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В В Е Д Е Н И Е

Практика эксплуатации водопроводных сооружений 
и проведения наладочных работ показала, что имеющая
ся литература по методикам определения различных 
компонентов в воде, а также качества реагентов, приме
няемых в технологии обработки воды, не отвечает совре
менным требованиям. В связи с этим возникла необходи
мость в переиздании временной инструкции по определе
нию качества воды, выпущенной Министерством комму
нального хозяйства в 1958 г., значительно переработан
ной и дополненной, с включением в нее специального раз
дела, освещающего методики определения качества реа
гентов и технологию их применения на коммунальных 
водопроводах.

Основная цель настоящего переиздания — обобщение 
передового опыта в постановке лабораторно-производ
ственного контроля качества воды и реагентов и сосре
доточение в единой инструкции всех необходимых стан
дартных методик, отражающих в полной мере современ
ный уровень физико-химического и технологического 
анализа воды и применяемых для ее очистки реагентов.

Лабораторно-производственный контроль качества 
воды, как известно, является одним из важнейших про
филактических мероприятий для обеспечения санитарной 
надежности работы водопроводных систем. Опыт экс
плуатации коммунальных водопроводов показал, что 
там, где систематически и правильно осуществляется ла
бораторный контроль, случаев отступлений от стандар
та на качество воды не имеется или по крайней мере их 
во много раз меньше, чем на тех водопроводах, где конт
роль носит эпизодический характер и выполняется не в 
полном объеме.

Известно также, что лабораторно-производственный 
контроль не только фиксирует те или иные качественные 
и количественные показатели, но направляет и регули
рует технологические приемы, призванные обеспечить 
требования стандарта на качество выпускаемой продук-
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ции, т. е. (в нашем случае— очищенной воды. В настоя
щее время разрабатывается новый ГОСТ на качест
во воды, предусматривающий значительное расширение 
действующего стандарта. Поэтому в данной инструкции 
учтены наиболее важные изменения и для всесторонней 
оценки качества питьевой воды в нее включены опреде
ления многих новых компонентов.

Необходимо отметить, что за последние годы произо
шел значительный прогресс в постановке и проведении 
лабораторного контроля качества воды, изменился объ
ем контроля, что естественно не нашло отражение в ин
струкции, изданной в 1958 г. Эти перемены учтены при 
составлении данной инструкции. В частности, увеличен 
объем контроля и уточнены методики отдельных физико
химических и технологических определений с использо
ванием наиболее современных аналитических приемов 
объективного контроля.

Включенные в инструкцию методики прошли много
летнюю проверку в эксплуатационных условиях на ком
мунальных водопроводах и в большинстве своем соот
ветствуют стандартным методам исследования.



1. ОБЩИЕ СВЕДЕНИЯ

Лаборатория для исследования воды и ее оборудование

1.1. Лаборатория должна находиться вблизи контро
лируемого источника и очистных сооружений. Такое рас
положение ее удобно при проведении экспериментальных 
и контрольных работ непосредственно на очистных со
оружениях.

1.2. Лабораторию необходимо обеспечить централь
ным отоплением, электрическим освещением, техничес
ким электротоком или газом, приточной и вытяжной вен
тиляцией, водопроводом и канализацией.

1.3. Для проведения химических работ, которые со
провождаются выделением вредных газов, нужен вытяж
ной шкаф, обеспечивающий удаление воздуха ib коли
честве 0,3—0,7 л/сек. Шкаф должен иметь водопровод
ный кран, раковину для мытья посуды, а также газовую 
и электрическую точки.

Вытяжные шкафы имеют разные размеры в зависи
мости от объема производимых работ. Верхнюю часть 
шкафа делают застекленной, а нижнюю — с филенчаты
ми дверцами. Внутренние его стенки и дно покрывают 
керамической плиткой.

1.4. Для работы в лаборатории необходим также 
удобный специальный стол (рис. 1), который должен 
быть хорошо освещен как естественным, так и искусст
венным светом, оборудован водопроводом с кранами и 
сточными раковинами. Полки для реактивов устанавли
ваются продольно по средней линии стола.

Стол может быть двойным и одинарным. Высота его 
обычно около 90 см. На столе устанавливают газовые 
горелки и штепсели для включения электроприборов, а 
на торцовую часть навешивают сливную раковину с во
допроводным краном.
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Рис. 1. Лабораторный стол

Порядок контроля качества воды

1.5. Порядок контроля качества воды в каждом от
дельном случае зависит от особенностей работы водо
провода. Можно, однако, указать на некоторые общие 
принципы, согласно которым должен быть построен гра
фик проведения анализов и отбора проб по сооруже
ниям.

1.6. В соответствии с ГОСТ 2874—54 качество воды 
контролируют производственные лаборатории в точках 
водозабора, в процессе ее обработки на очистных соору
жениях и в распределительной сети.

Если источником питания водопровода является ре
ка, то качество воды контролируют в месте забора воды 
и в ряде точек выше водозабора. Число этих точек опре
деляется гидрологическими и санитарными особенностя
ми реки. При этом учитывают скорость пробега воды от 
пункта выемки пробы до водозаборного сооружения.
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1.7. Согласно ГОСТ 2874—54, на водопроводах из от
крытых водоемов следует отбирать пробы не реже четы
рех раз в год по сезонам, в том числе и в период павод
ков.

1.8. На водопроводах, источником питания которых 
служат артезианские скважины, контролируется качест
во воды каждой скважины, а также воды, смешанной из 
всех скважин, при подаче ее насосной станцией в водо
воды.

ГОСТ 2874—54 указывает, что анализ воды на водо
проводах хорошо защищенных подземных источников 
должен производиться не реже двух раз в год, а для 
новых скважин в первый год эксплуатации — не реже 
одного раза в месяц (при недостаточно защищенном от 
загрязнения водоносном горизонте и необходимости 
обезвреживания воды — не реже одного раза в неделю).

1.9. На очистных сооружениях качество воды контро
лируется на каждом этапе ее очистки. Особой проверки 
требует вода, подаваемая в распределительную сеть.

Выемка, транспортировка и хранение проб воды

1.10. Отбор проб воды для анализа является одним из 
важнейших .моментов при ее исследовании. Неправильно 
отобранная проба может дать неправильное представле
ние о характере воды. Лица, прошедшие производствен
ный инструктаж, могут быть допущены к отбору проб во
ды по ГОСТ 4979—49.

1.11. Особое внимание при отборе проб следует обра
щать на чистоту бутылей, в которые отбирают пробы во
ды. Бутыли должны быть чисто вымыты и ополоснуты 
дистиллированной водой.

Перед наполнением бутыли два-три раза промывают 
исследуемой водой. Рекомендуется использовать посуду 
с притертыми пробками, но если их нет, то можно упот
реблять хорошо вымытые и пропаренные корковые или 
резиновые пробки. В последнем случае в сосуде необхо
димо оставлять небольшое воздушное пространство, не 
заполненное водой; такое же воздушное пространство 
должны иметь и склянки с притертыми пробками при 
отборе проб зимой.

1.12. Пробы воды с глубины открытого водоема от
бирают батометром (рис. 2). Если батометра нет, то при
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небольших глубинах водоема можно рекомендовать не
большую штангу с ручкой вверху (рис. 3). В нижней 
части штанги привинчена лабораторная муфта, на кото
рой укреплен зажим, охватывающий горло бутыли.

Рис. 2. Батометр

Рис. 3. Штанга с 
ручкой для взя
тия проб воды:

а) в собранном виде;
б) в разобранном ви

де
1 — штанга, 2 — груз, 
3 — кольцо для тро
са, 4 — подставка 
для склянок, 5 —за

крепительное кольцо

1.13. Наиболее примитивным прибором является бу
тыль или посуда емкостью 1,5—2 л (рис. 4). Сосуд за
ключен в металлическую оправку с тяжелым дном, зали
тым свинцом, и имеет каучковую пробку на шнуре или 
металлической цепи. Вверху для укрепления горлышка 
бутыли имеется подвижный зажим. Бутыль закрывают 
пробкой и опускают на намеченную глубину. Там пробку 
вынимают при помощи шнура, и бутыль заполняется во
дой.

Перед закрытием бутыли пробкой верхний слой во
ды сливают так, чтобы под пробкой остался небольшой 
слой воздуха.

1.14. При выемке проб воды для лабораторного иссле
дования .необходимо придерживаться следующих правил.

1. Пробы воды должны быть взяты так, чтобы обра
зец соответствовал составу всей массы исследуемой воды 
и характеризовал режим данного источника водоснаб
жения.

2. Нельзя брать воду случайно загрязненную, засто
явшуюся, взмученную. При взятии проб из грунтовых ко-
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Лодцев и ключей, снабженных насосами, рекомендуется 
предварительно в течение 10—15 мин откачивать воду. 
При отсутствии насосов пробу из глубины водоема берут 
чистой посудой. Перед взятием проб 
воды на сооружениях необходимо 
предварительно наметить места выем
ки проб и оборудовать их трубками, из 
которых непрерывно будет изливаться 
вода. При взятии проб из водопровод
ного крана следует спускать воду в те
чение 10 мин.

3. Из открытых водоемов, рек, озер, 
прудов, а также из колодцев пробы бе
рут в том месте и на той глубине, где 
производится забор воды потребите
лем.

1.15. Пробы воды перевозят в ящи
ках, стенки которых обиты войлоком.
Если время, необходимое для доставки 
воды, превышает 5 ч, то следует при
нять меры против нагревания или за
мерзания проб (ГОСТ 4979—49). Зи
мой поверх бутылей в ящик кладут ре
зиновую подушку с горячей водой, 
предварительно хорошо обернутую в 
полотенце, а летом—подушку со льдом.

1.16. Допускаются следующие предельные сроки хра
нения проб (обязательно на леднике): чистые воды — 
72 ч, довольно чистые — 48 ч (ГОСТ 4979—49). О дли
тельности хранения проб воды делается специальная от
метка в протоколе анализа.

При более продолжительном, чем указано в стандар
те, хранении проб физические свойства и химический со
став воды под влиянием происходящих в ней физико
химических и биологических процессов изменяются: ор
ганические вещества разлагаются, одна форма азота пе
реходит в другую, выпадает в осадок гидрат окиси желе
за. Все это изменяет содержание углекислоты, нитратов, 
нитритов и железа, а также щелочность, жесткость, мут
ность, цветность и pH.

1.17. При длительном хранении воды ее необходимо 
консервировать, чтобы предотвратить изменение перво
начального состава.

При хранении воды более суток применяют различ-

Рис. 4. Гр(уз и бу
тыль для взятия 

проб
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ные способы консервирования. Для определения содер
жания аммиака и окисляемости прибавляют 2 мл 
25%-ной серной кислоты на 1 л воды. Для определения 
взвешенных веществ, азотной и азотистой кислот при
бавляют 2 мл хлороформа на 1 л воды. Для стабилиза
ции форм минерального азота хорошим консерватором 
является окись ртути в количестве 0,1 г на 1 л воды. Для 
предотвращения выпадения в осадок карбонатов через 
воду пропускают углекислоту; при этом достаточно сни
зить реакцию до следующих величин pH в зависимости 
от карбонатной жесткости:

до 3,5 м г - в к в / л .........................................................до рН =7,5
» 7 м г - а к в / л ................................................................................ » рН = 6,5
» 10 м г - а к в / л .............................................................................. » рН = 6,0

Подготовка проб воды к анализу

1.18. Воды могут требовать предварительной обработ
ки перед анализом в двух случаях: когда они мутны и 
когда они окрашены (обычно гуминовыми соедине
ниями).

1.19. При колориметрических методах исследования 
испытываемая вода должна быть бесцветна и прозрачна. 
Обесцвечивание достигается адсорбцией и коагуляцией 
растворенных органических веществ твердым телом — 
углем, гидратом окиси алюминия, сернокислым барием 
и т. д. Однако при некоторых колориметрических опреде
лениях (на железо, фосфаты и т. д.) метод обесцвечива
ния принципиально не применим. В этих случаях прихо
дится накладывать на цилиндр со стандартным раство
ром соответственно окрашенные стекла или вводить в 
стандартный раствор подходящие окрашенные вещества 
(гуминовые соединения и др.). Для удаления взвешен
ных веществ при некоторых определениях воду пропус
кают через бумажный фильтр, а при наличии тонкой 
мути — через мембранный фильтр.

Схема санитарно-химического анализа воды

1.20. Контроль качества воды источника и воды, по
даваемой в сеть, должен проводиться регулярно. По схе
ме полного санитарно-химического анализа исследова
ние необходимо выполнять один раз в месяц, по схеме 
краткого санитарного анализа — ежедневно.
10



Т а б л и ц а  1

Схема полного санитарно-химического анали за

Показатели Форма выражения Формула
По

греш
ность

При
меча
ние

1. Температура
2. Цветность

°с
Градусы платино-

— 0,1

кобальтовой шкалы — 1 Зави
3. Запах Описательно,

баллы
— — сит от 

вели
4. Прозрачность По шрифту, по 

кресту
— — чины

цвет
5. Мутность мг\л — — ности
6 . Взвешенные вещества » — —
7. Зола взвешенных ве
ществ

» ■— —■

8. Жесткость общая мг-экв/л — —
9. Жесткость постоянная — —

10. Жесткость устрани
мая

» — —

11. Щелочность » — —
12. Кальций жг/л Са2+ —
13. Магний » Mg2+ —
14. Сульфат-ион SO2- —
15. Хлор-ион » Cl“ —
16. Азотная кислота » N03- —
17. Азотистая кислота » NOr _
18. Аммиак солевой » NH3

NH3

_
19. Аммиак альбуминоид- 
ный

» —

20. Углекислота свобод
ная

co3 —

21. Углекислота связан
ная

» HC03T —

22. Окисляемость жа/л0 2 — —
23. Растворенный кис
лород

мг/л 0 2 ~
24. Биохимическое по
требление кислорода

БПКб

25. Марганец » Mn!_+ —

26. Фосфорная кислота PC^- —
27. Кремний » Si —
28. Мышьяк » As —
29. Фтор » F —
30. Медь » Cu2+ —
31. Цинк » Zn2+ —
32. Свинец Pb2+ —

33. Сухой остаток ь — —
34. pH — —

П



1.21. В схеме полного санитарно-химического анали
за включаются определения, которые приведены в табл. 1. 
В схему краткого санитарно-химического анализа, осу
ществляемого ежедневно дежурным контрольным отде
лением лаборатории, должны входить определения тем
пературы (на месте), цветности, запаха, вкуса и привку
са, прозрачности или мутности, pH, щелочности, окисля- 
емости, содержания железа и хлоридов.

В схеме санитарно-химического анализа следует раз
личать определения физических свойств воды и опреде
ление химических соединений, находящихся в воде.

1.22. Физические свойства воды характеризуются та
кими показателями, как цветность, мутность, запах, 
вкус; они воспринимаются непосредственно органами 
чувств при помощи зрения, обоняния, вкусовых ощуще
ний и определяются путем сравнения с условно приняты
ми эталонами.

1.23. Методы химического анализа воды могут: 1) об
наружить присутствие токсических, вредных и нежела
тельных соединений; 2) установить состав и количество 
растворенных в воде соединений и, следовательно, воз
можность ее хозяйственно-питьевого использования в со
ответствии с существующими стандартами, нормами и 
правилами; 3) определить концентрацию и пределы рас
пространения загрязняющих воду соединений (при за
грязнении промышленными стоками).

Понятие о растворах
1.24. Раствором называется твердая или жидкая го

могенная система, состоящая из двух или более компо
нентов.

1.25. Масса данного вещества, содержащаяся в опре
деленной массе (или объеме) раствора, выражает кон
центрацию раствора.

В аналитической практике наиболее употребительны 
следующие способы выражения концентраций.

1. В процентах, т. е. числом граммов растворенного 
вещества, находящегося ib 100 г раствора:

— ал —  ю о =  —  100,
01 +  Яа 8

где а\ — количество растворенного вещества, г;
а2 — количество растворителя, г;
g — масса раствора, равная ai+ag, г,
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П р и м е р .  Вычислить концентрацию раствора карбо
ната натрия в процентах, если известно, что 25 г Ыа^СОз 
растворены в 250 мл воды.

В данном случае ai = 25  г, ая=УР.з, где V— объем, а 
Ра — плотность растворителя, г/см3, следовательно, а2=  
= 2 5 0  • 1= 250  г, § = 2 5 + 2 5 0 = 2 7 5  г.

25
25 +  250

100 =
25
275

100 =  9,09%.

2. В единицах нормальности, т. е. числом грамм-эк
вивалентов вещества, растворенного в I л раствора:

а
9 V ’

где а — количество растворенного вещества, г;
п — число грамм-эквивалентов;
V — объем раствора, л;
9 — эквивалент растворенного вещества.
Обычно готовят 0,1; 0,05 или 0,01 н. растворы, содер

жащие соответственно 0,1; 0,05 и 0,01 г-экв растворен
ного вещества в 1 л раствора. Так как численное значение 
грамм-эквивалента связано с характером реакции, в ко
торую вступает данное вещество, то поэтому грамм-эк
вивалент не является постоянным числом.

Для веществ, вступающих в реакции нейтрализации, 
грамм-эквивалент равен:

где М — молекулярный вес данного вещества;
п — число ионов водорода или гидроксила, участву

ющих в данной реакции.
П р и м е р .

_  М № О Н  . а  _  М В в  (ОН ),.
•̂ NaOH]-  1 » (OH), 2 ’

а _  MH,S0 4 . а __ ^CH.COOH
■^HjSO,------- 2  ’ ^CHjCOOH —  1

Для веществ, вступающих в реакции двойного обмена, 
гоамм-эквивалент равен:

о МЭ = —  ,
п

где п — число зарядов ионов, обменивающихся в данной 
реакции.
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П р и м е р .
2 AgNOg - f  ВаС1а =  2 AgCl +  Ba (NQgV,
a  _ MAgN03 , n _ ^BaCl a
■̂ AgNO, ~  1 > ^BaCU ~  2

Для веществ, вступающих в реакцию окисления — вос
становления, грамм-эквивалент равен:

где п — число электронов, отдаваемых восстановителем 
или принимаемых окислителем в данной реак
ции.

П р и м е р .  К М п04 в кислой среде действует сильно 
окисляющим образом и сам при этом восстанавливается 
по уравнению

КМпОГ +  8 Н+ +  5 е -*• Мп2+ +  4 НаО.
В данной реакции эквивалентный вес для КМп0 4 

158 03будет равен: — z— = 3 1 ,6  г. В щелочной среде восста- 
5

новление семивалентного марганца идет только до четы
рехвалентного и присоединяются только три электрона

МпОГ +  4 Н +  -+ -З е-М п 0 2 +  2Н аО. 
Эквивалентный вес для КМ п04 в данной реакции бу-

158,03 НП ЛП « .дет равен: — -— = 5 2 , 67 г. Как видно, величина грамм- 
3

эквивалента для одного и того же вещества может быть 
разная. Поэтому при определении этой величины необхо
димо знать ход реакции.

3. В единицах молярности, т. е. числом грамм-моле
кул вещества, растворенного в 1 л раствора:

« _  m _  а
м _  V ~  MpBV •

где а — количество растворенного вещества, г;
т — число грамм-молекул растворенного вещества; 
V — объем раствора, л\

Мрв— масса 1 моля растворенного вещества (численно 
равная молекулярному весу), г-моль.

П р и м е р .  Вычислить молярность раствора (См) сер
ной кислоты, если известно, что в 500 мл раствора со
держится 49,04 a H 2S04,



=  0,5, следО-
98,08

В данном случае т ~  
вательно

а
^На804

СМ =  _ ^ = ° 1-5 =  1 Л1. 
98,08 0,5 0,5

4. Числом молей вещества на 1000 г 
Такие растворы называются моляльными:

растворителя.

где т — число молей растворенного вещества;
I — число тысяч граммов растворителя.

5. В произвольной, но точной концентрации, которая 
не находится в зависимости ни от величины грамм-экви
валента, ни от молекулярного веса, но, отвечая опреде
ленному количеству анализируемого вещества, очень 
удобна для вычисления.

Например, определяется содержание уксусной кисло
ты в уксусе и для нейтрализации 5 г уксуса расходуется 
30 мл раствора NaOH, 1 мл которого нейтрализует точно 
0,01 г СНзСООН. 30 мл NaOH отвечают, следовательно, 
30 • 0,01=0,3 г СНзСООН. Это количество находится в 
5 г уксуса, а в 100 г содержится 0,3 • 20= 6,0 а, т. е. ис
следованный уксус равен 6%.

2. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФИЗИЧЕСКИХ СВОЙСТВ ВОДЫ 
Запах

2.1. Характер и интенсивность запаха воды опреде
ляют органолептически.

2.2. Запахи воды по характеру разделяют на две груп
пы:

а) запахи естественного происхождения (от живых и 
отмирающих в воде организмов, от влияния почвы и 
т. Д-);

б) запахи искусственного происхождения (от про
мышленных сточных вод, обработки воды реагентами 
и т. д.).

2.3. Для определения характеров запахов естествен
ного происхождения существует следующая классифика
ция, приведенная в табл. 2.

2.4. Для описания запаха испытуемую воду в объеме 
100—150 мл наливают в коническую колбу с широким
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Т а б л и ц а  2

Характер запаха Описание запаха

Ароматический Огуречный, цветочный
Болотный Илистый, тинистый
Гнилостный Фекальный, сточный
Древесный Мокрой щепы, древесной коры
Землистый Прелый, гнилостный
Плесневый Затхлый застойный
Рыбный Рыбьего жира, рыбы
Сероводородный Запах тухлых яиц
Травянистый Запах скошенной травы, сена
Неопределенный Запах, не подходящий под пре

дыдущие определения

Т а б л и ц а  3

| 
Ба

лл Интенсивность запаха Описание запаха

0 Никакого _ —
1 Очень слабый Запах, который обнаружен не по

требителем, но выявлен в лабора
тории опытным исследователем

2 Слабый Запах, не привлекающий внимания 
потребителя, но который можно за
метить, если на него укажут

3 Заметный Запах, легко обнаруживаемый
4 Отчетливый Запах, делающий воду неприятной 

для питья
5 Очень сильный Запах настолько сильный, что дела

ет воду непригодной для питья

горлом, накрывают часовым стеклом, встряхивают вра
щательным движением в закрытом состоянии, затем оп
ределяю т характер запаха согласно табл. 2.

2.5. При определении запаха естественного происхож
дения пользуются шкалой, приведенной в табл. 3.

2.6. Балльные оценки запаха производят:
а) при температуре 15— 20°С, т. е. без нагревания 

(при комнатной температуре);
б) при нагревании до температуры около 60°С. Н а

грев испытуемой воды производится в той ж е колбе, за 
крытой часовым стеклом. Определение запаха следует 
производить в течение короткого времени, так как в про-
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тивном случае исследователь утомляется, привыкает к 
запаху и может его не ощущать.

2.7. При определении запахов воды необходимо со
блюдать следующие условия; не должно быть каких-ли
бо посторонних запахов в воздухе лаборатории, а также 
запахов от рук и костюма аналитика.

2.8. Определение интенсивности запаха по порогу 
разбавления производится следующим образом: готовят 
воду, не имеющую запаха (перегонкой с последующим 
перехлорираванием воды и фильтрованием дистиллята 
через фильтр с активным углем). Затем в ряд колб на
ливают: в первую 199 мл воды без запаха, во вторую 
198 мл, в третью 196 мл и т. д. и вносят в первую колОу 
1 мл, во вторую 2 ли и в третью 4 мл испытуемой воды. 
Содержимое колбы перемешивают, закрывают часовым 
стеклом, нагревают до 60°С и определяют запах. Если 
при разбавлении в 200 раз запах не ощущается, опреде
ляют запах в следующей колбе, где испытуемая вода 
была разбавлена в 100 раз. Разбавление, при котором 
еще ощущается запах испытуемой воды, характеризует 
его интенсивность.

Вкус и привкус

2.9. Определение вкуса и привкуса производится 
только в чистой воде. Бели вода сомнительна в санитар
ном отношении, вкус и привкус ее определяется после 
кипячения и охлаждения с соответствующей пометкой в 
записи анализа: «Вкус определялся в кипяченой воде».

2.10. Различают четыре вида вкуса: соленый, горький, 
кислый, сладкий; остальные виды вкусовых ощущений 
называются привкусами.

Для определения вкуса и привкуса набирают в рот 
приблизительно 15 мл воды и держат во рту несколько 
секунд, не проглатывая. Отмечают наличие вкуса и при
вкусов описательно.

2.11. Качественная характеристика привкуса опреде
ляется по соответствующим признакам: хлорный, рыб
ный, щелочной, железистый, вяжущий, металлический и 
пр. Интенсивность вкуса и привкуса определяют по пя
тибалльной системе, так же, как и запах.
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Температура

2.12. Определение температуры производится немед
ленно по выемке пробы или непосредственно в водоеме. 
Для измерения служит ртутный термометр с делением 
0,1°С.

2.13. Для определения температуры на месте взятия 
пробы воду в количестве не менее 1 л наливают в сосуд, 
температура которого равна температуре испытуемой 
воды. Нижнюю часть термометра погружают в воду и 
через 5 мин отсчитывают показания термометра, держа 
его вместе с сосудом на уровне глаз. Стенки сосуда, ку
да наливают воду, должны быть защищены как от на
гревания лучами солнца или другого источника тепла, 
так и от охлаждения.

2.14. Для измерения температуры поверхностных 'Сло
ев водоема применяют термометр в оправе (рис. 5) с ча

шечкой вокруг ртутного шарика, причем от
счет температуры должен производиться 
после выемки термометра из воды. Термо
метр должен находиться в воде не менее 
5 мин

2.15. Одновременно с измерением темпе
ратуры воды следует измерять и температу
ру воздуха. Температура воздуха при срав
нении с температурой водоема в отдельных 
случаях может указать на специфические 
факторы (ключи, притоки и т. д.), влияю
щие на температуру водоемов.

Цветность
2.16. Цветность воды, обусловленная 

обычно растворенными в ней органическими 
соединениями и наличием взвешенных ве
ществ, определяется качественно и коли
чественно. Для качественного определения 
профильтрованную воду наливают в высо
кий цилиндр из бесцветного стекла; цилиндр 
ставят на белую бумагу; рядом с ним

ставят такой же цилиндр с дистиллированной водой. Во
ду в цилиндрах рассматривают сверху вниз, сравнивая 
цвет дистиллированной и исследуемой воды и обозначая 
цветность: бесцветная, слабо-желтая, зеленоватая, буро
ватая и т. д

Рис б Тер
мометр для 
намерения 
температу
ры воды
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2.17. Количественно цветность определяется сравнени
ем цвета исследуемой воды с цветом стандартных рас
творов, имитирующих цветность воды; выражается она 
в условных градусах. В качестве основного стандартного 
раствора применяют платиново-кобальтовую шкалу.

2.18. Приготовление платиново-кобальтовой шкалы. 
Отвешивают 1,245 г хлорплатината калия (KaPtCl6) и 1,01 
кристаллического хлористого кобальта (СОСЬ • 6Н2О), 
растворяя их в дистиллированной воде, добавляют 
100 мл концентрированной соляной кислоты и доводят 
дистиллированной водой до метки 1 л. Цветность такого 
раствора принимается равной 500°. Приготовленный рас
твор должен храниться в темном месте и может служить 
основным для приготовления шкалы цветности в течение 
года.

2.19. Шкалу готовят из указанного основного раствора 
в цилиндре Несслера емкостью 100 мл, для чего берут 
различное количество раствора и доводят до 100 мл дис
тиллированной водой, как указано в табл. 4.

Т а б л и ц а  4
Приготовление шкалы цветности

Количество стандарт
ного раствора, мл 0 1 2 3 4 5 6 7 8 Ю 12 14 16

Количество дистил
лированной во
ды, МЛ . . . . 100 99 98 97 96 95 94 93 92 90 88 86 84

Градусы цветности 0 5 10 15 20 25 30 35 40 50 60 70 80

Цилиндры Несслера должны быть выполнены из бес
цветного стекла, иметь одинаковый диаметр и высоту 
(рис. 6). Шкала цветности хранится в темноте. Цилинд
ры необходимо закрыть пробками. Через 2—3 месяца 
требуется возобновить шкалу из основного раствора.

2.20. Для определения цветности в цилиндр Несслера 
наливают 100 мл испытуемой воды и, просматривая свер
ху на белом фоне, отыскивают в шкале тот стандартный 
раствор, с которым совпадает окраска испытуемой воды, 

2 21. Цветность выражают в градусах платиново-ко
бальтовой шкалы. Цветность от 1 до 50 рыражается с



точностью до 2, от 51 до 100 — с точностью до 5, от 101 
до 250 — с точностью до 10 и от 251 до 500 — с точ* 
ностью до 20 град.

2.22. При отсутствии химически чистого хлорплатина- 
та калия шкала готовится следующим образом: 0,5 г 
платины растворяют в царской водке и удаляют азотную 
кислоту повторными выпариваниями досуха с прибавле
нием избытка соляной кислоты. По удалении азотной 
кислоты полученный сухой остаток растворяют в воде 
вместе с 1,01 г хлористого кобальта, как описано 
в in. 2.18. Цветность полученного таким образом стандар
та равняется 500 град. При отсутствии хлорплатината ка
лия и платины шкала может быть изготовлена по следу
ющему способу.

Готовят два раствора.
Раствор № 1 (основной). 0,0875 г двухромовокисло

го калия и 2 г сернокислого кобальта растворяют отдель
но, затем смешивают оба раствора, прибавляют 1 мл хи
мически чистой серной кислоты (уд. вес. 1,84) и доводят 
дистиллированной водой до 1 л. Этот раствор отвечает 
цветности 500 град.

Раствор № 2. 1 мл химически чистой серной кислоты 
(уд. вес 1,84) доводят дистиллированной водой до 1 л. 
Смесь растворов № 1 и 2 в соотношениях, приведенных 
в табл. 5, дает шкалу цветности.



Т а б л и ц а  5
Растворы» мл

Цветность,
градусы

Растворы, мл
Цветность,

градусы№ 1 № 2 № 1 № 2

1 2 3 1 2 3

0 100 0 6 94 30
1 99 5 8 92 40
2 98 10 10 90 50
3 97 15 12 88 60
4 96 20 14 86 70
5 95 25 16 84 80

2.23. Шкалу следует хранить в темноте. Цилиндры 
должны быть закрыты пробками. Через 2—3 месяца тре
буется возобновление шкалы.

Способ определения и обозначения цветности тот же, 
что при платиново-кобальтовой шкале.

Прозрачность

2.24. Прозрачность воды находится в обратной зави
симости от находящихся в ней взвешенных веществ. По
этому для потребителя прозрачность воды является пока
зателем ее доброкачественности.

Рис. 7. Цилиндр для оп
ределения прозрачности 

воды

Рис. 8. Кольцо для оп
ределения прозрачности 

воды
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2.25. Определение прозрачности по шрифту. Простым 
и наиболее распространенным методом является опреде
ление прозрачности воды при помощи цилиндра (рис. 7), 
снабженного объемным плоским, хорошо отшлифован
ным дном, удерживаемым через резиновую прокладку 
металлическими застежками. Цилиндр градуирован на 
сантиметры, начиная от дна (от 1 до 30 ам).

2.26. Определение прозрачности следует проводить по 
возможности быстро после взятия пробы, так как со вре
менем она может измениться. К определению прозрачно
сти приступают после выделения из воды всех пузырьков 
воздуха. Испытуемую воду перед определением хорошо 
взбалтывают и наливают в цилиндр на высоту, предпо
ложительно отвечающую прозрачности воды. Под ци
линдр на расстоянии 4 см от дна кладут стандартный 
шрифт (см. приложение) и смотрят на него через столб 
налитой воды около окна (но не на солнце). При этом 
шрифт должен свободно читаться Если же шрифт не чи
тается свободно, часть воды нужно слить, пользуясь 
спускным тубусом.

2.27. Высота столба воды в цилиндре, выраженная в 
сантиметрах, при которой чтение шрифта еще возмож
но, будет определять ее прозрачность.

2.28. Прозрачность по шрифту, определяемая в ци
линдрах Снеллена, выражается в сантиметрах высоты 
столба с точностью до 0,5 см. По окончании определения 
цилиндр опорожняют и ополаскивают чистой водой.

2.29. Определение прозрачности по кольцу. При от
сутствии цилиндра Снеллена определять прозрачность 
воды можно по кольцу. Для этого берут проволоку диа
метром 1—2 мм и на одном ее конце делают кольцо 
диаметром 1—1,5 см (рис. 8). Иоследуемую воду нали
вают в бутыль или цилиндр из светлого или прозрачного 
стекла. Проволочное кольцо погружают в воду до тех 
пор, пока очертания его станут невидимыми. После это
го при помощи линейки отмечают в сантиметрах ту гли- 
бину, на которой кольцо вновь станет видимым при под
нимании его в сосуде. Вода во время опыта должна на
ходиться в неподвижном состоянии. Полученные резуль
таты можно перевести на показания по стандартному 
шрифту.

2.30. Определение прозрачности по кресту. В практи
ке водопроводных станций прозрачность определяют по 
кресту Прибор для определения прозрачности (рис. 9)
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состоит из стеклянной трубки диаметром 3 см, градуиро
ванной по высоте в сантиметрах. Нижний конец трубки 
закрыт резиновой пробкой, снабженной спускным отвер
стием с зажимом.

Рис. 9. Прибор для определения прозрачности воды по кресту

На дне трубки, т. е. на пробке, помещается белый 
фарфоровый диск с черными линиями креста шириной 
1 мм с четырьмя черными точками диаметром 1 мм.

Необходимо иметь либо несколько трубок длиной от 
50 до 320 см, либо сделать стеклянную трубку составной 
из отдельных частей, например по 1 м, соединенных ре
зиновыми трубками.

Белый фарфоровый диск, независимо от типа прибо
ра, освещается искусственно при помощи электричес
кой лампочки 300 вт, расположенной книзу.
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2.31. В зависимости от предполагаемой прозрачности 
более или менее длинную трубку прибора наполняют ис
следуемой водой до тех пор, пока не исчезнут из воды 
четыре точки, но еще отчетливо будут видны штрихи 
креста. Наблюдения ведутся сверху. Глаз наблюдателя 
должен быть расположен над концом трубки на рассто
янии 5 см. Степень прозрачности воды выражается в сан
тиметрах высоты столба воды.

2.32. Определение прозрачности воды в водоеме. Для 
определения прозрачности воды непосредственно в водо
еме пользуются методом Секки. Белый эмалированный 
диск опускается на бичевке в водоем и отмечают глубину 
в сантиметрах в моменты исчезновения (когда его опус
кают) и появления (когда его поднимают). Среднее из 
этих двух наблюдений является показателем прозрач
ности воды в водоеме.

Мутность

2.33. Мутность воды зависит от присутствия в воде 
мелких частиц, способных оставаться в водной среде во 
взвешенном состоянии, и является величиной, обратной 
прозрачности. При большом содержании в воде взве
шенных веществ (более 2 мг/л) для характеристики воды 
вполне достаточно определять прозрачность. При содер
жании взвешенных веществ менее 2 мг/л определение 
прозрачности затруднительно из-за необходимости при
менения трубок большой длины. В этих случаях пользу
ются определением мутности, которое заключается в 
сравнении мутности испытуемой воды с мутностью стан
дарта, содержащее определенное количество взвешенных 
веществ.

2.34. Определение мутности производится в мутноме- 
ре Бейлиса, в котором синий цвет пропускается снизу 
вверх через плоское дно стеклянных цилиндров с испытуе
мой водой и со стандартным раствором мутности при од
новременном боковом их освещении белым светом от 
электрической лампочки.

2.35. При определении мутности ниже 2 мг/л поль
зуются цилиндром длиной 750 мм и диаметром 28 мм.

Мутность больше 2 мг/л также можно определять в 
пр боре Бейлиса, при этом цилиндры должны быть дли
ной 300—400 мм, а весь мутномер должен быть соответ
ственно сконструирован.
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2.36. Мутномер Бейлиса (рис. 10) представляет собой 
закрытый ящик длиной 80 см, шириной 20—22 см. С од
ной стороны, где находятся цилиндры, высота ящика рав
на 80 см, с другой 30 см. Крышка ящика у высокой 
стороны прибора укреплена на 20 см горизонтально,

Рис. 10. Мутномер Бейлиса

а далее под углом следует открывающаяся ее часть, ук
репленная на петлях. На горизонтальной части прибора 
имеются два круглых отверстия, расположенных на рас
стоянии 3 см один от другого. Они предназначаются для 
цилиндров, которые должны выступать над уровнем 
крышки на 5—6 см.

В нижней части ящика цилиндры упираются в края 
круглых отверстий, сделанных в небольшой полке, рас
положенной на расстоянии 8 см от дна и закрытой спе
реди темно-синим стеклом. У противоположной стенки 
ящика помещается источник света — лампа в 300 Вт. 
Луч света, проходя через синее стекло, направляется че
рез дно в цилиндры, которые одновременно освещаются 
непосредственно от лампы боковым светом, и идет к гла
зу наблюдателя.

Ящик возле лампы обит железом и выкрашен в бе
лый цвет. Свет внутри прибора включается только во 
время работы. Иначе это неизбежно вызовет повышение 
температуры, выделение пузырьков воздуха на внутрен
них стенках цилиндров и отпотевание наружных стенок, 
что помешает исследованию.

2.37. Приготовление эталонных растворов. Для приго
товления эталонов инфузорную землю или каолин про
сеивают предварительно через шелковое сито (диаметр 
отверстий 0,1 мм). Навеску в 25—30 г хорошо взбалты-

25



вают в 3—4 л дистиллированной воды и оставляют в по
кое на 24 ч. При этом взвешенные частицы более круп
ных размеров осаждаются, а мельчайшие частицы оста
ются во взвешенном состоянии. Через 24 ч отбирают си
фоном, не взмучивая осадка, среднюю неосветлившуюся 
часть жидкости. К оставшейся части вновь приливают 
воду, сильно взбалтывают и снова оставляют в покое на 
24 ч. После этого снова отбирают среднюю неосветлив
шуюся часть жидкости и т. д. Это повторяют до тех пор, 
пока не будет извлечена муть, не осевшая в течение су
ток.

Собранную таким образом суспензию переносят в со
суд, дают отстояться в течение трех суток и затем уда
ляют жидкость над осадком, содержащую самые мелкие 
частицы. Из оставшихся в осадке частиц приготовляют 
основной эталонный раствор мутности.

Для этого переносят полученный осадок в широкий 
сосуд или кристаллизационную чашку (во избежание от
ражения от боковых стенок) и приливают дистиллиро
ванную воду, перемешивая ее и давая ей затем успо
коиться. Это продолжается до тех пор, пока блестящая 
платиновая проволока диаметром 1 мм и длиной види
мой части 30 мм, погруженная горизонтально в посте
пенно разбавляемый раствор, не начнет исчезать из по
ля зрения наблюдателя на глубине 100 мм.

Проволока укрепляется перпендикулярно деревянно
му стержню длиной 1,22 мм, у верхнего конца которого 
на расстоянии 1,2 м от платиновой проволоки имеется 
кольцо, через которое наблюдают за исчезновением про
волоки.

2.38. Приготовленный таким образом эталонный рас
твор мутности консервируют сулемой (1 мл насыщенно
го раствора сулемы на 1 л раствора) и проверяют окон
чательно весовым путем на содержание взвешенных ве
ществ. Определение взвеси производится следующим 
образом: 250—500 мл эталонного раствора пропускают 
через промытый беззольный фильтр. Осадок высушива
ют и прокаливают до постоянной массы. Если содержа
ние взвеси в растворе оказывается выше или ниже 
100 мг/л, то раствор или разбавляют по расчету дистил
лированной водой, или ему дают отстояться в течение 
трех суток, а затем отливают определенный по расчету 
объем воды для получения основного эталонного раство
ра мутности, равного 100 мг/л.
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2.39. Основной эталонный раствор мутности, консер
вированный сулемой, сохраняет годность в продолжение 
нескольких месяцев. Перед употреблением основной 
эталонный раствор хорошо взбалтывают и точно отме
ренные количества разбавляют дистиллированной водой 
с нулевой мутностью. Все рабочие растворы консерви
руют сулемой из расчета 1 мл насыщенного раствора 
сулемы на 1 л раствора.

2.40. Применяют следующие эталонные растворы 
мутности с содержанием взвеси: 0,05; 0,08; 0,1; 0,2; 0,4 и 
т. д. до 2 мг/л с интервалом через 0,2 мг/л.

2.41. Для определения мутности по Бейлису вместо 
стандартных (жидких) растворов, приготовление кото-

Т а б л и ц а  6
Таблица перевода прозрачности по кресту на мутность
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3,5 270 21,0 43,3 50,0 18,2 79,0 11,6 130 7,15
4,0 235 22,0 41,4 51,0 17,9 80,0 11,45 132 7,05
4,5 205 23,0 39,6 52,0 17,6 81,0 11,3 134 6,9
5,0 185 24,0 38,0 53,0 17,3 82,0 11,05 136 6,8
5,5 170 25,0 36,5 54,0 17,0 83,0 11,0 138 6,7
6,0 155 26,0 35,1 55,0 16,7 84,0 10,85 140 6,6
6,5 142 27,0 33,8 56,0 16,4 85,0 10,7 145 6,3
7,0 130 28,0 32,6 57,0 16,1 86,0 10,35 150 6,1
7,5 122 29,0 31,5 58,0 15,8 89,0 10,3 155 5,9
8,0 114 30,0 30,5 59,0 15,5 90,0 10,1 160 5,75
8,5 107 31,0 29,5 60,0 15,2 92,0 9,9 165 5,6
9,0 102 32,0 28,6 61,0 15,0 94,0 9,7 170 5,45
9,5 97 33,0 27,7 62,0 14,8 96,0 9,5 175 5,3

10,0 92 34,0 26,9 63,0 14,6 98,0 9,3 180 5,15
10,5 87 35,0 26,1 64,0 14,4 100,0 9,1 185 5,0
11,0 83 36,0 25,4 65,0 14,2 102,0 8,9 190 4,85
11,5 79 37,0 24,8 66,0 14,0 104,0 8,7 195 4,75
12,0 76 38,0 24,2 67,0 13,8 106,0 8,5 200 4,6
12,5 73 39,0 23,6 68,0 13,6 108,0 8,3 210 4,40
13,0 70 40,0 23,0 69,0 13,4 110,0 8,2 220 4,20
13,5 67,5 41,0 22,4 70,0 13,2 112,0 8,1 230 4,0
14,0 65,0 42,0 21,8 71,0 13,0 114,0 8,0 240 3,85
14,5 63,0 43,0 21,2 72,0 12,8 116,0 7,9 250 3,7
15,0 61,0 44,0 20,7 73,0 12,6 118,0 7,75 260 3,55
16,0 56,4 45,0 20,2 74,0 12,4 120,0 7,76 270 3,45
17,0 53,1 46,0 19,7 75,0 12,2 122 7,55 280 3,30
18,0 50,4 47,0 19,3 76,0 12,05 124 7,45 290 3,20
19,0 48,0 48,0 18,9 77,0 11,9 126 7,35 300 3,10
20,0 45,5 49,0 18,5 78,0 11,75 128 7,25 310 3,00
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рых длительно и трудоемко, пользуются стеклянными 
эталонами. Их приготовляют нанесением на стекла слоя 
желатины, к которой добавляют сернокислый барий 
(BaSC>4), и тарируют по стандартным растворам мутнос
ти. Набор таких стекол вставляют в круглые отверстия 
деревянного диска и применяют при определении мутно
сти, сравнивая с ними мутность испытуемой воды.

2.42. Для выполнения определения цилиндры до кра
ев наполняют исследуемой водой, дают выделиться пу
зырькам воздуха и через 5—10 мин определяют мут
ность. Затем его ставят в прибор рядом с цилиндром, 
наполненным дистиллированной водой (с нулевой мут
ностью). Деревянный диск с набором стеклянных этало
нов вращают над цилиндром, в который налита дистилли
рованная вода, до совпадения мутности одного из стек
лянных эталонов с мутностью исследуемой воды. Вели
чину мутности выражают в мг/л.

2.43. Для выражения мутности воды, определяемой в 
мг/л, через прозрачность в сантиметрах пользуются 
переводной табл. 6.

Взвешенные вещества

2.44. Определение взвешенных веществ может быть 
произведено путем фильтрации или способом центрифу
гирования. При анализе питьевой воды и источников во
доснабжения наиболее распространенным является спо
соб фильтрации через тигель с асбестам. При малом со
держании взвесей хорошие результаты дает способ филь
трации через мембранные фильтры, имеющие большую 
фильтрующую поверхность и определенный диаметр пор. 
Фильтрование некоторых вод, несмотря на применение 
разрежения, сильно затягивается, при этом могут проис
ходить изменения в результате биологических и химиче
ских процессов (выпадение карбонатов, гидратов). В та
ких случаях преимущество имеет способ центрифугиро
вания.

2.45. Для определения взвешенных веществ воду филь
труют через тигель с перфорированным дном. Тигель Гу
ча со слоем асбеста высушивают в термостате при 105°С 
до постоянной массы. Затем фильтруют через тигель 1 л 
воды (при большой мутности фильтруют меньший объем 
воды), высушивают до постоянной массы при 105°С с ох
лаждением в эксикаторе. Разница в массе дает количе-
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ство взвешенных веществ в воде, выражаемие в милли
граммах на 1 л.

2.46. При определении потерь от прокаливания тигель 
со взвешенными веществами выдерживают при t более 
400°С, предпочтительно в электрическом муфеле, до по
стоянной маосы. Находят разницу в массе до и после 
прокаливания. В случае, когда не требуется определять 
потерю при прокаливании, удобно вести фильтрование че
рез тигли с пористой стеклянной массой на дне или про
изводить определение при помощи центрифугирования.

2.47. Определение содержания взвешенных веществ 
при помощи мембранных фильтров удобно производить

Рве. 11. Установка для определения взвешенных веществ

используя для этого аппарат Гольдмана со стеклянной 
воронкой, который применяется для бактериологического 
анализа (рис. 11). Следует применять планктонные 
фильтры № 4 со средним диаметром пор 0,4 мк.

2.48. Фильтры перед употреблением протирают ватой 
и помещают в стакан с дистиллированной водой, нагре
вают и кипятят 15 мин, выливают воду, снова наливают 
50 мл дистиллированной воды и кипятят повторно. 
Влажный фильтр помещают в стеклянный бюкс, предва-
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рительно доведенный до постоянной массы, слегка под
сушивают на воздухе, помещают в сушильный шкаф с 
температурой 100— 105°С, для этого требуется 2—3 ч. При 
хранении в эксикаторе высушенные фильтры сохраняют 
постоянную массу до трех недель.

2.49. Для определения взвешенных веществ заклады
вают фильтр в насадку и фильтруют при разрежении от
меренный объем воды (при содержании взвеси 1— 10 мг/л 
берут 500— 1000 мл). Для разрежения удобно использо
вать ручной масляный насос Комовского с 10-литровой 
бутылью в качестве буфера, применяя для учета разре
жения ртутный манометр простейшего устройства. В за
висимости от качества воды фильтрация, обычно занима
ющая 1—2 ч, инопда затягивается до 10 ч.

При замедленной фильтрации происходит частичное 
прилипание взвеси к стенкам сосуда, поэтому перед 
окончанием фильтрации следует протереть внутренние 
стенки воронки стеклянной палочкой с резиновым нако
нечником, обмыв по окончании фильтрации стенки и па
лочку дистиллированной водой.

По окончании фильтрации осторожно вынимают 
фильтр из насадки, помещают в бюкс и высушивают до 
постоянной массы при температуре 100— 105°С.

2.50. Содержание взвешенных веществ X в мг/л высчи
тывают по формуле

{В—А) 1000 
V

где В — масса фильтра с осадком, мг;
А — масса фильтра до работы, мг;
V — количество испытуемой воды, взятое для опреде

ления, мл.
2.51. Определение взвешенных веществ методом цент

рифугирования производится в стеклянных пробирках с 
коническим оттянутым концом. В высушенную при 105°С 
до постоянной массы и взвешенную пробирку наливают 
воду и центрифугируют (3000 об/мин в течение 15 мин.). 
Затем жидкость над осадком сливают сифоном, вновь 
наливают новую порцию испытуемой воды в ту же про
бирку и центрифугируют. Операции повторяют несколько 
раз до тех пор, пока вся взятая для определения взве
шенных веществ вода не будет подвергнута такой обра
ботке. Затем смывают остатки со стенки пробирки дис-
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тиллированной водой, взмучивая осадок, и снова цен
трифугируют; слив воду над осадком, повторяют опера
цию промывания второй раз, после чего пробирку с осад
ком высушивают до постоянной массы в су
шильном шкафу при Ю5°С. Разница между ре
зультатом последнего взвешивания и массой высушен
ной стеклянной пробирки является массой взвешенных 
веществ во взятом для исследования объеме воды.

П р и м е ч а н и е  Разность между массой сухого остатка не
фильтрованной и отфильтрованной порции воды также может слу
жить основанием для вычисления содержания взвешенных веществ 
при их высоком содержании (более 10 мг/л)

Преимуществом этого способа определения взвешен
ных веществ является сравнительная быстрота, простота 
операций и большая устойчивость получаемых данных в 
случаях, когда при фильтровании происходит выпадение 
осадков из раствора (гидраты, карбонаты).

3. ИССЛЕДОВАНИЕ ХИМИЧЕСКОГО СОСТАВА ВОДЫ 

Щелочность

3.1. Щелочность воды зависит от растворенных в ней 
бикарбонатов и карбонатов. Они могут вступать в реак
цию с соляной кислотой, образуя хлористые соли*

Са (НС03)2 +  2 НС1 =  СаС12 +  2 Н20  +  2 С 02;
СаС03 -Ь 2 НС1 =  СаС12 +  Н20  +  С 02.

3.2. Щелочность воды выражается количеством мил
лилитров нормального раствора соляной кислоты, затр а
чиваемых на разложение бикарбонатов и карбонатов, на
ходящихся в 1 л воды. Она определяется титрованием 
100 мл исследуемой воды 0,1 н. раствором соляной кисло
ты с индикатором метиловым оранжевым. Н еобходимое 
для этого число миллилитров данного раствора кислоты и 
выражает собой щелочность, так как она равна числу 
миллилитров нормального раствора кислоты, которое 
расходуется на титрование 1 л воды.

3.3. Щелочность может быть выражена в миллиграмм- 
эквивалентах и градусах. 1 мг-экв щелочности соответст
вует 2,8 мг окиси кальция, т. е. такому количеству, кото
рое связывает 1 мл 0,1 н. раствора соляной кислоты; ина
че говоря, число миллилитров 0,1 н. раствора кислоты, 
затрачиваемых на титрование, совпадает с количеством
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миллиграмм-эквивалентов щелочности. Градус щелочно
сти соответствует содержанию 1 мг СаО в 100 мл воды, 
или 10 в 1 л.

3.4. Реактивами для определения щелочности служат: 
1) 0,1 н. и ‘/гв н. растворы соляной кислоты. Для установ
ления поправочного коэффициента V28 н.раствора соляной 
кислоты берут 0,8611 г буры, растворяют в дистиллиро
ванной воде и доливают в мерной колбе до 100 мл. Оп
ределение производят обычным способом;

12) 1%-ный спиртовый раствор фенолфталеина;
3) смешанный индикатор, получаемый растворением 

в 1 л дистиллированной воды 1 г метилового оранжевого 
и 2,5 г индиго-кармина (индикатор В).

3.5. Определение общей щелочности основано на реак
ции образования нейтральных солей при титровании про
бы воды кислотой в присутствии смешанного индикатора 
В, дающего переход окраски при рН=3,7.

3.6. Для определения раздельного содержания бикар
бонатов, карбонатов и гидратов применяются два метода.

1. (Проба воды титруется соляной кислотой сначала в 
присутствии индикатора фенолфталеина, дающего пере
ход окраски при pH=8,3, а затем в присутствии смешан
ного индикатора В. При титровании в присутствии фенол
фталеина протекают следующие реакции:

ОН“ + Н +  =  Н20;
СО§“  +  Н+ =  НСОГ.

При дальнейшем титровании в присутствии смешанно
го индикатора В идет реакция

Н С О Г + Н + г -^  +  Н20.
Ш2

На основе титрования в присутствии фенолфталеина и 
индикатора В можно сделать расчет содержания в воде 
бикарбонатов и карбонатов при pH воды менее 9,5, если 
удвоенный расход кислоты, пошедшей на титрование с 
фенолфталеином, меньше общего количества кислоты, 
израсходованного с начала определения до перехода ок
раски смешанного индикатора В.

2. В остальных случаях определение бикарбонатов, 
карбонатов и гидратов следует производить по номограм
ме (рис. 12), руководствуясь данными общей щелочности 
воды н pH.
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3.7. Полученные по номограмме результаты верны при 
общем содержании солей не выше 20 мг/л\ иначе необхо
димо внести поправки согласно приведенным ниже таб
лицам. Окончательные значения щелочности бикарбонат- 
ной, карбонатной и гидратной находят по формулам:

СО|7Ш-)

БЩ = $(БЩ),
КЩ =  у(КЩ);
ГЩ =  8 (ГЩ),

где БЩ, КЩ и ГЩ — искомые бикарбонатная, карбонат
ная и гидратная щелочности исследуемой воды; (БЩ), 
(КЩ) и (ГЩ) — значения бикарбонатной, карбонатной и 
гидратной щелочности, определенные по номограмме 
(рис. 12); р,у,б — поправочные коэффициенты по табл. 7,

Значение коэффициента р
Плотный остаток, ме/л

pH
50 100 200 300 400 500

8 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00
9 0,99 0,99 0,98 0,97 0,97 0,96

10 0,98 0,95 0,90 0,87 0,85 0,83
11 0,96 0,91 0,84 0,80 0,76 0,73
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Значение коэффициента у
Плотный остаток, мг/л

Т а б л и ц а  8

pH
50 100 200 300 400 500

8 1,04 M l 1,25 1,24 1,33 1,39
9 1,04 1,09 1,18 1,24 1,30 1,34

10 1,02 1,05 1,09 1,12 1,14 1,16
11 1,00 1,00 1,01 1,02 1,02 1,02

Т а б л и ц а  9
Значение коэффициента б

Плотный остаток, мг!л

50 100 200 300 400 500

1,03 1,06 1,10 1,13 1,16 1,19

3.8. Определение щелочности воды при использовании 
смешанного индикатора В и фенолфталеина протекает 
следующим образом.

К 100 мл исследуемой воды, налитой пипеткой в кони
ческую колбу, добавляют три капли раствора фенолфта
леина. При появлении разовой окраски пробы воды тит
руют 0,1 н. раствором соляной кислоты до обесцвечи
вания.

После этого в ту ж е пробу добавляют пять капель см е
шанного индикатора В и продолжают титрование 0,1 н. 
раствором соляной кислоты до  перехода окраски из зеле
ной в фиолетовую. При нитровании зеленая окраска от 
первой капли меняется на оерую, а от следующей — на 
фиолетовую. Титрование считается законченным при пе
реходе окраски в фиолетовый цвет.

Записывают число миллилитров 0,1 н. раствора НС1, 
израсходованных на титрование с фенолфталеином и на 
все титрование (с фенолфталеином и смешанным инди
катором В ).

П р и м е ч а н и е .  В случае необходимости определения щелоч
ности с погрешностью менее 0,1 мг-экв/л титрование ведут с выду
ванием углекислоты воздухом в следующем порядке. Пробу, оттит
рованную до перехода окраски, продувают воздухом в течение 3—
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5 мин. Бели при этом возвращается первоначальная окраска, то 
пробу дотитровывают и (вновь продувают воздухом. Титрование 
считают законченным, если окраска после продувания не изменя
ется.

3.9. Если при титровании расход 0,1 н. раствора НС1 
оказался менее 0,4 мл, то титрование повторяют V2 8  н. 
растворам ее (при водах с  общей щелочностью меньше 
0,35 мг-экв/л).

3.10. Общую щелочность воды в мг-экв/л (ОЩ) при 
титровании ОД н. растворам НС1 вычисляют по формуле

ОЩ =  Ка,

где К — поправочный коэффициент 0,1 н. раствора НС1; 
а — полное количество 0,1 н. раствора НС1 в милли

литрах, израсходованное на титрование 100 мл 
воды.

П р и м е ч а н и я :  1. Определение щелочности воды следует про
изводить по возможности немедленно после взятия пробы.

2. Если прозрачность воды ниже 20 см по стандартному шриф
ту, то воду отстаивают в закрытом сосуде, пока прозрачность бу
дет не ниже 20 см.

3. Методы определения бикарбонатной, карбонатной и гидрат- 
ной щелочности, изложенные выше, неприемлемы в отношении вод, 
обладающих цветностью более 40 град платино-кобальтовой шкалы.

Кислотность

3.11. Кислотность природных вод обусловливается 
чаще всего наличием углекислоты, реж е встречаются 
другие минеральные и органические кислоты; кислот
ность воды может вызываться также наличием гидроли
тических кислых солей.

3.12. Применяемые реактивы: 1) 0,1 н. раствор едкого  
натра: 2) 0,05% -иый раствор метилового оранжевого —  
0,5 г в 1 л воды.

3.13. Для определения минеральных кислот 100 или 
50 мл испытуемой пробы воды помещают в эрлеймейе- 
ровскую колбу, добавляют 3 капли метилового оранж е
вого и титруют на белом фоне 0,1 н. едким натром до  
исчезновения розового оттенка. В присутствии солей ж е 
леза и алюминия получаются значительные ошибки в сто
рону преувеличения. В этих случаях можно вводить по
правку на кислотность, вызываемую гидролитическими 
кислыми солями, исходя из их содержания.
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Активная реакция (pH )

3.14. Согласно классической теории электролитиче
ской диссоциации, произведение концентрации (водород
ных и гидроксильных ионов представляет при данной 
температуре постоянную величину — константу диссоциа
ции воды:

(Н+)-(ОН- ) =  Kw=  10-14,14 при 18 °С,
где знак ( ) обозначает молярные концентрации. Усло
вие нейтральности воды и водных растворов — равенство 
концентрации водородных и гидроксильных ионов. Сле
довательно, в кислых растворах

(Н+) >  10-7,07, (ОН- ) <  1СГ7'07; 
в нейтральных растворах

(Н+) =  (ОН- ) =  10-7,07; 
в щелочных растворах

(Н + )<  К Г 7,07, (ОН- ) >  К Г 7’07.

3.15. Принимая, согласно предложению Серенсена, 
lg /H + /= p H , имеем:

в кислом растворе р И < 7 ,0 7 ;  
в нейтральном растворе p H = 7,07; 
в щелочном растворе р Н > 7 ,07 .

П р и м е ч а н и е .  С развитием термодинамической теории ак
тивности выяснилось, что при электрическом методе определения 
pH в водородной цепи получают не «концентрацию» водородного 
иона, а его «активность» в данном растворе, т. е. ту эффективную 
концентрацию, которую этот ион имел бы, если бы он подчинялся 
законам идеальных газов. Серенсеном было принято, по данным 
электропроводности, что pH раствора 0,1 н. НС1 в 0,09 н. КС1 рав
но 2,038, откуда была вычислена и стандартная величина потенциа
ла децинормального каломельного электрода, равная 0,3380 в при 
18°С. С развитием теории активности было найдено, что истинная 
величина pH децинормальной НС1 в 0,09 н. КС1 равна 2,075, а от
сюда величина потенциала децинормального каломельного электро
да равна 0,3353 в при 18°С (относительно нормального водородно
го электрода).

3.16. Значения pH, вычисленные но этим последним 
величинам, представляют собой истинные показатели ак
тивности водородного иона и обозначаются часто раН. 
Величины ж е pH, вычисленные на основе потенциала 
децинормального каломельного электрода, равного 
0,3380 в, и р Н = 0 ,0 1  н. НС1 в 0,09 н. КС1 с потенциалом.
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равным 2,038, представляют собой условные единицы 
Серенсена и обозначаются обычно как pH, без всяких 
значков. Эти условные единицы Серенсена, принятые 
Кларком, используются в большинстве гидрохимических 
работ и приняты в настоящих «Стандартных методах» 
для сохранения преемственности с громадным накоплен
ным ранее материалом по pH. Величины pH и раН свя
заны следующим соотношением: раН=рН+0,04.

3.17. Колориметрическое определение pH (по Се- 
ренсену). Принцип определения pH состоит в том, что 
если два водных раствора при прибавлении соответству
ющего индикатора дают одинаковую окраску, то и pH 
этих растворов в первом приближении одинаков. Для 
практического определении pH к определенной порции 
испытуемой воды прибавляют соответственный индика
тор. Полученную окраску сравнивают с окраской, появ
ляющейся с тем же индикатором, в ряде стандартных 
буферных растворов, имеющих различные величины pH. 
Бели испытуемая окраска неодинакова с окрасками стан
дартных растворов, то точную величину pH определяют 
визуальным интерполированием между двумя ближай
шими буферными растворами.

3.18. Равенство окрасок определяет равенство pH 
двух растворов только в том случае, если концентрации 
нейтральных солей и температуры обоих растворов так
же одинаковы. В противном случае электрометрически 
устанавливают соответственную поправку pH стандарт
ных растворов, служащих для определения pH в методе 
Серенсена. Однако при тщательном изготовлении буфер
ных растворов из химически чистых, хорошо перекри- 
ста л лизованных реактивов разница между теоретически
ми и экспериментальными величинами pH, найденными 
при установке растворов, не превосходит 0,02—0,03 pH 
(обычно в кислую сторону). Величиной этой ошибки при 
санитарных исследовашшях можно пренебречь, и электро
метрическая проверка буферных растворов в этих случа
ях отпадает".

3.19. Для определения pH испытуемой воды исполь
зуются следующие реактивы.

Для подавляющего большинства природных вод по 
своему диапазону достаточны две системы буферных 
растворов — боратные смеси Палича и фосфатные смеси 
Серенсена. Для очень щелочных вод (вода стоячих во
доемов при цветении планктона и при очень сильном
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развитии макрофитов) удобной является смесь растворов 
буры и едкого натра, для очень кислых (болотные во
ды) — фосфатно-дитратные смеси Мак-Ильвена.

Боратно-щелочные буферные растворы Серенсена 
составляются из децинормального раствора буры и де- 
цинормального раствора едкого натра.

Децинормальный раствор буры представляет собой 
19,108 г Ы агВ^* ЮН20  в 1 л раствора. Чистую десяти
водную буру получают из буры троекратной перекристал
лизацией. Выпадение кристаллов должно происходить 
при температуре не выше 50—55° С, так как при t выше 
56° С вместо призматической деоятиводной буры выпада
ет октаэдрическая пятиводная бура Na2B407-5H20 . 
Сушку перекристаллизованной буры, согласно Кольтгофу 
и Сендэлу, лучше всего производить в эксикаторе над 
смесью насыщенного раствора дигидрата бромистого 
натрия с избытком твердой соли. При 20° С относитель
ная упругость водяного пара, насыщенного раствора 
NaBr-2H20  равна 0,59, в то время как десятиводная бу
ра Na2B407-ЮНдО устойчива в пределах относительной 
упругости водяного пара 0,99—0,39. Сушка перекристал
лизованной буры может быть с успехом произведена и 
на открытом воздухе, если только относительная влаж
ность воздуха не ниже 39%.

Содержание воды в десятиводной буре равно 47,21%. 
Контрольное определение содержания воды производят 
(высушивая навеску буры сначала в платиновом тигле на 
водяной бане, потом при 200° С и, наконец, в электриче
ской печи при 700—800° С. Последние следы воды удаля
ются с трудом. Растворимость буры в воде: 1,3 г при 
0° С; 1,6 г при 10° С; 2,7 г при 30° С; 9,5 гири 50° С; 12,4 г 
в 100 г раствора при 55° С.

Децинормальный раствор едкого натра готовится из 
100 г едкого натра, растворенного в 100 мл дистиллиро
ванной воды в эрленмейеровской колбе (желательно 
иенского стекла или пайрекс). Горлышко колбы закры
вают оловянной фольгой и раствор оставляют стоять на 
ночь. Отстоявшийся от карбонатов раствор фильтруют 
через плотный стеклянный фильтр с отсасыванием. При 
отсутствии стеклянного фильтра Кларк рекомендует 
фильтрацию через обработанный бумажный фильтр на 
бюхнеровской воронке. Из плотной фильтровальной бу
маги вырезают кружок подходящего диаметра, обраба
тывают теплым крепким 1:1 раствором едкого натра в
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течение нескольких минут. Едкий натр сливают, бумагу 
промывают — сначала абсолютным спиртам, потам раз
бавленным и, наконец, большими количествами дистил
лированной воды. Кружок кладут в бюоснеровскую ворон
ку и избыток воды слегка отсасывают, причем бумага не 
должна быть высушенной током воздуха. После этого 
воронку осторожно (с середины) заливают крепким раст
вором едкого натра и последний осторожно отсасывают. 
Прозрачный фильтрат быстро разбавляют дистиллиро
ванной не содержащей С02 водой до концентрации не
сколько выше нормальной и затем после предварительно
го титрования уже точно устанавливают на нормальную 
концентрацию. 0,1 н. раствор получают разбавлением 
нормального раствора водой, не содержащей С02.

Весьма удобна заблаговременная заготовка концент
рированного раствора едкого натра 1:1, сохраняемого в 
склянке с резиновой пробкой с двумя отверстиями: одно, 
закрытое стеклянной палочкой, позволяет опустить в 
склянку конец пипетки или сифона для слива отстояв
шейся крепкой щелочи, в другое проходит короткая 
стеклянная трубка, соединенная с трубкой с натронной 
известью. При продолжительном стоянии крепкий раст
вор щелочи осветляется полностью и может быть отси- 
фонен. Удельный вес 50%-ной NaOH при 15° С равен 
1,53; для получения 1 л нормального раствора необходи
мо около 60 мл крепкого раствора. Буферная смесь 
приготовляется смешением 0,1 н. раствора буры и 0,1 н. 
раствора NaOH в соотношениях, указанных в табл. 10.

Т а б л и ц а  10
Боратно-щелочные буферные растворы Сереисеяа

0,1 н. NaOH, мл 0,1 н. Na2B4O7.10H2O,
мл pH при 18°С

2,00 8,00 9,50
3,30 6,70 9,75
4,05 5,95 10,00
4,60 5,40 10,50
4,95 5,05 11,00
5,33 4,67 11,50
5,70 4,30 12,00

Борно-боратные буферные растворы Палича состав
ляют из 0,1 н. раствора буры и 0,2 М раствора борной 
кислоты, содержащей 0,05 моля хлористого нат-
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рия (для повышения электропроводности раствора при 
электрометрической установке). Раствор буры приготов
ляют, как указано выше, растворением 19,106 г Na2B407 
ЮН20  в 1 л дистиллированной воды.

Раствор борной кислоты приготовляют растворением 
12,404 г Н3ВО3 и 2,925 г NaCl в 1 л дистиллированной 
воды. Указанные здесь навески не должны изменяться 
с изменением атомных весов. Очистка: 20 г борной кис
лоты растворяют в 100 .ил воды на кипящей водяной ба
не. Раствор охлаждают в ледяной воде (причем борная 
кислота осаждается в кристаллическом виде), отфильт
ровывают, сушат и снова перекристаллизовывают. Ис
следуемый фильтрат не должен содержать хлоридов и 
сульфатов, с метиловым оранжевым [он] должен давать 
оранжевое окрашивание. 5 мл фильтрата с 1 каплей 
0,1 н. раствора соляной кислоты должен давать красное 
окрашивание. Сушку борной кислоты производят на воз
духе тонкими слоями между листами фильтровальной бу
маги, так как борная кислота начинает терять свою 
кристаллизационную воду уже при температуре выше 
50° С. Постоянство массы контролируют сушкой малых 
проб тонкими слоями в эксикаторе над хлористым каль
цием. Растворимость борной кислоты в воде: 2,59 г при 
0° С; 3,69 г при 12,2° С; 4,90 г при 21° С; 10,35 г при 50° С;
23,3 г при 90° С; 28,1 г при 99,5° С. Хлористый натрий не
обходимо брать химически чистый, перекристаллизован- 
ный. Смешение производят по табл.11.

Т а б л и ц а  11

Борно-боратные буферные смеси Палича

0,1 я. 
бура, мл

0,2 М, борная 
кислота, мл pH при 18°С 0,1 и.

бура, мл
0,2 М борная 
кислота, мл

pH при 
18°С

9,68 0,32 9,20 3,08 6,92 8,10
8,92 1,08 9,10 2,72 7,28 8,00
8,16 1,84 9,00 2,38 7,62 7,90
7,43 2,57 8,90 2,06 7,94 7,80
6,73 3,27 8,80 1,78 8,22 7,70
6,08 3,92 8,70 1,50 8,50 7,60
5,50 4,50 8,60 1,29 8,71 7,50
4,96 5,04 8,50 1,08 8,92 7,40
4,46 5,54 8,40 0,91 9,09 7,30
3,96 6,04 8,30 0,76 9,24 7,20
3,50 6,50 8,20 0,61 9,39 7,10
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Фосфатные буферные растворы Серенсена приготов
ляют смешением 1,15 молярного раствора однозамещен- 
ного фосфорнокислого калия КН2РО4, содержащего 
9,078 г соли в 1 л раствора и 1,15 молярного раствора 
двузамещенного фосфорнокислого натрия Na^HPCUX 
Х2Н20, содержащего 11,876 г двуводной соли в 1 л рас
твора, Одноз вмещенный фосфорнокислый калий пере- 
кристаллизовывают два раза из товарной соли. Раствор 
не должен давать реакцию ни на хлориды, ни на суль
фаты. Потеря при прокаливании должна составлять 
13,23±0,1%. Двузамещенный фософорнокислый натрий 
может быть приготовлен троекратной перекристаллизаци
ей из двенадцативодного препарата. Выпавшая при кри
сталлизации двенадцативодная соль сушится или в экси
каторе над СаСЬ до постоянной массы, или на листах 
фильтровальной бумаги на открытом воздухе в течение 
приблизительно двух недель. При этих условиях двенад
цативодная соль переходит в двуводную. Серенсен про
изводил эту операцию, выставляя соль на холодный зим
ний воздух. Точный переход двенадцативодной соли в 
двуводную контролируется определением потери при про
каливании, которая должна составлять 25,28±0,1 %. Этот 
контроль является обязательным. Растворимость двуза
мещенного фосфорнокислого натрия 2,7 г при 10° С и 
10,5 г при 25° С, считая на двенадцативодную соль, и 
51,0 г при ЭЭ'С, считая на безводную соль. Смешение 
производят по табл. 12.

Т а б л и ц а  12
Фосфатные буферные растворы Серенсена

NaaHP<V2HaO,
мл

к н 2ро41
мд

pH при 
18°С

NaaHP(V2HaO,
мл

к н 2ро4,
мл PW

8,06 1,94 7,40 1,88 8,12 6,20
7,12 2,88 7,20 1,25 8,75 6,00
6,10 3,90 7,00 0,82 9,18 5,80
4,94 5,07 6,80 0,52 9,48 5,60
3,76 6,24 6,60 0,34 9,66 5,40
2,70 7,30 6,40 — — —
Фосфатно-цитратные буферные растворы приготов

ляют смешением 0,2 молярного раствора двузамещен
ного фосфорнокислого натрия, содержащего 35,61 г 
Na2HP0 4'2H20  в 1 л и 0,1 молярного раствора лимонной
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кислоты, содержащего 21,008 г кристаллической лимон
ной кислоты в 1 л. Приготовление и очистка Na2HP04- 
• 2HgO указаны выше. Лимонная кислота не должна со
держать хлоридов или сульфатов и практически не долж
на оставлять остатка при сжигании. Потеря веса при суш
ке при 70° С при 20—30 мм давления должна быть 
8,58±0,1 %. Установка титра лимонной кислоты произ
водится титрованием 0,2 н. баритом с фенолфталеином 
до ясно красного цвета. Смешение производят™ табл. 13.

Для большинства природных вод достаточно пригото
вить следующие буферные смеси: смеси Мак-Ильвена: 
pH =5,0—5,2—5,4—5,6—5,8—6,0; фосфатные смеси Се- 
ренсена: рН =6,0—6,2—6,4—6,6—6,8—7,0—7,2—7,4; бо- 
ратные смеси Палича: pH =7,4—7,5—7,6—7,7—7,8—7,9— 
8,0—8,1—8,2—8,3—8,4—8,5—8,6—8,7—9,0—9,2; боратно- 
щелочные смеси Серенсена: рН =9,5—9,75—>10,0—10,5.

Т а б л и ц а  13
Фосфатно-цитратные буферные растворы Мак-Ильвена

0,2 М 
Na2HP04,

МЛ
0,1 М лимон
ной кислоты,

МЛ
pH

0,2 М 
NaaHP04,

МЛ
0,1 М лимон
ной кислоты,

МЛ рн

1,71 18,29 2,5 10,30 9,70 5,0
4,П 15,89 3,0 10,72 9,28 5,2
6,07 13,93 3,5 11,15 8,85 5,4
7,71 12,29 4,0 11,60 8,40 5,6
9,08 10,92 4,5 12,09 7,91 5,8

12,63 7,37 6,0

Наиболее пригодными для определения pH природ
ных вод являются индикаторы Кларка и Лебса — суль- 
фофталеины. Буферные растворы, окрашенные этими ин
дикаторами, при условии хранения в темноте сохраняют
ся без изменения в течение нескольких месяцев. Характе
ристика индикаторов Кларка и Лебса приведена в 
табл. 14. Для практических целей при определении почти 
всех природных вод для возможного уменьшения наборов 
окрашенных буферных растворов можно ограничиться 
тремя индикаторами, применяемыми в следующих интер
валах pH:

бромкрезоловый пурпуровый . . . .  pH=5,24-7,0
феноловый красный ........................ pH=7,04-8.1
тимоловый с и н и й .................................... рН=8.1-т-10,0

Более точно определять pH в пределах от 6,4 до 7,0
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можно с индикатором бромтимоловым синим, pH  в интер
вале 7,6— 8,3 хорош о определяется с крезоловым крас
ным, который имеет явное преимущ ество перед феноло
вым красным в интервале 7,8— 8,3. Индикаторы Кларка  
и Л ебса  перед растворением переводятся из сульфокис
лот в их натриевые соли. С этой целью отвешивают 0,2 
или 0,4 г сухого индикатора (смотря по концентрации, ко
торую долж ен иметь индикатор), переносят в агатовую  
ступку, прибавляют 0,1 н. раствора едкого натра, исходя  
из табл. 14, и растирают пестиком до  полного растворения.

Т а б л и ц а  14
Индикаторы для определения pH (прибавлять 

по 5—6 капель на 10 мл)
Интервал pH

Децинор- 
мэльная 
NaOH 

на 0,1 а 
индикатора

Индикатор
полный

опти
маль
ный

Цвет кислый 
щелочной

Кон
цент
рация,

%

Рас
твори
тель

Тимоловый си
ний

1,2—2,8 О
О L 00 Красный

Желтый
0,04 Вода 2,15

Бромфеноло- 
ВЫЙ СИНИЙ

3,0—4,6 3 ,3-3 ,9 Желтый
Синий

0,04 ь 1.49

Бромкрезоло» 
вый зеленый

со О
О L 4,0—4,6 Желтый

Синий
0,04 1,43

Бромкрезоло- 
вый пурпуро
вый

С
П

to J. о б,6 -6 ,4 Желтый
Фиолетовый

0,04 1,85

Бромтиыоло- 
ВЫЙ СИНИЙ

6 ,0-7 ,6 6,3—7,2 Желтый
Синий

0,04 3» 1,60

Феноловый
красный

6,8—8,4 7 .1-7 ,9 Желтый
Красный

0,02 2,82

Крезол о вый 
красный

7 ,2-8 ,8 7,6-8,2 Желтый
Красный

0,02 2,62

Тимоловый си
ний

8,0 -9 ,6 8,2—9,0 Желтый
Синий

0,04 » 2,15

Фенолфталеин 8,3-10,0 — Бесцветный
Красный

0,02 Спирт —

Тимолфталеин 9,3-10,5 — Бесцветный
Синий

0,04 —
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Иногда при неполном растворении указанное коли
чество щелочи приходится несколько увеличивать, одна
ко при этом надо следить за тем, чтобы индикатор не по
казал щелочной окраски. После нейтрализации содержи
мое ступки количественно переносят в литровую колбу, 
доводят дистиллированной водой до метки и фильтруют. 
К стандартной шкале и к испытуемым пробам воды дол
жен прибавляться индикатор одной и той же порции под
готовления и при помощи одной и той же капельницы. 
При употреблении рекомендуемых иногда спиртовых 
растворов индикаторов Кларка и Лебса в малобуферных 
водах возможна значительная ошибка в кислую сторону 
вследствие кислотной природы индикаторов. В особен
ности большое значение это имеет при определении кис
лых болотных вод с ничтожной буфер ностью, так как в 
этом случае константа диссоциации применяемого инди
катора (бромкрезоловый пурпуровый рН=6,3) уже пре
вышает первую константу диссоциации углекислоты.

Основные буферные растворы наиболее рационально 
хранить в хорошо пропаренных двухлитровых склянках, 
закрытых резиновыми или хорошо запарафинированны- 
ми корковыми пробками. Сквозь каждую пробку прохо
дят два отверстия: одно для сифона для выемки части 
буферного раствора, когда это нужно, другое для Т-об- 
разной трубки, концы которой соединяются толстостен
ными резиновыми перемычками с двумя соседними 
склянками. Конец стеклянной сифонной трубки соединен 
резиновой трубкой, на которую надет зажим Мора, с 
кончиком оттянутой стеклянной трубки. Склянки с бу
ферными растворами устанавливают в лаборатории на 
полках в месте, достаточно удаленном от отопительных 
приборов. Конечные склянки или каждая склянка в от
дельности соединяются с большими трубками с натрон
ной известью. Диаметр натронной трубки около 2 см, 
длина около 30 см. Натронная известь предварительно 
отсеивается на ситах дли удаления пыли, мелочи и чрез
мерно крупных кусков. Трубку с натронной известью кла
дут на полку около последней склянки (с каждой сторо
ны ряда склянок) и соединяют с ней толстостенной ре
зиновой трубкой. В случае, если определение pH произ
водится не систематически, нет надобности готовить ука
занный выше набор индивидуальных буферных раство
ров. В этом случае достаточно приготовить (в количест
ве 3—б л) каждый из основных растворов (т. е. раствор
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кислого и щелочного фосфата, борной кислоты, буры и 
едкого натра). Определение pH природных вод удобно 
производить в пробирках диаметром около 16 лгж и дли
ной около 7 см. Объем 10 мл отмечается чертой, прово
димой алмазом, или вытравляемой плавиковой кислотой. 
Высота столба жидкости около 5 ом. Высота столбов 
жидкости в пробирках не должна отличаться больше 
чем на 2 мм. Пробирки закрываются резиновыми проб
ками. Буферные растворы наливаются в такие же про
бирки, того же самого диаметра и стекла, но оканчива
ющиеся сверху короткой (2 см) стеклянной трубкой ди
аметром 5 мм с надетым на нее коротким куском рези
новой трубки, закрывающейся отрезком стеклянной па
лочки. Пробирки для буферных растворов и воды долж
ны быть хорошо пропарены, резиновые пробки и трубки 
прокипячены в воде. Так как большинство материковых 
вод имеет заметную природную окраску, то для компен
сации этой окраски при определении pH служит компа
ратор.

3.20. Для приготовления шкалы в тщательно пропа
ренную и вымытую пробирку, оканчивающуюся коротень
кой стеклянной трубкой, через маленькую воронку (оття
нутую из пробирки) вливают из капельницы пять капель 
соответственного индикатора и затем через ту же воронку 
прибавляют требуемый буферный раствор до объема 
10 мл. После этого на конце стеклянной трубки надевают 
отрезок резиновой трубки подходящего диаметра и закры
вают кусочкам стеклянной палочки, плотно входящей до 
упора с концом стеклянной трубки. Шкала хранится в де
ревянном ящике в темноте. В этом же ящике устраивают
ся гнезда для пустых пробирок для испытуемой воды, для 
капельниц и компаратора, Капельницы применяются ис
ключительно с резиновым баллончиком для выдав
ливания капель. Весьма удобны капельницы, оканчиваю
щиеся тонкостенным капилляром 4—5 см.

3.21. Для определения испытуемую воду тотчас после 
выемки осторожно наливают до черты в пробирку, в кото
рую предварительно был прибавлен индикатор. Пробирку 
закрывают резиновой пробкой и один раз перевертыва
ют для смешения воды и индикатора. Затем пробирку ста
вят в штатив или в компаратор между двумя буферными 
раствора!ми, из которых один щелочнее, другой кислее 
испытуемой воды. Если весь набор с данным индикатором 
является или более кислым, или более щелочным, чем ис-

45



пытуемая вода, то ее выливают из пробирки, выбирают 
другой, более подходящий, судя по результату предыду
щего опыта, индикатор, и вливают новую порцию воды. 
Так постепенно отыскивают нужный индикатор. Интерпо
ляция оттенка испытуемой воды с индикатором между 
двумя соседними цветами производится с точностью до '/s 
разницы оттенков. При достаточном навыке и при разнице 
двух соседних буферов в 0,1 pH точность определения 
составляет около 0,2 pH. Уже при небольшой цветности 
испытуемой воды определение pH следует производить в 
компараторе, в котором пробирки располагаются следую
щим образом. В заднем ряду помещают соответственно 
буферный раствор с индикатором, испытуемую воду с ин
дикатором, буферный раствор с индикатором. В перед
нем ряду в той же последовательности помещают испы
туемую воду, дистилированную воду и испытуемую воду.

В ночное время определение pH производят при 
электрическом освещении.

Если по каким-либо причинам определение pH нельзя 
произвести тотчас, то воду можно законсервировать при
бавкой четырех капель 2,6%-него раствора сулемы на 
100 мл воды. Склянки с консервированной водой остав
ляют в холодном месте и определение pH производят, как 
только условия позволят это сделать, причем отклады
вать надолго его не рекомендуется.

Разница в солевом составе между буферным раство
ром и испытуемой водой обусловливает необходимость 
введения значительной поправки в найденную величину 
pH, причем эта поправка является положительной, когда 
концентрация электролитов в буфере выше, чем в воде, и 
отрицательной в обратном случае. Для пресных вод прак
тическое значение имеет лишь первый случай. Солевые 
направки для пресных вод приведены в табл 16.

Т а б л и ц а  15
Солевые поправки pH для крезолового красного, 

тимолового синего и боратов Палича

Нормальность
суммы

электролитов
Общая

жесткость,
мг-экв/л

pH
Нормальность

суммы
электролитов

Общая
жесткость,

мг-экв/л
pH

0,001 1,0 + 0 ,2 3 0,008 8 ,0 + 0 ,1 2
0,002 2 ,0 + 0 ,2 1 0,01 10,0 + 0 ,1 3
0,003 3 ,0 + 0 ,1 9 0,02 23,0 + 0 ,0 9
0,004 4 ,0 + 0 ,1 7 0,03 30,0 + 0 ,0 6
0,006 6 ,0 + 0 ,1 6 0,06 60,0 + 0 ,0 0
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Для других индикаторов Кларка и Лебса — фенолово
го красного, бромтимолового синего, крезолового красно
го — без большой погрешности можно пользоваться этой 
же таблицей. Для фосфатов Серенсена и индикаторов 
Кларка и Лебса поправки не выведены. При этом поправ
ка для пресных вод должна быть по абсолютной величине 
выше, для соленых вод ниже, чем для боратных буферов, 
вследствие большей концентрации фосфатных смесей. В 
среднем эти разницу можно считать равной около 
0,03 pH.

Для обычных карбонатных вод с не слишком большой 
величиной солевого состава «нормальность суммы элек
тролитов» может быть приравнена к щелочности воды, 
выраженной в грамм-эквивалентах (величина щелочно
сти, деленная на 1000). Для обычных определений, не 
преследующих особой точности, допустимо пользование 
средней солевой поправкой +0,20 pH. Заметное влияние 
на получаемый результат, хотя и меньше, чем солевой 
состав, оказывает в отдельных случаях разница темпера
тур испытуемой воды и буфера. Отклонение температу
ры воды от ее температуры в водоеме и температуры 
буфера от 18°С вызывает изменение константы диссоци
ации индикатора. Стандартными условиями являются 
приведение pH воды к температуре ее в водоеме и при
ведение pH буфера к 18°С. Введение поправки делается, 
согласно С. В. Бруевичу и Б. А. Скопинцеву, по формуле

рНиспр — рНдабл 8 (18 — /в) —  Р (tw +  tw),
где рНнабл — pH буферного раствора, окраска которого 

соответствует окраске воды;
б — температурный коэффициент визуального 

измерения pH буфера при увеличении t на 
l^C;

tB — температура буфера в момент определе
ния pH;

Р— температурный коэффициент визуального 
измерения pH воды;

tw — температура испытуемой воды в водоеме:
t w—температура воды при определении pH. 

Коэффициенты б и р (табл. 16), определенные для бора
тов Палича, являются одинаковыми для тимолового си
него, крезол ового красного и фенолового красного и не 
зависят от солености. Температура буфера определяется 
в пробирке с водой, постоянной стоящей в pH-м ящике.
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Таблица температурных поправок
Т а б л и ц а  16

pH 6 Э рн 6

7,6 +0,0063 0,0000 8,2 0,0032 -0,0017
7,7 0,0058 —0,0002 8,3 0,0027 -0,0020
7,8 0,0053 -0,0005 8,4 0,0022 -0,0023
7,9 0,0048 -0,0008 8,5 0,0017 -0,0026
8,0 0,0043 -0,0011 8,6 0,0012 -0,0029
8,1 0,0038 -0,0014 8,7 0,0007 -0,0032

При обычных определениях pH температурная поправ
ка не вводится. Но при изучении жизни водоема, при 
сплошном экспедиционном проезде по реке, при изучении 
суточного хода pH игнорирование влияния температуры 
может дать значительные ошибки. Следует иметь в ви
ду, что температурная поправка рассчитывается без уче
та солевой поправки. Например, жесткость общая
4,3 мг-экв/л, индикатор тимоловый синий.

рНяабл =  8,30; tw = 5°С; tw =  25 °С; tB =  30 °С.
По табл. 16 находим:

8 =  +0,0027; р =  — 0,0020; 
pH с учетом температурной поправки равно:
8,30 — 0,0027 (18° — 30 °С) +  0,0020 (25° — 5 °С) =  8,37.

Для поправки на солевой состав определяем нормаль
ность электролитов:

—  =  4,3 мг-экв =0,0043'г-экя.
2,8 -

По табл 15 находим поправку +0,17 pH.
Окончательный результат:

pH =  8,37 +  0,17 =  8,54.
3.22. Определение pH потенциометрическим методам. 

Потенциометрический метод определения концентрации 
водородных ионов в растворе основан на измерении вели
чины электродного потенциала.

3.23. Применяются такие электроды, потенциал кото
рых зависит от концентрации ионов водорода. Такими 
электродами является водородный, хингидронный, сурь
мяный и стеклянный, получившими в последнее время 
очень широкое применение.
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3.24. Стеклянный электрод. На границе между стеклом 
и соприкасающимся с ним раствором возникает разность 
потенциалов, величина которой зависит от концентрации 
ионов водорода в растворе.

Измеряя потенциал стеклянного электрода, можно оп
ределить pH данного раствора. Стеклянный электрод при
меняется в области от 2 до 10 pH.

В сильно щелочных растворах стеклянный электрод 
дает большие ошибки. Для определения pH водных раст
ров применяется лабораторный pH-метр ЛПУ-0,1, кото
рый градуирован в единицах pH и в милливольтах и поз
воляет производить непо
средственный отсчет из
меряемой величины.

Предел измерения ве
личины pH от 2 до 14; 
чувствительность прибора 
0,01 pH; стабильность по
казаний в течение дли
тельного времени 0,02 pH; 
время установления пока
заний не более 5 сек. Ав
томатическая темпера
турная компенсация от 0 
до 100°С.

Схема электродной си
стемы со стеклянным 
электродом для измере
ния pH водного раствора 
приведена на рис. 13.

Стеклянный электрод 
представляет собой труб
ку с напаянным на конце 
полым шариком из ли
тиевого электродного 
стекла.

При погружении элек
трода в раствор между 
поверхностью шарика 
электрода и раствором 
происходит обмен ионами, в результате которого ионы 
лития в поверхностных слоях стекла замещаются иона
ми водорода, и стеклянный электрод приобретает свой
ства водородного электрода.

Рис. 13. Электродная систе
ма

1 — полый шарик из электрод
ного стекла, 2 — стеклянный 
электрод; 3 — внутренний кон* 

тактный электрод; 4 — вспомо
гательный электрод; 5 — элект
ролитический контакт, 6 — по
ристая перегородка; 7 — рН- 
метр ЛПУ-01; 8 — раствор, за
полняющий внутреннюю по

лость электрода
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Между поверхностью стекла и контролируемым раст
вором возникает разность потенциалов £*, величина ко
торой определяется активностью ионов водорода в раст
воре:

3 ^ - р Н ,

где R — универсальная газовая постоянная, равная 
8,315: 107 эргГС моль;

Г — температура раствора, °К;
F — 96 600 кулон/г-экв (число Фарадея); 
ап — активность ионов водорода в растворе.

Для создания электрической цепи при измерении 
применяются контактные электроды — внутренний 
электрод, осуществляющий электрический контакт с 
раствором, заполняющим внутреннюю часть стеклянно
го электрода, и внешний (так называемый вспомога
тельный электрод), осуществляющий электрический кон
такт с контролируемым раствором.

Для защиты от воздействия высоких температур (при 
измерении pH горячих растворов) вспомогательный 
электрод помещают вне контролируемого раствора и со
единяют с ним при помощи электролитического ключа — 
трубки, заполненной насыщенным раствором хлористого 
калия и заканчивающейся пористой перегородкой. Раст
вор хлористого калия непрерывно просачивается через 
пористую перегородку, предотвращая проникание из 
контролируемого раствора в систему электрода посто
ронних ионов, которые могли бы изменить величину 
э.д.с. электрода.

Электродвижущая сила электродной системы равна 
алгебраической сумме э.д.с. контактных электродов £ к 
и £ Всш Э.Д.С., возникающей на внутренней поверхности 
стеклянного электрода £ вн и определяемой величиной pH 
внутреннего раствора, э.д.с., возникающей на наруж
ной поверхности стеклянного электрода Ех.

Величины Е^, Евсп и Евн не зависят от состава кон
тролируемого раствора и меняются только при измепе- 
нении температуры:

Е = Е + Е + Е  + Е  = £ о  — 2,3 — pH.К 1 ВСП 1 ВН Г X ' р г

Суммарная электродвижущая сила электродной си
стемы линейно зависит от величины pH раствора.
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Измеряя э.д.с. электродной системы с помощью 
электродного милливольтметра, шкала которого градуи
рована в единицах pH, определяют величину pH кон
тролируемого раствора.

Свободная углекислота

3.25. Количество свободной углекислоты в открытых 
водоемах обычно составляет несколько миллиграммов в 
литре, понижаясь до нуля в период усиленного развития 
водной растительности и возрастая в подледных усло
виях, в особенности в придонных слоях. В подземных во
дах содержание свободной углекислоты возрастает до 
десятков миллиграммов в литре.

Определение угольной кислоты желательно произво
дить на месте; при доставке проб в лабораторию необ
ходимо полностью заполнять бутыль водой.

Определение свободной угольной кислоты произво
дится методом титрования едким натром или содой; ре
акция происходит по уравнению

NaaCOs +  С02 +  Н20  =  2 NaHCOs.
В качестве индикатора применяют фенолфталеин с 

интервалом перехода при pH =  8,3. Необходимо помнить, 
что одновременно титруются органические кислоты и 
гидролитические кислые соли.

3.26. Для определения свободной углекислоты необ
ходимы следующие реактивы:

1) 0,02 н. раствор Na2C03. Его готовят из высушенной 
в течение 1 ч при 270°С соды. Для этого берут навеску 
0,414 г и разводят в 200 мл дистиллированной воды, не 
содержащей 0 0 2;

2) 0,1%-ный раствор фенолфталеина. Его приготов
ляют, растворяя 0,1 г фенолфталеина в 100 мл этилового 
спирта;

3) минеральный стандарт (запасной раствор). Гото
вят из 2 г СоС12-2Н20  и 2,01 г CuSC^-SH^O, растворен
ных в колбе на 200 мл. Туда же прибавляют 2 мл соля
ной кислоты (удельного веса 1,19) и доводят до метки; 
для приготовления рабочего раствора берут 20 мл за
пасного раствора и доводят до 200 мл испытуемой водой;

4) раствор сегнетовой соли. Готовят, растворяя 50 г 
KNaC4H4Oe в дистиллированной воде и доведя до 100 мл.

3.27. Для определения в мерную колбу на 200 мл ос-
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торожно сифоном наливают испытуемую воду до метки, 
прибавляют 2 мл раствора фенолфталеина и перемеши
вают, перевертывая колбу. Если вода при этом получит 
розовую окраску, отмечают, что угольной кислоты в про
бе нет. Если вода не окрасилась, ее титруют раствором 
соды до появления розового оттенка, сохраняющегося з 
течение 5 мин.

Появление розового оттенка легче устанавливать при 
сравнении с минеральным стандартом, приготовление 
которого описано выше, особенно при наличии цветности 
испытуемой воды. Определение повторяют, приливая 
сразу почти весь израсходованный на первое титрование 
объем Na2C0 3 и затем дотитровывают до стандартной 
окраски. Записывают результаты второго титрования. 
Содержание свободной углекислоты X в мг/л вычисляют 
по формуле

X — 4,4 л,
где п — количество точного раствора 0,02 н. NagCOs, по

шедших на второе титрование 200 мл испытуе
мой воды, мл.

При титровании воды, содержащей С02 менее 10 мг/л, 
следует пользоваться бюреткой с делениями 0,01; при 
большом содержании углекислоты следует пользоваться 
более крепкими растворами соды (0,04 н.).

При высокой минерализации воды (более 1 г/л) и 
значительной цветности определение неточно. Если при 
прибавлении раствора Na2C0 3 вода начинает мутнеть 
(большая жесткость или значительное содержание же
леза) , в испытуемую воду перед титрованием прибавляют 
1 мл сегнетовой соли.

Агрессивная углекислота

3.28. Часть свободной углекислоты способна действо
вать растворяющим образом на карбонат кальция, что 
вызывает «карбонатную агрессию», т. е. способность раз
рушать бетонные сооружения. Карбонатная агрессия обу
словлена общей минерализацией воды, соотношением 
между компонентами солевого состава, активной реакци
ей и содержанием углекислоты как в свободном, так и в 
связанном состоянии.

3.29. Аналитическое определение карбонатной агрес
сии заключается в эмпирическом наблюдении за воздей
ствием исследуемой воды на карбонат кальция.



3.30. При определении используются следующая аппа
ратура и реактивы:

1) мрамор чистый и тонко измельченный до порошко
образного состояния, промытый (несколько раз) кипя
щей дистиллированной водой и высушенной при 105°С;

2) соляная кислота 0,1 н. раствор;
3) раствор метилового оранжевого 0,05%-ный;
4) склянки с притертой пробкой емкостью около 

300 мл;
5) стеклянная воронка с промытым и высушенным 

фильтром;
6) аппарат для перемешивания.
3.31. При определении в исследуемой воде предвари

тельно определяют щелочность с метиловым оранжевым. 
Для определения агрессивной углекислоты в склянку 
емкостью около 300 мл всыпают около 3 г порошка мра
мора; затем при помощи сифона ее наполняют доверху 
испытуемой водой, закрывают пробкой (выдавливая из
лишек воды) и встряхивают в шюттель-аппарате в течение 
6 ч. При отсутствии указанного аппарата испытуемую 
пробу воды оставляют стоять в темном месте в течение 
пяти суток, ежедневно ее взбалтывая. По окончании пе
ремешивания пробу воды отстаивают, сливают сифоном 
с осадка, фильтруют, отбирают 100 мл фильтрата в ко
ническую колбу и титруют 0,1 н. соляной кислотой в 
присутствии метилового оранжевого. Из данной величи
ны щелочности вычитают щелочность исходной воды, 
найденную в отдельной пробе, как это было указано вы
ше, умножая полученную разницу на грамм-эквивалент 
СОг, равный 22, находят содержание агрессивной угле
кислоты в миллиграммах на литр.

3.32. Наблюдения показали, что некоторые сорта 
мрамора растворяются различным образом, сравнимые 
результаты могут быть получены путем замены мрамо
ра препаратом карбоната кальция, обработанным в 
строго определенных условиях.

ГОСТ 3313—46 для определения «стабильности во
ды», объединяющего устойчивость карбонатной системы 
воды как в отношении выпадения карбонатов, так и 
карбонатной агрессии, рекомендует следующий способ 
приготовления карбоната кальция.

Препарат готовят следующим способом: в стеклянный 
баллон из прозрачного стекла вместимостью 5 л  влива
ют 2 л дистиллированной воды и туда же осторожно



всыпают 500 г кристаллического хлористого кальция 
(СаСЬ’бНгО), затем содержимое баллона вручную пе
ремешивают до полного растворения кристаллов хлори
стого кальция, после чего раствор выливают в эмалиро
ванную кастрюлю вместимостью 7—8 л.

В освободившийся стеклянный баллон всыпают за
тем 350 г углекислого аммония (NH^aGOs, вливают 3 л 
дистиллированной воды; содержимое вручную перемеши
вают до полного растворения углекислого аммония и 
лишь после этого полученный раствор переливают в эма
лированную кастрюлю с раствором хлористого кальция. 
Содержимое в кастрюле непрерывно перемешивают в те
чение 15 мин небольшим деревянным веслом со скоро
стью около 60 об/мин. Образовавшемуся карбонату 
кальция (при избытке хлористого кальция в получен
ном растворе около 20%) дают возможность осесть в те
чение 2 ч. По прошествии 2 ч отстоенную воду удаляют 
сифонам, а оставшийся ,на дне осадок переносят в ворон
ку Бюхнера, где его тщательно отмывают от следов 
хлоридов. Промытый осадок высушивают при 110°С и 
прокаливают при 300—350°С до полного удаления из 
него углекислого и хлористого аммония.

3.33. Определение свободной и агрессивной углекис
лоты методом вычисления. Наличие зависимости между 
свободной углекислотой, активной реакцией и бикарбо- 
натным ионом, детально выясненной многочисленными 
исследованиями, позволяет производить определение сво
бодной углекислоты и агрессивной ее части методом вы
числения.

Свободная углекислота связана с концентрацией во
дородных и гидрокарбонатных ионов соотношением:

™  _  [Н]+- [НСОзГUJ2----------^  ,

где К\ — первая константа диссоциации угольной ки
слоты;

[Н]+ — концентрация водородных ионов;
[НСОз]- — концентрация гидрокарбонатных ионов, вы

раженная в грамм-молекулах (молях на 1 л). 
Первая константа диссоциации С 02 Ki при 18°С= 

3-10-7. Величина второй константы диссоциация угле
кислоты столь незначительна, что ею можно пренебречь. 
Для практического применения удобно пользоваться 
формулой в которой содержание свободной угольной ки



слоты выражено в миллиграммах на литр. Тогда приве
денная формула принимает следующий вид:

COfe= 4410~ рН' -  =  1,47/г-108 — pH, 
3-10—7

где п —величина щелочности в миллиграмм-эквивален
тах. В логарифмической форме формула имеет 
вид:

lga =  Ig44 — pH -f lgn +  6,52 =  8,16 — pH-f- lgn,
где a — свободная СОг, мг/л.

Такое вычисление содержания свободной СОг дает 
удовлетворительные результаты, если содержание орга
нических (гумияовых) соединений минеральных солей не
велико. При значительном содержании последних (свы
ше 0,5 г) необходимо введение соответствующих попра
вок (на изменение константы диссоциации СОг и на из
меняющуюся величину коэффициента активности).

3.34. Имея данные о содержании в воде связанной 
углекислоты (равной половине бикарбонатной) и свобод
ной, можно вычислить приближенное содержание агрес
сивной углекислоты. При этом исходят из того, что соот
ношение между связанной и равновесной 'СОг выража
ется следующим уравнением:

СаС03 +  Н20  +  С02 г  Са2+ +  2 НСОа. 
Отсюда на основании закона действующих масс

(Са2+)-(НСОГ)а
(С02)(Н 20)(С аС 08)

Так как НгО и СаС03 постоянны, то, принимая для 
системы чистый СаСОз и ООг, что (Са2 +) =  ~  (НС08),

получаем после подстанов'ки:
(НСОГ)8
-  3 ■ =  (С02 сво

бодная). Практически для вычисления агрессивной СОг 
пользуются табл. 17, в которой приведено количество 
равновесной СОг при различном содержании связанной
С02.

Вычисление производят следующим образом: скла
дывают найденные количества свободной и связанной 
углекислоты, выраженной в миллиграммах углекислоты 
на литр. Связанную углекислоту в мг/л находят путем
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8
Вычисление агрессивной углекислоты

- 1 Б А Б * 1 Б * 1 Б А Б А Б
1 1 29 28,4 57 53,2 85 74,5 113 92,8 140 108,12 2 30 29,4 58 54,0 86 75,2 114 93,4 141 108*63 3 31 30,3 59 54,8 87 75,9 115 94,0 142 109*14 4 32 31,2 60 55,7 88 76,6 116 94,6 143 109^65 5 33 32,2 61 56,5 89 77,3 117 95,1 144 110*26 6 34 33,1 62 57,2 90 78,0 118 95,8 145 110*77 7 35 34,0 63 58,1 91 78,7 119 96,3 146 111,28 8 36 34,9 64 58,8 92 79,3 120 97,0 147 111,79 9 37 35,9 65 59,6 93 80,0 121 97,6 148 112,210 10 38 36,8 66 60,4 94 80,8 122 98,1 149 112,511 11 39 37,7 67 61,2 95 81,4 123 98,6 150 113,212 12 40 38,6 68 62,0 96 82,1 124 99,2 151 ИЗ* 713 13 41 39,5 69 62,8 97 82,7 125 99,8 152 114*214 13,9 42 40,3 70 63,5 98 83,3 126 100,4 153 114*715 14,9 43 41,2 71 64,3 99 84,0 127 100,9 154 115,316 15,9 44 42,1 72 65,0 100 84,6 128 101,5 155 115,817 16,9 45 43,0 73 65,8 Ю1 85,3 129 Ю2,1 156 116,318 17,8 46 43,9 74 66,5 102 85,9 130 102,6 157 116,*619 18,8 47 44,7 75 67,3 103 86,5 131 Ю3,2 158 117,320 19,8 48 45,6 76 68,0 104 87,2 132 103,7 159 117,621 20,8 49 46,5 77 68,8 105 87,6 133 104,3 160 118,122 21,7 50 47,3 78 69,5 106 88,4 134 104,8 161 118,623 22,7 51 48,2 79 70,3 Ю7 89,1 135 105,4 162 119,124 23,7 52 49,0 80 71,0 108 89,7 136 105,9 163 119,625 24,6 53 49,9 81 71,7 109 90,4 137 106,5 164 120,126 25,5 54 50,7 82 72,4 110 90,9 138 106,9 165 120,627 26,5 55 51,5 83 73,1 111 91,6 139 107,5 166 121,0

28 27,5 56 52,4 84 73,8 112 92,2

Т а б л и д а  17

А Б А Б

167 121,5 194 133,7
168 122,0 195 134,0
169 122,5 196 134,4
170 123,0 197 134,8
171 123,4 198 135,2
172 123,9 199 135,7
173 124,3 200 136,0
174 124,7 210 141,6
175 125,2 220 145,6
176 125,7 230 149,8
177 126,2 240 153,8
178 126,6 250 157,5
179 127 260 161,2
180 127,5 270 164,9
181 127,9 280 168,5
182 128,4 290 171,9
183 128,8 300 175,3
184 129,2 310 178,8
185 129,7 320 182,1
186 130,2 330 185,0
187 130,6 340 188,3
188 131,0 350 191,3
189 131,4 360 194,2
190 131,9 370 197,3
191 132,3 380 199,9
192 132,7 390 202,8
193 133,2 400 205,7



умножения величины щелочности на 22. Сумму свобод
ной и связанной углекислоты находят в графе А. Со
ответствующая цифра в графе Б дает сумму связанной 
и агрессивной углекислоты. Вычитая из последней ве
личины найденное количество связанной СОг, получаем 
количество агрессивной углекислоты.

Например, щелочность испытуемой воды равна 
3,62 мг-экв/л и содержание свободной СОг равно 
50 мг/л; тогда содержание связанной СОг=3,62-22 
равно 80 мг/л, сумма свободной и связанной СОг рав
на 130 мг/л. Находим эту цифру по табл. 17 в графе А. 
Ей соответствует в графе Б цифра 102,6; последняя 
представляет собой сумму связанной и агрессивной
оо2.

Вычитая из этой величины количество связанной 
СОг, получаем количество агрессивной углекислоты: 

102,6 — 80 =  22,6 С02 мг/л.
Вычисление агрессивной углекислоты по табл. 17 

дает правильные результаты лишь в том случае, если 
концентрации ионов Са2+ и НСО~з практически эквива
лентны; в случаях, когда вода содержит значительное ко
личество бикарбонатов натрия и магния, а также боль
шое количество хлоридов и сульфатов, вычисление ста
новится неточным. Ошибочно оно также в случае мяг
ких вод с карбонатной жесткостью менее 2,1 мг-экв/л.

Для более точного расчета агрессивной ООг необхо
димо учитывать содержание основных компонентов со
левого состава.

Жесткость

3.35. Под общей жесткостью .воды понимается сум
ма катионов Са2+ и Mg2+, содержащихся в воде в раст
воренном виде. Жесткость может выражаться в граду
сах жесткости и мг-экв/л. Один градус жесткости соот
ветствует содержанию в воде солей жесткости в коли
честве, эквивалентном 10 мг/л СаО.

Последнее время жесткость воды выражается в 
мг-экв/л. 1 мг-экв жесткости равен 2,804 немецких гра
дуса.

3.36. В настоящее время положительную оценку по 
сравнению с ранее известными методами получил ком
плексометрический метод определения жесткости воды 
с трилоном Б.
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Наряду с высокой точностью и чувствительностью 
метод отличается большой простотой определения и 
требует небольшой затраты времени.

Основой этого метода является способность три лона 
Б давать прочные малодиссоциированные комплексы с 
ионами кальция и магния.

Трилоном Б называют натриевую соль этилендиа- 
минотетрауксусной кислоты.

В качестве индикаторов применяют красители: 
а) хромоген черный ЕТ-ЮО; б) кислотный хромтемно- 
синий.

Цвет раствора этих индикаторов в щелочной среде 
следующий: для индикатора хромоген черный, в присут
ствии ионов кальция и магния — винно-красный. В том 
случае, корда кальций и магний отсутствуют, раствор 
имеет цвет синий с зеленоватым оттенком. Раствор ин
дикатора хромтемно-синий в присутствии ионов каль
ция и магния имеет розово-красный цвет, при отсутст
вии ионов кальция и магния — синий с сиреневым от
тенком.

3.37. Реактивы, применяемые при комплекоометри- 
ческом методе, готовятся на дистиллированной воде, не 
содержащей меди. Она может быть получена перегон
кой в стеклянном аппарате или катионированием. Ка
чество дистиллированной воды испытывают следующим 
образом: к 100 мл дистиллята прибавляют 1 мл буфер
ного раствора и б —7 капель индикатора кислотного 
хромтемносинего. 'Синяя с сиреневым оттенком окраска 
раствора указывает на чистоту воды.

3.38. Реактивами для определения жесткости служат:
1) 0,1 и. раствор трилона Б.18,60 г трилона Б раст

воряют и доводят до 1 л дистиллированной водой. Если 
раствор мутный, то его фильтруют. Путем разведения 
0,1 н. раствора в два раза получают 0,05 н. раствор три
лона. Титр раствора устойчив и .не меняется в течение 
нескольких месяцев;

2) аммиачный буферный раствор. 20 г хлористого 
аммония (х. ч.) растворяют в дистиллированной воде, 
добавляют 100 мл 25%-ного раствора аммиака и дово
дят до 1 л дистиллированной водой;

3) раствор индикатора. 0,5 г растворяют в 20 мл 
аммиачного буферного раствора и доводят до 100 мл 
этиловым спиртом. Раствор индикатора хромтемноси- 
ний может сохраняться длительное время без измене-
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ний; раствор хромоген черный устойчив в течение 10 
суток;

4) раствор сульфида натрия (Na2S). 2—5 г суль
фида натрия растворяют в дистиллированной воде и 
доводят до 100 мл. Раствор готовят на срок не свыше 
двух недель;

б) раствор гидроксил амина солянокислого. 1 г 
гидроксил амина солянокислого (NHgOH-HCl) раство
ряют в дистиллированной воде и объем раствора дово
дят до ilOO мл;

6) растворы для установки титра трилона Б:
а) 0,01 н. раствор сульфата магния готовят из фик- 

сонала растворением в дистиллированной воде содер
жимого ампулы, прилагаемой к набору реактивов для 
определения жесткости воды, затем объем раствора до
водят до литра; при отсутствии фиксонала для 0,01 н. 
раствора берут навеску 1,2326 г сульфата магния 
(MgS04 • 7iHaO), помещают в литровую мерную колбу, 
растворяют в дистиллированной воде и доводят объел! 
до литра. В этом случае титр его следует установить ве- 
оовым методам, определяя в нем содержание магния;

<б) раствор соли цинка из металлического цинка. 
Точную навеску чистого гранулированного цинка (око
ло 3 г) растворяют в 30 мл соляной кислоты (1:1), за
тем доводят в мерной колбе дистиллированной водой до 
500 мл (примерно получают 0,2 н. раствор); отсюда бе
рут расчетное количество цинка для приготовления 
точного раствора. Так, для приготовления точно 0,01 н. 
раствора необходимо, чтобы в 1 л содержалось 0,3269 г 
цинка.

3.39. Установка титра трилона Б. Для установки тит
ра растворов трилона Б разной нормальности берут раз
личные объемы 0,01 н. раствора соли магния или цинка.

Нормальность трилона Б Число мл 0,01 н. раствора
соли магния

0,1 100
0,05 50
0,01 10

Объем взятого раствора соли разводят дистиллиро
ванной водой до 100 мл, прибавляют 5 мл буферного 
раствора, 5—7 капель индикатора и медленно титруют 
при интенсивном взбалтывании растворам трилона Б 
соответствующей нормальности до переходной окраски.
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Поправочный коэффициент К к нормальности раствора 
трилона Б вычисляется то формуле

где V — объем раствора соли, взятой для титрования, мл; 
а — количество раствора трилона Б, мл.

3.40. Для определения жесткости к 100 мл испыту
емой воды добавляют 5 мл аммиачного буферного раст
вора, 6 капель индикатора и медленно три интенсивном 
помешивании титруют раствором трилона Б до пере
ходной окраски.

Жесткость исследуемой воды X в мг-экв/л (вычисля
ется по формуле

у _  аКН 1000 
V

где V — объем испытуемой воды, отобранной для титро
вания, мл;

а — расход раствора трилона Б, мл;
Я — нормальность раствора трилона Б;
К — поправочный коэффициент к титру трилона Б.

Например, для титрования было взято 100 мл испы
туемой воды, расход 0,0'5 н. раствора трилона Б соста
вил 7,15 мл, К раствцра трилона Б равен 0,95; отсюда 
жесткость воды X в мг-экв/л рассчитывается по формуле

X  = 7 . 15-°.95 0,05 1000 == з  40 

100

3.41. Мутные воды должны быть предварительно от
фильтрованы, кислые воды — нейтрализованы щелочью. 
Ионы меди, цинка и марганца мешают определению. 
Присутствие в воде меди обнаруживается по нечеткому 
изменению окраски в эквивалентной точке.

Цинк титруется так же, как и ионы кальция и маг
ния, и, следовательно, завышает величину определяе
мой жесткости. Для устранения влияния меди и цинка 
к отобранной для титрования пробе воды прибавляют 
1 мл раствора сульфида натрия.

В присутствии марганца, после прибавления буфер
ного раствора и индикатора, жидкость довольно быстро 
приобретает серый цвет и титрование становится не
возможным.

В этом случае к пробе жидкости, отобранной для
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титрования, до ввода реактивов прибавляют пять капель 
раствора солянокислого гидроксиламина и далее посту
пают так, как описано.

Жесткость устранимая и постоянная

3.42. Часть общей жесткости, на которую уменьша
ется первоначальная общая жесткость в процессе кипя
чения воды, называется устранимой жесткостью. Опре
деляют ее по разности общей жесткости сырой и проки
пяченной поды.

3.43. При определении в хорошо выщелоченной пли 
сделанной из стекла пайрекс колбе объемом 0,75 л ки
пятят с обратным холодильником в течение i ч около 
0,5 л исследуемой воды.

По окончании кипячения колбу быстро охлаждают 
под струей холодной воды. Затем пропускают через 
промытый и высушенный фильтр около 200 мл иссле
дуемой воды, из которых отмеривают 100 мл и определя
ют общую жесткость.

Разница между жесткостью исходной и кипяченой 
воды дает величину устранимой жесткости. Причина 
уменьшения жесткости заключается в том, что в резуль
тате распада бикарбонатов удаляется углекислота, а 
образующийся яри этом карбонат кальция выпадает в 
осадок.

При кипячении устраняется, выпадая в виде нераст
воримого карбоната кальция, та часть карбонатной 
жесткости, которая преимущественно состояла из би
карбоната кальция, так как СаСОз менее растворим в 
отсутствии свободной углекислоты, чем сравнительно 
легкораство имый MgCOa.

3.44. Устранимая и постоянная жесткости могут быть 
определены и на основании уменьшения щелочности б о 
д ы  после кипячения. В этом случае устранимую жест
кость X в мг-экв/л вычисляют по формуле

Х =  ( п - П1)К,
где п и « 1  — щелочность в мг-экв/л норм. кислоты

на 1 л до и после кипячения;
К — поправочный коэффициент 0,1 н. соляной 

кислоты.
Постоянную жесткость С в мг-экв/л в этом случае 

рассчитывают по формуле
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С = а —х,
где а — общая жесткость, мг-экв]л\

х — устранимая жесткость, мг-экв/л.

Кальций

3.45. Для определения кальция в настоящее время 
общее признание получил комплексометрический метод 
с применением мурексида в качестве индикатора.

Метод основан на способности трилона Б образовы
вать с ионами Са2+ в щелочной среде в присутствии 
индикатора— мурексида (аммонийная соль пурпуровой 
кислоты) малодиосоциировааный комплекс.

Анион пурпуровой кислоты в щелочной среде (при 
рН =12) имеет лиловую окраску. С ионами Са2+ анион 
пурпуровой кислоты ,в щелочной среде образует ком
плекс красного цвета.

Комплексное соединение ионов пурпуровой кислоты 
с кальцием менее стойкое, чем комплексное соединение 
кальция с трилоном. В связи с этим после связывания 
ионов кальция в растворе трилон Б извлекает кальций 
из комплексного соединения его с мурексидом и в экви
валентной точке происходит изменение окраски от крас
ной к лиловой.

3.46. При определении используются следующие ре
активы:

1) раствор трилона Б — тот же, что и для определе
ния жесткости;

2) сухая смесь индикатора. Омесь из 1 г мурексида 
и 99 г NaCl растирают в ступке. Хранят мурексид в 
склянке с притертой пробкой, так как мурексид под вли
янием влаги разлагается. Можно также применять смесь 
индикатора оо спиртом: к 20 мг мурексида прибавляют 
50 мл безводного спирта, смесь помещают в капельни
цу, перед употреблением взбалтывают. Смесь устойчива 
в течение года;

3) NaOH, 2 н. раствор;
4) дистиллированная вода. Не должна содержать 

следов меди (ом. раздел «Жесткость воды»).
3.47. Для определения в коническую колбу емкостью 

200—260 мл вносят 100 мл испытуемой воды или мень
ший объем, разбавленный до 100 мл дистиллированной 
водой. Затем прибавляют 2 мл 2 н. раствора NaOH,
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0,03—0,05 г сухой смеси индикатора и медленно титруют 
раствором трилона Б при энергичном перемешивании 
до перехода окраски от красной до лиловой, не изменя
ющейся гари дальнейшем прибавлении трилона Б. В ка
честве свидетеля может быть использована слегка пе- 
ретитроваяная проба.

Расчет содержания Са2̂  в мг-экв/л ведется по фор
муле

v  А К н-1000
V

где А — количество раствора трилона Б, израсходован
ного на титрование, мл;

К — поправочный коэффициент к титру раствора 
трилона Б;

н — нормальность раствора трилона Б;
V — объем взятой для анализа воды, мл.

Для получения мг/л Са2+ число мг-экв/л Са2+ умно
жают на эквивалентный вес Са2+ — 20,04.

3.48. Определению мешают ионы магния (свыше 
.50 мг/л), в присутствии которых изменение окраски 
раствора в эквивалентной точке становится менее 
отчетливым вследствие адсорбции части 'муреюсида 
хлопьевидной гидроокисью магния. Одновременно ме
шают определению ионы железа при содержании их 
свыше 10 мг/л. Влияние магния и железа устраняется 
nvTeM предварительного разведения пробы дистиллиро
ванной водой.

Влияние ионов меди, цинка и марганца устраняется 
тем же способом, который был рекомендован при опре
делении жесткости воды.

Из анионов оказывают влияние ионы ИСО~3я СОз~. 
Их действие заключается в том, что при добавлении раст
вора NaOH ионы кальция связываются в СаСОз. В этом 
случае проба воды, оттитрованная до лилового цвета, 
постепенно изменяет свою окраску на первоначальную, 
т. е. на красную, которая .вновь становится лиловой от 
одной капли трилона Б. Для устранения влияния этих 
ионов необходимо приступить к титрованию пробы не
медленно после прибавления к ней NaOH. Если ж е при 
этом действие анионов не устраняется, то рекомендует
ся в таких случаях к отмеренной пробе воды прибавить 
рассчитанное по величине щелочности количество 0,1 н. 
раствора соляной кислоты, далее продуть пробу возду-
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хам, после чего определить кальций обычным комплексо- 
метрическим методом с трилоком Б.

Магний

3.49. Магний определяется методом расчета с ис
пользованием результатов титрования при определении 
жесткости и ионов кальция комплексометрическим ме
тодом с трилоном Б.

Содержание магния X в мг/л вычисляют по фор
муле

Х =  (А—В) 12,16,
где А — жесткость воды, мг-экв/л\

В — содержание кальция, мг-экв/л;
12,16 — эквивалентный вес магния, мг.

Например, жесткость воды равна 13,06 мг-экв/л, 
Са2+ — 6,62 мг-экв/л.

X  =  (13,06 — 6,62) 12,16 =  78,3 мг/л.

Калий и натрий

3.50. Одним из методов определения калия и натрия 
является весовой метод с удалением мешающих соеди
нений.

Для определения готовятся следующие реактивы:
1 ) соляная кислота 1 :1 ;
2 ) хлористый барий, 1 0 %-ный раствор;
3) гидрат окиси бария, насыщенный раствор;
4) аммиачный раствор углекислого аммония ( 2 0 0  г 

углекислого аммония растворяют в 800 мл воды и дово
дят до 1 л добавлением аммиака удельного веса 0,96);

5) серная кислота 1:3;
6 ) хлорная пластина PtCU, 1 0 %-ный раствор;
7) этиловый спирт, 80%-ный раствор.
3.51. Определение ведется в платиновой чашке, в ко

торой выпаривают досуха 1 —3 л воды, затем сухой 
остаток умеренно прокаливают для разрушения органи
ческих веществ. Остаток смачивают соляной кислотой, 
упаривают на водяной бане и высушивают в сушильном 
шкафу при 100° С. Эти операции повторяют три раза. 
Затем прибавляют несколько миллилитров соляной 
кислоты и 50 мл дистиллированной воды, жидкость с 
осадком сливают в стакан, нагревают до кипения и да-
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ют отстояться при комнатной температуре. При этом 
выпадает кремниевая кислота, которую отфильтровыва
ют через беззольный фильтр. В фильтрате осаждают 
серную кислоту, как при определении сульфатов. Фильт
рат после осаждения сульфатов выпаривают досуха, су
хой остаток слегка прокаливают для удаления аммо
нийных солей, так как хлористый аммоний мешает осаж
дению кальция, бария и магния. Обрабатывают оста
ток дистиллированной водой, беря последней от 26 до 
100 мл, затем прибавляют небольшое количество насы
щенного раствора гидроокиси бария и нагревают до ки
пения. Через полчаса фильтруют и промывают осадок 
горячей водой. К фильтрату прибавляют смесь аммиака 
и углекислого аммония для осаждения кальция и бария 
и нагревают на водяной бане до тех пор, пока жидкость 
над осадком не просветлеет, после чего фильтруют и 
промывают. Фильтрат и промывные воды выпаривают 
досуха и прокаливают в платиновой чашке, доводя дно 
ее до темно-красного каления для удаления аммонийных 
солей. Содержимое чашки растворяют в нескольких 
миллилитрах горячей воды, фильтруют я промывают, 
сохраняя небольшой объем. Вновь прибавляют аммиач
ный раствор углекислого аммония и повторяют осажде
ние и последующие операции до тех пор, пока при
бавляемый реактив не перестанет вызывать помутнение. 
Последний фильтрат переносят в платиновый тигель, 
прибавляют несколько капель соляной кислоты и выпа
ривают досуха. Затем осторожно нагревают для удале
ния аммиачных солей, постепенно уоиливая нагревание 
до покраснения. Затем охлаждают и взвешивают сухой 
остаток (масса а). Этот сухой остаток растворяют в 
дистиллированной воде, фильтруют через маленький 
беззольный фильтр, сжигают его в 'платиновом тигле, по 
охлаждении взвешивают. Получают массу в — масса 
примесей. Разность между двумя взвешиваниями а и 
в даст сумму хлоридов калия и натрия во взятом объе
ме воды. Отделение калия основано на том, что хлорпла- 
тинат калия нерастворим в спирте. Для определения ка
лия к раствору хлоридов калия и натрия прибавляют 
несколько капель разведенной серной кислоты и 1 мл 
хлорной платины на каждые 30 мг суммы хлоридов. Вы
паривают до густого сиропа на водяной бане и дают 
высохнуть при комнатной температуре. Обрабатывают 
на холоду 80%-ным спиртом, фильтруют и промывают
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спиртам до тех пор, пока фильтрат не будет бесцветным. 
Дают фильтру высохнуть и растворяют осадок на фильт
ре горячей водой. Раствор выпаривают досуха в плати
новой чашке, недолго сушат при 100°С и взвешивают, 
как K2PtCl6; масса калия составляет 16,09%, а масса 
хлористого калия — 30,67%. Вычитая из массы суммы 
хлоридов калия и натрия массу хлористого калия, полу
чают массу хлористого натрия. Масса натрия составля
ет 39,34% хлористого натрия.

Натрий
3.52. Метод определения натрия основан на образо

вании цинкуранилнатриевого ацетата, нерастворимого в 
избытке реактивов

(Ш 2)3 ZnNa (СН3СОО)в • 6Н20.
Амоний, кальций и магний определению не мешают, ка
лий мешает при содержании свыше 35 мг в 1 л, поэтому 
операции предварительного выделения отпадают. Так 
как осаждение должно производиться большим избыт
ком реактива, то требуется предварительное упаривание 
воды до малого объема.

Подготовка к определению сводится к концентриро
ванию воды до одного или нескольких миллилитров в 
зависимости от предполагаемого содержания натрия. 
При содержании натрия 7—8 мг в объеме, взятом для 
определения, требуется концентрирование до 1 мл; при 
содержании 15—16 мг натрия во цзятом объеме кон
центрирование ведется до 2 мл и т. д. О приблизитель
ном содержании натрия в водах судят по разности экви
валентов между анионами и катионами в пересчете на 
натрий.

3.53. В зависимости от характера вод предваритель
ная обработка ведется следующим образом.

1. Для вод с невысоким оолевым составом (сухой ос
таток 100—200 мг в 1 л), низкой цветностью (5—10 гра
дусов платино-кобальтовой шкалы) и незначительным 
содержанием сульфатов (следовательно, главным обра
зом карбонатных вод) обработка ведется так: 0,5—1 л 
исследуемой воды, нейтрализованной 0,1 н. соляной ки
слотой по щелочности упаривают сначала в большом ста
кане (лучше иенского стекла), затем постепенно перево
дят в маленький стакан, в котором и выпаривают окон
чательно до 1—2 мл в зависимости от содержания натрия 
и количества прибавляемого реактива.
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2. Воды, содержащие гуминовые вещества (напри
мер, воды рек, прудов, озер, болотные и пр.), освобожда
ются от последних прокаливанием сухого остатка: оп
ределенный объем воды упаривается (без предваритель
ного подкисления) в стакане (лучше иенского стекла) 
до небольшого объема, затем переводят в платиновую 
или фарфоровую чашечку, упаривают досуха, высуши
вают полчаса при 100°С и прокаливают осторожно до 
полного обугливания органических вещесгв. Осадок рас
творяют в небольшом количестве горячей (прокипячен
ной) дистиллированной воды и отфильтровывают через 
маленький предварительно промытый фильтр от нераст- 
ворившегося остатка. Фильтрат и промывные воды соеди
няют, нейтрализуют 0,1 н. соляной кислотой до оранжево
го оттенка по метиловому красному и концентрируют в 
маленьком стаканчике до требуемого объема 1—2 мл.

3. В водах, содержащих большое количество сульфа
тов, <выпадающих при концентрировании в виде гипса, 
сульфаты можно удалить (зная их содержание) уста- 
новленьш по расчету количеством раствора хлористого 
бария (удобен раствор хлористого бария, 1 мл которого 
отвечает 10 мл SOf- ). Лучше прибавлять раствор хло
ристого бария в количестве, несколько меньшем тео
ретического. Определенный объем воды, нейтрализован
ной (по щелочности) 0,1 н. соляной кислотой, выпарива
ют до объема около 100 мл и затем осаждают раствором 
хлористого бария. Оставляют стоять несколько часов на 
песчаной бане, но охлаждении фильтруют через плотный 
фильтр и фильтрат сгущают до необходимого объема.

3.54. При определении готовятся следующие реак
тивы:

1) уксуснокислый уран иОгХСгНзОг) 2 • 2Н20  в коли
честве 20 г и уксусная кислота 30%-ная 12 г, дистилли
рованная вода 98 мл;

2) уксуснокислый цинк Zn(C2H30 2) -2Н20  в количест
ве 60 г, уксусная кислота 30% чная 6 г, дистиллированная 
вода 64 мл. После растворения солей при нагревании 
оба раствора смешивают еще горячими, добавляют не
большое количество хлорида натрия и оставляют не 
меньше чем на 24 ч. Полученный раствор цинкуранил- 
ацетата отфильтровывают и хранят в склянке стекла 
пайрекс или парафинированной;

3) спирт 95%-ный, насыщенный осадком цинк- 
натрийуранила. Для приготовления берут 5—10 мл раст-
з- Зак. 228 67



вора цинку ранил ацетата и добавляют в него по каплям 
при перемешивании насыщенный раствор поваренной со
ли. При этом выпадает осадок, который отфильтровыва
ют и отмывают от хлор-иона несколькими порциями эти
лового спирта. Отмытай осадок переносят в склянку или 
колбу вместимостью 1 0 0  мл, заливают 95и/онным этило
вым спиртом и оставляют стоять в течение 6  ч при пери
одическом взбалтывании. Насыщенность раствора про
веряется наличием осадка.

3.55. Для определения к концентрированному 1 —2 — 
3 мл образцу воды прибавляют соответственно 1 0 —2 0 — 
30 мл цинкуранилового реактива, тщательно перемеши
вают стеклянной палочкой и оставляют стоять на 1 —
1,5 ч при комнатной температуре (15—20°'С), затем от
фильтровывают через взвешенный тигель с пористой 
стеклянной пластинкой № 4 (марки «Дружная горка» с 
отсасыванием, собирая фильтрат в пробирку, вставлен
ную в колбу для отсасывания. Отсасывание регулируют 
так, чтобы фильтрация происходила медленно, по кап
лям. Осадок со стенок стакана смывают небольшими 
порциями фильтрата. Когда весь осадок перенесен на 
фильтр и жидкость полностью удалена, приступают к 
промыванию осадка на фильтре спиртом, насыщенным 
уксуснокислым цинк-натрийуранилом. Струю спирта на
правляют из маленькой промывалки кругом по стенкам 
тигля, отсасывают и повторяют эту операцию 7— 8  раз. 
Всего на промывание расходуется спирта 35—45 мл. 
Затем таким же образом промывают эфиром. Фильтро
вание осадка и смыв его фильтратом со стакана должны 
производиться без перерывов, чтобы реактив не успевал 
подсыхать на стенках стакана и особенно на фильтре. 
Стенки фильтра после промывания эфиром должны быть 
совершенно чистыми. Для удаления эфира из осадка 
после промывания просасывают минут 15 воздух. Тигель 
ставят в эксикатор и через 1—2 ч взвешивают. Если во 
взятом для определения объеме натрия свыше 15 мг, то 
тигель с осадком оставляют в эксикаторе до другого дня 
и тогда взвешивают. Более долгое хранение в эксикато
ре массы осадка уже не меняет (высушивание осадка 
при температуре от 50 до 90°С дает ту же массу). Коли
чество натрия X в мг/л исследуемой воды вычисляют по 
формуле

v  0,01495 п-1000
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где п — масса сухого осадка, мг;
V — объем испытуемой воды, взятой Для опреде

ления, мл;
0,01496— коэффициент для пересчета массы осадка на 

натрий (а). Описанный способ дает возмож
ность точно определить незначительное коли
чество натрия, так как 1 мл натрия дает 
6 6 , 8 8  мг тройной соли.

3.56. Регенерация уранила. Ввиду ценности солей 
уранила, наряду с большим расходом реактива на каж
дое определение, фильтраты после отделения натрия 
сливают в общую склянку и по накоплении в достаточ
ном количестве регенерируют уксусно-кислый уранил. 
Таким ж е путем собирают и осадки тройной соли. Реге
нерация уранила производится следующим образом. Соб
ранный фильтрат взбалтывают с хлористым натрием; 
выпавшую тройную соль отфильтровывают и к ней при
соединяют осадки тройной соли, собранные после опре
деления натрия. Затем тройную соль растворяют в горя
чей дистиллированной воде. Раствор переливают в боль
шую колбу и осаждают избытком хлористого аммония и 
аммиака. Оставляют при частом и сильном перемешива
нии на кипящей бане на несколько часов. Дают уранату 
аммония осесть, промывают декантацией горячей водой 
до тех пор, пока осадки не начнут в виде коллоида пере
ходить в раствор; затем отсасывают, еще раза два про
мывают на фильтре и растворяют горячей уксусной кис
лотой. 'Выделившийся после испарения уксусной кислоты 
уранилацетат еще раз перекристаллизовывают из воды, 
слабо подкисленной уксусной кислотой.

Калий

3.57. Для определения калия в воде служит кобальто- 
нитритный метод. Этот метод не требует сложной и про
должительной операции отделения щелочноземельных 
металлов и выделения калия в виде его хлорида, в то ж е  
время он менее точен, чем хлороллатинатный. При ма
лых содержаниях калия описываемый метод дает даж е  
более точные результаты, так как прокаливание хлори
дов, необходимое при хлороплатиновом методе, хотя и 
крайне осторожное, но достаточное для полного удале
ния аммонийных солей, ведет неизбежно к потере калия 
вследствие летучести его хлорида.

69



Кобальто-нитритный метод основан на осажде
нии калия азотисто-кислым натрием — кобальтом 
Na3C 0(N 02)6 в виде трудно растворимой тройной азо
тистокислой соли калия, натрия и кобальта и последую
щим титрованием перманганатом калия.

Окисление тройной азотистокислой соли калия, на
трия и кобальта схематично протекает по следующему 
уравнению:

22 КМп04 +  33 H2S04 +  10 K2NaCo (N02)„ =  11 К2 S04 +
+  20 KN08 +  10 NaNOs +  10 Co (NOs)2 +  5 NaOB +

+  22 MnS04 -j- 33 H20.
3.58. При определении используются следующие ре

активы:
1) 0,06н. перманганат калия (il,68 г в 1 л);
2) 0,05 н. щавелевая кислота (3,1500 г в 1 л ) ;
3) насыщенный раствор хлористого натрия (45 г +  

+100 мл дистиллированной воды);
4) 10%-ный раствор азотистокислого натрия (10 г 

NaN02 до 100 мл дистиллированной воды);
5) хлористый кобальт, Ю%-ный раствор (10 г 

СоС12-6Н20  до 100 мл воды);
6) спирт разбавленный (1 ч. 95%-ного спирта +  3 ч. 

дистилированной воды);
7) ледяная уксусная кислота;
8) серная кислота 1:2  (1 объем концентрированной 

H2S04 +  2 объема воды);
9) серная кислота нормальная (2,8 мл концентриро

ванной серной кислоты удельного веса 1,84 до 100 мл 
воды).

3.59. Для количественного определения предвари
тельно проводят качественную реакцию и в зависимости 
от содержания калия в воде отмеривают определенный 
объем (обычно 100—500 мл), прибавляют нормальной 
серной кислоты в количестве, несколько превышающем 
необходимое для перевода в сульфаты имеющихся в во
де хлоридов, карбонатов и нитратов. Для этого берут 
нормальную серную кислоту в количестве миллилитров, 
равном сумме миллиграмм-эквивалентов С1~, NOjT. 
ООз- , приведенных к объему, взятому для определения, 
и сверх этого количества еще 0,2—0,3 мл. Подкисленную 
таким образом воду выпаривают в платиновой чашке 
досуха. Осадок в чашке высушивают в сушильном шка-
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фу при 100—160°1С и затем прокаливают для удаления 
органических веществ и следов аммония, присутствую
щих в воде. Прокаливание ведут осторожно, передвигая 
пламя горелки по дну чашки; при этом чашка должна 
быть прикрыта часовым стеклом для тред охранения от 
(возможных потерь при растрескивании осадка. После то
го как обуглившийся осадок побелеет, прокаливание за
канчивают. Осадок растворяют в небольшом количестве 
горячей дистиллированной воды и отфильтровывают от 
нерастворившихся частиц в стакан через предваритель
но промытый беззольный фильтр («синяя лента»). Части
цы осадка, приставшие к часовому стеклу, омывают ту
да же. Тщательно промывают, затем фильтрат переносят 
в фарфоровую чашку емкостью 50 мл и упаривают на 
водяной бане. Вслед за этим переходят к осаждению ка
лия. В чашку с выпаренным осадком вливают реактивы 
в следующем порядке: 10 мл насыщенного раствора хло
ристого натрия; 10 мл 10%-ного хлористого кобальта; 
15 мл 10%-ного азотистокислого натрия.

Параллельно с испытуемой пробой ставят контроль
ную пробу в тех же условиях, т. е. в чистую фарфоровую 
чашку наливают указанные выше количества реактивов 
в том же порядке. Содержимое чашек упаривают на во
дяной бане, причем чашки не следует слишком низко 
погружать в баню, так как при этих условиях образую
щаяся при выпаривании корка солей выстро поднимает
ся по стенкам чашки вверх. Упаривают до кашицеобраз
ного состояния; при выпаривании время от времени рас
тирают содержимое чашек стеклянными палочками (ос
тавляя их в чашках). После охлаждения добавляют по 
10 мл разведенной уксусной кислоты (1:9), тщательно 
перемешивают и оставляют на полчаса. Затем прибав
ляют по 10 мл дистиллированной воды, снова тщатель
но перемешивают и оставляют до следующего дня. На 
следующий день фильтруют обе пробы (испытуемую и 
контрольную) через маленькие пористые тигли № 4 
(марки «Дружная горка») с отсасыванием. Отсасыва
ние регулируют таким образом, чтобы фильтрация про
исходила медленно, по каплям. Медленная фильтрация 
с самого начала особенно необходима, так как иначе 
осадок легко проходит через фильтр. После того как ос
танется немного жидкости, осадок смешивают с жид* 
костью и переносят на фильтр. Со стенок чашки осадок 
омывают охлажденным разбавленным спиртом (1:3) с
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уксусной кислотой (50 мл спирта и 2 мл уксусной кисло
ты). На перенесение осадка расходуется 30 мл спирта 
(1 :3 ) .  Когда весь осадок перенесен на фильтр, присту

пают тотчас ж е к промыванию его на фильтре чистым 
50%-ным спиртом, направляя струю спирта из промы- 
валки кругом по стенкам тигля. Всего на промывание 
расходуется 30 мл спирта. Тигель снимают и тщательно 
вытирают с внешней стороны чистой полотняной тряпоч
кой, затем для удаления спирта высушивают в сушиль
ном шкафу при 60— 90°С и в таком виде оставляют до  
следующего дня. На следующий день осадок окисляют. 
Для этого в чисто вымытый стакан отмеривают точно 
50 мл 0,05 н. перманганата калия, закрывают часовым 
стеклом, ставят на горячую электрическую плиту с от
крытой обмоткой и нагревают до кипения. Как только 
раствор перманганата калия закипит, его тотчас ж е  
снимают, прибавляют 1 0  мл серной кислоты ( 1 : 2  по объ
ему) и вновь нагревают до кипения. В этот стакан при 
помощи стеклянной палочки погружают тигель с  осад
ком и окисляют ровно 2 мин. В течение этого времени 
тигель в стакане повертывают стеклянной палочкой и, 
наклоняя стакан, приводят жидкость в соприкосновение 
с осадком, могущим подняться на стенки стакана. Спус
тя ровно 2  мин приливают точно 50 мл 0,06 н. щавелевой 
кислоты (пипетка должна быть заранее подготовлена), 
ставят на электрическую плитку и нагревают до 70—  
80°С, при этом повертывают тигель стеклянной палочкой 
во избеж ание толчков, затем снимают с печи. Д алее  
приступают к окислению контрольной пробы, которое 
ведут точно таким ж е образом.

По окончании двухминутного окисления в контроль
ную пробу, помимо 50 мл 0,05 н. щавелевой кислоты, 
прибавляют еще точно 1 0  мл той ж е кислоты (итого 
60 мл) , после чего нагревают до 70— 80°С.

Тигли оставляют до обесцвечивания дна, покрываю
щегося во время окисления перикисью марганца. Про
должительность стояния тиглей нс менее 40—50 мин. 
Затем тигли опять подогревают до 70— 80°С и оттитро- 
вьгвают 0,05 н перманганатом калия. Последний из бю
ретки сначала прибавляют быстро по каплям, а затем  
медленно, до  появления неисчезающего розового окра
шивания. Отмечают число миллилитров пошедшего на 
титрование перманганата калия. Затем в одну из оттит
рованных проб прибавляют 1 0  мл 0,05 н. щавелевой ки-
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слоты (той же пипеткой), подогревают и титруют пер* 
•манганитом калия. Отмечают число миллилитров пер
манганата калия, идущее на 10 мл 0,05 н. щавелевой ки
слоты.

Количество калия X в мг/л в исследуемой воде вычи
сляют по формуле

х _  а —ДО — с)К 0 ,344 1000 
'  V

где а — количество 0,05 и. раствора перманганата калия, 
израсходованное на титрование пробы исследу
емой воды, мл;

b — то же, из расходованное на титрование конт
рольной пробы реактивов, мл;

с —количество 0,06 н. раствора перманганата ка
лия, израсходованное на титрование 10 мл 
0,05 н. раствора щавелевой кислоты, мг;

К — коэфициент титра 0,05 н. раствора перманга
ната калия;

V — объем иоследуемой воды, взятой для определе
ния, мл;

0,344 — коэффициент пересчета миллилитров 0,05 н. 
раствора перманганата калия на 1 мг калия.

Коэффициент для пересчета на калий 1 мл 0,05 н. 
перманганата, рассчитанный по уравнению реакции, рав
няется 0,355 мг. Однако для пересчета на калий следует 
пользоваться эмпирическим коэффициентом, равным 
0,344 для 0,05 н. раствора, (выведенным Мяльне.

Соединение азота

3.60. Азотосодержащие вещества в природных водах 
образуются в результате биохимических процессов раз
ложения белковых тел.

Для характеристики процесса разложения при са
нитарном анализе необходимо определить азот в трех 
его формах: 1) аммиака; 2) азотистой кислоты и 
3) азотной кислоты.

3.61. Азот солевого аммиака. Различают аммиак со
левой, находящийся в воде в виде аммонийных солей, и 
альбуминоидный, входящий в состав белковых соедине
ний.

Как уже было отмечено, аммиак является одним из 
важнейших индикаторов загрязнения воды. Присутст-
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ствие аммиака в воде свидетельствует о проникании в 
нее разлагающихся продуктов животного происхожде
ния, т. е. присутствие аммиака в воде говорит о наличии 
поверхностных загрязнений.

Аммиак, обнаруживаемый в воде при одновременном 
отсутствии нитритов и нитратов, свидетельствует о све
жем загрязнении воды; аммиак, находящийся в воде 
совместно с нитритами и нитратами, указывает на про
исходящие уже процессы минерализации аммиачных 
соединений.

Наличие аммиака в воде не всегда связано с белками 
поверхностных загрязнений. Безупречная в санитарном 
отношении вода подземных 'водоемов (артезианская) 
нередко содержит значительные количества аммиака, 
который получается в результате восстановления азотно
кислых соединений водными бактериями.

3.62. Для определения солевого аммиака существуют 
два способа:

а) прямая реакция непосредственно в исследуемой
(ВОДб̂

б) дистилляция. Последний метод применяется при 
значительной цветности я большой жесткости воды, а 
также в тех случаях, когда аммиак содержится в боль
шом количестве.

3.63. Необходимыми реактивами при определении 
являются:

1) реактив Неослера. 50 г йодистого калия растворя
ют в 50 мл безаммиачной воды, отдельно растворяют 
36 г сулемы в 150 мл нагретой до кипения безаммиачной 
воды. Горячий раствор сулемы приливают к раствору 
йодистого калия до появления нерастворимого красного 
осадка. Фильтруют раствор через стеклянную вату и 
слой прокаленного асбеста.

В фильтрованный раствор прибавляют 150 г чистого 
едкого калия, растворенного в 300 мл безаммиачной во
ды. К полученному раствору приливают безаммиачную 
воду до объема 1 л  и 5 мл раствора сулемы. Реактив 
оставляют стоять в темном месте до полного осветления 
и в дальнейшем хранят также в темноте хорошо закры
тым пробкой (стеклянной). При употреблении берут 
пипеткой, не взмучивая осадка, необходимую порцию 
раствора или осторожно декантируют.

При отсутствии сулемы раствор реактива Несслера 
можно готовить иначе: нужно растереть в фарфоровой
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ступке 10 г йодной ртути с небольшим количеством 
дистиллированной воды, смыть полученную кашицу в 
сосуд, прибавить 5 г йодистого калия и охлажденного 
раствора щелочи (20 г едкого кали растворяют в 50 мл 
дистиллированной воды) и довести объем раствора дис
тиллированной водой до 100 мл. Раствор отстаивают в 
течение трех суток, затем осторожно сливают с осадка 
и хранят в темном шкафу в сосуде темного стекла;

2) стандартный раствор хлористого аммония, со
держащий в 1 мл 1 мг азота, получается путем раство
рения в 1 л дистиллированной воды 3,82 г хлористого 
аммония, очищенного возгонкой.

Расчет навески определяется следующим соотноше
нием:

53,50 — 14,01;
Х —и

53 50X  =  =  3,82 г хлористого аммония.

Приготовленный указанным путем стандартный раст
вор хлористого аммония разбавляют в 20 раз дистилли
рованной водой, получая таким образом титрованный 
раствор, содержащий в 1 мл 0,05 мг азота;

3) 50%-ный раствор сегнетовой соли получается пу
тем растворения 50 г сегнетовой соли в 100 мл безам- 
миачной дистиллированной воды. Раствор сегнетовой со
ли не должен давать желтого окрашивания с реактивом 
Несслера. Наличие такого окрашивания будет свиде
тельствовать о загрязнении препарата аммиаком. Для 
устранения последнего к приготовленному раствору 
сегнетовой соли прибавляют несколько миллилитров 
реактива Несслера, взбалтывают и оставляют раствор 
в покое на несколько дней. По прошествии этого срока 
сливают раствор при помощи сифона во флакон, кото
рый надо держать закрытым.

Помимо указанных реактивов, для определения азо
та аммиака необходима безаммиачная дистиллирован
ная вода (дистиллированная вода, хранящаяся в лабо
ратории, нередко содержит аммиак), которая готовится 
следующим образом. Дистиллированную воду кипятят 
в колбе в течение 1 ч, затем колбу закрывают резино
вой пробкой с просверленным в середине ее отверсти
ем. В отверстие вставляют изогнутую под прямым ут-
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лом стеклянную трубку, свободный конец которой в 
свою очередь при помощи резиновой трубки соединяет
ся со склянкой Дрекселя, которая заполнена до полови
ны серной кислотой. Серная кислота поглощает аммиак 
из воздуха, когда он проходит в колбу, где получается 
вакуум вследствие охлаждения находящейся над жид
костью среды.

Безаммиачную воду можно получить также фильтро
ванием дистиллированной воды через достаточно тол
стый слой пермутита с величиной зерен 0,25—1 мм.

3.64. Подготовка воды к анализу. Реактив Несслера 
с солями кальция и магния дает нерастворимые осадки, 
обусловливающие помутнение исследуемой воды и ме
шающие определению в ней аммонийного азота. Для 
предупреждения этого необходимо удалить из исследу
емой воды соли кальция и магния, что делается следую
щим способом.

В цилиндр с притертой пробкой наливают 250— 
300 мл исследуемой воды и прибавляют 1 мл крепкого 
(1:2) раствора едкого натра и 1 мл насыщенного раство
ра углекислого натрия, взбалтывают и дают осесть об
разовавшемуся осадку, состоящему из углекислого 
кальция СаС03 и гидрата оииси магния Mg.(OH)2.

СаС12 -|- Na2C03 =  CaCOg -f- 2 NaClj 
MgCl2 +  2 NaOH =  Mg (OH)2 4- 2 NaCl.

Для исследования аммонийного азота берут пипет
кой прозрачную жидкость над образовавшимся осадком.

Бели вода содержит небольшое количество указан
ных соединений, то, прибавив на каждые 100 мл иссле
дуемой воды по 2 мл 50%-ного раствора сегнетовой со
ли (виннокислый калий-натрий KNaC4fH406 -4H20 ), мож
но предупредить осаждение реактивом Несслера соеди
нений, препятствующих определению.

3.65. Прямой метод количественного определения 
азота аммиака производится на одном из колориметри
ческих приборов.

В мерную колбу на 100 мл наливают пипеткой стан
дартный раствор хлористого аммония, количество ко
торого устанавливают в зависимости от данных прибли
женного определения, и добавляют безаммиачную дис
тиллированную воду до метки, после чего содержимое 
колбы тщательно перемешивают. В другую мерную кол
бу такого же объема наливают исследуемую воду до мет*
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ки. К содержимому обеих колб прибавляют пипеткой 
2—4 мл 50%-ного раствора сегнетовой соли (количество 
варьируется в зависимости от степени жесткости воды), 
перемешивают содержимое колб и оставляют их в по
кое на несколько минут. Затем в обе колбы одновремен
но наливают пипеткой по 2 мл реактива Несслера и сно
ва тщательно перемешивают их содержимое. Реактив 
Несслера окрашивает пробы, содержащие аммиак, или 
слои аммония в желтый цвет вследствие образования 
йодистого меркураммония (NH^Hg2JO ).

По истечение 10 мин с момента прибавления реак
тива Несслера содержимое колб переливают в колори
метрические цилиндры Генера (рис. 14) и производят

Рис. 14. Цилиндры Генера Рис. 15. Прибор для от
гонки аммиака

колориметрирование. По результатам колориметриро- 
вания находят содержание аммиака в пробе.

Допустим, что по ходу определения для уравнове
шивания окраски в обоих цилиндрах пришлось убавить 
жидкость в стандартном цилиндре до деления 67 мл, 
тогда содержание азота аммиака X в мг,/л в пробе най
дем по расчету.

х  =  В ! 1  =  0д  
100

3.66. Метод дистилляции аммиака применяется обыч
но в тех случаях, когда исследуемая вода содержит 
очень много аммиачных солей или когда она заметно 
ркрашена.



Сущность его состоит о том, что аммиак вытесняется 
при перегонке из его соединений и поглощается дистил
лированной водой. В последней он определяется колори
метрически. Для отгонки аммиака пользуются специ
альным аппаратом.

В перегонную колбу (рис. 15) наливают 500 мл ис
следуемой воды и прибавляют к ней 25 мл буферной 
фосфатной смеси с рН=7,4, приготовленной путем 
растворения в 1 л безаммиачной дистиллированной воды
14,3 г одноосновного фосфата калия КН2РО4 и 90,15 г 
двухосновного фосфата калия КдНР04.

Соединяют части прибора и отгоняют 200 мл в мер
ную колбу метки. Для определения берут 100 мл этого 
отогнанного раствора в мерную колбу. Оставшуюся в 
колбе после отгона аммонийного азота воду сохраняют 
для определения в ней альбуминоидного азота.

В другую мерную колбу также на 100 мл наливают 
при помощи пипетки с делениями стандартный раствор 
хлористого аммония, при определении количества кото
рого сообразуются с данными приближенного определе
ния. Затем в колбу наливают до метки безаммиачную 
дистилированную воду и перемешивают ее содержимое. 
После этого ,в обе колбы наливают пипеткой по 2 мл ре
актива Несслера и перемешивают, причем получается 
желтое окрашивание. Определение производится обыч
ным путем в колориметрических цилиндрах.

Допустим что в мерную колбу налито 1 мл стан
дартного раствора, в котором содержится 0,05 мг азота. 
Из 500 мл исследуемой воды отогнано 200 мл и для оп
ределения взято 100 мл отогнанного раствора.

Равенство окрасок отмечалось при высоте столба 
жидкости в цилиндре с исследуемой водой, равной 100, 
а высота столба жидкости в цилиндре со стандартом 
была 50. Тогда содержание азота аммиака X в мг/л най
дем по расчету

х  =  50-М5 2 ,2 =  о  10 
100

3.67. Азот альбуминоидного аммиака. Щелочной раст
вор марганцовокислого калия при кипячении разруша
ет азотосодержащие органические вещества воды, пере
водя азот в аммиак. Последний отгоняется и определя
ется по -методу солевого аммиака.

Для определения необходимо приготовить следующие 
реактивы:
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1) щелочной раствор марганцовокислого калия; раст
воряют 400 г едкого калия или 285 г едкого натра и 16 г 
марганцовокислого калия в 2 л дистиллированной воды; 
раствор упаривают до 1 л; затем жидкость переливают 
в склянку и закрывают ее пробкой. Раствор обычно име
ет зеленый цвет;

2) реактив Неослера.
К оставшейся после отгона аммонийного азота воде 

прибавляют 25 мл щелочного раствора марганцовокисло
го калия, быстро соединяют с перегонным аппаратом и 
отгоняют 200 мл в мерную колбу. В отогнанном раство
ре определяют азот альбуминоидного аммиака методом 
колориметрий.

3.68. Азот нитритов. Повышенное содержание в воде 
неустойчивой азотистой кислоты является характерным 
показателем свежего загрязнения. Постоянное присутст
вие азота нитритов в воде свидетельствует о беспрерыв
ном поступлении в водоем органических веществ и о про
исходящем процессе их минерализации. С прекращением 
подтока органических веществ азот нитритов исчезает, 
так как последние быстро переходят в нитраты.

Для определения азота нитритов необходимы следую
щие реактивы:

1) реактив Грисса, состоящий из двух компонентов: 
раствора альфанафтиламина и раствора сульфаниловой 
кислоты. Первый готовится следующим образом: 0,2 г 
альфанафтиламина CioH7NH2 растворяют ев фарфоровой 
чашке в 20 мл дистиллированной воды при нагревании 
до кипения. На поверхности воды при этом будут плавать 
мелкие жирные капли фиолетового цвета. Полученный 
реактив осторожно добавляют к 150 мл 12%-ного раст
вора уксусной кислоты, стараясь чтобы жирные пятна не 
попадали в уксусную кислоту.

Вторая часть реактива Гриоса состоит из раствора 
0,5 г сульфаниловой кислоты NH2CffH4H Оз в 150 мл 
12%-ного раствора уксусной кислоты, приготовляемого 
при нагревании; оба раствора отдельно хранят в темных 
склянках с притертыми пробками и смешивают вместе 
перед употреблением. Смесь должна быть бесцветной, 
допускается лишь слабо-розовая окраска ее;

2) стандартный раствор азотиетокислого натрия, в 
1 мл которого содержится 1 мг азота.

Навеска для 1 л раствора определяется расчетом из 
следующего соотношения:
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69,01 — 14,01;

x - u
X  =  Ь 6 9 , 0 1  =  4,926 г.

14,01

Эту навеску нужно сделать точно на аналитических весах 
и растворить в 1 л дистиллированной воды, пользуясь 
мерной колбой.

Разбавляя полученный раствор в 100 раз, получают 
раствор азотистокислого натрия, содержащий в 1 мл 
0 , 0 1  мг азота.

3.69. Д ля качественного я приближенного количест
венного определения наливают в пробирку 1 0  мл иссле
дуемой воды, прибавляют 0,5 мл реактива Гриоса и на
гревают в водяной бане при 70— 80°С в течение 5 мин. 
В присутствии нитритов появляется розовая окраска. По 
интенсивности окраски (описанной в табл. 18) можно 
определить приближенно содержание азота нитритов 
в миллиграммах на 1 л воды.

Т а б л и ц а  18

Окрашивание при 
рассмотрении про

бирки сверху вниз 
иа белом фоне

Приблизительное содержание 
нитритов

Качественная оценка в миллиграм
мах ангидрида 
азотистой кис

лоты N2Oa 
в 1 л

в миллиграммах 
азота N в 1 л

Отсутствует
Слабо-розовое
Светло-розовое
Розовое
Красное

Ярко-красное

Отсутствует 
Ничтожные следы 
Слабые следы 
Следы
Значительное ко

личество 
Много

Менее 0,002 
0,002- 0,010 
0,01-0,05 
0,05-0,1

0 ,01-0 ,5  
0,5 -1 ,0

Менее 0,0007 
0,0007-0,004 
0,004-0,019 
0,019-0,04

0 ,04-0 ,2  
0,2- 0,4

Как и в случае исследования азота аммиака, в про
токол вносятся только качественные показатели. Коли
чественное определение азота нитритов производится 
следующим способом. В одну мерную колбу на 100 мл 
при помощи пинетки, руководствуясь данными прибли
женного определения, вливают точное необходимое ко
личество стандартного раствора азотистокислого натрия 
с содерж анием 0 , 0 1  мг/мл его и дополняют колбу до мет
ки свежеперегнанной дистиллированной водой. В другую
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колбу вливают исследуемую воду, освобожденную от му
ти и окрашивающих ее веществ. Одновременно в обе 
колбы пинеткой вливают по 5 мл реактива Грисса, пере
мешивают их содержимое и оставляют колбы в покое на 
20 мин при комнатной температуре или на 10 мин при 
нагревании в водяной бане при температуре 60—70°С. 
При наличии нитритов пробы приобретают розовую ок
раску. Содержимое колб переливают в колориметричес
кие цилиндры и производят колориметрирование.

3.70. Азот нитратов. Азотная кислота является конеч
ным продуктом окисления азотосодержащих веществ. 
При отсутствии азота аммиака и нитритов содержание в 
воде азота нитратов свидетельствует о полной минера
лизации органического вещества, следовательно, о за
грязнении воды только в прошлом.

Азот нитратов в воде иногда может появляться в ре
зультате выщелачивания азотнокислых солей из почвы, 
где они могут получаться также вследствие разложения 
органического вещества.

Для определения азота нитратов необходимы следу
ющие реактивы:

1) сульфофенолоаый раствор 3 г бесцветного фенола 
в 37 г чистой серной кислоты удельного веса 1,84 не со
держащей азотной кислоты, помещают в колбу, закры
ваемую пробкой, в которую вставлена длинная стеклян
ная трубка, оттянутая в конце в капилляр. Эту колбу с 
содержимым нагревают на водяной бане в течение 6 ч, 
полученный таким путем реактив хранят в склянке оран
жевого стекла;

2) стандартный раствор азотнокислого калия, содер
жащий в 1 мл ОД мг азота.

Навеска азотнокислого калия определяется расчетом 
следующего соотношения:

101,11 — 14,01;
X  —  01;

X  = 0,1 - 101,11

14,01
=  0,7216 г в л\

3) 10%-ный раствор аммиака.
3.71. Нитраты под влиянием раствора фенола в сер

ной кислоте переходят в пикриновую кислоту, которая в 
результате прибавления аммиака образует пикрат ам
мония — соединение желтого цвета:
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CeH8O H  +  3 H N 0 S =  CeH 2 (N O ,)3 O H  +  3  Н 20 ;
фенол пикриновая кислота

с вн 2 (n o 2)3o h  +  n h 8 =  а д  (n o 2)8 o n h 4.
пикрат аммония

3.72. Для определения нитратов берут две фарфоро
вые чашки. В одну из них наливают 10— 100 мл исследу
емой воды, а в другую 0 , 1 — 1 мл стандартного раствора 
азотнокислого калия. Дозировка в том и другом случае 
зависит от данных приближенного количественного оп
ределения. Затем чашки ставят на водяные бани и со
держимое их выпаривают досуха.

К остатку исследуемой воды и стандарта прибавляют 
■по 1 мл сульфофенолового раствора и тщательно рас
тирают стеклянной палочкой так, чтобы реактив смешал
ся со всем остатком. Пробу оставляют в покое на 5 мин. 
По истечении этого срока в каждую чашку наливают при 
помощи мерного цилиндра по 1 0  мл дистиллированной 
воды и перемешивают стеклянной палочкой, затем нали
вают в них по 1 0  мл 1 0 %-ного раствора аммиака и снова 
перемешивают стеклянной палочкой. При наличии нит
ратов жидкость в чашечках окрасится в желтый цвет 
вследствие образования шикрата аммония. Содержимое 
чашечек переливают в цилиндры Генера, доливают в 
каждый цилиндр дистиллированную воду до 1 0 0  мл и 
производят колориметрирование.

Железо

3.73. В подземных водах железо присутствует почти 
исключительно в форме бикарбоната закиси. Попадая в 
открытые водоемы, под влиянием потери поверхностной 
водой углекислоты, бикарбонат распадается и гидроли
зирует с выделением гидрата закиси железа, который 
под действием растворенного кислорода переходит в гид
роокись, затем в водную окись железа.

Fe (НС03 ) 2  -*■ FeCOg -(- Н20  С02;
FeCOa - f  Н20  -  Fe (ОН), +  СО,;

2  Fe(OH)a +  Н20  +  О -  2 Fe (ОН) 3  -  Fe,03• ЗН20 .
С другой стороны, биохимические процессы донных 

отложений, ведущие часто к полному отсутствию кисло
рода в придонных слоях водоема, являются источником
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регенерации закисных соединений железа и перехода их 
снова в растворимое состояние.

3.74. Гуминовые вещества цветных вод и другие ор
ганические соединения оказывают защитное действие на 
небольшие количества коллоидальной гидроокиси желе
за, образуя отчасти комплексные соединения, так что в 
воде открытых водоемов железо обычно находится в не
котором динамическом равновесии разнообразных форм 
своего физико-химического состояния: от растворимого 
бикарбоната закиси до коллоидальной щдрозакиси и 
гидроокиси, от сложных комплексных соединений с орга
ническим веществом до грубой взвеси коагулировавшей 
водной окиси.

3.75. Содержание железа в воде делает ее непригод
ной к использованию, так как придает воде неприятный 
вкус и запах, вызывает побурение при стоянии.

Метод определения основан на том, что роданистый 
аммоний в растворах, содержащих ион окисного железа, 
в кислой среде окрашивает жидкость в красный цвет; 
интенсивность окраски зависит от концентрации железа

FeClg +  3 NH4CNS =  3 NH4CI +  Fe (CNS)3.
3.76. При определении применяются реактивы:
1) стандартный раствор железа: растворяют 0,8636 г 

железо-аммониевых квасцов FeNH ^SO ^a- 12Н20  в мер
ной литровой колбе, добавляют 1 0  мл крепкой серной 
кислоты и доводят до 1 л дистиллированной водой; /1 мл 
раствора содержит 0,1 мг Fe:

2) роданистый аммоний или калий 50%-ный раствор;
3) персульфат аммония в кристаллах;
4) крепкая соляная кислота (уд. вес 1,19), свободная 

от железа.
3.77. Определение общего содержания железа. К 

1 0 0  мл испытуемой воды или меньшему количеству, 
предварительно доведенном до объема 1 0 0  мл дистилли
рованной водой, добавляют 2  мл крепкой соляной кисло
ты и несколько кристаллов персульфата аммония.

Содержимое колбочки хорошо перемешивают и затем 
к окисленной таким образом пробе добавляют 2  мл ро
данистого аммония.

Полученную окраоку сравнивают в цилиндрах Генера 
с образцовыми растворами соответственной концентра
ции, обработанными одновременно с испытуемыми про
бами.
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3.78. Определение окисного и закисного железа. Со
держание в воде окиси железа определяют так же, как 
и содержание общего железа, только в этом случае не 
добавляется персульфат в испытуемую пробу и в стан
дартные растворы. Сравнение получаемых окрасок в 
этом случае следует производить немедленно, так как 
интенсивность окраски непостоянна из-за восстанови
тельных процессов.

3.79. Закисное железо вычисляют по разности из 
двух вышеописанных определений общего количества 
железа и окиси железа. Метод является весьма чувстви
тельным и позволяет определять до 0,05 мг железа в 1 л. 
В мутных водах существенным недостатком метода яв
ляется переход в раствор железа из мелкой минерально- 
илистой взвеси вследствие высокой концентрации Н-ио- 
нов, требуемой для реакции. Окисление персульфатам 
аммония может быть заменено окислением 10 каплями 
3 % -ной перекиси водорода или бертолетовой солью; в 
последнем случае к 100 мл исследуемой воды добавляют 
2 мл концентрированной НС1, 2 мл насыщенного раст
вора бертолетовой соли и нагревают в течение 15 мин на 
кипящей водяной бане. По охлаждении определяют Fe. 
В цветных водах для компенсации окраски следует поль
зоваться цветными компенсационными шкалами.

3.80. В тех случаях, когда в присутствии взвешенных 
веществ требуется определение растворенного железа, 
помимо общего, рекомендуется следующий способ подго
товки воды к анализу.

Для определения растворенного железа проба на 
месте должна быть помещена в отдельную склянку. Для 
отделения от мути и осадка пробу воды в лаборатории 
фильтруют через беззольный фильтр, предварительно 
подкислив ее до р Н = 4 ,0  -т-4,5. Для этого, открыв склян
ку, пипеткой на дно вводят нормальную соляную кисло
ту (8,4 мл соляной кислоты уд. в. 1,19 до 100 мл воды) в 
количестве миллилитров, равном щелочности воды в 
мг-экв, умноженной на объем склянки, выраженный в 
долях литра (например, п-0,15 при объеме склянки 
150 мл, где п — щелочность воды по метиловому оран
жевому) .

Склянку закрывают пробкой и взбалтывают.
3.81. Фильтры (синяя лента), употребляемые для 

фильтрования железа, должны быть предварительно 
тщательно промыты дистиллированной водой с соляной
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кислотой (2 мл концентрированной соляной кислоты на 
100 мл воды) и затем чистой водой до отсутствия кислой 
реакции. Производят пробу на чистоту промывания от 
железа: 50 мл фильтрата подкисляют 1 мл концентриро
ванной НС1, прибавляют персульфат аммония и 1 мл 
роданистого аммония. Полученная окраска фильтрата не 
должна отличаться от окраски 50 мл чистой 'дистиллиро
ванной воды, обработанной теми же реактивами.

Хлор-ион

3.82. Определение хлор-иона производится титровани
ем растворам азотнокислого серебра при содержании 
хлора от 26 мг до 1 г!л. Для вод с содержанием хлор- 
иона от 1 мг/л и выше хорошие результаты дает мерку- 
рометрический метод. При содержании С1~ менее 1 мг/л 
пользуются колориметрическим методам с дифенилкар- 
базидом.

3.83. Объемный метод с азотнокислым серебром. Ме
тод основан на осаждении хлора азотнокислым серебром 
в присутствии хромовокислого калия. Пока в растворе 
имеются хлориды, происходит выпадение AgCl; при от
сутствии хлор-иона образуется хромат серебра, что вызы
вает появление красноватой окраски.

Реакция проходит по уравнениям:
NaCl +  AgN08 =  NaN03 +  AgCl;

К2СЮ4 +  2 AgN03 =  Aga Cr04 +  2 KN03.
3.84. Для выполнения определения готовят реактивы:
1) титрованный раствор хлористого натрия. 1,649 г 

химически чистого хлористого натрия растворяют в ди
стиллированной воде и доводят до 1 л\ содержит I мг 
хлора. Для приготовления химически чистого хлористого 
натрия приготовляют насыщенный раствор NaCl, прили
вают к нему крепкую соляную кислоту или пропускают 
до насыщения газообразный НС1. Выпавший осадок от
сасывают на воронке, промывают дистиллированной во
дой, сушат под тягой в фарфоровой чашке, растирают в 
порошок и вновь сушат в электропечи при 500—600°С 
до постоянной массы:

2) титрованный раствор азотнокислого серебра. 
4,80 г кристаллов нитрата серебра растворяют в I л 
дистиллированной воды; при установке титра азотнокис-
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лого серебра последнее желательно точно подогнать так, 
чтобы 1 мл отвечал 1 мг хлора;

3) раствор хромовокислого калия. Растворяют 50 г 
нейтрального хромата калия в небольшом количестве 
воды, прибавляют нитрат серебра до образования лег
кого красного осадка; через день или два фильтруют и 
разбавляют фильтрат до 1 л дистиллированной водой.

Для установки титра азотнокислого серебра берут 
10 мл раствора хлористого натрия, вливают в кониче
скую колбу, разбавляют до 100 мл дистиллированной 
водой, прибавляют 1 мл раствора хромовокислого калия 
и титруют раствором азотнокислого серебра. После того 
как лимонно-желтая окраска мутного от хлористого се
ребра раствора перешла в оранжевато-желтую, не исче
зающую в течение 16—20 сек, титрование окончено. 
Для уточнения полученного ориентировочного результа
та прибавляют к оттитрованному раствору 1—2 капли 
титрованного раствора хлористого натрия до исчезнове
ния красноватого оттенка и титруют новую порцию хло
ристого натрия, пользуясь первым оттитрованным раст
вором как цветовым стандартам. Титрование считают 
оконченным, как только будет замечена слабая не ис
чезающая при встрякивании раствора разница оттен
ков: оранжеватого в титруемом растворе и чисто жел
того в стандарте.

Титрование повторяют три раза. Поправочный коэф
фициент К к титру азотнокислого серебра равен:

К  = ------- ---------,
П +  Щ +  «а

где п, tii и П2 — количество азотнокислого серебра, по
шедшее на каждое из трех титрова
ний, мл.

3.85. Перед определением воду к анализу необходимо 
подготовить. При цветности выше 30 град по платино- 
кобальтовой шкале ее следует коагулировать сернокис
лым алюминием.

Реакция воды, непосредственно титруемой по Мору, 
не должна выходить за пределы pH, равного от б до 10. 
В присутствии значительных количеств аммонийных со
лей (свыше 50 мг на 1 л) этот предел должен быть су
жен до pH, равного 6,5—7,2. При слишком кислой или 
слишком щелочной воде последняя должна быть нейтра
лизована (удобно по фенолфталеину). Кислые воды
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при этом нейтрализуют до розовой окраски, которую 
убирают легкой продувкой или встряхиванием с возду
хом. В случае наличия сероводорода последний должен 
быть удален осаждением уксуснокислым цинком. Сильно 
мешают титрованию фосфаты, арсенаты, сульфиты. 
Сульфиты могут быть легко удалены окислением до 
сульфатов.

При большом содержании органических веществ 
(окисляемость выше 15 мг кислорода в 1 л) последние 
должны быть предварительно разрушены кипячением 
100 мл с кристалликом перманганата. Если пермангана
та было прибавлено так много, что раствор при кипяче
нии не обесцвечивается, то избыток последнего разруша
ется прибавкой нескольких капель спирта. Воду от
фильтровывают от хлопьев перекиси марганца и доводят 
до объема 100 мл дистиллированной водой.

3.86. Для определения С1-  берут объем воды, содер
жащий не более 25 мг хлора. При более высоком содер
жании «лора берут 10—15 мл испытуемой воды и дово
дят до 100 мл дистиллированной водой. При содержании 
хлоридов менее 26 мг в 100 мл берут по 100 мл испыту
емой воды в две конические колбы, прибавляют по 1 мл 
раствора хромовокислого калия и одну из порций титру
ют раствором азотнокислого серебра, пользуясь второй 
порцией как цветовым стандартом. Титрование считают 
оконченным, как только будет замечена слабая не исче
зающая при встряхивании раствора разница оттенков: 
оранжевого в титруемой пробе й лимонно-желтого в 
стандарте. При значительном содержании хлоридов, 
когда в результате титрования образуется осадок AgCl, 
стандарт готовят так, как описано при установке титра 
азотнокислого серебра. К оттитрованной ориентировоч
но первой пробе добавляют 2—3 капли титрованного 
раствора NaCl до исчезновения красноватого оттенка 
и титруют вторую порцию воды до появления неисчеза
ющей разницы в оттенках с приготовленным таким об
разом стандартом.

Содержание хлоридов X в мг/л вычисляют по фор
муле

у _  я Х - Ы О О О
V

где п — количество раствора азотнокислого серебра, 
пошедшего на титрование, мл;
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К — поправочный коэффициент к титру азотнокис* 
лого серебра;

1 •—количество хлора, отвечающее 1 мл титрован
ного раствора азотнокислого серебра, мг;

V — объем взятой для титрования испытуемой во
ды. мл.

3.87. Меркурометрический объемный метод. При 
прибавлении к воде, содержащей хлор-ион, азотнокис
лой окиси ртути образуется растворимая, но почти не- 
диссоциированная хлорная ртуть. После связывания все
го хлора избыток азотнокислой ртути может быть обна
ружен по реакции с нитропруосидом натрия, в результа
те которой образуется нерастворимое соединение ртути, 
вызывающее появление мути.

Реакции идут по уравнениям:

Hg (N03)2 +  2 NaCl =  HgCla +  2 NaN03;
Hg (NOs)2 +  [Fe (CN)5 NO] Na2 =  [Fe (CN)5NO] Hg+2NaNOa.

Избыток ртути может быть также обнаружен цвет
ной реакцией с дифенилкарбазидом.

3.88. Для определения готовятся следующие реакти
вы:

1) взвешивают 1,6273 г окиси ртути HgO, прибав
ляют небольшое количество концентрированной азот
ной кислоты до полного растворения с образованием 
азотнокислой окиси ртути, смывают в литровую колбу 
и доливают до метки дистиллированной водой; 1 мл 
раствора соответствует 0,5 мг хлора;

2) титрованный раствор хлористого натрия или ка
лия для точной установки титра раствора азотнокислой 
окиси ртути тот же, что и для проверки нормальности 
раствора азотнокислого серебра;

3) 10 г нитропруссида натрия растворяют в дистил
лированной воде и доводят до 100 мл;

4) концентрированная химически чистая азотная 
кислота (уд. в. 1,4).

Установка титра азотнокислой окиси ртути. В кони
ческую колбу берут пипеткой 10 мл раствора хлористо
го натрия (1 мл которого содержит 0,5 мг хлора), добав
ляют 80 мл дистиллированной воды, вносят 0,2 мл кон
центрированной азотной кислоты, 1 мл раствора нитро
пруссида натрия и титруют раствором азотнокислой 
ртути до появления мути. Титрование повторяют и бе-



рут среднее. Поправочный коэффициент К к титру 
азотнокислой ртути вычисляют по формуле

а — п '
где а — количество раствора азотнокислой окиси ртути, 

пошедшее на титрование, мл; 
п — поправка на вызов мути (табл. 19).

Т а б л и ц а  19

Количество 
азотнокислой 

ртути, пошедшее 
на 100 мл титруе
мой жидкости, мл

Поправка (я), 
вычитаемая из ко
личества милли
литров раствора, 

пошедшего на 
титрование, мл

Количество азот
нокислой ртути, 

пошедшее иа 
100 мл титруемой 

жидкости, мл

Поправка (л), вы
читаемая из ко
личества милли

литров раствора, 
пошедшего иа 

титрование, мл

2 5 -2 0 0,28 5 - 3 0,22
20-15 0,27 3 - 2 0,21
15-10 0,26 2 -1 0,19
1 0 -7 0,25 1 -0 ,5 0,17
7 - 5 0,23 Дистиллирован

ная вода
0,15

3.89. Для определения С1-  в коническую колбу отме
ривают пипеткой 100 мл испытуемой воды, прибавляют 
0,2 мл концентрированной азотной кислоты, 1 мл раст
вора нитропруссида натрия и титруют азотнокислой 
ртутью из бюретки до появления помутнения, не исче
зающего при взбалтывании (сравнивать со «свидете
лем»).

Если в исследуемой воде много хлоридов, нужно 
брать соответственно меньшее количество воды (50, 25, 
10 м л ) ,  но обязательно доводить дистиллированной во
дой до 100 мл и этот объем титровать. Содержание хлор- 
иона X в мг/л вычисляют по формуле 

v  (а К — п) 0,5-1000
* = -------------у -----------•

где а — количество раствора азотнокислой окиси ртути, 
пошедшее на титрование, мл;

К — поправочный коэффициент этого раствора;
п — поправка на вызов мути (табл. 19);
V — объем испытуемой воды, взятой для определе

ния, мл.
Для получения более точных результатов, особенно 

при значительном отклонении температуры от обычной



комнатной, аналитик должен установить свою шкалу по
правок по титрованному раствору хлористого натрия.

Пробы воды после прибавления нитропруссида нат
рия не следует подвергать действию прямых солнечных 
лучей.

Ошибка метода при содержании хлоридов до 0,5 мг/л 
не превышает 5%. Цветность до 250 град платино-ко
бальтовой шкалы не влияет на результаты определений. 
Мутные воды следует отфильтровывать. При наличии 
«свидетеля» возможно титрование воды, содержащей 
3—4 мг взвешенных веществ.

3.90. Определение с дифенилкарбазоном. Разработан 
способ определения конца титрования с дифенилкарб азо- 
ном, что делает реакцию более чувствительной, допус
кающей титрование с 0,0005 н. раствором азотнокислой 
ртути.

При анализе используются следующие реактивы:
1) 0,01 н. раствор азотнокислой ртути;
2) 1%-ный спиртовой раствор дифенилкарбазояа;
3) спирт этиловый перегнанный.
3.91. Для определения 25 мл испытуемой воды вно

сят в фарфоровую чашку и выпаривают досуха. При 
охлаждении чашки добавляют 1 мл 0,5 н. раствора 
HNO3 и, помешивая палочкой, растворяют осадок на дне 
и стенках чашки. Прибавляют 20 мл спирта и одну 
каплю дифенилкарбазона, осторожно титруют из мик
робюретки 0,01 н. раствором Hgf(N03) 2 до ясно заметно
го фиолетового окрашивания.

Сульфат-ион (сульфаты)

3.92. Сульфат-ион осаждается в кислой среде хлори
дом бария в виде малорастворимого сернокислого ба
рия. Осадок отмывается и взвешивается.

При определении используются посуда и реактивы:
1) посуда мерная стеклянная лабораторная по 

ГОСТ 1770—64 следующей номинальной вместимости: 
пипетки 50 и 100 мл;

2) колбы конические вместимостью 500 мл;
3) стаканы химические вместимостью 500 мл;
4) капельница;
5) кислота соляная концентрированная по ГОСТ 

3118—67;
90



6) барий хлористый по ГОСТ 4108—65, 5%-ный 
раствор;

7) метиловый оранжевый 0,05%-ный раствор в воде.
3.93. Для определения 100—150 мл (в зависимости 

от количества сульфатов) исследуемой воды подкисля
ют соляной кислотой (3 мл соляной кислоты 1:1 на 
100 мл исследуемой воды) и упаривают в стакане до 
50 мл. Дают отстояться в течение 3 ч и отфильтровыва
ют выпавшие хлопья кремнекислоты на плотном бумаж
ном фильтре. Осадок на фильтре промывают соляной 
кислотой и дистиллированной водой, присоединяя про
мывные воды к фильтрату. Смесь фильтрата и промыв
ных вод упаривают до 50 мл и в кипящий раствор при
ливают по каплям 5%-ный раствор хлористого бария 
(предварительно нагретый до 70—80° С). Приливание 
хлористого бария заканчивают после того, как убедят
ся в полноте осаждения сульфатов (в отсгоенном раство
ре не должна образовываться муть при прибавлении 
1—2 капель 5%-ного раствора хлористого бария). При 
этом в растворе должен быть некоторый избыток хло
ристого бария (при добавлении к капле отстоенного 
раствора капли 0,1 н. раствора серной кислоты должна 
появляться муть).

Раствор оставляют на 3 ч на кипящей водяной бане 
и отстаивают в течение 8— 12 ч при комнатной темпера
туре. Затем осадок отфильтровывают, промывают горя
чей дистиллированной водой, сушат, прокаливают до 
постоянной массы и взвешивают.

Концентрацию сульфат-иона X в мг/л в исследуемой 
воде вычисляют по формуле

х _  0 ,41140-1000 

Vs
где 0,4114 — коэффициент для пересчета полученной 

массы сернокислого бария в сульфат-ион;
G — найденная масса осадка сернокислого ба

рия, мг;
Уз — объем испытуемой воды, мл.

3.94. Определение сульфатов комплексометрическим 
методом с трилоном Б основано на осаждении ионов 
SO4 хлористым барием. Осадок сернокислого бария 
растворяется в титрованном растворе трилона Б, избы
ток которого определяется путем титрования хлористым 
магнием. Количество трилона Б, израсходованное на

91



растворение сернокислого бария, эквивалентно количе
ству сульфат-ионов во взятом объеме воды.

При анализе используются следующие реактивы:
1) трилон Б, 0,05 н. раствор;
2) сернокислый магний, 0,1 н. раствор;
3) хлористый магний, 0,05 н. раствор;
4) аммиачный буферный раствор.

Его готовят, смешивая 100 мл 20%-ного раствора хими
чески чистого хлористого аммония со 100 мл 20%-ного 
химически чистого аммиака, после чего смесь доводят 
до 1 л дважды перегнанной водой;

5) соляная кислота, концентрированная х. ч.;
6) аммиак х. ч. —9 н. раствор;
7) ВаСЬ, 0,05 н. раствор;
8) хромогенчерный ЕТ-00. 0,5 г индикатора раство

ряют в 10 мл аммиачного буферного раствора и дово
дят до 100 мл этиловым спиртом. Можно пользоваться 
сухим индикатором. Для этого 0,2 г индикатора смеши
вают с  50 г химически чистого растертого в ступке хло
ристого натрия. Применяют при титровании на кончике 
ножа.

3.95. При определении испытуемую воду в количест
ве 100 мл (при необходимости концентрируют или раз
бавляют) помещают в коническую колбу емкостью 
250 мл. В этой ж е колбе, если надо, путем кипячения 
подкисленного раствора производят концентрирование, 
подливая по мере выпаривания новую порцию жидкости. 
Раствор подкисляют тремя каплями концентрированной 
соляной кислоты (до кислой реакции), приливают 
26,0 мл 0,05 и. раствора хлористого бария, кипятят в 
течение 10 мин от начала кипения и оставляют стоять 
(лучше в теплом месте) около часа.

Через час раствор фильтруют обычным способом че
рез беззольный фильтр с синей лентой, предварительно 
промытой горячей дистиллированной водой. Фильтро
вание производят, но возможности, не перенося осадок 
B a S 0 4 на фильтр. Колбу с осадком промывают 5— 6 
раз умеренно горячей водой ( t= 4 0 -r 5 0 ° С), не счищая 
приставшего к стенкам колбы осадка. Фильтр с частью 
попавшего на него осадка B a S 0 4 промывают 2—3 раза 
водой и, когда вода стечет, помещают в ту ж е колбу, в 
которой производилось осаждение. Затем приливают 
0,05 н. раствор трилона Б, в 2,5—3-кратном количестве 
по отношению к содержанию сульфат-иона во взятом
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объеме воды (что может быть приближенно определено 
предварительной качественной реакцией).

Ниже приводятся необходимые количества 0,05 н. 
раствора трилона Б в зависимости от концентрации 
сульфат-иона в воде.

Концентрация SO4 — в мг/л 0,05 н. раствора трило
на Б, мл

50 мг/л 12 
100 мг/л 18 

200 мг/л 24 
250 мг/л 30

Затем прибавляют 5 мл 9 н. раствора аммиака.
Раствор кипятят 10 мин (до растворения осадка), 

охлаждают, приливают 50 мл дважды перегнанной во
ды, 5 мл аммиачного буферного раствора и добавляют в 
сухом виде на кончике ножа индикатор. Избыток трило
на Б титруют раствором хлористого магния до перехода 
синей окраски в лиловую. 1 мл 0,05 и. раствора трилона 
Б соответствует 2,4 мг SO42-.

Титр трилона Б устанавливают по точному 0,1 н. 
раствору сернокислого магния. Для этого 10 мл 0,1 н. 
точного раствора сульфата магния помещают в кониче
скую колбу, разбавляют дважды перегнанной водой до 
50 мл, прибавляют 5 мл аммиачного буферного раство
ра, индикатор и титруют трилоном Б до появления си
него окрашивания.

Расчет S042-  в мг/л (ведется по следующей формуле: 
q q 2—. =  (дК  — т/Сх) 2,4-1000 

4 V
где п — количество прибавленного раствора трило

на Б, мл;
т — количество хлористого магния, пошедшее на 

титрование, мл;
К — поправочный коэффициент к титру трилона Б;
К\ — поправочный коэффициент к титру раствора 

хлористого магния;
V — объем воды, взятой для определения, мл.

3.96. Экспрессный метод определения сульфатов. Суль- 
фат-ионы воды титруются солями бария в присутствии 
индикатора нитрохромазо, который способен давать 
чувствительную реакцию с ионами бария в кислой сре
де с образованием окрашенного комплекса, что обеспе
чивает четкий переход окраски в эквивалентной точке.

По этому методу сульфаты можно определять в ко-
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личестве от 10 до 100 мг/л SO42-. При большом содер
жании сульфатов необходимо предварительное разбав
ление воды.

Оптимальными условиями титрования сульфатов со
лями бария является pH =1,7 -г 2,0. При этом катионы 
в малых концентрациях не мешают определению, за ис
ключением стронция. Последний, как и барий, дает 
чувствительную цветную реакцию в том же интервале 
pH. Однако содержание стронция в природных водах 
ничтожно мало. Высокие концентрации (>0,1 моля) 
солей натрия, калия и кальция ухудшает переход окрас
ки в эквивалентной точке, так как сам индикатор в та
ких растворах приобретает синюю окраску. Влияние 
этих солей легко устраняется при пропускании воды че
рез колонку с катионом КУ-2. Ионы Н2РО4- , Cl- , F- , 
N03~ не мешают определению сульфатов.

3.97. При определении используются следующие ре
активы:

1) барий азотнокислый, 0,02 н. раствор. 2,6138 г 
Ba(N0 8)2 х. ч. растворяют в 1 л дистиллированной воды;

2) нитросхромазо индикатор СггНнО^бЭ^ 2%-ный 
водный раствор. Кальциевая соль индикатора менее ра
створима в воде, чем свободная кислота или ее натрие
вая соль. При титровании сульфатов в качестве индика
тора может быть иопользовано нитрохромазо как в ви
де свободной кислоты, так и в виде кальциевой или 
натриевой соли;

3) кислота серная х. ч., 0,02 н. раствор;
4) кислота соляная х. ч., 0,1 н. раствор;
5) спирт этиловый;
6) катионит КУ-2 квалификации «Ч».
Катионит КУ-2 заливают дистиллированной водой в 

стакане и оставляют до следующего дня, после чего мно
гократно промывают дистиллированной водой для уда
ления мелкой взвеси.

В бюретку емкостью 25 мл помещают слой стеклян
ной ваты высотой 1,0—1,5 см, затем добавляют катио
нит; при этом объем катионита в бюретке должен быть 
около 10 ом. Затем пропускают через катионит 100 мл 
разбавленной (1:6) соляной кислоты, после чего промы
вают катионит дистиллированной водой до получения 
pH элюата в пределах 5—6 и отрицательной реакции 
на железо (Fe2+ и Fe3+). Катионит сохраняют в бюрет
ке под слоем дистиллированной воды.



3.98. Для определения 50 мл испытуемой прозрачной 
воды с содержанием SO42- от 10—100 мг)л пропускают 
через слой катионитов. Первые 30 мл элюата отбрасы
вают. Из последующей порции элюата отбирают 10 мл, 
прибавляют 2 лл  0,1 н. соляной кислоты и разбавляют 
дистиллированной водой до 20 мл. Затем к раствору доба
вляют 1—2 капли раствора индикатора нитрохромазо, 
20 мл спирта или ацетона и титруют 0,02 н. раствором 
азотнокислого бария до изменения окраски в эквива
лентной точке от фиолетовой до голубой.

Титр раствора азотнокислого бария устанавливают 
по 0,02 н. H2SO4. Для этого 10 мл 0,02 и. H2SO4 разбав
ляют дистиллированной водой до 20 мл, прибавляют
1—2 капли раствора нитрохромазо, 20 мл спирта или 
ацетона и титруют 0,2 н. раствором азотнокислого бария, 
как было указано выше.

Поправочный коэффициент К к нормальности раст
вора азотнокислого бария рассчитывают по формуле
К  =  где V — количество азотнокислого бария, по
шедшее на титрование, в мл.

Содержание в воде сульфатов X в мг/л рассчитывают 
по формуле

v  я V 0,96-1000
Х  = ------- V-------  •

где п — количество азотнокислого бария, вошедшее на 
титрование, мл;

V — объем исиытуем-ой воды, взятой на титрование 
(10 мл);

0,96 — количество SO42”, эквивалентное 1 мл 0,02 н. 
раствора азотнокислого бария.

Окисляемость

3.99. Определение перманганатной окисляемости про
водят в кислой среде (по Кубелю) при содержании в 
воде хлоридов не более 300 мг хлор-иона в 1 л и в ще
лочной среде— при большем содержании хлоридов; в 
последнем случае при отсутствии чистой щелочи нередко 
применяют окисляемость в нейтральной среде.

Метод основан на том, что раствор марганцовокисло
го калия в присутствии веществ, способных окисляться, 
выделяет кислород, идущий на их окисление.
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Получение сравнимых результатов тем или другим 
способом возможно лишь при постоянном соблюдении 
определении условий. Колбы должны быть одинакового 
размера, их необходимо предварительно очищать, обра
батывая хромовой смесью. Объем исследуемой воды 
всегда должен быть 100 мл, и время кипячения должно 
составлять точно 10 мин. Количество и концентрация 
прибавляемого раствора перманганата калия одинаковы. 
По окончании кипячения жидкость должна оставаться 
окрашенной в розово-фиолетовый цвет, указывающий на 
наличие избытка перманганата калия, причем количест
во не вошедшего в реакцию перманганата калия не
должна быть менее 3 мл 0,01 н. раствора, в противном 
случае определение повторяется, но уже в разбавленной 
пробе воды.

Реакция протекает следующим образом:

2 КМп04 +  3 HaS04 =  2 MnS04 4- KaS04 +  3 НаО +  5 О.

В мутных водах желательно иметь окисляемость 
нефильтрованной и фильтрованной воды. Для определе
ния последней необходимо испытуемую воду отфильтро
вать через фильтр, предварительно промытый дистилли- 
рованой водой; фильтрат на анализ собирается лишь 
после того, как через фильтр будет пропущено не менее 
0,5 л  испытуемой воды. Таким образом, удается полу
чить воду, не содержащую растворимых органических 
веществ фильтра.

3.100. Для анализа готовятся следующие реактивы:
1) 0,01 н. раствор щавелевой кислоты. 0,6302 г щаве

левой кислоты, перекристаллизованной и высушенной на 
воздухе, растворяют в литровой колбе в 500 мл дистил
лированной воды, вносят для консервации 30 мл разбав
ленной серной кислоты (реактив 3) и добавляют водой 
до метки. Каждый миллилитр такого раствора соответ
ствует 0,08 мг кислорода;

2) 0,01 н. раствор марганцовокислого калия, содер
жащий в 1 л 0,32 г К)Мп04;

3) раствор серной кислоты. Один объем концентри- 
рованой кислоты, разбавленной тремя объемами дистил
лированной воды. Для окисления восстановителей, мо
гущих быть в кислоте, прибавляют к ней по каплям 
раствор перманганата калия до устойчивой розовой 
окраски.
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3.101. При определении в коническую колбу объемом 
250 мл наливают пипеткой 100 мл исследуемой воды 
(если нужно, разбавленной), 5 мл разбавленной серной 
кислоты, несколько кусочков пемзы или стеклянных ка
пилляров и 10 мл 0,01 н. раствора перманганата калия, 
нагревают на сильном огне до начала кипения и затем, 
уменьшая нагрев, поддерживают кипение точно 10 мин. 
По окончании кипячения приливают точно 10 мл 0,01 н. 
щавелевой кислоты и к обесцветившемуся раствору при
бавляют по каплям из бюретки перманганат калия до 
слабо-розового оттенка. Для вычисления содержания 
кислорода X  в мг/л следует пользоваться следующей 
формулой:

X  =  10 [(Л +  Ла)/С — 10] 0,08 мг 0 2,
где Ai — количество раствора перманганата калия, при

бавленного до начала кипения, мл;
Аг — то же, но пошедшее на обратное титрова

ние, мл;
К — поправочный коэффициент 0,11 н. раствора 

перманганата калия.
Для установки титра перманганата калия в колбу, 

содержащую оттитрованную до слабо-розового цвета и 
еще горячую жидкость, прибавляют 10 мл 0,01 н. щаве
левой кислоты и оттитровывают тотчас же раствором 
КМпС>4 до такой же окраски.

В присутствии значительного количества минераль
ных веществ, например оолей закиси железа, азотистой 
кислоты, сероводорода и др., в отдельной порции оттит
ровывают эти вещества перманганатом калия на холоде 
и израсходованный объем вычитают из общего количест
ва перманганата, затраченного при определении окисля- 
емости.

Загрязненная вода с высокой окисляемостью соответ
ственно разводится дистиллированной водой. На опреде
ление также берут 100 мл смеси, при этом в отдельной 
пробе определяют окисляемость дистиллированной воды. 
Расчет окисляемости испытуемой воды в этом случае 
производится следующим образом.

Например, берется 1 объем испытуемой воды и 9 объ
емов дистиллированной воды; окисляемость полученной 
смеси, вычисленная по приведенной выше формуле, со
ставляет 8,4 мг кислорода в 1 л; отдельно определенная 
окисляемость дистиллированной воды равна 0,4 мг кис
лорода в 1 л  тогда окисляемость воды составит:
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(8,4 — 0,4-0,9)10 =  80,4 мг кислорода в 1 л.
3.102. Для определения полной окисляемости природ

ных вод удобно пользоваться методом бихроматной оки
сляемости (по Тюрину).

Для анализа берутся следующие реактивы:
1) сернохромовая смесь 0,4 н. 20 г измельченного 

К2СГ2О7 растворяются в 500 мл дистиллированной воды, 
затем прибавляется 500 мл серной кислоты х. ч. (уд. в. 
1,84);

2) раствор дифениламина. 0,5 г дифениламина раство
ряется в 100 мл H2SO4 (уд. в. 1,84), и этот раствор вли
вается в 20 мл дистиллированной воды;

3) 0,2 н. раствор соли Мора. 80 г соли Мора (непожел
тевшие кристаллы) растворяются в 1 л дистиллированной 
воды, содержащей 20 мл концентрированной серной кис
лоты. Титр раствора соли Мора определяется по 0,2 н. ра
створа К2С2О7 в присутствии дифениламина;

4) 0,2 н. раствор КаСг20 7, 4,9012 г К2СГ2О7 х. ч. в 1 л 
дистиллированной воды;

5) сернокислое серебро х. ч.
3.103. При определении в небольших фарфоровых чаш

ках, покрытых внутри глазурью, выпаривают в специаль
ном предохраняемом от пыли шкафу (температура 60— 
70°С) определенный объем исследуемой воды. Выпарен
ный остаток обрабатывают непосредственной в фарфоро
вых чашках 10 мл 0,4 н. раствора сернохромовой смеси. 
Для отмеривания смеси пользуются пипеткой на 10 мл и 
время стенания ее учитывают секундомером — 1 мин. В 
качестве катализатора используют 100 мг сернокислого 
серебра. Все это осторожно перемешивают, после чего со
держимое чашек переносят в конические колбы емкостью 
100 мл. Затем колбочки помещают на нагретую до 180— 
200°(С (но не больше) песчаную баню, где они нагревают
ся до кипения, продолжительность которого равна 5 мин. 
Для предотвращения упаривания жидкости горло колб за
крывают колпачками-холодильничками. Одновременно 
ставится контрольный опыт с одной сернохромовой 
смесью, с которой проделывают те же операции, что и с 
испытуемым раствором. После кипячения колбы охлаж
дают в течение 20—30 мин, после чего нижняя часть кол
пачков-холодильничков обмывается небольшими порция
ми дистиллированной воды, содержимое колб разбавля-
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ют дистиллированной водой в соотношении 1:5 и пере
носят в большие конические колбы (емкостью 400— 
500 мл), содержащие 100—150 мл дистиллированной во
ды. Титрование остаточной сернохромовой смеси произ
водят 0,2 н. раствором соли Мора в присутствии дифени
ламина (7 капель=1,8 мл) как индикатора; в конце тит
рования раствор соли Мора прибавляют по каплям. Что
бы переход окраски индикатора стал резким, в колбы 
добавляют 2,0 мл фосфорной кислоты, устраняющей 
влияние ионов окисного железа. Разность между израс
ходованным количеством соли Мора, пошедшей на тит
рование контрольного раствора сернохромовой омеси и 
остаточного количества ее в опытах с испытуемым ве
ществом, дает количество сернохромовой смеси, пошед
шей на окисление органического вещества. Умножая эту 
величину на поправочный коэффициент 0,2 н. раствора 
соли Мора и на 1,6 (1 мл 0,2 н. раствора соли Мора со
ответствует 1,6 мг Ог), получают величину бихроматной 
окисляемости в миллиграммах кислорода в определяе
мом объеме. Устранение раскисляющей роли хлоридов 
(при наличии их в воде) достигается путем внесения 
Ag2S04 (в небольшом избытке от теоретически вычис
ленного). При содержании хлор-иона в воде до 50 мг/л 
точность метода равна 3—4%. При большем содержании 
хлоридов ошибка возрастает.

3.104. Для определения окисляемости природных вод, 
содержащих органические вещества в количестве от 2 мг 
и менее, рекомендуется пользоваться микровариантом 
изложенного метода. Принцип метода остается прежним. 
Уменьшают объем сернохромовой смеси (2 мл вместо 
10 мл), количество катализатора (40—50 мг на опреде
ление вместо 100 мг), количество индикатора дифенил
амина (3 капли вместо 7 капель).

Изменяют концентрацию раствора соли Мора (0,1 н. 
вместо 0,2 н.) и условия нагревания: песчаная баня с 
температурой 180—200°С заменяется солевой баней с 
температурой 115 120°С (насыщенный раствор азотно
кислого натрия), продолжительность нагревания удли
няется до 1 ч. Конические колбочки заменяют обыкно
венными пробирками с вставленными в них колпачками- 
холодильничками. Соответственно уменьшению объема 
реактивов уменьшаются размеры колб, в которых про
исходит титрование, а также объем прибавляемой дис
тиллированной воды.
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Растворенный кислород

3.105. Растворенный в воде кислород определяют по 
методу Винклера. Сущность метода заключается в сле
дующем: к воде добавляют раствор сульфата или хло
рида марганца и щелочной раствор йодистого калия. 
Образующийся при этом гидрат закиси марганца окис
ляется до гидрата окиси марганца. Осадок растворяют 
в соляной кислоте. При этом выделяется йод в количест
ве, эквивалентном содержанию в воде растворенного 
кислорода. Выделившийся йод оттитровывают раствором 
тиосульфата натрия в присутствии крахмала.

Метод применим лишь для чистых вод. В загрязнен
ных питьевых и сточных водах применяют его модифи
кации.

Метод Винклера (немодифицированный) применим 
также при содержании в 1 л воды нитритов меньше 
0,1 мг, окисного железа менее 10 мг, активного хлора до 
0,3 мг и при окисляемости до 15 мг кислорода (обуслов
ленной наличием гуминовых соединений или органиче
ских веществ хозяйственно-фекальных вод).

3.106. При определении кислорода используются сле
дующие реактивы:

1) раствор сульфита или хлорида марганца. Раство
ряют 480 г MnS04-4H20  или 425 г МпС12-4Н20  в воде и 
разбавляют до 1 л; раствор при подкислении не должен 
выделять из йодистого калия свободного йода;

2) щелочной раствор йодистого калия. Растворяют 
700 г едкого калия или 500 г едкого натра и 150 г йодис
того калия в воде и доводят до 1 л дистилированной во
дой;

3) химически чистая соляная кислота (уд. в. 1,12). 
64 мл концентрированной соляной кислоты (уд. в. 1,19) 
доводят дистиллированной водой до 100 мл;

4) 0,02 н. раствор тиосульфата натрия. Растворяют 5 г 
химически чистого кристаллического тиосульфата натрия 
в воде и разбавляют до 1 л свежепрокипяченной и осту
женной дистиллированной водой. Для предохранения от 
развития микроорганизмов к раствору добавляется 1 мл 
хлороформа. Каждый миллилитр 0,02 н. раствора экви
валентен 0,16 мг кислорода.

Установку титра 0,02 н. раствора тиосульфата нат
рия производят время от времени следующим образом: 
в колбу всыпают 0,5 г чистого йодистого калия, раство-
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ряют в 2 мл воды, прибавляют сначала 5 мл соляной ки
слоты (1 :5), затем 25 мл 0,02 н. раствора йодата калия 
и 200 мл дистиллированной воды; выделившийся йод 
титруют раствором тиосульфата натрия в присутствии 
1 мл раствора крахмала, прибавленного под конец ти
трования;

5) 0,02 н. раствор йодата калия. Растворяют 0,7134 г 
йодата калия в 1 л дистиллированной воды;

61 раствор соляной кислоты 1:5 (по объему);
7) 0,5%-ный раствор крахмала. 0,5 г растворимого 

крахмала добавляют к 100 мл дистиллированной воды и 
кипятят несколько минут. Для консервации прибегают к 
способу стерилизации — по охлаждении раствор крахма
ла разливают по пробиркам, закрывают ватными проб
ками и кипятят на водяной бане 15—20 мин. Хранят в 
темном месте.

3.107. При взятии пробы на кислород необходимо со
блюдать все меры предосторожности попадания в пробу 
атмосферного воздуха. Пробу берут в калиброванную 
склянку объемом 125—250 мл с притертой пробкой. Ка
либрование склянок производят путем взвешивания пус
той склянки и с дистилированной водой при температуре 
воды 20°С. Разница в весах соответствует ее объему.

При отборе пробы склянку укрепляют на приборе для 
взятия проб, к пробке привязывают шнур и, опустив 
прибор на намеченную глубину, вытягивают пробку из 
горлышка склянки.

Прибор держат на намеченной глубине до прекраще
ния появления пузырьков воздуха на поверхности воды. 
Вынутая склянка должна быть наполнена до краев гор
лышка.

При взятии пробы воды на кислород с помощью ба
тометра склянка наполняется водой через резиновую 
трубку (или сифон), опущенную до дна, причем через 
склянку пропускается несколько объемов воды. Склянка 
наполняется до краев водой.

При отсутствии специального прибора проба воды на 
кислород может быть взята в кислородную склянку с 
привязанным к ней грузом. Склянка и пробка укрепляют
ся на различных шнурах. При достижении намеченной 
глубины вытягивают цробку.

3.108 Кислород фиксируется тотчас же по взятии про
бы на месте. Для этого в склянку добавляют 1 мл раство
ра сульфата (хлорида) марганца и 1 мл щелочного рас-
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твора йодистого калия и слегка погружают концы пипе
ток в пробу. Осторожно закрывают склянку (пузырьков 
воздуха не должно быть) и перемешивают перевертыва
нием склянки около 15 раз. Пробу оставляют в покое до 
полного осаждения образовавшегося осадка и просвет
ления над ним жидкости. После этого склянку осторож
но открывают, вносят 2,5—3 мл соляной кислоты (уд. в 
1,12); затем ее вновь закрывают и перемешивают жид
кость до полного растворения осадка. Содержимое склян
ки переливают в коническую колбу, ополаскивают дис
тиллированной водой и титруют 0,02 н. раствором тио
сульфата, прибавляя под конец титрования в качестве 
индикатора 1 мл крахмального раствора. Титруют до 
исчезновения синей окраски.

Для вычисления содержания кислорода X в мг/л 
пользуются следующей формулой:

v _  0,16/(я1000

где 0,16 — число кислорода в мг, которому соответствует 
1 мл 0,02 н. раствора тиосульфата натрия;

К — поправочный коэффициент раствора тиосуль
фата натрия;

п — тиосульфат натрия, пошедший на титрова
ние, мл;

Vi — объем склянки, в которой фиксировался кис
лород, мл;

— объем взятых для осаждения реактивов, мл.
Если вода богата органическими веществами или со

держит минеральные восстановители, необходимо вво
дить поправку на йодолотребление указанными соедине
ниями. Для этого испытуемую воду отбирают в две 
склянки одинакового объема и затем пипетками с длин
ными носиками вносят в обе по 3—5 мл 0,02 н. раствора 
йода в насыщенном растворе хлористого натрия. 
Склянки закрывают пробками, взбалтывают я  спустя 
5 мин вносят в них по 1 мл щелочного раствора 
йодистого калия. Затем 1 мл раствора соли мар
ганца добавляют в одну из склянок и 1 мл дистиллиро
ванной воды — в другую. Закрывают пробками и взбал
тывают. Кислоту добавляют в обе склянки в одинаковых 
количествах. После оседания осадка в первой склянке 
выделившийся йод оттитровывают.

Для вычисления содержания кислорода X в мг/л 
пользуются следующей формулой
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_0,16К (па — яд) 1000
~  ( V i - V 2) - J

где па— количество 0,02 н. раствора тиосульфата нат
рия, пошедшего на титрование склянки с солыо 
марганца, мл;

па — количество 0,02 н. раствора тиосульфата нат
рия, пошедшего на титрование склянки в дис
тиллированной водой, мл;

J — количество раствора йода, внесенного в начале 
определения, мл.

Такой прием позволяет не только предупредить на
блюдавшееся в ряде случаев раскисление осадка гидро
окиси марганца восстановителями (после прибавления 
реактивов Винклера), но также устранить ошибку, воз
никающую от потребления йода восстановителями после 
растворения осадка в кислоте.

3.109. При содержании азота нитритов выше 0,1 мл/л 
определение растворенного кислорода по вышеописанной 
методике становится неточным вследствие окисляющего 
действия нитритов в сильнокислой среде на йодистый ка
лий (присутствие нитритов легко узнается по быстрому 
возвращению синей окраски в оттитрованной пробе). 
При содержании азота нитритов не более 1—2 мг/л прак
тически правильные результаты получаются, если после 
растворения осадка в кислоте быстро повысить активную 
реакцию среды до pH около 4,0 путем добавления раство
ра ацетата калия или натрия. Необходимое количество 
раствора ацетата зависит от объема склянок, количества 
прибавляемых реактивов и кислоты, и поэтому оно мо
жет быть установлено для одних и тех же склянок и при 
одних и тех же объемах реактивов. Для этого после от- 
титровывания йода (специальный холостой опыт) в кол
бу вносят несколько капель индикатора бромфенолового 
синего и из пипетки прибавляют при помешивании ра
створ ацетата калия до перехода окраски из желтой в 
синевато-голубую (pH около 4,0). Установленное таким 
образом количество раствора ацетата натрия или калия 
вносят предварительно в колбу, в которую далее поме
щается проба для титрования тиосульфатом натрия.

При содержании окисленого железа больше 10жав 1 л 
необходимо для растворения осадка применять фосфор
ную кислоту (85%).

При содержании активного хлора больше 0,3 мг в
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1 л необходимо отдельно определение активного хлора в 
параллельной пробе.

Биохимическое потребление кислорода

3.110. Биохимическое потребление кислорода (БПК) 
определяется количеством кислорода в миллиграммах 
на литр, которое требуется для окисления находящихся 
в воде органических веществ. Метод заключается в сле
дующем: отобранную пробу воды насыщают путем встря
хивания в течение 1 мин кислородом воздуха, разливают 
в две кислородные склянки и в одной из них определя
ют содержание кислорода тотчас же, а в другой после 
пятисуточного хранения в темноте. Найденное уменьше
ние в содержании кислорода в пересчете на мг!л Ог дает 
величину БПК за б суток. Эта убыль в содержании кис
лорода обусловлена главным образом протекающими в 
воде в аэробных условиях биохимическими процессами, 
ведущими к распаду (минерализации) органического ве
щества.

Скорость окисления органического вещества и, следо
вательно, время, потребное для полной его минерализа
ции, зависит от природы органического вещества. В во
дах, загрязненных хозяйственно-бытовыми стоками, как 
показали исследования, минерализации нестойкого ор
ганического вещества при 20°С в основном заканчивается 
за 10 суток, и окончательная его стабилизация (полное 
БПК) наступает по истечении 20 суток.

Практически определяют биохимическое потребление 
кислорода за б суток (БПКб), которое для вод, загряз
ненных хозяйственно-бытовыми стоками, составляет око
ло 68% полного БПКго-

Загрязненные воды с большой потребностью в кисло
роде перед определением необходимо разбавлять спе
циально приготовленной «разбавляющей водой».

Для приготовления «разбавляющей воды» водопро
водную воду отстаивают в открытой бутыли в затемнен
ном месте (для дехлорирования). Перед употреблением 
воду декантируют, не затрагивая осадка, если он обра
зовался. Биохимическое потребление кислорода такой 
воды должно быть в пределах 0,3—0,6 мг/л Ог.

В качестве разбавляющей воды применяют также 
дистиллированную воду, не содержащую железа, меди, 
активного хлора, аммиака нитритов, нитратов, в кото-
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рую вносят следующие растворы химически чистых ве
ществ из расчета 1 мл на 1 л воды:

а) фосфорный буферный раствор. Растворяют 8,5 г 
КН2Р 0 4, 21,75 г К2НРО4, 33,4 г Na2H P04-7H20  и 1,7 г 
NH4CI в 500 мл дистилированной воды и доводят до 1 л; 
pH этого раствора около 7,2;

б) раствор сернокислого магния. Растворяют семи
водный сернокислый магний (22,5 г) в дистилированной 
воде и доводят до 1 л;

г) раствор хлорного железа. Растворяют 0,25 г шес
тиводного хлорного железа в дистиллированной воде и 
доводят до 1 л.

Биохимическое потребление кислорода разбавляющей 
воды учитывается при вычислении биохимического по
требления кислорода испытуемой воды.

3.111. Реактивы и необходимая посуда — те же, что и 
в разделе «Растворенный кислород». Вода на определе
ние БПК отбирается в склянку емкостью 1—2 л так, что
бы в ней оставался возможно меньший объем воздуха, и 
доставляется с предосторожностью. Определение должно 
выполняться в день взятия пробы.

3.112. Определение (без разбавления). Исследуемую 
воду в лаборатории переливают в бутыль, наполнив ее 
не более чем на 2/з объема, доводят температуру воды до 
20°С (путем нагревания на водяной бане или охлажде
ния) и сильно встряхивают в течение 1 мин для насыще
ния воздухом.

После этого с помощью сифона наливают исследуемую 
воду в две склянки с притертыми пробками до краев, в 
одную из них прибавляют реактивы и определяют раст
воренный кислород.

Другую склянку с испытуемой водой ставят в термо
стат (с температурой 20°С, регулируемой в пределах 
± 2°С) на 5 суток, по прошествии которых в ней опреде
ляют оставшийся растворенный кислород.

Для большей достоверности получаемых результатов 
рекомендуется на инкубацию параллельно ставить две 
склянки. Из найденных величин вычисляют среднюю.

БПК (без разбавления) X в мг/л вычисляют по 
формуле

X  = А1 — А2,
где А\ — содержание растворенного кислорода в воде до 

инкубации, мг/л;
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А2— содержание растворенного кислорода в воде 
после инкубации, мг/л.

3.113. При определении с разбавлением испытуемую 
воду, доведенную до температуры 20°С, разбавляют за
готовленной «разбавляющей» водой таким образом, 
чтобы убыль кислорода за 5 суток была не менее 4 мг/л 
и чтобы остаток его по истечении этого времени не был 
ниже 2 мг/л.

В случаях, когда величина биохимического потребле
ния кислорода совершенно неизвестна, необходимо де
лать несколько разбавлений, например 1:1; 1:2; 1:3; 
1:4; потребность в больших разбавлениях может 
встретиться лишь в случае, если проба взята из сильно 
загрязненных рек. Разбавленную пробу воды аэрируют 
путем взбалтывания, разливают по склянкам и опреде
ление ведут, как это указано выше. Для контроля про
изводят определение биохимического потребления кис
лорода самой «разбавляющей» водой.

ВПК (с разбавлением) X в мг/л вычисляют по фор
муле

Х = { Х 1П) - [ Х 2{ п -  1)],
где X: — найденное ВПК разбавленной испытуемой во

ды, мг/л;
Х2 — найденное ВПК «разбавляющей» воды, мг/л; 
п — величина разбавления.

Пример. ВПК разбавленной испытуемой воды равно 
4,8 мг/л Ог (йч). ВПК «разбавляющей воды» равно 
0,5 мг/л Оя (Х2); величина разбавления (во сколько раз 
разбавлено) равна 5 (п); тогда искомое ВПК испытуе
мой воды в мг/л 0 2 (X) составит:

X  =  (4,8-5) -  [0,5 (5— 1)] =  22,0,
Если вода водоема загрязнена промышленными сто

ками, содержащими бактерицидные вещества, в том чи
сле кислотой или щелочью, проба воды при постановке 
ВПК должна быть «заражена» бактериальной микро
флорой, осуществляющей минерализацию органического 
вещества бытовой сточной воды.

Для этого к разбавленной воде, подготовленной для 
определения ВПК, а также к «разбавляющей» воде 
(контролю) добавляют бытовую сточную воду в количе
стве 1 мл/л. Взятая свежая бытовая хозяйственно-фе
кальная вода перед употреблением отстаивается при 
20°С в открытой бутыли и декантируется.
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Бытовая хозяйственно-фекальная вода может быть 
заменена речной в количестве 10—60 мл на 1 л  разбав
ленной воды, приготовленной для определения ВПК- 

Вода, в которой определяется БПК, должна иметь 
активную реакцию в пределах pH =  6,5-г- 8,5; в против
ном случае ее необходимо нейтрализовать добавлением 
разбавленной кислоты или щелочи до указанной вели
чины pH.

Марганец

3.114. В водах подземного стока марганец встречает
ся в большинстве случаев как спутник железа в виде со
единения закиси МпО и преимущественно в форме 
бикарбоната Мп(НСОз)г.

По выходе воды на дневную поверхность и при попа
дании ее в открытые водоемы бикарбонат марганца так 
же, как и бикарбонат железа, распадается и гидролизи
рует; однако соли марганца требуют для гидролитиче
ской диссоциации более щелочную реакцию, и выпаде
ние окислов марганца обычно запаздывает по сравне
нию с окислами железа.

Так же, как и железо, марганец способен удержи
ваться в растворенном состоянии, образуя комплексные 
соединения с органическими веществами (болотные 
воды); марганец потребляется многими планктонными 
организмами и входит в состав их золы. Присутствие со
лей марганца в воде (так же, как и железа) портит ее 
вкусовые свойства и может оказывать вредное влияние 
при промышленном и хозяйственном использовании 
воды.

3.115. Определение марганца в воде основано на оки
слении солей марганца в марганцовую кислоту в под
кисленном кипящем растворе действием надсерной кис
лоты (НгЭгОз) в присутствии ионов серебра, играющих 
роль катализатора; при этом появляется розовое окра
шивание. Реакция протекает по схеме

2 Mn (N03)2 +  5 (Ш 4)2 S20 8 +  8 Н20  -  2 НМп04 +
+  4 Ш 0 8 +  5 (NH4)2 S04 +  5 H2S04.

При определении используются следующие реактивы:
1) азотная кислота концентрированая (уд. в. 1,4);
2) раствор азотнокислого серебра. Готовится раство

рением 0,4791 г в 100 мл дистиллированной воды;
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3) персульфат аммония (надсернокислый аммоний) в 
кристаллах;

4) рабочий стандартный раствор. 0,001 н. марганцо
вокислый калий готовится перед опытам разведением 
0,01 и. раствора 1 мл такого раствора соответствует 
0,01098 мг марганца; рабочий стандартный раствор, а 
также последующие его разведения приготовляются на 
дистиллированной воде, предварительно обработанной 
следующим образом: 1 л  дистиллированной воды под
кисляют 10 мл концентрированной азотной кислоты, на
гревают до кипения, прибавляют персульфат аммония и 
2 мл азотнокислого серебра, кипятят 10 мин, охлаждают 
и в таком виде сохраняют для работы.

3.116. При определении 100—200 мл исследуемой во
ды, а в случае малых количеств марганца и более, выпа
ривают в фарфоровой чашке несколько раз с 1 мл азот
ной кислоты для удаления хлоридов. Остаток растворя
ют в небольшом количестве (приблизительно 10 мл) го
рячей дистиллированной воды, подкисленной разбавлен
ной азотной кислотой, и отфильтровывают через неболь
шой беззольный фильтр, предварительно тщательно про
мытый дистиллированной водой, в мерную колбу на 
50 мл', фильтр промывают несколько раз малыми коли
чествами горячей воды так, чтобы общее количество 
фильтрата не превышало 30 мл. Фильтрат нагревают до 
кипения, прибавляют на кончике ножа персульфат ам
мония и кипятят для разрушения органического вещест
ва; затем прибавляют 2—3 капли раствора азотнокисло
го серебра и немного персульфата аммония и еще не
сколько минут поддерживают кипение; в случае присут
ствия марганца появляется розовое окрашивание. Кол
бочку охлаждают, доводят до метки дистиллированной 
водой и сравнивают образовавшуюся окраску в цилин
драх Генера с образцовым раствором 0,001 н. раствора 
перманганата. В водах с высокой окисляемостью часто 
бывает недостаточно прибавленного персульфата (ок
раска появляется и вновь исчезает); в таких случаях 
раствор вновь выпаривают досуха на песчаной бане и за
тем растворяют в воде, подкисленной азотной кислотой, 
переводят в мерную колбочку, нагревают до кипения и 
прибавляют персульфат; окраска появляется почти тот
час же при взбалтывании.

При содержании марганца меньшем, чем 0,1 мг/л, 
окраска получается настолько слабая, что определение в
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цилиндрах Генера становится невозможным; в таких 
случаях содержимое колбы, после того как появилось 
очень слабое окрашивание, упаривают на песчаной ба
не до объема приблизительно 15 мл и переводят в про
бирку. В другую пробирку точно такого же диаметра на
ливают до такой же выооты дистиллированную воду, 
обработанную, как указано при приготовлении стандарта, 
и приливают к ней из микробюретки с делениями на 
0,001 мл по каплям 0,001 н. раствора марганцовокислого 
калия до тех пор, пока окраска в обоих пробирках при 
рассмотрении сверху не сравняется. Содержание марган
ца во взятом для исследования объеме воды выразится 
числом миллилитров пошедшего на титрование перман
ганата, умноженным на 0,01098.

Кремний

3.117. Соли кремнекислоты, находящиеся в воде, пере
водятся после выпаривания и прокаливания в нераство
римую двуокись кремния согласно реакциям

Na4Si04 +  4НС1 =  4 NaCl +  H4Si04;
H4Si04 ->■ 2 Н,0 +  Si02.

Нерастворимый осадок ангидрида кремниевой кислоты 
переводят на беззольный фильтр, высушивают, сжига
ют, прокаливают и взвешивают.

Для определения в мерную колбу емкостью 500 мл 
наливают исследуемую профильтрованную воду, подкис
ляют соляной кислотой и выпаривают в фарфоровой 
чашке на водяной бане досуха. После выпаривания чаш
ку высушивают в сушильном шкафу, а затем прокалива
ют, пока остаток не побелеет. Остаток смачивают 20 мл 
дистиллированной воды и 10 мл крепкой соляной кисло
ты, выпаривают досуха на водяной бане (в вытяжном 
шкафу), и повторяют эту операцию три раза. После этого 
остаток растворяют горячей дистиллированной водой и 
вместе с остающейся нерастворимой частью переводят на 
беззольный фильтр, осадок на фильтре промывают горя
чей водой до отрицательной реакции на хлор-ион, подсу
шивают вместе с фильтром в сушильном шкафу и сжига
ют в прокаленном и взвешенном тигле. После сжигания 
пепел стряхивают в тигель и прокаливают его в течение 
получаса, охлаждают в эксикаторе и взвешивают. Раз-
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ность, полученную прн взвешивании, умножают на два 
для пересчета на литр.

3.118. Колориметрический метод определения кремния 
с молибденовокислым аммонием. Растворимая кремнеки- 
слота в кислом растворе дает с молибденовокислым ам
монием окрашенную в интенсивно желтый цвет кремне
молибденовую кислоту состава Si02- 12МоОз-пНгО.

Для анализа используются следующие реактивы:
1) 10%-ный раствор молибденовокислого аммония в 

воде (NH4) (5М07О24*4Н20. Реактив приготовляют раст
ворением молибдена на холоду (рекомендуется выбрать 
крупные невыветрившиеся кристаллы);

2) 50%-ная (по объему) серная кислота в капельни
це;

3) раствор хромовокислого калия. 1,347 г химически 
чистого высушенного при 105°С хромовокислого калия 
(К2СЮ4) растворяют в дистиллированной воде и дово
дят до 1 л. 1 мл такого раствора отвечает по окраске 
0,100 г элементарного кремния. Из этого основного ра
створа готовят рабочие стандарты путем разведения необ
ходимого числа миллилитров основного раствора 50 мл 
раствора буры (10 г N a ^ C V  ЮН20  на 1 л дистиллиро
ванной воды) и доведением водой до 100 мл.

3.119. Для определения воду освобождают от взве
шенных веществ фильтрованием через хорошо промытый 
бумажный фильтр. Удаление цветности, при необходимо
сти, производят путем коагуляции хлористым барием и 
серной кислотой.

При хранении испытуемой воды в посуде из малоус
тойчивого стекла может произойти значительное выще
лачивание кремнекислоты, что становится особенно за
метным для вод с малым содержанием Si, например во
ды паводочные, дождевые. Чтобы избежать этого, реко
мендуется при отборе пробы воды подкислить ее до pH, 
равного около 2, прибавляя на каждые 100 мл воды 4 
капли 50%-ной серной кислоты. При определении вторич
но подкислять воду не надо. Указанное количество кисло
ты достаточно для вод со щелочностью до 10 мг-экв/л.

3.120. Для определения к 100 мл испытуемой воды 
прибавляют 2 мл 10%-ного раствора молибдата аммо
ния и 4 капли 50%-ной серной кислоты. Полученное жел
тое окрашивание по прошествии 20 мин сравнивают с 
цветом раствора хромовокислого калия по имитирующей
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шкале, приведенной в табл. 20. При небоходимости бе
рут более крепкие или более слабые стандарты.

Т а б л и ц а  20
Имитирующая шкала с хромовокислым калием 

для определения кремния

Число миллилитров ос
новного раствора 

хромовокислого калия 
(50 м л  раствора буры 
в дистиллированной 

воде до 100 м л )

Содержание 
кремния 
Si, m f л

Число миллилитров ос
новного раствора 

хромовокислого калия 
(50 мл раствора буры 
в дистиллированной 

воде до 100 мл )

Содержание 
кремния 
Si, мг!л

1,0 1,0 7,5 7,5
2,5 2,5 10,0 10,0
5,0 5,0

После прибавления реактива к испытуемой воде ок
раска достигает полной интенсивности через 5 мин и ос
тается постоянной в течение часа. В этот промежуток 
времени и производится колориметрирование.

Фосфорная кислота

3.121. Соединения фосфорной кислоты жадно погло
щаются почвой, поэтому она в чистых питьевых водах не 
встречается. Присутствие их в колодезных водах указы
вает на чрезмерное загрязнение почвы продуктами рас
пада органических веществ. Соли фосфорной кислоты 
могут проникать в воду при применении фосфатов для 
удобрения почвы, а также с хозяйственными и производ
ственными сточными водами.

Для определения фосфорной кислоты в воде требуют
ся следующие реактивы:

1) раствор молибденовокислого аммония. 100 мл 
10%-ного раствора (NH4) М о04 смешивают с 300 мл 
50%-ного по объему раствора серной кислоты;

2) раствор хлористого олова, свежеприготовленный 
путем растворения 0,1 г металлического олова в 2 мл 
концентрированной соляной кислоты, к которой прибав
лена одна капля 4%-ного раствора медного купороса. 
Этот раствор разбавляют дистиллированной водой до 
10 мл;

3) стандартный раствор двузвмещенного фосфорно
кислого натрия, содержащий в 1 мл 0,1 мл иона фосфор
ной кислоты, получаемый путем растворения в 1 л дис-
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тиллированной воды 0,5043 г химически чистого пво- 
дукта.

Расчет навески фосфорнокислого натрия определяет
ся следующим соотношением

716,48— 142,08;
Х -0 ;1 ;

у 0,1 — 716,48 _ 
142,08

0,5043 г.

Указанный основной раствор перед началом исследо
вания разбавляют дистиллированной водой в 20 раз и 
получают стандарт, содержащий в 1 мл 0,005 мг фос
форной кислоты Р2О5.

1 мл этого раствора наливают в мерную колбу на 
100 мл, добавляют дистиллированную воду до метки и 
перемешивают. В другую такую же мерную колбу нали
вают до метки исследуемую воду, затем в обе колбы 
прибавляют по 2 мл раствора молибденовокислого аммо
ния, по одной капле раствора хлористого олова и переме
шивают. В колбе со стандартным раствором при этом 
получается синее окрашивание, в присутствии фосфор
ной кислоты то же окрашивание приобретает и исследуе
мая вода.

3.122. Количественное определение производится в 
колориметрических цилиндрах.

Определение необходимо производить не позднее чем 
через 30 мин после прибавления реактивов. Если окрас
ка стандарта окажется значительно слабее или ярче ок
раски исследуемой воды, определение производят с уве
личенной или с уменьшенной новой порцией стандарт
ного раствора.

Медь

3.123. Карбаматный метод колориметрического опре
деления меди, основанный на образовании окрашенного 
соединения диэтилдитиокарбамата меди, является весь
ма чувствительным и довольно точным.

Мешающее действие оказывают цинк и свинец, даю
щие муть при прибавлении реактива. Железо, алюми
ний, магний и высокие концентрации кальция устраня
ются применением сегнетовой соли.

3.124. Для выполнения определения готовятся следу
ющие реактивы:
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1) раствор диэтилдитиокарбамата натрия. 1 г ди- 
этилдитиокарбамата натрия N(C2H4)2CS2Na растворяют 
в 1 л дистиллированной воды. Раствор сохраняют в 
склянке темного стекла в месте, защищенном от света;

2) раствор аммиака. 25%-ный аммиак (уд. в. 0,906) 
разводят пятью частями дистиллированной воды;

3) стандартный раствор меди. Растворяют 0,393 г 
CUSO4 • 5Н20  в 1 л  дистиллированной воды; 25 мл этого 
раствора доводят до 250 мл\ 1 мл последнего раствора 
содержит 0,01 мг меди;

4) сегнетова соль. 50%-ный раствор;
5) крахмал. 0,25 г на 100 мл дистиллированной воды, 

пользуются прозрачным отстоенным раствором.
3.125. Для определения помещают 50 мл испытуемой 

воды в высокий цилиндр Несслера и прибавляют 1 мл 
сегнетовой соли 5 мл аммиака и 2 мл крахмального рас- 
створа для предупреждения образования мути при по
следующем внесении реактива, затем вносят 5 мл рас
твора карбомата. После внесения реактива производят 
перемешивание. Сравнивают окраску с одновременно 
приготовленными стандартами, содержащими от 0,01 до 
1,0 мг меди в расчете на 1 л. При приготовлении стан
дартных растворов вносят все те же реактивы в испыту
емую воду. Окраски сохраняются около 1 ч. При работе 
с концентрациями от 1,0 до 2,0 мг меди на 1 л опреде
ление затруднительно вследствие слишком интенсивных 
окрасок. При окрашенности испытуемой воды следует 
прибегать к компенсации окрасок, как указано в разде
ле «Приемы анализа мутных и окрашенных вод».

3.126. При работе без сегнетовой соли обычно появля
ется муть после прибавления аммиака; удаление мути 
фильтрованием влечет за собой понижение содержания 
меди вследствие значительной адсорбции меди выпада
ющим гидратом железа и частично самим фильтром.

Реактив на медь диэтилдитиокарбамат натрия не
трудно получить в лабораторных условиях. Исходным 
продуктом может служить продажный диэтил анилин, 
который переводится путем действия NaNo2 на холоде в 
солянокислом растворе в нитрозодиэтиланилин. Послед
ний при кипячении с разбавленным раствором щелочи 
дает дизтиламин. При действии сероуглерода и щелочи 
на диэтила мин в эквивалентных количествах получается 
диэтилдитиокарбамат натрия.
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Цинк

3.127. Дитизоновый метод определения цинка в воде 
разработан и предложен М. Д. Манита (1951). Чувстви
тельность метода 0,1 у в объеме, взятом для определе
ния.

Присутствие меди в воде более 0,5 мг/л мешает опре
делению цинка, и ее необходимо удалять Определению 
мешают также кадмий и железо при содержании более 
2 мг/л, а также серебро при содержании 10 мг/л. Свинец, 
ртуть не мешают определению даже при содержании 
20 мг/л. Присутствие хлоридов и сульфатов в количестве 
500 мг/л и нитратов в количестве 100 мг/л не влияет на 
точность метода.

3.128. Для выполнения анализа неоходимы следую
щие реактивы:

1) спиртовый раствор дитизона. 40 мг дитизона рас
творяют в 10 мл этилового спирта и центрифугируют 
10 мин;

2) едкий натр, 0,01 н. раствор;
3) 50%-ный раствор сегнетовой соли;
4) соляная кислота, 1 н. раствор;
5) сернисто-кислый натрий, 20%-ный раствор;
6) раствор роданистого калия KCNS, 0,05 н.;
7) раствор сернокислой меди. 0,393 г CuS04 • 5НгО 

растворяют в 1 л дистиллированной воды;
8) стандартный раствор цинка. 0,3354 дважды пере- 

кристаллизованной соли 2п(СНзСОО)2 • 2НгО растворя
ют в 1 л дистиллированной воды; 1 л такого раствора 
содержит 100 мг цинка. Из этого раствора готовят рабо
чий стандартный раствор. Для этого берут 100 мл и до
водят дистиллированной водой в мерной колбе до 1 л. 1 л 
такого раствора содержит 10 мг цинка.

3.129. Определение цинка по шкале, приготовленной 
следующим образом: в бесцветные с отметкой 10 мл про
бирки вносят от 0,0 до 1,0 мл с интервалом 0,1 мл рабо
чего стандартного раствора, добавляют в каждую про
бирку по 1 мл 0,01 н. раствора NaOH и доводят дистил
лированной водой объем жидкости до метки, добавляют 
0,5 мл раствора дитизона, тщательно перемешивают. 
После 20-минутного стояния шкала приобретает оттенки, 
сохраняющиеся в течение 8 ч. Содержание цинка в про
бирках соответствует концентрации от 0 до 1,0 мг/л с ин
тервалом через 0,1 мг. Шкала имеет оттенки от желто-
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оранжевого цвета в контрольной пробирке до ярко-крас
ного. Шкала пригодна к работе в течение всего рабоче
го дня.

3.130. При анализе 1 мл испытуемой воды (с содер
жанием цинка но качественной реакции от 0,1 до 
1 мг/л) помещают в фарфоровую чашку емкостью около 
20 мл, добавляют 0,1 мл нормального раствора соляной 
кислоты и выпаривают на водяной бане досуха. Сухой 
остаток растворяют в малом объеме дистиллированной 
воды и количественно переносят в колориметрическую 
пробирку на 10 мл, добавляют 1 мл 0,01 н. NaOH, дово
дят дистиллированной водой до метки, затем добавля
ют 0,5 мл спиртового раствора дитизона, тщательно пе
ремешивают и оставляют стоять 20 мин, после чего срав
нивают окраску с заранее приготовленной шкалой, про
сматривая лробирки сверху вниз. Расчет содержания 
цинка X в мг/л производят по формуле 

Х =  10а,
где а — концентрация цинка в пробирке, окраска кото

рой соответствует испытуемой, мг/л.
Е сли прозрачность воды менее 30 см, для удаления 

мути к 5 мл испытуемой воды добавляют 0,5 мл нор
мальной соляной кислоты и фильтруют. Берут 1 мл 
фильтрата и проводят определение, как указано. При 
расчете содержания цинка вводят поправку на разбавле
ние соляной кислотой. При большой жесткости воды во 
избежание образования мути перед добавлением едкого 
натра прибавляют 0,2 мл 50%-ного раствора сегнетовой 
соли. В этом случае при приготовлении образцовых рас
творов в каждую пробирку необходимо добавлять такие 
же количества сегнетовой соли.

Для удаления меди, если содержание ее более 5 мг/л, 
5 мл испытуемой воды подкисляют 0,5 мл нормальной 
соляной кислоты и выпаривают в фарфоровой чашке на 
водяной бане досуха. Сухой остаток растворяют в 0,5 мл 
дистиллированной воды, добавляют 1 мл раствора мед
ного купороса, 0,2 мл раствора роданистого калия и 
0,1 мл 20%-ного раствора Na2S03; содержимое чашки 
тщательно перемешивают и количественно переносят в 
центрифужную пробирку с отметкой на 5 мл. Затем до
водят объем до метки дистиллированной водой, переме
шивают, центрифугируют 10 мин-, 1 мл прозрачной жид
кости переносят в колориметрическую пробирку и произ
водят определение.
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3.131. Определение содержания цинка в воде оксихи- 
нолиновым методом производится колориметрически с 
предварительным осаждением его оксихинолином с обра
зованием оксихинолята цинка. Затем оксихинолят цинка 
разрушается соляной кислотой. Выделившийся свобод
ный оксихинолин, эквивалентный количеству цинка, в 
аммиачной среде с диазотированной сульфаниловой кис
лотой образует азокраску. Концентрацию азокраски оп
ределяют сравнением со шкалой, приготовленной на 
чистых растворах цинка и обработанной таким же обра
зом, как и испытуемые растворы.

3.132. Для определения реактивы и шкалу готовят 
следующим образом:

1) цинк уксуснокислый. 36,4 мг уксуснокислого цинка 
растворяют в 1 л дистиллированной воды. 1 мл раствора 
содержит 0,01 мг цинка;

2) оксихинолин. 1 г оксихинолина растворяют в 100 
мл этилового спирта;

3) кислота сульфаниловая. 0,1 г сульфаниловой кис
лоты растворяют в 50 мл этилового спирта, добавляют 
10 мл крепкой соляной кислоты и разбавляют в 100 мл 
дистиллированной воды;

4) натрий азотнокислый. 1 г азотнокислого натрия 
растворяют в 100 мл дистиллированной воды;

5) аммиак водный, 25%-ный раствор;
6) кислота лимонная;
7) натр едкий, 10%-ный раствор;
8) фенолфталеин, 0,1%-ный спиртовой раствор;
9) метиловый красный, 1%-ный спиртовой раствор;
10) кислота соляная, раствор 1:5;
11) натрий уксуснокислый;
12) спирт этиловый, ректификат.
3.133. Для приготовления шкалы раствор уксуснокис

лого цинка в количестве 0,2; 0,5; 1,0; 1,5; 2; 2,5; 3,0 мл 
помещают в пробирки для центрифугирования и дово
дят объем жидкости дистиллированной водой до 10 мл. 
В каждую пробу прибавляют около 50 мг сухого уксус
нокислого натрия и производят осаждение цинка раство
ром оксихинолина, добавляя по 0,3 мл этого раствора в 
пробу. Образцы помещают на водяную баню, доводят ее 
до кипения и оставляют в ней образцы на ХЬмин. Выпав
ший осадок оксихинолята цинка центрифугируют, жид
кость над ним декантируют и производят промывание 
осадка от избытка оксихинолина холодной водой с no
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следующим центрифугированием до отрицательной диа
зореакции в промывных водах.

Пробу на полноту промывания производят добавле
нием к промывным водам 10 капель раствора сульфани- 
ловой кислоты, 10 капель раствора азотнокислого нат
рия и 5 капель 25%-ного раствора аммиака. На полноту 
промывания указывает светло-соломенная окраска про
бы в пробирке над осадкам. Промытый осадок растворя
ют при легком нагревании в 0,5 мл раствора сульфани- 
ловой кислоты с добавлением 0,5 мл раствора азотно
кислого натрия и 0,3 мл раствора аммиака. Полученные 
растворы азокрасок переносят в пробирки с доведением 
объема раствора до 10 мл. Шкала имеет светло-желтые 
оттенки при концентрациях цинка менее 0,5 мг{л, темно
желтые и светло-коричневые—при большом содержа
нии цинка. Шкала сохраняет устойчивость в течение су
ток.

3.134. Для определения в исследуемую пробу добав
ляют лимонной кислоты в количестве 100 мл, затем до
бавляют по каплям раствор едкого натра до щелочной 
реакции по фенолфталеину и 0,3—0,5 мл раствора окси- 
хинолина. Раствор нагревают на водяной бане и кипятят 
15 мин. Осадок центрифугируют, промывают холодной 
водой от избытка оксихинолина с последующим центри
фугированием и растворяют в 0,3 мл раствора соляной 
кислоты в присутствии метилового красного.

В образовавшийся раствор оксихинолятов цинка, 
магния, меди добавляют кристаллический уксуснокис
лый натрий до перехода розовой окраски раствора в 
желтую. При этом выпадают в осадок оксихиноляты цин
ка и меди, а магний остается в растворе. Пробирку с 
осадком помещают на водяную баню, кипятят 15— 
20 мин, центрифугируют, затем промывают осадок хо
лодной водой, растворяют и производят сравнение ок
раски с ранее приготовленной шкалой.

Предельные концентрации цинка, определяемые дан
ным методом, от 0,3 до 3 мг/л. Допустимое расхождение 
между двумя параллельными определениями 0,1 мг1л.

Свинец
3.135. Сульфидный метод основан на предварительном 

выделении свинца в осадок путем добавления к исследу
емой воде хлористого кальция и соды. Адсорбция осад
ком меди и других мешающих веществ исключается до-
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давлением к раствору аммиака и хлористого 
аммония.

Колориметрическое определение выделенного свин
ца в сильнощелочной среде.

3.136. При определении необходимы реактивы:
1) хлористый аммоний, 25%-ный раствор;
2) хлористый кальций, 1,0 н. раствор;
3) углекислый натрий, 1,0 н. раствор;
4) аммиак, 25%-ный раствор;
5) соляная кислота, 2%-ный раствор;
6) сегнетова соль, 50%-ный раствор;
7) едкий натр, 27%-ный раствор;
8) сернистый натр, 10%-ный глицериновый раствор;
9) стандартный раствор азотнокислого свинца х. ч. 

Pb(N 03)2 0,1598 г растворяют в небольшом количестве 
разбавленной азотной кислоты (1 : 99) и доводят тем же 
раствором кислоты до 500 мл. 1 мл этого раствора соот
ветствует 0,2 мг РЬ. Разбавляя его 20 раз, получают ра
бочий стандартный раствор, 1 мл которого соответствует 
0,01 мг РЬ.

3.137. Для определения берут 250—1000 мл воды в 
зависимости от ожидаемого содержания свинца. Добав
ляют на каждые 100 мл воды 4 мл раствора хлористого 
аммония, 1 мл хлористого кальция, 10 мл аммиака и 1 мл 
раствора соды. Пробу закрывают пробкой, хорошо пере
мешивают и дают отстояться. Верхний прозрачный слой 
осторожно декантируют, осадок с оставшимся количест
вом жидкости фильтруют. Сосуд промывают дистилли
рованной водой, пропуская ее через фильтр. Фильтрат и 
промывную воду отбрасывают. Осадок на фильтре раст
воряют в соляной кислоте, собирая солянокислый раст
вор. После полного растворения осадка фильтр промыва
ют дистиллированной водой три раза, наполняя фильтр 
доверху. Солянокислый раствор и промывные воды пере
носят в мерную посуду и доводят до 100 мл дистиллиро
ванной водой.

Для колориметрического определения берут 50 мл со
лянокислого раствора и добавляют последовательно
2,5 мл сегнетовой соли и 1,5 мл раствора едкого натра. 
После добавления каждого реактива пробу тщательно 
перемешивают. Одновременно готовят 2—3 образцовых 
раствора. В мерные колбочки на 50 мл вносят рабочий 
стандартный раствор Pb(N03)2 в количестве миллилит
ров в зависимости от ожидаемого содержания свинца.
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Доводят объем дважды перегнанной дистиллированной 
водой до метки и добавляют 2,5 мл раствора сегнетовой 
соли и 1,5 мл раствора едкого натра, перемешивая ра
створ после каждого добавления. Затем в колбочки с ис
следуемой пробой и образцовыми растворами добавляют 
по 2 капли раствора NaeS, перемешивают и сравнивают 
окраски в цилиндрах Генера или со шкалой стандартов 
в цилиндрах Несслера.

При определении в цилиндрах Генера содержание 
свинца X в мг/л вычисляют по формуле 

у  _  0 ,0 1л Л У У 1000 
h W i

где п — рабочий стандартный раствор, взятый для при
готовления стандарта, мл;

hi — высота столба в цилиндре с испытуемой пробой, 
см;

V—объем солянокислого раствора, взятый для ко
лориметрии, мл;

V\ — общий объем солянокислого раствора, мл;
Vs — объем испытуемой воды, взятой для осаждения 

свинца, мл;
h — высота столба в цилиндре со стандартным рас

твором, ом
При определении методом стандартной шкалы 

X — аЪУ11000
Ws ’

где а— содержание свинца в стандарте, окраска которо
го совпала с окраской испытуемой пробы, мг.

При определении свинца необходимо ставить конт
рольную пробу. Для этого дважды перегнанную дистил
лированную воду (100 мл) обрабатывают теми же реак
тивами, которые применяются для определения свинца. 
Этим вводится поправка на возможное загрязнение ре
активов свинцом, что делает излишней сложную опера
цию очистки реактивов.

Цветные воды обрабатывают персульфатом аммония 
(на 100 мл воды добавляют 2,5 мл 5%-ного NH4S2O8) и 

выпаривают для разрушения персульфата.
Фтор

3.138. Метод определения фтора основан на способ
ности фторидов изменять окраску цирконализаринового 
реактива из розовой в желтую. На основе длительного
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опыта ряда лабораторий разработана модификация ме
тода.

3.139. При прямом определении фтора используются 
реактивы:

1) цирконий азотнокислый. Растворяют 0,736 г азот
нокислого циркония в 100 мл дистиллированной воды; 
если раствор мутный, его фильтруют;

2) ализарин-моносульфонат натрия 0,148 г в 100 мл 
дистиллированной воды;

3) серная кислота 2,1 н;
4) цирконализариновый реактив. В мерную колбу на 

200 мл вносят 10 мл раствора азотнокислого циркония, 
прибавляют 20—30 мл дистиллированной воды и медлен
но по каплям при помешивании прибавляют 10 мл али- 
зарин-моносульфаната натрия, после чего доливают до 
метки дистиллированной водой, тщательно перемешива
ют, переносят в литровую колбу, прибавляют 200 мл 
2,1 н. серной кислоты, снова перемешивают и доводят до 
метки дистиллированной водой. Оставляют стоять реак
тив на 1 ч в темном месте, после чего он годен к употреб
лению в течение суток;

5) фтористый натрий. Растворяют 0,2210 г дважды 
перекристаллизованного фтористого натрия в дистилли
рованной воде и доводят до 1 л; из этого раствора гото
вят в день определения рабочий стандартный раствор, 
разбавляя его в 10 раз; 1 мл этого раствора содержит 
0,01 мг фтора. Оба раствора хранят в склянках, внутрен
няя поверхность которых запарафинирована.

Из рабочего раствора готовят стандартную шкалу.
Для этого в 10 колориметрических цилиндрах Нес- 

слера с меткой на 100 мл вносят последовательно 1, 2, 3, 
4, 5, 6, 7, 8, 9, 10 мл рабочего стандартного раствора 
фтористого натрия и доводят до 100 мл дистиллирован
ной водой. Шкала отвечает содержанию фтора от 0,1 до 
1 мг/л.

В 11-й цилиндр, служащий для контроля, вносят 
100 мл дистиллированной воды.

3.140. Для определения фтора в цилиндр Несслера 
помещают 100 мл испытуемой воды. При 25—50 мл до
водят объем дистиллированной водой до 100 мл; затем 
к стандартным растворам шкалы, включая и контроль
ную пробу, и к испытуемой воде прибавляют по 10 мл 
цирконализаринового реактива, хорошо перемешивают и 
оставляют стоять на ночь в прохладном и затемненном
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месте, после чего колориметрируют (просматривая окра
шенные растворы сверху вниз). Количество фтора X в 
мг/л определяют по формуле.

У __а-1000
_  V ’

где а—содержание фтора в цилиндре шкалы, мг;
V — объем воды, взятой для определения, мг.

Мутная вода должна быть профильтрована. Если ще
лочность воды больше 4 мг-экв/л, то необходимо ее ней
трализовать до 4 мг-экв/л 0,1 н. азотной кислотой. Дис
тиллированная вода должна быть проверена на отсутст
вие в ней фтора. В случае положительной реакции на 
фтор необходимо пользоваться дважды перегнанной во
дой. Способ прямого определения фтора может быть 
применен при содержании в испытуемой воде сульфатов 
SOf-  не свыше 300 мг/л, хлоридов С1~ не свыше 250 мг/л, 
железа не более 1 мг/л, фосфатов не больше 1 мг/л и 
цветности не выше 25 град.

3.141. Определение фтора в воде может производить
ся с предварительной дистилляцией.

Для этого необходимы 
следующие реактивы и ап
паратура:

1) кислота серная хими
чески чистая (уд. в. 1,84).
Кислоту предварительно ки
пятят до густых белых паров 
в вытяжном шкафу;

2) ферросилиций, рас
тертый в порошок, или чис
тый кварцевый песок, кото
рый должен быть прокипя
чен в крепкой серной или 
соляной кислоте и затем 
промыт дистиллированной 
водой и высушен:

3) сернокислое серебро.
Насыщенный раствор — 1 г 
сернокислого серебра в 100 
мл воды. 1 мл раствора со
ответствует ~  1,5 мг хлора.
Если хлоридов много, то 
Ag2S04 прибавляют по рас
чету в сухом виде;

75-80

Рис. 16. Аппарат для отгонки 
фтора

1 — соединение с парообразовате-
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4) едкий натр. 0,1 н. раствор.
3.142. Аппарат для отгона фтора (рис. 16) состоит из 

перегонной колбы на 200 мл, небольшого шарикового 
холодильника и парообразователя — плоскодонной кол
бы на 1 л. Перегонная колба закрыта пришлифованной 
стеклянной пробкой. Через нее проходят две стеклянные 
трубки, которые доходят почти до дна колбы. Одна из 
них служит для подачи пара и изогнута под прямым уг
лом. Наружный конец ее соединен с парообразователем. 
Другая трубка в наружной части переходит в малень
кую воронку с притертой пробкой, через которую влива
ют испытуемую воду и реактивы.

Термометр для измерения температуры перегоняемой 
жидкости вставляется в пробирку, впаянную в стенку 
перегонной колбы в ее нижней части.

Пар получают из дистиллированной воды, к которой 
прибавляют 20 мл 0,1 н. раствора едкого натра до ще
лочной реакции и кипилляры для равномерного кипения. 
Парообразователь соединяют с перегонной колбой стек
лянной трубкой.

3.143. При определении в перегонную колбу вносят 
0,3 г ферросилиция или кварцевого песка, 10—50 мл 
испытуемой воды, сернокислое серебро (по расчету для 
осаждения хлоридов) и 25 мл концентрированной сер
ной кислоты. Общий объем не должен превышать 75 мл.

Перегонную колбу нагревают одновременно с паро
образователем, регулируя пламя горелкой таким обра
зом, чтобы температура в перегонной колбе достигла 
100—110°С, при этом вода в парообразователе должна 
закипеть. Далее температуру в перегонной колбе под
держивают в пределах 125—140°С.

Первый дистиллят собирают в мерную колбу на 
100 мл, в которую предварительно наливают 5—10 мл 
дистиллированной воды, погружая в нее конец холодиль
ника. Затем перегоняют еще две порции: сначала 100 мл, 
а затем 50 мл, которые доводят до 100 мл дистиллиро
ванной водой.

Дистиллят проверяют на кислотность с метиловым 
оранжевым индикатором. В случае кислой реакции ди
стиллят нейтрализуют 0,1 н. раствором едкого натра, 
причем, если на нейтрализацию расходуется больше 
2 мл щелочи, то отгон повторяют. Дистилляты переносят 
в цилиндры Несслера, одинаковые с цилиндрами шкалы. 
К дистиллятам и к стандартным растворам шкалы при-
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бавляют по 10 мл цирконализаринового реактива и да
лее поступают так же, как и при прямом определении 
фтора.

Содержание фтора X в мг/л рассчитывают по формуле 
V — (а+  6) Ю00 
* ---------V ■

где а — содержание фтора в первом дистилляте, мг/л; 
b — содержание фтора во втором дистилляте, мг/л;
V — объем испытуемой воды, взятой для определе

ния, мл.
В третьем дистилляте, как правило, фтора не должно 

быть. Если фтора в испытуемой воде мало, то для опре
деления берут большие объемы воды, подщелачивая ее 
раствором едкого натра по фенолфталеину, с избытком, 
затем выпаривают в платиновой чашке до 40—50 мл, 
нейтрализуют серной кислотой, далее помещают в пере
гонную колбу и производят определение, как указано 
выше. Чистота реактивов должны быть предварительно 
проверена контрольными исследованиями. Для этого 
поступают так же, как при определении фтора в испыту
емой воде, только взамен ее в перегонную колбу вносят 
50 мл дважды перегнанной дистиллированной воды.

И в этом случае предварительно необходимо прове
рить герметичность прибора. При этом поступают так 
же, как при проверке чистоты реактивов, с той разницей, 
что в перегонную колбу вместо 50 мл дистиллированной 
воды прибавляют 40 мл дистиллированной воды и 5— 
6 мл рабочего раствора NaF. В дистилляте определяют 
фтор, как указано выше.

Йод

3.144. Для определения йода в воде применяется, по 
преимуществу, объемный метод, основанный на окисле
нии бромом находящегося в воде йодида в йодат. Иодат 
при добавлении к нему в кислой среде йодистого калия 
выделяет свободный йод, который оттитровывается тио
сульфатом при добавлении крахмала.

Реакции протекают по следующим уравнениям:
KJ + 3 Вг2 + 3 Н20 = KJOs + 6 НВг;

KJ08 +  5 KJ +  3H2S04 =  3 Н20  +  3 K2S04 +  3 J2;
J2 -{- 2 Na2S20 3 2 NaJ -f- Na2S40 3.
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3.145. Для определения готовят следующие реактивы:
1) дистиллированная вода, которая перегоняется 

дважды с поташом и перманганатом калия;
2) раствор поташа. Готовится растворением 250 г 

химически чистого реактива в 200 мл дистиллированной 
воды. К раствору в делительной воронке добавляют 
25 мл этилового спирта и многократно встряхивают. 
После отстаивания отделяют спиртовой слой и к водно
му раствору вновь добавляют 25 мл спирта и опять 
встряхивают. Указанную операцию повторяют 5—10 раз 
и более в зависимости от загрязнения поташа йодом. 
Отделенный от спирта водный раствор выпаривают до 
выпадения кристаллов. По охлаждении выпавшие крис
таллы отделяют и помещают в склянку с притертой 
пробкой. Для работы применяют 50%-ный раствор очи
щенного поташа;

3) йодистый калий. Соль перекристаллизовывается 
из водного раствора. Кристаллизация соли увеличивает
ся, если в охлажденный раствор с кристаллами добавить 
этиловый спирт. Выпавшую соль отделяют от раствора, 
промывают небольшим количеством спирта, просушива
ют сначала между листами фильтровальной бумаги, а 
затем на воздухе в затемненном месте и хранят в склян
ке из темного стекла. Для работы готовят 5%-ный рас
твор;

4) этиловый спирт;
5) тиосульфат натрия. 0,001 н. раствор готовится пе

ред титрованием разбавлением 0,1 н. раствора тиосуль
фата, титр которого известен, прокипяченной дистилли
рованной водой;

6) бромная вода (насыщенный водный раствор бро
ма). Она должна быть свежеприготовленной;

7) крахмал 0,5%-ный (свежеприготовленный);
8) серная кислота 0,5 н.;
9) пемза в порошке. Промывается разбавленной со

ляной кислотой и горячей водой, затем подсушивается 
и прокаливается в муфеле.

Все реактивы должны быть проверены на чистоту от 
йода при помощи контрольного опыта.

3.146. Для определения 1—3 л отстоенной воды, от
деленной от осадка декантированием, помещают в кони
ческую колбу и подщелачивают поташом до отчетливо 
щелочной реакции по фенолфталеину (капельная реак
ция на бумажку, смоченную фенолфталеином). Для рав-
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номерного кипения в колбу вставляют длинную трубку. 
Содержимое упаривают до объема около 100 мл, перено
сят в фарфоровую чашку и выпаривают досуха. Для 
удаления органических веществ чашку с остатком про
каливают в муфеле при температуре около 400°С в те
чение 3—-5 мин, охлаждают, смачивают 2—3 каплями 
воды, подсушивают на водяной бане и вновь прокаливают 
в муфеле. При отсутствии термопары температуру муфе
ля можно приближенно учитывать следующим образом. 
Рядом с чашкой с пробой ставят небольшой фарфоро
вый тигелек с кусочком металлического цинка, темпера
тура плавления которого около 420°С. Прокаливание 
необходимо вести до начала плавления цинка. После 
прокаливания осадок растворяют в 5—10 мл дистилли- 
рованой воды, фильтруют через маленький беззольный 
фильтр, предварительно промытый слабым раствором 
поташа, свободного от йода, и затем дистиллированной 
водой, которая применяется для всего анализа. После 
перенесения всего осадка на фильтр его промывают не
сколько раз дистиллированой водой, собирая промыв
ные воды и фильтрат в фарфоровую чашечку, и снова 
выпаривают досуха. Если остаток от выпаривания 
фильтрата окрашен, следовательно, удаление органичес
ких веществ прокаливанием было неполным, в этом слу
чае прокаливание следует повторить. Чашку охлаждают, 
добавляют 2—3 капли воды и содержимое растирают 
агатовым пестиком или стеклянной палочкой с утолще
нием на конце, после чего добавляют 3—5 мл чистого 
спирта. Получившуюся после добавления спирта массу 
тщательно растирают до получения пасты и затем спир
товой раствор сливают в коническую колбочку емкостью 
50 мл. При наличии пасты спиртовой раствор легко сли
вают в виде прозрачного раствора. Экстракцию спиртом 
повторяют 5—6 раз. Если при повторных экстракциях не 
получается паста, то следует к остатку добавить 1—2 
капли поташа. По окончании экстракции спиртовой рас
твор, собранный в колбочку, подщелачивают одной-дву
мя каплями разведенного раствора поташа, переносят 
его в платиновую или фарфоровую чашечку и выпарива
ют на водяной бане, строго следя за тем, чтобы спирт не 
кипел.

После полного испарения спирта остается налет, со
держащий йодид, выделенный из взятого объема воды. 
Остаток растворяют в 5 мл дистиллированной воды, до-
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бавляя ее последовательно порциями 3 мл, 1 мл и I мл и 
перенося раствор в колбочку на 25 мл. Затем раствор 
подкисляют 0,5 мл 0,5 н. серной кислоты, проверяют ре
акцию платиновой иглой на метиловую оранжевую бу
мажку. По достижении кислой реакции дополнительно 
прибавляют 0,5 мл 0,5 н. серной кислоты, очень немного 
порошка пемзы и три капли свежеприготовленной бром
ной воды, колбочку ставят в наклонном положении на 
хорошо разогретую песчаную баню, нагревают до кипе
ния и кипятят 5 мин. После этого колбочку охлаждают. 
К охлажденному раствору добавляют 0,1 мл 5%-ного 
раствора йодистого калия на каждые 2 мл жидкости и 
три капли 0,5%-ного раствора крахмала. Выделившийся 
йод оттитровывают 0,001 н. раствором тиосульфата нат
рия из микробюретки. Титруют медленно до полного 
обесцвечивания. 1 мл 0,001 н. раствора тиосульфата нат
рия соответствует 21, 15 у йода. Вычисляют содержание 
йода X в у/л по формуле

у  д-21,15К-1000

где п — количество 0,001 н. раствора тиосульфата нат
рия, пошедшее на титрование, мл\

К — поправочный коэффициент раствора тиосульфа
та натрия;

V — объем воды, взятый для определения йода, мл. 
При содержании йода меньше 1 у/л объем пробы 

увеличивают до 3 л.

Хром шестивалентный

3.147. Шестивалентный хром в реакции с дифенилкар- 
базидом в слегка подкисленном растворе дает краснова
то-фиолетовую окраску.

При получении окрашивания мешающими вещества
ми могут быть:

а) ртуть одновалентная и двухвалентная, которая 
дает синюю или фиолетово-синюю окраску; однако при 
предусмотренной кислотности реакция ее мало заметна;

б) железо, которое при концентрациях более 1 мг/л 
при применении реактива дает желтую окраску;

в) ванадий, который оказывает такое же, но более
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сильно выраженное мешающее действие, как и железо; 
окраска, даваемая ванадием, быстро выцвечивается и 
через 10 мин после добавления дифенилкарбазида почти 
совсем исчезает.

Поскольку ионы хрома имеют тенденцию оседать на 
стенках посуды и могут восстанавливаться под дейст
вием различных причин, необходимо принимать меры 
предосторожности при отборе и хранении проб. При их 
отборе предпочтительно пользоваться не старыми буты
лями с зазубренным горлышком, а новыми. Проба дол
жна быть исследована в день ее отбора. При всех усло
виях не рекомендуется хранить пробу более двух-трех 
дней.

3.148. Для определения необходимы следующие ре
активы:

1) дистиллированная вода, не содержащая восста
навливающих веществ. Перегонку осуществляют в ап
паратах на шлифах;

2) дифенилкарбазидовый реактив. Растворяют 0,2 г 
дифенилкарбазида в 100 мл этилового спирта и добав
ляют 40 мл насыщенного раствора серной кислоты. При 
хранении в холодильнике раствор устойчив примерно в 
течение месяца. Окраска меняется от бесцветной до све
тло-коричневой, что не отражается на качестве ра
створа;

3) основной раствор хромовокислого калия. Раство
ряют 0,374 г хромовокислого калия в 1 л дистиллиро
ванной воды. В 1 мл раствора содержится 0,1 мг Сг;

4) рабочий раствор хромовокислого калия. 10 мл ос
новного раствора хромовокислого калия разбавляют до 
1 л. Следует использовать только свежий раствор, при
готовляя его ежедневно. В 1 мл раствора содержится 
0,001 мг Сг6+.

3.149. Для определения хрома используют 50 мл 
пробы, к которой добавляют 2,5 мл дифенилкарбазида; 
смешивают и сравнивают визуально, используя цилинд
ры Несслера со стандартными растворами, приготов
ленными из рабочего раствора хромата калия и содер
жащими от 0,003 до 0,20 мг Сг в 1 л. Сравнение следу
ет производить не менее чем через пять и не более чем 
через 20 мин после добавления реагента.

Метод обеспечивает определение 0,003 мг Сг в 1 л 
воды.
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Селен

3.150. При отгоне с бромистоводородной кислотой и 
бромом в присутствии серной кислоты селен выделяется 
из раствора в виде летучего селенистого бромида, ко
торый в водном дистилляте переходит в селенистую кис
лоту. Избыток брома отгитровывают двуокисью серы, а 
затем восстанавливают селенистую кислоту соляно-кис
лым гидроксиламином до элементарного селена:

H2SeOg +  2 (NH30  • НС1) -> Se +  NaO +  4 НаО +  2 НС1.
Селен осаждается в виде устойчивой красной кол

лоидной суспензии, годной для колориметрирования.
Присутствие большого количества органических ве

ществ вызывает необходимость подкисления.
3.151. При определении используются реактивы:
1) перекись натрия. В свежем виде реактив имеет 

бледно-желтую окраску; сыпуч;
2) бромистоводородная кислота, 48%-ная. Для про

ведения определения необходимо иметь запас бромис
товодородной кислоты. При реакции с двуокисью серы 
она полностью обесцвечивается. Если имеющийся в на
личии реактив не отвечает этим требованиям, его необ
ходимо перегнать через стеклянный дистиллятор, отделяя 
среднюю фракцию дистиллята;

3) бромистоводородная кислота с бромом. 15 мл бро
ма смешивают с 956 мл 48%-ной бромистоводородной 
кислоты;

4) серная кислота концентрированная;
5) смесь серной и азотной кислоты. Осторожно до

бавляют одну часть концентрированной серной кислоты 
к двум частям концентрированной азотной кислоты;

6) двуокись серы, коммерческая, не содержащая се
лена;

7) раствор гуммиарабика. Растворяют 5 г в воде и 
разбавляют до 100 мл. В растворе возможен рост бак
терий, поэтому его следует готовить перед самым упот
реблением или законсервировать бензойной кислотой;

8) солянокислый гидроксиламиновый раствор. Раст
ворить 10 г солянокислого гидроксиламина (NH30-HC1) 
в 100 мл дистиллированной воды;

9) основной селенистый раствор. Готовят из двуокиси 
селена, высушенного до постоянной массы при 150°С и 
охлажденного над пятиокисыо фосфора в эксикаторе.
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1,405 г двуокиси селена растворяют в дистиллирован
ной воде, к которой добавлено 80 мл 48%-ной бромис
товодородной кислоты и доводят объем до 1 л дистилли
рованной водой.

100 мл основного селенистого раствора наливают в 
литровую мерную колбу, добавляют 10 мл 48%-ной бро
мистоводородной кислоты и доводят до метки дистил
лированной водой. Необходимо следить за тем, чтобы 
определяемая при титровании кислотность не была ниже 
0,05 н., поскольку нейтральные или слегка окисленные 
растворы разведенной селенистой кислоты имеют тен
денцию к снижению кислотного титра. В 1 мл данного 
раствора содержится 0,100 мг Se.

Для получения наиболее точных результатов отме
ренное количество стандартного раствора Se упаривают 
почти досуха, смывают в перегонную колбу и обрабаты
вают в том же порядке, что и пробу. Доводят до 100 мл 
дистиллированной водой и тщательно перемешивают. 
Нужные для конкретного определения стандартные ра
створы готовят путем разведения соответствующих ко
личеств данного раствора до метки в цилиндрах Нес- 
слера.

3.152. Для определения 1—10 л воды, содержащей не 
более 0,5 мг селена, упаривают на водяной бане почти 
досуха. Для быстроты упаривание можно вести на элек
троплитке, не допуская пересушивания пробы. При на
личии большого количества органических веществ 
может оказаться необходимым удалить остаток несколь
кими каплями смеси серной и азотной кислот для под
кисления органических веществ еще до завершения пе
регонки.

Остаток смывают в перегонную колбу и добавляют 
50 мл 48%-ной бромистоводородной кислоты и 5— 10 мл 
реактива с бромистоводородной кислотой и бромом. За
тем, охлаждая колбу под проточной водой и вращая ее, 
медленно и осторожно добавляют концентрированную 
серную кислоту в объеме, примерно равном количеству 
воды в переносимом остатке. Перед началом перегонки 
сборник надо установить таким образом, чтобы количе
ство вносимого раствора бромистоводородной кислоты 
с бромом было минимальным, достаточным только для 
того, чтобы закрыть кончик аллонжа, так как в против
ном случае бромид селена может частично улетучиться. 
Перегонку ведут равномерно до завершения отгонки
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всего количества бромида селена и бромистоводородной 
кислоты. Перегонка длится примерно 30 мин, причем 
объем дистиллята должен составить 75—90 мл.

Перегонку следует вести в вытяжном шкафу. Отог
нанную жидкость переносят в химический стакан соот
ветствующей емкости и пропускают через двуокись серы 
до исчезновения желтой окраски, вызываемой бромом. 
Обработку двуокисью серы продолжают еще 5 сек. До
бавляют 1 мл раствора гуммиарабика и 2 мл раствора 
солянокислого гидроксиламина и перемешивают Пок
рывают часовым стеклом и отстаивают в течение часа. 
Доводят до 100 мл, хорошо перемешивают и переносят 
в цилиндр Несслера. Сравнивают визуально по стандар
там. Окраска слабо-розовая; колориметровать лучше 
всего на солнечном свету. Сравнение затруднительно в 
тех случаях, когда содержание селена в растворе пре
вышает 0,5 мг на 50 мл. Наиболее благоприятные усло
вия для колориметрирования создаются, если раствор 
содержит 0,01—0,10 мг Se.

Количество селена Se в мг/л вычисляют по формуле
де _  Set 1000

V
где V — объем пробы, мл.

Sei — концентрация селена в стандартном растворе, 
мг.

Мышьяковосодержащие вещества

3.153. Пробы для определения мышьяковосодержа
щих веществ должны отбираться в чистую стеклянную 
посуду, ополоснутую два раза исследуемой водой. По
суда должна иметь притертую или резиновую пробку и 
заполняться водой так, чтобы под пробкой оставался 
небольшой слой воздуха.

Объем пробы воды для определения должен быть не 
менее 500 мл.

Если анализ воды на определение мышьяковосодер- 
жащих веществ будет произведен позднее чем через 4 ч 
после взятия пробы, то в нее следует ввести столько 
1%-ного раствора хлорной извести, чтобы к моменту 
проведения определения в воде было бы не менее 1 мг/л 
свободного хлора

3.154. Применяемые реактивы должны быть «чистые 
для анализа», проверенные на содержание мышьяка
1.40



Рис. 17. Прибор для определения мышьяка 
J — гофрированная стеклянная трубка; 2 — пробка со 
срезанной гранью; 3 —стеклянная трубка; 4 — сулемо
вая бумажка; б — вата, пропитанная раствором уксусно

кислого свинца; 6 — склянка на 150—200 мл

Все растворы должны готовиться на 
дистиллированной воде, имеющей общую 
щелочность не более 0,1 мг-экв/л.

Метод основан на восстановлении 
мышьяка до мышьяковистого водорода, 
дающего окрашенные соединения с суле
мой (HgCla).

3.155. Прибор для определения 
мышьяка (рис. 17) представляет собой 
склянку емкостью 150—200 мл с плотно 
закрывающейся пробкой, через которую 
пропущена гофрированная стеклянная 
трубка диаметром 12— 15 и длиной 
150 мм. Гофрированная трубка закрыва
ется сверху пробкой, через которую про
пущена стеклянная трубочка диаметром 
8 и длиной 120 мм. Эта трубочка закрывается сверху ре
зиновой пробкой со срезанной гранью. Перед началом 
определения гофрированная трубка заполняется на по
ловину ватой, пропитанной 5%-ным раствором уксусно
кислого свинца для поглощения сероводорода, который 
может образоваться при наличии в испытуемой воде серы 
или сульфидов. В стеклянную трубочку вставляется по
лоска сулемовой бумажки длиной 120 и шириной 5 мм 
так, чтобы конец полоски проходил в щель между сре
занной гранью пробки и стенкой трубки.

После каждого определения следует менять вату, 
пропитанную уксуснокислым свинцом, и тщательно про
мывать весь прибор.

3.156. При анализе применяют следующие реактивы:
1) 1 % -ный раствор уксуснокислого свинца;
2 ) 5%-ный раствор сулемы или бромной ртути;
3) 5%-ный раствор уксуснокислого свинца;
4) 1 % -ный раствор хлорной извести;
5) 0,1 н. раствор соляной кислоты;
6) 25 %-ная серная кислота;
7) хлористое олово, кристаллическое;
8 ) металлический цинк, чистый (без мышьяка);
9) 30%-ное едкое кали;
10) сулемовая или бромнортутная бумага. Для ее
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приготовления фильтровальную бумагу погружают на 
1 ч в 5%-ный распвор сулемы или бромной ртути, затем 
сушат на воздухе и нарезают ровными кружками;

11) 10 % -ный раствор йодистого калия;
12) основной раствор трехокиси мышьяка для при

готовления шкалы.
Его готовят с таким расчетом, чтобы 1 мл раствора 

содержал 0,02 мг As. Для этого 0,0264 г очищенного 
возгонкой AS2O3 растворяют в 5 мл нормальной щелочи 
и доводят до I л дистиллированной водой.

3.157. Определение мышьяковосодержащих веществ 
ведется по шкале. Для приготовления шкалы получают 
растворы с меньшими концентрациями мышьяка. Для 
этого основной раствор трехокиси мышьяка разбавляют 
в 2, 3, 5, 10 и 20 раз. I мл разбавленных таким образом 
растворов содержит соответственно 0,010, 0,007; 0,004; 
0,002; 0,001 мг As.

Разбавленные растворы в количестве 1 мл вливают 
в колбочки предварительно приготовленных приборов. 
К ним приливают по 20—25 мл 25%-ной серной кислоты, 
затем всыпают несколько кристаллов хлористого олова, 
далее добавляют по 2 г чистого металлического цинка. 
Приборы быстро закрывают трубками. Содержимое 
колбочек перемешивают и оставляют на 2—3 ч в темном 
месте.

При взаимодействии цинка с серной кислотой выде
ляется водород, восстанавливающий мышьяковистые со
единения до мышьяковистого водорода. Одновременно 
может выделяться сероводород, который поглощается 
бумагой и ватой, пропитанными раствором уксуснокис
лого свинца. По истечении 3 ч сулемовую бумажку вы
нимают, погружая ее в 10%-ный раствор KJ. Вся бу
мажка при этом сначала окрасится в красный цвет от 
образовавшейся HgJ2, которая тут же растворится в из
бытке KJ. После того как бумажка обесцветится (кроме 
пятна, где произошло взаимодействие соли ртути с 
мышьяковистым водородом), ее вынимают, промывают 
водой, сушат между листами фильтровальной бумаги. 
Таким образом получают шкалу бумажек с различной 
интенсивностью окраски.

Для определения мышьяка в испытуемой пробе к 
500—(1 000 мл воды прибавляют столько 1,0% -ного раство
ра хлорной извести, чтобы через 2—3 ч оставался оста-
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точный хлор около 5 мг/л. Хлорная известь служит для 
окисления органических соединений мышьяка и для пе
ревода мышьяковистой кислоты в мышьяковую. О бра
ботанную хлорной известью воду подкисляют 0,1 н. НС1 
до слабокислой реакции. Подкисленную воду упаривают 
в фарфоровой чашке до возможно малого объема (3— 5 
мл) и переносят в колбочку прибора для определения 
мышьяка. Чашку ополаскивают 2— 3 мл 30%-ного ра
створа едкого кали и 20 мл серной кислоты (25% -ной), 
и содержимое сливают в колбочку с таким расчетом, 
чтобы объем жидкости не превышал 20— 25 мл.

Д ля восстановления мышьяковой кислоты в мышья
ковистую вносят несколько кристаллов SnCb. Затем в 
колбочку прибавляют 2 г цинка. Прибор быстро закры
вают, содержимое колбы перемешивают и оставляют на 
2—3 н в темном месте, после чего отработанную бум аж 
ку высушивают и сравнивают со шкалой.

Содержание мышьяка X в мг/л рассчитывают по 
формуле

v _  1000 а

где V — количество испытуемой воды, взятой для опре
деления, мл;

а —  содержание мышьяка по шкале, имитирующей 
окраску, мг.

Наименьшее количество мышьяка, определяемое 
этим методом с допустимым расхождением, 0,01 мг/л.

Контроль результатов анализа 
солевого состава воды

3.158. Д ля проверки правильности анализа необхо
димо результаты анализа выражать в миллиграмм- 
эквивалентной форме. Д ля этого нужно число милли
граммов каждого иона, определенное анализом, раз
делить на его эквивалентный вес.

В табл. 21 приведены эквивалентные веса ионов, 
которые встречаются в воде.
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Т а б л и ц а  21

Катионы
Эквивалентный 

вес, г Анионы Эквивалентный 
вес, г

к+ 39,100 С1“ 35,457
Na+ 22,997 N03- 62,008
Са2+ 20,040 SOg- 48,033
Mg2+ 12,160 ншг 61,018
Fez+ 27,925 С О |- 30,005
Fe3+ 18,617

3.159. При проверке анализа ионы, находящиеся в 
воде в количестве меньше 0,01 мг-экв, не учитываются. 
Также не принимаются во внимание трехвалентное 
ж елезо, алюминий и кремнекислота, которые обычно 
находятся в коллоидном состоянии.

Основным методом проверки анализа воды являет
ся сопоставление сумм миллиграмм-эквивалентов ка
тионов и анионов. Эти суммы теоретически должны  
быть равны. Практически ж е  при производстве анали
зов допустимой ошибкой считают 5%.

Вторым методом контроля является сравнение сум
марного количества всех нелетучих составных частей, 
найденных анализом, с величиной сухого остатка.

Величина сухого остатка может не соответствовать 
фактической сумме нелетучих веществ, находящихся в 
воде, вследствие тех изменений, которые могут проис
ходить при выпаривании воды и высушивании остатка.

За  последнее время входит в практику метод опре
деления сухого остатка с предварительным прибавле
нием к воде соды и с последующим высушиванием ос
татка при 180° С.

При проверке анализов воды сумма ионов натрия и 
калия (Ек +2Na)> мг/л вычисляется по разности меж 
ду суммой миллиграмм-эквивалентов анионов (Еа) и 
суммой миллиграмм-эквивалентов катионов (Ек) с по
следующим перечислением полученной разности на 
натрий:

2 K+Na =  (2 a- S K)2 3 .

Незначительное содержание в воде ионов калия по 
сравнению с ионами натрия дает возможность пользо
ваться приведенным расчетом.
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При вычислении суммы составных частей воды, 
определенных анализом, необходимо учитывать только 
половину найденного содержания ионов НСО-Г, так как 
при определении сухого остатка бикарбонаты перехо
дят в карбонаты по следующей реакции:

2 НСОГ -  СО§~ +  Н20  +  СОа.

Необходимо иметь в виду, что при содержании в 
воде нитратов их надо учитывать и выражать в NOT , 
а не в N.

Сухой остаток

3.160. Величина сухого остатка в природных водах 
варьирует от 20—50 до 3000 мг/л. Согласно ГОСТ 
2761—57, в очищенной питьевой воде сухой остаток не 
должен превышать 1000 мг/л.

Для определения сухого остатка 250—500 мл испы
туемой воды, фильтрованной через беззольный фильтр 
(«синяя лента»), выпаривают в платиновой чашке на 
водяной бане. При выпаривании вносят в воду 25 мл 
1%-ного раствора NagC03. Выпаренный с содой сухой 
остаток высушивают до постоянной массы при темпе
ратуре 150° С.

Количество сухого остатка в вводимом растворе 
соды определяют в двух-трех контрольных опытах, вы
сушивая в чашках при той же температуре.

Величину сухого остатка X в мг/л рассчитывают по 
формуле

(w — «г  — пг) 1000-1000

где п — масса чашки с осадком, г;
«1 — масса пустой чашки, г;
п2 — масса сухого остатка в прибавленном объеме 

раствора соды, г;
V — объем воды, взятой для определения, мл. 

Активный хлор

3.161. Для определения в воде активного хлора, т. е. 
суммы свободного хлора, гипохлорит-ипна и хлорами- 
нов рекомендуются два метода — колориметрический
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(с о-толидином) и йодометрический. Первый метод 
применим в случае малых концентраций активного 
хлора, а второй — при высоких концентрациях, а так
же в случае окрашенных и мутных вод.

3.162. о-толидиновый метод. Солянокислый о-толи- 
дин с активмым хлором, находящимся в воде, дает 
окраску от желтой до оранжевой, в зависимости от ко
личества свободного хлора. Полученную окраску воды 
сравнивают с рядом шаблонов, приготовленных в ци
линдрах.

3.163. Для определения готовятся следующие реак
тивы:

1) 1 г о-толидина помещают в фарфоровую чашку, 
прибавляют 5 мл 20%-ной соляной кислоты, расти
рают в пасту и наливают 150—200 мл дистиллирован
ной воды, о-толидин быстро растворяется, затем раст
вор переводят в литровый цилиндр и доводят до 506 мл 
дистиллированной водой, после чего доводят до 1 л 
20%-ной соляной кислотой. Раствор хранят в темной 
склянке с притертой пробкой при комнатной темпера
туре, в затемненном месте не более 6 месяцев;

2) медный купорос (CuS04 -5H20). Растворяют 
15 г свежеперекристаллизованного медного купороса 
и 10 мл концентрированной серной кислоты в дистил
лированной воде и доводят до 1 л;

3) бихромат калия (КгСггО?). Растворяют 0,25 г 
бихромата калия и 1 мл концентрированной серной 
кислоты в дистиллированной воде и доводят до 1 л.

Для приготовления шкалы стандартов в цилиндры 
Несслера с отметкой 300 мм вносят указанные в табл. 
22 количества растворов медного купороса и бихрома
та калия, доводят до объема 100 мл дистиллированной 
водой и хранят закупоренными не более 6 месяцев, не 
подвергая действию прямого солнечного света. Цилинд
ры рекомендуется закрывать стеклянными пластинками.

Для определения содержания активного хлора в 
воде в цилиндр Несслера вносят 1 мл о-толидинового 
реактива, вливают 100 мл исследуемого образца воды, 
смешивают и оставляют стоять в темном месте 5— 
10 мин при температуре испытуемого образца 20°С За
тем сравнивают окраску испытуемого образца со стан
дартной шкалой. При наличии в испытуемой воде цвет
ности следует прибегать к компенсации.
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0,01 0,0 0,8 0,08 1,5 8,2 0,40 2,0 38,0
0,02 0,0 2,1 0,09 1,7 9,0 0,50 2,0 45,0
0,03 0,0 3,2 0,10 1,8 10,0 0,60 2,0 51,0
0,04 0,0 4,3 0,20 1,9 20,0 0,70 2,0 58,0
0,05 0,4 5,5 0,25 1,9 25,0 0,80 2,0 63,0
0,06 0,8 6,6 0,30 1,9 30,0 0,90 2,0 67,0
0,07 1,2 7,5 0,35 1,9 34,0 1,00 2,0 72,0

3.164. Определение следует проводить не при пря
мом солнечном свете, а при рассеянном дневном или 
искусственном освещении.

От прибавления о-толидина в присутствии активно
го хлора при нормальных условиях реакции (pH менее
4) окраска при низких концентрациях хлора меняется 
от бледно-желтой до оранжевой. При более щелочной 
реакции (высокая исходная щелочность) и низких кон
центрациях активного хлора образуются соединения, 
окрашенные в голубые и зелены е тона, что может быть 
устранено прибавлением 1 мл соляной кислоты (300 мл 
концентрированной соляной кислоты уд. в. 1,19 и 700 мл 
дистиллированной воды) или прибавлением 2 мл о-толи- 
динового раствора.

3.165. Йодометрический метод не является специ
фичным, так как соединения типа перекисей и соеди
нения, богатые кислородом (озон, хлорат, нитриты, 
окись ж ел еза), в кислом растворе выделяют йод из 
йодистого калия. И з перечисленных соединений в во
дах могут встречаться в значительных количествах 
лишь нитриты и соли окиси ж елеза. Если подкисление 
вести не сильными кислотами, а буферным раство
ром с pH-4,5, то йодометрический метод становится спе
цифичным на активный хлор, так как при этом значе
нии pH нитриты в количестве до 5 мг/л и окисное ж е 
лезо в количестве до 5 мг/л не окисляют йодида в от
личие от активного хлора.

3.166. Для анализа используютоя реактивы:
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1) йодистый калий, химически чистый;
2) буферный раствор, рН =4,5 (по Вальполю). 

102 мл одномолярной уксусной кислоты (60 г 100%-ной 
кислоты в 1 л воды) и 98 мл одномолярного раствора 
уксуснокислого натрия (136,1 г кристаллической соли 
в 1 л) наливают в мерную литровую колбу и доливают 
до метки дистиллированной водой, предварительно 
прокипяченной для удаления свободного СОг,

3) раствор тиосернокислого натрия, 0,005 н. или 
0,01 н , в зависимости от содержания активного хлора. 
Оба раствора готовят путем разбавления 0,1 н. раство
ра дистиллированной водой, освобожденной от уголь
ной кислоты, причем для предупреждения бактериаль
ного загрязнения в раствор добавляют 2—3 мл хлоро
форма. Титр тиосернокислого натрия устанавливают 
по 0,01 н раствору йодноватокислого калия или по 
двухромовокислому калию;

4) раствор крахмала, 0,5 г в 100 мл воды.
3.167. Для определения в коническую колбу всы

пают 0,5 г йодистого калия, растворяют его в 1—2 мл 
дистиллированной воды, затем вносят буферный раст
вор в количестве, приблизительно равном полуторной 
величине щелочности и 100 мл испытуемой воды Вы
делившийся йод оттитровывают тиосернокислым нат
рием до слабо-желтого окрашивания, после чего при
бавляют 1 мл раствора крахмала и титруют до исчез
новения синей окраски

Содержание активного хлора X в мг/л вычисляют 
по формуле

« 0,177 1000 
_  V

где п — количество 0,005 н раствора тиосернокислого 
натрия, мл;

V — объем пробы воды, взятой для определения, мл.
При малом содержании активного хлора берут для 

титрования более 100 мл.
Если имеется полная уверенность в том, что других 

окислителей, кроме активного хлора, в испытуемой во
де не имеется, то подкисление можно производить 2 мл 
серной кислоты (1:3)

3.168. Определение содержания активного хлора по 
методу Пейлина основано на титровании солью Мора, 
свободного хлора, моно- и дихлораминов.
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Для выполнения определения применяются следую
щие реактивы:

1) фосфатный буфер, pH =6,3 -ь- 6,5. 28 г Na2H P04, 
88 г КН2Р 0 4 и 40 г перекристаллизованного 
Ы аг^аДРОзЬ] растворяют в дистиллированной воде, 
доводят до 1 л и консервируют 20 г сулемы;

2) рабочий раствор солянокислого о-толидина, 
1,33 г солянокислого о-толидина (нельзя пользоваться 
основным о-толидином) растворяют в 500 мл дистилли
рованной воды, прибавляют 5 мл НС1 (1:19) и доводят 
дистиллированной водой до 1 л. Раствор хранят в 
склянке из темного стекла.

Солянокислый о-толидин получают в лаборатории. 
Для этого готовят насыщенный спиртовой раствор о-то
лидина. Затем его фильтруют. В отфильтрованный ра
створ добавляют небольшими порциями НС1 (1:1) и по
мешивают до выпадения осадка. Осадок отсасывают 
на воронке Бюхнера и два-три раза промывают НС1 
(1:1). Полученный солянокислый о-толидин сушат 
между листами фильтровальной бумаги в темном 
месте;

3) раствор йодистого калия. 1 г KJ растворяют в 1 л 
дистиллированной воды;

4) серная кислота 1:19;
5) бикарбонат натрия, 5%-ный раствор;
6) четыреххлористый углерод, свободный от йода;
7) стандартный раствор соли Мора. 1,106 г 

FeS04(NH4)2SO4• 6Н20  растворяют в дистиллированной 
воде, содержащей 1 мл H2SO4 1:3, и ею же доводят до 
1 л. 1 мл этого раствора соответствует 0,1 мг С12.

3.169. Для определения свободного хлора в колбу 
для титрования помещают по 2 мл буферного и о-толи- 
динового растворов и перемешивают. Затем добавляют 
100 мл исследуемой воды, снова перемешивают и тит
руют из микробюретки раствором соли Мора до исчез
новения голубого окрашивания.

3.170. Для определения монохлораминов в эту же 
колбу добавляют 1 мл раствора йодистого калия, пере
мешивают и от нуля продолжают титрование до исчез
новения голубого цвета.

3.171. Для определения дихлораминов в эту же кол
бу добавляют 1 мл раствора серной кислоты (1:19) и 
перемешивают. После минутного стояния добавляют 
4 мл 5%-ного раствора бикарбоната натрия, перемеши-
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вают и снова от нуля титруют до исчезновения голу
бой окраски. Перед концом титрование следует прово
дить по каплям.

При содержании активного хлора свыше 3,0 мг/л 
количество применяемых реактивов увеличивается.

В присутствии NC13 поступают следующим образом- 
100 мл исследуемой воды помещают в делительную во
ронку с 10 мл ССЦ, энергично взбалтывают и отстаи
вают. Отделяют водный слой в титровальную колбу и 
в нем определяют свободный хлор, моно- и дихлор- 
амины.

Количество миллилитров стандартного раствора со
ли Мора, пошедшего на титрование, соответствует ко
личеству миллиграммов на литр свободного хлора, мо
но- и дихлораминов.

Остаточный алюминий

3.172. При обработке воды сернокислым алюминием с 
последующей фильтрацией в воде наблюдается опалес
ценция, приводящая при хранении воды к выделению 
хлопьевидного осадка. Подобное явление наблюдается 
при наличии в воде остаточного алюминия. При избы
точных дозах коагулянта возможно накопление иолов 
А13+. Повседневный контроль за содержанием остаточно
го алюминия в воде позволяет выбирать наиболее бла
гоприятные условия обработки воды на водопроводных 
сооружениях.

3.173. В практике принято фиксировать остаточный 
алюминий в воде по так называемой «отлежке». Для 
этого наполняют испытуемой водой литровую склянку и 
оставляют стоять на сутки. Появление после суточного 
стояния хлопьевидного осадка на дне сосуда указывает 
на присутствие в воде остаточного алюминия.

3.174. Для количественного определения остаточного 
алюминия рекомендуется колориметрическое определе
ние по Гатфильду.

Колориметрическое определение алюминия основано 
на образовании с растворами солей алюминия при рН =  
= 8 ,2  4-8,3 с индикатором гематоксилином стойкого 
соединения фиолетового или фиолетово-пурпурного цве
та. Так как в щелочной среде гематоксилин и с другими 
катионами дает красную окраску, раствор после разви
тия максимальной окраски подкисляют до pH =4,5; при
140



этом окраска, вызываемая другими катионами, перехо
дит в желтую и не мешает определению. Метод позволяет 
открывать доли миллиграмма алюминия в 1 л воды. 
Комплексные соединения алюминия, имеющиеся в водах, 
не мешают определению иона алюминия.

3.175. При определении используются реактивы:
1) уксусная кислота 30%-ная. Разбавляют 300 мл 

ледяной уксусной кислоты до 1 л дистиллированной 
водой;

2) углекислый аммоний, насыщенный раствор. Для 
перекристаллизации готовят насыщенный раствор, филь
труют и добавляют два объема спирта. Выделившуюся 
при этом соль отфильтровывают и промывают два-три 
раза спиртом. Из полученной соли готовят насыщенный 
рабочий раствор. Годен к употреблению через 2—3 дня 
после приготовления. Хранят в склянке с притертой 
пробкой в присутствии избытка твердой соли;

3) раствор гематоксилина. Растворяют 0,1 г химиче
ски чистого гематоксилина в 100 мл кипящей дистилли
рованной воды. Раствор сохраняется 2—3 недели. Реко
мендуется пользоваться белыми кристаллами гематокси
лина, при отсутствии белых кристаллов можно упо
треблять и окрашенный препарат;

4) стандартный раствор алюминия. Растворяют 
0,8366 г NH4A1(S04)2-12H20  в 1 л  дистиллированной 
воды. 1 мл этого раствора содержит 0,05 мг А1. При ра
боте с низкими концентрациями алюминия применяют 
стандартный раствор в разведении 1:10. Для этого 10 мл 
основного раствора помещают в мерную колбочку на 
100 мл, подкисляют 0,5 мл децинормального раствора 
H2S04 и доводят до метки дистиллированной водой; 1 мл 
этого раствора содержит 0,005 мг А1. Подкисление сла
бого раствора алюминия производят для предотвращения 
уменьшения концентрации Al-иона, наблюдаемого при 
хранении разбавленных растворов солей алюминия в 
стеклянной посуде.

3.176. При определении 50 мл испытуемой воды 
помещают в несслеровский цилиндр емкостью 50 мл, 
прибавляют 1 мл раствора углекислого аммония и 1 мл 
раствора гематоксилина, перемешивают двукратным 
перевертыванием цилиндра и оставляют стоять 15 мин 
для развития максимума окраски; затем подкисляют 
1 мл уксусной кислоты и сравнивают окраску с окраской 
цветовой шкалы, приготовленной тем же путем из стан-
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дартного раствора алюминия в интервале от 0 до 1,0 мг/л. 
При содержании А1 менее 0,15 мг/л сравнивают ок
раску смотря сверху вниз, при больших количествах — 
сбоку.

3.177. Для новых растворов углекислого аммония и 
уксусной кислоты необходимо опытным путем установить 
количество кислоты, необходимое для получения рН =  
=4,5 .

Как указывалось, при хранении слабых растворов 
сернокислого алюминия в стеклянной посуде следует 
считаться с возможным уменьшением концентрации АЛ- 
иона. Величина потери зависит от времени хранения сор
та стекла и связана с выщелачиванием последнего. Поэ
тому не следует делать большого интервала между взя
тием пробы и определением в ней остаточного алюминия.

3.178. Для определения остаточного алюминия в воде 
с алюминоном необходимы следующие реактивы:

1) буферная смесь. 3 г или 2,85 мл ледяной уксусной 
кислоты и 12,15 г уксуснокислого натрия растворяют в 
1 л  дистиллированной воды;

2) 0,1%-ный раствор алюминона, выдержанный не 
менее суток в темном месте.

3.179. При определении к 25 мл испытуемой воды при
ливают 25 мл буферной смеси и 1 мл 0,1%-ного раствора 
алюминона. Перемешивают и ставят на 5 мин на водя
ную баню при 60—70° С для развития максимальной 
окраски. Охладив, определяют оптическую плотность 
растворов на приборе ФЭК-М. Полученную оптическую 
плотность переводят в миллиграмм на литр А1 по граду
ировочной кривой. Контрольная проба готовится на испы
туемой воде с буферной смесью.

3.180. При построении градуировочной кривой поль
зуются стандартным раствором алюминия, 1 мл которо
го содержит 0,05 мг А1. Для этого готовят ряд эталонных 
растворов следующим образом: в мерные колбы на 
50 мл вносят по 25 мл буферного раствора, прибавляют 
последовательно от 0,1 до 1,0 мл стандартного раствора 
и доводят до метки дистиллированной водой. Получен
ные растворы содержат соответственно от 0,1 до 1 мг/л 
А1. Затем в пробы вносят по 1 мл алюминона, нагревают 
при 60—70°С, охлаждают и определяют оптическую 
плотность растворов. Строят кривую, нанося на ордина
ту величины оптической плотности, а на абсциссу — кон
центрации А1 в мг/л.
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Остаточный полиакриламид ( ПАЛ)

3.181. Колориметрический метод определения оста
точного полиакриламида в воде основан на гидролизе 
полиакриламида щелочью и определении азота аммиака 
реактивам Несслера. При анализе аммиачного полиак
риламида предварительно должен быть удален аммиак, 
введенный с сульфатом аммония. Удаление аммиака 
достигается отгонкой с буферным раствором при рН = 
= 7 ,4  или пропусканием раствора через колонку.

3.182. При анализе используются следующие реакти
вы:

1) безаммиачная вода, получаемая пропусканием 
дистиллированной воды через Н-катионит и служащая 
для приготовления реактивов и ополаскивания посуды. 
Разбавление анализируемых проб производится также 
безаммиачной водой;

2) стандартный раствор хлористого аммония 3,818 г 
NH^Cl на 1 л  воды;

3) рабочий раствор хлористого аммония, содержащий 
0,01 мг в 1 мл азота аммиака, приготовляют разведением 
10 мл стандартного раствора водой до 1 л;

4) реактив Несслера. Для приготовления реактива в 
фарфоровой ступке растирают 10 г йодной ртути с не
большим количеством дистиллированной воды, смывают 
полученную кашицу в мерную колбу на 100 мл, прибав
ляют 5 г йодистого калия и охлаждают раствор щелочи, 
содержащий 20 г едкого кали в 50 мл дистиллированной 
воды. Смешивают и доводят 
объем раствора до метки дистил
лированной водой. Раствор отста
ивают в течение трех суток, затем 
осторожно сливают с осадка и 
хранят в темном месте в склянке 
оранжевого стекла;

5) раствор серной кислоты,
0,1 н.;

6) раствор щелочи, 33- и 
16,5%-ный.

Рис. 18. Прибор для гидролиза полиак
риламида и отгонка аммиака

1 — каплеуловитель, 2 — обратный воздушный 
холодильник, 3 — круглодонная колба на 
250 мл; 4 — холодильник Либика. 5 — кониче

ская колба на 100 мл
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3.183. Анализ известкового полиакриламида произво
дят следующим образом.

1) Собирают прибор (рис. 18) и пропаривают его без- 
аммиачной водой.

2. Заполняют холодильник водой.
3. В коническую колбу на 100 мл (приемник) налива

ют 50 мл безаммиачной воды и добавляют 5—6 капель 
0,1 н. раствора серной кислоты.

4. Трубка холодильника должна быть опущена в воду, 
находящуюся в приемнике.

5. В круглодонную колбу наливают 50 мл исследуемой 
воды и 30 мл 33%-ного раствора щелочи. Общий объем 
смеси должен равняться 80 мл.

6. Содержимое колбы нагревают при 100°С в течение 
35—40 мин.

7. По окончании отгонки количество оставшейся в 
круглодонной колбе жидкости должно составлять 20— 
2Ьмл.

8. За 1 мин до конца отгонки отсоединяют приемник 
и прекращают нагревание.

9. Измеряют объем жидкости в приемнике.
10. Пользуясь фотоэлектроколориметром, отградуиро

ванным для определения азота аммиака, колориметром 
Дюбоска, цилиндрами Генри или набором пробирок, оп
ределяют содержание аммиака в отгоне.

11. Для введения поправки на аммиак, содержащийся 
в воде и реактивах, в той же последовательности прово
дят контрольное определение с пробой исследуемой во
ды, отобранной до введения в нее полиакриламида.

Расчет концентрации ПАА С в мг/л производится по 
формуле

п  _  5,06 /а й 1 b d k\  1000
~  X  \  V V )  V '

где d\ и d2 — соответственно объемы воды в приемнике в 
исследуемой и контрольной пробах, мл; 

а — содержание азота аммиака в исследуемой 
пробе, мг;

Ь — содержание азота аммиака в контрольной 
пробе, мг;

V — объем воды, взятой для анализа, мл;
5,06 — коэффициент пересчета азота аммиака на 

полиакриламид;
X — коэффициент, учитывающий долю негидро

лизованных амидных групп в полимере.
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Для полиакриламида марки ПАА коэффициент X при
нимается равным 0,88.

Все определения повторяют два раза.
3.184. Анализ аммонийного полиакриламида произво

дится следующим образом:
А. Отгонка с буфером.
1—4. Выполняются так же, как при анализе ПАА.
5. В круглодонную колбу наливают 50 мл исследуе

мой и 0,5 мл фосфатной буферной смеси.
6. Содержимое колбы напревают до 100°С и отгоняют 

в приемник около 20 мл воды.
7. Отсоединяют приемник, прекращают нагревание и 

после охлаждения круглодонной колбы вводят в нее 
60 мл 16,5%-ной щелочи. Общий объем смеси должен 
равняться 80 мл.

8. Устанавливают новый приемник с подкисленной 
без аммиачной водой.

9. Дальнейший анализ и расчет концентрации полиак
риламида производят так, как указано в пп. 6—11 ана
лиза ПАА.

При вычислении концентрации полиакриламида коэф
фициент X принимается равным 0,75.

Б. Удаление минерального аммиака пропусканием че
рез ионитовую колонку.

Испытуемую воду пропускают через Н-катионирован- 
ную колонку. Анализ фильтрата проводится так же, как 
и при анализе известкового полиакриламида.

3.185. Фильтрационный метод. Растворенные в воде 
молекулы полиакриламида повышают вязкость воды и, 
задерживаясь фильтрующим материалом, увеличивают 
его сопротивление. В результате фильтрация воды, со
держащей ПАА, происходит более медленно. Фильтра
ция производится через мембранные фильтры № 3 при ос
таточном давлении 560 мм рт. ст.

Для определения при помощи водоструйного насоса 
в ресивере и приемном цилиндре создают вакуум — око
ло 200 мм рт. ст. (560 мм остаточного давления). 
В фильтровальный столик закладывают блестящей по
верхностью вверх мембранный фильтр.

Определяют время фильтрации 50 мл контрольной 
пробы воды. Затем с тем же фильтром при тех же усло
виях определяют время фильтрации пробы испытуемой 
воды.
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Определения повторяют с несколькими фильтрами. 
Вычисляют среднее фильтрационное отношение Ф:

где Д — время фильтрации контрольной пробы, мин; 
t2 — время фильтрации испытуемой воды, мин.

Пользуясь калибровочным графиком, по величине 
фильтрационного отношения определяют концентрацию 
полимера.

Для проверки калибровочного графика приготовляют 
растворы с известным содержанием ПАА в контрольной 
воде и определяют значения фильтрационного отношения.

Контрольная вода готовится из воды, отобранной на 
сооружениях до введения полиакриламида. Содержащи
еся в воде взвешенные вещества удаляются фильтро
ванием через мембранные фильтры.

Взвесь в испытуемой воде удаляют центрифугирова
нием в течение 5—10 мин при скорости 4000— 
5000 об/мин. Контроль за полнотой удаления взвешенных 
веществ осуществляется на ФЭКе с красным свето
фильтром.

Область применения методов. Колориметрический ме
тод применим для определения как растворенного, так и 
связанного в хлопья полиакриламида в пределах выше 
0,5 мг/л, фильтрационный — для определения растворен
ного полиакриламида в пределах до 0,5 мг/л.

Сероводород

3.186. Сероводород в воде легко обнаруживается по 
запаху, определять его следует непосредственно из бу
тыли на месте или быстро при доставке пробы в лабора
торию.

Для качественного определения в бутыль, наполнен
ную на 3Д исследуемой водой, между пробкой и горлыш
ком зажимают полоску свинцовой бумажки, смоченную 
дистиллированной водой. Потемнение бумажки указыва
ет на присутствие свободного сероводорода. При отрица
тельной реакции воду следует подкислять. Потемнение 
бумажки при подкислении воды указывает на присутст
вие связанного сероводорода. Свинцовая бумажка гото
вится путем смачивания фильтровальной бумаги 5% -ным 
раствором уксуснокислого свинца, слабо подкисленного 
уксусной кислотой. После подсушки бумага разрезается
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на узкие полоски и хранится в банке с притертой или 
резиновой пробкой.

3.187. Количественное определение сероводорода и его 
солей в воде основано на образовании сульфида кадмия, 
нерастворимого в виде. Осадок сульфида кадмия раство
ряют в титрованном растворе йода, избыток которого 
оттитровывают раствором тиосульфата натрия.

При анализе используются следующие реактивы:
1) кадмий уксуснокислый, 5%-ный раствор. 5 г ук

суснокислого кадмия, 30 г ледяной уксусной кислоты 
разводят дистиллированной водой до 100 мл;

2) фосфорная кислота, 25%-ная;
3) йод 0,1 н. раствор;
4) тиосульфат натрия, 0,01 н. раствор;
5) крахмал, 0,5%-ный раствор.
3.188. При определении пробу на сероводород берут в 

склянку объемом 250—300 мл с притертой пробкой, соб
людая те же предосторожности, что и при растворенном 
кислороде. Сероводород осаждается сразу же по взятии 
пробы на месте. Для этого пипеткой (желательно с длин
ным носиком) внооят, погружая конец пипетки по4Ти до 
дна, 3 мл раствора уксуснокислого кадмия и, закрыв 
склянку пробкой, осторожно перемешивают. После осаж
дения сульфида кадмия (не ранее чем через 5 ч) осадок 
отфильтровывают и тщательно промывают горячей во
дой. Фильтр с осадком помещают в склянку, где произво
дилось осаждение, приливают в нее 50 мл 0,01 н. раство
ра йода, подкисляют 20 мл фосфорной кислоты, фильтр 
измельчают стеклянной палочкой и затем оттитровыва
ют избыток йода 0,01 н. раствором тиосульфата натрия в 
присутствии крахмала.

Содержание сероводорода X в мл]л вычисляют по 
формуле

х  ( aKi —  fe/Са) 0,17-1000 

Vi-Vt
где а — количество прибавленного раствора йода, мл;

К\ — поправочный коэффициент 0,01 н. раствора 
йода;

b — количество раствора тиосульфата натрия, по
шедшего на обратное титрование, мл;

Къ — поправочный коэффициент 0,01 н. раствора 
тиосульфата натрия;

0,17 — количество сероводорода, соответствующее 
1 мл 0,01 н. раствора йода, мг;
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V\ — объем склянки, в которой осаждался серово
дород, мл;

V-г — количество прибавленного раствора уксусно
кислого кадмия, мл.

Фенол
3.189. Для санитарной практики наибольшее значе

ние имеют летучие фенолы, образующие при хлорирова
нии воды в очень низких концентрациях хлорфенольные 
запахи.

Для определения летучих фенолов предложен ряд 
колориметрических методов: с диазотированной сульфа- 
ниловой кислотой, с диазотированным паранитроанили
ном, с 4-аминоантипирином, с пирамидоном.

По последним литературным данным, наиболее спе
цифичным и чувствительным реактивом на фенолы явля
ется 4-аминоантипирин (4-ААП).

Ниже приводится изложение методов 4-ААП с диазо
тированной сульфаниловой кислотой и с пирамидоном.

Качественное определение низких концентраций фе
нолов основано на образовании хлорфенольного запаха 
при хлорировании воды.

Консервация проб. Так как фенол в очень слабых рас
творах при стоянии быстро разлагается, пробы должны 
поступать на анализ не позже 4 ч после взятия. Если к 
анализу приступают позже 4 ч, то взятую пробу воды не
обходимо консервировать путем прибавления 5 г едкого 
натра на 1 л образца. Образующийся фенолят натрия 
может храниться более длительный срок.

3.190. Определение фенола с 4-аминоантипирином 
(4-ААП) основано на образовании окрашенных соедине
ний фенола и его производных с 4-аминоантипирином в 
присутствии Кз [Fe(CN)e) в щелочной среде. Метод из
ложен с использованием в основном модификации, раз
работанной в гидрохимическом институте АН СССР.

Для анализа применяются следующие реактивы:
1) раствор 4-аминоантипирина. 1 г 4-ААП растворяют 

в дистиллированной воде и разбавляют до 500 мл. Раст
вор устойчив до 10 дней;

2) раствор феррициацида калия. 8 а Кз [Fe(CN)e] 
растворяют в дистиллированной воде и разбавляют до 
100 мл. Раствор устойчив до 10 дней;

3) буферная смесь, pH=9,8. 20 г NH4C1 в 100 мл 
25%-ного аммиака;
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4) экстракционная смесь. Смесь 100 мл хлороформа и 
200 мл изоамилового спирта;

5) 100 г CuS04-5H20  растворяют в дистиллированной 
воде и разбавляют до 1 л;

6) серная кислота H2SO4 1 : 3;
7) стандартные растворы фенола:
а) основной стандартный раствор фенола. 1 г чистого 

фенола растворяют в 1 л дистиллированной воды. 1 мл 
раствора содержит 1 мг фенола.

Точное содержание фенола проверяется бромид- 
броматным методом. Для этого берут 2,784 г чистого су
хого бромата калия (КВгОз) и 10 г бромида калия (КВг), 
растворяют в небольшом количестве дистиллированной 
воды и доводят до 1 л. Берут 10 мл раствора фенола (что 
отвечает примерно содержанию 10 мг фенола), прибав
ляют 25 мл бромид-броматного раствора и смесь хорошо 
встряхивают, прибавляют 10 мл серной кислоты (1:3), 
взбалтывают, после 15 мин добавляют 1 г йодистого ка
лия и через 5 мин титруют 0,1 н. растворам тиосульфата 
натрия (медленно с сильным помешиванием пробы) в 
присутствии крахмала. Параллельно готовят контроль
ный опыт (без фенола). Для этого в такую же колбу на
ливают дистиллированную воду и в том же объеме, в ка
ком был взят для титрования основной стандартный раст
вор фенола, добавляют такое же количество бромид- 
броматного раствора и серной кислоты, затем взбалты
вают. После 15 мин добавляют 1 г сухого йодида калия и 
через 5 мин титруют выделившийся йод 0,1 н. раствором 
тиосульфата натрия. Содержание фенола X в мг/мл ос
новного стандартного раствора определяют по формуле

(б — а) К- 1,567 
V

пае а — количество 0,1 н. раствора тиосульфата натрия, 
пошедшее на титрование контрольной пробы 
(без фенола), мл;

б — количество 0,1 н. раствора тиосульфата натрия, 
пошедшее на титрование пробы с основным 
стандартным раствором фенола, мл;

К — поправочный коэффициент 0,1 н. раствора тио
сульфата натрия;

1,567 — количество фенола, эквивалентное 1 мл 0,1 н. 
раствора тиосульфата натрия, мг;
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V — объем основного стандартного раствора фено
ла, взятого для титрования, мл;

б) первый рабочий стандартный раствор фенола 
(0,01 мг фенола). Берут такое количество основного стан
дартного раствора фенола, которое содержит точно 10 мг 
фенола, и разбавляют до 1 л дистиллированной водой. 
Раствор готовят в день анализа;

в) второй рабочий стандартный раствор фенола 
(0,001 мг фенола в 1 мл). 50 мл первого рабочего стан
дартного раствора фенола разбавляют дистиллирован
ной водой до 500 мл. Раствор готовят перед употребле
нием.

3.191. Количественному определению фенолов должна 
предшествовать их отгонка из анализируемой пробы с 
целью выделения только летучих с водяным паром фено
лов и исключение мешающего влияния других соедине
ний.

Объем пробы для отгона выбирают следующим обра
зом.
Ожидаемая концентрация Объем пробы взятой

фенолов, мг/л отгона, мл
0,001—0,005 1000
0,005—0,05 500
0,05 —0,10 300
0,25 —0,50 100

Отгон производят в перегонном приборе, состоящем 
из стеклянной колбы и холодильника Либиха. Для рав
номерного кипения в пробу добавляют капилляры. Для 
связывания сульфидных соединений прибавляют раствор 
сульфата меди по 1 мл на каждые 100 мл пробы. Помимо 
этого, добавляют серную кислоту по 1 мл на каждые 
100 мл. При объемах пробы 1000, 500, 300 мл отгоняют 
соответственно 800, 400 и 250 мл; полученный отгон дово
дят дистиллированной водой до исходных объемов. В слу
чае 100 мл пробу перед отгоном разбавляют до 250 мл и 
отгоняют 200 мл.

Если неизвестно примерное содержание фенолов, то 
его устанавливают предварительным приближенно-коли
чественным определением: к 500 мл пробы прибавляют 
5 мл раствора сульфата меди и 5 мл серной кислоты. 
Смесь помещают в перегонный прибор и отгоняют 
400 мл. Затем объем отгона доводят дистиллированной 
водой до 500 мл. 100 мл отгона переносят в делительную 
воронку на 250 мл, добавляют 0,5 мл буферного раство-
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pa, 1,0 мл раствора 4-ААП и 1,0 мл раствора 
Кз [Fe(GN)6], перемешивая пробу после каждого добав
ления.

Аналогично готовят раствор с нулевым содержанием 
фенола в том же объеме (100 мл). Так же готовят шка
лу из стандартных растворов фенола.

Через 15 мин после прибавления всех реактивов в де
лительные воронки вносят по 8 мл экстракционной смеси 
и встряхивают в течение 2 мин. По окраске нижнего слоя 
оценивают примерное содержание фенола в воде.

3.192. Если при приближенно-количествещюм опреде
лении в 100 мл отгона обнаружен фенол, то точное коли
чественное определение можно сделать из того же отго
на, взяв для этого объем 100 мл или более. Если же при 
приближенно-количественном определении в 100 мл от
гона фенол не обнаружен, то для точного количественно
го определения следует взять весь оставшийся объем от
гона, не менее 300 мл. Если и в этом объеме от
гона фенол не найден, тогда определение повторить, 
взяв для отгона 1000 мл испытуемой воды и для количе
ственного определения весь объем отгона. При количест
венном определении фенолов порядок прибавления реак
тивов и все операции проводятся так же, как и при при
ближенно-количественном определении.

В отличие от приближенного количественного опре
деления окрашенный слой экстракта отделяют, профиль
тровывают через бумажный фильтр для удаления эмуль
сии и повышения устойчивости окраски во времени 
(окраска экстрактов, отделенных от водного раствора, 
устойчива в течение 4—5 ч). Сравнение окрашенных эк
страктов пробы и стандартных растворов проводят визу
ально или с использованием фотоколориметра. Шкалу 
стандартов готовят исходя из приближенно-количествен
ного определения. В каждый образец стандартной шка
лы вносится рабочий стандартный раствор фенола, затем 
разбавляется дистиллированной водой. Объем каждого 
пз стандартных растворов должен быть одинаков с объ
емом отгона исследуемой пробы, взятым для определе
ния. Соответственно к объему добавляются все реактивы 
и ведется вся дальнейшая обработка стандартных ра
створов так же, как и отгона исследуемой пробы.

Расчет содержания фенолов X в мг!л производят по 
формуле

v  _  /7 W 1000 

“  Vi Vb '
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где П — содержание фенола в стандартном растворе, ок
раска которого подошла к окраске пробы, мг;

V\ — объем отгона, взятый для определения, мл;
У2 — весь объем отгона, мл\
Va — объем исследуемой воды, взятый для отгона, мл.
При фотоколориметрическом определении фенолов 

величину оптической плотности окрашенных экстрактов 
исследуемых образцов с нулевым содержанием фенола и 
стандартных образцов определяют с синим светофильт
ром в кювете толщиной исследуемого слоя 10 мм. Иско
мую концентрацию фенола в исследуемых образцах рас
считывают по калибровочной кривой, построенной по 
оптическим плотностям в стандартных образцах.

Метод дает возможность определить летучие фенолы 
с 4-ААП в широких границах концентраций, начиная с 
0,001 мг/л с погрешностью не ниже 10 %. По нашим дан
ным, при использовании в качестве экстракционной 
жидкости хлороформ вместо смеси хлороформа и изо- 
амилового спирта чувствительность метода с 4-ААП со
ставляет 0,002 мг/л.

При исследовании загрязненных вод при высоком со
держании фенолов определение может быть закончено в 
водном растворе без извлечения окрашенного соединения 
как® пробах, так и в стандартных растворах.

Если вода загрязнена нефтепродуктами, то их пред
варительно удаляют хлороформом из сильно подщело
ченной воды. После отделения слоя хлороформа воду 
нагревают на водяной бане, пока весь хлороформ не 
удалится, охлаждают, подкисляют, добавляют раствор 
медного купороса и отгоняют фенол, как указано выше.

3.193. Фенол можно определять с пирамидоном. Пи
рамидон — диметиламиноантипирин, как и 4-аминоан- 
типирин, дает окрашенное соединение с фенолом и его 
производными в щелочной среде в присутствии 
K3[Fe(CN)6]. Метод разработан в Гидрохимическом 
институте АН СССР.

В анализе применяются следующие реактивы:
(все реактивы готовятся на дистиллированной воде, 

не содержащей фенола и свободного хлора).
1) спиртовой раствор пирамидона. 7 г пирамидона 

растворяют в этиловом спирте и доводят объем до 100 мл.
Раствор годен к употреблению в течение одного ме

сяца. Следует пользоваться порошкообразным пирами
доном;
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2) раствор K3[Fe(CN)6]. 150 г х. ч. Кз[Ре(СГ«1)б] 
растворяют в дистиллированной воде, доводят объем до 
500 мл. Раствор годен к употреблению в течение месяца;

3) буферная смесь, pH =  8,7-50 г х. ч. NH4CI раство
ряют в 900 мл дистиллированной воды, прибавляют 
4,0 мл концентрированного аммиака и объем доводят 
дистиллированной водой до 1 л;

4) экстракционная смесь. 100 мл хлороформа сме
шивают с 200 мл изоамилового спирта;

5) раствор сульфата меди. 100 г CuSCU-SHaO раст
воряют в дистиллированной воде и разбавляют до I л\

6) серная кислота H 2SO4 (уд. в. 1,84);
7) стандартные растворы фенола (см. определение 

фенолов с 4-ААП).
3.194. Количественному определению фенолов пред

шествует их отгонка из анализируемой пробы. Подбор 
объема пробы для отгона, а также условия отгона те 
же, что и при определении фенолов с 4-ААП.

При неизвестном содержании фенолов производят 
приближенно-количественное определение, используя 
для отгона 500 мл исследуемой воды. Отгоняют (усло
вия отгона см. определение фенолов с 4-ААП) 400 мл, 
доводят отгон дистиллированной водой до 500 мл. 
100 мл отгона переносят в делительную воронку на 
260 мл, добавляют 3 мл буферного раствора и содер
жимое перемешивают. Затем прибавляют 0,5 мл раст
вора пирамидона и 5 мл раствора K3[Fe(GN)e] и вновь 
перемешивают. Аналогично готовят раствор с нулевым 
содержанием фенолов (в объеме 100 мл) на той же 
дистиллированной воде, которая применялась для раз
бавления отгона, и с тем же количеством реактивов. 
Также готовят шкалу из стандартных растворов фено
лов. Через 30 мин после прибавления реактивов в де
лительные воронки вносят 8 мл экстракционной смеси п 
встряхивают в течение 2 мин.

По окраске нижнего слоя оценивают примерное со
держание фенола в воде.

Количественное определение фенолов производят 
исходя из приближенного определения из того же отго
на или отгон повторяют из большего объема испытуе
мой воды (см. определение с 4-ААП).

В зависимости от объема отгона, взятого для анали
за, применяют количества реактивов, приведенные в 
табл 23.
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Т а б л и ц а  23

Объем отгона Буферный 
раствор, мл

Раствор пира
мидона, М Л

Раствор 
Ка [Fe (CN)e],

М Л

Экстракцион
ная смесь, мд

100 3,0 0,5 5,0 8,0
300 10,0 0,7 7,0 15,0
500 15,0 1,0 10,0 20,0

1000 20,0 1,0 10,0 25,0

Дальнейшую обработку отгона и стандартов, срав
нение окрашенных экстрактов, а также и расчет резуль
татов ведут так, как описано при определении фенолов 
с 4-ААП.

При фотометрическом определении искомую кон
центрацию рассчитывают по калибровочной кривой, 
построенной по оптическим плотностям экстрактов 
стандартных образцов.

При применении пирамидона в качестве реактива ка
либровочная кривая «устойчива» в течение длительного 
времени. Поэтому обычно делают один образец шкалы 
стандартных растворов и, убедившись, что величина оп
тической плотности экстракта образца остается неиз
менной, пользуются для расчета ранее построенной ка
либровочной кривой. При использовании новых раство
ров пирамидона и K3[Fe(CN)6], как правило, следует 
строить новую калибровочную кривую.

3.195. Фенол можно определить с диазотированной 
сульфаниловой кислотой.

С диазотированной сульфаниловой кислотой фенолы 
образуют соединения, окрашенные в различные оттенки 
желтого цвета.

В анализе применяются следующие реактивы:
1) раствор едкого натра. 10 г NaOH растворяют в 

дистиллированной воде и разбавляют до 100 мл;
2) раствор сульфата меди. Растворяют 10 г CuSCV 

• 5НгО в дистиллированной воде и разбавляют до 
100  м л ;

3) фосфорная кислота. Разбавляют 10 мл 86%-ной 
Н3РО4 до 100 мл дистиллированной водой;

4) серная кислота (уд. в. 1,84);
5) раствор сульфаниловой кислоты. 1,91 г х. ч. суль

фаниловой кислоты растворяют в 250 мл дистиллирован
ной воды;
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6) раствор нитрита натрия. 1,2 г х. ч. NaN02 раство
ряют в 260 мл дистиллированной воды;

7) диазотированная сульфанилшая кислота готовят
ся следующим образам: 5 объемов раствора сульфани- 
ловой кислоты смешивают при охлаждении (склянка, в 
которой производят диазотирование, помещается в со
суд со льдам) с одним объемам серной кислоты (1:3) и 
с пятью объемами раствора нитрита натрия. Последний 
раствор прибавляют постепенно, вращая при этом склян
ку. Готовую смесь оставляют стоять на холоде в течение 
получаса;

8) стандартные растворы фенола (см. определение 
фенолов с 4-ААП).

3.196. При концентрации фенола в воде 0,005—0,1 
мг/л для отгона берут 800 мл, подкисляют серной кис
лотой, добавляют капилляры для равномерности кипения 
и отгоняют со скоростью 8—10 мл/мин четыре порции 
по 100 мл в мерные широкогорлые колбочки на 100 мл 
(те же, что применяются при отгоне азота аммиака из 
воды). Готовят стандартную шкалу, прибавляя в такие 
же колбочки 0; 1,0; 2,0. , 10,0 мл рабочего стандартно
го раствора фенола и доводят до 100 мл дистиллиро
ванной водой. Таким образом получают шкалу стандар
тов с содержанием 0; 0,001; 0,002, .,0,01 мг фенола в 
пробе.

В испытуемые и стандартные растворы добавляют 
по 2,5 мл диазотированной сульфаниловой кислоты, пе
ремешивают, добавляют по 2,5 мл 10°/о-ного раствора 
едкого натра, вновь перемешивают и оставляют стоять 
на 30 мин (при очень низких концентрациях на 60 мин), 
после чего ведут сравнение окрасок.

При отгоне 400 мл из 800 мл воды отгоняется 76% 
фенолов. Поэтому, определив по стандартам содержание 
фенолов в каждой из четырех порций отгона, вычисля
ют содержание фенолов в воде X в мг/л по следующей 
формуле:

_(fli flg Ч~ Дз Ч~ Да) * 1000
— 76 800

где йи а2, а3, а4 — количество фенолов, найденное в каж
дой из отогнанных порций, мг.

Пример. Сравнение ведется в цилиндрах Несслера 
(методом стандартных шкал). Окраска первой порции 
отгона подошла под стандарт 0,01 мг, вторая а%—под
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стандарт 0,005 мг, аа—под стандарт 0,001 мг, в четвертой 
пробе а* окраски нет, тогда содержание фенолов в испы
туемой воде в миллиграммах на литр составит:

(0,01 +0,005 +  0,001) 100-1000 _  0 02б 
76 800

Бели концентрация фенолов в воде ниже 0,005 мг/л, 
то фенолы в воде (перед отгоном) концентрируют. Бе
рут такой объем исследуемой воды, который предполо
жительно содержит 0,005 мг фенолов, подщелачивают 
5 мл 50%-ного раствора едкого натра и кипятят до объ
ема несколько менее 800 мл, подкисляют и далее опре
деление делают, как указано выше. При вычислении 
учитывают первоначально взятый объем испытуемой 
воды. При содержании фенолов выше 0,1 мг/л берут 
для отгона 500 мл воды, подкисляют, отгоняют 400 мл 
воды и доводят объем до 500 мл дистиллированной во
дой. Для определения берут в мерную колбу на 100 мл 
часть отгона, доводят объем (если взято менее 100 мл) 
до метки дистиллированной водой и далее определяют 
фенол, как указано выше.

Вычисление содержания фенолов X в мг/л в этом 
случае производят по формуле

У  _  a 500 1000 
“  V 500

где a — количество фенолов, найденное в объеме отгона, 
взятого для определения, мг\

V— объем отгона, взятый для определения, мл.

Озон

3.197. Озон, взаимодействуя с нейтральным раство
ром йодистого калия, выделяет свободный йод по реак
ции

08 +  2KJ +  Н20 -> 02 +  2КОН +  J2.
После подкислении титрометрически определяют ко

личество выделившегося йода. Свободный йод с крах
малом дает синюю окраску.

В анализе используются следующие реактивы:
1) йодистый калий, 10%-ный раствор;
2) серная кислота, разбавленная 1:4 (но объему);
3) раствор тиосульфата натрия, 0,01 н.;
4) раствор крахмала, 0,5%-ный раствор.
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3.198. Для определения л колбу для титрования с 
притертой пробкой непосредственно перед определени
ем наливают 10 мл 10%-ного раствора йодистого калия 
и 10 мл серной кислоты 1:4, добавляют 500 мл исследуе
мой воды и немедленно оттитровьгаают 0.01 н. раствором 
тиосульфата натрия выделившийся йод.

Содержание озона в воде X в мг/л вычисляют по фор
муле

х =  га-0,24-100 
500

где п — количество 0,01 н. раствора тиосульфата натрия, 
пошедшего на титрование, мл.

Полуторные окислы

3.199. Метод основан на обработке воды небольшим 
избытком аммиака. При этом осаждаются водные окис
лы железа (трехвалентного) и алюминия. Осадок от
фильтровывают, прокаливают и взвешивают сумму 
окислов (Fe203 и А120 3) .

При определении используются следующие реактивы:
1) соляная кислота (уд. (в. 1,19);
2) азотная кислота (уд. в. 1,4);
3) аммиак, 10%-ный раствор;
4) метиловый красный, 0,2%-ный спиртовой раствор;
б) хлористый аммоний, 2%-ный раствор.
3.200. Для определения берут 500—1000 мл натураль

ной или фильтрованной воды (при наличии мути). При
бавляют 2—4 мл крепкой соляной кислоты и упаривают 
до объема около 200 мл. Нагревают до кипения и окис
ляют железо, при помешивании добавляют по каплям 
азотную кислоту. Упаривают до объема 150 мл и осто
рожно добавляют аммиак в незначительном избытке, 
кипятят раствор 1—2 мин и фильтруют. Следует избе
гать большого избытка аммиака, .поэтому рекомендует
ся прибавлять его в присутствии индикатора метилового 
красного до перехода окраоки из красной в желтую. 
Растворяют осадок в фильтре в небольшом количестве 
разбавленной соляной кислоты, осаждают аммиаком из 
объема 25 мл в тех же условиях, фильтруют и промыва
ют горячим растворам хлористого аммония, предвари
тельно нейтрализованного аммиаком по метиловому 
красному. Если осадок небольшой, то вторичное осажде-
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н и е  м о ж е т  б ы т ь  о п у щ е н о .  О с а д о к  п р о к а л и в а ю т  и  в з в е 
ш и в а ю т  в  в и д е  с у м м ы  о к и с е й  ж е л е з а  и  а л ю м и н и я .  К о л и 
ч е с т в о  п о л у т о р н ы х  о к и с л о в  X  в  m z / a  в ы чи сл яю т  по ф о р 
м у л е

^  _  а-1000 
“  V ’

г д е  а — н а й д е н н а я  м а с с а  с у м м ы  о к и с л о в ,  мг\
V — о б ъ е м  в о д ы ,  в з я т о й  д л я  о п р е д е л е н и я ,  мл.

Е с л и  т р е б у е т с я  о п р е д е л и т ь  а л ю м и н и й ,  т о  и з  п о л у ч е н 
н о й  с у м м ы  о к и с л о в  в ы ч и с л я ю т  в е с  о к и с и  ж е л е з а ,  к о т о 
р ы й  п о л у ч а ю т  п е р е ч и с л е н и е м  р е з у л ь т а т о в ,  п о л у ч е н н ы х  
п р и  к о л о р и м е т р и ч е с к о м  о п р е д е л е н и и  ж е л е з а  в  ф и л ь т р о 
в а н н о й  ( п р и  н а л и ч и и  м у т и )  в о д е .  Д л я  в ы р а ж е н и я  р е 
з у л ь т а т о в  в  п е р е с ч е т е  н а  а л ю м и н и и  п о л у ч е н н ы й  в е с  о к и 
с и  а л ю м и н и я  с л е д у е т  у м н о ж и т ь  н а  0,5291. Е с л и  в  в о д е  
п р е д в а р и т е л ь н о  о п р е д е л я л а с ь  в е с о в ы м  с п о с о б о м  к р е м н е 
в а я  к и с л о т а ,  т о  д л я  о с а ж д е н и я  с у м м ы  о к и с е й  а л ю м и н и я  
и  ж е л е з а  п р и м е н я е т с я  ф и л ь т р а т  п о с л е  о т д е л е н и я  к р е м -  
н е и и с л о т ы .  П р и  о п р е д е л е н и и  с у м м ы  о к и с л о в  ж е л е з а  и  
а л ю м и н и я  в е с о в ы м  м е т о д о м ,  а  т а к ж е  п р и  к о л о р и м е т р и 
ч е с к о м  о п р е д е л е н и и  ж е л е з а  и з  ф и л ь т р о в а н н о й  в о д ы  с л е 
д у е т  п р и м е н я т ь  ф и л ь т р о в а л ь н у ю  б у м а г у ,  п р е д в а р и т е л ь 
н о  п р о м ы т у ю  с о л я н о й  к и с л о т о й  и  з а т е м  в о д о й  д л я  о с в о 
б о ж д е н и я  е е  о т  с л е д о в  ж е л е з а .

Н е ф т е п р о д у к т ы

3.201. Н а л и ч и е  н е ф т и  и  н е ф т е п р о д у к т о в  в  в о д е  о к а з ы 
в а е т  в л и я н и е  н а  з а п а х  в о д ы .  З а п а х  д о л ж е н  о п р е д е л я т ь 
с я  с  в о з м о ж н о й  т щ а т е л ь н о с т ь ю  а н а л и т и к а м и  л а б о р а т о 
р и и  п о  о п и с а н н о м у  в  д а н н о м  р у к о в о д с т в е  м е т о д у ,  с  к о 
л и ч е с т в е н н о й  о ц е н к о й  и н т е н с и в н о с т и  з а п а х а  м е т о д о м  
р а з б а в л е н и я  д о  п о р о г о в о й  к о н ц е н т р а ц и и .

Д л я  к о л и ч е с т в е н н о г о  о п р е д е л е н и я  н е ф т и  и  н е ф т е п р о 
д у к т о в  в  в о д е  п р и м е н я е т с я  в е с о в о й  м е т о д  М е т о д  с в о 
д и т с я  к  о п р е д е л е н и ю  в  в о д е  э к с т р а г и р о в а н н ы х  н е ф т е 
п р о д у к т о в .

П р и  в е с о в о м  м е т о д е  р а с т в о р е н н ы е  и  э м у л ь г и р о в а н 
н ы е  н е ф т и  и  н е ф т е п р о д у к т ы  э к с т р а г и р у ю т  и з  в о д ы  э ф и 
р о м ,  э ф и р  о т г о н я ю т  и  о с т а т о к  в з в е ш и в а ю т .  В м е с т е  с  
н е ф т ь ю  и  н е ф т е п р о д у к т а м и  р а с т в о р я ю т с я  и  д р у г и е  о р г а 
н и ч е с к и е  в е щ е с т в а ,  п р и с у т с т в у ю щ и е  в  в о д е .  Р а с т в о р и 
т е л ь ,  к о т о р ы й  и з б и р а т е л ь н о  р а с т в о р я л  б ы  н е ф т ь  и  н е ф 
т е п р о д у к т ы ,  н е и з в е с т е н .  П р и  з а г р я з н е н и и  в о д ы  в о д о е м а
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сточными водами предприятий нефтяной промышлен
ности эфирораспворимые вещества в воде в основном 
могут быть отнесены к нефти и нефтепродуктам.

Из открытых водоемов пробу воды для количествен
ного определения нефти берут обычным способом в бу
тыль, которая не должна наполняться доверху. При со
ставлении средней пробы каждая взятая проба хорошо 
взбалтывается и сейчас же переливается в бутыль для 
средней пробы. При исследовании разовых проб опреде
ление нефти рекомендуется делать из всего взятого объ
ема воды. Объем взятой пробы отмечается на бутыли 
карандашом по стеклу.

3.202. Для определения готовятся следующие реак
тивы-

1) серный эфир, обезвоженный сульфатам натрия и 
перегнанный на водяной бане (температура 40—60°С), 
остаток при перегонке, примерно около 10% взятого объ
ема, отбрасывается;

2) сульфат натрия. Соль Na2S04-ЮН20  сушится 
при температуре около 100° С в сушильном шкафу в 
фарфоровой чашке;

3) хлористый натрий (х. ч.).
3.203. При определении пробу воды в объеме 500— 

1000 мл (в зависимости от содержания нефти) помеща
ют в большую делительную воронку и насыщают хло
ристым натрием, ополаскивают скляниу из-под пробы 
25 мл эфира и вливают его в делительную воронку. Про
бы воды с эфиром сильно встряхивают в течение 2 мин, 
изредка открывая воронку, чтобы выпустить из нее пары 
эфира; дают отстояться до разделения слоев. Эту опера
цию повторяют три раза. После разделения слоев объ
единяют все порции эфира. После удаления последней 
порции эфира большую делительную воронку промыва
ют 10 мл эфира и присоединяют его к общей порции 
Собранные эфирные вытяжки промывают три раза дис
тиллированной оводой, насыщенной эфиром (10 мл эфира 
на 100 мл воды), порциями по 20—25 мл путем плавно
го перевертывания воронки (не встряхивая). Эфир тща
тельно отделяют от воды и переносят в сухую колбочку, 
добавляют немного сульфата натрия (1—2 г) и остав
ляют стоять не менее 5 ч. Высушенную пробу фильтруют 
в сухую колбочку через маленький фильтр, предвари
тельно промытый сухим эфиром. По окончании фильт-
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рования колбочку, в которой была вытяжка, промывают 
сухим эфиром, пропуская его также через фильтр.

Вытяжку переносят во взвешенную колбочку и отго
няют растворитель на водяной бане при температуре 
воды 45—50° С. После отгона растворителя остатки его 
удаляют продувкой воздуха при помощи резиновой гру
ши. На конец резиновой трубки надевают стеклянную 
трубку, которую при продувке держат на весу, не ка
саясь стенок колбочки, и делают 4—5 легких нажимов 
баллона. После этого колбочку ставят на 30 мин в экси
катор и взвешивают. При отсутствии эфира можно поль
зоваться в качестве растворителя хлороформом, предва
рительно перегнанным на водяной бане (температура 
64—70° С).

При пользовании хлороформом в качестве раствори
теля вытяжка промывается три раза дистиллированной 
водой порциями по 20—25 мл, тщательно отделяется от 
воды и собирается в сухую делительную воронку, из ко
торой далее фильтруется в сухую колбочку. Делитель
ная воронка промывается 5 мл хлороформа, который 
пропускается через фильтр. Фильтр по окончании фильт
рования не должен иметь пятен от воды. Если фильтр 
оказался смоченным попавшей в растворитель водой, 
пробу следует профильтровать еще раз. Далее пробу 
переносят во взвешенную колбочку, отгоняют раствори
тель и далее поступают, как указано выше.

Содержание нефти и нефтепродуктов X в мг/л вы
числяют по формуле

^  _  (а — Ь) 10°°
_  V

где а — масса колбочки с извлеченными нефтепродук
тами, г;

b — масса пустой колбочки, г\
V — объем воды, взятой для извлечения нефтепро

дуктов, мл.
Если извлечение нефти и нефтепродуктов в воде про

изводится не в день отбора пробы, необходимо произ
вести консервацию воды путем добавления к ней 25 мл 
растворителя.

При количественном определении нефти и нефтепро
дуктов весовым методом необходимо сопоставление ре
зультатов определения их в воде водоема до и ниже 
спуска нефтесодержащих сточных вод.
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Определение (малых количеств нефти в воде весовым 
методом требует большого аналитического навыка.

Поверхностное загрязнение водоема нефтью коли
чественно определить практически невозможно, вследст
вие неравномерности его распределения, поэтому его 
оценивают описательно.

При наблюдениях отмечают направление и силу вет
ра (тихо, легкий ветер, заметный, сильный, очень силь
ный) и состояние водной поверхности (зеркальная рябь, 
зыбь, волнение, сильное волнение).

При обработке систематических наблюдений необхо
димо иметь в виду, что незначительное загрязнение по
верхности водоема нефтью незаметно уже при слабом 
волнении воды.

3.204. Содержание гидразина определяют при тадра- 
зинировании питательной воды. При налаженном и от
регулированном процессе надобность контроля содер
жания гидразина может возникать лишь при сомнениях 
в правильности работы дозаторов. Нередко возникают 
также опасения, не уносится ли гидразин с паром к про
мышленным потребителям, среди которых могут быть 
такие, где присутствие гидразина противопоказано. Из
вестно, что N2H4 разлагается главным образом на ам
миак и азот при нагревании его примерно до 300° С; од
нако прямая проверка его содержания в конденсате 
пара иногда считается необходимой.

Колориметрический способ определения концентра
ции гидразина основан на реакции его с парадиметпл- 
амшшбензальдегидом (I), причем образуется соедине
ние (II), которое после хиноидной перегруппировки под 
действием кислоты превращается в соединение (III), 
окрашивающее жидкость в оранжево-желтый цвет:

Интенсивность окраски в известных пределах про' 
порциональна концентрации гидразина. Окрашенное ве-

Гидразин
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щество хорошо растворяется в бутиловом спирте (коэф
фициент распределения между спиртом и водой пример
но равен 35).

Парадиметиламинобензальдепид является весьма 
реакционноспособным веществом; он дает окрашенные 
соединения с некоторыми окислителями, а также со мно
гими органическими веществами, например с амино- и 
нитрофенолами, аминокислотами, парааминодиметил- 
анилином, таннином, галловой кислотой, тиосоединения- 
ми, тиолами и т. д. Многие из этих соединений могут 
присутствовать в природных водах, в особенности в во
дах рек, загрязненных промышленными стоками. Попа
дая в паровые котлы, некоторые из этих веществ улету
чиваются с водяным паром, вследствие чего конден
сат пара с парадиметиламинобензальдегидом бу
дет окрашиваться, как если бы в нем присутствовал 
гидразин

Следует отметить, что желтая окраска, по интенсив
ности которой судят о концентрации гидразина, прису
ща в большей или меньшей степени всем водам тепло
силового хозяйства. Эта желтая окраска может быть 
обусловлена не только присутствием органических ве
ществ, но и окислами железа Кроме того, воды тепло
силового хозяйства редко бывают свободны от ничтож
ных количеств взвешенных веществ. Все эти причины 
вызывают некоторую оптическую плотность вод, кото
рая при колориметрировании может быть ошибочно при
нята за показатель присутствия гидразина. Исходя из 
этих обстоятельств, предлагается способ определения 
содержания гидразина для вод, в которых могут при
сутствовать вещества, также дающие окрашенные соеди
нения с парадиметиламинобензальдегидом. Метод при
водится в двух вариантах, при содержаниях гидразина 
выше 5 мкг/л без экстрагирования и при меньших его 
концентрациях — с экстрагированием окрашенного комп
лекса бутиловым спиртом.

3.205. В анализе применяются следующие реактивы*
1) спиртовой 1 0 %-ный раствор парадиметиламино- 

бензальдегида. 5 г реактива растворяют в 50 мл этило
вого спирта-ректификата. Вполне чистый парадиметил- 
аминобензальдегид имеет белый цвет; точка плавления 
его 74° С. Допустимо применять реактив, слегка окра
шенный в желто-зеленый или серый цвет. Если реактив 
считают нужным очистить, то его подвергают перекрис-
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таллизации. Для этого в круглодонной колбе емкостью 
300—500 мл с обратным воздушным холодильником 
(диаметр трубки холодильника 10 мм, длина около мет
ра) нагревают до кипения на водяной бане 20 г очищае
мого парадиметиламинобензальдегида, растворенных в 
70 мл этилового спирта-ректификата. Затем, открыв 
пробку, вводят в раствор 2—3 г активированного бере
зового или костяного угля (жидкость при этом вскипа
ет) и, вновь закрыв колбу пробкой с обратным воздуш
ным холодильником, кипятят смесь 10—15 мин на водя
ной бане. Нагревание колбы регулируют, приподнимая 
ее из водяной бани таким образом, чтобы не происходи
ло выбрасывания жидкости из трубки холодильника. 
Жидкость горячей отфильтровывают от частиц угля, при
меняя обогреваемую воронку с двойными стенками (во
ронку Бабо) и собирают фильтрат в чистую и сухую кол
бу. Охладив фильтрат до температуры около OP С, выде
ляют кристаллы реактива и отсасывают их на фильтр в 
воронке Бюхнера. Влажные кристаллы взвешивают и 
помещают в предварительно вымытую и высушенную 
круглодонную колбу. Добавляют этиловый спирт-ректи
фикат из расчета 7 мл на каждый грамм кристаллов, на
гревают до 60—70°С (до растворения) и вводят активи
рованный уголь в том же количестве, что и ранее. 
Жидкость кипятят 10—15 мин с обратным холодильни
ком и фильтруют, собирая фильтрат в 1 л дистиллиро
ванной воды, нагретой до 70—75°С. Во время фильтро
вания воду следует перемешивать, после чего ее 
оставляют на ночь для выкристаллизовывания паради
метиламинобензальдегида. На следующий день отфиль
тровывают кристаллы реактива на фильтр в воронке 
Бюхнера.

Хранить реактив следует в хорошо закрывающейся 
банке в темном месте. Чистый парадиметиламинобенз- 
альдегид должен быть совершенно белым; кристаллы 
его пластинчатые с перламутровым блеском. Выход чис
того вещества при таком способе очистки около 40%;

2) растворы соляной или серной кислоты и щелочи 
2 н.концентрации;

3) раствор йода в йодистом калии 0,1 н. концентра
ции;

4) раствор тиосульфата натрия 0,1 н. концентрации;
5) кристаллический азид натрия NaN3;
6) раствор крахмала 1%-ной концентрации;

6“ Зак 228 163



7) бутиловый спирт;
8) раствор сульфита натрия приблизительно 0,1 н. 

концентрации.
Растворяют в мерной колбе емкостью 100 мл 0,63 г 

безводного Na2S03 или 1,26 г Na2S03 *714^0, после чего 
дистиллированной водой объем раствора доводят до 
метки и перемешивают. Раствор сульфита неустойчив 
(постепенно окисляется кислородом воздуха), и готовить 
большие количества его не следует;

9) стандартный раствор гидразина, содержащий 1 мг 
N2H4 в 1 л. Сначала готовит запасной раствор, растворяя 
0,4 г N2H4'H 2S04 в 1 л дистиллированной воды. Устано
вив титр этого раствора, разбавлением готовит стандарт
ный раствор, содержащий в 1 л 1 мг И2Н4. Перед каж
дым приготовлением стандартного раствора необходимо 
устанавливать концентрацию запасного раствора. Он 
должен содержать 0,1 г N2H4 в 1 л, т. е. быть 0,012 н., ис
ходя из реакции

N2H4 -{- 2 =  4 HJ Ng.
Для установки титра этого запасного раствора в две 

конические колбы емкостью 250—300 мл с пришлифован
ными стеклянными пробками вводят: в одну 100 мл дис
тиллированной воды, в другую 50 мл запасного раствора 
гидразина и 50 мл дистиллированной воды. Затем в обе 
колбы вводят по 2 мл 2 н. раствора NaOH и точно по 
10 мл 0,1 н. раствора йода. Колбы закрывают пробками, 
хорошо перемешивают и спустя 2—3 мин вводят в них 
по 3—4 мл 2 н. соляной или серной кислоты. Избыток йо
да в каждой колбе оттитровывают 0,1 н. тиосульфатом.

Концентрацию гидразина в запасном растворе 
(N2H4)a.p в мг/л вычисляют по формуле 

_  (61- ад/С-0,8 -1000
(NiWa.p----------- ------------’

где К — коэффициент децинормальности 0,1 н. раство
ра тиосульфата натрии (для точного 0,1 н. 
раствора К =  1,00);

&i и Ь2—расходы 0,1 н. раствора тиосульфата на тит
рование йода в колбе с дистиллированной во
дой (контрольная проба) и с 50 мл запасно
го раствора, мл;

0,8 — десятая часть эквивалента гидразина в дан
ной реакции.

Для приготовления стандартного раствора, содержа
щего 1 мг/л, отбирают 10 мл (N2H4)3.p запасного раство-
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ра в мерную литровую колбу и доводят дистиллирован
ной водой до метки.

Следует иметь в виду, что стандартный раствор гид
разина пригоден лишь в день приготовления. Так как и 
запасной раствор постепенно «слабеет» вследствие оки
сления шдразина кислородом воздуха, то его концентра
цию следует проверять каждый раз перед приготовлени
ем стандартного раствора.

3.206. Метод определения гидразина состоит в отборе 
двух порций анализируемой воды и в разрушении гид
разина йодом в одной из них, после чего в обе порции вво
дят парадиметиламииобензальдегид и соляную кислоту. 
В случае присутствия гидразина в анализируемой воде, 
окраска той пробы, в которую йод не вводился, окажет
ся ярче окраски пробы, обработанной йодом. Различие 
окрасок измеряют на фотоколориметре и рассчитывают 
содержание гидразина пользуясь расчетным графиком.

При обработке порции анализируемой воды йодом с 
целью разрушения гидразина необходимо иметь в виду, 
что при длительном воздействии йода, в особенности в 
слабощелочной среде, может образоваться йодноватис- 
тая, а затем и йодноватая кислота, окисляющие паради- 
метиламинобензальдегид с образованием окрашенных 
в желтый и коричневый цвет продуктов окисления. 
Вследствие этого вводить значительные количества йода, 
а особенно оставлять пробу, содержащую йод, на про
должительное время, не следует. Количество йода долж
но быть только достаточным для создания четкой бурова
то-желтой окраски жидкости, а продолжительность воз
действия не должна превышать 1—2 мин. Кроме того, 
жидкость, подвергающаяся обработке, не должна быть 
сильно щелочной, так как в щелочной среде равновесие 
сдвинуто вправо.

J2 +  HaO =  HJ-fHJO

Избыток йода через 1—2 мин после его ввода должен 
быть устранен, что лучше всего выполнять сульфитом, 
окисляющимся при этом в сульфат. Небольшие избытки 
сульфита не мешают определению гидразина. Значитель
ные избытки йода, вводимые для разрушения гидразина, 
нежелательны еще и потому, что такие избытки уже могут 
воздействовать и на те примеси, которые способны вза
имодействовать с парадиметиламинобензальдепидом. 
Очевидно, следствием этого может быть ослабление ок-
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раски от этих примесей, в результате чего будут обна
руживаться завышенные количества гидразина.

3.207. Для определения к анализируемой воде добав
ляют несколько кристалликов азида натрия для разруш е
ния нитритов и затем устраняют ее щелочность, вводя од
ну каплю 2 н. НС1 на каждые 200—250 мл питательной 
или очищенной воды; 2—3 капли на каждые 200—250 мл 
воды чистых отсеков и ~  0,2 мл 2 н. НС1 на каждые 
200—260 мл котловой воды солевых отсеков. После ин
тенсивного перемешивания пробы из нее пипеткой от
бирают в чистые колбы две порции по 50 мл. Мутные 
воды предварительно фильтруют.

В одну из отобранных порций вводят несколько ка
пель 0 , 1  н. раствора йода, прекращая его добавление, 
как только жидкость примет отчетливый желтовато-бу
рый цвет. Обычно достаточно введения 2 —3 капель 0,1 н. 
раствора йода. Хорошо перемешав окрашенную йодом 
жидкость, через 1 — 2  мин устраняют избыток йода не
сколькими каплями 0 , 1  н. раствора сульфита натрия. 
Необходимо полностью связать весь йод, чтобы окраска 
жидкости стала совершенно такой ж е, как окраска дру
гой порции анализируемой воды.

Небольшой избыток сульфита (порядка двух лишних 
капель) не будет мешать выполнению анализа; значи
тельные избытки сульфита нежелательны. Устранение 
йода должно быть выполнено в течение 1 — 2  мин после 
его ввода. Оставление окрашенной йодом пробы на более 
длительный срок нежелательно.

После обработки йодом и сульфитом одной из отоб
ранных порций, в обе вводят по 0 , 8  мл 1 0 %-ного спирто
вого раствора парадиметиламинобензальдегида, переме
шивают, добавляют по 0 , 8  мл 2 н. соляной кислоты, вновь 
перемешивают и погружают обе пробы в кипящую водя
ную баню. Спустя 1—2 мин нагревания, пробы извлекают 
из водяной бани и оставляют на 30 мин в защищенном от 
прямых солнечных лучей месте. Следует заметить, что 
после добавления спиртового раствора парадиметилами
нобензальдегида в жидкости часто образуется осадок. 
Нагревание в кипящей водяной бане тогда следует про
изводить до растворения этого осадка. Наличие иногда 
образующ ихся мелких капель вещества, собирающихся 
на дне колбы, во внимание не принимают.

Окраски обеих проб сравнивают на приборах ФЭК-М  
или ФЭК Н-57, используя ту порцию, которая подверга-
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лась обработке йодом и сульфитам в качестве холостой 
пробы. По ней устанавливают прибор на нуль и далее с 
ней же сравнивают интенсивность окраски пробы, не об
работанной йодам и сульфитом.

Колориметрирование ведут со светофильтрами № 3 на 
ФЭК Н-57 или с синими светофильтрами на ФЭК-М.

Если необходимо анализировать растворы гидразина, 
имеющие меньшую, чем 5 мкг/л, концентрацию, то следу
ет прибегать к экстрагированию окрашенного соединения 
бутиловым спиртом. Для этого окрашенные жидкости, по
лученные, как описано выше, переливают в делительные 
воронки, вводят в них точно по 20 мл бутилового спирта 
и сильно встряхивают в течение минуты. Дав системе 
расслоиться, сливают водный слой, а спиртовой слой ко- 
лориметрируют с теми же светофильтрами, применяя в 
качестве раствора сравнения экстракт пробы, обработан
ной йодом. Колориметрированию мешает присутствие 
капелек влаги, которые часто попадают в спиртовой слой. 
Для удаления этих капелек спиртовой слой следует про
фильтровать через сухой беззольный фильтр, промытый 
перед этим спиртом, или перелить в чистую сухую колбу 
и на 1 мин опустить в горячую воду. При этом капельки 
воды оседают; прозрачную окрашенную жидкость ох
лаждают, осторожно переливают в кювету и колоримет- 
рируют. Можно также добавить к спиртовому экстракту 
несколько капель чистого этилового спирта, в результате 
чего следы воды растворяются. Необходимо, однако, 
чтобы этиловый спирт не содержал веществ, взаимодей
ствующих с парадиметиламинобензальдегидом.

Результаты колориметрирования по расчетному гра
фику переводят в микрограммы гидразина. Поскольку 
для анализа было отобрано 50 мл воды, то умножением 
количества микрограммов на 20 получают концентрацию 
гидразина в микрограммах в литре.

Для построения расчетного графика в ряд мерных 
колб емкостью 60 мл вводят различные количества стан
дартного раствора гидразина, например 1, 2, 3, 5 и 10 мл. 
В одну из колб гидразин не вводят, в ней будет приго
товлена холостая проба. Затем все колбы доливают дис
тиллированной водой до метки и перемешивают жидко
сти. Дистиллированная вода должна быть свободна от 
нитритов, восстановителей и окислителей. В ней не долж
ны присутствовать вещества, взаимодействующие с пара
диметиламинобензальдегидом с образованием окрашен-
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ных продуктов. В приготовленные пробы, содержание О, 
1, 2, 3, 5 и 10 мкг N2H4, вводят по 0,8 мл спиртового 
раствора парадиметиламинобензальдегида, перемешива
ют, добавляют по 0,8 мл 2 н. кислоты, перемешивают и 
погружают колбы в кипящую водяную баню. Спустя 1— 
2 мин колбы извлекают и оставляют на 30 мин в защи
щенном от прямых солнечных лучей месте. Через 30 мин 
колориметрируют, используя холостую пробу для уста
новки прибора на нуль и для сравнения.

При работе на ФЭК-М колориметрирование ведут с 
синими светофильтрами, а на приборе ФЭК Н-57 — со 
светофильтрами № 3. По оси абсцисс откладывают со
держание гидразина в пробе, а по оси ординат — пока
зания фотоколориметра.

При колориметрировании спиртовых экстрактов ре
зультаты получают, пользуясь расчетным графиком.

Для его построения в ряд колб отбирают различные 
количества стандартного раствора гидразина — 0; 0,5; 
1,0; 2,0 и 4,0 мл, доливают до метки дистиллированной 
водой и выполняют все операции по получению окра
шенных растворов.

После 30 мин выжидания переливают окрашенные 
жидкости в делительные воронки, вводят в каждую точно 
по 20 мл бутилового спирта, проводят экстракцию и ко
лориметрируют спиртовые слои, как описано выше.

3.208. Для определения бериллия предлагается флуо- 
р«метрический метод с морином

Морин в щелочной среде (рН=13) образуете бе
риллием соединение, обладающее желто-зеленой флу
оресценцией при ультрафиолетовом облучении, интен
сивность которой может быть измерена с помощью флу- 
ориметра. Чувствительность метода позволяет опреде
лить 0,002 мкг/мл бериллия, что в условиях прописи

Бериллий

о

1 кон о
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метода (1000—'500 мл воды коицентрируетоя до объема 
10 мл) составляет 0,02—0,04 мкг/л бериллия.

Определению мешают металлы, осаждаемые едким 
натром и сорбирующие бериллий, а также элементы, 
дающие в щелочиim растворе флуоресценцию, хотя и 
более слабую, чем бериллий (кальций, цинк, литий). 
Определение долей микрограмма бериллия еще возмож
но в присутствии 5,0 мг алюминия, кальция, магния, мар
ганца, молибдена, овинца, цинка, 0,Э5 мг железа и 
0,03 мг храма.

Увеличение концентрации бериллия и отделения от 
мешающих компонентов для вод обычного оостава с ми
нерализацией до 150 г/л основано на осаждении его с 
гидроокисью железа и последующей сорбцией бериллия 
силикагелем из раствора, содержащего трилон Б и избы
ток ионов кальция, при pH=6,0 -г 5,7.

Трилон Б не образует прочного комплекса с берил
лием. В присутствии избытка ионов кальция бериллий 
замещается последним в комплексе с трилоном Б и сор
бируется силикагелем. В то же время трилон Б удержи
вает в растворе элементы, мешающие определению бе
риллия.

При минерализации более 150 г/л воду соответст
венно разбавляют.

Для устранения влияния железа и других элементов, 
возможных в растворе, подготовленном для флуоримет- 
рии, прибавляют к нему аскорбиновую кислоту и ком
плексующий раствор (трилон Б и лимонная кислота).

3.209. В анализе применяются следующие реактивы:
1) стандартный раствор бериллия:

а) основной. 40 мг воздушно сухого BeS04*4H20  
растворяют в дистиллированной воде, добавляют 10 мл 
1 н. раствора! НС1 и доводят раствор в мерной колбе на 
200 мл до метки дистиллированной водой. 1 мл такого 
раствора содержит 10 мкг бериллия;

б) рабочий раствор, содержащий в 1 мл 1 мкг 
Ве2+. Получают разведением основного раствора дистил
лированной водой в десять раз.

Стандартный раствор может быть приготовлен из 
чистой окиси бериллия сплавлением с пиросульфатом 
калия и растворением сплава в 0,1 и. серной кислоте;

2) кальций хлористый, 5 н. раствор. 550 г СаС2-6Н20  
помещают в мерный литровый цилиндр или колбу и до
водят дистиллированной водой до метки;
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3) натрий уксуснокислый, 4 н. раствор. 545 г 
CH3COONa • ЗН2О растворяют в дистиллированной воде 
и доводят объем до литра. Мутный раствор фильтруют;

4) соляная кислота:
а) 1 н. раствор. 9,5 мл концентрированной соляной 

кислоты (уд. в. 1,19) доводят до 1 л дистиллированной 
водой. Нормальность раствора устанавливают по навес
кам безводной содой;

б) 0,4 н. раствор. Получают соответствующим разве
дением 1 н. раствора;

5) трилон Б, 0,4 н. раствор. 75 г трилона Б раство
ряют в дистиллированной воде и доводят объем до 1 л. 
Мутный раствор фильтруют;

6) щелочь, 2 н. раствор. 80 г NaOH или 112 г КОН 
растворяют в дистиллированной воде и доводят до 1 л. 
Нормальность проверяют титрованием 1 н. раствооом 
НС'1;

7) аммиак, концентрированный раствор и 5%-ный 
раствор;

8) аскорбиновая кислота;
9) буферный раствор, pH =  13. 28,6 г борной кислоты 

Н3ВО3 и 96,0 г едкого натра растворяют последова
тельно в дистиллированной воде и доводят объем до 1 л;

10) железо хлорное. Раствор, содержащий ъ \ мл 
20 мг Fe3+-24 г FeCb-SH^O растворяют в 250 мл дис
тиллированной воды, подкисленной 2 мл соляной кисло
ты (1:1);

11) комплексующий раствор. 2,5 г лимонной кислоты 
и 5 г трилона Б переносят в мерную колбу на 100 мл, 
прибавляют 80 мл дистиллированной воды; если трилон 
не растворяется, то добавляют по каплям 2 н. раствор 
едкого натра до растворения трилона. Объем доводят 
до 100 мл дистиллированной водой;

12) метиловый красный (индикатор), 0,1°/о-ный 
раствор. 0,1 г индикатора растирают в стаканчике с 
3,5 мл 0,1 н. NaOH. Щелочь прибавляют из бюретки по 
каплям. Раствор смывают дистиллированной водой 
(свежапрокипяченной без ООг) в мерную колбу на 100 
мл и доводят объем до метки;

13) морин, 0,02°/о-ный спиртовой раствор. 20 мг мо- 
рина растворяют в 100 мл чистого 96%-ного этилового 
спирта. Раствор хранят в темном месте. Раствор ус
тойчив;

14) перекись водорода, 5%-ный раствор;
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15) силикагель. Не должен содержать железа. Раз
мер частиц 0,1 мм. Может быть использован для (хрома
тографии ВУ, серия 3, размеры частиц которого 0,1 мм. 
Подготовка силикагеля ведется следующим образом. 
Силикагель обрабатывают .при помешивании горячей со
ляной кислоты (1:9) в течение 10—20 мин. На 100 г си
ликагеля берут 300—400 мл кислоты. Затем отфильтро
вывают его под отсосом, переносят в стакан и повторно 
повторяют обработку соляной кислотой. Затем промы- 
мывают дистиллированной водой и фильтруют под от
сосом до нейтральной реакции по метиловому оранже
вому. Промытый силикагель обрабатывают в течение 
5 мин при помешивании 800—400 мл ацетатного буфера 
с pH=6,0-i-5,7 (на 20Q—300 мл воды прибавляют 15 мл 
4 н. уксуснокислого натрия и 1,5 мл 1 н. соляной кисло
ты). После отстаивания раствор декантируют и силика
гель вновь обрабатывают ацетатным буфером, отфильт
ровывают под отсосом, промывают два раза дистиллиро
ванной водой (по 200 мл), снимая его каждый раз с во
ронки в стакан с водой. Промытый силикагель хорошо 
отсасывают от раствора на воронке под отсосом, перено
сят в фарфоровые чашки и высушивают в термостате 
при 100—110° С. Если имеется крупнозернистый сили
кагель, его необходимо размолоть, просеить через сито, 
отобрать фракции 0,1 мм и обработать горячей (1:9) 
НС1 до отрицательной реакции на Fe3+ (с роданидом), а 
далее поступают, как описано выше.

Для визуального сравнения флуоресценции для ана
лизируемых и стандартных растворов применяются: лю
минесцентная аналитическая лампа ЛЮМ-1, ртутно
кварцевая горелка ПРК-4 — источник ультрафиолетовых 
лучей, ультрафиолетовой светофильтр 4ФС-3 для по
глощения видимых лучей.

Для объективной флуориметрии применяются флу- 
ориметр ФАС-1 с первичными светофильтрами СЭС- 10 
и УФС-2, выделяющие линию спектра 336 нм, и вторич
ный светофильтр ЖС-17 (оранжевый), выделяющий 
флуоресценцию бериллия.

3.210. При определении к 500—1000 мл подкисленной 
воды добавляют 4—5 капель 5% -ной перекиси водорода, 
1 мл раствора хлорного железа, содержащий 20 мг же
леза. Нагревают раствор до 60—70° С и нейтрализуют 
5%-ным аммиаком до слабого запаха или с индикатором 
метиловым красным (до отчетливого перехода окраски
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р а с т в о р а  в  ж е л т ы й  ц в е т ) .  Д л я  п о л у ч е н и я  п л о т н о г о  о с а д 
к а  п р и б а в л я ю т  0,8—1,0 г с и л и к а г е л я  п р и  п о м е ш и в а н и и .

Осадку дают осесть, осветленный раствор декантиру
ют, гидроокись железа и силикагель отфильтровывают 
через фильтр «белая лента» (диаметр 11 см) и промы
вают дистиллированной водой два-три раза. Затем смы
вают дистиллированной водой осадок гидроокиси желе- 
леза и силикагель в стакан на 100 мл (объем раствора 
при этом должен составлять 25—40 МЛ), добавляют 10 .ил 
1 н. раствора соляной кислоты и нагревают раствор на 
теплой плите 5—10 мин, после чего отфильтровывают 
силикагель и промывают два-три раза небольшим ко
личеством воды. К фильтрату прибавляют 5 мл 0,4 н. 
раствора трилона Б и 2 мл 5 н. хлористого кальция, 
нейтрализуют раствор 5%-ны1М аммиаком до розовой 
окраски (окраска возникает от гидроокиси комплекса 
трилоната железа при pH =6,8). Нейтрализацию прово
дят до первого изменения окраски раствора. Если при
бавлен липший аммиак, подкисляют раствор до исчез
новения розовой окраски и вновь нейтрализуют аммиа
ком, до появления розовой окраски.

Затем прибавляют 5 ж « 4 н . раствора уксуснокислого 
натрия, 1,2—1,3 мл 0,4 и. IHC1 (pH =6,0-г 5,7) и при по
мешивании в течение 1—2 мин 0,7—0,8 г силикагеля. 
Отфильтровывают силикагель через фильтр «белая 
лента» (диаметр 7 см) и повторяют сорбцию бериллия 
в фильтрате с новой порцией силикагеля (0,5—0,7 г), 
фильтруя его черта тот же фильтр, на котором находится 
первая порция силикагеля. Промывают три-четыре раза 
дистиллированной водой, смывают с развернутого 
фильтра небольшим количеством дистиллированной во
ды (около 10 мл) в стакан емкостью 50 мл, прибавляют 
1 мл 1 н. соляной кислоты и нагревают на теплой плит
ке 5—(10 мин. Затем отфильтровывают раствор через 
фильтр «синяя лента» (диаметр 5 см) в пробирку с 
меткой на 10 мл, промывают стакан и силикагель на 
фильтре небольшим количеством дистиллированной во
ды, доводя объем до 10 мл. Бели раствор получился 
мутный, его перефильтровывают. Затем приступают к 
определению бериллия флуориметрическим методом при 
помощи морина. Для этого в ряд пробирок диаметром 
15 мм и отметкой на 10 мл отмеривают 0,0—0,1—0,2— 
0,4—0,7—0,8—1,0 мл рабочего стандартного раствора, 
прибавляют в каждую пробирку по 1 мл 1 н. раствора
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НС1 и доводят объем до 10 мл дистиллированной водой. 
Затем прибавляют б—7 мг сухой аскорбиновой кислоты 
или 0,6 мл 1%-ного свежеприготовленного раствора ас
корбиновой кислоты, 0,5 мл 2 н. раствора NaOH, 1 мл 
комплексующего раствора, 0,2 мл 0,02°/о-ного спиртово
го раствора марина и 1 мл буферного раствора с pH — 
=  13. Одновременно в пробирку с испытуемым раство
ром, полученным после десорбции бериллия из силикаге
ля, как описано выше, и доведенного до 10 мл дистил
лированной водой, прибавляют те же реактивы и в тех 
же количествах. Через 5 мин сравнивают интенсивность 
люминесценции анализируемого раствора со стандарт
ной шкалой, пользуясь прибором ЛЮМ-1 или ему подоб
ным. Полученный результат увеличивают, умножая на 
эмпирический коэффициент 1,3.

Интенсивность свечения повышается в течение 5 мин 
и затем медленно снижается. На протяжении первого 
часа она уменьшается на 5—10%. При одновременном 
приготовлении стандартной шкалы с испытуемым раст
вором такое ослабление практического значения не 
имеет.

При работе с флуориметром ФАС-1 измерение ин
тенсивности свечения тех и других растворов произво
дится через 5 мин после приготовления и в течение часа, 
используя кювету с рабочей гранью 30 мм. Калибро
вочную кривую получают, приводя стандартные раство
ры через весь код анализа. В дальнейшем с каждой пар
тией анализируемых растворов проводят через ход ана
лиза нулевую пробу и одну-две пробы со стандартным 
растворам бериллия (0,5—1 мкг Be).

Серебро

3.211. При обеззараживании питьевых вод электроли
тическими растворами серебра необходимо периодиче
ски контролировать действительное содержание серебра 
в воде, так как при изменении физико-химических пока
зателей воды выход серебра по току может значитель
но изменяться.

Почти во всех случаях природные воды содержат не
которое количество хлор-ионов, в присутствии которых 
определение малого количества серебра (0,02—0,50 
мг/л) требует специальной методики.

Приводим описание метода определения малого ко-
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личества серебра в природных водах, обладающего вы
сокой чувствительностью и точностью.

При анализе используются следующие реактивы:
1) дитизон, раствор в СС14, концентрация 20 мг!л\
2) уксусная кислота, разбавленная (1:4);
3) уксуснокислый натрий, 30%-ный раствор;
4) стандартный раствор AgN03 . 1 мл содержит 0,01 

мг ионов серебра;
5) трилон Б, 0,01 н. раствор;
6) сернокислый гидроксиламин, 1%-ный раствор.
3.212. Для анализа отбирают пробу, содержащую

0,001—0,050 мг серебра. К отобранной пробе прибавля
ют 0,01 н. раствор трилана Б приблизительно в десяти
кратном избытке по сравнению с требуемым количест
вом для связывания мешающих определению катионов 
(1—5 мл), доводят pH раствора приблизительно до 5 
прибавлением 4 мл разбавленной уксусной кислоты 
(1:4) и 20 мл 10%-ного раствора уксуснокислого нат
рия. Если объем полученного раствора меньше 50 мл, 
его разбавляют 5—10 мг мочевины или 2 мл 1%-ного 
раствора сернокислого гидроксиламина, встряхивают в 
делительной воронке и после 5—7 мин стояния титруют 
раствором дитизона. Для этого раствор дитизона в 
СС14 прибавляют порциями по 0,3—0,5 мл и экстраги
руют серебро, основательно встряхивая раствор в де
лительной воронке (1—2 мин) с каждой порцией дити
зона, пока последняя порция не перестанет изменять 
своего первоначального зеленого цвета. (Можно не сли
вать отдельные экстракты и добавлять дитизон до проме
жуточной желто-зеленой окраски экстракта). Во второй 
делительной воронке готовят контрльную пробу с таким 
же содержанием в ней хлоридов и вводимых реактивов, 
как в исследуемом растворе. Затем в контрольную пробу 
прибавляют такое количество раствора дитизона, кото
рое пошло на извлечение серебра в пробе, и титруют 
его стандартным раствором соли серебра, пока окраска 
экстрактов в обеих воронках не станет одинаковой. Но 
количеству затраченного на титрование стандартного 
раствора соли серебра находят количество серебра в 
пробе. Можно заканчивать определение также фотоко- 
лориметрированием. При фотоколориметрировании из
менение содержания хлоридов в воде на 30—40 мг/л 
требует проверки калибровочной кривой и даже по
строения новой. Определение серебра в дистиллирован-
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ной воде можно проводить без добавления трилона Б 
в сернокислой среде при pH =  1,54- 2,0.

3.213. В практической работе лабораторий водопро
водных станций широко применяется метод колоримет
рическою анализа — определение и характеристика 
цвета или концентрации окрашенных растворов сравне
нием интенсивности окраски испытуемых и стандартных 
растворов.

Колориметрический метод анализа может быть осу
ществлен визуально (простым глазом) и объективно с 
помощью фотоколори метров.

Рис. 19. Схема фотоколориметра ФЭК.-М 
1 — лампа, 2 — конденсоры, 3 — теплозащитные стекла, 4 — 
зеркала, 5 — светофильтры, 6 — линзы, 7 и 7а — кюветы, 8 — 
нейтральные клинья, 9 — щелевая диафрагма, /0 —барабан 

11 и Н а  — фотоэлементы; 12 — гальванометр

3.214. Фотоколориметр (модель ФЭК-М) и фотоко
лориметр-нефелометр (модель ФЭК-Н-57) могут быть 
использованы три анализе воды. Принципиальная схе
ма прибора ФЭК-М изображена на рис. 19.

Применение фотоэлектроколориметра 
в контроле качества воды

/
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Свет от электролампы проходит через две конден- 
еорные линзы, направляется в две стороны, проходит 
через теплозащитные стекла и, отразившись от зеркала, 
проходит через светофильтр, линзы, кюветы и попадает 
на фотоэлементы. Фотоэлементы включены на нуль-галь
ванометр по дифференциальной схеме, т. е. таким обра
зом, что при равенстве освещения обоих фотоэлементов 
стрелка гальванометра стоит на нуле.

Измерительная щелевая диафрагма при помощи ба
рабана может быть раскрыта на разную ширину, вслед- 
ствии чего можно менять интенсивность света, падающе
го на фотоэлемент. С помощью двух фотометрических 
нейтральных клинов производят настройку прибора пу
тем ослабления интенсивности света, падающего на фо
тоэлемент.

Фотоколориметр снабжен комплектами кювет с ра
бочей длиной от 1 до 50 мм, феррорезонансным стабили
затором напряжения, а также четырьмя светофильтра
ми: нейтральным, зеленым, синим и красным.

Для количественного определения исследуемого ве
щества в растворе строят градуировочную кривую, готе 
вят стандартную шкалу с нарастающим содержанием 
исследуемого вещества в растворе, а также контроль
ный раствор.

Измерение оптической плотности следует производ ить 
согласно инструкции, прилагаемой к прибору.

Фотоэлектроколориметр ФЭК-М может быть исполь
зован для определения в воде активного хлора, содер
жания железа и остаточного алюминия.

3.215. В основу устройства фотоэлектроколориметра- 
нефелометра ФЭК-Н-67 положен принцип уравнивания 
двух световых пучков при помощи щелевой диафрагмы. 
Этот прибор предназначен для определения концентра
ции окрашенных растворов, взвесей и эмульсий путем 
предварительной градуировки прибора по стандартным 
растворам разных концентраций. Схема прибора пред
ставлена на рис. 20.

Приемным лучом энергии в приборе служат два 
сурьмяно-цезиевых фотоэлемента, включенных по диф
ференциальной схеме через усилитель на стрелочный 
нуль-гальванометр. При дифференциальном методе од
нородный световой поток падает на два фотоэлемента. 
Усиленные фототоки, направленные друг против друга,
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будут взаимно компенсированы, и стрелка гальванометра 
будет на нуле.

Бели на путь одного из потоков поставить раствор, 
поглощающий часть света, то компенсация нарушается 
и стрелка гальванометра отклоняется. Отклонение это 
фиксирует нарушение оптической компенсации. Вос
становление нарушенной компенсации производится при

Рис. 20. Схема фотекколориметра ФЭК-<Н 
I _  лампа: 2 — конденсоры; 3 — теплозащитные стекла; 4 — зеркала;
5 — светофильтры; £ —линзы; 7 —диафрагмы, включающиеся в опти
ческую систему при работе с прибором, как нефелометром; в — кюве
ты; 9 — щелевая диафрагма; /0 — барабан; 11 — нейтральные клинья;

12 — фотоэлементы

помощи калибровочной (измерительной) диафрагмы до 
положения, когда гальванометр зафиксирует восста
новление компенсации.

Измерение оптической плотности следует производить 
согласно инструкции, прилагаемой к прибору.
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Фотоэлектроколориметр ФЭК-Н-57 может быть 
использован для определения остаточного хлора, оста
точного алюминия, железа, цветности, мутности, кисло
рода, нитритов, нитратов, фосфорной и кремневой кис
лоты, а также сульфатов.

Выбор того или иного светофильтра для определения 
концентрации любого из перечисленных параметров ка
чества воды следует .производить согласно инструкций, 
прилагаемой к прибору.

Для каждого вещества следует строить градуиро
вочную кривую. Для построения градуировочной кривой 
необходимо готовить ряд расгворов с известной концент
рацией данного вещества и измерить их оптическую 
плотность. Измерения начинают с раствора, имеющего 
наибольшую концентрацию.

Измерив оптическую плотность всех растворов, 
строят градуировочную кривую, откладывая на гори
зонтальной оси известные концентрации, а на верти
кальной — соответствующие оптические плотности.

По градуировочной кривой можно определить неиз
вестную концентрацию веществ в растворе, соответст
вующих полученному значению оптической плотности.

РЕАГЕНТЫ
ПРИМЕНЯЕМЫЕ ПРИ ОБРАБОТКЕ ВОДЫ

4. ХЛОР И ЕГО СОЕДИНЕНИЯ

4.1. Промышленность отпускает жидкий хлор в со
ответствии с ГОСТ 6718—68, согласно которому в гото
вом продукте должно содержаться (в процентах): 

хлора СЦ — не менее 99,6 (по объему), 
влаги — не более 0,05 (по весу).
Удельный вес жидкого хлора 2,147 г/см3.
Содержание треххлористого азота в % —ле более 

0,005 (по весу).
Хлор энергично соединяется с водородом, углеродом, 

кремнием фосфором, мышьяком и серой. С водородом 
он реагирует настолько энергично, что при солнечном 
свете реакция сопровождается взрывом. В рассеянном 
свете реакция хлора с водородом проходит медленно, а 
в темноте при обыкновенной температуре — очень слабо. 

На нещелочные металлы сухой хлор с обычной тем-
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пературой действует слабо, что позволяет хранить и 
транспортировать его в металлической таре, однако в 
присутствии влаги он реагирует с большинством из них. 
Щелочные металлы горят в хлоре. При определенных ус
ловиях хлор поддерживает горение. Например, свеча го
рит в хлоре, горящая струя водорода продолжает гореть 
при внесении ее в хлор, а струя хлора может гореть в 
водороде. Хлор энергично окисляет клетки живых орга
низмов и разрушает их. Попадая на кожу человека, жид
кий хлор оставляет сильные ожоги.

Вдыхание хлора в небольших дозах вызывает разд
ражение слизистых оболочек носа и горла, вдыхание 
значительного количества хлора вызывает отравление.

Растворимость хлора

4.2. Газообразный хлор хорошо растворяется в воде, 
образуя хлорную воду, представляющую собой жидкость 
желтого цвета.

Растворимость газообразного хлора в воде зависит от 
ее температуры и парциального давления хлора. Чем 
выше температура, тем меньше растворимость хлор-газа. 
И чем больше парциальное давление, тем больше его ра
створимость.

При охлаждении хлорной воды до температуры за
мерзания она разделяется на чистый лед и гидрат хло
ра CI28H0O. На свету лидрат хлора разлагается на 
хлор-газ и воду.

При растворении хлора в воде выделяется теплота 
Q. Для одного моля хлор-газа при температуре 6° С Q =  
=  7,6 ккал\ при температуре 9—12°С Q=4,6 ккал; при 
температуре от 40° С до 60° С Q =  3,4 ккал. Полное уда
ление хлора из хлорной воды достигается непродолжи
тельным кипячением раствора.

Вода плохо растворяет жидкий хлор. Растворимость 
хлора в воде представлена в табл. 24. Максимальное 
содержание воды в жидком хлоре составляет 0,06% по 
весу.

Помимо воды, хлор растворяется в поваренной соли, 
хлористом калии, соляной кислоте, хлороформе, четырех- 
хлористсхм углероде и др. В соляной кислоте хлор раст
воряется лучше, чем в других кислотах. 1 кг хлороформа 
при 0°С растворяет 280 г хлора. 1 кг четыреххлористого 
углерода при 0°С растворяет 250 г хлора.
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Т а б л и ц а  24
Растворимость хлора в воде в зависимости 

от давления и температуры

|  Температура, °С

§ *
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90

eto- Содержание хлора б в на 1 л

5 0,488 0,451 0,438 0,421 0,412 0,39 0,38 0,37 0,35 0,34
10 0,679 0,603 0,575 0,553 0,53 0,51 0,49 0,47 0,45 0,43
30 1,221 1,024 0,937 0,873 0,82 0,78 0,74 0,70 0,67 0,64
50 1,717 1,354 1,210 1,106 1,02 0,96 0,91 0,86 0,82 0,78

100 2,675 2,09 1,773 1,573 1,42 1,31 1,23 1,15 1,08 1,03
ISO 3,81 2,73 2,27 1,966 1,75 1,59 1,48 1,38 1,29 1,23
200 4,78 3,35 2,74 2,34 2,06 1,86 1,71 1,58 1,48 1,39
250 5,71 3,95 3,19 2,69 2,34 2,09 1,91 1,76 1,64 1,55
300 — 4,54 3,63 3,03 2,61 2,31 2,10 1,93 1,79 1,70
350 — 5,13 4,06 3,35 2,86 2,58 2,28 2,10 1,94 1,83
400 — 5,71 4,48 3,69 3,11 2,74 2,47 2,25 2,08 1,96
450 — 6,26 4,88 3,98 3,36 2,94 2,64 2,41 2,22 2,09
500 — 6,85 5,29 4,3 3,61 3,14 2,80 2,55 2,35 2,21
550 — 7,39 5,71 4,6 3,84 3,33 2,97 2,69 2,47 2,32
600 — 7,97 6,12 4,9 4,08 3,52 3,13 2,83 2,59 2,43
650 — 8,52 6,52 5,2 4,32 3,71 3,29 2,97 2,72 2,55
700 — 9,09 6,90 5,5 4,54 3,89 3,44 3,10 2,84 2,66
750 — 9,65 7,29 5,8 4,77 4,07 3,59 3,23 2,96 2,76
800 — 10,21 7,69 6,08 4,99 4,27 3,75 3,37 3,08 2,87
900 — — 8,46 6,68 5,44 4,62 4,04 3,63 3,3 3,08

1000 — — 9,27 7,27 5,89 4,97 4,36 3,88 3,5 3,28
1200 — — 10,84 8,42 6,81 5,67 4,92 4,37 3,9 3,67
1500 — — 13,23 10,14 8,05 6,70 5,76 5,09 4,58 4,23
2000 — — 17,07 13,02 10,22 8,38 7,14 6,26 5,63 5,17
2500 — — 21,01 15,84 12,32 10,03 8,48 7,40 6,6 6,05
3000 — — — 18,73 14,47 11,7 9,83 8,52 7,5 6,92
3500 — — — 21,7 16,62 13,38 11,22 9,65 8,5 7,8
4000 — — — 24,7 18,84 15,04 12,54 10,76 9,5 8,6
4500 — — — 27,7 20,7 16,75 13,88 11,9 10,5 9,5
5000 — — — 30,8 23,3 18,46 15,26 13,01 11,4 10,4

Гипохлорит натрия (ГОСТ 11086—64)

4.3. Гипохлорит натрия NaOCl содержит 185 г/л ак
тивного клора. Содержание щелочи в пересчете на NaOH 
в г/л — в пределах 10—20. Может быть получен электро
лизом растворов поваренной соли или поставляться и ви
де сиропообразного раствора в специальных цистернах. 
Применяется для обезвараживания йоды.

При определении активного хлора в гипохлорите нат
рия применяются следующие реактивы:
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1) натрий серноватистокислый, 0,1 н. раствор;
2) кислота серная, 0,1 н. раствор;
3) калий йодистый, 10%-ный раствор;
4) крахмал растворимый, 1%-ный раствор;
5) вода дистиллированная.
4.4. Для определения 10 мл раствора гипохлорита 

натрия отбирают пипеткой, переносят в мерную колбу 
вместимостью 250 мл, доводят объем раствора водой до 
метки и тщательно перемешивают. 10 мл полученного 
раствора переносят пипеткой в коническую колбу вме
стимостью 250 мл, прибавляют из бюретки 10 мл раство
ра йодистого калия, 40 мл раствора серной кислоты, 
тщательно перемешивают и титруют раствором сернова
тистокислого натрия до соломенно-желтого цвета. После 
этого добавляют 1—2 мл раствора крахмала и титруют 
до обесцвечивания раствора.

Содержание активного хлора X в г/л вычисляют по 
формуле

у _  У-0,0035 46-250-100

где V—объем 0,1 н. раствора серноватистокислого
натрия, пошедший на титрование, мл;

0,003546— количество активного хлора, соответствую
щее 1 мл 0,1 н. раствора серноватистокис
лого натрия, г.

Гипохлорит кальция
4.5. Гипохлорит кальция Cai(OCl)s> получается в ре

зультате насыщения хлором водной суспензии гидрата 
окиси кальция (известковое молоко). Если гидрат окиси 
кальция имеется в избытке, то он реагирует с хлором с 
образованием гипохлорита кальция Са(ОС1)г, хлористо
го кальция СаСЬ и воды:

2 Са (ОН)а +  2 С1а =  Са (ОС1)а +  СаС12 +  2 Н А
После ряда операций получают белый порошок с со

держанием до 90% Са(ОС1)г, который практически весь
ма стоек.

Выделение атомарного кислорода в соединении гипо
хлорита кальция с водой происходит после реакции с 
двууглекислыми солями кальция или магния по уравне
нию

Са (ОС1)а +  Са (НСОа)а =  2 СаСОа 4- 2 НОС1
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Полученные таким образом две молекулы нестойкой 
хлорноватистой кислоты, разлагаясь по уравнению 
2Н0С1=2НС1 +  20, дают два атома кислорода.

Для оценки способности выделения в воде атомарного 
кислорода хлор, находящийся в соединении с каким-либо 
веществом ( в данном случае гипохлорит кальция), срав
нивается с газообразным хлором. Отсюда появилось по
нятие «активный хлор» (а. х.), которое определяет не ко
личественное содержание хлора (так называемый общий 
хлор) в том или ином веществе, а сколько атомов кисло
рода этот хлор выделяет.

Теоретически гипохлорит кальция может содержать 
49,6% хлора (по весу), и, следовательно, 1 кг гипохлори
та кальция содержит 99,2% активного хлора. Таким об
разом, 1 кг пипохлорита может заменить 0,99 кг газооб
разного хлора. Практически содержание активного хло
ра в гипохлорите кальция в зависимости от способа его 
производства несколько ниже и составляет в СССР (в 
зависимости от сорта) от 50 до 70%.

Гипохлорит катьция — дорогой продукт, поэтому он 
не получил широкого распространения для обеззаражи
вания воды.

4.6, При определении активного хлора в гипохлорите 
кальция используются следующие реактивы:

1) йод, 0,1 н. раствор;
2) натрий мышьяковистокислый, 0,1 н. раствор;
3) вода дистиллированная;
4) натрий двууглекислый;
5) крахмал растворимый, 1%-ный раствор.
4.7. Для определения взвешивают 10 г продукта, пе

реносят в фарфоровую ступку, добавляют 30—40 мл во
ды и растирают пескам до получения кашицы. 
Добавляют еще немного воды, перемешивают пе
стиком и после отстаивания водный слой декан
тируют в мерную колбу емкостью 1000 мл. К остатку 
добавляют около 20 мл воды, тщательно растирают, пе
реносят в мерную колбу, (и так до тех пор, пока вся мас
са количественно не будет перенесена в мерную колбу. 
Колбу доливают водой до метки, тщательно взбалтыва
ют и, не давая осесть осадку, отбирают пипеткой 50 мл в 
коническую колбу, куда приливают из бюретки избыток 
0,1 н. раствора мышьяковистокислого натрия, добавляют 
0,5 г бикарбоната натрия и титруют избыток арсенита 
натрия 0,1 н. раствором йода в присутствии раствора
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к р а х м а л а .  С о д е р ж а н и е  а к т и в н о г о  х л о р а  Х \ в  % в ы ч и с л я 
ю т  п о  ф о р м у л е

(У— Vi) 0,003546ЛООСЫ00 
1 0,50

г д е  V — о б ъ е м  0,1 н .  р а с т в о р а  м ы ш ь я к о в и с т о к и с л о г о  
н а т р и я ,  мл;

Vi — о б ъ е м  0,1 н .  р а с т в о р а  й о д а ,  п о ш е д ш и й  н а  
т и т р о в а н и е  и з б ы т к а  м ы ш ь я к о в и с т о к и с л о г о  
н а т р и я ,  мл;

0,003546 — к о л и ч е с т в о  а к т и в н о г о  х л о р а ,  с о о т в е т с т в у ю 
щ е е  1 мл 0,1 н .  р а с т в о р а  м ы ш ь я к о в и с т о к и с -  
л о г о  н а т р и я ,  г.

Хлорная известь

4.8, Х л о р н а я  и з в е с т ь  — п р о д у к т ,  п о л у ч а ю щ и й с я  в  р е 
з у л ь т а т е  в о з д е й с т в и я  х л о р а  н а  г а ш е н у ю  и з в е с т ь .  В  с о с 
т а в  г а ш е н о й  и з в е с т и ,  п о м и м о  ц е л о г о  р я д а  с о е д и н е н и й ,  
в х о д и т  г и д р а т  о к и с и  к а л ь ц и я  С а ( О Н ) г .

В  о т л и ч и е  о т  г и п о х л о р и т а  к а л ь ц и я  х л о р н а я  и з в е с т ь  
я в л я е т с я  н е  и н д и в и д у а л ь н ы м  п р о д у к т о м ,  а  с м е с ь ю  н е 
с к о л ь к и х  с о е д и н е н и й ,  т .  е .  о н а  н е  о ч и щ а е т с я  о т  б а л л а с т а .

О б щ е е  с о д е р ж а н и е  х л о р а  в  х л о р н о й  и з в е с т и  с о с т а в 
л я е т  42% е е  в е с а .  О д н а к о  х л о р и с т ы й  к а л ь ц и й  С а С Ь  в  в о 
д е  н е  в ы д е л я е т  а т о м а р н о г о  к и с л о р о д а ,  и  х л о р  в  н е м  п р и  
д е з и н ф е к ц и и  в о д ы  о с т а е т с я  и н е р т н ы м ,  т .  е .  э т о т  х л о р  
я в л я е т с я  о б щ и м ,  н о  н е  а к т и в н ы м .

П р а к т и ч е с к и  с о д е р ж а н и е  а к т и в н о г о  х л о р а  в  х л о р н о й  
и з в е с т и  н е  п р е в ы ш а е т  35%. Х л о р н а я  и з в е с т ь  н е с т о й к а ,  н а  
с в е т у  и  п р и  х р а н е н и и  е е  в  с ы р о с т и  р а с п а д а е т с я ,  т е р я я  а к 
т и в н ы й  х л о р .

В  с в я з и  с  э т и м  х л о р н а я  и з в е с т ь  к а к  о б е з з а р а ж и в а ю 
щ е е  с р е д с т в о  в ы т е с н я е т с я  и з  о б и х о д а  н а  б о л ь ш и х  в о д о 
п р о в о д н ы х  с т а н ц и я х  и  з а м е н я е т с я  ж и д к и м  х л о р о м .

4.9. П р и  о п р е д е л е н и и  а к т и в н о г о  х л о р а  в  х л о р н о й  и з 
в е с т и  й о д о м е т р и ч е с к и м  м е т о д о м  и с п о л ь з у ю т с я  с л е д у ю 
щ и е  р е а к т и в ы :

1) 1 0 % - ны й  р а с т в о р  й о д и с т о г о  к а л и я ;
2) с о л я н а я  к и с л о т а  (1 :4 п о  о б ъ е м у ) ;
3) 0,01 н .  р а с т в о р  т и о с у л ь ф а т а  н а т р и я ;
4) 0 ,5 % - ны й  р а с т в о р  к р а х м а л а .
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4.10. При определении взвешивают 3,55 г хлорной из* 
вести, растирают в фарфоровой ступке с небольшим ко
личеством воды в однородную кашицу и разбавляют ее 
немного водой. Затем жидкость сливают в мерную кол
бу, несколько раз споласкивают ступку и доводят объем 
жидкости до 1 л.

В колбу с притертой пробкой приливают б мл «раство
ра йодистого калия, 5 мл соляной кислоты, 10 мл отсто
явшегося раствора хлорной извести и 50 мл дистиллиро
ванной воды. При этом происходит выделение свободно
го йода в количестве, эквивалентном содержащемуся в 
исследуемой извести активному хлору.

Через 5 мин выделившийся йод титруют 0,01 н. раст
вором тиосульфата до бледно-желтой окраски, затем 
добавляют 1 мл раствора крахмала и продолжают тит
ровать до исчезновения синей окраски. Количество мил
лилитров 0,01 н. раствора тиосульфата, израсходованное 
на титрование, прямо указывает процент активного хло
ра в исследуемой хлорной извести.

Двуокись хлора

4.11. Двуокись хлора СЮа получают при действии 
кислот на хлорат натрия. Часто двуокись хлора получа
ют действием щавелевой кислоты на хлорат натрия при 
60°С. Двуокись хлора представляет собой зеленовато- 
желтый газ с резким запахом, легко взрывающийся от 
электрической искры, на прямом солнечном свету и при 
нагревании его выше 60°С. В чистом виде и в смеси с 
другими газами двуокись хлора взрывается от соприко
сновения с органическими веществами даже при обыч
ной температуре.

Двуокись хлора имеет такое же бактерицидное дей
ствие, как жидкий хлор, и ее можно рекомендовать для 
дезинфекции воды, но так как перевозить ее нельзя, то 
следует предусматривать установки для ее изготовления 
на месте потребления.

Большим водопроводным и канализационным стан
циям, потребляющим более 350 т жидкого хлора в год, 
выгодно иметь свои установки для получения двуокиси 
хлора.

Помимо бактерицидного действия, двуокись хлора 
уничтожает в воде запах и вкус плесени; не вызывает спе
цифического запаха хлора в воде, содержащей следы
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фенола; уничтожает запахи, придаваемые отходами мы
ловаренных заводов, заводов по переработке мясных и 
рыбных продуктов, а также другими промстоками.

Дегазация хлора

4.12. Если тара, в которой хранится хлор неисправна, 
его нельзя срочно использовать по прямому назначению 
и в этом случае нужна дегазация.

Простейшим способом дегазации хлора является раст
ворение его в воде, что может быть достигнуто помеще
нием тары с хлором (баллона или бочки) в какую-либо 
емкость с проточной водой. Как исключение, допускается 
опрыскивание водой поврежденного места тары при по 
мощи разбрызгивающих устройств.

Расход воды для дегазации 1 кг хлора при температуре 
воды 20°С, атмосферном давлении и равновесной раст
воримости хлора, равной 7,3 кг/м3, составит:

1,0
7,30,4

=  0,334 м8,

где 0,4 — коэффициент, учитывающий, что хлор не успе
вает полностью раствориться в воде.

Для дегазации хлора, содержащегося в одном бал
лоне 70 кг, потребуется 70 -0,334 =23,4 л*3 воды, а для 
бочки емкостью 500 кг потребуется 500-0,334=167 .и3 
воды.

Несмотря на простоту этого метода, он применяется 
только в исключительных случаях вследствие длитель
ности растворения хлора, коррозионного действия хлор
ной воды на канализацию и насыщения канализацион
ной сети десорбированным хлором (хлором, выделяю
щимся из воды).

Чтобы предотвратить выход хлора из помещения в 
случае аварий у оконных и дверных проемов этих поме
щений устраивают водяные завесы.

Лучшим средством индивидуальной защиты человека 
от хлора является хороший противогаз. Если противо
газа нет, то в хлорной среде следует дышать через мате
рию, обильно смоченную в воде.

4.13. Дегазацию хлора можно производить известко
вым молоком. При избытке (по сравнению с количеством 
хлора) гидрата окиси кальция хлор, пропускаемый че
рез него, реагирует
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2 Са (0Н)2 +  2 С1а =  Са (0С1;2 +  СаС12 +  2 Н20 .
Если гидрата окиси кальция недостаточно, то избы

точный хлор сверх того, который вступил в реакцию с 
С а (ОН) 2 , тидролизуется с водой, содержащейся в вод
ной суспензии гидрата окиси кальция (известковом мо
локе), по уравнению

Н20  +  С12 =  НС1 +  нею.
Хлорноватистая кислота НОС1 взаимодействует с об

разовавшимся гипохлоритом кальция, окисляя его в 
хлорат кальция.

Таким образом, при недостатке Са(О Н )2 и избытке 
хлора процесс хлорирования известкового молока про
текает по реакции

6 Са (ОН)2 +  3 С12 =  Са (СЮ3)2 +  5 СаС12 -f б Н20 .
Для полноты процесса поглощения хлора необходим 

избыток гидрата окиси кальция сверх стехиометрическо
го соотношения в количестве около 10°/о.

Расход гидрата окиси кальция для поглощения 1 кг 
хлора с учетом 10% избытка составит:

где 71 и 74 — молекулярные веса хлора и гидрата окиси 
кальция.

Для дегазации хлора, содержащегося в одном бал
лоне 70 кг, потребуется 70 -1 ,1 5 = 8 0  кг, а для бочки ем
костью 500 кг потребуется 500-1 ,15=575 кг гидрата 
окиси кальция.

Количество воды для растворения 1 кг гдирата оки
си кальция при условии 10% весового его содержания в 
известковом молоке составит 9 кг. Объем такого раствора 
с содержанием 1 вес. ч. гидрата окиси кальция и 9 ч. во
ды составляет около 9,5 л. Следовательно, объем извест
кового молока для дегазации хлора, содержащегося в 
одном баллоне, составит 8 0 + (8 0 -9 ) = 8 0 0  кг, или 760 л, 
а для бочки вместимостью 500 кг будет равен 575+  
+  (575-9) = 5 7 5 0  кг, или 5462 л.

Емкость сосуда, в котором дегазируется хлор, дол
жна быть равна объему известкового молока, хлора и 
тары хлора. Для баллона Е-55 она составляет 7 6 0 +  
+ 5 5 + 5 5  =  870 л, а с  учетом запаса— 10000 л.
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Практически трудно создать такую емкость, в кото
рую поместились бы хлор с бочкой и весь необходимый 
для дегазации объем известкового молока.

В зимнее время в неотапливаемых помещениях из
вестковое молоко замерзает, и поэтому заготовлять его 
заранее не следует. Оно может быть быстро приготов
лено смешением извести Са (ОН) 2 с водой в пропорциях, 
рассчитанных заблаговременно. Известь нужно хранить 
в герметической таре.

Главный недостаток этого метода — наличие твердой 
фазы в известковом молоке. При нейтрализации хлора 
известковое молоко нужно все время перемешивать.

4.14. Дегазацию хлора можно производить раство
ром каустической соды.

Реакция нейтрализации гидрата окиси натрия с хло
ром протекает так же, как и гидрата окиси кальция. При 
избытке едкого натра

2 NaOH +  Cl* =  NaCIO +  NaCl +  Н20,
и при недостатке едкого натра

6 NaOH +  3 С12 =  NaC10s +  5 NaCl +  3 Н20.
Расход каустической соды (считая для 100% NaOH) 

для поглощения 1 кг хлора с учетом 5% избытка соста
вит:

1,0-1,05-40 
35,5

=  1,2 кг,

где 40— молекулярный вес едкого натра;
35,6 — атомный вес хлора.
Дегазация производится 10%-ным раствором каус

тической соды в воде.
Количественное определение каустической соды и 

воды такое же, как у известкового молока.
В зимнее время к исходному раствору каустической 

соды добавляют до 15% поваренной соли NaCl и Юэ/0- 
ный раствор щелочи NaOH.

4.15. Дегазацию хлора можно производить раствором 
кальцинированной соды.

Раствор кальцинированной соды Иа2СОз хорошо 
реагирует с хлором по реакции

Na2C08 +  С12 =  NaCIO +  NaCl +  С02,
и при недостатке соды

3 Na2C03 +  ЗС12 =  Na (С10э)2 -}- 5 NaCl +  3 СОа.
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Расход кальцинированной соды для поглощения 
1 кг хлора с учетом 5% избытка составляет:

кг,

где 106— молекулярный вес соды, а 71—молекулярный 
вес хлора. 10%-ный раствор кальцинированной соды 
не является едким и поэтому предпочитается в хлорном 
хозяйстве.

4.16. Дегазацию хлора можно производить раствором 
тиосульфата натрия.

Тиосульфат натрия NagSzOe'Sl^O при реакции с 
хлором окисляется до серной кислоты. При избытке хло
ра реакция протекает по уравнению

Na2S20 3 - f  4 С12 +  5 НаО =  2 H2S04 +  2 NaCl +  6 НС1 
и при избытке тиосульфата

Na2S203 -J- Cl2 -J- Н20  — Na2S04 -J- 2 НС1 -f- S.
Для дегазации обе реакции невыгодны, потому что 

в первом случае в стоках имеется серная и соляная 
кислота, а во втором — соляная кислота и элементарная 
сера.

Для нейтрализации стоков реакцию проводят в при
сутствии NaOH или Na^C03.

Реакция тиосульфата в щелочной среде (с кальцини
рованной содой) при избытке хлора протекает по урав
нению
5 Na3C03 +  Na2S208 +  4 Cl2 =  2 Na2S04 +  8 NaCl +  5 С02.

Расход реагентов для нейтрализации 1 кг хлора с 
учетом 10% избытка составит:

тиосульфата натрия Na2S20 3—100%

где 158— молекулярный вес Na2S20 3;
71 — молекулярный вес С13;
4 — количество молекул Cfe.

Таким образом, для полного поглощения 1 кг хлора 
и полной нейтрализации стоков требуется 1 кг тиосуль
фата натрия и 2 кг кальцинированной соды.

4.17. Баллоны с хлором, предназначенные для хло
рирования воды, подвергают обязательной качественной 
проверке на хлор, так называемому опробованию. Для



этого применяют калийбромфлюоресцеиновые реактив
ные бумажки желтого цвета, которые в присутствии 
хлора дают ярко-розовую окраску. Реакция эта основа
на на вытеснении хлором из бромистого калия свобод
ного брома, который при взаимодействии с флюоресцеи- 
ном образует тетрабромфлюоресцеин—эозин, что и 
дает розовое окрашивание реактивной бумажки.

Реакция протекает по следующему уравнению:
8КВг+ 4С1а =  8КС1 +  4Вг2

В анализе используются следующие реактивы:
1) 0,05 г флюоресцеина растворяют в 5 мл 10%-наго 

раствора едкой щелочи;
2) 10 г бромистого калия растворяют в 50 мл дистил

лированной воды и туда же добавляют 0,5 г углекисло
го калия;

3) глицерин.
4.18. Для приготовления реактивных бумажек филь

тровальную бумагу нарезают полосками, промывают 
горячей дистиллированной водой и просушивают. Затем 
приготовляют реактив смешением растворов № 1 и 2. 
Оба раствора смешивают и прибавляют 2,5 мл глице
рина. Приготовленным реактивом пропитывают заго
товленные полоски фильтровальной бумаги и просу
шивают их в чистом помещении, не содержащем хлора. 
Бумажки, окрашенные в желтый цвет, режут на не
большие полоски и хранят в банке с притертой пробкой 
в темном месте.

Опробование баллона с хлором производят реактив
ной калийбромфлюоресцеиновой бумажкой, которую 
вносят в струю хлора, выходящего из баллона, путем 
осторожного открытия вентиля баллона. При соприкос
новении с хлором реактивная бумажка становится ро
зовой или ярко-розовой, или совсем обесцвечивается, в



зависимости от длительности соприкосновения с хлором.
Опробование баллонов с хлором производят с навет

ренной стороны. Лица, производящие опробование бал
лонов с хлором, во избежание несчастных случаев долж
ны быть обязательно в противогазах. Отравления хло
ром могут иметь место при неосторожном обращении с 
баллоном, например, при выпуске хлора из баллона 
сильной струей или вследствие неисправности арматуры. 
Потому необходимо перед опробованием тщательно ос
мотреть внешний вид баллона.

5. КОАГУЛЯНТЫ

6.1. В качестве коагулянтов при обработке воды ча
ще всего применяют сернокислый алюминий (сернокис
лый глинозем), сернокислое железо закисное, сернокис
лое железо окисное и хлорное железо; реже применя
ют алюминат натрия, оксихлорид алюминия, алюмока
лиевые квасцы.

Сернокислый алюминий

5.2. Алюминий сернокислый (глинозем сернокислый) 
А1, (S04)3 18H20.

Он приготовляется растворением в серной кислоте оки
си или гидроокиси алюминия, бокситов, каолинов или 
других глии. Применяется в качестве коагулянта. Ве
личина pH 1%-ного раствора сернокислого алюминия 
около 3,4.

Глинозем сернокислый марки БМ, так называемый 
неочищенный сернокислый глинозем,— ноздреватые кус
ки серого цвета, содержащие не менее 35,5% A12(S04)3 
(9% А120 з), не более 2% свободной H2S 04, не более 
0,8% железа в пересчете на РегОз, не более 0,003% 
мышьяка в пересчете на As20 3 и не более 23% нераство
римых в воде веществ. Поставляется машинами, насып
ная масса 1,1—1,4 т/ж3.

Глинозем сернокислый технический очищенный 
(ГОСТ 12966—67)— плиты с перламутровым изломом. 
При водоподготовке применяется сорт III, содержащий 
не менее 40,3% Afe(S0 4)3 (не менее 13,5% А120 3), не бо
лее 0,1% свободной H3S04, не более 1,5% железа в 
пересчете на Fe20 3 и не более 1% нерастворимых в воде
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примесей. Поставляется навалом или в виде 45—50%-ко
го раствора [по A^SO^s* 18HgO], температура замер
зания—12°С.

Пробу сернокислого глинозема отбирают от каждого 
завоза из нескольких точек; общая масса отобранных 
проб вагона должна быть не менее 2 кг.

Отобранные пробы соединяют вместе, тщательно 
перемешивают, и по методу квартования отбирают сред
нюю пробу массой около 1 кг.

Полученную среднюю пробу делят пополам и поме
щают в две чистые, сухие, герметически закрываемые 
банки.

На банки наклеивают этикетки с обозначением: наз
вания завода-изготовителя, названия продукта, номера 
и даты отбора пробы. Одну банку передают в лаборато
рию для проведения анализа, а другую опечатывают и 
хранят в течение двух месяцев на случай арбитражного 
анализа.

Лабораторию для производства арбитражного ана
лиза выбирают по соглашению сторон.

5.3. При определении содержания окиси алюминия 
используются следующие реактивы:

1) перекись водорода по ГОСТ 177—55, 3%-ный 
раствор;

2) барий хлористый по ГОСТ 4108—65, 10%-ный 
раствор;

3) натр едкий по ГОСТ 4328—66, 0,5 н. раствор;
4) фенолфталеин, 0,1%-ный спиртовой раствор;
5) вода дистиллированная.
5.4. Для определения 10 г испытуемого продукта, 

взвешенного с точностью до 0,01 г, помещают в мерную 
колбу емкостью 250 мл и растворяют при нагревании в 
70—80 мл воды. Полученный раствор охлаждают, дово
дят водой до объема 250 мл, тщательно премешивают и 
фильтруют в сухой стакан через сухой фильтр (ра
створ А).

Пипеткой отбирают 25 мл раствора А, помещают в 
коническую колбу емкостью 200 мл, прибавляют 3 кап
ли раствора перекиси водорода, воды до объема 
100 мл, нагревают до кипения, прибавляют 10 мл на
гретого до кипения раствора хлористого бария и титру
ют 0,5 н. раствором едкого натра в присутствии индика
тора фенолфталеина до слабо-розового окрашивания.
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Содержание окиси алюминия в % вычисляют по 
формуле
Х ~  ( У - vi) 0,0085-250-100 ^  Q g3S1 _  8,5 (У -У 0

— 0,6384 Х2,
где V—объем 0,5 н. раствора едкого натра, пошедший на 

титрование окиси алюминия и свободной серной 
кислоты, мл;

Vi—объем 0,5 н. раствора едкого натра, пошедший 
на титрование свободной серной кислоты, мл;

G — навеска испытуемого продукта, г;
Хг— содержание железа (в пересчете на Fe2Os), %; 

0,0085—количество окиси алюминия, соответствующее 
1 мл 0,5 н. раствора едкого натра, г;

0,6384 — коэффициент пересчета Fe20 8 на А120 8.
5.5. При определении содержания свободной серной 

кислоты используются следующие реактивы:
1) тропеолин «ОО» по ГОСТ 5102—51, 0,1%-ный 

раствор;
2) натр едкий по ГОСТ 4328—66, 0,5 н. раствор;
3) алюминий сернокислый по ГОСТ 3758—65, ра

створ, содержащий 10 г сернокислого алюминия в 
250 мл воды;

4) Вода дистиллированная.
5.6. Для определения 25 мл раствора А помещают в 

коническую колбу емкостью 100 мл, прибавляют одну 
каплю раствора тропеолина и титруют 0,5 н. раствором 
едкого натра. Для определения конца титрования прово
дят контрольный опыт, для чего 25 мл раствора серно
кислого алюминия помещают в коническую колбу ем
костью 100 мл, прибавляют одну каплю раствора тро
пеолина и производят сравнение окрашиваний испытуе
мого и контрольного раствора. Содержание свободной 
серной кислоты X в % вычисляют по формуле

У _  У 0,0245-100  2,45 У

где V — объем точно 0,5 н. раствора едкого натра, по
шедший на титрование, мл;

G — навеска испытуемого продукта, г;
0,0245— количество серной кислоты, соответствующее 

1 мл точно 0,5 н. раствора едкого натра, г.
6.7. При определении содержания железа в пересчете 

на Fe203 применяются следующие реактивы:
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1) кислота соляная по ГОСТ 3118—67, уд. в. 1,12;
2) аммоний роданистый по ГОСТ 3764—64, 50%-ный 

раствор;
3) калий роданистый по ГОСТ 4139—65, 50%-ный 

раствор;
4) квасцы железоаммонийные по ГОСТ 4205-68;
5) калий надсернокислый по ГОСТ 4146—65, раствор 

17 а в 1 л воды;
6) вода дистиллированная;
7) раствор, содержащий FegOs, готовят следующим 

образом:
0,6039 г свежеперекристалллизованных железоам

монийных квасцов помещают в мерную колбу емкостью 
1 л, растворяют в воде, прибавляют 4 мл серной кисло
ты (уд. в. 1,84) и доводят водой объем раствора до 
метки.

1 мл раствора содержит 0,1 мл Рег0 3 (раствор А).
10 мл раствора А разбавляют водой до 100 мл (ра

створ Б). 1 мл раствора Б содержит 0,01 мг Fe2Ch.
5.8. При определении 0,5 мл раствора А при помо

щи пипетки переносят в колбу или цилиндр емкостью 
100 мл, куда предварительно наливают 50 мл воды, при
бавляют 2 мл соляной кислоты, 2 мл раствора надсерно- 
кислого калия, 2 мл распвора роданистого калия или 
аммония и хорошо перемешивают.

В другой такой же цилиндр или колбу прибавляют 
50 мл воды, те же количества соляной кислоты, раство
ра надсерноиислою калия, раствора роданистого калия 
или аммония и из бюретки по каплям прибавляют ра
створ Б до уравнивания окрашиваний в обоих цилиндрах 
или колбах.

Содержание железа Хг в % вычисляют по формуле
v  _  V 0,00001 1 Л П _0,001 Vх2 -  -  ш и------—  ,

где V—объем раствора, содержащего Fe20 3, пошедший 
на уравнение окрашиваний, мл;

G — навеска испытуемого продукта, взятая в объе
ме 0,5 мл, г;

0,00001— количество Fe2Os в 1 мл раствора, г.
5.9. При определении содержания мышьяка исполь

зуются следующие реактивы:
1) свинец уксуснокислый по ГОСТ 1027—67, 5%-ный 

раствор;
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2 ) бумажка, пропитанная раствором уксуснокисло
го свинца, приготовленная по ГОСТ 4517—65;

3) бумажка бромно-ртутная, приготовленная по 
ГОСТ 4517—65;

4) кислота серная по ГОСТ 4204—66, уд. в. 1,84;
5) олово двухлористое по ГОСТ 36—68, 10%-ный

раствор;
6) цинк металлический без мышьяка по ГОСТ 

989—62;
7) вода дистиллированная;
8) раствор, содержащий АвгОз. Готовят следующим 

образом: 0,6 л предварительно возогнанного химически 
чистого белого мышьяка 1-го сорта (по ГОСТ 1973—67) 
растворяют в небольшом количестве 10%-ного раствора 
едкого натра (по ГОСТ 4328—66), переносят в мерную 
колбу емкостью 1 л и доводят водой объем до метки — 
раствор А. 2,5 мл раствора А разбавляют водой до 100 
мл — раствор Б. 1 мл раствора Б содержит 0,015 мг 
AS2O3.

5.10. При определении 3 г испытуемого продукта, 
взвешенного с точностью до 0,0002 г, помещают в склян
ку прибора для определения мышьяка (рис. 21), раство
ряют в 70 мл воды и 10 мл серной кислоты при переме
шивании, прибавляют 2 капли раствора двухлористого 
олова, 7 г металлического цинка, быстро закрывают

пробкой со вставленны
ми в нее трубками и по
мещают прибор в темное 
место на 1,5 ч. Трубку 
заполняют вертикально 
расположенными полос
ками бумаги, пропитан
ной раствором уксусно
кислого свинца. В ниж
нюю часть трубки поме-

0/2

Ф5

Рис. 21. (Прибор для определе
ния мышьяка в коагулянте

1 — склянка с коагулянтом; 2 — 
колпачек из фильтровальной бу
мажки; 3 — трубка с полосками 
бумаги, пропитанными раствором 
уксуснокислого евин да; 4 — трубка 

с бромно-ртутной бумажкой
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щают кружок фильтровальной бумаги, сложенной кол
пачком.

В трубку помещают полоску бромно-ртутной бу
мажки.

Продукт считают соответствующим стандарту, если 
по истечении 1,5 ч окрашивание бромно-ртутной бумаж
ки будет не интенсивнее окрашивания такой же бумаж
ки, содержащей при тех же реактивах AS2O3.

5.11. Для определения содержания нерастворимого в 
воде остатка 2,5 г испытуемого продукта, взвешенного с 
точностью до 0,01 г, растворяют в горячей дистиллиро
ванной воде. Нерастворившийся остаток отфильтровыва
ют, промывают дистиллированной водой до исчезновения 
реакции S04 в промывных водах. Фильтр с осадком вы
сушивают, сжигают и прокаливают до постоянной массы.

Содержание нерастворимого остатка Х3 в % вычисля
ют по формуле

v  _  Gi-100 
Л з -------

где G — навеска испытуемого продукта, г;
G\ — масса прокаленного остатка, г.

5.12. Для проверки крепости раствора коагулянта в 
производственной практике существуют два метода.

1. Аналитический—титрованием со щелочью (NaOH 
или КОН).

2. Физический — по удельному весу раствора с помо
щью ареометра.

Аналитический метод определения крепости раствора 
наиболее точный, так как он не зависит от наличия не
растворимых примесей коагулянта в растворе и от тем
пературы последнего.

5.13. При аналитическом методе определения в кони
ческую колбу на 100 мл вливают 1 мл раствора коагу
лянта, 50 мл дистиллированной воды и 3—4 капли 0,1 %- 
ного раствора фенолфталеина и титруют 0,1 н. раство
ром NaOH до розовой окраски. Затем содержимое колбы 
нагревают до кипячения при этом окраска исчезает, а 
затем вновь титруют горячий раствор до розовой окрас
ки. Расчет крепости раствора коагулянта Xi в %, считая 
на A12(S04)3, или Ха, считая на А120 3, вычисляют по 
формуле

У    н о * 57/С в
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у _  на \7К 
2 10V *

где н — нормальность раствора;
К — поправка на титр;
а — количество NaOH, пошедшее на титрование (до 

и после нагревания), мл;
V — объем раствора коагулянта, взятого для титро

вания, мл.

Железный купорос

5.14. Железный купорос (сульфат закиси железа) 
FeSO^HgO получают в виде отхода при травлении 
черных металлов серной кислотой. Он представляет со
бой зеленовато-голубые кристаллы, поверхность которых 
вследствие постепенного окисления покрывается желтым 
налетом.

Технический железный купорос должен отвечать тре
бованиям, указанным в табл. 25.

Т а б л и ц а  25
Содержание, компонентов в %

Марка же сернокислой нерастворимых 
примесей, не 

более
свободной 

серной кисло
ты, не более

Удельный Объемная
лезного

Купороса
закиси же

леза FeS04, 
не менее

вес, г$мд масса, т/м*

А 53 0,4 0,25 2,99 1,9
Б 47 1 1,0 2,99 1,9

Растворимость железного купороса при разной тем
пературе представлена в табл. 26.

Т а б л и ц а  26

Растворимость в воде в % при °С

Формула
0 10 20 30 50

FeS04
FeS04-7H,0

13,5
24,8

17
31,4

21
38,4

24,8
45,5

32,3
59 ,5

Удельный вес раствора железного купороса при тем
пературе 18°С представлен в табл. 27.

Железный купорос выпускается также в виде раство
ра концентрацией 30% по продажному продукту. Ра-
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Т а б л и ц а  27

Содержание в растворе, 
% Удельный 

вес, г[мл
Содержание в растворе,

% Удельный 
вее, г!мл

FeSO* FeS04*7Hg0 FeSO* FeSO*.7HB0

1 1,83 1,0085 6 10,97 1,0575
2 3,66 1,018 7 12,8 1,068
3 5,48 1,028 8 14,63 1,0785
4 7,32 1,0375 9 16,45 1,09
5 9,14 1,0475 10 18,3 U

створ этот оодержит до 2% свободной серной кислоты; 
он вызывает интенсивную коррозию.

5.15. При определении содержания сернокислого 
закисного железа применяются следующие реактивы:

1) вода дистиллированная свежепрокипяченная и 
охлажденная;

2) калий марганцовокислый, 0,1 н. раствор;
3) кислота серная;
4) кислота ортофосфорная.
5.16. Для определения 1 г препарата взвешивают с 

точностью до 0,0002 г и растворяют в конической колбе 
вместимостью 250 мл в 100 мл воды, затем прибавляют 
при перемешивании 5 мл серной кислоты, 2 мл ортофос- 
форной кислоты, перемешивают и титруют раствором 
марганцовокислого калия до появления неисчезающего 
розового окрашивания.

Одновременно титруют контрольный раствор в тех 
же условиях, с теми же количествами применяемых ре
активов.

Содержание сернокислого закисного железа X в % 
вычисляют по формуле

Y _  (V— Vi) 0,0278-100  
G

где V — объем 0,1 н. раствора марганцовокислого калия, 
пошедший на титрование испытуемого раство-
ря, МЛ\

Vi — объем 0,1 н. раствора марганцовокислого калия, 
пошедший на титрование контрольного раство
ра, МЛ',

0,0278—количество сернокислого закисного железа, со
ответствующее 1 мл 0,1 н. раствора марганцово
кислого калия, г;

G — навеска препарата, г.
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Хлорное железо (FeCl3)
5.17. Его поставляют на водоочистные станции в гер

метически закрытых стальных барабанах емкостью 75— 
100 л. Содержание FeCU в товарном продукте в зависи
мости от сорта должно быть не менее 95—97% (ГОСТ 
11159—65). Содержание хлористого железа в % не более 
1—2, содержание нерастворимых в воде примесей в % 
не более 2, содержание мышьяка не более 0,001%.

Хлорное железо в смеси с сернокислой окисью желе
за можно получать и на самих водоочистных станциях 
путем обработки хлором раствора железного купороса. 
Получается так называемый хлорированный железный 
купорос

б FeS04 +  3 С1а -  2 FeCl8 +  2 Fe2 (S04)3.
Хлорирование железного купороса можно произво

дить непосредственно в очищаемой воде, добавляя хлор 
к воде до введения в нее раствора железного купороса. 
Расход хлора равен 0,128 мг на 1 мг FeS04-7 НгО. Раст
воримость хлорного железа в воде составляет 42,7% 
при 0°С и 51,6% при 30°С.

5.18. При определении содержания хлорного железа 
в товарном продукте применяются следующие реактивы:

1) калий йодистый, 15%-ный раствор;
2) кислота соляная, 10%-ный раствор;
3) натрий серноватистокислый, 0,1 н. раствор;
4) натрий двууглекислый;
51 крахмал растворимый, 1 %-ный раствор;
6) вода дистиллированная.
5.19. Для определения 3 г хлорного железа взвеши

вают по разности в бюмсе с точностью до 0,0002 г. На
веску осторожно переносят в стакан вместимостью 300 
мл, в который предварительно налито 100 мл дистилли
рованной воды. Полученный раствор фильтруют в мер
ную колбу вместимостью 250 мл через фильтр, предва
рительно высушенный при температуре 100—105°С до 
постоянной массы. Остаток на фильтре промывают дис
тиллированной водой, которую собирают в ту же мерную 
колбу. Промывку ведут до отрицательной реакции про
мывных вод на ион хлора (проба с раствором азотно
кислого серебра).

Фильтрат с промывными водами доводят водой до 
метки, и полученный раствор служит для определения 
содержания хлорного железа (раствор А).

Для этого в коническую колбу (с притертой пробкой)



вместимостью 300 мл вносят пипеткой 25 мл раствора 
А, добавляют около 0,5 г двууглекислого натрия, взятого 
на кончике шпателя, и приливают 5 мл соляной кислоты. 
По окончании растворения двууглекислого натрия до
бавляют 10 мл раствора йодистого калия, закрывают 
колбу пробкой, хорошо перемешивают ее содержимое 
и выдерживают раствор в темном месте в течение
5 мин.

Далее содержимое титруют раствором серноватисто- 
кислого натрия до бледно-желтого цвета, к нему при
бавляют 2—3 мл раствора крахмала и титруют посинев
ший раствор до обесцвечивания.

Содержание хлорного железа X в % вычисляют по 
формуле

у  _ У 0 ,01622-250-100 
25 *

где V — объем 0,1 н. раствора тиосульфата натрия, по
шедший на титрование, мл\

0,01622 — количество хлорного железа, соответствующее 
1 мл точно 0,1 н. раствора тиосульфата нат
рия, г\

G — навеска хлорного железа, г.
Для определения содержания нерастворимых в воде 

веществ промытый осадок с фильтром (см. выше — ос
таток на фильтре после фильтрования раствора хлорно
го железа) сушат при температуре 100—105°С до посто
янной массы. Содержание нерастворимых в воде приме
сей Xi в % вычисляют по формуле 

У —  O r 100 
1 О '

где Gi — масса высушенного остатка, г;
G — навеска хлорного железа, г.

Сернокислая окись железа Fes (S04) 3

5.20. Этот реагент не нашел широкого применения в 
технологии очистки воды вследствие сложности правиль
ного его дозирования, большого содержания свободной 
серной кислоты и сильно коррозионного воздействия на 
металл.

Трудность дозирования сернокислой окиси железа 
вызывается тем, что продукт может содержать сильно 
меняющееся количество свободной серной кислоты.
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При определении содержания Fe2(S04b -9 Н2О в то
варном продукте применяются реактивы:

1) вода дистиллированная;
2) дифениламин, 0,5%-ный раствор в серной кислоте;
3) калий двухромовокислый, 0,1 н. раствор;
4) кислота соляная;
5) олово хлористое, 10%-ный раствор свежеприго

товленный;
6) ртуть хлорная, насыщенный раствор;
7) смесь кислот. Готовят следующим образом: сме

шивают равные объемы разбавленных (1:1) кислот 
фосфорной и серной.

5.21. Для определения 7 г препарата взвешивают с 
точностью до 0,0002 г, помещают в мерную колбу вмести
мостью 250 мл, растворяют в воде и доводят объем ра
створа водой до метки. 25 мл этого раствора помещают 
в коническую колбу вместимостью 400 мл, прибавляют 
5 мл соляной кислоты, нагревают до кипения и прибав
ляют по каплям при перемешивании раствор хлористого 
олова до обесцвечивания раствора (избыток раствора 
хлористого олова не должен превышать 1—2 капли).

Быстро охладив колбу, раствор разбавляют до объе
ма 100—150 мл холодной водой и прибавляют 5 мл ра
створа хлорной ртути.

Раствор выдерживают в течение нескольких минут, 
затем разбавляют водой до объема 200—250 мл, при
бавляют 10 мл раствора смеси кислот, 6—7 капель ра
створа дифениламина и титруют раствором двухромово
кислого калия до неисчезающего синего окрашивания.

Содержание Fe2(S04)3-9 H20  X в % вычисляют по 
формуле

Х -=К'0,028102'250'100 —  28,102 
_  G-25 G

где V — объем 0,1 н. раствора двухромовокислого ка
лия, пошедший на титрование, мл;

G — навеска испытуемого препарата, г;
0,028102 — количество железа сернокислого окисного, 

соответствующее 1 мл 0,1 н. раствора двухро- 
мовокислаго калия, г.

Алюминат натрия

5.22. Алюминат натрия NaA102 приготовляется раст
ворением гидроокиси или окиси алюминия в растворе
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едкого натра. Этот коагулянт представляет собой твер
дые куски белого цвета с перламутровым блеском в из
ломе. Алюминат натрия применяют также в виде раство
ра, содержащего до 32% AI2O3. Сухой товарный продукт 
содержит 55% AI2O3, 35% Na20  и до 5% свободной ще
лочи NaOH. Алюминат натрия хорошо растворим в воде 
(37% при 20°С). Насыпной вес равен 1,2—1,8 т/л®.

Алюминат натрия можно применять как самостоя
тельный коагулянт и как вспомогательный. Алюминат 
натрия рекомендуется применять вместе с сернокислым 
алюминием
[А12 (S04)3 -f 6 NaAlQs +  12Н20  8А1 (ОН)3 [- 3 Na2S04.

Дозы алюмината натрия обычно составляют от У20 
до Vю дозы A12(S0 4)3. Их нужно подбирать так, чтобы 
получалась величина pH, при которой в иоде остается 
минимальное количество растворенного алюминия.

Вводить в воду алюминат натрия рекомендуется за 
1 мин до введения сернокислого алюминия.

Оксихлорид алюминия

5.23. Оксихлорид алюминия (Al2(OH)sCl)-бИгО 
приготовляется растворением свежеосажденной гидро
окиси алюминия в 0,5—1%-ных растворах соляной кис
лоты. Он представляет собой зеленоватые кристаллы с 
содержанием 40—44% А120 3 и 20—21% NaCl. Выпуска
ется в виде 35%-ного раствора.

в. ВСПОМОГАТЕЛЬНЫЕ СРЕДСТВА, 
ПРИМЕНЯЕМЫЕ ПРИ КОАГУЛЯЦИИ

6.1. Вспомогательные средства коагулирования при
меняют для интенсификации процессов агломерации кол
лоидных частиц, загрязняющих воду и добавленных для 
очистки воды коагулянтов, в частности для более быст
рого укрупнения хлопьев гидроокисей алюминия и же
леза.

Полиакриламид

6.2. Полиакриламид ПАА применяют для интенси
фикации процессов осветления и обесцвечивания воды и 
улучшения качества ее очистки.

Полиакриламид — это флокулянт, т. е. вещество, ус
коряющее слипание агрегативно-неустойчивых частиц и



повышающее прочность хлопьев. Его применяют в виде 
добавки к воде, обработанной обычным минеральным 
коагулянтом. В ряде случаев при обработке очень мут
ных вод, содержащих грубодисперсные частицы, может 
быть осуществлена интенсификация процессов осветле
ния воды с помощью одного полиакриламида или путем 
ввода полиакриламида перед коагулянтом.

Применение полиакриламида позволяет:
в камерах хлопьеобразования и отстойниках ускорить 

образование хлопьев и осаждение взвешенных частиц, 
улучшить эффект осветления и увеличить скорость дви
жения воды;

в осветлителях со взвешенным осадком увеличить 
концентрацию взвешенного слоя, сделать его более 
устойчивым и тяжелым, уменьшить вынос взвешенных 
веществ, увеличить скорость восходящего потока;

на фильтрах и контактных осветлителях увеличить 
время защитного действия, улучшить качество фильтра
та, повысить скорость фильтрации, сократить расход 
промывной воды.

Кроме того, полиакриламид позволяет уменьшить ко
личество остаточного алюминия или железа в очищенной 
воде и в некоторых случаях снизить их дозу коагулянта.

6.3. Технический полиакриламид представляет собой 
прозрачный, вязкий, желто-зеленый гель, содержит 4— 
9% активного продукта (полимера), а также некоторое 
количество примесей (гипс или сульфат аммония) моно
мера.

Молекула полимера состоит из звеньев амида (а) и 
солей акриловой кислоты (б)

— СН — СН2 — б)--СН —\ \со со
/ /ш 2 ОМе

Обработка воды полиакриламидом не изменяет вку
совых качеств воды и ее активной реакции pH.

Технический полиакриламид затвердевает при темпе
ратуре ниже 0°С. На воздухе из полиакриламида испа
ряется вода и он превращается в тонкие и хрупкие пла
стины.

Хранить полиакриламид следует при плюсовой тем
пературе.
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Водные растворы технического полиакралимида не 
обладают заметными коррозионными свойствами. Хране
ние этих растворов допускается в течение 20 дней. По
лиакриламид вводят в воду, как правило, после коагу
лянта. Необходимое время разрыва рекомендуется оп
ределять экспериментально. Необходимо обеспечивать 
хорошее перемешивание полиакриламида с обрабатыва
емой водой.

Необходимые дозы полиакриламида зависят от спо
соба его применения, качества обрабатываемой воды, ти
пов и параметров очистных сооружений.

При применении полиакриламида перед действую
щими фильтрами и контактными осветлителями выбор 
дозы производится опытным путем на сооружениях. При 
этом основными показателями эффективности примене
ния ПАА являются качество фильтрата, длительность 
фильтрации и расход промывной воды.

При применении полиакриламида перед сооружения
ми первой ступени (отстойники, осветлители со взве
шенным осадком) дозы его могут определяться пробным 
флокулированном (по эффекту осветления воды).

6.4. Содержание мономера-акриламида в техничес
ком продукте основано на присоединении брома по ре
акции

СН2 =  СН — CONH2 +  Вг2 -  СН2Вг — СНВг — CoNHa.
Бром получают из бромистого и бромноватокислого ка
лия

КВг03 +  5Вг +  6НС1 -  6КС1 +  ЗНаО +  ЗВг2.
Избыток брома выделяет йод из йодистого калия, кото
рый оттитровывают гипосульфитом

2 KJ “Ь Вг2 -*■ 2 КВг -f J2j 
J2 ~f- 2 Na2S208 Na2S4Oe 2 NaJ.

Для анализа попользуются следующие реактивы:
1) бромид — броматная смесь (1,67 г бромноватокис

лого и 6 г бромистого калия растворяют в воде и дово
дят до 1 л)\

2) соляная кислота (d—1,14 — 1,19);
3) раствор йодистого калия, 20%-ный;
4) раствор тиосульфата натрия, 0,01 н.;
5) раствор крахмала, 0,2%-ный.
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6.5. Для определения в колбу с притертой пробкой на 
100 мл наливают 50 мл 0,1%-наго раствора ПАА, быст
ро прибавляют 10 мл бромид-броматной смеси и 2 мл 
концентрированной соляной кислоты. Содержимое кол
бы перемешивают взбалтыванием и ставят на 10 мин в 
темное место. В колбу быстро вливают 1 мл 20%-кого 
раствора йодистого калия. Выделившийся йод оттитро- 
вывают 0,01 н. раствором тиосульфата, приливая в кон
це титрования в качестве индикатора несколько капель 
0,2 %-ного раствора крахмала.

Проводят контрольное титрование бромит-броматной 
смеси, для чего берут 50 мл дистиллированной воды и 
вводят те же реактивы.

Содержание мономера А в % в техническом продукте 
рассчитывают по формуле

. (hj — Лг) «-35,5-100

где fti — количество тиосульфата натрия, пошедшее на 
титрование раствора полиакриламида, мл;

ti2 — количество тиосульфата натрия, пошедшее на 
титрование бромид-броматной смеси (контроль
ная проба), мл;

и. — нормальность раствора тиосульфата натрия;
35,5 — количество акриламида, эквивалентное 1 мл 

1 н. раствора тиосульфата натрия, мг;
V—объем раствора полиакриламида, взятый для 

определения, мл;
С — содержанке полимера в растворе, мг1мл.

Вискозиметрическое определение содержания поли
акриламида в рабочих растворах основано на опреде
лении времени истечения через капилляр определенного 
объема рабочего раствора.

6.6. При определении используют капиллярный вис
козиметр (диаметр капилляра 0,8—1,0 мм). Вискозиметр 
помещают в термостат, где поддерживается температура 
20±0,1°С.

Отбирают пипеткой 10—15 мл рабочего раствора, 
объем которого должен быть постоянным во всей серии 
опытов, и вводят в нижний шарик широкого колена.

Надев каучуковую трубку на конец узкого колена, 
засасывают раствор из нижнего шарика в верхний так, 
чтобы, заполнив верхний шарик, раствор поднялся не
много выше метки.
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Затем дают раствору свободно вытекать, начиная 
отсчет с момента прохождения его через верхнюю метку 
и заканчивая при прохождении через нижнюю.

Вязкость рабочего раствора р в ст вычисляют по 
формуле

V- =  tK,
где t — время истечения, сек;

К — константа прибора (дана в прилагаемом к вис
козиметру паспорте).

Если константа вискозиметра неизвестна, то опреде
ляют время истечения через капилляр дистиллирован
ной воды при 20°С и вязкость рабочего раствора р, в ст 
вычисляют по формуле

t
P- =  t4i — ,<0

где ро — вязкость воды при 20ЧС, ст (рэ= 1,0068).
Для определения концентрации рабочих растворов 

полиакриламида предварительно необходимо построить 
калибровочные кривые зависимости вязкости от концен
трации полиакриламида.

Калибровочные кривые должны проверяться для ка
ждой новой партии полиакриламида.

Так как растворы полиакриламида обладают струк
турной вязкостью и не подчиняются закону Пуазейля, то 
измерения вязкости должны производиться с одним ка
пилляром.

Активированная кремнекислота

6.7. Активированную кремнекислоту готовят на во
доочистных станциях непосредственно перед введением в 
воду из раствора силиката натрия (жидкого стекла) 
путем нейтрализации 70—85% его щелочности. 1%-ный 
раствор жидкого стекла имеет щелочную реакцию (рН= 
=  11-г 12), коллоидная кремнекислота в этих условиях 
не образуется.

При нейтрализации, например, серной кислотой си
ликат натрия переходит в метакремневую кислоту 

Na2Si08 -j~ H*S04 -► H2SiOg -(- Ns^SOj.
Метаюремневая кислота гидролизуется с образовани

ем Si (ОН) 4, полимеризация которого постепенно приво
дит к образованию отрицательно заряженного коллои-
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да — активированной кремнекислоты. Коллоидные час
тицы этой кремнекислоты при добавлении к воде, обра
ботанной коагулянтами, способствуют коагуляции поло
жительно заряженных коллоидов гидрата окиси алю
миния, основных сульфатов алюминия или гидрата окиси 
железа.

Применение активированной кремнекислоты целесо
образно в тех случаях, когда в воде, обрабатываемой 
коагулянтами, содержится недостаточное количество 
отрицательно заряженных коллоидов или многовалент
ных анионов для обеспечения интенсивной коагуляции. 
Активированная кремнекислота улучшает также коагу
ляцию при низкой температуре воды. Целесообразность 
применения активированной кремнекислоты для улуч
шения обработки воды коагулянтами в каждом конкрет
ном случае следует устанавливать экспериментально 
пробной коагуляцией.

6.8. Для активирования кремнекислоты могут быть 
использованы различные активаторы. Во всех случаях 
их действие сводится к получению золей отрицательно 
заряженных коллоидов кремневой кислоты аналогично 
указанной выше реакции с серной кислотой.

Т а б л и ц а  28
Способ получения активированной кремнекислоты

Реагент Химическая реакция

Серная кислота Na20  п Si02-/nH20 + H 2S04^ n S i0 2-H20 +  
+Na2S04

Сернокислый алюми
ний

3(Na20  nSiOa ш Нй0)-)“А12(804)з—>
—>3{ft Si02 • H20) -)- А120з 3H20  - 3Na2S04

Хлор C12+H 20-H0C1+HC1 
Na20  nS i02 m H20+H0Cl+HCI->-

—>ti Si02 H20+NaOCl+NaCl

Углекислый газ (то
почные газы)

Na20  n Si02 mH20+ C 0 2->nSi02 H20 +  
+N a2COg

Сернокислый аммоний Na20  nSi02 mH20  f  (NH4)2S04-n S i0 2-H20 +  
+ 2  NH40H+Na2S04

Двууглекислая сода Na20  nSi02 m H20  f  2NaHC03^  
—>nSi02 H20-f-2Na2C03
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Химические реакции активирования кремнекислоты 
приведены в табл. 28, в которой раствор жидкого стек
ла обозначен Na20>rtSi0a-/niH2Q, а активированная кре- 
мнекислота обозначена nSiCVH^O.

Выбор реагента для активирования кремнекислоты 
определяется возможностями данной водоочистной стан
ции и экономическими соображениями.

На станциях, где применяется сернокислый алюминий 
в качестве коагулянта и хлор для обеззараживания во
ды, целесообразно использовать один из этих реагентов. 
Если необходимо производить хлорирование воды с ам- 
монизацией, то можно применить активирование крем
некислоты сернокислым аммонием. В результате вода 
будет обогащаться ионами NH4.

Спустя некоторое время после прибавления актива
тора к раствору жидкого стекла, коллоидные частицы 
активированной кремнекислоты начинают коагулировать, 
теряя заряды, и получается гель. В результате этого 
кремнекислота теряет активность. Поэтому активирован
ную кремнекислоту можно использовать только в течение 
нескольких часов после ее приготовления, но не раньше 
чем произойдет образование достаточного количества от
рицательно заряженных коллоидных частиц.

Дозы активированной кремнекислоты подбирают 
пробной коагуляцией. Обычно они не превышают 10 мг/л 
Si02, чаще бывают в пределах 3—6 мг/л.

6.9. Анализ исходного жидкого стекла для определе
ния содержания в нем Si02 и Na20  производится по сле
дующей методике.

6.10. При определении содержания окиси натрия 
применяются реактивы:

1) кислота соляная 0,1 н. раствор:
2) вода дистиллированная;
3) метиловый оранжевый (индикатор), 0,2%-ный ра

створ.
6.11. Для проведения испытания 1 г жидкого стекла 

помещают на часовое стекло и взвешивают с точностью 
до 0,0002 г. Навеску смывают горячей водой, стакан 
емкостью 250—200 мл накрывают часовым стеклом и со
держимое стакана после тщательного перемешивания 
кипятят в течение 10 мин. По охлаждении раствор тит
руют раствором соляной кислоты в присутствии 3—4 ка
пель раствора метилового оранжевого до перехода окра
ски из желтой в бледно-розовую.
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Содержание окиси натрия Xs в % вычисляют по фор
муле

Хй = 1/ 0,0031 -100

где V— объем точно 0,1 н. раствора соляной кислоты, 
пошедшей на титрование, мл;

G — навеска-жидкого стекла, г;
0,0031— количество окиси натрия, соответствующее 1 мл 

точно 0,1 н. раствора соляной кислоты, г.
6.12. Для контроля за правильностью приготовления 

рабочего раствора жидкого стекла рекомендуется оттит
ровать его пробу, взятую в определенном объеме, раство
ром соляной кислоты известной нормальности.

В общем виде концентрация приготовленного рабо
чего раствора по БЮг в г/л определяется по формуле

Sio2 =  ^ L L ,тс
где н. — нормальность кислоты, идущей на титрование;

V— объем кислоты, пошедшей на титрование пробы, 
мл;

31 — эквивалентный вес SiCb;
т — объем пробы приготовленного раствора жидкого 

стекла, взятой на титрование, мл;
b — содержание S1O2 в исходном жидком стекле в 

весовых процентах;
с — содержание Na^O в исходном жидком стекле в 

весовых процентах.
Необходимые концентрации рабочих растворов и их 

объемное соотношение определяются для каждой вновь 
поступающей на станцию партии жидкого стекла и сер
нокислого алюминия по описываемой методике.

Для наиболее быстрого установления соотношения 
реагентов определение проводят с одним раствором жид
кого стекла и четырьмя растворами сернокислого алю
миния с различным содержанием АЬ03.

Наиболее целесообразно пользоваться раствором 
жидкого стекла с содержанием Si02, равным 1,6±0,1%.

Содержание AI2O3 в растворах сернокислого алюми
ния при работе с натриевым жидким стеклом должно 
равняться 0,75—1 %.

Для определения соотношения компонентов 10 мл 
раствора жидкого стекла разбавляют дистиллированной
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водой до 100 мл и оттитровывают растворами сернокис
лого алюминия до исчезновения малиновой окраски.

Это титрование позволяет определить соотношение 
между раствором жидкого стекла и каждым из четырех 
растворов сернокислого алюминия.

Раствор жидкого стекла смешивают с каждым из 
четырех растворов сернокислого алюминия в найденных 
соотношениях в лабораторной мешалке при интенсивном 
перемешивании порядка 1500 обjмин в течение 2 мин.

После перемешивания полученные золи переливают 
в пробирки и определяют время их застудневания.

Застудневший золь не должен течь при наклоне про
бирки.

Для активизации в производственных условиях вы
бирают такое соотношение реагентов, при котором (вре
мя застудневания равно 6—8 ч. Если процесс застудне
вания четырех исследованных золей выходит за пределы 
этого времени, то подбор соотношений реагентов должен 
быть продолжен с измененной концентрацией раствора 
сернокислого алюминия.

Для увеличения времени застудневания следует поль
зоваться более разбавленными растворами сернокислого 
алюминия, для сокращения времени застудневания — 
более концентрированными. Необходимые концентрации 
рабочих растворов реагентов и их соотношение уточня
ются при работе на производственной установке.

Флокулянт ВА-2

6.13. Флокулянт ВА-2 — водорастворимый полиэлек
тролит, катионный поли (4-винил-М-бензилтриметил ам
моний хлорид).

ВА-2 коагулирует высокодисперсные взвешенные 
твердые частицы, связывает находящиеся в воде орга
нические гумусовые вещества, не токсичен и может быть 
иопользован и без коагулянта.

Дозы флокулянта ВА-2 выбираются опытным путем.
Флокулянт ВА-2 может быть использован в сочета

нии с сернокислым алюминием и один без коагулянта.
Метод определения малых концентраций флокулянта 

ВА-2 основан на реакции между поли (4чвинил-Ы-бен- 
зилтриметиламмонийхлоридом) и бромкрезоловым пур
пуровым при рН=8,2 с образованием окрашенной соли.



По интенсивности окраски, измеренной фотоэлектроко
лориметром, определяется содержание ВА-2 в растворе. 

Для определения готовятся следующие реактивы:
1) бромкрезоловый пурпуровый, 0,1 г индикатора ра

створяют в нескольких миллилитрах 1 н. раствора NaOH, 
добавляют дистиллированной воды до 100 мл. Устанав
ливают рН=8,2, добавляя несколько капель 1 н. H2SO4. 
Объем доводят до 150 мл. При определениях важно до
бавлять одинаковое количество раствора к испытуемому 
и контрольному растворам;

В

Рис 22 Калибровочная кривая для определения ВА-2

2) буферный раствор к 950 мл Vis М раствора 
Na2HP04 приливают 50 мл '/is М раствора NaH2P04, 
pH =8,2.

6.14. Определение ведется на фотоэлектроколоримет
ре ФЭК-Н-57. Для построения калибровочной кривой в 
колбах на 100 мл с притертыми пробками готовят по 50 
мл растворов ВА-2, содержащих 1,5; 2; 3; 5; 7; 10; 13 
мг,/л полимера. Контрольный раствор — 50 мл дистилли
рованной воды, не содержащей ВА-2. К каждому раство
ру добавляют 1,25 мл бромкрезолового пурпурового и 2,5 
мл буферного раствора, после тщательного перемешива
ния измеряют оптическую плотность раствора по отно
шению к контрольному на приборе ФЭК-Н-57 при А.=610
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нм (светофильтр № 7). Определение повторяют 2—3 ра
за на разных пробах. По полученным точкам строят ка
либровочную кривую, откладывая на оси абсциос содер
жание ВА-2 в растворе, а на оси ординат — оптическую 
плотность (рис. 22).

Для определения содержания ВА-2 в испытуемой 
воде к 50 мл исследуемого раствора, содержащего 1,5— 
13 мг/л ВА-2, добавляют указанные выше количества 
реагентов, и после перемешивания измеряют оптическую 
плотность раствора по отношению к контрольному ра
створу, не содержащему ВА-2.

Если исследуемый раствор содержит взвешенные ве
щества, то их предварительно удаляют центрифугирова
нием в течение 10 мин при 7000—9000 об/мин на центри
фуге ЦЛН-2. Оптическую плотность растворов после 
центрифугирования, измеренную при А,=610 нм, вычита
ют из полученных при определении ВА-2 показаний.

Концентрацию полимера в растворе находят по 
графику, представленному на рис. 22.

Флокулянт ВА-2 в количестве менее 1,5 мг/л может 
быть определен при предварительном выпаривании воды. 
Выпаривание производят в фарфоровой чашке на водя
ной бане.

Метод применим для определения содержания фло- 
кулянта ВА-2 в растворе в пределах 1,5—13 мг/л. Более 
высокие концентрации могут быть определены разбавле
нием раствора. Меньшие концентрации полимера опреде
ляются после предварительного выпаривания.

7. РЕАГЕНТЫ, ПРИМЕНЯЕМЫЕ ПРИ УМЯГЧЕНИИ, 
ПОДЩЕЛАЧИВАНИИ И СТАБИЛИЗАЦИОННОЙ ОБРАБОТКЕ

ВОДЫ

При реагентном умягчении применяют известь, соду, 
едкий натр, трннатрийфосфат.

Известь строительная

7.1. Известь строительная (ГОСТ 9179—70) изготов
ляется путем обжига известняков, доломитов, мела или 
доломитизированньюс известняков при 900—1200°С. Она 
состоит из окиси кальция СаО и примесей (недожог 
СаСОз, окись магния MgO, песок, глина). Различают не
гашеную известь: комовую в виде кусков и молотую, по-
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лучаамую в результате размола комовой. Под воздейст
вием воды известь «гасится» — гидратируется. Реакция 
идет с выделением тепла и заканчивается образованием 
гашеной извести — гидрата окиси кальция

СаО +  Н20  -» Са (ОН)2.
При гашении извести с избытком воды (до 3,5 м3/т) 

образуется известковое тесто — масса тестообразной кон
систенции. При гашении 1 т комовой извести образуется 
от 1,6 до 2,2 ма известкового теста. При гашении извести 
без избытка воды (0,7 m zJt ) образуется известь-пушонка, 
представляющая собой тонкий порошок. В зависимости 
от содержания в извести окиси магния различают из
весть кальциевую (содержание MgO не более 7%) и 
магнезиальную (содержание СаО не более 7%). Тон
кость помола молотой извести должна быть такой, что
бы 85% ее проходило через сито с размером ячеек 
0,085 мм, а воя известь проходила через сито с размерами 
ячеек 0,21 мм.

Данные о растворимости извести (считая на СаО) 
при различных температурах воды приведены в табл. 29.

Т а б л и ц а  29
Растворимость извести в воде

Температура 
воды, °С

Растворимость 
СаО, т [л

Температура 
воды, °С

Растворимость 
СаО, мг1&

0 1430 50 950
10 1330 60 860
20 1230 70 760
30 ИЗО 80 670
40 1040 100 490

В связи с малой растворимостью извести в воде ее 
часто дозируют в воду не в виде раствора, а в виде су
спензии, называемой известковым молоком, концентра
ция СаО в котором может достигать 10—16% по весу. 
Данные о плотности известкового молока, приготовлен
ного из извести, содержащей 50—60% СаО, приведены в 
табл. 30.

7.2. Для определения качества извести по суммарной 
активной части СаО и MgO отбирают из полученной 
партии среднюю пробу, измельчают и хорошо перемеши
вают. От отобранной пробы отвешивают 28 а и гасят не
большим количеством дистиллированной воды в стакане.
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Т а б л и ц а  30
Удельный вес и концентрация известкового молока 

при температуре 20°С

Содержание СаО
Удельный вес 
известкового 
молока, е]мл

Содержание
Са(ОН)в,
% по весуф % по весу

10 0,99 1,009 1,31
20 1,96 1,017 2,59
30 1,93 1,025 3,87
40 3,88 1,032 5,13
50 4,81 1,039 6,36
60 5,74 1,046 7,58
70 6,65 1,054 8,79
80 7,54 1,061 9,96
90 8,43 1,068 11,14

100 9,30 1,075 12,29
120 11,01 1,09 14,55
150 13,50 1,11 17,84

Если известь долго не растворяется, то стаканчик осто
рожно подогревают до того момента, пока все комочки 
не распадутся. После этого полученное тесто разбавляют 
дистиллированной водой и переносят без потерь ов лит
ровую мерную колбу. После охлаждения мерную колбу 
доливают дистиллированной водой до метки, тщательно 
перемешивают, затем отмеряют из нее 10 мл содержи
мого и разводят его такой же водой в другой мерной 
колбе емкостью 100 мл. Эту колбу несколько раз встря
хивают и берут из нее для титрования 10 мл раствора. 
Раствор титруют 0,1 н. НС1 в присутствии фенолфталеи
на. Количество миллилитров 0,1 н. НС1 умножают на Ю 
и получают содержание активных СаО и MgO в извести 
в процентах.

7.3. Для определения крепости известкового молока 
пипеткой отбирают 1 мл хорошо перемешанного извест
кового молока, переносят его в мерную колбу емкостью 
250 мл, добавляют около 100 мл дистиллированной во
ды, 1—2 капли фенолфталеина и титруют 0,1 н. НС1. 
Число миллилитров израсходованной НС1, умноженное 
на 100, дает крепость молока в миллиграмм-эквивалентах 
на литр. Для более точного определения крепости изве
сткового молока (по СаО) применяют сахарный метод.

Берут 60—100 мл свежепрокипяченной и охлажден
ной дистиллированной воды в коническую колбу, прибав-

213



л я ю т  10 мл и з в е с т к о в о г о  м о л о к а  и  н е с к о л ь к о  с т е к л я н н ы х  
б у с ,  х о р о ш о  п е р е м е ш и в а ю т ,  д о б а в л я ю т  5 г с а х а р а  ( д и 
с а х а р и д ) ,  х о р о ш о  в з б а л т ы в а ю т  в  т е ч е н и е  10—15 мин, 
п р и б а в л я ю т  3—5 к а п е л ь  ф е н о л ф т а л е и н а  и  т и т р у ю т  н е 
ф и л ь т р о в а н н ы й  р а с т в о р  1 н .  с о л я н о й  к и с л о т о й .  Т и т р о 
в а т ь  н у ж н о  м е д л е н н о  п о  к а п л я м ,  д о  и с ч е з н о в е н и я  р о з о 
в о г о  о к р а ш и в а н и я .  Ч и с л о  м и л л и л и т р о в  L н .  с о л я н о й  к и с 
л о т ы ,  п о ш е д ш е й  н а  т и т р о в а н и е  10 мл и з в е с т к о в о г о  м о л о 
к а ,  у м н о ж е н н о е  н а  100, д а е т  с о д е р ж а н и е  а к т и в н о й  С а О  
в  м и л л и г р а м м - э к в и в а л е н т а х  в  л и т р е .

Сода кальцинированная

7.4. С о д а  к а л ь ц и н и р о в а н н а я  т е х н и ч е с к а я  Na2CC>3 

( Г О С Т  10689—70) п о  с о д е р ж а н и ю  о с н о в н о г о  в е щ е с т в а  и  
п р и м е с е й  в ы п у с к а е т с я  т р е х  с о р т о в :  1 -го, 2 - го, 3 -го; п р е д 
с т а в л я е т  с о б о й  м е л к и й  г и г р о с к о п и ч н ы й  п о р о ш о к  б е л о г о  
ц в е т а ,  с о д е р ж а щ и й  в  з а в и с и м о с т и  о т  с о р т а  ( п о  с у х о м у  
в е щ е с т в у )  с о о т в е т с т в е н н о :  98. 94, 91% Ы а а С О з ;  к а л и я  в  
п е р е с ч е т е  н а  К а О  2,3; 6,0; 8,5%; ж е л е з а  в  п е р е с ч е т е  н а  
Fe20 3 0,02% ( в о  в с е х  с о р т а х ) ;  н е р а с т в о р и м о г о  в  в о д е  
о с т а т к а  0,2% ( в о  в с е х  с о р т а х )  и  в л а г а  н е  б о л е е  1%.

Д а н н ы е  о  р а с т в о р и м о с т и  с о д ы  в  в о д е  п р и  р а з л и ч н ы х  
т е м п е р а т у р а х  и  п л о т н о с т и  р а с т в о р о в  Na2C 03 п р и в е д е н ы  
в  т а б л .  31.

Т а б л и ц а  31
Растворимость кальцинированной соды в воде 

при различных температурах

Температура 
воды, °С

Растворимость 
безводной 

Na.CO., %
Температура 

воды, °С
Растворимость 

безводной 
NaaC03, %

0 6,4 30 29
10 11,2 40 33,2
20 17,8 50 32,2

Д л я  о п р е д е л е н и я  к а л ь ц и н и р о в а н н о й  с о д ы  в  т е х н и ч е 
с к о м  п р о д у к т е  п р и м е н я ю т с я  с л е д у ю щ и е  р е а к т и в ы :

1) к и с л о т а  с о л я н а я ,  0,5 н .  р а с т в о р ;
2) м е т и л о в ы й  о р а н ж е в ы й  ( и н д и к а т о р ) ,  0 ,1 % -ный р а 

с т в о р ;
3) в о д а  д и с т и л л и р о в а н н а я .
7.5. Д л я  п р о в е д е н и я  а н а л и з а  1 г с о д ы ,  п р е д в а р и т е л ь 

н о  в ы с у ш е н н о й  д о  п о с т о я н н о й  м а с с ы  п р и  105— 110°С, 
в з в е ш и в а ю т ,  п о м е щ а ю т  в  к о н и ч е с к у ю  к о л б у  в м е с т и -
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м о с т ь ю  300 мл, р а с т в о р я ю т  в  50 мл в о д ы ,  п р и б а в л я ю т  
1 к а п л ю  р а с т в о р а  м е т и л о в о г о  о р а н ж е в о г о  и  т и т р у ю т  
р а с т в о р о м  Н С 1  д о  п о я в л е н и я  р о з о в о - о р а н ж е в о й  о к р а с к и .

С о д е р ж а н и е  о б щ е й  щ е л о ч н о с т и  X  в  % в  п е р е с ч е т е  и а  
NasCOs в ы ч и с л я ю т  п о  ф о р м у л е

v  _  V 0,0265 100 
“  G

г д е  V — о б ъ е м  0,5 н .  р а с т в о р а  Н С 1 ,  и з р а с х о д о в а н н о г о  
н а  т и т р о в а н и е ,  мл;

0,0265 — к о л и ч е с т в о  Ы а г С О з ,  с о о т в е т с т в у ю щ е е  1 мл т о ч 
н о  0,5 н .  р а с т в о р а  Н С 1 ,  г;

G — н а в е с к а  с о д ы ,  г.

Н а т р  е д к и й  т е х н и ч е с к и й

7.6. Н а т р  е д к и й  т е х н и ч е с к и й  п р е д с т а в л я е т  с о б о й  б е 
л у ю  н е п р о з р а ч н у ю  г и г р о с к о п и ч е с к у ю  м а с с у ,  р а с п л ы в а ю 
щ у ю с я  н а  в о з д у х е .  П р и  в о д о п о д г о т о в к е  п р и м е н я ю т с я  
м а р к и  А  и  Б  с  с о д е р ж а н и е м  н е  м е н е е  95—92% NaOH и  
н е  б о л е е  3—2,5% И а г С О з ,  1,5—3,75% NaCl и
0,2 % ж е л е з а  в  п е р е с ч е т е  н а  Б е з О з .

Д а н н ы е  о  р а с т в о р и м о с т и  и  п л о т н о с т и  р а с т в о р о в  е д 
к о г о  н а т р а  п р и в е д е н ы  в  т а б л .  32 и  33.

Т а б л и ц а  32
Растворимость едкого натра в воде при различных 

температурах

Температура Растворимость Температура Растворимость 
NaOH, %воды, °С NaOH, % воды, °С

0 29,6 20 52
10 34 30 54

| 40 56

Т а б л и ц а  33
Удельный вес растворов едкого натра при температуре 20°С

Содержание NaOH
Удельный вес 

е/мл

Содержание NaOH
Удельный вес, 

г/мл% по весу е/л % по весу г/л

1 10,1 1,01 6 63,9 1,065
2 20,4 1,02 7 75,31 1,076
3 30,95 1,03 8 86,9 1,087
4 41,7 1,04 9 98,8 1,098
5 52,7 1,05 10 110,9 1,109
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7.7. Для определения содержания едкого натра в тех
ническом продукте применяются реактивы:

1) кислота соляная, 1 н. раствор;
2) фенолфталеин, 1%-ный спиртовой раствор;
3) барий хлористый, 10%-ный раствор;
4) вода дистиллированная, не содержащая С02. Го

товится по ГОСТ 4617—65.
Перед определением с пробы едкого натра удаляют 

верхний выветрившийся слой, быстро взвешивают 20 г 
с точностью до 0,01 г. Затем навеску переносят в колбу 
емкостью 500 мл и растворяют в воде. Раствор охлажда
ют до комнатной температуры, доводят объем его водой 
до метки и тщательно перемешивают. Получают рас
твор А.

25 мл раствора А отбирают в мерную колбу емкостью 
500 мл, приливают 300—400 мл воды, раствор охлажда
ют до комнатной температуры, затем доводят объем 
раствора до метки и тщательно перемешивают— раст
вор Б.

7.8. Для определения в коническую колбу емкостью 
250 мл приливают пипеткой 25 мл раствора А или Б, 
приливают к нему 20 мл раствора хлористого бария 
(предварительно нейтрализованного по фенолфталеину) 
и титруют содержимое колбы 1 н. раствором соляной 
кислоты с индикатором фенолфталеином.

Содержание едкого натра в товарном продукте X 
вычисляют по формуле

-у — У 0,04-500 1°0 
_  G 25

где V — объем 1 н. раствора соляной кислоты, пошедшей 
на титрование, мл;

0,04 — количество едкого натра, соответствующее 1 мл 
1 н. раствора соляной кислоты, г;

G — навеска едкого натра, взятая для приготовления 
раствора А или Б, г.

Соль поваренная пищевая (ГОСТ 13830—68)

7.9. Повареная соль выпускается с содержанием 
NaCl, считая на сухое вещество, не менее 98% (высший 
сорт), 97,5% (1-й сорт) и 96,5% (2-й сорт) и нераство
римых в воде веществ соответственно 0,2; 0,5 и 0,9%•
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Растворимость NaCl при изменении температуры воды 
почти не изменяется и составляет около 26— 27%.

Данные о плотности растворов NaiCl приведены в 
табл. 34.

Т а б л и ц а  34
Удельный вес растворов NaCl различной концентрации

Содержание NaCl
Удельный 
вес, г/мл

Содержание NaCl
Удельный 
вес, г/мл% по весу г/л % по весу г/л

0 10,1 1,005 8 8 4 ,5 1,056
2 20 ,3 1,013 9 95 ,6 1,063
3 30 ,6 1,020 10 107,1 1,071
4 41,1 1,027 12 130 1,086
5 5 1 ,7 1,034 15 166 1,109
6 6 2 ,5 1,041 17 191 1,124
7 73 ,4 1,043 20 230 1,148

Кислота серная техническая H2 S 0 4  (ГОСТ 2184—67)
7.10. Серная кислота — прозрачная бесцветная м ас

лянистая жидкость, содержит от 75 до 94% H 2 SO 4  в за 
висимости от вида кислоты (башенная, олеум, купорос
ное масло и д р .) . Серная кислота смешивается с водой  
в любых соотношениях. Растворение серной кислоты в 
воде идет с  большим тепловыделением, поэтому при при
готовлении раствора серной кислоты ее следует тонкой 
струей при перемешивании вливать в воду. Совершенно 
недопустимо вливать воду в серную кислоту.

Удельные веса (плотность) растворов серной кислоты 
приведены в табл. 36.

Т а б л и ц а  35
Удельный вес растворов серной кислоты при температуре 20°С

Содержание HaS04
Удельный вес 

раствора, г/мл

Содержание H*S04
Удельный вес 

раствора, г/мл% по весу г/л % по весу г/л

0 ,5 5 ,03 1,003 9 95,32 1,059
1 10,05 1,005 10 106,6 1,066
2 20 ,24 1,012 15 165,3 1,102
3 30,55 1,018 20 227 ,9 1,139
4 41 ,00 1,025 25 294,6 1,178
5 51,58 1,032 30 365 1,219
6 62,31 1,038 40 521 1,303
7 73,17 1,045 50 697 ,5 1,395
8 84,18 1,052 70 1127 1,611
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Кислота соляная техническая НС1 (ГОСТ 1382—69)

7.11. Соляная кислота — прозрачная жидкость желто
ватого цвета без осадка и механических примесей. 1-й 
сорт содержит не менее 27,5% НС1 и не более 0,4% сер
ной кислоты в пересчете на S03, 0,03% Fe и 0,01% AS.
2-й сорт содержит также не менее 27,5% НС1, не бо
лее 0,6% серной кислоты в пересчете на S03; содержа
ние Fe и As не нормируется.

Тринатрийфосфат Na3P 0 4-12H20  (ГОСТ 201—58)
7.12. Тринатрийфосфат — кристаллы белого и желто

ватого цвета. Содержание Р0 4 в товарном продукте не 
менее 23,7%, а нерастворимых веществ не более 0,1%.

При определении содержания тринатрийфосфата в 
товарном продукте применяются реактивы:

1) кислота соляная, 0,1 н. раствор;
2) натрий хлористый,
3) фенолфталеин, 1%-ный спиртовой раствор,
4) натр едкий, 0,1 н. раствор;
5) метиловый оранжевый, 0,1%-яый водный раствор;
6) вода дистиллированная, не содержащая СОа.
7.13. Для определения 10 г тринатрийфосфата взве

шивают с точностью до 0,001 г, растворяют в небольшом 
объеме воды, не содержащей СОг, в мерной колбе ем
костью 500 мл, доводят объем раствора той же водой до 
метки и тщательно перемешивают.

25 мл раствора переносят в коническую колбу емко
стью 200—250 мл, добавляют 10 г хлористого натрия, 5— 
6 капель раствора фенолфталеина и титруют раствором 
соляной кислоты до исчезновения розового окрашива
ния — Vi. Затем добавляют 2—3 капли раствора метило
вого оранжевого и титруют той же кислотой до измене
ния окрашивания метилового оранжевого — У2. после 
чего добавляют избыток (1 мл) кислоты, кипятят 2— 
3 мин, охлаждают без доступа С0 2, точно нейтрализуют 
ОД н. раствором едкого натра до появления оранжевого 
окрашивания, затем раствор титруют 0,1 н. раствором 
едкого натра до появления розового окрашивания — У3.

В случае отсутствия в тринатрийфосфате углекислого 
натрия и бикарбоната все три объема (с учетом нормаль
ности) должны быть равны: У1= У 2= У 3. Бели этого не 
наблюдается, то содержание тринатрийфосфата X в % в 
пересчете на Р 0 4 вычисляют по формуле
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v _  У„-0,009498-500-100 
0-25

где Vs — объем раствора едкого натра, пошедший на 
третье титрование, мл\

0,009498 — количество РО4, соответствующее 1 мл точ
но 0,1 н. раствора едкого натра, г;

G — навеска тринатрийфосфата, г.
Гексаметафосфат натрия технический (NaP03)e

7.14. Гексаметафосфат натрия является комплексным 
соединением Naa[Na4(POs)e].

Гексаметафосфат натрия может быть получен путем 
нагревания фосфорнокислых солей NaH2P04, Ыа2Н2Р20 7 
или NaNH4HP04 до температуры 700° С с последующим 
быстрым охлаждением расплавленной массы.

Образование гексаметафосфата натрия при этом про
исходит по следующей схеме:

NaH2P0 4̂ = ^  (NaPOs) (NaP08)8

->(NaP08)4^ = ^ ( N a P 0 8)e.
В интервале температур 250—*505° С образуется 

малорастворимая в воде соль (ЫаРОз)з — триметафос- 
фат натрия. Последний устойчив лишь до температуры 
607° С и в пределах 607—640° С переходит в тетрамета
фосфат натрия (NaP0 3)4. При дальнейшем натревании 
до 700° С и быстром охлаждении расплавленной массы 
получается гексаметафосфат натрия (ЫаРОз)в-

Медленное охлаждение расплавленной массы при
водит к обратному переходу гексаметафоофата в тетра- 
метафосфат, а затем в триметафосфат натрия.

Наиболее распространенной из кислот фосфора яв
ляется ортофосфорная кислота Н3РО4, которая при дли
тельном нагревании до 250—400° С в результате отщеп
ления молекул воды последовательно образует пирофос- 
форную и метафосфорную кислоту но реакциям:

пирофосфорная
кислота

2Н8Р04 - Н 4Р20 7 +  Н20;
метафосфорная

кислота
Н4Р20 7 -  2НР08 +  Н20.

Как сама метафосфорная кислота, так и ее соли в 
растворе и в расплавленном состоянии более или менее
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полимеризованы, т. е. образуют из молекул одного и то
го же вещества более сложные частицы с удвоенным, 
утроенным и т. д. молекулярным весом. Они отвечают 
формуле (Н Р О з)х , где х = 2 -гб.

Одним из полимеров натоиевой соли метафосфорной 
кислоты является гексаметафосфат натрия, представля
ющий собой стекловидную гигроскопическую соль, спо
собную с течением времени расплываться во влажном 
воздухе.

При растворении гексаметафосфата натрия в природ
ных водах, содержащих катионы Са2+ и Mg2+, и при из
бытке его по отношению к этим катионам образуются 
растворимые комплексные соединения, в которых атомы 
натрия в анионе гексаметафосфата обмениваются на 
атомы Са2+, Mg2+ и другие поливалентные катионы, со
держащиеся в воде. В частности, для солей кальция, 
магния и двухвалентного железа формула образующихся 
с гексаметафосфатом натрия растворимых комплексных 
соединений имеет следующий вид:

Na2 [Саа (Р03)в1; Naa tMg2 (P08)e]; Naa iFea (Р03)в].
Диссоциация этих соединений дает катионы Na+ и 

комплексные анионы
[Са2 (P03)el2-; [Mg2 (Р03)в]2"; [Fe2 (Р03)в12_.

Если в растворе ие имеется избытка геюсаметафосфа- 
та натрия по сравнению с поливалентными катионами, то 
идет образование малорастворимых соединений, напри
мер, типа гексаметафосфата кальция Са[Са2(Р 03)в], в 
котором все ионы натрия замещены кальцием.

Гексаметафосфат кальция является малораствори
мым соединением и при концентрациях более 100— 
150 мг/л выпадает из раствора, вызывая его помутнение.

Это соединение может быть легко переведено в раст
воримое состояние Ыа.2[СаДРОз)б], если добавить избы
ток гексаметафоофата натрия. В этом случае муть, ко
торая образуется при избытке суспензии метафосфата 
кальция, исчезает и раствор становится прозрачным.

При подготовке воды гексаметафосфат натрия может 
применяться:

а) для предупреждения осаждения карбоната каль
ция СаСОз в водопроводных системах;

б) для предотвращения выделения осадка гидрооки
си железа из вод, содержащих железо;



в) для растворения карбонатных и железистых от
ложений;

г) для борьбы с коррозией труб и насыщением вслед
ствие этого воды соединениями железа.

Гексаметафосфат натрия хорошо растворим в воде. 
При температуре 20° С растворимость его равна 973,2 г/л. 
С повышением температуры растворимость его возрас
тет и при 80° С достигает 1744 г/л.

В водных растворах гексаметафосфат натрия гидро
лизуется, причем повышение температуры ускоряет 
гидролиз. Кислоты, введенные в растворы гексамета
фосфата натрия, также ускоряют гидролиз, причем с 
увеличением концентрации кислоты гидролиз ускоряет
ся. Наибольшее ускорение гидролиза вызывают соляная 
н азотная кислоты.

Конечным продуктом гидролиза является ортофос
фат натрия. Раствор геисаметафосфата натрия с содер
жанием 3 г/л Na2[Na4(P0 3)e]t приготовленный на 
12%-ной соляной кислоте, через 24 ч при 20° С гидроли
зуется полностью до ортофосфатов.

В водном растворе гексаметафосфат натрия диссо
циирует по схеме

Na2 [Na* (P03)e] t  2 Na+ +[N34(P08)e \2~.
При повторном нагревании переход из триметафос- 

фата в гексаметафосфат натрия получить нельзя.
В зависимости от способа приготовления и чистоты 

исходных продуктов гексамегафосфат натрия может со
держать некоторое количество примесей в виде нераст
воримой взвеси, пирофосфата натрия (кислого или сред
него), ортофосфатов железа, карбонатов и др.

Если имеется кислый пирофосфат натрия Na2H2P2C>7, 
то водные растворы гексаметафосфата натрия имеют 
кислую реакцию. Средние соли пирофосфата и карбона
ты сообщают растворам гексаметафосфата натрия ще
лочную реакцию.

Чистый гексаметофосфат натрия содержит обычно 
до 98%

Na2 [Na4 (Р03)в] и около 2% Na2H2P20 7.
Содержание метафосфатов в нем составляет 68— 

69% Р2О5. Величина pH 1%-ного раствора чистого 
гексаметафосфата натрия колеблется в пределах 5,2— 
6,5.
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В техническом гексаметафосфате натрии, изготовля
емом Лопатинским фосфоритным рудником (г. Воскре- 
сенск Московской области), содержание метафосфатов 
эквивалентно 53—57% Р2О5 или 70—71% Nas[Na4- 
•(РОз)б]. 1%-ный раствор этого реагента содержит 
0,05%) нерастворимых примесей 0,04—0,06% железа. Ве
личина pH 1 %)-ного раствора равна 6,8.

7Л5. Если партия гексаметафосфата натрия достав
лена в бидонах, бочках или банках, то содержание актив
ной части нужно определять не менее чем в 3 бочках 
(бидонах или банках), если общее количество их менее 
20 и в 5 бочках, бидонах или банках, если количество 
их превышает 20.

Из каждой бочки (бидона или банки) отбирают 
0,5 кг продукта, распределяют его равным слоем на бу
маге, делят крестообразными линиями на 4 части, отби
рают из каждой части по 5 г. перемешивают отобран
ные порции и получают среднюю пробу.

Из средней пробы берут навеску 1 г и растворяют в 
1 л дистиллированной воды. Растворение производят 
следующим образом: навеску высыпают в мерную литро
вую колбу, в которой имеется 200—300 мл дистиллиро
ванной воды, и встряхивают в течение 1—2 ч до полно
го растворения взятой навески. Затем доливают до метки 
дистиллированной водой, тщательно перемешивают и от
бирают 100 мл для определения содержания гексамета
фосфата натрия в техническом продукте.

100 мл приготовленного описанным образом раствора 
помещают в коническую колбу емкостью 200—250 мл с 
притертой или резиновой пробкой и титруют, встряхивая 
колбу, 0,1 н. растворам хлористого бария ВаС12 
(12,216 г ВаС12-2Н20  в 1 л дистиллированной воды) 
до появления опалесценции (слабой мути). 1 мл 0,1 н. 
раствора ВаСЬ, израсходованного на титрование, соот
ветствует 10,15 мг гексаметафосфата натрия, выражен
ного в Р 2О 5.

Содержание гексаметафосфата натрия (активной 
части) X в % в исследуемом продукте вычисляется по 
формуле

Х = п-10,15,
где п — количество 0,1 н. раствора ВаС12, пошедшего на 

титрование, мл.
7.16. Метафосфаты в воде определяют по разности 

между содержанием фосфатов в двух пробах:



1) обработанной крепкой азотной кислотой для пре
вращения метафосфатов в ортофосфаты (в этой пробе 
определяют суммы мета- и ортофосфатов);

2) необработанной крепкой азотной кислотой, в кото
рой определяются только ортофосфаты.

При анализе применяются следующие реактивы:
1) соляная кислота, разбавленная 1:11;
2) раствор метилового оранжевого, 0,1%-ный;
3) азотная кислота, разбавленная 1.1;
4) (раствор аммиака, 20—24%-ный.
7.17. Для определения к 50 мл прозрачной исследуе

мой воды прибавляют каплю метилового оранжевого и 
подкисляют соляной кислотой M l до перехода окраски 
в золотисто-оранжевую. Прибавляют 15 мл азотной кис
лоты 1:1 и кипятят в течение 15 мин, охлаждают и 
нейтрализуют раствором аммиака до слабокислой реак
ции. Затем определяют фосфаты следующим образом: в 
цилиндр Генера № 1 наливают пробу воды после нейт
рализации и доводят дистиллированной водой до 100 ил.

В цилиндр Генера № 2 помещают стандартный раст
вор фосфата калия, разбавленный дистиллированной во
дой до 50 мл В цилиндр № 1 при перемешивании вво
дят 4 мл молибденовокислого аммония и 0,5 мл хло
ристого олова, а в цилиндр № 2 вводят 2 мл молибде
новокислого аммония и 0,25 мл хлористого олова. Через 
2—5 мин жидкость из цилиндра № 1 сливают через 
кран до 52 мл и колориметрируют, как при определении 
ортофосфатов.

Сумму фосфатов 2ф в мг/л, считая на Р2О5, рассчиты
вают по формуле

2    0,05яд1000 g
ф — 6-50

где 0,05 — коцентрация фосфатов в стандартном раство
ре, выраженная в PeOs, мг/мл; 

п — количество стандартного раствора, помещен
ного в цилиндр № 2, мл;

а — высота столба жидкости в цилиндре № 2, см; 
b — высота столба жидкости в цилиндре № 1, см;

50 — объем исследуемой воды, взятой для опреде
ления, мл.

Бели в исследуемой воде фосфатов содержится более 
2 мг/л, то получается слишком темная окраска и необ
ходимо произвести предварительное разбавление иссле
дуемой воды дистиллированной.
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Но разности между суммой фосфатов 2ф и ортофос
фатами определяют метафосфаты.

J7.18. Для определения ортофосфатов 50 мл исследуе
мой воды, свободной от взвеси и окраски, помещают в 
цилиндр Генера № 1 и при перемешивании добавляют 
туда 2 мл раствора молибденавонислото аммония и по 
0,25 мл хлористого олова.

В цилиндр Генера № 2 вводят от 0,1 до 1 мл стандарт
ного раствора фосфата калия (в зависимости от содер
жания фосфатов в исследуемой воде), разбавляют дис
тиллированной водой до 50 мл и при перемешивании 
вводят туда такое же количество реактивов, как в ци
линдре № 1. Через 2—5 мин растворы колориметрируют, 
выравнивая окраски в цилиндрах с помощью кранов, вы
пуская часть раствора из цилиндра с более интенсивной 
окраской.

Содержание ортофосфатов X в мг/л в исследуемой 
воде рассчитывают по формуле

Y  _  0,05яд-1000

где 0,05 — концентрация фосфатов в стандартном раст
воре, выраженная в PgOs, мг/мл; 

п —количество стандартного раствора фосфата 
калия, помещенного в цилиндр № 2, мл\ 

а— высота столба жидкости в цилиндре № 2, см; 
b — высота столба жидкости в цилиндре № 1, см.

8. РЕАГЕНТЫ,
ПРИМЕНЯЕМЫЕ В ПРОЧИХ ПРОЦЕССАХ 

ОБРАБОТКИ ВОДЫ

Натрий кремнефтористый технический 
(ГОСТ 87—66)

8.1. Натрий кремнефтористый технический Na^SiFe — 
мелкий кристаллический порошок белого цвета, иногда 
с серым или желтоватым оттенком. Высший, 1-й и 2-й 
сорта содержат соответственно не менее 98, 95 я 93% 
NaaSiFe, не более 1% влаги и не более 0,1—0,15% сво
бодной кислоты в пересчете на НС1. Растворимость в во
де при 20°С 0,7% и при 40°С 1%. Используется для фто
рирования воды.
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8.2. При определении содержания кремнефтористого 
натрия в техническом продукте применяются реактивы:

1) натр едкий 0,5 н. раствор;
2) фенолфталеин, 1 % -ный спиртовой раствор;
3) вода дистиллированная, не содержащая С02.
Для определении 1 г кремнефюристого натрия взве

шивают с точностью до 0,0002 г, помещают в коническую 
колбу емкостью 250 мл, прибавляют 100 мл горячей во
ды, 2—3 капли фенолфталеина и титруют 0,5 н. раствором 
едкого натра до появления розового окрашивания, после 
чего содержимое колбы нагревают до кипения и снова 
титруют до исчезающего розового окрашивания.

Отмечают число миллилитров едкого натра, пошед
шее на титрование кремнефтористого натрия и свободной 
кислотности.

Количество едкого натра V\ в мл, отнесенное к 100 г 
кремнефтористого натрия и приведенные к 0,5 н. раство
ру, вычисляют по формуле

где V— объем 0,5 н. раствора едкого натра, пошедший 
на титрование, мл;

G — навеска кремнефтористого натрия, г.
Содержание кремнефтористого натрия NajSiFg X в 

% вычисляют по формуле
X =  (Vi—Ка)0,0235,

где Ve—количество 0,5 н. раствора едкого натра, соот
ветствующее свободной кислотности (опреде
ление см. ниже), мл;

0,0235 — количество Na2SiFe, соответствующее 1 мл 
0,5 н. раствора едкого натра.

8.3. Для определения содержания свободной кислот
ности ( в пересчете на НС1) применяются реактивы:

1) калий хлористый;
2) натр едкий, 0,1 н. раствор;
3) метиловый желтый, 0,1%-ный спиртовой раствор;
4) метиловый синий (медицинский препарат), 0,1%- 

ный спиртовой раствор;
5) смешанный индикатор, приготовленный из метило

вого желтого и метилового синего в отношении по объе
му 1 :1 (сохраняют в темной склянке);

6) вода дистиллированная, не содержащая СОй.
8.4. При определении 12—13 г кремнефтористого нат

рия помещают в мерную колбу емкостью 250 мл, добав-
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ляют 100—150 мл воды и 4—5 г хлористого калия. Со
держимое колбы перемешивают, объем раствора доводят 
водой до межи, взбалтывают и фильтруют через двой
ной плотный фильтр. Отбирают 50 мл фильтрата, поме
щают в коническую колбу емкостью 250 мл, прибавляют
3—4 капли смешанного индикатора, который окрашива
ет испытуемый раствор в розово-фиолетовый цвет, и 
титруют из микробюрежи 0,1 н. раствором едкого натра 
до перехода розово-фиолетового окрашивания в бесцвет
ное с зеленоватым оттенком. Количество едкого натра 
V2 в мл, соответствующее свободной кислотности, отне
сенное к 100 г кремнефтористого натрия и приведенное к 
0,5 н. раствору, вычисляют по формуле 

„  _  Va 250 100 
5-50 G ’

где Уз — объем точно 0,1 н. раствора едкого натра, по
шедший на титрование, мл;

G— навеска кремнефтористого натрия, г.
Содержание свободной кислотности X в % в пересче

те на НС1 вычисляют по формуле
v  _  Vs 0,00365 250 100 

1 G 50

где 0,00365 — количество соляной кислоты, соответству
ющее 0,1 н. раствору едкого натра, г;

G — навеска кремнефтористого натрия, г.

Натрий фтористый технический (ГОСТ 2871—67)

8.5. Натрий фтористый — порошок белого или свет- 
лого-серого цвета Выпускают двух сортов: 1-го и 2-го, 
содержащих NaF соответственно не менее 95 и 80%, вла
ги не более 0,5 и 2% и нерастворимых в воде веществ 
не более 2% (для 1-го сорта). Растворимость при 20°С
41,7 г!л. Используется для фторирования воды.

8.6. При определении содержания соды и фтористого 
натрия в техническом продукте применяются реактивы:

1) калий хлористый;
2) кислота соляная, 0,25 н. раствор;
3) натрий гидрат окиси (натр едкий) 0,25 н. раствор;
4) смешанный индикатор: 0,1%-ный спиртовой раст

вор метиленовой сини и 0,1%-ный спиртовой раствор 
диметилового желтого смешиваю^ в отношении 1:1 и 
хранят в темной склянке;
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5) натрий кремнекислый. 60 г кремнекислого натрия 
растворяют при нагревании в 500 мл воды и фильтруют 
через фильтр с синей лентой;

6) золь. В коническую колбу вместимостью 250 мл 
помещают 5—10 мл концентрированной соляной кисло
ты, прибавляют 5—7 капель смешанного индикатора и 
приливают небольшими порциями раствор кремнекисло
го натрия до перехода окраски раствора из розово-фио
летовой в бесцветную с сероватым оттенком Получен
ный золь сохраняют при температуре 20°С Срок годности 
2—3 суток.

8.7. Для определения содержания соды 0,5 г испыту
емого фтористого натрия взвешивают с точностью до 
0,0002 г, помещают в коническую колбу вместимостью 
250 мл и растворяют в 30 мл воды. Раствор нагревают 
до кипения и прибавляют 3—4 капли фенолфталеина.

Если раствор остается бесцветным, значит фтористый 
натрий не содержит соды. Если же раствор окрашивает
ся в розовый цвет, то к нему прибавляют 3—4 мл раст
вора соляной кислоты и избыток ее оттитровывают раст
вором едкого натра.

Раствор сохраняют для определения фтористого нат
рия.

Содержание МагСОз X в % вычисляют по формуле 
Vi —  Ve 0,01325-100

где Vi—объем 0,25 н. раствора соляной кислоты, до
бавленной к раствору, мл;

Vs — объем 0,25 н. раствора едкого натра, пошед
ший на обратное титрование, мл;

G — навеска фтористого натрия, г;
0,01325 — количество ИагСОз, соответствующее 1 мл 

0,25 и. раствора соляной кислоты, г.
8.8. Для определения содержания фтористого натрия 

к раствору полученному после определения содержания 
соды, добавляют 35 мл раствора соляной кислоты, 7— 
10 мл золя и нагревают до температуры 80—90°С. Затем 
к раствору добавляют 3—4 г хлористого калия, охлаж
дают, прибавляют 5—6 капель смешанного индикатора и 
титруют раствором едкого натра до изменения окраски 
от фиолетовой в бесцветную со слабо-зеленоватым от
тенком.
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Содержание фтористого натрия X в % вычисляют по 
формуле

Х = V —  Уг 0 ,01575-100

где V — объем 0,25 н. раствора соляной кислоты, до
бавленный к испытуемому раствору, мл;

Vi — объем 0,25 н. раствора едкого натра, израсхо
дованный на титрование, мл;

G — навеска фтористого натра, взятая для опреде
ления содержания соды, г;

0,01575 —количество фтористого натрия, соответствую
щее 1 мл 0,25 н. раствора соляной кислоты, г.

Аммоний сернокислый или сульфат аммония 
(NH4)2S04 (ГОСТ 3769—60)

8.9. Аммоний сернокислый представляет собой бес
цветный кристаллический порошок. Содержит не менее 
25% NH3, a (NH4)2S04— 97—98%. Наибольшие коли
чества примесей в виде нерастворимых в воде веществ 
допускаются в пределах от 0,01 до 0,005%. Раствори
мость в воде 754 г/л при 20°С и 1033 г/л при 100°С. При
меняется для аммонизации воды при ее обеззараживании 
и для снижения щелочности и солесодержания котловой 
воды при аммоний-натрийкатионировании.

При определении содержания сернокислого аммония 
в товарном продукте применяются реактивы:

1) вода дистиллированная, не содержащая углекис
лоты;

2) натрий едкий, 0,1 и 0,5 н. растворы;
3) фенолфталеин, 1%-ный спиртовой раствор;
4) формалин, раствор 1:1, предварительно нейтрали

зованный по фенолфталеину 0,1 н. раствором едкого нат
ра до появления неисчезающего в течение 20 сек розово
го окрашивания, наблюдаемого па фоне молочного 
стекла.

8.10. Для определения 1 г препарата взвешивают с 
точностью до 0,0002 г, помещают в коническую колбу 
вместимостью 200 мл, растворяют в 40 мл воды, добав
ляют 25 мл формалина и титруют 0,5 н. раствором едко
го натра до розового окрашивания раствора.
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Содержание сернокислого аммония (NH4bS 04 X в % 
вычисляют по формуле

X  —  У 0.033038-100

где V — объем 0,5 н. раствора едкого натра, пошедший 
на титрование, мл;

0,033038 — количество (NH4)2S04, соответствующее 1 мл 
0,5 н. раствора едкого натра, г;

G—навеска препарата, г.

Сульфит натрия технический (ГОСТ 903—66)

8.11. Сульфит натрия — бесцветные или желтые кри
сталлы с содержанием Na2S03-7Ha0  не менее 91%, 
Ыа2СОз- ЮН20  не более 2,5% и железа не более 0,03%. 
Хранить его следует в сухом помещении при t не выше 
30°С. Применяется для дехлорирования воды л ее обес
кислороживания.

8.12. Для определения содержания сульфита натрия 
в товарном продукте применяются реактивы:

1) йод, 0,1 н. раствор;
2) кислота серная, 0,1 н. раствор;
3) тиосульфат натрия, 0,1 н. раствор;
4) крахмал растворимый, 0,6%-ный раствор;
б) вода дистиллированная.
8.13. При определении 0,5 г продукта быстро взвеши

вают с точностью до 0,0002 г, помещают в коническую 
колбу, в которую предварительно наливают 50 мл раст
вора йода и 25 мл раствора серной кислоты. Содержимое 
колбы перемешивают, колбу закрывают пробкой и дают 
постоять в течение 5 мин. Избыток йода оттитровывают 
раствором серноватистоиислого натрия до светло-желто
го цвета, затем добавляют 2 мл раствора крахмала и про
должают титрование до исчезновения голубой окраски.

Содержание сульфита натрия X в % вычисляют по 
формуле

у  _  (50— V) 0,012606 100 
G

где V—объем 0,1 н. раствора серноватистокислого 
натрия, пошедший на титрование избытка 
раствора йода, мл;
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0,012606 — количество кристаллического сульфита нат
рия, соответствующее 1 мл 0,1 и. раствора 
йода, г;

G — навеска сульфита натрия, г.

9. РЕАГЕНТЫ
ПРИМЕНЯЕМЫЕ ДЛЯ УДАЛЕНИЯ ЗАПАХОВ 

И ПРИВКУСОВ ВОДЫ

Окислители (хлор, озон, марганцовокислый калий)

9.1. Хлорирование и озонирование воды применяется 
для удаления из воды запахов, вызываемых жизнедея
тельностью некоторых водорослей и микроорганизмов. 
При этом следует иметь в виду, что недостаточная доза 
окислителя — хлора или озона— может не только не 
снизить присущий воде запах или привкус, но и уси
лить его.

Вызывая гибель микроорганизмов, окислитель может 
освободить содержащиеся в них вещества, обусловлива
ющие привкусы и запахи воды. Увеличив дозу хлора, 
можно окислить эти вещества.

Применение хлора для удаления из воды запахов и 
привкусов не всегда дает положительный эффект. Н а
пример, окислительный потенциал хлора оказывается не
достаточным для окисления трудноокисляющихся про
дуктов жизнедеятельности актиномицетов, обусловлива
ющих землистый запах в воде. При наличии в хлориро
ванной воде фенолов возможно образование с хлором 
хлорфенолов, обладающих резким хлорфенольным за
пахом.

Поэтому хлорирование неприменимо в тех случаях, 
когда в воде имеются запаояи, обусловленные присутстви
ем в ней фенолов.

Так как при хлорировании из воды удаляются не все 
запахи и привкусы, возможность применения хлора для 
этой цели и доза его должны устанавливаться пробным 
хлорированием воды в лабораторных условиях. Для это
го в ряд проб воды в стеклянных цилиндрах вводят пос
ледовательно увеличивающиеся дозы хлора (в виде хлор
ной воды). В первую пробу вводят 0,2 мг/л хлора, а в 
каждую следующую на 0,1 мг/л больше. После переме
шивания воды с хлором пробы оставляют на 30 мин, за
тем определяют интенсивность запаха и привкуса в воде 
каждой из проб. Минимальную дозу хлора, снизившую
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запаяй и привкусы в воде до желаемых пределов, прини
мают за расчетную.

Иногда при пробном хлорировании поды появляется 
хлорный запах, который маскирует ее естественный 
запах.

Для того чтобы выяснить, удаляет ли хлорирование 
естественный запах или только маскирует его, необходи
мо после пробного хлорирования дехлорировать воду. 
В лабораторных условиях это наиболее просто сделать 
введением в воду раствора сернистого натрия NagSC^ 
или тиосульфата натрия Na2S203.

Для предотвращения появления хлор фенольного за
паха при хлорировании воды можно применять:

1) перехлорирование воды для окисления фенола в 
малеиновую кислоту;

2) преаммонизацию воды, т. е. введение в нее до хло
рирования аммиака или аммонийных оолей для связы
вания хлора в хлора-мины, не образующие с фенолами 
хлорфенолов.

Перехлорирование воды следует вести так, чтобы 
продолжительность контакта воды с хлором была не ме
нее 2—3 ч. В ряде случаев при лерехлорировании воды 
для разрушения природных веществ, придающих воде 
неприятные привкусы и запахи, целесообразно приме
нять комбинированную обработку воды хлором и мар
ганцовокислым калием KlMn04. Хлор, окисляя большую 
часть органических загрязнений воды, снижает необхо
димую для удаления запахов и привкусов дозу КМп04 
до 0,3—0,5 мг!л.

Хлор в этом случае вводят перед отстойниками а 
марганцовокислый калий в виде 1%-ного раствора — 
перед фильтрами. В случае применения преаммонизации 
воды, содержащей фенол, аммиак или аммонийные соли 
вводят в воду раньше хлора из расчета 0,5—1 & NH4 на 
одну часть введенного в воду хлора.

Так как при низких значениях pH образование хлора- 
минов идет медленно, для предотвращения образования 
хлорфенолов преаммонизацию следует проводить при pH 
выше 7 с тем, чтобы связать хлор в хлор амины раньше, 
чем он успеет вступить в реакцию с фенолом.

Следует иметь в виду, что преаммонизацин воды сни
жает бактерицидность хлора и его способность окислять 
органические вещества, обусловливающие цветность во
ды.
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9.2. В тех случаях, когда перехлорированием не уда
ется снизить запахи и привкусы воды в нужной степени, 
следует проверить возможность применения других окис
лителей — перманганата калия, двуокиси хлора и озона. 
Эти реагенты имеют то преимущество, что их избыток не 
сообщает воде неприятных запахов и привкусов.

Активированный уголь

9.3. Активный (или активированный) утоль является 
наиболее универсальным средством удаления из воды 
растворенных органических веществ, в частности ве
ществ, обусловливающих запахи и привкусы воды.

Способность активных углей адсорбировать эти веще
ства определяет величиной удельной поверхности угля, 
его природой и методом активирования.

Выбор марки угля, который обеспечивает наиболее 
эффективное удаление из воды веществ, вызывающих 
запахи или привкусы воды, может быть осуществлен 
только опытным путем.

Сорбция веществ, придающих воде запах и привкусы, 
может осуществляться с помощью порошкообразного ак
тивного угля, вводимого в воду в сухом виде или в виде 
водной суспензии перед отстойниками или фильтрами, 
либо с использованием гранулированного активного угля, 
который загружают в напорные фильтры дезодораторы.

Из числа активных углей, выпускаемых в СССР для 
дезодорации воды, наиболее часто применяют березовый 
утоль БАУ, торфяной уголь ТАУ, косточковый уголь КАД 
или антрацитовый активный уголь.

Сорбционная способность порошкообразного активно
го угля возрастает с увеличением степени его измельче
ния. Она характеризуется фенольным числом угля.

Фенольным числом называется число миллиграммов 
активного порошкообразного угля, требуемого для сни
жения концентрации фенола в 1 л воды с 0,1 до 0,01 мг 
при перемешивании воды с активным углем в течение 
часа. Чем выше фенольное число угля, тем меньше его 
сорбционная способность в отношения фенола. Порошко
образные активные угли, применяемые на фильтроваль
ных станциях для удаления из воды привкусов и запа
хов, должны иметь фенольное число не более 30; хоро
шие образцы активных углей имеют фенольное число 
менее 15.
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Кроме того, сорбционная способность активированно
го угля может характеризоваться его активностью по 
йоду и метиленовой голубой.

Уголь должен удовлетворять следующим требова
ниям:

а) измельчение угля должно быть такое, чтобы оста
ток на сите (400 отверстий в 1 см2) был не более 10%;

б) содержание золы не более 10%;
в) активность по йоду не менее 55%;
г) активность по метиловой голубой не менее 20%.
9.4. Для определения степени измельчения 25 г угля, 

высушенного при 140° С в течение 2—3 ч, просеивают 
через сито (400 отверстий в 1 см2). Остаток на первом 
сите и на втором сите взвешивают и высчитывают в про
центах к исходной навеске.

9.5. Для определения содержания золы 2 г абсолютно 
сухого угля взвешивают в фарфоровом тигле с верхним 
диаметром 400 мм и высотой 30 мм и прокаливают до 
постоянной массы.

Масса золы X в % равна:

v  а 100

где а — масса угля после прокаливания, г;
Ь — масса абсолютно сухого угля, взятого для про

каливания, г.
9.6. При определении активности угля по йоду акти

вированный уголь высушивают до постоянной массы. На
веску угля 0,25 г заливают 25 мл 0,1 н. йода и закрыва
ют пробкой. Взбалтывают в течение часа, а затем цент
рифугируют или отстаивают. Верхний слой сливают, отби
рают пипеткой 5 мл и титруют 0,02 н. (или 0,1 н.) тио
сульфатом натрия Na2S20 3-5H20  в присутствии крах
мала.

Из раствора 0,1 н. йода также отбирают 5 мл и тит
руют тиосульфатом натрия той же нормальности, что и 
в первом случае.

Активность угля по йоду X в % рассчитывают по 
формуле

у _  (С0-C Q  100
С0

где С0 — количество тиосульфата натрия, пошедшее на 
титрование йода, мл;
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Ci — количество тиосульфата натрия, пошедшее на 
титрование йода после реакции его с активиро
ванным углем, мл.

9.7. Для определения активности угля по метиленовой 
голубой 0,1—0,5 абсолютно сухого угля взбалтывается 
в пробирке с притертой пробкой с 25 мл 0,15%-ного 
раствора метиленовой голубой в течение 30 мин. После 
10-минутного центрифугирования 5—10 мл прозрачного 
раствора исследуют колориметром Дюбоска. Конечная 
концентрация метиленовой голубой С* в % определяется:

где Н — высота столба аналитического раствора, мл; 
Н1 — высота столба стандартного раствора, мл;
Ci — концентрация стандартного окрашенного ра

створа, %.
Адсорбция углем веществ, обусловливающих запах 

воды, так же, как адсорбция хлора углем, подчиняется 
уравнению

А =  К  С 1 /а,
где А — количество вещества, адсорбированного 1 г ак

тивированного угля, г;
С — равновесная концентрация адсорбируемого ве

щества в воде;
К и п —константы, зависящие от свойства активного 

угля и природы сорбируемого вещества.
Так как вещества, обусловливающие занах, нужно 

удалять как можно полнее, остаточная равновесная 
концентрация адсорбируемого вещества Си а следо
вательно, и адсорбированного Ai всегда будут иметь 
очень малую величину. Поэтому при сорбции углем 
веществ, придающих воде запахи, сорбционная способ
ность угля используется лишь в небольшой степени. Это 
дает возможность сорбировать тем же углем из воды 
избыточный хлор, что и предопределяет целесообраз
ность предварительного перехлорироваяия воды перед 
обработкой ее углем для удаления запахов.

В этом случае можно ожидать окисления хлором ве
ществ, обусловливающих запах воды после их сорбции 
углем, так как на поверхности активного угля создаются 
высокие концентрации как хлора, так и веществ, вызы
вающих запах воды. Увеличение же концентрации реа-
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гирукмцих между собой соединений на поверхности ак
тивного угля повышает скорость окисления веществ, 
вызывающих привкусы и запахи воды.

Порошкообразный активный уголь взрывоопасен. 
Он способен к самовозгоранию. Поэтому его нужно 
хранить в специальном огнестойком сухом помещении в 
герметически закрытой таре. Через склад активного угля 
не должны проходить тепло- и паропроводы. Электричес
кая арматура не должна быть взрывооопасной.

Водную суспензию активного угля приготовляют в 
герметизированном баке с мешалкой. Уголь в таре по
дают в этот бак через специальный люк.

При введении в воду порошкообразного угля в виде 
суспензий последнюю готовят в количестве, необходи
мом для работы в течение не более 4 ч, так как сорб
ционная активность угля несколько снижается при 
длительном хранении в воде. Угольную суспензию вво
дят в обрабатываемую воду обычными дозаторами 
суспензий.

Транспортирование водной суспензии угля к месту 
ее введения в воду лучше всего осуществлять с 
помощью резиновых шлангов, в которых легко можно 
ликвидировать угольные пробки в случае их образо
вания.

П о р о ш к о о б р а з н ы й  а к т и в н ы й  у г о л ь  м о ж н о  п о м е щ а т ь  в  
с м е с и т е л ь  д о  в в е д е н и я  в  в о д у  к о а г у л я н т а  и л и  п е р е д  
ф и л ь т р а м и .

Д озу угля при введении его в смеситель можно 
принять большую, чем при введении его перед фильт
рами, не опасаясь резкого снижения продолжительнос
ти фильтроцикла. Введенный в смеситель уголь улуч
шает процесс коагуляции и обесцвечивания воды, пре
дотвращает загнивание осадка в отстойнике или освет
лителе.

При дозировании угля перед фильтрами во избежа
ние резкого уменьшения продолжительности фильтро
цикла доза угля не должна превышать 5 мг/л при дли
тельной обработке воды углем и 10— 12 мг/л при крат
ковременном введении угля в случаях эпизодического 
появления в воде интенсивных запахов или привкусов.

Бели указанные выше дозы угля, вводимые перед 
фильтрами, не обеспечат желаемого снижения запахов 
и привкусов воды, то следует перейти на дробное вве-
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дение угля — часть угля вводить в смеситель, а оста
ток (но не более 5 мг/л) —перед фильтрами.

Фильтрование воды через гранулированный активный 
уголь обычно производят в напорных фильтрах. Для этой 
цели могут быть использованы выпускаемые промышлен
ностью осветлительные или катионитовые фильтры.

10. ТЕХНОЛОГИЧЕСКИЕ АНАЛИЗЫ ВОДЫ 
Пробное хлорирование

10.1. Хлорирование воды производят жидким хло
ром или раствором хлорной извести.

Пробное хлорирование устанавливает рабочую до
зу хлора, необходимую для окисления и обеззаражива
ния воды.

10.2. При определении пробного хлорирования ис
пользуется вода или раствор хлорной извести, 1 мл ко
торой приблизительно равен 0,1—0,2 мг хлора. Хлор
ную воду с таким содержанием получают разбавлени
ем концентрированной хлорной воды, полученной пу
тем насыщения дистиллированной воды хлором из 
баллона.

Раствор хлорной извести готовят разбавлением бо
лее крепкого 3%-ного раствора, который приготовляет
ся следующим образом. Отвешивают 30 г хлорной из
вести, переносят в фарфоровую ступку, растирают до 
полного удаления комочков, добавляют дистиллирован
ной водой и смешивают до образования тестообразной 
массы, продолжая растирать, приливают воду и сли
вают в мерную литровую колбу. Ступку несколько раз 
споласкивают водой и сливают в ту же колбу, затем 
раствор хлорной извести доливают дистиллированной 
водой до метки. Приготовленный раствор хорошо пере
мешивают и переливают в бутыль с притертой проб
кой. Когда осядут нерастворимые частички, осветлен
ный, более прозрачный слой жидкости сливают сифо
ном в другую бутыль. Рабочий раствор готовят путем 
разбавления, исходя из содержания активного хлора. 
Определение содержания активного хлора в исходных 
и разбавленных растворах производят йодометрически.

10.3. Пробное хлорирование в лаборатории произ
водят в бутылях объемом от 500 мл до 1000 мл, закры
вающихся пробками. Дозы хлора для пробного хлори
рования берут от 0,5 до 10 мг1л. В бутыли наливают
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определенное количество исследуемой воды, предвари
тельно взболтав ее, в каждую бутыль пипеткой при
бавляют соответствующее количество раствора хлор
ной воды или раствора хлорной извести (титр которой 
предварительно устанавливают йодометрически), затем 
бутыли закрывают пробками и взбалтывают.

После 30-минутного контакта в каждой бутыли оп
ределяют остаточный хлор с о-толидином или йодомет- 
рически, цветность и хлор-ион. Рабочей дозой для хло
рирования воды является та, которая после 30-минутно
го контакта дает удовлетворительные результаты по 
цветности воды и остаточному хлору.

Пробное коагулирование

10.4. Для лучшей очистки речная вода подвергает
ся обработке коагулянтом, в качестве которого чаще 
всего употребляется сернокислый глинозем [сернокис
лый алюминий Al2(S04)3-lSH^O]. Коагулянт обычно 
вводится в виде раствора определенной концентрации. 
В процессе коагулирования воды решающую роль игра
ет выбор правильной дозы коагулянта, т. е. количества 
сернокислого глинозема, способного наилучшим обра
зом очистить воду при данном ее составе. Выбор подхо
дящей дозы коагулянта производится опытным путем 
в лабораторных условиях и носит название пробного 
коагулирования.

Опытное или пробное коагулирование воды произ
водится в зависимости от условий эксплуатации раст
вором или навеской сухого мелжориздробленного коа
гулянта. Готовится 5%-ный раствор сернокислого гли
нозема. Перед употреблением этот раствор тщательно 
взбалтывается.

Если требуется произвести коагулирование сухим 
коагулянтом, необходимое количество его взвешивают 
на аналитических весах.

10.5. Пробное коагулирование производят в обычных 
пол-литровых склянках. Закрывают эти склянки рези
новыми пробками. Количество склянок берут в зависи
мости от количества предполагаемых доз коагулянта: в 
среднем 6—10 склянок. В каждую из склянок налива
ют точно 500 мл исследуемой воды. Затем из пипетки 
добавляется требуемое количество раствора сернокис
лого глинозема (вместе с нерастворимыми частицами).
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Доза коагулянта выражается количеством миллиграммов 
водного сернокислого глинозема, добавляемого на каж
дый литр воды. Обычно для пробного коагулирования 
берут дозы от 20 до 200 мг/л воды с интервалом в 
20 мг/л.

10.6. В результате пробного коагулирования уста
навливается оптимальная доза, т. е. доза, дающая наи
лучший эффект очистки воды. Оптимальной дозой на
зывается та доза коагулянта, которая образует круп
ные хлопья, быстро оседающие на дно, и не дает опа- 
л о б и д н о й  мути Вода, прокоагулировавная этой дозой, 
после фильтрации должна обладать цветностью и мут
ностью, не превышающими установленные нормы.

Кроме оптимальной дозы, отмечается еще доза 
приемлемая, не дающая опаловидной мути, но обра
зующая более мелкие хлопья, медленно оседающие на 
дно. Обычно для эксплуатации ограничиваются прием
лемой дозой, так как процесс коагулирования и фильт
рации на очистных сооружениях протекает успешнее, 
чем в лабораторных условиях. Затем все прокоагули- 
рованные пробы воды фильтруют через бумажный 
фильтр и в фильтрате определяют щелочность, мут
ность и цветность обычными методами, а также опреде
ляют остаточный алюминий. В случаях мягких вод, 
при которых возможно накопление Al-иона, для опре
деления остаточного следует применять отстоенную 
(а не фильтрованную) воду. Те же определения произ
водят в контрольной некоагулированной пробе воды.

В результате взаимодействия A la fS O ^  с бикарбо
натами содержание последних в воде уменьшается, а 
следовательно, и щелочность воды понижается. Одна и 
та ж е доза коагулянта при воде разного состава вызы
вает различное понижение щелочности. Поэтому при 
пробном коагулировании точно отмечается понижение 
щелочности, вызываемое 100 мг/л коагулянта.

Т а б л и ц а  36

Дозы, мг/л Щелочность,
мг-экв/л

Понижение
щелочности,

мг-экв/л

Понижение, вы
численное на 100 

мг/л, мг-экв/л
Средневычис- 

ленное на 
Ш0 мг/л

40 3,75 0,25 0,62 ,
60 3,65 0,35 0,58 —

80 3,50 0,50 0,63 0,625
100 3,35 0,65 0,65 —
120 3,25 0,75 0,63 —
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Пример расчета понижения щелочности при щелоч
ности исходной воды 4 мг-эка/л приведен в табл. 36.

На основании этого понижения можно вычислить 
фактическую дозу коагулянта, определяя щелочность 
исходной и коагулированной воды.

Вычисление фактической дозы коагулянта по пони
жению щелочности можно произвести в том случае, 
когда нет известкования и предварительного хлориро
вания воды, а также при достаточном щелочном резер
ве исходной воды.

Пробное углевание воды
10.7. Как указывалось, активный уголь является 

универсальным средством удаления из воды растворен
ных органических веществ и, в частности, веществ, обус
ловливающих запахи и привкусы воды. При удалении 
этих веществ из воды их концентрацию нужно снизить 
до очень малых величин, при которых запах и привкус 
еще ощущаются. Концентрации различных веществ, при 
которых ощущается их запах или привкус в воде, нео
динаковы. Поэтому доза угля, необходимая для сниже
ния запаха и привкуса воды до норм, предусмотрен
ных ГОСТ 2874—54 для различных источников водо
снабжения, может быть установлена пробным углева- 
нием в лабораторных условиях. Для этого каждая про
ба испытуемой воды в объеме не менее 1 л обрабаты
вается различными дозами (от 1 до 10 мг1л) активиро
ванного угля.

После часового контакта воды с углем пробы 
фильтруются через ватный тампон, предварительно 
промытый дезодорированной водой. Первые порции 
фильтрата сбрасываются. В последующих порциях оп
ределяется запах воды по пятибалльной системе при 
температуре 20 и 60°С. Приемлемой считается та доза  
активированного угля, которая снижает запах испытуе
мой воды до одного-двух баллов при 20°С и до двух 
баллов при 60°С.

Пробная хлораммонизация воды
10.8. Аммонизация воды, т. е. введение в воду ам

миака в виде солей или газа, снижает запах свободно
го хлора, предупреждает образование хлорфенольногс 
запаха и привкуса и в то же время стабилизирует хлор 
на более продолжительное время. Вследствие этого 
аммонизация воды начинает широко применяться при
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очистке воды. Реакция между свободным хлором и ам
миаком заключается в образовании хлораминов.

В практике аммонизации хлорированной воды ре
шающую роль играют правильно взятые соотношения 
аммиака и хлора, а также порядок и интервал в по
следовательности введения реагентов. Выбор этих ус
ловий производится в лаборатории путем пробной ам
монизации. Для этого берут серию проб воды, прошед
шей все стадии очистки в объеме 0,5—3 л каждой про
бы. Каждая проба воды хлорируется определенной до
зой хлора в виде заранее приготовленного раствора 
хлорной воды или хлорной извести, активный хлор кото
рого определяется йодометрически. Затем (или внача
ле, в зависимости от порядка введения) вводятся раз
личные дозы аммиака в виде раствора аммония 
NH4OH по установленной схеме соотношения аммиака 
к хлору 1:1; 1:2; 1:3; 1:5 и т. д.

10.9. Содержание аммиака в растворе определяет
ся титрованием 0,1 н. раствором НС1 в присутствии ме
тилового оранжевого.

После выдержанного контакта воды с реагентами 
производится анализ воды, в которой определяются ос
таточный хлор с о-толидином или йодометрически и 
запах и привкус воды.

Опытные данные показали, что лучшими условиями 
обработки воды считаются те, которые дали полный 
эффект в стабилизации хлора, а также в снижении за
паха хлора и других запахов воды.

Эти соотношения и порядок введения устанавлива
ются в эксплуатационных условиях аммонизации.

10.10. При определении содержания аммиака в 3— 
4 колбочки берут по 5 мл раствора NH4OH и титруют 
из микробюретки 0,1 н. НС1 с метиловым оранжевым 
до слабо-розового окрашивания. 1 мл 0,1 н. НС1 соот
ветствует 1,7 мг N1H3.

Баллоны с аммиаком, предназначенные для аммо
низации воды, подвергают обязательному опробова
нию. Для опробования содержимого баллонов на ам
миак применяют реактивную бумажку, пропитанную 
азотнокислой закисью ртути. Реактивная бумажка бе
лого цвета от действия аммиака чернеет, так как нит
рат одновалентной ртути с аммиаком дает меркура- 
мидное соединение черного цвета. Реакция протекает по 
следующему уравнению:
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1 Hg-S+4Шз+ h2o=3NH4nq3+Q<"9x  NHz ЫОз+ 2Hg

10.11. В анализе применяются следующие ре
активы:

1) азотная кислота. 1 мл крепкой азотной кислоты 
(уд. в. 1,4) доводят дистиллированной водой до 100 мл\

2) 2 г азотнокислой закиси ртути растворяют в 
100 мл разведенной азотной кислоты (реактив № 1).

Для приготовления реактивных бумажек на аммиак 
предварительно промытые горячей дистиллированной 
водой и высушенные фильтровальные бумажки смачи
ваются 2%-ным раствором азотнокислой закиси ртути, 
после чего бумажки вновь высушиваются, режутся на 
небольшие полоски и оохраняются в банке из темного 
стекла с притертой пробной.

10.12. При опробовании баллонов с аммиаком в 
аммиачную струю вносят белую реактивную бумажку, 
которая при действии аммиака окрашивается в черный 
цвет.

Определение стабильности воды

10.13. Стабильность воды определяется двумя ме
тодами:

а) карбонатными испытаниями (основной метод);
б) вычислением pH равновесного насыщения воды 

(вспомогательный метод).
Определение стабильности воды применяется:
а) для предварительного установления свойств во

ды в связи с изысканиями источника водоснабжения и 
проектированием устройств для улучшения качества 
воды;

б) для контроля овойств воды в процессе ее обра
ботки с целью улучшения ее качества.

Пробу воды для определения ее стабильности отби
рают из источника водоснабжения в количестве 2 л. 
Сосуды должны быть заполнены до верха и плотно 
закрыты пробной. Анализ воды должен производиться 
не позднее чем через 1 ч с момента взятия пробы.

Если вода содержит значительное количество взве
шенных веществ, то перед анализом исследуемая вода 
отстаивается в течение 1 ч.
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10.14. Стабильность воды характеризует ее свойст
во не выделять и не растворять осадок карбоната каль
ция. Результаты анализа на стабильность выражаются 
в форме дроби, числителем которой является щелоч
ность природной воды, а знаменателем — те ж е пока
затели после предельного насыщения воды карбонатом 
кальция.

И з доставленной пробы воды отбирают 100 мл, 
быстро титруют 0,1 н. соляной кислоты в присутствии 
метилового оранжевого. Количество миллилитров 0,1 н. 
кислоты дает общую щелочность воды, выраженную в 
миллиграмм-эквивалентах на литр. Следующую пробу 
исследуемой воды в объеме 400 мл вливают в стеклян
ную банку, затем всыпают туда ж е 30 г карбоната 
кальция, банку плотно закрывают резиновой пробкой 
и устанавливают на качающуюся платформу шуттель- 
машины. Встряхивание воды с карбонатом кальция 
проходит в течение 1 ч.

При окисляемости воды выше 8— 10 мг/л Оа время 
встряхивания пробы воды увеличивается вдвое.

После осветления пробы производят фильтрование 
с помощью сифона. Отфильтрованную воду в объеме 
100 мл титруют по метиловому оранжевому и опреде
ляют ее щелочность в миллиграмм эквивалентах на 
литр. Имея величину общей щелочности воды до и пос
ле встряхивания с карбонатом кальция, показатель 
стабильности исследуемой воды вычисляют по формуле

где Q — величина общей щелочности до встряхивания 
с карбонатом кальция, мг-экв/л\

S — величина общей щелочности после встряхива
ния ее с карбонатам кальция, мг-экв/л.



П Р И Л О Ж Е Н И Е  I
МОЛЕКУЛЯРНЫЕ И ЭКВИВАЛЕНТНЫЕ ВЕСА КИСЛОТ 

И ЩЕЛОЧЕЙ, НАИБОЛЕЕ ЧАСТО ПРИМЕНЯЕМЫХ 
ПРИ ОПРЕДЕЛЕНИЯХ

Вещество Химическая
формула

Количество 
эквива
лентов 

в молекуле

Молеку
лярный

вес
Эквива
лентный

вес

Кислота:
соляная ......................... НС1 1 36,46 36,46
серная ............................. HgS04 2 98,08 49,04
азотная . ..................... HN03 1 63,02 63,02
щавелевая . . . . . ОЛА-гНаО 2 126,05 63,02

» .............. С2Н204 2 90,02 45,01
янтарная ..................... с 4н ,о 4 2 118,05 59,02
уксусная ..................... CaH4Oa 1 60,03 60,03

Едкий калий ................. к он 1 56,11 56,11
Едкий натр ..................... NaOH 1 40,01 40,01
Аммоний ............................. ш 4он 1 35,05 35,05
А м м и а к ............................. NH3 1 17,03 17,03
Едкий б а р и й ..................... Ва(ОН)а 2 315,5 157,75
Негашеная известь . . . CaO 2 56,07 28,04
Гашеная известь . . . . Са(ОН) 2 2 74,09 37,05
Сода ................................. Na2C03 2 106,00 53,00
П оташ ............................. к2со 3 2 138,2 69,10
Углекислый кальций . . CaCOg 2 100,08 50,04

П Р И Л О Ж Е Н И Е  II
УДЕЛЬНЫЙ ВЕС РАСТВОРОВ ЕДКОГО КАЛИ 

И ЕДКОГО НАТРА ПРИ 15°С

Удельный
вес

Процент
едкого
кали

Процент
едкого
натра

Удельный
вес

Процент
едкого
кали

Процент
едкого
натра

1,007 0 ,9 0,61 1,252 27,0 22,64
1,014 1,7 1,20 1,263 28,0 23,67
1,022 2 ,6 2,00 1,274 28,9 24,81
1,029 3 ,5 2,71 1,285 29,8 25,80
1,037 4 ,5 3,35 1,297 30,7 26,83
1,045 5 ,6 4,00 1,308 31,8 27,80
1,052 6 ,4 4,64 1,320 32,7 28,83
1,060 7 ,4 5,29 1,332 33,7 29,93
1,067 8 ,2 5,87 1,345 34,9 31,22
1,075 9 ,2 6,55 1,357 35,9 32,47
1,083 10,1 7,31 1,370 36,9 33,69
1,091 10,9 8,00 1,383 37,8 34,96
1,100 1 2 ,0 8,68 1,397 38,9 36,25
1,108 12,9 9,42 1,410 39,9 36,85
1,116 13,8 10,06 1,424 40,9 37,47
1,125 14,8 10,97 1,438 42,1 38,80
1,134 15,7 11,84 1,453 43,4 39,99
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Продолжение прилож. 11

Удельный
вес

Процент
едкого
кали

Процент
едкого
натра

Удельный
вес

Процент
едкого
кали

Процент
едкого
натра

1,142 16 ,5 12,64 1,468 4 4 ,6 41,41
1,152 17 ,6 13,55 1,483 4 5 ,8 4 2 ,83
1,162 18 ,6 14,37 1,498 47,1 44 ,38
1,171 19 ,5 15,13 1,514 4 8 ,3 46 ,15
1,180 2 0 ,5 15,91 1,530 4 9 ,4 47 ,60
1 ,190 2 1 ,4 16,77 1,546 5 0 ,6 49 ,02
1,200 2 2 ,4 17,67 1 ,563 5 1 ,9 _ _

1,210 2 3 ,3 18,58 1,580 53 ,2 _ _

1,220 2 4 ,2 19,58 1,597 5 4 ,5 .___

1,231 25,1 2 0 ,5 9 1 ,615 5 5 ,9 ___

1,241 26,1 21 ,42 1,634 5 7 ,5 —

П Р И Л О Ж Е Н И Е  ИГ

УДЕЛЬНЫЕ ВЕСА СЕРНОЙ, АЗОТНОЙ И СОЛЯНОЙ КИСЛОТ 
ПРИ 15°С И ВЕСОВОЕ ПРОЦЕНТНОЕ СОДЕРЖАНИЕ ИХ

Удельный 
вес при 

15ЭС

Весовые проценты 
кислот

Удельный 
вое при 

1б°С

Весовые проценты 
кислот

се
рн

ой

аз
от

но
й

I С
О

Л
Я

Н
О

Й

!

се
рн

ой

аз
от

но
й

со
ля

но
й

1,000 0 ,0 9 0 ,1 0 0 ,1 6 1,120 17,01 20 ,23 23,82
1,005 0 ,8 3 1 ,00 1,15 1,125 17,66 2 1 ,00 2 4 ,78
1,010 1,57 1,90 2 ,1 4 1,130 18,31 21 ,77 2 5 ,75
1,015 2 ,3 0 2 ,8 0 3 ,1 2 1 ,135 18,96 2 2 ,5 4 2 6 ,70
1,020 3 ,0 3 3 ,7 0 4 ,1 3 1,140 19,61 23,31 2 7 ,66
1,025 3 ,7 6 4 ,6 0 5 ,1 5 1,145 20 ,26 2 4 ,08 28,61
1,030 4 ,4 9 5 ,5 0 6 ,1 5 1,150 20,91 2 4 ,84 29 ,57
1,035 5 ,2 3 6 ,3 8 7 ,1 5 1,155 2 1 ,55 25 ,60 30 ,55
1,040 5 ,9 6 7 ,2 6 8 ,1 6 1,160 2 2 ,19 2 6 ,36 3 1 ,52
1,045 6 ,6 7 8 ,1 3 9 ,1 6 1,165 2 2 ,83 27 ,12 32 ,49
1 ,050 7 ,3 7 8 ,9 9 10,17 1,170 23 ,47 27 ,88 3 3 ,46
1 ,055 8 ,0 7 9 ,8 4 11,18 1,175 2 4 ,12 2 8 ,63 34 ,42
1,060 8 ,7 7 10,68 12,19 1,180 2 4 ,7 6 2 9 ,38 35 ,39
1 ,065 9 ,4 7 11,51 13,19 1,185 2 5 ,40 3 0 ,13 36,31
1,070 10,19 12,33 14,17 1,190 2 6 ,04 30,88 37 ,23
1,075 10,90 13,15 15,16 1,195 2 6 ,68 31 ,62 38 ,16
1,080 11,60 13,95 16,15 1,200 27 ,32 32 ,36 39,11
1,085 12,30 14,74 17,13 1,210 28 ,58 33 ,82 —
1,090 12,99 15,53 18,11 1,220 29 ,84 35 ,28 —
1,095 13,67 16,32 19,06 1,230 31,11 36 ,78 —
1,100 14,35 17,11 20,01 1,240 32 ,28 38 ,29 —

1,105 15,03 17,89 20 ,97 1,250 33 ,43 39 ,82 —
1,110 15,71 18,67 2 1 ,9 2 1,260 34,57 41 ,34 —
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Продолжение прилож. Ill

Весовые проценты кис
лот

Весовые проценты кис
лот

Удельный 
вес при 

1б°С

Удельный
вес при 

1б°С о
S3р<
о



Продолжение прилож. Ill

П Р И Л О Ж Е Н И Е  IV

ПЛОТНОСТИ И КОНЦЕНТРАЦИИ РАСТВОРОВ АММИАКА

Плотность 
при 20°С, 

г/см*

Концентрация
Плотность 
при 20°С, 

г/см3

Концентрация

е/100 г 
раствора 
(вес. %)

моаь]а
г/100 е 

раствора 
(вес. %)

MOAb/Л

0,998 0,0465 0,0273 0,944 13,71 7 ,60
0,996 0,512 0,299 0,942 14,29 7,91
0,994 0*977 0,570 0,940 14,88 8,21
0 ,992 1,43 0,834 0,938 15,47 8 ,52
0 ,990 1,89 1,10 0,936 16,06 8 ,83
0 ,988 2 ,3 5 1,36 0,934 16,65 9 ,13
0 ,986 2 ,82 1,63 0,932 17,24 9 ,44
0 ,984 3 ,3 0 1,91 0,930 17,85 9 ,75
0 ,982 3 ,78 2 ,18 0 ,928 18,45 10,06
0 ,980 4 ,2 7 2 ,4 6 0,926 19,06 10,37
0 ,978 4 ,7 6 2 ,7 3 0,924 19,67 10,67
0 ,976 5 ,25 3,01 0,922 20,27 10,97
0 ,974 5 ,7 5 3 ,29 0,920 20,88 11,28
0 ,972 6 ,2 5 3 ,57 0,918 21,50 11,59
0 ,970 6 ,7 5 3 ,84 0,916 22,12 11,90
0 ,968 7 ,2 6 4 ,1 2 0 ,914 22,75 12,21
0 ,966 7 ,7 7 4,41 0,912 23,39 12,52
0 ,964 8 ,29 4 ,69 0,910 24 ,03 12,84
0 ,962 8 ,82 4 ,98 0,908 24,68 13,16
0 ,960 9 ,34 5 ,27 0,906 25,33 13,48
0 ,958 9 ,8 7 5 ,5 5 0 ,904 26,00 13,80
0 ,956 10,40 5 ,84 0,902 26,67 14,12
0 ,954 10,95 6 ,1 3 0,900 27,33 14,44
0 ,952 11,49 6 ,4 2 0,898 28,00 14,76
0 ,950 12,03 6,71 0,896 28,67 15,08
0 ,948 12,58 7 ,00 0,894 29,33 15,40
0 ,946 13,14 7 ,29 0,892 30,00 15,71
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П Р И Л О Ж Е Н И Е  V

ТАБЛИЦА ЭКВИВАЛЕНТНЫ Х ВЕСОВ ИОНОВ И М Н О Ж И ТЕЛ ЕЙ  
Д Л Я  ПЕРЕСЧЕТА М И ЛЛИГРАМ М -ИОНОВ 

НА М И ЛЛИГРАМ М -ЭКВИВАЛЕНТЫ

Формула
Эквива
лентный

вес

Множитель 
для пересче

та мг на 
мг-экв

Формула
Эквива
лентный

вес

Множитель 
для пересче

та мг на 
мг-экв

н+ 1,008 0,99206 сг 35,457 0,02820
к+ 39,100 0,02558 Вг~ 79,916 0,01251

Na+ 22,997 0,04348 1~ 126,91 0,00788
N H t 18,040 0,05543 N0̂ 62,008 0,01613

Li+ 6,940 0,14409 NOjf 46,008 0,02174

Са2+ 20,040 0,04990 S о\~ 48,033 0,02082

Mg2-1" 12,160 0,08224 НСО^ 61,018 0,01639

Fe2+ 27,925 0,03581 cof- 30,005 0,03333

Fe3+ 18,617 0,05371 РО̂ - 31,658 0,03159

Al3+ 8,993 0,11124 НРО^- 47,994 0,02084

Mn2+ 27,465 0,03641 нарог 96,996 0,01031
S2- 16,033 0,06237
HS- 33,074 0,03024

HSiOJ- 77,098 0,01298
SiO2- 38,045 0,02630

П Р И Л О Ж Е Н И Е  VI

ТАБЛИЦА Д Л Я  ПЕРЕСЧЕТА Ж ЕСТКОСТИ, В Ы РА Ж ЕН Н О Й  
В НЕМ ЕЦКИХ ГРАДУСАХ, НА М И ЛЛИГРАМ М -ЭКВИВАЛЕНТЫ

1 Ж
ес

тк
ос

ть
 

в 
не

м
. 

гр
ад

.

0,0° 0,1° 0,2° 0,3° 0,4° 0.6° 0,6° 0,7° 0.8° 0,9°

0 0,00 0,04 0,07 0,11 0,14 0,18 0,21 0,25 0,29 0,32
1 0,36 0,41 0,43 0,46 0,50 0,53 0,57 0,61 0,64 0,68
2 0,71 0,75 0,78 0,82 0,86 0,89 0,93 0,96 1,00 1,03
3 1,07 1,И 1,14 1,18 1,21 1,25 1,28 1,32 1,36 1,39
4 1,43 1,46 1,50 1,53 1.57 1,60 1,64 1,68 1,71 1,75
5 1,78 1,82 1,85 1,89 1,93 1,96 2,00 2,03 2,07 2,10
6 2,14 2,18 2,21 2,25 2,28 2,32 2,35 2,39 2,43 2,46
7 2,50 2,53 2,57 2,60 2,64 2,67 2,71 2,74 2,78 2,82
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Продолжение прилож. VI

tiи
&*

0,0° 0,1° 0,2° 0,3° 0,4° 0,6° 0.6° 0,7° 0,8° 0,9°

8 2,85 2,89 2,92 2,96 3,00 3,03 3,07 3,10 3,14 3,17
9 3,21 3,25 3,28 3,32 3,35 3,39 3,42 3,46 3,49 3,53

10 3,57 3,60 3,64 3,67 3,71 3,74 3,78 3,81 3,85 3,89
11 3,92 3,96 3,99 4,03 4,07 4,10 4,14 4,17 4,21 4,24
12 4,28 4,32 4,35 4,39 4,42 4,46 4,49 4,53 4,56 4,60
13 4,64 4,67 4,71 4,74 4,78 4,81 4,85 4,89 4,92 4,96
14 4,99 5,03 5,06 5,10 5,14 5,17 5,21 5,24 5,28 5,31
15 5,35 5,39 5,42 5,46 5,49 5,53 5,56 5,60 5,63 5,67
16 5,71 5,74 5,78 5,81 5,85 5,88 5,92 5,96 5,99 6,03
17 6,06 6,10 6,13 6,17 6,21 6,24 6,28 6,31 6,35 6,38
18 6,42 6,46 6,49 6,53 6,56 6,60 6,63 6,67 6,70 6,74
19 6,78 6,81 6,85 6,88 6,92 6,95 6,99 7,03 7,06 7,10
20 7,13 7,17 7,20 7,24 7,28 7,31 7,35 7,38 7,42 7,45
21 7,49 7,52 7,56 7,60 7,63 7,67 7,70 7,74 7,77 7,81
22 7,85 7,88 7,92 7,95 7,99 8,02 8,06 8,10 8,13 8,17
23 8,20 8,24 8,27 8,31 8,35 8,38 8,42 8,45 8,49 8,52
24 8,56 8,59 8,63 8,67 8,70 8,74 8,77 8,81 8,84 8,88
25 8,92 8,95 8,99 9,02 9,06 9,09 •9,13 9,17 9,20 9,23
26 9,27 9,31 9,34 9,38 9,42 9,45 9,49 9,52 9,56 9,59
27 9,63 9,66 9,70 9,74 9,77 9,81 9,84 9,88 9,91 9,95
28 9,99 10,02 10,06 10,09 10,13 10,16 10,20 10,24 10,27 10,31
29 10,34 10,38 10,41 10,45 10,48 10,52 10,56 10,59 10,63 10,66
30 Ю,70 10,73 10,77 10,81 10,84 10,88 10,91 10,95 10,98 11,02
31 И,06 11,09 11,13 11,16 11,20 11,23 11,27 11,31 11,34 11,38
32 11,41 11,42 11,48 11,52 11,55 11,59 11,63 11,66 11,69 11,73
33 11,77 11,80 11,84 11,88 11,91 11,95 11,98 12,02 12,05 12,09
34 12,13 12,16 12,20 12,23 12,27 12,30 12,34 12,38 12,41 12,45
35 12,48 12,52 12,55 12,59 12,62 12,66 12,70 12,73 12,77 12,80
36 12,84 12,87 12,91 12,95 12,98 13,02 13,05 13,09 13,12 13,16
37 13,20 13,23 13,27 13,30 13,34 13,37 13,41 13,44 13,48 13,52
38 13,55 13,59 13,62 13,66 13,69 13,73 13,77 13,80 13,84 13,87
39 13,91 13,94 13,98 14,02 14,05 14,09 14,12 14,16 14,19 14,23
40 14,27 14,30 14,34 14,37 14,41 14,44 14,48 14,51 14,55 14,59
41 14,62 14,66 14,69 14,73 14,76 14,80 14,84 14,87 14,91 14,94
42 14,98 15,01 15,05 15,09 15,12 15,16 15,19 15,23 15,26 15,30
43 15,34 15,37 15,41 15,44 15,48 15,51 15,55 15,58 15,62 15,66
44 15,69 15,73 15,76 15,80 15,83 15,87 15,91 15,94 15,98 16,01
45 16,05 16,08 16,12 16,16 16,19 16,23 16,26 16,30 16,33 16,37
46 16,40 16,44 16,48 16,51 16,55 16,58 16,62 16,65 16,69 16,73
47 16,76 16,80 16,83 16,87 16,90 16,94 16,98 17,01 17,04 17,08
48 17,12 17,15 17,19 17,23 17,26 17,30 17,33 17,37 17,40 17,44
49 17,47 17,51 17,55 17,58 17,62 17,65 17,69 17,72 17,76 17,80
50 17,83 17,87 17,90 17,94 17,98 18,01 18,05 18,08 18,12 18,15
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П Р И Л О Ж Е Н И Е  VII 

ОБРАЗЦЫ ШРИФТА ДЛЯ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ПРОЗРАЧНОСТИ

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды, за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

54178309»

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды* за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0  9»

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

541 78309»

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

54178 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

54178309»

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутности, 
взвешенных веществ и цветности

54178 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды* за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутности, 
взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за-
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паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутности, 
взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды, за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса я  привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

541 78309»



«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

54 1 78309»

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

541 7830 9»

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-литьевой оводы: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »
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«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за-
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паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

5 4 1 7 8 3 0 9 »

«Настоящий стандарт устанавливает методы определения 
общих физических свойств хозяйственно-питьевой воды: за
паха, вкуса и привкуса, температуры, прозрачности, мутно
сти, взвешенных веществ и цветности

54 1 78309»
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