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Предисловие
Пособие предназначено для студентов технических специальностей университета, изучающих курс «Экология» в соответствии с требованиями Федерального государственного образовательного стандарта. В условиях глобального загрязнения биосферы в процессе обучения специалисты должны не только теоретически изучить учебные материалы, но и приобрести практические навыки по методам определения основных загрязняющих компонентов, анализу и выбору рациональных способов снижения техногенной нагрузки на атмосферу, гидросферу, литосферу.
В учебное пособие включены практические работы по определению экологических параметров почвы, воздуха, водной среды, включающие три уровня выполняемых заданий: первый уровень – изучение методов определения загрязняющих компонентов, второй – изучение способов снижение концентрации загрязнителей, третий – анализ и выбор способа снижения количества загрязнений. Выполнение работ с постоянно возрастающим уровнем сложности позволит студентам закрепить полученные знания и навыки. В зависимости от уровня и профиля подготовки студентов преподаватель может варьировать выбор выполняемых работ. При разработке пособия использованы результаты научных исследований кафедры физической химии университета в области новых неорганических сорбентов, обладающих необратимой сорбцией катионов тяжёлых металлов и радионуклидов.
Раздел 1. Загрязнение атмосферы. Методы идентификации и нейтрализации основных загрязнителей.

Работа №1

Основные источники загрязнения атмосферы.

(первый уровень сложности)

Цель работы: Познакомиться с органолептическими методами анализа газов - наиболее опасных загрязнителей атмосферы. Продолжительность работы 2 часа.
В результате хозяйственной деятельности человека в атмосферу выбрасываются десятки тысяч загрязняющих веществ. Основные источники загрязнения атмосферы: теплоэлектростанции, промышленные предприятия и автотранспорт. Наиболее многотоннажные выбросы делятся на пять групп: твёрдые частицы, оксиды углерода, оксиды серы, оксиды азота, углеводороды. Следствием загрязнения воздуха является парниковый эффект, кислотные дожди, смог. Для очистки воздуха от загрязнений на практике используются химические и физико-химические методы (адсорбция, абсорбция, хемосорбция, термическая нейтрализация, каталитическое окисление). Химические методы очистки воздуха от оксидов углерода, серы и азота основаны на взаимодействии газов с реагентами, образующими прочные соединения, чаще всего соли. Выбор способа очистки воздуха определяется составом и концентрацией загрязняющих веществ.

1. Сущность метода

Органолептический метод анализа газов основан на определении состава по характерному цвету, запаху и качественным реакциям. Характеристики газов, входящих в состав продуктов сгорания автомобильного топлива, приведены в таблице 1.

Таблица 1 – Характеристика газов

	Газы
	Цвет
	Запах
	Качественная реакция с реактивом

	Диоксид серы (SO2)
	Бесцветный
	Запах серы
	Перманганат калия, KMnO4

	Диоксид углерода (CO2)
	Бесцветный
	Без запаха
	Хлорид бария, BaCl2

	Диоксид азота (NO2)
	Бурый
	Резкий, характерный
	Дифениламин

	Сероводород (H2S)
	Бесцветный
	Запах тухлых яиц
	Ацетат свинца, Pb(CH3COO)2

	Аммиак (NH3)
	Бесцветный
	Резкий, характерный
	Реактив Несслера, К2[HgJ4]

	Хлор (Cl2)
	Жёлто-зелёный
	Резкий, характерный
	 Тиосульфат натрия, Na2S2O3  

	Фтор (F2)
	Бледно-жёлтый
	Резкий, характерный
	Хлорид кальция, CaCl2


Внимание! Газы, приведённые в таблице, относятся к опасным веществам, поэтому эксперименты необходимо проводить в точном соответствии с методическими указаниями.

При идентификации газов используют индикаторную реактивную бумагу. Изменение цвета реактивной бумаги при контакте с исследуемыми газами представлено в таблице 2.

Таблица 2 – Изменение окраски реактивной бумаги в присутствии газов

	Газ
	Кислотно-основная характеристика газа
	Реактивная бумага
	Изменение цвета реакционной бумаги

	NH3
	Щелочная
	Красная лакмусовая
	Синеет

	
	
	Синяя лакмусовая
	Не изменяется

	H2S
	Кислая
	Пропитанная раствором ацетата свинца
	Чернеет

	SO2
	Кислая
	Синяя лакмусовая
	Краснеет

	Cl2
	Кислая
	Синяя лакмусовая бумага 

Красная лакмусовая бумага
	Обесцвечивается

	NO,NO2 Cl2,
	Кислая
	Йодокрахмальная
	Синеет


2. Оборудование и реактивы

1. Пробирки лабораторные химические по ГОСТ 25336, 6 штук.

2. Пробка с газоотводной трубкой, ГОСТ 25336, 4 штуки.

3. Штатив для пробирок, ГОСТ 13726, 1 штука.

4. Спиртовка лабораторная СЛ - 1, ГОСТ 25336, 1 штука.

5. Индикаторная бумага синяя по ГОСТ ПНД 50-979.
6. Индикаторная бумага красная лакмусовая по ТУ 6 – 09 – 3403 – 78.
7. Универсальная индикаторная бумага рН  0 – 12.

8. Медная стружка

9. Кислота азотная, НNO3, ГОСТ 11125, 30% водный раствор.

10. Вода дистиллированная, ГОСТ 6709.

11. Кислота соляная концентрированная, HCl, по ГОСТ 3118. с  плотностью 1,19 г/см3.
12. Сульфид железа, FeS, по ГОСТ 4148.

13.Калия перманганат, KMnO4,,  по ГОСТ 20256.

14. Натрия сульфит, Na2SO3 . по ГОСТ 5644.
15. Натрия тиосульфат, по ГОСТ 27068.
16. Раствор дифениламина в концентрированной серной кислоте
3. Порядок выполнения работы
3.1. Получение диоксида серы и его идентификация
3.1.1. В пробирку поместить небольшое количество сульфита натрия, Na2SO3 и добавить 8 – 10 капель концентрированной серной кислоты. Закрыть пробирку пробкой с газоотводной трубкой. Диоксид серы образуется по реакции:

 


Na2SO3  + Н2SO4 = Na2SO4 + SO2 + Н2O 



         (1)

3.1.2. Поднести к газоотводной трубке влажную синюю лакмусовую бумагу. Отметить изменение её цвета (синий цвет меняется на красный, так как образовался кислотный окисел).

3.1.3. Опустить газоотводную трубку в пробирку с водным раствором перманганата калия (предварительно в чистой пробирке растворить 1-2 кристалла KMnO4 в дистиллированной  воде). Отметить изменение цвета раствора при проведении качественной реакции (фиолетовое окрашивание раствора указывает на присутствие диоксида серы).
 


5SO2 + 2KMnO4 +2H2O = 2H2SO4 + 2MnSO4 + K2SO4 

         (2)

3.2. Получение диоксида азота и его идентификация.

3.2.1. В пробирку поместить 2 – 4 кусочка медной стружки, добавить 4 – 6 капель 30% раствора азотной кислоты, закрыть пробкой с газоотводной трубкой. Происходит образование голубой окраски раствора и бурого газа диоксида азота по реакции: 

 


Сu + 4HNO3 = Cu(NO3)2 +2NO2 +2H2O 



         (3)

3.2.2. Пробирку энергично встряхнуть и подогреть на спиртовке.

3.2.3. Поднести к газоотводной трубке влажную синюю лакмусовую бумагу. Отметить изменение её цвета. Отметить цвет образовавшегося газа и запах.

3.2.4. Опустить газоотводную трубку в пробирку с дистиллированной  водой. Диоксид азота вступает в реакцию с водой с образованием азотной и азотистой кислот по уравнению:

 


2NO2 +H2O = HNO3 + HNO2 




         (4)
3.2.5. Через 1 минуту опустить в пробирку с водой универсальную индикаторную бумагу и определить рН раствора, удостовериться в кислой реакции раствора.

3.2.6. В отчёте написать уравнение реакции получения диоксида азота и его взаимодействия с водой.
3.2.7. Провести качественную реакцию с дифениламином, указывающую на присутствие в водном растворе нитрат-ионов. Нитрат-ион в кислой среде окисляет дифениламин по реакции:
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(5)

Для проведения качественной реакции в пробирку поместить 1 каплю раствора диоксида азота в воде, содержащего нитрат-ионы, и 2 капли раствора дифениламина в концентрированной кислоте. В присутствии нитрат-ионов бесцветный раствор окрашивается в тёмно-синий цвет.
3.3. Получение сероводорода и его идентификация
3.3.1. В пробирку поместить сульфид железа, FeS, и добавить 8 – 10 капель концентрированной соляной кислоты, HCl, закрыть пробирку пробкой с газоотводной трубкой. Образование сероводорода происходит по реакции:

 


FeS + 2HCl = FeCl2 +H2S 





         (6)
3.3.2. Поднести к открытому концу трубки сначала синюю лакмусовую бумагу (отметить изменение её цвета), затем фильтровальную бумагу, смоченную раствором соли свинца, например, ацетатом свинца. В присутствии сероводорода на фильтровальной бумаге образуется чёрный осадок сульфида свинца по реакции:
 


Pb(CH3COO)2 + H2S = PbS + 2 CH3COOН 


         (7)

3.3.3. Описать результаты опыта. Написать уравнение реакции получения сероводорода

3.4. Получение хлора и его идентификация
3.4.1. В пробирку положить 3 - 4 кристалла KMnO4 и добавить 3 – 4 капли концентрированной соляной кислоты, закрыть пробирку пробкой с газоотводной трубкой.  Реакция получения хлора описывается уравнением:

 


2KMnO4+16HCl=5Cl2 +2KCl + 2MnCl2 + 8H2O 


         (8)
3.4.2. Отметить цвет и запах выделяющегося хлора. 

3.4.3. Поднести к открытому концу пробирки последовательно синюю, красную лакмусовую. Отметить изменение цвета бумаги (синяя и красная индикаторная бумага обесцвечивается). Сделать вывод о кислотности газа. Убедиться, что хлор является сильным окислителем.
3.4.4. Провести качественную реакцию на присутствие хлора. Хлор окисляет на йодокрахмальной бумаге йодид-ион до элементарного йода, который окрашивает крахмал в синий цвет. Поднести к открытому концу пробирки йодокрахмальную бумагу Происходящий процесс описывается уравнением:

 


2I- +Cl2 = I2 + 2Cl- 






         (9)

3.5. Оформить отчёт о выполнении работы.
Работа №2

Методы нейтрализации основных источников загрязнения атмосферы

(второй уровень сложности)

Цель работы: Познакомиться с химическими и физико-химическими методами очистки воздуха от оксидов углерода, азота и серы. Продолжительность работы 2 часа.

1. Сущность метода

Химические методы очистки воздуха от оксидов углерода, серы и азота основаны на взаимодействии газов с реагентами, образующими прочные соединения, чаще всего соли. Сорбционные технологии очистки используют специальные вещества, обладающие способностью удерживать на поверхности или в объёме вещества загрязнители. По составу, структуре и механизму взаимодействия с загрязнителями различают органические и неорганические адсорбенты, абсорбенты, химические сорбенты.
Под адсорбцией понимают поглощение примеси газа или жидкости поверхностью твёрдого вещества или жидкостью адсорбентом. При этом происходит концентрирование примеси на границе раздела адсорбент-жидкость либо адсорбент-газ. Причиной адсорбции являются неспецифические (то есть не зависящие от природы вещества) Ван-дер-Ваальсовы силы. Физическая адсорбция является обратимым процессом. Процесс, обратный адсорбции, то есть перенос вещества с поверхности раздела фаз в объём фазы, называется десорбция.
Абсорбция - поглощение газа или жидкости всем объёмом сорбента под воздействием физических сил. В технике и химической технологии чаще всего встречается абсорбция (поглощение, растворение) газов жидкостями. Но известны и процессы абсорбции газов и жидкостей кристаллическими и аморфными телами (например, абсорбция водорода металлами, абсорбция низкомолекулярных жидкостей и газов цеолитами, абсорбция нефтепродуктов резинотехническими изделиями и т.п.). Часто в процессе абсорбции происходит не только увеличение массы абсорбирующего материала, но и существенное увеличение его объема (набухание), а также изменение его физических характеристик – вплоть до агрегатного состояния. В случае физической абсорбции абсорбировавшиеся вещества могут быть вновь извлечены из абсорбента посредством его нагревания, разбавления неабсорбирущей жидкостью или иными подходящими способами. 

На поверхности раздела двух фаз помимо адсорбции может идти химическая реакция. Этот процесс называется хемосорбцией. Чёткое разделение на адсорбцию и хемосорбцию не всегда возможно. Одним из основных параметров по которым различаются эти явления является тепловой эффект. Тепловой эффект физической адсорбции обычно близок к теплоте сжижения адсорбата, тепловой эффект хемосорбции значительно выше. Кроме того в отличие от адсорбции хемосорбция обычно является необратимой и локализованной. 

2. Оборудование и реактивы

1. Медная стружка.

2. Кислота азотная, НNO3, по ГОСТ 11125, 30% водный раствор.

3. Пробирки с газоотводными трубками по ГОСТ 25336.
4. Спиртовка лабораторная СЛ – 1, по ГОСТ 25336.

5. Аммиак водный раствор с концентрацией 5% масс.

6. Мел природный обогащённый, СаСО3.,по ГОСТ 12085.
7. Известковая вода, Са(ОН)2., водный раствор с концентрацией 5% масс .
8. Натрия сульфит, Na2SO3 ГОСТ 5644.

9. Кислота серная, H2SO4 ,концентрированная  ГОСТ 4204.

10. Баритовая  вода, Ва(ОН)2.., водный раствор с концентрацией  5% масс.
11. Сульфид железа, FeS, по ГОСТ 4148.

12. Соляная кислота, НСl, по ГОСТ 3118, водный раствор с концентрацией 1М.
13. Свинец (II) уксуснокислый (ацетат) по ГОСТ 1027.

14. Уголь активированный уголь БАУ – А по ГОСТ 6227.

15. Силикагель технический по ГОСТ 3956.

3. Порядок выполнения работы

3.1. Химическая нейтрализация гидроокисями щелочноземельных металлов 

3.1.1. Нейтрализация диоксида азота

Лабораторная работа состоит из двух частей: получения газа и его нейтрализации

1. В пробирку поместить 2 – 4 кусочка медной стружки, добавить 4 – 6 капель 30% раствора азотной кислоты, закрыть пробкой с газоотводной трубкой. Пробирку энергично встряхнуть и подогреть на спиртовке. Процесс образования оксида азота описывается реакцией:

 


3Сu + 8HNO3 = 3Cu(NO3)2 + 2NO + 4H2O 


       (10)
На воздухе оксид азота немедленно окисляется до диоксида азота по реакции:

 


2NO +
O2 = 2NO2 






       (11)
2. Идентифицировать образовавшийся газ с помощью индикаторной бумаги (см. таблицу 2). 
3. Поднести к пробирке с рабочим раствором аммиака индикаторную бумагу. Определить кислотно-основные свойства паров аммиака (щелочная реакция).
4. Для нейтрализации образовавшийся диоксид азота пропустить через раствор аммиака. Происходит реакция химической нейтрализации с образованием соли аммония:

 


NO2 +NH4OH = NH4 NO3 + H2O 




       (12)
3. После пропускания газа поднести к пробирке с аммиаком влажную синюю лакмусовую бумагу. Отметить изменение её цвета по сравнению с исходным раствором.

4. Описать опыт.
 3.1.2. Нейтрализация диоксида углерода.

1. В пробирку поместить небольшой кусок мела, СаСО3, добавить 4 – 6 капель концентрированной соляной кислоты, закрыть пробирку пробкой с газоотводной трубкой. Образуется диоксид углерода по реакции:
 


СаСО3 + 2НСl = СаСl2 + H2O + СО2 



       (13)
2. С помощью индикаторной бумаги определить кислотность выделившегося газа.

3. Опустить газоотводную трубку в пробирку с известковой  водой, Са(ОН)2..
3. Описать изменения, происходящие в пробирке (выпадение осадка) по реакции:
 


Са(ОН)2 + + СО2 = СаСO3 + H2O 




       (14)

4. Написать уравнение реакций получения диоксида углерода и его взаимодействия с известковой водой.

3.1.3. Нейтрализация диоксида серы.

1. Получить диоксид серы по реакции:
 


Na2SO3 + H2SO4 = Na2SO4 + SO2 + H2O 



       (15)
Для этого в пробирку поместить небольшое количество сульфита натрия, Na2SO3 и добавить 8 – 10 капель концентрированной серной кислоты, закрыть пробирку пробкой с газоотводной трубкой. Идентифицировать  кислотность выделяемого газа  с помощью индикаторной бумаги.

2. Опустить газоотводную трубку в пробирку с баритовой водой, Ва(ОН)2. При взаимодействии раствора щёлочи с диоксидом серы (кислотным окислом) происходит нейтрализация раствора с образованием соли по реакции:
 


SO2 + Ва(ОН)2 +1/2О2= Ва SO4 + H2O 



       (16)
3. Описать изменения, происходящие в пробирке (выпадение осадка).
4. Написать уравнение реакций получения диоксида серы и его взаимодействия с баритовой водой.

3.2. Использование сорбционных технологий для нейтрализации газовых загрязнителей

3.2.1.Нейтрализация сероводорода активированным углем (метод адсорбции).

1. Получить сероводород по реакции:

 


FeS + 2НСl = 
Н2S +FeСl2 





       (17)

Для этого в пробирку поместить небольшое количество мелко измельченного сульфида железа, FeS, и 10 – 15 капель 1М раствора соляной кислоты, НСl. Отметить по запаху выделение сероводорода по реакции:

 


FeS + 2НСl = 
Н2S +FeСl2 





       (18)
2. Закрыть пробирку пробкой с газоотводной трубкой. Поднести к газоотводной трубке фильтровальную бумагу, смоченную раствором ацетата свинца. Отметить изменение цвета фильтровальной бумаги. В присутствии сероводорода бумага смоченная раствором ацетата свинца, Рb(ОСОСН3)2. окрашивается в чёрный цвет (см. уравнение реакции 7).
3. Поменять газоотводную трубку на пробирке. Закрыть пробирку газоотводной трубкой, в изгиб которой заранее поместить активированный уголь.

4. Поднести к газоотводной трубке фильтровальную бумагу, смоченную раствором ацетата свинца. Отметить изменение цвета фильтровальной бумаги.

5. Описать опыт.
3.2.2. Нейтрализация диоксида углерода пористым поглотителем - силикагелем

1. Получить диоксид углерода по реакции: 

 


СаСО3, + 2НСl = СаСl2 + H2O + СО2 



       (19)

В пробирку поместить небольшой кусок мела, СаСО3, добавить 4 -6 капель концентрированной соляной кислоты, закрыть пробирку пробкой с газоотводной трубкой и получить диоксид углерода. Идентифицировать с помощью индикаторной бумаги кислотность полученного газа.
2. Опустить газоотводную трубку в сосуд с силикагелем, обработанным известковой водой.

3. Определить с помощью индикаторной бумаги рН газа, прошедшего через поглотительный сосуд.

4. Описать опыт. Сделать вывод о возможности нейтрализации диоксида углерода.
Работа №3

Анализ состава газовой смеси и выбор методов нейтрализации. 
(третий уровень сложности)
Цель работы: Определить состав газовой смеси и выбрать методы её нейтрализации. Продолжительность работы 2 часа.
1. Сущность метода

Определение состава газовой смеси проводится методами качественного химического анализа. Качественный анализ осуществляется химическими и физическими методами. В  качественном химическом анализе проводят характерную реакцию, в результате которой получают: осадок определённого цвета, формы и свойств; окрашенное соединение или газообразное вещество со специфическими физическими и химическими свойствами. Качественный анализ газовой смеси можно проводить с помощью индикаторной бумаги или фильтровальной бумаги, пропитанной соответствующим реактивом. Изменение окраски реактивной бумаги в присутствии газов, приведено в таблице 2 (лабораторная работа №1).

2. Оборудование и реактивы

1. Сосуд с газовой смесью

2. Индикаторная лакмусовая синяя бумага, по ГОСТ ПНД 50-979.

3. Бумага лакмусовая красная бумага, по ТУ 6 – 09 – 3403 – 78.

4. Реактивная бумага, пропитанная раствором ацетата свинца.

5. Реактивная бумага, пропитанная раствором йода и крахмала.

6. Известковая вода, Са(ОН)2., водный раствор с концентрацией  5% мас

7. Аммиак водный раствор с концентрацией  5% масс.

8. Баритовая  вода, Ва(ОН)2.., водный раствор с концентрацией  5% мас
9. Активированный уголь БАУ – А по ГОСТ 6227.

10. Силикагель технический по ГОСТ 3956.

3. Порядок выполнения работы

3.1. Составить алгоритм проведения анализа газовой смеси на основании данных таблицы 2 (лабораторная работа №1).

3.2. Открыть кран на сосуде с газовой смесью и в соответствии с составленным алгоритмом поочерёдно поднести к крану реактивную бумагу. Отметить изменение окраски реактивной бумаги. 

3.3. Полученные результаты занести в таблицу 4.
Таблица 4 – Результаты анализа исходной газовой смеси

	Вид реактивной бумаги
	Наблюдаемое изменение цвета реактивной бумаги
	Вывод о возможном присутствии газа

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	


3.4. На основании данных проведённого анализа и изученных метолов нейтрализации газов (вторая ступень лабораторной работы 1) выбрать способы очистки и составить схему очистки воздуха от исследованной смеси газов.

3.5. Провести нейтрализацию газовой смеси с использованием физических и химических методов.
3.6. Провести контрольные качественные реакции на выходе газовой смеси из собранной системы нейтрализации с помощью реактивной бумаги. Полученные результаты занести в таблицу 5.
Таблица 4 – Результаты анализа газовой смеси после нейтрализации.

	Вид реактивной бумаги
	Наблюдаемое изменение цвета реактивной бумаги
	Вывод о возможном присутствии газа после нейтрализации

	
	
	

	
	
	

	
	
	

	
	
	


3.7. Сделать выводы о результатах проведённой работы и составить отчёт.
Раздел 2  Основные загрязнители гидросферы. Оценка качества воды хозяйственно – бытового назначения. Анализ сточных вод

Работа №4

Определение щёлочности воды хозяйственно – бытового назначения
(первый уровень сложности)

Цель работы: Исследование основных характеристик питьевой воды. Продолжительность работы 2 часа
1.Сущность метода
Щёлочность - важная характеристика воды, определяющая выбор методов её очистки. Определение щелочности проводится при дозировании химических веществ, необходимых для обработки воды питьевого водоснабжения и очистке сточных вод. Щёлочность обусловлена наличием в воде анионов слабых кислот: карбонатов, гидрокарбонатов, силикатов, боратов, сульфитов, гидросульфитов, сульфидов, гидросульфидов, анионов гуминовых кислот, фосфатов. Их суммарное содержание называется общей щелочностью. По сравнению с концентрацией карбонатов содержание в воде перечисленных ионов незначительно, поэтому общая щелочность воды практически определяется только анионами угольной кислоты.
Анионы, гидролизуясь, образуют гидроксид-ионы по реакциям 20, 21:
 


CO32- + H2O <=> HCO3- + OH- 




       (20)
 


HCO3- + H2O <=> H2CO3 + OH- 




       (21)
Щёлочность определяется количеством сильной кислоты, необходимой для нейтрализации 1 дм3 воды. Определение щёлочности воды проводят титриметрическим методом или титрованием. Титриметрический анализ (титрование) – метод количественного анализа основанный на измерении объёма раствора реактива известной концентрации (титранта), расходуемого для реакции с определяемым веществом. Титрование производят с помощью бюретки, заполненной титрантом до нулевой отметки. Титровать, начиная от других отметок, не рекомендуется, так как шкала бюретки может быть неравномерной. Конечную точку титрования (точку эквивалентности) определяют индикаторами или физико-химическими методами (по электропроводности, светопропусканию, потенциалу индикаторного электрода и.т.д.). По количеству пошедшего на титрование рабочего раствора рассчитывают результаты анализа.
Для практического использования выделяют общую, свободную и карбонатную щёлочность. Общая щелочность, АТ, обусловлена содержанием в пробе гидрокарбонат-ионов, карбонат-ионов и гидроксид-ионов. Для определения общей щелочности проводится титрование пробы воды до значения рН 4,5.
 


АТ ≈ 2с (СО32-) + с (НСО3-) + с (ОН-) - с (Н+) + с(Х) 

       (22)
где с - точная молярная концентрация раствора соляной кислоты, пошедшего на титрование.
Свободная щелочность, Ар, обусловлена содержанием в пробе воды гидроксид-ионов и половины содержания карбонат-ионов. Определение свободной щелочности проводят  титрованием пробы воды до значения рН 8,3.

Карбонатная щелочность -  это щелочность, определяемая титрованием пробы воды до значения рН 5,4.

2. Оборудование и реактивы
1. Бюретка 2-го класса точности вместимостью 10 см3 с ценой деления 0,02 см3 или 0,05 см3 по ГОСТ 29251.

2. Цилиндры мерные на 10 мл по ГОСТ 1770.

3. Колба мерная на 100мл 2-го класса точности по ГОСТ 1770.
4. Колбы конические или плоскодонные на 250 мл по ГОСТ 25336.

5. Капельница, 2-50 ХС по ГОСТ 25336.

6. Пипетки на 1 мл с ценой деления  0,1 мл, по ГОСТ 29227. 3 штуки. 

6. Вода дистиллированная, очищенная от углекислого газа, по ГОСТ 6709.
7. Кислота соляная, HCl, по ГОСТ 3118, с молярной концентрацией 0,05 моль/дм3.

8. Натрий серноватистокислый 5-водный, Na2S2O3·5Н2О, по ГОСТ 27068, стандарт-титр с молярной концентрацией 0,1 моль/дм3.

9. Фенолфталеин (индикатор) 0,1% раствор в этиловом спирте.

10. Раствор смеси индикаторов для титрования до рН 4,5 (0,200 ± 0,005) г бромкрезолового зеленого и (0,015 ± 0,002) г метилового красного в 100 см3 этилового спирта.
3. Порядок выполнения работы

Опыт 1. Определение свободной щелочности

1. Для удаления растворенного хлора перед титрованием в пробу воды добавить раствор тиосульфата натрия (Na2S2O3·5Н2О) с молярной концентрацией 0,1 моль/дм3 из расчета 0,1 см3 раствора на 200 см3 анализируемой пробы воды.

2. В колбу вместимостью 250 см3 с помощью мерной колбы внести 100 см3 анализируемой пробы воды, V1, и добавить 0,1 см3 раствора индикатора фенолфталеина. Если раствор не окрашивается в розовый цвет, то свободную щелочность анализируемой пробы воды принимают равной нулю. Пробу, окрашенную в розовый цвет, титровать до обесцвечивания раствором соляной кислоты молярной концентрации 0,05 моль/дм3. Записать объём кислоты, израсходованный на титрование , V2.
3. Свободную щелочность Ар, ммоль/дм3, рассчитать по формуле (23)
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       (23)
где с (HCl) - точная молярная концентрация раствора соляной кислоты равная 0.05 моль/дм3;

V1 – объем анализируемой пробы воды, взятый для титрования по, см3;

V2 – объем раствора соляной кислоты, израсходованный на титрование до рН 8,3, см3.

Опыт 2. Определение общей щелочности
1. В раствор, использованный для определения свободной щелочности добавить 0,1 см3 раствора смеси индикаторов бромкрезолового зеленого и метилового красного 

2. Продолжать титровать пробу раствором соляной кислоты до изменения сине-зеленой окраски на серую. Записать объем раствора соляной кислоты, израсходованный на титрование,V3. .Провести не менее двух титрований, при этом расхождение между значениями общих объемов соляной кислоты, израсходованных на титрование, не должно превышать 0,05 см3. Если расхождение превышает указанное значение, то титрование повторить до получения допустимого расхождения результатов.

3. Общую щелочность АТ, ммоль/дм3 рассчитать по формуле (24)
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       (24)
где с (HCl) - точная молярная концентрация раствора соляной кислоты равная 0.05, моль/дм3;

V1 – объем анализируемой пробы воды, взятый для титрования, см3;

V3 – объем раствора соляной кислоты, израсходованный на титрование до рН 4,5, см3.

Опыт 3. Расчёт содержания карбонат - и гидрокарбонат - ионов
1. Для определения содержания (массовой концентрации) карбонат- и гидрокарбонат-ионов используют значения свободной щелочности Ар, ммоль/дм3, и общей щелочности АТ, ммоль/дм3, рассчитанные по формулам (22) - (23), применяя соотношения между свободной и общей щелочностью, приведенные в таблице 5.
Таблица 5 - Соотношения между свободной и общей щелочностью

	Соотношение между свободной (Ар) и общей (АТ) щелочностью
	Молярная концентрация гидрокарбонатов Сг, ммоль/дм3
	Молярная концентрация карбонатов Сk ммоль/дм3

	Ар = 0
	ат
	0

	2АР < ат
	АТ-2АР
	Ар

	2АР = АТ
	0
	Ар

	2АР>АТ
	0
	ат-ар

	ар = ат
	0
	0


2. Массовую концентрацию гидрокарбонатов в анализируемой пробе воды [image: image5.png]


, мг/дм3, рассчитывают по формуле (25):
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где Сг – молярная концентрация гидрокарбонатов, определенная в соответствии с таблицей, ммоль/дм3.

Коэффициент 61 равен молекулярному весу гидрокарбонат-иона HCO-3.
3. Массовую концентрацию карбонатов в анализируемой пробе воды[image: image7.png]


, мг/дм3, рассчитывают по формуле (26):
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где Ск – молярная концентрация карбонатов, определенная в соответствии с таблицей 5, ммоль/дм3.
Коэффициент 60 равен молекулярному весу карбонат-иона CO3-2.
4. Полученные экспериментальные данные оформить в виде отчёта.

Работа №5

Определение жёсткости воды хозяйственно – бытового назначения титриметрическим методом

(первый уровень сложности)

Цель работы: Исследование основных характеристик питьевой воды. Продолжительность работы 2 часа

1. Сущность метода

Жёсткостью воды называется совокупность химических и физических свойств, обусловленных содержанием в ней щелочноземельных элементов, преимущественно ионов кальция и магния. С 2005 года в Российской Федерации в соответствии с ГОСТ Р 52029-2003 «Вода. Единица жесткости» жесткость выражается в градусах жесткости (°Ж). 1 °Ж соответствует концентрации щелочноземельного элемента, численно равной 1/2 его моля на литр (1 °Ж = 1 мг-экв/л). Жёсткость воды поверхностных источников существенно колеблется в течение года; она максимальна в конце зимы, минимальна – в период паводка (например, жёсткость волжской воды в марте – 4,3 °Ж, в мае – 0,5 °Ж). В подземных водах жёсткость обычно выше (до 80-100 °Ж) и меньше изменяется в течение года.

По величине общей жёсткости различают воду мягкую (до 2 ºЖ), средней жёсткости (2 – 10 ºЖ) и жёсткую (более 10 ºЖ). Жёсткость воды является одним из основных показателей, характеризующим применение воды в различных отраслях. Вода с жёсткостью менее 5°Ж может оказывать коррозионное воздействие на водопроводные трубы. В зависимости от рН и щелочности воды жёсткость выше 10 °Ж может вызывать образование шлаков в распределительной системе водоснабжения и накипи при нагревании. Жёсткость воды может влиять и на применяемость для потребления человеком с точки зрения ее вкусовых свойств. СанПиН 2.1.4.559 «Питьевая вода. Гигиенические требования» установлено нормативное значение жёсткости для воды равное 14 °Ж (7,0 ммоль/л).
Титриметрический метод определения жёсткости основан на образовании комплексных соединений трилона Б с ионами щелочноземельных элементов. Определение проводят титрованием пробы раствором трилона Б при рН = 10 в присутствии индикатора.
2. Оборудование и реактивы
1. Трилон Б, по ГОСТ 10652, с молярной концентрацией 25 ммоль/дм3.
2. Буферный раствор рН = (10 ± 0,1)
3. Сухая смесь индикатора ( 0,25 г эриохрома черного Т смешивают с 50 г хлорида натрия)

4. Колба мерная 2-го класса точности на 100 мл по ГОСТ 1770.

5. Бюретка 2-го класса точности вместимостью 25 см3  по ГОСТ 29251.

6. Мерный цилиндр (мензурки)  на 10 мл по ГОСТ 1770.

7 Колбы плоскодонные или конические на 250 мл по ГОСТ 25336, 2 штуки.

8. Воронки лабораторные диаметром 20 мм по ГОСТ 25336, 3 штуки.

9. Универсальная индикаторная бумага,  рН =0 – 12.

10. Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.

3. Порядок выполнения работы

3..1. Выполняют два определения, для чего пробу анализируемой воды делят на две части.

3.2. В колбу вместимостью 250 см3 с помощью мерной колбы объёмом 100 см3 взять первую часть пробы анализируемой воды, добавить 5 см3 буферного раствора, от 0,05 до 0,1 г сухой смеси индикатора ( на кончике пера) и титровать раствором трилона Б до изменения окраски раствора в эквивалентной точке от винно-красной (красно-фиолетовой) до синей. Раствор трилона Б в начале титрования добавлять довольно быстро при постоянном перемешивании. Затем, когда цвет раствора начинает меняться, раствор трилона Б  добавлять медленно. Записать объём трилона Б использованный для титрования.

3.3. Вторую часть пробы объемом 100 см3 поместить в колбу вместимостью 250 см3, добавить 5 см3 буферного раствора, от 0,05 до 0,1 г сухой смеси индикатора, добавить раствор трилона Б, количество которого взять на 0,5 см3 меньше, чем пошло на первое титрование, быстро и тщательно перемешать и титровать (дотитровывать) до изменения окраски раствора  в эквивалентной точке от винно-красной (красно-фиолетовой) до синей.

Записать объём трилона Б использованный для титрования.

4. Обработка результатов определения
4.1 Жесткость воды Ж в градусах жёсткости, вычислить по формуле 27:

 


Ж =2 M·F·K·Vтp/Vnp, 





       (27)
где 2 – коэффициент пересчёта жёсткости из ммоль/л в градусы жёсткости;

М – коэффициент пересчета, равный 2 Стр;
Стр – концентрация раствора трилона Б, моль/м3 (ммоль/дм3), (как правило М = 50);

F – множитель разбавления исходной пробы воды (как правило F = 1);

К – коэффициент поправки к концентрации раствора трилона Б; 

Vтр – объем раствора трилона Б, израсходованный на титрование, см3;

Vпр – объем пробы воды, взятой для анализа, см3.

4.2. За результат измерения принимают среднеарифметическое значение результатов двух определений. 
4.3. Полученные данные оформить в виде отчёт

Работа №6

Физические и физико-химические методы регулирования жёсткости воды

(второй уровень сложности)

Цель работы: Изучение физических и физико-химических методов регулирования жёсткости воды. Продолжительность работы 2 часа.

1. Сущность метода

Жёсткость воды является одним из основных показателей, характеризующим применение воды в различных отраслях.
Для регулирования жёсткости воды используют физические, химические и физико-химические методы. Наиболее простым физическим методом является метод кипячения воды. При кипячении воды термически нестойкие гидрокарбонаты кальция и магния, обуславливающие временную жёсткость, разлагаются с образованием осадка и переходят в карбонаты и по реакции 28.
 


Ca(HCO3)2 → CaCO3↓ + CO2 + H2O 



       (28)
Кипячение устраняет только временную (карбонатную) жёсткость. Данный метод используется для небольших объёмов воды.

Метод химического (реагентного) снижения жёсткости основан на добавлении в воду кальцинированной соды Na2CO3 или гашёной извести Ca(OH)2. При этом соли кальция и магния переходят в нерастворимые соединения и выпадают в осадок. Например, добавление гашёной извести приводит к переводу солей кальция в нерастворимый карбонат по реакции 29:

 


Ca(HCO3)2 + Ca(OH)2 → 2CaCO3↓ + 2H2O 


       (29)

Лучшим реагентом для устранения общей жесткости воды является ортофосфат натрия Na3PO4, входящий в состав большинства препаратов бытового и промышленного назначения. Образование нерастворимых ортофосфатов кальция и магния происходит по реакциям 30 и 31:
 


3Ca(HCO3)2 + 2Na3PO4 → Ca3(PO4)2↓ + 6NaHCO3 

       (30)
 


3MgSO4 + 2Na3PO4 → Mg3(PO4)2↓ + 3Na2SO4 


       (31)
Ортофосфаты кальция и магния очень плохо растворимы в воде, поэтому легко отделяются механическим фильтрованием.
Наиболее широко на практике для снижения жёсткости воды используются физико-химические методы: ионного обмена, адсорбции, обратный осмос, электродиализ и дистилляция.

Метод ионного обмена на органических смолах (катионитах) позволяет удалить катионы кальция и магния из воды. Ионнообменные смолы – это нерастворимые трёхмерные полимерные или кристаллические сетки, несущие ионногенные группы, состоящие из прочно связанных с сеткой фиксированных ионов и способных к обмену противоионов. Реакции ионного обмена 32, 33, направленные на снижение жёсткости воды, можно записать следующим образом :

 


2RH+ + Ca2+  = 2R Ca2+ + H+  




       (32)
 


2RH+ + Мg2+  = 2R Мg2+ + H+  




       (33)
Количественной характеристикой ионного обмена является обменная ёмкость – суммарное количество обменных ионов, приходящихся на единицу массы (или объёма) ионита. При правильно подобранной ионообменной загрузке жёсткость воды снижается при одноступенчатом процессе до 0,05 – 0,1 °Ж, при двухступенчатом – до 0,01  Ж. В промышленности с помощью ионообменных фильтров заменяют ионы кальция и магния на ионы натрия и калия, получая мягкую воду.

Снизить жёсткость воды можно методом адсорбции. При контакте наиболее распространённого адсорбента активированного угля с пробой воды происходит снижение концентрации катионов кальция и магния, следствием чего является снижение жёсткости.

Метод обратного осмоса основан на прохождении воды через полупроницаемые мембраны (как правило, полиамидные). Вместе с солями жёсткости удаляется и большинство других солей. Эффективность очистки может достигать 99,9 %. Этот метод нашёл наибольшее применение в бытовых системах подготовки питьевой воды. В качестве недостатка данного метода следует отметить необходимость предварительной подготовки воды, подаваемой на обратноосмотическую мембрану.

Метод снижения жёсткости воды электродиализом основан на удалении из воды солей под действием электрического поля. Удаление ионов растворенных веществ происходит за счёт специальных мембран. Так же как и при использовании технологии обратного осмоса, происходит удаление и других солей, помимо ионов жёсткости.

Полностью очистить воду от солей жёсткости можно дистилляцией Дистилляция воды - это её испарение с последующим охлаждением и конденсацией паров (перегонка).

2. Оборудование и реактивы

1. Раствор трилона Б по ГОСТ 10652 с молярной концентрацией 25 ммоль/дм3
2. Буферный раствор рН = (10 ± 0,1)
3. Сухая смесь индикатора ( 0,25 г эриохрома черного Т смешивают с 50 г хлорида натрия)

4. Колба мерная 2-го класса точности на 100 мл по ГОСТ 1770.

5. Бюретка 2-го класса точности вместимостью 25 см3  по ГОСТ 29251.

6. Мерный цилиндр (мензурки)  на 10 мл по ГОСТ 1770.

7 Колбы плоскодонные или конические на 250 мл по ГОСТ 25336, 6 штук.

8. Воронки лабораторные диаметром 20 мм по ГОСТ 25336, 4 штуки.

9. Бумага универсальная индикаторная для контроля рН.

10. Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.

11. Фильтры бумажные «белая лента» по ГОСТ
3. Порядок выполнения работы

Опыт №1. Использование физических методов для регулирования жёсткости воды.

1. Взять две колбы объёмом 250см3 и в каждую налить с помощью мерной колбы объёмом 100 см3 исследуемой воды. Обозначить колбы номерами 1 и 2. Отметить химическим карандашом уровень воды в колбе номер 2.

2. Колбу номер 2 поставить на электрическую плитку и кипятить в течение 30 минут. Поддерживать постоянный уровень воды (до метки) доливая дистиллированную воду. Пробу охладить до комнатной температуры.

3. Определить жёсткость воды в пробах с номерами 1 и 2. Добавить в каждую колбу по 5 см3 буферного раствора с рН = 10, от 0,05 до 0,1 г сухой смеси индикатора и титровать раствором трилона Б до изменения окраски раствора в эквивалентной точке от винно-красной (красно-фиолетовой) до синей.

4. Провести расчёт общей жёсткости по формуле 34:
 


Ж =2 M·F·K·Vтp/Vnp, 






       (34)
где 2 – коэффициент пересчёта жёсткости из ммоль/л в градусы жёсткости;

М – коэффициент пересчета, равный 2 Стр,;
Стр – концентрация раствора трилона Б, моль/м3 (ммоль/дм3), (как правило М = 50);

F – множитель разбавления исходной пробы воды (как правило F = 1);

К – коэффициент поправки к концентрации раствора трилона Б;
Vтр – объем раствора трилона Б, израсходованный на титрование, см3;

Vпр – объем пробы воды, взятой для анализа, см3.

5. Составить отчёт о проведении опыта. Сделать вывод об изменении жёсткости при кипячении.

Опыт №2. Снижение жёсткости воды методом адсорбции.
1. В колбу объёмом 250 см3 и налить с помощью мерной колбы объёмом 100 см3 исследуемой воды. Добавить 1 г активированного угля, перемешать, выдержать 30 минут.
2. Отфильтровать исследуемую пробу воды от активированного угля с помощью бумажного фильтра в колбу объёмом 250 см3.
3. Провести определение общей жёсткости по п.п.3,4 опыта 1. 

4. Отметить изменение жёсткости воды при контакте с активированным углем.

5. Полученные результаты занести в отчёт.
Опыт №3. Снижение жёсткости воды  ионообменным методом.

1. В колбу объёмом 250 см3 с 0,2 г катионита КУ – 2 налить с помощью мерной колбы объёмом 100 см3  исследуемой воды. Пробу перемешать, выдержать 30 минут.
2. Отфильтровать исследуемую пробу воды от катионита с помощью бумажного фильтра в колбу объёмом 250 см3.
3. Провести определение общей жёсткости по п.п.3,4 опыта 1. 

4. Отметить изменение жёсткости воды при контакте с катионитом.

5. Полученные результаты занести в отчёт.
6. Сделать вывод об эффективности использованных физических и физико-химических методах снижения жёсткости воды. 

7. Оформить отчёт о выполненной работе.
Работа №7
Определение содержания катионов алюминия фотометрическим методом

(первый уровень сложности)

Цель работы: Изучение фотометрического метода определения массовой концентрации алюминия в воде. Продолжительность работы 2 часа.

1.Сущность метода

Фотометрический анализ – совокупность методов химического количественного анализа, основанных на зависимости между концентрацией вещества в растворе или газе и поглощением излучения. Для монохроматического излучения данная зависимость описывается законом Бугера – Ламберта – Бера. Закон определяет ослабление света с начальной интенсивностью I0 при прохождении его через среду с показателем поглощения k и толщиной слоя l:
 


I = I0e -kl. 







       (35)
Для растворов показатель поглощения, k, равен произведению aC , где С – концентрация, a - показатель поглощения раствора единичной концентрации.
При фотометрическом анализе сравнивают интенсивность излучения, прошедшего через пробу анализируемого материала, с первоначальной интенсивностью или интенсивностью эталонного образца. Фотометрический метод определения массовой концентрации алюминия основан на способности иона алюминия взаимодействовать с алюминоном с образованием лака оранжево-красного цвета, представляющего собой комплексное соединение. Реакция осуществляется в слабокислом растворе при рН 4,50-4,65 в присутствии сульфата аммония в качестве стабилизатора окраски лака. Измерение оптической плотности раствора проводят при длине волны 525-540 нм.

2. Оборудование и реактивы

1.Фотоэлектроколориметр лабораторный любого типа по ГОСТ 12083 или спектрофотометр, обеспечивающие измерение оптической плотности при длине волны 525 – 540 нм.

2. Колбы объёмом 50 см3   по ГОСТ 1770, 7 штук.

3. Рабочий  раствор с массовой концентрацией алюминия 0,01 мг/см3.

4. Алюминон ТУ 6 – 09 – 52 – 05.

5. Аммоний сернокислый по ГОСТ 10873.

6. Аскорбиновая кислота по ГОСТ Р 53693.
7. Реакционная смесь (в соотношении 1:2:22 объемные части растворов сульфата аммония, алюминона, разбавленного ацетатного буферного раствора, по 30 мг аскорбиновой кислоты на каждые 25 см3[image: image9]смеси).

8. Кислота соляная, HCl, по ГОСТ 3118
9. Пипетки на 1 и 25мл по ГОСТ 29227.

10. Бюретка  по ГОСТ 29251, 2-го класса точности вместимостью 25 см3, 2 штуки.
11. Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
3. Порядок выполнения работы

3.1. Построение калибровочного графика 

1). В мерные колбы вместимостью 50 см3 (мл) [image: image10]поместить 0; 0,2; 0,4; 0,7; 1,0 мл рабочего  раствора с массовой концентрацией алюминия 0,01 мг/см3, что соответствует 0,0; 2,0; 4,0; 7,0; 10,0 мкг алюминия или в расчете на 25 см3 анализируемой пробы 0; 0,04; 0,16; 0,28; 0,40 мг/дм3[image: image11] алюминия.

2). Добавить соответственно 25,0; 24,8; 24,6; 24,3; 24,0 см3[image: image12] подкисленной дистиллированной воды (3 см3[image: image13] соляной кислоты на 1000 см3 дистиллированной воды). Перемешать и прилить по 25,0 см3 реакционной смеси.
3). Через 25-30 мин измерить оптическую плотность растворов при 540 нм в кювете с расстоянием между рабочими гранями 30 мм относительно нулевого раствора. Определение повторить два-три раза и вычислить среднее значение оптических плотностей для каждого раствора.
4). По полученным данным построить калибровочный график зависимости оптической плотности растворов от концентрации алюминия в мг/дм.

3.2. Проведение анализа воды.

1). В мерную колбу или коническую колбу вместимостью 50 см3[image: image14] поместить 25,0 см3[image: image15] анализируемой пробы воды. Прилить 25,0 см3[image: image16] реакционной смеси и раствор перемешать. Измерить оптическую плотность, как при построении калибровочного графика п.1.3.

2). По калибровочному графику найти массовую концентрацию алюминия в воде в мг/дм3. За окончательный результат анализа принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений.
3). Оформить отчёт о работе.
Работа №8
Определение массовой концентрации общего железа фотометрическим методом с сульфосалициловой кислотой.
(первый уровень сложности)

Цель работы: Изучение фотометрического метода определения массовой концентрации общего железа. Продолжительность работы 2 часа.
1. Сущность метода

Метод основан на взаимодействии катионов железа в щелочной среде с сульфосалициловой кислоты и образованием окрашенного в желтый цвет комплексного соединения. Интенсивность окраски, пропорциональную массовой концентрации железа, измеряют при длине волны 400-430 нм. При фотометрическом анализе сравнивают интенсивность излучения, прошедшего через пробу анализируемого образца, содержащего катионы железа, с интенсивностью эталонных образцов с заданными концентрациями. Расчёт массовой концентрации общего железа проводят по калибровочному графику.
2. Оборудование и реактивы

1. Фотоколориметр любого типа любого типа по ГОСТ 12083 с фиолетовым светофильтром, обеспечивающие измерение оптической плотности при длине волны 400 - 430 нм.

2. Кюветы с толщиной рабочего слоя 2-5 см.

3. Колбы мерные по ГОСТ 1770, 2-го класса, вместимостью 50см3 , 7 штук.

4. Пипетки мерные по ГОСТ 292127, 1. 2-го класса с ценой наименьшего деления 0,1-0,05 см3, 3 штуки.

5. Рабочий стандартный раствор железо-аммонийных квасцов, 1 см3 раствора содержит 0,005 мг железа.
6. Кислота сульфосалициловая по ГОСТ 4478, водный раствор  с концентрацией 20% масс.
7. Аммоний хлористый по ГОСТ 3773, водный раствор с молярной концентрации 2 моль/дм3.
8. Аммиак водный по ГОСТ 3760, в соотношении 1:1 с дистиллированной водой
9. Кислота соляная по ГОСТ 3118.
10. Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
3. Порядок выполнения работы
3.1. Построение калибровочного графика

Для построения калибровочного графика в пять мерных колб вместимостью 50 см3 налить 0,0; 1,0; 2,0; 5,0. 10,0; см3 рабочего стандартного раствора, прибавить 1,00 см3 хлористого аммония, 1,00 см3 сульфосалициловой кислоты, 1,00 см3 раствора аммиака (1:1), тщательно перемешивая после добавления каждого реактива. Объем раствора в мерной колбе довести до метки дистиллированной водой, оставить стоять 5 мин для развития окраски. 

3.2. Измерить оптическую плотность окрашенных растворов, используя фиолетовый светофильтр (
[image: image17.wmf]l

= 400-430 нм) и кюветы с толщиной оптического слоя 2, 3 или 5 см, по отношению к нулевому раствору. Каждое измерение повторить 3 раза. Получить шкалу оптических плотностей растворов, соответствующих массовым концентрациям железа 0,0; 0,1; 0,2; 0,5; 1,0мг/дм3.

3.3. Построить калибровочный график, откладывая по оси абсцисс массовую концентрацию железа, а по оси ординат – среднее значение оптической плотности, соответствующее данной концентрации. 

3.4. Проведение анализа воды

Пробу воды объемом 35 см3  налить в мерную колбу вместимостью 50 см3, прибавить 1,00 см3 хлористого аммония, 1,00 см3 сульфосалициловой кислоты, 1,00 см3 раствора аммиака (1:1), тщательно перемешивая после добавления каждого реактива. Объем раствора в мерной колбе довести до метки дистиллированной водой, оставить стоять 5 минут для развития окраски. Измерить оптическую плотность окрашенных растворов по п.2 по отношению к нулевому раствору 3 раза

4. Обработка полученных результатов

4.1. Вычислить среднее значение оптической плотности. 

4.2. Концентрацию общего железа (с) найти по калибровочному графику.

4.3. Массовую концентрацию железа (X) в анализируемой пробе, мг/дм3 с учетом разбавления вычислить по формуле (36),
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где с – концентрация железа, найденная по калибровочному графику, мг/дм3;

      V – объем воды, взятый для анализа, см3; 

      50 – объем, до которого разбавлена проба, см3. 

4.4. За окончательный результат анализа принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных измерений. Результат округляют до двух значащих цифр.

4.5. Сходимость результатов анализа (А) в процентах вычисляют по формуле (37)
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       (37)
где Р1 – больший результат из двух параллельных измерений;

      Р2 – меньший результат из двух параллельных измерений. 

4.6. Оформить отчёт о работе. Приложить построенный калибровочный график.
Работа №9
Сравнение качества водопроводной и бутилированной воды по массовой концентрации общего железа и катионов алюминия фотометрическим методом
(второй уровень сложности)

Цель работы: Провести сравнение качества воды из водопровода и бутилированной по показателям массовой концентрации общего железа и катионов алюминия. Продолжительность работы 2 часа.
1. Сущность метода
Подготовка водопроводной и бутилированной воды проводится с использованием различных технологий (реагентной и мембранной), поэтому содержание катионов железа и алюминия в ней различается. Для контроля качества воды используются методы фотометрического анализа. Интенсивность окраски получаемых растворов, пропорциональна массовой концентрации определяемых катионов.

2. Оборудование и реактивы

1.Фотоэлектроколориметр лабораторный любого типа по ГОСТ 12083 или спектрофотометр, обеспечивающие измерение оптической плотности при длине волны 400 – 430 нм и 525 – 540 нм.

2. Кюветы с толщиной рабочего слоя 2-5 см.

3. Колбы мерные по ГОСТ 1770, 2-го класса, вместимостью 50 см3  4 штуки.
4. Колбы объёмом 50 см3 по ГОСТ 1770, 4 штуки.
5. Пипетки на 1и 25 см3 по ГОСТ 29227.

6. Бюретка по ГОСТ 29251, 2-го класса точности вместимостью 25 см3, 2штуки.

7. Пипетки мерные по ГОСТ 29227, 2-го класса с ценой наименьшего деления 0,1 – 0,05 см3, вместимостью 1 см3, 3 штуки.
8. Алюминон ТУ 6 – 09 – 52 – 05.

9. Аммоний сернокислый по ГОСТ 10873.

10. Аскорбиновая кислота по ГОСТ Р 53693.

11. Реакционная смесь (в соотношении 1:2:22 объемные части растворов сульфата аммония, алюминона, разбавленного ацетатного буферного раствора, по 30 мг аскорбиновой кислоты на каждые 25см3 смеси).

12. Рабочий стандартный раствор железо-аммонийных квасцов, 1 см3 раствора содержит 0,005 мг железа.
13. Кислота сульфосалициловая по ГОСТ 4478, водный раствор  с концентрацией 20% масс.
14. Аммоний хлористый по ГОСТ 3773, водный раствор с молярной концентрации 2 моль/дм3
15. Аммиак водный по ГОСТ 3760, в соотношении 1:1 с дистиллированной водой
16. Кислота соляная по ГОСТ 3118. 
17. Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.
3. Порядок выполнения работы
3.1. В две мерные или конические колбы объёмом 50 см3 [image: image20]поместить по 25,0 см3 [image: image21]анализируемой бутилированной воды, обозначить номерами 1 и 2.

3.2. Пробы водопроводной воды в количестве 25 см3 налить в две мерные или конические колбы вместимостью 50 см3 и обозначить номерами 3, 4.

3.3. В колбу с номером «0» налить 25 см3 дистиллированной воды.

3.4. Прилить в колбы с номерами 0, 1, 2, 3, 4 по 25,0 см3 [image: image22]реакционной смеси и растворы перемешать.
3.5. Через 25-30 мин измерить оптическую плотность растворов при 540 нм в кювете с расстоянием между рабочими гранями 30 мм относительно нулевого раствора. Определение повторить два-три раза и вычислить среднее значение оптических плотностей для каждого раствора.
3.6. По калибровочному графику (лабораторная работа №6) найти массовую концентрацию алюминия в пробе водопроводной и бутилированной воды в мг/дм3. За окончательный результат анализа принимают среднее арифметическое результатов двух параллельных определений. Сравнить полученные данные.

3.7. В две мерные или конические колбы объёмом 50 см3 [image: image23]поместить по 35,0 см3 анализируемой бутилированной воды, обозначить номерами 1 и 2. Пробы водопроводной воды объемом 35 см3 налить в мерные колбы вместимостью 50 см3 с номерами 3,4. В колбу с номером 0 налить 35 см3 дистиллированной воды. Добавить в каждую колбу по 1,00 см3 хлористого аммония, 1,00 см3 сульфосалициловой кислоты, 1,00 см3 раствора аммиака (1:1), тщательно перемешивая после добавления каждого реактива. Объем раствора в мерной колбе довести до метки дистиллированной водой, оставить стоять 5 минут для развития окраски. Измерить оптическую плотность окрашенных растворов в колбах 1, 2, 3, 4 по п.2 по отношению к нулевому раствору. Измерение повторить не менее 3 раз. По калибровочному графику п.3.1. лабораторной работы 7 определить массовую концентрацию железа в исследованных пробах.

3.8. Сравнить массовую концентрацию алюминия и железа в исследованных пробах водопроводной и бутилированной воды

3.9. Оформить отчёт о работе.
Работа №10
Анализ сточной воды и выбор схемы её очистки от загрязнений с использованием сорбционных технологий

(третий уровень сложности)
Цель работы: Провести анализ проб сточной воды и выбрать схему её очистки от загрязнений. Продолжительность работы 4 часа.

1. Сущность метода
В процессе производства на промышленных предприятиях образуются кислые или щелочные сточные воды (в зависимости от специфики производства), загрязнённые органическими веществами, катионами тяжёлых металлов. Перед сбросом в природные водоёмы сточные воды должны пройти очистку до достижения содержания загрязняющих веществ соответствующих санитарным правилам и нормам охраны поверхностных вод от загрязнения (СанПиН 4630). При очистке сточных вод используют физические, химические, физико-химические и бактериологические методы.
2. Оборудование и реактивы
1. Пробы сточной воды
2. Универсальная индикаторная бумага рН 0 – 12.

3. Пробирки лабораторные химические по ГОСТ 25336-82, 9 штук.
4. Колбы конические по ГОСТ 23932 вместимостью 250 см3, 6 штук.
5. Колбы мерные по ГОСТ 1770 вместимостью 100см3 , 4 штуки.

6. Фотоколориметр любого типа по ГОСТ 12083 с фиолетовым светофильтром (
[image: image24.wmf]l

= 400 – 430 нм).

7. Кюветы с толщиной рабочего слоя 2-5 см.
8. Калий  гексоцианоферрат, K4[Fe(CN)6] , по ГОСТ 4206.

9. Алюминон по ТУ 6 – 09 -52 – 05.

10. Йодокрахмальная бумага

11. Фильтры бумажные «белая лента» по ГОСТ 12026 – 76.
12. Воронка лабораторная диаметром 120 мм по ГОСТ 25336, заполненная речным песком.
13. Известь строительная, по ГОСТ 9179. раствор  в дистиллированной воде с концентрацией 5% масс.

14. Кислота соляная, НCl, по ГОСТ 3118, раствор в дистиллированной воде с концентрацией 5% масс.

15. Катионит КУ – 2 по ГОСТ 20298.

15. Гранулированный сорбент с необратимой сорбцией.
16. Кислота сульфосалициловая по ГОСТ 4478, водный раствор с концентрацией 20% масс.
17. Аммоний хлористый по ГОСТ 3773, водный раствор с молярной концентрации 2 моль/дм3.
18. Аммиак водный по ГОСТ 3760, в соотношении 1:1 с дистиллированной водой.
19. Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.

3. Порядок выполнения работы

3.1. Провести органолептический анализ проб сточной воды, предоставленных для анализа. В таблице 6 заполнить столбцы 2, 3, 4, где описать внешний вид проб воды (цвет, наличие осадка или взвешенных частиц, запах).
Таблица 6 – Результаты исследования проб сточной воды

	Номер

пробы
	Наименование покаателей

	
	Цвет
	Наличие осадка или взвеси
	Запах
	рН
	Наличие катионов

(железа, алюминия)
	Наличие

анионов хлора

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7

	1
	
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	
	

	3
	
	
	
	
	
	


3.2. Определить с помощью универсальной индикаторной бумаги водородный показатель, (рН), исследуемых проб воды. Смочить индикаторную бумагу исследуемой пробой сточной воды и сравнить цвет бумаги со стандартной шкалой. Результаты измерений занести в таблицу 6 (столбец 5).

3.3. Определить присутствие в пробах сточной воды катионов и анионов загрязнителей. Для этого провести качественные химические реакции на наличие катионов железа, алюминия и анионов хлора. Катионы железа взаимодействуют с жёлтой кровяной солью, гексацианоферратом калия K4[Fe(CN)6] по реакции (38).Синий осадок берлинской лазури указывает на присутствие в исходном растворе ионов трехвалентного железа.
 


3 К4[Fe(CN)6 ] +4 FeCl3 = Fe4[Fe(CN)6]3↓ + 12 KCl 

       (38)
Характерной реакцией для катионов алюминия является взаимодействие с алюминоном. Катионы А13+ при взаимодействии с алюминоном – аммонийной солью ауринтрикарбоновой кислоты (для кратности NH4L) образуют в уксуснокислой или аммиачной среде комплекс красного цвета (по-видимому, состава A1(ОН)2 L) при этом выпадает красный хлопьевидный осадок.
Присутствие анионов хлора в растворе определяется по изменению цвета йодокрахмальной бумаги с белого на синий.

При проведении качественных реакций поместить по 1см3 анализируемой пробы воды в 3 пробирки (предварительно отфильтровать через бумажный фильтр при наличии осадка или взвеси). В первой пробирке определить наличие катионов железа добавив несколько капель гексацианоферрата калия, во второй пробирке провести качественную реакцию на катион алюминия добавив по 1 – 2 капли аммиака и 1 – 2 капли алюминона. Отметить изменение окраски растворов. В третью пробирку поместить йодокрахмальную бумагу и отметить изменение цвета.
Аналогичные определения выполнить для других анализируемых проб сточной воды. Результаты исследований занести в таблицу 6 (столбцы 6, 7).
3.4. По результатам анализа проб сточной воды составить схему процесса её нейтрализации и очистки. В качестве физических способов очистки использовать песчаный или бумажный фильтры. Для нейтрализации сточной воды использовать соответственно раствор извести или соляной кислоты. Сорбционную очистку от катионов загрязнителей провести с помощью катионита КУ -2 и гранулированного сорбента с необратимой сорбцией. Время контакта сточной воды с сорбентами должно быть не менее 30 минут. Предусмотреть предварительную стадию активации катионита КУ – 2 соляной кислотой и периодическое её повторение.

3.5. Провести очистку проб сточной воды по разработанной схеме. Определить величину рН с помощью универсальной индикаторной бумаги. Результаты определения занести в таблицу 7.

Таблица 7 – Результаты исследования проб очищенной сточной воды

	Номер

пробы
	Наименование покаателей

	
	Цвет
	Наличие осадка или взвеси
	Запах
	рН
	Массовая концентрация катионов

(железа, алюминия)

	1
	
	
	
	
	

	2
	
	
	
	
	

	3
	
	
	
	
	


3.6. Провести сравнительный анализ массовой концентрации железа в очищенной пробе методом фотоколориметрического анализа по п.3.4. лабораторной работы №7. Предварительно пробы исследуемой воды профильтровать через бумажный фильтр. Расчёты массовой концентрации железа провести по калибровочному графику работы №7.

3.7. Оформить отчёт о проведённой работе. Сделать выводы об эффективности предложенной схемы очистки сточной воды.
Раздел 3. Загрязнение литосферы

Работа № 11
Определение кислотности почвы

(первый уровень сложности)

Цель работы: Определение основных  показателей кислотности почвы. Продолжительность работы 2 часа

1. Сущность метода

Почва – это сложная физико-химическая система, состоящая из твёрдых частиц, газовой фазы и воды. На рост растений существенное влияние оказывает кислотность почвы и её солевой состав. Кислотность почв обусловлена наличием водородных ионов в почвенном растворе, а также обменных ионов водорода и алюминия в почвенном поглощающем комплексе. Повышенная кислотность почвы негативно сказывается на росте большинства культурных растений за счёт уменьшения доступности ряда макро- и микроэлементов, и наоборот, увеличения растворимости токсичных соединений марганца, алюминия, железа, бора и др., а также ухудшения физических свойств. Подкисление почвы – изменение кислотно-основных свойств, вызванное природным почвообразовательным процессом, поступлением загрязняющих веществ, внесением физиологически кислых удобрений и другими видами антропогенного воздействия. Кислые почвы угнетают развитие растений, поэтому производят их нейтрализацию и подщелачивание.
Для характеристики почвенной кислотности используется ряд показателей: актуальная кислотность и потенциальная, или пассивная, «скрытая» кислотность твёрдой фазы почвы.
Актуальная кислотность равная pH (отрицательный логарифм концентрации водородных ионов) почвенного раствора, на практике измеряется как pH водной вытяжки при соотношении почва/вода = 1:2,5 для минеральных почв и 1:25 для торфяных. При pH = 7 реакция почвенного раствора нейтральная, ниже 7 – кислая; чем ниже числовое значение рН, тем выше кислотность.

Потенциальную кислотность делят на обменную и  гидролитическую кислотность.

Обменная кислотность – pH солевой вытяжки (1 н. раствор KCl). Обменная кислотность вызывает значительное подкисление почвенного раствора при взаимодействии почвы с нейтральной солью, что наблюдается при внесении физиологически кислых удобрений (хлористый калий, сернокислый аммоний и др.).
Гидролитическая кислотность – pH вытяжки раствором 1н CH3COONa (позволяет более полно вытеснить H+ из почвенного поглощающего комплекса).

2. Оборудование и реактивы

1. Образец почвы массой 50 г.

2. Колбы лабораторные вместимостью 100 см3  по ГОСТ 23932 -79, 3 штуки.
3. Цилиндр мерный вместимостью 50 см3  по ГОСТ 1770 – 74.
4. Воронка стеклянная исполнение 2 диаметром 110 мм по ГОСТ 25336-82, 1 штука.
5. Пипетка лабораторная вместимостью 25 см3 1-го класса точности по ГОСТ 20292.
6. Бюретка вместимостью 25 см3 исполнения 4, 1-го класса точности по ГОСТ 20292.
7. Весы лабораторные по ГОСТ 24104-2001
8. Универсальная индикаторная бумага рН 0 -12.
9. Пробирки лабораторные химические по ГОСТ 25336-82
10. Фильтры бумажные «белая лента» по ГОСТ 12026 -76.

11. Калий хлористый, KCl, по ГОСТ 4568,водный раствор с концентрацией 1,0 н.

12. Натрия гидроокись, NaOH, по ГОСТ 4328, водный раствор с концентрацией 0,01 н.

13. Фенолфталеин индикатор по ГОСТ 5850-72, раствор в этиловом спирте с массовой долей 2%;
3. Порядок выполнения работы

3.1. Взвесить на лабораторных весах 10 г исследуемого образца почвы с точностью до 0.01г и поместить её в колбу вместимостью 100 см3 . Обозначить колбу номером 1.

3.2. В колбе с номером 1 провести определение актуальной кислотности. К навеске почвы добавить с помощью пипетки 25 см3 дистиллированной воды. Смесь перемешать, выдержать 10 минут и помощью универсальной индикаторной бумаги в отстоявшемся слое определить величину рН.

3.3. В колбе с номером 2 провести определение обменной кислотности. Взвесить на лабораторных весах навеску 40 г исследуемого образца почвы с точностью до 0.01г, добавить 100 мл 1,0 н. раствора КС1, взболтать в течение 30 минут. С помощью бумажного фильтра отфильтровать из смеси 50 мл фильтрата в мерный цилиндр, количественно перенести в колбу с номером 3 и кипятить в течение 10 минут для удаления СO2. Горячий раствор в колбе 3 титровать 0,01 н. раствором NaOH с фенолфталеином в качестве индикатора до неисчезающей в течение 1 – 2 мин. красной окраски. Отметить объём раствора NaOH.
3.4. Расчет полной обменной кислотности на 100 г почвы провести по формуле 39:

Обменная кислотность = 5Vх0,01х1.75 = 0,0875V мг-экв/100г 


      (39),

где коэффициент 5 учитывает перевод результатов титрования на 100 г почвы, коэффициент 0,01 учитывает, что 1 мл 0,01 н. раствора соответствует 0,01 мг-экв СаСO3, условный коэффициент 1,75 учитывает поправку на неполноту вытеснения Н+-ионов хлористым калием при однократной обработке почвы реактивом.

3.5.Оформить отчёт о выполненной работе.
Работа № 12
Определение влажности почвы

(первый уровень сложности)

Цель работы: Определение основных экологических показателей почвы. Продолжительность работы 2 часа

1. Сущность метода
Запасы влаги в почве определяют выбор выращиваемых сельскохозяйственных культур и их урожайность. Для выяснения запасов влаги в почве и учета этого показателя при регулировании содержания влаги в сельскохозяйственном производстве используют показатель доступная вода. Доступная вода — вода, которая может поглощаться растениями. Её содержание можно определить высушиванием взвешенного образца при комнатной температуре до постоянной массы. Разность масс влажной и сухой почвы равна содержанию доступной воды.
2. Оборудование и реактивы

1. Образец  почвы массой 100 г.

2. Фарфоровая чашка  диаметром 11 см по ГОСТ 9147.
3. Сушильный шкаф с регулируемой температурой по ГОСТ 13474.
4. Эксикатор, исполнение 2, по ГОСТ 25336.
5. Весы лабораторные  по ГОСТ 24104-2001.
6. Щипцы лабораторные тигельные.
3. Порядок выполнения работы
3.1. Взвесить фарфоровую чашку с точностью до 0,1 г,  записать её массу (m1).
3.2. В чашке взвесить 50 г почвы с точностью до 0,1 г, записать массу почвы (m2). 
3.3. Чашку с почвой поместить на 1 час в сушильный шкаф, нагретый до  температуры 110 °С.
3.4. Вынуть чашку с почвой из сушильного шкафа с помощью лабораторных щипцов и поместить его для охлаждения в эксикатор.
3.5. Взвесить охлаждённый образец, записать его массу после сушки (m3).

3.6. Рассчитать процентное содержание воды в образце почвы, С, в % по формуле 40:
 


С = (m3 – m1 )/ (m2 – m1) х100% 




       (40)
3.7. Оформить отчёт о работе.
Работа № 13
Определение массовой концентрации железа в почвенном образце

(второй уровень сложности)

Железо – элемент, абсолютно необходимый для жизни растений, без железа не образуется хлорофилла. Среднее содержание железа в почвах составляет 3,8%. Железо встречается в составе минералов группы ферросиликатов, в виде гидроокислов, окислов, простых солей, а также ферро- и феррорганических комплексных солей. В сильнокислой среде (рН<3) подвижность гидроокиси железа увеличивается и в почвенном растворе появляются ионы железа (Fe3+). В восстановительных условиях окисное железо переходит в закисное с образованием растворимых соединений FeCO3, Fe(HCO3)2, FeSO4, доступных растениям. Повышенная растворимость соединений железа угнетает растения. На почвах нейтральных и щелочных с ярко выраженными окислительными условиями растения могут испытывать недостаток железа, что внешне проявляется как хлороз.
Цель работы: Определение уровня загрязнения почвы катионами железа. Продолжительность работы 4 часа

1. Сущность метода

Для определения общего содержания железа в почвах разработаны фотометрические методы, основанные на образовании окрашенных соединений как двух- так и трехвалентного железа. Сущность метода заключается в извлечении подвижных соединений двух- и трехвалентного железа из почвы раствором серной кислоты при соотношении почва: раствор 1:10 для минеральных почв и 1:50 для торфяных почв, последующего взбалтывания и определения в вытяжках суммы двух - и трехвалентного железа фотометрическим методом.
2. Оборудование и реактивы

1. Образец  почвы в количестве 10 г. 

2.Фотоколориметр любого типа с длиной волны
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= 512 нм по ГОСТ 12083-78.

3. Кюветы с толщиной рабочего слоя 2 – 5 см.

4. Колбы конические по ГОСТ 23932 вместимостью 250 см3,4 штуки.

5. Колбы мерные 2-го класса по ГОСТ 1774, вместимостью 50см3, 9 штук.

6. Пипетки мерные 1-го класса точности исполнения 4, 6, 7 по ГОСТ 20292-74 вместимостью 1, 5 см3.

7. Весы лабораторные по ГОСТ 24104-2001

8. Воронки стеклянные исполнение 2 диаметром 110 мм по ГОСТ 25336-82, 2 штуки.

9. Фильтр бумажный (синяя лепта) по ГОСТ 12026-76.0

10. Серная кислота, Н2SO4. по ГОСТ 4204 водный раствор с молярной концентрацией 0,1 моль/дм3
11. Индикатор тимоловый синий по ГОСТ 18300, раствор в этиловом спирте с массовой долей 0,04%

12. Натрий фтористый по ГОСТ 4463 водный раствор с массовой долей 1%

13. Кислота борная по ГОСТ 9656 водный раствор с массовой долей 1%

14. О-фенантролин по ТУ 6-09-40-2472-87 с массовой долей 0,5% в растворе серной кислоты с молярной концентрации c (l/2H2SО4) = 0,l моль/дм3 .

15. Натрий уксуснокислый трёхводный по ГОСТ 199 водный раствор с массовой долей 10%.
16.Раствор двухвалентного железа с массовой концентрацией 0,1 мг/см3. (0,702 ± 0,001) г соли Мора по ГОСТ 4208 в растворе серной кислоты с молярной концентрацией 0,1 моль/дм3.
17. Гидроксиламин солянокислый, NH2OH-HCl, по ГОСТ 5456 водный раствор с массовой долей 5%

18. Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.

3. Порядок выполнения работы
3.1. Пробы почвы массой (5,0 ± 0,1) г поместить в две конические колбы вместимостью 250 см3.
3.2. Прилить в две колбы с навесками почвы по 50 см3 серной кислоты, Н2SO4, c концентрацией 0,1 моль/дм3. Раствор в колбах взболтать в течение 5 мин и профильтровать через сухой фильтр в сухие колбы.
3.3. Для фотометрического определения содержания двухвалентного железа в две мерные колбы вместимостью 50 см3 поместить по 20 см3 фильтрата взятого из разных колб.

3.4. В пять мерных колб вместимостью 50 см3 с помощью пипеток налить 0; 0,5; 1,5; 2,5;. 3,5 см3 раствора сравнения с массовой концентрацией железа 0.01 мг/ см3. Массовая концентрация железа в растворах сравнения будет равна 0; 0,0001; 0,0003; 0,0005;0,0007 мг/ см3.
3.5. Для определения содержания двухвалентного железа с о-фенантролином в колбы с фильтратом и растворами сравнения добавить с помощью пипетки 1 см3 фтористого натрия с массовой долей 1%, содержимое перемешать, добавить 1 см3 раствора борной кислоты с массовой долей 1%, перемешать.

3.6. В колбы добавить одну – две капли раствора тимолового синего с массовой долей 0,04%, прилить раствор уксуснокислого натрия с массовой долей 10% до появления желтой окраски.

3.7. Прибавить 1-2 см3 раствора о-фенантролина с массовой долей 0,5%, перемешать, довести объем раствора до метки дистиллированной водой, снова перемешать.

3.8. Через 10 мин измерить оптическую плотность растворов на фотоэлектроколориметре при длине волны 512 нм относительно раствора сравнения с нулевым содержанием железа.

3.9. Для определения суммарного содержания двух- и трехвалентного железа фотометрическим методом с о-фенантролином в две мерные колбы вместимостью 50 см3 поместить по 20 см3. 

3.10. Для перевода окисного железа в закисное в колбы с фильтратом и растворами сравнения прибавить по 10 см3 раствора гидроксиламина солянокислого с массовой долей 5%, и перемешать. 

3.11. Провести анализ в соответствии с п.п. 3.6-3.8.

3.12. Построить градуировочный график

Для построения графика по оси абсцисс отметить массовые концентрации железа (мг/см3) в растворах сравнения, а по оси ординат - соответствующие им оптические плотности (показания прибора).
3.13. По результатам измерения оптической плотности растворов, полученных при анализе вытяжек из почв с помощью градуировочного графика найти массовую концентрацию двухвалентного железа (с1) и массовую долю подвижных соединений двухвалентного железа (χ1) в почве, а также массовую концентрацию (с2) и массовую долю (χ1) суммы двух- и трехвалентного железа в почве.

Массовую долю подвижных соединений двухвалентного железа в почвах (χ1) %, вычислить по формуле (41):
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       (41)
где С1 – массовая концентрация железа в анализируемом растворе, мг/см3;

V1 – объем фильтрата, взятый для определения железа, см3;

V2 – объем мерной колбы равный 50 см3;

V3 – объем раствора серной кислоты израсходованный для извлечения железа равный 50 см3;

m – масса навески, г;

К – коэффициент для пересчета на абсолютно сухую почву равный 1 (навеска почвы предварительно высушена
Массовую долю суммы подвижных соединений двух- и трехвалентного железа в почвах (χ2) % вычислить по формуле (42):
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       (42)
где С2 - массовая концентрация двух- и трехвалентного железа в анализируемом растворе, мг/см3;
Массовую долю подвижных соединений трехвалентного железа в почвах (χ3) ‰, вычислить по формуле (43):
 




χ3 = χ2 - χ1 





       (43)
Допускаемые отклонения результатов от среднего арифметического при повторных анализах не должны превышать при доверительной вероятности Р = 0,95 следующих значений: при массовой доле железа в почве до двух процентов - 20% (относительных), при массовой доле железа в почве свыше двух процентов - 15%.

3.14. Оформить отчёт о работе.

Работа №14
Сорбционные методы очистки почвы от катионов тяжёлых металлов
(третий уровень сложности)

Существует несколько способов снижения негативного воздействия катионов тяжёлых металлов, попадающих в почву в результате антропогенного воздействия:
1) внесение в почву катионов конкурирующих с тяжёлыми металлами при усвоении растениями (известкование),
2) промывка почв водой с последующей её очисткой,
3) использование сорбционных технологий.
Использование известных сорбентов на больших природных территориях затруднено необходимостью их периодического сбора и «зарядка» - обработки химическими реагентами для исключения превышения величины обменной ёмкости, при которой происходит выброс загрязняющих веществ в концентрациях значительно превышающих первоначальные значения. Для широкого практического использования необходимы новые виды сорбентов, не нуждающихся в дополнительной химической обработке и необратимо удерживающих катионы загрязнители. Состав неорганического гранулированного сорбента, используемого в лабораторной работе, был разработан специалистами кафедры физической химии. 
Цель работы: Изучение методов очистки почвы от катионов тяжёлых металлов сорбционными методами с использованием новых научных разработок университета. Продолжительность работы 4 часа.

1. Сущность метода

Метод основан на взаимодействии сорбентов с катионами тяжёлых металлов почвы и последующем определении массовой концентрации железа фотометрическим методом. В работе используется известный неорганический сорбент - активированный уголь и новый гранулированный неорганический сорбент, состав которого разработан сотрудниками кафедры физической химии университета. В отличие от известных новый неорганический сорбент обеспечивает не только снижение концентрации тяжёлых металлов в почве, но и снижает её кислотность.
2. Оборудование и реактивы

1. Проба почвы, содержащая  катионы тяжёлых металлов, в количестве 30г.

2. Активированный уголь по ГОСТ 6217,  2 г.  
3. Неорганический гранулированный сорбент 2 г

4. Фотоколориметр любого типа с длиной волны  равной 512 нм по ГОСТ       12083.

5. Кюветы с толщиной рабочего слоя 2-5 см.

6. Весы лабораторные по ГОСТ 24104.
7. Стаканы лабораторные по ГОСТ 23932 вместимостью 100 см3, 3 штуки.

8. Колбы конические по ГОСТ 25336  вместимостью 100 см3, 3 штуки

9. Колбы мерные по ГОСТ 1770, вместимостью 50 см3, 8 штук.

10. Пробирки лабораторные химические по ГОСТ 25336-82.2 штуки.

11. Фильтры обеззоленные, синяя лента, по ГОСТ 12026.диаметром 15см.

12. Воронки стеклянные исполнение 2 по ГОСТ 25336, диаметром 110 мм,3 штуки.

13. Пипетки мерные 1-го класса точности исполнения 4, 6, 7 по ГОСТ 20292-74 вместимостью 1, 5 см3.
14. Универсальная индикаторная бумага рН = 0 – 12.

15. Серная кислота, Н2SO4. по ГОСТ 4204 водный раствор с молярной концентрацией 0,1 моль/дм3
16. Индикатор тимоловый синий по ГОСТ 18300, раствор в этиловом спирте с массовой долей 0,04%

17. Натрий фтористый по ГОСТ 4463 водный раствор с массовой долей 1%

18. Кислота борная по ГОСТ 9656 водный раствор с массовой долей 1%

19. О-фенантролин по ТУ 6-09-40-2472-87 с массовой долей 0,5% в растворе серной кислоты с молярной концентрации c (l/2H2SО4) = 0,l моль/дм3 .

20. Натрий уксуснокислый трёхводный по ГОСТ 199 водный раствор с массовой долей 10%

21. Гидроксиламин солянокислый, NH2OH HCl, по ГОСТ 5456 водный раствор с массовой долей 5%

22. Вода дистиллированная по ГОСТ 6709.

3. Порядок выполнения работы

3.1. В лабораторный стакан вместимостью 100 см3  с номером 1 взвесить 5 г почвы с точностью до 0,1 г. В стакан с номером 2 поместить 5 г почвы и 2 г активированного угля. В стакан с номером 3 взвесить 5 г почвы и 2 г гранулированного сорбента.
3.2. К пробам почвы в каждый стакан добавить по 50 см3 серной кислоты, Н2SO4 c концентрацией 0,1 моль/дм3. Содержимое перемешать в течение 5 мин и выдержать 30 минут, затем профильтровать через сухой фильтр в сухие колбы вместимостью 100 см3 с номерами 1,2,3. С помощью универсальной индикаторной бумаги определить величину рН растворов в колбах, результаты измерений занести в таблицу 7.

Таблица 7– Результаты измерений

	Номер колбы
	Характеристика образца
	рН
	Массовая доля подвижных соединений железа, мг/см3

	
	
	
	двухвалентного железа
	суммы двух- и трехвалентного железа
	трехвалентного железа

	1
	Почва
	
	
	
	

	2
	Почва с активированным углем
	
	
	
	

	3
	Почва с неорганическим сорбентом
	
	
	
	


3.3. Во время выдержки колб с сорбентами провести определение актуальной кислотности почвы. К навеске почвы равной 10 г, помещённой в лабораторную пробирку добавить с помощью пипетки 25 см3 дистиллированной воды. Смесь перемешать, выдержать 10 минут. С помощью универсальной индикаторной бумаги в отстоявшемся слое определить величину рН.
3.4. Для фотометрического определения содержания железа использовать 4 мерные колбы вместимостью 50 см3. В колбу с номером 0 налить с помощью пипетки 20 см3 дистиллированной воды, в колбы с номерами 1,2.3 по 20 см3 фильтрата взятого из колб с соответствующими номерами.

3.5. В мерные колбы добавить с помощью пипетки 1 см3 фтористого натрия с массовой долей 1%, содержимое перемешать, добавить 1 см3 раствора борной кислоты с массовой долей 1%, перемешать.

3.6. В мерные колбы добавить одну – две капли раствора тимолового синего с массовой долей 0,04%, прилить раствор уксуснокислого натрия с массовой долей 10% до появления желтой окраски.

3.7. Прибавить 1 – 2 см3 раствора о-фенантролина с массовой долей 0,5%, перемешать, довести объем раствора до метки дистиллированной водой, снова перемешать.

3.8. Через 10 мин измерить оптическую плотность растворов на фотоэлектроколориметре при длине волны 512 нм относительно раствора сравнения с нулевым содержанием железа.

3.9. Для определения суммарного содержания двух- и трехвалентного железа фотометрическим методом с о-фенантролином использовать четыре мерные колбы вместимостью 50 см3 . В колбу с номером 0 налить с помощью пипетки 20 см3 дистиллированной воды, в колбы с номерами 1,2.3 по 20 см3 фильтрата взятого из колб с соответствующими номерами.

3.10. Для перевода окисного железа в закисное в мерные колбы прибавить по 10 см3 раствора гидроксиламина солянокислого с массовой долей 5%, и перемешать.
3.11. Провести анализ в соответствии с п.п. 3.5 – 3.8.

3.12. Для определения массовой концентрации катионов железа использовать калибровочный график, полученный при выполнении лабораторной работы № 13
3.13. По результатам измерения оптической плотности растворов в колбах 1,2.3, с помощью калибровочного графика найти массовую концентрацию двухвалентного железа (с1) и массовую долю подвижных соединений двухвалентного железа (χ1) в почве, а также массовую концентрацию (с2) и массовую долю (χ1) суммы двух- и трехвалентного железа в почве.

Массовую долю подвижных соединений двухвалентного железа в почвах (χ1), % вычислить по формуле 40 лабораторной работы №13:

Массовую долю суммы подвижных соединений двух- и трехвалентного железа в почвах (χ2) % вычислить по формуле 41 лабораторной работы №13:

Массовую долю подвижных соединений трехвалентного железа в почвах (χ3) %, вычислить по формуле 42 лабораторной работы №13.
3.14. Сравнить массовую концентрацию железа в пробе почвы без сорбента, пробах с активированным углем и гранулированным сорбентом. Сделать вывод об эффективности использования сорбентов для удаления тяжёлых металлов из почвы.
3.15. Оформить отчёт о работе.
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