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ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №1

ТЕМА: Вивчення властивостей кислот, основ і солей з точки зору теорії електролітичної дисоціації.
МЕТА: Розглянути хімічні  властивості кислот, основ та солей з точки зору теорії елктролітичної дисоціації. Формувати вміння аналізувати  спостереження і робити висновки про причини спільних хімічних властивостей в класах неорганічних сполук. Удосконалювати вміння складати рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі, навики роботи з таблицею розчинності. 

ТЕОРЕТИЧНА ЧАСТИНА
1. Теорія електролітичної дисоціації.

Електролітичною дисоціацією називають розпад речовини на заряджені частинки – йони. Цей процес може відбуватися за різних умов. Так, речовини з ковалентним полярним зв’язком (кислоти) або з йонним зв’язком (луги, солі) можуть дисоціювати під впливом молекул полярного розчинника води. Нерозчинні у воді основи, як і нерозчинні солі, можуть дисоціювати при розплавленні. 

Речовини, які у розчинах або розплавах проводять електричний струм, називають електролітами.

Властивості водних розчинів електролітів пояснив у 1887 році шведський вчений Сванте Арреніус. Саме він розробив теорію електролітичної дисоціації. Її суть полягає в тому, що речовини у водних розчинах розпадаються на заряджені частинки – йони під впливом диполів  H2O (полярних молекул, що містять два полюси) води. 

Речовини з йонним типом зв’язку дисоціюють миттєво і повністю:

NaCl ↔ Na+ + Cl-,

KOH ↔ K+ + OH-,

Fe2(SO4)3 ↔ 2Fe3+ + 3SO42-.
Речовини з ковалентним полярним зв’язком дисоціюють стадійно, тому що їм необхідно поступово поляризувати зв’язки аж до повного їх розриву. Наприклад, багатоосновні кислоти:

І стадія:       Н3РО4 ↔ Н+ + Н2РО4-;

ІІ стадія:      Н2РО4- ↔ Н+ + НРО42-;

ІІІ стадія:     НРО42- ↔ Н+ + РО43-;

сумарно:      Н3РО4 ↔ 3Н+ + РО43-.

2. Властивості кислот з точки зору ТЕД.

Вивчення електролітичної дисоціації показало, що всі кислоти дисоціюють з утворенням катіонів гідрогену. Наприклад, хлоридна кислота дисоціює одразу і повністю в одну стадію, бо вона одноосновна:

HCl ↔ H+ + Cl-,

а сульфатна кислота дисоціює стадійно, оскільки вона двохосновна:

І стадія:           H2SO4 ↔ H+ + HSO4-,

ІІ стадія           HSO4- ↔ H+ + SO42-,

сумарно:         H2SO4 ↔ 2H+ + SO42-.
Таким чином, спільним для всіх кислот є те, що вони дисоціюють з утворенням катіонів гідрогену та аніонів кислотного залишку. Це й зумовлює спільні властивості кислот.

Отже, кислотами з точки зору ТЕД називають електроліти, які дисоціюють з утворенням катіонів гідрогену.

3. Властивості основ з точки зору ТЕД.

Основи теж можуть дисоціювати стадійно. Це пояснюється впливом ковалентного полярного зв’язку в гідроксильній групі. Так, натрій гідроксид, як однокислотна розчинна основа – луг дисоціює одразу й повністю:

NaOH ↔ Na+ + OH-,

а барій гідроксид як двокислотна розчинна основа – стадійно:

І стадія:                Ва(ОН)2 ↔ ВаОН+ + ОН-,

ІІ стадія:               ВаОН+  ↔  Ва+ + ОН-,

сумарно:              Ва(ОН)2 ↔ Ва2+ + 2ОН-.

Таким чином, спільним для всіх основ є те, що вони дисоціюють з утворенням катіонів металу та аніонів гідроксилу. Це й зумовлює спільні властивості основ.

Отже, основами з точки зору ТЕД називають електроліти, які дисоціюють з утворенням аніонів гідроксилу.

4. Властивості солей з точки зору ТЕД.

Усі розчинні солі при розчиненні у воді, а нерозчинні – при розплавленні дисоціюють на катіони металу та аніони кислотного залишку. Дисоціація проходить дуже швидко і практично повністю:

NaCl ↔ Na+ + Cl-,

Al2(SO4)3 ↔ 2Al3+ +3SO42-,

K2CrO4 ↔ 2K+ + CrO42-.

Таким чином, спільним для всіх солей є те, що вони дисоціюють з утворенням катіонів металу та аніонів кислотного залишку. Це й зумовлює спільні властивості солей.

Отже, солями з точки зору ТЕД називають електроліти, які дисоціюють з утворенням катіонів металу та аніонів кислотного залишку.

5. Реакції йонного обміну.

Під час взаємодії електролітів, що перебувають у водному розчині, реакції проходять між гідратованими йонами. Тому такі реакції називають реакціями йонного обміну.

Реакції йонного обміну – оборотні, тому що одночасно проходить як дисоціація речовин на йони, так і об’єднання йонів у молекули – моляризація. Тож речовини утворюються і розпадаються і в розчині встановлюється динамічна рівновага. Фактично, в розчині просто перебувають гідратовані йони і без зовнішніх впливів це може тривати як завгодно довго.

Наприклад, реакція між калій нітратом і барій гідроксидом не проходить до кінця:

2KNO3 + Ba(OH)2 ↔ 2KOH + Ba(NO3)2,

2K+ + 2NO3- + Ba2+ + 2OH- ↔ 2K+ + 2OH- + Ba2+ + 2NO3-.

До кінця такі реакції проходять за певних умов:

1) Випадає осад:
K2SO4 + Ba(OH)2 = 2KOH + BaSO4↓,

2K+ + SO42- + Ba2+ + 2OH- ↔ 2K+ + 2OH- + BaSO4↓,

Ba2+ +SO42- =  BaSO4↓.

2) Виділяється газ:
Na2CO3 + 2HCl = 2NaCl + CO2↑ + H2O,

2Na+ +  CO32- + 2H+ + 2Cl- ↔ 2Na+ + 2Cl- + CO2↑ + H2O,
CO32- + 2H+ = CO2↑ + H2O.

3) Утворюється малодисоційована речовина:

HNO3 + KOH = KNO3 + H2O,

H+ + NO3- + K+ + OH- ↔ K+ + NO3- + H2O,

H+ + OH- = H2O.
ВИКОНАННЯ РОБОТИ

ДОСЛІД 1. Взаємодія кислоти та основи.

У дві пробірки налити по 2 мл розчинів лугів (у першу – натрій гідроксиду, у другу – кальцій гідроксиду) і підфарбувати його фенолфталеїном.

? Про що свідчить малиновий колір розчину? Підтвердьте  свою думку написанням реакції дисоціації натрій гідроксиду та стадійної та сумарної дисоціації кальцій гідроксиду. 

До першої пробірки додати сульфатної кислоти, а до другої – хлоридної. 

? Чому забарвлення розчину зникло? Підтвердьте  свою думку написанням відповідних рівнянь реакцій у молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

Зробіть висновок про те, які електроліти є основами з точки зору ТЕД та яку загальну властивість основ Ви розглянули в першому досліді.

ДОСЛІД 2. Взаємодія основних оксидів та кислот.

В пробірку помістити кілька гранул купрум(ІІ) оксиду і додати 2 мл розчину сульфатної кислоти. Нагріти реакційну суміш в полум’ї спиртівки. 

? Чим пояснити появу блакитного забарвлення розчину? Підтвердьте  свою думку написанням відповідного рівняння реакції у молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

Зробіть висновок про те, з якими оксидами реагують кислоти.

ДОСЛІД 3. Взаємодія кислот і солей.

Злити в пробірки попарно по 2 мл розчинів:

1- хлоридної кислоти та аргентум нітрату;

2 – сульфатної кислоти та барій хлориду;

3 – сульфатної кислоти та натрій карбонату;

4 – хлоридної кислоти та натрій силікату.

Спостерігайте зміни, що відбуваються в пробірках.

? Чим пояснити зміни в пробірках? Напишіть рівняння відповідних реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

В п’яту пробірку помістіть шматочок крейди і додайте розчину хлоридної кислоти.

? Які зміни Ви спостерігаєте? Поясніть свої спостереження відповідними рівняннями реакцій. 

Зробіть висновок про те, за яких умов відбувається реакція між сіллю та кислотою.

 ДОСЛІД 4. Взаємодія солей малоактивних металів з гідрогенсульфідом.

У дві пробірки налити по 2 мл розчинів відповідно аргентум нітрату та плюмбум нітрату. До кожної з них додати 2 мл розчину гідрогенсульфіду.

? Які зміни Ви спостерігаєте? Поясніть свої спостереження відповідними рівняннями реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

Зробіть висновок про особливості взаємодії розчинних солей малоактивних металів з сірководнем.

ДОСЛІД 5. Взаємодія лугів і солей.

В пробірки попарно злити по 2 мл розчинів ферум(ІІІ) хлориду і натрій гідроксиду, натрій карбонату та кальцій гідроксиду.

? Які зміни Ви спостерігаєте? Поясніть свої спостереження відповідними рівняннями реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

Зробіть висновок про особливості взаємодії розчинів солей з розчинними основами – лугами.

ДОСЛІД 6. Взаємодія розчинів лугів і солей з амфотерними гідроксидами.

До 2 мл розчину алюміній хлориду додати краплинами розчин лугу. 

? Які зміни Ви спостерігаєте? Поясніть свої спостереження відповідним рівнянням реакції в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

Добутий осад розділити на 2 пробірки. В першу додати хлоридної кислоти, в другу – розчин лугу.

? Які зміни Ви спостерігаєте? Поясніть свої спостереження відповідними рівняннями реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

Зробіть висновок про особливості взаємодії амфотерних гідроксидів з кислотами та лугами.

ДОСЛІД 7. Взаємодія розчинів солей.

В пробірки злити попарно по 2 мл розчинів:

1 – барій хлориду та плюмбум нітрату;

2 – кальцій хлориду та аргентум нітрату.

? Які зміни Ви спостерігаєте? Поясніть свої спостереження відповідними рівняннями реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

Зробіть висновок про особливості взаємодії розчинів двох солей. За яких умов така реакція проходить до кінця?
ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
 Дати відповіді на питання:

- Що таке дисоціація?

- За яких умов відбувається дисоціація?

- Що таке ТЕД? Хто є її автором?

- Що називають електролітами?

- Які речовини називають кислотами з точки зору ТЕД?

- Які речовини називають основами з точки зору ТЕД?

- Які речовини називають солями з точки зору ТЕД?
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ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №2

ТЕМА: Вивчення явища гідролізу солей.
МЕТА: Розглянути явище гідролізу та особливості гідролізу солей, класифікацію солей як продуктів реакції нейтралізації кислоти основою. Формувати вміння складати рівняння реакцій гідролізу солей в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі. Удосконалювати вміння складати рівняння реакцій гідролізу солей в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі, навики роботи з таблицею розчинності. 

ТЕОРЕТИЧНА ЧАСТИНА
1. Поняття про гідроліз.

Вода є слабким електролітом, оскільки дуже незначна частина її молекул дисоціює за схемою:

Н+ + ОН- = Н2О.

Але середовище залишається нейтральним, оскільки концентрація катіонів гідрогену та аніонів гідроксилу рівна, тобто рН = 7.

Але при розчиненні у воді середніх солей рН середовища може ставати лужним (рН > 7) або кислим (рН < 7). Причиною порушення йонної рівноваги води є явище гідролізу солей.

Гідролізом (від «гідр» - вода, «лізіс» - розщеплення) називають обмінну реакцію солі з водою.

Наприклад:

СН3СООК + НОН ↔ СН3СООН + КОН,

СН3СОО- +  К+ + НОН ↔ СН3СООН + К+ + ОН-,

СН3СОО + НОН ↔ СН3СООН + ОН-.

Наслідком взаємодії в даному випадку є вивільнення аніонів гідроксилу, внаслідок чого середовище стає лужним.

Інший приклад:

NН4Cl + HOH ↔ NH4OH + HCl,

NН4+ +  Cl- + HOH ↔ NH4OH + H+ + Cl-,

NН4+ + HOH ↔ NH4OH + H+.

В цьому випадку внаслідок гідролізу вивільняються катіони гідрогену і середовище стає кислим.

2. Класифікація солей як продукту реакції нейтралізації.

Гідроліз можна вважати реакцією, оберненою реакції нейтралізації, коли під час взаємодії між кислотою та основою утворюється сіль та вода. Отож солі можна вважати продуктом реакції нейтралізації. 

З точки зору ТЕД електроліти ділять на сильні і слабкі. До сильних електролітів відносять такі, які дисоціюють практично повністю, тобто ступінь дисоціації (відношення між кількістю дисоційованих молекул чи формульних одиниць кристалу та загальною їх кількість в розчині або розплаві) ά  → 100%. Слабкими відповідно називають електроліти, у яких ступінь дисоціації наближений до нуля: ά  → 0. 

До слабких електролітів серед кислот відносять нерозчинні, леткі, нестійкі (силікатна, карбонатна, сульфідна, ацетатна тощо), серед основ – нерозчинні та амоній гідроксид. 

У зв’язку з цим солі можна розділити на чотири групи:

- утворені сильною основою і сильною кислотою;

- утворені слабкою основою і сильною кислотою;

- утворені сильною основою і слабкою кислотою;

- утворені слабкою основою і слабкою кислотою.

Відповідно до складу солі вона може гідролізувати за катіоном (солі, утворені слабкою основою і сильною кислотою), за аніоном (солі, утворені сильною основою і слабкою кислотою), і за катіоном, і за аніоном одночасно (солі, утворені слабкою основою і слабкою кислотою) або не гідролізувати взагалі (солі, утворені сильною основою і сильною кислотою). 

Не гідролізують солі, утворені сильною основою і сильною кислотою.

3. Гідроліз солей, утворених сильною основою і слабкою кислотою.

Кажуть, що він відбувається за аніоном, тобто зв’язуються саме аніони слабкої кислоти. При цьому середовище стає лужним, бо вивільняються аніони гідроксилу. Прикладом може бути гідроліз ацетату калію:

СН3СООК + НОН ↔ СН3СООН + КОН,

СН3СОО- +  К+ + НОН ↔ СН3СООН + К+ + ОН-,

СН3СОО + НОН ↔ СН3СООН + ОН-.

4. Гідроліз солей, утворених слабкою основою і сильною кислотою.

Такий гідроліз відбувається за катіоном, оскільки саме катіони слабкої основи зв’язуються в молекули слабкого електроліта. При цьому середовище стає кислим, оскільки вивільняються катіони гідрогену. Прикладом може бути гідроліз амоній хлориду:

NН4Cl + HOH ↔ NH4OH + HCl,

NН4+ +  Cl- + HOH ↔ NH4OH + H+ + Cl-,

NН4+ + HOH ↔ NH4OH + H+.

5. Гідроліз солей, утворених слабкою основою і слабкою кислотою.

Такий гідроліз відбувається одночасно і за катіоном, і за аніоном. Середовище залишається нейтральним, оскільки і катіони гідрогену, і аніони гідроксилу зв’язуються одночасно. Наприклад, гідроліз амоній ацетату:

СН3СООNН4+ НОН ↔ СН3СООН + NН4ОН,

СН3СОО- + NН4++ НОН ↔ СН3СООН + NН4ОН.

6. Ступінчатий гідроліз.

Якщо сіль утворена багатоосновною кислотою чи багатокислотною основою, вона може гідролізувати ступінчато (стадійно). При цьому найповніше гідроліз проходить по першій стадії (ступеню), трохи гірше – по другому і т.д.

Наприклад:

І стадія:                   FeCl3 + HOH ↔ FeOHCl2 + HCl,

Fe3+ + 3Cl- + HOH ↔ FeOH2+ + 2Cl- + H+ + Cl-,

Fe3+ + HOH ↔ FeOH2+ + H+.

ІІ стадія:                 FeOHCl2 + HOH ↔ Fe(OH)2Cl + HCl,

FeOH2+ + 2Cl- + HOH ↔ Fe(OH)2+ + Cl- + H+ + Cl-,

FeOH2+ + HOH ↔ Fe(OH)2+  + H+.

ІІІ стадія:                Fe(OH)2Cl + НОН ↔ Fe(OH)3 + HCl,
Fe(OH)2+ + Cl- + НОН ↔ Fe(OH)3↓ + H+ + Cl-,
Fe(OH)2+ + НОН ↔ Fe(OH)3↓ + H+.

ВИКОНАННЯ РОБОТИ

ДОСЛІД 1. Вивчення явища гідролізу солей.
У пробірки налити по 2 мл розчинів солей: калій хлориду, натрій карбонату, купрум(ІІ) хлориду, станум(ІІ) хлориду, амоній ацетату, натрій ортофосфату. Кожен розчин перевірити індикаторами (універсальним та фенолфталеїном) і встановити рН середовища в розчинах. Результати досліджень занести у таблицю:

	№

п/п
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	5
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? На підтвердження своїх спостережень складіть рівняння реакцій гідролізу всіх солей в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

У висновку зазначте, що таке гідроліз і який він буває.

ДОСЛІД 2. Вплив температури на гідроліз солей.

У пробірку налити 5 мл натрій карбонату та додати кілька краплин  фенолфталеїну. 

? Що спостерігаєте? Поясніть свої спостереження відповідними рівняннями (рівняння стадійного та сумарного гідролізу в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі). 

Добутий розчин розділити на 2 пробірки. Одну з них залишити для контролю, а розчин в другій злегка нагріти в полум’ї спиртівки.

? Що спостерігаєте? Поясніть свої спостереження.

У висновку зазначте, який вплив на гідроліз солей має температура.

ДОСЛІД 3. Вплив розведення на ступінь гідролізу солей.

У пробірку налити розчину стибій(ІІІ) хлориду та краплинами додавати дистильовану воду.

? Що спостерігаєте? Поясніть свої спостереження відповідними рівняннями (рівняння стадійного та сумарного гідролізу в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі). 

Зробіть висновок про вплив розведення на ступінь гідролізу солі.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
 Дати відповіді на питання:

- Що називають гідролізом?

- Що таке реакція нейтралізації?

- Чому змінюється рН середовища при розчиненні солей?

- Які типи солей виділяють відносно гідролізу?

- Коли сіль не гідролізує у водному розчині?

- Що таке ступеневий гідроліз?
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ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №3

ТЕМА: Вивчення катіонів І аналітичної групи.

МЕТА: Розглянути склад першої аналітичної групи катіонів, закріпивши знання про принципи класифікації йонів у аналітичній хімії. Встановити причину відсутності групового реагента у І групи катіонів. Вивчити якісні реакції на катіони І аналітичної групи. Формувати навики проведення хімічного експеримента та техніки безпеки при його виконанні. Встановити особливості дробного та систематичного аналізу суміші катіонів на прикладі І аналітичної групи. Удосконалювати вміння складати рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі, навики роботи з таблицею розчинності. Розв’язати контрольну задачу.
ТЕОРЕТИЧНА ЧАСТИНА
1. Принципи класифікації йонів у аналітичній хімії.

В основу класифікації йонів в аналітичній хімії покладена відмінність в розчинності утворюваних ними солей і гідроксидів, що дозволяє відокремлювати (або відрізняти) одні групи йонів від інших.

Існують різні системи групового поділу йонів: сірководнева, кислотно-основна, аміачно-фосфатна, тіоацетамідна тощо. Кожна з цих систем має свої переваги і недоліки. Основним недоліком сірководневої системи є необхідність роботи з сірководнем, що вимагає хорошої вентиляції, а також слід враховувати схильність до утворення колоїдних сульфідних осадів, в результаті чого порушується розділення катіонів на групи і т. д. У кислотно-основний системі при роділенні груп можна зустрітися з труднощами, особливо якщо концентрації катіонів суттєво різняться. З такими ж труднощами можна зустрітися і в інших системах класифікації. Свідомий підхід до групового поділу дозволяє в кожному конкретному випадку використовувати для цієї мети метод, що найбільш підходить для аналізованої суміші йонів.
2. Склад І групи катіонів.

До першої групи катіонів відносять катіони натрію Na+, калію K+ та амонію NH4+.

Груповий реагент на І групу катіонів відсутній. 

? Поясніть відсутність групового реагента для І групи катіонів. (Підказка: скористайтеся визначенням терміна «груповий реагент» та таблицею розчинності).

3. Якісні реакції на йон калію К+.

Якісним реагентом на катіон калію є комплексна сіль гексанітрокобальтат натрію (кобальтинітрит натрію). При додаванні невеликої кількості кристалів цієї сполуки  до розчину солі калію з’являється дрібнокристалічний осад комплексної солі жовтого кольору. Сутність процесу відображає йонне рівняння:

Na3[Co(NO2)6] +2K+ = K2Na[Co(NO2)6] + 2Na+.

Схожий осад утворюється при дії кристалів гексанітрокобальтату натрію на розчин солі амонію, тому катіони амонію перешкоджають відкриттю катіонів калію.

Виконання реакції.

В одну пробірку налити 2 мл розчину солі калію (наприклад, хлориду), в іншу – 2 мл дистиляту і додати по кілька кристалів гексанітрокобальтату натрію. Помутніння в першій пробірці свідчить про утворення дрібнокристалічного осаду комплексної сполуки, який після дозрівання осяде на дно. В пробірці з дистилятом кристали кобальтінітриту розчиняться і розчин набуде жовтого кольору, але залишиться прозорим.

? Напишіть рівняння відповідної реакції в молекулярній, йонно-молекулярній тав йонній формі. Напишіть рівняння дисоціації комплексної солі при розчиненні у воді.

4. Якісні реакції на йон амонію.

а) Якісним реагентом на йон амонію є луг. При дії розчину лугу на розчин солі амонію відбувається обмінна реакція, внаслідок якої утворюється амоній гідроксид:

NH4Cl + NaOH = NH4OH + NaCl.

Новоутворена сполука є нестійкою, тому при нагріванні вона швидко розкладається на амоніак та воду:

NH4OH ↔ NH3 + Н2O.

Амоніак звітрюється. Якщо до отвору пробірки піднести зволожений червоний лакмусовий папірець, то він синіє. Це пояснюється проходженням реакції сполучення з наступною дисоціацією новоутвореного амоній гідроксиду:

 NH3 + Н2O ↔NH4OH ↔ NH4+ + OН-.

? Про що свідчить посиніння лакмусового паперу? (Підказка: скористайтеся визначенням поняття «індикатор»). Чому індикаторний папір має бути зволоженим?

Виконання реакції.

В пробірку налити 2 мл розчину солі амонію і додати 2 мл розчину лугу. Закріпити пробірку в тримачі, прогрійти  її задля уникнення розтріскування і обережно нагрівати в полум’ї спиртівки до початку кипіння. Червоний лакмусовий або жовтий універсальний індикаторний папір змочити дистилятом і піднести до отвору пробірки, не торкаючись її стінок. Зміна кольору паперу свідчить про зміну реакції середовища. 

! Не слід кип’ятити вміст пробірки, бо це призведе до потрапляння парів лугу на папір і той змінить забарвлення.

? Напишіть рівняння відповідної реакції в молекулярній, йонно-молекулярній тав йонній формі. 

б) Якісним реагентом на катіон амонію є комплексна сіль гексанітрокобальтат натрію (кобальтинітрит натрію). При додаванні невеликої кількості її кристалів до розчину солі амонію з’являється дрібнокристалічний осад комплексної солі жовтого кольору. Сутність процесу відображає йонне рівняння:

Na3[Co(NO2)6] + 3NH4+ = (NН4)3[Co(NO2)6]↓+ 3Na+.

Схожий осад утворюється при дії кристалів гексанітрокобальтату натрію на розчин солі калію, тому катіони калію перешкоджають відкриттю катіонів амонію.

Виконання реакції.

В одну пробірку налити 2 мл розчину солі амонію (наприклад, хлориду), в іншу – 2 мл дистиляту і додати по кілька кристалів гексанітрокобальтату натрію. Помутніння в першій пробірці свідчить про утворення дрібнокристалічного осаду комплексної сполуки, який після дозрівання осяде на дно. В пробірці з дистилятом кристали кобальтінітриту розчиняться і розчин набуде жовтого кольору, але залишиться прозорим.

? Напишіть рівняння відповідної реакції в молекулярній, йонно-молекулярній тав йонній формі

5. Якісна реакція на йон натрію.

Не існує якісного реагента на йон натрію. Він може бути виявленим за забарвленням полум’я. Це пояснюється тим, що кристали або йони натрію забарвлюють полум’я в жовтий колір.
Виконання реакції.

Петлю ніхромової дротини змочити в концентрованій хлоридній кислоті і внести в полум’я спиртівки. Так повторити кілька разів до стабілізації полум’я. Потім очищену петлю змочити в розчині солі натрію і внести в полум’я спиртівки. Поява жовтого забарвлення полум’я свідчить про наявність катіонів натрію.

6. Хід аналізу суміші катіонів І аналітичної групи.
 В досліджуваному розчині можуть бути присутні катіони натрію Na+, калію K+ та амонію NH4+. Аналіз проводять систематично. 

? Що нзивають систематичним аналізом? … дробним аналізом?
1) Виявлення йона амонію.

? Чому систематичний аналіз суміші катіонів І аналітичної групи прочинається саме з амонію?

В пробірку слід налити 2 мл досліджуваного розчину і 2 мл розчину лугу. Нагріти в полум’ї спиртівки, піднісши до отвору зволожений індикаторний папір. Поява синього кольору свідчить про наявність амонію, а відсутність – про відсутність.

2) Видалення йона амонію з розчину.

Якщо йон амонію в розчині є, його треба видалити, щоб він не заважав відкриттю йона калію. Для цього у випарювальну чашку відлити 3-5 мл досліджуваного розчину і з допомогою тигельних щипців чашку помістити на плитку. По завершенні випаровування води сухий залишок прожарювати до припинення виділення білого диму. Білий дим утворюють кристали термічно нестійких амонійних солей, які при дії високих температур розкладаються з утворенням різних продуктів реакції. Після припинення виділення диму з допомогою тигельних щипців зняти випарювальну чашку з плитки і поставити на термостійку підставку для охолодження. Після охолодження чашки залити сухий залишок 2-4 мл дистильованої води, розмішати для розчинення і перелити в чисту пробірку. Отриманий розчин підписати і використовувати для виявлення йона калію.

? У якому випадку пункт 2 не виконують?

3) Виявлення йона калію.

Добутий розчин використати для відкриття йона калію з допомогою кристалів кобільтінітриту натрію. Поява жовтого дрібнокристалічного осаду свідчить про наявність йона калію, відсутність осаду – про відсутність.

? У якому випадку поява осаду під час цієї проби не означатиме наявності йона калію?
4) Виявлення йона натрію.

Йон натрію виявляють за забарвленням полум’я спиртівки. 
ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.
ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
1. Дати відповіді на питання:

- Що називають аналітичною хімією?

- Що є предметом аналітичної хімії, її основними завданнями?

- Які основні розділи аналітичної хімії Вам відомі?

- Які методи хімічного аналізу Вам відомі? 

- Що лежить в основі хімічних методів аналізу?

- Які види хімічного аналізу Ви знаєте?  Чим вони відрізняються між собою?

- Що називають якісними реакціями, аналітичним ефектом, реагентом?

- Які способи виконання якісних реакцій Ви знаєте? 

- Які з якісних реакцій називають специфічними та селективними?

- Що називають чутливістю реакції?

- Яка різниця між дробним та систематичним аналізом?

- Що називають груповим реагентом? Яка різниця в дії групового реагента та якісного реагента при виконанні аналізу суміші йонів?

- Які види класифікації йонів Вам відомі?

- Що покладено в основу сульфідної класифікації йонів?

- Назвіть катіони першої аналітичної групи. Чому І група катіонів не має групового реагента?

2. Складіть молекулярні, йонно-молекулярні та йонні рівняння, що проходять між парами речовин:

- калій хромат та аргентум нітрат;

- ферум(ІІІ) сульфат та кальцій хлорид;

- ферум(ІІ) сульфат та натрій гідроксид;

- алюміній сульфат та барій гідроксид.

3. Складіть молекулярні та йонно-молекулярні рівняння реакцій між речовинами, взаємодія між якими зводиться до наступного скороченого йонного рівняння:

Pb2+ + 2Cl- = PbCl2↓,

Ag+ + Br- = AgBr↓,

Cu2+ + 2OH- = Cu(OH)2↓.
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ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №4

ТЕМА: Вивчення катіонів ІІ аналітичної групи.

МЕТА: Розглянути склад другої аналітичної групи катіонів, закріпивши знання про принципи класифікації йонів у аналітичній хімії. Ознайомитися з особливостями дії групового реагента на катіони ІІ групи. Закріпити знання про буферні суміші, буферну ємність. Вивчити якісні реакції на катіони ІІ аналітичної групи. Продовжувати формувати навики проведення хімічного експеримента та техніки безпеки при його виконанні. Встановити особливості дробного та систематичного аналізу суміші катіонів на прикладі ІІ аналітичної групи. Удосконалювати вміння складати рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі, навики роботи з таблицею розчинності. Розв’язати контрольну задачу.
ТЕОРЕТИЧНА ЧАСТИНА

1. Склад ІІ групи катіонів.

До другої групи катіонів за сульфідною класифікацією відносять катіони кальцію Са2+, барію Ва2+, магнію Mg2+. Це катіони лужноземельних металів та елемента, що проявляє діагональну подібність на них.
2. Дія групового реагента на ІІ групу катіонів.

Груповим реагентом на ІІ групу катіонів є  амоній карбонат (NH4)2CO3, який при рН = 9,2 (лужне середовище) досить повно осаджує катіони кальцію та барію за схемами:

Ca2+ + CO32- = CaCO3↓,

Вa2+ + CO32- = ВaCO3↓.

У воді амоній карбонат гідролізує за схемою:

(NH4)2CO3 + НОН ↔ NH4НCO3 + NH4OН.

Продукти гідролізу утворюють суміш, яка здатна підтримувати певний рівень рН розчину, за що її названо буферною сумішшю. Для підвищення буферної ємності даної буферної суміші перед осадженням катіонів ІІ аналітичної групи до досліджуваного розчину додають амоній гідроксид до появи запаху амоніаку та трохи розчину амоній хлориду. 

Найбільшої повноти осадження вдається досягти нагріванням реакційної суміші до температури 80°С. 

Йони магнію не осаджуються амоній карбонатом через те, що водні розчини магнієвих солей піддаються гідролізу. Схема реакції наступна:

Mg2+ + HOH ↔ MgOH+ + H+.

В свою чергу новоутворена основна сіль магнію утворює осад, який при дії надлишку амоніаку розчиняється. Реакція проходить за схемою:

MgOH+ + (NH4)2CO3 =  (MgOH)2СО3 + 2NH4+.

Карбонати кальцію, барію та магнію розчиняються в кислому середовищі з виділенням бульбашок газу.

Виконання реакції.

В три пробірки налити відповідно по 1 мл розчинів солей кальцію, барію, магнію. До кожної пробірки додати по кілька мілілітрів розчину амоній гідроксиду (до появи запаху амоніаку) та розчину амоній хлориду. Після цього в кожну пробірку додати розчин амоній карбонату. 

? Що спостерігаєте?Поясніть спостереження відповідними рівняннями реакцій в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

До кожного осаду додайте розчин хлоридної кислоти. Спостерігайте виділення бульбашок газу.  

? Що це за газ? Напишуть рівняння відповідних реакцій у йонно-молекулярному та йонному вигляді, якщо молекулярні рівняння виглядають так:

MgСО3 + 2НСl = MgCl2 + H2O + СО2↑,

ВаСО3 + 2НСl = ВаCl2 + H2O + СО2↑,
СаСО3 + 2НСl = СаCl2 + H2O + СО2↑.

3. Якісні реакції на катіон барію.

а) Сульфатна кислота та її розчинні солі осаджують катіон барію з розчинів його солей у вигляді білого дрібнокристалічного осаду, нерозчинного в лугах та кислотах. Сутність процесу зводиться до скороченого йонного рівняння:

Ва2+ + SO42- = BaSO4↓.

Йони кальцію перешкоджають виявленню барію цим способом, оскільки при дії на них сульфат-аніона утворюється частково розчинний у воді кристалогідрат кальцій сульфату СaSO4 ∙ 2Н2О.

Виконання реакції. 

До 1 мл розчину солі барію додати кілька краплин сульфатної кислоти. Поява молочно-білого дрібнокристалічного осаду свідчить про утворення барій сульфату.

? Напишіть відповідне рівняння в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі. 

б) Калію хромат осаджує катіони барію з водних розчинів його солей у вигляді осаду світло-жовтого кольору. Сутність процесу зводиться до рівняння:

Ва2+ + CrO42- = BaCrO4↓.

Новоутворений осад добре розчиняється у сильних кислотах та практично нерозчинний в оцтовій кислоті.

BaCrO4 + 2HCl = BaCl2 + H2CrO4.

Йон кальцію не заважає відкриттю барію цим способом, оскільки кальцію хромат – розчинна у воді сіль.

Виконання реакції.

В дві пробірки налити відповідно по 1 мл розчинів солей кальцію та барію. До кожної пробірки додати по кілька краплин розчину калій хромату. Поява осаду в одній пробірці свідчить про утворення барій хромату. В другій пробірці осад не утворюється.

Добутий осад розділити на дві пробірки. В першу додати хлоридної кислоти, в другу – оцтової. Розчинення осаду при дії хлоридної кислоти ілюструє властивості барій хромату. 

? Напишіть відповідні рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

в) Амоній оксалат (NH4)2C2O4 осаджує йон барію у вигляді білого дрібнокристалічного осаду. Сутність процесу зводиться до йонного рівняння:

Ва2+  + C2O42- = ВаC2O4↓.

Аналогічний осад утворює йон кальцію, тому йони кальцію заважають відкривати йони барію:

Са2+  + C2O42- = СаC2O4↓.
Оксалати барію та кальцію розчиняються в нітратній і хлоридній кислоті, але нерозчинні в холодній оцтовій кислоті. При цьому барій оксалат розчиняється в киплячій оцтовій кислоті, а кальцій оксалат – ні.

Виконання реакції.

В пробірку налити 2 мл розчину барій хлориду і додати кілька краплин амоній оксалату. Добутий осад білого кольору розділити на дві пробірки. В одну з них додати хлоридної кислоти, а в другу – оцтової. В першій пробірці осад має розчинитися. Другу пробірку прокип’ятити до повного розчинення.

 ? Напишіть відповідні рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

4. Якісні реакції на катіони кальцію.

а) Сульфат-аніон  водних розчинів розчинних сульфатів у великій концентрації осаджує йони кальцію у вигляді білого осаду. Сутність процесу зводиться до йонного рівняння:

Са2+ + SO42- = СaSO4↓.

Утворений осад розчиняється в розчинах солей амонію внаслідок утворення розчинної у воді комплексної солі:

СaSO4 + (NH4)2SO4 = (NH4)2[Сa(SO4)2].

Виконання реакції.

До 2 мл розчину кальцій хлориду додати такий же об’єм дуже   концентрованого (з наявними на дні кристалами нерозчиненої солі) натрій сульфату. З’являється білий осад. Додати до утвореного осаду розчин амоній сульфату. Осад розчиняється.

? Напишіть відповідні рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

б) Оксалат амонію осаджує катіони кальцію у вигляді білого осаду кальцій оксалату. Реакція аналогічна такій же з йонами барію:

Са2+  + C2O42- = СаC2O4↓.

Тому катіони барію заважають відкриттю катіонів кальцію (див. пункт 3в).

Виконання реакції.

В пробірку налити 2 мл розчину кальцій нітрату і додати кілька краплин амоній оксалату. Добутий осад білого кольору розділити на дві пробірки. В одну з них додати хлоридної кислоти, а в другу – оцтової. В першій пробірці осад має розчинитися. Другу пробірку прокип’ятити. Розчинення не спостерігається.

? Чим пояснити незмінність осаду при кип’ятінні в другій пробірці? Напишіть відповідні рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

5. Якісні реакції на йони магнію.

а) Розчини лугів осаджують йони магнію у вигляді драглистого осаду магній гідроксиду білого кольору. Сутність процесу зводиться до йонного рівняння:

Mg2+ + 2OH- = Mg(OH)2↓.

В присутності великої кількості солей амонію осад не утворюється.

Магній гідроксид розчинний у кислотах. Сутність процесу відображає йонне рівняння:

Mg(OH)2 + 2Н+ = Mg2+ + H2О.

Виконання реакції.

До 2 мл розчину магній хлориду додати 2 мл розчину лугу. Утворюється драглистий осад білого кольору. Додати до нього розчину кислоти – осад розчиняється.

? Напишіть відповідні рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

б) Натрію гідроортофосфат в присутності амоній гідроксиду та амоній хлориду (буферна суміш) утворює з катіонами магнію білий дрібнокристалічний осад подвійної солі амоній-магній ортофосфату. Сутність процесу зводиться до йонного рівняння:

Mg2+ + NH4OН + НРО42- = MgNH4РО4↓ + Н2О.

Дана сіль добре розчиняється в кислотах і практично нерозчинна в розчині амоніаку.

Виконання реакції.

До 1 мл магній хлориду додати рівні об’єми амоній гідроксиду і амоній хлориду. (При випробуванні синім лакмусовим папером папір має набути стійкого рожевого кольору.) Додати розчин натрій гідроортофосфату. Вміст пробірки струсити. Якщо осад не утворюється і за таких умов, пробірку слід охолодити і потерти по її стінках скляною паличкою.

? Напишіть відповідне рівняння в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

6. Хід аналізу суміші катіонів І та ІІ аналітичних груп.

В досліджуваному розчині можуть бути присутні йони амонію, натрію, калію, кальцію, барію та магнію. Аналіз розчину проводять систематичним шляхом.
1) Попереднє випробування. Проводять з метою визначити йони, які заважатимуть відкривати інші йони.

? Пригадайте з попередньої роботи, які йони дають подібні реакції в І аналітичній групі катіонів? Які приклади подібних реакцій Ви знаєте в ІІ групі катіонів?

а) Відкриття йона амонію (див. л.р. №3 ).

б) Відкриття йонів барію та кальцію. До 2 мл досліджуваного розчину додати по кілька краплин розчинів амоній гідроксиду та амоній хлориду і 1 мл розчину амоній карбонату. Поява осаду свідчить про наявність катіонів ІІ аналітичної групи, а саме:  або кальцію, або барію, або і кальцію і барію  разом.

2) Осадження йонів кальцію та барію.

Якщо в попередньому дослідженні виявлено йони кальцію та барію, їх необхідно осадити якомога повніше, щоб у добутому розчині виявляти решту йонів ІІ і І аналітичних груп. Для цього в пробірку відлити 5 мл досліджуваного розчину, додати до нього послідовно по 1 мл амоній гідроксиду та амоній хлориду, а після ретельного перемішування – 1,5 – 2 мл амоній карбонату. Знову ретельно перемішати вміст пробірки і дати осаду дозріти протягом 3 – 5 хвилин.

3) Фільтрування. 

Добутий осад відфільтрувати через паперовий фільтр. На фільтрі залишаються зв’язані катіони кальцію і  (або) барію, а у фільтраті – решта йонів.  Фільтрат потрібно підписати «фільтрат 1» і відставити для подальших досліджень. 

4) Розчинення осаду 1.

Лійку з фільтром перенести у чисту пробірку і обробити осад 1 розчином оцтової кислоти. Карбонати кальцію та барію є солями слабкої мінеральної кислоти, тому при дії оцтової кислоти вони руйнуються з виділенням вуглекислого газу.  У фільтрат 2 переходять йони кальцію та барію, бо їх ацетати – розчинні у воді.

5) Дослідження фільтрату 2. 

а) В чисту пробірку відлити 2 мл фільтрату 2 і проробити з ним якісну реакцію на йон барію (див. пункт 3). За наявності йонів барію їх треба вилучити з фільтрату 2.

б) Відлити 3 мл фільтрату 2, додати до нього 2 – 3 мл амоній сульфату. Ретельно перемішати, дати 2-3 хвилини осаду на дозрівання, після чого відфільтрувати його через чистий паперовий фільтр. Осад 2 відкинути, фільтрат 3 перевірити на наявність катіонів кальцію.

в) Відібрати 2 мл фільтрату 3 і провести з ним якісну реакцію на йон кальцію (див. пункт 4).

6) Аналіз фільтрату 2.

а) Відлити 1 мл фільтрату 1 і провести з ним якісну реакцію на йон магнію (див. пункт 5).

б) Якщо в попередньому дослідженні виявлено йон амонію, то його слід вилучити з розчину (див. л.р. 3).

в) З добутим після прожарювання розчином (див пункт 6, б) провести якісну реакцію на йон калію (див. л.р. 3).

г) З досліджуваним розчином провести якісну реакцію на йон натрію (див. л.р. 3).

ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.
ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
1. Дати відповіді на питання:

- Назвіть катіони ІІ аналітичної групи.

- Що є груповим реагентом на катіони ІІ аналітичної групи?

- Опишіть дію групового реагента на катіони ІІ аналітичної групи. В чому принципова відмінність взаємодії з груповим реагентом кальцію і барію та магнію?

- Що таке буферна суміш?

- Яку буферну суміш застосовують при осадженні катіонів ІІ аналітичної групи?

- Які якісні реакції на йони ІІ аналітичної групи Вам відомі?

-  Чому при аналізі суміші катіонів І та ІІ аналітичних груп необхідно спочатку провести попереднє дослідження?

- Для чого осаджувати кальцій і барій з суміші катіонів І та ІІ аналітичних груп?

- Як розділити кальцій і барій у фільтраті 2 після їх розчинення в ході аналізу? На яких особливостях сполук цих йонів ґрунтується їх розділення?

- Чому йон амонію виявляють на початку аналізу?

- Чому необхідно вилучати йон амонію з фільтрату 1?

2. Написати рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі:

- стадійний і сумарний гідроліз амоній карбонату;

- взаємодія між барій нітратом та натрій сульфатом;

- взаємодія між магній гідроксохлоридом і амоній карбонатом;

- взаємодія між кальцій нітратом і сульфатною кислотою;

- розчинення барій оксалату нітратною кислотою. 
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ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №5
ТЕМА: Вивчення характерних реакцій на катіони ІІІ аналітичної групи.

МЕТА: Розглянути склад третьої аналітичної групи катіонів. Встановити особливості дії групового реагента на катіони ІІІ аналітичної групи. Вивчити якісні реакції на катіони ІІІ аналітичної групи. Удосконалювати навики проведення хімічного експеримента та техніки безпеки при його виконанні. Встановити особливості дробного та систематичного аналізу суміші катіонів на прикладі ІІІ аналітичної групи. Удосконалювати вміння складати рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі, навики роботи з таблицею розчинності. 

ТЕОРЕТИЧНА ЧАСТИНА
1. Склад ІІІ аналітичної групи катіонів.

До ІІІ аналітичної групи катіонів відносять катіони алюмінію Al3+, хрому Cr3+, мангану Mn2+, феруму(ІІ) Fe2+ та феруму(ІІІ) Fe3+, ніколу Ni2+.

Серед них виділяють метали, які належать до р-елементів (Aлюміній) та так звані перехідні метали – d-елементи (Хром, Манган, Ферум, Нікол). У останніх близькі за зарядом ядра атомів, а тому їх сполуки мають схожу кристалічну будову і близькі за розчинністю. Їх сульфати, нітрати, хлориди – розчинні у воді, а сульфіти, сульфіди, карбонати та ортофосфати – нерозчинні. Нерозчинними є й їх гідроксиди. Проте серед них виділяють нерозчинні основи (мангану Mn(ОН)2, феруму(ІІ) Fe(ОН)2 та ніколу Ni(ОН)2) та амфотерні гідроксиди (алюмінію Al(ОН)3, феруму(ІІІ) Fe(ОН)3 та хрому Cr(ОН)3).

2. Дія групового реагента на катіони ІІІ аналітичної групи.

Груповим реагентом на катіони ІІІ аналітичної групи є сульфід-аніон у складі сірководню або амоній сульфіду. Для повного осадження катіонів ІІІ групи необхідно створити в розчині слабколужне середовище (рН ≥7,2). Це пов’язано з тим, що в розчині накопичуються катіони гідрогену під час реакції осадження катіонів ІІІ групи гідрогенсульфідом:

Me2+ + H2S → MeS↓ + 2H+,

2Me3+ + 3H2S → Me2S3↓ + 6H+.

Крім того, розчинні солі катіонів ІІІ групи у водних розчинах гідролізують як солі слабких основ і сильних кислот, тому гідроліз теж відбувається за катіоном і в розчині відповідно теж накопичуються катіони гідрогену. Схематично це виглядає так:

Me2+ + HОН → MeОН+ + Н+.

? Напишіть рівняння реакцій стадійного та сумарного гідролізу хлоридів і сульфатів катіонів ІІІ аналітичної групи в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

Амоній сульфід,  який застосовують для осадження катіонів ІІІ аналітичної групи, у водних розчинах гідролізує. Перша, найповніша, стадія гідролізу проходить згідно з рівнянням:

(NH4)2S + HOH ↔ NH4HS + NH4OH.

При цьому утворюється суміш, яка виконує буферну роль.

? Пригадайте, що називають буферною сумішшю та в чому полягає буферна роль такої суміші.

Для збільшення буферної ємності продуктів гідролізу амоній сульфіду до досліджуваного розчину додають амонійну буферну суміш (амоній гідроксид та амоній хлорид). 

Амоній сульфід осаджує катіони ІІІ аналітичної групи у вигляді сульфідів; виключення складають лише катіони алюмінію та хрому, які утворюють осади гідроксидів. Сутність процесів осадження катіонів ІІІ групи груповим реагентом зводиться до схем:

Al3+ + 3S2- + 3H2O → Al(OH)3↓ + 3HS-,

Cr3+ + 3S2- + 3H2O → Cr(OH)3↓ + 3HS-,

Mn2+ + S2- → MnS↓,

Fe2+ + S2- → FeS↓,

2Fe3+ + 3S2- → Fe2S3↓,

Ni2+ + S2- → NiS↓.

Всі осади відрізняються забарвленням. Алюміній гідроксид – напівпрозорий драглистий, в масі – білого кольору, розчинний в надлишку лугу, хром(ІІІ) гідроксид – сіро-зелений, розчинний в надлишку лугу, манган(ІІ) сульфід – тілесного кольору, поступово темнішає внаслідок окиснення, ферум(ІІ) сульфід, ферум(ІІІ) сульфід, нікол(ІІ) сульфід – чорного кольору. Всі осади, крім нікол(ІІ) сульфіду, розчинні у хлоридній кислоті. Сутність процесу розчинення зводиться до йонних рівнянь:

Al(OH)3↓ + 3Н+ → Al3+ + 3Н2О,

Cr(OH)3 + 3Н+ → Cr 3+ + 3Н2О,

MnS + 2Н+ → Mn2+ + Н2S,

FeS  + 2Н+ → Fe2+ + Н2S.

Новоутворений ферум(ІІІ) хлорид при дії гідрогенсульфіду, що утворюється внаслідок дії хлоридної кислоти, відновлюється до ферум(ІІ) хлориду. При цьому розчин мутніє в присутності зависі вільної сірки:

Fe2S3 + 6HCl = 2FeCl3 + 3H2S↑,

2FeCl3  + Н2S → 2FeCl2 + 2НCl +  S.

Виконання досліду.

В шість пробірок налити по 2 мл розчинів солей катіонів ІІІ аналітичної групи. До кожної пробірки додати по кілька краплин свіжодобутого розчину амоній сульфіду. 

? Про що свідчать утворені в пробірках осади? Якого кольору осад в пробірках? Напишіть відповідні рівняння реакцій в молекулярном,у йонно-молекулярному та йонному виді.

До добутих осадів додати розчин хлоридної кислоти.

? Опишіть свої спостереження. Який з осадів не розчинився? Напишіть відповідні рівняння реакцій в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному виді.

3. Якісні реакції на йон алюмінію.

а) Розчини лугів осаджують катіон алюмінію з розчинів його солей у вигляді драглистого осаду, що в масі має білий колір. Сутність процесу:

Al3+ + 3OH- = Al(OH)3↓.

Цей осад розчинний у надлишку лугу:

Al(OH)3 + OH- = [Al(OH)4]-.

Якщо до розчину солі алюмінію додавати розчин лугу не краплинами, а одразу в надлишковій кількості, то утворюються розчинні у воді алюмінати лужних металів:

AlCl3 + 4NaOH = NaAlO2 + 3NaCl.

Як солі слабких кислот, алюмінати у водних розчинах гідролізують:

AlO2- + 2HOH ↔ Al(OH)3 + OH-.

Для зміщення рівноваги реакції вправо в утвореному розчині слід зменшити концентрацію йонів гідроксилу. Тому до утвореної суміші додають дуже концентрований розчин, а краще кристали амонійної солі. Концентрація гідроксилу зменшується завдяки реакції, що відбувається за схемою:

AlO2- + NH4+  + 2H2O → Al(OH)3↓ + NH4Cl.

Аналогічно реагують з лугами і катіони хрому(ІІІ),  тому вони заважають відкриттю алюмінію.

Виконання досліду.

До 2 мл розчину солі алюмінію додати краплинами розчин лугу. 

? Про що свідчить поява, а потім розчинення осаду?
Розчин лугу додавати до сильнолужної реакції (проба на лакмус). Якщо утворився нерозчинний осад, його відфільтрувати і викинути, а до фільтрату додати кристали амоній хлориду та осад прокип’ятити. 

? Про що свідчить поява осаду? Напишіть відповідні рівняння реакцій у молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

б) Алізарин червоний S з йонами алюмінію утворює осад червоного кольору, нерозчинний в оцтовій кислоті. Йони феруму(ІІ) заважають відкриттю алюмінію цим способом, оскільки реагують подібним чином.

Виконання реакції.

До 2 мл розчину алюміній хлориду додати розчин натрій гідроксиду до розчинення утвореного осаду. Перевірити рН середовища – червоний лакмус має набути стійкого синього забарвлення. Якщо утворився нерозчинний осад, його відфільтрувати і викинути, а до фільтрату додати кілька краплин алізарину. Фіолетове забарвлення свідчить про якісну реакцію алізарину на катіон алюмінію. Якщо до утвореного розчину додати розчин оцтової кислоти, то з’являється осад червоного кольору. Це якісна реакція на катіон алюмінію.

? Напишіть відповідні рівняння реакцій у молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.
4. Якісні реакції на катіон хрому(ІІІ).

а) Луги осаджують хром(ІІІ) у вигляді сіро-зеленого осаду, розчинного в надлишку лугу внаслідок амфотерних властивостей. При цьому утворюється хроміт зеленого кольору. Сутність процесів відображають йонні рівняння:

Сr3+ + 3OH- = Cr(OH)3↓,

Cr(OH)3 + OH- = CrO2- + 2H2O.

На відміну від алюмінатів хроміти розкладаються при кип’ятінні, вступаючи в реакції гідролізу у водному розчині. Процес відбувається за схемою:

NaCrO2 + 2H2O = Cr(OH)3↓ + NaOH.

Виконання досліду.

До 2 мл розчину хром(ІІІ) сульфату додати краплинами розчин лугу до утворення, а потім розчинення осаду. Прокип’ятити вміст пробірки.

? Про що свідчить поява осаду після кип’ятіння? Напишіть відповідні рівняння реакцій у молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

б) Реакції окиснення-відновлення катіону Сr3+.

Хром у сполуках може проявляти різні ступені окиснення: +2, +3, +6. 

Солі двовалентного хрому в твердому стані є кристалами блакитного або червоного кольору. При розчиненні вони можуть окиснюватися киснем повітря до тривалентного хрому, солі якого зеленого або фіолетового кольору.

В складі аніонів хром буває шестивалентним. Це відповідно хромат-аніон CrO42-  у складі солей жовтого кольору та дихромат-аніон Cr2O72- у складі солей оранжевого кольору. 

Хром(ІІІ) гідроксид – амфотерна сполука сіро-зеленого кольору. Хромовий ангідрид CrO3 – кристали темно-червоного кольору, розчинні у воді; кислотний солетворний оксид. При розчиненні цих кристалів у воді утворюється суміш двох кислот – хромової (хроматної) Н2CrO4 та дихромової (дихроматної) Н2Cr2O7. 

? Напишіть рівняння реакції розчинення хромового ангідриду у надлишку води.
Солі хромової та дихромової кислот можуть гідролізувати. При цьому гідроліз хроматів приводить до утворення лужного середовища, а дихроматів – кислого:

CrO42- + НОН ↔ НCrO4- + ОН-,

Cr2O72- + НОН ↔ 2CrO42- + 2Н+.

? Напишіть рівняння реакцій гідролізу хромату та дихромату калію у молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

Оскільки тривалентний хром перебуває у проміжному ступені окиснення, то він може як відновлюватися, так і окиснюватися. 

Так, під впливом окисників у лужному середовищі катіони Cr3+  окиснюються до аніонів хромату. Це супроводжується зміною кольору.

Для проведення реакції до розчину солі тривалентного хрому додають розчин лугу до виникнення, а потім і розчинення осаду. Утворюється хроміт за схемою:

Сr3+ + 3OH- = Cr(OH)3↓,

Cr(OH)3 + OH- = CrO2- + 2H2O.

На добутий хроміт слід подіяти окисником (наприклад, пероксидом водню) і при нагріванні його колір із зеленого зміниться на жовтий. Сутність процесу передає схема:

2CrO2- + 3Н2О2 + 2ОН-→ 2CrO42- + 4Н2О.

Хромат-аніони з катіонами плюмбуму(ІІ) та барію утворюють осад жовтого кольору, а з катіоном аргентуму – цегляного.

Виконання досліду.

До 2 мл розчину хром(ІІІ) сульфату додати розчин лугу до розчинення осаду, а потім – кілька краплин пероксиду водню. При нагріванні колір із зеленого змінюється на жовтий. Розділити розчин на три пробірки. В першу додати розчин солі свинцю, в другу – срібла, в третю – барію.

? Про що свідчать різнокольорові осади? Напишіть відповідні рівняння реакцій у молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

5. Якісні реакції на катіони феруму(ІІ) та феруму(ІІІ).

а) Луги осаджують Fe2+ у вигляді осаду зеленого кольору. Суть процесу відображає йонне рівняння:

Fe2+ + 2ОН- = Fe(ОН)2↓.

При контакті з киснем повітря осад набуває бурого забарвлення внаслідок  окиснення, суть якого зводиться до схеми:

4Fe(ОН)2 + О2 + 2Н2О = 4Fe(ОН)3.

В ході аналізу буває необхідно повністю відділити катіони заліза від решти катіонів. Тоді до досліджуваного розчину додають надлишок лугу і після утворення осаду діють на нього пероксидом водню. За таких умов досягається максимально повне осадження катіонів заліза у формі осаду Fe(ОН)3 бурого кольору. Сутність процесу відображає схема:

2Fe2+ + 4ОН- + Н2О2 → 2Fe(ОН)3↓.

При дії лугів на катіони Fe3+ випадає осад бурого кольору. Це відображається йонним рівнянням:

Fe3+ + 3ОН- = Fe(ОН)3↓.

Виконання досліду.

В дві пробірки налити по 2 мл розчинів солей двовалентного та тривалентного заліза. До кожної додати по 1 мл розчину лугу. 

? Про що свідчить поява осаду? Якого кольору новоутворені осади? Напишіть відповідні реакції в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

Зелений осад розділити на три пробірки. Першу залишити для контролю, до другої додати кілька краплин пероксиду водню, третю струшувати для покращення насичення реакційної суміші киснем повітря. В другій пробірці осад набуває бурого забарвлення миттєво, в третій – поступово.

? Напишіть відповідні реакції в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

б) З червоною кров’яною сіллю K3[Fe(CN)6] (гексаціаноферат калію) катіони двовалентного заліза в слабокислому середовищі утворюють синій осад турнбулевої сині. Даний осад нерозчинний в кислотах, але розчиняється в лугах. Йонні рівняння, що пояснюють описані процеси, мають вигляд:

3Fe2+ + 2[Fe(CN)6]3- = Fe3[Fe(CN)6]2↓,

Fe3[Fe(CN)6]2 + 6OH- = 3Fe(ОН)2↓ + 2[Fe(CN)6]3-.

Виконання реакції.

До 2 мл розчину ферум(ІІ) сульфату додати кілька краплин розчину червоної кров’яної солі. Через деякий час осад дозріє і його буде добре помітно.

? Напишіть відповідне рівняння реакції в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

в) З жовтою кров’яною сіллю K4[Fe(CN)6] (гексаціаноферат калію) в слабо кислому середовищі катіони Fe3+ утворюють осад берлінської блакиті темно-синього кольору. Даний осад нерозчинний в кислотах, але розчиняється в лугах. Йонні рівняння, що пояснюють описані процеси, мають вигляд:

4Fe3+ + 3[Fe(CN)6]4- = Fe4[Fe(CN)6]3↓,

Fe4[Fe(CN)6]3 + 12OH- = 4Fe(ОН)3↓ + 3[Fe(CN)6]4-.

Виконання реакції.

До 2 мл розчину ферум(ІІІ) хлориду додати кілька краплин розчину хлоридної кислоти та розчину жовтої кров’яної солі. Через деякий час осад дозріє і його буде добре помітно.

? Напишіть відповідне рівняння реакції в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

г) Роданід-аніон в складі роданіду калію або роданіду амонію в слабокислому середовищі утворює з катіонами тривалентного заліза криваво-червону сполуку ферум(ІІІ) роданіду (тіоціаніду тривалентного заліза). Сутність процесу:

Fe3+ + 3SCN- = Fe(SCN)3.

 Виконання реакції.

До 2 мл розчину ферум(ІІІ) хлориду додати кілька краплин розчину хлоридної кислоти та розчину роданіду амонію.

? Напишіть відповідне рівняння реакції в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.
6. Якісні реакції на катіони Мангану Mn2+.

Луги осаджують йони двовалентного марганцю у вигляді осаду білого кольору, який поступово набуває тілесного відтінку, а з часом стає все темнішим. Сутність процесу зводиться до йонного рівняння:

Mn2+ + 2ОН- = Mn(ОН)2↓.

В присутності гідроген пероксиду окиснення манган(ІІ) гідроксиду проходить миттєво і осад тілесного кольору стає темно-бурим. Процес описується схемою:

Mn(ОН)2 + Н2О2 → Н2MnО3 + Н2О.

Виконання реакції. 

До 2 мл розчину манган(ІІ) сульфату додати розчин лугу. ДО утвореного осаду додати кілька краплин пероксиду водню. 

? Напишіть відповідні реакції в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

7. Якісні реакції на катіони ніколу Nі2+.

а) Луги осаджують нікол у вигляді осаду блідо-зеленого кольору. Цей осад добре розчинний у кислотах. Сутність процесів:

Ni2+ + 2OH- = Ni(OH)2↓,

Ni(OH)2 + 2H+  = Ni2+ + 2H2O.

Виконання реакції.

До 2 мл розчину нікол(ІІ) сульфату додати краплинами розчин лугу. До утвореного осаду додати розчин кислоти.

? Напишіть відповідні реакції в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

 б) Диметилгліоксим (реактив Чугаєва) в аміачному середовищі осаджує нікол-катіон у вигляді осаду червоного кольору. Сутність процесу відображає рівняння:

2C4H8N2O2 + Ni(OH)2 = Ni(C4H7N2O2)2↓ + 2H2O.

Виконання реакції.

До 2 мл розчину нікол(ІІ) сульфату додати 2 – 3 краплини розчину амоній гідроксиду. До утвореного осаду додати такий же об’єм розчину диметилгліоксиму.

? Напишіть відповідні реакції в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
1. Дати відповіді на питання:

- Які катіони входять до складу ІІІ аналітичної групи?

- Яку особливість розчинів солей катіонів ІІІ аналітичної групи Ви помітили? Чи може забарвленість розчинів солей катіонів ІІІ аналітичної групи допомогти при проведенні аналізу суміші катіонів ІІІ аналітичної групи?

- Чи має ІІІ аналітична група катіонів груповий реагент? Яка сполука ним є?

- Чи має бути застосованою буферна суміш при осадженні катіонів ІІІ аналітичної групи? Чому?

- Який показник рН розчину слід утримувати при осадженні катіонів ІІІ аналітичної групи?

- Які речовини виконують роль буферної суміші при осадженні катіонів ІІІ аналітичної групи?

- Чому солі катіонів ІІІ аналітичної групи у водних розчинах закислюють середовище?

- Які особливості дії групового реагента на катіони ІІІ аналітичної групи Вам відомі? 

2. Напишіть приклади відповідних реакцій гідролізу (стадійні та сумарні рівняння) солей катіонів ІІІ аналітичної групи у молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

3. Напишіть рівняння реакцій осадження катіонів ІІІ аналітичної групи груповим реагентом у молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

4. Напишіть рівняння реакцій осадження катіонів ІІІ аналітичної групи лугом у молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

ЛІТЕРАТУРА:

Шемякин Ф.М., Карпов А.Н., Брусенцов А.Н. Аналитическая химия. стр. 195 – 196, 210 – 216, 219 – 220 

Шапиро С.А., Шапиро М.А. Аналитическая химия. стр. 97 – 116

Москаленко О.С. Основи хімічного аналізу. стор. 129 - 149

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №6

ТЕМА: Аналіз суміші катіонів ІІІ аналітичної групи.
МЕТА: Вивчити хід систематичного аналізу суміші катіонів третьої аналітичної групи. Закріпити знання про якісні реакції на катіони ІІІ аналітичної групи. Удосконалювати навики проведення хімічного експеримента та техніки безпеки при його виконанні. Встановити особливості дробного та систематичного аналізу суміші катіонів на прикладі ІІІ аналітичної групи. Удосконалювати вміння складати рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі, навики роботи з таблицею розчинності. Розв’язати контрольну задачу
ТЕОРЕТИЧНА ЧАСТИНА
Хід аналізу суміші катіонів ІІІ аналітичної групи.

І. Попереднє дослідження.

1. Проаналізувати забарвлення розчину контрольної задачі. 

? Які кольори мають розчини  солей катіонів ІІІ аналітичної групи? Чи може забарвлення розчинів солей катіонів ІІІ аналітичної групи допомогти при проведенні аналізу суміші катіонів ІІІ аналітичної групи? Чи можна робити остаточні висновки за забарвленням розчину контрольної задачі? Чому? Наведіть приклади співпадання кольорів розчинів солей катіонів ІІІ аналітичної групи.

2. Дробним методом перевірити розчин контрольної задачі на наявність катіонів Fe2+ та Fe3+. 

а) До 2 мл розчину контрольної задачі додати 3 – 5 краплин розчину червоної кров’яної солі. Поява синього забарвлення свідчить про наявність Fe2+.

б) До 2 мл розчину контрольної задачі додати 3 – 5 краплин розчину жовтої кров’яної солі. Поява синього забарвлення свідчить про наявність Fe3+.

в) До 2 мл розчину контрольної задачі додати 3 – 5 краплин розчину роданіду амонію. Поява криваво-червоного забарвлення свідчить про наявність Fe3+. Важливо, що дана реакція є селективною і дозволяє виявити Fe3+ навіть у присутності Fe2+.

ІІ. Основне дослідження.

1. Осадження катіонів ІІІ аналітичної групи.

В пробірку налити 10 мл досліджуваного розчину, додати 1 мл розчину амоній гідроксиду та 0,5 мл розчину амоній хлориду. Ретельно перемішати вміст пробірки скляною паличкою. Додати 2 мл розчину амоній сульфіду. Перемішати та дати осаду 3 – 5  хвилин на дозрівання. 

2. Фільтрування осаду.

Відфільтрувати осад через паперовий фільтр. Фільтрат не потрібен для подальших досліджень, тому його виливають. На фільтрі залишаються нерозчинні осади катіонів ІІІ аналітичної групи.

? Пригадайте, у формі яких сполук осаджує груповий реагент катіони ІІІ аналітичної групи?

3. Розчинення осаду.

Обережно, з допомогою скляної палички перенести осад з фільтра у фарфорову чашку і додати 2 – 3 мл розчину хлоридної кислоти. Перемішати.

? Що має бути з осадами катіонів ІІІ аналітичної групи? 

Якщо осад не розчинився повністю, перевірити розчин синім лакмусовим папірцем. Зміна кольору індикаторного паперу на червоний свідчить про кисле середовище. 

? Про що свідчить наявність осаду за таких умов?

4. Фільтрування.

Якщо попри кисле середовище осад не розчинився, відфільтрувати його через новий паперовий фільтр.  

? За яких умов даний пункт виконувати не  потрібно?

Добутий осад перенести у фарфорову чашку, а фільтрат підписати «фільтрат 2» і залишити для подальших досліджень.

5. Аналіз осаду 2.

Осад 2 змити розчином хлоридної кислоти у фарфорову чашку, додати 1 – 1,5 мл пероксиду водню і нагріти вміст фарфорової чашки до кипіння на електроплитці. З допомогою тигельних щипців зняти фарфорову чашку з плитки і залишити на термостійкій підставці для охолодження. Після охолодження відлити 1 мл добутого розчину в пробірку, нейтралізувати розчином натрій гідроксиду (проба індикаторним папером) і провести якісну реакцію на нікол-катіон (див. л.р.№5).

6. Розділення катіонів заліза та марганцю і алюмінію та хрому.

Відібрати 3 – 5 мл фільтрату 2 в чисту пробірку і додати до нього надлишок 25%-ного розчину натрій гідроксиду. Добутий осад може містити гідроксиди заліза і марганцю, а в розчині можуть перебувати хроміт та алюмінат натрію.

7. Фільтрування осаду.

Відфільтрувати отриманий осад через чистий паперовий фільтр. Фільтрат підписати «фільтрат 3» і відставити для подальшого дослідження. Осад з лійкою перенести в чисту пробірку.

8. Аналіз осаду 3.

Обробити осад на фільтрі пероксидом водню. Зміна кольору на темно-бурий свідчить про наявність катіонів мангану у вихідному розчині. У фільтрат 4 при цьому можуть потрапити катіони заліза.

9. Аналіз фільтрату 4. 

Провести з частиною фільтрату 4 якісну реакцію на катіони заліза (див л.р. 5).

10. Аналіз фільтрату 3.

У пробірку відлити 2 мл фільтрату 3 і додати розчин барій хлориду. Поява білого осаду свідчить про утворення барій хромату, а значить, у вихідному розчині був катіон хрому. Осад відфільтрувати і викинути. Добутий фільтрат 5 може містити катіони алюмінію. 

11. Аналіз фільтрату 5.

Відібрати пробу фільтрату 5 і перевірити його на наявність катіона алюмінію (див. л.р.5).

ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
1. Дати відповіді на питання:

- Чому основному дослідженню суміші катіонів ІІІ аналітичної групи передує попереднє? 

- Які йони виявляють першими в попередньому дослідженні? Чому?

- Чому не можна робити остаточні висновки за забарвленням  розчину контрольної задачі?

- На чому ґрунтується відділення катіонів алюмінію і хрому від решти катіонів ІІІ аналітичної групи?

- Чому в кінці дослідження не можна виявити катіони двовалентного заліза?
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ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №7

ТЕМА: Вивчення катіонів ІV та V  аналітичних груп.

МЕТА: Розглянути склад четвертої та п’ятої аналітичих груп катіонів. Встановити особливості дії групового реагента на катіони ІV та V  аналітичних груп. Вивчити якісні реакції на катіони ІV та V  аналітичних груп. Удосконалювати навики проведення хімічного експеримента та техніки безпеки при його виконанні. Встановити особливості дробного та систематичного аналізу суміші катіонів на прикладі ІV та V  аналітичних груп. Удосконалювати вміння складати рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі, навики роботи з таблицею розчинності. Розв’язати контрольну задачу.
ТЕОРЕТИЧНА ЧАСТИНА
1. Склад та загальна характеристика катіонів IV аналітичної групи.

До складу IV аналітичної групи катіонів відносять катіони купруму(ІІ) Сu2+, аргентуму Ag+ та плюмбуму Pb2+.

Сульфіди цих катіонів нерозчинні у воді та в розчинах кислот (окрім нітратної) і полісульфіду амонію. За нерозчинністю у воді сульфіди катіонів четвертої аналітичної групи відрізняються від сульфідів першої і другої аналітичних груп, а за нерозчинністю в розчинах кислот – від сульфідів катіонів третьої групи. На відміну від катіонів п`ятої групи, катіони четвертої групи нерозчинні  в розчині полісульфіду амонію.

Груповим реагентом на катіони четвертої аналітичної групи є сірководень H2S і сульфід амонію (NH4)2S.
Попри невеликий кількісний склад четверта група ділиться на дві підгрупи:

а) підгрупу срібла (Ag+; Pb2+) – хлориди цих катіонів нерозчинні у воді;

б) підгрупа міді (Cu2+) – хлорид купруму(ІІ) розчиняється у воді. Хлорид плюмбуму(ІІ) має більшу розчинність у воді, ніж хлорид аргентуму, тому йон Pb2+ повністю не осаджується хлоридною кислотою.

2. Склад та загальна характеристика катіонів V аналітичної групи.

До V групи катіонів відносять катіон стануму(ІІ) Sn2+.

Сульфіди катіонів V групи, як і сульфіди катіонів IV групи, нерозчинні у воді та розчинах кислоти. Однак вони легко розчиняються в розчинах сульфідів і полісульфідів лужних металів або амонію, утворюючи тіосолі.
Переважна більшість тіосолей забарвлена. Вони утворюються при розчиненні сульфідів катіонів п`ятої групи в Nа2S, K2S або (NH4)2S2, (NH4)2S2:
Sb2S3 + 3(NH4)2S 
[image: image1.wmf]®

 2(NH4)3SbS3
Груповим реагентом на катіони V аналітичної групи є полісульфіди амонію, в яких розчиняють сульфіди цих катіонів.

Полісульфід амонію отримують внаслідок ретельного перемішування порошкоподібної сірки з сульфідом амонію. Розчин полісульфіду амонію представляє собою суміші різних сульфідів: (NH4)2S; (NH2)2S2; (NH4)2S3 і так до (NH4)2S9 включно. Полісульфід амонію найчастіше позначають формулою (NH4)2S2. Розчинення сульфідів відбувається за рівнянням:

SnS + (NH4)2S2 
[image: image2.wmf]®

 SnS2 + (NH4)2S2

3. Дія групового реагента на катіони IV та V аналітичних груп.

Груповим реагентом на катіони цих груп є полісульфід амонію (NH4)2S2.
Катіони вказаних елементів Ag+; Pb2+; Cu2+; Sn2+ при додаванні розчину солі сульфідної кислоти утворюють осади відповідних сульфідів чорного кольору:

2Ag+ + S2-   
[image: image3.wmf]®

 Ag2S↓, 

Pb2+ + S2-    
[image: image4.wmf]®

   РbS↓, 
Cu2+ + S2- 
[image: image5.wmf]®

 CuS↓,
[image: image6.wmf]
Su2+ + S2- 
[image: image7.wmf]®

 SnS↓.

Виконання реакції.

 В пробірки налити по 2 мл аргентум нітрату AgNO3, плюмбум(ІІ) нітрату Pb(NO3)2, купрум(II) хлориду CuCl2  станум(II) хлориду SnCl2. До кожної з цих пробірок додати по кілька краплин розчину амоній сульфіду (NH4)2S. 

? Про що свідчить утворення осадів чорного кольору в кожній пробірці? Запишіть відповідні рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.

4. Якісні реакції на катіони срібла Ag+.
а) При дії розчину хлоридної кислоти або хлоридів аргентум-катіон утворює сироподібний осад білого кольору, нерозчинний у воді і кислотах, проте розчинний в NH4OH внаслідок утворення розчинної у воді комплексної солі. Сутність процесів зводиться до рівнянь:

Ag+ + Cl- 
[image: image8.wmf]®

 AgCl↓,

AgCl + 2NH4OH 
[image: image9.wmf]®

 Ag(NH3)2Cl + 2H2O.

При підкисленні отриманого розчину нітратною кислотою знову осаджується AgCl. Процесс відбувається згідно з рівнянням:

Ag(NH3)2Cl +2HNO3
[image: image10.wmf]®

 AgCl↓ + 2NH4NO3.

Виконання реакції. 

До 2 мл розчину аргентум нітрату додати 1 – 2 краплини розчину хлоридної кислоти. До одержаного осаду додати такий же об`єм 25%-вого розчину NH4OH. Декілька разів струсити пробірку. 

? Чому спостерігається зникнення осаду? Підтвердьте свої міркування рівняннями відповідних реакцій у молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.
б) Хромат калію K2CrO4 з катіоном аргентуму утворює осад червоно-цегляного кольору Ag2CrO4, який розчиняється в HNO3 і в NH4OH, що підтверджують відповідні рівняння реакцій:

2Ag+ + CrO2-4 
[image: image11.wmf]®

 Ag2CrO4↓,

Ag2CrO4 + HNO3  → 2 AgNO3 + Н2CrO4.

Виконання реакції. 

До 2 мл розчину аргентум нітрогену додати 3-4 краплі розчину калій хромату. 

? Про що свідчить  утворення осаду червоно-цегляного кольору? Напишіть рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формах.
5. Якісні реакції на іони плюмбуму Pb2+.
а) Калій йодид осаджує плюмбум(ІІ)-катіон у вигляді йодиду жовтого кольору. Сутність процесу відображає йонне рівняння:

Pb2+ + 2J-  
[image: image12.wmf]®

  PbJ2↓. 
Добутий осад розчиняється в гарячій воді. При охолодженні розчину знову випадає осад PbJ2 у вигляді пластинчастих золотисто-жовтих кристалів.
Виконання реакції. 

До 2 мл розчину плюмбум(ІІ) нітрату Pb(NО3)2 додати 3 – 4 краплі калій йодиду KJ. Суміш нагріти до кипіння, потім повільно охолодити.

? Напишіть рівняння реакції в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

б) Хлоридна кислота HCl осаджує плюмбум-катіон у вигляді осаду білого кольору, малорозчинного при нагріванні:
Pb2+ + 2Cl- 
[image: image13.wmf]®

 PbCl2↓.
Виконання реакції.

До 2 мл розчину плюмбум(ІІ) нітрату додати 3 – 4 краплі хлоридної кислоти.

? Напишіть рівняння реакції в молекулярній,йіонно-молекулярній та в йонній формі.

6. Якісні реакції на катіони міді Cu2+.

а) Амоній гідроксид NH4OH в невеликій кількості осаджує купрум(ІІ)-катіон у вигляді основної солі зеленуватого кольору. Сутність процесу відображає рівняння:

2CuSO4 + 2NH4OH 
[image: image14.wmf]®

 (CuOH)2SO4 + (NH4)2SO4.

При надлишку розчину амоніаку осад швидко зникає з утворенням розчину комплексної солі інтенсивного синього кольору. Сутність процесу відображає рівняння:

(CuOH)2SO4 + (NH4)2SO4 + 6NH4OH 
[image: image15.wmf]®

2(Cu(NH3)4)SO4 + 8H2O.

Цей комплекс легко руйнується в кислому середовищі та при пропусканні H2S, що призводить до утворення осаду купрум(ІІ) сульфіду.

Виконання реакції. 

До 2 мл розчину купрум(ІІ) хлориду додати 1 – 2 краплини амоній гідроксиду. До одержаного осаду додати надлишок розчину амоніаку. Після струшування пробірки відбувається зникнення осаду і з’являється  інтенсивно-синє забарвлення.

? Напишіть рівняння реакції в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.
7. Якісні реакції на катіони стануму Sn2+.

Йон Sn2+  легко окиснюється до ступеня окислення Sn4+, тому є досить енергійним відновником. В лужному середовищі роль окисника може виконувати аргентум нітрат, при взаємодії з яким утворюється осад сірого кольору:

SnSO4 + 2AgNO3 + 6NaOH 
[image: image16.wmf]®

 Na2SnO3 + 2Ag↓ + 2NaNO3 + Na2SO4 + +3H2O.

Виконання реакції. 

До 2 мл розчину станум(ІІ) хлориду додайте 1 – 2  краплі NaOH, а потім такий же об`єм розчину AgNO3.

? Напишіть рівняння відповідної хімічної реакції. Коефіцієнти розставте методом електронного балансу.

8. Хід аналізу суміші катіонів IV і V аналітичних груп.

1. Осадження катіонів Pb2+ і Ag+ розчином HCl.
До 10 мл досліджуваного розчину додати 2 мл HCl. Вміст пробірки ретельно струсити до повного перемішування реагентів.

2. Відділення  осадів, утворених катіонами свинцю та срібла.

Вміст пробірки профільтрувати. Фільтрат підписати «фільтрат №1» і відставити для подальшого дослідження.

3. Розділення хлоридів плюмбуму та аргентуму.

Лійку з осадом на фільтрі переставити в чисту пробірку і осад промити гарячою водою. В пробірці збереться фільтрат №2. Лійку з осадом підписати «осад №2» і відставити для подальших досліджень.

4. Аналіз фільтрату 2.

Відбрати 2 мл фільтрату №2 і провести якісну реакцію на присутність катіонів Pb2+.

5. Аналіз осаду №2.

Лійку з осадом перенести в чисту пробірку. Осад промити 25%-им розчином амоній гідроксиду NH4OH. В пробірці збереться фільтрат №3.

6. Аналіз фільтрату №3.

Відібрати 2 мл фільтрату №3 і проробити якісну реакцію на присутність катіонів Ag+ (див. пункт 4).

7. Аналіз фільтрату №1.

До 2 мл фільтрату №1 додати невеликими порціями розчин NaOH. При наявності катіона Cu2+ утвориться осад синього кольору.

8. Відділення осаду Cu(OH)2.

Вміст пробірки відфільтрувати. Фільтрат №4 відставити для подальшого дослідження.

9. Аналіз осаду 4.

Лійку з осадом перенести в чисту пробірку. Осад промити 25%-им розчином амоній гідроксиду NH4OH. Характерні реакції на катіон міді див. у пункті 6.

10. Аналіз фільтрату 4. 

Виявлення катіонів стануму. Відібрати 2 мл фільтрату №4 і провести якісну реакцію на присутність катіонів Sn2+ (див. пункт 7).

ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
1. Дати відповіді на питання:

- Який склад IV  та V групи катіонів?

- На які підгрупи ділиться IV група катіонів? Який принцип лежить в основі поділу IV групи катіонів на підгрупи?

- Що є якісним реагентом на катіони IV та V аналітичних груп?

- Який аналітичний ефект дії групового реагента на катіони IV та V аналітичних груп?

- Чи потрібна буферна суміш при осадженні катіонів IV та V аналітичних груп груповим реагентом? Чому?

- Яким способом розділяють катіони в суміші катіонів IV та V аналітичних груп? Що лежить в основі цього способу поділу?
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ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №8
ТЕМА: Аналітичні реакції на аніони всіх груп. Аналіз суміші аніонів І – ІІІ аналітичних груп.

МЕТА: Розглянути склад всіх аналітичих груп аніонів. Встановити особливості дії групового реагента на аніони І та ІІ аналітичних груп. Вивчити якісні реакції на аніони всіх аналітичних груп. Удосконалювати навики проведення хімічного експеримента та техніки безпеки при його виконанні. Встановити особливості дробного та систематичного аналізу суміші аніонів всіх аналітичних груп. Удосконалювати вміння складати рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі, навики роботи з таблицею розчинності. Розв’язати контрольну задачу.

ТЕОРЕТИЧНА ЧАСТИНА

1. Класифікація аніонів на аналітичні групи. Склад всіх аналітичних груп. 

	№ групи
	Склад групи
	Загальна характеристика 

групи
	Груповий реагент

	І
	SO42-, CO32-, SiO32-, PO43-
	Солі барій-катіона нерозчинні у воді
	Ba2+  (BaCl2)

	ІІ
	Cl- ; Br - ; J-
	Солі аргентум-катіона нерозчинні у воді
	Ag+ (AgNO3)

	ІІІ
	NO3-
	Всі солі розчинні у воді
	
[image: image17.wmf] – 


В основу класифікації аніонів на аналітичні групи покладено їх здатність утворювати нерозчинні солі з певними катіонами.
2. Характерні реакції на аніони І аналітичної групи.
Груповий реагент осаджує ці аніони у вигляді солей: BaSO4; BaCO3; BaSiO3; Ba3(PO4)2 . З цих солей лише BaSO4 нерозчинний у кислотах, а інші – розчинні.

Виконання досліду.

В чотири пробірки налити по 2 мл розчинів солей аніонів І аналітичної групи. До кожної пробірки додати по 1 мл розчину барій хлориду. 

? Чи однакові осади випадають у всіх пробірках? Що відмінного в їх структурі Ви помітили? Напишіть рівняння відповідних реакцій в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

До кожного осаду додати розчин хлоридної кислоти.

? Що відбувається з осадами? Напишіть рівняння відповідних реакцій в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

а) Відкриття сульфат-аніона SO42-

Для виявлення сульфат-аніона використовують груповий реагент. Утворений осад випробовують на розчинність у кислоті.

Виконання реакції. 

До 2 мл розчину натрій сульфату додати розчин HNO3 і 1 мл розчину BaCl2. До утвореного осаду білого кольору, додати нову порцію розчину HNO3.

? Що відбувається з осадом? Напишіть рівняння відповідних реакцій в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

б) Відкриття карбонат-іона CO32- 
При дії групового реагента утворюється білий осад BaCO3. Сутність реакції відображає йонне рівняння:

Ba2+ + CO32-
[image: image18.wmf]®

 BaCO3.

Цей осад легко розчиняється при дії кислоти, внаслідок чого спостерігається бурхливе «закипання». Отож, аналітичний ефект реакції - виділення газу. Вуглекислий газ утворюється внаслідок розкладу нестійкої карбонатної кислоти відповідно до йонного рівняння:

2H+  + CO32- 
[image: image19.wmf]®

 CO2
[image: image20.wmf]­

+ H2O
Якісним реагентом на карбонат-йон є розчин будь-якої кислоти. При дії розчинів кислот на карбонати  спостерігається виділення вуглекислого газу.

Виконання реакції. 

До 1 мл розчину натрій карбонату додати надлишок BaCl2. До одержаного осаду додати невеликими порціями розчин HCl. 

? Що відбувається з осадом? Напишіть рівняння відповідних реакцій в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

в) Відкриття силікат-йона SiO32- 

1) При дії  групового реагента  утворюється осад білого кольору:


[image: image21.wmf]Ba2+ + SiO32- 
[image: image22.wmf]®

 BaSiO3 
[image: image23.wmf]¯


Осад BaSiO3 розчиняється в розчинах мінеральних кислот, утворюючи напівпрозорий драглистий осад силікатної кислоти. Сутність процесу відображає йонне рівняння:

2H+ + BaSiO3
[image: image24.wmf]¯


[image: image25.wmf]®

 H2SiO3
[image: image26.wmf]¯

 + Ba2+
Виконання реакції. 

До 2 мл розчину натрій силікату додати 1 краплину фенолфталеїну.

? Про що свідчить поява малинового забарвлення розчину? Напишіть рівняння стадійного та сумарного гідролізу натрій карбонату в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі. 
До підфарбованого розчину краплинами додавати розчин хлоридної кислоти. Після кожної краплі пробірку слід ретельно струшувати. Кислоту додавати до зникнення малинового забарвлення розчину. При цьому має з’явитися напівпрозорий драглистий осад силікатної кислоти.

? Напишіть рівняння відповідних реакцій в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

2) Амоній хлорид NH4Cl з гарячих розчинів виділяє силікатну кислоту в більш повній мірі, ніж мінеральні кислоти. Це пояснюється явищем гідролізу силікатів. Наприклад, сумарне рівняння реакції гідролізу натрій силікату має вигляд:

Na2SiO3 + 2H2O ↔ 2NaOH + H2SiO3.

Якщо до такого розчину, що преребуває у стані хімічної рівноваги, додати амоній хлорид NH4Cl, то останній, реагуючи з NaOH за рівнянням:

2NH4Cl + 2NaOH 
[image: image27.wmf]®

 2NaCl + 2NH3↑ + 2H2O,

зумовлює зміщення рівноваги в бік утворення H2SiO3.

Цей процес відображається сумарним рівнянням:

2NH4Cl + Na2SiO3
[image: image28.wmf]®

 H2SiO3↓ + 2NH3↑  + 2NaCl.

Виконання реакції. 

До 2 мл розчину натрій силікату додати такий же об`єм концентрованого розчину амоній хлориду. Вміст пробірки нагріти до кипіння. Спостерігається утворення напівпрозорого драглистого осаду силікатної кислоти.

? Напишіть рівняння відповідних реакцій в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

г) Відкриття фосфат-йона PO43-.

1) З груповим реагентом фосфат-йон утворює білий осад. Сутність процесу відображає йонне рівняння:

3Ba2+ + 2PO43- 
[image: image29.wmf]®

 Ba3(PO4)2↓.

Осад барій ортофосфату є сіллю слабкої кислоти, тому при дії сильних мінеральних кислот він розчиняється. Сутність процесу відображає йонне рівняння:

Ba3(PO4)2 + 6Н+ = 3Ba2+ + 2Н3РО4.

Виконання реакції. 

До 1 мл розчину натрій додати декілька краплин розчину барій хлориду. До утвореного осаду додати краплинами розчин хлоридної кислоти. При цьому пробірку слід легенько струщувати після кожної порції кислоти.

? Напишіть рівняння відповідних реакцій в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

2) Солі амонію в присутності NH4OH і NH4Cl осаджують аніон ортофосфату у вигляді характерного білого кристалічного осаду MgNH4PO4, який легко розчиняється в кислотах і нерозчинний в розчині аміаку. Сутність процесу відображає йонне рівняння:

Mg2+ + NH4+ + PO43-
[image: image30.wmf]®

 MgNH4PO4 + H2O
Виконання реакції. 

До 2 мл розчину натрій гідроортофосфату додати 4 – 5 мл розчину HCl і 3 – 4 краплини розчину магній хлориду. Осад за цих умов не повинен утворюватись. Якщо утворився, то треба краплями додавати хлоридну кислоту до його зникнення. До прозорого розчину додати одну краплину фенолфталеїну. Краплинами, при постійному струшуванні  пробірки, додавати концентрований розчин аміаку, поки розчин не набуде стійкого рожевого забарвлення. За таких умов має з’являтися білий кристалічний осад подвійної солі  MgNH4PO4.

3. Характерні реакції на аніони ІІ аналітичної групи.
При дії групового реагента на аніони ІІ аналітичної групи випадають осади від білого до світло-жовтого кольорів: AgCl – білий, AgBr - світло-жовтий, AgJ – жовтий. Сутність процесів відображається йонними рівняннями:

Ag+ + Cl- 
[image: image31.wmf]®

 AgCl↓,

Ag+ + Br -
[image: image32.wmf]®

 AgBr↓,

Ag+ + J- 
[image: image33.wmf]®

 AgJ↓.

Виконання реакцій.

У три пробірки налити по 2 мл розчинів солей анаонів ІІ аналітичної групи. 

? Що спостерігаєте? Якого кольору осади утворилися? Напишіть рівняння відповідних реакцій в молекулярному, йонно-молеклярному та йонному вигляді.

а) Якісні реакції на аргентум-аніон.

Аргентум-аніон з катіоном срібла утворює сироподібний осад білого кольору AgCl. Цей осад розчиняється в розчині аміаку внаслідок утворення розчинної у воді комплексної солі. Описані процеси можна відобразити молекулярними рівняннями:

AgNO3 + HCl = AgCl↓ + HNO3,

AgCl + 2NH4OH = (Ag(NH3)2)Cl + 2H2O.

При дії розчину нітратної кислоти HNO3 комплексна сіль руйнується з утворенням осаду:

(Ag(NH3)2)Cl + 2HNO3 = AgCl + 2NH4NO3.

Виконання реакції. 

В пробірку  налити 2 мл розчину кухонної солі NaCl і додати по краплині розчин AgNO3. До осаду додавати невеликим порціями розчин аміаку, струшуючи пробіркою, до повного зникнення осаду. Після повного розчинення осаду додати до утвореного розчину нітратної кислоти. 

? Опишіть свої спостереження та складіть рівняння відповідних реакцій у молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

б) Якісні реакції на бромід-аніон. 

Йони Br - з хлорною водою Cl2 утворюють розчини солом`яно-жовтого кольору внаслідок утворення вільного брому Br2. Сутність процесу відображає йонне рівняння:

2Br- + Cl2 
[image: image34.wmf]®

  Br2 + 2Cl-.

При надлишку Cl2 забарвлення зникає внаслідок утворення NВrO3, що відображається рівнянням:

Br2 + 5Cl2 + 6H2O 
[image: image35.wmf]®

  2HBrO3 + 10HCl.

Виконання реакції. 

До 2 мл розчину NaJ додати декілька краплин хлорної води. З’являється  жовто-коричневе забарвлення.

? Напишіть рівняння відповідної реакції в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

в) Якісні реакції на йодид-аніон.

Йони J- хлорною водою Cl2 утворюють розчин жовто-коричневого кольору внаслідок утворення  вільного йоду. Сутність процесу зводится до йонного рівняння:

2J- + Cl+ 
[image: image36.wmf]®

 2Cl- + J2
Утворений молекулярний йод можна виявити за допомогою розчину крохмалю, з яким він утворює комплексну сполуку синього кольору.

Виконання реакції. 

До 1 мл розчину натрій йодиду додати такий же об`єм розчину крохмалю і 1-2 краплі хлорної води. Суміш струсити. Спостерігається поява синього кольору.

? Що означає посиніння реакційної суміші? Якісним реагентом  на що є крохмальний клейстер? Напишіть рівняння відповідної реакції в молекулярному, йонно-молекулярному та йонному вигляді.

4. Характерні реакції на аніони ІІІ аналітичної групи.
 Нітрат-йон NO3- з дифеніламіном (C6H5 – NH – C6H5) утворює розчин синього кольору. Реакція дуже чутлива, але дає подібний колір в присутності інших окисників (NO2- ; CrO42- ; MnO4- ).

Виконання реакції.

Краплину досліджуваного розчину нанести на попередньо ретельно очищене сухе предметне скло.  На ту ж краплину, обережно,  не торкаючись крапельницею, додати краплину розчину дифеніламіну. Спостерігається  поява інтенсивного васильково-синього забарвлення.

5. Хід аналізу суміші аніонів І – ІІІ аналітичних груп.

Аналіз здійснюють дробним методом.

1. Проба на присутність аніонів 1 групи. 

До 1 мл досліджуваного розчину додати декілька краплин BaCl2. Наявність осаду свідчить про присутність аніонів 1 групи.

2. Виявлення аніонів І аналітичної групи.

Якщо утворився осад, то випробовуємо його на розчинність у розчині HCl. Якщо осад не розчиняється, то це свідчить про наявність сульфат-іона.

Відкриття карбонат-йона (див. пункт 2).

Відкриття силікат-йона (див. пункт 2).

Відкриття ортофосфат-йона (див. пункт 2).

2. Проба на присутність аніонів 2 групи. 

До 2 мл досліджуваного розчину додати декілька краплин AgNO3. Поява осаду свідчить про присутність аніонів 2 групи.

Відкриття йодид-йона (див. пункт 3).

Відкриття хлорид-йона. 

До 2 мл досліджуваного розчину додати надлишок AgNO3. На одержаний осад подіяти розчином HNO3. Якщо йон Br – відсутній, то осад відфільтруйте. Перенести лійку з осадом у чисту пробірку і промити його розчином аміаку. До фільтрату додати 1 – 2 краплини розчину HNO3. Поява білого осаду свідчить про наявність хлорид-йонів.

В присутності йону Br– до розчину NH4OH додати свіжоприготовлений [Ag(NH3)2]Cl, який зв`язуватиме бромід-йони.

Відкриття нітрат-йона (див. пункт 4).

ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
1. Дати відповіді на питання:

- Який принцип лежить в основі класифікації аніонів на аналітичні групи?

- Які аніони відносять до першої аналітичної групи?

- Яка сполука є якісним реагентом на аніони І аналітичної групи?

- Які аніони відносять до другої аналітичної групи?

- Яка сполука є якісним реагентом на аніони ІІ аналітичної групи?

- Чому нітрат-аніон віднесли в окрему групу аніонів?

- Чому аналіз суміші аніонів всіх груп проводять дробним методом? 

- В чому переваги та недоліки дробного методу аналізу?

2. Написати рівняння реакції взаємодії між груповим реагентом та катіонами всіх груп в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі.
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ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №9

ТЕМА: Аналіз сухої солі.

МЕТА: Вивчити хід аналізу сухої солі. Закріпити знання про катіони та аніони всіх груп, дію на них групового реагента та якісні реакції на конкретні йони. Удосконалювати навики проведення хімічного експеримента та техніки безпеки при його виконанні. Уточнити  особливості дробного та систематичного аналізу. Удосконалювати вміння складати рівняння реакцій в молекулярній, йонно-молекулярній та йонній формі, навики роботи з таблицею розчинності. Розвивати аналітичне мислення, самостійність у роботі. Розв’язати контрольну задачу.
ТЕОРЕТИЧНА ЧАСТИНА

Порядок проведення аналізу сухої солі.

1. Попередні дослідження.
а)  Особливості зовнішнього вигляду солі.

Отриманий зразок солі слід уважно розглянути, при цьому звертаючи увагу на колір, форму, блиск і розміри окремих частинок. Таким чином легко відрізнити блакитні кристали 
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 від зелених кристалів 
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або рожевих кристалів солей кобальт(ІІ) і мангану і т.д.

! Кінцевих висновків на основі візуальних спостережень робити не можна.

б) Випробовування на розчинність у воді.

Декілька кристалів досліджуваної солі помістити у пробірку і долити 2 мл дистильованої води. Пробірку кілька разів струсити. Якщо сіль не  розчинилась, то необхідно воду з сіллю нагріти (не до кипіння!).

? З огляду на які причини не можна піддавати сіль у воді тривалому нагріванню?

У випадку повного розчинення відібраного зразка можна розчиняти весь зразок солі і приступати до відкриття йонів.

У випадку часткового розчинення солі (коли попри додавання дистиляту і ретельне струшування та нагрівання сіль все ж не розчиняється), необхідно перевірити випарюванням 1 краплину добутого розчину на предметному склі – поява синього нальоту свідчить про неповне розчинення. 

У випадку часткового розчинення або повної нерозчинності у воді сіль переводять у розчин за допомогою хлоридної та нітратної кислоти, використовуючи окрему методику.

2. Виявлення катіона.

а) Проведення якісної реакції на відкриття йона амонію NH4+. 

б) При відсутності 
йона амонію на 2 мл одержаного розчину подійте груповим реагентом на ІІ аналітичну групу катіонів. Якщо утворився осад, то слід проробити характерні реакції на катіони ІІ аналітичної групи (див л. р. 4).

в) Якщо катіони ІІ аналітичної групи не виявлено, то на 2 мл розчину подіяти груповим реагентом на катіони ІІІ аналітичної групи. При наявності осаду варто проробити якісні реакції на катіони ІІІ аналітичної групи (див. л. р. 5, 6).

г) У випадку відсутності катіонів ІІІ аналітичної групи подіяти груповим реагентом  на катіони VI і V аналітичної групи. При наявності осаду потрібно проробити якісні реакції на катіони цих груп (див. л. р. 7).

д) При відсутності осаду у всіх попередньо проведених якісних реакціях проробити якісні реакції на катіони І аналітичної групи (див. л. р. 3).

Після відкриття катіона можна зробити певні проміжні висновки.

Якщо досліджувана сіль розчинна у воді, то спочатку можна провести аналіз за таблицею розчинності:

а) Виключити аніони, які утворюють з відкритим катіоном нерозчинну сіль. 

б) Якісні реакції варто проводити лише з аніонами, які утворюють з відкритим катіоном розчинні солі (див. л. р.8).

3. Відкриття аніона.

а) Проба на аніони І аналітичної групи.

В пробірку відібрати 2 мл добутого розчиненням солі розчину і провести з ним якісну реакцію на І аналітичну групу аніонів (див. л. р. 8). Якщо осад утворився, виявляйте аніон І групи.

б) Проба на аніони ІІ аналітичної групи.

В пробірку відібрати 2 мл добутого розчиненням солі розчину і провести з ним якісну реакцію на ІІ аналітичну групу аніонів (див. л. р. 8). Якщо осад утворився, виявляйте аніон ІІ групи.

в) Виявлення нітрат-аніона.

Якщо в перших двох реакціях осад не утворився, варто провести якісну реакцію на нітрат-аніон (див. л. р. 8).

ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
1. Дати відповіді на питання:

- Про що можна дізнатися із зовнішнього вигляду солі?

- Чому попередні дослідження не дають право робити остаточні висновки?

- Дробним чи систематичним методом виявляють катіон досліджуваної солі?

- Дробним чи систематичним методом виявляють аніон досліджуваної солі?

- Чому перед відкриттям аніона варто зробити проміжні висновки?

- Як таблиця розчинності може допомогти аналізувати суху сіль?

ЛІТЕРАТУРА:

Шемякин Ф.М., Карпов А.Н., Брусенцов А.Н. Аналитическая химия. стр. 269 - 275

Шапиро С.А., Шапиро М.А. Аналитическая химия. стр. 169 – 172 

Москаленко О.С. Основи хімічного аналізу. стор. 191 - 194

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №10

ТЕМА: Будова АВ – 200. Техніка зважування на АВ – 200.
МЕТА: Вивчити будову та принцип роботи аналітичних ваг. Сформувати навики зважування на АВ-200. Ознайомитися з особливостями кількісного аналізу і зокрема його розділу – вагового аналізу (гравіметрії). 
 ТЕОРЕТИЧНА ЧАСТИНА

1. Поняття про кількісний аналіз та гравіметрію як його різновид. 

Розділ аналітичної хімії, який вивчає методи кількісного складу досліджуваної речовини, називається кількісним аналізом.

Розрізняють такі методи кількісного аналізу:

- Гравіметричний (ваговий);

- Об’ємний аналіз.

Принцип вагового аналізу ґрунтується на тому, що складову частину досліджуваного зразка речовини виділяють з розчину у вигляді осаду відомого складу.

Знаючи масу одержаного осаду, розраховують кількість даної складової частини.

Часто осад перед зважуванням прожарюють, щоб його розкласти і перетворити в речовину іншого складу, яку з ряду причин зручніше зважувати. Наприклад, з розчину солі тривалентного заліза спочатку осаджують ферум(ІІІ) гідроксид, а потім його прожарюють до стабільнішої за складом вагової форми – ферум(ІІІ) оксиду. Сутність процесів відображено схемами:      
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Тут  Fe(OH)3 – осаджувана форма,  Fe2O3 – вагова форма.

Інший приклад – сіль барію. В цьому випадку і осаджувана, і вагова форми ідентичні. Сутність процесу осадження відображає йонне рівняння:
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При прожарюванні склад солі не змінюється. Тоді і осаджувана і вагова форми - BaSO4. 

Однак у більшості випадків ці форми різні.

2. Будова аналітичних ваг.

Сама назва АВ – 200 розшифровується як «аналітичні ваги, призначені для зважування наважок до 200 грамів». При цьому вони зважують з точністю до 
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Аналітичні ваги поміщаються в скляну шафу.

Вони мають основу, до якої кріпиться стержень. На стержні розташовується коромисло. До коромисла підвішені шальки.

Аретирний механізм призначений для переведення ваг у робоче чи неробоче положення. Працювати з ним слід максимально обережно, щоб не псувати призми шальок та коромисла.

Усі операції на вагах виконуються у неробочому положенні.

Шальки і коромисло з’єднані між собою „сережками”, які мають кварцеві призми.

Рейтерний механізм називається коромислом.

Кожні ваги мають свій набір різноважок.

3. Правила роботи з вагами:

- Встановити нульову точку ваг.

- Покласти на ліву шальку наважку (забороняється зважувати сипучі речовини без тари та гарячі предмети!). 

- Різноважки  ставити на праву шальку
- Важки слід виставляти від більшого до меншого, а знімають – навпаки, не забуваючи при цьому записувати значення мас.

- Точну масу визначають з допомогою гусарика.

4. Вимоги до речовини осаджуваної форми. 

Речовина осаджуваної форми має відповідати ряду вимог. Серед них:

- Мати малу розчинність (малий ДР).

- Утворювати крупні кристали – для легкого і швидкого фільтрування.

- Легко і повністю перетворюватись у речовину вагової форми.

5. Вимоги до речовини вагової форми. 

Речовина вагової форми повинна відповідати ряду вимог:

- Мати визначений хімічний склад, за яким можна розрахувати складові частини речовини. 

- Бути хімічно стійкою, тобто малогігроскопічною, не поглинати CO2, не окиснюватись і не відновлюватись при прожарюванні.
ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
1. Дати відповіді на питання:
- Що таке кількісний аналіз?

- Які різновиди кількісного аналізу Вам відомі?

- Як інакше називають гравіметрію?

- Що означає назва АВ – 200?

- Де в аналітичних вагах розташовуються шафа, дверцята, аретир, рейтер, рейтерний механізм, коромисло, сережки, призми, шальки?

- Назвати основні правила зважування на АВ – 200.

- Які вимоги до осаджуваної форми речовини Вам відомі?

- Які вимоги до вагової форми речовини Вам відомі?

ЛІТЕРАТУРА:

Шемякин Ф.М., Карпов А.Н., Брусенцов А.Н. Аналитическая химия. стр. 276 – 316 

Шапиро С.А., Шапиро М.А. Аналитическая химия. стр. 173 – 200, 203 - 204 

Москаленко О.С. Основи хімічного аналізу. стор. 196 - 214

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №11
ТЕМА: Визначення маси барію в розчині його солі методом вагового аналізу. 
МЕТА: Вивчити особливості вагового аналізу як різновиду кількісного аналізу на прикладі визначення маси катіонів барію в розчині барій хлориду. Ознайомитися з методикою проведення роботи, закріпити навички роботи з аналітичними вагами. Розв’язати контрольну задачу.
 ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

1. Вибір осаджувача і осадження Ba2+.

Йони барію осаджують сульфатною кислотою H2SO4. Реакцію описує молекулярне рівняння, а його сутність відображає йонне:

BaCl2 + H2SO4 
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 BaSO4
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+ 2HCl,

Ba2+ + SO42-  
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.  

Перед осадженням розчин солі (кристалогідрат складу BaCl2 ∙2H2O) підкислити 2 мл 2N  розчину HCl.

В пробірку налити приблизно 2 мл 2N розчину H2SO4 і краплинами, постійно перемішуючи, додавати до одержаного розчину.

Одержаний осад залишити для дозрівання на 3-5 хв.

2. Фільтрування осаду.

Одержаний осад BaSO4 відфільтрувати через беззольний фільтр. Першу партію фільтрату (3 – 5 мл) слід перевірити на повноту осадження. Для цього до проби фільтрату додати кілька краплин сульфатної кислоти. Поява помутніння свідчить про неповне осадження катіонів барію. В такому випадку весь фільтрат треба повернути у склянку з досліджуваним розчином і додати ще 1,5 – 2 мл розчину сульфатної кислоти. По завершенні дозрівання осад відфільтрувати через той самий фільтр.

Після закінчення фільтрування фільтрат вилити.

3. Висушування   осаду.

Фільтр з осадом просушити над електроплиткою, остерігаючись загоряння фільтра. По завершенні процесу висушування фільтр з осадом скласти конвертом і помістити у заздалегідь зважений тигль, який поставити  у розігріту муфельну піч на 30-40 хв.

4. Охолодження тигля.

По завершенні прожарювання тиглів з осадом їх вийняти за допомогою тигельних щипців і помістити  для охолодження в ексикатор.

5. Зважування.

При зважуванні тиглі (з осадом чи без нього) варто використати наступні позначення:

m1 – маса пустого тигля,

m2 – маса тигля з золою,

m3 – маса золи фільтра (0,0016 г),

m4 – маса BaSO4.
6. Проведення розрахунків:

M (Ba2+) =  M (Ba) = 137,4 г/моль

M (BaSO4) = 233,4 г/моль

Для розрахування маси BaSO4 застосовується формула: 

m4 = m2 – (m1 + m3).

Щоб розрахувати масу катіонів барію в масі осадженої солі, слід застосувати пропорцію:

В 233,4 г солі BaSO4 міститься 137,4 г Ba2+,
в m4  г солі BaSO4 міститься х грамів барію Ba2+.

ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
1. Дати відповіді на питання:
- Яка якісна реакція лежить в основі даної роботи? Написати молекулярне, йонно-молекулярне та йонне рівняння реакції.

- Що в даній роботі виступає осадженою формою?

- Чому осаджена і вагова форма в даній роботі співпадають?
- Для чого реакційна суміш підкислювалася?

- Що називають нормальністю та полярністю розчину? Як їх визначають?

- Які правила роботи з аналітичними вагами в даній роботі важливо враховувати?

- Описати методику проведення розрахунків маси барію в даній роботі.

ЛІТЕРАТУРА:

Шапиро С.А., Шапиро М.А. Аналитическая химия. стр. 203 – 204 

Москаленко О.С. Основи хімічного аналізу. стор. 196 - 214

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №12

ТЕМА: Визначення маси кислоти в розчині методом нейтралізації.
МЕТА: Вивчити особливості об’ємного аналізу як різновиду кількісного аналізу на прикладі визначення маси кислоти в розчині методом нейтралізації. Ознайомитися з методикою проведення роботи. Формувати навички роботи з вимірювальними приладами в об’ємному аналізі. Розв’язати контрольну задачу.
 ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

1. Приготування робочого розчину. 

а) Розрахунки маси лугу.

Для виконання роботи необхідно приготувати 500 мл сантинормального робочого розчину натрій гідроксиду. Тобто необхідно, щоб молярна концентрація лугу становила 0,1 моль/л. Для визначення маси наважки натрій гідроксиду слід провести розрахунки:

	V(р-ну)=0,5 л

Cн(NaOH)=0,1 моль/л 
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М(NaOH)=40 г/моль
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Vекв.=0,5∙0,1=0,05 (моль)

т(NaOH)=40г/моль∙0,05 моль=2 г

б) Приготування наважки кристалічного лугу.

На технічних вагах відважити 2 г кристалічного NaOH. 

в) Розчинення наважки лугу, приготування розчину лугу.

 Перенести наважку в мірну колбу об’ємом 500 мл і розчинити луг у воді об’ємом приблизно 1/3 об’єму колби. Після повного розчинення об’єм розчину довести до риски за нижнім меніском. 

2. Титрування.

а) Підготовка бюретки до роботи.

Обережно промити бюретку дистильованою водою. Закріпити в тримачі штатива. Через капіляр бюретки заповнити її робочим розчином на 1/3 обєму, додати робочий розчин через верхній отвір і злити весь робочий розчин. Ця операція необхідна для зменшення похибки при титруванні, оскільки на стінках бюретки після промивання дистилятом залишаються краплинки води, які зменшують концентрацію діючої речовини в робочому розчині.

Визначити ціну поділки бюретки. 

Робочий розчин перелити в бюретку (аналогічно тому, як набирали першу порцію робочого розчину для полоскання бюретки). Вивести об’єм робочого розчину в бюретці на нульову позначку за нижнім меніском 

б) Підготовка порції досліджуваного розчину до титрування. 

З допомогою мірної піпетки відібрати від досліджуваного розчину 5 мл і перенести в колбу для титрування. В цей розчин додати 1-2 краплини розчину фенолфталеїну.

? Чи спостерігатимуться зміни при додаванні індикатора в розчин кислоти? Чому?
в) Пробне титрування порції досліджуваного розчину.

Титрування робочим розчином проводити до появи стійкого рожевого забарвлення від останньої краплини лугу. Забарвлення не має зникати протягом 30 секунд.

! Важливо не перетитрувати досліджуваний розчин, бо це погіршить результати при розрахунках. Тому пробне титрування слід проводити уважно, робочий розчин додавати краплинами По завершенні титрування зняти показники використаного робочого розчину Це будуть орієнтовні об’єми при подальшому титруванні.

г) Основне тиртування.
Титрування провести тричі. Кожного разу додавати робочий розчин спочатку струменем (приблизно до об’єму, отриманого в пробному титруванні), а потім обережно, краплинами. Щоразу через 30 секунд стійкого забарвлення зняти показники використаного об’єму робочого розчину, а після цього вилити отриманий забарвлений розчин з колби для титрування,  ретельно струсити її і приготувати порцію досліджуваного розчину знову. При цьому об’єм робочого розчину в бюретці щоразу виводити на нульову точку.
д) Обчислення середнього об’єму використаного робочого розчину.

Знайти середнє значення об’єму  робочого розчину, отримане внаслідок триразового титрування.

3. Проведення розрахунків.

Для розрахунків маси кислоти в її розчині необхідно використати закон еквівалентів та основну властивість пропорції:
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В 1000 мл 1N розчину міститься 36,5 г HCl,

в 25мл 
[image: image54.wmf]a

-нормального розчину міститься Х г НСl.

Звідси розрахунки:
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 ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
1. Дати відповіді на питання:

- Що називають кількісним аналізом?

- Які види кількісного аналізу Вам відомі?

- В чому полягає сутність об’ємного аналізу?

- Які методи об’ємного аналізу Вам відомі?

- В чому полягає сутність методу нейтралізації?

- Яка роль індикаторів у методі нейтралізації?

- Що таке точка еквівалентності? Коли вона настає?

- Як уникнути перетитровування досліджуваного розчину при проведенні об’ємного аналізу?

- Що таке бюретка? …мірна колба? …піпетка?

- Як визначити ціну поділки бюретки?

- Для чого проводять промивання бюретки робочим розчином?

- Яка роль пробного титрування в об’ємному аналізі?

- Сформулювати закон еквівалентів.

- Сформулювати основну властивість пропорції.

ЛІТЕРАТУРА:

Шемякин Ф.М., Карпов А.Н., Брусенцов А.Н. Аналитическая химия. стр. 325 – 387 

Шапиро С.А., Шапиро М.А. Аналитическая химия. стр. 208 – 240

Москаленко О.С. Основи хімічного аналізу. стор. 215 – 225 

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №13
ТЕМА: Визначення маси лугу в розчині методом нейтралізації.
МЕТА: Вивчити особливості об’ємного аналізу як різновиду кількісного аналізу на прикладі визначення маси лугу в розчині методом нейтралізації. Вивчити методику проведення роботи. Удосконалювати навички роботи з вимірювальними приладами в об’ємному аналізі. Розв’язати контрольну задачу.
 ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

1. Приготування робочого розчину. 

Робочий розчин кислоти можна приготувати двома способами: з концентрованого розчину кислоти певної концентрації та з готового фіксаналу. Варто розглянути обидва способи.

Для проведення роботи необхідно приготувати 500 мл 0,1N розчину HCl.

І спосіб – проготування робочого розчину хлоридної кислоти з концентрованого розчину.  

а) Розрахунки об’єму 

Для проведення роботи необхідно приготувати 500 мл 0,1N розчину HCl. Для цього можна використати концентрований розчин HCl з масовою часткою кислоти 35,4% та густиною розчину 1,18 г/мл. Густину розчину потрібно визначити за допомогою ареометра, потім за відповідною таблицею довідника потрібно встановити масову частку кислоти в даному конкретному концентрованому розчині. Далі наведено приклад розрахунків.

Дано:

М(HCl) = 35,6 г/моль
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В 1000 мл 1N розчину міститься 36,5г HCl, 
в 500мл 0,1N розчину міститься х г HCl.
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б) Розчинення концентрованого розчину кислоти.

З допомогою мірної піпетки на 5 мл відібрати концентрований розчин хлоридної кислоти і перенести потрібну кількість його (4,4 мл) в мірну колбу на 500 мл. Додати третину об’єму дистильованої води і ретельно перемішати утворений розчин. Після цього довести об’єм розчину кислоти до мітки по нижньому меніску дистилятом. Робочий розчин готовий до використання. 

ІІ спосіб – проготування робочого розчину хлоридної кислоти з фіксаналу.  

Підготовану пробірку з фіксаналом промити проточною, а потім дистильованою водою. В аналогічно промиту круглодонну колбу поставити пластикову лійку, в отвір якої помістити пробійник, на нього – пробірку з фіксаналом відповідною заглибиною. Зверху аналогічно розмістити другий пробійник, по кінцю якого вдарити дерев’яним бійком. Злити весь розчин з пробірки в круглодонну колбу. Не виймаючи з лійки, промити стінки пробірки дистилятим і зібрати промивні води у колбу. Використану пробірку викинути, лійку з пробійниками вийняти. Розчин перенести в мірну колбу на 1000 мл. Промити круглодонну колбу невеликою кількістю дистиляту 2 – 3 рази, промивні води теж перенести в мірну колбу. Ретельно перемішати розчин в мірній колбі, а потім довести його об’єм до мітки по нижньому меніску дистилятом. Робочий розчин готовий до використання.

2. Титрування.

а) Підготовка бюретки до роботи.

Обережно промити бюретку дистильованою водою. Закріпити в тримачі штатива. Через капіляр бюретки заповнити її робочим розчином на 1/3 обєму, додати робочий розчин через верхній отвір і злити весь робочий розчин. Ця операція необхідна для зменшення похибки при титруванні, оскільки на стінках бюретки після промивання дистилятом залишаються краплинки води, які зменшують концентрацію діючої речовини в робочому розчині.

Визначити ціну поділки бюретки. 

Робочий розчин перелити в бюретку (аналогічно тому, як набирали першу порцію робочого розчину для полоскання бюретки). Вивести об’єм робочого розчину в бюретці на нульову позначку за нижнім меніском 

б) Підготовка порції досліджуваного розчину до титрування. 

З допомогою мірної піпетки відібрати від досліджуваного розчину 5 мл і перенести в колбу для титрування. В цей розчин додати 1-2 краплини розчину фенолфталеїну.

? Чи спостерігатимуться зміни при додаванні індикатора в розчин кислоти? Які? Чому?
в) Пробне титрування порції досліджуваного розчину.

Титрування робочим розчином проводити до зникнення рожевого забарвлення від останньої краплини лугу. Забарвлення не має відновлюватися  протягом 30 секунд.

! Важливо не перетитрувати досліджуваний розчин, бо це погіршить результати при розрахунках. Тому пробне титрування слід проводити уважно, робочий розчин додавати краплинами По завершенні титрування зняти показники використаного робочого розчину Це будуть орієнтовні об’єми при подальшому титруванні.

г) Основне тиртування.

Титрування провести тричі. Кожного разу додавати робочий розчин спочатку струменем (приблизно до об’єму, отриманого в пробному титруванні), а потім обережно, краплинами. Щоразу через 30 секунд після зникнення забарвлення зняти показники використаного об’єму робочого розчину, а після цього вилити отриманий знебарвлений розчин з колби для титрування,  ретельно струсити її і приготувати порцію досліджуваного розчину знову. При цьому об’єм робочого розчину в бюретці щоразу виводити на нульову точку.

д) Обчислення середнього об’єму використаного робочого розчину.

Знайти середнє значення об’єму  робочого розчину, отримане внаслідок триразового титрування.

3. Проведення розрахунків.

Для розрахунків маси лугу в його розчині необхідно використати закон еквівалентів та основну властивість пропорції:
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В 1000 мл 1N розчину лугу міститься 40 г NaOH,

в 25мл 
[image: image62.wmf]a

-нормального розчину міститься Х гNaOH.

Звідси розрахунки:
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 ХІД РОБОТИ:
1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:
1. Дати відповіді на питання:

- В чому полягає сутність методу нейтралізації?

- Яка роль індикаторів у методі нейтралізації? 

- Який індикатор використовують в даній роботі? Які зміни виникають при його додаванні в досліджуваний розчин?

- Що таке точка еквівалентності? Коли вона настає?

- Як уникнути перетитровування досліджуваного розчину при проведенні об’ємного аналізу?

- Що таке бюретка? …мірна колба? …піпетка?

- Як визначити ціну поділки бюретки?

- Для чого проводять промивання бюретки робочим розчином?

- Яка роль пробного титрування в об’ємному аналізі?

- Сформулювати закон еквівалентів.

- Сформулювати основну властивість пропорції.

ЛІТЕРАТУРА:

Шемякин Ф.М., Карпов А.Н., Брусенцов А.Н. Аналитическая химия. стр. 381 – 387 

Шапиро С.А., Шапиро М.А. Аналитическая химия. стр. 248 – 249

Москаленко О.С. Основи хімічного аналізу. стор. 222 – 227 

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №14

ТЕМА: Визначення маси амоній хлориду в розчині методом нейтралізації
МЕТА: Вивчити особливості зворотного титрування в об’ємному  аналізу як різновиду кількісного аналізу на прикладі визначення маси амоній хлориду в розчині методом нейтралізації. Вивчити методику проведення роботи. Удосконалювати навички роботи з вимірювальними приладами в об’ємному аналізі. Розв’язати контрольну задачу.
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

І. Теоретичні відомості.

Методом нейтралізації можна визначити не лише концентрацію кислот або лугів, але й концентрацію амонійних солей. Однак безпосередньо амонійну сіль титрувати лугом не можна. Вміст амонійної солі в розчині визначають методом зворотного титрування. Принцип методу полягає в тому, що до наважки амонійної солі додають надлишок розчину натрій гідроксиду, концентрація якого відома, і суміш нагрівають. При цьому відбувається реакція:
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Нагрівання припиняють лише тоді, коли вся амонійна сіль розкладається і припиняється виділення амоніаку. Наявність амоніаку можна виявити зволоженим червоним лакмусовим папером.

? Які зміни спостерігатимуться при наявності амоніаку у випарах реакційної суміші?

Інший спосіб виявити амоніак – скористатися фільтрувальним папером, змоченим у розчині меркурій(І) нітрату. Поява чорного забарвлення свідчить про присутність амоніаку у випарах реакційної суміші.

Після видалення амоніаку визначають надлишок натрій гідроксиду шляхом зворотного титрування. За різницею між вихідною і залишковою кількістю лугу розраховують скільки лугу витратилось на розклад амонійної солі в зразку.

ІІ. Хід аналізу.
1. Приготування робочого розчину.

Для виконання роботи необхідно приготувати 1 л   0,1N розчину хлоридної кислоти  HCl, який використовують в якості робочого розчину (див. л.р.13).

2. Приготування розчину натрій гідроксиду заданої концентрації.

Для розкладу амонійної солі необхідно приготувати 500 мл 0,1N розчину NaOH (див. л.р.12).

Луги здатні активно реагувати з вуглекислим газом повітря. Сутність процесу відображає рівняння реакції:

CO2  + 2NaOH = Na2CO3 + H2O.

Таким чином, розчин лугу завжди може містити домішки карбонатних солей. Для приготування розчину лугу чітко заданої концентрації необхідно заздалегідь (за добу до проведення роботи) відважити на технічних вагах 2,25 г кристалічного натрій гідроксиду, який розчинити у мірні колбі на 500 мл. До отриманого розчину додати 2 мл двонормального  розчину барій хлориду. Дана сіль вступає в обмінну реакцію з утвореними в розчині лугу карбонатами за схемою:

ВаCl2 + Na2СO3 = BaCO3↓ + 2NaCl.

Протягом 10 – 12 годин осад дозріває і відстоюється. Верхню частину прозорого розчину необхідно декантувати у чисту колбу. Його концентрацію слід точно встановити. Для цього необхідно приготувати 1 л 0,1N розчину щавлевої кислоти з фіксаналу або з кристалічної солі. 

Розчин лугу помістити у бюретку, вивести його об’єм на нуль та закрити отвір бюретки корком. Наразі досліджуваний розчин слугуватиме робочим.

 В колбу для титрування відібрати 20 мл розчину щавлевої кислоти Н2С2О4. До порції розчину щавлевої кислоти додати краплину розчину фенолфталеїну. 

? Які зміни спостерігатимуться при цьому? Про що це свідчить? Які зміни відбуватимуться при титруванні?

Здійснити пробне титрування, а потім три основних. На основі трьох титрувань необхідно встановити нормальність розчину лугу.

3. Розклад амонійної солі. 

До 25 мл задачі додати такий же об’єм 0,1N розчину NaOH і ретельно перемішати суміш. Вміст задачі нагрівати на водній бані до повного розкладу амонійної солі. Виділення амоніаку необхідно контролювати зволоженим червоним лакмусовим папірцем або фільтрувальним папером, змоченим в розчині меркурій(І) нітрату (НgNO3). При виділенні амоніаку фільтрувальний папір чорніє. 

! Після використання фільтрувальний папір, змочений розчином НgNO3, слід поміщати  у склянку, заповнену розбавленим розчином НNO3.
4. Приготування «свідка».

В склянку на 100 мл налити 50 мл дистиляту і додати 2-3 краплини метилоранжу. Ретельно перемішати. Розчин набуде жовто-оранжевого забарвлення. Розділити його на 2 склянки і до однієї додати 1-2 краплини робочого розчину хлоридної кислоти. Розчин змінить забарвлення на рожеве. Це ознака того, що середовище з нейтрального стало кислим. Такого забарвлення необхідно намагатися досягти при наступному титруванні хлоридною кислотою порції досліджуваного розчину, добутого після випарювання амоніаку.

5. Титрування охолодженого  досліджуваного розчину.

В промиту бюретку набрати робочий розчин хлоридної кислоти (див. л.р.12).

Від охолодженої задачі з допомогою мірної піпетки відібрати 10 мл досліджуваного розчину, додати 1-2 краплини метилоранжу і провести орієнтовне титрування. Провести три точних титрування досліджуваного розчину в присутності метилоранжу, відбираючи кожний раз по 10 мл та додаючи 1-2 краплини метилоранжу.

ІІІ. Проведення розрахунків.

1. Обчислити середнє значення об’єму використаного робочого розчину:
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2. Обчислити нормальність розчину лугу в досліджуваному зразку:
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3. Обчислити кількість речовини еквівалентів лугу, який перебуває в надлишку:
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4. Знайти кількість речовини еквівалентів лугу, яка прореагувала з NH4Cl.
Початкова кількість речовини еквівалентів лугу становила:

νекв.поч.(NaOH) = 0,1 ∙ 0,025 = 0,0025 (моль-екв.)

Відповідно кількість речовини еквівалентів лугу, що прореагував, становить:

νекв.прорег.(NaOH) = νекв.поч.(NaOH) – νекв.надл.(NaOH)

5. Згідно закону еквівалентів:

νекв.(NH4Сl) = νекв.прореаг.(NaOH)

можна обчислити масу амонійної солі у вихідному розчині задачі: 

m = νекв. ∙ Mекв., якщо  
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ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:

1. Які стандартні розчини та індикатори використовують в методі нейтралізації?

2. Як готують стандартні розчини кислот і лугів?

3. В чому відмінність прямого та зворотного титрування?

4. В яких випадках використовують зворотне титрування? Чому при визначенні маси амонійної солі в її розчині методом нейтралізації потрібно проводити зворотне титрування?

5. Як визначають нормальність розчину за даними стандартного розчину?

6. Для нейтралізації розчину, що містить 0,2 г Na2CO3, витратили 40 мл Н2SO4. Яка нормальність розчину Н2SO4?

7. Скільки грамів Н2С2O4∙Н2O необхідно відважити для приготування 500 мл 0,01N розчину?

8. В 200 мл розчину міститься 2 г Н2С2O4∙Н2O. На титрування 20 мл цього розчину витратили 15 мл розчину NaOH. Яка нормальність розчину лугу?

ЛІТЕРАТУРА:

Шемякин Ф.М., Карпов А.Н., Брусенцов А.Н. Аналитическая химия. стр. 367 – 387 

Шапиро С.А., Шапиро М.А. Аналитическая химия. стр. 241 – 247

Москаленко О.С. Основи хімічного аналізу. стор. 222 – 227 

ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №15

ТЕМА: Визначення маси заліза в розчині його солі методом перманганатометрії
МЕТА: Вивчити особливості методу перманганатометрії в об’ємному  аналізу як різновиду кількісного аналізу на прикладі визначення маси заліза в розчині ферум(ІІ) сульфату методом перманганатометрії. Вивчити методику проведення роботи. Удосконалювати навички роботи з вимірювальними приладами в об’ємному аналізі. Розв’язати контрольну задачу.
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

І. Теоретичні відомості.

Метод перманганатометрії є різновидом оксидиметрії. Оксидометрією називають метод об’ємного аналізу в кількісному аналізі, в основі якого лежать окисно-відновні реакції. Розрізняють перманганатометрію, йодометрію та інші різновиди оксидиметрії. Основна відмінність між ними полягає у тому, яка речовина виступає окисником чи відновником.

Зокрема, в перманганатометрії окисником виступає розчин перманганату калію. Особливістю калій перманганату є те, що манган у його складі перебуває у найвищому ступені окиснення і може виступати лише в якості окисника. Але продукти реакції залежать від рН середовища її протікання. Отже, в кислому середовищі манган із ступеня окиснення +7 відновлюється найповніше – до ступеня окиснення +2, в нейтральному – до +4, а в слабколужному – до +6:

рН < 7:             Mn+7 + 5е → Mn+2,

рН ≈ 7:              Mn+7 + 3е  → Mn+4,

рН > 7:             Mn+7 + 1е → Mn+6.

Конкретно ферум(ІІ) сульфат в кислому середовищі окиснюється перманганатом калію до ступеня окиснення +3 і перетворюється у ферум(ІІІ) сульфат згідно рівняння реакції:

  10FeSO4 + 2KMnO4 + 2H2SO4 = 2MnSO4 + 5Fe2(SO4)3 + K2SO4 + 2H2O.  

Оскільки реакційне середовище внаслідок додавання сульфатної кислоти кисле, то манган приєднуватиме 5 електронів:                                        

Mn+7 + 5е → Mn+2               1 - окисник

              5

       Fe2+ - 1е → Fe3+           5 - відновник

ІІ. Хід аналізу.
1. Приготування робочого розчину.

Для виконання роботи необхідно приготувати 1л  чотирисантинормального робочого розчину калій перманганату.

Дано:

СN(KMnO4) = 0,04моль∙екв/л

V(р-ну) = 1000 мл
m(KMnO4) - ?
Розрахунки: 
Мекв.(KMnO4) = М(KMnO4) : 5 = 158 : 5 = 31,6

В 1000 мл однонормального розчину KMnO4 міститься 31,6 г солі,

в 1000 мл 0,04N розчину – х г солі.

х = (1000 ∙ 0,04 ∙ 31,6) : 1000 ∙ 1 = 1,264 г ≈ 1,26 г.

Відважити на технічних вагах 1,26 г калій перманганату. Перенести сіль у мірну колбу на 1000 мл, додати 1/3 об’єму колби дистиляту. Розчинити кристали солі, а потім довести об’єм рідини до риски по верхньому меніску.

? Чому саме по верхньому меніску доводити об’єм розчину калій перманганату до риски? 

2. Підготовка до виконання титрування розчину задачі.

Об’єм розчину виданої задачі – 25 мл. Необхідно довести об’єм до 100 мл дистилятом.

? По якому саме меніску слід доводити об’єм розчину задачі до риски? Чому? 

Розчин ретельно перемішати.

3. Підготовка до титрування бюретки та мірних піпеток.

Видані мірні піпетки кожна робоча група (пара студентів) помічає етикетками «задача», «сульфатна кислота». В цій роботі необхідна співпраця членів робочої групи, оскільки піпетка одного служитиме для набору задачі, іншого – для набору сульфатної кислоти. Тому спочатку титруватиме один член робочої групи, а тоді другий. Природно, що після використання піпетки для набирання розчину однієї задачі перед набиранням розчину іншої мірна піпетка, що підписана «задача», має бути промита проточною та дистильованою водою. Для цього доцільно скористатися стаканчиком для полоскання.

Перед використанням бюретку промити проточною та дистильованою водою, закріпити в лапці штатива. Набрати з допомогою присисної сили легень робочий розчин калій перманганату із стаканчика для робочого розчину у бюретку (до третини об’єму), довести його об’єм трохи вище нульової мітки, а потім злити робочий розчин у стаканчик і вилити його у спеціальну колбу. Заповнити бюретку новою порцією робочого розчину і вивести його об’єм на нульову позначку. 

 ? Чому необхідно промити бюретку першою порцією робочого розчину, який надалі використовуватися для титрування не буде?

4. Титрування досліджуваного розчину.

В плоскодонну колбу для титрування відібрати 25 мл досліджуваного розчину, додати 5 мл 2N розчину сульфатної кислоти і титрувати робочим розчином калій перманганату до появи стійкого рожевого забарвлення від останньої краплі робочого розчину. 

Провести одне пробне і два основних титрування.

? Чому необхідно проводити пробне титрування?

ІІІ. Проведення розрахунків.

1. Визначити середній об’єм використаного на титрування робочого розчину:
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2. Знайти концентрацію розчину ферум(ІІ) сульфату згідно із законом еквівалентів:
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3. Обчислити масу солі в розчині визначеної концентрації:

В 1000 мл однонормального розчину FeSO4 міститься 152 г солі,

в 100 мл  ___N розчину – х г солі.
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4. Визначити масу катіонів заліза в розчині задачі:

В 152 г солі міститься 56 г катіонів двовалентного заліза,

в х г солі – у г.
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ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:

1. Що називають методом оксидиметрії?

2. Які різновиди методу оксидиметрії Вам відомі? Перерахувати їх.

3. В чому сутність перманганатометрії?

4. Які бюретки – з скляним чи гумовим капіляром – використовують в перманганатометрії? Чому?

5. Чи використовуються в перманганатометрії індикатори? Чому?

6. Яка ознака свідчить про досягнення точки еквівалентності в перманганатометрії?

7. Чому до досягнення точки еквівалентності розчин перманганату калію знебарвлюється?

8. Як відновлюється манган перманганат – катіону в різних середовищах? Які видимі ознаки при цьому спостерігаються?

ЛІТЕРАТУРА:

Шемякин Ф.М., Карпов А.Н., Брусенцов А.Н. Аналитическая химия. стр. 399 – 403 

Шапиро С.А., Шапиро М.А. Аналитическая химия. стр. 255 – 258

Москаленко О.С. Основи хімічного аналізу. стор. 230 – 235 

 ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №16

ТЕМА: Обчислення маси хрому в розчині калій дихромату
МЕТА: Розглянути особливості оксидиметрії і зокрема перманганатометрії на прикладі визначення маси хрому в розчині калій дихромату. Вивчити хід роботи при визначенні маси катіонів хрому в розчині калій дихромату методом перманганатометрії. Розв’язати контрольну задачу.
ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

І. Теоретичні відомості.

Калій перманганат і калій дихромат є окисниками, тому між собою безпосередньо не реагують. Вміст калій дихромату в розчині визначають методом зворотного титрування: до відомого об’єму окисника додають надлишок відновника, після чого надлишок відновника відтитровують калій перманганатом. Концентрацію відновника встановлюють безпосереднім титруванням його тим же розчином перманганату.

? Пригадайте, в якій роботі вже зустрічалося зворотне титрування?

При визначенні вмісту атомів хрому в розчині калій дихромату в якості відновника використовують ферум(ІІ) сульфат, який реагує з К2Сr2O7 за рівнянням:


[image: image75.wmf]O

7H

SO

K

)

O

(S

Fe

3

)

SO

Сr

SO

7H

O

S

Fe

 6

O

Сr

K

2

4

2

3

4

3

2

3

4

4

2

4

2

7

2

+

+

+

®

+

+

+

+

+

+

(

3

2

6

2


	
[image: image76.wmf]6

Сr

+

+ 3ẽ → 
[image: image77.wmf]3

Сr

+


	1
	2
	окисник

	
[image: image78.wmf]2

Fe

+

– ẽ → 
[image: image79.wmf]3

Fe

+


	3
	6
	відновник


Або в йонно-електронному вигляді:
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Оскільки при окисненні атоми феруму втрачають один електрон, а дихромат-йон приєднує шість електронів, то хімічний еквівалент окисника і відновника обчислюють наступним чином:
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При титруванні надлишку FeSO4 калій перманганатом відбувається реакція:
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(див. л.р. 15)

ІІ. Хід аналізу.

            1. Приготування робочого розчину KMnO4.     
Для проведення роботи слід приготувати 1000 мл двосантинормального розчину калій перманганату.

Розрахунки маси солі, яку треба відважити для приготування  робочого розчину заданої нормальності:
В 1N розчині міститься 31,6 г КМnO4
В х N розчині міститься а г КМnO4
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де а – точна наважка кристалічного КМnO4 

Щоб приготувати розчин КМnO4, необхідно відважити на аналітичних вагах  0,64 г солі калій перманганату з точністю до 10–4 г (див. л.р. 15). Наважку перенести у мірну колбу на 1000 мл, додати третину об’єму дистиляту та ретельно розчинити сіль. Потім довести об’єм розчину до мітки по верхньому меніску.

? Чому саме по верхньому меніску?

2. Приготування відновника ферум(ІІ) сульфату приблизно двосантинормальної концентрації.

 Для відновлення досліджуваного розчину необхідно приготувати 3л приблизно 0,02N розчину FeSO4 .

Наважку солі можна визначити на основі розрахунків:

[image: image92.wmf].
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В 1 л 1N розчині міститься 152г FeSO4 
В 3 л 0,02N розчині міститься х г FeSO4 

[image: image93.wmf])

(

12

,

9

1

152

02

,

0

3

152

02

,

0

3

1

г

х

х

=

×

×

=

Þ

=

×


На технічних вагах необхідно відважити 9,12 г FeSO4  та розчинити в 3л дистильованої води.

3. Приготування 500 мл двонормального розчину сульфатної кислоти.

Оскільки сульфатна кислота – двохосновна, то фактор еквівалентності при розрахунках молярної маси еквівалента рівний 2:
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Масу кислоти в розчині треба розрахувати наступним чином:

В 1000 мл 1N розчині міститься 49г Н2SO4
в 500 мл 2N розчині міститься х г Н2SO4
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Розрахунки об’єму концентрованого розчину сульфатної кислоти слід проводити, попередньо визначивши його густину з допомогою ареометра та встановивши масову частку кислоти в розчині такої густини з допомогою довідника (див. л.р. 13).

Якщо використовувати кислоту з ρ(Н2SO4) = 1,81 г/мл , то концентрація такої кислоти в розчині становить ω(Н2SO4) = 94%. 

Звідси масу концентрованого розчину сульфатної кислоти можна розрахувати так:
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Якщо 
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Звідси:
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Отже, необхідно відібрати 28,8 мл концентрованого розчину сульфатної кислоти. Можна скористатися мірним циліндром на 50 чи 100 мл. З його допомогою відбирати 28,8 мл концентрованої Н2SO4  і невеликими порціями розчинити в 200 мл дистильованої води в термостійкій колбі. 

! При цьому кислоту слід додавати у воду, а не навпаки! 

? Чому саме кислота доливається у воду?

Після охолодження  перелити розчин кислоти у мірну колбу на 500 мл, 2 – 3 рази сполоснути термостійку колбу невеликими порціями води, які теж перелити у мірну колбу. Після цього обережно довести  об’єм розчину дистилятом до кільцевої мітки по нижньому меніску.

4. Підготовка досліджуваного розчину до титрування.

Досліджуваний розчин калій дихромату К2Cr2O7 необхідно перенести у мірну колбу на 200 мл і довести його об’єм дистильованою водою до 200 мл.

5. Підготовка до титрування бюретки та мірних піпеток.

Видані мірні піпетки кожна робоча група (пара студентів) помічає етикетками «задача», «сульфатна кислота», «відновник». В цій роботі необхідна співпраця членів робочої групи, оскільки піпетка одного служитиме для набору задачі, іншого – для набору сульфатної кислоти. Для відбирання розчину відновника (FeSO4) має використовуватися мірна піпетка на 20 мл, оскільки його об’єм при кожному титруванні – 40 мл і тому відбирання потрібного об’єму розчину звичайними піпетками займатиме багато часу. 
Спочатку титруватиме один член робочої групи, а тоді другий. Природно, що після використання піпетки для набирання розчину однієї задачі перед набиранням розчину іншої мірна піпетка, що підписана «задача», має бути промита проточною та дистильованою водою. Для цього доцільно скористатися стаканчиком для полоскання. Крім того, розчин відновника щоразу набиратиме той самий член робочої групи.

Перед використанням бюретку промити проточною та дистильованою водою, закріпити в лапці штатива. Набрати з допомогою присисної сили легень робочий розчин калій перманганату із стаканчика для робочого розчину у бюретку (до третини об’єму), довести його об’єм трохи вище нульової мітки, а потім злити робочий розчин у стаканчик і вилити його у спеціальну колбу. Заповнити бюретку новою порцією робочого розчину і вивести його об’єм на нульову позначку.

 ? Чому необхідно промити бюретку першою порцією робочого розчину, який надалі використовуватися для титрування не буде?

6. Титрування досліджуваного розчину.

Відібрати 20 мл досліджуваного розчину у конічну колбу для титрування з допомогою мірної піпетки з біркою «задача». Піпеткою з біркою «сульфатна кислота» відібрати 10 мл 2N розчину Н2SO4 і перенести його в ту ж конічну колбу для титрування.. Суміш перемішати. До розчину додати 40 мл приблизно 0,02N розчину FeSO4  з допомогою мірної піпетки на 20 мл з біркою «відновник». Розчин набуде зеленого кольору.

? Про що свідчить зміна кольору реакційної суміші?

 Після цього відібрати 100 мл дистиляту у мірну колбу на 100 мл і додати до одержаного розчину реакційної суміші зеленого кольору. Добутий розчин ретельно перемішати. Об'єм утвореного розчину – 170 мл.

Одержаний розчин об’ємом 170 мл титрувати калій перманганатом  до стійкого сірого кольору від останньої краплі робочого розчину. Перше титрування орієнтовне. Наступні три титрування – точні, здійснюють до появи сірого кольору (поєднання зеленого кольору йонів Cr3+  і рожевого від йонів MnO4– ) від останньої краплини робочого розчину. Зайві 1-2 краплини КМnO4 зафарбовують розчин у рожевий колір, що засвідчить про те, що розчин перетитрований.

7. Титрування відновника.
Для титрування відновника слід відібрати 25 мл його розчину. Мірна піпетка з біркою «відновник» для цього не підходить, оскільки вона не градуйована. Тому необхідно вимити піпетку з біркою «задача» проточною та дистильованою водою (краще набирати її з стаканчика на 100 мл), змінити бірку на «відновник» і використовувати цю піпетку. 

Необхідно вдібрати 25 мл розчину FeSO4, додати 10 мл 2N розчину Н2SO4  і відтитрувати розчином КМnO4 до появи стійкого слабко-рожевого забарвлення розчину від останньої краплі розчину калій перманганату (див. л.р. 15). Титрування провести два рази .

ІІІ. Проведення розрахунків.

1. Визначити середнє значення об’єму використаного робочого розчину КМnO4 для титрування досліджуваного розчину після відновлення:
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2. Обчислити середнє значення об’єму використаного розчину КМnO4 для титрування чистого розчину відновника FeSO4:
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3. Розрахувати, скільки мілілітрів розчину КМnO4  пішло б на титрування 40 мл розчину FeSO4 :

На 25 мл розчину FeSO4 використали b г КМnO4, 
на 40 мл розчину FeSO4 використали х г КМnO4. 
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4. Обчислити точну концентрацію розчину КМnO4 за наважкою солі, враховуючи, що Мекв.(КМnO4 ) = 31,6 г/моль-екв (див. л.р. 14). Припустимо, що нормальність розчину КМnO4  n моль-екв./л

5. Розрахувати різницю використаного стандартного розчину для титрування чистого розчину FeSO4  і задачі:
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Цей об’єм 
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 з концентрацією n моль-екв./л еквівалентний кількості К2Cr2O7 в 20 мл задачі: νекв.(КМnO4) = νекв.(FeSO4) = νекв.(К2Cr2O7)

6. Обчислити нормальність розчину К2Cr2O7  в задачі:
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6. Обчислити масу атомів хрому в задачі, враховуючи, що еквівалент Cr3+  рівний 1/3 молярної маси:

Мекв.(Cr3+ ) = 52,01 : 2 = 17,34 г/моль-екв

В 1000 мл 1N  розчину міститься 17,34 г Cr
В 200 мл N2  розчину міститься х г Cr
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Відповідь в задачі №_____ m(Cr3+) = 0, …г.

ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:

1. В чому сутність методу оксидиметрії?

2. Які різновиди методу оксидиметрії Вам відомі? Перерахувати їх.

3. В чому сутність перманганатометрії?

4. Які бюретки – з скляним чи гумовим капіляром – використовують в перманганатометрії? Чому?

5. Чи використовуються в перманганатометрії індикатори? Чому?

6. Яка ознака свідчить про досягнення точки еквівалентності в перманганатометрії?

7. Чому необхідно застосовувати зворотне титрування при визначенні маси хрому в розчині його солі методом перманганатометрії?

8. Чому при приготуванні розчину сульфатної кислоти з концентрованого розчину необхідно спочатку розчиняти його не у мірній колбі? Яка особливість цієї колби? Про яке правило техніки безпеки слід при цьому пам’ятати?
9. Розказати про правила визначення густини концентрованого розчину кислоти з допомогою ареометра.

10. Як визначити масову частку кислоти у її розчині встановленої густини?
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ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №17
ТЕМА: Обчислення маси міді в розчині купрум(ІІ) сульфату методом йодометрії
МЕТА: Розглянути особливості оксидиметрії і зокрема йодометрії на прикладі визначення маси міді в розчині купрум(ІІ) сульфату. Вивчити хід роботи при визначенні маси катіонів міді в розчині мідного купоросу методом йодометрії. Розв’язати контрольну задачу.

ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

І. Теоретичні відомості.

Йодометрія – це різновид оксидиметрії, де використовується здатність йоду виступати як в якості окисника, так і в якості відновника, залежно від обставин. Так, молекулярний йод може втрачати електрони або йодид-катіон – приєднувати електрони відповідно до умов перебігу реакції:

J20 + 2e → 2J-, окисник

2J- + 2e → J20, відновник

В даній роботі досліджуваний розчин мідного купоросу вступає в реакцію з розчином калій йодиду згідно з рівнянням:

2Cu2+SO4 + 4KJ- = J20 + 2Cu+J- + 2K2SO4,

а робочий розчин натрій тіосульфату реагує з молекулярним йодом згідно з рівнянням:

2Na2S2O3 + J20 = Na2S4O6 + 2NaJ- .

? Встановити окисника і відновника в кожній реакції, пам’ятаючи, що перехід електронів у останньому рівнянні відбувається між аніонами тіосульфату та політіосульфату наступним чином:

S2O32- - 2е →  S2O32-.
? Яка речовина є якісним реагентом на молекулярний йод? (Підказка – в л.р.8).

Особливістю тіосульфату натрію є те, що його кристали вкрай погано розчинні у воді кімнатної температури, а тому його розчин слід готувати заздалегідь.

ІІ. Хід аналізу.
1. Приготування робочого розчину тіосульфату натрію.

Для виконання роботи необхідно приготувати 1 літр чотиримілінормального розчину натрій сульфату. Для цього проводимо розрахунки. Оскільки сіль тіосульфату – це п’ятиводний кристалогідрат, то: 

Мr(Na2S2O3 ∙5H2O) = 248.

Дана реакція – окисно-відновна, тому фактор еквівалентності при розрахунках молярної маси еквівалента речовини (тіосульфата натрію) рівний числу електронів, які втрачає кожен атом. Але оскільки в реакцію вступає тіосульфат-аніон з двома атомами сульфуру, то кожен з них втрачає по одному електрону. Отже, фактор еквівалентності рівний одиниці. Тому молярна маса еквівалента натрій тіосульфату чисельно рівна його молярній масі: 

Мекв.( Na2S2O3 ∙5H2O)  = Мr(Na2S2O3 ∙5H2O) = 248 г/моль∙екв.

Для визначення маси наважки тіосульфату слід міркувати наступним чином:

В 1000 мл 1N розчину натрій тіосульфату міститься 248г кристалогідрату,

в 500 мл 0,004N розчину – х.

Звідси:

х 
[image: image108.wmf].
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Таким чином, необхідно відважити 0,496 г натрій тіосульфату на аналітичних вагах. Це слід зробити за добу або принаймні за кілька годин до початку роботи. Наважку треба перенести в плоскодонну колбу термостійкого скла і залити гарячим дистилятом. Закрити колбу корком і ретельно струсити розчин. Через добу (або за кілька годин) перенести розчин в мірну колбу на 1000 мл. Два – три рази обполоснути плоскодонну колбу невеликими порціями дистиляту, який теж перелити в мірну колбу. Тоді довести об’єм розчину до мітки по нижньому меніску і знову ретельно перемішати.

2. Приготування розчину калій йодиду.

Для роботи необхідно приготувати розчин калій йодиду масою 200 г з масовою часткою солі 4%.


= 4%.
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Звідси маса наважки калій йодиду складає 8 г. Масу води можна розрахувати, виходячи з формули:

 m(Н2О) = m(розчину) – m(KJ) = 200 – 8 = 192.

Оскільки наважку води в рідкому стані відміряти складно, то треба скористатися формулою ρ = V/m, V = ρ ∙ m = 192 мл.

З допомогою мірного циліндра відміряти 192 мл дистиляту. Наважку солі перенести в колбу, додати туди відміряний об’єм води і ретельно перемішати розчин.

3. Підготовка до проведення титрування бюретки та мірних піпеток.

Видані мірні піпетки кожна робоча група (пара студентів) помічає етикетками «задача», «відновник». В цій роботі необхідна співпраця членів робочої групи, оскільки піпетка одного служитиме для набору задачі, іншого – для набору відновника.

Спочатку титруватиме один член робочої групи, а тоді другий. Природно, що після використання піпетки для набирання розчину однієї задачі перед набиранням розчину іншої мірна піпетка, що підписана «задача», має бути промита проточною та дистильованою водою. Для цього доцільно скористатися стаканчиком для полоскання. Крім того, розчин відновника щоразу набиратиме той самий член робочої групи.

Перед використанням бюретку промити проточною та дистильованою водою, закріпити в лапці штатива. Набрати з допомогою присисної сили легень робочий розчин натрій тіосульфату із стаканчика для робочого розчину у бюретку (до третини об’єму), довести його об’єм трохи вище нульової мітки, а потім злити робочий розчин у стаканчик і вилити його у спеціальну колбу. Заповнити бюретку новою порцією робочого розчину і вивести його об’єм на нульову позначку.

 ? Чому необхідно промити бюретку першою порцією робочого розчину, який надалі використовуватися для титрування не буде?

4. Титрування.

З допомогою мірної піпетки відібрати 5 мл досліджуваного розчину та 5 мл розчину калій йодиду і помістити їх в колбу для титрування. Додати з крапельниці 2 краплини розведеного розчину крохмального) клейстеру. Ретельно перемішати. 

? Що спостерігаєте? Про що свідчить синій колір розчину?

! Слід пам’ятати, що органічні речовини (крохмаль в даному випадку) реагують повільніше, ніж неорганічні. Тому слід титрувати повільно, бо блакитне забарвлення зникає не одразу, і навіть після зникнення може відновитися через деякий час.  Тому після зникнення забарвлення титрований розчин витримують 2-3 хвилини і лише після цього знімають показники, якщо синє забарвлення не відновлюється. Не дотримавши цих правил, можна отримати значну похибку при розрахунках.
Титрувати робочим розчином натрій тіосульфату до зникнення слабкого блакитного відтінку від останньої краплі робочого розчину. 

Титрування проводити тричі, щоразу знімаючи показники використаного робочого розчину та виводячи його об’єм в бюретці на нульову точку.

ІІІ. Проведення розрахунків.

1. Обчислити середнє значення використаного на титрування робочого розчину:
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2. Визначити нормальну концентрацію досліджуваного розчину купрум(ІІ) сульфату:
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3. Визначити масу солі в досліджуваному розчині мідного купоросу:

В 1000 мл 1N розчину купрум(ІІ) сульфату міститься 160 г солі,

в 30 мл хN розчину – у г солі.

Звідси: у = (30 ∙ х ∙ 160) : (1000 ∙ 1) =

4. Визначити масу катіоні міді в досліджуваному розчині:

В 160 г мідного купоросу є 64 г катіонів міді, 

в у г солі – z г катіонів міді.

Звідси: z = (у ∙ 64) : 160 = 

ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:

1. В чому сутність методу йодометрії?

2. Хто виступає окисником, а хто – відновником у даній роботі?

3. Який «індикатор» використовується при визначенні маси міді в розчині мідного купоросу методом йодометрії?

4. Які особливості дії органічних реагентів слід враховувати в цій роботі?

5. Чому необхідно промити бюретку першою порцією робочого розчину, який надалі використовуватися для титрування не буде?
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ЛАБОРАТОРНА РОБОТА №18
ТЕМА: Визначення  твердості води методом комплексонометрії
МЕТА: Уточнити знання про твердість води, її види та способи усунення. Розглянути метод комплексонометрії на прикладі визначення твердості води. Ознайомитися з комплексонами на прикладі трилону Б. Відновити та закріпити в пам'яті знання про буферні суміші. Вивчити методику роботи. Розв’язати контрольну задачу.

ПОРЯДОК ВИКОНАННЯ РОБОТИ

І. Теоретичні відомості.

1. Поняття про твердість води. 

Вода, що містить катіони кальцію та магнію, вважається твердою (жорсткою). Катіони кальцію і магнію потрапляють у воду у вигляді розчинних солей, коли вода проходить через пористі водопроникні гірські породи. 

? Користуючись таблицею розчинності, пригадайте, які солі може містити у собі жорстка вода.

Твердість води буває тимчасовою і постійною. Тимчасової твердості можна позбутися кип’ятінням. Це стосується гідрокарбонатної твердості, оскільки гідрокарбонати лужноземельних металів і магнію розчинні у воді, а карбонати – нерозчинні. Важливим є також те, що гідрокарбонати термічно нестійкі. Отож при кип’ятінні розчинні гідрокарбонати розкладаються з утворенням нерозчинних карбонатів кальцію та магнію:

Са(НСО3)2 → СаСО3↓+ СО2↑ + Н2О,

Mg(НСО3)2 → MgСО3↓+ СО2↑ + Н2О.  

Постійна твердість води спричиняється солями, які не можуть бути розкладені при  нагріванні. До них відносяться хлориди, сульфати тощо. Постійної твердості води можна позбутися йонообмінним реакціями.

Кількісно твердість води визначається сумою моль-еквівалентів катіонів кальцію та магнію в 1 літрі води.

2. Сутність методу комплексонометрії.

 Метод комплексонометрії ґрунтується на тому, що деякі речовини можуть при розчиненні у жорсткій воді утворювати комплексні сполуки, що  змінюють забарвлення індикаторів. Такі схильні до утворення комплексних сполук речовини називають комплексонами. До них належить, наприклад, трилон Б – динатрієва сіль етиламіну тетраоцтової кислоти. Молекулярна формула цієї органічної сполуки – С10Н14О8N2Na2. Між жорсткою водою та трилоном Б відбувається йонообмінний процес:

СН2 – СООNа  СН2 – СООNа                        СН2 – СООNа    СН2 – СООNа       

│                       │                                              │                           │

 N –СН2 -СН2 – N                   + СаСl2   →       N –  СН2  - СН2 –  N             + 2НСl.

│                       │                                              │                           │ 

СН2 – СООН  СН2 – СООН                         СН2-СО- Са -ОС-СН2
                                                                                  ││          ││

                                                                                   О              О

 ІІ. Хід аналізу.
1. Приготування робочого розчину.

Для роботи необхідно приготувати робочий розчин трилону Б об’ємом 500 мл і з п’ятисантинормальною концентрацією речовини. Молярна маса трилону Б складає 372,3 г/моль, фактор еквівалентності – 2, тому молярна маса еквівалента – 186,15 г/моль∙екв.. 

Для приготування заданого об’єму розчину заданої концентрації необхідно відважити 9,31 г кристалічної солі. 

2. Приготування буферної суміші.

Для підтримання рН середовища в межах нейтрального слід приготувати амонійну буферну суміш.

? Пригадайте, що називають буферною сумішшю? Яка її роль у виконанні якісного аналізу? …кількісного аналізу?

Для приготування буферної суміші слід з допомогою мірної піпетки з гумовою грушею відібрати 15 мл концентрованого розчину амоній гідроксиду та відважити на технічних вагах 3 г кристалічного амоній хлориду і перенести їх в мірну колбу на 150 мл. Довести об’єм до мітки дистилятом. 

3. Підготовка бюретки до титрування.

Перед використанням бюретку промити проточною та дистильованою водою, закріпити в лапці штатива. Набрати з допомогою присисної сили легень робочий розчин трилону Б із стаканчика для робочого розчину у бюретку (до третини об’єму), довести його об’єм трохи вище нульової мітки, а потім злити робочий розчин у стаканчик і вилити його у спеціальну колбу.

 ? Чому необхідно промити бюретку першою порцією робочого розчину, який надалі використовуватися для титрування не буде?

4. Титрування.

Об'єм задачі складає 100 мл. Додати до неї 10 мл розчину буферної суміші з допомогою мірної піпетки з гумовою грушею та кілька кристалів хромогену чорного. Розчин набуває рожевого відтінку. Титрувати робочим розчином до зміни забарвлення на синьо-фіолетове. 

ІІІ. Проведення розрахунків.

Твердість води визначається за формулою:

Тзаг. 
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ХІД РОБОТИ:

1. Інструктаж з техніки безпеки.

2. Роздача індивідуальних завдань (контрольних задач).

3. Виконання роботи.

4. Оформлення роботи.

5. Захист виконаних індивідуальних завдань.

6. Підсумок заняття.

ЗАПИТАННЯ І ЗАВДАННЯ ДЛЯ КОНТРОЛЮ:

1. Що називається твердістю води?

2. Яка буває твердість води та як її позбутися?

3. В чому сутність методу комплексонометрії?

4. Що називають комплексонами? Який комплексон використовується в даній роботі?

5. Який індикатор застосовують при визначенні твердості води методом комплексонометрії?

6. Що називають буферною сумішшю?

7. Яка буферна суміш використовується в цій роботі?
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