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Лабораторна робота №1

Тема : Визначення масової частки дослідної речовини за рефрактометричним фактором
Мета роботи : Оволодіти методикою рефрактометричних вимірювань

Прилади та реактиви:  дослідні розчини солей, рефрактометр, скляні палички , етанол, фільтрувальний папір

Порядок виконання операцій при роботі на рефрактометрі РЛУ

1. Відкрити кришку призменного блоку. Нанести на призму 2-3 краплі дистильованої води. Закрити  кришку.

2. Поле зору окуляру повинно бути освітлено рівномірно. Темні плями вказують на недостатність речовини на призмі.

3. У випадку появи спектру на межі розподілу, обертанням компенсатору, встановити чітку межу: “світло-тінь”.

4. Обертанням мікрометричного гвинта, навести межу: “світло-тінь” на перехрестя ліній в полі зору окуляра. Визначити показник заломлення за шкалою.

5. Для дистильованої води показник заломлення складає 1,3330 при 20ºС.

6. Якщо ж значення виявляється іншим, ретельно промити призму спиртом, потім водою і знов виміряти показник заломлення води. У разі необхідності підправити шкалу ключем, який додається до приладу.

7. Після перевірки налагодження приладу, призму протерти фільтрувальним папером.

8. Нанести краплю дослідного розчину і виміряти показник заломлення. Відлік провести 3-4 рази. Знайти середнє значення.

9. Після закінчення роботи призму протерти ватою, змоченою спиртом, промити водою і протерти фільтрувальним папером.

10. Прокласти фільтрувальний папір  між призмами і залишити прилад до наступного вимірювання.

11.  За рефрактометричними таблицями знайти рефрактометричний фактор й обчислити масову частку речовини в розчині за формулою
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Лабораторна робота №2
Тема: Ідентифікація речовини за величиною питомої рефракції

Мета роботи: Навчитися проводити ідентифікацію речовини за величиною питомої рефракції

Обладнання та реактиви: рефрактометр, аналітичні терези, пікнометр, розчини солей (W=5%),  дослідний розчин 

Методика виконання роботи:

1. Визначення питомої рефракції  наданих розчинів: KCl,  NaNO3, NaCl, (NH4)2SO4, K2SO4 з масовою часткою 5%:

а) пікнометрично визначити густину розчину; результати зважування записати у звіті;

б) на рефрактометрі визначити показник заломлення всіх розчинів;

в) за формулою Лоренц-Лорентца визначити питому рефракцію розчинів; розрахунки записати у звіті.

2. Визначення питомої рефракції дослідного розчину:

         Дослід проводять аналогічно еталонним розчинам.

3. Записати дані експерименту у таблицю:

	Речовина
	Показник

заломлення
	Густина
	Питома

рефракція

	 KCl 
	
	
	

	NaNO3
	
	
	

	NaCl
	
	
	

	(NH4)2SO4
	
	
	

	K2SO4
	
	
	

	Дослідна речовина
	
	
	


4. Порівнюючи значення питомої рефракції дослідної речовини з питомими рефракціями еталонних речовин, провести ідентифікацію.

5. Зробити висновок щодо виконаної роботи.

Лабораторна робота №3
Тема: Кількісний рефрактометричний аналіз речовини за градуювальним графіком
Мета роботи: Визначити вміст речовини у дослідному розчині методом рефрактометрії за градуювальним графіком

Прилади та реактиви: рефрактометр РЛУ, етанол, вода дистильована

Методика  виконання  роботи

1. Розрахувати об’єми спирту та води, які необхідні для приготування 25г розчину спирту у воді з масовими частками 5, 10, 15, 20, 25, 30%. Густину спирту  визначити за довідником. Розрахунки записати у звіт.

2. Приготувати розчини.

3. Перевірити налагодження приладу за дистильованою водою.

4. Виміряти показник заломлення всіх стандартних розчинів, починаючи  з найрозведенішого розчину.

5. На підставі отриманих даних скласти таблицю:

	W(%)
	5
	10
	15
	20
	25
	30

	n
	
	
	
	
	
	


           За цими даними побудувати градуювальний графік.

6. Провести вимірювання показника заломлення дослідного розчину та визначити вміст спирту у воді в цьому розчин  за  градуювальним графіком (%).

7. Зробити висновок щодо виконаної роботи.

Лабораторна робота №4
Тема: “ Ідентифікація речовини за величиною питомого обертання ”

Мета роботи: Оволодіти прийомами якісного поляриметричного аналізу.

Апаратура і реактиви: дослідна оптично активна речовина, вода дистильована, поляриметр-сахариметр, поляриметрична трубка.

Методика виконання роботи

1. Перевірити налагодження приладу за дистильованою водою.

2. Заповнити поляриметричну трубку дослідним розчином заданої концентрації (концентрацію виражають в г/ 100 см3) і виміряти кут обертання.

3. Після перерахунку величини кута обертання до “звичайних” градусів, обчислити  величину питомого кута обертання, за формулою:
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4. Порівняти отримані дані з довідниковими даними питомого кута обертання.

5. Обчислити похибку досліду.

Лабораторна робота №5
Тема: Визначення вмісту оптично активної речовини за градуювальним графіком
Мета роботи: Оволодіти методикою  проведення кількісного поляриметричного  аналізу.

Реактиви та обладнання: Дослідний розчин оптично активної речовини, поляриметр, поляриметрична трубка, дистильована вода.

Методика виконання роботи

1. Заповнити  поляриметричну трубку дистильованою водою, таким чином, щоб не було бульбашок повітря в трубці.

2. Перевірити налагодження приладу за дистильованою водою, якщо необхідно відмітити поправку.

3. Виміряти кут обертання площини поляризації серії стандартних розчинів. Для кожного розчину проводити вимірювання тричі і знаходити середнє значення.
4. Побудувати графік в координатах "кут обертання ( концентрація розчину"
5. Виміряти кут обертання досліджуваного розчину та за графіком визначити вміст досліджуваної сполуки в розчині ( г/л )
Лабораторна робота № 6
Тема:  Вибір робочої дожини хвилі та кювет у фотометричному методі аналізу".
Мета: Побудова спектральної характеристики дослідного розчину та вивчення  залежності абсорбційності від товщини шару.

Сутність: Метод оснований на вимірюванні абсорбційності тіоціанатного комплексу феруму (III) червоного кольору.

Прилади та реактиви: фотоколориметр КФК-2, мірні колби (V=50 см3), піпетки; розчини: залізно-амонійних галунів (Т=0,1 мг/см3),  калій тіоціанату (10%), нітратної   кислоти (1:1).

Методика виконання роботи

1. Приготування стандартного розчину з вмістом феруму 1 мг/см3:

Піпеткою відбирають 10 см3 стандартного розчину (Т=0,1 мг/см3) й переносять в колбу, додають 1 см3 нітратної кислоти й 5 см3 10%-го розчину калій тіоціанату; доводять об'єм до мітки; ретельно перемішують.

2. Вивчення спектральної характеристики розчину ферум (ІІІ) тіоціанату .

2.1. Приготовлений розчин містять в кювету та фотометрують при всіх довжинах хвиль. Розчином порівняння служить вода. Результати досліду заносять в таблицю:

	λ
	
	
	
	
	
	

	A1
	
	
	
	
	
	

	A2
	
	
	
	
	
	

	A3
	
	
	
	
	
	

	  Aсер
	
	
	
	
	
	


2.2. Будують графік залежності А від λ.
Завдання:

Зробити висновок щодо залежності А від довжини хвилі. 

Визначити  А, при якій абсорбційність даного комплексу максимальна.

3. Вивчення залежності абсорбційності від товщини шару дослідного розчину.

3.1.Приготовлений розчин вимірюють при максимальній довжині хвилі по черзі в кюветах різного розміру.

3.2. Результати досліду заносять в таблицю:

	L
	
	
	
	
	
	

	A1
	
	
	
	
	
	

	A2
	
	
	
	
	
	

	A3
	
	
	
	
	
	

	  Aсер
	
	
	
	
	
	



Завдання:

3.3. Побудувати  графік залежності А від товщини шару розчину. 

3.4. Зробити висновок щодо залежності абсорбційності від товщини шару.
Лабораторна робота №7
Тема: Визначення концентрації речовини за градуювальним графіком
Мета: Навчитися визначати вміст в розчині методом градуювального  графіку.

Сутність: Готують серію стандартних розчинів тіоціанатного комплексу ферум (III), будують градуювальний графік та за ним визначають вміст феруму в контрольному розчині.

Прилади та реактиви: фотоколориметр КФК-2, мірні колби на 50 см3, піпетки, стандартний розчин залізо-амонійних галунів (ЗАГ) (Т=0,1мг/см3), розчин амоній тіоціанату (10%).

Методика виконання роботи

1. Приготування серії стандартних розчинів:

    1 см3 стандартного розчину переносять в колбу, підкисляють 1 см3  нітратної  кислоти, додають 5 см3 розчину амоній тіоціанату та доводять до мітки дистильованою водою. Розчин добре перемішати та фотометрувати відносно дистильованої води в кюветі 1 см  при довжині хвилі λ=490 нм. Фотометрують аналогічно приготовлені розчини, які містять відповідно 1,5 см3, 2 см3, 2,5 см3, 3 см3 стандартного розчину ЗАГ. Результати заносять в таблицю.
	A           V, см3
	1
	1,5
	2
	2,5
	3
	X

	A1
	
	
	
	
	
	

	A2
	
	
	
	
	
	

	A3
	
	
	
	
	
	

	Aсер
	
	
	
	
	
	


2. Побудова  градуювального графіку

На міліметровому папері будують графік залежності абсорбційності від об'єму стандартного розчину галунів, що містить 0,1 мг феруму в 1 см3.

3. Виконання завдання

Заданий розчин переносять в мірну колбу (V=50 см3) та готують аналогічно стандартним розчинам, додаючи 1 см3 нітратної кислоти, 5 см3 амоній тіоціанату, ретельно перемішують та фотометрують.

4. Визначення вмісту феруму в дослідному розчині

За градуювальним графіком визначають об'єм стандартного розчину феруму (ІІІ).

Завдання:

Розрахувати молярну концентрацію феруму (ІІІ) в дослідному розчині.
Лабораторна робота №8
Тема: " Фотометричне визначення концентрації речовини методом додатків"

Мета: Оволодіти методикою визначення вмісту речовини в розчині методом додатків
[image: image3.wmf]
Сутність: Метод додатків ( це різновид методу порівняння. Визначення концентрації речовини цим методом основано на порівнянні абсорбційності дослідного розчину та  дослідного розчину з додатком відомої кількості дослідного компонента. Метод додатків вимагає обов'язкового дотримування основного закону світлопоглинання. Невідому концентрацію знаходять розрахунковим або графічним методом

Прилади та реактиви:  фотоколориметр КФК-2, мірні колби на 50 см3, піпетки, стандартний розчин залізо-амонійних галунів (Т=0,1мг/см3), розчин    амоній тіоціанату (10%).

Методика виконання роботи

1. В дві мірні колби (50 см3 ) відібрати по 10 см3 водопровідної води, в кожну колбу додати по 5 см3 амоній тіоціанату та нітратної кислоти. Потім в одну колбу додати 1 см3 стандартного розчину, в іншу – 2 см3 стандартного розчину. Довести об'єм дистильованою водою до мітки.

2. Фотометрувати дослідні розчини відносно дистильованої води при довжині хвилі 450 нм.

3. Обчислити вміст феруму в пробі розрахунковим та графічним методом

4. Порівняти отримані результати

Графічний метод
При визначенні невідомої концентрації графічним методом будують залежність абсорбційності від концентрації додатку стандартного розчину в розчині. Через одержані три крапки провести пряму лінію до перехрестя її з продовження вісі абсцис. Отримане значення і є невідомою величиною
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Лабораторна робота №9
Тема: Визначення великих концентрацій речовини методом диференціальної фотометрїї .

Мета: Оволодіти методикою визначення вмісту речовини в розчині диференціальним методом.

Сутність: Застосування диференціального методу дозволяє проводити визначення речовини із значною точністю. Розчином порівняння в цьому методі служить стандартний розчин дослідної речовини  (із найбільшим вмістом речовини або з найменшим).

Прилади та реактиви: фотоколориметр КФК-2, мірні колби (V=100 см3), піпетки, розчин калій дихромату (Т = 1мг/см3).

Методика виконання роботи

1. Приготування серії стандартних розчинів калій дихромату 

В мірну колбу (V= 100 см3) містять 2,5 см3 стандартного розчину K2Cr2O7 й об'єм доводять до мітки водою. Аналогічно готують серію розчинів з вмістом стандартного розчину 3 см3, 3,5 см3, 4 см3, 4,5 см3, 5 см3 послідовно.

2. Визначення максимальної довжини хвилі

Приготовлений стандартний розчин (з об'ємом 2,5 см3 розчину K2Cr2O7) вимірюють при всіх довжинах хвиль в кюветі розміром 1 см. Будують спектральну характеристику та визначають довжину хвилі, при якій абсорбційність максимальна.

3.Фотометрування серії стандартних розчинів для побудови граду​ювального  графіку

Фотометрують стандартні розчини при обраній довжині хвилі. В якості нульового розчину приймають розчин, що містить 5 см3 стандартного розчину K2Cr2O7 в 100 см3. Результати записують в таблицю. Будують градуювальний графік залежності абсорбційності від об'єму стандартного розчину.

4. Визначення вмісту K2Cr2O7 в дослідному розчині

Дослідний розчин містять в колбу на 100 см3, доводять до мітки водою та фотометрують. За градуювальним графіком визначають об'єм стандартного розчину.

5.Обчислюють молярну концентрацію досліджуваного розчину калій дихромату
Лабораторна робота № 10
Тема: Фототурбідиметричне визначення сульфат-іонів

Мета: Оволодіння методикою фототурбідиметричних визначень

Суть методу: Метод заснован на утворенні малорозчинного осаду:

                      SO42+ + Ba2+ → BaSO4 ↓
У розведених розчинах сульфатів осад утворюється дуже повільно та утворюється суспензія. Суспензію стабілізують додаванням крохмалю або желатини. При вимірюванні  використовують синьо-фіолетовий світофільтр (λ = 440 нм). Аналітичний прийом: метод порівняння.

Прилади та реактиви:
 стандартний розчин солі К2SO4  (Т (SO42-) = 0,7059·10-3 г/см3); крохмаль, 0,5% розчин;  НСІ (ⱳ = 10%); ВаСІ2 (ⱳ = 5%); фотоколориметр КФК – 2МП.

Методика виконання роботи

1. Приготування стандартного розчину:

В мірну колбу місткістю 100 см3 внести 4 см3 стандартного розчину К2 SO4, додати 2 см3 НСІ (ⱳ = 10%) і 2 см3 крохмалю (ⱳ = 0,5%), розчин перемішати та додати 5 см3 ВаСІ2 (ⱳ = 5%), довести дистильованою водою до мітки.

2. Приготування дослідного розчину:

В мірну колбу місткістю 100 см3 внести 20 см3 дослідного розчину, додати 2 см3 НСІ (ⱳ = 10%) і 2 см3 крохмалю (ⱳ = 0,5%), розчин перемішати та додати 5 см3 ВаСІ2 (ⱳ = 5%), довести дистильованою водою до мітки.

3. Приготування нульового розчину

Нульовий розчин – це розчин, який містить всі компоненти, що і стандартний, крім дослідних SO42- -іонів.
4. Проведення вимірювання

Виміряти інтенсивність світлорозсіяння в кюветі 1 см стандартного та дослідного розчинів відносно нульового розчину.

5. Розрахунок

Визначити концентрацію SO42- дослідного розчину (г/дм3; мг/дм3).
Лабораторна робота № 11
Тема: Титрування з використанням флуоресцентного індикатору
Мета: Оволодіти технікою флуоресцентного титрування.

Прилади та реактиви: лампа УФ- світла, обладнання для титрування; набір флуоресцентних індикаторів; розчин сульфатної кислоти, забарвлений аніліновим барвником (Се=0,05 моль/дм3), розчин натрій гідроксиду  (Се=0,05моль/дм3). 

Методика виконання роботи

І. Обрання індикатору

1. В чотири пробірки налити по 1 см3 розчину натрію гідроксиду й в кожну внести по 1 краплі одного з наданих індикаторів.Розглянути в УФ – світлі колір флуоресценції індикатора в лужному середовищі.

2. Аналогічно провести дослідження,  додаючи в пробірки розчин кислоти.

3. Розглянути в УФ-світлі власний колір флуоресценції індикатора.

4. Результати спостережень занести до таблиці:

	Назва індикатору
	Колір люмінесценції

	
	Власний
	pН > 7
	PH < 7

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	

	
	
	
	


5. Знайти за довідником колір люмінесценції наданих індикаторів в різному середовищі та порівняти з результатами роботи.

6. Обрати індикатор з представленого набору. За довідником визначити інтервал переходу індикатору та колір його флуоресценції в різних інтервалах рН.

7. ІІ. Титрування

8. В конічну колбу для титрування піпеткою внести 10 см3 розчину дослідної сульфатної кислоти. Додати 3-4 краплі 0,1%-го розчину флуоресцентного індикатору та титрувати розчином натрію гідроксиду в УФ-світлі.

9. Концентрацію дослідного  розчину кислоти обчислити за основною формулою титріметрії.

10. Зробити висновок щодо виконаної роботи.

Лабораторна робота № 12.

Тема: Візуальний кількісний флуоресцентний аналіз методом стандартної шкали
Мета роботи: Визначити масову частку флуоресцеїну в дослідному розчині методом візуального люмінесцентного аналізу (метод стандартної шкали)

Реактиви та устаткування: штатив з пробірками,   піпетка   градуйована  (1 см3), лампа УФ – світла.

Методика виконання роботи

1. Приготування стандартного розчину флуоресцеїну.

Обчислити масу флуоресцеїну та води, що необхідні  для приготування 5 см3 розчину з масовою часткою 0,1%  (густину розчину  вважати  1 г/см3). Приготувати розчин.

2. Приготування серії стандартних розчинів.

Приготувати серію стандартних розчинів, вміст флуоресцеїну в яких (%): 5·10-2;   1·10-2;   5·10-3;  1 ·10-3;  5 ·10-4;   1 ·10-4; способом послідовного розбавлення.  Об’єм розчинів – 5 см3. Розрахунки записати у звіт. 

3. Перенести готові розчини в пробірки та поставити в штатив.

4. Визначити масову частку флуоресцеїну в дослідному розчині, порівнюючи його інтенсивність флуоресценції в УФ – світлі з флуоресценцію стандартних розчинів.

5. Зробити висновок щодо виконаної роботи.   
Лабораторна робота № 13
Тема: Приготування буферних розчинів та потенціометричне визначення  їх рН
 Мета роботи: Набути навичок потенціометричного визначення рН

Прилади та реактиви: рН – метр (або іономір), гальванічний елемент (скляний Н+  - селективний та хлорсрібний електрод), зразкові буферні розчини, реактиви для приготування буферних розчинів.

Виконання роботи

1. Ознайомитись з інструкцією роботи на рН-метрі.

2. Увімкнути прилад до електромережі та прогріти  протягом 30 хв.

3. Користуючись зразковими буферними розчинами, перевірити правильність налагодження приладу. Для цього в стаканчик наливають таку кількість буферного розчину, щоб була повністю вкрита робоча поверхня електродів (приблизно 50 см3). Спочатку вимірюють за “грубою” шкалою (діапазон 1 ÷ 14), потім перемикають на шкалу необхідного діапазону і отримують значення рН.

4. За завданням викладача, користуючись довідником, готують 100 см3 буферного розчину та вимірюють рН цього розчину.

5. Порівнюють отримане значення рН за даними довідника.

Завдання

Виписати необхідні дані з довідника для приготування   100 см3 заданого викладачем буферного розчину. Навести необхідні розрахунки.

Зробити висновок щодо виконаної роботи.

Лабораторна робота №14
Тема: Іонометричне визначення концентрації речовин за градуювальним графіком
Мета: Визначити концентрацію бромід іонів іонометричним методом

Прилади і реактиви: іономір  ЕВ-74,  електроди: бромід-селективний та хлорсрібний, стандартний розчин KBr 1моль/л, розчин MgSO4 1моль/л

Сутність  роботи

    За допомогою бромід-селективного електроду визначають концентрацію бромід іонів в дослідному розчині методом градуювального  графіку.

Хід роботи

1. Послідовним розведенням стандартного розчину KBr розчином MgSO4  в мірних колбах на 50 мл готують стандартні розчини KBr з концентрацією   0,1; 0,01; 0,001 моль/л.

2. По черзі наливають розчини в стакан і вимірюють їх ЕРС. При  зміні розчину електроди  і стаканчик обов’язково ополіскують порцією наступного стандартного розчину. Вимірювання проводять в порядку зростання концентрації розчину.

3. На підставі отриманих даних будують графік в координатах ЕРС  від рС.

4. 5 мл дослідного розчину переносять в мірну колбу до 50 мл і доводять до мітки розчином MgSO4 . Вимірюють ЕРС цього розчину за графіком, за графіком знаходять концентрацію бромід іонів, враховуючи розведені.

Лабораторна робота №15
Тема:  Потенціометричне титрування за реакціями кислотно-основної взаємодії 
Мета роботи: Оволодіти прийомами роботи на іономірі “ЭВ - 74” та методикою проведення потенціометричного титрування

Прилади та реактиви: Іономір “ЭВ - 74”, електродна пара (скляний та хлорсрібний електроди),  розчин Н3РО4  (СМ = 0,2 моль/дм3), натрій гідроксиду (СМ = 0,4 моль/дм3).

.

Методика виконання роботи

1. Прилад увімкнути в електромережу при натиснених кнопках “температура” та   інтервал  “1÷19”  та  прогріти  протягом 20-30 хвилин.

2. Для аналізу взяти 10 см3 дослідного розчину кислоти,  занурити в нього електроди. Якщо необхідно додати дистильованої  води так, щоб електроди були вкриті розчином.

3. Провести титрування попереднє за грубою шкалою. Додавати по   1 см3 розчину гідроксиду натрію та  записувати показання шкали після встановлення стрілки.

4. Друге титрування  (точне)  проводити, перемикаючи інтервали вимірювання, записувати показання за верхньою шкалою.

5. Визначити за попереднім титруванням, який об’єм титранту приблизно відповідає точці еквівалентності і при точному титруванні додавати титрант поблизу точки еквівалентності по 0,2 см3.

6. За отриманими даними заповнити таблицю для побудови кривої потенціометричного титрування в інтегральному та диференціальному вигляді:

	VNaOH, см3
	Е
	ΔV
	ΔE
	ΔE/ ΔV

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	


7. Побудувати графіки, визначити точку еквівалентності та обчислити молярну концентрацію гідрогенфосфат – аніона та дигідрогенфосфат-аніону  в дослідному розчині.

Лабораторна робота №16

Тема: Потенціометричне титрування за реакціями окисно-відновної взаємодії  

Мета роботи: Оволодіти методикою проведення  потенціометричного титрування  за окисно-відновними реакціями

Прилади та реактиви: іономір – ЭВ-74, платиновий електрод, хлорсрібний електрод, магнітна мішалка, установка для титрування, стандартний розчин I2  (C (½ I2)= 0,1 моль/дм3), дослідний розчин аскорбінової кислоти.  
Сутність методу: дослідний розчин аскорбінової кислоти  потенціометрично титрують стандартним розчином I2 за допомогою платинового індикаторного електроду та хлор-срібного електроду порівняння

Хімізм процесу:
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Методика виконання роботи

1. Прилад увімкнути в електромережу при натиснених кнопках “температура” та   інтервал  “1÷19”  та  прогріти протягом 20-30 хвилин.

2. Відібрати в стаканчик для титрування 10 см3 дослідного розчину кислоти.  Якщо необхідно, додати дистильованої  води так, щоб електроди були вкриті розчином.

3. Провести грубе титрування, додаючи по 1 см3 титранту. Визначити приблизний об’єм титранту до точки еквівалентності.

4. Провести точне титрування, додаючи поблизу очікуваного стрибку по 0,2  см3 титранту.

5. За отриманими даними заповнити таблицю для побудови кривої потенціометричного титрування в інтегральному та диференціальному вигляді:

	Vйоду , см3
	Е
	ΔV
	ΔE
	ΔE/ ΔV


6. Побудувати криві  потенціометричного титрування у інтегральному та диференціальному вигляді; визначити точку еквівалентності.

7. Обчислити вміст  аскорбінової кислоти  в розчині (г/дм3).
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Лабораторна робота №17
Тема: Потенціометричне титрування за реакціями комплексоутворення   

Мета роботи: Провести визначення вмісту заліза в розчині методом потенціометричного титрування за реакцією комплексоутворення

Прилади та реактиви: Іономір ЭВ-74; установка для потенціометричного титрування; гальванічний елемент  (платиновий індикаторний та хлорсрібний електроди); розчини: ЕДТА, стандартний розчин(СВ= 0,05 моль/дм3);  амоній ацетат (W = 25%); соль Мора   (Се = 0,01 моль/дм3).

Сутність методу:

Метод оснований на тому, що ЕДТА утворює з одним з компонентів редокс пари Fe3+/Fe2+  (наприклад  Fe3+) більш  стійкий  комплекс. Тому можна відтитрувати розчин, що містить Fe3+ , слідкуючи за зміною потенціалу платинового електроду. Титрування проводять при рН=4 в присутності іонів Fe2+  ( для створення редокс пари).

Виконання роботи

1. До  20 см3  дослідного розчину в стаканчик для   титрування   додати    2 см3 розчину амоній  ацетату (25%), 1 см3 солі  Мора  (Се = 0,01 моль/ дм3), 20см3 дистильованої води.

2. Заповнити бюретку розчином ЕДТА та провести орієнтоване титрування, додаючи по 1см3 титранту.

3. Провести точне титрування, доливаючи поблизу точки еквівалентності  по дві краплі титранту.

4. За отриманими даними заповнити таблицю для побудови кривої потенціометричного титрування в інтегральному та диференціальному вигляді:
	VNaOH, см3
	Е
	ΔV
	ΔE
	ΔE/ ΔV

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	


5. Побудувати графіки кривої потенціометричного титрування  у інтегральному та диференціальному вигляді та визначити точку  еквівалентності.

6. Розрахувати вміст феруму (г) в дослідному розчині.

Лабораторна робота № 18

Тема: Електрогравіметричне визначення вмісту Купруму в розчині.

Мета роботи: Визначити вміст купруму в розчині методом внутрішнього електролізу.

Обладнання та реактиви: установка для внутрішнього електролізу; платиновий катод, алюмінієвий анод; спирт, розчин для аналізу, сульфатна кислота (концентрована), нітратна кислота (конц.), мідний купорос.

Сутність роботи:
Метод використовують для визначення іонів Купруму в розбавлених розчинах. Кількість іонів Купруму в розчині визначають по її масі, яка виділиться на катоді під час електролізу.

Хімізм процесу:

          Гальванічний елемент               (+)Pt | CuSO4  | Al (-) 
                                                                           розчин     

          на катоді: Cu2+ + 2e = Cuº          на аноді:   Al – 3е = Al3+  

      Для  запобігання цементації (виділення металу на аноді) необхідно забезпечити добрий контакт катода та анода. 

     Для  запобігання виділення водню на катоді, що привело б до отримання крихкого осаду міді, використовують нітратну кислоту. Проте, в такому розчині процес електролізу проходить повільно, тому на практиці електроліз ведуть з сульфатнокислого розчину в присутності нітратної кислоти.

Методика виконання роботи

1. Приготування дослідного розчин. Наважку 0,3 – 0,5г мідного купоросу змішати з 100 см3  H2SO4 (конц.), 5 см3 HNO3 (конц.) та розбавити водою до 1дм3.

2. Збирання установки для проведення електролізу. Підготовка платинового електроду: електрод занурити в HNO3 (конц.), ретельно промити водою, промити спиртом, висушити. Зважити електрод на аналітичних терезах. Добре зачистити контакти на електродах, з’єднати їх.

3. Проведення  електролізу.100 см3 дослідного розчину   налити  в  стакан   250см3,   нагріти   до 60-65ºС. Занурити в нього електродну пару і, підтримуючи, розчин в гарячому стані, проводити електроліз протягом 40-60 хвилин. Для контролю закінчення електролізу долити води так,   щоб рівень піднявся на 1-1,5 см та витримати розчин ще 15-20 хвилин. Якщо мідь більше не виділяється, то електроди витягти не роз’єднуючи та промити теплою водою. Потім електроди роз’єднати. Катод промити спиртом, висушити та зважити.  

4. Визначення концентрації купруму в розчині:

Розрахунок вести за формулою:
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                                                        m1 – маса катоду до електролізу, г

                              m2 – маса катоду після електролізу

                                V  –  об’єм дослідного розчину, см3 

Лабораторна робота № 19

Тема: Визначення концентрації солі методом іонообмінної хроматографії
Мета: Оволодіти методикою іонообмінної хроматографії. Визначити вміст натрію хлориду в дослідному розчині.

Сутність методу. При пропусканні дослідного розчину через сильнокислотний катіонообмінник в Н-формі в результаті реакції іонного обміну:
                                  RH + NaCl = RNa + HCl

       утворюється хлоридна кислота, вміст якої визначають титриметрично.

Прилади та реактиви: хроматографічна колонка,   катіоніт    КУ-2    в  Н-формі, стакани   (V= 150 см3; 200 см3), піпетка V= 10 см3, бюретка V= 25 см3. 

        Розчини: натрій гідроксиду, дослідний розчин.

Виконання роботи

1. Переведення катіоніту в Н-форму.  Для переведення  катіоніту в Н-форму напередодні лабораторного заняття катіоніт КУ–2 замочують у розчині 0,1 М НСl і витримують не менше доби. Потім промивають дистильованою водою  та перевіряють рН середовища за допомогою індикатора метилового оранжевого. 
2. Заповнення колонки катіонітом. Колонку заповнити катіонітом, так, щоб висота стовпчика катіоніту була 5–7 см. Промити катіоніт в колонці дистильованою водою до нейтральної реакції за метил–оранжем (до отримання жовтого забарвлення індикатору). Над шаром катіоніту весь час повинна знаходитись рідина. У випадку утворення в колонці бульбашок повітря катіоніт слід розпушити скляною паличкою.  

3. Проведення іонного обміну. Наважку дослідної речовини кількісно перенести в мірну колбу  V= 100 см3, довести до мітки дистильованою водою, перемішати. Відібрати 10см3 цього розчину та пропустити через колонку зі швидкістю 1 крапля в секунду. Розчин, який витікає з колонки (елюат) зібрати в  конічну колбу (V= 250 см3). Для повного вимивання кислоти, що виділяється (рН перевіряють за метилоранжем) через колонку  пропускають  30 – 50 см3  дистильованої  води   по 10 – 15 см3,  ретельно збираючи елюат  в ту ж  конічну колбу.

4. Титриметричне визначення кислоти. Отриманий розчин відтитрувати розчином гідроксиду натрію до отримання жовтого забарвлення розчину.
5. Розрахунок. Розрахувати вміст натрію хлориду, що еквівалентний вмісту хлоридної кислоти за звичайним рівнянням титриметрії

Лабораторна робота № 20

Тема: “ Тонкошарова хроматографія. Якісний та кількісний аналіз ”

Мета роботи: Провести якісний та кількісний аналіз барвника методом ТШХ

Прилади та реактиви: готові хроматографічні платівки, хроматографічна камера з рухливою фазою, аналітичні терези, стандартні та дослідні розчини барвників
Виконання роботи

1. На платівці олівцем провести лінію старту, таким чином,  щоб не порушити тонкий шар сорбенту на відстані 2 см від краю.

2. Капіляром (передчасно відкаліброваними) нанести на лінію старту краплю дослідної суміші барвників та свідків (стандартів). Висушити платівку з плямою.

3. Помістити платівку у хроматографічну камеру для “визрівання” хроматограми. Камера заповнена розчинником – рухливою фазою. (СН3СООН + Н2О (1:5)).

4. Після розділення суміші барвників, платівку висушити та провести  якісний аналіз. Для цього обчислити значення Rf  для плями дослідної речовини   та  порівняти зі значеннями  Rf  свідків.
5. Провести кількісний аналіз. Пляму обвести  олівцем та  обережно зняти в бюкс.  Для проведення якісного аналізу обчислити значення  Rf   для  дослідних іонів та свідків.

6. Кількісний аналіз провести методом порівняння  за  масою плям паперу та свідків. Розрахункова формула:
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     Концентрацію  виразити в г/дм3.
Виконання роботи:
     Результати занести у таблицю:

	Назва барвника
	lx
	lp
	Rf
	m

	Метиленовий голубий
	
	
	
	

	Малахітовий зелений
	
	
	
	

	Фуксін
	
	
	
	

	Легкозмиваємий червоний
	
	
	
	

	Задача №___
	пляма 1
	
	
	
	

	
	пляма 2
	
	
	
	

	


Розрахунки:
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