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Загальні методичні вказівки
Аналітична хімія відіграє величезну роль в науковому і технічному прогресі, в значній мірі сприяє не тільки розвитку наук, а й різних галузей промисловості і техніки.
Предметом вивчення дисципліни "Аналітична хімія" є методологія та організація вивчення найважливіших методів хімічного аналізу, які застосовуються в лабораторіях харчових виробництв.

Метою вивчення дисципліни «Аналітична хімія» студентами напряму підготовки «Харчова технологія та інженерія» є засвоєння ними сучасних методів аналізу речовини та застосування цих методів при вирішенні конкретних практичних завдань. Майбутнім технологам харчових виробництв ці знання дадуть можливість здійснювати контроль за технологічними процесами під час зберігання, транспортування, обробки сировини, виготовлення напівфабрикатів, приготування кулінарних та кондитерських виробів. Ця дисципліна дозволяє студентам застосовувати набуті знання, уміння і навички при оволодінні фаховими дисциплінами та у майбутній діяльності.
Даний методичний посібник розроблений з метою надання допомоги при вивченні аналітичної хімії студентам заочної форми навчання у процесі самостійної роботи. Він дає можливість студентам самостійно за програмою опрацювати теоретичний матеріал, навчитися виконувати різні практичні завдання та розв’язувати задачі. 

Вивчення кожної наступної теми необхідно розпочинати тільки після засвоєння попереднього матеріалу. Аналітичною хімією слід займатися систематично, оскільки добре опанувати великий фактичний матеріал за короткий період надзвичайно важко.

Вивчивши всі теми з дисципліни, студенту слід виконати відповідні завдання контрольної роботи.
Розділ І. ЯКІСНИЙ  АНАЛІЗ.

Тема 1.1. Розчини. Розрахунки концентрації.

Програма

1. Гідроліз солей.

2. Аналітичні реакції в якісному аналізі. 
3. Специфічність і чутливість аналітичних реакцій. 
4. Дробний і систематичний хід аналізу. 

Методичні вказівки

1. Як відомо, солі поділяються на середні, або нормальні, кислі (гідросолі) та основні. Середні солі характеризуються тим, що до складу їх молекул не входять йони Н+ і ОН-. Наприклад: NаСІ, Na2SО4, КNО3, СаС12, А12(SО4)3 та ін.
Якщо до складу молекули солі входить йон Н+, така сіль називається кислою. Наприклад: NaНСО3, КНSО4, Са(НСО3)2, А1(НSО4)3, NаН2РО4 та ін.
Продуктом неповної нейтралізації основ кислотами є основні солі, до складу яких входить йон ОН-. Наприклад: СаОНNОз, ВаОНСІ, FеОНС12 та ін.
Розчиняючись у воді, не всі нормальні солі створюють нейтральне середовище в розчині. Взаємодія йонів води з йонами солі часто призводить до того, що розчин такої солі набуває або кислотного або основного характеру. 
Взаємодія йонів розчиненої солі з йонами Н+ і ОН- води називається гідролізом.
Є три випадки гідролізу солей:
1. Сіль, утворена слабкою кислотою і сильною основою.
СН3СООNа — сіль сильної основи і слабкої кислоти. Реакція такого розчину солі лужна (рН > 7). Молекули солі оцтовокислого натрію в розчині мають великий ступінь дисоціації на йони: СН3СООNа ( СН3СОO- + Na+. Вода, хоч і в незначній мірі, також дисоціює на йони: Н2О ( Н+ + ОН-. Отже, в розчині даної солі є йони СН3СОО-, Na+, Н+ і ОН-.
Йони Na+ з йонами ОН- води не можуть утворити молекули NaОН, бо це сильний луг і в розчині завжди знаходиться у вигляді йонів. Йони солі СН3СОО- навпаки, стикаючись з йонами Н+ води, утворюють малодисоційовані молекули слабкої оцтової кислоти. В результаті цього йони Н+ води будуть з'єднуватись у молекули, а йони ОН- — нагромаджуватись у розчині. Такий процес приведе до подальшого розпаду молекул води. Ці процеси проходитимуть доти, доки не встановиться рівновага:
1) СН3 СОО- + Н+ ⇄ СН3СООН;
2) Н2О⇄ Н+ + ОН-.
Склавши обидва рівноважні процеси, матимемо сумарне рівняння в йонному вигляді:
СН3СОO- + Н+ + ОН- ( СН3СООН + ОН-
З рівняння видно, що відбувається нагромадження йонів ОН-, від чого такий розчин набуває лужної реакції.
2. Сіль, утворена сильною кислотою і слабкою основою, наприклад, амоній хлорид NН4С1.
                     NH4Cl ⇄  NH4+ + Cl- 

                     Н2О ⇄  Н+ + ОН-

                     NH4+ + Н+ + ОН- ( NH4OH + H+ - середовище кисле.
3. Сіль, утворена слабкою кислотою і слабкою основою.

СН3СООNH4 ⇄  СН3СОО-  + NH4 +

Н2О ⇄  Н+ + ОН-                                             .
СН3СОО- + NH4 +  + Н+ + ОН- ( NH4OH + СН3СООH.
Реакція розчину залежить від константи дисоціації продуктів гідролізу – основи та кислоти. У цьому випадку константи дисоціації NH4OH і СН3СООH приблизно рівні. Тому реакція розчину є нейтральною.

Солі, утворені сильною основою і сильною кислотою (наприклад, KNO3, Nа2SO4), гідролізу не підлягають, реакція розчину є нейтральною.
2. Аналітичними реакціями називають такі хімічні реакції, які використовують в аналітичній хімії для виявлення  (відкриття, ідентифікації), розділення і кількісного визначення елементів, атомів, йонів, молекул.

Речовини (хімічні препарати), які використовують для хімічного аналізу, щоб здійснити проходження хімічних аналітичних реакцій, називають аналітичними реагентами (реактивами). Їх розрізняють за ступенем чистоти: особливо чисті (о.ч. 10-7–10-9 % домішок), хімічно  чисті (х.ч. 0,05% домішок), чисті для аналізу (ч.д.а. 0,4% домішок), чисті (ч. 1% домішок). 

Аналітичні реакції класифікують: 

1) за характером хімічної взаємодії; 

2) за застосуванням. 

За характером хімічної взаємодії аналітичні  хімічні реакції, так як і будь-які хімічні реакції, можна умовно розділити на 4 групи: 

1) кислотно-основні (протолітичні) реакції,

2) реакції осадження,
3) реакції комплексоутворення,
4) окисно-відновні реакції.
За застосуванням аналітичні реакції класифікуються на: якісні реакції виявлення (відкриття, ідентифікації); реакції для кількісного визначення; реакції розділення і концентрування. 

Для виявлення застосовують такі аналітичні реакції, які супроводжуються дуже помітними аналітичними ознаками (зміна забарвлення; утворення осаду, що має характерний колiр або форму кристалiв; виділення газу, що має характерний колiр або запах) та інше. Такі аналітичні реакції називають характерними аналітичними реакціями. 

Для виявлення застосовують всі 4 типи реакцій, особливо реакції осадження, реакції комплексоутворення та окисно-відновні реакції. Реакції виявлення (відкриття) повинні бути як можна більш селективними (вибірковими). Селективними (вибірковими) аналітичними реакціями називають такі аналітичні реакції, які при певних умовах проходять одночасно з обмеженим числом йонiв, речовин (2–5). І відповідно селективні реагенти (вибіркові) – аналітичні реагенти, які за певних умов дають аналітичні реакції тільки з деякими речовинами. Наприклад, взаємодiя диметилглiоксиму (реактив Чугаєва) проходить з йонами  Ni2+, Fe2+, Pd2+. В аналітичній практиці йон, який визначають, зазвичай потрібно відкривати в присутності інших йонів. Аналітичні реакції і реактиви, які дають можливість при певних умовах відкривати даний йон (речовину) в присутності всіх інших, називаються специфічними.  

Наприклад, при дії розчину лугу (NaOH або KOH) на солі амонію при нагріванні виділяється газоподібний амоніак, який пізнається за характерним запахом або за зміною забарвлення індикаторного папірця. Так, як в умовах неорганічного аналізу газоподібний амоніак виділяється тільки в результаті розкладу солей амонію, реакція взаємодії солей амонію з лугом є специфічною і дозволяє відкривати йони амонію в присутності всіх інших йонів. 

Для кількісного визначення використовують аналітичні реакції, вихідні речовини або продукти яких мають вимірювальні властивості, пропорціональні вмісту аналітичного компонента.

Реакції розділення повинні майже повністю відділяти одну речовину від інших. Для таких цілей частіше використовують реакції осадження, менш частіше – комплексоутворення.

Аналітичні реакції повинні відповідати таким вимогам: 

1) повинні мати високу швидкість реакції; 

2) повинні бути необоротними; 

3) повинні бути стехіометричними; 

4) повинні супроводжуватися аналітичним сигналом, наприклад, зовнішнім ефектом в хімічних методах аналізу; 

5) повинні бути специфічними або селективними. 
3. Під час проведення аналітичних реакцій розділення і відкриття йонів потрібно дотримуватися певних оптимальних умов, при яких реакція протікає як можна краще. Наприклад, осади, розчинні в кислотах, не можуть випадати з кислих розчинів, а розчинні в лугах – із лужних. Якщо даний осад розчинний в кислотах і в лугах, то він може бути виділений тільки з нейтрального розчину. Таким чином, першою найважливішою умовою для проходження реакції є середовище, яке можна створити додаванням кислоти, лугу або за допомогою гідролізу солей. 

Другою важливою умовою є температура розчину. Осади, розчинність яких сильно збільшується зі збільшенням температури, слід отримувати за кімнатної температури (наприклад, осади сполук K+ і Na+). 

Третьою умовою протікання реакції найкращим чином є достатня концентрація йона, що відкривається, в розчині. При дуже малих концентраціях досліджуваного йона реакції не виходять, кажуть, що реакція вже не чутлива. 

Під чутливістю реакції розуміють ту найменшу масу йона, яку можна відкрити за допомогою даного реагенту. Кількісно чутливість реакції характеризується трьома взаємопов’язаними показниками: відкриваним мінімумом, граничною концентрацією або граничним розведенням і мінімальним об’ємом гранично розведеного розчину. 

Відкриваний мінімум – найменша маса йона, яка дозволяє в певних умовах відкрити речовину або йон дією даного реагенту. Чим менший відкриваний мінімум, тим більшою є чутливість реакції. 

Мінімальний об’єм гранично розведеного розчину – об’єм розчину, який містить у собі відкриваний мінімум йона, який визначають. 

Гранична концентрація – відношення одиниці маси йона, що визначають (1 г), до такого найбільшого об’єму розчинника, при якому реакція ще може дати позитивний результат у мінімальному об’ємі. 

Граничне розведення – величина, обернена до граничної концентрації. Воно показує, в якому об’ємі потрібно розчинити 1 г йона, що визначають, щоб реакція в певних умовах дала позитивний результат. Чим менша гранична концентрація і чим більше граничне розведення, тим більша чутливість реакції.

Чутливість реакції може бути підвищена цілим рядом спеціальних прийомів. 

Якщо в розпорядженні аналітика знаходиться розчин речовини, концентрація якого значно менша граничної концентрації, потрібної для проведення реакції, то звичайне випарювання розчину збільшить концентрацію йонів, що виявляються. 

Одним із розповсюджених методів підвищення чутливості реакції є метод екстрагування органічними розчинниками. Так, наприклад, якщо концентрація йонів Fe3+ у водному розчині дуже мала, то помітити забарвлення тіоціанатного комплексу важко. Якщо екстрагувати комплекс ізоаміловим спиртом, то відбувається переведення комплексного йона в тонкий шар органічного розчинника і забарвлення буде інтенсивнішим. 

Добавляючи органічний розчинник, можна збільшити чутливість і по іншій причині. В багатьох випадках, органічний розчинник, який змішується з водою (наприклад ацетон), зменшує дисоціацію забарвленого комплексного йона. 

Добавляючи органічні розчинники, можна збільшити чутливість реакції, яка супроводжується виділенням осаду, оскільки зменшується добуток розчинності, наприклад, додавання етилового спирту або ацетону у розчин при осадженні Кальцію у вигляді кальцій сульфату.

В інших випадках чутливість реакції можна збільшити, вводячи сторонній йон – так зване співосадження з колектором. 

Застосовуючи реакції з високою чутливістю, отримують можливість знаходження дуже малих кількостей відповідного йона, однак зростає можливість перевідкриття йону, тобто «сліди» йона, який відкривається в об’єкті, що досліджується, через забруднення реагентів прийняти за присутність йона. Щоб не було подібних помилок, проводять ”холостий дослід”, тобто дослід проводять з даним реагентом в таких самих умовах, але у відсутності речовини, що досліджують.

4. Якщо склад розчину, що аналізують, не складний, то аналіз можна проводити дробним методом. При цьому розчин, який  аналізують, ділять на невеликі порції, в яких йони відкриваються за допомогою специфічних реакцій, які дають змогу виявити той чи інший йон в присутності інших йонів. Наприклад, специфічною реакцією на йон Fe3+ є амоній роданід, який з йоном Fe3+ утворює осад криваво-червоного кольору:
FeСl3 + 3NH4SCN ( Fe(SCN)3( +3NH4Сl;
Fe(SCN)3+ 3NH4SCN ( (NH4)3 [Fe(SCN)6].
Вплив заважаючих йонів усувають маскуванням. Маскування – це зв’язування заважаючих йонів в малодисоційовані комплексні сполуки або переведення їх в іншу форму (наприклад, зміною ступеня окиснення) без видалення з розчину, що аналізується. 

Однак число специфічно діючих реактивів поки що підібрано дуже мало. Тому частіше всього використовують систематичний хід аналізу,  в якому окремі групи йонів послідовно видаляються з розчину. Цей метод розраховано на те, що кожний йон можна виявити тільки після виявлення і видалення йонів, які заважають його відкриттю. Відкриття окремих йонів проводять потім в межах цих груп в певних умовах за схемою за допомогою спеціально підібраних специфічних і вибіркових реактивів. 

Реактиви, що осаджують цілу групу йонів, називаються  груповими реактивами (реагентами). Групові реактиви використовують для: 

1) відділення груп речовин, що заважають аналізу; 

2) в систематичному ході аналізу для відділення однієї аналітичної групи від інших; 

3) для визначення присутності групи йонів; 

4) для концентрування мікрокомпонентів.

Застосування групових реагентів відіграє велику роль в якісному аналізі. Важка задача аналізу катіонів або аніонів розпадається на ряд більш простих задач. Якщо яка-небудь група відсутня, то груповий реактив вкаже на це. 

Застосування групових реактивів в багатьох випадках пов’язано з тривалими і копіткими операціями осаджування, фільтрування, промивання осаду, повторного розчинення, які займають багато часу. 

Таким чином, при дробному аналізі основне значення має маскування, а при систематичному ході аналізу головну роль відіграє розділення вихідної суміші на декілька груп, а маскування відіграє допоміжну роль. Засновник дробного аналізу – Н.А. Тананаєв.

Тема 1.2. Катіони першої аналітичної групи та їх значення в технохімічному контролі.
Програма

5. Загальна характеристика катіонів І групи, значення катіонів І групи для технохімічного контролю виробництва. Якісні реакції на катіони І групи. 
6. Систематичний хід аналізу суміші катіонів І групи. 

Методичні вказівки

4. До першої групи відносяться йони K+, Na+, NH4+. Катіони цієї групи не мають групового реактиву. Солі цих катіонів добре розчинні у воді. Розчини їх безбарвні, калій і натрій гідроксиди сильні луги, амоній гідроксид - слабка основа, нестійка і розкладається на воду і амоніак. Амонійні солі при прокалюванні - леткі. Для катіона амонію і його відкриття є характерні специфічні реакції і реактиви. Катіони натрію забарвлюють полум’я спиртівки в рожево – фіолетовий, а калію - яскраво – жовтий колір. Катіони І групи мають велике значення в біохімічних процесах. Так, сполуки катіона натрію – кухонна сіль є необхідною приправою до їжі, 0,9 % розчин натрій хлориду є фізіологічним розчином, а також використовується як засіб запобігаючий псуванню багатьох харчових продуктів. Солі калію і натрію входять до складу важливого продукту харчування молока. Натрій бікарбонат використовується в кондитерській справі і хлібобулочному виробництві. Солі амонію і амоніак утворюються при гнитті білкових речовин, наявність їх в м´ясних напівфабрикатах говорить про несвіжість  продуктів.
Якісні реакції на катіон K+
1. Натрій кобальтинітрит Na3[Co(NO2)6] взаємодіючи з солями калію, утворює жовтий кристалічний осад кобальтинітриту калію і натрію К2Na[Co(NO2)6] або кобальтинітриту калію К3[Co(NO2)6]:

2KNO3 + Na3[Co(NO2)6] ( К2Na[Co(NO2)6]( + 2NaNO3.
Реакцію треба проводити в нейтральному або оцтовокислому розчині.

Реактив Na3[Co(NO2)6] досить швидко розчиняється при стоянні. Буре забарвлення розчину змінюється на рожеве (колір йона Со2+).

Отже, для осадження йона К+ необхідні такі умови:

а) Свіжоприготовлений розчин реактиву.

б) Реакція розчину повинна бути нейтральною або оцтовокислою.

2. Натрій гідротартрат NaHC4H4O6 (кислий виннокислий натрій) з йоном К+ утворює білий кристалічний осад калій гідротартрату:

КСl + NaHC4H4O6 ( КHC4H4O6( + NaСl.
Натрій гідротартрат – кисла сіль винної кислоти H2C4H4O6. Винна кислота двоосновна. Вона може утворювати два види солей – кислі і середні. Кислий виннокислий калій не розчиняється в холодній, але розчиняється в гарячій воді, в сильних кислотах (не розчиняється у слабкій оцтовій кислоті), лугах.

Для осадження катіона калію натрій гідротартратом треба дотримуватися таких умов: а) достатня концентрація йона К+ у розчині; б) проведення реакції на холоді; в) нейтральна реакція досліджуваного розчину; г) потирання скляною паличкою внутрішніх стінок пробірки.

3. Реакція на забарвлення полум(я. Розчинні солі калію, внесені в безбарвне полум(я  пальника, забарвлюють його у фіолетовий колір. Тонку платинову дротинку, впаяну одним кінцем у скляну паличку, розжарюють, доторкаються нею до порошку солі калію, краще (КСІ) і вносять у нижню частину безбарвного полум(я. Полум(я пальника забарвлюється в фіолетовий колір.

Якісні реакції на катіон Na+
1. Калій дигідроантимоніат КH2SbО4 з йоном Na+  утворює білий кристалічний осад  калій дигідроантимоніату:

NaСl + КH2SbО4 ( NaH2SbО4( + КСl.
Калій дигідроантимоніат реагує з кислотами і їдкими лугами:
КH2SbО4 + Н+ ( H3SbО4 + К+;

H3SbО4 ( HSbО3( + Н2О.
HSbО3 випадає білим аморфним осадом.

КH2SbО4 + 2КОН ( К3SbО4 + 2Н2О.
К3SbО4 порівняно добре розчиняється у воді.

Крім того, натріюй дигідроантимоніат з їдким калі утворює подвійну сіль, яка теж добре розчиняється у воді.

NaH2SbО4 + 2КОН ( 2Н2О + NaК2SbО4.
При осадженні катіона натрію слід дотримуватися таких умов:

1) достатня концентрація йона Na+. Коли концентрація досліджуваного розчину невідома або мала, треба розчин концентрувати випарюванням;

2) реакція розчину повинна бути нейтральною або слаболужною;

3) проводити реакції на холоді;

4) потирати скляною паличкою внутрішні стінки  пробірки.

2. Реакція на забарвлення полум(я.
Солі натрію при внесенні їх у безбарвне полум(я пальника забарвлюють його в жовтий колір. Це надзвичайно чутлива реакція. Щоб зробити висновок про наявність вимірних кількостей натрію в досліджуваній речовині, треба брати до уваги як інтенсивність забарвлення, так і його тривалість.

Якщо досліджуваний розчин містить йон Na+, то полум(я пальника забарвлюється в інтенсивний жовтий колір протягом усього періоду прожарювання.

Якісні реакції на катіон NH4+
1. Натрій кобальтинітрит Na3[Co(NO2)6] з йоном NН4+ утворює жовтий  кристалічний осад (NН4)2Na[Co(NO2)6]:
2NН4СІ + Na3[Co(NO2)6] ( (NН4)2Na[Co(NO2)6]( + 2NaСІ.
Осад розчиняється в соляній кислоті, в їдких лугах з утворенням нового осаду бурого кольору Со(ОН)3 і не розчиняється в оцтовій кислоті.

Для осадження йона NН4+ необхідні такі умови:

а) Свіжоприготовлений розчин реактиву.

б) Реакція розчину повинна бути нейтральною або оцтовокислою.

2. Натрій гідротартрат NaHC4H4O6 з йоном NН4+ утворює білий кристалічний осад NН4HC4H4O6: 

NН4СІ + NaHC4H4O6 ( NН4HC4H4O6( + NaСІ.
Осад розчиняється в соляній кислоті, в їдких лугах, в гарячій воді і не розчиняється в соляній кислоті.

Для осадження катіона амонію натрій гідротартратом треба дотримуватися таких умов: а) достатня концентрація йона NН4+ у розчині; б) проведення реакції на холоді; в) нейтральна реакція досліджуваного розчину; г) потирання скляною паличкою внутрішніх стінок пробірки.

3. Калій дигідроантимоніат КH2SbО4 з йоном NН4+ в результаті гідролізу солей  амонію утворює  аморфний осад метасурмяної кислоти :

КH2SbО4 + NН4СІ ( NН4H2SbО4( + КСІ;
КH2SbО4 + Н+ ( HSbО3 + К+  + H2О.
Осад розчиняється в їдких лугах, соляній кислоті.

При осадженні катіона амонію слід дотримуватися таких умов:

1) достатня концентрація йона NН4+. Коли концентрація досліджуваного розчину невідома або мала, треба розчин концентрувати випарюванням;

2) реакція розчину повинна бути нейтральною або слаболужною;

3) проводити реакції на холоді;

4) потирати скляною паличкою внутрішні стінки пробірки.

4. Їдкі луги при нагріванні розкладають солі амонію з виділенням амоніаку:

NН4СІ + КОН ( NН4ОН + КСІ

                                                             t

NН4ОН ( NН3  + Н2О

Амоніак можна виявити  різними способами:

а) за запахом;
б) за допомогою індикаторів (лакмусовий папірець, фенолфталеїн). Лакмусовий  або фенолфталеїновий папірець, змочений дистильованою водою (не торкатися стінок пробірки), забарвлюються в синій або малиновий колір, що вказує на присутність амоніаку.

5. Реактив Неслера суміш комплексної солі (К2[HgI4] з KOH ) з йоном NН4+ утворює оранжево–коричневий осад [Hg2ONH2]I або жовто–буре забарвлення розчину:

                                                   Hg

                                               /            \

    2К2[HgI4] + 4NН4ОН ( О            NH2I + 4KI + 3NН4I + 3H2O;
                                               \            /

                                                    Hg

                                                               Hg

                                                          /            \

    NН4CI + 2К2[HgI4] + 4KОН ( О            NH2I   + KCI + 7KI + 3H2O.
                                                          \            /

                                                               Hg

При дуже малих концентраціях солей амонію утворюється жовте забарвлення розчину. Реактив Несслера використовують для виявлення йона NН4+ в питній воді.
6. До першої групи відносяться йони K+, Na+, NH4+. Катіони цієї групи не мають групового реактиву. Солі цих катіонів добре розчинні у воді. Розчини їх безбарвні, калій і натрій гідроксиди сильні луги, амоній гідроксид - слабка основа, нестійка і розкладається на воду і амоніак. Амонійні солі при прокалюванні - леткі. Для відкриття катіона амонію є характерні специфічні реакції і реактиви. Катіони натрію забарвлюють полум´я спиртівки в рожево – фіолетовий, а калію – в яскраво – жовтий колір. Катіони І групи мають велике значення в біохімічних процесах. 

Катіон NН4+ заважає відкриттю К+ та Nа+, так як  вони утворюють з відповідними реактивами аналогічні осади. Тому, щоб виявити катіони І аналітичної групи, спочатку виявляють катіон NН4+ за допомогою реактиву Неслера. Наявність оранжево–коричневого осаду [Hg2ONH2]I або жовто–бурого забарвлення розчину свідчить про присутність NН4+.
Так як  катіон NН4+ заважає виявленню катіонів K+, Na+, то його слід видалити із розчину шляхом випарювання. До досліджуваного розчину додати надлишку лугу і нагрівати до утворення кристалів:
                                                             t            

NН4СІ + NаОН ( NН3( + H2O + NаСІ.
Пари, які виділяються, перевірити на запах амоніаку та хімічним способом за допомогою вологого індикаторного папірця.

Утворені кристали розчинити в дистильованій воді, а утворений розчин перевірити на повноту видалення катіону NН4+. За відсутності NН4+ приступити до виявлення катіонів K+, Na+.

Утворений розчин розділити на 2 пробірки, в одній з яких виявити К+. 

До 2 крапель розчину прокаленого сухого залишку додати 3 краплі натрій кобальтинітриту Na3[Co(NO2)6] при дотриманні певних умов: середовище нейтральне; реактив свіжоприготований. Наявність осаду жовтого кольору свідчить про наявність К+:
2KСІ + Na3[Co(NO2)6] ( К2Na[Co(NO2)6]( + 2NaСІ.
Катіон Nа+ відкрити за допомогою калій дигідроантимоніату КH2SbО4. Умови виконання: достатня концентрація катіону; середовище нейтральне; реакцію вести на холоді; потирати склянною паличкою внутрішні стінки пробірки. Поява дрібнокристалічного білого осаду свідчить про наявність катіона Nа+:                           
NaСІ + КH2SbО4 ( NaH2SbО4( + КСІ.
Тема 1.3. Катіони другої аналітичної групи та їх значення в технохімічному контролі.
Програма
7. Загальна характеристика катіонів другої аналітичної групи, значення катіонів ІІ групи для технохімічного контролю виробництва. Груповий реактив та умови його застосування. Якісні реакції на катіони ІІ групи. 
8. Систематичний хід аналізу суміші катіонів ІІ групи. 
Методичні вказівки
7. До катіонів ІІ групи відносяться Ag+, Pb2+. Більшість солей елементів цієї групи нерозчинні у воді, розчиняються тільки фториди, нітрати, ацетати. Солі цих катіонів мають велике значення в технохімічному контролі. Так арґентум нітрат використовують для визначення кількості кухонної солі в котлетній масі, в рибі до і після вимочування, в кондитерських виробах. Солі катіонів свинцю (плюмбум ацетат) використовують для визначення сірководню в м´ясних напівфабрикатах. При глибокому гнилісному розпаді білків м´яса утворюються леткі сполуки, однією з яких є сірководень. Наявність слідів катіона Pb2+ руйнує вітамін С. 

Груповим реактивом на катіон ІІ групи є хлоридна кислота, яка з цими катіонами утворює осади білого кольору – хлориди. Аргентум хлорид нерозчинний у воді, але добре розчиняється в амоній гідроксиді. Плюмбум хлорид розчиняється в гарячій воді. Ці властивості хлоридів використовують в ході аналізу для відокремлення катіонів Ag+ від катіонів Pb2+. 
Якісні реакції на Ag+
1. Соляна кислота і розчинні її солі з йоном Ag+ утворюють білий осад арґентум хлориду:

AgNO3 + HCI ( AgCI↓ + HNO3
Аргентум хлорид не розчиняється в кислотах і їдких лугах. Це пояснюється тим, що AgCI є сіллю сильної кислоти, а тому при дії на неї кислот і лугів не може утворюватись малодисоційована сполука.

Аргентум хлорид легко переходить у розчин при дії на нього розчину амоній гідроксиду, натрій тіосульфату, калій ціаніду з утворенням комплексних сполук:

AgCI + 2NH4OH ( (Ag(NH3)2(СІ + 2Н2О

Комплексна сполука (Ag(NH3)2(СІ легко руйнується кислотами.

Властивістю утворювати комплекс арґентум аміакату користуються для відокремлення йона Ag+  від йону Рb2+. А руйнування арґентум аміакату азотною кислотою є характерною реакцією для виявлення йона Ag+  .

2. Сірчана кислота та її розчинні солі з йоном Ag+ утворюють білий осад арґентум сульфату тільки  з досить концентрованих розчинів (концентрація розчину не менше 5 г-йон/л). З розчинів малої концентрації осад не утворюється

2AgNO3 + H2SO4 ( Ag2SO4↓ + 2HNO3.
Аргентум сульфат добре розчиняється  в гарячій воді, амоніаку, в азотній кислоті.
3. Їдкі луги з йоном Ag+    утворюють чорний осад, нерозчинний в надлишку лугу:                                        AgNO3 + КОН ( AgОН + КNO3;
2AgОН ( Ag2О + Н2O.
4. Амоній гідроксид з йоном Ag+ утворює осад арґентум оксиду, що розчиняється в надлишку реактиву:

2Ag+ + 2ОН- ( Ag2O + Н2О;
Ag2O + 4NH4OH ( 2(Ag(NH3)2(ОН + 3Н2О.
5. Калій йодид з йоном Ag+ утворює жовтий осад арґентум йодиду, який не розчиняється  в амоніаку.

AgNO3 + КІ ( AgІ (+ КNO3.
6. Калій хромат з йоном Ag+  утворює цегляно-червоний осад аргентум хромату, який розчиняється в азотній кислоті, амоніаку і не розчиняється  в оцтовій кислоті.
2AgNO3 + К2CrO4 ( Ag2CrO4( + 2КNO3.
Якісні реакції на Pb2+
1. Соляна кислота і її розчинні солі  з йоном Pb 2+ утворюють осад білого кольору:

Pb(NО3)2 + 2НСІ ( PbСІ2( + 2НNО3

PbСІ2  в невеликій мірі розчиняється в холодній воді і добре розчиняється в гарячій воді. Щоб добитися повного осадження йона Pb2+ у вигляді хлориду, при осадженні до розчину треба додати метилового чи етилового спирту або їх суміш.

2. Сірчана кислота і її розчинні солі з йоном Pb2+ утворюють білий осад плюмбум сульфату:

Pb(NО3)2 + 2Н2SO4 ( PbSO4( + 2НNО3.
Плюмбум сульфат розчиняється при нагріванні в їдких лугах, в гарячій концентрованій сірчаній кислоті, в 30 % оцтовокислому амонії та виннокислому амонії при нагріванні.

Розчинення плюмбум сульфату в їдкому лугові:

PbSO4 + 4NаОН ( 2Н2О + Na2SO4 + Nа2PbO2.
Розчинення плюмбум сульфату в сірчаній кислоті:

PbSO4 + Н2SO4 ( Pb(НSO4)2.
Розчинення плюмбум сульфату в оцтовокислому амонії:
PbSO4 + 2СН3СООNН4 ( Pb(СН3СОО)2 + (NН4)2SO4.
При нагріванні соляна і азотна кислоти підвищують розчинність плюмбум сульфату, бо йон  SO42- зв(язується з йоном Н+, утворюючи йон НSO4-. 
3. Їдкі луги, взяті в еквівалентних  кількостях з йоном Pb2+, утворюють осад плюмбум гідроксиду білого кольору:

Pb(NO3)2 + 2KOH( Pb(OH)2( + 2KNO3.
Плюмбум гідроксид має амфотерний характер:

Pb(OH)2 + 2CH3COOH ( Pb(CH3COOH)2 +2H2O;
Pb(OH)2 + 2NаOH ( Nа2PbO2 + 2H2O.
4. Амоній гідоксид осаджує йон Pb2+ у вигляді плюмбум гідоксиду, який не розчиняється в надлишку реактиву: 
Pb(NO3)2 + 2NH4OH ( Pb(OH)2( + 2NH4NO3.
5. Калій йодид утворює з йоном Pb2+ жовтий осад плюмбум йодиду, який розчиняється в надлишку реактиву, в гарячій воді, в оцтовій кислоті:

Pb(NO3)2 + 2KI ( PbI2( + 2KNO3;
PbI2 + KI ( K(PbI3(.
6. Калій хромат з йоном Pb 2+ утворює жовтий осад плюмбум хромату, який розчиняється в їдких лугах, але не розчиняється в розведених кислотах:

Pb(NO3)2 + К2CrO4 ( PbCrO4( + 2КNO3;
PbCrO4 + 4KOH ( K2CrO4 + K2PbO2 + 2H2O.
8. До катіонів ІІ аналітичної групи відносяться Ag+, Pb2+. Груповим реактивом на катіони ІІ аналітичної групи є хлоридна кислота, яка з цими катіонами утворює осади білого кольору – хлориди. Аргентум хлорид нерозчинний у воді, але добре розчиняється в амоній гідроксиді. Плюмбум хлорид розчиняється в гарячій воді. Ці властивості хлоридів використовують в ході аналізу для відокремлення катіонів Ag+ від катіонів Pb2+. 
До досліджуваного розчину додати розведеної соляної кислоти та рівний об(єм спирту, при цьому з’явиться осад білого кольору AgCI та PbСІ2:

AgNO3 + HCI ( AgCI( + HNO3;
Pb(NО3)2 + 2НСІ ( PbСІ2( + 2НNО3.
Осад PbСІ2 розчиняється в гарячій воді, тому дією гарячої води відділяємо осад арґентум хлориду AgCI від плюмбум хлориду PbСІ2, обробивши осад на фільтрі 3-5 раз кип(ятком У фільтраті знаходитиметься йон Pb2+, а на фільтрувальному папері залишиться у вигляді осаду арґентум хлорид AgCI. 
За допомогою К2CrO4 у фільтраті відкриваємо Pb2+. Утворення осаду жовтого  кольору свідчить про наявність Pb2+:
Pb(NО3)2 +К2CrO4 ( PbCrO4( + 2КNО3.
На осад, що залишився на фільтраті, подіяти розчином амоніаку. Йон Ag+ при цьому переходить у розчин у вигляді комплексної сполуки (Ag(NH3)2(СІ. Утворена комплексна сполука руйнується дією концентрованої нітратної кислоти НNО3 з утворенням білої каламуті AgCI, яка і вказує на присутність йонів Ag+ :

AgCI + 2NH4OH ( (Ag(NH3)2(СІ + 2Н2О;
(Ag(NH3)2(СІ + 2НNO3 ( AgCI( + 2NH4NO3.
Умови для проведення даних реакцій: достатня концентрація катіонів; реакції проводити на холоді; обов’язково чистий посуд, так як йон Ag+ дуже чутливий; промити дистильованою водою осади, бо йони Ag+ і Pb 2+  дуже чутливі; не вести осадження з гарячих розчинів. Ag+ слід відділити від Pb 2+  або навпаки, бо вони утворюють аналогічні осади з калій йодидом КІ чи калій хроматом К2CrO4.
Тема 1.4. Катіони третьої аналітичної групи та їх значення в технохімічному контролі.

Програма

9. Загальна характеристика катіонів ІІІ групи, значення катіонів ІІІ групи для технохімічного контролю виробництва. Груповий реактив і умови його застосування. Якісні реакції на катіони ІІІ групи. 
10. Систематичний хід аналізу суміші катіонів ІІІ групи. 
11. Систематичний хід аналізу суміші катіонів І-ІІІ груп.

Методичні вказівки
9. До ІІІ групи катіонів належать йони лужноземельних металів Ва2+, Са2+. Елементи катіонів цієї групи знаходяться в другій групі головної підгрупи періодичної системи елементів.  Гідроксиди барію і кальцію добре розчиняються у воді і утворюють луги. Більшість солей катіонів ІІ групи малорозчинні у воді. Груповим реактивом є сірчана кислота. З добре розчинних солей цієї групи відомі солі соляної (хлориди) і азотної (нітрати) кислот. Йони ІІІ групи безбарвні, двовалентні. Леткі солі лужноземельних металів забарвлюють безбарвне полум(я пальника в характерний колір: солі барію в жовто-зелений, солі кальцію – в цеглино-червоний. Катіони  кальцію містяться в молоці. В сирому молоці середній вміст кальцію – 0,12 %. Кількість молока в продуктах харчування визначають по вмісту кальцію. Солі кальцій сульфати обумовлюють твердість води, в якій  погано розварюються  овочі, крупи.

Якісні реакції на катіон Ва2+.

1. Сірчана кислота утворює з йоном Ва2+ білий дрібнокристалічний осад сірчанокислого барію, який не розчиняється в кислотах. Осаджений в звичайних умовах сірчанокислий барій настільки дрібнокристалічний, що при фільтруванні проходить через фільтр. Щоб були крупні кристали, осадження ведуть з розчину, підкисленого соляною кислотою при нагріванні. Якщо додати розчину оцтовокислого амонію і  кип'ятити, то випадають крупні кристали барій сульфат:

ВаСl2 + Nа2SO4 ( ВаSO4( + 2NаСl.
Барій сульфат переводять у розчин багаторазовим  кип(ятінням з розчином соди. Спочатку утворюється карбонат, який потім розчиняють у кислоті:

ВаSO4  + Na2CO3( BaCO3( + Na2SO4;
BaCO3( + 2HСl ( BaСl2 + CO2( + 2H2O;
H2CO3 ( H2O + CO2(.
Реакція є оборотною, тому, що сірчанокислий барій менш розчинний ніж вуглекислий.

2. Амоній карбонат утворює з йоном Ва2+ білий осад барій карбоату:
ВаСl2 + (NH4)2CO3 ( ВаСO3( + 2NH4Сl.
Осад розчиняється в соляній, азотній, оцтовій кислотах. При осадженні катіонів ІІ групи слід пам(ятати, що амоній карбонат може мати домішки. Крім того вуглекислий амоній гідролізується водою:

(NH4)2CO3 + H2O ( NH4OH + NH4HCO3.
Щоб ліквідувати небажані домішки, треба до розчину додати амоній гідроксиду і нагрівати його.

NH4HCO3 + NH4OH ( (NH4)2CO3 + Н2О;
NH4CO2NH2 + Н2О ( (NH4)2CO3 (при нагріванні).
Отже, осаджувати йон Ва2+ (та інші катіони цієї групи) амоній карбонатом  треба в присутності розчину NH4OH при нагріванні.

3. Амоній сульфат утворює з йоном Ва2+ білий осад барій сульфату, що не розчиняється в кислотах:  ВаСІ2 + (NH4)2SO4 ( ВаSO4( + 2NH4СІ.
4. Амоній оксалат утворює з йоном Ва2+ білий осад барію оксалату:

ВаСІ2 + (NH4)2С2O4 ( ВаС2O4 ( + 2NH4СІ.
Осад розчиняється в азотній і гарячій оцтовій кислотах (на відміну від кальцію).
5. Калій хромат утворює з йоном Ва2+ осад жовтого кольору:
ВаСІ2 + К2CrO4 ( ВаСrO4 ( + 2KСІ.
Осад розчиняється в хлоридній і нітратній кислотах, а не розчиняється в оцтовій кислоті.
6. Реакція на забарвлення полум(я. Солі барію забарвлюють безбарвне полум(я пальника в жовто–зелений колір.
Якісні реакції на катіон Са2+.

1. Сульфатна кислота утворює з йоном Са2+ білий кристалічний осад кальцій сульфату при нагріванні та потиранні внутрішніх стінок пробірки:

СаСІ2 + Н2SO4 ( CaSO4 ( + 2HCI.
Щоб добитися більш повного осадження CaSO4, треба додати до досліджуваного розчину рівний об(єм спирту або ацетону. Якщо ж спирту або ацетону добавити в 2-3 рази більше, ніж досліджуваного розчину, то осадження буде повнішим, бо розчинність CaSO4   в  новому розчиннику зменшується.

Осадження йонів кальцію треба вести: з концентрованих розчинів солей кальцію, діяти розведеною сульфатною кислотою, осадження вести при нагріванні розчину, бо з підвищенням температури розчинність зменшується.

2. Амоній карбонат утворює з йоном кальцію білий аморфний осад, але осадження повного не буде, бо амоній карбонат має домішки, тому щоб уникнути негативного впливу їх, осадження ведуть в присутності амоній гідроксиду.
СаСІ2 + (NH4)2CO3 ( CaCO3( + 2NH4CI.
3. Амоній оксалат з йоном кальцію утворює білий дрібнокристалічний осад:

СаСІ2 + (NH4)2C2O4 ( CaC2O4( + 2NH4CI.
Осад легко розчиняється в мінеральних кислотах.

4. Реакція на забарвлення полум(я. Солі кальцію забарвлюють безбарвне полум(я пальника в цегляно – червоний колір.

10. До ІІІ аналітичної групи катіонів належать йони лужноземельних металів: Ва2+, Са2+. Елементи катіонів цієї групи знаходяться в другій групі головної підгрупи періодичної системи елементів. Гідроксиди барію і кальцію добре розчиняються у воді і утворюють луги. Більшість солей катіонів ІІІ групи малорозчинні у воді. Груповим реактивом на катіони ІІІ аналітичної групи є сульфатна кислота, яка з цими катіонами утворює осади білого кольору. Сульфати барію і кальцію не розчиняються в кислотах, тому їх переводять у карбонати, які потім розчиняються у оцтовій кислоті.

З добре розчинних солей цієї групи відомі солі соляної (хлориди) і азотної (нітрати) кислот. Йони ІІІ групи безбарвні, двовалентні. Леткі солі лужноземельних металів забарвлюють безбарвне полум(я пальника в характерний колір: солі барію в – жовто- зелений, солі кальцію – в цеглисто- червоний. 

Для виявлення катіонів ІІІ аналітичної групи користуються систематичним ходом аналізу рішення експериментальної задачі.

До досліджуваного розчину додати натрій ацетат СН3СООNa, 2н розчин оцтової кислоти СН3СООН та рівний об(єм калій хромату K2CrO4. Утворення осаду жовтого кольору свідчить про наявність йона Ва2+.
ВаСІ2 + К2CrO4 ( ВаСrO4( + 2KСІ.
Утворений розчин з осадом профільтрувати. У фільтрат перейдуть йони Са2+, надлишок СН3СООН і K2CrO4, тому фільтрат буде блідо – жовтого кольору.

До фільтрату додати насиченого розчину соди. Утворюється осад, який теж профільтрувати, розчинити в оцтовій кислоті і перевірити на присутність йона кальцію дією амоній оксалату:
Ca(NO3)2 + Na2CO3 ( CaCO3( + 2NaNO3;
CaCO3 + 2СН3СООН ( (СН3СОО)2Ca + H2O + CO2;
СаСІ2 + (NH4)2C2O4 ( CaC2O4 ( + 2NH4CI.
Поява білого дрібнокристалічного осаду CaC2O4, який легко розчиняється в мінеральних кислотах, свідчить про наявність катіона Ca2+.
11. Для виявлення катіонів І-ІІІ аналітичної групи користуються систематичним ходом аналізу рішення експериментальної задачі.

Виявлення NH4+-катіона. В окремій пробі відкривають амоній-катіони. Для цього до 3 – 4 крапель досліджуваного розчину додають стільки ж 2н розчину NaOH або КОН, суміш перемішують, нагрівають на водяній бані й виявляють NH4+-катіони або за запахом, або за допомогою індикаторів.

Відокремлення і відкриття катіонів другої аналітичної групи. До 1–2 крапель досліджуваного розчину додають 1 – 2 краплі 2 н. розчину HCl. Для повнішого осадження катіонів досліджуваний розчин охолоджують у стакані з льодяною водою. Утворення осаду засвідчує присутність катіонів другої аналітичної групи. Якщо присутні катіони другої групи, то беруть у конічну пробірку приблизно 20 – 30 крапель розчину і потім краплями додають такий самий об’єм 2 н. розчину хлоридної кислоти, перемішують скляною паличкою й центрифугують. Осад 1, можливо, містить AgCl і PbCl2. Центрифугат 1, можливо, містить катіони K+, Na+, NH4+, Ва2+, Са2+ і частину Pb2+.

Осад 1 промивають для зниження розчинності PbСІ2 2-3 рази дистильованою водою, підкисленою 2 н. розчином хлоридної кислоти (всього 15 – 20 крапель). Центрифугат не аналізують, а одержаний після промивання і центрифугування осад 1 аналізують за систематичним ходом аналізу суміші катіонів другої аналітичної групи.

Перевірка наявності катіонів третьої аналітичної групи. До 1-2 крапель досліджуваного розчину додають 1 – 2 краплі 2 н. розчину PbSO4. Утворення осаду засвідчує присутність катіонів третьої аналітичної групи, однак слід ураховувати, що осад може утворитися і за відсутності катіонів третьої групи, оскільки плюмбум(2+)-катіон також утворює із сульфатною(IV) кислотою білий осад PbSO4.
Відокремлення катіонів третьої аналітичної групи. До центрифугату 1 доливають 12-15 крапель розчину (NH4)2SO4, нагрівають 5-6 хв на киплячій водяній бані, дають осаду відстоятися 10 хв і центрифугують. Центрифугат 2 може містити катіони K+, Na+, NH4+, Са 2+. Осад 2 обробляють надлишком 30% ого розчину CH3COONH4 при нагріванні до повного розчинення PbSO4 з утворенням комплексної розчинної сполуки (перевіряють на повноту видалення Pb2+-катіона).

Відкриття катіонів третьої аналітичної групи. Осад 3 центрифугують, промивають 2-3 рази холодною дистильованою водою і кожний раз центрифугують. Центрифугат не аналізують. Осад 3 переносять у фарфорову чашку для переведення сульфатів у карбонати. Для цього додають у чашку 3-4 мл 10 н розчину К2СО3 і кип’ятять 5 хв, нагріваючи чашку на азбестовій сітці маленьким полум’ям газового пальника. Після охолодження (щоб не лопнула чашка) додають 2 см3 дистильованої води, перемішують, дають відстоятися і зливають прозорий шар рідини. Потім знову додають 3 см3 розчину К2СО3, нагрівають 5 хв, переносять разом із розчином у конічну пробірку і центрифугують. Одержаний осад промивають теплою дистильованою водою до повного видалення йонів SO42-, перевіряючи промивні води розчином барій хлориду ВаСІ2. Одержаний осад 4, який, можливо, містить карбонати катіонів третьої аналітичної групи, розчиняють у пробірці в 10-12 краплях 2 н розчину CH3COOH і додають 6-8 крапель дистильованої води. Одержаний розчин аналізують за ходом систематичного аналізу катіонів третьої аналітичної групи. Однак Са2+-катіони слід виявляти і в центрифугаті 2, щоб уникнути помилок. Якщо після аналізу осаду 1 катіон Pb2+ відсутній, то центрифугат 1 можна аналізувати відразу ж за ходом систематичного аналізу катіонів третьої групи, оскільки цей катіон заважає виявленню катіонів третьої групи. Катіон Са2+ відкривають в окремій пробі центрифугату 2 мікрокристалоскопічною реакцією з сульфатною кислотою або з амоній оксалатом (NH4)2C2О4.

Відкриття Na+-катіона. До порції фільтрату 2 доливають розчин К2СО3 до повного осадження Са2+-катіона. Осад CaСО3 відфільтровують і у фільтраті виявляють Na+-катіони з К[Sb(OH)6], попередньо видаливши йон NH4+. При виявленні натрій(1+)-катіона слід контролювати рН середовища. Якщо фільтрат розведений, то його концентрують випарюванням. Катіон Na+ можна виявити і в полум’ї пальника.

Відкриття K+-катіона. Частину центрифугату 2 випарюють у фарфоровій чашці й сухий залишок злегка прожарюють до повного видалення аміаку (проба з реактивом Несслера). Одержаний сухий залишок розчиняють у 3 – 5 см3 гарячої дистильованої води, фільтрують від випадкових домішок і доливають розчин Na2СО3 до повного осадження Са 2+-катіона. Осад відділяють фільтруванням. До фільтрату додають ацетатної кислоти до слабкокислої реакції і відкривають K+-катіон дією Na3[Co(NO2)6] або NaHC4H4O6.
Тема 1.5. Катіони четвертої аналітичної групи та їх значення в технохімічному контролі.

Програма

12. Загальна характеристика катіонів четвертої групи, значення катіонів ІV групи для технохімічного контролю виробництва. Груповий реактив і умови його застосування. Якісні реакції на катіони ІV групи. 
13. Систематичний хід аналізу суміші  катіонів ІV групи. 
Методичні вказівки
12. До катіонів четвертої групи відносяться катіони AІ3+, Zn2+, Cr3+. Більшість солей цих катіонів малорозчинні у воді. Гідроксиди катіонів Iv аналітичної групи  проявляють властивості слабких основ, а також амфотерні властивості. Солі алюмінію і цинку безбарвні, а солі хрому забарвлені в зелений або синьо–фіолетовий колір. Добре піддаються процесу гідролізу. Солі трьохвалентного хрому окиснюються в солі 6-ти валентного хрому. Процес окиснення відбувається різними окислювачами  в різному середовищі. Цинк сульфат використовується  в технохімічному контролі для освітлення гідролізату і осадження білків при визначенні кількості інвертного цукру.

Груповим реактивом на катіони Iv аналітичної групи  є надлишок  лугу. Тому, щоб осадити катіони Iv аналітичної групи,  необхідно  додавати  груповий реактив  по краплинам до утворення осаду. Ні в якому разі досліджуваний розчин з груповим реактивом  не повинен реагувати в еквівалентних співвідношеннях.

Якісні реакції на катіон AІ3+
1. Їдкі луги з йоном AІ3+ утворює аморфний осад алюміній гідроксиду:  
АІСІ3 + 3NаOH ( АІ(ОН)3( + 3NаСІ;
AІ(OН)3 + 3HСІ ( AІСІ3 + 3H2O;
AІ(OН)3 + NаОH ( NаAІО2 + 2H2O.
2. Амоній гідроксид з йоном AІ3+ утворює білий аморфний осад алюміній гідроксиду:                     
АІСІ3 + 3NH4OH ( АІ(ОН)3 (+3NH4СІ.
3. Реакції з алізарином (1,2 – діоксіантрахіноном) С12Н6(СО)2(ОН)2.
До 0,5 –1 мл розчину солі алюмінію додати  рівний об´єм 2н розчину амоній гідроксиду. При цьому випадає осад алюміній гідроксиду. До осаду додати кілька краплин 0,1 % спиртового розчину алізарину. Суміш нагріти до кипіння, утворюється "червоний алюмінієвий лак", який не розчиняється в оцтовій кислоті. Тому після охолодження суміші додати розведеної оцтової кислоти до слабкокислої реакції (рН 4-5). Червоний осад не зникає. 
Якісні реакції на катіон  Cr3+
1. Їдкі луги з йоном Cr3+ в еквівалентних кількостях утворюють осад хром(ІІІ) гідроксиду зеленого кольору, який проявляє амфотерні властивості:

Cr(NО3)3 + 3КОН ( Cr(ОН)3( + 3КNО3;
Cr (ОН)3 + 3НСІ ( 3Н2О + CrСІ3;
Cr (ОН)3 + КОН ( КCrО2 + 2H2O.
2. Амоній гідроксид з йоном Cr3+ утворює осад хром(ІІІ) гідроксиду зеленого кольору. Осад розчиняється в кислотах, їдких лугах і в незначній мірі в надлишку реактиву. Краще розчиняється осад Cr (ОН)3   в NH4OH в присутності амонійних солей з утворенням комплексної сполуки: 

Cr(ОН)3 + 6NH4OH + NH4СІ ((( (Cr(NН3)6](ОН)3 + 6H2O.
3. Окиснення тривалентного хрому в шестивалентний відбувається різними окислювачами. Окиснення тривалентного хрому в хромат – йон відбувається в лужному середовищі, в біхромат-йон – в кислому. 

а) Процес окиснення тривалентного хрому бромною водою в лужному середовищі відбувається за таким рівнянням:

2CrСІ3 + 3Br2 + 16NaOH ( 2Na2CrO4 + 6NaBr + 6NaСІ + 8H2O.
Реакція з хлорною водою відбувається аналогічно. В присутності хрому розчин стане жовтим. 

б) окиснення тривалентного хрому перекисом водню в лужному середовищі відбувається за таким рівнянням

2CrСІ3 +3H2O2 + 10NaОН (( 2Na2CrO4 + 6NaСl + 8H2O.
В присутності хрому розчин стане жовтим. 

в) хром в кислому середовищі окиснюється калій перманганатом до утворення оранжево-червоного розчину:
10Cr3+  + 6MnO4- + 18H+ +11H2O ( 5Cr2O72-  + 6Mn2+ + 4OH-.
Якісні реакції на катіон  Zn2+
1. Їдкі луги з йоном Zn2+ утворюють білий осад цинк гідроксиду:

ZnСl2 + 2NaОН ( Zn(ОН)2( + 2NaCl;
Zn(ОН)2 + 2НCl ( ZnCl2 + 2H2O;
Zn(ОН)2 + 2NaОН ( Na2ZnО2 + 2H2O.
2. Амоній гідроксид з солями цинку утворює білий осад цинк гідроксиду. Осад розчиняється в надлишку реактиву, в солях амонію та в кислотах:
ZnСІ2 + 2NH4OH ( Zn(ОН)2( + 2NH4СІ;
Zn(ОН)2 + 4NH4OH ( (Zn(NH3)4((ОН)2 + 4H2O.
3. Калій фероціанід утворює жовтий осад, який розчиняється в їдких лугах:
3ZnСl2 + 2К3(Fe(CN)6( ( Zn3(Fe(CN)6(2 + 6КСl.
13. До катіонів четвертої групи відносяться катіони AІ3+, Zn2+, Cr3+. Більшість солей цих катіонів малорозчинні у воді. Гідроксиди катіонів Iv аналітичної групи  проявляють властивості слабких основ, а також амфотерні властивості. Солі алюмінію і цинку безбарвні, а солі хрому забарвлені в зелений або синьо–фіолетовий колір. 

Груповим реактивом на катіони Iv аналітичної групи являється надлишок лугу. Тому, щоб осадити катіони Iv аналітичної групи, необхідно додавати груповий реактив по краплинам до утворення осаду. Ні в якому разі досліджуваний розчин з груповим реактивом не повинен реагувати в еквівалентних співвідношеннях. Реакції не можна вести в кислому середовищі, воно має бути нейтральним.

Для виявлення катіонів ІV аналітичної групи користуються систематичним ходом аналізу рішення експериментальної задачі.

Візуальне виявлення Cr3+-катіона за забарвленням. Якщо розчин забарвлений в синьо – зелений колір, то це вказує на наявність йона Cr3+. Безбарвний розчин свідчить про відсутність Cr3+. 

Відокремлення катіон AІ3+. У пробірку переносять 3-4 мл досліджуваного розчину, додають рівний об’єм 2 н. розчину NH4OH і 0,5-1 мл 3%-ого розчину Н2О2. Потім суміш нагрівають 3-5 хв на водяній бані. При цьому в розчин перейдуть йони CrO42-, (Zn(NH3)4(2+, а AІ(ОН)3 залишаються в осаді. Осад 1 відфільтрувати.

Виявлення наявності AІ3+-катіона. Якщо катіон AІ3+ осаджений повністю, то осад 1 розчиняють у невеликій кількості 2н розчину хлоридної кислоти. Одержаний розчин перевіряють на наявність AІ3+-катіона якісною реакцією з алізарином. Якщо при цьому з’являється «червоний алюмінієвий лак», то це свідчить про наявність AІ3+.

Відокремлення і виявлення Zn2+-катіона. Фільтрат 1, який містить йони CrO42-, (Zn(NH3)4(2+, нейтралізувати 2н розчином СН3СООН, додаючи кислоту краплями і постійно перемішуючи скляною паличкою, до кислої реакції, прокип´ятити кілька хвилин (для видалення надлишку оцтової кислоти) та поділити на 2 частини. В одній частині виявити йон CrO42-, в другій Zn2+ характерними реакціями у відповідних умовах.
Виявлення Zn2+-катіона. Zn2+ можна виявити за допомогою калій фероціаніду. Якщо при цьому з’являється жовтий осад, який розчиняється в їдких лугах, то це свідчить про наявність Zn2+:

3ZnСl2 + 2К3(Fe(CN)6( ( Zn3(Fe (CN)6(2 + 6КСl.
Виявлення Cr3+-катіона. Cr3+ можна виявити окисненням тривалентного хрому бромною ( хлорною) водою  або перекисом водню в лужному середовищі:
2CrСІ3 + 3Br2 + 16NaOH ( 2Na2CrO4 + 6NaBr  + 6NaСІ + 8H2O;
2CrСІ3 + 3H2O2 + 10NaОН (( 2Na2CrO4 + 6NaСl + 8H2O.
В присутності хрому розчин стане жовтим. 

Тема 1.6. Катіони п(ятої і шостої аналітичних груп та їх значення в технохімічному контролі.

Програма

14. Загальна характеристика катіонів V групи, значення катіонів цієї групи для технохімічного контролю виробництва. Груповий реактив і умови його застосування. Якісні реакції на катіони V групи. 

15. Загальна характеристика катіонів VІ групи, значення катіонів цієї групи для технохімічного контролю виробництва. Груповий реактив і умови його застосування. Якісні реакції на катіони VІ групи. 

Методичні вказівки
14. До катіонів п´ятої аналітичної групи відносяться Mg2+, Mn2+, Fe3+. 

Катіон Mg2+ міститься в молоці, тому по його вмісту визначають кількість молока в продуктах харчування. Катіон Mn2+ руйнуюче діє на вітамін С. Катіон Mg2+ обумовлює твердість води, в якій погано розварюються овочі і крупи. Йони Mn2+, Fe3+ відносяться до мікроелементів, важливих для нормальної життєдіяльності живого організму.
Груповий реактив на катіони п’ятої групи – луги, натрій чи калій гідроксиди. При цьому утворюється осад, який не розчиняється в надлишку лугу. 
Якісні реакції на катіон Mg2+
Більшість солей магнію добре розчиняються у воді. З нерозчинних солей магнію відомі фосфати, карбонати, дигідроантимоніати, фероціаніди. Йон магнію безбарвний. 

1. Їдкі луги з йоном магнію утворюють білий аморфний осад магній гідроксиду, що розчиняється в кислотах і солях амонію.

MgСl2 + 2NаОН ( Mg(ОН)2( + 2NаСl;
Mg(ОН)2 + 2HСl ( MgСl2 + 2H2O;
Mg(ОН)2 + 2NH4Сl ( 2NH4OH + MgСl2;
NH4OH ( NH3 + H2O.
2. Амоній гідроксид з йоном Mg2+ утворює аморфний осад магній гідроксиду:

MgСl2 + 2NH4OH ( Mg(ОН)2( + 2NH4Cl.
3. Солі вугільної кислоти (карбонати) з йоном Mg2+ утворює аморфний осад основного магній карбонату:
2MgСl2 + 2Nа2СО3 + H2O ( Mg2(ОН)2СО3 + СО2( + 4NаСl.
4. Натрій гідрофосфат утворює з йоном Mg2+ білий осад магній гідрофосфату:

MgСІ2 + Na2HPO4 ( MgHPO4( + 2NaCl.
 Гідрофосфат натрію в присутності NH4OH і NH4СІ утворює білий кристалічний осад подвійної солі MgNH4PO4 
Mg2+  + NH4OH + HPO42- ( MgNH4PO4( + H2O.
Якісні реакції на катіон  Mn2+
Солі двовалентного марганцю в кристалічному вигляді і в концентрованих водних розчинах – блідо - рожевого кольору, більшість з них розчиняється у воді. Нерозчинні такі солі: сульфіди, карбонати, фосфати і фероціаніди.

1. Їдкі луги з йоном Mn2+ утворюють білий осад гідрату закису марганцю:

MnСl2 + 2NаОН ( Mn(ОН)2( + 2NаСl.
Осад розчиняється в кислотах, солях амонію і не розчиняється в надлишку лугу. Mn(ОН)2 на повітрі легко окиснюється. Осад стає коричневим, а потім майже чорним. 

2Mn(ОН)2 +О2 ( 2Н2MnО3;
Н2MnО3 + Mn(ОН)2 ( 2Н2О + MnMnО3(.
2. Амоній гідроксид осаджує Mn(ОН)2, але неповністю, бо він розчиняється в солях амонію:

MnСІ2 + 2NН4ОH ( Mn(ОН)2( + 2NН4Cl.
3. Окиснення йона Mn2+ в MnО4- плюмбум(ІV) оксидом або суриком, що супроводжується появою фіолетово – рожевого забарвлення:
2MnSO4 + 5PbO2 + 6НNO3 ( 2HMnO4 + 2PbSO4 + 3Pb(NO3)2 + 2H2O.
4. Краплинна реакція. Бензидин з йоном Mn2+ в лужному розчині утворює синє забарвлення. На смужку фільтрувального паперу нанести краплину розчину солі марганцю і 1 –2 краплини 6н розчину їдкого лугу, почекати 1-2 хв і додати краплину  оцтовокислого розчину бензидину. Утворюється синя пляма.

Якісні реакції на катіон Fe3+
Розчин солі тривалентного заліза забарвлений у жовто-бурий або темно-бурий колір. Це забарвлення зумовлюється присутністю в розчині золя ферум(ІІІ) гідроксиду.

1. Їдкі луги і амоній гідроксид осаджують йони Fe3+ у вигляді червоно–бурого осаду, який добре розчиняється в кислотах і не розчиняється в надлишку лугів:

FeСl3 + 3NаОН ( Fe(ОН)3( + 3NаСl.
2. Калій фероціанід К4(Fe(CN)6( утворює з йіоном Fe3+ темно-синій осад "берлінської лазурі":
4FeСl3 + 3К4(Fe(CN)6( ( Fe4(Fe(CN)6(3( + 12КСl.
Осад не розчиняється в кислотах, а розкладається їдкими лугами:

Fe4(Fe(CN)6(3 + 12ОН- ( 4Fe(ОН)3( + 3(Fe(CN)6(4-.
3. Калій або амоній роданід утворює з йоном Fe3+ осад криваво–червоного кольору комплексної солі:

FeСl3 + 3NH4SCN ( Fe(SCN)3( + 3NH4Сl;
Fe(SCN)3 + 3NH4SCN ( (NH4)3[Fe(SCN)6].
4. Окислювальна дія йона Fe3+. У пробірку налити 1-2 мл розчину ферум(ІІІ) хлориду і додати краплинами розчин калій йодиду. Розчин від вільного йоду набуває бурого забарвлення:

2FeСІ3 + 2КІ ( 2FeСІ2+ 2КСІ + І2.
Якщо ж у пробірку добавити 2-3 мл бензену і добре перемішати суміш , то шар розчинника забарвлюється в фіолетовий колір. Цій реакції заважають йони Br-, CI-, які не окиснюються йоном Fe3+.

15. До катіонів шостої аналітичної групи відносяться Ni2+, Co2+, Cu2+. Солі купрум(ІІ)сульфату використовують для визначення доброякісності м´яса при виготовленні бульйону, так як катіон Cu2+ з продуктами розпаду білка дає осад синьо–блакитного або зеленого кольору. Для визначення паленого цукру в чаї  використовують 9 % розчин купрум(ІІ) ацетату. Катіон Cu2+ руйнуюче діє на вітамін С. 

Груповий реактив на катіони шостої групи – це надлишок амоній гідроксиду. При цьому утворюються розчинні комплексні сполуки.

Якісні реакції на катіон Ni2+
1. Їдкі луги з йоном Ni 2+ утворює світло – зелений осад нікель(ІІ) гідроксиду:
NiСl2 + 2NаОН ( Ni(ОН)2( + 2NаСl.
Осад не розчиняється в надлишку їдких лугів, а розчиняється в кислотах, амоніаку, амонійних солях.

Ni(ОН)2 + H2SO4 ( 2H2O + NiSО4.
2. Амоній гідроксид з йоном Ni2+ утворює зелений осад основної солі:

NiСІ2 + NH4OH ( NiОНСІ + NH4СІ.
Осад розчиняється в надлишку амоній гідроксиду. При цьому утворюється синій розчин комплексної сполуки:

NiОНСІ + 5NH4OH + NH4СІ ( (Ni(NH3)6(СІ2 + 6H2O.
3. Реактив Чугаєва (диметилгліоксим) з йоном Ni2+ утворює в амоніачному розчині яскраво-червоний осад нікель(ІІ) диметилгліоксимату:
NiСІ2 +2Н(С4Н7О2 N2) → Ni(С4Н7О2N2)2 + 2HCI.
4. Краплинна реакція на йон Ni 2+.

Виявлення йона Ni 2+ в присутності інших йонів з допомогою реактиву Чугаєва проводять краплинним методом. Смужку фільтрувального паперу змочити теплим насиченим розчином диметилгліоксиму в ацетоні і висушити, а потім нанести краплину досліджуваного розчину. В присутності йона Ni 2+ проявляється червона пляма.

Якісні реакції на катіон Со2+
1. Їдкі луги, взяті в невеликих кількостях, з йоном Со2+ утворюють синій осад основної солі:

СоСІ2 + NaОН ( CoОHCI( + NaCI.
Осад з їдким лугом перетворюється в рожевий гідрат закису кобальту, який легко окиснюється киснем повітря, перетворюючись в бурий кобальт(ІІІ) гідроксид Со(ОН)3.

СоОНСІ + NaOH ( CoOHCI( + NaCl;
4Co(OH)2 + O2 + 2Н2О ( 4Co(OH)3.
2. Амоній гідроксид з йоном Со2+ утворює синій осад основної солі, яка розчиняється в NН4 ОH і в солях амонію:

СоСІ2 + NН4ОH ( СоОНСІ + NН4Cl;
СоОНСІ + NН4ОH ( Co(OH)2( + NН4Cl;
Co(OH)2 + 6NН4ОH ( (Со(NH3)6((ОН)2 + 6H2O.
3. Амоній або калій роданід з йоном Со2+ утворює комплексну сіль синього кольору в присутності амілового спирту:   

СоСІ2 + 2NН4SCN ( Со(SCN)2 + 2NН4Cl;
Со(SCN)2 + 2NН4SCN ( (NН4)2(Со(SCN)4(.
Після відстоювання ефіро-спиртовий шар забарвлюється в синій колір.

Якісні реакції на катіон Сu2+
1. Їдкі луги з йоном Cu2+ утворюють світло-блакитний осад купрум(ІІ) гідроксиду, який при нагріванні чорніє, переходячи в купрум(ІІ) оксид:
CuSO4 + 2NaОН ( Cu(ОН)2( + Na2SO4;
Cu(ОН)2( ( CuО + Н2О.
2. Амоній гідроксид, взятий в невеликих кількостях, з йоном Cu2+ утворює світло – зелений осад основної солі, яка розчиняється в надлишку амоній гідроксиду:
2CuSO4 + 2NН4ОН ( Cu(ОН)2 ( CuSO4 + (NН4 )2SO4;
Cu (ОН)2 (CuSO4 + (NН4)2SO4 + 6NН4ОН ( 2(Cu(NН3)4(SO4 + 8Н2О.
3. Калій йодид відновлює йон Cu2+  з утворенням осаду купрум(І) йодиду CuІ (білого кольору), який забарвлюється вільним йодом, що при цьому виділяється, в бурий колір:

CuSO4 + 2КІ ( CuІ2 + К2SO4;
2CuІ2 ( 2CuІ + І2.
4. Дія KBr в присутності H2SO4.

Розчин набуває кармінно – червоного забарвлення внаслідок утворення сполуки CuBr·HBr·H2O або H(CuBr3( H2O. Реакція досить чутлива. Інші йони цієї групи не заважають. 

Тема 1.7. Аніони І-ІІІ груп та їх значення в технохімічному контролі.

Програма

16. Якісні реакції на аніони І групи (сульфат – йон, сулфіт – йон, карбонат – йон). 

17. Якісні реакції на аніони ІІ групи (хлорид – йон, сульфід – йон).

18. Якісні реакції на аніони ІІІ групи (нітрат – йон, нітрит – йон).

Методичні вказівки
16. До першої аналітичної групи аніонів відносяться SO42-, SO32-, CO32-. Аніони цієї групи осаджуються груповим реактивом барій хлоридом BaCl2 тільки в нейтральному або слабколужному середовищі.

Якісні реакції на аніон SO42-.
Сірчана кислота – це сильний електроліт, дисоціює 
Н2SO4 ( Н+ + НSO4-;
НSO4-(2Н+  + SO42-.
 і утворює кислі солі – гідрогенсульфати (NaHSO4, КНSO4) і нормальні сульфати (Na2SO4, MgSO4). Концентрована сірчана кислота - сильний окислювач. Аніони SO42- - безбарвні.

1. Барій хлорид BaCl2 з йонами SO42- утворює кристалічний осад білого кольору барій сульфат BaSO4, нерозчинний в кислотах і лугах: 

Na2SO4  + BaCl2  →  BaSO4 (+2 NaСІ.
Якісні реакції на аніон SO32-.

Сульфітна кислота Н2SO3 існує тільки в водному розчині. Нестійка, розкладається на воду і сірчистий газ:
Н2SO3 ( Н2О + SO2(.
Сульфітна кислота утворює два типи солей; гідрогенсульфіти (NaHSO3, КНSO3) і сульфіти (Na2SO3, (NН4)2SO3. Сульфітна кислота і її солі - сильні відновники і слабкі окислювачі.

1. Барій хлорид BaCl2 з йонами SO32- утворює кристалічний осад білого кольору барій сульфіт BaSO3: 

Na2SO3 + BaCl2 ( BaSO3( + 2NaСІ.
Утворений осад розчиняється в соляній і азотній кислотах з виділенням сірчистого газу SO2, який володіє характерним запахом:

BaSO3 + 2НСІ ( BaCl2 + SO2 + Н2О.
2. Кислоти розкладають всі сульфіти з виділенням сірчистого газу:

Na2SO3 + 2НCl ( 2NaCl + SO2 + Н2О.
Виділений SO2  знебарвлює розчини йоду і калій перманаганату.

Ця окисно-відновна реакція використовується для визначення загальної кількості SO2  в сирій очищеній, сульфітованій картоплі.

5SO2 + 2КMnO4 + 2Н2О ( 2MnSO4 + K2SO4 + 2H2SO4;
Na2SO3 + I2 + 2Н2О ( Na2SO4  + НI.
Якісні реакції на аніон СO32-.

Карбонатна кислота нестійка, розкладається на карбон(IV) оксид і воду за рівнянням: Н2СО3 ( Н2О + СО2(.
Вугільна кислота дає два типи солей: нормальні карбонати і кислі гідрогенкарбонати. Карбонати лужних металів і амонію розчинні у воді.

1. Барій хлорид BaCl2 з йонами СO32- дає осад білого кольору барій карбонат BaСO3, який  розчинний в мінеральних і оцтовій  кислотах: 

Na2СO3 + BaCl2 ( BaСO3( + 2NaСІ.
Карбонати розкладаються розбавленими кислотами з виділенням карбон(IV) оксиду:

Na2SO3 + 2НCl ( 2NaCl + СO2 + Н2О.
Виділений вуглекислий газ відкривають по помутнінню вапняної або баритової води:

Са(ОН)2 + СО2 ( СаСО3( + Н2О.
Нагрівання прискорює цю реакцію.

17. До другої аналітичної групи відносяться аніони СІ-, Br-, S2-. Аніони ІІ групи утворюють з катіоном Ag+ осади, нерозчинні у воді і азотній кислоті. Груповим реактивом є арґентум нітрат AgNO3, який з аніонами дає осади різного кольору.
Якісні реакції на аніон СІ-.

Соляна кислота - сильний електроліт. Утворює нормальні солі - хлориди. Всі хлориди розчинні в воді, за винятком AgCl, PbCl2, CuCl. Йони СІ – безбарвні.

Аргентум нітрат з йонами СІ- утворює білий осад арґентум хлориду, добре розчинний в розчині NН4ОН. При підкисленні азотною кислотою амоніачного розчину арґентум хлориду знов випадає білий осад арґентум хлориду AgСІ. 
Цю властивість солей аргентуму використовують для відкриття аніонів СІ-:
NaCl + AgNО3 → NaNО3 + AgСІ(;
AgCl + 2NH4OH → (Ag(NH3)2(Cl + 2H2O;
(Ag(NH3)2(Cl + 2HNO3 → AgCl( + 2NH4NO3.
Якісні реакції на аніон Br-.

Аніон Br- при дії групового реактиву утворює осад жовтувато – білого кольору, що не розчиняється в HNO3  і погано розчиняється в NН4ОН.

NaBr + AgNО3 → AgBr(+ NaNО3.
Якісні реакції на аніон S2-.
Йони S2- безбарвні. Сірководнева кислота утворює кислі солі – гідросульфіди і нормальні сульфіди. Сульфіди лужних і лужноземельних металів і амонію розчинні у воді. Сірководнева кислота і її солі - сильні відновники, самі окиснюються до вільної сірки або сірчаної кислоти.

Аргентум нітрат з йонами S2- утворює чорний осад арґентум сульфіду.

Na2S + 2AgNO3 → Ag2S( + 2NaNO3.
Осад нерозчинний в розчині NН4ОН, але розчинний при нагріванні в 2н розчині НNО3:
3Ag2S + 8HNO3→ 6AgNO3 + 3S(+ 2NO+ 4H2O.
Розбавлені кислоти НСІ, H2SO4 розкладають сульфіди з  виділенням сірководню:

Na2S + 2НСІ → 2NaСІ + Н2S(.
Сірководень можна виявити по запаху і почорнінню паперу, змоченого сіллю свинцю.

Аніони ІІ групи та їх сполуки широко використовують для визначення якості харчових продуктів. Так, кількість кухонної солі в солонині та харчових продуктах визначають методом аргентометрії, в основі якого лежить реакція взаємодії: СІ- + Ag+ → AgСІ(.
Наявність йонів S2-  характеризують недоброякісність м’ясних продуктів. М’ясні продукти - це білкові речовини, які в складі мають сульфід. Тому, використовуючи якісні реакції на відкриття йона S2-, можна дати оцінку харчового продукту. Якщо на смужку фільтрувального паперу капнути краплину плюмбум ацетату і потримати його над м’ясним напівфабрикатом 10-15 хв та спостерігати почорніння, то це свідчитиме про неякісний напівфабрикат:
S2- + (СН3СОО)2Рb ( РbS( + 2СН3СОО-.
18. До аніонів ІІІ аналітичної групи відносяться NO3-, NO2-. Аніони ІІІ групи не утворюють осадів з ВаСІ2 і AgNO3 і групового реактиву не мають. 
Якісні реакції на аніон NO3-.

Азотна кислота сильний електроліт. Розбавлена і концентрована кислота – сильний окиснювач. Солі азотної кислоти добре розчинні у воді. Йони NO3- безбарвні.
1. Якісною реакцією на йони NO3- є дія концентрованої H2SO4 та  металічної міді. При цьому спостерігається виділення газу бурого кольору:
2NaNO3 + 3Сu + 4H2SO4  → 3СuSO4 + Na2SO4 + 2NO + 4H2O.
2. Ферум(ІІ) сульфат FeSO4 відновлює азотну кислоту і її солі до нітроген(ІІ) оксиду NO:

2NaNO3 + 6FeSO4 + 4H2SO4 → 3Fe2(SO4)3 + Na2SO4 + 2NO + 4H2O.
Виділений нітроген(ІІ) оксид утворює з ферум(ІІ) сульфатом FeSO4 нестійку комплексну сполуку (Fe(NO)(SO4 бурого кольору.

3. Реакція з дифеніламіном С6Н5–NН–С6Н5. При цьому утворюється інтенсивно-синє забарвлення.

Якісні реакції на аніон NO2-.

1. Амонійні солі окиснюються нітритами при кип(ятінні з виділенням вільного азоту:
(NН4)2SO4 + 2NaNO2 ( 2NН4NO2 + Nа2SO4;
NН4NO2 ( N2 + 2H2O.
2. Калій йодид окиснюється в слабокислому розчині до вільного йоду, а йон NO2- відновлюється до NO:
2КNO3 + 2КІ + 4НСІ ( І2+ O2(+ 4КСІ +2NO + 2H2O.
Ці реакції використовують для якісного аналізу харчових продуктів на вміст нітратів, які пагубно діють на живі організмі в надлишку.

Натрій нітрит NаNO2 і натрій нітрат NаNO3 використовуються як консерванти для збільшення строків зберігання шинки, ковбаси та інших м'ясних продуктів. Натрій нітрат запобігає розмноженню мікроорганізмів (бактерій, вірусів, грибів) і цим самим зберігає продукти. Багато м'ясних виробів мають рожевий колір завдяки нітрит-йонам, які утворюють комплексні сполуки з гемоглобіном крові. Проте треба запобігати надлишку нітратів, їх кількість не повинна перевищувати гранично допустимої концентрації (5 мг/кг на добу). 
Нітрати потрапляють у живий організм з овочами і фруктами (70%), водою (20%), з молочними і м'ясними продуктами (до 7%). При надлишковому вмісті в овочах у шлунково-кишковому тракті нітрати можуть перейти в нітрити, які утворюють високотоксичні сполуки, вражають печінку, спричиняють онкологічні хвороби тощо.

Отже, треба запобігати надлишку нітратів. Способів зменшення вмісту нітратів розроблено досить багато. Овочі і фрукти слід обов’язково ретельно мити, варити (засолювати, квасити, маринувати, виготовляти соки і пюре). У масштабах країни агрохімічна служба стежить за зберіганням мінеральних добрив на складах і додержанням норм внесення їх у ґрунт.
Розділ 2. КІЛЬКІСНИЙ АНАЛІЗ.

Тема 2.1. Гравіметричний аналіз.

Програма

19. Загальна характеристика методів кількісного аналізу. Класифікація методів кількісного аналізу. 
20. Гравіметричний (ваговий) метод аналізу. Поняття вагового аналізу, його загальні прийоми. 
Методичні вказівки
19. Кількісний аналіз – це сукупність хімічних, фізичних та фізико-хімічних методів, які дозволяють з достатньою точністю визначити в зразку вміст окремих складових частин або їх концентрацію в розчині. 

Предметом кількісного аналізу є вивчення методів визначення кількісного складу речовини і науково-теоретичне обґрунтування цих методів.
Завданням кількісного аналізу є визначення масового (вагового) співвідношення елементів, які входять до складу системи, яку аналізують (наприклад, хімічна сполука, суміш речовин тощо).
За допомогою кількісного аналізу встановлюють кількісний склад і структуру речовин та їх ідентичність певному зразку. Від характеристики речовин і матеріалів залежить їх придатність до використання. 
Отже, кількісний аналіз - це основний засіб визначення якості речовин і матеріалів, яка залежить від кількості основних компонентів, домішок та ін. За допомогою кількісного аналізу можна визначити відповідність характеристик речовин чи матеріалів вимогам Нормативно - технічних документів.
Для визначення кількісного складу речовини чи продукту використовують такі ж реакції, як і в якісному аналізі: нейтралізації, осадження, окиснення – відновлення, комплексоутворення. Кількість речовини можна визначити по її масі або об´єму розчину, витраченого на взаємодію з ним. Кількість визначаємої речовини можна визначити по показнику заломлення розчину, його електропровідності або інтенсивності забарвлення тощо. Розрізняють гравіметричний (ваговий), титрометричний (об´ємний) і інструментальний методи аналізу. По кількості взятої для дослідження речовини аналітичні методи класифікують наступним чином: макроаналіз – 1-10 г твердої речовини, 10 –100 мл досліджуваного розчину; напівмікроаналіз – 0,05 – 0,5 г твердої речовини, 1-10 мл досліджуваного розчину; мікраналіз – 0,001 - 1∙10–6 г твердої речовини, 0,1-1∙10-4 мл досліджуваного розчину.

Гравіметричний аналіз оснований на точному вимiрюваннi маси речовини, яку виділяють у хiмiчно чистому вигляді, або у вигляді осаду точно відомого складу. Вміст визначуваного компонента у пробі розраховують на основі стехiометричних спiввiдношень. 

Гравiметричнi методи є досить точними i широко використовуються на практицi  для виконання вiдповiдальних аналiзiв, наприклад, арбiтражних. До недолiкiв  гравіметричного аналізу слiд віднести: необхiднiсть розділення сумiшi на окремi складовi частини перед осадженням та тривалiсть аналiзу. 

Титрометричні методи аналізу основані на точному вимiрюваннi об'єму розчину реактиву з точно відомою концентрацією, витраченого на реакцію з визначуваною речовиною.  

Для правильного і свідомого виконання аналізу необхідно дотримуватися основних умов проведення кількісного аналізу:
1)  правильний вибір аналітичної реакції або фізичних властивостей речовин;
2)  правильне виконання аналітичних операцій;
3) використання надійних способів вимірювання результатів аналізу.
20. Гравіметричний (ваговий) метод кількісного аналізу базується на точному вимірюванні маси визначуваної речовини або її складових частин, виділених у хімічно чистому стані або у вигляді відповідних сполук. Гравіметричний аналіз ґрунтується на вимірюванні маси речовини, яку визначають, і включає два експериментальні вимірювання: зважування наважки і зважування гравіметричної форми - продукту відомого складу, одержаного з наважки. Метою гравіметричного аналізу є визначення масової частки (найчастіше у %) елементної речовини в будь-якій речовині або в суміші речовин чи складних систем. Аналіз завжди починають із взяття наважки, тобто відважування певної порції речовини, яку аналізують. Гравіметричне визначення закінчується також зважуванням. 
У гравіметричному аналізі використовують фізичні або хімічні процеси (хімічні реакції).
На фізичних процесах ґрунтуються фізичні методи кількісного аналізу. Це методи відгонки - прямі і непрямі, методи сублімації (або возгонки), виділення, висушування тощо. Методами висушування (відгонки) визначають леткі компоненти речовин, наприклад, вміст кристалізаційної води у кристалогідратах. Цей метод використовують тоді, коли кристалогідрат за нагрівання не зазнає інших хімічних змін, крім виділення води. Оскільки не всі речовини можуть містити леткі компоненти, то методи відгонки мають обмежене практичне використання.
Методом гравіметричного аналізу можна визначити вологість і зольність продуктів, кількості сухих речовин в перших стравах, каві, чаю, какао. Цей метод складається з наступних етапів:

1. Визначають складову частину і виділяють з досліджуваної речовини, потім зважують її. Якщо визначають зольність, то наважку спалюють, а одержану золу прокалюють до тих пір, поки її маса не буде змінюватись.
Результати вираховують в процентах:
наважка А      –     100%
маса золи В    –     х %
х = (В ( 100)/ А

2. З наважки речовини повністю видаляють складову частину і залишок зважують. Так визначають вологість продукту. Наважку висушують в сушильній шафі до постійної  ваги. Кількість вологи складає (А-В) г.
А г продукту містить (А-В) г води

100             -                 х г 

х = ((А-В) ( 100)/А

В основі хімічних методів кількісного аналізу лежать хімічні процеси. Це, в основному, осадження. Практично найчастіше використовують метод осадження, що ґрунтується на великій кількості добре вивчених реакцій осадження. 
Якщо визначену складову частину важко виділити з продукту, використовують хімічну реакцію, внаслідок якої одержують важкорозчинну сполуку. Останню відокремлюють, висушують, прожарюють до сталої маси і зважують. У методах осадження використовують неорганічні і органічні реагенти - осаджувачі. Сполука, у вигляді якої визначуваний компонент осаджується з розчину, називається формою осадження. 
Основні вимоги до форми осадження: мала розчинність осаду і зручна форма для її відокремлення від розчину фільтруванням, тобто крупнокристалічність осаду.
Осад певного складу, який зважують на аналітичних вагах, називається гравіметричною формою.
Основні вимоги до гравіметричної форми: легкість одержування і стійкість до дії різних зовнішніх факторів.
Гравіметричний аналіз ґрунтується на таких хімічних законах: збереження маси, сталості складу речовини, еквівалентів.
Переваги гравіметричних методів аналізу: 

· висока точність визначень – похибка визначення складає 0,1 – 0,2 %; 

· вiдсутнiсть будь-яких стандартизацiй або градуювань за стандартними зразками; 

· простота розрахунку (за молярними масами та стехiометричними спiввiдношеннями); 

· невеликі матерiальнi затрати та широкий діапазон застосування. 

Недоліки гравіметричних методів аналізу:
· невисока селективність осадження, що вимагає попереднього розділення або виділення компоненту, що аналізують; 

· тривалість виконання аналізу. 

Тема 2.2. Об(ємний аналіз. Розрахунки.
Програма
21. Суть титриметричного методу аналізу. Його класифікація. 
22. Вимоги до реакцій, що використовуються у титриметричному аналізі. Процес титрування. 

23. Умови проведення об’ємного аналізу. Титровані розчини.

24. Способи виготовлення стандартних розчинів.

25. Обчислення в об(ємному аналізі.
26. Суть методу нейтралізації, його індикатори, вибір індикатора.

27. Суть оксидаційно – відновлювальних методів та їх значення. 

28. Основи метода перманганатометрії. Умови виготовлення і зберігання стандартного розчину КмnО4. Використання метода перманганатометрії при дослідженні харчових продуктів. 

29. Суть методу осадження. Аргентометрія - метод Мора; умови застосування методу і його значення у технохімічному контролі.

30. Метод комплексоутворення. Особливості робочих розчинів, індикатори, умови застосування методу комплексоутворення та його значення. 

Методичні вказівки

21. Об’ємний (титриметричний) метод аналізу – це метод кількісного аналізу, де шукану величину визначають по об’єму реактиву з точно відомою концентрацією, витраченого на реакцію з цією речовиною.

Порівняно з гравіметричним об’ємний метод вимагає менших затрат часу, хоча і володіє меншою точністю. Це пов’язано з тим, що визначення маси речовини на аналітичних вагах можна зробити з більшою точністю, ніж візуально визначити об’єм розчину за допомогою бюретки.

При визначенні об’ємним методом до відомого об’єму розчину визначуваної речовини малими порціями по краплинах додається реактив з точно відомою концентрацією доти, доки його кількість не буде еквівалентно кількості визначуваної речовини. Розчин реактиву з точно відомою концентрацією називають титрованим, робочим або стандартним розчином.

Процес повільного додавання титрованого розчину до розчину визначуваної речовини називається титруванням. Момент, коли кількість титрованого розчину буде еквівалентна кількості визначуваної речовини, називається точкою еквівалентності або теоретичною точкою кінця титрування. Для визначення точки еквівалентності користуються індикаторами, які поблизу її набувають видимих змін, які виражаються в тім, що змінюється колір розчину, з’являється помутніння чи випадає осад. Точка кінця титрування, яка визначається за допомогою індикатора, не обов’язково співпадає з точкою еквівалентності. Завдання правильного вибору індикатора полягає в тім, щоб різниця між точкою кінця титрування і точкою еквівалентності була мінімальною. 
Залежно від типу хімічної реакції, що лежить в основі визначення, методи об’ємного аналізу класифікують:

1) метод нейтралізації, в основі якого лежить реакція взаємодії йонів Н+ і ОН-. Метод застосовується для визначення кислот, основ, солей (які реагують з кислотами або основами). 

2) метод окиснення – відновлення (оксидиметрія), який оснований на окисно-відновних реакціях, які відбуваються між стандартним розчином і визначуваною речовиною. Він поділяється залежно від використовуваного стандартного розчину на метод перманганатометрії, метод хроматометрії, метод йодометрії. Методи оксидиметрії використовуються для кількісного визначення окисників і відновників. 

3) метод осадження і комплексоутворення. Об’ємні методи осадження ґрунтуються на реакціях, у результаті яких речовину, що визначають, переводять в осад. Комплексонометрія – метод об’ємного аналізу, в основі якого лежить реакція утворення комплексної сполуки при взаємодії катіонів з комплексонами. 
22. При визначенні об’ємним методом до відомого об’єму розчину визначуваної речовини малими порціями по краплинах додається реактив з точно відомою концентрацією доти, доки його кількість не буде еквівалентно кількості визначуваної речовини. Розчин реактиву з точно відомою концентрацією називають титрованим, робочим або стандартним розчином. Процес повільного додавання титрованого розчину до розчину визначуваної речовини називається титруванням. Момент, коли кількість титрованого розчину буде еквівалентна кількості визначуваної речовини, називається точкою еквівалентності або теоретичною точкою кінця титрування. 

Титрування проводять різними способами:
1)  пряме титрування, коли йон, що визначається, безпосередньо титрують розчином реагенту або навпаки;
2)  зворотне титрування, коли до досліджуваного розчину приливають деякий надлишок реагенту і цей надлишок відтитровують іншим реагентом;
3)  титрування замісника використовують в тих випадках, коли йон, що визначають, не взаємодіє безпосередньо з робочим розчином, реагує з ним в нестехіометричних співвідношеннях або не дає реакції з індикатором.
У будь-якому методі титриметричних визначень завжди потрібен робочий титрований розчин, точне вимірювання об'ємів розчинів реагуючих речовин, чітке визначення точки еквівалентностей, вірний розрахунок результатів аналізу.
Не всі реакції можна застосовувати в для об’ємно–аналітичних визначень,  до  них  висуваються  наступні вимоги: 

1. Реакції повинні проходити стехіометрично, тобто згідно з рівнянням, це значить, що в реакції aA + bB → продукти реакції між коефіцієнтами a і b повинно зберігатися певне співвідношення, побічні реакції не повинні протікати. 

2. Реакції повинні  мати достатньо великі константи рівноваги, тобто перебігати майже до кінця (повнота проходження реакції має складати не менше 99,9% в момент додавання еквівалентної кількості робочого розчину). 

3. Реакції між робочим розчином і визначуваною речовиною повинні перебігати швидко. 

4. Робочий розчин повинен реагувати тільки з визначуваною речовиною, тобто, реакція повинна бути селективною, а краще специфічною. 

5. Повинен існувати спосіб фіксації (визначення) точки еквівалентності. 

6. Досліджуваний розчин  не  повинен  містити  речовин, які б заважали перебігу реакції або фіксації точки еквівалентності.

23. При визначенні об’ємним методом до відомого об’єму розчину визначуваної речовини малими порціями по краплинах додається реактив з точно відомою концентрацією доти, доки його кількість не буде еквівалентно кількості визначуваної речовини. Розчин реактиву з точно відомою концентрацією називають титрованим, робочим або стандартним розчином. Момент, коли кількість титрованого розчину буде еквівалентна кількості визначуваної речовини, називається точкою еквівалентності або теоретичною точкою кінця титрування.
Способи фіксації точки еквівалентності: 

1) в хімічних методах візуально за аналітичним ефектом (зміна забарвлення, помутніння розчину); 

2) в фізико-хімічних методах за різкою зміною фізичної величини  системи, яку вимірюють з використанням приладів (окисно-відновний потенціал системи, рН, оптична густина розчину, електропровідність тощо).

Для визначення точки еквівалентності в хімічних методах користуються індикаторами, які поблизу цієї точки набувають видимих змін - змінюється колір розчину, з’являється помутніння чи випадає осад. Точка кінця титрування, яка визначається за допомогою індикатора, не обов’язково співпадає з точкою еквівалентності. Завдання правильного вибору індикатора полягає в тім, щоб різниця між точкою кінця титрування і точкою еквівалентності була мінімальною. 
В методі нейтралізації використовується індикатор фенолфталеїн, який при рН 8,9 – 9,8 змінює забарвлення на малинове. Тому надлишкова краплина лугу в точці еквівалентності забарвлює реагуючі об(єми в малиновий колір.

В методі перманганатометрії окислювач КМnO4  виступає і індикатором. В точці еквівалентності надлишкова краплина його забарвлює розчини реагуючих речовин в блідо-рожевий колір.
В аргентометрії індикатор К2CrO4, який з надлишком арґентум нітрату в точці еквівалентності утворює осад червоно–коричневого кольору Ag2CrO4, кторий має в 10 разів більшу розчинність, ніж AgCl, що утворюється спочатку титрування.

В комплексонометрії використовується еріхром чорний-Т. В лужному середовищі при рН=8-10 водні розчини еріохрому чорного-Т забарвлені в синій колір, а комплексі сполуки його з катіонами Са2+, Mg2+ мають червоне забарвлення. Тому в точці еквівалентності відбувається перехід забарвлення з червоного до синьо-блакитного.
24. Робочі розчини в титриметрії – це розчини з відомою концентрацією. Приготування робочих або титрованих розчинів є однією з найвідповідальніших операцій титриметричного аналізу.  

За способом приготування розчинів в титриметричному аналізі розрізняють первинні (вихідні) стандартні розчини і вторинні (робочі) стандартизовані розчини (розчини із встановленим титром). Первинні стандартні розчини, або розчини з приготовленим титром, готують розчиненням точної наважки первинної стандартної (вихідної) речовини і розбавленням одержаного розчину до певного об'єму, тобто одержують розчин з точно відомою концентрацією реагенту. 
Вихідні речовини повинні відповідати певним вимогам: 

1. Речовина повинна бути хімічно чистою (домішки < 0,05-0,1 %) 

2. Склад вихідної речовини повинен відповідати її хімічній формулі. Ця відповідність може порушуватись внаслідок присутності в препараті різних домішок і забруднень. 

3. Речовина повинна бути стійкою при збереженні в твердому стані і розчині. 

4. Бажано, щоб вихідні речовини мали велику еквівалентну масу. У цьому випадку доводиться брати досить велику наважку препарату, внаслідок чого зменшується відносна похибка, пов’язана з неточністю зважування.

До первинних стандартних речовин відносять: Nа2СО3, Nа2В4О7∙10Н2О, К2Сг2О7, КСІ, NаСІ, Nа2С2О4, Н2С2О4∙2Н2О тощо. Концентрацію первинного (вихідного) стандартного розчину розраховують, виходячи з маси первинної стандартної речовини і об'єму приготовленого розчину:
               mречовини                                 Тр-ну ∙ 1000
Тр-ну = ((((( ;     Сн = ((((((  
                vрозчину                                                Ме
Вторинні (робочі) розчини - стандартні розчини, або стандартизовані (розчини з установленим титром) - це розчини, концентрація яких, установлюється за первинними (вихідними) стандартними розчинами. Вторинні стандартні розчини готують з речовин: НСl, Н2SO4, NaОН, КОН, КМnО4, АgNO3 та ін. Стандартизація вторинних робочих розчинів проводиться шляхом титрування і концентрацію розраховують за формулами:
                                    v1 c1                             cн ∙ Ме
               c1 v1 = c2 v2  , c2 =   (((   ,   Тр-ну = ((((       

                                      v2                                 1000
25. Теоретичною основою об’ємно-аналітичних визначень є закон еквівалентів: між об’ємами розчинів і їх молярною концентрацією еквівалентів існує обернена залежність:           v1                 c2
                                            (((  =  (((      або       c1 v1 = c2 v2
                                                          v2                c1

Звідси знаючи три величини можна визначити четверту:
                                                       v1 c1                                   v1 N1

c2 =   (((      або   v2  =  ((((
       v2                                           c2
Отже, об’єми двох різних речовин (наприклад, кислоти і основи) реагують між собою в кількостях, обернено пропорційних їх нормальностям (молярній концентрації еквівалентів).

Еквівалентом (Е) називають таку частину моля елемента або хімічної сполуки, що вступає у взаємодію або витісняє з хімічних сполук один моль атомів Гідрогену, або 1 еквівалент будь-якої сполуки, тобто

Е (H2SO4) = 1/2 моля H2SO4,
Е (Al2(SO4)3) = 1/6 моля Al2(SO4)3.
Маса одного еквівалента називається молярною масою еквівалента (Ме)  і виражається в г/моль. Наприклад, Ме(H2SO4) = 49 г/моль.

Молярна маса еквівалента елементa дорівнює його молярній масі, поділеній на валентність, а саме:


[image: image14.wmf]г/моль.

Молярна маса еквівалента оксиду дорівнює молярній масі оксиду, поділеній на добуток величин в∙a, де в – валентність елемента; а – кількість атомів елемента в молекулі оксиду. Наприклад:


M (CaO ) = 56 г/моль;
 Ме(СаО ) = 
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Молярна маса еквівалента кислоти дорівнює молярній масі цієї кислоти, поділеній на основність, тобто
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Молярна маса еквівалента основи дорівнює молярній масі даної основи, поділеній  на її кислотність, а саме:
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Молярна маса еквівалента солі дорівнює молярній масі цієї солі, поділеній на добуток величин в∙a, де в – валентність металу; а – кількість атомів металу в молекулі солі. Наприклад:
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Молярна маса еквівалента хімічної сполуки дорівнює сумі молярних мас еквівалентів  його складових частин.

Наприклад, молярна маса еквівалента оксиду може бути обчислена двома способами. Визначимо, наприклад, молярну масу еквівалента Al2O3.

1-й спосіб обчислення: 
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2-й спосіб обчислення:  


[image: image7.wmf]17

2

16

3

27

2

M(O)

3

M(Al)

(O)

e

M

(Al)

e

M

)

O

(Al

e

M

3

2

=

+

=

+

=

+

=

г/моль.

Молярна маса еквівалента окисника або відновника дорівнює молярній масі цієї хімічної сполуки, поділеній на число електронів, що беруть участь у переході окисної форми сполуки  у відновну. Наприклад, потрібно обчислити молярну масу еквівалента окисника KMnO4 в кислому середовищі. У цих умовах Mn+7 приймає 5 електронів і переходить в Mn+2, тобто
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26. В основі методу нейтралізації лежить реакція взаємодії йонів Н+ і ОН-. 
NaOH + HCl ( NaCl + H2O;
Na+ + OH- + H++ Cl- ( Na+ + +Cl- + H2O;
H++ OH- ( H2O.
Метод застосовується для визначення кислот (Н2SO4, HNO3, HCl, H3PO4, H2C2O4 тощо), основ (NaOН, KOH, Ba(OН)2 тощо), солей, які здатні гідролізуватися у водних розчинах, для визначення кислотності продуктів харчування (хліба, молока, молочих виробів, кулінарних напівфабрикатів). Для визначення кислот використовують титровані розчини лугів, а для визначення основ - титровані розчини кислот. 
Кислотно-основне титрування має два основних методи: ацидиметрія (використовують для визначення основ), алкаліметрія (використовують для визначення кислот).
У ацидиметрії робочим розчином є розчин сильної кислоти (Н2SO4, НСІ). Розчини цих кислот точної концентрації приготувати неможливо, тому готують спочатку розчин, концентрація якого наближена до заданої. Концентрацію робочих розчинів визначають за розчинами вихідних речовин. Як вихідні речовини в ацидиметрії використовують натрій тетраборат Na2В4О7∙10Н2О або соду Na2СО3. Під час титрування між робочим розчином і розчином вихідної речовини відбувається хімічна реакція:
Na2В4О7 + 7Н2О → 2NaОН + 4Н3ВО3;
NaOH + HCl ( NaCl + H2O;
       ____________________________________________________

Na2В4О7 + 5Н2О + 2HCl → 2NaCl + 4Н3ВО3.
За результатом титрування розраховують точну концентрацію робочого розчину.
В алкаліметрії робочим розчином є розчин лугу (NaОН або КОН). Розчин лугу точної концентрації приготувати неможливо, тому го​тують розчин наближеної концентрації. Концентрацію лугу визначають за розчином вихідних речовин (щавелева або янтарна кислоти).
Під час титрування між робочим розчином і вихідною речовиною відбувається така реакція:   Н2С2О4 + 2NaОН ( Na2С2О4 + 2Н2О.
За результатами титрування розраховують точну концентрацію лугу.
Під час реакцій нейтралізації візуально не спостерігається зовнішніх ніяких ознак, тому для визначення точки еквівалентності використовують індикатори. Останні змінюють забарвлення залежно від зміни рН розчину. У методі нейтралізації використовують такі індикатори: фенолфталеїн та метиловий оранжевий.
Для визначення вмісту кислоти в розчині точно виміряний піпеткою об'єм кислоти в присутності індикатора фенолфталеїну титрують розчином лугу точно відомої концентрації. Точку еквівалентності визначають за зміною кольору індикатору на блідо-рожевий. За об'ємом лугу, що витрачений на титрування, розраховують вміст кислоти в розчині.

Робочий розчин кислоти використовується для визначення вмісту розчинів речовин, що мають лужну реакцію середовища. Точно виміряний об'єм лужного розчин бури в присутності індикатора метилового оранжевого титрують розчином кислоти НСl точно відомої концентрації. Точку еквівалентності визначають за зміною кольору індикатора метилового оранжевого із жовтого на оранжево-рожевий. За об'ємом кислоти, що витрачена на титрування, розраховують вміст кислоти.
27. У методах окиснення-відновлення (редоксиметрія) використовують реакції, пов’язані із зміною ступеня окиснення реагуючих речовин, тобто окисно-відновні реакції. Всі методи в редоксиметрії ґрунтуються на кількісному окисненні або відновленні досліджуваної речовини. Інші назви для цих методів – оксидиметрія, оксредметрія – походять від поєднання початкових складів слів reductio (відновлення) та oxydatio (окиснення).
З великого числа окисно-відновних реакцій для хімічного аналізу використовують тільки ті реакції, які:
· протікають до кінця;
· проходять швидко і стехіометрічно;
· утворюють продукти певного хімічного складу (формули);
· дозволяють точно фіксувати точку еквівалентності;
· не вступають в реакцію з побічними продуктами, присутніми в досліджуваному розчині.
Здатність речовин до окиснення та відновлення різна. Мірою окисно – відновної здатності являється величина окисно – відновного потенціалу. Абсолютну величину якого виміряти неможливо, але можна визначити різницю потенціалів між даним електродом і стандартним електродом порівняння. В якості стандартного використовують нормальний водневий електрод, потенціал якого умовно прийнято за 0. 
Чим вище значення окисно - відновного потенціалу, тим більшою окисною здатністю володіє дана пара. В процесі реакції величина окисно - відновного потенціалу змінюється в залежності від зміни концентрацій окисника і відновника, від температури і реакції середовища. Реакції окиснення – відновлення протікають не миттєво, тому титрування окисником або відновником слід вести з такою швидкістю, щоб речовини прореагували повністю. Іноді для прискорення реакції використовують нагрівання. Швидкість деяких реакцій помітно зростає в присутності каталізатора.
Методи оксидиметрії використовуються для кількісного визначення окисників і відновників. Для визначення відновників необхідно мати стандартний розчин окисника, а для визначення окисників - стандартний розчин відновника. 
Методи редоксиметрії класифікують відповідно до стандартного розчину, який застосовується. Найбільш часто застосовуються такі методи:
· Перманганатометрія - метод, який грунтується на окислювальній здатності робочого розчину калій перманганату KМnO4. Титрування ведеться без індикатора. Застосовується для визначення тільки відновників при прямому титруванні.
· Йодометрія - метод, в якому робочим титрованим розчином служить розчин вільного йоду в КI. Метод дозволяє визначати як окисники, так і відновники. Індикатором служить крохмаль.
· Хроматометрія заснована на використанні в якості робочого розчину калій дихромату K2Cr2O7. Метод може застосовуватися як для прямих, так і для непрямих визначень відновників.
Метод оксидиметрії використовують в технохімічному контролі для проведення аналізу сульфітованої картоплі, визначення кількості молока ціанідним методом.

28. Перманганатометрія – це метод об´ємного аналізу, в якому в якості стандартного розчину використовують калій перманганат KMnO4. Будучи сильним окисником, в кислому середовищі KMnO4 окислює  багато речовин. Тому  метод використовують при дослідженні харчових продуктів на вміст дубильних  речовин, щавелевої кислоти, нітритів. Даним методом можна виявити йони кальцію, які знаходяться в молоці або в молочних продуктах. 

Перманганатометрія може бути використана для визначення окисників, які безпосередньо з Калій перманганатом не взаємодіють, такі як манган діокид, вищі оксиди плюмбуму, хлорати, персульфати тощо. Сутність таких визначень полягає в тому, що до кількості окисника, що визначається, додають точно відміряний об’єм відновника (наприклад, щавелевої кислоти), взятий у надлишку. Після закінчення реакції залишок відновника відтитровують розчином Калій перманганатом. По різниці знаходять кількість відновника, що прореагував з окисником, звідки обчислюють кількість окисника.
Перманганат калію містить домішки діоксиду марганцю МnO2, тому виготовити точний розчин з наважки неможливо. Розчин готують в темній склянці, так як на світлі калій перманганат розкладається, приблизної концентрації. Одержаний розчин витримують декілька днів, протягом яких KMnO4 окислює органічні домішки, що знаходяться у воді, і частково  переходить при цьому в осад MnO2. В перші дні після приготування розчину його титр змінюється, тому його визначають не раніше, ніж через 8-10 днів. Осад MnO2 відділяють фільтруванням. 

Розчин KMnO4 являється не тільки робочим розчином, але й індикатором, так як йони MnO4– забарвлюють розчин в червоно–фіолетовий колір. Якщо до розчину відновника додати розчин калій перманганату KMnO4, то він знебарвиться, доки в розчині є відновник. Як тільки з(явиться надлишок KMnO4, розчин набуває рожевого забарвлення. Забарвлення розчину особливо різко змінюється при титруванні в кислому середовищі. В лужному і нейтральному середовищі утворюється MnO2 коричнево–бурого кольору, це ускладнює установлення точки еквівалентності.

Титр розчину KMnO4 визначають по робочому розчину щавелевої кислоти. Реакція відбувається в кислому середовищі, для підкислення використовують 2н розчин сульфатної кислоти. Для збільшення швидкості реакції розчин нагрівають на водяній бані до 60–700С. Реакція аутокаталітична, тобто її швидкість збільшується від дії каталізатора, яким є продукт реакції, тобто утворений манган(ІІ) сульфат MnSO4. 

29. Методи осадження основані на реакціях, в результаті яких утворюються важкорозчинні осади. Визначувана речовина в точці еквівалентності повністю переходить в осад. Важливим осаджуючим реактивом являється арґентум нітрат AgNO3, його використовують у якості стандартного розчину, тому метод називають аргентометричним.
Точку еквівалентності в методі аргентометрія може бути визначена без індикатора за припиненням утворення осаду від додавання нової порції стандартного розчину та за наявності індикатора. Можна використовувати індикатор, який в точці еквівалентності дає забарвлену сполуку від додавання надлишкової краплі арґентум нітрату AgNO3. Також в якості індикатора можна використовувати барвники, які в момент закінчення реакції адсорбуються осадом і змінюють свій колір. Залежно від того, яким шляхом встановлюють точку еквівалентності, розрізняють декілька способів виконання аргентометричного методу, найпростіший з яких метод Мора.

Метод Мора оснований на реакції осадження хлорид–йона йонами Ag+ з утворенням важкорозчинного осаду арґентум хлориду: Ag+ + СІ- ( AgСІ(.
Точку еквівалентності фіксують за допомогою індикатора калій хромату K2CrO4. Його використання як індикатора основане на тому, що при взаємодії з йонами Ag+ він утворює цегляно – червоне забарвлення арґентум хромату Ag2CrO4:                              2Ag+ + CrO42- → Ag2CrO4(.
Утворення AgСІ - осаду білого кольору – відбувається до тих пір, доки в розчині містяться йони хлору, при досягненні точки еквівалентності додавання однієї краплини AgNO3 приводить до утворення червоно – коричневого осаду Ag2CrO4. Те, що осад Ag2CrO4 утворюється тільки після того, як в реакцію вступили йони хлору, пояснюється  різним добутком розчинності цих осадів. Аргентум хромат володіє в 10 разів більшою розчинністю і, щоб помітити його утворення, необхідно витратити надлишок розчину арґентум нітрату AgNO3 (AgСІ - 1,3∙10-5 моль/л, Ag2CrO4  -1,3∙10-4 моль /л). 
Титрування по методу Мора проводять тільки в нейтральному  або слаболужному середовищі при рН від 7 до 10. В кислому середовищі титрувати не можна, так як розчиняється осад арґентум хромату Ag2CrO4, а в сильнолужному середовищі утворюється осад бурого кольору арґентум оксиду Ag2O.  Метод Мора не застосовується в амоніачному середовищі, так як осад арґентум хлорид AgСІ розчиняється  з утворенням комплексної сполуки. 
Методом аргентометрії широко використовують для визначення галогенідів, роданідів, кухонної солі в технічних зразках та продуктах харчування, срібла в сплавах тощо.

30. Комплексонометрія — об'ємний метод, базований на реакціях взаємодії йонів, які визначають, з деякими органічними реагентами, в результаті чого утворюються стійкі комплексні сполуки, розчинні у воді. Органічні сполуки, які утворюють комплексні сполуки з катіонами металів, називають комплексонами. Комлексони — похідні аміно-полікарбонових кислот, найпростішою серед яких є амінооцтова кислота, комплексон І, комплексон II, комплексон III. 
В методі трилонометрії комплексоном виступає трилон Б (натрій дигідрат етилендіамінтетраоцтової кислоти), який з(єднує йони металів:
      НООС-Н2С                                  CH2-COONa

                         \                               /

                           N - CH2   - CH2 - N                              

                           /                            \ 

      NaООС-Н2С                               CH2-COOН
Робочим (стандартизованим) титрованим розчином в трилонометрії є розчин трилону Б. Трилон Б з багатьма катіонами утворює стійкі і розчинні у воді внутрішньокомплексні солі.
Точку еквівалентності в комплексонометрії визначають різними методами. Найчастіше для визначення точки еквівалентності використовують метал-індикатори: хромоген чорний ЕТ-00 (еріохром чорний Т), мурексид.
Метал-індикатори - барвники, які є слабкими органічними кислотами, і утворюють забарвлені комплексні сполуки з неметалами. Вони не реагують з йонами робочого розчину, тому в точці еквівалентності зникає забарвлення комплексної сполуки індикатора з катіоном металу і виникає забарвлення чистого індикатора. Так, під час титрування з індикатором еріохромом чорним Т, точка еквівалентності характеризуємся зміною винно-червоного забарвлення розчину на синьо-блакитне забарвлення індикатора. Трилонометричне визначення металів з індикатором еріохромом чорним Т проводять в слаболужному середовищі (рН – 10-12). Для створення такого середовища використовують амонійний буфер (NH4OH + NH4Cl).
Трилонометрія використовується для визначення низки катіонів в розчині: Са2+, Мg2+, Ва2+, Со2+, Сu2+, Zn2+, Ni2+, А13+, а також загальної твердості води та ін.
Присутність у воді розчинних солей кальцію і магнію визначають її твердість. Тверда вода має ряд негативних властивостей: дає осад у вигляді накипу в котлах, знижує миючу дію мила, в ній погано розварюються крупи, овочі. Твердість води визначають по вмісту в ній солей кальцію і магнію і виражають числом міліграм-еквівалентів їх в 1 літрі води. Для проведення багатьох технологічних процесів необхідна м’яка вода – виготовлення вина, горілчаних виробів. Визначення твердості води проводять методом титрування розчином комплексна трилона Б в присутності індикатора еріохрома чорного, який в точці еквівалентності змінює свій колір в синьо-блакитний. Процес цей можна виразити схемою:

Н2Е ( 2Н++ 2Е2-

                                                       синій            синій

Са2+ + 2Е2- ( (СаЕ(
                                                             синій            червоний
Складання рівнянь окисно–відновних реакцій, визначення коефіцієнтів методом електронного балансу. Визначення еквівалентів окисників та відновників, використання у розрахункових задачах.

(скористатися при виконанні завдань №31-40)
Теоретична частина
Метод електронного балансу є універсальним, його застосовують для знаходження коефіцієнтів у рівняннях окисно-відновних реакцій, які перебігають у будь-якому агрегатному стані — твердому, газоподібному або у розчині. Цей метод базується на врахуванні зміни ступенів окиснення елементів вихідних речовин і продуктів реакції.
Окисно-відновні реакції - це реакції, що супроводжуються зміною ступенів окиснення атомів, що входять до складу реагуючих речовин. Окиснення — це процес віддавання електронів атомом, молекулою або йоном. Атоми, молекули або йони, що віддають електрони, називаються відновниками, самі ж вони окиснюються. Відновлення — це процес приєднання електронів атомом, молекулою або йоном. Атоми, молекули або йони, що приєднують електрони, називаються окисниками, самі ж вони відновлюються.
Ступінь окиснення атома позначається арабською цифрою із знаком „+" або „—" і ставиться над символом хімічного елемента.
Ступінь окиснення - це той електричний заряд, який виникає на атомі в результаті зміщення електронних пар від атома з меншою електронегативністю до атома з більшою електронегативністю.
В більшості сполук ступінь окиснення Оксигену дорівнює – 2. Для Гідрогену в сполуках в основному характерний ступінь окиснення +1. В молекулах простих речовин ступені окиснення атомів дорівнюють нулю.
Ступінь окиснення атомів в простих йонних сполуках за знаком і величиною дорівнює електричному заряду йону. Наприклад, К+1Сl-1.
Якщо молекула утворюється за рахунок ковалентного зв'язку, то ступінь окиснення більш електронегативного атома має знак (-), а менш електронегативного (+). Наприклад, S+4O2-2.
Алгебраїчна сума ступенів окиснення атомів в сполуці дорівнює нулю, а в складному йоні - заряду йона. Виходячи з цього, можна легко визначити ступінь окиснення атомів в складних сполуках.
Правила складання рівнянь електронного балансу

При складанні рівнянь електронного балансу виходять з того, що:
а)
сума електронів, які беруть участь в реакції відновлення, дорівнює сумі електронів, які беруть участь в реакції окиснення;
б)
алгебраїчна сума ступенів окиснення окремих атомів, відповідних молекул, дорівнює нулю;
в)
визначають речовини, в яких атоми змінюють свій ступінь окиснення;
г)
занотовують рівняння електронного балансу, в яких розраховується кількість електронів, які віддає відновник і приймає окисник;
д)
зрівнюють кількості приєднаних і відданих електронів введенням множників, виходячи з найменшого загального кратного для коефіцієнтів у процесах окиснення й відновлення;
є) знайдені коефіцієнти підставляють у рівняння реакції перед відповідними формулами речовин у лівій і правій частинах, 
ж) підбирають коефіцієнти для решти учасників реакції.
Молярна маса еквівалентів окисника і відновника
Молярна маса еквівалентів окисника дорівнює молярній масі окисника, поділеній на число приєднаних однією молекулою електронів.
Молярна маса еквівалентів відновника дорівнює молярній масі відновника, поділеній на число відданих однією молекулою електронів.
Приклад 1. Методом електронного балансу розставте коефіцієнти в рівнянні окисно-відновної реакції:
Na2SO3 + Br2 + Н2O ( Na2SO4 + НBr.
На початку складання рівняння реакції визначаємо елементи, що змінили ступінь окиснення, і складемо електронний баланс процесів окиснення й відновлення:
Na2+1S+4O3-2 + Br20 + Н2+1O-2 ( Na2+1S+6O4-2 + Н+1Br-1.
                     відновник     окисник
Ступінь окиснення змінюють Бром і Сульфур. Складемо електронні рівняння:
[image: image13.wmf]S+4 - 2 е ( S+6                                  1 ─ відновник, окиснення
                                                               2                            
Br20+ 2 е ( 2Br-1                          1 ─ окисник, відновлення
Найменше спільне кратне дорівнює 2.
Знайдені коефіцієнти підставляємо до рівняння реакції:
1Na2SO3 + 1Br2 + Н2O ( 1Na2SO4 + НBr.
Порівняння лівої і правої частин рівняння показує, що для повного матеріального балансу в лівій частині перед НBr треба виставити коефіцієнт 2.
Так як коефіцієнт 1 перед хімічними формулами не ставиться, тоді в остаточному вигляді дане рівняння матиме вигляд: 
Na2SO3 + Br2 + Н2O ( Na2SO4 + 2НBr
Визначимо еквіваленти і молярні маси еквівалентів окисника і відновника в даній окисно-відновній реакції:
                          М(Na2SO3)        23∙2 + 32 + 16∙3       126
Ме (Na2SO3) = _________________ = ________________________  = _____ = 63 г/моль;
                                 2                            2                       2
                   М(Br2)       80∙2
Ме (Br2) = ___________ = ________  = 80 г/моль.
                      2               2         
Приклад 2. Методом електронного балансу розставте коефіцієнти в рівнянні окисно-відновної реакції:
К2МnO4 + Cl2 ( КМnO4 + КCl.
На початку складання рівняння реакції визначаємо елементи, що змінили ступінь окиснення, і складемо електронний баланс процесів окиснення й відновлення:
К2+1Мn+6O4-2 + Cl20 ( К+1Мn+7O4-2 + К+1Cl-1.
                             відновник     окисник
Ступінь окиснення змінюють Манган і Хлор. Складемо електронні рівняння:
Мn+6- 1 е ( 1Мn+7                         2 ─ відновник, окиснення
                                                                 2                            
Cl20+ 2 е ( 2Cl-1                             1 ─ окисник, відновлення
Найменше спільне кратне дорівнює 2.
Знайдені коефіцієнти підставляємо до рівняння реакції:
2К2МnO4 + Cl2 ( 2КМnO4 + 2КCl.
Визначимо еквіваленти і молярні маси еквівалентів окисника і відновника в даній окисно-відновній реакції:
                           М(K2MnO4)       2∙39 + 55 + 16∙4       197
Ме (K2MnO4) = _________________ = ________________________  = _____ = 197 г/моль;
                                   1                            1                      1
                   М(Сl2)    35,5∙2
Ме (Сl2) = ___________ = ________  = 35,5 г/моль.
                       2               2                 

Розрахунки в об’ємному методі аналізу

В кількісному аналізі концентрацію розчинів виражають молярною концентрацією еквівалентів чи титром.

Титр за робочою речовиною (або просто титр) являє собою кількість грамів цієї речовини, що міститься в 1 мл розчину. 

         g
Т = ((    = >   g = Т ∙ v,
         v
        де Т – титр розчину, 
             g – наважка речовини,

             v – об’єм розчину.
Титр можна виражати у г/мл або у мг/мл.

Молярна концентрація еквівалентів (нормальна концентрація або нормальність) виражається числом молів еквівалентів розчиненої речовини, що міститься в 1 л (1000 мл) розчину (позначається СН або N). 

             Т ∙ 1000                     сн  ∙ Ме
сн = (((((  = >  Т = (((( ,   
                Ме                                          1000
        де сн – молярна концентрація еквівалентів, 

             Т – титр розчину,

             Ме – молярна маса еквівалента речовини.

Молярна маса еквівалента кислоти дорівнює молярній масі цієї кислоти, поділеній на основність, тобто
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Молярна маса еквівалента основи дорівнює молярній масі даної основи, поділеній  на її кислотність, а саме:
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Молярна маса еквівалента солі дорівнює молярній масі цієї солі, поділеній на добуток величин в∙a, де в – валентність металу; а – кількість атомів металу в молекулі солі. Наприклад:
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Молярна маса еквівалента окисника або відновника дорівнює молярній масі цієї хімічної сполуки, поділеній на число електронів, що беруть участь у переході окисної форми сполуки у відновну. Наприклад, потрібно обчислити молярну масу еквівалента окисника KMnO4 в кислому середовищі. У цих умовах Mn+7 приймає 5 електронів і переходить в Mn+2, тобто  
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Розв’язування типових задач

Задача 1. (скористатись при розв’язуванні задачі № 41, 44)

Скільки грамів Na2CO3 потрібно для приготування 100 мл 0,1 н розчину?
Дано:
                                                                Розв’язання
 сн (Na2CO3) = 0,1 н                                                    
 v (Na2CO3) = 100 мл                        Обчислюємо молярну масу еквівалента солі
                                                           Na2CO3:
g (Na2CO3) - ?
                          М(Na2СO3)        23∙2 + 12 + 16∙3      106
Ме (Na2СO3) = _________________ = ________________________  = _____ = 53 г/моль.
                                  2                             2                     2
Знаходимо титр даного розчину за формулою:
                          cн (Na2CO3)  ∙ Ме (Na2CO3)
Т (Na2CO3) = (((((((((((((     
                                           1000
                          0,1000 ∙ 53
Т (Na2CO3) = (((((( = 0,0053 г/моль.  
                               1000
Визначаємо масу натрій карбонату у розчині за формулою:
g (Na2CO3) = Т(Na2CO3) ∙ v(Na2CO3),
g (Na2CO3) = 0,0053 ∙ 100 = 0,5300 г.
Відповідь: масу натрій карбонату у розчині становить 0,5300 г.

Задача 2. (скористатись при розв’язуванні задачі № 42, 45)

Обчислити масу H2SO4, що міститься в 40 мл 0,2 н розчину.

Дано:

                                                                Розв’язання
 cн (Н2SO4) = 0,2 н                                                   
 v (Н2SO4) = 40 мл                         Обчислюємо молярну масу еквівалента кислоти
                                                        Н2SO4:
g (Н2SO4) - ?
                          М(Н2SO4)          2∙1 + 32 + 16∙4        98
Ме (Н2SO4) = _________________ = ________________________  = _____ = 49 г/моль.
                                  2                             2                    2
Знаходимо титр даного розчину за формулою:

                          cн (Н2SO4)  ∙ Ме (Н2SO4)
Т (Н2SO4) = (((((((((((((     
                                          1000
                         0,2 ∙ 49
Т (Н2SO4) = ((((( = 0,0098 г/моль.  
                          1000
Визначаємо масу сульфатної кислоти у розчині за формулою:

g (Н2SO4) = Т(Н2SO4) ∙ v(Н2SO4),

g (Н2SO4) = 0,0098 ∙ 40 = 0,392 г.

Відповідь: масу сульфатної кислоти у розчині становить 0,392 г.

Задача 3. (скористатись при розв’язуванні задачі № 43, 46)

Яку масу NaOH потрібно взяти для приготування 5 л 0,2 н розчину?
Дано:

 cн (NaОН) = 0,2 н                                              Розв’язання
 v (NaОН) = 5 л = 5000 мл              
                                                     Обчислюємо молярну масу еквівалента лугу NaОН:
g (NaОН) - ?
                          М(NaОН )       23 + 16 + 1      40
Ме (NaОН) = _________________ = ________________  = _____ = 40 г/моль.
                                 1                       1                1
Знаходимо титр даного розчину за формулою:

                           cн (NaОН)  ∙ Ме (NaОН)
Т (NaОН) = (((((((((((((     
                                           1000
                          0,2 ∙ 40
Т (NaОН) = (((((( = 0,008 г/моль.  
                            1000
Визначаємо масу натрій гідроксиду у розчині за формулою:

g (NaОН) = Т (NaОН) ∙ v(NaОН),

g (NaОН) = 0,008 ∙ 5000 = 40 г.

Відповідь: масу натрій гідроксиду у розчині становить 40 г.

Задача 4. (скористатись при розв’язуванні задачі № 47, 49)

Розрахувати молярну масу еквівалента речовини Na2CO3 (нормальність розчину), якщо відомо, що в 100 мл його міститься натрій карбонат масою 0,5300 г.
Дано:

                                                                Розв’язання
 g (Na2CO3) = 0,5300 г                                                    
v (Na2CO3) = 100 мл                     Обчислюємо молярну масу еквівалента солі
                                                        Na2CO3:
g (Na2CO3) - ?

                          М(Na2СO3)        23∙2 + 12 + 16∙3      106
Ме (Na2СO3) = _________________ = ________________________  = _____ = 53 г/моль.
                                  2                             2                     2
Знаходимо титр даного розчину за формулою:

                          g (Na2CO3) 
Т (Na2CO3) = ((((((     
                          v (Na2CO3)
                          0,5300 
Т (Na2CO3) = (((( = 0,0053 г/моль.  
                             100
Визначаємо молярну масу еквівалента речовини за формулою:

                          Т (Na2CO3)  ∙ 1000
cн (Na2CO3) = (((((((((     
                                Ме (Na2CO3) 
                          0,0053 ∙ 1000
cн (Na2CO3) = (((((( = 0,1  моль/л.  
                                       53
Відповідь: молярну масу еквівалента речовини Na2CO3 становить 0,1 моль/л.

Задача 5. (скористатись при розв’язуванні задачі № 48, 50)

Розрахувати молярну масу еквівалента речовини NaОН (нормальність розчину), якщо відомо, що в 2 л його міститься натрій гідроксид масою 8 г.

Дано:

g (NaОН) = 8 г                                                    Розв’язання
v (NaОН) = 2 л = 2000 мл

                                                     Обчислюємо молярну масу еквівалента лугу NaОН:
g (NaОН) - ?

                          М(NaОН )       23 + 16 + 1      40
Ме (NaОН) = _________________ = ________________  = _____ = 40 г/моль.
                                 1                       1                1
Знаходимо титр даного розчину за формулою:

                        g (NaОН) 
Т (NaОН) = ((((((     
                        v (NaОН)
                         8 
Т (NaОН) = ((( = 0,004 г/моль.  
                        2000
Визначаємо молярну масу еквівалента речовини за формулою:

                          Т (NaОН)  ∙ 1000
cн (NaОН) = (((((((((     
                                Ме (NaОН) 
                          0,004 ∙ 1000
cн (NaОН) = (((((( = 0,1  моль/л.  
                                    40
Відповідь: молярну масу еквівалента речовини NaOН становить 0,1 моль/л.

Загальні методичні вказівки по виконанню контрольної роботи

1. Перед виконанням контрольної роботи студентам необхідно ознайомитися з рекомендованою літературою, вивчити теоретичний матеріал, звернути увагу на методичні вказівки по темам.

2. Відповіді на теоретичні питання необхідно продумати, щоб вони відображали високий рівень знань з дисципліни.
3. Відповіді на питання контрольної роботи повинні бути обґрунтовані і підтверджені рівняннями реакцій.

4. Студенти мають право скористатися індивідуальною консультацією, як перед виконанням контрольної роботи, так і в разі її не зарахування. При необхідності студент має право на письмову консультацію.

5. Контрольна робота виконується згідно з термінами, вказаними в графіку, виданому студентові заочним відділенням.

6. Контрольна робота виконана не за своїм варіантом на рецензування не приймається. 

7. В разі не зарахування контрольної роботи студент повинен доповнити відповіді, використовуючи зауваження і рекомендації викладача.

8. В разі не виконання контрольної роботи і не доопрацювання студент до заліку не допускається.

9. Контрольну роботу зберігати до заліку.
Правила оформлення контрольної роботи
1. На титульній сторінці вгорі вказати шифр студента, номер контрольної роботи, повну назву дисципліни, курс, відділення, прізвище, ім(я та по батькові. В правому нижньому кутку вказати адресу студента.

2. Робота виконується власноруч, розбірливим почерком, чорнилом одного кольору, охайно, грамотно, скорочення в написі окремих слів робити не можна.

3. Зошит повинен мати поля й пронумеровані сторінки, обов(язково слід залишити місце для рецензії викладача (1-2 сторінки) в кінці роботи і чверть сторінки після кожної відповіді на запитання контрольної роботи.
4. Об(єм роботи не менше 10 сторінок. Кожну відповідь на питання писати з нової сторінки.
5. Закінчити роботу слід списком літератури, що була використана під час виконання контрольної роботи, за алфавітним порядком авторів.

6. Наприкінці роботи написати дату виконання і поставити особистий підпис.
Вибір варіанту контрольної роботи

Варіант контрольної роботи визначається двома цифрами шифру студента. В нижче наведеній таблиці по горизонталі вгорі вказана остання цифра шифру (Б), а по вертикалі (А) – передостання цифра шифру. Перехрещення горизонтальних і вертикальних ліній визначає номери запитань вашого варіанту контрольної роботи. Наприклад, шифр студента 02001, останні дві цифри 01 визначають варіант, перехрещення горизонтальної 1 і вертикальної 0 дає номера запитань: 2,12,22,39,44. 
Таблиця варіантів контрольної роботи

	     Б

А
	Остання цифра шифру

	
	0
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	0
	1

11

21

40

43
	2

12

22

39

44
	3

13

23

38

45
	4

14

24

37

46
	5

15

25

36

47
	6

16

26

35

48
	7

17

27

34

49
	8

18

28

33

50
	9

19

29

32

41
	10

20

30

31

42

	1
	9

19

30

39

42
	10

18

29

40

41
	7

20

28

37

43
	6

17

27

38

44
	5

16

26

31

45
	4

15

25

32

46
	3

14

24

33

47
	1

11

23

34

48
	8

13

21

35

49
	2

12

22

36

50

	2
	8

18

22

38

41
	7

19

23

31

42
	10

17

24

32

44
	5

20

25

38

45
	4

12

21

34

46
	6

14

27

35

47
	2

13

28

36

48
	1

15

29

37

49
	9

11

30

39

50
	3

16

26

40

43

	3
	7

17

23

37

50
	6

18

24

38

49
	9

19

25

31

48
	10

16

26

32

47
	3

20

27

33

41
	2

12

26

34

42
	1

11

29

35

43
	8

14

30

36

44
	5

13

22

40

45
	4

15

21

39

46

	4
	6

16

24

36

49
	7

15

26

37

50
	8

14

27

38

41
	9

13

28

31

42
	10

12

29

32

43
	1

20

30

33

44
	2

18

21

34

45
	3

19

22

40

46
	4

17

23

39

47
	5

11

25

35

48

	5
	5

15

25

40

48
	4

14

27

39

47
	3

13

28

33

50
	2

12

30

34

49
	1

11

29

35

43
	10

16

21

36

45
	7

20

22

37

46
	9

19

23

38

41
	8

18

24

31

44
	6

17

26

32

42

	6
	4

14

26

32

47
	3

15

28

31

48
	2

13

29

34

49
	1

12

30

35

50
	8

17

21

36

42
	9

16

22

37

43
	10

12

23

38

44
	6

20

24

33

45
	5

19

25

39

46
	7

18

27

40

41

	7
	3

13

27

31

46
	2

17

29

32

45
	1

15

30

33

47
	4

16

21

34

48
	5

14

22

35

50
	7

12

23

36

49
	9

19

24

39

41
	10

13

25

37

42
	6

20

26

40

43
	8

18

28

38

44

	8
	2

12

28

40

45
	1

13

30

38

46
	6

14

22

39

42
	7

11

23

36

41
	3

20

24

37

43
	8

16

25

31

44
	4

15

26

32

50
	5

17

27

33

47
	10

19

29

34

48
	9

18

21

35

49

	9
	1

11

30

39

44
	2

12

21

40

41
	3

13

26

31

46
	4

14

27

32

47
	5

15

26

33

49
	6

16

24

34

50
	7

17

25

35

48
	8

18

23

36

43
	9

19

22

37

42
	10

20

29

38

45


Запитання контрольної роботи
1. Охарактеризувати сутність явища гідролізу солей, їх класифікацію за здатністю гідролізуватись в розчинах. 
2. Дати характеристику аналітичним реакціям, їх класифікації, вимогам до них. 

3. Охарактеризувати умови виконання аналітичних реакцій, їх чутливість, способи підвищення чутливості аналітичних реакцій.

4. Який аналіз називається дробним, а який систематичним? Для чого в якісному аналізі використовують групові реактиви?
5. Які катіони відносяться до першої аналітичної групи за кислотно-лужною класифікацією? Охарактеризувати якісні реакції на ці катіони. Чи мають вони вплив на якість харчових продуктів?
6. У пробірці знаходиться суміш катіонів першої аналітичної групи. Охарактеризувати хід систематичного методу аналізу і якісні реакції, за допомогою яких можна визначити їх наявність. На які умови слід звернути увагу?

7. Які катіони відносяться до другої аналітичної групи за кислотно-лужною класифікацією? Охарактеризувати дію групового реактиву, якісні реакції на ці катіони. Чи мають вони вплив на якість харчових продуктів?
8. У пробірці знаходиться суміш катіонів другої аналітичної групи. Охарактеризувати хід систематичного методу аналізу і якісні реакції, з допомогою яких можна визначити їх наявність. На які умови слід звернути увагу?

9. Які катіони відносяться до третьої аналітичної групи за кислотно-лужною класифікацією? Охарактеризувати дію групового реактиву, якісні реакції на ці катіони. Чи мають вони вплив на якість харчових продуктів?
10. У пробірці знаходиться суміш катіонів третьої аналітичної групи. Охарактеризувати хід систематичного методу аналізу і якісні реакції, за допомогою яких можна визначити їх наявність. На які умови слід звернути увагу?
11. Охарактеризувати систематичний хід аналізу суміші катіонів першої, другої та третьої аналітичних груп.

12. Які катіони відносяться до четвертої аналітичної групи за кислотно-лужною класифікацією? Охарактеризувати дію групового реактиву, якісні реакції на ці катіони. Чи мають вони вплив на якість харчових продуктів?
13. У пробірці знаходиться суміш катіонів четвертої аналітичної групи. Охарактеризувати хід систематичного методу аналізу і якісні реакції, за допомогою яких можна визначити їх наявність. На які умови слід звернути увагу?

14. Які катіони відносяться п’ятої аналітичної групи за кислотно-лужною класифікацією? Охарактеризувати дію групового реактиву, якісні реакції на ці катіони. Чи мають вони вплив на якість харчових продуктів?

15. Дати загальну характеристику катіонів шостої аналітичної групи? Охарактеризувати дію групового реактиву, якісні реакції на ці катіони. Чи мають вони вплив на якість харчових продуктів?

16. Які аніони відносяться до першої аналітичної групи за кислотно-лужною класифікацією? Охарактеризувати дію групового реактиву, якісні реакції на ці аніони. Чи мають вони значення при визначенні якості харчових продуктів?

17. Які аніони відносяться до другої аналітичної групи за кислотно-лужною класифікацією? Охарактеризувати дію групового реактиву, якісні реакції на ці аніони. Чи мають вони значення при визначенні якості харчових продуктів?

18. Які аніони відносяться до третьої аналітичної групи за кислотно-лужною класифікацією? Охарактеризувати якісні реакції на ці аніони. Чи мають вони значення при визначенні якості харчових продуктів?

30. Розкрити суть і завдання кількісного аналізу, його методи.

20. Охарактеризувати сутність гравіметричного методу. Яке значення має ваговий аналіз для дослідження якості харчових продуктів? 

21. Охарактеризувати сутність титриметричного методу аналізу, класифікацію методів об(ємного аналізу.

22. Що таке титрування? Які є способи титрування? Які вимоги ставляться до реакцій об(ємного аналізу?

31. Що означає точка еквівалентності і як вона визначається у методах нейтралізації, перманганатометрії, аргентометрії, комплексонометрії? 
24. Які є способи приготування робочих розчинів в титриметричному аналізі? 

25. Як формулюється закон еквівалентів – теоретична основа об(ємного аналізу? Як розраховуються молярні маси еквівалентів різних речовин?

26. Дати загальну характеристику методу нейтралізації. Охарактеризувати встановлення точки еквівалентності, вибір індикаторів.

32. Дати загальну характеристику методів окиснення-відновлення (редоксиметрія). Охарактеризувати умови їх застосування, класифікацію.

28. Дати загальну характеристику методу перманганатометрії. Охарактеризувати умови його застосування і значення в технохімічному контролі.

29. Дати загальну характеристику методу аргентометрії (метод Мора). Охарактеризувати умови його застосування і значення в технохімічному контролі.

30. Дати загальну характеристику методу комплексонометрії (трилонометрії). Охарактеризувати практичне застосування цього методу.

31. Підрахувати молярні маси еквівалентів окисника і відновника, розставити коефіцієнти в рівняннях реакції:

Н2SO3 + Br2 + Н2O ( Н2SO4 + НBr
32.  Підрахувати молярні маси еквівалентів окисника і відновника, розставити коефіцієнти в рівняннях реакції:

HBr + H2SO4 ( SO2 + Br2 + H2O

33.  Підрахувати молярні маси еквівалентів окисника і відновника, розставити коефіцієнти в рівняннях реакції:

SO2 + I2 + H2O ( H2SO4 + HI

34.  Підрахувати молярні маси еквівалентів окисника і відновника, розставити коефіцієнти в рівняннях реакції:

KNO2 + HClO3 ( KNO3 + HCl
35.  Підрахувати молярні маси еквівалентів окисника і відновника, розставити коефіцієнти в рівняннях реакції:

FeCl3 + KI → FeCl2 + I2 + KCl

36.  Підрахувати молярні маси еквівалентів окисника і відновника, розставити коефіцієнти в рівняннях реакції:

Na2SO3 + J2 + H2O ( Na2SO4 + HJ

37.  Підрахувати молярні маси еквівалентів окисника і відновника, розставити коефіцієнти в рівняннях реакції:

Н2S + H2SO3 → S + Н2О
38. Підрахувати молярні маси еквівалентів окисника і відновника, розставити коефіцієнти в рівняннях реакції:

КІ + CuSO4 ( I2 + CuI + K2SO4
39.  Підрахувати молярні маси еквівалентів окисника і відновника, розставити коефіцієнти в рівняннях реакції:

КІ + CuCl2 ( I2 + CuI + KCl

40.  Підрахувати молярні маси еквівалентів окисника і відновника, розставити коефіцієнти в рівняннях реакції:

MnO2 + HCl ( MnCl2 + Cl2 + H2O

41. Скільки грамів Na2CO3 потрібно для приготування 1 л 0,1 н розчину?
42. Обчислити масу H2SO4, що міститься в 80 мл 0,1 н розчину.

43. Яку масу  NaOH потрібно взяти для приготування 500 мл 0,1 н розчину?

44. Скільки грамів Na2CO3 потрібно для приготування 500 мл 0,15 н розчину?
45. Обчислити масу H2SO4, що міститься в 100 мл 0,15 н розчину.

46. Яку масу  NaOH потрібно взяти для приготування 250 мл 0,2 н розчину?

47. Розрахувати молярну масу еквівалента речовини Na2CO3, якщо відомо, що в 250 мл його міститься натрій карбонат масою 2,65 г.

48.Обчислити молярну масу еквівалента речовини NaОН, якщо відомо, що в 250 мл його міститься натрій гідроксид масою 2 г.

49. Розрахувати нормальність розчину, для приготування 500 мл якого витрачено 2,5 г Na2CO3.

50. Розрахувати нормальність розчину, для приготування 200 мл якого витрачено 1,2 г NaОН.
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Рецензія
 на методичний посібник по виконанню контрольної роботи
з дисципліни "Аналітична  хімія"
для студентів заочної форми навчання

Методичний посібник розроблений викладачем дисципліни «Аналітична хімія» Панько І.В., орієнтований на навчальну програму, розраховану на 135 годин, для студентів заочної форми навчання.

Посібник містить загальні методичні вказівки, теоретичний матеріал курсу, загальні методичні вказівки по виконанню контрольної роботи, запитання контрольної роботи, список рекомендованої літератури.
Зміст посібника охоплює всі змістовні модулі з якісного і кількісного аналізу, що дозволяє студентам засвоїти необхідний об’єм теоретичного матеріалу. Робота з даним посібником дозволяє студентам самостійно опанувати знання І-VI аналітичних груп катіонів, І-ІІІ аналітичних груп аніонів за кислотно-лужною класифікацією та методів кількісного аналізу. Він дає можливість студентам самостійно навчитися виконувати різні практичні завдання та розв’язувати задачі. 
Робота виконана професіонально, матеріал викладено грамотно і логічно.
У цілому методичний посібник по виконанню контрольної роботи з дисципліни "Аналітична хімія" може бути рекомендований для використання студентами заочної форми навчання вищих навчальних закладів І-ІІ рівня акредитації під час самостійного вивчення даної дисципліни.
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