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ХИМИЧЕСКИЕ И ФИЗИКО-ХИМИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ АНАЛИЗАСТОЧНЫХ ВОД

Доцент кафедры фармацевтической итоксикологической химии им.Арзамасцева А.П. Горпинченко Н.В.



Общее содержание примесей.Сухой остаток. Взвешенныевещества• Общее содержание примесей – это суммавсех растворенных и взвешенных веществ,которые определяются выпариванием пробыводы, высушиванием полученного остаткапри 1050 С до постоянной массы ивзвешиванием.
• Полученный остаток прокаливают вэлектрической печи при 6000 С до постоянноймассы и взвешивают. Таким образом получаютостаток после прокаливания.



Общее содержание примесей.Сухой остаток. Взвешенныевещества• Растворенные вещества или сухой остаток – этовысушенные при 1050 С остаток, получающийсявыпариванием досуха профильтрованной исслед. водыили фильтрата после определения взвешенныхвеществ.
• Взвешенные вещества – это вещества, которыеостаются на фильтре при использовании того или иногоспособа фильтрования
• Во взвешенных веществах могут содержатсянерастворимые в воде производные тяжелых ме идругие загрязняющие вещества.



Биохимическое потреблениекислорода (БПК)
• БПК – это показатель загрязнения воды, определяемыйколичеством кислорода (мг/л), израсходованным нааэробное биохимическое окисление органических инекоторых неорганических соединений заопределенный промежуток времени (3,5, 10 суток)
• За полное БПК принимается окончательнаяминерализация биохимически окисляющихсяорганических веществ до начала процессовнитрификации ( появление нитритов в исследуемойпробе в концентрации 0,1 мг/л)



Биохимическое потреблениекислорода (БПК)
Определение содержания кислорода ванализируемой воде рекомендуетсяпроводить одним из трех методов:Йодометрическим (0,1 до 10 мг/л),Амперометрическим (0,1 до 10 мг/л)
БПК5 – тестером или оксиметром (0 до 10мг/л)



Йодометрическое определение БПК



Дихроматная окисляемость (ХПК)
• ХПК – это показатель загрязнения воды органическимии неорганическими соединениями, определяемый какколичество кислорода мг/л , необходимое для полногоокисления загрязняющих веществ дихроматом калия.
• Для определения ХПК применяется методдихроматометрии, способ обратного титрования.
• При кипячении сточной воды с избытком ст. растворадихромата калия в сернокислой среде происходитокисление большинства органических и некоторыхнеорганических веществ



Дихроматная окисляемость (ХПК)

Ind – N – фенилантраниловая кислота



Перманганатная окисляемость
• Величина перманганатной окисляемости водыхарактеризует содержание в ней легкоокисляющихся органических и неорганическихвеществ. Количество кислорода мг/л,эквивалентное расходу перманганата калия,характеризует величину окисляемости.
• Метод основан на окислении веществ,присутствующих в пробе воды, 0,01 н. растворомперманганата калия в сернокислой среде прикипячении



Перманганатная окисляемость



Перманганатная окисляемость
• Одновременно определяют указаннымспособом окисляемость бидистилятя, которыйиспользуют для разбавления пробы(контрольный опыт), а также устанавливаютпоправочный коэффициент к 0,01 н. растворуперманганата калия, титруя 10 мл 0,01 н.раствора щавелевой кислоты 0,01 н.раствором перманганата калия.



Нефтепродукты
• Нефтепродуктами условно считаютсодержащиеся в воде неполярные ималополярные соединения, экстрагируемыен-гексаном
• Нефтепродукты включают толькоуглеводороды (алифатические,алициклические, ароматические),являющиесяосновной составной частью нефти.



Нефтепродукты
• Для определение содержаниянефтепродуктов используются следующиеметоды:
• Гравиметрический
• ИК-спектрометрический
• Ускоренный адсорбционно-люминесцентный
• Газохроматографический



Нитриты
• Для определения нитритов в сточных водахи поверхностных водах применяетсяфотометрический метод, основанный нареакции образования азокрасителя среактивом Грисса. (520 нм)



Нитриты



Нитраты
• Для определения нитратов в сточных водахчаще всего применяют фотометрическийметод, основанный на нитрованиисалициловой кислоты или 2,4 –фенолдисульфокислоты.



Нитраты



Нитраты



Аммиак и ионы аммония
• Фотоэлектроколориментическоеопределение с реактивом Несслера.Образуется йодид меркураммония желтогоцвета 400-425 нм



Аммиак и ионы аммония



Общее содержание азота (общийазот)



Общий азот



Органический азот



Органический азот



Хлориды
• Для определения хлоридов в неокрашенныхсточных водах применяют аргентометрическийметод по Мору
• Определение хлоридов в окрашенныхорганическими веществами сильно загрязненныхсточных водах проводят после выпаривания такихвод в щелочной среде досуха. Остаток послевыпаривания слегка прокаливают до сгорания орг.в-в, охлаждают, растворяют в воде, добавляютазотную кислоту, а затем проводятаргентометрическое определение по Фольгарду



Хлориды



Активный хлор
• Под термином активный хлор понимают суммарноесодержание в воде свободного хлора, хлорноватистойкислоты, гипохлорит-ионов и хлораминов
• При подкислении анализируемой воды и прибавлениик ней йодида калия вещества, которые относятся к«активному хлору», выделяют йод
• Выделившийся йод титруют раствором тиосульфатанатрия, инд – крахмал. Содержание активного хлоравыражают в мг/л в пересчете на хлор



Активный хлор



Сульфаты
• Для определения сульфатов в сточных водахиспользуют чаще всего гравиметрический,нефелометрический иликомплексонометрический метод
• Два первых метода основаны на образованииосадка или опалесценции (в зависимости отконц сульфатов) при взаимодействии сульфатионов с хлоридом бария в присутствиихлороводородной кислоты



Сульфаты. Комплексонометрический метод



Железо
• Для определения железа в сточных водахприменяют фотометрические методы,основанные на получении окрашенныхпродуктов с тиоционатом калия илиаммония, с сульфосалициловой кислотой,о-фенантролином, - α α,-дипиридилом и др.



Фотометрическое определениесуммарного (ІІ, ІІІ) железа стиоционатом калия (аммония)



Фотометрическое определение ссульфосалициловой кислотой



Фотометрическое определениежелеза с 1,10-фенантролином



Фотометрическое определениежелеза с α,α,-дипиридилом



Определение суммарногосодержания железакомплексонометрическим методом



1. Образование окрашенного вкрасный цвет комплекса железа (ІІІ)с сульфосалициловой кислоты



Титрование св. ионов железа (ІІІ) раствором трилона Б собразованием прочного б/цв растворимого комплекса



Разрушение комплекса металл-инд в КТТ и образованиеболее уст. комплекса железо-ЭДТА и св. инд.



Комплект дитизона с ме



Цинк . Фотоколориметрическийметод
• Добавляют буфер рН 4-5,5
• Образуется дитизонат цинка красногоцвета, который экстрагируется вчетыреххлористый углерод



Комплексонометрическое определение



Свинец. Определение с дитизоном



Свинец. Фотометрическое определение сдиэтилдитиокарбаминатом натрия



Кадмий. Определение с дитизоном в щелочной среде



Ртуть. Фотометрический метод сдитизоном рН 2-3



Кобальт. Фотометрический метод с нитрозо-Р-солью ( 1-нитрозо-2-нафтол-3,6-дисульфонат натрия



Мышьяк
• Используют фотометрический метод, вкотором мышьяк превращают вмышьяковистый водород (арсин),поглощаемый растворомдиэтилдитиокарбамината серебра вприсутствии пиридина
• Определение проводят в спец. приборе



Мышьяк



Мышьяк



Мышьяк



Фенолы
• Летучие фенолы от нелетучих отделяютперегонкой с водяным паром
• Для определения больших количеств лет.фенолов используют броматометрическийметод
• Для определения малых конц используютфотометрический метод, основанный на обр.азокрасителя с п-нитроанилином или с 4-аминоантипирином



Фенолы



Фенолы



Фенолы



Формальдегид. Фотометрический метод



Формальдегид. Метод экстракционной ФЭК сфенилгидразином г/хл



Фтор. Фотометрический метод с цирконий-ализариновым реактивом



Фтор. ФЭК смоносульфосалицилатом железа (ІІІ)


