PAGE  
3

МІНІСТЕРСТВО ОСВІТИ І НАУКИ УКРАЇНИ

УЖГОРОДСЬКИЙ НАЦІОНАЛЬНИЙ УНІВЕРСИТЕТ

ХІМІЧНИЙ ФАКУЛЬТЕТ

КАФЕДРА ОРГАНІЧНОЇ ХІМІЇ

КРИВОВ’ЯЗ А.О., ОНИСЬКО М.Ю., СЛИВКА М.В., 

ЛЕНДЄЛ В.Г.

ПРАКТИКУМ 

з курсу «ЕКСПЕРТИЗА НАРКОТИЧНИХ, ОТРУЙНИХ ТА ВИБУХОВИХ РЕЧОВИН»
для студентів спеціальності «хімія»

Ужгород - 2014
В основу даного методичного видання покладені питання теоретичного матеріалу з курсу «Експертиза наркотичних, отруйних та вибухових речовин» та методики лабораторних робіт згідно тематичного плану для студентів хімічного факультету (спеціальність «хімія»).

Автори: 

к.х.н., доц. Кривов’яз А.О.

к.х.н., доц. Онисько М.Ю.

к.х.н., доц. Сливка М.В.



д.х.н., проф. Лендєл В.Г.

Рецензенти: 

к.х.н., доц. Балог І.М.
к.х.н., доц. Кохан О.П.

Рекомендовано Вченою Радою хімічного факультету для студентів хімічного факультету (спеціальність «хімія»), протокол №  від «    »                          2014 р.

ЗМІСТ

Правила роботи в лабораторії органічної хімії та техніка безпеки……...4
Ліквідація наслідків нещасних випадків і надання першої допомоги…...5
Лабораторна робота № 1 з теми «Наркотичні засоби»……….……..…7

Виявлення барбітуратів…………………………………………..…..7

Виявлення хлоралгідрату……………………………………………..8
Лабораторна робота № 2 з теми «Прекурсори»…………….…………..10

Виявлення калій перманганату………………………………………10

Отримання та ідентифікація ацетону………………………….…….11

Виявлення антранілової кислоти………………………………….…14
Лабораторна робота № 3 з теми «Отруйні речовини»……………...…16

Виявлення сполук плюмбуму (ІІ)……………………………………16
Виявлення сполук купруму (ІІ)………………………………….…..17
Виявлення сполук меркурію (ІІ)………………………………….…17

Виявлення фенолу………………………………………………….…18 
Лабораторна робота № 4 з теми «Вибухові речовини»……..…………22

Виявлення бертолетової солі……………………………………..….22

Виявлення пікринової кислоти…………………………..……..……24
Список використаної літератури……………………………………………26

Методики приготування реактивів…………………………………...…….28

Правила роботи в лабораторії органічної хімії та техніка безпеки

Успішне виконання лабораторного практикуму можливе лише при додержанні правил роботи в лабораторії, вимог техніки безпеки та гігієни праці.

1. При всіх роботах зберігати максимальну обережність, пам'ятаючи, що неакуратність, неуважність, недостатнє ознайомлення з приладами та властивостями речовин може привести до нещасного випадку.

2. Хімічні реакції необхідно проводити тільки з такими кількостями, в такому посуді і в таких умовах, як це вказано в методиці.

3. Під час роботи дотримуйтесь чистоти, тиші, порядку та правил техніки безпеки, не займайтесь сторонніми розмовами. Категорично забороняється відвідування студентів, які працюють в лабораторії, сторонніми особами. Після закінчення роботи, приведіть робоче місце в порядок і здайте його черговому.

4. Категорично забороняється виливати в раковини залишки лугів, кислот, неприємних на запах і вогненебезпечних рідин. Не кидайте в раковини папір, вату, сірники, осади та інші тверді речовини. Для цього використовуйте спеціально призначені склянки.

5. При нагріванні та кип'ятінні рідин у пробірці, отвір її спрямовуйте як від себе, так і від сусідів. Не заглядайте в пробірку. Не нагрівайте закупореними будь-які ємності.

6. Нагрівання легкогорючих рідин (етери, петролейний ефір, ацетон, спирт та ін.) проводьте на водяній бані, а не на відкритому вогні. Не запалюйте вогонь у безпосередній близькості від них. Категорично забороняється ставити склянки з горючими та легкозаймистими речовинами поблизу запаленого пальника.

7. При роботі з кислотами пам'ятайте правила змішування концентрованої сульфатної кислоти з водою: кислоту вливайте у воду невеликими порціями, а не навпаки. Концентровані кислоти та луги ні в якому разі не засмоктуйте ротом піпетками, для цього користуйтесь гумовими грушами. Слідкуйте за тим, щоб не облити обличчя та одяг.

8. Щоб уникнути вибуху, залишки металічного натрію та калію не викидайте в раковини і не заливайте водою. Їх необхідно збирати в спеціальні склянки з гасом та інформувати про це викладача або лаборанта.

9. Жодні речовини в лабораторії не пробуйте на смак. При визначенні запаху, не вдихайте глибоко пари, які виділяються, а спрямовуйте їх до себе помахом руки.

10. Категорично забороняється працювати в лабораторії одному, без лаборанта або викладача.

Ліквідація наслідків нещасних випадків і надання першої допомоги
При виникненні пожежі, негайно загасіть всі спиртівки, вимкніть електронагрівальні прилади, відсуньте або приберіть усі склянки з горючими речовинами. Швидко засипте піском або накрийте вовняною ковдрою (кошмою) осередок пожежі. Використовувати вогнегасник в лабораторії органічної хімії не завжди дозволено. Водою можна гасити лабораторні меблі (столи, шафи, табуретки), а етер, бензен, металічний натрій заливати водою категорично заборонено. Обов’язково проінформувати викладача та лаборанта про пожежу та її наслідки.

Якщо на працюючому спалахне одяг, то поваливши потерпілого на підлогу, негайно накиньте на нього вовняну ковдру, пальто чи халат, або сильно поливайте водою джерело пожежі.

У випадках термічного опіку, до обпеченого місця негайно прикладіть вату, змочену етиловим спиртом, чи 0.5%-ним розчином таніну, а потім накладіть мокру пов'язку з того ж розчину. При дуже сильних опіках, обпечене місце охолоджують проточною водою, обробляють спиртом, а потім накладають пов(язку з льняною олією чи маззю від опіків і викликають швидку допомогу.

При опіках кислотами або їдкими лугами, залишки агресивної рідини спочатку витирають фільтрувальним папером або ганчіркою, а потім добре промивають уражене місце великою кількістю води, а далі, у випадку дії кислоти на шкіру - промивають 3.0%-ним розчином соди, а у випадку лугу – 2.0%-ним розчином оцтової кислоти. При сильних опіках шкіри кислотами чи лугами, після промивання накладають пов'язку, змочену розчином таніну чи перманганату калію, або змазують маззю від опіків чи вазеліном.

При попаданні кислоти в очі, їх промивають великою кількістю води, а потім 3.0%-ним розчином соди. При попаданні лугу в очі, їх промивають великою кількістю води, а потім насиченим розчином борної кислоти та закапують в очі краплю касторової олії.

При опіках шкіри бромом, уражене місце необхідно промити великою кількістю води чи спирту, а потім змазати обпечене місце маззю від опіків. Фенол із шкіри змивають спиртом або бензеном.

При отруєнні газоподібним хлором чи бромом, необхідно вдихати пари етилового спирту або розчину амоніаку, а потім вийти на свіже повітря.

При порізах склом, обов'язково вийміть скло з рани, змажте це місце спиртовим розчином йоду, накладіть пов'язку та проінформуйте викладача та лаборанта про такий випадок. У всіх нещасних випадках, після надання першої допомоги, направте потерпілого в поліклініку або викличте швидку допомогу.

У лабораторії, на видному місці, повинна бути аптечка з бинтом, ватою, 3.0%-ним розчином йоду, 1.0%-ним розчином оцтової кислоти, 3.0%-ним розчином соди, насиченим розчином борної кислоти, розчином перманганату калію, етиловим спиртом, вазеліном, маззю від опіків.

Лабораторна робота № 1

з теми

«Наркотичні засоби»
Виявлення барбітуратів
Корвалол, корвалдінс або валокардін - містять етилового естеру α-бромізовалеріанової кислоти близько 2%, фенобарбіталу 1,82%, натру їдкого близько 3%, олії м'яти перцевої 0,14%, суміші спирту етилового 96% і води дистильованої до 100%. 

1) Утворення комплексних солей із солями кобальту (ІІ). До 0.5 мл досліджуваного препарату додають 0.1 мл розчину кальцій хлориду, 0.2 мл розчину кобальт (ІІ) нітрату та 2 краплі 10 % водного розчину натрій гідроксиду – утворюється фіалкове забарвлення. Реакцію можна виконувати без піридину, тоді кінцевий продукт буде мати світло-фіалковий колір.
2) Утворення комплексних солей із солями купруму (ІІ). До 0.5 мл досліджуваного препарату додають 4 краплі 10 % водного розчину натрій гідроксиду, 2 краплі 10 % водного розчину натрій гідрогенкарбонату, 2 краплі піридину та 2 краплі 20 % розчину купрум сульфату – утворюється синє забарвлення, а потім випадає блідо-бузковий осад.
3) Осадження солей аргентуму. До 0.5 мл досліджуваного препарату додають 2 краплі 10 % водного розчину натрій гідроксиду та 2-3 краплі розчину аргентум нітрату – утворюється білий осад, нерозчинний у воді й надлишку кислоти нітратної.
4) Лужний гідроліз. До 0.5 мл досліджуваного препарату додають 10 крапель 10 % водного розчину натрій гідроксиду і реакційну пробірку нагрівають до кипіння та охолоджують. До охолодженого розчину додають 8 крапель 10 % хлоридної кислоти та 3 краплі ферум (ІІІ) хлориду – утворюється рожево-жовтий осад. 

5) Виявлення ароматичного фрагменту. До 0.5 мл досліджуваного препарату додають кілька кристалів твердого натрій нітриту та 1 мл кислоти сульфатної концентрованої і утворену суміш обережно нагрівають на водяній бані – утворюється жовте забарвлення за рахунок утворення забарвлених продуктів нітрування.

6) Реакція з ваніліном. До 0.5 мл досліджуваного препарату додають кілька кристалів ваніліну та 4 краплі хлоридної кислоти концентрованої і утворену суміш обережно нагрівають на водяній бані – утворюється червоний колір продукту конденсації.

Виявлення хлоральгідрату
1) Ідентифікація за фізичними константами. Вимірюють температуру топлення лікарської субстанції, яка повинна відповідати вимогам:

Ттопл (хлоралгідрату) = 49 – 55°С
2) Визначення pH середовища водного розчину субстанції. До 0.1 г досліджуваної субстанції, що знаходиться у пробірці, додають 2-3 мл води і вимірюють pH середовища, яке повинно знаходитись в межах 3.5-5.5.

3) Лужний гідроліз. (В дослідженні можна використати готовий розчин з досліду 2). До розчину 0.1 г субстанції в 2.0 мл води додають 1.0 мл 10% водного розчину натрій гідроксиду і пробірку обережно нагрівають на водяній бані - відбувається утворення каламутної рідини із запахом хлороформу.
4) Реакція «срібного дзеркала». До розчину 0.1 г субстанції в 2.0 мл води додають 1.0 мл реактиву Толленса і утворену суміш повільно нагрівають на полум’ї спиртівки – утворюється чорний осад металічного срібла.
5) Реакція Фудживари. Піридинове розщеплення. Змішують 0.1 г досліджуваної субстанції з 1.0 мл 10 % водним розчином натрій гідроксиду та 3 краплями піридину (працювати у витяжній шафі). Утворену суспензію нагрівають спиртівкою протягом 1-2 хвилини - верхній шар суспензії набуває світло-червоного кольору.

6) Реакція з реактивом Фелінга. До розчину 0.1 г субстанції в 2.0 мл води додають 1.0 мл реактиву Фелінга і пробірку обережно нагрівають до кипіння – утворюється осад цегляно-червоного кольору.

7) Реакція з реактивом Неслера. До розчину 0.1 г субстанції в 2.0 мл води додають 0.5 мл 10 % водного розчину натрій гідроксиду і 5 крапель реактиву Неслера – утворюється чорний осад металічної ртуті.

8) Реакція з натрій сульфідом. До розчину 0.1 г субстанції в 2.0 мл води додають 1 мл водного розчину натрій сульфіду – утворюється жовтий колір, який при нагріванні пробірки переходить в червоний колір та випадає жовтий осад.
Лабораторна робота № 2

 з теми

«Прекурсори»

Виявлення калій перманганату
1) Проба на розчинення у воді. Кілька кристалів досліджуваної речовини поміщають у пробірку і додають 5 мл дистильованої води. Досліджувана речовина без залишку розчиняється у воді утворюючи малиновий розчин.
2) Окиснення спирту. Близько 50 мг випробуваної субстанції розчиняють у 5 мл води і додають 1 мл етилового спирту і 0.3 мл розчину натрій гідроксиду розведеного. Одержаний розчин нагрівають до кипіння; утворюється темно-коричневий осад марганець (IV) оксиду.

3) Виявлення калію. Суміш, одержану у випробуванні 2 фільтрують. До 1 мл фільтрату додають 1 мл кислоти оцтової розведеної і 1 мл 2% свіжоприготованого розчину натрій гексанітрокольбатату (ІІІ) - утворюється жовтий або оранжево-жовтий осад.
4) Реакція з сульфітом натрію в лужному середовищі. Близько 50 мг випробуваної субстанції розчиняють у 5 мл води, додають 1 мл водного розчину натрій сульфіту та 2 мл 10 % водного розчину натрій гідроксиду. Утворену суміш повільно нагрівають і відмічають зміну малинового кольору розчину на зелений за рахунок утворення манганат-йонів MnO42.
5) Реакція з пероксидом водню в кислому середовищі. Близько 50 мг випробуваної субстанції розчиняють у 2 мл води, додають 1 мл 3 % пероксиду водню та 1 мл 10 % розчину сульфатної кислоти. Спостерігають виділення кисню у вигляді бульбашок та зміну малинового кольору розчину на жовтий. При потребі, реакційну пробірку обережно нагрівають.
6) Реакція з хлоридною кислотою концентрованою (робота виконується у витяжній шафі). До 50 мг твердої випробуваної субстанції (кількість субстанції не перебільшувати) прикапують 1 мл хлоридної кислоти концентрованої. Відчувається характерний запах хлору, що знебарвлює вологий лакмусовий папірець, що поміщають над отвором пробірки.

Отримання та ідентифікація ацетону

1) Отримання ацетону з оцтовокислого натрію. У суху пробірку поміщають безводний шляхом сплавлення натрій або Кальцій ацетат. Висота шару має складати 3-4 см. Закрити пробірку пробкою з газовідвідною трубкою. Нижній кінець трубки опустити в одному пробірку з 2 мл дистильованої води. Тримаючи рукою пробірку з водою так, щоб пробірка із сумішшю знаходилася в горизонтальному положенні, нагрівати в полум'ї спиртівки. Сіль спочатку плавитися, потім починає спінюватись від парів ацетону, який переганяється та розчиняється у воді, що є в приймачі. Тривалість реакції становить 2-3 хв. Після остивання пробірки, обережно вдихнувши пари, відмічають характерний запах ацетону, а його водний розчин далі ідентифікують.
2) Проба Легаля. До 10 крапель сечі додають 1-2 краплі свіжоприготовленого 5 % розчину нітропрусиду натрію і 3-4 краплі 10 % розчину їдкого натру. З'являється оранжево-червоне забарвлення. При додаванні 10 % -го розчину оцтової кислоти до кислої реакції через декілька хвилин забарвлення переходить в червоно-фіалкове або вишнево-червоне.
3) Проба Ланге. До 10 крапель сечі додають 2 краплі концентрованої оцтової кислоти, 1-2 краплі свіжоприготовленого 5 % розчину нітропрусиду натрію і перемішують. Пробірку нахиляють під кутом 45 º і обережно по стінці додають рівний обсяг концентрованого розчину амоніаку. У присутності ацетону, на межі двох розчинів, утворюється червоно-фіалкове або фіалкове кільце.
4) Проба Лібена. (йодоформна проба). В пробірку поміщають 3 краплі розчину йоду в йодиді калію і додають 1 краплю розчину гідроксиду натрію. Далі до утвореного розчину додають 3 краплі ацетону. Миттєво випадає жовтувато-білий осад йодоформу з характерним запахом.
5) Отримання оксиму ацетону. В пробірку вносять 20 крапель води і додають по 1 шпательку солянокислого гідроксиламіну і карбонату натрію. Після виділення основної маси діоксиду вуглецю розчин добре охолоджують і при струшуванні додають до нього 15 крапель ацетону. При цьому, реакційна суміш розігрівається, і випадають білі кристали. 
6) Реакція ацетону з гідросульфітом (бісульфітом) натрію. В пробірку поміщають 5 крапель розчину гідросульфіта натрію, далі додають 5 крапель ацетону і струшують вміст пробірки. Негайно починає випадати кристалічний осад бісульфітної сполуки ацетону. Під мікроскопом видно неправильної форми різноманітні чотирикутні таблички.
7) Реакція з фурфуролом (ваніліном). До 1 мл досліджуваного розчину додають 5 крапель 1 % -го розчину фурфуролу в етиловому спирті (96 %) і 3 краплі 10 %-го розчину гідроксиду натрію. Через 3-5 хв. до цієї рідини додають 10-12 крапель концентрованої хлоридної кислоти. При наявності ацетону з'являється червоне забарвлення.
8) Реакція з о - нітробензальдегідом. При взаємодії ацетону з о- нітробензальдегідом в лужному середовищі утворюється індиго, що має синє забарвлення. У пробірку вносять 3-5 крапель досліджуваного розчину і краплю насиченого розчину о- нітробензальдегіду в 2 н. розчині гідроксиду натрію. Суміш злегка нагрівають на водяній бані, а потім охолоджують до кімнатної температури. Після цього в пробірку додають 1 мл. хлороформу і струшують. При наявності ацетону хлороформний шар набуває синього забарвлення. 
Межа виявлення: 100 мкг ацетону в пробі.
9) Реакція ацетону з 2,4 - динітрофенілгідразином. У пробірці з 3-4 мл. води розчиняють кілька кристаликів солянокислого фенілгідразину і 0,3 г ацетату натрію. До розчину додають декілька крапель ацетону і пробірку струшують. При цьому утворюються помаранчеві кристалики утвореного фенілгідразону.
Виявлення антранілової кислоти
1) Розчинення субстанції у розчині кислоти та лугу. У 2 пробірки поміщають по 0.1 г субстанції та 1 мл води і струшують. В одну з пробірок додають 2-3 мл 0.1 М розчину кислоти хлоридної, а в другу 2-3 мл розчину натрій гідроксиду і вміст пробірок перемішують. Спостерігають розчинення твердої субстанції та утворення прозорого розчину у двох пробірках. 

2) Утворення забарвлений солей гідроксамової кислоти. В окремій пробірці змішують 0.2 г гідроксиламіну солянокислого з 2 мл дистильованої води і вміст пробірки додають до 0.1 г твердої субстанції і після перемішування ще 5-6 краплин 0.1 М розчину натрій гідроксиду. Через 2-3 вміст пробірки розділяють на 2 частини, де до першої приливають 1.0 мл 3% розчину ферум (III) хлориду – утворюється червоно-буре забарвлення, а до другої частини розчину додають 1.0 мл 10% розчину купрум (II) сульфату - випадає осад брудно-зеленого кольору, який з часом знебарвлюється.

3) Реакція з розчином йоду. Струшують 0.1 г субстанції з 2.0 мл води, і додають 7-8 краплин 0.1 М розчину кислоти хлоридної, а потім 5-6 краплин спиртового розчину йоду - утворюється осад коричневого кольору на поверхні розчину.

4) Реакція з 2,4-динітрохлоробензеном. До 0.1 г твердої субстанції додають 8-10 краплин 1% спиртового розчину 2,4-динітрохлоробензену, вміст пробірки нагрівають до кипіння, потім охолоджують і додають 1-2 краплини 0.1 М розчину натрій гідроксиду - виникає жовто-оранжеве забарвлення. Після приливання 1-2 мл 0.1 М розчину кислоти оцтової та 2-3 мл хлороформа органічний шар набуває жовтого забарвлення.

5) Реакція з розчином води бромної. До 0.1 г твердої субстанції, що знаходиться у пробірці приливають 2-3 мл спирту Р і інтенсивно струшують. До утвореного розчину дуже повільно додають 2 мл розчину води бромної - спостерігається знебарвлення бромної води і випадає білий осад продукту заміщення, який розчиняється при надлишку бромної води.
6) Реакції комплексоутворення з кислотою пікриновою. До кількох кристалів твердої субстанції, що знаходяться на скляній пластинці додають 2-3 краплі 10 % розчину хлоридної кислоти. До утвореного розчину прикапують 5-6 краплин свіжоприготовленого 2.5% водного розчину кислоти пікринової – через 2-3 хв. утворюється осад жовтого кольору.

Чутливість реакції: 1: 2857.

7) Реакції комплексоутворення з кадмій (II) йодидом. До кількох кристалів твердої субстанції, що знаходяться на скляній пластинці додають 2-3 краплі 10 % розчину хлоридної кислоти. До утвореного розчину прикапують 5 краплин 15% розчину кадмій (II) йодиду - через 1 хвилину утворюється кристалічний осад білого кольору.

Чутливість реакції: 1: 200.

8) Реакції комплексоутворення з роданистим нікелевим комплексом. До кількох кристалів твердої субстанції, що знаходяться на скляній пластинці додають 2-3 краплі 10 % розчину хлоридної кислоти. До утвореного розчину прикапують 5 краплин розчину роданистого нікелевого комплексу приготовленого змішуванням розчинів 1.7 г нікель (II) сульфату в 5.0 мл води і 1.2 г амоній роданіду в 8 мл води - через 5-7 хвилин утворюється блакитний осад продукту комплексної будови. 

Чутливість реакції: 1: 10000.

9) Реакція сумішшю кислот сульфатної та нітратної. До 0.1 г субстанції в пробірці додають 1.0 мл кислоти сульфатної концентрованої та 1.0 мл кислоти нітратної концентрованої - утворюється жовто-зелене забарвлення.

10) Утворення азобарвників. 0.1 г субстанції розчиняють в 2.0 мл води, підкисленої 3 краплинами 1% розчину кислоти хлоридної, додають 0.2 мл (5 краплин) розчину натрій нітриту і струшують. Через 2 хвилини, до отриманого розчину додають 1.0 мл лужного розчину β-нафтолу - утворюється помаранчеве забарвлення.

11) Утворення основ Шіффа. У пробірку поміщають 2.0 г (2-3 мл) альдегіду (п-диметиламінобензальдегіду, бензальдегіду, ваніліну, оцтовокислого розчину фурфуролу) і нагрівають до 50 ºС, а потім насипають до нього 0.1 г субстанції, а далі 5-6 краплин кислоти хлоридної концентрованої - утворюється світло-жовте забарвлення.
Лабораторна робота № 3

з теми

«Отруйні речовини»

Виявлення сполук плюмбуму (ІІ)
1) Хлоридна кислота розведена утворює з іонами Pb2+ осад білого кольору, що розчиняється у концентрованій HCl та гарячій воді, але не розчиняється у водному розчині амоніаку. До краплі досліджуваного водного розчину додають 1-2 краплі 10 % розчину хлоридної кислоти – випадає білий осад. Якщо до осаду додати 8 крапель води і нагріти на водяній бані, то він розчиняється, а у випадку охолодження знову випадає у вигляді кристалів голкоподібної форми.

2) Калій йодид утворює з іонами Pb2+ жовтий осад PbI2. До 1-2 крапель досліджуваного розчину додають 2-3 краплі калій йодиду. Якщо в розчині присутні йони плюмбуму, то випадає жовтий осад, який від додавання 5 крапель води та 3-4 крапель 10 % розчину оцтової кислоти і нагрівання розчиняється, а при охолодженні реакційної пробірки знову випадає осад у вигляді блискучих золотих кристалів (“золотий дощ”).

3) Калій хромат і біхромат утворюють малорозчинний у воді осад плюмбум хромату жовтого кольору, що розчинний у лугах і нерозчинний у оцтовій кислоті та водному розчині амоніаку. До 2-3 крапель досліджуваного розчину додають 3 краплі 10 % розчину оцтової кислоти і 2-3 краплі калій хромату або біхромату – утворюється жовтий осад, який розчиняється у лугах. Реакції заважають іони Ag+, Hg22+, Ba2+.

4) Сульфатна кислота і розчинні сульфати утворюють з йонами плюмбуму білий кристалічний осад, який нерозчинний у розведених кислотах, але помітно розчиняється в концентрованих кислотах з утворенням гідросульфату (розчиняється у надлишку лугу з утворенням плюмбіту, чим відрізняється від BaSO4). До 2-3 крапель досліджуваного розчину в пробірку додають 1-2 краплі розчину нітратної кислоти і 2-3 краплі 10 % розчину сульфатної кислоти. Реакції заважають іони Ca2+, Sr2+ і Ba2+.
Виявлення сполук купруму (ІІ)
1) Водний розчин амоніаку, доданий у надлишку, утворює з іонами Cu2+ комплексну сполуку інтенсивно-синього кольору. До 2-3 крапель досліджуваного розчину додають краплями водний розчин амоніаку, поки не випаде зеленкувато-голубий осад основної солі, який розчиняється у надлишку реагенту з утворенням розчину у волошково-синій колір.

2) Калій гексаціаноферат (II) при pH(7 утворює коричнево-червоний осад Cu2[Fe(CN)6], який розчинний у водному розчині амоніаку та нерозчинний у розведених кислотах. Розкладається лугами з утворенням блакитного осаду купрум (ІІ) гідроксиду. 

До 1-2 крапель досліджуваного розчину додають 1-2 краплі калій гексаціаноферату (II) - утворюється коричнево-чорний осад Cu2[Fe(CN)6]. Реакції заважають іони Fe3+.
3) Натрій тіосульфат з йонами купруму у кислому середовищі при нагріванні утворює чорний осад купрум (ІІ) сульфіду. До 10-15 крапель досліджуваного розчину додають 10 % розчин сульфатної кислоти до pH 2 і додають 2-3 кристалики натрій тіосульфату. Суміш нагрівають до початку кипіння - утворюється чорний осад купрум (ІІ) сульфіду. Реакції заважають іони Hg2+.

Виявлення сполук меркурію (ІІ)
1) Металічна мідь відновлює іони меркурію до металу. На поверхню мідної пластинки, очищену нітратною кислотою, наносять краплю досліджуваного розчину. Через деякий час розчин з пластинки змивають водою, а пластинку протирають м’якою тканиною або фільтрувальним папером. Поверхня пластинки вкривається тонким шаром меркурію і стає блискучою.

2) Станум (II) хлорид спочатку відновлює меркурій (II) хлорид до меркурію (I) хлориду Hg2Cl2 (каломелі) білого осаду, що не розчиняється у воді. Якщо додавати SnCl2, то осад поступово сіріє внаслідок відновлення меркурію (I) до металічного. Реакцію проводять у кислому середовищі. 

2-3 Краплі досліджуваного розчину підкислюють краплею хлоридної кислоти і додають 3-4 краплі свіжоприготовленого розчину станум (ІІ) хлориду. Утворюється білий осад Hg2Cl2, який швидко темніє внаслідок виділення металічної ртуті. Заважають реакції іони Ag+, Pb2+, Hg22+, які утворюють з йонами Cl– малорозчинні осади.

3) Натрій тіосульфат у процесі нагрівання з солями меркурію (II) в кислому середовищі (pH 2) утворює осад чорного кольору меркурій (ІІ) сульфід, що розчинний у в суміші хлорид на кислота концентрована та калій йодид.

До 2-3 крапель досліджуваного розчину додають 2-3 краплі 10 % розчину сульфатної кислоти та кілька кристалів натрій тіосульфату. Суміш перемішують і нагрівають майже до кипіння – утворюється чорний осад меркурій (ІІ) сульфіду. Реакції заважають іони Ag+, Cu2+, Pb2+.
Виявлення фенолу
1) Індофенольна проба. Близько 0.1 г досліджуваної субстанції розчиняють в 2.0 мл амоніаку концентрованому і додають 0.1 мл розчину натрій гіпохлориту концентрованого - утворюється слабке блакитне забарвлення, яке з часом стає більш інтенсивним і набуває червоного відтінку.
2) Комплексоутворення з розчином ферум (III) хлоридом. До 1.0 мл водного розчину досліджуваної субстанції додають 2-3 краплі розчину ферум (ІІІ) хлориду - утворюється фіалкове забарвлення, яке стає сірим при додаванні 5.0 мл 2-пропанолу або етанолу.
3) Реакція з розчином води бромної. До 1.0 мл водного розчину досліджуваної субстанції додають 3.0 мл розчину води бромної концентрованої. При цьому випадає осад білого кольору, який поступово розчиняється при перемішуванні в надлишку води бромної.

4) Реакція азосполучення. У чисту пробірку поміщають 0.1 г кислоти сульфанілової та 2-4 мл 10 % розчину кислоти хлоридної і пробірку охолоджують льодяною банею протягом 5 хвилин. До утвореного розчину прикапують 1-2 мл 5 % розчину натрій нітриту, 3 мл розчину досліджуваної субстанції у 3 мл води, а через 1 хвилину прикапують 1.0 мл розчину амоніаку концентрованого – утворюється інтенсивно жовте забарвлення.

5) Реакція Лібермана. У окрему пробірку приливають 2-3 мл 3% розчину натрій нітриту, який охолоджують 5 хвилин льодяною банею і до розчину повільно додають 1-2 мл 0.1 М розчину кислоти хлоридної. Пробірку знову охолоджують льодом. Через 5 хвилин в пробірку додають 3 мл водного розчину досліджуваної субстанції - утворюється вишнево-червоне забарвлення розчину. При додаванні 5-6 краплин 0.1 М розчину натрій гідроксиду відбувається розігрів реакційного середовища і зміна кольору до брудно-зеленого.

6) Одержання ауринового барвника. До 0.3 г досліджуваної субстанції приливають 2-3 мл 0.1 М розчину натрій гідроксиду, а далі 2.0 мл хлороформу і одержану суміш обережно нагрівають. Через 1 хвилину розчин набуває жовтого кольору.

7) Реакція з реактивом Маркі. Конденсація з сумішшю формальдегіду та кислоти сульфатної концентрованої проходить з утворенням забарвленого продукту хіноїдної будови. В пробірку приливають 2-3 мл кислоти сульфатної концентрованої і при охолодженні водою прикапують 5-6 мл формаліну. Реакційну суміш охолоджують водою протягом 4 хвилини і у неї вносять 0.1 г твердої досліджуваної субстанції - утворюється темно-червоне забарвлення розчину.

8) Реакція з кислотою нітратною. До 0.2 г досліджуваної субстанції додають 2 мл 0.1 М розчину кислоти нітратної і вміст пробірки інтенсивно перемішують. Через 1 хвилину до суспензії прибавляють 1-2 мл 0.1 М розчину натрій гідроксиду і після перемішування відмічають утворення жовто-зеленого кольору розчину.

9) Реакція з ангідридом фталевим. При сплавленні досліджуваної субстанції з ангідридом фталевим утворюється продукт конденсації, який стає забарвленим при додаванні в реакційне середовище розчину натрій гідроксиду. В пробірці перемішують 0.2 г розтертого лікарської субстанції з 0.2 г ангідриду фталевого і до суміші прикапують 5-6 краплин кислоти сульфатної концентрованої. Пробірку обережно нагрівають спиртівкою 3 хвилини, а потім охолоджують. Твердий плав розчиняють у 4-5 мл води і її вміст переливають у другу пробірку з 4-5 краплинами 0.1 М розчину натрій гідроксиду. Розчин відразу забарвлюється у інтенсивний малиновий колір.

10) Реакція з розчином йоду. Осадження коричневого осаду продукту заміщення відбувається при взаємодії досліджуваної субстанції з лужним розчином йоду. 0.2 г Досліджуваної субстанції при перемішуванні розчиняють у 2.0 мл води і присипають 3-4 кристали йоду, потім у пробірку додають 1.0 мл 0.1 М розчину натрій гідроксиду і пробірку обережно нагрівають до повного розчинення йоду. Відразу спостерігається утворення осаду брудно-рожевого кольору, який не розчиняється при нагріванні.

11) Реакція з ферум (II) сульфатом. Окисненням досліджуваної субстанції отримують пірокатехін, який далі ідентифікують за здатністю утворювати забарвлені продукти з розчином ферум (II) сульфату. 
До 0.1 г лікарської субстанції приливають 2.0 мл води Р і до утвореного розчину прикапують 1-3 краплини 2% розчину ферум (II) сульфату і 1-3 краплини 3% розчину гідроген пероксиду. Реакційне середовище набуває брудно-зеленого кольору який стає червоним після приливання 1-2 мл 0.1 М розчину натрій гідроксиду.

12) Реакція з натрій гексанітритокобальтатом (III). Відома кольорова реакція досліджуваної субстанції з кислотою нітритною та подальшим комплексоутворенням з катіоном Кобальту. До 0.1 г досліджуваної субстанції розчиненої в 2.0 мл води, додають 2-3 краплини 5% розчину натрій гексанітритокобальтату (III), а потім до оранжевого розчину прикапують 2-3 краплини кислоти оцтової льодяної і пробірку обережно нагрівають – утворюється темно-коричневе забарвлення.

13) Синтез антипіринового барвника. Конденсацією досліджуваної субстанції з антипірином в кислому середовищі одержують продукт, який після окиснення стає вишнево-червоного кольору. До 0.2 г досліджуваної субстанції у 2-3 мл води приливають розчин 0.2 г 4-аміноантипірину у 2-3 мл води - випадає білий осад, який при додаванні 1-2 мл 2% розчину калій фериціаніду розчиняється і розчин набуває інтенсивного вишневого кольору.

Лабораторна робота № 4

з теми

«Вибухові речовини»

Виявлення бертолетової солі
1) Реакція з фенілантраніловою кислотою. У пробірку поміщають близько 0.1 г фенілантранілової кислоти і додають 0,5 мл концентрованої сульфатної кислоти. До утвореного розчину додають 0.2 г досліджуваної проби, і 2 мл води і добре струшують для повного розчинення хлорату і знову прикапують декілька крапель розчину фенілантранілової кислоти. Утворення оранжевого або червоного осаду вказує на присутність в пробі хлорату, а якщо в пробі міститься хлорид або перхлорат, то утворюється осад білого кольору.

Дослідженню не заважають нітрати, хлориди та перхлорати.

2) Реакція хлорату калію з цукром. Тест грунтується на тому факті, що суміші хлорату із цукром спалахують при контакті з сульфатною кислотою концентрованою.
Окремо в різних ступках розтирають 0.1 г досліджуваної речовини розтирають та цукру. Обережно змішують по 0.1 г проби та порошку цукру і суміш формують у вигляді конуса на який зверху прикапують кілька краплин сульфатної кислоти концентрованої (ОБЕРЕЖНО), якщо суміш містить більше 20 % хлорату калію, відбувається спалах.
3) Окиснення аніліну. В окремій пробірці готують аніліновий реагент, шляхом приливання до 1 мл аніліну 3 мл 10 % хлоридної кислоти. Утворений розчин приливають до 0.1 г досліджуваної проби у 2 мл води - спостерігається спочатку червоний, а потім темно – синій колір.

4) Реакція з солями марганцю в присутності фосфорної кислоти. Готують водний розчин досліджуваної речовини. Дві краплі цього розчину поміщають на годинникове скло, і додають суміш 0.1 г марганцю сульфату в 2 мл фосфорної кислоти і скло обережно нагрівають спиртівкою - у присутності хлорату калію утворюється фіалкове фарбування. Інтенсивність забарвлення може бути підсилена краплею 1 % спиртового розчину дифенілкарбазиду. 

5) Окиснення дифеніламіну діоксином хлору. В суху пробірку поміщають не більше 0.1 г досліджуваної сполуки і додають 3-4 краплі сульфатної кислоти концентрованої і вміст пробірки нагрівають киплячою водяною банею. Пробірку закривають фільтрувальним папером, що просочений свіжоприготовленим розчином дифеніламіну в етилацетаті. Утворення синьо-зеленої плями на папері, викликане дією діоксиду хлору, що утворюється при розкладанні хлорату, вказує на присутність хлорат-аніону у досліджуваній пробі.

6) Відновлення хлорат-йонів в кислому середовищі. До 0.1 г досліджуваної речовини приливають 2 мл хлоридної кислоти концентрованої і присипають 0.1 г порошку цинку. Відбувається інтенсивна взаємодія металу з кислотою, а хлорат-йони відновлюються до хлорид-йонів. Через 3 хв. реакційний вміст пробірки декантують в чисту пробірку до якої додають 1 краплю 10 % нітратної кислоти та 2 краплі арґентум нітрату – утворюється білий осад арґентум хлориду.
7) Окиснення солей феруму (ІІ) в кислому середовищі. До 0.1 г досліджуваної субстанції додають 2 мл 10 % розчину сульфатної кислоти і 2 мл 2% розчину ферум (ІІ) сульфату. Утворену суміш нагрівають до кипіння і охолоджують в льодяній бані. До охолодженого розчину прикапують 1 мл калій роданіду і за рахунок утворення ферум (ІІІ) роданіду спостерігаємо зміну кольору реакційного середовища на інтенсивно-червоне.

8) Утворення вільного йоду. До 0.1 г досліджуваної сполуки додають 6 мл хлоридної кислоти концентрованої. До утвореного розчину присипають 0.5 г твердого калій йодиду. Вільний йод, що утворюється, може бути ідентифікованим крохмалем.

9) Виявлення катіону Калію. 
а) Утворення калій тартрату. Розчин, що містить 0.1 г досліджуваної субстанції у 3 мл дистильованої води охолоджують у льодяній воді протягом 3 хв. і до нього обережно прикапують 0.5 мл 10 % розчину кислоти тартратної і відстоюють - утворюється білий кристалічний осад.

б) Розчин, що містить 0.1 г досліджуваної субстанції у 3 мл дистильованої води охолоджують у льодяній воді і додають 1 мл кислоти оцтової розведеної і 1 мл свіжоприготовленого розчину натрій гексанітрокобальтату (ІІІ) - утворюється жовтий або оранжево-жовтий осад продукту комплексної будови.
2 KBr  +  Na3[Co(NO2)6]  (  K2Na[Co(NO2)6](  +  2 NaBr
в) сіль калію (кілька крупинок), внесена у безбарвне полум’я спиртівки, забарвлює його у фіалковий колір:

Виявлення пікринової кислоти
1) Визначення рН водного розчину. До 0.1 г досліджуваної речовини додають 2 мл дистильованої води та вимірюють лакмусовим папірцем значення рН утвореного розчину.
2) Реакція з розчином соди. До 0.1 г досліджуваної речовини додають 2 мл дистильованої води і повільно прикапують 2 мл 10 % водного розчину соди. Візуально відмічають зміни, що при цьому відбуваються і роблять висновок про кислотну силу досліджуваної речовини.

3) Реакція з ферум (ІІІ) хлоридом. До 0.1 г досліджуваної речовини додають 2 мл дистильованої води і прикапують 4 краплі 2 % водного розчину ферум (ІІІ) хлориду. Відмічають візуальні зміни, які при цьому відбуваються.
4) Реакція з анестезином. Поміщають кілька кристалів анестезину на предметне скло і додають 6-7 крапель 10 % розчину кислоти хлоридної, а потім 3 краплі свіжоприготовленого насиченого водного розчину досліджуваної речовини – утворюється хлопковидний осад жовтого кольору.

5) Реакція з уротропіном. Поміщають кілька кристалів уротропіну на предметне скло і додають 3 краплі дистильованої води, а потім 3 краплі свіжоприготовленого насиченого водного розчину досліджуваної речовини – утворюється жовтий осад

6) Реакція з стрептоцидом. Поміщають 0.01 г стрептоциду на предметне скло і додають 3 краплі 10 % розчину кислоти хлоридної, а потім 3 краплі свіжоприготовленого насиченого водного розчину досліджуваної речовини – утворюється осад жовтого кольору.

7) Реакція з норсульфазолом. Поміщають 0.01 г стрептоциду на предметне скло і додають 3 краплі 10 % розчину кислоти хлоридної, а потім 3 краплі свіжоприготовленого насиченого водного розчину досліджуваної речовини – утворюється осад жовтого кольору.

8) Окиснення глюкози. До 0.2 г глюкози додають 3 мл води, 2 мл насиченого водного розчину досліджуваної субстанції та 2 мл водного розчину соди. Утворену суміш нагрівають на водяній бані протягом 15 хв. та охолоджують - спостерігають зміну забарвлення на червоне реакційного вмісту пробірки.
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Методики приготування реактивів
Бромна вода. Цей реактив являє собою насичений розчин брому у воді. У склянку з притертою пробкою вносять 3 г брому і 100 мл води. Суміш інтенсивно струшують і залишають на кілька годин для розділення шарів рідин. Верхній прозорий шар рідини зливають в склянку з помаранчевого скла з притертою пробкою. Реактив зберігають у захищеному від світла місці.
Реактив Маркі. До 1 мл концентрованої сульфатної кислоти додають крапельу формаліну і охолоджують. Цей реактив використовують свіжоприготовленим. 

Реактив Несслера. У 50 мл води розчиняють 50 г йодиду калію. До цього розчину при постійному перемішуванні додають насичений розчин хлориду (ІІ) меркурію (6 г хлориду (ІІ) меркурію в 100 мл води) до появи стійкого осаду йодиду (ІІ) меркурію. Потім додають 200 мл 6 н. розчину гідроксиду калію і воду до 500 мл. Реактив зберігають у темному місці.

Реактив Фелінга: а) 34,66 г перекристалізованого сульфату (ІІ) купруму розчиняють у воді, підкисленою 2-3 краплями розведеної сульфатної кислоти, і додають воду до 500 мл (розчин А). Потім до 173 г сегнетової солі додають 50 г гідроксиду натрію і розчиняють у 400 мл води. Цей розчин доводять водою до 500 мл (розчин Б). Перед вживанням змішують рівні об'єми розчинів А і Б;

б) 7 г сульфату міді розчиняють в 100 мл води. До цього розчину додають розчин, що містить 14 г гідроксиду натрію і 36 г сегнетової солі в 100 мл води.

_973326733.bin

