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В В 2 Д В Н И Е

Сапропелевые отложения * это образования современных 
пресноводных водоемов» отличающиеся большим разнообразием со* 
става и свойств. Прогнозные запасы сапропелевых отложений в 
европейской части РСФСР исчисляются 253 нлрд.м3 и сосредото
чены, в основном, в лесной зоне, где преобладает бедные дер
ново-подзолистые почвы, нуждающиеся в органических удобрени
ях. Резервом получения эффективных органо-минеральных удоб
рений может стать сапропель.

Характер использования сапропеля зависит от его свойств 
Известковые сапропели -  сырье для известкования почв* Органи
ческие, органо-минеральные, органо-известковистые сапропели 
используются в качестве удобрений. Несенные в количестве 
60-150 т на га , они существенно повышают урожай сельскохозяй
ственных культур.

Постановлением ЦК КПСС и Совета Министров СССР от 
12 марта 1981 г . й 267 "0 мерах по укреплению материально- 
технической базы агрохимической службы и повышению эффектив
ности химизации сельского хозяйства в 1981-1985 г г . я Мини
стерству сельского хозяйства СССР дано задание организовать, 
начиная о 1982 г . , промышленную добычу са пропел ей и широкое 
использование их в сельоком хозяйстве в качестве органо-из
весткового удобрения.

Для рационального использования сапропелевых отложений 
в сельоком хозяйстве необходимо знать их агрохимические 
свойства. До настоящего вдемеаи при проведении агрохимичес
кого анализа сапропеля использовали методы, разработанные 
для торфа, кежду тем» сапропели имеют свои специфические 
особенности, отличные от почв, торфов и органических удоб
рений.
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I .  к ш д и  АНАЛИЗА САШЧЛИакЯ

Дам сельокохознйстг<?нмой оценки сацроиелей определяют 
следующие показатели: содержание органического вещества, во
лы* ьоди, pH солегоа вытяжки, содержание общего азота, фосфо
ра, серь, коль чин и железа, содержанке дву окис* углерода 
карбонатов (нейтрализуи-щуо способность)#

ири оволонк* исоло дуемого материала применяют:
метод мокрого озеленил -  определение оби >го азота ш фос-

4ора;
метод сухого сэолеиил -  оиределание органического веще

стве;
метод оиакьНкн -  определение общей серы.

И pi; анализе вытяжек 
ют следу мди« методы: 

фотометрический 
тру биометрический 
потенциометрический 
гравиметрический

из сапропеля и минерал*зата примени-

-  определение фосфат-ионов;
-  определение сульфат-ионов;
-  измерение pH суспензии;
-  определение сульфат-ионов а во

ды;
титрометрический * кисдотно-осноьное титрование 

(ацидоыстрическое) при определении азота;
ксдшлексометрнческое титровиние -  при определении каль

цин и железа;
окислительно-восстановительное (модометричесжов) -  опре

деление ионов железе.

Набор метода анализа зависит от технической оснащенно
сти лаборатории и целей проведении анализа.

2 . ilOJUUTOiiU CAiirOUtJDW К ШДЛЗ*

Пробы озерных месторождений сапропьдн отбирают и соот
ветствии с "Методическим* указаниями по разведке озерных 
месторождений сапропеля" (U., IV/6 г . ) и в соответствии с
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ГОСТ I764&-72 кассой не ыенее 0,5 кг я двойные полиэтиленовые 
натки, прикрепляют к ник кетон иди этикетку (номер пробы) м 
герметически завязывают шпагатом.

Пробу сапропеля считают непригодной для анализа, если от- 
отсутствует кетон (этикетка) или масса ее меньше требуемой по 
ГОСТ 176^-72 .

Для определения содержания органического вещества, воды 
и кислотности используют пробы без дополнительного высушива
ния и все расчеты проводят на натуральный продукт.

Определение остальных агрохимических показателей сапро
пеля проводят в воздушно-сухих пробах, а результаты анализа 
рассчитывают на абсолютно сухое вещество. Для этого в пробах 
воздушно-сухого сапропеля определяют гигроскопическую воду.

2 .1 . Аппаратура и материалы
Шкаф сушильный типа 1I1C-40 или другой аналогичный прибор.
Противень эмалированный или пластмассовый, кювета.
Фарфоровые чаши вместимостью 500-1000 мл.
Ступки фарфоровые.
Сито проволочное с сеткой № 028 по ГОСТ 358Д-73 с при

емной коробкой и плотно прилегающей крышкой.
Совок или ложка, шпатель.
Щетка, кисть волосяная.
Размольная установка, обесцвечивающая измельчение проб до 

частиц размером ао более 0,28 мм.

2 .2 . Отбор м высушивание сапропеля
2 .2 .1 . Отбор сапропеля жидкой консистенции.
Фарфоровой ложкой перемешивают образец сапропеля в по

лиэтиленовом мешке и этой же ложкой на разных мест берут 
пробы для определения содержания влаги, органического веще
ства и кислотности в количестве, согласно соответствующим 
методам определения исследуемых показателей. Для высушивания
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сапропеля до воздушно-сухого состояния его наливают в количе
стве не менее IG0 г ь фарфоровую чашку или другую емкость*

2.2*2. Отбор сапропеля консистенции студенистого геля*
Образец сапропеля из мешочка выкладывают на противень, 

тщательно перемешивают и разравнивают. Пробу для анализа на 
содержание влаги, органического вещества я кислотности отби
рают ложкой не менее чем иа 5 мест*

Для высушивания сапропеля до воэдушно-vyxrro  состояния 
его помешают на противень или кювету слоем 1-2 см*

2*2*3* Высушивание сапропеля и отбор аналитической дро
би*

Пробы сапропеля, отобранные согласно п*п* 2.2.1* и 2*2*2*, 
помещают в сушильный шкаф или в специальную сушильную камеру 
и высушивают до воздушно-сухого состояния при температуре 
50°С. По мере подсыхания сапропель разрыхляют, не допуская 
пересыхания*

Органическое вещество сапропеля обладает большой цемен
тирующей способностью, поэтому пробе сапропеля, высушенная в 
крупных комочках и пересушенная, в дальнейшем с трудом подда
ется размолу* Высушенные пробы размалывают на размольной ус
тановке шля растирают в фарфоровой ступке до прохождения час
тиц через емто о оеткой * 028 (ГОСТ 3584-73).

Просеянную пробу помещают в картонные или пластмассовые 
коробки, стеклянную тару или полиэтиленовые пакеты*

Пробы сапропеля хранят на стеллажах в специально обору
дованном складском помещении.

Аналитическую пробу отбирают ложкой иди шпателем яз ла
бораторной воздушно-сухой пробы сапропедя^предвармтедьмо рас
пределенной на ровной поверхности слоем не более I  см.Отбор 
проводят но менее чем мэ 5 мест.

6



З.КАЧЫЛЪШЫАЯ ХА РАНТ ЕРИС 1ИКА САПРОПЕЛЯ

3.1. Определение разновидности сапропеля.
Разновидность сапропеля определяет по цвету остатка пос

ле прокаливания пробы при температуре 500*25°С в по характеру 
его вскипания от прибавления соляной кислоты.

3 .2 . Аппаратура» материалы и реактивы.
Печь муфельная о терморегулятором.
Капельница лабораторная стеклянная по ГОСТ 9876-7ЗБ и 

ГОСТ 23932-79Е.
Шпатель.
Тигли фарфоровые низкие вместимостью 10-25 мд.
Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, 10%-ный раствор.

3 .3 . Проведение анализа.
3 .3 . X. Озеленив,
Пробу воздушно-сухого сапропеля массой 1-2 г  (5 г  нату

рального продукта) помещает в холодную муфельную дёчь и оэо- 
дяет в течение 2 ч при температуре 50(3*25°С. Охлаждают в му
феле до комнатной температуры. Для определения разновидности 
сапропеля можно использовать текла зольный остаток после оп
ределения органического вещества.

3 .3 .2 . Определение карбонатных сапропелей.
К небольшому количеству золы прибавляет из капельницы 

2-3 капли 10%-ного раствора соляной кислоты. Отмечают характер 
вскипания кислоты, зависящий от содержания карбонатов: бурное, 
слабое, не вскипает*

Отмечают цвет золы карбонатных сапропелей -  от белого до 
оеровато-белого, в присутствии железа -  оранжевый.

3 .3 .3 . Определение охелезненных сапропелей.
Зола ожелеэненных сапропелей имеет цвет от густо-оранже

вого до почти черно-фиолетового. Чем интенсивнее буро-оранже
вая окраска, тем больше содержится железа. Черно-фиолетовая 
окраска характерна для сапропелей с высоким содержанием серы, 
железа и марганца (сульфидный), такой сапропель не пригоден
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для сельскохозяйственного использования.

3 .3 .4 ,  Определение кре.лнеэвмистпх са пропел ей.
Зола кремнеземистых сапроиолей имеет белый» серовато* 

белый цвет о розовым до оранжевого (от примеси железа) оттен
ком разной интенсивности. От прибавления соляной кислоты не 
вскипает.

3 .3 .5 .  Качественная оценка сапропеля.
Пользуясь таблицей I  и результатами проведе! юго анализа 

проводят качественную оценку минерального состава сапропеля а 
устанавливаю? возможность использования его в сельском хозяйстве* 
Кроме того , пользуясь таблицей I ,  устанавливают необходимость 
проведения тех «личных анализов для количественного опреде
ления содержания минеральных компонентов -  кальция, железа, фоо- 
фора я других 8Лбыентов9характеризую1днх сапропель,как удобрение.

4. опр з д к ш пак С Ш Ш Ш  ВОДЫ

Метод основза на определении изменения массы испытуемого 
сапропеля после высушивания е ю  при температуре Ю5°С до по
стоянной массы.

4 .1 .  Аппаратура и материалы
Шкаф сушильный типа li£-40 или другой аналогичный прибор.
Весы аналитические о погрешностью взвешивания не более 

0 ,001 г .
Весы технические квадрантные ЬЯТК-500, НГК-500.
Стакмнчики для взвешивания (бюксы) по ГОСТ 7148-70 вме

стимостью 25-25 мд.
Тигли фарфоровые низкие вместимостью Ю-25 мл.
Эксикатор по ГОСТ 5371-73 и ГОСТ 23932-79Е, заполненный 

осушителем.
Шпатель или фарфоровая лежка.

4*2* Проведение анализа
4 .2*1 . Определение содержания воды в естественно-влаж

ных пробах сапроааля (влажность более 3Q£).
Предварительно взвешенный тигель» заполняют естественно- 

влажным сапропелем на 2 /3  его объема, взвешивают и высушивают
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Качеотмкмал «тих* МШераЛЬВОГО OOCfIN саврооааа а 
I  CUVORW хоэмвотм

характер «го а с . ш м м ш

I  Окра она 
а/п\ воды еяв-

j poo едя

Характер 
во капают 
от самкой 
авслоты

Характера стада 
сапропеля

Необходимее акаанэы хвшчеопого 
ооотаи Ьмювкостъ аспольеомваа в оахьакок хомвотв*

I Серовего
вел ал, 
оераа

Бурвоа Карбонатам!,

г 5 й г г * а д

Опредсденае веЛтралааувиеК ссоссбвостг. 
pH соле so l витав»

Дая аеаагтковакаа ккслых осчв в век «апероаммя 
подкормки ада сель сяохозайспи кию аакстиих

2 Слабое Oprai.o-вврбоаетнмй •

т ^ Г н я

Определена# содержа кал доокас* углеоо- 
да аарбонато» по ГОСТ I345S-76: содер
жанка обыего азоте, фосфора; рп соде- 
во! витают

Оргмио-^нереокое удобреааа

3 Оремаеве
се р о ав тая

Слабое Карбонета 
овеаеанешш!

Определена# содержания аюокнеа угле
рода карбонатов по H>JT IJ455-76 ала 
ве|тралнэусие| своссбвоета; содеркаака 
обоего ведем, о еры, фосфор*, азота; 
pti содею ! ватажка

Органо-минеральное у добре нее, оостьмед часть •*- 
во^но-сдероиелевых ксипостов a evecet.
Дра содсржанаа серы более 0  целесообреаво вносить 
сапропель под культуры, отаыичвьне ва серные у доб
ре няя (*др7»2«ль, отонме культуры семействе км> 
стоааетмых).
Ср« со лерке нии аелам более 6% Fa«0* же првгоееа 
ала удсбренла а частом вид» * °
ГТУ 4о-1Э-^2-77)

4 Тамво- 
орввае- 
ааа

Be вскава- 
•Т

OaeaeaaeauMft Определение обдаранмаа обаего аеаеае, 
фосфора, аеота, серы; органического 
кваства; pH солеьсй аитяжка

Оргниечеспое а орг о-минер&аыюа уаобреаае. соо- 
таыиа чьсть вмьоэно-сапрооелееы! iu, tec сто в в см*- 
cct.
При соаервыша «едем более 3S Ге̂ О̂  а* арагодеа
»  № № - * 7 Г ' ~

б Чарво- 
фкодето- Сульфадмы! - Ее при годе а дал всйааьэомкаа в сельском хоаа|о+-

N

6 Серомто- 
6 ел ал с 
розовым 
оттенком 
разно! м -  
твмсашо- 
o n

К рвш нм коти! Оореаеленне содержала органического 
не л есть», pH солею! витяека. оодваж- 
ВОГО Ы1ШШ£4 opt Ы- < 6*0 (по Соко- 

л оду-ТУ 4^Jb-32z-77)

Iba содврвояла органа чаевого веавстае более ЗЯ0С в 
pH >5. 0  вспсльэуетса t  качестве органического а 
оргмыо-мгнерадьиого удоОренад.
°£" сов-грааака орга.шчвекого кзеества мы«« в 
pH <5, 0  всоольаоюнк* сапрооела в аечеетм удобре- 
ала двънсикч*ска аеамесосОреаао
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в сушильном идо/у при температуре Ю5°С (обычно яв менее 7 ч)* 
Затем тигель с сапропелем охлаждают на воздухе в течение IQ- 
15 мин и взвешивают.

Контрольное высушивание проводят в течение I  ч при тем
пературе Ю5°С до постоянной массы.

Uaccy навески считают постоянной» если разность в мао* 
се при двух последовательных взвешиваниях не превышает 
± 0 ,1  Г.

Ьое взвешивания производят с погрешностью не более 
0 ,1  г .

4.2*2* Определение гигроскопической воды в воздушно* 
oyxiix пробах сапропеля (таахность менее 30,2)

Пробу. хюэдушно-сухого сапропеля массой 2-3  г  помещают 
ь предварительно доведенную до постоянной массы стеклянную 
Оюксу с крышкой, взвешивают с погрешностью не более 0,001 г  
и высушивают с открытой крышкой в сушильном шкафу в течение 
5-6  ч при температуре Ю5°С* Затем боксу о сапропелем зак
рывают крышкой, охлаждают до комнатной температуры в эксика
торе и взвешивают.

Контрольное высушивание проводят ори температуре Ю5°С 
в течение 30 мин до постоянной массы»

Масса навески считается постоянной» если разность в 
массе при двух последовательных взвешиваниях не превышает 
0 ,002  г ,  или когда последнее взвешивание дает увеличение 
массы*

4 .3 . Обработка результатов
Содержание воды (W ) в процентах рассчитыьают по форму- 

л в :  I а ъ - п ц )  • 100
W -------------- *----------- .н

где W -  масса тигля (бюксы) с навеской сапропеля до высуши
вания, г ;

н -  масса навески сапропеля, г ;
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ttL -  класса тигля (боксы) о на веской сапропеля после высу
шивания, г ;

100 -  коэффициент пересчета в проценты»
Содержание воды длл сырых образцов рассчитывают о точно

стью до 0 91% и округляют до целых чисел» Содержание гигроско
пической воды для воздушно-сухих образцов рассчитывают с точ
ностью до 0.QEJ и округляют до 0 , $ .

Допустимые расхождения результатов ири определении содер
жания воды в сапропедях приведены в таблице 2»

Таблица 2

Состояние пробы сапропеля
Допустимые отклонения от сред
него при повторных определени

ях в одной лаборатории , oth*J6

Воздушно-сухое 10
Естественно-влажное I

5* ОПРКДЩЬШЕ СОДЕРЖАНИЯ ОРГАНИЧЕСКОГО 
ВЩЕСТБА И ЗОЛЫ

Метод осношн на определении потери массы сапропеля 
после его прокаливания при температуре 500 ± 25°С»

Метод не пригоден для сапропелей с большим содержанием 
закисного железа, марганца и серы, которые при прокаливании 
увеличивают масоу зольного остатка за счет процессов окисле
ния.

5.1» Аппаратура и материалы
Бесы технические квадрантные ВДТК-500 или ВТК-500*
Печь цуфельная с терморегулятором»
Тигли фарфоровые вместимостью 15-25 мд.

5»2. Проведение анализа
Пробу абсолютно сухого сапропеля массой 1-5 г (ддя ана

лиза может быть использована проба после определения содержа-
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нал гигроскопической юлы) помещав в предварительно взве
шенный тигель» взвешивают о погрешностью не более 0 ,05г, 
помещает в холодный муфель, постепенно повышает температуру 
д 500 % 25°С а прокаливают в течение 2 ч* После охлаждения 
на воздухе тигель о золой взвешивают о погрешностью 0»05 г*

5 .3 . Обработка результатов
Содержание органического вещества сапропеля (X) в про

центах рассчитывают по формуле:

I  .  (а -  в) ♦, 100 
пх

где а -  масса тигля о навеской сапропеля до прокаливания, г ;  
в -  масса тигля о навеской сапропеля после прокаливания,

Г{
т  -  масса навески аОсолвтно сухого сапропеля, г ;
100 -  коэффициент пересчета в проценты.

Содержание золы сапропеля (7) в процентах рассчитывает 
по формуле:

7 -  100 -  X,

где X -  содержание органического вещества, %.
Допустимые расхокдения результатов при определения оо- 

деркания органического вещества приведены в таОлице 3.

Таблица 3

Содержание органического 
вещества» %

Допустимые отклонения от сред- 
нехх> при повторных определениях 
в одной лаборатория,отн.%

Более 15 5

6. ОПРЕДЕЛЕНИЕ pH СОЛЕВОЙ СУСШИЗИИ

Метод основан на нзвдеченяи I н. KCI поглощенных ионов, 
обусловливающих кислотность сапропеля, и измерении алектро-
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движущей силы гальванической цени, составленной из электро
да, потенциал которого зависит от активности ионов ьодорода 
в анализируемой суспензии, и алоктрода сравнении.

6 .1 . Аппаратура, материалы и реактивы
pH-метр лабораторный марки pH 340 или другой аналогичный 

прибор*
Бесы технические квадрантные ЬНТК-600 (ЪТК-500).
Кассеты Ю-позиционные под технологические емкости.
Башей стеклянные бытовые оо IOOT 5717-70 вместимость!)

200 мл.
Дозатор вместимостью 75 м.л для прилипании раствора I  н. 

KCI, погрешность дозирования не более 5,Х.
Мешалка электромеханическая МЛ-20.
Бутыль вместимостью 6- 15 л для хранении раствора хлори

стого калия.
Калий хлористый по ГОСТ 4234-77, х .ч . или ч .д .а . ,  1 н. 

раствор.
Стандарт-титры и таблетки для приготовления образцеьщ 

буферных растворов дли pH-метрии по ГОСТ 8.135-74 и ГОСТ 17527- 
-71 .

Водь дистиллированная no IOOT 6709-72.

6 .2 . Подготовка к анализу
6 .2 .1 . Приготовление I  и. раствора хлористого калан:
75 г  если взвешивают с погрешность!) не более 0 ,1  г ,  ра

створяют в дистиллированной иоде и доводят обгем раствора до 
I  л . Полученный раствор должен иметь pH 5 V6 -6 V0 .

Хранить ь полиэтиленовых бутылях не более ддух недель.

6 .2 .2 . Буферные растворы для настройки рН-метра
Готовят по ГОСТ 8.135-74 или ГОСТ 17227-71.
Перед проведением каждой серии испытаний проводя: наст

ройку pH-метра по буферным растворам с pH 4 ,01 ; 6 ,86 и 9,18 
согласно инструкции по эксплуатации прибора.
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6 .2 .3 .  Иод г iTofeKJ стеклянного илекърода.
Стеклянный электрод ноиьй или после длительного хранения 

ь сухом состоянии ьидерхньают в О Д и. растворе соляной кис
ло то в течиш е 2 -3  сут. Если пойле итого электрод даёт не* 
ираильные показания по буферным растворам, то его заменяют 
другим.

6 .3 . иолу ч е т и  соле»: Я ьнтнхки из сапропеля
(>.3.1. Естеотьонао-ышиную просу сапропеля объемом при

мерно 30 мд иомощй’/т в бытовую сайку вместимостью 200 ид, 
уетшюьленную а Ю-позиционную кессету. Приливают дозатором 
76 ил I  н. KOI, поремоииилют ь течение I мин на алектромеха- 
ннчвеког мешалке и через 16-30 млн приступают к измерению 
pH, ьасьь перемешав суспензию перед измерением.

6 .3 .2 .  Ь случае поступления сапропеля на анализ в воз- 
душно-сухом состоянии проОу сапропеля массой 3 г ,  взвешенную 
о погрешностью 0*1 г .  истощают ь Сыгоьую банку» установлен
ную ь ХО-иозициоиную кассету , u auw tui/r дозатором /5  ид I  н. 
KCI, перемениимт в течение I  миа на электромеханической 
мешалке и оставляют на ночь. Затем измеряют pH, предваритель
но перемотан суспензию.

6 .4 . измерение pH
Погружают в суспензию сиироинлн стеклянной электрод и 

электрод сравнения.

Пока заш*Я pH-метра снимает не менее 2-3 раз исдр*ии 
Каждый риз Перед снятием показания^зОидТыьая суспензию.

Если расхождений мейду XbjMH последовательными показа
ниями pll-метра не иреыьиант 0 ,1  pli, берут среднее значение 
Нескольких показаний.

Если последуидио показания pii-метра уменьшаются Оилее, 
ЧиМ Н а 0,1 1̂ ( (у llOAKHCHHiu iUUCn СаНрОШЬиоП) # эаПЛСигаЮТ Пйр 
вое показание прибора. Далее эту njioCy остаьлчют на 24 ч, а 
затем снопа измеряют pli, как указано пиши. Зшиснпшт послом 
айв показание apuOo|>u. За результат определения принимают ин
тервал изменения |Я1 и течение 24 Ч. Например;*ч/ pH 5 ,С-4,6.
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Кода последувдие показания рП-метра увеличи!аются более 
нем на 0 ,1  pH (у карбонатных саароиолея) * то наблюдения за 
показаниями прибора проводят в течение 5-10 мин до постоянно
го значения pH* Берут последнее показание. После испытания 
карбонатной пробы сапропеля электроды обязательно обмывают 
0 ,1  н. раствором соляной кислотой, а затем дистиллированной 
водой, и только тогда приступают к измерению pH следующей 
пробы»

7 . ОШЧЯКДШКЕ НЕЯТРАЛИЗУЩЕй СПОСОБНОСТИ 
САИРОПЕЗЯ

Метод основан на разрушении карбонатов, окисей и гидро
окисей кальция и магния, содержащихся в сапрспеллх, титро
ванным раствором соляной кислоты и последующей титровании 
избытка кислоты щелочью* По количеству связанной основаниями 
соляной кислоты рассчитывают нейтрализующую способность сап
ропеля, выражая ее в процентах С0^ или СаСО^.

Дашшй метод определения нейтрализующей способности 
распространяется на сапропеля с. содержанием СаО более 5Q&* 
При меньшем содержании СаО определяют содержание COg газо 
волюметрическим методом по ГОСТ 13455-76.

7 .1 .  Аппаратура, материалы и реактивы
Весы аналитические о погрешностью взвешивания не более 

0,001 г*
Бюретки стеклянные вместимостью 50-100 мл по ГОСТ 23292-

-74В.
Электроплитка бытовая по ГОСТ 306-76.
Часовые стекла, или стеклянные полые пробки, или стек

лянные воронки.
Стаканчики для взвешивания (бшоы) по ГОСТ 7148-70.

Капельница лабораторная стеклянная по ГОСТ 9676-73 и 
ГОСТ 23932-79Б.

Кислота соляная по ГОСТ 3119-77, х .ч . или ч .д .а . ,
0 ,5  я . раствор.



Натрия гидроокись по 1Ъ0Т 4328-77, х .ч . или ч .д .а . ,
0 ,5  а . раотьор.

Спирт этиловый рактификованный технический по 
ГОСТ 10300-72.

Фенолфталеин (индикатор) но ГОСТ 5850-72, Е^-ный раст
вор.

Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277-75, ч .д .а . ,  ЗЗ̂ -ный 
раствор.

Ьодн дистиллированная по ГОСТ 6709-72 и, на содержащая 
углекислоты по ГОСТ 4517-75.

7 .2 . Проведение анализа
Навеску воздушно-сухого оапропедя массой 0 ,5  г р взве

шенную н стаканчиках с погрешностью яе более 0,001  г ,  поме
щает ь коническою колбу вместимостью 250 мл9 смачивают 20 мл 
дистиллированной води и приливают иэ бюретки 25 мл 0 ,5  н .раот- 
ьора соляной кислоты. Если испытуемая проба плохо смачивается 
водой,перед прибавлением соляной кислоты следует прилить I Mi 
спирта.

Колбу закрывают стеклянной воронкой (часовым стеклом иди 
полой стеклянной пробкой) и ее содержимое нагревают, не допус
кая кипении, в течение 15 мин. После этого колбу сь.шают с 
плитки, охлаждают и тщательно обмывают воронку и стенки колбы 
дистиллированной водой, доводя объем жидкости в колбе до 100-  
125 мл. Ватем добавляют 4-5 капель I^-ного спиртового раствора 
фенолфталеина и содержимое колбы титруют 0 ,5  н.раствором едко
го натра до появления розового окрашивания, не исчезающего в 
течение 0 ,5 -1  мин.

В случае образовании темноокраиеаного осадка для более 
точного установления точки перехода окраски титрование сле
дует производить медленно. Желательно применять автоматичес
кое титрование до pH 8 ,2 .

7 .3 . Обработка роэультатов
7 .3 .1 .  Величину нейтрализующей спосиОь,>сти (X) в про

центах С02 рассчитывают по формуле:
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» Ук - V 2 « У„) • 0.022 ♦ 100 . 100

m  • (ioo  -W )

r i « / j  -  нормальность растворе кислоты, мр- зке/ мд;
Ук -  объем раствора кислоты, взятый на разложение кар

бонатов, мл;
^ 2  -  нормальность раствора щелочи, взятой для титрова

ния, м г-ьк^м л;
У^ -  объем раствора щелочи, пошедший на титрование, мл;

0,^22 -  количество СО2 , соответствующее I мл точно I н. 
кислоты;

щ  -  масса навески сапропеля, г ;
100 -  коэффициент пересчета результатов анализа на абоо- 

100- W литно сухое вещество сапропеля;
W -  содеркание гигроскопической воды, %.
Нейтрализующую способность сапропеля (У) в процентах 

СаС0э вычисляют -по формуле:

у .  К  * Ук - ^ 2  • Уш> • °»05 * 100 - 100

т • (ioo - V/)
где 0,05 -  количество СаСО ,̂ соответствующее I  мд точно 
1,0  я , кислоты, г*

7*3.2* Допустимые расхождения результатов определения 
нейтрализующей способности сапропеля в одной лаборатории 
приведены в таблице 4.

Таблица 4

Валичина нейтрализующей способ
ности , Ц ^ересчете на СаСОа

Допустимые отклонения от 
ореднего при повторных 

определениях,отя. Д

СаС03 О ьР

До 50 До 25 20
Свыие 50 Свыше 25 5

J4



6 . C0jl6P*AlliUi ОЫцКЮ
АЗОТА

Ыч/гоч основан ни разложении оэотсодержащих органических 
ьедесть сапропеля серной кислотой в присутствии катализаторов 
до аммонийного азота, с последышей отгонкой аммиака и связыва
нии его титрованной кислотой*

Ь Л . Аппаратура, материалы и реактивы
Ьосы аналитические с погрешность» ьзг«щиьа*шя не более 

o.u u l г .
Цдектроолиткь быто шя по 1оСТ 303-76 или другие аналогич

ные нагреватели о температурой нагрева не Солее 4(л)°С.
КолОы Кьельдаля вместимость» 100-250 мл с полыми пробка- 

ми по ГОСТ 103*4-72 и ГОСТ 23932-79*:*
Прибор для определения аммонийного азота: прибор Кьель- 

далн (макроьариант по ГОСТ 2400.2-72) или upuOop Сере»ьева по 
D 25-II-I* i23-70 .

беретка с Цинсв деления 0,02 мл по ЮСТ Г/70-74 и 
ГОСТ 20292-74.

ЬуТЫЛЬ ЫаоСТИМОСТЬ» 10 Л*
Кислота серная по 1оОТ 4204-77, ч .д ,а .  или х .ч . и 0 ,1  и.

р а с т в о р  (ipHKCah(Ul) .
Калий сернокислый по ЮСТ 4145-74, ч.д.а* или х .ч .
Ыедь (11) сернокислая, З-ьидная по ГОСТ 41о5-76, ч.д.а*

ИЛИ х.ч*
Селен металлический ыо ГОСТ 54 55-74.
Ьоди дистиллеревенная по ЮСТ 6709-72.
Натрия гидроокись по ЮСТ 4328-77, ч .д .а . и ли коллы гид

роокись ч .д .а . ,  0 .1  н. раствор, приготовленный на дистнддиро- 
вьнной воде,не содержащей углекислоты, и 40^-ный раствор.

Кислота Оорная по ГОСТ 9656-75, х .ч . иди ч .д .а .
Кислота лимонная ТУ 6-09-584-75, ч ., Е*-ный раствор.
Спирт этиловый ректификованный технический по ЮСТ 13300-

-72 .
аетиленоъый голубой (индикатор) по ТУ 6-09-29-76, ч .д .а . ,  

0 ,2^-ный спиртовой раствор.



Метиловый красный (индикатор) do  ХОСТ 5853-51, G,4£~*uft 
спиртовой раствор.

8 . 2* Подготовка к анализу
8*2*I . Приготовление смешанного катализатора. 10 г  сер

нокислой меди растирают о 2 г селена, добавляют 100 г серно
кислого калин и все тщательно перетирают в фарфоровой ступ
ке, смесь высушивают при температуре 150°С в течение 3 ч и 
хранят в закрытой банке.

8 . 2 . 2 . Приготовление смешанного индикатора. Смешивают 
равные объемы 0,4>{-ного спиртового раствора метилового крас
ного и 0 ,2^-ного спиртового раствора метиленового голубого.

8 .2*3. Приготовление 40*-ного раствора щелочи (УаОЫ или 
КОН). I  кг щелочи растворяю, при перемешивании в 1,5 л дис
тиллированной воды в фарфоровой кружке. После охлаждаиия 
раствора до комнатной температуры в него добавляют при пере
мешивании 1,4 г.Си^О^ • SH^O, предварительно растворив ее в 
небольшом количестве (20 мл) раствора щелочи и охладив на 
льду (в  морозилке холодильника).

8 .2 .4 . Приготовление Et-ного раствора лимонной кислоты 
для рубашки реактора прибора Сереньева. 2 г  лимонной кислоты 
растворяют в небольшом количестве дистиллированной воды и 
доводят объем раствора до 200 мл* На колбе-реакторе надо 
сделать метку и каждый день по мере выкипания доливать дис
тиллированную воду до метки*

8 .2 .5 . Приготовление 0,05 н. смешанного сернокислоалого 
реактива с индикатором (при отгоне аммиака на аппарате Се- 
речьева). В бутыль вместимостью 10 л отмеряют 8 л дистилли
рованной воды, добавляют 0,035 г индикатора метиленового го 
лубого и перемешивают. В фарфоровый стакан наливают 42 мл 
дистиллированной воды и добавляют при перемешивании 14 мл 
концентрированной Н^О^, затем добавляют 0,125 г  метилового 
красного и тщательно перемешивают до полного растворения ре
актива. Содержимое стакана вливают в бутыль с водой, переме
шивают, добавляют 50 г  борной кислоты и после перемешивания 
добавляют 1944 мл воды. Смеоь тщательно взбалтывают, закрыв
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бутыль пробкой, Чормаиьность ириге!о идейного раствора (Л^)
устанавливают но титрояянноцу раствору 
по формуле:

щелочи я рассчитывают

У a ^ L УШ
10

где IP” - объем раствора щелочи, израсходованный на титрова
ние, мд;

J /^ -  нормальность раствора щелочи, w -зкч/мл.
up«I анализе проб сапропеля, содержащих азота ыеиее 0,5^, 

используют смешанный сернокислотный реактив с нормальностью 
по кислота 0,01 или 0,02 н, Количества компонентов указаны 
ь таблице 5.

Таблица 5

Нормальность
сернокислот-

В фарфоровый стакан помещают В бутыль до
бавляют борной

ного реактива воды, мд ш^центрированной 
**2S®4# м  j

ки.лоты, г

0.01  а. 8 .5 2.8 10
0.02  а . Р 5,6 20

Проверка точности работы прибора производится по точно 
0,05 или 0,01  в. раствору сернокислого аммония: 10 мл раство
ра заливают ь реактор, добавляют 5 мл 10А-ного ра
створа ChS04 , промывают водой, добавляют 40^-ыый раствор#Va0H 
до изменения окраски раствора и отгоняют, На Ю мл раствора 
CJrti4>3S04 должно быть израсходовано 10 мл раствора смешанного 
сернокислотного реактива,

8 ,3 , Проведение анализа
8 ,3 ,1 , ’Минерализация сапропеля серной кислотой,
В колбу Кьельдаля помещают пробу воздушно-сухого сапро

пеля массой 0 ,5  г , взвешенную с погрешностью не оолее 0 ,0 0 1 г .

Предварительно оттарированной ложечкой -  меркой вносят 
ь колбу lit аль да ля 0,8  г  смешанного катализатора и добавляют
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7 ид концентрированной серной кислоты* Содержимое колОы осто
рожно перемешивают, колбу закрывают полой стеклянной пробкой 
и ставят в наклонном положении (под углом около 60°) на элек
тронагреватель» установленный в вытяжном шкафу. После прекра
щения вспенивания нагрев усиливают и сжигание проводят ори 
слабом кипении кислоты до зеленого цвета раствора (без желто
го оттенка) или до полного его обесцвечивания* После итого 
кипение продолжают в течение I  ч, затем колбу снимают и ох
лаждают до комнатной температуры*

8,3 .2* Определение аммонийного азота на аипарате Кьель- 
даля

8 .3 ,2 ,1. Проведение анализа
В отгонную колбу переносят содержимое колбы Кьельдаля, 

обмывая ее и пробку дистиллированной водой в объема 250-300 мд. 
В колбу-приемник наливают Ю мл 0 ,1  ы. раствора серной кисло
ты» прибавляют 2-3 капли смешанного индикатора а разбавляют 
водой до 2С-80 цих. Конец отводной трубки холодильника с шари
ковым расширением погружают оримерно на I  см в раствор серной 
кислоты*

В колбу для отгонки наливают через воронку 50 мд 40#-ыого 
раствора щелочи*

Содержимое колбы ддл отгонки аммиака нагревают до кипения 
и перегоняют I0G-I50 ид жидкости в приемник. Во время отгонки 
следят за тем» чтобы жидкость из приемника на поднималась в 
трубку с шариковым расширением и в холодильник*

В конце отгонки, не прекращая обогрева колбы, опускают 
приемник таким образом» чтобы трубка с шариковым расширением 
не кысадась раствора серной кислоты* При этом продолжают со
бирать в приемник конденсат» промывая тем самым прибор для от
гонки.

Общий объем дистиллята в приемнике не должен превышать 
200 ид.

Избыток серной кислоты в приемнике оттмтровьшают 0 ,1  н* 
раствором щелочи до перехода красно-фиолетовой окраски в зеле
ную*
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Одновременкг лроаоднт контрольный опыт дез навеска сапро- 
исиан и проводят его через ьсе стадии анализа* Результат конт
рольного опытз учнтыхаот при обработке результатов.

8 .3 .2 .2 .  Обработка результатов.
Содержание общего азота (X) ь процентах рассчитывают до 

4оркуле:
0,014 • IУт-У9) ^0,1 -Т • 100 • 100 

I   ----------------1—±— И ------ ш-------------------- ,
т  * ( l o o -  W )

где -  объем pacTix>pa щелочи, израсходованный на титрование 
при проведении контрольного опыта, мл;

У2 -  объем раствора щелочи, израсходованный на титрование 
при проведении анализа сапропеля, мл;

0 ,1  -  нормальность раствора щелочи, м г-эк^м л ;
-  поправка к титру раствора щелочи;

ПЬ -  масса навески сапропеля, г ;
0,014 -  количество N  f соответствующее I  мл точн'4 I к. раст

вора щелочи, г ;
100 -  коэффициент пересчета в проценты;

100 -  коэффициент пересчета результатоь анализа на абсо- 
100 —W лютно сухое вещество сапропеля;

W -  содержание гигроскопической воды, %.
Допустимые расхождения результатов при определении обще

го азота в са ар опалах приведет; ь таблице 6 .

Таблица 6

Содержание <А/ , %

До I  
Свьцдв I

Допустимые отклонения от средне- 
; го при повторных определениях в 
^  одной лаооратории, отн. %

15
10

6 .3 .3 .  Определение аммснийного азота с помощь*) прибора 
Сереньева

8 . 3 . 3 . 1. Проведение анализа
Перед началом анализа пропаривают прибор. Для этого в
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реактор Заливают дистиллированную воду ори включении вакуум- 
насосе, устанавливают регулятор трансформатора сначала в по
ложение 220 В, а затем, после закипания в водпной рубашке 
раствора лимонной кислоты, переводят регулятор в положение 
60-80 В. В холодильник реакционного сосуда пускают холодную 
воду и пропаривают прибор в течение 5 мин.

Отключают вакуум-насос трехходовым краном, соединяют 
прибор с атмосферой и спускают воду из реактора, а конденсат 
из титратора. Зекрывают нижние краны реактора и титратора, 
проверив, чтобы они были хорошо смазаны вазелином. После зто - 
го подключают прибор с помощью трехходового крана к вакуум- 
насосу.

Бюретку заполняют 0,05 н. раствором смешанного сернокис
лотного реактива,при этом у носике бюретки не должен оставать
ся пузырек воздуха.В титратор из бюретки сливают 2-S мл реак
тива или мекьоие количества при содержании общего азота в 
пробе менее 0,5

Обмывают пробку и внутреннюю поверхность колбы Квелвда
ли дистиллированной водой из лроыывалки, осторожно перемеши
вая содержимое. После охлаждения содержимое колбы Кьельдаля 
переносят через воронку в реактор, вращая колбу и тщательно 
обмывая ее струей воды. Полноту промывки колбы проверяют о 
помощью лакмусовой бумаги.

В реактор добавляют через воронку небольшими порциями 
ЧО/Ь-ный раствор щелочи до окрашивания раствора в грязко-бу- 
рый иди грязно-зеленый цвет, после чего добавляют небольшой 
избыток щелочи. Воронку промывают дистиллированной водой.

Проверяют достаточность нагрева реактора: раствор лимон
ной кислоты в рубашке должен слабо кипеть, что достигается 
при выходном напряжении на трансформаторе около 80 В,

В процессе отгона аммиак реагирует в тнтраторе с серно
кислотным реактивом. По мере нейтрализации сернокислотного 
реактива аммиаком реактив меняет свою малиновую окраску па 
зеленую. Переходная окраска -  грязно-малиновая. При бурном 
выделении аммиака сернокислотаый реактив в титратор добавля
ют по 1-2 мл. При появлении грязноватого оттенка, т .е .  к мо-

24



менту, нигде отг^ч аммяака заканчивается, сернокислотный ре
актив добовлнют в титратор осторожно no 1-2 каплям, чтобы 
кв перетштровать отгоняемый аммиак.

Боди грязно-малиновая окраска ь течение 30 о не изменит
ся на зеленую, титрование заканчивают и записывают объем 
сернокислотного реактиве, израсходованный на анализ.

После окончания отгонки отключают прибор от вакуум-насо
са трехходовым краном, соединив прибор о атмосферой. Содержи
мое реактора и титратора сливают в две разные емкости, а кран 
реактора промывают водой черев воронку.

Для подготовки прибора к следующему анализу закрывают 
нижние краны, подключают прибор к вакуум-насосу, заполняет 
бюретку м выполняют остальные операции, начиная о заполнения 
бюретки 0,05 н. раствором смешанного сернокислотного реактива»

Но окончании работы промывают реактор и титратор несколь
ко раз ООЛЫ.ММ количеством дистиллированной воды, всасываемой 
под вакуумом и сливаемой при отключенном вакууме через нижние 
краны. Отключают прибор от сети, выключают вакуум-насос. Сма
зывают нижние краны вазелином и оставляют их открытыми. Прек
ращают подачу воды в холодильник.

Для каждой используемой в серии анализов партии реакти
вов необходимо проводить контрольный опыт. Для его выполнения 
в титратор заливают S мл 0,05 н. раствора смешанного серно
кислого реактива, а в реактор переносят холостую пробу после 
сжигания (7 мл концентрированной серной кислоты и смешанный 
катализатор). Добавляют приблизительно столько же 40%-иого 
раствора щелочи, сколько расходуется в рабочем анализе (около 
40 мл) и отгоняют в течение 5 мин. батей содержимое титратора 
сливают в коническую колбу и титруют титрованным 0,05 и. 
раствором едкого натра.

8 .3 * 3 .2 . Обработка результатов
Содержание общего азота (X) в процентах на абсолютно оу- 

хое вещество сапропеля рассчитывают до формуле;

U  -  *ход. )  * Л'к • °*014 * 100 * 100 

ггь • (100 -  W )
где У -  объем раствора смешанного сернокислотного реактива, 

израсходованный на титрование испытуемой пробы, мл;
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^хол ~ 0<*гвм реетюре смешанного сернокислотного реакти
ва, израсходованный на титрование холостой пробы»
ид:

ход. гг j / t -  а **щ'

где t r -  объем раотьора смешанного сернокислотного реактиве, 
взятый в титратор для анализа холостой пробы, мл;

«V'g -  нормальность раствора смешанного сернокислотного 
реактива, ыг-эк^ил;

а -  объем раствора щелочи, израсходованный иа титрова
ние холостой иробы, мл;

*̂ щ -  нормальность раствора щелочи, мг-эвд'мя;
0,014 -  количаотьо / /  , соответствующее I  мл точно I  и. ра

створа вмешанного сернокислотного реактива, г ;  
гп -  масса навески испытуемого сапропеля, г ;
100 -  коэффициент пересчета в проценты;

■■ -  ко«й«циент пересчета результата анализа на абсо-
w лвтно сухое вещеотво сапропеля;
W -  содержание гигроскопической воды, %.
Допустимые расхождения результатов при определении обще

го азота в сапроаадях приведены в таблице 7 .

Таблица 7

Содержание J / , %
Допустимые отклонения от среднего 
при поьторных определениях в о^вой 

лаборатории, отн. %

До 0,7 
Свше 0,7

20,0
7 .6

9. ООРШШОД СОДЕРЖАНИЯ 0ЩЕ1Х) ДРОТА 
И ФОСФОРА

Метод основан на окислении органического веществе сапро
пеля концентрированной серной кислотой при кипячении в при
сутствии пергидроля с последующим определанием в гчнералиэата
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аммонийного а э о и  объемным методом и фотометрическим методом 
фосфора ь ни до окрещенного синего фосфорно-молибденового ком
плекса.

3 .1 . Определение об^ехо азота
3 .1 .1 . Аппаратура, материалы* реактивы
Ъесы лабораторные с погершностьо взвешивания не более 

0,001  г .
Электроплитка бытовая по ГОСТ 306-76 или другой анало

гичный электронагреватель с температурой нагрева не более 
J00°C.

Прибор для отгонки аммиака типа Парнаса-Ьагнера.
Кслбы Кьелъддля грушевидные с пробками вместимостью 

100-250 мд по ГССТ 10394-72 и по ГОСТ 23932-79Е.
Колбы конические вместимостью 50 и 100 мл по ГОСТ 

10394-72.
Колбы мерные стеклянные вместимостью 200 мл по 

ГОСТ Г770-74К*.
Цииетки мерные вместимость.) 10 мл по ГОСТ 20292-74£.
Кислота серная по ГОСТ 4204-77, ч .д .а . и 0 ,1  н. раствор.
Натрия гидроокись по ГОСТ 4328-77, ч .д .а . иди калия гид

роокись ч .д .а . ,  4СХ-НЫЙ и У 140 н. раствор.
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 

18300-72.
Метиловый красный (индикатор) по ГОСТ 5853-51, 0,42-ный 

спиртовой раствор.
Метиленовый голуОой индикатор) по ТУ 6-09-29-76, ч .д .а . 

0 . 2$£-ный спиртовой раствор.
Водорода перекись по ГССТ 177-74, ч .д .а .
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72 и не содержащая 

углекислоты по ГОСТ 4517-75.

9 .1 .2 .  Подготовка к анализу
9 .1 .2 .1 .  Приготовление смешанного индикатора: смешивает 

равные объемы 0Д*4-ного спиртового раствора метилового красно
го и 0 , 25£-вого спиртового раствора метиленового голубого.

9 .1 .2 .2 .  Приготовление I /I4 0  н. раствора щелочи
50 г  гидрооокисн натрия растворяют в 50 мл дистиллирован-
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ной воды.не содержащей углекислоты. 1#5 мл этого раствора 
вносят в 4 л дистиллированной воды- Нормальность полученного 
растворе щелочи устанавливают по янтарной кислоте. Для этого 
в три конические колбочки вместимостью 50 мл берут три навес
ки янтарной кислоты C^Hg04 0 #0064-0,017 г* взвешенные о пог
решностью не более 0,0002 г  (янтарную кислоту перед взвешива
нием подсушивают в эксикаторе). Каждую навеску растворяют в 
5-20 мл дистиллированной воды, прибавляют 1-2 капли фенолфта
леина я оттитровывают приготовленным раствором щелочи до 
слабороэового окрашивания яри постоянном кипении.

Нормальность щелочи ( I )  в мг-экв/мл раосчитывают по фор
муле:

т
Ш  - ЯГ

Где т  -  масса навески янтарной кислоты, мг;
IJB -  молекулярный вес янтарной кислоты, мг;

-  объем раствора щелочи, израсходованный на титрова
ние, мл.

Поправку к титру I/I4 0  н. раотвора щелочи (Туаон ) Р а 
считывают по формуле:

ж  Ш  •
тУа0В * т  . 140

9 .1 .3 . Проведение анализа
9 . I . 3 . I .  Минерализация сапропеля
Навеску воздушно-сухого сапропеля массой около I  г ,  взве

шенную с погрешностью не более 0,001 г , помещают в колбу Кье- 
льдалл.

Туда же приливают 7 мл концентрированной серной кислоты 
и осторожно по стенке колбы 2 мл ЭО^-ной перекиси водорода. 
Колбу Кьельдалл закрывают полой стеклянной пробкой и ставят 
в наклонном положении (под углом около 60°) на холодный эле
ктронагреватель, установленный в вытяжном шкафу.
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шлю чают алектронагреъаталь ь сеть и осторожно ньгреьа- 
к/г содержимое колбы до прекращения вспенивания. Но окончании 
ценообразования нагрев усиливают и сжигание проводят при сла
бом кипении кислоты. После того, как жидкость в колбе примет 
коричневый оттенок, колбу снимают с алек^онагревателя, охла*- 
даст и добавляют I  мл 30^-ной перекиси водорода* Бювь поме
щают колбу Кьальдаля на включенный в сеть едектронагреваталь 
и сжигание продолжают до тех пор, пока раствор не станет 
прозрачным (бесцветным или окрашенным в слабо-желтый цвет), 
После чею продолжают кипение в течение I  ч.Одновременно с 
анализируемой пробой через все стадии анализа проводят конт
рольный опыт.

После охлаждения содержимое колбы Кьельдаля количествен
но переносят дистиллированной водой в мерную колбу вместимо
стью 200 мл, предварительно налив в нее 40-50 мд воды*

Охлажденный в мерной колбе минерализат доводят дистилли
рованной водой до метки и перемешивают.

9 .1 .3 .2 . Определение в минерализате аммонийного азота
Отгон аммиака из шнерадизата производят не приборе типа 

Парнаса-Вагнера. Для этого через воронку с помощью мерной пи
петки в отгонную колбу заливают 10 мд минерализата и промыва
ют воронку ДО-20 мд дистиллированной воды. Колбу Борца запол
няют водой, подкисленной 3-4 каплями концентрированной серной 
кислоты и при святых с тройника и конденсатора пара зажимах 
нагревают на плитке или колбонагревателе. Б каябу-приемник 
наливают I мл 0 ,1  н. раствора серной кислоты, около 5 мд дис
тиллированной воды и 2 капли смешанного индикатора и устанав
ливают кслбу так, чтобы конец трубки холодильника был ниже 
уровня кислоты в приемнике примерно на I см.

В реактор через воронку наливают 10 мд 40?&-ного раствора 
гидроокиси натрия (или гидроокиси калия) и воронку промывают 
5-10 мд .дистиллированной воды. В начале закипания воды в колбе 
закрывают зажимы на трубках тройника и конденсатора.

Отгон аммиака проводят в течение 10 мин.
Содержимое колбы-приемника оттвтровывают I/UQ а,раство

ром гидроокиси натрия до перехода красно-^аиатовой окраски 
раствора в зеленую.
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9 .1 .3 .3 . Обработка результатов
Содержание общего азота (I)  в процентах на абсолютно су

хое вещество сапропеля рассчитывают по формуле:

d l - j r 2 ) • Т * 200 • 100 
* п% • (100 -W )  • 1000

где -  об*ем X/I40 я. раствора щелочи, израсходованный на 
титрование проведении контрольного опыта, мл;

72 -  объеи 1/140 н. раствора щелочи, израсходованный на 
титрование при проведении анализа пробы сапропеля, 
мл;

-200 -  коэффициент пересчета, учитывающий все разведении в 
1000 процессе анализа и титр щелочи;

/71 -  масса навески воэдуашо-сухого сапропеля, мг;
Т -  поправка к титру 1/140 и. раствора УаОН;

^-100 -  коэффициент пересчета результатов анализа на абсо-
100* W лютно сухое вещество сапропеля;

W ~ содержание гигроскопической воды,
Допустимые расхождения результатов при определении ам

монийного азота в сааропелях приведены в таблице 8 .

Таблица 8

Содержание *У, %
Допустимые отклонения от средне
го при повторных определениях в 

одной лаборатории, отн. %

До 0 .5 30
0.& -I.0 20

С вше I 6

9.2 . Определение общего фосфора
9 .2 .1 . Аппаратура, материалы и реактивы 
Фото зле ктрокол ориметр•
Дозатор вместимостью 10 мл для отбора- аликвоты минерали- 

зата или пипетка мерная вместимостью Ю мл по ГОСТ 20292-74Е. 
Бюретка с ценой деления 0,02 мл по ГОСТ 20292-74Е.
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Км слот* сорная uo ГОСТ 4204-77, ч .д .а . ,  5 и. раствор*
Фенолфталеин (индикатор) uo ГОСТ 5650-72, 0,5^-ный спир

те но А раствор.
Аммоний молибденовокнелый по ГОСТ 3765-76, ч .д .а .
Калий сурьмяновиннокнслый по ТУ 6-09-83-71, ч .д .а .
Кислота аскорбиновая по ГОСТ 4315-76, ч .д .а .
Калий фосфорнокислый однозамещенный по ГОСТ 4196-75,
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72.

9 .2 .2 . Подготовка к анализу
9 .2 .2 Л . Приготовление реактива А;6 г  молийденовокисло

го аммония растворяют при слабом нагревании в 200 мд дистил
лированной воды. В 100 мл дистиллированной воды растворяют 
арн нагревании 0,145 г сурьмановиннокисдого калия. Охлажден
ные растворы приливают небольшими порциями при взбалтывании 
в мерную колбу вместимостью 1000 мл с 500 мд 5 н. раствора 
оерной кислоты и доливают дистиллированной водой до метка.

9 .2 .2 .2 . Приготовление реактива Б: 0,887 г  аскорбиновой 
кислоты растворяют в 166 мл реактива А и доводят объем раст
вора дистиллированной водой до метки в мерной колба вмести
мостью 1000 мд. Реактив готовят в день проведения анализа.

9 .2 .2 .3 . Приготовление основного образцового раствора.
В мерную колбу вместимостью 1000 мд наливают 200-300 мд ди
стиллированной воды и добавляют 30 мд концентрированной оер
ной кислоты. В полученный раотвор добавляют 0,192 г калия 
фосфорнокислого однозамещеыного и доводят объем раствора до 
метки дистиллированной водой. Полученный раствор содержит 
0 ,1  мг Р2О5 в I  мл* Раствор хранят в темном месте в плотно 
закупоренной склянке.

9,2.2.4* Приготовление шкалы образцовых растворов: в 
мерные колбы вместимостью 100 мл отбирают указанные в табли
це 9 объемы основного образцового раствора фосфат-иона, и 
доводят объемы растворов до метки раствором серной кислоты 
(30 мд концентрированной H^SO  ̂ в 1000 мд).

Окрашивание шкалы образцовых растворов проводят также, 
как и манерализата.
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Таблица 9

Номер образцового раствора
Показатель

I 2 3 4 ь 6 7 8 9

Объем основного 
раствора фосфата 
мл *0 I 2 3 4 6 10 20 40
Содержание Р20с,
% на воздуш- 
но-сухое вещест
во О 0,02 0,04 0,00 0,06 0,12 0,20 0,40 0,80

9.2.3* Проведение анализа
В мерные колбы вместимостью 50 мд помещают по 10 мд ми- 

нералйзата (п. 9 .1 ,3 .I . ) .  Одновременно в такие же колбы по
мещают по Ю мд образцовых растворов шкали. Объемы растворов 
доводят до метки реактивом Б при тщательном взбалтывании. Не 
позже, чем через ДО мин, приступают к определению фосфора ив 
фотоалектроколориметре при длине водны 710 нм (красный свето
фильтр) в кювете о толщиной просвечиваемого слоя ДО мм отно
сительно нулевого растьора малы.

9 .2 .4 . Обработка результатов
По результатам фотометрмрования строят градуировочный 

график, откладывая на оси абсцисс содержание P20g (% на воа- 
душно-сухое вещество сапропеля), а на оон ординат -  оптичес
кую плотность. По градуировочному графику находят содержание 
общего фосфора в анализируемых пробах в процентах РрОс иа 
воздушно-сухое вещество. Содержание общего фосфоре (XJ в про
центах Р ^  не абсолютно сухое вещество рассчитывают по фор
муле: х в а.: 122 ,

доо -W

где а - содержание Р20$, найденное по градуировочному графику, 
% на воздушно-сухое вещество;
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-  коэффициент иеросчета результатов анализа на аосо- 
лютно сухое вещество;

-  содержание гигроскопической воды, %.
Допустимые расхождения результатов ро и  определении об

щего фосфора в оапропелях приведены в таблице 10.

Таблица 10

Содержание
Допустимые отклонения от сред
него при повторных определениях 
в одной лаборатории,отн. %

До 0,20  25
0 ,20-0 ,50  10
Свыпе 0,50 7 ,5

Ю. ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОДЕРЖАНИЯ ОБЩЕЙ СЕРЫ 
BECGBUU ЦЕТОДОи

Ыатод осниьан на спекании сапропеля со смесью Зека 
( окись магния и безводный углекислый натрий)» извлечении 
сульфатов водой и их веоовом определении.

Ю Л. Аппаратура, материалы и реактивы
Бесы аналитические с погрешностью взвешивания не более 

0,001  г .
Весы tv :нжчеокме квадрантные НЛКТ-5СЮ, ВТК-500.
Печь муфельная с температурой нагрева до 900ПС.
Тигли фарфоровые.
Эксикатор по ГОСТ 6Э71-73.
Баня водяная.
Электроплитка бытовая по ГОСТ 306-76.
Щипцы тигельные.
Иапальннцы стеклянные лаоораторные но ГОСТ 9876-73 и 

ГОСТ 23932-79Е.
Палочки стеклянные.
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Фильтры беззольные "синяя лента".
Воронки стеклянные по ГОСТ 8613-7* ■ ГОСТ 23932-79К.
Стаканы стеклянные вместимостью IOU и 600 ил.
Смесь Эшка по TJ 64)9-4516-77.
Барий хлористый по ГОСТ 4100-72, К#-ный раствор.
Кислота соляная по ГОСТ 3116-77, разбавленная 1 :1 .
Кислота серная по ГОСТ 4204-77, lQjtr-иый раствор.
Цетиловый оранжевый (индикатор) по ГОСТ I08I6-6*, 0 ,1*  

ный растьор.
Вода диотиллированная по ГОСТ 6709-72.

10.2 . Проведение анализа
1 0 .2 .1. Спекание сапропеля со смесью Эшка. Навеску вон 

душно-сухого сапропеля 0 ,5  г ,  взвешенную с погрешность© не 
Оодее 0,02  г ,  помешают в фарфоровый тигель, в который пред** 
рнтельно помешают 2 г смеси Вика, взвешенной о погрешностью 
ие более 0 ,1  г ,  тщательно перемешивают я содержимое покрывают 
erne I г  смеси Эшка.

Тигель помещают в холодную муфельную печь и постепенно 
повышают температуру До 800°t25°C. Прокаливают в течение 
1 -1 ,5  ч« Затем содержимое тигля охлаждают на воздухе, равных* 
ляют и переносит без потерь в стакан вместимостью 150 мл, об 
нывают тигель несколько раз 100 мл горячей воды. Содержимое 
стакана нагревают до кипении. Если ори этом будут обнаружены 
несгоревшне частицы сапропеля, всплывающие на поверхность, 
сжигают новую навеску сапропеля.

1 0 .2 .2 . Определение сульфитов весовым методом
Раствор над осадком декантируют черна ОеэаольныИ фильтр

"синяя лента" в стакан вместимостью 600 мл.
Осадок три раза промывают горячей водой, декантируя че

рез фильтр отстоньжуюся жидкость в тот же стакан. Осадок пе
реносит на фильтр и промывают горячей дистиллированной водой.

Общий объем раствора не должен превышать 300 мл. Фильт
рат нейтрализуют по метиловому оранжевому разбавленной соля
ной кислотой ( 1: 1) до слаоо-розоьой окраски раствора.

Фильтрат нагревают до кипения и в кипящий раствор при 
помешивании приливают Ю мл горячего 10/Ь-ного раствора хлори 
стого бария. Раствор с осадком выдерживают на кипящей водяной
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Оше или электроплитке о температурой обогрева не более 90°С 
в течение 2-3 ч. Когда раствор осветлится, проверяют полноту 
осаждения, прибавляя к прозрачному раствору 1-2 капли хлори
стого бария* Отсутствие мути указывает на полноту осаждения. 
Проба на полноту осаждения обязательна при выпадении большого 
осадка Ва50^. Если осаждение неполное, повторяют осаждение, 
приливая еще &-I0 мд горячего раствора хлористого бария к 
нагретому фильтрату. Нагревают в течение 30-60 мин на кипя
щей водяной бане или электроплитке при температуре, близкой 
к кипению и оставляют до следующего дня при комнатной темпе
ратуре* На следующий день раствор фильтруют через плотный 
беззольный фильтр "синяя лента", который рекомендуется пред
варительно промыть горячей дистиллированной водой.

Осадок Ва$04 несколько раз промывают дистиллированной 
водой, подкисленной HCI, декантируя воду через беззольный 
фильтр "синяя лента", затем осадок количественно переносят 
на тот же фильтр стеклянной палочкой о резиновым наконечни
ком* Осадок на фильтре промывают горячей дистиллированной 
водой, подкисленной HCI, до отрицательной реакции на барий 
(проба с 10^-ным раствором серной кислоты).

Фильтр о осадком помещают в предварительно прокаленный 
и взвешенный тигель, слегка уплотняют, подсушивают, обугли
вают в муфельной печи, не допуская воспламенения фильтра, 
затем прокаливают при температуре 800^25°С в течение 40- 
60 мин до получения осадка белого цвета. Охлаждают в экси
каторе и вззашивают с погрешностью не более 0,002 г.

Одновременно с анализом сапропеля проводят контрольный
опыт.

10.2.3. Обработка результатов
Содержание общей серы (X) в процентах на абсолютно су

хое вещество рассчитывают по формула:

х * (а -0) • 0.13? . 100 . IQQ #
т- (ioo - W)

г д е  а -  масса тигля с прокаленным осадком сернокислого бария, 
г ;
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с -  масса тигля, г ; 
т  -  масса навески сапроиеля, г ;

0,137 -  коэффициент пересчета содержания Ьа^04 на $ ;
-  коэффициент пересчета результатов анализе на абсо

лютно сухое вещество сапропеля;
W— содержание гигроскопической воды, %;

100 -  коэффициент пересчета в проценты.

Допустимые расходцепил результатов определения обще! 
серы в сапропеля* приведены в таолице I I .

Та Оли па И

Содержание $ ,  %
Допустимые отклонения от средне
го при иоьторних определениях в 

одной лаборатории, отн. %

До 1.0 20
Свыше 1,0 10

10.3. Определение обще Л серы турбидиметрическмм методом
Метод основан на спекании сапропеля оо смесью Эмка 

(окись магния и безводный углекислый натрий), извлечении оуль 
фатов водой, осаждении их хлористым барием и измерении оити~ 
ческой плотности стабилизованной взвеси ЬаЗО^. В качестве 
стабилизатора суспензии используется поли виниловый спирт или 
водорастворимый крахмал.

1 0 .3 .I . Аппаратура, материалы и реактивы
Бесы аналитические с погрешностью взвешивания на Солее 

0,001  г .
Бесы технические квадрантные или КГК-600, H&TK-5U).
аотоалактроколориметр.
Дозаторы для отОора I и 10 мд вытяжки. Погрешность дози

рования не белее 1&.
Пробирки стеклянные вместимостью не менее 16 мд по 

ГОСТ 10516-75.
ilтати вы для пробирок.
Барий хлористый по 1\лЛ’ 4108-72, х .ч . или ч .д .а .



Км слота соляная по ГОСТ 31X8-77, х .ч . ,  разбавленная 
( 1: 1) м 1,0 н. раствор.

Поди таило вы й оиирт по ГОСТ 10779*78 (марка 18/П а 
35/25) или крахмал растворимый по ГОСТ 10X63*76.

Натрий сернокислый по ГОСТ 4171-76, х .ч .
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72.

10.3.2. Подготовка к анализу
10. 3 . 2 . 1. Приготовление запасного смешанного раствора 
10 г поливинилового спирта и 40 г хлористого бария,

взвешенных с погершностью не более 0,1  г ,  смешивают с 
120 мл I н. раствора оодлной кислоты и 1800 мл дистиллиро
ванной воды. Нагревают смесь при перемешивании до полного 
растворения реактивов. Раствору дают оотыть, ооъем его дово
дят дистиллированной водой до 2 л и оставляют на 2-3 дня.
Перед употреблением раствор фильтруют. Раствор хранят в хо
лодильнике несколько месяцев.

10.3 .2 .2 . Приготовление рабочего смешанного раствора 
В день проведения анализа аапаоной смешанный раствор,

приготовленный по пункту 1 0 .3 .2 .I . , разбавляют дистиллирован
ной водой в отношении 2 : 1.

Допускается замена поливинилового спирта растворимым 
крахмалом, приготовленным за день проведения анализа по той 
ке прописи, что и для поливинилового спирта за исключением 
выдерживания запасного смешанного раствора в течение 2-3 
дней. Запасной смешанный раствор крахмала может храниться в 
холодильнике ь течение недели, рабочий смешанный раствор 
готовят в день проведения анализа.

10.3 .2 .3 . Приготовление основного образцового раствора 
17,750 г сернокислого натрия, взвешенного о погрешностью

не более 0,001 г , растворяют в дистиллированной воде и доводят 
объем раствора до I  л . Полученный основной раствор содержит 
4 ыг S в I  мл.

10 .3 .2 .4 . Приготовление шкалы образцовых растворов
В мерные колоы вместимостью 100 мя отбирают, указанные 

в таблице 12, объемы основного образцового раствора сульфат-
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иона л доводят объемы растворов до метки дистиллированной 
водой.

Таблица 12

Показатель
Номер оОраацового раствора

I 2 3 4 6 б | ?  ] 8 ] 9 1 10 I I
Объем оонгвно- 
го раствора
сульфата, мл 0 1  2 3 4  6 6  7 в 9 Ю

серы в % S  
для навескя 
сапропеля 
0 ,5  г
Содержание 
оеры ь а 5  
для навеска

0 2 4 6 В Ю 12 14 16 S3 20

Г 0 I 2 3 4 6 6 7 6 9 10

Окрашивание шкалы образцовых растворов проводят так ае, 
как а копытуемых растворов.

10.3.2.5* Проведение анализа
Спекание сапропеля со смесью Эмка проводят по п .1 0 .2 .X. 

Водный экстракт из опека декантируют через беззольный фильтр 
"синяя лента" в мерную колбу вместимостью 250 мд, в колбу 
приливают 5 мд UCI, разбавленной дистил шроьанной водой 1:1, 
для нейтрализации фильтрата до кислой реакции.

Осадок промывают горячей дистиллированной водой, декан* 
тируя через ф&льтр отстоявшуюся жидкость. Содержимое колбы 
тщательно и энергично несколько раз перемешивают для удаления 
углекислоты. Переносят осадок на 4мльтр и промывают горячей 
дистиллированной водой.

Содержимое колбы еще раз осторожно перемешивают, неплот
но прикрыв ее пробкой» т .к . выделяющаяся углекислота может 
разорвать колбу, если ее плотно прикрыть и энергично взбалты
вать. Дают колбе постоять некоторое время открытой для удале-
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нмл 00^ и доводят объем раствора до матки дистиллированной 
водой.

Отбирпют I мд натяжки из савка, аереносят в пробирки, 
установленные в штативы. Одновременно в такие «е пробирки 
помещают по I мл образцовых растворов шкалы. Ьо все пробирки 
добавляют по 10 мл рабочего смешанного раствора (п Л 0 .3 .2 .2 #), 
Раствор перемешивают. Оптическую плотность растворов измеряют 
на фотоалектроколориметре в течение рабочего дня в кювете с 
толщиной просвечиваемого слоя 10 мм при длине водны 520 нм 
(зеленый светофильтр). Перед фотометрированием содержимое 
пробирки необходимо энергично взболтать, йотометрировениа 
проводят относительно нулевого раствора шкалы образцовых 
растворов. Если показание прибора выходит за пределы шкалы, 
определение повторяют, предварительно разбавив вытяжку ди
стиллированной водой.

10 .3 .2 .6 . Обработка результатов
По результатам фотометрировашш строят градуировочный 

график, откладывая на оси абсцисс содержание серы (% $  на 
воздушно-сукое вещество сапропеля), а на оси ординат -  опти
ческую плотность. По градуировочному графику в анализируемых 
оапропелях находят содержание серы.

Содержание общей серы {1) в процентах $  на абсолютно 
сухое вещество сапропеля рассчитывают по формуле:

1 а. г. JSQ
100-  V/

где а -  содержание $ , найденное по градуировочному графику, 
% на воздушно-сухое вещество сапропеля;

- ^ 2—  коэффициент пересчета результатов анализа на абсо- 
100- W Д1 т1 0  СуХОв вещество сапропеля;

W -  содержание гигроскопической воды, %.
Допустимые расхождения результатов при определении серы 

в саиропелях приведены в таблице 13.
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Таблица О

Содержание S  , %

До 2

^Допустимые иТМОНЬНИЯ Of СрбДНбГО 
{при повторных о наделен иях и одной 
1 лаборатории» отн. %________

25
Свыше 2 15

I I .  ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОДЕРЖАНИЯ ОБЩЕГО ЖЕЛЕЗА 
И КАЛЬЦИЯ

Метод основан не озеленим сапропеля при темиоратуре 
625*25°С* последующей вкстрикцми железо и кальция из зольного 
остатка соляной кислотой при нагревании и определении в соля
нокислой фильтрате (экстракте) ионов кальция-комплексоноиетрж 
чесними методами, ионов железа -  кокилексонометричеокии и но- 
дометрическни петодани,

I I .I *  Приготовление солянокислого фильтрата
1 1 .1 Л . Аппаратура, материалы и реактивы
Печь муфельная с терморегулятором.
Весы технические квадрантные ВЛТК-500 или ВТК 50U.
Весы аналитические с погрешностью взвешивания не Со *е 

0,001  г .
Тигли фарфоровые низкие вместимостью J0 мл.
Щипцы тигельные.
Шпатель, дойка м и  взятия навесок.
Электроплитка Сытован по ГОСТ 30
Колбы стеклянные конические ьмеседмосты* 250 ил л«*оира 

торные по ГОС! I039V-72 и ГОСТ 25932-79Б.

Воронки стеклянные по ГОСТ Ьь 13-75 и ШОТ 23932-79Ё Им 
фильтрования.

Колбы стеклянные мерные вместимостям 250 мл но ГОСТ 17Уо

Кислота соляная но ГОСТ 3118*77, 10# ним раствор и раз
бавленная 2:98*



АлшиишЛ роданистый но (Л* СЭВ 222-76, Ъ%-ни& раствор,
Серебро азотнокислое по ГОСТ 1277-75, I^ -ньй раствор, 

иоакисленный азотной кислотой.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72.
Бумага фильтровальная лабо*>аторная по ГОСТ 12026-76,

11.1,2. Проведение анализа
Навеску воздушно-сухого сапропеля массой 0 ,5  г ,  взве

шенную с погрешностью ае более 0,02  г ,  переносят в доведенный 
до постоянной массы тигель, помешают в холодную муфельную 
печь и постепенно нагревают до температуры 625*25°С при до
ступе кислорода* При атой температуре золу сапропеля прока
ливают в течение 2 ч, Полеченный зольный остаток без потерь 
переносят в коническую колбу вместимостью 100 мд, омывая ос
татки волы 16 мд Южного раствора соляной кислоты. Вставля
ют в горлышко колбы стеклянную воронку и нагревают до кипения, 
которое продолжают в течение 30 мвн. Охлаждают м фильтруют в 
мерную колбу вместимостью 250 мд. Осадок на фильтре иромывают 
сначала до отрицательной реакции на трехвадентное железо 
(проба с роданистым аммонием) горячим раствором соляной кис
лоты, разбавленной дистиллированной водой в отношении 2;98, 
в затем горячей водой до отрицательной реакции на ион хлора 
(проба с раствором азотнокислого серебра). Объем фильтрата 
доводят до метки дистиллированной водой и тщательно переме
шивают (фильтрат I ) ,

11. 2 . Определение содержания обдего кальция
11*2 . 1, Комплексонометричеокмй метод с титрованием каль

ция по индикатору мурекеиду
Метод основан на комплеионометрическом титровании каль

цин при pri 13 с использованием мурексида ь качестве индикато
ра (после осаждения полуторных окислов).

1 1 .2 .1 .1 . Аппаратура, материалы и реактивы
Колбы стеклянные мерные вместимостью 200 мл по 

ГОСТ 1770-74К,
Колбы конические стеклянные лабораторные вместимостью 

100-200 и 400 мл по ГОСТ 10394-72, ГОСТ 23932-79Е.
фильтры hкрасная лента11.
Воронки стеклянные по ГОСТ 6613-75 и ГОСТ 23932-79Е 

ддн фильтрования.



Аммиак водный по ГОСТ 3760-79, х .ч . а.
Калия гидроокись, 10^-ный раствор.
Калий хлористый по ГОСТ 4234-77, х .ч . и ч .д .а .
Иурексид (индикатор), ч .д .а . , растертый о хлористым ка

дием в отноивнии 1: 100.
Метиловый красный (индикатор) по ГОСТ 5853-51, 0,2^-ный 

спиртовой раствор.
Аммоний азотнокислый, Б(-ный раствор.
Кислота соляная по ГОСТ 3110-77, х .ч . или ч .д .а .
Соль динетриевая этилен диамин -  Н, W, <)/', Л' -  тетрауксуо- 

ной кислоты, 2-водная (трилон Б) по ГОСТ 10652-73 (СТ СЭВ 
393-76).

Цинк металлический гранулированный по ГОСТ 989-62.
Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72.
11. 2 . 1. 2 . Подготовка к анализу
Приготовление солянокислых растворов цинка. Для приго

товления 0,1,' 0,05 и 0,025 и. растворов цинка берут соответ
ственно навесы неталхкчеокого цинка кассой 3-4 г , 1,5-2 г 
H i r e  погрешностью 0,0001 г растворяют в 30 ил концентри
рованной соляной кислоты ь конической колба вместимостью 
250 мл. Растворы переливают в мерные колбы вместимостью 
1000 мл, доливают до метки водой и перемешивают.

Нормальность растворов цинка (Н) рассчитывают по формуле:

Н -  — §-------  ,
32,69

где а -  масса навеска цннка, г ;
32,69 -  аква валентная масса цннка, г*

Приготовление титрованных растворов трилона Б, Для при
готовления 0 ,1 ; 0,05 и 0,025 н. растворов трилояа Б берут 
соответственно JB.6 ; 9,3  иди 4,65 г трмлона Б, растворяют в 
воде, растворы фильтруют, переливают в мерные колбы вместимо
стью 1000 мл, доводят до метки водой и перемеиивают. Для 
установления титра раствора трилона Б отмеривают бюреткой 
10 мд раствора хлористого цннка в коническую колбу вместимо
стью 500 мд, доливают 90 мд воды, 10 мд аммиака, добавляют



на кончике шпателя индикаторную смесь м титруют при ннтенсив- 
вом перемешивании раствором трвлона Б до перехода роаово-оя- 
ремевой окраска раотвора в сине-зеленую.

Титр О»1{ 0,05 или 0,025 г .  раствора трилока Б (Т),вы
раженный в граммах окном кальция на миллилитр раствора,рас- 
очитывают по формуле:

т -  й * 2§kQ3S 
1000

где Ы -  иормальнооть раствора цинка;
28,035 -  эквивалентная масоа оксида кальция, г .

11.2 .1 .3 . Проведение анализа
Иа фильтрата I (п. I I . 1 .2 .) в коническую колбу вмести

мостью 100 мл отбирают 25 мл, приливают 30 мл дистиллирован
ной воды и нейтрализуют аммиаком по метиловому красному.Со
держимое колбы нагревают до исчезновения запаха аммиака.Вы- 
павшие полуторные окислы отфильтровывают, промывая колбу и 
осадок на фильтре несколько pas горячим 131-ным раствором 
азотнокислого аммония. Фильтрат собирают в мерную колбу вмес
тимостью 200 мл, охлаждают и доводят его объем до метки водой 
(фильтрат 0 ). Иа полученного фильтрата отбирают 20 мл в кони- 
чеокую колбу вместимостью 200 мл, приливают 30 мл дистиллиро
ванной воды, добавляют 2 мл 10%-ного раствора КОН, индикатор 
мурексид на кончике ипателя и титруют 0,05 иля 0,025 и. (ж 
зависимости от содержания кальция) раствора трнлова Б до пе
рехода розовой окраски раотвора в фиолетовую.

11.2 .1.4. Обработка результатов
Содержание оксида кальцин (X) в процентах СаО на абсо

лютно сухое вецеотво сапропеля рассчитывают по формуле:
У • Т . J j  • х5 • 100 • 100 

У2 . У4 . ш  • (100 -W  ) ’
где У -  объем раствора трнлова Б, израсходованный на титрова

ние аликвоты, мд;
Т -  титр трилояа Б, СаО г/мд;
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-  объем испытуемого раствора (фильтрат I)» мл;
У2 “ объем аликвоты испытуемого раствора» взятый для осаж

дения полуторных окислов» мл;
Уд -  объем фильтрата П после осаждения полуторных окислов» 

мд;
У4 -  объем фильтрата 11. взятый для титрования, мл; 
т  -  масса навески сапропеля» г ;

ТОО— -  коэффициент пересчета результатов анализа на абсслат- 
I00-W но СуХОв вещество;

W -  содержание гигроскопической воды.
100 -  коэффициент пересчета в проценты.

Допустимые расхождения результатов при определении общаге 
кальция в сацропелдх представлены в таблице 14,

Таблица 14

Содержание СаО, %

До 5 
Свьше 5

Допустимые отклонения от среднего 
при повторных определениях в одной 

лаборатории» отн. %

4

11,2,2. Комплексонометрический метод с титрованием каль
ция по индикаторной смеси фдуорексона и тимол- 
фталеина

Метод основан на комплексонометрическом титровании каль
ция при pH 13 с использованием смеси индикаторов флуорексона 
и тимолфтадвина,

I I .  2 .2 .1 . Реактивы
Калил гидроокись раствор 280 г /л . Раствор хранят в поли

этиленовом сосуде и предохраняют от доступа воздуха.
Калий хлористый по ГОСТ 4330-77.
Флуорексон (индикатор).
Тимолфталеин (индикатор).
Спирт этиловый ректификованный технический по ГОСТ 

18300-72.
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Кислота соляная по ГОСТ 3118-77, разбавленная этиловым 
спиртом 1:1.

Триэтаноламин, разбавленный водой 1:3.
Соль дннатриевая этилендиамин -  У , У , У*, У ' .  тетраук- 

сусной кислоты, 2-водная (трилон Б) по ГОСГ 10652-73 (СТ С8В 
393-77), 0,1; 0,05 и 0,025 н. растворы.

Вода дистиллированная по ГОСТ 6709-72*
П .2 .2 .2 . Подготовка к анализу
Приготовление индикаторной смеси. Смешивают флуорекоон, 

тимодфталеин и хлористый валив в отношении 1:1:100 и растира
ют в ступке до однородной смеси.

Очистка триэтаноламина. Вели реактив сильно окрашен,его 
очищают следующим .образом: 100 мл триэтаноламина наливают в 
стакан вместимостью 250 мд, погружают в кристаллизатор с хо
лодной водой и приливают при перемешивании 150 мл смеси соля
ной кислоты и этилового спирта. Выделявшуюся соль отфильтро
вывают на воронке Бюхнера, промывают 2-3 раза этиловым спир
том и подоушивают на воздухе. Затем 25 г соли растворяют в 
50 мл воды при нагревании на водяной бане, охлаждают,перели
вают в мерную колбу вместимостью 100 мл,объем раствора дово
дят до метки водой и перемешивают.

Приготовление 0,1 ; 0,05 и 0,025 н. растворов трилона Б 
по пункту I I . 2 .1 .2 .

П .2 .2 .3 . Проведение анализа
Пэ фильтрата I (п. I I . 1.2) отбирают 20-25 мл в коннчео- 

кую колбу вместимостью 500 мл, приливают 10 мл разбавленного 
триэтаноламина (1 :3 ), выдерживают 2-3 мин и доливают водой до 
200 мд. Затем к раствору приливают небольшими порциями при 
переменивании 15 мл раствора гидроокиои калия, прибавляют иа 
кончике шпателя оухую индикаторную смесь и сразу же титруют 
на черном фоне трилоном Б до перехода сине-фиолетовой окраски 
раствора с интенсивной зеленой флуоресценцией в чисто-фиоле
товую с одновременным гашением флуоресценции.

Для анализа карбонатных оапропелей используют 0,1 и. 
раствор трилона Б, некарбонатных -  0,025 в.
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11, 2 . 2*4. Обработка результатов
Содержание оксида кальция (X) в процентах СаО на абсо

лютно сухое вещество сапропеля рассчитывают по формуле:
1 * Т • 7Г * 100 • 100

X Ш __________ *____________
J 2 f m  . с ioo -  W ) *

где У -  объем раствора трилона Б, израсходованный на титро
вание кальция, мл;

Т -  титр раствора трилона Б, СаО г/мл;
-  объем всего испытуемого раствора (фильтрат I ) ,  мл;

72 ~ объем аликвоты испытуемого раствора, мл; 
т  -  масса навески сапропеля, г ;

- ДО — -  коэффициент пересчета результатов анализа на абсолют» 
100- W но СуХ06  вещество сапропеля;

W -  содержание гигроскопической воды, X;
100 -  коэффициент пересчета в проценты*

Допустимые расхождения результатов при определении окоида 
кальция в саиропедях приветны в таблице 15,

Таблица 16

Содержание СаО, %
Допустимые отклонения от среднего 
при повторных определениях в од

ной лаборатории, отн. %
До 5 Ю

Свыже 5 2

I I . 3. Определение содержания общего железа 
I I .Э Л . Комдлексонометрический метод 
Метод основан на образовании комплекса трехвадватного 

железа о сульфосалициловой кислотой в кислой среде, раэруженин 
этого комплекса при титровании трилоном Б и образовании нового 
комплексного соединения трехвалентного железа с трилоном Б.
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I I .  3- Ь. I . Реактивы
Кислота соляная по ГОСТ 3IIB-77, I  я . раствор и разбав

ленная водой 1: 1.
Кислота сульфосалициловая по ГОСТ 4478-68, раствор 

100 г /л .
Аммиак водный по I'OCT 3760-79, разбавленный водой 1:1. 
Хромоген черный КТ-00.
Калий сернокислый по ГОСТ 4145-74.
Цинк металлический гранулированный по ГОСТ 989-62, 0 ,1 ; 

0 ,05 и 0,025 н. рвот воры.
Соль динатриевая втилендиамин - У ,  У , У’, У  -  тетрауксуо- 

ной кислоты, 2-водная (тралон Б) по ГОСТ 10652-73 (СТ СЭВ 
393-76), 0 ,1 ; 0,05 и 0,025 н. растворы.

11.3 .1 .2 . Подготовка к анализу 
Приготовление титрованных, растворов трилоыа Б (по

пункту I I .2 . I .2 ) .
Титр 0 ,1 ; 0,05 или 0,025 н. растворов трилона Б (Т ), 

выраженный в граммах оксида железа на миллилитр раствора, 
раосчитывают по формуле:

Т .  Ц -У - 39.92
V j . 1000 ’

где Н -  нормальность раствора цинка, мг-экц/мл;
V  -  объем 0 ,1 ; 0,05 и 0,025 н. раствора хлориотого цин

ка, взятый для определения,мд;
39,92 -  экшвалентная маоса оксида железа, г ;

-  объем 0 ,1 ; 0,05 или 0,025 н. раствора трилона Б, из
расходованный на титрование, мл.

Приготовление индикаторной смеси. Хромоген черный и сер' 
нокислый калий смешивают в отношении 1:100 и растирают.

Приготовление растворов цинка (по пункту П .2 .1 .2 . ) .
11.3 .1 .2 . Проведение анализа
Из фильтрата I  (а . I I . 1 .2 .)  в том случае, если н окра

шен в лимонный цвет, т .е . содержит много железа, отбирают
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Ю мл в коническую колбу вместимостью 300-500 мд и приливают 
90 мд воды. К раствору добавляют аммиак» разбавленный водой 
1: 1» до появления кути» затем приливают при перемешивании по 
каплям соляную кислоту» разбавленную водой 1: 1» до получения 
прозрачного раствора» затем добавляют еще 6 капель кислоты 
до pH 1»4-1»8. К раствору приливают 1-2 мд сульфосалвциловой 
кислоты» раствор нагревают до температуры 55-60°С в медленно 
титруют при зтой температуре 0»1 н. раствором трилона Б при 
тщательном перемеливаьнм до перехода буровато-фиолетовой ок
раски в бесцветную или слегка зеленовато-желтую в зависимости 
от содержания железа.

Бели фильтрат I  содержит мало железа (фильтрат бесцвет
ный) в коническую колбу из него отбирают 25-50 мд» приливают 
75-50 мл воды» добавляют 1-2 мл сульфосалицилоьой кислоты. 
Затем к раствору приливают аммиак» разбавленный дистиллирован
ной водой 1: 1» до перехода буровато-фиолетовой окраски раство
ра в зеленовато-желтую в доводят pH раствора до 1 ,4-1 ,8 , при
ливая 9 мл 1»0 н. HCI.

Раствор нагревают до температуры 56-60°С ж медленно тит
руют 0»025 или 0»05 н. раствором трилона Б» как указано выке.

I I .3 . I .3 .  Обработка результатов
Содержание оксида железа Ц ) в процентах Р е ^ З  на а0со~ 

дютно сухое вещество сапропеля рассчитывают по формуле:
У • Т • Ут • 100 • 100 

I  ---------------- 4------------z-----  .
у2 ./п • (ioo -v/)

где У -  объем раствора трилона Б» израоходованный на титрова
ние» мл;

Т -  титр раствора трилона Б» *е203 , г/мл;
У  ̂ -  объем всего испытуемого раствора (фильтрата I)» мд;
У2 -  объем аликвоты испытуемого раствора, взятый для опре

деления оксида железа» мл;
ПХ -  масса навески сапропеля» г;

коэффициент пересчета результатов анализа на абсолют
но сухое вещество сапропеля;
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W -  содержание гигроскопической воды,5И 
100-  коэффициент переочета в проценты.
Допустимые расхождения результатов при определении об

щего железа в сапропеллх приведены в таблице 16.

Таблица 16

Содержание %
Допустимые отклонения от среднего 
при повторных определениях в одной 

лаборатории* отн. %

До 5 10
5-10 4

10-20 2
Свыше 20 2

11*3.2. Нодометрический метод по Гаау-Шядишу
Метод основан на выделении свободного иода при восста

новлении трехшлентного железа иодид-иоком в присутствии йо
дистой меди Си Ц/ в качестве катализатора* Выделившийся в эк
ви валентном количестве свободный иод оттитровывают тиосульфа
том натрия.

11*3*2.I. Аппаратура* реактивы и материалы
Колбы конические лабораторные вместимостью 150 мд по 

ГОСТ 10394-72 и ХХ)СТ 23932-79Е.
Доэатопы на I* 15* 10 и 25 мл для отбора филырата и 

ириливания реагентов*
Бюретка вместимостью 25-50 мл по ГОСТ 20292-74В для ти

трования тиосульфатом натрия.
Медь (П) сернокислая* 5-водная по ГОСТ 4165-78, х.ч* или 

ч .д .а , 0,1  н* раствор.
Калий йодистый по ГОСТ 4232-74, х .ч . иди ч.д.а* 1055-ный 

раствор»
Глицерин по ГОСТ 6259-75*
Крахмал растворимый по ГОСТ 10163-76, 0,5#~ный раствор*
Иатрий серноватистокислый (тиосульфат натрия) по СТ СЭВ 

223-75, х .ч . или ч*д .а ., 0,02 н. раствор*

49



11*3.2*2* Подготовка к анализ*
Приготовление 0,55Ь~аого раствора крахмала:
1 способ. 0,5 г растворимого крахмала смешивают с 5 мл 

дистиллированной воды. Суспензию при помевивании вливают в 
100 мл кипящей воды и продолжают кииечение 2*3 мин до просвет 
ления раствора. Фильтруют через фильтр, смоченный горячей во* 
дой, иди дают отстояться в течение 18*20 ч;

2 способ. 50 мд глицерина и 50 ил воды нагревают до км- 
деиня. В . лпящую жидкг^ть вливают суспензию крахмала ( I  г 
крахмала в 2*3 мл дистиллированной воды), перемешивают,нагре
вают до кипения, продолжают его 3 мин и охлаждают раствор.

I I . 3 .2 .3 . Проведение анализа
В ионическую колбу вносят 5 мл раствора сернокислой меди 

ж 10 мл йодистого калия. Перемешивают, дают постоять 5 мин ■ 
образовавшуюся бурую смесь иода оттитровывают 0,02 и» раство
ром тиосульфата натрия до появления кремовой окраскм. Затем 
приливают 2 ил 0,5£~иого раствора крахмале и продолжают тит
ровать тиосульфатом натрия при зньргичном взбалтывании до пе
рехода синей окраски в молочную. К оттитрованному раствору 
приливают 25 мд испытуемого фильтрата и вторично оттитровыва
ют выделившийся мод тем же раствором тиосульфата натрия при 
тщательном перемешивании до перехода синей окраски в молочную 
Учитывают только объем тиосульфата, пошедший на титрование но 
пытуемой пробы.

П .3 .2 .4 . Обработка результатов
Содержание оксида железа (X) в процентах Р ^ з  ма *бсо- 

лютио сухое вещество сапропеля рассчитывают по формуле:

У . X . Ут . 100 . 100
1 .  -------------- 2------------------ ,

У2 • т  . ( ioo -  W )
где У -  объем раствора тиосульфата,помедана аа титрование,мл; 

Т -  титр раствора тиосульфата, Ре2°з */**•“*
J j -  объем всего испытуемого раотвора, мд;
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*2 ~ объем аликвоты испытуемого раствора9 взятый для оп
ределения оксида железа, мл;

^  -  масса навески сапропеля, г ;
■■ffiL  -  коаффидиент пересчета результатов анализа на абсолют- 

ыо сухое вещество сапропеля;
W - содержание гигроскопической воды. %\
100 -  коэффициент пересчета в проценты*

Допустимые расхождения результатов при определении желе
за е сацропелях приведены в таблице 17*

Таблица 17

Содержание Pe^O^, %
Допустимые отклонения от среднего 
при повторных определениях в одной

лаборатории,отн. %

До б ю
5-10 5

10-20 3
С вше 20 2
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