Лабораторная работа №9.

Определение катиона железа (III) в виде тиоцианатного комплекса.

Цель работы: фотоколориметрическое определение концентрации катиона Fe3+ и массы железа в исследуемом растворе. 

Сущность работы. Для фотометрического определения железа (III) используют различные фотометрические реакции. В данной работе анализ основан на получении окрашенного комплекса железа (III) с тиоцианата-ионами, интенсивность окраски которого находится в прямой зависимости от концентрации Fe3+. Такая методика анализа используется при определении соединений железа в почвенных вытяжках.

В зависимости от концентрации тиоцианат-иона в растворе образуется ряд комплексов красного цвета:

Fe3+ + nSCN- = [Fe(SCN)n]3-n
где n=1÷6.

При выполнении анализа необходимо создавать в растворах избыток SCN- ионов, так как тиоцианатный комплекс железа (III) мало устойчив. Красная окраска раствора также неустойчива. Раствор быстро бледнеет вследствие восстановления Fe3+ до Fe2+ тиоцианат-ионами, поэтому необходимо фотометрировать раствор сразу же после приготовления в присутствии азотной кислоты HNO3.

Реактивы: стандартный раствор соли NH4Fe(SO4)2.12H2O, содержащий 0,1 мг/мл железа (III); 10%  раствор тиоцианата аммония или калия NH4SCN или KSCN; раствор азотной кислоты 1:1.
Посуда и оборудование: мерные колбы вместимостью 50,0 мл; пипетки вместимостью 5,00 мл; мерный цилиндр вместимостью 10 мл; фотоколориметр, стеклянные кюветы 5,0 мм.
Выполнение работы.

Выбор условий измерения.

1. Длина кюветы l = ____ (мм)

2. Длина волны света λ =          (нм)   

                                      или светофильтр № __, диапазон длин волн _________ (нм)

Расчет концентрации градуировочных растворов железа (III).
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где Тст.р-ра – титр исходного стандартного раствора Fe3+ (мг/мл); Vст.р-ра – отобранный объем стандартного раствора Fe3+ (мл); Vмерн.колбы – объем мерной колбы (мл).
Измерение оптической плотности градуировочных растворов 

Данные для построения градуировочного графика

	№ раствора
	1
	2
	3
	4
	5

	Т(Fe3+), мг/мл
	
	
	
	
	

	А
	
	
	
	
	


Для анализируемого раствора измеренная величина оптической плотности составляет: 

А = ________ .

Найденная концентрация анализируемого раствора по градуировочному графику составляет: Тx(Fe3+) = ________ , мг/мл.

Расчет массы железа в анализируемом растворе:

m(Fe3+) = Тx(Fe3+)  . Vмерн.колбы   =                                              , (мг)

где       Vмерн.колбы – объем мерной колбы (мл).

Истинный результат   mист. =  ______  мг.

	Погрешность определения:


	δ
	=
	‌ m(Fe3+) – mист. ‌
	. 100% =

	
	
	
	mист.
	


Работу выполнил(а):

	Студент(ка)
	

	Фак-т, курс, № гр.
	


Дата выполнения: «___» ___________ 20__ г.

Подпись преподавателя: _________________

Дата защиты: «___» ___________ 20__ г.
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Уравнение прямой:

y = 35x - 0,003
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