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ТИТРИМЕТРИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ (ОБЬЕМНЫЙ)

Ι Метод нейтрализации.

Работа №1.
Приготовление рабочего раствора 0,1 н.NaOH

Выполнение работы:
Раствор NaOH нельзя приготовить точно заданной концентрации по точно взятой навеске, так как твердая щелочь всегда содержит воду и карбонаты, следовательно, количество NaOH не будет соответствовать взятой навеске. 45 г чистого гидроксида натрия помещают в фарфоровую чашку и растворяют в 60 мл дистиллированной воды. Дают осадку карбоната натрия осесть и осторожно сливают раствор щелочи  с осадка в чистую колбу (если осадка много, лучше отфильтровать через фильтр Гуча). Добавляют 950 мл свежеперегнанной дистиллированной воды. Полученный раствор будет приблизительно 1 н.; разбавлением этого раствора в 10 раз получают 0,1 н. раствор щелочи. Существует другой способ приготовления раствора NaOH, не содержащего Na2CO3. Отвешивают на технохимических весах гидроксида натрия на 5% больше рассчитанной массы для приготовления 0,1 н. раствора. Кусочки щелочи помещают в стакан и быстро ополаскивают 2 раза маленькими порциями воды для растворения карбонатов. Оставшийся гидроксид натрия растворяют в нужном количестве воды. Затем к полученному раствору добавляют несколько миллилитров 2 н. BaCl для осаждения иона CO32-:
Na2CO3 + BaCl2 = BaCO3 + 2NaCl
Дают осадку отстрояться. Прозрачный раствор NaOH сливают в приготовленную склянку. Вода должна быть свежеперегнанная. Приготовленный тем или иным способом раствор NaOH необходимо защищать от поглощения оксида углерода (IV) из воздуха. Для этого склянку закрывают пробкой с поглотительной трубкой, заполненной натронной известью.


Работа 2.
Установка титра раствора щелочи по 0,1 н.
раствору хлороводородной кислоты

Выполнение работы:
В качестве исходного раствора берется 0,1 н. раствор хлороводородной кислоты, приготовленный из фиксанала. Определение ведут по двум индикаторам: метиловому оранжевому и фенолфталеину.
Титрование с индикатором фенолфталеином. Приготовленным раствором щелочи заполняют бюретку вместимостью 25 мл. на 10,70 мл.-10,75мл. В две конические колбы вместимостью 250 мл отбирают пипеткой по 10 мл 0,1 н. раствора хлороводородной кислоты. Раствор кислоты разбавляют дистиллированной водой (20 – 30 мл), добавляют 2 капли раствора фенолфталеина и титруют раствором щелочи до появления бледно-розовой окраски, не исчезающей в течение 30 с. Титрование повторяют до получения 2 – 3 сходящихся результатов (расхождение в сотых долях миллилитра). Результаты титрования записывают и рассчитывают точную нормальность раствора щелочи и титр по той кислоте, которую будут в дальнейшем определять.

Оформление работы
Форма записи (пример):
V(HCl) = 10 мл.
N(HCl) = 0,1 н.
V’(NaOH) = 10,70 мл.
V”(NaOH) = 10,75 мл.
V(NaOH)ср. = 10,73 мл.

Расчет
ТNaOH/HCl = ?
NNaOH * VNaOHср = NHCl * VHCl;
NNaOH = (NHCl * VHCl) / V(NaOH)ср
NNaOH = (10*0.1) / 10.73 = 0.0932;
TNaOH/HCl = (NNaOH * MHCl) / 1000 = (0.0932*36.5) / 1000 = 0.003402 г/мл.

Работа 3
Контрольная задача «Определение содержания
серной кислоты в растворе»
Выполнение работы
Полученную для анализа кислоту разбавляют в мерной колбе вместимостью 100 мл до метки и тщательно перемешивают. Для титрования отбирают в коническую колбу 10 мл полученного раствора и титруют рабочим раствором щелочи. Титрование можно производить с фенолфталеином или метиловым оранжевым. При расчете следует пользоваться значением титра раствора щелочи, которое было получено с тем же индикатором, с каким производится титрование в контрольной задаче. Титрование повторяют до получения трех сходящихся результатов.

Оформление работы
Запись такая же, как в работе 2. Рассчитывают содержание кислоты в анализируемой пробе по формуле:
m=Траб.р-р/опр.в-во*Vраб.р-ра*Vколбы/Vпип

Работа 4
Приготовление рабочего раствора 0,1 н.
хлороводородной кислоты
Приготовить титрованный раствор хлороводородной кислоты, исходя из концентрированной кислоты, невозможно. Поэтому готовят приблизительно 6,1 н. раствор и устанавливают титр его. Для приготовления 1 л такого раствора нужно взять 8 мл концентрированной HCL (g=1,19г/см3).

Работа 5
Установка титра хлороводородной кислоты
Выполнение работы

Для установки титра рабочего раствора кислоты исходным веществом является карбонат натрия Na2CO3 или тетраборат натрия Na2B4O7*10H2O (бура). Использование буры как установочного вещества для определения титра и нормальной концентрации HCl основано на том, что бура как соль сильного основания и слабой кислоты подвергается в водном растворе гидролизу:
Na2B4O7+7H2O=2NaOH+4H3BO3 (1)
Ортоборная кислота – слабая кислота, а NaOH – сильное основание, которое будет титроваться кислотой. В результате реакции гидролиза образуются две молекулы щелочи, которые будут взаимодействовать с двумя молекулами кислоты:
2NaOH+2HCl=2NaCl+2H2O (2)
Сложив уравнения (1) и (2), получим суммарное уравнение, отражающие процесс, происходящий при титровании буры раствора соляной кислоты:
Na2B4O7+5H2O+2HCl=2NaCl+4H3BO3
В точке эквивалентности реакция среды будет кислой, поэтому следует взять индикатор, меняющий свою окраску при pH<7, например метиловый оранжевый. Фенолфталеин применять нельзя, так как он чувствителен даже к очень слабым кислотам.
Техника установки титра по тетраборату натрия ничем не отличается от техники установки титра по карбонату натрия. Готовят 0,1 н. раствор тетрабората натрия. Для этого 1,9072 г перекристаллизованной буры отвешивают на аналитических весах и в мерной колбе вместимостью 100 мл готовят раствор. В коническую колбу вместимостью 250 мл отбирают пипеткой 10 мл приготовленного раствора буры, разбавляют дистиллированной водой и добавляют 3-4 капли метилового оранжевого. В другой такой же колбе готовят раствор «свидетель». Для этого в колбу наливают 50-60 мл дистиллированной воды, добавляют 3-4 капли метилового оранжевого и 1 каплю кислоты (из бюретки). Раствор должен иметь розовый оттенок. Титруют раствор буры 0,1 н. HCl, пока окраска титруемого раствора не станет такой же, как окраска «свидетель». Ярко – розовая окраска титруемого раствора означает, что он перетитрован. Титрование повторяют 2-3 раза и из сходящихся результатов берут среднее.
Оформление работы

Рассчитывают точную нормальность раствора хлороводородной кислоты и титр по гидрокарбонату натрия по формулам:
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где
nэкв = m / Мэкв, моль-экв,
Mэкв = M / Э.
















Работа №6
Определение содержания Nа2CO3  и NaOH
 при их совместном присутствии
Определение содержания NA2CO3  и  NaOH в их смеси может быть выполнено двумя методами, основанными на различных принципах.
Сначала титруют анализируемую смесь 0,1н.кислотной в присутствии фенолфталеина. При этом нейтрализуется все количество NaOH и «наполовину» NA2CO3, превращаемый в NaHCO3  Этим путем можно установить, сколько миллилитров кислоты (V,) идет на тестирование NaOH+1/2 NA2CO3, Затем раствор дотитровываю кислотой в присутствии метилового оранжевого. Так устанавливают, сколько миллилитров кислоты пошло на титрование NaHCO3 , образовавшегося из NA2CO3 т.е. половины NA2CO3. Таким образом, пользуясь двумя индикаторами, удается зафиксировать две точки эквивалентности: первую- когда полностью нейтролизован NaOH и «наполовину» NA2CO3,  и вторую точку- когда нейтрализуется NaHCO3. В этот момент наступает полная нейтрализация смеси NA2CO3, + NaOH. В первой точке эквивалентности: 
pH = (1/2) * [pK(H2CO3+pK (HCO3-)] = (1/2)(6,4+10,3) = 8,35.
Следовательно, когда гидроксид натрия будет полностью нейтрализован, а корбонат натрия превратиться в бикарбонат, раствор станет слабощелочным. Этот момент фиксируют с помощью фенолфталеина, меняющего свой цвет в интервале pH = 8,0-10,1.Во второй точке эквивалентности pH  = 3,85. Этот момент фиксируют с помощью метилового оранжевого, меняющего свою окраску в интервале pH = 3,1-4,4.
Уравнения реакций:
ОH- + H+ = H2O;
CO32- +H+ = HCO3-;
HCO3-+H+=H2CO3=CO2+H2O.


Выполнение работы 
Если контрольный раствор получен в мерной колбе, то приливают до метки дистиллированной водыи тщательно перемешивают. К титруемому раствору в объеме Vпип прибавляют 3-5 капель фенолфталеина и титруют 0,1н. раствором НС1 до обесцвечивания. По достижении первой точки эквивалентности отсчитывают количество 0,1н. раствора кислоты, израсходованной на нейтрализацию NaOH  и «половины» Na2CO3 (V1HC1). Затем к титруемому раствору в той же колбе прибавляют 1-2 капли метилового оранжевого и, не добавляя титрант снова до нулевой отметки бюретки, дотитровывают до появления оранжево-красной окраски. По оканчании титрования, т.е. во воторой точке эквивалентности, отсчитывают израсходованное количество титранта – V2HC1. Заметим, что щелочные растворы легко поглощают CO2 из воздуха. Поэтому отмеренный объем анализируемого раствора тутруют немедленно и быстро, избегая излишнего взбалтывания.
Оформление работы: 
Форма записи (пример)
Vколбы = 100 мл.
Vпип =         мл.
N (HC1) = 0,1н.
V1(HC1)     мл.
V2 (HC1)    мл.
Расчет
1. Если на титрование гидроксида натрия и половины карбоната натрия пошло V1(HC1), а на титрование смеси NA2CO3 и NaOH V2(HC1), то на титрование половины карбоната натрия израсходовано:
∆V(HC1) = V2(HC1) – V1(HC1)
Следовательно, на титрование всего количества NA2CO3 израсходовано 2∆V(HC1).
На титрование NaOH израсходовано:
(V2(HC1) - 2∆V(HC1).
	Масса карбоната натрия:
m = Tраб.р-ра/опр.в-во * 2∆Vнс1*Vколбы/Vпип
	Масса гидроксида натрия:
m = Tраб.р-ра/опр.в-во *(V2(HC1) - 2∆V(HC1) *Vколбы/Vпип

























ΙΙ Метод редоксиметрии

Работа №1
Приготовление стандартного раствора KMnO4
Выполнение работы
Перманганат калия обычно содержит примеси диоксида марганца, поэтому точный раствор его приготовить непосредственно из навески нельзя. Раствор готовят в темной склянке (на свету раствор перманганата калия разлагается) приблизительно нужной концентрации и выдерживают его несколько дней, в течение которых перманганат окисляет органические примеси, содержащиеся в воде, и частично превращается при этом в MnO2, выпадающий в осадок. В первые дни после приготовления раствора его титр меняется, поэтому титр устанавливают не ранее чем через 8-10 дней. В качестве установочного вещества используют раствор H2C2O4. В лабораторной практике пользуются 0,02 или 0,05 н. растворами KMnO4, титрование ведут в кислой среде, поэтому для расчетов берут эквивалентную массу KMnO4=31,6 г.
Рассчитаем навеску KMnO4, которую необходимо взять для приготовления 250 мл 0,05 н. KMnO4:
m=Mэкв*N*V/1000=31,6*0,05*250/1000=0,395 г.
Так как часть перманганата калия будет израсходована на окисление органических примесей, попавших в дистиллированную воду из воздуха, навеску следует увеличить приблизительно на 10%, т.е. взять около 0,43 г. Навеску берут на технохимических весах, растворяют в колбе вместимостью 250 мл и оставляют в темном месте (или переливают в склянку из темного стекла). Через 8-10 дней раствор отфильтровывают от выпавшего осадка через стеклянную вату и устанавливают его титр и нормальную концентрацию. Бумажным фильтром пользоваться нельзя, потому что бумага восстанавливает перманганат.

Работа №2
Метод иодометрии
Метод окислительно-восстановительного титрования, в основе которого лежат реакции:
Ι2о + 2ē – ↔ 2Ι-
2Ι- – 2ē ↔ Ι2o
Следовательно, данный метод позволяет определять как окислители, так и восстановители. При этом используются два стандартных раствора: для определения восстановителей – раствор иода (окислитель), для определения окислителей – раствор тиосульфата натрия Na2S2O3 (восстановитель).
Определение окислителей. Окислители определяют методом замещения, который состоит в том, что к исследуемому раствору добавляют избыток KI эквивалентное количество иода, который оттитровывают раствором Na2S2O3.
Например, реакция с окислителем K2Cr2O7 идет по следующей схеме:
K2Cr2O7+6KI+7H2SO4=3I2+Cr2(SO4)3+4K2SO4+7H2O/
Дихромат калия выделяет эквивалентное количество иода. По объему раствора тиосульфата натрия, израсходованного на титрование данного количества иода, можно вычислить нормальную концентрацию раствора K2Cr2O7, а затем его титр и массу в граммах.
Определение восстановителей. Содержание восстановителей в растворе находят прямым титрованием стандартным раствором иода или косвенным методом. В последнем случае к раствору восстановителя добавляют заведомо избыточный, но определенный объем раствора иода. 
В реакцию вступает часть иода, эквивалентная количеству восстановителя. Не прореагировавший йод оттитровывают раствором тиосульфата натрия. Зная количество добавленного иода и оставшееся после взаимодействия с восстановителем, по разности вычисляют массу восстановителя.
При титровании бесцветных растворов в иодометрии, так же как и в перманганатометрии, можно не использовать индикатор. При титровании окрашенного раствора йода (в зависимости от концентрации окраска меняется от желтого до красно-бурой) тиосульфатом он превращается в бесцветный раствор KI. Поэтому вблизи точки эквивалентности окраска иода исчезает. Если раствор окрашен другими продуктами реакции, то это переход можно не заметить и необходимо использовать индикатор. В качестве индикатора в иодометрии используется раствор крахмала. Крахмал с йодом образует окрашенное в интенсивно синий цвет адсорбционное соединение. Реакция обладает высокой чувствительностью. Крахмал не следует прибавлять в самом начале титрования, когда концентрация йода в растворе еще велика. Обычно раствор йода титруют тиосульфатом до исчезновения характерной желтой окраски и лишь после этого добавляют 2-3 мл раствора крахмала, при этом появляется синее окрашивание. Титрование продолжается до исчезновения синей окраски. При расчетах учитывают суммарный объем раствора тиосульфата (до и после прибавления крахмала).
Для приготовления раствора крахмала навеску ~ 0,5 г растирают с 50 мл воды, полученную суспензию вливают при перемешивании в колбу с 200 мл кипящей воды и кипятят до получения прозрачного раствора. Охладив раствор до комнатной температуры, его используют в качестве индикатора. Без специальных консервантов раствор быстро портится, поэтому его лучше использовать в свежеприготовленном виде. В качестве консерванта применяют HgI2 (0,01 г на один литр раствора крахмала).
Иодометрический метод широко используется в пищевых лабораториях для исследования жиров на содержание ненасыщенных жирных кислот.

Работа №3
Приготовление стандартного раствора тиосульфата натрия
Выполнение работы
Тиосульфат натрия, или гипосульфит, кристаллизуется с пятью молекулами воды: Na2S2O3*5H2O. На воздухе он теряет воду, поэтому его состав не всегда отвечает указанной формуле. Точный раствор тиосульфата натрия приготовить непосредственно из навески нельзя, поэтому его готовят приблизительно нужной концентрации, а затем устанавливают титр и нормальную концентрацию по раствору дихромата калия. Рассчитаем навеску Na2S2O3*5H2O для приготовления 250 мл 0,05 н. раствора:
2S2O32 –  - 2ē ↔ S2O62−.
Следовательно, молярная масса эквивалента тиосульфата натрия будет равна его молекулярной массе и навеска соли будет равна:
m=Mэкв*N*V/1000=248*0,05*100/1000=3,1 г.
На технохимических весах взвешивают 3,5 г тиосульфата натрия (избыток в 10-15% берется из-за того, что часть кристаллизационной воды выветривается), помещают в мерную колбу на 250 мл, доводят до метки дистиллированной воды, перемешивают. Переносят в темную склянку и оставляют на 8-10 дней. Последнее связано с тем, что раствор, особенно в первые дни после приготовления (под действием CO2 и кислорода воздуха, а также микроорганизмов), склонен менять титр. По истечении указанного срока титр раствора не изменяется длительное время. Точную концентрацию раствора устанавливают по дихромату калия.

Работа №4
Определение аскорбиновой кислоты
Аскорбиновую кислоту определяют иодиметрически прямым титрованием стандартным раствором йода в кислой среде.
Выполнение работы
Навеску (0,1-0,2 г) аскорбиновой кислоты, взвешенную на аналитических весах, переносят в коническую колбу для титровании, добавляют 50 мл дистиллированной воды, 10 мл 6 н. раствора H2SO4, 2-3 мл индикатора крахмала и тщательно перешивают. Титруют стандартным раствором йода до появления синей окраски раствора. Параллельно проводят определение не менее трех про.  Рассчитать  точную нормальность аскорбиновой кислоты и титр по иодоводородной  кислоте.
Расчет. Расчет ведут по формуле:
	N = 
	nэкв
	,
	моль-экв
	или н

	
	V
	
	л
	






ΙΙΙ Осадительное титрование
Работа №1
Приготовление стандартного раствора хлорида натрия
Выполнение работы
Раствор хлорида натрия (или хлорида калия) приготовляют из химически чистой соли. Эквивалентная масса хлорида натрия равна его молярной массе (58,45 г/моль). Теоретически для приготовления 0,1 л 0,02 н. раствора требуется:
m=Mэкв*N*V/1000=58,45*0,02*100/1000=0,1169 г NaCl.
Взвесьте на аналитических весах навеску приблизительно 0,12 г хлорида натрия, перенесите ее в мерную колбу вместимостью 100 мл, растворите, доведите объем водой до метки, хорошо перемещайте.
Расчет
Вычислите титр и нормальную концентрацию исходного раствора хлорида натрия.


Работа №2
Приготовление раствора нитрата серебра
Выполнение работы
Нитрат серебра является дефицитным реактивом, и обычно растворы его имеют концентрацию не выше 0,05 н. Для данной работы вполне пригоден 0,02 н. раствор. При аргентометрическом титровании эквивалентная масса AgNO3 равна молярной массе, т.е. 169,9 г/моль. Поэтому для приготовления 0,1 л 0,02 н. раствора необходимо:
m=Mэкв*N*V/1000=169,9*0,02*100/1000=0,3398 г AgNO3.
Однако брать точно такую навеску не имеет смысла, так как продающийся нитрат серебра всегда содержит примеси. Отвесьте на технохимических весах приблизительно 0,34-0,35 г нитрата серебра; перенесите навеску в мерную колбу вместимостью 100 мл растворите в небольшом количестве воды и доведите объем водой. Хранить раствор в колбе, обернув ее черной бумагой, или перелить в склянку темного цвета.

Работа №3
Стандартизация раствора нитрата серебра по хлориду натрия
Тщательно вымытую бюретку промойте раствором нитрата серебра и приготовьте ее к титрованию. Пипетку ополосните раствором хлорида натрия и перенесите 10,00 мл раствора в коническую колбу. Прилейте 2 капли насыщенного раствора хромата калия и осторожно, по каплям, титруйте раствором нитрата серебра при перемешивании. Добейтесь, чтобы переход желтой окраски смеси в красноватую произошел от одной избыточной капли нитрата серебра. Повторив титрование 2-3, раза возьмите среднее из сходящихся отсчетов и вычислите нормальную концентрацию раствора и титр нитрата серебра.
Оформление работы
Форма записи (пример):
V(NaCl)=_____мл.
N(NaCl)=_____мл.
V̀’(AgNO3)=____мл.
V̀”(AgNO3)=____мл.
V̀(AgNO3)ср.=___мл.
Расчет
N(NaCl)*V(NaCl)=N(AgNO3)*V(AgNO3)ср;
T=NAgNO3*MэквAgNO/1000.




 ГРАВИМЕТРИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ

Работа №1
Определение содержания кристаллизационной воды в BaCl2*2H2O
Вещества, которые кристаллизуются из раствора с определенным количеством молекул воды, называются кристаллогидратами, а вода, содержащаяся в них, - кристаллизационной. В формулах кристаллогидратов указывается число молекул воды, приходящихся на одну молекулу соли. Кристаллизационная вода удаляется при нагревании соли в сушильном шкафу до 120-125 оС, остаток взвешивают на аналитических весах и производят расчет.
Выполнение работы. Тщательно вымытый бюкс сушат 30-40 мин в сушильном шкафу при 120-125 оС, охлаждают в эксикаторе и взвешивают на аналитических весах. Результат взвешивания записывают в лабораторный журнал. Для каждого гравиметрического определения выбирают оптимальную навеску исходного вещества, масса которой может колебаться от десятых долей грамма до нескольких граммов. От правильного выбора навески зависит точность определения. Если навеска большая, точность определения повышается, но на ее обработку (на высушивание) затрачивается много времени. Если навеска маленькая, ее легко обработать, но зато потери даже незначительного количества вещества сильно снизят точность определения.
Рассчитаем навеску BaCl2*2H2O, которую следует взять, чтобы в ней содержалось 0,1 г воды:
в 244,3 г BaCl2*2H2O содержится 36,00 г. Н2О;
» х » BaCl2*2H2O » 0,1 » Н2О
m=244,3*0,1/36,0=0,6786 г≈0,70 г
Навеска не обязательно должна быть точно 0,70 г, она может быть и больше, и меньше, но в этих пределах.
Во взвешенный бюкс помещают примерную навеску соли, закрывают бюкс крышкой и взвешивают на технохимических весах с точностью до 0,1 г, затем переносят бюкс на аналитические весы, где производится точное взвешивание. Результат взвешивания записывают в рабочий журнал.
Бюкс с солью и поставленной на ребро крышкой помещают в сушильный шкаф, нагретый предварительно до 120-125 оС. Через час бюкс закрывают крышкой и переносят в эксикатор для охлаждения. После охлаждения примерно через 15-20 мин бюкс взвешивают на аналитических весах, результат записывают в журнал. После взвешивания опять открывают крышку бюкса, ставят ее на ребро и сушат образец еще 25-30 мин. После сушки и охлаждения взвешивают на аналитических весах и результат второго взвешивания записывают в журнал. Высушивание повторяют до тех пор, пока результаты двух взвешиваний не будут отличаться не более чем на 0,0002 г. Высушивание прекращают и считают, что вода удалена полностью, образец доведен до постоянной массы и можно приступать к вычислениям результата анализа.
Оформление работы
Пример записи результатов в рабочий журнал (примерный расчет):
1. Взятие навески хлорида бария BaCl2*2H2O
Масса бюкса с хлоридом бария, г      17,5831
Масса пустого бюкса с крышкой, г…16,8223
Масса навески BaCl2*2H2O, г…….0,7608
2. Высушивание навески хлорида бария.
Масса бюкса с хлоридом бария после высушивания, г:
1-е взвешивание     17,4896
2-е взвешивание     17,4712
3-е взвешивание     17,4712
3. Вычисление массы кристаллизационной воды:
17,5831-17,4712=0,1119 г.
4. Содержание (%) кристаллизационной воды вычисляют по формуле:
ω=a-b/a*100%.
ω=0,1119/0,7608*100%=14,71%
Ошибка определения. Масса воды, входящая в формулу кристаллогидрата, является величиной теоретической и вычисляется из пропорции:
	в 244,3 г BaCl2*2H2O содержится 36,00 г. Н2О;
» 100 » BaCl2*2H2O » x » Н2О;
x=36*100/244,3=14,75%
Разность между полученной и теоретической величинами является абсолютной ошибкой определения: 14,71-14,75=-0,04. Относительная ошибка:
(-0,04)*100/14,75=-0,2%



Работа №2
Определение содержания бария в BaCl2*2H2O
Для количественного определения бария его осаждают в виде сульфата бария серной кислотой:
BaCl2*2H2O+H2SO4=BaSO4↓+2H2O+2HCl.
Осадок сульфата бария промывают, прокаливанием доводят до постоянной массы, взвешивают и рассчитывают содержание бария.
Выполнение работы
Осаждение BaSO4. Навеску BaCl2*2H2O помещают в стакан и растворяют в 30 мл дистиллированной воды, прибавляют 2-3 мл 2 н. HCl. В другой стакан наливают ~ 30 мл дистиллированной воды и удвоенный против рассчитанного объема 2 н. H2SO4. Оба стакана нагревают на асбестовой сетке горелкой или на водяной бане до 60-80 оС (но не до кипения). По окончании нагревания горячий раствор серной кислоты по каплям по палочке приливают к горячему раствору BaCl2, тщательно перемешивают, закрывают бумажной «крышкой» и оставляют для созревания до следующего занятия.
Обработка осадка. К раствору с осадком по стенке стакана приливают 2-3 капли 2 н. H2SO4. Если раствор остается прозрачным, полнота осаждения достигнута. Если происходит слабое помутнение, добавляют еще 2-3 мл серной кислоты, хорошо перемешивают, дают осадку осесть и еще раз проверяют полноту осаждения.
Под воронку подставляют стакан и осторожно по палочке декантирует прозрачную жидкость с осадка.
Когда вся жидкость будет слита, 2-3 раза промывают осадок в стакане небольшими порциями промывной жидкости. После промывания осадок количественно переносят на фильтр и еще 2-3 раза промывают, переодически проверяя фильтрат на присутствие ионов Ba2+ Если фильтрат остается прозрачным от действия 1-2 капель H2SO4, промывание осадка заканчивают.
Когда  последняя порция промывной жидкости стечет с осадка, воронку с осадком помещают в сушительный шкаф.
Взвешивание. Во время высушивания фильтра с осадком  подготовить тигель, взвесить его и массу записать в рабочий журнал. Высушенный фильтр с осадком помещают во взвешенный тигель, обугливают и затем ставят в муфельную печь для прокаливания, которое продолжают до тех пор, пока осадок не станет совсем белым, без вкраплений угля. Осадок доводят до постоянной массы и рассчитывают результат анализа.
Оформление работы
Пример записи результатов в рабочий журнал (примерный расчет):
Дата…
Работа№…
Тема: Гравиметрическое определение содержания бария в BaCl2*2H2O.
1. Взятие навески хлорида бария:
Масса часового стекла с BaCl2*2H2O, г   12,6981
Масса часового стекла, г                           12,2756
Навеска BaCl2*2H2O, г                               0,4225
2. Расчет объема осадителя (2н. H2SO4):
244,3 г BaCl2*2H2O   - 98 г H2SO4
0, 4225 « BaCl2*2H2O – х «H2SO4
                                           Х = 0, 4225*98/244,3 = 0,1695г.
	Округлим   полученную величину до 0,17г и рассчитаем отвечающий ей объем 2н. H2SO4:
 	в 1000 мл 2н. H2SO4 содержится 98г H2SO4
                «х   «     «  H2SO4         «0,17  »   H2SO4
                               Х=0,17*1000/98=1,73 (мл).
Для осаждения следует взять -3,5мл 2н. H2SO4  (1.5-2-кратный избыток).
     3	Прокаливание тигля до постоянной массы:
   1-е взвешивание, г                           11,8616
   2-е взвешивание, г                           11,8615
      4	Прокалывание осадка в тигле:
    1-е взвешивание, г                           12,2661
    2-е взвешивание, г                           12,2659
Масса прокаленного осадка: 12,2659-11,8615=0,4044г.
5. Вычисление массы бария в 0,4044г осадка BaSO4:
                           ω= b*f/α*100%
f=A(Ba)/M(BaSO4)=137.4/233.4=0.5887;
ω=0,4044*0,5887/0,4225*100%=56,33%;
6. Вычисление ошибки определения. Теоретическое содержание бария в хлориде бария составляет:
0,4225 г  BaCI2*2H2O -  0.2380 г Ba;
100  «     BaCI2*2H2O – х  «Ba.
                             х = 56,24
а) абсолютная ошибка определения:
          56,33-56,24=+0,09;
б) относительная ошибка определения:
         0,09*100/56,24=0,16%
При тщательном выполнении гравиметрического определения ошибки составляет 0,1%, поэтому полученный результат допустим.
           


	Список литературы
	Основная литература:
1.	Егоров, В. В. Аналитическая химия: учебник для спо / В. В. Егоров, Н. И. Воробьева, И. Г. Сильвестрова. — Санкт-Петербург: Лань, 2022. — 144 с.
2.	Гайдукова, Б. М. Техника и технология лабораторных работ: учебное пособие / Б. М. Гайдукова, С. В. Харитонов. — 5-е изд., стер. — Санкт-Петербург: Лань, 2020. — 128 с.
	Дополнительная литература:
[bookmark: _GoBack]1. Вершинин, В. И. Аналитическая химия: учебник для вузов [Текст] / В. И. Вершинин, И. В. Власова, И. А. Никифорова. – 4-е изд., стер. – Санкт-Петербург: Лань, 2022. – 428 с.


