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В пособии рассмотрен химический состав природных поверхностных и подземных вод. Приведена классификация природных вод, которая осуществляется по ряду признаков: минерализации, ионно-солевому составу, соотношению компонентов, количеству и составу водорастворимых газов, температуре и т.д. Подробно рассмотрены методы определения неорганических компонентов в природных водах, рекомендованные ГОСТ 1874-82 и СанПиН 2.1.4.1074-01.

Пособие состоит из двух частей. В части I приведены существующие классификации природных вод, основанные на различном химическом составе.  особенности их обработки 

Во II части пособия приведены нормативные значения допустимых примесей в питьевой воде, предусмотренные Европейским союзом (ЕС), Международной организацией по стандартизации (ИСО), Всемирной организацией здравоохранения (ВОЗ) и Агентством по охране окружающей среды США (USEPА).  Далее  представлено описание лабораторных работ, которое составлено по методикам, рекомендованным ГОСТ Р 51232-98 и СанПиН 2.1.4.1074-01. Основу представленных методик составляют спектрофотометрические и титриметрические методы определения неорганических компонент в природных водах.

Показана возможность использования представленных методик для определения химического состава подземных вод г. Томска и северных районов Томской области.
Учебное пособие предназначено для студентов, теплоэнергетического, химико-технологического, физико-технического и  инженерно-экономического факультетов. 
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Учебное пособие предназначено для студентов технических университетов, Современный, технически грамотный специалист, должен знать, что для получения питьевой воды существует множество технологий. Но чем больше вода подвергается обработке, тем больше она отличается от природной и тем более небезопасна для здоровья. 

 В связи с тем, что вопрос качества питьевой воды всегда оставался актуальным, необходима информация о нормативных требованиях, предъявляемых к  ее качеству и  методах контроля химического состава.  В последнее время, в связи с изменением экологической ситуации в некоторых  государствах, в том числе и в России, для питьевого водоснабжения стали использовать не только поверхностные, но и подземные воды. Особенности состава примесей в подземных водах, которые необходимо учитывать при выполнении анализа, не всегда учтены в методиках, рекомендованных, как ГОСТом, так и ИСО. 


В настоящем учебном пособии приведена информация о химическом составе природных вод и существующие классификации ее химического состава. Многообразие химического состава природных вод не позволяет провести единую классификацию, что затрудняет выбор технологии подготовки воды для питьевых целей. В каждом конкретном случае требуется проведение химического анализа природной воды, выбор технологии обработки в соответствии с теми требованиями, которые предъявляются нормативными документами.  В пособии приведены наиболее часто используемые методики химического анализа природных и питьевых вод, адаптированные для анализа подземных вод г. Томска и районов Томской области.

Считаю, что предлагаемое учебное пособие «Анализ неорганических примесей в питьевых и  природных водах» является полезным не только для студентов химических специальностей, но и для всех студентов, которых волнует качество их жизни. 

Доцент кафедры Общей и неорганической химии

Л.Д.Свинцова

ВВЕДЕНИЕ

Современные нормативные документы, регламентирующие процедуру контроля содержания загрязнителей в водах различного происхождения разрешают использование химических, физико-химических и физических методов анализа. Основная масса лабораторий, проводящих мониторинг природных вод, не располагает современным оборудованием, для реализации физических методов анализа, позволяющих быстро, правильно и точно определять химический состав природных вод. Наиболее массово, по-прежнему, представлены химические и спектрофотометрические методы анализа. Возможности методик определения в воде неорганических загрязнителей, разработанных на основе этих методов, не всегда удовлетворяют требованиям ГОСТ, а особенно требованиям Международной организации по стандартизации (ИСО). Причиной этому является то, что нормативные требования для питьевой воды были разработаны только для поверхностных вод. В последнее время, в связи с изменением экологической ситуации в некоторых  государствах, особенно в России, для питьевого водоснабжения стали широко использовать подземные воды [1]. Особенности состава примесей в подземных водах, которые необходимо учитывать при выполнении анализа, не всегда учтены в методиках, рекомендованных, как ГОСТом, так и ИСО. 

В первой части настоящего  пособия рассмотрена классификация природных вод. Показано, что разнообразие химического состава природных вод не позволяет создать единую классификацию.  Многообразие классификаций природных вод  затрудняет применение одинаковых методик для определения тех или иных примесей в воде.


Во второй части пособия приведены значения предельно-допустимых концентраций (ПДК) примесей для питьевой воды, предусмотренные нормативными документами в России. Это ГОСТ Р 51232-98 и СанПиН 2.1.4.1074-01. Для сравнения приведены значения ПДК, предусмотренные Европейским союзом (ЕС), Международной организацией по стандартизации (ИСО), Всемирной организацией здравоохранения (ВОЗ) и Агентством по охране окружающей среды США (USEP). Обсуждены возможности использования спектрофотометрических, титриметрических методов определения примесей в природных водах, содержание которых значительно превышают предельно-допустимые значения, предусмотренные указанными документами. 
В пособии приведены методики анализа природных и питьевых вод, адаптированные для подземных вод г. Томска и районов Томской области: это методики определения цветности воды и запаха, сухого остатка и общей жесткости, общего содержания железа, аммиака и ионов аммония, сульфатов и перманганатной окисляемости.
1 Классификации природных вод 

В настоящее время проблема обеспечения населения качественной питьевой водой является весьма актуальной. Эта проблема состоит не столько в обеспеченности водными ресурсами, сколько в получении воды безопасной для здоровья человека. Наша страна располагает огромными ресурсами поверхностных вод, однако, в расчете на единицу площади, обеспеченность территории России этими ресурсами оказывается недостаточной. В некоторых случаях поверхностные воды слабо защищены от антропогенного загрязнения. Поэтому в качестве источников хозяйственно-питьевого водоснабжения в России используются как поверхностные, так и подземные воды.

Поверхностные воды характеризуются наличием нерастворимых веществ (частицы глины, песка, ила). Содержание солей (величина минерализации
), в большинстве рек земного шара, не велико (до 500 мг/л), а для Западной Сибири эта величина не превышает 150 мг/л [2]. Поверхностные воды, по сравнению с подземными, содержат повышенные количества органических веществ. Основная часть органических веществ представлена высокомолекулярными соединениями, которые способны образовывать комплексные соединения с тяжелыми металлами [3, 4]. Состав поверхностных вод непрерывно изменяется вследствие протекания в них естественных процессов окисления и восстановления, смешения вод различных источников и т.д. Изменение химического состава вод происходит также под влиянием деятельности человека. Качество поверхностных вод большинства водных объектов России, несмотря на уменьшение объема сброса загрязняющих веществ в последнее время, по-прежнему, не отвечает нормативным требованиям. Содержание нефтепродуктов в них в десятки раз превышает предельно допустимые концентрации (ПДК), соединений азота – от 10 до 16 ПДК, фенолов – от 2 до 7 ПДК, ионов тяжелых металлов – десятки ПДК. Поверхностные воды северных районов Томской области являются непригодными для питьевого водоснабжения не только из-за повышенного содержания в них природных органических веществ, но и веществ, поступающих от деятельности газо- и нефтедобывающих предприятий [5, 6]. По данным [1, 5] только около 30 % поверхностных водоисточников соответствуют гигиеническим нормативам.
Подземные воды, в отличие от поверхностных, лучше защищены от опасности загрязнения и заражения, меньше подвержены сезонным колебаниям, более равномерно распространены по территории. Подземные воды представляют собой сложные многокомпонентные системы, включающие целый комплекс неорганических и органических веществ, газов, микрофлоры. Концентрация минеральных солей в этих водах зависит от условий их формирования. Для Томской области величина минерализации находится в пределах 300 – 700 мг/л [7], при норме для питьевой воды 1000 мг/л. И хотя качество подземных вод в отличие от поверхностных выше, однако по содержанию отдельных элементов они могут не отвечать нормативным требованиям. Так, по данным [8] около 50% подземных вод России содержат железо в концентрациях во много раз превышающих ПДК. Применение таких вод для питьевых целей без предварительной очистки невозможно. 

В Томске и Томской области для хозяйственно-питьевого водоснабжения используют только подземные воды [9, 10]. Основной примесью, влияющей на качество вод этих регионов, как правило, является железо. Обогащение подземных вод железом происходит вследствие выщелачивания и растворения железистых минералов и пород, запасы которых обнаружены на территории Западной Сибири. Согласно литературным данным [11] эффективное растворение железистых минералов происходит под действием углекислоты и органических кислот, которые содержатся в слабокислых болотных и почвенных водах. Для подземных вод северных районов Томской области свойственна насыщенность органическими веществами, источниками которых являются болотные воды [12]. Значение перманганатной окисляемости, показателя, используемого для количественного определения органических веществ в этих водах, может достигать 30 мг/л при ПДК-5 мгО2/л. Наличие примесей железа и органических веществ создают трудности при подготовке воды для питьевых целей.
При использовании подземных источников для питьевого водоснабжения особую актуальность приобретает задача исследования химического состава воды, который является определяющим при выбора того или иного способа водоподготовки. 

1.1 Классификация природных вод по химическому составу

Существует большое разнообразие классификаций и способов наглядного изображения химического состава природных вод [2,13]. Они осуществляются по ряду признаков: минерализации, ионно-солевому составу, соотношению компонентов, количеству и составу водорастворенных газов, температуре и т.д. 

В основу одной из первых классификаций было положено деление природных вод по величине минерализации (табл.1). 
Таблица 1. Классификация природных вод по величине минерализации [14]

	Вода
	Минерализация, г/л

	Ультрапресная
	< 0,2

	Пресная
	0,2…1,0

	Солоноватая
	1,0…3,0

	Соленая
	3,0…10,0

	Сильно соленая
	10,0…36,0

	Рассолы
	> 36,0


Однако, такое разделение основано исключительно на органолептических показателях воды и являлось весьма субъективным. 

Широкое распространение получила классификация, предложенная О.А. Алекиным [2], в которой сочетается принцип деления по преобладающим ионам, определяющим тип воды, с учетом соотношения между ними. По этой классификации все воды делятся на три больших класса: 

1-гидрокарбонатные и карбонатные (
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Разделение на классы уточняется дальнейшим делением на три группы по преобладающему катиону:(Ca2+, Mg2+, Na+). Далее, каждая группа разделяется на типы вод, определяемых соотношением между ионами: 
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Схема классификации природных вод по О.А. Алекину [2] приведена на рис. 1.
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Рис. 1. Схема классификации природных вод по преобладающему аниону и катиону и соотношению между главнейшими ионами

При описании химического состава и особенностей свойств вод используют разнообразные способы наглядного изображения – таблицы, графики, формулы. Одним из таких наиболее распространенных приемов является формула М.Г. Курлова [15]. Так, например, пресные воды некоторых подземных источников по М.Г. Курлову могут быть представлены в виде дроби [16], 
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, в числителе, которой приведены анионы в порядке убывания их концентраций, выраженных в мг-экв/л, а знаменателе в таком же порядке катионы. Следует особо отметить, что ионы, содержание которых менее 1%, в формуле не указываются. Слева от дроби записана величина минерализации (М) в г/л. Справа от дроби приведено значение водородного показателя воды – рН.

Формула М.Г. Курлова наглядно отображает состав подземных вод. Из приведенной формулы видно, что рассматриваемая вода по величине минерализации классифицируется как пресная, а в соответствии с классификацией О.А. Алекина является гидрокарбонатной магниево-кальциевой (по преобладающему иону). 

Рассмотренные классификации, однако, не дают представления о содержании в воде микрокомпонентов и органических веществ, из-за их малого содержания. В настоящее время в подземных водах обнаруживают приблизительно 80 химических элементов, которые в виду малых концентраций хоть и не определяют их тип, но имеют большое значение при оценке качества вод [16]. Так общее количество органических веществ в подземных водах, как правило, не велико и не превышает ПДК, тем не менее, способность органических веществ к образованию комплексных соединений со многими металлами может существенно повлиять на свойства и качество воды. Сложность состава подземных вод определяется не только наличием большого числа химических элементов и различным их количественным содержанием, но также разнообразием растворенных форм каждого из них. Предложенная С.Р. Крайновым и В.М. Швец [17] классификация включает в себя все вышеперечисленные и дополняет их такими важными характеристиками как: 1)содержание микрокомпонентов; 2)содержание органических веществ, 3)формы существования растворенных элементов, 4)способность ионов металлов к комплексообразованию с органическими веществами. 

Все приведенные классификации характеризуют природные воды по химическому составу и широко применяются в гидрогеохимии для изучения условий формирования подземных вод и миграции химических элементов и соединений. Для питьевого водоснабжения, где необходима соответствующая водоподготовка, существуют другие классификации: по показателям качества, классификация примесей в природных водах и процессов для их удаления, которые приведены ниже.

1.2 Классификация природных вод по показателям качества 

Концентрация отдельных примесей в воде определяет ее свойства, совокупность которых называют качеством воды. Водные объекты, пригодные для хозяйственно-питьевого водоснабжения в зависимости от качества воды и требуемой степени обработки делятся на 3 класса [18]. 

Для подземных вод класс водоисточника определяется следующим образом:

1-й класс - исходная вода по всем показателям отвечает нормативным требованиям для питьевой воды. 

Ко 2-му классу относятся воды имеющие отклонения от нормативов по отдельным показателям, что может быть устранено аэрированием, обеззараживанием. 

К 3-ему классу относятся воды, которые могут соответствовать нормативным требованиям после обработки, предусмотренной для вод 2-го класса, с применением дополнительных методов обработки. Классификация подземных вод по классам  на основании показателей их качества приведена в табл. 2. 

Таблица 2. Классификация подземных источников хозяйственно-питьевого водоснабжения по показателям качества 

	Наименование показателя
	Показатели качества воды источника 

	
	1-й класс
	2-й класс
	3-й класс

	Мутность, мг/дм3, не более
	1,5
	1,5
	10,0

	Цветность, градусы, не более
	20
	20
	50

	Водородный показатель (рН)
	6-9
	6-9
	6-9

	Железо (Fe), мг/дм3, не более
	0,3
	10
	20

	Марганец (Mn), мг/дм3, не более
	0,1
	1
	2

	Сероводород (H2S), мг/дм3, не более
	Отсутствие
	3
	10

	Фтор (F), мг/дм3, не более
	1,5-0,7*
	1,5-0,7*
	5

	Окисляемость перманганатная, 

мгО2/л, не более
	2
	5
	15

	Число группы кишечных палочек в 1дм3
	3
	100
	1000


* - в зависимости от климатического района

Данная классификация, позволяет оценить качество воды по количественному содержанию примесей. Однако она носит рекомендательный характер и является недостаточной для выбора конкретных технологий водоподготовки. Особенно это касается вод 3-го класса, наиболее часто встречающихся в регионах Западной Сибири.
1.3  ФАЗОВО-ДИСПЕРСНЫЙ СОСТАВ ПРИМЕСЕЙ В ПРИРОДНЫХ ВОДАХ 
Л.А. Кульским [14] разработана классификация примесей природных вод по фазово-дисперсному состоянию и на основе этой классификации систематизированы процессы, используемые для их удаления. Такая классификация позволяет осуществлять выбор методов обработки воды. По классификации Л.А. Кульского,  все примеси природных вод по отношению к дисперсионной среде разделены на четыре группы, из которых две относятся к гетерогенным системам, две к гомогенным (табл. 3). 

Взвеси, коллоиды, эмульсии и пены образуют I и II группы гетерогенных систем. Ионные и молекулярные растворы веществ относятся к гомогенным системам - III и IV группа.

Таблица 3. Классификация примесей по их фазово-дисперсному состоянию 

	Фазовая характеристика
	Гетерогенные системы

(дисперсные системы)
	Гомогенные системы

(истинные растворы)

	Группы
	I
	II
	III
	IV

	Формы нахождения примесей
	Взвеси
	Коллоиды

(золи)
	Молекулярные растворы
	Ионные

растворы

	Размеры, м
	10-4…10-6
	10-7…10-8
	10-8…10-9
	10--9…10-10

	Примеси
	Суспензии, эмульсии, пены, микро-организмы, планктон
	Коллоиды и высоко-молекулярные соединения, вирусы
	Газы, летучие вещества, органические вещества
	Соли,

основания, кислоты


Первая группа веществ – это нерастворимые в воде взвеси, с размером частиц 10-6…10-4 м, образующие с водой суспензии, эмульсии и пены. Эти примеси обуславливают мутность воды. Они являются кинетически неустойчивыми и легко разделяются.

Вторую группу  составляют  коллоидные  примеси  с размером  частиц 10-7…10-8 м. К этой группе относятся также высокомолекулярные органические соединения и  вирусы, близкие по размерам к коллоидным частицам. Особенностью примесей данной группы является их способность образовать с водой устойчивые системы. 
К третьей группе относятся молекулярные растворы различных веществ: растворенные в воде газы и органические соединения природного и антропогенного  происхождения. Размер  частиц  этих  примесей  составляет  10-9…10-8 м. Вследствие незначительной диссоциации эти вещества образуют с водой растворы неэлектролитов.
Четвертая группа включает электролиты - вещества, которые при растворении в воде распадаются на ионы. Размер частиц этих примесей составляет  10-10…10-9 м.
Примеси III и IV групп представляют собой истинные  растворы, которые устойчивы и способны долго существовать без изменения.

На основании классификации примесей по фазово-дисперсному состоянию Л.А. Кульским [14] систематизированы существующие процессы обработки природных вод (табл.4).
Таблица 4. Процессы, используемые при обработке природных вод

	Группа I

(10-4…10-6м)
	Группа II
(10-7…10-8м)
	Группа III
(10-8…10-9м)
	Группа IV
(10--9…10-10м)

	Механическое безреагентное выделение.
Окисление хлором, озоном.
Флотация суспензий и эмульсий.
Адгезия на гидроокисях алюминия или железа и высокодисперсных материалах.
Агрегация флокулянтами;

Электрофильтрация суспензий и электроудерживание микроорганизмов.

Бактерицидное воздействие на патогенные микроорганизмы.
	Диализ, ультра-фильтрация. 

Окисление хлором, озоном.
Коагуляция коллоидных примесей.
Адсорбция на гидроокисях алюминия или железа и на глинистых минералах.
Агрегация флокулянтами катионного типа.
Электрофорез, электродиализ.

Вирулицидное воздействие. 
	Десорбция газов, эвапорация органических веществ..
Окисление хлором, озоном, перманганатом калия.
Экстракция органическими растворителями.

Адсорбция на активированных углях и других материалах.
Ассоциация молекул.
Поляризация молекул в электрическом поле.

Биохимическое разложение. 
	Гиперфильтрация (обратный осмос).
Перевод ионов в малорастворимые соединения, в том числе окислением.
Сепарация ионов при различном фазовом состоянии воды. 
Фиксация ионов на твердой фазе ионитов.

Перевод ионов в малодис-социированные соединения.
Использование подвижности ионов в электрическом поле – электродиализ.

Микробное выделение ионов металлов.


Классификация Л.А. Кульского охватывает все природные воды – поверхностные и подземные, но носит общий характер. Природная вода содержит, практически, все четыре группы примесей, что чрезвычайно осложняет выбор экономически выгодного способа водоподготовки. 

Для правильной оценки качества воды необходимо провести исследования ее химического состава. Для этого существуют специальные методики анализа природных вод, выполнение которых регламентировано нормативными документами, основными из которых является СанПиН 2.1.4.1074-01 и ГОСТ Р 51232-98.  В этих же нормативных документах приведены значения предельно допустимых концентраций (ПДК) примесей, позволяющих использовать приготовленную по различным технологиям воду в питьевых целях. В следующей главе приведены значения ПДК примесей,  разрешенных в России и их сравнение с ПДК, разрешенных в странах Европейского Содружества. 

2 МЕЖДУНАРОДНАЯ СТАНДАРТИЗАЦИЯ МЕТОДОВ КОНТРОЛЯ КАЧЕСТВА ПИТЬЕВОЙ ВОДЫ.
Во всех развитых странах качество воды является предметом особого внимания государственных органов, общественных движений, средств массовой информации и широких слоев населения. Экологическая ситуация в стране зависит не только от уровня загрязнения окружающей среды внутри национальных границ, но и от отношения к охране природы в соседних государствах. Многие правительства в основу своей политики в области охраны окружающей среды кладут принцип тесного международного сотрудничества. В связи с готовящимся вступлением России в Единый Европейский Союз, требования, предъявляемые к питьевой воде, должны также соответствовать международным стандартам. В следующем разделе приведены 
2.1 Предельно-допустимые концентрации примесей в питьевой воде


Учитывая особую важность для здоровья населения качества питьевой воды, специалисты Всемирной организации здравоохранения  (ВОЗ) разработали базовые нормативы качества воды, публикуемые на страницах «Руководства по контролю качества питьевой воды», издаваемого на английском, французском и русском языках. В указанном Руководстве приведены данные, на  основе которых разрабатываются национальные стандарты различных стран. Так в России в 1995 г. Утверждены нормативные документы СанПиН 2.1.4.1074-01 и ГОСТ Р 51232-98, которые регламентируют гигиенические требования к качеству питьевой воды и порядок и правила контроля качества питьевой воды. Ниже, в таблице 1 приведены общие физико-химические показатели качества воды, предусмотренные Санитарными Правилами и Нормами  (СанПиН ). Для сравнения, в той же таблице 1, приведены нормативные значения параметров, используемых для контроля качества питьевой воды такими организациями, как Всемирной Организацией Здравоохранения (ВОС), Европейским Союзом (ЕС) и Агентством по охране окружающей среды США ( US. EPA) [19].

 Некоторые из этих величин вообще не нормируются и, тем не менее, важны для оценки физико-химических свойств воды. Как правило, эти дополнительные параметры не только непосредственно определяют качество воды, но, главным образом, содержат информацию, без которой невозможно подобрать оптимальную схему очистки воды. 
Таблица 5. Общие физико-химические показатели качества воды

	Показатель
	Единицы измерения
	ВОЗ
	USEPA
	ЕС
	СанПиН

	Водородный показатель
	единицы рН
	-*
	6.5 - 8.5
	6.5 - 8.5
	6 - 9

	Общая минерализация (солесодержание)
	мг/л
	1000
	500
	1500
	1000

	Жесткость общая
	мг-экв/л
	-
	-
	1.2
	7.0

	Окисляемость перманганатная
	мгО2/л
	-
	-
	5.0
	5.0

	Электропроводность (при 20оС)
	мкС/см
	-
	-
	-
	-

	Температура
	оС
	-
	-
	25
	-

	Окислительно-восстановительный потенциал (Eh)
	МВ
	-
	-
	-
	-

	Кислотность
	мг-экв.
	-
	-
	-
	-

	Щелочность
	мг HCO3-/л
	-
	-
	30
	-

	Степень насыщения кислородом
	%
	-
	-
	-
	-


· - пробел означает, что данный параметр не нормируется.

В таблице 6 приведены показатели, характеризующие предельные концентрации основных неорганических веществ, влияющих на качество воды. За основу был взят перечень, приведенный в СанПиН 2.1.4.559-96 (как наиболее полный). Этот список был также дополнен несколькими важными неорганическими элементами, не нормируемыми в России (по крайней мере, впрямую), но играющими большую роль при водоподготовительных мероприятиях. Прочерк означает, что данный параметр не нормируется.
Таблица 6. Предельно-допустимые концентрации содержания основных неорганических веществ в питьевой воде.

	Предельная концентрация, мг/дм3
	

	Вещество
	ВОЗ
	USEPA
	ЕС
	СанПиН
	

	
	
	
	
	Норматив
	Показатель вредности
	Класс опасности
	

	Алюминий (Al)
	0.2*
	0.22
	0.24 
	0.5
	с.-т.
	2
	

	Азот аммонийный (NH3 и NH4+)
	1.5*
	-
	0.54 
	-
	-
	-
	

	Асбест (миллионов волокон на л)
	-
	7.01
	-
	-
	-
	-
	

	Барий (Ba)
	0.7
	2.01
	0.16
	0.1
	с.-т.
	2
	

	Бериллий (Be)
	-
	0.0041
	-
	0.0002
	с.-т.
	1
	

	Бор (B)
	0.3
	-
	1.03 
	0.5
	с.-т.
	2
	

	Ванадий (V)
	-
	-
	-
	0.1
	с.-т.
	3
	

	Висмут (Bi)
	-
	-
	-
	0.1
	с.-т.
	2
	

	Вольфрам (W)
	-
	-
	-
	0.05
	с.-т.
	2
	

	Европий (Eu)
	-
	-
	-
	0.3
	орг. прив.
	4
	

	Железо (Fe) 
	0.3*
	0.32
	0.24 
	0.3
	орг.
	3
	

	Кадмий (Cd)
	0.003
	0.0051
	0.0053 
	0.001
	с.-т.
	2
	

	Калий (K)
	-
	-
	12.05
	-
	-
	-
	

	Кальций (Ca)
	-
	-
	100.06
	-
	-
	-
	

	Кобальт (Co)
	-
	-
	-
	0.1
	с.-т.
	2
	

	Кремний (Si)
	-
	-
	-
	10.0
	с.-т.
	2
	

	Литий (Li)
	-
	-
	-
	0.03
	с.-т.
	2
	

	Магний (Mg)
	-
	-
	50.05
	-
	-
	-
	

	Марганец (Mn)
	0.5 (0.1*)
	0.052
	0.054 
	0.1
	орг.
	3
	

	Медь (Cu)
	2.0 (1.0*)
	1.02 -1.31
	2.03 
	1.0
	орг.
	3
	

	Молибден (Mo)
	0.07
	-
	-
	0.25
	с.-т.
	2
	

	Мышьяк (As)
	0.01
	0.051
	0.013 
	0.05
	с.-т.
	2
	

	Натрий (Na)
	200.0*
	-
	200.04 
	200.0
	с.-т.
	2
	

	Никель (Ni)
	0.02
	-
	0.023 
	0.1
	с.-т.
	3
	

	Ниобий (Nb)
	-
	-
	-
	0.01
	с.-т.
	2
	

	Нитраты (NO3)
	50.0
	44.01 **
	50.03 
	45.0
	орг.
	3
	

	Нитриты (NO2)
	3.0
	3.31 **
	0.53 
	3.0
	орг.
	2
	

	Ртуть (Hg)
	0.001
	0.0021
	0.0013 
	0.0005
	с.-т.
	1
	

	Рубидий (Rb)
	-
	-
	-
	0.1
	с.-т.
	2
	

	Самарий (Sm)
	-
	-
	-
	0.024
	с.-т.
	2
	

	Свинец (Pb)
	0.01
	0.0151
	0.013 
	0.03
	с.-т.
	2
	

	Селен (Se)
	0.01
	0.051
	0.013 
	0.01
	с.-т.
	2
	

	Серебро (Ag)
	-
	0.12
	0.015
	0.05
	с.-т.
	2
	

	Сероводород (H2S)
	0.05*
	-
	UO7
	0.03
	орг.зап.
	4
	

	Стронций (Sr)
	-
	-
	-
	7.0
	с.-т.
	2
	

	Сульфаты (SO42-)
	250.0*
	250.02
	250.04 
	500.0
	орг.
	4
	

	Сурьма (Sb)
	0.005
	0.0061
	0.0053 
	0.05
	с.-т.
	2
	

	Таллий (Tl)
	-
	0.0021
	-
	0.0001
	с.-т.
	2
	

	Теллур (Te)
	-
	-
	-
	0.01
	с.-т.
	2
	

	Фосфор (P)
	-
	-
	-
	0.0001
	с.-т.
	1
	

	Фториды (F-)
	1.5
	2.02-4.01
	1.53 
	1.5
	с.-т.
	2
	

	Хлор, в том числе:
- остаточный свободный
- остаточный связанный

	0.5-5.0*
	-
	-
	0.3-0.5

0.8-1.2
	орг.

орг.
	3

3
	

	Хлориды (Cl-)
	250.0
	250.02
	250.04
	350.0
	орг.
	4
	

	Хром (Cr3+)
	-
	0.11
(всего)
	-
	0.5
	с.-т.
	3
	

	Хром (Cr6+)
	0.05
	
	0.053 
	0.05
	с.-т.
	3
	

	Цианиды (CN-)
	0,07
	0.21
	0.053 
	0.035
	с.-т.
	2
	

	Цинк (Zn)
	3.0*
	5.02
	5.06
	5.0
	орг.
	3
	


* предел по органолептике и потребительским качествам воды.

** в пересчете на нитраты и нитриты соответственно. 
Указанные в таблице верхние индексы обозначают следующее:

1 Обязательные к соблюдению параметры, установленные основным стандартом США (National Primary Water Drinking Regulations). 

2 Данный параметр установлен так называемым "вторичным стандартом" США (National Secondary Water Drinking Regulations), носящий рекомендательный характер. 

3 Обязательный для соблюдения параметр, согласно "Директивы по качеству питьевой воды..." 98/93/EC от 1998 г. 

4 Индикаторный параметр, согласно "Директивы по качеству питьевой воды..." 98/93/EC. От 1998 г. 

5 Обязательный для соблюдения параметр, согласно "Директивы по качеству питьевой воды..." 80/778/EC от 1980 г. 

6 Рекомендованный уровень согласно EC Drinking Water Directive 80/778/EC от 1980 г. (приводятся только для элементов, для которых не установлена предельно допустимая концентрация - MAC (Maximum Admissible Conentration)). Указаны максимальные значения, допустимые в точке пользования. 

7 UO (Undetectable Organoleptically) - не должен обнаруживаться органолептически (на вкус и запах), согласно "Директивы по качеству питьевой воды..." 80/778/EC от 1980 г. 
2.2 ОТБОР И КОНСЕРВИРОВАНИЕ ПРОБ ВОДЫ

Правильность определения химического состава воды зависит от правильности отбора пробы. Но и правильный отбор пробы не гарантирует верного результата, если не проведено консервирование пробы или неверно выбран метод концентрирования определяемого вещества. Поэтому, перед проведением аналитической работы с пробой природной воды, необходимо ознакомиться с ее отбором и консервированием. 
Способ отбора пробы зависит от цели анализа. Состав отбираемой для анализа воды может заметно меняться во времени. Для характеристики изменения состава воды, в различное время дня надо отбирать разовые пробы. При спуске стоков в водоемы нельзя ограничиваться анализом только самих стоков, нужно контролировать состав воды выше и ниже сброса.

В водоеме пробу воды лучше всего отбирать батометром (если глубина водоема не менее 1 м). Если в воде присутствует свободный H2S, то правильный отбор пробы особенно важен. В таких случаях на месте отбирают специальные пробы воды только для определения сероводорода. В этом случае пробу отбирают либо в сосуды с раствором едкого натра, либо с раствором ацетата кадмия.

Стекло, из которого изготовлена обычная стеклянная посуда, разрушается агрессивными компонентами сточных вод (особенно при хранении), поэтому для хранения проб воды следует пользоваться посудой из боросиликатного стекла (пайрекс) или из полиэтилена.

При длительном стоянии отобранной для анализа пробы в ней могут произойти существенные изменения. Если нельзя начать анализ воды сразу или через 12 часов после отбора, ее нужно консервировать для стабилизации химического состава. Универсального консервирующего вещества не существует. Для полного анализа воды обычно требуется отобрать пробу в несколько бутылей, в которых ее консервируют добавлением различных веществ. Например, для определения содержания таких компонентов, как например, сульфиды, сульфиты, агрессивная двуокись углерода, следует брать пробы в отдельные бутыли для каждого из этих определений и добавлять специальные консерванты. Консервирование вод весьма затруднительно при наличии в них осадка. Консервирование допускается только в том случае, если консервирующий реагент не препятствует определению тех или иных компонентов и если определение невозможно провести непосредственно после отбора пробы.

При определении всех видов связанного азота, окисляемости, пиридина и т.п. консервируют, добавляя H2SO4: 2 мл разбавленной (1:3) кислоты на 1 л Н2О. Пробы для определения взвешенных веществ и сухого остатка консервируют, прибавляя к ним 2 мл хлороформа (СНС13) на 1 литр Н2О. После добавления хлороформа воду хорошо взбалтывают. При определении фенолов воду подщелачивают (5 г NaOH / 1л Н2О). Пробы, содержащие менее 0,05 мг/л фенолов, надо анализировать сразу. Пробы для определения БПК хранят при 3–4°С и анализируют как можно скорее.

Очевидно, что состав воды будет определяться ее происхождением. Природные воды, как правило, содержат загрязнители в наименьших количествах.

ГОСТ на питьевую воду жестко регламентирует содержание широкого перечня веществ. Состав сточных вод меняется в зависимости от вида производства. Методы анализа, выбираемые для контроля, определяются его целями. В настоящем пособии рассмотрены те методы, которые рекомендованы в ГОСТе на питьевую воду. Они могут быть использованы также и при анализе иных вод.
3. ОПРЕДЕЛЕНИЕ КАТИОНОВ И АНИОНОВ В ПРИРОДНЫХ ВОДАХ.

Первая информация о степени загрязненности воды получается на основе ее органолептического исследования. Важными показателями качества воды являются ее цвет и запах.
3.1 ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 1.

Тема: Определение цветности 

 ГОСТ 3351-74 (1-70 градусов)
Чистые природные воды обычно почти бесцветны. Цветность поверхностных и скважинных вод вызывается, главным образом, присутствием гуминовых веществ и соединений железа (III).  Количество этих веществ зависит от геологических условий в водоносных горизонтах и от количества и размеров торфяников в бассейнах исследуемых рек. Цвет вод, содержащих большое количество взвешенных веществ, определяют после отстаивания и фильтрации. Взвешенную муть, создающую помехи при определении цвета, надо удалять путем фильтрования через мембранный фильтр диаметром пор 0,45 мкм  [ИСО 7887]. Объективно определить цвет проб довольно трудно, и когда определение цвета провести нельзя, оттенок и интенсивность его описывают словесно.

Для определения цветности пробы не консервируют. Определение проводят через 2 часа после отбора пробы. 
Цветность воды определяют фотометрически – путем сравнения проб испытуемой жидкости с растворами, имитирующими цвет природной воды. В соответствии с ГОСТ 3351-74 цветность воды измеряют в градусах цветности.

Выполнение определения:

В кювету с толщиной поглощающего слоя 5 см вносят профильтрованную через плотный бумажный фильтр «синяя лента» исследуемую воду. Контрольной жидкостью служит дистиллированная вода. Оптическую плотность исследуемой воды измеряют при длине волны (() равной 400 нм и толщине поглощающего слоя  (l) 5см. Цветность определяют по калибровочному графику и выражают в градусах цветности. При цветности пробы более 70 град. – пробу разбавляют дистиллированной водой и значение цветности, найденное по калибровочному графику, умножают на число соответствующее разбавлению. 

Построение калибровочного графика:

Калибровочный график строят по государственному стандартному образцу (ГСО) цветности (хром-кобальтовая шкала). Обычно  ГСО содержит – 500 градусов цветности. 

1. Вскрыть ампулу и ее содержимое перенести в чистый сухой химический стакан.

2. Отобрать пипеткой необходимый объем стандартного образца (см. таблицы) и количественно перенести в мерную колбу вместимостью 100 или 25 мл, и далее довести объем колбы раствором серной кислоты (1мл H2SO4 на 1л дистиллированной воды по ГОСТ 3351-74) до метки.
Таблица 7. Приготовление шкалы цветности в колбах на 100 мл.

	Значение

Цветности, град.
	0
	5
	10
	15
	20
	25
	30
	40
	50
	60
	70

	Отбираемый объем (мл) ГСО с цветностью

500 град
	0
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	8
	10
	12
	14


Таблица 8.Приготовление шкалы цветности в колбах на 25 мл.
	Значение

Цветности, град.
	0
	5
	10
	15
	20
	25
	30
	40
	50
	60
	70

	Отбираемый объем (мл) ГСО с цветностью

500 град
	0
	0,25
	0,50
	0,75
	1,00
	1,25
	1,50
	2,00
	2,50
	3,00
	3,5


Таблица 9. Таблица исходных данных для построения калибровочного графика

	Значение цветности, град
	0
	5
	10
	15
	20
	25

	D
	0,005
	0,015
	0,0225
	0,03
	0,04
	0,045

	D-D0
	0,0
	0,01
	0,0175
	0,025
	0,035
	0,04

	K=Ц/(D-D0)
	0
	500
	571,4
	600
	571,4
	625

	

	Значение цветности, град
	0
	30
	40
	50
	60
	70

	D
	0,005
	0,055
	0,075
	0,085
	0,105
	0,12

	D-D0
	0,0
	0,05
	0,07
	0,08
	0,10
	0,105

	K=Ц/(D-D0)
	0
	600
	571,4
	625
	600
	666,6


Кср.=593

Для расчета цветности: Ц=Кср.((D-D0)
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Рис.2. Калибровочный график для определения цветности.
В отсутствие приборов цвет воды (как правило, сточной) определяют визуальным наблюдением: светло-желтый, желто-зеленый и т.п. Правила спуска сточных вод в водоем требуют, чтобы вода в водоеме после смешения ее со сточной водой не имела видимой окраски при толщине слоя 10 см. На практике определяют разбавление сточной воды, при котором ее цвет при указанной толщине слоя перестает различаться. Для этого берут 3 цилиндра из бесцветного стекла и помещают их на лист белой бумаги. В первый цилиндр наливают сточную воду, во второй — разбавленную сточную воду (разбавление фиксируют), в третий — дистиллированную воду. Разбавление проводят до тех пор, пока при просматривании сверху через воду во втором и третьем цилиндрах бумага не будет выглядеть одинаково (высота слоя воды —20–25 см).

3.2. Тема: Определение запаха.

 ГОСТ 3351-74
Запах воды вызывают летучие   пахнущие вещества, попадающие в нее естественным путем или со сточными водами.  В природных водах, содержащих исключительно неорганические вещества, запах может давать только сероводород, присутствующий в некоторых незагрязненных подземных водах. Запах питьевой воды, получаемой путем обработки поверхностной воды, обусловлен свойствами используемой исходной воды, технологическим процессом, используемым для улучшения ее качества и способом обработки. Например, после хлорирования вода, в которой присутствуют фенолы, приобретает неприятный запах хлорфенолов, из которых  2,4-дихлорфенол ощутим органолептически при содержании 0,002 мг/л.
Запах воды определяется как при комнатной температуре, так и при нагревании до 50–65°С в колбе, покрытой часовым стеклом. Результат определения запаха выражают описательно: хлорный — запах свободного хлора; землистый — запах влажной почвы; фенольный; запах нефти; аптечный; сероводородный; навозный; затхлый; запах гниющего сена; рыбный; гнилостный и т.д.

Может проводиться приближенно-количественное определение запаха. Если запах воды вызван веществами, имеющими кислотные или основные свойства, запах надо определять при оптимальном значении рН.

Испытания проводят в помещении, в которое не проникают запахи. Следует помнить, что правильность анализа воды зависит от правильности отбора пробы. Но и правильный отбор пробы не гарантирует верного результата, если неверно выбран метод концентрирования определяемого вещества (в случае анализа природных и питьевых вод) или не проведено ее консервирование.

ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 2.

Тема: Определение сухого остатка. 
 ГОСТ 18164-72
Все вещества, содержащиеся в воде можно разделить на вещества растворенные и взвешенные.  Растворенные вещества отделяют от взвешенных фильтрованием или центрифугированием. Определение растворенных веществ состоит в выпаривании воды, высушивании осадка и взвешивании. Растворенные вещества – это вещества, которые определяются выпариванием профильтрованной пробы, высушиванием остатка при 105оС до постоянной массы и взвешивании.
Выполнение определения:

Сухую, доведенную до постоянной массы фарфоровую чашку, взвешивают на аналитических весах. Затем в нее помещают необходимую аликвоту анализируемой воды (20 мл или более) и выпаривают досуха на плитке. Чашку охлаждают и вновь взвешивают.

Расчет:
Сухой остаток (СО)
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Сухой остаток (СО) = m кон. - m нач. /V H2О

где (СО)-сухой остаток, г/л ;

m кон – масса фарфоровой чашки с сухим остатком после выпаривания, г; 

m нач – начальная масса фарфоровой чашки, г; 

V Н2О– объем анализируемой воды, л.

ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 3.

 Тема: Метод определения общей жесткости

ГОСТ Р 52047-2005
Общая жесткость воды показывает концентрацию в ней катионов двухвалентных щелочноземельных металлов, прежде всего кальция и магия. Основным источником появления кальция в природных водах являются известняки. Они растворяются вследствие воздействия двуокиси углерода на карбонатные минералы по реакции

CaCO3 + CO2 + H2O = Ca(HCO3)2 
или в результате биохимических процессов, происходящих в увлажненных слоях почвы.


Количество Сa2+ и Mg2+, эквивалентное количеству карбонатов и гидрокарбонатов, называется карбонатной жесткостью. Некарбонатная жесткость определяется как разность между общей и карбонатной жесткостью и показывает количество катионов щелочноземельных металлов, соответствующее анионам минеральных кислот: хлорид-, сульфат-, нитрат-ионам и др.

Выполнение определения:

Определение общей жесткости основано на образовании прочного комплексного соединения Трилона Б с ионами щелочноземельных металлов. Определение проводят титрованием пробы Трилоном Б при рН=10 в присутствии индикатора. В качестве индикатора  используют эриохром черный Т (хромовый темно-синий).
Мешающее влияние:
1. Медь и цинк – нечеткое изменение окраски в эквивалентной точке указывает на присутствие меди и цинка. Для устранения влияния мешающих веществ к отмеренной для титрования пробе прибавляют 1-2 мл 5% раствора сульфида натрия, после чего проводят определение жесткости по методике.

2. Марганец  -  если после прибавления к пробе воды буферного раствора и индикатора, титруемый раствор постепенно обесцвечивается и приобретая серый цвет, это указывает на присутствие марганца. Для устранения влияния мешающих марганца к отмеренной для титрования пробе прибавляют 5 капель 1%-го раствора солянокислого гидроксиламина (), после чего проводят определение жесткости по методике.

3. Высокая щелочность – титрование приобретает крайне затяжной характер с неустойчивой и нечеткой окраской в эквивалентной точке. Влияние высокой щелочности устраняют прибавлением к пробе воды, отобранной для титрования, до внесения реактивов 0,1 н раствора соляной кислоты в количестве, необходимом для нейтрализации щелочности воды, с последующим кипячением или продуванием раствора воздухом в течение 5 мин. Далее проводят определение жесткости по методике.

Используемые реактивы:
1. Трилон Б 0,025 моль/л (0,05н)  раствор: 9,31 г трилона Б растворяют в теплой (40…60(С) дистиллированной воде  и доводят до 1л дистиллированной водой или готовят из фиксанала. Раствор пригоден для использования в течение 6 месяцев. Поправочный коэффициент проверять не реже 1 раза в месяц.

2. Буферный раствор со значением рН=10,0: 
3. 10г хлористого аммония (NH4Cl) растворяют в дист. Воде, прибавляют 50мл 25% раствора аммиака и доводят до 500 мл дистиллированной водой. Пригоден для использования в течение 2 месяцев.

4. Индикатор:

0,25г индикатора (хром темно-синей кислотный) смешивают с 50 г сухого хлористого натрия (NaCl) и тщательно растирают в ступке. Пригоден для использования в течение 1года, при условии хранения в темной стеклянной емкости.

Сернистокислый натрий:

5г сернистого натрия Na2S(9H2O или 3,7г Na2S(5H2O растворяют в 100мл Н2Одист.. Раствор хранят в склянке с резиновой пробкой.

5. Гироксиламин солянокислый, 1% раствор:

1г солянокислого гидроксиламина NH2OH(HCl растворяют в 100 мл Н2Одист..

6. Цинк хлористый, 0,1 н раствор (для определения поправочного коэффициента к нормальности трилона Б):

Точную навеску гранулированного цинка 3,269г растворяют в 30мл HCl (1:1) и доводят объем раствора дистиллированной водой до 1л. Получают точно 0,1н раствор. Разведением этого раствора вдвое получают 0,05н раствор. Если навеска не точная, то рассчитывают количество мл исходного раствора цинка для приготовления точно 0,05н раствора, который должен содержать 1,6345г цинка в литре.

7. Магний сернокислый 0,05н раствор (для определения поправочного коэффициента к нормальности трилона Б):

Раствор готовят из фиксанала.

Установка поправочного коэффициента к нормальности Трилона Б:


В коническую колбу вносят 10мл 0,05н раствора хлористого цинка или 0,05н раствора сернокислого магния и разбавляют дистиллированной водой до 100 мл. Прибавляют 5 мл буферного раствора (рН=10), индикатор и титруют трилоном Б до изменения окраски в эквивалентной точке. Окраска должна быть синей с фиолетовым оттенком (при использовании индикатора хроматемно-синего).

Поправочный коэффициент к нормальности трилона Б вычисляют по формуле:
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где v – количество раствора трилона Б, израсходованное на титрование, мл

Выполнение определения:

В коническую колбу вносят 100 мл  или меньший объем пробы, разбавленной до 100 мл дистиллированной водой. При этом суммарное содержание ионов кальция и магния во взятой пробе воды не должно превышать 0,5 мг-экв. Затем прибавляют 5мл буферного раствора и около 0,1г сухой смеси индикатора и сразу же титруют при сильном взбалтывании 0,05 (0,1н) раствором трилона Б до изменения окраски в эквивалентной точке (ок

раска д.б. синей с фиолетовым оттенком).

Обработка результатов:


[image: image10.wmf]Результаты определения жесткости выражаются в миллиграмм-эквивалентах  на 1 л воды или в градусах жесткости. Для выражения значения жесткости воды применяются и другие единицы измерения, которые приведены в таблице 8.  Пользуясь этой таблицей можно произвести пересчет.

Таблица 10. Пересчет градусов жесткости воды.

	Единицы

жесткости
	мг-экв/л
	оН (немецкий)

10 мг СaO/л
	 (француз-

ский)

10 мг CaCO3 /л
	оА (немецкий)

1гран

CaCO3 /1галон
	р.р.m
(1мг.

CaCO3 /кг

	1 мг-экв/л
	1,00
	2,80
	5,00
	3,05
	50,0

	1 оН
	0,557
	1,00
	1,79
	1,25
	17,9

	1 оФ
	0,200
	0,56
	1,00
	0,70
	10,0

	1 оА
	0,286
	0,80
	1,43
	1,00
	14,3

	1 р.р.m

	0,002
	0,56
	0,1
	0,07
	1,0


Для расчета результатов используют формулу, значения жесткости в которой приведены в мг-экв/л
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где, v – количество трилона Б, израсходованное на титрование, мл;


N – нормальность трилона Б;


V – объем воды, взятый для определения, мл. 

В  настоящее время, соответствии с ГОСТ,  за единицу измерения жесткости принято считать градус жесткости, что численно равно значению, полученному в мг-экв/л.

ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 4.
Тема: Метод определения cуммарного содержания аммиака и иона аммония (NН3 + NH4+) с реактивом Несслера
ГОСТ 4192-82

Ионы аммония и аммиак появляются в грунтовых водах в результате жизнедеятельности микроорганизмов. По той же причине объясняется их присутствие в питьевых водах, если эти вещества не попадали в воду при водоподготовке, например, в смеси с хлором при хлорировании воды. В поверхностных водах аммиак появляется в небольших количествах, в результате разложения белковых веществ. В анаэробной (в бескислородной) среде аммиак образуется при восстановлении органических веществ. 

Методика основана на взаимодействии реактива Несслера K2HgJ4 с аммиаком, с образованием красно-бурого соединения в коллоидной форме. Эмпирическая формула этого соединения NH2Hg2J3. Реакция протекает по уравнению: 
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При низкой концентрации аммиака получается коллоидный раствор, пригодный для колориметрирования. Низший предел определения 0,05мг 
[image: image13.wmf]+
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 в 1л. Без разбавления можно определить не более 4 мг/л 
[image: image14.wmf]+
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Мешающее влияние:

1. Мешающее влияние аминов, хлораминов, ацетона, альдегидов, спиртов удаляют, проводя определение с предварительной отгонкой аммиака;

2. Мешающее влияние остаточного хлора устраняют добавлением эквивалентного кол-ва серноватистокислого натрия;

3. Мешающее влияние жесткости  - добавлением раствора винно-кислого калия-натрия;

4. Взвешенные вещества, окраска раствора, ионы магния, железа, сульфида – добавлением гидроокиси алюминия.

Используемые реактивы:

1. Вода безаммиачная: К 1л дистиллированной воды прибавляют 0,5-1,0 г 
[image: image15.wmf]3
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  и упаривают до уменьшения объема ≈ на 30%.

2. Реактив Несслера  - продажный реактив;

3. Тартрат натрия-калия натрий-калий вино-кислый, сегнетовая соль) – 50% раствор: 500г 
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, взвешенного с погрешностью не более 0,5г  растворяют в 1л безаммиачной воды. Прибавляют 5-10мл р-ва Несслера. После осветления раствор не должен содержать ион аммония, в противном случае прибавляют еще 2-5 мл р-ва Несслера.

4. Гидроокись алюминия, суспензия:
125г алюмокалиевых квасцов AlK(SO4)3(12H2O, взвешенных с погрешностью не более 0,5г растворяют в 1л дистиллированной воды, нагревают дл 60(С и постепенно прибавляют 55мл 25-% раствора аммиака при постоянном перемешивании. После отстаивания осадок переносят в большой стакан и промывают декантацией сначала дистиллированной водой, затем безаммиачной, до отсутствия реакции на аммиак.
Выполнение определения:
При содержании в воде остаточного хлора в кол-ве более 0,5мг/л добавляют эквивалентное кол-во 0,01н р-ра серноватистокислого натрия (определяется в отдельной порции воды по ГОСТ 18190-72)
Мутная или цветная вода (цветность >20град.)подвергается коагуляции гидроокисью алюминия: к 250(300 мл пробы + 2-5 мл суспензии гидроокиси алюминия , перемешивают , после осветления отбирают прозрачный слой для анализа. При необходимости воду с коагулянтом фильтруют (фильтр предварительно промывают горячей безаммиачной водой, проверяя чистоту фильтрата реактивом Несслера, путём добавления его в промывные воды). При фильтровании пробы первую порцию фильтрата отбрасывают.

Отбирают фильтрат (15-20 мл) + 1мл тартрата калия-натрия ( перемешивают + 1мл реактива Несслера ( постоять 10мин ( колориметрируют при (=400нм, l=1см.

Приготовление стандартной шкалы:
Стандартную шкалу готовим из ГСО разбавлением в интервале концентраций {0,6(10-5 моль/л – 1,7(10-5 моль/л}.

Пример приготовления растворов для градуировочного графика из ГСО (ион аммония) с концентрацией железа 1010 мг/л:

Раствор I - 
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Далее градуировочную шкалу готовим разбавлением Раствора I: 

1. 
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2. 
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3. 
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4. 
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5. 
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6. 
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7. 
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Таблица 11. Исходные данные для построения калибровочного графика определения аммиака и ионов аммония.
	Концентрация ионов аммония общего, С(10-5 моль/л
	0
	0,6
	1,2
	2,8
	6,0
	8,0
	12,0
	16,0

	Оптическая плотность D
	0,04
	0,055
0,06
	0,065

0,075
	0,11

0,12
	0,2354

0,24
	0,27

0,297
	0,37

0,38
	0,58

0,57; 0,6

	Dср.-D0
	0,0
	0,0175
	0,03
	0,075
	0,1975
	0,24
	0,335
	0,543


(=3000 л/моль(см
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Рис.3. Калибровочный график для определения аммиака и ионов аммония.
Обработка результатов:
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где Сх – концентрация NH4+ в исследуемой пробе, мг/л; 

Сград – концентрация NH4+, определенная по градуировочному графику, мг/л; V – объем пробы, взятый для анализа (аликвотной части), мл; 50 –объем мерной колбы, мл.

ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 5.
Тема: Метод определения содержания в воде общего железа с сульфасалициловой кислотой 
 ГОСТ 4011-72.
Формы существования железа в природных водах весьма    разнообразны: взвешенное, коллоидное, свободные ионы, гидроксокомплексы,    комплексы с неорганическими и органическими лигандами [4, 17, 25- 28]. В табл.6 приведены возможные формы существования соединений железа в природных водах и показатели их констант нестойкости рК (pK=-lgK) [17]. 
Таблица 12. Соединения железа в природных водах и показатели их констант нестойкости.

	Форма соединений железа
	Показатель

константы нестойкости (pK=-lgK)
	Форма соединений железа
	Показатель

константы нестойкости (pK=-lgK)
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* - ФК – фульвокислота

Показатель рК характеризует вероятность существования того или иного соединения железа в воде. Чем выше значение рК, тем более устойчиво соединение. 
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Форма нахождения железа в воде в значительной мере зависит геохимических свойств подземных вод  – интегральными характеристиками, которых выступают окислительно-восстановительный потенциал (Eh) и  водородный показатель (рН) [17]. На рис.2 приведена диаграмма Пурбе, отражающая состояние системы железо – вода в координатах Eh – pH [29], где заштрихованная область относится к нерастворимым соединениям железа.
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В зависимости от величины Eh и рН подземных вод железо может находиться в 2-х и 3-х валентном  состоянии. Из приведенной диаграммы видно, что при  значении рН<4,5 железо находится в воде в виде ионов 
[image: image53.wmf]Fe3+, Fe2+, Fe(OH)2+. При рН>4,5 Fe2+ окисляется до Fe3+ с образованием Fe(OH)3. В присутствии сульфидов при значениях Eh< - 0,2 В, рН > 4,5, вероятно образование FeS в виде 
осадка. В присутствии карбонатов при рН > 8,4 наблюдается образование FeCO3, а при рН > 10,3 образование Fe(OH)2. Для подземных вод значение Eh, как  правило,  лежит  в  пределах  от        -0,2  до  + 0,5 В, а значения рН 6,5…8,5 [17, 30]. В водах с высоким содержанием органических  веществ  значения Eh лежат в диапазоне     0,10…0,25 В, но иногда могут быть и отрицательными. Например, в грунтовых водах торфяных болот его значение снижается до -0,10 В и менее. Для таких подземных вод характерны также низкие значения водородного показателя. Есть примеры, когда величина рН снижается до 4,0 [3].
Методика определения общего содержания железа основана на реакции сульфосалициловой кислоты с солями железа с образованием комплексного соединения желтого цвета.
Мешающее влияние:
1. Собственная окраска пробы – уничтожают окислением или проводят холостой опыт, в котором окрашенную пробу обрабатывают так же, как при анализе, но без сульфосалициловой кислоты.

2. Высокие концентрации меди и алюминия – выбирают другой метод анализа пробы;

3. Высокое содержание органических веществ – устраняют выпариванием пробы с азотной и серной кислотами.

Используемые реактвы:
1. Сульфосалициловая кислота, 20% раствор:

20 г реактива растворяют в 100 мл дистиллированной воды.

2. Аммоний хлористый (NH4Cl), 2М раствор:


10,7 г реактива растворяют в 100 мл дистиллированной воды.

3. Аммиак разбавленный (1:1).

4. Соляная кислота, разбавленная (1:9).

Выполнение определения:
50 мл пробы или меньшее количество анализируемой воды, доведенное до 50 мл дистиллированной водой отбирают в колбу на 100 мл + 1 мл HCl (1:9) (если проба не была подкислена при отборе) ( нагревают и упаривают до уменьшения объема на половину ( остужают до комнатной температуры + 1 мл аммония хлористого (2М р-р) + 1 мл сульфосалициловой кислоты (20% раствор) + раствор аммиака (1:1) до щелочной реакции по индикаторной бумаге ( объем пробы доводят до метки ( колориметрируют полученный окрашенный раствор при (=400нм и толщине кюветы l=3см.
Приготовление стандартной шкалы:

Стандартную шкалу готовим из ГСО разбавлением в интервале концентраций {0,9(10-6 моль/л - 32(10-6 моль/л}.

Пример приготовления растворов для калибровочного графика из ГСО с концентрацией железа 10 мг/л:

Раствор I - 
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Раствор II - 
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Далее градуировочную шкалу готовим разбавлением Раствора II: 

8. 
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12. 
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13. 
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14. 
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Таблица 13. Исходные данные для построения калибровочного графика определения общего железа с сульфасалициловой кислотой.

	Концентрация железа общего, С(10-6 моль/л
	0
	2,0
	4,0
	8,0
	16,0
	24,0
	32,0

	Оптическая плотность D
	0,01
	0,04

0,04
	0,07

0,07
	0,12

0,125
	0,24

0,24
	0,36

0,37
	0,46

0,47

	Dср.-D0
	0,0
	0,03
	0,06
	0,113
	0,23
	0,355
	0,455
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Рис.5. Калибровочный график определения общего содержания железа в растворе.

Обработка результатов:
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где Сх – концентрация железа общего в исследуемой пробе, мг/л; 

Сград – концентрация железа общего, определенная по градуировочному графику, мг/л; 

V – объем пробы, взятый для анализа (аликвотной части), мл; 

100 –объем мерной колбы, мл.

ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 6
Тема: Метод определения нитрит-ионов с реактивом Грисса

ГОСТ 4011-72.
Нитриты являются промежуточным продуктом биохимического окисления аммиака или восстановления нитратов. В поверхностных водах нитриты обычно переходят в нитраты. Они присутствуют в концентрациях от нескольких микрограммов до десятых долей миллиграммов в 1 л. В большом количестве они находятся в промышленных и биологически очищенных сточных водах. 
Определение массовой концентрации нитритов  в диапазоне концентраций (0,003-0,3 мг/л):

Метод основан на способности нитритов диазотировать сульфаниловую кислоту, входящую в состав реактива Грисса и на образовании красно-фиолетового красителя диазосоединения с 1-нафтиламином. 
HO3S-C6H4-NH2 + HNO2 + CH3COOH →[ HO3S-C6H4-N≡N]OCOCH3 +2H2O
[HO3S-C6H4-N≡N]OCOCH3+ б-С10Н7NH2 → HO3S-C6H4-N=N-C10H6NH2 + CH3COOH
Интенсивность окраски измеряется на фотоколориметре при длине волны 540 нм и толщине поглощающего слоя 5см. 
Мешающее влияние мутности и цветности воды устраняют осветлением пробы гидроокисью алюминия.

Используемые реактивы:

1. Гидроокись алюминия, суспензия – 

2. Уксусная кислота, 12% раствор – 25мл ледяной уксусной кислоты разбавляют дистиллированной водой до 200мл.

3. Реактив Грисса, раствор в уксусной кислоте – 10г сухого реактива Грисса, взвешенного с погрешностью не более 0,1 г, растворяют в 100мл 12% р-ра уксусной кислоты.

Выполнение определения:


В колбу на 50 мл отбираем анализируемую пробу и прибавляем 2 мл реактива Грисса, объем колбы доводим до 50 мл дистиллированной водой и ч/з 40 мин колориметрируем при (=540 нм и l=5см.    
Таблица 14. Исходные данные для построения калибровочного графика определения нитрит- ионов.

	Концентрация нитрит-ионов,

С(10-7 моль/л
	0
	0,48
	0,88
	2,0
	4,0
	8,0
	20,0

	Оптическая плотность D
	0,03
	0,0375

0,04
	0,05

0,05
	0,065

0,06
	0,0925

0,095
	0,16

0,16
	0,37

0,36

	Dср.-D0
	0,00
	0,009
	0,020
	0,032
	0,031
	0,130
	0,335


(=166834 л/моль(см
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Рис.6. Калибровочный график определения нитрит-ионов с реактивом Грисса.
Расчет:
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где Сх – концентрация NO2 в исследуемой пробе (мг/л); 

Сград. – концентрация NO2 - по градуировочному графику (мг/л); 

V – объем пробы, взятой для анализа (мл);

50 – объем мерной колбы (мл).
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 7
Тема: Метод определения нитрат-ионов

 ГОСТ 18826-73
Нитраты встречаются почти во всех видах вод. В поверхностных и родниковых водах количество их обычно незначительно. Определение нитратов в грунтовых водах служит оценкой характера процессов минерализации при фильтровании воды через почвенные слои. При исследовании поверхностных вод по содержанию нитратов можно судить о протекающих процессах самоочистки, а при биологической очистки – о процессах нитрификации. Так,  в присутствии достаточного количества кислорода NH4+ при действии особого вида бактерий окисляется в нитрит-ион. Этот процесс и называется нитрификацией и может быть выражен уравнением:
2NH3 + 3О2 = 2HNO2 + 2H2O
Процесс нитрификации не останавливается на этом, а при действии других бактерий окисляется далее в нитрат-ион:

HNO2 + О2 = 2HNO3
Нитратный ион, таким образом, является конечным продуктом сложного процесса минерализации органического вещества.
Методика определения нитратов еще окончательно не разработана. На основании опыта работы моно сказать, что для анализа питьевых, поверхностных и очищенных вод, содержание 0,5 – 5- мг/л нитратов, наиболее пригоден колориметрический метод с фенолдисульфоновой кислотой. Большие количества нитрат-ионов в воде можно определять указанным методом при соответствующем разбавлении пробы.
Определение основано на образовании желтого комплексного соединения в результате реакции нитратов с фенолдисульфоновой кислотой в щелочной среде. Этот метод позволяет определять нитрат-ионы в растворе в интервале 0,1 – 10 мг/л.
Мешающее влияние:

1. Хлориды (10 мг/л

Определяют в пробе хлориды. К 100мл анализируемой пробы + эквивалентное количество раствора Ag2SO4 (4.4г/1л.дист.: 1мл соответствует 1мг Cl-) -  осадок отфильтровывают.

2 Нитриты – более 0,7 мг/л – дают завышенные результаты. Нитриты окисляют: к 100 мл пробы + 1мл 1н р-ра H2SO4 , далее по каплям при перемешивании 0,1н р-р KMnO4 (розовая окраска должна не исчезать 15 мин). В отдельно взятой пробе определяют содержание нитритов и вычитают из результатов определения нитратов (NO2 пересчитывают на NO3).
3 Цветность воды при значении более 20-25 град.

К 150 мл анализируемой пробы добавляют 3мл суспензии гидроокиси алюминия, пробу тщательно перемешивают и после отстаивания в течение нескольких минут осадок отфильтровывают.

Используемые реактивы:
1. Гидроокись алюминия (суспензия)
125 г алюмоаммонийных квасцов NH4Al(SO4)2(12H2O или алюмокалиевых квасцов KAl(SO4)2(12H2O растворяют в 1л дистиллированной воды. Затем раствор подогревают до 60ºС и постепенно, при постоянном перемешивании добавляют 55 мл концентрированного раствора аммиака. После отстаивания в течение 1 ч осадок переносят в большой стакан и промывают декантацией дистиллированной водой до отсутствия в промывной воде аммиака, хлоридов и нитратов.

2
Фенолдисульфоновая кислота

25г кристаллического бесцветного фенола (если препарат окрашен, необходима его очистка перегонкой) растворяют в 150 мл H2SO4конц.  и нагревают в течение 6 часов на водяной бане в колбе с обратным холодильником или 25г фенола + 150мл H2SO4конц. и 75 мл олеума с 15% содержанием SO3, нагревают с обратным холодильником в течение 2 ч на кипящей водяной бане. Раствор хранят в колбе из темного стекла с притертой крышкой.
4 Аммиак (ч.д.а.) – 25% раствор(концентрированный) или 12М р-р KOH (673г/1л).

Выполнение определения:

Для анализа отбирают 10 мл или 100 мл прозрачной воды (содержание нитратов в этом объеме не должно превышать 0,6 мг). Выпаривают на водяной бане досуха. После охлаждения сухого осадка добавляют в чашку 2мл р-ра фенолдисульфоновой кислоты, сухой остаток должен быть полностью смочен раствором кислоты. Добавляют около 20 мл дистиллированной воды, и после охлаждения около 5-6 мл концентрированного раствора аммиака до максимального развития окраски  (рН раствора должен быть более 9). Объем окрашенного раствора доводят до метки дистиллированной водой и фотометрируют при (=400 нм и l=1см.
ВНИМАНИЕ! Окраска устойчива только в течение 10 минут.

Приготовление стандартной шкалы:

Стандартную шкалу готовим из ГСО разбавлением в интервале концентраций {2,0(10-6 моль/л - 56(10-6 моль/л}.

Пример приготовления растворов для калибровочного графика из ГСО с концентрацией нитрита 1мг/см3 (1000мг/л):

Раствор I - 
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Раствор II - 
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Первую концентрацию калибровочного раствора строим из рабочего раствора II.для построения

1.
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Далее градуировочную шкалу готовим разбавлением Раствора I: 

2. 
[image: image68.wmf]л

моль

мл

л

моль

мл

/

10

0

,

8

25

/

10

1

0

,

2

6

4

-

-

´

=

´

´
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4.
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6.
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7. 
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Таблица15. Исходные данные для построения калибровочного графика определения нитрат-ионов.

	Концентрация нитрита

С(10-6 моль/л
	0
	2,0
	8,0
	16
	24
	36
	48
	56

	Оптическая плотность D
	0,015
	0,02

0,025
	0,05

0,055 
	0,09

0,095
	0,13

0,135
	0,19

0,185
	0,25

0,245
	0,285

0,29

	Dср.-D0
	0
	0,01
	0,0375
	0,0775
	0,1175
	0,1725
	0,2325
	0,2725


ε=4850 л/(моль(см)
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Рис.7. Калибровочный график для определения нитрат-ионов в растворе.
Расчет:
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где Сх – концентрация NO3 в исследуемой пробе (мг/л); 

Сград. – концентрация NO3 - по градуировочному графику (мг/л); 

V – объем пробы, взятой для анализа (мл);

25 – объем мерной колбы (мл).
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 8.

Тема: Метод определения сульфатов-ионов  с гликолиевым реагентом)

(2-25мг/л)

ГОСТ  4389-72
Сульфатный ион является одним из важнейших анионов природной воды, составляя вместе с хлором главную часть анионного состава воды морей и сильно минерализованных озер. 

Ион SO42-, так же как и Cl-, распространен повсеместно, и редкие поверхностные воды не содержат хотя бы малых количеств SO42-. В водах большинства рек и пресных озер количество SO42-колеблется до 60 мг/л. В подземных водах содержание SO42  обычно выше, чем в воде рек и озер. На больших глубинах SO42- часто, вообще, не наблюдается из–за протекания там восстановительных процессов. В породах, богатыми гипсами (СаSO4.*Н2О), встречаются поверхностные и подземные воды с содержание до нескольких тысяч мг/л SO42- Содержание SO42- в природных водах лимитируется присутствием в воде Са2+, который образует с SO42-сравнительно малорастворимый СаSO4.. 

Как источник сульфатов, в природной воде имеют значение также процессы окисления самородной серы и широко распространенных в земной коре сульфидных соединений, протекающие по уравнениям:

2S + 3O2 + 2 H2O = 2H2SO4
и далее
CaCO3 + H2SO4 = СаSO4 + H2O + CO2
2FeS2 + O2 + 2 H2O = 2FeSO4 + 2H2SO4.

Сульфатный ион не является устойчивым ионом, так как сера в природных условиях проходит сложный круговорот, в который в значительной мере вовлечены сульфаты, находящиеся в природных водах. При отсутствии кислорода сульфаты могут восстанавливаться до сероводорода. Такого рода процесс, например протекающий в глубинных зонах морей и водах нефтеносных месторождений в настоящее время приписывают действию сульфатредуцирующих бактерий, которые в анаэробных условиях, в процессе своей жизнедеятельности, восстанавливают SO42- до Н2S.[2]

Турбидиметрический () метод определения сульфат-ионов основан на определение сульфат иона в виде BaSO4 в солянокислой среде с гликолиевым реагентом. Гликоль, введенный в реакционную смесь при осаждении BaSO4 стабилизирует образующуюся суспензию и делает возможным турбидиметрическое микроопределение сульфатов. Чувствительность метода (2мг/л иона SO42-.

Реактивы:

1. Гликолиевый реагент I:1 объем 5% водного BaCl2(2Н2О+3 объема гликоля (этиленгликоля)+3 объема этанола (этиловый спирт). Значение рН регулируют НCl (1:1) в lim 2.5-2.8.

2. Гликолиевый реагент II для холостой пробы: 1 объем Н2Одист.+3 объема гликоля (этиленгликоля)+3 объема этанола (этиловый спирт).

3. НCl (1:1).
Выполнение определения:
5мл исследуемой воды (концентрата или разбавленной) +1-2 капли НCl (1:1)+5мл гликолиевого реагента I. 

Холостая проба –к исследуемой воде прибавляют так же сначала 1-2 капли НCl (1:1), затем гликолиевый реагент II. Тщательно перемешивают(через 30мин колориметрируют при (=364нм, l=2см.

Калибровочный график:

ГСО 1мг/см3=1000мг/л

Раствор I: 
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Из раствора I готовим серию калибровочных растворов (далее отбираем по 5мл этих растворов и проводим определение SO42- по прописи метода. 
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Таблица 16. Исходные данные для построения калибровочного графика определения сульфат-ионов
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Рис.7. Калибровочный график для определения сульфат-ионов в растворе.

Расчет:
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где Сх – концентрация SO42- в исследуемой пробе (мг/л); 

Cград. – концентрация SO42- - по градуировочному графику (мг/л); 

V – объем пробы, взятой для анализа (мл);

25 – объем мерной колбы (мл).
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 9.

Тема: Метод определения перманганатной окисляемости в кислой среде

ГОСТ  2761-84

ИСО 8467-97

Перманганатная окисляемость используется для оценки содержания органических веществ в воде, как и бихроматная окисляемость. Отношение перманганатной окисляемости к бихроматной позволяет судить о природе органического вещества воды: 

- если преобладают окрашенные гумусовые соединения – это отношение больше 40 %;

-  если органическое вещество состоит главным образом из свежеобразованных соединений - отношение меньше 40 %.

Определение перманганатной окисляемости основано на окислении органических веществ раствором КМnО4 в кислой среде при кипячении по реакции

МпО4- + 8Н+ + 5e > Mn2+ + 4Н20 .

Метод позволяет определить количество органических веществ на окисление которых расходуется до 10 мг/л кислорода, можно анализировать воды, содержащее не более 300 мг/л хлорид-ионов.
Определению мешают Сl-, S2-, NO2- -, Fe2+ и другие неорганические восстановители. Обычно их присутствует мало. Их учитывают предварительным титрованием исследуемой воды раствором КМпО4 в кислой среде на холоде. Если содержание перечисленных минеральных ингредиентов меньше 0,1 мг/л , то их присутствием пренебрегают.

Без разбавления можно определить окисляемость до 10мг кислорода в 1л воды. Наибольшее допустимое разбавление проб – десятикратное. Относительное стандартное отклонение при величине окисляемости 3,5 мгО/л равно 4,5%. Продолжительность определения единичной пробы – 1 ч, серия из 6 проб определяется в течение 2 ч.

Метод отбора проб:

I.I. Пробы воды отбирают по ГОСТ 4979-49 и ГОСТ 18963-73.

I.2. Определение окисляемости следует проводить в свежеотобранных пробах. Если это не возможно, пробы консервируют раствором серной кислоты (1:3) из расчета 1 мл на 1л пробы. Консервированные пробы хранят при температуре 3-5С( в течение суток. Для определения окисляемости растворенных органических ве6ществ свежеотобранную пробу перед консервированием фильтруют через мембранный фильтр 0,45мкм. 

 Мешающие влияние:

Определению мешают хлориды, сульфиды, нитриты, железо двухвалентное и другие неорганические вещества, способные окисляться перманганатом в кислой среде. Все эти вещества, кроме хлоридов, обычно присутствуют в поверхностных водах в незначительных количествах. Их учитываю предварительным титрованием исследуемой пробы перманганатом калия в кислой среде на холоде. В подземных водах железо II, сероводород, сульфиды и нитриты часто присутствуют в заметных количествах. Их определяют отдельно, и результат, пересчитанный на окисляемость, вычитают из найденной величины окисляемости пробы:

1 мг H2S = 0,47 мг O
1 NO2= 0,35 мг O
1 Fe2+ = 0,14 мг O
Аппаратура, материалы, реактивы:

Электроплитка с закрытой спиралью

Колбы конические 

Пробирки-холодильники

Пипетки на 100 мл, 10 мл, 15 мл, 5 мл.

Бюретка на 25 мл.

Капилляры.

1. Раствор перманганата калия KMnO4, ч.д.а., 0,1 н.

3,2 г KMnO4 растворяют в 1 л дистиллированной воды. Раствор сохраняют в темноц склянке; пригоден для использования спустя 15-20 дней после приготовления.

2. Раствор перманганата калия KMnO4, ч.д.а., 0,01 н.

Для приготовления 1 л 0,01 н раствора 100 мл отстоявшегося 0,1 н раствора KMnO4 разводят в мерной колбе на 1л дистиллированной водой. Раствор хранят в темной склянке. Через 3 дня после приготовления устанавливают нормальность раствора. Для этого в коническую колбу на 250 мл наливают 100 мл дважды дистиллированной воды, прибавляют 10 мл 0,01 н раствора KMnO4 , 5 мл раствора серной кислоты (1:3), 0,5 г KJ и титруют 0,01н раствором тиосульфата натрия, как при анализе проб.

3. Раствор тиосульфата натрия Na2S2O3(5H2O, х.ч., 0,01н.

2,5г Na2S2O3(5H2O растворяют в 1л кипяченой дистиллированной воды. Добавляют 1-2 мл ксилола или хлороформа. Раствор используют через 10 дней после приготовления. Хранят в склянке из темного стекла. Периодически проверяют нормальность тиосульфата натрия. Для этого в коническую колбу емкостью 250 мл наливают 50 мл дистиллированной воды, точно отмеривают пипеткой 15 мл 0,01н раствора K2G2O7 , 10 мл раствора HCl (2:1), всыпают 0,5 г сухо KJ, непрерывно помешивая, до слабо жёлтой окраски. Затем добавляют 100 мл дистиллированной воды и 1 мл раствора крахмала и продолжают титрование до исчезновения синей окраски. Определение повторяют, при расхождении результатов меньше 0,05мл, за результат определения берут среднее арифметическое. 

Вычисляют нормальность раствора тиосульфата до 5-го знака после запятой по формуле
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Н1 – нормальность раствора тиосульфата натрия;

Н2 – нормальность раствора K2G2O7;

а -  объем раствора K2G2O7, взятого для определения нормальности, мл;

n – объем раствора тиосульфата натрия, пошедшего на титрование, мл.

4. Раствор двухромовогокислого калия K2G2O7, х.ч., 0,01н.
0,4904 г точно отвешенного перекристаллизованного K2G2O7 растворяют дважды дистиллированной водой в мерной колбе на 1 л.

5. Раствор крахмала (С6Н10O5)n, х.ч., 0,5%-ый:

0,5г растворимого (рисовый, пшеничный, маисовый) крахмала растворяют в 100 мл холодной дистиллированной воды и нагревают до кипения. Раствор крахмала готовят ежедневно перед работой.

6. Калий йодистый, кристаллический KJ, х.ч.

7. Раствор соляной кислоты HCl, х.ч., (2:1)

Два объема концентрированной соляной кислоты приливают небольшими порциями при перемешивании к одному объёму дистиллированной воды.

8. Раствор серной кислоты H2SO4х.ч., (1:3)

Один объём концентрированной серной кислоты приливают небольшими порциями при перемешивании к трём объёмам дистиллированной воды.
Выполнение определения:

К 100 мл исследуемой воды добавляют 2-3 капилляра, приливают 5 мл раствора H2SO4 (1:3) и нагревают. В самом начале кипения в пробу добавляют пипеткой 10 мл 0,01н раствора KMnO4, закрывают колбу пробкой холодильником и после этого кипятят точно 10 мин. Если во время кипения розовая окраска в колбе, свойственная перманганату исчезает, определение надо повторить, разбавив исследуемую воду бидистиллятом. По окончании кипячения пробу охлаждают, добавляют 0,5г сухого йодистого калия и выделившейся йод титруют 0,01н раствором тиосульфата натрия, пока жидкость не приобретет слабо-жёлтый цвет. Затем добавляют 1 мл раствора крахмала и продолжают титрование до исчезновения синей окраски раствора. Аналогично проводят холостое определение со 100 мл бидистиллята.

Расчет:
Величина перманганатной окисляемости в мгО/л рассчитывается по формуле:
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 – нормальность раствора тиосульфата натрия;
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n

 - количество миллилитров тиосульфата натрия, пошедшего на титрование холостой пробы;


[image: image91.wmf]2

n

 - количество миллилитров тиосульфата натрия, пошедшего на титрование исследуемой пробы;
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 - объем пробы воды, мл.

Если в пробе присутствуют в значительных количествах неорганические восстановители, то расчёт производят по формуле:
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n

 - количество миллилитров тиосульфата натрия, пошедшего на титрование пробы без кипячения.
Таблица16

Расчет погрешности при выполнении химического анализа природных и питьевых вод.
ВОДА ПИТЬЕВАЯ

	Опреде-ляемый

компо-нент

Номер ГОСТа
	Норматив качества воды (НКВ) 
по СанПиН 2.1.4.1074-01
	Значение нормы погрешности (н ((н) по ГОСТ

27384-2002
	Диапазон опреде-ления, мг/дм3
	Показатели качества методики
	Способы ВЛК по МВИ

	
	
	
	
	Характерис-тика погрешности

( (()
	Случ. cоставляющей

погрешности
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	Систем. составляющей погрешности
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	Предел

повторяемости

r
	Предел воспроиз-водимости

R
	

	Вод. показатель 

Инстр. к рН-метру
	6-9
 ед рН
	0,2%
	0-14 

ед рН-
	0,2%3)
	0,1%
	Не значима
	0,2%
	0,28%
	-

	цветность

ГОСТ

3351-74, 
	20 град
	50%
	1-10град
	50%3)
	25%
	Не значима
	49,5%
	69,3%
	-

	
	
	20%
	св.10-50град
	20%3)
	10%
	
	39,6%
	55,4%
	

	
	
	10%
	св 50-70 град.
	10%3)
	5%
	
	19,8%
	27,7%
	

	Железо

ГОСТ

4011-72
	0,3

 мг/дм3
	На уровне НКВ 25%
	0,05-0,15
	30%3)
	15%
	Не знач.
	29,7%
	41,6%
	r

	
	
	
	Св.0,15-1,5
	25%3)
	12,5%
	
	24,7%
	34,6%
	

	
	
	
	Св.1,5-2,0
	17,5%3)
	8,8%
	
	17,3%
	24,2%
	

	Жёсткость общая

ГОСТ

4151-72
	7,0 

(Ж
	Св.2,0 (Ж - 15%
	0,05-0,5(Ж
	20%3)
	10%
	Не знач.
	19,7%
	27,7%
	Rл

	
	
	
	Св.0,5-2,0(Ж
	18%3)
	9%
	
	17,8%
	24,9%
	

	
	
	
	Св.2,0-5,0(Ж
	15%3)
	7,5%
	
	14,9%
	20,8%
	

	Аммиак и ионы аммония

ГОСТ

4192-82 п.3
	1,5 мг/дм3
(по азоту)

 по ГН 2.1.5.1315-03
	Не нормир.
	0,05-3,0
	10%1)
	5,1%
	Не знач.
	10,0%
	14%
	r

	Нитриты

ГОСТ

4192-82
	3,0 

мг/дм3
	На уровне НКВ 25%
	0,003-0,15
	50%3)
	25,5%
	Не знач.
	51%
	71%
	r

	
	
	
	Св. 0,15-0,3
	38%3)
	19,4%
	
	38%
	54%
	


Литература

1. Хубларян М.Г. Современные водные проблемы России и пути их решения // Водные проблемы на рубеже веков. Отв. ред. Хубларян М.Г.(М.: Наука, 1999. – С. 5(10.

2. Алекин О.А. Общая гидрохимия. ( Ленинград, Гидрометеорологическое изд-во, 1948. – 208 с.

3. Варшал Г.М., Кощеева И.Я., Сироткина И.С., Велюханова Т.К., Инцкирвели Л.Н., Замокина Н.С. Изучение органических веществ поверхностных вод и их взаимодействие с ионами металлов // Геохимия. – 1979. - №4. – С. 598(608.

4. Лапин И.А., Красюков В.Н. Роль гумусовых веществ в процессах комплексообразования и миграции металлов в природных водах // Водные ресурсы. – 1986. - №1. – С. 134(145.

5. Волкотруб Л.П., Егоров И.М. Питьевая вода Томска. Гигиенический аспект. – Томск: Изд-во НТЛ, 2003. – 196 с.

6. Савичев О.Г. Реки Томской области: состояние, использование и охрана. – Томск: Изд-во ТПУ, 2003. ( 202 с.
7. Назаров А.Д., Шварцев С.Л. Подземные воды и их использование // Природные ресурсы Томской области. – Новосибирск, Наука, Сиб. отд-ие, 1991. – С. 114(136

8. Покровский Д.С., Макушин Ю.В., Дутова Е.М., Рогов Г.М. Водоснабжение населения Томской области//Вестник ТГАСУ ( 2001. – С. 154(165.
9. Драгинский В.Л., Алексеев А.П., Гетманцев С.В. Коагуляция в технологии очистки природных вод: Науч. изд. – М.; 2005. – 576 с.

10. Орлов Д.С. Химия и охрана почв // Соросовский образовательный журнал. – 1996. - №3. – С. 65(74.
11. Архипов В.С., Бернатонис В.К., Резчиков В.И. Железо в торфах центральной части Западной Сибири // Почвоведение. – 1997. ( №3. ( С. 345(351.

12. Туров Ю.П., Пирогова И.Д., Гузняева М.Ю., Ермашова Н.А. Органические примеси в природных водах в районе г. Стрежевого // Водные ресурсы. – 1998. – Т.25. ( №4. – С. 455(461.

13. Резников А.А., Муликовская Е.П., Соколов И.Ю. Методы  анализа  природных вод. – 3-е изд. Перераб. И доп. – М.: Недра, 1970. – 488 с.

14. Кульский Л.А. Теоретические основы и технология кондиционирования воды. – Киев, Наукова думка, 1983. – 526 с.

15. Резников А.А., Муликовская Е.П., Соколов И.Ю. Методы  анализа  природных вод. – 3-е изд. Перераб. И доп. – М.: Недра, 1970. – 488 с.

16. Крайнов С.Р., Швец В.М. Геохимия подземных вод хозяйственно-питьевого назначения. – М.: Недра. – 237 с.

17. Крайнов С.Р., Швец В.М. Геохимия подземных вод хозяйственно-питьевого назначения. – М.: Недра. – 237 с.

18. ГОСТ 2761-84. Источники централизованного хозяйственно-питьевого водоснабжения. Гигиенические, технические требования и правила выбора. – Взамен ГОСТ 17.1.3.03-77; Введ. 01.01.86. ( М.: Изд-во стандартов, 1994. –14 с. 

19. Фомин Г.С. Вода. Контроль химический, бактериальной и радиационной безопасности по международным стандартам. Энциклопедический справочник. – 2(е изд. перераб. и доп. – М.: Протектор, 1995. ( 624 с.
20. Санитарные нормы и правила СНиП 2.04.02-84 Водоснабжение. Наружные сети и сооружения: Утв.  Пост. № 123 Гос. комитета СССР по делам строительства 27.07.1984 г., срок введ. в действие 1.01.1985 г. 

СОДЕРЖАНИЕ

ВВЕДЕНИЕ
3

5ГЛАВА 1.
СВОЙСТВА И ХИМИЯ ВОДЫ.


51.1
Физические свойства воды


51.1.1
Аномальные свойства воды


51.1.2
Структура воды


81.1.3
Изотопный состав воды


101.2
Химические свойства воды


111.3
Химические свойства водных растворов


111.3.1
Классификация водных растворов по степени дисперсности


141.3.2
Диссоциация в водных растворах


141.3.3
Буферная система природных вод


161.3.4
Ионное произведение воды


171.3.5
Произведение растворимости


181.4
Химический состав природной воды


181.4.1
Основные ионы


221.4.2
Растворенные газы


241.4.3
Биогенные элементы


271.4.4
Микроэлементы


301.4.5
Органическое вещество в воде


311.5
Особенности химического состава природных вод Томской области.


35ГЛАВА 2.
ТРЕБОВАНИЯ К КАЧЕСТВУ ВОД  РАЗНОГО НАЗНАЧЕНИЯ


352.1
Классификация вод по объектам их использования.


362.2
Основные показатели качества питьевой воды


372.2.1
Органолептические показатели качества воды


372.2.2
Химические показатели качества питьевой воды


392.2.3
Бактериологические показатели качества питьевой воды


402.2.4
Радиоактивные вещества


412.2.5
Химические вещества, поступающие и образующиеся в воде в процессе её обработки в системе водоснабжения


422.3
Основные показатели для воды промышленного назначения


432.3.1
Требования к свойствам и качеству охлаждающей воды.


432.3.2
Требования к воде для паросилового хозяйства


452.4
Классификация источников водоснабжения


462.4.1
Подземные источники водоснабжения


472.4.2
Поверхностные источники водоснабжения


48ГЛАВА 3.
СОВРЕМЕННЫЕ СПОСОБЫ ОЧИСТКИ ВОДЫ


483.1
Электрокоагуляция


513.2
Озонирование воды


573.3
Электроразрядная обработка воды


613.4
Обработка воды УФ-излучением


633.5
Кавитация


643.6
Радиолиз


663.7
Адвансированные технологии


673.8
Магнитная обработка воды



Список рекомендуемой литературы
70

Людмила Николаевна Шиян

Анализ неорганических примесей 

в питьевых и природных 

Учебное пособие

Научный редактор 

доктор химических наук,

профессор
Г.Г. Савельев

Отпечатано с оригинал-макета автора

Подписано к печати хх.02.2008 г.

Формат 60х84/16. Бумага офсетная.

Печать RISO. Усл. печ. л. 4,88. Уч.-изд. л. 4,42.

Тираж 10 экз. Заказ №
        . Цена свободная. 

Издательство ТПУ. 634050, Томск, пр. Ленина, 30.

Рис4. Диаграмма состояний 


            системы железо – вода 


            в координатах Eh – pH
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� Величина минерализации – сумма весовых содержаний ионов, недиссоциированных молекул твердых веществ и коллоидов в 1л воды
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