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Лабораторная работа №1
Определение общей и карбонатной жесткости воды

Теоретическая часть
Жесткость – свойство воды, обусловленное присутствием в ней растворимых солей кальция и магния. Различают кальциевую и магниевую жесткость, определяемую содержанием соответственно ионов кальция Са2+ и магния Mg2+. Суммарное содержание этих ионов создает общую жесткость воды.
Общая жесткость подразделяется на карбонатную, обусловленную содержанием гидрокарбонатов и карбонатов кальция и магния, и некарбонатную, определяемую содержанием других солей кальция и магния (хлоридов и сульфатов).
Также различают временную и постоянную жесткость. 
Карбонатная или временная (устранимая) жесткость обусловлена гидрокарбонатами кальция Ca(HCO3)2 и магния Mg(HCO3)2. Этот вид жесткости устраняется (уменьшается) при длительном кипячении воды в результате реакций:
Ca(HCO3)2=CaCO3↓+CO2↑+H2O
Mg(HCO3)2=MgCO3↓+CO2↑+H2O.
Некарбонатная или постоянная жесткость обусловлена присутствием хлоридов и сульфатов кальция и магния и равна разности между общей и карбонатной жесткостью.
Жесткость природных вод колеблется в широких пределах: она не только различна в разных природных водах (реки, ручьи, моря, озера и проч.), но и в одном и том же водоеме значения ее меняются по временам года. В поверхностных водах жесткость достигает наибольших значений в конце зимы, наименьших – в период половодья. Жесткость подземных вод изменяется в течение года значительно меньше. 
В поверхностных водах кальциевая жесткость обычно преобладает над магниевой. При этом в морских и океанических водах, наоборот, магниевая жесткость как правило, выше кальциевой, что придает водам горьковатый привкус. 
Жесткость воды выражается в градусах жесткости 0Ж; ранее использовались наименования: миллиграмм-эквиваленты или миллимоли кальция и магния в одном литре воды (мг-экв/л; ммоль/дм3). Все три наименования в численном выражении равны.
По величине общей жесткости воды делятся на следующие типы:
- очень мягкая: до 1,5оЖ;
- мягкие: 1,5- 4оЖ;
- средней жесткости: от от 4 до 8оЖ;
- жесткие: 8-12оЖ;
- очень жесткие: более 12оЖ.
Жесткость воды определяет ее потребительские качества и имеет важное хозяйственное значение.
Высокая жесткость воды не только негативно влияет на органолептические (вкусовые) ее качества, но и оказывает неблагоприятное воздействие на организм человека, поэтому к питьевой воды предъявляются определенные нормативы жесткости: не более 7оЖ (в некоторых случаях допускается жесткость до 10оЖ). Однако слишком мягкая вода также вредна, потому что нарушает водно-солевой баланс, вымывая из организма кальций и магний. Поэтому физиологически полноценной является вода жесткостью около 4оЖ.
Величина жесткости также имеет большое значение при использовании воды для хозяйственно-бытовых и промышленных целей. В быту жесткая вода, образуя накипь, может стать причиной выхода из строя электронагревательных приборов: чайников, утюгов, стиральных машин; также жесткая вода приводит к перерасходу моющих средств, порошков, мыла. На производстве вода с высокой жесткостью непригодна, например, для систем охлаждения двигателей внутреннего сгорания, питания паровых котлов, так как при длительном нагревании на стенках образуется накипь, уменьшающая теплопроводность металлических труб, что приводит к перерасходу энергии, перегреву и выходу из строя котлов, моторов и другого оборудования. В связи с нежелательными последствиями жесткости устанавливаются нормативы (ПДК) величины жесткости при применении воды для питьевых, хозяйственно-бытовых, промышленных целей, а также при использовании воды в приборах и оборудовании.
Практическая часть
Реактивы и материалы:
1. Конические колбы вместимостью 200-250см3
2. Бюретки вместимостью 10; 25 см3
3. Раствор трилона Б 0,05н
4. Буферный раствор с рН=10
5. Раствор гидроксида натрия NaOH 2н (8%-ый)
6. Индикатор эриохром черный
7. Индикатор мурексид 
Метод измерений:
Выполнение измерений общей жесткости основано на способности ионов кальция и магния образовывать в аммонийно-аммиачной среде (рН-9-10) с трилоном Б комплексные соединения. Конечная точка титрования определяется по изменению окраски индикатора эриохрома черного от вишнево-красной до голубой. 
Измерение содержания кальция и кальциевой жесткости основано на способности кальция в сильно-щелочной среде образовывать с трилоном Б комплексное соединение; при этом наблюдается переход окраски индикатора мурексида от малиновой в фиолетовую. 
Ход выполнения работы
1. Определение общей жесткости
В коническую колбу вместимостью 200-250 см3 отмерить пипеткой 100 см3 или меньший объем пробы воды, довести при необходимости до 100 см3 дистиллированной водой, прилить 5 см3 буферного раствора и внести на кончике шпателя индикатор эриохром черный, полученную смесь перемешать взбалтыванием. Затем титровать из заполненной бюретки раствором трилона Б до перехода окраски из вишнево-красной в голубую. При приближении к точке титрования трилон Б вливать по одной капле, интенсивно перемешивая содержимое колбы. При параллельных титрованиях одной и той же пробы добиться расхождения в объеме трилона Б, израсходованного на титрование, не более 0,2 см3 .
Общую жесткость воды Х, 0Ж,  рассчитать по формуле 

                                                                               (1)
где    стрБ – концентрация трилона Б (1/2С10Н14N2O8Na2) моль/дм3 (=0,1),
         VтрБ – объем раствора трилона Б, пошедшего на титрование пробы,см3,
         V – объем пробы воды, взятый для анализа, см3.
2. Определение кальциевой и магниевой жесткости и содержание ионов кальция и магния
В коническую колбу объемом 200-250см3 отобрать тот же объем пробы, что и для определения общей жесткости, при необходимости довести дистиллированной водой до 100см3. Добавить 2см3 раствора гидроксида натрия концентрацией 2моль/дм3 (2н) и на кончике шпателя индикатора мурексида. Титровать раствором трилона Б до перехода малиновой окраски в фиолетовую. 
Содержание ионов кальция в мг-экв/дм3 (кальциевую жесткость) и в мг/дм3 (концентрацию Са2+) рассчитать по формулам:


                                				 (2)
         ССа=ХСа∙20,04 					(3)
где ХСа – кальциевая жесткость, оЖ
       VтрБ – объем трилона Б, пошедший на титрование пробы в присутствии мурексида, см3,
        стрБ – концентрация трилона Б (1/2С10Н14N2O8Na2) моль/дм3 (=0,1)
V – объем пробы, см3,
 сСа – концентрация ионов Са2+, мг/дм3
20,04 – молярная масса (1/2Са2+), мг/ммоль; 

          				(4)
       СMg=ХMg∙12,16 					(5)
где     ХMg – магниевая жесткость, оЖ
  стрБ – концентрация трилона Б (1/2С10Н14N2O8Na2) моль/дм3 (=0,1);
         VтрБ – объем трилона Б, пошедший на титрование общей жесткости            (см. Определение общей жесткости, формула (1))
       VтрБ(Са) – объем трилона Б, пошедший на титрование Са2+,  см3,
V – объем пробы, см3,
СMg – концентрация ионов Mg2+, мг/дм3
12,16 – молярная масса (1/2Mg2+), мг/ммоль.

Лабораторная работа №2.
Определение хлоридов и сульфатов в воде.
Часть 1. Сульфаты. 
Теоретическая часть
Сульфат-ионы SO42-, соли серной кислоты, являются важнейшим компонентом химического состава поверхностных и подземных вод. В маломинерализованных водах сульфаты находятся преимущественно в ионной форме. 
В поверхностные воды сульфаты поступают главным образом за счет процессов химического выветривания и растворения серосодержащих минералов, в основном гипса и ангидрита, а также окисления сульфидных минералов и серы. Значительные количества сульфатов поступают в водные объекты в процессе отмирания организмов и окисления веществ растительного и животного происхождения и с подземным стоком. Сульфаты выносятся также со сточными водами промышленных предприятий, коммунального хозяйства и сельскохозяйственного производства.
Содержание сульфатов в незагрязненных речных водах и водах пресных озер зависит от их географического расположения и обычно находится в пределах от 5 до 500 мг/дм3, в дождевых водах - от 1 до 10 мг/дм3. В подземных водах содержание сульфатов нередко достигает значительных величин - до нескольких граммов в литре. 
 Концентрация сульфатов в поверхностных водах подвержена заметным сезонным колебаниям и коррелирует с изменениями минерализации воды. Важнейшим фактором, определяющим режим сульфатов, является меняющееся соотношение между поверхностным и подземным стоком, т.е. с особенностями гидрологического режима водного объекта.
Повышенное содержание сульфатов ухудшает органолептические свойства воды и оказывает физиологическое воздействие на организм человека. ПДК  сульфатов в питьевой воде составляет 500 мг/дм3, ПДК  в воде рыбохозяйственного назначения - 100 мг/дм3. Жесткие требования в отношении концентрации сульфатов предъявляются и к воде, питающей паросиловые установки, поскольку в присутствии кальция сульфаты образуют прочную накипь в виде труднорастворимых сульфатов кальция и магния.
Сульфаты могут быть определены в воде несколькими способами: гравиметрическим (весовым), турбидиметрическим (фотометрическим),                  титриметрическим (с трилоном Б или хлоридом бария). Все эти методы основаны на образовании нерастворимого сульфата бария Ba2+ + SO42- = BaSO4↓ и дальнейшим определением его количества тем или иным методом.
В данной работе сульфат-ионы будут определяться титриметрическим способом (титрованием) с индикатором нитхромазо.
Практическая часть.
Реактивы: 
- катионит КУ-2 
- хлорид бария 0,02н раствор 
- индикатор нитхромазо 0,2%-й раствор
- ацетон
Оборудование:
- мешалка магнитная
- бюретка объемом 10 мл
- пипетки объемом 10 мл
- стаканчики  объемом 100-150 мл
Метод измерения:
Выполнение измерений массовой концентрации сульфатов титриметрическим методом основано на образовании труднорастворимого сульфата бария при прибавлении раствора хлорида бария к анализируемой воде. После практически полного осаждения сульфатов избыток ионов бария реагирует с индикатором с образованием комплексного соединения. При этом окраска раствора изменяется от сине-фиолетовой (фиолетовой) до голубой.
Для уменьшения растворимости осадка сульфата бария титрование проводят в водно-спиртовой или водно-ацетоновой среде.
Ход анализа:
Выполнению измерений массовой концентрации сульфатов мешают катионы металлов, реагирующие с индикатором, в том числе кальций и магний. Для их удаления пробу предварительно обрабатывают катионитом. Для этого в стакан отбирают около 10 мл исследуемой воды, добавляют 5-10г подготовленного катионита и перемешивают на магнитной мешалке в течение 10 минут.
После осаждения катионита, воду декантируют в чистый стаканчик и отбирают в колбу 10,0 или 20,0 мл. Приливают 10 или 20 мл соответственно ацетона, 2 капли индикатора нитхромазо и титруют 0,02н раствором хлорида бария до перехода окраски из фиолетовой в голубую, сохраняющуюся в течение 2-3 минут.
Рассчитывают массовую концентрацию сульфат ионов по формуле:

                             Х (SO42-), мг/дм3 =                         (1),
где 48,03 - грамм-эквивалент сульфат-иона, г/моль
VBaCl2 - объем хлорида бария, пошедшего на титрование, мл
сBaCl2  - концентрация раствора хлорида бария, ммоль/дм3 (0,02)
Vпр    - объем пробы, взятой для титрования, мл
1000  - перевод на объем 1 дм3.

Часть 2. Хлориды

Теоретическая часть
Хлориды, как и сульфаты, относятся к главным ионам природных вод и присутствуют в водах любых типов. Концентрация хлоридов в речных и озерных водах колеблется от долей миллиграмма до граммов в кубическом дециметре; в морских, океанских, некоторых подземных водах, водах соляных озер концентрации хлоридов еще выше - до насыщенных растворов и рассолов.
Основными источниками поступления хлоридов в водные объекты являются соленосные отложения, магматические породы, с хлорсодержащими минералами, вулканические выбросы, засоленные почвы, из которых они вымываются атмосферными осадками. Большие количества хлоридов попадают в воду с промышленными и хозяйственно-бытовыми сточными водами.
Хлориды обладают высокой миграционной способностью, что обусловлено хорошей растворимостью этих солей в воде, слабо выраженной способностью к сорбции взвесями и донными отложениями, а также практическим отсутствием накопления водными организмами.
Внутригодовые изменения концентрации хлоридов в поверхностных водах суши связаны, в основном, с гидрологическим режимом водных объектов.
Повышенные концентрации хлоридов ухудшают вкусовые качества воды, делая её непригодной для питьевого водоснабжения, а также уменьшают или же полностью исключают возможность использования для технических, хозяйственных целей и орошения сельскохозяйственных территорий.
Содержание хлоридов в природных водах нормируется. Предельно допустимая концентрация (ПДК) для воды водных объектов рыбохозяйственного значения составляет 300 мг/дм3, для воды водных объектов хозяйственно-питьевого и культурно-бытового водопользования 350 мг/дм3.
Практическая часть
Реактивы:
- раствор нитрата серебра концентрацией ≈0,05моль/дм3 (точная концентрация указывается при приготовлении раствора и определении его титра)
- раствор хромата калия 10%
Оборудование и материалы:
- бюретка объемом 10; 25 мл
- пипетки с одним делением 10; 25; 50 мл
- пипетки с делениями объемом 2;5 мл
- цилиндр объемом 100 мл
- колбы конические объемом 250 мл
- индикаторная бумага
Метод анализа:
Выполнение измерения массовой концентрации хлорид-иона титриметрическим методом основано на реакции взаимодействия ионов серебра с хлор-ионами с образованием нерастворимого осадка хлорида серебра Ag+ + Cl- = AgCl↓. 
При титровании вначале выпадает белый осадок хлорида серебра.  Возникающая при этом оранжевая окраска хромата серебра будет исчезать при перемешивании. После того, как все хлорид-ионы будут связаны в хлорид серебра, ионы серебра начнут взаимодействовать с хромат-ионом: 2Ag+ + CrO42- = Ag2CrO4↓. По мере приближения к окончанию реакции скорость исчезновения оранжевой окраски будет замедляться. Конечной точкой титрования считается появление от одной капли неисчезающей оранжевой окраски.
Ход анализа
В конические колбы в зависимости от типа анализируемой воды отбирается от 1 до 100 мл пробы. Если объем пробы, отобранный для анализа, меньше 100 мл, его доводят до 100 мл дистиллированной водой, отбираемой цилиндром. По индикаторной бумаге проверяют рН исследуемого раствора: значения рН должны быть в пределах от 6 до 9. Добавляют 1 мл хромата калия KCrO4 и титруют раствором нитрата серебра AgNO3  точно установленной концентрации. Аналогично титруют 100 мл дистиллированной воды. 
Содержание хлорид-ионов вычисляют по формуле:

                        Х (Cl-), мг/дм3=                      (2),
где VAgNO3 - объем раствора нитрата серебра, пошедший на титрование, мл
Vхол - объем нитрата серебра, пошедший на титрование холостой пробы (дист. воды), мл
сAgNO3 - точная концентрация нитрата серебра, моль/дм3
35,5 - грамм-эквивалент хлорида, г/моль
Vпр - объем пробы, взятый для анализа, мл
1000 - пересчет на 1 л (1000 мл).




Лабораторная работа №3.
Определение  показателей  стабильности  воды

Теоретическая часть
Стабильностью воды называют ее свойство не растворять карбонат кальция и не выделять его из раствора.
Стабильность воды обусловлена динамическим равновесием между раз-личными формами угольной кислоты
                                                    (1),
Свободную двуокись углерода , которая необходима для поддержания в растворе бикарбонатов, называют равновесной углекислотой.
Если концентрация растворенной в воде углекислоты превышает равновесную , то избыток  вступает в реакцию с твердым карбонатом кальция и растворяет его: 
                                                   (2),
Вода, в которой концентрация свободной углекислоты больше равновесной, называется агрессивной, или коррозионной.
Коррозионная вода разрушает бетон, растворяя карбонат кальция, входящий в его состав. Кроме того, она исключает возможность образования на стенках стальных и чугунных труб защитной карбонатной пленки. Отсутствие защитной пленки обусловливает контакт металла с водой, что при наличии в природных водах растворенного кислорода, является причиной коррозии металла.
При недостатке  по сравнению с его равновесной концентрацией воз-никает сдвиг равновесия в уравнении (1) в право. При этом образуется дополни-тельное количество  с одновременным увеличением концентрации ионов  , которые вступают в реакцию с образованием карбоната кальция, выпадающего в осадок:
                                                                         (3),
Такую воду, которая содержит свободную углекислоту в количестве менее равновесной концентрации, называют некоррозионной или склонной к отложению карбоната кальция.
Стабильность воды по отношению к бетону определяют двумя методами:
1. Карбонатными испытаниями (экспериментальный метод);
2. Вычислением по данным анализов воды индекса насыщения раствора
     карбонатом кальция (приближенный расчетный метод).
 Показатель стабильности по первому методу определяют из уравнения
                                             ,                                                   (4),
где    - щелочность исходной воды, мг-экв/дм3 ;
 - щелочность воды после с карбонатом кальция, мг-экв/дм3.
Если:            < 1 - вода коррозионная,
                       > 1  - вода склонна к отложению карбоната кальция,
                       = 1  - вода стабильна.
По второму расчетному методу индекс насыщения воды карбонатом кальция    вычисляют по формуле:
                                 ,                                                           (5),
где         - значение pH исследуемой воды;
        - значение pH равновесного насыщения воды карбонатом кальция.
Величину pHs определяют из уравнения
,                (6),
где      f1(t), f2(Ca2+), f3(), f4(Р) - величины, зависящие соответственно от температуры воды, концентрации в ней кальция, щелочности и общего содержания солей и определяемые по специальным номограммам.
Если       I< -0,25  -  вода коррозионная,
                I> +0,25 -  вода склонна к отложению карбоната кальция,
                I=+ 0,25 -  вода практически стабильна. 
Стабильность воды по отношению к металлу определяют по методу ВНИИ ВОДГЕО, в основе которого лежит определение потери веса металла, погруженного в исследуемую воду. Степень коррозионной активности воды по отношению к металлу оценивается в баллах по табл.1.
Таблица 1. Характеристика стабильности и коррозионной активности воды
	Потеря металла в весе, 
г/м2 в сут
	Характеристика 
стабильности воды
	Балл

	<2,5
	Стабильна
	1

	2,5 - 25
	Менее стабильна
	2

	25 - 75
	Слабо агрессивна
	3

	75 - 250
	Агрессивна
	4

	>250
	Сильно агрессивна
	5



Лабораторная работа №3.1
Определение стабильности воды по отношению к бетону экспериментальным методом карбонатных испытаний

Ход выполнения работы.
В исследуемой воде определяют щелочность . В прочный стеклянный сосуд емкостью 400-500 мл высыпают 30 г порошкообразного карбоната кальция, заполняют сосуд до пробки исследуемой водой и плотно закрывают резиновой пробкой. Затем сосуд устанавливают в горизонтальном положении на плат-форму встряхивающего аппарата и в течение 2 ч встряхивают при 100-150 качаниях платформы в минуту. Затем снимают сосуд со встряхивающего аппарата, быстро заменяют пробку приспособлением для отбора воды и оставляют в  покое на 1 ч для осаждения порошка карбоната кальция.
После осветления воды сифоном отсасывают ее через нижний конец воронки со стеклянным фильтром, сбрасывают первые 50 мл и отбирают в коническую колбу 100 мл фильтрованной воды для определения щелочности .
Показатель стабильности определяют по формуле (4).

Лабораторная работа № 3.2
Определение стабильности воды по отношению к бетону с помощью расчета индекса насыщения карбонатом кальция
  
Ход выполнения работы.
В исходной воде определяют температуру, pH, содержание кальция, щелочность, общее содержание солей (приближенно принимать равным сухому остатку).
Величину  рассчитывают по формуле (6), а входящие в нее функции температуры, концентрации кальция, щелочности и солесодержания определяют по соответствующим шкалам специальной номограммы, приведенной в СНиП 2.04.02.84 "Водоснабжение. Наружные сети и сооружения" или в СП 31.13330.2021. Для вычисления индекса насыщения используют уравнение (5).
Опытные данные для определения показателя стабильности С и индекса насыщения I приведены в табл. 2
Таблица 2
	По эксперимен-тальным данным
	                                              По расчету

	  Щ1
	  Щ2
	t, оС
	 pН
	 tо
	Са2+
	  Р
	f1(to)
	f2(Ca2+)
	f3(Щ1)
	f4(P)
	 pHs
	    I

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	



Лабораторная работа №3.3
Определение стабильности воды по отношению к металлу

Ход выполнения работы.
Стеклянную банку до краев наполняют исследуемой водой, в которой предварительно определяют содержание железа. Фортепианную проволоку длиной 50  1 мм очищают наждачной бумагой и протирают ватой, смоченной в эфире, для обезжиривания. Обработанную таким образом проволоку подвешивают на шелковой нитке снизу пробки, которой затем закрывают банку с исследуемой водой. При этом часть воды выдавливают так, чтобы под пробкой не оставалось пузырьков воздуха. Проволоку выдерживают в воде 2 ч. Затем банку открывают и проволоку вынимают таким образом, чтобы вода стекала в банку. Необходимо следить за тем, чтобы продукты коррозии полностью оказались в банке. Затем в содержимое банки добавляют 5 мл концентрированной соляной кислоты и после десятиминутного перемешивания стеклянной палочкой определяют содержание железа в воде после двухчасового контакта с проволокой. По изменению концентрации железа в воде судят о коррозионности исследуемой воды.
Потерю металла в весе от коррозии за сутки  определяют по формуле:  
                           , г/м2 		              (7),
где   - увеличение концентрации железа в воде после двухчасового контакта с проволокой, мг/дм3;
    - диаметр проволоки,  мм;
             - длина проволоки, мм.
Характеристику стабильности воды и степень ее коррозионности в баллах определяют по табл.1.
Экспериментальные данные для определения коррозионной активности воды записывают в табл. 3.
Таблица 3
	Концентрация железа в исходной воде, мг/л
	Концентрация железа после 2-часового контакта с проволокой, мг/л
	Потеря металла в весе за сутки, г/м2
	Характеристика стабильности
	Степень коррозионности, балл

	
	
	
	
	


Реактивы, аппаратура
1. Встряхивающий аппарат с качающейся платформой для встряхивания сосудов с исследуемой водой.
2. Бюретки.
3. pH - метр.
4. Приспособление для отбора воды из сосуда после встряхивания пробы с порошкообразным карбонатом кальция. 
5. Соляная кислота 0,1 н раствор.
6. Стеклянная банка с резиновой пробкой.
7. Проволока фортепианная длиной 50 мм.  
8. Метиловый оранжевый 0,1-ный водный раствор, для приготовления которого растворяют 1 г метилоранжа в 1 л дистиллированной воды.
9. Карбонат кальция порошкообразный: 250 г кристаллического хлорида кальция () растворяют в 1 л дистиллированной воды; в другом сосуде растворяют 175 г карбоната аммония  в  1,5 л дистиллиро-ванной воды. Сливают оба раствора в цилиндрический сосуд емкостью 3-5 л и непрерывно перемешивают в течение 15 - 20 мин. Образовавшемуся осадку карбоната кальция дают осесть в течение 2-3 ч. Воду над осадком сливают, оставшийся на дне осадок переносят частями в воронку Бюхнера с уложенным на дно кружком фильтровальной бумаги и отмывают дистиллированной водой до отсутствия хлоридов в промывной воде. Промытый осадок высушивают при 110 о С и прокаливают при 300 - 350 о С в течение 3 - 4 ч. 
10. Железоаммониевые квасцы.
11. Соляная кислота концентрированная  (плотность 1,19).
12. Роданит калия или аммония.
13. Персульфат аммония.






Лабораторная работа №4.
Реагентное умягчение воды известково-содовым методом

Теоретическая часть
Для связывания присутствующих в воде катионов жесткости (кальция и магния) в малорастворимые соединения в обрабатываемую воду добавляют реагенты, наиболее распространенными из которых являются известь и сода.
При добавлении извести происходят следующие процессы:
а) связывание  растворенной в воде углекислоты
                         ;                 (1) 
б) устранение карбонатной кальциевой и магниевой жесткости               
 ;         	  (2)
          (3)
в) перевод некарбонатной магниевой жесткости в кальцевую
                                                     (4)
                                                        (5)
Таким образом, известь устраняет карбонатную кальциевую и магниевую и некарбонатную магниевую жесткость. Для снятия некарбонатной кальциевой жесткости  в воду необходимо добавлять реагент, содержащий анионы CO3-. На практике чаще всего для этого используют соду, при введении которой переходит в осадок:
                                                          (6)
                                                             (7).
Требуемые дозы извести и соды определяют пробным умягчением в последовательности, приведенной ниже.
                                        1. Определение дозы извести
Ход определения
Пипеткой отбирают 50 мл известкового раствора концентрацией CaO 1мг/мл, вносят этот объем в мерную колбу емкостью 200 мл и доводят содержание колбы до метки исследуемой водой. Полученный раствор хорошо взбалтывают, переливают в плоскодонную колбу емкостью 300 мл и для укрупнения кристаллов выпавшего осадка помещают в кипящую водяную баню на 5 мин, предварительно закрыв колбу стеклянной воронкой. Затем раствор охлаждают до комнатной температуры и фильтруют через бумажный фильтр "синяя полоса" в коническую колбу емкостью 250 мл. Первыми порциями фильтрата ополаскивают колбу и выливают их. Из последующих порций отбирают 50 мл в коническую колбу емкостью 250 мл и вносят туда 2-3 капли фенолфталеина, при этом раствор должен окраситься в розовый цвет. После этого раствор титруют 0,1 н раствором соляной кислоты до исчезновения розовой окраски.
Количество известкового раствора , необходимого для умягчения взятого объема пробы исследуемой воды (= 150 мл), определяют как разницу между объемом известкового раствора, взятого для определения (50 мл), и объемом известкового раствора, оставшегося в исследуемой воде после умягчения:
                                                          (9),
где    - объем раствора соляной кислоты, ушедшей на титрование 50 мл фильтрата, мл;
 - нормальность раствора соляной кислоты;
- эквивалентный вес ,  равный 28 ;
- концентрация известкового раствора, мг/мл;
  - коэффициент разбавления известкового раствора исследуемой водой.
Дозу извести ,требуемую для умягчения 1 л исследуемой воды, определяют из выражения:
                                  мг/л                    (10).

2. Определение дозы соды
Ход определения
В мерную колбу емкостью 200 мл вносят отмеренные пипеткой 100 мл исследуемой воды и  мл известкового раствора по данным раздела 1. Тща-тельно взбалтывают содержимое колбы в течение 1-2 мин, затем добавляют 3 мл 5-ного раствора соды, доводят раствор до метки исследуемой водой и снова взбалтывают. После этого переливают полученный раствор в плоско-донную колбу емкостью 500 мл, которую помещают на 5 мин в кипящую водяную баню. Затем раствор охлаждают до комнатной температуры и фильтруют через бумажный фильтр "синяя полоса". После сбрасывания первых порций отбирают пипеткой 100 мл фильтрата в коническую колбу емкостью 250 мл и титруют 0,1 н раствором соляной кислоты в присутствии индикатора метилового оранже-вого для определения остаточной соды в растворе.
Количество раствора соды , требуемое для умягчения взятого объема пробы  мл,(11), определяют как разницу между объемом раствора соды, взятого для определения  = 3 мл, и количеством остаточной соды в фильтрате:
, мл,               (12)
где    -  объем 0,1 н раствора соляной кислоты, пошедшей на титрование 100 мл фильтрата, мл;
  -  нормальность раствора соляной кислоты;
-  эквивалентный вес соды, равный 53; 
-  концентрация соды, мг/мл.
Дозу соды  , требуемую для умягчения 1 л исследуемой воды, определяют следующим образом:
                                        , мг/л       	     (13).
3. Пробное умягчение воды
Ход определения
В исходной воде определяют карбонатную (Жк), общую (Жо) и некарбонатную Жн = Жо - Жк   жесткости и полученные данные записывают в табл. 4.
Далее мерной колбой отмеряют 500 мл исследуемой воды, переливают ее в колбу большей емкости и добавляют туда   мл известкового раствора  и   мл раствора соды, используя результаты определений 1 и 2. После этого погружают колбу на 5 мин и кипящую водяную баню, затем охлаждают до комнатной температуры и фильтруют через бумажный фильтр "синяя полоса".
В фильтрате определяют общую жесткость по стандартной методике.
Экспериментальные данные по умягчению воды известково-содовым методом записывают в табл. 4.
Таблица 4
	Жесткость исходной воды, мг-экв/л
	,
	,
	,
	
	Жесткость воды после

	Жо
	Жк
	Жн
	мл
	мг/л
	мл
	мг/л
	умягчения Жо, мг-экв/л

	
	
	
	
	
	
	
	


Реактивы, приборы, посуда
1. Гидроокись кальция - 0,1%-ный раствор (1 г предварительно про-каленной при 900о С  в течение 5 ч окиси кальция растирают в ступке и смывают кипящей дистиллированной водой в мерную колбу емкостью 1000 мл, по охлаж-дении (в закрытой колбе) доводят до метки дистиллированной водой и хранят, закрыв пробкой с хлоркальциевой трубкой, наполненной натронной известью).
2. Сода - 5%-ный раствор (50 г  растворяют в 1000мл дистиллированной воды).
3. Водяная баня.
4. Мерные колбы емкостью 200,  500  и  1000 мл.
5.  Пипетки на 100, 50 и 10 мл.
6.  Бюретки.
7.  Реактивы для определения щелочности и жесткости.
8.  Бумажные фильтры "синяя полоса".

Лабораторная работа №5.
Умягчение воды ионообменным методом

Теоретическая часть
Этот метод основан на способности синтетических полимерных смол определенного строения (катионитов) обменивать входящие в их состав ионы H+, Na+ и др. на ионы Ca2+ и Mg2+, содержащиеся в воде.
Процесс умягчения воды происходит при пропускании ее через слой катионита, содержащего ионы H+  или  Na +, связанные с кислотными группами Kat.
Na - катионирование можно представить следующей схемой
                          (1)
Cхема H-катионирования аналогична:
                             (2)
Ионный обмен происходит в эквивалентных количествах и является процес-сом обратимым. Это значит, что отработанный катионит Ca K2 можно реге-нирировать, пропуская через него раствор хлористого натрия (при Na-катиони-ровании) или соляную кислоту (при H-катионировании).
Основные характеристики  ионитов - рабочая обменная емкость и полная обменная емкость. Рабочую обменную емкость  определяют количеством ионов жесткости, поглощенных единицей объема ионита до проскока ионов Ca2+ в фильтрат.
Расчет величины рабочей обменной емкости производят по формуле:
 , мг-экв/ м3 ,                            (3)
где      -  общая жесткость исходной воды, мг-экв/л;
   - объем воды, пропущенный через катионит до "проскока", мл;
   -  объем катионита, загруженного в колонку, мл.
Полная обменная емкость представляет собой количество миллиграмм-эквивалентов катионов жесткости, поглощенных катионитом до момента, когда жесткость фильтрата станет равна жесткости исходной воды.
Полную обменную емкость  определяют по формуле:
, мг-экв/м3,          (4)
где    -  объем воды, пропущенной через катионит с момента проскока в фильтрат Сa2+ до момента, когда жесткости в фильтрате  и в исходной воде будут одинаковы.
Ход определения
Для определения используют лабораторную установку включающую катионитовый фильтр и систему его регенерации (рис.1). Скорость прохождения воды через установку (50 мл/мин) регулируют с помощью крана.
Фактическую скорость фильтрования определяют по формуле:
                                   V = 50  4  60  / (1000  3,14  d2 ), м/ч,                      (5)
где   d - внутренний диаметр фильтра, м.
Исходную воду, представляющую собой 0,05 н раствор хлористого кальция, из склянки с нижним тубусом пропускают через слой катионита и следят за тем, чтобы уровень воды над катионитом был постоянным. Предварительно в исходной воде определяют общую жесткость  Жо.


[image: ]
Рисунок 1. Схема лабораторной установки «Н-Na катионитовый фильтр»
Фильтрат собирают в мерные цилиндры и в каждой пробе (50 мл) определяют общую жесткость. Одновременно проводят качественное определение присутствия ионов кальция.
Появление синей окраски после прибавления к пробе 5 мл аммонийной буферной смеси и 6-7 капель эрихрома черного указывает на то, что ионы Ca2+ . После этого фильтрование временно прекращают и вычисляют объем пропущенного через катионит раствора. Рабочую обменную емкость  катионита определяют по формуле (3). 
Затем фильтрование продолжают до тех пор, пока жесткость в фильтрате станет равна жесткости в исходной воде. Полную обменную емкость определяют по формуле (4). 
Результаты определения жесткости сводят в табл. 5.
Таблица 5. Результаты определения жесткости
	
№  п/п
	Объем пропущенного с начала фильтрования раствора СаСl2,  мл
	Объем пробы,
мл
	Объем 0,1н раствора трилона Б, пошедший на титрование,  мл
	Жесткость общая,
мг-экв/л

	
	
	
	
	


По данным табл. 5 строят график работы катионитового фильтра в координатах "объем пропущенного раствора (абсцисса) - общая жесткость (ордината).
После окончания фильтрования катионит осторожно взрыхляют обратным током дистиллированной воды и регенирируют 6-процентным раствором хлористого натрия, пропуская через катионит 700 мл раствора со скоростью 25 мл/мин. Затем отмывают катионит дистиллированной водой до исчезновения ионов Cl-. 
Качественное определение ионов  Cl- проводится следующим образом. В коническую колбу на 250 мл отмеряют пипеткой 100 мл исследуемой воды, приливают 2 мл 10%-ного раствора хромата калия и титруют 0,5-процентным раствором AgNO3. Появление грязно-розовой окраски свидетельствует о наличии ионов Cl-.
После исчезновения ионов Cl-  катионит может быть снова использован для умягчения воды.
Реактивы, посуда, аппараты
1. Катионит (КУ-1, КУ-2).
2. Хлористый кальций - 0,05 н раствор (5,5 г CaCl2 растворяют в 1 л воды).
3. Хлористый натрий - 6-8%-ный раствор (60-80 г NaCl растворяют в 1 л дистиллированной воды).
4. Реактивы для определения жесткости.
5. Хромат калия - 10%-ный раствор (100 г  хромата растворяют в 1 л дистиллированной воды).
 6.  Азотнокислое серебро 0,5%-ный раствор (5 г AgNО3 растворяют в 1 л дистиллированной воды).
7. Установка с ионообменным фильтром
8. Бутыль с нижним тубусом.
9. Цилиндры мерные на 100 мл.
10. Колбы конические емкостью 250 мл.
11.  Секундомер.
12.  Бюретки.
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