Зертханалық сабақтар №1-2.

1. Зертханалық дәптерді толтыру ережесі
	Ион (катион,

анион)
	Реагент (аталуы, химиялықформу-ласы)
	Реакцияның жүру жағдайлары (t0, рН, Среаг., Сион, орындау тәсілі т.б.)
	Реакция теңдеулері (молекулалық, иондық, электрондық)
	Реакцияның аналитикалық эффектісі – байқалатын сыртқы белгілері (тұнба тұзілуі, оның түсі; ерітінді түсінің өзгеруі; түсті, иісті газ бөлінуі т.б.)
	Алынған қосылыстың қасиеті (реагенттің артық мөлшерінде, қышқылдар мен негіздерде, қыздырғандағы ерігіштігі; тұрақтылығы т.б.)
	Анал.реакция-ың сезгіштігі (ионның анықталу шегі, минимальды концентрация, шекті сұйылту )
	Кедер-гі жасай-тын иондар

	1,5 см
	3 см
	3 см
	9 см
	3 см
	7 см
	3 см
	3 см

	
	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	


1-ші зертханалық жұмыс
2. Сапалық реакциялар: бөлшекті және жүйелі талдау әдістері

             Қосарласып кездесетін элементгерді талдауда бөлшекті және жүйелі талдау әдістері қолданылады.

            Талдаудың бөлшекті әдісі — белгілі жағдайда әрбір ионды өзіне тән арнайы реакциялармен басқа иондардың қатысында олардан бөлмей анықтауға негізделген. Кедергі келтіретін  иондар реакцияға қатыспайтын түрге көшіріледі. Бүл жағдайда иондарды табу үшін кезектілікті сақтау міндетті емес. Бұл әдіс өте карапайым, бірақ иондарды ашудың арнайы  реакциялары аз болғандықтан оны қолдану шектеулі.

            Талдаудың жүйелі әдісі —иондарды аналитикалық топтарға бөліп талдауға негізделген. Иондар қоспасын топтық реагенттер көмегімен алдын-ала топтарға және топшаларға бөледі, содан соң әрбір аналитикалық топтардан жеке иондарды анықтайды. Иондар қоспасына топтық реагент кезектілікпен және қатаң тәртіпті сақтай отырып қосылады. Аналитикалық талдауда катиондарды сульфидтік (күкіртсутекті),  аммиакты-фосфатты және қышқылды-негіздік жіктеу түрлері қолданылады. 1 кестеде катиондардың қышқылды-негіздік  талдау жүйесі бойынша жіктелуі келтірілген.

         Топтық реагенттер келесі талаптарға сәйкес болуы қажет:

1. Ол катиондарды толық  түндыруы керек.

2. Талдауды әрі қарай жалғастыру үшін түзілген түнба қышқылдарда оңай еритін болуы керек.

3. Қосқан   реагенттің   артық   молшері   ерітіндіде   калған иондарды анықтауға кедергі жасамауы керек.
    Катиондарды топтарға бөліп талдауда келесі процестер қолданылады: түндыру, адсорбция, экстракция және т.б.
	1-кесте

Қышкылды-негіздік әдіс бойынша катиондарды жіктеу

	Топ
	Катиондар
	Топтық реагент
	Түнбаның қүрамы мен ерігіштігі

	I
	Na+, К+, NH4+
	-
	Түнба түзілмейді

	II
	Ag+, Pb2+, Hg22+
	сұйыт.HC1
	МеСІ, МеС12; сүйытылған қышкылдарда хлоридтері ерімейді.

	III
	Ca2+, Ba2+, Sr2+
	сұйыт.H2SO4
	MeS04; қышқылдар мен негіздерде сульфаттары ерімейді.

	IV
	Al3+,Cr3+, Zn2+, As(III,V), Sn(II,IV)
	сұйыт.NaOH+ H202
	Ме(ОН)n; гидроксидтері NaOH-тың артық мөлшерінде ериді.

	V
	Fe2+, Fe3+, Mn2+, Mg2+, Bi3+, Sb(III,V)
	сұйыт.NaOH+ H202
	Ме(ОН)n; гидроксидтері NaOH-тың артық мөлшерінде ерімейді.

	VI
	Cu2+,   Hg2+,   Co2+, Ni2+, Cd2+
	сұйыт.NH4OH
	Ме(ОН)n; гидроксидтер NH4OH-тың артық мөлшерінде ериді.


3. Реакцияларды жүргізу техникасы

            Тәжрибеде иондарды талдауда әртүрлі тәсілдер қолданылады: микрокристаллоскопиялық талдау, тамшылы талдау, физикалық әдістер. Аналитикалық реакцияның жүруіне әр түрлі жағдайлар - ерітінді ортасы (қышқылдығы), ерітіндінің қүрамы мен концентрациясы, температура және т.б. - әсер етеді. Бүл жағдайларды сақтамаса анализ қорытындысы дүрыс шықпауы ықтимал.

            Реакцияны пробиркада орындау  тәсілі: зерттелетін ерітіндіден капиллярлы пипеткамен 2-3 тамшы алынады да, ол пробиркаға оның қабырғасына тигізбей көшіріледі, оған 2-3 тамшы реагент ерітіндісі қосылады. Реакцияның сыртқы әсері байқалады. Микрокристаллоскопиялық реакцияны орындау тәсілі: зерттелетін ерітіндінің бір тамшысын таза қүргақ  шыны әйнегіне тамызады,  қасына бір тамшы реагент тамызып, шыны таяқшамен екі тамшыны араластырады. Түзілген кристалдарды микроскоп арқылы бақылайды.
4. І-ІІ аналитикалық топтардың катиондарына сапалық реакциялар  (2,3 кестелер)
   2-кесте

Бірінші аналитикалық топ катиондарын талдау реакциялары

	
	Катион
	Реагент
	Химиялық реакция
	Орындау жағдайы
	Бақылаудың сыртқы белгілері

	Ескерту

	
	NH4+


	NaOH немесе КОН
	NH4Cl+ КОН ↔ NH4OH+KCI
	Пробиркада, t°,

Ітамшы+Ітамшы
	1. NH3, өткір иici

2. лакмус қағазының көгеруі
	NH4+  ионына  арнайы реакция

	
	
	(K2[HgI4]+КОН)  Несслер реактиві

	NH4CI+2 K2[HgI4]+4K0H ↔

 [Hg2ONH2]I↓+KCl+7KI+3H20
	Пробиркада

Ітамшы+Ітамшы
	қызыл-қоңыр тұнба
	Сезімтал реакция

	vo
	Na+
	Zn(UO2)3 (CH3COO)8  -цинкуранилацетаты.

Микрокристаллоскопи-ялық реакция.   
	Na+ + Zn(U02)3 (СН3COO)8  + 

CH3COO-  + 9 H2O ↔

NaZn(U02)3(CH 3COO)9 .9 H2 O
	 Шыны пластинкасына Іт+Іт, Кристалдарды микроскоп арқылы бақылау.
	Көпбұрышты 
(октаэдр және

тетраэдр формалы
кристалдар)
	Арнайы, сезім-тал реакция


	
	
	От жалыны
	Натрийдің ұшқыш тұздары жалынды ашық-сары түске бояйды
	Платина немесе нихром сымды ерітіндіге батырып, жалынға ұстау 
	Сары түсті жалын
	Өте сезімтал реакция

	
	K +
	Na3[Co(N02)6]

Натрийдың  гексанитро-

кобальтаты
	2KC1+ Na3[Co(N02)6] ↔ ↔K2Na[Co(N02)6] ↓ +2NaCI
	Пробиркада 1т+1-2т
	Сары тұнба
	Тұнба минерал-ды қышқылдар-да ериді


3 кесте                                                                       
Екінші аналитикалық топ  катиондарының сапалық реакциялары (Ag+, Pb2+, Hg22+, топтық реагент сұйыт.НС1)

	Катион
	Реагент
	Химиялық реакция
	Орындау жағдайы
	Бақылаудың сыртқы белгілері
	Ескерту

	 Ag+
	HC1 сүйылт.
	AgNO3+ HC1↔  AgCl ↓+HNO3
	Пробиркада Іт+Іт
	Ақ ,сүзбе  тәрізді тұнба
	Тұнба сүйыт.HNO3,H2S04-тe ерімейді; NH3-те ериді.

	
	 K2Cr04
	2AgNO3+ K2CrO4 ↔ Ag2CrO4↓  +2KNO3
	Пробиркада Іт+Іт, 
рН 7
	Қызыл кірпіш түсті тұнба
	Тұнба HNO3 -те,NH4OH-та ериді

	
	 KI
	AgN03+ KI↔ AgI↓ + KNO3
	Пробиркада Іт+Іт
	Сары тұнба
	Тұнба NH4OH-тa ерімейді

	
	 NaOH
	AgNO3+NaOH↔ AgOH↓+NaNO3 2AgOH↔Ag20↓+H20
	Пробиркада 1т+1т
	Қоңыр тұнба
	Тұнба NH4OH-тa, HNO3 -те ериді

	 Pb2+
	 HC1 сүйылт.
	Pb(NO3)2+2HCl↔ PbCl2↓+2HN03
	Пробиркада

Іт+Іт
	Ақ тұнба
	Тұнба НСІ-дың артық мөлшерін-де және ыстық суда  ериді

	
	  K2Cr04
	Pb(N03)2+ K2Cr04 ↔ PbCr04↓ +2KN03
	Пробиркада

Іт+Іт
	Сары түсті тұнба
	Тұнба күйдіргіш сілті ерітінділе-рінде  ериді

	
	  KI
	Pb(N03)2+2KI↔  PbI2↓+2KN03
	Пробиркада

Іт+Іт
	Сары тұнба
	Тұнба сірке қышқылында ериді

	
	  NaOH
	 Pb(N03)2+2NaOH ↔Pb(OH)2↓ +2NaNO3
	Пробиркада

Іт+Іт
	Ақ тұнба
	Амфотерлі тұнба: қышқылдар мен сілтілерде ериді.

	 Hg22+


	 HC1 сүйылт.
	 Hg2(NO3)2+2HCl  ↔Hg2Cl2↓ +2HNO3
	Пробиркада

Іт+Іт
	Ақ тұнба
	Тұнбa NH4OH-пен әрекеттесіп, ыдырайды.

	
	 K2Cr04
	Hg2(N03)2+ K2Cr04 ↔Hg2Cr04↓ +2KNO3
	Пробиркада
Іт+Іт
	Қызыл түсті тұнба
	Тұнба конц. HN03-тe ериді

	
	 KI
	Hg2(N03)2+2KI↔ 2KN03+ Hg2I2↓
	Пробиркада Іт+Іт
	Жасыл тұнба
	Тұнба КІ-тің артық мөлшерінде еріп, комплекс түзеді.

	
	 NaOH
	Hg2(N03)2+2NaOH ↔Hg2(OH)2↓ +2NaN03

 Hg2(OH)2 ↔Hg20↓+H20
	Пробиркада

Іт+Іт
	Қара тұнба
	Тұнба азот қышқылында ериді


5.  Бірінші аналитикалық топ катиондарының жеке реакцияларын орындау
(* орындау керек;  ** білу керек)

Na+ катионының реакциялары

     І. ** Калийдің гексагидроксостибатының (калий дигидроантимонаты) әсері.
Натрий тұздары калий гексагидроксостибатымен ақ кристалдық тұнба түзеді:

NaCl + K(Sb(OH)6( ( Na (Sb(OH)6(( + KCl
Na+ + (Sb(OH)6( ( Na (Sb(OH)6((
Реакция нәтижелі болу үшін натрий иондарының концентрациясы жоғары    болу тиісті, себебі реакцияның сезгіштігі төмен. Сондықтан белгісіз ерітінділерді зерттеген кезде оларды концентрлеген жөн.

Реакцияның ортасы бейтарап болуға тиісті, өйткені:

1) қышқылдық ортада метасурьма қышқылының аморфты тұнбасы түзіледі:

(Sb(OH)6(( + Н+  ( Н(Sb(OH)6((
Н(Sb(OH)6( +  ( НSbO3( + 3 Н2О

2) сілтілік ортада тұнба түзілмейді. Реакцияны төмен температурада жүргізген жөн, себебі   Na(Sb(OH)6( ерігіштігі жоғары. Na(Sb(OH)6( аса қанық ерітінділер түзеді, сондықтан пробирканың ішкі жақтарын шыны таяқшамен үйкелеу қажет.

      Реакцияның орындалуы.

Натрий тұзының ерітіндісінің 4-5 тамшысына реагенттің 4-5 тамшысын қосады да, салқындатып, шыны таяқшамен пробирканың ішкі жақтарын үйкелейді, ақ тұнба түзілгені байқалады.
2. *Цинкуранилацетатының әсері  (микрокристаллоскопиялық реакция).

Сірке қышқылы ерітіндісінің қатысында натрий хлориді ерітіндісіне цинкуранилацетаты немесе уранилацетатымен әсер еткенде жасыл-сары кристалдық тұнба түзіледі:
                   Na+ + Zn(UO2)3(CH3COO)8 + CH3COO- + 9 H2O  ( NaZn(UO2)3(CH3COO)9 • 9 H2O  
немесе: 

                  3 UO2(CH3COO)2 + 2 NaCl H2O  (2 NaUO2(CH3COO)3 + UO2Cl2
Бұл реакциялар микрокристаллоскопиялық реакцияларға жатады. Микроскопты пайдаланып дұрыс тетраэдр немесе октаэдр кристалдарының түзілгенін байқауға болады.

Реакция өте сезгіш, ерекше , сондықтан Na+ иондарын ерітіндіден көптеген катиондар K+, NH4+, Ca2+, Sr2+, Mg2+, Fe3+, Mn2+, Bi3+, Al3+, Cu2+, Cd2+, Hg2+, Co2+, Ni2+ қатыснда анықтауға болады. Реакцияны бейтарап ортада жүргізеді.

     Реакцияның орындалуы.

Заттық шыныға натрий тұзының 1 тамшысын тамызып аздап буландыру қажет. Шыныны салқындатып құрғақ қалдықтың жанына 1 тамшы цинкуранилацетат ерітіндісін тамызу керек. 1-2 минуттан соң микроскоппен кристалдардың түзілгенін байқауға болады.
3. **От жалынының боялуы.. Натрийдің тұздары от жалынын сары түске бояйды.
        Реакцияның орындалуы.

 Шыны таяқшаға дәнекерленіп жасалған платина немесе нихром сымын концентрлі HCl ерітіндісінде бірнеше рет тазартады, жалынның түсі өзгермейтіндей болғанша от жалынында қыздырады. Тазартылған сымды NaCl ерітіндісіне, немесе алдын-ала HCl ерітіндісіне , содан соң натрий хлоридінің құрғақ тұзына батырып, от жалынына енгізеді. Көк шыны арқылы от жалынының боялғаны байқалады. Платина сымы орнына  графит таяқшасын қолдануға болады. 
К+ катионының реакциялары
     І. *Натрий гексанитро- ІІІ- кобальтатының әсері.

 Ол калий катиондарымен сары түсті тұнба түзеді. 

2 KCl + Na3(Co(NO2)6( (K2Na(Co(NO2)6( + 2 Na Cl
2 K+ + Na+  + (Co(NO2)6(3- (K2Na(Co(NO2)6((
Бұл сезгіш реакция және оның сезгіштігі Ag+  иондарының қатысында артады:

 K+ + Ag+  + (Co(NO2)6(3- (K2Ag(Co(NO2)6((
бірақ ерітіндіде Cl-, I-,  Br- иондары болмауы қажет, себебі бұл кезде  AgCl тұнбаға түседі. Ерітіндіні жақсылап араластыру керек. Реакцияның   pH-ы (7 шамасында болуы керек.

Қышқыл ортада тұнба түзілмейді, себебі ерітіндіде мына реакциялар жүреді:

K2Na(Co(NO2)6( + 6 H+ ( 6 HNO2 + Co3+ + Na+ + K+
2 Co3+ + 2 Cl- ( Cl2 + 2 Co2+
2 Co3+ + HNO2 + H2O ( 2Co2+ + NO3- + 3H+

2HNO2  ( H2O + NO2 + NO

Сілтілік ортада қоңыр тұнба түзіледі:

Na3(Co(NO2)6( + 3 NaOH ( 6 NaNO2 + Co(OH)3(
K+  иондарының анықталуына  NH4+, І- иондары кедергі жасайды.
Реакцияның орындалуы.  Калий тұзы ерітіндісінің 2-3 тамшысына 2-3 тамшы натрий гексанитрокобальтаты (ІІІ) ерітіндісін қосып, араластырады.
       2. * Шарап қышқылының (H2C4H4O6)  немесе натрий гидротартратының (NaHC4H4O6) әсері.

Бұл реагенттер ерітіндінің pH = 5-7 тең және K+  катионының концентрациясы жоғары болған кезде ақ кристалдық тұнба түзеді:
KCl + NaHC4H4O6 ( KHC4H4O6 ( + NaCl

K+ + HC4H4O6- ( KHC4H4O6 ( 
Тұнба минералды қышқылдарда және сілтілерде ериді:

KHC4H4O6( + H+  ( K + + H2C4H4O6  

KHC4H4O6( + OH− ( K + + C4H4O62- + H2O
Бірақ та ол сірке қышқылында ерімейді. Қышқылдық ортаны NaOH не CH3COONa ерітінділерімен, ал сілтілік ортаны – сірке қышқылымен бейтараптандырады.

Реакция толық жүру үшін шыны таяқшамен пробирканың ішкі қабырғасын үйкелеу қажет.  NH4+ - иондары кедергі жасайды.
  Реакцияның орындалуы. Калий ерітіндісінің 3-4 тамшысына 3-4 тамшы шарап қышқылы немесе NaHC4H4O6 ерітіндісін қосып, араластыру қажет.
3. ** Гексанитрокупрат  натрий қорғасынының  әсесері (микрокристаллоскопиялық реакция).

Гексанитрокупрат  натрий қорғасыны Na2Pb[Cu(NO2)6]   К+ катионымен куб тәрізді қоңыр түсті кристалдар түзеді:

Na2Pb[Cu(NO2)6]  + 2 KCl ( K2Pb[Cu(NO2)6]( + 2 NaCl

Pb2++[Cu(NO2)6]4- + 2K+ ( K2Pb[Cu(NO2)6] (
Реакцияны ерітіндінің pH=7 тең болған жағдайда орындаған жөн. NH4+  иондары ұқсас реакция береді.
Реакцияның орындалуы.

Заттық шыныға 1 тамшы калий тұзы ерітіндісін тамызып, буландырады. Салқындатқаннан кейін Na2Pb[Cu(NO2)6] реагенті ерітіндісінің  1 тамшысымен әсер етеді, 1 минуттан соң түзілген кристалдарды микроскоп арқылы көруге болады.

3. **От жалынының боялуы.

Калий тұздары от жалынын күлгін түске бояйды. Калий хлоридін алған дұрыс, өйткені бұл қосылыс ұшқыш.
NH4+ катионының реакциялары

І. *Сілтілердің (NaOH, KOH) әсері.

Аммоний тұздарын сілтілермен қыздырғанда аммиак газ күйінде бөлінеді:

NH4Cl + NaOH ( NH4OH + NaCl
                                                                          t0
                                                           NH4OH ( NH3 ↑ + H2O

Реакция өте сезгіш реакцияларға жатады. Түзілген NH3  газын бірнеше тәсілмен байқауға болады:

1) өткір иісі бойынша;

2) қызыл лакмус қағазының көгеруі бойынша;

3) HCl ерітіндісімен суланған шыны таяқшаның жанында түтін түзілуі арқылы.

Реакцияның орындалуы.

Пробиркадағы аммоний тұзы ерітіндісінің 2-3 тамшысына 3-4 тамшы NaOH немесе KOH ерітіндісін қосып қыздырады. Аммиактың бөлінгенін алдында көрсетілген тәсілдердің бірімен байқауға болады.

2. *Несслер реактивінің әсері.

  Несслер реактиві K2[HgI4]+KOH  қоспасы, ол аммоний иондарымен қызыл-қоңыр тұнба түзеді:
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Реакция өте сезімтал. Аммоний ионының бұл реакциямен анықталуына калий, натрий иондары кедергі жасамайды.  

Реакцияның орындалуы.

Аммоний тұзы ерітіндісінің 1 тамшысына 5-6 тамшы су, 1-2 тамшы Несслер реактивін қосады. Тұнба түзілуін байқайды. NH4+  иондарының концентрациясы өте төмен болған жағдайда ерітінді қызғылт- сары түске боялады.

3. **Аммоний иондарын ерітіндіден кетіру.

Аммоний иондары Na+, K+  иондарының анықталуына кедергі жасайтын болғандықтан, оны ерітіндіні буландыру арқылы одан ұшырады.

Аммоний тұздарын қыздырғанда олар мына реакция бойынша ыдырайды:

                                                                                                                     t0
NH4Cl → NH3 ↑ + HCl

Реакцияның орындалуы.

Тигельге  зерттелетін ерітіндінің 5-6 тамшысын құйып, буландырып, құрғақ қалдықты ақ “түтін” бөлінуі аяқталғанша қыздырады. Тигель суығаннан соң құрғақ қалдықты 3-4 тамшы дистилденген суда ерітіп, ерітіндіден 1 тамшы алып пробиркада Несслер реактивімен NH4+ ионын анықтайды. NH4+  толық жойылмаған кезде ол толық NH3  түрінде ұшып кеткенше операцияны бірнеше рет қайталайды,.

6.  І аналитикалық топ катиондарының қоспасын талдап анықтау

І. Алғашқы байқау.

а). Қоспаның сыртқы түріне (ерітіндінің түсі, тұнбаның бояуы, оның түсі т.б.) назар аудару қажет.

ә). Ерітіндінің рН-ын тексеріп, кейбір болжаулар жасауға болады.

ІІ. Кейбір катиондарды бөлшектеп талдау тәсілімен анықтау.

а). NH4 +  - катионын анықтау:

Зерттелетін ерітіндінің 1-2 тамшысына сілтілік ортада 1-2 тамшы Несслер реактивін қосу қажет, NH4 +  катиондарының қатысында қызыл- қоңыр тұнба түзіледі:
NH4+ + 2[HgI4]2- + 4OH- → [Нg2ОNH2]I ↓ +7I- + 3H2O

ІІІ. Жүйелік талдау.

Аммоний және литий катиондары натрий мен калийдің анықталуына кедергі жасайды, сондықтан оларды бөлуге тура келеді. Литий катионын бөлу үшін оны фосфат күйінде тұнбаға түсіреді, ал аммонийді қыздырып ұшырып жібереді.

1. Литий катионын бөліп анықтау.

Зерттелетін ерітіндінің 15-20 тамшысын алып, пробиркаға құяды, оған 8-10 тамшы этил спиртін қосып, 10-12 тамшы (NH4)2HPO4 ерітіндісін құяды. Литий иондарының қатысында ақ тұнба (Li3PO4) түзіледі. (NH4)2HPO4  ерітіндісімен (Li3PO4) толық тұнбаға түскенін тексеру қажет, ол үшін ерітіндіге тағы 1-2 тамшы (NH4)2HPO4 ерітіндісін қосады. Ерітінді лайланбаған кезде литий иондары толық тұнбаға түсті деп есептеуге болады. Тұнбаны ерітіндіден центрифугаға бөледі. Тұнбаны 1-2 рет дистилденген сумен жуып, тұнбаға литий катиондары бар екенін дәлелдеу қажет. Ол үшін литийдің арнайы реакцияларын жасаған жөн.
2. Аммоний катиондарын қыздырып ұшыру.

 Литий фосфатының бөлінген ерітіндіні (құрамында NH4+, Na+, K+  иондары бар) тигельге құйып құрғақ қалдық түзілгенше қыздырады. Құрғақ қалдықты ақ “түтіннің” бөлінуі тоқталғанша қыздырады. Тигельді суытып, құрғақ қалдықты дистильденген судың 8-10 тамшысына ерітеді. Содан соң Несслер реактивімен NH4+   катиондарының толық жойылғанын анықтайды. Аммоний иондары толық жойылған соң (Несслер реактивімен қызыл- қоңыр тұнба түзілмейді) ерітіндіден Na+ және K+  анықтауға болады.
3. Na+ катионын анықтау.

Зерттеуде ерітіндінің 5-6 тамшысын пайдаланады. Анықтаушы реагент ретінде калийдің гексагидроксостибатын немесе цинкуранилацетатын пайдаланады ( алдында көрсетілген арнайы реакцияларды қарау қажет).
4. K+  катионын анықтау.

Ерітіндінің қалған бөлігінен K+  иондарын арнайы реакциялармен анықтайды. Анықтаушы реагент ретінде натрийдің гексанитро(ІІІ)кобальтатын Na3[Co(NO2)6] немесе гексанитрокупрат натрий қорғасынын Na3Pb[Cu(NO2)6] пайдалануға болады.

7.  Екінші аналитикалық топ катиондарының жеке реакцияларын орындау  
(* орындау керек;  ** білу керек)
Ag+ катионының реакциялары
     І. *HCl, NaCl әсері.

Тұз қышқылы және натрий хлориді күміс иондарымен ақ түсті тұнба түзеді:

AgNO3 + NaCl → AgCl ↓ + NaNO3
Ag+ +Cl- → AgCl ↓

Ерітіндінің рН<7 болуы қажет, жоғары температурада  тұнба толық түседі.

ВіО+ және SbO+ кедергі жасайды, себебі тұз қышқылымен ақ түсті тұнбалар  түзеді (SbOCl, BiOCl).

Күміс хлориді минералды (HNO3, H2SO4) қышқылдарда ерімейді, ал концентрлі HCl - мен комплекстер түзеді:

                AgCl + 2 HCl → H2[AgCl3];              AgCl + 3 HCl → H3[AgCl4]

Бірақ бұл комплекстер тұрақсыз. Күміс хлориді көптеген қосылыстарда ериді, реакция нәтижесінде комплексті қосылыстар түзіледі:

AgCl + 2 NH4OH → [Ag(NH3)2] + 2 H2O

AgCl + (NH4)2CO3 → [Ag(NH3)2]Cl + H2O + CO2 ↑

AgCl + 2 Na2S2O3  → Na3 [Ag(S2O3)2] + 2 NaCl

AgCl + 2 KCN → K[Ag(CN)2] + KCl

Қышқылдар әсерінен аммиакаттар бұзылады:

[Ag(NH3)2]Cl + 2 HNO3 → AgCl ↓ + 2 NH4NO3
[Ag(NH3)2]+ + 2 H+ + Cl- → AgCl ↓ + 2 NH4+
немесе 

[Ag(NH3)2]Cl + KI + 2 H2O → AgI↓ + KCl + 2 NH4OH

Реакцияның орындалуы. Күміс нитраты ерітіндісінің 2-3 тамшысына 2-3 тамшы тұз қышқылы ерітіндісін қосып, ақ тұнба түзілгенін байқау қажет. Түзілген тұнбаға  5-6 тамшы аммиак ерітіндісін қосып (сілтілік орта), оны шыны таяқшамен араластыру керек. Тұнба ериді. Ерітіндіге бірнеше тамшы HNO3  (қышқылдық орта) қосу қажет. Күміс хлориді тұнбасының түзілгенін не ерітіндінің лайланғанын байқауға болады.
     2.  *NaOH, KOH әсері.

Сілтілер әсерінен қара-қоңыр түсті оксид түзіледі:

2AgNO3 + 2 KOH → Ag2O↓ + 2 KNO3 + H2O

Сұйытылған қышқылдарда және аммиак ерітіндісінде ериді:

Ag2O + 2 HNO3 → 2 AgNO3 + H2O

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

Реакцияның орындалуы. Күміс нитраты ерітіндісінің 1-2 тамшысына 1-2 тамшы сілті ерітіндісін қосып, тұнба түзілгенін байқау. 
     3.  ** NH4OH әсері.

Аммиак ерітіндісін ақырын қосқанда қара түсті оксид түзіледі:

2AgNO3 + 2 NH4OH → Ag2O↓ + 2 NH4NO3 + H2O

Тұнба аммиактың артық мөлшерінде ериді.

Реакцияның орындалуы.

Күміс нитратының 1-2 тамшысына 1 тамшы сұйытылған аммиак ерітіндісін қосып, қара тұнба түзілгенін байқау. Аммиак ерітіндісін артық мөлшерде қосып тұнбаны ерітіп көру.

  4. ** KI, KBr  әсері.

Қышқылдарда ерімейтін сарғыш AgBr және ашық жасыл түсті AgI түзіледі:

                                AgNO3 + KBr → AgBr↓ + KNO3 ;      Ag+  + Br-  → AgBr↓

                       AgNO3 + KI → AgI↓ + KNO3 ;           Ag+  + I-  → AgI↓
Күміс бромиді концентрлі NH4OH, KCN, Na2S2O3  ерітінділерінде ериді:

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

Күміс иодиді тек KCN мен Na2S2O3 ерітінділерінде ғана ериді:

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

Бірақ NH4OH - пен әрекеттеспейді, бұл күміс галогенидтерінің әр түрлі ерігіштіктерімен түсіндіріледі.

Реакцияның орындалуы. Күміс нитраты ерітіндісінің 1 тамшысына 1 тамшы KBr немесе KI ерітіндісін қосып, тұнба түзілгенін байқап көру.
 5.  ** Na2HPO4  әсері.
 Ag+  ионы гидрофосфттармен сары түсті тұнба түзеді:

3 Ag NO3 + Na2HPO4 → Ag3PO4↓ + 2 NaNO3 + HNO3
3 Ag+ + HPO4- → Ag3PO4↓ + H+
Күміс фосфаты NH4OH-та,  минералды және сірке қышқылдарында ериді:

Ag3PO4↓ + 6 NH4OH → [Ag(NH3)2]3PO4 + 6 H2O
Реакцияның орындалуы. AgNO3 ерітіндісінің 1 тамшысына 1 тамшы Na2HPO4 ерітіндісін қосып, тұнба түзілгенін байқау .
6. * К2CrO4  әсері.

Калий хроматы Ag+ - иондарымен қызыл-қыш түсті тұнба түзеді:


2 Ag NO3 + К2CrO4 → Ag2CrO4 ↓ + 2 KNO3
                                                      2 Ag+ + CrO4- → Ag2CrO4 ↓

Тұнба азот қышқылында және аммиак ерітіндісінде ериді, бірақ сірке қыщқылында ерімейді. Реакцияны бейтарап ортада (рН=7) орындаған жөн. Pb2+, Ba2+, Bi2+, Hg2+, Hg22+ т.б. калий хроматымен түсті тұнбалар түзеді. Бұл реакциямен  Ag+ ионын анықтауға тотықсыздандырғыштар да кедергі жасайды. 
Реакцияның орындалуы. Күміс нитраты  ерітіндісінің 1 тамшысына сондай мөлшерде калий хроматы ерітіндісін қосып, тұнба түзілгенін байқау .
7.  **(CH2O + NH4OH)  әсері.
Күміс тұздарының аммиакты ерітіндісіне формальдегид қосып, қыздырады. Пробирканың қабырғасында «күміс айнасы» пайда болады:

2 [Ag(NH3)2]NO3 + CH2O + 2 H2O → Ag↓ + HCOONH4 + 2 NH4NO3 + NH4OH

Реакция өте сезгіш, талғағыш. Күшті тотықтырғыштар кедергі жасайды.

Реакцияның орындалуы.   Күміс нитраты ерітіндісінің 1-2 тамшысына 1-2 тамшы NH4OH ерітіндісін және осы ертітіндіге сұйытылған формальдегид ерітіндісінің бірнеше тамшысын қосып, пробирканы ыстық суға батыру қажет. Дербес металдық күмістің түзілгенін байқау. 
7.  ** Mn2+ иондарымен тотықсыздандыру .
2 AgCl + Mn2+ + 4 OH- → 2 Ag↓ +2 Cl- + MnO(OH)2↓ + H2O

реакцияны тамшылық тәсілмен де орындауға болады.

Реакцияның орындалуы.

Сүзгіш қағазға 1 тамшы HCl ерітіндісін тамызып, оған 1 тамшы AgNO3 қосып, сүзгіш қағазын капилляр көмегімен дистилденген сумен жуып, түзілген тұнбаға 1 тамшы Mn(NO3)2  және 1 тамшы NH4OH ерітінділерін қосу керек. Қағазда қара дақ пайда болғанын байқауға болады.

9.  ** Дербес металдардың әсері.

Күміс кернеу қатарында сутектен кейін орналасқан, сондықтан Fe (E0=-0,47 B), Zn (E0=-0,70 B) оны ерітінділерден ығыстырып, бос күйінде бөліп шығарады.
Реакцияның орындалуы.

Күміс тұзы ерітіндісінің 2-3 тамшысына мырыш түйіршігін салып, қара тұнба түзілгенін байқау.

Нg22+  ионының реакциялары
     І. * HCl  әсері.

Сұйытылған тұз қышқылы сынап (І) ионымен ақ тұнба (каломель) түзеді, ол HCl-дың артық мөлшерінде ерімейді:

Hg2(NO3)2 + 2 HCl → Hg2Cl2↓ + 2 HNO3
Hg22+ + 2 Cl- → Hg2Cl2↓
бірақ азот қышқылында ериді (AgCl, PbCl2  азот қышқылында ерімейді). 

 3 Hg2Cl2 + 8 HNO3 → 3 HgCl2 + 3 Hg(NO3)2 + 2 NO + 4 H2O
Hg2Cl2 аммиак ерітіндісімен суда ерімейтін ақ түсті комплексті тұнба түзеді: 

                              Hg2Cl2 + 2 NH4OH → [NH2Hg2]Cl ↓+ NH4Cl + 2 H2O
[NH2Hg2]Cl – тұрақсыз, сондықтан ол әрмен қарай ыдырайды:

                              [NH2Hg2]Cl → [NH2HgCl] ↓+ Hg↓
Тұнба патша сұйығында ериді:

NH2HgCl ↓+ Hg ↓ + 2 HNO3 + 4 HCl  → 2 HgCl2 + 2 NO2 + 2 H2O + NH4Cl 

                 NH2HgCl + Hg + 2 H+ - 2 e-  →  NH4+ + Cl- + Hg2+                  х І

                 NO3- + 2 H+ + 1e- → NO2 + H2O                                                х 2

Реакцияның орындалуы.  Сынап (І) нитраты ерітіндісінің 1-2 тамшысына сонша HCl  ерітіндісін қосып, ақ тұнба түзілгенін байқау. Түзілген тұнбаға 2-3 тамшы аммиак ерітіндісін қосып, тұнбаның қарайғанын байқап көру.
      2. ** NaOH, KOH  әсері.

Сілтілермен әрекеттесіп қара түсті тұнба түзеді:

Hg2(NO3)2 + 2 NaOH → Hg2O↓ + 2 NaNO3 + H2O
Hg22+ + 2OH-→ Hg2O↓ + H2O

Түзілген тұнба минералды қышқылда ериді.

Реакцияның орындалуы. Сынап (І) тұзы ерітіндісінің 1-2 тамшысына 1-2 тамшы NaOH (KOH) ерітіндісін қосып, тұнба түзілгенін байқау.
3. * NH4OH  әсері. 

Сынап(І) тұздарына NH4OH ерітіндісімен әсер еткенде мына реакциялар жүреді:
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Hg2Cl2 + 2 NH4OH (  [ NH2Hg2]Cl ↓+ NH4Cl + 2 H2O
[ NH2Hg2]Cl ↓(  NH2HgCl ↓ +  Hg↓
Бұл реакцияларды Hg22+ - иондарын анықтау үшін пайдаланады.

Реакцияның орындалуы.

Сынап (І) тұзы ерітіндісінің 2-3 тамшысына сонша NH4OH ерітіндісін қосады.

4. **КІ  әсері
Калий иодидімен сары-жасыл түсті тұнба түзеді:

                         Hg2(NO3)2 + 2 KI(  Hg2I2↓ + 2 KNO3 ;        Hg2+ + 2 I- (  Hg2I2↓
Калий иодидінің артық мөлшерінде мына теңдеу бойынша комплекті қосылыс түзіледі:

                                  Hg2I2 + 2 KI (  K2[ HgI4] + Hg↓ ;           Hg2I2 + 2 I- (  [ HgI4]2- + Hg↓

Реакцияның орындалуы.

Сынап(І) нитраты ерітіндісінің 2-3 тамшысына сонша калий иодиді ерітіндісін қосып, тұнба түзілгенін байқау.  Тұнбаға КІ ерітіндісін тағы  да артьық қосып, тұнбаның ерігенін дәлелдеу.

5.  **К2CrO4  әсері
Калий хроматы сынап (І) иондарымен қызыл-қыш түсті тұнба түзеді:

              Hg2(NO3)2 + K2CrO4 ( Hg2CrO4↓ + 2 KNO3 ;        Hg22+ + CrO4 2- ( Hg2CrO4 ↓
Тұнба азот қышқылында ериді.  Pb2+, Ba2+, Bi3+, Ag+ т.б. катиондар түсті хроматтар түзетіндіктен, бұл реакцияға кедергі жасайды.

Реакцияның орындалуы. Сынап (І)  тұзы ерітіндісінің 2-3 тамшысына 2-3 тамшы калий хроматы ерітіндісін қосып тұнба түзілгенін байқау.
6.* Металдардың  әсері
Сынап кернеу қатарында сутектен кейін орналасқан, оның Е0= +0,792 В, сондықтан Hg22+ ионын металдық темір, мырышпен қатар мыс та (Е0=+0,345 В)  оның ерітінділерінен тотықсыздандырады:
Hg2(NO3)2 + 2 Cu ( 2 Cu(NO3)2 + 2 Hg↓
Бұл Hg22+ - иондарының анықталу реакциясы.

Реакцияның орындалуы.

Алдын-ала аммиак ерітіндісімен, сумен тазартылып, құрғатылып, сүртілген мыс пластинасына 1 тамшы сынап(І) тұзының ерітіндісін тамызады. Сынап (І) иондары қатысында сынап бос күйінде бөлініп шығып, мыс амальгамасын түзеді.

7. * SnCl2  әсері
Сынап (І) нитраты ерітіндісіне SnCl2 ерітіндісін қосқан кезде алғашында ақ тұнба Hg2Cl2 түзіледі, содан соң ақ тұнба қараяды; себебі Hg22+ дербес сынапқа дейін мына реакциялар бойынша тотықсызданады:

Hg2(NO3)2 + SnCl2 → Hg2Cl2 ↓+Sn (NO3)2
Hg2Cl2↓ + SnCl2 → SnCl4 + 2 Hg↓

Бұл реакция ертітіндіде  Hg22+ иондарын анықтау үшін қолданылады.

Реакцияның орындалуы.

Сынап (І) нитраты ерітіндісінің 2-3 тамшысына 3-4 тамшы SnCl2 ерітіндісін қосады.

Pb2+ катионының реакциялары
     І.  *HCl  әсері.

Тұз қышқылының әсерінен қорғасын (ІІ) хлориді тұнбаға түседі, бірақ қорғасын толық тұнбаға түспейді, өйткені оның ерігіштігі жоғары:

Pb(NO3)2 + 2 HCl → PbCl2 ↓ + 2 HNO3
Pb2+ +2 Cl- → PbCl2↓
Концентрлі HCl –дың артық мөлшерінде комплекті қышқыл түзіледі:

PbCl2 + 2 HCl → H2[PbCl4]

PbCl2- ыстық суда жақсы ериді, бұл қасиетті Pb2+  катионын осы топ катиондарынан бөлу үшін пайдаланады.

Реакцияның орындалуы. Қорғасын (ІІ) тұзы ерітіндісінің 2-3 тамшысына 2-3 тамшы  HCl ерітіндісін қосып, тұнба түзілуін байқайды. Түзілген тұнбаны ыстық суда ерітіп көріп, ерітіндіні салқындатып, қайтадан тұнба  түзілгенін байқау керек.
      2. * H2SO4  әсері.

Күкірт қышқылымен қорғасын (ІІ) ионы ақ түсті тұнба түзеді:

Pb(NO3)2 + H2SO4  → PbSO4 ↓ +2 HNO3
Pb2+ + SO4 2- → PbSO4 ↓
Қорғасын(ІІ) сульфатының концентрлі күкірт қышқылында, калий не натрий гидроксидтерінде және 30 процентті аммоний ацетатында еру қасиеті оны басқа суда нашар еритін сульфаттардан (BaSO4, SrSO4, CaSO4) бөліп алуға мүмкіндік береді:
PbSO4 + H2SO4→ Pb(НSO4)2
PbSO4 + 4 NaOH → Na2PbO2 + Na2SO4 + 2 H2O
2 PbSO4 + 2 CH3COONH4 → [Pb(CH3COO)2 .PbSO4] + (NH4)2 SO4
Реакцияның орындалуы.

Қорғасын (ІІ) тұзы ерітіндісінің 2-3 тамшысына 3-4 тамшы күкірт қышқылының ерітіндісін қосып, түзілген тұнбаның қасиетін зерттеу.

   3. * NaOH, KOH  әсері.

Сілтілермен әрекеттесу нәтижесінде ақ түсті гидроксид түзіледі:

Pb(NO3)2 + 2 NaOH → Pb(OH)2↓ +2 NaOH

Pb2+ + 2 OH- → Pb(OH)2↓
Гидроксид амфотерлі, яғни қышқылдарда және сілтілердің артық мөлшерінде ериді:

Pb(OH)2↓ + 2 HNO3 → Pb(NO3)2 + 2 H2O
Pb(OH)2↓ + 2 H+ → Pb2++ 2 H2O

Pb(OH)2↓ + 2 NaOH → Na2[ Pb(OH)4]

Pb(OH)2↓ + 2 OH- → [ Pb(OH)4]2-
Pb(OH)2  аммоний гидроксидінде ерімейді.

Реакцияның орындалуы. Қорғасын (ІІ) тұзы ерітіндісінің 3-4 тамшысына 1-2 тамшы NaOH (KOH) ерітіндісін қосып, тұнба түзілгенін байқау. Түзілген тұнбаны екі пробиркаға бөліп, 1 пробиркаға HNO3 ерітіндісін, екіншісіне  NaOH ерітіндісін қосып, тұнбаның еруін байқау.
4. ** NH4OH  әсері. 

Аммиак ерітіндісінің әсерінен гидроксид түзіледі, бірақ артық мөлшерінде ерімейді.
Pb(NO3)2 + 2 NH4OH →  Pb(OH)2↓ + 2 NH4NO3
Pb2+ + 2 OH- →  Pb(OH)2↓

Реакцияның орындалуы алдыңғы реакцияға ұқсас.
5. * КІ  әсері
Калий иодиді Pb(ІІ) ионымен сары түсті тұнба түзеді:

Pb(NO3)2 + 2 KI(  PbI2↓ + 2 KNO3
Pb2+ + 2 I- (  PbI2↓
тұнба реагенттің артық мөлшерімен әрекеттесіп, комплексті қосылыс береді: 

PbI2 + 2 KI( К2 [PbI4]

Қорғасын (ІІ) иодидінің ерігіштігі жоғары (100 г. суда 0,46 г. PbI2 ериді ), сондықтан ол ыстық суда ериді. Ерітіндіні лезде салқындатқанда сары түсті ине тәрізді кристалды тұнба түзіледі («сары жаңбыр» реакциясы). Бұл Pb(ІІ) катионының анықтау реакциясы. Ерітіндінің рН<7 кем болуы тиіс.
Реакцияның орындалуы.  Ерітіндінің 2-3 тамшысына 2-3 тамшы  КІ ерітіндісін қосып, түзілген тұнбаны байқау. Осы пробиркаға 8-10 тамшы дистилденген ыстық су қосып, тұнбаның ерігенін байқау. Пробирканы суытып қайта ине тәрізді сары түсті кристалдардың түзілгенін көру.
6. * К2CrO4  немесе K2Cr2O7 әсері
Калий хроматы немесе дихроматы қорғасын (ІІ) ионымен сары түсті тұнба түзеді:
Pb(NO3)2 + К2CrO4 ( PbCrO4 ↓ + 2 KNO3
Pb2+ + CrO4 2- ( PbCrO4 ↓

немесе

2 Pb(NO3)2 + К2Cr2O7  + H2O ( 2 PbCrO4 ↓ + 2 HNO3 + 2 KNO3
Pb2+ + CrO7 2- + H2O ( 2 PbCrO4 ↓ +2 H+
Қорғасын (ІІ) хроматы сілтіде жақсы ериді.

PbCrO4↓ + 4 NaOH → Na2PbO2 + Na2CrO4 + 2 H2O
PbCrO4↓ + 4 OH- → PbO22- + CrO42- + 2 H2O

немесе
PbCrO4↓ + 4 OH- →[Pb(OН)4 ]2- + CrO42- 

PbCrO4 сұйытылған азот, сірке қышқылдарында, аммиакта, аммоний ацетатында ерімейді. Бұл реакция Pb2+ ионының анықталу реакциясы. Ерітіндінің pH<7 болуы керек,  Ba2+, Hg2+, Bi3+ т.б. катиондары кедергі жасайды.

Реакцияның орындалуы. Ерітіндінің 2-3 тамшысына сонша калий хроматы не калий дихроматы ерітінділерін қосып, түзілген тұнбаның қасиеттерін зерттеу.
7. ** Na2HPO4  әсері
Қорғасын (ІІ) ионы фосфат ионымен ақ түсті тұнба түзеді:

3 Pb(NO3)2 + 4 Na2HPO4  →  Pb3(PO4) ↓ + 2 NaH2PO4 + 6 NaNO3
3 Pb2+ + 4 HPO42-  →  Pb3(PO4)2 ↓ + 2 H2PO4- 

Қорғасын (ІІ) фосфаты басқа екі валентті металл фосфаттарына қарағанда сірке және сұйытылған азот қышқылдарында нашар ериді, ал сілтілерде жақсы ериді.

Реакцияның орындалуы.

Қорғасын (ІІ) тұзы ерітіндісінің 2-3 тамшысына сонша мөлшерде натрий гидрофосфатын қосып, түзілген тұнбаның қасиетін зерттеу.

8. ІІ аналитикалық топ катиондарының қоспасын талдау
І. Алғашқы байқау.

Есептің сыртқы түрін байқау. (түсі, рН, күйі, ерітіндіде тұнбаның болуы т.б.)

 ІІ. Бөлшектеп аналидеу.

а). Hg22+  - иондарын болжау.

ІІІ. Жуйелік анализді орындау.

1) ІІ аналитикалық топ катиондарын хлоридтер күйінде тұнбаға түсіру. 

Зерттелетін ерітіндінің 8-10 тамшысына 2 н. тұз қышқылы ерітіндісін тамшылап қосу қажет. Реакция нәтижесінде ақ тұнба түзіледі. Пробирканы центрифугалап тұнбаны ерітіндіден бөліп, ерітіндіге тағы 1 тамшы 2 н. HCl қосып катиондардың толық тұнбаға түскенін тексеру. Ерітінді лайланбаса Ag2+, Pb2+, Hg22+  катиондары толық тұнбаға түскені. Түзілген тұнбаны ерітіндіден бөліп тұнбаны құрамында HCl ерітіндісі бар дистилденген сумен жуу қажет. Сонымен:

І- тұнба                                                                                 1- ерітінді

AgCl, PbCl2, Hg2Cl2                                                             зерттелмейді

2) Pb2+ катионын бөліп алып анықтау.

 PbCl2 – тұнбасы ыстық суда еритін болғандықтан (ЕК(PbCl2)= 1,6· 10-5) тұнбаны 5-6 рет ыстық сумен жуады. Ол үшін тұнбаға (І) ыстық су құйып, қайнағанша қыздырады. Тұнбаны ерітіндіден центрифуга арқылы бөледі. Тұнбаның толық жуылғанын тексеру керек.

ІІ- тұнба                                                                                2- ерітінді

Hg2Cl2 , AgCl                                                                        Pb2+ ионы

Pb2+ катионын арнайы реакциялармен анықтайды.

3) Hg2 2+ катионын бөліп алып анықтау.

Екінші тұнбаға концентрлі аммиак ерітіндісін қосып шыны таяқшамен араластырады. Қара түсті тұнбаның түзілуі (NH2HgCl+Hg) ерітіндіде  Hg2 2+ катиондары бар болғанын дәлелдейді.

ІІІ- тұнба :  (NH2HgCl ↓+Hg↓)                [Ag(NH3)2]+                   3- ерітінді

3- тұнбаны 3- ерітіндіден бөліп, тұнбаны талдау қажет. Ол үшін центрифугаға тұнбаны ерітіндіден бөліп, тұнбаны дистилденген сумен жуып, патша сұйығының 2-3 тамшысын тамызып, қыздыру қажет. Реакция нәтижесінде Hg 2+ иондары түзіледі:

NH2HgCl + Hg + 2 HNO3 + 4 HCl →  2 HgCl2 + 2 NO2 + 2 H2O + NH4Cl

Сынап (ІІ) катиондарын анықтау үшін ерітіндіге SrCl2 ерітіндісін қосады. Hg2+  катиондарының қатысында ақ түсті тұнба түзіледі. SrCl2 ерітіндісінің артық мөлшерінде HgCl2 дербес сынапқа дейін тотықсызданады да, тұнба қараяды.

4) Аg+ катиондарын анықтау.

3- ерітіндіні екіге бөледі. Бірінші пробиркаға 2-3 тамшы 6 н.  HNO3 ерітіндісін қосып, ерітіндінің ақ түске лайланғанын байқау қажет. Екінші пробиркаға КІ концентрлі ерітіндісін қосады. Аg+ иондарының қатысында жасыл- сары  тұнба түзіледі.

2-ші зертханалық жұмыс
9.  №1 Бақылау-аналитикалық есеп:  І , ІІ аналитикалық топ катиондарының қоспасын талдап анықтау
І. Алғашқы байқау.

Есептің сыртқы түрін байқау. (түсі, рН-ы, күйі, ерітіндіде тұнбаның болуы т.б.)
ІІ. Бөлшектеп аналидеу.

а). Hg 22+,  Na+ - иондарын болжау.
ІІІ. Жуйелік анализді орындау.

      1. ІІ аналитикалық топ катиондарын хлоридтер күйінде тұнбаға түсіру арқылы оларды І топ катиондарынан бөлу. 

Зерттелетін ерітіндінің 8-10 тамшысына 2 М. тұз қышқылы ерітіндісін тамшылап қосу қажет. Реакция нәтижесінде ақ тұнба түзіледі. Пробирканы центрифугалау арқылы (2-3 минуттай) тұнбаны ерітіндіден бөліп, ерітіндіге тағы 1 тамшы 2 М HCl қосып, ІІ топ катиондарының толық тұнбаға түскенін тексеру керек. Ерітінді лайланбаса Ag2+, Pb2+, Hg22+  катиондары толық тұнбаға түскені. Егер, керісінше болса, онда ерітіндіге тағы да бірнеше тамшы НСІ қосып, центрифугалау керек. Түзілген тұнбаны ерітіндіден бөліп, тұнбаны құрамында HCl ерітіндісі бар дистилденген сумен жуу қажет. Сонымен:

І- тұнба                                                                     2- ерітінді (жеке зерттеледі)

AgCl, PbCl2, Hg2Cl2                                                             Na+, K+ , NH4+  
 2.  Pb2+ катионын бөліп алып анықтау және оны толық ерітіндіге көшіру.

 PbCl2 – тұнбасы ыстық суда еритін болғандықтан (ЕК(PbCl2)= 1,6· 10-5) тұнбаны 5-6 рет ыстық сумен жуады: ол үшін І-тұнбаға ыстық дистилденген су құйып, шыны таяқшамен араластырып, қайнағанша «сулы моншада» қыздырады. Тұнба бетіндегі ерітіндіні ыстық күйінде таза пробиркаға ауыстырып, Pb2+ катионын арнайы реакциялармен анықтайды (К2CrO4). Ең соңында тұнбаның Pb2+ ионынан толық жуылғанын К2CrO4 реагентімен тағы да тексеру керек.
2 - тұнба                                                                            3 - ерітінді
Hg2Cl2 , AgCl                                                                     Pb2+ ионы

3. Hg22+ катионын бөліп алып анықтау.

Екінші тұнбаға концентрлі не 6 М аммиак ерітіндісін қосып, шыны таяқшамен араластырады. Қара түсті тұнбаның түзілуі (NH2HgCl+Hg) ерітіндіде  Hg22+ катиондары бар болғанын дәлелдейді.
3- тұнба :                                                                         4- ерітінді:

(NH2HgCl ↓+Hg↓)                                                       [Ag(NH3)2]+ , СІ-                  

3-тұнбаны 4-ерітіндіден бөліп, тұнбаны талдау қажет. Ол үшін центрифугада тұнбаны ерітіндіден бөліп, тұнбаны дистилденген сумен жуып, патша сұйығының 2-3 тамшысын тамызып, қыздыру қажет. Реакция нәтижесінде Hg2+ иондары түзіледі:

NH2HgCl ↓ + Hg ↓+ 2 HNO3 + 4 HCl →  2 HgCl2 + 2 NO2 + 2 H2O + NH4Cl
Сынап(ІІ) катиондарын анықтау үшін ерітіндіге 1-2 тамшы SnCl2 ерітіндісін қосады. Hg2+  катиондарының қатысында ақ түсті тұнба түзіледі. SnCl2 ерітіндісінің артық мөлшерінде Hg2Cl2 дербес сынапқа дейін тотықсызданады да, тұнба қараяды.

    4. Аg+ катиондарын анықтау.

4-ерітіндіні екіге бөледі. Бірінші пробиркаға 2-3 тамшы 6 н.  HNO3 ерітіндісін қосып, ерітіндінің ақ түске лайланғанын байқау қажет. Екінші пробиркаға КІ ерітіндісін қосады. Аg+ иондарының қатысында жасыл-сары  тұнба түзіледі.

  5. 2- ерітіндіні (Na+, K+ , NH4+  ) талдау:
       І.  Кейбір катиондарды бөлшектеп талдау тәсілімен анықтау.

5а)  Na+ катионын анықтау (микрокристаллоскопиялық реакция).

Заттық шыныға 2-ерітіндінің 1 тамшысын және оның қасына 1 тамшы цинкуранилацетатын тамызып, оларды шыны таяқшамен өзара араластыру керек.  Микроскоп көмегімен түзілген кристалдардың пішінін байқау қажет.

5б). NH4 +  - катионын анықтау:

Зерттелетін 2-ерітіндінің 1-2 тамшысына сілтілік ортада 1-2 тамшы Несслер реактивін қосу қажет, NH4 +  катиондарының қатысында қызыл- қоңыр тұнба түзіледі:
NH4+ + 2[HgI4]2- + 4OH- → [OНg2NH2]I ↓ +7I- + 3 H2O
ІІ. Жүйелік талдау.

6. Аммоний катиондарын қыздырып ұшыру (егер есепте NH4+ иондары бар болса).

 ІІ топ катиондарынан бөлінген 2-ерітіндіні (құрамында NH4+,  Na+, K+  иондары бар) тигельге құйып құрғақ қалдық түзілгенше қыздырады. Құрғақ қалдықты ақ “түтіннің” бөлінуі тоқталғанша қыздырады. Тигельді суытып, құрғақ қалдықты дистильденген судың 8-10 тамшысына ерітеді. Содан соң одан пробиркаға 1-2 тамшы алып Несслер реактивімен NH4+ катиондарының толық жойылғанын тексереді. Аммоний иондары толық жойылған соң (Несслер реактивімен қызыл- қоңыр тұнба түзілмеу керек) ерітіндіден (Ерітінді 7) Na+ және K+  иондарын анықтауға болады.

7. K+  катионын анықтау.

7-ерітіндіден K+ иондарын арнайы реакциялармен анықтайды. Ол үшін 7-ерітіндіні буландырып, оның көлемін 1,5-2 еседей азайтады және рН-ын тексереді (рН 5-7 болуы керек). Анықтаушы реагент ретінде натрийдің гексанитро(ІІІ)-кобальтатын - Na3[Co(NO2)6]  - пайдалануға болады. К+ иондары қатысында сары тұнба түзіледі.

Ескерту: егер есепте (2-ерітінді) аммоний иондары болмаса, онда жұмыстың   6-сатысы орындалмайды, ал К+ катионын бірден 2-ерітіндіден де ашуға болады.

I, II топ катиондары қоспасын талдау сызбанұсқасы төменде 3-Кестеде берілген.
4-кесте.  №1 Бақылау-аналитикалық есеп:  I, II топ катиондары қоспасын талдау сызбанұсқасы

	Ерітінді 1.  Na+, K+, NH4+ , Ag+, Pb2+ , Hg22+ + 2М HCl (түзілген тұнбаны центрифугада ерітіндіден бөлу, тұнбаның толық тұнғанын НСІ ерітіндісімен тексеру)

	Тұнба 1. AgCl, PbCl2, Hg2Cl2 + дист.H2O,  t 0 C  ( PbCl2 тұнбасының толық ерігенін тексеру)
	 Ерітінді 2.  Na+, K+ , NH4+  

	Тұнба 2. AgCl, Hg2Cl2 + 6 М NH4OH  (pH>7)
	Ерітінді 3. Pb2+ катионын анықтау:

Pb2+, СІ-
1) Еріт. 3.+ К2CrO4 ( →PbCrO4 ↓ (сары);

2) Еріт.3.+ КІ( →PbІ2↓ (сары)
	Ерітінді 6. Na+, K+, NH4+ катиондарын бөлшектеп талдау.
1) Na+ катионын айқындау. Микрокристаллоскопиялық реакция:
      Еріт.6.(1т.) + 1 т. Натрийдің цинкуранилацетаты → көпбұрышты (тетраэдр, октаэдр т.б.) кристалдар.
2) NH4+ катионын айқындау: Еріт.6. + Несслер реактиві → қызыл-қоңыр тұнба.
3) NH4+ катионын ерітіндіден кетіру: 
     6-Ерітіндіні фарфор тигельде  құрғағанша қыздыру:

      NH4СІ ( NH3↑- НСІ ↑ , бұл процесті бірнеше рет аммиак толық ұшып кеткенше қайталау (Несслер реактивімен NH4+ катионына теріс реакция болғанша) ( Ерітінді 7.
4)  K+ катионын айқындау : 7-Ерітіндіні буландырғышта қыздырып, көлемін 2 еседей азайту, ортасын тексеру (рН=4-5),  + Na3(Co(NO2)6( ( K2Na(Co(NO2)6( ↓  (сары тұнба).


	Тұнба 3.  
HgNH2Cl ↓ (ақ) + Hg ↓(қара)
  + (к.НСІ+к.НNO3) (3:1), t0
Ерітінді 5.  Hg22+ ионын ашу:

[HgCl4]2-
1) Еріт.5. + SnCI2 (артық) → →Hg2Cl2↓ (ақ) → Hg ↓ (қара);
2) Еріт.5.+Cuмет.→Hg0↓ (қара).
   Hg + Cu →Cu(Hg) – жылтыр амальгама.
	Ерітінді 4.  Ag+ ионын ашу:
[Ag(NH3)2]+, СІ- (pH>7):
1) Еріт.4. +6 М НNO3 (pH‹7) → AgCl↓ (ақ тұнба не лайлану);

2) Еріт.4. + КІ → AgІ↓ (сарғыш тұнба).
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