Модуль А Содержание свободной углекислоты в пробах питьевых и природных вод титриметрическим и потенциометрическим методами
Метод определения содержания свободной углекислоты включает три этапа:
1) определение общей кислотности;
2) определение свободной кислотности;
3) определение кислотности, обусловленной слабыми нелетучими кислотами.
[bookmark: i63620]1. Средства измерений, вспомогательное оборудование, реактивы, материалы
Бюретка 25 см3
Пипетки 100,00; 10,00 см3
Дозатор 1-10 мл
Электроплитка 
Колбы конические вместимостью 250 см3.	
Стаканы химические 
Натрия гидроокись 0,1н
Соляная кислота 0,1н
Фенолфталеин (индикатор), 
Метиловый оранжевый (индикатор)
Мерный цилиндр вместимостью 100 см3
Воронки стеклянные
Колба мерная 1 дм3
[bookmark: i94098]2 Подготовка к выполнению измерений
2.2 Установление поправочных коэффициентов растворов гидроксида натрия
В коническую колбу вместимостью 250 см3 наливают 70 ÷ 80 см3 дистиллированной воды, 10 см3 соляной кислоты (VHCL), см3, добавляют 3 - 5 капель раствора фенолфталеина и титруют раствором гидроксида натрия, (VNaOH), см3, до бледно-розового окрашивания, не исчезающего в течение 10 ÷ 30 с. Титрование, повторяют 3 раза. Из полученных результатов берут среднее. Поправочный коэффициент раствора гидроксида натрия вычисляют по формуле:

[bookmark: i163972][bookmark: i174584]Значение поправочного коэффициента должно быть равным (1,00 ± 0,03). Если поправочный коэффициент выходит из указанных пределов, то раствор гидроксида натрия, соответственно, укрепляют или разбавляют. 
3. Выполнение измерений
3.1 Определение общей кислотности
В коническую колбу вместимостью 250 см3 помещают пипеткой 100 см3 исследуемой пробы, добавляют 5 ÷ 10 капель раствора фенолфталеина и титруют раствором гидроксида натрия, до появления слабо розовой окраски, не исчезающей в течение 2 ÷ 3 мин.
Если при добавлении фенолфталеина к исследуемой пробе раствор сразу приобретает розовую окраску, отмечают, что углекислота отсутствует.
При повторном определение общей кислотности повторяют следующим образом: в коническую колбу вместимостью 250 см3 помещают 5 ÷ 10 капель раствора фенолфталеина, почти весь объем титрованного раствора гидроксида натрия, затем 100 см3 исследуемой пробы, после чего дотитровывают по каплям до устойчивого розового окрашивания.
[bookmark: i185300]3.2 Определение свободной кислотности
В коническую колбу вместимостью 250 см3 помещают пипеткой 100 см3 исследуемой воды, добавляют 3 капли раствора метилового оранжевого и титруют раствором гидроксида натрия, до перехода окраски в золотисто-розовую.
Если при добавлении раствора метилового оранжевого к исследуемой пробе раствор становится желтым, отмечают, что свободная кислотность отсутствует (значение содержания свободной кислотности равно нулю).

3.3 Определение кислотности, обусловленной слабыми нелетучими кислотами
[bookmark: i191759]Оттитрованную по 3.2 пробу воды кипятят в течение 2 мин для удаления свободной двуокиси углерода, быстро охлаждают, добавляют 5 ÷ 10 капель раствора фенолфталеина и титруют раствором гидроксида натрия, до появления устойчивого слабо-розового окрашивания. 
[bookmark: i202467]4. Вычисление результатов измерений
4.1 Значение общей кислотности, соб ммоль/дм3, вычисляют по формуле:
,
где С - молярная концентрация раствора гидроксида натрия, моль/дм3;
     K - поправочный коэффициент раствора гидроксида натрия;
     VToб - объем раствора гидроксида натрия, пошедшего на титрование, см3;
     1000 - коэффициент массового пересчета;
     V - объем пробы, взятой для определения, см3.
4.2 Значение свободной кислотности, ссв, ммоль/дм3, вычисляют по формуле:
,
где С - молярная концентрация раствора гидроксида натрия, моль/дм3;
     K - поправочный коэффициент раствора гидроксида натрия;
     VTcв - объем раствора гидроксида натрия, пошедшего на титрование, см3;
     1000 - коэффициент массового пересчета;
     V - объем пробы, взятой для определения, см3.
4.3 Значение кислотности, обусловленной слабыми нелетучими кислотами, сснк, ммоль/дм3, вычисляют по формуле:
,
где С - молярная концентрация раствора гидроксида натрия, моль/дм3;
     K - поправочный коэффициент раствора гидроксида натрия;
     VTснк - объем раствора гидроксида натрия, пошедшего на титрование, см3;
     1000 - коэффициент массового пересчета;
     V - объем пробы, взятой для определения, см3.
4.4 Значение содержания свободной углекислоты, у, мг/дм3, вычисляют по формуле:
,
где 44 - коэффициент пересчета.
4.5 При проверки приемлемости результатов измерения в условиях повторяемости получают два результата измерений содержания свободной углекислоты в пробах природных и питьевых вод по разделу 3 в условиях повторяемости.
[bookmark: i213651]Проверяют приемлемость результатов измерений, сравнивания расхождение между ними с пределом повторяемости (r для n = 2, таблица 1). Если полученное значение расхождения не превышает предела повторяемости, то за результат измерений содержания свободной углекислоты в пробе принимают среднее из двух полученных значений. 
[bookmark: i222572]5. Оформление и представление результатов измерений
Проверка на сходимость результатов
  r
Результаты измерений содержания свободной углекислоты в анализируемой пробе представляют в виде:
Уср ± ∆, мг/дм3,
где ∆ - погрешность измерения
,
Где ẟ – стандартное отклонение повторяемости % из таблицы 1.
[bookmark: i245652]Таблица 1
	Диапазон измерений содержания свободной углекислоты, мг/дм3
	Стандартное отклонение повторяемости ẟ,%
	Предел повторяемости r.%
(n=2) 
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