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1* АЗОТ. ФОРМЫ АЗОТА
В сточных водах животноводческих комплексов содержат

ся различные соединения азота -  аммонийный азот, азот ор
ганических веществ* нитритов и нитратов* При составлении 
балансовой схемы очистки загрязнений сточных вод (биохими
ческая очистка) учитывают содержание и соотношение разных 
соединений азота*

Сточные воды комплексов содержат азотистые вещества 
мочи и твердых экскрементов -  мочевину, мочевую кислоту* 
аммиак и прочие соединения (креатин* креатинин* пуриновые 
основания* гиппуровую кислоту, эфиросерные кислоты* пигмен
ты мочи и гормоны).

Мочевина животных подвергается гидролизу уробактерия
ми с образованием аммонийных солей

C0(NH2)2+2H20 — (NHjzC03 
f N Нц.)2 СОз - 2NH* + С02 + Н20

Аммиачный азот переходит в окисленные формы азота -  
нитриты и нитраты* Процесс нитрификации -  это окисление 
азота аммонийных солей в нитриты й нитраты* Он проходит в 
две стадии*

1. 2NH3 + 3 0 2 *2 HNO3 + 2 Н2 0 +  158 ккал
Под действием бактерий рода Wttrosomorms аммиак пере" 

ходит в азотистую кислоту:
2* 2 HN 02  + 0 2 * 2 HNO3 + 3 8  ккал*

Под действием бактерий рода N ttrob& cter происходит 
окисление азотистой кислоты в азотную* На окисление 1 мг 
аммонийного азота затрачивается 3*4 Мг кислорода*

Определять формы азота в сточных водах необходимо для 
характеристики их биологической ценности. Соединения азота 
и фосфора включают в группу биогенных соединений, так как
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они связаны с жизнедеятельностью микроорганизмов» находя
щихся в воде» При значительном содержании их в водоеме 
наблюдается массовое развитие водорослей (цветение).

Нитриты и нигоаты. могут служить источником кислорода в 
анаэробных условиях. Восстановление бактериями солей азотной 
кислоты называется денитрификацией

2 HNO3 - * N 2 + Н20  + 2»5N02

При ленигрификации на 1 мг азота приходится 2,86 мг вы
делившегося кислорода»

1*1» Азот аммонийный
1»1»1» Колориметрическое определение аммонийного азота 

реактивом Неселера»
Сущность метода» Метод основан на реакции взаимодей

ствия иона аммония с реактивом. Не селе ра» в результате чего 
образуется йодистый меркураммрний желтого цвета [4 ,7 ]
МНз+ЗКОН+гКг^Нд!  ̂ — + NHz HBt 01 + 7KI +2 Н20

реактив Несслера йодистый
меркурамм оний

Качественное определение» К 10 мл пробы прибавляют не
сколько кристалликов или капель сегнетовой соли и 0»5 мл ре
актива Несслера*

Желтое окрашивание раствора, помутнение при выпадении 
желто-коричневого осадка указывает на присутствие аммиака. 
При содержании повышенного количества органических ве
ществ, особенно гуминовых кислот (вызывают усиление ко
ричневой окраски после подщелачивания), необходимо провести 
холостой опыт, добавив сернегову соль и 0,5 мл 15%-ного ра
створа едкого натра.

Количественное определение. Подготовка пробы. Опреде
лению могут мешать взвешенные вещества и мутность воды. 
Если мутность воды после фильтрования не устраняется и 
сточные воды содержат коллоидные вещества, необходимо 
пробу осветлить, Для этого к 100 мл пробы прибавляют 1 мл 
12,5%-ного раствора алюмокалиевых квасцов и раствор ам
миака до получения pH 5*8. После взбалтывания колбы дают 
осадку осесть до полного осветления пробы. Фильтруют через 
бумажный фильтр (синяя лента).

таяние можно проводить и взбалтыванием 100 мл про*" 
бы с 2 мл суспензии гидроокиси алюминия (приготовление сус
пензии см. Нитриты). При цветности более 30° проводят обес
цвечивание активированным углем.

2



Определению аммония могут мешать амины* хлорамины, 
альдегиды* спирты и некоторые другие соединения, реагируй 
ющие с реактивом Несслера, тогда определение его проводят 
с отгонкой*

При жесткости воды более 2° (содержится кальций, маг
ний, железо, сульфиды, хлор) содержание железа более
0,5  мг/л устраняют прибавлением раствора сегнетовой соли# 
Большое количество железа, сульфидов, и муть удаляют при 
осветлении воды цинковой солью# К 100 мл пробы прибавляют 
1 мл сульфата цинка (100 г 7НгО ч#д#а, растворя
ют в дистиллированной воде и разбавляют до 1 л), смесь 
тщательно перемешивают и доводят pH до 10,5 путем добав
ления едкого калия или едкого натра. После взбалтывания и 
образования хлопьев осадок отделяют центрифугированием или 
фильтрованием через стеклянный фильтр. Увеличение объема 
жидкости необходимо учесть при расчете.

Действие хлора устраняют добавлением раствора тиосуль
фата или арсенига натрия (растворяют в дистиллированной во
де 3,5 г ЫагбгОз • 5 ^ 0  ч*а*а# или i f0 r,Na 3 M 03 ч,д*а# и 
доводят до 1 л), Для удаления 0,5 мг хлора достаточно при
бавить I мл одного из указанных растворов.

Реактивы, 1# Беэаммиачная вода, К дистиллированной во
де прибавляют соду (х.ч#) до слабощелочной реакции и упа
ривают раствор на 174 объема. Проверяют воду на содержа
ние аммиака и хранят в бутыли с тубусом, В пробку бутыли 
вставляют хлоркальциевую трубку, заполненную кристаллами 
кислого сернокислого натрия,

2# Сегнегова соль, 250 г сегнетовой соли (виннокислый ка
лий-натрий) растворяют при нагревании в безаммиачной воде 
и при охлаждении объем доводят до 1 л Добавляют 25 мл 
реактива Несслера и дают раствору отстояться в течение су
ток,

3# Реактив Несслера, Используют готовый (стандартный) 
реактив или приготавливают следующим образом: 7,5 г йодис
того калия растирают в ступке с 3 мл дистиллированной во
ды, добавляют 10,5 г двуйодисгой ртути и растирают до рас
творения, затем прибавляют 300 мл 15%-ного раствора едкого 
калия, перемешивают и дают отстояться в течение суток,пос
ле чего сливают прозрачный раствор, который хранят в склян
ке темного цвета, закрытой каучуковой пробкой. Реактив дол
жен быть светло-желтым, прозрачным и выдерживать испы
тание на чувствительность к аммиаку, В цилиндр (на 100мл) 
с притертой пробкой наливают 100 мл безаммиачной воды и

3



2 мл приготовленного реактива Несслера* В другой цилиндр 
(на 100 мл) наливают 100 мл безаммиачной воды» добавляют 
0,003 мг аммонийного азота из рабочего раствора хлористого 
аммония и 2 мл реактива Несслера# Окраска во втором ци
линдре должна быть интенсивнее* чем в первом.

4. Хлористый аммоний Основной раствор -  3,819 г хлорис
того аммония, предварительно высушенного при 90иО, раство
ряют в дистиллированной воде (безаммиачной) и доводят 
объем до 1 л* 1 мл этого раствора содержит 1 мг аммоний
ного азоТа*

Рабочий раствор хлористого аммония -  10 мл основного 
раствора доводят до объема 1 л* добавляя безаммиачную во
ду# 1 мл раствора содержит 0*01 мг аммонийного азота.

Калибровочная кривая. В мерные колбы на 100 мл, наполо
вину наполненные безаммиачной водой, добавляют 1, 2 , 3 , 4 ,
5 ,** 50 мл рабочего раствора хлористого аммония, 0f5 мл сег - 
иеговой соли и 1 мл реактива Несслера, Заполняют оставший
ся объем колбы до метки безаммиачной водой* Через 15 мин 
измеряют оптическую плотность на фотоколоримегре с синим 
светофильтром и строят калибровочную кривую по общеприня
тым методикам [4, 5, 6 , 7 j .

Ход определения. Прямое определение аммиака проводят 
тогда, когда сточная вода после фильтрования прозрачная и 
бесцветная. Если вода мутная и окрашена, го аммиак опре
деляют после предварительного осветления* В мерную колбу 
на 100 мл, наполовину наполненную безаммиачной водой, вно
сят фильтрат, содержащий 0,005-0 06 мг аммиачного азота, 
если измерения оптической плотности проводят в кювете с 
толщиной водного слоя 0,5 см. Если толщина водного слоя 1 см, 
го вносят 0,025-0,03 мг аммиачного азота, прибавляют 0,5 мл 
сегнетовой соли и 1 мл реактива Несслера, разбавляют без
аммиачной водой до объема 100 мл* Через 15 мин определяют 
оптическую плотность окрашенного желтого раствора на фо- 
гоколориметре с синим светофильтром* Когда в пробах появ
ляется муть, го добавляют больше сегнетовой соли и реакти
ва Несслера при постоянном перемешивании. Отрицательного
влияния на результат опыта сегнетова соль не оказывает.

И& результата оптической плотности пробы вычитают ре
зультат оптической плотности холостого опыта ( беэаммиачная 
вода и все прибавленные реактивы).

Содержание аммонийного азота в пробе определяют по ка
либровочной кривой*

РасчеТш Количество аммонийного азота (X, м г/л) с учетом 
разбавления пробы вычисляют по формуле
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V
где С “ концентрация аммонийного азота* определенная по 

калибровочной кривой* мг;
V -  объем пробы, взятой на определение, мл; 1000 *

единица перевода аммонийного азога^мл в л.
Для перевода азота в ион аммония умножают полученный 

результат на коэффициент 1*288*
1*1*2* Определение аммонийного азота с отгонкой (в при

сутствии соединений, реагирующих с реактивом Несслер ,
Сущность метопа» Определение основано на выделении ам

миака перегонкой из щелочной среды и определении его в ди~ 
сгилляте объемным методом с реактивом Несслера [5, ?]*Про
бу подщелачивают фосфатным буферным раствором до полу
чения [pH 7,4*]

В зависимости от содержания в пробе аммиака для его по
глощение в приемнике применяют серную кислоту разной нормаль
ности. Количество серной кислоты, израсходованной на нейтра
лизацию перегнанного аммиака, определяют обратным титро
ванием раствором едкого натра* Титруют по метиловому крас
ному индикатору или со смешанным индикатором. Метод при
меняют при большом количестве аммиака в пробе* Прибавле
нием тиосульфата или арсенита натрия к раствору устраняют 
влияние хлора* Кальций в концентрациях* превышающих
250 м г/л . оказывает влияние на установление pH. В этом слу
чае раствор подщелачивают, добавляя 40 мл буферного раство
ра, и смесь обрабатывают кислотой или щелочью до pH 7*4* 

При отгоне аммиака определению мешает сероводород* 
гак как при pH 7*4 около 35% сероводорода находится в сво
бодном состоянии и он будет испаряться вместе с аммиаком. 
Сероводород перед отгоном осаждают солями кадмия. 

Реактивы» 1* Везаммиачная вода.
2* Буферный раствор, pH -  7*4. 14,3 г однозамешейного 

фосфата калия безводного (ч .д .а .) и 68,8  г фосфата калия 
двузамещенного безводного (ч.д*а#) растворяют в дистилли
рованной воде и доводят до  объема 1 л. При необходимости 
добавляют едкий калий или соляную кислоту, поддерживают 
pH 7,4.

3* Серная кислота 0*05 н** 0*1 н*
4* Едкий натр 0*05 н** 0,1 н*
5. Смешанный индикатор: 2 объема 0,2%-ного раствора ме

тилового красного индикатора, растворенного в 96/6-яом спир
те* смешивают с 1 объемом 0 , 2%-ного раствора метиленовой 
сини в 96%-ном спирте.



Хпп определения* В перегонную копбу помещают 100мл (или 
большее количество в зависимости от ожидаемого содержания 
аммиака) сточной жидкости, которую при. необходимости раз
бавляют примерно до 250 мл беэаммиачной водой Сточные во
ды , содержащие большое количество взвешенных вещ еств, 
фильтруют. Если необходимо, сточную жидкость нейтрализуют 
едким натром до  получения pH 7 (определяется индикаторной 
бумажкой).

К сточной воде прибавляют 100 мл фосфатного буферного 
раствора. Значение pH смеси в колбе не должно изменяться 
более чем на +0,2 от pH 7,4*

В приемник наливают 25 мл серной кислоты (0,05 н) и д о 
бавляют несколько капель смешанного индикатора. Конец холо
дильника погружают в эту кислоту, В приемник отгоняют 100 - 
200 мл жидкости. По окончании отгонки (проба из отгона на 
аммонийный азот с реактивом Несслера) избыток серной кисло
ты титруют (0,05 нi раствором едкого натра.

В отдельной колбе титруют гем же едким натром 25мл сер 
ной кислоты (0,05 н*)«

Расчет. Содержание аммонийного азота (X, м г/л ) определя
ют по формуле

у _ (а  -  э ) ■ 0.7 • 1000
л  у •

где а -  объем раствора едкого натра (0,05 н.), израсходован
ного на титрование 25 мл (0,05 я.) серной кислоты, 
мл;

в -  объем раствора едкого натра (0,05 я .) ,  израсходован
ного на титрование отгона, мл;

V ~ объем анализируемой сточной воды, мл;
0,7 -  количество азота, эквивалентное 1 мл (0,05 я.)раство

ра серной кислоты, мг;
100Q -  единица перевода азота>мл в л.

1,2. Нитриты
Нитриты -  промежуточный продукт бактериального окисле

ния аммиака или восстановления нитратов. Наличие значитель- 
ного количества нитритов в биологически очищенных сточных 
водах указывает на незавершенность процесса окисления аммо
нийного азота, а переход нитратов в нитриты -  на недостаток 
кислорода, что является неблагоприятным признаком при биохи
мической очистке сточных вод. Вследствие химической нестой
кости нитритов их следует определять сразу после отбора пробы.

1.2.1, Колориметрический метод определения нитритов с ре
активом Грисса. Сущность метода. М етод основан на ди азо -
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гировании сульфаниловой кислоты присутствующими в пробе ни
тритами и реакции получения соли с альфанафтиламином с об
разованием красно-фиолетового или розового азоткрасителя# Ин
тенсивность окраски пропорциональна концентрации нитритов* 
Реакция протекает в кислой среде*
NOjT + S 0 3 HC8 H i*NH2 + ZH+ —  S03 HCb H4 N2 + 2HjQ 
S03 HC6 H ^ N 2 +C10H7 N H 2 - ►  S03 HC6 H 4 N  “ NCf0 HBNH2+  +  H +

Ход определения* К 10 мл пробы, помещенной в пробирку, 
прибавляют 1 мл реактива Грисса (или 50 мг сухой навески это
го реактива), перемешивают раствор и помещают на 10 мин в 
водяную баню (50-60°С). или выдерживают при комнатной тем
пературе 20“25 мин.

При содержании нитритов 0,01 мг/л появляется слабо-оозо- 
вое окрашивание (при рассматривании сверху), при 0,05 мг/л -  
светло-розовое, при 0,1 мг/л -  розовое* при и, 2 мг/л -  интен
сивно-розовое, при 0,5 мг/л -  красное, при 1,0 мг/л -  ярко- 
красное окрашивание.

Содержание азота нитритов можно определить и по стан
дартной шкале с индикатором метиловым красным* Для этого 
берут 10 пробирок и в каждую наливают указанное в таблице 1 
количество раствора метилового красного индикатора и доводят 
общий объем раствора до 10 мл 10%-ной уксусной кисло
той. Пробирки запаивают или плотно закрывают. Раствор устой
чив в течение трех месяцев. Окраску проб сравнивают с окраской 
стандартной шкалы и определяют содержание нитритов в мг/л* 
Индикатор метиловый красный (10 мг реактива) растворяют в 
1 л едкого натра ( 0,1 н*)*

Т аб л и ц а  1* Стандартная шкала 
для определения нитритов

Номера IОбъем метилового красного [Окраска, соответствующая 
пробирок (индикатора, прилитый в (содержанию азота 

[пробирку, мл [нитритов, мл/л

1 0.1 0,005
2 0,15 0,01
3 0 ,2 0,015
4 0,25 0,02
5 0,3 0,025
6 0,35 0,03
7 0,4 0,035
8 0,45 0,04
0 0,5 0,045

10 0,55 0,05
7



]*2*2 Количественное определение нитритов с реактивом 
Грисса, П одготовка проб д л я  анализа» Определению нитритов 
мешают взвешенные вещ ества и мутность воды . П еред анали
зом пробу необходимо профильтровать. Если мутность после 
фильтрования не устраняется и сточные воды содерж ат колло
идные вещества* необходимо пробу осветлить коагулированием 
сернокислым алюминием. Д ля этого к 100 мл пробы прибавля
ют несколько капель сернокислого алюминия, д о во д ят  до  pH 5,6 
и после взбалтывания раствор фильтруют через бумажный 
фильтр (синяя лента). Осветление можно проводить такж е
взбалтыванием 100 мл пробы с 2 мл суспензии гидроокиси алю
миния.

Трехвалентное ж елезо меш ает определению нитритов, гак 
как выпадает в осадок. Влияние его устраняют соответствую
щим разбавлением.

Двухвалентная медь влияет на результаты опыта вследст
вие вызываемого ею каталитического распада д и аза  тирован ной 
сульфаниловой кислоты. При наличии меди пробу разбавляют 
дистиллированной водой, не содерж ащ ей нитриты. Определению 
меш ает цветность воды. Слабое окрашивание и незначительную 
мутность воды при определении оптической плотности компен
сируют холостым опытом,.в котором к пробе прибавляют только 
раствор сульфаниловой кислоты.

Реактивы, 1, Уксусная кислота 12%-ной концентрации -  
116,5 мл ледяной уксусной кислоты доводят д о  объема 1 л д и -  
стилированной водой,

2, Суль фа лиловая кислота. Раствор А -  0,5 г сульфаниловой 
кислоты растворяют в 150 мл 12%-ной уксусной кислоты,

3,  -нафтиламий. Раствор Б -  0,25 г -нафгиламина ки
пятят с 20 мд дистиллированной воды и отфильтровывают от 
нерйсгйорившегося осадка через хорошо промытый горячей д и 
стиллированной водой фильтр в колбу со 150 мл 12%-ной уксус
ной кислоты*

4, Реактив Грисса, 50 мл раствора А и 50 мл раствора Б 
перед определением опыта смешивают, Хранят раствор в склян
ке из темного стекла,

5, Сернокислый алюминий, 48,67 г сернокислого алюминия
растворяют в дистиллированной воде и объем доводят д о
250 мл,

6 ,  Гидроокись алюминия, суспензия. Растворяют 125 г алю
мокалиевых квасцов в 1 л воды , нагревают раствор до  60°С и 
осторожно, при непрерывном помешивании, прибавляют 55 мл 
концентрированного раствора аммиака* Д а смеси постоять
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около 1 ч, переносят в большую бутыль (около 8 л) и промы
вают осадок гидроокиси алюминия дистиллированной водой до 
удаления хлоридов» нитритов» аммиака»

7* Дистиллированная вода (очищенная от нитритов)* К 1 л  
дистиллированной воды приливают I мл концентрированной сер
ной кислоты» 0,2 мл 50%-ного раствора сернокислого марганца 
и Ь З  мл 0,04%-ного раствора марганцовокислого калия* Ж ид
кость должна окраситься в розовый цвет* Через 15 мин ее
обесцвечивают, прибавляя по каплям 0»09%-ный раствор оксала
та аммония*

8 * Нитрит натрия» Основной раствор* Растворяют в дисти
ллированной воде 0,4926 г нитрита натрия (ч*д.а*)» высушенно
го при 105°С» и доводят объем раствора до  I л* Раствор кон
сервируют, добавляя 1 мл хлороформа, и сохраняют в холодном 
месте, он устойчив в течение месяца* 1 мл этого раствора со
держ ит 0,1 мг азота нитритов*

Рабочий раствор N° I* Разбавляют 100 мл основного раство
ра дистиллированной водой до объема 1 л* Раствор должен 
быть всегда свежеприготовленным* В 1 мл раствора содержит
ся 0,01  мг азота нитритов.

Рабочий раствор N° 2» Разбавляют 100 мл рабочего раствора 
(N° 1) дистиллированной водой до объема 1 л* Раствор готовят 
всегда перед опытом, В 1 мл раствора содержится 0,001 мг 
азота нитритов.

Калибровочная кривая, В мерные колбы на 100 мл, наполови
ну наполненные дистиллированной водой, добавляют 1-10  мл ра
бочего раствора (N° 2 ) ,  что соответствует 0,001  “0 ,01  мг азота 
нитритов, и 5 мл реактива Грисса, Доводят объем раствора в 
мерной колбе до  метки дистиллированной водой. Через 30 мин 
определяют оптическую плотность на фотоколориметре с зеле
ным светофильтром и строят калибровочную кривую по обще
принятым методикам*

Ход определения. Определение нитритов проводят в прозрач
ной и бесцветной после фильтрования сточной воде* Если сточ
ная вода мутная и окрашена, го нитриты определяют после 
предварительного осветления гидроокисью алюминия*

В мерную колбу на 10Q мл наливают щильтрат, содержащий 
от 0,003 до 0,015 мг азота нитритов в 1“ 10 мл стоков, ней
трализуют раствором кислоты или щелочи до pH 6,5-7,5, дог 
бавляюг дистиллированную воду, не содержащую нитриты (д о  
половины объема колбы)* 5 мл реактива Грисса и доливают ди
стиллированную воду до требуемой отметки* Содержимое тща
тельно перемешивают, затем колбу ставят в термостат на 30 мин
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при 20°С* Одновременно проводят холостой опыт (дистиллиро
ванная вода с реактивом Грисса)» Через 30 мин определяют 
оптическую плотность окрашенного раствора на фотоколоримег- 
ре с зеленым светофильтром* Содержание азота нитритов вы
числяют по калибровочной кривой* Результаты определения вы
ражают в мг/л*

Расчет, Количество азота нитритов (X мг/л) рассчитывают 
по формуле

X ,  CjJOOO' '  у »
где С -  концентрация азота нитритов, определенная по кали

бровочной кривой, мг;
V -  объем пробы, взятой для определения, мл;

1000 -  единица перевода мл в л*
Для перевода азота нитритов в нитрит-ион полученный ре

зультат умножают на коэффициент 3,284*
1*3* Нитраты

1*3.1, Качественное определение, К 2 мл сточной воды, по
мещенной в пробирку, по каплям прибавляют 5 мл концентриро
ванной серной кислоты и вводят незначительное количество
твердого бруцина (сильный яд! )• Появившееся желтое или ко
ричневато-красное окрашивание указывает на присутствие нит
ратов* Определению мешают нитриты, поэтому их предвари
тельно удаляют азидом натрия или сульфаминовой кислотой*

1*3,2» Колориметрическое определение поГрандвалю и Ляжу* 
Сущность метода. При добавлении раствора фенола с серной 
кислотой к нитратам образуется пикриновая кислота

3H N 03 +  CB H30H { H S 03 ) 2 - ~ C BH i ( 0H) ( N 02 ) 3+ 2H 2 S O b  + H20 ,
которая после добавления аммиака дает пикрат аммония ж ел
того цвета

С6н 2 ( 0 H ) ( N 0 i ) 3 + N H 3 —  C6H2 ( N 02)3 * O N H / f
Подготовка проб для анализа. Определению нитратов меш а

ют взвешенные вещества, мутность и цветность воды. Для ос
ветления воды используют суспензию гидроокиси алюминия, ак
тивированный уголь»

Если определению мешают хлориды, го их осаждают серно
кислым серебром. Необходимое количество сернокислого сереб
ра определяют на основании показателей предварительного тит
рования сточной воды* Берут 100 мл пробы, прибавляют 0 5 мл 
10%-ного раствора хромокислого калия и титруют раствором сер

нокислого серебра до розового окрашивания* Количество сер
нокислого серебру (X, мл) определяют по формуле
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а*с
»X =» в

где а -  количество сернокислого серебра, пошедшего на тит
рование, мл;

с -  объем сточной воды, взятой для определения нитра гов, 
мл;

в -  объем пробы, взятой на титрование, мл*
В случае почернения сухого остатка при выпаривании пробы 

в фарфоровой чашке (восстановление серебра) выпаривание сле
дует повторить при меньшем количестве сернокислого серебра* 
При содержании в воде нитритов -  более 2 мг/л -  их предва
рительно окисляют до нитратов, для этого к объему пробы при
бавляют 0,5 мл перекиси водорода и кипятят 10 мин. К значе
нию определенного опытным путем количества нитратов вводят 
соответствующую поправку. При значительном содержании ам
монийных солей добавляют в пробу сточной воды несколько ка
пель Ю жного раствора сернокислого натрия.

Реактивы* 1. Сульфофеноловый реактив. 25 г фенола (х .ч .) 
растворяют в 150 мл концентрированной серной кислоты (плот
ность 1,84) и нагревают в течение 8 ч в колбе с обратным хо
лодильником над кипящей водяной баней* Реактив хранят в те
мной склянке с притертой пробкой,

2* 25%-ный водный раствор аммиака.
3. Сернокислое серебро. В 1 мл дистиллированной воды рас

творяют 4,44  г сернокислого серебра (1 мл раствора эквивален
тен 1 мг хлорида).

4. Основной раствор нитрата калия* В дистиллированной во
де растворяют 0,7216 г нитрат калия (ч .д .а .) и доводят объем 
раствора до 1 литра (1 мл раствора содержит 0 , 1 мг азота ни
тратов).

5. Рабочий раствор нитрата калия-* 50 мл основного раствора 
выпаривают на водяной бане до сухого остатка. Тщательно и 
быстро смачивают 2 мл сульфофенолового реактива, растирают 
стеклянной палочкой и разбавляют дистиллированной водой до 
объема 500 мл (1 мл раствора содержит 0,01 мг азота нитра
тов).

Калибровочная кривая. В мерные колбы на 100 мл вносят 
0,1; 0,3; 0,5; 0*7; 1 .* . 30 мл рабочего раствора, что соответ
ствует содержанию 0,001; 0,003; 0,005, 0,007, 0,01 . . .  0,3 мг
азота нитратов, добавляют 2 мл сульфофеяолового реактива и 
такое же количество аммиака, какое прибавляют к пробе при 
определении нитратов. Объем раствора доводят до метки дис
тиллированной водой. Измеряют оптические плотности окрашен-
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ных растворов на фотоколориметре с синим светофильтром и 
строят калибровочную кривую по общепринятым методикам*

Ход определения. Отбирают от 10 до 100 мл осветленной 
сточной воды с содержанием азота нитратов в пробах от 0^01 — 
0,05 мг и выливают в фарфоровую чашку» выпаривают на водя"" 
ной бане до образования сухого остатка. В охлажденную чаш
ку вносят 1 мл сульфофенолового реактива, тщательно расти
рают стеклянной палочкой» затем через 10 мин приливают 10 мл 
дистиллированной воды и 25%-ный раствор аммиака до получе
ния щелочной реакций (по лакмусовой бумаге). При наличии 
нитратов появляется желтая окраска раствора* Если образовав
шееся хлорное серебро при этом не растворится, добавляют еще 
несколько капель аммиака*

Жидкость переливают в мерную колбу на 100 мл и долива
ют до  метки дистиллированную воду. Одновременно ставят хо
лостой опыт. Определяют оптическую плотность раствора на 
ФЭК* применяя при этом синий светофильтр.

Расчет. Количество азота нитратов (X, мг/л) вычисляют по 
формуле

v _ С 1000 А -------у----*
где С -  концентрация азота нитратов* найденная по кали

бровочной кривой, мг;
V -  объем исследуемой сточной воды, мл;

1000 -  единица перевода мл в л.
1.4. Общий азот. Метод Къальдаля

Сущность метода Определение общего азота основано на 
разложений органических веществ стопной жидкости при на
гревании с концентрированной серной кислотой, при добавлении 
в качестве катализатора сернокислой меди и сернокислого ка
лия для повышения температуры реакции ( температура кипе- 
ния -  345-370°С) [8 , 6J .

Определение азота по Къельдалю осуществляют в три ста
дии:

1) сжигание органических веществ серной кислотой -  об
разуется сернокислая соль аммония;

2 ) отгон аммиака -  нейтрализуя серную кислоту щелочью, 
вытесниюг ион аммония из сернокислой соли с образованием 
свободной гидроокиси аммония* которая при нагревании разла
гается до аммиака и воды:

N НОН =  NH3 + H20
Аммиак отгоняют в приемник с серной кислотой и образует

ся сульфат аммония:
2NH3 +Нг60^= (NH ij) i  30ц

12



3> косвенное определение аммиака по избытку кислоты в 
приемнике*

Общий азот рекомендуется определять сразу после отбора 
проб*

Реактивы. 1» Беэаммиачная вода*
2* Серная кислота 0,1 н*
3. Едкий натр 0,1 н*
4* Концентрированная серная кислота (плотность 1,84 г/см 3).
5* Едкий аатр 50%-ной концентрации.
6. Сульфат меди 10%-ный.
7* Индикатор метиловый красный -  растворяют в 7,4 мл 

0,05 н, раствора едкого натра, 0,1 г метилового красного ин
дикатора и разбавляют раствор дистиллированной водой до 
100 мл*

8* Фенолфталеин, 1%-ный спиртовой раствор*
8* Сульфат калия или сульфат натрия, безводный*
10. Пемза. Кусочки пемзы кипятят несколько раз в дис

тиллированной воде, сливая воду после каждого кипячения, и 
высушивают.

Ход определения (при отсутствии в пробе нитритов и нит
ратов). К 10-300 мл сточной жидкости (в зависимости от ко
личества азота), помещенной в колбу Къельдаля, прибавляют 
10 мл серной кислоты (плотность 1,84 г/см 3), 5 г сульфата 
калия или сульфата натрия, 1 мл раствора сульфата меди и 
насыпают несколько кусочков пемзы для спокойного кипения 
раствора*

Содержимое колбы кипятят в вытяжном шкафу (используя 
специальное устройство, рис. 1) до полного выпаривания воды, 
затем колбу закрывают втулкой и продолжают кипятить до 
тех пор; пока раствор в колбе не станет совсем прозрачным 
или слегка зеленоватого оттенка. Если нет вытяжного шкафа, 
используют установку с отводом сернистого газа (р и с .2 ,3 ).

Охладив колбу, переливают жидкость вместе с кусочками 
пемзы в колбу для отгонки аммиака (рис.4). Стенки колбы 
Къельдаля обмывают безаммиачной водой (250 мл)*Приготов
ляют приемную колбу, в которую наливают 25 мл 0,1 н. серной 
кислоты и добавляют несколько капель раствора мегилрога* 
Конец холодильника опускают в приемную колбу. В колбу для 
отгона приливают несколько капель фенолфтелеина и затем по 
стенке колбы наливают примерно 50 мл раствора едкого натра 
50%-ной концентрации* Когда жидкость окрасится в малино
вый цвет, колбу быстро закрывают пробкой с каплеуловителем.
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Рис, 1» Установка 
для минерализации 
пробы при опреде
лении общего аэо -

ГА Рис# 2» Установка для сжигания проб при 
отсутствии в лаборатории вытяжного шкаг 

фа

перемешивают ее и доводят до  кипе
ния, Кипятят раствор в отгонной кол
бе до тех пор, пока не отгонят при
мерно половину ее содержимого. 
Полноту отгона аммиака проверяют 
качественной пробой с реактивом 
Несслера, Для этого конец дистил- 
лядионной трубки тщательно обмы
вают снаружи (над приемником), со
бирают две-три капли дистиллята и 
помещают в фарфоровую чашечку и 
прибавляют каплю реактива Н ессле
ра, Раствор должен остаться бес
цветным или окраситься в слабо
желтый цвет.

По окончании отгонки содержимое 
приемной колбы титрую г 0,1 я, раствором едкого натра до из
менения красной окраски на оранжево-желтую»

Одновременно проводят холостое определение, величину 
азота, полученную при этом, вычитают из результата анализа 
опыта.

Расчет, Общее содержание азота (Х ^мг/л) вычисляют по

Рис#3« Прибор для 
отгона аммиака

формуле
(а -  в) Ы 1 0 0 0
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где  а -  объем 0*1 я, раствора едкого натра* израсходо
ванного на титрование 25 мл серной кислоты 
0*1 я*, мл;

в -  объем 0*1 н. раствора едкого натра, израсходо
ванного на титрование отгона, мл;

V -  объем анализируемой сточной воды* мл;
1,4 -  количество азота* эквивалентное 1 мл 0,1 н# рас

твора серной кислоты, мг;
1000 -  единица перевода мл в л*

Реактивы для анализа общего азота, 1* Порошкообразное 
железо (ч.д*а*), восстановленное*

2* Серная кислота (ч*д*а.), разбавленная (1:3)#
3. Безаммиачная вола.
4. Смесь для минерализации (серная кислота + сульфат ка

лия + сульфат ртути)* Растворяют 134 г сульфата калия
(ч*д*а«) в 650 мл дистиллированной воды и смешивают с
200 мл концентрированной серной кислоты (ч*д*а,)« Добавляют 
раствор сульфата ртути (2 г окиси ртути растворяю г в 25 мл 
20%-ного раствора серной кислоты).

В качестве катализатора можно использовать и металли
ческую ртуть* После охлаждения объем смеси доводят до 
1 л дистиллированной водой,

5. Раствор для подщелачивания (смесь едкого натра и 
тиосульфата)* Растворяют 500 г едкого натра (ч#д.а.) и 25 г 
тиосульфата натрия в дистиллированной воде и доводят объем 
до 1 л*

5* Другие реактивы, необходимые для определения аммиа
ка (см. Реактивы -  общий азот).

^од определения ( при  наличии в воде нитритов и нитра
тов) . В'колбу Къельдаля вносят 25-300 мл пробы (в зависи
мости от предполагаемого содержания общего азота), под
кисляют 5 мл разбавленной серной кислотой, добавляют около 
0,5 г порошкообразного железа. Содержимое колбы нагревают 
на водяной бане до тех пор, дока в колбе останется лишь не
значительное количество железа. После охлаждения раствора 
добавляют 50 мл смеси для минерализации и недолго кипятят. 
Через 20-30 мин после осветления смеси минерализация счи
тается законченной* Остаток смеси в колбе разбавляют безам- 
миачной водой, добавляют несколько капель фенолфталеина и 
нейтрализуют раствором для подщелачивания до слабо-розо
вой окраски* Колбу присоединяют к перегонному аппарату и 
отгоняют аммиак в приемник с кислотой (анализ и расчет см* 
Ход определения общего азота при отсугсгвии нитритов и 
нитратов).
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Сточную воду, содержащую нитриты и нитраты, можно об
работать и другим способом.

К пробе сточной воды, помещенной в колбу Къельдаля, 
добавляют раствор сульфата железа в таком объеме, чтобы на 
I мг азота нитратов и нитритов приходилось 80 мг этой соли. 
Затем приливают серную кислоту к другие реактивы и продол
жают определение, как описано выше, В сильнокислой среде 
сульфат железа реагирует с нитратами и нитритами, в резуль
тате чег<* образуются окислы аэота9 которые улетучиваются*

Для ускорения процесса минерализации можно использовать 
перекись водорода, которую добавляют к сточной воде при
мерно через час ее кипячения с серной кислотой (при появле
нии белых паров сернистого газа). Перекись водорода добав
ляют постепенно по каплям в охлажденную пробу. После это
го пробу опять нагревают до появления паров сернистого га
за, охлаждают и снова приливают перекись водорода, до ос
ветления жидкости. Остаток перекиси водорода удаляют &ьг* 
париванием пробы.

Применение перекиси водорода позволяет сократить время 
минерализации пробы сточной жидкости до двух-четырех ча
сов [12] .

2. ФОСФАТЫ. ОБЩИЙ ФОСФОР
2Л* Колориметрическое определение 

ортофосфатов по_Фоглеру
Сущность метода» Метод основан на реакции взаимодей

ствия фосфатов с молибдатом аммония и серной кислотой, В 
качестве восстановителя фосфорно-молибденового комплекса 
применяют аскорбиновую кислоту в присутствии ионов трех- 
валенгной сурьмы [5]. Чувствительность метода высокая. Ми
нимально определяемая концентрация 0,025 мг/л. Фосфор опре
деляют сразу после отбора пробы.

Подготовка проб для анализа» Сильнокислые и сильноще
лочные пробы предварительно нейтрализуют. Определению фос
фора мешают сульфиды и сероводород в концентрациях, пре
вышающих 3 мг/л. Влияние их можно устранить прибавлением 
нескольких миллиграммов твердого марганцовокислого калия 
На 100 мл пробы и встряхиванием в течение одной-двух минут, 
раствор должен остаться розовым. После этого приливают 
раствор аскорбиновой кислоты, перемешивают и добавляют рас
твор молибдата аммония в серной кислоте*

Влияние нитритов устраняют сульфаминовой кислотой, кото
рую вводят в состав применяемого реактива,
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Определению мешают взвешенные вещества к мутность 
воды, поэтому перед анализом пробу необходимо профильтро
вать через плотный бумажный фильтр (синяя лента).

Если сточная вода содержит коллоидные вешества и мут
ность после фильтрования не устраняется, пробу пропускают 
через мембранный фильтр (величина пор 0,45 ммк). Для филь
трования коллоидных частиц можно применить 'бумажное тес
то'* Берут обрезки фильтровальной бумаги и помещают их в 
банку с притертой пробкой* В банку наливают немного воды# 
закрывают пробкой и энергично взбалтывают. Бумага быстро 
расслаивается на волокна, образуя кашицу* Содержимое выли
вают в фарфоровую воронку Бюхнера и отсасывают воду на
сосом.

Во время отсасывания необходимо образовавшееся бумаж
ное тесто придавливать корковой пробкой, чтобы получилась 
вогнутая форма для более плотного соприкосновения краев 
фильтра со стенками воронки. После того как бумажное тес
то перенесли на воронку, его промывают (отсасывая) водой до 
тех пор, пока не перестанут проходить в колбу Бунзена от
дельные волокна бумаги. Фильтрат получают прозрачный,
фильтр ('бумажное тесто') при засорении легко можно очис
тить.

Реактивы. 1. Смесь для анализа. 144 мл концентрированной 
серной кислоты ч.д.а. (плотность 1,84 г/смэ) приливают при 
помешивании к 300 мд дистиллированной воды. После охлаж
дения до 20°С к кислоте при перемешивании прибавляют 10 г 
сульфаминовой кислоты (ч.д,а,), разведенной в 100 мл воды-. 
12,5 г молибдата аммония, разведенного в 200 мл воды, 0,235 г 
хлористой сурьмы (ч.д«а.)ь и 6,6 г винной кислоты (ч»д.а,) или 
0,345 г антимония тартрата калия (ч.д*а,), разведенных в 100мл 
дистиллированной воды. После охлаждения до комнатной тем
пературы объем раствора доводят до 1 л и хранят в бутыли 
из темного стекла.

2. Аскорбиновая кислота, 10%-кый раствор. Хранят на холо
де, устойчива 30 дней,

3. Фосфат калия однозамещенный (стандартный раствор):
а) основной раствор -  навеску 0,4392 г фосфата калия од- 

нозамешенного (ч.д.а.), высушенного в течение двух часов 
при 105°С, растворяют в дистиллированной воде, добавляют 
2 мл хлороформа и объем доводят до 1 л дистиллированной 
водой (1 мл раствора содержит 0,1 мг фосфора) ;

б) рабочий раствор готовят разбавлением основного раст
вора в 10 раз (1 м-л рабочего раствора содержит 0,01 мг фос
фора).



Калибровочная кривая» В мерные колбы емкостью 100 мл 
отмеряют 0,25, 0,5, 1, 2, 3, 4, 5 . . .  50 мл рабочего раствора 
и доливают до метки дистиллированную воду. Определяют 
фосфаты, как указано ниже* Полученные величины оптических 
плотностей используют для построения калибровочной кривой 
по общепринятой методике.

Ход определения* К 100 мл (или меньшему объему, дове
денному дистиллированной водой до 100 мл) пробы воды, от
фильтрованной через плотный бумажный фильтр ( синяя лента), 
прибавляют 4 мл смеси для анализа и 1 мл аскорбиновой кис
лоты* Смесь перемешивают. Одновременно проводят холостое 
определение с дистиллированной водой.

Оптическую плотность измеряют через 15 мин после пере
мешивания на фотоколоримегре с красным светофильтром.

Учитывают оптическую плотность холостого определения*
Расчет, Количество ортофосфатов (X, мг/л) вычисляют по 

формуле
„ с • 1000Л ** -----у---  •

где  с -  концентрация фосфатов, найденная по калиб
ровочной кривой, мг;

V -  объем пробы, мл;
1000 -  единица перевода мл в л*

Для перевода ортофосфатов в фосфатный ангидрид полу
ченные результаты умножают на коэффициент 2,291,

2,2 . Колориметрическое определение 
• Фосфора реактивом Бартона

Сущность метода. Метод основан на реакции образования 
желтого растворимого фосфорно-ванадо-молибдатного комп
лексного соединения при взаимодействии фосфата со смешан
ным ванад -молибдатным реактивом в кислой среде [ 20] .

Подготовка проб для анализа* Определению мешают хром, 
никель и другие ионы, имеющие собственную окраску. Меша
ют и восстановители* Для их окисления пробу кипятят с раст
вором азотной кислоты 0,5 н.

В анализируемой пробе допустимое содержание кобальта и 
никеля до 5 мг* Оптимально определяемое количество фосфор- 
ной кислоты при введении 5 мг ванадия -  от 0,02 до 0,1 мг 
фосфорного ангидрида на 25 мл конечного объема пробы*

Реактивы» 1. Азотная кислота концентрированная (плот
ность 1,14)*

2. Реактивная жидкость Бартона готовится из двух раст
воров,
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Раствор А -  10 г молибденовокислого аммония (ч*д.а.) 
растворяют в 100 мл дистиллированной воды, нагретой до SO
SO0^  и при непрерывном помешивании, добавляют 2 мл азот
ной кислоты (концентрированной)# Нели раствор мутный, то 
его фильтруют*

Раствор Б -  0,3 г ваяадага аммония растворяют в 50 мл 
дистиллированной воды, нагретой до 50-60°С, прибавляют 
50 мл азотной кислоты, разбавленной 1:1,

Растворы А и Б смешивают, добавляют 15 мл азотной кис
лоты концентрированной и хранят в склянке из темного стек
ла. При выпадении белого творожистого осадка молибденовой 
кислоты раствор для определения фосфора не используют* По
этому азотную кислоту следует приливать к неосгывшему ра
створу молибдата аммония*

3. Перманганат калия 0,1 н*
4. Перекись водорода*
5. Фосфат калия однозамещенный (стандартный раствор).
ОсноЬной раствор -  1,0167 г фосфата калия однозамещен-

ного (ч.д#а*), высушенного в течение двух часов при Ю5°С, 
растворяют в дистиллированной воде, прибавляют 10 мл азот
ной кислоты (концентрированной) и доводят объем раствора 
до 1 л дистиллированной водой (1 мл раствора содержит 1 мг 
фосфорного ангидрида).

Рабочий раствор -  разбавляют 10 мл основного раствора 
дистиллированной водой до объема 1 л (1 мл раствора содер
жит 0,01 мг фосфорного ангидрида).

Калибровочная кривая. В мерные колбы на 100 мл, наполо
вину наполненные дистиллированной водой, наливают 1, 2, 3, 
4, 5*#* 50 мл рабочего раствора фосфата калия* В каждую 
колбу приливают 5 мл азотной кислоты (концентрированной) и 
16 мл реактивной жидкости Бартона.

Одновременно ставят холостую колбу с дистиллированной 
водой и реактивами*

Через 15 мин после наполнения колб реактивами измеряют 
оптическую плотность растворов и строят калибровочную кри
вую по общепринятым методикам.

Ход определения. К 25 мл сточной воды (или меньшему 
объему, доведенному до 25 мл дистиллированной водой) при
ливают 10 мл азотной кислоты (концентрированной) и нагре
вают почти до кипения*

Органические вещества пробы разрушают при добавлении 
в склянку нескольких капель перманганата калия (фиолетовое 
окрашивание). После этого раствор снова нагревают до кипе-
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ни я* Избыток перманганата калия определяют по оставшемуся 
фиолетовому окрашиванию после кипения. Раствор слегка ох
лаждают и прибавляют по каплям перекись водорода для рас
творения перекиси марганца*

Для удаления перекиси водорода пробу выпаривают* добав
ляют 5 мл азотной кислоты концентрированной и 20 мл горячей 
дистиллированной воды* Бели образуется осадок* раствор 
фильтруют* Прозрачный раствор переливают в мерную колбу 
на 100 мл» добавляют 16 мл реактивной жидкости Бартона,дег 
водят объем раствора до требуемой нормы дистиллированной 
водой и тщательно перемешивают* Ставят одновременно и хо
лостой опыт*

Через 15 мин после добавления реактивов определяют оп
тическую плотность окрашенных желтых растворов на фото
колориметре с синим светофильтром* Содержание фосфорного 
ангридида рассчитывают по калибровочной кривой*

Расчет» Количество фосфорного ангидрида (Х^мг/л) вычи
сляют по формуле

v  __ С * 1000д а ----v »

где С -  концентрация фосфора, определенная по калибро
вочной кривой* мг;

V -  объем пробы, взятый для определения, мл;
1000 -  единица перевода мл в л*

Для перевода фосфорного ангидрида в общий фосфор ум
ножают полученный результат на коэффициент 0,436*

2*3. Колориметрическое определение общего фосфора
Сущность метода. Проводят мокрое озоление сточной во

ды смесью хлорной и азотных кислот* Все виды фосфатов в 
пробе переходят в растворимые неорганические фосфаты, ко
торые определяют молибдатом (о восстановлением аскорбино
вой кислоты) в присутствии ионов трехвалентной сурьмы [7]* 

Подготовка проб для анализа. Определению общего фос
фора мешают те же вещества, что и при определении орто
фосфатов* Поэтому пробу предварительно разбавляют или при
меняют весовое определение*

Реактивы. 1* Смесь кислот для сжигания* Смешивают 
162 мл-'ТО^-яого раствора хлорной кислоты с 838 мл концент
рированной азотной кислоты*

2* Едкий натр, раствор 10%-ной концентрации*
Остальные реактивы те же, что и при определении орто

фосфатов*
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Ход определения. В чашку, стакан или колбу Эрленмейера 
из тугоплавкого стекла отбирают 50 мл тщательно перемешан
ной пробы или меньшее количество, доведенное до объема 
50 мл дистиллированной водой# Прибавляют 20 мл смеси кис
лот для сжигания и кипятят до тех пор, пока азотная кисло
та не улетучится и не начнут выделяться белые пары хлор
ной кислоты. Остаток должен составлять примерно 3 мл# Пос
ле охлаждения прибавляют 5 мл дистиллированной воды и 
смесь снова кипятят до тех пор, пока не начнут выделяться 
белые пары хлорной кислоты. После повторного охлаждения к 
смеси прибавляют 20 мл дистиллированной воды и недолго ки
пятят, охлаждают, нейтрализуют раствором едкого натра и по
мещают в мерную колбу на 100 мл, объем доводят до метки 
дистиллированной водой. Продолжают определение ортофос
фатов вышеприведенным способом.

Расчет такой же, как и для ортофосфатов»
2,4, Определение общего фосфора по Лоренцу

Сущность метода. Весовой метод применяют при анализе 
неочищенных сточных вод с большим количеством органичес
ких веществ.

Пробы консервируют, добавив 2-4 мл хлороформа на 1 л  
пробы. Общий фосфор определяют после минерализации сточ
ной воды* Фосфор осаждают в виде фосфоромолибдата.

Ход определения. Отмеренное количество нефильтрованной, 
хорошо перевешанной пробы, содержащей не более 50 мг фо
сфорного ангидрида, помещают в маленькую колбочку Кьель- 
даля и проводят озоление на слабом огне смесью серной и 
азотной кислот (5-10 мл) до осветления жидкости. Для опре
деления общего фосфора также можно использовать раствор, 
оставшийся после определения общего азота.

Пробу охлаждают, если надо фильтруют. Общий объем рас
твора доводят до 50 мл, доливая дистиллированную воду. Оса
ждение ведут сульфатно-молибденовой жидкостью (см,Опре
деление фосфора в осадке. Реактивы и ход определения),

3. К А Л И Й

3#U Определение калия 
кобальг-яягригяым объемным методом

С ущность  метода. Кобальгнигриг натрия образует с ионом 
калия желтый мелкокристаллический осадок

2К+ 3 N a+ +Cof n o 2 )б3 =  Кг Na[Co (ЫОгЬ] + wa+
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или кислойВыделение осадка происходит в нейтральной 
среде.

Определению калия мешают ионы аммония и органические 
вещества.

Калий определяют после сухого озоления сжиганием пробы 
в муфельной печи при темно-кррсном калении. Температура 
должна быть не более 525°С* Пробы для определения калия 
не консервируют.

Реактивы, 1* Хлористый натрий -  насыщенный раствор 
(265 г растворяют в 1 л дистиллированной воды).

2. Хлористый кобальт 10%-ноЛ концентрации.
3# Азотистокислый натрий 10%-ной концентрации*
4.  Уксусная кислота 10%-ной концентрации*
5. Сернокислый натрий 2,5%-я ой концентрации*
6* Перманганат калия 0,05 к.
7» Щавелевая кислота 0,05 н«<
8* Серная кислота разбавленная (1:7)*
Ход определения. Пробу сточной воды* содержащую от 3 

до 25 мг окиси калия, выпаривают до сухого остатка в фар
форовой чашке на водяной бане. Выпаренную пробу прокали
вают в муфельной печи для удаления органических веществ и 
ионов аммония. Растворяют сухой остаток в 10 мл дистилли
рованной воды, и для осаждения калия в чашку приливают 
10 мл насыщенного раствора хлористого натрия, 10 мл 10%- 
ного раствора хлористого кобальта и 15 мл 10%-ного раствора 
нитрита натрия.

Содержимое чашки тщательно перемешивают стеклянной 
палочкой и упаривают на водяной бане до пастообразного со
стояния.

Одновременно проводят холостой опыт с дистиллированной 
водой*

После охлаждения к пастообразному осадку приливают 
10 мл 10%-ной уксусной кислоты, перемешивая содержимое 
чашки* Эту операцию выполняют в вытяжном шкафу, от раз
брызгивания смеси чашку прикрывают стеклом и оставляют ее 
в вытяжном шкафу на 20-30 мин. Затем в чашку доливают 
10-15 мл дистиллированной воды, перемешивают стеклянной 
палочкой содержимое и фильтруют через стеклянный фильтр- 
тигель (No 41 arm разрежении (вакуум)* Чашку ополаскивают 
2,5-ным раствором сернокислого натрия# Осадок промывают 
до полного ооесцвечи&ания и вместе с гигдем помешают в 
широкий химический стакан емкостью 300 мл, в который пред
варительно наливают 50 мл 0,05 н. перманганат калия и 10 мл 
разбавленной серной кислоты (1:7).
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Если тигель не залит жидкостью* то доливают дистилли
рованную воду*

Нагревают раствор в стакане до 70-80 °С, снимают с огня 
и быстро вращают тигель стеклянной палочкой* В случае обес
цвечивания раствора прибавляют еще 10*20 мл перманганата 
калия той же норм* явности. Весь процесс полного растворе
ния осадка на фильтре должен занять не более 15-20 мин 
(исчезновение желтоокрашенной комплексной соли на дне ста
кана и фильтра)* Избыток перманганата калия титруют раст
вором щавелевой кислоты 0*05 н* до  полного обесцвечивания.

Раствором перманганата калия 0*05 н. титруют избыток ихег 
велевой кислоты до  слабого порозовения раствора* не исчеза
ющего в течение 1 мин* 50 мл 0,05 н* перманганата калия со
ответствует 17*22 мг калия или 20*743 мг окиси калия.

Расчет* Содержание калия (Х .м г/л ) вычисляют по фор
муле

х ,  [ ( A + B ) * T j - b -T2]* 0,3444'1000
С

гд е  А -  объем перманганата калия* прилитого в стакан для 
окисления комплексной соли* мл;

Б -  объем перманганата калия* израсходованного на 
обратное титрование, мл;

T j -  поправка к тигру перманганата калия;
В объем щавелевой кислоты, израсходованной на тит

рование избытка перманганата калия, мл;
Т2 “ поправка к титру щавелевой кислоты;

0*3444 -  содержание калия (м г ) , в 1 мл 0,05 н* пермангана
та калия (если расчет ведут на окись калия коэф
фициент 0,4186);

С -  объем сточной жидкости, взятой для выпаривания, 
мл;

1000 -  единица перевода мл в л*
При наличии в лаборатории пламенного фотометра калий 

можно определить пламенно-фотометрическим методом Г20 ]* 
Пламенный фотометр должен иметь фильтр для выделения 
спектральной линии с длиной волны 770 нм (метод описан в 
книге ''Унифицированные методы анализа вод** -  М*, Химия* 
1971).

Для определения специфических веществ (антибиотиков, 
ядохимикатов и г. ц .) в обработанных сточных водах реко
мендуются общепринятые методики.
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4. АКТИВНЫЙ ХЛОР
Содержание активного хлора определяют в дезинфициро

ванной сточной воде» обработанной хлором или хлорной изве
стью.

Активный хлор -  это суммарное содержание в сточной во
де свободного хлора* хлорноватистой кислоты, гипохлорит-ио
нов и хлораминов* Определение проводят сразу после отбора 
йробы*

4 , 1, Йодомегрическое определение активного хлора
Сущность мего/ia. При подкислении анализируемой сточной 

воды и прибавлении к ней йодида калия все вышеперечислен
ные вещества выделяют йод, который титруют тиосульфатом 
натрия в присутствии крахмала [7J,

Подготовка проб для анализа. Определению мешают окис
лители, выделяющие йод из йодида калия: нитриты, соли ж е
леза (трехвалентного)» хлораты.

Влияние хлоратов устраняют подкислением уксусной кисло
той, Если пробы сточной жидкости содержат нитриты и соли 
железа ( трехвалентного), то титрование проводят в присутст
вии уксусноацегатного буферного раствора, имеющего pH 4,5,

Реактивы, 1, Тиосульфат натрия 0,01 я,
2 , Йодид калия (ч ,д.а»),
3, Уксусная кислота 30%-ной концентрации,
4, Крахмал 0,5%-ной концентрации,
5, Уксусяоацетагный буферный раствор (p H -4 ,5 ) -  смеши

вают 102 мл 1 я, раствора уксусной кислоты и 08 мл 1 н, рас
твора ацетата натрия. Объем полученного раствора доводят 
дистиллированной водой до 1 л, 1 н, раствор уксусной кисло
ты приготовляют, разбавляя 57 мл ледяной уксусной кислоты 
до  1 л, 1 н* раствора ацетата натрия приготовляют, растворяя 
138 г  ацетата натрия в воде, и доводят полученный раствор 
до объема 1 л.

Ход определения, В коническую колбу с притертой пробкой 
вливают 50“ 100 мл анализируемой сточной воды, вносят 0,5 г 
йодида калия и добавляют 10 мл уксусной кислоты. Через 
5 мин оттитровываюг выделившийся йод 0,01 н, раствором тио
сульфата натрия (при содержании активного хлора больше 
I м г/л; или 0,005 н. раствором тиосульфата натрия (яри со
держании активного хлора от 0,1 до 1 м г/л ), В конце титро
вания прибавляют 1-2  мл раствора крахмала.

Расчет» Содержание активного хлора (X, мг/л) вычисляют 
по формуле
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v _ а* к *0.355 * 1000х  * --------- ^------------ .

где а -  объем раствора тиосульфата натрия* иэрасходо- 
ванного на титрование пробы* мл; 

к -  поправочный коэффициент для приведения раство
ра тиосульфата натрия к 0*01 н;

0*355 -  количество хлора* эквивалентное 1 мл 0*01 к* рас* 
гвора тиосульфата натрия, мг^ 

v -  объем анализируемой сточной воды, мл;
1000 -  единица перевода мл в л.

Если анализируемая сточная вода содержит большое коли
чество нитритов* солей железа ( грехваленгного)* го вместо 
уксусной кислоты прибавляют уксусноацетатный буферный рас
твор по 6 мл на каждые 100 мл анализируемой сточной воды.

В тех случаях* когда щелочность воды превышает 4мг экв 
на 1 л* количество прибавляемого буферного раствора пропор
ционально увеличивают (по 1*5 мл на каждый 1 мг«экв/л ще
лочности).

5. АНАЛИЗ ОСАДКОВ И АКТИВНОГО ИЛА
5,1. Определение влажности осадка

В фарфоровую чашку* предварительно прокаленную и взве
шенную, отбирают среднюю пробу осадка 1-100 г* Осадок вы
сушивают на водяной бане* затем в сушильном шкафу яри 
105°С до постоянной массы#

Охлаждают осадок в эксикаторе и взвешивают [в]*
Расчет, Влажность осадка ( X, %} вычисляют до формуле

v _ (а -  в) • 100 X - -------------------- .

где а -  масса чашки с сырым осадком, г ; 
в -  масса чашки с сухим осадком, г ;  
с -  масса осадка, г;

100 -  единица перевода в %#
5*2. Определение зольности осадка 

Чашку с высушенным осадком помещают в муфельную 
печь и прокаливают при 600°С до постоянной массы, охлажда
ют в эксикаторе и взвешивают [ 6 ].

Расчет. Зольность осадка (У ) вычисляют в процентах к су
хой массе осадка и определяют по формуле

f c - d )  * юо
9 = J---- ------------ t
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где с  -  масса чашки с осадком пооле прокаливания, г;
Ct ~ масса чашки без осадка, г;
Я -  сухая масса осадка, г;

100 -  единица перевода в %.
5.3. Определение концентрации активного ила 

5.3*1. Определение концентрации активного ила по объему* 
Ход определения. Активный ил из аэротенков хорошо переме
шивают и разливают в градуированные цилиндры на 100 мл. 
Через 30 мин определяют объем отстоявшегося активного ила* 
Результаты записывают в объемных процентах [ 6J*

5.3*2, Определение концентрации активного ила по массе, 
Х.Р-Д- определения. Отмеренное количество еловой смеси про
пускают через беззольный фильтр с белой лентой* Приставший 
к стенкам цилиндра ил смывают небольшим количеством ди
стиллированной воды* Фильтр с отфильтрованным активным 
илом помещают в стеклянный бюкс и высушивают в сушиль
ном шкафу при 105°С до постоянной массы*

Расчет* Концентрацию активного ила (X* г сухой массы в 
1 л) вычисляют по формуле

X * (а -  в) •1000л  у 1
где а -  масса бюкса с фильтром и илом, г; 

в -  масса бюкса с фильтром, г;
V -  объем профильтрованной иловой смеси, мл;

1000 т единица перевода мл в л*
5*4* Определение зольности активного ила 

Фильтр с высушенным активным илом помещают в предва
рительно взвешенный фарфоровый тигель, который прокалива
ют в муфельной печи при 600°С до постоянной массы*

Расчет. Содержание (У, г/л) вычисляют по формуле
fC-flt) * ЮО

“ V
где с -  масса золы и тигля, г; 

d -  масса тигля, г;
v -  объем иловой смеси, взятой на определение, мл; 

1000 -  единица перевода мл в л*
Чаше зольность активного ила выражают в процентах к 

егр сухой массе*
Пример расчета;концентрация активного ила - 2.86 г/л, золь

ность ила -  0,52 г/л . Находим содержание золы (У)
2,86 -  100%; ^ 0:62>100 
0,52 -  У; У 2,86 18,2%.
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5*5* Определение илового индекса
Иловьхй индекс (численно) равен объему, который занимает 

I г  сухого вещества активного ила через 30 мин после от
стаивания в цилиндре. Пробу иловой смеси хорошо взбалты

вают, наливают до  черты в цилиндре (100  мл) и отстаивают в 
течение 30 мин. Иловый индекс (Х9 мл/г) определяют по фор
муле

X - f -  .
гд е  а -  объем ила, мл/л;

с -  сухое вещество ила, г /л .
Иловый индекс характеризует, седиментационные свойства 

активного ила. Он изменяется в зависичосхи от конценгращш 
ила в смеси, поэтому его u*i ределение ведут при дозе рла 
3 г /л . Если доза ила менее 3 г /л , ил предварительно дово
дят  д о  нужной концентрации отстаиванием, если больш е-раз
бавляют водопроводной водой.

5 , 6 .  ^ Ц Е . е д ^ е н и е щ, р ^ е с о м р ^ р т а _ д р  К ь е л ь д а л ц  
(в осадке и иловой жидкости)

Сущность метода и реактивы ( см. Определение общего азо
та в сточной жидкости).

Ход определения, В стеклянный бюкс или длинную пробир
ку помещают 1 г средней пробы осадка (величина навески за 
висит от содержания азота в осадке). Навеску переносят в 
колбу Къельдаля. На запаянный конец пробирки надевают от
резок каучуковой трубки и с его помощью вводят пробирку в 
колбу Къельдаля. Пробирку опускают до возможности глубже 
(почти до  дна колбы) и осторожно помещают навеску осадка 
на дно колбы. После этого пробирку снова взвешивают и ус
танавливают величину навески по разнице меж ду массой про
бирки с пробой и массой пустой пробирки.

К  осадку в колбе прибавляют 10 мл серной кислоты (плот
ность 1,84) 1 мл 10%-ного раствора сульфата меди и 5 г 
сульфата калия. Закрывают колбу стеклянной пробкой или ма
ленькой воронкой и кипятят в вытяжном шкафу. Нагревание 
начинают на слабом огне. К огда начнется сильное выделение 
белого дыма, нагрев увеличивают и содержимое колбы дово
д ят  до  слабого кипения. Кипение серной кислоты (338°С) все 
время должно быть слабым. Сильное кипение ведет к потере 
азота вследствие частичного разложения сульфата аммония. 
Одновременно проводят холостое определение на чистоту ре
активов.
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Сжигание органических веществ пробы кислотой считается 
законченным, когда раствор над минеральным остатком будет 
бесцветным или слабо-зеленоватым, а остаток на дне колбы -  
белым»

После охлаждения переносят раствор из колбы Къельдаля 
в пепесонную колбу»

Стенки колбы Къельдаля обмывают примерно 250 мл безам- 
миачной водой» Прибавляют несколько капель фенолфталеина 
и осторожно по стенке вливают 50 мл 50%-ного раствора ед 
кого натра» Окраска раствора в присутствии фенолфталеина 
должна быть ярко-розовой»

Присоединяют колбу к холодильнику, конец которого по
гружен в приемную колбу с 25 мл 0,1 я» серной*кислоты и не
сколькими каплями мегилрога.

Проводят отгонку аммиака. Раствор кипятят в отгонной 
колбе до тех пор, пока не отгонится примерно половина ее 
содержимого. Полноту отгонки проверяют реактивом Нессле- 
ра: собирают две-три капли дистиллята в фарфоровую чашку 
и прибавляют каплю реактива Несслера» Раствор должен ос
таться бесцветным или окраситься в слабо-желтый цвет.

По окончаний отгонки избыток серной кислоты в приемнике 
оттитровывают 0,1 н* едким натром.

Расчет» Общее содержание азота (X) в процентах рассчи
тывают по формуле

(а -  в) 0.0014 100
л  “  С *

где а -  количество 0,1 н. раствора едкого натра» израс
ходованного на титрование серной кислоты» взя
той для отгонки, мл;

в -  количество 0,1 н« раствора едкого натра, израс
ходованного на титрование отгона, мл;

0.0014 -  эквивалент азота, г, 
с -  сухая навеска, г;

100 -  единица пересчета в %,
5.7» Определение Фосфора в осадке 

весовым молибденовцм методом (по Лоренцу!
Сущность метода. В кислом растворе фосфорная кислота 

образует с молибденовокислым аммонием осадок комплексной 
соли фосфорно-молибденовокислого аммония. Экспериментально 
установлено, что в нем содержится 3,295% фосфорного анги
дрида.

Кислотность раствора создают прибавлением смеси азотной 
и серной кислот. Жидкость перед осаждением фосфора нагре
вают не больше 80°С.
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В растворе, взятом для осаждения фосфора, должно со
держ аться фосфорного ангидрида не более 50 мг.

Полученный осадок комплексной соли фосфорно-молибденсг 
вокислого аммония промывают от примесей раствором азотно
кислого аммония и ацетоном, высушивают до постоянной мас
сы при 45"50°С (для  удаления ацетона и от пересушивания 
осадка комплексной соли) и по массе осадка вычисляют со
держание фосфора [б, 2 l] ♦

Р е а к т и в ы ,  1. Смесь азотной и серной кислот: 30мл сер
ной кислоты (плотность 1,84) приливают к 1 л азотной кисло
ты (плотность 1,2) и тщательно перемешивают* Азотную кис
лоту (плотность 1,2) получают разбавлением 424 мл концен
трированной азотной кислоты (плотность 1,4) до 1 л дистил
лированной воды*

2* Сульфатно-молибденовая жидкость, 100 г сульфата ам
мония (ч*д,а,) помещают в колбу из термостойкого стекла 
емкостью 2 л и растворяют при помешивании в 1 л азотной 
кислоты (плотность 1,38-1,37),

300 г молибдата аммония (ч.д.а*) растворяют в 700 мл го
рячей воды (45°С ), После охлаждения доводят объем раст
вора до 1 л дистиллированной водой.

Раствор молибдата аммония вливают (гонкой струей) в 
раствор сульфата аммония в азотной кислоте, перемешивают и 
оставляют стоять не менее 48 ч при комнатной температуре* 
После отстаивания раствор фильтруют через плотный беззоль
ный фильтр и хранят в склянке из темного стекла в прохлад
ном месте. Реактив сохраняет свойства в течение года.

3» Раствор азотнокислого аммония (2%-ный), подкисленный 
азотной, кислотой до  кислой среды по метилроту,

4* Ацетон, имеющий нейтральную реакцию и не содержащий 
альдегида. При смешивании равных объемов воды и ацетона 
должна быть прозрачная жидкость.

Ход определения. Для определения фосфора используют 
раствор, оставшийся в мерной колбе, после определения об
щего азота. Раствор фильтруют через плотный фильтр (синяя 
лента), берут 50 мл фильтрата и наливают в стакан емкостью 
300-400 мл. Если указанного раствора нет, то проводят мок
рое озоление-навеску средней пробы осадка 1 г (зависит от 
содержания фосфора) переносят в колбу Къельдапя, прилива
ют 1 0 0 мл смеси серной и азотной кислот ( 1: 1) и нагревают 
до  получения прозрачного желтоватого раствора. Нагревать 
начинают на слабом огне.

В колбу периодически для прекращения выделения бурых 
паров окислов азота добавляют по 1-1,5 мл азогной кислоты
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(концентрированной)* гак как азотная кислота летуча* Если в 
колбе останется только серная кислота* то озоляемое вещест
во будет сгорать при более высокой температуре, вследствие 
чего могут быть потери фосфора*

Последующие порции азотной кислоты добавляют в охлаж
денную колбу при прекращении выделения бурых паров окис
лов азота из кипящего раствора в колбе*

Оэоление считается законченным, когда раствор в колбе 
обесцветится* Охлаждают содержимое колбы, приливают не
много дистиллированной воды и кипятят для удаления азот
ной кислоты*

После охлаждения раствор переносят в мерную колбу на 
100 мл (если раствор мутный, то его фильтруют и доводят 
до требуемого объема дистиллированной водой)*

После перемешивания из содержимого колбы отливают 
50 мл раствора в стеклянный стакан емкостью 300-400 мл (ос
тальную часть раствора можно использовать для определения 
калия)*

К 50 мл фильтрата приливают 25 мл смеси азотной и сер
ной кислот. Раствор нагревают до появления первых пузырь
ков, перемешивают, приливают 50 мл сульфатно-молибденовой 
жидкости. Стакан накрывают часовым стеклом и через 5 мин 
(не позже) перемешивают жидкость круговым вращением 
стакана в течение 30 сек* Выделяется желтый кристалличес
кий осадок фосфоромолибдага аммония* Стакан с осадком ос
тавляют стоять 12-18 ч.

Если раствор над осадком станет прозрачным через более 
короткий срок, то время отстаивания осадка можно сократить 
до трех-четырех часов*

Осадок фильтруют через высушенный и взвешенный стек
лянный тигель Нутца (№ 3, 4), используя для отсасывания 
установку с водоструйным насосом или насосом Комовского,

Осадок на фильтре промывают три-четыре раза 2%-яым 
раствором азотнокислого аммония, подкисленного азотной кис
лотой*

Проба на полноту промывания: к 10 мл сЬильтрата лоибав- 
ляюг одну каплю фенолфталеина и одну-две капли 0,02  н. 
едкого натра* Розовая окраска раствора показывает отсутст
вие кислоты в фильтрате*

Кислый раствор выливают из колбы и промывают осадок 
ацетоном, наполняя им тигель один раз почти до краев и два 
раза до половины тигля* Свежую порцию растворителя прили
вают тогда, когда в тигле не будет жидкости, но осадок 6у-
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дет влажный (не допускать высыхания)* Промывание осадка 
органическим раствори гелем проводят с целью удаления ос
татка промывной жидкости и освобождения осадка от воды, 
адсорбированной поверхностью кристаллов фосфором олибдата. 
Ацетон можно заменить этиловым эфиром.

Тигель вытирают снаружи и сушат 30 мин при 45°С. Ох
лаждают тигель с осадком в эксикаторе без поглотителя и 
взвешивают.

Расчет» Содержание фосфорного ангидрида (X) в процен
тах к сухой массе осадка вычисляют по формуле 

v __ а 0,03295 100Л т ' ' ...........  9
t

где а -  масса осадка фосфорно-молибденовокислого 
аммония, г ,

с -  масса средней пробы, соответствующая объе
му раствора, взятому на анализ, г;

0,03295 -  коэффициент пересчета фосфррно-молибденово- 
Кислого аммония в фосфорный ангидрид;

100 единица перевода в %.
Для пересчета цифрового значения фосфорного ангидрида 

на фосфор умножают полученный результат на коэффициент 
0,436.

Для освобождения тигля от осадка промывают его нес
колько раз 5%-ной гидроокисью аммония и горячей дистилли
рованной водой* Высушивают тигель при 105°С до постоян
ной массы*

5.8. Определение калия в осадке 
кобальг-нигритным объемным методом

(Сущность метода см. Определение калия в сточных водах)
Реактивы, 1. Уксусная кислота 10%-ный раствор -  97,1 мл 

ледяной уксусной кислоты разбавляют дистиллированной водой 
до объема I л.

2* Сернокислый натрий, 2,5%-ный раствор.
3* Кобальт-нитрит натрия,, растворы А и Б.
А. 25 г нитрита кобальта растворяют в 50 мл дистиллиро

ванной воды и приливают 12,5 мл ледяной уксусной кислоты.
Б. 120 г нитрита натрия растворяют при осторожном нагре

вании в 180 мл дистиллированной воды*
За день до опыта смешивают одну часть реактива А с 

гремя частями реактива Б и оставляют сосуд на 1 ч открыв 
гым (часто перемешивают), затем охлаждают под струей 
воды в холодильнике (в течение 24 ч) и закрывают пробкой*
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Реактив должен быть свежеприготовленным, в холодильнике 
его можно хранить в течение месяца (1 мл этого раствора 
осаждает 3 мг калия).

Ход определения. Калий определяют после мокрого озоле- 
ния осадка смесью серной5 и азотной кислот (см. Ход опреде
ления фосфорной кислоты весовым молибденовым методом).

Оставшуюся часть фильтра золы после определения фос
фора -  50 мл ( объем золы может меняться в зависимости От 
содержания калия), содержащих примерно 3-2S мг калия, пе
реносят в фарфоровую чашку. Содержимое чашки выпаривают 
на водяной бане и прокаливают для удаления ионов аммония 
в муфельной печи (525°С, темно-красное каление).

Сухой остаток в чашке после прокаливания растворяют в 
3-4 мл 10%-ной уксусной кислоты и фильтруют через беззоль
ный фильтр в фарфоровую чашку. Фильтр промывают неболь
шим количеством горячей дистиллированной воды, сливают 
промывную воду в чашку с раствором. Жидкость в чашке вы
паривают на водяной бане до объема около 10 мл и прибавля
ют по каплям для осаждения 10 мл кобальг-нитригного реак
тива, Выпаривают при 80-60°С до пастообразной консистенции, 
перемешивая стеклянной папочкой содержимое чашки. Охлаж
дают, тщательно растирают с 3 мл 10%-яой уксусной кисло
ты, приливают 10 мл дистиллированной воды и отфильтровы
вают через стеклянный фильтр ( тигель) № 4 при разрежении. 
Осадок в тигле промывают 25%-ным раствором сернокислого 
натрия. Промывают до обесцвечивания вытекающего фильтра
та.

Тигель с осад к Ом переносят в стакан емкостью 500-700 мл» 
куда предварительно наливают 200 мл дистиллированной воды, 
25-50 мл 0,1 и. перманганата калия (объем зависит е>т коли
чества калия) и нагревают до 80°С.

Горячий раствор перемешивают стеклянной палочкой две- 
три минуты, а затем добавляют 10 мл серной кислоты, разба
вленной 1:7.

Каждые две-три минуты проводят наблюдение за раство
рением осадка, извлекая тигель из стакана (при помощи сте
клянной палочки) или внимательно рассматривая (снизу ста
кана) желтый осадок, выпавший из тигля на дно стакана.

Нагревание стакана на водяной бане проводят до исчезно
вения желтого осадка. Цвет раствора в стакане должен быть 
все время фиолетовым. В случае обесцвечивания немедленно 
добавляют еще 5-10 мл перманганата калия 0,1 н. Количество 
вновь прибавленного реактива учитывают при расчете. Процесс
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полного растворения осадка на фильтре должен длиться не 
более 20 мин.

После растворения осадка (исчезновение желтой соли) в 
горячий раствор приливают точно отмеренное количество 0,1 н. 
щавелевой кислоты до полного обесцвечивания раствора.

Избыток щавелевой кислоты титруют 0,1 н» перманганатом 
калия до слабо-розового окрашивания.

Расчет. Вычитая из общего количества взятого перманга
ната калия количество щавелевой кислоты определяют содер
жание перманганата калия, затраченного на разрушение осад
ка, содержащего калий.

Содержание окиси калия в осадке (X, процент сухой мас
сы) определяют по формуле

„  (а + в) -  0,000856 ЮОЛ " - $

где а

д

н

0,000858 -

объем 0,1 н. перманганата калия, прилитый в 
стакан для разрушения осадка комплексной 
соли, мл;
объем 0,1 я. перманганата калия, пошедший 
на обратное титрование, мл; 
объем 0,1 н, щавелевой кислоты,израсходован
ный на титрование избытка перманганата ка
лия, мл;
навеска сухого осадка, соответствующая объе
му раствора, взятому для анализа, г; 
количество окиси калия, соответствующее 1 мл 
0,1 н, перманганата калия, израсходованного 
на титрование, г; 
единица перевода в %.1 0 0



П Р И Л О Ж Е Н И Я
П рил о ж е н и в  1

Методические рекомендации 
по определению дегидрогеназной активности _ил& 
дри технологическом контроле работы аэротенкрв_

Микроорганизмы активного ила очищают сточную жидкость 
от органических загрязнений за счет выделяемых ими катали*- 
заторов белковой природы и ферментов, активность которых 
определяет скорость и глубину процессов биологического окис
ления* Суммарная активность ферментов дегидрогеназ являет
ся показателем общей биологической активности ила* Д еги д- 
рогеказная активность ила обусловливается активностью са
мих микроорганизмов, а также количеством и степенью загря
зненности сточной жидкости*

Впервые определение дегидрогенаэной активности ила с 
Т1 X ( трифенилтетразолий хлористый) предложил Букштиг*Со
гласно методике Букштига, для характеристики ила рекомен
дуется определясь только гак называемую исходную актив
ность, г*е* активность ила в смеси со сточной жидкостью на 
данный момент очистки*

Ил характеризуется не столько изменением исходной ак
тивности, сколько изменением соотношений между активнос
тями при добавлении к илу водопроводной воды и неочищен
ной сточной жидкости, г, е, субстратов* М етод применяют, 
если в неочищенной сточной жидкости отсутствуют токсичные 
вещества, а концентрация фосфатов обеспечивает процесс би
ологической очистки. Соотношение между величинами дегид-» 
рогеназяой активности ИЛа (исходная -  Удсх» сводопроводной
ВОДОЙ -  УН2О и неочишенной СТОЧНОЙ ЖИДКОСТИ -  Уст,
характеризует основные этапы процесса очистки сточных вод: 
для неочищенной сточной жидкости У исх* У сг*ж,
после изъятия загрязнений из сточной жидкости и появления 
нитратов -  Уст, ж, у исх. УН20  а после Регенерации ак
тивного ила -  УСт. ж . УН2 О У исх.«

Метод позволяет установить, достигнута ли полная очист
ка сточных вод, произошла ли регенерация активного ила, за 
кончился ли процесс аэробной стабилизации активного ила. 
Для контроля за процессом аэробной стабилизации активного 
ила достаточно определить УйСх** минимальная величина ко
торой свидетельствует об окончании процесса очистки. При 
этом методе анализ проводят за пол гора-два часа. Не тре*-
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буе гея сложного оборудования и специальной подготов
ки*

П ринцип метода. Метод заключается в восстановлении бес
цветной окисленной формы грифенилтетразолия хлористого
(ТТХ) в красный формазан* не растворимый в воде* но раст
воримый в этаноле* ацетоне* бензоле и других веществах.

Количество образованного формазана (судят по интенсив
ности окраски) пропорционально активности дегидрогеназ.

Реактивы. 0*5%-ный раствор 2-, 3-* 5-грифенилтетразолия 
хлористого (ТТХ)* этанол 95%-ный* соляная кислота -  0*01 н** 
едкий натр -  0*01 н., дехлорированная продуванием воздуха 
водопроводная вода* формазан (или гидросульфит натрия для 
получения формазана из Т Т Х ), глюкоза.

Варианты получения формазана*
1* 0*5 г ТТХ и 2 г глюкозы растворить в 500 мл дистилли

рованной воды* добавить 5 мл 2 н, щелочи (едкого кали или 
едкого натра) нагреть на водяной бане при 37-40°С 10-
15 мин* охладить* отфильтровать красный осадок формазана* 
несколько раз промыть холодной дистиллированной водой (пе
ремешивая)* просушить на воздухе в течение 48 ч* в сушиль
ном шкафу при 30°С 24 ч*

2. Избыток гидросульфита натрия растворяют на холоде в 
20-30 мл дистиллированной воды, а 1 г ТТХ оасгворяют в 
10 мл воды* Оба раствора сливают* а полученный осадок фор
мазана отфильтровывают* промывают 5 раз холодной дистил
лированной водой» Высушивают полученный осадок* как описа
но выше*

Построение калибровочной кривой. Основной раствор -  10 мг 
формазана разбавляют в 1 0 0 мл спирта (10 мл основного рас
твора содержит 1 мг формазана). Разбавляя раствор* полу
чают соответствующие концентрации -  50* 25* 10 и 5 мкг (со
держащиеся в 10 мл пробы)* Измеряя оптическую плотность 
^растворов на сЬотоэлектроколоримехпе, строят калибровочную 
кривую по общепринятой методике.

Аппаратура. Центрифуга (5000 об/мин). Центрифужные про
бирки объемом 11 мл со стеклянными пробками. При их отсут
ствии используют центрифужные пробирки с резиновыми проб
ками и прокладками из полиэтиленовой пленки.

Отбор и подготовка проб активного ила. В связи с тем*что 
колебания дегидрогеназной активности ила в течение суток 
соответствуют колебаниям ВПК поступающей сточной жидкос
ти, отбор проб при Технологическом контроле на производст
венных сооружениях следует проводить в одно и то же вре-
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мя суток* Время между отбором пробы ила и началом анализа 
не должно превышать 15-20 мин* Температура отобранной для 
анализа пробы ила должна быть доведена до 20°С* При не
обходимости используют водяную баню* Температура воды в 
водяной бане не должна превышать 40°С*

Ход определения» Тщательно перемешанную* нагретую до 
20°С, пробу активного ила (10-30 мг сухого вещесгва)ло 10 мл 
помещают в три центрифужные пробирки (при более высокой 
концентрации ил разбавляется иловой водой)* Добавляют по 
каплям 0*01 н* соляную кислоту или едкий натр во все про
бирки и доводят pH до 7* Две пробирки центрифугируют 2 мин 
(3500-4000 об/мин)* затем из них сливают яадосадочную жид
кость и добавляют в каждую пробирку по 10 мл водопровод
ной воды и неочищенной сточной жидкости после отстоя в 
первичных отстойниках* Содержимое этих пробирок тщатель
но перемешивают стеклянной палочкой* затем во все три про
бирки добавляют по 1 мл 0*5%-ного раствора ТТХ* Пробирки 
плотно закрывают* перемешивают вручную 30 с и ставят в 
термостат на 55 мин при 37°С* Одновременно в термостат ста
вят четвертую пробирку с илом без ТТХ (контроль)*

Из термостата пробы центрифугируют 2 мин при тех же 
условиях, Надосадочную жидкость сливают й. к осадку при
ливают 10 мл этанола* Содержимое пробирок перемешивают и 
периодически встряхивают до обесцвечивания хлоПьев ила* 
Для полного обесцвечивания пробы центрифугируют еше Змия 
(4000-5000 об/мин)* Окрашенный спиртовой раствор из каж
дой пробы сливают в пробирки, перемешивают и колориметри- 
руюг на ФЗК с синим светофильтром в кювете (толщина слоя 
0*5 см)*

Расчет» Дегидрогенаэную активность выражают в мг вос
становленного формаэана на 1 г сухого или беззольного ве
щества ила (удельная активность)* или на 1 д смеси ила и 
сточной жидкости (общая активность)*

уул.* “ в"»
^общ л ^ }

где а -  количество восстановленного формазана, мг; 
в -  масса сухого вещества ила, г;

100 -  единица перевода мл в л*
Метод обеспечивает получение точных результатов при со

блюдении условий проведения анализа* Максимальное откло
нение от средней величины из 10 параллельных определений 
составляет 3-4%*
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Анализ результатов определения (пример). Анализ прове
ден при работе очистных сооружений с аэротенками и с от
дельной регенерацией активного ила. Результаты определения 
дегидрогенаэной активности ила отобранных на входе и вы
ходе из аэротенка и регенератора приведены в табл.2.

Т а б л и ц а  2. Дегидрогеназная активность ила, мг/г

Показатели
Место отбора пробы

I
iI
{ вход

аэротенк
выход

I
f Конец 
j  регенерации

у исх 1,38 1,16 0,80

УН2о 1,20 1.12 0,05

^ст, ж . 11,25 1,85 1,48
Соотношение между величи ^исх. ^ у исх^> У исх, >
нами активнос
ти ила У от. ж. > У ст, ж .^ У с г .ж ,>

у н2о у н2о
4 °

Результаты Сточная жид Изъятие за Регенерацияопыта кость ие очи грязнений заг ила закончи
щена кончилось, 

появились ни
лась

траты, реге
нерация ила 
еше не про
изошла

П р и л о ж е н и е  2
Методы контроля  биологической активности 

микроорганизмов ила
Скорость окисления сточных вод активным илом зависит 

от физиологического состояния микроорганизмов и определяет
ся условиями их развития, концентрацией сточной жидкости и 
растворенного кислорода в очистных сооружениях и другими 
факторами. О физиологическом состоянии микрофлоры ила мо
жно судить по активности ферментативных систем, которых в 
активном иле не менее 80-Юр,

УЪеазная активность. Уоеаза является специфическим фер
ментом, Она способствует гидролизу мочевины с образованием 
аммиака и углекислоты.

NH3C0NH2 + Н40 уреаза 2NHV+ С0г 
Уоеаза обнаружена примерно у 200 видов бактерий, боль

шинство из которых присутствует в активном иле очистных 
сооружений. Определение уреазы проводится по модифициро-
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ванному методу Гофмана и Шмидта* Активный ил отделяют 
от сточной жидкости центрифугированием и промывают два 
раза дистиллированной водой* Осадок ресуспензируюг в дис
тиллированной воде так* чтобы 1 мл суспензии содержал 7- 
10 мг сухого вещества* К 3 мл суспензии, помещенной в ко
ническую колбу на 100 мл с притертой пробкой* прибавляют 
0,4 мл толуола и все перемешивают* Через 15 мин добавляют 
Змл цитрагфосфатного буфера Мак^Ильвена (pH 7) и 3 мл 
0,5%-ного водного раствора мочевины* Смесь энергично встря- 
хиваюг и инкубируют при 30°С. Через два часа реакцию ос
танавливают добавлением 0,5 мл 10 н, соляной кислоты 
смесь фильтруют через бумажный фильтр с синей лентой*

В фильтрате аммонийный азот определяют колориметричес
ким методом с реактивом Несслера* Количество аммонийного 
азота, определяют по калибровочной кривой* Удельную уреаз- 
ную активность рассчитывают по количеству аммонийного азо
та* выделенного на 1 г сухого вещества ила- R контрольные 
пробы вместо мочевины добавляют 3 мл воды.

Протеолитическая активность- Микрофлора очистных соору
жений характеризуется высокой протеолитической активностью* 
Протеолитические ферменты разрывают пептидные связи в 
белковых молекулах, белки затем расщепляются внутриклето
чными пептидазами до аминокислот, которые метаболйзируют- 
ся и включаются в промежуточный обмен клеток микроорга
низмов*

Определение протеаз проводят по методу Хазиева и Ага- 
фаровой в модификации Архипченко и Мишукова. От сточной
жидкости активный ил отделяют центрифугированием и промы
вают два раза дистиллированной водой* Остаток ресуспен-
зируют в дистиллированной воде так, чтобы 1 мл суспензии
содержал 7-Ю мг сухого вещества* К 3 мл суспензии, поме
щенной в коническую колбу на 50 мл с притертой пробкой* до
бавляют 0*5 мл толуола и все перемешивают. Через 15 мин 
добавляют 5 мл 1%-ного раствора казеина в боратном буфере 
(pH 8,8)* Смесь энергично встряхивают и инкубируют при
30°С* Контролем служит суспензия ила без казеина*

Через 60 мин пробы центрифугируют. Переносят в пробирку 
3 мл надосадочной жидкости и осаждают негидролизованный 
казеин, добавляя 1,5 мл раствора, содержащего 0*11 м» ТХУ, 
0,22 м* ацетата натрия и 0*33 м* уксусной кислоты* Осадок
зв



отфильтровывают через бумажный фильтр и в фильтрате оп
ределяют содержание белка по методу Лоури* Допускают, что 
количество неосаждаемого белка пропорционально количеству 
тирозина, находящегося в фильтрате* Величину оптической 
плотности переводят по стандартной кривой (построенной по 
чистому тирозину) в микромоли тирозина. Удельную протео
литическую активность выражают в микромолях тирозина, вьгг 
делившегося яри гидролизе казеина на 1 г сухого вещества 
ила*

Показателем общей протеолитической активности служит 
аммонийный азот, выделившийся под действием микрофлоры, 
содержащейся в 1 л иловой смеси*

Казеин (ч.д*а*) растворяют в 1%-ном растворе углекисло
го натрия, подкисляют до pH 4 1%-яым раствором уксусной 
кислоты, отфильтровывают через марлю* промывают водой и 
два-три раза промывают смесью спирта и эфира, высушивают 
при комнатной температуре и размалывают на мельнице.

Определение белка по Л оури ,  Реактивы; реактив А -  2%-ный 
раствор углекислого натрия в 0,1 н. раствора едкого натра;

реактив В -  0 ,5%-ный раствор сернокислой меди в 1%-ном 
растворе тартрата натрия;

реактив С -  готовят перед постановкой реакции смешива
нием 40 частей реактива А и 1 части реактива Bj

реактив фолина -  100 г вольфрамата натрия и 25 г молиб
дата натрия растворяют в ТОО мл дистиллированной воды* К 
смеси добавляют 50 мл 85%-ного раствора фосфорной кислоты 
и 100 мл концентрированной соляной кислоты» Смесь кипятят 
в колбе с обратным холодильником 10 ч* после чего в колбу 
добавляют 150 г сернокислого лития, 50 мл дистиллированной 
воды и 5 капель бромной воды. Смесь кипятят 15 мин и пос
ле охлаждения объем доводят до 1 литра* Реактив хранят в 
холодильнике в темной скпянквJ

реактив Е -  готовят из реактива Фолина, разбавляя его 
водой (1 : 1 ) до получения 1 н. раствора.

Ход определения* К Г мл исследуемого раствора прибавля
ют 2 мл реактива С и сразу интенсивно встряхивают пробу в 
пробирке в течение нескольких минут* Через 10 мин добавля
ют 0,2 мл реактива Е* После быстрого и тщательного встря
хивания пробы выдерживают 40 мин в темноте и измеряют оп
тическую плотность на ФЭК при красном светофильтре (№ 9), 
в кюветах с толщиной измеряемой жидкости 5 мм.

Построение калибровочной кривой* Навеску тирозина (ч .д .а .)  
181,2 мг растворяют в 1 л 0 ,2  н. соляной кислоты, 1 мл пол>
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ченного раствора содержит 1 мкм тирозина. Для построения 
калибровочной кривой в пробирки напивают 0,05, 0,1 ,**0,8 мл 
раствора тирозина* доливают дистиллированную воду до объе
ма 1 мл и продолжают анализ (см*Ход определения)*

Калибровочную кривую строят по общепринятой методике*
Потребление кислорода активным иломг Об окислительной 

способности активного ила судят до интенсивности потребле
ния кислорода микрофлорой ила* Дыхательная активность мик
роорганизмов зависит от их физиологического состояния, сос
тава и концентрации загрязнений сточной жидкости* а также 
от условий аэрации*

Количество кислорода* поглошеиного микрофлорой, опреде
ляют при измерении парциального давления газовой фазы 
над суспензией активного ила в сточной жидкости* Для этого 
используют манометрический метод, применяя аппарат Вар
бурга.

Метод основан на регистрации манометром поглощенного 
илом кислорода при постоянной температуре. Главным усло
вием использования этого метода для изучения газообмена 
является фиксация изменений давления одного газа* Парци- 
ально давление другого газа искусственно приводится к нулю 
или поддерживается на определенном уровне* При изучении 
потребления кислорода манометром определяют кислород* а 
углекислый газ поглощается щелочью* Уменьшение давления, 
благодаря поглощению илом кислорода* вызывает падение 
уровня манометрической жидкости. Давление измеряется при 
постоянном объеме системы* Постоянство объема достигается 
гем, что перед отсчетом показаний манометра манометричес
кая жидкость в соединенном с сосудиком колене манометра 
всегда приводится к одной и гой же отметке и принимается 
за нулевую* Основное уравнение маномегрии

X  *  н  * К ,
где X -  количество поглощенного газа, мкл;

Н -  изменение давления манометрической жидкости (раз
но сгь между исходным уровнем манометрической 
жидкости в левом колене манометра и гем, который 
устанавливается в манометре после окончания наблю
дений), мм,*

К -  константа сосудика -  коэффициент, позволяющий пе
рейти от давления манометрической жидкости (мл) 
к объему газа (мкл).

Константа сосудика показывает, какое количество погло
щенного или выделившегося газа (мкл) вызывает в данном
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сосудике изменение давления* равное 1 мм манометричес
кой жидкости* При проведении экспериментальной работы во
зникает необходимость определения констант сосудиков. По
дробное описание методов определения констант сосудиков 
аппарата Варбурга дано в руководствах по манометрии*

Порядок работы с аппаратом Варбурга. 1. Включить аппа
рат Варбурга и установить температуру воды в ванне 30°С.

2, Проверить работу манометров и приготовить термобаро- 
мегр.

Термобарометр -  эго сосудик для регистрации колебаний 
атмосферного давления, которое может иметь место во вре
мя опыта. Подготавливают гермобарометр к работе следую
щим образом* Во внутренний цилиндрик сосудика вносят 0,2 мл 
дистиллированной воды, в сосудик -  2,0 мл дистиллированной 
воды. Сосудик прикрепляют к манометру и по истечении вре
мени опыта регистрируют его показатели.

3* Подготовить к работе сосудики. Во внутренний цилиндр 
сосудика внести 0,2  мл 20%-ного раствора едкого калия и ма
ленький кусочек фильтровальной бумаги (раствор едкого ка
ли вносится для поглощения углекислого газа).

Перед проведением анализа активный ил промывают водо
проводной водой. Для этого смесь ила и сточной жидкости 
из аэротенка помещают в пробирки и центрифугируют* Ил осе
дает на дно пробирки, над осад очную жидкость сливают и 
заменяют водопроводной водой, осадок промывают и вновь 
центрифугируют. После трехкратного промывания ил разводят 
водопроводной водой до концентрации по сухому веществу не 
более 2 г/л  и помещают в сосудики Варбурга, Кроме водо
проводной воды, можно использовать сточную жидкость (раз
бавленную).

Потребление кислорода илом в смеси с водопроводной во
дой можно принять за эндогенное дыхание ила. По количест
ву потребленного кислорода илом в смеси со сточной водой 
можно судить о скорости окисления загрязнений.

Так как расчет количества поглощенного кислорода илом 
ведется на 1 мг сухого вещества, го часть отмытого ила ис
пользуют для определения его концентрации в сосудиках ма- 
нометоа.

Показания прибора через каждые полчаса записывают в 
таблицу* Расчет количества поглощенного кислорода прово-* 
дится без данных гермобарометра. По данным анализа стро
ят графики.
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П р и л ож е н ие  3
Методы количественного учета микроорганизмов 

Микроскопический подсчет бактерий. Он дает представле
ние об общем количестве микроорганизмов находящихся в ак
тивном иле (живых и мертвых)»

Существуют два основных метода подсчета бактерий: ме
тод мембранных фильтров по Разумову и учет бактерий в 
плоскопараллельных капиллярах Перфильева»

Метод мембранных фильтров: взятую для анализа иловую 
смесь пропускают через мембранный фильтр, помещенный в 
воронку Зейца* Мембранные фильтры предварительно кипятят 
в дистиллированной воде, которую меняют несколько раз» Из 
приемного сосуда аппарата отсасывают воздух. Иловую воду 
профильтровывают» После фильтрования фильтр сушат на воз
духе, на краях его делают карандашом пометки с указанием 
номера или даты профильтрованного объема воды»

Весь фильтр окрашивают карболовым эритрозином (5%-яый 
раствор эригрозина и 5%~ный раствор карболовой воды) в те
чение трех-четырех часов или оставляют в краске на ночь. Ок
раску проводят в чашке Петри» куда помешают кружок филь
тровальной бумаги и увлажняют его краской* На смоченную 
краской бумагу нижней стороной кладут фильтры с осевшими 
взвесями и закрывают крышкой. По окончании окрашивания 
краску отмывают, перекладывая фильтры на листе фильтро
вальной бумаги, смоченной дистиллированной водой. Перекла
дывание фильтров с одного места на другое продолжают до 
тех пор, пока фильтр перестанет окрашивать влажную фильт
ровальную бумагу* После промывания фильтр высушивают. 
При этом фильтр с взвесью должен быть розового цвета, а 
края почти бесцветными»

Подсчет микроорганизмов проводят под микроскопом* Для 
этого переносят препарат на предметное стекло, наносят кап
лю канадского бальзама или иммерсионного масла* Накрыва
ют покровным стеклом и исследуют под микроскопом с им
мерсионным объективом (увел» х 90) при окуляре с сетчатым 
микрометром (увел, х 10). Подсчет бактерий (X) в 1 мл сто
чной жидкости проводят по формуле

t - t o e 6
а-с*г

где t  -  площадь фильтра, мм2 ;
jq6 ^ переводный коэффициент (мм^ в мкм2) ; 
в -  сумма подсчитанных бактерий на участке;
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а -  площадь окулярного сетчатого микрометра при гом
оже увеличении, мкмЛ; 

с -  профильтрованная вода, мл;
г -  число участков, где подсчитывались бактерии.

При работе с одним а тем же микроскопом и фильтро
вальным аппаратом величина (X) остается постоиннии t и ее 
можно заменить коэффициентом ( К) ,  использование которого 
упрощает вычисление»

Подсчет следует делать на 20 участках (поле зрения) на 
площади 20000 мкм2 в разных местах фильтра. В каждом 
участке должно содержаться не менее 2-5 и не более 10-20 
бактерий. При большем количестве бактерий необходимо про
фильтровать меньший объем воды или сделать разведение 
водой, профильтрованной через мембранный фильтр* При по
лучении меньших значений надо просчитать большее число 
участков и фильтровать большие объемы исследуемой воды.

Дезоксирибонуклеиновая кислота -  показатель жизнеспособ
ной биомассы активного ила. Скорость биохимический очистки 
обусловливается как физиологическим состоянием микроорга
низмов, о котором можно судить по активности ферментов, 
гак и количеством биомассы в очистных сооружениях. Опре
деление количества биомассы осложняется гем, что в актив
ном иле микроорганизмы окружены слизистым слоем, на ко
тором адсорбируются инертные частицы и мелкие взвеси. Это 
исключает возможность определения биомассы ила высушива
нием ее до постоянной массы, В то же время при эксплуата
ции очистных сооружений необходимо контролировать биомас
су микроорганизмов без сорбированных ими инертных частиц. 
Особые трудности возникают при оценке активной биомассы 
ила в аэротенках крупных животноводческих комбинатов, гак 
как сточные воды, постующие на очистные сооружения, со
держ ат большое количество яелерерабоганных кормов, песка и 
других частиц. Содержание белка или общего азота не мо
ж ет служить показателем биомассы ила, гак как эти соеди
нения присутствуют и в виде балластных частиц в иле. Обще
принятый в микробиологии метод количественного учета бак
териальных клеток -  подсчет колоний, выросших на мясо- 
пептоняом агаре, нельзя рекомендовать для определения ко
личества микроорганизмов активного ила из-за отсутствия спе
циальных сред для смешанных культур микроорганизмов и, 
кроме того, из-за агрегации бактерий в хлопьях. В тех случа
ях, когда микроорганизмы образуют скопления о величине био
массы можжг-судигь по концентрации дезоксирибонуклеиновой
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кислоты * Д Н К , гак как в течение времени роста бактери
альной культуры содержанке Д Н К  в клетке практически по
стоянно, Этот метод в практике очистки сточных вод приме
няется недавно, но является перспективным*

Определение Д Н К  в активном иле проводят по следую
щей схеме. Фильтрованием через марлю отделяют грубые взве
си и полученную суспензию микроорганизмов центрифугируют. 
Осадок (25-30 мг сухой массы) два раза промывают физио
логическим раствором, три раза раствором 0,1 м* ЭДТА 
+ 0,15 м. поваренной соли ipH 8 ,2 ) для удаления капсульных по
лисахаридов и затем дваж ды  промывают физиологическим 
раствором* Разделение нуклеиновых кислот ведут по методу 
Шгидга и Таннгаузера.

Разделение нуклеиновых кислот по методу Штидта и j att 
нга узе ра. Осадок промытых клеток ре суспензирую г в физио
логическом растворе с таким расчетом, чтобы 1 мл суспензии 
содержал 2-3 мг сухого вещ ества. Полученную суспензию 
центрифугируют (6000 об/мин 10 мин), к осадку добавляют 
4 мл 1 И, едкого натра и выдерживают при 37°С, Через два 
часа пробу охлаждают на ледяной бане 10 мин и доводят pH 
до единицы холодной концентрированной хлорной кислотой* 
Пробу выдерживают при 0°С в течение 10-15 мин и далее 
центрифугируют (6000 об/мин 10 мин), К осадку добавляют 
2 мл 1 н, хлорной кислоты. Гидролиз Д Н К  проводят при 80°С 
а течение 2D мин и охлаждают при 0°С (10 мгн),  Осадок от
деляют центрифугированием, в надосадочной жидкости опре
деляют содержание дезоксирибозы по методу Джильса и 
Мейерса,

Определение дезоксирибозы по методу Джильса и М ейср- 
са» К 2 мл гидролизата Д Н К  в 1 н. 57%-нои хлорной кисло
те добавляют 2 мл 4%-ного раствора дифениламина (ч,д,а*) в 
ледяной уксусной кислоте и 0,1 мл 1,6°о-ного водного раство
ра ацетальдегида. Пробы выдерживают 18 час в пробирках с 
притертыми пробками при 30°С«

В качестве стандарта используют гидролизат Д Н К  спер
мы лосося в 1 н. хлорной кислоте. Концентрацию Д Н К  в сган~ 
дартном растворе определяют по методу Спирина на спектро
фотометре СФ-16 при 270 и 290 мчк.

По данным исследован.ы, в чистых культурах микроорга
низмов концентрация Д Н К  составляет 1,75-5,41% от сухой 
биомассы клетки* В микроорганизмах активного ила очистных 
сооружений свинокомплексов эта величина составляет 3,5% от 
сухой биомассы клетки. По содержанию Д Н К  можно олре-



делить и количество сухой биомассы клеток (М мг/мл) без 
посторонних включений, балласта и инертных частиц в актив
ном иле по формуле

м  “  " к "  •

где С -  концентрация ДНК# мкг/мл;
К ~ 0,035 концентрация Д Н К , в % от сухой биомассы 

микроорганизмов активного ила на очистных соору
жениях свинокомплексов (расчетная).

Культуральные методы анализа микросЬлоры  активного ила. 
Сточные воды крупных животноводческих комплексов содер
жат в значительном количестве клетчатку, мочевину, белки и 
другие азотсодержащие соединения* Это определяет наличие 
в активном иле бактерий, разлагающих клетчатку, уробактерий
и бактерий, участвующих в аммонификации, нитрификации, 
денитрификации азота.

Питательная среда для накопления нитрифицирующих бак
терий.

Нитрификация протекает в две стадии. Первая -  окисление 
аммиака до нитритов и вторая -  окисление нитритов до ни
тратов.

Состав питательной среды для накопления бактерий для

1 фазы нитрификации
Сернокислый аммоний 60ц 2 г
Фосфорнокислый калий, двузамешенный 1 г
Поваренная соль (WaCt) 2 г
Сернокислый магний (мд SOif * 7Н20) 0,5 г
Сернокислое железо (Те 50^ * 7НгО) 0,4 г
Углекислый кальций (СаСОз) I г
Дистиллированная вода 1000 мл
Чтобы предотвратить потерю аммонийных солей, рекомен

дуется углекислые соли стерилизовать отдельно и после ох
лаждения добавлять углекислую соль в каждую колбу.

Питательную среду разливают в конические колбы слоем 
не более 1,5-2 см. Перед разливанием среды ее надо хорошо 
перемешать, так как в ней образуется взвесь фосфорнокисло
го железа. После стерилизации при 120°С в течение 15 мин 
питательные среды засевают.
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Рецепты питательных соед для количественного учета 
бактерий по физиологическим группам

Использование мясо-пептонного агара для учета аэробных 
сапрофитов» В мясо-дептонный бульон (,МПБ) добавляют мел

ко нарезанный агар и расплавляют его* В зависимости от сор
та агара добавляют его от 1,5 до 2%» После расплавления 
агара устанавливают pH 7,1-7,2 яасышенным раствором ук
суснокислого натрия. Питательную среду разливают неболь
шими порциями в колбы и стерилизуют при 120°С в течение 
20 мин»

Питательная среда Гетчинсона 
для аэробных бактерий» разрушающих клетчатку

Фосфорнокислый калий двузамешенный (K2HP0i|.) 1*0 г
Хлористый кальций (С&ЪЬг* 6 Н2О) 0,1 г
Сернокислый магний (Mg SOif# 7 ^ 0 )  0,3 г
Хлорное железо (FeCt3 * бН^О) 0,01 г
Азотнокислый натрий (Na NO3) 2,5 г
Дистиллированная вода 1000 мл
Устанавливают pH 7,2-7,3, Питательную среду до стери

лизации наливают в пробирки (1/3 объема), В каждую про
бирку опускают полоску фильтровальной бумаги так, чтобы она 
наполовину была в растворе.

Питательная среда для уробактерии
М очевияа 
Желатина 
Мясной бульон

20 г 
150 г 
1000 мл

Устанавливают pH 7,5. Желатина может быть заменена 
15 г агар-агара*

Питательная среда для аммонифицирующих бактерий 
Процесс разложения азотсодержащих органических соеди

нений с образованием аммиака называют аммонификацией* Оп
ределение количества аммонифицирующих бактерий производят 
методом титров, путем добавления сточной жидкости в про
бирки с пептонмой воюй.

Состав пептоняой воды;
Пептон 5 г
Фосфорнокислый калии, двузамешенный (К2 НРО4 ) 1,0 г 
Фосфорнокислый калий, однозамегиеяяый ( KfyPOi*) 1,0 г 
Сернокислый магний (Mg SO** # 7Н2 0) 0,5 г
П оваренная t оль ( N а ьь} ^лепы
Вода водопроводная 1 л
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Пептонную воду готовят следующим образом: в 1 л водо-
проводной воды вносят 5 г пептона (следует избегать избыт
ка железа) и кипятят 15 мин, затем в горячую жидкость вно
сят соли* Доводят pH до 7* После растворения солей раст
вор тщательно взбалтывают и фильтруют до полной прозрач
ности. Питательную среду разливают в пробирки по 5-7 мл и 
стерилизуют 20 мин при 1 атм (100 кПа), ставят в термостат 
при 25°С За ростом  к у л ьтvo веплт наблюдение начиная с чет
вертого дня после посева, и через сутки проводят определе
ние на наличие азотистой кислоты реактивом Грисса в сухом 
виде.

Состав питательной среды для накопления бактерий
во II фазе нитрификации

Аэогистокяслый натрий ] Nfl, NOfc] 1,0 г
Углекислый натрий (N а % СОз) 1,0 г
Фосфорнокислый калий двуэамещеняый (К^НРОц) 0,5 г 
Хлористый натрий ( NaCl) 0,5 г
Сернокислый магний (Мд 60ц • 7И%д) 0,3 г
Сернокислое железо (FeSOij. • 7 Н2О) 0,4 г
Дистиллированная вода 1000мл

Питательная среда Гильтая 
для учета денитрифицирующих бактерий

Денитрификация может идти в анаэробных и в аэробных 
условиях, но особенно интенсивно она протекает без доступа
кислорода*

А* Азотнокислый калий (KNO3) 1 г
Аспарагин /Сц 05 • Н^О) 1 г
Дистиллированная вода 250 мл

В. Лимонная кислота 5,0 г
или лимоннокислый кальций 8,5 г

Фосфорнокислый калий одяозамещеяный (КН^РОц) 1,0 г 
Сернокислый магний /Мд SQi* * 7 Н2О) 1,0 г
Хлористый кальций (Ca €Ъч БМ^О) 0,2 г
Хлористое железо (FeCt % • 4 Н̂ О) следы
Дистиллированная вода 250 мл
В случае употребления лимонной кислоты ее яейшалиауют 

10%-ным раствором едкого кали в присутствии фенолфталеина 
как индикатора*

Растворы А и Б смешивают, объем доводят до 1000 мл* 
Наличие процесса денитрификации устанавливают по положи
тельной реакции с реактивом Грисса и до выделению пузырей
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газа* Для получения твердой питательной среды добавляют 
1,5% агар-агара* Среду можно употреблять и без аспарагина.

Для количественного учета денитрифицирующих бактерий 
берут среду Гиль тая без аспарагина, добавляют к ней 1,5%

агар-агара и нейтрализуют до  pH 7,0-7,2* Испытуемый ма
териал из ряда последовательных десятикратных разведений 
вносят в стерильные пробирки и заливают данной средой до 
резиновой пробки* Пробирки сразу ставят в стакан с холодной 
водой для быстрейшего застывания агара* О развитии бакте
рий судят по образованию в столбике агара пузырьков воз
духа,

П рил о ж е н и е  4
Методы химического анализа^грунтовых вод

При исследовании грунтовых вод определяют прозрачность, 
запах, окисляемость, нитриты, нитраты, аммонийный азот, 
фосфаты, хлориды*

Сроки отбора проб рекомендуется устанавливать в разные 
периоды года в зависимости от уровня грунтовых вод; ранней 
весной (до  снеготаяния), в период максимального (весной) 
уровня грунтовых вод, к концу вегетационного периода, позд
ней осенью. Рекомендуется также делать отбор проб через 
10 дней после внесения жидкого навоза и продуктов его пе
реработки на поля*

В местах, подверженных наибольшему загрязнению (участ
ки около прудов-наКопигелей, биологических прудов, буферных 
и иловых площадок и т,д*), отбор проб можно проводить ча
ще.

Химический анализ грунтовых вод проводят по методикам 
(часть П инструкции), применяемым для исследования сточ
ных вод животноводческих комплексов, с учетом показателей, 
перечисленных в разделе*

Определение хлоридов в грунтовых водах
Сущность метода* Метод основал на реакции осаждении 

хлора азотнокислым серебром в присутствии хромовокислого 
калия* Пока в растворе имеются хлориды, происходит выпа
дение в осадок хлористого серебра, без хлора образуется хро
мат серебра, что вызывает появление красноватой окраски 
раствора

NaCt+Agfsi03 ев NaNDj+AgCt
Кг Сг Оч + 2 Ag NO3 »  Ag2 СrOi* +ZKWO3

Этим методом можно определять хлориды в воде в пре
делах от 2 до 400 мг/л*
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Реактивы* 1. Хлористый натрий, титрованный раствор: 
1,640 г (х .ч .) хлорисгсго натрия* высушенного лри 105°С,рас- 
творяют в мерной колбе в 1 л дистиллированной воды* 1 мл 
такого раствора содержит 1 мг хлора*

2. Азотнокислое серебро, титрованный раствор 4 ,8г (х .ч .) 
нитрата серебра растворяют в 1 л дистиллированной воды*

3. 5%-ный раствор хромовокислого калия: 50 г хромата ка
лия растворяют в небольшом количестве дистиллированной во
ды, прибавляют нитрат серебра до образования легкого крас
ного осадка, через день фильтруют и разбавляют фильтрат до 
объема 1 л дистиллированной водой.

Определение поправочного коэффициента 
нитрата серебра

В три .конические колбочки наливают по 10 мл раствора 
хлористого натрия, доводят объем до 100 мл дистиллирован
ной водой, прибавляют 1 мл 5%-ного раствора хро вокислого 
калия и титруют раствором азотнокислого серебра. После то
го как лимонко-желтая окраска мутного от хлористого сереб
ра раствора перешла в оранжево-желтую окраску, не исчезаю
щую в течение 15-20 с, титрование заканчивают.

Поправочный коэффициент к титру азотнокислого серебра 
(К ) вычисляют по формуле

К -  С1 * °2 + с3 
П 1 + п 2 + п 3

где П|, П2» пд -  количество азотнокислого серебра, пошедшее 
на каждое титрование, мл;

c j, С2, eg -  количество раствора хлористого натрия, взя
того для каждого титрования, мл.

Ход определения* К 100 мл профильтрованной воды прибав
ляют 1 мл раствора хоомата калия и при помешивании титруют 
раствором нитрата серебра до перехода лимонно-желтого ок
рашивания в оранжево-желтое.

Содержание хлоридов (X, мг/л) в миллиграммах хлор-ио
на на 1 л воды вычисляют по формуле

л • К ■ 1 '  1000X ------------------------- ,

где п -  количество раствора азотнокислого серебра, дошед
шего на титрование, мл;

К -  поправочный коэффициент к титру азотнокислого се
ребра;
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t -  количество хлора* эквивалентное 1 мл титрованного 
раствора азотнокислого серебра* мг;

V -  объем исследуемой воды, взятой для титрования,мл;
1000 -  единица перевода мл в л*
Определению хлоридов мешает сероводород, органические 

вещества, очень кислые или щелочные воды и большое коли- 
чество железа. Кислые пробы воды нейтрализуют бикарбона
том натрия, а щелочные * азотной кислотой (по фенолфталеи
ну) до слабо-розового окрашивания, которое устраняют за
тем, взбалтывая воду. Железо осаждают окисью цинка. Орга
нические вещества разрушают кипячением 100 мл воды с кри
сталликом перманганата калия* Воду отфильтровывают от хло
пьев перекисью марганца.

Воду, имеющую цветность выше 30°С, а также воду» в ко
торой присутствует сероводород, кипятят с раствором леогидт 
роля в течение 10 мин (1 мл 30%-кого раствора На
100 мл воды), после чего фильтруют*
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