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Kaasajal on veekogude sanitaarse seisundi uurimine ja

vee kvaliteedi kontrollimine muutunud üha aktuaalsemaks,

vastav uurimismetoodika aga järjest keerulisemaks ja dife-

rentseeritumaks. Vee kvaliteedi sanitaar-hügieeniline hin-

damine kontrollanalüüside põhjal, eriti süstemaatiliste kont-

rollvaatluste õige interpreteerimine on võimalik vaid juhul,

kui kasutatakse standardseid, üldkasutatavaid analüüsimeeto-

deid.

Käesolev instruktsioon on esimene osa NSVL Meditsiini-

teaduste Akadeemia Eesti Eksperimentaalse ja Kliinilise Me-

ditsiini Instituudi poolt koostatavast vee analüüsi metoodi-

kast, milles antakse ülevaade nii joogivee, siseveekogude,

merevee kui ka mitmesuguste reovete füüsikalis-keemilistest

analüüsi meetoditest.

Käesolev instruktsioon hõlmab põhilisi füüsikalis-keemi-

lisi analüüsi meetodeid, mis on vajalikud veevarustusallika-

na kasutatava veekogu sanitaar-hügieeniliseks hinnanguks.
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I. VEEPROOVI VÕTMINE, KONSERVEERIMINE JA '/EE

ANALÜÜSI PÕHIJOONED

Veeproovid lahtistest veekogudest võetakse projekteerita-

va veevärgi veehaarde kohalt nii veepinnalt (0,3 m veepinnast)
kui ka sügavalt (vahetult veehaarde kohast). Töötava veevärgi

puhul võetakse proovid otse pumpade juurest. Veeallika vee

kvaliteedi hindamiseks tuleb vett analüüsida vähemalt 3 kor-

da igal aastaajal. Järvedest ja veehoidlatest võetakse proo-

ve veel peale tugevat ja kestvat lainetust, vahetult merre-

suubuvatest jõgedest aga meretuulte tugevaima mõju perioodil.

Sügavate (s*ügavusüle lo m) veehoidlate ja järvede uuri-

misel ei saa piirduda ainult pinnaproovidega, vaid tuleb võt-

ta ka sügavamalt, kuna põhjakihtide vee keemiline koostis,

füüsikalised omadused.ja mikroorganismid on tunduvalt erine-

vad kui pinnakihtides.

Veeproovide võtmiseks kasutatakse mitut tüüpi batomeet-

reid, neist kõige levinum ja otstarbekam on Rutneri batomee-

ter ja tema mitmesugused modifikatsioonid.

Väikesemahuliste proovide võtmiseks kasutatakse seadet,

mis koosneb lahtikruvitavast 1,5 m pikkusest meballvardast,

mille otsa on kinnitatud ketas. Kettale asetatakse rõnga abil

kinnitatav pudel, (joon. 1). Seade sobib ka bakterioloogiliste

ja lahustunud hapniku proovide võtmiseks. Lahtivõetult on apa-

raat kompaktne ja suhteliselt kerge (0,3-0,4 kg), üksikute

varda osade pikkus on 25 cm.
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Suurte veehulkade võtmiseks kasutatakse seadet; mis eelmisest

epineb ainult ketta suuruse ja vardal liikuvate rõngaste arvu

poolest. Rõngastel on erinevad diameetrid, mis võimaldab proo-

vi võtmiseks kasutada erineva suurusega pudeleid. Varda üksi-

kute osade pikkus on ca 0,5 m ja kogupikkus 2 m. Seade on va-

rustatud varda alumise osa külge kinnituva raskusega (joon. 2)

ja ülemise osa külge kinnituva rõngaga. See võimaldab võtta

proove sügavamatest veekihtidest. Selleks kruvitakse raskus

varda alumise otsa külge ja rõnga külge seotakse vajaliku pik-

kusega nöör. Enne aparaadi vettelaskmist suletakse pudel kor-

giga, mille külge seotakse samuti nöör. Kui aparaat on lastud

vajalikule sügavusele, tõmmatakse nööri abil kork pudelilt.

Seadet hoitakse vees kuni lakkab mullide eraldumine vee pin-

nal. Sellise seadeldisega saab proove võtta ka paadist, lae-

valt, sillalt või tammilt. Vajaduse korral võib tervet sea-

det või selle üksikuid osi steriliseerida.

Vesi keemiliseks analüüsiks võetakse puhtaks pestud (see-

bita) ja korduvalt destilleeritud veega loputatud pudelisse.

Enne proovi võtmist pestakse pudelit 2-3 korda uuritava veega.

Veeproovi võtmiseks on kõige sobivamad klaaskorgiga pudelid.

Viimaste puudumisel kasutatakse kas kork või kummikorgiga pu-

deleid. Korgi alla asetatakse sel puhul pergamentpaberi tüki-

ke. Põhjalikuks keemiliseks analüüsiks kulub $ liitrit, lühi-

analüüsiks 2 liitrit vett.

Pudelid täidetakse veega korgini ja suletakse klaaskorgi-

ga, kusjuures veo ülihulk surutakse välja nii, et ei jääks

õhumulle pudelisse. Kork- ja kummist korgi puhul jäetakse voe-

nivoo ja korgi vahele õhuruum. Sama tehakse ka klaaskorgiga pu-

delitega talvel.

Proovid lahustunud hapniku määramiseks võetakse tavaliselt

150 milliliitrilistesso klaaskorgiga pudelitesse. Proovi võt-

miseks vee pinnakihist ühendatakse hapnikupudel liitrilise

pudeliga. Mõlemad pudelid suletakse kummikorgiga. Mõlemit kor-

ki läbib kaks klaastoru, üks neist ulatub pudeli põhjani, ku-

na teine lõpeb korgi all. Hapnikupudeli lühike toru ühendatak-

se liitrilise pudeli pika toruga. Hapnikupudel lastakse vet-

te ja samaaegselt imetakse liitrilisest pudelist õhk. Sügava-
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matest kihtidest veeproovi võtmisel asetatakse mõlemad anu-

mad selliselt, et liitrilise pudeli välimine toru oleks kõr-

gemal kui hapnikupudeli sisemine toru. Pudelid kinnitatakse

sobiva statiivi külge ja lastakse koos raskusega soovitava-

le sügavusele. Pudelite laskumise ajal pudelisse sattuv ve-

si surutakse rõhkude vahe tõttu liitrilisse pudelisse. Sta-

tiiv tõstetakse üles, kui veepinnal ei teki enam õhumulle.

Täidetud hapnikupudeli kummikork asendatakse lihvitud klaas-

korgiga, jälgides, et pudelisse ei jääks õhumulle.

Analüüsi tulemused on seda tõepärasemad, mida kiiremini

teostatakse analüüs, sest vee keemiline koostis võib seis-

misel tunduvalt muutuda. Madal temperatuur pärsib keemili-

si reaktsioone, seepärast võib külmutuskapis säilitamisel

keemiliselt analüüsida veel 48 (nõrgalt reostunud vesi) ku-

ni 72 tunni jooksul (mittereostunud vesi).

Veeproovide konserveerimine

Vajadusel säilitada veeproove üle ööpäeva kasutatakse

mitmesuguseid konserveerimismeetodeid vee keemilise koosti-

se stabiliseerimiseks. Ammoniaagi ja hapendumise määrami-

seks lisatakse veele 2 ml 25 %-list väävelhapet 1 1 vee koh-

ta. Hõljuvate ainete, nitritite ja nitraatide määramiseks

lisatakse 2 ml kloroformi 1 1 veele. Pärast kloroformi li-

samist tuleb vett tugevasti loksutada. Mineraalse lämmasti-

ku ühendite stabiliseerimisel on 0,l g elavhõbeoksiidi lisa-

mine 1 1 veele tunduvalt efektiivsem orgaanilistest konser-

veerimisvahenditest.

Veeproovides määratakse tavaliselt järgmised näitajad:

vee temperatuur, lõhn (iseloom ja tugevus pallides), läbi-

paistvus (kirjaproov), värvus kraadides, hägusus ja sade

(kirjeldatakse iseloom), hõljuvad ained mg/1 (määratakse,
kui vee läbipaistuvs <lo cm), aktiivne reaktsioon (pH),
leelisus mg-ekvivalentides 1 1 kohta, üld- ja karbonaatne

karedus mg-ekv/1, kuivjääk mg/1, kaltsium magnee-

sium (Mg2+), summaarne raud (Fe), kolmeväärne raud

kloriidid (Cl*), ammooniumisoolad (NH^), sulfaadid (SO^*),



4

nitritid (NO*) nitraadid (NO2*) mg/1 vees, hapendumus mg

hapnikku 1 1 vees, väävelvesinik - HgS (määratakse vaid tu-

geva 15hna esinemise korral) mg/1.

Lahtistes veekogudes määratakse veel biokeemiline hapni-

ku tarvidus 5 ööpäeva jooksul (EHTS) mg/1 ja lahustunud hap-

nik mg/1.

11. VEE FÜÜSIKALISTE OMXJSTE UURIMINE

1. Temperatuur

Vee pinnakihi temperatuuri mõõtmiseks on soovitav kasu-

tada metallraamis termomeetrit. Termomeeter asetatakse vette

nii, et alumine, metallkilega kaitstud osa oleks ca 2o cm sü-

gavusel. lo minuti pärast loetakse termomeetri näidud o,l"
täpsusega. Sügavamate veekihtide temperatuuri mõõdetakse ba-

tomeetrisse asetatud termomeetri abil. Selleks tuleb bato-

meetrit hoida lo minutit vastaval sügavusel ja määrata vee

temperatuur kohe peale batomeetri väljatõmbamist.

2. Hägusus

Vee hägusust põhjustavad mitmesuguses dispersiooniastmes

esinevad tahke aine osakesed. Kui aine disperssus on väga

suur, vesi opalestseerub. Vee hägusust määratakse katsutites,

kuhu valatakse eelnevalt pudelis hästi loksutatud uuritav

vesi umbes lo cm kõrguse sambana.

Vees esineva hägu kirjeldamiseks ja ta hulga ligikaud-

seks määramiseks kasutatakse järgmisi termineid: hägu puu-

dub, vesi opalestseerub, nõrk hägu, märgatav hägu, tugev hä-

gu.

3. Sade

Sade tekib vees hõljuvate ainete sadenemisel või vee säi-

litamisel toimunud keemiliste reaktsioonide tulemusena: sa-

deneb kaltsiumkarbonaat, rauaoksiid, manganoksiidid jne. Sa-
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deme iseloomu ja mahtu uuritava vee pudelis iseloomustatakse

järgmiselt: sade puudub, vaevaltmärgatav sade, tugev sade.

Eriti tugeva sademe korral märgitakse sademe kihi paksus

võrreldes üldise vedeliku ma;uga pudelid. Sadet iseloomusta-

takse: helbeline, mudane, liivane jne. Samuti tuleb iseloo-

mustada sademe värvust.

4.- Läbipaistvus

Määramine kirjaproovi abil.

Vee läbipaistvus oleneb vees leiduvatest hõljuvatest aine-

test. Lihtsaim ja kõige levinum läbipaistvuse määramismeetod

on standardkirja lugemine läbi lamedapõhjalises hästilihvi-

tud klaassilindris asuva veesamba. Silindri põhi on lahti-

võetav ja ta kinnitub metallkruvide abil. Enne määramist

loksutatakse uuritavat vett pudelis tugevasti. Kui vett ei

loksutata, tuleb märkida, kui kaua vesi on selginud. Vesi

valatakse silindrisse, mille põhjast 4 cm kaugusele aseta-

takse standardkiri ja veesamba kõrgust muutes märgitakse

samba kõrgus, mille juures kiri on veel selgesti loetäv. Lä-

bipaistvus määratakse sentimeetrites 0,5 cm täpsusega. Mää-

rata tuleb hästivalgustatud ruumis, kuid mitte otseses päi-
kesevalguses. Läbipaistvuse määramine annab orienteeruva ette

kujutuse vees leiduvatest hõljuvatest ainetest.

5. hõljuvad ained

Joogivees ja veevarustusallikate vees kasutatakse hõl-

juvate ainete määramiseks standardset meetodit - filtrimist

läbi Gooch'i tiigli. Vähese hõljuvate ainete sisalduse kor-

ral sobib filtrimine läbi kindla diameetriga pooridega metnb-

raanflitrite.

A. Hõljuvate ainete määramine filtrimisel läbi Gooch'i

tiigli. Tiigel, millest on läbi filtritud puhast vett, kui-

vatatakse termostaadis los° juures konstantse kaaluni. See-

järel filtritakse läbi tiigli 1 1 uuritavat vett (tugeva hä-

gususega vett võib võtta vähem), kuivatatakse jällegi los°
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juures, jahutatakse eksikaatoris ning kaalutakse. Kaalade va-

he annab hõljuvate ainete hulga milligrammides 1 1 vee kohta.

B. Määramine membraanfiltrite abil. Kasutades hõljuvate

ainete määramiseks membraanfiltreid ja klaaslehtriga Goldmani

aparaati, baädakse häid,tulemusi. Soovitav on kasutada plank-

nr. 4, mille keskmine pooride diameeter on 0,4

mikroni.

.---Filtrite ettevalmistus. Filtrid pü-

hitakse vatiga ja asetatakse 1$ minutiks destilleeritud vee-

ga täidetud keeduklaasidesse.keema. Seejärel valatakse vesi

ära, lisatakse veelkord vett ($o ml) ja keedetakse uuesti.

sNfiske filter viiakse eelnevaist konstantse kaaluni kaalutud

klaasbüksi ja kuivatatakse kuivatuskapis 100 - los° juures

konstantse kaaluni, milleks kulub umbes 2-3 tundi. Eksikaa-

toris säilitamisel püsib filtrite konstantne kaal kuni kolm

nädalat.

Määramine. Filter asetatakse-lehtrile ja filtri-

takse vaakuumis kindel hulk vett *(1 - lo mg/1 hõljuvate aine-

te puhul umbes soo - 1000 ml vett). Vaakuumi tekitamiseks ka-

sutatakse Komovski õlipümpa ja ca lo liitrilist pudelit puhv-

rina ning vaakuumi määramiseks lihtsat elavhõbe manomeetrit.

Olenevalt vee kvaliteedist võib filtreerimine kesta 1-2

tundi, mõnikord isegi lo tundi.

Aeglustunud filtreerimisel liibuvad hõljuvate ainete osa-

kesed lehtri seintele, seetõttu tuleb filtrimise lõpul leht-

ri seinu hõõruda klaaspulgakesega, mille ots on kaetud kum-

miga. Seejärel pestakse seinad ja klaaspulk destilleeritud

veega. Filtrimise lõpul võetakse filter ettevaatlikult leht-

rilt ja kuivatatakse büksis 100 - los° juures konstantse kaa-

luni.

Mluvate ainete sisaldus (X) arvutatakse valemist:

v
(B -A) . looe

* mg/1

kus B- filtri kaal koos sademega (miili),rammides),

A - tühja filtri kaal milligrammides,

V - analüüsiks võetud uuritava vee hulk milliliitrites.
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6. Värvus

Värvuse määramine võrdlusskaala abil. Värvuse intensiiv-

suse kindlakstegemiseks võrreldakse uuritavat vett lahuste-

ga, mis imiteerivad vee värvust. Standardlahusena kasutatak-

se plaatina-koobalt või kroom-koobalt skaalat.

Koobaltsulfaadi ja kaalkumdikromaadi lahuste segamisel

saadakse püsiv skaala, mille värvus hästi imiteerib humiin-

ainete värvust vees.

Lahuste valmistamine: 1. 0,25 g kaa-

liumdikromaati lahustatakse destilleeritud vees,li-

satakse 1 ml kontsentreeritud väävelhapet (erikaal 1,84) ja

täidetakse destilleeritud veega 1 liitrini. 2,5 g koobalt-

sulfaati . ladustatakse destilleeritud vees, li

satakse 0,5 ml kontsentreeritud väävelhapet ja täidetakse

destilleeritud veega 500 ml-ni.

3. Võetakse 5 ml väävelhapet erikaaluga 1,84 ja täidetak

se destilleeritud veega 500 milliliitrini. Kõik kolm lahust

segatakse järgmises vahekorras: 350 ml kaaliumdikromaadila-

hust, 200 ml koobaltsulfaadilahust ja 450 ml väävelhapet.
Saadud lahuse värvus on soo°. See lahus on põhilahuseks vär-

vuse standardskaala valmistamisel. Lahus võib pimedas säili

tamisel püsida pikemat aega.

Standardskaala valmistatakse põhilahusest 100 milliliit-

rilistes Nessleri silindrites, võttes erinevad hulgad lahust

(vt. tabel 1) ja täites 100 milliliitrini väävelhappelahuse-
ga (reaktiiv 3).

Silindrid peavad olema värvusetust klaasist ühtlase kõr-

guse ja diameetriga. Skaalat säilitatakse pimedas, silindrid

Värvuse skaala

Tabel 1

Standardlahuse

hulk ml 0 1 2 3 4 5 6 7 8 lo 12 14 16

Värvuse kraa-

did 0 5 lo 15 2o 25 3o 35 4o 5o 6o 7o 8o



suletakse korgiga, 2-3 kuu järele tuleb valmistada põhila-

husest uus skaala.

Määramine. Samasugusesse silindrisse nagu kasu-

tati skaala valmistamiseks valatakse 100 ml uuritavat vett

ning võrreldakse standardskaalaga ta värvust vaadates ülalt

valgel taustal. Värvus märgitakse skaala kraadides. Värvust

1 - 5o kraadini tuleb märkida täpsusega 1 kraad, 51 - 100-ni

- 5 kraadi, 10l - 250-ni - lo kraadi ja 231 - 500 kraadini

täpsusega 2o kraadi.

Hägust vett tuleb enne määramist kas filtrida või tsent-

rifuugide. Kui uuritava vee värvus on üle Bo°, võetakse võrd-

luseks vähem vett ja täidetakse destilleeritud veega 100 ml-

-ni. Värvuse hipdamisel võetakse arvesse ka tehtud lahjen-

dust.

7. Lõhn

Majapidamis-joogivee omaduste hindamisel on lõhn üks täht-

samaid näitajaid. Lõhn võimaldab määrata mõningaid keemilisi

ühendeid juba üsna väikestes kontsentratsioonides, sageli ise-

gi nii väikestes, et keemilised määramismeetodid seda ei või-

malda. Lõhna määramise puuduseks on selle meetodi ebapüsiv

täpsus, ka esinevad tunduvad kõikumised vastavalt määraja

individuaalsetele haistmisvõimetele.

Lõhna määramine toatemperatuuril. Uuritavat vett vala-

takse kuni 2/3 kolvi või pudeli mahust, anum suletakse klaas

või korgist korgiga, loksutatakse tugevasti. Seejärel ava-

takse kork ja nuusutatakse. Lõhna kirjeldatakse nagu märgitud

tabelis 2. Kõige märgatavam on lõhn esmakordsel nuusutamisel,

korduval nuusutamisel langeb haistmisteravus.

Lõhna määramine soojendamisel. 250 ml Erlenmeyeri kolbi

valatakse 100 ml uuritavat vett, kolb suletakse uuriklaasiga,

ja soojendatakse elektripliidil 6o kraadini, loksutatakse

ringlevate liigutuste abil, avatakse kolb ja kiiresti nuusu-

tatakse.

Lõhna intensiivsust määratakse pallides, sealjuures mär-

gitakse ka lõhna iseloom. Lahjenduste meetodil on samuti või-
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malik määrata lõhna intensiivsust. Lõhna iseloomustatakse ta-

belis 2 ja tabelis 3 märgitud terminitega.

Tabel 2

Lõhna iseloomu hindamine

Lõhna iseloomNimetus

Aromaatne

Raba

kurgi, lille

muda, kõntsa

fekaal, reoveeRoiskunud, mäda

Puidu puukoore, märgade laas-

pude

värskelt küntud mulla

kopitanud, läppunud

Mulla

Hallituse

Kala kalarasva, kala

mädamunaVäävelvesiniku

niidetud heinaRohu

Ebamäärane kõik lõhnad, mis ei sobi

eelmiste iseloomustuste
alla

Peale ülaltoodute võib lõhna iseloomustamiseks kasuta-

da veel termineid nagu kloeri, fenooli, kloorfenooli, naf-

ta jt.

Tabel 3

Lõhna intensiivsuse skaala pallides

Pallid Termin Iseloomustus

0 Puudub Lõhna pole võimalik ka laboratoor-

selt sedastada

Õige nõrk Alaline vee tarvitaja ei tunne1

lõhna, mis on aga avastatav koge-

nud määraja poolt laboratooriumil

Nõrk Alaline vee tarvitaja märkab lõh-2

na alles pärast sellele tähelepa-
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nu juhtimist

Lõim on tarvitaja poolt selges-

ti tuntav, põhjustades vee

laitva hinnangu, kuid ei sunni

loobuma vee tarvitamisest

Tugev lõhn, mis võib põhjusta-

da vee joomisest loobumist

Väga tugev lõhn, mis muudab

vee joomi skõlbmatuks

Lõhna intensiivsuse määramine lahjendusmeetodil, Lõhna

intensiivsust määratakse lahjendamisel yeega.

Lõhnavaba vesi saadakse destilleeritud vee keetmisel või ha-

riliku vee käsitamisel aktiivsöega (0,6 g sütt 1 1 vee koh-

ta). 3o minuti möödumisel segatakse tugevasti ja filtritakse

läui vati. Kõik see toimugu lõhnavabas ruumis.

Lõhna intensiivsuse määramiseks valatakse 500 ml-lisse

Erlenmyeri kolbi 200 ml uuritavat vett ja lahjendatakse 200

ml lõhnavaba veega. Selliselt saadakse lahjendus 1:1. 2co ml

lal:jendatudvett viiakse jällegi soo ml-lisse kolbi ja lah-

jendatakse uuesti.2oo ml lõhnavaba veega, nüüd on juba 4-

-kordne lahjendus. Jätkates lahjendamist ülalkirjeldatud vii-

sil saadakse 8, 16 jne. kordsed lahjendused. Seda korratakse

niikaua, kuni.kahes kõige suuremas lahjenduses enam lõhna ei

tunta. Seejärel, pärast tugevat loksutamist, määratakse kol-

bides lõhna esinemine alustades kõige suurema lahjendusega

kolvist. Määramisel ei tohi lõhna olla kahes kõige suuremas

lahjenduses.

Lõhna künniseks on kõige suurem lahjendus, kus lõhna veel

tuntakse.

Maitse

?Aaitsetmääratakse ainult täiesti puhastes ja mittein-

fitseeritud vetes. Määratakse toatemperatuuril(l6 - 18**juu-

res) ja soojendamisel 6o°-ni. Maitse määramisel võetakse vett
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suhu väikeste suutäitena, kuid ei neelata. Märgitakse vee

maitse (soolane, kibe, lääge jne.) ning kõrvalmaitsed (lee-

liseline, raua-, kloori- metalli jne.).

Maitse ja kõrvalmaitse intensiivsus määratakse ka palli-

des nii nagu see kirjeldatud lõhna puhul.

111. VEE KEEMILISE KOOSTISE MÄÄRAMINE

1. Vesinikioonide kontsentratsioon (pH)

A. Määramine läl a vi Vi

Vähepuhverdunud pinnavetes võib veeproovi transportimisel

süsihappegaasi eraldumise ja bioloogiliste protsesside tule-

musena muutuda vee reaktsioon (pH). Seetõttu tuleb'pH määra-

ta veeproovi võtmisel. Määramiseks kasutatakse vedelskaala-

sid ja mitmesuguseid indikaatoreid. Nii on võimalik määrata

pH 0,02 täpsusega.

Ligikaudne vesinikioonide kontsentratsioon määratakse nn.

segaindikaatoriga kohapeal. See ligikaudne määramine võimal-

dab hilisemal täpsemal määramisel valida sobivat indikaato-

ri.

Segaindikaatori valmistamine:

1. 0,02 % metüülpunase lahus -0,0 l g metüülpunast lahusta-

takse 25 ml etüülalkoholis. Algul hõõrutakse metüülpunane

ahhaatuhmris vähese piiritusega, lisatakse 0,37 ml kümnen-

diknormaalset naatriumhüdroksiidi lahust ja täidetakse mõõt-

kolvis 5o ml-ni süsihappegaasivaba destilleeritud veega.

2. Broomtümoolsinine (0,04 % lahus) - 0,04 g broomtümool-

sinist lahustatakse 25 milliliitris etüülalkoholis, lisatak-

se 0,64 ml kümnendiknormaalset naatriumhüdroksiidi ja täide-

takse destilleeritud veega 100 milliliitrini.

3. Segaindikaatori valmistamiseks võetakse üks osa metüül-

punast ja kaks osa broomtümoolsinist. Valmistatud indikaato-
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ri abil on võimalik määrata pH=5 - 8,5, seega piirides, mis

vastab enamikule looduslikest vetest.

Määramine: Ratsutisse valatakse 5 ml

vett, lisatakse 0,3 ml segaindikaatori, loksutatakse segi ja

võrreldakse varemvalmistatud erinevaid pH värvusi imiteeriva

vedelskaalagavõi selle järgi*joonistatud standardskaalaga.

Skaala valmistatakse intervallidega 0,2 pH.

Ligikaudsel määramisel võib uuritava vee värvust hinnata

tabel 4 järgi.

pH ligikaudne määramine

Uuritava vee värvus

Roosakas-oranž

Helekollane

Heleroheline

Rohekassinine

B. pH määramine hägustes ja värvunud vetes indikaator-

paberite abil.

Hõljuvate ainete sisalduse tõttu tugevasti bägustes või

humiinainete või reovete toimel värvunud vetes vesinikioo-

nide täpsemaks määramiseks kasutatakse klaaselektroodidega

elektromeetrilist meetodit (Meetodi üksikasjalik kirjeldus

on antud kogumikus: CoBpeMOHHHe MeTORM XKMMMecKoro anaJiMsa

npkpoxHoM BOXM, Maa. AH CCCP, 1955).
Ligikaudseks määramiseks kasutatakse värvunud ja häguste ve-

te puhul indikaatorpabereid.

Reaktiivid indikaatorpaberitp värvimiseks:

1. 0,5 % indikaator tümoolsinise lahus - 0,5 g indikaatorit

hõõrutakse ahhaatuhmris 10,8 ml kümnendiknormaalse naat-

riumhüdroksiidilai.usega ja täidetakse destilleeritud vee

ga 100 ml-ni.

2. Broomfenoolsinise lahus - 0,5 g indikaatorit hõõrutakse
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ml kümnendiknormaalse naatriumhüdroksii-

dilahusega ja täidetakse destilleeritud veega 100 ml-ni.

3. 0,5 % indikaator fenoõlpunase lahus - 0,5 g indikaatorit

hõõrutakse ahhaatuhmris 14,06 ml kümnendiknormaalse naat-

riumhüdroksiidi lahusega ja täidetakse destilleeritud vee-

ga 100 ml-Di.

Indikaatorpaberite valmistamine. Harilik filterpaber lõi-

gatakse 5 cm laiusteks ja 4o cm pikkusteks ribadeks. Indikaa-

torlahus valatakse Petri kaussi ja paberiribad kastetakse la-

hasesse. Oluline on, et paberi mõlemad pooled oleks lahusega

kaetud ja et paber kuivamisel oleks mõlemilt poolt ühtlaselt

värvunud. Paberid võetakse lahusest, lastakse liigne vedelik

ära voolata ja kuivatatakse seejärel ruumis, kus puuduvad

paberile kahjulikult mõjuvad aurud. Kuivatatud paber lõiga-

takse 1 cm laiusteks ja 3 cm pikkusteks ribadeks.

Skaala valmistamine. Vee reaktsiooni määramiseks pH=3
kuni pH=5,5 piirides valmistatakse puhverlahused interval-

lidega pH=o,s vastavalt tabel 5*

Tabel 5

Fosfaat-tsitraat puhverlahused

Lahuse hulk milliliitrites

NapHPO2..2HpO (0,2 n Sidrunhape (0,l n

lahu, sisaldab 35,61 g
dinaatriumvesinikorto- juures
fosfaati 1 1 vees)

1 lüt-

ris vees)

1,71 18,29 2,5

4,11 15,89 3,0

6,0? 13,93 3,5

7,71 12,29 4,0

9,08 10,92 4,5

10,30

11,15

9,70 5,0
8,85
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VÕetakse seitse broomfenoolsinisega värvitud indikaator-

paberit ja kastetakse tabelis 5 märgitud viisil valmistatud

puhverlahustesse. Lahus valatakse uuriklaasile. Paberit hoi-

takse lahuses 3o sekundit. Seejärel võetakse paber pintsetti-

de abil lahusest ja asetatakse puhtale filterpaberile. Nii

saadakse värviskaala helekollasest (pH=3) kuni tumesiniseni

(pü=s,s). pH kuni pH 8,8 vastava skaala valmistatakse fe-

noolpunase indikaatori ja fosfaat ning boor-boraatpuhver-

lahuste abil. Vetes, mille pH looduslike vete omast tunduvalt

erineb, kasutatakse tümoolsinise indikaatorit, mis annab tu-

geva värvimuutuse pH 1 kuni 3,5 piires ja pH 8,8-13 juures.

Skaalat kasutatakse kas otseselt määramiseks või valmistatak-

se veel niiske skaala järgi joonistatud standardskaala vee

pH ligikaudseks määramiseks.

Määramine: Uuritav vesi valatakse uuriklaasile.

Indikaatorpaberit hoitakse 3o sekundit vees, seejärel ase-

tatakse puhtale filterpaberile. Niisket indikaatorpaberit

võrreldakse joonistatud skaalaga. Tugevasti värvunud vete

puhul ei asetata tervet indikaatorpaberit vette, vaid niisu-

tatakse ainult üht otsa. Mõnikord saadakse indikaatorpaberil

3 erinevat värvusetsooni, alumine osa on värvunud vees lei-

duvate värvainetega, ülemine osa on aga ebapüsiva värvusega.

Sellisel juhul kasutatakse võrdluseks keskmist paberi osa.

2. Aktiivne kloor

Aktiivne kloor satub vette keemiatööstuste reovetega ja

jääkkloorina kloreeritud reovetest. Aktiivne kloor on ebapü-

siv, laguneb orgaaniliste ja mineraalainete oksideerumisel,

samuti loksutamise ja päikesevalguse toimel. Seetõttu tuleb

kloor määrata kohe peale proovivõtmist, kuna säilitada proo-

ve aktiivse kloori määramiseks ei saa.

A. on peamine aktiivse kloori mää-

ramisel. Meetod põhineb aktiivse kloori poolt väljatõrjutud
joodi titrimeetrilisel määramisel. Määramist segavad nitri-

tid, raud (III) oksiidi soolad. Segajad kõrvaldatakse lahuse

hapustamisel äädikhappe ja äädikhappenaatriumi seguga (pH
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4,5). (pH = 5 juures nimetatud ühendite sisaldus kuni 5 mg/1
ei sega määramist).

Reaktiivid:

1. Kaaliumgodiid - keemiliselt puhas.

2. Puhverlahus pH = 4,5 - 102 ml lm äädikhappelahust (6o )
100 % hapet 1 1 vees) ja 98 ml 1 m naatriumatsetaadi la-

hust (136,1 g kristalset soola 1 1 vees) valatakse liit-

rilisse mõõtkolbi ja täidetakse destilleeritud veega 1

liitrini. Puhverlahuse valmistamiseks kasutatakse eelne-

valt keetmisel süsihappegaasist vabastatud vett,

3. Tiosulfaadi lahus - 0,005 n, kui kloori on alla 1 mg 1 1

vees ja 0,0 l n, kõrgema kloori sisalduse puhul. Mõlemad

valmistatakse tugevama kontsentratsiooniga lahusest des-

tilleeritud veega lahjendamisel. Lahuse konserveerimiseks

lisatakse kloroformi. Naatriumtiosulfaadilahuse tiiter

määratakse 0,0 l n kaaliumjodaadi lahusega nagu seda kir-

jeldatakse peatükis "Lahustunud hapnik".

4. TärklislaLus - 0,5 g tärklist 100 ml vees.

Määramine: Erlenmeyeri kolbi puistatakse 0,5 g

kaaliumjodiidi, lahustatakse 1 - 2 ml destilleeritud vees,

lisatakse puhverlahust, mis vastaks umbes poolteisekordsele

leelisusele (näit, kui leelisus on 4 mg-ekv., lisatakse 6 ml

puhverlahust 100 ml vee kohta) ja lõpuks 100 ml uuritavat

vett. Eraldunud jood tiitritakse tiosulfaadilahusega nõrga

kollase värvuseni, lisatakse 1 ml tärklislahust ja tiitri-

takse kuni sinise värvuse kadumiseni. Leelisuse määramiseks

dekloreeritakse vett eelnevalt tiosulfaadi lahusega. Aktiiv-

kloori sisaldus (x) arvutatakse valemist:

n . 0,177 * 1000
x= I mg/1

V

kus: n - 0,005 n tiosulfaadilahuse milliliitrite arv

V - määramiseks võetud vee hulk

Märkus: 1. Vähese kloori sisalduse korral võetakse tii

rimiseks rohkem vett (500 ja isegi 1000 ml), 2. Kui ollakse
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veendunud, et peale aktiivse kloori teisi hapendajaid vees

ei leidu, võib hapustada ka 2 ml väävelhappega (1:3).

B. Metüüloranzi meetod põhineb sellel, et vaba kloor,

erinevalt klocramiinist, kergesti oksideerib metüüloranzi

(kloramiini Lapendav võime on liiga väike, et lagundada me-

tüüloranzi) .

Reaktiivid:

1. 0,005 % metüüloranzi lahus. Lahuse tiiter vastab

o,o21? mg vabale kloorile,

2. 5 n väävelhappe lahus.

Määramine: 100 ml uuritavat vett hapustatakse
portselankausis 2 tilga väävelhappega ja tiitritakse kiires-

ti pideval segamisel metüüloranzi lahusega kuni püsiva roosa

värvuse ilmumiseni.

Vaba kloori sisaldus (X) arvutatakse valemisb:

0,04 + n
. 0,0217 .

1000 mg/1
X = — — ——mg/1

kus: n - tiitrimiseks kulutatud metüüloranzi milliliitrite

arv,

V - määramiseks võetud vee hulk,

0,04 - parandustegur, mis vastab metüüloranžlga tiitri-

nata jäänud kloorile.

Jodomeetrilisel ja metüüloranzimeetoditel saadud kloori

vahest leitakse kloramiinina esinev kloorihulk.

3. Ammoniakaalne lämmastik

A. Otsene määramine tte' aab:

Reaktiivid:

1. Ammoniaagivaba vesi. Standardskaala valmistamiseks ja

ammoniaagi määramiseks kasutatakse ammoniaagivaba destil-

leeritud vett. Seda saadakse destilleeritud vee veelkord-

sel destilleerimisel 1 - 2 ml väävelhappe (erikaal 1,84)

lisandiga või sooda lisamisel ja 1/4 mahu kokkuaurutamie

sel.
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Nessleri reaktiiv: 5o g kaaliumjodiidi lahustatakse 5o ml

ammoniaagivabas vees, 3o g sublimaati lahustatakse 150 ml

keemiseni kuumutatud destilleeritud vees. Kuum sublimaadi-

lahus valatakse kaaliumjodiidi lahusesse kuni mittelahus-

tuva punase saddme ilmumiseni. Lahus filtritakse läbi

2.

klaasvilla või hõõgutatud asbestikihi. Filtreeritud lahu-

sele lisatakse 150 g puhast kaaliumhüdroksiidi 3eo ml-is

ammoniaagivabas vees. Saadud lahusele lisatakse kuni 1

liitrini ammoniaagivaba vett ja $ ml küllastatud subli-

maadilahust. Reaktiiv jäetakse pimedasse kuni täieliku

selgimiseni seisma ja edaspidi säilitatakse hästisuletud

anumas (mitte klaaskorgiga!) pimedas. Tarvitades võetakse

pipetiga ettevaatlikult lahust või dekanteeritakse, et

mitte sadet üles segada.

Kui puudub sublimaat, võib Nessleri reaktiivi valmis-

tada järgmiselt: lo g elavhõbejodiidi hõõrutakse port-

selanuhmris vähese veega, pestakse saadud puder kolbi,
lisatakse 5 g kaaliumjodiidi ja jahutatud leeliselahust

(2o g kaaliumhüdroksiidi 5o ml destilleeritud vees) sega-

takse ja täidetakse lahus destilleeritud veega 100 ml-ni.

Jäetakse kolmeks ööpäevaks settima, vedelik valatakse sa-

demelt ja säilitatakse pimedas.

3. Seignette'i sool: soo g Seignette'i soola (viinhapukaa-
lium-naatrium - . hõõrutakse uhmris ja

lahustatakse soojendamisel vees ning täidetakse 2 liitri-

ni. Seejärel lisatakse 5o ml Nessleri reaktiivi ammoniaa-

gi eemaldamiseks. Lahus jäetakse kolmeks ööpäevaks setti-

ma, seejärel proovitakse Nessleri reaktiiviga, kas ammo-

niaak on täiesti eraldunud..

4. Ammooniumkloriidi pÕhistandardlahus: 3,819 g ammonium-

kloriidi lahustatakse ammoniaagivabas vees ja täidetakse

1 liitrini. Sellest lahusest valmistatakse standard töö-

lahus lo ml põhilahuse lahjendamisel ammoniaagivaba vee-

ga 1 liidrini. 1 ml töölahust sisaldab 0,0 l mg lämmastik-

ku, mis vastab 0,0129 mg
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Kvalitatiivne määramine: Uuritavale

veele katsutis lisatakse 5 tilka Seignette'i soola lahust ja

pärast loksutamist 5 tilka Nessleri reaktiivi. Kui vesi si-

saldab ammoniaaki, tekib mõne minuti möödumisel (rohke eslr-

nemise korral kohe) kollane kuni punane värvus. Värvuse in-

tensiivsuse järgi võib ligikaudu otsustada ammoniaagi hulga
üle (tabel 6).

Tabel 6.

Vee ammoniaagis!salduse ligikaudne hindamine

Kvantitatiivne määramin. e: Algul

määratakse ammoniaak kvalitatiivselt hinnates ligikaudu ta

sisaldust. Kui vee ammoniaagisisaldus ei ületa 1 mg 1 liit-

ris, võetakse analüüsiks 100 ml vett 100 ml-lisse kolbi. See-

järel valmistatakse võrdluseks sbandardlahus, võttes 1 kuni

lo ml (vastavalt ligikaudsele määramisele) töölahust 100 ml-

-lisse kolbi ja täidetakse 100-ni. Lisatakse üheaegselt nii

uuritavale veele kui ka standardlahusele algul 2 ml Seignet-

te'i soola lahust ja seejärel 2 ml Nessleri reaktiivi. Kol-

be segatakse mõlemi reaktiivi lisamise järel, lo minuti pä-

rast võrreldakse värvusi Hehneri silindrites. Ammoniakaalse

lämmastiku sisaldusel üle ühe mg/1 võetakse uuritavat vett

vähem ja täidetakse ammoniaagivaba destilleeritud veega 100

ml-ni. Karedate vete puhul ei piisa 2 ml-st Seignette'i soo-

Värvus külgvaates Värvus ülalt alla
vaadates mg/1

Värvusetu väga nõrk kollakas o,l

Väga nõrk kollakas nõrk kollakas o,2

Nõrk kollakas helekollane o,4

Helekollane kollane 2,o

Kollane punakaskollane 4,o

Tugevalt kollane,
sogane

punane, sogane 8,o

Punane, sogane punane, sogane 2o,o
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last kaltsiumi ning magneesiumi lahuses hoidmiseks, siis

võetakse rohkem Seignette'i soolalahust. Analüüsi käiku Seig-

nette'i soola suurenenud hulga lisamine ei mõjusta.

Ammoniakaalse lämmastiku sisaldus (X) arvutatakse vale-

mist:
0,01.n.h.100

= mg/1,

kus: V - analüüsiks võetud uuritava vee hulk milliliitrites,

n - võrdluslahuse valmistamiseks võetud standardlahuse

hulk milliliitrites,

h - võrdluslahuse samba kõrgus Hehneri silindris cm-tes,

uuritava veesamba kõrgus Hehneri silindris senti-

meetrites.

Lämmastiku ümberarvutamiseks ammoniaagile korrutatakse

lämmastiku mg/1 1,286-ga.

Püsivskaala ammoniakaalse lämmastiku määramiseks.

Reaktiivid:

1. Kaaliumkromaat - 0,10 g puhast kaaliumkromaati

laijustatakse destilleeritud vees ja täidetakse destillee-

ritud veega 1 liitrini.

2. Xoobaltnitraat - 72 g kristalset koobaltnitraati

. GHgO) lahustatakse ja täidetakse 1 liitrini 1 % sool-

happega. 100 ml mahuga Nessleri silindritesse valatakse

mitmesugused lahuste hulgad vastavalt tabel 7 ja täide-

takse destilleeritud veega 100 ml-ni.

Tabel 7

Standardskaala ammoniaagi lämmastiku määramiseks

Kaaliumkromaadi
lahuse hulk, ml

Vastav ammoniaa-
gi lämmastiku
sisaldus mg/1

2,2 0,004

0,008

0,020

0,040

2,9

3,3

3,7

Koobaltnitraadi
lahuse hulk,ml

0,0

0,0

0,0

0,0
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(%,070
0,100

0,140

0,200

0,33°

0,500

0,750

5,4 0,0

12,5 0,2

17,0 0,6
26,0 0,6

30,0 0,8

46,0 1,7

70,0 2,4

Uuritavat vett töödeldakse tavalisel viisil, kuid võrd-

luseks valatakse Nessleri silindrisse. Võrreldakse standar-

diga lo minuti pärast. Standardakaala võib püsida tolmu eest

kaitstult pimedas kohas säilitamisel mitu kuud. Tuleb silmas

pidada, et tabelis 7 toodud arvud on ligitcaudsed. Täpse kont-

sent! itsiooni määramiseks tuleb püsivskaalat võrrelda stan-

dardlahusega ja seda korrata uute reaktiivide kasutusele-

võtmisel.

B. Määramine destillatsiooniga

Ammoniaaki destilleeritakse uuritavast veest veeaurudega

fosfaatse puhverlahuse lisamisel, et lahuse pH oleks 7,4.

Puhverlahus.valmistatakse järgmiselt: lahustatakse 14,3 g

KH2PO4 ja 90,15 g K2EEPO4* 3H20) destilleeritud vees ja täide-

takse destilleeritud veega märgini.

Segu teimitakse ammoniaagi sisaldusele.

Määramine: Ammoniaak destilleeritakse normaal-

lihviga destillatsiooniaparaadis (mitte kasutada kautsuk-

korke ja kummiühendeid!) vertikaaljahutajaga (joon. 3).
Enne destilleerimist tuleb aparaat puhastada võimalikest

ammoniaagi jälgedest. Selleks valatakse aparaati destil-

leeritud vett ja destilleeritakse kuni ammoniaagi jälgede

kadumiseni destillaadis. Seejärel valatakse kolvist destil-

leeritud vee jääk ja viiakse samasse kolbi 300 ml uuritavat

vett, lisatakse lo ml fosfaatpuhverlahust. Kui ligikaudsel

määramisel leiti, et vesi sisaldab umbes 0,0 l mg/1 ammoniaa-

ki, võetakse destilleerimiseks 0,5 - 1 liiter vett. Destil-

laati kogutakse algul 100 ml-lisse mõõtkolbi, seejärel 5o ml-

-lisse. Võrdluslahuse valmistamiseks võetakse 1 - lo ml töö-
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lahust 100 milliliitrilisse kolbi ja täidetakse ammoniaagi-

vaba veega märgini. Nii võrdluslahusesse kui ka uuritavasse

vette lisatakse samaaegselt 2 ml Nessleri reaktiivi 100 ml-

-lisse kolbi ja 1 ml 5o ml-lisse kolbi. Reaktiivi lisamisest

lo minuti möödumisel võrreldakse värvusi Hehneri silindrites

või püsivskaalaga.

Kui ammoniaagi lämmastiku sisaldus uuritavas veos üle-

tab 0,3 mg/1, võetakse võrdluseks ainult osa.destillaadist

ja täidetakse destilleeritud veega 100 ml-ni. Kui uuritavas

vees on vähe ammoniaaki, võrreldakse püsivskaalaga. Tulemuse

arvutamisel võetakse arvesse ka lahjendused. Kui 5o ml-lises

Tcolvis leidus ka ammoniaaki, siis summaarse ammoniaagi arvu-

tamisel tuleb lisada ka see hulk.

4. Nitritite lämmastik

Meetod põhineb nitritite omadusel anda aromaatsete amii-

nidega eredavärvilisi

Reaktiivid:

1. Sulfaniilhappelahus - 0,5 g puhast sulfaniilhapet lahus-

tatakse 150 ml 12 % äädikhappes.
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2. Alfanaftüülamiinilahus- 0,25 6 alfanaftüülamiini keede-

takse mõni minut 2o ml vees, filtritakse läbi hästipes-

tud filtri kolbi, kuhu valatakse 150 ml 12 % äädikhapet.

3. Griessi reaktiiv: 5o ml sulfaniilhappelahust ja samapal-

ju alfanaftüülamiinilahust segatakse ja säilitatakse

klaaskorgiga pudelis pimedas. Kasutamiskõlblik reaktiiv

peab olema värvusetu. Värvunud lahuse valastamiseks võib

kasutada tsinktolmu.

4. Naatriumnitriti põhi standardlahus: 4,927 g keemiliselt

puhast naatriumnitritit lahustatakse destilleeritud vees

ja täidetakse 1 liitrini. 1 ml lahust sisaldab 1 mg nit-

ritite lämmastikku.

5. Standard töölahus saadakse põhistandardlahuse lahjenda-

misel algul 100 ja siis lo korda. Saadud lahus sisaldab

0,00 l kg nitritite lämmastikku. 1 1 lahusele lisatakse

konserveerimiseks 1 ml kloroformi.

Säilitatakse pimedas kohas tumedas pudelis. Lahjendusve-

si ei tohi nitriteid sisaldada. Naatriumhitriti puudumi-

sel võib lahust valmistada ka hõbenitritist: 1,1 g keemi-

liselt puhast hõbenitritit lahustatakse vees ja lisatak-

se naatriumkloriidilahust, kuni ei eraldu enam hõbenit-

riti sadet. Seejärel täidetakse lahus destilleeritud vee-

ga 1 liitrini ja jäetakse pimedasse settima, lo ml põhi-
lahust lahjendatakse nitrititevaba veega 1 liitrini;

1 ml saadud töölahust sisaldab 0,0 l mg nitritite lämmas-

tikku.

Kvalitatiivne määramine. Ratsutis-

se valatakse lo ml uuritavat vett ja 0,5 ml Griess'i reak-

tiivi. 2o minuti pärast määratakse nitritite lämmastiku si-

saldus proovis tekkinud värvuse järgi (vt. tabel 8).
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Kvantitatiiyne määramine: 100

ml uuritavale veele (või väiksemale kogusele, mis lah-

jendatud nitrititevaba veega 100 ml-ni) lisatakse 5 ml

Griess'l reaktiivi ja jäetakse 2o minutiks seisma. Vär-

vuse teket kiirendab proovi soojendamine 5o - 6o* juu-

res vesivannil. Tekkinud värvust võrreldakse Hehneri si-

lindrites samaaegselt valmistatud standardlahusega. Stan-

dardlahuse nitrititesisaldus peab olema lähedane uurita-

va vee nitrititesisaldusele, seepärast lähtutakse stan-

dardlahuse valmistamisel kvalitatiivse määramise tulemus-

test.

Nitritite kontsentratsioon ei tohi määramise] ületada

0,l mg lämmastikku 1 1 vees. Kõrgema nitritite kontsentra

siooni korral lahjendatakse proovi nitrititevaba destille<

ritud veega. Nitritite lämmastiku sisaldus (I) arvutatak-

se valemist:

-
0.001. n.h.lovO

X= "6/i*

kus: V - määramiseks võetud vee hulk milliliitrites;

n - võrdluseks võetud standardlahuse hulk milli-

liitrites;

h - standardlahuse samba kõrgus Hehneri silindris,

sentimeetrites;

Tabel 8

Värvus ülaltvaates Nitritite N-sisaldus

(mg/1)

Puudub alla 0,0oi

Vaevalt märgatav roosakas o,oo2-o,oo4

N3rk roosa o,o2

Heleroosa o,o4

Roosa 0,08

Vaarikapunane o,2o

Tugev vaarikapunane o,4o
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- uuritava vee samba kõrgus Hehneri silindris,

sentimeetrites.

Lämmastiku sisalduse (mg/1) arvutamiseks nitrititele

(mg/1) korrutatakse saadud arvu 3,285-ga.

Püsivskaala nitritite suurte kontsentratsioonide määrami

seks valmistatakse fuksiinilahusest valides võrdlemisel stan

dardlahusega sobivad värvid.

5. Nitraatide lämmastik

Ligikaudne nitraatide sisalduse määramine sulfofenool-

happega. Värvusetust klaasist katsutitesse valatakse 1 ml

uuritavat vett ja pipeteeritakse 1 ml sulfofenoolhapet selli-

selt, et tilgad langeksid veepinnale. Seejärel vedelikud se-

gatakse loksutamisel ja 2o minuti pärast määratakse värvus.

Olenevalt nitraatide sisaldusest tekib erineva intensiivsu-

sega kollane värvus. Nitraatide ligikaudne sisaldus määratak-

se vastavalt tabel 9-

Tabel 9

Ligikaudne nitraatide sisalduse määramine

sulfofenoolhappega

Värvus" külgvaates Nitraatide N-sisaldus,

Värvus märgatav vaid kontrolliga

võrreldes

Vaevalt märgatav kollakas

Õige nõrk kollakas

Nõrk kollakas

Nõrk kollane

Helekollane

Kollane

Tugev kollane
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Nitraatide lämmastiku kvantitatiivne

määramine

A. Disulfofe: Disulfofenoolhappe toimel viiak-

se nitraadid fenooli nitroderivaatideks, viimased annavad

leelistega kollase värvusega ühendid.

Reaktiivid:

1. Puhas kristalne fenool: 3 g fenooli segatakse 37 g (20,l
ml) väävelhappega (erikaal 1,84) ja kuumutatakse 6 tunni väi

tel keeva veega loo* juures kolvis, mille korki läbib pikk

klaastoru. Reaktiiv säilitatakse pimedas.

2. Umbes 12 n kaaliumhüdroksiidilahus või lo % ammoniaagi-

lahus (erikaal 0,96)

3. Kaaliumnitraadi põhi standardlahus: 0,7216 g puhast ümber

kristallitud soola lahustatakse 1 1 destilleeritud vees; 1 m

lahust sisaldab 0,l mg nitraatide lämmastikku. Selle lahuse

10-kordsel lahjendamisel saadakse standard töölahus, mis si-

saldab 0,0 l mg nitraatide lämmastikku 1 ml-s. Lahusele lisa-

takse konserveerimiseks kloroformi.

4. Hõbesulfaadi lahus: 4,44 g hõbesulfaati lahustatakse 1 1

destilleeritud vees, 1 ml lahust vastab 1 mg kloor-ioonile.

Määramine: Olenevalt vee nitraatide sisaldusest

viiakse lo kuni 100 ml uuritavat vett protselankaussi. Kui

vesi on hägune või värvunud, käsitletakse vett eelnevalt alu-

miiniumsulfaadigt. Disulfofenoolmeetod annab kloriidide ma-

nulusel tegelikust väiksemaid tulemusi, seepärast tulevad

kloriidid eelnevalt eemaldada. Uurimised on näidanud,kui ve-

si sisaldab lo mg/1 või vähem nitraatide lämmastikku, mõjub

1 - 2 mg klooriooni juba segavalt. Eeltoodut arvestades tu-

levad looduslike vete nitraatide määramisel kloriidid ala-

ti kõrvaldada. Selleks lisatakse portselankaussi enne vee

aurutamist kloriididele ekvivalentne hulk hõbesulfaati. Tek-

kinud hõbekloriidid sade filtr&takse vaid juhul, kui vees on

palju kloriide. Vesi aurutatakse kuivaks ja jäägile lisatak-
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se 1 ml disulfofenoolreaktiivi ja segatakse hoolikalt klaas-

pulgaga hõõrumisel; samuti toimitakse ka teiste aurutusjää-
kidega. lo minuti pärast lisatakse kõikidesse kaussidesse lo

ml destilleeritud vett, segatakse ja lisatakse 3 ml kaalium-

hüdroksiidilahust või lo ml lo % ammoniaagilahust (leelisese
reaktsioonini). Nitraatide esinemise korral tekib kollane

värvus (hõbekloriidi sade lahustub ammoniaagis).
Lahus viiakse 100 ml-lisse mõõtkolbi, täidetakse destil-

leeritud veega märgini ja võrreldakse seejärel Hehneri või

teistes silindrites kaaliumnitraadi standardlahusega. Stan-

dardlahust võetakse lähtudes ligikaudse määramise tulemus-

test, aurutatakse portselankausis ja töödeldakse samuti nagu

uuritavat vett. Nitraatide lämmastiku sisaldus (X) arvutatak-

se valemist:

h.m.0,01.1000
1 = : , mg/1,

*

kus: h - standardlahuse samba kõrgus silindris, cm;

hj- uuritava vee samba kõrgus silindris, cm;

võrdluslahuse valmistamiseks võetud töö-standard-

lahuse hulk, milliliitrites;

V - määramiseks võetud uuritava vee hulk milliliitri-

tes.

Nitraatide lämmastiku ümberarvutamiseks

tuleb resultaati korrutada 4,43-ga.

Märkus: 1* Kui uuritav vesi sisaldab palju orgaanilisi

aineid, aurutatakse proov algul kuivaks, jääk lahustatakse

destilleeritud vees ja lahusele lisatakse hõbesulfaati, au-

rutatakse uuesti kuivaks ja töödeldakse nagu ülalkirjeldatud.

2. Happelist vett neutraliseeritakse enne aurutamist o,ln

leeliselahusega. Ka väga pehmeid veesid (karedus alla 0,8

mg-ekv/1) tuleb leelistada.

3. Kui ammoniaagi sisaldus vees ületab vee leelisuse, tu-

leb veele enne aurutamist lisada 1 ml 0,l n leelislahust.

4. Kui vee leelisus ületab 4 mg-ekv, võivad esineda nitraa-

tide kaod kuivjäägile sulfofenoolreaktiivi lisamisel (nitraa-
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did seotakse vabaneva süsihappegaasi poolt). Selle vea välti

miseks neutraliseeritakse vett enne aurutamist 0,l n väävel-

happelahuse lisamisega.

5. Kui vesi on sooladerikas, siis pärast disulfofenool-

reaktiivi lisamist asetatakse portselankauss 1 minutiks ve-

sivannile, et reaktiiv kuivjäägiga täielikult seguneks.

B. Difenüülamiinmeetod. Meetod põhineb difenüülamiini to

mel tekkivate sinise värvusega difenüülbensidiiniderivaatide

määramisel. Peale nitraatide võittadlooduslikes vetes sega-

da veel nitritid, seepärast tuleb need kõrvaldada. Meetod on

eriti sobiv väikeste nitraatide kontsentratsioonide seeria-

viisiliseks määramiseks - 0,005 kuni 0,2 - 0,3 mg/1 nitraati

de lämmastikku.
Reaktiivid:

1. Väävelhape (erikaal 1,84) eelnevalt puhastada lämmastik-

oksiididest kaaliumkloriidiga (5 g kaaliumkloriidi 1 1

happe kohta) keetmisel.

2. Difenüülamiinreaktiiv (põhilahus) 0,l g difenüülamiini

lahustatakse väheses kontsentreeritud väävelhappes ja
täidetakse sama happega 100 ml-ni (reaktiiv 1).

3. Difenüülamiini töölahus: 1 ml difenüülamiinreaktiivile

(reaktiiv 2) 100 ml-lises kolvis lisatakse 15 ml destil-

leeritud vett ja täidetakse väävelhappega (reaktiiv 1)

100 ml-ni.

4. Keemiliselt puhta naatriumkloriidi lo %-line lahus.

5. Kaaliumnitraadi põhistandardlahus, sisaldab 100 g nit-

raatide lämmastikku 1 liitris; 0,7216 g kaaliumnitraati

lahustatakse destilleeritud vees ja täidetakse 1 liit-

rini. Lahuse konserveerimiseks lisatakse 1 ml klorofor-

mi.

6. Xaaliumnitraadi standard-töölahus: põhilahus (reaktiiv

5) lahjendatakse 100 korda, saadakse lahus, mis sisaldab

1 mg lämmastikku 1 I,viimane lahus viiakse 100 ml-listes-

se mõõtkolvidesse järgmistes kogustes: 0 - 0,5 - 1,0 -

2,5 - 5,0 - lo - 2o ja 5o ml. Kolbi lisatakse 4 tilka
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nitraadivaba ümberkristallitud küllastatud sublimaadilahust.

Seejärel täidetakse kolb destilleeritud veega märgini. Nii

saadakse töö-standardlahused, mis sisaldavad 0,0 - 0,005 -

- 0,01 - 0,02$ **0,05 - 0,1 - 0,2 ja 0,5 mg nitraatide läm-

mastikku 1 liitris.

Määramine: ühesuguse läbimõõduga hoolikalt pestud

ja kuivatatud katsutitesse valatakse 2ml ülalnimetatud

standardlahuseid. Samaaegselt viiakse samasugustesse katsuti-

tesse 2 ml uuritavat vett (kui vesi on hägune, siis filtritak-

se ta eelnevalt). Nüüd lisatakse kõikidesse katsutitesse 0,2

ml lo %-list naatriumkloriidilahust ja ettevaatlikult mööda

katsuti seina valatakse 3ml difenüülamiinreaktiivi. Katsu-

tite sisu segatakse klaaspulgaga, alustades nõrgema kontsent-

ratsiooniga lahusest. Klaaspulka vahepeal ei pesta. Kohe pea-

le segamist, mis kõigis katsutites kokku ei tohi kesta üle

lo minuti, asetatakse katsutid voolava vee alla või sageli

vahetatava veega anumasse jahtuma. Pärast toatemperatuurini

jahturnist(l6-2o*) katsutid jäetakse 2 - 2,5 tunniks õhu kät-

te seisma ja seejärel võrreldakse neid. Kõik katsutid peavad

olema ühesuguse temperatuuriga. Nitritid kuni 0,l mg lämmas-

tikku 1 liitris annavad samasuguse värvuse kui nitraadid,
arv

seega võrdlusel saadud on nitritite ja nitraatide lämmastiku

summa 1 liitris vees.

6. Hapendumus

A. Hayen amine

Hapendumus määratakse happelises keskkonnas (Kubeli mee-

todil) kui vee kloriidide sisaldus ei ületa 3°o mg kloor-

-iooni 1 1 vees. Kui kloriidide ssisaldus ületab 300 mg/1,
määratakse hapendumus leelises keskkonnas. Puhta leelise puu-

dumisel võib hapendumust määrata neutraalses keskkonnas.

Uurimised on näidanud, et permanganaatmeetodil looduslikes

vetes hapendub happelises või leelises keskkonnas umbes %

ja neutraalses keskkonnas umbes 2o % orgaanilisest ainest.

Meetodi põhimõte: kaaliumpermanganaadilahnsest eraldub



29

hapendavate ainete toimel hapnik, mis kasutatakse nende aine-

te hapendamiseks. Et saada võrreldavaid andmeid, tuleb jälgidt

et kolvid oleksid alati ühesuurused, alati eelnevalt puhas-

tatud kroomseguga, et uurimiseks võetud veehulk oleks alati

ühesugune (100 ml), et keetmise aeg oleks alati täpselt lo

minutit, et lisatava kaaliumpermanganaadilahuse hulk ja kont-

sentratsioon oleks alati sama. Keemise lõppedes peab lahus

jääma roosakaks, see näitab kaaliumpermanganaadi ülihulka

vees. Seejuures peab lahuse jääkpermanganaadi hulk olema vähe

mait 3 ml. Kui kaaliumpermanganaat! jääb reaktsiooni lõppedes

vähem, siis korratakse katset lahjendatud veega.

Reaktsioon kulgeb järgmiselt:
2 KMIIO4 + 2 MIISO4+ K2SO4 + + 50

Hägustes vetes määratakse hapendumus filtreerimata ja filt

reeritud vees. Vesi filtritakse läbi destilleeritud veega pes.

tud filtri. Filtraati kogutakse alles siis, kui läbi filtri

on voolanud vähemalt 0,5 1 uuritavat vett, see garanteerib,

et vesi ei sisalda filtris leiduvaid orgaanilisi aineid.

Reaktiivid:

1. 0,0 l n oblikhappelahus: 0,6303 g ümberkristallitud ja Õhu

käes kuivatatud oblikhapet lahustatakse liitrilises mõõt-

kolvis 500 ml destilleeritud vees, lisatakse konserveeri-

miseks 3o ml lahjendatud väävelhapet (reaktiiv 1) ja täi-

detakse destilleeritud veega märgini. Valmistatud lahuse

iga milliliiter vastab 0,08 mg hapnikule. 2.0,0 l n kaa-

liumpermanganaadilahus, sisaldab 1 liitris 0,32 g kaa-

liumpermanganaat!. Lahuse tiiter määratakse reaktiiv 1

suhtes.

3. Väävelhappelahus: 1 mahuosa kontsentreeritud hapet ja 3

osa destilleeritud vett; happes leiduvate võimalike taan-

dajate hapustamiseks lisatakse tilkhaaval kaaliumperman-

ganaadilahust kuni püsiva roosa värvuseni.

4. Kaaliumhüdroksiidilahus: 5o g keemiliselt puhast orgaani-

liste ainete- ja nitrititevaba leelist lahustatakse 100

ml destilleeritud vees. Leelist saab puhastada orgaani-
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lisest ainest hsbe- või nikkelkausls hoõgutamisel.

1. Hapendumise määramine happelises

keskkonnas

250 ml-lisse Erlenmeyeri kolbi viiakse pipetiga 100 ml

uuritavat vett (vajaduse korral selle lahjendust), 5 ml lah-

jendatud väävelhapet, paar tükikest pimsskivi või klaaska-

pillaare ja lo ml 0,0 l n kaaliumpermanganaadilahust, kuumu-

tatakse tugeval tulel keemiseni ja keedetakse seejärel nõr-

gal tulel täpselt lo minutit. Järgnevalt lisatakse lo ml 0,0l

n oblikhappelahust ja valastunud lahust tiitritakse baretist

kaaliumpermanganaadilahusega kuni Õrnroosa värvuseni.

Hapendumus (X) arvutatakse järgmise valemi abil:

X = lo . [(Ai+A2) . K - lo] . 0,08 mg/1 02,

kus: - enne tiitrlmist lisatud kaaliumpermanganaadi-

lahuse hulk milliliitrites;

Ag - tiitrimisel kulunud kaaliumpermanganaadilahuse

hulk ml-tes;

K 0,0 l n lahuse faktor.

Kaaliumpermanganaadilahuse faktori määramiseks lisatak-

se õrnroosa värvuseni tiitritud proovile kolvis lo ml 0,0 l n

oblikhappelahust ja tiitritakse kohe 0,0 l n kaaliumperman-

ganaadilahusega samasuguse roosa värvuseni.

Kui vees leidub palju mineraalaineid, mis hapenduvad kaalium-

permanganaadiga, nagu näiteks kahevalentse raua, nitritite,

väävelvesiniku ja teised soolad, võetakse osa uuritavat vett

ja määratakse permanganaathapendumus külmalt. Saadud perman-

ganaadihulk lahutatakse permanganaadi üldhulgast, mis kulus

hapendumusele.

Kõrge hapendumusega, tugevasti reostunud vett võetakse

määramiseks tunduvalt vähem ja täidetakse destilleeritud

veega 100 ml-ni. Sellisel juhul tuleb määrata ka destillee-

ritud vee hapendumus. Hapendumuse arvutamise näide oleks siis

järgmine: vesi lahjendati lo korda (1 osa uuritavat vett ja
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9 osa destilleeritud vett), segu hapendumus arvutatud ülal-

märgitud valemi abil on 8,4 mg Og/I* Destilleeritud vee ha-

pendumus on 0,4 mg/Og liitris, siis uuritava vee hapendumus

võrdub: (8,4 - 0,4 . 0,9) . lo = 80,4 mg Og/l.

2. Hapendumuse määramine leelises keskkonnas

100 ml uuritavale veele lisatakse 0,5 ml kaaliumhüdrok-

siidilahust ja lo ml 0,0 l n kaaliumpermanganaadilahust ning

keedetakse täpselt lo minutit. Proov jahutatakse seejärel

5o - 6o"-ni, lisatakse 5 ml lahjendatud väävelhapet ja lo ml

0,0 l n oblikhappelahust. Pärast valastumist tiitritakse per-

manganaadilahusega kuni õrnroosa värvuseni, mis jääb püsima

5 minuti vältel. Arvutamine toimub samuti nagu happelises

keskkonnas määramisel.

Märkus. Väga tugeva soolsusega vetes (üle 3000 mg

Cl 1 liitris vees) kirjeldatud meetod ei suuda määramisviga
täielikult kõrvaldada, sest väävelhappega hapustamisel ja

oblikhappe lisamisel kaaliumpermanganaat osaliselt hapendab

kloriidid, tekitades seega suurenenud hapendumusnäitajaid.

Sellistel kordadel soovitatakse kasutada jodomeetrilist tii

rimist.

3. Hapendumuse määramine neutraalses keskkonnas

100 ml uuritavale veele lisatakse klaaskapillaare, lo ml

0,0 l n kaaliumpermanganaadilahust. Edasi toimitakse samuti

nagu kirjeldatud hapendumise määramisel leelises keskkonnas.

B.

Looduslike vete täieliku hapendumuse määramiseks on so-

biv dikromaatmeetod.

Reaktiivid:

1. 0,4 n kroomväävelhappesegu: 2o g peenendatud kaaliumdikro

maati lahustatakse 500 ml destilleeritud vees, lisatakse

500 ml puhastatud väävelhapet (erikaaluga 1,84).
2. Difenüülamiinilahus: 0,5 g difenüülamiini lahustatakse L
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ml väävelhappes (erikaal 1,84) ja valatakse 2o ml des-

tilleeritud vette.

3* 0,2 n Mohri soola lahus: 8o g Mohri soola (värvusetud

kristallid) lahustatakse 1 1 destilleeritud vees, millele

lisatud 2o ml kontsentreeritud väävelhapet. Mohri soola

lahuse tiiter määratakse 0,2 n kaaliumdikromaadi lahuse

abil difenüülamiini manulusel.

4. 0,2 n kaaliumdikromaadilahus: 9,8070 g ümberkristallitud

ja kuivatatud.kaaliumdikromaati lahustatakse 1 1 destil-

leeritud vees.

5. Keemiliselt puhas hõbesulfaat.

6. Fosforhape.

Määramine. Kindel hulk uuritavat vett auruta-

takse väikestes glasuuritud portselankaussides tolmu eest

kaitstult kuivatuskapis (60.- 7o"). Jäägile lisatakse lo ml

0,4 n kroomväävelhappe segu. Segu lastakse tilkuda lo ml-li-

sest pipetist ühe minuti jooksul. Katalüsaatorina lisatakse

100 mg hõbesulfaati. Segatakse hoolikalt ja kausi sisu viiak-

se kvantitatiivselt 100 ml-lisse Erlenmeyeri kolbi. Kolb ase-

tatakse 180 - 2oo°-ni (mitte rohkem) kuumutatud liivavannile,

kuumutatakse keemiseni ja keedetakse 5 minutit. Vedeliku len-

dumise vältimiseks kaetakse kolb mütsikese-jahutajaga. Sama-

aegselt valmistatakse ka kontrollkatse ainult kroomväävel-

happeseguga. Kontrollprooviga korratakse samu operatsioone,

mis uuritava veega. Pärast liivavannil keetmist jahutatakse

kolbi 2o - 3o minutit, seejärel pestakse jahuti alumist osa

korduvalt vähese destilleeritud veega. Kolvi sisu lahjenda-

takse destilleeritud veega 1:5 ja viiakse 400 - 500 ml-lis-

se Erlenmeyeri kolbi, kuhu eelnevalt valatakse 100 - 150 ml

destilleeritud vett. Kroomväävelhappesegu jäägi tiitrimiseks

kasutatakse 0,2 n Mohrisoola lahust ja indikaatorina dife-

nüülamiini (7 tilka = 1,8 ml). Indikaatori värvimuutuse kont-

rastsuse tõstmiseks lisatakse kolbi 2 ml fosforhapet. Fosfor-

hape kõrvaldab rauaoksiidi mõju. Kontrollproovi ja uuritava

vee tiitrimiseks kulunud Mohri soola lahuse milliliitrite
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vahest saadakse kroomväävelhappe segu milliliitrid, mis ku-

lusid orgaanilise aine hapendamiseks. Saadud arv korrutatak-

se 0,2 n Mohri soola lahuse faktoriga ja 1,6-ga(l ml 0,2 n

Mohri soola lahust vastab 1,6 mg hapnikule), et saada dikro-

maathapendumus uuritavas veeproovis ja arvutatakse 1 1 veele

Kloriidide segava mõju kõrvaldamiseks lisatakse proovi-

le enne aurutamist hõbesulfaati (arvestades teoreetiliselt

vee kloriidide sisaldust lisatakse väikese liiaga). Kui vee

kloor-iooni sisaldus ei ületa 5o mg, on saadud resultaadid

3-4 %-lise täpsusega. Suurema kloriidide sisalduse korral

kasvab ka viga.

Hapendumuse määramiseks looduslikes vetes, mis sisalda-

vad alla 2 mg orgaanilisi aineid, on soovitav kasutada an-

tud meetodi modifikatsiooni. Meetodi põhimõte on sama, kuid

võetakse väiksemad kogused reaktiive: kroomväävelhappesegu
2 ml lo ml asemel, katalüsaatorit 4o - 5o mg 100 mg asemel,
difenüülamiinindikaatorit 3 tilka 7 asemel. Mohri soolala-

hus valmistatakse 0,l n. Liivavann asendatakse soolavanniga,

mille temperatuur on 115 - 12o* (küllastatud naatriumnit-

raadilahus), kuumutatakse 1 tund. Erlenmeyeri kolvi asemel

võetakse katsutid. Vastavalt vähendatud reaktiivide hulgale

kasutatakse ka väiksemaid tiitrimiskolbe ja lisatakse vähem

destilleeritud vett.

7. Lahustunud hapnik

Proovivõtmist lahustunud hapniku määramiseks kirjelda-

ti I peatükis "Proovivõtmine, konserveerimine ja analüüsi

põhijooned".

Hapnik fikseeritakse otsekohe proovivõtu kohal. Selleks

eemaldatakse kork ja spetsiaalselt venitatud otsaga pipetist

mille ots asetatakse ligemale pudeli põhja, valatakse 1 ml

mangaansulfaadi (-kloriidi) ja teisest samasugusest 1 ml

kaaliumjodiidi iSeliselist lahu. Pudel suletakse, loksuta-

takse sujuvate liigutustega umbes 15-korda ning jäetakse

seisma mangaanoksiidide sadenemiseks. See nn. Winkleri mee-

tod on rakendatav ainult puhaste vete juures, reostunud ve-

tes kasutatakse selle meetodi modifikatsiooni. Kui vee nit-
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itite lämmastiku, sisaldus on alla 0,l mg/1, raud (III) oksii-

tide sisaldus alla lo mg/1, aktiivset kloori kuni 0,3 mg/1 ja

Lpendumus alla 15 mg/1 hapniku (humiinainete sisaldus või fe-

Lalvete orgaaniline aine) võib kasutada otsest Winkleri mee-

dit.

Reaktiivid:

1. Jodaadivaba kaaliumjodiid. Kaaliumjodiidi teimimiseks

.isatakse lo ml destilleeritud veele 1 ml lo % kaaliumjodii-

!i lahust, 0,5 ml lahjendatud väävelhapet ja 0,2 ml tärklise-

.ahust. Kümne minuti jooksul ei tohi tekkida sinist värvust,

värvus tekib, tuleb kaaliumjodiidi puhastada järgmisel

meetodil: kaaliumjodiidi lahus valatakse klaaskorgiga pudelis-

te ja puhutakse sisse õhku, et küllastada süsihappegaasiga ja

jäetakse 1-2 ööpäevaks pimedasse seisma. Kui lahus muutub

ioodi eraldumise tulemusena kollaseks, lisatakse lahusele vä-

hene kogus uhmris 5 - lo ml veega hõõrutud kartulitärklist

(kindlasti kartulitärklist!). Lahust loksutatakse minuti jook-

. ja filtritakse läbi tiheda kurdfiltri. Kui kaalimjodiidi

ms seismisel uuesti kollaseks muutub, tuleb korrata puhas-

st. Puhastatud kaaliumjodiidi lahus kõlbab analüüsiks.

2. Mangaansulfaadi või -kloriidilahus: 48c g .4HpO
5i 425 g MnCI2.4HgO lahustatakse vees ja täidetakse 1 liitri-

i. Kui lahus on hägune, tuleb filtrida. Lahuse puhtust kont-

ollitakse kolmeväärse raua sisaldusele samuti nagu kirjelda-

ud kaaliumjodiidi puhul. Kui lahus muutub siniseks, lisatakse

;aloo ml lahuse kohta 0,5 g keemiliselt puhast soodat ja jäe-

kse 24 tunniks seisma, seejärel filtritakse tekkinud sade.

3. Kaaliumjodiidi leeliseline lahus: 700 g kaaliumhüdrok-

iidi või 500 g naatriumhüdroksiidi ja 150 g kaaliumjodiidi

austatakse vees ja täidetakse 1 liitrini. Ka selle lahuse

nihtust kontrollitakse ülalkirjeldatud meetodil, kusjuures lah-

jendatud leelislahust hapustatakse rohke happega. Kui lahus

ärvub siniseks, puhastatakse lahus nitrititest. Selleks lahus-

tatakse 250 g keemiliselt puhast naatriumhüdroksiidi 200 ml

tewtilleeritud vees, lahust keedetakse koos metallilise alumii-

liumi tükikestega, jahutatakse, lastakse suletud pudelis setti-

ja ja hiljem valatakse vedelik ettevaatlikult sadmelt viimast
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Iligutarnata. Puhastatud kaaliumjodiidi Ja naatriumhüdroksii-

di lahused valatakse vastavas vahekorras mõõtsilindrisse ja
täidetakse vajaliku mahuni.

4. Keemiliselt puhas soolhappelahus (1:1) või väävelhapp
lahus (1:3) 5*0,02 n naatriumtiosuJJfaadž lahus valmistatakse

0,2 n lahuse lahjendamisel. Viimase valmistamiseks lahustatä

se 5o g keemiliselt puhast kristalset naatriumtioaulfaati ve<

ja täidetakse 1 liitrini värskeltkeedetud ja jahutatud desti

leeritud veega. Konserveerimiseks lisatakse 1 ml kloroformi.

Iga 0,02 n lahuse milliliiter vastab 0,16 mg hapnikule ehk

0,1116 hapnikule 0* ja ?6o mm rõhu juures.

6 . 0,02 n kaaliumjodaadi lahus valmistatakse 0,2 n lahuse 1;

jendamisel. 0,2 n lahuse valmistamiseks lahustatakse 7, i
kaaliumjodaati 1 1 destilleeritud vees. Müügilolevat kaalium

jodaadilahust tuleb enne reaktiivi valmistamist vesilahusest

ümberkristallida ja 18o* juures kuivatada.

7 . 0,02 n valmistatakse 0,2 n lahuse

lahjendamisel. Viimase valmistamiseks lahustatakse 9,8060 g

kaaliumdikromaati 1 1 destilleeritud vees. Müügil olevat soo

la tuleb vähemalt 3 korda veest ümberkristallida ja 180 - 2o<

juures konstantse kaaluni kuivatada.

8. Tärklislahus: 0,5 g tärklist loksutatakse vähese külma

veega ja valatakse pideval segamisel 100 ml keeva vette, kee-

detakse paar minutit, lastakse õö jooksul settida. Järgmisel
päeval võetakse pealt läbipaistvat vedelikku. Konserveerimi-

seks lisatakse 100 ml tärklialahuse kohta 0,125 g väheses ve<

lahustatud salitsüülhapet. 0,02 n tiosulfaadilahuse tiitrit

kontrollitakse aegajalt järgmiselt: kolbi puistatakse 0,5 g

puhast kaaliumjodiidi, lahustatakse 2 ml vees, lisatakse al-

gul 0,5 ml väävelhapet (1:3), seejärel 25 ml 0,02 n kaalium-

jodiidilahust, segatakse ja lisatakse 200 ml destilleeritud

vett; eraldunud jood.tiitritakse 1 ml tärklislahuse manuluse:

tiosulfaadi lahusega. Kontrolliks tuleb määrata tiosulfaadi

tiiter ka kaaliumdikromaadiga, seda tehakse samuti, ainult

hapustemiseks kasutatakse 0,5 ml asemel 1,5 ml väävelhappe-

lahust.
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Määramine:

Kui hapniku fikseerimisel mangaanoksiidide hüdraadid on

tadenenud pudeli põhja, lisatakse sademe lahustamiseks 3 ml

või 5 ml soolhappelahust ja loksutatakse segi,

sisu viiakse kolbi, loputatakse destilleeritud veega

ja tiitritakse 0,02 n tiosulfaadilahusega. Tiitrimise lõpul

isatakse indikaatorina 1 ml tärklislahust. Tiitritakse sini-

tevärvuse valastumiseni. Antud reaktiivikogused on arvestatud

.soml-liste hapnikupudelite jaoks. E?uihapnikupudeli maht on

.00ml või veel vähem, lisatakse mangaansulfaati ja kaalium-

jodiidi leeliselist lahust ainult 0,5 ml, sademe lahustamiseks

'õetakse 1,5 ml väävelhapet ja 2,5 ml soolhapet. Fikseeritud

tademeid hapnikupudelis ei tohi säilitada üle 24 tunni.

Hapnikus!saldus (X) arvutatakse valemist:

-
0,16.K.n.1000

X =
— mg/1,

Vl-V2

: n - 0,02 n tiosulfaadi hulk milliliitrites,

Vi - määramiseks võetud pudeli maht milliliitrites,

Vg - võetud reaktiivide hulk (2 ml),

K - tiosulfaadilahuse faktor.

agades lahustunud hapniku hulk mg/1 1,429-ga (= 1 hap-

tikukaal) saadakse hapniku hulk 1

!dmed hapniku lahustuvuse kohta mg/1 destilleeritud vees eri-

;val temperatuuril 760 mm atmosfäärse rõhu ja 20,90 % hap-

.ku partsiaalrõhu juures (kuiva õhu puhul) esitatakse tabel

. Nn. hapniku küllastuseaste leitakse, kui saadud hapni-

hulk mg/1 jagatakse tabelis sama temperatuuri juures antud

pniku hulgale ja korrutatakse 100-ga.

. Biokeemiline hapnikutarvidus (HHT)

Vee biokeemiline hapnikutarvidus on hapniku hulk mg/1, mis

tlub kergestihapenduva orgaanilise aine hapendamiseks ja sta-

liseerimiseks aeroobsetes tingimustes toimuvate biokeemilis-

-Iprotsesside tulemusena.
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Tabel
lo

Hapnikulahustuvusdestilleeritud
vees

760mm
rõhu

ja2o,9%
hapniku

partsiaalrõhu
juures

(mg/1
1)

0*

0,1*

o,2°

o,3"

0,4*

o,5*

0,6*

o,7*

0,8*

o,9*

0"

14,
7o

14,66

14,62

14,58

14,54

14,
5o

14,46

14,42

14,38

14,34

1"

14,
3o

14,26

14,23

14,19

14,15

14,11

14,
07

14,
o3

14,oo

13,96

2"

13,92

13,88

13,85

13,81

13,78

13,74

13,7o

13,67

13,63

13,6o

3°

13,56

13,53

13,49

13,46

13,42

13,39

13,36

13,32

13,29

13,25

4*

13,22

13,19

13,15

13,12

13,o9

13,o5

13,o2

12,99

12,96

12,92

5*

12,89

12,86

12,83

12,8o

12,72

12,73

12,7o

12,67

12,64

12,61

6*

12,58

12,55

12,52

12,49

12,46

12,43

12,41

12,38

12,35

12,32

7"

12,29

12,26

12,23

12,
2o

12,17

12,14

12,12

12,o9

12,o6

12,o3

8"

12,oo

11,97

11,95

11,92

11,89

11,86

11,84

11,81

11,78

11,76

9*

11,73

ll,7o

11,68

11,65

11,63

ll,6o

11,57

11,55

11,52

ll,5o

lo*

11,47

11,45

11,42

11,
4o

11,37

11,35

11,33

ll,3o

11,28

11,25

11*

11,23

11,21

11.18

11,16

11,13

11,11

H,o9

ll,o6

11,
o4

11,01

12*

lo,99

lo,97

lo,94

lo,92

lo,9o

lo,87

lo,85

lo,83

lo,81

lo,78

13*

lo,76

lo,74

lo,72

10,69
10,6?

lo,65

lo,63

lo,61

lo,58

lo,56

14*

lo,54

lo,52

lo,
5o

lo,48

lo,46

lo,43

lo,41

lo,39

lo,37

io,35

15*

lo,33

lo,31

lo,29

lo,27

lo,25

lo,23

lo,21

lo,19

lo,17

io,15

16*

lo,13

10,11

lo,o9

lo,
o7

lo,
05

lo,
03

10,01

9,99

9,97

9,95

17*

9,93

9,91

9,89

9,87

9,85

9,83

9,82

9,8o

9,78

9,76



38

O'

o

co

o

CD

O

u*\

o

o

t

fc\

o

O CO
cr\ K\ ococ*-cr\4f K\ co oCO

oo O\ ccc r-< r4G\
K\CO o

crc<yc<yco\<T<co coco co co aT ctT

d-'cPQ\K\cD.-tcDCc!CpcrcM oco
t>. tr\ co 3- fc\ co r-) cT'

coco oo co coco

C)

00 <-! tr\ co co K\ o\ cD tc\ r-!
CTC COOCTc[>-

o

cr< cn crc co co oo co co oo cõ* co

f-) 00<-)LT\Q CO CO C*sCD CO
o

<7'(r.(T\<ysCOCOCOCOCt?CO oo cb*

cp g\ )c\ co
CD 3 o

co coco oo co ccToo

cDtr\st- CO r4 Õ

C\(Tsa\(y\Co co. coco co co oo* co

O cr\ o CD K\
K\r-1 K\r-f O

OOOO CO CO COCO

U'rl CO Cc) OJ CO r-i CO, CD

cb p-.cba\'o



39

Nitrifikatsiooniprotsess järgneb orgaanilise aine hapen-

dumisele ja selleks kulunud hapnik ei kuulu EHT hulka. BHT

tulemuste õigeks hindamiseks tuleb neid kõrvutada hapendumu-

tulemustega.

Reaktiivid:

1. Reostunud vete lahjendamiseks isasutataksedestilleeri-

tud vett, mis ei sisalda rauda, vaske, aktiivset kloori, am-

moniaaki, nitriteid, ega nitraate. Mikroorganismide normaal-

seks elutegevuseks lisatakse toitesoolade lahuseid 1 ml 1

liitri vee kohta. Toitesooladega lahjendusvesi valmistatakse

eelnevalt ja säilitatakse suletud anumas pimedas kohas.

a) Fosfori puhverlahus: selleks lahustatakse 8,5 g

21,75 g K2HPO4' 33,4 g - THgO- ja 1,7 g destil-

leeritud -vees ja täidetakse veega ühe liitrini. Selle lahuse

pH = 7,2.
b) Magneesiumeulfaadi lahus: 22,5 g lahustatak-

se destilleeritud vees ja täidetakse 1 liitrini.

c) Kaltsiumkloriidilahus: 27,5 g veevaba CaClg lahustatak-

se destilleeritud vees ja täidetakse 1 liitrini.

d) Rauakloriidilahus: 0,25 g . 6HgO lahustatakse

destilleeritud vees ja täidetakse 1 liitrini.

2. Kõik reaktiivid, mida kasutatakse lahustunud hapniku
määramiseks (Vt. Lahustunud hapnik).

A-p a r a t u u r:

1. 150 - 250 ml-lised klaaskorgiga pudelid, kroomseguga

puhastatud, pestud ja kalibreeritud (lahustunud hapniku mää-

ramise pudelid).
2. Hapnikukadude või õhust liigse hapniku sidumise väl-

timiseks tuleb pudelid "inkubatsiooniperioodiks" õhutihe-

dalt sulgeda. Selleks asetatakse pudeli kaela laienenud osa-

le jämeda.kummivooliku tükk
,

mis selliselt moodustavad re-

servuaari. See reservuaar täidetakse sama veega, millega pu-

delgi on täidetud. Kui pudel suletakse korgiga, jääb vesi

sellesse reservuaari püsima moodustades seega isolatsiooni-

kihi.

3. Termostaat 30* juures, (reguleeritav +l*)
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Määramin

Uuritav vesi valatakse laboratooriumis kolbi ja viiakse

2o* C (vajaduse järgi kas soojendades vesivannil või jahuta-

des), seejärel loksutatakse ühe minuti vältel, et küllastada

proovi hapnikuga või vastupidi, hapniku ülihulk saaks eemal-

duda. Kui õhumullid on eraldunud, valatakse vesi sifooni abil

kahte lihvitud korgiga (hapniku-) pudelisse, kuni kummireser-

vuaari ääreni. Ühele pudeleist lisatakse reaktiivid ja määra-

takse lahustunud hapnik nagu kirjeldatud peatükis "Lahustunud

hapnik".

Teine pudel uuritava veega (nn. inkubeerimispudel) aseta-

takse valguse eest kaetud termostaati 2o* juurde viieks öö-

päevaks. Viie ööpäeva möödumisel määratakse lahustunud hap-

nik. Kahe määramise vahe arvestatuna 1 liitrile annabki hap-

niku hulga, mis kulus uuritavas vees orgaanilise aine hapendu-

miseks $ ööpäeva jooksul. Täpsemate andmete saamiseks soovita-

takse korraga inkubeerida*paralleelselt 2-3 pudelit, mille-

dest arvutatakse siis keskmine. Vajaduse korral määratakse

vee täielik BHT, siis määratakse EHT ka 2,3,4,6 ja lo ööpäeva

järele. Lühemad inkubatsiooniajad annavad ülevaate nitrifikat*-

sioonikäigust. Kui nitritite sisaldus tõuseb.o,os mg/1 võrrel-

des algveega, siis lõpetatakse BHT määramine.

Nitrifikatsiooniprotsessi kontrolli teostatakse järgmiselt

enne kui inkubeerimispudelisse lisada reaktiivid hapniku mää-

ramiseks võetakse ettevaatlikult pipetiga vett katsutisse ja

lisatakse 9 ml destilleeritud vett, Nitritite sisaldus mää-

ratakse ligikaudselt nagu see kirjeldatud peatükis "Nitriti-

te lämmastik" ja saadud arv korrutatakse kümnega. 0,l mg

nitritite lämmastiku tekkimiseks kulub 0,34 mg hapnikku ja

0,l mg nitraatide lämmastikule 0,46 mg hapnikku.

Reostunud vete analüüsimisel võib ilmneda, et kogu hap-

nikutarviduse rahuldamiseks ei jätku lahustunud hapnikku,
sellisel juhul tuleb uuritav vesi lahjendada selleks spet-

siaalselt valmistatud veega (vt. Reaktiivid). Lahjendusaste

peab olema selline, et lahustunud hapniku kulu 5 ööpäeva
jooksul ei oleks alla 4 mg/1 ja lahustunud hapniku jääk ei

oleks alla 2 mg/1. Kui on tegemist veega, mille BHT kohta
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puuduvad andmed, tehakse korraga mitu lahjendust 1:1, 1:2,

1:3 js 1:4. Veel suuremaid lahjendusi tuleb teha vaid väga

tugevasti reostunud vetes. Lahjendamisel tuleb lähtuda sel-

lest, et lahjendusaste peab vastama umbes 3/4 permanganaat-

hapendumise näitajast. Lahjendatud proovi aereeritakse lok-

sutades, valatakse pudelisse ja analüüsitakse täpselt samuti

nagu eespool kirjeldatud. Kontrolliks tuleb määrata ka lah-

jendusvee BHT (see ei tohi ületada 0,3 mg Og/l). Saadud arv

lahutatakse lahjendatud vee BHT väärtusest. Lõplik BHT väär-

tus saadakse leitud BHT väärtuse korrutamisel lahjendusast-

mega.

Uuritava vee pH peab olema 6,5 - 8,5 piires, vastasel kor-

ral tuleb vesi enne määramist neutraliseerida kas soolhappe

või leelise lisamisega. Toksilisi aineid sisaldavates vetes

on EHT väärtused ebatäpsed, sellistest vetest valmistatakse

mitmekordsed lahjendused ja vastuseks loetakse kõige suurem

BHT väärtus (arvestades lahjendust).

9. Nafta

Nafta määramiseks veekogudes üsna tundlik, kuid mitte kül-

laldaselt kindel meetod, on määramine loh-t.järgi. Nafta lõhn

on tuntav juba juhul, kui vees on kümnendikud milligrammid 1

1 kohta. ,

Alljärgnev meetod võimaldab määrata eetrislahustuvate aine-

te summa. Juhul, kui on tegemist naftatööstuse reovetega, võib

eeldad? et põhiline osa neist aineist on nafta.

Reaktiivid:

1. Petrooleeter (keemistemperatuuriga so*) või etüülee-

ter või kloroform.

2. Värskelthõõgutatud kaltsiumkloriid

Määramine.

Liitrilisse lahutuslehtrisse valatakse 1 1 uuritavat

vett, lisatakse 2o ml eetrit, loksutatakse ja jäetakse 2o -

3o minutiks seisma. Seejärel valatakse vesi teise lahutus-

lehtrisse, eetriekstrakt aga viiakse kolbi. Lahutuslehtrisse
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lisatakse uuesti eetrit*(2o ml) ja lokautatakse jne. Seda

korratakse 4-5 korda. Vee jääkide eemaldamiseks lisatakse

eetriekstraktile 5 g värskelthõõgutatud kaltsiumkloriidi ja
jäetakse 12 tunniks seisma. Seejärel filtritakse eeter läbi

rasvaVaba filtri 5o ml-lisse kaalutud kolbi, eeter destillee-

ritakse üle, kolb kuivatatakse 1 tunni vältel eksikaatoris

kaltsiumkloriidil ja kaalutakse. Kolvi kahe kaalutise (ekst-

raktiga ja tühjalt) vahest saadakse eetrislahustuvate ainete

hulk mg/1.

Väikeste naftahrgust

Reaktiivid:

1. 5 %-line alumiiniumsulfaadilahus.

2. lo %-line ammoniaagilahus.

3. 3 %-line väävelhape.

4. 4o - 45* juures üledestillitud petrooleeter.

5. Värskelthõõgutatud kaltsiumkloriid v3i naatriumsulfaat.

Määr a m i

3-5 1 filtreerimata uuritavale veele lisatakse lo - 15 ml

15 % alumiiniumsulfaadilahust. Lahust segatakse ettevaat-

likult ja leelistatakse lo % ammoniaagiga kuni leelisese

reaktsioonini (pH=B,5 - 9)* Seejärel asetatakse anum uuri-

tava veega 2 - 3 tunniks sooja vette (5o - 55*), et kiiren-

dada sadenemist ja jäetakse siis 12 tunniks seisma. Selginud

lahus sifoneeritakse, sade aga lahustatakse 3 % väävelhappes.

Lahus viiakse lahutuslehtrisse ja nafta ekstraheeritakse

eetriga kuni eetrikiht muutub värvusetukp. Eetriekstrakt vee-

tustatakse 12 tunni vältel värskeltkuivatatud kaltsiumklorii-

diga või naatriumsulfaadiga, seejärel filtritakse väiksesse

(5o ml) kaalutud kolbi ja jätkatakse määramist eespoolkir-

jeldatud meetodil. Nafta ja naftaproduktide määramisel ülal-

kirjeldatud meetodil lenduvad kerged fraktsioonid.

10. Fenoolid (lenduvad)

Fenoolid on veeaurudega lenduvad bensooliderivaadid. Ju-

ba üsna väikene lenduvate fenoolide kogus rikub vee kvalitee-

ti, eriti kloreerimisel. Seetõttu majapidamis-joogiveena ka-
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sutatavad veed ei tohi sisaldada üle 0,00 l mg/1 lenduvaid

fenoole.

Väga reostunud vetes, kus fenoole on üle lo mg/1, määra-

takse nende sisaldus veg destillaadi broneerimisel-broomi

ülihulgaga ja viimase jodomeetrilisel tiitrimisel. Väikesed

fenoolikontsentratsioonid alates 0,02 mg/1 määratakse kolori-

meetriliselt. (Põhjalikumalt käsitatakse fenoolide määramis-

meetodeid käesoleva metoodika järgnevas osas "Reovete sani-

taar-keemilised analüüsi meetodid").

Lahjades lahustee võivad len-

duvad fenoolid kiiresti muutuda, seetõttu tuleb fenoole mää-

rata hiljemalt 4 tundi pärast proovivõtmist. Lenduvate fe-

noolide muutumise vältimiseks lisatakse 5 g leelist 1 1 vee

kohta. (Leeline ei kõlba põlevkivifenoolide konserveerimiseks

sest nende fenoolide põhimassi moodustavad leelises keskkonni

oksideeruvad mittelenduvad fenoolid). Proovi konserveerimi-

seks võib kasutada ka 1 g vasesulfaati 1 1 kohta. Selliselt

konserveeritud proovi ei tohi aga säilitada üle 24 tunni.

Meetod põhineb kollaste produktide tekkimisel naatrium-

fenolaadi toimel. Määramist segab metanoolisisaldus üle 3

mg/1 ja atsetoonisisaldus üle lo mg/1. Meetod.sobib fenooli-

kontsentratsioonide - kuni 2 mg/1 määramiseks. Värvuse in-

tensiivsus ja värvivarjund sõltuvad destillaadis leiduva-

test fenooli homoloogidest, seetõttu võib esineda raskusi

kolorimetreerimisel. Sellisel juhul on kasulik valmistada

standard mitte puhtast oksibensoolilahusest, vaid veekogu

saastavate reovete destillaadist. Fenoolide sisaldus selles

destillaadis määratakse eelnevalt bromeerimismeetodil.

Reaktiivid:

1. Xaaliumbromiidi lahus; 6 g kaaliumbromiidi lahustatak-

destilleeritud vees ja täidetakse 1 liitrini.

2. Kaaliumbromaadilahus: 1,67 g kaaliumbromaati.lahusta-

takse destilleeritud vees ja täidetakse 1 liitrini.

3. 0,05 n tiosulfaadi lahus.

4. Sulfaniilhappelahus: 1,91 g kristalset sulfaniilhapet
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lahustatakse 250 ml destilleeritud vees.

5, Väävelhape: 1 osa kontsentreeritud väävelhapet valatak-

se ettevaatlikult 3 mahuossa destilleeritud vette.

6. Naatriumnitritilahus: 0,85 g keemiliselt puhast naat-

riumnitritit lahustatakse 250 ml destilleeritud vees.

7. Diasoteeritud sulfaniilhape valmistatakse iga kord

vahetult enne tarvitamist. 5 osa sulfaniilhapet (reaktiiv 4)

segatakse jahutades 1 osa lahjendatud väävelhappega (reaktiiv

5) ja.s osa naatriumnitritiga (reaktiiv 6).

8. Fenooli põhistandardlahus: 1 g fenooli lahustatakse

1 1 destilleeritud vees; 1 ml seda lahust sisaldab 1 mg fe-

nooli. Fenooli täpne sisaldus määratakse jodomeetrilisel tiit-

rimisel. 500 ml-lisse klaaskorgiga Erlenmeyeri kolbi valatak-

se 3o ml fenoolilahust, lisatakse 25 ml kaaliumbromiidi- (reak
tiiv 1 ) ja 25 ml kaaliumbromaadi- (reaktiiv 2 ) lahust ja lo

ml lahjendatud väävelhapet, suletakse korgiga ja jäetakse 3o

minutiks seisma. Seejärel lisatakse 1 g kaaliumjodiidi, su-

letakse uuesti ja tiitritakse 5 minuti pärast naatriumtiosul-

faadilahusega lisades tiitrimise lõpupoole tärklislahust.

Kontrolliks võetakse täpselt samasugusesse kolbi 3o ml des-

tilleeritud vett, lisatakse 25 ml kaaliumbromiidi- ja 25 "1

kaaliumbromaadilahust, lo ml väävelhapet, 1 g kaaliumjodiidi

ja 5 minuti pärast tiitritakse samuti naatriumtiosulfaadila-

husega. Fenooli tiitrimiseks ja kontrollkatses kulunud 0,05
n tiosulfaadilahuse vahe korrutatud 0, 784-ga vastab fenooli-

de sisaldusele milligrammides uurimiseks võetud lahuses.

$. lo %-line naatriumhüdroksiidilahus.

Määratuim

Analüüsiks võetakse vee hulk, mis vastab umbes 0,l mg

fenoolisisaldusele,.hapustatakse 5 ml väävelhappega (reak-

tiiv 5), viiakse destilleerimiskolbi (vt, lk. 21 joonis 3)
ja destilleeritakse üle 200 ml. Destillatsiooni lõppu kont-

rollitakse mõnele milliliitrile destillaadile diasoreaktii-

vi lisamisel.

100 ml destillaati valatakse mõõtsilindrissa, lisatakse
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ml diasoteeritud sulfaniilhapet (reaktiiv 7) ja 2,5 ml naat-

riumhüdroksiidi (Reaktiiv 9). 5 minuti pärast võrreldakse sa-

maaegselt valmistatud standardskaalaga.

Standardskaala valmistamine. Vahetult enne määramist val-

mistatakse standardtöõlahus: lo ml pßhistandardlahust (reak-

tiiv 8) lahjendatakse 1 liitrini. 1 ml lahust sisaldab 0,0 l
mg fenooli. Skaala valmistamiseks võetakse 1 - lo mlstan-

dardlahust kümnesse loe ml-mahuga silindrisse, silindrid täi-

detakse destilleeritud veega 100 ml-ni ja lisatakse samu

reaktiive nagu uuritavale veele.

Võib kasutada ka püsivskaalat, mis valmistatakse kaalium-

plaatinakloriidist. Selleks lahustatakse 2 g kaaliumplaatina-

kloriidi 100 ml kontsentreeritud soolhappes ja täidetakse

destilleeritud veega 1 liitrini. Skaala valmistamiseks võetat

se tabel 11 märgitud lahuse hülgad ja täidetakse destilleeri-

tud veega 5o ml-ni.

Tabel 11

Püsivskaala fenoolide määramiseks

Xaaliumplaatinkloriidi lahus, ml Fenooli hulk, mg.

Fenooli sisaldus (X) uuritavas proovi? arvutatakse va-

lemist:
n

.
V-

. 1000
X=

c. Vi

kus: n - fenooli hulk standardlahusega silindris, milligram-

mides;

Vg - destillaadi hulk milliliitrites;

O,QOO

0,001

0,003

0,005

o,oo?
0,010

0,020
0,030
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C - kolorimeetriliseks määramiseks võetud destil-

laadi hulk milliliitrites;

- destilleerimiseks võetud uuritava vee hulk mil-

liliitrites,
Fenooli võib määrata ka Hehneri silindrites

11. Leelisus.

A ab:

Reaktiivid:

1. 0,l n soolhappelahus.

2. 1 % fenoolftaleiinilahus

3. Segaindikaator -lg metüüloranži ja 2,5 g indigokar-
miini lahustatakse destilleeritud vees ja täidetakse 1 liit-

rini. )

Määr a m i

100 ml uuritavale veele Erlenmeyeri kolvis lisatakse 3 til-

ka fenoolftaleiinilahust. Roosa värvuse ilmumisel tiitritak-

se soolhappelahusega valastumiseni. Seejärel lisatakse samas-

se kolbi 5 tilka segaindikaatorit ja jätkatakse tiitrimist

0,l n soolhappelahusega kuni värvuse üleminekuni rohelisest

violetseks. Tiitrimisel roheline värvus muutub ühe tilga toi-

mel algul halliks ja alles järgmise tilga toimel violetseks.

Tiitrimise lõpuks loetakse üleminekut violetiks. Märgitakse
fenoolftaleiiniga tiitrimiseks kulunud 0,l n soolhappe milli-

liitrite arv ja kogu kulunud 0,l n soolhappe ml arv.

Süsihappegaasi mõju vältimiseks puhutakse proovist enne

segaindikaatoriga tiitrimist 3-5 minuti jooksul õhku läbi.

Kui seejuures proovil tekib esialgne värvus, tiitritakse

proovi täiendavalt värvimuutuseni. Seejärel puhutakse uuesti

õhku läbi ja värvimuutuse korral tiitritakse veelkord. Tiit-

rimine on lõppenud, kui värvus peale läbipuhumist enam ei

muutu.

B. Mä;

Reaktiivid:

1. 0,l n soolhappelahus.
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2. 0,05 % metüüloranzilahus: 0,5 g indikaatorit lahustatakse

1 1 vees.

3. 1 % fenoolftaleiinilahus: 1 g fenoolftaleiini lahustatakse

100 ml 5o %-lises alkoholis.

Määramin

100 ml uuritavale veele Erlenmeyeri kolvis lisatakse 3 tilka

metiiüloranžindikaatorit ja tiitritakse soolhappelahusega ku-

ni värvuse muutuseni. Et paremini näha värvusemuutust on soo-

vitav kõrvale asetada kontroll: sama vesi +3 tilka metüüloran-

ži. Tiitritakse valgel taustal. Värvus muutub veidi varem kui

kogu bikarbonaat on tiitritud. See on tingitud süsihappegaasi

toimest indikaatorile. Mida suurem on vee leelisus, seda suu-

rem on süsihappegaasi mõju. Seetõttu tuleb tingimata kasuta-

da parandustegurit, suurendades saadud resultaati (leelisust)

4 % võrra. Leelisust väljendatakse normaalhappe milliliit-

rites, mis võrdub mg-ekvivalentidele-.

Leelisus (I) arvutatakse valemist:

X=a.K.1,04 mg-ekv.,

kus: a - 100 ml vee tiitrimiseks kulunud 0,l n soolhappelahuse

hulk milliliitrites

K - 0,l n happe lahuse faktor

1,04 - COp mõju paranduskoefitsient

Korrutades saadud arvu 2,8-ga, saadakse karbonaatne karedus

kraadides (leelisvabades vetes).

Leelisuse ümberarvutamiseks karbonaät-iooni milligrammidele

1 liitris leelisuse arv milliliitrites korrutatakse 61,02-ga.

Kui vees leidub karbonaate ja hüdroksiide, siis enne metüül-

oranžiga tiitrimist tiitritakse fenoolftaleiiniga. 100 ml vee-

le Erlenmeyeri kolvis lisatakse 3 tilka fenoolftaleiini. Kar-

bonaatide ja hüdroksiidide toimel tekib roosakas värvus. Tiit-

ritakse 0,l n soolhappega kuni värvuse kadumiseni. Märgitakse
fenoolftaleiiniga tiitrimiseks kulunud happe milliliitrite arv.

Samas kolvi jätkatakse tiitrimist metüüloranziga nagu ülalkir-

jeldatud. Märgitakse tiitrimiseks kulunud happe ml arv lisades

sellele ka fenoolftaleiiniga tiitrimisel kulunud milliliitrite

arvu.
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12. Karedus.

A. üldkaredus.

di

Etüleendiamiinotetraäädikhappenaatrium (Triloon-B) moo-

dustab kahevalentsete metalli-ioonidega püsivaid sooli. Seda

triloon-B omadust kasutataksegi kareduse määramiseks.

Reaktiivid:

1. 0,l n triloon-B lahus: selleks võetakse 18,613 g kahealuse-

list etiileendiamiinotetraäädikhapet, mis on kristallunud 2

molekuli veega, lahustatakse destilleeritud vees, mis ei

tohi sisaldada vaske. Kui lahus on hägune, filtritakse,

täidetakse seejärel 1 liitrini ja segatakse hästi. Triloe-

nilahus säilub mitu kuud. Triloonilahuse tiitrit võib mää-

rata kaltsiumi- ja magneesiumisoolade seguga. Selleks val-

mistatakse 0,l n kaltsiumilahus võttes 5,005 g 1 tund llo°

juures kuumutatud keemiliselt puhast kaltsiumkarbonaat!,

lahustatakse 8 - 9 ml kontsentreeritud soolhappes. Reakt-

siooni lõppedes lisatakse veel tilgaviisi soolhapet karbo-

naadi täieliku lahustumiseni. 0,l n magneesiumlahuse val-

mistamiseks kaalutakse 13,325 g keemiliselt puhast magnee-

siumsulfaat! ja lahustatakse liitrilises kolvis destillee-

ritud vees. Magneesiumsulfaadilahuse normaalsust kontrolli-

takse kaalanalüütiliselt. Hüdrolüüsi vältimiseks lisatakse

5-6 tilka kontsentreeritud väavelhapet. Võetakse 750 ml

0,l n kaltsiumkloriidi ja 250 ml 0,l n magneesiumsulfaadi-

lahust ja selle segu järgi, mille Ca-ja Mg-soolade vahekord

on lähedane tavaliste looduslike vete Mg- ja Ca-soolade va-

hekorrale, määratakse triloon-B lahuse tiiter.

Täpselt 100 ml segule Erlenmeyeri kolvis lisatakse 5 ml

ammoniaalset puhverlahust, 5-7 tilka indikaatori erüok-

roommusta lahust, segatakse hästi ja tiitritakse aeglaselt.

o,lntriloon-B lahusega punase värvuse siniseks muutumiseni.

Vee kareduse määramiseks kasutatakse 0,02 n trilooni-

lahust, mis valmistatakse 0,1-normaalsest lahusest lahjen-

damisel .
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0,02 n lahust võib valmistada ka 3,75 g trilooni lainetamisel

destilleeritud vees ja täites veega 1 liitrini. Magneesiumsoo-

lade nügroskoopsuse tõttu tuleb nende tiitrit aegajalt kont-

rollida.

2. Ammoniaakaalne puhverlahus: 100 ml 2o % keemiliselt pu-

hast ammooniumkloriidilahust segatakse 100 ml keemiliselt puh-

ta kontsentreeritud ammoniaagiga. Saadud lahus täidetakse des-

tilleeritud veega 1 liitrini.

3. Indikaatorlahus: 0,5 g erüokroommusta (ET-OO) või hapu

kroomtumesinist lahustatakse lo ml ammoniaakaalses.puhverla-

huses ja täidetakse 9o %-lise etanooliga 100 ml-ni.

Määramine:

Määramiseks võetakse 100 ml või vähem (50, 25, lo ml ole-

nevalt vee karedusest) uuritavat vett, et proov ei sisaldaks

üle 0,5 mg-ekv kaltsiumi ja magneesiumi. Kui on võetud vähem

vett, täidetakse proov destilleeritud veega loo'ml-ni, lisa-

takse kolbi 5 ml ammoniakaalset puhverlahust ja 7 - 8 tilka

indikaatorlahust. Kolvi sisu loksutatakse ja tiitritakse 0,02

n triloonilahusega kuni punase värvuse siniseksmuutumiseni.

Viimased tilgad lisatakse 1 - 2-sekundiliste vaheaegadega.

Soovitav on tiitrimise ajal võrdluseks kõrvale asetada üle-

tiitritud proov. Vee karedus (X) arvutatakse valemist:

__ K.0,02.n.1000
=

— mg-ekv/1

kus: K - 0,02 n triloonilahuse faktor,
V - uurimiseks võetud vee hulk milliliitrites,

n - tiitrimiseks kulunud triloonilahuse hulk milliliit-

rites.

B. Möö

Reaktiivid vt. "Uldkaredus"

Mööduv karedus on üldkareduse osa, mis vee keetmisel kaob.

Mööduv karedus leitakse vee kareduse määramise vahest enne ja

pärast keetmist. Mööduvat ja jäävat karedust võib määrata ka
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vee leelisuse vähenemisest. Sel juhul arvutatakse mööduv ka-

redus (b) valemist:

b=(n - K

ja jääv karedus valemist

C b,

kus: n ja on leelisus normaalhappe milligramm-ekvivalenti-

des (milliliitrites) 1 1 vee kohta enne ja pä-'
rast keetmist;

K - happelahuse faktor,

a - üldkaredus mg-ekvivalentides

keedetud vee üldkaredust (jääv karedus) määratakse järgmi-

selt: 0,5 1 uuritavat vett keedetakse 750 ml-liseshästilee-

listatud kolvis tagasivoolujahutiga 1 tunni vältel. Keetmise

lõppedes jahutatakse kolb kiiresti voolava vee all ja filtri-

takse umbes 200 ml vett läbi pestud ja kuivatatud filtri.

Filtraadist võetakse 100 ml ja määratakse üldkaredus. Keet-

mata ja keedetud vee kareduste vahe annab mööduva kareduse.

Kareduse vähenemine vee keetmisel on tingitud kaltsiumkarbo-

naadi (koos magneesiumilisanditega) väljalangemisest bikarbo-

naatide lagunemise tulemusel. Vee keetmisel eraldub veest

vaba süsihappegaas ja bikarbonaatide dissotsieerumisel vabanev

süsihappegaas. Keetmisel langeb välja lahustumatu kaltsium-

-karbonaadi sade, seega eraldatakse just see osa karbonaat-

karedusest, mis koosneb kaltsiumbikarbonaadist, sest kalt-

siumkarbonaat on vaba süsihappegaasi manulusel hoopis vähem

lahustuv (1 1 lahustub 16 g mis vastab 0,3 mg-ekv ka-

redusele) kui suhteliselt kergestilahustuv magneesiumkarbo-

naat. Seega ei tohi mööduvat karedust võrdsustada karbonaat-

karedusega nagu vahel tehakse. Rohke magneesiumkarbonaadi

esinemise korral on eriti tunduv vahe mööduva ja karbonaat-

kareduse vahel.

13. Kuivjääk

Vees lahustunud ühendite üldhulga iseloomustamiseks mää-

ratakse vee kuivjääk. Peale selle võimaldab kuivjääk kont-

rollida analüüsi kvaliteeti, kuna õige analüüsi korral peab

üksikute määramiste tulemusena saadud elementide summa olema
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lähedane kuivjäägile.

Vähemineraliseerunud vetes on kuivjäägi määramine lihtne,

kuid kõrge Ca- ja Mg-sulfaatide ja -kloriidide sisalduse kor-

ral muutub keerukaks. Sellisel juhul lisatakse soodat, et

viia mainitud sade üle karbonaatideks.

A. Kuiv jää, amine ilma sooda lisamiseta

250 - 300 ml uuritavat vett filtritakse läbi tuhavaba filt

ri (sinine lint) ja aurutatakse llo° juures konstantse kaalu-

ni kuivatatud plaatina- või kvartskausikeses vesivannil kui-

vaks.

Märkus: Kui vee läbipaistvus on üle 3o cm (kirjaproovi

järgi) võib kuivjääki määrata filtreerimata vees. Kauss koos

kuivjäägiga kuivatatakse konstantse kaaluni (llo" juures).
Kuivjääk arvutatakse valemist:

n- Di.looo
X = mg/1,

V

kus: - tühja kausi kaal milligrammides,
n - sademega kausi kaal milligrammides,
V - määramiseks võetud vee hulk milliliitrites

lisamiseB. m;

Reaktiivid:

1. 1 % soodalahus: lo g veevaba soodat lahustatakse destil-

leeritud vees ja täidetakse 1 liitrini.

Määramine:

25° - 300 ml uuritavat vett filtritakse läbi tuhavaba filt-

ri (sinine lint) ja aurutatakse vesivannil 150 ° juures kons-

tantse kaaluni kuivatatud plaatina- või kvartstiiglis kuivaks.

Aurutamisel lisatakse 25 ml 1 %-list soodalahust. Soodaga

aurutatud kuivjääk kuivatatakse 15o* juures konstantse kaalu-

ni. Lisatava koguse soodalahuse kuivjääk määratakse 2-3

kontrollprooviga: 25 ml soodalahust kuivatatakse samal tem-

peratuuril.

Kuivjääk (X) arvutatakse valemist:
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V

kus: n - sademega tiigli kaal milligrammides,

tühja tiigli kaal milligrammides,

n2* lisatud soodalahuse kuivjäägi kaal milligrammides,

V - määramiseks võetud vee hulk milliliitrites

14. Kaltsium

(Kaltsium-iooni sisaldus)

Reaktiivid:

1. 0,02 n triloon-B lahus. Selleks võetakse 3,75 g tri-

loon-?B,lahustatakse destilleeritud vees ja täidetakse 1 liit-

rini..Lahuse valmistamine ja tiitri määramine vt. "Uldkaredus"

2. Indikaator kaltsiumi määramiseks: mureksiid naatrium-

kloriidiga. Uhmris hõõrutakse 0,5 g mureksiidi 5o g keemili-

selt puhta naatriumkloriidiga.

3. Kongopaber.

4. 25 % naatriumhüdroksiidilahus.

5. 0,l n soolhappelahus.

Määramine:

250 ml-lisse Erlenmeyeri kolbi võetakse uuritava vee hulk,

mis vastab 0,5 mg-ekv. karedusele ja täidetakse destilleeri-

tud veega 100 ml-ni. Vesi neutraliseeritakse 0,l n soolhappe-

ga. Selleks pannakse kolbi väike kongopaberitükike ja lisataks

se tilkhaaval soolhapet kolbi pidevalt segades kuni kongopa-

ber muutub sirelilillaks. Paber eemaldatakse klaaspulga abil

ja proovi keedetakse 5 minutit või puhutakse sama aja vältel

kummiballooni abil õhku läbi. Kummiballoön ühendatakse naat-

ronlubja toruga õhu süsihappegaasi sidumiseks. (Töö vaheajal

naatronlubja toru otsad ühendatakse omavahel, et vältida õhust

süsihappegaasi sidumist). Naatronlubi tuleb torudes vahetada

vähemalt üks kord kuus. Keedetud proov jahutatakse, suletak-

se kolb korgiga, mis on ühendatud naathonlubjatoruga. Jahtunud

lahusele lisatakse 1 ml 25 %-list naatriumhüdroksiidi ja 3o -

- 5o mg mureksiidnaatriumkloriidi segu jkunivedelik värvub
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roosaks. Roosat vedelikku tiitritakse 0,02 n triloon-B-lahuse-

ga kontrollproovi manulusel lilla värvuseni, mis püsib 3 minu-

tit.

Kaltslumisisaldus (X) arvutatakse valemist:

V . n .
1000

mg-ekv./l,

kus: X - kaltsiumiooDi sisaldus mg-ekv/1

V - tiitrimiseks kulunud n normaalsusega triloon-B lahuse

milliliitrite arv,
- prooviks võetud vee hulk milliliitrites.

Is. Magneesium

Magneesium-iooni sisaldus määratakse arvutuse teel. Kui 1

liitris vees leiti b mg-ekv. üldkaredus ja b mg-ekv kaltsiumi,

siis ühes liitris vees on = mg-ekv magneesiumiiooni.

!

16. Kaalium ja naatrium.

Enamasti määratakse kaaliumi ja naatriumisisaldus anioo-

nide ja katioonide summa vahest ning väljendatakse mg-ekvi-

valentides. On selge, et selliselt kaaliumi- ja naatriumi-

sisaldust arvutades summeeritakse kõik vead, mis on tehtud

üksikute katioonide ja anioonide määramisel.

aalanalüütilin urni

määramiseks.

Reaktiivid:

1. Soolhape, lahjendatud 1:1.

2. lo % baariumkloriidilahus.

3. Ammoniakaalne atmmooniumkarbonaadilahus: 200 g ammooniumkar-

bonaati lahustatakse 800 ml vees ja täidetakse ammonL

(erikaal 0,96) kuni 1 liitrini.

4, Baariumhüdroksiidi küllastatud lahus.

5. Väävelhape, lahjendatud 1:3.

6. lo % plaatinakloriidi lahus.

x)
Magneesiumi määramine kaalanalüütilisel meetodil on kir-

jeldatud S.M.Dratševi (red.) raamatus "üpneMK caHHTapHOTO M3y-
QeHHH M. 1960.
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7. 8o %-line etanool.

Määramine:

1-31 vett aurutatakse plaatinatiiglis kuivaks, seejä-

rel hõõgutatakse kuivjääki orgaanilise aine lagundamiseks.

Jääk lahustatakse soolhappes, aurutatakse vesivannil ja kui-

vatatakse kuivatuskapis loo* juures. Kõiki neid operatsioo-

ne korratakse 3 korda. Seejärel lisatakse paar ml soolhapet

ja 5o ml vett. Vedelik koos sademega viiakse üle keeduklaasi,

kuumutatakse keemiseni ja jäetakse siis toatemperatuuril seis

ma. Seejuures.langeb välja ränihape, mis filtritakse läbi tu-

havaba filtri. Filtraadis sadestatakse väävelhape nagu seda

tehakse sulfaatide määramisel. Filtraat aurutatakse peale

sulfaatide sadenemist kuivaks, kuivjääki hõõgutatakse ker-

gelt ammooniumsoolade eemaldamiseks, kuna ammooniumkloriid

segab kaltsiumi, baariumi ja magneesiumi sadenemist. Jääki

käsitletakse 25 - 100 ml destilleeritud veega, seejärel li-

satakse veidi küllastatud baariumhüdroksiidilahust ja kuumu-

tatakse keemiseni. Poole tunni pärast filtritakse ja sade

pestakse keeva veega. Filtraadile lisatakse ammoniakaalne la-

hus ja kuumutatakse vesivannil kuni vedelik sademe kohal muu-

tub selgeks. Seejärel filtritakse ja pestakse. Filtraat ja

pesuveed aurutatakse kuivaks ja hõõgutatakse plaatinatiiglis,

kuni tiigli põhi on punases hõõges, ammooniumsoolade eemalda-

miseks. Jääk lahustatakse mõnes milliliitris kuumas vees,

filtritakse ja pestakse, säilitades proovi vähene maht. Li-

satakse uuesti ammoniakaalset lahust ja korratakse sadesta-

mist ning järgnevaid operatsioone kuni reaktiivi lisamine ei

põhjusta lahuse hägustumist. Viimane filtraat viiakse plaati-

natiiglisse, lisatakse mõni tilk soolhapet ja aurutatakse

kuivaks. Ettevaatlikult kuumutatakse ammooniumsoolade eemal-

damiseks, suurendades lõpupoole kuumust kuni punase hõõgeni.

Seejärel jahutatakse ja kaalutakse (kaalutis a). Naatrium-

ja kaaliumkloriidid lahustatakse destilleeritud vees, filt-

ritakse läbi väikese tuhavaba filtri, filter tuhastatakse

plaatinatiiglis ja peale jahtumist kaalutakse (kaalutis b).

Kahe kaalutise a ja b vahest saadakse kaalium- ja naatrium-

kloriidide summa.
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Kaaliumi eraldamine põhineb faktil, et kaaliumkloorpla-

tinaat ei lahustu piirituses. Kaaliumi eraldamiseks lisatak-

se naatrium- ja kaaliumkloriidide segule paar tilka lahjenda-

tud väävelhapet ja 1 ml kloorplatinaati iga 3o ml kloriidide

summa kohta. Aurutatakse vesivannil siirupitaoliseks massiks

ja jäetakse toatemperatuuril kuivama. Pärast kuivamist käsi-

tatakse segu külmalt 8o %-lise etanooliga, filtritakse ja

pestakse piiritusega kuni filtraat muutub värvusetuks. Fil-

ter lastakse kuivada ja sade lahustatakse filtril kuumas vees.

Lahus aurutatakse plaatinatiiglis kuivaks, kuivatatakse veidi

aega loo" juures ja kaalutakse Kaaliumi kaal moo-

dustab 16,03 % saadud kaalust, kaaliumkloriidi kaal aga 30,67
%. Lahutades kaalium- ja naatriumkloriidide, kaalu summast

kaaliumkloriidi kaalu, saadakse naatriumkloriidi kaal. Naatriu-

mi kaal moodustab 39,34 % naatriumkloriidi kaalust.

17. Raud

Raua määramine rodaniidi abil.

Reaktiivid:

1. Raua standardlahus: 0,8634 g raudammooniummaarjast

l2 HgO lahustatakse liitrilises mõõtkolvis vä-

heses vees, lisatakse paar tilka koncsentreeritud soolhapet

kuni läbipaistva lahuse tekkimiseni, täidetakse lahus 1 liit-

rini:.! ml saadud lahust sisaldab 0,l mg kolmevalentset rauda.

2. 5o % ammooniumrodaniidilahus.

3. Kaalium- või ammooniumpersulfaat (kristalliline).
4. Kontsentreeritud (rauavaba) soolhape erikaaluga 1,19.

S tsemääraminerai

100 ml-lisse mõõtkolbi viiakse lo - 100 ml uuritavat vett

ja täidetakse destilleeritud veega märgini (kui uuritavat vett

oli alla 100 ml), lisatakse 2ml kontsentreeritud soolhapet ja
mõni kristallike ammooniumpersulfaati. Kolvi sisu loksutatak-

se ja samaaegselt valmistatakse 2-3 võrdluslahust. Mõõtkol-

bidesse viiakse vajalik hulk standardlahust, täidetakse des-

tilleeritud veega märgini, lisatakse 2 ml kontsentreeritud
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hapet, paar kristallikest persulfaati ja segatakse. Jeejärel

lisatakse üheaegselt kõikidesse kolbidesse, s.t. standard-

lahustele ja uuritavale veele, 2 ml ammooniumrodaniidilahust

ja segatakse, Tekkinud värvust võrreldakse kiiresti Hehneri

silindrites. Arvestades asjaolu, et saadud värvide intensiiv-

sus ei ole täiesti võrdeline raua kontsentratsiooniga, tuleb

võrdluslahuse kontsentratsioon valmistada võimalikult läheda-

ne uuritava lahuse kontsentratsioonile. Selleks tuleks uuri-

tava vee rauasisaldus eelnevalt ligikaudselt määrata.

Ligikaudne raua määramine, lo ml-le uuritavale veele

katsutis lisatakse 2 tilka kontsentreeritud sool - või vää-

velhapet ja noaotsatäis ammooniumpersulfaati või 1-2 til-

ka 3 %-list vesinikülihapendit. Pärast loksutamist lisatak-

se 0,2 ml (4 tilka) 5o % ammooniumrodaniidilahust. Ligikaudne

summaarse raua sisaldus määratakse alljärgneva tabeli kohaselt

Ligikaudne raua määramine

Kui osutub vajalikuks eraldi määrata raud(ll) ja raud(III),
tuleb proov kohapeal hapustada.nõrga happelise reaktsioonini

indikaator metüüloranži suhtes. Raud(III) määratakse samuti

nagu summaarne raud, ainult persulfaati ei lisata. Tekkinud

värvusi tuleb võrrelda kohe, kuna värvuse intensiivsus kiires-

ti langeb. Raud(ll) leitakse summaarse raua ja raud(III) mää-

ramise vahest.

Raua sisaldus (X) arvutatakse valemist:

Värvus ülaltvaates Rauasisaldus mg/1

Värvus puudub vähem kui o,o5

Väga nõrk kollakas-roosa

Hele kollakas-roosa o,25

Nõrk kollakas-roosa O,5o

Kollakas roosa 1,00

Kollakas-punane 2,5
Erk-punane 5,o

Raud (III) oksiidi määramine
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0,1 . n . h . 1000
——

kus: n*- võrdluslahuse milliliitrite arv,

h - võrdluslahuse samba kõrgus Hehneri silindris,

cm-tes,

- uuritava vee samba kõrgus, cm-tes,

V - prooviks võetud vee hulk.

Märkus: Raua hapendamiseks võib ammooniumpersulfaadi ase-

mel kasutada lo tilka vesinikülihapendit või Berthollet' soo-

la. Viimast(küllastatud lisatakse uuritavale

veele 2 ml ja kuumutatakse 15 minuti vältel.keeval vesivannil.

Jahtumisel määratakse raud nagu kirjeldatud. Raua määramisel

värvilistes vetes soovitatakse raud sadestada hüdroksiidina

pärast kloorveega oksideerimist ja soojendamist. Raua täieliku

sadenemise soodustamiseks lisatakse enne raua sadenemist am-

mooniumalumiiniummaarjast. Sade filtritakse, lahustatakse

filtril lahjendatud soolhappes ja selles lahuses määratakse

raud rodaniidmeetodil nagu eespoolkirjeldatud.

18. Kloor-ioon.

A. Määramine Mohri meetodil hõbenitraadilahus<

Meetod põhineb.kloori sadestamisel hõbenitraadiga kaalium-

kromaadi manulusel. Kuni lahuses on veel kloriide, sadeneb

välja hõbekloriid, kui kõik kloriidid on seotud, tekib pu-

nase värvusega hõbekromaat.

Reaktiivid:

1. Naatriumkloriidi lahus : 1,648 g keemiliselt puhast

naatriumkloriidi lahustatakse destilleeritud vees ja täidetak-

1 liitrini. 1 ml lahust sisaldab 1 mg kloori.

Keemiliselt puhta naatriumkloriidilahuse saamiseks valmis-

tatakse küllastatud lahus, lisatakse kontsentreeritud sool-

hapet või küllastatakse gaasilise soolhappega. Tekkinud sade
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viiakse lehtrile,pestakse destilleeritud veega, kuivatatakse

portselankausis tõmbekapi all, hõõrutakse ja kuiva-

tatakse elektriahjus 500 - 600" juures konstantse kaaluni.

2. Hõbenitraadi tiiterlahus: 4,80 g.kristalset hõbenitraa-

ti lahustatakse 1 1 destilleeritud vees. Hõbenitraadi lahuse

tiitri määramiseks valmistatakse Jahus, mille 1 ml on ekviva-

lentne 1 mg kloorile.

3. Kaaliumkromaadi lahus: 5o g neutraalset kaaliumkromaati

lahustatakse väheses vees, lisatakse hõbenitraat! kuni kerge

punase sademe tekkimiseni, 1-2 päeva pärast filtritakse la-

hus ja täidetakse destilleeritud veega 1 liitrini.

Hõbenitraadi lahuse tiitri määramine. Võetakse lo ml naat-

riumkloriidilahust (reaktiiv 1 ) Erlenmeyeri kolbi, lahjenda-

takse 100 ml-ni destilleeritud veega, lisatakse 1 ml kaalium-

kromaadilahust (reaktiiv 3) ja tiitritakse hõhenitraadilahu-

sega (reaktiiv 2). Tiitrimine lõpetatakse kui sidrunkollane

hõbekloriidist hägune lahus on muutunud oranzkollaseks, mis

püsib 15 - 2o tulemuse täpsustamiseks li-

satakse 1-2 tilka naatriumkloriidi lahust (reaktiiv 1) ku-

ni punase värvuse kadumiseni ja tiitritakse uus proov kasu-

tades esimest lahust värvikontrollina. Tiitrimine on lõppenud

kui märgatakse nõrka, loksutamisel mitte kaduvat, värvuse

vahet - tiitritavas orani ja kontrollis sidrunkollane värvus.

Tiitrimist korratakse 3 korda. Hõbenitraadilahuse fak-

tor (K) arvutatakse valemist:

E =

°l+°2+°3

kus Di on kõigil.kolmel tiitrimisel kulunud hõbenitraa-

di hulk milliliitrites.

Proovi töötlemine määramiseks, Kui uuritava vee värvus

on üle 3o*, tuleb vesi koaguleerida alumiiniumsulfaadlga.
Mohri meetodil tiitrides ei tohi uuritava vee reaktsioon üle-

tada pH=6 - 10. Kui ammooniumsoolade sisaldus on üle 5o mg/1,
võib pH olla piirides6,s - 7,2
Õige hapude või tugevasti leeliseliste vete puhul tuleb.vesi

neutraliseerida kasutades indikaatorina fenoolftaleiini. Hap-
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pelist vett neutraliseeritakse roosa värvuse tekkimiseni; vär-

vus kõrvaldatakse õhu käes loksutades. Tiitrimist segavad fos-

faadid, arsenaadid, sulfiidid. Viimaseid on kerge kõrvaldada

hapendades neid sulfaatideks.

Suure orgaanilise aine sisalduse korral (hapendumus üle

15 mg 02/I) lagundatakse orgaaniline aine keetes 100 ml vett

mõne kaaliumpermanganaadi kristallikesega. Kui lahus keetmi-

sel ei valastu, s.t. permanganaati oli liiga palju, siis la-

gundatakse viimane mõne tilga etanooli lisamisega. Vesi filt-

ritakse sademelt (mangaanülihapendi helbed) ja.täidetakse

peale jahtumist 100 ml-ni destilleeritud veega.

Määramine:

Määramiseks võetakse vee hulk, mis vastab umbes 25 mg kloo-

ri-iooni sisaldusele. Kui uuritavas vees on palju kloriide,

võetakse lo - 5° ml.uuritavat vett ja täidetakse destilleeri-

tud veega 100 ml-ni. Kui kloriide on vähem kui 25 mg/1, võe-

takse uuritavat vett kahte Erlenmeyeri kolbi, kummassegi 100

ml. Lisatakse 1 ml kaaliumkromaadilahust ja üks proov tiitri-

takse hõbenitraadilahusega, kasutades teist kolbi värvikont-

rolliks. Tiitrimise lõpuks loetakse momenti, kui tiitrimis-

kolvis on loksutamisel mittekaduv värvi erinevus värvuse kont-

rolliga. Suure kloori sisalduse korral, kui tiitrimise tule-

musena tekib hõbekloriidi sade, valmistatakse samuti kontroll-

proov, nagu kirjeldatud hõbenitraadilahuse tiitri määramisel.

Esialgselt tiitritud proovile lisatakse 2-3 tilka naatrium-

kloriidi lahust (reaktiiv 1) kuni punase värvuse kadumiseni

ja tiitritakse teine proov kuni mittekaduva värvivahe tekki-

miseni võrreldes kontrollprooviga. Kloriidide sisaldus kloor-

-iooni milligrammides 1 1 vee kohta (X) arvutatakse valemist:

a . K . 1 . 1000
x = mg/1,

kus: a - tiitrimiseks kulunud hõbenitraadilahuse hulk ml-tes,
K - hõbenitraadilahuse faktor,
1 - ml-le tiitrimislahusele ekvivalentne kloori hulk mg-

-des,

V - tiitrimiseks võetud uuritava vee hulk milliliitrites
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B. Merkurimeetriline meetod

Reaktiivid:

1. Täpselt 1,5273 6 elavhõbeoksiidi, lahustatakse väheses

kontsentreeritud lämmastikhappes täielikult, viiakse liitrilis-

se mõõtkolbi ja.täidetakse veega märgini; 1 ml lahust vastab

0,5 uilkloorile.

2. Naatrium- või kaaliumkloriidi.tiiterlahus valmistatak-

se nagu Mohri meetodi juures (vt. lk. 57 ) kirjeldatud, ja

lahjendatakse seejärel destilleeritud veega 1:1.

3. lo g nitroprussiidnaatriumi lahustatakse destilleeri-

tud vees ja täidetakse veega 100 ml-ni.

4. Keemiliselt puhas kontsentreeritud salpeeterhape (eri-

kaal 1,4).
Elavhõbenitraadilahuse tiitri määramine. Erlenmeyeri kol-

bi viiakse pipetiga täpselt lo ml naatriumkloriidilahust (1 ml

lahust sisaldab Img kloori), lisatakse 80 ml destilleeritud

vett ja 0,2 ml kontsentreeritud salpeeterhapet, 1 ml nitro-

prussiidnaatriumilahust ja tiitritakse elavhõbenitraadilahuse-

ga kuni hägu tekkimiseni. Tiitrimist korratakse ja võetakse

keskmised näitajad. Elavhõbenitraadilahuse faktor (K) arvu-

tatakse valemist

a - n

kus: a - tiitrimiseks kulunud elavhõbenitraadihulk milliliit-

rites,

n - tabelist 12 võetud parandustegur.

Tabel 12

Parandustegurid 15 - 2o* juures.

Elavhõbenitraadi hulk ml-tes, Parandustegur (n), mis
mis kulus 100 ml vedeliku tiit— tuleb tiitrimiseks kulunud

rimiseks ml-test maha arvata.

25-2o o,28

2o-15 o,27

15-lo o,26

lo-7 o,25
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0,237-5

5-3 0,22

3-2 0,21

0,192-1

i-0,5 0,17

Destilleeritud vesi 0,15

Määramine:

100 ml-le uuritavale veele Erlenmeyeri kolvis lisatakse

0,2 ml kontsentreeritud salpeeterhapet, 1 ml nitroprussiid-

naatriumi ja tiitritakse elavhõbgnitraadiga büretist kuni hä-

gususe ilmumiseni, mis loksutamisel enam ei kao. Kui uurita-

vas vees on palju kloriide, siis tuleb võtta vastavalt vähem

vett (50,25, lo ml) ja täita destilleeritud veega 100 ml-ni

ning siis tiitrida.

Kloor-iooni sisalduf (X) arvutatakse valemist:

(a.K-n). 0,5.1000
X = ! mg/1,

V

kus: a - tiitrimiseks kulunud elavhõbenitraadi milliliitrid

K - elavhõbenitraadilahuse faktor,
n - parandustegur tabelist 12,

V. määramiseks võetud uuritava vee hulk milliliitri-

tes.

Märkus: Peale nitroprussiidnaatriumi lisamist ei tohi

proovi hoida otseses päikesevalguses.

Kloriidide sisalduse korral kuni 0,5 mg/1 ei ületa mee-

todi viga 5 %. Vee värvus kuni 250?-ni plaatinakoobaltskaala

järgi ei mõjusta analüüsi tulemusi. Hägused veed tuleb enne

filtreerida. Kasutades kontroll-lahust võib kloriide määrata

ka vees, mis sisaldab 3 - 4 mg hõljuvaid aineid.

19. Sulfaat-ioon.

Kvalitatiivne ja ligi sulfaatiooni määramine

Kvalitatiivne sulfaat-iooni määramine koos ligikaudse

kvantitatiivse hinnanguga põhineb baariumsulfaadi hägu tek-
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kimisel baariumkloriidi lahuse toimel. Analüüsiks võetakse

ühesuguse diameetriga umbes 15 ml mahuga katsutid.

Reaktiivid:

1. Soolhape lahjenduses 1:5 (mahu järgi)

2. 5 % baariumkloriidilahus.

3. Raaliumsulfaadi standardlahus: 0,9073 g kaaliumsulfaat! la-

hustatakse destilleeritud vees ja täidetakse 1 liitrini,

seega saadakse lahus, mille 1 1 sisaldab 500 mg sulfaat-

-iooni (SO4). Töölahus saadakse 100 ml standardlahuse lah-

jendamisel 1 liitrini.

Määramine:

Ratsutisse valatakse lo ml uuritavat vett, lisatakse 0,5

ml soolhapet ja samaaegselt valmistatakse skaala: katsutites-

se võetakse 0,5; 1; 2; 4; 7 ml töölahust ja 1,6; 3,2 ja 6,4
ml tagavarahhust ning täidetakse destilleeritud veega lo ml-

-ni. Selliselt saadakse skaala sulfaatide sisaldusega 2,5;

5; lo; 2o; 4o; 80; 160 ja 320 mg/1 Ratsutitesse lisatakse

0,5 ml soolhapet, seejärel uuritavale veele ja standardlahus-

tele igaühele 2 ml 5 %-list baariumkloriidilahust, suletakse

korgiga, segatakse ja võrreldakse proovi skaalaga. Rui skaala

on varem valmistatud, võrreldakse hägu 15 - 2o minutit pärast
uuritavale veele reaktiivide lisamist.

kvantitatiii üütiline määri

Reaktiivid:

1& Kontsentreeritud soolhape.

2. 5 %-liae baariumkloriidilahus.

Määramine:

Olenevalt sulfaat-iooni sisaldusest võetakse 100 - 500 ml

uuritavat vett, hapustatakse soolhappega tugeva happelise

reaktsioonini ja aurutatakse keeduklaasis kuni 5o ml-ni kokku.

Jäetakse seisma ja filtritakse humiinainete ja ränigeeli sade-

me eraldamiseks läbi tiheda tuhavaba filtri; filter pestakse

soolhappega hapustatud destilleeritud veega. Filtraat ja pesu-

veed aurutatakse kokku 5o ml-ni, soojendatakse keemiseni ja

lisatakse tilkhaaval kuuma baariumkloriidilahust. Selleks, et
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veenduda sadehemise täielikkuses, jäetakse lahus selgima ja

lisatakse 1-2 tilka baariumkloriidilahust. Kui ei teki hägu,

oli sadenemine täielik. Kontrollitakse, et baariumkloriidila-

hust oleks ülihulgas, selleks võetakse 1 tilk selgunud lahust

uuriklaasile ja lisatakse 1 tilk 1 %-list väävelhapet- see-

juures peab tekkima hägu. Pärast täielikku sadenemist kaetak-

se keeduklaas uuriklaasiga ja jäetakse 2-3 tunniks kuumale

vesi- või liivavannile seisma. Pärast seismist filtritakse

läbi etanooliga pestud tiheda tuhavaba filtri jälgides, et

keeduklaasi ei satuks hägu. Sade viiakse kvantitatiivselt

filtrile, pestakse kuni hapustatud pesuvesi ei anna hõbenit-

raadiga kloriidide hägu. Filter koos sademega viiakse kons-

tantse kaaluni hõ'.gutatud tiiglisse. Kuivatatakse, söestatakse

ettevaatlikult ja hõõgutatakse muhvelahjus kuni sademe valgeks

muutumiseni, jahutatakse eksikaatoris, kaalutakse ja hõõguta-

takse uuesti konstantse kaaluni.

Sulfaat-iooni sisaldus (X) arvutatakse valemist:

X= (a-b) . 0,4114 .
. mg/1,

kus: a - sademega tiigli kaal milligrammides,

b - tühja tiigli kaal milligrammides,
V - määramiseks võetud vee hulk milliliitrites

0,4114 - koefitsient baariumsulfaadi üleviimiseks sul-

faat-iooniks.

Kui sulfaat-iooni sisaldus on 500 mg/1 ja enam, tuleb võt-

ta lo - 5o ml vett, kausikeses kuivaks aurutada, jääki niisu-

tada kontsentreeritud salpeeterhappega, hõõgutada orgaanilis-
te ainete eemaldamiseks, lahustada soolhappega hapustatud

destilleeritud vees ja filtrida keeduklaasi edasiseks sade-

nemiseks. Määramisel tuleb tingimata kasutada elektriaparaa-

te, kuna gaasis leiduvad väävliühendid segavad määramist.

20. Fosfaadid.

Fosfaatide sisaldus vees määratakse kolorimeetriliselt.

Reaktiivid:

1. 2,5 % ammooniumolübdaadilahus . 38 %-

lises väävelhappes: lahus valmistatakse 250 ml lo %-lise
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ammooniummolübdaadi segamisel.7so ml toatemperatuurini jahu-

tatud 5o %-lise väävelhappega.

2. Tina (II) kloriidilahus: 25 g metallilist tina (metall-

-lehekesi) lahustatakse 2 ml kontsentreeritud soolhappes,
lisatakse 1 tilk 5 % vasesulfaadilahust ja pärast tina la-

hustumist täidetakse destilleeritud veega lo ml-ni. Lahuse

oksüdeerimise vältimiseks visatakse valmis lahusesse tina-

lehekesi. Lahust tuleb iga päev värskelt valmistada. Tina-

lehekesed lõigatakse juba varem umbes 25- mg-listeks riba-

deks. Tina(ll)-kloriidi lahus valmistatakse katsutis. Rat-

sut valmis lahusega suletakse korgiga. Korgist pistetakse

läbi klaastoru, mille ots on väljavenitatud, et võimaldada

tilkade lugemist. Tinalehekeste puudumisel võib kasutada

250°-ni kuumutatud tinatükikesi, sest kuumutamisel muutu-

vad tinatükikesed hapraks ja peenendatakse kuumutatud uhm-

ris. Müügilolevat tina(ll)-kloriidi pole soovitav kasuta-

da, kuna ta on sageli saastunud 4-valentse tinaga.

3. Hapu kaaliumfosfaadi põhistandardlahus: 1,097 g -La-

hustatakse 1 liitris destilleeritud vees: 1 ml lahust vas-

tab 0,25 mg elementaarsele fosforile (mitte La-

huse konserveerimiseks lisatakse 2 ml kloroformi 1 liit-

rile. Hapu kaaliumfosfaadi töölahus valmistatakse 1 ml

põhilahuse lahjendamisel destilleeritud veega 100 ml-ni;

1 ml vastab 0,0025 mg elementaarsele fosforile. Konser-

veerimiseks lisatakse 2 ml kloroformi 1 1 lahuse kohta.

Vee ettevalmistamine fosfaatide määramiseks. Hõljuvate

ainete eemaldamiseks filtritakse vesi läbi hapetega pestud

ja uuritava veega loputatud filtri. Filter peab olema kont-

rollitud fosfaatide eraldamise ja neeldumise suhtes. Eriti

soovitav on kasutada eelnevat filtrimist läbi membraanfilt-

rite. Humiinaineid eemaldatakse meetodil: 200 ml

uuritava vee filtraadile lisatakse külmalt (või kui võimalik

siis 6o - 7o° soojendamisel) 1 ml 8 %-list väävelhapet (4,4
ml erikaaluga 1,84 lahjendatud 100 ml-ni) ja 1 ml lo % kris-

talse baariumkloriidilahust. 2 tunni pärast, võimaluse kor-

ral veelgi hiljem, filtreeritakse vedelik sademelt läbi
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membraan või hästipestud paberfiltri, seejärel lisatakse

reaktiivid ja kolorimetreeritakse. Filtrimine läbi membraan-

filtri on eriti otstarbekas, kui tahetakse vabaneda peenest

hägust. Kuna baariumsulfaadiga koaguleerimine ei muuda vett

mitte täiesti värvusetuks, siis vähese kollase värvuse neut-

raliseerimiseks kasutatakse värvilist skaalat, mis imiteerib

erinevaid vee värvitoone silindris. Uuritava veega Hehneri

silinder asetatakse kolorimetreerimisel valgele paberile,,

silinder standardlahusega aga värvilise paberketta kohale.

Ketas valitakse nii, et värvuse intensiivsus ja iseloom mõ-

lemis silindris oleks vastav. Selleks tuleb varuda terve ri-

da eri värvitooniga paberkettaid: kollakamaid ja hallika-

maid. Kolorimetreerimise hõlbustamiseks on soovitav, et ük-

sikute paberketaste värviintensiivsus erineks üksteisest

ainult üsna vähe. Praktiliselt piisab kahest komplektist vär-

vilistest ketastest.

Määramine:

100 ml-lisse mõõtkolbi viiakse 0,4, 1, 2 ja kui vaja ka

rohkem milliliitreid kaaliumfosfaadi standardlahust, täide-

takse destilleeritud veega märgini. Saadud standardlahused

sisaldavad 0,010, 0,025 ja 0,050 mg elementaarset fosfori

1 liitris. Ülejäänud silindritesse valatakse uuritavat vett.

Kõikidesse silindritesse lisatakse 2 ml molübdaatreaktiivi

(reaktiiv 1), silindreid loksutatakse ja kõikidesse viiakse,

olenevalt vee iseloomust ja fosfaatide sisaldusest 2 kuni

6-8 tilka tina(ll)-kloriidilahust (reaktiiv 2). Jällegi lok-

sutatakse. Tekib sinine värvus. Värvust võrreldakse Hehneri

silindreis mitte enne kui 7 ja mitte hiljem kui 25 minutit

pärast reaktiivi lisamist. Sellel meetodil saab määrata 0,00 l

mg fosforit1 liitris.

Märkus: 1. Fosfori määramisel võimalike vigade osatäht-

suse vähendamiseks on vajalik, et kolorimetreerimisel vede-

likusamba kõrgused standardlahusel ja uuritaval veel ei eri-

neks teineteisest rohkem kui 100 : ?o.

2. Uuritava vee temperatuuri tõus või langus 14* võrra

põhjustab värvuse intensiivistumise või nõrgenemise 25 - 3o

% võrra. Seetõttu ei tohi uuritava vee ja standardlahuse
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temperatuur üksteisest erineda üle 2

21. Fluor

A. otsene määramine ve

Reaktiivid:

1. Liitrilises kolvis lahustatakse 0,3 g tsirkooniumok-

sikloriidi väheses vees. 5o ml destilleeritud

vees lahutatakse 0,07 g alisariinmonosulfaatnaatirumi ja-

lahus valatakse aeglaselt tsirköoniumilahusesse, kolbi see-

juures aeglaselt keerutades. Lahus sülitatakse seismisel mõ-

ne minuti jooksul.

Valmistatakse hapete segu: 112 ml kontsentreeritud sool-

hapet lahjendatakse destilleeritud veega 500 ml-ni. Lisatak-

se 37 ml kontsentreeritud väävelhapet 400 ml-le destilleeri-

tud veele. Lahuse jahtumisel täidetakse destilleeritud veega

500 ml-ni. Seejärel segatakse mõlemad happed. Alisariintsir-

kooniumlahusele liitrilises kolvis lisatakse hapete segu kuni

märgini ja segatakse hästi segi. Tunni pärast on värvust

muutnud reaktiiv valmis kasutamiseks. Reaktiiv on võrdlemisi

püsiv ja säilib külmas kuni 6o päeva.

2. Naatriumfluoriidi standardlahus: 0,221 g naatriumfluo-

riidi lahustatakse destilleeritud vees ja täidetakse 1 liitri-

ni. Töö standardlahus, mille 1 ml sisaldab 0,0 l mg fluori val-

mistatakse 100 ml põhistandardlahuse lahjendamisel destillee-

ritud veega 1 liitrini.

Määramine:

Värvusetust klaasistloo ml-lisse silindrisse viiakse uuri-

tav vesi ja lisatakse täpselt 5 ml alisariintsirkooniumilahust.

Uuritavat vett segatakse ja võrreldakse samal viisil valmis-

tatud standardlahustega. Standardskaala valmistatakse tööstan-

dardlahuse 1,2,3,4,5,6,8,10,12 ja 14 ml lahjendamisel destil-

leeritud veega 100 ml-ni, saades lahused, mis vastavad o,l;

0,2 p 0,3 ja kuni 1,4 mg/1 fluori sisaldusele. Kui uuritavas

vees on-üle 1,4 mg/1 fluori, tuleb analüüsiks võtta vee lah-

jendust. Uuritava vee ja skaalalahuste temperatuuri vahe ei

tohi ületada 2*.
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Otsene fluori määramine vees on võimalik vaid siis, kui

sulfaatide sisaldus ei ületa 300 mg/1, kloriidide si-

saldus (Cl) - 250 mg/1, rauda mitte üle 2 mg/1, värvus mitte

üle 25*. Nitraadid ei sega määramist. Kui ülalloetletud soo-

lade sisaldus on kõrgem, tuleb lisada standardlahustele soo-

lasid kogustes, mis vastavad uuritud vee vastava iooni si-

saldusele.

Määramist segab aktiivne kloor, seetõttu tuleb ta eemal-

dada, segab ka raud(III) - üle 2 mg/1 ja MnÜ2 - 0,05 mg/1.

Aktiivse kloori kõrvaldamiseks võib lisada naatriumarseniiti

Manganoksiidi (kuni 0,5 mg/1) eemaldamiseks lisatakse 100 ml

uuritavale veele 1 tilk 3 % vesinikülihapendit ja segatakse

hästi segi. Vesinikülihapendi liig eemaldatakse 1 tilga 3 %

kaaliumjodiidi ja 3 tilga 0,l n tiosulfaadilahuse lisamisega

Orgaanilise aine kõrvaldamiseks võib uuritavat vett kä-

sitada aktiivse söega (0,25 - 0,5 g 100 ml-le veele). Tuge-

vasti värvunud ja mitmesuguseid segavaid ühendeid sisaldavas

uuritavas vees määratakse fluor ränifluorvesinikhappena.

B. Fluori määramine destillat;

Reaktiivid:

1. Tsirkooniumoksikloriid: 0,5 g tsirkooniumoksikloriidi

(ZrgOClg) lahustatakse destilleeritud vees ja täidetakse 100

ml-ni.

2. Naatriumalisariinmonosulfonaat %alisariinpunane): 0,l

g nimetatud reaktiivi lahustatakse destilleeritud vees ja

täidetakse 100 ml-ni.

3. Tsirkooniumalisariinreaktiiv: 5o ml tsirkooniumoksik-

loriidile (reaktiiv 1) lisatakse tilkhaaval segades võrdne

mahuosa (5o ml) aliaariinilabust (reaktiiv 2). Kui lahuse

lõplikul segamisel jääb hägu, tuleb.lahus jätta selgima kas

paariks tunniks või isegi kogu ööks. Pärast selgimist lah-

jendatakse kahekordse mahuosa (200 ml) destilleeritud veega.
Reaktiiv ei säilu üle. 2 nädala. Lahuseid 2 ja 3 säilitatak-

se jahedas ja pimedas.

4. Kontsentreeritud väävelhape.



68

5. Ränihappe pulber.

6, Klaashelmed (3 mm läbimõõduga).
7, 5 % naatriumhüdroksiid.

8. 5 n soolhappelahus.

9. 0,l % alkohoolne fenoolftaleiinilahus.

10. Naatriumfluoriidi põhistandardlahus: 0,2210 g naatrium-

fluoriidi lahustatakse destilleeritud vees ja täidetakse des-

tilleeritud veega 1 liitrini. Sellest lahusest valmistatakse

töö standardlahus, lahjendades lo ml 100-ml-ni; 1 ml töölahust

sisaldab 0,0 l mg fluori. Aparatuur (joon. 4 lk. 68 ) koosneb

250 ml-lisest destillatsioonikolvist (1), mis on ühendatud ja-

hutiga (3). Kolb suletakse kummikorgiga, mida läbib kolvi

Froovi ettevalmistamine m;

põhjani ulatuv 6 mm

läbimõõduga klaasto-

ru. Toru kaudu juhi-
takse abikolvist (2)

auru. Abikolb, mahu-

ga 1 liiter on samu-

ti suletud korgiga,
mida läbib 7 mm

läbimõõduga klaas-

toru: esimene auru

andmiseks kolbi 1

ja teine- auru üli-

hulga atmosfääri juh-

timiseks (4). Ter-

momeetri destillee-

ritava vedeliku tem-

peratuuri mõõtmiseks

võib asetada läbi

kolvi 1 kummikorgi

või kolvi külgavas-

Keeduklaasi valatak-

se 250 ml uuritavat vett ja lisatakse pideval segamisel tilk-

Joon. 4
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haaval 5 % naatriumhüdroksiidilahust leelisese reaktsioonini

fenoolftaleiini järgi. Proov aurutatakse kuni 5o - 60 ml-ni,

kusjuures sadenevad kaltsiumi- ja magneesiumisoolad. Jahuta-

takse ja lisatakse tilkhaaval kontsentreeritud väävelhapet

klaasi seintel oleva hägu ja sademe lahustumiseni, tugevat

kuumenemist tuleb vältida. Kolbi (1) pannakse lo klaashelmest

ja 0,5 g ränihappepulbrit. Kolbi viiakse ülalkirjeldatud mee-

todil ettevalmistatud proov. Prooviga pestakse ka kolvi sein-

tele jäänud ränihape, lõpuks pestakse kolvi seinu destillee-

ritud veega. Kolvi lisatakse ettevaatlikult lo ml kontsent-

reeritud väävelhapet; et vältida kolvi kuumenemist, jahuta-

takse teda väljapoolt külma veega ja segatakse pidevalt.

Kolb (1) ühendatakse kolviga 2 ja jahutiga ning alustatak-

se destilleerimist kuumutades kolbi ettevaatlikult loo°-ni.

5-6 minuti pärast suurendatakse kuumust, et minutis destil-

leeruks üle umbes 3o tilka. Samal ajal kuumutatakse kolbi 2

keemiseni, nii et kolbi ei satuks tunduval hulgal auru enne

kui ta temperatuur on tõusnud 135 - 137*-üi. Siis alles suu-

rendatakse kolvi 2 kuumust ja vähendatakse kolvi 1 kuumuta-

mist nii, et kolvi 1 temperatuur ei ületakse 138 - 14o° ja

destilleerimise kiirus oleks 7o tilka minutis, destilleeritak-

se 150 ml. Destillaat peab olema neutraalse reaktsiooniga.

lo ml destillaati viiakse katsutisse ja määratakse fluor

kvalitatiivselt. Vastavalt määramise tulemustele võetakse

100 ml või vähem uuritavat vett, täidetakse 100 ml-ni des-

tilleeritud veega, lisatakse 5 ml alisariintsirkponiumlahust,

segatakse ja jäetakse värvuse tekkimiseni seisma.

Skaala valmistamine, Tööstandardlahusest valmistatakse

värvusetust klaasist silindrites skaala kontsentratsiooni

vahedega 0,l - 0,2 mg/1, lisatakse igasse silindrisse sml

hapet ja 5 "Lialisariintsirkooniumilahust, segatakse iga kord

pärast reaktiivi lisamist. Skaala valmistatakse 0,l -14 mg/1
fluori piirides, s.t. tööstandardlahus lahjendatakse 100,50

jne. korda. Kuna värvus sõltub temperatuurist, tuleb jälgida,
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et enne reaktiivi lisamist standardlahuse ja uuritava vee

temperatuuride vahe ei ületaks 2". Uuritava lahuse värvust

võrreldakse standardlahusega Nessleri silindrites 1 tund pä-
rast reaktiivi lisamist.

Fluori sisaldus (X) arvutatakse valemist:

n.looo
mg/1,

V .

kus: a - fluori sisaldus standardskaala lahuses, mille värvus

on lähim uuritava vee värvusele mg/1,

n - saadud destillaadi hulk milliliitrites,

V - destilleerimiseks võetud uuritava vee hulk milli-

liitrites,

W - uurimiseks võetud destillaadi hulk milliliitrites.

22. Jood

A. Mahtanalüütiline meeto;

Reaktiivid:

1. $o % potas. Kasutatakse keemiliselt puhast potast, mida

uuesti puhastatakse: 2so g potast lahustatakse 200 ml

destilleeritud vees ja lahus viiakse 500 ml-lisse lahutus-

lehtrisse. Lisatakse 25 ml puhast etanooli ning loksutatakse

kaua ja tugevasti. Pärast kihtide eraldumist lastakse veekiht

teise lahutuslehtrisse, lisatakse jälle-25 ml etanooli ja lok-

sutatakse uuesti ning eraldatakse kihid. Seda protseduuri kor-

ratakse uute etanooli kogustega vähemalt 5 korda. Puhastatud

potasi vesilahus aurutatakse vesivannil portselankausis kuni

kristallide eraldumiseni, jahutatakse ja poorsel portselan-

lehtril eraldatakse sool vedelikust ja viiakse klaaskorgiga

purki.

Teim joodisisaldusele: Veidi potast viiakse kaalutud kaus-

si, kaalutakse ja lisatakse nii palju vett, et saada 5o %-li-

ne lahus. Võetakse 1 ml lahust 25-ml-lisse Erlenmeyeri kolbi,
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lisatakse tilkhaaval 5 % väävelhappelahust, kuni ei eraldu

enam gaasimullikesi (COg). Jäetakse seisma ja määratakse

reaktsioon plaatinanõelaga tilgaproovis metüüloranzpaberil.

Kui reaktsioon on happeline, lisatakse vett kuni 5 ml-ni ja

0,5 ml 0,5 n väävelhapet. Edasi lisatakse kolbi veidi pimskivi

3 tilka broomvett, keedetakse 5 minutit, jahutatakse ja lisa-

takse 0,2 ml 5 % kaaliumjodiidilahust ja 3 tilka tärklisela-

hust. Kui ei teki sinist värvust on potas küllalt puhas joo-

di määramiseks. Kui lahus värvub siniseks, tuleb potast uues-

ti töödelda etanooliga.

2. Kaaliutngodiidi 5 % lahus. Müügilolev keemiliselt puhas

kaaliumjodiid kristallitakse 1-2 korda ümber. Võetakse 100

g ja lahustatakse portselankausis 7o ml destilleeritud vees.

Seejärel aurutatakse vesi kuni kristallide.eraldumiseni, jahu-

tatakse ja lisatakse pool mahuosa etanooli. Umberkristallunud

sool eraldatakse vedelikust poorse põhjaga portselanlehtril

ja pestakse 2-3 korda etanooliga. Järgnevalt viiakse kris-

tallid portselankaussi, lahustatakse kuumas bidestilleeritud

vees ja korratakse veelkord kristallimist. Sool kuivatatakse

elektrikuivatugkapis llo* juures ja säilitatakse tumedas klaas

korgiga purgis.

3. Etanool - (puhastatud). Etüülalkoholi destilleeritak-

se pokasiga 2-3 korda. Toimimiseks võetakse 25 - 5o ml des-

tilleeritud etanooli, lisatakse 0,l ml 5o % potasilahust ja
aurutatakse portselankausis vesivannil, jälgides, et piiri-

tus ei keeks. Jääk lahustatakse 5 ml destilleeritud vees,

viiakse 25 ml mahuga kolbi, hapustatakse 0,5 n väävelhappe-

lahusega hapu reaktsioonini (metüükoranzpaberi proov plaati-

nanõelaga) lisatakse veel 0,5 ml 0,5 n väävelhapet, veidi

pitdskivi, 3 tilka broomvett. Keedetakse 5 minutit, jahuta-

takse, lisatakse 0,2 ml 5 % kaaliumjodiidilahust ja 3 tilka

0,5 % tärklislahust. Kui tekib sinine värvus, tuleb etanooli

veelkord destilleerida.

4. Värskeltvalmistatud broomvesi. Puhas broom pestakse

veega ja hoitakse lahutuslehtris suletud anumas. Enne tarvi-

tamist viiakse mõni tilk broomi teise lahutuslehtrisse, kuhu
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eelnevalt valatakse lo - 1$ ml bidestilleeritud vett. Esi-

mese lahutuslehtri toru otsa jäänud broomitilk raputatakse

teise lehtrisse. Esimene latiutuslehterasetatakse tagasi klaas-

korgiga suletud anumasse, teises lahutuslehtris valmistatakse

lehtri pideval keerutamisel broomvesi. Peale küllastumist järgi-

jäänud broom lastakse esimesse lehtrisse, broomiga küllastatud

vett kasutatakse tööpäeva vältel. Kõik manipulatsioonid broomi-

ga teostatakse tõmbekapi all.

5. Destilleeritud vesi puhastatakse joodist kahekordsel

destilleerimisel 5 ml 0,l n kaaliumpermanganaadi ja mõne tera

(noaotsaga) potasi manulusel. Destilleerimiseks kasutatakse

klaasist normaallihviga aparatuuri.

6. Pimsskivi pulber. Pimsskivi puhtust kontrollitakse li-

sades pimsskivile 5 ml bidestilleeritud vett ja teostades proo-

vis kõik joodimääramiseks vajalikud protseduurid. Kui peale kaa-

liumjodiidi ja tärklise lisamist ilmub sinine värvus, tuleb

pimsskivi pesta soolhappega (1: lo) ja kuuma veega, kuivatada,
hõõgutada muhvelahjus ja uuesti kontrollida joodi puudumisele.
Kui joodi pole, ei teki sinist värvust.

7. 0,00 l n tiosulfaadi lahus. Valmistatakse vahetult en-

ne tiitrimist lahjendades 0,l n kontrollitud tiitriga lahuses

värskeltkeedetud destilleeritud veega.

8, 0,5 n väävelhape.

9. 0,5 % värskeltvalmiatatud tärklislahus. Valmistatakse

tärklise lahustamisel lühiajalise kuumutamisega.

10. 5 % joodivaba potasilahus.

Kõikide reaktiivide puhtuse kontrollimiseks tuleb teostada

pimekatse.

Määramine

1-31 seismisel selitatud ning sademelt sifoneeritud

uuritavat vett viiakse Erlenmeyeri kolbi, leelistatakse potasi-

ga leelisese reaktsioonini (fenoolftaleiinindikaator). Ühtlase

keemise soodustamiseks viiakse kolbi pikk toru; vesi auruta-

takse kokku umbes 100 ml-ni, viiakse portselankaussi ja auru-

tatakse kuivaks. Orgaanilise aine kõrvaldamisks hõõgutatakse
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kaussi aurutusjäägiga muhvelahjus 4oo" juures 3-5 minuti

vältel, jahutatakse, niisutatakse 2-3 tilga veega, kuiva-

tatakse vesivannil ja hõõgutatakse uuesti muhvelahjus. Peale

hoõgutamist lahustatakse jääk $ - lo ml destilleeritud vees,

filtritakse läbi väikese tuhavaba filtri, mis eelnevalt on

pestud 5 % potasilahusega ja seejärel joodivaba destilleeri-

tud veega, Sadet filtril pestakse paar korda destilleeritud

veega, kogudes nii pesuveed kui ka filtraat portselankaussi

ja aurutatakse uuesti kuivaks. Kui filtraat on värviline po-

le jääki küllaldaselt hõõgutatud ja hoõgutamist tuleb veel

korrata. Järgnevalt ekstraheeritakse jäägist jodiid etanoo-

liga, selleks lisatakse jahtunud jäägile 2 tilka vett ja hõõ-

rutakse klaaspulgaga, mille ots on kuulitaoliselt laienenud

või väikese nuiaga kunijihtlase pasta tekkimiseni. Kui pastat

ei teki, lisatakse jäägile 1-2 tilka küllastatud potasila-

hust. Saadud pastat hõõrutakse hoolikalt 3 - 5 ml etanooliga,

jäetakse settima ja etanool valatakse 5o ml-lisse Erlenmeyeri

kolbi. Ekstraheerimist piiritusega korratakse 5-6 korda.

Kui korduval ekstraheerimisel pastat ei teki, lisatakse jää-

gile uuesti 1-2 tilka potast. Ekstraheerimise lõpul piiri-

tuseekstrakt leelistatakse 1-2 tilga potasiga, viiakse plaa-

tina- või portselantiiglisee ja aurutatakse vesivannil jälgi-

des, et lahus ei kee. Peale piirituse täielikku aurumist jääb

jodiidikirme, mis sisaldab kogu uuritavast veeproovist eral-

dunud joodi. Krme lahustatakse 5 ml destilleeritud vees, lisa-

takse alg*w*3 ml, hiljem 2 korda a 1 ml destilleeritud vett

ja lahus viiakse 25 ml mahuga kolbi. Lahus hapustatakse 0,5 ml

0,5 n väävelhappega, kontrollitakse plaatinanõela ja metüül-

oranzpaberi.abil reaktsiooni. Vajaduse korral lisatakse veel

väävelhapet. Kui lahus on happeline, lisatakse veel 0,5 ml

0,5 n väävelhapet,veidi pimsskivipulbrit ja 3 tilka värskelt-

valmistatud broomvett. Kolb asetatakse kaldasendis hästi kuu-

male liivavannile, kuumutatakse keemiseni ja keedetakse 5 mi-

nutit, arvestades keemise.algusest. Seejärel lahus jahutatakse,

asetades kolb külma vette.

Jahtunud lahusele lisatakse iga 2 ml vedeliku kohta-0,l ml

5 % kaaliumpodiidilahust ja 3 tilka 0,5% tärkliselahust. Eral-
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dunud jood tiitritakse aeglaselt kuni täieliku valastumiseni.

1 ml 0,00 l n tiosulfaadilahusega mikrobüretist. 1 ml 0,00 l n
tiosulfaadilahust vastab 21,15 # joodile. Joodi sisaldus gam-

mades 1 1 kohta (X) arvutatakse järgnevast valemist:

a . 21,15 . K . 1000
X= y

V

kus: a - tiitrimiseks kulunud 0,00 l n tiosulfaadilahus milli-

liitrites,

K - tiosulfaadilahuse faktor,

V - uurimiseks võetud vee hulk milliliitrites

Kui vee joodisisaldus on alla 1 3*/l, võetakse määramiseks

vähemalt 3 1 vett.

B. Joodi määramine destilleerimise ja sellele järi

kolorimetreerimise ab:

Joodi destilleeritakse 250 ml lahutuslehtri ja vertikaal-

se jahutiga varustatud klaasaparaadis. Määramiseks on vajalik

hästireguleeritav 3o*-ni kuumenev vesivann, mille temperatuuri
kõikumised ei tohi ületada 0,5*.

Destilleeritud vesi ei tohi sisaldada üle 0,5 /*g joodi 1

liitris. Vajaduse korral tuleb vett uuesti naatriumhüdroksii-

di manulusel destilleerida..Kõik reaktiivid peavad olema toi-

mitud joodisisalduse suhtes. Joodi kogusumma pimekatses ei to-

hi ületada 0,1/tg.
Reaktiivid:

1. Naatriumhüdroksiidilahus <(5 g 100 ml destilleeritud

ees).

2. Joodi standardlahus: 1,31 g kuiva kaoliumjodiidi lahus-

tatakse destilleeritud vees ja täidetakse 1 liitrini, säilita-

takse pimedas ja jahedas. 1 ml lahust sisaldab 1 /tg joodi.

3. Fosforhappelahus: 4o g fosforhapet lahustatakse 6o ml

destilleeritud vees. Joodi jälgede eraldamiseks keedetakse

vajaduse korral mõne tunni vältel lahtises anumas lisades aeg-

-ajalt destilleeritud vett mahu säilitamiseks.

4. Kroomhape: 5 g lahustatakse 95 ml destilleeritud

vees.
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5. Vesinikülihapend: 3 % vesinikülihapend lahjendatakse

destilleeritud veega.

6. Arseenishape: 7,4 g umbes 0,15 n arseenishapet lahus-

tatakse 5o ml 2 n naatriumhüdroksiidis ja täidetakse des-

tilleeritud veega liitrini, vajaduse korral filtritakse. Kui

vaja, eemaldatakse joodi jäljed ümberkristallimisel kuumast

0,5 n.väävelhappe lahusest, lisades 100 ml lahustit 5 g AS2O
kohta.

7. Tseerium(lll)sultaat: 53 g 0,l n tseeriumsulfaadi la-

hust lahustatakse 150 ml kontsentreeritud väävelhappe ja 500

ml destilleeritud vee segus ja täidetakse destilleeritud vee-

ga 1 liitrini.

8. Kontsentreeritud väävelhape.

Tseeriumsulfaadi ja arseenishappelahused hoitakse paar

tundi enne määramist vesivannil püsivalt 3°° juures, 100 ml

uuritavat vett viiakse 250 ml destileerimiskolbi, lisatakse

3o ml kontsentreeritud väävelhapet, Iml kroomhapet ja mõni

klaashelmes. Kuumutatakse keemiseni, ja aurutatakse kuni val-

gete väävelhappeaurude ilmumiseni 220 - 240° juures. Seejärel

lõpetatakse kuumutamine, lähtumisel lisatakse ettevaatlikult

25 ml destilleeritud vett ja ühendatakse jahuti ning lahutus-

lehtriga . Jahuti ots asetatakse keeduklaasi, mis sisaldab

1 - 2 ml 5 % naatriumhüdroksiidilahust ja 0,5 ml 0,15 n arsee

nishappelahust ja küllaldaselt destilleeritud vett, et katta

jahuti ots. Läbi lahutuslehtri lisatakse järgimööda Iml fos-

forhappelahust, 3 ml 0,15 D arseenishappelahust ja 1 ml 1,5 2

vesinikülihapendit. Destilleeritakse kiirusega sml

minutis, asetades lahutuslehter nii, et kolbi tuleks ühtlane

hulk destilleeritud vett, seejuures peab püsima destilleeri-

mise temperatuur umbes 14o° piirides. Kogutakse ligemale 5o

ml destillaati, täidetakse ta destilleeritud veega täpselt

5o ml-ni, segatakse hästi. 4 ml destillaati viiakse kuiva,

puhta katsutiga umbes lo minutiks vesivannile, et tasakaalus-

tada temperatuuri. Hiljem lisatakse 0,5 ml arseenishapet ja

0,5 ml tseerium(lll)sulfaati ja segatakse hästi. Destilleeri-
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tud veega määratakse kolorimeetri 100 %-line valguseläbilask-

vus (soovitav spektrofotomeeter lainepikkusega 420 või

filterfotomeeter violetse filtriga, mille maksimaalne valgus-

läbilaskvus on lainepikkusel 420mf1 ). Lahus viiakse kolori-

meetrilisse küvetti ja täpselt viie minuti pärast määratakse.

Valmistatakse standardskaala joodisisaldusega 1,5 kuni

6o /I g 1 liitris, standardlahused destilleeritakse ja nen-

dega toimitakse täpselt samuti nagu uuritava veega. Joonista-

takse graafik (kõver), märkides abstsissil kontsentratsioonid

ja ordinaadil optilised tihedused. Kõvera järgi leitakse joo-
di kontsentratsioon, kui uurimiseks võeti 100 ml uuritavat

vett. Määramisel on eriti oluline, et uuritava vee ja standard-

lahuse määramisel kasutatakse absoluutselt ühesuguseid tingi-

musi.

23. Väävelvesinik.

Väävelvesinikku ja teisi väävlishappeühendeid leidub lah-

tiste veekogude vees võrdlemisi harva ja need ühendid tekivad

enamasti biokeemiliste taandusprotsesside tulemusena. Veelgi

harvemad on veekogu reostumisjuhud väävelvesinikku sisaldavate

reovetega.

Kvalitatiivne määramine

Väävelvesinik on kergesti tuntav lõhna järgi, mida tunneb

iga keemik. Lõhn määratakse kohapeal nagu kirjeldatud peatü-

kis "Lõhn". Kuna väävelvesiniku lõhna võivad varjata teised

looduslikele veekogudele omased lõhnad, siis on soovitav vää-

velvesinik määrata pliipaberiga. Pudel täidetakse uuritava,

veega 3/4 mahust. Korgi vahele kinnitatakse pliipabeririba.

Kui paber paari tunni jooksul tumeneb, on vees vaba väävelvesi

nikku. Kui sama protseduuri korrata hapustatud veega,.näitab

pliipaberi tumenemine seotud väävelvesiniku olemasolu. Plii-

paberi valmistamine: keskmise tihedusega filterpaber niisu-

tatakse 5 % pliiatsetaadilahusega, mis eelnevalt on hapusta-

tud äädikhappega, kuivanud paberist lõigatakse ribad.
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V!

Reaktiivid:

1. 0,02 n joodi lahus kaaliumjodiidis, valmistatakse vas-

tavast 0,l n lahusest.

2. 0,02 n kaaliumjodaadilahus valmistatakse 0,l n lahuses

3. Keemiliselt puhas kaaliumjodiid.

4. 0,0 l n naatriumtiosulfaadilahus.

5* 0,5 % tärklislahus.

6. Väävelhappelahus 1:3 (mahu)

Määramine:

Uuritav vesi valatakse mõõtkolvi põhja ulatuva klaastoru

abil, mis on ühendatud batomeetri kraaniga või mõne teise

seadeldisega, millega proov võeti, 250 ml-lisse mõõtkolbi.

Kolb täidetakse eelnevalt süsihappegaasiga ja lisatakse siis

0,75 ml 1:3 väävelhapet ja lo ml (või vajaduse korral rohkem)

0,02 n joodilahust kaaliumjodiidis või.lo ml 0,õ2 n kaalium-

jodaati ja 0,5 g kaaliumjodiidi. Täitnud kolvi uurita-

va veega märgini, viiakse kogu vedelik üle Erlenmeyeri kolbi

ja tiitritakse joodi ülihulk 0,0 l n tiosulfaadilahusega tärk-

lise manulusel. Eraldi määratakse lo ml joodilahuse (või kaa-

liumjodaadilahuse) ja tiosulfaadi suhe, kasutades ülaltoodud

reaktiive samades kogustes ja lisades 200 ml destilleeritud

vett.

Väävelvesiniku sisaldus (X) arvutatakse valemist:

(a - b) . K . 0,17 *
1000

FTT *6/1

kus: a - lo ml 0,02 n joodilahusSle kulunud tiosulfaadilahuse

hulk milliliitrites,

b - joodi ülihulga tiitrimiseks kulunud tiosulfaadilahuse

hulk milliliitrites,

K -0,0 l n tiosulfaadilahuse faktor,

V - kolvi maht milliliitrites,

n - kolbi lisatud reaktiivide kogumaht milliliitrites.
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Ümberarvutamiseks mahuühikuteks (ml/1) tuleb väävelvesiniku

sisaldus mg/1 jagada 1,54-ga.

24. Vaba süsihappegaas

Süsihappegaasi määramine tuleb teostada kohapeal, juhul

kui see pole võimalik, tuleb pudel veega täita korgini ja

kiiresti transportida laboratooriumi.

Reaktiivid:

1. 0,02 n soodalahus: keemiliselt puhas naatriumkarbonaat

kuivatatakse 1 tunni vältel 270 - 3oo* juures. Kuivatatud soo-

dast kaalutakse täpselt 2,1199 g ja lahustatakse 1 liitris

värskeltkeedetud destilleeritud vees. Suurte sü-r

sihappegaasi koguste määramiseks kasutatakse 0,05 n lahust.

Selleks võetakse 5.2996 g ülalnimetatud kuiva soodat 1 1 vee

kohta.

2. 0,l % fenoolftaleiinilahus: valmistatakse 0,10 g fe-

noolfValeiini lahustamisel 100 ml etanoolis (96").

3. Seignette'i soola lahus: 5o g lahustatakse

destilleeritud vees ja täidetakse 100 ml-ni.

4. Mineraalne põhistandardlahus valmistatakse lo g CoClg.
.6HgO ja lo g CU504.5H20 lahustamisel li-lises mõõtkolvis,
lisatakse lo ml soolhapet (erikaal 1,19) ja täidetakse märgi-

ni. Toölahus valmistatakse põhistandardlahuse kümnekordsel

lahjendamisel destilleeritud veega.

Määramin

Kaht 200 ml-list mõõtkolbi loputatakse uuritava veega.

Ühte kolbi viiakse ettevaatlikult sifooniga (sifooni ots

ulatub kolvi põhja) 200 ml uuritavat vett. Sinna lisatakse

2 ml fenoolftaleiinilahust, suletakse kolb korgiga ja sega-

takse ettevaatlikult, keerates kolbi ilma loksutamata. Kui

kolvi sisu värvub roosaks, märgitakse, et süsihappegaasi

vees ei ole. Kui vesi ei värvu roosaks, võetakse teise kol-

bi 200 ml mineraalset standardlahust ja täidetakse sifooni

abil märgini. Seejärel tiitritakse ettevaatlikult pidevalt
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segades esimese kolvi sisu soodalahusega. Tiitrimine loetak-

se lõpetatuks, kui vee värvus kolvis püsib 5 minuti jooksul

samasugune nagu standardlahusel. Määramist korratakse, vala-

des korraga büretist peaaegu kogu vajalik soodahulk, (mis

eelneval korral kulus) ja siis tiitritakse ettevaatlikult

standardlahuse värvuseni.

Vaba süsihappegaasi sisaldus (X) arvutatakse valemist:

X=4,4n mg/1,

kus: n - 200 ml uuritava vee tiitrimiseks kulunud täpselt
0.02 n soodalahuse hulk milliliitrites.

Kui vesi sisaldab vähem kui lo mg/1 süsihappegaasi, tu-

leb kasutada 0,0 l ml-liste jaotustega büretti; kui vees on

palju süsihappegaasi tuleb tiitrimiseks kasutada 0,05 n soo-

dalahust. Kui sooda lisamisel lahus muutub häguseks (suur ka-

redus või tunduv raua sisaldus) lisatakse uuritavale veele

enne tiitrimist Seignette'i soola lahust. Vee kõrge minera-

lisatsiooni (üle 1 g/1) ja tunduva värvuse korral ei ole mää-

ramine täpne.

25. Agressiivne süsihappegaas.

Reaktiivid ja aparatuur:

1. Kaltsiumkarbonaat: valmistatakse 1 n soodalahus (53 g
keemiliselt puhast soodat, lahustatakse 1 1 vees) ja 1 n

kaltsiumkloriidilahus (111 g keemiliselt puhast CaClg. 6HgO
lahustatakse 1 1 vees). Lahused filtritakse. Seejärel vala-

takse pideval segamisel 9 mahuosa soodalahust lo mahuosale

kaltsiumkloriidile. Segatakse sujuvalt (ringikujuliste liigu-

tustega) loksutades. Pärast soodalahuse lõplikku lisamist

segatakse veel umbes 1 minut. Segu hoitakse 3 ööpäeva 25* juu-

res. Selge lahus valatakse pealt sifooniga, sade viiakse Büch-

neri lehtrile, filtritakse vaakuumi abil ja pestakse destillee-

ritud veega, kuni pesuvesi ei anna reaktsiooni Cl-ioonile (lo

% lisamisel.ei teki hägu). Pestud sade kuivatatakse

105 - Ho* juures. Õigesti valmistatud kaltsiumkarbonaat peab

peale kuivamist kergesti murenema.
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2.*0,1 n soolhape.

3. 0,05 % metüüloranz-indikaatorilahus.

4. 3oö ml klaaskorgiga pudelid.

5. Lehter vaakumfiltrimiseks.

6. Loksutusaparaat, mis pöörleb ümber oma horisontaal-

telje (Schüttelapparat).

Määramine:

Uuritavas vees määratakse leelisus metüüloranzindikaatori

abil nagu kirjeldatud peatükis "Leelisus". Agressiivse süsi-

happegaasi määramiseks loputatakse 300 ml-list kolbi uuritava

veega ja täidetakse uuritava veega sifooni abil korgini, las-

tes osa vett ülevoolata. Järgnevalt puistatakse kolbi 3 g

kaltsiumkarbonaat!, suletakse kolb tihedalt korgiga ja loksu-

tatakse aparaadis 2 tunni vältel, et kaltsiumkarbonaadi osa-

kesed oleksid pidevalt hõljuvasolekus. Segamise lõpul lastakse

proov settida, valatakse vedelik sifooniga sademelt, filtri-

takse, kogutakse 100 ml filtraati Erlenmeyeri kolbi ja tiit-

ritakse 0,l n soolhappelahusega metüüloranži manulusel. Saa-

dud leelisusest lahutatakse alglahuse leelisus (vt. eespool)
ja korrutades saadud vahet 22-ga, saadakse agressiivse süsi-

happegaasi sisaldus mg/1.
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I. ОТБОР И КОНСЕРВАЦИЯ ПРОБ ИХ АНАЛИЗ

Пробы из открытого водоема забираются в месте предполагае-

мого забора воды как с поверхности /0,3 м от водного зеркала/,

так и с той глубины, которая намечается для будущего водозабо-

ра; а при существующем водозаборе - непосредственно после насо-

сов, связанных с водозабором. Для установления качества воды

источника должен быть выполнен анализ проб воды по всем сезо-

нам года с отбором проб в каждый сезон не менее 3 раз. Для озер

и водохранилищ производятся дополнительные анализы проб,взятых

после длительного и сильного волнения воды, а для устьев рек,

впадающих в море, анализы воды осуществляются во время наиболь-

шего нагона воды с моря.

При изучении водохранилищ,озер,глубина которых может пре-

вышать десятки метров, необоходимо изучать не только поверх-

ностные слои воды,но и более глубокие, значительно отличающие-

ся от поверхностных по своему составу, физическим свойствам и

микронаселению.

Для взятия глубинных проб применяются батометры различно-

го типа. Наиболее распространенным и отвечающим поставленным

целям является батометр Ругнера и его различные модификации.

Более простыми являются приборы, предназначенные для выем-

ки в основном поверхностных проб.

Для выемки проб малого об"ема применяют прибор /см.рис.I,

стр.2 / представляющий собой разборную свинчивающуюся штан-
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ГУ длиной 1,5 м. НЗ юнце штанги укреплен диск,на который ставит-

ся и закрепляется бутыль при по .ощи кольца, насаженного на штан-

гу подвижной муфтой. Прибор удобен для взятия проб воды для бак-

териологического исследования и выемки проб для определения раст-

воренного кислорода в склянке емкостью 100-150 мл. Прибор в ра-

зцбранном виде отличается малым весом /0,3-0,4 кг/ и компактнос-

тью, так как свинчивающиеся части штанги имеют длину 25 см и ниж-

ний диск прикреплен на шарнире .

Для выемки проб большого об"ема служит прибор /рис.2/,от-

личающийся от первого размерами диска и наличием трех колец,под-

вижно укрепленных на штанге, имеют разный диаметр, что

дает возможность употреблять для выемки проб бутылки,любого раз-

мера. Штанга отличается большей длинной как общей /2 м/, так и

составных частей /0,5 м/. Кроме того, в приборе имеется груз,при-

винчивающийся к нижнему концу штанги, и кольцо, ввинчиваемое в

верхнюю часть прибора. Благодаря этим приспособлениям имеется

возможность брать пробы с глубины. Для этого в нижнюю часть при-

бора ввинчивается груз; к кольцу, прикрепленному вверху прибора,

привязывают шнур нужной длины. Перед погружением прибора закры-

ваю? бутыль пробкой, привязанной на шнуре. По достижении наме-

ченной глубины пробку выдергивают из горлышка и держат на задан-

ной глубине прибор до прекращения появления пузырей на поверх-

ности воды. Прибор дает возможность брать пробы с лодки,катера,

парохода, моста,плотины.

Качество материала допускает стерилизацию прибора или его

отдельных частей в тех случаях, когда это необходимо,

Во\а для химического исследования отбирается в.склянки,чис-

точзмытые /без мыла/, а затем сполоснутые несколько раз дистил-

лированной вс „ой. Перед наполнением склянж 2-3 раза прознают
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исследуемой водой. Для взятия проб воды рекомендуются склянки,

с притертыми пробками. В случае их отсутствия употребляются ск-

лянки с резиновыми или корковыми пробками с прокладкой из пер-

гаментном бумаги.

Для полного химического анализа берется проба воды в бутыль

емкостью 5 л из хорошего химически устойчивого стекла; для крат-

кого анализа - емкостью 2 л.

Бутыли с пробами воды наполняют до самого верха, затыкают

стеклянными пробками с выдавливанием излишка воды, чтобы под

пробкой совсем не оставалось пузырьков воздуха; при корковых

и резиновых пробках ме:дду уровнем воды в склянках и пробками

должно оставаться небольшое воздушное-пространство; зимой воз-

душное пространство оставляют и при стеклянных пробках.

Пробы для определения кисдорсда берут обычно в склянки с

притертой пробкой емкостью приблизительно 150 мм. Для взятия

пробы с поверхности водоема кислородную склянку соединяют с лит-

ровой бутылью, К каждой склянке прилаживают резиновые пробки с

двумя отверстиями, через которые пропускают две стеклянные

трубки, одна из которых доходит до дна, а другая кончается под

пробкой. Короткую трубку кислородной склянки соединяют с длин-

ной трубкой литровой бутыли. Кислородную склянку погружают в

воду, а из литровой бутыли через наружную трубку производят

отсасывание, при взятии пробы с глубины оба сосуда располагают

таким образом, чтобы нару::жаятрубка литровой бутыли приходи-

лась выше внутренней трубки кислород.юй склянки. Прибор,зак-

репленный в подходящей арматуре с достаточным грузом опускает

на желаемую глубину. Набирающаяся во время опускания вояа.бла-
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годаря разнице давления пзрельется в литровую бутыль. Прибор под-

нимают, когда на поверхности перестанут выхс ить пузыри воздуха.

В извлеченной кислородной склянке просверленные резиновые

пробки заменяют притертыми стеклянными пробками,следя за тем,

чтобы в пробу не попали пузырьки воздуха.

Пробы для бактериологических анализов отбирается в об"еме

О,4-0,5 л в тщательно вымытую, стерильную посуду. При исследо-

вании водоемов рекомендуется использовать специальные приборы

для отбора глубинных проб описанные на стр. 2 . При о.тборе про-

бы стерильная пробка вынимается /не удаляя бумажного колпачка/

только перед самым отбором воды и закрывается тотчас по окон-

чании отбора пробы. При взятии проб приборами излишняя.часть

воды, заполняющая горлышко и узкую часть склянки,сбрасывается,

после чего склянка закрывается запасной стерильной пробкой.

Бактериологический анализ должен быть произведен не позднее

чем через 2 часа после отбора пробы. Допускается хранение про-

бы в течение 5 часов при температуре их в пределах 1-5°.

Чем скорее взятую пробу воды анализируют,тем достовернее

получаемые аналитические данные. Изменения химического состава

воды при стоннии проб могут быть значительными. Низкая темпера-

тура задерживает изменения химического состава. Допускается сле-

дующие наибольшие сроки до начала анализа при условии хранения

в леднике: вода незагрязненная - 72 часа, вода слабо загрязнен-
)

ная - 46 часов.

ПРИМЕЧАНИЕ: На месте необходимо написать на бутылке номер
пробы и привязать к горлышку бутылки этикетку
с указанием наименования водоисточника, точки

взятия пробы,даты и фамилии выемщика пробы.



85

При необходимости хранения воды более суток применяются раз-

личные способы ее консервирования для стабилизации химического

состава. Для определения аммиака и окисляемости добавляют 2 мл 25%

серной кислоты на I л воды.

Для определения взвешенных веществ,азотной и азотистой кислот

прибавляют 2 мл хлороформа на I л воды. После прибавления хлоро-

форма воду следует хорошо взболтать. Для стабилизации форм мине-

рального азота больший эффект по сравнению с органическими кон-

сервантами дает прибавление окиси ртут в количестве 0,1 г на I л.

Анализ проб воды вррвоДится в следующем об"еме: температура

воды, запах - качество и в баллах; прозрачность /по шрифту/; цвет-

ность в градусах /по платиново-кобальтовой шкале/; муть и осадок

описательно с указанием их характера; взвешенные вещества в мг-

литрах /определяются при прозрачности менее Ю см/; активная ре-

акция /рН/; щелочность в мг-экв на I л; жесткость общая в мг-экв.

на I л; жесткость карбонатная в мг-экв на
I

л; сухой остаток в мг

на I л; кальций магнии /М& 2*/; железо общее /Уе /; желе-

зо окисное / РеЗ*/, хлориды /С1" /; аммонийные соли /

сульфаты /
/. стриты / ЙОд"/, нитраты / в мг-ах на

I л, окисляемоеть в мг-ах, кислорода на I л, сероводород /Нр8 /

(определяется при явном ощущении запаха) в мг на I л воды.

Для открытых водоемов дополнительно: биохимическая потребно-

сть кислорода за
5 суток /БПК$/ в мг на

I
л и растворенный кис-

лород в мг-ах на I л.
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П. ИЗУЧЕНИЕ ЖЗИЧЕСКНХ СВОЙСТВ ВСДН

I. Температура.

для определения жеипературы поверхностных слоев воды реко-

мендуется применять термометр в защитной металлической оправе.

Термометр опускают в воду,так чтобы нижняя часть его,защищен-

ная металлической оболочкой,находилась на глубине 20 см.Через

10 минут вынимают термометр из воды и отсчитывают температуру

с точностью до 0,1°. Измерение температуры глубоких слоев во-

ды может быть выполнено при помощи термометра, вставленного

внутрь батометра. При этом необходимо выдерживать батометр на

заданной глубине 10 минут и быстро производить отсчет темпера-

туры по извлечению батометра на поверхность.

2. Муть.

Наличие в воде твердой фазы в различной степени дисперсности

обусловливает муть воды.При очень высокой степени дисперсности

взвесей веда опалесцирует. Муть воды определяют в пробирке,ку-

да на высоту 10 см. наливают хорошо взболтанную в бутылке испы-

туемую воду.

Для обозначения присутствия мути и приближенного определе-

ния ее количества пользуются следующими обозначениями: мути нет,

опалесценция, слабая муть; заметная муть, сильная муть.

3. Осадок.

Выпадение осадка в воде обусловливается оседанием имевшей-

ся в исходной воде взвеси или в некоторых случаях химическими

реакциями при хранении пробы води - осаждением карбоната каль-
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ция, гидратов окиси железа, марганца и др. Дается описание величи-

ны осадка в бутыли с исследуемой пробой и его качественная харак-

теристика. При характеристике осадка пользуются следующими обоз-

начениями: а/ осадка нет; б/ незначительный осадок;?/ большой оса-

док. При очень большом количестве осадка указывают величину елся

осадка в отношении общего об"ема пробы. Указывают свойства осад-

ка /хлопьевидный, илистый, песчаный и пр./и его цвет:

4. Прозрачность

Определение по шрифту. Прозрачность воды зависит от находящиеся

в ней взвешенных веществ. Простым и наиболее распространенным

методом является определение прозрачности путем чтения стандарт-

ного шрифта с помощью цилиндра с от"емным плоским, хорошо отшли-

фованным дном* Дно удерживается через резиновую прокладку метал-

лическими застежками. Перед определением бутыль с водой сильно вз

бадтывают. В тезеслучаях, когда взбалтывание не произведено, отме

чают, что вода отстаивалась в течение определенного срока. Воду

наличают н цилиндр, затем подкладывают под цилиндр шрифт на рас-

стоянии 4 см от дна и,меняя высоту столба воды, отмечают ту вы-

соту, при которой чтение.шрифта еще возможно. Прозрачность выра-

жается в сантиметрах с точностью до 0,5 см. Определение следует

производить в хорошо освещенной комнате, но не на прямом солнеч-

ном свету. Определение прозрачности по шрифту дает приближенное

представление о количестве находящихся в воде взвесей.

5. Взвешенные в воде вещества

В качестве стандартного метода при анализе питьевой воды и

источников водоснабжения принят способ фильтрации через тигель

Гуча. При малой содержании взвесей хорошие результаты дает способ
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Фильтрации через мембранные фильтры, имеющие большую фильтрирую-

щую поверхность и определенны.: диаметр пор.

А. Определение путем фильтрации через тигель Гуча

После фильтрации воды через тигель Гуча тигель со слоем асбес-

та высушива т в термостате при до постоянного веса. Затем

фильтруют через тигель I л исследуемой воды /при большой мутнос-

ти фильтруют меньший об"ем воды/, - высушивают до постоянного ве-

са при 1Сб° с охлаждением в эксикаторе. Разнила в весе дает ко-

личество взвешенных в воде веществ, выражаемое в миллиграммах на

I л.

Б.

Определение содержания взвешенных веществ удобно производить

путем фильтрации определенного о воды через мембранные филь-

тры, используя для этого аппарат Гольдмана со стеклянной ворон-

кой, применяемый для бактериологического анализа .Фильтры следу-

ет применять планктонные '34 со средним диаметром пор 0,4 /V .

Подготовка фильтров. Фш1ьтры протирают ватой

и помещают в стакан с дистиллированной нагрева т.и кипя-

тят 15 минут, выливает воду, снова наливают 50 мл дистиллирован-

ной воды и кипятят повторно. Влажный фильтр помещает в стеклян-

ный б:окс, предварительно доведенный до постоянного веса, слегка

подсушивают на воздухе, помещают в сушильный шкаф с температурой

100-1059 и доводят до постоянного веса, для "его требуется 2-3

паса. При хранении в эксикаторе высушенные фильтры сохраняют по-

стоянный вес до 3 недель.

Определение . Фильтр закладывают в насадку и фильтру-

ют при разряжении отмеренный об"ем воны /при содер:ании взвеси

1-10 мг/л берут ЬОО-ЮОО мл воды/. Для удобно исполь-
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зотать ручной масляный насос Комовского с 10-литровой бутылью
в качестве буфера, применяя для учета разряжения ртутный мано-

метр простениего устройства. 3 зависимости от качества воды филь-

тра'шл ,о ично занимающая 1-2 часа, иногда затягивается до Ю

часео.

При замедленной фильтрации происходит частичное прилипание

взвеси к стенкам сосуда, поэтому перед окончанием фильтрации сле-

дует протереть внутренние стенки воронки стеклянной папочкой с

резиновым наконечником, обмыв по окончании фильтрации стенки и

палочку дистиллированной водой.

По окончании фшльтрации осторожно вынимают фильтр пз насад-

ки, помещают в бюкс и высушивают до постоянного веса при 100-105'

Содержание взвешенных веществ /х/ высчитывают по формуле:

х = ,.1В ,

где: В - вес фильтра с осадком в миллиграммах;

А - вес фильтра до работы в миллиграммах;

7 - количество миллилитров испытуемой воды, взятое удя

определения.

6. Цветность

деление цветности по шкале: Количественно цветность

измеряется путем сравнения с растворами, имитирующими цветность

воды. В качестве стандартного раствора применяется платиново-

кобальтовая шкала или шкала, имитирующая цветность, без платины.

Приготовление шкалы без платины.

Смешением растворов сернокислого кобальта и хромовокислого калия

мо нс приготовить стойкую шкалу, хорошо имитирующую окраску, вы-

зываемую содержанием гуминовых соединений.
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Приготовление растворов: I/ навеску в 0,25 г двухроможис-

лого калия (К2&)0?) растворяют в дистиллированной воде, добав-

ляет I мл крепкой серной кислоты с удельным весом 1,84 и дово-

дят об"ем дистиллированной водой до I л; 2/ навеску в 5 г сер-

нокислого кобальта (Со .
) растворяют в дистиллиро-

ванной воде, прибавляют 0,5 мл крепкой серной кислоты и дово-

дят об"ем дистиллированной водой до 500 мл; 3/ берут 5 мл сер-

ной кислоты с удельным весом 1,84 и доводят об"ем дистиллиро-
/

ванной водой до мл.

Указанные растворы смешивают в следующей пропорции: 350 мл

раствора двухромовокислого калия, 200 мл раствора сернокислого

кобальта и 450 мл раствора серной кислоты. Опаска полученного

раствора соответствует 500° цветности. Приготовленный раствор

служит основным для приготовления школы цветности и может хра-

ниться в темном месте весьма длительный срок. Шкалу готовят из

описанного стандартного раствора в цилиндрах Несслера об"емом

100 мл, используя различнее количество раствора /табл. I/ и дово<

дя его до 100 мл раствором серной кислоты /3/.

Таблица I

ШКАЛА ЦВЕТНОСТИ

Количество :0:1:2:3:4:5:б:7:8 :1О :12 :14 :1б

стандартного :

раствора,мл

Градусы цвет-: О : 5 :1О :15 :20 :25 :30 :35 :4О :5О :6О :7О :80
ности :

Цилиндры должны быть изготовлены из бесцветного стекла,оди-

накового диаметра и высоты. Шкала хранится в темноте, при этом

цилиндры должны быть закрыты, пробками* Через 2-з месяца требует

ся возобновление ыкалы из основного раствора.
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Определение :В цилиндр, однотипный с теми, из которых

приготовлена шкала, наливают 100 мл испытуемой воды и подыскива-

ют место в шкале, производя просмотр сверху на белом фоне. Выра-

жается цветность в градусах шкалы. Цветность от 1° до 50° вира-

кается с точностью до 1°, от 51° до 100° - с точностью до 5°, от

101° до 250° - с точностью до Л0°, от 251° до 500° - с точностью

до 20°.

Мутная вода перед определением долила быть отцентрифугирова-

на или отфильтрована. Зсли испытуемая вода имеет цветность выше

80°, для определения цветности берут меньше 100 мл воды и добав-

ляют дистиллированной водой до 100 мл, в этом случае при выраже-

нии величины цветности в градусах вводят поправку на разбавление.

7. Запах.

Запах является одним из ва::неяпих показателей при опенке ка-

чества хозяйственно-питьевой во Д!. Определение запаха является

весьма чувствительным тестом на присутствие некоторых соединений,

нередко более чувствительным, чем химические приемы обнаружения

тех ке соединений. Недостатком определения запаха является малая

точность,значительные индивидуальные колебания остроты обоняния и

зависимость от некоторых трудно учитываемых факторов.

й

Исследуемую воду налива т на две трети об"ема в бутыль или

колбу, закрыла т корковой или стеклянной пробкой и сильно встря-

хива <т,затем, открыв пробку, втягивают в нос воздух из бутылки и

записывает запах по табл.2. Наиболее сильно запах ощущается пос-

ле первого наблюдения, при повторном определении получа тся уже

ослабленные ощущения.
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.сление запаха при нагревании. В коническу колбу на

25С мл помеща т 100 мл исследуемой воды, закрывает колбу хорошо

подобранным часовым стеклом. Нагревают на электрической плитке

до боО, взбалтывает вращательным движением, сдвигают стекло в

одну сторону и быстро нтхают.

Интенсивность запася выражают в баллах. Кроме силы запаха,

указывает его характер. Методом разведения мохет быть определе-

на интенсивность запаха.

Результаты определения выражают описательно с указанием ха-

рактера запаха по табл.2 и его интенсивности по табл. 3.

Для описания характера запахов, помимо терминов, указанных

в табл. 2 применяемся такие названия веществ,дающих сходные

запахи, например, хлорный, фенольный, хлорфенольный, нефтяной

и пр.

Taönmia 2*

KanecfBeHHoe xapaKTepa sanaxa

Ha3BaHMe : XapaKTep aanaxa

ApctiaTiwecKHM HBeTOvHMü

BoJIOTHbIM IlHHCTHM, TMHMCTHH

rUHJIOCTHUZ &eKant,HHM, CTOHHNÜ

JipeBecHMM 3anax uoKpoü apeBCCHoii Kõpu

3eMJIMC THM IIpejiMM, 39MJIM

nnecHOBUK 3aTXJIHH, saCTOÜHKM

PMÕHbtii Pn6&ero xHpa,pnÕH
Cep0B040p0AHHM TyxjiHx anu

TpaBHHWCTHM CKomeHHOü TpaBH, ceaa

HeonpeaejieHHHii 3anaxn, nenoxo3KKe aa npeRmyHMe
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Шкала для определения запаха в баллах

Балл : Термин : Значение

О Никакого Запах совсем не ощущается

I Очень слабый Запах, обычно не замечаемый, обнаруживается
опытным исследователем

2 Слабый

3 Заметный

Запах, обнаруживаемый потребителлем,-если на

запах обратить его внимание

Запах, легко замечаемый и могущий вызвать я

одобрительные отзывы о воде.

4 Отчетживый
/сильный/

Запах обращающий на себя внимание и могущий
заставить воздержаться от пивья

5 Очень сильный Запах, настолько сильный, что вода непригод-
на для питья.

еление 'И Интеней в-

ность запаха может быть определена методом разведения водой,

лишенной запаха. Последняя приготовляется кипячением дистилли-

рованной водь,или обработкой обычной воды активированным углем

(0,6 г-угля на I л воды) с последующим перемешиванием через 30

минут и фильтрованием через вату в помещении свободном от запа-

хов.

Для определения концентрации запаха 200 мл воды, в кото-

рой обнаружен запах, помещает в коническую колбу об"емом 500мл,

добавляют 200 мл свободной от запаха воды и смешивают. Таким

образом, подучают разведение вдвое; 200 мл разведенной воды

отбирают и помещают в колбу емкостью 500 мл, куда вновь добав-

ляют 200 мл воды без запаха, что дает разведение вчетверо. Про-

должая таким же образом смешивать, отбирать и разводить водой

без запаха, можно получить разведение в 8,16 раз и т.д. до тех

пор, пока запах перестанет заметно обнаруживаться в двух наи-

больших разведениях, затем после энергичного и продолжительного
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встряхивания колб, начиная с наибольшего разведения, определя-

ют наличие запаха или его отсутствие. При этом необходимо,что-

бы отсутствие запаха было констатировано по крайней мере в двух

наибольших разведения::.

Порогом запаха является наибольшее разведение, при котором

запах еще ощущается.

8. Вкус.

Определение производится только в заведомо чистой

или обеззараженной воде. Определение производится при температу-

ре воды 16-18° и после нагревания ее до 60°. Мри определении

вкуса воду набирают в рст малыми порциями, не проглатывая. Отмеч:

кт не только вкус веды /соленый, горький, и др./ ,но и привкусы

/щелочных, хелезистый, хлорный, вяжущий, металлический и пр./.

Сила вкуса н привкуса выразуется в баллах, также как и для

запахов.
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П. ИССЛЕДОВАНИЕ ХИМИЧЕСКОЮ СОСТАВА ВОДЯ.

I. Активная реакция воды (рН)

А.Определение в прозра

В малобуферных поверхностных водах потеря углекислоты,не-

избежная при транспорте воды, и развитие биологических процес-

сов могут резко изменить величину активной реакции. Поэтому важ-

но производить определения на месте выемки проб. Для этого мо-

гут быть использованы наборы жидких шкал с использованием раз-

личных индикаторов, описанных ниже. При этом могут быть проведены

определения с точностью до 0,02 рН.

Приближенное значение активной реакции может быть определе-

но смешанным индикатором на месте. В лаборатории приближенное

определение дает указание на индикатор, который необходимо при-

менить для точного определения.

Приготовление смешанного индикатора: I/ метилрота раст-

вор - 0,01 г метилрота растворяют л 25 мл этилового спирта, пред-

варительно.растирая в агатовой ступке с небольшим количеством

спирта, добавляют 0,37 мл децинормального едкого натра, после

чего об"ем доводят до 50 мл безугленислотной дистиллированной

водой,

2/ Бромтимолблау 0,04% раствор - 0,04 г броитимолблау раство-

ряют в 25 мл этилового спирта, прибавляют 0,64 мл децинормальнс-

го едкого натра и доводят до 100 мл дистиллированной водой;

3/ Беря одну часть раствора метилрсда и две части раствора

броитимолблау, получают смешанный индикаторпригодный для опреде-

ления рН - 5-8,5, т.е. в пределах интервала для большинства при-

родных вод.

Определение . В пробирку с отметкой на ь мл набирают
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5 мл исследуемой воды, прибавляют 0,3 мл смешанного индикатора,

смешивает встряхиванием и сравнивают с,подобранной заранее шка-

лой имитирующих растворов или нарисованной шкалой с интервалами

в 0,2 рН.

Приближенное значение реакции может быть определено в соот-

ветствии с окраской исследуемой воды по табл. 4.

Таблица 4

Приближенное определение рН

В тех случаях, когда воды сильно мутны вследствие большого

содержания взвешенных веществ или окрашены гуминовыми соединения-

ми или промышленными сбросами наиболее точным методом определе-

яия концентрации ионов водорода является электрометрический метод

е применением стеклянных электродов (метод подробно описан П.А.

Крюковым "Измерение величины рН со стеклянным электродом", в сбор-

нике "Современные методы химического анализа природной воды" Изд.

АН СССР, 1955/.

Приближенное определение рН может быть выполнено в таких во-

дах с помощью индикаторных бумажек.

OKpacKA HcnHTyeMoä Bojm pH

PosoBaTO-opanxeBaH 5,0
6,0

CBeTJio-sejieaaH 7,0

3ene 8,0

B. OnpeueneHHe pH B MyTHotxM CKpanieHBHxBonax

c npMOiuhK)MHRMKaTQPHHXlYMa:::eK,
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Реактивы-индик а* торы для окраски

бумаги:

I/ 0,5 % раствор тимолового синего индикатора - 0,5 г индикатора

растирают в агатовой ступке с 10,8 мл децинормального раствора ед-

кого натра и доводят до мл дистиллированной водой;

2/ Раствор бромфенолового синего индикатора - 0,5 г индикатора

растирают в агатовой ступке с 7,5 мл децинормального раствора ед-

кого натра и доводят до 1б0 мл дистиллированной водой;

3/ 0,5% раствор фенолового красного индикатора - 0,5 г индикато-

ра растирают в агатовой ступке с 14,06 мл децинормального раство-

ра едкого натра и доводят до 100 мл дистиллированной воды.

Обыкновенную фильтровальную

фумагу разрезают на полоски шириной 5 см и длиной 40 см. Раствор

индикатора наливают в плоскую чашку /удобна чашка Петри/ и полос-

ки бумаги прюводят через раствор. При погружении бумаги в раствор

надо следить за тем, чтобы раствором были покрыты обе стороны бу-'

мажной полоски и при просушке бумага была ровно окрашенной с обеих

сторон.

Вынув бумагу из раствора, последнему дают стечь и окрашенные

полоски развешивают для просушки в помещении,не содержащем паров,

которые могут оказать действие на индикатор. Высушенную бумагу раз

резают на полоски иириной I см и длиной 3 с м.

шкал. Для определения реакции в интервале от рН

до рН = 5,5 берут буферные растворы с градацией рН = 0,5,изготов-

лены по табл. 5.
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Таблица 5

Фосфатно-цитратные буферные растворы

Растворы в мл : Растворы в мл : рН при 18°

(НарНРО. - 2Н9О Лимонная кислота /С,1м,
/0,2 м раствор содержащий раствор содержащий

35,61 На, НЮ, .ЗН,О в 1л 21'°°3 ? кристаллячес-

воды/
*

КОЙ лимонной кислоты в

I л диет.воды/.

Берут семь бумажных полосок, окрашенных бромфеноловым синим

индикатором и каждую бумажку опускает в буферный раствор /с извест-

ной величиной рН/, налитый в стаканчик или на часовое стекло,сро-

ком на полминуты. Затем пинцетом вынимают бумажку и кладут на чис-

тую фильтровальную бумагу. Таким образом получают шкалу окрасок

от светло-желвого цвета при рН-3 до темно-синего при рН = 5,5.

Для приготовления скалы в пределах от рН = 5,9 до рН =8,8 та-

ким же образом готовят шкалу с феноловым красным индикатором и

фосфатным буферным борно-боратным буферным раствором. Для опреде-

ления реакции в интервале, резко отличающемся от рН природных вод,

может быть использован тимоловый синий индикатор, дающий резкие

цветовые градации в интервалах от рН = I до рЕ = 3,5 и от рН =3,8

до рН = 13.

1,71 18,29 2,5

4,11 15,89 3,0

6,07 13,93 3,5

7,71 12,29 4,0

9108: 10,92 4,5

10,30 9,70 5,0 .

11,15 8,85 5,4
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Шкалы могут быть непосредственно использованы для определе-

ния или зарисованы во влажном состоянии и использоваться для

приближенных определений долгое время.

ОПРЦйЕЛЗНИЕ: Исследуемую жидкость наливают в маленькую ванноч-

ку или на часовое стекло. Индикаторную бумажку погружают в жид-

кость на полнинуты, затем ее вынимают пинцетом и кладут на чис-

тую фильтровальную бумагу, которая вбирает воду и частично смыв-

шийся индикатор. Влажную индикаторную бумажку сравнивают с на-

рисованной скалой. При определении рН в сильно окрашенных жид-

костях индикаторные бумажки не погружает целиком в исследуемую

жидкость, а смачивают только один ее конец. В некоторых случаях

на индикаторных бумажках могут быть три окрашенных зоны: нижняя

часть бумажки может быть окрашена красителем, содержащимся в

исследуемой жидкости, верхняя - зона неустойчивой окраски и сред,

няя - между двумя указанными выше. Сравнению с цветной шкалой в

таких случаях подле:жт средняя зона индикаторной бумажки.

2. Активный хлор.

Активный хлор может появляться в водоеме при сбросе сточных

жидкостей химических заводов и как остаточный хлор при сбросе

в водоем хлорированных сточных вод. При определении активного

хлора в водоеме необходимо иметь в виду его нестойкость вслед-

ствие окисления органических и минеральных веществ н разложения

под влиянием встрнудшания, солнечного света. Поэтому определе-

ние активного хлора необходимо производить немедленно после вы-

емки пробы, хранения проб воды для определения активного хлора

недопустимо.

'А. йодометрический метод является основным при определении ак-

тивного -лора; в основе его лежит реакция выделения активного
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хлором йода из раствора йодистого калия по уравнению:

С1
2

+ 2 Ку —*2КС1 + уд . Определению мешают нитриты и соли

окиси железа. При подкислении буферным раствором смеси уксусной

кислоты и уксуснокислого натрия (рН = 4,5) указанные препятствия

устраняются. При рН раствора около 5 нитриты и окислы железа не

мешают определению в количестве до 5 мг на I л.

Реактивы

I/ йодистый калий - химически чистый;

2/ буферный раствор рН = 4,5 - Ю2 мл 2 м раствора укуусной

кислоты (60 г 100% кислоты в I л воды) и 98 мл I м раствора ук-

суснокислого натрия (136,1 г кристаллической соли в I л) налива?-

ют в мерную литровую колбу и доливают до метки дистиллированной

водой. Дистиллированная вода, применяемая для приготовления бу?-

ферного раствора, предварительно кипятится для удаления свобод-

ного СО2;.
3/ раствор тиосульфата - 0,005 м при содержании активного хло-

ра меньше I мд на I л и 0,01 м при большем содержании; оба гото-

вятся путем разбавления более крепкого раствора тиосульфата дис-

тиллированной водой, освобожденный от угольной кислоты, причем

для предупреждения бактериального разложения в раствор добавляет-

ся хлороформ; титр тиосульфата устанавливается пО 0,01 я.раство-

ру йодноватокислого калия (см. "Растворенный кислород");

4/ раствор крахмала - 0,5 г в 100 мл веды.

и и е .
В коническую колбу насыпают 0,5 г йодис-

того калия, который растворяют в 1-2 мй дистиллированной воды,

затем вносят буферный раствор в количестве .приблизительно рав-

ном полуторной величине щелочности (например, при щелочности,рав-

ной 4 мг-экв.,вносят 6 мл буферного раствора на 100 мл воды) и,
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наконец, 100 мл исследуемой воды. Выделившийся йод оттитровывают

тиосульфатом до слабо-желтого.окрашивания,после чего прибавляют

I ыл раствора крахмала и жидкость дотитровыва ;т до исчезновения

синей окраски. При определении щелочности воду предварительно де-

хлорируют с помощью тиосульфата.

Содержание активного хлора /х/ вычисляется по формуле:

X = п - 0,177.1000 мг/л,
V

где; п
- количество миллилитров 0,005 н . тиосульфата,

V - об"ем*пробы воды, взятой для определения.

Замечания: I/ при малом содержании активного хлора берут для тит-

рования более 100 мл воды (500 и даже 1000 мл/;

2/ если имеется полная уверенность в том, что иных окислителей,

кроме активного хлора в испытуемой воде нет, то подкисление можно

производить
2

мл серной кислоты (1:3).

.етод основан на том, что свободный хлор легко

окисляет метилоранж в отличие от хлорамина, окислительный потенциал

которого недостаточен для разрушения метилоранжа.

Реактивы: I/ 0,005 % раствор метилоранжа - титр этого раствора

соответствует 0,0217 иг свободного хлора; 2/ 5 и. раствор серной

кислоты.

Опред елен ие . 100 мл исследуемой воды помещают в фарфо-

ровую чашку, подкисляют 2 каплями серной кислоты и быстро титруют

при перемешивании раствором метилоранжа до появления неисчезающе-

го розового окрашивания.

Количество свободного хлора ( х ) вычисляется по формуле

X = -ЙдЗ* +

V

мг/л

где : п - количество миллилитров раствора метилоранжа, израсходо-

ванного на титрование; V- об"ем исследуемой воды, взятой для опре
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деления; 0,04 - поправка на ко.кчество хлора, которое недотит-

ровывае тся не тило а?

По разности между содержанием хлора, найденного йодометри-

ческим и метилоранжевым способом, находят содержание хлора в фор-

ме хлораминов.

3. Азот аммонийный

А. Прямое оп

Реактивы и их приготовление

I/ Безаммиачная вода; для приготовления стандартных раство-

ров и при определении аммиака должна применяться безаммиачная

дистиллированная вода. Безаммиачную воду можно получить вторич-

ной перегонкой дистиллированной воды, подкисленной 1-2 мл сер-

ной кислоты (удельный вес 1,84), или прибавлением соды к дистил-

лированной воде с последующим выпариванием 1/4 об"ема.

2/ Реактив Несслера: 50 г йодистого калия растворяют в 50

мл беэаммиачной воды, 30 г сулемы растворяют в 150 мл нагретой

до кипения безаммиачной воды. Горячий раствор сулемы приливают

к раствору йодистого калия до появления нерастворимого красно-

го осадка. Фильтруют раствор через стеклянную вату и слой про-

каленного асбеста. Б фильтрованный раствор прибавляют 150 г чис-

того едкого кали, растворенного в 300 мл безаммиачной воды. К

полученному раствору приливают безаммиачную воду до об"ема I л

и 5 мл насыщенного раствора сулемы. Реактив оставляют стоять в

теином месте до полного осветления и в дальнейшем хранят в тем-

ноте в хорошо закрытой пробкой (не стеклянной/ посуде. При упо-

треблении берут, не взмучивая осадка, пипеткой часть раствора

или осторожно декантируют.
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При отсутствии сулемы реактив Несслера рекомендуют готовить

так: в фарфоровой ступке растирают 10 г йодной ртути с небольшим

количеством воды, сливают кашицу в склянку, прибавляют 5 г йодис-

того калия и охлажденный раствор мелочи (20 г едкого кали в 50 мл

дистиллированной воды), смешивают и доводят об"ем.раствора дистил-

лированной водой до 10 мл. Отстаивают трое суток, сливают с осад-

ка и хранят в темном местей

3/ Сеньетова соль: 500 сеньетовой соли (виннокислый калий-нат-

рий - 4 Н2О ), предварительно растертой в ступке,раст

воряют при нагревании в воде и доводят до 2 л, затем прибавляют

50 мл реактива Несслера для удаления аммиака. Раствору дают отсто-

яться в течение 3 суток, после чего делают пробу на полноту осаж-

дения аммиака реактивом Несслера.

4/ Основной стандартный раствор хлористого аммония: растворяют

в безаммиачной воде 3,819 г чистого хлористого аммония и доводят

об"ем раствора точно до 1л. Из этого раствора приготовляют рабо-

чий стандартный раствор разведением 10 мл основного до I л безам-

миачной водой: I мл рабочего раствора содержит 0,01 мг азота,что

эквивалентно 0,0129 мг иНд.
Приближенное определение. В пробирку на-

ливают 10 мл исследуемой воды, 5 капель раствора сеньетовой соли

и 5 капель реактива Несслера. Через 10 минут после прибавления

реактивов определяется приближенное содержание аммонийного азота

по табл. 6.
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Таблица 6

Приближенное содержание аммонийного азота

Окрашивание при Окрашивание при.наблюдении Содержание ам-

наблюденни сбоку сверху монииного азо-

та, мг/л

HeT SpeaBwqaÜHo cna6oe,xenTO-
Ba-roe

0,1

UpesBHtiaMHO caa6oe
xenTOBaToe

C&aõoe xeitTosaToe 0,2

Onem cnaõo MJtto-

B8TOe

3CenvcBaToe 0,4

Cna6o xenTOBaTce CBeTno-xenToe 0,8
CBeTJioxeaTOBHToe XezToe 2,0

XenToa Byposa To-xenToe .
4,0

Pe3KO-:MnToe .nyTHO-
saToe

Eypoe.pacTBop ayrHHH 8,0

Byuoe, pacTBop xyr-
HMM

Sypoe, pacTBop MyTHHÜ 20,0

Количестведное определение. Производят

качественную пробу на содержание аммиака в исследуемой воде с при-

ближенной количественной оценкой. При содержании азота аммиака

не более I мг в I л берут 100 мл исследуемой воды в мерную колбу

емкостью 100 мл; затем приготовляют образцовый раствор для срав-

нения, беря от I до 10 мл ( в соответствии с приближенным опреде-

лением) рабочего стандартного раствора в колбу емкостью 100 мп и

доводят безаммиачной водой до 100 мл. После этого одновременно

прибавляют к в исследуемый, и в образцовый раствор сначала по 2 мл

сеньетовой соли, а затем 2 мл реактива Несслера, перемешивая со-

держимое колбочки после внесения каждого реактива. Через 10 минут

производят просмотр в цилиндрах Генера. При содержании аммс'*Дио-

го азота в исследуемой воде выше I иг в I л берут не 100 мл ис-

следуемой веды, а меньше, чтобы по доведении об"ема безаммиачной
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водой до 100 мл концентрация аммонийного азюта была не выше I мг

в I л.

8 случае жестких вод 2 мл раствора сеньетовой соли недоста-

точно для удержания кальция и магния в растворе; в тамх случаях

берут большие количества сеньетовой соли. Отрицательного влияния

на определение добавка сеньетовой соли не оказывает.

Содержание азота аммонийного (х) рассчитывают по формуле:

х * 0^01_. т!00 мг/л
Ь1 ' 7

где: V - об"ем исследуемой веды, взятой для определения в милли-

литрах; п - об"ем рабочего стандартного раствора, взятого для

приготовления образцового раствора, в миллилитрах; Ь - высота

столба образцового раствора в цилиндре Гейера в сантиметрах; -

высота столба исследуемого раствора в цилиндре Генера в сантимет-

рах.

Для пересчета азота в аммиак количество мг/л азота умножают

на 1,286.

определения него

Реактивы: I/ хромовокислый калий - 0,10 г чистого хромо-

во-кислого калия растворяют и доводят дистиллированной

водой до I л;

2/ азотнокислый кобальт - 72 г кристаллического азотнокислого ко-

бальта Со ( N 6 НдО растворяют и доводят до I л 1% соляной

кислотой.

В цилиндре Несслера об"емом на 100 мл приливают количество

реактивов, указанное в табл, 7, с последующим доведением дистилли-

рованной водой до 100 мл.
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Исследуемую воду обрабатывают обычным образом, но для срав-

нения ее наливают в цилиндр Несслера. Сравнение со стандартом

производят через Ю минут. Стандартные шкалы при условии предох-

ранения их от света и пыли могут сохраняться несколько месяцев.

Необходимо иметь в виду, что значения, приводимые в таблице,яв-

ляются приблизительными. Для установления истинного значения

стандартов надо проверять шкалу и устанавливать истинные значе-

ния стандартов при каждом новом реактиве.

HlKajiaanu onpeneneHMH asoia aiautaKa

Ta6nniia 7

Oõ"eu pacTBopa
xpoMOBOKHCJIOrO
Kanna, Mi

06" ea pacTBopa
aaoTHOKHCJioro

Ko6aiihTa, ici

CooTBeTCTByeT coaepxaHtno
aaoTa ammaKa B Mr/ii

2,2 0,0 0,004

2,9 0,0 0,008

3,3 0,0 0,020

3,7 0.0 0,040

5,4 0,0 0,070

12,5 0,2 0,100

17,0 0,6 0,140

26,0 0,6 0,200

30,0 0,8 0,330

46,0 1.7 0,500

70,0 2,4 0,750



аммиачных соединений из исследуемой воды производится

[кипячения воды с прибавлением фосфатной буферной сме-

7,4. Смесь приготовляется таким образом: растворяют

фосфата калия (КН2РО4/ и 90,15 г двуосновно-

калия . ) в дистиллированной воде и дово-

:с проверкой на содержание аммиака.

е л е н и е : Отгон аммиака производят в дистилляционном

аппарате с притертыми стеклянными частя-

ми (без каучуковых пробок и соединений)

с вертикальным холодильником (рис.3,стр.

21 ) .Перед определением необходимо про-

верить и освободить от возможных следов

аммиака перегонный аппарат. Для этого в

аппарат наливают дистиллированную воду и

перегоняют до исчезновения в дистилляте

следов аммония. По достижении беэаммиач-

ного отгона в ту же колбу, вылив

.истиллированной воды, вливают 300 мл исследуемой воду

кт Ю мл буферной фосфатной смеси. Если качественная

азывает на содержание азота аммиака около 0,01, то в 1л

отгона 0,5-1 л води. Перегонку ведут, собирая отгон в

:бу емкостью 100 мл и по наполнении ее - в колбу на 50

приготовляют образцовый раствор для сравнения, беря от

;рабочего раствора в колбу на 100 мл, и доводят до чер-

[ачной водой. Далее в образцовый и исследуемый растворы

до прибавляют реактив Несслера по 2 мл в колбу на 100

мл в колбу на 50 мл.
-4
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После прибавления реактивов оставляют в покое 10 минут,после

чего проводят сравнение в цилиндрах Ренера или с постоянными

стандартами. (

Если концентрация азота аммиака в исследуемой воде превы-

шает 0,3 мг в I л, берут часть отгона в соответствии с данными

приближенного количественного определения и доводят до об"ема

100 мл, а затем производят определение. Яри наличии малых коли-

честв сравнивают с постоянной шкалой. При вычислении принимают

во внимание разведение. Если в колбе емкостью 50 мл будет обна-

ружен аммиак ,при вычислении суммарного содержания аммиака учи-

тывают эту величину.

4.Азот нитритов.

Метод определения основан на образовании диазосеединений

из нитритов и ароматических аминов: диазосоединения с солями

ароматических аминов дают ярко окрашенные азокраски.

РЕАКТИВЫ : I/ Сульфаниловая кислота, раствор: растворя-

ют в 150 мл 12% уксусной кислоты 0,5 г чистой сульфаниловой

кислоты;

2/ альфа-нафтиламин,раствор: 0,25 г альфа-нафтиламина несколько

минут кипятят в 20 мл воды и отфильтровывают от нерастворивией-

ся части через хорошо промытый фильтр в колбу с 150 мл 12% ук-

сусной кислоты;

3/ нитритный реактив (Грисса): 50 мл раствора сульфаниловой

кислоты и такой же об"ем раствора альфанафтиламина смешивают и

хранят в склянке с хорошо притертой пробкой в темно*месте;

раствор не должен быть заметно окрашен; для обесцвечивания его

может применяться прибавка цинковой пыли;
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4/ азотистокислый натрий, основной стандартный раствор: 4,927 г

химически чистого азотнокислого натрия растворяют в дистиллиро-

ванной воде и доводят до I л; I мл раствора содержит I мг азота

нитритов.

5/ рабочий стандартный раствор получают разведением определен-

ной части основного стандартного раствора в 100 раз и долее в

10 раз: раствор содержит 0,001 иг азота нитритов в I мл. Раствор

консервируют прибавкой I мп хлороформа на I л и хранят в желтой

склянке в темном месте. Вода употребляемая для разведения не

должна содержать нитритов. В случае отсутствия азотнокислого

натрия основной стандартный раствор может быть приготовлен из

азотистокислого серебра: 1,1 г химически чистого азотистого се-

ребра растворяют в воде и добавляют раствор хлористого натрия

до прекращения выпадения осадка хлористого серебра. Затем раст-

вор доводят до I л и дают отстояться в темноте. 10 мл основ-

ного раствора доводят водой не содержащей нитритов, до I л; 1мл

подранного рабочего раствора содержит 0,001 мг азота нитритов.

Качественное определение: В пробирку наливают 10 мл исследуемой

воды и 0,5 мл реактива Грисса, Через 20 минут по степени окрас-

ки определяют содержание азота нитритов по таблице 8.

Таблица 8

Окрашивание при наблюдении сверху : Содержание азота ни-
: мг/л

HeT HO 0,001

ensa ynoBmtoe posoBoe OKpatnMBaHwe npn
epaBHOHHM C HMCTUJUIMpOBaHHOM BOHOH 0,002

eRBa aaueTHoe posoBoe OKparnüBaüne 0,004r

CJiaõoposoBoe 0,020

UBeTJIOP030BOB 0,040

P030B06 0,070

aannHOBoe 0,200

HpKO-ManwHOBoe 0,400
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Количественное определение.К 100 мл

исследуемой воды (или меньшему количеству .разбавленному до 100

мл дистиллированной водой, не содержащей нитритов) прибавляют

5 мд нитритного реактива и оставляют стоять в течение 20 минут,

нагревание на водяной бане (50-60°) ускоряет развитие окраски.

Затем сравнивают в цилиндрах Генера с одновременно приготовлен-

ным ( в одинаковых условиях) образцовым раствором. Концентрация

образцового раствора и исследуемой воды в отношении нитритов

должна быть близка, поэтому при приготовлении образцового раст-

вора руководствуются качественной пробой.

Концентрация нитритов при определении не должна быть выше

0,1 мг азота на I л. При более высокой концентрации исследуемую

воду разбавляют дистиллированной водой, проверенной на содержа-

ние нитритов.

Ввиду высокой чувствительности метода необходимо следить за

содержанием нитритов в дистиллированной воде, коагуляте и пр.

Содержание азота нитритов (х) вычисляют по формуле.

х '
0'001 * " * -1000

цр/д

где: V - об"ем исследуемой воды, взятой для определения, в

миллилитрах; п - количество рабочего стандартного раствора, взя-

того для определения, в миллилитрах; !ь - высота столба образ-

цового раствора в цилиндре Генера в сантиметрах; - высота

столба исследуемого раствора в цилиндре Генера в сантиметрах.

Для пересчета в количество азота в мг/л умножается

на 3,285.

Постоянная пкала для определения больших количеств нитритов

может быть приготовлена из раствора фуксина путем подбора окра-

сок при сравнении с образцовым.
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5. Азот нитратов

Приближенное определение азота нитратов с сульфофеноловой кисло-

той. В пробирку бесцветного стекла вливают I мл исследуемой воды и

I мл сульфофеноловой кислоты, спуская ее из пипетки так,чтобы капли

падали на поверхность воды. реактива содержимое

пробирки перемешивают и через 20 минут определяют степень окраски.

зависимости от содержания нитратов развивается разной интенсив-

ности желтая окраска. Приближенное содержание азота нитратов нахо-

дят по табл. 9.

/точнее фенолдисульфокислоты/ нитраты переходя в нитропроизводные фе

Thõjmua 9

npnÕJMxeBHoe onpeaenenMe aaoTa HüTpaiOB c cyjiB$o$eHOJioBoü

KHCJIOTOM

OKpacKa npn HaÖnMaeunM c6oKy : ConepxaHMe aaoTa

:HMTpMTOB , Mr/n

ynosMua TOjihKono cpaBHennia c KoaTponeu 0,5

HuBa saueTHoe sejiTOBaToe 1

cJiaCoe xenTOBaToe 3

CnaCoe senTosaToe 5

Cjia6oexemoe 10

CBewo-xeJiToe 25

XejiToe 50

CwiBHO scenToe ICO

KaqecTBeHHoe onpeRejiBHne aaera RHTDaTOB

A, neToa, üpn jteMCTBHü AMcyjiB$o$eHonoBoH KKCJiOTH



112

нолы, которые со щелочами образуют соединения, окрашенные в жел-

тый цвет.

Реактивы

I. Кристаллический фенол, чистый; 3 г смешивают с 37 г /20,1

мл/ серной кислоты (удельный вес 1,84) и нагревают в течение 6 ча-

сов при 100° в кипящей воде в колбе с прббкой, в которую вставле-

на длинная трубка; реактив хранится в темноте.

2. Едкое кали, приблизительно 12 н.раствор или 100% раствор

аммиака (удельный вес 0,96)

3. Основной стандартный раствор азотнокислого калия: раство-

ряют 0,7216 г чистойперекристаллизованный соли в I л дистиллирован-

ной веды; I мл этого раствора содержит 0,1 мг азота нитратов; раз-

ведением этого раствора в Ю раз приготовляют рабочий стандартный

раствор с содержанием в I мл 0,01 мг азота нитратов; растворы кон-

сервируют прибавкой хлороформа.

4г.Сернокислое серебро, раствор - 4,44 г на I л дистиллирован-

ной воды; I мл такого раствора соответствует I мг хлора.

Определение: В зависимости от содержания в воде цитра--

тов отбирают пипеткой от 10 до 100 мл исследуемой воды и налива-

ют в фарфоровую чашку. Если исходная вода мутная или окрашенная,

она предварительно обрабатывается сернокислым алюминием. Так как

данный метод определения нитратов дает преуменьшенные результаты

в случае присутствия в воде хлоридов, то необходимо предваритель-

но их удаление. Наблюдения показали, что при содержании азота нит-

ратов отЮмгв1ли меньше уже 1-2 мг хлор-иона оказывают отри-

цательное действие.

Поэтому удаление хлоридов при анализе природных вод становит-

ся практически обязательным предварительным условием при опреде-



113

лении нитратов. Для этого перед выпариванием воды нужно прибавить

в чашку сернокислое серебро в количестве, эквивалентном содержа-

нию хлоридов ( в данном об"еме воды); выпавший осадок хлористого

серебра отфильтровывают лишь в тех случаях,когда в воде много хло-

ридов. %оду упаривают досуха и в остывшую чашку прибавляют I мл ди-

сульфофенолового реактива и тотчас же тщательно растирают стеклян-

ной палочкой до полного смешения с высушенным остатком; затем то же

проделывают и с другими выпаренными образцами воды. Через 10 минут

прибавляют во все чашки по Ю мл дистиллированной воды,перемеши-

вают и далее вносят по 3 мл раствора едкого кали или по 10 мл 10%

раствора аммиака ( до щелочной реакции), при наличии нитратов по-

является желтая окраска (осадок хлористого серебра растворяется в

аммиаке). Жидкость переносят в мерную колбу на 100 мл, доливают

до метки дистиллированной водой и затем сравнивают в цилиндрах Ге-

йера или других колориметрах со стандартным раствором азотнокисло-

го калия. Последний берут в соответствующем количестве (расчет по

качественной реакции), выпаривают в фарфоровой чашке и обрабаты-

вают так же, как исследуемую воду.

Содержание азота нитратов (х) вычисляют по формуле

_
_

Ь.п!.0,01 . 1000
х - ; мг/л,

11 .V

гд.: ь - высота столба жидкости в цилиндре с образцовым раство-

ром, в сантиметрах; Ь.,- высота столба жидкости в цилиндре с ис-

следуемой водой, в сантиметрах, т- количество рабочего стандарт-

ного раствора, взятого для приготовления образцового раствора, в

миллилитрах; у - об"ем исследуемой воды, взятой для определения,

в миллилитрах.
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Для перевода азота нитратов в анион ( N ) надо умножить х

на 4,43.

ПРИМЕЧАНИЕ: I. Если исследуемая вода содержаит много органи-

ческих веществ, то воду сначала выпаривают досуха, затем остаток

выщелачивают дистиллированной водой и к раствору уже добавляют сер-

нокислое серебро, выпаривают досуха и обрабатывают,как описано вы-

ше.

2. Кислые воды перед выпариванием должны быть нейтрализованы

путем внесения соответствующего количества 0,1 н. раствора щелочи.

Подщелачиванце также необходимо и при исследовании очень мягких

вод, щелочность которых меньше 0,8 миллиграмм-эквивалента;

3. Если содержание аммиака в исследуемой воде не эквивалентно

величине щелочности, а превышает ее, то необходимо также перед

выпариванием воду подщелачивать (внести I мл 0,1 н. раствора щело-

чи).

4. Если щелочность воды больше 4 миллиграмм-эквивалентов,то

возможны потери нитратов при обработке сухого остатка дисульфофе-

ноловым реактивом (нитраты увлекаются выделяющейся 002)! частичная

нейтрализация таких вод перед выпариванием путем добавки 0,1 н.раст

вора серной кислоты устраняет ошибку.

5. Если вода богата солями, то после добавления в чашку дисуль-

фофенолового реактива и растирания его с осадком чашку ставят на

I минуту на водяную баню; таким путем удается достигнуть полного

смешения реактива с сухим остатком.

Б. основан на образовании окрашенных в

синий цвет производных дифенилбензидина в результате окисления ди-

фениламина нитратами. Кроме нитратов, такими окислителями в природ-

ных водах являются нитриты; содержание нитритов должно быть учтено.
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Метод особенно пригоден для серийных определений малых коли-

честв нитратов, от 0,005 до 0,2-0,3 мг нитратного азота в I л.

Реактивы:!. Серная кислота (удельный вес 1,84),предва-

рительно очищенная от окислов азота кипячением ее в течение часа

с хлористым калием (5 г хлористого калия на I л кислоты).

2. Дифениламиновый реактив - запасной: 0,1 г дифениламина

растворяют в небольшом количестве концентрированной серной кис-

лоты и затем доводят до 100 мл той хе кислотой (реактив I).

3. Дифениламиновый реактив - рабочий: I мл запасного раство-

ра дифениламина (реактив 2) вносят в колбу на 100 мл,прибавляют

15 мл дистиллированной воды и доводят до 100 мл серной кислотой

(реактив I).

4. Хлористый натрий, химически чистый, 10% раствор.

5. Азотнокислый калий, основной, стандартный раствор, отвечаю-

щий 100 мг азота нитратов на I л: 0,7216 г азотнокислого калия

растворяют в дистиллированной воде и доводят до I л. Для консер-

вирования к приготовленному раствору добавляют I мл хлороформа.

6. Рабочие стандартные растворы: основной раствор (реактив 5)

разбавляют в 1О0 раз, получают раствор, содержащий I мг азота в

I л; последний раствор вносят в мерные колбы емкостью 100 мл в

количестве 0-0,5-1,0-2,5-5,0-10 -20 и 50 мл. Затем в колбы при-

бавляют по 4 капли насыщенного раствора свободной от нитратов

перекристаллизованной сулемы после чего колбы доливают до мет-

ки дистиллированной водой. Таким образом получают стандартные ра-

бочие растворы со следующим содержанием азота нитратов в милли-

граммах на I л: 0,0-0,005-0,010-0,025-0,05-0,1-0,2и 0,5

Определение. В тщательно подобранные по диаметру про-

бирки,чисто вымытые и высушенные, вводят по 2 мл вышеуказанных

стандартных рабочих растворов. Одновременно в ряд других проби-
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рок вводят по 2 мл исследуемой воды (фильтрованной в случае мут-

ных вод); затем во все пробирки прибавляют по 0,2 мл 10% раст-

вора хлористого натрия и осторожно по стенкам пробирок наливают

по 3 мл дифениламинового реактива. Содержимое пробирок,начиная

от меньшей концентрации нитратов, последовательно перемешивают

стеклянными палочками с шариком на конце (при переносе из одной

пробирки в другую мешалки не обмывают). Тотчас же после переме-

шивания, которое в сумме для всех проб и стандартов не должно

продолжаться более 10 минут, пробирки погружают в сосуд с про-

точной или'часто сменяемой водой. После охлаждения до комнатной

температуры (16-20°) пробирки вынимают и оставляют стоять на воз-

духе 2- 2У2 часа,после чего их сравнивают. Необходимо следить,

чтобы вся серия пробирок находилась в одинаковых температурных

условиях. Нитриты до 0,1 мг азота на I л к моменту наблюдения

(через 2- 2'/2 часа) в описанных условиях опыта развивают окрас-

ку такой же интенсивности,как и нитраты,так что полученная по

шкале цифра выражает сумму нитратного и нитритного азота в I л.

6. Окисляемость

А. Определение окисляемости перманганатным методом, проводят в

кислой среде ( по Кубелю) - при содержании в воде хлоридов не бо-

лее 300 мг хлор-иона в I л и в щелочной среде при большем содер-

жании хлоридов; в последнем случае при отсутствии чистой щелочи

нередко применяют окисляемость в нейтральной среде.

На основании значительного числа определений в настоящее вре-

мя можно принимать следующую среднюю степень окисления органи-

ческого вещества природных вод по перманганатному методу: ]/ в

кислоте и щелочной среде - около 40% и 2/ в нейтральной среде -

около 20% от полного окисления.
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Метод основан на том, что раствор марганцовокислого калия в

присутствии веществ, способных окисляться, выделяет кислород,иду-

щий на их окисление.

Получение сравнимых результатов тем или другим способом воз-

можно лишь при постоянном соблюдении определенных условий: колбы

должны быть одинакового размера (их необходимо предварительно

очищать путем обработки хромовой смесью); об"ем исследуемой воды

должен быть (натуральной или разведенной) всегда равен 100 мл, а

время кипячения - точно Ю минутам; количество и концентрация при-

бавляемого раствора перманганата - одинаковы. По окончании кипя-

чения жидкость должна оставаться окрашенной в розово-фиолетовый

цвет, указывающий на наличие избытка марганцовокислого калия,при-

чем количество не вошедшего в реакцию перманганата не должно быть

менее 3 мл 0,01 н. раствора - в противном случае определение пов-

торяется, но уже в разбавленной пробе воды.

Схема реакции: 2 + = 2 + ЗНдО

В мутных водах желательно иметь окисляемость нефильтрованной

и фильтрованной воды. Для определения последней необходимо иссле-

дуемую воду пропустить через фильтр,предварительно промытый дис-

тиллированной водой; на анализ фильтрат собирается лишь после то-

го,как через фильтр будет пропущено не менее 0,5 л исследуемой

воды. Таким образом, удается получить воду., не содержащую раство-

римых органических веществ фильтра.

Реактивы:

I. Щавелевая кислота; 0,01 а.раствор: 0,ьЗОЗ г щавелевой кис-

лоты перекристаллизованной и высушенной на воздухе растворяют в

литровой колбе в 500 мл дистиллированной воды, вносят для консер-

вации 30 мл разбавленной серной кислоты(реактив 3) и добавляют

водой до метки. Каждый миллижжтр такого раствора соответствует
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0,06 мг кислорода.

2. марганцовокислый калий, 0,01 н. раствор содержащий в I л

0,32 г перманганата калия. %тр устанавливает по реактиву 2.

3. серная кислота, раствор: один об"ем концентрированной кис-

лоты, три об"ема дистиллированной воды; для окисления восстанови-

телей, могущих быть в кислоте прибавляют к ней по каплям раст-

вор перманганата до устойчивой розовой окраски.

4. Едкий натр,раствор:ЬО г химически чистой и не содержащей

органических веществ и нитритов щелочи растворяют в 100 мл дистил-

лированной воды. Простой способ очистки щелочи от органического

вещества заключается в прокаливании ее в серебрянной или нике-

левой чашке.

I

В коническую колбу об"емом 250 мл наливают пипеткой 100 мл

исследуемой воды (если нужно разбавленной), 5 мл разбавленной

серной кислоты, несколько кусочков пемзы или стеклянных капилля-

ров и 10 мл 0,01 н.перманаганата калия,нагревают сначала на силь-

ном огне до начала кипения и затем, уменьшая нагрев, поддержива-

ют кипение ровно -к)минут. По окончании кипячения приливают точ-

но мл 0,01 н.щавелевой кислоты и к обесцветившемуся раствору

прибавляют по каплям из бюретки марганцовокислый калий до слабо-

розового оттенка.

Для вычисления результатов определения окисляемости (х) следуе

ет пользоваться следующей формулой:

X = 10 [(Ах + Ад) .
К - 10] . 0,08 мг/л Од ;

где - Ад - количество раствора перманганата, прибавленного до

начала кипения, в миллилитрах; Ад - то же, но пошедшего на обрат-
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ное титрование; к - поправочный коэффициент 0,01 н.раствора пер-

манганата калия.

Для установления титра перманганата калия в колбу, содер-

жащую оттитрованную до слабо-розового цвета и еще горячую жид-

кость, прибавляют 1о мл 0,01 н. раствора щавелевой кислоты и

оттитровывают тотчас-же раствором хамелеона/0,01 н.раствор пер-

манганата калия/ до таюй же окраски.

В присутствии значительного количества минеральных веществ,

окисляющихся перманганатом, например, солей закиси железа,азо-

тистой кислоты, сероводорода и пр., в отдельной порции оттитро-

вывают эти вещества перманганатом на холоду, и израсходованный

об"ем вычитают из общего количества перманганата,затраченного

при определении окисляемости.

Загрязненная веда с высокой окисляемостыо соответственно

разводится дистиллированной водой и на определении таюке берут

100 мл смеси; при этом в отдельной пробе определяют окисляемость

дистиллированной воды. Расчет окисляемости исследуемой воды в

этом случае производится следующим образом: например, сделано

разведение в десять раз /один об"ем исследуемой воды и 9 об"емов

дистиллированной водц/; окисляемость полученной смеси, вычислен-

ная по вышеприведенной формуле, составляет 8,4 мг О2 /л; отдель-

но определенная окисляемость дистиллированной воды равна 0,40 мг

О2/ л , тогда окисляемость исследуемой воды равна: ,

( 8,4 -0,4.0,9) .10 = 80,4 мг О2/Л.
2. Определение окисляемости в щелочной среде.

К 100 мл исследуемой воды прибавляют 0,8 мл раствора едко-

во натра и Ю мл 0,01 н.раствора перманганата калия и кипятят

ровно 10 минут. Затем, охладив до 5<з-6О°,приливают 5 мл разбав-
ленной серной кислоты и 10 мл 0,01 н.раствора щавелевой кислоты
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После обесцвечивания титруют перманганатом до появления розо-

вого окрашивания, не исчезающего в течение 5 минут. Вычисления

производят как в методе нубеля.

ПРИМЕЧАНИЕ: Описанный цепочный метод в сильно засоленных

водах /больше 3000мг хлора в I л/ не устраняет целиком ошибки,

обусловленной наличием большого количества хлоридов:в момент

подкисления серной кислотой и прибавления щавелевой кислоты пер-

манганат калия частично окисляет хлориды, что приводит к оши-

бочным результатам. Поэтому в таких случаях рекомендуется при-

менять йодометрическое титрование.

3. Определение окисляемости в нейтральной

К 100 мл исследуемой воды прибавляют капилляры, 10 мл

0,01 н раствора перманганата калия. Далее определение ведут,как

это описано для щелочной окисляемости.

Б. б]

Для определения полной окисляемости природных вод удобно

пользоваться методом бихроматной окисляемости.

Реактив ы .

I. Сернохромовая смесь, 0,4 н.раствор: 20 г измельченного

двухромовокислого калия растворяют в 500 мл дистиллированной

воды, затем прибавляют 500 мл химически чистой серной кислоты

(удельный вес 1,84).

2. Дифениламин,раствор: 0,5 г дифениламина растворяют в 100

мл серной кислоты (удельный вес 1,84) и вливают в 20 мл дистилли-

рованной воды.

3. Мора, 0,2 н.раствор:80 г соли йора (не пожелтевшие

кристаллы) растворяют в I л дистиллированной воды, содержащей 20
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мл концентрированной серной кислоты. Титр раствора соли Мора оп-

ределяется по 0,2 н. раствору двухромовокислого калия в присут-

ствии дифениламина.

4. Двухромовокислый калий, 0,2 н.раствор: готовят растворени-

ем 9,8070 г двухромовокислого калия в I л дистиллированной воды;

соль предварительно перекристаллизовывают и высушивают,как это

указано в методе определения растворенного кислорода.

5. Сернокислое химически чистое.

6. Фосфорная кислота.

Опред.еление .В небольших фарфоровых чашках, покрытых

внутри глазурью, выпаривают в специальном, предохраняемом от пы-

ли шкафу /температура 60-70°/ определенный об"ем исследуемой воды

Выпаренный остаток обрабатывают непосредственно в фарфоровых

чашках, внося 1о мл 0,4 н.раствора сернохромовой смеси. Для отме-

ривания смеси пользуются пипеткой на 10 мл и время стекания ее

учитывают секундомером -
I минута. В качестве катализатора при-

бавляют 100 мг сернокислого серебра. Все это осторожно перемеши-

вают, после чего содержимое чашек переносят в конические колйл

емкостью 100 мл. Затем колбочки помещают на нагретую до 180*-200°

/но не больше/ песчаную баню, где их нагревают до кипения и ки-

пятят в течение 5 минут. Для предотвращения упаривания жидкости

горло колб закрывают колпачками - холодильничками. Одновременно

ставится контрольный опыт с одной сернохромовой смесью, с кото-

рой проделываются те же операции/ и в тех же условиях/, что и с

исследуемой водой. После кипячения на бане колбы охлаждают в те-

чение 20-30 минут, затем нижняя часть колпачков-холодильничков

обмывается небольшими порциями дистиллированной воды, содержимое

колб разбавляют дистиллированной водой в отношении I :5 и пере-



носят в большие конические колбы /емкостью 400-500 мл/, содержа-

щие 100-150 мл дистиллированной воды. Титрование остаточной сер-

нохромовой смеси производят 0,2 н.раствором соли Мора в присут-

ствии дифениламина /7 капель =1,8 мл/ как индикатора, в конце

титрования раствор соли Мора прибалвяют по каплям, чтобы сделать

переход окраски индикатора резким, в колбы добавляют 2 мл фосфор-

ной кислоты, устраняющей влияние ионов окисного железа. Разность

между израсходованными количествами соли Мора, пошедшей на тит-

рование контрольного раствора сернохромовой смеси и остаточного

количестра ее в опытах с исследуемой водой, дает количество сер-

нохромовой смеси, пошедшей на окисление органического вещества.

Умножая эту величину на поправочный коэффициент 0,2 н.раствора

соли Мора и на 1,6 /I мл 0,2 н.раствора соли Мора соответствуют

1,6 мг кислорода/, получают величину бихроматвой окисляемоети в

миллиграммах кислорода в определяемом об"еме и далее рассчитыва-

ют на I л.

Устранение раскисляющей роли хлоридов /при наличии их в воде/

достигается путем внесения в упариваемую пробу сернокислого се-

ребра /в небольшом избытке от теоретически вычисленного по нали-

чию хлоридов в исследуемом об"еме/. При наличии хлор-иона не бо-

лее 50 мг в определении ?/дается получить результаты с точностью

+3-4%. При большом содержании хлоридов ошибка возрастает.

Для определения окисляемости природных вод, содержащих орга-

нические вещества в количестве 2 мг и менее, рекомендуется поль-

зоваться следующим вариантом изложенного метода. Принцип метода

остается прежним, уменьчают об"ем сернохромовой смеси /2 мл вмес-

то 10 мл/, количество ка ализатора /40-50 мг на определение вмес-

то 100 мг/, количество индикатора дифениламина /3 капли вместо 7

капель/ изменяют концентрацию раствора соли Мора /0,1 н. вместо
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0,2 н./ и условия нагревания: песчаная баня с температурой 180-

-200° заменяется солевой баней с температурой 115-120° /насыщен-

ный раствор азотнокислого натриц/, продолжительность нагревания

удлиняется до часа. Конические колбочки заменяются обыкновенны-

ми пробирками с вставленными в них колпачками-холодильничками.

Соответственно уменьшению об"ема реактивов уменьшаются размеры

колб, в которых происходит титрование, а также об"ем прибавляе-

мой дистиллированной воды.

7. Растворенный кислород.

О выемке проб на содержание растворенного кислорода говори-

лось уже в главе I /Отбор и консервация проб воды, их анализ/.

Кислород фиксируется тотчас по взятии пробы на месте. Для

этого,вынув пробку, из специальных пипеток с длинными носиками,

погружая концы их почти до дна склянки, вливают из одной пипет-

ки I мл раствора сернокислого /хлористого/ марганца и из другой

пипетки I мл щелочного раствора йодистого калия; вновь закрыва-

ют склянку, перебалтывают плавными движениями около 15 раз и ос-

тавляют в покое до тех пор, пока образовавшийся осадок окиси и

закиси марганца не осядет.

Предложенный Винклером метод определения растворенного в во-

де кислорода применим лишь для чистых вод; в загрязненных водах

применяют модификации метода. При содержании в I л воды азота

нитритов меньше 0,1 мг .окисного железа менее 10 мг,активного

хлора до 0,3 мг и при окисляемоети до 15 мг кислорода /обуслов-

ленной наличием гуминовых соединений или окисленных органичес-

ких веществ хозяйственно-фекальных вод/ применим еще прямой ме-

тод Винклера.



Реактивы.

I. Йодистый калий; реактив должен быть проверен, так как не-

редко бывает загрязнен йодатом. С этой целью к 10 мл дистилли-

рованной воды прибавляют I мл 10% раствора йодистого калия, 0,5

мл разбавленной соляной кислоты и 0,2 мл крахмального раствора.

В течение 10 минут не должно образоваться заметного голубого ок-

рашивания, в противном случае йодистый калий должен быть очищен,

для чего удобен следующий метод: раствор йодистого калия нужной

концентрации наливают в склянку с притертой пробкой, продувают

легочным воздухом для насыщения углекислотой и оставляют в тем-

ном месте на 1-2 суток. После пожелтения раствора, вследствие

выделения йода, к раствору прибавляют немного картофельного /толь

ко картофельного!/ крахмала, растертого в ступке в 5-10 мл воды.

Раствор йодистого калия встряхивают в течение минуты и фильтру-

ют через плотный складчатый фильтр. Вели очищенный таким образом,

раствор йодистого калия при стоянии вновь желтеет, то операция

очистки должна быть повторена. Очищенный таким образом, йодистый

калий пригоден для анализа.

2. Раствор сульфата или хлорида марганца: растворяют 480 г

. 4 НдО или 425 г МаСТд . 4НдО в воде и разбавляют до

I л; если раствор мутный, то его надо профильтровать. Также не-

обходимо его испытать на чистоту /отсутствие окисного железа/,

для чего производят испытание, как это было описано выше для

йодистого калия. При посинении исследуемого раствора его очища-

ют, для чего на каждые 100 мл раствора добавляют 0,5 г химически

чистой соды и раствор оставляют стоять на 24 часа,после чего вы-

павший осадок отфильтровывают.
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3. Щелочный раствор йодистого калия: растворяют 700 г ед-

кого кали или 500 г едкого натра и 150 г йодистого калия в во-

де и разбавляют до I л. Эти реактивы также испытывают на чис-

тоту, как это было описано выше, причем разбавленный раствор

щелочи подкисляют большим количеством кислоты. В случае поси-

нения исследуемых растворов производят очистку от находящихся

в них нитритов. Для этого 250 г химически чистого едкого нат-

ра растворяют в 200 мл дистиллированной воды, раствор кипятят

с крупинками металлического алюминия, охлаждают, отстаивают в

закрытой склянке и осторожно сливают, не взмучивая осадка.Очи-

щенные растворы йодистого калия и едкого натра в соответствую-

щих количествах сливают вместе в мерный цилиндр и доводят до

нужного об"ема.

4. Раствор химически чистой соляной кислоты /I : I по об"е-

му/ или раствор химически чистой серной кислоты /1:3 по об"ему/.

5. Тиосульфат, 0,02 н.раствор готовят разбавлением 0,2 н.

раствора. Для приготовления последнего растворяют 50 г химичес-

ки чистого кристаллического тиосульфата в воде и разбавляют до

I л свежепрокипяченной и остуженной дистиллированной водой,для

предохранения от развития микроорганизмов к раствору добавляют

I мл хлороформа. Каждый миллилитр 0,02 н.раствора эквивалентен

0,16 мг кислорода или 0,1116 см° кислорода при 0° и 760 мт дав-

ления.

6. Йодат калия; 0,02 н.раствор, готовят разбавлением в калиб-

рованной мерной колбе 0,2 н.раствора. Для приготовления послед-

него растворяют 7,1340 г йодата калия в I л дистиллированной

воды. Продажную химически чистую соль перекристаллизовывают,из

водного раствора и высушивают при 180°.
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7. Двухромовокислый калий; 0,02 н.раствор, готовят разбав-

лением 0,2 н.раствора. Для приготовления последнего растворяют

9,8060 г двухромовокислого калия в I д дистиллированной воды.

Продажную химически чистую соль перекристаллизовывают трижды

из воды и сушат до постоянного веса при 180-200°.

8. Раствор крахмала. 0,5 г. крахмала разбалтывают в холод-

ной воде и приливают при помешивании смесь к 100 мл кипящей во-

ды, кипятят несколько минут, дают отстояться в течение ночи и

на следующий день отбирают прозрачную жидкость; для консерва-

ции прибавляют на 100 мл раствора крахмала 0,125 г салицило-

вой кислоты, растворенной в малом количестве воды.

Установку титра 0,02 и, люфульфата производят время от

времени следующим образом: в колбу всыпают 0,5 г чистого йодис-

того калия, растворяют в 2 мл воды, прибавляют сначала 0,5 мп

серной кислоты /1:3/, затем 25 мл 0,02 н.раствора йодата калия,

переиеиивают и добавляют 200 мл дистиллированной воды;

шийея йод титруют устанавливаемым раствором тиосульфата в при-

сутствии I мл раствора крахмала, прибавленного под конец тит-

рования.

Для контроля необходимо дополнительная установка титра тио-

сульфата с бихроматом калия; она выполняется таким хе образом

за исключением того, что подкисляют не 0,5 мл, а 1,5 мл раст-

вора серной кислоты.

Определен ие . После того км смесь гидратов окиси

и закиси марганца осела на дно /при фиксации кислорода/,для

растворения осадка вносят 3 мл раствора серной кислоты или
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5 мл раствора соляной кислоты и перемешивают путем перебалты-

вания. Содержимое склянки переливают в колбу, споласкивают дис-

тиллированной водой и жидкость титруют 0,02 н.раствором тиосуль-

фата, под конец титрования прибавляя в качестве индикатора I мл

крахмального раствора. Титруют до исчезновения синей окраски.

Указанные растворы реактивов рассчитаны на об"ем кислородных

склянок емкостью 150 мл. Если кислородные склянки имеют об"ем

100 мл и меньше, то вносят по 0,5 мл раствора соли марганца и

щелочного раствора йодистого калия; для растворения осадка вно-

сят 1,5 мл серной или 2,5 мл соляной кислоты. Хранение склянок

с осадком до титрования не должно превышать одни сутки.

Ддя вычисления содержания кислорода /х/ пользуются следую-

щей формулой:

X = 0,16 . К
.

*
.

1000 мг/л,

где: п- количество 0,02 н.раствора тиосульфата в миллилитрах,

V]- об"ем взятой для исследования склянки в миллилитрах,

*?2- об"ем взятых реактивов /2 мл/, К - поправочный коэффи-

циент раствора тиосульфата.

Для перечисления растворенного кислорода, выраженного в мил-

лиграммах на I л, в кубические сантиметры число миллиграммов сле-

дует разделить на вес I кислорода, т.е. на 1,429.

Данные о растворимости кислорода в миллиграммах на I л дис-

тиллированной воды, при разных температурах при 760 мм атмос-

ферного давления и парциальном давлении кислорода,равном 20,90%

(т.е. для сухой атмосферы) приводятся в табл.Ю).

Т&к называемую степень насыщения кислорода находят путем

деления найденной величины содержания кислорода на величину

приведенную в указанной таблице 10, соответствующую температуре
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воды и умножают на 100.

8. Биохимическое потребление юслорода /ВТ%,

Биохимическое потребление кислорода исследуемой воды пред-

ставляет собой, то количество растворенного кислорода /в мг/л/,

которое требуется для окисления и стабилизации легко окисляю-

щегося органического вещества в аэробных условиях в результате

протекающих биохимических процессов.

Расход кислорода на нитрификацию, которая обычно является

стадией,последующей за окислением органического вещества не вхо-

дит в величину ВПК.

Для правильной оценки получаемых величин ВПК, полезно их

сопоставлять с окисляемостью.

Реактивы

I. Для разбавления загрязненных вод применяют дистиллирован-

ную воду, не содержащую железа, меди, активного хлора, аммиака,

нитритов, нитратов. В качестве источника питательных солей для

микроорганизмов в нее вносят в расчете на I л по I мл нижесле-

дующих.растворов. Такую воду готовят заранее и хранят ее в эа-

крытой склянке без доступа света.

а/ Фосфатный буферный раствор: растворяют 8,5 г КВ2РО4,
21,75 г КдНРОд , 33,4 г ИадНРОд' и 1,7 г в дистил-

лированной воде и доводят до
I л; рН этого раствора

б/ Раствор сернокислого магния: растворяют семиводный сер-

нокислый магний /22,5 г/ в дистиллированной воде и доводят до

I л.

в/ Раствор хлористого кальция: растворяют 27,5 г безводного

хлористого кальция в дистиллированной воде и доводят до 1л."
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г/ Раствор хлорного железа: растворяют 0,25 г шести-*-

водного хлорного железа в дистиллированной воде и дово-

дят до 1 л.

2. Все те растворы, которые употребляют при опреде-

лении растворенного кислорода (см.соответствующий раз-

дел).

АППАРАТУ РА.

I. Инкубационные склянки емкостью 150-250 мл с хоро-

шо притертыми пробками, калиброванные, очищенные хромо-

вой смесью и вымыты (т.е. обычные кислородные склянки).

2. Для устранения потери или добавочного поглощения

кислорода во время инкубации требуется надежная укупор-

ка, для этого на края горла надевается отрезок широкой

резиновой трубЬи, образующей резервуарчик, заполняемый

водой при наполнении склянки; при закрывании пробки ре-

зиновая горжетка остается наполненной водой.
О

3. Термостат на 20
,

регулируемый в пределах + I

Опр еделение.

Исследуемую воду в лаборатории переливают в колбу

и доводят до 20° путем нагревания на водяной бане или

охлаждения, после чего взбалтывают в течение минуты для

насыщения воздухом (в случае недонасыщения) или для уда-

ления излишка воздуха (в случае перенасыщения). Дав вый-

ти пузырькам воздуха, с помощью сифона наливают 2 склян-

ки с притертыми пробками до краев резиновой горжетки; в

одну из них добавляют реактивы и определяют растворен-

ный кислород с теми предосторожностями, которые отмече-

ны в разделе "Растворенный кислород".
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Другая склянка с исследуемой водой (инкубационная)

ставится в термостат (закрытый от света) при 20° на 5

суток, по прошествии которых в ней определяют оставший-

ся растворенный кислород. Разность между этими двумя оп-

ределениями, пересчитанная на I л, дает величину кисло-,

рода, пошедшего на окисление органических веществ в ис-

следуемой воде в течение 5 суток.

Для большей достоверности получаемых результатов ре-

комендуется на инкубацию параллельно ставить 2-3 склян-

ки, из найденных величин вычисляют среднюю. Если, нужно

получить данные по полному ВПК, то дополнительно опреде-

ляют ВПК за 2,3,4,6 и 10 суток. Более короткие сроки на-

блюдения также желательны для контроля за нитрификацией.

Если количество нитритов увеличивается до 0,05 мг/л по

сравнению с исходной водой, то определение ВПК прекраща-

ют.

Контроль за нитрификацией проводится следующим обра-

зом. Прежде чем внести кислородные реактивы в инкубаци-

онную склянку, из нее осторожно пипеткой отбирают I мл

воды в пробирку с 9 мл дистиллированной воды; содержание

нитритов определяют приближенно, как это описано в раз-

деле, "Азот нитритов", и полученную величину увеличива-

ют в 10 раз. Следует иметь в виду, что на образование

0,1 мг азота нитритов затрачивается 0,34 мг кислорода и

на образование азота нитратов 0,46 кислорода.

Так как при анализе загрязненных вод растворенного

кислорода может не хвагить для покрытия всей дотребнос-
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ти воды в кислороде, то указанные воды необходимо перед

началом определения разбавлять специально заготовленной

водой (см.реактивы). Разбавление должно быть таким, что-

бы убыль кислорода за 5 суток была не менее 4 мг/л и,что-

бы остаток его по истечении этого времени не был ниже

2 мг/л. Когда величина ВПК в исследуемой воде совершен-

но неизвестна, необходимо делать несколько разбавлений:

например, I : I, I : 2, I : 3, I 4, потребность в боль-

ших разбавлениях" может встретиться лишь в случае сильно

загрязненных рек (необходимоеразбавление в таких случаях

можно приближенно установить по окисляемости: кратность

разведения составляет 3/4 от величины кислорода перман-

ганатной окисляемости). Разбавленную пробу воды аэрируют

путем взбалтывания, разливают по склянкам и определение

ведут, как это было указано выше. Для контроля необходи-

мо производить определение ВПК самой разбавляющей воды

(оно не должно превышать 0,3 мг О2/ л); полученную поправ,

ку вычитают из найденной величины ВПК разбавленной воды.

Окончательную величину ВПК исходной всщы получают путем

умножения на разведение. Исследуемая вода должна иметь

активную реакцию в пределах рН = 6,5-8,5; в противном слу-

чае необходима предварительная нейтрализация воды соля-

ной кислотой или щелочью. В водах, содержащих токсичес-

кие вещества, результаты определения ВПК ненадежны; в

этом случае производят многократное разбавление воды и

принимают полученное наибольшее значение ВПК ( с учетом

разведения).
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9. Нефть.

Довольно чувствительным, хотя и ненадежным, спосо-

бом определения нефти в водоеме является определение ее

по запаху, ощущаемому обычно уже при содержании нефти в

воде в десятых долях миллиграмма на I л.

Описанный ниже метод дает возможность суммарного оп-

ределения эфирнорастворимых веществ, которые при загряз-

нении водоемов сточными водами нефтезаводов в значитель-

ной мере могут быть отнесены к нефтепродуктам.

Реактив

I. Петролейный эфир с температурой кипения 50°; может

применяться также этиловый эфир и хлороформ;

2. Хлористый кальций, свежепрокаленный.

Определе ние.В литровую делительную воронку на-

ливают I л исследуемой воды, прибавляют 20 мл эфира, вз-

балтывают и дают отстояться 20-30 минут. Затем воду пе-

реливают в другую делительную воронку, а эфирную вытяжку

- в колбочку. Прибавляют новую порцию эфира (20 мл) в во-

ду и снова взбалтывают и т.д. Повторяют эту операцию 4-5

раз. Для удаления воды из эфирной вытяжки прибавляют ту-

да около 5 г свежепрокаленного хлористого кальция и ос-

тавляют пробу на 12 часов. Затем фильтруют эфир через

обезжиренный фильтр во взвешенную колбочку об"емом 50 ид,

отгоняют эфир, сушат один час в эксикаторе над хлористым

кальцием и взвешивают: содержание эфирно-растворимых ве-

ществ выражают в миллиграммах на I л по разности между

последним и предварительным ьзвешиванием колбочки.
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Определение малых количеств нефти в воде.

Реак тивы.

I/ Сернокислый алюминий, 5% раствор;

2/ Аммиак, 10 % раствор;

3/ Серная кислота 3 %;

4/ Эфир петролейный, перегнанный при температуре 40-45°.

5/ Кальций хлористый, свежепрокаленный или сернокислый

натрий.

Оаределе н и е. К 3-5 л нефильтрованной воды добав

ляют 10-15 мл 5% раствора сернокислого алюминия, ос-

торожно перемешивают и подщелачивают 10% раствором аммиа-

ка до щелочной реакции (рН - 8,5-9). Затем бутыль с ис-

следуемой водой ставят в теплую воду (50-55°) для уско-

рения образования хлопьев на 2-3 часа и затем оставляют

стоять на 12 часов.

После отстаивания сифонируют прозрачный слой воды,

а осадок в бутыли растворяют в 3 % серной кислоте. Раст-

вор переносят в делительную воронку и извлекают из раст-

вора нефть эфиром до обесцвечивания эфирного слоя Эфир-

ную вытяжку обезвоживают свежепрокаленным хлористым аль-

цием или сернокислым натрием в течение 12 часов и филь-

труют ее во взвешенную маленькую колбочку об"емом около

50 мл. Далее ведут определение, таким образом, как и при

первом способе.

При определении нефти и нефтепродуктов описанным спо-

собом происходит улетучивание легких фракций.
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10. Фенолы /летучие/.

В понятие "Фенолы" входит группа производных бензо-

ла, отгоняющихся с водяным паром. Весьма незначительное

количество летучих фенолов ухудшают качество воды, в осо-

бенности при хлорировании. Поэтому в воде, используемой

для хозяйственно-питьевого водоснабжения, допускается со-

держание их лишь 0,001. мг в 1 л воды.

При содержании фенолов более 10 мг/л, что встречает-

ся только в очень загрязненных водоемах, можно вести оп-

ределение йодометрически после бромирования отгона из-

бытком брома. Малые количества от 0,02 мг/л определяются

колориметрически (метод будет подробно описан во второй

части инструкции "Методы санитарно-химического анализа

сточных вод").

Консервирование пробы. В слабых растворах происходят до-

вольно быстрые изменения содержания летучих фенолов. Поэ-

тому определения должны проводиться не позже чем через

4 часа после выемки пробы. Изменения содержания фенолов

задерживается при прибавлении едкой щелочи по 5 г на 1 л.

(Щелочь не применима для консервации сланцевых фенолов,

основную массу которых составляют нелетучие фенолы,в ще-

лочной среде окисляющиеся). Проба консервируется также

прибавкой I г сульфата меди на I л, но не более чем на

24 часа.

Определение фенолов с диазотированной сульфаниловой кис-

лотой. Метод основан на образовании желтоокрашенных про-
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дуктов реакции с фенолятом натрия. Определению мешают ме-

тиловый спирт при содержании более 3 мг/л и ацетон при

концентрации более 10 мг/л, отгоняющиеся в дистиллят и

дающие окрашенные продукты.

Метод пригоден для определения содержания фенола до

2 мг/л. Интенсивность и оттенки окрашенных продуктов реак-

ций зависят от состава гомологов фенола, перешедших в дис-

тиллят, поэтому возможны затруднения при колориметрирова-

нии. В таких случаях может оказаться полезным приготовле-

ние стандарта не на чистом растворе фенола, а на отгоне

из стоков, загрязняющих водоем. Содержание фенолов в от-

гоне определяется методом бромирования.

Реактивы.

I. Раствор бромида калия, 6 г бромистого калия раст-

воряют в дистиллированной воде и доводят до I л.

2. Раствор бромата калия, сантинормальный; 1,67 г. бро-

мата калия растворяют и доводят дистиллированной водой до

I л.

3. Тиосульфат 0,05 н.раствор;

4. Сульфаниловая кислота, раствор: 1,91 г перекристал-

лизованной сульфаниловой кислоты растворяют в 250 мл дис-

тиллированной воды.

5. Серная кислота, разбавленная, один об"ем крепкой

серной кислоты осторожно приливают к трем об"емам дистил-

лированной воды.

6. Нитрит натрия, раствор 0,85 г химически чистого нит-

рита натрия растворяют в 250 мл дистиллированной воды.
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7. Диазотированная сульфаниловая кислота готовится

каждый раз перед употреблением. Пять об"емов сульфанило-

вой кислоты (реактив 4) смешивают при охлаждении с одним

об"емом разбавленной серной кислоты (реактив 5) и пят!

об"емами раствора нитрита натрия (реактив 6).

8. Основной стандартный раствор фенола: 1 г фенола

растворяют в I л дистиллированной воды, 1 мл этого раст-

вора содержит I мг фенола. Точный титр раствора устанав-

ливается при помощи йодометрического определения. В кони-

ческую колбу емкостью 500 мл с притертой пробкой приливают

100 мл дистиллированной воды и вносят 30 мл раствора фе-

нола. добавляют 25 мл раствора бромата калия (реактив 2),

2,5 мл раствора бромида калия (реактив I) и 10 мл разбав-

ленной серной кислоты, закрывают пробкой и оставляют сто-

ять 30 минут. Затем прибавляют I г сухого йодистого ка-

лия, снова закрывают притертой пробкой и через 5 минут

титруют раствором тиосульфата натрия, прибавив раствор

крахмала. Для контроля в такую же колбу берут 30 мл дис-

тиллированной воды, добавляют те же количества бромата

калия, бромида калия и серной кислоты, прибавляют I г йо-

дистого калия и через 5 минут титруют раствором тиосуль-

фата натрия.

Разность между количеством 0,05 н.раствора тиосульфа-

та натрия, пошедшего на титрование раствора фенола и ко-

личеством тиосульфата натрия, пошедшего на титрование кон-

трольной пробы, умноженной на 0,784, соответствует содер-

жанию фенола в миллиграммах во взятом об"еме раствора.
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9. Едкий натр, 10 % раствор.

Определе ние. Берут для анализа количество воды,

которое содержит примерно около 0,1 мг фенола, подкис-

ляют 5 мл серной кислоты (реактив 5), переносят в колбу

для отгона (см.рис.3 на стр. 21 ) и отгоняют 200 мл.

Проверяют полноту отгона фенола, собрав в пробирку нес-

колько миллиметров отгона, прибавлением диазосмеси; 100

мл отгона переносят в цилиндр с меткой на 100 мл, прибав-

ляют 2,5 мл диазотированной сульфаниловой кислоты (реак-

тив 7) и 2,5 мл раствора едкого натра (реактив 9). Через

5 минут производят сравнение с одновременно приготовлен-

ной шкалой стандартов.

Приготовление шкалы. Непосредственно перед определением

приготовляют рабочий стандартный раствор, беря 10 мл ос-

новного стандартного раствора (реактив 8) и доводя его

в мерной колбе до I л. Один миллиметр этого раствора со-

держит (1,01мг фенола. Для приготовления шкалы берут от

I до 10 мл в 10 цилиндров емкостью 100 мл и добавляют те

же реактивы, что и в исследуемый раствор, доводя предва-

рительно об"ем раствора дистиллированной водой до 100 мл.

Можно пользоваться постоянней шкалой, приготовленной

из хлороплатината калия. Для этого 2 г хлороплатината ка-

лия растворяют в 100 мл концентрированной соляной кисло-

ты и разбавляют дистиллированной водой до 1 л. Шкалу по-

лучают, беря указанные в таблице количества приготовлен-

ного раствора хлороплатината и доводя их до ЬО мл дистил-

лированной водой.
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Содержание фенола ( X ) в исследованном образце вы-'

числяют по формуле:

X *

цр/л
с

.

где: и - количество фенола в цилиндре шкалы, окраска

которого совпадает с исследуемым образцом воды, в милли-

граммах; * об"с" отгона в миллилитрах; С - об"ем от-

гона, взятый для колориметрического милли-

литрах; у - об"ем пробы воды, взятой для отгона, в мил-

лилитрах. Определения можно проводить в цилиндрах Гене-

ра.

TaõJitma 11

nocTOHHHan MKajia 4Jin onpege-neHM $enojia

PacTBop xjioponJiaTWHaTa
MJI

qpeHOJia, Mr

1,5 0,000

2,2 0,001

3,8 0,003

4,5 0,005

5,5 0,007

7,0 0,010

10,0 < 0,020

17,0 0,030
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II. Щелочность

А. Определение со смешанным индикатором

Реактивы.

I/ Соляная кислота, 0,1 н.раствор.

2/ Фенолфталеин, 1% раствор.

3/ Смешанный индикатор - I г метилового оранжевого

и 2,5тиндигокармина растворяют и доводят до I л дис-

тиллированной водой.

Одределе ние. К 100 мл исследуемой воды, отмерен*

ной пинеткой в коническую колбу, добавляют 3 капли раст-

вора фенолфталеина. При проявлении розовой окраски воду

титруют 0,1 н.раствором соляной кислоты до обесцвечива-

ния.

Затем в те же пробу добавляют 5 капель смешанного

индикатора и продолжают титрование 0,1 н.раствором соля-

ной кислоты до перехода окраски из зеленой в фиолетовую.

При титровании зеленый цвет от одной капли переходит сна-

чала в серый, а затем от следующей капли в фиолетовый

цвет. Титрование считается законченным при переходе ок-

раски в фиолетовый цвет. Записывают число миллилитров

0,1 н. раствора соляной кислоты, израсходованных на тит-

рование с фенолфталеином, и общее число миллилитров 0,1

н.раствора соляной кислоты, израсходованных на все тит-

рование ( с фенолфталеином и сметанным индикатором).

, Для устранения влияния углекислоты пробу, оттитрован-

ную со смешанным индикатором до перехода окраски, проду-
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вают воздухом в течение 3-5 минут. Если при этом возвра-

щается первоначальная окраска, то пробу дополнительно тит-

руют до изменения окраски. После этого вновь продувают

пробу воздухом и в случае изменения окраски опять оттит-

ровывают. Титрование считают законченным, если окраска

после продувания не меняется.

Б. Определение о метиловым оранжевым индикато

Реактивы;

I/ Соляная кислота, 0,1 н.раствор

2/ Метиловый оранжевый индикатор, 0,05% раствор - 0,5 г.

I л воды.

3/ Фенолфталеин, 1% раствор - I г фенолфталеина раство-

ряют в 100 мл 50% спирта.

Определение. 100 мл исследуемой воды помещают

в коническую колбу, прибавляют три капли метилового оран-

жевого индикатора и титруют соляной кислотой до заметно-

го перехода окраски. Для того, чтобы заметить изменение

окраски, ставят рядом контроль с той же водой, и 3 капля-

ми метилового оранжевого индикатора. Титрование ведут на

белом фоне. Изменение окраски происходит несколько ранее

полного оттитрования бикарбонатов за счет влияния на не-

тиловый оранжевый индикатор углекислоты, освободившейся

при разрушении бикарбонатов. Это влияние тем больше,чем
выше щелочность воды. Необходимо, поэтому вводить поправ-

ку на влияние углекислоты, увеличивая величину щелочнос-

ти на 4%. Щелочность воды выражают в миллилитрах нормаль-

ной кислоты, что отвечает миллиграмм-эквивалентам /мг-экв/

иона (НСО3).
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Щелочность ( х ) вычисляют по формуле:

X = а
.

К
. 1,04 мг-экв;

где: а - количество 0,1 н.раствора соляной кислоты, израс-

ходованной на титрование 100 мл воды, в миллилитрах.

К - поправочнй коэффициент титра кислоты; 1,04 -

поправочный коэффициент на влияние углекислоты.

Умножив величину щелочности на 2,8, получают величи-

ну карбонатной жесткости в градусах (для вод, не содержа-

щих щелочей).

Для перечисления величины щелочности на содержание

бикарбонатного иона в миллиграммах на 1 л,величину щелоч-

ности, выраженную в миллилитрах, умножают на 61,02.
3 том случае, если имеется наличие карбонатов и гидро-

окисей, до титрования с метиловым оранжевым индикатором

воду оттитровывают с фенолфталеином. 100 мл воды помеща-

ют в коническую колбу, прибавляют 3 капли фенолфталеина.

В присутствии карбонатов и гидроокисей появляется розо-

вое окрашивание. Титруют 0,1 н.раствором соляной кислоты

до исчезновения окрашивания. Записывают число миллилитров

кислоты, пошедшей на титрование с фенолфталеином. Затем

в той же колбе продолжают титрование с метиловым оранже-

вым индикатором,как описано выше. Записывают количество

миллилитров кислоты, израсходованной на титрование, вклю-

чая и расход на титрование с фенолфталеином.
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12. Жесткость.

А. Общая жесткость.

Комплексометрический метод определения жесткости.

Натриевая соль этилендиаминотетрауксусной кислоты (три-

лон-Б) с ионами двувалентных металлов образует очень проч

ные комплексы. Это свойство трилона-Б используется для

определения жесткости.

Реак тивы;

I. Титрованный 0,1 н. раствор трилона-Б. Для приготовле-

ния 0,1 н раствора трилона Б берут 18,613 г двухзамещен-

ной натриевой соли этилендиаминоуксусной кислоты, содер-

жащей две молекулы воды. Отвешенный трилон растворяют в

дистиллированной воде, не содержащей меди. Если раствор

получился мутным - профильтровывают, доводят до I л и хо-

рошо перемешивают. Раствор трилона может храниться нес-

колько месяцев. Установка титра трилона может быть произ-

ведена по смеси солей кальция и магния, для чего приго-

товляют 0,1 н. раствор кальция, отвешивая 5,005 г хими-

чески чистого углекислого кальция, предварительно высу-

шенного при температуре 110° в течение часа. Растворяют

перенесенную в литровую колбу навеску, прибавив 8-9 мл

крепкой соляной кислоты и по окончании реакции в колбу

осторожно но каплям добавляют еще соляную кислоту до пол-

ного растворения карбоната.

Для приготовления 0,1 н раствора магния отвешивает,

13,325 г химически чияого семиводного сульфата магния и



)яют в литровой колбе, нормальность раствора сер-

ого магния проверяют весовым способом. Во избежа-

цролиза в раствор добавляют 5-6 капель крепкой сер-

)лоты. Берут 750 мл 0,1 н.раствора хлористого каль-

?50 мл 0,1 н.раствора сернокислого магния и по этой

в которой соотношение солей кальция и магния близ-

Зычно встречающемуся в природных водах, устанавли-

,1тртрилона.

брав пипеткой 100 мл смешанного раствора, его вно-

оническую колбу, добавляют 5 мл аммиачного буфер-

створа, затем 5-7 капель раствора индикатора эрио-

ерного, хорошо перемеливают и медленно титруют

раствором трилона Б до перехода красного цвета в

;определении жесткости воды применяют 0,02 и 0,01

оры трилона, приготовляемые путем разбавления 0,1

юра трилона. 0,02 н.раствор трилона может быть при-

н путем отвешивания 3,75 г трилона, растворения в

[ированной воде и доведением объема до 1 л с после-

проверной титра. Из-за гидроскопичности солей маг-

бходима проверка титра последних.

;ачнаясмесь готовится смешением 100 мл 20% раство-

чески чистого хлористого аммония со 100 мл концен-

нного раствора химически чистого аммиака; получен-

сь разбавляется дистиллированной водой до I л.

вор индикатора:0, 5 г эриохрома черного (Ет-ОО) или

юго хром синего к или кислотного хром темло-сине-
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го растворяют в 10 мл аммиачного буферного раствора и

доводят до 100 мл 90° этиловым,спиртом.

Определение. Берут 100 мл или менее/50,25,10

мл в зависимости от жесткости воды/ исследуемой воды,

с тем, чтобы во взятом об*еме воды содержалось не более

0,5 мг-экв.кальция и магния. Бели взято менее 100 мл,до-

водят об"ем пробы до 100 мл в конической колбе емкостью

250 мл прибавлением соответствующего количества дистил-

лированной воды, вносят в колбу 5 мл аммиачной смеси и

7-Ы капель раствора индикатора. Перемешивают содержимое

колбы и титруют 0,02 н раствором трилона до полного ис-

чезновения красноватого оттенка. Последние капли прибав-

ляют с интервалом в 1-2 секунды. Полезно при титровании

поставить рядом заведомо перетитрованную пробу для срав-

нения. Жесткость воды ( х ) кальция и магния рассчитыва-

ют по формуле:

X =

Д . 0.02 . п .
1000 мг/экв/л,

V

где: К - поправочный коэффициент к о,02 н. раствору три-

лона; - об*ем пробы воды, взятой для определения,

в миллилитрах, п - количество трилона, иарасходо-

ванное на титрование пробы, в миллилитрах.

Б. Жесткость устранимая и постоя

Реактивы: См. "Общая жесткость*.

Устранимой жесткостьюназывается часть общей жесткости,на

которую первоначальная общая жесткость уменьшается в про-

цессе кипячения води. Определяют еепо разности общей жест-

кости сырой и прокипяченной воды.
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Устранимая и постоянная жесткость может быть опреде-

лена и на основании уменьшения щелочности воды после ки-

пячения. В этом случае устранимую жесткость ( в) вычис-

ляют по формуле:

= ( И - П1 ) . К
,

постоянную жесткость ( С ) по формуле

С = а - в

где: п и - щелочность в миллиграмм-эквивалентах /мил-

лилитрах/ нормальной кислоты на I л воды до и после

кипячения; К - поправочный коэффициент кислоты;

общая жесткость в миллиграмм-эквивалентах.

Общую жесткость прокипяченной воды (постоянная жест-

кость) определяют следующим образом: в 0,75 л колбе, хо-

рошо выцелочной кипятят с обратным холодильником в тече-

ние часа около 0,5 л исследуемой воды. По окончании кипя-

чения колбу быстро охлаждают под током холодной воды и

отфильтровывают через промытый и высушенный фильтр около

200 мл, из которых отмеривают 100 мл и определяют общую

жесткость. Разница между жесткостью сырой и кипяченой во-

ды дает величину устранимой жесткости. Причина уменьшения

жесткости при кипячении заключается в выпадении карбона-

та кальция (с примесью магния), образующегося в результа-

те распада бикарбоната. Это происходит вследствие удале-

ния из воды при кипячении растворенной свободной углекис-

лоты и углекисло ты,освобождающейся в процессе диссоциации

бикарбонатов. При кипячении устраняется, выпадая в виде

нерастворимого карбоната кальция, преимущественно та часть
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карбонатной жесткости, которая состояла из бикарбоната

кальция, так как углекислый кальций гораздо менее раство-

рим в отсутствии свободной углекислоты (в I л растворимо

около 16 мг СаСОд, что соответствует 0,3 мг/-экв.жест-

кости), чем сравнительно легко растворимый углекислый маг-

ний. Таким образом, устранимую жесткость нельзя прирав-

нять к карбонатной, как это иногда делают. При большом

количестве бикарбоната магния разница между устранимой и

карбонатной жесткостью сказывается особенно заметно.

13. Сухой остаток?.

Для характеристики общего количества растворенных в

воде соединений определяют сухой остаток воды. Определе-

ние сухого остатка, помимо характеристики общего содержа-

ния растворенных в воде веществ, может служить для про-

верки качество анализа, так как при правильном анализе

сумма найденных при отдельных определениях веществ долж-

на быть близка к величине сухого остатка. Определение су-

хого остатка в маломинерализованных водах не представляет

трудностей, но сильно осложняется при наличии в воде боль-

ших количеств сульфатов и хлоридов кальция и магния. В

таких случаях прибегают к прибавке соды для перевода наз-

ванных солей в карбонаты.

Определение сухого остатка высушиванием

без добавки соды.

250-300 мл исследуемой воды фильтруют через беззоль-

ный фильтр (синяя лента), выпаривают досуха на водяной

бане в платиновой или кварцевой чашке, высушенной пред-.
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варительно до постоянного веса в термостате при темпера-

туре 110°.

ПРИМЕЧАНИЕ: При прозрачности воды более 30 см по шриф-

ту можно проводить определение в натуральной воде без риль

трации.

Чашку с выпариванным сухим остатком сушат до постоян-

ного веса при 110°. Расчет определения сухого остатка (х)

производят по следующей формуле:

у и -п.
.

1000
*

мг/л,
V

где: и - вес чашки с осадком в миллиграммах;

вес пустой чашки в миллиграммах; V- об"ем

веды, взятой для определения, в миллилитрах.

Определение сухого остатка с добавкой со

Реактивы. Сода, 1% раствор: 10 г безводной соды

растворяют в дистиллированной вцце и доводят до I л.

Опре делейие. 250-300 мл исследуемой воды,филь-

трованной через беззольный фильтр (синяя лента), выпари-

вают на водяной бане досуха в высушенной до постоянного

веса при температуре 150° платиновой или кварцевой чашке.

При выпаривании вносят в воду точно 25 мл 1% раствора со-

ды. Выпаренный с содой сухой остаток высушивают до посто-

янного веса при температуре 150°. Количество сухого остат-

ка во вводимом растворе соды определяют в 2-3 контрольных

опытах, высушивая в чашках при той же температуре 25 мл

раствора соды. Вычисление содержания сухого остатка (х) -

производят по формуле:



X - ( п -"1 ) * Ю00 мг/л,
V

где: п - вес чашки с осадком в миллиграммах, вес

пустой чашки в миллиграммах, вес сухого остатка

во введенном об"еме соды в миллиграммах; V- об"&ы

воды, взятой для определения, в миллилитрах.

14. Кальций

/определение иона кальция/

Реак тивы:

1/ Трилон Б, 0,02 н.раствор. Для приготовления 0,02 н.

раствора берут 3,75 г трилона, растворяют в дистиллирован

ной воде и доводят об"ем до 1 л. Приготовление раствора и

установка титра см. "Общая жесткость".

2/ Индикатор на кальции: смесь муренсида с НаС1 .Расти-

рают в ступке 0,5 г мурексида с 50 г химически чистого

н а С1.

3/ Бумага конго

4/ Едкий натр, 25% раствор

5/ Соляная кислота 0,1 - н.раствср

Определение. В коническую колбу емкостью 250мл

отбирают такое количество исследуемой воды, в котором бу-

дет содержаться не более 0,5 мг-экв жесткости, и доводят

дистиллированной водой до 100 мд. Нейтрализуют воду 0,1 н.

раствором соляной кислоты. Для этого в колбу бросают не-

большой кусочек бумажки конго и прибавляют по каплям со-

ляную кислоту при постоянном помешивании до перехода ок-

раски бумажки из красной в сиреневую. Бумажку извлекают
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стеклянной палочкой' и раствор в колбе кипятят в течение

5 минут или в течение этого времени продувают через жид-

кость воздух с помощью резиновой груши, соединенной с

трубкой, наполненной натронной известью для поглощения

угольной кислоты, содержащейся в воздухе (В нерабочем

состоянии оба конца трубки с натронной известью соединя-

ют резиновой трубкой для предохранения от связывания с

СО2 воздуха; Натронную известь в трубке ежемесячно заме-

няют свежей порцией). Если раствор кипятился, его охлаж-

дают, закрыв колбу пробкой, соединенной резиновой трубкой

трубкой, наполненной натронной известью.

К холодному раствору прибавляют 1 мл 25%-ного раство-

ра едкого натра и смесь мурексида с НаС1 порциями по 30-

50 мг с помощью стеклянной лопаточки до тех пор, пока

жидкость не окрасится в розовый цвет. Подготовленную та-

ким образом, жидкость титруют 0,02 н. раствором трилона Б

в присутствии свидетеля до перехода окраски в фиолетовый

цвет, устойчивый в течение 3 минут.

Расчет производят по формула

у
V

. н
' 1000

* *

мг-экв/л;

где: х- количество иона кальция в мг-экв/л.

V - количество миллилитров трилона Б нормальности н.,

израсходованных на титрование V] ,
мл исследуемой

вод ы.
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15. Магний

/Определение иона магния/

Ион магния определяют путем расчета. Если в 1 л воды

найдено Б мг-экв. общей жесткости и Бд мг-экв кальция, то

в I л. воды содержится:

Б - Бд = В мг-экв иона магния.

16. Калий и натрий.

Во многих случаях общее содержание калия и натрия

определяется по разности между суммой анионов и катионов,

выраженных в миллиграмм-эквивалентах. При переводе на ве-

совые количества, нередко выражают результат в виде нат-

рия, пренебрегая содержанием калия. При вычислении содер-

жания щелочных катионов, разумеется, суммируются все ошиб-

ки определений отдельных катионов и анионов.

Весовой метод определения далия и натрия с удаление

мешающих соединен

Реактивы.

1. Соляная кислота в разведении (1:1);

2. Хлористый барий, 10% раствор;

3. Гидрат окиси бария, насыщенный раствор;

4. Аммиачный раствор уг;вкислого аммония(200 г углекис-

лого аммония растворяют в 800 мл воды и доводят до 1л

добавлением аммиака- удельный вес 0,96);
5, Серная кислота в разведении 1:3;
х)

Весовой метод определения магния описан в книге С.М.
Драчева и др. "Приемы санитарного изучения водоемов",
М 1960.
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6. Хлорная платина
,

10% раствор;

/. стиловый спирт б0%.

Определение. в платиновой чашке выпаривают

досуха 1-3 л воды, затем сухой остаток умеренно прокали-

вают для разрушения органических веществ. Остаток смачи-

вают соляной кислотой, упаривают на водяной бане и высу-

шивают в сушильном шкафу при 100°; эти операции повторя-

ют 3 раза. Затем прибавляют несколько миллилитров соля-

ной кислоты и 50 мл воды, жидкость с осадком сливают в

стакан, нагревают до кипячения и дают отстояться при ком-

натной температуре. При этом выпадает кремниевая кислота,

которую отфильтровывают через беззольный фильтр. В филь-

трате осаждают серную кислоту, как при определении суль-

фатов. Фильтрат после осаждения сульфатов выпаривают до-

суха, сухой остаток слегка прокаливают для удаления ам-

монийных солей, так как хлористый аммоний мешает осажде-

нию кальция, бария и магния. Обрабатывают остаток 25-100

мл дистиллированной воды, затем прибавляют небольшое ко-

личество насыщенного раствора гидроокиси бария и нагре-

вают до кипения. Через полчаса фильтруют и промывают оса-

док горячей водой. К фильтрату прибавляют смеси аммиака

и нагревают на водяной бане до тех пор, пока жидкость над

осадком не просветлеет, после чего фильтруют и промыва-

ют. Фильтрат и промывные воды выпаривают досуха и прока-

ливают в платиновой чашке, доводя дно ее до темно-красно-

го каления для удаления аммонийных солей. Растворяют в

нескольких миллилитрах горячей воды, фильтруют и промы-



вают, сохраняя небольшой об"ем. Вновь прибавляют аммиач-

ный раствор углекислого аммония и повторяют осаждение и

последующие операции до тех пор, пока прибавляемый реак-

тив не перестанет вызывать помутнения. Переносят послед-

ний фильтрат в платиновый тигель, прибавляют несколько

капель соляной кислоты и выпаривают досуха. Осторожно на-

гревают для удаления аммиачных солей, под конец усиливая

нагревание почти до покраснения. Затем охлаждают и взве-

шивают /вес а/. Растворяют в дистиллированной воде хлори-

ды калия и натрия, фильтруют через маленький беззольный

фильтр, сжигают его в платиновом тигле, по охлаждении

взвешивают (вес в). Разность между двумя взвешиваниями

{айв) дает сумму хлоридов калия и натрия.

Отделение калия основано на том, что хлорплатинат ка-

лия не растворим в спирте. Для отделения калия к раство-

ру хлоридов калия и натрия прибавляют весколью капель раз-

веденной серной кислоты и I мл хлорной платины на каждые

30 мл суммы хлоридов. Выпаривают до густого сиропа на во-

дяной бане и дают высохнуть при комнатной температуре.Об-

рабатывают на холоде 80% спиртом, фильтруют и промывают

спиртом до тех пор, пока фильтрат не будет бесцветным.

Дают фильтру высохнуть и растворяют осццок на фильтре го-

рячей водой, каствор выпаривают досуха в платиновой чашке,

недолго сушат при 100° и взвешивают, как .
Вес

калия составляет 16,03% от полученного веса, а вес хло-

ристого калия - 30,67%. Вычитая из веса суммы хлоридов

калия и натрия вес хлористого калия, получают вес хлорис-

того натрия.Вес натрия составляет 39,34% от хлористого

натрия.
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17. Железо

Определение железа родановым методом

не а к тивы.

1. Стандартный раствор железа: растворяют 0,8634 г желе-

зо-аммонийных квасцов / (з в мерной

литровой колбе в небольшом количестве дистиллированной

воды, добавляют несколько капель концентрированной соля-

ной кислоты до получения прозрачного раствора и разбав-

ляют до 1 л; I мл раствора содержит 0,1 мг

2. Аммоний роданистый, 50% раствор;

3. Персульфат калия или аммония в кристаллах;

4. Дислота соляная концентрированная (удельный вес 1,19),
свободная от железа.

Определение общего содержания железа. В мерную колбу,
емкостью 100 мл помечают 10-ЮО мл исследуемой воды. До-

водят до метки дистиллированной водой (если взято менее

100 мл), добавляют 2 мл концентрированной соляной кисло-

ты и несколько кристаллов персульфата аммония. Содержи-
мое колбы переманивают, одновременно готовят образ-

цовых раствора. В мерные колбы вносят требуемое количест-

во миллилитров стандартного раствора, доводят дистиллиро-

ванной водой до метки, добавляют 2 мл концентрированной

кислоты, несколько кристаллов персульфата и перемешивают.

Затем одновременно во все колбочки,тое. и в образцовые

растворы, и в испытуемую пробу вносят по 2 мл раствора

роданистого аммония и, перемежав, быстро производят срав-

нение окрасок в цилиндрах Генера.Ввиду того что интенсив-

ность получаемых окрасок не строго пропорциональна кон-
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центрации железа, необходимо, чтобы концентрация образ-

цового раствора, с которым производится сравнение, была

очень близка к концентрации железа в испытуемой пробе.

Определение окисного железа. При необходимости раздель-

ного определения закиси и окиси железа проба должна быть

на месте взятия подкислена до слабокислой реакции по ме-

тиловому оранжевому индикатору. Содержание в воде окис-

ного железа определяют тем же путем, что и общего желе-

за (суммы закиси и окиси), за исключением добавки пер-

сульфата как в испытуемую пробу, так и в образцовые раст-

воры. Сравнение полученных окрасок необходимо производить

немедленно, так как интенсивность окрасок быстро падает.

Закисное железо определяют по разности из двух опи-

санных выше определений общего и окисного железа.

Содержание железа ( х ) вычисляют по формуле:

X = 0*1 * к *ь .
Ю00

кг/л;
*1 *

V

где: и- число миллилитров стандартного раствора в об-

радцовом растворе, с которым производили сравнение,

ь- высота столба в цилиндре Генера с образцовым раст-

вором, а.,- высота столба в цилиндре с испытуемой во-

дой; V- об"ем воды, взятой для определения.

ПРИМЕЧАНИЕ: Окисление персульфатом аммония может быть

заменено окислением 10 каплями перекиси водорода или бер-

толетовой солью. В последнем случае к 100 мл исследуемой

воды добавляет 2 мл настенного раствора ДС10- и нагре-

течение 15 минут на кипящей водяной бане. По ох-
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лаждении определяют, как описано, выше. При определении

общего железа в цветных водах рекомендуется осаждение же-

леза в виде его гидроокиси после окисления его хлорной

водой при нагревании. Для полноты выделения железа из

раствора применяют в качестве осадителя гидроокись алю-

миния, прибавляя перед осаждением железа к воде раствор

квасцов. Осадок отфильтровывают,

растворяют на фильтре в разбавленной соляной кислоте и в

этом растворе определяют железо родановым методом как опи-

сано выше.
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18. Хлор-ион

А. Объемный мето, юкислым серебром.

Метод основан на хлора азотнокислым серебром в

присутствии хромовокислого калия. Пока в растворе имеются хло-

риды происходит выпадение хлористого серебра, по исчерпании хло-

ра образуется хромат серебра, что вызывает появление краснова-

той окраски.

Реактивы

I/ Хлористый натрий, титрованный раствор: растворяют 1,649 г хи-

мически чистого хлористого натрия в дистиллированной воде и дово-

дят до I л; I мл раствора содержит I мг хлора.

Для приготовления химически чистого хлористого натрия при-

готовляют его насыщенный раствор, приливают к нему крепкой соля-

ной кислоты или пропускают до насыщения газообразную соляную кис-

лоту. Выпавший осадок отсасывает на воронке, промывают дистилли-

рованной водой, сушат под тягой в фарфоровой чашке, растирают в

порошок и вновь сушат в электропечи при 500-600° до постоянного

2/ Азотнокислое серебро, титрованный раствор: растворяют 4,80 г

кристаллов нитрата серебра в I л дистиллированной воды; при ус-

тановке титра азотнокислого серебра последний желательно точно

подогнать так, чтобы I мл был эквивалентен I мг хлора,

3/ Хромовокислый калий, раствор: растворяют 50 г нейтрального хро-

мата калия в небольшом количестве воды, прибавляют нитрата сереб-

ра до образования легкого красного осадка; через день или два

фильтруют и разбавляют фильтрат до I л дистиллированной водой.
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Установка титра азотнокислого серебра. Берут 10 мл раствора

хлористого натрия /I/, вливает в коническую колбу, разбавляют

до 100 мл дистиллированной водой, прибавляют I мл раствора хро-

мовокислого калия /3/ и титруют раствором азотнокислого сереб-

ра /2/. После того как лимонно-желтая окраска мутного от хло-

ристого серебра раствора перешла в оранжево-желтую окраску, не

исчезающую в течение 15-20 секунд, титрование окончено. Для

уточнения полученного ориентировочного результата прибавляют

к оттитрованному раствору 1-2 капли титрованного раствора хло-

ристого натрия /ТУ до исчезновения красноватого оттенка и тит-

руют новую порцию хлористого натрия, пользуясь первым оттитро-

ванным раствором как цветовым стандартом. Титрование считают

оконченным, как только будет замечена слабая, не исчезающая

при встряхивании раствора разницаоттенков: оранжевого - в тит-

руемом растворе и чисто желтого - в стандарте.

Титрование повторяют 3 раза. Поправочный коэффициент к тит-

ру азотнокислого серебра / равен:

К= 30

где : - количество азотнокислого серебра, пошед-

шее на каждое из трех титрований
,

в миллилитрах.

Подготовка пробы: При цветности воды выше 30°, воду следу-

ет коагулировать сернокислым алюминием. Реакция воды, непосред-

ственно титруемой по Дору, не должна выходить за пределы рН -

=6-10. В присутствии значительных количеств аммонийных солей

/больше 5О иг/л/ этот предел должен быть сужен до 6,5-7,2.При
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очень кислой или очень щелочной воде,последняя должна быть ней-

трализована /удобно - по фенолфталеину/.Кислые воды при этом

нейтрализуют до розовой окраски, которую убирают легкой продув-

кой или встряхиванием с воздузом. В случае наличия сероводоро-

да, последний должен быть удален осаждением уксуснокислым цин-

ком. Титрованию мешают фосфаты, арсенаты, сульфиты. Последние

могут быть легко удалены окислением их до сульфатов.

При большом содержании органических веществ /окисляемость

выше 15 мг Од/л/ последние должны быть предварительно разруше-

ны кипячением 100 мл воды с кристалликом перманганата. Если

перманганата было прибавлено так много,что раствор при кипяче-

нии не обесцвечивается, то избыток последнего разрушается при-

бавкой неензльких капель этилового спирта. Воду отфильтровывают

от хлопьев перекиси марганца и доводят по охлаждении до об"ема

100 мл дистиллированной водой.

Определение . Берут для определения об"ем веды, содер-

жащий не более 25 мг хлора. При более высоком содержании хлора

берут 10- 50 мл исследуемой воды и доводят до 120 мл дистилли-

рованной водой. При содержании хлоридов менее 25 мг/л берут по

100 мл исследуемой воды в две конические койбы. Прибавляют по

I мл раствора хромовокислого калия и одну из порций титруют раст

вором азотнокислого серебра,пользуясь второй порцией как цвет-

ным стандартом. Титрование считают оконченным, как только будет

замечена слабая, неисчезающая при встряхивании раствора разни-

ца оттенков; оранжевого, - в титруемой пробе и лимонно-желтого

- в стандарте. При значительном содержании хлоридов, когда в

результате титрования образуется осадок хлористого серебра,стан-

дарт готовят так же, кар описано при установке титра азотнокис-
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лого серебра. К оттитрованной ориентировочно первой пробе добав-

ляют 2-3 капли титрованного раствора хлористого натрия /I/ до

исчезновения красноватого оттенка и титруют вторую порцию воды

до появления неисчезающей разницы в оттенках с приготовленным та-

ким образом, стандартом, хлоридов в миллиграммах хлор-

иона на I л воды /X/ вычисляют по формуле:

X = и *К .
I . 1000 мг/л

где: п- количество раствора азотнокислого серебра, пошедшего

на титрование, в миллилитрах; к - поправочный коэффициент к

титру азотнокислого серебра; I - количество хлора, эквивалентное

I мл титрованного раствора, в миллиграммах; у - об"ем исследуе-

мой воды, взятой для титрования, в миллилитрах.

й об"емный метБ. Мер:

Реактивы

I/ Отвешивают точно 1,5273 г окиси ртути, растворяют в неболь-

шом количестве крепкой азотной кислоты до полного растворения,

смывают в литровую колбу и доливают до метки дистиллированной

водой; I мл раствора соответствует 0,5 мг хлора.

2/ Хлористый натрий, титрованный раствор, или хлористый калий

тот же, что и для точной установки титра раствора азотнокислой

окиси ртути для проверки нормальности раствора азотнокислого се-

ребра, по Мору, но разбавленный уочно вдвое дистиллированной во-

дой*

3/ Крепкая химичесю! чистая азотная кислота /удельный вес 1,4/.

Установка титра азотнокислой окиси ртути. В коническую юл-

бу берут пипеткой точно 10 мл раствора хлористого натрия / мл

которого содержит I мг хлора/, добавляют 80 мл дистиллированной

воды, вносят 0,2 мл крепкой азотной кислоты, I мл раствора нит-
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ропруссида натрия и титруют растворам азотнокислой ртути до

появления мути. Нитрование повторяют и берут среднее значение.

Поправочный коэффициент /К/ к титру азотнокислой ртути вычис-

ляют по формуле:

К = 20

а -п

где: а - количество раствора азотнокислой окиси ртути, пошедшее

на титрование, в миллилитрах; п- поправка взятая из табл.12.

Таблица 12

Таблица поправок при темнературе 15-20°

Количество азотнокислой Поправка /п/.которую надо вычесть

ртути,пошедшее на 100 мл из числа миллилитров раствора, пошед-
титруемой жидкости, мл шего на титрование, мл.

25-20 0,28

20-15 0,27

15-10 0,26

10-7 0,25

7-5 0,23

0,225-3

3-2 0,21

2-1 0,19

1-0,5 0,17

Дистиллированная вода 0,15

Определение.В коническую колбу отмеривают пипет-

кой 100 мл исследуемой воды, прибавляет 0,2 мл крепкой азотной

кислоты, I мл раствора нитропруссида натрия и титруют азотно-

кислой ртутью из бюретки до появления помутнения, не исчезаю-

щего при взбалтывании /сравнивать с раствором

Если в исследуемой воде много хлоридов, нужно брать

ветственно меньшее количество воды /50,25, 10 мл/,но обязатель-
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но доводить дистиллированной водой до 100 мл и этот об"ем

титровать.

Содержание хлор-иона /х/ вычисляют по формуле:

у ( а . К -а ) . 0,5 . 1000
* мг/л,

V

где:

а - количество раствора азотнокислой окиси ртути, пошедшее

на титрование, в миллилитрах; К - по; явочный коэффициент ато-

го раствора;, п - поправка из табл.12; V - об"ем исследуемой

воды, взятой для определения в миллилитрах.

ПРИМЕЧАНИЕ:

Пробы воды после прибавления нитропруссида натрия не следует

днржать на прямом солнечном свете.

Ошибка метода при содержании хлоридов до 0,5 мг/л не пре-

вышает 5%. Цветность до 250° платиново-кобальтовой шкалы не

влияет на результаты определений. Мутные воли следует отфиль-

тровать. При наличии раствора-свидетеля возможно титрование

воды, содержащей 3-4 мг взвешенных веществ.

19. Сульфат-ион

венное и приближенное количественное оп

фат-иона

Качественное с приближенно количественной оценкой опреде-

ление сульфат-иона производится по количеству мути от серно-

кислого бария, образующегося при прибавлении хлористого бария.

Реакция проводится в пробирках одинакового диаметра емкостью

около 15 мл с отметкой Ю мл.
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Реактивы

I/ Соляная кислота I : 5 по об"ему,

2/ Хлористый барий, 5% раствор,

3/ Стандартный раствор сернокислого калия: 0,9073 г сернокис-

лого калия растворяют и доводят до I л, что отвечает содержанию

500 мг сульфат иона / / в I л. Рабочий раствор - 100 мл

стандартного раствора доводят до I л.

Опре де ле ние .В пробирку наливают 10 мл исследуемой во-

ды, добавляют 0,5 мл соляной кислоты, одновременно готовят шка-

лу: в пробирки берут 0,5, 1,2,4г,7 мл рабочего раствора и 1,6,

3,2 и 6,4гмл запасного и доводят до 10 мл дистиллированной водой,

получая таким образом шкалу с содержанием сульфатов в 2,5, 5,10,

20,40,80,160 и 320 мг/л сульфат-иона. Прибавляют в пробирки 0,5

мл соляной кислоты, затем в исследуемую воду и образцовые раство-

ры по 2 мл 5% раствора хлористого бария, закрывают пробками,пере-

мешивают,и сравнивают со шкалой. Если шкала была приготовлена за-

ранее,то сравнение производят через 15-20 минут после прибавле-

ния реактивов к исследуемой воде.

я: определение вес 'ОДОМ.

Реактивы

I/ Соляная кислота, концентрированная.

2/ Хлористый барий, 5% раствор.

Опред енение .В зависимости от содержания сульфат-иона

берут 100-500 мл исследуемой воды, подкисляют соляной кислотой

до ясно кислой реакции и выпаривают в стакане до 50 мл. Дают от-

стояться и фильтруют от появившихся хлопьев гумата и кремневого

геля через плотный беззольный фильтр,промывают фильтр дистилли-
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рованной водой, подкисленной соляной кислотой. Фильтрат и промыв-

ные воды выпаривают до 50 мл, нагревают до кипения и приливают

по каплям горячий раствор хлористого бария. Для того,чтобы убе-

диться в полноте осаждения, дают раствору осветлиться и прибав-

ляют 1-2 капли раствора хлористого бария. Отсутствие мути ука-

жет на полноту осазщения. Проверяют также присутствие некоторо-

го избытка хлористого бария, который определяется путем взятия

капли отстоявшейся жидкости из стакана на часовое стекло и приба

вления капли 1% серной кислоты /при этом должна появиться муть/.

После полного осаждения накрывают стакан часовым стеклом и ос-

тавляют стоять 2-3 часа на горячей воддной или песчаной бане.

Фильтруют через плотный беззольный фильтр /который рекомендует-

ся предварительно промыть этиловым спиртом/,следя за тем,чтобы

в стакан не проходила муть, переносят количественно осадок на

фильтр, промывает до отсутствия реамдии на хлор, /с подкислен-

ным азотнокислым серебром/. Фильтр с осадком переносят в пред-

варительно прокаленный, доведенный до постоянного веса тигель.

Высушивают, обугливают фильтр, не допуская воспламенения, и про-

каливают в муфеле до белого цвета осадка. Охлаждают в эксикато-

ре, взвешивает и снова прокаливают до постоянного веса.

количество сульфат -иона /X/ вычисляют по формуле:

X = /а-в/ . 0,4114 . мг/л,
7

где: а - вес тигля с осадком в миллиграммах;

в - вес тигля в миллиграммах; V - об"ем воды, взятый для

определения в миллилитрах; 0,4114 - коэффициент для перевода

сернокислого бария в сульфат-ион.
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При содержании сульфат-иона 500 мг/л и более следует брать

для определения 10-50 мл воды, выпарить в досуха,смочить

остаток цепкой азотной кислотой, прокалить для удаления орга-

нических веществ, растворить в дистиллированной воде подкислен-

ной соляной кислотой и количественно отфильтровать в стакан для

дальнейшего осаждения.

Определение необходимо вести, пользуясь электроприборами,

так как сернистые соединения газа меша ет определению.

20. Фосфаты.

Содержание в воде фосфатов определяется колориметрически,

реактивы:

I/ 2,5 % раствор молибденовокислого аммония /ян

в 38% по об"ему серной кислоты; реактив готовят смешива-

нием при охла:кдении 250 мл 10% раствора молибденовокислого аммо-

ния с 750 мл охлажденной до комнатной температуры 50% по об"е-

му серной кислотой.

2/ Двухлористое олово, раствор: 25 мг металлического олова /фоль,

га/растворяют в 2 мл крепкой соляной кислоты, прибавляют I кап-

лю 5% сернокислой меди и об"ем реактива по растворении олова

доводят до Ю мл дистиллированной водой. Для предохранения раст-

вора от окисления после приготовления в него бросают кусочек

оловяной фольги.

Раствор нужно приготовлять каждый день. Фольгу нарезает по-

лосками весом приблизттельно в 25 мг заблаговременно. Раствор

двухлористого олова готовят в пробирке с меткой на 10 мл. По

изготовлении раствора пробирку закрывает пробкой с проходящей

через нее стеклянной трубкой с оттянутым концом для отмерива-

ния раствора каплями. При отсутстжи фольги можно пользоваться

металлическим оловом в кусочках, нагревая его до 250°, когда оно
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становится хрупким, и раздавливая его пестиком в нагретой ступ-

ке. Пользование продажным препаратом двухлористого олова не реке

мендуется вследствие сильного загрязнения его четырехвалентным

оловом.

3/ Кислый фосфорнокислый калий, основной стандартный раствор:

1,097 г на I л; I мл отвечает 0,25 мг элементарного фос-

фора /не Р2О5 /; для консервации прибавляют 2 мл хлороформа на

I л раствора. Рабочий стандартный раствор кислого фосфорнокис-

лого калия готовят разведением I мл основного стандарта в 100

мл дистиллированием воды, I мл отвечает 0,0025 мг элементарно-

го фосфора. Для консервации прибавляют 2 мл хлороформа на I л

раствора.

Подготовка воды к определению фосфатов. Для удаления взвешенные

веществ воду фильтруют через фильтр для весовых определений /пре

мытый кислотами/, предварительно тщательно промытый анализируе-

мой водой и проконтролированный в отношении как отдачи,так и

поглощения фосфатов. 3 этом случае очень рекомендуется предвари-

тельная фильтрация через мембранный фильтр. Удаление гуминовых

веществ при определении фосфатов производят следующим образом:

К 200 мл профильтрованной анализируемой воды прибавляют на хо-

лоду /если есть возможность, лучше при нагревании до 60-70°/

I мл 8% серной кислоты /4,4 мл,удельного веса 1,84 до 100 мл/

и
I

мл 10% раствора кристаллического хлористого бария. Через 2

часа, а при возможности позже воду отфильтровывают от осадка

через мембранный или хорошо промытый бумажный фильтр,после чего

производят прибавку реактивов и колориметрирования. Фильтрация

через мембранный фильтр весьма рекомендуется в лабораторной

практике при всех случаях,когда требуется быстро избавиться от

трвкой мути.
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Так как коагуляция сернокислым барием не обесцвечивает во-

ду полностью, влияние оставшейся небольшой желтоватой окраски

элиминируется употреблением раскрашенной цветной шкалы, имити-

рующей окраску воды разной цветности при рассматривании се в ци-

линдре. Цилиндр Генера с исследуемой водой располагают при коло-

риметрировании над белым картоном, цилиндр со стандартным раст-

вором - над подходящим окрашенным кружком. Кружок должен быть

подобран так,чтобы интенсивность и характер окрасю! в обоих ци-

линдрах были совершенно тождественны. Для этого полезно иметь

несколько наборов окрашенных кружков различных оттенков, более

сероватых и более желтоватых. Для удобства колориметрирования

разница интенсивности окраски кружков должна быть очень мала.

Практически достаточно иметь два набора кружков.

Определение .В мериле колбы емкостью 100 мл вносят

0,4г; I; 2 мл и,если нужно больше рабочего стандартного раствора

кислого фосфорнокислого калия, доводят дистиллированной водой

до метки. Полученные образцовые растворы отвечают 0,010;0,025

и 0,050 иг элементарного фосфора на I л. В прочие цилиндры на-

ливают пробы исследуемой воды. Далее во все цилиндры прибавляют

по 2 мл молибдатного реактива /реактив I/, содержимое цилиндров

перемешивают и далее во все цилиндры прибавляют,в зависимости

от характера воды и содержания фосфатов, от 2 до 6-8 капель раст-

вора двухлористого олова /реактив 2/, после чего растворы вновь

перемешивают. Образуется голубое окрашивание. Колориметрирование

в цилиндрах Генера производят не ранее 7 и не позже 25 минут пос-

ле прибавления реактивов. Метод дает возможность определить без

упаривания даже 0,001 мг фосфора в I л.
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ПРИМЕЧАНИЕ: I. При колориметрировании фосфатов для уменьшения

поправок на загрязнение, вводимое с реактивами, необходимо,что-

бы высота столба стандарта и исследуемой воды не отличалась боль*

ше чем в отношении 100 : 70 или обратно.

2. Повышение или понижение температуры исследуемой воды на 14°

вызывает повышение или соответственно понижение окраски на 25-30

процентов. Вследствие этого температуры испытуемой воды и образ-

цового раствора не должны отличаться более чем на

21. Фтор.
А. Прямое определение фтора в в

Реактивы. 1/В литровой мерной колбе растворяют 0,3 г

окси-хлорида циркония / . 8^0/. Растворяют 0,07 г али-

заринмоносуиьфата натрия в 50 мл дистиллированной воды и медлен-

но вливают в раствор циркония, вращая и при этом колбу. При стоя

нии раствор осветляется в течение нескольких минут.

Приготовляют следующую смесь кислот: разводят 112 мл креп-

кой соляной- кислоты до оОО мл дистиллированной водой. Прибав-

ляют 37 мл крепкой серной кислоты к 400 мл дистиллированной во-

ды и доводят по охлаждении до 500 мл. Затем смешивают приготов-

ленные кислоты. К ализаринциркониевому раствору,находящемуся

в литровой колбе, приливают смесь кислот до метки и перемеши-

вают. Через час реактив, изменивший свой цвет,готов к употребле-

нию. Реактив довольно устойчивый и сохраняется при хранении на

холоде до 60 дней.

2/ Стандартный запасный раствор фтористого натрия приготовляют,

растворяя 0,221 г фтористого натрия в дистиллированной воде, и

доводят до I л. Рабочий стандартный раствор,содержащий 0,01 мг
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ч?торав I мл, готовят,разводя дистиллированной водой 100 мл за-

пасного раствора до 1л.

Определение .В цилиндр бесцветного стекла с отметкой

100 мл помещают исследуемую воду, прибавляют точно 5 мл ализари-

циркониевой смеси из пипетки.

Перемешивают и сравнивают исследуемую веду с одновременно

приготовленными таким же способом образцовыми растворами. Шкала

образцовых растворов готовится в разведении 1,2 ,3,4,5,6,8,10,

12 и 14 мл рабочего стандартного раствора до 100 мл дистиллиро-

ванной водой, что соответствует содержанию фтора от 0,1, 0,2 ,

0,3 и т.д. до 1,4 мг/л. При содержании в воде фтора выше 1,4мг/л

требуется разбавление. Так как развитие окраски зависит от тем-

пературы ,надо,чтобы шкала и исследуемая вода была одинаковой

температуры, в пределах 2°.

Описанный способ прямого определения может быть применен при

содержании в исследуемой воде сульфатов не свыше 300 мг/л / ЗОд/
хлоридов не свыше 250 мг/л / 01 /, железа не более 2 мг/л,цвет-

ности не выше 25°. Нитраты на точность определения не влияют.

При более высоком содержании компонентов солевого состава

воды следует прибегать к добавке солей в стандартные растворы

в количестве, соответствующем содержанию мешающих ионов в иссле-

дуемой воде.

Определению мешает активный хлор, который необходимо полно-

стью удалить, окисное железо - в количестве от 2 мг/л и двуокись

марганца - в количестве 0,05 мг/л. Активный хлор может быть уда-

лен в результате добавления арсенита натрия. Для удаления дву-

окиси марганца до 0,5 мг/л ж 100 мл испытуемой води прибавляют
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I каплю 3% перекиси водорода и перемешивает. Избыток перекиси

водорода удаляют прибавлением одной капли 3% раствора йодисто-

го калия и трех капель 0,1 н.раствора тиосульфата.

Для удаления органического вещества можно применить обработ-

ку углем /0,25-0,5 г на Юс мл/.

При значительной окрашенности исследуемой воды и в случае

присутствия мешающих соединений необходимо прибегать к отгонке

фтора в виде кремнефтористоводородной кислоты с соблюдением ряда

условий.

3. Определение фтора с отгоном.

Реактивы:

I/ оксихлорид циркония,раствор: растворяют 0,5 г оксихлорида

циркония / 2П2ОС12 / в дистиллированной воде и доводят до ЮОмл.

2/ Раствор ализарин-моносульфонат натрия /ализарин- красный/:

растворяют 0,1 г указанного реактива в дистиллированной воде и

доводят до 100 мл.

3/ Цирконий -ализариновый реактив: к определенному об" ему /5Омп/

оксихлорида.циркония /реактив/1/, медленно прибавляют каплю за

каплей при помешивании равный об"ем /50 мл/ раствора ализарина

/2/. Ьсли после окончательного смешения остается муть,нужно ос-

тавить стоять до осветления на несколько часов или на ночь. Пос-

ле осветления разводят двойным /200 мл/ об"емом дистиллированной

воли. Реактив сохраняется не более 2 недель. Растворы 2 и 3 дер-

жат в холодном, темном месте.

Серная кислота цепкая.

5/ кремниевая кислота в порошке.

3/ Стеклянные бусы Змм в диаметре.

7/ Цдкий натр, 5% раствор.

8/ Соляная кислота, 5 н.раствор
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9/ Фенолфталеин, 0,1% спиртовой раствор.

10/ Основной стандартный раствор фтористого натрия: растворяют

0,2210 г фтористого натрия в дистиллированной воде и доводят

до
I

л, из этого раствора приготовляют рабочий стандартный раст-

вор ревведением 10 мл до 100 мл дистиллированной водой; I мл

этого раствора содержит 0,01 мг фтора.

Аппаратура /рис. 4 стр. 68, / состоит из колбы для отгона

/I/ емкостью 250 мл, соединенной с холодильником /3/. Колба за-

крыта резиновой пробкой,через которую проходит стеклянная труб-

ка 6 мм в диаметре. Через эту трубку, доходящую до дна колбы,

идет пар из вспомогательной колбы Вспомогательная колба

емкостью
1

л закрыты пробкой, через которую проходят две стек-

лянные трубки диаметром 7 мм; одна - для подачи пара в колбу /I/

вторая - для выпуска излишнего пара в атмосферу / 4/. Термометр

для измерения температуры отгоняемой жидкости макет быть встав-

лен в колбу /I/ через резиновую пробку или через второе отвер-

стие сбоку колбы.

'ы и отгон. В стакан наливают 250 мл анализируе-

мой воды и прибавляют по каплям 5% раствор едкого натра с посто-

янным помешиванием до щелочной реакции по фенолфталеину. Образец

выпаривают до 50- 60 мл, при этом выпадают соединения кальция

и магния. Охлаждают и прибавляют по каплям крепкую серную кис-

лоту до растворения мути и осадка на стенках. При этом надо из-

бегать значительного разогревания. В колбу /I/ помещают Ю стек-

лянных бусин и 0,5 г кремниевой кислоты в порошке. Переносят в

колбу из стакана подготовленную,как описано,воду,одновременно

смывают ею кремниевую кислоту, приставную к стенкам колбы,после
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чего стенки обмывают дистиллированной водой. Затем в колбу ос-

торожно прибавляют 10 мл крепкой серной кислоты,не допуская

разогревания колбы, для чего ее охлаждают с снаружи холодной во-

дой при постоянном перемешивании.

Соединяют колбу I с колбой 2 и холодильником и начинают

отгон, нагревая колбу I постепенно до 100**.После отгона 5-10

мл усиливают нагревание, так,чтобы в минуту отгонялось около

30 капель, в это время нагревают колбу 2 до жпення так, чтобы

заметные количества пара не поступали в колбу до тех нор,пока

температура в ней не достигнет 135-137**. В это время увеличива-

ют нагревание колбй 2 и уменьшают нагревание иолби I таким об-

разом, чтобы температура колбЬ I не повыиалась вже 138-140** и

отгон шел со скоростью 70 капель в минуту; отгоняют 150 ил.

Реакция отгона должна быть нейтральной.

Опре деление . Берут 10 мл отгона в пробиржцгК дела-

ют реакция на фториды. В зависимости от результа-

тов оп берут 100 мл /или меньшее юличество отгона.до-

до Юо мл дистиллированной водой/ в колбу емкостью

100 мл, прибавляют 5 мл соляной кислоты, перемешивают ,тосят

5 мл ализаринииркониевой смеси, перемешивают и оставляют стоять

для развития окрасю!.

Приготовление шкалы. Из рабочего стандартного раствора при-

готовляют жалу образцовых растворов с градациями концентраций

через 0,1-0,2 мг/л в цилиндрах бесцветного стекла/; прибавляют

в ка'щый цилиндр по 5 мл нормальной кислоты и по 5 мл ализарин-

циркониевого реактива, перепеливая каждый раз после прибавления
реактива
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Шкалу образцовых растворов следует приготовлять в пределах 0,1-

0,4 мг фтора в расчете на I л, т.е. разводя рабочий стандартный

раствор в 100,50 и т.д. раз.

В виду того, что развитие окраски зависит от температуры,сле-

дят за тем, чтобы перед прибавлением реактива образцовый раствор

и испытуемый отгон были одинаковой температуры, в пределах 2°.

Производят сравнение испытуемой воды со шкалой через час после

прибавления реактива в цилиндрах Несслера.
фтора

Содержание / X / вычисляют по формуле:

X =
_

* - к '1000 мт/д
*

V
.

\7

где: а - содержание фтора в цилиндре шкалы, наиболее близком по

окраске к испытуемому, в миллиграммах на I л; п - количество по-

лученного отгона, в миллилитрах, V - об"ем исследуемой воды,взя-

той для отгона, в миллилитрах; - количество дистиллята,взятое

для определения, в миллилитрах.

22. Йод

А. Об"емный метод количественного определения.

Реактивы:!/ Потаи, 50% раствор. Поташ применяется хими-

чески чистый, но и этот препарат необходимо подвергать очистке,

250 г поташа растворяют в 200 мл дистиллированной воды и

раствор помещают в делительную воронку на 500 мл. Добавляют 25 мл

очищенного спирта, который сильно и продолжительно взбалтывают.

Нищий водный слой отстаивают и сливают в другую делительную во-

ронку, куда добавляют 25 мл очищенного спирта, взбалтывают и вновь
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отделяют. Операцию с новыми порциями спирта повторяют не менее

5 раз. Очищенный воджй раствор поташа упаривают в фарфоровой чаш-

ке на водяной бане до выпадения кристаллов, охлаждают и отделяют

соль от маточника на фарфоровой воронке с пористым дном. После

удаления жидкости соль переносят в склянку с притертой пробюй.

Проверка на содержание йода. Немного соли помещают во взвешен-

ную чашку, взвешивают и добавляют к навеске столько воды, чтобы

получился 50% раствор. Берут I мл раствора в коническую колбу

емкостью 25 мл, добавляют по каплям 5% раствор серной кислоты до

конца выделения пузырьков газа /СОд/. Дают постоять и проверяют

реакцию капельной пробой с платиновой иглой на метилоранжевую бу-

магу. Если реакция кислая .добавляют воды до об"ема 5 мл и 0, 5мл

полунормальной серной кислоты. Далее в юлбу добавляют немного

пемзы, 3 капли бромной веды, кипятят 5 минут, охлаждают и прибав-

ляют 0,2 мл 5% раствора йодистого калия и 3 капли 0,5% раствора

крахмала. Если при этом не появляется синего окрашивания,следова-

тельно, поташ достаточно очищен для определения йода.Если синее

окрашивание появится, соль вновь подвергают обработке спиртом.

2/ Йодистый калий, 5% раствор. Продажный химически чистый йодис-

тый калий перетфисталлизовывают 1-2 раза. Берут навеску 100 г и

растворяют в фарфоровой чашке в 70 мл дистиллированной воды второ-

го отгона. Затем упаривают до выделения кристаллов, охлаждают и

добавляют половинный об"ем спирта. Соль отделяют от маточника на

воронке с пористым дном и промывают 2-3 раза спиртом. Потом соль

переносят в фарфоровую чашку, растворяют в горячей дистиллирован-

ной воде второго отгона и повторяют еще раз перекристаллизацию.'
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Соль сушат в электрическом сушильном шкафу при температуре П0° и

хранят фкиянке из темного стекла с притертой пробкой.

3/ Спирт-рект ификат. Этиловый спирт перегоняют 2-8 раза над пота-

ем. Для проверки берут 25-50 мл перегнанного спирта, добавляют

0,1 мл 50% раствора потаиа и упаривают в фарфоровой чашке на водя-

ной бане
,следя за тем, чтобы спирт не жпел. Осадок растворяют в

5 мл дистиллированной воды, переносят раствор в колбу емкое тьо 25

мл, подкисляют 0,5 н.раствором сорной кислоты до кислой реакции

/по метилоранжевой бумаге - проба с платиновой иглой/,добавляют

еще 0,5 мл 0,5 н.раствора серной кислоты, немного пемзы и 3 кап-

ли бромной воды. Кипятят 5 минут, охлаждают,добавляют 0,2 мп 5%

раствора йодистого калия и 3 капли 0,5% раствора крахмала. Если

появится синяя окраска, спирт перегоняют еще раз.

3/ Бромная вода, свежеприготовленная . Чистый бром промывают во-

дой и хранят в делительной воронке в закрытом сосуде. Перед упот-

реблением несколько капель брома опускают в другую делительную во-

ронку, в которую предварительно наливают 10-15 мл дистиллированной

воды второго отгона. Оставшийся в носике первой делительной ворон-

ки бром стряхивают во вторую воронку. Первую воронку для хранения

помещают в закрытый сосуд /стеклянная банка с притертой пробкой/,

а во второй готовят бромную воду путем Многократного перевертыва-

ния воронки. После насыщения оставшийсябром спускают в первую во-

ронку, а насыщенную бромом воду используют в течение рабочего дня.

Все операции с бромом производят в вытяжном шкафу.

5/ Дистиллированная вода. Дистиллированную воду очищают от йода

двойной перегонкой с добавлением 5 мл 0,1 н .раствора марганцово-

кислого калия и небольшого количества /на кончике ножа/ поташа.
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Перегонку рекомендуется проводить в стеклянном приборе с пришлифо-

ванными частями.

6/ Пемза в порошке. Пемза проверяется на чистоту путем добавления

к 5 мл дистиллированной воды второго отгона и проведения в этой

пробе всех операций, применяемых при определении йода. Если после

добавления йодистого калия и крахмала появится посинение, пемзу на-

до промыть соляной кислотой ( I : 10) и горячей водой, затем по-

сушить, прокалить в муфеле и вновь проверить на отсутствие йода.

При отсутствии йода синее окрашивание не появляется.

7/ Тиосульфат, 0,001 н.раствор. Готовится непосредственно перед

титрованием, путем разбавления прокипяченной дистиллированной водо)

децинормального раствора с точно известным титром.

8/ Серная кислота, 0,5 н.раствор.

9/ Крахмал свежеприготовленный 0,5%. Готовится путем растворения

крахмала при непродолжительном нагревании.

1С/ Поташ, 5% раствор, очищенный от йода.

Для проверки качества всех реактивов при определении рекомен-

дуется проводить холостой опыт.

Опре де л ен ие : 1-3 л отстоенной воды,отделенной от осадка

путем сифонирования, помещают в коническую колбу и подщелачивают

поташем до отчетливо щелочной реакции по капельной пробе на бумагу

смоченную фенолфталеином.

Для равномерного кипения в колбу вставляют длинную трубку,упа-

ривают до об"ема около 100 мл .переносят в фарфоровую чашку и вы-

паривают досуха. Для удаления органических вецеств чашку с остат-

ком прокаливают в муфеле при температуре около 400°в течение 3-5

минут, охлаждают, смачивают 2-3 каплями водл, просушивают на водя-

ной бане и вновь прокаливают в муфеле. После прокаливания осадок
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растворяют в 5-10 мл дистиллированной воды, фильтруют через малень-

кий беззольный фильтр, предварительно промытый 5%-м раствором пота-

ша и затем дистиллированной водой, которая применяется для всего

анализа.

После перенесения всего осадка на фильтр его промывают несюль-

ко раз дистиллированной водой, собирая промывные воды и фильтрат

в фарфоровую чашечку и снова упаривают досуха.

Если фильтрат окрашен, следовательно, остаток был недостаточно

прокален и прокаливание следует повторить. Далее экстрагируют йодид

из остатка спиртом. Для этого к охлажденному остатку добавляют 2

капли воды и растирают его стеклянной палочкой с утолщением на кон-

це или пестиком до получения однородной пасты.

Если паста не получается, следует к остатку добавить 1-2 капли

насыщенного раствора поташа. Полученную пасту тщательно растирают

с 3-5 мл спирта, дают отстояться и спирт сливают в коническую кол-

бу емкостью 50 мл. Экстракцию спиртом повторяют 5-6 раз. Вели при

повторных экстракциях пасты не получается, следует к остатку доба-

вить вновь 1-2 капли поташа. По окончании экстракции спиртовой раст-

вор подщелачивают 1-2 каплями поташа, переносят его в платиновую

или фарфоровую чашечку и упаривают, не ДАая раствору кипеть, на во-

дяной бане. После полного испарения спирта остается налет,содержа-

щий весь йодид, выделенный из взятого об"ема воды.

Осадок растворяют в 5 мл дистиллированной веди , добавляя сна-

чала 3 мл, затем 2 раза по I мл дистиллированной нож, и переносят

раствор постепенно в колбу емкостью 25 ми. Раствор крлцщсляют 0,5
0,5

*
мл серной кислоты, проверяют реакцию платиновой иглой *а жетилоран-

жевую бумагу.
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Если необходимо, добавляют еще серную кислоту и по достиже-

нии кислой рекации дополнительно прибавляют 0,5 мл 0,5 н.раство-

ра серной кислоты, очень немного порошка пемзы и 3 капли свеже-

приготовленной бромной воды. Колбу ставят в наклонном положении

на хорошо разогретую песчаную баню, нагревают до кипения и кипя-

тят 5 минут, считая с начала кипения, затем охлаждают,ставя кол-

бу в холодную воду.

К охлажденному раствору добавляют 0,1 мл 5% раствора йодисто-

го калия на каждые 2 мл жидкости и 3 капли 0,5 % раствора крахма-

ла, Выделившийся йод оттитровывают 0,001 н.раствором тиосульфата

из микробюретки. Титруют медленно до полного обесцвечивания, I мп.

0,001 н.раствора тиосульфата равен 21,15Уйода, Вычисляют содержа-

ние йода в гаммах на I л / X/ по формуле:

Н
. 21,15 . К , 1000

,х.—,— Я '

где: Н - количество 0,001 н.раствора тиосульфата, израсходованно-

го на титрование, в миллилитрах; К - поправочный коэффициент раст-

вора тиосульфата; V - об"ем воды, взятий для определения йода,

в миллилитрах.

При содержании йода меньше I у в I л определение йода произ-

водится из об"ема не менее 3 л.

Б.

Отгонка производится в стеклянном аппарате на 250 мл, снабжен-

ном делительной воронкой и вертикально опущенным холодильником.Для

определения необходима водяная баня, хороис отрегулированная на 30?

пределы колебаний температуры не должны превышать 0,5°.
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Дистиллированная вода дол гнасодержать не более 0,5 йода

на I л, для чего в случае надобности она должна повторно перего-

няться с добавкой едкого натра. Все реактивы дол :ны проверяться

на со-ер-ание йода; общая сумма йода при холостом определении не

дол:.напревышать 0,1/<гйода.
Реактивы:!/ Раствор едкого натра /5 г в 100 мл дистиллиро-

ванной воды/.

2/ Стандартный раствор йода: 1,31 г сухого йодистого калия раство-

ряют в дистиллированной воде и доводят до I л {хранить в холодном

темном месте; I мл такого раствора содержит I йода.

3/ Раствор фосфорной кислоты: растворяют 40 г фосфорной кислоты

в 60 мл дистиллированной воды. Следы йода могут быть удалены,если

необходимо, кипячением в течение нескольких часов в открытом сосу-

де с добавкой время от времени дистиллированной воды для поддерга-

ния об"ема.

4/ Хромовая кислота: 5 г С? Од растворяют в 95 ж дистиллирован-

ной воды.

5/ Переюсь водорода : 3% перекись водорода разводят разным коли-

чеством мстиллированной воды.

6/ '.Ежьяковистая кислота: 7,4 г приблизительно 0,15 н.раствора

мышьяковистой ююлоты растворяют в 50 мл 2 н.раствора едкого натра

и разводят дистиллированной водой до I л, если нужно фильтру т.Ес-

ли ну:не очистка от следов йода, перекристаллизовывают ж горячего

0,5 н.раствора серной кислоты, употребляя 100 мл растворителя на 5

г Аз 2О3
7/ Сульфат церия: 53 г 0,1 н раствора сульфата церия растворяют в

смеси 150 мл крепкой серной кислоты и 500 мл дистиллированной воды,

доводя до I л дистиллированной водей.



179

8/ Крепкая серная кислота.

Опре деление :3а несколько часов до определения раствор

сульфата перия и раствор мышьяковистой кислоты помещают на водяную

баню при постоянной температуре 30°. 100 ми образца воды помещают

в колбу для отгона емкостью 250 мл, прибавляют 30 мл концентриро-

ванной серной кислоты, I мл хромовой кислоты и несколько стеклян-

ных бус. Нагревают до кипения и выпаривают воду до появления белых

паров серной кислоты при температуре 220-240°. В этой точке прекра-

щают нагревание. По охлаждении осторожно прибавляют 25 мл дистил-

лированной воды и присоединяют холодильник И делительную воронку.

Конец холодильника помещают в стакан, содержащий от I до 2 мл 5%

раствора едкого натра и 0,5 мл 0,15 н. мышьяковистой кислоты и ко-

личество дистиллированной воды, достаточное для того,чтобы покрыть

конец холодильника. Через делительную воронку добавляет последо-

вательно I мл раствора фосфорной кислоты, 3 ж 0,15 н.раствора

мышьяковистой кислоты и I мл 1,5% раствора перекиси водорода. От-

гоняют со скоростью 5 мл в минуту, приспособив делительную воронку,

таким образом, чтобы в колбу прибавлялось равное количество дистил-

лированной воды; при этом должа сохраняться постоянная температу-
о

ра отгона приблизительно 140. Собирают почти 50 мл отгона, доводят

его точно до 50 мл дистиллированной водой и хорошо перемешивают.

Берут 4 мл отгона и помещает в чистую сухую пробирку на водя-

ную баню, по крайней мере на 10 минут для создания температурного

равновесия. Потом прибавляют последовательно 0,5 мл мышьяковистой

кисло ты и 0,5 мл сульфата церия, хорошо перемешивают и одновремен-

но пускают секундомер. Устанавливают колориметр по дистиллирован-

ной воде на 10С% светопропускание. /Рекомендуется спектрофотометр



180

при использовании длины волны 420 с длиной светового пути в

I см и фильтрфотоыетр с фиолетовым фильтром, имеющим максимум про-

пускания при длине волны 420 /. Переносят раствор в колсримет-

рическуо кювету и точно через 5 минут проводят измерения.

Приготовляет стандарты с содержанием от 1,5 до 60 лг йода в I л

проводят отг н стандартов и все последующие манипуляции также,как

с исследуемой водой. Строят калибровочную кривую, откладывая на

оси абсцисс концентрацию, а на оси ординат - оптические плотности.

По кривой находят концентрацию йода, если для определения было взя-

то 100 мл исследуемой воды. Важнейшим условием успешности опреде-

ления является наиболее точное собл дение совершенно одинаковых

условий при работе со стандартами и исследуемым образцом.

23. Сероводород.

Присутствие сероводорода и сернистых соединений в открытых

во оемах и грунтовых водах встречается довольно редко и обуславли-

вается большей частью восстановительными биологическими процесса-

ми. Значительно более редки случаи загрязнения промыпленными сто-

ками, сс-Аер-апииисернистые соединения.

Капественное определение с

Присутствие сероводорода легко определить по характерному за-

паху, зи.аксиому какому химику. Определять запах следует на месте,

руководствуясь приемами, указанными в разделе определения запаха.

Так как сапа::сероводорода иногда может маскироваться другими,при-

сущими воде запахами, следует пр-водить определение со свинцовой

бумагой.

Бутылку наполняют на 3/4 исследуемой водой и зажимает ме:дду

горльпыком и пробкой полосу свинцовой бумаги. Потемнение бумаги че-
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рез несколько часов указывает на присутствие свободного сероводо-

рода. Проводя это же определение с предварительно подкисленной

водок, устанавливает наличие связанного сероводорода.

Свинцовую бумагу приготовляют, смочив фильтровальную бумагу

/средней плотности/ 5% раствором уксуснокислого свинца,слабо

подкисленного уксусной кислотой, после высушивания нарезают полос-

ками.

Количественное определение сероводорода /йодометрически/,

Р е а к т и в ы : I/ Йод ,0,02 н.раствор в йодистом калии,гото-

вят из соответствующего 0,1 н.раствора.

2/ йодноватокислый калий, 0,02 н.раствор, готовят из 0,1 н.раство-

ра.

3/ Йодистый калий, химически чистый.

4/ Тиосульфат натрия, 0,01 н.раствор

5/ Крахмал 0,5% раствор

6/ Серная кислота, раствор 1:3/по об"ему/

Определ ение: Проба воды посредством стеклянной трубки,

доходящей до дна колбы, и соединенной резиновой труб!ЮЙ с краном

батометра /или другого прибора, при помощи которого отбиралась во-

да/ наливается в мерную колбу емкостью 200 мл. Предварительно кол-

бу наполняют углекислым газом и затем в нее вносят 0,75 мл серной

.'<ислоты/1:3/ и 10 мл /или при необходимости больше/ 0,02 н.раст-

вора йода в йодистом калии или 10 мл 0,02 н.раствора йодата ка-

лия /Кд О3/ и 0,'5г йодистого калия. После внесения в мерную кол-

бу исследуемой воды до метки ее содержимое переливают в коничес-

кую колбу и оттитрсвывают избыток йода 0,01 н.раствором тиосуль-

фата в присутствии краж.!ала. Отдельно устанавливают соотношение

между 10 мл /или больше/ раствора йода /или раствора К и тио



182

сульфатом, применяя указанные количества реактивов, и добавляют

200 мл дистиллированной воды.

Расчет содер ания сероводорода /х/ проводится по формуле:

х =
( & - в). К . 0,17 . 1000

V - п

где: а - расход тиосульфата на 10 мл 0,02 н.раствора йода в милли-

литрах, в - расход тиосульфата при титровании остаточного йода в

милллитрах, к- поправочный коэффициент 0,01 н.раствора тиосульфата;

?
- об"ем колбы в миллилитрах; п

- суммарный об"ем введенных в

колбу реактивов в миллилитрах.

Для пересчета в об"емные единицы /в мл/л/ полученное содержание

сероводорода в мг/л делят на 1,54.

24. Углекислота свободная

Определение углекислоты желательно производить на месте; при

доставке проб в лабораторию необходимо полностью заполнять бутыль

водой.

Реактивы:!/ Сода 0,02 н.раствор, химически чистый карбо-

нат натрия высушивают в течение часа при 270-300°; из высушенной

соли берут точно навеску 2,1199 г и растворяют в I л дистиллирован

ной воды, освобожденной кипячением от угольной кислоты.При большом

содержании углекислоты применяют 0,05 н.раствор соды. Для этого бе-

рут навеску 5,2996 г вышеукаэан ой высушенной соды на I л дистилли-

рованной воды.

2/ Фенолфталеин , 0,1% раствор приготовляет растворением 0,10 г фе

нолфталеина в -00 мл чистого этилового спирта

3/ Раствор сеньетовой соли: растворяют 50 к К в дистилли-

рованной воде и доводят до 100 мл.

4/ Минеральный стандарт. Основной стандартный раствор готовят,
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растворяя 10 г * и 10 . в мерной колбе ем-

костью I л, прибавляют 10 мл соляной кислоты /удельный вес 1,19/

и доводят об"ем раствора до метки. Рабочий стандартный раствор го-

товят путем десятикратного разбавления основного раствора дистилли-

рованной водой.

Опре деле ние. Две мэрные колбы емкостью 200 мл ополаски-

вают исследуемой водой. В одну колбу осторо-до сифоном, длинный ко-

нец которого доходит до дна колбы, наливают исследуемую воду до

метки. Затем туда же вносят 2 мл раствора фенолфталеина, закрывают

пробкой и осторожно перемешивает, перевертывая колбу без взбалты-

вания. Если в колбе появится розовая окраска, то отмечают , что

угольной кислоты в пробе нет. Если вода не окрасилась в розовый

цвет, то в другую колбу вносят сперва 200 мл минерального стандар-

та и доводят до метки испытуемой водой при помощи сифона. Затем

производят осторо ное титрование содержимого первой колбы растворов

соды, которая добавляется небольшими порциями, при постоянном спо-

койном перемешивании. Появляющаяся окраска должна оставаться устой-

чивой в течение о минут и интенсивность ее должна совпадать с цве-

том минерального стандарта, нитрование считают законченным, если

цвет воды в колбе по истечении 5 минут остается сходным с*цветом

стандартного раствора, определение повторяют, приливая сразз *.ичти

весь израсходованный на первое титрование об"ем раствора соды, и за

тем дотитровываот до стандартной окраски. Содержание свободной уг-

лекислоты /х/ вычисляют по формуле;

х =
п мг/л

где: п - количество раствора точно 0,02 и.соды, пошедшей на вто-

рое титрование 200 мл испытуемой воды, в миллилитрах.

йри титровании воды, содержащей углекислоту менее 10 мг/л,сле-
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дует пользоваться бюреткой с делениями 0,01 мл; при большом содер-

-жнии углекислоты следует пользоваться 0,05 н.раствором соды. Если

при прибавлении раствора соды вода начинает мутнеть /большая жест-

кость или значительное содер -ание железа/, в исследуемую воду пе-

ред титрованием прибавляют I мл раствора сеньетовой соли. При вы-

сокой минерализации воды /более I г/л/ и значительной цветности

определение не надежно.

25. Углекислота агрессивная

Ре активы и аппаратура

I/ Углекислый кальций определенной структуры. Приготовляют I н.

раствор соды /53 г химически чистой соды растворяют в I л воды/

и н.раствор хлористого кальция /III г химически чистого шестиг

воцного хлористого кальция растворяют в I л водьь/.Растворы филь-

труют и затем приливают при помешивании 9 о5"емом раствора соды к

10 об"емам раствора хлористого кальция. Смесь перемешивают кру-

говыми дв:г-енпямисклянки с раствором хлористого кальция, что соз-

дает вращательное движение жидкости в склянке. После прибавления

всего раствора соды перемешивание продолжают еще около минуты.

Смесь выдер-мвают при 25° около 3 суток, затем раствор сливают си-

фоном, а осанок переносят на воронку Бюхнера. Отфильтровывают под

разряжением и промывают дистиллированной водой до исчезновения

реакции на хлор-ион /проба с 10% раствором азотнокислого серебра/.

Промытый осадок сушится при температуре 105-110°. Правильно приго-

товленный препарат углекислого кальция после высушивания должен

легко рассыпаться.

2/ Соляная кислота, 0,1 н.раствор.

3/ Метиловый оранке вый индикатор, 0,05% раствор
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4-/Склянки с притертой пробкой емкостью около 300 мл

5/ для фильтрации под разряжением.

6/ Аппарат для переме звания, вращающийся вокруг горизонтальной

оси /шюттель-аппарат/.

Определение .В исследуемой воде предварительно опреде-

ляют щелочность с метиловым оранжевым индикатором, как зто изложе-

но в разделе "Щелочность". Для определения агрессивной углекислоты

склянку емкостью около 300 мл ополаскивают исследуемой и за-

теи наполняют ее доверху при помощи сифона, давая слиться некото-

рой части испытуемой воды из горла склянки; сразу же всыпают 3 г

порошка углекислого кальция, плотно закрывают пробкой и встряхи-

вают в шюттель-аппарате в течение 6 часов, так чтобы частицы угле-

кислого кальция все время были во взвешенном состоянии. По сконча-

нии перемешивания пробу воды отстаивают, сливают сифоном с осадка,

Фильтрует, отбирают 100 мл фильтрата в коническую колбу и титруют

0,1 н.раствором соляной кислоты в присутствии метилового оранжево-

го индикатора.

Из полученной величины щелочности вычисляют щелочность исход-

ной воды /см.выше/, и умножая полученную разницу на 22,уходят со-

держание агрессивной углекислоты в миллиграммах на I л.
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