Лабораторна робота № 10. Визначення вмісту аміаку у воді напівкількісним і кількісним фотоколориметричним методом
Мета: навчитись визначати вміст аміаку напівкількісним і кількісним фотоколориметричним методом

Матеріали і обладнання: фотоелектроколориметр; мірні колби місткістю 50, 100 і 1000 мл; піпетки місткістю 5 і 10 мл; пробірки; розчин реактиву Несслера, основний стандартний розчин, 1 мл містить 1 мг NH4+ (2,9717 г хлориду амонію NH4C1 переносять у мірну колбу місткістю 1 л, і розчиняють у воді і доводять об'єм розчину до риски); робочий стандартний розчин, 1 мл містить 10 мкг амонійного нітрогену (готують розбавлянням основного робочого розчину: 10 мл основного робочого розчину переносять у мірну колбу на 1 л і доводять об'єм до риски дистильованою водою, перемішують)
Загальні відомості
Нітроген є основним компонентом живих організмів. У природі, зокрема й у водоймах, постійно відбувається колообіг сполук нітрогену за участю численних процесів, як у живій природі, так і в неживій. Внаслідок розкладання білків у водоймах утворюється аміак, який із часом окислюється до нітритів і нітратів.
Найбільшими забрудниками природних вод аміаком є тваринницькі ферми, нітратами — поверхневі води з полів та стічні води хімічних виробництв. Вони спричинюють бурхливий розвиток синьо-зелених водоростей і порушення функціонування водних екосистем.
Наявність тих чи інших сполук нітрогену дає змогу встановити час надходження забруднених аміачними сполуками стічних вод 
• наявність аміаку і відсутність нітритів і нітратів – забруднення відбулося недавно;
• одночасна наявність і відновлених, і окиснених сполук нітрогену – з часу скидання стічних вод пройшов певний час;
• високий вміст нітритів і особливо нітратів за відсутності сполук амонію – забруднення давнє – аміак встиг окислитися:
2NH3 + 3О2 = 2HNО2 + 2Н2О;
2HNО2 + О2 = 2HNO,.
Суть методу: полягає в утворенні комплексної сполуки йодиду оксимеркуратамонію червоно-коричневого кольору під час взаємодії йона амонію чи аміаку з реактивом Несслера.
                                                       Hg

NH3 + 2K2[HgI4] + KOH = [O                NH2]I + 7KI +2H2O

                                                       Hg
Хід роботи

1. Визначення аміаку напівкількісним методом

Наливають у пробірку 10 мл води, яку аналізують. Додають 0,3 мл 50 %-го розчину сегнетової солі, що запобігає появі білого осаду гідроксиду магнію, який перешкоджає аналізу (йони магнію завжди містяться у воді в невеликих кількостях). Додають 0,5 мл реактиву Несслера. Ставлять пробірку у штатив на 10 хв. За даними таблиці визначають вміст аміаку у воді.

Шкала для визначення вмісту аміаку у воді
	Забарвлення при розгляданні
	Масова концентрація аміаку, мг/л
	Забарвлення при розгляданні
	Масова концентрація аміаку, мг/л

	збоку
	зверху
	
	збоку
	зверху
	

	Немає
	Немає
	0,04
	Світло-жовте
	Світло-жовте
	0,8

	Немає
	Ледь помітне
	0,08
	Світло-жовте
	Жовте
	2,0

	Ледь помітне
	Світло-жовте
	0,2
	Жовте
	Інтенсивне жовто-буре
	4,0

	Світло-жовте
	Жовтувате
	0,4
	
	
	


2. Визначення аміаку кількісним фотоколориметричним методом
Чутливість методу визначення аміаку дорівнює 0,05 мг/л, що значно нижче від ГДК. Без розведення можна визначити не більше 4 мг/л NH4 в 1 л води.

Безпосередньому визначенню аміаку у воді без його відгонки перешкоджає велика кількість речовин. За наявності амінів, хлорамінів, ацетону, альдегідів, спиртів та інших органічних речовин, які взаємодіють із реактивом Несслера, визначення аміаку без відгонки неможливе. Тому потрібна попередня підготовка проби води до аналізу. Твердість води усувають додаванням сегнетової солі.

У мірну колбу місткістю 50 мл вносять об'єм досліджуваного розчину (чи стічної води), який містить 5-40 мкг амонійного нітрогену, додають 1 мл 50 %-го розчину сегнетової солі і 1 мл реактиву Несслера, доводять об'єм дистильованою водою до риски і перемішують. Через 3 хв вимірюють оптичну густину розчину на ФЕК з синім світлофільтром (А. = 400—430 нм) в кюветі з товщиною поглинального шару 50 мм. Масу амонійного нітрогену в пробі визначають за градуювальним графіком.
Побудова градуювальної кривої. У мірні колби місткістю 50 мл вмішують 0,5; 1,0; 2,0; 3,0 і 4,0 мл робочого стандартного розчину, що відповідає 5, 10, 20, 30 і 40 мкг амонійного нітрогену, додають по 30-40 мл дистильованої води, по 1 мл 50 %-го розчину сегнетової солі і по 1 мл реактиву Несслера і потім виконують аналіз так, як описано вище.
Масову концентрацію амонійного азоту Х обчислюють за формулою:






    m * 1000

X = -------------- ,   мкг/л,
V
де т — маса амонійного нітрогену в пробі, визначена за графіком, мкг; V – об'єм аналізованого розчину, використаного для аналізу, мл.
3. По закінченні розрахунків порівняйте результати, отримані напівкількісним і кількісним методами і зробіть відповідні висновки
