
ЕКСПЕРИМЕНТАЛЬНА СКЛАДОВА З АНАЛІТИЧНОЇ ХІМІЇ

ВИЗНАЧЕННЯ ВМІСТУ НАТРІЙ ГІДРОКСИДУ ТА НАТРІЙ КАРБОНАТУ
 ПРИ ЇХ СУМІСНОМУ ЗНАХОДЖЕННІ
Натрій гідроксид, поглинаючи карбон (IV) оксид з повітря, має домішки натрій карбонату. У таких та інших випадках вміст натрій карбонату визначають методом кислотно-основного титрування (спосіб Уордера).

Взаємодія NaОН і Na2СО3 з хлоридною кислотою може бути представлена рівняннями:
NaОН + Na2CO3 + 2НСl = 2NaCl + NаНСО3 + Н2О
NаНСО3 + НС1 = NaCl + Н2О + СО2
Реакція нейтралізації перебігає у дві стадії, відповідно маємо дві точки еквівалентності. Дві точки еквівалентності можна зафіксувати двома індикаторами. Першу (рН = 8,3) встановлюємо за допомогою фенолфталеїну (інтервал переходу = 8-10), другу (рН = 3,85) – метиловим оранжевим (інтервал переходу = 3,2-4,4). Таким чином, у присутності фенолфталеїну буде відтитрований увесь NaОН та половина кількості Na2CO3, а в присутності метилоранжу буде відтитрована друга половина кількості Na2CO3.

Обладнання та реактиви. Розгляньте малюнки та підпишіть назви обладнання та посуду для титриметричного аналізу.
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Хлоридна кислота, CН (HCl) = 0,1 моль-екв/л
Суміші Na2CO3(крист.) і NaOH(крист.)
Індикатори: фенолфталеїн, метиловий оранжевий
Методика експерименту

1. У мірну колбу вставити суху лійку, поступово пересипати наважку масою m = _____г в мірну колбу через лійку так, щоб не забивати її трубку. Через цю ж лійку налити дистильовану воду в колбу приблизно на ⅓ її об’єму і струшувати до повного розчинення кристалів. Долити до мітки по нижньому меніску дистильованою водою. Закрити мірну колбу чистою пробкою і ретельно перемішати вміст в колбі, перевертаючи її 6-10 разів.

2. Пам’ятайте, при виконанні всіх дій бюретку зі штативу не знімають. З бюретки злити дистильовану воду у стакан до місця звуження. І залишити стакан під бюреткою. Він має бути там постійно, якщо немає колби під бюреткою.

3. Двома пальцями вільної руки підняти лійку (пальці мають спиратися на бюретку) і налити невелику кількість хлоридної кислоти (титранта) для промивання бюретки. Зробити це 2 рази для заповнення звуженого кінця бюретки. Край банки і лійка мають торкатися.

4. Перевірити заповненність відтягнутого кінця бюретки рідиною та постійно контролювати це протягом всієї роботи з бюреткою. Якщо у нижній частині бюретки з’являється повітря, видалити його, тримаючи відтягнутий кінець бюретки вверх.

5. Налити хлоридну кислоту (титрант) у бюретку на ≈1 см вище нульової поділки. Зняти лійку і покласти її на фільтрувальний папір на основі штатива. Довести рівень рідини до нульової мітки по нижньому меніску. При цьому тримати очі на рівні нульової поділки.

6. Чисту конічну колбу для титрування поставити біля мірної колби з розчином-аналітом (розчином, який аналізується). Промивалку тримати рівно. У хімічний стакан налити дистильовану воду, за допомогою дозатора (груші) ополоснути піпетку Мора, злити воду назад у стакан. Ополоснути піпетку Мора досліджуваним розчином, зливши після цього рідину в стакан (не в колбу).
7. Відібрати піпеткою Мора за допомогою дозатора (або груші) 10 мл аліквоти розчину-аналіту:

· якщо розчин відбирали за допомогою груші, стовп рідини має бути на 2-3 см вище мітки, до нульової мітки доводити за допомогою пальця;

· якщо розчин відбирали за допомогою дозатора, до нульової мітки доводити стовп рідини дозатором.

8. Перенести піпетку в колбу, зняти дозатор і дати розчину вільно стікати. Піпетку тримати вертикально, а колбу злегка нахилити. Нахиливши колбу, торкнутись протягом 2-3 сек. звуженим кінцем піпетки до дна колби для кількісного перенесення розчину. Якщо і після залишається крапля в носику, не видаляти її.

9. Піпетку відкласти на стіл, щоб не заважала і не розбилась.

10. В колбу добавити 3-4 краплі фенолфталеїну, слідкуючи, щоб краплі потрапили в розчин, а не на стінки колби. Перемішати суміш. Забрати з-під бюретки стакан і поставити колбу з сумішшю.

11. Провести титрування хлоридною кислотою з бюретки до знебарвлення. Для цього пальцями однієї руки натиснути на кульку в гумовій частині бюретки, відтягнувши її, а іншою рукою підняти трохи колбу, слідкуючи, щоб краплі титранта потрапляли в розчин, а не на стінки колби.
12. Протягом титрування плавними рухами постійно перемішувати суміш в колбі. Знебарвлення має відбутись від однієї краплі і зберігатись протягом 20-30 сек.
13. Визначити об’єм титранту, що був використаний, по нижньому меніску, тримаючи очі на рівні меніску. Ціна поділки на шкалі бюретки – 0,1 мл. Визначене число записати в таблицю.

14. До знебарвленого розчину додати 2-3 краплі метилового оранжевого (розчин забарвлюється у жовтий колір) і титрувати хлоридною кислотою до моменту переходу кольору в червоно-оранжевий (об’єм титранта, що був використаний записуємо в таблицю). Титрування в присутності метилового оранжевого виконується без попереднього заповнення бюретки до нульової позначки. 
15. Наприкінці титрування однієї аліквоти одержують два результати: об'єм кислоти, який відповідає першій точці в еквівалентності (визначають за знебарвленням розчину), та об'єм кислоти, який відповідає другій точці еквівалентності (визначають за зміною забарвлення).

16. Титрування виконати 3 рази (повторювати пункти 5-14). Результат вимірювання знайти як середнє арифметичне. Якщо всі три одержані результати близькі, то знайти їх середнє арифметичне та записати в таблицю. Якщо один результат сильно відрізняється, відкинути його та знайти середнє арифметичне двох чисел.

17. Виконати обчислення.
Результати титрування

	
	1-ше титрування
	2-ге титрування
	3-тє титрування
	Середнє значення

	Титрування з фенолфталеїном VФФ, мл HCl
	
	
	
	

	Титрування з метиловим оранжевим VМО, мл HCl
	
	
	
	


Отже, на титрування всього NaOH і половини кількості Na2CO3 витрачається VФФ, а на всю кількість натрій гідроксиду та натрій карбонату витрачається VМО.
Об’єм кислоти, що витрачається на титрування половини кількості Na2CO3: 
V1/2 Na2CO3 = VМО – VФФ = __________________ мл HCl.
Об’єм кислоти, що витрачається на титрування всієї кількості Na2CO3: 
VNa2CO3 = V1/2 Na2CO3 ∙ 2 = __________________ мл HCl.
Об’єм кислоти, що витрачається на титрування всієї кількості NaОН: 
VNaОН = VМО –  VNa2CO3 = __________________ мл HCl.

Визначити масу NaOH та Na2CO3 у суміші.

m(NaOH) = 
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m(Na2СО3) = 
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де Vа – аліквота досліджуваного розчину NaОН, мл;

VК – об'єм мірної колби, що містить досліджуваний розчин, мл;

Визначити масову частку NaOH та Na2CO3 (%) у суміші. 

ωNаОН = 
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ωNа2СО3 = 
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18. Якщо з обладнанням більше не будуть працювати, прибрати робоче місце:

· випустити залишки титранту з бюретки в стакан і заповнити її дистильованою водою;

· вимити під проточною водою колбу, стакан, лійку та сполоснути їх дистильованою водою; лійку вставити в отвір бюретки;

· в стакан набрати дистильованої води та промити піпетку Мора за допомогою дозатора (груші) від залишків розчину-аналіту.
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