
Лабораторна робота №7
Визначення Молiбдену у формi тiоцiанатного комплексу

Ульяницький Олександр

10 червня 2010 р.

Теоретичнi вiдомостi
В кислому середовищi в присутностi вiдновника Молiбден взаємодiє з тiоцiанатом з утворення помаранчево-

червоного тiоцiанатного комплексу Mo(V) з максимумом поглинання при 470 нм (εmax = 2, 0·104 л·моль−1·
см−1). В присутностi Cu(II) реакцiя прискорюється, а утворений продукт є бiльш стiйким в часi, що по-
зитивно впливає на вiдтворюванiсть результатiв. Ферум (III) не заважає визначенню молiбдену, якщо за
умов реакцiї його вiдновлення до Fe(II) є повним. Визначенню заважають великi кiлькостi V, Co, Cu, Вi.
Вольфрам маскують лимонною чи винною кислотами, а Тi — флуоридом. Метод використовують для
визначення молiбдену методом диференцiйної спектрофотометрiї у вольфрамових сплавах при високому
його вмiстi.

∆C = Ci − C1 (1)

Fi =
Ci − C1

Ai
=

∆Ci
Ai

(2)

F̄ =
1

n

n∑
i=1

Fi (3)

Cx = F̄ ·Ax + C1 (4)

Мета роботи
Фотометричне визначення великих кiлькостей молiбдену у сплавi методом диференцiйної спектрофо-

тометрiї.

Розчини
1. Натрiю молiбдат, 0,100 мг/мл Мо. Розчиняють наважку Na2MoO4· 2H2O масою 2,5220 г розчиняють

у водi з додаванням до неї 1,00 мл конц. HCl. Розчин розбавляють водою в мiрнiй колбi ємнiстю
1000 мл.

2. Сумiш кислот. Змiшують 725 мл води, 200 мл концентрованої сульфатної та 50 мл концентрованої
хлороводневої кислот.

3. Купруму(II) сульфат, 1 %-ний розчин.

4. Тiосечовина, 5 %-ний розчин.

5. KSCN, 25 %-ний розчин.

6. Розчин сплаву з вмiстом 0,100 мг/мл Мо.

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 = 1, 0 (2 шт.).
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Рис. 1: Градуювальний графiк для визначення Mo

Порядок виконання роботи
Готують серiю розчинiв. Для цього в мiрнi колби вносять по 1,0, 2,0, 2,5, 3,0, 3,5, 4,0, 4,5, 5,0, мл

розчину натрiю молiбдату, 9,0 мл сумiшi кислот, 0,25 мл розчину CuSO4, 3,0 мл розчину тiосечовини, 5,0
мл розчину KSCN. Вмiст колб доводять водою до риски водою, ретельно перемiшують та залишають на
30 хв. Вимiрюють оптичну густину розчинiв при 470 нм (СФ) чи λеф = 490 нм (ФЕК) одним iз описаних
нижче способiв (за вказiвкою викладача).

Спосiб I
Як розчин порiвняння використовують розчин № 4. Результати вимiрювань заносять до табл. 1. Iз

застосуванням комп’ютерної програми Origin (версiя 5.0 i вище) будують градуювальний графiк в ко-
ординатах Aλ = f(Ci), мг/мл (рис. 1). Лiнеаризують отриману залежнiсть (з використанням наступних
опцiй у зазначенiй програмi: Analysis: Fit Polinomial: Order=1), отримують рiвняння ГГ вигляду:

Aλ = (−8, 514 · 10−1 ± 5, 517 · 10−2) + (7, 332 · 101 ± 4, 029) · CMo, мг/мл, (R2 = 0, 982),

де ∆a та ∆b — похибки розрахунку вiльного члена та тангенса кута нахилу прямої вiдповiдно.

Табл. 1: Данi для побудови градуювального графiка та розрахунку фактора перерахунку. l = 1, 0 см,
λ = 490 нм

V , мл Ci, мг/мл A проти 1 A проти 4 ∆C = Ci − C1, мг/мл Fi
1,00 0,004 0,000 -0,632 0,000 —
2,00 0,008 0,371 -0,245 0,004 0,011
2,50 0,010 0,585 -0,025 0,006 0,010
3,00 0,012 0,652 0,000 0,008 0,012
3,50 0,014 0,814 0,208 0,010 0,012
4,00 0,016 0,918 0,331 0,012 0,013
4,50 0,018 1,072 0,469 0,014 0,013
5,00 0,020 1,150 0,561 0,016 0,014
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Спосiб II
Як розчин порiвняння використовують розчин № 1. Результати вимiрювань заносять до табл. 1. Розра-

ховують значення ∆Ci, факторiв перерахунку Fi та його середнє арифметичне значення F̄ за формулами
(2), (3) та (4) вiдповiдно. Результати розрахункiв заносять до табл. 1.

F̄ = 0, 0121

Визначення молiбдену в задачi
Задачу отримують в мiрнiй колбi ємнiстю 50,0 мл. Розбавляють водою до риски, ретельно перемiшу-

ють. Вiдбирають алiквотнi частини розчину (по 10,00 мл) в чотири мiрнi колби, додають всi реактиви, як
при побудовi градуювального графiка. Через 30 хв. вимiрюють оптичну густину розчинiв одним з опи-
саних вище способiв (за вказiвкою викладача). Концентрацiю молiбдену в розчинах, якi фотометрували
(Ci, мг/л), та його вмiст в дослiджуваному розчинi розраховують, як зазначено у варiантi 1. Результати
розрахункiв заносять до табл. 2. Отриманi данi обробляють, як зазначено в роздiлi Статистична обробка
результатiв визначення. Результати отримують у формi: m(Mo), мг = m̄± ∆m.

Табл. 2:
A проти 1 A проти 4 CMo, мг/мл сп. 2 CMo, мг/мл сп. 1

0,931 0,304 0,0153 0,0158
0,940 0,318 0,0154 0,0159
0,920 0,308 0,0151 0,0158
0,922 0,299 0,0152 0,0157

Табл. 3: Статистична обробка значень CMo, мг/мл визначено способом 2. n = 4;P = 0, 95; tP=0,95,n=4 =
3, 182; ε = 0, 90%

x Sx Sr S2 S ∆x x̄
0,0151 4, 330 · 10−5 0,005678 7, 500 · 10−9 8, 660 · 10−5 1, 377 · 10−4 0,0152
0,0152
0,0153
0,0154

Табл. 4: Статистична обробка значень CMo, мг/мл визначено способом 1. n = 4;P = 0, 95; tP=0,95,n=4 =
3, 182; ε = 0, 58%

x Sx Sr S2 S ∆x x̄
0,0157 2, 886 · 10−5 0,00365 3, 333 · 10−9 5, 774 · 10−5 9, 186 · 10−5 0,0158
0,0158
0,0158
0,0159

Висновки
Як сам методи так i два способи мають високу точнiсть визначення.
Маса визначена 1 способом:

m(Mo), мг = 189, 521 ± 1, 102

Маса визначена 2 способом:
m(Mo), мг = 182, 324 ± 1, 652
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