ИНСТРУКЦИЯ  № 1

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЖЕСТКОСТИ ВОДЫ КОМПЛЕКСОМЕТРИЧЕСКИМ

(ТРИЛОНОМЕТРИЧЕСКИМ) МЕТОДОМ /ГОСТ 4151-72/

Жесткостью воды называется общее содержание в ней катионов Ca и Mg, выраженное в мг-экв/л или мкг-экв/л.

ПРИГОТОВЛЕНИЕ РЕАКТИВОВ И ИНДИКАТОРОВ
Аммиачно-буферный раствор
20 г хлористого аммония NH4Cl, ГОСТ 2210-51 и 100 мл 25%-го водного аммиака NH3, ГОСТ  9-70, доводят до 1000 мл дистиллированной водой.

Трилон-Б (комплексон III–двунатриевая соль этилендиаминотетрауксусной кислоты) C12H14O8Na2  /ГОСТ 10652-73/

0,1-Н раствор готовится из фиксанала.

При отсутствии фиксанала растворяют 18,613 г трилона-Б в дистиллированной воде, доведя ее до метки 1000 мл. Если раствор мутный, его фильтруют.

 0,01- Н раствор готовят путем долива к 100 мл 0,1 Н раствора трилона-Б 900 мл воды.

При отсутствии 0,1 Н раствора растворяют 1,86 г трилона-Б в дистиллированной воде, доведя ее до метки 1000 мл.

Раствор трилона-Б устойчив.

При использовании навесок титр раствора трилона устанавливают, пользуясь 0,01 Н раствором сернокислого магния.

Магний сернокислый MgSO4
[image: image1.wmf]´

7H2O /СТУ 77-218-63/

или цинк сернокислый ZnSO4
[image: image2.wmf]´

7H2O
Раствор соли магния или цинка 0,01 Н концентрации готовят растворением содержимого ампулы фиксанала в 1000 мл дистиллированной воды. При отсутствии   фиксанала   растворяют  1,235 г  сульфата   магния    или 3,4378 г сернокислого цинка в дистиллированной воде, доведя ее до метки 1000 мл.
Определение нормальности трилона-Б
Для определения коэффициента нормальности 0,1-Н раствора трилона отбирают 100 мл раствора сернокислого магния, вводя 5 мл аммиачно-буферного раствора, 5-6 капель индикатора, и при перемешивании титруют 0,1 Н раствором трилона-Б до изменения цвета. Коэффициент  нормальности 0,1 Н раствора трилона-Б определяют по формуле:
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где  А – расход 0,1 Н раствора трилона-Б на титрование 100 мл сернокислого магния.


Для определения 0,01 Н раствора трилона-Б в колбу отбирают 10 мл сернокислого магния, доливают 90 мл дистиллированной воды, прибавляют 5мл аммиачно-буферного раствора, 5-6 капель индикатора и медленно титруют жидкость 0,01-Н раствором трилона-Б до перехода окраски.

Коэффициент нормальности 0,01-Н раствора вычисляют по формуле:
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где  А – расход 0,01-Н раствора трилона-Б на титрование 10 мл сантинормального раствора сернокислого магния.
Натрий сернистый (сульфид натрия) Na2S
[image: image6.wmf]´

9H2O или Na2S
[image: image7.wmf]´

5H2O
5 г сернистого натрия 9-водного или 3,7 г сернистого натрия 5-водного растворяют в дистиллированной воде, доводя до метки 100 мл. Раствор хранят в склянке с резиновой пробкой.

 Гидроксиламин солянокислый Na2OH
[image: image8.wmf]´

HCl /ГОСТ 5456-79/


1 г солянокислого гидроксиламина растворяют в дистиллированной воде,  доводя до 100 мл.

Хромоген черный специальный ЕТ-00 (Эриохром черный Т)


C20H12N3O7Na

Растворяют 0,5 г хромогена черного в 10 мл аммиачно-буферного раствора и доводят объем жидкости до 100 мл этиловым спиртом. Если индикатор полностью не растворился, раствор фильтруют.

Хром темно-синий, кислотный C16H10O9N22Na2  /ГОСТ 10163-62/

Готовится так же, как хромоген черный.

 Хром синий кислотный К C10H9O12N2Na3
Готовится так же.

ВЫПОЛЕНИЕ АНАЛИЗА


В колбу вводят 100 мл исследуемой воды, прибавляют 5мл аммиачно-буферного раствора. Сюда же капают 7 капель любого индикатора и медленно титруют при постоянном взбалтывании из бюретки трилоном-Б до отчетливого изменения окраски.

Число мл трилона-Б дает величину общей жесткости исследуемой воды, выраженной в мг-экв/л или мкг-экв/л.

Примечание:
1. Неустойчивое изменение окраски при титровании наблюдается при наличии меди и цинка. Для связывания цветных металлов в пробу прибавляют 1-2 мл раствора сульфида натрия, после чего вводят реактивы в той же последовательности, как указано выше.

2. Случай обесцвечивания и приобретения серого цвета у оттитрованной пробы говорит о наличии марганца в воде. До ввода реактивов вливают 5 капель солянокислого гидроксиламина и далее определение проводится, как указано выше.

3. Длительная неустойчивость и нечеткая окраска у оттитрованной пробы наблюдается при высокой щелочности воды. В отобранную пробу следует ввести 0,1 Н раствор кислоты в количестве, необходимом для нейтрализации щелочности воды. После этого титрование проводится в той же последовательности, как указано выше.

ЗАПИСЬ РЕЗУЛЬТАТА


1.Бюретки рассчитаны на расход 0,1-Н концентрации.


При расходе 1 мл 0,1-Н раствора трилона-Б записывается жесткость 1мг‑экв/л или 1000мкг-экв/л.


При расходе из стандартной бюретки 1 мл 0,01-Н раствора трилона-Б записывается жесткость 0,1 мг-экв/л или 100 мкг-экв/л.


При расходе из стандартной бюретки 1 мл 0,001-Н раствора трилона – Б записывается жесткость 0,01 мг-экв/л или 10 мкг-экв/л.


2. При отсутствии микробюретки малые величины жесткости можно определить 0,001-Н раствором трилона-Б с помощью капельницы или пипетки аптечной.

     При этом исходят из того, что 1 капля=0,05 мл, следовательно, 1 капля 0,1-Н раствора трилона-Б будет соответствовать 0,05 мг-экв/л или 50 мкг‑экв/л.


1 капля 0,01 Н р-ра соотв. жесткости
0,005 мг-экв/л или 5 мкг-экв/л


2 капли




0,01 мг-экв/л или 10 мкг-экв/л


3 капли




0,015 мг-экв/л или 15 мкг-экв/л.
ИНСТРУКЦИЯ № 2

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЩЕЛОЧНОСТИ ВОДЫ

И КОНДЕНСАТА  /ГОСТ 2997-47/

Щелочностью воды называется суммарное содержание в ней гидроксильных ионов /OH-/, карбонатных /CO22-/, бикарбонатных /HCO32-/, ионов /SO42-/, гуматов, общее содержание солей слабых органических кислот и ионов /PO43-/, /HPO22-/, выраженное в мг-экв/л или мкг-экв/л.


При использовании метилоранжа или смешанного индикатора определяют общую щелочность, условно характеризующую суммарное содержание бикарбонатов, карбонатов, гидратов, 2/3 ортофосфатов.


При использовании в качестве индикатора фенолфталеина титруют полностью гидраты, наполовину карбонаты и на 1/3 ортофосфаты.


Щелочность, определяемая по сумме обеих индикаторов, называется общей щелочностью.

I. ПРИГОТОВЛЕНИЕ РЕАКТИВОВ И ИНДИКАТОРОВ

1. Кислота соляная HCl /ГОСТ 3118-67/ или кислота серная H2SO4 


/ГОСТ 4204-66/ 


0,1 Н раствор готовят из фиксанала.

При отсутствии фиксанала раствор готовится из химически чистых концентрированных кислот.

а) Кислота соляная
Концентрация лабораторной соляной кислоты 36,5%, т.е. в 100 г раствора содержится 36,5 г HCl.

Плотность 
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Эквивалентный вес вещества равен молекулярному весу, деленному на валентность вещества, т.е. К=36,5:1=36,5.

Грамм-эквивалент равен эквивалентному весу, выраженному в граммах, и для HCl 36,5 г, следовательно, 1-нормальный раствор содержит 36,5 г кислоты в 1000 мл раствора.

Пересчет весового количества кислоты (г) в объемный (мл) производится по формуле:
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Для децинормального раствора:
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Таким образом, для приготовления децинормального (0,1-Н), 8,3 мл кислоты доливают дистиллятом до 1000 мл.

б) Кислота серная
Концентрация лабораторной серной кислоты В=95,66%, т.е. в 100 г раствора содержится 95,66 г кислоты.

Плотность кислоты 
[image: image13.wmf]3
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Эквивалентный вес вещества равен молекулярному весу, деленному на валентность вещества, т.е. 98:2=49 г.


Грамм-эквивалент вещества равен эквивалентному весу, выраженному в граммах, и для H2SO4 – 49 г, следовательно, 1-Н раствор содержит 49 г кислоты в 1000 мл раствора.


Пересчет весового количества кислоты (г) в объемный (мл) производится по формуле:


[image: image14.wmf]мл

V

8

,

2

84

,

1

66

,

95

9

,

4

100

=

´

´

=

.


Таким образом, для приготовления 0,1-Н раствора отмеряют 2,8 мл кислоты и доливают дистиллятом до 1000 мл.


Растворы соляной и серной кислот 0,01-Н концентрации обычно готовят из растворов 0,1-Н концентрации. Для этого берут 100 мл исходных растворов и доливают до 1000 мл дистиллированной водой. Или в каждые 1000мл доливают соответственно 0,83 мл соляной или 0,29 мл серной кислоты.

1. Фенолфталеин (ф-ф) C20H14SO4  /ГОСТ 5850-72/


Для приготовления 1%-го спиртового раствора берут 1 г ф-ф и растворяют в 100 мл этилового спирта.

2. Метилоранж C14H14N3O3Na /ГОСТ 10816-64/

0,1%-ный раствор готовят путем смешивания 0,1 г индикатора с 100 г (100 мл) воды. Для лучшего растворения раствор подогревают. Температура подогрева 700С. При необходимости раствор фильтруют.

3. Смешанный индикатор


0,125 г метилрота растворяют в 50 г (50:0,8, мл) спирта.


0,085 г метиленового голубого C16H18N3Cl
[image: image15.wmf]´

3H2O /ГОСТ 5801-53/ растворяют в 50 г (50:0,8, мл) спирта. Растворы индикаторов смешивают.

II. ВЫПОЛНЕНИЕ АНАЛИЗА


Титрование котловой, питательной, умягченной и природной воды ведут 0,1-Н раствором кислоты.


Титрование пара и конденсата ведут 0,01-Н раствором кислоты.


Отбирают 100 мл пробы, добавляют 2-3 капли фенолфталеина и титруют кислотой до исчезновения розовой окраски.


В эту же пробу добавляют 3 капли метилоранжа или смешанного индикатора /4/ и продолжают титрование до изменения окраски.


В случае наличия в конденсате аммиака пробу перед анализом длительно кипятят в сосуде из нержавеющей стали, платиновой или фарфоровой чашках или в химической стеклянной посуде с целью удаления аммиака.
Упаривание пробы производят на 2/3 от первоначального объема.

III. ЗАПИСЬ РЕЗУЛЬТАТА


Бюретки рассчитаны на расход реактива 0,1-Н концентрации. При расходе реактива 0,1-Н раствора кислоты записывается щелочность: 1 мл равен щелочности 1 мг-экв/л или 1000 мкг-экв/л.


При расходе из стандартной бюретки 1 мл 0,01-Н раствора кислоты записывается щелочность 0,1 мг-экв/л или 100 мкг-экв/л.


Определение щелочного числа

Количество кислоты в мл, пошедшее на обесцвечивание пробы по фенолфталеину, умноженное на 40, дает численное значение щелочного числа в мг/л.


Пример: При анализе котловой воды на обесцвечивание пробы по ф-ф пошло 10 мл 0,1 Н кислоты. Тогда щелочное число будет равно:

10
[image: image16.wmf]´

40=400мг/л.


 Определение относительной щелочности

Относительная щелочность котловой воды определеяется по агрессивности химически очищенной воды и рассчитывается по формуле:
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где 40 – эквивалент NaOH;


100 - %  содержание;


Що.в. – щелочность очищенной воды, мг-экв/л;


Sо.в. – солесодержание очищенной воды, мг/л.


Кроме того, относительная щелочность может определяться по качеству котловой воды, и при этом формула принимает вид:
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где
Щк.в. – щелочность котловой воды;


Sк.в. – солесодержание котловой воды, мг/л.

ИНСТРУКЦИЯ №3

ОПРЕДЕЛЕНИЕ РАСТВОРЕННОГО КИСЛОРОДА

КОЛОРИМЕТРИЧЕСКИМ МЕТОДОМ

I. ПРИГОТОВЛЕНИЕ РЕАКТИВОВ И ЭТАЛОНОВ

1. Раствор метиленового голубого (исходный раствор)
         C16H18S3ClN3
[image: image19.wmf]´

H2O /ГОСТ 5801-53/


Навеску 125 мг метиленового голубого и 1,2 г химически чистой глюкозы C16H12O6, ГОСТ 6824-54, переносят в мерную колбу на 500 мл и доливают 50 мл дистиллированной воды. Тщательно перемешивают полученную смесь до полного растворения, колбу можно поместить в горячую воду.


Затем раствор охлаждают и только после этого начинают приливать небольшими порциями химически чистый глицерин /ГОСТ 6259-52/ до метки 500 мл.


После 30-40-минутного перемешивания следует глицериновый раствор перелить из колбы в склянку из зеленого стекла.


При плотной пробке раствор может храниться несколько месяцев.


2. Калий едкий KOH /ГОСТ 9285-59/


Навеска 30 г химически чистого едкого калия переносится в мерную колбу на 100 мл и доливается дистиллированной водой до метки.


Полученный раствор после перемешивания устойчив при хранении в склянке с плотной резиновой пробкой.


3. Восстановительный раствор метиленового голубого (рабочий)



Отмеряют 50 мл исходного глицеринового раствора метиленового голубого с глюкозой и доливают в эту колбу 2 мл 30%-го раствора едкого калия.

Раствор в колбе закрывают пробкой, тщательно перемешивают и переносят в бюретку на 50 мл, доливают сверху слой (1-3 капли) вазелинового масла для обеспечения защиты от воздуха рабочего раствора. Рабочий раствор должен быть желтоватого цвета.


Восстановительный раствор готовится по мере расходования из бюретки. На кончик бюретки надевается резиновый колпачок от капельницы, наполненный водой или глицерином.


4. Шкала эталонов


При наличии пипетки отбирают 0,92, 0,46, 0,31, 0,18 мл раствора метиленового голубого /1/ и доливают до 100 мл, прокипяченным или свежеприготовленным дистиллятом.


Получены эталоны с содержанием O2 в воде 100, 50, 30, 25 мкг/л или 0,1, 0,05, 0,03, 0,02 мг/л.


При отсутствии пипетки отбирают 1,83 мл раствора метиленового голубого /1/ и доливают в мерной колбе до 200 мл водой.


Полученный раствор соответствует концентрации O2 100 мкг/л или 0,1 мг/л.


Из оставшегося раствора отбирается половина, т.е. 50 мл и доливается до 100 мл водой, получается эталон на 50 мкг/л или 0,5 мг/л O2

Из оставшегося раствора отбирается половина, т.е. 25 мл и доливается водой до 100 мл, получится эталон на 25 мкг/л или 0,25 мг/л O2. Раствор наливается в химические склянки с переливом.


Эталоны устойчивы до 10 дней и более при условии хранения в герметично закрытых склянках в темном месте.


Эталоны при анализе рассматриваются на белом фоне, что дает отчетливое фиксирование цвета пробы при коллометрировании.




II. ВЫПОЛНЕНИЕ АНАЛИЗА


В качестве сосудов для определения растворенного в воде кислорода применяют ту же химпосуду, что и для эталонов.


Контрольный сосуд, в который будет отбираться проба, помещают в банку или керамическую кружку, большую, чем контрольный сосуд, по высоте и по объему в 5 раз.


Пробу охлаждают до температуры 300С согласно ГОСТ 2874-73, ГОСТ 4979-49 (см. Рекомендации по отбору проб).


Трубка пробоотборника должна иметь небольшой диаметр с тем, чтобы была возможность ввода воды в горлышко сосуда. Желательно на трубку надеть резиновый шланг для отбора пробы.


Вставляют резиновый шланг пробоотборника в сосуд и заливают до тех пор, пока заполнится сосуд и кружка до верха.


Осторожно вынимают отборное устройство, кружка с сосудом переносится в химлабораторию. С бюретки снимается колпачок, под водой вливается в сосуд восстановительный раствор метиленового голубого из учета на 100 мл пробы 1 мл рабочего раствора.

Сосуд под водой закрывается пробкой, вынимается и взбалтывается. После чего сравнивается окраска испытуемой пробы со шкалой стандартов.




. ЗАПИСЬ РЕЗУЛЬТАТА


Совпадение цвета со шкалой говорит о соответствующем содержании кислорода в воде. При неточном совпадении записывается наименьшая величина из приблизительно совпавших.

ИНСТРУКЦИЯ № 4
ОПРЕДЕЛЕНИЕ СВОБОДНОЙ УГЛЕКИСЛОТЫ




I. ПРИГОТОВЛЕНИЕ РЕАКТИВОВ И ИНДИКАТОРОВ

1. Едкий натр NaOH /ГОСТ 2283-71/


Децинормальный раствор едкого натра готовится из фиксанала. При отсутствии фиксанала раствор готовится из химически чистого концентрированного раствора едкого натра.


Концентрация NaOH – 44,8% (44,8 г NaOH в 100 мл раствора).


Плотность 
[image: image20.wmf].
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Эквивалентный вес вещества равен молекулярному весу, деленному на валентность, т.е. 40:1=40 г.


Грамм-эквивалент вещества равен эквивалентному весу, выраженному в граммах, и для NaOH равен 40 г. Следовательно, нормальный раствор 1 Н содержит 40 г NaOH в 1000 мл раствора.

     Пересчет весового количества (г) в объемный (мл) производится по формуле:
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2. Фенолфталеин (ф-ф) С20H14SO4 /ГОСТ 5850-72/


Для приготовления 1%-го раствора фенолфталеина берут 1 г индикатора и доливают 100 г 96%-го спирта (или 100:0,8, мл).


3. Серная кислота H2SO4 /ГОСТ 4204-66/

0,1 Н раствор кислоты готовится из фиксанала. При отсутствии фиксанала раствор готовится из химически чистой концентрированной кислоты.


Концентрация лабораторной H2SO4 – 95,66%, т.е. в 100 г раствора содержится 95,66 г кислоты. Плотность 
[image: image22.wmf].
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Эквивалентный вес вещества равен молекулярному весу, деленному на валентность вещества, т.е. 98:2=49 г.


Грамм-эквивалент вещества равен эквивалентному весу, выраженному в граммах, и для H2SO4 равен 49 г кислоты в 1000 мл раствора.


Децинормальный раствор (0,1-Н) содержит 4,9 г кислоты в 1000 мл раствора.


Пересчет весового количества (г) кислоты в объемный (мл) проводится по формуле:
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     Таким образом, для приготовления 0,1 Н раствора отмеряют 2,9 мл кислоты и доливают дистиллятом до 1000 мл.




. ВЫПОЛНЕНИЕ АНАЛИЗА

Колба, в которую будет отбираться проба, помещают в кружку большую, чем контрольная колба по высоте и объему.


Пробу охлаждают до 300С.


возможность ввода воды в горлышко колбы. Желательно на трубку надеть резиновый шланг, чтобы не разбить колбу при отборе проб.


Вставляют трубку или резиновый шланг пробоотборника в колбу и отбирают пробу с переливом из колбы до тех пор, пока заполнится кружка до верха.


Осторожно вынимают отборное устройство, кружку с колбой под водой переносят в химлабораторию.

а) Определение свободной углекислоты в конденсате, питательной и подпиточной водах.

количество пробы сбрасывают непосредственно перед исследованием, т.е. перед введением двух капель фенолфталеина /2/. Если после ввода ф-ф проба приобрела розовую или малиновую окраску – углекислота отсутствует.


Если после ввода ф-ф проба бесцветна, то ее титруют из бюретки 0,1-Н раствором едкого натра /1/ при плавном вращении колбы до появления первых следов розовой окраски.


б) Определение в газоконденсатной смеси

В мерный цилиндр на 250  мл вводят 200 мл 0,1-Н раствора едкого натра /1/. Газоконденсатную смесь через резиновую трубку вводят в цилиндр у его днища. Запарным вентилем регулируют барботирование газопаровой смеси через 0,1-Н раствор едкого натра со скоростью не выше 1 пузырька в сек.


Барботирование ведут до момента достижения суммарного объема 0,1- Н раствора едкого натра в цилиндре, равным 250 мл.


Половину полученной смеси (125 мл) титруют из бюретки раствором серной кислоты до исчезновения розовой окраски фенолфталеина.

III. ЗАПИСЬ РЕЗУЛЬТАТА 


А) Число израсходованных миллилитров 0,1-Н раствора едкого натра /1/ после умножения на 44 дает содержание CO2 мг/л, так как расчет проводится по формуле:
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где:  44 – эквивалентный вес CO2;



Н – нормальность раствора (0,1 Н);



V – объем пробы (100 мл);



1000 – коэффициент для приведения результатов к 1 л.


Б) Расчет результата анализа ведут по формуле:
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где:  a – число мл серной кислоты /3/, пошедшей на обратное титрование 125 мл смеси
ИНСТРУКЦИЯ  № 5
ОПРЕДЕЛЕНИЕ ЖЕЛЕЗА СУЛЬФОСАЛИЦИЛОВЫМ МЕТОДОМ

I. ПРИГОТОВЛЕНИЕ РЕАКТИВОВ


1. Сульфосалициловый натрий


10 г сульфосалицилового натрия растворяют в дистиллированной воде, доведя объем до 100 мл.


2. Аммиак NH3 /ГОСТ 9-70/


40 мл 25%-ного аммиака разбавляют дистиллированной водой, доведя объем до 100 мл.


3. Эталонный раствор


Основной резервный раствор. 0,8639 г железоаммиачных квасцов FeNH4(SO4)2
[image: image26.wmf]´

12H2O растворяют в дистиллированной воде и в случае наличия мути добавляют несколько капель соляной кислоты до получения прозрачного раствора, после чего доливаютH2O до 1000 мл. 1 мл такого раствора соответствует 0,1 мг железа в 1 мл.


Эталонный раствор железоаммиачных квасцов готовится разбавлением основного раствора в 10 раз дистиллированной водой. 1 мл такого раствора содержит 0,01 мг железа.


4. Шкала эталонов

В 10 пробирок вносят 0,1, 0,2, 0,3, и т.д. эталонного раствора железа /3/.


Доводят объем растворов во всех пробирках дистиллированной водой до 10 мл и добавляют во все пробирки 5 мл раствора сульфосалицилового натрия /1/ по 5 мл раствора аммиака /2/. Полученные эталоны соответствуют содержанию железа в воде 0,1, 0,2, 0,3 и т.д. мг/л.

II. ВЫПОЛНЕНИЕ АНАЛИЗА


10 мл исследуемой воды вносят в такую же, как эталоны градуированную пробирку, разбавляют 5 мл раствора сульфосалицилового натрия /1/ и вводят 5 мл раствора аммиака /2/. Через 10 мин. сравнивается окраска пробы с эталонами на белом фоне.

Ш.  ЗАПИСЬ РЕЗУЛЬТАТА


Совпадение цвета пробы со шкалой говорит о соответствующем содержании железа в воде и выражается в мг/л или мкг/л.
ИНСТРУКЦИЯ  № 6

ОПРЕДЕЛЕНИЕ МАСЕЛ НА КАЧЕСТВО И КОЛИЧЕСТВО


Качественное определение масел производится с кристаллической камфорой, для чего сухой кристаллик камфоры, величиной с маленькое рисовое зерно, бросают на поверхность пробы. При отсутствии в ней масел зернышко камфоры быстро перемещается по поверхности жидкости.


В присутствии масел оно остается без движения.


Количественно определение масел проводится эфиром в присутствии NaCl.

Отбор пробы производится в 500 или 1000 мл посуду, предназначенную для одной цели – определение масел. Если масел содержится 10-50 мг, то проба отбирается в колбу емкостью 500 мл. При наличии масел менее 10 мг используется колба емкостью 1000 мл.

I. ПРИГОТОВЛЕНИЕ РЕАКТИВОВ


1. Поваренная соль Na Cl /ГОСТ 13830-68/


Кристаллический порошок белого цвета. Химически чистый.


2. Насыщенный раствор поваренной соли

260 г NaCl растворяется в 1000 мл дистиллированной воды.

3. Серная кислота H2SO4 /ГОСТ 4204-66/

Концентрированная серная кислота, удельный вес 1,84 г/см3.


4. Хлористый кальций CaCl2 /ГОСТ 450-70/

5. Сернокислый натрий Na2SO4 /ГОСТ 1363-47/


Сульфат натрия в гранулах.


6. Эфир петролейный (C2H5)2O

Эфир химически чистый.

II. ВЫПОЛНЕНИЕ АНАЛИЗА


В делительную воронку емкостью 500 мл выливается исследуемая вода до метки. В нее добавляют 130 г порошка NaCl до насыщения, после чего вводят в пробу 2,5 мл H2SO4 для разложения солей.


Закрывается делительная воронка, смесь взбалтывается для растворения в ней NaCl и охлаждается для того, чтобы при добавлении эфира последний не улетучился.


Отбирается 30 мл эфира и им споласкивается тара. Затем все это выливается в делительную воронку и взбалтывается несколько раз для экстрагирования масел.


После этого смесь отстаивается 5 мин.


Сливают испытуемую воду в стакан, а слой эфира в маленькую делительную воронку на 100-150 мл. Краны воронки не смазывать, а промыть эфиром.


Из стакана пробу выливают опять в воронку на 500 мл, добавляют 25 мл эфира и взбалтывают несколько раз, отстаивают и сливают испытуемую воду в стакан.


Извлечение можно делать 4-5 раз в зависимости от того, будут ли еще извлекаться масла, это узнается по цвету слоя эфира. Затем в маленькую воронку с извлечением добавляют насыщенный раствор NaCl 1-5-мл, взбалтывают несколько раз. Раствор NaCl добавляют для очистки эфира от коллоидных и других частиц, а также для обезвоживания эфира, затем раствор NaCl сливают. Так проделать два раза. Насыщенный раствор NaCl сливают через кран.


Экстрагированный эфир выливается в сухую колбу на 100 мл или 150 мл с притертой пробкой через горлышко воронки, т.к. на кране имеются капельки воды от раствора NaCl. Последнюю каплю из воронки не выливают, т.к. в ней имеется вода.


В колбу добавляют 2-2,5 г гранулированного CaCl2 и Na2SO4 (покрыть дно колбы) для обезвоживания и ставят на несколько часов в темное место, т.к. эфир на свету разлагается на сульфиды.


Полученную массу фильтруют во взвешенную, сухую, с притертой пробкой колбу через фильтр. Затем колбу ополаскивают эфиром и      выливают его во взвешенную колбу.


Отгоняют эфир на аппарате “Сосклета” или водяной бане.

Если после этого имеются еще капельки эфира, то они выдуваются грушей. Затем с открытой пробкой ставят сушить колбу в эксикатор или сушильный шкаф при Т=400С на 30 мин.


Затем колбу охлаждают и взвешивают.

I. ЗАПИСЬ РЕЗУЛЬТАТА


подсчитанное по формуле:
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где:   М – количество масла, мг/л;


А – вес стакана с маслом;


В – вес чистого сухого стакана, мг;


1000 – выражение в л;


1000 – выражение в мг;


N – навеска, мг.

ИНСТРУКЦИЯ  № 7

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВЗВЕШЕННЫХ ВЕЩЕСТВ


Твердые нерастворимые примеси характеризуют взвешенные вещества.

ВЫПОЛНЕНИЕ АНАЛИЗА


Беззольная фильтровальная бумага высушивается до постоянного веса в сушильном шкафу в течение 2-3 часов.


Фильтровальную бумагу взвешивают, помещают в воронку и через нее пропускают пробу исследуемой жидкости.

Фильтрат должен быть прозрачным, в противном случае его вновь пропускают через фильтр. При наличии осадка в стакане из-под пробы его смывают дистиллированной водой и пропускают через фильтровальную бумагу. После фильтрования всей пробы фильтр высушивается до постоянного веса в сушильном шкафу при 105-1100С в течение 3-5 часов.

ЗАПИСЬ РЕЗУЛЬТАТА


Содержание взвешенных веществ вычисляется по формулам:
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где:    V – объем пробы в мл;


a – вес фильтровальной бумаги чистой, мг;


b – вес фильтровальной бумаги с осадком, мг.

ИНСТРУКЦИЯ  № 8

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ПРОЗРАЧНОСТИ

I. ВЫПОЛНЕНИЕ АНАЛИЗА


Тщательно перемешать пробу воды и влить в стеклянный цилиндр. Опустить в этот цилиндр кольцо диаметром 20 мм, изготовленное из черной проволоки диаметром 2 мм и укрепленное на металлической линейке с сантиметровой шкалой, до тех пор, пока контуры кольца сделаются невидимыми. Глубина погружения кольца в сантиметрах по линейке равна числовому значению прозрачности воды по “кольцу”. Соответствующую прозрачность воды по штифту находят по таблице:

	 по кольцу
	 по шрифту
	  по кольцу
	 по шрифту
	  по кольцу
	 по шрифту

	        2
	       0,5
	       15
	       10
	        29
	       20

	        3
	        1
	       16
	       11
	        30
	       21

	        4
	        2
	       17
	       12
	        31
	       22

	        6
	        3
	       19
	       13
	        32
	       23

	        7
	        4
	       20
	       14
	        33
	       24

	        8
	        5
	       21
	       15
	        34
	       25

	       10
	        6
	       22
	       16
	        36
	       26

	       11
	        7
	       24
	       17
	        37
	       27

	       12
	        8
	       26
	       18
	        38
	       28

	       13
	        9
	       28
	       19
	        41
	       30


ЗАПИСЬ РЕЗУЛЬТАТОВ


Величина прозрачности по шрифту определяется по таблице и выражается в см.

ИНСТРУКЦИЯ  № 9

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ВЕЛИЧИНЫ pH /ГОСТ 10170-62/


Показатель pH характеризует реакцию воды: кислая, нейтральная или щелочная.

ВЫПОЛНЕНИЕ АНАЛИЗА


Химически чистая вода имеет нейтральную реакцию. В этом случае pH=7.

В случае кислой среды pH будет меньше 7 и может меняться до 1.


В случае щелочной среды pH будет больше 7 и может меняться до 14.


При колориметрическом методе определения величины pH в качестве индикатора получили применение реактивные бумажки, пропитанные различными органическими соединениями, служащими индикаторами на pH, из которых наиболее известны: лакмус, метилоранж и фенолфталеин. Изменение окраски этих индикаторов в зависимости от реакции среды следующие:

	  Индикатор
	                             реакция    среды

	
	   КИСЛАЯ
	НЕЙТРАЛЬНАЯ
	     ЩЕЛОЧНАЯ

	   Лакмус
	   красный
	    фиолетовый
	       синий

	   Метилоранж
	      -  « -  
	    желтый
	       желтый

	   Фенолфталеин
	   бесцветный
	    бесцветный
	красно-фиолетовый



Изменение окраски лакмуса происходит приблизительно при pH=7, метилоранжа при pH=4 и фенолфталеина при pH=9.


Определение рН с точностью 0,1 возможно на приборе рН-метре (см. инструкцию-паспорт по эксплуатации, приложенную к прибору).
ИНСТРУКЦИЯ  № 10
ИЗМЕРЕНИЕ МАССОВОЙ КОНЦЕНТРАЦИИ ОБЩЕГО ЖЕЛЕЗА С СУЛЬФОСАЛИЦИЛОВОЙ КИСЛОТОЙ

Сущность метода
Метод основан на взаимодействии ионов железа в щелочной среде с сульфосалициловой кислотой с образованием окрашенного в желтый цвет комплексного соединения. Интенсивность окраски, пропорциональную массовой концентрации железа, измеряют при длине волны 400-430 нм. Диапазон измерения массовой концент​рации общего железа без разбавления пробы 0,10-2,00 мг/л. В этом интервале суммарная погрешность измерения с вероятно​стью Р=0,95 находится в пределах 0,01-0,03 мг/л. 

 Аппаратура, реактивы
Фотоколориметр любого типа с фиолетовым светофильтром (400 - 430 нм).

Кюветы с толщиной рабочего слоя 2-5 см.

Весы аналитические лабораторные, класс точности 1, 2 по ГОСТ 24104.

Колбы мерные 2-го класса, вместимостью 50, 100, 1000 см3 по ГОСТ 1770.

Пипетки мерные без делений вместимостью 50 мл и пипетки мерные с ценой наименьшего деления 0,1-0,05 мл, вместимостью 1, 5 и 10 мл 2-го класса по нормативно-техническому документу.

Колбы стеклянные лабораторные конические номинальной вместимостью 100 мл, типа Кн по ГОСТ 25336. 

Аммоний хлористый по ГОСТ 3773. 

Аммиак водный по ГОСТ 3760, 25 %-ный раствор. 

Квасцы железо-аммонийные по нормативно-техническому документу.

Кислота соляная по ГОСТ 3118. 

Кислота сульфосалициловая по ГОСТ 4478. 

Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.

Все реактивы, используемые для анализа, должны быть квали​фикации химически чистые (х. ч.) или чистые для анализа (ч.д.а). 

. Подготовка к анализу
 Приготовление основного стандартного раствора железо-аммонийных квасцов
0,8636 г железоаммонийных квасцов FeNH4 (SO4)212H2O взвешивают с точностью, не превышающей 0,0002 г по шкале весов, растворяют в мерной колбе вместимостью 1 л в небольшом количестве дистиллированной воды, добавляют 2,00 мл соляной кислоты плотностью 1,19 г/см3 и доводят до метки дистиллированной водой. 1 мл раствора содержит 0.1 мг железа. 

Срок и условия хранения раствора - по ГОСТ 4212.

 Приготовление рабочего стандартного раствора железо-аммонийных квасцов
Рабочий раствор готовят в день проведения анализа разбавле​нием основного раствора в 20 раз. 1 мл раствора содержит 0,005 мг железа.

Приготовление раствора сульфосалициловой кислоты 
20 г сульфосалициловой кислоты растворяют в мерной колбе вместимостью 100 мл в небольшом количестве дистиллированной воды и доводят этой водой до метки.

Приготовление раствора хлористого аммония молярной концентрации 2 моль/л
107 г NH4Cl растворяют в мерной колбе вместимостью 1 л в небольшом количестве дистиллированной воды и доводят этой во​дой до метки.

. Приготовление раствора аммиака (1:1) 
100 мл 25 %-ного раствора аммиака приливают к 100 мл дистиллированной воды и перемешивают.

Проведение анализа 

При массовой концентрации общего железа не более 2,00 мг/л отбирают 50 мл исследуемой воды (при большей массовой концентрации железа пробу разбавляют дистиллированной водой) и помещают в коническую колбу вместимостью 100 мл. Если проба при отборе не консервировалась кислотой, то к 50 мл добавляют 0,20 мл соляной кислоты плотностью 1,19 г/мл. Пробу воды на​гревают до кипения и упаривают до объема 35-40 мл. Раствор охлаждают до комнатной температуры, переносят в мерную колбу вместимостью 50 мл, ополаскивают 2-3 раза по 1 мл дистилли​рованной водой, сливая эти порции в ту же мерную колбу. Затем к полученному раствору прибавляют 1,00 мл хлористого аммония, 1,00 мл сульфосалициловой кислоты, 1,00 мл раствора аммиака (1:1), тщательно перемешивая после добавления каждого реакти​ва. По индикаторной бумаге определяют значение рН раствора, которое должно быть [image: image29]9. Если рН менее 9, то прибавляют еще 1-2 капли раствора аммиака (1:1) до рН[image: image30]9.

Объем раствора в мерной колбе доводят до метки дистиллиро​ванной водой, оставляют стоять 5 мин для развития окраски. Из​меряют оптическую плотность окрашенных растворов, используя фиолетовый светофильтр (400-430 нм) и кюветы с толщиной оптического слоя 2, 3 или 5 см, по отношению к 50 мл дистилли​рованной воды, в которую добавлены те же реактивы. Массовую концентрацию общего железа находят по градуировочному гра​фику.

Для построения градуировочного графика в ряд мерных колб вместимостью 50мл наливают 0,0; 1,0; 2,0; 5,0. 10,0; 15,0; 20,0 мл рабочего стандартного раствора, доводят до метки дистиллирован​ной водой, перемешивают и анализируют, как исследуемую воду. Получают шкалу растворов, соответствующих массовым концент​рациям железа 0,0; 0,1; 0,2; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0 мг/л.

Строят градуировочный график, откладывая по оси абсцисс массовую концентрацию железа, а по оси ординат - соответствующие значения оптической плотности. Построение градуировочного графика повторяют для каждой партии реактивов и не реже одного раза в квартал. 

Обработка результатов
Массовую концентрацию железа (X) в анализируемой пробе, мг/л с учетом разбавления вычисляют по формуле

X=c*50/U,

где с - концентрация железа, найденная по градуировочному графику, мг/л;

V - объем воды, взятый для анализа, мл; 
50 - объем, до которого разбавлена проба, мл. 

За окончательный результат анализа принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных измерений, допус​тимое расхождение между которыми не должно превышать 25 % при массовой концентрации железа на уровне предельно допусти​мой. Результат округляют до двух значащих цифр.

Сходимость результатов анализа (А) в процентах вычисляют по формуле

A=2*100*(P1+P2),

где Р1 - больший результат из двух параллельных измерений;

Р2 - меньший результат из двух параллельных измерений. 
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