

Отбор пробы воды является важной частью ее анализа, необходимым условием получения правильных результатов. Ошибки, возникающие из-за неправильного отбора проб, в дальнейшем исправить невозможно. Особую трудность вызывает отбор представительной пробы, состав которой  соответствует составу анализируемого объекта. Реально отобранные для анализа пробы  по составу  в большей или меньшей степени отличаются  от  анализируемого объекта, что и является основной причиной  погрешностей анализа. Условия, которые следует соблюдать при отборе проб, настолько разнообразны, что нельзя дать подробных рекомендаций для всех случаев в соответствии со всеми требованиями. В конкретных условиях следует руководствоваться  целями исследования и общими принципами, регламентирующими отбор проб воды для анализов из различных водоисточников.


                                         Схема процесса пробоотбора





















Место для отбора пробы выбирают в соответствии с целями анализа и с учетом всех обстоятельств, которые могли бы оказать влияние на состав взятой пробы. Так, при отборе проб поверхностных и подземных вод необходимо внимательно обследовать все источники поступления воды в водоем, выявить возможные источники загрязнения водоема. Место для отбора проб сточных вод выбирают только после подробного ознакомления с технологией производства, расположением цехов, системой канализации, назначением и работой отдельных элементов станции очистки и т.д. 

В соответствии с целями анализа проводят разовый или серийный отбор проб. При разовом отборе пробу берут один раз в определенном месте и рассматривают результаты одного анализа. Этот способ применяется в редких случаях, когда результатов единичного анализа достаточно для суждения о качестве исследуемой воды (например, при постоянстве состава воды, как это наблюдается для глубинных грунтовых вод). В большинстве случаев состав воды изменяется в зависимости от места и времени отбора пробы, в этих случаях проводят серийный отбор проб. При анализе серии взятых проб определяется изменение содержания отдельных компонентов с учетом места, времени отбора или обоих этих факторов. Полученные результаты обрабатываются статистически. Типичным примером серийного отбора проб является зональный отбор. Пробы отбирают с различной глубины по выбранному створу водохранилища, озера, пруда и т.д. Другой распространенный тип серийного отбора проб – отбор через определенные промежутки времени, позволяющий следить за изменением качества воды во времени или же в зависимости от ее расхода. При этом можно получить сведения о сезонных или дневных изменениях качества воды. 

Различают два основных вида проб: простую и смешанную. Простую пробу получают путем однократного отбора всего требуемого количества воды. Анализ простой пробы дает сведения о составе воды в данный момент в данном месте. Смешанную пробу получают, сливая простые пробы, взятые в одном и том же месте через определенные промежутки времени или отобранные одновременно в различных местах обследуемого объекта. Эта проба характеризует средний состав воды исследуемого объекта или средний состав за определенный период времени (за час, смену, день и т.д.), или, наконец, средний состав с учетом как места, так и времени. Смешанную пробу нельзя отбирать за период больше одних суток. При необходимости более длительного хранения пробу консервируют. Смешанную пробу нельзя использовать для определения тех компонентов и характеристик воды, которые легко изменяются со временем (растворенные газы, pH и т.д.). Эти определения проводят в каждой составляющей пробы отдельно. 

Количество пробы, которое необходимо отобрать, зависит от числа определяемых компонентов. Чаще всего, это 1-2л воды. 

В качестве сосудов для отбора и хранения проб обычно используют бутыли из химически стойкого стекла. Закрывают их резиновыми или стеклянными притертыми пробками. В специальных случаях используют полиэтиленовые бутыли или термосы. Посуда должна быть тщательно вымыта, обезжирена и высушена. 

Влияние материала лабораторной посуды на состав пробы. Материалы, из которых изготовлена лабораторная посуда, могут быть не только источниками загрязнений, но и причиной уменьшения концентрации определяемых компонент в анализируемой пробе воды. 

Стекло. Различные сорта стекла отличаются друг от друга по составу и химической стойкости. Стекло немного растворимо в воде, полученные растворы имеют слабую щелочную реакцию главным образом за счет содержания гидроксидов калия и натрия. Вода при 180С выщелачивает за 7 дней из лучших сортов стекла до 70 мг Na2O с 1 м2 поверхности, с повышением температуры эта величина существенно увеличивается. Наибольшей щелочностью характеризуются обычные сорта лабораторного стекла, меньшей щелочностью – стекло пирекс. В водные  растворы в небольших количествах могут  переходить химические элементы, входящие в состав стекла: кремний, бор, кальций, железо и др. 

Химический состав стекла лабораторной посуды,%

Сорт            SiO2      B2O3    Al2O3      Na2O       K2O       CaO       MgO      MnO      ZnO      As2O3
               №23             68,6        2,5      3,89         9,7           6,1          8,4        0,8             -            -            - 

             пирекс           80,5       12,0     2,0           4,0           1,0           0,5         -               -            -            -

            кварцевое      99,91         -       0,01       0,04          0,03           -         0,01           -             -            -

Таким образом, растворимость стекла может быть причиной увеличения концентрации натрия, калия, кальция, железа и др. в анализируемой пробе. Согласно ГОСТ 9111-59,  при кипячении в течение 3 часов с 2н. раствором гидроксида натрия даже в случае химически стойкого стекла допускается потеря 0,06 г стекла на каждые 100 см2 его поверхности. 

Под действием воды происходит гидролиз силикатов с образованием коллоидной кремниевой кислоты, образующей на поверхности стекла плотную пленку, затрудняющую дальнейшее растворение стекла.  Поэтому для уменьшения загрязнения  проб вследствие растворения стекла рекомендуется обработка стеклянных сосудов водяным паром. Однако при этом следует учитывать, что кремниевая кислота может вести себя как ионит, т.е. обмениваться катионами и анионами с раствором, находящимся в сосуде. В этом случае говорят об  адсорбции (поглощении) поверхностью стекла  растворенных веществ. Установлено, что адсорбция на стекле зависит от сорта стекла, рН раствора, концентрации раствора. В большей степени происходит адсорбция катионов, меньше – адсорбция анионов. Для  уменьшения (или предотвращения) адсорбции из разбавленных растворов на поверхности стеклянной посуды  рекомендуется использовать посуду, изготовленную из более стойких сортов стекла (пирекс, кварцевое) или проводить специальную обработку поверхности стекла. Внутреннюю поверхность стекла можно покрыть тонким слоем парафина или лучше гидрофобизировать поверхность обработкой 3%-ным раствором метилтрихлорсилана CH3SiCl3  в четыреххлористом углероде с последующим нагреванием при 1200С в течение 1 часа. 

Фторопласт-3 (полимер трифторхлорэтилена), тефлон (полимер тетрафторэтилена). Посуда из этих материалов отличается высокой химической стойкостью. Даже концентрированные кислоты и концентрированные растворы щелочей не влияют на эти материалы  в широком интервале температур и длительном воздействии. В изделиях из фторопласта-3 можно выполнять операции при температурах до 1000С, из тефлона (фторопласта-4)  - при температурах до 2500С. Химически стойкой является посуда из полиэтилена.  Однако на поверхности фторопластов и полиэтилена сорбируются некоторые катионы в заметных количествах.

Таким образом,  при  отборе и хранении проб воды из различных водоисточников полезно выполнять следующие правила:

· выбирать посуду их химически стойких материалов,

· уменьшать поверхность соприкосновения раствора с материалом посуды, для чего использовать  круглодонные колбы.

После отбора проб делается запись , в которой указывают вид и происхождение воды, точное место, день и час отбора, способ консервирования. Если анализ воды проводится не на месте отбора пробы или не в тот же день в лаборатории, то пробу консервируют. Необходимость консервирования обусловлена тем, что некоторые характеристики воды при хранении изменяются (температура, pH, содержание различных газов; некоторые вещества могут выпасть в осадок, другие, наоборот, раствориться и т.д.). В неконсервированной пробе могут также протекать различные биохимические процессы, вызванные деятельностью микроорганизмов или планктона. Для полного анализа воды следует отобрать пробу в несколько бутылей, в которые добавляют различные консервирующие вещества. В нормативных документах (ГОСТ, ИСО, МВИ и др.)определены правила и рекомендации, которые следует выполнять для получения репрезентативных проб из  различного вида водоисточников.  


Пробы из рек и водных потоков  отбирают в следующих целях: мониторинг качества  воды в бассейне реки, установление источников загрязнения, их влияния на  водные экосистемы, определение влияния вод притоков на состояние исследуемого водного потока.

                                                                                                                                                          


                                                                                                                                                                

                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                        

                                                                                                                                                                

Качество воды в реках  носит циклический характер, причем наблюдается суточная и сезонная цикличность. По этой причине ежедневные пробы следует отбирать в одно и то же время суток, а продолжительность сезонных исследований должна быть не менее года.

Пробы из озер,прудов  отбирают с теми же целями, что и пробы воды из рек. Отбор проб из озер должен быть тщательно спланирован для получения информативных достоверных данных. Озера и пруды  представляют собой, как правило, слабопроточные водоемы с малой скоростью  перемещения  различных слоев воды. Они могут иметь значительную неоднородность  свойств воды как по горизонтальным, так и по вертикальным направлениям. В больших глубоких водоемах может появляться внутренняя циркуляция воды.

Пробы воды из водопроводных сетей  проводят для определения качества воды, а также для определения источников загрязнения воды. Для получения представительной (репрезентативной)  пробы следует соблюдать  ряд правил:

· перед отбором пробы водопроводную воду спускают в течение  15 – 20 мин для того, чтобы  «ушли» накопившиеся загрязнители;

· для отбора воды не используют концевые участки водопроводных сетей, а также участки с трубами малого диаметра (менее 1,2 см);

· для отбора проб используют участки водопровода с интенсивным перемешиванием потока (краны вблизи клапанов, изгибов труб);

· при отборе проб вода должна медленно течь в пробоотборную емкость до ее переполнения.




   ТЕМА 3.  Полевые методы исследования поверхностных  и грунтовых вод.








3.1. Отбор проб воды из различных водоисточников.


3.2. Определение температуры .


3.3. Определение органолептических показателей. 


3.4. Определение рН . 


3.5. Определение некоторых компонент минерального состава.


  Консервация, транспортировка, хранение проб воды.








Основные принципы, которые необходимо соблюдать


при отборе проб:


место для отбора пробы воды должно соответствовать целям 


      анализа,


проба воды должна быть представительной пробой, 


отбор, хранение, транспортировка и работа с пробой должны проводиться так, чтобы не произошло изменений в содержании определяемых компонентов или в свойствах воды; 


объем пробы должен быть достаточным и должен  соответствовать применяемой методике анализа. 














ЭТАП 1.                            1.1.Определение целей  пробоотбора


(подготовительный)


   Санитарно-токсикологические                                                  Научно-исследовательская работа,                               


   определения    и     контроль                                                    ( определение зависимостей  типа


   качества  природных  вод                                                         «доза-эффект», биоиндикация и др.) 





                      1.2.Характеристика  водоисточников 





                                                                                                                                                                                   


           типы   водоисточников                                                    параметры  водоисточников


     


                                                                                               


   постоянный                   переменный                                   Неоднородность воды в горизонтальном   


  состав вод  (()               состав   вод                                      и   вертикальном   направлениях                                                             





   О з е р а                       Реки и   другие                                Наличие сброса загрязненных  сточных           


   и пруды                       водные потоки                                 вод (и др.  антропогенных  загрязнений), 


                                                                                                  их  возможное влияние на состав вод  


   Подземны                   Почвенно-                                         водоема, тип  загрязнения


   воды                           грунтовые  воды                         


                                                                                                 Наличие притоков, их возможное         


  Стационарные             Влажные осадки                             влияние  на состав вод   (разбавление, 


  источники                     (дождь,                                            дополнительное  загрязнение и др.)


  питьевого                       снег)                                           


  водоснабжения                                              


                                                                          








1.3. Определение  методики   отбора проб








                                                                                     ВИДЫ    ПРОБ





                    Простая  проба                                                                   Смешанная  проба





                                                                Разовый отбор проб              


               


                                                               Серийный  отбор проб                                                       


              


                       Зональный                                                                     Периодичный во времени     


       





        по горизонтальному направлению                                                   часы суток, сутки 


                                                                    


        по вертикальному направлению                                                        времена года     





        иное в соответствии с целями                                                   иное в соответствии с целями


        исследования   водоисточника                                                  исследования   водоисточника                                     





         


         ЭТАП 2.                      Отбор пробы из водоисточника





1)  подготовка емкостей          2)  подготовка                  3) отбор пробы                       4) консервация  


    для хранения проб              оборудования                 из водоисточника                           пробы





                                                                                                              (в соответствии с МВИ)


                                                                                                                                      








                                   Створ 1


                                                                           Створ 2























                                   L


                                  





                                                         h1       h2                                                         




















      Батометр – специальное устройство (емкость) для отбора проб воды.                    

















                               Отбор пробы 1


                                                                                            


                                                                                            Отбор пробы 2


                                                                                                                                     Отбор пробы 3





                                Приток





                                                            Место слияния 


                                                  вод притока с водами реки











                                                  Источник загрязнения








                                                                                                                                                                                           














                         Отбор пробы 1                       Отбор пробы 2          Отбор пробы 3


                 


    Пробы отбирают на одинаковой глубине в местах максимально бурного течения, 


    где потоки хорошо перемешиваются.                


                                                                                                                                                                                        




















   





                                   








