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ВВЕДЕНИЕ.

Данное учебное пособие является первой частью лабораторного  практикума по химии окружающей среды. В нем описаны лабораторные работы по анализу природных или сточных вод с применением химических и физико-химических методов, используемых в настоящее время в соответствии с государственными стандартами. Химический состав объектов окружающей среды определяется  не только естественными, но и антропогенными факторами, прежде всего химическим загрязнением. Одной из важных особенностей анализа объектов окружающей среды является многокомпонентность проб. Поэтому часто актуален анализ проб на содержание не только основных компонентов, микрокомпонентов, но и на степень загрязнения токсичными веществами. При проведении лабораторных работ большое внимание отводится таким этапам анализа как отбор пробы, ее хранение, подготовка к анализу. На заключительном этапе выполнения лабораторной работы необходимо проводить математическую обработку результатов эксперимента, сравнивать полученные данные со значениями ПДК по определенным загрязнителям, делать выводы о качестве исследуемого объекта окружающей среды.



Природные и сточные воды являются сложными многокомпонентными системами. В них содержится большое количество разнообразных минеральных и органических веществ, которые могут присутствовать как в истинно растворенной форме, так и в виде коллоидных частиц, суспензий, эмульсий. Исследование качества воды заключается в сопоставлении результатов анализа воды по определенным параметрам с установленными стандартами. Разработаны стандарты качества воды для каждого из предполагаемых способов применения конкретного вида воды. Эти стандарты определяются также технологическими и экономическими возможностями водопользования в различных районах. Качество воды предварительно оценивается по общим характерным параметрам и суммарным показателям: органолептические свойства, цветность, мутность, кислотность, щелочность, химическое потребление кислорода (ХПК), биохимическое потребление кислорода (БПК), объем грубодисперсной фазы, общее содержание углерода, азота, серы и т.д. Общие параметры дополняются более детальными требованиями к качеству воды. При этом нормируются концентрации отдельных веществ (по величинам ПДК). 


При отборе пробы воды из водоёма необходимо учитывать конкретную санитарную ситуацию и задачи аналитического контроля. В первую очередь надо правильно определить пункты и сроки отбора проб воды. При централизованном водоснабжении в населенном пункте пробы воды из водоема берутся в точке водозабора по глубине и ширине реки. В водохранилищах, озерах, прудах, где течение воды резко замедлено, качество воды может быть различным в нескольких точках, поэтому в этих водоёмах берут серию проб по створам и глубине. При контроле сточных вод режим отбора проб должен исходить из условий образования, отведения, очистки и выпуска сточных вод контролируемого предприятия. 


В зависимости от определяемых компонентов в каждом особом случае оговариваются дополнительные меры по пробоподготовке. В лабораторных журналах обязательно указывают даты отбора и анализа воды. 

О ПОРЯДКЕ ВЫПОЛНЕНИЯ ПРАКТИКУМА


Каждый студент обязан выполнить все указанные в учебном плане лабораторные работы, контрольные работы, сдать коллоквиум, написать и защитить реферативную работу. Для подготовки к лабораторным работам, коллоквиуму, контрольным работам рекомендуется следующая литература:

1. Г.Фелленберг, Загрязнение природной среды. Введение в экологическую химию, М., Мир, 1997.

2. Основы аналитической химии, Ю.А.Золотов и др., М., Высшая школа, 1996.

3. А.Г.Муравьев, Руководство по определению показателей качества воды полевыми методами, Крисмас, Санкт-Петербург, 1998.

4. Государственные стандарты Союза ССР. Вода питьевая. Методы анализа. Сборник. М.: Госкомстандарт, 1984 (регулярно переиздается).

5. Ю.Ю.Лурье, А.И.Рыбникова. Химический анализ производственных сточных вод. М.: Химия, 1974. 
 ЛАБОРАТОРНЫЕ РАБОТЫ

Лабораторная работа №1. Определение органолептических свойств природных вод.


В работе определяются следующие органолептические характеристики природных вод: цветность, мутность, прозрачность, наличие осадка, вкус и привкус, запах. Некоторые из указанных характеристик могут быть найдены как визуально, так и фотоколориметрически. 


Для фотоколориметрического определения цветности и мутности используют способ калибровочного графика. Для этого измеряют оптическую плотность серии эталонных растворов при заданном светофильтре и длине кюветы, строят график зависимости оптической плотности (А) от концентрации раствора (с). Далее определяют оптическую плотность анализируемой пробы воды и с помощью полученного графика находят искомую величину.


Проведение фотоколориметрического определения на фотоколориметре КФК-2 проводят в следующем порядке:

1. Включают прибор в сеть и дают ему прогреться 15 мин. Во время прогрева прибора кюветное отделение должно быть открыто. Устанавливают стрелку прибора на «0» по верхней шкале.

2. В одну из кювет наливают раствор сравнения (во многих методиках дистиллированную воду) и помещают ее в дальнее отделение кюветодержателя. В другую кювету наливают эталонный раствор с минимальной концентрацией и помещают ее в другое отделение кюветодержателя.

3. Поворачивая металлическую ручку на лицевой панели прибора, располагают кювету с раствором сравнения или дистиллированной водой в зоне светового потока и закрывают крышку кюветного отделения.

4. Пользуясь ручками «установка 100» и «чувствительность» устанавливают величину светопропускания по верхней шкале на 100%. 

5. Поворачивая металлическую ручку на лицевой панели прибора, передвигают кювету с исследуемым раствором в зону светового потока и снимают показания оптической плотности с точностью до 0,01. Для получения воспроизводимых результатов отсчет оптической плотности по шкале прибора для каждого раствора проводят 2-3 раза.

6. Выключают прибор и по данным измерений оптической плотности, попадающих в диапазон 0,1-1, строят градуировочный график.

 ЦВЕТНОСТЬ


Цветность природных вод обусловлена главным образом присутствием гуминовых соединений, комплексов Fe(III). Количество этих веществ зависит от геологических условий, характера почв, наличия болот и торфяников в бассейне реки и т.п. 

Цветность воды определяют фотометрически. Пробу исследуемой воды сравнивают по окраске с растворами, имитирующими цвет природных вод (по так называемой хромато-кобальтовой шкале). Результаты выражают в условных единицах – градусах цветности в диапазоне 0-500о.

Реагенты: 

1. 1л основного стандартного раствора, соответствующего 500о по шкале цветности (0,09г дихромата калия, 2г сульфата кобальта и 1мл конц. серной кислоты растворяют в 1л воды). 

2. 1л 0.02М раствора серной кислоты.

Методика определения. Подготавливают фотоколориметр к работе. Для приготовления эталонных растворов по хромато-кобальтовой шкале цветности в пять мерных колб вместимостью 50 мл вводят по 1, 2, 3, 4, 5 мл раствора, соответствующего цветности 500о и доводят объём раствора до метки 0.02М раствором серной кислоты. Полученные стандартные растворы соответствуют 10, 20, 30, 40 и 50о по шкале цветности. Растворы закрывают пробками, перемешивают и фотометрируют при длине волны 413нм. Градуировочный график (зависимость оптической плотности раствора, А, от градуса цветности) строится на основании результатов фотометрирования стандартных растворов. 

Исследуемую пробу воды предварительно фильтруют через мембранный фильтр №4 и визуально сравнивают с хромато-кобальтовой шкалой. Если ориентировочная цветность воды больше 50-70о, то пробу разбавляют дистиллированной водой в два или более раз. При получении окраски исследуемой воды, сравнимой с окраской указанного диапазона шкалы цветности, пробу фотометрируют в тех же условиях, что и эталонные растворы и определяют цветность по градуировочному графику в градусах цветности хромато-кобальтовой шкалы.

МУТНОСТЬ. 


Мутность воды зависит от наличия тонкодисперсных примесей, обусловленных нерастворимыми или коллоидными частицами, Мутность воды измеряют турбидиметрически (фотометрическим измерением интенсивности ослабления проходящего света). Величину мутности, Х, находят, сравнивая с мутностью стандартных суспензий (в качестве стандарта выбраны суспензии аморфного диоксида кремния) и выражают в мг/л. Жёлтый или другой цвет пробы воды не влияет на определение, поскольку фотометрирование проводят при зеленом светофильтре (длина волны – 530 нм) и по отношению к воде, имеющей близкую окраску. 


Реагент: 


1 л основной стандартной суспензии аморфного диоксида кремния (0,1г/л). 

Методика определения. Подготавливают фотоколориметр к работе. Для приготовления эталонных суспензий берут 5 мерных колб вместимостью 50 мл и вводят 1, 2, 3, 4, 5 мл хорошо перемешанной основной суспензии, что соответствует мутности 2, 4, 6, 8, 10 мг/л. Доводят объём раствора дистиллированной водой до метки и закрывают пробкой. Перед фотометрированием стандартные суспензии ещё раз тщательно перемешивают и проводят определение оптической плотности (длина кюветы 5см). Строят градуировочные графики зависимости оптической плотности раствора, А, от величины мутности, Х. Далее определяют оптическую плотность исследуемой пробы воды и по градуировочному графику находят значение мутности.

 НАЛИЧИЕ ОСАДКА.

Осадок оценивают визуально и характеризуют по следующим параметрам: нет, незначительный, заметный, большой. При очень большом осадке указывают толщину слоя в мм. По качеству осадок определяют как хлопьевидный, илистый, песчаный и т.п. с указанием цвета – серый, бурый, черный и др. 

 ПРОЗРАЧНОСТЬ.


Прозрачность или светопропускание воды обусловлена её цветом и мутностью, то есть содержанием в ней различных окрашенных и взвешенных органических и минеральных веществ. Мерой прозрачности служит высота столба воды, при котором можно различить на белой бумаге стандартный шрифт определенного размера и типа, например, шрифт Снеллена: 


Шрифт Снеллена №1 для измерения прозрачности воды.

1,0
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Методика определения. Исследуемую воду хорошо перемешивают и наливают в цилиндр, который затем располагают над стандартным шрифтом на высоте 4 см. Просматривая шрифт сверху через столб воды и сливая или доливая исследуемую воду в цилиндр, находят высоту столба, ещё позволяющую читать шрифт. Исследование проводят в хорошо освещенном помещении на расстоянии около 1м от окна. Прозрачность по шрифту выражают в см высоты столба жидкости (с точностью до 0,5 см). 

ЗАПАХ 

Запах воды обусловлен наличием в ней летучих пахнущих веществ, которые попадают в нее естественным путём или со сточными водами. Определение основано на органолептическом исследовании характера и интенсивности запаха воды при 20оС, часто дополнительно и при 50оС. 

Методика определения.100 мл исследуемой воды при 20оС наливают в колбу вместимостью 150-200 мл с широким горлом, закрывают пробкой, встряхивают вращательным движением, открывают пробку и быстро определяют характер и интенсивность запаха. Интенсивность запаха определяют по пятибалльной шкале (см. таблицу 1).

Таблица 1. Определение интенсивности запаха питьевой воды.

Интенсивность запаха
Характер проявления запаха


Оценка интенсивности запаха, балл

Нет
Запах не ощущается
0

Очень слабая
Запах не ощущается потребителем, но обнаруживается при лабораторном исследовании
1

Слабая
Запах замечается потребителем, если обратить на это внимание
2

Заметная
Запах легко замечается и вызывает неодобрительный отзыв о воде
3

Отчетливая
Запах обращает на себя внимание и заставляет воздержаться от питья
4

Очень сильная
Запах настолько сильный, что делает воду непригодной к употреблению
5

По характеру запахи делятся на две группы: 

1. Запахи естественного происхождения (ароматический, болотный, древесный, гнилостный, землистый, плесневый, травянистый, сероводородный, неопределенный). 

2. Запахи искусственного происхождения (хлорфенольный, камфорный, бензиновый, хлорный и т.д.). 

 ВКУС И ПРИВКУС. 

Вкус и привкус определяют качественно и количественно по интенсивности в баллах (см. таблицу 2). Для питьевой воды вкус и привкус исследуют в сырой воде при комнатной температуре. В воде открытых водоёмов и источников, ненадёжных в санитарном состоянии, вкус воды устанавливают после её кипячения. 

Таблица 2. Определение интенсивности вкуса питьевой воды (200С).

Интенсивность вкуса и привкуса
Характер вкуса и привкуса
Оценка интенсивности вкуса и привкуса, балл

Нет
Вкус и привкус не ощущаются
0

Очень слабая
Вкус и привкус не ощущаются потребителем, но обнаруживаются при лабораторном исследовании
1

Слабая
Вкус и привкус замечаются потребителем, если обратить на это внимание
2

Заметная
Вкус и привкус легко замечаются и вызывают неодобрительный отзыв о воде
3

Отчетливая
Вкус и привкус обращают на себя внимание и заставляют воздержаться от питья
4

Очень сильная
Вкус и привкус настолько сильный, что делает воду непригодной к употреблению
5

При исследовании в рот набирают 10-15 мл воды, держат несколько секунд, не проглатывая, и определяют характер и интенсивность вкуса и привкуса. Различают четыре вида вкуса: горький, сладкий, солёный и кислый. Остальные вкусовые ощущения называют привкусами: хлорный, рыбный, металлический и т.п. 

Лабораторная работа №2. Определение биохимического потребления кислорода (БПК)

Биохимическое потребление кислорода (БПК) – это количество кислорода, требуемое для окисления находящихся в 1л воды органических веществ в аэробных условиях при 20оС в результате протекающих в воде биохимических процессов за определенный период времени (БПК за 3, 5, 10 суток). Установлено, что при загрязнении водоёмов преимущественно хозяйственно-бытовыми сточными водами с относительно постоянным составом и свойствами пятисуточное БПК5  составляет около 70% полного БПК. Величина БПК определяется по разности содержания растворенного кислорода до и после инкубации пробы воды при стандартных условиях (инкубация проводится в темноте при определенной температуре без дополнительного доступа воздуха). БПК определяют в натуральной, тщательно перемешанной воде. 


Величину БПК, Х, (мг О2 /л) рассчитывают по формуле: 

БПК = С1 - С2, 

где С1 и С2 – концентрации кислорода в пробе воды до начала инкубации (нулевой день) и после, мг/л. 


Концентрацию растворенного в воде кислорода определяют иодометрическим титрованием по Винклеру. Метод Винклера основан на способности Mn2+ окисляться в щелочной среде до MnO2, количественно связывая при этом растворенный кислород:
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2Mn2+ + 4OH- + 2O2 → 2MnO2 + 2H2O.

 При последующем подкислении MnO2 восстанавливается до Mn2+,  окисляя при этом эквивалентное связанному кислороду количество иодида калия:

MnO2 + 2I- + 4H+ →Mn2+ +I2 + 2H2O.

Выделившийся иод оттитровывают раствором тиосульфата натрия:

I2 +2S2O32- → 2I- + S4O62-.

Реагенты: 

1. 1л 2М раствора сульфата или хлорида марганца (II). 

2. Щелочной раствор иодида калия (15г иодида калия растворить в 10 мл воды и смешать с 50 мл концентрированного  раствора гидроксида натрия, довести объём смеси водой до 100 мл). 

3. 1л 15% раствора соляной кислоты. 

4. 1л стандартизированного раствора тиосульфата натрия (0.01н.). 

      Для приготовления этого раствора взвесить на технохимических весах рассчитанную навеску кристаллического тиосульфата натрия Na2S2O3(5H2O, через воронку высыпать его в чистую бутыль из темного стекла вместимостью 1 л, залить дистиллированной водой, перемешать и оставить в темном месте не менее чем на 10 дней. По истечении этого срока  провести стандартизацию этого раствора. Для этого в коническую колбу для титрования вместимостью 250 мл налить при помощи мерного цилиндра 10 мл 10%-ного раствора иодида калия и 10 мл 20%-ного раствора серной кислоты. Затем пипеткой перенести в эту колбу 10 мл стандартизированного раствора перманганата калия. Накрыть колбу часовым стеклом и поставить в темное место на 5 минут. После этого добавить в колбу 100 мл дистиллированной воды и титровать выделившийся иод раствором тиосульфата натрия до перехода окраски раствора от бурой до соломенно-желтой. Затем добавить 3 мл раствора крахмала и продолжать титрование до полного обесцвечивания раствора. Вычислить молярную концентрацию эквивалента тиосульфата натрия в этом растворе.

5. 10 мл 0.5 % крахмала. 

Методика определения. Предварительно проводится калибровка специальной склянки с точностью до 0.1 мл. Вместимость склянки численно равна разности массы склянки, полностью заполненной дистиллированной водой и закрытой пробкой, и массы пустой сухой склянки, также закрытой пробкой, при одинаковой температуре. 


В откалиброванную склянку вместимостью 100-200 мл,  снабженную  притертой пробкой, отбирают пробу воды. Склянка должна быть заполнена водой до краёв. В склянку вводят пипеткой 

1 мл раствора хлорида или сульфата марганца (II) и 1 мл щелочного раствора иодида калия. После введения реактивов закрывают склянку пробкой, следя за тем, чтобы в ней не осталось пузырьков воздуха. При добавлении реагентов часть жидкости переливается через край: ее нужно собрать, и определить ее объем.  Затем содержимое склянки тщательно перемешивают многократным резким перевертыванием склянки. После того, как раствор над образовавшимся осадком станет прозрачным, в склянку добавляют 5 мл раствора хлороводородной кислоты. Склянку закрывают пробкой и содержимое тщательно перемешивают. Осадок растворяется, выделившийся при окислении иодида калия иод окрашивает раствор в жёлтый цвет. После этого всю пробу переливают в колбу вместимостью 200-300 мл и быстро титруют стандартизированным раствором тиосульфата натрия при непрерывном перемешивании до слабо-желтого цвета. Далее прибавляют 1мл 0,5%-ного раствора крахмала и продолжают титровать по каплям до исчезновения синей окраски. 


Содержание растворенного[image: image2.wmf] кислорода в воде, С(O2) (мг/л), рассчитывают по формуле: 

[image: image3.wmf][image: image4.wmf]C

O

V

Na

S

O

C

Na

S

O

V

V

(

)

(

)

(

)

2

2

2

3

2

2

3

1

2

8

1000

=

×

×

×

-

,
где V(Na2S2O3) – объём тиосульфата натрия, пошедшего на титрование пробы, мл;

 C(Na2S2O3) – молярная концентрация эквивалента (нормальность) раствора тиосульфата натрия, моль/л; 

8 – молярная масса эквивалента кислорода; г/моль;

V1  – объём пробы воды в склянке, мл;

V2  – объём воды, вылившейся при введении реактивов для фиксации кислорода, мл.


Кроме концентрации растворенного в воде кислорода, вычисляют процент насыщения воды кислородом по отношению к нормальному содержанию кислорода при данной температуре и давлении. Для этого пользуются данными Таблицы 3, где представлено нормальное содержание кислорода при разной температуре и давлении 760 мм.рт.ст. (общая минерализация воды не должна превышать 1000мг/л, поскольку растворенные в воде соли влияют на растворимость в воде кислорода и других газов). 


Процент насыщения воды кислородом рассчитывают по формуле: 
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где С(O2) – концентрация кислорода, полученная в результате анализа (мг/л), 

760 – атмосферное давление (мм. рт. ст.), 

Сn - нормальная концентрация кислорода, определенная при помощи таблицы 3 (с учетом температуры), 

p – фактическое атмосферное давление, при котором проводится анализ воды (мм. рт. ст.). 

Таблица 3. Зависимость равновесной концентрации растворенного в воде кислорода (мг/л) при атмосферном давлении 760 мм.рт.ст. (1013 гПа) от температуры воды, Т (0С).

Т, 0С
Равновесная концентрация растворенного кислорода (мг/л) при изменении температуры на десятые доли градуса (0С)


0.0
0.1
0.2
0.3
0.4
0.5
0.6
0.7
0.8
0.9

5
12.79
12.76
12.72
12.69
12.66
12.52
12.59
12.56
12.53
12.49

6
12.46
12.43
12.40
12.36
12.33
12.30
12.27
12.24
12.21
12.18

7
12.14
12.11
12.08
12.05
12.02
11.99
11.96
11.93
11.90
11.87

8
11.84
11.81
11.78
11.75
11.72
11.70
11.67
11.64
11.61
11.58

9
11.55
11.52
11.49
11.47
11.44
11.41
11.38
11.35
11.33
11.30

10
11.27
11.24
11.22
11.19
11.16
11.14
11.11
11.08
11.06
11.03

11
11.00
10.98
10.95
10.93
10.90
10.87
10.85
10.82
10.80
10.77

12
10.75
10.72
10.70
10.67
10.65
10.62
10.60
10.57
10.55
10.52

13
10.50
10.48
10.45
10.43
10.40
10.38
10.36
10.33
10.31
10.28

14
10.26
10.24
10.22
10.19
10.17
10.15
10.12
10.10
10.08
10.06

15
10.03
10.01
9.99
9.97
9.95
9.92
9.90
9.88
9.86
9.84

16
9.82
9.79
9.77
9.75
9.73
9.71
9.69
9.67
9.65
9.63

17
9.61
9.58
9.56
9.54
9.52
9.50
9.48
9.46
9.44
9.42

18
9.40
9.39
9.36
9.34
9.32
9.30
9.29
9..27
9.25
9.23

19
9.21
9.19
9.17
9.15
9.13
9.12
9.10
9.08
9.06
9.04

20
9.02
9.00
8.98
8.97
8.95
8.93
8.91
8.90
8.88
8.86

21
8.84
8.82
8.81
8.79
8.7
8.75
8.74
8.72
8.70
8.68

22
8.67
8.65
8.63
8.62
8.60
8.58
8.56
8.55
8.53
8.52

23
8.50
8.48
8.46
8.45
8.43
8.42
8.40
8.38
8.37
8.35

24
8.33
8.32
8.30
8.29
8.27
8.25
8.24
8.22
8.21
8.19

25
8.18
8.16
8.14
8.13
8.11
8.11
8.08
8.07
8.05
8.04

ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА № 3. Определение окисляемости водной пробы. 

Окисляемость водной пробы (иначе называемая "химическое потребление кислорода", ХПК) отражает общее количество содержащихся в воде восстановителей (неорганических и органических), реагирующих с сильными окислителями, например, дихроматом калия, перманганатом калия и т.д. Результаты определения окисляемости одной и той же воды с помощью разных окислителей обычно различаются из-за неодинаковой способности к окислению присутствующих в воде веществ. Величина окисляемости зависит от свойств окислителя, его концентрации, температуры, рН воды и т.п. Поэтому все методы определения окисляемости в определенной мере условны, а получаемые результаты сравнимы только в том случае, когда точно совпадают все условия проведения подобного анализа. Кроме того, при  проведения анализа могут окисляться также растворенные в воде хлориды, что приводит к искажению результатов при анализе засоленных вод.


В связи с этим существует несколько методик определения окисляемости, которые по способу проведения анализа делятся  на стационарные и полевые, а по области применения  – на используемые в отсутствие или при наличии хлоридов. При применении любой методики результаты определения окисляемости воды выражают в мг кислорода на 1 л воды (мг О2/л). 

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ПЕРМАНГАНАТНОЙ ОКИСЛЯЕМОСТИ ВОДНОЙ ПРОБЫ


Наиболее проста методика определения перманганатной окисляемости. Она основана на окислении присутствующих в воде веществ (в основном легкоокисляющихся, например, гуминовых производных) избытком перманганата калия в сернокислой среде. Далее добавляют иодид калия, который реагирует с не вступившим в реакцию избытком перманганата калия:

2MnO4- + 16H+ +10I- ( 2Mn2+ +5I2 + 8H2O

Выделившийся иод (его количество эквивалентно количеству непрореагировавшего перманганата калия) оттитровывают тиосульфатом натрия. 


Реагенты:  

1. 1л раствора перманганата калия (0,01н.). 

2. 1л раствора серной кислоты (1:3). 

3.  1л  раствора тиосульфата натрия (0,01н.). 

4.  10г кристаллического иодида калия.

5 . 10 мл 0,5%-ного раствора крахмала.

Методика определения. Перед определением перманганатной окисляемости воды необходимо предварительно стандартизировать растворы перманганата калия и тиосульфата натрия (см. лабораторную работу №2). 

В коническую колбу помещают 100 мл исследуемой воды, несколько стеклянных капилляров для равномерного кипения, 5мл разбавленной (1:3) серной кислоты, нагревают, и в самом начале кипения добавляют 10 мл раствора перманганата калия, кипятят 10 мин, закрыв колбу конической воронкой для уменьшения испарения жидкости. Далее раствор охлаждают, прибавляют 0,5г кристаллического иодида калия и выделившийся иод оттитровывают раствором тиосульфата натрия до слабо-желтого цвета. Затем прибавляют 1 мл 0,5% -ного раствора крахмала и продолжают титровать до исчезновения синей окраски. Аналогичный анализ проводят для определения окисляемости холостой пробы (дистиллированной воды). 


Величину перманганатной окисляемости XПК, (мг О2/л) вычисляют по формуле: 
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где V1 и V2 – объёмы раствора тиосульфата натрия, израсходованного на титрование холостой и исследуемой пробы, мл;

 8 – молярная масса эквивалента кислорода, г/моль; 

С(Na2S2O3) – молярная концентрация эквивалента  тиосульфата натрия, моль/л;

 100 – объём пробы воды, взятой для определения, мл.

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ДИХРОМАТНОЙ ОКИСЛЯЕМОСТИ ВОДНОЙ ПРОБЫ В ОТСУТСТВИЕ ХЛОРИДОВ (АРБИТРАЖНЫЙ МЕТОД). 

Этот метод определения ХПК применяется в основном для анализа сточных вод.

Реагенты:

1. Серная кислота, плотность 1,84 г/мл, ч.д.а.

2. Сульфат серебра, твердый, ч.д.а.

3. Индикатор. В качестве индикатора используют один из следующих растворов: 

а) N- фенилантраниловая кислота - 0,25 г растворяют в 12 мл 0,1 н. раствора гидроксида натрия и разбавляют водой до 250 мл, 

б) ферроин - 1,485 г 1,10-фенантролина и 0,695 г FеSO4·7Н2О растворяют в воде, и раствор разбавляют водой до 100 мл.

4. Дихромат калия, 0,25 н. раствор (12,2580 г дихромата калия, предварительно высушенного в течение 2 ч при 105oС, растворяют в дистиллированной воде и раствор разбавляют до 1 л). 

5. Соль Мора, 0,25 н. раствор (растворяют 98 г соли Мора в дистиллированной воде, прибавляют 20 мл концентрированной серной кислоты и раствор разбавляют дистиллированной водой до 1 л). Раствор соли Мора предварительно стандартизируют по дихромату калия. Для этого отбирают 25 мл стандартного раствора дихромата калия, разбавляют его дистиллированной водой до 250 мл, приливают 20 мл концентрированной серной кислоты и дают остыть. Затем прибавляют 3-4 капли раствора ферроина или 5-10 капель раствора N-фенилантраниловой кислоты и титруют раствором соли Мора.

Методика определения. Отобрав такую порцию анализируемой сточной воды, чтобы на ее окисление расходовалось не более 20 мл титрованного раствора дихромата калия, разбавляют ее дистиллированной водой до 50 мл, переносят в круглодонную колбу вместимостью 300 мл, прибавляют 25 мл стандартного раствора дихромата калия и осторожно, малыми порциями вливают 75 мл концентрированной серной кислоты, тщательно перемешивая смесь после добавления каждой порции. Затем насыпают 0,3-0,4 г сульфата серебра, вводят в колбу несколько стеклянных бусинок или кусочков пемзы, закрывают пробкой, соединенной с обратным холодильником, и нагревают до слабого кипения, которое поддерживают в течение 2 ч. Затем охлаждают, обмывают стенки холодильника 25 мл дистиллированной воды и переносят содержимое этой колбы в коническую колбу вместимостью 500 мл, обмывая стенки первой колбы несколько раз дистиллированной водой. Добавив дистиллированную воду до объема 350 мл, вводят 3-4 капли раствора ферроина (10-15 капель раствора N-фенилантраниловой кислоты) и оттитровывают избыток дихромата титрованным раствором соли Мора. 

Проводят холостой опыт; для этого берут 50 мл дистиллированной воды и проводят ее через все ступени анализа.

Химическое поглощение кислорода (ХПК), выраженное числом миллиграммов кислорода на 1 л сточной воды, вычисляют по формуле: 
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где V1 – объем раствора соли Мора, израсходованного на титрование в холостом опыте, мл;

 V2 – объем того же раствора, израсходованного на титрование пробы, мл;

 С (соли) – молярная концентрация эквивалента соли Мора, моль/л;

8 – молярная масса эквивалента кислорода, г/моль,

V(воды) – объем анализируемой сточной воды, мл.

Лабораторная работа №4. Колориметрическое определение содержания меди в воде (с диэтилдитиокарбаматом натрия)

Определение меди в питьевой воде в соответствии со стандартом проводится фотоколориметрически – при содержании меди в концентрации от 0,02 до 0,5 мг/л с реактивом диэтилдитиокарбаматом натрия:
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При пониженном содержании меди (от 0,002 до 0,06 мг/л) используют диэтилдитиокарбамат свинца, и тогда прибегают к дополнительному концентрированию меди путем экстракции в органическую фазу.


Настоящий метод основан на взаимодействии катионов Сu2+ с диэтилдитиокарбаматом натрия (см. рисунок) в слабоаммиачном растворе с образованием диэтилдитиокарбамата меди, который окрашен в желто-коричневый цвет:
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Диэтилдитиокарбамат меди нерастворим в воде, но в разбавленных растворах образует коллоидные системы, для большей устойчивости которых добавляют раствор крахмала. Для устранения мешающего влияния железа и жесткости воды добавляют раствор сегнетовой соли (KNaC4H4O6 5H2O). Для определения меди в концентрациях от 0,02 до 0,5 мг/л требуется объем пробы воды 50 мл. 


Реагенты: 

1. 1л исходного стандартного раствора сульфата меди (0,01г/л). 

2. 1л 0,1%-ного  раствора диэтилдитиокарбамата натрия. 

3. 1л 5% раствора аммиака.

4. 200 мл 50%-ного  раствора сегнетовой соли. 

5. 100 мл 5%-ного  раствора персульфата аммония.

6. 10 мл 0,5%-ного раствора крахмала.

Методика определения. Подготавливают фотоколориметр к работе (см. работу №1). Для приготовления серии стандартных растворов в мерные колбы на 50 мл отбирают по 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0 мл исходного стандартного раствора. В каждую колбу последовательно добавляют (порядок прибавления реагентов важен!) по 1 мл раствора сегнетовой соли, 5 мл раствора аммиака, 1 мл крахмала, 5 мл раствора диэтилдитиокарбамата натрия, тщательно перемешивают и доводят объёмы растворов до метки дистиллированной водой. Оптическую плотность полученных  растворов, А, измеряют фотометрически в кюветах длиной 5 см и при длине волны 440 нм. Заносят данные измерений в табл. 4. Строят градуировочный график в координатах А = f[C(Cu2+)].

Таблица 4. Данные для построения градуировочного графика
№  раствора
1
2
3
4
5
Анализируемая проба 

воды

Концентрация меди,

С (мг/л)







Оптическая плотность, А








Аналогично проводят измерение оптической плотности для исследуемой пробы воды. В плоскодонную колбу отбирают 50 мл исследуемой воды. Если вода не была подкислена при отборе пробы, её подкисляют 2 каплями 20% НСl, затем последовательно добавляют все реактивы, как и в случае приготовления стандартных растворов меди. После добавления каждого реактива проводят перемешивание. При очень большом содержании меди в исследуемой пробе проводят её разбавление дистиллированной водой в несколько раз. При цветности воды больше 20о её обесцвечивают окислением персульфатом аммония: к 50 мл исследуемой воды прибавляют 2,5 мл раствора персульфата аммония и 20 мл дистиллированной воды. Пробу кипятят до получения объёма 50 мл и далее проводят определение содержания меди, как описано выше. 


Содержание меди, Х, (мг/л) вычисляют по формуле: 
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где С – концентрация меди, найденная по градуировочному графику (мг/л),

 V – объём пробы воды, взятый для определения (мл). 

Лабораторная работа №5. Колориметрическое определение содержания железа в природной воде (с сульфосалициловой кислотой)

При рН от 9 до 11,5 катионы железа Fe2+ и Fe3+ образуют с сульфосалициловой кислотой (см. рис) желтоокрашенное комплексное соединение состава 1:3 (максимум поглощения в области 420-430 нм). Интенсивность окраски раствора пропорциональна концентрации катионов железа. Определению мешает присутствие фторид-ионов и других соединений, образующих прочные комплексы с ионами железа. 


Реагенты: 

1. 1л стандартного раствора Fe3+ (0,1 г/л),

2. 1л 10%-ного раствора сульфосалициловой кислоты, 

3. 1л 10%-ного раствора аммиака. 

Методика определения. Подготавливают фотоколориметр к работе (см. лаб. работу №1). Для приготовления эталонных растворов в пять мерных колб вместимостью 50 мл вводят по 10 мл воды, а также по 1, 2, 3, 4 и 5 мл стандартного раствора железа из бюретки. Во все растворы добавляют по 5 мл раствора аммиака и по 5 мл раствора сульфосалициловой кислоты. Объём раствора доводят до метки, колбы закрывают, тщательно перемешивают и оставляют стоять на 10 мин. Измеряют оптическую плотность полученных растворов (используют кюветы длиной 0,5 см), занося данные измерений в табл. 5, и строят градуировочный график. 

Таблица 5. Данные для построения градуировочного графика
№ 

раствора
1
2
3
4
5
Анализируемая проба 

воды

Концентрация катионов Fe3+, 

С (мг/л)







Оптическая плотность, А







Для определения железа в исследуемой водной пробе в плоскодонную колбу вводят 50 мл исследуемой воды и все те же компоненты, за исключением, разумеется, стандартного раствора соли железа,  и в той же последовательности, что и при приготовлении градуировочных растворов. Далее фотометрируют раствор в кюветах длиной 0,5 см и определяют содержание железа аналогично предыдущим определениям. 

Лабораторная работа №6. Колориметрическое определение содержания фосфора в виде фосфорномолибденового комплекса (синяя форма)

Метод основан на определении растворенных в воде ортофосфатов колориметрическим методом в виде фосфорномолибденового комплекса, окрашенного в синий цвет. Определению мешают железо при концентрации, превышающей 1 мг/л, растворимые силикаты с концентрацией более 25 мг/л, нитриты. Влияние железа и силикатов устраняется соответствующим разбавлением исследуемой пробы воды. При наличии нитритов с концентрацией не более 25 мг/л их влияние устраняется добавлением к пробе 0,1 г сульфаминовой кислоты, которая вносится до добавления к пробе молибдата аммония. 


Реагенты: 

1.  1л 0,001М исходного стандартного раствора дигидрофосфата калия,

2.  1л молибденового реактива [10г (NH4)6Mo7O24 4H2O растворяют в 400 мл воды и добавляют 7 мл концентрированной  серной кислоты]. 

3.  500 мл 9%-ного раствора аскорбиновой кислоты.

Методика определения. Подготавливают фотоколориметр к работе. Для приготовления градуировочных растворов в пять мерных колб вместимостью 50 мл вводят по 20 мл дистиллированной воды. Далее добавляют в каждую колбу соответственно 2, 4, 6, 8 и 10 мл исходного стандартного раствора. В каждый раствор приливают по 5 мл молибденового реактива, перемешивают и через пять минут добавляют 5 мл раствора аскорбиновой кислоты, доводят объём раствора до метки дистиллированной водой и снова перемешивают. Через 15 мин растворы фотометрируют (длина кюветы 2 см) в области поглощения 670 нм, занося данные измерений в табл. 6, и строят градуировочный график. 

Таблица 6. Данные для построения градуировочного графика
№ 

раствора
1
2
3
4
5
Анализируемая проба 

воды

Концентрация ортофосфат-ионов, С (мг/л)







Оптическая плотность, А








Для определения содержания ортофосфат-ионов в исследуемой воде берут 50 мл этой воды, добавляют все реагенты за исключением, разумеется, исходного стандартного раствора дигидрофосфата калия, в той же последовательности, что и при приготовлении градуировочных растворов и фотометрируют при тех же условиях, что и градуировочные растворы. По построенному ранее градуировочному графику определяют содержание фосфора аналогично предыдущим определениям.

Лабораторная работа №7. Калибровка рН-метра и определение 

рН природной воды

Измерение водородного показателя, рН, при контроле качества природной питьевой воды проводят методом прямой потенциометрии. Предварительно готовят прибор к работе.

Включают прибор (рН-метр: милливольтметр рН-121, или иономер: иономер универсальный ЭВ-74) и прогревают его не менее 20 мин. С помощью термометра измеряют температуру изучаемого раствора. Нажимают черную кнопку «0,t» переключателя рода работ и кнопку «-1-4» диапазона измерений, предназначенную для установки температуры. Вращением ручки «Температура раствора» по верхней шкале 0-100 устанавливают стрелку прибора на значение, равное температуре исследуемой пробы воды (от 0 до 1000С).


Приготавливают по крайней мере два буферных раствора, имеющих значения рН вблизи или внутри ожидаемого интервала рН изучаемых растворов. Предположим, что прибор следует проградуировать по растворам: рН 1,68 и рН 6,68 (при 200С). 

Наливают в стаканчик дистиллированную воду и погружением в нее электродов промывают их. Убирают стаканчик и просушивают электроды фильтровальной бумагой.

Наливают в стаканчик раствор с рН 1,68 и опускают в него электроды. Нажимают кнопку выбора рода работ: "рН" у рН-метра рН-121 или кнопки «Анионы/Катионы» и «рХ» у иономера ЭВ-74, а также кнопку грубого диапазона «-1-14» или «-1-19».для выбора точного диапазона измерений рН. Убедившись, что стрелка прибора останавливается в диапазоне от –1 до 4 единиц рН, нажимают кнопку «-1-4». Если стрелка не остановилась на значении 1,68, вращением ручки «Калибровка» устанавливают стрелку прибора на отметку, соответствующую рН 1,68. Нажимают черную кнопку «0,t» – этим предупреждаются случайные колебания стрелки при размыкании электролитической цепи.

Промывают электроды в дистиллированной воде. В чистый стаканчик наливают  буферный раствор с рН 6,86 и вводят в него электроды. Нажимают кнопку «рН» выбора рода работ у рН-метра рН-121 или кнопки «Анионы/Катионы» и «рХ» у иономера ЭВ-74, а также кнопку грубого диапазона «-1-14» или «-1-19» для выбора точного диапазона измерений рН. Убедившись, что стрелка прибора останавливается в диапазоне от 4 до 9 единиц рН, нажимают кнопку «4-9». Если стрелка прибора не показывает значение 6,86, вращением ручки «Крутизна» устанавливают ее на отметке данного значения рН. Нажимают черную кнопку «0,t».

Так как при вращении ручки «Крутизна» происходит некоторое смещение положения стрелки в области более низких значений рН, следует для более точной калибровки прибора еще 1-2 раза поместить электроды в буферные растворы с рН 1,68 и рН 6,86, каждый раз ручками «Калибровка» (нижнее значение рН) и «Крутизна» (более высокое значение рН) устанавливая стрелку прибора против соответствующего значения. Так проводится настройка прибора методом последовательных приближений.

Для определения рН природной воды предварительно наливают в стаканчик дистиллированную воду, погружением в нее электродов промывают их (при нажатой кнопке «0,t»). Убирают стаканчик и просушивают электроды фильтровальной бумагой. В стаканчик наливают около 50 мл исследуемой природной воды и погружают в него электроды. Нажимают кнопки «рН» у рН-метра рН-121 или кнопки «Анионы/Катионы» и «рХ» у иономера ЭВ-74, а также кнопку грубого диапазона «-1-14» или «-1-19». Все кнопки, кроме указанных, находятся при этом в отжатом положении. Через 2 мин замечают показания прибора по шкале «-1-19» и переходят нажатием соответствующей кнопки на более узкий диапазон. Отсчет показаний прибора проводится с точностью до 0,01 рН.

Лабораторная работа №8. Ионометрическое определение содержания нитратов

Метод прямой потенциометрии (ионометрии) широко применяемый для определения нитратов в объектах окружающей среды, позволяет быстро, достаточно точно проводить анализ, отличающийся простотой пробоподготовки и методики. В основе метода лежит определение зависимости э.д.с. гальванического элемента от активности (концентрации) определяемого иона. 

Для определения содержания в воде нитратов используют ионоселективный нитратный электрод типа ЭМ-NО3-01, ЭИМ-11-НПО "Квант". В качестве электрода сравнения берут хлорсеребряный электрод. 

Реагент: 

1л 0,1M исходного стандартного раствора нитрата калия. 

Методика определения. Подготавливают pH-метр или иономер к работе (см. работу №7). Для построения калибровочной кривой используют растворы, полученные последовательным 10-кратным разбавлением исходного стандартного раствора. Для этого пипеткой отбирают 10 мл исходного стандартного раствора,  переносят его в мерную колбу вместимостью 100 мл, доводят дистиллированной водой до метки и тщательно перемешивают. Таким образом, получают градуировочный раствор концентрацией 10-2 моль/л. Отобрав пипеткой 10 мл этого раствора  и разбавив его в мерной колбе вместимостью 100 мл, получают калибровочной раствор концентрацией 10-3 моль/л. Таким же образом получают растворы с концентрацией  10-4 и 10-5 моль/л. Отбирают по 20 мл каждого раствора в стаканчик вместимостью 50 мл, опускают электроды, нажимают кнопку «mV» выбора рода работ и измеряют э.д.с. (в милливольтах, мВ), соответствующую концентрации каждого из пяти градуировочных растворов с концентрациями 10-1, 10-2, 10-3, 10-4 и 10-5 моль/л. Результаты ионометрических определений используют для построения градуировочного графика в координатах: э.д.с.(мВ)= f(рNO3-). Для определения концентрации нитрат-ионов в исследуемой воде взятую пробу предварительно фильтруют, отбирают 20 мл и переносят в стаканчик на 50 мл, погружают электроды и измеряют значение э.д.с в мВ с точностью до 0,01 мВ. Далее по градуировочному графику находят концентрацию нитрат-ионов  в исследуемой пробе природной воды. 

Лабораторная работа №9. Кондуктометрическое определение удельной электропроводности природной воды
Удельная электропроводность воды является одним из показателей общей концентрации солей и позволяет судить о величине солености воды, а также позволяет контролировать солевой режим воды при проведении почвенных, агрохимических и мелиоративных обследований природных вод, водных вытяжек засоленных почв. Удельная электропроводность раствора (в См/м, См/см) определяется как электропроводность (в сименсах, См) 1 м3 раствора, помещенного между параллельными инертными электродами, имеющими площади поверхностей в 1м2 и удаленными друг от друга на 1 м.


Для проведения анализа применяют кондуктометр с диапазоном измерений 0,01 – 100 мСм/см и погрешностью определений не более 5%. 

Реагент:

 Стандартный раствор хлорида калия (C = 0,0100 моль/л). 

Методика определения. Подготавливают кондуктометр к работе в соответствии с инструкцией к прибору. Датчик кондуктометра погружают в стандартный раствор хлорида калия и в режиме настройки выводят удельную электропроводность на значение 

1,41 мСм/см, которое соответствует удельной электропроводности раствора хлорида калия с концентрацией 0,0100M при 25оС.

При отсутствии температурного компенсатора определяют температуру раствора хлорида калия с помощью лабораторного термометра, при помощи  табл. 7 находят значение коэффициента поправки k и рассчитывают значение удельной электропроводности стандартного раствора хлорида калия как следующее отношение: [image: image12.wmf]k
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Датчик кондуктометра тщательно споласкивают дистиллированной водой, опускают в исследуемую воду и определяют удельную электропроводность анализируемой воды. 

Таблица 7. Значения коэффициента поправки при разных температурах кондуктометрического анализа.
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Лабораторная работа № 10. Определение содержания калия и 

натрия в природных водах методом пламенной фотометрии
Метод пламенной фотометрии, основанный на определении эмиссионного спектра химического элемента, является экспрессным аналитическим методом, позволяющим определять концентрацию элемента с точностью до 2-5%. Для получения эмиссионного спектра элемента, содержащегося в исследуемой водной пробе, данную пробу вводят в пламя. Излучение пламени направляется в монохроматор, где выделяется отдельная спектральная линия, характеристическая для данного химического элемента. По интенсивности данной спектральной линии, регистрируемой с помощью фотоэлемента, определяют концентрацию элемента в исследуемом растворе. 

Фотометрическое определение калия и натрия проводят способом добавок. Используя способ добавок, иногда можно устранить влияние состава пробы на результаты анализа. Определение калия и натрия выполняют на пламенном фотометре "Флафо-4".

Реагенты:

1. Стандартный раствор хлорида калия, содержащий 50 мкг/мл калия.

2. Стандартный раствор хлорида натрия, содержащий 50 мкг/мл натрия.

Методика определения. Включают прибор и подготавливают его к работе. Предварительно убеждаются в существовании линейной зависимости величины фототока от концентрации раствора определяемого элемента в тех диапазонах концентраций натрия и калия, в которые входят концентрации этих элементов в анализируемом образце природной воды. Для этого готовят  серию эталонных растворов: в пять мерных колбах вместимостью 50 мл наливают из бюреток возрастающие объемы исходных стандартных растворов хлоридов натрия и калия. Растворы доводят до метки дистиллированной водой и тщательно перемешивают. При этом содержание натрия и калия в самом концентрированном из эталонных растворов должно быть примерно в два раза более высоким, чем  ожидаемое содержание этих элементов в анализируемой пробе воды. (Необходимые для приготовления эталонных растворов объемы стандартных растворов указывает преподаватель).

 После этого приступают к настройке измерительного прибора. Для этого сначала распыляют в пламя дистиллированную воду и устанавливают  стрелки измерительных приборов на нулевое деление с помощью потенциометров нулевой точки (со значком (). Затем распыляют растворы с максимальной концентрацией и выводят стрелки измерительных приборов на отметку 100 при помощи переключателей выбора диапазонов измерения и потенциометров тонкой настройки со значком (. Вновь распыляют дистиллированную воду и проверяют, возвращаются ли при этом стрелки приборов на нулевое деление. Если этого не происходит, выводят стрелку на “0” при помощи потенциометров со значком (. Еще раз распыляют растворы с максимальной концентрацией калия и натрия. Если стрелки при этом не возвращаются  на отметку 100, то их устанавливают при помощи потенциометров со значком (. Настройку повторяют до тех пор, пока стрелки не будут возвращаться на отметки 0 и 100 просто при распылении растворов без подстройки потенциометрами. После этого фотометрируют эталонные растворы в порядке возрастания концентрации и строят градуировочный график. По оси абсцисс откладывают числовые значения концентраций эталонных растворов, а по оси ординат -  показания приборов. Полученный график должен быть прямолинейным. 

Убедившись в существовании линейной зависимости фототока от концентраций натрия и калия в  растворах, распыляют в пламя анализируемую воду, чтобы проверить входят ли концентрации натрия и калия в анализируемой воде в тот диапазон изменения концентраций, который отражен на градуировочном графике. Если при распылении анализируемой воды стрелка выходит за деление 100 (“зашкаливает”), то анализируемый раствор разбавляют дистиллированной водой так, чтобы при распылении разбавленного образца стрелка останавливалась в средней части шкалы. 


После этого приступают к определению содержания натрия и калия в анализируемой воде. Растворы для определения калия и натрия по способу добавок готовят  в трех мерных колбах вместимостью 50 мл. В первую колбу наливают 25 мл анализируемой воды и доводят дистиллированной водой до метки. Во вторую и третью колбы также наливают по 25 мл анализируемой воды, а затем  вводят добавки стандартного раствора соли натрия и стандартного раствора соли калия. Рекомендуемые объемы добавляемых стандартных растворов приведены  в таблице 8. Доводят объем второго и третьего растворов до метки дистиллированной водой. Фотометрируют растворы при тех же условиях, при которых проводили калибровку измерительных приборов. 

Таблица 8. Состав  растворов для определения содержания калия и натрия в природной воде способом добавок.

Стандартный раствор
Объем добавляемого стандартного раствора, мл


Раствор 1 (С0)
Раствор 2 (С1)
Раствор 3(С2)

Хлорида 

натрия
–
5.0
10.0

Хлорида

 калия
–
2.5
5.0

Строят графики зависимости показаний прибора (интенсивности излучения пламени) от концентраций добавок натрия и калия в растворах 1, 2 и 3. При этом условный ноль координат будет соответствовать раствору 1, так как в него не вводились добавки. Через три точки, одна из которых лежит на оси ординат, проводят прямую до пересечения с осью абсцисс (см. рисунок). Длина отрезка от условного нуля координат до точки пересечения прямой с осью абсцисс соответствует концентрации Сх катионов натрия или калия  в растворе 1. Для определения концентраций катионов этих металлов в анализируемой воде Сх нужно умножить на два, так как при приготовлении раствора 1 анализируемую воду разбавили дистиллированной водой в два раза.


Лабораторная работа №11. Определение содержания кальция, магния, меди, цинка, свинца в природных водах методом атомно-абсорбционной спектроскопии
Метод атомно-абсорбционной спектроскопии (ААС) является высокочувствительным и селективным методом анализа, позволяющим определять содержание многих химических элементов в составе природных вод, прежде всего ионов металлов. ААС основана на поглощении света нейтральными, невозбужденными атомами, находящимися в пламени. В качестве источника излучения применяют лампу с полым катодом, который содержит определяемый металл. Атомы элемента, находящиеся в пламени, поглощают только излучение, которое испускает источник света. Излучение лампы с полым катодом направляют непосредственно в пламя, в которое впрыскивают исследуемый раствор. Далее с помощью монохроматора из прошедшего через пламя излучения выделяют отдельные спектральные линии и с помощью фотоумножителя определяют их интенсивность. Чувствительность определения большинства элементов методом ААС составляет 1 мкг/мл.

Определение содержания ионов металлов проводят на спектрофотометре ААS-1 в режиме адсорбции.

Реагенты:

1. Стандартный раствор соли кальция (100 мкг/мл).

2. Стандартный раствор соли магния (100 мкг/мл).

3. Стандартный раствор соли меди (II) (100 мкг/мл).

4. Стандартный раствор соли цинка (100 мкг/мл).

5. Стандартный раствор соли свинца (100 мкг/мл).

Методика определения. Включают прибор и подготавливают его к работе. Устанавливают в рабочее положение лампу заданного элемента. Устанавливают рабочий ток лампы и фиксируют его по шкале. Выдерживают 10-15 мин для разогрева лампы. Устанавливают начальную ширину щели монохроматора, аналитическую резонансную линию измеряемого элемента. Используя переключатели усилителя и фотоумножителя, устанавливают стрелку регистрирующего прибора в среднее положение. Затем рукояткой, задающей длину волны, добиваются максимального отклонения стрелки вправо. Устанавливают стрелку показывающего прибора в положение 100. Поджигают газ, устанавливают расход воздуха и ацетилена. В течение 5 мин промывают горелку прибора, опустив заборный капилляр в стаканчик с дистиллированной водой. 

В пяти мерных колбах вместимостью 50 мл готовят серию эталонных растворов разбавлением исходного стандартного раствора определяемого элемента. Измеряют оптическую плотность этих растворов и строят градуировочный график. При тех же условиях определяют оптическую плотность исследуемой пробы воды и по градуировочному графику находят концентрацию анализируемого иона. 

ВОПРОСЫ ДЛЯ ПОДГОТОВКИ К КОЛЛОКВИУМУ ПО

КУРСУ "ХИМИЯ ОКРУЖАЮЩЕЙ СРЕДЫ"


Химия атмосферы. Спектр излучения Солнца и спектр поглощения атмосферы. Температурный профиль и структура атмосферы как следствие действия солнечной радиации. Изменение давления и химического состава атмосферы по высоте. Постоянные, переменные и случайные компоненты воздуха. 


Экзосфера и ионосфера. Их переменный химический состав. Реакции фотохимической диссоциации молекул кислорода и азота. Экзотермические реакции диссоциативной рекомбинации и переноса электронов. Ионосфера как защитный экран Земли от жесткого ультрафиолета.


Стратосфера, ее состав. Фотохимические реакции стратосфер. Озоновый щит планеты, цикл Чемпена. Изменение содержания озона по высоте, широтные и сезонные колебания содержания озона. Основные циклы разрушения озона атмосферы. 


Тропосфера. Постоянство ее состава по высоте. Диоксид углерода, его источники, круговорот, стоки. Парниковый эффект, вероятные последствия его усиления. Природные и антропогенные поллютанты тропосферы. Оксиды азота, диоксид серы. Их источники, пути миграции в атмосфере и стоки. Реакции образования серной и азотной кислот и их солей, роль аэрозолей. Кислотные дожди и туманы, их воздействие на почвы, растения, экологические системы. Смог лондонского типа. Летучие органические соединения. Источники, химические механизмы их окисления и разложения в атмосфере. Фотохимические смоги: условия их возникновения, механизмы действия. Суточная динамика образования смога.


Химия гидросферы. Аномальные физические и химические свойства воды. Роль воды в атмосферных и гидросферных переносах тепла и воздушных масс. Гидрологический цикл воды, специфические круговороты воды. Дисперсный состав природных вод. Формирование химического состава природных вод. Основные параметры гидрохимической оценки природных вод. 


Закономерности миграции химических элементов в гидросфере. Главные компоненты, биогенные элементы, органические вещества, микроэлементы, их подгруппы, газовые  составляющие. Классификация природных вод.


Первичное и вторичное загрязнение природных вод. Ассимиляционная емкость гидросистемы по определенному загрязнителю. Виды сточных вод. Коэффициент накопления, дискриминации. Нормирование уровня загрязнения по величинам ПДК, взаимовлияние загрязнителей в смеси. Антропогенное эвтрофирование водоемов.

Основные токсиканты гидросферы. Тяжелые металлы, нефть и нефтепродукты, детергенты, пестициды, радионуклиды. Их источники, пути миграции и стоки. Самоочищение водных экосистем. 

Химия литосферы. Недра планеты – источник вещества и энергии для биосферы. Средний химический состав (кларки) верхних слоев земной коры континентального типа. Минералы – основная форма нахождения химических элементов в земной коре. Геохимические потоки. Почва как главный источник минеральных питательных веществ для живых организмов суши. Катионный и анионный состав почвенных растворов. Формы нахождения питательных и токсичных элементов в почве. 

Биосфера. Масштабы природных биогеохимических циклов биогенных элементов, микроэлементов и токсичных веществ. Закон Вернадского. Миграция химических загрязнителей в различных природных средах, их рассеяние и концентрирование. 
ТЕМЫ РЕФЕРАТОВ ПО КУРСУ 

"ХИМИЯ ОКРУЖАЮЩЕЙ  СРЕДЫ"

Химия атмосферы

1. Ионосфера как защитный экран от жесткого ультрафиолета, роль фотохимических реакций.

2. Основные циклы реакций образования и разложения молекул озона в стратосфере. 

3. Озоновый шит планеты и возможность его истощения.

4. Каталитическое разложение озона оксидами азота и атомным хлором фреонов.

5. Вертикальные воздушные переносы в атмосфере, их роль в переносе поллютантов.

6. Фотохимические механизмы окисления диоксида серы в атмосфере.

7. Химические процессы образования серной и азотной кислот и их солей в атмосфере.

8. Воздействие кислотных дождей и туманов на почвы, экосистемы, растения.

9. Фотохимические смоги и городе и пригороде.

10. Воздействие смога на экосистемы, растения, животных, человека.

11. Озон и пероксид водорода как токсичные компоненты приземных слоев воздуха.

Химия гидросферы

1. Гидрологический цикл воды, его климатообразующая роль.

2. Условия образования и выпадения, химический состав природных атмосферных осадков.

3. Генезис природных пресных вод.

4. Растворение углекислого газа в атмосферных осадках.

5. Процессы разложения детрита в природных водоемах.

6. Источники, пути миграции и стоки соединений фосфора в природных водах.

7. Источники, пути миграции и стоки соединений азота в природных водах.

8. Источники, пути миграции и стоки органических соединений  в природных водах.

9. Источники, пути миграции и стоки соединений тяжелых металлов в природных водах.

10. Эвтрофирование природных водоемов.

11. Процессы самоочищения природных вод.

Миграция токсикантов в системе: "литосфера- почва -растения- животные - человек"

1. Атмосфера и гидросфера как результат формирования земной коры.

2. Химические особенности главных процессов минералообразования.

3. Горные породы как итог минерализации элементов в минералах.

4. Катионный и анионный состав почвенных растворов в условиях антропогенного загрязнения.

5. Антропогенные источники загрязнения почв, пути их устранения.

6. Основные химические формы миграции соединений кадмия в различных природных средах.

7. Основные химические формы миграции соединений ртути в различных природных средах.

8. Основные химические формы миграции соединений свинца в различных природных средах. 

9. Основные химические формы миграции соединений цинка в различных природных средах. 

10. Основные химические формы миграции соединений хрома в различных природных средах.

11. Основные химические формы миграции соединений никеля в различных природных средах.

12. Основные химические формы миграции соединений меди в различных природных средах.

13. Основные химические формы миграции соединений мышьяка в различных природных средах.

14. Химические процессы рассеяния, трансформации и переноса пестицидов в природных средах.

15. Миграция нитратов в природных средах, образование нитрозаминов.

16. Полихлорированные дибенздиоксины как супертоксиканты. "Диоксиновая проблема".
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