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Теоретичнi вiдомостi
Здатнiсть Фосфору (V), Силiцiю (IV), Арсену (V) в присутностi молiбдату амонiю в сильно кисло-

му середовищi утворювати забарвленi в жовтий колiр гетерополiсполуки успiшно використовується для
фотометричного їх визначення. В присутностi вiдновникiв середньої сили частина атомiв молiбдену (VI),
що входять до складу утворених гетерополiсполук, вiдновлюється до молiбдену (V), що супроводжується
появою у спектрi поглинання продукту вiдновлення iнтенсивних смуг в областi 650 - 950 нм. Цi смуги
пов’язують з мiжвалентними та d-d електронними переходами мiж атомами Мо(V) та Мо(VI). Вiдновленi
гетерополiсполуки широко застосовуються для фотометричного визначення центральних атомiв, зокре-
ма Фосфору, Силiцiю, Арсену тощо, а також деяких вiдновникiв. У фотометрiї успiшно застосовують як
окисненi, так i вiдновленi форми не лише молiбденвмiсних, а й вольфрамововмiсних та ванадiєвовмiсних,
а також змiшаних гетерополiсполук.

Мета роботи
Фотометричне визначення силiцiю у формi “жовтої” ГПК.

Розчини
1. Молiбденовий реактив. Наважку (NH4)6Mo7O24·4H2O масою 9,000 г переносять у конiчну колбу

ємнiстю 100 мл, додають 4,00 мл концентрованої H2SO4, 7̃5 мл води, розчиняють при нагрiваннi,
охолоджують. Вiдфiльтрований розчин переносять у мiрну колбу ємнiстю 100,0 мл, доводять водою
до риски та ретельно перемiшують. Зберiгають розчин у полiетиленовому посудi.

2. Натрiю силiкат, 1, 0 · 10−3 моль/л.

3. Сульфатна кислота, 4,0 моль/л.

4. Аскорбiнова кислота, 2 % -ний розчин. Готують розчиненням 0,250 г аскорбiнової кислоти у водi у
мiрнiй колбi ємнiстю 25,0 мл.

Посуд
1. Мiрнi колби ємнiстю 25,0 мл (10 шт.) та 50,0 мл (1 шт.).

2. Пiпетки з подiлками ємнiстю 1,00, 2,00, 5,00 мл та 10,00 мл.

3. Кювети кварцовi або склянi з l = 5, 0 (2 шт.).
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Порядок виконання роботи
Для побудови градуювального графiка готують серiю розчинiв. Для цього в мiрнi колби вносять по

0,50, 1,00, 1,50, 2,00, 3,00, 4,00 мл силiкату, 10,0 мл води додають по 2,50 мл амонiю молiбдату та воду до
риски (табл. 1). Перемiшують розчини та залишають на 15 хв. для утворення “жовтої” молiбдосилiцiєвої
ГПК, доводять водою до риски i витримують розчин ще 15 хв. Вимiрюють оптичну густину розчинiв
при робочiй довжинi хвилi (вказана в табл. 1), в кюветi з l = 5, 0 см. Розчин порiвняння мiстить всi
компоненти, окрiм силiкату. Результати вимiрювань заносять до табл. 1. Будують градуювальний графiк
для визначення силiцiю та лiнеаризують залежнiсть – рис. 1.

Табл. 1: Данi для побудування градуювального графiка для визначення Si у виглядi молiбденової ГПК.
λ = 400 нм, l = 5, 0 см

Vсилiкат, мл CSi, ммоль/л A400

0,5 0,02 0,059
1,0 0,04 0,131
1,5 0,06 0,194
2,0 0,08 0,256
3,0 0,12 0,359
4,0 0,16 0,453
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Рис. 1: Градуювальний графiк для визначення Si у виглядi молiбденової ГПК. λ = 400 нм, l = 5, 0 см

Рiвняння прямої для граювального графiка:

A400 = (1, 88 · 10−2 ± 1, 04 · 10−2) + (2, 79 ± 1, 12 · 10−1) · CSi, ммоль/л, (R2 = 0, 994), (1)

Визначення силiцiю в задачi
Задачу отримують в колбi ємнiстю 50 мл, доводять до риски водою та перемiшують. Вiдбирають

алiквотнi частини розчину (по 10 мл) в чотири мiрнi колби ємнiстю 25,0 мл, додають всi реактиви i
вимiрюють оптичну густину розчинiв, як при побудовi градуювального графiка. Концентрацiю силiцiю в
розчинi, який фотометрують, та вмiст його в розчинi задачi розраховують, за формулою (2).

mSi, мг =
CSi(ммоль/л) · 0, 025 · Vзад

Vал
·Ar(Si)(г/моль), (2)
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де Vзад – об’єм розчину задачi, мл (50,0 мл), Vал—об’єм алiквотної частини (10,00 мл), Ar(Si), г/моль —
атомна маса Силiцiю (28,0855). Результати заносять до табл. 2. Отриманi данi обробляють, як зазначено в
роздiлi Статистична обробка результатiв визначення. Результати отримують у формi:m(Si), мг = m̄±∆m.

Табл. 2: Результати визначення Силiцiю в задачi. λ = 400 нм, l = 5, 0
A400 CSi, ммоль/л mSi, мг
0,459 0,158 0,555
0,453 0,156 0,548
0,487 0,168 0,590
0,453 0,156 0,548

Одне значення — 0,548 мг не задовiльняє Q-критерiй.

Табл. 3: Статистична обробка результатiв визначення Силiцiю. n = 3;P = 0, 95; tP=0,95,n=3 = 4, 303; ε =
7, 99%

m(Si), мг Sm(Si) Sr S2 S ∆m(Si), мг m̄(Si), мг
0,548 1, 048 · 10−2 3, 216 · 10−2 3, 294 · 10−4 1, 815 · 10−2 4, 508 · 10−2 0,564
0,555
0,590

Висновки
На лабораторнiй роботi було визначено Силiцiй у формi “жовтої” гетерополiкислоти. Маса Силiцiю у

задачi становить:
m(Si), мг = 0, 56 ± 4, 51 · 10−2
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