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Введение

Аналитическая химия является одной из важных дисциплин, входя­
щих в учебный план специальности «Ветеринарная фармация». Аналити­
ческая служба является обязательной частью любой производственной 
деятельности. Каждая отрасль имеет свои подразделения (отдел контроля и 
качества, аналитические лаборатории), задачей которых является оценка 
производимой продукции, его качества. Это в полной мере относится и к 
производству лекарственных препаратов. Ни одно лекарственное средство 
не будет допущено к широкому использованию, если не будут разработа­
ны методы фармакопейного анализа, контролирующие качественные и ко­
личественные параметры произведенной продукции. Фармакопейный ана­
лиз включает оценку лекарственных средств по большому числу показате­
лей: проверку на подлинность, определение фармацевтической субстан­
ции, вспомогательных веществ, примесей, которые могут попасть в про­
цессе производства, их количество. Все это требует использования опреде­
ленных аналитических методов, разработка которых является задачей ана­
литической химии. Разработанные аналитические методы, утвержденные 
соответствующими нормативно-техническими документами, изложенные в 
ГФ РБ и фармацевтических статьях, ТУ и других нормативных докумен­
тах, используются затем для анализа лекарственных препаратов.

Практикум составлен с учетом образовательного стандарта, учебного 
плана специальности, количества часов, выделенных на изучение дисцип­
лины. Количество приведенных в каждой лабораторной работе опытов и 
выбор конкретных аналитических методов анализа составлен с учетом 
специфики фармакопейного анализа, тематических планов лабораторно­
практических занятий и времени, отводимого на каждое занятие.

Практикум содержит различные лабораторные работы. Некоторые из 
них могут быть использованы не только при проведении занятий, но как 
факультативные или при проведениии студенческой научно­
исследовательской работы.

Выполнение лабораторных работ способствует закреплению теорети­
ческих знаний, получению навыков экспериментальной работы, умению 
интерпретировать результаты эксперимента.

В работе по качественному анализу предусмотрено изучение аналити­
ческих реакций, обнаружение катионов и анионов методами, наиболее час­
то встречающимися при анализе лекарственных средств.

В практикуме при проведении качественного анализа используется 
кислотно-основная классификация катионов, в соответствии с которой они 
разделены на 6 групп. Работы выполняются методом дробного анализа, 
используемого при анализе лекарственных средств. Введены работы, пре­
дусматривающие знакомство с техникой «сухого» анализа, микрокристал­
лоскопическими и капельными реакциями.
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Систематический качественный анализ в фармакопейном анализе ис­
пользуется редко. Поэтому в практикуме представлены в качестве примера 
только наиболее простые случаи систематического анализа - анализ смеси 
катионов I и II групп.

В практикум введены работы по качественному определению функ­
циональных групп органических веществ, которые содержатся в некото­
рых лекарственных препаратах.

Методы количественного анализа, включенные в практикум (титри- 
метрические, физические, физико-химические), подбирались с учетом тре­
бований государственной фармакопеи РБ и возможности их использования 
в фармакопейном анализе.

Лабораторные работы, представленные в практикуме, являются доста­
точно простыми в выполнении, что является немаловажным для студентов 
первого и второго курсов, которые еще не владеют навыками лаборатор­
ной работы. В то же время они способствуют закреплению теоретических 
положений изучаемого курса.

Выполнение работ, предусмотренных данным практикумом, будет 
способствовать выработке навыков лабораторной аналитической техники у 
студентов, подготовит их к последующему изучению токсикологической и 
фармацевтической химии и в целом улучшит подготовку провизоров вете­
ринарной медицины.

Практикум предназначен для студентов первого и второго курсов 
специальности «Ветеринарная фармация» по дисциплине «Аналитическая 
химия».
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Общая часть

Правила работы в химической лаборатории

1. Прежде чем начинать выполнение какого-либо эксперимента, следует 
ознакомиться с ходом работы, оборудованием и приборами, исполь­
зуемыми при его выполнении, техникой безопасности.

2. Работайте всегда на одном и том же месте, в спецодежде (халат). Не 
помещайте на рабочем месте сумки, свертки, посторонние предметы.

3. Работайте тщательно, аккуратно, без излишней торопливости. Во время 
работы будьте предельно внимательны. Только при аккуратной работе 
можно получить правильные результаты. В работе следует пользовать­
ся только незагрязненными реактивами и посудой, промытой дистил­
лированной водой.

4. Выполняйте только порученную Вам работу. Используйте оборудова­
ние лаборатории только по прямому назначению. Не выполняйте рабо­
ту на неисправном оборудовании. Обо всех неисправностях немедлен­
но сообщайте преподавателю.

5. Все реактивы, используемые при работе, должны быть снабжены эти­
кетками с четким названием вещества или химической формулой. Если 
склянка не имеет этикетки, работать с таким реактивом нельзя.

6. Работы с вредными веществами проводите только под тягой. Концен­
трированные кислоты и щелочи наливайте осторожно, под тягой в вы­
тяжном шкафу, не уносите их на свои рабочие места.

7. При нагревании жидкостей не держите пробирку или колбу отверстием 
к себе или в сторону находящегося рядом человека.

8. Сухие вещества следует брать из банок либо чистой сухой пробиркой, 
либо специальной лопаточкой и не загрязнять одно вещество другим.

9. Не выливайте излишки взятого реактива в реактивную склянку во из­
бежание возможного загрязнения содержимого склянки.

10. Если в описании работы не указано, сколько нужно взять вещества, то 
брать следует в возможно меньшем количестве: жидкостей -  не более 
8-10 капель (при помощи пипетки), сухих веществ -  на донышке про­
бирки.

11. При термических ожогах (огнем, паром, горящими предметами) смочи­
те марлю, бинт 2-3% раствором KMnO4 или 2% раствором пищевой со­
ды, хорошо использовать мазь «Пантенол».
При ожогах кислотами (азотной, серной, хлороводородной) промойте 
область ожога большим количеством воды или 2-3% раствором пище­
вой соды, или слабым раствором аммиака.
При ожогах щелочами промойте область ожога водой и 1-2% раство­
ром уксусной или лимонной кислоты.

12. Не уносите приборы и реактивы общего пользования на свое рабочее 
место. Не путайте пробки от разных реактивных склянок.
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13. Не выливайте в раковину отработанные концентрированные кислоты и 
щелочи, а пользуйтесь для этого банками, установленными под тягой. 
Бумагу и остатки твердых веществ бросайте в урну.

14. При всех несчастных случаях следует немедленно обращаться к препо­
давателю, ведущему занятие.

15. По окончании работы следует вымыть всю бывшую в употреблении 
посуду, привести в порядок свое рабочее место и сдать его дежурному 
по группе или лаборанту.
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Ведение лабораторно-практического журнала.
Оформление результатов экспериментов

Каждый студент должен иметь рабочий журнал (тетрадь) для оформ­
ления выполненной экспериментальной работы. Последовательность и по­
ложения, заносимые в журнал, примерно следующие: дата, название лабо­
раторной работы, цель эксперимента, краткое описание проведения экспе­
римента, оформление результатов.

В результате проведения лабораторной работы получают какие-то ка­
чественные или количественные данные. При проведении качественного 
анализа записывают наблюдаемые результаты и делают выводы. При про­
ведении количественного анализа приводят соответствующие расчеты.

Например, наблюдая такие результаты, как образование и растворение 
осадков, изменение окраски, выделение газов с характерным запахом и 
цветом и т.д. делают выводы о наличии или отсутствии определенных ве­
ществ, присутствии примесей, проводят идентификацию изучаемого объ­
екта. Примерная схема оформления работы по качественному анализу оп­
ределения анионов и катионов приведена ниже.

Лабораторная работа №»... Анализ катионов первой аналитической
группы

Цель работы. Изучить реакции обнаружения катионов 1-й аналитической 
группы.

Результаты работы

Исслед. Реагент
Уравнения реакции и особенности Наблюдае-

ион ее проведения мые явления

NH4+ Г и д р о кси д  
н а тр и я  N a O H

N H 4C I +  N a O H  = N a C l +  N H 3T  +  H 2O  
н а гр е в а н и е

Г аз  с х а р а к т е р ­
ны м з а п а х о м  и 
п о к р а с н е н и е  
в л а ж н о й  ф е н о л ­
ф т а л е и н о в о й  
б у м а ж ки

К+ Г е к с а н и т р о -  
к о б а л ь т а т  ( II I)  

н а тр и я
N a 3[ C o ( N 0 2)6]

2КС1 +  N a 3 [C o (N 0 2 )e ] = K2N a [C o (N O 2)e ]^  +  + 2 N a C I  
2К +  +  N a+  +  [C o (N 0 2 ) b]3- = K2N a [C o (N O 2)e ]^  
Р е а к ц и ю  н у ж н о  в ести  в с л а б о -к и с л о й  или н е й ­
тр а л ь н о й  с р е д е .

Ж е л т ы й  кр и с та л . 
о с а д о к

Количественные результаты получают в виде определенных чисел, 
которые используют для дальнейших расчетов с применением соответст­
вующих формул. В случае необходимости результаты оформляют в виде 
графиков или таблиц. При использовании инструментальных методов сле­
дует указать физический принцип, лежащий в его основе, краткую харак­
теристику используемого оборудования (инструмента), приготовление ос­
новных химических реагентов, ход определения, расчетные формулы, ко­
личественные результаты и выводы.
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Примерная схема оформления лабораторной работы при проведении коли­
чественного анализа с использованием инструментальных методов исследова­
ния приведена ниже.

Лабораторная работа №»... Спектрофотометрическое определение 
концентрации перманганата калия в растворе 

Цель работы

-  принцип и основные положения выполняемой работы:

-  молекулярно-абсорбционный анализ. Спектрофотометрия:

-  оптическая плотность (экстинкция). Уравнение Бугера-Ламберта-Бера:

-  калибровочный график:

-  спектрофотометр. Основные узлы. Принцип работы. Назначение:

Ход анализа. Результаты анализа
-  Расчет и приготовление основного стандартного раствора КМпО4:

-  Приготовление рабочих стандартных растворов КМпО4, расчет их концен 
трации и оптическая характеристика:

-  Построение калибровочного графика в координатах «оптическая плотность - 
концентрация перманганата калия»:

-  Определение концентрации контрольного раствора перманганата калия по 
калибровочному графику.
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Лабораторная посуда и оборудование. Химические реактивы

Цель работы. Знакомство с лабораторной посудой и химическими 
реактивами, используемыми в аналитических исследованиях.

Коническая колба

Плоскодонная колба

Воронка

Мерная колба

Колба круглодонная

Химический стакан

Делительные воронки
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Бюкс

Тигель

Кристаллизатор

Ступка с пестиком

Мерный цилиндр

Промывалка

Фарфоровая чашка 
для выпаривания

Эксикатор
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Бюретка

Резиновая

Стеклянная
бусина

Зажим Мора

Стеклянный
наконечник

Бескрановые бюретки: а -  со стек­
лянной бусиной; б -  с зажимом

Л
2 S' :>ЧЛ ; 

\ /

Пипетка Мора Градуированная пипетка

В аналитических лабораториях при проведении экспериментов исполь­
зуются определенные химические реактивы. Используемые реактивы де­
лятся на две группы: реактивы общего пользования и специальные реакти­
вы. Реактивы общего пользования -  это наиболее часто используемые ре­
активы, которые должны быть в каждой лаборатории: кислоты (HCl, 
H2SO4, HNO3 и др.), щелочи (NaOH, KOH), соли кислот (ИаС1, K2SO4, 
Na2SO4), индикаторы и ряд других стандартных веществ.

Специальные реактивы применяются при определенных видах работ и 
в обычных лабораториях, проводящих классические исследования (реак­
тивы для проведения электрофореза, хроматографии и др.). По чистоте ре­
активы делятся на следующие группы: технические (т), очищенные (оч),
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чистые(ч), чистые для анализа (чда), химически чистые (хч), особой чисто­
ты (осч), высшей очистки (во), спектрально чистые (спч).

Количество примесей в химических реактивах регламентируется 
специальными нормативными документами - государственными стандар­
тами (ГОСТ), техническими условиями (ТУ), статьями ГФ РБ. В некото­
рых случаях реактивы подвергают дополнительной очистке особенно по­
сле длительного хранения. Для веществ различной химической природы 
используются различные способы очистки (фильтрование, перегонка, пе­
рекристаллизация, экстракция, хроматография, электрофорез и др.).

Лабораторная работа №1. Градуировка мерной посуды

Цель работы: освоить градуировку мерных колб и мерных пипеток с 
целью проверки их точности.

Г радуировка мерных колб. Перед анализом поверяют мерную посу­
ду. Для этого проводят ее градуировку.

Чисто вымытую сухую колбу взвешивают на аналитических весах с 
точностью ±0,010 г. Заполняют колбу дистиллированной водой до метки и 
вновь взвешивают. Рассчитывают массу воды по разности результатов 
взвешивания. Измеряют температуру воды в колбе и из данных таблицы 1 
находят массу 1 дм воды и ее плотность при данной температуре.

Таблица 1. Зависимость массы 1 дм3 и плотности воды
от температуры

t,°C
3

Масса 1 дм 
воды, г

P, 3
г/см t,°C

3
Масса 1 дм 

воды, г
3

г/см
15 997,93 0,9979 23 996,61 0,9966
16 997,80 0,9978 24 996,39 0,9964
17 997,65 0,9977 25 996,18 0,9962
18 997,51 0,9975 26 995,94 0,9959
19 997,34 0,9973 27 995,70 0,9957
20 997,18 0,9972 28 995,45 0,9955
21 997,00 0,9970 29 995,19 0,9952
22 996,80 0,9968 30 994,92 0,9949

Рассчитывают истинную вместимость мерной колбы делением массы 
воды на ее плотность при данной температуре. Разность между истинной и 
теоретической вместимостью колбы составляет погрешность вместимости. 
Допустимые отклонения от номинальной вместимости колб при 200C при­
ведены в таблице 2.
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Таблица 2. Относительная погрешность вместимости 
мерных колб при 200C

V, см3 А V, см3 V, см3 А  V, см3
25 ±0,03 250 ±0,10
50 ±0,05 500 ±0,15
100 ±0,10 1000 ±0,30
200 ±0,10 2000 ±0,50

Устанавливают, является ли эта погрешность допустимой. Если по­
грешность превышает указанное значение, добавляют в колбу воды до мас­
сы, которую она должна иметь в колбе данной вместимости при определен­
ной температуре (таблица 1). Взвесив колбу с водой, на горлышко колбы 
наносят новую метку напильником или фтористоводородной кислотой.

Градуировка мерных пипеток. Заполняют пипетку дистилли­
рованной водой до метки, воду выливают в бюкс, предварительно взве­
шенный на аналитических весах с точностью ±0,0010 г. По разности ре­
зультатов взвешивания рассчитывают массу воды. Пользуясь данными 
таблицы 1, вычисляют истинную вместимость пипетки, как описано выше. 
Относительная погрешность вместимости мерных пипеток приведена в 
таблице 3.

Таблица 3. Относительная погрешность вместимости мерных пипеток
при 200C

V, см3 А V, см3 V, см3 А V, см3

5 ±0,01 25 ±0,04
10 ±0,02 50 ±0,05
15 ±0,03 100 ±0,08
20 ±0,03

Если относительная погрешность для данной пипетки превышает до­
пустимое значение, показания пипетки необходимо исправить.

Поправку вводят одним из следующих способов:
1) вычислив истинную вместимость пипетки, во всех расчетах учиты­

вают это значение;
2) на пипетку наносят новую метку на такой высоте, чтобы объем рас­

твора соответствовал указанной на ней вместимости; место новой метки 
находят по внутреннему диаметру пипетки.
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Высоту добавляемого столба жидкости (h, мм) рассчитывают по фор­
муле:

Av4 
nd 2 ’

где d - внутренний диаметр пипетки, мм;
Av - вычисленная разность между истинной и теоретической вместимо­

стью пипетки, см3.
Новую метку наносят на высоте h.

Лабораторная работа №2. Приготовление растворов по массе и объему

При проведении аналитических исследований в большинстве случаев 
исследуемое вещество или взаимодействующие с ними химические реа­
генты переводят в растворенное состояние. Форма выпуска многих лекар­
ственных средств также представляет собой растворы определенной кон­
центрации. Поэтому всегда встает вопрос о содержании растворенного ве­
щества, составе или концентрация растворов.

Концентрация растворов выражается количеством вещества в опреде­
ленном объеме или массе растворителя или раствора.

Для приготовления растворов можно использовать твердые и жидкие 
вещества, безводные и кристаллогидраты. Для растворения используется 
только дистиллированная, бидистиллированная или деионизированная во­
да.

При приготовлении растворов используются классические аналити­
ческие концентрации: массовая, объемная, мольная доли, выражаемые 
обычно в процентах, молярная и молярная концентрация эквивалента, вы­
ражаемые в моль/л. От точности приготовлении таких растворов часто за­
висит результат исследования, в некоторых случаях при приготовлении 
лекарственных средств и здоровье пациента.

В фармацевтической практике при приготовлении лекарственных 
средств используются и нетрадиционные концентрации, в частности мас­
сово-объемная концентрация. Например, технология приготовления 5% 
раствора иода заключается в растворении 5 г иода в 95% этиловом спирте 
и доведении объема до 100 мл. Учитывая такую технологию и плотность 
этилового спирта (р=0,8 г/см ), состав раствора не будет соответствовать 5 
г иода на 95 г растворителя, т.е. массовая доля не будет равна 5%. Поэтому 
ее следует выражать в г/л или мг/мл.

Приготовление растворов включает такие общие приемы, как расчет 
необходимой навески, взятие ее на аналитических весах, растворение на­
вески.

Для приготовления растворов используется мерная посуда: мерные 
колбы, мерные цилиндры, мензурки, химические стаканы.
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Приготовленные растворы переливают в реактивные склянки и снаб­
жают этикеткой, на которой указывают, раствор какого вещества содер­
жится в склянке и его концентрацию, дату изготовления и ФИО изгото­
вившего раствор.

Г отовят растворы по массе и объему.
Приготовление раствора по массе. Приготовление растворов по массе 

(процентная концентрация или массовая доля) включает следующие этапы:
1. Рассчитывают навеску (массу вещества), необходимую для приго­

товления заданного раствора.
2. Рассчитывают массу растворителя (из массы раствора вычитают 

массу растворенного вещества).
3. Взвешивают навеску.
4. Отмеряют воду мерным цилиндром (объем воды численно равен 

его массе, так как плотность -  1 г/см ).
5. В химический стакан переносят навеску и отмеренную воду и пе­

ремешивают стеклянной палочкой до полного растворения навески.
6. Раствор переливают в реактивную склянку и снабжают этикеткой.
Задание 1. Сделайте расчет и приготовьте 40 г 4%-ного раствора NaCl.
Задание 2. Пользуясь правилом креста, рассчитайте, в каком объем­

ном соотношении нужно смешать этот раствор хлорида натрия (р= 1,027 
г/см ) и дистиллированную воду, чтобы получить 0,9%-ный раствор (фи­
зиологический раствор). Приготовьте 40 г такого раствора.

Задание 3. Определите плотность выданного раствора кислоты по 
таблице плотности водных растворов (см. приложение), установите массо­
вую долю этого раствора и выполнив соответствующие расчеты, приго­
товьте из него 20 мл 1%-ного раствора.

Приготовление растворов по объему: молярная и эквивалентная 
концентрации (молярная концентрация эквивалента)

1. Рассчитывают необходимую навеску для заданного раствора.
2. Взвешивают навеску.
3. Переносят навеску в мерную колбу необходимого объема через 

сухую воронку. Смывают оставшиеся на стенках воронки частицы 
вещества водой.

4. Растворяют навеску в небольшом количестве воды и доводят объем 
раствора дистиллированной водой до метки на горлышке колбы.

5. Раствор переливают в реактивную склянку и снабжают этикеткой.
Задание 1. Сделайте расчет и приготовьте 50 мл 0,5 М раствора

NaNO3.
Задание 2. Сделайте расчет и приготовьте 50 мл 0,5 н раствора 

Na2SO4.
Приготовление растворов масса/объем. При приготовлении лекар­

ственных форм используется массово-объемная концентрация, выражаю­
щаяся массой растворенного вещества в определенном объеме раствора.
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Задание. Сделайте расчет и приготовьте 50 мл раствора иода на 95% 
этиловом спирте с концентрацией 100 г/л.

1. Взвешивают необходимую навеску на аналитических весах.
2. Переносят в мерную колбу объемом 50 мл.
3. Добавляют растворитель до нужного объема.
4. Раствор переливают в темную склянку.

Лабораторная работа №3. Приготовление и свойства буферных
растворов

Цель работы. Научиться готовить буферные растворы с определен­
ным значением рН и изучить их свойства.

При проведении аналитических лабораторных работ часто возникает 
необходимость в процессе ее проведения поддерживать постоянное значе­
ние активной реакции среды (рН). Для этих целей используются буферные 
растворы. Буферные растворы состоят обычно из слабой кислоты и ее соли 
от сильного основания или слабого основания и его соли от сильной ки­
слоты. Значение рН для буферного раствора, состоящего из кислоты и со­
ли, определяется по формуле:

СpH = рКк_ты
ли-

Для буферного раствора, состоящего из основания и соли :

СpH = 14 -  рКос +
Чгпгтвг

где рН -  водородный показатель;
рК к-ты -  показатель константы диссоциации кислоты;
рКосн. -  показатель константы диссоциации основания;
Ск-ты -  концентрация кислоты;
Ссоли -  концентрация соли;
Сосн. -  концентрация основания.

Ход работы
Опыт 1. Приготовление буферных растворов.
Возьмите три пронумерованные пробирки. В первую отмерьте 2,5 мл 

0,1 М раствора CH3COOH и 2,5 мл 0,1 М раствора CH3COONa (ацетатный 
буферный раствор № 1), во вторую -  по 2,5 мл 0,1 М NH4OH и NH4Cl (ам­
миачный буферный раствор), в третью -  2,5 мл 0,1 М раствора CH3COOH 
и 2,5 мл 0,01 М раствора CH3COONa (ацетатный буферный раствор № 2).

Определите рН полученных буферных растворов с помощью индика­
торной бумаги. Для этого каплю буферного раствора нанесите стеклянной 
палочкой на полоску индикаторной бумаги и сравните окраску с эталоном.

Рассчитайте теоретические значения рН буферных растворов.
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Опыт 2. Буферное действие.
Возьмите 3 пробирки, в одну из них отмерьте 1 мл дистиллированной 

воды, в другую -  1 мл ацетатного буферного раствора № 1, в третью -  1 мл 
аммиачного буферного раствора. В каждую пробирку добавьте по 0,1 мл 
0,1 М раствора HCl, перемешайте и определите рН растворов. В три другие 
пробирки отмерьте такое же количество воды и буферных растворов и до­
бавьте по 0,1 мл 0,1 М раствора NaOH, перемешайте и определите рН с 
помощью индикаторной бумаги.

Объясните результаты, учитывая механизм действия буферных рас­
творов.

Опыт 3. Разбавление буферных растворов.
В две колбы (100 мл) отмерьте по 1 мл ацетатного (№ 1) и аммиачного 

буферных растворов и добавьте по 50 мл дистиллированной воды. С по­
мощью индикаторной бумаги определите рН разбавленных растворов и 
сделайте вывод, как влияет разбавление на величину рН.

Опыт 4. Определение буферной емкости.
В колбу на 50 мл отмерьте 10 мл ацетатного буферного раствора № 1. 

В другой колбе приготовьте раствор сравнения, для этого смешайте 9 мл 
0,1 М раствора CH3COOH и 1 мл 0,1 М раствора CH3COONa (рН данного 
раствора на единицу меньше первого).

В обе колбы добавьте по 3 капли метилоранжа и оттитруйте буфер­
ный раствор в первой колбе 0,1 М раствором HCl до получения одинако­
вой окраски с раствором в колбе сравнения. Рассчитайте буферную ем­
кость ацетатного буферного раствора по формуле:

В (к-нгы) _ (к-игы) ' ^ (к-игы)

j3pH ■ УоухЬ. р-рэ ^ЗрН ■ р.ра

где В -  буферная емкость ацетатного буферного раствора;
пэкв -  число моль-эквивалентов HCl, добавленных к буферному раствору; 
ДрН = рН2 -  рНь
V -  объем буферного раствора (л).
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Схема протокола:

Опыт 1. Приготовление буферных растворов
Н а з в а н и е  б у ф е р н о г о  

р а с т в о р а

Д о б а в л е н н ы е

р е а к т и в ы

С о с т а в

б у ф е р н о г о

р а с т в о р а

П р а к т и ч е с к о е  

з н а ч е н и е  р Н

Т е о р е т и ч е с к о е  

з н а ч е н и е  р Н

А ц е т а т н ы й  б у ф е р ­

н ы й  р а с т в о р  №  1

А м м и а ч н ы й  

б у ф е р н ы й  р а с т в о р

А ц е т а т н ы й  б у ф е р ­

н ы й  р а с т в о р  №  2

Опыт 2. Буферное действие

С о д е р ж и м о е

к о л б ы

П р а к т и ч е с к о е  з н а ч е н и е  р Н Т е о р е т и ч е с к о е  з н а ­

ч е н и е  р Н  п о с л е  д о ­

б а в л е н и я  H C l и  

N a O H

и с х о д н о г о

р а с т в о р а

п о с л е

д о б а в л е н и я

H C l

п о с л е

д о б а в л е н и я

N a O H

Д и с т и л л и р о в а н ­

н а я  в о д а

А ц е т а т н ы й  

б у ф е р н ы й  

р а с т в о р  №  1

А м м и а ч н ы й

б у ф е р н ы й

р а с т в о р

Вывод.

Опыт 3. Разбавление буферных растворов
Б у ф е р н ы й

р а с т в о р

О б ъ е м  д о ­

б а в л е н н о г о  

H 2O , м л

П р а к т и ч е с к о е  з н а ч е н и е  р Н Т е о р е т и ч е с к о е  з н а ч е н и е  

р Н  п о с л е  д о б а в л е н и я  

в о д ы
и с х о д н о г о

р а с т в о р а

п о с л е  д о б а в л е ­

н и я  в о д ы

А ц е т а т н ы й  

б у ф е р н ы й  

р а с т в о р  №  1

А м м и а ч н ы й

б у ф е р н ы й

р а с т в о р

Вывод.

Опыт 4. Определение буферной емкости
Б у ф е р н ы й

р а с т в о р

О б ъ е м  д о б а в л е н н о г о  0 ,1  М  

H C l,  м л

Б у ф е р н а я  е м к о с т ь

А ц е т а т н ы й  б у ф е р н ы й  

р а с т в о р  №  1

Б у ф е р н ы й  р а с т в о р  

с р а в н е н и я
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Лабораторная работа № 4. Приготовление титрованных растворов

Цель занятия. Освоить технику приготовления титрованных раство­
ров, определение их точной концентрации.

Титрованными называются растворы с точно известным титром (кон­
центрацией).

Титрованные растворы бывают 2 видов: стандартные, если они при­
готовлены по точно взятой навеске из стандартных веществ, и стандарти­
зированные, если точная концентрация определяется по раствору с извест­
ной концентрацией. Стандартными являются такие растворы, которые не 
меняют свой состав при хранении. Вещества, которые могут быть исполь­
зованы для получения этих растворов, называют исходными, или стан­
дартными, веществами. Они должны удовлетворять следующим требова­
ниям: вещества должны быть химически чистыми, устойчивыми при хра­
нении, строго соответствовать химической формуле и по возможности об­
ладать большой эквивалентной массой. К стандартным веществам отно­
сятся декагидрат тетрабората натрия (бура) Na2B4O7 ■ 10H2O, дигидрат ща­
велевой кислоты - H2C2O4 ■ 2H2O и ее соли-оксалаты, дихромат калия 
K2Cr2O7, гептагидрат сульфата магния - MgSO4 ■ 7H2O, гептагидрат суль­
фата цинка - ZnSO4 ■ 7H2O и др.

Для проведения типовых расчетов и записи используемых реагентов и 
анализируемых веществ в титриметрическом анализе используется ряд 
стандартных обозначений и формул.

А -  любое вещество, Х -  исследуемое вещество, Т -  титрант.
Соответственно: т(А), т(Х), т(Т) -  масса любого вещества, иссле­

дуемого вещества, титранта.
Обозначение молярной массы любого вещества, исследуемого веще­

ства, титранта -  М(А), М(Х), М(Т), а количества вещества, моль, -  соот­
ветственно п(А), п(Х), п(Т).

Количество вещества эквивалента любого вещества, исследуемого 
вещества и титранта, обозначается пэ(А), пэ(Х), пэ(Т) или n(1/zA), n(1/zX), 
n(1/zT) (моль), а У(А), У(Х) и У(Т) -  соответственно их объемы (л).

Аликвота (аликвотная доля) -  часть анализируемого раствора, взятая 
для титрования, обозначается Уа.

Навеска -  масса твердого вещества, взятого для приготовления рас­
твора, m, г.

Для расчета массы навески, необходимой для приготовления опреде­
ленного объема раствора молярной концентрации, пользуются формулой:

m(A) = Cm(A) • M(A) • V(A),
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а для приготовления определенного объема раствора молярной концентра­
ции эквивалента -  формулой:

m(A)= Сн • Мэ • V(A),

где m(A) -  масса вещества в г (навеска);
См(А) молярная концентрация вещества А;
Сн,— молярная концентрация эквивалента вещества А;
V(A) — объем раствора в л.

Стандартные титрованные растворы. Стандартные титрованные рас­
творы готовят по точно взятой навеске. Приготовление их включает сле­
дующие этапы:

1. Расчет навески для заданного раствора.
2. Взятие навески на аналитических весах.
3. Навеску количественно переносят в мерную колбу необходимого 

объема, для чего высыпают ее через сухую воронку и смывают оставшиеся 
частицы вещества в посуде и воронке дистиллированной водой в колбу.

4. Растворяют навеску в небольшом количестве воды и доводят объ­
ем раствора дистиллированной водой до метки на горлышке колбы.

5. Переливают приготовленный раствор в реактивную склянку и, ес­
ли оставляют на хранение, снабжают этикеткой.

6. Так как навеска окажется не точно такой, как рассчитано для дан­
ного раствора, концентрация тоже не будет такой, как задано. Поэтому 
точную концентрацию приготовленного раствора необходимо вычислить, 
зная точно взятую навеску. Для этого надо рассчитать коэффициент по­
правки (Кпопр), который покажет, во сколько раз взятая навеска больше или 
меньше, чем рассчитаная:

j у  _ т пракуп.-1̂-попр. •
1Т1лкчр.

Затем рассчитать точную концентрацию (С) и титр раствора (Т):

Сн (ист) Сн(теор.) ■ К-попр.? Т с -м_ И -  -1 K S .

1 ППП '
Задание 1. Приготовить 50 мл 0,1 Н раствора буры из Na2B4O7 ■ 

10H2O:
1. Рассчитать навеску буры ( т хеорет.) Na2B4O7 ■ 10 H2O, необходимую 

для приготовления 50 мл 0,1 Н раствора.
2. На аналитических весах взять навеску буры (m^ .).
3. Приготовить раствор и количественно перенести его в реакцион­

ную склянку.
4. Рассчитать поправочный коэффициент (Кпопр).
5. Рассчитать молярную концентрацию эквивалента и титр приготов­

ленного раствора буры.
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Стандартизированные растворы. Приготовленные стандартизированные 
растворы имеют приблизительную концентрацию. Для установления точ­
ной концентрации их оттитровывают по стандартным растворам.

Задание 2. Приготовить 500 мл 0,1 Н H2SO4. Раствор готовят путем 
разбавления концентрированной серной кислоты с известной плотностью.

1. С помощью ареометра определить плотность концентрированной 
серной кислоты.

2. По справочной таблице найти процентную концентрацию, соот­
ветствующую этой плотности.

3. Пересчитать процентную концентрацию в молярную концентра­
цию эквивалента, используя формулу

Сн
сit-10-р

где ю - массовая доля, выраженная в процентах;
р - плотность раствора;
Мэ -  молярная масса эквивалента.
4. Рассчитать объем концентрированной серной кислоты, необходи­

мый для приготовления 500 мл 0,1 Н раствора.
5. Рассчитанный объем концентрированной H2SO4 поместить в мер­

ную колбу на 500 мл и довести объем до метки.
Задание 3. Установить точную концентрацию раствора H2SO4 по 

стандартному раствору буры.
-  для титрования бюретку заполнить раствором H2SO4;
-  в коническую колбу для титрования отмерить пипеткой 10 мл рас­

твора буры. В колбу добавить 1-2 капли раствора метилоранжа;
-  титровать раствор буры кислотой до тех пор, пока окраска титруе­

мого раствора не изменится с желтой на розовую.
Титрование проводится три раза (результаты должны отли­

чаться не более чем на 0,1 мл).
-  Рассчитать нормальную концентрацию и титр раствора серной ки­

слоты.

Схема протокола:
1. Приготовление стандартного раствора буры по точно взятой на-

веске.
ттеор. буры = ... (расчет);

к  = т(пракг.) =
”  т(теор.) ' '

Тбуры"
с -.1/_ И - J3Kg.
1 nnn

Щтракт. буры . ;

Сн ист (буры) = 0,1 н ■ К = ...;

23



2. Стандартизация раствора серной кислоты

№

о п ы т а

С н (б у р ы ),

м о л ь /л

^ б у р ы ) ,

м л
V (H 2 S O 4 ) ,

м л
Vср. ( H 2S O 4) , 

м л
С н ^ 0 4 ) ,

м о л ь /л
№ S O 4 ) ,

г /м л

1 1 0

2 1 0

3 1 0

Уср.= V‘ +  V2 +  V = ; Сн (H2SO4) ■ V(H2SO4)= Сн (буры) ■ У(буры)

С„ (H2S04)= ;
v H 2s o 4

С •№м,„. (H2S04)= ...; T(H2S04) = .

КАЧЕСТВЕННЫЙ а н а л и з
Важным этапом производства лекарственных препаратов является 

фармакопейный анализ, контролизующий основные этапы производства. 
Он включает не только количественные, но и ряд качественных методов 
(ГФ РБ). Качественные реакции используются не только для анализа неор­
ганических лекарственных средств, но и органических препаратов (напри­
мер, при анализе органических производных азотной кислоты (нитрогли­
церина, нитропола), различных функциональных групп, входящих в орга­
нические соединения. Хотя в основном используются аналитические реак­
ции, происходящие в растворах, в некоторых случаях качественный анализ 
проводится сухим способом, т.е. когда анализируемое вещество и дейст­
вующий на него реагент находятся в твердом состоянии (реакция окраши­
вании пламени, получение окрашенных перлов).

Анализ сухим методом чаще всего проводится в качестве предвари­
тельных испытаний при анализе смесей сухих веществ или проведении 
проверочных опытов. Наиболее часто используется реакция окрашивании 
пламени (табл. 4) и получения окрашенных перлов (табл. 5).

Окраска пламени обусловлена наличием паров свободных металлов, 
образующихся при разложении солей. Возбуждение электронов в атомах 
металлов сопровождается эмиссией квантов света, определенной длины 
волны, в результате чего пламя окрашивается в характерный цвет.
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Таблица 4. Проба окрашивания пламени некоторыми элементами
Исследуемая соль металла Окраска пламени

Лития Коричнево-красная
Натрия Желтая
Калия Фиолетовая

Стронция Карминово-красная
Бария, висмута Зеленая

Кальция Кирпично-красная
Меди Г олубая

Перлами называют твердые вещества, полученные в результате 
сплавления исследуемых веществ, взятых в твердом состоянии с опреде­
ленными химическими реактивами. При сплавлении анализируемых окси­
дов металлов или солей с тетраборатом натрия Na2B4O7-10H2O или с гид­
рофосфатом натрия Na2HPO4 или аммония (NH4)2HPO4 образуются орга­
нические стекла (перлы). Цвет перлов указывает на наличие того или ино­
го элемента.

При проведении качественного анализа чаще всего приходится иметь 
дело с электролитами. Поэтому качественный анализ сводится обычно к 
открытию соответствующих катионов и анионов, на которые диссоцииру­
ют анализируемые вещества в растворах.

Таблица 5. Цвет перлов, образуемых некоторыми элементами

Элемент
Окислительное пламя Восстановительное пламя

горячий
перл

холодный
перл

горячий
перл

холодный
перл

Медь Зеленый Г олубой Бесцветный Красный
Кобальт Г олубой Г олубой Г олубой Г олубой

Хром Зеленый Зеленый Зеленый Зеленый
Железо Желтый Желто-красный Зеленый Зеленый

С использованием групповых реактивов катионы делят на несколько 
аналитических групп, что значительно упрощает ход анализа. В практику­
ме используется кислотно-основная классификация катионов, в соответст­
вии с которой они разделены на шесть групп. В основе классификации ле­
жит их способность взаимодействовать с кислотами и щелочами.

Анионы традиционно делятся на три группы. Классификация анио­
нов в большинстве случаев основывается на различии в растворимости со­
лей бария и серебра соответствующих кислот.

По технике выполнения качественные реакции делят на пробирочные, 
микрокристаллоскопические и капельные.

25



При проведении пробирочных реакций в большинстве случаев в не­
большую пробирку (пробирки Флоринского) вносят несколько капель ана­
лизируемого раствора и добавляют несколько капель реагента. Наблюдают 
аналитический эффект.

В некоторых случаях при проведении аналитических реакций образу­
ются кристаллы характерной формы (микрокристаллоскопические реак­
ции). Особенности строения кристаллов устанавливают, рассматривая их 
под микроскопом. Микрокристаллоскопический анализ специфичен и чув­
ствителен. Однако, примеси различных веществ могут исказить форму 
кристаллов, что затрудняет процесс идентификации.

Капельные реакции проводятся путем нанесения капли раствора на 
фильтровальную бумагу, стеклянную или фарфоровую пластинку. Наибо­
лее часто капельные реакции проводят на фильтровальной или хромато­
графической бумаге. При этом важную роль играют капиллярно­
адсорбционные свойства бумаги. Жидкость всасывается бумагой, и обра­
зующееся окрашенное соединение адсорбируется на небольшом участке. В 
результате чувствительность реакции увеличивается. С учетом различных 
адсорбционных свойств анализируемых веществ можно не только прово­
дить качественный анализ, но и разделение смеси веществ. Например, ио­
ны сурьмы Sb и висмута Bi в смеси можно обнаруживать капельными 
реакциями с (NH^S. В центре пятна на бумаге будет обнаруживаться чер­
ное пятно Bi2S3 , а на некотором удалении -  оранжевая зона Sb2S3 .

В настоящее время широко используются реактивные бумаги, пропи­
танные растворами специальных реактивов и высушенные. Нанесение на 
такую бумагу капли исследуемого раствора вызывает появление опреде­
ленной окраски, указывающей на наличие определенного вещества. На­
пример, для обнаружения катиона серебра Ag+ используют реактивную 
бумагу, пропитанную раствором K2CrO4. При нанесении капли раствора 
AgNO3 появляется красно-коричневое окрашивание. Для обнаружения ка­
тиона Al3+ берут реактивную бумагу, обработанную ализарином. При на­
несении AlCl3 или другой соли алюминия появляется красное окрашива­
ние.

В некоторых случаях одну реактивную бумажку пропитывают не­
сколькими реактивами, что позволяет на одной полоске обнаруживать не­
сколько веществ. Такие реактивные бумаги нашли широкое применение в 
клинической биохимии, например, при предварительном качественном 
анализе мочи.

В качественном анализе используются также физические и физико­
химические методы, такие как эмиссионный спектральный анализ (атомно­
эмиссионная спектрометрия), рентгено-флуоресцентная спектрометрия, 
масс-спектрометрия и некоторые другие. Однако они наиболее широко ис­
пользуются в количественном анализе, и анализ с использованием этих ме­
тодов будет изложен в разделе «Количественный анализ».
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Лабораторная работа № 5. Анализ катионов первой аналитической
группы

Цель работы. Изучить реакции обнаружения катионов первой анали­
тической группы.

Общая характеристика группы. К первой аналитической группе ка­
тионов относятся катионы натрия, калия и аммония (К+, Na+, NH^). Боль­
шинство солей, образованных этими катионами, растворимы в воде. Рас­
творимы также и гидроксиды этих катионов. Гидроксиды калия и натрия 
являются сильными основаниями, гидроксид аммония относят к слабым 
основаниям. Соли натрия и калия (сульфаты, нитраты, хлориды) гидролизу 
не подвергаются, многие же соли, образованные ионом аммония и силь­
ными кислотами, гидролизуются. В результате гидролиза растворов этих 
солей создается кислая среда.

Водные растворы солей катионов I группы бесцветны.
Группового реактива I  группа катионов не имеет.

Соединения, включающие катионы I аналитической группы, достаточно 
широко представлены в фармацевтической практике. Хлорид натрия, NaCl, 
применяется в виде изотонических и гипертонических растворов. Перман­
ганат калия, KMnO4, декагидрат тетрабората натрия Na2B4O7 -10H2O (бура) 
-  как антисептические средства для полосканий, промываний ран, сприн­
цеваний. Иодиды натрия и калия, NaI, KI -  для профилактики и лечения 
эндемического зоба. Гидрокарбонат натрия, NaHCO3 -  как антацидное 
средство. Хлорид аммония, NH4CL (нашатырь) -  оказывает отхаркиваю­
щее действие. Гидроксид натрия, NaOH -  дезинфицирующее средство.

Частные реакции катионов 
первой аналитической группы

Реакции обнаружения катионов К+

1. Гексанитрокобальтат (III) натрия - Na3[Co(NO2)6j дает с рас­
творами солей калия желтый осадок К2№ [Со(№ 2)6]:

2KCl + № 3[Со(Ж>2)6] ^  KNa[Co(NO2)6]^ + 2NaCl.
Выполнение опыта. К 2-4 каплям свежеприготовленного раствора 

гексанитрокобальтат (III) натрия прилейте 2-3 капли раствора, содержаще­
го катионы калия. Выпадает желтый кристаллический осадок.

Реакцию нужно вести в слабо-кислой (уксусной) или нейтральной 
среде. Сильные кислоты разрушают реактив с выделением азотистой ки­
слоты. Щелочная среда также недопустима, так как при действии щелочей 
реактив разрушается с образованием бурого осадка гидроксида кобальта 
(III).

Реакция является фармакопейной.
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Гидротартрат натрия Ш НСНОб  осаждает ионы калия из нейтраль­
ных растворов в виде очень мелких кристаллов гидротартрата калия:

NaHC^BA + КС1 ^  К Н С ^О б^ + NaCl.
Выполнение опыта. К 3-5 каплям раствора, содержащего катион ка­

лия, прилейте несколько капель гидротартрата натрия. Интенсивно пере­
мешайте стеклянной палочкой.

Реакцию следует проводить при охлаждении, так как растворимость 
осадка гидротартрата калия KHC4H4O6 повышается при увеличении темпе­
ратуры.

Для ускорения выпадения осадка стенки пробирки потирают стеклян­
ной палочкой для образования центров кристаллизации.

Реакция протекает в нейтральной среде; если среда, из которой необ­
ходимо обнаружить ионы калия, кислая, ее нейтрализуют гидроксидом на­
трия (по лакмусу), если же щелочная - нейтрализуют кислотой (лучше ук­
сусной). Реакция протекает при больших концентрациях ионов калия K+ и 
является малочувствительной.

Реакция является фармакопейной.
2. Окрашивание пламени. При выполнении этой реакции платино­

вую проволочку, впаянную в стеклянную палочку, смачивают хлороводо­
родной кислотой и вносят в бесцветное пламя горелки. Прокаливают до 
тех пор, пока окрашивание пламени не прекратится. Затем раскаленной 
проволокой касаются мелкого порошка или опускают ее в раствор соли ка­
лия и снова вносят в бесцветное пламя горелки. Если в образце или рас­
творе присутствуют ионы калия, то пламя горелки окрашивается в фиоле­
товый цвет.

Реакция является фармакопейной.

Реакции обнаружения катионов Na+

1. Дигидроантимонат калия K2H2Sb2O7 с катионом натрия в ней­
тральных и слабощелочных растворах образует белый кристаллический 
осадок Na2H2Sb2O7:

K2H2Sb2Ov + 2NaC1 ^  Na2H2Sb2O7̂  + 2КС1.
Выполнение опыта. К 3-5 каплям раствора, содержащего ион натрия, 

прилейте 5-8 капель раствора дигидроантимоната калия. Интенсивно пе­
ремешайте стеклянной палочкой. Наблюдается выпадение белого мелко­
кристаллического осадка. При реакции с дигидроантимонатом калия 
должны соблюдаться следующие условия:

а) концентрация ионов натрия должна быть достаточно велика;
б) производить эту реакцию следует на холоде;
в) анализируемый раствор должен быть нейтральным или слабоще­

лочным, но ни в коем случае не кислым;
Реакция является фармакопейной.
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2. Микрокристаллоскопическая реакция. Ацетат уранила 
UO2(CH3COO)2 образует в уксуснокислой среде с солями натрия желтова­
тые кристаллы уранилацетата натрия Na[(UO2)(CH3COO)3]:

NaCl + UO2(CH3COO)2 + CH3COOH ^  Na[(UO2)(CH3COO)3] + HCl.
Выполнение опыта. Раствор соли натрия выпаривают на предметном 

стекле досуха и добавляют к осадку 2-3 капли раствора ацетата уранила. 
При наблюдении под микроскопом выпавшие кристаллы имеют форму 
желтоватых тетраэдров или октаэдров.

3. Окрашивание пламени. Соли натрия окрашивают бесцветное 
пламя горелки в желтый цвет.

Установить присутствие натрия в исследуемом веществе по окраши­
ванию бесцветного пламени можно только тогда, когда желтая окраска 
пламени сохраняется 25-30 с.

Выполнение опыта аналогично реакции на ионы калия.
Реакция является фармакопейной.

Реакции обнаружения катионов N H +

1. Едкие щелочи -  NaOH или КОН выделяют из растворов солей 
аммония при нагревании газообразный аммиак:

NH4CI + NaOH ^  NaCl + NH3t  + H2O.
Выполнение опыта. К 3-5 каплям раствора хлорида аммония прилейте 

несколько капель раствора щелочи. Нагревайте (осторожно). Над парами 
выделяющегося аммиака подержите смоченную водой фенолфталеиновую 
бумажку, не касаясь стенок пробирки. Фенолфталеиновая бумажка окра­
шивается в малиновый цвет.

Реакция является фармакопейной.

2. Реактив Несслера (K2[HgI4] + КОН) образует с ионами аммония 
характерный красно-бурый осадок:

NH4Cl + 2K2[HgI4] + 4KOH ^  [ Hg2ONH2]I i  + КС1 + 7KI + 3Н2О.
Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора хлорида аммония добавить 

1-2 капли реактива Несслера. Образуется осадок красно-бурого цвета. В 
присутствии следов солей аммония наблюдается желтое окрашивание рас­
твора.

Реакцию следует проводить с некоторым избытком реактива Нессле- 
ра, так как в избытке солей аммония осадок растворяется. Реакция чувст­
вительна и специфична. Однако нужно иметь в виду, что реактив Несслера 
в своем составе содержит щелочь (КОН), большинство же катионов со ще­
лочами дают нерастворимые в воде основания и многие из них окрашены 
(например, гидроксид железа (III) - красно-бурого цвета).
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Систематический ход анализа смеси катионов первой группы
Прежде чем приступить к анализу смеси катионов первой аналитиче­

ской группы, надо убедиться в присутствии или отсутствии ионов аммония 
NH4+, так как эти ионы мешают обнаружению ионов калия и натрия. Смесь 
может быть дана в виде раствора или в виде перемешанных сухих солей, 
растворимых в воде. Сухую смесь перед анализом надо растворить в дис­
тиллированной воде в объеме, равном половине объема пробирки, и про­
верить наличие ионов аммония (реакцией с NaOH).

Последовательность хода анализа смеси катионов первой группы за­
висит от присутствия или отсутствия ионов аммония NH4+.

Соли аммония отсутствуют:
1. Окрашивание пламени (предварительное испытание). Очищен­

ную платиновую или нихромовую проволоку опускают в полученный рас­
твор и вносят в бесцветное пламя горелки. Интенсивная желтая окраска 
пламени, устойчивая в течение 25-30 с, указывает на присутствие ионов 
натрия, а фиолетовая окраска, видимая через синее стекло, говорит о при­
сутствии ионов калия. Это испытание является лишь ориентировочным.

2. Обнаружение ионов натрия Na+. С помощью лакмусовой или 
универсальной индикаторной бумаги проверяют рН исследуемого раство­
ра солей. Если среда кислая, то добавляют по каплям разбавленный рас­
твор гидроксида калия до слабощелочной реакции среды. Когда слабоще­
лочная среда раствора достигнута, проводят обнаружение иона натрия Na+ 
с помощью раствора дигидроантимоната калия.

3. Обнаружение ионов калия K+. В нейтральном или слабощелоч­
ном растворе ионы калия K+ обнаруживают с помощью гексанитрокобаль- 
тата (III) натрия.

Схема 1. Анализ смеси катионов первой аналитической группы. 
Соли аммония присутствуют
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1 мл исследуемого раствора помещают в маленькую фарфоровую 
чашку, осторожно выпаривают досуха и затем прокаливают до полного 
прекращения выделения белого дыма аммонийных солей. Разложение ам­
монийных солей проводят под тягой. После прекращения выделения белых 
паров осадок в чашке прокаливают еще 10-15 мин. Проводят пробу на 
полноту удаления солей аммония. С этой целью осадок охлаждают и к не­
большому количеству добавляют 2-3 капли дистиллированной воды. К 
двум каплям полученного раствора добавляют 3-4 капли реактива Нессле- 
ра. Отсутствие красно-бурого осадка или желтого окрашивания свидетель­
ствует о полном удалении солей аммония из анализируемого раствора. Да­
лее приступают к обнаружению ионов натрия и калия.

Лабораторная работа № 6. Анализ катионов второй аналитической
группы

Цель работы. Изучить реакции обнаружения катионов второй анали­
тической группы и технику систематического анализа смеси катионов.

Общая характеристика группы. Вторую аналитическую группу со­
ставляют ионы Ag+, Pb2+, Hg22+. Из солей этих катионов хорошо раствори­
мыми в воде являются лишь нитраты. Оксиды и гидроксиды трудно рас­
творимы. Гидроксид серебра (I) и ртути (II) неустойчивы: в момент обра­
зования большая часть молекул разлагается по схеме:

2AgOH ^  Ag2O + Н2О,
Hg(OH)2 ^  HgO+H2O.

Гидроксид свинца (II) -  слабое основание, проявляющее амфотерные 
свойства. Отсюда следует, что нитрат свинца (II) гидролизу подвергается, 
и раствор этой соли имеет кислую реакцию.

Хлороводородная кислота с ионами серебра, свинца, ртути (I) образу­
ет трудно растворимые осадки хлоридов.

Ионы второй аналитической группы склонны к образованию ком­
плексных соединений. Например, соли серебра, которые не растворяются в 
воде, легко растворяются в растворах аммиака, тиосульфата натрия и циа­
нида калия. Это объясняется сильно выраженной способностью ионов се­
ребра Ag+ к образованию комплексных ионов: [Ag(NH3)2]+, [Ag(CN)2] , 
[Ag(S2O3bf.

Групповым реактивом на II группу катионов является HCl
Нитрат серебра, AgNO3 (ляпис), используется как вяжущее, прижи­

гающее и дезинфицирующее средство, для пропитки перевязочного мате­
риала. Протаргол и колларгол -  лекарственные препараты, содержащие 
соответственно 7,8-8,3% и 70% серебра. Используются как вяжущее, про­
тивовоспалительные и антисептические средства. Оксид ртути (ll) -  желтая 
ртутная мазь. Используется для лечения кожных заболеваний. Хлорид 
свинца (ll) PbCl2 применяется в составе свинцового пластыря при лечении 
гнойно-воспалительных процессов мягких тканей. Хлорид ртути (ll)HgCl2
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(сулема) -  эффективное дезинфицирующее средство, но обладает высокой 
токсичностью, при работе следует соблюдать осторожность.

Ряд качественных реакций на катионы свинца и ртути проводится в 
токсикологии при исследовании минерализата, после озоления животных 
или растительных тканей.

Для обнаружения ионов свинца проводятся качественные реакции с 
дитизоном, иодидом калия, хроматом калия, микрокристаллоскопическая 
реакция с ацетатом меди и нитритом калия.

Для обнаружения ионов серебра минерализат исследуется при прове­
дении токсикологического анализа с хлоридом натрия и иодидом калия.

Действие группового реактива НС1
Разбавленная хлороводородная кислота дает с катионами II группы 

белые осадки хлоридов. Хлорид свинца (II) -  осадок кристаллический, 
хлорид серебра (I), ртути (I) -  аморфные:

AgNOs + НС1 ^  AgCl^ + HNO3,
РЬ(Ж>з)2 + 2НС1 ^  РЬСЬ^ + 2HNO3,

Hg2(NOs)2 + 2HC1 ^  Hg2Cl2^ + 2HNO3.
Выполнение опыта. В одну из пробирок внесите 2-3 капли соли се­

ребра, а в другую -  такое же количество соли свинца, в третью - соли рту­
ти (I) и прибавьте в каждую из пробирок 2-3 капли 2 н. раствора хлорово­
дородной кислоты. Наблюдается выпадение осадков. Изучите внешний вид 
осадков, а также их свойства:

1. Осадок хлорида свинца (II) растворим в горячей воде. Чтобы про­
верить это свойство, добавляют к осадку PbC12 10-15 капель дистиллиро­
ванной воды и нагревают до полного растворения. После охлаждении кри­
сталлы хлорида свинца (II) снова выпадают в осадок.

Растворимостью хлорида свинца (II) в горячей воде пользуются для 
отделения катиона свинца от катиона серебра (хлорид серебра не раство­
ряется в горячей воде). Нужно иметь в виду, что хлорид свинца (II) в зна­
чительной мере растворим и в холодной воде, и поэтому групповой реак­
тив НС1 не полностью осаждает ионы свинца.

2. Осадок хлорида серебра нерастворим в разбавленных кислотах 
(НЫО3, H2SO4), но растворим в растворе аммиака с образованием ком­
плексной соли:

AgCl + 2NH3 ^  [Ag(NH3)2]Cl.
Комплексную соль серебра (аммиакат серебра) можно разрушить дей­

ствием азотной кислоты или калия иодидом:
[Ag(NH3)2]Cl + 2HNO3 ^  AgCl^ + 2NH4NO3,

[Ag(NH3)2]Cl + KI + 2H2O ^  AgI^ + KCl + 2NH3 + H2O.
В первом случае выпадает осадок белого цвета, во втором - осадок 

бледно-желтого цвета. Реакцию растворения хлорида серебра в избытке
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аммония гидроксида с последующим разрушением комплексного аммиа­
ката серебра одним из указанных способов используют в качестве частной 
реакции обнаружения иона серебра.

Выполнение опыта. К полученному осадку серебра хлорида прибавьте 
2 М. раствор аммиака до растворения осадка, затем разделите раствор на 
2 части. К одной части раствора прибавьте 5-6 М. азотную кислоту до ки­
слой реакции, а к другой - иодид калия. Наблюдается выпадение осадков.

Реакция является фармакопейной.
в)осадок хлорида ртути (I) Hg2Cl2 растворяется только в концентри­

рованной азотной кислоте и «царской водке», окисляясь при этом в нитрат 
ртути (II) Hg(NO3)2 или, соответственно, в хлорид ртути (II) HgCl2. При 
действии раствора аммиака осадок чернеет.

Частные реакции катионов 
второй аналитической группы

2+
Реакция обнаружения катионов Pb

1. Едкие щелочи (NaOH или КОН) с ионами свинца образуют белый 
осадок гидроксида свинца (II):

Pb(N03)2 + 2NaOH ^  РЬ(ОН)2̂  + 2NaNO3.
Г идроксид свинца (II) обладает амфотерными свойствами и растворя­

ется в избытке щелочи с образованием гидроксокомплекса свинца:
РЬ(ОН)2 + 2NaOH ^  Na2[Pb(OH)4].

Выполнение опыта. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы свин­
ца, добавьте 1-2 капли раствора едкого натра. К выпавшему осадку добавь­
те избыток щелочи для проверки на амфотерность полученного соедине­
ния.

2. Реакция с ацетатом меди и нитритом калия (микрокристал­
лоскопическая). На предметное стекло нанести несколько капель соли 
свинца и выпарить досуха. На сухой остаток нанести 1-2 капли 1% раство­
ра ацетата меди и также выпарить досуха. Осадок растворите в 2-3 каплях 
30% раствора уксусной кислоты и внесите на край капли несколько кри­
сталликов нитрита калия. Образуются черные или коричневые кубические 
кристаллы. Рассмотрите результаты реакции под микроскопом.

3. Иодид калия KI дает с ионами свинца осадок желтого цвета:
Pb(N03)2 + 2KI ^  PbI2̂  + 2К Ш 3.

Осадок растворим в горячей воде, в уксусной кислоте. После охлаж­
дения выпадают красивые золотистые кристаллы иодида свинца (II).

Выполнение опыта. К 2-3 каплям соли свинца прибавьте 1-2 капли 
иодида калия. Наблюдается выпадение желтого осадка. Добавьте 20-25 ка­
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пель дистиллированной воды и 8-10 капель уксусной кислоты, кипятите 
содержимое пробирки до растворения осадка. Дайте раствору охладиться. 
Наблюдается образование блестящих золотистых кристаллов.

Реакция является фармакопейной.

4. Серная кислота и растворимые сульфаты образуют с ионами 
свинца белый кристаллический осадок сульфата свинца (II):

Pb(N 03)2 + H2SO4 ^  PbSO4̂  + 2HNO3.
Осадок сульфата свинца при нагревании растворяется в едких щело­

чах с образованием тетрагидроксоплюмбата (II) натрия:
PbSO4 + 4NaOH ^  Na2[Pb(OH)4] + Na2SO4.

Выполнение опыта. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы свин­
ца, добавьте 1-2 капли раствора серной кислоты. К выпавшему осадку до­
бавьте избыток щелочи для проверки на растворимость полученного со­
единения.

5. Хромат калия K2CrO4 образует в растворах солей свинца желтый 
осадок PbCrO4:

РЬ(Ж>з)2 + К 2СЮ4 ^  PbCrO4̂  + 2KNO3.
В уксусной кислоте хромат свинца нерастворим, но растворяется в 

азотной кислоте и щелочах.
Выполнение опыта. В 3 пробирки поместите по 2-3 капли раствора, 

содержащего катион свинца, и добавьте такое же количество раствора 
хромата калия. Наблюдается выпадение желтого аморфного осадка.

Реакция является фармакопейной.
6. Реакция с дитизоном. Примерно к 1 мл раствора ацетата 

свинца добавьте 3М раствор аммиака до рН=8. Затем, в пробирку внесите 
около 1 мл хлороформа и 1-2 капли 0,01% раствора дитизона в хлороформе 
и взболтайте. Зеленая окраска хлороформного слоя переходит в красную 
или оранжево-красную, вследствие образования дитизоната свинца.

Реакции обнаружения катионов серебра Ag+

1. Едкие щелочи (NaOH или КОН) с ионами серебра образуют бу­
рый осадок оксида серебра, нерастворимый в избытке щелочи:

2AgN03 + 2NaOH ^  Ag2O^ + 2№ Ж >з + H2O.
Выполнение опыта. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы серебра, 

добавьте 1-2 капли раствора едкого натра. К выпавшему осадку добавьте 
избыток щелочи для проверки на растворимость в щелочах полученного со­
единения.
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2. При взаимодействии солей серебра с раствором аммиака в при­
сутствии формальдегида на стенках образуется блестящий осадок:

2AgN03 + 3NH4OH + НСНО ^  2Ag|+ 2NH4NO3 + HCOONH4 + 2H2O.
Выполнение опыта. В пробирку с раствором, содержащим ионы се­

ребра, добавьте 5-7 капель гидроксида аммония и столько же раствора 
формалина. Пробирку опустите в водяную баню и наблюдайте образова­
ние на стенках пробирки блестящего зеркала металлического серебра.

Реакция является фармакопейной.

3. Иодид калия KI с растворами солей серебра образует желтый оса­
док иодида серебра:

AgNO3 + KI ^  AgI^ + KNO3.
Иодид серебра не растворяется в растворе NH3. Галогениды серебра 

хорошо растворяются в растворах тиосульфата натрия с образованием 
комплексов [Ag(S2O3)2] ".

Выполнение опыта. В четыре пробирки поместите 3-4 капли раствора 
нитрата серебра и по 2-3 капли раствора иодида калия. Наблюдается выпа­
дение желтого осадка. Проверьте растворимость осадка в серной и уксус­
ной кислотах, растворе аммиака и тиосульфате натрия.

4. Хромат калия K2CrO4 при взаимодействии с растворами солей 
серебра образует кирпично-красный осадок хромата серебра Ag2CrO4:

2AgNO3 + К2СЮ4 ^  Ag2CrO4̂  + 2KNO3.
Осадок хромата серебра растворяется в азотной кислоте и растворе 

аммиака.
Выполнение опыта. В три пробирки поместите по 3-4 капли раствора, 

содержащего катион серебра, и добавьте 2-3 капли раствора хромата калия. 
Наблюдается выпадение кирпично-красного осадка. Испытайте раствори­
мость осадка в азотной кислоте и аммиаке.

5. Тиосульфат натрия Na2S2O3 образует с растворами солей сереб­
ра белый осадок, который быстро желтеет, затем буреет и переходит в 
черный осадок сульфида серебра:

2AgNO3 + Na2S2O3 ^  Ag2S2O3 i+  2NaNO3,
Ag2S2O3 + H2O > Ag2S^ + H2SO4.

Осадок Ag2S2O3 образуется при избытке ионов серебра и растворяется 
в избытке раствора тиосульфата натрия с образованием комплексных со­
лей.

Выполнение опыта. В пробирку с 1 мл раствора, содержащего ионы 
серебра, добавьте 1 каплю раствора тиосульфата натрия. Наблюдается об­
разование черного осадка.
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1.
ти (I):

Реакции обнаружения катионов Hg 2
Ионы ртути (I) со щелочью образуют черный осадок оксида рту-

Hg2(NO3)2 + 2KOH ^  2HgOH + 2KNO3.

2 +

/  \
Hg2O^ H2O

Выполнение опыта. В пробирку добавьте 1-2 капли раствора, содер­
жащего ионы ртути и 1-2 капли раствора едкого натра. Наблюдается выпа­
дение осадка. Испытайте осадок на растворимость в избытке щелочи и в 
азотной кислоте.

2. Иодид калия KI образует с растворами солей ртути (I) осадок 
Hg2I2 грязно-зеленого цвета:

Hg2(NO3)2 + 2KI ^  Hg2I2̂  + 2KNO3.
Осадок растворяется в избытке реактива с образованием тетраиодо- 

меркурата (II) калия и черного осадка металлической ртути:
Hg2̂  + 2KI ^  K2[HgI4] + Hg^.

Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы ртути 
(I), прибавьте несколько капель раствора иодида калия. Наблюдается вы­
падение осадка грязно-зеленого цвета.

3. Хромат калия K2CrO4 при нагревании осаждает из растворов со­
лей ртути (I) кирпично-красный осадок Hg2CrO4:

Hg2(NO3)2 + K2&O4 ^  Hg2CrO4̂ + 2KNO3.
Осадок не растворяется в щелочах и разбавленной уксусной кислоте, 

но растворяется в азотной кислоте.
Выполнение опыта. К нескольким каплям раствора, содержащего соль 

Hg22+, прибавьте несколько капель хромата калия. Наблюдается выпадение 
кирпично-красного осадка. Испытайте растворимость полученного осадка 
в растворах аммиака, уксусной и азотной кислотах.

Систематический ход анализа смеси катионов второй группы

1. Осаждение катионов второй группы. К 2 мл анализируемого 
раствора прибавляют по каплям раствор разбавленной хлороводородной 
кислоты (1:3) до прекращения образования осадка, затем еще 2 капли ки­
слоты. Раствор тщательно перемешивают, дают осадку отстояться и затем 
испытывают раствор на полноту осаждения.

Содержимое пробирки центрифугируют, отделяя осадок от раствора. 
Осадок содержит хлориды серебра, свинца и ртути (I).
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2. Исследование осадка:
а) отделение осадка хлорида свинца и обнаружение ионов свинца 

Pb2+. К осадку хлоридов добавляют 1 мл горячей воды и выдерживают не­
которое время на кипящей водяной бане. Центрифугированием быстро от­
деляют горячий раствор от осадка. В растворе определяют присутствие 
ионов свинца Pb2+ с помощью иодида или хромата калия. Если выпадает 
желтый осадок, то это указывает на присутствие ионов свинца Pb2+ в ана­
лизируемом растворе. Для отделения ионов свинца Pb2+ к осадку добавля­
ют 1,5-2,0 мл горячей воды, перемешивают и нагревают на кипящей водя­
ной бане 2 мин. Быстро центрифугируют и отбирают горячий раствор. Эту 
операцию делают до тех пор, пока горячий раствор не будет давать отри­
цательную реакцию на ионы Pb с растворами KI и K2CrO4;

б) обнаружение ионов Hg 2 , отделение ионов Ag . К осадку после 
отделения ионов Pb2+ добавляют около 1 мл концентрированного раствора 
аммиака (массовая доля аммиака 25%) и перемешивают. Осадок хлорида 
серебра переходит в раствор с образованием комплексной соли 
[Ag(NH3)2]Cl. Быстрое почернение осадка после обработки его раствором
аммиака указывает на присутствие ионов Hg2+;

в) обнаружение ионов серебра Ag+. К раствору, отделенному от осад­
ка, прибавляют несколько капель концентрированной азотной кислоты и 
перемешивают. Появление белого осадка AgCl указывает на присутствие 
ионов серебра.

Схема 2. Анализ смеси катионов второй аналитической группы
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Лабораторная работа № 7. Анализ катионов третьей аналитической
группы

Цель работы. Изучить реакции обнаружения катионов третьей ана­
литической группы.

Общая характеристика группы. К третьей аналитической группе ка­
тионов относятся катионы Ca2+, Sr2+, Ва2+. Их гидроксиды являются силь­
ными основаниями, и их растворимые соли, образованные сильными ки­
слотами, гидролизу не подвергаются. Хорошо растворимыми солями этих 
катионов являются хлориды, нитраты, ацетаты. Карбонаты, сульфаты, 
хроматы, оксалаты и фосфаты -  труднорастворимые.

Групповым реактивом на катионы III группы является разбавленная 
серная кислота.

Сульфат бария BaSO4 -  применяется при рентгенодиагностики забо­
леваний желудка и кишечника как рентгеноконтрастное вещество. При­
месь растворимых солей бария может вызвать отравление, вплоть до смер­
тельного. Поэтому в токсикологии сульфат бария проверяют на токсич­
ность, в первую очередь качественными реакциями с хроматом калия, сер­
ной кислотой, родизонатом натрия.

Гексагидрат хлорида кальция CaCl2 •6H2O -  оказывает противовос­
палительные, противоаллергическое и успокаивающее действие, уменьша­
ет проницаемость сосудов, повышает свертываемость крови. Жженый гипс 
,2CaSOyH2O получают из природного гипса:

2(CaSO4-2H2O) ^  2CaSO 4^O +3^O  
Применяют в травматологии для изготовления гипсовых повязок.

Действие группового реагента H?SO4
Разбавленная серная кислота с катионами кальция, бария, стронция 

образует белые кристаллические осадки сульфатов. Эти осадки практиче­
ски нерастворимы в воде, в щелочах и кислотах. Но растворимость их в 
воде различна. Так, nP(BaSO4) = 1 • 10-10; nP(SrSO4) = 2,8И0-7; 
nP(CaSO4) = 2,510-5.

Из этого следует, что при действии серной кислоты на разбавленные 
растворы солей бария, стронция, кальция, сульфат бария выпадает мгно­
венно, сульфат стронция -  постепенно, сульфат же кальция практически не 
образуется, так как произведение концентраций ионов кальция и сульфат­
ионов не достигает величины произведения растворимости сульфата каль­
ция (для понижения растворимости CaS0 4 необходимо добавить ацетон 
или спирт).

Выполнение опыта. В три пробирки добавляют 3-4 капли солей бария, 
кальция и стронция и 3-4 капли раствора серной кислоты:

BaCl2 + H2SO4 ^  BaSO4^ + 2НС1,
SrCl2 + H2S04 -► SrS04̂  + 2HC1,

(С2НВОЩ ,
СаС12 + H2S04 ------------- > CaS04̂  + 2HC1.
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В отличие от BaSO4 и SrSO4, растворимость кальция сульфата в зна­
чительной степени повышается в присутствии аммония сульфата. Поэтому 
осаждение смеси катионов Ca2+, Sr2+, Ва2+ нельзя производить избытком 
раствора (NH4)2SO4, так как осаждение ионов кальция не происходит.

Так как сульфаты бария, стронция не растворяются ни в кислотах, ни 
в щелочах, а между тем открытие (обнаружение) их ионов нужно прово­
дить из раствора, то их переводят в карбонаты. Для этого действуют кон­
центрированным раствором Na2CO3 и образующиеся карбонаты растворя­
ют в хлороводородной кислоте:

SrSO4̂  + Na2CO3̂ SrC O 3̂  + Na2SO4,
SrCO3 + 2HCl ^  SrCl2 + H2O + CO2.

Частные реакции катионов 
третьей аналитической группы

Реакции обнаружения катионов Ва2+

1. Дихромат калия K2Cr2O7 образует с ионами бария осадок -  хро­
мат бария ВаСЮ4 желтого цвета:

2BaCl2 + K2Cr2O7 + H2O ^  2BaCrO4̂  + 2KCl + 2HCl.
Желтый осадок хромата бария растворим в сильных минеральных ки­

слотах, но нерастворим в уксусной кислоте.
Второй катион III группы -  ион Са2+ осадка с дихроматом не дает, и 

поэтому реакция с калия дихроматом является не только реакцией обнару­
жения иона бария, но применяется для отделения ионов бария от ионов 
кальция.

Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора соли бария добавляют 3-5 
капель ацетата натрия и 1-2 капли дихромата калия. Так как осадок ВаCгO4 

растворим в сильных кислотах, а при образовании осадка образуется 
сильная кислота, то для полного осаждения нужно заменить сильную со­
ляную кислоту уксусной. Для этого добавляют в раствор 3-5 капель ацета­
та натрия:

HCl + CH3COONa ^С ^С О О Н  + NaCl.
Уравнение реакции осаждения калия дихроматом в этом случае будет 

следующим:
2BaCl2 + K2& 2O7 + H2O + 2CH3COONa ^

^  2BaCiO^ + 2KCl + 2CH3COOH + 2NaCl.

2. Хромат калия K2CrO4 образует с растворами солей бария желтые 
осадки хромата бария:

BaCl2 + K2&O4 ^  BaCrO4̂  + 2KCl.
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Выполнение опыта. В две пробирки поместите по 3-4 капли раствора 
хлорида бария и добавьте 3-4 капли раствора хромата калия, нагрейте на 
водяной бане. Наблюдается образование осадка. Испытайте растворимость 
полученного осадка в растворах хлороводородной и уксусной кислот.

3. Оксалат аммония (NH4) 2C2O4 образует с солями бария белый 
осадок, растворимый в азотной и хлороводородной кислотах.

BaCl2 + (NH4)2C2O4 ^B aC 2C>4^+ 2NH4CI.
Выполнение опыта. В три пробирки поместите по 3-4 капли раствора 

хлорида бария и добавьте 3-4 капли раствора оксалата аммония. Наблюда­
ется образование осадка. Испытайте растворимость полученного осадка в 
растворах хлороводородной и азотной кислот.

4. Окрашивание пламени. При выполнении этой реакции платино­
вую проволочку, впаянную в стеклянную палочку, смачивают хлороводо­
родной кислотой и вносят в бесцветное пламя горелки. Прокаливают до 
тех пор, пока окрашивание пламени не прекратится. Затем раскаленной 
проволокой касаются мелкого порошка или опускают ее в раствор соли ба­
рия и снова вносят в бесцветное пламя горелки. Если в образце или рас­
творе присутствуют ионы бария, то пламя горелки окрашивается в зеленый 
цвет.

Реакции обнаружения катионов Ca2+

1. Оксалат аммония (NH4)2C2O4 с ионами кальция образует белый 
кристаллический осадок кальция оксалата:

CaCl2 + (NHO2C2O4 ^  CaC2O4̂  + 2NH4CI.
Осадок не растворяется в уксусной кислоте, но растворяется в мине­

ральных кислотах (НС1, HN03).
Ионы бария, стронция дают с оксалатом аммония тоже белый кри­

сталлический осадок, растворимый не только в минеральных кислотах, но 
и в уксусной кислоте. Из этого следует, что обнаружить ион кальция с по­
мощью оксалат-иона можно лишь в отсутствие ионов бария и стронция.

Выполнение опыта. К 2-3 каплям соли кальция добавьте 1-2 капли ок­
салата аммония. Испытайте растворимость оксалата кальция в минераль­
ных кислотах.

Реакция является фармакопейной. 2

2. Гексацианоферрат(П) калия K4[Fe(CN)6]  в присутствии катионов 
аммония образует при нагревании белый кристаллический осадок двойной 
соли гексацианоферрата (II) кальция-аммония:

CaCl2 + K4[Fe(CN)6] + 2NH4CI ^  Са(NН4)2[Fе(СN)6]^ + 4КС1.
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Выполнение опыта. В две пробирки поместите по 3-4 капли раствора 
хлорида кальция, прибавьте 2-3 капли раствора аммиака и 3-5 капель рас­
твора хлорида аммония. Смесь нагрейте до кипения, затем прибавьте 8-10 
капель насыщенного раствора гексоцианоферрата (II) калия. Испытайте 
растворимость осадка в растворах хлороводородной и азотной кислот.

Реакция является фармакопейной.
3. Окрашивание пламени. Соли кальция окрашивают бесцветное 

пламя горелки в кирпично-красный цвет.
Выполнение опыта аналогично реакции на ионы бария.
Реакция является фармакопейной.

Реакции обнаружения катионов Sr2+

1. Карбонат аммония (NH4) 2C03 при взаимодействии с растворами 
солей стронция осаждает карбонат стронция, осадок белого цвета, раство­
римый в уксусной и хлороводородной кислотах:

Sr(NC>3)2 + (NHO2CO3 ^  SrCC^ + 2NH4NO3.
Выполнение опыта. 2 капли раствора соли стронция помещают в про­

бирку и прибавляют 2-3 капли раствора (NH4)2C 03. Испытывают раство­
римость образовавшегося осадка в хлороводородной и уксусной кислотах.

2. Дихромат калия K2Cr2O7 образует с ионами стронция осадок - 
хромата стронция SrCrO4 желтого цвета, растворимый в уксусной кислоте:

2SrCl2 + К2СГ2О7 + H2O ^  2SrCrO4̂  + 2KCl + 2HCl.
Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора соли стронция прибавьте 

такое же количество раствора дихромата калия. Наблюдается выпадение 
осадка желтого цвета. Проверьте растворимость осадка в уксусной кислоте. 3

3. Насыщенный раствор CaSO4 • 2H2O (гипсовая вода) образует с 
ионами стронция белый осадок сульфата стронция:

Sr(NO3)2 + CaSO4 ^  SrSO4̂  +Ca(NO3)2.
При действии гипсовой воды ион стронция дает не обильный осадок, 

а небольшое помутнение, появляющееся не сразу из-за образования пере­
насыщенного раствора. Появление осадка ускоряют нагреванием.

Реакция служит для обнаружения Sr2+ только в отсутствии Ва2+, кото­
рый с гипсовой водой дает осадок сульфата бария, появляющийся сразу, 
т. к. растворимость BaSO4 меньше растворимости SrSO4 

(ПР (SrSO4) = 2,8-10-7; ПР (BaSO4) = 1,Ы0-10). Гипсовая вода не образует 
осадков с растворами солей кальция ни на холоде, ни при нагревании.

Выполнение опыта. В пробирку поместите 2 капли раствора соли 
стронция и добавьте 2 капли гипсовой воды. Содержимое пробирки подог­
рейте на водяной бане. Наблюдается выпадение осадка.
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4. Окрашивание пламени. Соли стронция окрашивают бесцветное 
пламя горелки в карминово-красный цвет.

Выполнение опыта аналогично реакции на ионы бария.

Лабораторная работа № 8. Анализ катионов четвертой аналитической
группы

Цель работы. Изучить аналитические реакции катионов IV аналити­
ческой группы и их особенности.

Общая характеристика группы. К четвертой аналитической группе 
катионов относятся катионы Al3+, Cr3+, Zn2+, Sn2+, Sn4+, As3+, As5+. Для ка­
тионов этой группы характерным является то, что в щелочной среде они 
переходят в форму соответствующего кислотного остатка, например:

Al3+ + 4ОН_ ^  [А1(ОН)4]" и т. п.

Таким образом, при действии любых щелочей на растворы солей ме­
таллов, составляющих катионы этой группы, образующиеся осадки в из­
бытке щелочи легко растворяются.

Второй характерной особенностью катионов этой группы является то, 
что почти все их соли в той или иной степени подвергаются гидролизу. 
Наиболее полному гидролизу подвергаются соли мышьяка и олова. По­
этому олово и мышьяк в форме катионов могут находиться только в кис­
лых растворах (главным образом, солянокислых). В нейтральных же рас­
творах олово переходит в осадок соответствующих гидроксидов, а мышьяк
- в форму кислотного остатка AsO 3 или, соответственно, AsO 4 :

SnCl2+ H2O ^  Sn(OH)2̂ + 2HC1,
As5+ + 4H2O ^  AsO43- + 8H+.

Сульфат цинка, ZnSOy7H2O, используется как антисептическое вя­
жущее и противовоспалительное средство. Применяется в глазной практи­
ке при конъюнктивитах, кератите, язве роговице и век в виде глазных ка­
пель. Аллюмокалиевые квасцы, KAl(SO4)2-12H2O, обладают вяжущим, 
прижигающим и кровоостанавливающим действием.

Оксид мышьяка (lll), As2O3, применяется в стоматологии для некроти- 
зации пульпы. Назначается при малокровии и истощении. Метаарсенит ка­
лия, KAsO2, используется как тонизирующее средство при малокровии и 
истощении.

Ряд соединений мышьяка используется в качестве пестицидов (ин­
сектициды, зооциды) - метаарсенит кальция, Ca(AsO2)2 , парижская зелень 
Cu(CH3COO)-3Cu(AsO2)2

Соединения мышьяка и хрома сильно токсичны, и реакции их обна­
ружения используются в токсикологии. Для обнаружения хрома исполь­
зуются реакции образования надхромовых кислот.
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При исследовании мышьяка чаще всего используется проба Марша, 
основанная на восстановлении мышьяка водородом с последующим тер­
мическим разложением образовавшегося AsH3.

В токсикологической химии используются также качественные реак­
ции на цинк (с гексацианоферратом (ll) калия, сульфидом натрия, дитизо- 
ном, тетрароданидомеркуратом аммония).

Действие группового реагента NaOH
Групповым реагентом на катионы четвертой группы является гидро­

ксид натрия в избытке.
При взаимодействии гидроксида натрия со всеми катионами IV груп­

пы (за исключением мышьяка) образуются аморфные осадки гидроксидов, 
которые в избытке щелочи легко растворяются с образованием соответст­
вующих комплексных солей:

Al2(SO4)3 + 6NaOH ^  2А1(ОН)3̂ + 3Na2SC>4,
СгС13 + 3NaOH ^  Сг(ОН)з^+ 3NaC1,
ZnCl2+ 2NaOH ^  Zn(O H ^+ 2NaC1,
SnCl2+ 2NaOH ^  Sn(O H ^+ 2NaCl.

В избытке щелочи:
Al(OH)3̂  + NaOH ^  Na[Al(OH)4],
Сг(ОН)3̂ + 3NaOH ^  Nаз[Сr(OH)6],
Sn(OH)2̂ + 2NaOH ^  Na2[Sn(OH)4],
Zn(OH)2̂ + 2NaOH ^  Na2[Zn(OH)4].

Гидроксиды алюминия, цинка и олова -  белого цвета, а гидроксид 
хрома имеет серо-зеленую окраску.

Под действием кислот происходит разрушение соответствующих 
комплексных соединений. При этом образующийся вначале осадок соот­
ветствующего гидроксида в избытке кислоты растворяется:

Na2[Zn(OH)4] + 2HCl ^  Zn(OH)2̂  + 2NaCl + 2H2O, 
Zn(OH)2̂  + 2HCl ^ZnC l2 + 2H2O и т. д.

Под действием раствора аммиака катионы алюминия, хрома, цинка и 
олова также образуют осадки соответствующих гидроксидов, из которых 
гидроксид цинка, в отличие от остальных гидроксидов этой группы, в из­
бытке аммиака легко растворяется с образованием комплексной соли ам­
миаката цинка:

Zn(OH)2̂  + 4NH4OH ^  [Zn(NH3)4](OH)2 + 4H2O.
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Частные реакции катионов 
четвертой аналитической группы

Реакции обнаружения катионов Al3+
3 I

1. Гидроксид аммония образует с ионами Al белый аморфный оса­
док гидроксида алюминия А1(ОН)3:

А1С13 + 3NH4OH ^  A1(OH)3^+ 3NH4CI.
Выполнение опыта. В пробирку поместите 2-3 капли раствора соли 

алюминия и прибавьте 2-3 капли раствора NH4OH. Наблюдается выпаде­
ние белого осадка.

2. Ализарин в аммиачной среде образует с катионом алюминия не­
растворимое в воде и уксусной кислоте соединение «алюминиевый лак», 
обладающее характерной оранжево-красной, а при значительных концен­
трациях алюминия - яркой малиновой окраской.

Выполнение опыта. В пробирку к 1-2 каплям раствора соли алюминия 
прибавьте 2-3 капли раствора ализарина и раствор NH3 до щелочной реак­
ции. Содержимое пробирки нагрейте на водяной бане. Выпадает красный 
хлопьевидный осадок.

3. Гидрофосфат натрия Na2HPO4 образует с солями алюминия бе­
лый осадок фосфата алюминия A1PO4:

A1C13 + 2Na2HP04 ^  A1PO4^ + NaH2PO4 + 3NaC1.
Осадок не растворяется в CH3COOH, но растворяется в сильных кисло­

тах.
Выполнение опыта. В пробирку поместите 5 капель раствора соли 

алюминия и прибавьте 2-3 капли раствора гидрофосфата натрия. Наблюда­
ется выпадение осадка. Испытайте растворимость осадка в уксусной и ми­
неральных кислотах.

4. Сульфид аммония (NH4) 2S  или сульфид натрия Na2S  из водных 
растворов осаждает катион Al в виде гидроксида за счет гидролиза:

2A1C13 + 3(NH4)2S + 6H2O ^  2A1(OH)3^ + 6NH4C1 + 3H2ST.
Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора, содержащего катион алю­

миния, прибавьте 3-4 капли раствора сульфида аммония. Наблюдается вы­
падение белого осадка гидроксида алюминия.

Реакции обнаружения катионов Cr3+

1. Пероксид водорода H2O2 в присутствии щелочи окисляет ионы 
хрома Cr зеленого цвета в хромат-ионы CrO4 желтого цвета:

2CrC13 + 3H2O2 + 10NaOH ^  2Na2CrO4 + 6NaC1 + 8H2O.
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При добавлении серной кислоты желтые хромат-ионы СЮ4 перехо­
дят в оранжевые дихромат-ионы Cr2O2-. Пероксид водорода в кислой сре­
де превращает ионы Cr2O ^  в надхромовую кислоту H2CrO6, которая име­
ет синий цвет.

Выполнение опыта. К 3-4 каплям раствора хлорида хрома прибавьте 
4-5 капель 2М раствора NaOH, 2-3 капли 3%-ного раствора H2O2 и нагре­
вайте несколько минут на водяной бане до перехода зеленой окраски в 
желтую. К охлажденному раствору добавьте еще 4-5 капель H2O2, 5-6 ка­
пель диэтилового эфира, встряхните и прибавьте по каплям 1М H2SO4. 
Верхний органический слой окрашивается в синий цвет.

2. Сульфид аммония (NH4)2S  или натрия Na2S  осаждает из раство­
ров солей Cr3+ гидроксид хрома Cr(OH)3 серо-зеленого цвета:

2СгС1з + 3(NH4)2S + 6H2O ^  2Cr(OH)3^ + 3H2ST + 6NH4CI.
Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора, содержащего катион Сг3+, 

прибавьте 3-4 капли раствора сульфида аммония и такое же количество 
2М серной кислоты. Нагрейте реакционную смесь на водяной бане в тече­
ние нескольких минут. Наблюдается выпадение серо-зеленого осадка гид­
роксида хрома (III).

3. Этилендиаминтетраацетат натрия (ЭДТА) с солями хрома 
(III) образует комплекс, окрашенный в фиолетовый цвет:

Выполнение опыта. К 3-4 каплям раствора соли хрома (III) прибавьте 
3-5 капель 30 %-ного раствора CH3COOH, 12-15 капель раствора ЭДТА 
(избыток ЭДТА обязателен), проверьте рН раствора (рН 4-5) и нагрейте на 
водяной бане 2-3 мин. Наблюдается появление фиолетового окрашивания.

Реакции обнаружения катионов Zn2+

1. Сульфид натрия (или сульфид аммония) осаждает из водных 
растворов солей цинка белый осадок ZnS, растворимый в сильных кисло­
тах и нерастворимый в уксусной кислоте:

ZnCl2 + Na2S ^  ZnS^ +2NaCl.
Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора, содержащего катион цин­

ка, прибавьте 1-2 капли раствора сульфида аммония. Наблюдается выпаде­
ние осадка. Проверьте растворимость полученного осадка в уксусной и 
разбавленной хлороводородной кислотах.

2. Гексацианоферрат (II) калия (желтая кровяная соль) 
K4[Fe(CN)6]  при взаимодействии с солями цинка образует белый осадок 
гексацианоферрата (II) калий-цинка:

3ZnCl2 + 2K4[Fe(CN)6] ^ Z n 3K2[Fe(CN)6̂  + 6KCl.

2—

45



Выполнение опыта. В пробирку поместите 2-3 капли раствора соли 
цинка и прибавьте 3-4 капли раствора желтой кровяной соли, наблюдается 
выпадение белого осадка. Испытайте растворимость полученного осадка в 
разбавленной хлороводородной, азотной и серной кислотах.

Реакция является фармакопейной.

3. Гексацианоферрат (III) калия (красная кровяная соль) 
K3[Fe(CN)6]  с солями цинка образует коричневато-желтый осадок гекса­
цианоферрата (III) цинка:

3ZnCl2 + 2K3[Fe(CN)6] ^  Zn3[Fe(CN)6̂  + 6KCl.
Выполнение опыта. В пробирку поместите 2-3 капли раствора соли 

цинка и прибавьте 3-4 капли раствора красной кровяной соли, наблюдается 
выпадение коричнево-желтого осадка. Испытайте растворимость получен­
ного осадка в разбавленной хлороводородной, азотной и серной кислотах.

4. Тетрароданомеркурат (II) аммония (NH4) 2[Hg(SCN)4]  в присут­
ствии ионов меди с катионами цинка в кислой среде образует оливково­
зеленый осадок тетрароданомеркуратов меди и цинка:

(NH4)2[Hg(SCN)4] + ZnSO4 ^  Zn[Hg(SCN>]^ + (NH4)2SO4 

(NH4)2[Hg(SCN)4] + CuSO4 ^  Cu[Hg(SCN>]^ + (NHO2SO4

В присутствии ионов кобальта в кислой среде образуется фиолетово­
голубой осадок тетрароданомеркуратов кобальта и цинка:

(NH4)2[Hg(SCN)4] + ZnSO4 ^  Zn [Hg(SCN>]^ + (NHO2SO4 

(NH4)2[Hg(SCN)4] + С о02 ^  t a ^ g ^ C N ^  + 2NH4Cl
Выполнение опыта. К 0,5-1,0 мл раствора соли цинка приливают 1-2 

капли серной кислоты, затем равный объем 0,1% раствора CuSO4 или 
0,02 % раствора CoCl2 и несколько капель тетрароданомеркурата аммония. 
При наличии в растворе ионов цинка из него выпадают кристаллические 
осадки: оливково-зеленый Cu[Hg(SCN)4] • Zn[Hg(SCN)4], если реакция 
проводилась с добавлением к раствору CuSO4, и фиолетово-голубой 
Co[Hg(SCN)4]Zn[Hg(SCN)4] при добавлении к раствору CoCl2. 5

5. Микрокристаллоскопическая реакция с тетрароданомеркура- 
том аммония

Выполнение _реакции. На предметное стекло наносят 3-4 капли раство­
ра соли цинка и выпаривают досуха. На сухой остаток наносят каплю 10% 
раствора уксусной кислоты и 1-2 капли тетрароданомеркурата аммония 
(NH4)2[Hg(SCN)4]. Образуются бесцветные одиночные клиновидные кри­
сталлы или дендриты Zn[Hg(SCN)4].
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Реакции обнаружения мышьяка (III) и (V)

В зависимости от рН среды мышьяк (III) и мышьяк (V) может нахо­
диться в растворах в различной форме вследствие выраженных амфотер­
ных свойств, больше сдвинутых в сторону образования кислот, особенно у 
мышьяка (V). В растворах, имеющих сильнокислую реакцию среды, 
мышьяк (III) и мышьяк (V) существуют основном в виде катионов As или 
As5+, в слабокислой среде -  в виде анионов AsO2 или AsO- , в щелочной 
среде образуются соли мышьяковистой H3AsO3 (арсениты) или мышьяко­
вой H3AsO4 (арсенаты) кислот. Поэтому обнаружение мышьяка в виде ка­
тионов производят в сильнокислой среде, в виде анионов — в слабоки­
слой, нейтральной или щелочной среде.

1. Растворимые сульфиды в сильнокислой среде образуют с солями 
мышьяка осадки Аs2S3 или As2S5 желтого цвета:

2Na3AsO3 + 3Na2S + 12HC1 — As2S3̂  + 12NaCl + 6H2O,
2Na3AsO4 + 5Na2S + 16HC1 — As2S5̂  + 16NaC1 + 8H2O.

As2S3 и As2S5 нерастворимы в концентрированной HCl, растворимы в 
растворах Na2S, (NH4)2C0 3 и аммиака:

As2S3^ + 3Na2S — 2Na3AsS3,
As2S5^ + 3Na2S — 2Na3AsS4.

Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора соли мышьяка добавьте 
3-4 капли раствора сульфида натрия и такое же количество хлороводород­
ной кислоты. Наблюдается выпадение осадка.

Реакция является фармакопейной.

2. Нитрат серебра образует с анионами мышьяковистой H3AsO3 и 
мышьяковой H3AsO4 кислот осадки Ag3AsO3 желтого цвета или Ag3AsO4 шо­
коладного цвета. Реакция проводится в нейтральной или щелочной среде:

Na3AsO3 + 3AgNO3 — Ag3AsO3̂  + 3NaNO3,
K3AsO4+ 3AgNO3 — Ag3AsO4^ + 3KNO3.

Осадки растворимы в азотной кислоте и растворе аммиака.
Выполнение опыта. В две пробирки прилейте по 2-3 капли солей 

мышьяковистой и мышьяковой кислот и 1-2 капли раствора нитрата сереб­
ра. Наблюдается выпадение осадка желтого и шоколадного цветов. Испы­
тайте растворимость полученного осадка в растворах азотной кислоты и 
аммиака.

3. Раствор иода окисляет арсенит-анион AsO^- до арсенат-аниона
32

AsO4 , при этом раствор иода обесцвечивается:
Na3AsO3 + I2 + H2O —— Na3AsO4 + 2HI.
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Выполнение опыта. Поместите в пробирку 3-4 капли раствора арсени- 
та натрия Na3AsO3, 1-2 капли иодной воды. Происходит обесцвечивание 
раствора.

4. Иодид калия в кислой среде восстанавливает арсенат в арсенит: 
Na3AsO4 + 2KI + HCl ^  Na3AsO3 + I2 + KCl + H2O.

Выполнение опыта. В пробирку внесите 2-3 капли раствора арсената 
натрия Na3AsO4, столько же раствора KI и 3-4 капли раствора HCl. Появля­
ется характерная желтая окраска.

Лабораторная работа № 9. Анализ катионов пятой аналитической
группы

Цель работы. Изучить реакции обнаружения катионов V аналитиче­
ской группы.

Общая характеристика группы. К пятой аналитической группе ка­
тионов относятся катионы Fe2+, Fe3+, Mn2+, Bi3+, Mg2+, Sb3+, Sb5+. Ионы Fe2+, 
Fe и Mn являются катионами d-элементов, ионы Bi , Sb , Sb -  катио­
ны р-элементов, ион Mg2+ -  катион s-элемента. Ионы Mn2+ и Mg2+ -  бес­
цветные, ионы Fe2+ и Bi3+- бледно-зеленые, а ионы Fe3+ - желтые.

Нитраты, хлориды, сульфаты и ацетаты катионов пятой группы хоро­
шо растворимы в воде. При нагревании ацетата железа (III) происходит 
гидролиз, который сопровождается образованием основных солей. Соли 
других катионов этой группы также подвергаются гидролизу и имеют кис­
лую реакцию среды. Карбонаты катионов Fe2+, Fe3+, Mn2+ и Mg2+ не рас­
творяются в воде. Из-за гидролиза они переходят в гидроксиды, если рас­
творимость гидроксидов меньше растворимости карбонатов. Фосфаты ка­
тионов пятой группы менее растворимы в воде, чем их гидрофосфаты. Это 
приводит к тому, что при взаимодействии солей катионов пятой группы с 
гидрофосфатом натрия выпадают не гидрофосфаты, а фосфаты. Фосфаты 
катионов Fe2+, Mn2+ растворяются в уксусной и минеральных кислотах, а 
фосфат катиона Fe растворяется лишь в минеральных кислотах.

Среди катионов пятой группы ионы железа и марганца имеют пере­
менную степень окисления, а ионы магния - постоянную. Для ионов желе­
за и марганца характерны окислительно-восстановительные реакции. Наи­
большую окислительную способность соединения марганца проявляют в 
кислой среде.

Катионы Fe2+, Fe3+ и Mn2+ легко образуют комплексные соединения. 
Например, катионы железа Fe образуют бесцветные фторидные и окса­
латные комплексы [FeF6] ", [Fe(C20 4)3] ". Это свойство используется для 
маскировки ионов Fe3+ при анализе катионов различных групп.

Групповым реактивом на Vгруппу катионов является NaOH.
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Препараты железа применяют при анемии, малокровии, местно ис­
пользуют в качестве вяжущего, кровоостанавливающего, противомикроб­
ного средства. Так, сульфат железа (ll) FeSO4-7H2O (железный купорос) 
применяют при анемиях, истощении. Местно используют в качестве вя­
жущего и прижигающего средства. Бионеорганические комплексы железа 
с органическими лигандами (железоглицерофосфат, лактат железа (ll) и 
др.) используются как антианемические. Сульфат магния, MgSO4-7H2O 
(магнезия, горькая соль), применяется как слабительное, желчегонное, 
спазмолитическое средство. Гипертонический раствор используют для 
очищения ран и их быстрого заживления. Белая магнезия, 
Mg(OH)2-4MgCO3-H2O, применяется как слабительное, антиацидное сред­
ство. Назначается при язвенной болезни желудка и 12-перстной кишки, 
при гиперацидном гастрите Mg3Si3O8̂nH2O - синтетический препарат, 
применяемый в ветеринарии как адсорбирующее средство при гастрите и 
кишечных заболеваниях, диспепсиях, как антацидное средство.

В химико-токсикологическом анализе реакция образования берлин­
ской лазури и роданида железа (Fe ) используется для обнаружения циа­
новодородной кислоты HCN и ее солей. Для обнаружения катионов висму­
та проводят качественную реакцию с тиомочевиной.

Действие группового реагента NaOH
Групповым реагентом на катионы пятой аналитической группы явля­

ется гидроксид натрия. При действии гидроксида натрия все катионы пя­
той группы образуют нерастворимые в воде гидроксиды.

FeCl2 + 2NaOH ^  F e(O H ^i + 2NaCl,
FeCl3 + 3NaOH ^  Fe(OH)3 i  + 3NaCl,
MnCl2 + 2NaOH ^  Mn(OH)2i  + 2NaCl,
BiCl3 + 3NaOH ^  B i(O ffb i + 3NaCl,

MgCl2 + 2NaOH ^  Mg(OH)2i  + 2NaCl.
Гидроксид железа (II) зеленоватого цвета, на воздухе очень быстро 

окисляется до гидроксида железа (III), вследствие чего его окраска посте­
пенно переходит в бурую:

4Fe(OH)2 + O2 + 2H2O ^  4Fe(OH)3i .
Гидроксид железа (III) темно-бурого цвета, на воздухе и при нагрева­

нии в водной среде устойчив.
Гидроксид марганца (II) белого цвета, на воздухе окисляется до гид­

роксида марганца (IV) Мп(ОН)4 бурого цвета:
2Мп(ОН)2 + O2 + 2H2O ^  2Мп(ОН)4.

Гидроксид висмута (III) белого цвета, на воздухе и при нагревании в 
водной среде не изменяется.

Гидроксид магния белого цвета на воздухе и при нагревании в водной 
среде не изменяется. Его особенностью является способность растворяться
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в солях аммония, вследствие чего Mg(OH)2 не может быть осажден полно­
стью водным раствором аммиака:

Mg(OH)2 + 2NH4CI ^  MgCl2 + 2NH4OH.
Выполнение опыта. В пробирки с 3-4 каплями растворов солей желе­

за (II), железа (III), марганца (II), висмута (III) и магния добавьте 
1-2 капли раствора щелочи. Отметьте цвет выпавших осадков и изучите их 
растворимость в минеральных кислотах и хлориде аммония. К осадку 
Мп(ОН)2 добавьте пероксид водорода. Что наблюдаете?

Частные реакции катионов 
пятой аналитической группы

3+Реакции обнаружения катионов Fe
31

1. Роданид аммония NH4SCN или калия KSCN с катионами Бе об­
разует роданид железа (III), обладающий интенсивной кроваво-красной 
окраской:

FeCls + 3NH4SCN ^  Fe(SCN)3 + 3NH4CI.
3+Этой реакцией Fe может быть обнаружен в присутствии любых ка­

тионов.
Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы Fe3+, 

добавьте 2 капли раствора роданида калия. Отметьте цвет полученного 
раствора.

Реакция является фармакопейной.
2. Гексацианоферрат (II) калия K4[Fe(CN)6]  (желтая кровяная 

соль) образует с катионами трехвалентного железа темно-синий осадок 
берлинской лазури:

4FeCl3 + 3K4[Fe(CN)6] ^  Бе4[Бе(С^б]3^ + 12КС1.
Избыток K4[Fe(CN)6] приводит к образованию растворимой формы 

берлинской лазури, переходящей в коллоидный раствор:
K , [Fe(CN)6] + Fе4[Fе(СN)6]зl  ^  4КРе^ е(С^6].

Выполнение опыта. К 3-4 каплям раствора соли железа (III) прибавьте 
2 капли желтой кровяной соли. Наблюдается выпадение осадка берлинской 
лазури.

Реакция является фармакопейной.

3. Иодид калия или натрия окисляется солями железа (III) в кислой 
среде до свободного иода:

2FeCl3 + 2KI ^  2FeCl2 + 2KCl + I2.
Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора соли железа (III) прибавьте 

такое же количество раствора иодида. Выделяющийся иод дает с крахма­
лом темно-синее окрашивание раствора.
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1. Гексацианоферрат (III) калия K3[Fe(CN)6]  (красная кровяная 
соль) образует с катионами Fe2+ осадок турнбулевой сини:

3FeCl2 + 2K3[Fe(CN)6] ^  Fe3[Fe(CN)6̂  + 6КС1.
Выполнение опыта. К 3-4 каплям раствора соли железа (II) прибавьте 

1-2 капли красной кровяной соли. Наблюдается выпадение осадка турнбу­
левой сини.

Реакция является фармакопейной.

2. Сульфид аммония (NH4) 2S  или сульфид натрия Na2S  образуют с 
солями железа (II) черный осадок сульфида железа (II):

FeCl2 + Na2S ^  FeS^ + 2NaC1.
Осадок растворим в разведенных минеральных кислотах.
Выполнение опыта. К 5 каплям раствора, содержащего ионы Fe1 2+, 

прибавьте 2-3 капли раствора сульфида натрия. Наблюдается выпадение 
черного осадка. Проверьте растворимость полученного осадка в минераль­
ных кислотах.

3. Действие окислителей. Ионы железа Fe2+ - довольно сильные 
восстановители и способны окисляться под действием ряда окислителей, 
таких, как пероксид водорода, дихромат калия, перманганат калия в ки­
слой среде. Например, взаимодействие сульфата железа (II) с пермангана­
том калия заканчивается обесцвечиванием раствора перманганата вследст­
вие образования бесцветных ионов марганца Mn2+:

10FeSO4 + 2KMnO4 + 8H2SO4 ^  2MnSO4 + K2SO4 + 5Fe2(S04)3 + 8H2O.
Выполнение опыта. В пробирку прилейте 3-4 капли раствора сульфата 

железа (II), 1-2 капли раствора серной кислоты и 6-7 капель раствора перман­
ганата калия. Наблюдается обесцвечивание раствора перманганата калия.

2+Реакции обнаружения катионов Mn

1. Наиболее характерной реакцией на Mn , дающей возможность 
обнаруживать его следы даже в присутствии смеси катионов всех аналити­
ческих групп, является реакция окисления до перманганат-иона МпО- , 
обладающего интенсивной малиновой окраской. Для этого применяются 
различные окислители (PbO2, NаВiO3, (NH4)2S2O8 и другие), окислитель­
ный потенциал которых выше 1,52 В.

Окисление Mn2+ висмутатом натрия протекает по уравнению: 
2MnSO4 + 5NaBiO3 + 16HNO3 ^

^  2KMnO4+ 5Bi(N03)3 + NaNO3 + 2Na2SO4 + 7H2O.

2+
Реакции обнаружения катионов Fe
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Выполнение опыта. В пробирку положите небольшое количество 
(взятое на кончике шпателя) порошка NaBiO3, прилейте 1-2 мл 2 М. HNO3 
и 1-2 капли раствора соли марганца (II). При наличии в растворе катионов 
Mn2+ жидкость окрашивается в малиновый цвет.

2. Оксид свинца PbO2 в присутствии азотной кислоты образует с ио­
нами марганца (II) малиново-фиолетовое окрашивание раствора:

5PbO2 + 6HNO3 + 2MnCl2 ^  2HMnO4 + 2PbCl2 + 3Pb(NO3)2 + 2H2O.
Выполнение опыта. Поместите в пробирку 3-4 крупинки порошка 

PbO2, прибавьте 5-6 капель 6М азотной кислоты и нагрейте. В пробирку 
добавьте каплю разбавленного раствора соли марганца (II). Наблюдается 
окраску раствора.

3. Персульфат аммония (NH4)2S2O8 в присутствии AgNO3 (катали­
затор) и при нагревании окисляет Mn до MnO 4 . Раствор становится ма­
линово-фиолетовым, а при малой концентрации ионов марганца (II) - ма­
линовым:

2MnSO4 + 5(NH4)2S2O8 + 8H2O ^  2HMnO4 + 5(NH4)2SO4 + 7H2SO4.
В пробирку внести несколько кристалликов (NH4)2S2O8 или 4-5 капель 

насыщенного раствора, добавить 6-7 капель раствора HNO3 (или H2SO4) и 
2-3 капли раствора AgNO3. Нагреть смесь до кипения и добавить 1-2 капли 
раствора соли марганца (II).

4. Пероксид водорода H2O2 в щелочной среде быстро окисляет соли 
марганца (II) до бурого осадка оксида-гидроксида марганца (IV) 
MnO(OH)2:

MnSO4 + H2O2 + 2NaOH ^  MnO(OH)2̂  + Na2SO4 + H2O.
Осадок MnO(OH)2 не растворяется в разбавленной серной кислоте в 

отличие от гидроксида марганца (II).
Выполнение опыта. Поместите в пробирку 2-3 капли раствора соли 

марганца (II), 4-5 капель раствора NaOH и 3-4 капли 3%-ного раствора пе­
роксида водорода. Наблюдается выпадение осадка. Проверьте раствори­
мость полученного осадка в растворе серной кислоты.

5. Сульфид аммония (NH4)2S  или сульфид натрия Na2S  образуют с 
растворами солей марганца (II) сульфид марганца MnS телесного цвета:

MnCl2 + Na2S ^  MnS^ + 2NaCl.
Сульфид марганца (II) растворим в разбавленных минеральных ки­

слотах и в уксусной кислоте.
Выполнение опыта. К 5 каплям раствора, содержащего ионы Mn , 

прибавьте 2-3 капли раствора сульфида натрия. Наблюдается выпадение
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осадка. Проверьте растворимость полученного осадка в минеральных ки­
слотах и уксусной кислоте.

Реакции обнаружения катионов Bi3+
1. Реакция ионов висмута (III) с иодидом калия. При взаимодейст­

вии солей висмута (III) с небольшим количеством раствора KI выпадает 
черный осадок, растворяющийся в избытке реагента. Образующаяся ком­
плексная соль окрашивает раствор в красновато-желтый цвет:

Bi(N03)3 + 3KI ^  BiI3̂  + 3KNO3,
BiI3̂  + KI ^  K[BiI4].

Выполнение опыта. К 5-6 каплям раствора соли висмута добавлять 
раствор иодида калия до выпадения черного осадка. При дальнейшем до­
бавлении раствора иодида калия наблюдайте растворение осадка с образо­
ванием красновато-желтого раствора.

Реакция является фармакопейной.

2. Тетрагидроксостаннат-ионы восстанавливают ионы висмута 
(III) до металлического висмута:

2Bi(OH)3 + 3№ 2[8п(ОИ)4] ^  2Bi^  + 3№ 2^ п(ОИ)6].
Выполнение опыта. К свежеприготовленному раствору SnCl2 прили­

вают КОН или NaOH до растворения образующегося вначале осадка 
Sn(OH)2. Затем к полученному раствору K2[Sn(OH)4] приливают иссле­
дуемый раствор. Образование черного осадка (металлический висмут) ука­
зывает на наличие в растворе Bi3+.

3. Гидролиз солей висмута протекает сравнительно легко и сопро­
вождается образованием белого осадка висмутила:

BiCl3 + Н2О ^  BiOCl^ + 2HCl
Выполнение опыта. Исследуемый раствор соли висмута разбавьте в 3­

4 раза водой. Наблюдается образование белого осадка висмутила.
4. Реакция с тиомочевиной
Выполнение опыта. В пробирку вносят около 1мл раствора висмута 

(Bi ) и добавляют примерно такое же количество раствора тиомочевины. 
Раствор приобретает лимонно-желтую окраску.

5. Микрокристаллоскопическая реакция с CsCl и KI.
Выполнение опыта. На предметное стекло наносят несколько капель

раствора висмута (Bi ), выпаривают досуха, сухой остаток растворяют в 
3М HCI (несколько капель), и добавляют несколько кристаллов хлорида 
цезия и иодида калия. Образуются оранжево-красные кристаллы Cs[BiI4], 
имеющие форму шестиугольника.
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Реакции обнаружения катионов Mg2+
1. Гидроксид аммония NH4OH образует с растворами солей магния 

белый осадок гидроксида магния:
MgCl2 + 2NH4OH ^  Mg(OH)2̂  + 2NH4CI.

Выполнение опыта. В пробирке смешайте 3-4 капли раствора соли маг­
ния с 3-4 каплями концентрированного раствора аммиака. Наблюдается вы­
падение осадка гидроксида магния. Проверьте растворимость полученного 
осадка в растворе хлороводородной кислоты и в растворах солей аммония.

2. Гидрофосфат натрия Na2HPO4 в присутствии NH4OH и NH4CI 
осаждает из растворов солей магния белый кристаллический осадок фос­
фата магний-аммония:

MgCl2 + Na2HPO4 + NH4OH ^  MgNH4PO4̂  + 2NaCl + H2O.
Присутствие в растворе NH4Cl необходимо для того, чтобы при дей­

ствии NH4OH не образовался осадок Mg(OH)2. При большом избытке хло­
рида аммония происходит растворение магний-аммоний фосфата. В отсут-

2|
ствие гидроксида аммония ион магния Mg дает с гидрофосфатом натрия 
белый аморфный осадок MgHPO4.

Выполнение опыта. В пробирку внесите 3-4 капли растворов соли 
магния, 2М раствора хлороводородной кислоты и гидрофосфата натрия. 
Медленно по каплям прибавьте 2М раствор гидроксида аммония. Вначале 
аммиак нейтрализует хлороводородную кислоту. Получившиеся при этом 
ионы аммония препятствуют образования Mg(OH)2. Наблюдается выпаде­
ние белого кристаллического осадка.

Реакция является фармакопейной.

3. 8-оксихинолин (H CH NO ) в аммиачной среде (рН = 9,5-12,7) об­
разует с ионами магния Mg2+ зеленовато-желтый кристаллический осадок 
оксихинолята магния:

2HC9H6NO + MgCl2 ^  Mg(C9H6NO)2̂  + 2HCl.
Выполнение опыта. К 3-4 каплям раствора соли магния прибавьте 

1 каплю раствора хлорида аммония, 2 капли спиртового раствора 
8-оксихинолина и 2 капли 2М раствора аммиака. Наблюдается выпадение 
зеленовато-желтого осадка.

Лабораторная работа № 10. Анализ катионов шестой аналитической
группы

Цель работы. Изучить аналитические реакции катионов шестой ана­
литической группы.

Общая характеристика группы. К шестой аналитической группе ка­
тионов относятся катионы Cu2+, Hg2+, Cd2+, Co2+ и Ni2+. Катионы данной 
группы со щелочами образуют осадки, растворимые в избытке водного
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раствора аммиака с образованием соответствующих комплексных солей -  
аммиакатов.

Групповым реактивом на VI группу катионов является раствор аммиака.
Хлорид ртути (ll) HgCl2 (сулема) использовался в медицине и ветери­

нарии в качестве дезинфицирующего средства, а оксид ртути (ll) HgO - в 
виде антибактериальных мазей. Амидохлорид ртути HgNH2Cl применяется 
в виде мази при лечении паразитарных заболеваний. Кристаллогидрат 
сульфата меди (ll) (медный купорос, CuSOy 5H2O) используется как вяжу­
щее и прижигающее средство. Ряд соединений меди CuCl2, Cu2(ClO)2, Cu- 
SOy 5H2O используются как пестициды.

Качественные реакции на катионы шестой группы достаточно тттиро- 
ко используются в химико-токсикологическом анализе при исследовании 
минерализата, полученного путем озоления животных или растительных 
тканей. В частности на катион меди проводится реакция с желтой кровя­
ной солью K4[Fe(CN)6] тетрароданомеркуратом аммония
(NH4)2[Hg(SCN)4]. При анализе минерализата на ионы ртути (Hg ) прово­
дят качественные реакции с дитизоном, иодидом меди (I), иодидом калия и 
бромидом калия.

Избыточное поступление меди в организм животных приводит к ге­
молизу и снижению гемоглобина, поражению печени и почек. Соединение 
меди в степени окисления +1, связывают сульфгидрильные группы серо­
содержащих белков, ферментов, глутатиона, нарушая обмен веществ и ан­
титоксическую функцию печени. Поэтому, при проведении токсикологи­
ческого анализа используют ряд качественных реакций (с K4[Fe(CN)6], 
NH4SCN и др.). При проведении токсикологического анализа минерализата 
на кадмий проводят реакции с сульфидом натрия и микрокристаллоскопи­
ческую реакцию с пиридином и бромидом калия.

Действие группового реагента

При действии раствора аммиака все катионы шестой группы образуют 
осадки, растворимые в избытке аммиака:

2CuSO4 + 2NH3 + 2H2O ^  (CuOH)2SO4 I + (NHO2SO4,
голубой

HgCl2 + 2NH3 ^  [NH2Hg]Cl| + NH4Cl,
белый

CdCl2 + 2NH3 + 2H2O ^  Cd(OH)2|  + 2NH4Cl,
белый

NiCl2 + NH3 + H2O ^  NiOHCl| + NH4Cl,
зеленый

CoCl2 + NH3 + H2O ^  CoOHClI + NH4Cl.
синий
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Все осадки растворимы в минеральных кислотах, аммиаке и солях 
аммония:

(CuOH)2SO4 + 6NH3 + (NH4)2SO4 ^  2[Cu(NH3)4]SO4 + 2H2O,
лазурно -синий

[NH2Hg]Cl + 2NH3 + NH4CI ^  [Hg(NH3)4]Cl2,
бесцветный

Cd(OH)2 + 2NH3 + 2NH4CI ^  [Cd(NH3)4]Cl2 + 2H2O,
бесцветный

NiOHCl + 4NH3 + 2NH4CI ^  [Ni(NH3)6]Cl2 + H2O,
синий

CoOHCl + 4NH3 + 2NH4Q  ^  [Co(NH3)6]Cl2 + H2O.
грязно-желтый

Частные реакции катионов 
шестой аналитической группы

Реакции обнаружения катионов Cu2+

1. Едкие щелочи (NaOH, KOH) с катионами меди (II) образуют 
аморфный осадок гидроксида меди (II) голубого цвета:

CuSO4 + 2NaOH ^  Cu(OH)2 j  + N 2SO4.
Выполнение опыта. К 3-4 каплям раствора соли меди (II) прибавьте 

2-3 капли раствора щелочи. Наблюдается выпадение голубого осадка. Ис­
пытайте растворимость полученного осадка в минеральных кислотах и в 
избытке концентрированного раствора аммиака.

2. При взаимодействии с роданидом аммония NH4SCN катионы ме­
ди (II) образуют черный осадок, который постепенно бледнеет вследствие 
его разложения:

CuSO4 + 2NH4SCN ^  Cu(SCN)2|  + (NRO2SO4.
Выполнение опыта. Поместите в пробирку 2-3 капли раствора, содер­

жащего ионы меди (II), и 3-4 капли раствора роданида аммония. Наблюда­
ется выпадение черного осадка.

3. При взаимодействии с тиосульфатом натрия Na2S2O3 солей 
меди (II) выпадает бурый осадок Cu2S. Реакция протекает в кислой среде 
при нагревании:

2CuSO4 + 2Na2S2O3 + 2H2O ^  C^Sj, + S j  + 2H2SO4 + 2Na2SO4.
Выполнение опыта. Поместите в пробирку 10-12 капель раствора соли 

меди (II), несколько капель 1М раствора серной кислоты и 2-3 кристаллика 
Na2S2O3. Полученную смесь нагрейте на водяной бане почти до кипения. 
Наблюдается образование черного осадка.

56



4. При взаимодействии с раствором гексацианоферрата (II) калия 
K4[Fe(CN)6] соли меди образуют красный осадок гексацианоферрата (II) 
меди:

CUSO4 + K4[Fe(CN)6] ^  Cu2[Fe(CN)6] + 2K2SO4.
Выполнение опыта. Поместите в пробирку 1-2 капли раствора соли 

меди (II), одну каплю 2М раствора серной кислоты и 1-2 капли раствора 
гексоцианоферрата (II) калия. Наблюдается выпадение осадка красного 
цвета. Испытайте растворимость полученного осадка в избытке аммиака.

5. Образование диэтилдитиокарбомата меди
Выполнение опыта. К 1-2 мл раствора соли меди добавляют по каплям сер­
ную кислоту до рН=3 и взбалтывают с 2-3 мл хлороформного раствора ди­
этилдитиокарбомата свинца. Хлороформный слой окрашивается в желтый 
или коричневый цвет за счет образования диэтилдитиокарбомата меди.

Реакции обнаружения катионов Hg2+

1. Едкие щелочи (NaOH, KOH) с катионами ртути (II) образуют 
аморфный осадок оксида ртути (II) желтого цвета:

HgCl2 + 2KOH ^  HgO| + 2KCl + H2O.
Выполнение опыта. К 3-4 каплям раствора соли ртути (II) прибавьте 

2-3 капли раствора щелочи. Наблюдается выпадение желтого осадка. Ис­
пытайте растворимость полученного осадка в минеральных кислотах и в 
избытке концентрированного раствора аммиака.

Реакция является фармакопейной.

2. Реагентом на ионы ртути (II) является иодид калия KI, образую­
щий ярко-красный осадок HgI2, растворимый в избытке реагента:

Hg(NO3)2 + 2KI ^  HgI2|  + 2KNO3,
HgI2 + 2KI ^  K2[HgI4].

Выполнение опыта. К 2-3 каплям соли ртути (II) прилейте несколько 
капель раствора иодида калия. Наблюдается выпадение ярко-красного 
осадка иодида ртути (II). Испытайте растворимость полученного осадка в 
избытке иодида калия.

Реакция является фармакопейной.

3. При обработке солей ртути (II) раствором хлорида олова (II) SnCl2 
сначала образуется белый осадок каломели Hg2Cl2:

2HgCl2 + SnCl2 ^  Hg2C b| + SnCl4.
В избытке хлорида олова (II) осадок становится серым вследствие 

восстановления хлорида ртути (I) до металлической ртути:
Hg2Cl2 + SnCl2 ^  2Hg| + SnCl4.
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Выполнение опыта. К 3-4 каплям раствора соли ртути (II) прилейте 
2-3 капли раствора хлорида олова (II). Наблюдается выпадение белого 
осадка каломели. При добавлении избытка хлорида олова (II) осадок при­
обретает серую окраску.

4. Сероводород H2S или сульфид натрия Na2S с ионами ртути (II) 
образует черный осадок сульфида ртути (II):

HgCl2 + Na2S ^  HgS| + 2NaNO3.
Выполнение опыта. К 3-4 каплям раствора соли ртути (II) прилейте 

2-3 капли раствора сульфида натрия. Наблюдается выпадение черного 
осадка. Испытайте растворимость полученного осадка в минеральных ки­
слотах (HCI).

5. Реакция с дитизоном
Выполнение опыта. В делительную воронку внести 1 мл соли ртути 

(II), прибавить 2 мл хлороформа и взболтать в течение 1 мин. Затем при­
бавьте 1 мл 10% раствора аскорбиновой кислоты, 2 мл 0,01% раствора ди- 
тизона в хлороформе, который имеет зеленую окраску, и взболтайте. По­
является желтая или оранжево-желтая окраска за счет образования дитизо- 
ната ртути.

Реакции обнаружения катионов Cd2+

1. Едкие щелочи (NaOH, KOH) с катионами кадмия (II) образуют 
аморфный осадок гидроксида кадмия (II) белого цвета:

CdCl2 + 2KOH ^  Cd(OH)2|  + 2KC1.
Выполнение опыта. К 3-4 каплям раствора соли кадмия (II) прибавьте 

2-3 капли раствора щелочи. Наблюдается выпадение белого осадка. Испы­
тайте растворимость полученного осадка в минеральных кислотах и в из­
бытке концентрированного раствора аммиака.

2. Ионы кадмия с избытком KI и NH4OH образуют белый осадок 
комплексной соли [Cd(NH3)4]I2:

CdNO3)2 + 4NH4OH + 2KI ^  [Cd(NH3)4M  + 2KNO3 + 4H2O.
Выполнение опыта. К 3-4 каплям раствора соли кадмия прилить 1-2 

капли раствора гидроксида аммония и 3-4 капли раствора иодида калия. 
Наблюдается образование белого осадка.

3. Сероводород H2S или сульфид натрия Na2S с ионами кадмия (II) 
образует желто-оранжевый осадок сульфида кадмия (II):

CdCl2 + Na2S ^  CdS| + 2NaNO3

Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора соли Cd2+ прибавьте 1­
2 капли раствора сульфида натрия. Наблюдается выпадение желтого осадка. 
Испытайте растворимость полученного осадка в минеральных кислотах.
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4. Микрокристаллоскопическая реакция с пиридином и броми­
дом калия.

Выполнение опыта. На предметное стекло нанесите 3-4 капли рас­
твора соли кадмия, добавьте 1-2 капли пиридина и каплю 5% раствора 
бромида калия. Ионы кадмия образуют с реагентом призматические кри­
сталлы и сростки в виде сфероидов. Результат рекции наблюдайте под 
микроскопом.

Реакции обнаружения катионов Co2+
1. Едкие щелочи (NaOH, KOH) с катионами кобальта (II) образуют 

аморфный осадок гидроксохлорида кобальта (II) синего цвета:
C0CI2 + KOH ^  CoOHClj + KCl.

Выполнение опыта. К 3-4 каплям раствора соли кобальта (II) прибавь­
те 2-3 капли раствора щелочи. Наблюдается выпадение синего осадка. Ис­
пытайте растворимость полученного осадка в минеральных кислотах и в 
избытке концентрированного раствора аммиака.

2. При добавлении к раствору, содержащему ионы кобальта (II), из­
бытка концентрированного раствора роданида аммония NH4SCN в при­
сутствии амилового спирта на поверхности образуется темно-синий спир­
товой слой, окраска которого обусловлена наличием недиссоциированных 
молекул (NH4)2[Co(CNS)4]:

C0CI2 + 4NH4CNS ^  (NH4)2[Co(CNS)4] + 2NH4CI.
Выполнение опыта. Внесите в пробирку 1-2 капли раствора соли ко­

бальта. Прибавьте к ним 2-3 капли раствора уксусной кислоты и 2-3 капли 
насыщенного раствора роданида аммония. Прилейте в пробирку 0,5 мл 
изоамилового спирта и перемешайте. Наблюдается интенсивно-синяя ок­
раска органического слоя.

3. Реакция с нитрозо-Я-солью. В кислой среде происходит окисле­
ние Co до Co , который образует с нитрозой-солью внутрикомплексное 
соединение красного цвета.

Выполнение опыта. К 3-4 каплям хлорида кобальта III добавляют 2-3 
капли ацетатного буферного раствора с рН =3 и 2 капли раствора нитрозо- 
R-соли. Красное окрашивание не исчезает при добавлении небольших ко­
личеств хлороводородной кислоты.

Лабораторная работа № 11. Анализ анионов I -  III аналитических
групп

Цель работы. Изучить реакции обнаружения анионов I-III аналитиче­
ских группы .

Классификация анионов в большинстве случаев основывается на раз­
личии в растворимости солей бария и серебра соответствующих кислот.
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2— 2-К анионам первой аналитической группы относятся: В4О 7 , CrO4 ,
S2O3- , C2O 4- , CO3- , SO4- , PO4- , SO3- . Групповым реагентом является 
хлорид бария BaCl2 в слабощелочной или нейтральной среде.

К анионам второй аналитической группы относятся: Br-, Cl-, I-, SCN-, 
S4-. Групповым реактивом на 2-ю группу анионов является нитрат сереб­
ра AgNO3 в присутствии азотной кислоты.

К анионам третьей аналитической группы относятся: CH3COO-, NO -, 
NO - . Группового реактива нет.

Общая характеристика групп анионов. Анионы образуются в ос­
новном р-элементами и в некоторых случаях d-элементами (Cr, Mn). Так 
как р-элементы в большинстве своем имеют переменную степень окисле­
ния, они образуют различные кислоты, причем сила кислоты возрастает с 
увеличением степени окисления. В большинстве своем р-элементы обра­
зуют кислородсодержащие кислоты (H4SO4, H3PO4 и др.), но элементы У А  
и УПА групп могут образовывать бескислородные кислоты (H4S, HCl и 
др.). По окислительно-восстановительным свойствам анионы делятся на 
анионы-окислители (NO -, ClO- и др.), анионы восстановители (Cl-, Br-, 
S ) и нейтральные анионы, не проявляющие выраженных окислительно­
восстановительных свойств.

Соединения, содержащие различные анионы, широко используются в 
ветеринарной медицине и фармации. Многие вещества уже упоминались 
при рассмотрении соответствующих катионов. В качестве лекарственных 
препаратов из солей серной кислоты используют сульфат натрия как сла­
бительное и желчегонное средство, сульфат магния _ слабительное, гипо­
тензивное средство, сульфат бария _ рентгеноконтрастное вещество. Соли 
фосфорной кислоты в сочетании с органическими основаниями _ антибио­
тиками, применяют для лечения различных заболеваний. Аденозитрифос- 
форная кислота применяется при хронической коронарной недостаточно­
сти, сильной дистрофии и атрофии. Борную кислоту H3BO3 и тетраборат 
натрия используют как антисептики, тиосульфат натрия Na4S4O3 - как ан­
тидот, противовоспалительное и антисептическое средство.

Хлориды натрия, калия, кальция широко используются как лекарст­
венные средства, при многих заболеваниях бромиды натрия и калия _ как 
средства, регулирующие деятельность центральной нервной системы, ио- 
диды натрия и калия применяют при заболеваниях щитовидной железы 
(см. соответствующие катионы). Раствор Люголя (раствор иода в водном 
растворе KI) используют как антисептическое и раздражающее средство, 
для смазывания слизистой оболочки глотки и гортани.

Разведенная хлороводородная кислота используется при пониженной 
кислотности желудочного сока, а бензойная кислота _ как хороший анти­
септик и консервирующее средство. Органические производные азотной 
кислоты получили широкое распространение как сердечные средства (нит­
роглицерин, нитрапол).
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При проведении токсикологического анализа используются качест­
венные реакции на нитриты, нитраты, хлориды, сульфид ионы.

Анионы первой аналитической группы
Действие группового реагента. Г рупповым реагентом является хло­

рид бария в слабощелочной или нейтральной среде. Хлорид бария практи­
чески со всеми анионами первой аналитической группы дает осадки белого 
цвета, за исключением хромата бария BaCrO4 -  желтого цвета. Кроме того, 
все осадки, за исключением BaSO4, растворяются в сильных кислотах. 
Осадок тетрабората бария BaB4O7 выпадает только из концентрированных 
растворов, осадок тиосульфата бария BaS2O3 образуется только при при­
бавлении избытка BaC12.

BaCl2 + Na2SO4 ^  BaSO4̂  + 2NaCl,
BaCl2 + Na2CO3 ^  BaCO3̂  + 2NaCl,

BaCl2 + Na2HPO4 ^  BaHPO4̂  + 2NaCl,
BaCl2 + Na2B4O7 ̂ B aB 4O7̂  + 2NaCl,
BaCl2 + Na2SO3 ^  BaSO3̂  + 2NaCl,
BaCl2 + Na2S2O3̂  BaS2O3̂  + 2NaCl.

Выполнение опыта. К 2-3 каплям растворов, содержащих ионы 
B4O2-, S2O^- , СО2  -, SO^- , PO^- , SO^- , прилейте такое же количество 
раствора хлорида бария, наблюдается выпадение осадков (в случае с тио­
сульфатом для более быстрого выпадения осадка потрите стеклянной па­
лочкой о стенки пробирки). Испытайте растворимость полученных осадков 
в растворах минеральных кислот (HCl).

Частные реакции анионов 
первой аналитической группы

Реакции сульфат-ионов SO 2
1. Соли свинца (II) осаждают из растворов сульфатов белый осадок 

PbSO4:
Pb(NO3)2 + Na2SO4 ^  PbSO4^+ 2NaNO3.

Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора, содержащего сульфат­
ионы, прилейте такое же количество раствора нитрата свинца, наблюдает­
ся выпадение белого осадка.

2. Хлорид стронция SrCl2 осаждает из растворов сульфатов осадок 
SrSO4 белого цвета:

SrCl2 + K2SO4 ^  SrSO4^ + 2КС1.
Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора, содержащего сульфат­

ионы, прилейте такое же количество раствора хлорида стронция и 2-3 кап­
ли этилового спирта. Наблюдается выпадение белого осадка.
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Реакции карбонат-ионов СО 2

1. Важнейшей реакцией на карбонат-ион является реакция разложе­
ния карбонатов при помощи разбавленных минеральных кислот.

Na2CO3 + 2HCl ^  2NaCl + H2O +CO2T.
Выполнение опыта. В пробирку поместите 5 капель раствора натрия 

карбоната и прилейте 2-3 капли хлороводородной кислоты. Закройте про­
бирку пробкой с газоотводной трубкой и поместите трубку в известковый 
раствор. Наблюдается помутнение известкового раствора.

2. Сульфат магния MgSO4 образует с растворами карбонатов белый 
осадок, растворимый в кислотах:

N 2CO3 + MgSO4 ^  MgCO3̂  + Na2SO4.
Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора, содержащего карбонат­

ионы, прилейте такое же количество раствора сульфата магния, наблюдай­
те выпадение белого осадка. Испытайте растворимость полученного осад­
ка в растворах минеральных кислот.

Реакция является фармакопейной.
3. Фенолфталеин. Карбонаты щелочных металлов гидролизуются и 

имеют щелочную среду:
N 2CO3 + H2O ^  NaHCO3 + NaOH.

Выполнение опыта. К раствору карбоната натрия добавьте 2-3 капли 
раствора фенолфталеина. Наблюдается появление розовой окраски.

Реакция является фармакопейной.

Реакции фосфат-ионов РО 3 -

1. Раствор нитрата серебра AgNO3 образует с растворами солей 
фосфорной кислоты желтый осадок фосфата серебра, растворимый в азот­
ной кислоте:

2Na2HPO4 + 3AgNO3 ^  Ag3PO4̂  + 3NаNO3 + NaH2PO4.
Выполнение опыта. В пробирку возьмите 4-5 капель раствора гидро­

фосфата натрия и добавьте 3-4 капли раствора нитрата серебра. Испытайте 
растворимость осадка в растворах минеральных кислот.

Реакция является фармакопейной.

2. Молибдат аммония (NH4) 2MoO4 в присутствии азотной кислоты 
при нагревании дает желтый кристаллический осадок фосфоромолибдата 
аммония:

Na2HPO4 + 12(NH4)2MoO4 + 23HNO3 ^
^  (NH4)3H4[P(Mo2O7)6]^ + 21NH4NO3 + 2NaNO3 + 10H2O.
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Выполнение опыта. К 5-6 каплям раствора молибдата аммония при­
бавьте такое же количество концентрированной азотной кислоты. К смеси 
добавьте 3 капли раствора гидрофосфата натрия, перемешайте и нагрейте 
на водяной бане до 50°С. Наблюдается выпадение желтого осадка. Испы­
тайте растворимость полученного осадка в растворах минеральных кислот.

Реакция является фармакопейной.

3. Магнезиальная смесь дает с фосфат-ионами белый кристалличе­
ский осадок магний-аммоний фосфата:

Na2HPO4 + MgCl2 + NH4OH ^  MgNHjP O ^ + 2NaCl + H2O
Выполнение опыта. Поместите в пробирку 10-15 капель раствора хло­

рида магния и 2-3 капли 2 М раствора аммиака. Растворите получившийся 
осадок добавлением хлорида аммония, затем прилейте 1-2 капли раствора 
гидрофосфата натрия. Наблюдается выпадение осадка.

Реакция является фармакопейной.

2 _
Реакции тетраборат-ионов В4О 7

1. В присутствии серной кислоты и этилового спирта тетраборат­
ионы образуют борный эфир, который окрашивает пламя в зеленый цвет:

Na2B4Oy + H2SO4 + 5H2O ^  Na2SO4 + 4Н3ВО3,
Н3ВО3 + 3C2H5OH ^  (C2H5O)3B + 3H2O.

Выполнение опыта. В фарфоровую чашку поместите несколько кри­
сталлов тетрабората натрия. Туда же прибавьте несколько капель концен­
трированной серной кислоты и 2 мл этилового спирта. Смесь перемешайте 
стеклянной палочкой и подожгите.

2. Куркумовая бумага (бумага, пропитанная раствором красителя кур- 
кумина). Бумага, смоченная подкисленным раствором бората или борной 
кислоты, после высыхания окрашивается в красно-бурый цвет. Если на ок­
рашенное место подействовать щелочью, то красно-бурый цвет меняется 
на сине-черный или серо-черный (в зависимости от концентрации тетрабо­
рат-ионов).

2_Реакции сульфит-ионов SO 3 1

1. Перманганат калия в кислом растворе окисляет сульфит-ион в 
сульфат-ион, восстанавливаясь при этом до бесцветного иона Mn2+: 

5 ^ S 0 3  + 2КМЮ4 + 3H2SO4 ^  5Na2SO4 + 2MnSO4 + K2SO4 + 3H2O. 
Выполнение опыта. К 5-6 каплям раствора сульфита натрия прилейте 

5-6 капель 2Н серной кислоты и 3-4 капли раствора перманганата калия. 
Наблюдается обесцвечивание раствора.
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2. Иодная вода обесцвечивается сульфит-ионом вследствие восста­
новления I2 до I-:

Na2SO3 + I2 + H2O — Na2SO4 + 2HI.
Выполнение опыта. К 5-6 каплям раствора сульфита натрия добавьте 

3-4 капли раствора иода. Наблюдается обесцвечивание раствора.
Реакция является фармакопейной.

3. Реакция с красителями (фуксин, малахитовый зеленый). Суль­
фиты способны восстанавливать красители, в результате чего происходит 
исчезновение характерной для них окраски.

Выполнение опыта. В пробирку возьмите 6-8 капель раствора краси­
теля и добавьте 4-5 капель раствора сульфита натрия. Наблюдается обес­
цвечивание раствора.

Реакции тиосульфат-ионов S?O 3­

1. Иодная вода обесцвечивается тиосульфат-ионом вследствие вос­
становления I2 до I":

2Na2S2O3 + I2 —— Na2S4O6 + 2NaI.
Выполнение опыта. К 5-6 каплям раствора тиосульфата натрия до­

бавьте 2-3 капли раствора иода. Наблюдается обесцвечивание раствора.

2. Нитрат серебра AgN03 образует в растворах тиосульфатов бе­
лый осадок Ag2S2O3:

Na2S2O3 + 2AgN03 — Ag2S2O3̂  + 2№ N03.
Осадок постепенно буреет и в конечном итоге становится черным 

вследствие гидролиза Ag2S2O3 и образования Ag2S:
Ag2S2O3 + H2O — Ag2S^ + H2SO4.

Выполнение опыта. К 2-3 каплям раствора тиосульфата натрия при­
лейте 2-3 капли раствора нитрата серебра. Что наблюдаете?

3. Сильные кислоты при взаимодействии с тиосульфатами выделя­
ют тиосерную кислоту H2S2O3, которая разлагается на воду, диоксид серы 
и серу:

Na2S2O3 + 2HCl — H2S2O3 + 2NaCl,
H2S2O3 — H2O + SO2T + S^.

Выполнение опыта. К 5-6 каплям раствора Na2S2O3 добавьте 4-5 ка­
пель хлороводородной кислоты. Раствор мутнеет вследствие образования 
серы и ощущается запах SO2.
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Действие группового реактива. Нитрат серебра в присутствии азот­
ной кислоты образует осадки со всеми анионами второй аналитической 
группы. Хлорид- и тиоцианат ионы образуют белый творожистый осадок, 
бромид-ион -  слабо-желтый, иодид-ион -  желтый и сульфид-ион -  черный.

KCl + AgNOs ^A gC l^ + KNO3,
КВг + AgNO3 ^  AgBr^ + KNO3,

KI + AgNOs ^  AgI^ + KNO3,
KSCN + AgNOs ^  AgSCN^ + KNO3,
Na2S + 2AgNOs ^  Ag2S^ + 2NaNOs .

Выполнение опыта. Внесите в пробирки по 5-6 капель растворов со­
лей, содержащих ионы Br , Cl , I , CNS , S ", добавьте по 2-3 капли 
2М НЫО3 и по 2-3 капли раствора AgN03. Отметьте цвет выпавших осад­
ков. Испытайте растворимость полученных осадков в растворе аммиака.

Частные реакции анионов 
второй аналитической группы

Реакции хлорид-ионов С1~

1. В избытке растворимых иодидов происходит разрушение ком­
плексных соединений серебра:

[Ag(NH3)2]Cl + KI + 2H2O ^  AgI^ + 2NH4OH + KCl.
Выполнение опыта. В пробирку поместите 3 капли раствора нитрата 

серебра, прибавьте 2 капли раствора хлорида натрия. К образовавшемуся 
осадку прилейте по каплям 2М раствор NH4OH до полного растворения 
осадка. К полученному раствору добавьте 2-3 капли раствора иодида ка­
лия. Наблюдается выпадение осадка. Отметьте цвет осадка.

2. Оксид марганца (II) и другие окислители окисляют хлорид-ионы 
до свободного хлора:

2NaCl + MnO2 + 2H2SO4 ^  Cl2t  + Na2SO4 + MnSO4 + 2H2O.
Выполнение опыта. В пробирку поместите 2-3 капли раствора хлори­

да натрия, прибавьте кристаллик диоксида марганца и 2 капли концентри­
рованной серной кислоты. Нагрейте пробирку со смесью. Осторожно об­
наружьте хлор по запаху и иодидкрахмальной бумажкой, поднесенной к 
отверстию пробирки (реакцию проводить под тягой).

Реакции иодид-ионов I~
1. Нитрат или ацетат свинца в присутствии иодид-ионов образу­

ют осадок иодида свинца желтого цвета:
2KI + Pb(CH3COO)2 ^  PbI2^ + 2CH3COOK.
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Выполнение опыта. В пробирку внесите 5-6 капель раствора KI и 
2-3 капли раствора РЬ(СН3СОО)2. Наблюдается образование осадка желто­
го цвета.

2. Хлорид железа (III) и другие окислители (K2Cr2O7, NaNO2, 
CuSO4) окисляют иодиды до свободного иода:

2FeCl3 + 2KI ^  2FeCl2 +2KC1 + I2̂ .
Выполнение опыта. В пробирку внесите 5-6 капель раствора хлорида 

железа (III) добавьте 2-3 капли раствора KI. Наблюдается изменение окра­
ски раствора.

Реакция является фармакопейной.

3. Хлорная вода при взаимодействии с растворами иодидов окисля­
ет иодид-ион в молекулярный иод, который окрашивает органические рас­
творители в розово-фиолетовый цвет:

2NaI + CI2 ^  I2 + 2NaC1.
Выполнение опыта. В пробирку внесите 2-3 капли разбавленного рас­

твора, содержащего иодид-ионы. Прилейте 3-4 капли хлорной воды и 
6-7 капель раствора бензола. Встряхните и наблюдайте окрашивание слоя 
бензола в розово-фиолетовый цвет.

Реакции бромид-ионов Br

Хлорная вода при взаимодействии с растворами бромидов окисляет 
бромид-ион в молекулярный бром, который окрашивает органические рас­
творители в желто-оранжевый цвет:

2NaBr + Cl2 ^  Br2 + 2NaCl.
Выполнение опыта. В пробирку внесите 2-3 капли разбавленного рас­

твора, содержащего бромид-ионы. Прилейте 3-4 капли хлорной воды и 4-5 
капель раствора бензола, встряхните пробирку. Наблюдается окрашивание 
слоя бензола в желто-оранжевый цвет.

Реакции роданид-ионов SCN~

Соли трехвалентного железа в кислой среде окрашивают растворы 
роданистых соединений в кроваво-красный цвет вследствие образования 
малодиссоциирующего Fe(SCN)3:

FeCl3 + 3KSCN ^  Fe(SCN)3 + 3KCl.
Выполнение опыта. К 4-5 каплям раствора хлорида железа (III) до­

бавьте 2-3 капли хлороводородной кислоты и 6-7 капель раствора родани­
да калия. Наблюдается кроваво-красное окрашивание раствора.

66



Реакции сульфид-ионов S ~

1. Ацетат свинца в присутствии сульфид-ионов образуют осадок 
сульфида свинца черного цвета:

Na2S + 2HC1 + РЬ(СНзСОО)2 ^  PbS^ + 2СН3СООН + 2NaCl.
Выполнение опыта. В пробирку внесите 2-3 капли раствора Na2S и та­

кой же объем 2н хлороводородной кислоты. Поднесите к отверстию про­
бирки полоску фильтровальной бумаги, смоченной раствором ацетата 
свинца. Наблюдается изменение цвета фильтровальной бумажки (почерне­
ние).

2

2. Соли кадмия дают с сульфид-ионами желтый осадок сульфида 
кадмия:

(NHO2S + CdSO4 ^  CdS^ + (NH4)2SO4.
Выполнение опыта. В пробирку внесите 5-6 капель раствора сульфида 

аммония и 2-3 капли раствора сульфата кадмия. Наблюдается образование 
осадка желтого цвета.

3. Сильные кислоты вытесняют из сульфидов свободный сероводо­
род, который обнаруживают по специфическому запаху или почернению 
свинцовой индикаторной бумажки (пропитанной ацетатом свинца).

Анионы третьей аналитической группы

Частные реакции анионов 
Третьей аналитической группы

Реакции нитрат-ионов NO -

1. Раствор дифениламина (C6H 5)2N H  в концентрированной серной 
кислоте образует с нитрат-ионами интенсивно-синее окрашивание вслед­
ствие окисления дифениламина образующейся азотной кислотой (реакции 
дают также нитрит-ионы).

N H

no : H 2S O 4

N

Выполнение опыта. На предметное стекло или в пробирку поместите 
3 капли дифениламина в концентрированной серной кислоте и 2 капли 
раствора нитрата натрия. Растворы перемешайте стеклянной палочкой. 
Наблюдается синее окрашивание раствора. Аналогичное окрашивание дает 
нитрит-ион.
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2. Реакция «бурого кольца». С у л ь ф а т  ж е л е з а  ( I I )  F e S O 4 в  п р и с у т с т ­

в и и  к о н ц е н т р и р о в а н н о й  с е р н о й  к и с л о т ы  в о с с т а н а в л и в а е т  а н и о н  N O -  д о  

о к с и д а  а з о т а  ( I I ) :

6F e S O 4 +  2N a N O 3 +  4 H 2 S O 4  ^  3F e 2( S O 4)s +  2N O  +  4 H 2 O  +  N a 2S O 4.

О к с и д  а з о т а  ( I I )  с  и з б ы т к о м  и о н о в  F e 2+ о б р а з у е т  н е у с т о й ч и в ы е  к о м -
2|

п л е к с н ы е  и о н ы  [ F e N O ]  б у р о г о  ц в е т а :

N O  +  F e S O 4  ^  [ F e N O ] S O 4 .

Выполнение опыта. В  п р о б и р к у  в н е с и т е  н е с к о л ь к о  к р и с т а л л и к о в  

с у л ь ф а т а  ж е л е з а  ( I I )  и  о с т о р о ж н о  д о б а в ь т е  п р и м е р н о  1 м л  р а с т в о р а  н и т р а ­

т а  н а т р и я .  П о с л е  р а с т в о р е н и я  с у л ь ф а т а  ж е л е з а  ( I I )  о с т о р о ж н о  п о д с л о и т е  

о к о л о  1 м л  к о н ц е н т р и р о в а н н о й  с е р н о й  к и с л о т ы .  Н а  г р а н и ц е  д в у х  ж и д к о ­

с т е й  о б р а з у е т с я  б у р о е  к о л ь ц о .

3. При восстановлении н и т р а т о в  а л ю м и н и е м  и л и  ц и н к о м  о б р а з у е т ­

с я  а м м и а к ,  к о т о р ы й  м о ж н о  о б н а р у ж и т ь  п о  п о к р а с н е н и ю  ф е н о л ф т а л е и н о ­

в о й  б у м а ж к и :

3N a N O 3 +  8A l  +  5N a O H  +  2H 2O  ^  8N a A l O 2 +  3N H 3.

Выполнение опыта. К  5-6 к а п л я м  р а с т в о р а  н и т р а т а  н а т р и я  д о б а в ь т е  

3-4 к а п л и  6М  р а с т в о р а  N a O H  и  к у с о ч е к  а л ю м и н и я .  Н а г р е й т е  и  п о д н е с и т е  к  

о т в е р с т и ю  п р о б и р к и  в л а ж н у ю  ф е н о л ф т а л е и н о в у ю  б у м а ж к у .

Реакции нитрит-ионов NO -

1. Разбавленные кислоты в ы т е с н я ю т  и з  р а с т в о р о в  н и т р и т о в  а з о т и ­

с т у ю  к и с л о т у ,  к о т о р а я  р а з л а г а е т с я  п р и  э т о м  н а  в о д у  и  о к с и д ы  а з о т а :

2N a N O 2 +  H 2 S O 4  ^  N a 2S O 4 +  N O 2 T  +  N O T  +  H 2 O .

Выполнение опыта. К  4-5 к а п л я м  р а с т в о р а  н и т р и т а  н а т р и я  п р и б а в ь т е  

5-6 к а п е л ь  к о н ц е н т р и р о в а н н о й  с е р н о й  к и с л о т ы .  Н а б л ю д а е т с я  в ы д е л е н и е  

б у р о г о  г а з а .

Реакция является фармакопейной.

2. Перманганат калия КМпО4 в присутствии разбавленной сер­
ной кислоты в з а и м о д е й с т в у е т  с  с о л я м и  а з о т и с т о й  к и с л о т ы :

5K N O 2 +  2К М п04 +  3H 2S O 4 ^  5K N O 3 +  2M n S O 4 +  K 2S O 4 +  3H 2O .

Выполнение опыта. К  4-5 к а п л я м  р а с т в о р а  н и т р и т а  к а л и я  п р и л е й т е  

5-6 к а п е л ь  с е р н о й  к и с л о т ы .  К  р а с т в о р у  д о б а в ь т е  п о  к а п л я м  р а с т в о р  

K M n O 4. Н а б л ю д а е т с я  о б е с ц в е ч и в а н и е  р а с т в о р а  п е р м а н г а н а т а  к а л и я .

3. Иодид калия в кислой среде о к и с л я е т с я  н и т р и т а м и  д о  с в о б о д н о г о  

и о д а :

2N a N O 2 +  2K I  +  2H 2S O 4 =  N a 2S O 4 +  K 2S O 4 +  I 2 +  2N O  +  2H 2O .
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Выполнение опыта. К 4-5 каплям раствора нитрита натрия добавьте 
3-4 капли серной кислоты и 4-5 капель раствора иодида калия. Появляется 
желтое окрашивание.

4. Реакция с реактивом Г рисса
Выполнение опыта. В пробирку вносят 3-4 капли раствора нитрита 

натрия и добавляют 4-5 капель реактива Г рисса (смесь сульфаниловой ки­
слоты с 1-нафтиламином ). Появляется красное окрашивание в результате 
образования азокрасителя.

5. Реакция с йодидкрахмальной индикаторной бумажкой
Выполнение опыта. На индикаторную йодкрахмальную бумажку на­

носят 3-4 капли раствора нитрита натрия и 1-2 капли раствора серной ки­
слоты. Появляется синее окрашивание на месте нанесения реактива.

Реакции ацетат-ионов СНзСОО~

1. Хлорид железа (III) FeCl3 образует с раствором соли уксусной 
кислоты нерастворимую соль ацетата железа (III) чайно-красного цвета:

ЗСНзСООКа + FeCl3 ^  Бе(СНзСОО)з^ + 3NaCl.
Выполнение опыта. К 5 каплям раствора натрия ацетата прибавьте 

равный объем раствора железа (III) хлорида и подогрейте. Наблюдается 
появление красно-бурого хлопьевидного осадка.

Реакция является фармакопейной.

2. Сильные кислоты вытесняют уксусную кислоту из растворов ее 
солей:

2СНзСОО№ + H2SO4—— 2СН3СООН + Na2SO4.
Выполнение опыта. К 5-6 каплям раствора ацетата натрия прибавьте 

3-4 капли концентрированной серной кислоты. Появляется характерный 
запах уксусной кислоты.

Лабораторная работа № 12. Качественный анализ на функциональные
группы лекарственных препаратов

Цель работы. Изучить качественные реакции на некоторые функцио­
нальные группы и органические анионы, наиболее часто встречающиеся в 
лекарственных соединениях.

Функциональной группой называют атом и группу атомов, от кото­
рой зависит определенная химическая активность соединения. Функцио­
нальная группа включает один или несколько различных атомов (азот, се­
ра, кислород, галогены и др.), за исключением функциональных групп, со­
стоящих из атомов углерода, связанных двойной или тройной связью 
(-Ca C-C=C-).
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Функциональные различные группы могут входить в состав лекарст­
венных средств, придавая им определенные свойства. Наиболее часто в ле­
карственных препаратах встречаются такие функциональные группы:

• Непредельные группы и различные радикалы:

^ С = С С  , -СНз, -C 2H5, -СИ2-СИ2-СИз и др.
Кислородсодержащие функциональные группы: 
-OH -  гидроксильная;
_ ^ OС -  альдегидная;И

С =0 -  кетонная;

С ^  -  карбоксильная;ОН

С _ -  сложноэфирная.О R
Азотсодержащие функциональные группы:
-NH2, ^ N H , -  первичная, вторичная, третичная аминогруппы;

ОС: NH -  амидная группа;

-NO2 -  нитрогруппа;
-NO -  нитрозогруппа.

• Серо- и фосфоросодержащие функциональные группы:
-SH -  сульфгидрильная;
-S 0 2-NH---- сульфамидная;
:^ P = S  -  тиофосфорная;

0 \  _—О P—О -  фосфорноэфирная.
—О

Ниже приведены аналитические реакции на некоторые функциональ­
ные группы, органические анионы.

Реакции на спиртовой гидроксил

1. Реакция образования эфиров. К 0,5 мл этилового спирта прилейте 
3-4 капли ледяной уксусной кислоты, 3-4 капли концентрированной сер­
ной и нагревайте до кипения. Ощущается характерный запах уксусно­
этилового эфира.

СНзСООН + С2Н5ОН--------- >сн3соос2н5 + н2о.

2. Иодоформная проба. К 5-6 каплям этилового спирта добавьте око­
ло 0,5 мл раствора гидроксида натрия и 5-6 капель 0,1 М. раствора иода. По­
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степенно выпадает желтый осадок и ощущается характерный запах йодо­
форма.

С2Н5ОН + 4I2 + 6NaOH ^  CHI3I + HCOONa + 5NaI + 5H2O.

3. Реакция на многоатомные спирты. К 1 мл 5%-ного раствора 
сульфата меди (II) добавьте несколько капель гидроксида натрия до обра­
зования осадка Cu(OH)2. затем добавьте раствор глицерина (или глюкозы) 
до растворения осадка с образованием раствора интенсивно-синего цвета.

CUSO4 + 2NaOH ^  Cu(OH)2 j  + Na2SO4,

Ch 2o h

Cu(OH)2 + 2 CHOH

CH2OH

H2C-OH
JO.

HC

H ot
^ " O

H

Cu

H
O

O

H
+ 2 H2O.

CH

CH2OH

глицерат меди

Реакции на альдегидную группу

1. Реакция серебряного зеркала. К 1 мл раствора нитрата серебра 
прибавьте 8-10 капель раствора аммиака и 5-6 капель раствора глюкозы. 
Нагрейте на кипящей водяной бане 3-4 минуты и наблюдайте образование 
на стенках пробирки зеркального налета или выпадение черно-серого 
осадка.

2AgNO3 + 2NH4OH ^  Ag2O + H2O + 2NH4NO3,
Ag2O + H2O + 4NH3 ^  2[Ag(NH3)2]OH, 

2[Ag(NH3)2]OH + HCHO ^  2Ag| +3NH3T + HCOONH4 + H2O.

2. Реакция с реактивом Фелинга. К 0,5 мл формалина добавьте по 
каплям реактив Фелинга (смесь раствора CuSO4 и щелочного раствора ка­
лий, натрий-тартрата в равных объемах) и нагрейте. Образуется вначале 
желтый, а затем красный осадок оксида меди (I).

COONa
HC-O^

2 I /C u
h c -o

I
COOK

+ h - c .
H

+ 2 H2O

COONa
HC-OH / Р

^ 2  I + H-CC 
H ^ O H  OH

COOK

+ Cu2O I
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3. Реакция с гидроксиламином. К 0,5 мл раствора гидроксиламина 
соляно-кислого добавляют по каплям раствор 0,1М гидроксида натрия до 
появления сине-фиолетовой окраски. Затем добавляют 6-7 капель раствора 
формальдегида и наблюдается изменение окраски на желтую.

O

H
\  + NH2OH . HCl 

H -гидроксиламин 
соляно-кислый

OH
H-C-^N'

H ^ H  -H2O

H

H =N 
OH

форм альдоксим

4. Реакция конденсации. К 40-50 мг салициловой кислоты добавля­
ют около 2 мл концентрированной серной кислоты, 2-3 капли формалина и 
нагревают. Появляется красное окрашивание.

Реакции на фенольный гидроксил

1. Реакция с реактивом Марки (раствор формальдегида в концен­
трированной серной кислоте). К нескольким кристаллам салициловой ки­
слоты добавьте 2-3 капли реактива Марки. Появляется красное окрашива­
ние.

2. Реакция с хлоридом железа (III). К раствору салициловой кисло­
ты добавьте 1-2 капли хлорида железа (III). Появляется характерное сине­
фиолетовое окрашивание.

3. Индофеноловая проба. К 1 мл фенола добавьте около 0,5 мл рас­
твора аммиака, 4-5 капель раствора хлорамина и нагревайте на кипящей 
водяной бане. Через несколько минут появляется сине-зеленая окраска, 
при последующем добавлении кислоты изменяющаяся на красную.

4. Нитрозореакция Либермана. К 5-6 каплям фенола (или салици­
ловой кислоты) добавляют 2-3 капли раствора нитрита натрия в концен­
трированной серной кислоте. Наблюдается темно-зеленое окрашивание 
(фенол) или светло-коричневое, переходящее в сине-фиолетовое (салици­
ловая кислота). 5

5. Реакция с бромной водой. К 0,5 мл раствора фенола по каплям 
добавляют бромную воду. Выпадает осадок белого цвета.

Реакции на бензоат-анион

К 2 мл раствора бензойной кислоты добавляют 0,1М раствор гидро­
ксида натрия до слабо-розового окрашивания по фенолфталеину (1).

Полученный раствор разливают на 3 пробирки:
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-  в первую добавляют раствор хлорида железа (III) -  наблюдается ро­
зовато-желтый осадок (2);

-  во вторую -  раствор сульфата меди (3) -  зеленое окрашивание рас­
твора или осадок;

-  в третью -  раствор нитрата кобальта (II) -  наблюдается розовое ок­
рашивание раствора или осадок (4).

/ /
Сх  + NaOH

х ° и W //
/ / °

С ^  + H2°
ONa

бензо йн ая кислота бензоат натрия

°

°Na
х ^ + FeCL

С
°

^ Ч /  х ° Fe

- 1 3

+ NaCl

розовато-желтый осадок

X C/ONa
V /

2 + Г’и^О h ч
.1 ^

CUs°4

Ч  / °С

Cu + Na2SO4

зеленое окрашивание 
раствора или осадок

°  ONa
V

2 ( 1 4
х ч

+ Co(NO3)2

а  о
V

f i 4 Со

' 1 2

розовое окрашивание 
раствора или осадок

+ 2NaNO3
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Обнаружение амидной группы

Реакция с гидроксидом натрия. К 0,5 мл раствора никотинамида до­бавляют 1 мл 0,1М раствора гидроксида натрия и нагревают. Выделяется аммиак, обнаруживаемый по запаху или покраснению фенолфталеиновой бумаги.

N
-Сч + NaOHNH2

O
ONa+ NH3 tN

оt

Обнаружение ^-NH -группы (барбитураты)

Реакция с солями меди и кобальта. В 2 пробирки наливают по 0,5 мл раствора мединала (барбитал-натрий). В первую добавляют 2-3 кап­ли раствора нитрата кобальта (II), во вторую - такое же количество рас­твора сульфата меди. В случае использования барбитала его переводят до­бавлением 1% раствора гидроксида натрия (до слабо-розового окрашива­ния по фенолфталеину) в барбитал натрия.В первой пробирке (с нитратом кобальта) наблюдается сине­фиолетовое окрашивание, во второй (с сульфатом меди) - синее окраши­вание с последующим выпадением осадка красно-сиреневого цвета.

2h5 + CuSO. Cu

м единал

+ 3̂2 Co

ме динал
Обнаружение ароматической нитрогруппы

+ Na2SO4

+ 2NaNO3

1. О б р а зо ва н и е  а ц и н и т р о с о л и . В пробирку помещают 0,1 г препарата 
левомицетина, добавляют 5 мл раствора NaOH и нагревают - появляется желтое окрашивание, переходящее при дальнейшем нагревании в красно­оранжевое. При кипячении этого раствора окраска усиливается, выделяет­ся кирпично-красный осадок и появляется запах аммиака.
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/О Н
CH

N O 2
Л е в о м и ц е т и  н

ОII
А

Н С=О
NaO

Н атр и ев ая  с о  ль 
гл и о к си л о в о й  к и сл оты

НО

Н О -_

'" А

СН2
2

СН
"ОН

+ Н2О + NaCl + NHз

Ацинитросоль (ациформа) 
красно-оранжевое окрашивание

2. Восстановление ароматической нитрогруппы. В пробирку по­
мещают примерно 1 мл раствора препарата левомицетина, добавляют 8-10 
капель концентрированной хлороводородной кислоты и примерно 0,1 г 
цинковой пыли (или гранулированного цинка) и нагревают на водяной ба­
не 2-3 минуты. После охлаждения раствор фильтруют, к фильтрату добав­
ляют 1-2 капли 1% раствора нитрата натрия и через 1-2 мин. вносят 1-2 
мл свежеприготовленного раствора Р-нафтола -  появляется розовое окра­
шивание.

КОЛИЧЕСТВЕННЫЙ а н а л и з
Определение качественного состава исследуемого объекта чаще всего 

является начальным этапом аналитического исследования лекарственных 
препаратов. Обычно встает вопрос о количественном содержании анализи­
руемого объекта в целом или его составных частей, о содержании атомов, 
ионов, функциональных групп в молекулах изучаемых веществ, содержа­
ние примесей, которые могли попасть в лекарственные препараты в про­
цессе технологического производства.

Количественный анализ позволяет определить соответствие характе­
ристик лекарственных средств требованиям нормативно-технической до­
кументации. В ней излагаются требования, предъявляемые к лекарствен-
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ным препаратам, регламентируется количественное содержание дейст­
вующего вещества, допустимые примеси, методы определения физических 
и химических констант.

Поэтому нормативные документы, регламентирующие допуск нового 
лекарственного препарата к практическому применению, в обязательном 
порядке включают в качестве фармакопейных методов количественные 
методы исследования. Эти методы изложены в ГФ РБ, фармакопейных 
статьях, ТУ и других документах, регламентирующих качество лекарст­
венных средств, и представляют собой традиционные аналитические мето­
ды, адаптированные для конкретных целей (анализ лекарственных препа­
ратов).

В количественном анализе измеряют интенсивность аналитического 
сигнала (объем раствора, массу осадка) оптические, хроматографические, 
электрохимические параметры изучаемых веществ, функционально свя­
занных с количественным содержанием определяемого вещества.

Методы количественного анализа условно делят на химические и ин­
струментальные. В основе химических методов лежат: химические реак­
ции, после которых измеряют либо массу полученного продукта (грави­
метрические методы), либо объем реагента, затраченного на взаимодейст­
вие с исследуемым веществом (титриметрические методы).

Из химических методов используются титриметрические методы, ко­
торые широко представлены в ГФ РБ, в отдельных случаях используются 
методы гравиметрического анализа. Совершенствование и поиск новых 
фармакопейных методов постоянно продолжается. В соответствии с тен­
денциями развития аналитической химии он все в большей степени сдви­
гается в сторону инструментальных методов исследования. Наиболее ши­
роко в практикуме представлены инструментальные методы (спектраль­
ные, хроматографические, электрохимические), которые используются не 
только в фармацевтических, но и токсикологических исследованиях.

В инструментальных методах для проведения анализа используются 
специальные приборы (инструменты). В качестве таких инструментов 
применяют аналитические приборы, которые фиксируют необходимые фи­
зические и физико-химические свойства. Использование этих инструмен­
тов позволяет повысить чувствительность и специфичность этих методов, 
автоматизировть аналитические исследования, обеспечивает компьютер­
ную обработку результатов.

Инструментальные методы количественного анализа делятся на физи­
ческие и физико-химические. В основе физических методов лежит опреде­
ление веществ по их физическим свойствам, в основе физико-химических 
методов -  химические реакции, сопровождающиеся изменениями каких- 
либо физических свойств системы, поддающихся точному количественно­
му определению. К важнейшим инструментальным аналитическим мето­
дам, используемым в фармацевтической и токсикологической химии, при­
нято относить:
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- спектральные (оптические), основанные на изучении спектров ис­
пускания или спектров поглощения исследуемого вещества;

- хроматографические, основанные на явлении перераспределения 
анализируемых веществ между двумя несмешивающимися фазами в дина­
мических условиях;

- электрохимические, основанные на электрохимических процессах, 
происходящих в растворах или на электродах с фиксацией электрохимиче­
ских параметров, функционально связанных с количеством анализируемо­
го вещества;

- иммунохимические, основаные на реакции взаимодействия антиге­
нов и антител;

- масс-спектрометрические, основанные на определении потоков ио­
низируемых атомов молекул, радикалов в результате комбинированного 
действия электрического и магнитного полей.

Лабораторная работа № 13
Г равиметрический анализ. Определение бария в ВаС12 • 2Н2О

Цель работы. Изучить гравиметрический метод анализа; овладеть 
методикой получения осадков, фильтрования, промывания осадков. Опре­
делить содержание бария в ВаС12 ■ 2Н2О.

Работа состоит из следующих этапов:
I. Взятие навески ВаС12 ■ 2Н2О и получение осадка.
II. Фильтрование и промывание осадка.
III. Высушивание и прокаливание осадка.

Ход работы:
I. Взятие навески ВаС12 • 2Н2О и получение осадка.
1. Взвесьте на аналитических весах предварительно вымытый и высу­

шенный тигель, а затем в тигле взвесьте около 0,5 г ВаС12 ■ 2Н2О.
2. Количественно перенесите навеску соли в химический стакан: пере­

сыпьте соль в стакан, оставшиеся крупинки на стенках тигля смойте 
дистиллированной водой также в стакан.

3. Добавьте в стакан дистиллированной воды, но столько, чтобы общий 
объем раствора не превышал 80-100 мл.

4. К полученному раствору добавьте 2 мл 2 М раствора хлороводородной 
кислоты и нагрейте почти до кипения (не кипятить!).

5. Затем к горячему раствору медленно, по каплям, при постоянном пере­
мешивании стеклянной палочкой добавьте 3 мл 2 Н. раствора H2SO4 
(палочку из стакана вынимать нельзя, так как можно потерять часть 
осадка). Осаждение из горячего раствора способствует образованию 
более крупных кристаллов сульфата бария.

77



6. Когда раствор над осадком станет прозрачным, проверьте полноту 
осаждения ионов Ba2+. Для этого по стенке стакана прибавьте 2-3 капли 
серной кислоты. Если помутнения не происходит, то полнота осажде­
ния достигнута. В противном случае добавьте в стакан еще около 1 мл 
горячего раствора серной кислоты, хорошо перемешайте и дайте отсто­
яться. Если полнота осаждения Ва2+ достигнута, накройте стакан лис­
том бумаги и оставьте его для «созревания» осадка.

II. Фильтрование и промывание осадка.
1. Для фильтрования используйте беззольный фильтр «синяя лента». 

Хорошо подгоните фильтр к воронке. Установите воронку в штатив и 
подставьте стакан для собирания фильтрата. Затем осторожно по 
стеклянной палочке декантируйте (сливайте) прозрачную жидкость с 
осадка на фильтр, стараясь не взмучивать раствор.

2. Когда жидкость над осадком будет отделена, приступайте к 
промыванию осадка. Для этого осадок в стакане промывают 
декантацией 2-3 раза небольшими порциями (15-20 мл) промывной 
жидкости. В данном случае промывной жидкостью служит 
дистиллированная вода, подкисленная серной кислотой (2-4 мл 2 Н. 
серной кислоты на 200 мл воды).

3. Затем с новыми небольшими порциями промывной жидкости 
количественно перенесите осадок на фильтр, используя стеклянную 
палочку.

4. На фильтре осадок промойте до отрицательной реакции на ионы СГ 
в промывных водах (проба с AgNO3). Затем осадок промойте несколь­
кими порциями горячей воды для удаления ионов SO 4 (проба с 
ВаСЬ).

III. Высушивание и прокаливание осадка.
1. Фильтр с осадком перенесите в предварительно взвешенный на анали­

тических весах тигель и поставьте его в сушильный шкаф при 100- 
105°С на 15-20 мин.

2. Затем тигель с подсохшим фильтром поместите в муфельную печь и 
прокалите при 500-600°С в течение 25-30 минут до полного озоления 
фильтра.

3. Охладите тигель в эксикаторе и взвесьте на аналитических весах. Про­
каливание (10-15 минут) и взвешивание повторите несколько раз до 
получения постоянной массы (или разница между повторными взвеши­
ваниями не должна превышать 0,0002 г).
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Схема протокола:

№ Параметры Значения
1. Масса пустого тигля (г)
2. Масса тигля с навеской (г)
3. Навеска ВаС12 ■ 2Н2О (г)
4. Масса тигля (г)
5. Масса тигля с BaSO4 (г)

1- е взвешивание
2- е взвешивание
3- е взвешивание

6. Масса BaSO4 (г)
7. Масса Ва в навеске (г)
8. Массовая доля (%) бария в ВаС12 ■ 2Н2О
9. Теоретическое значение массовой доли (%) бария в 

ВаСЬ ■ 2Н2О
10. Абсолютная ошибка эксперимента (А)
11 Относительная ошибка (%) эксперимента (8)

После таблицы привести все расчеты по п.п. 7-11:

7) m (Ba) = M (Ba) • m (BaSO4) M(BaSO4) V 47

8) Ю (Ba) практ.
m (Ba)m (BaCl2 • 2H2O) 100%;

9) Ю (Ba) теор.
M (Ba)M (BaCl2 • 2H2O)• 100%;

10) А Ю (Ba) теор. ® (Ba) практ.;
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Лабораторная работа № 14. Метод кислотно-основного титрования. 
Ацидиметрия. Определение карбонатной жесткости воды. 

Определение NaOH и Na2CO3 при их совместном присутствии

Цель работы. Освоить методику проведения кислотно-основного 
титрования и расчеты по результатам анализа. Определить карбонатную 
жесткость воды. Определить NaOH и Na2CO3 при их совместном присут­
ствии.

Работа состоит из следующих этапов:
1. Приготовление раствора буры.
2. Приготовление и стандартизация растворов серной кислоты.
3. Определение карбонатной жесткости воды.
4. Определение NaOH и Na2CO3 при их совместном присутствии.

Ход работы:
1. Приготовление раствора буры

Задание 1. Приготовить 50 мл 0,1 н раствора буры из Na2B4O7 ■ 10H2O:
1. Рассчитать навеску буры ( т хеорет.) Na2B4O7 ■ 10 H2O, необходимую 
для приготовления 50 мл 0,1Н. раствора.
2. На аналитических весах взять навеску буры (тпр.).
3. Приготовить раствор и количественно перенести его в реакционную 
склянку.
4. Рассчитать поправочный коэффициент (Кпопр.).
5. Рассчитать молярную концентрацию эквивалента и титр приготов­
ленного раствора буры.
2. Приготовление и стандартизация растворов серной кислоты

Задание 2. Установить точную концентрацию раствора H2SO4 по 
стандартному раствору буры.

-  для титрования бюретку заполнить раствором H2SO4;
-  в коническую колбу для титрования отмерить пипеткой 10 мл рас­

твора буры. В колбу добавить 1-2 капли раствора метилоранжа;
-  титровать раствор буры кислотой до тех пор, пока окраска титруе­

мого раствора не изменится с желтой на розовую.
Титрование проводится три раза (результаты должны отли­

чаться не более чем на 0,1 мл).
-  Рассчитать нормальную концентрацию и титр раствора серной ки­

слоты.
3. Определение карбонатной жесткости воды

Карбонатная жесткость воды обусловлена присутствием в ней гидро­
карбонатов кальция и магния. В основе определения лежит реакция:

НСО3“ + Н+ ^  Н2СО3 ^  Н2О + СО2.
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Задание 3. Установить карбонатную жесткость водопроводной воды.
1. В коническую колбу отмерить 50 мл исследуемой воды и добавить 2­
3 капли раствора метилоранжа.
2. Титровать воду рабочим раствором H2SO4 до тех пор, пока окраска 
титруемого раствора не изменится с желтой на розовую.
3. Вычислить карбонатную жесткость воды.
4. Определение NaOH и Na2CO3 при их совместном присутствии

Гидроксиды натрия и калия из воздуха поглощают оксид углеро­
да (IV) и превращаются в карбонаты:

2NaOH + CO2 ^  Na2CO3 + H2O.
Поэтому как твердое вещество, так и растворы этих реагентов часто 

имеют примесь карбонатов.
При совместном присутствии щелочи и карбонатов титрование про­

водят кислотой, устанавливая две точки конца титрования по двум индика­
торам: фенолфталеину и метиловому оранжевому. Сначала кислота ней­
трализует щелочь и половину карбоната натрия, переводя его в гидрокар­
бонат натрия:

2NaOH + H2SO4 ^  Na2SO4 + 2H2O,
2Na2CO3 + H2SO4 ^  Na2SO4 + 2NaHCO3.

Первая точка конца титрования устанавливается по фенолфталеину, 
так как в растворе создается слабощелочная среда.

При дальнейшем добавлении кислоты гидрокарбонат натрия превращает­
ся в угольную кислоту. Раствор приобретает слабокислую реакцию, и поэтому 
вторая точка эквивалентности фиксируется по метиловому оранжевому.

2NaHCO3 + H2SO4 ^  Na2SO4 + 2H2O + 2CO2.
Задание. Определить массовую долю карбоната в образце щелочи.

1. В колбу для титрования отмерить 10 мл исследуемого раствора щело­
чи и добавить 3-4 капли раствора фенолфталеина и титровать раствором 
кислоты до бесцветной окраски.
2. По бюретке установить объем кислоты (V1), израсходованный на тит­
рование анализируемого раствора с фенолфталеином.
3. Затем в эту же коническую колбу прибавить 2-3 капли метилового 
оранжевого и продолжать титровать раствор до появления розово­
оранжевого окрашивания.

Перед титрованием с метилоранжем объем кислоты в бюретке до 
нуля не доводить.
4. По бюретке определить общий объем кислоты (V2), затраченный при 
титровании с метиловым оранжевым.

На титрование гидроксида натрия и половины карбоната натрия за­
трачено кислоты V1, а на весь NaOH и Na2CO3 -  V2 кислоты.

На половину Na2CO3: (V2 - V1), 
на весь Na2CO3: V3 = (V2 - V1) ■ 2, 
на NaOH: V4 = V2 -  V3.
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Схема протокола:а. Приготовление стандартного раствора буры по точно взятой на­веске.
тТеор. буры = ... (расчет); ШпрЖт. буры = ...;

Сн ист (буры) = 0,1 н ■ К = ...;
Тбуры"

С  - . 1/  

1000

b. Стандартизация раствора серной кислоты
№

опыта
Сн(буры),

моль/л
^ бурыХ

мл
V(H2SO4),

мл
Vср.

(H2SO4),
мл

Сн(H2SO4),
моль/л

T(H2SO4),
г/мл

l 10
2 10
3 10

Уср.= Vl+ V + V = ; Сн (H2SO4) ■ V(H2SO4)= Сн (буры) ■ У(буры)
С„ (H2S04)= ;

VH2S0 4Мэкв. (H2SO4)= . . . ;
T(H2S04) = .

'  10003. Определение карбонатной жесткости воды.
№

о п ы та
C h(H 2S 0 4),

м о ль /л
V ( H 2O ),

мл
V ( H 2S 0 4),

мл
V cp. (H 2S O 4), 

мл
Ж карб.,

м м о л ь /л
1 50
2 50
3 50

4. Определение NaOH и Na2CO3 при их совместном присутствии.
№

опы та
С н (к-ты ), 

моль/л

V
(щ ел о ч и),

мл

^ (к -т ы ) ,
мл

V 2(к-ты ),
мл

V 1 ср.
(к-ты ),

мл

V 2 ср.
(к-ты ),

мл

V 3
(к-ты ),

мл

V 4
(к-ты ),

мл

1 10
2 10
3 10
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V3 (к-ты) на Na2CO3 = .. 
V4 (к-ты) на NaOH = . ;

Мэкв (NaOH) =

T (H2SO4/NaOH) = Сд(Д250^)-^(На0Н)_ 
1000 ’

m (NaOH) = T (H2SO4/NaOH) ■ V (H2SO4/NaOH);

Мэкв (Na2CO3) = . ;

T (H2SO4/Na2CO3) = Сд(Дг50д)-Л/лдь(НааС0э).
1000 ;

m (Na2CO3) = T (H2SO4/Na2CO3) ■ V (H2SO4/NaOH) 

ю (Na2CO3) =

По результатам работы сделать вывод (чему равна карбонатная жесткость 
исследуемой воды и о степени загрязнении щелочи карбонатом натрия).

Лабораторная работа № 15. Метод кислотно-основного титрования. 
Алкалиметрия. Определение аскорбиновой кислоты и солей аммония. 

Определение хлороводородной и борной кислот в растворе

Цель работы. Освоить стандартизацию раствора NaOH, методы ко­
личественного определения аскорбиновой кислоты, солей аммония фор- 
мальдегидным методом, анализ смеси сильной и слабой кислот.

Ход работы
Работа состоит из следующих этапов:

I. Стандартизация раствора гидроксида натрия.
II. Определение аскорбиновой кислоты.

III. Определение солей аммония формальдегидным методом.
IV. Определение хлороводородной и борной кислот в растворе.
I. Стандартизация раствора гидроксида натрия

Задание 1. Установить точную концентрацию раствора NaOH по стан­
дартному раствору H2SO4 (получен в предыдущем опыте).
1. Для титрования бюретку заполнить раствором NaOH.
2. В коническую колбу для титрования отмерить пипеткой 10 мл раство­
ра серной кислоты и добавить 2-3 капли раствора фенолфталеина.
3. Титровать раствор кислоты раствором гидроксида натрия до появле­
ния бледно-розовой неисчезающей окраски. Титрование повторяют триж­
ды.
4. Рассчитать нормальную концентрацию и титр раствора гидроксида 
натрия.
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II. Определение аскорбиновой кислоты.
Аскорбиновая кислота (витамин С, СбИ80 6) -  двухосновная кислота, 

хорошо растворяется в воде с константами диссоциации по первой ступени 
К! = 6,8 ■ 10-5 и по второй К2 = 2,7-10-12. Так как вторая константа диссо­
циации очень мала, практически можно оттитровать только один ион во­
дорода, используя индикатор с интервалом перехода окраски в щелочной 
области с рТ > 8.

Задание 2. Определить содержание аскорбиновой кислоты в фарма­
цевтическом препарате.
1. На аналитических весах взвесить около 1,0 г фармацевтического пре­
парата аскорбиновой кислоты.
2. Растворить навеску в мерной колбе на 50 мл.
3. В колбу для титрования отмерить 10 мл приготовленного раствора ас­
корбиновой кислоты, добавить 2-3 капли фенолфталеина и титровать рас­
твором щелочи до появления слабо-розовой неисчезающей окраски.
4. По бюретке установить объем щелочи, пошедшей на титрование. Тит­
рование повторить трижды и рассчитать содержание аскорбиновой кисло­
ты в растворе в фармацевтическом препарате.

III. Определение солей аммония формальдегидным способом.
Метод основан на реакции солей аммония с формальдегидом.

4NH4Cl + 6HC0H = (CH2)6N4 + 4HCl + 6H20.
В результате реакции выделяется эквивалентное количество хлороводо­

родной кислоты, которую и оттитровывают раствором NaOH (косвенное тит­
рование).

Задание 3. Определить содержание NH4CI в анализируемом препара­
те.
1. На аналитических весах взвесить около 0,5 г хлорида аммония. Рас­
творить навеску в мерной колбе на 50 мл.
2. В колбу для титрования внести 5 мл 20% раствора формальдегида, 4-5 
капель фенолфталеина и по каплям 0,1 н раствор NaOH до появления 
бледно-розовой окраски.
3. К полученному раствору добавить 10 мл анализируемого раствора, 
оставить на 2-3 мин. и титровать стандартным раствором гидроксида на­
трия до появления неисчезающей бледно-розовой окраски.
4. По бюретке установить объем щелочи, пошедшей на титрование. 

Титрование повторить трижды и рассчитать содержание хлорида ам­
мония в анализируемом образце.
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IV. Определение хлороводородной и борной кислот в растворе.
При титровании смеси сильной и слабой кислот встречаются два слу­

чая:
1) константа кислотности слабой кислоты очень мала (< 10");
2) константа кислотности слабой кислоты близка к 10"5.
В последнем случае ионизация слабой кислоты начинается задолго до 

точки эквивалентности, соответствующей оттитрованности сильной кисло­
ты. Оттитровать раздельно такие кислоты в водном растворе невозможно.

Когда же титруют смесь сильной и слабой кислот с константой диссо­
циации около 10 и меньше, то до начала титрования концентрация ионов 
водорода будет практически равна концентрации сильной кислоты, так как 
в ее присутствии ионизация слабой кислоты будет почти полностью по­
давлена. Поэтому вначале будет оттитрована практически вся сильная ки­
слота, а затем будет оттитровываться и слабая кислота. Борная кислота яв­
ляется очень слабой кислотой (Кд = 6,4 • 10"10), непосредственно ее оттит­
ровать нельзя. Но если в раствор добавить некоторые органические веще­
ства (глицерин, маннит), то они образуют с борной кислотой более силь­
ные комплексные кислоты, которые уже можно титровать с фенолфталеи­
ном.

Задание 4. Определить концентрацию хлороводородной и борной ки­
слот в растворе.

1. Полученную пробу количественно переносят в мерную колбу вме­
стимостью 100,0 мл, доводят водой до метки и перемешивают.

2. В колбу для титрования пипеткой отмеривают 10,00 мл приготов­
ленного раствора, прибавляют 3 капли раствора метилового оранжевого и 
титруют раствором NaOH до тех пор, пока окраска индикатора не станет 
чисто желтой (без оранжевого оттенка) -  V1 (NaOH).

3. Затем к оттитрованному раствору добавляют 5 мл глицерина, 
5 капель раствора фенолфталеина, устанавливают уровень стандартного 
раствора в бюретке на нулевое значение и продолжают титровать раство­
ром щелочи до появления красного окрашивания -  V2 (NaOH).

4. Титрование повторить трижды и рассчитать содержание HCl и 
H3BO3 в исследуемой пробе.

Схема протокола:
1. Стандартизация раствора гидроксида натрия

№
о п ы та

К о н ц е н т р а ц и я
C h(H 2S 0 4) ,

м о ль /л

V  (H 2S O 4), 
мл

V  (N a O H ),  
мл

V cp. (N a O H ),  
мл

C h.( № 0 H ) ,
м о ль /л

Т  (N a O H ),  
г/м л

1 1 0
2 1 0
3 1 0
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Vcp.(NaOH)
V  +  V 2 +  V 3 .3

""(JVfflOH) v(NaOH) ’

Г  • If 7Т NNaOH 1000

2. Определение аскорбиновой кислоты
№

о п ы та
С  (N a O H ),  

м о ль /л
V  (а ск . к-ты ), 

мл
V (N a O H ) ,

мл
Vcp. (N a O H ),  

мл
С  (а ск . к-ты ), 

м о ль /л
Т  (а ск . к-ты ), 

г/м л

1 1 0

2 1 0

3 1 0

Cаск. к-ты уаск. к-ты

Мэкв (аск. к-ты) = ...; Та

Шя = Т ■ Vколбы? ''препарата.3. Определение солей аммония формальдегидным способом.
№ С  (N a O H ), V  (N H 4C I), V  (N a O H ), V ( N a O H )cp., C  (N H 4C I), Т  (N H 4C I),

о п ы та м о ль /л мл мл мл м о ль /л г/м л

1 1 0

2 1 0

3 1 0

N _ С'н i N a O H y v i N a O H ) , 

(N«ON) ~ V{NHiCl) ’

Т (ЛЯдСГ) 'К  {МЛС1)
(ЛЯ 4Г1 )" 1ППП

m(NH4Cl) = Т ■ Ур-ра;
О) % Bi(a'ff<cl) ■ 100%.

1П rj пеип vs та
86



4. О пределение хлороводор одн ой  и борной кислот в растворе

№
о п ы та

С  (N a O H ),  
м о ль /л

V(k-t),
мл

V i (N a O H ) ,
мл

V i средн.
(N a O H ),

мл

V 2 (N a O H ),  
мл

V 2 средн
(N a O H ),

мл

C  (H C l), 
м о ль /л

C  (H 3B O 3), 
м о ль /л

1 10
2 10
3 10

С" С н е г )
_  £ц [мао н у  qb(jvuOH).

С'н (.У Д О Н )'^2 gj.(.YflOff) 

f̂K-url

Лабораторная работа № 16. Метод комплексонометрии. 
Определение общей жесткости воды, содержания в воде ионов Са2+ и 

Mg2* Определение содержания свинца в растворе

Цель работы. Освоить методику проведения комплексоно- 
метрического титрования и расчеты по результатам анализа. Овладеть ме­
тодикой определения общей жесткости воды, содержания свинца в рас­
творе.

Работа включает следующие этапы:
I. Приготовление стандартного раствора сульфата магния по точно взя­

той навеске.
II. Стандартизация раствора трилона Б.
III. Определение общей жесткости воды.
IV. Определение содержания (ммоль/л) ионов Са2+ и Mg2+ в воде.
V. Определение содержания свинца в растворе.

Ход работы
I. Приготовление стандартного раствора сульфата магния по точно 

взятой навеске.
Задание 1. Приготовить 50 мл 0,1 Н. раствора сульфата магния из 

MgSO4 • 7Н2О/
1. Рассчитать навеску ( т теорет.) MgSO4 • 7Н2О, необходимую для при­

готовления 50 мл 0,1 н. раствора.
2. Взвесить на аналитических весах навеску MgSO4 • 7Н2О (т пр).
3. Приготовить раствор и количественно перенести его в реакцион­

ную склянку.
4. Рассчитать поправочный коэффициент (Кпопр).
5. Рассчитать молярную концентрацию эквивалента и титр приготов­

ленного раствора сульфата магния.
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II. Стандартизация раствора трилона Б.
Задание 2. Установить концентрацию раствора трилона Б по стан­

дартному раствору сульфата магния.
1. Бюретку заполнить раствором трилона Б.
2. В коническую колбу пипеткой отмерить 10 мл раствора сульфата 

магния. В колбу добавить 5 мл аммиачного буферного раствора и 
1-2 капли индикатора хрома темно-синего кислотного.

3. Титровать раствор сульфата магния трилоном Б до тех пор, пока 
окраска титруемого раствора не изменится с винно-красной на сине­
фиолетовую.

4. Титрование проводится три раза и берется среднее значение.
5. Рассчитать нормальную концентрацию и титр раствора трилона Б.

III. Определение общей жесткости воды.
В основе метода лежит реакция:

Ме2+ + H2Y2- О М еУ 2- + 2Н+.
Задание 3. Установить общую жесткость водопроводной воды.
1. В колбу отмерить 50 мл исследуемой воды, добавить 5 мл аммиач­

ного буферного раствора и 2-4 капли индикатора хрома темно-синего ки­
слотного.

2. Титровать воду рабочим раствором трилона Б до тех пор, пока ок­
раска титруемого раствора не изменится с винно-красной на сине­
фиолетовую. Титрование проводить 3 раза и взять среднее значение.

3. Вычислить общую жесткость воды.

IV. Определение содержания (ммоль/л) ионов Са2+ и Mg2+ в воде.
Задание 4. Установить сколько ммоль/л ионов Са2+ и Mg2+ содержится 

в водопроводной воде.
1. В колбу для титрования отмерить 50 мл исследуемой воды, доба­

вить 2,5 мл 2 Н. раствора NaOH и на кончике шпателя смесь индикатора 
мурексида с хлоридом натрия (1 : 5).

2. Титровать воду раствором трилона Б до появления сине­
фиолетовой окраски (определяется содержание ионов Са2+). Титрование 
проводить 3 раза и взять среднее значение.

3. Вычислить содержание ионов Са2+ в воде.
4. Содержание ионов Mg в воде (ммоль/л) определяют по разности 

между общей жесткостью воды и концентрацией ионов кальция.

V. Определение содержания свинца в растворе.
Задание 5. Определить содержание свинца в растворе его соли объе­
мом 500 мл.
Проводят обратное титрование. К исследуемому раствору соли свинца 

добавляют избыток титрованного раствора трилона Б, который образует с 
катионом свинца прочный растворимый комплексонат свинца.
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Непрореагировавший остаток трилона Б оттитровывают стандартным раствором сульфата магния.Работа состоит из следующих этапов:1. Дан раствор соли свинца объемом 500 мл. В колбу для титрования отмерить 2 мл исследуемого раствора соли свинца.2. Добавить 5 мл раствора трилона Б (титрант 1) (концентрация рас­твора (см п .2), 5 мл аммиачного буферного раствора и на кончике шпателя 4-5 мг индикатора эриохрома черного Т до заметной синей окраски рас­твора.3. Раствор оттитровать стандартным раствором соли магния (титрант 2, концентрацию раствора см. п.1) до перехода окраски от синей в красно­фиолетовую.
Схема протокола:

1. Приготовление стандартного раствора сульфата магния по точно взя­той навеске.
тТеор. (MgSO4 • 7Н2О) = 
mnp (MgS04 • 7Н20) = .

_ ГПЩ> .
т̂еорСн (MgSO4) = 0,1Н • К;

С -МT(MgS04) = ^ ^ .  v 0 ’ mnn

(расчет );

2. Стандартизация раствора трилона Б.
№

о п ы та
С н( М д Э 0 4),

м о ль /л
V ( M g S 0 4),

мл
V  (тр . Б), 

мл
V cp. (тр . Б), 

мл
С н (тр . Б), 

м о ль /л
Т  (тр . Б), 

г/м л

1 10
2 10
3 10
V _ Vi +  V2 +  V3 .  

ср.

Сн(тр. Б)
3

_£■'» (MgSÔ '̂ MgSOa).

Мэкв. (тр. Б) = ..

Т (тр. Б) с -м. 
m nn '
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3. О пределение общ ей ж есткости воды.

№
о п ы та

V  (H 2O ), 
мл

С н(тр . Б), 
м о ль /л

V  (тр . Б), 
мл

V cp. (тр . Б), 
мл

Ж воды,
м м о л ь /л

1 5 0
2 5 0
3 5 0

Жобщ. (ммоль/л)

4. 2+ 2+
Определение содержания (ммоль/л) ионов Са и Mg в воде.

№
о п ы ­

т а

V  (H 2O ), 
мл

С н(тр . Б), 
м о ль /л

V  (тр . Б), 
мл

V cp. (тр . Б), 
мл

С н (C a 2+), 
м м о л ь /л

С н (M g 2+), 
м м о л ь /л

1 5 0
2 5 0
3 5 0

С (Са2+) = -С* с-1р' ^

Сн (Mg2+) = Жобщ -  Сн (Ca2+) (ммоль/л).
V(H70)

10 0 0 (ммоль/л);
2+

По результатам работы сделать вывод (какая вода по жесткости; кон­
центрация каких ионов кальция или магния в воде больше).

5. Определение содержания свинца в растворе:
№

о п ы та
V ^ m Pb, 

мл
^р Б, мл

(т и т р а н т  1)
V MgSO4, мл

(т и т р а н т  2 ) V  (Т 2 )
С н (P b 2+), 

м о ль /л
Т  (P b2+), 

мл
1 2 ,0 5 ,0
2 2 ,0 5 ,0
3 2 ,0 5 ,0

СН(РЬ2+) = Сн(трЕ) ■ -  Сн{Мд50л)  ■ V{MgSO^_

V (Pb2+)

Т (Pb2+) =...;

m(Pb2+) в исслед.р-ре
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Лабораторная работа № 17. Метод окислительно-восстановительного 
титрования. Перманганатометрия. Иодометрия

Цель работы. Освоить метод окислительно-восстановительного тит­
рования. Определить массовую долю пероксида водорода методом пер­
манганатометрии. Освоить определение меди в растворе сульфата меди 
методом иодометрии.

Работа включает следующие этапы:
I. Приготовление стандартного раствора щавелевой кислоты.
II. Установление точной концентрации раствора перманганата калия.
III. Определение массовой доли пероксида водорода в исследуемом рас­

творе.
IV. Приготовление стандартного раствора K2Cr2O7.
V. Установление точной концентрации Na2S2O3 (f3 = 1).
VI. Определение содержания ионов меди в растворе сульфата меди (ll).

Ход работы
I. Приготовление стандартного раствора щавелевой кислоты.

Задание 1. Приготовить 50 мл 0,1 Н. раствора щавелевой кислоты из 
H2C2O4 • 2Н2О.

1. Рассчитать массу щавелевой кислоты ( т теор.), необходимой для 
приготовления 50 мл 0,1 Н. раствора.

2. Взять на аналитических весах навеску кислоты (m^).
3. Приготовить раствор и количественно перенести его в реакцион­

ную склянку.
4. Рассчитать поправочный коэффициент и молярную концентрацию 

эквивалента приготовленного раствора.

II. Установление точной концентрации раствора перманганата калия.
Определение точной концентрации раствора перманганата калия про­

водится по щавелевой кислоте в соответствии с уравнением:

5H2C2O4 + 2KMnO4 + 3H2SO4 ^10CO2 + 2MnSO4 + K2SO4 + 8H2O.
Задание 2. Установить концентрацию раствора KMnO4 по стандарт­

ному раствору щавелевой кислоты.
1. Бюретку заполнить раствором KMnO4 (уровень окрашенной жид­

кости устанавливается по верхнему мениску).
2. В коническую колбу для титрования отмерить с помощью пипетки 

10 мл раствора щавелевой кислоты и добавить 5-6 мл раствора серной ки­
слоты (1:4), отмеренного мерным цилиндром.

3. Полученную смесь нагревают до 70-80°С (не до кипения).
4. Горячий раствор титровать перманганатом калия.
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Раствор перманганата калия приливать медленно, по каплям, при не­
прерывном перемешивании. Каждую следующую каплю прибавлять после 
того, как обесцветилась предыдущая (вначале обесцвечивание происходит 
медленно). Титрование прекратить, когда раствор от одной избыточ­
ной капли приобретет бледно-розовую окраску, не исчезающую в тече­
ние 1 мин.

5. Титрование провести три раза.
6. Рассчитать нормальную концентрацию и титр раствора KMnO4.

III. Определение массовой доли пероксида водорода в исследуемом 
растворе.

В основе определения лежит реакция:

5H2O2 + 2KMnO4 + 3H2SO4 ^  5O2 + 2MnSO4 + K2SO4 + 8H2O.
Задание 3. Установить массовую долю (в %) H2O2 в исследуемом рас­

творе.
1. В мерную колбу отмерить 0,5 мл раствора пероксида водорода и 

довести объем раствора до 50 мл. Раствор перелить в реактивную склянку.
2. В коническую колбу отмерить пипеткой 10 мл приготовленного 

раствора, добавить 5-6 мл раствора серной кислоты (1:4).
3. Полученную смесь титровать перманганатом калия до неисчезаю­

щей бледно-розовой окраски.
4. Вычислить нормальную концентрацию и титр H2O2.
5. Рассчитать массовую долю (в %) пероксида водорода в исходном 

растворе, учитывая, что объем анализируемого раствора составлял 0,5 мл 
(р = 1 г/см3).

IV. Приготовление стандартного раствора K2Cr20 7.
Задание 4. Приготовить 50 мл 0,02Н. раствора K2Cr2O7 ( f  = 1/6).
1. Рассчитать массу дихромата калия (m теор.), необходимую для при­

готовления 50 мл 0,02 Н. раствора.
2. Взять на аналитических весах навеску соли (m пр).
3. Приготовить 50 мл раствора и перенести его в реакционную 

склянку.
4. Рассчитать поправочный коэффициент и молярную концентрацию 

эквивалента раствора дихромата калия.

V. Установление точной концентрации Na2S20 3 ( f  = 1).
Определение точной концентрации тиосульфата натрия проводится по 

стандартному раствору дихромата калия (косвенное титрование) в соот­
ветствии с уравнением.

K2&2O7 + 6KI + 7H2SO4 ^  Cr2(SO4)3 + 7H2O + 4K2SO4 + 3I2,
I2 + 2Na2S2O3 ^  2NaI + Na2S4O6.
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Задание 5. Установить концентрацию раствора Na2S2O3 по стандарт­
ному раствору дихромата калия.

1. Бюретку заполнить раствором Na2S2O3.
2. В коническую колбу для титрования отмеривают с помощью пи­

петки 10 мл приготовленного раствора дихромата калия, 10 мл 1 М раство­
ра серной кислоты (отмеривать цилиндром) и 5 мл 5% раствора KI.

3. Колбу закрывают пробкой, оставляют стоять в темном месте 
3-5 мин.

4. Выделившийся иод вначале титруют раствором тиосульфата на­
трия без индикатора до светло-желтой (соломенной) окраски раствора. За­
тем добавляют несколько капель раствора крахмала и продолжают титро­
вание, энергично перемешивая содержимое колбы до полного исчезнове­
ния синей окраски (окраска раствора при этом будет бледно-зеленой, что 
вызвано присутствием ионов Cr ).

5. Титрование проводят трижды и рассчитывают нормальную кон­
центрацию и титр раствора Na2S2O3.

Vl. Определение содержания ионов меди в растворе сульфата меди.
В основе определения лежат реакции:

2CuSO4 + 4KI ^  2CuI + I2 + K2SO4,
I2 + Na2S2O3 ^  2NaI + Na2S2O6.

2+Задание. Определить содержание ионов Cu в растворе CuSO4.
1. В колбу для титрования внести 10 мл анализируемого раствора 

CuSO4, 10 мл 5% раствора KI и 1 мл 2Н. раствора CH3COOH и оставить на 
5-6 мин. в темном месте.

2. Оттитровать выделившийся иод тиосульфатом натрия до бледно­
желтой окраски образовавшейся суспензии (CuI), затем добавить 2 мл 
крахмала и продолжить титрование до исчезновения синей окраски.

3. Титрование повторяют трижды и рассчитывают массу Cu2+ в ана­
лизируемой пробе.

Схема протокола:
1. Приготовление стандартного раствора щавелевой кислоты.

т теор. — (расЧет), т практ. • • - ;
Кпопр.

Тщавел.к-ты

Сн (щавел. к-ты) = ..

2. Установление точной концентрации раствора перманганата калия.

№
о п ы та

С н(к-ты ),
м о ль /л

У (к -т ы ),
мл

V (K M n O 4),
мл

V cp.(K M n O 4),
мл

С н( К М п 0 4),
м о ль /л

Т ( К М п 0 4),
г/м л

1 1 0
2 1 0
3 1 0

93



Vcp. = Сн(КМп04) = . . . ;
Мэкв. (KMn04) = . ;  Т (KMn04) = . .

3. Определение массовой доли пероксида водорода в исследуемом 
растворе.

№
о п ы та

С н( К М п 0 4),
м о ль /л

V ( H 20 2),
мл

V ( K M n 0 4),
мл

V cp. ( К М п 0 4), 
мл

С н (H 2O 2), 
м о ль /л

Т  (H 2O 2), 
г/м л

1 10
2 10
3 10

Сн(Н202) = ...; Мэкв. (Н2О2) = ...;
Т (Н20 2) = . ; m (Н20 2) =TH o  ■ ^̂ колбы;

m (исх р-ра Н20 2) = . ;  ю (Н20 2) = .

4. Приготовление стандартного раствора дихромата калия. 
т Теор. = ... (расчет); т пр. = . ;
Кпопр._ • • •; СН(K2Cr2O1 )~ •••;

Т K2Cr2O7 .
5.Установление точной концентрации раствора тиосульфата натрия.

№
о п ы та

С н ( К 2СГ2О 7), 
м о ль /л

V  ( К 2СГ2О 7), 
мл

V  (N a2S20 3) 
мл

V cp. (N a2S20 3), 
мл

С н (N a2S20 3), 
м о ль /л

Т  (N a2S20 3), 
г/м л

1 10
2 10
3 10

0 ^ 28203) = . ;  Мэкв. (Na2S203) = . ;
Т (Na2S203) = ...

6. Определение содержания ионов меди в растворе сульфата меди.

№
о п ы та

С н (N a2S 20 3), 
м о ль /л

V  (р -р а  
C u S 0 4), мл

V ( N a 2S20 3),
мл

V cp. (N a2S20 3), 
мл

С н (C u 2+), 
м о ль /л

Т  (C u 2+), 
г/м л

1 10
2 10
3 10

С„(Си2+) = Мэкв.(Си2+) =
Т(Си2+) = ...
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Лабораторная работа № 18. Определение содержания новокаина 
методом нитритометрического титрования

Цель занятия. Освоить метод нитритометрического титрования. Оп­
ределить количественное содержание органических соединений, содержа­
щих первичную ароматическую аминогруппу (новокаина гидрохлорид). 

Работа включает следующие этапы:
I. Приготовление раствора нитрита натрия.

II. Стандартизация раствора нитрита натрия.
III. Определение массовой доли новокаина в препарате.

Ход работы
I. Приготовление раствора нитрита натрия

Задание 1. Приготовить 100 мл 0,1Н раствора NaNO2.
1. Рассчитать навеску ( т теор.), необходимую для приготовления 

100 мл 0,1н раствора NaNO2.
2. Взвесить на аналитических весах навеску NaNO2.

3. Приготовить раствор и количественно перенести его в реакцион­
ную склянку.

II. Стандартизация раствора нитрита натрия
Стандартизацию раствора нитрита натрия проводят обратным пер­

манганатометрическим титрованием с иодометрическим окончанием. 
К точно известному объему титрованного раствора KMnO4, взятого в из­
бытке, добавляют раствор серной кислоты и определенный объем стандар­
тизируемого раствора нитрита натрия. К непрореагировавшему остатку 
KMnO4 добавляют избыток иодида калия и выделившийся иод оттитровы- 
вают титрованным раствором тиосульфата натрия. При этом в растворе 
протекают окислительно-восстановительные реакции.

5NO2“ + 2MnO4“ + 6H+ ^  5NO3“ + 2Mn2+ + 3H2O;
2MnO4“ + 10Г + 16H+ ^  2Mn2+ + 5I2 + 8H2O;

2S2O32- + I2 ^  2Г + S4O62 -.
Фактор эквивалентности нитрита натрия равен 1/2:

NO2_ + H2O - 2e ^  NO3" + 2H+.
В соответствии с законом эквивалентов соотношение моль- 

эквивалентов реагирующих веществ будет:
n(1/5 KMnO4) = n(1/2 NaNO2)= n(1/2 I2)

Задание 2. Определить точную концентрацию NaNO2 в растворе.
1. В колбу для титрования отмерить 10 мл 0,05Н. титрованного рас­

твора KMnO4, прибавить 1 мл 1Н. раствора H2SO4.
2. Нагреть на водяной бане до 40-50°С и медленно, при помешивании 

добавить 1 мл стандартизируемого раствора NaNO2.
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3. Через 10-15 мин. к раствору добавить 1 мл 10% раствора KI и вы­
держать в темном месте 5-10 мин.

4. Затем в колбу для титрования добавить 10 мл воды и титровать 
0,05Н. раствором тиосульфата натрия до слабо-желтой окраски, прибавить 
несколько капель 0,2% раствора крахмала и продолжить титрование до 
обесцвечивания раствора. Титрование провести трижды.

5. Рассчитать молярную концентрацию нитрита натрия в растворе.

III. Определение массовой доли новокаина в препарате
Задание 3. Установить массовую долю новокаина в препарате.

1. Приготовить раствор новокаина с концентрацией 0,1 моль/л.
2. В колбу для титрования отмерить 10 мл раствора новокаина, 2 мл 

2Н. HCl, 5 мл дистиллированной воды, 0,1 г калия бромида KBr, 4 капли 
раствора тропеолина 00 и 2 капли раствора метиленового синего.

3. Смесь титровать при постоянном перемешивании при температуре 
не выше 20°С титрованным раствором NaN02, добавляя его очень медлен­
но, по каплям (1 капля в 1 мин.), до перехода красно-фиолетовой окраски в 
голубую.

Схема протокола:
1. Приготовление раствора нитрита натрия

ШТеор№ Ш 2) =... (расчет); ^ (№N02)=. . .

т п рС ^ ^ 0 2) = •  T(NaNO2)=....

К попр

2. Стандартизация раствора нитрита натрия.
№

опы та
С н (K M n O 4), 

моль/л
С н (N a2S2O 3), 

моль/л
V (K M n O 4),

мл
V (N a N O 2),

мл
V (N a2S2O 3),

мл
V cp.(N a2S2O 3),

мл
C h( № N O 2),

моль/л
1. 10 1
2. 10 1
3. 10 1

Cn(NaN02) =
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3 . О п р е д е л е н и е  м а с с о в о й  д о л и  н о в о к а и н а  в  п р е п а р а т е .

№
о п ы та

C H(N a N O 2),
моль/л

У (н о в о к а и н а ),
мл

V ( N a N O 2),
мл

V cp (N a N O 2), 
мл

ы (н о в о ка и н а ),
%

1 10
2 10
3 10

С М( н о в о к а и н а )  =  .. 

Т ( н о в о к а и н а )  =  . ;  

ю < % (н о в о к а и н а )  =  . . .

М ( н о в о к а и н а )  =  2 7 3  г / м о л ь ;  

т ( н о в о к а и н а )  =  . ;

Лабораторная работа № 19. Метод осадительного титрования. 
Аргентометрическое определение хлорида натрия и бромида натрия

Цель занятия. И з у ч и т ь  м е т о д и к у  п р о в е д е н и я  о с а д и т е л ь н о г о  т и т ­

р о в а н и я ;  о п р е д е л и т ь  с о д е р ж а н и е  х л о р и д а  н а т р и я  м е т о д о м  М о р а ,  с о д е р ж а ­

н и е  б р о м и д а  н а т р и я  -  м е т о д о м  Ф о л ь г а р д а .

Р а б о т а  с о с т о и т  и з  с л е д у ю щ и х  э т а п о в :

I. П р и г о т о в л е н и е  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  х л о р и д а  н а т р и я .

II . С т а н д а р т и з а ц и я  р а с т в о р а  н и т р а т а  с е р е б р а .

I II . О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  х л о р и д а  н а т р и я  п о  м е т о д у  М о р а .

I V .  О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  б р о м и д а  н а т р и я  в  и с с л е д у е м о м  п р е п а р а т е  п о  

м е т о д у  Ф о л ь г а р д а .

Ход работы
I. Приготовление стандартного раствора хлорида натрия.

Задание 1. П р и г о т о в и т ь  5 0  м л  0 ,0 2 Н . р а с т в о р а  х л о р и д а  н а т р и я .

1 . Р а с с ч и т а т ь  м а с с у  N a C l  ( т теор.), н е о б х о д и м у ю  д л я  п р и г о т о в л е н и я  

5 0  м л  0 ,0 2  Н . р а с т в о р а .

2 . О т в е с и т ь  н а  а н а л и т и ч е с к и х  в е с а х  н а в е с к у  с о л и  ( т пр).

3 . П р и г о т о в и т ь  р а с т в о р  и  к о л и ч е с т в е н н о  п е р е н е с т и  е г о  в  р е а к ц и о н ­

н у ю  с к л я н к у .

4 . Р а с с ч и т а т ь  п о п р а в о ч н ы й  к о э ф ф и ц и е н т ,  м о л я р н у ю  к о н ц е н т р а ц и ю  

э к в и в а л е н т а  и  т и т р  п р и г о т о в л е н н о г о  р а с т в о р а .

II. Стандартизация раствора нитрата серебра
Задание 2. У с т а н о в и т ь  к о н ц е н т р а ц и ю  р а с т в о р а  A g N O 3 п о  с т а н д а р т н о ­

м у  р а с т в о р у  х л о р и д а  н а т р и я .

1 . Б ю р е т к у  з а п о л н и т ь  р а с т в о р о м  A g N O 3.

2 . В  к о н и ч е с к у ю  к о л б у  д л я  т и т р о в а н и я  о т м е р и т ь  п и п е т к о й  1 0  м л  р а с ­

т в о р а  х л о р и д а  н а т р и я ,  д о б а в и т ь  2  к а п л и  н а с ы щ е н н о г о  р а с т в о р а  х р о м а т а  

к а л и я .
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3 . Т и т р о в а т ь  р а с т в о р о м  н и т р а т а  с е р е б р а  о с т о р о ж н о ,  п о  к а п л я м ,  п р и  

э н е р г и ч н о м  п е р е м е ш и в а н и и .  Т и т р о в а н и е  з а к о н ч и т ь ,  к о г д а  о т  о д н о й  к а п л и  

н и т р а т а  с е р е б р а  ж е л т ы й  ц в е т  ж и д к о с т и  с о  в з м у ч е н н ы м  в  н е й  о с а д к о м  п р и ­

о б р е т е т  к р а с н о в а т ы й  о т т е н о к .

4 . Р а с с ч и т а т ь  н о р м а л ь н у ю  к о н ц е н т р а ц и ю  и  т и т р  р а с т в о р а  н и т р а т а  

с е р е б р а .

III. Определение содержания хлорида натрия по методу Мора.
Задание 3. У с т а н о в и т ь  м а с с о в у ю  д о л ю  ( в  % )  N a C l  в  о б р а з ц е .

1 . И з  т о ч н о й  н а в е с к и  т е х н и ч е с к о г о  х л о р и д а  н а т р и я  м а с с о й  о к о л о

0 .  0 5  г  ( m  образца)  п р и г о т о в и т ь  р а с т в о р  о б ъ е м о м  5 0  м л .

2 . О т о б р а т ь  д л я  а н а л и з а  1 0  м л  п р и г о т о в л е н н о г о  р а с т в о р а ,  д о б а в и т ь  

2  к а п л и  н а с ы щ е н н о г о  р а с т в о р а  х р о м а т а  к а л и я .

3 . Т и т р о в а т ь  р а с т в о р о м  н и т р а т а  с е р е б р а  д о  п о я в л е н и я  к р а с н о в а т о г о  

о с а д к а .

4 . В ы ч и с л и т ь  т и т р  р а с т в о р а  х л о р и д а  н а т р и я ,  м а с с у  N a C l  и  е г о  м а с с о ­

в у ю  д о л ю  ( в  % )  в  о б р а з ц е .

IV. Определение содержания бромида натрия по методу Фольгарда.
Задание 4. У с т а н о в и т ь  м а с с о в у ю  д о л ю  ( в  % )  б р о м и д а  н а т р и я  в  и с с л е ­

д у е м о м  п р е п а р а т е .

1 .  П р и г о т о в и т ь  5 0  м л  0 ,0 2  Н . р а с т в о р а  б р о м и д а  н а т р и я .

2 . З а п о л н и т ь  о д н у  б ю р е т к у  р а с т в о р о м  A g N O 3 ( т и т р а н т  Т 1 ) , д р у г у ю  -  

р а с т в о р о м  т и о ц и а н а т а  а м м о н и я  N H 4S C N  ( т и т р а н т  Т 2 ).

3 . О т м е р и т ь  в  к о н и ч е с к у ю  к о л б у  1 0  м л  р а с т в о р а  N a B r ,  д о б а в и т ь  3  м л  

6 Н  р а с т в о р а  а з о т н о й  к и с л о т ы  ( д л я  п р е д о т в р а щ е н и я  г и д р о л и з а )  и  п р и л и т ь  

и з  б ю р е т к и  и з б ы т о к  ( 2 0  м л )  т и т р о в а н н о г о  р а с т в о р а  н и т р а т а  с е р е б р а .

4 . З а т е м ,  н е  о т ф и л ь т р о в ы в а я  о с а д о к ,  д о б а в и т ь  1 м л  н а с ы щ е н н о г о  

р а с т в о р а  ж е л е з о - а м м о н и й н ы х  к в а с ц о в  ( N H 4 ) F e ( S O 4 )2 ( и н д и к а т о р ) .  О т т и т ­

р о в а т ь  о с т а т о к  н и т р а т а  с е р е б р а  р а с т в о р о м  т и о ц и а н а т а  а м м о н и я  м е д л е н н о ,  

п р и  н е п р е р ы в н о м  в з б а л т ы в а н и и ,  д о  п о я в л е н и я  к о р и ч н е в о - р о з о в о й  о к р а с к и  

[ F e ( S C N ) ]  , н е  и с ч е з а ю щ е й  п р и  э н е р г и ч н о м  в с т р я х и в а н и и .

5 . Р а с с ч и т а т ь ,  к а к о й  о б ъ е м  ( V 1 )  р а с т в о р а  A g N O 3 п р о р е а г и р о в а л  с  

р а с т в о р о м  N H 4 S C N .  П о  р а з н о с т и  м е ж д у  ^ бщ и  V 1 н а й т и  о б ъ е м  ( V 2 )  р а с ­

т в о р а  н и т р а т а  с е р е б р а ,  п о ш е д ш е г о  н а  о с а ж д е н и е  и о н о в  B r _.

6 . Р а с с ч и т а т ь  н о р м а л ь н у ю  к о н ц е н т р а ц и ю  B r _, е г о  т и т р ,  м а с с у  в  5 0  м л  

и с х о д н о г о  р а с т в о р а  и  м а с с о в у ю  д о л ю  в  н а в е с к е  б р о м и д а  н а т р и я .

Схема протокола:
1. П р и г о т о в л е н и е  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  х л о р и д а  н а т р и я .

т теор. ( N a C l )  =  . . .  (расчет); т пр ( N a C l )  =  . . . ;

К  попр. =  . . . ;  С н  ( N a C l )  =  . . . ;

Т  ( N a C l )  =  .
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2 . С т а н д а р т и з а ц и я  р а с т в о р а  н и т р а т а  с е р е б р а .

№
о п ы та

С н( № 01),
м о ль /л

V (N a 0 l) ,
мл

V (A g N O 3),
мл

V cp. (A g N O 3), 
мл

C H(A g N O 3),
м о ль /л

T (A g N O 3),
г/м л

1 10
2 10
3 10

C n C A g N O s )  =

М экв. ( A g N O 3 )  =  . ;  Т  ( A g N O s )  =  . . .

3 . О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  х л о р и д а  н а т р и я  п о  м е т о д у  М о р а .

№
о п ы та

V  (N a C l) , 
мл

С н (A g N O 3), 
м о ль /л

V (A g N O 3),
мл

V cp. (A g N O 3), 
мл

С н (N a C l) , 
м о ль /л

T (N a C l) ,
м м о л ь /л

1 10
2 10
3 10

С н  ( N a C l )  =  . . . ;

Мэкв. ( N a C l )  =  . . . ;  Т  ( N a C l )  =  . . . ;

m  ( N a C l )  . ; Ю ( N a C l ) B образце • • •

4 . О п р е д е л е н и е  с о д е р ж а н и я  б р о м и д а  н а т р и я  в  и с с л е д у е м о м  п р е п а р а т е  п о  

м е т о д у  Ф о л ь г а р д а .

т теор. ( п р е п а р а т а  N a B r  )  =  . . .  (расчет); 

т пр ( п р е п а р а т а  N a B r  )  =  . . .

№
опы та

V (N a B r),
мл

С н

(A g N O 3),
моль/л

V общ

(A g N O 3),
мл

С н (Т 2), 
NH4 SCN

моль/л

V (T 2),
NH4 SCN

мл

V cp.(T 2),
мл

V 1

(A g N O 3),
мл

V 2

(A g N O 3),
мл

1 10 20
2 10 20
3 10 20

V i  ( A g N O s )  н а  N H 4 S C N  =
_  Сн (NHj SCNJ-^NHj SCN).

CH(AfiN03)
V 2 ( A g N O s )  н а  N a B r  =  Vобщ  -  V i ;

Ся CAgH03)-̂ CAgN03) .
C H ( N a B r )  =

V'f NaBr)

T  ( N a B r )  =  . . . ;  

т  ( N a B r )  =  . ;

(o ( N a B r )  =  m (N a B r) ■ 1 0 0 %
m  rrp=napzra NaBr
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П о  р е з у л ь т а т а м  р а б о т ы  с д е л а т ь  в ы в о д  ( ч е м у  р а в н ы  м а с с о в ы е  д о л и  

х л о р и д а  н а т р и я  и  б р о м и д а  н а т р и я  в  и с с л е д у е м ы х  п р е п а р а т а х ) .

Лабораторная работа № 20. Спектрофотометрическое определение 
концентрации перманганата калия в растворе

Цель занятия. И з у ч и т ь  ф о т о м е т р и ч е с к и е  м е т о д ы  а н а л и з а .  Р а с ч е т  

к о н ц е н т р а ц и и  а н а л и з и р у е м о г о  в е щ е с т в а  в  р а с т в о р е  м е т о д о м  к а л и б р о в о ч ­

н о г о  г р а ф и к а  и  с  и с п о л ь з о в а н и е м  м о л я р н о г о  к о э ф ф и ц и е н т а  п о г а ш е н и я .  

К о л и ч е с т в е н н о е  о п р е д е л е н и е  п е р м а н г а н а т а  к а л и я  в  р а с т в о р е .

Принцип метода. М е т о д  о с н о в а н  н а  т о м ,  ч т о  в  о п р е д е л е н н о м  д и а п а ­

з о н е  к о н ц е н т р а ц и и  (4^ 1 0 "5- 3 ,6 * 1 0 " 4 м о л ь / л )  н а б л ю д а е т с я  л и н е й н а я  з а в и с и ­

м о с т ь  м е ж д у  к о н ц е н т р а ц и е й  п е р м а н г а н а т - и о н о в  и  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т ь ю  

р а с т в о р о в .  В о д н ы е  р а с т в о р ы  п е р м а н г а н а т а  к а л и я  в  с и л ь н о к и с л о й  с р е д е  

( р Н < 1 )  и м е ю т  м а к с и м у м  с в е т о п о г л о щ е н и я  п р и  5 2 8  н м .

Ход работы
Г  о т о в я т  с т а н д а р т н ы й  о с н о в н о й  р а с т в о р  п е р м а н г а н а т а  к а л и я  K M n O 4 с  

к о н ц е н т р а ц и е й  5• 1 0 -4 м о л ь / л .  Д л я  э т о г о  в з в е ш и в а ю т  7 9  м г  K M n O 4, п е р е н о ­

с я т  в  м е р н у ю  к о л б у  н а  1 л  и  д о в о д я т  в о д о й  д о  м е т к и .

В  5  м е р н ы х  к о л б  н а  2 5  м л  в н о с я т  с о о т в е т с т в е н н о  2 ,0 ,  6 ,0 ,  1 0 ,0 ,  1 4 ,0 ,  

1 8 ,0  м л  о с н о в н о г о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а ,  д о в о д я т  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о ­

д о й  д о  м е т к и  и  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т .  Р а с с ч и т ы в а ю т  м о л я р н у ю  к о н ­

ц е н т р а ц и ю  п р и г о т о в л е н н ы х  с т а н д а р т н ы х  р а б о ч и х  р а с т в о р о в .

И з м е р я ю т  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  с т а н д а р т н ы х  р а б о ч и х  р а с т в о р о в  н а  

с п е к т р о ф о т о м е т р е  п р и  5 2 8  н м  в  к ю в е т е  с  т о л щ и н о й  п о г л о щ а ю щ е г о  с л о я  

1 с м  п р о т и в  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы .

Расчет молярного коэффициента поглощения KMnO4
П о  ф о р м у л е  Б у г е р а  -  Л а м б е р т а  -  Б э р а :

А = е С-1

р а с с ч и т ы в а ю т  м о л я р н ы й  к о э ф ф и ц и е н т  п о г а ш е н и я  к а ж д о г о  с т а н д а р т н о г о  

р а с т в о р а  п е р м а н г а н а т а  к а л и я  и  в ы в о д я т  с р е д н и й  м о л я р н ы й  к о э ф ф и ц и е н т  

п о г а ш е н и я .  П о л у ч е н н ы е  з н а ч е н и я  з а н о с я т  в  т а б л и ц у .

Таблица 6. Характеристика рабочих стандартных растворов KMnO4
№
п/п

Концентрация
KMnO4,
моль/л

Оптическая 
плотность, А

Молярный 
коэффициент 
погашения, s

Средний молярный 
коэффициент 
погашения, s

1
2
3
4
5
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Определение концентрации KMnO4 в растворе по среднему 
молярному коэффициенту погашения

А н а л и з и р у е м ы й  р а с т в о р  п е р е н о с я т  в  м е р н у ю  к о л б у  н а  2 5  м л ,  д о в о д я т  

д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  д о  м е т к и ,  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш и в а ю т  и  ф о т о м е т -  

р и р у ю т  п р и  т е х  ж е  у с л о в и я х ,  ч т о  и  с т а н д а р т н ы е  р а с т в о р ы .

М о л я р н у ю  к о н ц е н т р а ц и ю  а н а л и з и р у е м о г о  р а с т в о р а  K M n O 4 р а с с ч и т ы ­

в а ю т  п о  ф о р м у л е :

С КМп 04

Определение концентрации KMnO4 в растворе методом 
калибровочного графика

П о  п о л у ч е н н ы м  д а н н ы м  н а  м и л л и м е т р о в о й  б у м а г е  с т р о я т  к а л и б р о ­

в о ч н ы й  г р а ф и к ,  о т к л а д ы в а я  н а  о с и  а б с ц и с с  м о л я р н ы е  к о н ц е н т р а ц и и  р а б о ­

ч и х  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в  п е р м а н г а н а т а  к а л и я ,  а  н а  о с и  о р д и н а т  -  с о о т ­

в е т с т в у ю щ и е  и м  з н а ч е н и я  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и ,  и  п о  к а л и б р о в о ч н о м у  

г р а ф и к у  о п р е д е л я ю т  к о н ц е н т р а ц и ю  и с с л е д у е м о г о  р а с т в о р а .

Лабораторная работа № 21. Спектрофотометрическое определение 
меди в растворе медного купороса

Цель занятия. И з у ч и т ь  ф о т о м е т р и ч е с к и е  м е т о д ы  а н а л и з а .  О п р е д е ­

л и т ь  с п е к т р о ф о т о м е т р и ч е с к и м  м е т о д о м  с о д е р ж а н и е  м е д и  в  р а с т в о р е .

Ход работы
I. Построение калибровочного графика.

О п р е д е л е н и е  м е д и  о с н о в а н о  н а  о б р а з о в а н и и  о к р а ш е н н ы х  в  т е м н о ­

с и н и й  ц в е т  к о м п л е к с о в  [ C u ( N H 3)4 ] в  п р и с у т с т в и и  и з б ы т о ч н о г о  к о л и ч е с т ­

в а  а м м и а к а .

C u 2+ +  4 N H 3 =  [ C u ( N H 3) 4 ]2+.
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Р а с с ч и т а й т е  м а с с у  с у л ь ф а т а  м е д и  к р и с т а л л о г и д р а т а  ( C u S O 4 ■ 5 H 2 O ) ,  

н е о б х о д и м у ю  д л я  п р и г о т о в л е н и я  0 ,5  л  о с н о в н о г о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  с  

к о н ц е н т р а ц и е й  и о н о в  C u 2+ 1 м г / м л .

Д л я  п о с т р о е н и я  к а л и б р о в о ч н о й  к р и в о й  в о з ь м и т е  4  м е р н ы е  к о л б ы  н а  

5 0  м л  и  4  к о н и ч е с к и е  к о л б ы  н а  1 0 0  м л . П р и г о т о в ь т е  4  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о ­

р а  с  р а з л и ч н ы м  с о д е р ж а н и е м  и о н о в  м е д и .

Д л я  п р и г о т о в л е н и я  р а с т в о р а  №  1 в  м е р н у ю  к о л б у  н а  5 0  м л  о т м е р ь т е  с  

п о м о щ ь ю  п и п е т к и  ( б ю р е т к и )  5  м л  о с н о в н о г о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а ,  д о ­

б а в ь т е  1 0  м л  р а с т в о р а  N H 3 ( 1 : 3 ) ,  д о в е д и т е  о б ъ е м  в о д о й  д о  м е т к и  и  п е р е ­

л е й т е  в  к о н и ч е с к у ю  к о л б у  №  1 .

Д л я  п р и г о т о в л е н и я  р а с т в о р а  №  2  в о з ь м и т е  1 0  м л ,  №  3  -  1 5  м л ,  №  4  -  

2 0  м л  о с н о в н о г о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  и  а н а л о г и ч н ы м  о б р а з о м  п р и г о ­

т о в ь т е  с о о т в е т с т в у ю щ и е  р а б о ч и е  р а с т в о р ы .

Таблица 7. Схема приготовления рабочих стандартных растворов
№ 1 № 2 № 3 № 4

р - р  C u S O 4 5  м л 1 0  м л 1 5  м л 2 0  м л

р - р  N H 3 1 0  м л 1 0  м л 1 0  м л 1 0  м л

H 2 O д о  5 0  м л

И з м е р е н и е  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  н а ч и н а й т е  с о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  

с  н а и м е н ь ш е й  к о н ц е н т р а ц и е й  м е д и .  Д л я  э т о г о  р а с т в о р  и з  к о л б ы  п е р е л е й т е  

в  к ю в е т у  с п е к т р о ф о т о м е т р а  с  р а б о ч е й  д л и н о й  1 0  м м  и  о п р е д е л и т е  о п т и ч е ­

с к у ю  п л о т н о с т ь  р а с т в о р а  п р и  д л и н е  в о л н ы  5 4 0  н м . Т а к и м  ж е  о б р а з о м  ф о -  

т о м е т р и р у й т е  в с е  п р и г о т о в л е н н ы е  р а с т в о р ы .  П о л у ч е н н ы е  р е з у л ь т а т ы  з а ­

н е с и т е  в  т а б л и ц у .

Д л я  п о с т р о е н и я  к а л и б р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  н а  м и л л и м е т р о в о й  б у м а г е  

о т л о ж и т е  н а  о с и  а б с ц и с с  и з в е с т н ы е  к о н ц е н т р а ц и и  и о н о в  C u  ( т .  е . 0 , 1 ;  0 ,2 ;  

0 ,3 ;  0 ,4  м г  м е д и  в  1 м л ) ,  а  н а  о с и  о р д и н а т  -  с о о т в е т с т в у ю щ и е  и м  о п т и ч е ­

с к и е  п л о т н о с т и  р а с т в о р о в .  З а т е м  и з  т о ч е к ,  н а й д е н н ы х  н а  о с я х ,  в о с с т а н о в и ­

т е  п е р п е н д и к у л я р ы ,  и  т о ч к и  и х  п е р е с е ч е н и я  с о е д и н и т е .

II. Определение содержания меди в растворе ее соли.
И с с л е д у е м ы й  р а с т в о р  м е д и  п е р е н е с и т е  в  м е р н у ю  к о л б у  о б ъ е м о м  

5 0  м л ,  д о б а в ь т е  1 0  м л  р а с т в о р а  N H 3 ( 1 : 3 )  и  д о в е д и т е  о б ъ е м  ж и д к о с т и  в  

к о л б е  в о д о й  д о  м е т к и .  Р а с т в о р  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш а й т е  и  п е р е л е й т е  в  к о ­

н и ч е с к у ю  к о л б у .  И з м е р ь т е  е г о  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  п р и  т е х  ж е  у с л о в и я х  

( к ю в е т а ,  с в е т о ф и л ь т р ) ,  п р и  к о т о р ы х  б ы л  п о л у ч е н  к а л и б р о в о ч н ы й  г р а ф и к ,  

и  н а й д и т е  п о  к а л и б р о в о ч н о м у  г р а ф и к у  к о н ц е н т р а ц и ю  и о н а  C u 2+ в  м г / м л  

р а с т в о р а .

Р а с с ч и т а й т е  т и т р  р а с т в о р а ,  м о л я р н у ю  к о н ц е н т р а ц и ю  и  м а с с у  м е д и  в  

2  л  р а с т в о р а .
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Схема протокола:

1 . П р и г о т о в л е н и е  0 ,5  л  о с н о в н о г о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  с  к о н ц е н т р а ц и ­

е й  C u 2+ 1 м г / м л .

М  ( C u S O 4 ■ 5 H 2 O )  =  . . m  ( C U S O 4 ■ 5 H 2 O )  =  . . .

2 . Т а б л и ц а  д л я  п о с т р о е н и я  к а л и б р о в о ч н о г о  г р а ф и к а

№ стандартного раствора 1 2 3 4
2+

С о д е р ж а н и е  C u  ( м г / м л )

О п т и ч е с к а я  п л о т н о с т ь  р а с т в о р а ,  А

3 . К а л и б р о в о ч н ы й  г р а ф и к

А |

Ах

С

С х ( C u 2+) =  . . .  ( м г / м л ) ;  

С м  ( C u 2+) =  . . . ;

■

С х

А х =  .  ;

Т ( С и 2+) =  . . . ;

m  ( C u 2+) =  .

Лабораторная работа № 22. Спектрофотометрическое определение 
перманганат- и дихромат-ионов в растворе при их совместном

присутствии

Цель занятия. П р а к т и ч е с к о е  о с в о е н и е  ф о т о м е т р и ч е с к и х  м е т о д о в  

а н а л и з а ,  и з м е р е н и е  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  и  к о л и ч е с т в е н н ы й  о б с ч е т  р е ­

з у л ь т а т о в  а н а л и з а  п о  з н а ч е н и я м  м о л я р н ы х  к о э ф ф и ц и е н т о в  п о г а ш е н и я  и  

м е т о д о м  к а л и б р о в о ч н о г о  г р а ф и к а .  К о л и ч е с т в е н н о е  о п р е д е л е н и е  п е р м а н г а ­

н а т -  и  д и х р о м а т - и о н о в  п р и  и х  с о в м е с т н о м  н а х о ж д е н и и  в  р а с т в о р е .

Принцип метода. В о з м о ж н о с т ь  о п р е д е л е н и я  д и х р о м а т -  и  п е р м а н г а ­

н а т - и о н о в  в  р а с т в о р е  п р и  и х  с о в м е с т н о м  п р и с у т с т в и и  о с н о в а н о  н а  р а з л и ч и и  

д л и н  в о л н ,  с о о т в е т с т в у ю щ и х  м а к с и м у м у  п о г л о щ е н и я  э т и х  и о н о в  и  з а к о н у  

а д д и т и в н о с т и .  П е р м а н г а н а т - и о н  и м е е т  м а к с и м у м  с в е т о п о г л о щ е н и я  п р и  

5 2 8  н м ,  д и х р о м а т - и о н ы  п р и  э т о й  д л и н е  в о л н ы  п р а к т и ч е с к и  н е  п о г л о щ а ю т
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и з л у ч е н и я .  П р и  д л и н е  в о л н ы  3 5 0  н м  п о г л о щ а ю т  о б а  и о н а ,  и ,  с л е д о в а т е л ь н о ,  

о п т и ч е с к а я  п л о т н о с т ь  з а в и с и т  о т  к о н ц е н т р а ц и и  о б о и х  к о м п о н е н т о в .

Т а к  к а к  о п т и ч е с к а я  п л о т н о с т ь  п р и  5 2 8  н м  з а в и с и т  т о л ь к о  о т  п е р м а н ­

г а н а т - и о н о в ,  а  п р и  3 5 0  н м  -  о т  н а л и ч и я  о б о и х  и о н о в ,  т о ,  р а с с ч и т а в  к о н ц е н ­

т р а ц и ю  M n O 4_ п о  р е з у л ь т а т а м  ф о т о м е т р и р о в а н и я  п р и  5 2 8  н м ,  м о ж н о  р а с ­

с ч и т а т ь ,  к а к а я  д о л я  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  п р и  ф о т о м е т р и р о в а н и и  п р и  

3 5 0  н м  п о л у ч е н а  з а  с ч е т  д и х р о м а т - и о н о в ,  а ,  с л е д о в а т е л ь н о ,  и  и х  к о н ц е н ­

т р а ц и ю .

Ход работы
I. Приготовление основного стандартного раствора дихромата ка­
лия с концентрацией 5,0 • 10"4 моль/л.

В з я т ь  0 , 1 4 7 1  г  K 2C r 2O 7 , п о м е с т и т ь  в  к о л б у  н а  1 л  и  д о в е с т и  д и с т и л л и ­

р о в а н н о й  в о д о й  д о  м е т к и .

II. Приготовление основного стандартного раствора перманганат 
калия с концентрацией 5,0 • 10"4 моль/л.

В з в е с и т ь  7 9  м г  K M n O 4, п е р е н е с т и  в  к о л б у  н а  1 л  и  д о в е с т и  д и с т и л л и ­

р о в а н н о й  в о д о й  д о  м е т к и .

III. Приготовление рабочих стандартных растворов дихромата ка­
лия K2Cr20 7.

В  5  м е р н ы х  к о л б  н а  5 0  м л  в н е с т и  5 ,0 ,  1 0 ,0 ,  1 5 , 0 ,  2 0 ,0  и  2 5 ,0  м л  о с н о в ­

н о г о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  д и х р о м а т а  к а л и я .  С о д е р ж и м о е  к о л б ы  д о в е с т и  

д о  м е т к и  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  и  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш а т ь .

Р а с с ч и т а т ь  м о л я р н у ю  к о н ц е н т р а ц и ю  р а б о ч и х  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в  

д и х р о м а т а  к а л и я  и  р е з у л ь т а т ы  з а н е с т и  в  т а б л и ц у .

IV. Приготовление рабочих титрованных растворов перманганата 
калия KMnO4.

В  5  м е р н ы х  к о л б  н а  5 0  м л  в н е с т и  5 ,0 ,  1 0 ,0 ,  1 5 , 0 ,  2 0 ,  и  2 5 ,0  м л  о с н о в н о ­

г о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  K M n O 4, с о д е р ж и м о е  к о л б  д о в е с т и  д о  м е т к и  д и с ­

т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  и  т щ а т е л ь н о  п е р е м е ш а т ь .

Р а с с ч и т а т ь  м о л я р н у ю  к о н ц е н т р а ц и ю  р а б о ч и х  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в  

и  р е з у л ь т а т ы  з а н е с т и  в  т а б л и ц у .

И з м е р я ю т  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  р а б о ч и х  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в  

K 2C r 2O 7 и  K M n O 4 в  к ю в е т а х  с  т о л щ и н о й  п о г л о щ а ю щ е г о  с л о я  1 с м  п р о т и в  

д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы .  О п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  д и х р о м а т а  к а л и я  о п р е д е ­

л я ю т  п р и  д л и н е  в о л н ы  3 5 0  н м ,  а  р а с т в о р а  п е р м а н г а н а т а  к а л и я  -  п р и  3 5 0  и  

5 2 8  н м .

Р а с с ч и т ы в а ю т  м о л я р н ы е  к о э ф ф и ц и е н т ы  п о г а ш е н и я  д и х р о м а т -  и  п е р ­

м а н г а н а т - и о н о в  и  з а н о с я т  и х  в  т а б л и ц у .  В ы ч и с л я ю т  с р е д н и е  м о л я р н ы е  к о ­

э ф ф и ц и е н т ы  п о г а ш е н и я  п е р м а н г а н а т - и о н о в  п р и  3 5 0  и  5 2 8  н м  и  д и х р о м а т ­

и о н о в  п р и  3 5 0  н м .

104



Таблица 8. Спектральные характеристики рабочих стандартных 
растворов KMnO4 и K2Cr20 7_____ ________________ _______________

Определяемый
ион

№
п/п

Концентрация 
иона, моль/л

350 нм 528 нм
А £ £ А £ £

СГ2О72-
1
2
3
4
5

MnO4-

1
2
3
4
5

V. Определение концентрации перманганат- и дихромат-ионов в 
анализируемом растворе по молярному коэффициенту погашения.

Анализируемый раствор, содержащий смеси дихромата калия и пер­
манганата калия, переносят в мерную колбу на 50 мл, тщательно переме­
шивают и измеряют оптическую плотность на спектрофотометре при 350 и 
528 нм, соблюдая те же условия, что при фотометрировании стандартных 
растворов.

Молярную концентрацию перманганат-ионов рассчитывают по фор­
муле Бугера-Ламберта-Бэра, используя значение оптической плотности, 
измеренное при 528 нм.

c  =  Л 528 
M̂nO- £ . l ’

MnO-
где А528 -  оптическая плотность исследуемого раствора при 528 нм;

£ -  среднее значение молярного коэффициента погашения раствора 
перманганата калия при 528 нм.
В соответствии с принципом аддитивности оптическая плотность ана­

лизируемого раствора (Ах) при 350 нм равна

Л Х (350) =  4 MnO- (350) +  Ĉr2Ô-(350) =  CMnO- ' £MnO4(3 5 0 ) ' J +  ''CrO ' £Cr2Ô-{350) 'J ’

Подставив в это выражение значение концентрации перманганат­
ионов, рассчитанное по результатам фотометрирования при 528 нм, полу­
чим

Л x4- = ^ 528) £ j + C £ j
ЛХ350 = -  ' £MnO-(350) ' J +  CCrO ' £CrO-(350) ' J ,

WnO-(528)
откуда находим концентрацию дихромат-ионов г  -  в анализируемом

C r 2 O 7

растворе
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CCr2O72-
Ax(350) ' g 528 A x (528) ' g _MnO4 (350)

'Сг2О72-(350) £  • l
M n O -  (528 )

г д е  А х ( 350) -  о п т и ч е с к а я  п л о т н о с т ь  а н а л и з и р у е м о г о  р а с т в о р а  п р и  3 5 0  н м ;

ПО- (3

м а н г а н а т - и о н о в  п р и  3 5 0  н м ;

s MnO-(35Q) -  с р е д н е е  з н а ч е н и е  м о л я р н о г о  к о э ф ф и ц и е н т а  п о г а ш е н и я  п е р -

^CrO?2-(350) -  с р е д н е е  з н а ч е н и е  м о л я р н о г о  к о э ф ф и ц и е н т а  п о г а ш е н и я  д и ­

х р о м а т - и о н о в  п р и  3 5 0  н м ;

А х ( 528) -  о п т и ч е с к а я  п л о т н о с т ь  а н а л и з и р у е м о г о  р а с т в о р а  п р и  5 2 8  н м ;  

£Мпо-{щ -  с р е д н е е  з н а ч е н и е  м о л я р н о г о  к о э ф ф и ц и е н т а  п о г а ш е н и я  п е р ­

м а н г а н а т - и о н о в  п р и  5 2 8  н м .

VI. Определение концентрации перманганат- и дихромат-ионов в 
исследуемом растворе с использованием калибровочных графиков.

И с п о л ь з у я  д а н н ы е  т а б л и ц ы ,  с т р о я т  3  к а л и б р о в о ч н ы х  г р а ф и к а .  Г  р а ф и к  

1 с т р о я т ,  о т к л а д ы в а я  н а  о с и  а б с ц и с с  к о н ц е н т р а ц и ю  п е р м а н г а н а т - и о н о в ,  н а  

о с и  о р д и н а т  -  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  п р и  5 2 8  н м ;  г р а ф и к  2  -  н а  о с и  а б с ­

ц и с с  -  к о н ц е н т р а ц и я  п е р м а н г а н а т - и о н о в ,  н а  о с и  о р д и н а т  -  о п т и ч е с к а я  

п л о т н о с т ь  п р и  3 5 0  н м ;  г р а ф и к  3  -  н а  о с и  а б с ц и с с  -  к о н ц е н т р а ц и я  д и х р о ­

м а т - и о н о в ,  н а  о с и  о р д и н а т  -  о п т и ч е с к а я  п л о т н о с т ь  п р и  3 5 0  н м .

П р и  р а с ч е т е  к о н ц е н т р а ц и й  в  и с с л е д у е м о м  р а с т в о р е ,  с о д е р ж а щ е м  д и ­

х р о м а т -  и  п е р м а н г а н а т - и о н ы ,  с о б л ю д а ю т  с л е д у ю щ у ю  п о с л е д о в а т е л ь н о с т ь .

1 . П о  г р а ф и к у  1 п о  з н а ч е н и ю  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  а н а л и з и р у е м о г о  

р а с т в о р а  п р и  5 2 8  н м  н а х о д я т  к о н ц е н т р а ц и ю  п е р м а н г а н а т - и о н о в  в  а н а л и з и ­

р у е м о м  р а с т в о р е .

2 . П о  г р а ф и к у  2  п о  к о н ц е н т р а ц и и  п е р м а н г а н а т - и о н о в  о п р е д е л я ю т  с о ­

о т в е т с т в у ю щ у ю  и м  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  п р и  3 5 0  н м .

3 . О п р е д е л я ю т  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь ,  с о з д а в а е м у ю  д и х р о м а т ­

и о н а м и ,  д л я  ч е г о  и з  о п т и ч е с к о й  п л о т н о с т и  а н а л и з и р у е м о г о  р а с т в о р а ,  о п р е ­

д е л е н н о й  п р и  3 5 0  н м ,  в ы ч и т а ю т  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь ,  с о з д а в а е м у ю  п е р ­

м а н г а н а т - и о н а м и  ( п .  2 ) .

4 . П о  г р а ф и к у ,  и с п о л ь з у я  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь ,  с о з д а в а е м у ю  д и х р о ­

м а т - и о н а м и  (п . 3 ) ,  н а х о д я т  и х  к о н ц е н т р а ц и ю  в  а н а л и з и р у е м о м  р а с т в о р е .
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Лабораторная работа № 23. Экстракционно-флуориметрическое 
определение алюминия в растворе

Цель занятия. О з н а к о м и т ь с я  с  м е т о д о м  ф л у о р и м е т р и ч е с к о г о  а н а л и ­

з а ,  п р и н ц и п о м  р а б о т ы  ф л у о р и м е т р а  и  п р о в е с т и  к о л и ч е с т в е н н о е  о п р е д е л е ­

н и е  а л ю м и н и я  ф л у о р и м е т р и ч е с к и м  м е т о д о м .

Принцип метода. А л ю м и н и й  о б р а з у е т  с  8 - о к с и х и н о л и н о м  в н у т р и ­

к о м п л е к с н о е  с о е д и н е н и е  [ A l ^ K ^ N ^ ] ,  о к р а ш е н н о е  в  ж е л т ы й  ц в е т  и  

и м е ю щ е е  м а к с и м у м  ф л у о р е с ц е н ц и и  п р и  5 2 0  н м . И н т е н с и в н о с т ь  ф л у о р е с ­

ц е н ц и и  в  о п р е д е л е н н о м  д и а п а з о н е  к о н ц е н т р а ц и й  п р о п о р ц и о н а л ь н а  с о д е р ­

ж а н и ю  а л ю м и н и я  в  и с с л е д у е м о м  р а с т в о р е .

Ход работы
I. Приготовление основного стандартного раствора хлорида алю­
миния и построение калибровочного графика.

Д л я  п р и г о т о в л е н и я  о с н о в н о г о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  в о з ь м и т е  

0 ,4 9 4 4  г  х и м и ч е с к и  ч и с т о г о  х л о р и д а  а л ю м и н и я  A l C l 3, п е р е н е с и т е  в  м е р н у ю  

к о л б у  о б ъ е м о м  1 л  и  д о в е д и т е  в о д о й  д о  м е т к и .  В  1 м л  т а к о г о  р а с т в о р а  с о ­

д е р ж и т с я  1 0 0  м к г  A 1  . Д л я  п р и г о т о в л е н и я  р а б о ч е г о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  

к  1 м л  о с н о в н о г о  р а с т в о р а  д о б а в ь т е  9  м л  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы .  В  1 м л  

т а к о г о  р а с т в о р а  с о д е р ж и т с я  1 0  м к г  A 1  .

Д л я  п о с т р о е н и я  к а л и б р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  в  4  д е л и т е л ь н ы е  в о р о н к и  н а  

5 0  м л  в н е с и т е  1 ,  2 ,  3 ,  4  м л  р а б о ч е г о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  а л ю м и н и я ,  д о ­

б а в ь т е  п о  2  м л  2 %  р а с т в о р а  8 - о к с и х и н о л и н а  в  у к с у с н о й  к и с л о т е ,  3  м л  а м ­

м и а ч н о г о  б у ф е р н о г о  р а с т в о р а  с  р Н  9 ,0  и  д о в е д и т е  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о ­

д о й  д о  о б ъ е м а  2 0  м л . З а т е м  в  к а ж д у ю  в о р о н к у  д о б а в ь т е  п о  5  м л  х л о р о ф о р ­

м а  и  в с т р я х и в а й т е  в  т е ч е н и е  1 м и н .  Д а й т е  р а з д е л и т ь с я  ж и д к о с т я м  и  с л е й т е  

х л о р о ф о р м е н н ы й  с л о й  в  ч и с т ы е  п р о б и р к и .

И з м е р я ю т  и н т е н с и в н о с т ь  ф л у о р е с ц е н ц и и  н а  ф л у о р и м е т р е  в  с о о т в е т ­

с т в и и  с  и н с т р у к ц и е й ,  п р и л о ж е н н о й  к  п р и б о р у ,  и  д а н н ы е  з а н о с я т  в  т а б л и ц у .

Таблица 9. Данные для построения калибровочного графика
Р а б о ч и й  с т а н д а р т н ы й  р а с т в о р ,  № 1 2 3 4

3+
С о д е р ж а н и е  A l  , м к г / м л

И н т е н с и в н о с т ь  ф л у о р и с ц е н ц и и  ( I )

П о  р е з у л ь т а т а м  и с с л е д о в а н и я  н а  м и л л и м е т р о в о й  б у м а г е  с т р о я т  к а -
3+

л и б р о в о ч н ы й  г р а ф и к ,  о т к л а д ы в а я  н а  о с и  а б с ц и с с  к о н ц е н т р а ц и ю  и о н о в  A l  

( м к г / м л ) ,  а  н а  о с и  о р д и н а т  -  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь .

II. Определение содержания алюминия в растворе.
И с с л е д у е м ы й  р а с т в о р  п е р е н е с и т е  в  д е л и т е л ь н у ю  в о р о н к у ,  д о б а в ь т е  

2  м л  р а с т в о р а  8 - о к с и х и н о л и н а ,  3  м л  а м м и а ч н о г о  б у ф е р н о г о  р а с т в о р а  и  д о ­

в е д и т е  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  д о  2 0  м л . В н е с и т е  в  д е л и т е л ь н у ю  в о р о н к у  

5  м л  х л о р о ф о р м а  и  э н е р г и ч н о  в с т р я х и в а й т е  в  т е ч е н и е  1 м и н .
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О т д е л и т е  х л о р о ф о р м н ы й  с л о й  и  о п р е д е л и т е  о п т и ч е с к у ю  п л о т н о с т ь  

а н а л и з и р у е м о г о  р а с т в о р а  п р и  т е х  ж е  у с л о в и я х ,  ч т о  и  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о ­

р о в .
3|

Р а с с ч и т а й т е  к о н ц е н т р а ц и ю  и о н а  A l  п о  к а л и б р о в о ч н о м у  г р а ф и к у  в  

м к г / м л  и  п е р е с ч и т а й т е  в  е д и н и ц ы  С И  ( м к м о л ь / л ) .

Лабораторная работа № 24. Рефрактометрическое определение
хлорида натрия в растворе

Цель занятия. И з у ч и т ь  м е т о д  р е ф р а к т о м е т р и и ;  н а у ч и т ь с я  п о л ь з о ­

в а т ь с я  р е ф р а к т о м е т р о м  и  о с в о и т ь  о п р е д е л е н и е  к о н ц е н т р а ц и и  х л о р и д а  н а ­

т р и я  в  р а с т в о р е  р е ф р а к т о м е т р и ч е с к и м  м е т о д о м .

Ход работы
I. Приготовление стандартных растворов хлорида натрия и построе­
ние калибровочного графика.

1 . П р и г о т о в и т ь  2 0 0  г  1 5 %  р а с т в о р а  х л о р и д а  н а т р и я  (основной рас­
твор) и  о п р е д е л и т ь  е г о  п л о т н о с т ь .

Р а с с ч и т а й т е  м а с с у  с о л и  и  о б ъ е м  в о д ы ,  н е о б х о д и м ы е  д л я  п р и г о т о в л е ­

н и я  р а с т в о р а .  П р и г о т о в ь т е  р а с т в о р ,  з а т е м  н а л е й т е  п р и г о т о в л е н н ы й  р а с т в о р  

в  м е р н ы й  ц и л и н д р .  О п у с т и т е  в  н е г о  а р е о м е т р  и  и з м е р ь т е  п л о т н о с т ь  р а с ­

т в о р а .

2 . П р и г о т о в ь т е  4  р а б о ч и х  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р а  с  к о н ц е н т р а ц и е й  2 ,  

4 ,  8  и  1 2 % .

Д л я  э т о г о  р а с с ч и т а й т е  с  п о м о щ ь ю  п р а в и л а  « к р е с т а »  м а с с о в ы е  к о л и ч е ­

с т в а  в о д ы  и  о с н о в н о г о  р а с т в о р а ,  а  з а т е м  с  у ч е т о м  п л о т н о с т и  в о д ы  и  р а с ­

т в о р а  о п р е д е л и т е  у д о б н ы е  д л я  п р и г о т о в л е н и я  о б ъ е м ы .  О т м е р ь т е  п и п е т к о й  

р а с с ч и т а н н ы е  о б ъ е м ы  о с н о в н о г о  р а с т в о р а ,  п е р е н е с и т е  и х  в  п р о б и р к и ,  д о ­

б а в ь т е  в  к а ж д у ю  н е о б х о д и м ы й  о б ъ е м  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы  и  п е р е м е ­

ш а й т е .

3 .  И з м е р ь т е  п о к а з а т е л ь  п р е л о м л е н и я  к а ж д о г о  р а б о ч е г о  с т а н д а р т н о г о  

р а с т в о р а  с  п о м о щ ь ю  р е ф р а к т о м е т р а .

4 . П о с т р о й т е  к а л и б р о в о ч н ы й  г р а ф и к  ( н а  о с и  а б с ц и с с  о т л о ж и т е  к о н ­

ц е н т р а ц и и  р а б о ч и х  р а с т в о р о в  х л о р и д а  н а т р и я ,  а  н а  о с и  о р д и н а т  -  

с о о т в е т с т в у ю щ и е  и м  п о к а з а т е л и  п р е л о м л е н и я ) .

II. Определение массовой доли хлорида натрия в растворе.
1 . О п р е д е л и т е  с  п о м о щ ь ю  р е ф р а к т о м е т р а  п о к а з а т е л ь  п р е л о м л е н и я  

и с с л е д у е м о г о  р а с т в о р а .

И з м е р е н и е  п р о в е д и т е  д в а ж д ы  и  н а й д и т е  с р е д н е е  з н а ч е н и е .

2 . П о  к а л и б р о в о ч н о й  к р и в о й  о п р е д е л и т е  м а с с о в у ю  д о л ю  х л о р и д а  н а ­

т р и я  в  а н а л и з и р у е м о м  р а с т в о р е .
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Схема протокола:

1 .  О с н о в н о й  р а с т в о р  ( 2 0 0  г  1 5 % - н о г о )

m  ( N a C l )  =  . . m  ( H 2O )  =  ..

V  ( H 2O )  =  . . . ;  p  р-ра =  . . .

2 . Р а б о ч и е  с т а н д а р т н ы е  р а с т в о р ы  ( 2 ,  4 ,  8  и  1 2 %  п о  2  м л  к а ж д о г о ) .

Привести расчет по правилу «креста» для каждого раствора. Указать
объемы основного раствора и воды, необходимые для приготовления. 
3 . Т а б л и ц а  д л я  с о с т а в л е н и я  к а л и б р о в о ч н о г о  г р а ф и к а .__________

Р а с т в о р 1 2 3 4 х

М а с с о в а я  д о л я  

( в  % )  р а с т в о р а

П о к а з а т е л ь

п р е л о м л е н и я

4 . К а л и б р о в о ч н ы й  г р а ф и к

П о  р е з у л ь т а т а м  р а б о т ы  с д е л а т ь  з а к л ю ч е н и е  о  с о д е р ж а н и и  х л о р и д а  н а ­

т р и я  в  и с с л е д у е м о м  р а с т в о р е .
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Лабораторная работа № 25. Хроматографический анализ. 
Определение содержания нитрата натрия методом ионообменной 

хроматографии и катионов металлов методом бумажной
хроматографии

Цель занятия. И з у ч и т ь  х р о м а т о г р а ф и ч е с к и е  м е т о д ы  а н а л и з а .  О с в о ­

и т ь  м е т о д  и о н о о б м е н н о й  х р о м а т о г р а ф и и  и  б у м а ж н о й  х р о м а т о г р а ф и и .

Ход работы
I. Определение содержания нитрата натрия в растворе методом ио­
нообменной хроматографии.

М е т о д  о с н о в а н  н а  т о м ,  ч т о  р а с т в о р  н и т р а т а  н а т р и я  п р о п у с к а ю т  ч е р е з  

к о л о н к у  с  к а т и о н и т о м  в  Н + - ф о р м е .  П р и  э т о м  н а  п о в е р х н о с т и  з е р е н  к а т и о ­

н и т а  п р о т е к а е т  и о н о о б м е н н а я  р е а к ц и я :

к а т и о н и т - Н  +  N a N O 3 ^  к а т и о н и т - N a  +  H N O 3.

А з о т н а я  к и с л о т а  в ы д е л я е т с я  в  к о л и ч е с т в е ,  э к в и в а л е н т н о м  с о д е р ж а ­

н и ю  н и т р а т а  н а т р и я  в  р а с т в о р е .  К о л и ч е с т в о  в ы д е л и в ш е й с я  к и с л о т ы  о п р е ­

д е л я ю т  т и т р о в а н и е м  е е  р а с т в о р о м  щ е л о ч и  и з в е с т н о й  к о н ц е н т р а ц и и .

Внимание! До начала, в ходе выполнения работы и после ее заверше­
ния постоянно следить за тем, чтобы над слоем катионита оставался 
слой жидкости высотой не менее 1 см.

П о л у ч и т е  у  п р е п о д а в а т е л я  к о н т р о л ь н ы й  р а с т в о р  н и т р а т а  н а т р и я  и  к о ­

л и ч е с т в е н н о  п е р е н е с и т е  е г о  в  к о л о н к у  с  к а т и о н и т о м .

О с л а б л я я  в и н т о в о й  з а ж и м ,  у с т а н о в и т е  с к о р о с т ь  в ы т е к а н и я  ж и д к о с т и  

и з  к о л о н к и  в  к о л б у  о б ъ е м о м  2 5 0  м л  2  к а п л и  в  с е к у н д у .  С т а к а н ч и к ,  в  к о т о ­

р о м  н а х о д и т с я  р а с т в о р  н и т р а т а  н а т р и я ,  о п о л о с н и т е  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о ­

д о й ,  п р о м ы в н у ю  ж и д к о с т ь  т а к ж е  п е р е н е с и т е  в  к о л о н к у .

К о г д а  в ы с о т а  с л о я  ж и д к о с т и  н а д  к а т и о н и т о м  с о с т а в и т  1 - 1 , 5  с м ,  н а ч ­

н и т е  п р о м ы в а н и е  к о л о н к и  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й ,  к а ж д ы й  р а з  п р и л и в а я  

е е  н е б о л ь ш и м и  п о р ц и я м и  п о с л е  т о г о ,  к а к  п р е д ы д у щ а я  п о р ц и я  в о д ы  с т е ч е т  

д о  у р о в н я  1 с м  н а д  с л о е м  к а т и о н и т а .  П р о м ы в н ы е  в о д ы ,  в ы х о д я щ и е  и з  к о ­

л о н к и ,  т щ а т е л ь н о  с о б е р и т е  в  т у  ж е  к о л б у .  П р о м ы в а н и е  к о л о н к и  с  к а т и о н и ­

т о м  з а к о н ч и т е  т о г д а ,  к о г д а  о к р а с к а  м е т и л о р а н ж а ,  н а н е с е н н о г о  н а  б у м а ж ­

н ы й  ф и л ь т р ,  п е р е с т а н е т  и з м е н я т ь с я  о т  о д н о й  к а п л и  р а с т в о р а ,  в ы т е к а ю щ е г о  

и з  к о л о н к и  ( к а п л ю  п е р е н е с и т е  н а  ф и л ь т р  с т е к л я н н о й  п а л о ч к о й ) .  П о с л е  

э т о г о  з а ж и м  з а к р о й т е ,  с л е д я  з а  т е м ,  ч т о б ы  н а д  к а т и о н и т о м  о с т а в а л с я  с л о й  

ж и д к о с т и  в ы с о т о й  1 - 1 , 5  с м .

Т и т р о в а н и е  а з о т н о й  к и с л о т ы ,  в ы ш е д ш е й  с  к о л о н к и ,  п р о в е д и т е  р а с ­

т в о р о м  г и д р о к с и д а  н а т р и я .  Д л я  э т о г о  у с т а н о в и т е  т о ч н у ю  к о н ц е н т р а ц и ю  

г и д р о к с и д а  н а т р и я  п о  т и т р о в а н н о м у  р а с т в о р у  с е р н о й  к и с л о т ы .  В  к о л б у  д л я  

т и т р о в а н и я  с  п о м о щ ь ю  п и п е т к и  о т м е р ь т е  1 0  м л  р а с т в о р а  с е р н о й  к и с л о т ы ,  

д о б а в ь т е  2 - 3  к а п л и  м е т и л о р а н ж а  и  т и т р у й т е  р а с т в о р о м  N a O H  д о  п е р е х о д а
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р о з о в о й  о к р а с к и  в  о р а н ж е в о - ж е л т у ю .  Т и т р о в а н и е  п о в т о р и т е  т р и ж д ы  и  р а с ­

с ч и т а й т е  т о ч н у ю  к о н ц е н т р а ц и ю  щ е л о ч и .

З а т е м  в  к о л б у  с  р а с т в о р о м  а з о т н о й  к и с л о т ы ,  в ы т е к ш и м  и з  к о л о н к и ,  

д о б а в ь т е  2  к а п л и  м е т и л о в о г о  о р а н ж е в о г о  и  т и т р у й т е  р а с т в о р о м  щ е л о ч и  д о  

и з м е н е н и я  о к р а с к и  и н д и к а т о р а  с  р о з о в о й  н а  о р а н ж е в о - ж е л т у ю .  О т м е т ь т е  

о б ъ е м  р а с т в о р а  г и д р о к с и д а  н а т р и я ,  п о ш е д ш и й  н а  т и т р о в а н и е  к и с л о т ы .

II. Обнаружение катионов Cu2+ и Zn2+ методом бумажной хромато­
графии при их совместном присутствии.

В  п р о б и р к у  в н е с и т е  3 - 4  к а п л и  р а с т в о р а  с о л и  м е д и  и  3 - 4  к а п л и  р а с т в о ­

р а  с о л и  ц и н к а .  Н а  б у м а г у ,  п р о п и т а н н у ю  5 %  р а с т в о р о м  т и о м о ч е в и н ы ,  н а н е ­

с и т е  1 - 2  к а п л и  п р и г о т о в л е н н о й  с м е с и  р а с т в о р о в  д в у х  с о л е й .

Ч е р е з  н е к о т о р о е  в р е м я ,  к о г д а  р а с т в о р  в п и т а е т с я  в  ц е н т р  п я т н а ,  в н е с и ­

т е  1 - 2  к а п л и  в о д ы ,  к о т о р а я  и г р а е т  р о л ь  п о д в и ж н о й  ф а з ы .

Х р о м а т о г р а м м у  п о д с у ш и т е  и  п р о я в и т е  0 , 5 %  р а с т в о р о м  д и т и з о н а  в  

х л о р о ф о р м е ,  д л я  ч е г о  н а н е с и т е  п и п е т к о й  н е с к о л ь к о  к а п е л ь  р а с т в о р а  в  

ц е н т р  п я т н а .

И о н ы  ц и н к а  о б р а з у ю т  х о р о ш о  з а м е т н у ю  к р а с н у ю  з о н у  н а  п е р и ф е р и и  

х р о м а т о г р а м м ы ,  а  и о н ы  м е д и  -  с е р о - ф и о л е т о в о е  п я т н о  в  ц е н т р е .

3+ 2+III. Разделение ионов Fe и Cu с помощью радиальной бумажной 
хроматографии.

Н а н е с и т е  1 к а п л ю  р а с т в о р а ,  с о д е р ж а щ е г о  и о н ы  F e 3" ^  C u 2+, в  ц е н т р  

к р у ж к а  и з  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й  б у м а г и  с  в ы р е з а н н ы м  « ф и т и л е м »  и  п о д с у ­

ш и т е  о с т о р о ж н о  н а  п л а м е н и  с п и р т о в к и  и л и  н а д  э л е к т р о п л и т к о й .

П о м е с т и т е  к р у г  н а  ч а ш к у  П е т р и ,  в  к о т о р о й  н а х о д и т с я  р а с т в о р и т е л ь  

( 8 7 %  п о  о б ъ е м у  а ц е т о н а ,  8 %  к о н ц е н т р и р о в а н н о й  х л о р о в о д о р о д н о й  к и с л о ­

т ы  и  5 %  в о д ы ) ,  т а к ,  ч т о б ы  ф и т и л ь  б ы л  о п у щ е н  в  р а с т в о р и т е л ь  н а  2 - 3  м м .

Б у м а ж н ы й  к р у ж о к  н а к р о й т е  с в е р х у  в т о р о й  ч а ш к о й  П е т р и .  Х р о м а т о ­

г р а ф и ю  п р о д о л ж а й т е ,  п о к а  р а с т в о р и т е л ь  н е  п о д о й д е т  н а  1 - 2  с м  д о  с т е н о к  

ч а ш к и  П е т р и .

Х р о м а т о г р а м м у  п р о с у ш и т е  и  п р о я в и т е  р а с т в о р о м  K 4[ F e ( C N ) 6]. Д л я  

э т о г о  п р о в о д я т  к а п и л л я р о м  с  р е а г е н т о м  о т  ц е н т р а  д и с к а  п о  р а д и у с у .  З о н а  

ж е л е з а  о к р а ш и в а е т с я  в  г о л у б о й  ц в е т ,  з о н а  м е д и  -  в  к р а с н о - б у р ы й .

Схема протокола:
1. Определение содержания нитрата натрия в растворе методом ионо­

обменной хроматографии.
а )  с т а н д а р т и з а ц и я  р а с т в о р а  щ е л о ч и ;

№
о п ы та

С н (к -ты )
V  (к-ты ), 

м о ль /л
V  (N a O H ),  

мл
V cp(N a O H ),

мл
С н (N a O H ),  

м о ль /л
Т  (N a O H ),  

г/м л
1.
2 .
3 .

С н  ( N a O H )  =  . . . ;  Т  ( N a O H )  =  . . .
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б )  о п р е д е л е н и е  м а с с ы  N a N O 3 в  и с с л е д у е м о м  р а с т в о р е :

V  ( N a O H )  =  М э  ( N a N O s )  =  . . . ;

^  _  C«CWa0 H ) 'jV̂ CNaN03 )
1 Na0H/NaN03 “  100Q ,

W NaNO3 =  ^NaOH/NaNO3 ' ^ NaOH •

П. 2, 3. С д е л а й т е  ц в е т н ы е  р и с у н к и  п о л у ч е н н ы х  х р о м а т о г р а м м ,  х а р а к ­

т е р и з у ю щ и е  р а с п р е д е л е н и е  к а т и о н о в .

Лабораторная работа № 26. Разделение ионов железа и меди методом
ионообменной хроматографии

Цель занятия. З а к р е п л е н и е  т е о р е т и ч е с к и х  о с н о в  м е т о д а  И О Х ,  о с в о е ­

н и е  т е х н и к и  п р о в е д е н и я  и о н о о б м е н н о й  х р о м а т о г р а ф и и ,  р а з д е л е н и е  и о н о в  

м е д и  ( I I )  и  ж е л е з а  ( I I I ) ,  н а х о д я щ и х с я  в  р а с т в о р е ,  с  и х  п о с л е д у ю щ и м  к о л и ­

ч е с т в е н н ы м  о п р е д е л е н и е м .

Принцип метода. М е т о д  о с н о в а н  н а  п е р е в о д е  к а т и о н а  ж е л е з а  ( I I I )  и  

к а т и о н а  м е д и  ( I I )  в  к о м п л е к с н ы е  с о е д и н е н и я  с  п о с л е д у ю щ и м  р а з д е л е н и е м  

и х  н а  к а т и о н и т е .

П р и  э т о м  и о н  м е д и  C u 2+ о б р а з у е т  п о л о ж и т е л ь н о  з а р я ж е н н ы й  к о м ­

п л е к с н ы й  к а т и о н ,  к о т о р ы й  а д с о р б и р у е т с я  н а  к а т и о н и т е ,  а  и о н  ж е л е з а  F e 3+ 

о б р а з у е т  о т р и ц а т е л ь н о  з а р я ж е н н ы й  к о м п л е к с н ы й  а н и о н ,  к о т о р ы й  с  п о д ­

в и ж н о й  ф а з о й  п р о х о д и т  ч е р е з  к о л о н к у ,  н е  в з а и м о д е й с т в у я  с  к а т и о н и т о м .

Ход работы
I. Подготовка хроматографической колонки к работе.

С т е к л я н н у ю  б ю р е т к у  н а  5 0  м л  з а п о л н я ю т  к а т и о н и т о м  ( К У - 1  и л и  

К У - 2 ) .  Д л я  п е р е в о д а  е г о  в  Н - ф о р м у  в  в е р х н ю ю  ч а с т ь  б ю р е т к и  в н о с я т  

5 0  м л  1 М  H C l  и  п р о п у с к а ю т  е г о  ч е р е з  к о л о н к у  с о  с к о р о с т ь ю  1 - 2  м л  в  м и ­

н у т у  ( 1 - 2  к а п л и  в  с е к . ) .  П о с л е  э т о г о  к о л о н к у  п р о м ы в а ю т  5 0 - 6 0  м л  д и с т и л ­

л и р о в а н н о й  в о д ы .

II. Подготовка анализируемого раствора к хроматографированию.
Д о  н а ч а л а  р а з д е л е н и я  н а  к а т и о н и т е  к а т и о н ы  м е д и  ( I I )  и  ж е л е з а  ( I I I )  

п е р е в о д я т  в  к о м п л е к с н ы е  и о н ы ,  п р и б а в л я я  р а с т в о р  а м м и а к а  и  с у л ь ф о с а л и -  

ц и л о в о й  к и с л о т ы .  И о н  м е д и ,  р е а г и р у я  с  а м м и а к о м ,  о б р а з у е т  к о м п л е к с н ы й  

к а т и о н  т е т р а а м и н о - м е д и  ( I I )  с и н е г о  ц в е т а ,  а  и о н  ж е л е з а  -  к о м п л е к с н ы й  

а н и о н  -  т р и с у л ь ф о с а л и ц и л а т  ( I I I )  ж е л т о г о  ц в е т а .

П р и  п р о п у с к а н и и  э т о г о  р а с т в о р а  ч е р е з  к о л о н к у  к о м п л е к с н ы й  к а т и о н  

м е д и  б у д е т  с о р б и р о в а т ь с я  н а  к а т и о н и т е ,  а  к о м п л е к с н ы й  а н и о н  ж е л е з а ,  н е  

с о р б и р у я с ь ,  б у д е т  с  п о д в и ж н о й  ф а з о й  в ы х о д и т ь  и з  к о л о н к и .

Д л я  э л ю и р о в а н и я  с о р б и р о в а н н ы х  н а  к а т и о н и т е  к о м п л е к с н ы х  к а т и о ­

н о в  м е д и  к о л о н к у  п р о м ы в а ю т  р а с т в о р о м  х л о р о в о д о р о д н о й  к и с л о т ы .  П р о ­
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и с х о д и т  д е с о р б ц и я  к а т и о н о в  м е д и  и  п е р е х о д  и х  в  р а с т в о р ,  к о т о р ы й  с о б и ­

р а ю т  н а  в ы х о д е  и з  к о л о н к и  и  и с п о л ь з у ю т  д л я  д а л ь н е й ш е г о  а н а л и з а .

III. Хроматографирование анализируемого раствора.

IV. Выделение ионов железа.
П о л у ч и т е  у  п р е п о д а в а т е л я  а н а л и з и р у е м ы й  р а с т в о р ,  с о д е р ж а щ и й  

с м е с ь  с о л и  ж е л е з а  ( I I I )  и  с о л и  м е д и  ( I I ) ,  д о б а в ь т е  к  н е м у  5  м л  1 0 %  р а с т в о р а  

с у л ь ф о с а л и ц и л о в о й  к и с л о т ы  и  1 0  м л  1 0 %  р а с т в о р а  а м м и а к а  ( р а с т в о р  п р и ­

о б р е т а е т  т е м н о - з е л е н ы й  ц в е т ) .

С о д е р ж и м о е  с т а к а н ч и к а  п е р е н о с я т  н а  к о л о н к у  с  к а т и о н и т о м .  О с л а б ­

л я я  в и н т о в о й  з а ж и м ,  у с т а н о в и т е  с к о р о с т ь  в ы т е к а н и я  ж и д к о с т и  и з  к о л о н к и  

1 - 2  к а п л и  в  с е к .  В  с т а к а н ч и к ,  в  к о т о р о м  н а х о д и л с я  а н а л и з и р у е м ы й  р а с т в о р ,  

д о б а в ь т е  2  м л  1 0 %  р а с т в о р а  с у л ь ф о с а л и ц и л о в о й  к и с л о т ы ,  2  м л  1 0 %  р а с ­

т в о р а  а м м и а к а ,  о п о л о щ и т е  э т о й  с м е с ь ю  и  п е р е н е с и т е  н а  к о л о н к у .  Э т у  о п е ­

р а ц и ю  п о в т о р я ю т  д в а ж д ы .  В е с ь  э л ю а т ,  в ы т е к а ю щ и й  и з  к о л о н к и ,  с о б и р а ю т  

в  к о н и ч е с к у ю  к о л б у .

К о г д а  в ы с о т а  с л о я  ж и д к о с т и  н а д  к а т и о н и т о м  с о с т а в и т  1 - 1 , 5  с м ,  п о с л е ­

д о в а т е л ь н о  п р о м ы в а ю т  к о л о н к у  с м е с ь ю  №  1 ,  с о с т о я щ е й  и з  5  м л  р а с т в о р а  

с у л ь ф о с а л и ц и л о в о й  к и с л о т ы  и  1 0  м л  р а с т в о р а  а м м и а к а ,  а  з а т е м  с м е с ь ю  №  

2 ,  с о с т о я щ е й  и з  1 м л  р а с т в о р а  с у л ь ф о с а л и ц и л о в о й  к и с л о т ы ,  1 м л  р а с т в о р а  

а м м и а к а  и  6  м л  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы .  П р о м ы в н ы е  в о д ы  с о б и р а ю т  в  т у  

ж е  к о л б у .

С о б р а н н ы й  э л ю а т  в  м е р н о й  к о л б е  д о в о д я т  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  

д о  м е т к и  и  и с п о л ь з у ю т  д л я  к о л и ч е с т в е н н о г о  о п р е д е л е н и я  и о н о в  ж е л е з а  

( э л ю а т  1 ) .

V. Выделение ионов меди из анализируемого раствора.
Д л я  э л ю и р о в а н и я  с  к а т и о н и т а  и о н о в  м е д и  к о л о н к у  п р о м ы в а ю т  4  М  

р а с т в о р о м  х л о р о в о д о р о д н о й  к и с л о т ы .  Д л я  э т о г о  н а  к о л о н к у  н а н о с я т  в н а ­

ч а л е  2 0  м л  4  М  р а с т в о р а  х л о р о в о д о р о д н о й  к и с л о т ы ,  п р и л и в а я  е е  н е б о л ь ­

ш и м и  п о р ц и я м и ,  п о с л е  т о г о  к а к  п р е д ы д у щ а я  п о р ц и я  с т е ч е т  д о  у р о в н я  1 с м  

н а д  с л о е м  к а т и о н и т а .  З а т е м  к о л о н к у  п р о м ы в а ю т  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й .  

П р о м ы в н ы е  в о д ы ,  в ы х о д я щ и е  и з  к о л о н к и ,  с о б и р а ю т  в  т у  ж е  к о л б у .  П р о ­

м ы в а н и е  в о д о й  п р о д о л ж а ю т  д о  п о л н о г о  э л ю и р о в а н и я  м е д и  и з  к о л о н к и .  

Д л я  п р о в е р к и  о т с у т с т в и я  м е д и  в  э л ю а т е  2 - 3  к а п л и  э л ю а т а  п о м е щ а ю т  н а  

б у м а ж н ы й  ф и л ь т р ,  п р е д в а р и т е л ь н о  п р о п и т а н н ы й  р а с т в о р о м  ж е л т о й  к р о ­

в я н о й  с о л и  K 4[ F e ( C N ) 6]. О т с у т с т в и е  к р а с н о - б у р о г о  о к р а ш и в а н и я  с в и д е ­

т е л ь с т в у е т  о  п о л н о м  у д а л е н и и  м е д и  с  к о л о н к и .

С о б р а н н ы й  э л ю а т  в  м е р н о й  к о л б е  д о в о д я т  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  

д о  м е т к и  и  и с п о л ь з у ю т  д л я  к о л и ч е с т в е н н о г о  о п р е д е л е н и я  м е д и  ( э л ю а т  2 ) .

П о с л е  о к о н ч а н и я  р а б о т ы  в  к о л о н к у  з а л и в а ю т  1 0 - 1 5  м л  1 М  р а с т в о р а  

х л о р о в о д о р о д н о й  к и с л о т ы ,  п р о п у с к а ю т  е е  ч е р е з  к о л о н к у  и  з а к р ы в а ю т  з а ­

ж и м ,  с л е д я ,  ч т о б ы  н а д  к а т и о н и т о м  о с т а в а л с я  с л о й  ж и д к о с т и  в ы с о т о й  1 - 2  с м .
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VI. Определение массы меди в растворе титриметрическим методом.
Для определения используют метод иодометрии. Используют титро­

ванный раствор тиосульфата натрия с концентрацией 0,05 моль/л (см. ме­
тод иодометрии).

В колбу для титрования отмеривают пипеткой 2 мл анализируемого 
раствора (элюат 2), добавляют 2 мл 10% раствора иодида калия KI. Остав­
ляют смесь стоять в темноте на 5 мин. для завершения реакции:

2Cu2+ + 4Г ̂ 2C uI + I2,
I2 + 2Na2S2O3 ^  2NaI + Na2S4O6.

Выделившийся иод оттитровывают раствором Na2S2O3, прибавляя 
крахмал в конце титрования, когда раствор со взмученным в нем осадком 
CuI приобретает светло-желтую окраску. Титрование прекращают после 
исчезновения синей окраски, вызванной добавлением крахмала. Рассчиты­
вают содержание меди в анализируемом растворе:

Сн(Си2+) =
T(Cu2+) = ...; 
m(Cu2+)

VII. Определение массы железа в растворе фотометрическим методом.
Для приготовления стандартного раствора трисульфосалицилата же­

леза (III) в мерную колбу на 50 мл отмеряют 2 мл эталонного комплекса 
железа (III) с концентрацией 0,1 мг/мл, добавляют 10 мл дистиллирован­
ной воды, 5 мл раствора сульфосалициловой кислоты, 5 мл раствора ам­
миака и доводят объем до 50 мл.

Фотометрируют исследуемый элюат 1 и стандартный раствор на спек­
трофотометре при 415 нм против дистиллированной воды. Рассчитывают 
содержание железа (III) по формуле:

I- , ч cf*з+с™;моо.
V J A(cni)

Рассчитывают массу железа в элюате 1 с учетом объема элюата.
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Лабораторная работа № 27. Обнаружение в растворе солей ртути(П), 
висмута(Ш), меди(П) и свинца(П) при их совместном присутствии 

методом тонкослойной хроматографии

Цель занятия. О з н а к о м и т ь с я  с  т е х н и к о й  т о н к о с л о й н о й  х р о м а т о г р а ­

ф и и . П р о в е с т и  к а ч е с т в е н н ы й  а н а л и з  р а с т в о р а  д л я  о б н а р у ж е н и я  с о л е й  р т у ­

т и ,  в и с м у т а ,  м е д и  и  с в и н ц а .

Принцип метода. П р и  д в и ж е н и и  в  т о н к о м  с л о е  с о р б е н т а ,  н а н е с е н н о ­

г о  н а  п о д л о ж к у ,  к а т и о н ы  п р о я в л я ю т  р а з л и ч н у ю  п о д в и ж н о с т ь  в  з а в и с и м о ­

с т и  о т  и х  с п о с о б н о с т и  а д с о р б и р о в а т ь с я  н а  н е п о д в и ж н о м  н о с и т е л е  и л и  п е ­

р е р а с п р е д е л я т ь с я  м е ж д у  д в у м я  н е с м е ш и в а ю щ и м и с я  ж и д к о с т я м и .  П р и  

с т а н д а р т и з а ц и и  у с л о в и й  х р о м а т о г р а ф и р о в а н и я  п о д в и ж н о с т ь  к о м п о н е н т о в  

р а з д е л я е м о й  с м е с и  я в л я е т с я  к о н с т а н т о й ,  п о з в о л я ю щ е й  п р о в о д и т ь  и х  и д е н ­

т и ф и к а ц и ю .

О б ы ч н о  о п р е д е л я ю т  к о э ф ф и ц и е н т  п о д в и ж н о с т и  R f, п р е д с т а в л я ю щ и й  

о т н о ш е н и е  в ы с о т ы  п о д ъ е м а  д а н н о г о  к о м п о н е н т а  ( h f)  к  в ы с о т е  п о д ъ е м а  

ф р о н т а  р а с т в о р и т е л я  ( h p^ ) :

И с п о л ь з у ю т  т а к ж е  о т н о с и т е л ь н ы й  к о э ф ф и ц и е н т  п о д в и ж н о с т и  ( R s) -  

о т н о ш е н и е  к о э ф ф и ц и е н т а  п о д в и ж н о с т и  о п р е д е л я е м о г о  к о м п о н е н т а  ( R f)  к  

к о э ф ф и ц и е н т у  п о д в и ж н о с т и  с т а н д а р т а  R f  (ст):

Rf

Ход работы
Х р о м а т о г р а ф и р о в а н и е  п р о в о д я т  н а  г о т о в ы х  п л а с т и н к а х  д л я  Т С Х  р а з ­

м е р о м  9 ^ 1 2  с  з а к р е п л е н н ы м  н а  н и х  т о н к и м  с л о е м  с о р б е н т а .  П р о с т ы м  к а ­

р а н д а ш о м  н а м е ч а ю т  л и н и ю  с т а р т а  н а  р а с с т о я н и и  2  с м  о т  н и ж н е г о  к р а я  

п л а с т и н ы  и  л и н и ю  ф и н и ш а  н а  р а с с т о я н и и  9  с м  о т  с т а р т о в о й  л и н и и .  Н а  

с т а р т о в о й  л и н и и  н а м е ч а ю т  5  т о ч е к ,  р а в н о м е р н о  р а с п р е д е л я я  и х  п о  с т а р т о ­

в о й  л и н и и .  В  н а м е ч е н н ы е  т о ч к и  н а н о с я т  к а п и л л я р о м  с т а н д а р т н ы е  р а с т в о ­

р ы  с о л е й  ( 0 , 2 М )  и  в  о д н у  -  к о н т р о л ь н у ю  з а д а ч у ,  с о д е р ж а щ у ю  а н а л и з и р у е ­

м у ю  с м е с ь .  Д и а м е т р  н а н е с е н н ы х  п я т е н  н е  д о л ж е н  п р е в ы ш а т ь  2 - 3  м м . П е ­

р е д  п о м е щ е н и е м  в  х р о м а т о г р а ф и ч е с к у ю  к а м е р у  п л а с т и н у  п о д с у ш и в а ю т  н а  

в о з д у х е  о к о л о  5  м и н .

В  к а ч е с т в е  к а м е р ы  д л я  х р о м а т о г р а ф и р о в а н и я  и с п о л ь з у ю т  с т е к л я н н ы й  

с о с у д  с  п р и т е р т о й  к р ы ш к о й  в ы с о т о й  1 4 - 1 6  с м  и  д и а м е т р о м  н е  м е н е е  1 0  с м .  

П о д в и ж н у ю  ф а з у  п о м е щ а ю т  в  к а м е р у ,  з а к р ы в а ю т  к р ы ш к о й  и  о с т а в л я ю т  н а  

1 0 - 1 5  м и н .  д л я  н а с ы щ е н и я  к а м е р ы  п а р а м и .  У р о в е н ь  п о д в и ж н о й  ф а з ы  в  к а ­

м е р е  о к о л о  1 с м .
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Д л я  п р и г о т о в л е н и я  п о д в и ж н о й  ф а з ы  в  о т д е л ь н о й  к о л б е  с м е ш и в а ю т  н -  

б у т а н о л ,  1 , 5  М  H C l  и  а ц е т и л а ц е т о н  в  с о о т н о ш е н и и  5 0 : 1 0 : 0 ,2 .

В  р а б о т е  и с п о л ь з у ю т  в о с х о д я щ и й  с п о с о б  х р о м а т о г р а ф и р о в а н и я .  П л а ­

с т и н к у  с  н а н е с е н н ы м и  п р о б а м и  п о м е щ а ю т  в  к а м е р у  в е р т и к а л ь н о .  У р о в е н ь  

п о д в и ж н о й  ф а з ы  д о л ж е н  б ы т ь  н и ж е  у р о в н я  с т а р т а  н а  4 - 5  м м ,  в р е м я  х р о м а ­

т о г р а ф и р о в а н и я  -  о к о л о  4 0  м и н .

П о  д о с т и ж е н и и  п о д в и ж н о й  ф а з о й  л и н и и  ф и н и ш а ,  п л а с т и н к у  в ы н и м а ­

ю т  и з  к а м е р ы  и  п о д с у ш и в а ю т  в  в ы т я ж н о м  ш к а ф у  д л я  у д а л е н и я  п о д в и ж н о й  

ф а з ы  в  т е ч е н и е  1 0 - 1 5  м и н .

Д л я  о б н а р у ж е н и я  х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х  з о н  в ы с у ш е н н у ю  п л а с т и н у  о п ­

р ы с к и в а ю т  и з  п у л ь в е р и з а т о р а  1 0 %  р а с т в о р о м  N a 2S  ( п о д  т я г о й ) .  В ы ч и с л я ­

ю т  з н а ч е н и е  R f  и  R s д л я  в с е х  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в  ( в е л и ч и н у  R s о п р е д е ­

л я ю т  п о  в и с м у т у ) .  З о н а  н а х о ж д е н и я  с в и н ц а  о к р а ш и в а е т с я  в  ч е р н ы й  ц в е т ,  

в и с м у т а  -  в  ч е р н о - к о р и ч н е в ы й ,  м е д и  -  в  ч е р н ы й  ц в е т .

В ы в о д ы  о  с о с т а в е  к о н т р о л ь н о й  з а д а ч и  д е л а ю т  н а  о с н о в а н и и  о п р е д е ­

л е н и я  R f  и  R s х р о м а т о г р а ф и ч е с к и х  з о н  и  с р а в н е н и я  и х  с  а н а л о г и ч н ы м и  в е ­

л и ч и н а м и  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в .

Лабораторная работа № 28. Анализ лекарственного препарата 
«Спелинк-44» методом тонкослойной хроматографии

Цель занятия. И з у ч и т ь  т е х н и к у  т о н к о с л о й н о й  х р о м а т о г р а ф и и  и  

п р о в е с т и  и д е н т и ф и к а ц и ю  с о д е р ж а щ и х с я  в  п р е п а р а т е  с у б с т а н ц и и  л и н к о -  

м и ц и н а  и  с п е к т и н о м и ц и н а .

Идентификация линкомицина и спектиномецина в лекарствен­
ном препарате методом тонкослойной хроматографии.

1 .  П р и г о т о в л е н и е  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  л и н к о м и ц и н а  г и д р о х л о р и д а .

2 5  м г  с т а н д а р т н о г о  о б р а з ц а  л и н к о м и ц и н а  г и д р о х л о р и д а  п о м е щ а ю т  в

м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  2 5  м л ,  р а с т в о р я ю т  в  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д е  

и  о б ъ е м  р а с т в о р а  д о в о д я т  д о  м е т к и  ( с т а н д а р т н ы й  р а с т в о р  1 ) .

2 .  П р и г о т о в л е н и е  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  с п е к т и н о м и ц и н а  г и д р о х л о р и ­

д а .

2 5  м г  с т а н д а р т н о г о  о б р а з ц а  с п е к т и н о м и ц и н а  г и д р о х л о р и д а  п о м е щ а ­

ю т  в  м е р н у ю  к о л б у  в м е с т и м о с т ь ю  2 5  м л ,  р а с т в о р я ю т  в  д и с т и л л и р о в а н н о й  

в о д е  и  о б ъ е м  р а с т в о р а  д о в о д я т  д о  м е т к и  ( с т а н д а р т н ы й  р а с т в о р  2 ) .

3 . П р и г о т о в л е н и е  р а с т в о р а  п р е п а р а т а .

О к о л о  5 ,0 0 0  г  ( т о ч н а я  н а в е с к а )  п р е п а р а т а  п о м е щ а ю т  в  м е р н у ю  к о л б у  

в м е с т и м о с т ь ю  1 0 0  м л ,  р а с т в о р я ю т  в  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д е  и  д о в о д я т  

о б ъ е м  р а с т в о р а  д о  м е т к и .

Ход определения
Н а  с т а н д а р т н о й  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й  п л а с т и н к е  о т м е ч а ю т  л и н и ю  

с т а р т а  н а  р а с с т о я н и и  1  с м  о т  н и ж н е г о  к р а я  п л а с т и н ы  и  л и н и ю  ф и н и ш а  н а
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р а с с т о я н и и  9  с м  о т  с т а р т о в о й  л и н и и .  Р а з д е л е н и е  в е д у т  с п о с о б о м  в о с х о д я ­

щ е й  х р о м а т о г р а ф и и .

П о  2 0  м к л  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в  1 и  2  ( 2 0  м к г )  и  2 0  м к л  р а с т в о р а  

п р е п а р а т а  п о м е щ а ю т  н а  л и н и ю  с т а р т а  х р о м а т о г р а ф и ч е с к о й  п л а с т и н к и  в  

т о ч к е ,  о т с т о я щ е й  о д н а  о т  д р у г о й  н а  2  с м .

П л а с т и н к у  с  н а н е с е н н ы м и  п р о б а м и  в ы с у ш и т ь  н а  в о з д у х е  в  т е ч е н и е  

1 5  м и н у т  и  з а т е м  п о м е с т и т ь  в  к а м е р у  и  х р о м а т о г р а ф и р о в а т ь  в  т е ч е н и е  2  

ч а с о в .  В  к а ч е с т в е  п о д в и ж н о й  ф а з ы  и с п о л ь з у е т с я  р а с т в о р и т е л ь :  с м е с ь  n -  

б у т и л о в о г о ,  э т и л о в о г о  с п и р т о в  и  1 0 %  р а с т в о р а  а м м и а к а  в  с о о т н о ш е н и и  

6 : 2 : 4 .  К о г д а  ф р о н т  р а с т в о р и т е л я  п о д н и м е т с я  н а  7 - 8  с м ,  п л а с т и н к у  в ы н у т ь  

и з  к а м е р ы  и  в ы с у ш и т ь  н а  в о з д у х е  в  т е ч е н и е  1 0  м и н .  В ы с у ш е н н у ю  п л а с т и ­

н у  с  о с т о р о ж н о с т ь ю  ( с е р н а я  к и с л о т а ! )  р а в н о м е р н о  о б р а б о т а т ь  и з  п у л ь в е ­

р и з а т о р а  р а с т в о р о м  ( 0 ,0 0 9 7 5  г  F e C l 3^6H2O  в  5 0  м л  к о н ц е н т р и р о в а н н о й  

H 2S O 4) д л я  п р о я в л е н и я  х р о м а т о г р а м м ы .  П о д с у ш и т ь  н а  в о з д у х е ,  а  з а т е м  

п р о г р е т ь  1 0  м и н .  в  с у ш и л ь н о м  ш к а ф у  п р и  т е м п е р а т у р е  1 1 0 ° C  д о  п о я в л е н и я  

п я т е н .  Л и н к о м и ц и н  н а  х р о м а т о г р а м м е  п р о я в л я е т с я  т е м н о - к о р и ч н е в ы м  

п я т н о м ,  а  с п е к т и н о м и ц и н  ж е л т о - к о р и ч н е в ы м .

П я т н а ,  п о л у ч е н н ы е  п р и  х р о м а т о г р а ф и р о в а н и и  о п ы т н о г о  р а с т в о р а  

п р е п а р а т а ,  с р а в н и в а ю т  с  п я т н а м и ,  п о л у ч е н н ы м и  п р и  х р о м а т о г р а ф и р о в а н и и  

р а с т в о р о в  с т а н д а р т н ы х  о б р а з ц о в .

И з м е р я ю т  н а  х р о м а т о г р а м м е  р а с с т о я н и е ,  п р о й д е н н о е  ф р о н т о м  р а с ­

т в о р и т е л я ,  с т а н д а р т н ы м и  о б р а з ц а м и  и  а н а л и з и р у е м ы м  п р е п а р а т о м .  О п р е ­

д е л я ю т  в е л и ч и н у  R f  к а к  о т н о ш е н и е  п о д в и ж н о с т и  о п р е д е л я е м о г о  в е щ е с т в а  

( ц е н т р  п я т н а )  к  п о д в и ж н о с т и  ф р о н т а  р а с т в о р и т е л я  и  в е л и ч и н у  R f ^  к  п о д ­

в и ж н о с т и  с т а н д а р т а .

Таблица 10. Результат анализа хроматограммы
№

п / п

О п р е д е л я е м о е

в е щ е с т в о

l ,  п о д в и ж ­

н о с т ь  о б р а з ц а

l ,  п о д в и ж ­

н о с т ь  р а с т в о ­

р и т е л я

R f R f ,™

1 л и н к о м и ц и н

2 с п е к т и н о м и ц и н

С р а в н и в а ю т  п о л у ч е н н ы е  з н а ч е н и я  с  х а р а к т е р и с т и к а м и  л и н к о м и ц и н а  

( R f = 0 , 5 7 )  и  с п е к т и н о м и ц и н а  ( R f = 0 ,3 ) .  Д е л а ю т  в ы в о д  о  и д е н т и ч н о с т и  с о ­

д е р ж а щ и х с я  в  п р е п а р а т е  а н т и б и о т и к о в  с т а н д а р т а м .
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Лабораторная работа № 29. Анализ смеси бензол-ацетон методом 
газожидкостной хроматографии (ГЖХ)

Цель занятия. Ознакомиться с прибором для ГЖХ и техникой рабо­
ты на нем. Провести разделение смеси бензол-ацетон и дать качественную 
и количественную оценку полученной хроматограммы.

Принцип метода и расчеты по хроматограмме. В основе разделе­
ния веществ и расчета по хроматограмме методом газо-жидкостной хрома­
тографии лежит распределение компонентов между подвижной фазой (газ) 
и тонким слоем жидкости, нанесенным на поверхность твердого носителя.

Качественный анализ смеси разделяемых веществ основан на определе­
нии показателей хроматограммы (времени удерживания, расстояния удержи­
вания, ширины и высоты пика, ширины пика на половине его высоты).

Время удерживания (t) -  время от момента ввода пробы в хромато­
граф до появления максимума пика на хроматограмме, расстояние удержа­
ния (/) -  расстояние на хроматограмме от момента ввода пробы в хромато­
граф до момента появления пика на хроматограмме, W -  ширина пика у 
основания, W0,5 -  ширина пика на середине высоты (h). Для равнобедрен­
ного треугольника W0 5 = % W. Для оценки качества разделения компо­
нентов смеси (А и В) рассчитывают величину Rs.

R =  ‘ ( В ) - 1 (л ) = 2А /
1 W„ ( л )  +  Wo,5 ( В)  W( A) + W( B) ’

где
/(А) и /(В) -  расстояние удерживания компонентов А и В, мм;
W(A) и W(B) -  ширина пиков у основания, мм;
W0,5 (А) и W0,5 (В) -  ширина пиков компонентов А и В на середине их
высоты, мм.
При Rs > 1,5 пики на хроматограмме не перекрываются, и разделение 

веществ считается хорошим. При значениях Rs<0,8 пики перекрываются, и 
разделение считается неудовлетворительным.

Для расчета массовой доли i-го компонента в смеси используют фор­
мулу:

W =S _• 1 0 0 % .

Площадь пика приблизительно рассчитывают по формуле равнобед­
ренного треугольника:

Si = 2  W  ■ hi,
где Wi -  ширина пика i-го компонента у основания, 

hi -  высота пика i-го компонента.
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Точное измерение площади пиков производится интегратором хрома­
тографа.

Ход работы
Хроматографирование анализируемой смеси проводится на газовом 

хроматографе в соответствии с инструкцией, прилагаемой к прибору. Дли­
на хроматографической колонки 40 см.

Вначале хроматографируют стандарты (ацетон и бензол). Микро­
шприцом вводят в испаритель 0,5 мкл ацетона и получают хроматограмму, 
где имеется только один пик, соответствующий ацетону. Аналогично про­
водят хроматографию бензола. Рассчитывают для них по хроматограммам 
необходимые параметры (£, W, h, W0. 5) и заносят их в таблицу.
Таблица 11. Результаты анализа хроматограммы

В -во Р а с с т о я н и е  
у д е р ж и в а ­

ния, l, мм  
(с т а н д а р т )

А н а л и з и р у е м ы е  с м е с и
Р а с с т о я ­
н и е  у д е р ­

ж и в а н и я , l, 
мм

Ш и р и н а  
п и ка  W , мм

В ы со та  
пи ка , h

Ш и р и н а  п и ка  
н а  п о л о в и н е  
вы соты  Wo,5, 

мм

К о э ф ф .
р а з д е л е н и я , R s

Ацетон 
(пик 1)
Бензол 
(пик 2)

В тех же условиях хроматографируют анализируемую задачу, в кото­
рой содержится оба компонента. Для этого 1 мкл анализируемой смеси 
вводят в испаритель хроматографа и получают хроматограмму с 2 пиками. 
Измеряют расстояние удерживания (l) обоих компонентов и данные зано­
сят в таблицу.

Путем сравнения со стандартами по расстоянию удерживания иден­
тифицируют соответствующие компоненты в смеси.

На полученной хроматограмме анализируемой смеси у обоих компо­
нентов измеряют ширину пика у основания (W), ширину пика на половине 
высоты (W05), высоту пика h.

На основании полученных данных рассчитывают степень разделения 
(Rs) и данные заносят в таблицу.

Для количественной оценки по высоте и ширине пика на половине 
высоты рассчитывают площадь пиков и массовую долю ацетона и бензола 
в смеси.

По величине Rs сделайте вывод о возможности разделения компонен­
тов.
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Лабораторная работа № 30. Потенциометрическое определение рН

Цель занятия. И з у ч и т ь  м е т о д  п р я м о й  п о т е н ц и о м е т р и и ,  о с в о и т ь  р а б о ­

т у  с  р Н - м е т р о м ,  о п р е д е л и т ь  р Н  г и д р о л и з у ю щ е й с я  с о л и  и  б у ф е р н о г о  р а с ­

т в о р а .

Ход работы
I. Приготовление раствора ацетата натрия и определение его рН.

Задание. П р и г о т о в и т ь  5 0  м л  0 , 1 М  C H 3C O O N a .

1 . Р а с с ч и т а т ь  н а в е с к у ,  н е о б х о д и м у ю  д л я  п р и г о т о в л е н и я  5 0  м л  0 , 1 М  

р а с т в о р а  C H 3C O O N a .

2 . В з я т ь  н а  а н а л и т и ч е с к и х  в е с а х  н а в е с к у  а ц е т а т а  н а т р и я .

3 . П р и г о т о в и т ь  р а с т в о р  и  п е р е н е с т и  е г о  в  р е а к т и в н у ю  с к л я н к у .

4 . Р а с с ч и т а т ь  п о п р а в о ч н ы й  к о э ф ф и ц и е н т  и  т о ч н у ю  к о н ц е н т р а ц и ю  

п р и г о т о в л е н н о г о  р а с т в о р а .

5 . И з м е р и т ь  р Н  с  п о м о щ ь ю  р Н - м е т р а  в  с о о т в е т с т в и и  с  и н с т р у к ц и е й ,  

п р и л о ж е н н о й  к  п р и б о р у ,  и  с р а в н и т ь  п о л у ч е н н о е  з н а ч е н и е  с  т е о р е т и ч е с к и  

р а с с ч и т а н н ы м .

6 . Р а з в е д и т е  р а с т в о р  в  2  р а з а  и  и з м е р ь т е  р Н  п о л у ч и в ш е г о с я  р а с т в о р а .  

С д е л а й т е  в ы в о д  о  в л и я н и и  р а з б а в л е н и я  н а  с т е п е н ь  г и д р о л и з а .

II. Приготовление ацетатного буферного раствора и определение его 
рН.

1 .  П р и г о т о в ь т е  5 0  м л  б у ф е р н о г о  р а с т в о р а .  Д л я  э т о г о  в  к о н и ч е с к у ю  

к о л б у  о т м е р ь т е  2 5  м л  0 , 1 М  C H 3C O O H  и  2 5  м л  0 , 1 М  C H 3C O O N a .

2 . И з м е р ь т е  р Н  б у ф е р н о г о  р а с т в о р а  с  п о м о щ ь ю  р Н - м е т р а  и  с р а в н и т е  

п о л у ч е н н о е  з н а ч е н и е  с  т е о р е т и ч е с к и  р а с с ч и т а н н ы м .

3 . Р а з в е д и т е  р а с т в о р  в  2  р а з а  и  и з м е р ь т е  е г о  р Н . С д е л а й т е  в ы в о д  о  

в л и я н и и  р а з б а в л е н и я  н а  в е л и ч и н у  р Н  б у ф е р н о г о  р а с т в о р а .

Схема протокола:

Приготовление раствора ацетата натрия и определение его рН.
т Теор. =  . . .  ( р а с ч е т ) ;  Шпр.= . . . ;

К  = . . . ;  С м  ( и с т )  =  0 , 1 М  • К .

Составить уравнение гидролиза соли в молекулярном и ионном виде
pH теор. — 7 — -  lg Кк.ТЫ + — lg Ссоли,
р Н  практ. •••

З н а ч е н и е  р Н  п о с л е  р а з б а в л е н и я

р Н  теор. . ;

р Н практ. •

С д е л а й т е  в ы в о д  о  х а р а к т е р е  г и д р о л и з а  с о л и  и  в л и я н и я  р а з б а в л е н и я .

1
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2. Приготовление буферного раствора и определение его pH.
p H  Теор. Р-К-к-ты — -̂3

_ ^Х-1Ы .
теор. F 1yk-im  ?г̂птш

р Н  практ • • •

З н а ч е н и е  р Н  п о с л е  р а з б а в л е н и я :

р Н  теор. • • -5 

р Н  практ. •

С р а в н и т е  в е л и ч и н ы  р Н  д о  р а з б а в л е н и я  и  п о с л е  и  с д е л а й т е  в ы в о д  о  

в л и я н и и  р а з б а в л е н и я  н а  в е л и ч и н у  р Н  б у ф е р н о г о  р а с т в о р а .

Лабораторная работа № 31. Определение содержания новокаина 
в растворе методом потенциометрического титрования

Цель занятия. О з н а к о м и т ь с я  с  м е т о д о м  п о т е н ц и о м е т р и ч е с к о г о  т и т ­

р о в а н и я ,  о п р е д е л е н и е м  к о н е ч н о й  т о ч к и  т и т р о в а н и я  п о  э т о м у  м е т о д у .  О п ­

р е д е л и т ь  с о д е р ж а н и е  н о в о к а и н а  в  п р е п а р а т е .

Принцип метода. О п р е д е л е н и е  т о ч к и  э к в и в а л е н т н о с т и  ( к о н е ч н о й  

т о ч к и  т и т р о в а н и я )  в  м е т о д е  т и т р и м е т р и ч е с к о г о  а н а л и з а  о с н о в а н о  н а  р е з ­

к о м  и з м е н е н и и  в е л и ч и н ы  Э Д С  в  к о н е ч н о й  т о ч к е  т и т р о в а н и я .

Т а к  к а к  н о в о к а и н  с о д е р ж и т  п е р в и ч н у ю  а р о м а т и ч е с к у ю  а м и н о г р у п п у ,  

т о  п р и  е г о  о п р е д е л е н и и  и с п о л ь з у ю т  в  к а ч е с т в е  т и т р а н т а  р а с т в о р  н и т р и т а  

н а т р и я  ( с м .  л а б о р а т о р н у ю  р а б о т у  №  1 8 ) .

Ход работы
Д л я  о п р е д е л е н и я  и с п о л ь з у ю т  г а л ь в а н и ч е с к и й  э л е м е н т ,  с о с т о я щ и й  и з  

п л а т и н о в о г о  и н д и к а т о р н о г о  э л е к т р о д а  и  х л о р с е р е б р я н о г о  э л е к т р о д а  с р а в ­

н е н и я .  И с п о л ь з у ю т  и о н о м е р  и  р а б о т у  п р о в о д я т  в  с о о т в е т с т в и и  с  и н с т р у к ­

ц и е й  п о  э к с п л у а т а ц и и  п р и б о р а .

Д л я  а н а л и з а  г о т о в я т  п р и м е р н о  0 ,0 5  М  р а с т в о р  н о в о к а и н а  в  2  М  х л о р о ­

в о д о р о д н о й  к и с л о т е .  Д л я  э т о г о  о к о л о  0 ,9  г  ( о т в е ш и в а ю т  т о ч н о  н а  а н а л и т и ­

ч е с к и х  в е с а х )  п е р е н о с я т  в  к о л б у  н а  1 0 0  м л ,  д о б а в л я ю т  2 0 - 3 0  м л  д и с т и л л и ­

р о в а н н о й  в о д ы  и  1 6 , 6  м л  к о н ц е н т р и р о в а н н о й  х л о р о в о д о р о д н о й  к и с л о т ы  

( р = 1 , 1 7  г / м л ) . Д о в о д я т  д о  м е т к и  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  и  п е р е л и в а ю т  в  

к о н и ч е с к у ю  к о л б у .

В  п р о ц е с с е  о п р е д е л е н и я  п р о в о д я т  в н а ч а л е  о р и е н т и р о в о ч н о е  т и т р о в а ­

н и е ,  к о г д а  д о б а в л я ю т  б о л ь ш и е  о б ъ е м ы  т и т р а н т а  и  п р и б л и з и т е л ь н о  о п р е д е ­

л я ю т  о б л а с т ь  р е з к о г о  и з м е н е н и я  Э Д С  ( с к а ч о к  т и т р о в а н и я ) ,  а  з а т е м  -  т о ч ­

н о е  т и т р о в а н и е ,  д о б а в л я я  т и т р а н т  п о  к а п л я м  и  т о ч н о  ф и к с и р у я  к о н е ч н у ю  

т о ч к у  т и т р о в а н и я .

Ориентировочное титрование. В  х и м и ч е с к и й  с т а к а н  о б ъ е м о м  

1 0 0  м л  в н о с я т  2 0  м л  а н а л и з и р у е м о г о  р а с т в о р а ,  6 0  м л  д и с т и л л и р о в а н н о й  

в о д ы  и  2  г  б р о м и д а  к а л и я .
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Э л е к т р о д ы  п о м е щ а ю т  в  т и т р у е м ы й  р а с т в о р  т а к ,  ч т о б ы  о н и  н е  к а с а ­

л и с ь  с т е н о к  и  д н а  с т а к а н а ,  о п у с к а ю т  м а г н и т н ы й  с т е р ж е н ь  и  у с т а н а в л и в а ю т  

я ч е й к у  в  ц е н т р е  с т о л и к а  м а г н и т н о й  м е ш а л к и .

П р и б о р  в к л ю ч а ю т  в  р е ж и м  м и л л и в о л ь т м е т р а  д л я  и з м е р е н и я  п о л о ж и ­

т е л ь н ы х  п о т е н ц и а л о в  ( + м В ) .  Т и т р у ю т  0 ,1  Н . р а с т в о р о м  н и т р и т а  н а т р и я ,  

д о б а в л я я  б о л ь ш и е  о б ъ е м ы ,  п о  1 м л  т и т р а н т а ,  и  п о с л е  к а ж д о й  д о б а в л е н н о й  

п о р ц и и  и з м е р я ю т  в е л и ч и н у  Э Д С .  Р а с т в о р  в  я ч е й к е  в с е  в р е м я  п е р е м е ш и в а ­

ю т  с  п о м о щ ь ю  м а г н и т н о й  м е ш а л к и .

З а м е ч а ю т  о б ъ е м  д о б а в л е н н о г о  т и т р а н т а ,  п о с л е  к о т о р о г о  н а б л ю д а е т с я  

р е з к о е  и з м е н е н и е  Э Д С  ( с к а ч о к  т и т р о в а н и я ) ,  и  з а т е м  д о б а в л я ю т  е щ е  н е ­

с к о л ь к о  р а з  п о  1 м л ,  ч т о б ы  у б е д и т ь с я ,  ч т о  п р и  д а л ь н е й ш е м  т и т р о в а н и и  и з ­

м е н е н и е  Э Д С  б у д е т  н е з н а ч и т е л ь н ы м .

П о  р е з у л ь т а т а м  о р и е н т и р о в о ч н о г о  т и т р о в а н и я  о п р е д е л я ю т  о б ъ е м  т и т -  

р а н т а ,  п о с л е  к о т о р о г о  н а б л ю д а е т с я  с к а ч о к  т и т р о в а н и я .  О ч е в и д н о ,  ч т о  э т о т  

о б ъ е м  б л и з о к  к  о б ъ е м у ,  с о о т в е т с т в у ю щ е м у  к о н е ч н о й  т о ч к е  т и т р о в а н и я .

Н а п р и м е р ,  е с л и  у с т а н о в л е н о ,  ч т о  д о б а в л е н и е  п е р в ы х  8 м л  т и т р а н т а  н е  

с о п р о в о ж д а л о с ь  р е з к и м  и з м е н е н и е м  Э Д С  и  с к а ч о к  т и т р о в а н и я  п р о и з о ш е л  

г д е - т о  м е ж д у  8 и  9  м л ,  т о  т о ч н о е  т и т р о в а н и е  с л е д у е т  н а ч и н а т ь  п о с л е  д о ­

б а в л е н и я  8 м л  т и т р а н т а .

Точное титрование п р о в о д я т  а н а л о г и ч н о  о р и е н т и р о в о ч н о м у ,  н о  т е х ­

н и к а  д о б а в л е н и я  т и т р а н т а  н е с к о л ь к о  и н а я .

В  ч и с т ы й  х и м и ч е с к и й  с т а к а н ,  т а к  ж е  к а к  и  в  п е р в о м  с л у ч а е ,  в н о с я т  

2 0  м л  а н а л и з и р у е м о г о  р а с т в о р а ,  6 0  м л  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д ы  и  2  г  б р о ­

м и д а  к а л и я .  В  р а с т в о р  п о м е щ а ю т  э л е к т р о д ы ,  м а г н и т н ы й  с т е р ж е н ь  и  в к л ю ­

ч а ю т  м а г н и т н у ю  м е ш а л к у .

В н а ч а л е  п о с т е п е н н о  д о б а в л я ю т  т а к о й  о б ъ е м  т и т р а н т а ,  к о т о р ы й  н а

1 м л  м е н ь ш е  о б ъ е м а  з а т р а ч е н н о г о  н а  н а ч а л ь н ы й  о т р е з о к  о р и е н т и р о в о ч н о г о  

т и т р о в а н и я ,  и  и з м е р я ю т  Э Д С  э л е м е н т а .  В  п р и в е д е н н о м  в ы ш е  п р и м е р е  о б ъ ­

е м  д о б а в л е н н о г о  т и т р а н т а  б у д е т :  9 - 1 = 8  м л .

П о с л е  э т о г о  т и т р о в а н и е  п р о д о л ж а ю т ,  д о б а в л я я  и з  б ю р е т к и  т и т р а н т  п о

2  к а п л и ,  и  и з м е р я ю т  Э Д С  п о с л е  д о б а в л е н и я  к а ж д о й  п о р ц и и .  О т м е ч а ю т  

с к а ч о к  т и т р о в а н и я  и  п р о д о л ж а ю т  т и т р о в а н и е ,  п о к а  и з м е н е н и я  Э Д С  н е  с т а ­

н у т  н е з н а ч и т е л ь н ы м и .  П о с л е  о к о н ч а н и я  т и т р о в а н и я  р а с с ч и т ы в а ю т  о б щ и й  

о б ъ е м  д о б а в л е н н о г о  т и т р а н т а .

Расчет результатов анализа. П о  р е з у л ь т а т а м  т о ч н о г о  т и т р о в а н и я  

р а с с ч и т ы в а ю т  о б ъ е м  о д н о й  к а п л и  ( V 0) и  о б ъ е м  т и т р а н т а ,  с о о т в е т с т в у ю щ и й  

к о н е ч н о й  т о ч к е  т и т р о в а н и я  ( V ) .  Р а с ч е т  в е д у т  п о  ф о р м у л а м :

V >= V =  Vi(r+ 2)• Vo,n 2

г д е  V 1  - о б ъ е м  т и т р а н т а ,  п о с л е  п р и б а в л е н и я  к о т о р о г о  т и т р о в а н и е  п р о д о л ­

ж а ю т  п о  к а п л я м ,  м л ;

V 2 - о б ъ е м  т и т р а н т а  в  к о н ц е  т и т р о в а н и я ,  м л ;  

n  -  о б щ е е  ч и с л о  д о б а в л е н н ы х  к а п е л ь  т и т р а н т а ;  

г  -  ч и с л о  к а п е л ь ,  д о б а в л е н н ы х  д о  п о я в л е н и я  с к а ч к а  т и т р о в а н и я ;
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q  -  ч и с л о  к а п е л ь  т и т р а н т а ,  с о с т а в л я ю щ и х  ч а с т ь  р а с т в о р а  т и т р а н т а ,  

в ы з в а в ш у ю  с к а ч о к  т и т р о в а н и я .

П р и м е р  р е з у л ь т а т о в  т о ч н о г о  т и т р о в а н и я  п р и в е д е н  в  т а б л и ц е  8.

Таблица 12. Пример точного титрования
Объем титранта 

(капли) ЭДС (Е), мВ АЕ, мВ
8 м л 4 8 0 -

2  к а п л и 4 8 0 0

4  к а п л и 4 8 0 0

6  к а п е л ь 4 8 1 1

8 к а п е л ь 4 8 2 1

1 0  к а п е л ь 4 8 4 2

1 2  к а п е л ь 4 8 6 2

1 4  к а п е л ь 5 0 1 1 5

1 6  к а п е л ь 5 2 2 2 1

1 8  к а п е л ь 5 6 1 3 9

2 0  к а п е л ь 5 7 7 1 6

2 2  к а п л и 5 8 4 7

2 4  к а п л и 5 8 9 5

2 6  к а п е л ь 5 9 3 4

2 8  к а п е л ь 5 9 5 2

3 0  к а п е л ь 5 9 7 2

9 ,2  м л

П о л ь з у я с ь  д а н н ы м и  т а б л и ц ы ,  р а с с ч и т а е м  о б ъ е м  о д н о й  к а п л и  ( V o ) :

V0 = 9 , 2  -  8 ,0  =  0 ,0 4  мл,
0 3 0

и  о б ъ е м  т и т р а н т а ,  с о о т в е т с т в у ю щ и й  к о н е ч н о й  т о ч к е  т и т р о в а н и я :

2
V = 8  +  ( 1 6 +  )  ■ 0 ,0 4 = 8 ,6 8  м л .

М а с с о в у ю  д о л ю  н о в о к а и н а  в  п р о ц е н т а х  ( ю % )  р а с с ч и т ы в а ю т  п о  ф о р м у л е :

_  e w i f - ^ - i o o

г д е

С н -  м о л я р н а я  к о н ц е н т р а ц и я  э к в и в а л е н т а  т и т р а н т а ,  м о л ь / л ;  

V 1 -  о б ъ е м  т и т р а н т а ,  з а т р а ч е н н ы й  н а  т о ч н о е  т и т р о в а н и е ;  

V n -  о б ъ е м  а л и к в о т н о й  д о л и  р а с т в о р а  н о в о к а и н а ,  м л ;

V k -  о б щ и й  о б ъ е м  а н а л и з и р у е м о г о  р а с т в о р а  н о в о к а и н а ;

M  -  м о л я р н а я  м а с с а  н о в о к а и н а  ( 2 7 2 , 7 8  г / м о л ь ) ;  

m  -  н а в е с к а  п р е п а р а т а ,  с о д е р ж а щ е г о  н о в о к а и н ,  г .
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Лабораторная работа № 32. Определение содержания нитратов 
в растворе с применением нитрат-селективного электрода

Цель занятия. О с в о и т ь  м е т о д  п р я м о й  п о т е н ц и о м е т р и и  с  и с п о л ь з о в а ­

н и е м  и о н - с е л е к т и в н ы х  э л е к т р о д о в  д л я  к о л и ч е с т в е н н о г о  о п р е д е л е н и я  в е ­

щ е с т в а  в  р а с т в о р е .

Принцип метода. О п р е д е л е н и е  н и т р а т - и о н о в  м е т о д о м  п р я м о й  п о т е н ­

ц и о м е т р и и ,  о с н о в а н н о м  н а  и з м е р е н и и  э л е к т р о д в и ж у щ е й  с и л ы  г а л ь в а н и ч е ­

с к о г о  э л е м е н т а ,  в  к о т о р о м  и н д и к а т о р н ы м  э л е к т р о д о м  я в л я е т с я  N O 3_- 

с е л е к т и в н ы й  э л е к т р о д ,  а  э л е к т р о д о м  с р а в н е н и я  -  х л о р - с е р е б р я н ы й  и л и  к а ­

л о м е л ь н ы й .

Ход работы
Д л я  п о с т р о е н и я  к а л и б р о в о ч н о г о  г р а ф и к а  г о т о в я т  о с н о в н о й  с т а н д а р т ­

н ы й  и  н е с к о л ь к о  р а б о ч и х  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в .

Д л я  п р и г о т о в л е н и я  о с н о в н о г о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  в з в е ш и в а ю т  н а  

а н а л и т и ч е с к и х  в е с а х  1 0 , 1 1 0 2  г  н и т р а т а  к а л и я ,  в н о с я т  в  м е р н у ю  к о л б у  н а  

1 0 0  м л  и  д о в о д я т  о б ъ е м  д о  м е т к и .  П о л у ч е н н ы й  р а с т в о р  и м е е т  к о н ц е н т р а ­

ц и ю  н и т р а т а  к а л и я  ( и ,  с о о т в е т с т в е н н о ,  N O 3_ - и о н о в )  1 м о л ь / л .

С е р и ю  с т а н д а р т н ы х  р а б о ч и х  р а с т в о р о в  г о т о в я т  п у т е м  р а з в е д е н и я  и з  

о с н о в н о г о  р а с т в о р а .  Д л я  э т о г о  б е р у т  м е р н у ю  к о л б у  н а  5 0  м л  и  5  п р о н у м е ­

р о в а н н ы х  к о н и ч е с к и х  к о л б  н а  1 0 0  м л .

Д л я  п р и г о т о в л е н и я  с т а н д а р т н о г о  р а б о ч е г о  р а с т в о р а  №  1 в  м е р н у ю  

к о л б у  н а  5 0  м л  о т м е р я ю т  5  м л  о с н о в н о г о  с т а н д а р т н о г о  р а с т в о р а  и  д о в о д я т  

о б ъ е м  д о  м е т к и .  Р а с т в о р  и м е е т  к о н ц е н т р а ц и ю  и о н о в  N O 3_ = 1  • 1 0 -1 м о л ь / л .

З а т е м  5  м л  р а с т в о р а  №  1 п е р е н о с я т  в  м е р н у ю  к о л б у  н а  5 0  м л  и  д о в о ­

д я т  о б ъ е м  д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й  д о  м е т к и .  П о л у ч е н н ы й  р а с т в о р  п е р е ­

л и в а ю т  в  к о н и ч е с к у ю  к о л б у  №  2 . К о н ц е н т р а ц и я  и о н о в  N O 3" в  н е м  р а в н а  

1 - 1 0 "  м о л ь / л .  А н а л о г и ч н ы м  о б р а з о м  г о т о в я т  р а б о ч и е  с т а н д а р т н ы е  р а с т в о ­

р ы  №  3 ,  №  4 ,  №  5 ,  и м е ю щ и е  к о н ц е н т р а ц и ю  и о н о в  N O 3-  с о о т в е т с т в е н н о :  

1 1 0 -3, 1 1 0 -4, 1 1 0 -5 м о л ь / л .

В  х и м и ч е с к и й  с т а к а н  в м е с т и м о с т ь ю  1 0 0  м л  п о с л е д о в а т е л ь н о  п о м е ­

щ а ю т  р а б о ч и е  с т а н д а р т н ы е  р а с т в о р ы  в  п о р я д к е  в о з р а с т а н и я  и х  к о н ц е н т р а ­

ц и и .  И н д и к а т о р н ы й  и  х л о р с е р е б р я н ы й  э л е к т р о д ы  п о г р у ж а ю т  в  и с с л е д у е ­

м ы й  р а с т в о р ,  о п у с к а ю т  м а г н и т н ы й  с т е р ж е н ь  и  у с т а н а в л и в а ю т  я ч е й к у  в  

ц е н т р  с т о л и к а  м а г н и т н о й  м е ш а л к и .  П р а в и л ь н о  у с т а н о в л е н н ы е  э л е к т р о д ы  

н е  д о л ж н ы  к а с а т ь с я  с т е н о к  и  д н а  с т а к а н а ,  а  т а к ж е  м а г н и т н о г о  с т е р ж н я ,  

п р и м е н я е м о г о  д л я  п е р е м е ш и в а н и я  р а с т в о р а .  В к л ю ч а ю т  м а г н и т н у ю  м е ­

ш а л к у  и  и з м е р я ю т  Э Д С  в  с о о т в е т с т в и и  с  и н с т р у к ц и е й ,  п р и л о ж е н н о й  к  и о ­

н о м е т р у .  Р е з у л ь т а т ы  и з м е р е н и й  з а н о с я т  в  т а б л и ц у  9 .

Таблица 13. Данные для пост юения калибровочного графика
См 110-5 М 110-4 М 110-3 М 110-2 М 110-1 М

Е ,  м В
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П о  д а н н ы м  т а б л и ц ы ,  н а  м и л л и м е т р о в о й  б у м а г е  с т р о я т  к а л и б р о в о ч н ы й  

г р а ф и к ,  о т к л а д ы в а я  н а  о с и  а б с ц и с с  к о н ц е н т р а ц и ю  н и т р а т - и о н а ,  а  н а  о с и  

о р д и н а т  -  в е л и ч и н у  Э Д С  в  м и л л и в о л ь т а х .

П о с л е  и з м е р е н и я  Э Д С  с т а н д а р т н ы х  р а с т в о р о в  э л е к т р о д ы  п р о м ы в а ю т  

д и с т и л л и р о в а н н о й  в о д о й ,  о с у ш а ю т  ф и л ь т р о в а л ь н о й  б у м а г о й  и  п о г р у ж а ю т  

в  а н а л и з и р у е м ы й  р а с т в о р .  И з м е р я ю т  в е л и ч и н у  Э Д С  и с с л е д у е м о г о  р а с т в о ­

р а  и  п о  к а л и б р о в о ч н о м у  г р а ф и к у  н а х о д я т  е г о  к о н ц е н т р а ц и ю .
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Р А С Т В О Р И М О С Т Ь  К И С Л О Т ,  О С Н О В А Н И Й  И  С О Л Е Й  В  В О Д Е

А н и о н ы
К а т и о н ы

H + N a + N H : B a 2+ C a 2+ M g 2+ P b 2+ M n 2+ Z n 2+ C u 2+ H g 2 A l3+ C r 3* F e 2+ F e 3* A g +

O H " p P P P M H H H H H - H H H H -
F " p p P P M H H H p p p - M p M M P

c r p p P P P p p M p p p p p p p p H
B r" p p P P P p p M p p p M p p p p H
r p p P P P p p H p p - H p p p - H

S2' p p P P H M - H H H H H - - H - H
S O : p p P P H H M H H H H - - - H - H

so ^ - p p P P H M p H p p p p p p p p M

N 0 3 p p P P p p p p p p p p p p p p p

N O - p p P P p p p p M

P O ' p p P P H H H H H H H H H H H H H

n 0 w t
o 1

p p P P H H H H H H H H - - H - H

s io * H p P - H H H H H H H - - - H - -
H C O O " p p P P p p p p p p p p p p p p p

C H jC O O " p p P P p p p p p p p p p p p p p

Э л е к т р о х и м и ч е с к и й  р я д  а к т и в н о с т и  м е т а л л о в

Li Cs Rb К Ва Sr Са Na Mg Be A1 Mn Zn Cr Fe Cd Co Ni Mo Sn Pb (H2)  Cu Hg Ag Pt Au



Номенклатура кислот и соответствующих им солей
Кислоты Анион

формула название формула название

HF фтороводородная (плавико­
вая) F" фторид

НС1* хлороводородная (соляная) Cl" хлорид
HBr* бромоводородная Br" бромид
HI* иодоводородная I" иодид

HNO2 азотистая NO2" нитрит
HNO3* азотная NO3" нитрат
HC1O хлорноватистая ClO" гипохлорит
HCIO2 хлористая CIO2" хлорит
HC1O3* хлорноватая CIO3" хлорат
HC1O4* хлорная CIO4" перхлорат
HMnO4* марганцевая MnO4" перманганат

CH3COOH уксусная CH3COO" ацетат

H2S сероводородная HS"
S2"

гидросульфид
сульфид

H2SO3 сернистая HSO3"
SO32-

гидросульфит
сульфит

H2SO4* серная HSO4"
SO42"

гидросульфат
сульфат

H2CO3 угольная НСО3"
СО32-

гидрокарбонат
карбонат

H2SiO3 кремниевая HSiO3~
SiO32-

гидросиликат
силикат

H2S2O3 тиосерная S2O32- тиосульфат
HCN циановодородная (синильная) CN" цианид

HSCN тиоциановодородная SCN" тиоцианат

H3PO4 ортофосфорная
H2PO4-
HPO42"
РО43"

дигидрофосфат
гидрофосфат
фосфат

HIO иодноватистая IO" гипоиодит
HIO3* иодноватая IO3- иодат
HIO4* иодная IO4" периодат
HBrO бромноватистая BrO" гипобромит

HBrO3* бромноватая BrO3_ бромат
H2SeO3 селенистая SeO32" селенит

H2MnO4* марганцовистая MnO42" манганат
H4P2O7 пирофосфорная P2O74- пирофосфат

* отмечены кислоты -  сильные электролиты
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Растворимость веществ в воде

Вещество Формула °C Растворимость, 
г/100 мл

Азотная кислота HNO3 20 то
Сульфат алюминия Al2(SO4)3 0 31,3
Хлорид алюминия AlCl3 15 69
Нитрат аммония NH4NO3 0 118
Сульфат аммония (NH4)2SO4 0 71
Дихромат аммония (NH4)2&2O7 15 30,8
Г идроксид бария Ba(OH)2 ■ 8H2O 15 5,6
Карбонат бария BaCO3 20 0,002
Нитрат бария Ba(NO3)2 20 8,7
Сульфат бария BaSO4 15 0,0002
Хлорид железа (II) FeCl2 10 64,4
Хлорид железа (III) FeCl3 10 74,4
Бромид калия KBr 15 62,5
Иодид калия KI 15 140
Карбонат калия K2CO3 20 112
Нитрат калия KNO3 20 31,6
Перманганат калия KMnO4 20 6,38
Сульфат калия K2SO4 0 6,85
Хлорид калия KCl 20 34,2
Тиосульфат натрия Na2S2O3 ■ 5H2O 0 47,4
Хлорид натрия NaCl 20 36,0
Хлорид ртути (I) HgCl 18 0,0002
Хлорид ртути (II) HgCl2 20 6,5
Сульфат свинца (II) PbSO4 0 0,003
Хлорид свинца (II) PbCl2 0 0,67
Серная кислота H2SO4 20 то
Бромид серебра AgBr 20 0,058
Иодид серебра AgI 10 0,063
Хлорид серебра AgCl 10 0,049
Карбонат стронция SrCO3 18 0,001
Нитрат стронция Sr(NO3)2 0 40
Хлорид стронция SrCl2 ■ 6H2O 20 52,9
Карбонат цинка ZnCO3 15 0,001
Нитрат цинка Zn(NO3)2 ■ 6H2O 20 184
Сульфат цинка ZnSO4 ■ 7H2O 20 96,5
Хлорид цинка ZnCl2 25 432
Цианид калия KCN 15 120
Г идроксид кальция Ca(OH)2 15 0,17
Карбонат кальция CaCO3 15 0,002
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Растворимость веществ в воде

Вещество Формула °C Растворимость, 
г/100 мл

Сульфат кальция CaSC>4 ■ 2H2O 25 0,24
Фосфат кальция Саз(Р04)2 0 0,002
Хлорид кальция CaCl2 20 59,5
Карбонат магния MgC03 0 0,0106
Нитрат магния Mg(NOsb ■ 6H2O 20 42
Сульфат магния MgS04 ■ 7H2O 18 71
Хлорид магния MgCl2 ■ 6H20 20 167
Карбонат марганца (II) MnC03 20 0,0065
Сульфат марганца (II) MnS04 ■ 4H20 25 105
Хлорид марганца (II) MnCl2 ■ 4H20 0 151
Нитрат меди (II) Cu(N03)2 ■ 3H20 8 138
Сульфат меди (II) CuS04 ■ 5H20 0 20,7
Хлорид меди (II) CuCl2 20 70,6
Ацетат натрия CH3C00Na 0 119
Гидрофосфат натрия N 2HP04 ■ 2H20 0 82,5
Г идроксид натрия Na0H 50 42
Иодид натрия NaI 0 159
Карбонат натрия Na2C03 ■ IOH20 0 21,5
Сульфат натрия Na2S04 ■ 10H2O 20 19,4

Плотности растворов оснований

Содержание 
оснований, %

3
Плотность растворов, г/см (15°С)

КОН NаOН NH3 H2O

4 1,033 1,046 0,983
8 1,065 1,092 0,967
12 1,100 1,137 0,953
16 1,137 1,181 0,939
20 1,176 1,225 0,926
24 1,217 1,268 0,913
28 1,263 1,310 0,903
32 1,310 1,352 0,893
36 1,358 1,395 0,884
40 1,411 1,437
44 1,460 1,478
48 1,511 1,519
52 1,564 1,560
56 1,616 1,601
60 - 1,643
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Плотности растворов кислот

Содержание
кислот,%

3
Плотность растворов, г/см (15°С)

H2SO4 HNO3 HC1 CHзCOОH

4 1,027 1,022 1,019 1,0052
8 1,055 1,044 1,039 1,0113
12 1,083 1,068 1,059 1,0171
16 1,112 1,093 1,079 1,0228
20 1,143 1,119 1,100 1,0284
24 1,174 1,145 1,121 1,0337
28 1,205 1,171 1,142 1,0388
32 1,233 1,198 1,163 1,0436
36 1,273 1,225 1,183 1,0481
40 1,307 1,251 1,0523
44 1,342 1,277 1,0562
48 1,380 1,303 1,0598
52 1,419 1,328 1,0631
56 1,460 1,351 1,0660
60 1,503 1,373 1,0685
64 1,547 1,394 1,0707
68 1,594 1,412 1,0725
72 1,640 1,429 1,0740
76 1,687 1,445 1,0747
80 1,732 1,460 1,0748
84 1,776 1,474 1,0742
88 1,808 1,486 1,0726
92 1,830 1,496 1,0696
96 1,840 1,504 1,0644
100 1,838 1,522 1,0553
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Константы диссоциации кислот и оснований, Кд (25°С)

Название кислоты Формула Кд
Азотистая HNO2 5,1
Борная H3BO3 5,8 ■
Бромноватистая HBrO 2,5 10-9
Иодноватистая HIO 2,3 ■ 10-11
Муравьиная HCOOH 1,8 10-4
Мышьяковая, К1 H3ASO4 6,0 Ю 3
Мышьяковистая, К1 H3AsO3 5,1 ■10-10
Пероксид водорода, К1 H2O2 2,0 ■10-12
Селенистая, К1 H2SeO3 2,4 Ю3

К2 4,8 10-9
Селеновая, К2 H2SeO4 1,3 Ю 2
Селеноводородная, К1 H2Se 1,3 10-4

К2 1,0 ■Ю11
Серная, К2 H2SO4 1,2 Ю2
Сернистая, К1 H2SO3 1,7 Ю2

К2 6,2 10-8
Сероводородная, К1 H2S 1,0 10'7

К2 1,3 ■10-13
Угольная, К1 CO2(aq) + H2O 4,5 10-7

К2 4,8 ■10-11
Уксусная CH3COOH 1,74 ■ 10-5
Фосфорная (орто), К1 H3PO4 7,6 1 с"2

К2 6,2 10-8
Кз 4,2 ■10-13

Фтороводородная HF 6,8 10-4
Хлорноватистая HClO 5,0 Ю 8
Хромовая, К1 H2&O4 1,1 10-1

К2 3,2 10'7
Циановодородная HCN 6,2 ■10-10
Щавелевая, К1 H2C2O4 5,6 Ю2

К2 5,4 10-5
Аммиака раствор NH3 + H2O 1,76 ■ 10-5
Г идроксид бария, К2 Ba(OH)2 2,3 10-1
Г идроксид кальция, К2 Ca(OH)2 4,0 ■1 0 2
Г идроксид лития LiOH 6,8 10-1
Гидроксид свинца (II), К1 Pb(OH)2 9,55 ■ 10-4

К2 3,00 ■ 10-8
Гидроксид серебра AgOH 5,0 Ю3
Гидроксид цинка, К1 Zn(OH)2 4,4 10-5

К2 1,5 10-9
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Произведение растворимости (ПР)
Вещество Формула ПР

Г  и д р о к с и д  а л ю м и н и я А 1 ( О Н ) з 1 ■ 10-32
С у л ь ф а т  б а р и я B a S O 4 1, 1 -

К а р б о н а т  б а р и я В а С О з 5 , 1 ■ 1 0 -9

Х р о м а т  б а р и я В а С г О 4 1,2 ■ 1 0 -10

Г  и д р о к с и д  ж е л е з а  ( I I I ) F e ( O H )3 3 ,2 ■ 1 0 -38

С у л ь ф и д  ж е л е з а  ( I I ) F e S 5  ■ 10-18
С у л ь ф и д  к а д м и я C d S 7 , 9 ■ 1 0 -27

Г  и д р о к с и д  к а л ь ц и я C a ( O H ) 2 5 ,5 ■ 1 0 -6

Г  и д р о ф о с ф а т  к а л ь ц и я C a H P O 4 2 , 7 ■ 1 0 -7

Ф о с ф а т  к а л ь ц и я С а з ( Р О 4 ) 2 2,0 ■ 1 0 -29

К а р б о н а т  к а л ь ц и я C a C O 3 4 ,8 ■ 1 0 -9

С у л ь ф а т  к а л ь ц и я C a S O 4 9 , 1 ■ 1 0 -6

Г и д р о к с и д  л и т и я L i O H 4 ,0 ■ 1 0 -2

Г  и д р о к с и д  м а г н и я M g ( O H ) 2 1,12 ■ 1 0 -11

С у л ь ф и д  м е д и  ( I I ) C u S 6 ,3 ■ 1 0 -36

Г  и д р о к с и д  н и к е л я N i ( O H ) 2 3 , 1 6  ■ 1 0 -16

С у л ь ф и д  р т у т и  ( I I ) H g S 1,6 ■ 1 0 -52

С у л ь ф а т  с в и н ц а  ( I I ) P b S O 4 1,6 ■ 1 0 -8

С у л ь ф и д  с в и н ц а  ( I I ) P b S 2 ,5 10-27
И о д и д  с в и н ц а  ( I I ) P b I 2 1,1 ■ 1 0 -9

Х л о р и д  с в и н ц а  ( I I ) P b C l 2 1,6 ■ 1 0 -5

Б р о м и д  с е р е б р а A g B r 5 ,3 10-13
И о д и д  с е р е б р а A g I 8 ,3 10-17
С у л ь ф и д  с е р е б р а A g 2 S 6 ,3 10-50
Х л о р и д  с е р е б р а A g C l 1 , 7 8 ■ 1 0 -10

С у л ь ф а т  с т р о н ц и я S r S O 4 3 ,2 ■ 1 0 -7

Г  и д р о к с и д  ц и н к а Z n ( O H )2 7 , 1 10-18
С у л ь ф и д  ц и н к а Z n S 1,6 10-24

134



Устойчивость комплексных ионов в водных растворах
Состав ком­

плексных ионов
кЛнест Куст= 1Кнест °С

TAgCy 5,7 ■10-6 1,74 105
[Ag(CNb]- 8,0 ■Ют22 1,25 ■Ю 1 18
[Ag(NH3)2] 9,31 10-8 1,07 107 30
TAg(S2O3)r 1,5- 10"9 6,66 108 20

[Ag(S2O3)2l3- 3,5 ■10"14 2,85 ■1013 20
[Au(CN)2]- 5,0 ■Ют39 2,00 ■1038 -
[Cd(NH,)6]2+ 7,3 ■Ют6 1,36 105 30
[Co(CN)r,]4' 0,81 ■Ю15 1,23 ■Ю9
[Co(NH3)6l2+ 7,75 10-6 1,29 105 30
[Co(NH3)6r 3,1 ■Ют33 3,22 ■1032 30
[Cu(NH3)2]+ 1,35 ■10-11 7,40 ■Ю0 30

[Cu(NH3)4]2+ 2,14 ■10-13 4,67 ■ю 2 30
[Fe(CN)6]4' 10-35 1035 18
[Fe(CN)6]3' 10-42 1042 18
[Ni(NH3)4]2+ 1,12 ■ 10-8 8,92 107 30

[Ni(NH3)6]2+ 1,86 10-9 5,37 108 30
[Zn(NH3)4]2+ 3,46 ■10-10 2,89 109 30
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