируют на фотоелектроколориметре 
ФЭКе) с краоннм светофильтром. Содержание кремния в пробе на
ходят по калибровочному графику.

16. ОПШШШШ ФТОРА ( $  )

16.1. В. природных родях фтор находится в виде фтор-иона 
Фтор в водах обычно присутствует В небольших количествах от 
0,01-0,1 мг/л, но часто его содержанке доходит до 1-4 №>/я.

Учитывая невысокое содержание фтора в природных водах, для 
его определения используют колориметрические методы.

Э р и о х р о м  р и а н и  н о в ы й  щ е т б д
16.2. Ионы циркония о эриохромцианином Я образуют в соля

нокислом растворе окрашенные .в красный цвет комплексы.В присут
ствии небольшого количества фторида образуется %%0$t в ре
зультате чего окраска раствора ослабевает. На интенсивность 
окраски раствора' влияют кислотность, концентрация ионов цирко
ния , эрпохроь цианина R. , тсдвература, сопутствующие ионы, 
определению не мейают ионы Са, К, ita, #09, DRX>3
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(до ТЛОС иг А ), ЯО4 (до 500 мт>/л), *в , N0g, Р04, At (до 5мг/л).
С 5,6 ^1  .

16.3. Для проведений: анализов готовят реактивы. Реактив А. 
'Растворяют 1,8 г враохромиианяиа (*• И I л дистиллированной води 
в мерной колбе. Реактив В. Растворяет '0,265 г оксихлорида цирко- 
ния 2i.0Cte.- 8I-L0 в 50 мд дистиллированной воды, прибавляют 
700 т  коняентрировенной соляной кислоты в разбавляют водой до. 
мотки I л.

Соляная кислота, 8 N рюбтвор. 640 мл концентрированной НОС- 
( d  —I, T9) Донести длотиллированной водой до I л.

Раствор "холоотогон опыта.
В колбу емкостью Г00 мл Наливают ТО Мл реактива А, 10 мл 

8 Й  н е е  и разбавляют Водой до метки 100 мд. Перемешивают после 
прибавления каждого реактива.

16.4. Стандартный раствор фтора.
Навеску 1,105 г No ЗР , взятой .па аналитических весах, ра~

/
отворяет в uejHOii колбе на 500 мл и доводят до метки водой, I  мл 
итого раствора содержит I кг 2F", раствор хранить в полиэтилено
вой склянке.

(За те г: проверяют титр раствора циркония. Оксихлорид циркония 
имеет тегдтшллп при хранении терять воду и кислоту. Целесообраз
но поэтому приготовить заюснсй раствор, соли циркония, опреде
лить в нем концентрацию циркония оегждением аммиака и затем 
брать алнквотние части запюного mствора для приготовления ра
створа Ь ао мере надобности.

16.5. Проверку титра раствора оксихлорида циркония произ
водят весовым методом. Для этого отбирают аликвотную часть ра
створи (50 ул) » осаждают Ъ г  (ОН  ̂ из горячего растрора дей
ствие*; Ю? NHjOlI. Осадок отфильтровывают, хорошо отмывают го
рячей водой (до отрицательной реакции с!П , помещают во взвешен-
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Щ1Й тигель, осторожно озоляют и прокаливают при температура 900- 
1000°С.

Расчет титра производят следующим образом: 
feOCIgOL/) -

X „ = 0,07501
322,25

м.Ш. .322,25 -  91,22 
в навеске 0,265 г -  X,
а практически ведут расчет на полученный привес 0,0066 г,

£г<Э* -
123,2 -  91,22 X = QiP.QEfi т = 0,0049

123,2Г
0,0066 -  X

В полученном привесе содержится 0,0049 i1 i »  в 50 мл, в литре 
содержится %% 0,0049 ; 20 = 0,0900 г/л. А теоретически должно 
бнть 0,07501.

Раствор получился крепче, разбавляем до нужной концентрации 
дистиллированной водой. Расчет 0,0980 -  1000

0,07501 ~ X

X = «-IffiS- g -?65,4.
0,0980

765,4 мл полученного раствора оксихлорида циркония доводим в 
мерной литровой колбе до метка дистиллированной водой.

16.6. Анализ проводят таю к 25 мл испытуемой вода (содер
жащей 10-60 мкг фторида) в мерной колбе емкостью 50 ш  прибавля
ют б ш  раотвора эриохромцвеняна Я- » 5 мл оксихлорида цирконии, 
перемешивают после каждого реактива, доводят водой до метки, пере
мешивают И оставляют на 17-24 ч. Раствор ватем колориметрдруют 
в кювете 10 мм при длине волен Л ** 527 нм, светофильтров Р 6 

(желтовато-зелейый по отношению к "холостому" ьШщ).
1б.7Если На анализ берут мейьшяй ббьем испытуемой воды, то до-
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водят ere до 25, ад дистиллированной водей в далее ведут по ходу 
анализа. Строят калибровочный график.

16.8. Рабочий раствор для построения графика -  10 мкг/мл- 
готовится разбавлением исходного в IQQ раз (Бад стандартного 
раствора I мг/ад разбавить в мерной колбе на 500 мл дистиллиро
ванной водой). В мерные колбы на 50 мл отбирают стандартный 
раствор с содерканием 10 мхг/мл в количествах 0,0; 0,5; 1,0;
1,5; 2,0; 2,5; 3,0; 3,5; 4,0; 4,5 мл доводят дистиллированной » 
дой до 25 ад прибавляю* 5 ад зриохрбыцианина Я ,5 ад хлорокиси 
циркония, перемешивают, доводят до метки и через 17-24 часа кол! 
римеурирувт на приборе ФЭК-56, в кюв< те 10 ш, 527о"? (желто
вато-зеленый) . В качеотве нулевого раствора используется "холос
тая" проба. РаоочитываюТ содержание фтс.а по формуле;

С в а . 10Ш (22)
1Г

где с -  содержание Э* в пробе; мг/л;
а - содержание SF , найденное по графику,мг/щкюе;

1000 -  Приведенное к I  л;
1Г- объем вода» взятой ш анализ, ад,
О ц р е . д е л е н и й  ф т о р а  с а л и з а р и н -  

к о м п л е к о с н о м
16.9. Фотометрический метод определения фтора основан на 

реакции образования тродаого комплекса:
алиеарйй-КОМплахсоЯ-церКЙ'фтОр 

&к~ Се -  9*
ила алиеарен-ивмпдексон-лантан-фтор

Ак- ^ a - f f
Ализарин -  комплексов церия и лантана окрепши в красный
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цвет, а в' присутствии фтора окраска изменяется в синив цвет. 
Максимальная чувствительность наблюдается при. длине волны i ~
620 нм. Эта реакция протекает в водной или водно-ацетоновой 
смеси. Реактивы требуются следующие:

16.10. Ализарин-кошдексон 0,001 М раствор. 0,385 г ализа- 
рин-комплексона растворяют в 150-200 мл дистиллированной вода 
в. стакане с помощью магнитной мешалки. Для растворения ализарин- 
комнлексона периодически по каплям1 добавляют 0,1 N раствор едко
го натра. После растворения ализарин-комплексона раствор пере
водят в мерную колбу емкостью I я, доводят до половины обьема во
дей и оотфояно £Йтрнлизуют соляной кислотой, разбавленной (1:20) 
до перехода фиолетовой окраски в красно-бурую (pH = 5-6).Затем 
доводят до метки дистиллированной подай. Устойчивость приготов
ленного раствора зависит от качества применяемого препарата. При 
длительном хранении ализарин-комплексон частично разлагается.
Раствор, приготовленный И8 длительно хранившегося препарата, 

макет бцгь слегка мутным. Его необходимо профильтровать через 
складчатый фильтр, , я» -нитрофенол ОДЗС-яйй водный раствор, 
Соляная кислота (1:20). Лантан азотнокислый 0,001 М раствор. 
Навеску 0,430 г растворяют в диотналированвой во»
де в мерной колбе емкостью I  л.

Дуфер ацетатный, pH 4,5.
100 г уксуснокислого натрия растворяют в воде, добавляют 

50 мл лбдявой уксусной кислоты в разбавляют водой до I  л.
Буфер ацетатный, pH 5,2.
100 г уксуснокислого яатрщи растворяют в воде, добавляют 

ГГ ьл ледяно)! уксусной кислоты я доводят дистиллированной водой .
Д о 1 л .

Tfl.ll. Стандартный раствор фтора.
2,21 г фтористого натрия особой чистоты, высушенного в те

чение дву* чесов при тедаерэтуре 105Рс растворяют в мерной кол-
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бе (емкостью I литр) дистиллированной водой. Полу-ьнный раствор 
содержит 1000 мкг $  в I  мл. Раствор фтора хранить в полиэтиле
новой посуде.

16.12. Водный раствор смешанного реагента готовят смешением 
четырех объемов ализарин-комплекоона, двух объемов буферного ра
створа и четырех объемов церия и лантана. Водно-ацетоновый ра
створ готовят смешением IQ объемов ацетона, четырех объёмов али
зарин-комплекоона, двух объемов буферных растворов, четырех объе
мов рерия или лантана. Смешанный реагент малоустойчив и готовит
ся непосредственно перед употреблением.

16.13. Искусственная смесь, Готовится модель пластовой воды, 
близкая по макросоотаву к испытуемой̂  и дозируется в эталонные 
растворы при снятии калибровочной кривой.

16.14. Построение калибровочной кривой проводится так: в 
мерные колбы емкостью 50 мл дозируют 0,0; 0,5;. 1, 0; 1 ,5 ; 2,0;
3 ,0 ; 3,5 мл стандартного раствора, содержащего 10 мкг/мл, 10 мл 
ижурственнои ереси, добавляют дистиллированной воды до половины 
объема, прибавляют две капли it-нитрофенола и нейтрализуют соля
ной кислотой (1:20) до обесцвечивания. Добавляют 20 мл смешанно
го водно-ацетонового раотвора, перемешивают и оставляют на 30 
минут. Стандартна растворы колориметрируют одновременно с испы
туемыми растворами в кювете на 20 мм, светофильтр }£> 7 Л-» 597 /̂11

В мерные колбы цщ 50 мл отбирают 10-15 мл исследуемой воды, 
доводят дистиллированной водой до половины объема, приливают 
Г-2 капли ft -  нитрофенола, Нёйтралвауют соляной кислотой 
(1:20) До обесцвечивания желтой Окраски Индикатора, прибавляют 
20 ми Смешанного воДнО-ацетонового (или 10 мл годного) реагента, 
‘доводят Дистиллированной водой до метки, перемешивают .и oi t j b  

ляют на 30 мин.
Колориметрируют rei приборе ФЭК-* 6, светофильтр № 7 Л » 597/1/11
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кювета 20 мм. Количество фтора в исследуемой воде находят по 
формуле ̂

f  = «J L u3HS—  мг/л, (23)
У . 1000

где С -  количество фтора, найденное по калибровочной кривой, 
мкг в одной пробе

f -  объем исследуемой води, взятой для анализа, мл.

IV. оли д аш в БРОМА, и йода (ш ю ж тн и й  МЕТОД)

17.1. Од н и м из наиболее распространенных методов овдределе-  
mm йода в брома является гшохлоритннй метод, который применим 
для вод любой минерализации [4, в] . Сущность метода -  объемное 
определение, основанное на окислении ионов брома и йода до бгй3 
и д 08 гипохлоритом калия, разрушении избытка последнего муравьи
нокислым натрием и йодометричвекам определении йода в бром*.

&%  +  З С 1 0 ~ —  в г О з  +  Ы У  ;
г *  зао-  — * •  J0/ *■ 3CL~;
ВгО; + В Т *  б У - ^ S i  * 3% * з е д
Jo; *  6У+6Н +-* з + +зн£о,
Щ  *■ 63л 0*' З Щ * ~  f  б У  .

Возможно разДеД&пое определение ионов йсда и брома при совмест
ном присутствий. Эта возможность основана на том, Что реакция 
между До" и 3 ~ протекакт быстро и идут в слабокислой 
среде, в отличие от реакции между BtO“ и J  , которая прохо
дит лшь в сильно кислой среде и в присутствии катализатора.

Большие количества ионов брома свыше 500 мг/л) мешают оп
ределению ионов иода, так как начинают реагировать в тех же ус
ловиях, при которых проводится определение йода. Поэтому в ьо-
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дах, содержащих более 500 мг/л брома, определение производят из
5-10 -мл пробы, доводя объем до 25-50 мл дистиллированной водой.
Определению брома и йода мешает ион магния, если он присутствуем
в очень больших количествах. Поэтому при анализе соленых вод и 

2+рассолов, содержащих Мд более 100 мг-знв/л, на определение 
отбирают 5-10 исследуемой пробы и разводят ее дистиллированной 
водой до 25-50 мд.

О п р е д е л е н и е  й о д а
17.2. Отбирают пипеткой 25-50 1.л испытуемой води ь коничес

кую колбу емкостью 100-200 мл, прибавляют две капли 0,1£-ного 
раствора метилового оранжевого и нейтрализуют раствор 0,2 N 
серной кислотой до оранжевой окрасит. Прибавляют около I  г  одно- 
замешенного фосфорнокислого калия и 5-10 мл щелочного раетвора 
гипохлорита калия. При этом обычно выпадает белый осадок каль
циевый и магниевых солей, который в дальнейшем определению не 
мешает. Колбы с раствором закрывают криками или воронками и 
помещают в кипящую водяную баню. Нагревают 5-6 минут. Затем при
бавляют 5-10 г л 20^-ного раствора муравьинокислого натрия(коли
чество его зависит от количества введенного раствора гипохлори
та 5 или 10 мл) и кипятят на песчаной бане 2,5 мин. Затем охлаж
дают до комнатной температуры и прибавляют I г йодистого калия 
и 0 ,2 Nсерную кислоту. Количество прибавляемой серной кислоты 
зависит от количества введенного гипохлорита и его концентрации. 
Экспериментально установлено, что если в исследуемую пробу было 
введено 5 мл гипохлорита, имеющего вместе с избыточной щелочью 
концентрацию 1 ,5  К , то надо добавить 0,2 И серной кислоты 
23 мл. Воли концентрация иная,количество мл серной кислоты А 
определяются по формуле:

А — ^  ' *
1 ,5 (24)
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где N ~ нормальность гипохлорита (вместе С избыточной щелоч
ностью) .

Если в исследуемую пробу дня» введено 10 щ  гипохлорита, то 
количество прибавляемой 0t2tf серной кислота удваивают.' Ьщелив- 
ювйся йод титруют 0,01 it . раствором серноватистокислого натрия в 
присутствии пятя капель 1%~вото раотвора крахмала до обесцвечй- 
зания.

Наряду о определением ионов Йода в испытуемой воде Проводит 
определение йода в "холостой" пробе в тех ие условиях.,Вынийляют 
по формуле:

С3
(а -  ат) . Т* . 1000 , --------L _ _ -------------- СЙ5)

где С3 -  содержание 3  в исследуемой воде, мг/л}
а -  расход серноватистокислого натрия на титрование ос

новной пробы, МЛ|
aj -  расход серяоватистокислоЕо нятрюг на титрование "хо

лостой" пробы, мл;
Tj -  титр раствора серноватистокисЛй̂ б ййтрия що йоду:

Г  -  объем исследуемой воды, взятий йа определение, мл 
Допустимое расхождение между повторными определениями 0,5 мгА 

О п р е д е л е н и е  б р о м а
17.3. Определение брома производят непосредственно после • 

йода в той же пробе. Для этого к раствору, в котором оттитрован 
йод, прибавляют 10 т  серной кислоты (1:4), 1 мл tJJ-ного раство
ре молйбденовокислого аммония в.качества катализатора и сразу 
титруют выделившийся йод 0,01N пли 0,05 N раствором серновати- 
стоккслого натрий до обесцвечивания: О.ОбЫ-раствор применяют 
только в случае больших содержаний брома (сотни мг/л). Наряду 
с определением брома в испытуемой вода проводят определение
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брома в "холостой" пробе в тех же условиях. Вычисляют по форму
ле;

С
(а — a j ) 1000

(26)

где СА% -  содержание брома в исследуемом воде, мг/л;
а -  расход тиосульфата на титрование основной пробы,мл;
а-f- -  расход тиосульфата да титрование "холостой"пробл,мл;

-  титр створа тиосульфата натрия по брому;
У -  объем исследуемой воды, взятой на определение, мл. 

Допустимое расхождение между повторяю® определениями 2 мг/л В%, 
седа его содержание не превшает 50 мг/л.

17.4. Реактивы дм определения брома и йода.
Калий бромистый (0,01S раствор). I,ПО г сухого КВг и .ч .) 

помещают в мерную литровую колбу я доводят диствдлщюванной 
водой до м тки.

Калий йодистый (0,0111). Х.660 г сухого К»7 (х.ч.) растворя
ют в I л дистиллированной веда.

Дм приготовления 0 ,Об Н растворе тиосульфата требуется 
12, б г S 2 Од. 5^0 растворить в мерной колбе на I л. К ра
створу прибавляют X мл хлороформа, чтобы предохранить от разло
жения. Через 10 дней устанавливают титр раствора. Титр устанав
ливается по 0,С1 Н раствором К Л и КБГ в тех же условиях,что 
И Прж определении йода и брома.

ь № & .:  У  '  ч

где у  -  количество раствора К Л , взятого для определнния.мл; 
количество израсходованного раствора тиосульфата 
натрак, мл;

Н -  нормальнейгь раствора KJ
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Титр проверяют периодически. 1%створ долины предохранять от 00р 
воздуха. 0,01 N раствор тиосульфата натрия применяется в течете 
суток, готовят его ргзбавлением 0,05 V раствора. I  мя 0,01 К 
раствора тиосульфата соответствует 0,21 мг 3  ( •. Р» Д  )

lftr г ,
где 1Г- количество растворе КВГ , ввйтого-дас определения; 

1%- количество израсходованного раствора тиосульфата нат
рия, мя;

II -  нормальность КВГ .
I мд 0,01 Ц раствора .тиосульфата натрия соответствует 0,133мг Вг.

Аммоний мо.тибдеяовокаслый (IJt-ный раствор). I  г сухого реак
тива растворяют в ICO мд дистиллированной вода.

Т7.5. Калий гипохлорит (щелочной раствор). 1,2 кг хлорной 
извести перекосят в склянку с меткой на 8 л ;kприбавляют 4 л да- 

. сталированной вода в при помешивании 2 л 6 I  раствора углекис
лого калия. Затем прибавляют I  л 2 I  раствора едкого кадия я 
дистиллированной вода до метки. Смесь хоосво перемешивают я 
оставляют в покое на неделю. Затем прозрачный раствор осторожно 
сифонируют, не взцучивая осгдка, в склянку темного стекла. Fa-  
створ хранят в темном месте.

17.6. Устанавливают нормальность раствора гигохлорита я его 
избыточную щелочность. Дяя шределення вор«ал» х я  гипохлорита 
в коническую колбу емкостью 250 мл отмеривают 50 кя 0,1 В НgSÔ , 
прибавляют I г КО и после растворения последнего вносят точ
но отмеренный пипеткой I мл гчпоклорн.а. Плотно закрыв колбу, 
перемеривают оодериимое я пируют вдаелившийся йод 0,06 й ра
створом серновагастокислого натрия.

Нормальность раствора гипохлорита шчна'.люг по формуле;

X в а . Ш, (27)
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где X - нормальности гипохлорита;
а -  количество {в мд) раствора израсходованной

ва титрование йода, выделенного I ид раотвора гипо
хлорита;

В -  нормальность раотвора )/а2 $ 203.
17,7, Доя определения избыточной щелочности в растворе гнпо» 

африта.после установил его нормальности, в той ке пробе опреде
ляет избыток серной кислоты титрованием од- N растворам *teOH в 
присутствии индикатора метилоранжа до перехода окраски раотвэ- 
.ра р  краевой в желтую. Распет нормальности избыточной щелочности 
в растворе гипохлорита производят, по формуле;

X = 50 .Я !  -  а . И -  гГ.,Н2 , (28)

Где X -  нормальность избыточной щелочности в растворе гипохло
рита;

50 -  количество 04 , добавленных при определении нормаль»* 
ности гипохлорита, ми;

Nj -  нормальнооть Е^804;
а т количество раствора ^а2 3 203, израсходованного при 

определении Нормальности гипохлорита, мл;
Н -  нормальность раотвора ^а2 3 203;
f -  количество раотвора й/аОН, израсходованного на титрова

ние избытка сармой кислоты, мл;
-  нормальность рдотвора t/цСН,

Црдготовленный описанным способом раствор гипохлорита калин 
подучается обычно 1,2 -  1,3 Я с избыточной щелочностью, равной 
0,2 -  0,3 &

Крахмал (1$-ннй раствор). I г растворимого крахмала расти-  
pain с 2-3 мл холодной воды и к образовавшейся кашице прибавля
ют 100 мл кипящей дистиллированной воды. Раствор кипятят 10-15 
мин. в прикрытой воронкой колбе.
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Метиловый оранжевый (0,1/6-нвй рзотвор). 0,1 г индикаторе, 
растворяют в 100 мя дистиллированной води.

Натрий едкий (0,1 II раствор) готовит ив фиксанала или из 
навески МэОВ,- в йоследием случае устанавливают коэффициент по
правки.

Натрий муравьинокислый (205&нвнй раствор). 20 г HCOQtfa раст
воряют в 80 ми дистиллированной воды.. Серная кислота (ОД К ра
створ). Готовят из фиксанала.

Серная кислота (1:4). 100 ли концентрированной серной КИСЛО* 
Тн осторожно приливают к 400 мя дистиллированной вода.

Серная кислота (0,2 II раствор). Готовят ив фиксанала или 
11,2 мл серяой кислоты (1:1) доводят в нерпой колбе дготидлИро- 
ванной водой до I л и устанавливают нормальность титрованием 
ОД й VaOH о метилошм оранжевым в качестве индикатора.

18. ОПРЩВШШБ ВОРА В ПЛАСТОВЫХ ВОДАХ С Н-РЕ30РЩ!Й1

18.1. Для проведения анализа готовят реактивы:
Раствор А (стандартный раствор бора). 0,572 г переярке таи?- 

лизованной борной кислоты растворяют в мерной литровой кслбз ди
стиллированной водой и доводят до метки. I  мя раствора соде сайт 
100 мкг бора.

Раствор Б. 10 мл стандартного растворе бора о содержанием 
100 мкг/мл помещают' в мерную колбочку на 100 МЯ и доводят, дистил
лированной водой до метки. I мя раствора содержит 100 мкг В.

О, Ip-ный растзор нара-оттрофенола.
Соляная кислота (1:3).
Трмлон Е - d/J-нкй раствор водный.
Ацетатно-буферный раствор.

100 мл I К уксусной кислоты вмешивают с 900 мл I  й уксуснокисло
го натрия.

Аш-резорцин (Н-резорцин)
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18.2. Синтез Н-резорцияа проводят в две стадии:
а) иг •'учение диазосоединения Н-*ислоты. 9,6 г переосажден

ной (10,6 г технической) Н-кислоты растворяют в 150 мл дистилли
рованной вода, к которой добавлено 6 мд концентрированной соля
ной кислоты. Раствор нагревают до 30-35°С и при этой температуре 
прибавляют раствор (2,1 г &/а^02 азсгистокислого натрия), раство
ренного в 36 мл воды в течение 20 мин.

Полученное даазосоединение в виде золотисто-желтых нитей
отфидьтровываают и промывают небольшим количеством дистиллирован
ной воды.

б) получение азосоединения резорцина. 3 г резорцина с Т 
плавления 109-П2°С растворяют в 120 мл 1С$-ного раствора угле
кислого натрия. К полученному раствору при помешивании прибавля
ют диазосоединение по частям цри кошатт,ой температуре.

После прибавления всего даазосоединения раствор выдерживают 
2 часа. Затем раствор подкисляют НС^до кислой рекции, выпавший 
осадок коричневого цвета отфильтровывают. Сушат при комнатной 
температуре, дважды перекрасталлизовывают из смеси ледяной уксус- 
кой кислота и воды (1 :1). После перекристаллизации продукт су- 
ват при температуре Х50-160°С до постояшого веса. Подучается 
1,5 г продукта оочетаадя 1Ьки слоты и резорцина с одной молекулой 
воды. Выход 11% теоретически, считан! на Н-кислоту. Следует пом
нить, что при очфидьтрродявнии даааоооединения ^оставлять его на 
фяаьтре ПОДХОД, ТИК кая внеушенное двавоеоедаиекие взрывоопасно.

16.3. Построение калибровочной кривой ведут так: в мерные 
доаб» йа 50 мл отбирают 0#0| 0,2| 0,5; 1,0} 1,5; 2,0; 2,5; 3,0; 
3,5; 4 , 0 } : 4 , 5 , 0  to* стивдартноро раствора бора (содержащего 
10 т г/ ш ), ЧТО соответствует 0; 2; 8| 10}. 15} 20; 25; 30; 3,5;
40| 45; 50 мкг бора; раэбайлйот дистиллированной водой примерно 
до 10 1йЛ, прибавляют вю I мл искусственно приготовленной пласто
вой воды, одау каплю 0 ,I^-ного ft-нитрофенола, несколько капель
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НСЙ. (1:9) до исчезновения желтой окраски, 5 мл 4£нвого раствор» 
трилона Б, 10 мл ацетатного буфера, 4 мл 0, 05^-рого Н-резорцина. 
Доводят до метки и оставляют на 18 часов. Затем замеряют опгичес-

j
кую плотность растворов, используя светофильтр № 4, кювету 10 мм.

18.4. При содержании бора в исследуемое воде от б ml'/л и t 
более производят предварительное.разведение исследуемой воды. 10м.* 
исследуемой воды помещают в мерную колбу на 100 ш  в доводят 
обессоленной водой до метки. Д о анализа отбирают 10 мл (разбав
ленной в 10 раз) исследуемой вода в мерную колбу на 50 мл, добав
ляют I  каплю 0, Ц»-ного п. -нитрофенола, несколько капель НС б.
(1:9) до обесцвечивания желтой окраски индикатора, приливают 5мл 
4/5-ного раствора трилона Б, 10 мл ацетатного буфера, 5 ш  0 ,Од
ного Н-резорцина, доводят до метки, перемешивают и оставляют в 
темном месте на 18 ч.

Замеряют оптическую плотность растворов со светофильтром 
№ 4, кювета 10 мм. Содержание бора в испытуемой веде (мг/л) опре
деляется по формуле!

а . 1000 
Г . 1000

(29)

где а -  количество мкг бора в пробе, найденной по графику; 
i f  -  объем испытуемой вода, мл.

19. 0ПРВДК1ШШ РОДАНИД-ИОНА

19.1. Роданид-ионы превращают в бромциав, добавляя к анализ 
зируеыоцу раствору бромную воду. Затем удаляют избыток брода и 
вводят в раствор пиридин и бензидин. Реакция между брешшаяои, 
пиридином и бензидином приводит к разрыву пиридинового кольца 
и к образованию производного гдутаконового альдегида интенсивно-* 
кроеного цвета, содержание которого и определяют фотоколорямет- 
рическ: М  .
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Бромная вода -  (2 мл брома на 100 мл воды).
Гидразин солянокислый или сернокислый -  О,55&-НЫЙ раствор.
Пиридиновый реактив -  смешивают 60 мл чистого пиридина (тем* 

аература кипения П4°С) с 40 ш  воды и 10 мл концентрированной 
хлористоводородной кислоты.

Гидрохлорид бензццина -  ESJ-ннй раствор в разбавленной*(2:98) 
хлористоводородной кислоте.

19.2. Стандартный раствор. Растворяют 1,673 г роданида калия 
в I  л прокипяченной дистиллированной воды; I кя етого раствора 
содержит I  мг W B

Рабочий раствор. Разбавляют в мер!ой колбе I  мл основного 
раствора до I  л; получают раствор, содержащий I мкг CMS в 
I  м*. Этот раствор надо готовит* непосредственно перед его исполь
зованием.

Хлористоводородная .кислота 0,1 И .
Изоамиловый спирт (необходим, если анализ проводят без 

предварительной перегонки, проба щтная или окрашенная).
19.3. Построение калибровочной кривой проводят на фотоадект- 

роколориметре.
В колбы на 25 мл дозируют Q.2; 0 ,5 ; I ;  1,5; 2 .0 ; 3 ,0 ; 3,5; 

4 ,0 ; 4 ,5 ; 5,0 ш  рабочего раствора роданида калия, прибавляют 
I  каплю O.llHCI, затем прибавляют бромную воду до появления ела- 
бо-хелтой окраски свободаото броме, хорошо перемешивают. Избыток 
брома удаляют 0 ,5#-Ю*м раотводом гидравина солянокислого до ис
чезновения окраски броме И книг оДву каплю избытка, приливают .
3 мл пирйдана, 0,6  мл гмдроИлоркда, тщательно перемешивают. пос
ле добввивйия ustajtoro реактива. Затем доводят объем до метки 
диотжллировввшой водой. Через 15 мййут колориметрируют на ФЭКе 
в кювете с толщиной .1 см с зеленым светофильтром П л? 5г0) и
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строят калибровочную кривую. Затем проводят анализ исследуемой 

воды.
19.4. Отбирают 5 мл пробы, содержащей 0 ,5  -  3 мг СЛ/*?(или 

соответственно разбавленную), помещают в мерную колбу на 25 мл, 
нейтрализуют 0, IN раствором хлористоводородной кислоты (необхо
димый объем кислоты находят титрованием других 5 мл пробы этой 
кислоты по метиловому оранжевому) и прибавляют бромную воду до 

появления слабо-желтой окраски свобрдногр брома. Затем прибавляют 
по каплям 0,5^-ный раствор гвдр&зина солянокислого до исчезно
вения окраски брома и одну каплю избытка, закрывают пробкой и 
хорошо перемешивают. Потом приливают 3 мл пиридина, перемешивают 
И приливают 0 ,6  ьл*гидрохлорида бензидина, хорошо перемешивают, 
доводят объем до метки и еще раз перемешивают и через 15 мин 

цолориметрируют на ФЭКе в кювете с толщиной I  см с зеленым свето
фильтром ( Д «а» 520 нм).

Расчет: содержание CHS- ионов (Х)в мг/л вычисляют по 
формуле:

X» . .J L Z .m  , (30)
Г :

где а -  содержание CN5 , найденное по калибровочной 
кривой, мг;

"У- объем пробы, взятой дли анализа, мл.

20. АНАЛИЗ ОТЛОШИЙ СОЛЕЙ 

П о д г о т о в к а  п р о б ы
ЗОЛ. Исследуг;17/ю пробу растирают в агатовой или фарфоровой 

ступке и переносят в пакет, приготовленный иг Кальки (lO ,II  J .
Перед взятием навески на анализ проверяют пробу на карбо- 

•«.йт-гость 10/,-по;: HCI; Если проба на HCfc реагирует бурно, еле-
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довательно, значительную часть отложения составляют карбонаты 
(Со, Уд $ е  и др.) Проверка на карбонатность делается для 
voro, чтобу рассчитать, какую необходим? взять навеску для про
ведения анализа (ofr-0,5 До 3 г).

20.2. Если исследуемое отложение содержит большое количе
ство органики, то отложение необходимо отмыть спирто-бензольной 
смесью от нефтепродуктов, затем высуюить пробу до воздушно-сухо
го состояния.

О п р е д е л е н и е  в л а г и
20.3. Определение влаги проводят в фарфоровом тигле. Берут 

навеску растертого отложения 0,5 г во'взвешенный тигель, помеща
ют в сушильный вхаф и выдерживают в течение 1-2 ч при температу
ре 100-Ю5°С, затем взвешивают ка аналитических весах и повторно 
сушат еще в течение 0,5 ч  в т.д. Сушку вести до тех пор, пока 
раэгость между последними и предыдущим взвешиванием не будет 
белое 0,0005 г.

Содержание влаги (в  процентах) рассчитывается по формуле:

\Ч ~ Р ) .Ш .« (31)
в

где а - масса тигля с навеской до сушки, г;
б -  1ж с а  тиглй О навеской после сушки, г;
в -  навеска пробы, взятая для определения влаги, г.

О а р е д е л е н и е доте  р и при про  к а л  к в а н и и
20.4. Тигель с навеской после определвПгл влаги ставят в 

муфельную печь и прокачивают прг температур; ItuL°C в Town*-- 
часа. Охлаждают в эксикаторе, взвекгаа»т и повторно.прокачкеv t  
•до постоянного веса.
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Потери при прокаливании (в процентах) рассчитывают по форму
ле:

l SL-..<U.- Ж .» «8)
В

где а -  масса тигля с навеской после сушки отложения,г 
<3 -  масса тигля с навеской после прокаливания  ̂
в -  навеска пробы, полученная после определения влаги, г  
О п р е д е л е н и е  н е р а с т в о р и м о г о  

о с т а т к а
20.5. В термостойкий стакан на 300 ил бе^ут навеску отложе

ния 0,5 -  I  г , прибавляют 30 мл НСЕ (1 :1 ) , закрывают часовым 
стеклом ,и кипятят 20-30 минут. После разложения часовое стекло 
снимают, обмывают его горячей водой, обмывают стенки стакана и 
фильтруют содержимое стакана в мерную колбу на 250 мл через 
фильтр, синяя лента. Нерастворившийся осадок количественно пе
реносят на фИяьтр я промывают горячей водой до исчезновения ре
акции на Сf  (проба с AgW 03) .

20.6, Фильтр с осадком с воронки переносят в доведенный до 
постоянной массы тигель, осторожно озоляют и прокаливают при 
температуре 1000°С, охлаждают в эксикаторе-и взвешивают.

Учитывают поправку на все реактивы "холостым" опытом,начи
ная б определения нерастворимого остатка.

Нерастворимый остаток (в  процентах) рассчитывается по фор
муле:

U, - 6 -  *  I
в (33)

Г ],е а -  масса тигля с .нерастворимым остатком после прокали
вания, г ; .

б -  мрссй пустого тигля, г;



х -  'леса, полученная от “холостого" опыта (т.е. масса 
тигля о фильтром минус масса пустого тигля),г 

в -  вавеока пробы» взятая на анализ,г
20.7.Фильтрат, который получили после отфильтровывания 

нерастворимого остатка, доводят до метки в колбе на 250 мл дистил
лированной водой,, хорошо перемешивают.

Из фильтрата определяют содержание окиси железа у кальция,
шгнвд.

Содержание железа из фильтрата определяют в том случае, 
еоли в отложениях содержатся .значительные количества железа. Воли 
в отложениях содержится малое количество железа, то для его опре
деления необходимо брать отдельную навеску.

О п р е д е л и в  о к и с и  ж е л е з а  из  
ф и л ь т р а т а

,20.8. Отбирают из мерной колбы пипеткой Мера 5C-I0Q мл фильт
рата в колбу Эрленыейера на 250 мл,, приливают I мл. концентрирован
ной Н N 0а и кипятят 5-10 ыдн. Затем осторожно его нейтрализуют 
#Н40Н (1:1). до слабого поцутнання(избегать образования осадка)• 
Затем к пробе прибавляют 14 мл 1#ВС$ на 100 цд дроби и I мл 
20 -̂ной оудьфосалипвдовоД кислоты, нагревают до ~ температуры 50- 
60°С н Титруют трилоноы Б 0,05 М от вишнево-красного цвета до 
зелеядвато-желтого (в качестве эталона брать оттитрованную пробу 
стандартного раотвора железа).

Содержание железа в процентах рассчитывают по формуле:

УвоО = .tii - > Уду.?§В .g .jffl, »
2 з в . Т  (34)

где а -  количество ш трилона Б, пошедшее на титрование пробы; 
х -  количество мл. трилона Б, приведшее на титрование"холосто

го" опыта;
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Т -  титр трялона Б по ^e^Ogj 
250 -  общий объем раствора;

щ ~г навеска пробы, г ;
1Г -  количество мл .рробы, взятых на 250 мл
Стандартный раствор на Ге с содержанием 0,1 ьт/ьл.
Аммиак -  NĤ OH (1:1)
Метилоранж -  0,1?6-ннй
Хлористоводородная кислота - I N
Сульфосалициловая кислота -  20#-ная.
Трилон Б -  0,05 М.
Серная кислота концентрирования (удельный вес -  1,84).
Азотная кислота концентрирования.
Стандартный раствор окиси железа приготавливают так:
20.9. Берут навеску 0,8636- г жедезоаммиачных квасцов в ста

кан на 300 мл, добавляют немного дистиллированной воды и 10 мл 
концентрированной Н2 304, хорошо перемешивают; охлаждают и коли
чественно переносят в мерную колбу на I  литр, доводят до метки 
дистиллированной водой и еще раз хорошо перемешивают. Получают 
стандартный раствор с содержанием ОД мг/мл Fe.

20.10. Титр проверяют следующим образом.
Отбирают по 100 мл приготовленного стандартного раствора в , 

стакан .на 300 мл (три пробы), приливают no I  мл концентрированной 
HN03, нагревают до кипения и осторожно добавляют А/Н̂ОН (1:1)» 
осаждают гидрат окиси железа. После нагревания в течение 20 -  
30 мин(не доводя до кипения)осадку дают осесть и фильтруют черец 
фильтр("белая" или"красная"лента),сливая на фильтр сначала жид
кость,а осадок '3-5 раз пропивают в стакане горячей водой.Затем 
осадок количественно пертюсят на фильтр и промывают его 8-10 раз горя
чей водой до удаления Ct^(проба с А^И03).Промытый осадок помет- 
щапг'в доведенный до постоянной laccii фарфоровый тигель, сушат.
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озоляют и прокаливают в муфельной печи при температуре 800°С до 
постоянного веса.

Пол: юнннй осадок а  в виде f^Og взвешивают. Затем рарочи- 
тывают титр раствора на железо.

Т =  ( а -  в ) . 0.6994 ,
100

где а -  масса тигля с осадком, г ;
в -  масса пустого тигля,

0,6994 -  коэффициент пересчета.
Титр трилона Б 0,05 М раствора по Те устанавливается так:

25 мл стандартного раствора, в I  мл которого содержится П г 
З^Од, титруют трклоном Б 0,05 М раствором в тех же условиях, 
что и в пробах. На титрование пошло М т  трилона Б, тогда

**'трилона' '̂е2®з *  Я '» 35. »
/tJ

О п р е д е л е н и е  о к и с и  ж е л е з а  и з  
о т д е л ь н о й  н а в е с к и

20.11.£ стакан емкостью 300 мл помещают 0,5  г пробь, при
ливают 20 мл HOt (1 :1 ) , закрывают часовым стеклом и осторожно 
нагревают до кипения. После разложения пробы часовое стекло об
мывают дистиллированной водой и доводят объем приблизительно до 
100 мл и пробу охлаждают. После этого фильтрат нейтрализуют 
ItfHgOH ( I : J )  до слабого помутнения (избегать образования осадка). 
Затем к пробе прибавляют 14 мл IN НС6 на 100 мл пробы и I пл 
2058-ной сульфосалициловой кислоты, нагревают до температуры PO
KING и титруют трилоноы Б 0,05 М от вишнево-красного цвета до 
зеленовато-желтого (в качестве эталона сравнения брать оттитро
ванную пробу стандартного раствора (Ге^Од).
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20.12. Если проба имеет большой нерастворимый осадок, то его 
лучше отфильтровать. Отфильтрованный осадок на фильтре несколько 
раз промыть горячей кислотой HCt (1 :1 ) , тогда в фильтрате опреде
лить Ге̂ Од по методу описанному выше или рассчитать по формуле:

I W L .2 3  л  (35)

где количество трилона Б,пошедшее на титрование пробы,мл; 
х -  количество трилона Б, пошедшее на титрование "холостого" 

опыта, мл;
Т -  титр трилона Б по fegOgl 
а -  навеска пробы, взятая на анализ,г.
О п р е д е л е н и е  п о л у т о р н ы х  о к и с л о в

20.13. В стакан на 300 мл отбирают из основного фильтра 
100 мл пробы, прибавляют I  мл HWOg концентрированной и кипятят 
на плитке в течение 10 мин. Затем прибавляют 5 мл 25^-ного HE^Ct, 
хорошо перемешивают. Потом осторожно проводят осаждение аммиаком 
(1:1) до слабого запаха, оставляют на теплой плитке до коагуляции 
осадка и фильтруют в мерные колбы на 250 мл через фильтр "белая 
лента”. Осадок на фильтре прошвают горячим 2£-ным раствором
К Моз или Од до исчезновения реакции на Ct . Промытые осад
ки вместе с фильтром помещают, в доведенный до постоянной массы 
тигель и осторожно в !уфеле озодяют и прокаливают при температуре 
800-900°С. Охлаждают в эксикаторе и взвешивают.

Рассчитывают содержание в процентах по формуле:

о л = (а -  в -  х ) .290,100 ,
К*4 . 1Г. с (36)
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где а -  масса тигля с осадком, г ; 

в -  масса тигля без осадка, г ; 

х -  пасса "холостого" опыта, г ; 

тГ-  объем фильтрата, взятый из 250 мл основного, мл; 

с -  навеска пробы, взятая на анализ, г .

Требуются следующие реактивы:

Азотная,кислота d -  1 ,4 0 .

Амт ячк 1 :1

КачИЦ азотнокислый гли аммоний азотнокислый 2?. 

О п р е д е л е н и е  о к л е й  к а л ь ц и я и м а г н и я  

20 .14 . После отделения полуторных окислов отбирают 50-100 мл 

фильтрата в колбу Эряеямейера на 250 г л , подкисляют KCt (1 :1 ) и 

по бумаге "конго" нейтрализуют 20^-ного NaQII, Дают избыток приб

лизительно 2 ,5  мл 20/5-иого NriOlI. Добавляют мурекоид и титрует 

трилопом Б от розовой до фиолетовой окраски.

Содержание СаО рассчитывается в процент:ч по форгуле:

СаО в А.а~Т Т . 250 ... 100 „> (37)
в . »

где а -  количество трилона Б,пошедшее на титрование, мл;

х — количество иг,пошедшее на титрование "холостого" опыта;

Т -  титр трилона Б по СаО;

100 - перевод в Проценты; 
в *  наврока, г;
Tf~ количество ».д, взятых из 250 i л,
Титр трпдонл Ь теор1Тичискпй по Са0(0,0028) для 0,11# zrxi 

0 ,05  Ы

Т-^Б/по СаО = .
Ч? 1000
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где М - моддрность триста Б;
К -  коэффициент.
После определения СаО в оттитрованную фобу дают НС£ (1:1) 

до обесцвечивания раствора (или посинения бумаги "конго") и 10 и  
избытка аммиачного буферного раствора, прибавляют сухую омвсь ин
дикатора зриохромчерного ЕТ-00 и титруют от сиреневой окраски ра
створа до. цвета морской волны.

Содержание Мд 0 в процентах рассчитывают по формуле;

Мд о -  (п -  *) • Т ... 250 . Х00. ( (3&J
в •

где а -  количество мл трниова Б, пошедшее на титрование;
х -  количество мл трвиона Б, пошедшее на титрование "холо

стого" опыта;
Т -  титр трилона Б по Мд 0;

100 -  перевод в процента;
В -  навеска в граммах;
2Г-  количество мл, взятых из 250 мл.
Титр трилона £ теоретический по Мд 0 (0,00202) дли 0 ,1#  

или 0,05 М

Т_Б по Ш 0 = -М„к &, •. SQJJL  ,
’S’ 7 1000

где М -  полярность трилона Б;
К -  коэбг|ициент трилона Б;
20,15 г/экв Мд О
Дяя проведения анализу требуются реактивы:
Трюки Б -  0,05 Я раствор 
NaOH -  20#-ныЗ раствор
’.'урсксид (сухая смесь гурексида с #аС£■ 1:100)
Сриохром червдЧ СТ-Ш (смесь с NaC£ 1:100).
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О п р е д е л е н и е  с е р ы  о б щ е й
20Л 5. Навеску 0 ,5  г отложения заливают 10 мл концентриро

ванной HN 03 и дают отстояться на холоде в течение * 2-3 ч. Затем 
приливают 15 мл концентрированной хлористоводородной кислоты и 
нагревают до полного разложения. По окончании разложения добавля
ют 0 ,5  -  I  г  хлористого натрия и выпаривают раствор досуха. Сухой 
остаток смачивают 5 ш концентрированной хлористоводородной кисло
той и вновь выпаривают досуха. Сухие хлористые соди обливают по
вторно 5 мл НС£ концентрированной, и после растворения основных, 
солей железа приливают 25 т  горячей дистиллированной воды; кипя
тят И отфильтровывают нерастворимый осадок через фильтр "синяя 
лента"» Фильтр промывают несколько раз горячей водой.

20.16., Раствор нейтрализуют аммиаком (1 :1) до мути, которую 
растворяют в нескольких каплях НС£ , добавляют избыток (1 ,2 -2 .мл) 
НС£ , разбавляют водой до 200 мл и восстанавливают железо 10%-ти 
раствором солянокислого гидроксиламина до обесцвечивания раствора* 
Раствор нагревают до полного обесцвечивания. К обесцвеченному 
раствору прибавляют 10-15 мл JÔ -ного горячего раствора ВаС£ £ и 
кипятят 5-10 дин. Потом плиту отключают и пробы оставляют на ночь 

на теплой плите.
Затем осадок фильтруют через фильтр "синяя" или "зеленая 

лента" и промывают горячей водой до исчезновения реакции на хлор- 

ион.
Фильтр, с осадком помещают в доведенный до постоянной шдсы 

тигель, озоляют и прокаливают при температуре 700 -̂800°С и взве
шивают.

Рассчитывают в процентах по формуле:

Soam  .  t o r ? - * )  • ала .Д В  . (ЗУ
в
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где а -  масса тигля с навеской, г 
б -  масса пустого тигля;г 
х -  Поправка аа "холостой" овдт;

0,1374 -  пересчетный коэффициент с ВаЯо^ на S  ; 
в -  навеска пробы,г.
20 .17 .,В случае присутствия в отложении б «итого количества 

железа его необходимо выделить вместе о нерастворимым остатком 
добавлением аммиака' (1:1) и вместе отфильтровать через фильтр 
"белая лента" и несколько раз промыть горячей водой. В фильтрате 
проводить осаждение сульфатов, как описано выше. Реактивы,нужные 
для проведения,анализов: азотная кислота концентрированная, хло
ристоводородная кислота концентрированная, натрий хлористый, ам
миак (1 :1 ), гидроксилами солянокислый (10^-ннй), бйрий хлористый
(10/&-НЫЙ).

21.АНАЛИЗ БАРИТА

В отсутствии платиновых тиглей навеску 0,5 г барита спекают 
в фарфоровое тигле со смесью соды, щавелевой кислоты и нитратом 
калия в десятикратном количестве ы .

21 Л . Навеску барита 0,5 г смешивают о десятикратным коли
чество!,; смеси, завертывают в папиросную бумагу и помещают в фар
форовый тигель, на дно которого положена вчетверо слаженная фильт 
резальная бумага, смоченная водой для‘предупреждения действия 
соды на тигель. Тигель ставят на плиту с открытой спиралью на 
1,5 -  2 ч, затем помещают на IG мин в муфель, нагретый до 600- 
VOĈ C. ЛолучлшнДся спек высыпают в стакан, добавляют» I  г соды 
НсмСО.., обмывают стеккя тигля водой, разбавляют-раствор до 100 ня 
водой- я 'кипятят 5-.I0 мин. Отфильтровывают углекислые соли ж про- 
. лвают раствором Ф̂ чюрате определяют суль-
ме мг [ li]  .Се док карбоната на фильтре растворяют в горячей
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сэляноД кислоте (1:1) в тот,же стакан, из которого вели фильтрова
ние, обмывают фильтр водой и в фильтрате определяют Ва весовым 
методом, предварительно отделив кремневую кислоту двукратным вы
париванием, солянокислого раствора (добавляя 5-10 мл НС£ 1 :1 ).
Зато-л заливают 5 ш HGt концентрированной и 30 ш горячей воды и 
отфильтровывают кремневую кислоту, отмывают ее горячей водой от 
сульфатов, прокаливают при Т=Ю00°С и взвешивают в форме St. 0 *̂ 

21*2.Фильтрат после отделения кремневой кислоты нейтрали
зуют аммиаком (1:Х)до появления мути (что указывает на присутст
вие полуторных окислов), которую затем растворяют соляной кисло
той £1:1) несколькими каплями, добавляют избыток 0 ,5-2 ,0  мл 
концентрированной НС& ,разбавляют водой до 200 т  и восстанавли
вают железо (если оно присутствует в пробе)11$-ньш раствором 
солянокислого гвдроксшшшна. Раствор нагревают до полного обес
цвечивания, после чего добавляют 15-20 мл S 0^(1:Х) для осажде
ния Ва,осадку дают отстояться и далее ведут определение, анало
гичное определению сульфатов в природных водах.

21.3. Расчет ведут на ВаО, коэффициент пересчета BaSo^ на 
ВаО -  0,657. Рели в пробе присутствует Са и В г ,то осаждение Ьа 
лучше вести бихроматоы аммония.

Для проведения анализов приготавливают следующие реактивы; 
Смесь:берут 100 rft^COg, 40 г щавелевой кислоты, 7 ,5  г KN03> 

все хорошо растирают.
Nа2 С0 3- 2 $-ный раствор.
Хлористоводородная кислота' (1:1)
Аммиак (1:1)
Гидроксиламин солянокислый IOjS-ный раствор 
Серная кислота (1:1 )

Заведующий сектором 
нормоконтроля
Заведующий отделов

^  Б. И. Артемьев 
^  Г . U. Лрышев
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