Методические рекомендации для студентов

        Тема занятия «Комплексонометрия»

Значение темы:


Методы комплексонометрического титрования нашли применение в биохимическом и клиническом анализе, в практике санитарно-химических лабораторий, бассейновых инспекций. С их помощью контролируют содержание ряда компонентов (кальция хлора, железа, фосфора, магния, глюкозы в крови, моче) особое значение данного метода в определении жесткости воды и контроле ее состава.

На основе теоретических знаний и практических умений обучающийся должен  

Знания:

· способы приготовления стандартных (первичных) растворов;

· виды титров;

· требования, предъявляемые к индикаторам комплексонометрии;

· расчетные формулы в титриметрическом анализе;

· лабораторную посуду и оборудование, используемые в анализе.

Умения:

· проводить титрование растворов;

· фиксировать точку эквивалентности;

· выполнять расчеты в титриметрическом анализе.

овладеть ОК и ПК

ОК-1. Выбирать способы решения задач профессиональной деятельности применительно к различным контекстам;

ОК-2. Использовать современные средства поиска, анализа и интерпретации информации, и информационные технологии для выполнения задач профессиональной деятельности;

ОК-4. Эффективно взаимодействовать и работать в коллективе и команде;

ПК-1.1 Проводить физико-химические исследования и владеть техникой   лабораторных работ;
ПК-1.2 Обеспечивать требования охраны труда, правил техники безопасности, санитарно-эпидемиологического и гигиенического режимов при выполнении;

ПК-1.4 Вести медицинскую документацию при выполнении лабораторных исследований с учетом профиля лаборатории. Клинических лабораторных исследований и инструментальных исследований при производстве судебно-медицинских экспертиз (исследований);
 ПК-1.5 Оказывать медицинскую помощь в экстренной форме;
План изучения темы:

1. Актуализация знаний:
1. Характеристика метода комплексонометрии: реакция, лежащая в основе метода, рабочий раствор.

2. Для чего при комплексонометрическом титровании добавляют аммиачно- буферную смесь?

3. Какие индикаторы применяют при титровании трилоном Б? Как индикаторы изменяют цвет в процессе титрования?

4. Где находит применение метод комплексонометрии?
2. Содержание темы.
Условия комплексонометрического титрования

Комплексонометрический метод основан на реакции комплекс образования катионов металлов с комплексонами (это органические реактивы, способные образовывать комплексы с большим числом катионов).

В
качестве
титрантов

используются
производные полиаминокарбоновых

кислот
–
двунатриевую
соль

этилендиаминтетраук сусной кислоты – комплексон III или трилон Б:

C10H14N2Na2O8*2H2O
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Основное уравнение метода H2ТрБ + Mе2+ →ТрБMе+2Н+  

Наиболее ценным свойством комплексона является его способность давать внутрикомплексные соли даже с ионами щелочноземельных металлов: магнием, кальцием и барием, которые почти невозможно перевести в комплексные соединения другими средствами.

При взаимодействии с комплексоном ионы металла вытесняют ионы водорода, поэтому концентрация водородных ионов в процессе титрования возрастает и равновесие реакции сдвигается в сторону образования исходного продукта.

Для связывания ионов Н+ перед началом титрования в титруемый раствор добавляют аммиачную буферную смесь: NH4Cl + NH4OH (рН 8-10). Значение рН раствора не должно быть выше 10, т.к. в этом случае выпадает осадок гидроксида металла. Оптимальная величина рН = 9.0.

Наиболее часто используют индикатор ЭРИОХРОМ ЧЕРНЫЙ Т (хромоген черный специальный Е1-00). В этом интервале рН раствор самого индикатора имеет цвет синий с зеленым оттенком, а со многими металлами образует комплексы винно-красного цвета. При титровании с этим индикатором в точке эквивалентности происходит переход окраски из винно- красной в синюю с зеленым оттенком.
Титрование катионов раствором комплексона проводится при соблюдении ряда условий:

1. Отсутствие побочных реакций с ионами титруемого металла.

2. Контрастный переход окраски индикатора

3. Строго определенное значение рН титруемого раствора. Оптимальная величина рН = 9.0.

       Комплексонометрические индикаторы реагируют на изменение концентрации определяемых ионов металла. Различают две группы индикаторов: специфические и металлохромные. 
Специфические: реагируют только с определенным металлом. Так, ионы Fe3+ можно титровать трилоном Б используя в качестве индикатора реактивы, дающие окрашенные соединения с ионами железа +3, например, роданид калия.

Металлохромные индикаторы: органические вещества, чаще всего сами окрашенные, образуют окрашенные соединения с ионами различных металлов.

Металлоиндикатор, добавляемый в титруемый раствор, образует соединение с металлом и титруемый раствор становится окрашенным в определенный цвет. При титровании определяемых катионов раствором комплексона в точке эквивалентности полностью разрушается соединение катиона с индикатором, т.к. весь катион соединяется с комплексоном. Т.к. свободный металлоиндикатор окрашен в другой цвет, в точке конца титрования меняется окраска раствора.

Наиболее часто используют индикатор ЭРИОХРОМ ЧЕРНЫЙ Т(хромоген черный специальный Е1-00) при рН 8,0-10,0 с аммиачной буферной смесью. В этом интервале рН раствор самого индикатора имеет цвет синний с зеленым оттенком, а со многими металлами образует комплексы винно-красного цвета. При титровании с этим индикатором в точке эквивалентности происходит переход окраски из винно-красной в синюю с зеленым оттенком. Недостаток этого индикатора его нестойкость, раствор пригоден не более 10 суток.

Широкое распространение находит так же индикатор ХРОМОГЕН ТЕМНО-СИНИЙ. Этот индикатор окрашен при рН 8.0-10.0 в синий цвет, а его комплексы с ионами металлов – в розовый цвет. Растворы этого индикатора устойчивы и могут храниться более месяца.

МУРЕКСИД – этот индикатор плохо растворим в воде и раствор его неустойчив, поэтому для работы применяют сухую смесь мурексида с хлоридом натрия в соотношении 1/100. В конце титрования окраска из красной становится фиолетовой. 

Жесткость воды – это свойство воды, обусловленное содержанием в ней ионов Ca2+ и Mg2+.

Жесткость - это особые свойства воды, во многом определяющие её потребительские качества и потому имеющие важное хозяйственное значение. Жесткая вода образует накипь на стенках нагревательных котлов, батареях и при, чем существенно ухудшает их теплотехнические характеристики. Жесткая вода мало пригодна для стирки. Накипь на нагревателях стиральных машин выводит их из строя, она ухудшает еще и моющие свойства мыла. Катионы Ca2+ и Mg2+ реагируют с жирными кислотами мыла, образуя малорастворимые соли, которые создают пленки и осадки, в итоге снижая качество стирки и повышая расход моющего средства, т.е. жесткая  вода плохо мылится.
Виды жесткости воды


постоянная
временная

(некарбонатная)

(гидрокарбонатная) MgCl2, MgSO4, CaCl2, CaSO4.
Mg(HCO3)2, Ca(HCO3)2

Временная жесткость связана с присутствием в воде наряду с катионами Ca2+, Mg2+ и Fe2+ гидрокарбонатных, или бикарбонатных анионов (HCO3).

Постоянная жесткость (или некарбонатная) возникает, если в растворе присутствуют сульфатные, хлоридные, нитратные и другие анионы, соли кальция и магния которых хорошо растворимы и так просто не удаляются.
Общая жесткость определяется как суммарное содержание всех солей кальция и магния в растворе.

В разных странах существуют свои нормы жесткости для воды. У нас в стране вода классифицируется по жесткости таким образом:
Очень мягкие - 0-1,5 мг-экв/л; Мягкие - 1,5- 3,0 мг-экв/л;

Среднежесткие - 3,0- 4,5 мг-экв/л; Довольно жесткие - 4,5 - 6,5 мг-экв/л; Жесткие - 6,5 - 11,0 мг-экв/л;

Очень жесткие - свыше 11,0 мг-экв/л.
3. Самостоятельная работа студентов

Требования по оформлению работы в тетради

1. Дата и тема.

2. Наименование практической работы.

Оформить в таблице:

3. Краткое описание выполнения работы (реактивы и оборудование, используемые в работе, ход работы, уравнения химических реакций).

4. Результаты практической работы (результаты титрования).

5. Расчеты (основные формулы для расчетов, расчеты).

1. Определение общей жесткости воды

1. Бюретку промыть дистиллированной водой. Затем промыть на 2/3 объема раствором Трилона Б.

2. Заполнить бюретку раствором Трилона Б.

3. Отмерить мерным цилиндром 100мл анализируемой воды и перенести весь объем в коническую колу на 250 мл.

4. Отмерить мерным цилиндром 5 мл аммиачно-буферной смеси, добавить щепотку индикатора эриохрома черного.

5. Хорошо перемешать раствор до полного растворения индикатора.

6. Титровать раствор до изменения окраски от фиолетовой до синей.

7. Провести 3 титрования и рассчитать концентрацию.

	№ опыта
	Объем Трилона Б пошедший на титрование
	Средний объем, мл
	ОЖ

	1
	
	
	

	2
	
	
	

	3
	
	
	


4. Определить жесткость воды можно по формуле:

          V1 *Сн * 1000   

ОЖ=     ---------------, где

                    V2

ОЖ – общая жесткость воды

 V1 – объем трилона Б, пошедший на тирование

 V2 – объем воды, взятой для исследования

ВЫВОД:__________
Норма общей жесткости:

- питьевой воды не более 3,5 ммоль/л

- водопроводной без специальной обработки – 5 ммоль/л
4. Закрепление знаний.

Решение ситуационных и расчетных задач письменно в тетради.

Ситуационные задачи:

1. Лаборант, приготовив раствор KMnO4, в этот же день провел его стандартизацию. Какую ошибку допустил лаборант?

2. Концентрацию каких веществ можно определить методом перманганатометрии: H2O2, KOH, H2SO4, FeSO4, Fe2(SO4)3, K2Cr2O7, NaCl. Дайте химическое обоснование.

3. Какие из перечисленных индикаторов применяются в методе нейтрализации: K2CrO4, фенолфталеин, метиловый оранжевый, метиловый фиолетовый, тропеолин, крахмал?

4. Проводя количественный анализ Н2О2, лаборант подкислил раствор HCl. Правильно ли он поступил?

6. Перечислите титранты, применяемые в методах комплексонометрии, перманганатометрии, нейтрализации.

7. С какими из перечисленных соединений трилон Б будет образовывать комплексы: MgSO4, (NH4)2SO4, CaCl2.

8. Количественное определение, каких веществ можно провести методами перманганатометрии, комплексонометрии, алкалиметрии, ацидиметрии: K2Cr2O7, H2O2, H2C2O4, MgSO4, NaOH, HCl.

Расчетные задачи:

1. Чему равна точная концентрация раствора KMnO4, если на титрование его 5мл пошло при первом, втором и третьем титровании соответственно 4,8мл, 4,9мл, 4,8мл щавелевой кислоты с титром 0,00126г/мл.

2. При стандартизации на титрование 5мл раствора NaOH расходуется 5,7мл 0,1н раствора HCl. Определите массу NaOH, содержащуюся в 100мл анализируемого раствора.

3. Какую навеску H2C2O4*2H2O следует взять для приготовления 100мл 0,1н раствора H2C2O4.
4. Подведение итогов.

Проверка расчетов по результатам титрования.

Проверка оформления работы в тетради у преподавателя.

5. Домашнее задание
(1) с. 206-214

Самостоятельная работа студентов:

- Решение задач по титриметрическим определениям.

- Конспектирование «Типы гравиметрических определений, применение в медицинских лабораториях».
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