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Д ата введения

1 . БВОДШ ЧАСТЬ
Настоящее методячвсняе указаны устанавливают поряд ок 

определения хлоридов маркурвметрнческям методой в лнтервале о о - 
дерханий от I  до 50 мг/дк3 в болотных водах цветностью от  ПО 
до 1000 градусов икаю цветности.

2. СУЩХЛЪ МЕЩДА. АНАЛИЗА

ОбъеыыЗ мерхурныетрическвй метод основан ва титровании 
ионов хлора раствором окнсноВ азотнокислой ртутл Hg ( WO»)x 
со  сметанным индикатором ДЕфенхкарбаэон-броыфенохоВым синим.
Воны ртутл при титровании сваэяалг хлориды в малоднссоцниро- 
ванну» хлористую ртуть Н^С1др а избыток их вступает в  реакции 
с  индикатором, образуя комзяекс фиолетового цвета.

f  I  J

Применение сиетанного индикатора, в  состав которого входит 
кисготвоцегочвоа индикатор бромфеноловый синив, позволяет устано­
вить перед титрованием в испытуемом растворе необходим/» величину 

pH . ревную 3 .0  -  3 .5 .
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Мииимязпьяяя определяем» концентрация хлоридов составхяет 
I  иг/дм3.
Определению мешают взвешенные в органические вещества.
Устранение влияния взвешенных веществ в окрашенных веществ при 
цветности воды выше 100 градусов шкалы цветности устраняется 
путем фильтрования и разбавления проб, как описано в разделах 5 ,6 . 
Мешающим влиянием сульфитов, цианидов, фосфатов, ввиду их низких 
содержаний, не провидящих 2  мг/дм3 в  болотных водах, можно пре­
небречь.

з . средства издавший. кзю ш ш ш ш в у ш о й с ш .
РЕАКГИШ

3 .L . Весы аналитические типа BIF-200 по ТУ 2 5 -0 6 -II3 I-7 5  
или другого типа, равнозначняе по точности.

3 .2 . Посуда и вспомогательные устройства
3 .2 .1 . Колбы мерные но ГОСТ I77D-74E вместимостью: 0 ,1  j a ?  -  

2  ш т.; I  дм8 -  2  п т.
3 .2 .2 . Шшвтжн по ГОСТ 20292-74Е вместимоотык 20 см8 -  

2  в т .; 25 су?  -  2  ш т.; 50 см8 -  2  и г.
3 .2 .3 . Колбы конические по ГОСТ 25336-82Е вместимостью:

0 ,2 5  дм3 -  Ш и .
3 .2 .4 . Ыикробюреткн по ГОСТ 20292-74Е вместимостью: I  см8-  

2  ю т .; 2 см3 -  2 шт.;  5 см8 -  2  шт.
3 .2 .5 . Стаканчики для взвешивания по ГОСТ 25336-82Е вмести­

мостью 25 см3 -  5 ют.
3 .2 .6 . Шпигель по ГОСТ 9I47-8QE -  I  и г.
3 .2 .7 . бияьтрн обеззояеннне "красная л дата" ТУ 6-Q 9-I678-77- 

Ю  п т.

3 .3 . Реактивы
3 .3 .1 . Ртуть П азотнокислая, 1-водная по ГОСТ 4520-78, ква­

лификации "Х .Ч .-
3 .3 .2 . Азотная кислота по ГОСТ 4461-77 квалификации * ч .д .а ."
3 .3 .3 . Натрия гидрокноь по ГОСТ 4328-77 хважификацшГч.д.а."
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3.3.4. Натри! пористый но ГОСТ 4233-77 квалификации *х.ч.*
3.3.5. Днфенвлкарбаэон то ТГ 6-09-5205-85 квалификации "ч.д.
3.3.6. Этиловый аорт но ГОСТ П547-80.
3.3.7. БргоЗенаховый синий го ТГ 6-09-37ГО-74 ими^жацм

Ч ь е . '
3.3.8. Воща дистидхированная то ГОСТ 6709-72.

4. ОТБОР.ПРОБ
Проба болотных воз отбирают в полиэтиленовые бутили вмвстм- 

юстью 0,5 дм3 • I  дм3.  Оби» отбираемо! пробы долин составлять 
1.5 дА
При отборе пробы бутыли предварительно ополаскивают исследуе­
мо! бОЛОТЕОЙ водой.
В целях соблюдения требований герметически сразу после отбора 
пробы бутыль плотно закрывают похкэтвланоэо! крыпкой о проклад­
ка!.
Пробы не консервируют.
Пробы xpassr в тетаом месте при температуре 20 1 5?С.
Jfesczrasbsa срок хранения проб -  I месяц.
Транспортировка проб производится в поянэтвдеяовнх бутылках.
JTSJCOSaHSivX в ягу тс,

5. ПЭДКЯОШК АЯАШГ
5.1. Приготовление растворов, кеоблолшепс для проведения 

анализа
5.1.1. Приготовление раствора азотнокислой ртути с концентра­

цией 0.005 н
0,834 г  азотнокислой ртути Hj( NO* V  0,5 BgO взвесить 

и  аналитических весах, растворить в 100 см3 дистиллированной 
воды, содержащей 1,5 -  2 см? азотной кислоты в перенести а мерную 
колбу взвстишстью I ди?, довести до мети дистиллированной во­
дой, переметать. Еэркальность раствора азотнокислой ртути уста­
навливают то точному раствору хлористого натрия 0.005 н.

5.Х. 2. Приготовление раствора сметанного индикатора 
0.5г двфенигкарбаэова и 0,05 г. брон^енолового синего взвесить на

авздитическвх весах, перенести в мерную колбу вместимостью 100 at
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с  помощью этилового спирта, довести до метки етшовым спиртом, 
перемешать. Хранить в темноте в стеклянной колбе о плотно при­
тертой цробкой в течение месяца.

5 .L .3 . Раствор азотной кислоты 0 ,05  и
3 ,2  см3 концентрированной азотной кислоты растворят в 

дистиллированной воде и доводят объем раствора до метки дистилли­
рованной водой в колбе вместимэотью I  дм3.

5 .1 .4 . Раствор гидроокиси натрия 0 ,05 н
2 г  гидроокиси натрия растворят в дистиллированной вода 

и доводят объем раствора до метка дистиллированной водой в  колбе 
вместимостью I  дм3.  Хранить в пели этиленовой бутыли. Раствор 
устойчив в течение месяце.

5 .2 . Способы очистки лабораторной пооудн
Посуду перед использованием в анализе м о т  и обезжиривают 

хромовой смесью. Остатки использованного для мятья реактива 
полностью удалят прошвиой посуды водопроводной водой, ополаски­
вают дистиллированной водой в высушивают в сушильном шкафу.

5 .3 . Способы пробоподготовки
В случае присутствия в пробах взвешенных веществ пробы 

перед определением фильтруют через фильтр "краевая лента” .

6 . 1 А Н Д Л Й А
6 .1 . При цветности проб болотных вод выше 100 градусов 

цветности, влияние цветности устранят цугам разбавления проб 
по таблице.
При определении ряда других компонентов в пробах болотных вод 
разбавление такне проводят в соответствии с  таблицей и Приложе­
нием.

Диапазон цветности, 
градусы платино-ко­
бальтовой шкалы

Диапазон 
содеркавий 
кошонента 
в проба,, 

мг/даг

Аликвотный 
объем пробы,

ом8

Аликвотный
объем дистилли­
рованно^ воды.

От 100 до 300 включ. 1-5 50 50
Св. 300 " 600 " 5-8 25 75

600 " 800 " 8-10 15 85
800 " 1000 " 10-50 10 90
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BJZ. в  коническую колбу вместимостью 250 см8 отбирает в  
г а в к а ю т  от  цвехяосхв проба необходимые а ш ш е ш е  объеш  
болотной в дистнхдкрованной води, указанные в  таблице. Затек 
добавляет 0 ,3  см3 смазанного индикатора с  помощью пипетка вме­
ст и в  сты> I  см3 в устанавливает pH растворе в  интервале 
3 ,0  -  3 ,5 . Для этого проводят следующие процедура. Вели после 
добавления индикатора раствор ш е т  ™  окраску, $ р о ш ш  по 
кадям  раствор азотной кислоты 0 ,05  н до появления хелтоВ окрао- 
кв к еще 0 ,5  см3 раствора азотной квехоты о помощью пипетка 
вместимостью I  см3;  если первоначальная окраска пробы с  индика­
тором желтая, по каплям добавляет раствор гидроокиси натрия 0 ,05в 
до появления синей окраски в затем по натаян раствор 0 ,05  в  
азотной кислоты до появления желтой окраски в еще 0 ,5  см3 раство­
ра азотной кислоты 0 ,05  к . Раствор перемешивает в титруют.

7 . ПОДГОТОВИЛ. СРЩРТВ ИЗКРЕЗЙ X РАБОТЕ
7 .1 . Приготовление образца для установления концентрации 

азотнокислой ртути. Для установления точной норма л св ой  концент­
рации азотнокислой ртути использует раствор хлористого натрия.

7 .1 .1 . Приготовление раствора хлористого натрия с  концентра­
цией 0 ,01  в

0,5814 г  хлористого натрия, предварительно прокаленного при 
теигературе 500-600Рс до полного удаления влаги, взвесить на 
анздитичееккх весах, перевести в  мерную колбу вместимостью I  дм3, 
довести объем до метки дистиллированной водой, перемешать. По­
грешность приготовления раствора не долина прешшать 0,00014 н . 
Раствор хранить в  стеклянной колбе с  плотно притертой пробкой 
в течение шести месяцев.

7 .1 .2 . Приготовление раствора хлористого натрия о  концентра­
ц и й  Q.QC5 н

С поикал пинетки поместить 50 см3 раствора хлористого 
катрвя с  концентрацией 0 ,01  а в  мерную колбу вместимостью 100 см3 
довести объем до метки дистиллированной водой и перемешать. По­
грешность приготовления раствора на долхна превышать 0,000073 н . 
Раствор хлористого натрая с  концентрацией 0,005 н следует хранить 
не более недели.
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8 . ПРОВЕДЕНИЕ ИЗМЕРЕНИЯ

Измерение объема 0,005 в раствора азотнокислой ртути, цо- 
недяей на титрование проба, проводят, используя иккробвретху 
вместительности» I  ши 2 ом* о ценой деления 0,01 ом*.
Пробы титрует, тщательно перемешивая раотвор, до перехода окрас­
ки от желтой черев розовуо к фиолетовой.
В тех случаях, когда переход от розового к фиолетовому цвету 
нечетко -виражем, намерение объема, ооответотвуонего точке эквива­
лентности реакции, проводят при появлении устойчивого розового 
окрашивания.
Измерение объема раствора азотнокислой ртутя, поясной на титро­
вание пробы, проводят о точноотьв до 0,01 ом*,

9 , ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

9 .1 . Раочот содержания хлоридов в проба проводят по 
формулам:

c - _ j £ & m S L  (2 )

Ср= С (Л

где содержание хлоридов в пробе, мг-акв/дм9,
j /  -  нормальная концентрация раотвора азотнокмолой ртутя, 

г-акя/ди*,
ц, -  объем раотвора азотнокислой ртути .необходимой «а 

титрование пробы, ом*.
\/ц>- аликвотный объем пробы, ом*, 
л  -  содержание хлоридов в пробе, мг/дн*,

% г  •— — — ■ *
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Печет концентраций хлоридов в пробе проводится ручным 

способом с  учетом охруххенвя полученных результатов до 
п* т -1  м г /д А

S A . Характеристика сумврдоЯ похресвосп измерений

5 ±  0 ,5  мг/дм3 р -  0.05 
25 *1 .2  мг/дм8 Р -0 ,9 5

Ю. ТРЕБОВАНИЯ X ТВШИНВ БЕЗОПАСНОСТИ
Л И . По степени воздействия ва организм ртуть азотвокиалая 

со  ХОСТ 12.1.007-76 относится к вредным веществам I  масса опас­
ности. Едой натрий, азотная кислота относятся к вредным вещест­
вам 2 масса опасности. Этиловый спирт относится к вредным ве­
ществам 4 масса опасности. Содеряание этих веществ в воздухе 
рабочей зоны не должно превышать значений, установиенных по 
ГОСТ 32.1.005-76.

Работы следует проводить при наличии вытяжной вентиляция.
10.2. Оператор, которому поручено проведение анализа, должен 

быть проинструктирован о мерах предосторожности при работе о 
конкретными вредными веществами.

11. ТРЕБОВАНИЯ К КВАЕШКАЩИ ОПЕРАТОРОВ
К выгкхлнеяиг измерений допускаются лица о высшим или средним 

специальным образованием, либо лица специального образования, во 
со станем работы в лаборатории не менее 2 месяцев, освоившие 
проведение объемных тетраметрических измерений.

12. ЮНЫ ЗАТРАТЫ РАБОЧЕГО БРКДНМ НА лялххз.

Для проведения отбора анализа серив из десяти проб требуется;
за отбор проб
за приготовление реактивов
растворов
аа подготовку посуды 
ва проведение анализа 
к» проведение измерений 
ва вычисление результатов

3,2  чех.ЛЦ

1,5 чел./е^ 
0 ,3  чел./ч^ 
0,5  чел ./ч) 
0 ,5  ч ед ./Ц  
0,3 чел./ч .
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ПИШЖЕНИК

Обязательное
д ш ож н а д  к кето&и ш  опэдшниа
ОСНОВНЫХ МИНЕРШШХ И БИОГЕННЫХ
КОМПОНЕНТОВ В БОЛОТНЫХ ВОШ

X. ОПРЕДЕЛЕНИЕ EECИОСТИ
В коническую колбу вместимостьа 250 ом* отмеривают пипеткой 

необходимый объем пробы болотной воды в зввиоммоотм от цветности, 

разбавляя ее в соответствии о табЛОДОРД 52.08. -8 8 . Затем пере­
ливают с  помоцью мерного цилиндра 5 ем3 буферной смеси, добавляют 
0 ,04 -0 ,0 5  г  смеси сухого хромогена черного е хлористым натрием, пе- 
ременивают и сразу хе титруют нэ микробвретки раствором комплек­

с е !»  В до перехода кровно-фиолетовой окраски в голубую. В ряде 
случаев, когда проба с индикатором имеет не фиолетовый, а винно- 
красный цвет и не приобретает голубую окроеку при титровании, про­
бу титруют до исчезновения розового окранквакия. Если при добавле­
нии комплексона переход ие наступает, добавляют а титруемую пробу 

10 мг индикатора: появление синей окрасхн свидетельствует о пере- 

титровании пробы. Определение повторяют, разбавив пробу еде вдвое, 

если переход н в этой случае не улавливается, хотя исходная окрас 

ха пробы с  индикатором имела фиолетовый оттенок, а  но чисто голу­
бой цвет, считают, что жесткость менее 0 ,05  мг-ехв/дм3.  При расче­
те солевого баланса жесткость принимают равной 0 ,05  мг-акв/дм3. 
Расчет содержания суиш  С о *  и H c f *  в  ыг/дм3 проводят по формуле

б р = < * э - /6 (  I )
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где Cp •  содержание c j m  калышя ж нагнан в  пробе, мг/ди3;
C t  о  содеряаиае сумма и д д  и  а кегная а пробе, мг-екв/дм*;

16 -  эквивалентный sec сую т кальция а аагвая.
Приготовлен* реактивов производят а соответствия е методикой 

определена* жесткости, вложенное а Утководстве по химическое 
анализу поверхностных аод е л и . 1 ., Гядрометеомздат, 1977 (в  давя 
неДаеи по тексту -  Руководство).

2 . 0ПРЕ1Е1ЕНЮ КА1ЫШ
В болоткшс водах кальций определяет в ооотвептвяа а Руковод­

ством. При этом в качестве индикатора рекомендуется применять оу - 
хув смесь муремеида о хдориспм натрием (1 :1 0 0 ). Еоля на титрова­
ние сумма кальция в магния вдет меньве 0 ,5  смя комплекс она 0,02 4  
то определение кальция не проводится. При этом принимает, что 5С£ 
эквивалентного веса суммы кальция м магния приходятся на кальция 
я 50} -  на магний.

3 . ШРЕДОШЕ КРЕМНИЙ

В случае янсокоцветкнх (свыше 300 грахуоов акала цветности) 
болотных вод пробы предварительно внпериваот: 50 см3 проба в стам 
не на 100 си3 упаривает на песчаной бане до объема 20-25 си3, npej 
варнтехьно подкислив ее 5 каплям* Затеи пробы фильтрует
через фильтр "краснев лента" а мерку о колбу ка 25 он3; станем к 
фильтр пропивают даетяхлмрованноЯ водой, собирают промывные вода 1 
ту же колбу, доводят объем раствора в хоябе до метка а далее пров* 
дят определение, как описано*» Утководстве. Расчет содержания крем­
ния проводят о учетом 2-кратаого концентрирования.
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4 . оп щ Е ш и Е  ш т а т а

Для болотных воя применяю фотоколориметркческое определение 

цветности на основе установления цветности разбавленной пробы 

методом колориметрического титрования. Снхьноокравеннув пробу 

води (свыше 500 градусов шкали цветности) разбавляет в 10 раз 

(Ю  см3 исходной пробы в мерной колбе на 100 см3)  и определяю ее 
цветность методом колориметричеокого титрования, как описано в 
Руководстве.

Затеи готовят серив проб, разбавляя исход куп пробу в 8 . б . 4.
2 раза, используя градуирован** пипетки и мерные колбы. Цветность 
разбавленных проб устанавливаю расчетным путем.

Пример расчете цветности.

Исходнуш пробу силькоокравенкой води разбавляет в 10 раз. 

Цветность разбавленной пробы, найденная методой колориметрическо­

го титрования, составит 65 градусов шкалы цветности. При атом 

цветность исходной пробы равна соответственно 850 градусов. При 

разбавлении исходной пробы в 8» б , 4, 2 раза получены о дедушке 

значения цветности: 106, 142, 212, 425 градусов.

Определяю оптическую плотность для еерин проб на ФЭК любой 

модели, в кювете 20 мм, X е 375-425 нм. (СФ й 3 ). Строят калиб­
ровочный график в координатах: цветность -  оптическая плотность.

Цветность воды в анализируемой пробе определяю по гредумровоч 
ному графику. Если измеренная оптическая плотнооть носледуемо» про 
бы находится на граница градуировочного графика, определение повто 
ряю , предварительно разбавив пробу.
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3 . Ш РЕШ Ш Е НИТРАТОВ

В связи е тем. что проведение определения нитратом м болотных 

модах методом восстановление в& кадмиевом редуктора не представля 

етсх  возможет ыэ-за разруменыя материала колонки гумяноенмн в е - 
яествахи, определение нитратов рекомендуется проводить только для 
вод мелиорированных болот о концентрацией нитратов ме менее 

0 ,5 кг/дм3.  Во избежание разруиення редуктора проба предварительно 

разбавляет в 10-20 раз.

6 . 0ПРЩ 1ЕШ  ШТРИХОВ

Д м  окрваешшх болопшх вод рекоменауетод предварительна визу* 

ахьно-колормметрическое определение нитритов: в пробирки на 100 о» 

отбирают SO мл проб, добавляет 5 си5 раствора реактива Грисса. пе­

ремеривают и вцдедвмвавт на водяной бане 30-40 ницут. Если окраске 
проб ж  приобретает розовый оттенок, считается, что нитриты отсут­
ствуют -  содержание нитритов менее 5 мкг/л. Для проб, в  которых 

кабл1деется появление розовой окраски, проводят фотокохоркметричес 
кое определение, как описано а Руководстве. При определении опти­
ческой плотности пробы исследуемой води без реактива Грисса обяза­

тельно добавление в пробу 5 си9 смеси уксусной и сульфанкдовой кис 
лот ^0,25 г  судьфаниловой кислоты разбавляют в небольшом обмене 

Д&Ууксусной кислотой и доводят объем до ISO сма уксусной кислотой 
Значение полученной оптической плотности вычитают из оптической 

плотности пробы о реактивом Грисса.

7 . ОПРЕДЕШШЕ т

ЕЬиду устойчивости показателя киолотнооти а высокоцветнмх киа-
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лих болотных водах, определение pH проводят не в полевых, а добора 
торных условиях по истечении не более 3-Д недель о момента отбора 
проб не рН-нетре лвбой модели. Определение является обязательный 
для болотных вод.

8 . 0П1ЕДЕ1ЕНИЕ КАШ И НАТРИИ
Для болотных вод возможно только акспериментальноД пламенно- 

фотометрическое определение, изложенное в фководотве. При опре­
делении рекомендуется использование полиетиленовнх стаканов. Про­
бы перед определением не фильтрувт.

9 . СПРЕДЕ1ЕНИЕ ШРОКАРБОНАТОВ

Применяется рН-потекциоиетричеохое овределенне для болотных
вод с  pH выие 5 ,5  в соответствии о Цгководотюн. В водах, ииеацмх 
{Я ниже 5 ,5 , содержание гкдрокарбонатов принимается равным нуле.

10. ОПРЕДЕЛЕНИЕ АШОШЯ
Содержание аммония в болотных водах определяет фенолгнпохдо- 

ристнм методой по "Временном методическим указаниям" , внедреннт 
в  сеть ОГСНК в 2979г.

Определение общего растворенного фосфора, бихроматноИ окмоля- 
емости -  в  соответствии е Руководством.
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