بسمه تعالی
آزمایش شماره 1 : تیتراسیون اسیدوباز

هدف : آشنایی با تجزیه و روشهای تیتر کردن اسیدوباز و تعیین نرمالیته یک اسیدنامعلوم توسط باز معلوم با نرمالیته مشخص.

نحوه تیتر کردن : در عمل تیتر کردن ، محلول استاندارد را یک بورت به محلول که باید غلظت آن اندازه گرفته شود می افزایند و این عمل تا وقتی ادامه می یابد که واکنش بین محلول استاندارد تیتر شونده کامل می شود ، بعد با استفاده از حجم و غلظت محلول تیترشونده ، غلظت محلول را حساب می کنند.
انواع تیتر کردن : بر حسب واکنشهایی که بین محلول تیتر شونده واستاندارد صورت می گیرد و به صورتهای زیر تقسیم بندی می شود:

   الف)روشهایی که بر اساس ترکیب یونها می باشند ، یعنی تغییر ظرفیت در فعل وانفعال مربوط به آن صورت نمی گیرد.
این روشها عبارتند از :          
                                           1) واکنشهای خنثی شدن یا واکنشهای اسید و باز.

2)واکنشهای رسوبی.
                                            3) واکنشهایی که ترکیبات کمپلکس ایجاد می کنند.
ب) روشهایی که براساس انتقال الکترون عمل میکنند ، مانند واکنشهای اکسایش کاهش .
نشانگر های شیمیایی : برای تعیین نقطه پایان در حین تیتر کردن از ترکیبات شیمیایی استفاده می شود ، که در نزدیکی نقطه ی تعادل در اثر تغییر غلظت مواد تیتر شده شروع به تغییر رنگ می کند. این مواد را اندیکاتور یا شناسگر می گویند.

وسایل مورد نیاز در آزمایش : 
1) بالن  cc1000      2) ارلن      3) بشر      4) بورت مدرج       5)پیپت cc25          6) ترازوی دیجیتالی          7)اسید(HCL )         8)باز(NaoH ) 

9) آب مقطر        10) معرف فنول فتالین.

نحوه انجام آزمایش : 

برای انجام آزمایش نیاز به باز مشخص (NaoH ) ، (1/0) نرمال نیاز داریم . ( تهیه آن در ادامه خواهد آمد) . پس از حل شدن محلول در آب ، آنرا داخل بالن cc   1000 ریخته و بورت مدرج را cc  25 را از آن پر می کنیم. در مرحله بعد cc  10 اسید کلریدریک را توسط پیپت مکیده و داخل ارلن ریخته و به آن سه قطره معرف فنول فتالین اضافه کرده ئ ارلن را زیر شیر بورت قرار می دهیم . به آهستگی شیر بورت را باز کرده و محلول (NaoH ) را به آرامی به اسید اضافه می کنیم. بدلیل وجود معرف فنول فتالین ،  با ریزش هر قطره  (NaoH ) به داخل اسی شاهد رنگ ارغوانی موقت می باشیم که با تکان دادن ارلن از بین می رود. با افزایش قطران باز ، تا خنثی شدن کامل رنگ ارغوانی از بین می رود ولی به محض خنثی شدن رنگ ارغوانی بسیار کم رنگ دائم خواهیم دید. باید توجه داشت که اگر ارغوانی از حالت کم رنگ خارج شود نتایج آزمایش اشتباه می باشد. در نتیجه با بدست آمدن رنگ مطلوب شیر را بسته و میزان حجم مصرفی باز (NaoH ) را از روی بورت خوانده و با استفاده از رابطه :   
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  می توان نرمالیته اسید را بدست آورد.

نکته : آزمایش را برای بدست آوردن دقت بیشتر دو بار انجام می دهیم و  V مصرفی را به طور میانگین در نظر می گیریم.

نکته : جهت خواندن حجم مصرفی از روی بورت حتماً بصورت عمود باید  به بورت نگاه کرد.

محاسبات : 

1) تهیه  cc 1000 سود از  1/0 نرمال                                                                                     

X = 0.1 mol
          
Na = 23               0.1 = CM ×n    CM=0.1   
O = 16   
     M=4grجرم مورد نیاز    H =1                  0.1 = M / 40                      2) تعیین نرمالیته اسید کلریدریک :      N1V1=N2V2             0.1×8.1= 
               = N2              نرمال                      
پرسشها : 1) نرمالیته دقیق hcl  را بدست آورید.
2) غلظت hcl   را بر حسب mg/100ml      و mg/l حساب کنید.

بسمه تعالی
آزمایش شماره 2 : تعیین سختی آب توسط تیتراسیون های تشکیل رسوب کمپلکس.

هدف : آشنایی با تیتراسیون تشکیل کمپلکس.

1) ثابت : 
مجموعه ای از املاح  Ca+2 وmg+2 که به صورت سولفات و الکترود در آب موجود هستند و در
 اثرجوشاندن از بین نمی روند و معروف به                                (hardness )هستند.
2)موقت : مجموعه ای از بی کربنات کلسیم و منیزیم در آب موجود هستند و در اثر جوشاندن و
از دست دادن نیمی ازco2 خود به صورت کربنات کلسیم ومنیزیم رسوب می کنند.


Ca(HCO3)2                           CO2+H2O+CaCO3


Mg(HCO3)2                                       CO2+H2O+MgCO3

سختی آب: عبارتست از مجموع املاح کلسیم ومنیزیم موجود در آب که به صورتهای کربنات و کلرو و گاهی به صورت بیکربنات یا املاح دیگر دیده می شود.

از عوامل کمپلکس کننده متعددی در تیتراسیون مستقیم یونهای فلز به کار می رود که از جمله آنها ، (E.D.T.A ) اتیلن دی آمین تترا اسیداستیک میباشد. این ترکیب یک آمینو 

اسید است که در آب غیر محلول است ، نمک دی سدیم مورد استفاده قرار می گیرد . این عمل در حضور شناساگر اریوکرم بلاک تی (E.C.B.T ) انجام می گیرد.
وسایل مورد نیاز : 1) ارلن       2) بورت       3) آب شهر       4)تامپون با(PH=10 )         5)  (EDTA )0.1 نرمال          6) (ECBT ) 3 قطره.
روش انجام آزمایش : 

مقدار cc  15 از آب شهر را در داخل ریخته به آن 3mlit شناساگر تامپون (ph=10 ) را به آن اضافه می کنیم . سه قطره (ECBT) به داخل ارلن اضافه می کنیم .(EDTA ) 0.1 
نرمال را به داخل بورت cc25 ریخته ، ارلن را زیر بورت می گذاریم ، شیر بورت را باز کرده می بینیم بر روی سطح محلول رنگ آبی کمرنگ دیده می شود که ناشی از انجام واکنش است. این رنگ ناپایدار بوده و پس از مدتی از بین میرود. آزمایش را تا زمان پایداری و ثابت ماندن رنگ آبی کمرنگ در داخل ارلن ادامه می دهیم . حجم مصرفی (EDTA) 0.1 نرمال را یادداشت کرده و محاسبات زیر را انجام می دهیم : 
  =1.5/ (V2)در بار اول (V2)// =1.2 و در بار دوم V2 = (V2)//+(V2)/ / 2 ~1.35
(میانگین)

پرسشهای آزمایشی : 
1) سختی کل آب را بدست آورید ؟

2) غلظت منیزیم و کلسیم را بر حسب mg/1000ml بدست آورید؟

3)برای اندازه گیری یون کلسیم چرا باید محیط را قلیا می کرد؟

4) فرمول شیمیایی واکنشهایی را که در اثر افزایش سدیم کربنات به آب شیر و جوشاندن آن اتفاق می افتد را بنویسید؟

آزمایش شماره 3 : تیتراسیون اکسایش و کاهش ( واکنشهای منکانومتری) :

واکنشهای اکسیدی ، احیایی بر اساس انتقال الکترون هستند . اگر یک اتم یا یک مولکول و یا یک یون ، الکترون دریافت نماید می گوییم احیا شده است. اگر یون ، اتم و مولکول 
یک الکترون از دست بدهد می گوییم اکسید شده است .در تیتراسیونها می توان جسم احیا کننده را توسط محلول اکسید کننده تیتر نمود.

تیتراسیونهای اکسید و احیا را میتوان بر حسب نوع ماده به سه دسته ی زیر تقسیم بندی کرد:

1) اکسیداسیون توسط ید(I2)   2) اکسیداسیون توسط پرمنگنات پتاسیم  3) اکسیداسیون توسط دی کرومات پتایسم.

که برای انجام آزمایش در آزمایشگاه ماده ی پرمنگنات پتاسیم (Kmno4) را مورد استفاده قرار می دهیم.

توضیحاتی در مورد(Kmno4) : از اکسیدکننده های قوی هستند ، که در بین تمام  مواد اکسید کننده بیشترین کاربرد را دارد . تمامی واکنشهایی که در آنها از خاصیت اکسیدکنندگی پرمنگنات استفاده  می شود و احیا شدن مواد را با آن  می سنجند  واکنشهای منگانومتری می گویند.
استاندارد کردن پر منگنات پتاسیم : حدود 0.08-0.1 گرم نمک اگزالات پتاسیم را بدقت وزن کرده و به آرامی به داخل ارلن ریخته و حدود (50mlit) میلی لیتر آب مقطر اضافه می کنیم و هم می زنیم تا تمام اگزالات در داخل آن حل شود ، سپس به  میزان 4 میلی لیتر اسید سولفوریک غلیظ به محلول داخل ارلن اضافه می کنیم و محلول را تا حدود 70 تا 60 درجه گرم میکنیم  به طوریکه در دهانه ارلن بخار آب دیده می شود . سپس آن را با پرمنگنات پتاسیم تیتر می کنیم تا به رنگ
ارغوانی کمرنگ در آید.

تذکر : باید مواظب بود در هنگام حرارت دادن محلول نجوشد . چون اسید اگزالیک در محیط اسیدی تجزیه شده و به صورت روبه رو تجزیه می شود :

H2C2O4                        CO2+ CO +H2O

روش کار : پس از استاندارد کردن پر منگنات پتاسیم برای تعیین غلظت اگزالیک توسط پرمنگنات پتاسیم به روش زیر عمل می کنیم:
مقدار cc  10 اسید اگزالیک (h2c2o2) یا2 (hco2) به عنوان اسید قوی به آن  4mlitد اسید سولفوریک غلیظ می افزاییم . اسید سولفوریک به علت آنکه بر یون اگزالات اثری ندارد و باعث سرعت در انجام آزمایشی می شود مورد استفاده قرار می گیرد.

مقداری به آن حرارت می دهیم تا آزمایش بهتر انجام شود . پس از گرم کردن آن را با پرمنگنات که در داخل بورت ریخته ایم تیتر می نماییم .این عمل را تا زمانیکه ، محلول به رنگ ارغوانی کمرنگ در آید  ادامه می دهیم . حجم محلول مصرف شده را یادداشت کرده ومحاسبات زیر را انجام می دهیم.V2=7.8 ml.

پرسشهای آزمایشی :
1) غلظت اسد اگزالیک را گزارش کنید؟

2)نرمالیته و حجم پرمنگنات پتاسیم مصرف شده را بدست آورید؟

3)نقش حرارت در این آزمایشها چیست؟

4)واکنش پرمنگنات پتاسیم در محیط اسیدی اسید اگزالیک را بنویسید؟

آزمایش شماره 4 : تیتراسیون های تشکیل رسوب (precipitation titration):
هدف: آشنایی با تیتراسیون های رسوبی و روشهای رایج در آزمایشگاه.

تشکیل رسوب اساس  کار تیتراسیون می دانند که شرط آن رسیدن سیستم به حالت تعادل است . تیتراسیونهای هالیدی (Br – و Cl-) با یونهای  Ag+ از مهمترین تیتراسیونهای رسوبی به شمار میروند و اهمیت آنها به قدری است که در اندازه گیری یونهای Ag+ و Br- و Cl- به تیتراسیون های نقره سنجی یا (argentometry) معروف هستند.
تیتراسیونهای نقره سنجی به دسته های زیر تقسیم بندی می شود:

1) روش فاجانز(fajance methode) :از شناساگرهای جذبی استفاده می شود . با ایجاد رنگ مشخص در سطح رسوب و تولید رسوب هالید نقره صورت می پذیرد.
2) روشها ولهارد (volhard methode) : در این روش از تیوسینات پتاسیم k+[scn]-  استفاده می کنیم که در محیط اسیدی انجام می گیرد و معرف مورد استفاده یون Fe+3   می باشد . یون Ag+   با تیوسیانات نقره Agscn (سفید رنگ) واکنش داده اضافی [SCN]+  با شناساگر Fe+3 واکنش داده و محلول رنگ قرمز تشکیل می دهد.
3)روش موهر برای هالید ها(MOHER  METHODE) :

روش موهر برای اندازه گیری یونهای Cl-و Br مورد استفاده قرار می گیرد. در این روش یون کلرید با نیترات نقره استاندارد در حضور شناسگر محلول کرومات 2- (Cro4) تیتر  می شود.

روش استاندارد کردن نیترات نقره توسط(Nacl) :

 در اثر دست نخورده ماندن و سکون و استفاده نشدن نیترات نقره غلظت آن تغییر می کند و یا ممکن است نیترات نقره خالص نیز در دسترس نباشد که برای تیتراسیون نقره سنجی باید توسط محلول Nacl با غلظت معلوم استفاده گردد.
وسایل مورد نیاز:  1) ارلن         2) بورت            3) دی کربنات پتاسیم 

4)کلرید سدیم       5)نیترات نقره 0.1 نرمال

روش کار: مقدار cc10 محلول کلریدسدیم را در داخل ارلن ریخته ، 5 قطره معرف دی کرومات پتاسیم در داخل ارلن می ریزیم . از دی کربنات پتاسیم (k2cro4) به عنوان شناساگر استفاده می کنیم . محتویات داخل  ارلن را با نیترات نقره 0.1 نرمال داخل بورت تیتر می نماییم  . این تیتر را تا زمان رسوب آجری  تشکیل شود. سپس بورت را می بندیم و حجم مصرفی را یادداشت می کنیم:   v2= 6.8 ml
تذکر : یون (Ag+) که از بورت وارد محلول می شود با ،Cl- واکنش داده و رسوب Agcl  تشکیل می دهد.Ag+ اضافی با یون cro-24 واکنش داده و رسوب قرمز آجری (Agcro4)  حاصل می شود.
رسوب سفید
Ag+cl-                                     Agcl 

رسوب قرمز آجری
Cr2o7-4+Ag+                            Ag2cr2o7
آزمایش شماره 5 : تعیین نقطه ذوب 

هدف : آشنایی با مفاهیم ذوب و نحوه محاسبه دمای ذوب مواد خالص.

نقطه ذوب: نقطه ذوب مواد خالص درجه حرارتی است که در آن فازهای مایع و جامد بدون درجه حرارت در حال تعادل با شند. نقطه ذوب هر ماده خالص ثابت بوده و عوامل فیزیکی  بر روی آن ها ( فشار و....) تاثیری ندارد . نا خالصی ها دمای ذوب را کاهش می دهند.دلیل آن این است که اگر  به ماده خالص  جزء ناخالص اضافه گردد فشار بخار مایع کاهش یافته و در نتیجه فاز جامد برای جبران کاهش فشار از فاز جامد به فاز مایع تبدیل می شود که برای آن نیاز به صرف انرژی است و درجه حرارت کاهش می یابد.
نقطه ی ذوب به عواملی از جمله : 1) نوع پیوند و ساختمان اتمی نمونه            2) اندازه نمونه             3) سرعت گرم کردن                4) خلوص نمونه                5) ماهیت نمونه 
بستگی دارد.

روش کار : انتهای لوله مویین را با استفاده از شعله حرارت داده و مسدود می نماییم . سپس از طرف باز لوله مویین آن را داخل نفالین جامد کرده تا مقداری از آن  وارد لوله شود برای انتقال نفتالین به انتهای لوله آن را از یک لوله باریک عبور داده در اثر اصابت با زمین شالین به انتهای لوله منتقل  می شود . سپس طرف دیگر لوله را به وسیله شعله مسدود می نماییم لوله  مویین را به یک ترمومتر چسبانده  و در داخل  بشری از آب فرار می دهیم . بشر را بر روی هیتر گذاشته تا بر اثر حرارت گرما به آب و از آب به طور غیر مستقیم و یکنواخت به نفتالین منتقل شود. بع محض مشاهده اولین قطره مایع دما را یادداشت کرده و منتظر می مانیم تا تمام  نفتالین به مایع تبدیل شود. دمای آن را نیز یادداشت می کنیم.

پرسشهای آزمایشی: 

1) دمای ذوب نفتالین را گزارش دهید؟

2) آیا نا خالصی بر نقطه ذوب تاثیر دارد؟

3) تفاوت ماده خالص و نا خالص را از نظر نقطه ذوب بیان نمایید؟
4)عواملی که بر نقطه ذوب تاثیر دارند را ذکر نمایید؟

آزمایش شماره 6 :تعیین نقطه جوش در مایعات خالص .

هدف :  شناسایی مواد با دمای جوش پایین به وسیله نقطه جوش و انجام آزمایش.

در اثر حرارت دادن به مایعات مولکولها از سطح مایع توانایی جدا شدن پیدا کرده و فشار بخار مایع  نیز افزایش می یابد ، زمانیکه این فشار بخار برابر یا  بیشتر از فشار محیط شود مولکولهای سطح مایع شروع به جوشیدن و جدا شدن از سطح مایع می کنند . فشار با نقطه جوش رابطه مستقیم دارد . هر چه نقطه جوش کم باشد فشار محیط هم کم است در اثر افزایش فشار ، نقطه جوش نیز افزایش می یابد.

روش کار »: مقداری از اتانول ( c2h2oh) را داخل لوله مویین یکسر مسدود شده به وسیله چسب به ترمو هیتر متصل کرده در داخل بشر آب می گذاریم . بشر را بر روی هیتر می گذاریم تا حرارت به طور یکنواخت و غیر مستقیم از آب به اتانول منتقل شود . باید توجه کرد که انتهای لوله آزمایشگاه نباید با کف بشر در تماس باشد . هنگامی که از انتهای لوله مویین حبابهایی خارج شد . در این لحظه حرارت را قطع کرده و زمانیکه دیگر مایع داخل لوله مویین  بالا نرفت یا به عبارتی حبابی از لوله خارج نشد را در نظر گرفته و حرارت و دما را از روی ترمو متر یادداشت می نماییم.
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پرسشهای آزمایشی:

1) چه زمانی مایع شروع به جوشیدن میکند؟

2) عواملی که بر نقطه جوش تاثیر دارد را ذکر کنید؟

3)فشار چه تاثیری در نقطه ی جوش دارد؟

پایان
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