Лабораторная работа 1 Правила ТБ. Знакомство с аналитической лабораторией, оборудованием. Правила ТБ. Выполнение качественных реакций обнаружения катионов I, II и III аналитических групп 
[bookmark: _GoBack]Правила техники безопасности
В любой химической лаборатории необходимо соблюдать правила техники безопасности.
Изучите правила техники безопасности (приведены отдельным файлом).

1.2. Оформление лабораторного журнала (составление отчета)
Все лабораторные работы следует оформлять в отдельной тетради - рабочем журнале. 
По каждой выполненной работе отчет составляется студентом индивидуально и предоставляется преподавателю для проверки.
План составления отчета:
1) дата выполнения работы;
2) название работы;
3) цель работы;
4) сущность работы (кратко);
5) ход выполнения работы (кратко основные операции);
6) экспериментальные данные (очень подробно, с соблюдением всех правил записи результатов и единиц измерений);
7) расчет результатов анализа (подробно, с пояснениями);
8) выводы по исследовательской части работы (если требуется).
Лабораторная работа считается выполненной успешно, если погрешность определения не превышает допустимых значений.
Рабочие растворы можно выливать только после проверки результата преподавателем.
Следует обратить особое внимание на недопустимость записи результатов анализа на отдельных листочках или черновиках! Результаты измерений и расчеты следует сразу заносить в рабочий журнал!

Качественный химический анализ неорганических веществ основан на реакциях образования осадка определенного цвета, формы и свойств окрашенного растворимого комплексного соединения, газа со специфическими химическими и физическими свойствами, на окислительно-восстановительных реакциях, сопровождающихся образованием окрашенных продуктов.
Для обнаружения ионов могут быть использованы реакции, в результате которых образуются соединения с характерной формой кристаллов (микрокристаллоскопические реакции). Форму и цвет кристаллов рассматривают под микроскопом.

Техника выполнения реакций
По технике выполнения реакции обнаружения разделяют на микрокристаллоскопические реакции, проводимые в пробирке и капельные. 
· Выполнение реакций в пробирке. Исследуемый раствор (2-3 капли) вносят в пробирку капиллярной пипеткой так, чтобы кончик пипетки не коснулся стенок пробирки. Соблюдая условия проведения реакции, прибавляют 2-3 капли реагента, наблюдая внешний эффект реакции.
Реакции разделения и идентификации катионов проводят в цилиндрических или конических пробирках емкостью 2-5 мл.
· Выполнение микрокристаллоскопической реакции. Каплю исследуемого раствора помещают на чистое и сухое предметное стекло, рядом помещают каплю реагента и соединяют стеклянной палочкой. Под микроскопом наблюдают форму кристаллов.
· Выполнение капельных реакций. Капилляром наносят на полоску фильтровальной бумаги каплю реагента. Пятно должно быть круглой формы. В центр полученного пятна наносят каплю исследуемого раствора. Наблюдают появление характерного цвета.
Наносят капли реактива и исследуемого раствора на пластинку или бумагу при помощи капилляра, представляющего собой стеклянную трубку диаметром 3-5 мм с оттянутым концом. Для каждого реактива должен применяться свой капилляр. После употребления капилляры помещают в стакан с водой, так как потом их трудно отмыть. 
Для перемешивания жидкостей используют стеклянные палочки. Твердые реактивы берут при помощи шпателей. Выпаривание проводят в маленьких фарфоровых чашках или микротиглях. Реактивы в специальных капельных склянках, снабженных пипетками, находятся в штативе. Вынув пипетку из склянки, ее нельзя класть на стол, чтобы не загрязнять реактив. При выполнении аналитических реакций необходимо строго придерживаться методики анализа, использовать чистую посуду и реактивы соответствующей квалификации.
Осаждение и разделение ионов. Для разделения и идентификации ионов очень часто используют их осаждение в виде малорастворимых соединений. Осаждение проводят в пробирке для центрифуги. В пробирку наливают несколько капель исследуемого раствора и реактива. При необходимости производят нагревание на водяной бане. Осадок центрифугируют и проверяют полноту осаждения. С этой целью к прозрачной жидкости над осадком прибавляют каплю раствора осадителя. Если она не вызывает помутнения, то полнота осаждения достигнута; в противном случае осаждение повторяют с избытком осадителя.
Отделение раствора. Когда осаждение окончено, в прозрачный раствор осторожно погружают конец пипетки и отбирают раствор, не касаясь осадка. Вынимают пипетку и раствор из нее выпускают в другую пробирку. Операцию повторяют 2-3 раза, пока не перенесут весь раствор над осадком.
Промывание осадка. Затем следует обязательное промывание осадка водой, к которой прибавляют небольшое количество раствора осадителя для понижения растворимости. Промывную жидкость наливают в пробирку с осадком, взбалтывают стеклянной палочкой, центрифугируют и опять пипеткой отделяют центрифугат от осадка. Кристаллические осадки достаточно промыть дважды, аморфные промывают 3-4 раза.
Растворение осадка. Для растворения осадка в пробирку, в которой проводилось центрифугирование, приливают соответствующий реактив и, если, необходимо, нагревают на водяной бане. Если растворение осадка связано с выпариванием или длительной обработкой, осадок смывают этим раствором в фарфоровую чашку или тигель. При растворении осадка рекомендуется перемешивать его стеклянной палочкой.

Кислотно-основная классификация катионов

Аналитическая классификация катионов связана с разделением катионов на аналитические группы при последовательном действии групповыми реагентами. Групповыми реагентами действуют на смесь ионов последовательно и в строго определенном порядке. Групповой реагент должен удовлетворять определенным требованиям: 
1) осаждать катионы практически количественно; 
2) полученный осадок должен легко растворяться, чтобы можно было провести дальнейший анализ; 
3) избыток добавленного реагента не должен мешать обнаружению тех ионов, которые остались в растворе.
В зависимости от применяемых реагентов предложены различные схемы анализа катионов:
1) кислотно-основная;
2) сульфидная;
3) аммиачно-фосфатная. 
Аналитические классификации катионов базируются на химических свойствах их соединений и тесно связаны с местоположением элементов в периодической системе Менделеева, их строением и физико-химическими характеристиками. Эти классификации создавались на основе эмпирического опыта аналитической химии.
Кислотно-основная схема основана на различной растворимости хлоридов, сульфатов, гидроксидов и аммиакатов металлов. По кислотно-основной классификации все катионы делят на шесть групп.
Кислотно-основная классификация катионов
	Группы
	Катионы
	Групповой реагент
	Краткая характеристика соединений

	I
	NH4+, Na+, K+, Li+
	нет
	-

	II
	Ag+, Pb2+, Hg22+
	HCl
	МСl, MCl2 н.р. в кислотах (разб.)

	III
	Ba2+, Ca2+, Sr2+
	H2SO4
	MSO4 н.р. в кислотах и щелочах

	IV
	Al3+, Cr3+, Zn2+, Sn2+ Sn(IV), As(III,V)
	NaOH избыток
	M(OH)n р. в избытке NaOH

	V
	Fe2+, Fe3+, Bi3+, Mn2+, Mg2+, Sb(III,V)
	NaOH
	M(OH)n н.р. в избытке NaOH

	VI
	Cu2+, Hg2+, Ni2+, Co2+, Cd2+
	NH3H2O избыток
	M(OH)n р. в избытке NH3H2O



Рекомендации к выполнению лабораторного практикума 
по качественному анализу
- подготовка к лабораторной работе включает: 1) ознакомление с теоретическим материалом; 2) ответы на вопросы для самоподготовки; 3) оформление в лабораторном журнале таблиц по форме, приведённой в приложении 1.
- аналитические реакции, приведённые в графе «выполнить» экспериментально выполняются на лабораторном занятии;
- реакции, приведённые в графе «знать» рассматриваются теоретически и уравнения их приводятся в лабораторном журнале;
- уравнения аналитических реакций можно записывать как в молекулярном, так и в ионном виде. 


Характерные реакции на катионы I - II групп
Цель работы: ознакомление с кислотно-основной схемой классификации катионов, изучение аналитических реакции на катионы I и II групп и свойств получающихся осадков. 
I группа NH4+, Na+, K+
	Катион
	Выполнить
	Знать

	NH4+
	1. реакция с реактивом Несcлера K2[HgJ4]
	1. реакция с NaHC4H4O6

	
	2. реакция с NaOH, t0
	2.реакция с Na3[Co(NO2)6]

	Na+
	1. микрокристаллоскопическая реакция с цинкуранилацетатом Zn(UO2)3(CH3COO)8
	

	K+
	1.реакция с Na3[Co(NO2)6]
	1. реакция с NaHC4H4O6
(H2C4H4O6)


Открытие иона NH4+
1. Реактив Несслера в щелочной среде образует с ионами аммония оранжевый осадок:
NH4Cl + 2K2HgI4 + 4KOH = [OHg2NH2]I↓ + 7KI + KCl + 3H2O
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы аммония, добавляют 1-2 капли реактива Несслера. Образуется оранжевый осадок. При наличии следов аммонийных ионов раствор окрашивается в желтый цвет.
2. Гидроксид натрия (калия). Реакция специфическая. При действии щелочей на раствор соли аммония при нагревании выделяется газообразный аммиак.
NH4+ + OH- = NH3+ H2O
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы аммония, добавляют несколько капель раствора NaОН (КОН) и подогревают содержимое пробирки на водяной бане. Выделяющийся аммиак можно обнаружить по изменению окраски универсальной индикаторной или лакмусовой бумаги, смоченной дистиллированной водой и внесенной в пары.

Открытие иона Nа+
Микрокристаллоскопическая реакция. При взаимодействии цинкуранилацетата с ионами натрия при рН 7 образуются тетраэдрические или октаэдрические светло-желтые кристаллы.
CH3COONa + Zn(UO2)3(CH3COO)8 = NaZn(UO2)3(CH3COO)9
Выполнение реакции. На предметное стекло помещают каплю раствора, содержащего ионы натрия, рядом помещают каплю раствора реагента и стеклянной палочкой соединяют капли. Дают постоять и рассматривают образовавшиеся кристаллы под микроскопом.
Открытие иона К+
Гексанитрокобальтат (III) натрия образует с ионами калия при рН 4-5 желтый осадок:
2KCl + Na3[Co(NO2)6] = K2Na[Co(NO2)6]↓ + 2NaCl
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы калия, добавляют 2-3 капли раствора реагента (обязательно свежеприготовленный!). Образуется желтый осадок. Если раствор кислый необходимо добавить CH3COONa до рН 4-5. В щелочной среде выпадает темно-бурый осадок Со(ОН)3, который мешает обнаружению ионов калия.
II группа Ag+, Pb2+, Hg22+
	Катион
	Выполнить
	Знать

	Групповой реагент HCl

	Ag+
	1. реакция с HCl и растворение AgCl в NH3H2O
	1. реакция с Na2HPO4

	
	
	2. реакция с KJ, KBr

	
	2. реакция с K2CrO4
	3. реакция с (NH4)2S, H2S

	
	3. реакция с NaOH
	

	Pb2+
	1. реакция с HCl и растворение в горячей воде
	1. реакция с Na2HPO4

	
	2. реакция с Н2SO4 и растворение PbSO4 в 30% NH4Ac
	2. реакция с NaOH и NH3H2O

	
	3. реакция с K2Cr2O7 или K2CrO4
	

	
	4. реакция с KJ
	

	Hg22+
	1. реакция с HCl и взаимодействие Hg2Cl2 в NH3H2O
	1. реакция с NaOH

	
	
	2. реакция с KJ

	
	2. реакция с K2CrO4
	3. реакция с (NH4)2S, H2S

	
	
	4. реакция с Na2HPO4

	
	
	5. реакция с металлической медью


Открытие иона Ag+
1. Соляная кислота при взаимодействии с ионами серебра образует творожистый осадок белого цвета.
Ag+ + Cl- = AgCl ↓
AgCl +2NH3 = [Ag(NH3)2]Cl
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы серебра, добавляют 2-3 капли 2М раствора HNO3 и 3-4 капли 2M HCl. Образуется осадок белого цвета. Его центрифугируют, промывают, и обрабатывают 4-5 каплями концентрированного раствора NH3. Осадок растворяется. К раствору снова добавляют либо HNO3 (1:1) до рН 1-2 (выпадает белый осадок), либо KI (образуется желтый осадок).
2. Хромат калия образует с Ag+ осадок кирпично-красного цвета: 
2Ag+ + CrO42- = Ag2CrO4↓
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы серебра, добавляют 2-3 капли раствора хромата калия. Реакцию следует проводить при рН~7. Образуется осадок кирпично-красного цвета растворимый в азотной кислоте и аммиаке, но трудно растворимый в CH3COOH.
3. Гидроксид натрия (калия) дает с Ag+ бурый осадок Ag2O, который образуется вследствие распада получающегося в первый момент неустойчивого гидроксида серебра:
Ag+ + OН- = AgOН↓
2AgOН↓ = Ag2O↓ + Н2О
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы серебра, добавляют 2-3 капли раствора гидроксида натрия. Осадок растворить в аммиаке в присутствии соли аммония!
Открытие иона Pb2+
1. Соляная кислота при взаимодействии с ионами свинца образует осадок белого цвета.
Pb2+ + 2Cl- = PbCl2↓
Выполнение реакции. В пробирке к 2-3 каплям раствора, содержащего ионы свинца, добавляют 2 капли 2М раствора HCl. Образуется белый осадок. Его центрифугируют, добавляют несколько капель дистиллированной воды и нагревают до кипения, осадок растворяется, а при охлаждении вновь выпадает. 
2. Реактив серная кислота и растворение PbSO4 в 30% NH4Ac
2PbSO4↓+2CH3COO- = [Pb(CH3COO)2PbSO4] + SO42-
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора соли свинца, прибавляют 2-3 капли 2М H2SO4. Выпадает белый кристаллический осадок. Его центрифугируют и обрабатывают 4-5 каплями 30% NH4Ac+HAc, нагревают. Осадок растворяется.
3. Дихромат или хромат калия. При добавлении дихромата или хромата калия к нейтральному или уксуснокислому раствору соли свинца образуется желтый осадок:
Pb(NO3)2+K2Cr2O7+H2O+2CH3COONa=2PbCrO4+2KNO3+2CH3COOH+2NaNO3
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы свинца, добавляют 2-3 капли 2М CH3COOH, 2-3 капли CH3COONa и 2-3 капли K2Cr2O7. Осадок отделяют центрифугированием и к осадку прибавляют 2-3 капли 2М NaOH. Осадок растворяется.
4. Иодид калия. Ионы свинца осаждаются иодид-ионами в виде желтого осадка, легкорастворимого при нагревании и вновь выпадающего при охлаждении раствора.
Pb2+ + 2I- = PbI2↓
Выполнение реакции. В пробирке к 2-3 каплям раствора, содержащего ионы свинца, добавляют 2 капли 2М раствора CH3COOH и 2-3 капли KI. Образуется желтый осадок. Нагревают до кипения и охлаждают. Выпадает золотисто-желтый осадок в виде блестящих лепестков.
Открытие иона Hg22+
1. Соляная кислота при взаимодействии с ионами Hg22+ образует осадок белого цвета Hg2Cl2 (каломель).
Hg2(NO3)2 + 2HCl = Hg2Cl2↓ + 2HNO3
Hg2Cl2 + NH3H2O = [NH2Hg2]Cl + NH4Cl + 2H2O
[NH2Hg2]Cl = [NH2Hg]Cl↓ + Hg↓
Выполнение реакции. В пробирке к 2-3 каплям раствора, содержащего ионы одновалентной ртути, добавляют 2 капли 2М раствора HCl. Образуется белый осадок. Его центрифугируют, промывают, и обрабатывают 4-5 каплями концентрированного раствора NH3. При действии аммиака на осадок каломели он мгновенно чернеет, образуя смесь Hg и HgNH2Cl.
2. Хромат калия дает с ионами Hg22+ красный осадок Hg2CrO4.
Выполнение реакции. В пробирке к 2-3 каплям раствора, содержащего ионы одновалентной ртути, добавляют 2 капли 2М раствора хромата калия. Образуется красный осадок.
Выполнение качественных реакций на катионы ІІІ, ІҮ аналитических групп
Цель работы: Изучение аналитических реакций на катионы III и IV групп и свойств получающихся осадков. 
III группа Ba2+, Sr2+, Ca2+
	Катион
	Выполнить
	Знать

	Групповой реагент H2SO4

	Ba2+
	1. реакция с Н2SO4 и переведение ВаSO4 в ВаСО3
	1. реакция с Na2HPO4

	
	2. реакция с (NH4)2CO3
	2. реакция с (NH4)2C2O4

	
	3. реакция с K2Cr2O7
	

	Sr2+
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Открытие иона Ba2+
1. Серная кислота образует с ионами бария белый осадок нерастворимый в кислотах. ВаSO4 переводят в раствор, превратив в ВаСO3, который растворяется в минеральных кислотах и уксусной кислоте.
BaCl2 + Н2SO4 = ВаSO4↓ + 2HCl
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы бария, прибавляют 2-3 капли 2М H2SO4. Выпадает белый кристаллический осадок. Осадок центрифугируют, отделяют от раствора и к осадку прибавляют насыщенный раствор карбоната натрия, нагревают, центрифугируют, отделяют раствор от осадка и заменяют свежей порцией раствора карбоната натрия. Процедуру повторяют 3-4 раза. Образовавшийся ВаСO3 растворяют в CH3COOH.
2. Карбонат аммония образует c ионами Ba2+ белый осадок ВаСO3.
BaCl2 + (NH4)2CO3 = ВаCO3↓ + 2NH4Cl
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы бария, прибавляют 2-3 капли 2М (NH4)2CO3. Выпадает белый кристаллический осадок.
3. Дихромат калия в ацетатном буферном растворе образует с ионами бария желтый кристаллический осадок:
2BaCl2 + K2Cr2O7 + H2O+2CH3COONa=2BaCrO4↓ + 2KCl + 2CH3COOH +2NaCl
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы бария, добавляют 3-4 капли раствора CH3COONa и 1-2 капли раствора дихромата калия. Пробирку нагревают на водяной бане. Образуется желтый осадок хромата бария.
Открытие иона Sr2+
1. Серная кислота образует с ионами стронция белый осадок нерастворимый в кислотах. SrSO4 переводят в раствор, превратив в SrСO3, который растворяется в минеральных кислотах и уксусной кислоте. 
SrCl2 + Н2SO4 = SrSO4↓ + 2HCl
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы стронция, прибавляют 2-3 капли 2М H2SO4. Выпадает белый кристаллический осадок. Процесс карбонизации проводят также как и в случае BaSO4. 
2. Гипсовая вода (насыщенный раствор CaSO42H2O) об-
разует с ионами стронция белый кристаллический осадок.
Выполнение реакции. К 3-4 каплям раствора, содержащего ионы стронция, добавляют равный объем гипсовой воды и, потирая стеклянной палочкой по стенкам пробирки, нагревают на водяной бане 10 минут. Образуется муть.

Открытие иона Сa2+
1. Реакция с серной кислотой
СаCl2 + Н2SO4 = СаSO4↓ + 2HCl
Выполнение реакции. а) Микрокристаллоскопическая реакция. На предметное стекло помещают каплю раствора соли кальция, рядом помещают каплю 2М H2SO4. Стеклянной палочкой соединяют капли, дают постоять и рассматривают под микроскопом игольчатые кристаллы (главным образом по краям капли).
б) Для получения осадка сульфата кальция к 1-2 каплям раствора, содержащего ионы кальция, прибавляют 2-3 капли этилового спирта и 2-3 капли 2М H2SO4, осадок образуется в виде белой мути.
2. Карбонат аммония образует с ионами кальция белый осадок СаСO3.
СaCl2 + (NH4)2CO3 = СаCO3↓ + 2NH4Cl
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы кальция, прибавляют 2-3 капли 2М (NH4)2CO3. Выпадает белый кристаллический осадок.
3. Оксалат аммония образует с ионами кальция белый кристаллический осадок:
CaCl2 + (NH4)2C2O4 = CaC2O4↓ +2NH4Cl
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы кальция, добавляют 2-3 капли раствора реагента, встряхивают. Выпадает белый осадок. Поделите осадок на две части. К одной части добавьте 2М раствор HCl, к другой – 2М CH3COOH. В каком случае осадок растворяется?


Вопросы для самоподготовки
1. Что изучает аналитическая химия?
2. Что понимают под качественным и количественным анализом?
3. Какие основные типы реакций используются в химическом анализе?
4. Что собой представляет аналитический эффект химической реакции и как он может быть использован для качественного анализа?
5. В каких случаях используют дробный анализ, а в каких необходим систематический качественный анализ?
6. Дайте определение избирательности, селективности и специфичности аналитической реакции.
7. Какие величины характеризуют чувствительность аналитической реакции?
8. Что лежит в основе деления катионов на группы по кислотно-основной классификации?
9. Перечислите групповые реагенты на катионы I-VI групп.
10. Каким требованиям должен удовлетворять групповой реактив?
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