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Общие положения
Для современного специалиста важно формирование системных фундаментальных знаний, умений и навыков по аналитической химии, представляющих важность при подготовке студентов медиков к системному восприятию естественнонаучных и профессиональных дисциплин, формировании у них навыков аналитического анализа, необходимых для последующей практической деятельности.
Целью	данного	пособия	является	формирование общепрофессиональных компетенций будущего специалиста по специальности 35.02.06 «Технология производства и переработки.
Знания, полученные в ходе освоения дисциплины, применяются при написании выпускной квалификационной работы, при прохождении преддипломной практики, а также в дальнейшей профессиональной деятельности.
В результате освоения дисциплины обучающийся должен: Знать:
· теорию,	лежащую	в	основе	химических	и	физико-химических методов анализа;
· методы аналитической химии и физико-химические методы анализа;
· возможности аналитической химии и физико-химических методов анализа для мониторинга окружающей среды и анализа продуктов питания.
Уметь:
· проводить расчеты;
· выбирать оптимальные условия проведения анализа. Владеть:
· экспериментальными навыками выполнения анализа;
· методами статистической обработки экспериментальных данных.
Методические указания по подготовке к лабораторным занятиям
При подготовке к лабораторным занятиям рекомендуется изучить контрольные	вопросы	по	данному	занятию,	теоретический	материал,
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изложенный в лабораторном практикуме, обратить внимание на технику безопасности и изучить методику проведения опытов. В протоколе должны быть отражены следующие разделы:
1. Номер занятия.
2. Название лабораторной работы.
3. Цель работы.
4. Принцип метода и химический механизм реакций.
5. Ход выполнения работы.
6. Результаты.
7. Выводы.	Для	показателей,	определяемых	количественно,	в протоколе должны быть указаны референтные величины.

Лабораторная работа№ 1.
Качественные и групповые реакции ионов
Цель работы
Освоить технику проведения качественных и групповых реакций на ионы биогенных элементов и элементов-токсикантов.
ОПЫТ 1. Изучение классификации анионов, основанной на окислительно-восстановительных свойствах
Раствор сульфита натрия наливают в три пробирки. В первую пробирку добавляют раствор йодида калия и разбавленный раствор серной кислоты, во вторую - водный раствор йода, в третью - раствор перманганата калия слабо- розового цвета и разбавленный раствор серной кислоты. Аналогично поступают с растворами бромида натрия, ацетата натрия и нитрита натрия. Результаты наблюдений записывают в таблицу по форме:
	Изучаемый анион
	Наблюдения при добавлении реактива
-

	
	I , H+
	I2
	MnO4-, H+

	SO32-
Br- CH3COO- NO2-
	
	
	



ОПЫТ 2. Изучение действия сильных кислот на анионы
В три пробирки наливают по 1 мл растворов: а) нитрита натрия; б) тиосульфата натрия; в) карбоната натрия. В каждую пробирку добавляют по несколько капель разбавленного раствора серной кислоты. Наблюдаемые изменения записывают в лабораторный журнал.
ОПЫТ 3. Использование осадочных реакций для обнаружения ионов щелочно-земельных металлов и галогенид-ионов
А.Обнаружение иона Ва2+. В пробирку помещают 3-4 капли раствора хлорида бария, 2-3 капли раствора ацетата натрия, после чего по каплям добавляют раствор дихромата калия.
Б.Обнаружение иона Са2+. В пробирку помещают 3-4 капли раствора хлорида кальция и затем по каплям прибавляют раствор оксалата аммония. Образовавшийся осадок испытывают на растворимость в уксусной кислоте. Для этого к осадку добавляют 2-3 капли раствора уксусной кислоты, содержимое пробирки нагревают и взбалтывают.
В.Обнаружение ионов Сl- и Вr-. В одну пробирку помещают 3-4 капли раствора хлорида калия, в другую - такой же объем бромида калия. В каждую пробирку добавляют по 1-2 капли раствора нитрата серебра, до образования осадка. Осадки проверяют на растворимость в растворе карбоната аммония. Для этого к полученным осадкам прибавляют по 10-15 капель 15%-го раствора карбоната аммония и энергично взбалтывают в течение 1-2 мин.
В лабораторном журнале записывают уравнения реакций и наблюдения. ОПЫТ 4. Использование реакций, сопровождающихся выделением газа,
для обнаружения ионов летучих кислот и оснований А.Обнаружение ионов NH4+. В пробирку помещают 3-4 капли раствора
хлорида аммония и добавляют 2-3 капли концентрированного раствора щелочи (NаОН или КОН). Пробирку слегка нагревают и к ее отверстию подносят влажную красную лакмусовую бумажку.
Б.Обнаружение ионов СО32- и SO32-. В пробирку, снабженную газоотводной трубкой, помещают несколько кристалликов сульфита натрия,

после чего добавляют несколько капель раствора серной кислоты (с = 2 моль/л). Отверстие пробирки быстро закрывают пробкой с трубкой, которую опускают сначала в пробирку с насыщенным раствором гидроксида кальция (известковой водой), а затем - в пробирку с подкисленным раствором перманганата калия (слабо-розового цвета).
Опыт повторяют, помещая в пробирку, снабженную газоотводной трубкой, раствор карбоната натрия.
Уравнения реакций и наблюдения записывают в таблицу по форме:

	
Испытуемая соль
	Изменения, происходящие при пропускании
выделившегося газа через раствор

	
	Ca(OH)2 (насыщенный)
	KMnO4 (подкисленный)

	Na2SO3 (к)
Na2CO3 (раствор)
	
	



ОПЫТ 5. Использование реакций, проводимых на бумаге, для обнаружения ионов железа
На фильтровальную бумагу на некотором удалении друг от друга наносят по одной капле растворов сульфата железа (II) и хлорида железа (III). В центр пятна, содержащего соль железа (II), добавляют 1 каплю раствора гексацианоферрата (III) калия. Пятно, содержащее соль железа (III), обрабатывают одной каплей раствора гексацианоферрата (II) калия. Наблюдения и уравнения реакций записывают в лабораторный журнал.
ОПЫТ 6. Использование экстракционных реакций для обнаружения ионов Вr- и I-
В одну пробирку помещают 10-15 капель раствора бромида калия, в другую - такой же объем раствора йодида калия. В каждую пробирку добавляют по 3-4 капли хлорной воды и разбавленного раствора серной кислоты. Содержимое пробирок встряхивают, после чего наблюдают изменение окраски. Затем в каждую пробирку прибавляют примерно по 1 мл хлороформа. Содержимое пробирок вновь встряхивают и после разделения

слоев наблюдают за изменением цвета. Наблюдения и уравнения реакций записывают в лабораторный журнал.
ОПЫТ 7. Использование цветных реакций, проводимых в пробирке для обнаружения ионов d-элементов
А.Обнаружение ионов Мn2+. В пробирку помещают примерно по 15 капель раствора сульфата марганца (II) и разбавленного раствора азотной кислоты, добавляют несколько крупинок висмутата натрия NаВiO3. Содержимое пробирки встряхивают и после отстаивания не вступившего в реакцию висмутата натрия наблюдают окраску раствора.
В лабораторный журнал записывают наблюдения и уравнение реакции (в ходе реакции образуются ионы Вi3+ и МnО4-).
Б.Обнаружение ионов Сr3+. В пробирку помещают примерно 15 капель раствора хлорида хрома (III), добавляют по каплям концентрированный раствор гидроксида натрия до полного растворения первоначально выпавшего осадка и затем – 5-6 капель раствора пероксида водорода. Содержимое пробирки осторожно нагревают. Наблюдают цвет раствора, обусловленный возникновением хромат-ионов. Пробирку с полученным раствором охлаждают под струей холодной воды, добавляют еще 2-3 капли раствора пероксида водорода, затем – 10-15 капель амилового спирта и сразу подкисляют раствором серной кислоты (2-3 капли). Наблюдают окраску органического слоя, обусловленную образованием оксид-дипероксида хрома СrО5. В лабораторный журнал записывают наблюдения и уравнения реакций.
ОПЫТ 8. Использование окрашивания пламени для обнаружения ионов s-элементов
Кончик нихромовой проволоки погружают в пробирку с соляной кислотой, после чего прокаливают его в несветящейся части пламени горелки до исчезновения окраски пламени.
Охлажденную проволоку смачивают исследуемым раствором или же захватывают ею несколько мелких кристаллов исследуемой соли, после чего вносят в верхнюю часть пламени горелки. Наблюдают окраску пламени. При

проведении опыта с солью калия окраску пламени наблюдают через сине- зеленый светофильтр, поглощающий желтые лучи (соли натрия, почти всегда присутствующие в виде примеси, маскируют окрашивание пламени). Наблюдения записывают в таблицу по форме:
	Исследуемый катион
	Окраска пламени

	
	



ОПЫТ 9. Разделение смеси ионов с помощью тонкослойной хроматографии
А. Разделение ионов меди и железа
[image: ]Из хроматографической пластины “Silufol” аккуратно вырезают полоску шириной 2-3 см. На расстоянии 1 см от нижнего края карандашом по линейке проводят тонкую линию (линия старта). На расстоянии 10 см от нижнего края проводят линию финиша. В центр линии старта с помощью тонкого капилляра наносят раствор, содержащий катионы Сu2+ и Fе3+; диаметр пятна не должен превышать 3-4 мм. Высушивают полоску на воздухе.











Рис.1. Расчет R.
Подготовленную таким образом полоску хроматографической бумаги помещают в хроматографическую камеру. Слой системы для хроматографии в камере должен быть равным 0,5-1 см. После поднятия жидкости на высоту фронта, полоску вынимают из камеры. Хроматограмму высушивают на

воздухе. Для обнаружения разделенных зон катионов полоску смачивают из пульверизатора раствором гексацианоферрата (II) калия. Отмечают число и окраску зон.
Для каждой зоны рассчитывают значение R как отношение расстояния от ее центра до линии старта к расстоянию от линии старта до линии фронта (рис. 1).
Результаты опытов записывают в лабораторный журнал.
Б. Разделение смеси новокаина и анестезина
Подготавливают пластину «Silufol» шириной 9-10 см. С помощью трех тонких капилляров на линию старта наносят на расстоянии 20 мм друг от друга по 1 капле растворов новокаина, анестезина и их смеси.
Для обнаружения зон пластинку опрыскивают из пульверизатора раствором проявителя, при этом должны появиться цветные пятна.
В. Разделение и обнаружение катионов методом одномерной восходящей хроматографии
Восходящую хроматографию наиболее часто применяют для разделения катионов. Максимальная длина хроматограмм 10-15 см. Используют следующие катионы:
Ni(II), Co(II), Сu(II), Cd(II), Mn(II), Pb(II), Zn(II), Сr(III), А1(III), Вi(III).
Для определения положения каждого компонента на хроматограмме необходимо знать величины Rf.
Таблица 1
Значение Rf некоторых катионов
Катион	Rf	Катион	Rf

	Сr(III)
	0,023
	Cu(II)
	0,70

	Ni(II)
	0,13
	Zn(II)
	0,94

	А1(III)
	0,15
	Сd(II)
	1,0

	Мn(II)
	0,25
	Bi(III)
	1,0

	Со(II)
	0,54
	Fe(III)
	1,0

	Рb(II)
	0,70
	
	



Систему растворителей НС1-ацетон (8 об.% конц. НС1, 5% воды, 87% ацетона) заранее вносят в камеру для насыщения атмосферы парами растворителя.
На расстоянии 1 см от края полоски карандашом проводят стартовую линию, 10 см - линию финиша. Из капилляра в середине стартовой линии наносят каплю исследуемого раствора и высушивают полоску. Эту операцию повторяют 2-3 раза. Пятно обводят карандашом и высушивают.
Полоску хроматографической бумаги с нанесенной каплей исследуемого раствора опускают в камеру так, чтобы ее конец был погружен в растворитель не более чем на 0,5 см. Пятно не должно погружаться в растворитель. Процесс хроматографирования прекращают после того как растворитель пройдет от линии старта до линии финиша. После этого бумажную полоску вынимают и тщательно высушивают над электрической плиткой. По табличным Rf вычисляют высоту подъема зоны каждого катиона из заданной смеси.
Обнаружение катионов. Большинство катионов образуют невидимые зоны, поэтому для их обнаружения хроматограмму обрабатывают растворами органических и неорганических реагентов-проявителей (табл. 2).
Таблица 2 Реагент для обнаружения катионов на хроматограмме
	Катион
	Реагенты
	Цвет зоны

	Ni(II)
Mn(II)
Co(II)
Cu(II)
Pb(II)
Zn(II)
Cd(II) Fe(III)
	Диметилглиоксим, пары аммиака Бензидин, 2М раствор NaOH Тиоцианат калия, насыщенный раствор Гексацианоферрат (II) калия
Иодид калия Дитизон в CCl4 Сульфид натрия
Гексацианоферрат (II) калия
	Красный Синий Синий
Буро-красный Желтый Красный Желтый
Синий



	Bi(III) Cr(III)

Al(III)
	Смесь 8-оксихинолина и йодида калия 2М раствор NaOH, 3% водный раствор H2O2, бензидин
Ализарин, пары аммиака
	Оранжевый Синий

Розовый



Появление характерной окраски подтверждает присутствие катиона в исследуемом растворе. При обнаружении ионов марганца, кобальта и хрома необходимо соблюдать следующие условия.
Обнаружение марганца. Хроматограмму обрабатывают 2 М раствором NаОН, образующийся Мn(ОН)2 быстро окисляется кислородом воздуха или Н2О2 до МnО(ОН)2; затем действуют каплей раствора бензидина; МnО(ОН)2 окисляет бензидин, и пятно синеет.
 (
4
)Обнаружение кобальта. При выполнении реакции на кобальт следует учитывать, что комплекс Со(SСN) 2- неустойчив, поэтому рекомендуется вводить большой избыток тиоцианата. Для проявления зоны, содержащей кобальт, на определенный участок хроматографической полоски наносят каплю насыщенного раствора NН4NСS и каплю ацетона. Образуется пятно синего цвета.
Обнаружение хрома. Окисляют хром (III) в хром (VI). Для этого готовят в пробирке окислительную смесь: к капле 2 М NаОН прибавляют каплю 3%- ного раствора Н2О2. Каплю смеси наносят на участок хроматограммы, соответствующий размещению зоны хрома, и прибавляют каплю раствора бензидина. В присутствии хрома пятно синеет.

ОПЫТ 10. Произведение растворимости
При образовании малорастворимых электролитов в насыщенном растворе устанавливается равновесие между веществом в растворе и тем же веществом в осадке, например:
BaSO4Ba2+ + SO42-

в осадке	в растворе
Применяя к этому равновесию закон действующих масс, получим:

KBaSO4

[BaSO4

]  [Ba 2 ][SO 2 ] или

ПРBaSO

 [Ba 2 ][SO 2 ].

 (
4
) (
4
) (
4
)Произведение растворимости ПР - постоянная величина при данной температуре - представляет собой произведение концентрации ионов в насыщенном растворе малорастворимого электролита.
Числовое значение ПР позволяет судить о растворимости соединения.
По данным растворимости можно вычислить ПР.
В общем виде растворимость для электролита АmВn вычисляют по формуле:

SAm Bn

 m  n ПРAm Bn .
mm  nn



Если	при	получении	малорастворимого	электролита	его	ионное произведение [Аn+]m[Вm-]n< ПРAmBn, то осадок не выпадает, если [Аn+]m[Вm-
]n> ПРAmBn, то осадок выпадает. При [Аn+]m[Вm-]n	= ПРAmBn	раствор становится насыщенным.
Цель работы
Получение осадков малорастворимых электролитов и количественное определение ПР малорастворимого гидроксида.
А. Сравнительная растворимость сульфатов кальция и бария
В одну пробирку внести 5 капель раствора хлорида кальция, в другую - 5 капель раствора хлорида бария. Затем в каждую пробирку добавить по 2-3 капли раствора серной кислоты. В обеих ли пробирках выпал осадок? Объяснить наблюдения, пользуясь значениями ПРCaSO4 и ПРBaSO4.
Добавить к пробирке с раствором хлорида кальция 2-3 капли концентрированной серной кислоты. Наблюдать образование осадка и объяснить причину его выпадения.

Б. Образование сульфидов железа и меди и их растворимость в соляной кислоте
В пробирку внести 2-3 капли раствора соли железа (II), в другую - 2-3 капли раствора соли меди (II). В каждую пробирку добавить несколько капель раствора сульфида аммония до появления осадков. Затем прилить к осадкам немного соляной кислоты. Какой из осадков растворяется? Составить уравнения реакций. Объяснить различие в растворимости осадков, используя значения произведения растворимости.
В. Получение хромата бария
Внести в пробирку 2-3 капли раствора хлорида бария и 5-6 капель раствора ацетата натрия. Затем прибавить 4-6 капель раствора дихромата калия. При этом выпадает желтый осадок хромата бария, нерастворимый в уксусной кислоте. Составить уравнение реакции (ПРBaCrO4 = 2,410-10).
Г. Взаимодействие гидроксида магния с хлоридом аммония
В две пробирки внести по 2-3 капля раствора хлорида магния (II). В одну пробирку добавить 5-6 кристаллов хлорида аммония и, встряхивая, добиться их растворения. Затем в каждую из пробирок добавить по 8-10 капель раствора гидроксида аммония. Объяснить, почему осадок выпадает в пробирке, в которой отсутствует хлорид аммония.
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Методические рекомендации по изучению теоретического материала
При выполнении самостоятельного изучения теоретического материала студент должен руководствоваться следующими правилами. За основу рекомендуется брать рабочую программу учебной дисциплины в библиотеке СКФУ. Согласно плану-графику аудиторных занятий и самостоятельной работы, на изучение отдельных тем отводится разное количество часов. Значительная часть самостоятельной работы студента должна отводится на усвоение полученного на лекции материала по пройденной теме, написании конспекта по заданным теоретическим блокам, поиску дополнительной литературы на базе библиотеки СКФУ и в системе интернет.
Весь охваченный теоретический материал должен быть осмыслен и переработан для более глубокого осмысления полученных данных. Все это поможет в тестировании и подготовке к экзамену.
Методические рекомендации при подготовке к коллоквиумам
Изучение основных разделов аналитической химии заканчивается проведением коллоквиумов, на которых обобщается весь материал по данной части учебной программы.
Коллоквиум представляет собой не только одну из форм текущего контроля, но и одну из активных форм учебных занятий, проводимых как в виде беседы преподавателя со студентами, так и в виде семинара, посвященного обсуждению определенной темы.
Целями коллоквиума являются: выяснение у студентов знаний, их углубление (повышение) и закрепление по той или иной теме курса; формирование у студентов навыков анализа теоретических проблем на основе самостоятельного изучения учебной и научной литературы.
Основная задача коллоквиума – пробудить у студента стремление к чтению и использованию дополнительной литературы. На коллоквиум могут выносится как проблемные (нередко спорные теоретические вопросы), так и вопросы, требующие самостоятельного изучения, а также более глубокой проработки.

На самостоятельную подготовку к коллоквиуму студенту отводится 1-3 недели. Подготовка включает в себя изучение рекомендованной литературы и составление конспекта.
Методические рекомендации по подготовке презентаций и докладов
Доклад должен содержать элементы новизны, наряду с фундаментальным аспектом должен быть проведен анализ современного состояния изучаемой проблемы, а также включенность в региональную проблематику.
Доклад должен состоять из введения, теоретической части, заключения, списка литературы и презентации, раскрывающей суть темы в графиках, картинках, схемах, формулах.
Доклад рекомендуется представлять в объеме 1 печатный лист. Текст работы должен быть напечатан через 1,5 интервала на одной стороне стандартного листа белой бумаги (A4). Текст и другие отпечатанные элементы работы должны быть черными, контуры букв и знаков – четкими, без ореола и затенения. Шрифт Times New Roman, кегель 14. Названия глав и параграфов выделяются полужирным шрифтом. Лист с текстом должен иметь поля: слева – 30 мм, справа – 10 мм, сверху – 20 мм, снизу – 20 мм. Нумерация страниц текста делается в правом нижнем углу листа. Проставлять номер страницы необходимо со страницы, где печатается
«Введение», на которой ставится цифра «3». После этого нумеруются все страницы, включая приложения.
Между названием главы и названием параграфа этой главы ставится пробел равный двум интервалам, а название параграфа не должно отделяться от текста этого параграфа пробелом. Названия параграфов отделяются от текста предыдущего параграфа пробелом, равным двум интервалам. Каждая глава, а также введение, выводы, приложения и список использованной литературы начинаются с новой страницы. Слово «Глава» не пишется. Главы имеют порядковые номера в пределах всей работы, обозначаемые арабскими

цифрами (например:   1,   2,   3),   после   которых   ставится   точка.   Слово
«параграф» или значок параграфа в названии не ставятся. Параграфы имеют порядковые номера в пределах глав, обозначаемые арабскими цифрами (например: 1.1. и 1.2.). Заголовки глав и параграфов в тексте работы должны располагаться по центру, точку в конце названия главы и параграфа не ставят. Не допускается переносить часть слова в заголовке. 4.5. Нумерация таблиц и рисунков может быть сквозной или соотноситься с номером главы и параграфа. Например, если таблица или рисунок включены в текст первого параграфа второй главы, нумерация следующая: Таблица 2.1.1., рис. 2.1.1. Последняя цифра означает порядковый номер таблицы (или рисунка) в данном параграфе. Таблица помещается в качестве следующей страницы после первого упоминания о ней в тексте.
Методические рекомендации по подготовке к экзамену
Подготовка к экзамену по аналитической химии должна быть систематической и планомерной. Результат освоения теоретического материала, написание и осмысление конспектов по основным и дополнительным темам, решение задач, а также проведение лабораторного практикума, закрепление практических навыков и построение логической взаимосвязи между теорией и практикой – все это является залогом усвоения полного объема полученных знаний и достаточной базой для подготовки к экзаменам.
Перед сдачей экзамена рекомендуется просмотреть все источники библиографического списка и собственные конспекты. Вопросы к экзамену приведены в рабочей программе дисциплины.
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