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Аннотация 

В методические указания по выполнению лабораторных работ по дисциплине «Аналитическая химия» включены работы, выполняемые в рамках изучения раздела «Количественный анализ». Лабораторные работы разработаны в соответствии с рабочей программой дисциплины «Аналитическая химия» для специальности 18.02.09 Переработка нефти и газа.
	Целью методических указаний является организация самостоятельной аудиторной работы студентов по выполнению лабораторных работ. 
	Лабораторные работы проводятся в лаборатории аналитической химии, которая оборудована соответствующим лабораторным оборудованием и приборами. До начала выполнения лабораторной работы необходимо ознакомиться с правилами безопасного поведения в лаборатории. Для каждой лабораторной работы приводится перечень необходимого для ее выполнения оборудования и реактивов.  
	При выполнении лабораторных работ студенты получают практические навыки проведения количественного анализа химических веществ. В результате выполнения работ у студентов формируются профессиональные компетенции, практический опыт:
· ПК 1.1 Контролировать эффективность работы оборудования.
· ПК 1.2Обеспечивать безопасную эксплуатацию оборудования и коммуникаций при ведении технологического процесса.
· ПК 1.3Подготавливать оборудование к проведению работ различного характера.
· ПК 2.1Контролировать и регулировать технологический режим с использованием средств автоматизации и результатов анализов.
· ПК 2.2Контролировать  качество сырья, получаемых продуктов.
· ПК 2.3Контролировать расход сырья, продукции, реагентов, катализаторов, топливно-энергетических ресурсов.
· ПК 3.1Анализировать причины отказа, повреждениятехнических устройств и принимать меры по их устранению.  
· ПК 3.2Анализировать причины отклонения от режима технологического процесса и принимать меры по их устранению.  
· ПК 3.3 Разрабатывать меры по предупреждению инцидентов на технологическом блоке.
· ПК 4.1Организовывать работу коллектива и поддерживать профессиональные отношения со смежными подразделениями.
· ПК 4.2Обеспечивать выполнение производственного задания по объему производства и качеству продукта.
· ПК 4.3Обеспечивать соблюдение правил охраны труда, промышленной, пожарной и экологической безопасности.
В результате освоения дисциплины обучающийся должен уметь:
- описывать механизм химических реакций количественного и качественного анализа;
- обосновывать выбор методики анализа, реактивов и химической аппаратуры по  
конкретному заданию;
- готовить растворы заданной концентрации;
- проводить количественный и качественный анализ с соблюдением правил техники 
безопасности;
- анализировать смеси катионов и анионов;
- контролировать и оценивать протекание химических процессов;
- проводить расчеты по химическим формулам и уравнениям реакций.
- производить анализы и оценивать достоверность результатов.

В результате освоения дисциплины обучающийся должен знать: 
- агрегатные состояния вещества;
- аналитическую классификацию ионов;
- аппаратуру и технику выполнения анализов;
- значение химического анализа, методы качественного и количественного анализа 
химических соединений;
- периодичность свойств элементов;
- способы выражения концентрации веществ;
- теоретические основы методов анализа;
- теоретические основы химических и физико-химических процессов;
- технику выполнения анализов;
- типы ошибок в анализе;
- устройство основного лабораторного оборудования и правила его  эксплуатации.

Методические указания включают в себя лабораторные работы, состоящие от трех до шести работ по данной теме в зависимости от времени их выполнения (от четырех до десяти часов).
	Рекомендации по работе с методическими указаниями по выполнению лабораторных работ:
1. Ознакомьтесь с общими правилами работы в лаборатории и техникой выполнения лабораторной работы.
2. Особое внимание обратите на приготовление растворов, точность взвешивания на аналитических весах, расчеты. 


ОРГАНИЗАЦИЯ РАБОТЫ И БЕЗОПАСНОЕ ПОВЕДЕНИЕ 
В ЛАБОРАТОРИИ

	Приступая к работе, в первую очередь необходимо твердо усвоить правила безопасной работы в лаборатории, правила охраны труда и пожарной безопасности, меры предупреждения несчастных случаев. Необходимо помнить, что беспорядочность, поспешность, могут привести к ошибкам в анализе и даже к несчастным случаям.
Общие правила работы в лаборатории аналитической химии
· К работе в лаборатории допускаются лица, прошедшие инструктаж по технике безопасности.
· Не приступайте к работе без разрешения преподавателя.
· Не оставляйте действующие приборы без наблюдения. Запрещается работать в лаборатории одному.
· Каждый студент должен работать на закрепленном за ним или на специально отведенном для данной работы месте.
· Во время работы соблюдайте тишину, порядок, чистоту, рационально стройте свою работу, ведите ее точно, аккуратно, быстро, но без спешки.
· Запрещается производить в лаборатории какие – либо работы, не связанные непосредственно с выполнением полученных заданий.
· Приступая к работе, необходимо заранее изучить свойства используемых веществ. Прежде чем начать работу, следует обсудить с преподавателем схему прибора и план работы.
· На рабочем месте должны находиться необходимые для выполнения конкретной работы реактивы, приборы и оборудование. Содержите рабочий стол в чистоте и не загромождайте его.
· Экономьте воду, электроэнергию и реактивы.
· Во время работы надевайте халат, пользуйтесь полотенцем.
· Нельзя проводить работы в загрязненной посуде. Посуду следует мыть сразу же после окончания опыта.
· Не выносите из лаборатории приборы, посуду и реактивы.
· Работу с токсичными веществами следует проводить в вытяжном шкафу.
· Строго соблюдайте меры предосторожности при работе с взрывоопасными и легковоспламеняющимися веществами.
· Нельзя выливать в раковины остатки химических реактивов. Сливайте эти вещества в специальные склянки, помещенные в вытяжной шкаф.
· Все вещества должны храниться в посуде с этикетками.
· Не путайте пробки от склянок, содержащих разные реактивы, во избежание загрязнения последних.
· При взвешивании сухих реактивов не высыпайте их прямо на чашку весов.
· Нельзя пробовать на вкус, а также всасывать через пипетки любые растворы.
· Нюхать вещества можно, лишь осторожно направляя к себе их пары или газ легким движением руки, не наклоняясь к сосуду и не вдыхая их полной грудью.
· Каждый работающий в лаборатории должен знать, где находятся средства противопожарной защиты (огнетушители, ящик с песком, асбестовое одеяло), а также аптечка со средствами для оказания первой помощи.
· Уходя из лаборатории выключить воду и электричество. 
Работа с токсичными веществами
	Большинство химических соединений более или менее токсичны. Поэтому каждый приступающий к работе должен хорошо знать токсические свойства тех веществ, с которыми он работает, и, если возникает необходимость, уметь оказать помощь пострадавшему. 
	При работе с токсичными и едкими веществами следует соблюдать следующие правила:
· В лаборатории должны иметься противогаз, защитные очки.
· Работу с высокотоксичными веществами следует проводить под наблюдением преподавателя или лаборанта.
· Все работы с токсичными и горючими веществами следует проводить в вытяжном шкафу. При этом нельзя разбирать прибор, пока из него под тягой не будут удалены токсичные продукты.
· Измельчение едких щелочей, натронной извести, йода, дихромата калия и других веществ, следует проводить в вытяжном шкафу, пользуясь защитными очками.
· При обращении с концентрированными кислотами и щелочами необходимо соблюдать следующие меры предосторожности:
· наливать указанные жидкости только через воронку в вытяжном шкафу;
· при разбавлении концентрированной серной кислоты вливать кислоту   порциями в воду и энергично перемешивать;              
· при разбавлении концентрированной серной кислоты водой, при изготовлении хромой смеси, при смешивании концентрированных серной и азотной кислот можно пользоваться только тонкостенной    химической посудой.
· Нельзя вливать горячие жидкости в толстостенную посуду.
Работа с легковоспламеняющимися и взрывоопасными веществами
Работать с огнеопасными растворителями нужно особенно осторожно, так как их пары могут легко воспламениться.
Необходимо выполнять следующие правила:
· Нельзя держать эти растворители вблизи огня, в теплом месте или вблизи нагревательных приборов.
· Нельзя нагревать сосуд с такими веществами на открытом огне, на сетке, вблизи огня или в открытых сосудах; для этой цели следует пользоваться водяной баней с обратным водяным холодильником.
· Нельзя хранить эти вещества в тонкостенной посуде с плотно закрытой пробкой.
· Нельзя выливать их в раковину.
· Нельзя держать на рабочем месте большие количества таких веществ.
· Перегонку их необходимо проводить на специальном лабораторном столе, пользуясь водяной баней с обратным водяным холодильником. 
· Нельзя проводить перегонку досуха, так как многие вещества (диэтиловый эфир, диоксан) образуют взрывоопасные пероксиды.
· Если в лаборатории по какой-либо причине пролито значительное количество легковоспламеняющейся жидкости, то необходимо погасить все горелки и электронагревательные приборы, открыть окна и засыпать пролитую жидкость песком. После полного впитывания жидкости, массу собирают пластмассовым совком в ведро и выносят в безопасное место для сжигания.
Правила обращения со стеклом
· При разламывании надрезанных напильником стеклянных трубок или палочек, стараться как бы разорвать трубку, чтобы не порезать руки краями стекла.
· Вставляя стеклянную трубку, холодильник, капельную воронку, термометр в пробку, нужно держать их рукой как можно ближе к вставляемому концу и не вдавливать в пробку, а слегка ввинчивать. В случае применения резиновых пробок следует смазать их глицерином, а затем избыток глицерина снять.
· Нельзя нагревать толстостенную посуду.
· При стеклодувных работах необходимо соблюдать особую осторожность, беречь глаза.
Первая (доврачебная) помощь при ожогах, отравлениях и поражениях 
электрическим током
· При термических ожогах I степени, т.е. покраснение кожи, можно обожженные участки охладить проточной холодной водой. При более обширных и тяжелых ожогах следует вызвать врача или немедленно доставить пострадавшего в лечебное учреждение. До оказания медицинской помощи необходимо на обожженный участок наложить сухую асептическую повязку. Нельзя с обожженного участка снимать прилипшие остатки обгоревшей одежды.
Для снятия боли при ожогах следует применять обезболивающие средства (анальгин, амидопирин и др.). Можно провести обезболивание при ожогах с помощью «сухого холода» (лед, снег, холодная вода в резиновом пузыре или в полиэтиленовом мешочке).
· При ожогах кислотами пораженное место следует промывать струей воды в течение длительного времени не менее 15 мин, затем накладывать на него примочки из 2% - го раствора гидрокарбоната натрия.
· При ожогах щелочами пораженное место следует промывать струей воды в течение длительного времени не менее 15 мин, затем накладывать на него примочки с 2% - м раствором уксусной или лимонной кислоты.
· При попадании кислоты или щелочи в глаза следует сразу же промывать глаза водой в течение 10 –15 мин. Затем продолжать промывание глаз в случае попадания кислоты 2% - м раствором гидрокарбоната натрия, а в случае попадания щелочи – еще в течение 30-60 мин изотоническим раствором хлорида натрия. После тщательного промывания следует обратиться к врачу.
· При случайном попадании токсичных веществ внутрь рекомендуется вызвать рвоту, давая пострадавшему пить большое количество теплой воды с несколькими каплями нашатырного спирта, и обратиться к врачу.
· При отравлении токсичными газами, парами, аэрозолями необходим свежий воздух, покой, следует вызвать врача.
· При неосторожном изгибании трубок, вставлении трубки или термометра в отверстие колбы, возможны порезы и ранения. При порезах в первую очередь нужно удалить из раны осколки, края раны дезинфицировать 3%-м спиртовым раствором иода, а затем наложить стерильную повязку. При сильных кровотечениях следует наложить выше раны жгут и вызвать врача или направить пострадавшего к врачу.
· При поражениях электрическим током следует отключить электроэнергию общим рубильником.
После освобождения пострадавшего от действия тока необходимо оказать ему медицинскую помощь. Если пострадавший хотя бы кратковременно потерял сознание, следует вызвать врача. До прихода врача необходимо уложить пострадавшего на спину, привести в сознание – обрызгать лицо холодной водой, дать понюхать вату, смоченную нашатырным спиртом.
Тушение местных загораний и горящей одежды
· При возникновении  пожара необходимо немедленно  отключить  электроприборы во всей лаборатории; быстро убрать все горючие вещества из зоны огня; тушить пламя с помощью углекислотного огнетушителя, песка или асбестового одеяла. Не следует заливать пламя водой, ибо во многих случаях это приводит лишь к расширению зоны пожара.
· Растворимые в воде огнеопасные вещества (спирты, ацетон и др.) можно тушить водой.
· Если горит нерастворимое в воде вещество (например, диэтиловый эфир, бензол, бензин, скипидар), то воду применять для тушения пожара нельзя, так как он не только не будет ликвидирован, но даже может усилиться. В этом случае пламя следует тушить песком или использовать огнетушитель.
· В случае воспламенения одежды не следует бежать; надо набросить на пострадавшего халат, пиджак, брезент или асбестовое одеяло, которое должно всегда лежать на видном и доступном месте.





















Лабораторная работа 1
Метод нейтрализации. Алкалиметрия
Цели работы:
1. Приобрести навыки: проведения прямого титрования и выполнения расчетов молярной концентрации эквивалента раствора щелочи по результатам прямого титрования.
2. Научиться: выбирать индикатор для конкретных случаев кислотно-основного титрования и выполнять расчеты определения количества анализируемого вещества.
Оборудование и реактивы:
Пипетка Мора, бюретка, колба для титрования, воронка, бюкс, мерные колбы на 200 см3 и 100 см3 , химический стакан, электронные аналитические и лабораторные весы, гидроксид натрия NaOH, серная кислота H2SO4, индикатор фенолфталеин, щавелевая кислота Н2С2О4·2Н2О.
Работа 1
Приготовить 100 см3 раствора щавелевой кислоты Н2С2О4 ∙ 2Н2О с молярной концентрацией эквивалента (СН) 0,1 моль/ дм3
Расчет молярной массы эквивалента кислоты:
Мэ (Н2С2О4∙2Н2О) =   ƒэкв. · М (г / моль)
М (Н2С2О4∙2Н2О) = 126,07 (г / моль)
Расчет навески кислоты:

Ход работы
	Рассчитанную навеску точно взвесить на аналитических весах, количественно перенести в мерную колбу на 100 см3, растворить в небольшом количестве дистиллированной воды и долить до метки по нижнему мениску.
Работа 2
Приготовить 200 см3 раствора гидроксида натрия с молярной концентрацией эквивалента (СН) 0,1 моль/ дм3и установить титр по щавелевой кислоте
2NaOH + H2C2O4 = Na2C2O4 + 2H2O
Приготовление раствора гидроксида натрия:

Мэ (NaOH) = ƒэкв. · М  (г /моль)
Ход работы
	Рассчитанную навеску взвесить на лабораторных весах, количественно перенести в мерную колбу на 200 см3, растворить в небольшом количестве дистиллированной воды и долить до метки по нижнему мениску. Полученным раствором заполнить бюретку до нулевого деления. 
В колбу для титрования пипеткой Мора внести аликвотную часть раствора щавелевой кислоты, добавить 2-3 капли фенолфталеина и титровать до слабо – розовой окраски. 
	Для уменьшения случайной ошибки выполнить 3-4 параллельных титрования при условии различия объемов не более ±0,1 см3.
Протокол анализа:
V (Н2С2О4 · 2Н2О), см3                                                                         V(NaOH), см3
V1 = V2 = V3 =Vп. Мора                                                V1 =
                                                                                        V2=
                                                                                        V3=                  
                                                                                        Vср.=
Расчет молярной концентрации эквивалента NaOH:
СН (H2C2O4 · 2H2O) · V(H2C2O4 · 2H2O) = CH(NaOH) · V(NaOH)


Работа 3
Определить содержание серной кислоты в растворе
H2SO4 + 2NaOH = Na2SO4 + 2H2O
Расчет молярной массы эквивалента H2SO4:
Мэ (H2SO4) = ƒэкв. · М (г/моль)
Ход работы
	Бюретку до нулевого деления заполнить раствором щелочи. В колбу для титрования получить контрольный раствор серной кислоты, добавить 2-3 капли фенолфталеина и титровать до слабо – розовой окраски.
Протокол анализа:
V (NaOH) =
Расчет массы серной кислоты в контрольном растворе:

Вывод:
Методом прямого титрования установлена молярная концентрация эквивалента СН(NaOH)…  моль /дм3.
В контрольном растворе содержится серная кислота … г.

Лабораторная работа 2
Метод нейтрализации. Ацидиметрия 
Цель работы:
	1.Закрепить  навыки приготовления растворов заданной концентрации  по точной навеске и путем разбавления концентрированного раствора, выполнения расчетов по результатам прямого титрования.
	Оборудование и  реактивы: 
Пипетка Мора, бюретка, колба для титрования, воронка, бюкс, мерные колбы на  200 см3 и 100 см3 , химический стакан, аналитические весы, тетраборат натрия Na2B4O7 ∙10H2O, серная кислота, гидроксид натрия, индикаторы метиловый красный и метиловый оранжевый.
Работа 1
Приготовить 100 см3  раствора тетрабората натрия с молярной концентрацией эквивалента  СН  0,1 моль/ дм3
Расчет навески тетрабората натрия:

Расчет молярной массы эквивалента:
Мэ = ƒэкв. ∙ М
Мэ (Na2B4O7  ∙ 10Н2О) = 381,37 г/моль
Ход работы
	Рассчитанную навеску точно взвесить на аналитических весах, количественно перенести в мерную колбу на 100 см3, растворить в небольшом количестве дистиллированной воды и долить до метки по нижнему мениску.
Работа 2
Приготовить 200 см3  раствора серной кислотыиз 96% ( ρ = 1,84 г\см3) с молярной концентрацией эквивалента 0,1 моль/ дм3, установит концентрацию по раствору тетрабората натрия
Рассчитать объем 96% серной кислоты для приготовления 200 см3СН = 0,1 моль/дм3 раствора.
Na2B4O7 + H2SO4 + 5Н2О = 4H3BO3 + Na2SO4
Ход работы
	В мерную колбу на 200 см3 налить до половины ее объема дистиллированной воды.  Заполнить градуированную пипетку концентрированным раствором серной кислоты и перенести вычисленный объем серной кислоты в мерную колбу. Перемешать раствор круговыми движениями. Осторожно долить воду до метки. Закрыть колбу пробкой и перемешать раствор. (Работу проводить под тягой). Приготовленным раствором серной кислоты заполнить бюретку до нулевого деления. В колбу для титрования пипеткой Мора внести аликвотную часть раствора буры, добавить 2-3 капли метилового красного и титровать до оранжевого оттенка в желтом титруемом растворе. 
	Для уменьшения случайной ошибки выполнить 3-4 параллельных титрования при условии различия объемов не более ± 0,1 см3.
Протокол анализа:
V( Na2B4O7 ∙ 10H2O), см3                                                                 V (H2SO4), cм3
V1=V2=V3= Vn  Мора                                                  V1  =
                                                                                      V2   =
                                                                                      V3  =
                                                                                      Vср.=
Расчет молярной концентрации эквивалента  раствора H2SO4:
СН( Na2B4O7 ∙ 10H2O) ∙ V( Na2B4O7 ∙ 10H2O) = CH(H2SO4)∙V(H2SO4)


Работа  3
Самостоятельная работа
Определить содержание гидроксида натрия в растворе
2NaOH + H2SO4 = Na2SO4 + 2H2O
Мэ (NaOH) = ƒэкв.∙ М
М(NaOH) = 40 г/моль
Ход работы
	Бюретку до нулевого деления заполнить раствором серной кислоты. В колбу для титрования получить контрольный раствор содержащий NaOH. Добавить 2-3 капли индикатора метилового оранжевого и титровать раствором кислоты до перехода окраски индикатора из желтой в оранжевую.
Протокол анализа:
V (H2SO4)  =

Расчеты:

Вывод: Молярная концентрация эквивалента серной кислоты…… моль/дм3.Содержание гидроксида натрия…. г







































Лабораторная работа 3
[bookmark: _GoBack]Метод перманганат метрии
Цели работы:
1. Приготовить раствор с известной концентрацией;
2. Установить молярную концентрацию эквивалента по первичному стандарту;
3. Определить количество анализируемого вещества методом перманганатометрии.
Оборудование и реактивы: 
Пипетка Мора, бюретка, колба для титрования, воронка, бюкс, мерные колбы на 200 см3 и 100 см3, химический стакан, аналитические и технические весы с разновесами, перманганат калия КМnО4, серная кислота, оксалат аммония (NH4)2C2O4·H2O, соль Мора FeSO4 (NH4)2SO4·6H2O.
Работа  1
Приготовить 100 см3 раствора оксалата аммония с молярной концентрацией эквивалента 0,1 моль/дм3
Расчет молярной массы эквивалента оксалата аммония (NH4)2C2O4·H2O:
Мэ(NH4)2C2O4·H2O = ƒ эк в ·М
Расчет навески(NH4)2C2O4·H2O:

Ход работы
	Рассчитанную навеску взвесить на аналитических весах, количественно перенести в мерную колбу на 100 см3, растворить в небольшом количестве дистиллированной воды и долить до метки по нижнему мениску.
Работа 2
Приготовить 200 см3  раствора перманганата калия с молярной концентрацией эквивалента 0,1 моль/дм3и установить его титр по оксалату аммония
2KMnO4 +5 (NH4)2C2O4 +8 H2SO4 = K2SO4+2MnSO4 +5(NH4)2SO4 + 10CO2+8H2O
MnO4- + 5e + 8H+ → Mn2+ + 4H2O       2
C2O42- -2e             = 2CO2                         5
МэКМnО4 = ƒ экв·М
Расчет навески КМnО4:

Приготовить 500 см3 раствора серной кислоты с молярной концентрацией эквивалента СН  = 2 моль/дм3из 96% с р = 1,84 г\см3
Ход работы
	Навеску перманганата калия взвесить на технических весах, количественно перенести в мерную колбу на 200 см3, налить до половины ее объема дистиллированной воды, растворить, перемешать и долить водой до метки. 
В бюретку до нулевого деления налить раствор перманганата калия. В колбу для титрования пипеткой Мора внести аликвотную часть раствора оксалата аммония, прибавить 10см3 СН= 2 моль/дм3 раствора серной кислоты, подогреть до 70-80оС. Горячий раствор оттитровать до слабо – розовой окраски. 
	Для уменьшения случайной ошибки выполнить 3-4 параллельных титрования при условии различия объемов не более ± 0,1 см3.
	Примечание: свежеприготовленный раствор KMnO4 оставить на 6-7 дней, и воспользоваться раствором, прошедший стабилизацию.
Протокол анализа:

16

18

V ((NH4)2C2O4 ·  H2O), см3
V1 = V2 = V3 =Vп. Мора



V (KMnO4), см3
V1 =
V2 =
V3 =
Vсp =

Расчет  молярной концентрации эквивалента  раствора КМnО4:
СН ((NH4)2C2O4  · H2O) · V ((NH4)2C2O4  · H2O) = СН (КМnО4) · V (КМnО4)

Работа 3
Контрольный анализ. 
Определить содержание железа в соли Мора
2КМnО4+10FeSO4(NH4)2SO4+8H2SO4 = K2SO4+2MnSO4+5Fe2(SO4)3+10(NH4)2SO4 +8H2O
MnO4-  + 5e + 8H+ → Mn2+ + 4H2O      1       
Fe2+ - e                   = Fe3+                        5      
Расчет Мэ соли Мора = ƒ эк в ·М 
М соли Мора =392,14 г./моль
А (Fe) = 55,85
Расчет теоретического % содержания железа в соли Мора:

Ход работы
Бюретку до нулевого деления заполнить раствором перманганата калия. В колбу для титрования получить контрольный раствор соли Мора, прилить 10 см3 СН=2 моль/дм3 раствора серной кислоты. Раствор в колбе оттитровать раствором перманганата калия до слабо – розовой окраски.
Протокол анализа
V (КМnО4 )=
Расчеты:
1.  Расчет навески соли Мора:

2.  Содержание  железа в соли Мора в граммах:

3. Содержание железа в соли Мора в процентах %:

4. Процент ошибки:

Вывод: Содержание железа в соли Мора  m = …г,   …% ошибки 



Лабораторная работа 4
Метод иодометрии
Цели работы:
1.Установить точную концентрацию раствора тиосульфата натрия методомзамещения. 
2. Определить содержание меди в сульфате меди.	
Оборудование и реактивы: 
Пипетка Мора, бюретка, колба для титрования, воронка, бюкс, мерные колбы на 200 см3 и 100 см3 , химический стакан, аналитические и лабораторные весы, цилиндр, перманганат калия КМnО4  СН= 0,01 моль/ дм3,  серная кислота СН= 2 моль/ дм3, йодид калия ω= 10%, сульфат меди СuSO4·5H2O, ω= 1% раствор крахмала, тиосульфат натрия Na2S2O3·5H2O  СН= 0,01 моль/ дм3.
Работа  1
Приготовить 100 см3  раствора КМnО4 С Н= 0,01 моль/ дм3
В мерную колбу на 100 см3 отмерить пипеткой Мора 10 см3 С Н=  0,1моль/ дм3, долить до метки дистиллированной водой и перемешать.
Работа  2
Приготовить 200 см3 С Н= 0,01 моль/ дм3  раствора тиосульфата натрия и установить точную концентрацию по перманганату калия
Ход работы
В мерную колбу на 200 см3 отмерить пипеткой Мора 20 см3 СН= 0,1 моль/ дм3, долить до метки дистиллированной водой и перемешать.
Бюретку заполнить раствором тиосульфата натрия, точную концентрацию которого следует установить по перманганату калия. В колбу для титрования пипеткой Мора внести аликвотную часть раствора КМnО4, добавить 10 см3 СН=2 моль/ дм3раствора серной кислоты, 2 см3 10% раствора иодида калия. Колбу закрыть и поставить в темное место на 3–5 минут для завершения реакции. 
2 КМnО4 + 10 KI + 8 H2SO4 = 2 MnSO4 + 5 I2+ 2 K2SO4 + 8 H2O
MnO4- + 5e- + 8H+ = Mn2+ + 4H2O	2
2I- - 2e-= I205

	Выделившийся йод титровать раствором тиосульфата натрия до светло-жёлтой (соломенной) окраски раствора, добавить 1 см3 раствора крахмала и далее титровать до полного исчезновения синий окраски.
Для уменьшения случайной ошибки выполнить 3-4 параллельных титрования при условии различия объемов не более ± 0,1 см3.
I2 + 2 Na2S2O3 = 2NaI + Na2S4O6
I2 + 2e          = 2I-                 1
2S2O32- - 2e  = S4O62-              1
MЭ I2 = ƒ экв. · M=  1/2 · 253,8  =  126,9 г/моль
МЭ (Na2S2O3∙5Н2О) = ƒ экв. · M = 1/1·248,18= 248,18  г/моль
Протокол анализа

V (КМnО4),  см3
V1 = V2 = V3 =Vп. Мора=10 см3



V (Na2S2O3·5H2O), см3
V1 = 
V2 = 
V3 = 
Vсp =

Расчет молярной концентрации эквивалента раствора  Na2S2O3∙5H2O:
СН (КМnО4)·V(КМnО4) = СН (Na2S2O3·5H2O)·V (Na2S2O3·5H2O)

Работа  3
Определить содержание меди  в сульфате меди CuSO4∙5H2O
Расчет теоретического содержания меди в сульфате меди (в %):
А (Сu) = 63,546


Ход работы
	 Бюретку до нулевого деления заполнить раствором тиосульфата. В колбу для титрования получить контрольный раствор сульфата меди, добавить 5 см3 10% раствора KI. Колбу плотно закрыть и сделать выдержку 4-5 минут. 
2 СuSO4 + 4 KI = 2 CuI + I2 + 2 K2SO4

Cu2+ + e = Cu	2
2I- - 2e   = I20	1
MЭ (CuSO4 · 5H2O) = ƒ экв. · M=  1/1 · 249,68  =  249,68  г/моль
МЭ (I2)= ƒ экв. · M
М (I2) = 253,8 г/моль
	Выделившийся йод титровать раствором тиосульфата натрия до соломенной окраски раствора, добавить раствор крахмала и далее титровать до обесцвечивания.
Протокол анализа:
V (Na2S2O3·5H2O) = 
Расчеты:
1. Расчет навески сульфата меди (г)

2. Cодержание меди в сульфате меди CuSO4·5H2O, (mCu2+) г.

3. Содержание Сu2+в %

4. Процент ошибки

Вывод: Молярная концентрация эквивалента Na2S2O3·5H2O…. моль/дм3.Содержание ионов меди в растворе…г.













Лабораторная работа 5
Метод комплексонометрии
Цели работы:
1. На примере определения молярной концентрации эквивалента  раствора ЭДТА освоить технику проведения комплексонометрического титрования.
2. Научиться использовать комплексонометрическое титрование для количественного
определения ионов Mg2+,Zn2+.
Оборудование и реактивы: 
Пипетка Мора, бюретка, колба для титрования, воронка, бюкс, мерные колбы на 200 см3 и 100 см3 , химический стакан, аналитические и технические весы с разновесами, резиновая груша, раствор ЭДТА (трилон Б, комплексон III), сульфат цинка, аммиачная буферная смесь, индикатор кислотный хром темно- синий, водопроводная вода для исследования.
Работа  1
Приготовить 100 см3 СН= 0,01моль/дм3 раствора сульфата цинка ZnSO4∙7H2O
Расчет молярной массы эквивалента ZnSO4·7H2O:
Мэ = ƒэкв. ∙ М = ½ · М
М (ZnSO4·7H2O) = 287,54 г/моль
Расчет навески ZnSO4 · 7H2O:

Ход работы
	Рассчитанную навеску точно взвесить на аналитических весах, количественно перенести в мерную колбу на 100 см3, растворить в небольшом количестве дистиллированной воды и долить до метки по нижнему мениску.
Следовательно,  молярная масса эквивалента сульфата цинка СН= 0,01 моль/дм3.
Работа  2
Приготовить  200 см3 СН= 0,01моль/дм3 раствора ЭДТА
Мэ = ƒэкв. ∙ М = ½ · М
М (ЭДТА) = 372,25  г/моль
Расчет навески ЭДТА:

Рассчитанную навеску взвесить на техно-химических  весах или приготовить по фиксаналу (1 дм3 С Н=  0,1 моль/ дм3), а затем путем разбавления:в мерную колбу на 200 см3 отмерить пипеткой Мора 20 см3 С Н=  0,1 моль/ дм3  долить до метки дистиллированной водой и перемешать.
Работа  3
Приготовить аммиачную буферную  смесь
20 г хлорида аммония взвесить на технических весах, перенести в мерную колбу на 1 дм3, растворить в небольшом количестве воды, добавить 100 см3 25% раствора гидроксида аммония и долить дистиллированной водой до метки.
Работа  4
Установить концентрацию раствора  ЭДТА по сульфату цинка
Ход работы
Бюретку до нулевого деления заполнить раствором ЭДТА, точную концентрацию которого следует установить. В колбу для титрования пипеткой Мора внести аликвотную часть раствора сульфата цинка, прибавить 5см3 аммиачной буферной смеси и 5 капель индикатора кислотного хрома темно-синего. Содержание колбы титровать раствором ЭДТА до перехода окраски из винно-красной в синюю.
	Для уменьшения случайной ошибки выполнить 3-4 параллельных титрования при условии различия объемов не более  ±0,1 см3.
NaOOCH2C			                CH2COONa
		                                                                                                    NH4CI+NH4OH
		      N-CH2-CH2-N				+ZnSO4


HOOCH2C 			                    CH2COOH

    NaOOCH2С			  CH2COONa
		
		          N-CH2-CH2-N					+H2SO4


OOCH2C		     Zn			CH2COO
                                        
Протоколанализа:

V (ZnSO4·7H2O), см3
V1 = V2 = V3 =Vп.Мора



V (ЭДТА), см3
V1 =
V2 =
V3 =
VCp =
Расчет молярной концентрации эквивалента раствора ЭДТА:
СН (ZnSO4·7H2O)·V(ZnSO4·7H2O) = СН (ЭДТА) ·V (ЭДТА)


Работа   5
Определить содержание магния в растворе
Расчет теоретического содержания магния в сульфате магния:

М (МgSO4·7H2O) = 246,48 г/моль
A (Mg) = 24,31
Ход анализа
Бюретку заполнить раствором ЭДТА. В колбу для титрования получить контрольный раствор сульфата магния, прилить 5см3 аммиачной буферной смеси и 5 капель индикатора кислотного хрома темно-синего. Содержание колбы титровать раствором ЭДТА до перехода окраски из винно-красной в синюю.
Протокол анализа:
V (ЭДТА ) =
Расчеты:
1. Расчет навески сульфата меди (г)

2. Содержание магния в сульфате магния MgSO4·7H2O, m (Mg2+), г


3.Содержание Mg2+ ( %)

4. Процент ошибки

Вывод по работе сформулировать самостоятельно.
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