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Лабораторна робота № 1
Визначення вологи в твердому паливі
	   Мета роботи: визначити вміст вологи в твердому паливі 
	   Метод визначення: Сутність роботи полягає у висушуванні наважки твердого                               палива в сушильній шафі при температурі 102-105ºС. Необхідно чітко дотримуватись температурного режиму, тому що в пробі при нагріванні відбуваються процеси:
· окиснення карбону;
· розклад гумінових кислот.
При окисненні маса наважки збільшується при розкладі кислот – зменшується.   Лише при температурі  102-105ºС помилки компенсуються.
       Засоби вимірювання:
       Аналітичні терези та рівноваги до них, алюмінієві бюкси з кришками, шпателі, сушильна шафа.
       Алгоритм визначення:
       Наважку 1г зважують з точністю до 0,0002г в алюмінієвий бюкс. Відкритий бюкс з наважкою видержують у попередньо нагрітій до 102 – 105ºС сушильній шафі протягом 1 год. Потім бюкс виймають із шафи, охолоджують в ексикаторі та зважують. Після зважування бюкс знову ставлять в сушильну шафу для контрольного просушування на 30 хв., знову охолоджують в ексикаторі та зважують. Висушування повторюють до тих пір, доки різниця маси між двома зважуваннями не стане меншою ніж 0,0012 г або маса почне зростати. В цьому випадку в розрахунок беруть передостанні данні зважування.
     Розрахунок:
mб = 						mб + с.з =
mб + н =					mс.з. =
mн =

          
де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;        mб + с.з – маса бюксу з сухим залишком, г; mс.з – маса сухого залишку, г;                                            

          - вміствологи в твердому паливі, %.

Висновок:
Лабораторна робота № 2
Визначення золи в твердому паливі
	        Мета роботи: визначити вміст золи в твердому паливі 
        Метод визначення: Сутність роботи полягає в спалюванні наважки твердого  палива в муфельній печі у присутності кисню при температурі 825 ± 25ºС протягом 1 год.При прожарюванні золи протікають наступні основні перетворення: силікати втрачають свою кристалізаційну та гідратну воду; солі феруму (ІІ) перетворюються на солі феруму (ІІІ):
	                     4 FeO + O2 → 2 Fe2O3
карбонати розкладаються з виділенням карбон (ІV) оксиду:
			     	СаСО3 → СаО + СО2
пірит окислюється з утворенням ферум (ІІІ) оксиду та сульфур (ІV) оксиду:
		             4 FeS2 + 11 O2 → 2 Fe2O3 + 8 SO2
сульфур (ІV) оксид реагує з кальцій оксидом та киснем повітря:
		                 2 SO2   + 2 СаО + O2  → 2 CaSO4
гіпс втрачає кристалізаційну воду:
	                             CaSO4∙ 2 H2O → CaSO4 + 2 H2O
солі лужних металів – хлориди, карбонати та ін. – частково випаровуються або розкладаються.
        Засоби вимірювання:
        Аналітичні терези та рівноваги до них, шпателі, фарфорові тиглі, муфельна піч, ексикатор, тигельні щипці.
        Алгоритм визначення:
        Наважку 1г зважують з точністю до 0,0002г в фарфоровий тигель поміщують у холодну муфельну піч або нагріту до температури 300ºС, прожарюють наважку протягом 1 години при температурі 825 ± 25ºС, охолоджують в ексикаторі та зважують.
Розрахунок:    mт = 				mт+ з =
 mт + н =			mз. =                      mн =


                                                                                  


де mт – маса тигля, г; mт + н – маса тигля з наважкою, г; mн – маса наважки, г;                            mт+ з – маса тигля з золою, г; m з – маса золи, г;   - вміст золи без врахування вмісту вологи, %;  - вміст золи з врахуванням вмісту вологи, %; 

           - вміст вологи в твердому паливі (з попередньої роботи), %.
          Висновок:

Лабораторна робота № 3
Визначення летких речовин в твердому паливі
	       Мета роботи: визначити вміст летких речовин в твердому паливі 
        Метод визначення: Сутність роботи полягає в спалюванні наважки твердого  палива в муфельній печі у відсутності кисню при температурі 850 ± 20ºС протягом 7 хв. Продуктами являються кокс та коксовий газ. Леткі речовини в твердому паливі не містяться, а утворюються під час прожарювання у відсутності повітря, тому говорять не про вміст летких речовин, а про вихід летючих.
       Засоби вимірювання:
       Аналітичні терези та рівноваги до них, шпателі, фарфорові тиглі з кришками, муфельна піч, ексикатор, тигельні щипці.
       Алгоритм визначення:
       Наважку 0,5г зважують з точністю до 0,0002г в фарфоровий тигель, накривають кришкою, поміщують у муфельну піч нагріту до температури 850ºС, прожарюють наважку протягом 7 хв при температурі 850 ± 20ºС, охолоджують в ексикаторі та зважують.

Розрахунок:
mт = 					mт+ к =

mт + н =				mк =
mн =


            


                                



де mт – маса тигля, г; mт + н – маса тигля з наважкою, г; mн – маса наважки, г;                 mт+ к – маса тигля з коксом, г; m к – маса коксу, г;  - вміст летких речовин без врахування вологи, %;  - вміст летких речовин з врахуванням вологи, %;               - вміст вологи в твердому паливі (з попередньої роботи), %.

         Висновок: 
Лабораторна робота № 4

Визначення сульфуру в твердому паливі
     	         Мета роботи: визначити вміст сульфуру в твердому паливі 
         Метод визначення: Сутність роботи полягає в спалюванні наважки твердого палива із сумішшю Ешка (1 в.ч. Nа2СО3 + 2 в.ч. МgО) в муфельній печі при температурі 800 – 850ºС з наступним гравіметричним закінченням.

          Хімізм процесу:

			       2 S + 3 O2 → 2 SO3
			SO3 + Na2CO3 → Na2SO4 + CO2↑
		      Na2SO4 + BaCl2 → BaSO4↓ + 2 NaCl
                                                       t
	                              BaSO4↓ → BaSO4

         Засоби вимірювання:
         Аналітичні терези та рівноваги до них, шпателі, фарфорові тиглі з кришками, муфельна піч, ексикатор, тигельні щипці, суміш Ешка, фільтр без зольний – синя стрічка та простий, мірні циліндри на 10 та 100 см3, Н2Одист, скляні палички, водяні бані, конічні колби на 250 см3, індикатор – метиловий оранжевий, НСІ 10%, ВаСІ2 5%. 

         Алгоритм визначення:

         Наважку 1г зважують з точністю до 0,0002г в фарфоровий тигель та ретельно перемішують проволокою з 2г суміші Ешка, потім вміст тигля покривають 1гцієї ж сумішшю. Тигель поміщують у холодний муфельну піч і поступово нагрівають до  800 – 850ºС і видержують при цій температурі 2 години. Тигель охолоджують, перемішують вміст паличкою, переносять в конічну колбу і додають 100  см3 Н2Одист гарячої. Фільтрують осад через простий фільтр методом декантації 3-4 рази.
До фільтрату додають метиловий оранжевий, НСІ 10% до рожевого забарвлення та 5 см3 НСІ 10% для створення надлишку, розчин нагрівають до кипіння і приливають 10 см3 гарячого 5% ВаСІ2, нагрівають на водяній бані розчин протягом 2 годин, а потім 12 годин видержують при кімнатній температурі.
Вміст колби фільтрують через без зольний фільтр. Осад промивають на фільтрі гарячою водою для повного видалення йонів СІ-. Фільтр з осадом поміщують у зважений фарфоровий тигель, просушують його та прожарюють в муфельній печі при 800 – 850ºС до постійної маси

Розрахунок:

mт = 						mт+ осад =

mт + н =					mосаду =
mн =



                  








де mт – маса тигля, г; mт + н – маса тигля з наважкою, г; mн – маса наважки, г;                mт+ к – маса тигля з осадом, г; m к – маса осаду, г;  - вміст сульфуру без врахуванням вологи в твердому паливі, %; - вміст сульфуру з врахуванням вологи в твердому паливі, %; - вміст вологи в твердому паливі (з попередньої роботи), %.

         Висновок: 


Лабораторна робота № 5

Визначення густини нафтопродукту

	         Мета роботи: визначити густину нафтопродукту двома методами.
         Метод визначення: Густиною називають відношення маси речовини до його об’єму (г/см3 або кг/м3). Зазвичай користуються відносною густиною – відношенням даної речовини при 20ºСдо густини води при 4ºС. Густину нафтопродукту визначають ареометричним або пікнометричним методом. Ареометр являє собою скляний циліндричний сосуд (рис. 1). Верхня його частина закінчується трубкою, а нижня оснащена шариком, в якому розміщений баласт, що заставляє ареометр плавати вертикально. Баластом служить дроб або ртуть. На трубці ареометра нанесені позначки з позначенням густини рідини. Пікнометр являє собою скляний сосуд з кільцевою міткою на шийці (рис. 2) об’ємом від 1 до 100 см3.

                      [image: img012]                            [image: img013] 

    		Рисунок 1- Ареометри                               Рисунок 2 - Пікнометри 


        Засоби вимірювання:
	        Аналітичні терези та рівноваги до них, набір ареометрів, пікнометри, філь	трувальний папір, великі циліндри, піпетки, термостат, сушильна шафа, хромова суміш, дистильована вода, спирт.

        Алгоритм  визначення:
       Ареометричний   метод: нафтопродукт наливають в циліндр діаметром не менше 5 см, занурюють ареометр не торкаючись стінок циліндру, тримаючи його за верхню частину. Чекають деякий час, щоб ареометр встановився, при цьому необхідно, щоб він не торкався ні дна, ні стінок циліндру. Цей час складає 2-3 хв. Проводять відлік на ареометрі по верхньому краю меніска та відмічають температуру аналізуючого продукту термометром.
Пікнометричний метод: пікнометр промивають послідовно хромовою сумішшю,
дистильованою водою, спиртом та висушують в сушильній шафі при 100º С, 
охолоджують в ексикаторі та зважують з точністю до 0,0002 г. Висушування
проводять до постійної маси. Потім пікнометр калібрують. Для цього за допомогою піпетки наповнюють за допомогою піпетки дистильованою свіжою кип’яченою та охолодженою до 18-20ºС водою вище мітки, занурюючи його в термостат та витримуючи при 20ºС протягом 15-20 хв. В цей час нарізають смужки фільтрувального паперу, якими відбирають надлишок води в пікнометрі, доводячи її до мітки на шийці. Пікнометр закривають пробкою та виймають із термостату, ретельно витирають зовні фільтрувальним папером, а потім льняною ганчіркою, витримують у ваговій 15-20 хв та зважують. 	
	Потім воду з пікнометру виливають, ополіскують спиртом та висушують у сушильній шафі при 100ºС, охолоджують і сухою піпеткою наливають нафтопродукт вище мітки, поміщують в термостат при 20ºС і проводять визначення точно так, як і калібрування пікнометра.

Розрахунок:
m п = 							m води =

m п + вода =						m н.п. =
m п + н.п. =

         ;                            

         

де m п – маса пустого пікнометру, г; m п + вода – маса пікнометру з водою, г; m води – маса  води, г; m п + н.п. – маса пікнометру з нафтопродуктом, г; m н.п. – маса нафтопродукту, г; Vпікнометру – об’єм пікнометру, см3; ρ води – густина води, г/см3;            ρ н.п. – густина нафтопродукту, г/см3.

         Висновок: 
Лабораторна робота № 6
Визначення в’язкості  нафтопродукту
	        Мета роботи: визначити в’язкість нафтопродукту.
         Метод визначення: В’язкістю або зовнішнім тертям, називають властивість рідини чинити опір взаємному переміщенню її частин, який визвано дією прикладеною до рідини сили. 
Умовною або відносною в’язкістю (ВУ або Е) називають відношення в’язкості даного нафтопродукту до в’язкості води при 0ºС. Умовну в’язкість визначають за допомогою віскозиметра Енглера (рис. 3), порівнюючи час витікання нафтопродукту та час витікання такого ж об’єму води. Водяним числом віскозиметру називають час витікання 200 см3 дистильованої води при +20ºС. Водяне число повинно становити  50-52 с.
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                                14. Зовнішній циліндр – баня 

Рисунок 3 - Будова віскозиметра Енглера.



        Засоби вимірювання:
	Віскозиметр Енглера, секундомір, дистильована вода, спирт.
        Алгоритм  визначення:
1. Визначаємо водяне число віскозиметру: внутрішній циліндр промиваємо спиртом, дистильованою водою, потім висушуємо на повітрі, закриваємо отвір стержнем. В чистий циліндр наливають трохи вище міток дистильовану воду при +20ºС та за допомогою регулювальних гвинтів встановлюють прилад горизонтально (загострені штифти ледь видні над поверхнею води). Водою наповнюють зовнішній циліндр-баню до розширення верхньої частини внутрішнього циліндру. 
Під стічний отвір підставляють мірну колбу, при піднімають стержень та випускають воду в колбу. Одночасно вмикають секундомір та визначають час витікання 200 см3 дистильованої води до мітки в колбі. 
2. В чистий та сухий віскозиметр наливають нафтопродукт, щоб ледь виглядали штифти, нагрівають його до 50ºС (стічний отвір приладу закритий). Під стічний отвір ставлять чисту і суху мірну колбу, виймають стержень та одночасно вмикають секундомір. Коли об’єм нафтопродукту стане 200 см3, секундомір вимикають, визначають час та розраховують в’язкість.  
         Розрахунок:
τ1 н.п. = 				
τ2 н.п. =
τ1 води =
τ2 води =


 

де τt, τ1 н.п. та  τ2 н.п. – час витікання 200 см3 нафтопродукту при температурі 50ºС;
τ20, τ1 води  та τ2 води – час витікання 200 см3 дистильованої води при температурі 20ºС (водяне число).

          Висновок: 


Лабораторна робота № 7
Визначення температури краплепадіння  нафтопродукту
          Мета роботи: визначити температуру краплеутворення та краплепадіння нафтопродукту.
         Метод визначення: Температура краплепадіння характеризує перехід речовини з твердого стану в рідкий. Температура, при якій утворюється перша крапля, називають температурою краплеутворення, а температуру, при якій падає перша крапля, - температурою краплепадіння. Суть визначення полягає у нагріванні нафтопродукту в спеціальному приладі Уббелоде (рис. 4) з одночасним фіксуванням температури краплеутворення та краплепадіння

                    	[image: img016]   1.Металічна трубка
2. Отвір
3. Штифт
4. Скляна капсула

                  
Рисунок 4 - Термометр Уббелоде

        Засоби вимірювання:
        Термометр Уббелоде, установка на визначення температури краплепадіння, фільтрувальний папір.
 
        Алгоритм  визначення:

        На дно пробірки покласти кружок фільтрувального паперу, встановлюють термометр з скляною капсулою так, щоб нижній край термометру знаходився на відстані 25 мм від кружка паперу. В стакан 200 см3 наливають воду і за допомогою лапки штативу встановлюють пробірку з термометром на відстані 10-20 мм від дна стакану. Потім стакан з водою нагрівають. Замічають температуру, при якій утворюється крапля та падає.
Розрахунок:
t  краплеутворення  = 
t  краплепадіння  = 
         Висновок: 























Лабораторна робота № 8

Визначення сульфуру в  нафтопродукті

	          Мета роботи: визначити вміст сульфуру в нафтопродукті.
           Метод визначення: Сутність лампового методу (схема приладу зображена на рис. 5) заключається в повному спалюванні досліджуваного нафтопродукту, вловлюванні продуктів горіння розчином соди, надлишок якої відтитровують хлоридною кислотою.
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Рисунок 5 - Схема приладу для кількісного визначення сульфуру 
ламповим методом.

          Хімізм процесу:
S +  O2 → SO2
SO2 + Na2CO3 →  Na2SO3  + CO2↑
Na2CO3 надл. + 2 HCl → NaCl + H2CO3  → CO2↑
                                                                      H2O


         Засоби вимірювання:
          Прилад для визначення сульфуру, піпетки Мора на 10 см3, бюретки, лійки для бюреток, циліндри на 10 см3, сірники, лучинки, Na2CO3 0,3% розчин, HCl 0,05 н, метиловий оранжевий 0,02% розчин, етиловий спирт, дистильована вода.
         Алгоритм  визначення:
          Нафтопродукт наливають у чисту, суху лампочку кількістю 1,5-4 см3, лампочку закривають пробкою з фітильною трубочкою, через який пропущений фітиль. Нижній кінець фітиля розміщений на дні лампочки, верхній – зрізають в рівень верхнього краю фітильної трубки.
         Лампочку запалюють лучиною, встановлюють висоту полум’я 5-6 мм, а потім гасять, закривають ковпачком та зважують на аналітичних терезах.
         У великий сосуд абсорбера заповнюють на 2/3 висоти скляними паличками або бусинками, які попередньо промивають дистильованою водою та висушують. В абсорбер додають 10 см3 розчину натрій карбонату та 10 см3 дистильованої води. Збирають прилад, вмикають водоструменевий насос, запалюють лампочку, термін горіння 40 хв., потім лампочку накривають ковпачком та через 3-5 хв. насос вимикають. Прилад розбирають, розчин із абсорберу кількісно переносять в колбу, додають 2 краплі метилового оранжевого та титрують 0,05 н розчином хлоридної кислоти.
         Паралельно ставлять контрольний дослід з етиловим сиртом, аналогічно до    досліджуваного. 
         Розрахунок:
m л. до аналізу =			VHCl 1=

m л. після аналізу =			VHCl 2=
m н.п. =


        

де m л. до аналізу та m л. після аналізу – маса лампи до та після аналізу, г; m н.п. або Н – маса наважки, г; VHCl 1 та VHCl 2 – об’єм хлоридної кислоти, що витрачено на титрування контрольної та досліджуваної проби, відповідно, см3; Сe HCl – молярна концентрація еквівалента хлоридної кислоти, моль-екв/дм3; МеS – молярна маса еквівалента сульфуру, г/моль-екв.

          Висновок: 
                                                  Лабораторна робота № 9
Визначення числа пенетрації  нафтопродукту
	         Мета роботи: визначити число пенетрації нафтопродукту.
         Метод визначення: пенетрація – це величина зворотна величині консистенції. Пенетрацію визначають по глибині занурення конусу в масу аналізую чого продукту. Чим глибше занурюється конус, тим м’якіший продукт. Консистенція залежить від хімічного складу та в’язкості продукту. 
Для визначення пенетрації використовують прилад – пенетрометр (рис. 6). Прилад складається із резервуару, столику, конусу, закріпленого на стержні, циферблату, поділеного на 360 поділок, та мішалки. Голка із стержнем важить 150 г. Глибина поглинання голки вказується стрілкою на циферблаті. 
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а) пенетрометр;
б) мішалка;
1. Штатив 
2. Циферблат
3. Стандартна голка (конус)
4. Резервуар
5. Столик
Рисунок 6 - Прилад для визначення пенетрації

         Засоби вимірювання:Пенетрометр, парафін. 
         Алгоритм  визначення:
         Стрілку приладу встановлюють на нуль, а голку так, щоб нижній кінець її торкався поверхні змазки. Натискують кнопку пенетрометра, даючи голці можливість вільно занурюватися в продукт протягом 5 сек., після цього кнопку відпускають. За циферблатом визначають число пенетрації. Дослід повторюють 5 разів.
Розрахунок:  р1 = 		     р2 =                    р3 =                                рсер =
р1, р2, р3 – показання циферблату, мм.

         Висновок: 
Лабораторна робота № 10
Визначення вологи в нафтопродукті
                 Мета роботи: визначити вміст вологи в нафтопродукті методом Діна-Старка.
      Метод визначення: Метод базується на дистиляції суміші води, яка міститься в пробі, та органічного розчинника, який не змішується з водою. В якості розчинника використовують бензол, толуол, ксилол, бензин марки «Калоша» та ін. Дистилят збирають в калібрувальний приймач та вимірюють об’єм перегнаної води, яка збирається на дні приймача, так як вона важча за органічний розчинник.
	Аналіз виконують за методом Діна та Старка (рис. 7).
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1. Круглодонна колба
1. Калібрований приймач-пастка
1. Холодильник


	






      Рисунок 7 - Прилад для визначення води за методом Діна та Старка (а)
та пастка для води (б)

        Засоби вимірювання:

        Колбонагрівач, круглодонна колба, калібрований приймач-пастка, холодильник, органічний розчинник, технохімічні терези та рівноваги до них, мірні циліндри на 50 см3, кипілки. 


        Алгоритм  визначення:

        У суху круглодонну колбу вносять 50 г нафтопродукту, зваженого на технохімічних терезах, додають 50 см3 розчинника, декілька кипіло, збирають прилад. Нагрівають та кип’ятять до тих пір, поки водний шар в пастці не перестане збільшуватися, а верхній шар – розчинника не стане прозорим. Відгонка зупиняють. Вимірюють об’єм води в приймачі.


Розрахунок:

V(H2O) =                                                                     
VH.П. =
m(H2O) = V(H2O)*ρ(H2O) =
m HП  = VH.П.*ρ HП =



          


де V(H2O) – об’єм води в приймачі, см3; VH.П. – об’єм нафтопродукту, см3; m(H2O) – маса води, г; ρ(H2O) – густина води, г/см3; m HП – маса нафтопродукту, г; ρ HП - густина нафтопродукту (з попередньої роботи), г/см3.

         Висновок: 






Лабораторна робота № 11
Визначення температури спалаху та запалення нафтопродукту
          Мета роботи: визначити температуру спалаху двома методами та запалення нафтопродукту .
          Метод визначення: Температура спалаху і температура запалення характеризують ступінь вогнебезпеки нафтопродуктів і є важливішими характеристиками різноманітних масел, змазок, які працюють у високотемпературних умовах.
Температурою спалаху масла або темного нафтопродукту називають найменшу температуру, при якій пари даної речовини, яку нагрівають в установлених стандартом умовах, утворюють над його поверхнею суміш з навколишнім повітрям, що спалахує при піднесені до неї полум’я.
Температурою запалення нафтопродукту називають температуру, при якій речовину, що нагрівають в установлених стандартних умовах, загоряється при короткочасному піднесенні до його поверхні та горить не менше 5 сек.
Для визначення температури спалаху застосовують прилади закритого (в апараті Мартенcа-Пенського рис.8 а) та відкритого типу (на приладі Бренкена рис. 8б)  
[image: img048][image: img047]
а)                              		                        б)
Рисунок 8 -  Прилади для визначення температури спалаху:
а) Апарат Мартенcа-Пенського: 1-тринога; 2-мідний резервуар; 3-кришка;                   4- запалювальне пристосування; 5-мішалка; 6-термометр; 7-рукоятка; 8-повітряна баня; 9-металева сорочка; 10-пальник;
б) Прилад Бренкена: 1-металевий штатив; 2-кільце; 3-залізний тигель; 4-лапка; 5-термометр; 6-пісчана баня; 7-трубка для запалювання речовин; 8-газовий пальник.
         Засоби вимірювання:
	Апарат Мартенcа-Пенського, прилад Бренкена, сірники, лучинки.
         Алгоритм  визначення:
         а) визначення температури спалаху в апараті Мартенcа-Пенського:
В резервуар 2 наливають безводний нафтопродукт та поміщають у гніздо повітряної бані 8, закривають кришкою та вставляють термометр. Прилад нагрівають газовим пальником або електричним елементом з реостатом на початку зі швидкістю 10-12ºС в хв. для продукту з температурою спалаху вище 150ºС, а нижче 150ºС – зі швидкістю 5 – 8ºС. За 30ºС до очікуваної температури спалаху нагрівання регулюють так, щоб швидкість піднімання температури встановилася 2ºС на хв. В цей час продукт постійно перемішують. За 10ºС до очікуваної температури спалаху через кожні 2ºС повертають рукоятку 7, та запалювальний пристрій нахиляється в паровий простір циліндра. Під час проведення випробувань перемішування зупиняють. Моментом спалаху рахують появу синього полум’я над усією поверхнею продукту. Після отримання першого спалаху випробування продовжують, повторюючи запалювання в тих же умовах через 2ºС, якщо при цьому спалаху не відбудеться то визначення повторюють заново.
За температуру спалаху приймають показання термометру в момент першої появи синього полум’я над поверхнею нафтопродукту в резервуарі.
        б)  визначення температури спалаху на приладі Бренкена:
Нафтопродукт наливають в тигель 3 так, щоб рівень рідини від поверхні тигля був на 12-18 мм нижче. Збирають прилад. Занурюють термометр і закріплюють у суворо вертикальному положенні, щоб ртутний шарик знаходився у центрі тигля приблизно на однаковій відстані від дна тигля та верхнього рівня нафтопродукту. 
Баню нагрівають, щоб досліджуваний продукт нагрівався 10ºС у хв. За 40ºС до очікуваної температури спалаху швидкість нагрівання зменшують до 4ºС на хв. Випробування починають за 10ºС до очікуваної температури спалаху. Через кожні 2ºС повільно проводять полум’ям над тиглем на відстані 12 мм від поверхні досліджуваного продукту. Час проведення полум’я від одного  краю тигля до іншого – 2-3 сек.
За температуру спалаху приймають температуру, яку показує термометр при наявності синього полум’я над частиною або над усією поверхнею досліджуваного нафтопродукту.
Розрахунок:

 	tспалаху  =                                                       в апараті Мартенса-Пенського
 	tспалаху  =                                              в приладі Бренкена

	Висновок: 
Лабораторна робота № 12
Визначення фосфору в органічних сполуках
	         Мета роботи: визначити вміст фосфору в органічній сполуці. 
         Метод визначення: Фосфор визначають після мокрої мінералізації, яку здійснюють за допомогою суміші кислот (H2SO4 та HNO3) до утворення фосфатної кислоти, яку переводять у гетерополікомплекс з наступним розчиненням його в надлишку лугу.
          Хімізм:
RP + HNO3 + H2SO4 → mCO2 + SO2 + NO + H3PO4 + nH2O
H3PO4 + 12(NH4)2MoO4 + 21HNO3 → (NH4)3H4[P (Mo2O7)6] ↓+ 21NH4NO3 +10H2O
                          		        гетерополікомплекс
          2(NH4)3H4[P (Mo2O7)6] + 46NaOH→ 2(NH4)2HPO4 + (NH4)2MoO4 +23Na2MoO4    +
          +26H2O
          NaOH надл + HNO3 → NaNO3 + H2O

         Засоби вимірювання:

         Аналітичні терези та рівноваги до них; шпателі; суміш кислот (HNO3:H2SO4=1:1); HNO3 конц.; 40% та 0,1 н; H2SO4конц.; амоній сульфат; амоній молібдат (в мірній колбі ємністю 1 дм3 розчиняють 50г амоній сульфату в 500 см3  HNO3 конц. В іншій колбі розчиняють 150г сухого амоній молібдату в 400 см3  киплячій дистильованій воді та кип’ятять до повного розчинення осаду (дозволяється слабка каламуть). Розчин охолоджують та повільно, невеликими порціями вносять у мірну колбу, що містить амоній сульфат в нітратній кислоті. Після внесення кожної порції мірну колбу струшують до повного розчинення осаду. Об’єм розчину доводять водою мітки та залишають на три доби в темному місці, потім фільтрують. Зберігають у склянці з темного скла.); 6% розчин КNO3; фенолфталеїн; 0,1н розчин NaOH;  скляний бюкс з кришкою; циліндр на 10 та 25 см3; колби К'єльдаля; мірні колби ємністю 250 см3 та 25 см3, фільтри синя стрічка, лійки, скляні палички, бюретки, лійки для бюреток.

         Алгоритм  визначення:

         Наважку 0,2-0,3г зважують з точністю до 0,0002г переносять у колбу К’єльдаля та додають 10 см3 суміші кислот, нагрівають ≈ 2 години. Прозорий розчин охолоджують, кількісно переводять розчин у мірну колбу ємністю 250 см3, додають 5см3 40% нітратної кислоти, доводять об’єм розчину водою до мітки та перемішують. 25 см3 приготованого розчину переносять у конічну Кобу нагрівають до 80ºС на киплячій водяній бані, додають 25 см3 розчину амоній молібдату, збовтують протягом 1 хв. та залишають на 1 год до повного осадження осаду. Осад відфільтровують через фільтр синя стрічка, спочатку методом декантації 6% розчином КNO3. Після чого осад переносять на фільтр і
також промивають   6%  розчином  КNO3. Промитий  осад разом з   фільтром
переносять у колбу, в якій проводилося осадження, додають 20-25 см3 холодної дистильованої води, фенолфталеїн, 25 см3 0,1н розчину NaOH до появи яскраво-малинового забарвлення. Осад розчиняють обережним обертанням колби та перетворенням фільтру в паперову масу. Надлишок лугу відтитровують розчином нітратної кислоти, ретельно перемішуючи розчин до зникнення малинового забарвлення розчину.

Розрахунок:
                                                                                            
mб =                  VNaOH =                                                                  			                                                                                 

mб + н =              V=            
mн =	



					



де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;          VNaOH – об’єм лугу, який витрачено на розчинення осаду, см3; СеNaOH – молярна концентрація еквівалента лугу, моль-екв/дм3; Се – молярна концентрація еквівалента нітратної кислоти, моль-екв/дм3; V- об’єм нітратної кислоти витрачений на титрування надлишку лугу, моль-екв/дм3; Ме (Р) – молярна маса еквівалента фосфору, г/моль-екв; VМK – об’єм мірної колби, см3; Va – об’єм аліквоти, см3.

	Висновок: 




Лабораторна робота № 13
Визначення фенолу
	         Мета роботи: визначити вміст фенолу. 
         Метод визначення: Сутність роботи полягає у здатності оксигрупи збільшувати рухливість атомів гідрогену ядра, що стає можливим їх легке заміщення атомами брому в орто- та пара- положення з йодометричним закінченням.

         Хімізм:

     5KBr- + KBr+5O3 + 6HCl → 3Br20 + 6KCl + 3H2O
         -1е        +5е
 OH                     		 OH
  		  Br             Br
  + 3Br2 →                   	     + 3HBr
	
            	          Br
     трибромфенол

 OH                                 OBr
                              Br               Br

               + 3Br2 →                          + 2HBr
 
                              Br    
		  трибромфенолбром


     OBr                             OH
Br       Br                  Br          Br
	                   
                                                  + 2HI →                    + HBr +I2

	
     Br                               Br


KI + HCl → KCl +HI
Br2 + 2HI→ 2HBr + I2
        I20 + 2Na2S2+2O3 → 2NaI- + Na2S4+2,5O6
                          
         
          Засоби вимірювання:
          Аналітичні терези та рівноваги до них; шпателі; циліндри ємністю 10 та 25 см3; мірні колби ємністю 100 см3, піпетки Мора на 10 см3; бюретки, лійки для бюреток, бромід-бромат 0,1н розчин; 50% розчин сульфатної кислоти; розчин крохмалю; 10% розчин КІ; 0,1н Na2S2O3.

         Алгоритм  визначення:

          Наважку 0,2г зважують з точністю до 0,0002г кількісно переносять в мірну колбу ємністю 100 см3 та доводять об’єм до мітки водою та ретельно перемішують. Відбирають 10 см3 приготованого розчину у конічну колбу, додають 25 см3  0,1 н розчину бромід-бромату, 10 см3 50%  розчину сульфатної кислоти. Рідину в колбі ретельно перемішують та залишають на 15 хв. в темному місці. Після цього додають 15 см3 10% розчину КІ, сильно збовтують, залишають на 10 хв. в темному місці, йод, який виділився титрують 0,1н Na2S2O3 до солом’яно-жовтого кольору, потім додають розчин крохмалю та титрують до зникнення синього забарвлення розчину. Паралельно ставлять контрольний дослід в тих самих умовах і з тими ж реактивами.
Розрахунок:

mб = 		             Vт.с. проба =
mб + н =	
mн =		             Vт.с к.д. =


	



де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;          Vт.с.проба – об’єм натрій тіосульфату, який витрачено на титрування проби, см3;    Vт.с.к.д. – об’єм натрій тіосульфату, який витрачено на титрування контрольного досліду, см3; Себ-б – молярна концентрація еквівалента бромід-бромату, моль-екв/дм3; Се т.с. – молярна концентрація еквівалента натрій тіосульфату, моль-екв/дм3; Ме (С6Н5ОН) – молярна маса еквівалента фенолу, г/моль-екв; VМK – об’єм мірної колби, см3; Va – об’єм аліквоти, см3.

	Висновок: 
Лабораторна робота № 14
Визначення спирту
	         Мета роботи: визначити вміст спирту .
         Метод визначення: Метод визначення полягає в окисненні спирту розчином калій перманганату або калій дихромату з наступним титруванням залишку окисника сіллю Мора. Окиснення спирту протікає в часі, і тому окисник додають у надлишку. У цих умовах спирти окиснюються до відповідних кислот та альдегідів. 
	         Хімізм:
          5СН3ОН + 2КМnO4 +3H2SO4 → 5HCOH + K2SO4 + 2MnSO4 + 8H2O
          5СН3ОН + 4КМnO4 + 6H2SO4 → 5HCOOH + 2K2SO4 + 4MnSO4 + 11H2O
            -2                                                      +2
2КМnO4 + 10FeSO4 + 8H2SO4 → 5Fe2 (SO4)3 + K2SO4 + 2MnSO4 + 8H2O
 ( +5е               -1е)*2
СН3ОН – отрута!
         Засоби вимірювання:
Аналітичні терези та рівноваги до них; бюкси; мірні колби ємністю 100 см3; піпетки Мора на 10 та 25 см3; мірні циліндри на 25 см3; бюретки, лійки для бюреток; сульфатна кислота 50%;  0,1 н розчин КМnO4; 0,1 н розчин солі Мора.
         Алгоритм  визначення:
Наважку 0,2г зважують з точністю до 0,0002г кількісно переносять в мірну колбу ємністю 100 см3 та доводять об’єм до мітки водою та ретельно перемішують. Відбирають 10 см3 приготованого розчину у конічну колбу, додають 25 см3  50% розчину H2SO4 та 25 см3  0,1 н розчину КМnO4, ставлять в темне місце на 30 хв., потім титрують 0,1 н розчином солі Мора до переходу забарвлення з рожевого до безбарвного.
Розрахунок:
mб = 			Vс. Мора =					
mб + н =		mн =					
				          

    







     де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;              V – об’єм калій перманганату, доданого в надлишку , см3; Се - молярна концентрація еквівалента калій перманганату, моль-екв/дм3; Се- молярна концентрація еквівалента солі Мора, моль-екв/дм3; V – об’єм солі Мора, витраченого на титрування, см3; Ме- молярна маса еквівалента спирту,                 г/моль-екв; VМK – об’єм мірної колби, см3; Va – об’єм аліквоти, см3.
         Висновок: 






















Лабораторна робота № 15
                                                  Визначення аніліну
	         Мета роботи: визначити вміст аніліну методом діазотування.
          Метод визначення: Сутність методу базується на реакції діазотування – це взаємодія ароматичних амінів з нітритною кислотою та утворенням солей діазонія. Нітритна кислота нестійка сполука, тому її отримують безпосередньо в розчині.
         Хімізм:
С6Н5 – NH2 + NaNO2 + 2HCl → [С6Н5 – N2+] Cl - + NaCl + 2H2O
2HNO2 + 2HCl + 2KI → 2KCl + I2 + 2NO + 2H2O
         Засоби вимірювання:
         Аналітичні терези та рівноваги до них; бюкси; мірні циліндри на 10 та 50 см3; бюретки, лійки для бюреток; скляні палички; НСІ конц.; 0,5 н розчин NaNO2, йод-крохмальний папір, лід.
        Алгоритм  визначення:
        Наважку 0,5г зважують з точністю до 0,0002г кількісно переносять у конічну колбу ємністю 250 см3 додають 5 см3 НСІ конц. та 50 см3 дистильованої води та ретельно перемішують, додають 1г калій броміду та титрують 0,5 н розчином NaNO2 до синього забарвлення йод-крохмального паперу. Визначення проводять при пониженій температурі. Перше визначення проводять приблизне, додаючи по 2,0 см3 натрій нітриту до появи незникаючої синьої плями.       Повторне титрування проводять повільно приливаючи при перемішуванні майже весь потрібний об’єм (95%) натрій нітриту. Під кінець титрування натрій нітрит додають по краплям, проводячи пробу на йод-крохмальний папір після кожної доданої краплі. Титрування вважають закінченим, якщо нанесена крапля розчину на йод-крохмальний папір через 5 хв. після додавання останньої порції натрій нітриту дає посиніння.   
        Паралельно ставлять контрольний дослід для визначення чутливості йод-крохмального паперу. Для цього в колбу додають всі реактиви в такій самій кількості, але без досліджуваного  продукту, та титрують по краплям розчином натрій нітриту до посиніння  йод-крохмального паперу.




Розрахунок:


mб = 			V=				

mб + н =	          V=
mн =	                                       		















де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;          V – об’єм натрій нітриту, витрачений на титрування проби, см3; V – об’єм натрій нітриту, витрачений на титрування контрольного досліду, см3; Се - молярна концентрація еквівалента розчину натрій нітриту, моль-екв/дм3; Ме - молярна маса еквівалента аніліну, г/моль-екв.

	Висновок: 






                                                   
                                                  Лабораторна робота № 16
Визначення фосфатної та сульфатної кислоти
         Мета роботи: визначити вміст фосфатної та сульфатної кислоти при сумісній присутності (г/дм3).
         Метод визначення: Сутність роботи полягає в прямому титруванні досліджуваної проби кислоти розчином натрій гідроксиду в присутності двох індикаторів: метилового оранжевого та фенолфталеїну.
	         Хімізм:
	В присутності метилового оранжевого:
			H2SO4 + 2 NaOH → Na2SO4 + 2 H2O
			H3PO4 + NaOH → NaH2PO4 + H2O
	В присутності фенолфталеїну:
NaH2PO4 + NaOH → Na2HPO4 + H2O

        Засоби вимірювання:
         0,1 н розчин натрій гідроксиду; метиловий оранжевий; фенолфталеїн; мірні колби ємністю 25 та 100 см3; піпетки Мора на 2 см3 ; бюретки, лійки для бюреток.
        Алгоритм  визначення:
        Об’єм проби 2 см3 переносять у мірну колбу ємністю 100 см3 та доводять дистильованою водою до мітки. Відбирають 25 см3 приготованого розчину, переносять у конічну колбу, додають 2-3 краплі метилового оранжевого та титрують 0,1 н розчином натрій гідроксиду до жовтого забарвлення та замічають об’єм,  потім додають 2-3 краплі фенолфталеїну та продовжують титрування 0,1 н розчином натрій гідроксиду до рожевого забарвлення.


Розрахунок:         =                                           =

 	 



 	








де Се - молярна концентрація еквівалента розчину натрій гідроксиду,               моль-екв/дм3;  - об’єм натрій гідроксиду, витрачений на титрування проби в присутності метилового оранжевого, см3;  - об’єм натрій гідроксиду, витрачений на титрування проби в присутності фенолфталеїну, см3; Ме- молярна маса еквівалента сульфатної кислоти, г/моль-екв; Ме- молярна маса еквівалента фосфатної кислоти, г/моль-екв; Vпр – об’єм проби, взятої для аналізу, см3;                Vмк – об’єм мірної колби, см3; Vа – об’єм аліквоти, см3.


	Висновок:



















Лабораторна робота № 17

Визначення кальцію в фосфатних добривах

	         Мета роботи: визначити вміст кальцію в фосфатних добривах .
          Метод визначення:  Сутність роботи полягає у зв’язуванні кальцію амоній оксалатом, з наступною обробкою осаду  сульфатною кислотою та перманганатним закінченням.

	         Хімізм:
СаСІ2 + (NH4)2C2O4 → CaC2O4 + 2NH4Cl
CaC2O4 + H2SO4 → CaSO4↓ + H2C2O4
5H2C2O4 + 2KMnO4 + 3H2SO4 → K2SO4 + 2MnSO4 + 10CO2↑ + 8H2O

         Засоби вимірювання:
         Аналітичні терези та рівноваги до них; шпателі; бюкси; мірні колби ємністю 25 та 250 см3; мірні циліндри на 10, 25 та 50 см3; скляні палички; лійки; щільний фільтрувальний папір (синя стрічка); електричні пічки; водяні бані; бюретки, лійки для бюреток; 4% (NH4)2C2O4; 10% НАс; метиловий оранжевий; 10% розчин NH4OH; 1% та 10% H2SO4; 0,1 н KMnO4.

        Алгоритм  визначення:

        Наважку 1,5-2,0 г зважують з точністю до 0,0002г кількісно переносять у мірну колбу ємністю 250 см3, розчиняють та доводять об’єм до мітки, перемішують. 
Відбирають 25 см3 розчину переносять у конічну колбу, додають 50 см3 дистильованої води, 20 см3 4% розчину амоній оксалату, 10 см3 10% розчину оцтової кислоти, 5-6 крапель метилового оранжевого. Розчин розводять водою до 200-250 см3, нагрівають до кипіння та додають по краплям 10% розчин NH4OH до переходу забарвлення метилового оранжевого з рожевого в жовтий.     Розчин кип’ятять 5 хв. та залишають на 30-40 хв. у теплому місці. Отриманий осад відфільтровують через щільний фільтр (синя стрічка), промивають декілька разів гарячою водою, що містить декілька см3 4% розчину амоній оксалату, потім чистою гарячою водою. Лійку з осадом ставлять над колбою, в якій проводили осадження, фільтр обережно проколюють скляною паличкою. Осад з фільтру ретельно змивають гарячою водою в колбу, потім 25 см3 гарячого 1% розчину сульфатної кислоти та знову водою. До розчину додають 10 см3 10% розчину сульфатної кислоти, нагрівають майже до кипіння та титрують 0,1 н KMnO4 до рожевого забарвлення розчину, що не зникає протягом декількох секунд. 

Розрахунок:

mб = 			                             mб + н =	
					

mн =                                                   =



 	


 	






де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;      - молярна концентрація еквівалента розчину KMnO4, моль-екв/дм3; - об’єм KMnO4, витраченого на титрування аліквоти, см3;  - молярна маса еквівалента кальцію, г/моль-екв; - молярна маса еквівалента кальцій оксиду, г/моль-екв;       Vмк – об’єм мірної колби, см3; Vа – об’єм аліквоти, см3.

	Висновок: 



Лабораторна робота № 18

Визначення нітрогену методом кип’ятіння 

	         Мета роботи: визначити вміст нітрогену методом кип’ятіння.
          Метод визначення: Сутність роботи полягає в кип’ятінні азотного добрива з лугом, надлишок якого відтитровують кислотою в присутності кислотно-основного індикатора. 
	          Хімізм: NH4NO3 + NaOH→NaNO3+NH3+H2O
			(NH4)2SO4 + 2NaOH → Na2SO4 + 2NH3↑  + 2H2O
				2NaOH + H2SO4 → Na2SO4 + 2H2O
         Засоби вимірювання:
         Аналітичні терези та рівноваги до них; шпателі; бюкси; мірні колби ємністю 25, 100 та 250 см3; бюретки, лійки для бюреток; 0,5 н розчин NaOH; 0,5 н розчин H2SO4; метиловий оранжевий.
         Алгоритм  визначення:
         Наважку 1,0 г зважують з точністю до 0,0002г кількісно переносять у мірну колбу ємністю 250 см3, розчиняють та доводять об’єм до мітки, перемішують. 
Відбирають 100 см3 розчину переносять у конічну колбу, додають 5-6 крапель метилового оранжевого, 25 см3 0,5 н розчину натрій гідроксиду та кип’ятять 30-40 хв. (до зменшення об’єму на 1/3), охолоджують розчин. Титрують 0,5 н розчином сульфатної кислоти до переходу забарвлення з жовтого до рожевого кольору.

Розрахунок:  mб = 		                	 =
                       mб + н =			          mн =









де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;      - молярна концентрація еквівалента розчину NaOH , моль-екв/дм3; - об’єм NaOH, доданого в надлишку, см3; - молярна концентрація еквівалента розчину H2SO4, моль-екв/дм3; - об’єм сульфатної кислоти, витрачений на титрування надлишку лугу, см3;  - молярна маса еквівалента нітрогену, г/моль-екв;  Vмк – об’єм мірної колби, см3; Vа – об’єм аліквоти, см3.
Висновок:



Лабораторна робота № 19

Визначення нітрогену формальдегідним методом

	         Мета роботи: визначити вміст нітрогену формальдегідним методом.
         Метод визначення: Сутність роботи полягає в обробці нітратних добрив 
розчином формальдегіду, в результаті взаємодії виділяється еквівалентна кількість кислоти, яку відтитровують лугом.
	         Хімізм:
		         2(NH4)2SO4 + 6HCOH → (CH2)6N4 + 2H2SO4 + 6H2O
			 4NH4NO3 + 6HCOH → (CH2)6N4 + 4HNO3 + 6H2O
			    4NH4Cl + 6HCOH → (CH2)6N4 + 4HCl + 6H2O
          2NaOH + H2SO4 → Na2SO4 + 2H2O
         Засоби вимірювання:
         Аналітичні терези та рівноваги до них; шпателі; бюкси; мірні колби ємністю 50 та 250 см3; мірні циліндри на 10 см3; бюретки, лійки для бюреток; 40% розчин формальдегіду (нейтралізованого по фенолфталеїну); 0,1 н розчин NaOH; фенолфталеїн.
         Алгоритм  визначення:
         Наважку 1,0 г зважують з точністю до 0,0002г кількісно переносять у мірну колбу ємністю 250 см3, розчиняють та доводять об’єм до мітки, перемішують. 
Відбирають 50 см3 розчину переносять у конічну колбу, додають 2 см3 40% розчину формальдегіду (нейтралізованого по фенолфталеїну), 2-3 краплі фенолфталеїну та титрують 0,1 н розчином натрій гідроксидом до рожевого забарвлення. Додають ще 3-5 крапель формальдегіду, якщо рожеве забарвлення зникне, тоді дотитровують розчином натрій гідроксидом до рожевого забарвлення.


         Розрахунок:              mб = 					 =
                                  mб + н =				         mн =


 	   10 ед.азота→10 ед.кисл.→10 ед.щелоч






де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;    - молярна концентрація еквівалента розчину NaOH , моль-екв/дм3; - об’єм NaOH, витрачений на титрування аліквоти, см3;  - молярна маса еквівалента нітрогену, г/моль-екв;  Vмк – об’єм мірної колби, см3; Vа – об’єм аліквоти, см3.
         Висновок: 



Лабораторна робота № 20

Визначення нітритного нітрогену

	         Мета роботи: визначити вміст нітрогену перманганатним методом.
         Метод визначення:  Сутність методу полягає в окисненні нірит-йонів у кислому середовищі розчином калій перманганатом, надлишок якого відтитровують натрій тіосульфатом.

	          Хімізм:

		5NaNO2 + 2KMnO4 + 3H2SO4 → 5NaNO3 + 2MnSO4 + K2SO4 + 3H2O
		      2KMnO4 + 10KI + 8H2SO4 → 2MnSO4 + 6K2SO4 + 5I2 + 3H2O
			2Na2S2O3 + I2 → Na2S4O6 + 2NaI

          Засоби вимірювання:
          Аналітичні тере зи та рівноваги до них; шпателі; бюкси; мірні колби ємністю 100 см3; піпетки Мора на 10 см3 ;  мірні циліндри на 10 см3; бюретки, лійки для бюреток; 0,1 н розчин KMnO4; 4н розчин H2SO4; 20% розчину КІ; 0,1 н розчин Na2S2O3; крохмаль.

         Алгоритм  визначення:

         Наважку 0,1-0,2 г зважують з точністю до 0,0002г кількісно переносять у мірну колбу ємністю 100 см3, розчиняють та доводять об’єм до мітки, перемішують. 
         Відбирають 10 см3 розчину переносять у конічну колбу, додають 10 см3 0,1 н розчину KMnO4, 2,5 см3 4н сульфатної кислоти, закривають пробкою та енергійно перемішують протягом 3-5 хв., після чого розчин залишають на 15 хв. періодично перемішуючи його. Потім додають 10 см3 20% розчину КІ, перемішують і йод, який виділився відтитровують 0,1 н розчином Na2S2O3, додаючи в кінці титрування крохмаль. Титрування ведуть до переходу забарвлення розчину із синього в безбарвний.
Аналогічно проводять контрольний дослід, додаючи всі реактиви, крім   проби.

Розрахунок: 


mб = 				 =

mб + н =			 =
mн =



,



	,









де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;      - молярна концентрація еквівалента розчину KMnO4, моль-екв/дм3; - об’єм KMnO4, см3; - молярна концентрація еквівалента розчину Na2S2O3, моль-екв/дм3; - об’єм натрій тіосульфату, витрачений на титрування контрольного досліду, см3; - об’єм натрій тіосульфату, витрачений на титрування досліджуваної проби, см3;  - молярна маса еквівалента нітрогену, г/моль-екв;  Vмк – об’єм мірної колби, см3; Vа – об’єм аліквоти, см3.

	Висновок: 
















Лабораторна робота № 21

Визначення соди в готовому продукті

	          Мета роботи: визначити вміст соди в готовому продукті.
          Метод визначення: Сутність методу полягає в прямому титруванні соди кислотою в присутності кислотно-основного індикаторa.

	          Хімізм:
				Na2CO3 + HCl → NaHCO3 + H2O
				NaHCO3 + HCl → NaCl + CO2↑ + H2O 

         Засоби вимірювання:
         Аналітичні терези та рівноваги до них; шпателі; бюкси; мірні циліндри на         50 см3; бюретки, лійки для бюреток; метиловий оранжевий; 1 н хлоридна або сульфатна кислота.

         Алгоритм  визначення:

         Наважку 0,5 г зважують з точністю до 0,0002г кількісно переносять у конічну колбу, додають 50 см3 дистильованої води, розчиняють, додають 3 краплі розчину метилового оранжевого та титрують  1 н хлоридною або сульфатною кислотою до рожевого забарвлення розчину. 

Розрахунок:


mб = 							 =
mб + н =						mн = 










де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г; - молярна концентрація еквівалента розчину НСІ, моль-екв/дм3; - об’єм НСІ, витрачений на титрування проби, см3;  - молярна маса еквівалента натрій карбонату, г/моль-екв.

	Висновок:



Лабораторна робота № 22
Визначення кальцій карбонату у вапняку
	         Мета роботи: визначити вміст кальцій карбонату газооб'ємним методом .
	        Метод визначення: Сутність методу полягає у взаємодії вапняку з хлоридною кислотою. Кількість кальцію або кальцій оксиду визначають за кількістю вуглекислого газу, який виділяється в процесі взаємодії. Для цього аналізу використовують прилад кальциметр (рис. 10).
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1- реакційна склянка;
2- циліндр для кислоти;
3- газовимірювальна бюретка;
4- зрівняльна склянка;
5- компенсаційна трубка;
6- кран.





Рисунок 10 - Схема приладу для визначення карбон (ІV) оксиду газооб'ємним    методом.
         Хімізм:   
                                                                               Н2О
       		СаСО3 + НСІ → СаСІ2 + Н2СО3
                                                                                    CO2↑

         Засоби вимірювання:
         Аналітичні терези та рівноваги до них; шпателі; порцелянові човники; кальциметри; піпетки Мора на 10 см3 ; 10% хлоридна кислота. 

        

 Алгоритм  визначення:
         Перш за все перевіряють прилад на герметичність. Заповнюють газовимірювальну бюретку замираючою рідиною так, щоб її рівень був на відмітці «0».
Наважку 0,5 г зважують з точністю до 0,0002г кількісно переносять у реакційну колбу, додають у циліндр для кислоти реакційної склянки 10 см3 10% розчину хлоридної кислоти так, щоб кислота не потрапила в реакційну склянку, з’єднують її з газовимірювальною бюреткою, відкривають кран 6, нахиляють 
склянку так, щоб кислота вилилася із циліндра у склянку. Вуглекислий газ, який 
утворився, переходить у вимірювальну бюретку. Реакційну склянку струшують до припинення виділення бульбашок газу (10 хв.).
Потім вирівнюють висоти рідини у вимірювальній бюретці та компенсаційній трубці, за допомогою зрівняльної склянки. Записують об’єм карбон (ІV) оксиду.  

Розрахунок:


mб = 							=
mб + н =						mн =

Знайдений об’єм приводять до нормальних умов:

          ,
	Вміст СаСО3 розраховують за формулою:





де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г; - об’єм СО2, який виміряли, см3; Т0 – температура за нормальних умов, 273,15 К; t – температура, при якій виконувалося вимірювання, ºС; Р0 – тиск за нормальних   умов,  101325 Па;      Р – тиск,    при    якому проводилося вимірювання, Па; М- молярна маса кальцій карбонату, г/моль.

	Висновок: 


Лабораторна робота № 23
Визначення амоніаку в рідинах содового виробництва
         Мета роботи: визначити вміст (г/дм3) вільного та зв’язаного амоніаку в рідинах содового виробництва.
         Метод визначення: Сутність роботи полягає у визначенні вільного та зв’язаного амоніаку у рідинах содового виробництва. Вільний амоніак визначають шляхом прямого титрування проби хлоридною кислотою в присутності  кислотно-основного індикатору.  Потім визначають загальний амоніак формальдегідним методом. Зв’язаний амоніак визначають  за різницею між загальним та вільним амоніаком.
	          Хімізм:
       NH4OH + HCl → NH4Cl + H2O
           NH4HCO3 + HCl → NH4Cl + H2O + CO2↑
        (NH4)2CO3 + 2HCl → 2NH4Cl + H2O + CO2↑
            2(NH4)2SO4 + 6HCOH → (CH2)6N4 + 2H2SO4 + 6H2O
       4NH4Cl + 6HCOH → (CH2)6N4 + 4HCl + 6H2O
           NaOH + HCl → NaCl + H2O

         Засоби вимірювання:
         Піпетки Мора на 10 см3 ; мірні циліндри на 10, 25 см3; бюретки, лійки для бюреток; електричні пічки; метиловий оранжевий; 1 н хлоридна кислота; фенолфталеїн; нейтралізований 40% розчин формальдегіду; 1 н розчин натрій гідроксиду.

         Алгоритм  визначення:
         Відбирають піпеткою 10 см3 досліджуваної проби та виливають у конічну колбу, що містить  10-15 см3 дистильованої води та 2-3 краплі метилового оранжевого. Потім титрують 1 н розчином хлоридної кислоти до появи рожевого забарвлення. Якщо в процесі титрування метиловий оранжевий руйнується та рідина потемнішає, то додають  ще 2 краплі розчину метилового оранжевого і продовжують титрування. Розчин у колбі кип’ятять 5 хв., охолоджують та додають 10 см3 попередньо нейтралізованого 40% розчину формальдегіду, додають 2-3 краплі фенолфталеїну та титрують 1 н розчином натрій гідроксиду до рожевого забарвлення.	 
	  Потрібно впевнитися, що формальдегіду взято достатньо. Для цього додають ще декілька крапель розчину формальдегіду, і якщо рожеве забарвлення зникає, то дотитровують розчин натрій гідроксидом до появи рожевого забарвлення.
Розрахунок:



=					 =















де Vпр – об’єм проби, який взято для аналізу, см3; - молярна концентрація еквівалента розчину НСІ, моль-екв/дм3; - об’єм НСІ, витрачений на титрування проби, см3;    -    молярна концентрація  еквівалента розчину


NaOH , моль-екв/дм3; - об’єм NaOH, витрачений на титрування проби, см3; Ме- молярна маса еквівалента  NH3, г/моль-екв.

	Висновок: 

















Лабораторна робота № 24

                                            Визначення карбону в чавуні
         
                   Мета роботи: визначити вміст карбону в сплаві газооб'ємним методом.
           Метод визначення: Сутність роботи полягає у спалюванні наважки чавуну в трубчастій печі при температурі 1250-1400ºС з наступним поглинанням карбон (ІV) оксиду розчином калій гідроксидом та газооб’ємним закінченням. Аналіз проводять на установці для визначення загального карбону газооб’ємним методом (рис. 11). 
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Рисунок 11 -  Схема установки для визначення загального карбону 
газооб'ємним методом:

1 – балон з киснем; 2 – редуктор; 3 – газометр; 4 – кран; 5 – трубка для спалювання наважок;  6 – термопара з мілівольтметром; 7 – двоканальний кран;           8 – термометр; 9 – поплавок;    10 – двоканальний дугоподібний кран; 11 – поплавок; 12 – поглинальна склянка з розчином КОН;   13 – зрівняльна склянка; 14 – отвір для наливання води; 15 – кран для відключення евдіометра;                16 – газовимірювальна бюретка (евдіометр); 17 – змієвиковий холодильник;     18 – шкала, яка переміщається; 19 – склянка, що містить К2Сr2O7 в Н2SO4;         20 – шарикова трубка з ватою;  21 – трансформатор; 22 – горизонтальна трубчата піч; 23 – склянка з Н2SO4;      24 – склянка з розчином Ва(ОН)2,             25 – склянка з розчином KMnO4. 

          Хімізм:                        
                                     C + O2 → CO2
       4Fe3C + 13 O2 →  4CO2↑ + 6Fe2O3
        Mn3C + 3O2 → CO2↑ + Mn3O4
      4Cr3C2 +17O2 → 8CO2↑ + 6Cr2O3
      2Cu + O2 → 2CuO
            CuO + C → 2Cu + CO2↑
         KOH + CO2 → K2CO3 + H2O
          Засоби вимірювання:
          Аналітичні терези та рівноваги до них; шпателі; порцелянові човники; CuO; установка для визначення загального карбону газооб'ємним методом.
          Алгоритм  визначення:
          Наважку 0,5 г зважують з точністю до 0,0002г у порцеляновий човник, зверху наважку засипають купрум (ІІ) оксидом. Потім човник поміщують у розігріту трубчату піч (у центр трубки) та щільно закривають пробкою. Очікують 1 хв., щоб човник та наважка прийняли температуру печі та починають пропускати повітря, за допомогою газометру, зі швидкістю 4-5 бульбашок у секунду, з’єднавши евдіометр з піччю. Надходження газової суміші у евдіометр повинно бути повільним – 3 хв., доводять об’єм газу в евдіометрі до «0». Від’єднують евдіометр та закривають кран газометра. Вимикають піч, виймають човник, урівнюють рівні в зрівняльній склянці та бюретці, встановлюють «0» за допомогою рухливої шкали. 
Потім проводять поглинання вуглекислого газу розчином КОН, для чого газову суміш переміщують у поглинач, піднімаючи зрівняльну склянку, потім опускають переміщуючи газ у бюретку і т.д. до постійного об’єму.
Бюретка від градуйована так, щоб об’єм поглинутого карбон (ІV) оксиду відповідає % карбону у сталі при наважці 1 г. Об’єм карбон (ІV) оксиду знаходять зрівнюючи рівні рідини в бюретці та зрівняльній склянці.

Розрахунок:


mч = 							=
mч + н =						mн =




де mч – маса порцелянового човника, г; mч + н – маса порцелянового човника з наважкою, г; mн – маса наважки, г; %Сшк. – вміст карбону за шкалою евдіометру, %;   К – поправочний коефіцієнт на тиск та температуру для евдіометрів.

	Висновок:                        









     

Лабораторна робота № 25

                                             Визначення сульфуру в сталі
          
                   Мета роботи: визначити вміст сульфуру в сплаві йодометричним методом.
         Метод визначення: Сутність методу базується  на тому, що при спалюванні наважки металу у потоці кисню при 1300-1400ºС відбувається спалювання сульфуру з утворенням  сульфур (ІV) оксиду, який поглинають водою, утворюючи сульфітну кислоту, яку визначають титруванням йодом в присутності індикатору – крохмалю. Аналіз проводять на установці для визначення сульфуру методом спалювання (рис.12):
	
[image: img095]

Рисунок 12 - Схема установки для визначення сульфуру методом спалювання:
1 – газометр; 2 – трубчата піч; 3 – порцелянова трубка; 4 – штатив; 
5 – бюретка; 6 – колба з водою.

         Хімізм:
          4FeS  +   7O2 → 2Fe2O3 + 4SO2↑
                 SO2 + H2O → H2SO3
                 H2SO3 + I2 + H2O → H2SO4 + 2HI


         Засоби вимірювання:
         Аналітичні терези та рівноваги до них; шпателі; порцелянові човники; мірні циліндри на 100 см3; бюретки, лійки для бюреток; установка для визначення сульфуру методом спалювання; CuO; 0,005 н розчин йоду; розчин крохмалю.
         Алгоритм  визначення
[bookmark: _Hlk115876059]         У конічну колбу наливають 100 см3 дистильованої води, додають 5-6 крапель крохмалю та титрують з бюретки розчином йоду до слабо-голубого забарвлення розчину.
         Наважку 0,5 г зважують з точністю до 0,0002г у порцеляновий човник, зверху наважку засипають купрум (ІІ) оксидом. Потім човник поміщують у розігріту трубчату піч (у центр трубки) та щільно закривають пробкою з одного боку, з’єднаною з газометром, з іншого також закривають пробкою з гумовою трубкою, кінець якої занурюють у конічну колбу з водою. Очікують 2-3 хв., щоб човник та наважка прийняли температуру печі та починають пропускати повітря, за допомогою газометру, зі швидкістю 2-3 дм3 у хв. Коли розчин почне знебарвлюватися  його титрують розчином йоду до стійкого слабо-голубого забарвлення. По закінченні спалювання відмічають показання бюретки, виймають човник, вимикають прилад.

 Розрахунок:


mч = 							=
mч + н =						mн =









де mч – маса порцелянового човника, г; mч + н – маса порцелянового човника з наважкою, г; mн – маса наважки, г; - об’єм йоду витраченого на титрування, см3; - молярна концентрація еквівалента розчину йоду, моль-екв/дм3; Ме- молярна маса еквівалента сульфуру, г/моль-екв.

	Висновок: 
Лабораторна робота № 26
Визначення фосфору в чавуні
	         Мета роботи: визначити вміст фосфору в чавуні молібдатним методом.
         Метод визначення: Сутність роботи полягає у зв’язуванні фосфору з амоній молібдатом у гетерополікомплекс, з наступним його розчиненням у надлишку лугу.
         Хімізм:

3Fe3P + 41HNO3 → 3H3PO4 + 9Fe(NO3)3 + 14NO↑ + 16H2O
   Fe3P + 13HNO3 → H3PO3 + 3Fe(NO3)3 + 4NO↑ + 5H2O
  5H3PO3 + 2KMnO4 + 6HNO3 → 5H3PO4 +2Mn(NO3)2 + 2KNO3 + 3H2O
			                   	          t
4KMnO4 + 4HNO3 + 2H2O → 4MnO(OH)2↓ + 4KNO3 + 3O2↑
MnO(OH)2↓ + KNO2 + 2HNO3  → Mn(NO3)2 + KNO3 + 2H2O
H3PO4 + 12(NH4)2MoO4 + 21HNO3 → (NH4)3H4[P (Mo2O7)6] + 21NH4NO3 + 10H2O
                                                                       Гетерополікомплекс

 2(NH4)3H4[P (Mo2O7)6] + 46NaOH→ 2(NH4)2HPO4 + (NH4)2MoO4 +23Na2MoO4 +26H2O
NaOH надл + HNO3 →NaNO3 + H2O


         Засоби вимірювання:

         Аналітичні терези і технохімічні та рівноваги до них; шпателі; бюкси; мірні колби ємністю  200 см3;  піпетки Мора на 10 см3; мірні циліндри ємністю 10, 25, 50 см3; водяні бані; електричні пічки; скляні палички; лійки; фільтрувальний папір; бюретки, лійки для бюреток; HNO3 конц. та 3%, 0,1 н розчини; амоній нітрат;  амоній молібдат; 25% амоній гідроксид; 6% розчин КNO3; 0,1 н розчин натрій гідроксиду; фенолфталеїн.
         Алгоритм  визначення:
          Наважку 0,1-0,2 г зважують з точністю до 0,0002г, кількісно переносять у мірну колбу ємністю 200 см3, додають дистильовану воду, розчиняють наважку та доводять об’єм до мітки, перемішують розчин.
Відбирають 10 см3 приготованого розчину переносять у конічну колбу, додають 5 см3 HNO3 конц., 10 г амоній нітрату, 50 см3 гарячого амоній молібдату при перемішуванні, 2-3 краплі 25% амоній гідроксиду, щоб визвати утворення центрів кристалізації та видержують 2 години при температурі 35-40ºС або при кімнатній температурі до наступного дня.
         Відстояний жовтий осад відфільтровують через щільний фільтр, що містить невелику кількість паперової маси, методом декантації, промиваючи осад 2-3 рази холодною сумішшю рівних об’ємів 3% розчину HNO3 та 6% розчину КNO3.
         Після цього осад переносять на фільтр та промивають 5-6 разів 6% розчином КNO3. Промитий осад разом з фільтром переносять у колбу, в якій проводилося осадження, додають 20-25 см3дистильованої води, 2-3 краплі фенолфталеїну та 25 см3 0,1 н розчину натрій гідроксиду до появи яскраво-малинового кольору. Вміст колби добре перемішують скляною паличкою до повного розчинення осаду та перетворення фільтру у паперову масу. Якщо при цьому забарвлення розчину зникне, то потрібно прилити ще 5-10 см3 розчину натрій гідроксиду та перемішують протягом 1-2 хв. Надлишок лугу відтитровують 0,1 н розчином нітратної кислоти до зникнення малинового  забарвлення.

Розрахунок:
mб = 							VNaOH =

mб + н =						V =
mн = 
					          





де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;        VNaOH – об’єм лугу, який витрачено на розчинення осаду, см3; СеNaOH – молярна концентрація еквівалента лугу, моль-екв/дм3; Се – молярна концентрація еквівалента нітратної кислоти, моль-екв/дм3; V- об’єм нітратної кислоти витрачений на титрування надлишку лугу, моль-екв/дм3; Ме Р – молярна маса еквівалента фосфору, г/моль-екв; VМK – об’єм мірної колби, см3; Va – об’єм аліквоти, см3.
         Висновок: 









Лабораторна робота № 27
                                             Визначення мангану в сталі
	         Мета роботи: визначити вміст мангану персульфатно-срібним методом.
         Метод визначення: Метод базується на окисненні мангану в кислому середовищі амоній персульфатом в присутності аргентум нітрату до Мn +7 з наступним відновленням розчином натрій тіосульфатом до Мn +2.
         Хімізм:
MnS + H2SO4 → MnSO4 + H2O
2MnSO4 + 5(NH4)2S2O8 + 8H2O → 2HMnO4 + 5(NH4)2SO4 + 7H2SO4

2AgNO3 + (NH4)2S2O8→ Ag2S2O8  + 2NH4NO3
                              Ag2S2O8  + 2H2O → Ag2O2 + 2H2SO4 

2MnSO4 + 5Ag2O2 + 6HNO3 → 2HMnO4 + 6AgNO3 + 2Ag2SO4 + 2H2O
      8HMnO4 + 5Na2S2O3 + 3H2SO4 → 8MnSO4 + 5Na2SO4 + 7H2O
      2HMnO4 + 5NaNO2 + 4HNO3 → 2Mn(NO3)2 + 5NaNO3 +3H2O
2HMnO4 + 5Na3AsO3+ 4HNO3 → 2Mn(NO3)2 + 5Na3AsO4 +3H2O
                                                                                         
 Засоби вимірювання:

         Аналітичні терези і рівноваги до них; шпателі; бюкси; мірні колби ємністю 250 та 25 см3; мірні циліндри ємністю 10 см3; електричні пічки; бюретки, лійки для бюреток; H2SO4 (1:4); 0,5% розчин аргентум нітрату; амоній персульфат; 1% розчин натрій хлориду; 0,1 н розчин натрій тіосульфату.

         Алгоритм  визначення:

          Наважку 0,2-0,3 г зважують з точністю до 0,0002г, кількісно переносять у мірну колбу ємністю 250 см3, додають 5-10 см3 H2SO4 (1:4), доводять дистильованою водою до мітки, перемішують.
          Відбирають 25 см3, переносять у конічну колбу, додають 5 см3 0,5% розчин аргентум нітрату, нагрівають та додають сухий амоній персульфат до рожевого забарвлення та кип’ятять 1-2 хв., а потім охолоджують до кімнатної температури. До охолодженого розчину додають 5 см3 1% розчину натрій хлориду та титрують  0,1 н розчином натрій тіосульфатом до зникнення рожевого забарвлення.

Розрахунок:


mб = 							=
mб + н =						mн =








де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;  - молярна концентрація еквівалента натрій тіосульфату, моль-екв/дм3;  - об’єм натрій тіосульфату, який витрачено на титрування аліквоти, см3;      Ме Mn – молярна маса еквівалента мангану, г/моль-екв; VМK – об’єм мірної колби, см3; Va – об’єм аліквоти, см3.
    
	Висновок: 










Лабораторна робота № 28
                                              Визначення хрому в сталі
                   Мета роботи: визначити вміст хрому ферометричним методом.
          Метод визначення: Сутність роботи полягає на окисненні хрому до Сr +6 з наступним титруванням сіллю Мора, надлишок якого відтитровують розчином калій перманганатом.

         Хімізм:

4Cr + 6H2SO4 + O2 → 2Cr2(SO4)3 + 2H2O +4H2↑
2Cr2(SO4)3 + 3(NH4)2S2O8  + 7H2O → H2Cr2O7 + 3(NH4)2SO4 + 6H2SO4
H2Cr2O7 + 6FeSO4 + 6H2SO4 → Cr2(SO4)3 + 3Fe2(SO4)3 + 7H2O
10FeSO4 надл. +  2KMnO4 + 8H2SO4 → 5Fe2(SO4)2 + K2SO4 + 2MnSO4 + 8H2O

         Засоби вимірювання:

         Аналітичні терези і рівноваги до них; шпателі; бюкси; пісочні бані; мірні циліндри об’ємом  10, 25, 100 см3; електричні пічки; бюретки, лійки для бюреток;  H2SO4 (1:4); концентрована нітратна кислота; розчин манган (ІІ) сульфату 40 г/дм3; 2% розчин аргентум нітрату; 20% розчин амоній персульфату; 5% розчин натрій хлориду; 0,1 н розчин солі Мора; 0,1 н  розчин калію перманганату.

         Алгоритм  визначення:

         Наважку 0,2 г зважують з точністю до 0,0002г, кількісно переносять у конічну колбу, додають 20 см3 H2SO4 (1:4) та нагрівають на пісочній бані до повного розчинення наважки. Потім додають 3 см3 концентрованої нітратної кислоти, нагріваємо до видалення бурих парів. Знімають колбу, додають 100 см3 дистильованої води, додають 0,5 см3 розчину манган (ІІ) сульфату, 10 см3 2% розчину аргентум нітрату, 20 см3 20% розчину амоній персульфату. Розчин кип’ятять до зміни кольору розчину від зеленого до жовтого, а потім до рожевого, додають 5 см3 5% розчину натрій хлориду та кип’ятять до руйнування манганатної (VІІ) кислоти та надлишку амоній персульфату (10-15 хв.). 
          Розчин охолоджують, з бюретки додають 0,1 н розчин солі Мора до зміни забарвлення у зелений колір та додають 5 см3 солі Мора в надлишку, який відтитровують 0,1 н  розчином калію перманганату до блідо-рожевого забарвлення.
Розрахунок:


mб = 							=

mб + н =						=
mн =













де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;  - молярна концентрація еквівалента солі Мора, моль-екв/дм3;  - об’єм солі Мора, який додано у надлишку, см3; - молярна концентрація еквівалента розчину KMnO4, моль-екв/дм3; - об’єм KMnO4, витрачений на титрування надлишку солі Мора, см3; Ме Сr – молярна маса еквівалента хрому, г/моль-екв.

	Висновок: 



Лабораторна робота № 29
Визначення міді
              Мета роботи: визначити вміст міді йодометричним методом.
         Метод визначення:  Сутність методу полягає в розчинення наважки в нітратній кислоті з наступним йодометричним закінченням.
          Хімізм:
		        3Cu + 8HNO3 → 3Cu(NO3)2 + 2NO↑ + 4H2O

		           2Cu(NO3)2 + 4KI → Cu2I2↓ + I2 + 4KNO3

                                      
		                  I2 + 2Na2S2O3 → 2NaI + Na2S4O6


         Засоби вимірювання:
         Аналітичні терези і рівноваги до них; шпателі; бюкси; мірні циліндри об’ємом  10, 25 см3; бюретки, лійки для бюреток; 10% сульфатна кислота; 10% розчин КІ; 0,1 н розчин натрій тіосульфату; крохмаль.
         Алгоритм  визначення:
         Наважку 0,5 г зважують з точністю до 0,0002г, кількісно переносять у конічну колбу, додають 1 см3 10% сульфатної кислоти, 25 см3 дистильованої води, 7 см3 10% розчину КІ, закривають пробкою та струшують протягом 2-3 хв., потім титрують 0,1 н розчином натрій тіосульфату в присутності індикатору крохмалю
Розрахунок:

mб = 							=
mб + н =						mн =







де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;  - молярна концентрація еквівалента натрій тіосульфату, моль-екв/дм3;  - об’єм натрій тіосульфату, який витрачено на титрування наважки, см3;      Ме Cu – молярна маса еквівалента мангану, г/моль-екв.
	
	Висновок: 
Лабораторна робота № 30
Визначення олова в кольорових сплавах
              Мета роботи: визначити вміст стануму у кольоровому сплаві.
          Метод визначення: Сутність методу полягає у розчиненні наважки сплаву в нітратній кислоті, в результаті випадає осад метаолов'яної кислоти, яку відфільтровують, прожарюють та визначають вміст стануму.
         Хімізм:
                    3Sn + 16HNO3 → 3Sn(NO3)4 + 4NO↑ + 8H2O
                         Sn(NO3)4 + 3H2O → H2SnO3 + 4HNO3
                                             H2SnO3 → SnO2 + H2O
         Засоби вимірювання:
         Аналітичні терези і рівноваги до них; шпателі; бюкси; мірні циліндри об’ємом  10, 25 см3; годинниковe скло; пісочні бані; без зольний фільтр; лійки; скляні палички; водяні бані; порцелянові тиглі; муфельна піч; нітратнa кислотa (1:1) та (1:9).
         Алгоритм  визначення:
         Наважку 0,5 г зважують з точністю до 0,0002г, кількісно переносять у конічну колбу, додають 15 см3 нітратної кислоти (1:1), накривають годинниковим склом та по закінченню бурної реакції колбу нагрівають на пісочній бані до повного розкладення сплаву. Колбу знімають, змивають скло водою з промивалки та випарюють розчин до 10-15 см3. після цього вміст колби розводять гарячою водою до 50-60 см3,перемішують та витримують при температурі 80ºС, поки метаолов'яна кислота на осяде на дно, після чого гарячий розчин фільтрують через потрійний без зольний фільтр, збираючи фільтрат в чисту колбу. Осад на фільтрі промивають гарячою розведеною нітратною  кислотою (1:9), збираючи промивні води в колбу з основним фільтратом. Фільтр з осадом кладуть в прожарений порцеляновий тигель, висушують, спалюють та прожарюють при 900-1000ºС до постійної маси. Фільтрат збираємо для визначення плюмбуму, купруму та цинку. 
Розрахунок:
mб = 							mт =	
mб + н =						mт+ ос =				
mн =							mос =	


	,

де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;            mт – маса тигля, г; mт+ ос – маса тигля з осадом, після прожарювання, г; mос – маса осаду SnO2, г; ASn – атомна маса стануму; MSnO – молекулярна маса SnO2.
         Висновок:

Лабораторна робота № 31
Визначення плюмбуму в кольорових сплавах
              Мета роботи: визначити вміст плюмбуму у кольоровому сплаві.
          Метод визначення: Сутність роботи полягає у зв’язуванні йонів плюмбуму в осад з сульфатною кислотою та наступним гравіметричним закінченням.
          Хімізм:
                3Pb + 8HNO3 → 3Pb(NO3)2 + 2NO↑ + 4H2O
                     Pb(NO3)2 + H2SO4 → PbSO4↓ + 3HNO3
                                                                   СОП
           PbSO4 →  PbSO4

         Засоби вимірювання:
         Мірні циліндри об’ємом  10, 25 см3; годинниковe скло; пісочні бані; без зольний фільтр; лійки; скляні палички; водяні бані; порцелянові тиглі; муфельна піч; сульфатна кислота (1:1) та (1:50).
         Алгоритм  визначення:
         До фільтрату після відділення стануму упарюють до 50 см3, додають 5 см3 сульфатної кислоти (1:1) і знову упарюють до білих парів, яким дають виділятися 5 хв., розчин охолоджують, додають 1 г амоній сульфату, 30 см3 дистильованої води. Розчин кип’ятять 10 хв., охолоджують, фільтрують через щільний фільтр, осад промивають розчином сульфатної кислоти (1:50). Фільтр з осадом кладуть в прожарений порцеляновий тигель, висушують, спалюють та прожарюють при 650ºС до постійної маси. Фільтрат збираємо для визначення купруму та цинку.
Розрахунок:
mт =	
mт+ ос =				mос =	
			




де mн – маса наважки, г;  mт – маса тигля, г; mт+ ос – маса тигля з осадом, після   прожарювання, г; mос – маса осаду PbSO4, г; APb – атомна маса плюмбуму; M– молекулярна маса PbSO4.

	Висновок: 

Лабораторна робота № 32

Визначення міді та цинку в кольорових сплавах

              Мета роботи: визначити вміст міді та цинку трилонометричним методом.
         Метод визначення: Сутність роботи полягає у визначенні купруму та цинку з однієї наважки. Купрум визначають прямим титруванням аліквоти розчином трилону Б в присутності індикатору мурексид, а цинк визначають титруванням аліквоти трилоном Б, після осадження міді, розчином натрій тіосульфатом, в присутності індикатору хромогену чорного. 
          Хімізм:

CH2COONa		                	      CH2COONa
   N                                             N
   │     CH2COOH		             │ 	      CH2COO    
   CH2                                         CH2
               Cu 2+    +  │                                             │                                    Cu   + 2H+
   CH2                       мурексид        CH2
   │      CH2COOH		             │	      CH2COO  
   N                                             N
CH2COONa		           	      CH2COONa

CuSO4 + Na2S2O3 + H2O → CuS↓ + Na2SO4 + H2SO4

   CH2COONa		           	CH2COONa
   N                                               N
   │       CH2COOH		     │       	CH2COO
   CH2                                           CH2
               Zn 2+    +   │                                              │                                    Zn   + 2H+
   CH2                   хромоген  чорний      CH2
    │      CH2COOH		     │       	CH2COO
    N                                               N
   CH2COONa		           	CH2COONa


          Засоби вимірювання:
           Мірні циліндри об’ємом  10, 25, 50 см3; мірні колби об’ємом 25 та 250 см3; простий фільтр; лійки; скляні палички; 10% розчин амоній гідроксиду; хлоридна кислота (1:1); аміачний буфер (рН=10), індикатор мурексид; 0,1 н розчин трилону Б; 30% розчин натрій тіосульфату; 15% розчин гідроксиламіну хлориднокислого; індикатор хромоген чорний.
         Алгоритм  визначення:		
         Фільтрат після відділення плюмбуму переносять у мірну колбу об’ємом 250 см3, доводять об’єм до мітки дистильованою водою.
а) визначення міді:
Аліквоту об’ємом 25 см3 переносять у конічну колбу, додають по краплям 10% розчин амоній гідроксиду до появи синього забарвлення, потім хлоридну кислоту (1:1) до зникнення синього забарвлення, 5 см3 аміачного буферу (рН=10), індикатор мурексид та титрують 0,1 н розчином трилону Б з синьо-фіолетового в червоний.
	б) визначення цинку:
Аліквоту об’ємом 25 см3 переносять у конічну колбу, додають 30 см3  30% розчину натрій тіосульфату, ставлять кип’ятити на 12 хв., потім додають 3 см3 15% розчину гідроксиламіну хлориднокислого. Розчин фільтрують через простий фільтр, промивають дистилюванню водою, до фільтрату додають 5 см3 аміачного буферу, індикатор хромоген чорний та титрують 0,1 н розчином трилону Б з вишневого кольору розчину у синій.

Розрахунок:



=                                                            =


  	



   	







де mн – маса наважки, г; - молярна концентрація еквівалента трилону Б,         моль-екв/дм3; - об’єм трилону Б, який витрачено на титрування міді та цинку, см3;     - об’єм трилону Б, який витрачено на титрування цинку, см3; Ме Cu – молярна маса еквівалента міді, г/моль-екв; Ме Zn – молярна маса еквівалента цинку, г/моль-екв; VМK – об’єм мірної колби, см3; Va – об’єм аліквоти, см3.

	Висновок: 










Лабораторна робота № 33

Визначення кремнію в силікатних матеріалах

           Мета роботи: визначити вміст кремнію у силікатах гравіметричним методом.
[bookmark: _Hlk125451816]      Метод визначення: Сутність методу полягає у гравіметричному визначенні метакремнієвої кислоти в наважці силікатного матеріалу.
      Хімізм:
    Na2SiO3 + 2HCl → 2NaCl + H2SiO3
                                        СОП
    H2SiO3 → SiO2 + H2O
       Засоби вимірювання:
       Аналітичні терези і рівноваги до них; шпателі; бюкси; мірні циліндри об’ємом  10, 25, 50 см3; пісочні бані; лійки; скляні палички; фільтрувальний папір «червона стрічка»; порцелянові тиглі; муфельна піч; концентрована хлоридна кислота. 
       Алгоритм  визначення:
       Наважку 0,5 г зважують з точністю до 0,0002г, кількісно переносять у конічну колбу, додають 20 см3 дистильованої води, 20 см3 концентрованої хлоридної кислоти та ставлять випаровуватися  насухо на пісочній бані. Потім знову додають 3-4 см3  концентрованої хлоридної кислоти та 30-50 см3 гарячої дистильованої води, видержують 10 хв. на пісочній бані та фільтрують відстояний розчин через фільтр «червона стрічка» методом декантації (6-8 разів). Фільтр з осадом кладуть в прожарений порцеляновий тигель, висушують, спалюють та прожарюють при 950ºС до постійної маси.

Розрахунок:
mб = 				mт =				
mб + н =			mт+ ос =				
mн =				m ос =	


  	


де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;  ;        mт – маса тигля, г; mт+ ос – маса тигля з осадом, після прожарювання, г; mос – маса осаду  SiO2, г; ASn – атомна маса стануму; MSіO – молекулярна маса SіO2.
         
         Висновок: 
Лабораторна робота № 34

Визначення полуторних оксидів в силікатних матеріалах

            Мета роботи: визначити вміст полуторних оксидів гравіметричним методом.
      Метод визначення: Сутність методу полягає в осадженні суми гідроксидів феруму, алюмінію та титану, які потім прожарюють та визначають в них  вміст полуторних оксидів.
       Хімізм:
                   3FeCl2 + 4HNO3 → Fe(NO3)3 + 2FeCl3 + NO↑ + 2H2O
                  FeCl3 + 3NH4OH → Fe(OH)3↓ + 3NH4Cl
                  AlCl3 + 3NH4OH → Al(OH)3↓ + 3NH4Cl
                  TiCl4 + 4NH4OH → Ti(OH)4↓ + 4NH4Cl
                                                                             t
                    2Fe(OH)3 → Fe2O3 + 3H2O
	                                               t
                    2Al(OH)3 → Al2O3 + 3H2O
	                                              t
                       Ti(OH)4  → TiO2 +2H2O

        Засоби вимірювання:
Мірні циліндри об’ємом  10, 25, 50 см3; лійки; фільтрувальний папір; порцелянові тиглі; муфельна піч; амоній хлорид; концентрована нітратна кислота; метиловий оранжевий; 3% та 10% розчини амоніаку. 
       Алгоритм  визначення:
Фільтрат після визначення кремнію упарюють до об’єму  близько 200 см3, до гарячого розчину додають 1,5 г амоній хлориду, 5-7 крапель концентрованої нітратної кислоти, 3-4 краплі метилового оранжевого та по краплям 10% розчин амоніаку до утворення жовтого забарвлення розчину. Далі розчин нагрівають до кипіння та залишають на 10 хв. у теплому місці до посвітління рідини над осадом, потім фільтрують через фільтр «червона стрічка», збираючи фільтрат та промивні води у колбу. Осад на фільтрі промивають 3-4 рази 3% розчином амоній нітрату. Фільтр з осадом кладуть в прожарений порцеляновий тигель, висушують, спалюють та прожарюють при 1000-1100ºС  протягом години.

Розрахунок:      mб = 	           mб + н =	     mт =		         mт+ ос =	
                           mн =					m ос =	

   	
де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г;  ;        mт – маса тигля, г; mт+ ос – маса тигля з осадом, після прожарювання, г; mос – маса осаду  R2O3, г.
	Висновок: 
Лабораторна робота № 35
[bookmark: _Hlk125451418]Визначення кальцій оксиду в силікатних матеріалах
          Мета роботи: визначити вміст кальцій оксиду оксалатним методом. 
          Метод визначення:Сутність роботи полягає у визначенні кальцій оксиду оксалатним методом, шляхом осадження кальцію амоній оксалатом. Щавлеву кислоту, яка виді ляється в результаті розчинення осаду сульфатною кислотою, відтитровують розчином калій перманганату.
           Хімізм:
СаСІ2 + (NH4)2C2O4 → CaC2O4 + 2NH4Cl
CaC2O4 + H2SO4 → CaSO4↓ + H2C2O4
5H2C2O4 + 2KMnO4 + 3H2SO4 → K2SO4 + 2MnSO4 + 10CO2↑ + 8H2O
          Засоби вимірювання:
          Мірні колби об’ємом 100 та 250 см3; мірні циліндри на 10, 25 та 50 см3; скляні палички; лійки; щільний фільтрувальний папір (синя стрічка); електричні пічки; водяні бані; бюретки, лійки для бюреток; НСІ (1:1); 4% (NH4)2C2O4; метиловий оранжевий; 1% та 10% розчин NH4OH; 50% H2SO4; 0,1 н KMnO4.
         Алгоритм  визначення:
[bookmark: _Hlk125451375]         Фільтрат, після видалення кремнію та полуторних оксидів, переносять у мірну колбу об’ємом 250 см3 та доводять до мітки дистильованою водою, розчин перемішують. Відбирають аліквоту 100 см3, переносять у конічну колбу, додають по краплям НСІ (1:1) до рожевого забарвлення в присутності метилового оранжевого, нагрівають до температури 80-90ºС, приливають 25 см3 гарячого 4% розчину амоній оксалату, розчин перемішують, по краплям приливають 10% розчин амоніаку до переходу забарвлення в жовтий колір, потім кип’ятять декілька хвилин при постійному помішуванні, залишають на 1-1,5 години у теплому місці. Потім розчин фільтрують через подвійний фільтр.
        Осад промивають 7-8 разів теплим 1% розчином амоніаку, а потім холодною дистильованою водою до відсутності реакції на йони хлору. Фільтрат та промивні води збирають для визначення магній оксиду. Осад разом з фільтром переносять у колбу, в якій проводилося осадження, змивають невеликою кількістю води 10 см3 50% розчину сульфатної кислоти та нагрівають до 70ºС. потім розправляють скляною паличкою фільтр, виймають його з розчину, залишають на стінці колби та титрують гарячу рідину при постійному помішуванні 0,1 н розчином калій перманганату до появи рожевого забарвлення. 
        Після цього знову нагрівають розчин до 65-70ºС, занурюють фільтр у рідину і, якщо забарвлення розчину зникає, то додають ще декілька крапель розчину калій перманганату до появи рожевого забарвлення, що не зникає протягом 20 секунд.
Розрахунок:


mб = 							 =
mб + н =						mн =



  	




  	



де mб – маса бюксу, г; mб + н – маса бюксу з наважкою, г; mн – маса наважки, г; 




- молярна концентрація еквівалента розчину KMnO4, моль-екв/дм3; - об’єм KMnO4, витраченого на титрування аліквоти, см3;  - молярна маса еквівалента кальцію, г/моль-екв; - молярна маса еквівалента кальцій оксиду, г/моль-екв;      Vмк – об’єм мірної колби, см3; Vа – об’єм аліквоти, см3.

	Висновок: 




Лабораторна робота № 36
[bookmark: _Hlk125452654]Визначення магній оксиду в силікатних матеріалах
          Мета роботи: визначити вміст магній оксиду трилонометричним методом.
         Метод визначення: Сутність роботи полягає в прямому титруванні йонів магнію трилоном Б в присутності індикатору хромогену чорного.
         Хімізм:

[image: ]
         
Засоби вимірювання:
         Мірні циліндри на 25 см3; шпателі; скляні палички; концентрована НСІ; амоніачний буферний розчин рН=9-10; індикаторний папір конго; індикатор хромоген чорний; 0,1 н розчин трилону Б.
         Алгоритм  визначення:
         В розчин після титрування кальцію додають по краплям концентровану НСІ до зміни індикаторного паперу конго в синій колір. Потім приливають амоніачний буферний розчин до зміни забарвлення в червоний колір і ще його 16 см3 (надлишок). Додають 0,1-0,15 г сухого індикатора хромогену чорного та титрують йон  Мg 2+ 0,1 н розчином трилону Б до зміни забарвлення з винно-червоного в темно-синій.

Розрахунок:              mн =						 =		

[bookmark: _GoBack]

   	


   	



де mн – маса наважки, г; - молярна концентрація еквівалента трилону Б,         моль-екв/дм3; - об’єм трилону Б, який витрачено на титрування Мg 2+, см3;         Ме Mg – молярна маса еквівалента магнію, г/моль-екв; Ме MgО – молярна маса еквівалента магній оксиду, г/моль-екв; VМK – об’єм мірної колби, см3; Va – об’єм аліквоти, см3.
	Висновок: 
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