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ОСТ 3 4 - 7 0 - 0 5 8 .6 - 8 8

УДК 6 2 8 .1 .0 8 4 :5 4 6 .2 8 4 - 3 2 .0 6

С Т А Н Д А Р Т  О Т Р А С Л И

ВОДЫ ПРОЮВОДОТВЕННЫЕ ТЕПЛОВЫХ ЭЛЕКТРОСТАНЦИЙ. 

Методы определения кремниевой хиодоты

ОКСТУ 0109 Л 19

Дата введения 1 9 8 8 .1 0 .0 1

Настоящий отандарт распространяема на производственные 

воды тепловых электростанций и устанавливает методы определения 

кремниевой кислоты в  исходных водах, водах, обработанных и звест­

ково-коагуляционным, ионитным иля термически! опое об ом, в  пита­

тельной воде и конденсатах ее составлявших, котловых, циркули­

рующих в  оистеме охлакдения и теплофикационных вод ах.

I .  ОТБОР ПРОБ

Отбор проб -  no ОСТ 3 4 -9 0 -9 5 8 .1 -8 8

2 .  АППАРАТУРА, МАТЕНМДа И РЕАКТИВЫ

Фотоколориматр типа КФК-2 или аналогичного типа о набором 

кю вет, толщиной колоряметрируемого слоя до 100 мм и набором

Издание официальное ©  ВГИ, 1988
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ОСТ 3 4 * 7 0 - 0 ®  .6 -8 8

оветсф идиров или спектрофотометр (квветы 100 мм могут бить 

заказаны заводу, поставлявшему фоток олорш етры);

весы лабораторные общего назначения П клаооа точноог* о 

нанболъмш пределом взвевивання 200 г ;

печь тигельная о возможностью нагрева до 1 2 0 0 % ; 

штативы для Фильтрования и для бюреток о да охами в  зажи­

мами;

штатив для широких пробирок при визуально-колориметричес­

ких определениях; 

баня водяная;

плитки электрические нагревательны е; 

щипцы тигельные о необгоравщнми наконечниками; 

чашка платиновая вмеотимостью не менее 50 см8 ; 

вставка для акоикатора по ГОСТ 9 1 4 7 ; 

вксякаторм без крава типа 3 ;

сосуды полиэтиленовые вместимостью 3 0 0 -5 0 0  ом8 , ояабжеиные 

навинчивавшимися полиэтилвновши крышками;

чашки фарфоровые диаметром 1 2 ,0  ом по ГОСТ 9 1 4 7 ; 

тигли фарфоровые диаметром 3 5 ,  дао 18  мм по ГОСТ 9 1 4 7 ; 

палочки стеклянные;

воронки стеклянные диаметром от 4 0  до I ®  ш ;  

стаканы химические вместимостью от 50 до 1000  см8 ;  

шкаф сушильный о регулируемой температурой в  пределах от 

50 до 1 6 0 % ;

воронки делительные вн естш остью  200 и 3 0 0  ом3 ;  

фильтры беззольные;

колбы мерные вместимостью от 50 до 1000 см8 ;



OCT 3 4 - 7 0 - 9 S  . 6 - 8 8

колбы конические вмеотимостью 250  и 500 см3 ;  

колбы плоскодонные вместимостью I  и 2  дм3 ;  

цилиндры измерительные вместимостью 5 0 ,1 0 0 , 2 5 0  и 500 см3 ;  

пипетки вместимостью 1 , 2 ,5 , 1 0 ,2 0 ,2 5 ,5 0 ,1 0 0  см3 ;  

бюретки для титрования вместимостью по 25 см3 со  стеклян ­

ными кранами и без кр ан ов; 

кислота сер ная х . ч . ;

кислота соляная (хлористоводородная) х . ч . ;

кислота фтористоводородная (плавиковая) х . ч . ;

киадота азотн ая  х . ч . ;

аммоний молибденовокислый х . ч . ;

серебро азотнокислое х . ч . ;

натрий двууглекислый х . ч . ;

натрий кремнекислый (силикат натрия) ч . д . а . ;

натрий кремнефтористый, ч . д . а . ;

натрия гидроокись (едкий натр) х . ч . ;

натрия сульфит (сернокислый натрий) ч . д . а . ;

кислота щ авелевая х . ч . ;

олово двухлористое 2-водн ое -  по ТУ 6 - 0 9 - 5 3 6 0 ;  

аммиак водный ч . д . а . ;  

глицерин х . ч . ;

метол марки "А " -  по ГОСТ 2 5 6 6 4 ; 

вода очищенная -  по ОСТ 3 4 - 7 0 - 9 © ,2 ;  

вода дистиллированная.

Д опускается применение ср ед ств измерений с м етрологичес­

кими характеристиками и оборудование с техническими характерис­

тиками не хуже, а такие реактивов по качеству не ниже указан­

ных в  настоящем стан д ар те .
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ОСТ 3 4 .7 0 - 9 3 3 .6 - 8 8

3 .  ПОДГОГОЖА К АНАЛИЗУ

3 . 1 .  Платиновую чашку (или платиновый ти гель) очищают кон­

центрированной соляной ки слотой ; для это го  вливают в  нее такое 

количество кислоты, чтобы заполнить чашку или ти гель почти до 

к р а ев  и нагревают их с кислотой на кипящей водяной бане до пол­

н ого испарения кислоты . После это го  вливают в  чашку иди ти гель 

подкисленную соляной кислотой дистиллированную воду и оставляют 

на несколько ч а со в . Удалив ки сл оту, ополаскивают очищенной в о ­

д ой , вливают 10 см3 раствора натрия двууглек и сло го , выпаривают 

жидкость д о су ха , прокаливают чашку или тигель с осадком при 

7 0 0 -8 0 0 °С  в  течение ч а с а . После это го  в  остывшую чашку или ти­

г е л ь  вливают 1 5 -2 0  см3 очищенной воды, нагревают до полного 

растворения осадка и переносят р аствор  в  мерную колбу, вмести­

мостью 50 см3 . Далее поступают как описано в  п .4 . 2 ,  во  количе­

с т в о  серной кислоты вводят не I  см3 , а 2  см3 5  м р аство р а .

Чашка или тигель считаю тся пригодными для работы, если 

содержание кремнекислоты, определенное таким путем, не превышает 

е е  содержание в  контрольной пробе.

3 . 2 .  П о д г о т о в к а  п р о б ы

3 . 2 . 1 .  В анализируемых во д ах  часто  присутствует так назы­

ваем ая "вереакционно-опособная” кремниевая к и сл о та . Ее с о с т а в ­

ляют частички кварца иля оиджкатных минералов, частицы органи­

чески х вещ еств, адсорбировавшие кремниевую ки сл о гут и тому по­

добные примеси. В  т е х  сл уч ая х , когда имеются основания предпо­

л а га т ь  присутствие такой "нереакционно-способной" кремниевой 

кислоты, перед определением вода должна быть обработана'для
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ОСТ 3 4 * 7 0 -8 3 3 .6 -8 8

перевода всей кремниевой кислота в  реакционно-способное состоя­

ние.

Пробу воды, в  зависимости от ожидаемого содержания кремние­

вой кислоты, 5 ,1 0  или 40  ом9 помещает е «матую платиновую чайку 

или чистый платиновый тигель, приливают 10 ем8 раствора натрия 

двууглекислого и выпариваю на водяной бане или на плитка д о су - 

з а .  Чашку или тигель покапаю в  муфель, постепенно доводят тем­

пературу в  нем до 7 0 0 -8 0 0 %  и при этой температура выдерживают 

не менее ч аса . Вынув чашку или тигель из муфеля и дав оотыть, 

вливаю  в  них 15 -2 0  ом3 очищенной воды, нагревают на плитка до 

полного растворения осадка и переносят раствор в  мерную колбу 

вмаотямоотью 50 ом3 .  Далее поступаю по п .4 .5 ,  но количество 

серной кислоты удваи ваю , г .а .  вводят на I  ом3 раствора сер­

ной кис лоты 5 м , а 2  ом3 .

3 . 2 . 2 .  В  тех  водах, где ив предполагается присутствие 

"нереакционно-опособной" кремниевой кислоты или когда вот необ­

ходимости в  ее  определении, обрабока воды по п .3 .2 .1  не выпол­

няется.

4 .  ОПРЕДЕЛЕНИЕ КРНйНИЕВОЙ КИСЛОТЫ ПО 1ЕЛТ0МУ

кшнаюладшновому комплексу

4 . 1 .  Метод пршеняетоя для определения кремниевой кис лоты 

в  водах, содержащих более 0 , з  мг/дм3 кремниевой кислоты: в  

походной, охлаждающей, оетевой (теплофикационной), и звестково- 

коагулированной умягченной натрий-кагиоянроваяием вод а.

С у щ н о с т ь  м е т о д а  состоят во взаимодействии 

соединений кремниевой кислоты о молибденовокиолым аммонием
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OCT 3 4 -7 0 -9 3 3 .6 -8 8

с образованием окрашенной в  желтый цвет комплексной кремнемодиб 

деновой гетерподикислоты н измерения оптической плотности на 

фотокодориметре раствора. Чувствительность метода -  2 мкг в  

пробе.

4 .2 .  П р и г о т о в л е н и е  р а б о ч и х  

р а с т в о р о в

4 . 2 .1 .  Раствор серной кислоты примерно 5  м концентрации 

готовят, вливая 280 см3 концентрированной оерной кислоты в 

720 см3 очищенной воды, помещенной в  химичеокий стакан.После 

охлаждения раствор переливают в  стеклянный сосуд с пришлифован­

ной пробкой. Раствор устойчив.

4 . 2 .2 .  Насыщенный раствор бикарбоната натрия. Растворяют 

около 40 г двууглекислого натрия в  3 0 0  ом3 очищенной воды, на­

гретой до 7 0 -6 0 % . Жидкость интенсивно перемешивают и переносят 

вместе с нерастворившимся осадком в  полиэтиленовый сосуд , 

вместимостью 500 см3 , снабженный навинчивающейся крышкой. При 

охлаждении раствора до комнатной температуры происходит выделе­

ние избытка соли и раствор становится насыщенным. Раотвор ус­

тойчив.

4 . 2 .3 .  Раотвор молибдата аммония. Растворяют 50 г  реактива 

в  600 см3 очищенной воды, добавляют 10 ом3 раствора аммиака с 

массовой долей 25J&, доливают до I  дм3 очищенной водой и хорошо 

перемешивают. Раствор аммония молибденовокиолого пригоден в 

течение месяца. Хранить его  следует в  полиэтиленовом сосуде с 

хорошо закрывающейся навинчивающейся крышкой.

4 . 2 .4 .  Раствор гидроокиси натрия с массовой долей 4J&. 

Растворяют 40 г гядроокиои натрия в  960 см3 дистиллированной 
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воды. Хранят раствор в  сосуд е, защищенном от доступа углекис­

лоты.

4 . 2 . 5 .  Раствор азотнокислого серебра. Растворяют 5  г  этой 

соли в  6 0  ом3 дистиллированной волн и приливают 4 0  см3 концент­

рированной азотной кислоты. Раствор устойчив, хранить е го  удоб­

но в  капельнице темного отекла.

4 . 3 .  П р и г о т о в л е н и е  о с н о в н о г о  

и с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в

4 . 3 . 1 .  Основной раствор , содержащий около I  г/дм3 крем­

ниевой кислоты, может быть приготовлен из кремнекислого натрия 

или из кремнефторида натрия.

4 . 3 . 1 . 1 .  Навеску около 5 г  кремнекислого натрия

I/Сй,л Щ  • $НЛ O j растворяют в  I  дм9 раствора гидроокиси нат­

рия с  массовой долей 4%, жидкость фильтруют, если она мутна, и 

устанавливают содержание в  ней кремниевой кислоты весовым спосо­

бом. Для этого  пипетками отбирают три пробы (25 или 50  см3 ) в  

три фарфоровые чашки, вливают в  них по ID -I5  см8 концентрирован­

ной соляной кислоты и выпаривают на водяной бане д о суха . Охла­

див чашки с образовавшимся осадком, вливают в них еще по 5 см3 

концентрированной соляной кислоты, вновь выпаривают, после ч е го  

вливают в  чашки no I  см3 концентрированной соляной кислоты и по 

2 5 -3 0  см3 горячей дистиллированной воды. Выделившуюся кремниевую 

кислоту отфильтровывают на беззольные плотные фильтры, чашки оби ­

вают горячей дистиллированной водой, стирая остатки креилкЕСЙ ию-
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доты кусочками бумажного фильтра, пользуясь стеклянными палоч­

ками. Осадки на Фильтре промывают горячей дистиллированной водой 

до исчезновения в  фильтрате положительной реакции на ионы хлора 

(проба с каплей раствора азотнокислого сер еб р а ). Фильтры с 

осадками помещают во  взвешенные, прокаленные фарфоровые тигли, 

осторожно высушивают, затем  озоляют я  прокаливают осадки в  ти­

гельной или муфельной печи при температуре не ниже 9 0 0 °С . Про­

каливание ведут до постоянного в е са  о садка.

Содержание кремниевой кислоты ( Jo 0 2 )  в  граммах на ку­

бический дециметр в  приготовленном основном растворе вычисляют 

со  формуле

( Н ) =
а • <ооо 
v *

(О

где CL -  масса прокаленной кремнекиолоты, г ;

V  -  объем р аствор а, а я т ы й  для анализа.

За результат анализа принимают среднее арифметическое ре­

зультатов параллельных определений, допустимое расхождение меж­

ду которыми не должно превышать 2%.
4 . 3 . 1 . 2 .  Точную навеску кремнефторида натрия (ЛЬ2 

3 ,1 6  г  растворяют в  мерной колбе вместимостью I  дм3 в  5 0 0 -6 0 0  ом3 

очищенной воды. Раотворение протекает медленно, несколько уско­

р яясь при подогреве жидкости под струей теплой воды. После пол­

ного растворения кристаллов соли жидкости дают осты ть, если ее 

подогревали, и доводят ее объем до метки очищенной водой. Р аст­

вор хорошо перемешивают и переливают в  полиэтиленовый оосуд о 

хорошо завинчивающейся крышкой, предварительно дважды сполоснув 

этот сосуд приготовленным раствором. Проверка концентрации р аот- 

ворэ не требуется, если кремнефторид имел квалификацию ч .д .а  
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и бил п^-росутен перед взятием навеоки при 1 1 0 %  в  течение ч а са . 

Раствор устойчив. Хранить его  следует в  полиэтиленовом сосуде 

с хорошо завинчивающейся крышкой.

4 . 3 . 2 .  Для приготввдения стандартного раствора, содержаще­

го 10 мг/да3 кремниевой киолоты в  пересчете на 3iOt , воли 

пользуются раствором, приготовленным из кремнекислого натрия, 

отбирают пипеткой объем основного раствора, .равный 1 0 :  (Л-О.) 
вливают в  мерную колбу вместимостью I  да3 , доливают до метки 

очищенной водой и тщательно перемешивают.

4 . 3 . 3 .  Боли пользуются раствором, приготовленным из крем ве- 

Фторида натрия, то для получения стандартного раствора концент­

рацией 10 мг/да3 отбирают пипеткой 10 см3 этого  р аствор а, поме­

щают в  мерную колбу вместимостью I  дм9 , очищенной водой доводят 

объем жидкости до метки и тщательно перемешивают. Раствор крем­

ниевой кислоты может храниться в  хорошо закупоренном полиэтиле­

новом сосуде 1 0 -1 5  су то к .

4 . 3 . 4 .  Стандартный раствор, содержащий I  мг/да3 кремниевой 

кислоты готовят разбавлением точно в  десять раз стандартного 

раствора, содержащего 10 мг/да3 кремниевой кислоты. Разбавление 

осуществляют очищенной водой. Раствор пригоден лишь в  день 

приготовления.

4 . 4 .  П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н о г о

г р а ф и к а

4 . 4 . 1 .  В пять мерных колб вместимостью по 50 см3 вводят 

различные объемы 2 ,5 ,1 0 ,1 5 ,2 0  см3 стандартного р аствор а, со­

держащего 10  мг/дм3 кремниевой кислоты ( п .4 .3 .2  или п . 4 . 3 . 3 ) .

Эти количества соответствую т 2 0 , 50 , 10 0 , 1 5 0 , 200 мкг кремние-
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вой к но хоты в  каждой колбе. Очшцеыной водой доводке объем

жидкости в колбах примерно до 40 см3 , приливают по 5 см3 моляб- 

датного раствора и по I  см3 раствора серной кислоты 5 молярной 

концентрации, хорошо перемешивают, доводят объем жидкооти до 

метки очищенной водой и еще раз хорошо перемешивают. Получается 

серия окрашенных в  желтый цвет р аствор ов.

Одновременно готовят 3 - 4  контрольных раствора т е х  же реак­

ти вов, но без стандартного раствора кремниевой киолотн. Через 

5 -7  минут изменяют оптическую плотность ( й к )  на фотокодори- 

метре со  светофильтрами областью аветопропускания 40 0  ш  в  кю­

в е т а х  50 или 100 мм, сравнивая о дистиллированной водой. Из по­

лученных результатов составляют среднее арифметическое (Як )  
Также измеряют оптическую плотность каждого окрашенного стандарт­

ного раотвора (й  )  также в  сравнении с дистиллированной во­

дой .

4 . 4 . 2 .  По экспериментальным данным, полученным по п .4 .4 .1 ,  

строят график, которым пользуются при анализе проб, полученных

по п .3 .2 .

По оси абсцисс откладывают количества введенной кремние­

вой кислоты, м кг, а по оси ординат -  соответствующие этим ко­

личествам кремниевой кислоты значения оптической плотности {# ) 
минус контрольные значения 1Ак ) , т . е .  величины (Й~ЙК )
По точкам проводят прямую методом наименьших квадратов по при­

ложению А ОСТ 3 4 * 7 0 -9 5 8 .3 -8 8 .

Допуокается вычисление результатов о помощью множителя, 

который является оредним арифметическим значением из величин, 

определенных по формуле
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с (2)

где С -  количество кремниевой ки слом  в  пробе, ы кг;

/9 -  соответствующая этапу количеству оптичесхея 

плотность;

д  -  среднеарифметическое значение оптической плот-' 

ностж контрольных растворов.

4 . 5 .  П р о в е д е н и е  а н а л и з а

4 . 5 . 1 .  В мерную колбу вместимостью 50 ом3 вливают 40  см3 

анализируемой воды, приливают 5 ом3 молибдатного раствора и

I  см3 раствора серной кислоты 5 молярной концентрации, интен­

сивно перемешивают, доливают очищенной водой до метки, еще раз 

хорошо перемешивают и через 5 -7  минут измеряют оптическую плот­

ность жидкости ( 4  )  на фотоколориметре со  светофильтрами 

областью светопропускания 400  нм в  сравнении с дистиллирован­

ной водой.

4 . 6 .  О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в

4 . 6 . 1 .  Пользуясь градуировочным графиком, получают содер­

жание кремниевой кислоты в  колориметрируемой пробе. £ д я  этого 

из оптической плотности раствора пробы (Ал )  вычитают оптичес­

кую плотность контрольной пробы М к )  .  Полученную разность

(А -  Я к ) находят на оси ординат графика; далее находят отве­

чающую этой разности концентрацию кремниевой кислоты в пробе 

по оси абсцисс (С ^ ), м кг.

Содержание кремниевой кислоты (JiOx ) в  микрограммах 

на дециметр кубический получают по формуле
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(3)

где У  -  объем пробы воды, отобранной для анализа, ом8 ; 

Ср -  оодержание кремниевой виодогы в  пробе, мкг,

получаемое по градуировочному графику.

4 . 6 .2 .  Допустимые погрешности результата определения крем­

ниевой кислоты этим методом о доверительной вероятностью

Р = 0 ,9 5  указаны в  таблице I .

Таблица I

Содержание креынекислоты

в  пробе, мкг 1 2 ,0  2 5 ,0  5 0 ,0  1 0 0 ,0  2 0 0 ,0

Погрешность опреде­

ления, % 25 20 15 10 5

4 . 6 .3 .  Результаты определений округляют до сотнг долей .

4 . 6 .4 .  Форма журнала записи результатов приведена в  прило­

жении Б ОСТ 3 4 -7 0 -9 5 3 .3 -8 8 .

4 .7 .  Т о ч н о с т ь  м е т о д а

4 . 7 .1 .  Сходимоогь

Два результата определений, полученные в  одной лаборатории, 

одним исполнителем, на одном оборудовании, на одной пробе 

признаются достоверными (с  доверительной вероятностью 1 = 0 ,9 5 ) ,  

волн расхождение между ними не превышает 0 ,0 0 5  показаний шкалы 

оптической плотности прибора.
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4 . 7 . 2 .  Вое производимооть

Средние результата двух испытаний, подученные в  разных 

лабораториях, на одной пробе, двумя исполнителями, признаются 

достоверными (о доверительной вероятностью А = 0 ,9 5 ) ,  воли 

расхождение между ними не превышает 0 ,0 1  показаний шкала опти­

ческой плотности прибора.

5 .  ОПРЕДЕЛЕНИЕ КВДИНИЕВОЙ КИСЛОТЫ ПО СИНЕМУ 

КГИОТйШИЕДЕНОВОМУ КОМПЛЕКСУ

5 . 1 .  Метод применяется для определения кремниевой кислоты 

в  водах, содержащих менее 0 ,3  мг/ды3 кремниевой кислоты: в  пи­

тательной и составляющих ее конденсатах, в  обессоленной во д е,

в  конденсате пара и котловых вод ах.

С у щ н о с т ь  м е т о д а  состоит во в з  а им оде йо твии 

соединений кремниевой кислоты с молибденов окис дым аммонием о 

образованием окрашенных в  желтый цвет комплексной кремнемолибде- 

новой гетерополикиолоты и восстановлением ее до соединения, име­

ющего синюю окраску, и измерении оптической плотности этих раст­

во р о в . Ч увствительность метода -  0 ,2  мкг в  пробе.

5 . 2 .  П р и г о т о в л е н и е  р а б о ч и х

р а с т в  о р о в

5 . 2 . 1 .  Растворы для восстановления. Для их приготовления 

применяют смесь метола с оульфитом натрия или раствор хлорио- 

того  олова.

5 . 2 . 1 . 1 .  Раствор метола с сульфитом натрия. Растворяют 

10 г  метола и 80 г  сульфита натрия в  800 см3 очищенной воды
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при нагревании до примерно 5 0 % . Жидкость интенсивно перемеши­

вают и фильтруют в  мерную колбу вместимостью I  дм3 и доливают 

до метки очищенной водой. Реактив пригоден в  течение 1 5 -2 0  су ­

т о к . Хранить его  следует в  полиэтиленовом сосуде с хорошо закры­

вающейся навинчивающейся крышкой.

5 . 2 . 1 . 2 .  Раствор хлористого о лова. Растворяют 2 , 5  г  в  

100 см3 чистого глицерина в  фарворовой чашке, при нагревании

на водяной бане хлорида олова - 2 Ht O J  . Для уско­

рения растворения кристаллы хлорида олова раотирают стеклянной 

палочкой. Глицериновый раствор устойчив против окисления, хра­

нить е го  следует в  стеклянном сосуд е вместимостью 150 см3 .

5 . 2 . 2 .  Раствор щавелевой кислоты о массовой долей bf>. 
Растворяют 5 г кристаллической щавелевой кислоты в  9 5  см3 очи­

щенной воды. Хранят раствор в  полиэтиленовом сосуде с хорошо 

закрывающейся крышкой. Реактив устойчив, но иногда в  нем могут 

р азви ваться  биологические образования (возникают полупрозрачные 

комочки или хлопья). Если фильтрованием не удается освободить 

раствор от этих образований, то следует приготовить свехий 

реакти в, а посуду тщательно вымыть.

5 . 2 . 3 .  Раствор серной кислоты пршерно 0 ,5  м . Готовят, 

смешивая в стеклянном стакане 3 0  см3 концентрированной серной 

кислоты с 400 см3 очищенной воды, раствор переливают в  мерную 

колбу вместимостью I  дм3 , доливают очищенной водой до метки, 

перемешивают и переливают в  склянку о пришлифованной стеклянной 

пробкой. Раствор вполне устойчив.
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5 . 8 .  П о с т р о е н и е  г р а д у и р о в о ч н ы х  

г р а ф и к  о в

5 .3  Д .  Построение градуировочного графика с ыегол-оулвфит- 

ным раствором.

В пять мерных колб вместимостью по 50 см3 вводит пипеткой

1 . 2 . 3 . 5 . 1 0  см3 стандартного раствора, содержащего I  мг/да3 

кремниевой кисаоты . Это соо тветствует содержанию кремниевой 

кислоты в  пробах 1 , 2 ,3 , 5 ,1 0  м кг. Затем во вое колбы вливают 

очищенную воду до общего объема 3 0  ом3 , по 2  см3 молибдат ног о 

раотвора в  по 5  ом3 серной киоаоты 0 , 5  м концентрации. Жидкость 

перемешивают и через 5 мин добавляют в  каждую колбу по 2  ом3 

восстанавливающего метол-оудьфитного раотвора, перемешивают, 

доливают очищенной водой до метки и тщательно перемешивают. 

Получается серия окрашенных в  синий цвет растворов.

Одновременно готовят 3 - 4  контрольные пробы тех  же реакти­

в о в , но без стандартного р аствор а. Через 5 минут измеряют опти­

ческую плотность (А к )  контрольных проб в  кюветах длиной 

50 мм со  светофильтрами областью светопропуокаяия 750  ш ,  ср ав­

нивая с дистиллированной водой. Из полученных р езультатов коло- 

риметрнровання контрольных проб получают среднее арифметическое. 

Также измеряют оптическую плотность (А )  каждого окрашенного 

стандартного раствора в  сравнения о дистиллированной водой.

5 . 3 . 2 .  Построение градуировочного графика о раствором 

хлористого олова.

В несколько мерных колб вместимостью по 50 оы3 вводят

1 . 2 .3 . 5 .1 0  см3 стандартного раствора, содержащего I  мг/дм3 

кремниевой кислоты, что соответствует содержанию креынекислоты
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в  пробах 1 , 2 , 3 , 5 , 1 0  м к г . З а т ек  во  вое колбы вллваюг очищенную 

воду до  общего объема 20 см3 , по 2 ом3 молибдагного раствора в  

по 5  см3 серной кислоты 0 , 5  м . конпентрации. Жидкость перемеши­

вают и через 5  мин добавляют в  каждую по 10  см3 5  м концентра­

ции серной кислоты и по 5 капель раствора хлористого олова, до­

ливают до метки очищенной водой и тщательно перемешивают. Полу­

ч а ется  серия окрашенных в синий цвет р аство р о в . Одновременно 

го товят 3 - 4  контрольных раствора т е х  же р еакти вов, но без стан ­

дартного раствора кремниевой кислоты . Через 5 мин измеряют оп­

тическую плотность {Лt )  контрольных раатворов на фотоколо­

риметре со  светофильтром о областью оветопропуокания 750 нм, 

сравнивая о дистиллированной водой . Из полученных р езультатов 

вычисляют среднее арифметическое значение I йк ) • Также измеря­

ют оптическую плотность ( й )  каждого окрашенного стан дар т­

ного раствора в  сравнении с дистиллированной водой.

5 . 3 .2 а .  Построение градуировочного графика с щавелевой 

киодотой.

В пять мерных колб вместимостью 50 см3 вводят пипеткой

1 , 2 , 3 , 5 , 1 0  см3 стандартного р аствор а, содержащего I  мг/дмэ 

кремниевой кислоты, что со о т в е т ст в у е т  1 , 2 , 3 , 5  и 10 мкг в  пробе. 

Затем  во  все  колбы вливают очищенную воду до общего объема 

3 0  ом3 , по 2 см3 молибдатного раствора и по 5 см3 раствора 

серной кислоты о , 5 молярной концентрации, жидкости перемешивают 

и вливают по 3  см3 щавелевой кислоты, и вновь перемешивают.

Через 5 мин добавляют в  каждую колбу по 5 капель хлористого 

олова или по 2 ом3 метол-сулвф игного раствора, перемешивают, 

доливают очищенной водой до метки и тщательно перемешивают.
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Одновременно го товят 3 - 4  контрольные пробы тех  же р еакти во в , 

но без стандартного р а ство р а . Через 5  минут измеряют оптическую 

плотность ( контрольных проб и каждого окрашенного стан­

дартн ого раствора ( Д )  в  кю ветах 100 или 50 мм с о  светоф ильт­

рами областью оветопропускания 7 5 0  нм, сравнивая о очищенной 

вод ой .

5 . 3 . 3 .  По экспериментальным данным, полученным по п .5 . 3 . 1 :  

п . 5 . 3 . 2  и п . 5 . 3 . 2 а , стр оят градуировочные графики, которыми 

пользую тся при анализе проб. По оси абсцисс откладывают к о л и - 

ч е ст в а  введенной кремниевой кислоты, м кг, а по оси ординат -  

соответствующ ие этим количествам значения оптичеокой плотности 

ffij минус контрольные значения ( , г . е .  величины(4-Аг).

По точкам проводят прямую методом наименьших квадр атов по 

приложению А ОСТ 3 4 - 7 0 - 9 5 3 .3 - 8 8 .

Д опускаетоя вычисление результатов с помощью множителя, 

который я в л я е т ся  средним арифметическим из величин, определен­

ных по формуле

С

л-**

5 . 4 .  П р о в е д е н и е  а н а л и з а

5 . 4 . 1 .  При анализе во д  о содержанием кремниевой кислоты 

менее 50 мкг/дмэ н ельзя  пренебрегать загрязненностью  реактивов 

и очищенной воды соединениями кремния. Для проверки чистоты 

эти х объектов и последующего введения поправок в  д в у х  колбах 

го товят раотворы, вводя в  них реактивы и очищенную воду в  

соо тветстви и  с таблицей 2 .
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Табднщ  2

Вводимый раствор» см3 Первая колба Вторая колба

Очищенная вода 3 0 3 0

Раствор молибдата аммония 2 4

Раствор оерной кислоты 0 ,5  мо­
лярной концентрации 5 10

Раствор мстол-сульфитный 2 4

Очищенной воды до объема 50 50

Очищенная вода 20 20

Раствор молибдата аммония 2 4

Раствор серной кислоты 0 ,5  мо­
лярной концентрации 5 10

Раствор оерной кислоты 5 моляр­
ной концентрации 10 10

Раствор хлористого олова, капли 5 5

Очищенной воды до объема 50 50

В зависимости от применяемого раотвора для восстановления 

сначала вво д я ! 3 0  или 20 см3 очищенной воды, затем  раствор мо­

либдата аммония, раствор серной кислоты 0 , 5  молярной концентра­

ции и смесь хорошо перемешивают. Через 5  мин вводят м етол-суль- 

фитный раствор, а при применении хлористого олова вначале в в о ­

дят раствор серной кислоты 5 молярной концентрации, а затем  

хлористое олово и доливают колбы очищенной водой до метки, пе­

ремешивают и через 5 мин колориметрируют в  кюветах длиной 100 

или 50 мм, пользуясь светофильтрами о областью светопропускания 

7 5 0  нм. В качестве раствора сравнения применяют дистиллирован­

ную воду без реактивов. Оптическая плотность первой колбы (At )
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соо тветству ет  содержанию кремниевой кислоты в  4 2  ом3 очищенной 

воды и в  реакти вах; окраска второй колбы (Дг )  отвечает содер­

жанию кремниевой кислоты в  несколько меньшем количестве очищен­

ной воды и в  удвоенном количестве реактивов. Для большей надеж­

ное ги повторяют определения (P t )  и (йх )  . Обозначая условно 

кремнесодержание реактивов через fP )  , а содержание кремниевой 

кислоты в  воде через ( В)  получаем й( -  8+ Р  и Pg s в+ Я Р  
Отсюда загрязненность очищенной воды оценивается разностью

в  =  г л ,  -4  ( s j
Эта разность не должна превышать 0 .0 0 5 »  в  этом случае очищенная 

вода пригодна для определения содержания кремниевой кислоты. 

Кремнесодержание реактивов оценивается разностью

(б)
Эта разность характеризует содержание кремния в  порции реакти­

в о в ; она не должна превышать 0 ,0 1 .  Подобную проверку следует 

проводить при смене реактивов или очищенной воды. Воли вода или 

реактивы не удовлетворяют вышеуказанным условиям, то ими п ользо­

ва т ь ся  при определении содержаний кремниевой кислоты менее 

50 мкг/дм3 не сл ед у ет .

5 . 4 . 2 .  В  мерную колбу вместимостью 5 0 -ом3 вводят 40  ом3 

анализируемой воды, 2 ом3 раствора молибдата аммония и 5 см3 

раствора серной кислоты 5  молярной концентрации. Смесь хорошо 

перемешивают и через 5 мин вводят 2 см3 метол-сулвритного раст­

вор а. При применении хлористого олова в  качестве раствора для 

восстановления в  мерную колбу вместимостью 50 см3 вводят 2 5  см3 

анализируемой воды, 2 см3 раствора молибдата аммония; 5 см3 

серной кислоты 0 , 5  молярной концентрации, смесь перемешивают, 

через 5 мин добавляют 5 см3 серной кислоты 5 молярной концентра
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щ и  и 5 капель хлористого олова. Перемешав видаость, доводах 

объем в  колбе до метки очищенной водой и через 5 мин измеряют 

оптическую плотность растворов (Ах )  в  кювете длиной 100 

иди 50 мм, пользуясь светофильтрами о областью светопропускания 

750 нм, сравнивая о дистиллированной водой.

5 .4 .3 .  В котловых водах присутствуют фосфаты, которые ме­

шают определению кремниевой кислоты, поэтому фосфорно-молибде­

новый комплекс необходимо разрушить щавелевой кислотой. Для 

этого  в  мерную колбу вместимоотыо 50 ом8 вводят отмеренное ко­

личество анализируемой воды, но не более 25 ом3 , очищенной во­

дой доводят объем до 25 ом8 , приливают 2 ом8 раогвора молибдата 

аммония и 0 ,5  ом8 раствора серной кислоты 5 молярной концентра­

ции. Перемешав мцдкооть через 5  мин порциями примерно по 

0 ,5 - 1 ,0  см3 добавляют Зом3 раствора щавелевой киолоты, после 

каждой порции тщательно перемешивая киддооть. Затем приливают 

восстановитель: 5 капель раотвора хлористого олова или 2 см8 

метол-су лафитного раотвора, доливают очищенной водой до метки, 

интенсивно перемешивают жидкость и через .5  мин измеряют опти­

ческую плотность раствора (йл ) на фотоколоряметре в  кювете 

длиной 100 или 50 мм, со  светофильтрами о областью овегопропуо- 

кания 750 нм, сравнивая с дистиллированной водой.

5 . 5 .  О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в

5 .5 .1 .  Пользуясь градуировочным графиком, получают содер­

жание кремниевой кислоты в  колориметрируемой пробе. Для этого 

из оптической плотности раствора пробы (Ах )  вычитают оптичес­

кую плотноотъ контрольной пробы (Ак !  . Полученные разности 

(А - й  )  ивхОДЯ* ао ° ° а  ординат графика. Далее находят отвечаю-
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щуп этой р а зн о е »  концентрацию кремниевой кислоты в пробе по 

оси абсцисс (Ср) м кг.

Содержание кремниевой кислоты (& Q  )  в  микрограммах на 

кубический дециметр получают по формуле

W -
CpfOOO

где V -  объем пробы воды, отобранной для анализа, ом9 ;

Ср -  о одержание кремниевой кислоты в  пробе, м кг, 

получаемое по градуировочному графику.

5 . 5 .2 .  Допустимые погрешности результатов определения 

кремниевой кислоты этими методами о доверительной вероятностью 

/>=0,95 указаны в  таблице з .

Таблица 3

Содеркание кремниевой

кислота в  пробе, мкг_______  1 ,0  2 ,0  5 ,0  1 0 ,0

Погрешность определе­

ния, % 10 7  5 3

5 . 5 .3 .  Результаты определений округляют до оотнх долей.

5 . 5 .4 .  Форма журнала записи результатов анализа приведена 

в  приложении Б ОСТ 3 4 -7 0 -9 5 3 .3 -8 8 .

5 . 6 .  Точность метода по п .4 .7 .
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