Практическое руководство по оформлению

лабораторной работы №1 по теме

«Качественный анализ. Идентификация индивидуальных катионов и солей»

            По данной теме студенту предлагается 2 задачи:

1. Обнаружение катионов в растворе (3 пробирки, содержащие по одному катиону);

2. Идентификация 2-х солей.
РЕКОМЕНДУЕМЫЕ КАЧЕСТВЕННЫЕ РЕАКЦИИ

1. На катионы: NH4 + , K + , Ca 2+ , Ba 2+, Al 3+ , Zn 2+ , Mn 2+ , Fe 2+ ,                  Fe 3+ , Co 2+ , Cu 2+ , Ni 2+ , Pb 2+
Общие реактивы: NaOH, NH3 · H2O (NH4OH), (NH4)2S

NH4 + - в газовой камере с NaOH и фенолфталеиновой бумагой;

             реактив Несслера K2[HgI4] + KOH;

K +    - микрокристаллоскопическая с Na2Pb[Cu(NO2)6]; 

            Na3[Co(NO2)6] + CH3COOH;

Ca 2+ - микрокристаллоскопическая с H2SO4; (NH4)2C2O4; 

             окрашивание пламени

Ba 2+ - K2Cr2O7 + CH3COONa;

Zn 2+ - микрокристаллоскопическая с K2[Hg(SCN)4]; K4[Fe(CN)6];

Al 3+ - ализарин; Na2HPO4 + CH3COOH;

Mn 2+ - PbO2 + HNO3; H2O2 + NaOH;

Fe 2+ - K3[Fe(CN)6];

Fe 3+ - NH4SCN; K4[Fe(CN)6];

Ni 2+ - диметилглиоксим;

Co 2+ - NH4SCN + амиловый спирт;

Сu 2+ - K4[Fe(CN)6]; Fe – металлич.;

Pb 2+ - KI; K2CrO4 (K2Cr2O7).

2. На анионы: Cl - , NO3 - , SO4 2- , CO3 2- , PO4 3- .

Общие реактивы: AgNO3 и BaCl2
 Cl -      - AgNO3 + HNO3;

 NO3 -   - дифениламин (раствор в конц. H2SO4);

 SO4 2-    - BaCl2 +HCl;

 CO3 2-  - в двурогой пробирке с  HCl и Ba(OH)2;

 PO4 3-    - (NH4)2MoO4 + HNO3.

Все рекомендуемые общие и частные реакции должны быть записаны в таблицу (пример 1).

                                                                              Пример 1

Качественные реакции на катионы

Опреде-ляемый ион
Реактив
Уравнение реакции
Условия проведе-ния реакции
Аналитический эффект и свойства анал. формы

Fe 3+
NaOH
FeCl3 + 3 NaOH →

Fe(OH)3 ↓ + 3 NaCl
(pH ≥3)
Бурый осадок, растворяется в кислотах:

Fe(OH)3 + 3 HCl

→FeCl3 + 3 H2O


NH4OH
FeCl3 + 3 NH4OH →

Fe(OH)3 ↓ + 3 NH4Cl
Отсутствие комплексу-ющих ве-ществ
Бурый осадок,

растворяется в кислотах:

Fe(OH)3 + 3 HCl

→FeCl3 + 3 H2O


NH4SCN
FeCl3 + 3 NH4SCN →

Fe(SCN)Cl2 + NH4Cl
Кислая среда 

рН ~ 1
Интенсивное

темно-красное окрашивание

за счет образо-вания 

Fe(SCN)n(3-n)+ 

Аналогично заполняются все колонки таблицы для каждого изучаемого иона.

ОБНАРУЖЕНИЕ ИНДИВИДУАЛЬНЫХ КАТИОНОВ

NH4 + , K + , Ca 2+ , Ba 2+, Al 3+ , Zn 2+ , Mn 2+ , Fe 2+ ,  Fe 3+ , Co 2+ , Cu 2+ , 

Ni 2+ , Pb 2+

Обнаружение катионов необходимо начинать с предварительных испытаний:

1. Окраска раствора. (Делается вывод о присутствии катионов, образующих окрашенные соли).

2. Обнаружение ионов аммония из отдельной пробы.

3. Обнаружение ионов Fe 2+ и  Fe 3+ из отдельных проб.

4. Определение группы катионов.

5. Обнаружение из отдельных проб.      

      Отчет о выполнении практической работы должен отражать каждую операцию, выполняемую в ходе проведения анализа. Форма записи отчета показана на примере 2.

                                                                                      Пример 2

Задача № 1.  Обнаружение индивидуальных катионов

Операция
Реактив, условия проведения реакции
Наблюдаемый эффект
Вывод

Пробирка № 1. Раствор бесцветный, значит отсутствуют ионы Fe 3+ , Co 2+ , Cu 2+ , Ni 2+

Определение NH4 + -ионов
Избыток NaOH, влажная фенолфталеи-новая бумага (в газовой камере при нагревании)
Не наблюдается покраснения фенолфталеи-новой бумаги
NH4 + -ионы отсутствуют

Определение группы катионов
Избыток NaOH по каплям
Осадок не образуется
Отсутствуют катионы, образующие малорастворимые гидроксиды 

Определение ионов К +
Na3[Co(NO2)6] + CH3COOH
Осадок не образуется
К + -ионы отсутствуют.Возможно присутствие Ca 2+ или Ba 2+

Обнаружение

Ca 2+ , Ba 2+ 
(NH4)2 C2O4
Выпадает белый мелкокристал-лический осадок
Присутствуют ионы 

Ca 2+ или Ba 2+

Определение Ca 2+  
H2SO4 (микро-кристаллоскопи-ческая реакция)
Образуются игольчатые кристаллы

CaSO4 · 2 H2O
Присутствуют ионы

Ca 2+  

Вывод: в пробирке № 1 находятся ионы Ca 2+ .

ИДЕНТИФИКАЦИЯ СОЛИ

         Исследуемые соли могут быть образованы катионами NH4 + , K + , 

Ca 2+ , Ba 2+, Al 3+ , Zn 2+ , Mn 2+ , Fe 2+ ,  Fe 3+ , Co 2+ , Cu 2+ , Ni 2+ , Pb 2+ 
и анионами Cl - , NO3 - , SO4 2- , CO3 2- , PO4 3- .

СХЕМА ИДЕНТИФИКАЦИИ СОЛИ

Предварительные испытания:

1. Внешний вид (цвет).

2. Действие разбавленной HCl на сухое вещество (определение  CO3 2- - ионов).

3. Растворение вещества в воде (при комнатной температуре и при нагревании).

4. Выбор растворителя: CH3COOH, 2 М HCl (при комнатной температуре и при нагревании).

Ход анализа:

1. Обнаружение ионов NH4 + , Fe 2+ ,  Fe 3+ из отдельных проб.

2. Определение группы катионов действием NaOH, NH4OH (в недостатке и избытке), H2SO4.

3. Обнаружение катионов из отдельных проб.

4. Обнаружение анионов из отдельных проб.

     Оформление работы проводится в соответствии с примером 2.
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