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1-кесте
КАТИОНДАР   КЛАССИФИКАЦИЯСЫ

Қышқыл-негiздiк анализдеу әдiсi бойынша                                                                                                   иондардың изоморфты қатарына сәйкес

	АНАЛИТИКАЛЫҚ ТОПТАР

	I
	II
	III
	IV
	V
	VI


	Ерiгiш топ

Na+, K+, NH4+
Топтық реагентi жоқ
Топ катиондарының хлоридтерi, сульфаттары, гидроксидтерi суда жақсы еридi

Сiлтiлiк металл катиондары периодтық жѕйенi” I-тобының негiзгi топшасының элементтерiнен тЅрады
	Хлоридті топ Ag+, [Hg2]2+, Pb2+
Топтық реагентi хлорсутек қышқылы 

2н HCI
суда ерiмейтiн хлоридтер түзiледi

екiншi топ катиондарын периодтық жүйенiң I-тобының қосымша топшасының элементтерi құрайды

ЕСКЕРТУ:

PbCI2 HCI –мен тұнбаға толық түспейдi

	Сульфатты топ 

Ca2+, Sr2+, Ba2+, Pb2+
топтық реагентi күкiрт қышқылы 2н H2SO4
суда ерiмейтiн сульфаттар түзiледi

Үшiншi топ катиондарын периодтiк жүйенiң II тобының негiзгi топшасының жер-сiлтiлiк металдары түзедi

ЕСКЕРТУ:

CaSO4 H2SO4 тұнбаға толық түспейдi
	Амфолиттi топ

AI3+, Cr3+, Zn2+, AsIII, AsV, Sn2+, SnIV
Топтық реагентi 2н натрий гидроксидi NaOH, сутек пероксидi H2O2 қатысында

Натрий гидроксидiнiң NaOH артық мөлшерiнде еритiн амфотерлi гидроксидтер түзiледi 

ЕСКЕРТУ:

Сутек пероксидi катиондарды тотықтырады:

Cr3+ -тен CrVIO42- -дейiн

Sn2+ -ден SnIV(OH)4 –дейiн

AsIIIO33- -тен AsVO43- -дейiн
	Гидроксидтi топ

Mg2+, Mn2+, Fe2+, Fe3+, SbIII, SbV, Bý3+
Топтық реагентi аммоний гидроксидiнiң NH4OH концентрлi ерiтiндiсi
конц. NH4OH және 2н NaOH артық мөлшерiнде ерiмейтiн

негiздiк сипаттағы гидроксидтер түзiледi. 

ЕСКЕРТУ:

Анализ жасау барысында NH4CI қатысында  [Mg(H2O)6]2+ түзiлiп, алтыншы топтың аммиакаттарымен бiрге ерiтiндiге өтедi


	Аммиакатты топ

Co2+, Nı2+, Cu2+, Cd2+, Hg2+
Топтық реагентi - NH4OH аммоний гидроксидiнiң концентрлi ерiтiндiсiнiң артық мөлшерi (қыздыру барысында) 

Реагенттiң артық мөлшерiнде ерiгiш комплекстi қосылыстар – аммиакаттар тѕзiледi. VI топтың барлық иондары периодтық жүйенiң d-элементтерiне жатады.

ЕСКЕРТУ:

Екi валенттi металдардың катиондарының аммиакаттарының жалпы формуласы [MeII(NH3)n]2+, онда

n=4 немесе 6


1-ЖҰМЫС

БlРlНШl АНАЛИТИКАЛЫҚ ТОП КАТИОНДАРЫНЫҢ САПАЛЫҚ РЕАКЦИЯЛАРЫ


Жұмыс мақсаты: I аналитикалық топ катиондарының қасиеттерiн сапалық реакцияларына тәжiрибе жасау негiзiнде үйрену

1. Жалпы сипаттамасы


Бiрiншi аналитикалық топты Li +, Na+, K+, NH4+ катиондары құрайды. Бұл топ катиондарының тұздары көбiне суда жақсы еридi. Сондықтан бұл топ катиондарының топтық  реагентi жоқ. Жүйелiк талдауда олар ең соңында ерiтiндiде қалады. 


Бiрiншi аналитикалық топ катиондары аяқталмаған 2 электронды және 8 электронды сыртқы электрондық қабатты иондар. Бұл катиондардың гидроксидтерi суда жақсы еридi, олар күштi негiздерге жатады: LiOH, NaOH, KOH, ал  NH 4OH- әлсiз негiз.


Аммоний (NH4+ ) катионы мен калийдiң иондық радиустары жақын, сондықтан олардың аналитикалық қасиеттерi ұқсас. Олар суда нашар еритiн ақ түстi гидротартраттар NH4HC4H4O6 және KHС4Н4O6  гексахлорплатинаттар  (NH4)2[PtCl6], K2[PtCl6] және сары түстi гексанитрокобальтаттар (NH4)2Na[Co(NO2)6] немесе K2Na[Co(NO2)6] түзедi. 


Литий (Li+) катионы иондық потенциалының мәнiне байланысты l және II аналитикалық топ катиондары аралығында орналасқан. Сондықтан Li+ сiлтiлiк металдарға ұқсас суда еритiн күштi гидроксид түзедi, Na+ ионына ұқсас суда нашар еритiн цинкуранил ацетатын  LiZn(UO2)3(CH3COO)9 . 9H2O бередi. Сонымен қатар II аналитикалық топ катиондары сияқты суда нашар еритiн карбонаттар, фосфаттар, фторидтер түзедi. 


 Жиi кездесетiн қосылыстардың ерiгiштiк көбейтiндiлерi 2-кестеде көрсетiлген. 

2-кесте

1 аналитикалық топ катиондарының ерiгiштiк көбейтiндiлерi

	Реагенттер
	К+            Na+                Li+                       NH4+             

	
	ЕК           EK         EK               EK 

	[Co(NO2)6]3-[SiF6]2-

HC4H4O6-

[PtCI6]2-

CIO-4

CO32-

F-3

PO3-4

[Sb(OH)6]-


	2˝10-11

5˝10-6
4˝10-4

5˝10-5                                                                      9˝10-6

1˝10-2                 

                                                 4˝10-3

                                                  1,7˝10-3
                             3,2˝10-9

               4˝10-8



Li, Na, K- сiлтiлiк металдар сумен әрекеттеседi, реакция нәтижесiнде сутектi бөлiп шығарады:



2К + 2Н2О = 2KOH + H2
Оксидтерi суда ерiп гидроксидтер түзедi: Li2O + H2O = 2LiOH, гидроксидтерi суда жақсы еридi, су ерiтiндiлерiнде иондарға толық ыдырайды.


Аммоний катионы комплекстi ион, су ерiтiндiсiнде мына тепе-теңдiк орындалады: 


NH3 +H2O= NH4OH= NH4+ + OH-

Аммоний гидроксидiнiң су ерiтiндiсi әлсiз негiз, күштi қышқылдар тұздары ерiтiндiлерiнiң РН < 7 , демек орта қышқылдық. 


Бұл топ катиондары (NH4+ басқасы) жалынды әр түске бояйды (3-кесте). 1 аналитикалық топ катиондарының тұздары көбiнесе түссiз, ерiгiштiгi (2-кесте) жоғары болып келедi. Химиялық реакцияларды орындағанда реакцияның жағдайына (температура , концентрация, ортаның pH- ы; қосылыстардың ерiгiштiгiне ) көп көңiл аудару қажет.




2. П а й д а л а н ы л у ы


Құрамына 1- аналитикалық топ катиондары кiретiн тұздар медицинада кеңiнен пайдаланылады: олар көптеген дәрi –дәрмектердiң құрамына кiредi. Сондықтан асқазан шырынын нейтралдау үшiн, шаю, ингаляциялау үшiн жиi пайдаланады, натрий сульфат кристаллогидраты Na2SO4∙½10H2O (глаубер тұзы) iш жүргiзетiн дәрi ретiнде, бензол туындыларымен уланған кезiнде қолданылады. Натрий хлоридi изотоникалық ерiтiндi ретiнде, калий хлоридi- аритмияны басатын дәрi, калий немесе натрий бромидi жайландыратын және ұйықтататын дәрi, калий және натрий иодидi- түрлi ауруларды емдеу үшiн пайдаланылады.


NH4OH-тың 10 процент су ерiтiндiсi “мүсәтiр спиртi” дем және тамыр қимылдатқыш, жүйке орталықтарын қоздырғыш ретiнде пайдаланады. Аммоний тұздары белок шiру процесiнде түзiледi, сондықтан су көздерiнде аммиактың болуы оның таза болмауын көрсетедi.

3. I-аналитикалық топ катиондарының сапалық реакциялары 




 Na+ -катионының реакциялары
1. Калий дигидроантимонатының әсерi
Натрий тұздары калий дигидроантимонатымен (гексагидроксостибатымен) ақ кристалдық тұнба түзедi: 

NaCl  + KH2SbO4 = NaH2SbO4 + KCI

Na+  + H2SbO4- = NaH2SbO4

NaCI + K[Sb(OH)6]= Na[Sb(OH)6]+ KCI


Na++ [Sb(OH)6]-= Na[Sb(OH)6]

Реакция нәтижелi болу үшiн натрий иондарының концентрациясы жоғары болуы тиiстi, себебi реакцияның сезгiштiгi төмен. Сондықтан белгiсiз ерiтiндiлердi зерттеген кезде   оларды   концентрлеген   жөн. Реакцияның  ортасы   бейтарап  болуға  тиiстi, өйткенi : 


1) қышқылдық   ортада  метасурьма   қышқылының  аморфты  тұнбасы  түзiледi:                                                



[ Sb(OH)6]-  +H+   =H[Sb(OH)6                          


H[Sb(OH)6]  =HSbO3+3H2O

       2) сiлтiлiк   ортада  тұнба түзiлмейдi,  Реакцияны төмен температурада жүргiзген жөн, себебi  Na[Sb(OH)6]  ерiгiштiгi  жоғары, Na[Sb(OH)6]   аса  қан   ертiндiлер түзедi , сондықтан пробирканың iшкi жақтарын шыны таяқшамен үйкелеу қажет. 

Р е а к ц и я н ы ң    о р ы н д а л у ы

  Натрий тұзының ертiндiсiнiң 4-5 тамшысына реагенттiң 4-5 тамшысын қосады да , салқындатып, шыны таяқшамен пробирканың iшкi   жақтарын үйкелейдi , ақ тұнба түзiлгенi байқалады,

       2. Цинкуранилацетатының  әсерi 
       Сiрке қышқылы ерiтiндiсi қатысында натрий хлоридi ерiтiндiсiне цинкуранил ацетаты немесе уранил ацетатымен әсер еткенде  жасыл-сары кристалды тұнба түзiледi:  

       Na++Zn(UO2)3(CH3COO)8+CH3COO--+9H2O=

=NaZn(UO2)3 (CH3COO)9 ·9H2O  

Немесе


3UO2(CH3COO)2 + 2NaCI = 2NaUO2(CH3COO)3 + UO2CI2

Бұл реакциялар микрокристаллоскопиялық реакцияларға жатады. Микроскопты пйдаланып дұрыс тетраэдр немесе октаэдр формадаѓы кристалдарының түзiлгенiн байқауға болады. 


Реакция өте сезгiш, сондықтан Na+ иондарын ерiтiндiден көптеген катиондар K+, NH4+, Ca2+, Sr2+, Mg2+, Fe3+, Mn2+, Bi3+, AI3+, Cu2+, Cd2+, Hg2+, Co2+, Ni2+ қатысында анықтауға болады. Реакцияны бейтарап ортада жүргiзедi.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы


Заттық шыныға натрий тұзының I тамшысын тамызып буландыру қажет. Шыныны салқындатып құрғақ қалдықтың жанына 1 тамшы цинкуранилацетаты ерiтiндiсiн тамызу керек. 1-2 минуттан соң микроскоппен кристалдардың түзiлгенiн байқауға болады. 

2. От жалынының боялуы

 Натрийдiң тұздары от жалынын сары түске бояйды.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Шыны таяқшаға дәнекерленiп жасалған платина немесе нихром сымын концентрлi HCI ерiтiндiсiнде бiрнеше рет тазартады, жалынның түсi өзгермейтiндей болғанша от жалынында қыздырады. Тазартылған сымды NaCI ерiтiндiсiне, немесе алдын ала HCI ерiтiндiсiне, содан соң натрий хлоридiнiң құрғақ түзына батырып, от жалынына енгiзедi. Көк шыны арқылы от жалынының боялғанын байқайды. Платина сымы орнына графит таяқшасын қолдануға болады.

К+ катионының реакциялары
1. Натрий гексанитрокобальтатының әсерi

 Ол калий катиондарымен сары түстi тұнба түзедi.

2КCI + Na3[Co(NO2)6]=K2Na[Co(NO2)6]+2NaCI

2K+ + Na+ + [Co(NO2)6]3-= K2Na[Co(NO2)6](
Бұл сезгiш реакция және оның сезгiштiгi Ag+ иондарының 

қатысында артады: 


K+ + Ag+ + [Co(NO2)6]3- = K2Ag[Co(NO2)6](
Бiрақ ерiтiндiде CI-, J-, Br- иондары болмауы қажет, себебi бұл кезде AgCI тұнбаға түседi. Ерiтiндiнi жақсылап араластыру керек. Реакцияның рН-ы =7 шамасында болуы керек. 


Қышқыл ортада тұнба түзiлмейдi, себебi ерiтiндiде мына реакциялар жүредi:

K2Na[Co(NO2)6] + 6H+ = 6HNO2 + Co3+ + Na+ + 2K+
2Co3+ + 2CI- = CI2 + 2Co2+
2Co3+ + HNO2 + H2O = 2Co2+ + NO3- + 3H+
2HNO2 = H2O + NO2 + NO


Сiлтiлiк ортада қоныр тұнба түзедi:

Na3[Co(NO2)6] + 3NaOH = 6NaNO2 + Со(OH)3(
K+ иондарының анықталуына NH4+, J- иондары кедергi жасайды.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы


Калий түзы ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 2-3 тамшы натрий гексанитрокобальтаты (III) ерiтiндiсiн қосып, араластырады. 

2. Шарап қышқылының немесе натрий гидротартратының әсерi
Бұл реагенттер ерiтiндiнiң рН=5-7 тең және К+катионының концентрациясы жоғары болған кезде ақ кристалдық тұнба түзедi.
        КСI+NaHC4O6=KHC4H4O6(+NaCI

        K++HC4H4O6=KHC4H4O6(
Минералды қышқылдарда еридi.
        (КНС4Н4О6+Н+=К++Н2С4Н4О6
         (КНС4Н4О6+ОН-= К++  С4Н4О62-  +Н2О

Бiрақ та сiрке қышқылында ерiмейдi.Қышқылдық ортаны NaOH  немесе СН3СООNa   ерiтiндiлерiмен, ал ол сiлтiлiк ортаны –сiрке қышқылымен бейтараптандырады.

     Реакция толық жүрү үшiн шыны таяқшамен пробирканың iшкi қабырғасын үйкелеу қажет. NH4+ -иондары кедергi жасайды.

 Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

 
Калий ерiтiндiсiнiң 3-4 тамшысына шарап қышқылы  немесе NаНС4Н4О6 ерiтiндiсiн қосып , араластыру қажет.

1. Натрий қорғасын гексанитрокупратының әсерi (микрокристалоскопиялық  реакция)

Натрий қорғасын  гексанитрокупраты Na2Pb[ Си(NO2)6]

К+ катионымен куб тәрiздi қоңыр түстi кристалдар түзедi.

       Na2Pb[ Cи(NO2)6] + 2 KCI= K2Pb[Cи(NO2)6](  +2NaCI

       Pb2+ +[Си(NO2)6]4- +2K = K2Pb[Си(NO2)6](
Реакцияны ерiтiндiнiң рН=7 тең болған жағдайда орындаған жөн.

NH4+  иондары ұқсас реакция бередi.

         Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы 

Заттық шыныға 1 тамшы калий тұзы ерiтiндiсiн тамызып, буландырады. Салқындатқаннан кейiн Na2Pb[Си(NO2)6]  реагент ерiтiндiсiнiң 1 тамшысымен әсер етедi, 1 минуттан соң түзiлген кристалдарды микроскоп арқылы көруге болады.

4. От жалынының боялуы
 Калий тұздары от жалынын күлгiн түске бояйды . Калий хлоридiн алған дұрыс, өйткенi бұл қосылыс ұшқыш.

NH4+ ионының реакциялары

1. Сiлтiлердiң (NaOH, KOH) әсерi

Аммоний тұздарын сiлтiлермен қыздырғанда аммиак газ күйiнде бөлiнедi:

NH4CI + NаOH = NH4OH + NaCI

NH4OH ( NH3( + H2O

Реакция өте сезгiш реакцияларға жатады. Түзiлген NH3 бiрнеше тәсiлмен байқауға болады:

1) иiсi бойынша,

2) қызыл лакмус қағазының көгеруi бойынша, 

3) HCI ерiтiндiсiмен суланған шыны таяқшаның жанында “түтiн” түзiлуiнен байқау арқылы.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Аммоний тұзы ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына пробиркада 3-4 тамшы NaOH немесе КОН ерiтiндiсiн қосып қыздырады. Аммиактың бөлiнгенiн алдында көрсетiлген тәсiлдердiң бiрiмен байқауға болады.
2. Несслер реактивiнiң әсерi
Несслер реактивi K2[HgI4] + KOH қоспасы, ол аммоний иондарымен қызыл-қоныр (кірпіш-қызыл) тұнба түзедi:

                                                 
[image: image1.wmf]    Hg
 NH4CI + 2K2[HgI4] + 4 КОН =  [O(    (NH2]I( + 7KI + KCI + +3H2О                                                              

                                                          Hg
Реакция өте сезгiш. Оның анықтауына калий, натрий иондары кедергi жасамайды.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Аммоний тұзы ерiтiндiсiнiң 1 тамшысына 5-6 тамшы су қосып 1-2 тамшы Несслер реактивiн қосады. Тұнба түзiлуiн байқайды, NH4+ иондарының концентрациясы өте төмен болған жағдайда ерiтiндi қызғылт-сары түске боялады. Реакцияны заттық шыныда орындауға да болады.
3. Аммоний тұздарын жою
Аммоний иондары Na+, K+ иондарының анықталуына кедергi жасайтын болғандықтан, оны буландырып ерiтiндiден ұшырып жібереді.

Аммоний тұздарын қыздырғанда олар мына реакция бойынша ыдырайды:

NH4CI(NH3( +HCI
Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы
Тигельде зерттелген ерiтiндiнiң 5-6 тамшысын құйып, буландырып, құрғақ қалдықты ақ “түтiн” бөлiнуi аяқталғанша қыздырады. Тигель суығаннан соң құрғақ қалдықты 3-4 тамшы дистилденген суда ерiтiп, ерiтiндiден 1 тамшы алып пробиркада Несслер реактивiмен NH4+ анықтайды. NH4+  толық жойылмаған кезде, операцияны қайталайды.

3-кесте   

КАТИОНДАРДЫҢ БlРlНШl АНАЛИТИКАЛЫҚ ТОБЫ

Қышқыл-негiздiк анализдеу әдiсi бойынша периодтық жүйенiң
I-тобының негiзгi топшасының элементтерiнiң Na+, K+, NH4+ катиондары

I топ катиондарының топтық реагентi жоқ
	Иондар
	Na+ (…2S22P6)
	K (3S23P6)
	NH4+

	Электрон қабатының құрылысы
	2,8
	2,8,8
	-

	K[Sb(OH)6 ] калий антимонаты
	Na[Sb(OH)6 ] ақ кристалды
	Тұнба бермейдi
	HSbO3 ақ аморфты

	Na3 [Co(NO2)6]натрий гексанитрокобальтиаты
	Тұнба бермейдi
	K2Na[Co(NO2)6 ] сары кристалды
	(NH4)2Na[Co(NO2)6 ] сары кристалды

	NaOH және KOH натрий және калий гидроксидi
	Тұнба бермейдi 
	Тұнба бермейдi 
	Газтектес NH3 анықтауға болады: 

1. исiне байланысы

2. сулы қызыл лакмус қағазының көгеруiне байланысты

3.фенолфталеин қағазының  қызаруына байланысты

4. Hg2(NO3)2 ерiтiндiсiне батырылған фильтр қағазының көгеруiне байланысты

	Жалын түсi
	Сары
	Ашық күлгiн
	Бермейдi

	өзіне тән реакциялары
	цинк-уранил-ацетатпен Zn(UO2)3(CH3COO)8½9H2O-

сары кристалды тұнба

NaZn(UO2)3(CH3COO)9½9H2O
Микрокристалды реакция 


	Натрий ж әне қорғасын гексанитрокупроатымен NaPb[Cu(NO2)6 ] (NH4+ ионы ерiтiнде болмағанда )

қара кристалды тұнба

K2Pb[Cu(NO2)6 ]

Микрокристалды реакция
	KOH –тағы K2[HgI4 ] Несслер реактивi аморфты қызыл-қоңыр тұнба

[O  Hg    NH2]I      

      Hg    

	Тұздарды қыздыру нәтижесi
	қиын ұшқыш
	қиын ұшқыш
	Жеңiл ұшқыш


4-кесте    
Катиондардың сапалық реакциялары студент дәптерiне мына таблица түрiнде толтырылады:

	Зерттелетiн ион 
	Реагент
	Реакция жүргiзу жағдайы
	Реакция теңдеуi
	Реакция н әтижесi
	Тұнбаға анализ
	Ескерту

	К+
	NаНС4Н4О6
	t<0
	КСI+NaHC4O6=

KHC4H4O6(+NaCI


	Ақ крис.

тұнба
	1.НCI

2.NаОН

3.NН4ОН ерiту
	


2-ЖҰМЫС

ТАІЫРЫБЫ: I- аналитикалық топ катиондарының қоспасына анализ жүргiзу
Мақсаты: сапалық реакциялары негiзiнде I-топ катиондары қоспасына анализ жүргiзудi үйрену 

1. Алғашқы байқау

а) қоспаның сыртқы түрiне (ерiтiндiнiң түсi, тұнбаның бояуы, оның түсi т.б.) назар аудару қажет.

 
ә) Ерiтiндiнiң рН-ын тексерiп, кейбiр болжаулар жасауға болады.

II. Аммоний катионың бөлшектеп талдау тәсiлмен анықтау
а) NaOH әсерi


Зерттелетiн қоспа ерiтiндiсiнен 3-4 тамшы алып, үстiнен NaOH ерiтiндiсiнен 5-6 тамшы қосады. Қоспаны қыздырып, бөлiнiп шыққан газ түрiндегi аммиакты исiнен және лакмус қағазының қызаруынан байқайды. 
б) Несслер реактивi әсерi
Зерттелетiн ерiтiндiнiң 1-2 тамшысына сiлтiлiк ортада 1-2 тамшы Несслер реактивiн қосу қажет, NH4+ катиондарының қатысында қызыл-қоңыр (кірпіш-қызыл) тұнба түзiледi:

NH4+ + 2[HgI4]2- + 4OH- = [OНg2NH2]I( + 7I- + 3H2O

III. Жүйелiк талдау
Аммоний катиондары натрий мен калийдiң анықталуына кедергi жасайды, сондықтан оларды бөлуге тура келедi.

1. Аммоний катиондарын қыздырып ұшыру
 Ерiтiндiнi (құрамында NH4+,К+,Nа+ иондары бар) тигельге құйып, құрғақ қалдық түзiлгенше қыздырады. Тигельдi суытып , құрғақ қалдықты дистилденген судың 8-10 тамшысында ерiтедi. Содан соң Несслер реактивiмен NH4+ катиондарының толық жойылғанын анықтайды. Аммоний иондары толық жойылған соң /Несслер реактивiмен қызыл-қоныр тұнба түзiлмейдi/ ерiтiндiден Na+ және K+  иондарын  анықтауға болады.

2. Nа+  катионын анықтау
Зерттеуде ерiтiндiнiң 5-6 тамшысын пайдаланады. Анықтаушы реагент ретiнде калий дигидроантимонатын немесе цинкуранилацетатын пайдаланады (жоғарыда көрсетiлген арнайы реакцияларды қарау қажет).

3. К+  катионын анықтау
Ерiтiндiнiң қалған бөлiгiнен К+ иондарын арнайы реакцияларымен анықтайды. Анықтаушы реагент ретiнде натрий гексанитро(III)кобальтатын Nа3[Cо(NО2)6] немесе натрий қорғасын гексанитрокупратын  Na2Pb[Cu(NO2)6] пайдалануға болады.

I- аналитикалық топ катиондарының талдау схемасы

                   Жүйелiк талдау тәсiлi
	қоспа ерiтiндiсi: Na+, K+, NH4+


1.Бөлшектеп тал-            NH4+ қыздыру арқылы ұшыру
дау тәсiлiмен                  NH4+  ( NH3↑ + Н+
NH4+ анықтау:
2. Ерiтiндi: K+, Na+        а)Na+ -иондарын анықтау
                                   б) К+ - иондарын анықтау

Әр студент өзiне берiлген қоспаны зерттеп, нәтижелерiн лабораториялық  дәптерiне жазады.

3-ЖҰМЫС

ЕКlНШl АНАЛИТИКАЛЫҚ ТОП КАТИОНДАРЫНЫҢ             САПАЛЫҚ РЕАКЦИЯЛАРЫ

Жұмыс мақсаты: II аналитикалық топ катиондарының қасиеттерiн сапалық реакцияларына тәжiрибе жасау негiзiнде үйрену
1. Жалпы сипаттамасы

     Бұл топты Ag+, Pb2+, Hg22+ катиондары құрайды, олардың хлоридтерi суда нашар еридi, сондықтан жүйелiк талдауда 2н. хлорсутек қышқылы ерiтiндiсiн топтық реагентi ретiнде пайдаланады. 

5-кесте
Хлоридтер мен гидроксидтердiң ерiгiштiк көбейтiндiсi мен ерiгiштiгi

                                                                                       Т=293 К

	Қосылыс
	ЕК
	Е моль/л

	AgCI
Hg2CI2
PbCI2
AgBr
Ag2O(Ag+, OH-)

Hg2O(Hg22+, 2OH-)

Pb(OH)2
AgI
	1,6 10-10
1,0 10-18
2 10-5
3 10-13
2 10-8
2 10-23
3 10-16
9 10-17
	1 10-5
7 10-7
2 10-2
6 10-7
1 10-4
2 10-8
1 10-4
1 10-9


Топ реагентiнiң әсерiмен ақ тұнбалар түзiледi:

Ag+ + CI- = AgCI(
Hg22+ + 2CI- = Hg2CI2(
Pb2+ + 2CI- = PbCI2(
Концентрлi тұз қышқылы ерiтiндiсiн пайдаланбаған жөн, себебi AgCI және PbCI2 суда еритiн комплекстер түзуi мүмкiн.

AgCI + 2НCI = Н2[AgCI3]

PbCI2 + HCI = H[PbCI3]

Хлоридтердiң химиялық қасиеттерiнің ерекшелiктерiне сұйенiп, оларды жүйелiк анализде бiр-бiрiнен бөлiп алуға болады. Хлоридтердiң ерiгiштiгi, әсiресе химиялық қасиеттерi әртүрлi болып келедi.


Қорғасын хлоридiнiң ерiгiштiгi басқа хлоридтерге қарағанда (5-кесте) жоғары және температура ескен сайын ерiгiштiгi өседi (t=200C –0,99г/100г Н2О, t=1000C – 3,34г Н2О). Сондықтан оның ыстық судағы ерiгiштiгi басқа топ катиондарынан бөлiп алуға мүмкiншiлiк бередi. PbCI2 ерiгiштiгi жоғары болғандықтан тұнбаға толық түспейдi.


Күмiс хлоридi суда нашар еридi. Күн сәулесiнiң әсерiнен қараяды:

 2AgCI = 2Ag  + CI2
Минералды қышқылдарда HNO3, H2SO4 ерiмейдi, бiрақ аммоний гидроксидiнде, (NH4)2CO3 ерiтiндiсiнде жақсы еридi.

AgCI + 2NH4OH = [Ag(NH3)2]CI + 2H2O

AgCI + (NH4)2CO3 = [Ag(NH3)2]CI + H2O + CO2
Күмiс хлоридiнiң аммиак ерiтiндiсiнде еру реакциясын сынап (I) хлоридiнен бөлiп алу үшiн қолданады.

Hg2CI2 тұнбасы ақ түстi, суда нашар еритiн қосылыс, ол тұз қышқылынын артық мөлшерiнде ерiмейдi, аммиак ерiтiндiсiмен әрекеттескенде суда ерiмейтiн қара түстi тұнба түзедi, бұл реакцияны сынап (I) хлоридiн күмiс хлоридiнен бөлу үшiн пайдаланады.

Hg2CI2 + 2NH4OH = NH2Hg2CI( + NH4CI + 2H2O

NH2Hg2CI = NH2HgI( + Hg(
[NH2Hg2]CI және NH2HgCI ақ түстi, сынап қара, сондықтан тұнба қара түстi болады.


Сiлтiлермен бұл топ катиондары ерiгiштiгi төмен (5-кесте) гидроксидтер түзедi, бiрақ күмiс және сынап (I) гидроксидтерi тұрақсыз:

Pb(NO3)2 + 2NaOH = Pb(OH)2 +2NaNO3
2AgNO3 +2NaOH = Ag2O +2NaNO3 +H2O

Hg2(NO3)2 +2NaOH = Hg2O + 2NaNO3 + H2O

қорғасын гидроксидi амфотерлi:

2H+ + PbO22- = 2H+ + [Pb(OH)4]2- = H2[Pb(OH)2] = Pb(OH)2 = 2OH- + Pb2+
Күмiс, сынап тек  тотықтырғыш қышқылдарда еридi:

3Ag +4HNO3 = 3AgNO3 + NO + 2H2O

қорғасын кернеу қатарында сүтекке дейiн тұрса да сұйытылған тұз, күкiрт қышқылдарында ерiмейдi, себебi металл бетiнде суда ерiмейтiн хлорид және сульфат тұздары түзiледi де металды әрi қарай еруден сақтап қалады.

2. П а й д а л а н ы л у ы

Металдық қорғасын және оның тұздары өте улы, олар орталық нерв жүйесiне  әсер етедi, гемоглобиннің алмасу процесiн бұзады, асқазан ауруының пайда болуына әкелiп соғады. Уға қарсы дәрi ретiнде жұмыртқа белогы, аскорбин қышқылы пайдаланады. Қорғасын ацетаты ерiтiндiсiне шүберек малып, терiнiң iсiп қызарған жерiне тартады. 


Металдық сынаптың буы, көптеген тұздары өте ұлы болып келедi, олар
орталық нерв жүйесiне, қанның құрамына әсер етедi.

Күмiс (I) иондарының бактерицидтi қасиетi санитарлық техникада және медицина кеңiнен пайдаланылады. Күмiстiң коллоидты ерiтiндiсiмен өнделген бинттер мен мақталар терi ауруларын емдеуде қолданылады. Күмiс нитратын (Ляпис) медицинада күйдiру үшiн қолданады.
3. II-аналитикалық топ катиондарының сапалық реакциялары
Ag+ катионының реакциялары
1. HCI, NaCI әсерi
Тұз қышқылы және натрий хлоридi күмiс иондарымен ақ түстi тұнба түзедi:

AgNO3 + NaCI = AgCI( + NaNO3
Ag+ + CI- = AgCI(
Ерiтiндiнiң рН ( 7 болуы қажет, жоғары температурада тұнба толық түседi.

ВiО+ және SbO+ кедергi жасайды, себебi тұз қышқылымен ақ түстi тұнбалар түзедi (SbOCI, BiOCI).
Күмiс хлоридi минералды (HNO3, H2SO4) қышқылдарда ерiмейдi, ал концентрлi HCI -мен комплекс түзедi:

AgCI + 2NH4OH = [Ag(NH3)2]CI + 2H2O

AgCI + (NH4)2CO3 = [Ag(NH3)2]CI + H2O + CO2(
AgCI + 2Na2S2O3 = Na3[Ag(S2O3)2] +2NaCI

AgCI + 2RCN = K[Ag(CN)2] + KCI

қышқылдар әсерiнен аммиакаттар бұзылады:

[Ag(NH3)2]CI + 2HNO3 = AgCI( + 2 NH4NO3
[Ag(NH3)2]+ + 2H+ + CI- = AgCI( + 2NH4+
немесе
[Ag(NH3)2]CI + KI + 2H2O = AgI( + KCI + 2NH4OH

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Күмiс нитраты ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 2-3 тамшы тұз қышқылы ерiтiндiсiн қосып, ақ тұнба түзiлгенiн байқау қажет. Түзiлген тұнбаға 5-6 тамшы аммиак ерiтiндiсiн қосып, шыны таяқшамен араластыру керек. Тұнба еридi. Ерiтiндiге бiрнеше тамшы HNO3 (қышқылдық орта) қосу қажет. Күмiс хлоридi тұнбасының түзiлгенiн байқауға болады. 
1. NaOH, KOH әсерi
Сiлтiлер әсерiнен қара-қоныр түстi оксид түзiледi:

2AgNO3 + 2KOH = 2AgNO3 + H2O

Ag2O + 4NH4OH = 2[Ag(NH3)2]OH + 2H2O

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Күмiс нитраты ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы сiлтi ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.
1. NH4OH әсерi
Аммиак ерiтiндiсiн ақырын қосқанда қара түстi оксид түзiледi:

2AgNO3 + 2NH4OH = Ag2O + 2NH4NO3 + H2O
бiрақ аммиактың артық мөлшерiнде еридi.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Күмiс нитратының 1-2 тамшысына 1 тамшы сұйытылған аммиак ерiтiндiсiн қосып, қара тұнба түзiлгенiн байқау. Аммиак ерiтiндiсiн артық мөлшерде қосып тұнбаны ерiтiп көру.
1. KI, KBr әсерi
Қышқылдарда ерiмейтiн сарғыш AgBr және ашық жасыл түстi AgI түзiледi:

AgNO3 + KBr = AgBr( + KNO3
Ag+ + Br- =  = AgBr

AgNO3 + KI = AgI( + KNO3
Ag+ + I- = AgI(
Күмiс бромидi концентрлi  NH4OH, KCN, Na2S2O3 ерiтiндiлерiнде еридi:

AgBr( +2NH4OH = [Ag(NH3)2]Br + 2H2O

Күмiс иодидi тек KCN мен Na2S2O3 ерiтiндiлерiнде еридi:

AgI + 2Na2S2O3 = Na3[Ag(S2O3)2] + NaI

Бiрақ NH4OH -пен әрекеттеспейдi, бұл галогенидтерiнiң ерiгiштiгiмен түсiндiрiледi (3-кесте).

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы


Күмiс нитраты ерiтiндiсiнiң 1 тамшысына 1 тамшы KBr немесе KI ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқап көру.
1. Na2HPO4 әсерi
Гидрофосфаттармен сары түстi тұнба түзедi:

3AgNO3 + Na2HPO4 = Ag3PO4( + 2NaNO3 + HNO3
3Ag+ + HPO42- = (Ag3PO4 + H+
Күмiс фосфаты NH4OH, минералды және сiрке қышқылында еридi:

Ag3PO4 + 6NН4OH = [Ag(NH3)2]PO4 + 6H2O

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
AgNO3 ерiтiндiсiнiң 1 тамшысына 1 тамшы Na2HPO4 ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.
1. K2CrO4 әсерi
Калий хроматы Ag+ - иондарымен қызыл-қыш түстi тұнба түзедi:

2AgNO3 + K2CrO4 = AgCrO4( + 2KNO3
2Ag+ + CrO42- = Ag2CrO4(
Тұнба азот қышқылында және аммиак ерiтiндiсiнде еридi, бiрақ сiрке қышқылында ерiмейдi. Реакцияны бейтарап ортада /рН=7/ орындаған жөн.

Pb2+, Ba2+,, Hg2+, Hg22+                т.б. калий хроматымен түстi тұнбалар түзедi. Бұл реакциямен Ag+ анықтауға тотықсыздандырғыштар да кедергi жасайды.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Күмiс нитраты ерiтiндiсiнiң 1 тамшысына сондай калий хроматы ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлген байқау.
1. CH2O + NH4OH әсерi
Күмiс тұздарының аммиакты ерiтiндiсiне формальдегид қосып, қыздырады. Пробирканың қабырғасында күмiс айнасы пайда болады. 

2[Ag(NH3)2]NO3 + CH2O + 2H2O = 2Ag( + HCOONH4 +

+ 2NH4NO3  + NH4ОН
Реакция өте сезгiш, талғыш. Күштi тотықтырғыштар кедергi жасайды.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Күмiс нитраты ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы NH4OH ерiтiндiсiн және осы ерiтiндiге сұйытылған формальдегид ерiтiндiсiнiң бiрнеше тамшысын қосып, пробирканы ыстық суға батыру қажет. Дербес күмiстiң түзiлгенiн байқау.
1. Mn2+ иондарымен тотықсыздандыру
2AgCI + Mn2+ + 4OH- = 2Ag( + 2CI- + MnO(OH2) + H2O

реакцияны тамшылық тәсiлмен орындауға болады.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы
Сүзгiш қағазға 1 тамшы HCI ерiтiндiсiн тамызып, оған 1 тамшы AgNO3 қосып, сүзгiш қағазын капилляр көмегiмен дистилденген сумен жуып, түзiлген тұнбаға 1 тамшы Mn(NO3)2  және 1 тамшы  NH4OH ерiтiндiлерiн қосу керек. қағазда қара дақ пайда болғанын байқауға болады.
1. Дербес металдардың әсерi
Күмiс кернеу қатарында сутектен кейiн орналасқан, сондықтан Fe (E= 0,47B), Zn (E0 = 0,70B) оны ерiтiндiлерден бос күйiнде бөлiп шығарады.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Күмiс тұзының ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына мырыш түйiршiгiн салып, қара тұнба түзiлгенiн байқау.
1. Hg22+ ионының реакциялары
2. HCI әсерi
Сұйытылған тұз қышқылы сынап /I/ ионымен  ақ тұнба (каломель) түзедi. HCI артық мөлшерiнде ерiмейдi:

Hg2(NO3)2 + 2HCI = Hg2CI2( + 2HNO3
Hg22+ + 2CI- = Hg2CI2(
Бiрақ азот қышқылында еридi (AgCI, PbCl2 азот қышқылында ерiмейдi).

3Hg2CI2 + 8HNO3 = 3HgCI2 + 3Hg(NO3)2 + 2NO + 4H2O

Hg2CI2 аммиак ерiтiндiсiмен суда ерiмейтiн комплекс түзедi, ақ кейiн қараға айналады:

Hg2CI2 + 2NH4OH = [NH2Hg2]Cl + NH4CI + 2H2O

[NH2Hg2]CI тұрақсыз, сондықтан ыдырайды:

[NH2Hg2CI] = [NH2HgCI]( + Hg(
Тұнба патша сұйығында еридi:

NH2HgCI + Hg + 2HNO3 + 4HCI = 2HgCI2 + 2NO2 + 2H2O + 

+ NH4CI


NH2HgCl+Hg+2H+-2e(NH4+ +Cl-+2Hg2+
NO3-+2H++1e(NO2+H2O
Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Сынап (l) нитраты ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына сонша HCl ерiтiндiсiн қосып, ақ тұнба түзiлгенiн байқау. Түзiлген тұнбаға 2-3 тамшы аммиак ерiтiндiсiн қосып, тұнбаны қарайғанын байқап көру.
1. NaOH, KOH әсерi
Сiлтiлермен әрекеттесiп қара түстi тұнба түзедi:

Hg2 (NO3) 2+2NaOH=Hg2O(+2NaNO3+H2O

Hg22++2OH-=Hg2O(+H2O

Түзiлген тұнба минералды қышқылда еридi.

Р е а к ц и я н ы ң    о р ы н д а л у ы

Сынап (l) тұзы ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы NaOH (KOH) ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.
1. NH4OH әсерi


Сынап (1) тұздарына NH4OH ерiтiндiсiмен әсер еткенде мына реакциялар жүредi:

немесе Hg2Cl2+2NH4OH=(NH2Hg2(Cl+NH4Cl+2H2O
(NH2Hg2(Cl=NH2HgCl(+Hg(
Бұл реакцияларды Hg22+ иондарын анықтау үшiн пайдаланады.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Сынап (1) тұзы ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына сонша NH4OH ерiтiндiсiн қосады.

2. КI әсерi

Hg2(NO3)2+2KI=Hg2I2(+2KNO3

Hg22++2I-=Hg2I2

Калий иодидiнiң артық мөлшерiнде мына теңдеу бойынша комплекстi қосылыс түзедi:

Hg2I2 + 2KI = K2(HgI4( + Hg(
Hg2I2 + 2I-  = (HgI4(2- + Hg(
Р е а к ц и я н ы ң    о р ы н д а л у ы :

Сынап (1) ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына  сонша калий иодидi ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау. KI ерiтiндiсiн тұнбаға тағы қосып, тұнбаның ерiгенiн дәлелдеу.
3. K2CrO4 әсерi
Калий хроматы сынап (1) иондарымен қызыл қыш түстi тұнба түзедi:

Hg2(NO3)2 + K2CrO4 = Hg2CrO4 + 2KNO3
Hg22+ + CrO42-= Hg2CrO4
Азот қышқылында еридi.

Pb2+, Ba2+, Bi3+, Ag+        т.б. катиондар түстi хроматтар түзедi, сондықтан бұл реакцияға кедергi жасайды.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы
Сынап(I) тұзы ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 2-3 тамшы калий хроматы ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.

4. Металдардың әсерi
Сынап кернеу қатарында сүтектен кейiн орналасқан, оның Е0=+0,792 B, сондықтан оны Fe, Zn сонымен қатар мыста  /E0= +0,345 B/ ерiтiндiлерiнен тотықсыздандырады.

Hg2(NO3)2 + 2Cu = 2Cu(NO3)2 + 2Hg(
Бұл Hg22+ иондарының анықтау реакциясы.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы
Алдын -ала аммиак ерiтiндiсiмен, сумен тазартылып, құрғатып, сүртiлген мыс пластинасына 1 тамшы сынап (I) тұзының ерiтiндiсiн тамызады. Сынап (I) иондары қатысында сынап бос күйiнде бөлiнiп шығып, мыс амальгамасын түзедi.

3. SnCI2 әсерi

Сынап(I) нитраты ерiтiндiсiне SnCI2 ерiтiндiсiн қосқан кезде алғашында тұнба Hg2CI2 түзiледi, содан соң ақ тұнба қараяды; себебi Hg22+ дербес сынапқа дейiн мына реакциялар бойынша тотықсызданады:

Hg2(NO3)2 + SnCI2 = Hg2CI2 + Sn(NO3)2
Hg2CI2 + SnCI2 = SnCI4 + 2Hg(
Бұл реакция ерiтiндiде Hg22+ иондарын анықтау үшiн қолданылады.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы
Сынап(I) нитраты ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 3-4 тамшы SnCI2 ерiтiндiсiн қосады.

Pb2+ катионының реакциялары
1. HCI әсерi
Тұз қышқылының әсерiнен қорғасын (II) хлоридi тұнбаға түседi, бiрақ қорғасын толық тұнбаға түспейдi, өйткенi оның ерiгiштiгi жоғары (5-кесте):

Pb(NO3)2 + 2HCI = PbCI2 + 2HNO3
Pb2+ + 2CI- = PbCI2
Концентрлi HCI-дың артық мөлшерiнде комплекстi қышқыл түзiледi:

PbCI2 + 2HCI = H2[PbCI4]

PbCI2 – ыстық суда жақсы еридi, бұл қасиеттi Pb2+ катионын осы топ катиондарынан бөлу үшiн пайдаланылады.

Р е а к ц и я н ы ң    о р ы н д а л у ы
Қорғасын(II) тұзы ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 2-3 тамшы НCI ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлуiн байқайды. Түзiлген тұнбаны ыстық суда ерiтiп көрiп, ерiтiндiнi салқындатып, қайтадан тұнбаға түсiру.

2. H2SO4 әсерi

Күкiрт қышқылымен қорғасын (II) ионы ақ түстi тұнба түзедi:
Pb(NO3)2 + H2SO4 = PbSO4( + 2HNO3 
Pb2+ + SO42- = PbSO4
Қорғасын(II) сульфатының концентрлi күкiрт қышқылында, калий, натрий гидроксидтерiнде  және 30%-дық    аммоний ацетатында еру қасиетi, оны басқа суда нашар еритiн сульфаттардан /BaSO4(SrSO4(CaSO4/ бөлiп алуға мүмкiндiк бередi.

   PbSO4 + H2SO4 = Pb(HSO4)2
   PbSO4 + 4NaOH = Na2PbO2 + Na2SO4 + 2H2O

   2PbSO4 + 2CH3COONH4 = [Pb(CH3COO)2PbSO4] + (NH4)2SO4
Р е а к ц и я н ы ң    о р ы н д а л у ы
Қорғасын(II) тұзы ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 3-4 тамшы күкiрт қышқылының ерiтiндiсiн қосып, түзiлген тұнбаның қасиетiн зерттеу.

3. NaOH, KOH әсерi
Сiлтiлермен әрекеттесу нәтижесiнде ақ түстi гидроксид түзiледi:

Pb(NO3)2 + 2NaOH = Pb(OH)2( + 2 NaNO3
Pb2+ + 2OH- = Pb(OH)2(
Гидроксид амфотерлi, яғни қышқылдарда және сiлтiлердiң артық мөлшерiнде еридi:

Pb(NO3)2 + 2NaOH = Pb(OH)2( + 2NaNO3
Pb2+ + 2OH- = Pb(OH)2(
Гидроксид амфотерлi, яғни қышқылдарда  және сiлтiлердiң артық мөлшерiнде еридi:

Pb(OH)2( + 2HNO3 = Pb(NO3)2 + 2H2O

Pb(OH)2( +2H+ = Pb2+ + 2H2O
H2PbO2  + NaOH  =  Na2PbO2  + 2H2O
Pb(OH)2( + NaOH = Na2[Pb(OH)4]

Pb(OH)2 аммоний гидроксидiнде ерiмейдi.

Р е а к ц и я н ың   о р ы н д а л у ы
       Қорғасын (II) тұзы ерiтiндiсiнiң 3-4 тамшысына 1-2 тамшы NaOH (KOH) ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау. Түзiлген тұнбаны екi пробиркаға бөлiп, 1 пробиркаға HNO3 ерiтiндiсiн, екiншiсiне NaOH ерiтiндiсiн қосып, тұнбаның еруiн байқау.

   4. NH4OH әсерi

Аммиак ерiтiндiсiнiң әсерiнен гидроксид түзiледi, бiрақ артық мөлшерiнде ерiмейдi.

   Pb(NO3)2 + 2NH4OH = Pb(OH)2 (  +2NH4NO3
   Pb2+ + 2OH- = Pb(OH)2(
Реакцияның орындалуы алдыңғы реакцияға ұқсас.

  5. KI әсерi
   Калий иодидi Pb(II) ионымен сары түстi тұнба түзедi:

   Pb(NO3)2 + 2KI = PbI2( + 2KNO3
   Pb2+ + 2I- = PbI2(
Артық мөлшерiмен әрекеттесiп, комплекстi қосылыс бередi:

   PbI2 + 2KI = K2[PbI4]

     Қорғасын (II) иодидiнiң ерiгiштiгi жоғары (100г суда 0,46г PbI2 еридi), сондықтан ыстық суда еридi, лезде салқындатқанда сары түстi ине тәрiздi жылтырақ кристалдары бар тұнба түзiледi. Бұл Pb(II) катионының анықтау реакциясы. Ерiтiндiнiң рН<7 кем болуы тиiстi.  
Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

   Ерiтiндiнiң 2-3 тамшысына 2-3 тамшы KI ерiтiндiсiн қосып, түзiлген тұнбаны байқау. Осы пробиркаға 8-10 тамшы дистилденген ыстық су қосып, тұнбаның  ерiгенiн байқау. Пробирканы суытып қайта ине тәрiздi сары түстi кристалдардың түзiлгенiн көру.

6. K2CrO4 немесе K2Cr2O7 әсерi

   Калий хроматы немесе дихроматы қорғасын (II) ионымен сары түстi тұнба тзүедi:

   Pb(NO3)2 + K2CrO4 = PbCrO4( + 2KNO3
   Pb2+ + CrO42- = PbCrO4(
Немесе 

   2Pb(NO3)2 + K2Cr2O7 + H2O = 2PbCrO4( +2HNO3 + 2KNO3
   2Pb2+ + Cr2O72- + H2O = 2PbCrO4( + 2H+
қорғасын (II) хроматы сiлтiде жақсы еридi.

   PbCrO4( + 4NaOH = Na2PbO2 + Na2CrO4 + 2H2O

   PbCrO4( + 4OH- = PbO22- + CrO42- + 2H2O

немесе
   PbCrO4( + 4OH- = [Pb(OH)4]2- + CrO42-
PbCrO4( сұйытылған азот, сiрке қышқылдарында, аммиакта, аммоний ацетатында ерiмейдi. Бұл реакция Pb2+ ионының анықтау реакциясы. Ерiтiндiнiң pH<7, Ba2+, Hg2+, Bi3+      т.б. катиондар кедергi жасайды.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

     Ерiтiндiнiң 2-3 тамшысына сонша калий хроматы немесе калий дихроматы ерiтiндiлерiн қосып, түзiлген тұнбаның қасиеттерiн зерттеу.

    7. Na2HPO4 әсерi

   Қорғасын(II) ионы фосфат ионымен ақ түстi тұнба түзедi:

   3Pb(NO3)2 + 4Na2HPO4 = Pb3(PO4)2( + 2 NaH2PO4 + 6NaNO3
   3Pb2+ + 4HPO42- = Pb3(PO4)2( + 2H2PO4-
   Қорғасын (II) фосфаты басқа екi валенттi металл фосфаттарына қарағанда сiрке және сұйытылған азот қышқылдарында нашар еридi, ал сiлтiлерде жақсы еридi.

Р е а к ц и я н ы ң    о р ы н д а л у ы

  Қорғасын (II) тұзы ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына сонша натрий гидрофосфатын қосып, түзiлген тұнбаның қасиетiн зерттеу.

6- кесте

КАТИОНДАРДЫҢ ЕКlНШl АНАЛИТИКАЛЫҚ ХЛОРИДТЕР ТОБЫ

қышқыл-негiздiк анализдеу әдiсi бойынша периодтық жүйенiң 
I-тобының қосымша топшасының  элементтерiнiң катиондары Ag+, [Hg2]2+ , Pb2+
Топтық реагентi хлорсутек қышқылы 2н HCI

	Иондар
	Ag+ (4d10)
	[Hg2]2+
	Pb2+ (5d106S2)

	Электрон қабатының құрылысы
	2,8,18,18
	-
	2,8,18,32,18,2

	Хлорлысутек қышқылы HCI және хлоридтер 
	AgCI
Ақ
NH4OH-те еридi
	Hg2CI2
ақ NH4OH-та қосқанда [NH2Hg]CI + Hg түзiлуiне байланысты қараяды
	PbCI2 ақ кристалды тұнба, ыстық суда еридi. Ине- және ромб тәрiздес 

	NaOH   KOH
 натрий және калий гидроксидi
	Ag2O
қоныр-қызыл
	Hg2O қара, HgO + Hg ыдырайды
	Pb(OH)2 ақ, реагенттiң артық мөлшерiнде еридi

	NH4OH (артық мөлшерi)  аммоний гидроксидi 
	[Ag(NH3)2 ] +
түссiз ерiтiндi
	Қоспа: [ O    Hg
                Hg   NH2 ] NO3 + Hg
қара


	Pb(OH)2 немесе  Pb(OH)NO3
ақ

	H2SO4
Күкiрт қышқылы
	Тұнбаға түспейдi
	Hg2SO4
ақ
	PbSO4 ақ сiлтiнiң  және аммоний тартратының (NH4)2C4H4O6 артық мөлшерiнде еридi

	K2CrO4 – калий хроматы

 K2Cr2O7 – калий дихроматы
	Ag2CrO4 кiрпiш-қызыл

  Ag2Cr2O7 қара-қызыл  

 NH4OH-та және HNO3 еридi
	Hg2CrO4 қызыл, гидроксидте және сұйытылған қышқылдарда ерiмейдi
	PbCrO4
Сары, гидроксидтерде еридi

	KI калий иодидi
	AgI сары, реагенттiң артық мөлшерiнде еридi
	Hg2I2 сары-жасыл, реагенттiң артық мөлшерiнде ерiп, металдық Hg0 бөлiнедi
	PbI2 – сары-алтын түстес, реагенттiң артық мөлшерiнде еридi

	Металдарды ығыстырып шығарады
	 SnCI2 –мен қара тұнба Ag0
	1.SnCI2 –мен ақ түстi Hg2CI2 түзiледi, бос күйiндегi Hg0  бөлiнiп, қараяды

2.мыс пластинкасының бетiнде жылтыр сұр дақ пайда болады
	бермейдi

	Жалын түсi
	өзгертпейдi
	өзгертпейдi
	Ашық-көгiлдiр


4-ЖҰМЫС

ТАҚЫРЫБЫ: II - аналитикалық топ катиондарының қоспасына анализ жүргiзу

Мақсаты: Сапалық реакциялары негiзiнде II -топ катиондары қоспасына анализ жүргiзудi үйрену 

 II аналитикалық топ катиондарының қоспасын талдау

     I. Алғашқы байқау

Есептiң сыртқы түрiн байқау /түсi, рН, күйi, ерiтiндiде тұнбаны” болуы т.б./

II.бөлшектеп анализдеу
   1). Hg22+ - иондарын болжау
   III. Жүйелiк анализдi орындау

   I, II аналитикалық топ катиондарын хлоридтер күйiнде тұнбаға түсiру. Зерттелетiн ерiтiндiнiң 8-10 тамшысына 2н. тұз қышқылы ерiтiндiсiн тамшылап қосу қажет. Реакция нәтижесiнде ақ тұнба түзiледi. Пробирканы центрифугалап тұнбаны ерiтiндiден бөлiп, ерiтiндiге тағы 1 тамшы 2н. HCI қосып, катиондардың толық тұнбаға түскенiн тексеру. Ерiтiндi лайланбаса Ag+, Pb2+, Hg22+ катиондары толық тұнбаға түскенi. Түзiлген тұнбаны ерiтiндiден бөлiп, тұнбаны құрамында HCI ерiтiндiсi бар дистилденген сумен жуу қажет. Сонымен:

          I- тұнба                                                          I – ерiтiндi

AgCI, PbCI2, Hg2CI2                                            зерттелмейдi

 1)  Pb2+ катионын бөлiп алып,  анықтау

   PbCI2 – тұнбасы ыстық суда еритiн болғандықтан (ЕК (PbCI2) =1,6( 10-5) тұнбаны 5-6 рет ыстық сумен жуады. Ол үшiн тұнбаға (I-тұнба) ыстық су қүйып, қайнағанша қыздырады. Тұнбаны ерiтiндiден центрифуга арқылы бөледi. Тұнбаның толық жуылғанын тексеру керек. 

      2-тұнба                                                    2- ерiтiндi

Hg2CI2, AgCI                                            Pb2+ ионы 

Pb2+ катионын арнайы реакциялармен анықтайды.

   2)  Hg22+ катионын бөлiп алып анықтау
   Екiншi тұнбаға концентрлi аммиак ерiтiндiсiн қосып шыны таяқшамен араластырады. Қара түстi тұнбаның түзiлуi (NH2HgCI + Hg) ерiтiндiде Hg22+ катиондары бар болғанын дәлелдейдi.

3-тұнба : NH2HgCI + Hg + 2HNO3 + 4HCI = 2HgCI2 + 2NO2 + 2H2O + NH4CI
Сынап (II) катиондарын анықтау үшiн ерiтiндiге SnCI2 ерiтiндiсiн қосады. Hg2+   катиондарының қатысында ақ түстi тұнба түзiледi. SnCI2 ерiтiндiсiнiң артық мөлшерiнде Hg2CI2 дербес сынапқа дейiн тотықсызданады да, тұнба қараяды.

   3)   Ag+ катиондарын анықтау
   3-ерiтiндiнi екiге бөледi. Бiрiншi пробиркаға 2-3 тамшы 6 н. HNО3 ерiтiндiсiн қосып, ерiтiндiнiң ақ түске лайлануын байқау қажет. Екiншi пробиркаға KI концентрлi ерiтiндiсiн қосады. Ag+ иондарының қатысында жасыл сары тұнба түзiледi.

II- аналитикалық топ катиондарының анализдеу схемасы

Ерiтiндi: Ag+, Pb2+, Hg22+ + 2н. HCI
(катиондардың тұнбаға түскенiн тексеру).

	1-тұнба: AgCI, Hg2CI2, PbCI2 + H2O (ыстық)
	Ерiтiндi зерттелмейдi

	2-тЅнба: AgCI, Hg2CI2 + NH4OH(K)
	2-ерiтiндi Pb2+ ионын анықтау
	

	3-тЅнба:

NH2HgCI + Hg + HNO3 + HCI ( Hg2+
Hg2+ иондарын анықтау
	
	3 ерiтiндi [Ag(NH3)2]CI

Ag+ - катиондарын анықтау


ҮШlНШl АНАЛИТИКАЛЫІ ТОП КАТИОНДАРЫНЫҢ САПАЛЫІ РЕАКЦИЯЛАРЫ

Жұмыс мақсаты: III- аналитикалық топ катиондарының қасиеттерiн сапалық реакцияларына тәжiрибе жасау негiзiнде үйрену
1. Жалпы сипаттамасы
III- аналитикалық топты құрайтын катиондар Ba2+, Ca2+, Sr2+  жер сiлтiлiк металдар катиондары.

Бұл топ катиондарының ерекшiлiгi, олар суда нашар еритiн сульфаттар түзедi, сол себептi олардың топ реагентi – H2SO4 ерiтiндiсi. 

   Сiлтiлiк металдарға ұқсас, суда жақсы еритiн гидроксидтер түзедi. Иондық потенциалдарының шамасы артқан сайын гидроксидтердiң ерiгiштiгi кемидi (7-кесте).

7-кесте

Кейбiр қосылыстардың ерiгiштiк көбейтiндiсi
	Аниондар
	Ca2+
	Sr2+
	Ba2+

	CO32-
C2O42-
SO42-
PO42-
CrO42-
OH-
	4,8(10-9
2,3(10-9
2,4(10-5
2,0(10-29
7,1(10-4
5,5(10-6
	1,1(10-10
5,6(10-8
3,2(10-7
1(10-31
3,6(10-5
3,2(10-4
	5,1(10-9
1,1(10-7
1,1(10-10
6,0(10-39
1,2(10-10
5,0(10-3


Топ реагентiнiң сульфаттары түзiледi:

BaCI2 + H2SO4 = BaSO4( + 2HCI

Ba2+ + SO42- = BaSO4(
7-кестеде келтiрiлген шамалардан CaSO4 ерiгiштiгi басқа сульфаттарға қарағанда жоғары екенi байқалады, сол себептi ол су ерiтiндiсiнен сандық жағынан толық тұнбаға түспейдi. Бiрақ этил спиртi немесе басқа органикалық ерiткiштер қатысында оның ерiгiштiгi кiлт өзгередi, сондықтан 95% -тiк этил спиртiнiң екi еселенген көлемiн қосса, CaSO4 барий, стронций сульфаттарымен қатар толық тұнбаға түседi. Этил спиртi BaSO4 және SrSO4 ерiгiштiктерiн де төмендетедi.

         Сульфаттар күштi қышқыл мен күштi гидроксидтен түзiлген тұздар болғандықтан басқа минерал қышқылдарда ерiмейдi. Сондықтан сульфаттардан тұратын тұнбаны талдау үшiн оны карбонаттарға айналдырады. Сульфаттарды карбонаттарға айналдыру үшiн оны соданың қанық ерiтiндiсiмен қайнатады, бұл кезде мына тепе-теңдiк

   BaSO4 + Na2CO3 = BaCO3 + Na2SO4
оңға қарай ығысады . Талдауда маңызды роль атқаратын, суда нашар еритiн қосылыстары – фосфаттар, оксалаттар, карбонаттар да түссiз. Ал хлоридтерi, нитраттары, ацетаттары суда жақсы еридi.

Бұл топ металдары сумен әрекеттеседi:

   Ca + 2H2O = Ca(OH)2 + H2(
Оксидтерi суда жақсы еридi, гидроксидтер түзедi, олардың ерiгiштiгi жоғары
   BaO + H2O = Ba(OH)2
2. П а й д а л а н ы л у ы

          Кальцийдiң түрлi қосылыстары адам және жануарлар организмiнде кездеседi: мысалы, кальций фосфаты мен карбонаттар сүйектiң, кальций иондары қанныңқүрамына кiредi. Организмде кальцийдi” мөлшерi төмендеуi нерв ауруларына келтiредi. Кальций хлоридiн аллергия ауруын емдеуге пайдаланады, кальций түрлi витаминдердiң құрамына кiредi. Кальций сульфатын хирургияда гипспен сынықты емдеуде қолданады.

          Барий иондары өте улы, бiрақ BaSO4 рентген сәулесiнде мөлдiр болмағандықтан, оның қозғалысы бойынша асқазанның, ішектiң жай-күйiн зерттейдi.

      3.  III-аналитикалық топ катиондарының сапалық реакциялары
Ba2+ катионының реакциялары

1. Н2SO4 әсерi
 Барий катионы сульфат ионымен әрекеттесiп, минералды қышқылда ерiмейтiн ақ түстi тұнба түзедi:

BaCl2 + H2SO4 =BaSO4↓+2HCl


         Ba2+ + SO42- = BaSO4↓

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Барий тұзы ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы 2н күкiрт қышқылы ерiтiндiсiн қосып тұнба түзiлуiн байқау.

2.  K2Cr2О7 әсерi
Барий катионы калий дихроматымен әрекеттескенде барий хроматы түзiледi. Оның себебi калий дихроматы ерiтiндiсiнде Cr2O72- иондарымен қатар CrO42- иондары да болады.

Cr2O72-+H2O =     2HCrO4
= 2H++2CrO42-

Барий хроматы мен барий дихроматының ерiгiштiк көбейтiндiлерiн салыстырса, онда ЕК(BaCr2O7) >EK(BaCrO4), яғни BaCrO4 ерiгiштiгi төмен, сондықтан ерiтiндiде
 [Ba2+] [Cr2O7]2- > EK (BaCrO4)6 ал [Ba2+][Cr2O7]2-<EK(BaCr2O7) осының нәтижесiнде тұнбаға BaCrO4 түседi.

Барий катионының дихроматпен әрекеттесуiнiң  толық химиялық реакциясын мына теңдеу арқылы көрсетуге болады.

K2Cr2O7+2BaCl2+H2O=2BaCrO4↓+2KCl+2HCl

BaCrO4 – сары түстi тұнба, минералды қышқылдарда еридi, бiрақ CH3COOH ерiмейдi. Ал реакция нәтижесiнде HCl түзiледi. Осыған байланысты реакция толық жүрмеуi мүмкiн. BaCrO4 толық тұнбаға түсiру үшiн натрий ацетаты ортасында жүргiзуi керек, ерiтiндiнің pH=5, ол үшiн ерiтiндiге CH3COONa қосады, сонда төмендегi реакция жүредi:

СH3COONa+H+                         CH3COOH+Na+
Яғни сiрке қышқылы түзiледi, бұл қышқылда BaCrO4 ерiмейдi. Сонымен реакцияны аяғына дейiн жүргiзу үшiн CH3COONa қосып ерiтiндiнiң pH=5 жеткiзедi.

Бұл Ba2+ катионының анықтау реакциясы, Ag+, Bi2+, Hg2+, Bi3+, Pb2+, Ca2+, Co2+  т.б. катиондар  кедергi жасайды. CrO42- иондарын тотықсыздандыратын иондардың болмағаны жөн.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Ba2+ тұзы ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 1-2 тамшы CH3COONa ерiтiндiсiн және 2-3 тамшы калий дихроматын қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.18-сурет
3. (NH4)2C2O4 әсерi
Ba2+ ионы аммоний оксалатымен минералды қышқылдарда (HCl, HNO3) еритiн ақ түстi тұнба түзедi:

BaCl2+(NH4)2C2O4=BaC2O4↓+2NH4Cl

Ba2++C2O42-=BaC2O4↓

Сұйылтылған CH3COOH ерiмейдi. Бiрақ жоғары температурада концентрлi сiрке қышқылында еридi.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Барий тұзы ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы аммоний оксалаты ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.
4. (NH4)2CO3, Na2Co3, K2Co3 әсерi

Сiлтiлiк металдар және аммоний карбонаттары барий катионымен нейтралды ортада минералды қышқылдарда сiрке қышқылында еритiн ақ түстi тұнба түзедi:

BaCl2+(NH4)2CO3=BaCО3↓+2NH4Cl

Ba2++CO32-=BaCo3

BaCО3+2H+=Ba2++CO2↑+H2O
Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Зерттелетiн ерiтiндiнiң 1-2 тамшысына көлемi бiрдей аммоний немесе натрий карбонаты ерiтiндiсiн қосып, түзiлген тұнбаның қасиетiн зерттеу.

5.  Na2HPO4 әсерi
Натрий гидрофосфаты барий (II) катионымен HCl, HNO3, CH3COOH  еритiн ақ түстi гидрофосфат түзедi:

BaCl2+ Na2HPO4=BaHPO4↓+2NaCl
Ba2++HPO42-=BaHPO4↓

Ал сiлтiлiк ортада (NaOH, KOH, NH4OH қатысында) ақ түстi аморфты тұнба түзiледi:

3BaCl2+2Na2HPO4+2NH4OH=Ba3(PO4)2↓+2NH4Cl+4NaCl+2H2O

3Ba2++2HPO42-+2NH4OH=Ba3(PO4)2+NH4+2H2O

Ba3(PO4)2 – минералды және сiрке қышқылында еридi.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Ерiтiндiнiң 1-2 тамшысына 1 тамшы NH4OH ерiтiндiсiн және 1-2 тамшы натрий гидрофосфаты ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.

6. K4[Fe(CN)6] әсерi
Калийдiң гексацианферраты /II/ барий тұздарының концентрлi ерiтiндiсiнен NH4Cl қатысында ақ түстi тұнба түзедi.

BaCl2+ K4[Fe(CN)6]+2NH4Cl=Ba(NH4)2[Fe(CN)6]↓+4KCl

Ba2++[Fe(CN)6]4-+2NH4+=Ba(NH4)2[Fe(CN)6]↓

Минералды және сiрке қышқылында еридi.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Ba2+ тұзының концентрлi ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 1-2 тамшы NH4Cl және 2-3 тамшы K4[Fe(CN)6] ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.
7. От жалынын бояу

Барий тұздары от жалынын жасыл-сары түске бояйды. 

Ca2+ катионының реакциялары
1. H2SO4  әсерi

Күкiрт қышқылы өте концентрлi кальций  тұздары  ерiтiндiсiмен ақ, кристалдық тұнба түзедi.

CaCl2+ H2SO4= CaSO4↓+2HCl

Ca2++ SO42-=CaSO4↓

Кальций сульфаты (NH4)2SO4 ерiтiндiсiнде комплекстi қосылыс (NH4)2[Ca(SO4)] түзе еридi:

CaSO4+(NH4)2SO4=(NH4)2[Ca(SO4)2]

CaSO4 ерiгiштiгiн төмендету үшiн реакцияны этил спиртi ортасында жүргiзедi, бұл жағдайда кальций иондары толық тұнбаға түседi.

Реакцияның орындалуы
Ерiтiндiнiң 2-3 тамшысына 1-2 тамшы этил спиртiн және 2-3 тамшы күкiрт қышқылын қосып, тұнба түзiлгенiн байқап көру.

2. (NH4)2C2O4 әсерi

Аммоний оксалаты нейтралды ортада рН=6-6,5 кальций катиондарымен ақ кристалдық тұнба түзедi:

CaCl2+(NH4)2C2O4=CaC2O4↓+2NH4Cl

Ca2++C2O42-=CaC2O4↓

Тұнба минералды қышқылдарда еридi, ал 2н. CH3COOH ерiмейдi. Жоғары температурада кристалдардың түзiлу жылдамдығын арттырады.


Бұл реакция Ca2+ катионының анықтау реакциясының, Mg2+ иондары  және тотықтырғыш иондар кедергi жасайды.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Ca2+ тұзы ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы 2н. CH3COOH ерiтiндiсiн қосып, рН-ын тексерiп, осы ерiтiндiге 1-2 тамшы аммоний оксалаты ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.

3. K4[Fe(CN)6] әсерi
Кальцийдiң гексацианоферраты /II/ аммоний хлоридi ерiтiндiсiнiң қатысында кальций иондарымен ақ түстi тұнба түзедi:

CaCl2+ K4[Fe(CN)6]+2NH4Cl= Ca(NH4)2[Fe(CN)6]↓+4KCl

Ca2++[Fe(CN)6]4-+2NH4+= Ca(NH4)2[Fe(CN)6]↓

Сiрке қышқылында ерiмейдi. Sr2+, Ba2+, иондары концентрлi ерiтiндiлерiнен ұқсас ақ түстi тұнба бередi, сондықтан бұл иондардың қатысында реакцияны орындамаған жөн.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Ca2+ тұзы ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 5 тамшы аммоний буфер ерiтiндiсiн NH4OH+NH4Cl тамызып, 2-3 тамшы K4[Fe(CN)6] ерiтiндiсiн қосып, ерiтiндiнi қайнату қажет. Тұнба түзiлгенiн байқау.

4. (NH4)2CO3, K2CO3, Na2CO3 әсері
Карбонат иондары кальций иондарымен минералды және сiрке қышқылдарында еритiн ақ тұнба түзедi:

СaCl2+(NH4)2CO3=CaCO3↓+2NH4Cl

Ca2++CO32-=CaCO3↓

CaCO3+2H+=Ca2++H2O+CO2
Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

  Кальций тұзының 1-2 тамшысына сонша аммоний карбонаты ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлуiн байқау. Тұнбаны сiрке қышқылында ерiтiп көру.

5. Микркристаллоскопиялық реакция

     Заттық шыныға кальций тұзының 1 тамшысын тамызып, оған 1 тамшы 2н. Н2SO4 ерiтiндiсiн қосып, ерiтiндiнi алғашқы кристалдар байқалғанша буландыру. Түзiлген кристалдарды микроскоппен көру қажет. Түзiлген гипстегi CaSO4∙2H2O кальций иондарының концентрациясына байланысты екi түрлi кристалдар түзiлуi мүмкiн.  Кальцийдiң бұл реакциямен анықтауына Ba2+ және Sr2+ кедергi жасамайды.

6. От жалынын бояу

Кальций тұздары жалынды қызыл-қыш түске бояйды..

7. Na2HPO4 әсерi

Натрий гидрофосфаты кальций ионымен ақ түстi тұнба түзедi: 

CaCl2+Na2HPO4=CaHPO4↓+2NaCl
Ca2++HPO42-=CaHPO4↓

CaHPO4 минералды және сiрке қышқылдарында еридi.

     8.   K2CrO4 және K2Cr2O4 әсерi.
Бұл реагенттер кальций ионымен тұнба түзбейдi.

 Sr2+ к а т и о н ы н ы ң  р е а к ц и я л а р ы
 I. H2SO4, Na2SO4, K2SO4, (NH4)2SO4 әсерi

    Күкiрт қышқылы стронций иондарымен қышқылдарда ерiмейтiн стронций сульфатын түзедi:

SrCI2 + H2SO4 = SrSO4( + 2HCI

Sr2+ + SO42- = SrSO4(
SrSO4 – ақ түстi.

(NH4)2SO4 стронций иондарымен ақ кристалдық тұнба түзедi:

SrCI2 + (NH4)2SO4 =SrSO4( + 2NH4CI

Бұл реакциямен стронцийдiң анықталуына Ca2+  иондары кедергi жасамайды, себебi олар суда еритiн комплекс түзедi.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Ерiтiндiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы H2SO4 ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.

2. Гипс суының әсерi

CaSO4 қанық ерiтiндiсiмен (гипс суы) стронций иондарына әсер еткенде ерiтiндi лайланады, ал Ba2+ қатысында ақ түстi тұнба түзiледi.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Sr2+ иондары ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 2-3 тамшы гипс суын қосып, тұнба түзiлуiн байқау.
3. (NH4)2C2O4 әсерi

Аммоний оксалаты Sr2+  иондарымен ақ түстi тұнба түзедi:

SrCI2 + (NH4)2C2O4 = SrC2O4( + 2NH4CI

Sr2+ + C2O42- = SrC2O4(
Тұнба минералды қышқылдарда еридi, жоғары температурада сiрке қышқылында да еридi.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Ерiтiндiнiң 2-3 тамшысына осындай көлемде (NH4)2C2O4 ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.
4. Na2HPO4 әсерi

Натрий гидрофосфаты Sr2+ - мен ақ түстi тұнба түзедi:

SrCI2 + Na2HPO4 = SrHPO4( + 2NaCI

Sr2+ + HPO42- = SrHPO4(
Тұнба минералды және сiрке қышқылдарында еридi.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Sr2+ ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына осындай көлемде Na2HPO4 ерiтiндiсiн қосып, түзiлген тұнбаның қасиетiн зерттеу. 
5. (NH4)2CO3, Na2CO3, K2CO3 әсерi

Карбонат иондарымен Sr2+ ақ түстi тұнба түзедi:

 SrCI2 + (NH4)2CO3 = SrCO3( + 2 NH4CI

Sr2+ + CO32- = SrCO3(
Стронций карбонаты минералды және сiрке қышқылдарында еридi:

SrCO3 + 2H+ = Sr2+ + CO2( + H2O
SrCO3 толық тұнбаға түсу үшiн ерiтiндiнiң pH=9,2 болуы қажет, ол үшiн ерiтiндiге аммоний буферiн (NH4OH + NH4CI) қосады.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Sr2+ ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 3-4 тамшы аммоний буферiн және 2-3 тамшы (NH4)2CO3 қосып, тұнба түзiлгенiн байқау. Қышқылдарда ерiтiп көру.
6. K4[Fe(CN)6] әсерi
Бұл реагент Sr2+ иондарымен NH4CI қатысында концентрлi ерiтiндiлерден ақ тұнба түзедi:

SrCI2 + K4[Fe(CN)6] + 2NH4CI = Sr(NH4)2[Fe(CN)6]( + 4KCI

Sr2+ + [Fe(CN)6]4- + 2NH4+ = Sr(NH4)2[Fe(CN)6](
Тұнба минералды және сiрке қышқылдарында еридi.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Sr2+ тұзының концентрлi ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 1-2 тамшы NH4CI және 2-3 тамшы K4[Fe(CN)6] ерiтiндiлерiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.

7. K2CrO4 және K2Cr2O7 әсерi

Калий хроматының әсерiнен стронцийдiң концентрлi ерiтiндiлерiнен сары түстi тұнба түзiледi:

SrCI2 + K2CrO4 = SrCrO4  ↓     + 2KCI


Sr2+  + CrO42- = SrCrO4 ↓       
Стронций хроматы минералды және сiрке қышқылдарында еридi, ал BaCrO4 CH3COOH ерiмейдi, осы жағдайға сүйенiп, Ba2+ катионын Sr2+ катионынан бөлiп алуға болады. Дихромат стронциймен әрекеттеспейдi, себебi ерiтiндiде CrO42- концентрациясы SrCrO4 тұнбаға түсу үшiн жеткiлiксiз, яғни [Sr2+][CrO42-]<EK(SrCrO4).

Сондықтан Ba2+ мен Sr2+ иондарын бөлу үшiн калий дихроматын пайдаланады.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы


Sr2+ тұзының концентрлi ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына сондай мөлшерде K2CrO4 ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау.
8. От жалынын бояу. Стронцийдiң ұшқыш тұздары жалынды шымқай қызыл түске бояйды.

8 кесте

КАТИОНДАРДЫҢ ҮШlНШl АНАЛИТИКАЛЫҚ СУЛЬФАТТАР ТОБЫ

Қышқыл-негiздiк анализдеу әдiсi бойынша периодтық жүйенiң
 II-тобының негiзгi топшасының жер-сiлтiлiк металдар катиондары Ca2+ Sr2+ Ba2+  Pb2+
Топтық реагентi - күкiрт қышқылы 2н H2SO4
	Иондар
	Ca2+ (…3S23p6)
	Sr2+ (…4S24p6)
	Ba2+ (…5S2+5p6)

	Электрон қабатының құрылысы
	2,8,8
	2,8,18,8
	2,8,18,18,8

	H2SO4
Күкiрт қышқылы
	CaSO4 ½2H2O ақ
1. Сұйытылған ерiтiндiлерден

2. Концентрлi ерiтiндiлерден
	SrSO4
Ақ,
 қышқылдарда ерiмейдi
	BaSO4
Ақ,
қышқылдарда ерiмейдi, тек қана концентрлi H2SO4 –да еридi

	(NH4)2C2O4
аммоний оксалаты
	CaC2O4½H2O
Ақ,

HCI-да еридi және HCO2CH3 –та ерiмейдi
	SrC2O4
 Ақ,

 HCI-те еридi және HCO2CH3 –та қиын еридi
	BaC2O4 

Ақ,

 HCI –да және HCO2CH3 –та қайнатқанда еридi

	CaSO4½2H2O

 Гипс суы
	Тұнба бермейдi
	SrSO4 

Ақ,

 Аса қаныққан ерiтiндi төзiп барып, тұнбаға түседi
	BaSO4 

ақ,

 тұнба түзiледi, тек қана концентрлi H2SO4 -да еридi

	K2Cr2O7  + NaCO2CH3
Натрий ацетатының қатысында калий дихроматы
	Тұнба бермейдi
	Тұнба бермейдi
	BaCrO4 сары,

 HCI –да еридi, HCO2CH3 –та ерiмейдi

Микрокристалды реакция

	K4 [Fe(CN)6 ] + NH4OH + NH4CI
аммоний гидроксидiнiң және аммоний хлоридiнiң қатысында калий гексацианоферроаты
	(NH4)2Ca[Fe(CN)6 ] ақ, HCI –да еридi және HCO2CH3 -те ерiмейдi
	Тұнба тек жоғары концентрациялы ерiтiндiлерден түзiледi, HCO2CH3 –те еридi
	Тұнба тек жоғары концентрациялы ерiтiндiлерден түзiледi, HCO2CH3 –те еридi

	Жалын түсi
	қызыл-кiрпiш
	қызыл-кармин
	Сары-жасыл


6-ЖҰМЫС

 III - аналитикалық топ катиондарынық қоспасын талдау

Мақсаты:
I. Алғашқы байқау:

       а) есептiң сыртқы түрiн (түсi, күйi, рН-ы ,ерiтiндiде тұнбаның болуы т.б.) байқау.

       II. Жүйелiк талдауды орындау
      1. Ba2+, Ca2+, Sr2+ катиондарын сульфаттар күйiнде тұнбаға түсiру

      Зерттелетiн ерiтiндiнiң 10-15 тамшысына екi еселенген көлемде 95%-тiк этил спиртiн қосып, 2н. H2SO4 ерiтiндiсiн тамшылап қосу қажет. Ерiтiндiнi араластырып, буландырғышта қыздырып, центрифугада айналдырып, ерiтiндiге тағы 1-2 тамшы 2н. H2SO4 қосады. Иондардың (Ba2+, Ca2+, Sr2+) толық тұнбаға түскенiн тексерiледi. Сульфаттардың тұнбаға толық түскенiне көз жеткен соң, тұнбаны ерiтiндiден бөлiп алып, тұнба бiрнеше тамшы H2SO4 қосылған сумен жуылады.

1-тұнба                                              1-ерiтiндi
BaSO4, CaSO4, CrSO4                          ерiтiндi зерттелмейдi
2. III аналитикалық топ катиондарының сульфаттарын карбонаттарға айналдыру.
 Үшiншi аналитикалық топ катиондарының сульфаттары минералды қышқылдарда, сiлтiлерде ерiмейдi. Сондықтан қышқылда жақсы еритiн карбонаттарға айналдырады. Ол үшiн таза сульфаттар тұнбасына 10-15 тамшы Na2CO3 қанық ерiтiндiсiн қосып, шыны таяқшамен араластырып, буландырғышқы 6-8 минут қыздырады. Тұнбаны ерiтiндiден центрифугада бөлiп, ерiтiндiнi төгiп тастайды. Бұл операцияны 3-4 рет қайталайды. Тұнбаны дистилденген сумен жуып, ерiтiндiде SO42- -ионының бар-жоғын BaCI2 ерiтiндiсiмен тексеру қажет.

2-тұнба                                             2-ерiтiндi
BaCO3, CaCO3, SrCO3                        Na+, SO42- - иондары 

                                                       зерттелмейдi. 

Таза BaCO3, CaCO3, SrCO3 тұнбасына  2н. CH3COOH қышқылын тамшылап қосып ерiтедi.

3-ерiтiндi
Ba2+, Ca2+, Sr2+ иондары

Ba2+ катиондарын анықтау және бөлу
1. Ba2+ катиондарын анықтау 

Ол үшiн 3-ерiтiндiден 2-3 тамшы ерiтiндiнi алып таза пробиркаға құяды. Осы ерiтiндiге 2-3 тамшы CH3COONa және 4-5 тамшы K2Cr2O7 ерiтiндiлерiн қосады. Сары түстi тұнбаның BaCrO4 түзiлуi ерiтiндiде Ba2+ болғанын дәлелдейдi.
2. Ba2+ болған кезде оны Sr2+ мен Ca2+ бөлу қажет
 Ол үшiн қалған 3-ерiтiндiге 4-5 тамшы CH3COONa ерiтiндiсiн (pH=5) және тамшылап K2Cr2O7 ерiтiндiсiн қосады, Ba2+ толық тұнбаға түскенше (тексеру қажет). Тұнба мен ерiтiндiнi араластырып, 2-3 мин. буландырғышта қыздырады. Тұнбаны ерiтiндiден центрифугада бөледi.

3-тЅнба                                         4-ерiтiндi

BaCrO4                                      Ca2+, Sr2+, (Cr2O72-)

        3. Sr2+ катионын бөлiп алып, анықтау

        Төртiншi ерiтiндiге Na2CO3 қанық ерiтiндiсiн, құрғақ Na2CO3 қосып 5-10 мин. Буландырғышта қыздырады. Бұл кезде CaCO3 және SrCO3 тұнбаға түседi, ал Cr2O72- иондары CrO42- күйiнде ерiтiндiде қалады. Тұнбаны ерiтiндiден центрифугада бөледi.

4-тұнба                                         5-ерiтiндi

SrCO3, CaCO3                                    CrO42- иондары 

                                                       зерттелмейдi

CaCO3, SrCO3 тұнбасын дистилденген сумен жуып, 2н. сiрке қышқылында ерiтедi. Ерiтiндiге (NH4)2SO4 қанық ерiтiндiсiнiң 1,5 есе көлемiн қосып, буландырғышта қыздырады.

5-тұнба                                             6-ерiтiндi  

SrSO4                                           [Ca(SO4)2]2- иондары

Ақ тұнбаның түзiлуi Sr2+ иондарының болғанын дәлелдейдi. Тұнбаны ерiтiндiден центрифугада бөледi.

       4. Ca2+ ионын анықтау
        6-ерiтiндiнi буландырып көлемiн азайтады. Ерiтiндiнi екi пробиркаға бөлiп Ca2+ ионын анықтайды:

1. бiрiншi пробиркаға NH4OH+NH4CI буфер ерiтiндiсiн (pH=9) ж әне 3-4 тамшы K4[Fe(CN)6] ерiтiндiсiн қосады, ақ түстi тұнба    Ca(NH4)2[Fe(CN)6] түзiлуi Ca2+ боын дәлелдейдi;

2. екiншi пробиркаға 3-4 тамшы (NH4)2C2O4 қосады, сiрке қышқылында ерiмейтiн ақ түстi тұнба (CaC2O4) Ca2+ иондарыны” боғнын көрсетедi.

3 аналитикалық топ катиондарын анализдеу схемасы

	Зерттелетiн ерiтiндi:                 

Ba2+, Ca2+, Sr2+ + H2SO4,         этил спиртi,           t0C  

	1-тЅнба: BaSO4, CaSO4, SrSO4 

+ Na2CO3 (қанық ерiтiндiсi), t0C
	1 ерiтiндi зерттелмейдi

	2-тұнба: BaCO3, CaCO3, SrCO3  + 2CH3COOH    t0C


	2-ерiтiндi зерттелмейдi

	3-ерiтiндi: Ba2+, Ca2+, Sr2+  + K2Cr2O7   +   CH3COONa 
	

	4-тұнба BaCrO4
	4-ерiтiндi: Ca2+, Sr2+ (Cr2O72-)  + Na2CO3 (K) t0C     

5-тұнба: CaCO3, SrCO3 + 2CH3COOH(еридi)

6-ерiтiндi: Ca2+, Sr2+ + (NH4)2SO4 (K)

7-тұнба:               7-ерiтiн
                           дi:

SrSO4             [Ca(SO4)2]2- 
	5-ерiтiндi зерттелмейдi




7-ЖұМЫС

I-III аналитикалық топ катиондарыны” қоспасын анализдеу

1. Алғашқы байқау

            Зерттелетiн ерiтiндiнi құрамында  аналитикалық топ катиондарының қоспасы бар, ал қоспа тұнбамен немесе тұнбасыз болуы мүмкiн. Тұнбаны” құрамында күмiс (1), қорғасын хлоридтерi немесе барий, стронций, кальций, қорғасын (концентрлi ерiтiндiде күмiс, сынап (1) сульфаттары болуы мүмкiн. Егер бiраз уақыттан соң” ақ тұнба қара түске айналатын болса, онда тұнбада күмiс және сынап (1) иондары болуы мүмкiн, себебi катиондардың хлоридтерi күн сәулесiнен ыдырайды.

2.өлшектеп анализдеу 
1). NH4+ катионы” анықтау
Ол үшiн ерiтiндiнiң 2-3 тамшысына 2-3 тамшы Na2CO3 ерiтiндiсiн қосып ауыр металдарды тұнбаға түсiру керек. Ерiтiндiнi центрифугада тұнбадан бөлiп, түзiлген ерiтiндiден 1-2 тамшы алып, оны” pH-ы” тексерiп (pH сiлтiлiк болуы тиiстi) 1-2 тамшы Несслер реактивiн қосып NH4+ ионын анықтайды.

2). II аналитикалық топ катиондарын анықтау
 
Ол үшiн ерiтiндiнi” 1-2 тамшысына 1-2 тамшы 2н. HNO3 және 2-3 тамшы HCI ерiтiндiсiн қосып, қорытынды жасау қажет.

3). III аналитикалық топ катиондарын анықтау

Ерiтiндiнi” 1-2 тамшысына 1 тамшы 2н. HNO3 және 2-3 тамшы 2н. H2SO4 ерiтiндiлерiн қосып, қорытынды жасау керек.

Тұнба түзiлмеген жағдайда II-III аналитикалық топ катиондары жоқ деп қорытынды жасауға болмайды. Себебi олар зерттелетiн қоспада тұнба күйiнде болуы мүмкiн.

Зерттелетiн қоспа тұнбаны тұнбасыз болуына байланысты оның талдау тәсiлi әр түрлi болады.

III. Катиондарды” жүйелiк анализдеу жолы

Тұнбасыз ерiтiндiнiн анализдеу жолы.

1. II аналитикалық топ катиондарын бөлу және анализдеу

1. Катиондарды хлоридтер күйiнде бөлу

Зерттелетiн ерiтiндiнi” 18-20 тамшысына 2н. HCI ерiтiндiсiн қосады. (II аналитикалық топ катиондарыны” хлоридтер күйiнде толық тұнбаға түскенiн тексеру қажет). Ол үшiн ерiтiндiнi тұнбадан центрифугада бөлiп, ерiтiндiге тағы 1-2 тамшы 2н. HCI ерiтiндiсiн қосып тұнба түзiлгенiн байқау қажет. Хлоридтер толық тЅнбаға тѕскенiн анықтағаннан кейiн, тЅнбаны центрифугада ерiтiндiден бөлу қажет.

Күмiс, сынап (1), қорғасын (2) хлоридтерiнте ұытылған HCI ерiтiндiсiмен 1-2 рет жуады, ол үшiн түнбаны бетiндегi сұйықпен бiрге шыны таяқшамен араластырады. Ерiтiндiде (центрифугат) III және I аналитикалық топ катиондары болады, сонымен қатар Pb2+ катиондары да болуы мүмкiн, себебi PbCI2 ерiгiштiгi жоғары. (17-кесте).

Сонымен: 

1-тұнба                                              1-ерiтiндi
AgCI, PbCI2, HgCI2                          Ca2+, Ba2+, Sr2+, Na+, Li+, K+, 

                                                      NH4+, (Pb2+)

2. Хлоридтер тұнбасын талдау
Тұнбаны ыстық суда ерiтедi де, тұнбаны ерiтiндiден ыстық күйiнде центрифугада бөледi.

2-тұнбада                                             2-ерiтiндiде

AgCI, Hg2CI2                                                Pb2+
Екiншi ерiтiндiде Pb2+ катиондарын оның арнайы реакцияларымен анықтайды.

Pb2+ катионын анықтағаннан кейiн, PbCI2 толық ерiгенше тұнбаны бiрнеше рет ыстық сумен жуады. Екiншi тұнбадан катиондарын толық жуғаннан кейiн, осы тұнбаға концентрлi NH4OH ерiтiндiсiн қосады. қара түстi тұнба түзiлуi (NH2HgCI + Hg) қоспада Hg22+ болғанын дәлелдейдi.

3-тұнба                                              3-ерiтiндi
NH2HgCI + Hg                                   [Ag(NH3)2]+
Тұнбаны ерiтiндiден центрифугада бөлiп, тұнбаны патша сұйығында жоғары температурада ерiтедi. Түзiлген ерiтiндiге SnCI2 ерiтiндiсiн қосады. Ақ қара түске айналатын тұнба түзiлуi қоспада Hg22+ иондарының болғанын көрсетедi.

үшiншi ерiтiндiнi [Ag(NH3)2]+ екi пробиркаға бөледi. Бiр бөлiгiне 6н. HNO3 қосып ақ түстi AgCI, екiншi бөлiгiне концентрлi KI ерiтiндiсiн қосып жасыл AgI түзiлуiн байқау. 

2. III аналитикалық  топ катиондарын тұнбаға түсiру және талдау
      1). Сульфаттарды тұнбаға түсiру

Бiрiншi ерiтiндiге (Ca2+, Ba2+, Sr2+,  Na+, K+, NH4+, Pb2+ ) этил спиртiн және тамшылап 2н. H2SO4 ерiтiндiсiн сульфаттар толық тұнбаға түскенге дейiн қосады. Тұнбаны ерiтiндiден центрифугада бөлiп, ерiтiндiге тағы 1-2 тамшы 2н. H2SO4 қосып сульфаттар тұнбаға толық түскенiн тексеру қажет.

III аналитикалық топ катиондары толық тұнбаға түскенiне көз жеткен соң, центрифугада тұнбаны ерiтiндiден бөлiп алу керке. Сонымен:

4-тұнба                                                  4-ерiтiндiде

BaSO4, CaSO4, SrSO4, PbSO4                  K+, NH4+, Na+, 

2.қорғасын (II) сульфатын үшiншi аналитикалық топ катиондарынан бөлу
 
қорғасын (II) сульфатын 2-3 рет 30% CH3COONH4 ерiтiндiсiнде ерiтiп, тұнбаны ерiтiндiмен буландырғышта қыздырады. Бұл кезде қорғасын (II) сульфаты еридi.

PbSO4 толық ерiгенiн арнайы реакциямен (K2Cr2O7, KI) тексеру қажет.

5-тұнба                                                    5-ерiтiндi
CaSO4, SrSO4, BaSO4                     Pb(CH3COO)2( PbSO4 зерттелмейдi
3). Сульфаттарды карбонаттарға айналдыру

Жуылған сульфаттар тұнбасына (5) 10-15 тамшы Na2CO3 қанық ерiтiндiсiн қосып, шыны таяқшамен араластырып, буландырғышта 6-8 мин. қыздырады. Тұнбаны центрифугада ерiтiндiден бөлiп, центрифугатты төгiп тастайды. Бұл операцияны сульфаттар карбонаттарға толық айналғанша 3-4 қайталайды, яғни соңғы рет қайнатқанда ерiтiндi BaCI2 + HNO3 пен тұнба түзуi тиiс. Бұл кезде:

6-тұнба                                                   6-ерiтiндi
BaCO3, SrCO3, CaCO3                                SO42- зерттелмейдi.

Түзiлген тұнбаны бiрнеше рет дистилденген сумен жуып 10-12 тамшы 2н. Сiрке қышқылында ерiту қажет.

7-ерiтiндi
Ba2+, Ca2+, Sr2+
4). Барий иондарын анықтап ілу

Ерiтiндiден (7) 2-3 тамшы алып ерiтiндiнiң pH=5 тең болғанша CH3COONa және 1 тамшы K2Cr2O7 қосады. Сары түстi BaCrO4 тұнбасы түзiлген кезде, құрамында Ba2+, Ca2+, Sr2+ иондары бар ерiтiндiге (7) 2-3 тамшы CH3COONa (pH=5) және K2Cr2O7 ерiтiндiсiн  BaCrO4 толық тұнбаға түскенше қосады. (Толық тұнбаға түскенiн тексеру).

7-тұнба                                                 8-ерiтiндi
BaCrO4                                                    Ca2+, Sr2+, Cr2O72-  зерттелмейдi.

5). Ca2+ мен Sr2+ иондарын карбонаттар күйiнде тұнбаға түсiру

Ерiтiндiге (8) қанық Na2CO3 ерiтiндiсiн қосып, буландырғышта қыздырады. Тұнбаны ерiтiндiден центрифугада бөледi.

Тұнбаны дистилденген сумен жуып, талдайды.

8-ұнба                                           9-ерiтiндi
CaCO3, SrCO3                                 CrO42-, CO32- зерттелмейдi

6). Ca2+, Sr2+ иондарын анықтау
CaCO3, SrCO3 сiрке қышқылында ерiтедi.

10-ерiтiндi

 Ca2+, Sr2+ 

Ерiтiндiге (NH4)2SO4 ерiтiндiсiн артық мөлшерде қосып, SrSO4 тұнбаға түскенiн байқау.

9-тұнба                                          11-ерiтiндi

  SrSO4                                           [Ca(SO4)2]2- 

Ерiтiндiде (II) Ca2+ иондарын арнайы реакциялармен анықтайды.

2. Бiрiншi аналитикалық топ катиондарының  талдауы

1). K+, Na+ иондарын анықтау

Ерiтiндiнi (4 ерiтiндi) тигельге құйып NH3 толық ұшып кеткенше қыздырады (NH3 толық жойылғанын тексеру керек). 

қрғақ қалдықты дистилденген суда ерiтiп, ерiтiндiнiң pH-ын тексерiп, ерiтiндiде K+ және Na+ иондарын арнайы реакциялармен анықтайды.

I, II, III аналитикалық топ катиондарының анализдеу схемасы

1. Алғашқы байқау

2. Бөлшектеу тәсiлiмен катиондарды анықтау

3. Жүйелiк анализдеу жолы


Тұнбалы ерiтiндiнiң анализдеу жолы


Тұнбалы ерiтiндiнiң жүйелiк талдауын орындау үшiн зерттелетiн қоспасының 1 мл алып II және III аналитикалық топ катиондары толық тұнбаға түскенге дейiн алдымен тамшылап 2н. НCI, содан со” 2н. H2SO4 ерiтiндiлерiн қосады. Түзiлген тұнбаны ерiтiндiден центрифугада бөледi. Ал тұнбада екiншi аналитикалық топ катиондарының хлоридтерi мен III аналитикалық топ катиондарының сульфаттары және қорғасын (II) сульфаты болуы мүмкiн.


Ерiтiндi мен тұнбаны жеке-жеке талдайды.


1). Қорғасын (II) ионың анықтап, білу (алдында көрсетiлген жүйелiк талдау жолын қарау қажет).


2). Ag+ катионын бөлiп, анықтау (I п. қараныз).


3). Hg22+ аныққтап білу. (I п. (2)).


Сынап (I) иондарын білу үшiн тұнбаны патша сұйығында қара түстi тұнба толық ерiп кеткенше ерiтедi, бұл операцияны сорғыш шкафта орындаған жөн.


Қалған ақ түстi тұнбаны бiрнеше рет дистилденген сумен жуып, тазартылған тұнбаны центрифугада бөлiп, ары қарай талдау қажет. 


4). Үшiншi аналитикалық топ катиондарының сульфаттарын талдау. (2-пункт)

 Бұл кезде сульфаттар құрамында қорғасын (II) сульфатының жоқ екенiн іске алу қажет. 

I. Ерiтiндiнi анализдеу

(3-пункт қараныз)

ТӨРТlНШl АНАЛИТИКАЛЫҚ ТОП КАТИОНДАРЫНЫҢ САПАЛЫҚ РЕАКЦИЯЛАРЫ


Жұмыс мақсаты: IV аналитикалық топ катиондарының қасиеттерiн сапалық реакцияларына тәжiрибе жасау негiзiнде үйрену.


Төртiншi аналитикалық топты AI3+, Sn(II, IV), Cr3+, Zn2+, As(III, V) катиондары құрайды. Бұл катиондар амфотерлi элементтерге жатады. Сондықтан натрий гидроксидiнде еритiн гидроксидтер түзедi. Топтық реагентi

NaOH + H2O2
1. Жалпы сипаттамасы


Бұл топ иондарының мынадай электрондық құрылысы бар:

AI3+ + 2p6, Zn2+ -3d10, Cr3+ -3d3, As3+ - 4S2, As5+ - 3d10
Sn2+ -4d10 5S2, Sn4+ - 4d10
Аяқталған тұрақы электрондық құрылыс түзетiн AI3+ және Zn2+ сондықтан олар қосылыстарында тұрақты тотығу дәрежесiн көрсетедi. Реакция жүретiн ортаның қасиетiне байланысты түрлi иондар түзедi. Қышқылдық ерiтiндiлерде AI3+ және Zn2+ иондар, ал сiлтiлiк ортада - [AI(OH)4]-, [Zn(OH)4]2- немесе AIO2-, ZnO22- күйiнде болады.

Алюминийдiң стандартты потенциалы E0AI3+/AI = - 1,67B мырыштың E0 Zn2+/Zn0 = -0,76B, сол себептi бЅл металдар сұйытылған (HCI, H2SO4) қышқылдардан сутектi бөлiп шығарады. 

Zn + H2SO4 = ZnSO4 + H2(
Сiлтiлермен де әрекеттеседi:

2AI + 2NaOH + 6H2O = 2Na[AI(OH)4] + 3H2(
Алюминийдiң және мырыштың хлоридтерi, нитраттары, сульфаттары, бромидтерi суда жақсы еридi.

Талдауда маңызы зор қосылыстарға AI(OH)3, AIPO4, алюминийдiң ортооксихиноляты (C9H6NO)3AI, Zn(OH)2, ZnS, ZnCO3, ZnNH4PO4 т.б. жатады.

Хром қосылыстарында 3+, 6+ ж әне 2+ тотығу дәрежесiн көрсетедi. Хромның үш валенттi қосылыстары амфотерлi, сол себептi ерiтiндiнiң рH  байланысты Cr3+ ие CrO2- күйiнде болады. Хромның алты валенттi қосылыстары анион құрамына кiредi CrO42-немесе Cr2O72-. Сiлтiлiк ортада тұрақты тірi CrO42-, ал қышқылдық Cr2O72-, 2CrO42- + 2H+         Cr2O72- + H2O 

Хромның стандартты потенциалы E0Cr2+/Cr = -0,86B сондықтан, құйытылған тұз, күкiрт қышқылдарымен әрекеттеседi:

Cr + 2HCI = CrCI2 + H2(
Хромның нитраттары, хлоридтерi, сульфаттары суда жақсы еридi, бiрақ гидролизденедi, оның нәтижесiнде негiздiк тұздар түзiледi.

Қалайы қосылыстарында 2+ және 4+ тотығу дәрежелерiн көрсетедi, осыған сәйкес екi түрлi оксид түзедi (SnO, SnO2) оксидтер және гидроксидтер Sn(OH)2, Sn(OH)4 амфотерлi, бiрақ Sn(OH)2 негiздiк қасиетi басым, ал Sn(OH)4 қышқылдық. Осыған байланысты рН қышқылдық болса, онда SnCI42-, SnCI62-, ал сiлтiлiк ортада SnO22-, SnO32- күйiнде болады. Су ерiтiндiлерiнде Sn(II, IV) тұздары (нитраттары, хлоридтерi, галогенидтерi) гидролизденедi: 

SnCI2 + HOH         Sn(OH)CI + HCI

3SnCI4 + 4HOH            Sn(OH)4 + 2H2[SnCI]6

Екi валенттi қалайының тұздары ауадағы оттектiң  әсерiнен тотығады:

2SnCI2 + O2 + 2H2O          2Sn(OH)2CI2
Сондықтан бұл ерiтiндiлерге металдық қалайының түйiршiктерiн салады:

SnCI4 + Sn          2SnCI2
Sn2+/Sn жүйесiнiң тотығу-тотықсыздану потенциалы –0,14В-қа тең, сол себептi сұйытылған қышқылдарда өте баяу еридi. Бiрақ ыстық концентрлi HCI ерiтiндiсiмен де жақсы әрекеттеседi:

Sn + 2HCI = SnCI2 + H2

Сiлтiлiк ортада E0Sn2+/Sn = -0,30B осыған тәуелдi: 

Sn + NaOH + H2O = NaHSnO2 + H2
Sn + OH- + H2O = HsnO2- + H2     
Суда ерiмейтiн анализдеуде маңызды роль атқаратын қосылыстарға сульфидтер (SnS, SnS2), фосфаттар Sn3(PO4)2, Sn3(PO4)4, гидроксидтер Sn(OH)2, Sn(OH)4 және метақалайы қышқылы H2SnO3 жатады. өте жиi пайдаланылатын тұздар хлоридтер.

Мышьяк қосылыстарында 3-, 3+ және 5+ тотығу дәрежесiн көрсетедi, осыған байланысты екi оксид As2O3, As2O5 түзедi. Су ерiтiндiлерiнде As(III), As(V) катиондары болмайды, олр ерiтiндiде AsO43-, AsO33- күйiнде болады. Тұз қышқылы ерiтiндiде AsCI3, AsCI5 күйiнде де кездеседi, бiрақ бұл күйi тұрақсыз, себебi олардың гидролиздену дәрежесi жоғары: 

AsCI3 + 3HOH        H3AsO3 + 3HCI

2AsCI5 + 8HOH        2H3AsO4 + 10HCI


Сiлтiлiк металдардың , аммонийдң” арсениттерi және арсенаттары суда жақсы еридi, басқа металдардың тұздары, сульфидтерi суда нашар еридi ( 7-кесте).


Кірнеу қатарында мышьяк сутекпен мыс аралығында орналасқан, оның E0As3+/As0 = +0,30B, сондықтан сұйытылған HCI, H2SO4 ерiтiндiлерiнде ерiмейдi, мышьяк концентрлi HNO3 ерiтiндiсiнде еридi:

3As4 + 20HNO3 + 8H2O = 12H3AsO4 + 20NO

 
Бұл топ катиондары органикалық және бейорганикалық қосылыстармен көптеген комплекстi тұздар түзедi:

Мысалы: [Zn(NH3)4]2+, Zn[Hg(CNS)4], K2Zn3[Fe(CN)6]2,

[Cr(OH)4CI2]CI⁄2H2O, (NH4)3H4[As(Mo2O7)6],

[Sn(C2O4)2]2- т.б.

Алюминий, хром (III) катиондарынан басқасы су ерiтiндiлерiнде нашар еритiн сульфиттер түзедi. Жалпы талдауда сульфидтер ерекше роль атқарады: оларды катиондарды бөлу үшiн жиi пайдаланады. Мысалы: ZnS, SnS негiздiк қасиетi басым, сондықтан бұл сульфидтер Na2S, (NH4)2S, K2S сiлтiлерде ерiмейдi, ал As2S3, As2S5, SnS2 сiлтiлiк металдар мен аммоний сульфидтерiнде және сiлтiлерде ерiп тиотұздар тѕзедi:

As2S3 + 3(NH4)2S = 2(NH4)3AsS3

Қалайы және мышьяк сульфиттерiн толық ерiту үшiн аммонийдiң полисульфидтерiн пайдаланады.

As2S3 + 2(NH4)2S2 = As2S5 + 2(NH4)2S

As2S5 + 3(NH4)2S = 2(NH4)3AsS4
SnS + (NH4)2S2 = SnS2 + (NH4)2S

SnS2 + (NH4)2S = (NH4)2SnS3

Бiрақ қышқыл-негiздiк жүйеде, алдында айтылғандай, бұл топ катиондарын бөлу үшiн NaOH + H2O2 пайдаланады. Сiлтi әсерiнен төртiншi аналитикалық топ катиондары гидроксидтер түзедi: жасыл Cr(OH)3, ақ -   AI(OH)3, Zn(OH)2, H2[Sn(OH)6] As(III, V) ерiтiндiде болады. Бұл топ катиондары амфотерлi болғандықтан олардың гидроксидтерi сiлтiнiң артық мөлшерiнде еридi:

↓   AI(OH)3 + NaOH = Na[AI(OH)4]

↓ AI(OH)3 + OH- = [AI(OH)4]-
Ал сутек пероксидiнiң әсерiнен As(III) →As(V), Cr3+→ CrO42-, 

Sn(II) → Sn(IV) тотығады.

2Cr(OH)3 + 3H2O2 + 4NaOH = 2Na2CrO4 + 8H2O

2Cr(OH)3 + 3H2O2 + 4OH- = 2CrO42- + 8H2O

2. IV аналитикалық топ катиондарының пайдаланылуы

Алюминий адам және жануарлар организмiнiң барлық органдарының құрамына кiредi. Алюминийдiң буы мен шаңы тiрi организмдердiң өкпесiн зақымдайды, бұл ауру алюминоз деп аталады. Алюминийдiң суда еритiн тұздарында антисептикалық қасиеттерi бар. Алюминий ашудасының ерiтiндiсi шырышты қабықтардың қабынуын емдеуде, шаю ерiтiндiлерiн даярлауда, көз дәрiсiн даярлау үшiн пайдаланады. Құрғақ алюминий гидроксидiн ұнтақ күйiнде асқазан қышқылдығы жоғары болған кезде iшуге де ұсынады. Кейбiр терi ауруларын емдеуде ақ саз (каолин) AI2O3⁄SiO2⁄2H2O қолданылады.   

Қан, жүйке, тiс ауруларын емдеуде AI2O3 пайдаланады.


Хром адам және жануарлар мен өсiмдiк тканьдарында 0,1-0,01 мг мөлшерiнде кездеседi. Оның негiзгi үлесi шаш пен тырнақта болады.


Алты және үш валенттi хромның қосылыстары улы. Хром қочылыстарының буымен дем алғанда тыныс органдарының шемiршегi жараланады, тамақта ойық пайда болады. Адам ұзақ уақыт хром қосылыстарымен уланған кезде бас ауруы, жүдеу, ойық жара ауруларына шалдығады. Хром (VI) оксидi полиптердi, сүйелдердi күйдiруде кеңiнен пайдаланады. Мырыш жануарлар мен өсiмдiктердiң құрамында аз мөлшерде кездеседi. 


Мырыштың кейбiр қосылыстары дәрi ретiнде пайдаланылады, олардың қолданылуы антисептикалық қасиеттерiне негiзделген. Концентрлi ерiтiндiлерiнiң күйдiргiш қасиетi бар. Мырыш сульфатыны” (ZnSO4⁄7H2O) (0,25-0,3%) ерiтiндiсi көз емдеу  тамшылары ретiнде, шайып жуу ѕшiн 0,5-1 процент ерiтiндiлерi қолданылады. Мырыш оксидi терi ауруларын емдеуде пайдаланады (майлар, паста, ѕнтақ кѕйiнде). 


Мышьяк өте аз мөлшерде барлық жануарлар мен өсiмдiк организмдерiнде кездеседi.  As2O3 –тi” 0,06-0,2 мг адамды мерт қылады, ал аз мөлшерде кейбiр ауруларды емдеуде пайдаланады. Сонымен қатар оны ауыл шаруашылығында зиянкестермен күресуде қолданады.

Қалайы адамның түрлi органдарында кездеседi және өсiмдiк пен жануарлардық құрамында болады. Оның биологиялық ролi әлi анықталмған. Адам күнiне 17 мг Sn iшiп жейдi. қалайы қосылыстары дәрi-дәрмек препараттары ретiнде қолданылмайды.

 7-кесте
Кейбiр маңызды қосылыстардың ерiгiштiк көбейтiндiсi

	иондар
	AI3+
	Zn2+
	Cr2+
	Sn(II) Sn(IV)
	As(III) As(V)

	OH-
S2-
C2O42-
CO32-
PO43-
AsO43-
	3,2⁄10-34
5,8⁄10-19
1,6⁄10-16
	1,4⁄10-17
1,6⁄10-16
2,8⁄10-8
1,5⁄10-11
9,1⁄10-33
1,3⁄10-28
	6,3⁄10-31
2,4⁄10-23
7,8⁄10-21
	6,3⁄10-27
2,5⁄10-27
	1⁄10-57


3. IV-аналитикалық топ катиондарының сапалық реакциялары
AI3+ катионының реакциялары
1. NaOH, KOH әсерi. 
Сiлтiлер ерiтiндiсiн бiртiндеп қосқан кезде қоймалжың а тұнба түзiледi:


AICI3 + 3NaOH = AI(OH)3↓
AI3+ + 3OH- = AI(OH)3    ↓

Алюминий гидроксидi амфотерлi:

AI3+ + 3OH- = AI(OH)3 (    +3H2O      H+ + [AI(OH)4(H2O)2]-
Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Алюминий тұзы ерiтiндiсiнiң 5-6 тамшысына 1-2 тамшы NaOH (KOH) ерiтiндiсiн қосып тұнба түзiлгенiн байқау. Тұнбаны екiге бөлiп, бiрiншi пробиркаға 2н. HCI, екiншiсiне – 2н. NaOH ерiтiндiсiн қосып, тұнбаның ерiгенiн көру.

2. NH4OH әсерi
Аммиак ерiтiндiсiнiң әсерiнен AI3+ қоймалжың ақ тұнба түзедi. 

ICI3 + 3NH4OH = 3NH4CI + AI(OH)3 ( 

AI3+ + 3NH4OH = AI(OH)3 (   + 3NH4+
Бұл ерiтiндiден AI(OH)3 толық тұнбаға түседi, себебi AI(OH)3 толық тұнбаға түсу үшiн рН=5 болса жеткiлiктi, ал NH4OH+NH4CI

қоспасының рН=8-10 аралығында болады.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
AI3+ тЅзы ерiтiндiсiнiң 2 тамшысына 3-4 тамшы NH4OH ерiтiндiсiн қосып тұнба түзiлгенiн көру. 

3. Na2HPO4 әсерi

Натрий гидрофосфатының әсерiнен алюминий фосфаты тұнбаға түседi:


AICI3 + Na2HPO4 = 2NaCI + HCI + AIPO4 ( 

AIPO4 минералды қышқылдарда (HCI, HNO3, H2SO4) және сiлтiлерде жақсы еридi, бiрақ сiрке қышқылында ерiмейдi.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Ерiтiндiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы Na2HPO4 ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау және түрлi қышқылдарда ерiгiштiгiн тексеру.

4. (NH4)2S әсерi
Су ерiтiндiлерде аммоний сульфидi гидролизденедi (h=99%) 


(NH4)2S + H2O              NH4OH + NH4HS


NH4+ + S2- + H2O                 NH4OH + HS-
NH4HS + HOH                    NH4OH + H2S

NH4+ + HS- + HOH                     NH4OH + H2S

Сондықтан ерiтiндiде S2- иондарымен қатар OH- және HS- болады. 0,1М (NH4)2S ерiтiндiсiнде: 

Ион                 S2-          HS-         OH-         H+
Моль/л          2⁄10-7       9,9⁄ 10-2   2⁄ 10-5   5⁄10-10 

бұл ерiтiндiнiң pH=9,2, OH- иондарының концентрациясы AI(OH)3 тұнбаға түсу үшiн жеткiлiктi, сол себептi мына реакция жүредi:

AICI3 + 3(NH4)2S + 6H2O = 2AI(OH)3 ( + 3H2S  + 6NH4CI 
2AI3+ + 3S2- + 6H2O = 2AI(OH)3(   + 3H2S  

Алюминий сульфидiн тек қрғақ жолмен алуға болады, ол су ерiтiндiлерiнде лезде гидролизденедi:

AI2S3 + 6HOH = 2AI(OH)3  (    + 3CO2
Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Алюминий тұзы ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы Na2S, (NH4)2S ерiтiндiсiн қосып, ақ тұнба түзiлгенiн байқау.

5. Na2CO3, K2CO3, (NH4)2CO3  әсерi.


Сiлтiлiк металдардың және аммоний карбонаттары қоймалжың ақ тұнба түзедi:

2AlCl3 + 3Na2CO3+3HOH= 2Al(OH)3(+6 NaCl +3CO3(
2 Al3+ + 3CO2-3 +3 H2O ( 3Al(OH)3( + 3CO2(
Na2CO3 гидролиздену нәтижесiнде OH- түзедi, ал олардың концентрациясы Al(OH)3 тұнбаға түсу үшiн жеткiлiктi.

CO32- + HOH  ( HCO3- + OH-                              


Бұл аммоний сульфидiнің әсерiне ұқсас.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
AI3+ тұзы ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы Na2CO3 (K2CO3) ерiтiндiсiн қосып, құоймалжың ақ түстi тұнба түзiлгенiн байқау.

6. “Тенар көгiн” алу

2AI2(SO4)3 + 2Co(NO3)2 = 2Co(AIO2)2 + 6SO3 + 4NO2 + O2
Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Сүзгiшқағаздың бiр бөлiгiн алып, оған алюминий тұзы ерiтiдiсiн тамызып, Co(NO3)2 бiр тамшысын қосып кептiрiп,кепкен соң жағу қажет. Алюминий иондары қатысында көк түстi күл қалады,бұл Co(AIO2)2 – тенар көгi деп аталады. 

7. 1-2 диоксиантрахинонның (ализарин) әсерi   

Ализарин және оның түрлi туындылары алюминиймен аммиакты ортада ашық қызыл түстi тұнба түзедi,бiрақ алюминийдi бұл реакциямен анықтауға Cr3+, Zn2+, Sn(II), Fe3+ катиондары кедергi жасайды, себебi олар да ұқсас қосылыстар түзедi.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы

Реакцияны тамшылау тәсiлiмен орындайды.  Сүзгiш қағаздың ортасына 1 тамшы K4[Fe(CN)6] ерiтiндiсiн тамызып кептiредi.Осы тамшының ортасына 1 тамшы AI3+ ерiтiндiсiн қосады. Концентрлi аммиак ерiтiндiсiнiң буында ұстап, тамшының шетiне ализарин ерiтiндiсiмен жүргiзедi. AI3+ катионының қатысында ашық қызыл түстi қосылыс түзiледi.
4. Zn2+ катионының  реакциялары
1. NaOH, KOH әсерi

Сiлтiлiк ерiтiндiлерде мырыш ақ түстi тұнба түзедi:

ZnSO4 + 2NaOH = Zn(OH)2
Ол амфотерлi гидроксид, pH=6,8-8,3 аралығында тұнбаға түседi, сiлтiнiң артық мөлшерiнде pH>11 гидроксокомплекс түзе еридi.

                  Zn(OH)2↓ + 2H+ = Zn2+ + 2H2O

Zn(OH)2↓ + 2OH- = [Zn(OH)4]2-
Р е а к ц и я н ы ң    о р ы н д а л у ы

Зерттелетiн ерiтiндiнiң 2-3 тамшысына тамшылатып сiлтi ерiтiндiсiн тұнба түзiлгенше қосады. Түзiлген тұнбаны екiге бөлiп, HCI және NaOH ерiтiндiлерiнде ерiтiп көру қажет. 

2. NH4OH әсерi

Аммиак ерiтiндiсi мырыш иондарымен ақ түстi тұнба түзедi. 

ZnSO4 + 2NH4OH = Zn(OH)2(  + (NH4)2SO4
Zn2+ + 2NH4OH = Zn(OH)2(  + 2NH4+
Аммоний тұздары қатысында тұнба түзiлмейдi.

Мырыш гидроксидi аммиак ерiтiндiсiнiң артық мөлшерiнде суда еритiн аммиактар түзедi:

Zn(OH)2(  + 4NH4OH = [Zn(NH3)4](OH)2 + 4H2O

Zn(OH)2(  + 4NH4OH = [Zn(NH3)4]2+ + 2OH- + 4H2O

Р е а к ц и я н ы ң     о р ы н д а л у ы

Зерттелетiн ерiтiндiнiң 2-3 тамшысына бiртiндеп 2н. NH4OH
 ерiтiндiсiн қосып, тұнба түзiлгенiн байқау. Аммиактың артық мөлшерiнде тұнбаны ерiтiп көру.              

3. Na2HPO4 әсерi
Натрий гидрофосфаты мырыш катиондарымен минералды қышқылдарда, сiрке қышқылында және сiлтiлерде еритiн ақ түстi фосфат түзедi: 

3ZnSO4 + 2Na2HPO4 = Zn3(PO4)2( + 2Na2SO4 + H2SO4
3Zn2+ + 2HPO42- = Zn3(PO4)2( + 2H+
Ерiтiндiде H+ түзiлетiн болғандықтан Zn3(PO4)2 тұнбаға толық түспейдi. Мырышты толық тұнбаға түсiру үшiн ерiтiндiге NH4OH қосады,бiрақ pH=5,5-7 аралығында болу қажет, әйтпесе фосфат ерiп комплекстi тиз түзедi: 

ZnSO4 + Na2HPO4 + NH4OH = ZnNH4PO4( + Na2SO4 + H2O

Zn2+ +HPO42- + NH4OH = ZnNH4PO4( + H2O

Мырыш аммоний фосфаты сiрке, минералды қышқылдарда, сiлтiлерде және аммиак ерiтiндiсiнде еридi.

Р е а к ц и я н ы ң     о р ы н д а л у ы
Мырыш тұзы ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 2-3 тамшы Na2HPO4 ерiтiндiсiн қосып, түзiлген тұнбаның қасиеттерiн зерттеу. 

4. (NH4)2S, H2S әсерi

Сульфид иондарымен мырыш ақ түстi тұнба түзедi.

ZnSO4 + (NH4)2S = ZnS( + (NH4)2SO4
Zn2+ + S2- = ZnS(
Zn2+ + H2S = ZnS( + 2H+
Мырыш сульфидi күштi қышқылдарда HCI, H2SO4, HNO3 еридi,бiрақ сiрке қышқылында және сiлтiлерде ерiмейдi.

ZnS + 2HCI = ZnCI2 + 2H2S(
3ZnS +8HNO3 = 3Zn(NO3)2 + 3S( + 2NO + 4H2O

3Zn + 8H+ +8NO3- = 3Zn2+ + 3S( + 2NO + 4H2O

Мырышты H2S-пен тұнбаға түсiргенде ерiтiндiнiң pH ортасы сiркеқышқылды болуы қажет.

Р е а к ц и я н ы ң    о р ы н д а л у ы

Мырыш тұзы ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 2-3 тамшы (NH4)2S ерiтiндiсiн немесе H2S қосу қажет (pH=2).

5. Na2CO3, K2CO3, (NH4)2CO3 әсерi

Сiлтiлiк металдар және аммоний карбонаттарының әсерiнен негiздiк тұз түзiледi: 

2ZnSO4 + 2Na2CO3 + H2O = Zn2(OH)2CO3( +2Na2SO4 + CO2(
Ақ түстi,барлық минералды қышқылдарда, сiлтiлер мен (NH4)2CO3 еридi.

                 Р е а к ц и я н ы ң     о р ы н д а л у ы

Ерiтiндiнiң 2-3 тамшысына Na2CO3 ерiтiндiсiн қосу қажет.

6. K4[Fe(CN)6] әсерi
Калийдiң гексацианоферраты (II) мырыш катиондарымен ақтүстi тұнба түзедi:  

3ZnSO4 + 2 K4[Fe(CN)6] = K2Zn3[Fe(CN)6]2( + 3K2SO4
3Zn2+ +2K+ + 2[Fe(CN)6]2- = K2Zn3[Fe(CN)6]2(
K2Zn3[Fe(CN)6]2 құйытылған минералды және сiрке қышқылдарда ерiмейдi, бiрақ сiлтiлерде еридi.

Көптеген катиондар Fe(II, III), Ni2+, Co2+ т.б. калийдiң гексацианоферратымен (II) комплекстi тұздар түзедi, сондықтан мырышты бұл реакциямен анықтауға кедергi жасайды. Ал осы топ катионы AI3+ комплекстi тұз түзбейдi, яғни топ iшiнде Zn2+ осы реакциямен анықтауға болады.

Р е а к ц и я н ы ң    о р ы н д а у ы

   Ерiтiндiнiң 3-4 тамшысына осындай мөлшерде реагент қосып, буландырғышта қыздырып,ақ тұнба түзiлгенiн байқау. 

7. Co(NO3)2 әсерi

Мырыш пен кобальт нитраттарын қатты фазада қыздырғанда жасыл түстi қосылыс түзiледi. Ол ринман жасылы – CoZnO2 деп аталады. 

Zn(NO3)2 +Co(NO3)2 = CoZnO2 + 4NO2( + O2(
Р е а к ц и я н ы ң     о р ы н д а л у ы
Пробиркаға 5 тамшы мырыш тұзы ерiтiндiсiн алып 5 тамшы Co(NO3)2 қосып араластырады да, 1 минут қыздырады. Осы ерiтiндiмен сүзгiш қағазды сулап, кептiрiп, жандыру қажет. Zn2+ иондарының қатысында жасыл түстi күл түзiледi.

8. Дифенилтиокарбазонның (дитизон) әсерi

Мырыш катионы су ерiтiндiсiнде дитизонмен iшкi комплекстi тұз түзедi. Оны ерiтiндiнiң pH-ы 2,5-10 аралығында хлороформмен экстракциялайды, органикалық қабат таңқурай түске боялады.


Мырыш (II) иондарымен қатар бұл кезде Sn(II), Pb2+, Cd3+ т.б. катиондар экстракцияланады. Pb2+ және Cd3+ комплекстерi қызыл түске боялады. Sn(II)-қызыл қыш түстi бередi.

Р е а к ц и я н ы ң      о р ы н д а л у ы
 
Мырыш (II) ерiтiндiсiнiң 4-5 тамшысына 4-5 тамшы дитизон ерiтiндiсiн қосады. Органикалық қабат қызыл түске боялады. Реакция сiлтiлiк ортада жүретiн болса органикалық қабатпен қатар су қабаты да қызыл түске боялады. Бұл Zn2+ басқа иондар қатысында анықтауға мүмкiндiк бередi. Zn2+ болмаған кезде ерiтiндi сары түске боялады. 

5. Cr3+ катионының    реакциялары
1. NaOH, KOH әсерi

Сiлтiлер ерiтiндiсiн хром (III) тұздарына бiртiндеп қосқан кезде сұр-жасыл тұнба түзiледi:

CrCI3 + 3NaOH = Cr(OH)3( + 3NaCI

Cr3+ + 3OH- = Cr(OH)3(
Хром (III) гидроксидi амфотерлi, сондықтан ол қышқылдар мен сiлтiлердi еридi:

Cr(OH)3 + 3H+ = Cr3+ + 3H2O

Cr(OH)3 + NaOH = Na[Cr(OH)4]

Cr(OH)3 + 3NaOH = Na3[Cr(OH)6]

Mg2+, Zn2+, Fe2+, Mn2+ қатысында Cr(OH)3 сiлтiлерде ерiмейдi, себебi хромиттер түзiледi Mg(CrO2 )2 , Zn(CrO2)2 т.б.    


Хромиттер алюминаттарға қарағанда тұрақсыз.

Р е а к ц и я н ы ң     о р ы н д а л у ы

Cr(III) тұзы ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы реагент қосып, сұр-жасыл, күлгiн тұнба түзiлгенiн байқау.

2. NH4OH әсерi

Аммиак ерiтiндiсiнiң әсерiнен сұр-жасыл тұнба түзiледi. 

Cr3+ + 3NH4OH = Cr(OH)3( + 3NH4+
Хром (III) гидроксидi аммиак ерiтiндiсiнiң артық мөлшерiнде бiршама еридi:

Cr(OH)3 + 6NH4OH = [Cr(NH3)6](OH)3 + 6H2O

Бұл процесс қайтымды, сондықтан қыздырғанда, сұйылтғанда тепе-теңдiк солға қарай ығысады да Cr(OH)3 тұнбаға түседi. 

Р е а к ц и я н ы ң     о р ы н д а л у ы

Ерiтiндiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы NH4OH ерiтiндiсiн қосады. Тұнбаны қыздырып көрiндер, не байқалады?

3. Na2HPO4 әсерi

Натрий гидрофосфаты Cr3+ тұзы ерiтiндiлерiнен жасыл түстi аморфты хром фосфатын түзедi.

Cr3+  + HPO42- + CH3COOH = CrPO4( + CH3COOH

CrPO4 минералды қышқылдарда, сiлтiлерде жақсы еридi, бiрақ сiрке қышқылында ерiмейдi.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Ерiтiндiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы Na2HPO4 ерiтiндiсiн қосып, түзiлген тұнбаның қасиетiн зерттеу.

4. (NH4)2S әсерi

Хром (III) катионы, алюминий (III) сияқты, (NH4)2S ерiтiндiсiмен суда нашар еритiн гидроксид түзедi: 

CrCI3 + 3 (NH4)2S + 6H2O = 2 Cr(OH)3( + 3H2S( + 6NH4CI

2Cr3+ + 3S2- + 6H2O = 2 Cr(OH)3( + 3H2S(
Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Cr(III) тұзы ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына осындай көлем (NH4)2S ерiтiндiсiнiң қосу қажет. Не байқалады?    

5. Na2CO3, K2CO3, (NH4)2CO3 әсерi

Реагенттердiң әсерiнен гидроксид түзiледi, себебi бұл тұздар гидролиздену нәтижесiнде OH- түзедi және OH- иондарының концентрациясы Cr(OH)3 түзiлу үшiн жеткiлiктi, сондықтан:   

2CrCI3 + 3Na2CO3 + 3HOH = 2Cr(OH)3( + 6NaCI + 3CO2(
2Cr3+ + 3CO32- + 3H2O = 2Cr(OH)3( + 3CO2(
Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Ерiтiндiнiң 1-2 тамшысына 1-2 тамшы Na2CO3 ерiтiндiсiн қосып не байқалатынын көру.

6. Үш валенттi хромның алты валенттi күйге дейiн тотығу реакциялары

1). Cr3+ сiлтiлiк ортада тотықтыру
Хром (III) алты валенттi күйге дейiн сiлтiлiк ортада H2O2, Br2, PbO2, KMnO4 реагенттер көмегiмен тотықтыруға болады.

2CrCI3 + 3H2O2 + 10 NaOH = 2Na2CrO4 + 6NaCI + 8H2O

2Cr3+ + 3H2O2 + 10OH- = 2CrO42- + 8H2O

2Cr3+ + 3Br2 + 16OH- = 2CrO42- + 6Br- + 8H2O


Бұл кезде жасыл түстi ерiтiндi сары түске айналады.


Реакция нәтижесiнде түзiлген CrO42- иондарын сiрке қышқылы ортасында BaCI2 ерiтiндiсiмен тексеруге болады.

CrO42- + Ba2+ = BaCrO4(
Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Cr(III) тұзы ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 4-5 тамшы 2н. NaOH ерiтiндiсiн түзiлген тұнба толық ерiгенше қосу қажет. Содан соң осы ерiтiндiге 3-5 тамшы 3 проценттiк H2O2 қосып, буландырғышта ерiтiндiнiң жасыл түсi сарыға айналғанша қыздырады.

2). Cr3+ қышқылдық ортада тотықтыру

Тотықтырғыш реагенттер ретiнде (NH4)2S2O8, KMnO4 ерiтiндiлерiн пайдалануға болады, бұл кезде дихромат иондары түзiледi.

Cr2(SO4)3 + 3(NH4)2S2O8 + 7H2O = H2Cr2O7 + 3(NH4)2SO4 +6H2SO4
2Cr3+ + 3S2O82- + 7H2O = Cr2O72- + 6SO42- + 14H+
Көбiне катализатор ретiнде AgNO3 пайдаланылады.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

5-6 тамшы (NH4)2S2O8 ерiтiндiсiн пробиркаға құйып осы ерiтiндiге бiр тамшыдан 2н. H2SO4 және AgNO3 ерiтiндiлерiн қосады, содан соң Cr2(SO4)3 ерiтiндiсiн қосып, буландарғышта қыздырады, ерiтiндiнiң түсiнiң өзгергенiн байқау қажет.

7. Надхром қышқылының түзiлуi

Күкiрт қышқылы ортасында хромат иондарына сутек пероксидiмен әсер еткенге көк түстi қышқылы түзiледi.

2CrO42- + 2H+ = Cr2O72-
K2Cr2O7 + 4H2O2 + H2SO4 = 2H2CrO6 + 3H2O

Cr2O72- + 4H2O2 + 2H+ = 2H2CrO6 + 3H2O


Су ерiтiндiлерiнде надхром қышқылы тұрақсыз, сондықтан оны органикалық қабатқа экстракциялайды. Реакция өте спецификалық,, хромды бұл реакциямен барлық аналитикалық топ катиондарының қатысында анықтауға болады.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Калий дихроматы ерiтiндiсiнiң 3-4 тамшысына 5 тамшы H2O2 және 0,5 мл амил спиртiн қосып араластырады да, тамшылап H2SO4 (1:4) ерiтiндiсiң қосады. Cr2O72- иондары қатысында органикалық қабат көк түске боялады.

7. Мышьяк (III)және мышьяк (V) иондарының реакциялары

I.Мышьяк (III) иондарының реакциялары

1. H2S (III) әсерi

Мышьяк (III) иондары тұз қышқылының қатысында күкiрттi сутекпен сары түстi сульфид түзедi: 

H3AsO3 + 3HCI = AsCI3 + 3H2O

2AsCI3 + 3H2S = As2S3( + 6HCI

2As3+ + S2- = As2S3(
Мышьяк (III) сульфидi сұйытылған тұз және күкiрт қышқылдарында ерiмейдi,бiрақ жоғары температурада концентрлi HNO3 еридi.

As2S3 + 28HNO3 = 2H3AsO4 + 3H2SO4 + 28NO2( + 8H2O

As2S3 + 16H+ + 28NO3- = 2AsO43- + 3SO42- + 28NO2( + 8H2O

Мышьяк (III) сульфидi сiлтiлерде, аммиак ерiтiндiсiнде, (NH4)2CO3 және (NH4)2S еридi.

Аммоний сульфидiнде тиоарсенат түзедi:

As2S3 + 3(NH4)2S = 2(NH4)3AsS3
Тиотұздар тұрақсыз қосылыстар, олар 2н. H2SO4 немесе 2н. HCI әсерiнен бұзылады да, As2S3 тұнбаға түседi. Жалпы тиотұздардың талдауда маңызы зор, себебi тиотұздар түзу процестi катионларды бөлу үшiн кең қолданылады.

2(NH4)3AsS3 + 6HCI = As2S3( + 6NH4CI + 8H2S(
2AsS33- + 6H+ = As2S3( + 3H2S(

Сiлтiлер мен аммиак ерiтiндiлерiнде арсенит пен тиоарсенит түзiледi:

As2S3 +6NH4OH = (NH4)3AsO3 + 3H2O

Аммиак ерiтiндiсiндi тек As2S3 еридi (бЅл SnS, SnS2, Sb2S3, Sb2S5 айырмашылығы).

Сонымен қатар As2S3 аммоний карбонатында да еридi (басқа сульфидтер ерiмейдi).

As2S3 + 6(NH4)2CO3 + 3H2O = (NH4)3AsS3 + (NH4)3AsO3 + 6NH4HCO3
Сутек пероксидi қатысында As2S3 және басқа да сульфидтер еридi, мысалы қалайы, сурьма сульфидтерi де.

As2S3 + 12NH4OH + 14H2O2 = 2(NH4)3AsO4 + 3(NH4)2SO4 + 20H2O

As2S3 + 12NH4OH + 14H2O2 = 2AsO43- +  3SO42- + 12NH4+ + 20H2O

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Ерiтiндiнiң 1-2 ташысына 2н. HCI ерiтiндiсiнiң 1 тамшысын қосып, Кипп аппаратынан күкiрттi сутектi жiбередi. Тұнбаның түзiлгенiн байқау.

2. Иод суының әсерi

Мышьяк (III) қышқылы тотықсыздандырғыш, сондықтан ол иод суын түссiздендiредi. 

H3AsO3 + I2 + H2O = H3AsO4 + 2HI

AsO33- + I2 + H2O = AsO43- +2H+ + 2I-
Иод суының түссiзденгенiн крахмал ерiтiндiсiмен анықтауға болады. Реакцияны NaHCO3 қатысында жүргiзедi.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Иод ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына 1 тамшы NaHCO3 және 1 тамшы крахмал ерiтiндiлерiн қосады да, осы ерiтiндiге 1-2 тамшы арсенит ерiтiдiсiн тамызады. Көк түстi ерiтiндi түссiзденедi.

3. AgNO3 әсерi
Күмiс нитраты мен арсенит иондары сары түстi күмiс арсенитiн түзедi:

Na3AsO3 + 3AgNO3 = Ag3AsO3( + 3NaNO3
AsO33- + 3Ag+ = Ag3AsO3(

Күмiс арсенитi азот қышқылында және аммиак ерiтiндiсiнде еридi:

Ag3AsO3 + 6NH4OH = 3[Ag(NH3)2]+ + AsO33- + 6H2O

II. Мышьяк (V) иондарының реакциялары


1. H2S әсерi

Мышьяк (V) қышқылына тұз қышқылы ортасында күкiрттi сутектi жiбергенде As(V) үш валентке дейiн тотықсызданады, содан кейiн сары түстi As2S3 тұнбаға түседi.

H3AsO4 + H2S = H3AsO3 + S( + H2O

AsO43- + H2S = AsO33- + S( + H2O

2H3AsO3 + 3H2S 
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 As2S3( + 6H2O

6H+ + 2AsO33- + 3H2S = As2S3( + 6H2O


Бiрақ ыстық As(V) ерiтiндiсiне H2S үлкен жылдамдықпен жiберсе, онда As2S5 түзiледi: 

H3AsO4 + 5HCI = AsCI5 + 4H2O

2AsCI5 + 5H2S = As2S5( + 10HCI

Мышьяктың (V) сульфидi сiлтiлерде, NH4OH, азот қышқылында еридi, бiрақ тұз қышқылында ерiмейдi (Sb2S3, SnS2 айырмашылығы)

3As2S5 +40HNO3 + 4H2O = 6H3AsO4 + 4NO + 15H2SO4
3As2S5 + 40NO3- + H2O = 6AsO43- + 15SO42- + 40NO


Сiлтiлiк металдар және аммоний сульфидтерiмен әрекеттесiп, тиотұз түзедi:

As2S5 + 3(NH4)2S = 2((NH4)3AsS4
Бiрақ тиотұздар тұрақсыз, HCI және H2SO4 ерiтiндiлерiнiң әсерiне ыдырайды да, қайтадан сульфид тұнбаға түседi, бұл жағдай анализде пайдаланылады.

2(NH4)3AsS4 + 6HCI = As2S5( + 3H2S( + 6NH4CI

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

As(V) ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына 1 тамшы 2н. HCI қосып осы ерiтiндi арқылы H2S жiбередi. 

1. AgNO3 әсерi

Күмiс иондарымен қызыл қоныр түстi тұнба түзедi:

3AgNO3 + Na3AsO4 = Ag3AsO4 + 3NaCI

Түзiлген тұнба азот қышқылында және NH3 ерiтiндiсiнде еридi.

Р е а к ц и я н ы ң   о р ы н д а л у ы


As(V) ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына осындай көлемде AgNO3 ерiтiдiсiн қосады.


3. Магнезиялық қоспаның әсерi
MgCI2 + NH4OH + NH4CI

Арсенат иондары магнезиялық қоспамен ақ кристалдық тұнба түзедi:

H3AsO4 + МgCI2 + 3NH4OH = MgNH4AsO4( + 2NH4CI + 3H2O

AsO43- + Mg2+ + 3NH4OH = MgNH4AsO4 +2NH4+ + 3H2O

Осы реакциямен H3AsO4 анықтауға фосфат иондары және аммиак ерiтiндiсiмен тұнба түзетiн катиондар кедергi жасайды.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Натрий арсенаты ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына осындай көлемде магнезиалық қоспа ерiтiндiсiн қосады да шыны таяқшамен араластырады.

4. Молибден сұйығының әсерi

Арсенат иондары азот қышқылы ортасында аммоний молибдатымен сары кристалдық тұнба түзедi: 

(NH4)3AsO4 + 12(NH4)2MoO4 + 24HNO3 = (NH4)3AsO4 ( 12MoO3 ( 6H2O( + 24 NH4NO3 + 6H2O

  3NH4+ + AsO43- + 12MoO42- + 24H+ = (NH4)3AsO4 ( 12MoO3 ( 6H2O( + 6H2O

Бұл реакциямен AsO43- анықтау үшiн PO43- иондары кедергi жасайды, себебi ұқсас реакция бередi.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Аммоний молибдатының қанық ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына концентрлi HNO3 қосады, алғаш түзiлген тұнба ерiгенше. Осы ерiтiндiге натрий арсенаты ерiтiндiсiн қосып, буландырғышта  қыздырады. Егер As(V) каонцентрациясы өте төмен боса, онда ерiтiндi сары түске боялады.

5. KI әсерi
Арсенат иондары тотықтырғыш қасиет көрсетедi, сол себептi иодид иондарын дербес иодқа дейiн тотықтырады.

Na3AsO4 + 2KI + H2SO4 = Na3AsO3 +I2 + K2SO4 + H2O

AsO43- + 2I- + 2H+ = AsO33- + I2 + H2O

Осы реакциямен AsO43- иондарын анықтауға NO2-, BrO3-
Иондары және басқа да тотықтырғыштар кедергi жасайды.

Реакцияның сезгiштiгiн крахмал ерiтiндiсiн осып органикалық I2 экстракциялап арттыруға болады.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

As(V) ерiтiдiсiнiң 1-2 тамшысына 1 тамшы концентрлi тұз қышқылын және 1-2 тамшы KI ерiтiндiсiн қосып, алдында көрсетiлген бiр тәсiлмен дербес иодты анықтайды.

8. Қалайы (II) иондарының реакциялары

1. NaOH, KOH әсерi
Sn(II) ерiтiндiлерiне бiртiндеп сiлтi ерiтiндiсiн қосқан кезде ақ қоймалжың тұнба түзiледi:

CI2 + 2NaOH = Sn(OH)2( + 2NaCI

Sn2+ + 2OH- = Sn(OH)2(

Бұл гидроксид амфотерлi:

Sn(OH)2( + 2H+ = Sn2+ + 2H2O

Sn(OH)2( + 2O- = [Sn(OH)4]2-
Сутек пероксидi қатысында Sn(II) ( Sn(IV) тотығады:

Sn(OH)2 + H2O2 + 2NaOH = Na2SnO3 + 3H2O

Sn(OH)2 + H2O2 + 2OH- = SnO32- + 3H2O

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

SnCI2 ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына бiртiндеп NaOH (2н.) ерiтiндiсiн  қосып, тұнба түзiлгенiн байқау. Тұнбаны екiге бөлiп қышқылда және сiлтiде ерiтiп көру. 

2. Na2HPO4 әсерi

Натрий гидрофосфаты бейтарап ортада Sn(II) ионымен ақ фосфат түзедi: 

3SnCI2 +2Na2HPO4 = Sn3(PO4)2( + 4NaCI + 2HCI

3Sn2+ + 2HPO42- = Sn3(PO4)2( + 2H+
Станнум (II) фосфаты қышқылдарда (CH3COOH, HCI, H2SO4 т.б.) және сiлтiлерде еридi, яғни реакция жүру үшiн орта бейтарап болуы керек.  

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
Sn(II) ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына осынша тамшы Na2HPO4 ерiтiндiсiн қосу қажет.

3. Bi(NO3)3 әсерi
Станнум (II) сiлтiлiк ортада висмут (III) иондарын тотықсыздандырады, реакция нәтижесiнде қара түстi бос күйдегi висмут түзiледi:

SnCI2 + 4NaOH = Na2[Sn(OH)4] +2NaCI

2Bi(NO3)3 + 3Na2[Sn(OH)4] + 6NaOH = 2Bi( + 3Na2[Sn(OH)6] + 6NaNO3
2Bi3+ +3[Sn(OH)4]2- + 6OH- = 2Bi( + 3[Sn(OH)62-]

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Sn(II) ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына алдымен тұнба түзiлiп және ол толық ерiгенше 2н. NaOH ерiтiндiсiн қосады. Осы ерiтiндiге 1-2 тамшы висмут (III) нитратын қосып араластырады. Қара түстi тұнбаның түзiлгенiн байқау қажет.

4. HgCI2 (алмас, сулема) әсерi
Тұз қышқылы ортада Sn(II) HgCI2 дербес сынапқа дейiн тотықсыздандырады, алдымен ақ тұнба түзiледi, содан соң қараяды: 

H2[SnCI4] + 2HgCI2 = H2[SnCI6] + Hg2CI2(
[SnCI4]2- + 2HgCI2 = Hg2CI2( + [SnCI6]2-
H2[SnCI4] + Hg2CI2( = 2Hg( + H2[SnCI6]

[SnCI4]2- + Hg2CI2( = 2Hg( + [SnCI6]2-
Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

SnCI2 тұз қышқыды ерiтiндiсiнiң 3-4 тамшысына HgCI2 ерiтiндiсiн қосады.

5. Na2CO3, K2CO3, (NH4)2CO3 әсерi
Сiлтiлiк металдар және амоний карбонатының әсерiнен гидроксид  тұнбаға түседi:

SnCI2 + HOH + Na2CO3 = Sn(OH)2( + 2NaCI + CO2(
Sn2+ + HOH + CO32- = Sn(OH)2( + CO2(

Шарап қышқылының қатысында тұнба түзiлмейдi, себебi тұрақты комплекс түзiледi.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

SnCI2 ерiтiндiсiнiң 1-2 тамшысына осындай көлемде Na2CO3 ерiтiндiсiн қосады.  

6. H2S әсерi    

Әлсiз қышқылдық ортада Sn(II) күкiрттi сутекпен шоколад түстi SnS тұнбасын түзедi:  

SnCI2 + 2S = SnS( + 2HCI
SnS негiздiк қасиетi басым, сондықтан ол (NH4)2S ерiтiндiсiнде, сiлтiлерде NH4OH ерiмейдi. Оны тотықтырғыштар қатысында ерiтедi:   

SnS + (NH4)2S2 = (NH4)2SnS3

Реакция нәтижесiнде тиотұз түзiледi, ол тұрақсыз: 

(NH4)2SnS3 + 2HCI = SnS2( + 2NH4CI + H2S(
немесе 3SnS + 6NaOH + 3H2O2 = Na2SnS3 + 2Na2SnO3 + 6H2O

3SnS + 6OH- + 3H2O2 = SnS32- + 3SnO32- + 6H2O

SnS 6н. HCI ерiтiндiсiнде еридi.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

SnCI2 ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына H2S жiбередi.

7. K4[Fe(CN)6] әсерi
Калийдiң гексацианоферратымен (II) Sn(II) ақ түстi тұнба түзедi:

2SnCI2 + K4[Fe(CN)6] = Sn2[Fe(CN)6]( + 2KCI

Ыстық концентрлi тұз қышқылы ерiтiндiсiнде еридi.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

SnCI2 ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына 2-3 тамшы K4[Fе(CN)6]

Ерiтiндiсiн қосу қажет.

8. Мырыш, магний, алюминийдiң әсерi

Магний, мырыш, алюминий металдарымен SnCI2 ерiтiндiсiне әсер еткенде, сұр түстi кристалдар түзiледi, яғни қалайы дербес күйiнде бөлiнедi:

SnCI2 + Mg = MgCI2 + Sn(
Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

SnCI2 ерiтiндiсiнiң 5-6 тамшысына көрсетiлген металдарының бiр түйiршiгiн салып, қалайының бөлiнгенiн байқау.

9. Қалайы (IV) ионының реакциялары
1. NaOH, KOH, NH4OH әсерi

Станнум (IV) тұзының ерiтiндiсiне бiртiндеп сiлтi қосылатын болса, ақ қоймалжың тұнба түзiледi:
H2[SnCI6] + 4NaOH = Sn(OH)4( + 4NaCI + 2HCI

SnCI62- + 4OH- = Sn(OH)4( + 6CI-

Гидроксид амфотерлi, сiлтiлермен әрекеттесiп станнат түзедi, ал қышқылдарда тұз түзедi:

Sn(OH)4( + 2OH- = SnO32- + 3H2O

Sn(OH)4( + 6HCI = H2[SnCI6] + 4H2O

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

SnCI4 ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына бiртiндеп NaOH ерiтiндiсiн қосады. Түзiлген тұнбаның қасиеттерiн қарастыру қажет.  

2. H2S әсерi

H2[SnCI6] ерiтiндiсiмен pH=0,5 күкiрттi сутек жiберiлетiн болса ашық сары түстi тұнба түзiледi: 

H2[SnCI6] + 2H2S = SnS2( + 6HCI

[SnCI6]2- + 2H2S = SnS2( + 6H+ + 6CI-

6н. HCI ерiтiндiсiнде еридi (As2S3, As2S5 ерiмейдi), ал NH4OH, (NH4)2CO3 ерiтiндiлерiнде ерiмейдi.

SnS2 + 6HCI = H2SnCI6 + 2H2(
SnS2 сiлтiлiк металдар және аммоний сульфидтерiмен тиотұздар түзедi:                 SnS2 + Na2S = Na2SnS3


Қышқылдардың әсерiнен ыдырайды.
Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы

Sn(IV) ерiтiндiсiнiң 3-4 тамшысына 1 тамшы 2н. HCI ерiтiндiсiн қосып күкiрттi сутектi жiбередi. 


3. Fe әсерi
Металдық темiр қалайы (IV) иондарын екi валенттiк күйге дейiн тұрақсыздандырады:

[SnCI6]2- + Fe0 = [SnCI4]2- + 2Fe2+ + 2CI-
Реакция нәтижесiнде түзiлген Sn(II) алдында көрсетiлген реакциялармен анықтауға болады.

Р е а к ц и я н ы ң  о р ы н д а л у ы
SnCI62- -иондары бар ерiтiндiсiнiң 2-3 тамшысына темiр ұнтағын немесе түйiршiктерiн салып түзiлген Sn(II) иондары арнайы реакциялар көмегiмен анықтайды.

8-кесте 

КАТИОНДАРДЫҢ ТӨРТlНШl АНАЛИТИКАЛЫҚ АМФОЛИТТlК ТОБЫ

Қышқылдық-негiздiк анализдеу әдiсi бойынша периодтық жүйенiң 

II, III, IV, V және VI топ элементтерiнiң катиондары AI3+, Cr3+, Zn2+, AsIII, AsV, Sn2+, SnIV
Топтық реагентi - 2н натрий гидроксидi NaOH, сутек пероксидi H2O2 қатысында

	Иондар
	AI3+ (…2S22p6)
	Cr3+ (…3p63d3)
	Zn2+ (…3p63d10)
	AsIII (…3d104S2)
	AsV (…3d10)
	Sn2+ (…4d105S2)
	SnIV (…4d10)

	Электрон қабатының құрылысы
	2,8
	2,8,11
	2,8,18
	2,8,18,2
	2,8,18
	2,8,18,18,2
	2,8,18,18

	NaOH және KOH

Натрий және калий гидроксидi
	AI(OH)3 

Ақ, реагенттiң артық мөлшерiнде еридi
	Cr(OH)3
Сұр-жасыл, реагенттiң артық мөлшерiнде еридi


	Zn(OH)2 

Ақ, реагенттiң артық мөлшерiнде еридi
	Тұнба түзiлмейдi
	Тұнба түзiлмейдi
	Sn(OH)2 

Ақ, 

реагенттiң артық мөлшерiнде еридi
	Sn(OH)4
Ақ,

реагенттiң артық мөлшерiнде еридi

	NaOH + H2O2
Сутек пероксидiнiң қатысында натрий гидроксидi
	AI(OH)3
Ақ,

реагенттiң артық мөлшерiнде AIO2- түзiлiп, еридi
	Хромат- CrO42-иондарына дейiн 
тотығады
	Zn(OH)2
Ақ,

реагенттiң артық мөлшерiнде ZnO22- түзiлiп, еридi
	арсенат- AsO43-иондарына дейiн тотығады
	Тұнба түзiлмейдi
	Метастаннат- SnO32-иондарына дейiн 

тотығады
	Тұнба түзiлмейдi

	NH4OH
Аммоний гидроксидi
	AI(OH)3
Ақ
	Cr(OH)3
Сұр-жасыл
	Zn(OH)2
Ақ, реагенттiң артық мөлшерiнде еридi
	Тұнба түзiлмейдi
	Тұнба түзiлмейдi
	Sn(OH)2
ақ
	Sn(OH)4
ақ

	NH4OH қатысында ализарин 
	қызыл, HCO2CH3 –та ерiмейдi (мешают: Fe3+, Cu2+, Bý3+)
	қызыл-қоңырлау
	Қызыл
	қызыл-кiрпiш
	Тұнба бермейдi
	қызыл-кiрпiш
	сары

	Жалын түсi
	өзгертпейдi
	өзгертпейдi 
	өзгертпейдi 
	Ашық көгiлдiр
	
	өзгертпейдi 
	өзгертпейдi 

	өзiне тән және қосымша реакциялары
	1. тенар көгi түзiлуi Co(AIO2)2
2.алюминонмен ашық қызыл түсi
	1. көк надхром  қышқылының түзiлуi H2CrO6 

( H2O2 -мен + концентр. H2SO4 + изомил  спиртi және эфир)

2. қоныр-қызыл хлорлы хромил CrO2CI2 буының түзiлуi

 ( NaCI + конц.H2SO4)
	1. Ринман жасылының түзiлуi CoZnO2
2. H2S –пен ақ түстi тұнба

ZnS
3. дитизонмен қызыл-таңқурай түстi комплекстi қосылыс, CHCI3 және CCI4 –да еридi
	1. с AgNO3 –сары тұнба Ag3AsO4
2. I2 –тың – қызыл-қоныр түсiн түссiздендiредi

3. металды Zn + сұйытылған H2SO4 AsIII и AsV AsH3 –ке дейiн тотықсызданады, ол көк жалынмен жанады, чеснок иiстi, HgCI2 –мен фильтр қағазының қою-қызыл түстi дақ бередi
	1. с AgNO3 –қара-қоныр түстi тұнба Ag3AsO4
2. KI –пен – бос күйiндегi I2 бөлiнуiне байланысты қызыл-қоңыр түс пайда болады

4. магнезиалдық қоспамен ақ тұнба MgNH4PO4
5. молибдендi сұйықтықпен– сары тұнба


	1. HgCI2 -пен ақ тұнба, металдық сынап Hg бөлiнiп, қараяды
	1. металдық темiр көмегiмен SnIV -тен Sn2+ -дейiн тотықсызданып, Sn2+ түрiнде анықталады


9-ЖҰМЫС

IV аналитикалық топ катиондарының жүйелiк талдауы

I.Алғашқы байқау
Ерiтiндiнiң сыртқы түрiн байқау (түсi, рН,күйi,ерiтiндiде тұнбаның болуы т.б.)

II. Бөлшектеу тәсiлмен анализдеу:

1. AI3+ катиондарын 

Тамшылық тәсiлмен сүзгiш қағазда орындалады.

III. Жѕйелiк анализдi орындау
1. Төртiншi аналитикалық топ катиондарының гидроксидтерiн алу және оларды ерiту
Зерттелетiн ерiтiндiнiң 5-8 тамшысына 3-5 тамшы сутек пероксидiң және 6н. NaOH ерiтiндiсiн түзiлген тұнба ерiгенше қосады. Шыны таяқшамен дұрыстап араластырып 3-5 минут буландырғышта қыздыру қажет. (Сутек пероксидi толық ыдырағанша).


1-ерiтiндi:

[AI(OH)4]-, [Zn(OH)4]2-, SnO32-, AsO43-, CrO42-

2.AI3+ және Sn(IV) иондарын гидроксидтер күйiнде бөлiп, анықтау

Бiрнеше ерiтiндiге бiртiндеп құрғақ аммоний хлоридiн қосып, буландырғышта қыздырып буландыру қажет. Бұл кезде Sn(OH)4 және AI(OH)4 тұнбаға түседi: 


1-тұнба                                                2-ерiтiндi

Sn(OH)4, AI(OH)3                                         [Zn(NH)4]2-, CrO42-, AsO43-
Тұнбаны ерiтiндiден центрифугада бөлiп, тұнбаны дистилденген суда жуып, талдайды.


Бiрiншi тұнбаны AI(OH)3, Sn(OH)4 2н. HCI ерiтiндiсiнде ерiтiп,осы ерiтiндiден AI3+ катиондарын және SnCI62- арнайы реакциялармен анықтау анықтау қажет.

3. AI3+ тамшылық әдiспен ализарин реагентiмен анықтайды
4. Sn(IV) алдымен темiрмен Sn(II) дейiн тотықсыздандыру қажет. Содан соң HgCI2 немесе Bi(NO3)3 ерiтiндiлерiмен анықталады.

5.Мырыш катиондарын оксикарбонат күйiнде бөлiп, анықтау.

Екiншi ерiтiндiге концетрлi натрий карбонаты ерiтiндiсiн қосып, аммиак толық ұшып кеткенше буландырғышта қыздырады. Бұл кезде ақ тұнба Zn2(OH)2CO3 түзiледi, тұнбаны ерiтiндiден центрифугада бөлу қажет.


2-тұнба                                             3-ерiтiндi

Zn2(OH)2CO3                                            AsO43-, CrO42- иондары

Мырыштың оксикарбонатын 2н. СН3СООН қышқылында ерiтiп Zn2+ арнайы реакциялармен (дитизон, K4[Fe(CN)6] т.б.) анықтау керек.

6. CrO42- және AsO43- иондарын анықтау

Үшiншi ерiтiндiнi екiге бөлiп: бiрiншi пробиркадан CrO42- иондарын арнайы реакциялармен анықтайды.


1). CrO42- - Ba2+ иондарымен сары түстi тұнба түзуге тиiс.

2). Сутек пероксидiмен көк түстi ерiтiндi түзедi H2CrO6 

3). Екiншi пробиркадан AsO43- ионын молибден сұйықтымен магнезиялық қоспамен анықтайды.

4 аналитикалық топ катиондарының анализдеу 
схемасы
Зерттелетiн ерiтiндi:

AI3+, Zn2+, Cr3+, As(VII, V), Sn(II, IV)

+ H2O2 +NaOH 
[image: image3.wmf]¾
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	1-ерiтiндi: [AI(OH)4]-, [Zn(OH)4]2-, CrO42-, AsO43-, SnO32- + NH4CI (қ) t0C

	2-тұнба
AI(OH)3  Sn(OH)4   + 2н. HCI 

AI3+, [SnCI6]2-

1) AI3+

2) [SnCI6]2-   пробиркадан әр ионды

жеке анықтайды
	2-ерiтiндi: [Zn(NH3)4]2+, CrO42-, AsO43-, + Na2CO3 (конц.), t0C

3-тұнба                     3-ерiтiндi:

Zn2(OH)2CO3 +            CrO42-
2н. CH3COOH,             AsO43-

 1)Zn2+                            1) CrO42-
                           2) AsO43-

пробиркадан әр ионды
жеке анықтайды
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Na+, K+, NH4+, Ag+, Hg22+, Ba2+, Sr2+, Ca2+ + 2н. HCI





т.2.AgCI, Hg2CI2


+NH4OH





т.4.BaSO4, SrSO4, CaSO4


PbSO4 + 30%


CH3COONH4   t0, бейт.





Т.3


HgNH2CI


+Hg





е.3


[Ag(NH3)2] +





т.5 BaSO4, SrSO4, CaSO4 + Na2CO3 BaCO3, SrCO3, CaCO3+ CH3COOH Ca2+, Sr2+, Ba2++ K2Cr2O7





е.5


Pb2+


Зерттелмейдi





т.6 BaCrO4
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