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Практичний тур

Умови і листи відповідей

Задача 1. Визначення вмісту Са2+ у мінеральній воді.
Комплексометричним титруванням, або комплексометрією, називають титриметричні методи, які базуються на реакціях утворення розчинних комплексів. У 1945р. швейцарський вчений Г.Шварценбах запропонував використовувати органічні реагенти «комплексони», що утворюють міцні, розчинні у воді внутрішньокомплексні сполуки з катіонами різних металів, для їх кількісного визначення. Етилендіамінтетраоцтова кислота (комплексон ІІ) є гексадентатним лігандом. Але через її невисоку розчинність у воді краще використовувати динатрієву сіль (яку називають також комплексоном ІІІ, Трилоном Б або ЕДТА).
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Утворення комплексної сполуки з йонами Кальцію можна зобразити таким спрощеним рівнянням:
Са2+  + H2Y2- → CaY2- + 2H+
Комплексон з йонами металів утворює чотирьох-, п’яти- або шестикоординаційні комплекси з п’ятичленними циклами. Атом металу знаходиться в оточенні атомів Оксиґену і атомів Нітроґену, що знаходяться в цис-положенні.
Йони гідрогену, що утворюються в результаті реакції, знижують рН розчину, тому потрібна комплексна сполука може не утворитися. Тому титрування проводять у буферному розчині, підтримуючи певне значення рН.
Для визначення точки еквівалентності у методі комплексонометричного титрування часто використовують металохромні індикатори, наприклад Еріохром чорний Т, що являють собою органічні барвники, які утворюють з катіонами металів забарвлені комплекси, розчинні у воді. Ці комплексні сполуки є менш стійкими, ніж внутрішньокомплексні солі, які утворюються при титруванні розчину катіона комплексоном. 
Обладнання та реактиви.

1. Бюретка на 50 мл – 1 шт.

2. Колба для титрування на 200 мл (конічна) – 2 шт.

3. Піпетка Мора на 10 мл – 3 шт.

4. Піпетка з поділками на 10 мл – 1 шт. (для сульфатної кислоти)

5. Промивалка з дистильованою водою

6. Стакан на 50 мл – 2 шт.
7. Шпатель – 1 шт.
8. Воронка – 2 шт.

9. Колба мірна на 100 мл – 1 шт.

10. Плитка – 1 шт.
11. Груша – 1 шт.
12. Індикатор еріохром чорний Т (ЕХЧТ) у пробірці Флоринського

13. Розчин динатрієвої солі етилендіамінтетраоцтової кислоти (ЕДТА) у флаконі на 100 мл

14. Концентрований розчин природної мінеральної води у флаконі на 100 мл.

15. Сульфатна кислота 1 моль/л у флаконі на 30 мл.

16. Аміачний буфер у флаконі на 100 мл.

17. Цинк оксид (у флаконі біля ваг)

18. Ваги

Хід роботи.
1. Зважте точно, до 3 знаку після коми, ~ 0,5 г цинк оксиду (від 0,45 до 0,55 г) та перенесіть наважку у мірну колбу на 100 мл через воронку. Запишіть масу у таблицю.

2. Розчиніть наважку у сульфатній кислоті, підігріваючи розчин на плитці та час від часу перемішуючи його. На розчинення витратиться близько12-15 мл кислоти. Доливайте кислоту кількома порціями, відбираючи її з флакона піпеткою з поділками. Намагайтеся не наливати великий надлишок кислоти.

3. Зніміть розчин з плитки та залиште приблизно на 10 хв для остигання.

4. У цей час заповніть бюретку ЕДТА та встановіть рівень рідини на «0».

5. Доведіть об`єм розчину Zn2+ до мітки.

6. Відберіть піпеткою Мора 10 мл розчину цинку та перенесіть у конічну колбу для титрування.

7. Додайте 10 мл аміачного буферу (відбирайте чистою піпеткою Мора) та змийте краплі зі стінок колби дистильованою водою з промивалки.

8. Додайте індикатор (на кінчику шпателя) до появи неінтенсивного фіолетового забарвлення.

9. Титруйте розчином ЕДТА до зміни забарвлення розчину на синій та зникнення червоного відтінку.

10. Запишіть об`єм ЕДТА, що пішов на титрування. Залиште частину відтитрованого розчину у стаканчику для використання «як свідка». 

11. Промийте колбу для титрування та ополосніть дистильованою водою.

12. Повторіть титрування ще 2 рази. Результати занесіть у таблицю.

13. Якщо результати 3-х титрувань відрізняються більше, ніж на 0,4 мл, повторіть титрування ще раз. Запишіть результати.

	V(ЕДТА)1=__________мл

V(ЕДТА)2=__________мл

V(ЕДТА)3=__________мл

V(ЕДТА)4=__________мл



	Середнє значення
V(ЕДТА)=__________мл




14. За одержаними даними визначте середнє значення об`єму ЕДТА та розрахуйте його молярність.

См(ЕДТА)= __________________________
15. Чистою піпеткою на 10 мл відберіть аліквоту концентрованого розчину мінеральної води та, подібно до попереднього визначення, відтитруйте його ЕДТА. Зробіть 3 визначення. Якщо результати 3-х титрувань відрізняються більше, ніж на 0,4 мл, повторіть титрування ще раз. Запишіть результати.
	V(ЕДТА)1=__________мл

V(ЕДТА)2=__________мл

V(ЕДТА)3=__________мл

V(ЕДТА)4=__________мл



	Середнє значення
V(ЕДТА)=__________мл




16. За одержаними результатами визначте вміст Ca2+ у концентрованому зразку природної мінеральної води у моль/л та у мг/л

1.1. Поясніть, чому ЕДТА утворює з катіонами ряду металів (Ca, Sr, Ba, Mg, Al, Cu, Zn та ін.) комплексні сполуки у співвідношенні 1:1 незалежно від ступеня окиснення іона металу. Запропонуйте будову комплексу Са2+ з ЕДТА.

1.2. Чому індикатор змінює забарвлення? Що відбувається у точці еквівалентності? Запропонуйте будову комплексу Са2+ з Еріохромом чорним Т. 
1.3. Чи можна комплексонометрично визначати вміст Cu2+, Fe3+, Al3+ у присутності аміачного буфера? Відповідь аргументуйте.
1.4. Розрахувати рН аміачного буферного розчину об’ємом 100 мл, одержаного з 2 г амоній хлориду, 10 мл 25%-ного розчину аміаку та води. КД(NH4OH)=1,8·10-5.
1.5. В якій формі переважно перебуває Еріохром чорний Т у буферному розчині з п. 1.4. 

K2 = [H+] [HF2-]/[H2F-] = 10-6.2; K3 = [H+][F3-]/[HF2-] = 10-11.55
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