Лабораторная работа 3 
Выполнение качественных реакций обнаружения катионов IV-VI аналитических групп 
Цель работы: Изучение аналитических реакций на катионы IV -  VI групп и свойств получающихся осадков. 
IV группа Al3+, Cr3+, Zn2+
	Катион
	Выполнить
	Знать

	Групповой реагент NaOH избыток

	Al3+
	1. реакция с NaOH 
	1. реакция с Na2HPO4

	
	2. реакция с NH3H2О
	2. реакция с (NH4)2CO3, Nа2CO3

	
	3. капельная реакция с ализарином
	3. реакция с (NH4)2S

	
	
	

	Cr3+
	1. реакция с NaOH 
	1 реакция с Na2HPO4

	
	2. реакция с NaOH + Н2О2
	2. реакция с NH3H2О

	
	3. получение надхромовой кислоты

	3. реакция с (NH4)2S

	
	
	4. реакция с (NH4)2CO3

	
	
	5. реакция с KMnO4

	
	
	6. (NH4)2S2O8 + HNO3+ AgNO3 → H2Cr2O7

	Zn2+
	1. реакция с NaOH
	1. реакция H2S 

	
	2. реакция с NH3H2О
	2. реакция с Na2HPO4

	
	3. реакция с дитизоном
(NaOH)
	3. реакция с (NH4)2CO3

	
	
	4. реакция c K4[Fe(CN)6]

	
	
	5. реакция c K3[Fe(CN)6]














Открытие иона Al3+
1. Гидроксид натрия (калия) дает с Al3+ белый осадок Al(OH)3 при рН 4-7,8, растворимый в избытке реактива.
Al3+ + 3OН- = Al(OН)3↓
Al(OН)3 + OН- = [Al(OН)4]-
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы алюминия, осторожно, по каплям добавляют 2М раствор гидроксида натрия до образования белого осадка гидроксида алюминия. При добавлении избытка щелочи осадок растворяется.
2. Гидроксид аммония дает с Al3+ белый осадок Al(OН)3, который незначительно растворим в избытке реактива.
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы алюминия, осторожно, по каплям добавляют 2М раствор гидроксида аммония до образования белого осадка гидроксида алюминия. При добавлении избытка реактива осадок растворяется частично.
3. Реакция с ализарином
Выполнение реакции. На лист фильтровальной бумаги наносят 1-2 капли раствора соли алюминия. Бумагу держат 1-2 мин в парах аммиака. Пары аммиака, соприкасаясь с влажным пятном, образуют на бумаге гидроксид алюминия. На пятно наносят раствор ализарина и вновь держат бумагу в парах аммиака. Пятно вначале окрашивается в фиолетовый цвет (цвет фона ализарина). Бумагу подсушивают, наносят на нее 1-2 капли раствора уксусной кислоты и снова высушивают. Пятно становится розово-красным.
Открытие иона Cr3+
1. Гидроксид натрия (калия) дает с Cr3+ осадок серо-фиолетового или серо-зеленого цвета Cr(OН)3, обладающий амфотерными свойствами.
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы хрома, осторожно, по каплям добавляют 2М раствор гидроксида натрия до образования осадка Cr(OН)3. При добавлении избытка щелочи образуется раствор ярко-зеленого цвета.
2. Реакции окисления катионов Cr3+ раствором H2O2:
2[Cr(OH)6]3- + 3H2O2 = 2CrO42- + 2OH- + 8H2O
Выполнение реакции. В пробирку вносят 2-3 капли раствора соли хрома (III). Прибавляют 3-4 капли 2М раствора NaOH 2-3 капли 3%-го раствора Н2О2 и нагревают до изменения зеленой окраски раствора (цвет аквакомплексов [Cr(H2О)6]3+) на желтую (цвет хромат-ионов CrO42-).
3. Реакция образования надхромовой кислоты. Окисление хромат-ионов до надхромовой кислоты проводят в кислой среде в холодном растворе.
2CrO42-+ 3H2O2 + 2H+ = 2H2CrO6 + 2H2O
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора K2CrO4 прибавляют 5 капель пероксида водорода, 4-5 капель амилового спирта, тщательно перемешивают и прибавляют по каплям раствор H2SO4. Верхний органический слой окрашивается в интенсивно синий цвет.
Открытие иона Zn2+
1. Гидроксид натрия (калия) дает с Zn2+ осадок белого цвета Zn(OН)2, обладающий амфотерными свойствами. 
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы цинка, осторожно, по каплям добавляют 2М раствор гидроксида натрия до образования осадка гидроксида цинка. При добавлении избытка щелочи происходит растворение осадка.
2. Гидроксид аммония дает с Zn2+ белый осадок Zn(OН)2, который растворим в избытке реактива с образованием [Zn(NH3)4]2+.
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы цинка, осторожно, по каплям добавляют 2М раствор гидроксида аммония до образования белого осадка гидроксида цинка. При добавлении избытка реактива осадок растворяется.
3. Дитизон. Выполнение реакции. К 2-3 каплям анализируемого раствора цинка прибавляют постепенно несколько капель NaOH до растворения выпавшего белого осадка гидроксида цинка и 5-6 капель раствора дитизона в CCl4. Пробирку встряхивают несколько раз. Органический слой окрашивается в красно-фиолетовый цвет.

Характерные реакции на катионы V-VI групп 
Цель работы: изучение аналитических реакции на катионы V и VI групп и свойств получающихся осадков. 
	
	
	


Открытие иона Fe2+
1. Гидроксид натрия (аммония) дает с Fe2+ осадок белого цвета Fe(OН)2, который в результате частичного окисления име-ет грязно-зеленую окраску. Осадок растворяется в минеральных кислотах и не растворяется в щелочах.
Fe2+ + 2ОН- = Fe(OH)2↓
4Fe(OH)2↓ + O2 +2H2O = 4Fe(OH)3↓
[bookmark: _GoBack]Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы железа (II), добавляют 2М раствор гидроксида натрия. Образуется осадок гидроксида железа (II). Аммиак также осаждает Fe(OН)2, но осаждение неполное. 
2. Реакция с гексацианоферратом (III) калия - феррицианидом калия. 
3FeSO4 + 2K3[Fe(CN)6] = Fe3[Fe(CN)6]2↓ + 3K2SO4 
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы Fe (II), добавляют 1-2 капли раствора HCl и 2-3 капли раствора K3[Fe(CN)6]. Образуется синий осадок «турнбулевой сини». 

Открытие иона Fe3+ 
1. Гидроксид натрия (аммония) дает с Fe3+ осадок красно-бурого цвета Fe(OН)3. Осадок растворяется в минеральных кислотах и не растворяется в щелочах. 
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы железа (III), добавляют 2М раствор гидроксида натрия (аммо-ния). Образуется осадок гидроксида железа (III). Проверьте растворимость осадка в щелочи и соляной кислоте. 
2. Реакция с тиоцианат-ионами. 
FeCl3 + NH4CNS = [Fe(CNS)]Cl2 + NH4Cl 
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы железа (III), добавляют 1-2 капли раствора NH4CNS. Раствор окрашивается в красный цвет. 
3. Реакция с гексацианоферратом (II) калия – ферроциа-нидом калия. 
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы железа (III), добавляют 1-2 капли раствора HCl и 2-3 капли раствора K4[Fe(CN)6]. Образуется синий осадок «берлинской лазури». 
4FeCl3 + 3K4[Fe(CN)6] = Fe4[Fe(CN)6]3 ↓ + 12KCl 

Открытие иона Mg2+ 
1. Гидроксид натрия дает с ионами магния белый аморфный осадок. Осадок растворяется в минеральных кислотах и солях аммония.
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы магния, добавляют 2М раствор гидроксида натрия. Образуется осадок гидроксида магния. В присутствии солей аммония осадок не выпадает. 
2. Гидрофосфат натрия образует с ионами магния в присутствии NH3 при рН 9 белый кристаллический осадок: 
MgСl2 + Na2HPO4 + NH3 = MgNH4PO4↓+ 2NaCl 
При рН > 10 могут образоваться Mg(OH)2 и Mg3(PO4)2. 
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы магния, прибавляют 2-3 капли 2М HCl, 1 каплю раствора Na2HPO4 и при перемешивании по каплям прибавляют 2М NH3H2О до появления запаха аммиака (рН9). Выпадает белый кристаллический осадок. 

Открытие иона Mn2+ 
1. Гидроксид натрия дает с ионами марганца белый осадок Mn(ОН)2. Осадок растворяется в минеральных кислотах и не растворим в щелочах. Осадок буреет на воздухе вследствие окисления Mn2+ до Mn(IV). При действии перекиси водорода осадок MnО(ОН)2 образуется сразу в виде темно-бурого осадка. 
Mn2+ + 2ОН- + Н2О2 = MnО(ОН)2↓ + H2O 
Выполнение реакции. В пробирку к 2-3 каплям раствора, содер-жащего ионы марганца, добавляют 2М раствор гидроксида натрия. Образуется осадок гидроксида марганца. В другую пробирку к 2-3 каплям раствора марганца, добавляют 2М раствор гидроксида натрия и 2-3 капли 3%-го раствора Н2О2. Выпадает темно-бурый осадок MnО(ОН)2. 
2. Висмутат натрия. Реакция окисления катионов Mn2+ висмутатом натрия протекает в азотнокислой среде: 
2Mn2+ + 5NaBiO3 + 14H+ = 2MnO4- + 5Bi3+ + 7H2O + 5Na+ 
Выполнение реакции. К капле раствора нитрата или сульфата марганца прибавляют каплю концентрированной HNO3, 3-4 капли воды и немного твердого висмутата натрия. Раствор окрашивается в розовый цвет.
Открытие иона Cu2+ 
1. Аммиак, прибавленный в небольшом количестве, осаждает основную соль зеленоватого цвета, легко растворимую в избытке реагента. При этом образуется аммиачный комплекс меди интенсивно синего цвета. 
2CuSO4 + 2NH3H2О = (CuOH)2SO4 + (NH4)2SO4 
Сu2+ + 4NH3 = [Сu(NH3)4]2+ 
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы меди (II), добавляют большой избыток раствора аммиака до рН>9. Появление синей окраски указывает на присутствие меди.

Открытие иона Cu2+ 
1. Аммиак, прибавленный в небольшом количестве, осаждает основную соль зеленоватого цвета, легко растворимую в избытке реагента. При этом образуется аммиачный комплекс меди интенсивно синего цвета. 
2CuSO4 + 2NH3*H2О = (CuOH)2SO4 + (NH4)2SO4 
Сu2+ + 4NH3 = [Сu(NH3)4]2+ 
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы меди (II), добавляют большой избыток раствора аммиака до рН>9. Появление синей окраски указывает на присутствие меди.
2. Гексацианоферрат (II) калия. 
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы меди (II) (рН ≤ 7), добавляют 1-2 капли раствора реагента. Обра-зуется красно-бурый осадок. 
2СuSO4 + K4[Fe(CN)6] = Сu2[Fe(CN)6] + 2K2SO4 

3. Тиосульфат натрия, прибавленный к подкисленному раствору соли меди, обесцвечивает его вследствие образования комплексной соли, которая легко разрушается при нагревании. 
2Cu2+ + 2S2O32- +4OH- = Cu2S +S + 2H2O + 2SO42- 
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы меди (II) добавляют 1-2 капли раствора реагента. Раствор нагревают. Образуется темно-бурый осадок смеси Cu2S с серой. 

4. Металлические алюминий, железо и цинк восстанавливают медь(II) из ее растворов. 
3Cu2+ + 2Аl = 3Cu + 2Аl3+ 
Cu2+ + Fe = Cu + Fe2+ 
Выполнение реакции. В пробирку наливают соль меди(II), опускают кусочек металла. Через несколько минут наблюдают обра-зование на поверхности внесённого металла красной губчатой массы металлической меди. 

Открытие иона Ni2+ 
1. Аммиак образует с ионами никеля сначала зеленый осадок основной соли (NiOH)2SO4, который растворяется в избытке аммиака с образованием комплексной соли синего цвета. 
2NiSO4 + 2NH3H2О = (NiOH)2SO4 + (NH4)2SO4 
Ni2+ + 6NH3 = [Ni(NH3)6]2+ 
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы никеля, добавляют большой избыток раствора аммиака до появ-ления синей окраски аммиачного комплекса никеля. 
2. Диметилглиоксим. Наиболее чувствительный селектив-ный реактив на никель - диметилглиоксим. В аммиачной среде он образует ало-красный осадок внутрикомплексной соли - ди-метилглиоксимата никеля.
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы никеля (II), добавляют 1-2 капли 1%-ного этанольного раствора диметилглиоксима и 1-2 капли 2М NH3. Образуется характерный ало-красный осадок. 

Открытие иона Со2+ 
1. Аммиак образует с кобальтом сначала синий осадок основной соли (СоOH)2SO4, который растворяется в избытке ам-миака с образованием комплексной соли грязно-желтого цвета. 
2CoSO4 + 2NH3H2О = (CoOH)2SO4 + (NH4)2SO4 
Co2+ + 6NH3 = [Co(NH3)4]2+ 
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы кобальта, добавляют избыток раствора аммиака до появления грязно-желтой окраски аммиачного комплекса кобальта. 
2. Тиоцианат аммония (калия) образует с кобальтом (II) растворимую комплексную соль синего цвета. 
Со2+ + 4CNS- = [Co(CNS)4]2- 
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы Co(II), добавляют твердый тиоцианат аммония (калия), твердый фторид аммония, 5-7 капель изоамилового спирта и встряхивают. Органический растворитель окрашивается в синий цвет. 
3. Нитрит калия. В кислой среде KNO2 образует с катионами кобальта (II) желтый осадок комплексной соли гекса-нитрокобальтата (III) калия. 
NO2- + СН3СООН = HNO2 + СН3СОО- 
Co2+ + 2H+ + NO2- = Co3+ + NO↑ + H2O 
Co3+ + 6NO2- = [Co(NO2)6]3- 
3K+ + [Co(NO2)6]3- = K3[Co(NO2)6] 
Выполнение реакции. К 2-3 каплям раствора, содержащего ионы кобальта (II), добавляют 2 капли 2М СН3СООН, 2 капли СН3СООNa и твердый KNO2. Смесь нагревают несколько минут на водяной бане. Образуется желтый осадок K3[Co(NO2)6]. 

Открытие иона Hg2+ 
Иодид калия при взаимодействии с ионами Hg2+ осаждает красный осадок HgJ2, который растворяется в избытке реактива.
Выполнение реакции. К 1-2 каплям раствора, содержащего ионы ртути (II), добавляют раствор KJ по каплям до образования осадка HgJ2 и избыток до растворения осадка и образования HgJ42-. К полученному раствору добавляют 1-2 капли раствора NH4Cl и 1-2 капли 30%-ного раствора КОН. Образуется красно-бурый осадок. 

Вопросы для самоподготовки 
1. Как перевести сульфаты III группы в карбонаты?
2. Как отделить катионы II группы от катионов I и III аналитических групп?
3. Действием какого реагента можно отделить катионы III аналитической группы от катионов I и II группы?
4. Как повысить чувствительность реакции обнаружения катионов кальция?
5. Как проводится открытие катиона бария в присутствии катионов стронция и кальция?
6. В какой среде происходит окисление Cr3+ до Cr2O72-?
7. Почему добавление хлорида аммония способствует растворению гидроксида цинка?
8. Почему при действии на раствор, содержащий ионы алюминия, реактивов (NH4)2S или (NH4)2CO3 образуется осадок гидроксида алюминия?
9. Подберите несколько окислителей, которыми можно окислить катионы Cr3+ в CrO42- или Cr2O72-.
10. В какие группы по кислотно-основной классификации можно было отнести катион свинца?
11. Наличие каких ионов возможно в растворе, если при действии щелочи на смесь, содержащую катионы V группы, выпадает белый осадок? 
12. В чем состоит сходство в свойствах Fe(OH)2 и Mn(OH)2? 
13. Приведите примеры реакций, при помощи которых можно восстановить Fe3+ до Fe2+. 
14. Какими химическими свойствами обладают гидроксиды VI группы катионов? 
15. Какие из катионов V и VI групп окрашены? 
16. Какой катион VI группы присутствует в растворе, если при действии раствора щелочи образовался голубой осадок, чернеющий при нагревании? 
17. Какой катион присутствует в растворе, если при добавлении к смеси катионов роданида аммония с изоамиловым спиртом образуется кольцо, окрашенное в ярко-синий цвет? 
18. Какой катион присутствует в растворе, если при действии раствора аммиака образовался синий осадок, растворимый в избытке реактива с окрашиванием реакционной смеси в желто-бурый (или грязно-желтый) цвет?

