
Ці методичні вказівки призначені для студентів 1-3 курсів усіх форм навчання спеціальностей “Прикладна екологія” і  “Водопостачання та водовідведення” факультету інженерної екології міст.
Особливістю їх є те, що вони включають в себе  лабораторні роботи, які виконують студенти з аналітичної хімії протягом навчального семестру, і лабораторні роботи, що виконуються студентами під час навчально-ознайомлювальної практики з аналізу води. 

Відбір, зберігання і транспортування проб води

Проби питної води

1. Відбір, транспортування та зберігання проб води, яку подають централізованими системами господарського водопостачання, і водопроводами, що подають воду одночасно для господарсько-питних і виробничих цілей, здійснюють відповідно до вимог ДОСТу 24481-80. 

2. Об‘єм проби встановлюється залежно від певних інгредієнтів і вказаний у відповідному стандарті на метод аналізу та в обов‘язковому  додатку.

3. Відбір проби проводять після спуску води протягом не менше 15 хв. при повністю відкритому крані.

4. Проби відбирають в хімічно чистий посуд з притертими пробками (допускаються коркові і поліетиленові пробки), виготовлені з міцного, безкольорового  хімічно-стійкого скла або в поліетиленовий посуд, дозволений для контакту з питною водою.

Проби, призначені для аналізу на вміст органічних речовин. відбирають в скляний посуд з притертими пробками.

5.  Перед відбором проби посуд не менше двох разів споліскують водою, що підлягає дослідженню.

6. Посуд заповнюють водою до верху. Перед закриттям посуду пробкою верхній шар заливають так, щоб під пробкою залишився проміжок повітря об‘ємом 5-10
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см

. У загальний посуд відбирають пробу на аналіз тільки тих інгредієнтів, що мають тотожні умови консервування і зберігання.

7. Визначення залишкового хлору, озону і запаху (без нагрівання) проводять на місці.

8. Для доставки в лабораторію посуд з пробками упаковують у тару, що забезпечує зберігання і охороняє від різких перепадів температури.

9. Вода повинна підлягати дослідженню в день відбору. Якщо це неможливо, відібрані проби вміщують для зберігання в холодильник і консервують. Засоби консервування та умови зберігання зазначені у відповідних стандартах.

10. Термін зберігання проб і виконання аналізу не повинен перевищувати 48 годин з моменту відбору.

Проби води з джерел водопостачання

1.  Відбір, транспортування та зберігання проб води, які відібрані з джерел   водопостачання,  здійснюють відповідно  до  вимог   ДОСТу 4979-49.

2. Для відбору проб води на повний аналіз беруть бутель місткістю 5л з притертою пробкою (дозволяється бутель з корковою пробкою). Для скороченого аналізу беруть бутель місткістю 2л.

3. Місце відбирання проби води визначається залежно від характеру вододжерела та цілей дослідження.

3.1
При використанні відкритого водойму для проектованого централізованого водопостачання проба повинна відбиратися в тому місці водойми і на тій глибині, які помічені для майбутнього забору води для водопроводу.

3.2
При існуючому водозаборі її беруть безпосередньо з водоприймального отвору.

3.3
При використанні водопостачання, що проектується з підземних джерел, її беруть з того водоносного горизонту, з якого намічається майбутній водозабір.

3.4
При відборі води із заново спорудженої свердловини при відсутності постійного зливу води проба повинна відбиратися після безперервної відкачки і не раніше, ніж у трьох контрольних пробах, взятих під час відкачування з проміжками не менше однієї години.

3.5
При діючому водозборі з підземного джерела проба повинна відбиратися з того джерела. яке використовується для водопостачання. За наявності декількох свердловин проби беруть з кожної. Її відбирають в часи максимального витрачання води.

4. Перед відбором проби бутель не менше двох разів ополоскують водою, що підлягає дослідженню.

5. Пробу води з наміченої глибини відкритої водойми відбирають батометром. Дозволяється відбір проб води бутелем, пробку з якого виймають наміченій глибині за допомогою шнура. Пробу води з невеликої глибини відбирають жердиною з прикріпленим до неї бутелем.

6. Бутель наповнюють водою до верху. Перед закриттям бутеля пробкою верхній шар води зливають так, щоб під пробкою залишився невеликий проміжок повітря.

7. При відборі проб складається супровідний документ, що містить необхідні відомості за формою ДОСТу 4979-49. Документ прикладають в копії до аналізу.

8. Для доставки бутелі з водою упаковують в ящик або корзину.

9. Якщо час, необхідний для доставки води, перевищує 5 годин, то повинні бути вжиті заходи проти нагрівання або замерзання проб.

10. Доставлену воду слід піддавати дослідженню в день відбору проби. У випадку неможливості дослідження води в день відбору вона зберігається в холодильнику для незабрудненої води – 72 год., для малозабрудненої – 48 год. Про тривалість зберігання води роблять спеціальну позначку в протоколі аналізу.

Лабораторна робота 1. АНАЛІТИЧНІ ТЕЗИ

 І ПРАВИЛА ЗВАЖУВАННЯ


В аналітичній хімії для одержання точних результатів користуються високочутливими терезами, що дозволяють зважувати з точністю до 0,0002г .


Основною частиною аналітичних (демпферних) терезів є коромисло 1, яке опирається вістрям агатової призми на колонку 2, на двох інших призмах, повернутих вістрям уверх, розміщуються сережки з чашами терезів 3. Терези забезпечені демпферами 4, або повітряними заспокоювачами, які швидко ліквідують коливання стрілки терезів. Кожний демпфер складається з двох алюмінієвих циліндрів, що входять один в другий. Зовнішній циліндр закріплюють нерухомо на вертикальній колонці вагів, внутрішній підвішений на гачку до сережки вагів. До правого плеча коромисла терезів прикріплена горизонтальна планка 5, що служить для навішування на неї мідних кільцеподібних гирьок.


Кожна гирка підвішена на спеціальному гачку, розміщеному під планкою. До набору входять вісім гирьок: 500, 200, 100,100, 50, 20, 20, 10 мг.


Рукоятка зв‘язана з двома дисками 6, які обертаються в обидва боки. На диск нанесені цифри. Поворотом зовнішнього диску можна навісити на планку гирки від 100 до 900 мг. Обертанням внутрішнього диску навішують от 100 до 90 мг. Біля дисків є нерухомий покажчик у вигляді стрілки, що вказує загальну масу гирьок, розміщених на планці.


Тисячні і десятитисячні частки грама визначають за відхиленням на шкалі вейтографа 7. Екран вейтографа освітлений лампочкою, що міститься на задній стінці шафи терезів і автоматично включається при аретируванні терезів. Нульова точка встановлюється за допомогою рукоятки вейтографа.


Для охорони терезів від впливу вологи у середину терезів вміщують стаканчики з прокаленим хлоридом кальцію або сілікагелем.

Правила зважування на демпферних терезах.

1. Включити освітлювач в мережу за допомогою шнура з штепсельною вилкою.

2. Відрегулювати положення нульової точки. Для цього, не відкриваючи терезів, обережно повернути до відказу  диск аретира. Електрична лампочка, що при цьому загорається, освітлює на екрані вейтографа збільшене зображення мікрошкали. Якщо терези не навантажені, нуль шкали повинен точно співпадати з вертикальною рискою на екрані. Це співпадання досягається обертанням в той чи іншій бік регулюючого гвинта, що знаходиться зовні, під диском аретира.

3. Помістити на ліву чашку терезів зважуваний предмет, а на праву – гирки.

4. Закрити дверці терезів. Для визначення десятих долей грама за допомогою зовнішнього диску послідовно навішують гирки 500, 200, 100 мг. Після кожного повороту диска. тобто при знятті або накладанні гирок, необхідно аретувати ваги!

5. Тисячні і десятитисячні частки грама відраховують за мікрошкалою. Великі поділки шкали відповідають тисячним, а малі – десятитисячним часткам грама. Перед цифрами на шкалі стоять знаки ”плюс” або ”мінус”. Знак ”плюс” показує, що зроблений відлік треба додати до маси поміщених на терезах гирок; знак ”мінус” показує, що відлік треба відняти.

6. По закінченні виваження записати одержаний результат, зняти з терезів зважений предмет і гирки. 

Лабораторна робота  2. ВИЗНАЧЕННЯ ЗАПАХУ 

І СМАКУ ВОДИ

I. Самостійна підготовка

1. Якими речовинами може бути обумовлений запах, смак і присмак питної води?

2. Який метод використовують для визначення запаху і смаку води?

3. Через який час після відбору проби води  необхідно провести визначення запаху та смаку?

4. В яких одиницях вимірюють  інтенсивність запаху та смаку води?

II. Робота в лабораторії

Посуд:

1. Колба плоскодонна з притертою пробкою місткістю 250-300 мл.

2. Скло годинникове.

3. Баня водяна.

Суть методу:

Характер та інтенсивність запаху визначають органолептичним методом. Характер запаху води визначають відчуттям сприйнятого запаху (землистий, хлорний, нафтопродуктів та ін.).

Характер та інтенсивність смаку і присмаку води встановлюють органолептичним методом. Розрізняють чотири основні види смаку: солоний, кислий, солодкий, гіркий. Всі інші види смакових відчуттів називаються присмаками.

Методика визначення

Запах та смак питної води визначають відповідно до ДОСТу  3351-74. Проби води відбирають відповідно до ДОСТів 4979-49 і 2874-82 об’ємами не менше 500 мл . Проби  не консервують і визначення проводять не пізніше, ніж через 2 години після відбору.

Визначення запаху води здійснюють при температурі 
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 в колбу з притертою пробкою відмірюють  100 мл води, яку досліджують при температурі  
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. Колбу закривають пробкою і кілька разів перемішують обертальними рухами, після чого колбу відкривають і визначають характер та інтенсивність запаху .

Для визначення запаху при  
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 у колбу відмірюють 100 мл води, шийку колби закривають годинниковим склом і нагрівають на водяній бані до  
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. Утримуючи колбу, кілька разів перемішують її обертальними рухами і, зсунувши скло вбік, швидко визначають характер та інтенсивність запаху.

Інтенсивність запаху води,  визначеного при  
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, оцінюють за п’ятибальною школою згідно табл.2.1.

Таблиця 2.1     Інтенсивність запаху

Інтенсивність запаху
Характер виявленого запаху
Оцінка інтенсивності запаху, бал

1
2
3

Без запаху
Відсутність запаху
0

Дуже слабка
 Запах не відчувається споживачем, але виявляється при лабораторному дослідженні
1

Слабка
Запах помічається споживачем, коли звернути на це його увагу 
2

Помітна
Запах легко помічається і викликає не-схвальний відгук про воду
3

Виразна
Запах звертає на себе увагу і примушує утриматися від пиття
4

Дуже сильна
Запах такий сильний, що робить воду непридатною для використання
5

Для визначення смаку досліджуваної води  , її набирають у рот малими порціями, не проковтуючи, і затримують у роті 3-5 сек. Інтенсивність смаку та присмаку визначають при 
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 і оцінюють за п’ятибальною системою згідно з вимогами табл. 2.2.

Таблиця 2.2     Інтенсивність смаку та присмаку

Інтенсивність смаку та присмаку
Характер смаку та присмаку
Оцінка інтенсивності смаку та присмаку, бал

1
2
3

Немає
Смак та присмак не відчувається
0

Дуже слабка
Смак та присмак не відчувається споживачем, але виявляються при лабораторному дослідженні
1

Слабка
Смак та присмак помічається споживачем, коли звернути на це його увагу 
2

Помітна
Смак та присмак легко помічаються і викликають несхвальний відгук про воду
3

Виразна
Смак та присмак звертають на себе увагу і примушують утриматися від пиття
4

Дуже сильна
Смак та присмак настільки сильні, що роблять воду непридатною для використання
5

Лабораторна робота 3. ВИЗНАЧЕННЯ КОЛЬОРОВОСТІ ПИТНОЇ ВОДИ

I. Самостійна підготовка

1. Якими речовинами може бути обумовлена кольоровість природної води?

2. Що таке шкала кольоровості і як її готують?

3. В яких одиницях виміряють кольоровість природної води?

II. Робота в лабораторії

Прибори, посуд і реактиви:

1. Фотоелектроколориметр ФЕК-72.

2. Циліндр Неслера місткістю 100 мл – 12 шт.

3. Фільтр мембранний №4.

4. Основний стандартний розчин  
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5. Розведений розчин   
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Суть методу:


Кольоровість води визначають фотометрично за допомогою порівняння проб води з розчинами, імітуючими колір природної води. Метод базується на використанні закону Бугера-Ламберта-Бера:
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де: 
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  -  інтенсивність світла, яке пройшло крізь розчин;
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 - інтенсивність падаючого на розчин  світла;
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 - коефіцієнт поглинання світла;


[image: image18.wmf]c

 - концентрація забарвленої речовини в розчині;
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 - товщина шара розчину, см.

Якщо пролагорифмувати рівняння (1) і замінити знаки на зворотні, то воно матиме вигляд:
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Величина  
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D

, що називається оптичною густиною розчину, при однаковій товщині шару розчину прямо пропорційна концентрації забарвленої речовини. Вимірюючи оптичну густину розчину, можна визначити концентрацію забарвленої речовини і, отже, кольоровість розчину.

Методика визначення


Кольоровість природної води визначають згідно з ДОСТом 3351-74. Проби води відбирають відповідно до ДОСТу 4979-49 і ДОСТ 2874-82. Для одержання шкали кольоровості використовують завчасно приготовлені розчин №1 і №2.


Основний стандартний розчин (розчин №1)  отримують розчиненням 0,0875 г двохромовокислого калію (  
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 ) , 2,0 г сульфату кобальту  (
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) і 1 мл  концентрованої сірчаної кислоти (
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) у  дистильованій воді з доведенням об’єму розчину до 1 л. Такий розчин відповідає кольоровості 500
[image: image25.wmf]o

. Розведений розчин 
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 (розчин №2) готують розчиненням 1 мл концентрованої  сірчаної кислоти ( 
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) в дистильованій воді і доведенням об’єму розчину до 1 л . У циліндрах Неслера  перемішують розчин №1 і розчин №2 в співвідношеннях, що вказані в табл. 3.1.

Таблиця 3.1.

Об’єм розчину №1, мл
0
1
2
3
4
5
6
8
10
12
14

Об’єм розчину №2, мл
100
99
98
97
96
95
94
92
90
88
86

Градуси кольоровості
0
5
10
15
20
25
30
40
50
60
70

Розчин у кожному циліндрі відповідає визначеному градусу кольоровості. Шкалу кольоровості можна зберігати в темному місці 2-3 місяці, після чого її замінюють.

Далі визначають оптичну густину кожного розчину з шкали кольоровості за допомогою фотоелектроколориметра ФЕК-72. Для  цього використовують кювети з товщиною поглинаючого світло шаром розчину 5-10 см і синій світофільтр (
[image: image28.wmf]нм
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  ). Контрольною рідиною є дистильована  вода, з якої видалені зважені речовини за допомогою фільтрації крізь мембранний фільтр №4. Одержані значення оптичних густин Д розчинів і відповідні їм градуси кольоровості використовують для побудови градуйованого графіка шкали кольоровості.

При визначенні оптичної густини досліджуваної води,  в циліндр Неслера відміряють 100 мл профільтрованої крізь мембранний фільтр №4 природної води і порівнюють її із шкалою кольоровості за допомогою пригляду зверху на білому фоні. Якщо проба має  кольоровість вище  70
[image: image29.wmf]o

  , її розводять дистильованою водою в певному співвідношенні до одержання забарвлення води, яке можна порівняти із  забарвленням шкали кольоровості.

Отриманий результат множать на число, відповідне величині розведення.

Оптичну густину фільтрату проби, яку досліджують, виміряють в кюветі з товщиною поглинаючого світло шаром розчину 5-10 см в синій частині спектру з світофільтром  
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 . Контрольною рідиною є дистильована вода, з якої вилучено зважені речовини шляхом фільтрації крізь мембранний фільтр №4. Кольоровість природної води визначають за градуйованим графіком і виражають у градусах кольоровості.

Лабораторна робота 4. ВИЗНАЧЕННЯ 

КАЛАМУТНОСТІ ВОДИ

I. Самостійна підготовка

1. Якими речовинами може бути обумовлена каламутність природної води?

2. Які методи використовують для визначення каламутності води?

3. У чому різниця між нефелометричними і фотометричним методами визначення каламутності води?

4. Через який час після відбирання проби води можна визначати її каламутність?

5. В яких одиницях вимірюється каламутність природної води?

II.  Робота в лабораторії.

Прибори, посуд і реактиви:
1. Фотоелектроколориметр ФЄК- 72.

2. Піпетки мірні місткістю 1,5,10,25 і 100 мл .

3. Циліндр мірний місткістю 100 мл – 12 шт.

4. Головна стандартна суспензія каоліну, що містить 100 мг зависі каоліну в 1л 

5. Насичений розчин сулеми   
[image: image31.wmf]2
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  .

Суть методу:

Каламутність води визначають фотометрично шляхом порівняння проб води, яку досліджують, з робочими стандартними суспензіями. Метод базується   на можливості використання закону Бугера-Ламберта-Бера для безкольорових суспензій або білих золей, коли зменшення  інтенсивності світла, яке пройшло, обумовлено домінуючим впливом опалесценції (світлорозсіювання) від завислих часток, тоді як в кольорових розчинах домінуючий вплив справляє поглинання світла. Пристосованість закону Бугера-Ламберта-Бера для безкольорових суспензій перевіряється графічно: залежність оптичної густини   від концентрації завислих речовин мусить бути лінійною.

Методика визначення


Каламутність води визначають відповідно до ДОСТу 3351-74 не пізніше, ніж через 24 години після відбору проби. Проби води відбирають за ДОСТами 4979-49   і    2474-82. Для приготування робочих стандартних суспензій  каламутності основну стандартну суспензію каоліну, яка містить 100 мг завісі коаліну в 1 л, перемішують і точно відмірену її  кількість розводять дистильованою водою з нульовою каламутністю у співвідношеннях, вказаних в табл. 4.1
Таблиця 4.1.

Об’єм основної стандартної суспензії, мл
1
2
3
4
5
10
15
20
50

Об’єм води, мл
999
998
997
996
995
990
985
980
950

Каламутність робочої стандартної суспензії, мг/л
0,1
0,2
0,3
0,4
0,5
1,0
1,5
2,0
50

Усі робочі суспензії консервують, додаючи 1 мл насиченого розчину сулеми (
[image: image32.wmf]2
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) на 1 л суспензії.


Далі визначають оптичну густину кожної робочої суспензії за допомогою фотоелектроколориметра ФЕК-72 для чого використовують кювети з товщиною поглинаючого світло шару суспензії 5-10 см і зеленого світлофільтру    (
[image: image33.wmf]530
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 нм). Контрольного рідиною є дистильована вода, з якої видалені завислі речовини шляхом фільтрації крізь мембранний фільтр №4. Отримані значення оптичної густини  
[image: image34.wmf]l
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  робочих суспензій і відповідні їм мутності (мг/л) використовують для побудови градуйованого графіка.


Оптичну  густину  природної  води  вимірюють  у  зеленій частині спектру  (
[image: image35.wmf]530
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 нм)   в кюветі з товщиною поглинаючого світло шаром розчина 5-10 см, в який додають добре збовтану дослідну пробу.

Контрольною рідиною є досліджувана  вода, з якої вилучені завислі речовини шляхом фільтрування крізь мембранний фільтр №4. Каламутність природної води в мг/л визначають за градуйованим графіком.
Лабораторна робота 5. ВИЗНАЧЕННЯ  ОПТИМАЛЬНОЇ ДОЗИ

 КОАГУЛЯНТУ ДЛЯ ОЧИЩЕННЯ ВОДИ ВІД  КАЛАМУТНОСТІ 

I. Самостійна підготовка

1. Що таке коагуляція і який її механізм?

2. Які речовини здатні викликати коагуляцію золей і зависей.

3. Які коагулянти використовують у практиці водопідготовки?

4. Що таке поріг коагуляції і оптимальна доза коагулянту?

5. Як впливають інтенсивність і тривалість перемішування на якість коагуляційного очищення води?

II. Робота в лабораторії

Прибори, посуд і реактиви:

1. Фотоелектроколориметр ФЕК-72.

2. Циліндр мірний місткістю 500 мл – 14 шт.

3. Колба місткістю 100 мл – 14 шт.

4. Піпетка вимірювальна місткістю 1 мл з поділками на 0,01 мл.

5. Піпетки вимірювальні місткістю 1,5 і 10 мл.

6. 1%-ний розчин сульфату алюмінію.

7. 0,1% розчин вапняного молока.

8. Індикаторний папір.

Суть методу:


Коагуляція завислих часток, що обумовлюють каламутність і кольоровість води, при додаванні індиферентних електролітів, наприклад, сульфату алюмінію, відбувається, з одного боку, за рахунок зменшення електрокінетичного потенціалу завислих часток завдяки стисненню подвійного електричного шару на межі тверде тіло – розчин. Такий процес називається концентраційною коагуляцією. З іншого боку, сульфат алюмінію у воді підлягає гідролізу. Якщо вода, яку очищують, має лужну реакцію або її підлужують додаванням вапна чи соди, то рівновага гідролізу зміщується вправо за рахунок зв’язування іонів  Н
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, що утворюються у процесі гідролізу. В результаті цього можна добитися завершення гідролізу 
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 (за трьома ступенями) з утворенням гідроксиду алюмінію:
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При цьому завислі частки води, яку очищують, злипаються з частками гідрозолю  
[image: image39.wmf]3
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   і седиментуються у вигляді пластівців. Такий процес називається взаємною коагуляцією або гетерокоагуляцією. За сучасними уявленнями  для протікання гетерокоагуляції заряд завислих часток води може бути як протилежним, так і однаковим із зарядом колоїдних часток гідрозолю   
[image: image40.wmf]3
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Методика визначення


У пробах води, яку досліджують, попередньо визначають у відповідності з ДОСТ 3351-74 каламутність (за методикою, що викладена в лабораторній роботі №4), у відповідності з ДОСТ 3351-74 – кольоровість (за методикою, що викладена в лабораторній роботі №3) і   
[image: image41.wmf]pH

  води за допомогою індикаторного паперу. Проби води відбирають за ДОСТами 4979-49 і 2874-82.


Далі проводять пробне коагулювання води в  7 циліндрах. Для цього в кожний циліндр наливають 250 мл досліджуваної води і вносять за допомогою піпеток визначений об’єм 1%-ного розчину сульфату алюмінію у відповідності з табл.5.1.

Таблиця 5.1

Показники
Вихідна вода
Номери циліндрів



1
2
3
4
5
6
7

Об’єм 1%-ного розчину  
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  , мл
-
0,5
1,25
2,5
3,75
5,0
7,5
10,0

Доза   введеного               
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150
200
300
400

Каламутність, мг/л









Кольоровість, град










В інші 7 циліндрів до 250 мл води, яку досліджують, крім розчину коагулянту вносять також за допомогою піпеток 0,1%-ний розчин вапняного молока у співвідношеннях, що наведені в табл. 5.2.

Таблиця 5.2

Показники
Вихідна вода
Номери циліндрів



1
2
3
4
5
6
7

Доза   введеного        
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300
400

Об’єм 0,1%-ного розчину  
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0,7
1,75
3,5
5,2
7,0
10,5
14

Доза  введеного    
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2,8
7,0
14,0
21,0
28,0
42,0
56,0

Каламутність, мг/л









Кольоровість, град.










Після додавання розчину коагулянту  воду перемішують потрійним перевертанням зачинених пробкою циліндрів. Через 30 хвилин з верхнього  шару води кожного циліндру піпеткою відбирають в колби місткістю 100 мл проби по 50 мл відстояної води. У кожній з відібраних проб за допомогою фотоколориметра ФЕК-72 визначають каламутність і кольоровість, а також  
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 води за допомогою індикаторного паперу. Результати вносять у табл. 5.2. У процесі відстоювання води в циліндрах відмічають час початку і кінця осідання, а також вигляд пластівців (пухкі, великі, дрібні).


За одержаними даними будують   графіки в координатах:

каламутність води – доза сульфату алюмінію, кольоровість води – доза сульфату алюмінію. За цими графіками визначають оптимальну дозу сульфату алюмінію. За цими графіками визначають оптимальну дозу коагулянту. При правильно вибраній дозі коагулянту в очищеній воді не повинно бути залишкового алюмінію. 

 Лабораторна робота 6. ВИЗНАЧЕННЯ  ЗАВИСЛИХ РЕЧОВИН У  ВОДІ 

I. Самостійна підготовка

1. Що розуміють під завислими речовинами?

2. Яким методом визначається концентрація речовин у воді?

II.  Робота в лабораторії.

Прибори, посуд і реактиви:
1. Аналітичні ваги.

2. Паперовий фільтр “синя стрічка”.

3. Бюкс.

4. Мірний циліндр місткістю 500 або 1000 мл.

5. Воронка.

6. Ексикатор.

7. Колби конічні місткістю 500 мл – 2 шт.

8. Сушильна шафа з терморегулятором.

9. Дистильована вода.  

Методика визначення


Завислі речовини визначають  гравіметричним способом за допомогою паперових фільтрів. Проби води відбирають за ДОСТами 4979-49   і   2874-82.


Об’єм води, необхідний для визначення, залежить від очікуванного вмісту завислих речовин (табл.6.1).

Таблиця 6.1

Припустима кількість завислих речовин, мг/л
менше 10
10-50
50-100
100-500
500

Об’єм проби, мл
1500-2000
1000
500
250
100

Для кількісного визначення паперовий фільтр ”синя стрічка” висушують близько 1 години при 105
[image: image48.wmf]o

 С до постійної ваги, охолоджують в ексикаторі і зважують у бюксі.

Пробу ретельно перемішують і швидко, не даючи осісти завислим речовинам, відбирають вимірювальним циліндром необхідну для визначення кількість води (відповідно до наведених вище даних) і фільтрують крізь підготовлені паперові фільтри. Якщо фільтрат мутніє, його необхідно профільтрувати повторно крізь той же фільтр. Завислі речовини на фільтрі промивають невеликою кількістю дистильованої води. Коли вода повністю стече, вміщують фільтр у попередньо зважений бюкс і висушують в сушильній шафі при 105
[image: image49.wmf]o

 С до постійної ваги.

Після охолодження в ексикаторі бюкс з фільтром заважують.

Кількість завислих речовин (X) обчислюють за формулою: 
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де:  
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- вага бюкса з висушеним паперовим  фільтром, мг;


[image: image52.wmf]2

m

 - вага   бюкса   з   фільтром  і завислими речовинами після висушування,   мг;


[image: image53.wmf]V

 - об’єм проби, взятої для аналізу, мл.

Результат округлюють до цілих міліграмів, а значення, що перевищують 1000 мг/л, - до 10 міліграмів. 

 Лабораторна робота 7. ВИЗНАЧЕННЯ   МІСТКОСТІ 

СУХОГО ЗАЛИШКУ 

II. Самостійна підготовка

1. Що характеризує величина сухого залишку?

2. У чому зміст визначення сухого залишку без додавання соди?

3. У чому зміст визначення сухого залишку з додаванням соди?

3. Яка гранично припустима  місткість сухого залишку в питній воді? 
II.  Робота в лабораторії.

Прибори, посуд і реактиви:
1. Шафа сушильна з терморегулятором.

2. Аналітичні ваги.

3. Баня водяна.

4. Колби мірні місткістю 250 і 500 мл.

5. Піпетка місткістю 25 мл.

6. Чашка фарфорова випарювальна 50-100 мл.

7. Ексикатор.

8. Колба конічна місткістю 300 мл.

9. Воронка.

10.  Карбонат натрію безводний

11. Вода дистильована.

12.  Робочий розчин 
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 (х.ч.) , що містить в 1 мл 10 мг соди.

13. Фільтр “синя стрічка”. 

Методика визначення


Вміст сухого залишку у питній воді визначають у відповідності з ДОСТ 18164-72. Проби води відбирають за ДОСТами 4979-49 і  2874-82. Об’єм проби води для визначення сухого залишку мусить бути не менше 300 мл.


Визначення сухого залишку без додавання карбонату-натрію проводяться в день відбору проби.


а) Визначення  сухого залишку без додавання карбонату натрію.


Аналізовану воду фільтрують крізь фільтр “синя стрічка”, 300-500 мл  відфільтрованої води випарюють у попередньо висушеній  до постійної ваги при 
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 фарфоровій чашці. Випарювання ведуть на водяній бані з дистильованою водою. Далі чашку з сухим залишком вміщують у сушильну шафу і при 
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 і висушують до постійної ваги.


Сухий залишок (
[image: image57.wmf]x

) у мг/л   обчислюють за формулою
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 - маса чашки із сухим залишком, мг;



[image: image61.wmf]2
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 - маса порожньої чашки, мг;
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 - об’єм води, взятої для визначення, мл;


Даний метод визначення сухого залишку дає дещо завищені результати завдяки гідролізу і гігроскопічності хлорідів магнію і кальцію  та важкій віддачі кристалізаційної води сульфатами кальцію і магнію. Ці недоліки усувають доданням до випарюваної води хімічно чистого карбонату натрію. При цьому хлориди, сульфати кальцію і магнію переходять у безводні карбонати, а з натрійових солей тільки сульфат натрію володіє кристалізаційною водою, але вона повністю видаляється висушуванням.


б) Визначення  сухого залишку з додаванням карбонату натрію.


300-500 мл відфільтрованої води випарюють у фарфоровій чашці, висушеній до постійної ваги при 
[image: image63.wmf]C
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. Після того, як у чашку прилита порція води, вносять піпеткою 25 мл розчину карбонату  натрію (в 1 мл 10 мг  
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)  з таким розрахунком, щоб вага доданої соди майже втричі перевищувала вагу сухого залишку. Для звичайних прісних вод достатньо додати 250 мг безводної соди (25 мл 1%-ного розчину  
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). Розчин добре перемішують скляною паличкою. Паличку обливають дистильованою водою, збираючи воду у чашку з осадом. Сухий залишок, після випарювання  води, висушують до постійної ваги при 
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. Різницю в масі між чашкою із сухим залишком і початковою масою чашки та соди (1мл розчину містить 10 мг  
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) дає величину сухого залишку у взятому об’ємі води.


Сухий залишок (
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), в мг/л, знаходять за формулою:
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де:      
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- маса чашки із сухим залишком, мг;
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 - маса порожньої чашки, мг;
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 - маса доданої соди, мг;
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 - об’єм води, взятої для визначення, мл.


Розходження між результатами повторних визначень не повинно перевищувати 10 мг/л, якщо сухий залишок не перебільшує 500 мг/л; при вищих концентраціях розходження не повинно перевищувати 2 відн.%.

Лабораторна робота 8. ГРАВІМЕТРИЧНИЙ МЕТОД ВИЗНАЧЕННЯ   ВМІСТУ СУЛЬФАТ-ЙОНІВ У ВОДІ

I. Самостійна підготовка

1. У чому суть гравіметричного методу визначення вмісту сульфат-йонів у воді?

2. Які джерела попадання сульфатів у природній води?

3. Яка гранично  припустима місткість сульфат-йонів у питній воді?

II.  Робота в лабораторії.

Прибори, посуд і реактиви:

1. Бюретка місткістю 25 мл – 3 шт.

2. Баня водяна.

3. Газовий пальник або електроплитка.

4. Піч муфельна (800
[image: image74.wmf]o

 С).

5. Щіпці тигельні.

6. Ексикатор.

7. Стакани хімічні місткістю 250, 400, 600 мл.

8. Пробірки колометричні з позначкою на 10 мл – 7 шт.

9. Паличка скляна.

10.  Воронка скляна.

11.  Тигель лабораторний.

12.  Годинникове скло.

13.  Піпетки мірні місткістю 50 мл, 100 мл.

14.  Фільтри беззольні “синя стрічка”.

15.  Розчин метилового оранжевого.

16.  Головний стандартний розчин сульфату калію, що містить в 1 мл розчину 0,5 мг сульфат – йону.

17.   Робочий стандартний розчин  сульфату калію, що містить в 1 мл розчину 0,05 мг сульфат-йону.

18.   1,7% розчин нітрату срібла.

19.   5%-ний розчин хлориду барію.

20.   Соляна кислота (1:5).

21.  Соляна кислота.

22.  Вода дистильована.

Методика визначення


Визначення вмісту сульфат-йонів у воді проводять відповідно до ДОСТу 4389-72. Проби відбирають за ДОСТами 4979-49 і 2874-72. Об’єм проби води не повинен бути менше 500 мл. Проби, призначені для визначення вмісту сульфатів, не консервують.

Встановлення вмісту сульфат-йонів засновано на осаджуванні в кислому середовищі йонів    
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   хлоридом барію у вигляді сульфату барію.

Точність  визначення складає    ± 2   мг/л  
[image: image76.wmf]-
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Якісне визначення

У колометричну пробірку діаметром 14-15 мм наливають 10 мл води і додають 0,5 мл соляної кислоти (1:5) . Одночасно готують стандартну шкалу. Для цього в такі пробірки наливають 2, 4, 8 мл робочого розчину сульфату калію і 1; 6; 3,2; 6,4 мл головного розчину  
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, доводять дистильованою водою до 10 мл, отримуючи таким чином стандартну шкалу з місткістю 10, 20, 40, 80, 160, 320 мг/л сульфат-йону. У кожну пробірку додають по 0,5 мл соляної кислоти (1:5), після чого до води, яку аналізують, і зразкових розчинів додають по 2 мл 5%-ного розчину хлориду барію, закривають пробками, перемішують і порівнюють із стандартною шкалою.

Кількісне визначення

У залежності від очікуємої місткості сульфат-йону (якісна проба) відміряють 100-500 мл води з таким розрахунком, щоб концентрація 
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  не перевищувала 25-30 мг в 100 мл проби. У разі необхідності воду розводять. До відміряного об’єму профільтрованої води у стакан додають 2-3 каплі розчину метилового оранжевого і соляну кислоту (1:1) до рожевого кольору розчину. Суміш нагрівають до кипіння і випарюють до 50 мл. Дають відстоятися розчину, за наявності муті або пластівців фільтрують крізь беззольний фільтр “синя стрічка”. Фільтр промивають дистильованою водою, підкисленою кислотою, фільтрат разом з промивними водами випарюють у стакані до 50 мл. У киплячий розчин при помішуванні доливають 10 мл гарячого розчину хлориду барію. Розчин з осадом нагрівають на гарячій водяній бані. Коли розчин просвітлиться, перевіряють повноту, осідання, додаючи до прозорого розчину 1-2 краплі хлоріду барію. Відсутність каламутності указує на повноту осідання. Стакан накривають годинниковим склом і нагрівають 1-2 години на гарячій водяній бані або піщаній бані і залишають до наступного дня при кімнатній температурі. На наступний день розчин фільтрують крізь щільний беззольний фільтр “синя стрічка”, який треба заздалегідь промити гарячою дистильованою водою.

Осад  
[image: image79.wmf]4
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 кілька разів декантують дистильованою водою, відфільтровуючи крізь беззольний фільтр “синя стрічка”, далі осад переносять на той же фільтр скляною паличкою з гумовим наконечником. Осад на фільтрі промивають гарячою дистильованою водою до негативної реакції на хлорид-йон. До проби фільтрату в пробірці додають кілька крапель розчину нітрату срібла.

Фільтр з осадом вміщують у заздалегідь прокалений та зважений тигель, просушують, обвуглюють у полум’ї  пальника ( електроплитки), не допускаючи запалення, і далі прокалюють у муфелі при температурі, що не перевищує 800
[image: image80.wmf]o

 С, і  доступі повітря до одержання осаду білого кольору. Охолоджують в ексикаторі, зважують і знову прокалюють до постійної маси.

Вміст сульфатів (
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де :    
[image: image83.wmf]2

m

 - маса тигля з осадом, мг;
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 - маса тигля , мг;


0,4115  - коєфіціент для перерахування  
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   на    
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 - об’єм води, взятої для визначення, мл.

Лабораторна робота 9.  ВИЗНАЧЕННЯ  ХСК  

ДІХРОМАТНИМ  МЕТОДОМ

I. Самостійна підготовка

1. Що таке окислюваність води і як цей показник характеризує якість води?

2. Що таке загальна ХСК – хімічне споживання кисню і часткова окислюваність води? В яких одиницях її виміряють?

3. Якими методами визначають ХСК і які реакції лежать в основі цих методів?

4. Яка речовина використовується як каталізатор при визначенні ХСК діхроматним методом?

5. Як уникають перешкоджуючого впливу хлорид-йонів при визначенні ХСК?

6. Назвіть стандартний і робочі розчини діхроматного методу визначення ХСК. Як їх готують? 

7. Які індикатори використовуються при титруванні у діхроматному методі визначення ХСК?

8. Які вимоги ставляться до хімічного посуду при визначенні ХСК?

9. Як зберігають проби для визначення ХСК?

II.  Робота в лабораторії.

Прибори, посуд і реактиви:

1. Колби круглодонні із шліфами місткістю 250 мл із зворотними холодильниками.

2. Скляні кульки діаметром близько 3 мм (5 штук для кожної колби).

3. Електроплити.

4. Дихромат калію 
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 (ч.д.а.),  висушений протягом 2 годин при 150
[image: image89.wmf]o

 С.

5. Дихромат калію, 0,25 н  -  головний розчин, готується за наважкою: 12,258 г  в 1 л розчину.

6. Сірчана кислота   
[image: image90.wmf]4
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 , ч.д.а., концентрована.

7. Сульфат срібла  
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8. Сіль Мора  
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 (ч.д.а.) 0,25н. розчин; приготування розчину: 98 г розчиняють у дистильованій воді, додають 20 мл концентрованої сірчаної кислоти і після охолодження доводять до 1 л.

9. Індикатор. Застосовують один з таких розчинів:

а)  фероїн - 1,485 г , 1,10 – фенантраліну і 0,695 г  
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 (ч.а.) розчиняють у дистильованій воді і доводять об’єм до 100 мл;

б) діфеніламін – розчин: 0,5 г діфеніламіну розчиняють в 100 мл концентрованої сірчаної кислоти і вливають  в 20 мл дистильованої води;

в) N-фенілантранілова кислота: 0,25 г кислоти розчиняють в 12 мл  0,1н розчину їдкого натру і розводять дистильованою водою до 250  мл.

Суть методу

Арбітражний метод. 


Дихромат калію окислює при кип’ятінні в сірчанокислому середовищі більшість органічних речовин, присутніх у воді. В цих умовах усі елементи окислюються:    вуглець – до  
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Для підвищення повноти окислення деяких речовин додають сульфат срібла  як   каталізатор.

Використання двох концентрацій (0,25 н   і   0,05 н) дихромату калію дозволяє визначити окислюваність з точністю до 2 або 10 мг при споживанні від десятків до сотень мг О/л.

Перешкоджаючий вплив хлоридів (до 100 мг/л) усувають застосуванням каталізатора   
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. Якщо вміст хлоридів більше 100 мг/л , необхідно додати сульфат ртуті з розрахунку 15 мг   
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 на кожний мг хлорид-йону. Утворюється   розчинний,  але  дуже  мало дисоційованний хлорид ртуті  
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HgCl

 .

Методика визначення (арбітражний метод)

Визначення ХСК води  дихроматним  методом  проводять  за ДОСТ 17403-72. При припущенній окислюваності досліджуваної води нижче 50 мг О/л використовують для окислення 0,05н розчин дихромату, а в інших випадках застосовують 0,25н розчин.  

Дуже забруднені води розводять перед визначенням так, щоб витрата дихромату складала не більше 50% доданої його кількості. Проби перед розведенням перемішують.

Пробу в 20 мл або менший її об’єм, доведений дистильованою водою до 200 мл, вміщують в колбу із шліфом для кип’ятіння. Додають 10 мл 0,25н або 0,05н розчину дихромату калію, 0,4 сульфату срібла, 1г сульфату ртуті, 5 штук скляних кульок або шматок пемзи. Суміш перемішують і до неї обережно доливають 30 мл концентрованої сірчаної кислоти, далі приєднують зворотний холодильник і кип’ятять 2 години. Після охолодження від’єднують холодильник, додають в колбу 100 мл дистильованої води, суміш знову охолоджують, додають 3-4 краплі розчину фероїну або дифеніламіну, або 10-15 крапель розчину N-фенілантранілової кислоти. Залишок дихромату калію титрують розчином солі Мора відповідної концентрації до зміни забарвлення розчину.

Таким же чином проводять холостий дослід, замість проби використовуючи дистильовану воду.

Розрахунок ХПК ведуть за рівнянням
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де :   а – об’єм розчину солі Мора, витрачений на холостий дослід, мл;

б – об’єм проби розчину солі Мора, витрачений на титрування проби, мл;
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 – нормальна концентрація солі Мора, моль/л;


V – об’єм проби води, мл;


8 – еквівалентна маса  кисню, г/моль.


Якщо концентрацію сірчаної кислоти підвищити, використовуючи не 30, а 40 мл, то кип’ятіння можна проводити протягом 10 хв. (прискорений метод Лейте). Цей метод використовується при окислюваності в межах від 100 до 700 мг О/л.

  Прискорений дихроматний метод визначення ХСК.
Головна особливість цього методу полягає у використанні надлишку концентрованої сірчаної кислоти. При  цьому нагрівання розчину непотрібне, оскільки необхідна температура реакційної суміші досягається за рахунок тепла, що виділяється при змішуванні води з  концентрованою сірчаною кислотою.

Методика визначення.
Якщо ХСК води, яку аналізують, у межах 500-400 мг О/л, то на аналіз відбирають 1 мл проби; за вмісту 50-500 мг/л – 5 мл проби; понад 4000 мг – проби розбавляють. Якщо ХСК  води нижчий за 50 мг О/л, то цей метод застосувати  неможливо.

У пробу води вводять 2,5 мл розчину дихромату калію (0,25Н), потім 0,2 г           
[image: image104.wmf]4

HgSO

і додають (обережно!)  при перемішуванні концентровану сірчану кислоту (7,5 мл на 1 мл проби, 15 мл на 5 мл проби). При цьому температура розчину піднімається понад 
[image: image105.wmf]C
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. Через 2 хв. охолоджують розчин до кімнатної температури, додають 100 мл дистильованої води і титрують надлишок дихромату калію розчином солі Мора, як зазначено в арбітражному методі. Розрахунок проводять аналогічно  попередньому методові.

Лабораторна робота 10. ВИЗНАЧЕННЯ  БСК У ПРОБІ ПРИРОДНОЇ  ВОДИ (БЕЗ РОЗВЕДЕННЯ)

І.  Самостійна підготовка

1. Що таке 
[image: image106.wmf]БСК

? Як характеризує цей показник якість води?

2. У чому полягає суть методу визначення 
[image: image107.wmf]БСК

?

3. Що означає індекс у БСК, наприклад, 
[image: image108.wmf]5
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, 
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,
[image: image110.wmf].
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  і т.п.?

4. Що таке константа швидкості 
[image: image111.wmf].
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? Як її визначають? Від яких факторів вона залежить?

5. Чи можна зберігати і консервувати проби для визначення 
[image: image112.wmf]БСК

?

6. Які вимоги ставлять до посуду при визначенні 
[image: image113.wmf]БСК

?

7. Які різновидності методів визначення 
[image: image114.wmf]БСК

 ви знаєте? У яких випадках вони використовуються?

II.  Робота в лабораторії.

Прибори, посуд і реактиви:

1. Кисневі склянки.

2. Мірні колби і піпетки.

3. Сифон.

4. Бутиль.

5. Термостат.

6. Сульфат марганцю: 400г  
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 розчиняють у дистильованій воді і доводять об’єм до 1 л.

7. Їдкий калій з йодидом калію:   700 г  
[image: image116.wmf]KOH

 і 150 г   
[image: image117.wmf]KI

  розчинюють у дистильованій воді і доводять об’єм до 1 л.

8. Сірчана кислота, ч.д.а. (1:4).

9. Тіосульфат натрію   
[image: image118.wmf]3
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 ,  ч.д.а.   0,05н.

10.  Дихромат калію, ч.д.а. 0,05н.

11.  Крохмаль (індикаторний) 0,5%-ний.

 Суть методу

Біохімічне споживання кисню (
[image: image119.wmf]БСК

) характеризує витрату розчиненого у воді кисню при окисленні органічних речовин аеробними бактеріями.

Витрату кисню при цьому враховують до стадії нітрифікації, тобто до появи у воді нітритів азоту у кількості 0,1 мг/л.


[image: image120.wmf]БСК

 характеризує забрудненість води органічними речовинами, доступними для адаптованих до них мікроорганізмів.

Розрізняють  
[image: image121.wmf]5
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, 
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,
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[image: image124.wmf]5
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 - це кількість кисню (мг/л), що витрачається на біохімічні процеси протягом 5 діб. 
[image: image125.wmf].
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 – це кількість кисню (мг/л), що витрачається на біохімічні процеси до початку реакції нітрифікації.

Визначення 
[image: image126.wmf]БСК

проводять у природній або розведеній пробі води за різницею між місткістю розчиненого кисню в  склянці в момент початку досліду і після визначеного періоду інкубації. Проби для визначення 
[image: image127.wmf]БСК

 не консервують, а аналізують одразу після відбору. 

Методика визначення 

Для визначення  
[image: image128.wmf]БСК

 води з передбаченим споживанням кисню до 6 мг/л пробу відбирають в бутель місткістю 2 л. Температура води має бути 
[image: image129.wmf]C
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.

Якщо температура інша, то воду термостатують. Далі воду сильно струшують протягом 10 хв. для насичення киснем повітря. При 
[image: image130.wmf]C
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 місткість розчиненого у воді кисню не повинна перевищувати 9 мг  /л. Якщо розчиненого кисню буде більше 9 мг/л, що спостерігається при сильному розвитку водоростей, то залишок кисню вилучають, тому що при  інкубації можливе виділення газоподібного кисню і викидання пробки.

Для вилучення  залишку кисню роблять:

1) відсмоктування повітря з бутелі, заповненої наполовину;

2) пропускання крізь воду стиснутого повітря.

При наявності  в річній воді зависі, 
[image: image131.wmf]БСК

 визначають як без відстоювання, так і в пробі, попередньо відстояній  протягом 30 хв. безпосередньо на місці взяття проб.

Слід знати, що при визначенні 
[image: image132.wmf]БСК

 залишкова місткість розчиненого кисню в кінці інкубації не повинна бути менше 3-4 мг/л, а зменшення кисню повинно складати не менше 4-5 мг/л.

 З бутеля  за допомогою сифону воду наливають в 5 каліброваних кисневих склянок з притертими пробками місткістю 200-250 мл (попередньо двічі обполоскані) водою, що досліджують. Скляну трубку сифону опускають на дно склянки і після витискання води (у потрійному об’ємі) наповнюють склянку водою доверху і негайно закривають скляною пробкою, щоб не залишилось пухирців повітря. Далі цю ж воду наливають в ковпачки від склянок, перевертають догори дном, вставляють їх у ковпачки,  витискуючи з  останніх воду, щоб пухирці повітря не потрапили в ковпачки.

В одній із склянок з водою, яку досліджують, одразу  визначають вміст розчиненого кисню. Всі інші склянки вміщують в нормальному положенні у термостат і зберігають при 
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 протягом певного часу (2, 5, 7, 10 діб).

Через 2, 5, 7, 10 діб від початку інкубації з термостату виймають по одній склянці і визначають в них кисень, а в ковпачках реактивом Грисса – нітратний азот.

Якщо в пробі почався  процес нітрифікації,  то реактивом Грисса в ковпачку будуть знайдені нітрити. При вмісті нітритів, що перевищує 0,1 мг/л, подальше визначення 
[image: image134.wmf]БСК

 не виконують.

Розрахунок 
[image: image135.wmf]БСК

 здійснюють за формулою:
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де:  А - початкова кількість розчиненого кисню у воді, мг/л;

а - кількість розчиненого кисню у воді після певної доби інкубації, мг/л;

V - об’єм досліджуваної води, взятої для аналізу, мл.
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