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Изучение методов исследования качественного химического состава и важнейших функциональных групп в органических соединениях
Теоретическая часть
Определение количественного и качественного состава органических веществ, а также установление их строения  помощью химических и физико-химических (инструментальных) методов.
Приёмы, методика и аппаратурное оформление, то есть специальное используемое оборудование, зависят от конкретной задачи: идентификация основного вещества смеси, определение органических или неорганических примесей в синтезируемых  веществах, подтверждение структуры вещества или анализ сложной многокомпонентной смеси.
Качественный химический анализ
анализ, предназначенный для идентификации (подтверждения) наличия данного вещества в смеси (растворе) и для подтверждения или определения структуры вещества.
С этой целью чаще всего используют следующие методы: титрование, экстракция в сочетании с фотометрией, хроматография, УФ-спектрометрия, флуориметрия и некоторые другие. Существуют также экспресс-методы определения наличия химических веществ в воздухе и воде. Это различные газоанализаторы, тестеры, комбинированные приборы (например, «Пчёлка», «Капель» и др.), которые предназначены для быстрого определения примерных концентраций веществ. Такие приборы часто используются в экологии для определения загрязняющих веществ, в том числе органических, в компонентах окружающей среды.
Структурный анализ
анализ, предназначенный для определения или подтверждения структуры (строения) вновь синтезируемых веществ.
Структуру (строение) органических веществ можно определять с помощью  методов молекулярного, элементного или изотопного анализа. Разнообразие современных методов структурного анализа огромно, поэтому классификация условная.
Элементный анализ
Элементный анализ — деструктивный метод, использующийся для количественного определения содержания элементов в молекуле вещества.
Основы элементного анализа органических веществ заложил в конце 18 в. А. Л. де Лавуазье, предложивший способы обнаружения и количественного определения важнейших элементов, входящих в состав органических веществ, – углерода и водорода. Навеску вещества сжигали в кислороде, продукты сгорания (СО2 и Н2О) собирали в особых поглотителях. Массу продуктов находили по привесу поглотителей, а затем рассчитывали содержание С и Н в пробе. В 19 в. методы элементного анализа развиты Й. Я. Берцелиусом, Ю. фон Либихом, Ж.-Б. Дюма, датским химиком И. Кьельдалем и другими химиками, применявшими гравиметрические, титриметрические или газометрические методы.
Молекулярный анализ
анализ, направленный на установление строения химических соединений и их смесей на молекулярном уровне.
Молекулярный анализ смесей в XIX-XX вв. проводили путём препаративного выделения компонентов. Удавалось разделить лишь несложные смеси органических соединений, имевших разную растворимость или сильно различающиеся темперы кипения. Для опознания ранее известных соединений их свойства (например, показатель преломления) сравнивали со свойствами эталонов. Количественный состав пробы рассчитывали по массе выделенных компонентов. Работы М. С. Цвета и А. Мартина доказали возможность анализа гораздо более сложных смесей. Для разделения компонентов теперь применяют методы жидкостной или газожидкостной хроматографии, капиллярный электрофорез и другие методы. 
Молекулярный анализ химических соединений является одним из видов  структурного анализа, направленного на исследование пространственного атомного строения веществ, установление эмпирических формул, молекулярных масс и др. Кристаллография (рентгеноструктурный анализ) — наиболее точный метод, требующий, однако, наличия высококачественного кристалла достаточного размера для получения высокого разрешения. Поэтому пока этот метод не используется слишком часто.
Наиболее успешно в молекулярном анализе применяются спектральные методы исследования. 
Инфракрасная спектроскопия (ИК) используется главным образом для доказательства наличия (или отсутствия) характеристических  групп.
Масс-спектрометрия используется для определения молекулярных масс веществ и способов их фрагментации.
Спектроскопия ядерного магнитного резонанса ЯМР. В методиках ЯМР есть много возможностей определять химическое строение веществ, конформации молекул, эффекты взаимного влияния, внутримолекулярные превращения.
Ультрафиолетовая спектроскопия (УФ) помимо количественного  определения концентрации вещества может также использоваться для определения степени сопряжения в системе молекул.
Разработка методов анализа органических веществ является важной проблемой современной аналитической химии. Развитие новых производств, вырабатывающих пластмассы, полимеры, элементоорганические соединения, биологически активные и фармацевтические препараты, пестициды и др., промышленность тяжелого органического синтеза, переработки нефти, природного газа, угля требует надёжных методов анализа сырья, полуфабрикатов и готовой продукции. 
Качественные реакции на органические соединения
 Качественные реакции (характерные пробы) – это реакции, позволяющие отнести органическое соединение к определенному классу, например, к классу фенолов, карбоновых кислот или алкинов. Эти реакции сопровождаются видимыми изменениями (появление, исчезновение или изменение окраски, выделение газа, выпадение или исчезновение осадка). Кроме того качественные реакции протекают быстро и не требуют сложного оборудования.

Таблица. Основные качественные реакции на органические вещества
	Органическое вещество
	Анализируемая группа
	Реактив
	Наблюдаемые изменения
	Видеоопыт

	Алкены, алкины, алкадиены
(этилен, ацетилен, дивинил и др.)
	-С=С-
-СС-
	Бромная вода, Br2 (р-р)
	Обесцвечива-ние раствора
	Взаимодействие этилена с бромной водой
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/e920f54f-3088-7973-829d-909ad427fbc8/index.htm

	
	
	Перманганат калия KMnO4 в нейтральной (реакция Вагнера) или кислой среде
	Обесцвечива-ние раствора
	Взаимодействие этилена с раствором перманганата калия.
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/a2fde3eb-37b0-b327-af25-099e3fa00573/index.htm

	Алкины с тройной связью на конце цепи
(ацетилен С2Н2, пропин и др.)
	R-CC-H
	Аммиачный раствор оксида серебра, [Ag(NH3)2]OH
(реактив Толленса)
	Выпадение осадка соли серебра
	Получение ацетиленида серебра
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/8ee447cb-64ba-9932-7ac3-3e21acc87d24/index.htm

	Алкины с тройной связью на конце цепи
(ацетилен С2Н2, пропин и др.)
	R-CC-H
	Аммиачный водный раствор комплексов Cu(I), [Cu(NH3)2]OH или [Cu(NH3)2]Cl
	образуется красный осадок RCC-Cu
	





Таблица. Основные качественные реакции на органические вещества (продолжение)
	Органическое вещество
	Анализируемая группа
	Реактив
	Наблюдаемые изменения
	Видеоопыт

	Бензол 
	

	Смесь концентрированных азотной и серной кислот
	Образуется желтая жидкость, появляется запах миндаля;
	

	Гомологи бензола 
	

	Перманганат калия KMnO4 в нейтральной или кислой среде 
	Раствор обесцвечивается. Если среда водная, то выпадает бурый осадок;
	

	· Анилин
	

	Бромная вода
	Выпадает белый осадок;
	Бромирование анилина
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/81bf3c04-ec1a-a493-664e-32806985f8cf/index.htm

	Фенолы
(С6Н5ОН — фенол и др.)
	

	Бромная вода
	Выпадает белый осадок;
	Взаимодействие фенола с бромной водой
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/93fcbfc1-6dcb-1649-d4d9-7f5f264e89eb/index.htm

	Фенолы
(С6Н5ОН — фенол и др.)
	

	Раствор хлорида железа (III) FeCl3
	Образование фиолетового раствора для фенола. Для других соединений цвет может быть зеленым, синим, фиолетовым и т.п.
	Качественная реакция на фенол
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/f7f253c7-cbc3-02ef-2557-e5b59c1d26c8/index.htm


Таблица. Основные качественные реакции на органические вещества (продолжение)
	Органическое вещество
	Анализируемая группа
	Реактив
	Наблюдаемые изменения
	Видеоопыт

	Одноатомные первичные и вторичные спирты ;
	RCH2OH
R2CH-OH
	Нагревание с CuO.
	Оксид становится красным из-за выделения меди. Спирты переходят в альдегиды или кетоны, появляется фруктовый запах
	

	Многоатомные спирты (этиленгликоль, глицерин и др.)
	
	Свежеосажденный гидроксид меди Сu(OH)2
	Образование ярко-синего раствора комплекса
	Взаимодействие многоатомных спиртов с гидроксидом меди (II)
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/ceded54b-ef8c-391e-5157-42c882871305/index.htm

	Первичные амины
(CH3NH2 метиламин и др.)
	R-NH2
	Азотистая кислота HNO2
	Выделение бесцветного газ, не поддерживающего горение (азот)
	

	Вторичные амины
((CH3)2NH диметиламин и др.)

	R2NH
	Азотистая кислота HNO2
	Желтое окрашивание
	







Таблица. Основные качественные реакции на органические вещества (продолжение)
	Органическое вещество
	Анализируемая группа
	Реактив
	Наблюдаемые изменения
	Видеоопыт

	Альдегиды
(СН2О — муравьиный альдегид и др.),
муравьиная кислота НСООН,
глюкоза (и другие углеводы-альдозы),
восстанавливаю-щие дисахариды (мальтоза, лактоза, целлобиоза)
	-C(O)H
	Свежеосажден-ный гидроксид меди (II) Сu(OH)2 при нагревании
	Образование красного осадка Cu2O
	Качественная реакция на альдегиды с гидроксидом меди (II)
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/a3500cc3-4094-68de-807e-fc926dd3cc35/index.htm

	
	
	Аммиачный раствор оксида серебра, [Ag(NH3)2]OH при нагревании
	Выпадение осадка металличес-кого серебра (реакция серебряного зеркала)
	Качественная реакция глюкозы с аммиачным раствором оксида серебра (I)
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/57311a71-6110-4f77-a29f-37f5644531eb/index.htm

	метилкетоны
этиловый спирт
	СН3С(О)R
С2Н5ОН
	иодоформная реакция
I2, NaOH
	выпадение белого осадка
	Получение Йодоформа. Реакция Ацетона, Йода и Гидрооксида Натрия. 
https://www.youtube.com/watch?v=3-Gmr1fcHr8
Качественная реакция на этанол. Йодоформная проба.
https://www.youtube.com/watch?v=_hplV7tClqI





Таблица. Основные качественные реакции на органические вещества (продолжение)
	Органическое вещество
	Анализируемая группа
	Реактив
	Наблюдаемые изменения
	Видеоопыт

	Низшие карбоновые кислоты
(уксусная кислота CH3СООН и др.)
	RCOOH
	Гидрокарбо-нат натрия (сода) NaHCO3
	Выделение бесветного газа СО2
	Взаимодействие уксусной кислоты с карбонатом натрия
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/84b950f6-e8ed-88a9-5eb5-86f4134256a3/index.htm

	Соли высших карбоновых кислот
(стеарат натрия CH3(CH2)16COONa и др)
	
	Соли магния и кальция в кислой среде
	В кислой среде, а также при добавлении солей кальция и магния выпадает белый осадок;
	

	
	
	Азотная кислота, HNO3
	Выпадение белого хлопьевидного осадка малорастворимой жирной кислоты
	

	Аминокислоты (содержащие ароматическое кольцо)
	
	Азотная кислота, HNO3
	Желтое окрашивание
	







Таблица. Основные качественные реакции на органические вещества (продолжение)
	Органическое вещество
	Анализируемая группа
	Реактив
	Наблюдаемые изменения
	Видеоопыт

	Белки
	
	Азотная кислота, HNO3
	Желтое окрашивание
	Ксантопротеиновая реакция на белки
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/7fc9510d-3617-92a5-b05c-2d9346b131c5/index.htm

	
	
	Свежеосаж-денный гидроксид меди (II) Сu(OH)2
	Образование фиолетового раствора (биуретовая реакция)
	Биуретовая реакция белков
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/d4f18c54-0286-bab3-b084-9cb5f6854c0b/index.htm

	Крахмал 
	
	Раствор йода
	Синее окрашивание
	Реакция крахмала с иодом
http://files.school-collection.edu.ru/dlrstore/30c74990-51cc-6b61-84b4-08d1f3d51dae/index.htm

	
	
	
	
	




[bookmark: _Toc455607349][bookmark: _Toc456754218]
Практическая часть
1. Определение хлора 
1.1. Проба Бельштейна  
Эта реакция основана на том, что галогенопроизводные при нагревании с медью образуют летучие галогениды меди, окрашивающие пламя в зеленый цвет. Проба очень чувствительна, но не позволяет установить, какой именно галоген входит в состав вещества, ее также нельзя использовать для обнаружения галогенов в соединениях, имеющих одновременно азотсодержащие заместители, так как они тоже окрашивают пламя. 
Реактивы: Четыреххлористый углерод, толуол, медная проволока.
Приборы и материалы: Пробирки, пипетки, спиртовка.
Задание: Проведите эксперимент. На чем основан метод определения галогенов в органических соединениях? Напишите химические реакции. 
Ход работы
Конец медной проволоки, свернутый в петлю, прокалите в пламени спиртовки до исчезновения зеленоватого окрашивания пламени (поверхность проволоки при этом покрывается черным налетом оксида меди). После охлаждения нанесите на прокаленную проволоку исследуемое вещество и вновь нагрейте в пламени спиртовки (рис. 18). 
[bookmark: _Toc455607350][bookmark: _Toc456754219]1.2. Реакция Степанова
Реактивы: Четыреххлористый углерод, толуол, этиловый спирт, натрий (металлический), нитрат серебра, азотная кислота (10% раствор), дистиллированная вода, универсальная индикаторная бумага.
Приборы и материалы: Пробирки, пипетки, спиртовка. 
Задание: Проведите эксперимент. Определите наличие хлора в четыреххлористом углероде.
Ход работы
В пробирку поместите 1.5 мл этилового спирта и несколько капель исследуемого вещества. Все хорошо перемешайте и добавьте небольшой кусочек натрия. Как только натрий весь прореагирует, растворите осадок в воде. Подкислите полученный раствор азотной кислотой (рН 5-6) и добавьте несколько капель азотнокислого серебра. При наличии хлора в образце должен образоваться белый осадок в пробирке. Если образец содержит бром, осадок будет бледно-желтого цвета. Если образец содержит йод, осадок окрасится в ярко желтый цвет.
[bookmark: _Toc455607351][bookmark: _Toc456754220]2. Определение углерода и водорода
[bookmark: _Toc455607352][bookmark: _Toc456754221]2.1. Окисление органических соединений
Реактивы: Глюкоза, фруктоза.
Приборы и материалы: Тигель, спиртовка, шпатели. 
Задание: Проведите эксперимент. Напишите уравнения реакций. На чем основан метод определения углерода в органических соединениях?
Ход работы
Поместите несколько кристалликов глюкозы или фруктозы в тигель и нагрейте тигель с образцом в пламени спиртовки. 
[bookmark: _GoBack](видеоопыт «Установление качественного состава предельных углеводородов»
https://himija-online.ru/videoopyty-2/ustanovlenie-kachestvennogo-sostava-predelnyx-uglevodorodov.html)

[bookmark: _Toc456754222][bookmark: _Toc455607354]2.3.  Анализ углерода в сахарах 
Метод основан на окислении сахаров в присутствии оксида меди.
Реактивы: Глюкоза, фруктоза, сульфат меди (безв.), оксид меди, известковая вода, баритовая вода, вода дистиллированная, вата.
Приборы и материалы: Пробирки, пипетки, газоотводная трубка, спиртовка, аналитические весы, шпатели.
Задание: Проведите эксперимент. Напишите уравнения реакций. Объясните, почему в качестве окислителя органического соединения используют оксид меди, а не оксид другого металла. Объясните, почему при продолжительном пропускании оксида углерода (IV) через известковую воду образовавшийся осадок растворяется.
Ход работы
Соберите прибор для проведения эксперимента (рис. 16). Для этого в пробирке смешайте 1 г оксида меди (II) с 0.3 г глюкозы или фруктозы. Затем в пробирку поместите кусочек ваты и немного сульфата меди (безв.). Пробирку закройте пробкой с газоотводной трубкой и закрепите в штативе. Конец газоотводной трубки поместите в пробирку с раствором известковой или баритовой воды. Пробирку с образцом прогрейте в пламени спиртовки. 
[bookmark: _Toc455607355][bookmark: _Toc456754223]2.4. Окисление глицерина
Реактивы: Глицерин, перманганат калия.
Приборы и материалы: Стеклянная палочка, фарфоровая чашка, ступка с пестиком, аналитические весы, шпатели. 
Задание: Проведите эксперимент. Напишите уравнения реакций.
Ход работы
Размельчите кристаллы в ступке и поместите 0.1-0.2 г перманганата калия в фарфоровую чашку. Придайте порошку форму конуса. С помощью пипетки капните сверху 1-2 капли глицерина (реакция начинается не сразу). Внимание! Эксперимент не проводить рядом с легковоспламеняющимися жидкостями! Использовать защитные очки!
[bookmark: _Toc455607356][bookmark: _Toc456754224]3. Определение азота
[bookmark: _Toc455607357][bookmark: _Toc456754225]3.1. Окисление органических веществ
При горении органического вещества, содержащего азот, обычно ощущается запах жженого пера или волоса. 
Реактивы: Белок, полиамид, вата 
Приборы и материалы: Пробирки, пипетки, шпатели, фарфоровая чашка, спиртовка .
Задание: Проведите эксперимент. Определите, какой из образцов содержит азот. Напишите уравнения реакций.
Ход работы
Поместите небольшой кусочек образца в фарфоровую чашку и прогрейте образец в пламени спиртовки. 
Внимание!  Эксперимент проводить в вытяжном шкафу.
[bookmark: _Toc455607358][bookmark: _Toc456754226]3.2. Взаимодействие органических веществ со щелочью
При нагревании органического вещества, содержащего азот, с натронной известью происходит выделение азота. 
Реактивы: Белок, полиамид, вата, натронная известь, универсальная индикаторная бумага. 
Приборы и материалы: Пробирки, пипетки, спиртовка, шпатели, штатив с лапками.
Задание: Проведите эксперимент. Определите, в какой из образцов содержит азот. Объясните свой выбор. Напишите уравнения реакций.
Ход работы
Поместите кусочек образца в пробирку, добавьте избыток натронной извести и все хорошо перемешайте. Пробирку закрепите в штативе наклонно. На выходе пробирке положите смоченную водой универсальную индикаторную бумагу. Пробирку прогрейте в пламени спиртовки. 
Внимание!  Эксперимент проводить в вытяжном шкафу.
[bookmark: _Toc455607359][bookmark: _Toc456754227]3.3. Образование берлинской лазури
Реактивы: Мочевина, натронная известь, натрий (металлический), сульфат железа (II), соляная кислота (10% раствор) 
Приборы и материалы: Пробирки, пипетки, спиртовка, шпатели. 
Задание: Проведите эксперимент. Определите, в какой из образцов содержит азот. Объясните свой выбор. Напишите уравнения реакций.
Ход работы
Небольшую порцию анализируемого вещества поместите в пробирку, добавьте небольшой кусочек натрия и пробирку прогрейте в пламени спиртовки (используемый натрий должен полностью прореагировать или окислиться). Когда весь натрий прореагирует, пробирку охладите, добавьте воду и прокипятите. Затем к полученному раствору добавьте крупинку сульфата железа (II), пробирку снова прогрейте и добавьте соляную кислоту. Появление синего окрашивания свидетельствует о наличии азота в исследуемом органическом соединении. При сплавлении натрия с азотсодержащим веществом образуется цианид натрия. С солью двухвалентного железа цианид натрия образует гексацианоферрат (II) натрия. Так как сульфат железа (II) всегда содержит примесь железа (III), то с железом (III) гексацианоферрат натрия образует берлинскую лазурь (об этом свидетельствует появление голубого окрашивания смеси).
Внимание! Опыт проводить в вытяжном шкафу. Использовать защитные очки и перчатки.
[bookmark: _Toc455607360][bookmark: _Toc456754228]4. Определение серы
Реактивы: Тиомочевина, натрий (металлический), ацетат свинца, дистиллированная вода.
Приборы и материалы: Фарфоровая чашка, тигли, спиртовка, пробирки, шпатели, штатив с лапками. 
Задание: Проведите эксперимент. Определите, содержит ли данный образец серу. Напишите уравнения реакций.
Ход работы
В тигле смешайте 0.2 г тиомочевины с небольшим кусочком натрия. Смесь прокалите на спиртовке до полного разложения исследуемого образца. Добавьте 20 мл дистиллированной воды (осторожно!). Смесь хорошо перемешайте до полного растворения и перелейте 5 мл в пробирку и добавьте несколько капель ацетата свинца. При наличии серы в образце должен образоваться черный осадок.
Внимание! Опыт проводить в вытяжном шкафу. Использовать защитные очки и перчатки.


Вопросы по работе
1. Основные методы определения элементного состава химических соединений. 
2. Основные методы определения функциональных групп в органических соединениях.
3. В трех не подписанных пробирках содержатся гексан, гексен-1 и гексин-1. Предложите химические реакции, с помощью которых можно их различить.
4. В трех не подписанных пробирках содержатся этанол, этаналь и ацетон. Предложите химические реакции, с помощью которых можно их различить.
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