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1 . ввод а м  часть

Настоящие методячесхие указания у я м и и ш и  порядок оцре- 
дал ека сульфатов турбидиметричесюм методов в  интервале содер­
ж ала от I  до 50 мг/дм3 в  болотных водах цветяостш  от  ЮО до
1000 градусов шахи ц ветн ое».

2. СУЗаОСТЬ КЕТОЗА АНАЛИЗА
Метод определения сульфатов основан ва намерена интенсив­

ности помутнения растворов в  результате реакция взаимодействия 
сульфат-ионов с  воками баржа

В а  -biS'G, —-  BaSQq C l )
Измерение оптической пл отн ое» растворов проводят на фотокохори- 
метре в  джаза зоне длин волн X =■ 375-425 в » . Минимальная опре- 
дедаезвя концентрация сульфатов составляет I  мг/дм3.
Определению мезагг взвешенные, окрашенные, одалес^цвруи ша вещает 
ва , а также гкдрокарбонаты, фосфата и хремнекислота.
Ввиду Ежзкхх содержаний фосфатов гидрокарбонатов х кремнекислота, 
не зревапа п д х  25 кг/дм3 в болотных водах, их влиянием на релуль* 
таты определения сульфатов можно пренебречь. Устранение влияния 
окрашенных веществ при цветности воды выше 100 градусов шалы 
цветности, производят в соответствии с  разделом 6 .

можно применять для других типов вод (кроме болотных) с 
бехъхим содержанием гумуса.
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з. ш д р т  измЕрша, оборудование, ш вриш .
РЕШИШ

3 .1 . Оотоэлектрокояорииатр любого типа по ГОСТ 32083-78
3 .2 . Весы аналитические типа ВАР-200 no ТУ 25-06-IX3I-75 

иля другого типа, равнозначные ш  точности.
3 .3 . Посуда в вспомогательные устройства
3 .3 . L. Колбы первые по ГОСТ 3770-7435 вместимостью 0.025 ja? -  

10 юг.
3 .3 .2 . Пипетки по ГОСТ 20292-7435 вместимостью 5 см3 -  I  ю г., 

10 сн3 -  2 юг.
3 .3 .3 . Цилиндры парные по ГОСТ 1770-7435 50 си3 -  I  п т .,

500 см3 -  2 юг.
3 .3 .4 . Стаканчики дав взвешивания по ГОСТ 25336-8235 -  2 юг.
3 .3 .5 . Воронки конические по ГОСТ 25338-8235 диаметром 

6 см -  10 ш т., 32 ск  -  Ю да.
3 .3 .6 . Шпатель во ГОСТ 9I47-8QE -  I  юг.
3 .3 .7 . Фильтры обездоленные "красная лента" 136-09-1678-32 -  

10 юг.
3 .3 .8 . Стаканы дав выпаривания по ГОСТ 25336-82Е вместимостью 

3D см8 -  12 ЕГГ*
3 .3 .9 . Установка сборная дав получения бидистидлированной

вода.
3 .3 .1 0 . ЕЬлбы конические по ГОСТ 25336-82 вместимостью 

25 см3 -  12 шт.
3 .3 . П . Ззектропхвткл по ГОСТ I49ISMS35 -  3  юг.

3.4. Реактива
3 .4 .1 . Этиловый спирт по ГОСТ Ц 547-80.
3 .4 .2 . Вода дистидаированпав ю  ГОСТ 6709-72.
3 .4 .3 . Кислота соляная по ГОСТ ЗП 8-77 квалификации *ч .д .а ."
3 .4 .4 . Барий хлористый по ГОСТ 43308-72 квалификации ”к .ч ."
3 .4 .5 . Калий сернокислый по ГОСТ 4145-74 квалификации "х .ч ."
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4. ОТБОР ПРОБ
ф о б е  болотных м х  отбирай  в  п оп зтн ен ои ве бу ти к а  

вместимостью 0 ,5  д А  I  дм8.  Объем отбдраемэВ пробы д о п е в  о о о - 
таодять 1 ,5  хм?.
Цр* отбора пробы бутнхкв цродвардтажьно ополаскивают вссхедуа- 
мой боготн о! водой.
В целях собпцевж я требований герметичности сразу посла отбора 
пробы бутылки плотно закрывав? полиэтиленовой кршасоВ о проклад- 
коВ .
Пробы не консервирует.
Пробы хранят в  теином маета при температуре 20 ±  jP c .
Уакспазгьннй срок хранения проб -  I  месяц.
Транспортировка проб производится в  полизткхеяош х бутанках, 
упакованных в  итак.

5 . ПОДГОТОВКА К ШШЗГ
5 .1 . Приготовление растворов, необлодпвх дхя яи м м м
5 .1 .1 . 5 ?-в  раствор хлористого барин
5  г  хлористого бария растворяют в  дистиллированной вода 

в довозят объем раствора в  мерном цилиндре до 100 см8.  Ш створ 
фильтруют. Раствор устойчив.

5 .1 .2 . Раствор смешанного реактива -  водво-спиртовой раст­
вор хлористого бария

ЮО сж3 5 j-r o  водного раствора хлористого бария с  помощью 
цилиндра вместЕшетью 500 см3 смеслваюг с  200 cj^  этилового 
спирта, прибавив несколько капель соляной квежотн (1 :1 ) , дово­
дят величину pH приблизительно до 3 , фильтруют и оставляют ва 
1 -2  суток . После выстаивания сиепанным реактивом можно пользо­
ваться в  течение месяца.

5 .1 .3 . Раствор соляноВ кислоты (1 :1 )
С помощью мерного цилиндра вдестидостьв 50 см3 разбавляют 

концентрированную соляную кислоту дистиллированной водоВ в  2  ра­
за . 1ранят в  капельнице.

5 .1 .4 . Водно-спиртовой раствор (1 :2 )
ЮО см9 дистиллированной воды о помощью мерного цилиндра 

вместимостью 500 см3 смеливают с  200 сж3 к од ового спирта. Пере­

ценивают, доводят pH приблизительно до 3 с  помощью раствора
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соляной кислоты (1 :1 ) . Переливают в  стеклянную оклянку о  плотной 
притерной пробкой. Раствор устойчив.

5 .2 . Способ» оч и сти  лабораторной посуды
Посуду перед использованием в  анализе ноют и обезжиривают 

хромовой смесью. Остатки использованного едя ш тья реактива пол­
ностью удаляют промывкой посулы водопроводной ведой, опояэсхлвахт 
дисхилляроваяиой водой и высушивают в сушильном шкафу.

5 .3 . Способ» пробоподготовет
В случае присутствия в  пробах взвешенных веществ пробы 

перед определенней фильтруют через фильтр "красная лента” .
5 .4 . Способы хранения промежуточных продуктов анализа 

Экстракты, полученные после выпаривания проб, хранят в стеклян­
ных колбах вместимостью 25 си3 с  притертыми пробканн в  течение 
1 -2  суток .

6. ПР0ВЩШВ АНАЛИЗА
С целью устранения мешающего влияния цветности пробы выва­

ривают.  В стеклянные стаканы вместимостью 100 си3 отбирают с  
помощью пипетки вместимостью 50 см3 исследуемые пробы (в  серив 
не более 10 п роб), добавляют 5 капель раствора соляной кислоты! 1x1 

в ставят выпаривать на песчаную баню при тетературе 
6О-80Рс  до объема 18-22 см3.  Для проведения холостого опыта от ­
бирают 50 см3 бидиотиллироваяиой воды, добавляют 5 капель соля­
ной кислоты (1 :1 ) и выпаривают в тех не условиях, что и пробы. 
После охлаждения воследуеш е пробы и холостую пробу фильтруют 
через фильтр "краоная лента" в  мерные колбы виеотвиоотью 25 ои* 
отекай и фильтр прошшют дистиллированной водой, собирая про­
мывные воды в ту же колбу и доводят объем дистиллированной водой 
до метки на колбе, Аналогичные процедуры проводят и для холостой 
пробы. Излученные экстракты проб можно хранят» в  течение 1-2  су ­
ток .
В конические колбы виеотииостью 25 см3 отбирают с  помощью пипет­
ки вместимостью 5 или 10 см3 аликвотные объеш  подученных экстрак­
тов  холостой пробы н жсслекуешх проб в  вавиовмости от содержа­
ния сульфатов в  пробах, указанные в  таблице. Добавляют о  помощью 
пипеток 2  см3 дистиллированно! воды, 5 см3 смешанного реактнва,
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нагревают в  пасчаяА d m  до температуре 60-8СРС, перевосаг 
в  мернне колба вмествюстью  25 а ^ , доводах объем до ноток кв 
каабах дистклдрованной вою й  в  перемешивают.

Ориентировочное ссдардзяиа 
сульфата в тгообе. мг/лк3 Аликвотный объем пробы, ом:

От X до 5  вкякя* 1 0 ,0
С в.5 • Ю " 5 ,0

ГО * 15 * 2 .5
15 "  20 " 1 .0
20 * 50 * ЦИдварвтажыю* разбавле­

ние шпарениоХ пробы

Параллельно дан определения фонового поглощения проб в  мер- 
вне колба вместимостью 25 см8 отбирает те же вхиквотвве обм ен  
экстрактов проб, добавила 5 см8 водно-спиртового раствора без 
п ор и стого бария, доводят обвей до нотки ва колбах двспхлнроввв- 
вой водой в перемешивают.
Измерение оптической пхотности расп оров проводят через 15-20 мв- 
вут после доведшая объема раствора до натки ва колбе в перене- 
енвания.

7 . ШЩХЛОША СЕ5ДРТВ В5МВЕШВЙ X РАБОТЕ

7 .1 , Приготовление образца дхя градуировки
Дея установления градуировочной характеристики используют 

раствор сульфата кадив.
7 .L I . Приготовление раствора сульфата хахня о  концентра- 

хзтей сульфата 1000 нг/дм3
0,1814 г  сульфата калия взвесить ва аналитических весах, 

количественно перенести в  мерную колбу вместимостью ПО см8, 
довести до метки дистиллированной водой в переменять. Хранить в 
стеклянной колбе с  охотно притертой пробкой в  течение месяца.

7 .1 .2 . Цраготовленае раствора сульфата калия с  концентра­
цией сульфата 100 к г / дм8

С помощью пипетки поместить 10 см8 распора сульфата калия 
с  концентрацией 1000 кг/дм8 в первую колбу вместимостью 100 см9.
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довести до метки дистиллированной водой и перемешать. Раствор 

устойчив в течение недели.
7 .1 .3 . Приготовление образца дои градуировки с  концентра­

цией сульфата 25 мг/дх8
С помощью пипетки поместить 25 си9 раствора сульфата калия 

с  концентрацией 100 мг/дМ3 в керну» колбу вместимостью 100 си5,  
довести до метки дистиллированной водой ■ перемешать. Погреш­
ность приготовления образца доя градуировки на превшает 0,26мг/дИ( 
Раствор с  концентрацией сульфата 25 мг/да^ хранению не подлежит.

7 .2 . Установление градуировочной характеристики
В мерные колбы в естимостьа 25 см8 отбирают последовательно 

0 ; 1 ,0 ; 2 ,0 ; 3 ,0 ; 4 ,0 ; 5 ,0 ; 6 ,0 ; см8 образца доя градуировки. 
Объемы от I  до 5 см3 отбирают пипеткой вместимости) 5 см8,
Объем 6 см3 -  пипеткой вместимостью 10 см8.  Добавляют в колбы 
с  помощью пипетки вместимость» 5 см3 смешанный реактив, доводят 
объем до метки дистиллированной водой, перемешивают. Содержание 
сульфатов в  образцовых растворах составит соответственно: О; I.0Q& 
-  0 ,0 5 ; 2 ,00  ♦ 0 ,0 5 ; 3 ,0 0  ± 0 ,0 6 ; 4 ,00 ±  0 ,0 7 ; 5 ,00  ±  0 ,0 6 ;
6 ,00  -  0 ,0 9  мг/ди3. Градуировочная характеристика строится гра­
фически в координатах: содержание сульфата в образцовых растворах 

-  оптическая плотность. Линейная зависимость мваду опти­
ческой плотностью растворов к концентрацией сульфатов сохраняется 
в пределах от 0 до 6 мг/ды®.

7 .3 . Контроль стабильности градуировочнойи характеристики
Контроль стабильности градуировочной характеристики прово­

дя» при смене реактивов, но не режа одного раза а месяц.
Контроль стабильности градуировочной характеристики проводят на 

менее, чем на 3  образцах. Градуировочная характеристика очктаетоя 
стабильной при выполнении условии:

/ к - с / = £  2 6 ( 1 ) , (2)
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где х  -  результат контрожьвохо каивреяия, соответстяущ кй 
значению выходного с т а ж а ;

е-(А) -  зн ач ат» показателя восцроизводимостя язаеревнй, соот­
ветствующее сод ер ж и т  С измеряемого компонента ъ образца 
дез градукровжв.

Вежа условие стабильности на наполняется только для одного 
образец д а  градуировки, необходим? выполнить  повторное намере­
ние этого  образца. Веяв уежовве стабильности на выполняется в 
при повторном измерения, следует установить нону» градуировоч­
ную характеристику.

8. проя̂ -гяяяг нядркзяй

Измерение оптической плотности растворов проводят ва ф ото- 
колориметре л и бо! модели. Оптимальный рехвы работа: светофильтр 
А З в  диапазоне дсян воля Л  ■ 375 -  41Эш , кпвета -  20 нм.
В «свете сравнения -  дистиллированная воща.

Для позучеаая поправки ва загрязненность реактивов к возду­
ха вначале проводах измерение оптнческоВ п хотю стк холостой про­
бы (  2)0 ) .  Для огределензя фонового поглощения пробы измеря­
ет оптическую плотность пробы ( ) ,  приготовленной баз
добавления п ори стого бария а пропедлей все стадия анализа 
(раздел 6 ) . Затем измеряет оптзческус плотность пробы (  $>пр )  
с  дсоапеклйм п ор и стого бария я проседаей все стадия анализа, 
кал описано в разделе 6 .
Оптическую плотность пробы с  учетов фонового поглощения я холо­
стой пробы рассчитывает по формуле:

$пр—— S&ftp ^  J^пр J (з)
г д е ; 2 ^  -  оптвчесхая плотность пробы с  добавлением хлористого 
бария; -  оптическая плотность холостой пробы;

•&Ф -  фоновая оптическая плотность пробы без добавления 
хлористого бария.
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t й сч е т  содернания сульфатов в  пробе проводят во величине 
3>рр нанесением на градуировочной график, построенной в  

соответствии с  разделом 7 .
Кол* величина £)пр находится на границе традуировочного 
графика, определение п овтор ят на меньшего аликвотного о бъ а т  
вкстракта пробы.

9 . ОБРАБОТКА. РБЗЯЕШОВ

9 .1 . Расчет содериания сульфата в  исследуемой пробе про­
водят но формуле:

1Д6

п _ С  -2 5  
P̂~~V*P'2 ( <■ )

Ср-  концентрация сульфатов в  пробе, мг/дм8;
С  -  концентрация сульфатов в  пробе, найденная во градуи­

ровочному графику, мг/дм3;
Vnp— аликвотный объем выпаренной пробы, си3;
2  -  степень концентрирования пробы в  вроцесое вш арава-

25 -  объем мерной колбы, испольаувшй ври раэбавяенни.ом3.  
Расчет концентраций сульфатов в  пробе производится о учетом 
округления получаемых результатов до п * ГО-1мг/дм3.
Расчеты выполнятся ручным способом.

9 .2 . Характеристика су «парной погрешности измерений

5 ±  0 ,6  мг/дм3 Р -  0 ,9 5  
1 0 *  1 ,4  мг/дм5 Р -  0 ,95  
50 ± 3 ,0  мг/дм3 Р -  0 ,95

ю . ТРЕБОВАНИЯ S тпшпшпицри АНАЛИТИКА

К выполнении измерений допускается лице о выспим или сред­
ний специальный образованием, либо лица специального образование, 
во оо сталам работы в  лаборатории на менее I  года , освоившие 
проведение фотометрических измерений.
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П * ТРЕБОВАНИЯ БВЭСШСЗОСТЯ

П .1 . О» стелена воздействия ха  оргавжэн оудьфат te a m  
кв гредставхяет опасноств. Оояязая хжехога, хлористый бара* но 
ГОСТ 12.Х .007-7Б отвоежтех к вредным веществам 2  п а с с а  опасности. 
Этжхавкй спарт то  ГОСТ 12 .1 .007-75  относятся к вредным веществам 
4  кхасса опасности. Содержание м а х  веществ в  воздухе рабочей 
зоны не должно превыпать значений, устаяовхешшх ГОСТ 32.1.005-76. 
Работы схедует проводить при хахнчва влажной веятжхяцин.

I I .2 . Оператор, которому поручено проведение анаявэв, д о* - 
x es  сыта грентотрупировая о  мерах предосторожности при работе 
с  xosxpem uE  вредными веществами.

32 . ШРШ ЗАХОДЫ РАБОЧЕГО ВРВ1ЕШ НА АНАЛИЗ 
Дея проведения отбора в анахжза серва же десятв проб тр о -

буется:
на отбор проб 3 ,2  ч е х ./ч ;
на праготовхенав реактивов а р асп ор ов 1 ,0  ч е д ./ч ;
на подготовку посуды 0 ,3  ч е д ./ч ;
на проведение выпаривания*
^птьтрования проб 3 .0  ч е д ./ч ;
на проведение анализа 0 .8  ч ех . А ;
на выполнение измерений 0 ,5  ч е д ./ч ;
на вычисление результатов 0 ,5  ч е д ./ч ;
на устанзвхение градуировочной
харедтериетш 1 ,5  ч е д ./ ч ;
на контроль стабжхьностж
градуировочной характеристика 0 ,5  ч е х ./ч »
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