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1. ЗАГАЛЬНІ ВІДОМОСТІ
«Технологічні матеріали видавничо-поліграфічних виробництв» є дисципліною, яка по(днує фундаментальні знання, що отримані при вивченні фахових дисципл(н напряму підготовки 6.051501 «Видавничо-поліграфічна справа» спеціальностей: «Комп’ютерні технології та системи видавничо-поліграфічних виробництв», «Технології електронних мультимедійних видань», «Матеріали видавничо-поліграфічних виробництв». Дисципліна сприяє формуванню (нженерного мислення, дає теоретичну п(дготовку, необх(дну для засвоєння спеціальних курсів та подальшого опанування р(зними технологічними процесами, а також форму( в майбутн(х спец(ал(ст(в науковий погляд вц(лому.

Предмет навчальної дисципліни: структура, склад, властивості технологічних матеріалів, що задіяні у виробництві друкованої продукції; методики визначення якісних характеристик технологічних матеріалів ВПВ.

Метою навчальної дисципліни є формування у студентів таких здатностей: 

· набуття знань у теоретичних та прикладних основах структури техноло-гічних матеріалів видавничо-поліграфічних виробництв, їх будови і властивостей;

· застосовувати набуті знання у реалізації практичних завдань по визначенню оптимального складу технологічних матеріалів при виготовленні друкованої продукції;

· встановлювати методи керування складом та структурою для одержання технологічних матеріалів з попередньо заданими і прогнозованими властивостями;

· вироблення аналітичного підходу при виявленні закономірностей змін струк-тури і властивостей технологічних матеріалів у процесах виробництва і експлуатації.

Знання, одержані студентами у процесі вивчення дисципліни «Технології Технологічні матеріали видавничо-поліграфічних виробництв», успішно можуть використовуватися в процесах курсового і дипломного проектування, зокрема науково-дослідницького характеру, а також в подальшій виробничій діяльності на поліграфічному виробництві.

2. МЕТА лабораторних робіт

Мета та основні завдання циклу лабораторних робіт, що є однією з найважливіших ланок навчального процесу, полягають у поглибленню теоретичних знань з дисципліни, опануванню практичних методик визначення друкарсько-технічних властивостей технологічних матеріалів ВПВ, методів їх контролю. 

Застосування набутих знань у реалізації лабораторних робіт розширить технічну ерудицію, виробить аналітичний підхід, сприятиме набуттю професійних навиків, орієнтації у науково-технічній та довідниковій літературі, пропозиціях на ринку матеріалів, вивченню подальших дисциплін.

3. СТРУКТУРА І МЕТОДИКА ВИКОНАННЯ 

лабораторних РОБіт

Лабораторні роботи виконуються під безпосереднім керівництвом і контролем викладача у лабораторіях кафедри репрографії, в методичних кабінетах факультету і, при необхідності, вдома.

Загальні методичні вказівки до лабораторних робіт наступні:

– дотримуватися правил техніки безпеки та охорони праці при виконанні робіт, стежити за чистотою та порядком у лабораторії;

– готуючись до лабораторної роботи, кожен студент повинен ознайомитися зі змістом конкретного завдання, запропонованою методикою здійснення даного процесу, опрацювати теоретичний матеріал, а також порядок і технологічні режими практичного здійснення даного процесу за підручником й іншими рекомендованими літературними джерелами; 

– перед виконанням роботи студент має співбесіду з викладачем і отримує додаткові поради та вказівки;

– виконуючи лабораторну роботу, студент повинен дотримуватися порядку і методики її здійснення, осмислюючи і аналізуючи як технологічні особливості та якісні можливості, так і явища й фактори, що є в основі цього технологічного процесу і обумовлюють його результати;

– під час виконання лабораторної роботи студент повинен вести необхідні записи, щоб на їх підставі скласти звіт щодо проведеної роботи. Звіт з кожної лабораторної роботи рекомендується складати окремо і здавати викладачу в кінці заняття або ж перед виконанням наступної роботи. Він повинен містити: назву роботи, її мету, короткий виклад основних теоретичних положень, хід виконання роботи, експериментальні дані, результати їхньої обробки та висновки. Графіки будують за допомогою пакетів графічних комп’ютерних програм або на міліметровому папері;

– лабораторна робота вважається виконаною і зарахованою, якщо письмовий звіт і контрольні відповіді прийняв викладач. 

4. КРИТЕРІЇ ОЦІНКИ ВИКОНАННЯ лабораторної РОБОТИ

Оцінка за виконання лабораторної роботи враховує відповідність виконаної роботи сутності завдання, повноту і ступінь обґрунтування рішень, обсяг і рівень використаних теоретичних і практичних завдань, наявність елементів творчого, продуктивного мислення, оригінальність способу вирішення та отримання результатів, вміння аналізувати і оцінювати факти та прогнозувати результати від прийнятих рішень, уміння викладати матеріал логічно і послідовно з дотриманням вимог ДСТУ та технічного редагування видань.
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5. Правила з техніки безпеки в хімічній лабораторії

Успішне виконання лабораторних робіт в хімічній лабораторії можливе лише за умови суворого дотримання встановлених правил роботи, вимог з техніки безпеки.

1. Кожен студент має працювати на закріпленому за ним робочому місці.

2. Робоче місце необхідно зберігати в чистоті та порядку, не варто захаращувати стіл матеріалами, посудом, папером.

3. Неможна працювати в лабораторії одному, за відсутності викладача або лаборанта.

4. В лабораторному приміщенні паління суворо заборонене! Курити можна лише в спеціально відведених для цього місцях.

5. Будьте обережні при використанні газу та електрики. Зберігайте економію при витратах газу та електроенергії. Не залишайте без необхідності палаючими газові пальники або ввімкненими електроприлади.

6. Не кидати у водопровідну раковину папір, фільтри, осад з фільтрів, пісок та інші тверді речовини. Їх слід викидати в спеціальні урни.

7. Категорично заборонено зливати в раковини рідкі органічні речовини, концентровані розчини кислот, лугів, пахучі, вогненебезпечні та отруйні кислоти. Зливати вказані речовини необхідно в призначені для них склянки, які знаходяться у витяжній шафі.

8. Необхідно обережно і акуратно поводитися з посудом, приладами і предметами обладнання.

9. До виконання кожної роботи необхідно приступити лише після дозволу викладача. 

10. Категорично заборонено пробувати на смак реактиви і продукти, які отримують в результаті виконання роботи.

11. При нагріванні в пробірках, колбах та інших ємностях рідин або твердих речовин неможна направляти отвір пробірки або відкриту частину пробірки іншого приладу на себе або сусідів – при викиді нагрітої речовини може відбутися нещасний випадок.

12. Неможна нахилятися над сосудом, в якому кипить рідина.

13. Ніколи не слід нюхати будь-які речовини в лабораторії, які виділяють гази, близько нахиляючись до посуду. Нюхати слід здалеку, дещо направляючи повітря рухом руки від сосуду до себе.

14. При виготовленні розчинів із концентрованих кислот слід кислоту вливати в воду, але не навпаки! Особливо слід бути обережним при розчиненні концентрованої сірчаної кислоти. 

15. Розлиті кислоти або луги необхідно засипати піском, нейтралізувати і лише після цього провести прибирання.

16. При порізах склом слід видалити осколки скла з рани, ватою, змоченою спиртом, змити кров. Змазати розчином йоду, забинтувати поріз.

17. При гарячих опіках до обпаленого місця необхідно зробити примочку етиловим спиртом або розчином перманганату калію. У випадку більш сильних опіків опалене місце після обробки спиртом покрити маззю від опіків.

18. При потраплянні на обличчя і руки бризків кислот або лугів потрібно негайно обробити уражене місце великою кількістю води, а потім:

а)  при опіку кислотами промити 2 % розчином питної соди або слабким розчином аміаку;

б) при опіку лугами промити слабким розчином оцтової кислоти або слабким розчином лимонної кислоти. 

19. При потраплянні кислоти або лугів до очей необхідно промити очі великою кількістю води, а потім:

а)  при потраплянні кислоти промити очі розчиненим розчином питної соди;

б)  при потраплянні лугів промити очі слабким розчином борної кислоти;

20. Всі досліди з леткими речовинами, легкозаймистими слід проводити якомога долі від вогню. При гасінні бензину, спирту, ефіру, які загорілися, користуватися піском, ковдрою, вогнегасником.

21. Завершивши роботи і покидаючи робоче місце в лабораторії, слід перевірити чи вимкнені вода, газ, електроенергія. 

Проведення якісного аналізу води 

через дослідження властивостей катіонів

Існує декілька схем класифікацій катіонів за аналітичними групам. У основу кожної з них покладене розходження в розчинності утворених катіонами сполук, що дозволяє відокремити одні групи катіонів від інших. 

Класичний сірководневий метод аналізу, у якому в якості групового реагенту застосовують сірководень, заснований на утворенні сульфідів або інших сірчистих сполук катіонів (Ag+, Cu+2, Pb+2, Hg+2, Cd+2, Zn+2, Bi+3та ін.) або аніонів AsO3-3, AsO4-3, [SbCI6]- тощо. Сірководневий метод розділення та виявлення катіонів має ряд недоліків: це, насамперед, отруйність сірководню, неприємний запах. Крім того, тривала процедура, що вимагає великої ретельності розчинення та поділу сульфідів четвертої-п'ятої груп. У деяких варіантах цього методу замість сірководню для осадження IV і V груп катіонів застосовують сульфід-іон, що утворюється шляхом гідролітичного розкладання реагентів, які містять сірку в ступені окислення -2 (наприклад, тіосульфат натрію Na2S2О3, тіооцтову кислоту СН3СOSH, дитіокарбонат натрію Na2COS2, тіоацетамід CH3CSNH2 тощо). Класифікація катіонів у сульфідному методі така ж, як і у сірчановодневому (табл. 1).

Таблиця 1 – Классифікація катіонів сульфідним та сірководневим методами

	Група
	Катіони
	Групові реагенти та умови осадження

	
	
	Сірчановодневий
	Сульфідний

	I
	K+, Na+, NH4+, Mg+2
	відсутні
	відсутні

	II
	Ba+2, Ca+2, Sr+2
	(NH4)2CO3

У нейтральному або у слабко лужному середовищі

	III
	Fe+2, Fe+3, Al+3, Cr+3, Mn+2, Zn+2, Co+2, Ni+2
	(NH4)2CO3

У нейтральному або у слабко лужному середовищі

	IV
	Ag+, Pb+2, Hg2+2, Cu+2, Hg+2, Cd+2, Bi+3
	H2S у кислому середовищі
	Na2S2O3 або ін. реагенти, що містять іон у кислому середовищі

	V
	Sn+2, Sn+4, Sb+3, Sb+5, As+3, As+5
	H2S, (NH4)2S4 у кислому середовищі
	Na2S2O3 або інший реагент, що містить S-2 у кислому середовищі


Через суттєві недоліки сірководневого методу аналізу води в останні роки широко застосовують безсірчановодневі методи різних варіантів: аміачно-фосфатннй, біфталатний, тіоацетамідний, кислотно-основний.

Представлені до аналізу лабораторні роботи базуються на безсірчановодневому методі якісного хімічного аналізу, що заснований на кислотно-основному поділі найважливіших катіонів (різної розчинності утворених ними хлоридів, сульфатів, гідроксидів) на окремі аналітичні групи (табл. 2) з широким використанням дробових реакцій. Кислотно-основний метод розділення і виявлення катіонів не позбавлений деяких недоліків, але його переваги перед класичним сірководневим методом полягає у швидкості виконання аналізу, доступності та відносній безпеці застосовуваних групових реактивів. 

Таблиця 2 – Класифікація катіонів за кислотно-основним методом

	№ групи
	Катіони
	Признаки реакції
	Груповий реактив

	I 
(хлоридна група)
	Ag+, Pb+2, (Hg2+2)
	Утворює складно-розчинні хлориди
	Розчин хлористоводневої кислоти

	II 
(сульфатна група)
	Ba+2, Ca+2, (Sr+2)
	Осаджує ці катіони у вигляді малорозчинних сульфатів
	Розчин сірчаної кислоти

	III 
(амфолітна група)
	Al+3, Cr+3, Zn+2, Sn+2, (Sn+4), (As+3)
	При дії надлишку лугу утворюються розчинні з’єднання типу алюмінату 
	Розчин їдкого лугу

	IV

 (гідроксидна група)
	Mg+2, Mn+2, Pb+2, Fe+3, (Bi+3), (Sb+3), (Sb+5)
	Осаджує катіони у вигляді гідроксидів, нерозчинних у надлишку реактиву
	Водний розчин аміаку

	V 
(аміачна група)
	Ni+2, Co+2, Cu+2, Cd+2, (Hg+2)
	При надлишку реактиву утворюються розчинні у воді комплексні сполуки - аміакати
	Водний розчин аміаку

	VI
(розчинна група)
	K+, Na+, NH4+
	Проводять індивідуальні специфічні, характерні реакції на кожен катіон окремо
	Не має групового реактиву


Лабораторна робота № 1

Перша аналітична група катіонів Ag+, Pb+2, (Hg2+2)

Груповим реактивом першої аналітичної групи катіонів є хлористоводнева кислота, що осаджує катіони у вигляді малорозчинних хлоридів. Більшість з'єднань катіонів I групи не мають кольору (пофарбовані ті, які утворюють сполуки з пофарбованими аніонами) і мало розчинні у воді (розчинні усі нітрати та нітрити). Катіони цієї групи легко вступають у реакції окислення-відновлення, схильні до утворення комплексних сполук типу [Ag(NH3)2]+, [AgI4]-3, [PbI4]-2, [Ag(CN)2]- тощо.

Катіони I аналітичної групи, а також їх з'єднання мають таке застосування у поліграфії: в репродукційній фотографії – срібло та його сполуки (нітрат срібла – у фотографічній емульсії, а також при виготовленні форм глибокого друку для сріблення мідного циліндра перед гальванічним нарощуванням шару міді, на який переносять пігментну копію); для посилення негативу іноді використовують хлорну ртуть; свинець є основною частиною друкарського сплаву (гарту).

Дослід 1. Дія групового реагенту. У окремі пробірки помістити по 2-3 краплі розчинів солей срібла, свинцю і в кожну додати по 2-3 краплі розчину соляної кислоти.

Що спостерігаєте? Складіть рівняння реакцій. Збережіть вміст пробірок для досліду 2.

Дослід 2. Відношення осадів хлоридів до дії водного розчину аміаку. До осадів хлоридів, що отримані у досліді 1, по краплях при перемішуванні додайте концентрований розчин акміаку (тяга 1). Осад AgCl розчиняється у розчині аміаку:

AgCl + 2 NH4OH = [Ag(NH3)2]Cl + 2H2O

Hg2Cl2 реагує з аміаком, утворюючи осад чорного кольору, (ртуть і амідоз’єднання ртуті).

Відзначте, який з осадів розчиняється у водному розчині аміаку і чому. Складіть рівняння відповідних реакцій. Сформулюйте висновок про подібність і про відмінності у аналітичних ознаках катіонів срібла, ртуті та свинцю.

Дослід 3. Виявлення Ag+ відновленням до металевого срібла. 

а) Відновлення формальдегідом НСОН: 2-3 краплі розчину солі срібла помістіть у пробірку, додайте 1-2 краплі розчину аміаку і 1-2 краплі розведеного розчину формальдегіду. Пробірку занурте у теплу воду. Стінки пробірки покриваються блискучим нальотом металевого срібла:

Ag+ + HCOH → 2 Ag + HCOOH

б) Відновлення металічним оловом: 2-3 краплі розчину солі срібла помістіть у пробірку і додайте невелику кількість металевого олова. Почорніння у пробірці вкаже на утворення металевого срібла:

4 Ag+ + Sn + 3H2O → 4 Ag + H2SnO3 + 4 H+

Ag+ + e → Ag0                                      4

Sn0 – 4e + 3H2O → H2SnO3 + 4H+       1

Дослід 4. Виявлення Pb +2 реакцією з сірчаною кислотою і розчинними cульфатами. До 2-3 краплин розчину солі свинцю додайте кілька крапель 2н розчину HNO3 та 2-3 краплі 2н розчину Н2SO4. Утворений осад PbSO4 розчиняється у розбавлених кислотах, але розчинний у концентрованій сірчаній кислоті з утворенням гідросульфату:

PbSO4 + H2SO4 → Pb(HSO4)2

а також у розчинах їдких лугів (при нагріванні) унаслідок утворення плюмбітів:

PbSO4 + 4KOH → K2PbO2 + K2SO4 + 2H2O

Дослід 5. Знаходження Pb+2 реакцією з йодидом калію. До 2-3 краплин розчину солі свинцю додайте кілька крапель 2н розчину оцтової кислоти і кілька крапель розчину КI. При наявності Рb+2-іонів утворюється жовтий осад РbI2.

Дослідження суміші катіонів 1 аналітичної групи

1. Осадження катіонів у вигляді хлоридів. До 10-12 крапель досліджуваного розчину долийте розчин аміаку до нейтральної реакції і потім додайте рівний об'єм розбавленої соляної кислоти. Утворення осаду вказує на наявність у розчині одного, двох або трьох катіонів Ag+, Pb+2; (Нg+2 – не досліджуємо).

2. Відкриття Ag+-іонів. Дія NH4ОН на отриманий осад хлоридів катіонів I групи вказує на вміст у ньому іонів А4+. При цьому АgС1 розчиняється у надлишку NH4OH з утворенням комплексної сполуки [Ag(NH​3)2]Cl. Зміна кислотності розчину (додаванням кількох крапель HNO3) призводить, у разі присутності Ag+-іонів, знову до утворення білого осаду АgCl.

3. Відкриття Рb+2-іонів. PbCl2 у осаді катіонів I групи від дії NH4ОН залишається без змін. Хлорид свинцю добре розчинний у гарячій воді. Тому до осаду додайте воду і прокип'ятіть 1-2 хв. Відокремте осад і до фільтрату додайте кілька крапель розчину КI. Випадання жовтого осаду – доказ наявності іонів Pb+2. Складіть рівняння реакцій, які супроводжують дослідження суміші катіонів I аналітичної групи.

Схема систематичного ходу аналізу катіонів I аналітичної групи наведена ​​у табл. 3.

Таблиця 3 – Схема систематичного аналізу суміші катіонів I аналітичної групи

	Операції
	Реактиви
	Катіони Ag+, Pb+2

	Осадження катіонів у вигляді хлоридів
	HCl
	Осад I

↓AgCl
	Осад I       ↓PbCl2

	Відділення PbCl2 (осад I)
	Горяча вода
	Осад 2

AgCl
	Розчин 2

Pb+2, Cl-

	Відкриття Pb+2 (розчин 2)
	а) K2CrO4

б) H2SO4
	
	Осад 3

а) ↓ PbCrO4

б) ↓ PbSO4

	Відкриття Ag+-іонів (осад 2)
	NH3 (водний розчин)
	Розчин 3

[Ag(NH3)2]+
	


Лабораторна робота № 2

Друга аналітична група катіонів Са+2, Ва+2, (Sr+2)

Груповим реактивом другої аналітичної групи є сірчана кислота, яка осаджує ці катіони у вигляді малорозчинних у воді сульфатів СaSO4, BaSO4, SrSO4. (Відтворення розчинності сульфату кальцію ПРCaSO4=6,1·10-5), тому осадження його, з метою зменшення розчинності, слід проводити у присутності етилового спирту. Катіони II аналітичної групи дають цілий ряд важкорозчинних солей з різними аніонами (сульфати, фосфати, оксалати, карбонати. Іони Сa+2, Ba+2, Sr+2 у водних розчинах безбарвні. Оксиди і солі катіонів II аналітичної групи входять до складу друкарських фарб, білил, поліпшуючи їх оптичні властивості, колір, прозорість, структурно-механічні властивості.

Дослід 1. Дія групового реактиву. У окремі пробірки помістіть по 2-3 краплі розчинів солей барію і кальцію. Додайте у кожну по краплі розчину сірчаної кислоти. Що спостерігаєте? Який осад випадає не відразу? Чому? Складіть рівняння відповідних реакцій. Порівняйте величини розчинності (за довідником) сульфатів даних катіонів. Нанесіть краплю розчину сульфату кальцію на предметне скло і розгляньте вміст краплі через 3-5 хвилин. Які по формі кристали видно під мікроскопом? Який їх хімічний склад?

Дослід 2. Зафарбовування полум’я солями барію, кальцію. У полум'я пальника внесіть по черзі кристали солей барію і кальцію. Спостерігайте забарвлення полум’я пальника (летючі солі кальцію забарвлюють полум'я пальника у цегляно-червоний колір, а барію – у жовто-зелений). 

Дослід 3. Знаходження Ba+2 реакцією з біхроматом (або хроматом) калію. До 2-3 крапель розчину солі барію додайте кілька крапель розчину хромату або біхромату. Нагрійте пробірку на водяній бані. При цьому випадає жовтий кристалічний осад хромовокислого барію:

2 Ba+2 + Cr2O7-2 + H2O → ↓ 2 BaCrO4 + 2 H+

Для досягнення повноти осадження хромату барію реакцію необхідно проводити у слабокислому середовищі (рекомендується додавати ацетат натрію).

Отриманий осад розділіть на дві частини. До однієї частини додайте кілька крапель розбавленої соляної кислоти, до іншої – така ж кількість розчину оцтової кислоти. Що при цьому спостерігаєте? Складіть рівняння реакції розчинення осадів.

Дослід 4. Знаходження Ba+2 реакцією з родизонатом натрію. На смужку фільтрованого паперу нанесіть краплю досліджуваного розчину. Змочіть вологу пляму краплею розчину родізонату натрію. У присутності барію з'явиться пляма червоного кольору. Змочіть пляму розчином розбавленої соляної кислоти. Пляма не знебарвлюється (на відміну від іонів Sr+2).

Дослід 5. Виявлення Сa+2 реакцією з оксалатом амонію (NH4)2C2O4. До 2-3 крапель розчину солі кальцію додати 1-2 краплі розчину оцтової кислоти (до рН ~ 7) і потім кілька крапель розчину оксалату амонію. Утворюється білий кристалічний осад щавлевокислого кальцію: 

Ca+2 + C2O4-2 → ↓ CaC2O4

Осад розділіть на дві частини і випробуйте його на розчинність у соляній і оцтовій кислотах. У якій кислоті осад розчиняється? Запишіть рівняння хімічних реакцій.

Проведенню реакції заважають іони Ba+2, Sr+2 і важких металів.

Дослід 6. Знаходження Сa+2 реакцією з гексацианфератом калію. До 2-3 крапель розчину солі кальцію додати 2-3 краплі насиченого розчину K4[Fe(CN)6]. При кип'ятінні отриманої суміші випадає білий кристалічний осад, нерозчинний у оцтовій кислоті: Реакцію слід проводити у розчині при рН ~ 7 (підкислюють оцтовою кислотою), або при рН > 7 (додаванням аміачної буферної суміші):

Сa+2 + NH4Cl + K+ + [Fe(CN)6]-4 → Ca(NH4)2[Fe(CN)6] + K+

Дослідження суміші катіонів II аналітичної групи

1. Осадження катіонів у вигляді карбонатів. До 10-12 крапель досліджуваного розчину додайте таку ж кількість розчину карбонату амонію (NH4)2CO3. Для збільшення повноти осадження реакцію слід проводити у лужному середовищі при рH=9 (досягається присутністю буферної суміші NH4Cl + NH4OH) з гарячих розчинів.

2. Розчинення карбонатів. До утвореного осаду карбонатів додайте кілька крапель гарячої оцтової кислоти. У отриманому розчині виявіть катіони II аналітичної групи за допомогою характерних реакцій, описаних вище.

Схема систематичного ходу аналізу катіонів II аналітичної групи наведена ​​в табл. 4.

Таблиця 4 – Схема систематичного аналізу катіонів II аналітичної групи

	Операції
	Реактиви
	Катіони Ba+2, Ca+2

	Осадження карбонатів
	(NH4)2CO3

NH4Cl

NH4OH
	Осад I

↓ BaCO3
	Осад I

↓ CaCO3

	Розчинення карбонатів

(осад I)
	CH3COOH
	Розчин I

Ba+2
	Розчин I

Сa+2

	Знаходження та виділення Ba+2
	H2CrO4 або K2Cr2O7 + CH3COONa
	Осад 2

↓ BaCrO4
жовтий кристалічний осад
	Розчин 2

Ca+2

	Знаходження та виділення Ca+2
	(NH4)2C2O4
	
	Осад 3

СaC2O4 білий кристалічний осад


Лабораторна робота №3

Третя аналітична група катіонів Al+3, Cr+3, Zn+2, Sn+2, (Sn+4), (As+3), (As+5)

Груповим реактивом катіонів ІІІ аналітичної групи є розчин їдкого лугу. Спочатку під дією лугу утворюються гідроксиди із амфотерними властивостями, а потім під дією надлишку лугу утворюються розчинні з’єднання типу алюмінату лужного металу. Так, для іону Al+3 рівняння реакції може бути записане так:

Al+3 + 3 ОН– → Al(ОН)3

Al(ОН)3 + 3 Na+ +3 OH– → Na3AlO3 + 6 H2O

Солі сильних кислот (соляної, сірчаної, азотної) цих іонів добре розчинні у воді, тоді як сирнисті, вуглекислі, фосфорнокислі солі тощо у воді практично нерозчинні.

Оксиди та солі катіонів ІІІ аналітичної групи широко застосовуються у поліграфічній промисловості. Так, алюмокалієві квасци використовують у фотографічних процесах як речовина ряду колоїдів, що дубить (желатин тощо). Хлорид алюмінію додають у проявник копіювальних світлочутливих шарів та травлячі розчини. Алюмінієві пластини використовуються для виробництва офсетних друкарських форм, порошок алюмінію – для виготовлення палітурної фольги та металізованих фарб. Гідроксид алюмінію виступає наповнювачем при виготовленні фарбових лаків, друкарських фарб, прозорих білил. Металевий цинк, його сплави застосовують при формуванні кліше для тиснення. Хлорид цинку використовують при виготовленні офсетних друкарських форм, сірчанокислий та хлористий цинк – в якості антисептиків у палітурних процесах. Широкого застосування набули  й з’єднання хрому: хромові квасци – у фотографічних процесах, двохромовокислий амоній – в якості жовтого пігменту, хромовий ангідрид – як складова електролітичних ванни при хромуванні тощо.

Дослід 1. Дія групового реактиву. В окремі пробірки помістіть по 2-3 краплі розчинів солей алюмінію, хрому, цинку та олова. Додайте в кожну пробірку по кілька крапель 2М розчину їдкого лугу до утворення характерних аморфних нерозчинних у воді гідроксидів. Потім кожен осад розділіть на дві порції, до першої додайте кілька крапель концентрованого розчину їдкого лугу, а, до іншої - кілька крапель концентрованого розчину аміаку (витяг!). Який з осадів розчинний у надлишку лугу, аміаку? Напишіть усі рівняння реакцій.

Дослід 2. Виявлення Al+3 реакцією з алізарином. У пробірку помістіть 2-3 краплі розчину солі алюмінію, додайте кілька крапель розчину аміаку (водного). До отриманого осаду гідроксиду алюмінію додайте 1-2 краплі розчину алізарину. Виходить з'єднання інтенсивно червоного кольору, що називається "алюмінієвим лаком", що є нерозчинним у розбавленій оцтовій кислоті. Тому після утворення алюмінієвого лаку у пробірку додають по краплям оцтову кислоту до зникнення фіолетового забарвлення. У присутності іонів Al+3 червоний осад не зникає. Цю реакцію можна проводити і крапельним шляхом на фільтрувальному папері: за наявності А1+3-іонів утворюється червона пляма.

Дослід 3. Виявлення Al+3 реакцією з ацетатом натрію СН3СООNa

Додайте до 2-3 краплин розчину солі алюмінію дві краплини розчину ацетату натрію та нагрійте на водяній бані. У присутності Al+3 формується білий аморфний осад, який є розчинним у надлишку їдкого лугу. Реакції заважають іони Fe+3, Cr+3, які також формують осад оксиацитатів.

Al+3 + 3 СН3СОО– + 2 НОН → Al(ОН)2Н3СОО + 2 СН3СООН

Дослід 4. Виявлення Zn+2 реакцією з ферроцианідом калію

До 2-3 крапель розчину солі цинку додайте 3 краплі розчину реактиву при рН = 6-7 (т.к. у лужному середовищі осад розчиняється). Суміш нагрійте до кипіння. При цьому утворюється білий осад.

3Zn+2+2[Fe(CN)6]-4 + 8K+ → ↓ K2Zn3[Fe(CN)6]2 + 6K+

Дослід 5. Виявлення Zn+2 реакцією із дітізоном
Додайте до 2-3 краплин розчину солі цинку ацетатний буферний розчин до рН=4,5, потім 4-5 краплин розчину тіосульфату натрію для пов’язання катіонів, що заважають, в комплексне з’єднання, а далі декілька крапель розчину дітізону, який приготовано на хлороформі або чотирьоххлористому вуглецю. Суміш інтенсивно стряхніть. В присутності цинку шар органічного розчинника зафарбується у червоно-малиновий колір.

Дослід №6. Виявлення Cr+3 окисленням у CrO4-2
Зверніть увагу на зафарбовування солей хрому. У пробірку введіть декілька крапель розчину солі хрому, додайте 2-3 краплі їдкого лугу до утворення та остаточного розчинення осаду гідроксиду в надлишку лугу. До зеленого розчину утвореного хроміту CrO2– додайте декілька крапель будь-якого окислювача (перекис водню, хлорну або бромну воду, перманганат тощо) та нагрійте розчин на водяній бані до зміни зеленого забарвлення розчину на жовтий, що характерно для хромат-аніонів.

Окислення Cr+3 можна проводити і у кислому середовищі. Так, до 2-3 краплин розчину солі хромату додайте 4-5 крапель сірчаної кислоти та декілька крапель будь-якого окислювача (хлорат калію КСlO3, персульфат амонію (NH4)S2O8, вісмутат натрію NaBiO3, перманганат тощо). Отриману суміш нагрівають та у випадку присутності Cr+3-іонів формується оранжевий колір розчину Cr2О7–2-іонів. Напишіть рівняння реакцій.

Дослід7. Виявлення іонів Sn+2 реакцією відновлення. З’єднання двовалентного олова мають різко виражені відновні властивості. Вони відновлюють з'єднання платини, золота, срібла, ртуті, міді, свинцю, вісмуту і т.д. У результаті таких реакцій виділяється відповідний метал або іон металу у більш високому ступені окислення:

а) реакція з HgCl2: До 2-3 крапель розчину солі олова додайте 2-3 краплі розчину НС1 і 2-3 краплі розчину НgCl2. Утворюється білий осад Нg2Cl2, який поступово чорніє внаслідок виділення металевої ртуті:

2 HgCl2 + SnCl2 → Hg2Cl2 + SnCl4

Hg2Cl2 + SnCl2 → 2 Hg + SnCl4

б) реакція з солями тривалентного заліза: До краплі розчину солі тривалентного заліза додайте 1-2 краплі 2н розчину НСl і розчину червоної кров'яної солі К3[Fe(CN)6]. До отриманої суміші додайте краплю розчину солі олова. Утворюється темно-синій осад турнбулевої сині.

2 Fe+3 + Sn+2 → 2 Fe+2 + Sn+4
3 Fe+2 + 2 [Fe(CN)6]-3 → ↓ Fe3[Fe(CN)6]2

Дослідження суміші катіонів III аналітичної групи

1. До декількох крапель досліджуваного розчину додайте кілька крапель розчину їдкого лугу до утворення і подальшого розчинення утворених гідрооксидів у надлишку лугу. Це доведе наявність у розчині катіонів III аналітичної групи.

2. Визначте наявність іонів А1+3 реакцією з алізарином.

3. Визначте наявність іонів Zn+2 реакцією з дитизоном.

4. Визначте наявність іонів Сг+3 реакцією окислення його у шестивалентний стан (у хромат СrO4-2 або біхромат Сг2O7-2 іон).

5. Визначте наявність іонів Sn+2 реакцією відновлення тривалентного заліза.

Схема систематичного ходу аналізу катіонів III аналітичної групи представлена ​​у таблиці 5.

Таблиця 5 – Схема систематичного ходу аналізу III аналітичної групи

	Операції
	Реактиви
	Катіони Al+3, Cr+3, Zn+2, Sn+2, Sn+2

	Отримання гідроксидів та їх розчинення у надлишку реактивів
	NaOH + H2O2 при нагріванні
	Розчин I

AlO2-, CrO4-2, Sn3-2, ZnO2-2-іони

	Осадження Al+3, Sn+2 у вигляді гідроксидів (розчин I)
	NH4Cl при нагріванні
	Осад I

Al(OH)3, Sn(OH)4
	Розчин 2

[Zn(NH3)4]+2, CrO4-2

	Розчинення осаду I
	HCl
	Розчин 3

Al+3, [SnCl6]-2
	

	Осадження у вигляді ацетату іонів Al+3 (розчин 3)
	CH3COONa при кип’ятінні
	Осад 2

↓Al(OH)2CH3COO
	
	

	Осадження іонів Sn+4 (розчин 3)
	HNO3 при кип’ятінні
	
	Осад 3

↓H2SnO3
	

	Осадження іонів у вигляді ферроциациду іонів Zn+2
	K4[Fe(CN)6]
	
	
	Осад 4

↓K2Zn3[Fe(CN)6]2


Лабораторна робота №4

Четверта аналітична група катіонів Fe+3, Fe+2, Mn+2, Mg+2, (Bi+3), (Sb+3), (Sb+5)

Груповим реактивом катіонів VI аналітичної групи є водний розчин аміаку, який осаджує ці катіони у вигляді гідроксидів, нерозчинних у надлишку реактиву. Як і у попередній групі, деякі солі катіонів четвертої групи розчинні у воді (хлориди, нітрати, сульфати), а деякі – нерозчинні (сульфіди, карбонати, фосфати тощо).

Оксиди та солі катіонів VI групи використовуються у поліграфії у вигляді сикативів, які каталітично прискорюють процес хімічного закріплення олій та оліфи, що входять до складу, наприклад, офсетних друкарських фарб, масляних лаків тощо. Сірчанокисле залізо (ІІ) отримало застосування в якості електроліту в гальванотехніці. З’єднання марганцю (у вигляді КMnО4) – у фотографічних процесах. Вісмут входить у склад поліграфічного сплаву.

Дослід №1. Дія групового реактиву

В окремі пробірки розмістіть по 2-3 краплини розчинів солей заліза Fe+3 та Fe+2, марганцю Mn+2 та магнію Mg+2. Додайте у кожну пробірку таку ж кількість розчину їдкого лугу або аміаку. Дайте відповідь, якого кольору осади формуються? 

Далі розділіть кожен осад на дві порції та додайте в одну в їдкий луг, а в іншу концентрований розчин аміаку. Дайте відповідь, чи розчинні гідроксиди катіонів VI аналітичної групи у присутності надлишку їдкого лугу та аміаку? Складіть відповідні рівняння реакцій.

Дослід №2. Виявлення Fe+3 реакцією з гексаціаноферратом калію

До 2-3 крапель розчину солі заліза Fe+3 додайте 1-2 краплини розчину «жовтої кров’яної солі» К4[Fe(CN)6]. Утворюється осад «берлінської лазурі» синього кольору. Складіть рівняння реакції.

Дослід №3. Виявлення заліза Fe+3 реакцією з роданідом амонію NH4CNS
До 2-3 крапель розчину солі заліза (ІІІ) додайте одну краплю розчину HCl (для формування середовища рН<7) та 2-3 краплини розчину роданіду амонію або калію KCNS. Які зміни спостерігаєте? 

Далі додайте до отриманого розчину роданідного комплексу заліза (ІІІ) декілька крапель розчину хлорного олова SnCl2 для відновлення катіонів заліза у двовалентному стані. Дайте відповідь, чому знебарвлюється розчин роданідного комплексу заліза (ІІІ)?

Дослід №4. Виявлення заліза Fe+2 реакцією з гексаціаноферратом калію

До 2-3 краплин розчину солі заліза Fe+2 додайте 2-3 краплини розчину HCl (для формування середовища рН<7) та 1-2 краплини розчину «червоної кров’яної солі» К3[Fe(CN)6]. У присутності Fe+2-іонів створюється осад синього кольору (турнбулева синь). Складіть рівняння реакції. Які аналітичні признаки дозволяють відрізнити солі заліза Fe+3 від з’єднань заліза Fe+2?

Дослід №5. Виявлення Fe+2 реакцією з диметилгліоксидом.

До 2-3 крапель розчину солі заліза (II) додайте 2-3 краплі розчину аміаку і 2-3 краплі спиртового розчину діметилгліоксима (реакцію слід проводити при pH > 7, що відповідаэ слабоамміачному розчину). Утворюється розчинна комплексна сполука диметил-гліоксимата заліза (II) рожево-червоного кольору. У разі одночасної присутності іонів Fе+3 і Fе+2 реакцію проводять у присутності винної кислоти, щоб уникнути утворення гідроксиду трьохвалентного заліза у аміачному розчині.

Дослід 6. Виявлення Mn+2 реакцією окислення у Mn4- у кислому середовищі. Безбарвні з'єднання двовалентного марганцю окислюються у з'єднанні семивалентного марганцю (МnO4-), пофарбовані у фіолетово-червоний колір. Помістіть у пробірку 1-2 краплі розчину якої-небудь солі марганцю (але не хлориду! оскільки у присутності відновників відбувається відновлення окисників і MnO4-), додайте 5 крапель розбавленої HNO3 і невелику кількість окисника (двоокису свинцю, бісмутиту натрію NaBiO​3 і т.д.). Утворення марганцевої кислоти супроводжується зафарбовуванням розчину у червоно-фіолетовий колір.

2 Mn+2 + 5 NaBiO​3 + 14 H+ → 2 MnO4- + 5 Bi+3 + 5Na+ + 7 H2O

Дослід 7. Знаходження Mn+2 реакцією окислення у MnO4- у лужному середовищі.

Помістіть у пробірку 1-2 краплі розчину солі марганцю і долийте кілька крапель їдкого лугу. Утворюється білий осад гідроксиду марганцю, що повільно буріє внаслідок окислення на повітрі.

Mn+2 + 2 OH- → ↓ Mn(OH)2

2 Mn(OH)2 + O2 → ↓ 2H2MnO3

До отриманого осаду додайте кілька крапель перекису водню Н2O2 (або який-небудь інший окислювач, наприклад, Сl2, Br2). Осад стає буро-чорним внаслідок окислення двовалентного марганцю в Н2MnO3:

Mn(OH)2 + H2O2 → ↓ H2MnO3 + H2O

Дослід 8. Знаходження Mg+2 реакцією з гідросульфатом натрію Na2HPO4.
Помістіть e пробірку 2-3 краплі розчину хлориду магнію, додайте 2 краплі розчину NH4Cl (щоб уникнути випадання у лужному середовищі аморфного осаду гідроксиду магнію) і 2-3 краплі розчину гідрофосфату натрію. Ретельно перемішайте вміст пробірки і додайте до розчину NH4OH до лужної реакції (рН повинно бути більше 7). Випадає білий кристалічний осад подвійної солі – магнійамонійфосфату:

Mg+2 + HPO4-2 + NH4OH → ↓MgNH4PO4 + H2O

Дослід №9. Виявлення магнію Mg+2 реакцією з оксихіноліном C9H6NOH

Розмістіть краплину розчину солі магнію у пробірці, додайте по краплині розчини NH4Cl та NH4OH й внесіть в отриману суміш краплю п’ятивідсоткового спиртового або аміачного розчину оксихіноліну. Під час реакції формується зеленувато-жовтий кристалічний осад оксихіноляту магнію:

2 C9H6NOH + Mg+2 → ↓ Mg(C9H6NO)2 + 2H+

Зробіть висновок про аналітичні ознаки солей катіонів четвертої аналітичної групи. В чому відмінність гідроксидів цієї групи від властивостей гідроксидів катіонів попередніх аналітичних груп?

Дослідження суміші катіонів IV аналітичної групи

1.До 2-3 крапель досліджуваного розчину додайте кілька крапель розчину аміаку до утворення гідроксидів, нерозчинних у надлишку реактиву. Це доводить наявність у розчині катіонів IV аналітичної групи.

2. Визначте наявність іонів Fе+3 реакцією з жовтої кров'яною сіллю.

3. Визначте наявність іонів Fе+2 реакцією з червоною кров'яною сіллю.

4. Визначте наявність іонів Mn+2 реакцією окислення його до 6-ти валентного.

б. Визначте наявність іонів Mg+2 реакцією з гідрофосфатом натрію.

Схема систематичного ходу аналізу суміші катіонів IV аналітичної групи представлена ​​у таблиці 6.

Таблиця 6 – Схема систематичного ходу аналізу IV аналітичної групи катіонів

	Операції
	Реактиви
	Катіони Fe+3, Fe+2, Mn+2, Mg+2

	Осадження гідрооксидів нерозчинних у NaOH
	NaOH + H2O2 при кип’ятінні
	Осад 1

↓H2MnO3, ↓Fe(OH)3, ↓ Mg(OH)2

	Розчинення осаду 1 та знаходження іонів Mn+2
	HNO3
	Осад 2

H2MnO3
	Розчин 1

Fe+3, Mg+2

	Розчинення H2MnO3 та відкриття іонів Mn+2
	HNO3 + PbO2 при нагріванні
	HMnO4 (фіолетове розфарбування)
	
	

	Знаходження іонів Mg+2 гідрофосфатом
	Na2HPO4 + NH4Cl + NH4OH
	
	
	Осад 3

MgNH4PO4

	Знаходження іонів Fe+3
	K4[Fe(CN)6]
	
	Fe4[Fe(CN)6]3 синє забарвлення


Лабораторна робота №5

П’ята аналітична група катіонів Ni+2, Co+2, Cu+2, Cd+2, (Hq+2)

Груповим реактивом на катіони V аналітичної групи є водний розчин аміаку, який осаджує їх у вигляді гідроксидних основних солей та аміноз’єднань. Утворені з’єднання розчинні у надлишку реактиву із формуванням розчинних аміакатів. Так, для катіона нікелю спочатку формується зелений осад гідроксиду, який у надлишку реактиву розчиняється із утворенням комплексної солі (аміакату) синього кольору:

Ni+2 + NH4OH → Ni(OH)2 ↓ + NH4+

Ni(OH)2 + 6 NH4OH → [Ni(NH3)6](OH)2 + 6 H2O

Більшість з’єднань катіонів п’ятої аналітичної групи малорозчинні у воді і більшість з них мають колір. Розчинні хлориди (крім хлориду міді СUCl), нітрати, нітрити, ацетати, сульфати. Нерозчинні всі гідроксиди, гексаціаноферрати (ІІ та ІІІ), сульфіди, карбонати, оксалати, фосфати, хромати, а також йодиди міді (І) та ртуті (ІІ). З’єднання HqI2 розчинне у надлишку Kl з утворенням комплексного з’єднання [HqI4]-2. Відповідний відтінок наявний у всіх з’єднаннях солей катіонів V аналітичної групи, які утворюються кислотами та фарбованими аніонами; всі солі міді (ІІ), кобальту, нікелю, йодиду ртуті (ІІ), гідроксиди міді (І), кобальту, нікелю та всі сульфіди. 

У поліграфічній галузі знаходять застосування металева мідь, яка входить до складу поліграфічного сплаву. Солі ртуті за необхідності використовуються для посилення контрасту негатива (хлорна ртуть). З’єднання кобальту застосовують для приготування лаків та фарб із підвищеною стійкістю. 

Дослід №1. Дія групового реактиву

В окремі пробірки розмістіть по 2-3 краплини розчинів солі міді, нікелю, кобальту, кадмію. Зверніть увагу на їх забарвлення, запишіть свої спостереження. Далі в кожну пробірку додайте по декілька крапель розчину аміаку (тяга!), досягаючи у кожному випадку утворення та остаточного розчинення осадів. Запишіть свої спостереження та рівняння реакцій утворення розчинних аміакатів. Який з них найбільш зафарбований?

Дослід №2. Знаходження Cd+2 реакцією утворення сульфіду.

Осадок гідрооксиду кадмію не «завжди швидко розчиняється у концентрованому розчині аміаку. Тому рекомендується до аміачного розчину додати розчин сульфіду натрію Na2S. Утворення канареєчно-жовтого осаду вкаже на. присутність кадмію у речовині. Складіть рівняння реакцій. 

Дослід №3. Виявлення Cd+2 реакцією з K[BiI4].

На листок фільтрованого паперу нанести краплю розчину K[BiI4] і потім краплю досліджуваного розчину. У присутності Cd+2 -іонів з'являється чорна пляма BiI3, що зникає при додаванні КI або Na6S2O3:

Cd+2 + 2 BiI4- → CdI2 + 2 BiI3
CdI2 + CdI2 → Cd[CdI4]

Дослід №3. Виділення Cd+2-іонів від іонів Cd+2 (Pb+2 та Bi+3) за допомогою гліцерину СH2OH-CHOH-CH2OH. 

Іони Cd+2 з гліцерином не утворюють комплексів (гліцератів) і осаджуються лугами у присутності гліцерину. Таким чином, якщо на досліджуваний розчин подіяти гліцерином і розчином NaCH, то в осаді з’явиться Сd(OH)2. А у розчині іони Сu+2 та інші іони у вигляді гліцератів.
Для цього до розчину, що вивчається і містить іони Cd+2, Cu+2 та інші додайте 5-6 крапель розведеного водою (1:1) гліцерину, по краплях 6н розчину NaOH до лужної реакції, після чого додайте ще 8-10 крапель лугу, нагрійте та відфільтруйте осад Сd(OH)2, який розчиніть у 2н НС1 і відкривайте іон Сd+2 характерною реакцією. У розчині залишаться іони Cu+2 та інші іони в вигляді гліцерату.

Дослід №4. Виявлення Ni+2 реакцією із диметилгліоксимом (реактивом Чугаєва)

Розмістіть у пробірці краплину розчину будь-якої солі нікелю, додайте 3-6 крапель NH4OH (для формування середовища рН=6) та 2-3 краплі спиртового розчину диметилгліоксима. В результаті сформується яскраво рожево-червоний осад внутрішньо комплексної солі – диметилгліоксимата нікелю.

Дослід №5. Знаходження Ni+2 у присутності Fe+2 та Сu+2-іонів.

Для усунення впливу заважаючих іонів іони Fe+2 окисляють азотною кислотою а Fe+3-іони (або іншим окисником: перекису водню, чадсірнокислим калієм K2S2O8, які потім зв’язують у безбарвний комплекс винною кислотою (або фтори-іоном, сегнетовою сіллю), Сu+2 -іони переводять у присутності сульфіту натрію Na2SO3 в роданід міді (I):

3 Fe+2 + NO3- + 4 H+ → 3 Fe+3 + NO + 2 H2
Fe+3 + 6 F- → [FeF6]-3; Cu+2 + 2 CNS- → Cu(CNS)2
2 Cu(CNS)2 + SO3-2 + H2O → ↓ 2 CuCNS + 2 CNS- + SO4-2 + 2H+
Осад роданіду міді (I) відфільтровують і до отриманого розчину аміаку і 2-3 крапель спиртового розчину диметилгліксиму. У разі присутності іонів Ni+2 утворюється червоний осад диметилгліоксимата нікелю.

 Дослід 6. Знаходження Со+2 реакцією з роданідом амонію Na4CNS.
До 2-3 крапель розчину солі кобальту додайте 1-2 краплі оцтової кислоти (для досягнення рН=6) і 2-3 краплі насиченого розчину роданіду амонію в ацетоні і 1 мл амилового спирту (для збільшення чутливості реакції). При взбовтуванні з органічним розчином роданідовий комплекс розчиняється в них і спливає над водою, фарбуючи верхній шар у інтенсивно синій колір. Іони Fe+3 заважають відкриттю іонів кобальту, тому у присутності іонів заліза (III) реакцію.проводят у присутності винної, щавлевої кислот або фторидів лужних металів або інших речовин, що утворюються з I+3 безбарвні комплексні сполуки.

Дослід №7. Виявлення Со+2 реакцією із реактивом Ільїнського (α-нитрозо-β-нафтол)

Розмістіть у пробірці 2-3 краплини розчину будь-якої солі кобальту, 1-2 краплини уксусної кислоти (для формування необхідного рН), додайте 3 краплини розчину α-нитрозо-β-нафтолу та підігрійте. В результаті сформується червоно-бурий осад комплексної солі трьохвалентного кобальту із реактивом Ільїнського.

Дослід №8. Виявлення Сu+2 реакцією із металічним алюмінієм

У пробірку із 3-4 краплинами солі міді занурте алюмінієву фольгу або смужку алюмінію. Випадає обємний осад металічної міді:

3 Сu+2 + 2 Al = 3 Cu ↓ + 2 Al+3
Дослід №9. Виявлення Сu+2 реакцією із гексаціаноферратом (ІІ) калію К4[Fe(CN)6]
До 2-3 крапель розчину солі міді додайте 1-2 краплі розчину «жовтої кров’яної солі» К4[Fe(CN)6]. Формується красний осад солі. Напишіть відповідне рівняння реакції.

Дослід №10. Виявлення Сu+2 реакцією із тіосульфатом натрію Na2S2O3 
До 5-6 краплин розчину солі міді додайте розчин сірчаної кислоти (до рН=2) та 2-3 кришталика тіосульфату натрію. Нагрійте до кипіння. В разі присутності іонів Сu+2 формується чорний осад 

2 Сu+2 + 2 S2O3-2 + 2 H2O → ↓ Cu2 + ↓ S + 4 H+ + 2 SO4-2

Дослідження суміші катіонів V аналітичної групи

1. Відділення іонів Сu+2 від інших катіонів. 10-15 крапель досліджуваного розчину помістіть у пробірку, додайте 2н розчин H2SO4 до кислої реакції, 2-3 мл 2н розчину тіосульфату натрію, нагрійте і відокремте осад Сu2S від розчину.

2. У розчині визначте наявність іонів Ni+2 з реактивом Чугаєва.

3. У розчині визначте наявність іонів Со+2 реакцією з роданідом амонію.

4. У розчині визначте наявність іонів Сd+2 реакцією утворення сульфіду.

5. Розчиніть осад I у розчині Зн HNO3 при нагріванні і в утвореному розчині виявіть іон Сu+2 характерними реакціями (наприклад, розчином аміаку).

Схема систематичного ходу аналізу cуміші катіонів V аналітичної групи представлена ​​у таблиці 7.

Таблиця 7 – Схема систематичного ходу аналізу суміші катіонів V аналітичної групи

	Операції
	Реактиви
	Катіони Ni+2, Co+2, Cu+2, Cd+2

	Знаходження Сu+2–іону
	NH3 (водний розчин)
	Розчин I

[Cu(NH3)4]+2-іони, Ni+2, Co+2, [Cd+2(S2O3)2]2

	Відділення Сu+2-іонів у вигляді сульфідів
	Na2S2O3 + H2SO4 (при нагрів.)
	Осад I

Cu2S ↓; S ↓
	Розчин 2

Ni+2, Co+2, [Cd+2(S2O3)2]2

	Знаходження Ni+2-іонів
	Диметилгліоксим

NH3+
	
	Диметилгліоксамат нікелю

	Знаходження Со+2-іонів (розчин 2)
	NH4CNS
	
	Co(CNS)2

	Знаходження Сd+2-іонів (розчин 2)
	KBiI4
	
	BiI3 ↓


Лабораторна робота №6

Шоста аналітична група катіонів К+2, Na+, NH4+
Шоста аналітична група катіонів не має групового реактиву, оскільки більшість її з’єднань є добре розчинними у воді (фосфати, хлориди, нітрати, сульфати, гідроксиди тощо). Тому катіони VI аналітичної групи не можуть одночасно бути осаджені за допомогою спільного для всіх катіонів реактиву. Саме цим дана аналітична група відрізняється від інших.

Катіони VI аналітичної групи безбарвні і розчини більшості їх солей також безбарвні. Зафарбованими є ті з’єднання, в яких зафарбований аніон (наприклад, жовті хромати, оранжеві біхромати, зелені манганати, малинові перманганати тощо). Розчини солей, що утворені катіонами натрію, калію та слабими кислотами, внаслідок гідролізу дають лужну реакцію, наприклад:

K3PO4 + HOH = 3 K+ + HPO4-2 + OH-  або PO4-3 + HOH = HPO4-2 + OH-

Розчини солей амонію та сильних кислот – кислу реакцію:

NH4Cl + HOH = NH3 + H3O+ + Cl+ або NH4+ + HOH = NH3 + H3O+
Катіони калію та натрію є стійкими до дії окислювачів та відновлювачів. NH4+-іони здатні окислитися під дією сильних окислювачів, наприклад:

2 NH4OH + 3 Cl2 → N2 ↑ + 6HCl

В поліграфії з’єднання катіонів шостої аналітичної групи застосовуються надзвичайно часто. Так, у фотографічних процесах, в якості складової частини проявних розчинів входять КОН, NaOH, Na2SO3, KBr тощо; у фіксуючі розчини входять NH4Cl, KCr(SO4)2 тощо. Для посилення контрасту негативів використовують «червону кров’яну сіль» К3[Fe(CN)6] разом із іншими речовинами. При виготовленні біметалевих офсетних друкарських форм застосовують «жовту кров’яну сіль» К4[Fe(CN)6]; NaOH та КОН використовуються для видалення жирних друкарських фарб, для знежирювання та очищення мідних та цинкових кліше для тиснення, а також в якості домішок до травильних розчинів. Також NH4ОН використовують для послаблення кислотності електролітів, для знежирювання та очищення друкарських форм. 

Дослід №1. Знаходження NH4+-іонів дією лугів. 

Помістіть у пробірку 1-2 краплі розчину солі амонію, додайте кілька крапель розчину сильної основи (К0Н, NaOH) і підігрійте вміст пробірки. Переконайтеся у виділенні аміаку по запаху і посинінню червоного лакмусового паперу. Напишіть рівняння реакції. Чому синіє лакмусовий папір?

Дослід №2. Знаходження NH4+-іонів дією реактиву Несслера.

До 1-2 крапель розчину солі амонію додайте 3-4 краплі розчину реактиву Несслера. У присутності NH4+-іонів утворюється жовто-бурий осад.

Дослід №3. Разклад та видалення солей амонію. Солі амонію у ряді випадків заважають виявленню деяких іонів (наприклад, іонів калію, заліза та ін.) і тому вони повинні бути попередньо видалені. Кілька крапель досліджуваного розчину помістіть у фарфорову чашку або тигель і випарюйте насухо. Отриманий осад (сухий) прокаліть до повного припинення виділення білого диму. Охолодіть тигель і додайте до нього 3-5 крапель води. У отриманому розчині перевірте повноту видалення солей амонію (при нагріванні солі амонію розкладаються) реактивом Несслера:

NH4Cl → t NH3 ↑ + HCl; NH4NO3 → t N2O ↑ + 2H2O
Дослід №4. Знаходження іонів K+ реакцією з гідротартратом натрію.

Налийте у пробірку 2-3 краплі розчину якої-небудь солі калія, додайте таку ж кількість кислого винно-кислого натрію. Охолодіть пробірку під краном, потираючи скляною паличкою об стінку пробірки. Через деякий час випадає білий кристалічний осад кислого виннокислого калію:

K+ + KC4H4O6- → ↓ KHC4H4O6

Утворений осад взбовтайте з розчином і отриману суміш підігрійте, а потім знову охолодіть. Що спостерігаєте?

Дослід №5. Виявлення іонів К+ реакцією із гексанитрокобальтатом натрію Nа3[Со(NО2)6]

У пробірку внесіть 1-2 краплини розчину  будь-якої солі калію, додайте 1-2 краплини розчину оцтової кислоти (довівши розчин до рН=3). Далі до отриманого розчину додайте 1-2 краплини розчину Nа3[Со(NО2)6] та потріть скляною паличкою об стінки пробірки. Випадатиме жовтий кристалічний осад подвійної солі гексанитрокобальтата (ІІІ) калію-натрію:

2 К+ + Na+ + [Со(NО2)6]-3 → ↓ K2Nа[Со(NО2)6]

Необхідно пам’ятати, що реакції на іон К+ заважають іони NН4+, оскільки вони аналогічним чином взаємодіють із вказаними вище реактивами.

Дослід №6. Реакція фарбування полум’я. 

Леткі з’єднання калію фарбують безколірне полум’я у фіолетовий колір.

Дослід №7. Виявлення іонів Nа+ реакцією із кислим циросурьмянокислим калієм К2Н2Sb2О7. 

До 2-3 краплин розчину будь-якої солі натрію додате стільки ж розчину реактиву та потріть скляною паличкою об стінки пробірки. Випадає білий кристалічний осад:

2 Nа+ + Н2Sb2О7-2 → ↓ Nа2Н2Sb2О7

Реакцію необхідно проводити виключно нейтральному середовищі при рН=7. Кисле середовище нейтралізують розчином їдкого лугу, а лужне середовище – розчином оцтової кислоти. Реакцію проводять на холоді. Реакції заважають іони NН4+, Mg+2, Ca+2 тощо.

Дослід №8. Реакція фарбування полум’я.

Леткі з’єднання натрію фарбують безколірне полум’я у характерний жовтий колір.

Дослідження суміші катіонів VI аналітичної групи

1. Відкриття NH4+-іонов за допомогою реакції з розчином їдкого лугу або реактивом Несслера як зазначено вище. У випадку присутності амоній-іонів дотримуйтесь, як вказано у досліді 3.

2. У розчині визначте наявність іонів К+ реакцією з Nа3[Со(NО2)6].

3. У розчині визначте наявність іонів Na+ реакцією з К2H2Sb2O7.

Схема систематичного ходу аналізу суміші катіонів шостої аналітичної групи представлена ​​у таблиці 8.

Таблиця 8 – Схема систематичного ходу аналізу VI аналітичної групи

	Операції
	Реактив
	Катіони К+, Na+, NH4+

	Відкриття та видалення NH4+-іонів
	NaOH або Na2CO3

при кип’ятінні
	Виділення NH3 ↑
	Розчин 1

К+, Na+

	Відкриття іонів K+ (розчин 1)
	Nа3[Со(NО2)6]
	
	↓ K2Nа[Со(NО2)6]
жовтий осад

	Відкриття іонів Na+
	K2H2Sb2O7
	
	↓ Na2H2Sb2O7
Білий осад


Лабораторна робота №7

Дослідження суміші катіонів усіх шести аналітичних груп

1. Дія групових реактивів. Для прискорення аналізу вивчіть дію групових реактивів на окремі порції досліджуваного розчину, а потім визначте присутність катіонів кожної групи.

2. Осадіть і відокремте катіони першої групи у вигляді хлоридів як це указано при описі дослідження суміші катіонів 1 аналітичної групи.

3. Осадіть і відокремте катіони другої групи у вигляді карбонату як це указано при описі дослідження суміші катіонів II аналітичної групи.

4. Відділення катіонів третьої і шостої груп від катіонів четвертої та п'ятої груп. До розчину після видалення катіонів першої та другої груп додайте кілька крапель перекису водню і 2н розчину їдкого лугу, нагрійте і відокремте осад, що містить гідроокисиди 4 групи (Fe(OH)3, MnO(OH)2, Mg(OH)2,) і 6 групи (Сu(OH)2, Cd(OH)2, Co(OH)3, Ni(OH)2) від фільтрату, що містить 3 групу (Al2-, CrO4-2, SnO3-2, ZnO2-2) і 6 групу (К+, Na+, NH4+).

5. Досліджуйте фільтрат, що містить третю і шосту групи як це зазначено в описі аналізу суміші третьої і шостий аналітичних груп.

6. Досліджуйте осад, що містить 4 і 6 групи. Для цього розчиніть його при нагріванні на водяній бані в 2н азотній кислоті в присутності перекису водню. При цьому МnO(OH)2 та Co(OH)3 переходять у Мn+2 Co+2-іони.

7. Отриманий розчин дослідіть на катіони, що входять до складу чвертеї і п'ятої аналітичних груп, як це укавано при описі аналізу катіонів четвертої та п’ятої аналітичних груп.

Питання для самоперевірки

1. Що покладено у основу кислотно-основної класифікації катіонів? Які речовини використовуються при цьому у якості групових реактивів?

2. Чому катіони хлоридної (першої) і сульфатної (другої) груп не варто осаджувати концентрованими розчинами соляної та сірчаної кислот?

3. Які катіони утворюють гідроксиди, розчинні в надлишку їдкого лугу, у концентрованому розчині аміаку?

4. Які катіони утворюють забарвлені водні розчини?

5. У який колір пофарбований осад гідроксидів хрому (III), заліза (II) і (III), нікелю, міді, кобальту, марганцю (II)? Чому на повітрі змінюється забарвлення гідроксидів марганцю (II) і заліза (II) ?

6. Як виявити іони амонію у присутності катіонів інших аналітичних груп? Як видалити з розчину NH4+-іони?

7. За допомогою якого досліду можна переконатися, що свинець-іони не повністю осідають з розчину хлорид-іонами?

8. Чим відрізняється осад сульфату свинцю від осаду сульфату барію або стронцію по відношенню до розчину їдкого лугу високої концентрації?

9. Що таке амфотерність? Напишіть дисоціацію амфотерних електролітів. Вплив рН на дисоціацію амфотерних електролітів.

10. Розкажіть про прості, подвійні та комплексні з'єднання, їх дисоціацію у водних розчинах.

11. Що таке окислювально-відновлювальні реакції, окислювачі та відновники? Як скласти рівняння окислювально-відновлювальної реакції?
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