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Ismeretlen anyagok analizise

A

El6vizsgalatok

Az anyagok oldasa (feltaras, roncsolas)
Egyszert anyagok azonositasa

Osszetett analizis: részleges elvalasztasok

Osszetett analizis: csoportreakciok segitségével



El6vizsgalatok

® Az esetleges cianid tartalom ellenérzése: ,forditott” berlini kék

reakcid

Fe(OH), + 6CN™ — Fe(CN):™ + 20H™

4Fe®t 4 3Fe(CN);~ — Fey[Fe(CN),]




El6vizsgalatok

® Az esetleges klorat tartalom ellenérzése: cc HoSOy

ClO; + 2H™ — 2C10, + C10; + H,0



El6vizsgalatok

Hevités soran bekovetkez6 szinvaltozasok:
® A képzsdés oxid fekete: CuO, MnyO3, NigOs, Co203, FesOs
® A képz6dé oxid vorosbarna: CdO, SnOy, MnsO4, Pb3Oy
® A képzdds oxid sargas: PbO, BiyOs, CryOz, NiO, CoO, (MnO)



El6vizsgalatok

Hevités soran bekovetkezd szinvaltozasok: a forrd és a lehiitott oxid

szine eltérd

® /mO izzitva sarga, lehtitve fehér

® 5n0, izzitva sdrgasbarna, lehiitve sargastehér
® PbO, BiyOj3 izzitva barnasvoros, lehiitve sarga
N

Fe, O3 izzitva fekete, lehiitve barna



Az anyagok oldasa

kb 1%-os oldatot készitiink (0.01 g/1 cm?)

¥

9
9
9

viz (melegités)
hig HCI vagy HNO3 (melegités)
cc. HCI (melegités) vagy cc. HNOgs, bromssosav

feltaras



Az anyagok oldasa

® Vizben oldodnak: az alkalifém- és ammoéniumsok, az erds savak
SOL.
® vizben oldhatatlanok: a fémek, az oxidok, hidroxidok,

szulfidok, fosztatok, karbonatok, szilikatok, gyenge savak soi

(kivéve az alkalifém- és ammoniumsokat). Az erds savak soi
koziil vizben oldhatatlanok az AgCl,PbCly, HgyCly, PbSOy,
CaS0y4, BaSOy, SrS0y4.



Az anyagok oldasa

® Hig savakban oldhatok: karbonatok, hidroxidok, szamos

tém-oxid, fosztat és szulfid.

® Hig savakban oldhatatlanok: a hidrogénnél negativabb fémek,
harom és tobbértékid témek oxidjai, I. és II. osztaly szulfidjai,
CoS, NiS, bizmut- és 6n-foszfat, szilikdtok valamint

AgCl1,PbCly, HeyCly, PHSO,, CaSO,, BaSO,, SrSO,.



Az anyagok oldasa

cc. HCIl-ben oldhatok: foszfatok, egyes szulfidok és oxidok

cc. HNOjs-ban sem oldoédnak: legnemesebb fémek (Au, Pt),
HgS,AgClL,PbCly, HgoCly, PbSO,4, BaSO,4, CaFsy, Si05, SnOs,,
Sb205, SZamos Slelkét, 1zzitott AlgOg, F6203 és Cl"zOg

brom-soésavban oldhatok: Au, Pt, HgS

— p. 10



Feltarasok

Néhany példa:

Feltarand6 anyag Feltaroszer Hémérséklet (°C)
Si0, Na,CO3-KoCO3  7-800
Fém-oxidok K9So0+ 400

Szulfidos ércek NaNO3-Na,CO3 6-700
oldhatatlan halogenidek NasCO3-KoCO3 7-800

—p. 11



Egyszertl anyagok analizise

® Oldés

® Az oldat pH-janak ellenérzése ha vizben oldédik. A savas
kémhatas kizarja az ligosan hidrolizalé anionokat (pl. CO3™,
Si0:7, S27, OCl~, CH3COO™). A lugos kémhatas kizarja a

kationok jelentés részét (pl. haromértékd kationok).

® NaOH: a negativ reakci6 kizarja az I-I11. kationosztaly ionjait,
kivéve As(IIT), As(V). Pozitiv reakcio esetén harom nagyobb
csoport kiilonithets el: fehér csapadék amely felesleghen
oldodik; fehér felesleghen oldhatatlan csapadék; szines
csapadék (a szin gyakorlatilag egyértelmi iforméciot ad). A

légtérbdl az esetlegesen keletkezd ammonia kimutathato.

—p. 12



Egyszertl anyagok analizise

® Srzines csapadék esetén megtelel reakcioval bizonyithato az
Ag(I), Hg(I), Hg(IT), Cu(II), Ni(IT), Co(II), Mn(II), Fe(II) vagy
Fe(III).

® Fehér csapadék képzddésénél a kovetkezd reakcioban HoS-t

érdemes alkalmazni.

#® Ha a NaOH-os reakcio negativ volt, (NHy),S-ot érdemes
masodikként alkalmazni. Ezzel ellen6rizziik az elsé 1épést,
illetve atsavanyitas utan levalik az AS(III) és As(V) szulfidjai.

® Langfestés, és egyedi reakciok.

Egvyetlen reakcié bizonyitékul sohasem fogadhato el!

— p. 13



Egyszertl anyagok analizise

Anionok vizsgalat:

¥

9
9
9
9

HoS04
Ba(Cl)s
AgNOs;
K1
KMnO,

— p. 14



Osszetett anyagok analizise

Részleges elvalasztasok:
® Kiloriddal csapdékot adé ionok: Ag(I), Hg(I), Pb(II)

® (NHy),S (6vatos ammonias semlegesités utan): csapadék (I- és
IT1. osztély), sziirlet (I1., IV. és V. osztaly).

® a csapadékok koziil hideg kénsavban (0,5 M) oldhat6: FeS,
Fe(OH)s, MnS, Cr(OH)s, ZnS, AI(OH)s. A maradék
bréomsosavban oldhato: Cu(Il), Hg(IT), Cd(IT), Bi(III), Ni(II),
Co(II) (nyomokban Pb(II)).

— p. 15



Osszetett anyagok analizise

Részleges elvalasztasok:

® A IL, IV és V. osztalyt tartalmazo oldatbol a II. osztaly
szulfidjai savanyitassal valaszthatok le. A sziirlet a IV-V.

osztalyt tartalmazza.
® Csak az eredeti oldatb6l mutathato6 ki az NHJ .

® Az eredeti oldatbol donthetd el, hogy melyik oxidacios allapotu
format tartalmazza: Sn(II)/Sn(IV), Sb(III)/Sb(V),
As(IIT) /As(V), Fe(II) /Fe(IIT)

® Az I. osztaly anionjai savas f6zéssel tavolithatok el.

— p. 16



Osszetett anyagok analizise

Csoportreakciok
® Hevités. langfestés.

® Oldodas. Az oldat szine, pH-ja. Savas oldasnal bekovetkezd

gz esetleg csapadék képzddés (anionok I. osztalya)

# Kloridos reakcio (HCI alkalmazaséanal anionreakciok (1.

osztaly))

- p. 17



Osszetett anyagok analizise

Csoportreakciok

® Ha az anyag vizben oldo6dik, szintelen és kozel semleges:

NaCOQOs-0s reakci6. Ha nincs csapadék akkor nincsenek
tobbértékd kationok (marad Nat, K, NH}).

® Poritiv karbonétos reakcio: osztalyreakciok (savanyitas + HsS,

(NH,)5S, (NH4)2CO3)
® NaOH, NH,

® egyedi reakciok

— p. 18



Osszetett anyagok analizise

Csoportreakciok Anionok vizsgalat:

¥

9
9
9
9

HoS04
Ba(Cl)s
AgNO;
K1
KMnO,

— p. 19



Osszetett anyagok analizise

Kationok teljes elvalasztasa

Az I—V. osztdly kationjait tartalmazé oldat

+ HCI, majd forrén sziirve

- Oldatban: Pb%*, Ib—V. osztaly
Csapadék: AgCl, Hg,Cl,
+NH;: a csapadék megfeketedik: Hg3+
a szlirlethez HNO,: AgCl.

Az 6lmot és az Ib—V . osztdaly kationjait tartalmazd oldat

+forrén kénhidrogéngdzzal telitve, majd szfirve
—Oldatban: ITI—V. osztily (esetleg kadmium és arzenit)
Csapadék: Bi,S;, PbS, CdS, HgS, CuS, As,S,, Sb,S,, SnS, SnS,
+ 2 mol-dm~3* KOH
-Kioldédnak: a II. osztdlyt szulfidok.
Visszamarad: Bi,S;, PbS, CdS, HgS, CuS
+30% HNO,, vizfiirdén melegitve
—Oldatban: Bi3*, Pb2+, Cd?+, Cu2t
Visszamarad: HgS
+ Br,—HCI, majd a brém kiforraldsa
+8nCl,: —Hg,Cl,~Hg

A bizmut-, élom-, kadmiuwm= és rézionokat tartabmazé oldat

+ NH,OH feleslegben
Oldatban: Cu(NH,)}*, Cd(NH,)3*
Az oldat kék szinfi: Cut
4+ KCN + H,S: sdrga CdS
Csapadékban: Bi(OH),, Pb(OH),
+ forré NaOH

— p. 20



Osszetett anyagok analizise

Kationok teljes elvalasztasa

Oldatba megy: Pb(OH);~
+CrOj~ és ecetsav: PbCr0,
Visszamarad: Bi(OH),
+8Sn(OH);~ —fekete Bi

A I1. osztalyi szulfidok ligos oldata

+ semlegesités HCl-lel (4 H,S)
Az oldat érdektelen.

Csapadékban: As,S;, (As,S;), Sb,S,, (Sb,Ss, SnS), SnS,

+20%-08 sésav

Feloldédik: az 6n és az antimon szulfidja.
A kiforralt oldatot kétfelé osztjuk:

1. részlet: higitva + Fe-por

Sn?*(Sn), sziirve, majd + HgCl, redukcid, tehdt Sn

2. részlet: kozel semlegesitve
+oxalsav: Sn(C,0,)3
‘l"‘ HES - szSa
Visszamarad: As,S,, (As,S;, S)
+NH,OH + H,0, ~ AsO}~
+ magnézia mixtira: MgNH,AsQ,

- p. 21



Osszetett anyagok analizise

Kationok teljes elvalasztasa

A IIT—V. osztdly kationjait tartalmazé oldat

(Vizsgalat kadmiumra: higitva + H,S)
(Vizsgéalat arzendtra: sésav + jodid + H,S)
Semlegesités NH,OH-val + (NH,),S

—Oldatban: IV—V. osztdlyd kationok
Csapadék: NiS, CoS, FeS, Fe(OH),;, MnS, Cr(OH),,
+ 0,5 mol-dm~3% H,SO, (hidegen)

—Oldatban: Fe?t, Fed+ Mn2?t, Or3*, Al3+, Zn2t
Visszamarad: CoS, NiS

Oldva Br,—HCI-ben, szdrazra pdrolva, vizben oldva, majd
az oldatot kétfelé osztva.

1. részlet: acetonos NH,SCN:
kék —Co?*

2. részlet: NH,OH + dimetil-glioxim:
voros csapadék —Ni2+

- p. 22



Osszetett anyagok analizise

Kationok teljes elvalasztasa

A vas-, mangdn-," krém-, aluminium és cinkionokat tartalmazo oldat

+ kiforralds +K,S,04, f6zés + kis feleslegben
szildrd Na,CO,, f6zés.
Oldatban: CrOj |

+H,S0,, éter, H,0,:

kék peroxo-krémsav: Cr3+ i
Csapadék: Fe(OH),;, MnO(OH),, Al(OH);, Zn(OH),
+NH,OH—NH,CI:

Oldatban: Zn(NH,)3*

+KCN + (NH,),S - ZnS

Visszamaradt: Fe(OH);, MnO(OH), Al(OH),
+ NaOH melegen

Oldatban: Al(OH);

+NH,(], forralas — Al(OH),

Visszamaradt: Fe(OH),;, MnO(OH),

oldva H,SO,—H,0,-ben

H,0, kiforralva

Az oldat kétfelé osztva:
1. részlet: KSCN

voros szin: Fe®t
2, részlet: K,S,0,+ AgNO,
fézve ibolyaszinti: MnOg

— p. 23



Osszetett anyagok analizise

Kationok teljes elvalasztasa

A IV—7V. oszdlyi kationokat tartalmazé oldat

+HCl-lel éppen savanyitva, majd felére-harmadéra lefozve,
bepérolva }

+ (NH,),CO;4 L

—Oldat: V. osztdly kationjai

(Csapadék : BaCO,, SrCO,, CaCO;.

Oldva hig ecetsavban

+ K,CrO,

Levalik a sirga BaCrQ,

Oldatban: Sr*t, Ca?*

+ kis feleslegi NH,OH

+ azonos térfogatn etil-alkohol.

Levalik az ugyancsak sarga SrCr0,
Oldatban marad a Ca®*

— p. 24



Osszetett anyagok analizise

Kationok teljes elvalasztasa

Kétfelé osztva:

1. részlet: (NH,),C,0, (4 ecetsav)
fehér csapadék: Ca?*

2. részlet: K,Fe(CN); (+NH,CI)}
fehér csapadék: Ca2+

B A magnézium-, (amménium-), kdlium- és ndtriumionokat
tartalmazo oldat,

Ajénlatos szérazra parolni, majd a nagy mennyiség(i ammoénium-
vegyiilet eltavolitdsa érdekében enyhén kiizzitani. A maradék vizes
(gyengén savanyi) olddsa utdn az oldatot hdromfelé osztjuk.

1. részlet: NH,OH + (NH,),HPO,
MgNH,PO,

2. részlet: cink-uranil-acetét:
sarga csapadék: Nat |

3. részlet: HC10, — KCIO,

— p. 25
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