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Определение концентрации растворенного кислорода (РК)
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Общие сведения
Растворенный кислород (РК) является важнейшим условием существования жизни в воде. Его концентрация зависит от: температуры (О2  легче растворяется в холодной воде); давления; скорости течения (ветровая стагнация); глубины.

Сущность метода. В ходе анализа воды определяют концентрацию РК в мг/л и степень насыщения им воды в процентах по отношению к равновесному содержанию при данных температуре и атмосферном давлении. Определение концентрации РК (КРК) в воде проводится методом йодометрического титрования (метод Винклера). Метод определения КРК основан на способности гидроксида марганца (II) окисляться в щелочной среде до гидроксида марганца (IV), количественно связывая при этом растворенный в воде кислород и, тем самым, фиксируя его в пробе. В кислой среде гидроксид марганца (IV) снова переходит в двухвалентное состояние, окисляя при этом эквивалентное связанному кислороду количество йода. Выделившийся йод оттитровывают раствором тиосульфата натрия в присутствии крахмала в качестве индикатора.

Цель работы: Освоить методику измерения концентрации растворенного кислорода. Провести мониторинг суточных изменений этого показателя.
Реактивы и оборудование: растворы соли марганца (II), серной кислоты (1:2), тиосульфата натрия (0,02 экв/л), крахмала (0,5 %), йодида калия (щелочной). Барометр, груша резиновая или мед. шприц, колба коническая объёмом 250-300 мл, склянка кислородная калиброванная (100-200 мл) с пробкой, мешалка известного объёма, пипетки мерные на 1 мл и 10 мл, термометр с ценой деления не более 0,5ОС, поддон.

(Всё оборудование и реактивы, используемые для исследований, входят в состав измерительного комплекта-лаборатории «Растворённый кислород» (комплект- лаборатория производства НПО «Крисмас»).
Порядок выполнения работы
1. Возьмите пробу анализируемой воды. Для этого:

· измерьте температуру воды в водоеме и атмосферное давление.

· налейте воду из водоема в склянку с мешалкой, заполняя водой весь объем склянки;
· закройте склянку пробкой так, чтобы внутри не осталось пузырьков воздуха;

· как можно быстрее произведите анализ пробы (необходимо избегать контакта воды с воздухом до фиксации кислорода).

2. Добавьте в склянку 1 мл раствора соли марганца (II), 1 мл щелочного раствора KI и 1-2 капли сульфаминовой кислоты для фиксации кислорода в пробе.
3. Добавьте пипеткой серную кислоту до растворения выпавшего осадка гидроксида марганца (IV).

4. Перелейте содержимое склянки в коническую колбу на 250 мл.
5. Добавляйте из мерной пипетки раствор тиосульфата натрия до изменения окраски с бурой на слабо желтую (тиосульфат натрия связывает свободный йод).

6. Добавьте в раствор 2-3 капли раствора крахмала.

7. Продолжайте титровать раствором тиосульфата натрия  до полного обесцвечивания раствора  в точке эквивалентности.

8. Определите общий объем раствора тиосульфата натрия, затраченный на титрование.

9. Рассчитайте концентрацию растворенного кислорода по формуле:
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где 8 – эквивалентная масса кислорода,
СТ  – концентрация стандартного раствора тиосульфата натрия, г-экв/л

VТ – общий объем раствора тиосульфата  натрия, затраченный на титрование до и после добавления крахмала, мл

V – внутренний объем калиброванной кислородной склянки с пробкой, мл

V1 – суммарный объем растворов хлорида марганца и йодида калия (добавленных для фиксации кислорода) и мешалки, мл

1000 – коэффициент пересчета из г/л в мг/л.
10. Рассчитайте степень насыщения воды кислородом (R) в % с учётом фактической величины атмосферного давления по формуле:
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где 100 - коэффициент пересчёта единиц измерения из мг/л в %;

760 - нормальное атмосферное давление, мм рт. ст.;

Сн – величина концентрации насыщенного раствора кислорода для условий отбора (справочная величина);

p - фактическая величина атмосферного давления в момент отбора пробы (при отсутствии данных об атмосферном давлении в момент отбора допускается его принимать равным нормальному, т.е. 760 мм рт. ст.).
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