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ВВЕДЕНИЕ
Задание 1 «Титриметрический (объёмный) анализ»
Определение содержания иона никеля в растворе соли.
Определение общей жёсткости воды
Задание 2  «Физико-химические методы анализа»
Определение содержания иона никеля в растворе соли.
Задание 3 «Контроль качества фармацевтических веществ»
Проведение испытания «Подлинность» для:
салицилат-иона в испытуемом образце.
Проведение испытания «Количественное содержание» для салициловой кислоты в испытуемом образце.
Проведение испытаний «Подлинность на ион магния» в испытуемом образце и «Количественное содержание» для сульфата магния в испытуемом образце.

Требуют от участников следующих знаний и умений:
· Правила и нормы охраны труда и противопожарной защиты; основные принципы планирования эксперимента; правила оформления технической документации на проведение анализа; устройство приборов аналитического контроля и методику работы на них; химические и инструментальные методы анализа веществ; химические свойства исследуемых или синтезируемых веществ.
· Работать с химическими веществами с соблюдением охраны труда и экологической безопасности.
· Проводить отбор проб и образцов для проведения анализа.
· Выбирать наиболее оптимальный метод анализа химического объекта.
· Проводить экспериментальные работы по аттестации методик анализа стандартных образцов.
· Проводить анализ природных, фармацевтических и промышленных материалов химическими и инструментальными методами.
· Проводить математическую обработку результатов анализа, используя информационные технологии для решения профессиональных задач.

СОДЕРЖАНИЕ 
	
Задания
Реактивы и оборудование 
Методики участникам для проведения экспериментального задания


Задание
1. Выбрать метод определения содержания иона никеля (массовую долю) в растворе его соли; составить и реализовать алгоритм выполнения экспериментального задания в соответствии с предложенной методикой. (см. приложение)
2. Приготовить раствор соли никеля и определить массовую долю никеля по предложенной методике. На контроль предлагается сухая соль никеля  NiCl2 *6Н2 О.
Для хроматографического и титриметрического методов приготовить раствор соли никеля с концентрацией 0,1 моль/дм3 с фактором эквивалентности ½.
Для фотометрического метода при построении градуировочного графика использовать стандартный раствор с концентрацией никеля 10 мг/дм3 (будет выдан); исследуемый раствор приготовить из сухой анализируемой соли, с концентрацией, входящей в пределы градуировочного графика.
3. Определить  общую  жёсткость воды по предложенной методике. На                     контроль предлагается водопроводная вода.
4. Провести испытания «Подлинность на ион магния» в испытуемом образце и «Количественное содержание» для сульфата магния в испытуемом образце.
5. Провести испытания «Подлинность» для:
салицилат-иона в испытуемом образце.
6. Провести испытания «Количественное содержание» для салициловой кислоты в испытуемом образце.



Реактивы и оборудование



· Сухая соль никеля
· Сухая соль ЭДТА
· Аммония гидроокись
· Индикатор метиловый оранжевый
· Индикатор мурексид
· Индикатор диметилглиоксим
· Вода дистиллированная
· Фильтровальная бумага 
· Катионит
· Сухая  щелочь
· Мерный цилиндр
· Химический стакан (250 см3)
· Пробирки
· Пипетки капельные
· Колбы мерные на 100 см3;     500 см3
· Бюретка
· Пипетка Мора или мерная
· Колба коническая
· Установка для титрования
· Хроматографическая колонка
· Спектрофотометр
· Магния сульфат семиводный
· Кислота салициловая
· Аммония хлорид
· Индикатор феноловый красный
· Индикатор эриохромовый черный Т
· Кислота хлороводородная
· Натрия гидрофосфат
· Железа (III) хлорид
· Индикаторная бумага универсальная



Методики участникам для проведения экспериментального задания (Приложение)

Ионообменная хроматография. Определение содержания иона никеля (массовой доли) в растворе его соли. 
Пояснения к работе:
Одним из методов разделения сложных смесей органических и неорганических веществ на отдельные компоненты является хроматографический метод анализа. Во всех случаях разделения участвуют две фазы – твёрдая и жидкая. Процессы сорбции, осаждения, ионного обмена, распределения между фазами различного состава протекают непрерывно, но при последовательном многократном повторении. Ионообменная хроматография основана на явлении обмена ионов, находящихся в растворе, и ионов, адсорбированных твёрдым адсорбентом, в качестве которых применяют иониты. Иониты, вступающие в обмен с катионами, называются катионитами, а с анионами – анионитами. Такие процессы осуществляются в хроматографической колонке, которая представляет собой стеклянный цилиндр, заполненный порошкообразным материалом – ионитом.
Определение концентрации соли никеля основано на том, что при пропускании раствора через катионит в H-форме происходит поглощение катионов раствора и выделение эквивалентного количества ионов водорода.
Обмен ионов можно представить так:
RH2 + NiCl2→R=Ni + 2H+ +2Cl-, где RH2 – катионит.
Расчёт массы Ni2+ проводится следующим образом:
1. Определяют количество Ni2+ в объёме пипетки:
1 моль-экв. Ni2+ - 1 моль-экв. NaOH
               X            -  mNaOH
m – масса  NaOH, пошедшего на титрование (TNaOH*V)
2. Определяют массу Ni2+ в объёме колбы:
x – 25 см3
mNi2+- 100 см3 
Необходимое оборудование и реактивы:

1. Хроматографическая колонка
2. Конические колбы
3. Пипетка вместимостью 20, 25 см3.
4. Бюретка вместимостью 25 см3.
5. Мерная колба вместимостью 100 см3.
6. Пробирки.
7. Анализируемый раствор.
8. Раствор соляной кислоты, 2М.
9. Раствор гидроксида натрия, 0,1М.
10. Индикатор – метиловый оранжевый

Методика выполнения работы:

1. Перевод ионообменника в Н-форму.
Для этого через колонку пропускают 25 см3 раствора соляной кислоты со скоростью 1-2 капли в секунду. Кислоту вливать порциями по 10-15 см3. Затем ионообменник отмыть от кислоты дистиллированной водой, для чего периодически отбирать небольшое количество раствора, вытекающего из колонки в пробирку, добавить 1-2 капли индикатора. Промывание проводить до получения жёлтой окраски раствора с индикатором (нейтральной реакцией).
2. Проведение ионного обмена.
Анализируемый раствор довести до метки дистиллированной водой и тщательно перемешать. Затем 20-25 см3 раствора пропустить через колонку со скоростью 1-2 капли в секунду. Вытекающий из колонки фильтрат собрать в коническую колбу. Для полного вымывания выделившийся из колонки фильтрат собрать в коническую колбу. Для полного вымывания выделившейся кислоты через колонку пропустить дистиллированную воду. Каждую новую порцию дистиллированной воды наливать тогда, когда жидкость в колонке достигнет поверхности катионита. Периодически необходимо отбирать небольшие количества раствора, вытекающего из колонки в пробирку, добавлять 1-2 капли индикатора. Содержимое пробирки выливать в коническую колбу с уже пропущенным через колонку анализируемым раствором. Промывание провести до получения нейтральной реакции по индикатору.
 Собранный фильтрат титровать раствором гидроксида натрия до светло-жёлтой окраски. Определение проводить не менее двух раз.
Хроматографическую колонку можно использовать многократно, каждый раз перед работой переводя катионит в Н-форму.


Определение содержания иона никеля (массовой доли) в растворе его соли комплексонометрическим титрованием.
Пояснения к работе.
 Определение основано на титровании раствора соли никеля стандартным раствором ЭДТА, в присутствии индикатора – мурексид, в среде аммиачного буферного раствора.
Необходимое оборудование и реактивы:
1. Сухая соль никеля (NiCl2*6H2O)
2. Этилендиаминтетраацетат натрия двузамещённый – 0,01М раствор.
3. Мурексид
4. Аммиак NH3 – 10% раствор.
5. Колба мерная на 100 см3.
6. Пипетка на 20 см3.
7. Бюретка на 25 см3.
8. Мерный цилиндр на 100 см3.
9. Капилляр с каучуковым наконечником. 
10. Колба коническая на 250-300 см3.

Методика выполнения работы.
 Анализируемый раствор, содержащий ионы никеля, в колбе вместимостью 100 см3 доводят водой до метки и перемешивают. Пипеткой переносят 20 см3 раствора в коническую колбу для титрования, прибавляют 70-80 см3 дистиллированной воды, 10 см3 10% раствора аммиака и несколько кристаллов индикатора мурексида до жёлтой окраски. Титруют 0,01М раствором ЭДТА до перехода жёлтой окраски в сиренево-фиолетовую. 

Определение содержания иона никеля (массовой доли) в растворе его соли   диметилглиоксимом в присутствии окислителей.
Пояснения к работе
В щелочной среде (аммиак, щёлочь) в присутствии окислителя (бром, йод, пероксид водорода, персульфат аммония) никель образует с диметилглиоксимом (H2D) растворимый в воде красно-коричневый комплекс. Установлено, что в результате реакции происходит окисление никеля, вероятно, до Ni (ӏӏӏ). В зависимости от того, проводится ли реакция в среде аммиака или среде щёлочи, образуются два различных комплекса, отличающиеся своими спектральными характеристиками. Комплекс, образующийся в щелочной среде, характеризуется интенсивной полосой поглощения с ƛmax = 470 нм и εmax =1,3*104. Соотношение Ni:H2D в комплексе равно 1:3.
Для аналитических целей лучшим окислителем является йод, так как получающееся в его присутствии комплексное соединение более устойчиво во времени. Кроме того, избыток йода не окисляет диметилглиоксим, что позволяет добиться хорошей воспроизводимости результатов фотометрических определений. Определению никеля описанной фотометрической реакцией мешают большинство элементов. Их чаще всего маскируют тартратами или цитратами. 
Необходимое оборудование и реактивы:
1. Стандартный раствор никеля(ӏӏ), 10 мг/дм3.
2. Йод, 0,05 М раствор.
3. Диметилглиоксим, 1%-ный раствор в 20%-ном растворе NaOH.
Методика выполнения работы:
В пять мерных колб вместимостью 50,0 см3 вводят 20 см3 воды, стандартный раствор никеля с содержанием (мг): 0,02; 0,04; 0,06; 0,08; и 0,10 соответственно, 0,5 см3 раствора йода, 0,5 см3 раствора диметилглиоксима. Содержимое колб разбавляют водой до метки. Через 10 мин растворы фотометрируют в кювете 3 см при длине волны 470 нм относительно воды и строят градуировочный график.
Аликвотную часть анализируемого раствора помещают в мерную колбу вместимостью 50,0 см3, разбавляют водой до 20 см3 и далее проводят те же операции и в той же последовательности, что и при приготовлении растворов, используемых для градуировки. Спустя 10 мин после приготовления, раствор фотометрируют относительно воды в тех же условиях. Содержание никеля находят по градуировочному графику.
Примечание: Результаты определения массовой доли никеля любым предложенным методом могут быть обработаны методом математической статистики с применением автоматизированной системы обработки результатов или по предложенной методике.

Подлинность салицилат-ионов
Материалы и оборудование:
Железа (III) хлорида раствор (105 г/л)
Кислота уксусная (30 г ледяной  кислоты в мерную колбу на 100 мл)
Кислота хлороводородная 0,05М
Натрия гидроксид 0,05 М
Бумага индикаторная универсальная
Стакан химический 250 см3 ;
Пипетка 1 мл
Пробирки
Проведение испытания:
Растворить навеску испытуемого образца массой 30 мг растворить в 5 мл 0,05 М раствора натрия гидроксида. При необходимости нейтрализовать раствор. Добавить 20 мл воды очищенной. 
Добавить к 1 мл раствора 0,5 мл раствор железа (III) хлорида. Образуется фиолетовое окрашивание раствора, которые не исчезает при добавлении 0,1 мл кислоты уксусной.


Определение содержания магния сульфата:
Материалы и оборудование:
Эриохромовый черный Т
0,05 Н Трилон Б
Колба коническая 250 мл
Аммиачный буферный раствор рН 10,0
Цилиндр мерный 100 мл
Пипетка 10 мл
Бюретка 25 мл
Воронка
Шпатель
Проведение испытания:
Растворить 0,450 г испытуемого образца в конической колбе объемом 250 мл в 100 мл воды очищенной. Добавить 10 мл аммиачного буферного раствора pH 10,0. Добавить 50 мг индикатора эриохромовый черный Т и провести комплексонометрическое титрование (переход цвета раствора из фиолетового в синий).
Рассчитать процентное содержание сульфата магния семиводного в испытуемом образце по формуле:

, где
	VT
	- объем Трилона Б, пошедшего на титрование, мл

	mО
	- масса навески испытуемого образца, мг










Определение содержания салициловой кислоты:
Материалы и оборудование:
Феноловый красный
Натрия гидроксид 0,1 М
Спирт этиловый 96 %
Колба коническая 250 мл
Цилиндр мерный 100 мл
Пипетка, градуированная 10 мл
Бюретка 25 мл
Воронка
Шпатель
Проведение испытания:
Поместить навеску массой 0,120 г испытуемого образца в коническую колбу объемом 250 мл. Добавить 30 мл спирта этилового и перемешать. Затем добавить 20 мл воды и оттитровать полученный раствор 0,1 М натрия гидроксидом, используя 0,1 мл раствор фенолового красного в качестве индикатора.
Рассчитать процентное содержание салициловой кислоты в испытуемом образце по формуле:

, где
	VT
	- объем 0,1 м натрия гидроксида, пошедшего на титрование, мл

	mО
	- масса навески испытуемого образца, мг



1 мл 0,1 М натрия гидроксида эквивалентен 13,81 мг салициловой кислоты








Определение общей жёсткости воды
Пояснения к работе
Жесткость воды – обусловлена наличием в ней растворимых солей кальция и магния. Суммарное значение содержаний солей и определяет общую жесткость воды,  Ж общ = Ж вр + Ж пост. Общую жесткость воды определяют комплексонометрическим методом. Аммиачная буферная смесь добавляется для создания постоянного значения pH среды.
Материалы и оборудование:
1. раствора трилона Б. 0,1 Н
2. Аммиачный буферный раствор рН 10,0
3. Индикатор хром темно- синий  0,1 г. инд. + 100г NaCI                / I : 100 /
Готовую смесь тщательно растирают в ступке и хранят в темной посуде с притертой крышкой.
4. водопроводная вода
5. Колба коническая 250 мл
6. Цилиндр мерный 100 мл
7. Пипетка, градуированная 5 мл
8. Бюретка 25 мл
9. Воронка
10. Шпатель
Проведение испытания:
В коническую колбу для титрования помещают 100 мл. водопроводной воды прибавляют 5 мл. аммиачно- буферной смеси, щепотку индикатора / хром темно – синий /. После тщательного перемешивания раствор окрасится в вишнево – красный цвет и титруют 0,1 Н раствора трилона Б, пока окраска из винно – красной не перейдет в синюю. 
ГОСТ ж общ.=6-8 мг – экв/л      Ж  общ = Cn (тр. Б)*V(тр. Б)*1000*K(тр. Б)
                                                                               V(H2O)
Где: Ж общ.- общая жесткость воды, мг- экв/л.
[bookmark: _GoBack]       Cn (тр. Б)-нормальность трилона  Б, г- экв/л.
       V(тр. Б)-объём трилона Б, мл
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