Межрегиональная экологическая экспедиция школьников в Прибайкалье

Приложение 2

Мастерская Головнера В.Н. 

“Химический анализ минеральных ресурсов”

Цель работы: исследовать химический состав типичных породообразующих минералов; измерить жесткость воды в Байкале и питающих его ручьях; определить мощность водосброса в ручьях.

Часть 1. Химический анализ минерала

Задание: определите химический состав природного ископаемого района проведения занятия.

Оборудование: молоток, проволока для окрашивания пламени, спиртовка, ступка, пестик, стакан химический, палочка стеклянная, воронка, коническая колба на 150 мл, фильтровальная бумага, проволочная петля, штатив, стакан для промывания, пробирки, реактивы по списку походной лаборатории. 
Порядок действий:

1. Исследуйте внешний вид образца минерала. Результаты (цвет, однородность) занесите в карту анализа.

2. Отколите небольшой кусочек образца) закрепите в проволоке, смочите раствором соляной кислоты, внесите в пламя и исследуйте характер окрашивания пламени. Результаты занесите в карту, сверьте с таблицей 1, сделайте предварительный вывод о катионном составе образца.

Таблица 1 Окрашивание пламени ионами некоторых металлов

Ионы металла
Окраска пламени

натрия
желтая

калия
фиолетовая

рубидия
темно-красная

цезия
небесно-голубой

кальция
кирпично-красная

стронция
карминово-красная

бария
желтовато-зеленая

меди
ярко-зеленая

свинца
бледно-голубая

3. Небольшой кусочек образца поместите в пробирку, прилейте несколько капель концентрированной серной кислоты (осторожно!) и наблюдайте за выделением газообразных веществ. Результаты занесите в карту, сверьте с таблицей 2, сделайте предварительный вывод об анионном составе образца.

4. Часть образца разотрите в ступке. Одну порцию порошка попытайтесь растворить в воде. Результат запишите в карту. Если образец  растворился, профильтруйте раствор и проведите анализ на катионы и анионы по методике (Приложение А) (кроме анионов, найденных в п. 3).

5. Если образец в воде не растворился, вторую порцию порошка попытайтесь растворить в соляной кислоте. Результат запишите в карту. Если образец растворился, профильтруйте раствор и проведите анализ на катионы и анионы (Приложение А) (кроме анионов, найденных в п. 3 и хлоридов).

6. Если образец не растворился в соляной кислоте, третью порцию порошка растворите в концентрированном растворе азотной кислоты (осторожно!). Полученный раствор разбавьте водой в два раза, профильтруйте и проведите анализ на катионы и анионы по методике (Приложение А) (кроме анионов, найденных в п. 3 и нитратов).
7. Сделайте вывод о химическом составе образца минерала. Запишите ионные уравнения проведенных реакций.
Приложение А

1. Методика химического анализа раствора на катионы

Катионы делятся на несколько аналитических групп. В каждую группу входят катионы, имеющие одинаковую качественную реакцию.

Вторая аналитическая группа катионов: Ca2+  , Ва2+  . Групповой реагент — серная кислота (разбавленная). При взаимодействии с ней образуются осадки CaSO4, BaSO4. Они не растворяются при приливании азотной кислоты. CaSO4 частично растворим в воде, но становится нерастворим при добавлении спирта.

Третья аналитическая группа катионов: Al3+, Zn2+. Групповой реагент — щелочь (NaOH). При взаимодействии с ней выпадают осадки AI(OH)3 и Zn(OH)2. Так как эти гидроксиды амфотерны, в избытке щелочи они «растворяются». 
Шестая аналитическая группа катионов: Na,+  К+, NH4 +  Не имеют группового реагента, но распознаются по характерным реакциям. 
Другие катионы.: Fe3+  , Cu2+.

СХЕМА АНАЛИЗА

Действия
Наблюдения и выводы

1-я проба (обнаружение ионов Fe3+, Cu2+, Zn2+ ) — 4-5 мл

1. 2.
Определить окраску раствора. Прилить 2—3 капли раствора гекcацианоферрата калия K4[Fe(CN)6] (подкисленного).
Голубой цвет — есть ионы Сu2+. 
Желто-бурый цвет — есть ионы Fe3+. Синий цвет — образовался Fe4[Fe(CN)6] 3, есть ионы Fe3+.

Красный цвет — образовался Cu2[Fe(CN)6], есть ионы Cu2+.
Белый цвет — образовался K2Zn3[Fe(CN)6, есть ионы Zn2+. 

Нет изменений — нет ионов Fe3+, Cu2+, Zn2+. 

2-я проба (обнаружение ионов Ва2+, Са2+) — 4-5 мл

1. Прилить раствор H2SO4 (разбавленный). 

2. Добавить раствор HNO3 (разбавленный), только если выпал осадок!
Образовался белый осадок — есть нерастворимые сульфаты.
 Осадок «исчез» — это был не сульфат бария. 
Осадок остался — это сульфат бария. Осадка не было — нет ионов Ва2+ .

3. Если осадок есть, то отфильтровать его и добавить в фильтрат этиловый спирт. Если осадка нет, то добавить спирт прямо в раствор, уже содержащий  серную кислоту.
Образовался белый осадок (CaSO4) — есть ионы Са2+. 

Осадка не было — нет ионов Са2+.


3-я проба (обнаружение катионов Al3+, Zn2+) — 4-5 мл

1. Прилить 2-3 капли раствора щелочи (NaOH); если появляется осадок, то добавить избыток щелочи.
Белый осадок выпал, затем «исчез» — есть анионы Al3+, Zn2+. 

Осадок выпал, но не «исчез» — это не ионы Al3+, Zn2+. 

Осадка не было — нет ионов А13+ , Zn2+.

4-я проба (обнаружение ионов NH4+) — 5-6 мл.

1. Прилить раствор NaOH и нагреть. Проверить выделение аммиака влажной индикаторной бумагой.
Бумажка окрасилась в слабый синий цвет — есть ионы NH4+. 

Нет окрашивания — нет ионов NH4+.

5-я проба (обнаружение ионов Na+, К+) — 5-6 мл

Выполняется, только если в растворе обнаружены ионы Al3+, Zn2+, Fe3+, Cu2+:


1. Прилить раствор NaOH, чтобы осадить ионы других металлов. 

2. Если есть осадок – отфильтровать.


Выполняется, только если в растворе обнаружены ионы Ca2+ или Ba2+:

3.  К фильтрату прилить избыток раствора Н2SO4 для осаждения ионов Ва2+ (если они есть).
4. Добавить спирт для осаждения ионов Са2+ (если они есть).
5. Отфильтровать.
В оставшемся растворе могут быть только ионы Na+ и K+.

6. Упарить раствор вдвое.

7. Обмакнуть проволоку в раствор и внести в пламя спиртовки.
Окраска пламени желтая – есть ионы Na+.

Окраска пламени розовая – есть ионы K+.

2. Методика химического анализа раствора на анионы

Анионы кислотных остатков делятся на несколько аналитических групп, в каждую из которых входят анионы, имеющие одинаковую качественную реакцию.

Первая аналитическая группа анионов: S042-, S032-, СO32-, РО43-. Групповой реагент — хлорид бария. При взаимодействии с ним образуются осадки бариевых солей  BaSO4, BaSO3, Ba3(PO4)2  Все они, кроме BaSO4, растворяются при приливании азотной кислоты.

Вторая аналитическая группа анионов:

Групповой реагент — нитрат серебра. При взаимодействии с ним образуются осадки: AgCI (белый), AgBr (желтый), AgI (желтый), Ag2S (черный). Все они не растворяются при приливании азотной кислоты.

Третья аналитическая группа анионов: N03- и Мn04- (остаток марганцевой кислоты HMnO4).

Действия
Наблюдения и выводы

ОБНАРУЖЕНИЕ АНИОНОВ ПЕРВОЙ ГРУППЫ: SO42-, SO32-, CO32-, PO43-

1-я проба исследуемого раствора

1. В пробирку 1 налить 4—5 мл BaCl2. Добавить пипеткой несколько капель исследуемого раствора (во избежание образования гидрофосфатов).
Осадок есть — в растворе присутствуют анионы первой группы. 
Осадка нет — в растворе нет анионов первой группы

Если анионы первой группы есть — провести анализ 1-ой пробы дальше:

2. Прилить раствор HNO3 (разбавленный).
Осадок не исчез — это сульфат бария. 
Осадок исчез — ион  SO42- отсутствует.

2-я проба (обнаружение ионов РО43-) — 4-5 мл

1. Прилить к пробе раствора магнезиальную смесь (MgCl2 + NH4ОН + NH4CI).
Выпадает белый осадок (MgNH4PO4) — есть ионы РО43-. 
Осадок не выпал — нет ионов РО43-.



3-я проба (обнаружение ионов СО32-) — 4-5 мл



1. В пробирку налить пробу  раствора и 4   мл  15%-го  раствора НС1. Закрыть пробкой  с проволочной петлей и каплей  известковой воды Ca(OH)2.
Капля мутнеет — выделяется углекислый газ — есть ионы СО32- 

Капля не мутнеет — нет ионов СО32-.

ОБНАРУЖЕНИЕ АНИОНОВ ВТОРОЙ ГРУППЫ: С1-, Вr -, I-, S2-

1-я проба исследуемого раствора — 4-5 мл

1. Прилить к пробе групповой  реагент — AgNO3.
Осадка нет — нет анионов второй группы. 

Осадок есть — есть анионы  либо второй, либо первой группы.

Если осадок есть:

2. Определить цвет осадка. 
Осадок черного цвета — это Ag2S.

3. Добавить в раствор HNO3 (разбавленный).
Осадок исчез — это был осадок первой группы анионов. 
Осадок не исчез — есть анионы второй группы (С1-, Вr- ,I-). 

Продолжить анализ.

Если анионы второй группы обнаружены — продолжить анализ.
 2-я проба (распознавание Сl-, Вr -, I- ) - 3-4 мл

1. Прилить к пробе раствора хлорную воду  и добавить 5-7 капель четыреххлористого углерода (CCl4).
Нет изменений окраски — нет ионов Вr- , I- , есть только ион Сl-. 

Окраска изменилась на желтую — есть ион Вr- :

 2Вr- + Cl2 = Br2(желтый) + 2С1-
Окраска изменилась на бурую — есть ион I-: 

2 I-+ Cl2 = I2(бурый) + 2CI-

ОБНАРУЖЕНИЕ АНИОНОВ ТРЕТЬЕЙ ГРУППЫ: 
NO3- и МnO4-

1-я проба исследуемого раствора — 6-7 капель

1. Определить цвет раствора.
Розовая или слабо малиновая окраска — есть ионы МnO4-

2. Добавить 5—6 капель HNO3 (концентрированной) и кусочек меди. Определить изменение цвета на белом фоне.
Есть слабое изменение цвета на желто-бурый - выделяется газ NO2 - есть ионы NO3-.

 Окраска не изменилась — нет ионов NO3-.

Часть 2. Определение жесткости воды

Задание: измерьте жесткость родниковой воды в ммоль/л; сделайте вывод о характере породообразующих минералов.

Оборудование: стакан для отбора проб воды, цилиндр измерительный, колба емкостью 50 мл, палочка стеклянная, пипетка измерительная, резиновая груша, раствор метилоранжа, 0,365%-и раствор соляной кислоты.

Описание метод. В данной работе определяется карбонатная жесткость воды, обусловленная присутствием в воде ионов Мg 2+ и Са 2+ в виде гидрокарбонатов Мg(НСО3)2 и  Са(НСОз)2.  Метод основан на реакции между содержащимися в воде гидрокарбонатами кальция и магния и раствором соляной кислоты: Са(НСОз)2 + 2НС1 = СаСl2+ 2CO2 + 2H2O

По уравнению реакции видно, что с 1 моль гидрокарбоната кальция реагирует 2 моль хлороводорода. Зная, сколько моль кислоты ушло на реакцию, можно сказать, что в воде содержалось в два раза меньше ионов кальция (магния). 
Порядок действий:

1. Отберите пробу  родниковой воды в химический стакан (примерно 200 мл).

2. Отмерьте в измерительном цилиндре 100 мл пробы воды и перелейте в колбу на 250 мл.

3. Добавьте 6—7 капель индикатора — метилоранжа. Проведите титрование.
4. Отберите в пипетку точно 10 мл 0,365%-го раствора соляной кислоты.

5. Добавляйте из пипетки раствор соляной кислоты в колбу с водой при постоянном перемешивании палочкой до изменения окраски индикатора с желтой в оранжево-красную (изменение окраски показывает, что новые порции кислоты уже избыточны).

6. Заметьте по пипетке объем израсходованного раствора НС1.

7. Рассчитайте жесткость воды (Ж) в ммоль/л (миллимоль на литр) по формуле:
       Ж = (V (HCl) * 100) / (V(H2O) * 2)

где: V(НС1) — объем израсходованного раствора НС1 (мл), V(Н2О) — объем пробы воды (100 мл).

8. Повторите опыт еще два раза.

9. Оформите карту результатов, рассчитайте среднюю жесткость по результатам трех опытов (среднее арифметическое). 
10. Определите тип воды по таблице:
Содержание ионов Са2+ (Мg2+ ),  ммоль/л
Тип воды

< 0,75
очень мягкая

0,75—1,50
мягкая

1,50—2,25
среднежесткая

2,25—5,50
жесткая

> 5,50
очень жесткая

11. Сделайте предположение, чем можно объяснить повышенное (пониженное) значение жесткости воды в условиях данной местности.

Часть 3.  Определение мощности водосброса речных потоков

1) Измерить шестом глубину русла ручья в нескольких контрольных точках вдоль его сечения. Рассчитать среднюю глубину.

2) Измерить веревкой ширину русла.

3) Экспериментально определить скорость течения воды.

4) Зная площадь сечения русла и скорость водного потока, определить мощность водосброса в м3/c (объем воды, протекающий через данное сечение русла за единицу времени).

Практические результаты работы

1. Исследования  породообразующих минералов берега Байкала проведены в пяти контрольных точках: 1) на склоне горы у здания школы поселка Листвянка; 2) на поляне на краю поселка у поворота к обсерватории; 3) на берегу озера в пос. Большие Коты; 4) у ручья Крестовский в пос. Листвянка; 5) на 56 километре Кругобайкальской железной дороги. Во всех исследованных породах обнаружено содержание железа, правда, в количестве, явно недостаточном для промышленной разработки. Образцы, взятые из контрольных точек №№ 3 и 5 содержат карбонат-ионы и ионы кальция. Поскольку эти образцы по внешнему виду практически однородные, можно предположить, что это образцы мрамора. Наличие месторождений мрамора подтверждается картой полезных ископаемых региона. По результатам анализа сделано предположение, что образцы из контрольных точек №№ 1,2,4 представляют собой базальтовые или сланцевые породы.

2. Жесткость воды измерялась в двух точках: в ручье Крестовский и в Байкале. Жесткость воды в ручье Крестовский составила 0,5 ммоль/л (очень мягкая). Это позволяет предположить отсутствие кальциево-магниевых пород в отрогах гор в районе пос. Листвянка (что подтверждается и анализом минералов). В то же время жесткость воды в самом Байкале составила 1,2 ммоль/литр (мягкая). Так как содержание ионов кальция (магния) в Байкале оказалось выше, чем во впадающем в него ручье Крестовский, можно сделать вывод, что нанесение ионов, повышающих жесткость, производится другими питающими Байкал ручьями. Следовательно, в окрестностях Байкала (не в районе Листвянки) могут быть залежи кальциево-магниевых пород. Этот вывод подтверждается исследованиями минералов (обнаружением мрамора в районе пос. Большие Коты и на Кругобайкальской железной дороге).

