«Аналитикалық химия. 2 бөлім» пәні бойынша зертханалық сабақтарға 

арналған тапсырмалар мен әдістемелік нұсқаулар

1. Зертханалық сабақтар мазмұны.
	Апта
	Тақырыптар  мазмұны
	Сағат
	Бағасы
	Әдебиет

	1
	1 зертханалық сабақ. Қышқыл-негіздік титрлеу: бураның стандартты ерітіндісін оның нақты мөлшері бойынша   дайындау; тұз қышқылы ерітіндісін дайындау және оның концентрациясын бура бойынша анықтау;  
	2
	12
	1,2,3,4,5

	2
	2 зертханалық сабақ. 1) Судың карбонатты кермектілігін анықтау; 2) NaOH және Na2CO3 не  2) NaHCO3 және Na2CO3 қоспаларын 2 индикатор қолданып анықтау.
	2
	6+12
	1,2,3,4,5

	3
	3 зертханалық сабақ. Қышқыл-негіздік титрлеу: Фосфор қышқылын 2 индикатор қолданып анықтау.
	2
	14+10
	5

	4
	4 зертханалық сабақ.  Комплексонометрлік титрлеу: Комплексон ІІІ (ЭДТА) ерітіндісін даярлау және оны стандарттау. Кальций мен магнийді олар бірге жүргенде титрлеп анықтау.
	2
	16
	1,2,4,5

	5
	5 зертханалық сабақ. Комплексонометрлік титрлеу: алюминийді кері титрлеу тәсілімен анықтау;
	2
	8+10
	1,2,4,5

	6
	6 зертханалық сабақ. Комплексонометрлік титрлеу: мыс(ІІ) және мырыш(ІІ) иондарын олар бірге жүргенде титрлеп анықтау.
	 2
	12
	5

	7
	 7 зертханалық сабақ: Коллоквиум 1 тапсыру.
	2
	
	

	           Барлығы (1-7 апта)
	14
	100
	

	8
	8 зертханалық сабақ. Бихроматометрлік титрлеу: калий бихроматының стандартты ерітіндісін дайындау; темірді анықтау.
	2
	12+10
	1,2,4,5

	9
	9 зертханалық сабақ. Иодометрлік титрлеу: натрий тиосульфаты ерітіндісін бихромат бойынша стандарттау; 
	2
	10
	1,2,4,5

	10
	10 зертханалық сабақ. Иодометрлік титрлеу: мысты иодометрлік титрлеп анықтау.
	2
	10
	1,2,4,5

	11
	11 зертханалық сабақ. Перманганатометрлік титрлеу: натрий оксалатының стандартты ерітіндісін дайындау; калий перманганаты ерітіндісін оксалат бойынша стандарттау;
	2
	12+10
	1,2,4,5

	12
	12 зертханалық сабақ. Перманганатометрлік титрлеу: темірді перманганатометрлік титрлеп анықтау; темірді анықтау нәтижелерін статистикалық өңдеу.   
	2
	12
	1,2,4,5,6

	13
	13 зертханалық сабақ. Потенциометрлік титрлеу:  1) NaOH және Na2CO3  не 2) тұз және сірке қышқылдары қоспасын анықтау. Титрлеу нәтижелерін әр түрлі тәсілдермен графиктік өңдеу.
	2
	14+10
	2,3,5

	14
	14 зертханалық сабақ: Зертханалық жұмыстарға есеп беру.
	2
	
	

	15
	15 зертханалық сабақ: Коллоквиум 2 тапсыру. 
	2
	
	

	
	
	
	
	

	            Барлығы (8-15 апталар)
	16
	100
	

	            Барлығы (1-15 апталар)
	30
	200
	


1 зертханалық сабақ   -  100 минут

2. Зертханалық жұмыстарды орындауға қажет әдебиеттер:

1. Сағадиева Қ.Ж., Бадавамова Г.Л., Сандық анализден лабораториялық жұмыстарға методикалық нұсқаулар. Химиялық анализ әдістері. Алматы, 1997 ж, 36 б.

2. Бадавамова Г.Л., Минажева Г.С. Аналитикалық химия (Оқулық). Алматы, 2011. 474 б.

3.  Сағадиева Қ.Ж., Мендалиева Д.К. Физика-химиялық әдістер. Потенциометрия және потен-циометриялық титрлеу. Мет.нұсқаулар.-Алматы: 1988.-28 б.
4.  Алексеев В.Н.. Количественный анализ. М., Химия,, 1973 г.

5. Основы аналитической химии. Практическое руководство. Под ред.Ю.А.Золотова. М; ВШ, 2001г.

6. Наурызбаев М.Қ., Филиппова Л.М., Минажева Г.С. Аналитикалық химияның метрологиялық аспектілері мен стандарттау мәселелері. Алматы, 2004ж., 170 б.

3. Қышқыл-негіздік титрлеу әдісімен жүргізілетін зертханалық жүмыстар.
Зертханалық жұмыс №1. Судың карбонатты кермектілігін қышқыл-негіздік титрлеу әдісімен анықтау. 

Судың құрамында кальцийдің және магнийдің ерігіштікке бейім гидрокарбонаттарының болуы судың кермектілігін туындатады. Қайнату барысында олар ыдырауға ұшырайды:

Ca(HCO3)2 ( CaCO3 + H2O + CO2
Mg(HCO3)2 ( MgCO3 + H2O + CO2 

Бұдан судың кермектілігі толығымен жойылады, иә болмаса кемиді. Сол себепті судың карбонаттық кермектілігін кетіруге болады делінеді.

Судың карбонаттық кермектілігі судың сараптамаға алынған үлгісін тұз қышқылы ерітіндісімен индикатор - метилоранж қатысында титрлеуге негізделінген:

Ca(HCO3)2 + 2HCl  ( CaCl2  + 2CO2 + 2H2O

Mg(HCO3)2 + 2HCl  ( MgCl2  + 2CO2 + 2H2O

1.1. Тұз қышқылының 500 мл  ~ 0,1 М  ерітіндісін даярлау.

Тұз қышқылының ерітіндісін жуықтап 0,1 М концентрацияда даярлау қажет, ал осы ерітіндінің концентрациясының дәл мәні натрий тетраборатының көмегімен анықталады.

Күшті негіздер мен қышқылдар ерітінділерінің тығыздығы кестесі бойынша концентрлі HCl-дың тығыздығы 1,19 г/см3 тең болғанда, тұз қышқылының мөлшері ~38 % болады. Бір литр 0,1 М  тұз қышқылы ерітіндісінде ~3,6 г HCl бар. Ендеше:  
100 г тұз қышқылы ерітіндісінде       -   38 г   HCl
х г    тұз қышқылы  ерітіндісінде       -   3,6 г   HCl
                                                х = (100 . 3,6)/38 ≈ 9,5 г
Енді есептелінген тұз шышқылының мөлшерін көлемдік мөлшерге айналдырамыз:

V = (9,5/1,19) ≈ 8 мл
Яғни, 1 л 0,1 М тұз қышқылы ерітіндісін даярлау үшін 8 мл-дей концентрлі HCl алу қажет, ал 500 мл ерітіндісін даярлау үшін ~4 мл-дей конц.HCl  қажет екен. 

Концентрлі HCl қатты түтіндеп-буланатын қышқыл. Сондықтан 0,1 М HCl ерітіндісін даярлау үшін концентрлі қышқылды емес, біршама сұйытылған HCl ерітіндісін (мысалы, 1:1 қатынаста) қолданған орынды.

Есептелінген мөлшердегі қышқыл (~8 мл-дей 1:1 қатынаста НСІ) өлшеу цилиндрі көмегімен көлемі 500 мл-лік шыны колбаға құйылып, ~500 мл-ге дейін дистилденген сумен араластырылып ~ 0,1 М HCl ерітіндісі даярланады.

1.2.  Натрий тетраборатының (бура Na2B4O7(10H2O) стандартты ерітіндісін даярлау.

Натрий тетрабораты мен тұз қышқылының әрекеттесуін келесі химиялық реакцияляр арқылы сипаттауға болады:

1) Бураның суда еруі:        B4O72-  + 5H2O ↔ 2H2BO3- + 2H3BO3                          (1)

2) H2BO3- гидролизі:          H2BO3- + H2O ↔ OH- + H3BO3                                          (2)

3) OH- - иондары қышқылмен титрленіп, гидролиз процесі (2) аяғына дейін жүреді, яғни бураның тұз қышқылымен титрленуін жалпы түрде былай көрсетуге болады:

B4O72- + 2H+ + 5H2O (  4H3BO3                          (3)

Сондықтан:     М(экв) (Na2B4O7*10H2O) = ұ М(Na2B4O7(10H2O) = 381,42/2 = 190,71
Ендеше концентрациясы 0,1н көлемі 100,0 мл  натрий тетрабораты ерітіндісін даярлау үшін бураның қажетті салмағы:

m (бура) = (М (экв) * Сбура * Vө.к.)/1000 = (190,71(0,1(100,0/1000) = 1,9071 г
Аналитикалық таразыда дәл өлшеніп алынған натрий тетраборатының тұзы кең мойынды құрғақ құйғыш (воронка) арқылы сиымдылығы 100,0 мл  өлшеуіш колбаға түсіріліп, шайғыш судың (промывалка) көмегімен толық көшіріледі. Колбаның жарты көлеміне дейін ыстық дистилденген су құйылып, оны шайқау арқылы тұз толықтай ерітіледі. Тұз ерігеннен кейін колба бөлме температурасына дейін суытылады.  Колбаға оның жоғары бөлігіндегі белгісіне дейін дистилденген су құйылып (көз деңгейінде), ол бірнеше рет төңкерілу арқылы жақсылап араластырылады. 

Даярланған бура ерітіндісінің концентрациясы келесі формула бойынша есептелінеді:

С(бура) = (mбура .1000)/( М(экв) бура .Vө.к.) ,                    мұндағы 

m бура – қолданған бураның массасы, грамм,

Vө.к. - өлшеуіш колбаның көлемі (100,0 мл).

1.3. Тұз қышқылының концентрациясын бура бойынша стандарттап анықтау

Таза бюретка тұз қышқылы ерітіндісімен 1-2 рет шайқалып, нөлдік белгіге дейін (көз деңгейінде) толтырылуы кажет.

Даярланған натрий тетраборатының дәл аликвоты (10,0-15,0 мл) пипетка және резеңкелі сорғыш (груша) көмегімен титрлеуге арналған көлемі 250 мл-лік конусты колбаға көшіріледі. Колбаға өлшеуіш цилиндрмен ~15-20 мл-дей дистилденген су және бір тамшы метилоранж индикаторы қосылады. Колбадағы қоспа  бюреткадан тұз қышқылымен оны тамшылата қосып, үнемі араластыра отырылып титрленеді. Титрлеу  ерітінді түсі титранттың бір тамшысынан сарыдан ашық реңді қызғылт сары түске ауғанша жүргізіледі (*титрлеуді «куәгер» ерітіндісің түсімен салыстырып жүргізген дұрыс!). Титрлеуге кеткен қышқылдың көлемі жазып алынады.

Титрлеу  бірнеше рет (ең кем дегенде 3)  жақсы қайталанатын нәтиже алынғанша жүргізіледі. Титрлеу нәтижесі бойынша тұз қышқылының дәл концентрациясы есептелінеді.

*«Куәгер» ерітіндісін даярлау: ~40 мл-дей дистилденген суға 1 тамшы метилоранж және бюреткадан 1 тамшы тұз қышқылы ерітіндісін қосу қажет. 

Тұз қышқылының концентрациясы («нормальдылығы» - эквивалентінің молярлы концентрациясы) келесі формула арқылы есептелінеді: 
                                             _                                                                                            
              С(HCl) = (Vбура . Cбура)/ VHCl

          Vбура – бура ерітіндісінің аликвотты мөлшері, мл;
VHCl  - титрлеуге жұмсалынған тұз қышқылының мөлшері, мл.

1.4. Судың карбонатты кермектілігін анықтау (eсеп)
Сиымдылығы 100,0 мл өлшеуіш колбадағы кермектілігі анықталатын есеп ерітіндісі колба белгісіне дейін дистилденген сумен толтырылып, мұқият араластырылады. Алынған ерітіндінің аликвотты бөлігі пипеткамен конусты колбаға қөшіріледі. Колбаға өлшеуіш цилиндрмен      ~15-20 мл-дей дистилденген су және 1 тамшы «метилді қызғылт–сары» (метилоранж) индикаторы қосылады. Колбадағы қоспа  бюреткадан  НСІ ерітіндісімен ерітіндінің сары түсі титранттың бір тамшысынан өзгергенше титрленеді («куәгер ерітіндісің түсімен салыстырып жүргізген дұрыс!). Титрлеуге кеткен қышқылдың көлемі жазып алынады.

 Титрлеу тағы да бірнеше рет (ең кем дегенде 3)  жақсы қайталанатын нәтиже алынғанша жүргізіледі. Титрлеу нәтижесі бойынша келесі мәндер есептелінеді:
1) судың  карбонатты кермектілігі (Ккарб., ммэкв/л  бірлігімен):

Ккарб. =  V(HCІ) . C(HCІ) . 1000   







                  Vaл.
2) алғашқы ерітіндідегі СаО -ның массасы  (грамм):   

m(CaO) =  V(HCІ) . C(HCІ) .  Mэкв(CaO) . V ө.к.  







            1000 .  Vaл.

VHCІ – титрлеуге жұмсалған HCІ ерітіндісінің көлемі, мл;

Vө.к. – сараптамаға берілген үлгі орналастырылған өлшеуіш колбаның көлемі, мл;

Vал – сараптамаға алынған үлгі аликвотының мөлшері, мл.

     Қосымша СӨЖ сұрақтары:
3.  Келтіріген титрлеуде судың қандай кермектілігі анықталады және ол судың құрамында қандай тұздардың болуына байланысты?                                                                                    
4.  Бура ерітіндісін (а) және кермек суды (б) тұз қышқылымен титрлеу барысында жүретін барлық химиялық реакция теңдеулерін (молекулалық, иондық) жазыңыз. Реакцияға қатысатын қосылыстардың эквивалентті факторларын көрсетіңіз.                                      
5.  Қандай заттар «біріншілік стандарттар деп аталады және олар қалай дайындалады?                    Тұз қышқылын стандарттауға бурадан басқа қандай заттарды қолдануға болады?                                                    
6.  Су кермектілігінің басқа түрлерін көрсетіңіз, олардың себептері қандай және олар тәжрибеде қалай  анықталады?                                                                                                                 
7.  Судың қандай кермектілігін жоюға болады және ол қалай жүзеге асырылады? 
8.  Берілген титрлеулерде реакцияның эквивалентті нүктесін анықтау үшін «метилді қызғылт-сары (рТ=4) индикаторы орнына «фенолфталеинді (рТ=9) қолдануға бола ма? Дәлелді жауап беріңіз. (Н2СО3 үшін: К1=4.5.10-7; К2=4.8.10-11;  Н3ВО3 үшін К1=7.10-10).         
Зертханалық жұмыс №2.  NaOH және Na2CO3 қоспасын олар ерітіндіде бірге жүргенде қышқыл-негіздік титрлеу әдісімен анықтау (есеп).

      Жұмыстың мәні. Әдетте натрий гидроксиді ауадан көмірқышқыл газын сіңіріп алу салдарынан карбонатқа айналуға бейім зат: (2NaOH+CO2=Na2CO3+H2O). Сондықтан натрий гидроксидінің өзінің де (қатты күйде) және оның ерітіндісінің құрамында да әрқашан карбонат болады. Соған байланысты ерітіндідегі сілті мен соды мөлшерлерін анықтау қажеттігі жиі туып тұрады. Мұндай ерітіндіні қышқылмен титрлеу 2 сатыда жүреді. Бірінші сатыда титрлеу ерітіндінің рН=8,34 болғанда, яғни фенолфталеин индикаторы түсін өзгертетін нүктеге (рТ=9) жақын аяқталады. Бұл жағдайда  NaOH түгел, ал  Na2CO3 –тың жартысы ғана титрленеді. Екінші сатыда титрлеу ерітіндінің рН=3,85 болғанда, яғни метилді қызғылт-сары индикаторы түсін өзгертетін нүктеде (рТ=4) аяқталады. Бұл кезде натрий карбонатының қалған жартысы титрленеді. Тұз қышқылының ерітіндісімен титрлеу процессін келесі схема арқылы көрсетуге болады:

NaOH + Na2CO3 + 2HCl ( 2NaCl + NaHCO3 + H2O     (рН1 =8,34)

NaHCO3 +HCl ( NaCl + H2O + СО2                            (рН2 =3,85)

     Анықтау жолы. Бюретка тұз қышқылының стандартты ерітіндісімен толтырылады. Сиымдылығы 100,0 мл өлшеуіш колбасындағы NaOH және Na2CO3 қоспасы бар ерітіндіні колбаның белгісіне дейін дистилденген сумен толтырылып, мұқият араластырылады. Титрлейтін колбаға анализдейтін ерітіндінің аликвотты бөлігі құйылып, оған өлшеу цилиндрімен ~15-20 мл-дей дистилденген су және 3-4 тамшы фенолфталеин индикаторы қосылады. Ерітінді тұз қышқылымен оның бір тамшысынан толық түссізденгенше титрленеді. Титрлеуге кеткен НСІ көлемі (V1) жазып алынады. Содан кейін осы ерітіндіге 1 тамшы метилді қызғылт–сары индикаторы қосылады да, ол НСІ ерітіндісімен әрмен қарай ерітіндінің түсі сарыдан қызғылт-сарыға ауысқанша титрленеді (*титрлеуді «куәгер ерітіндісің түсімен салыстырып жүргізген дұрыс!). Титрлеуге кеткен титрант көлемі (V2) жазып алынады.

       Титрлеу бірнеше рет (ең кем дегенде 3 рет) әрбір индикатор қатысында жақсы қайталанатын нәтижелер алынғанша жүргізіледі.
*«Куәгер» ерітіндісін даярлау: ~40 мл-дей дистилденген суға 1 тамшы метилоранж және бюреткадан 1 тамшы тұз қышқылы ерітіндісін қосу қажет. 

Титрлеу нәтижесі бойынша алғашқы ерітіндідегі NaOH пен Na2CO3 массалары (грамм) жеке-жеке есептелінеді. Сараптамаға берілген үлгідегі NaOH (грамм) мен Na2CO3 мөлшерлері (грамм) келесі теңдеулер арқылы есептелінеді: 
m (Na2CO3) = C(HCІ) . 2. (V2- V1) . M экв(Na2CO3) . Vө.к.




                                1000 .  Vaл.

m  (NaOH) =  C(HCІ) . (2V1- V2) .  Mэкв(NaOH) . Vө.к.







  1000 .  Vaл.
V1 – ерітіндіні фенолфтолеиннің қатысында титрлеуге жұмсалған HCІ көлемінің мөлшері, мл;

V2 -  ерітіндіні титрлеуге жұмсалған HCІ көлемінің жалпы мөлшері, мл;

Vө.к. – сараптамаға берілген үлгі орналастырылған өлшеуіш колбаның көлемі, мл;

Vал – сараптамаға алынған үлгі аликвотының мөлшері, мл.

Қосымша СӨЖ сұрақтары:

1. Сілті мен соды қоспасын бір аликвоттан: а)фенолфталеин және б) метилқызғылт индикаторлары қатысында титрлеу кезінде жүретін реакция теңдеулерін жазыңыздар.

2. Қышқыл-негізді индикаторлар дегеніміз қандай заттар? Оларды қандай мақсатта пайдаланады және титрлеуге қалай таңдап алады?

3. Сілті мен соды мөлшерлерін оларды 2 аликвоттан жеке-жеке фенолфталеин және метилқызғылт индикааторларын пайдаланып қышқылмен титрлеу арқылы анықтауға бола ма? Жауаптарыңызды дәлелдеңіз.

4. Ерітіндіде а) КОН; б) К2СО3; в) КНСО3  заттарының қайсысы бар, егер (титрлеу барлық жағдайда 2 аликвоттан жүргізілген) :

1) ерітінді фенолфталеинмен (ф-ф) сілтілік реакция көрсетпесе, бірақ метилді қызғылт-сары (м-қ) қатысында тұз қышқылымен титрленсе;

2) м-қ қатысында ф-ф индикаторымен салыстырғанда титрлеуге қышқылдың 2 есе көп көлемі жұмсалса;

3) ф-ф қатысында титрлеуге жұмсалған қышқылдың көлемі м-қ қатысында жұмсалған көлемге тең болса.

5. Не себепті бюретка мен пипетканы титрлеуге қолданар алдында пайдаланатын ерітінділермен шаю керек? Белгілі бір ерітінді көлеміне арналған өлшеуіш колбаларды да осылай шаю қажет пе?

6. Аликвот алғаннан кейін пипеткада қалған соңғы тамшыны неге үрлеп шығаруға болмайды?

7. Егер бюретка көрсеткішін жазып алған кезде титрлеушінің көз деңгейі ондағы ерітінді менискісінің астыңғы бөлігінен жоғары болса, онда ол анализ нәтижесіне қалай әсер етеді?
Зертханалық жұмыс №3.  Фосфор қышқылын 2 индикатор қолданып қышқыл-негіздік титрлеу: анықтау.
4. Комплексонометрлік титрлеу әдісімен жүргізілетін зертханалық жүмыстар.
Зертханалық жұмыс №4.  Комплексонометрлік титрлеу әдісімен ерітіндідегі кальций мен магнийді олар бірге жүргенде анықтау.

         Қажетті  реагенттер мен құрал-жабдықтар:

1.  Этилендиаминтетрасіркеқышқылының екі натрийлі тұзы ЭДТА (Na2H2Y),   0,050 М стандартты сулы ерітіндісі  (150 мл).

2.  Аммиакты буферлі қоспа  (NH3+NH4CІ, рН 10)  (50 мл).

3.   Калий гидроксиді КОН, 20%-тік сулы ерітіндісі (50 мл).

4.  Эриохром қара Т индикаторы немесе индикаторлы қоспа – эриохром қара Т мен NaCl (1:100 масса бойынша),  (2 г).

5.  Малахитті жасыл индикаторы,  0,1%-тік сулы ерітіндісі   (10 мл).

6.  Сахароза, құрғақ  (10 грамм).

7.  Дистилденген су  (500 мл).

8.    Өлшеуіш колба, сиымдылығы 100,0 мл  (1 дана).

9.    Өлшеуіш бюретка, сиымдылығы 25,0 мл  (3 дана).

10.  Өлшеуіш Мор пипеткасы, сиымдылығы 10,0 не 15,0 мл      (1 дана).

11.  Конус тәрізді колба, сиымдылығы 150-200 мл  (5 дана).

12.  Сұйық сорғыш резина  (1 дана).

13.  Сұйық құйғыш  (1 дана). 

14.  Өлшеуіш цилиндр, сиымдылығы 25 мл  (1 дана).

     Жұмыстың мәні. Алдымен аммиакты буферлі ерітіндіде (рН=9-10) эриохром қара Т (хром қара-көк) индикаторы қатысында кальций мен магнийдің жалпы мөлшері титрленіп анықталады (А). Содан кейін ерітіндінің екінші бөлігінен сілтілік ортада (рН>11) «эриохром қара Т» индикаторы қолданылып кальцийдің мөлшері табылады (В). Бұл жағдайда магний Мg(ОН)2 түрінде тұнбада жүреді және оның мөлшері (А) және (В)  анықтауларының айырымына сәйкес болады.

     Анықтау жолы. Құрамында Са2+ және Mg2+-иондарының тұздары бар өлшеуіш колбадағы анализденетін ерітінді колба белгісіне дейін дистилденген сумен толтырылып, мұқият араластырылады. 

         А. Анализденетін ерітіндінің пипеткамен алынған аликвотты үлесі титрлейтін колбаға көшіріліп, оның үстіне   15 мл-дей дистилденген су, 10 мл-дей аммиакты буферлі қоспа және 3-4 тамшы индикатор қосылады. Әрмен қарай қоспа бюреткаға сұйылған ЭДТА (Na2H2Y) ерітіндісімен түсі қызылдан тұрақты көк түске ауысқанша титрленеді де, титрлеуге кеткен көлем жазып алынады (VА). Титрлеу 2-3 рет жақсы қайталанылатын нәтиже алынғанша жүргізіледі.

 В. Пипеткамен алынған анализденетін ерітіндінің екінші бөлігіне шамамен 1 грамдай құрғақ сахароза (сахароза кальцийдің магний гидроксидімен адсорбциялануын азайтады), 1 тамшы малахитті-жасыл индикаторы қосылады. Алынған ерітіндіге бюреткадан 20%-тік КОН ерітіндісі тамшылатылып түссізденгенше қосылады, содан кейін оған тағы да 5 мл-дей 20%-тік КОН артық құйылады. Әрмен қарай осы ерітіндіге 15 мл-дей дистилденген су, 3-5 тамшы индикатор қосылып, ол  ЭДТА-мен ерітіндінің түсі титранттың бір тамшысынан қызылдан тұрақты күлгін-көкке ауысқанша титрленеді. Титрлеуге кеткен ЭДТА көлемі жазып алынады (VВ). Титрлеу бірнеше рет жақсы қайталанылатын нәтиже алынғанша жүргізіледі.

     Титрлеу нәтижесі бойынша келесі мәндер есептелінеді:

1) алғашқы ерітіндідегі кальций иондарының массасы (m, г);

2) алғашқы ерітіндідегі магний-иондарының массасы (m, г);
3) ерітіндінің жалпы кермектілігі (Кж, ммэкв/л).
     Қосымша СӨЖ сұрақтары:

1.  Қандай иондар суға кермектік қасиет береді? Судың қандай технологиялық көрсеткішін кермектік деп атайды?

2.  Кермек суды не себепті бу алу үшін атомдық және жылу электр станцияларында қолдануға болмайды?

3. Тұнбаға түсіру әдісімен судың кермектігін қалай жояды? Ол үшін қандай реагенттер қолданылады? Қандай реакциялар жүреді?

4. Судың карбонаттық, карбонатты емес және жалпы кермектіктерін қандай әдістермен анықтайды?

5. Кермек суды ЭДТА (немесе Na2H2Y) ерітіндісімен эриохром қара Т индикаторы  қатысында титрлегенде жүретін реакция теңдеулерін (молекулалық, иондық) Са2+ иондары үшін жазыңыз. Реакцияға қатысатын заттардың түстерін көрсетіңіз. (Н3Іnd -үш негізді әлсіз қышқыл, рН>7 болғанда көк түсті HІnd2- түрі басым болады).

6. Кальций және магний иондарын комплексонометрлік титрлеуді аммиакты буфер        қатысында (рН=10) жүргізудің қажеттігі неде?
Зертханалық жұмыс №5.  Алюминийді кері титрлеу тәсілімен комплексонометрлік титрлеп анықтау.

Комплексонометрлік титрлеу әдісі арнайы комплексондар деп аталатын көпдентантты органикалық реагенттер мен металл иондарының арасында ішкікомплекс қосылыс түзіліп жүретін реакцияға негізделген. Титриметриялық анализде кең пайдаланатын комплексон ІІІ – этилдиаминтетрасірке қышқылының екі натрийлі тұзы (ЭДТА не қысқаша Na2ЭДТА). 

Комплексон ІІІ (Na2ЭДТА) алюминий(ІІІ) ионымен рН 4-5 аралығында толығырақ әрекеттеседі. Бірақ, осы рН мәндерінде алюминий гидролизденеді де, оның комплексон ІІІ-пен реакциясы баяу жүреді. Осыған байланысты алюминийді тура титрлеу емес, кері титрлеу тәсілімен анықтайды.

Әдістің мәні: Анализдейтін ерітіндіге комплексонның қажеттілігінен артық мөлшері қосылып, артық алынған ЭДТА рН 4-5 аралығында мырыш(ІІ) тұзының стандартты ерітіндісімен титрленеді. Индикатор – «ксиленолды қызыл-сары» (құрғақ түрінде қатты КСІ-мен 1:100 қатынасында уқаланып араластырылған қоспасы).

Анықтау жолы:  Бюретка титрант – мырыш(ІІ) ацетатының (ZnAc2) стандартты ерітіндісімен толтырылады.   Сиымдылығы 100,0 мл-лік өлшем колбасында берілген есеп колба белгісіне дейін дистилденген сумен сұйытылып, мұқият араластырылады. Дайындалған ерітіндінің аликвотты мөлшері (10.0-15.0мл) пипетка көмегімен титрлеу жүргізілетін конусты  колбаға көшіріліп, оған ЭДТА-ның пипеткамен дәл өлшеп алынған (25.0-30.0 мл) стандартты ерітіндісі қосылады. Әрмен қарай колбаға 5мл-дей ацетатты буфер қоспасы (рН-5 тең) қосылып, алынған ерітіндіні 5-10 минутқа қойып қояды. Содан соң ерітіндіге құрғақ «ксиленолды қызыл-сары» индикаторы (шпательдің ұшында) салынады. Ашық сары түске боялған ерітінді ұдайы араластырыла отырылып, бояуы титранттың бір тамшысынан қызғылт түске ауысқанша бюреткадағы титрант ерітіндісімен титрленеді.
Титрлеу бірнеше рет (кем дегенде 3 рет) жақсы қайталанатын нәтижелер алынғанша жүргізіледі. 

Титрлеу нәтижелері бойынша:

1) алғашқы есептегі алюминийдің массасы (m, г) есептелінеді;

2) титрлеу барысында жүретін реакция теңдеулерін (молекулалық, иондық) жазыңыз.

Есептеу:  
[image: image1.wmf]
                                                          _

               m(АІ) =   (CЭДТА. VЭДТА- V(Zn(ІІ)) . C(Zn(ІІ))) .  M(АІ) . V ө.к.  







  1000 .  Vaл.

Қосымша СӨЖ сұрақтары:

1. Қандай қосылыстар комплексондар деп аталады? Комплексондардың құрамындағы қандай топтар олардың комплекс түзу қабілеттігін анықтайды?

2. Көп зарядты металл катиондары  комплексондармен қалай әрекеттеседі және бұл реакциялардағы олардың эквиваленттік факторлары қалай анықталады? Түзілетін қосылыстардың жай комплекстерден ерекшеліктері қандай? 

3. Алюминийді комплексонометрлік анықтау негізінде жатқан реакция теңдеулерін (молекулалық, иондық) жазыңыз (индикатор ксиленолды қызыл-сары – Н6Іnd).

4. Комплексонаттардың тұрақтылығына қандай факторлар және қалай әсер етеді? Алюминийді комплексонометрлік титрлеуді рН=5 сәйкес ацетатты буфер ерітіндісінен жүргізудің қажеттігі неде?

5. Не себепті алюминийді комплексонометрлік анықтауда кері титрлеу тәсілі қолданылады?

Зертханалық жұмыс №6.  Мыс(ІІ) және мырыш(ІІ) иондарын олар бірге жүргенде комплексонометрлік титрлеп анықтау.
5. Тотығу-тотықсыздану титрлеу әдістерімен жүргізілетін зертханалық жүмыстар.
Зертханалық жұмыс №7.   ТемірдіІІІ) бихроматометрлік титрлеу әдісімен анықтау.

Калий бихроматы қышқыл ортада күшті тотықтырғыш қасиет көрсетеді:

Сr2О72- + 14Н+ + 6e → 2Сr3- + 7Н2О                                       (1)
Келтірілген реакциядан fэкв.(К2Сr2О7) = 1/6, ал оның  эквивалентінің молярлы массасы:

 Мэкв.(К2Сr2О7)=294,2/6=49,03 г. тең.

Сr2О72- -иондарының Сr3+ дейін тотықсыздануы (1)-жартылай реакция бойынша Н+-иондарының қатысында жүретіндіктен титрлеуді қышқыл ортада жүргізеді.

Тікелей бихроматпен темір(II) титрленеді. Егер ерітіндіде темір(III)-иондары жүрсе, оны темір(II) –ге дейін толық тотықсыздандырып, артық қалған тотықсыздандырғышты ерітіндіден кетіру керек. Тотықсыздандырғыш ретінде тұз қышқылды ортада қалайы хлориді (SnCl2) ерітіндісін не болмаса металл түріндегі мырыш түйіршіктерін қолдануға болады.

Жұмыстың орындалуы:

1. Бихромат ерітіндісін дайындау:
Алдымен титрант ерітіндісін (200,0-250,0 мл Сбихр.=0,050 М (1/6 К2Сr2О7) )  даярлауға қажетті тұздың (К2Сr2О7) массасы есептеледі. Есептелген тұздың мөлшерін бюкске салып аналитикалық таразыда өлшейді. Өлшенген бихроматты таза стаканға көшіріп, бос бюксті тағы өлшейді. Осы мәндерден бихроматтың дәл массасын анықтайды. Стакандағы бихроматты таза судың аз мөлшерінде ерітіп, ерітіндіні ептеп өлшем колбасына ауыстырады. Стаканды бірнеше рет судың аз мөлшерімен шайқап, шайқаған суды да өлшем колбасына құяды. Колбаны белгісіне дейін дистелденген сумен толтырып, дайындалған ерітіндіні колбаның аузын жауып бірнеше рет аударып араластырады. Дайындалған ерітіндінің концентрациясын (Сн) бихроматтың дәл өлшендісі бойынша есептейді.

     С(бихром.)=(mбихром..1000)/(М(экв)бихр.. Vө.к.) ,            мұндағы  m(бихр.) – бихроматтың  массасы, грамм

2. Талданатын  ерітіндіден темірді анықтау.
Бюретка титрант – калий бихроматының (К2Сr2О7) - стандартты ерітіндісімен толтырылады. Құрамында темір(III)-иондары бар сиымдылығы 100,0 мл-лік өлшем колбасында берілген есеп колба белгісіне дейін дистилденген сумен сұйытылып, мұқият араластырылады. Дайындалған ерітіндінің аликвотты мөлшері (10.0-15.0мл) пипетка көмегімен титрлеу жүргізілетін конусты колбаға көшіріліп, оған металл түріндегі мырыштың 4-5 түйіршіктері салынады және 5-6 мл-дей НСІ (1:1) қосылады. Колбаның беті воронкамен жауылып, ерітінді оның сары түсі жойылғанша плиткада қайнатылады. Сары түстің жойылуы  темір(III)-иондарының темір(II) –ге дейін толық тотықсыздануын көрсетеді. Түссізденген ерітіндіні суытып, воронкаға жабысқан сұйық тамшыларын колбаға жуып, ерітіндіні әрекеттеспей қалған мырыштан бөліп алады. Ол үшін ерітіндіні ептеп екінші үлкен колбаға ауыстырады, бірінші колбаның түбінде қалған мырышты бірнеше рет сумен жуып, жуынды суды екінші колбаға көшіреді. Алынған ерітіндіге 15-20 мл-дей Кноппе қоспасы (Н2SO4+H3PO4) және 1-2 тамшы дифениламин (ДФА) индикаторы қосылады. Содан кейін ерітіндіні бюреткадан бихроматпен оны тамшылата отырып тұрақты көк түске боялғанша титрлейді.

Титрлеу бірнеше рет (кем дегенде 3 рет) жақсы қайталанатын нәтижелер алынғанша жүргізіледі. 

Титрлеу нәтижелері бойынша:
3) алғашқы есептегі темірІІІ) –иондарының массасы есептелінеді;

4) Ғе(ІІІ)- иондарын мырышпен тотықсыздандыру және Ғе(ІІ)- иондарын бихроматпен титрлеу барысында жүретін реакция теңдеулерін (электрондық, молекулалық, иондық) жазыңыз.

Есептеу:  
[image: image2.wmf]
                                             _

               m(Ғе) =   Cнбихр. . Vбихр. . Mэкв. (Ғе) . V ө.к.  





1000 .  Vaл.

Зертханалық жұмыс №8.   Мысты иодометрлік титрлеу әдісімен  анықтау.
Иодометриялық әдіспен мысты анықтау төмендегі реакцияға негізделген:

2Сu2+ + 4 J→2СuJ↓ + J2             (1)

Мыстың ерітіндісіне калий иодидін қосқанда орыналмастыру реакциясы нәтижесінде мысқа эквивалентті иодтың мөлшері бөлініп шығады:

Мэ(Си)  = 63,54/1=63,54  г

Бөлініп шыққан иод тиосульфатпен титрленеді: 

2Na2S2O3 + J2 = Na2S4O6 +2 Na J         (2)
Анықтау жолы:

1. Тиосульфат ерітіндісін дайындау.

Тиосульфат тұзы бірінші стандарт ретінде пайдалынылмайды. Себебі, оның ерітіндісі қышқыл ортада тұрақсыз. Тиосульфат ерітіндісінің концентрациясы суда еріген СО2 және оттегінің әсерінен кемиді. Сондықтан тисульфаттың ерітіндісі дайындалғаннан кейін оның концентрациясын 10 күн өткеннен кейін ғана анықтайды. Натрий тиосульфаты ерітіндісінің титрін бихромат ерітіндісі арқылы анықтайды.
2. Бихромат ерітіндісін дайындау.

Химиялық таза калий бихроматы  тұзының массасын аналитикалық таразыда дәл өлшеп, 200,0 (250,0) мл өлшем колбасына көшіреді.  Өлшендіні суда ерітіп, колбаны белгісіне дейін дистилденген сумен толтырып, бірнеше рет аударып араластырады. Дайындалған ерітіндінің концентрациясын анықтайды. 

Қажетті салмақ мөлшерін төмендегі формуламен есептейді.

           m(K2Cr2O7) =Сн ∙V/1000∙M(K2Cr2O7) ∙fэ(K2Cr2O7).  

Егер 200,0 (не 250,0) мл 0,0200 н калий бихроматы ерітндісін дайындау керек болса, онда: 

m (K2Cr2O7) = 200,0 (250,0)∙0.02∙294,2∙/1000∙1/6= 0,1961(0,2452)

3. Тиосульфат ерітіндісін бихромат бойынша стандарттау. 

Тиосульфат ерітіндісінің концентрациясыне анықтау үшін  жанама әдіс – алмастыру тәсілі қолданылады, ол төмендегі реакцияларға негізделген: 

Cr2O7 2-  + 6J- +14H+ →3J2 +2Cr3+ +7H2O      (3)

2Na2S2O3 + J2 = Na2S4O6 +2 Na J                  (4)

Титрлеу колбасына 5 мл 20% калий иодиді  және 10 мл 1М күкірт қышқылы  ерітінділерін қосады. Алынған қоспаға калий бихроматы ерітіндісінің аликвотты бөлігін құйып, иодтың ұшуын тоқтату үшін  колбаны сағаттық шынымен жабады да, 5 минуттай қараңғы жерге қояды. Содан соң колбаның үстінде шыныны дист.сумен шайып жібереді.  Ерітіндіге 50- мл-дей  дистилденген су қосып, оны бюреткаға құйылған тиосульфатпен тамшылатып, ерітіндіні алдымен индикаторсыз түсі қою қоңырдан ашық сары түске өзгергенше титрлейді. Осы ерітіндінің үстіне 2 мл-дей крахмал индикаторын қосып, әрмен қарай тиосульфатпен ерітіндінің  көк түсі титранттың 1 тамшысынан жойылғанша титрлейді.  

Сн(1)∙V1=Сн(2)∙V2 формуласын қолданып, тиосульфат ерітіндісінің нормальдығын концентрациясы белгілі бихромат ерітіндісі және оның аликвотын  титрлеуге кеткен тиосульфат ерітіндісінің көлемі арқылы есептейді. 

       4. Анализдейтін ерітіндіден мысты анықтау

Титрлейтін колбаға 5 мл 20% калий иодиді, 2 мл 2М күкірт қышқылы ерітінділерін және пипеткамен алынған есеп ерітіндісінің аликвотты мөлшерін қосады. Реакция толық жүру үшін  колбаның беті шынымен жабылып, 5 минуттай қараңғы жерде қалдырылады. Сонан кейін колбаның үстінде шыныны дист.сумен шайып жібереді. Дайындалған қоспа бюреткаға құйылған тиосульфат ерітіндісімен алдымен индикаторсыз титрленеді. Тұнбасы бар ерітіндінің түсі  қою қоңырдан ашық сары түске ауысқаннан кейін оған 2-3 мл-дей крахмал қосылады. Көк түске боялған ерітіндіні тиосульфатпен әрмен қарай ерітіндінің  көк түсі титранттың  1 тамшысынан жойылғанша титрлейді.  

 (Титрлеу біткеннен кейін ерітінді түсі піл сүйегі түстес мыс(І) иодиді тұнбасына сәйкес болады.)   
Есептеу: анализдейтін ерітіндідегі мыстың мөлшері  төмендегі формула арқылы есептелінеді: 

                   m(Cu) = Сн(Na2S2О3) ∙V(Na2S2О3) ∙Мэ(Cu) ∙ Vө.к. /1000∙ Vаl  
Крахмал ерітіндісін дайындау.

0,5 грамм крахмалды бірнеше милилитр суық сумен ысқылайды. Алынған пастаға 100 мл ыстық су құйып, 2 минуттай қайнатады (ерітінді түссізденгенше) және ыстықтай фильтрлейді. Филтрлеудің орынына крахмалды біраз тұрғызып қойып, тұндырып ерітіндінің жоғары сұйық қабатын алады. 

Зертханалық жұмыс №9.   Темір(ІІІ) - иондарын перманганометрлік титрлеу әдісімен анықтау.
Перманганометриялық әдіс тотықсыздандырғыштарды КМnО4 ерітіндісімен көбінесе қышқыл ортада тотықтыру реакцияларына негізделген. Өзінің бояуының жеткіліктігіне орай перманганометриялық әдісте индикатор ретінде титранттың өзі пайдаланады. Эквивалентті нүктеде артық құйылған титранттың бір тамшысынан ерітінді қызғылт түске боялады. Калий перманганатының концентрациясы белгілі ерітіндісін тұздың анық нақты мөлшерін алып дайындауға болмайды, себебі ол күшті тотықтырғыш болғандықтан калий перманганатының құрамында тотықсыздану нәтижесінде пайда болған МnО2 қоспасы жүреді. Сонымен қатар оның судағы ерітіндісі де су мен ауадан кіретін әртүрлі тотықсыздандырғыштармен (органикалық заттар, аммиак және т.б.) реакцияласып өзінің концентрациясын өзгертеді.

КМnО4 ерітіндісінің концентрациясын анықтауға көптеген стандартты заттар пайдаланады, мысалы Н2С2О4 ∙ 2Н2О, Na2С2О4, Аl2О3, К4Fe(CN)6∙ 3Н2О, металл түріндегі таза темір т.б. Соның ішінде ең тиімділері - химиялық таза және белгілі формулаға құрамдары сәйкес келетін Н2С2О4∙2Н2О, Na2С2О4.
Оксалат С2О42- - ионының перманганатпен тотығу реакциясы былай жүреді:
          5С2О42- + 2МnО4- + 16Н+ → 10СО2 + 2Мn2+ + 8Н2О

         С2О42- -2е → 2СО2,    сондықтан   Мэ(Na2С2О4) = 1/2М (Na2С2О4)= 1/2∙134=67,00.

Натрий оксалатының  100,0 мл  С=0,050 (1/2 Na2С2О4) М  ерітіндісін дайындау үшін:

m(Na2С2О4) = Cн ∙ V ∙ Mэ /1000 = 0,050∙100,0∙ 67,00/1000 = 0,3350 грамм  керек.

Анықтау жолы :
1. Натрий оксалатының стандартты ерітіндісін (С=0,050 (1/2 Na2С2О4) М) даярлау. Аналитикалық тарызыда стандартты затты (шамамен 0,3350 гр.) бюкске салып өлшейді. Өлшенген затты таза стаканға салып, бос бюксті тағы өлшейді. Осы мәндерден натрий оксалатының дәл массасын анықтайды. Стакандағы тұзды суық судың аз мөлшерінде ерітіп, ерітіндіні ептеп өлшем колбасына ауыстырады. Стаканды бірнеше рет судың аз мөлшерімен шайқап, шайқаған суды да өлшем колбасына құяды. Колбаны белгісіне дейін дистилденген сумен толтырып, дайындалған ерітіндіні колбаның бетін жауып, бірнеше рет аударып араластырады. Дайындалған ерітіндінің нормалды концентрациясы өлшенген тұздың массасы арқылы есептеледі.

2. Калий перманганаты ерiтiндiсiн натрий оксалаты бойынша стандарттау. Бюретка КМпО4 ерiтiндiсiмен толтырылады. Титрлейтiн колбаға 15-20 мл-дей 2 М Н2SO4 ерiтiндiсi құйылады және ол электр плиткасында 80-90о С-қа дейiн қыздырылады. Ыстық ерiтiндiге пипетка көмегiмен натрий оксалатының стандартты ерiтiндiсi көшiрiлiп, ол бюреткадағы перманганат ерiтiндiсiмен тамшылатып әлсiз қызғылт түс пайда болғанша титрленедi. КМnО4 –тің әрбір келесі тамшысын ерітіндінің алғашқы тамшыдан пайда болған бояуы жойылған соң ғана қосады. (КМnО4 ерітіндісінің алғашқы тамшылары өте бояу түссізденеді. Мn2+- иондарының алғашқы мөлшері пайда болғаннан кейін ерітіндінің түссізденуі өте жылдам жүреді). Титрлеуді 30 сек аралығында жойылмайтын әлсіз қызғылт түс пайда болғанда аяқтайды.

Титрлеу 2-3 рет қайталанып, оның нәтижесi бойынша КМпО4 ерiтiндiсiнiң концентрациясы (мэкв/л) есептелiнедi.
Т(КМnО4)  және С(1/5 КМnО4) мәндері төмендегі формулалар бойынша есептелінеді:

     С(1/5 КМnО4) = V(Na2С2О4)∙ С(1/2 Na2С2О4) /V(КМnО4);
     Т(КМnО4) = V(КМnО4) ∙ С(1/5 КМnО4)/1000.
3. Темір(ІІІ) – иондарын анықтау. Ерітіндіде темір (II)-мен қатар темір(III) жүрсе, не анықтайтын ерітіндіде тек темір(III) жүрсе, онда үш зарядталған темірді екі зарядталған темірге дейін тотықсыздандырады. Тотықсыздандырғыш ретінде тұз қышқылды ортада хлорлы қалайы ерітіндісі қолданылады:
                              2FeCl3 + Н2SnCl4 → 2FeCl2+ Н2SnCl6  

Өлшем колбасында дайындалған есеп ерітіндінің пипеткамен белгілі аликвотты мөлшерін алып, титрлейтін колбаға құяды, оған 10 мл-дей сұйытылған тұз қышқылын қосады, ерітіндіні қайнай бастағанша қыздырады. Сары түске боялған ыстық ерітіндіге тамшылап, ұдайы араластырып отырып SnCl2 ерітіндісін түссізденгенше қосады. Темір(III)-иондарының толық тотықсыздануын қамтамасыз ету үшін SnCl2 тұзының 1-2 тамшысын артық қосады. Ерітіндіні суытып және оны 100мл суық сумен сұйылтып, үстіне 5мл HgCl2  ерітіндісін қосып, жақсы араластырып 2 минутқа қалдырады. Нәтижесінде ерітіндіде ақ жібек тәріздес Hg2Cl2 лайы пайда болады. Егер тұнба көп мөлшерде, әсіресе сұр болып түссе, не тұнба пайда болмаса тотықсыздандыруды қайтадан қайталайды. 

Тотықсызданған ерітіндіні суық 100 мл-дей дистилденген сумен сұйылтып, оған 25-30 мл Рейнгард-Циммерман қоспасын (Н2SO4, Н3РO4, МnSО4) қосады. Содан кейін ерітіндіні ұдайы араластыра отырып, бюреткаға құйылған перманганатпен тамшылатып ерітінді тұрақты 30 сек аралығында жойылмайтын қызғылт түске боялғанша титрлейді.

Есептеу:  

          m(Fe) = С(1/5 КМnО4) ∙ V(КМnО4) ∙ Mэ(Fe) ∙ Vө.к. /1000∙ Vаликв.  

Темір(ІІІ)-иондарын тотықсыздандыру және титрлеу жақсы қайталанатын нәтижелер алынғанша 2-3 рет қайталанады.  

Титрлеу нәтижелері бойынша:
5) Алғашқы есептегі темірІІІ) –иондарының массасы есептелінеді;
6) Титрлеу нәтижелерін (m(Fe)) математикалық статистика әдісімен өңдеп, кездейсоқ қателіктің шамасын анықтаңыз. Жүйелі қателіктің мәнділігін бағалаңыз.
СӨЖ сұрақтары:

1) Ғе(ІІІ)- иондарын SnCl2-мен тотықсыздандыру және Ғе(ІІ)- иондарын КМпО4-пен титрлеу барысында жүретін реакция теңдеулерін (электрондық, молекулалық, иондық) жазыңыз. Реакцияға қатысатын заттардың эквиваленттік факторларын көрсетіңіз.

2) Темірді перманганометрлік анықтауда титрленетін ерітіндіге қосылатын Рейнгард-Циммерман қоспасының құрамы қандай және ол қандай роль атқарады?
3) Темірді бихроматометрлік анықтауда титрленетін ерітіндіге қосылатын Кноппе қоспасының құрамы қандай және ол қандай роль атқарады?

4) Темірді бихроматометрлік және перманганометрлік анықтаудың қандай ерекшеліктері мен кемшіліктері бар?
Физика-химиялық талдау әдістері

Зертханалық жұмыс №10.  Натрий гидроксиді мен натрий карбонаты қоспасын анализдеуге потенциометрлік титрлеу әдісін қолдану

Натрий гидроксиді ауадағы көмірқышқыл газын сіңіріп алу салдарынан карбонатқа айналуға бейім зат:

NaOH + CO2  ( Na2CO3 + H2O 

Сондықтан натрий гидроксидінің өзінің де (қатты) және оның ерітіндісінің құрамында да әрқашан карбонат болады.

Қоспадағы натрий гидроксиді мен натрий карбонатының мөлшерін анықтаудың бір әдісі - олардың қоспасын алдымен фенолфталеин (NaOH-ің түгел, ал Na2CO3-ның жартылай титрленуі), содан соң метилоранж (Na2CO3-ның қалған екінші жартысының титрленуі) индикаторларын  қолданып тұз қышқылы ерітіндісімен ионометрлік титрлеуге негізделген. 

NaOH мен Na2CO3 қоспасы ерітіндісін тұз қышқылы ерітіндісімен титрлеу кезінде келесі реакциялар жүзеге асады:

NaOH + Na2CO3 + 2HCl ( 2NaCl + NaHCO3 + H2O   (рН1=8,34)

NaHCO3 +HCl ( NaCl + H2O + СО2    (рН2=3,85)

Титрлеу барысында индикатор фенолфталеиннің қатысында NaOH-нің қоспадағы бар мөлшері және Na2CO3-ның қоспадағы жарты мөлшері NaHCO3-на дейін, ал метилоранж қатысында NaHCO3 көмірқышқылына дейін титрленедіі (H2O + СО2).

Жұмысты орындау барысы
1. NaOH және Na2CO3 қоспасының ерітіндісін ионометриялық әдіспен титрлеу
1) Сараптама жасау үшін берілген NaOH және Na2CO3 қоспасының ерітіндісін көлемі 100,0 мл өлшеуіш колбада оған дистилденген су құйып сұйылтамыз (шайқап араластырамыз).

2) Бюретканы 0,1М тұз қышқылының ерітіндісімен оның ұшындағы ауаны шығара отырып нөлдік деңгейге дейін толтыру керек.

3) Индикаторлық электрод шыны электроды. Бұл электродпен жұмысты өте мұқият ептілікпен орындау қажет, себебі ол қалыңдығы өте жұқа шыныдан жасалынған) Шыны электродын және салыстыру электродын (хлорлы күміс) иономерге қосу кажет.

4) Электродтарды алдымен дистилденген сумен шайып, содан соң сараптауға алынған ерітіндіге салу керек. Ол үшін алдын ала сараптауға алынған ерітіндінің 10,0 мл аликвотын титрлеуге арналған стаканға алып, оған аз мөлшерде дистилденген су қосамыз. 

5) Стакандағы ерітіндінің ішіне магниттік араластырғыш салып ерітіндінің бастапқы рН мәнін өлшеп, оны зертханалық журналға жазу керек.

6) Тұз қышқылының ерітіндісі құйылған бюретканы титрлеуге арналған стаканның үстіне бағыттап штативке орнату керек.

7)  Стаканға 2 тамшы фенофталеин тамызып тұз қышқылы ерітіндісімен (HCl-мен) баяу жылдамдықпен титрлейміз (1-2 мл-ден). Иономердің мониторынан ерітіндінің рН мәндерінің өзгергені байқалады. Ерітіндінің рН мәндері тұрақтанбайынша тұз қышқылын қоспаңыз (30 секунд аралығында ерітіндінің рН мәні 0,05-ке өзгереді). Эквиваленттік нүктеге жақындағанда HCl-ның ерітіндісін 0,1 мл көлемде тамызу қажет (яғни, аз мөлшерде). 

Фенолфталеин түссізденгеннен кейін 2 тамшы метилоранж тамызамыз. Содан соң одан әрі қарай тұз қышқылы ерітіндісімен титрлеуді баяу жылдамдықпен жалғастыра береміз (шамамен 3-5 млдей HCl-ның ерітіндісі жұмсалады). 

Титрлеу кезінде тұз қышқылының тамшыларын тамызып отырып ерітіндінің рН мәндерінің өзгеріп жатқанын иономердің мониторынан байқайсыз. Титрлеуге жұмсалып жатқан HCl-ның көлемінің және рН мәндерінің өзгеруін зертханалық журналға жазу қажет. (Екі индикатордың да (фенофталеин мен метилоранж) түстерінің өзгеру сәттерінің кезіндегі титрлеуге кеткен тұз қышқылының көлемінің мөлшерін және ерітіндінің рН мәндерін зертханалық журналға жазып алу қажет).

8) Эквиваленттік нүктеден өткен соң титранттан (HCl) тағы 2-3 мл тамызып рН мәндерінің өзгеру барысын жазып алңыз.

Зерттеу нәтижелерін 1-кестеге сәйкес жазу керек.

1-кесте. Ионометриялық титрлеу жұмысының нәтижелері

	Титранттың көлемі
(0,1 М HCl), мл
	рН
	(pH  (pH мәндерінің өзгеруі)
	(V (VHCL
мәндерінің өзгеруі)
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Нәтижесінде сараптамаға берілген үлгідегі натрий гидроксиді мен натрий карбонатының мөлшерін (грамм) келесі теңдеулер арқылы есептейміз: 

m (Na2CO3) = C (HCI) . V(HCI) (Na2CO3) . M экв (Na2CO3) . V ө.к.




                                1000 .  Valik.
m  (NaOH) =  C (HCI) . V(HCI) (NaOH).  Mэкв (NaOH) . V ө.к.







  1000 .  Valik.
Тапсырма:

1. Өзіңіз даярлаған тұз қышқылы ерітіндісінің концентрациясының (мэкв/л) анықтаңыз.

2. Натрий гидроксиді мен натрий карбонатының қоспасын ионометрлік әдіспен титрлеу нәтижелерін интегралдық және дифференциалдық жолмен өңдеп сараптамаға берілген үлгідегі әр затты титрлеуге жұмсалған тұз қышқылының мөлшерін және титрлеудің эквивалентті нүктесін анықтаңыз.

3. Сараптауға берілген үлгідегі NaOH-нің және Na2CO3-ның мөлшерін (грамм, 4 мәнді санға дейінгі дәлдікпен) анықтаңыз.
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