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PRATARME

Biitinybé atlikti cheming analize iSkyla sprendziant jvairiausias problemas. Egzistuoja optimalus
kiekvieno analizinio uzdavinio sprendimas. Rasti §j sprendimg — pagrindinis tyréjo tikslas. Todél jis
privalo gerai iSmanyti jvairius analizés metodus ir sugebéti pasirinkti tinkamiausius konkreciu atveju.
Siy dieny mokslo pazanga suteikia vis daugiau galimybiy medZiagos kokybinei ir kiekybinei cheminei
sudécCiai nustatyti pritaikyti jvairaus veikimo principo atrankius, sparcius, jautrius instrumentinius
analizés metodus. Suprasti moderniy Siuolaikiniy analizés metody teorinius pagrindus, suvokti analizés
metu tiriamajame objekte vykstancéius cheminius, fizikinius procesus, neturint neorganinés, organingés,
fizikinés chemijos zZiniy, sudétinga. Taciau klasikiniy analizés metody, kurie dar ir Siandien nepraranda
vertes ir, palyginti su instrumentiniais, turi tam tikry pranaSumy, praktiniai naudojimo jgtdziai jgyjami
nesunkiai. IstoriSkai susiklosté, kad kokybiné ir kiekybiné medziagos sudétis pirmiausia buvo
nustatoma cheminiais metodais, pagristais biidingyjy savybiy junginiy susidarymu cheminés saveikos
metu. Klasikiniai cheminés analizés metodai ypac tinkami neorganinés sudéties medziagoms tirti.
Biidingosiomis jony atpazinimo reakcijomis, titrimetrijos metodu galima nustatyti paciy jvairiausiy
medziagy kokybing ir kiekybing sudeétj. Taciau tirti Siais metodais biina gana sudétinga, kai analizés
metu nustatomajj komponentg reikia atskirti nuo kity arba kai medziagoje nustatomojo komponento
yra tik pédsakai. Prie §iy analizés metody trukumy priskiriamas ir nedidelis metody jautris, nors
analizés tikslumas yra pakankamas. Taciau klasikiniai metodai nereikalauja dideliy finansiniy iStekliy
(pakanka turéti reagenty, cheminiy indy, tikslias svarstykles, biure¢iy), yra nesudétingi, naudotis jais
gali ir specialiy chemijos Ziniy neturintis tyréjas.

Mokomoji priemoné skirta Vilniaus Universiteto Gamtos moksly fakulteto geografijos,
geologijos, meteorologijos ir hidrologijos | kurso bakalauro studijy pakopos studentams,
studijuojantiems Chemijos kursg. Chemija, kaip mokslas, remiasi eksperimentais. Todé¢l norint suvokti
kursa, biitini laboratoriniai darbai. Laboratoriniai darbai yra sudétiné Chemijos kurso dalis. Jie papildo
paskaitas, leidzia praktiskai patikrinti bei perprasti teorinius klasikinés cheminés analizés metody
teiginius, ugdo cheminio mastymo, eksperimento bei jo rezultaty jvertinimo matematinés statistikos
metodais jgidzius. Studentai darby metu susipazjsta su darby chemijos laboratorijoje sauga, indy,
jrangos paskirtimi bei naudojimu. Mokomosios priemonés paskirtis — padéti pasiruosti analizinés
chemijos laboratoriniams darbams ir pagal pateiktas metodikas juos atlikti. Mokomosios priemonés 1
dalyje pateikti trumpi kokybinés analizés jony atpazinimo reakcijomis metodo teoriniai pagrindai bei

laboratoriniy darby metodiniai nurodymai.



SAUGAUS DARBO CHEMIJOS LABORATORIJOJE TAISYKLES

Nemazai chemijos laboratorijoje vartojamy medziagy yra degios, nuodingos ir pavojingos.
Cheminés medziagos gali uzsiliepsnoti, sugadinti aprangg, stipriai nudeginti veido, ranky oda.
Nertipestingai elgiantis su cheminémis medziagomis galima pakenkti ne tik sau, bet ir Salia
dirbantiems. Nelaimingiems atsitikimams chemijos laboratorijoje iSvengti privaloma laikytis saugaus
darbo taisykliy.

1. Bendroji dalis

1.1. Laboratorinius darbus leidziama atlikti tik tiems studentams, kurie iSklausé saugaus
darbo instruktaza, susipazino su gaisro gesinimo priemonémis, pirmosios pagalbos vaistinéle ir
pasiras¢é darbo saugos Zurnale.

1.2. Visi laboratoriniai darbai atliekami individualiai.

1.3. Studentui leidZiama atlikti laboratorinius darbus tik pagal nustatytus darby apraSymus.

1.4. Apie jvykusius nelaimingus atsitikimus studentas nedelsdamas privalo pranesti
laboratoriniams darbams vadovaujanc¢iam déstytojui.

1.5. Visi studentai turi mokéti suteikti pirmajg pagalbg nukentéjusiajam.

2. Pavojingi, kenksmingi ir Kiti rizikos veiksniai, ju poveikis sveikatai. Biutinos saugos
priemonés

2.1. Pavojingi veiksniai — koncentruoty riigsciy skiedimas, ypac sieros ragsties (H,SOy),
natrio Sarmo (NaOH) granuliy smulkinimas, cheminis ir terminis nudegimas.

2.2. Koncentruoty ragsciy, amoniako (NHs) garai.

2.3. Elektros jrenginiai.

2.5. Studentams reikalingi specialiis drabuziai (darbo chalatas) bei individualios apsaugos
priemonés (akiniai).

3. Veiksmai prie§ darbo pradzia

3.1. Susipazinti su laboratorinio darbo apraSymu, naudojamy reagenty, indy, prietaisy
paskirtimi bei darbo su jais tvarka.

3.2. Pasalinti nuo darbo stalo visus nereikalingus daiktus.

3.3. Apzitréti naudojamus laboratorinio darbo indus, prietaisus, jei suduzg ar sugadinti —
prasyti laboranto pakeisti.

4. Veiksmai darbo metu

4.1. Dirbti ramiali, susikaupus, garsiai nekalbant.

4.2. Atidziai sekti bandymo eiga, laikytis laboratorinio darbo aprasyme nurodyty

reikalavimy bandymui atlikti.



4.3. Nenaudoti jskilusiy, apliizinéjusiais krastais indy.

4.4. Visos reikalingos priemonés ir nedidelés koncentracijos reagentai yra laikomi darbo vietoje,
koncentruotos riigStys, amoniakas, kai kurie didesniy koncentracijy specialiyjy reagenty tirpalai, sausi
reagentai — traukos spintoje. Koncentruoty reagenty talpy, specialiyjy reagenty tirpaly negalima nestis j
darbo vietas. Reikalingi tiiriai matuojami traukos spintoje esanciais matavimo cilindrais, pipetémis.

4.5. Privalu taupiai naudoti reagentus, atsargiai elgtis su indais, prietaisais.

4.6. Inda, 18 kurio buvo pilamas bandymui reikalingas reagentas, pastatyti j vieta.

4.7. Negalima uZzterSti reagenty. Juos matuoti reikia tik Svariais indais. Jei tuo paciu indu reikia
pamatuoti keliy skysc¢iy tarj, po kiekvieno matavimo indg reikia gerai iSplauti. Negalima sukeisti
reagenty buteliy kams¢iy. Ipylus didesnj reagento kieki, perteklius j butelj atgal nepilamas.

4.8. Sausus reagentus imti tik Svariu sausu SaukSteliu.

4.9. Pilant skyscius i8 butelio, atsargiai pilti atokiau nuo saves.

4.10. Bandymus su degiomis, nemalonaus kvapo, lakiomis medziagomis (koncentruotos rugstys,
amoniakas) atlikti traukos spintoje.

4.11. Skiedziant, koncentruota rugstj (ypa¢ H,SO,) maza srovele pilti | vandenj, bet ne
atvirks¢iai, ir gerai maiSyti.

4.13. Rugsciy tirpalus neutralizuojant Sarmais arba atvirksciai, dirbti labai atsargiai, nes vykstant
egzoterminei reakcijai, tirpalas jSyla ir gali net iStiksti. Indg laikyti toliau nuo saves ir reagenta pilti
pamazu nedideliais kiekiais.

4.14. DraudZiama traukti skystj j pipete burna. Skystj traukti galima tik guminiu siurbtuku.

4.15. Maisant, pilant ir Sildant skysc¢ius, indg laikyti toliau nuo saves (nepasilenkti vir§ indo), nes
skyscio laSeliai gali aptaskyti veida. Negalima zitiréti j kaitinamo indo turinj 1§ virSaus.

4.16. Kietus hidroksido gabalélius smulkinti grustuvéje tik uzsidéjus akis apsaugancius akinius.
Net maziausias kieto hidroksido gabalélis patekes j akj gali ja paZeisti.

4.17. Mégintuvéliai su skysciais Sildomi tik vandens vonioje.

4.18. Tirpalai Sildomi tik karS¢iui atsparaus stiklo induose, o garinami porceliano 1¢kStelése ar
tigliuose.

4.18. Nepalikti Sildomy skysciy be priezitiros.

4.19. Lakias dujines, skystas medziagas uostyti ne tiesiai i§ indo, bet rankos mostu nukreipiant
org nuo indo kaklelio j save.

4.20. Sugedusiy elektros Sildomyjy prietaisy remontuoti neleidziama.

4.21. Matavimo induose negalima vykdyti cheminiy reakcijy, draudZiama juos Sildyti bei pilti |
juos karstus skyscius.

4.22. Nereikalingas medziagas (atliekas) pilti tik ] joms skirtus indus, bet ne j praustuve.



4.23. Laboratorijoje draudziama gerti, valgyti, rikyti, nes cheminés medziagos j zmogaus
organizmg gali patekti per plaucius (jkvepiant), oda (lieCiant), per burng (valgant ir geriant).

4.24. Visas operacijas, kuriy metu gali biiti pazeistos akys, atlikti su apsauginiais akiniais.

5. Pagrindinés grésmés ir atsargumo priemonés norint iSvengti susizalojimo dirbant su
stiklo indais

5.1. Pavojus susizeisti kyla:

5.1.1. Darbo su stikliniais indais metu naudojant fizing jéga, pavyzdziui, Stipriai maunant skysc¢io
jsiurbéjg ant pipetés, pipeté gali lizti ir suzaloti rankas.

5.1.2. Valant nuskilusio arba suskilusio pavir§iaus inda.

5.1.3. Skylant stiklui dél staigaus temperatiiros pokycio.

5.2. Pavojy mazina:

5.2.1. Prie§ naudojimg patikrinti, ar indai neturi jtrikimy, nuskilimy, kity indo tikslumag
mazinanciy defekty. Pazeisti indai turi buti pakeisti.

5.2.2. Stiklinés, kolbos, kiti indai turi biiti laikomi paguldyti arba pastatyti dugnu j apacia.

5.2.3. Pipetés, biuretés visada turi biiti laikomos ir saugomos specialiuose stovuose.

5.2.4. Nesistengti sugauti krintanciy indy.

5.2.5. Suduzus indui praustuvéje, duzenas surinkti pincetu, Znyplémis.

5.2.6. Nemauti skyscio jsiurbéjo ant pipetés jéga ir jo nestumti delnu.

5.2.7. Vengti stikliniy indy stukteléjimo j praustuvés kraStg ar vandens ¢iaupg — daugelis indy
suduZta tokiu bidu.

5.2.8. Plaunant indus, miivéti apsaugines pirstines, kad biity iSvengta kontakto su plovimo
tirpalais (vanduo, detergentai, rigstys, organiniai tirpikliai) ir cheminiy medZiagy likuciais.

5.2.9. Siekiant iSvengti stiklo pavirSiaus jbrézimy, indams plauti nenaudoti SepeCiy su
nusidévéjusiais Sereliais, atviru, ypa¢ metaliniu, kotu

5.2.10. ISplautus indus palikti dzititi ore. Indus dZiovinti specialiose tam skirtose dZiovinimo
lentose. Lentose, norint iSvengti indy pazeidimo, vengti kabanc¢iy indy tarpusavio lietimosi.

6. Veiksmai ypatingais atvejais

6.1. Susizeidus naudotis pirmosios pagalbos vaistinéle.

6.2. Termiskai nusideginus arba apsiplikius, oda plauti Saltu vandeniu, po to apiplauti 2-3 %
kalio permanganato (KMnQOy) tirpalu ir patepti tepalu nuo nudegimo. Truputj nusideginus, uzdedama
etilo alkoholiu suvilgyta vata ir palaikoma 2-3 min.

6.3. Nusideginus koncentruotomis riigStimis i$§ pradziy reikia odg sausai nuvalyti skuduréliu arba
filtro popieriaus gabaléliu, ilgai plauti tekanciu Saltu vandeniu, po to — 2 % valgomosios sodos

(NaHCO3) tirpalu ir patepti vazelinu.



6.4. Patekus ant odos Sarmams, plauti tekanc¢iu vandeniu tol, kol oda pasidarys neslidi, po to
perplauti 2 % acto rugsties (CH3COOH) tirpalu ir patepti vazelinu.

6.5. Jtiskus j akj ragsties, akj gerai plauti vandeniu, po to - 2 % NaHCOj tirpalu. JtiSkus Sarmo,
taip pat plauti vandeniu, po to - 2 % boro riigsties (H3BO3) tirpalu ir jlasinti lasg ricinos. Kreiptis j
gydytoja.

6.6. Susizeidus, zaizdos krastus patepti 3-10 % jodo (I,) tirpalu, apristi.

6.7. Suduzus termometrui, gyvsidabrj reikia surinkti ir atiduoti laborantui, o vietg, kur jis buvo
pasklidgs, apdoroti gelezies trichlorido (FeCls) tirpalu, cinko (Zn) ar vario (Cu) milteliais. Gyvsidabrio
negalima iSpilti j Siuksliy dézg, atlieky indg ar praustuve. Gyvsidabrio garai yra labai nuodingi.

6.8. Apsinuodijus, gerti kuo daugiau vandens, stengtis sukelti vémima.

6.9. Kilus gaisrui, pirmiausia i$jungti dujas bei elektros prietaisus, i§ gaisro vietos i$nesti degias
medziagas.

6.10. Nedidelius ugnies zidinius, iSskyrus atvejus kai kenkia vanduo, galima gesinti Slapiu
skuduru.

6.11. Degantiems Zzmogaus drabuziams gesinti tinka gesinimo antklodés.

6.12. Vandeniu negalima gesinti jjungty elektros prietaisy, Sarminiy metaly, su vandeniu
nesimaisanciy ir uz ji lengvesniy skysciy.

6.13. Anglies dioksido (CO,) ugnies gesintuvais galima gesinti beveik visus nedidelio ploto
gaisrus, net ir neisjungtus elektros prietaisus, iSskyrus Sarminius metalus bei degancius Zmogaus
drabuZius.

7. Veiksmai baigus darba

7.1. I§jungti elektros prietaisus, uzsukti vandentiekio ¢iaupus.

7.2. Sutvarkyti darbo vieta: iSplauti naudotus indus, reagentus ir indus sudéti  jiems skirtas
vietas, nu§luostyti laboratorinius stalus.

7.3. Svariai nusiplauti rankas.



REIKALAVAVIMAI LABORATORINIO DARBO APRASUI

Kiekvienas laboratorinis darbas aprasomas ant vienody rasomojo A4 formato popieriaus lapy
uzpildant Zemiau nurodytas laboratoriniy darby aprasy formas. RaSoma vienoje lapo puséje.
Kiekviename apraSyme turi biiti tokios dalys:

1) laboratorinio darbo eilés numeris,

2) darbg atliko (vardas, pavardé, studijy programa),

3) data,

4) darbo pavadinimas,

5) teoriné dalis (trumpai pateikiami atliekamo laboratorinio darbo teoriniai aspektai: tiriamy jony
savybés, nurodomas grupinis reagentas, désniai (jei jie yra), apibiidinamas titravimo metodas ir pan.),

6) darbo tikslas (jis paaiskéja perskaiéius temos Saltinius ir darbo metodika),

7) priemonés ir reagentai (nurodomos darbui atlikti reikalingos priemonés, cheminés medziagos,
tirpalai),

8) darbo rezultatai (paraSomos reikalingos reakcijos, stebéjimai, lakoniSkai savais zodZiais
aprasoma nezinomos sudéties tirpalo ar sausos druskos analizé, uzraSoma titravimo reakcijos lygtis,
pirminiai titravimo duomenys, atlikti nuoseklis skai¢iavimai, uzpildomos pateiktos formos lentelés).

9) isvados (tyrimy rezultatai ir i§vados — ne tas pats. ISvados — tai tiesioginis atsakymas j su
darbo tikslu susijusius klausimus: turéjome tokj tikslg ir kokias iSvadas darome remdamiesi savo
tyrimo rezultatais. I§vados pateikiamos trumpa, grieztai suformuluota forma).

Teisingai galima atlikti tik iki maZiausiy smulkmeny apmastyta uzduotj. Tik kruopsciai
pasiruoSus eksperimentiniam darbui galima gauti tikslius rezultatus. Tod¢l biitina savarankiSkai ruostis
chemings analizés laboratoriniams darbams. Tam padés §i papildoma literatiira:

1. Kreivénieng, N., Krylova, V. Cheminé analizé. Kaunas: Technologija, 2009.
2. Dauksas, K., Barkauskas, J. Dauksas, V. ir kt. Chemijos terminy ai$kinamasis zodynas. Vilnius:

Mokslo ir enciklopedijy leidybos institutas, 2003.



LABORATORINIO DARBO APRASAS

DARBO EILES NUMERIS
DARBA ATLIKO

DATA

DARBO PAVADINIMAS
TEORINE DALIS

DARBO TIKSLAS

PRIEMONES IR REAGENTAI
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Kokybinés analizés laboratorinio darbo apraso forma

1 lentelé. grupiy katijony pavienés reakcijos

Analité Reagentas

Jono atpaZinimo reakcija

Analizinis signalas

2 lentelé. Nezinomos sudéties katijony miSinio analizé

Darbo eiga, operacijos

Analité

Analizinis signalas

TYRIMO ISVADA
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ANALIZINES CHEMIJOS OBJEKTAS

Mokslo Saka, kuri kuria ir taiko metodus, prietaisus bei strategija informacijai apie medziagy
cheming sudétj ir struktiirg gauti vadinama analizine chemija. Analizinés chemijos objektas yra
analizés metody kiirimas, jy teoriniy pagrindy tyrimas bei praktinis analizés atlikimas. Analizés
metodas — fizikos, chemijos teorijomis bei matematiniu principu pagrjstas tyrimo budas, Kuriuo
nustatomos tiriamyjy objekty tam tikros parametry vertés.

Pagrindinis analizinés chemijos uzdavinys — nustatyti cheming medziagos sudétj, t. y. atsakyti |
klausimus, kokie elementai ar jy junginiai ir kokiu kiekybiniu santykiu yra analizuojamojoje
medziagoje. Priklausomai nuo analizés uzdaviniy skiriamos dvi analizés rusys: kokybiné ir kiekybiné.
Kokybinés analizes tikslas — nustatyti, 1§ kokiy elementy arba jy junginiy sudaryta medziaga,
kiekybinés analizés — nustatyti, kokiu kiekybiniu santykiu medziagoje yra jos komponentai arba koks
vieno ar keliy komponenty kiekis. Kokybinés analizés metodai jgalina pazinti ir identifikuoti
cheminius individus, kuriy kiekiai tiriamoje medziagoje nustatomi kiekybinés analizés metodais.
Cheminé analizé turi didele reikime praktingje zmoniy veikloje. Zaliavy verté, jvairiausiy
technologiniy procesy kontrolé ir gaminiy tinkamumas yra tos problemos, kurias s€kmingai sprendzia
chemin¢ analizé. Nesudegusiy angliavandeniliy, azoto oksidy, anglies monoksido nustatymas
automobiliy iSmetimuose leidzia spresti apie varikliy bukle. Aplinkos apsauga reikalauja nuolatinés
atmosferos, vandeny, dirvoZzemio ir kity objekty analizinés kontrolés. Tik tikslis analizés duomenys
gali padéti tinkamai kontroliuoti tarSg ir ja valdyti. Baltymy azoto, angliavandeniy ir riebaly
nustatymas jvairiuose maisto produktuose leidzia apskaiciuoti jy maisting verte. Operatyvi cheminé
analiz¢ metalurgijoje leidZia koreguoti procesg ir gauti norimy savybiy metaly lydinius. Be analizinés
chemijos negali iSsiversti jvairios mokslo sritys: geologija, maisto technologija, medicina, farmacija,
fizika, aplinkotyra, aplinkosauga ir daugelis kity. Praktikoje ne visuomet reikia atlikti visy medziagos
komponenty cheming analizg, neretai apsiribojama 2—4 komponentais, nuo kuriy priklauso medziagos
kokybé¢, technologinés charakteristikos ir pan.

Medziagos cheming analize sudaro Sios svarbiausios stadijos:

1) éminio atrinkimas,

2) méginio i$ éminio paémimas,

3) méginio paruosimas analizei (ardymas, tirpinimas, nustatomos medziagos ar priemaisy
atskyrimas, koncentravimas),

4) analizés atlikimas (Sistemos kokio nors fizikinio dydzio matavimas),

5) analizés rezultaty apskai¢iavimas ir jy patikimumo jvertinimas.
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Kiekviena $iy stadijy yra svarbi ir pasizymi didele jvairove, nes atlickamy tyrimy pobiidis
priklauso nuo to, kokig analizing informacija norima gauti.

Cheminés analizés metodai klasifikuojami jvairiai. Pagal analizei paimto méginio kiekj analizés
metodai skirstomi j makroanalize (tiriamos medziagos masé 0,5-1,0 g), pusiau mikroanalize (tiriamos
medziagos masé 0,05 g), mikroanalize (tiriamos medziagos masé 102 — 10 g), ultramikroanalize
(tiriamos medZiagos masé 10° g). Pagal méginio biisena cheminés analizés metodai skirstomi j dujy,
skysCiy ar kiety kiiny analize, pagal analizuojamosios medziagos kilme — neorganing ir organing
analizg, pagal tikslg ir paskirtj — elementing (atskiry elementy nustatymas tiriamojoje medziagoje),
fazing (atskiry faziy tiriamojoje medziagoje nustatymas, pavyzdziui, pliene anglis gali buti grafito ir
karbidy pavidale; fazinés analizés uzdavinys — nustatyti, kiek anglies yra grafito ir kiek karbidy
pavidale), joning (jony ar jy kiekiy aptikimas ir nustatymas tiriamojoje medziagoje), molekuling
(jvairiy junginiy molekuliy nustatymas tiriamojoje medziagoje) ar funkcing analize (organiniy junginiy
funkciniy grupiy nustatymas molekulése, pavyzdziui, -NH,, -OH, —-COOH ir kt.).

Bet kurios tiriamosios medziagos cheminés sudéties nustatymo principas yra tas pats: medziagos
cheminé sudétis yra nustatoma pagal jos savybes. Visos medziagos viena nuo kitos skiriasi: jos esti
skirtingos sudéties, skirtingos struktiiros, turi individualiy, tik joms bidingy, savybiy. Nustacius
nezinomos medziagos savybes, galima S$ias savybes sulyginti su zinomos medziagos savybémis ir
tokiu budu atpazinti tiriamaja medziaga. Tokiai kokybinei analizei pakanka istirti keleta budingy
tiriamosios medziagos ar jos reakcijos produkty savybiy. Svarbiausia yra tai, kad daugelis medZziagos
savybiy gali buti lengvai panaudotos gauti signalams, kurie i$skiria $ia medZiaga i§ kity medZiagy.
Analizés metu yra nustatomas tam tikras analizinis signalas, t. y. signalas, kuris tam tikromis
salygomis informuoja apie medziagg. Pavyzdziui, analizinis signalas yra tiriamos medZziagos virimo ar
lydymosi temperatiira, nuosédy susidarymas, lakumas, elektromagnetiniy spinduliy sugertis arba
emisija, radioaktyvumas ir pan. Tiriamosios medZziagos kiekis nustatomas remiantis tuo, kad tarp
tirlamosios medziagos skleidziamo signalo stiprio ir jos koncentracijos visuomet yra tam tikra
priklausomybé. Zinant §ig priklausomybe, pagal analizinio signalo stiprj galima nustatyti tiriamosios
medZiagos koncentracijg. Taciau praktikoje ne viskas taip paprasta. Tiriamajame méginyje dominanti
medZiaga yra greta kity daugiau ar maziau panaSiy medziagy. Tokiu atveju mus dominancios
medZiagos analiziniai signalai gali susilieti su greta esan¢iy medziagy signalais. Reikalingam signalui
gauti elgiamasi jvairiai. DaZniausiai naudojamas biidas — atskyrimas. Tiriamasis komponentas
atskiriamas nuo kity komponenty (jis tarsi iSgryninamas). Ta¢iau Vvisi atskyrimo procesai remiasi
pusiausvyriniais vyksmais ir visiSkai atsiriboti nuo priemaiSy nejmanoma. PaSaliniams signalams

nustatyti naudojamas tus€ias méginys. Su Siuo meginiu, turin¢iu visus komponentus, iSskyrus
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nustatomajj, atlieckami visy analizés stadijy veiksmai. Gautas tokio meéginio signalas atimamas i$
suminio signalo. Be abejo, idealaus tus¢io méginio paruosti nejmanoma; galima padaryti tiktai panasy.

Visi cheminés analizés metodai remiasi analizinio signalo gavimu ir jo intensyvumo matavimu.
Todél analizés metodai pirmiausia yra klasifikuojami pagal tai, koks vyksmas sukelia analizinj signalg.
Siuo pagrindu analizés metodus galima suskirstyti j cheminius ir fizikinius. Cheminiais analizés
metodais vadinami metodai, besiremiantys elementy, jony ar molekuliy cheminémis savybés. Sie
metodai pagrjsti chemine atomy, jony, molekuliy sgveika su kitais atomais, jonais ar molekulémis.
Cheminiai analizés metodai, savo ruoztu, gali biiti skirstomi pagal tai, kam panaudojama cheminé
reakcija (gravimetrija, titrimetrija), pagal vykdomos reakcijos tipa (neutralizacijos, oksidacijos-
redukcijos, nusodinimo ar kompleksonometrijos metodai), pagristi reakcijos grei¢io matavimu
(kinetiniai analizés metodai). Cheminiams analizés metodams (jie dar vadinami klasikiniais analizés
metodais) priskiriami tie metodai, kuriy pagrindg sudaro cheminés reakcijos, 0 Stebimas analizinis
signalas yra nuosédy susidarymas/istirpimas, tirpalo spalvos pasikeitimas, dujy iSsiskyrimas, buidingos
formos kristaly susidarymas, matuojamas dydis, yra masé (gravimetrija) arba tiris (titrimetrija).
Fizikiniais analizés metodais vadinami tokie metodai, kuriais galima nustatyti tiriamosios medziagos
kokybing ir kiekybine sudétj nesinaudojant cheminémis reakcijomis. Sie metodai pagristi jvairiy
medziagos fizikiniy parametry matavimu, pavyzdziui, spinduliuotés (spektriné analizé),
radioaktyvumo (radiometriné, radiocheminé analiz¢), analizuojamos medziagos kokio nors fizikinio
parametro priklausomybés nuo temperatiiros nustatymu (terminé analizé) ir kt. Fizikiniuose analizés
metoduose biitinai naudojamas koks nors matavimo prietaisas ar instrumentas, todél Sie metodai
daznai vadinami instrumentiniais analizés metodais. Yra ir daugiau analizés metody, pavyzdZziui,
augaly virusy diagnostikai taikomi antiktino-antigeno sgveika pagristi imunologiniai analizés metodai.
Pastaruoju metu vis placiau naudojami misriis analizés metodai, kuriuos sudaro dviejy ar daugiau
metody darinys. Pavyzdziui, chromatografija-masiy spektrometrija, kuri apima ir chromatografija, ir
masiy spektrometrija.

Siuo metu pasaulyje leidziama daug analizinei chemijai skirty Zurnaly. Analiziné chemija
sékmingai vystosi, kuriami nauji ir tobulinami seniai Zinomi analizés metodai. Elektrotechnikos ir
mikroelektronikos pasiekimai leido sukurti naujus, Zzymiai tobulesnius, tikslesnius matavimo
prietaisus, automatizuoti daugelj analiziniy operacijy, taip pritaikant jas rutininéms analizéms.
Daugelis Siuolaikiniy prietaisy atlieka svarbiausiy savo sistemy patikrinimg. Jeigu kuri nors sistema
funkcionuoja blogai, ekrane atsiranda klaidos praneSimas ir prietaisas neatlicka matavimy tol, kol

gedimas nebus pasalintas. Tokiu biidu i§vengiama klaidingy matavimy rezultaty.
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|. KOKYBINE CHEMINE ANALIZE

1.1. Indai ir priemonés

Labiausiai paplitusi cheminiy indy medziaga yra stiklas. Jis atsparus daugumai cheminiy
medziagy, auksStai temperatiirai, pakankamai tvirtas ir skaidrus, tod¢l galima stebéti cheminius
procesus, vykstan¢ius reakcijy induose. Pagrindinis stiklo triikumas — jo neatsparumas smigiams ir
staigiam temperatiiros pokyciui. Stiklas — trapi, lengvai luztanti, diiztanti medziaga, todél dirbti su
stikliniais indais reikia labai atsargiai. Porcelianiniai indai yra termiSkai atsparesni ir mechaniskai
patvaresni uZ stiklinius, atlaiko kaitinima iki 1200°C

Atliekant kokybine analiz¢ pusiaumikro metodu, naudojami indai ir priemonés i$vardinti ir
apibudinti 1.1. lentel¢je.

1.1. lentelé. Indai ir priemonés, naudojami kokybinei analizei atlikti

Vaizdas Pavadinimas, trumpas aprasymas, paskirtis

Stiklo indai

Stovas su reagenty rinkiniu

Reakcijoms atlikti skirtiems reagenty tirpalams laikyti.

Buteliukas su pipete

Indas skys¢iams, reagenty tirpalams laikyti ir laSinti laSais.

Placiakaklis butelis

Indas sausiems reagentams laikyti.
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Lasintuvas su pipete arba ilgu plonu snapeliu

Indas skys¢iams, reagenty tirpalams laikyti ir laSinti lasais.

Indas su dozatoriumi

Indas skyséiams, reagenty tirpalams laikyti bei greitai apytiksliam skysc¢iy
tiriui paimti.

Centrifuginiai mégintuvéliai

Indas reakcijoms atlikti ir tirpalams su nuosédomis centrifuguoti. Bina
cilindro ir kiigio dugno. Kiiginio mégintuvelio siaura apatiné dalis leidzia
pamatyti labai maza susikaupusiy nuosédy kiekj.

Lazdele

Tirpalui mégintuvelyje maiSyti, laSams ant objektinio stiklelio sujungti,
kristalizacijai sukelti.

Kapiliariné (Pastero) pipeté

Tirpalui i$ vieno indo | kit perkelti, dekantavimui atlikti.
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Obijektiniai stikleliai

Mikrokristaloskopinéms reakcijoms atlikti.

Placiakaklis saugojimo indas

Indas cheminiy medziagy atlieckoms laikyti.

Porceliano indai

Tiglis

Kaitinimo indas. Naudojamas medZziagoms iSkaitinti, sulydyti aukstoje
temperattroje. Galima kaitinti tiesiogiai degiklio liepsna arba ant kaitinimo
plytelés. Gali buti zemas arba aukStas, blina jvairiy dydziy. Galima
panaudoti kai kurioms spalvoty tirpaly reakcijoms atlikti.

Piesta ir grustuvas

Piesta - indas medziagoms grasti, smulkinti. Gristuvas — jrankis, kuriuo
smulkinama medziaga.

Lékstele

Indas tirpalams garinti iki sausos liekanos, drégnoms medziagoms
dziovinti. Biina jvairiy dydziy.
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Lasy plokstelé

Indas spalvoty lasy testui atlikti.

Stikline

Indas maiSymo lazdeléms ir kapiliarinéms pipetéms laikyti.

Kitos priemonés
Mikrocentrifuginiai mégintuvéliai

Indas reakcijoms atlikti ir tirpalams su nuosédomis centrifuguoti.

Plovykle (plastikas)

Indas distiliuotam vandeniui laikyti. Naudojamas laboratoriniams indams
plauti, tirpalams ruosti.

Stovas (plastikas)

Meégintuvéliams, kuriuose atliekamos reakcijos, laikyti.
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Mentelé (metalas)

Sausoms medZiagoms paimti.

Chromonikelio lydinio vieluté su kilpa

Liepsnos reakcijoms atlikti. Lydinys atsparus oksidacijai, korozijali,
yd-1400°C.

Znypleés (metalas)

arStiems tigliams paimti.

Mikroskopas (x25-100)

Mikrokristaloskopiniy reakcijy kristalams stebéti.

Centrifuga

Tirpalams su nuosédomis centrifuguoti, nuosédoms nuo tirpalo atskirti.
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Vandens vonia-termostatas (tmax. = 100°C)

Meégintuvéliams su reakcijos miSiniu Sildyti.

Kaitinimo plytelé

Tigliams, objektiniams stikleliams su tirpalais Sildyti.

Bunzeno degiklis

Liepsnos reakcijoms atlikti, tirpalams kaitinti, iSgarinti.

Sepetélis

Meégintuvéliams plauti.

Plunksna

Meégintuvéliams plauti.

Filtro popierius

Lasy reakcijoms atlikti.
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Indikatoriniai popieréliai

"% o Test strps Tirpalo apytikslei pH vertei nustatyti.

Kamsciai (guma)

Me¢gintuvéliams uzkimsti.

Meélynas (kobalto) stiklas

K" jony liepsnos reakcijai stebéti.

1.2. Analiziniy reakcijy ir operacijy atlikimas

Kokybiné analizé supazindina su cheminiy medZziagy kokybinés sudéties nustatymo biuidais.
Neorganinés medZiagos tirpaluose biina jony pavidalu, todé¢l kokybiné analizé skirstoma i katijony ir
anijony. Jonai identifikuojami remiantis jy analizinémis savybémis. Tai jonui biidingos ir skiriancios
ji nuo kity jony fizikinés ir cheminés savybés. Cheminiai analizés metodai pagristi chemine
medziagy sgveika, t. y. jvairiis cheminiai elementai bei jy junginiai gali biti atrasti pagal jy chemines
savybes: pagal polinkj reaguoti su riigstimis, bazémis, druskomis, oksidatoriais, reduktoriais ir pan.
Komponentas, nustatomas méginyje, vadinamas analite. Analizinés reakcijos - Cheminés reakcijos, i$
kuriy analiziniy pozymiu sprendziama apie analizuojamojo jono buvima. Atliekant kokybine¢ analize¢
cheminiais metodais, ieSkomas komponentas tikslingai chemine reakcija paver¢iamas kokiu nors
nauju tik jam biidingy savybiy turiniu junginiu. MedZiagos, naudojamos Sioms reakcijoms sukelti,
vadinamos reagentais. Kokybinei analizei tinka tik lengvai pastebimu iSoriniu efektu pasizymincios
reakcijos. ISorinis efektas, tam tikromis sglygomis informuojantis apie ieSkoma komponenta,

vadinamas analiziniu signalu. ISoriniu efektu gali bti:
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1) budingos spalvos ar kristaly formos nuosédy susidarymas

Pb*(ag) + 21" (aq) —Pbl,(K)

Jei j tiriamajj tirpalg jpylus reagento jodido (I") tirpalo _
iSkrenta ryskiai geltonos spalvos §vino jodido (Pbl,) nuosédos, g ' nuosédos

daroma i§vada apie Pb®" jony buvima tirpale.

Ca®* (aq) +S04%(aq) + 2H,0(s) — CaS04x2H,0(K)

Jei tiriamojo tirpalo laSe, jpylus reagento sieros ragsties
(H2SOy) tirpalo, iskrenta budingos formos CaSO4x2H,0O kristalai,
daroma i§vada apie Ca?* jony buvima analizuojamame tirpale.

CuSOX2H0

™ kristalai
2) nuosédy iStirpimas

AgCI(k) + 2NH,;0H(aq) — [Ag(NHz)]"(aq) + Cl'(aq) +
2H,0(s)

Baltos sidabro chlorido (AgCl) nuosédos istirpsta
veikiant amonio hidroksido (NH;OH) tirpalu.

3) tirpalo spalvos pasiketimas

Fe**(aq) + 6SCN(aq) — [Fe(SCN)s]*(aq)

Atsiradusi raudona tiriamojo tirpalo spalva jpylus tiocianato
(KSCN) tirpalo, yra analizinis signalas, rodantis Fe** jony buvima
tiriamajame tirpale.

4) bekvapiy ar budingo kvapo bei spalvos dujy i$siskyrimas

CaCOs(k) + 2H*(aq) — Ca?*(aq) +CO(d) + H,0(s)
I8siskyrusios CO, dujos (burbuliukai) yra analizinis

signalas, rodantis CO3* jony buvima tiriamajame tirpale.
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Kokybiné chemin¢ analizé gali biiti atliekama dviem biuidais:
1) sausuoju — tiriamoji medziaga analizuojama neistirpinta;
2) Slapiuoju — tiriamoji medZziaga pirmiausia iStirpinama ir tik po to tiriama jos sudétis.

Neorganiniy junginiy analizinés reakcijos dazniausiai atliekamos vandeniniuose tirpaluose.
Neorganiniy medziagy (drusky, baziy, rtgsciy) tirpalus - sudaro Siy medziagy elektrolitinés
disociacijos vandenyje produktai — jonai. Todél tirpaluose atlickamos medziagy identifikavimo
reakcijos yra reakcijos tarp jony. Elektrolity vandeniniuose tirpaluose tarp jony vyksta dviejy tipy
reakcijos: jony mainy ir oksidacijos — redukcijos. Reakcijos atlieckamos pridedant j tiriamajj tirpalg tam
tikry reagenty, sudaranc¢iy su ieSkomuoju jonu budingus reakcijos produktus, todél Sios reakcijos
vadinamos jono biidingosiomis arba jono aptikimo reakcijomis. Pavyzdziui, Ba** jonus galime
atpazinti reakcija:

Ba?*(aq) + SO4*(aq) — BaSO4(K), susidaro baltos spalvos kristalinés BaSO, nuosédos.

Si reakcija vadinama Ba®* jony atpaZinimo reakcija, analit¢ - Ba®" jonai, budingasis reagentas — tirpios
S04 jony turin¢ios medziagos, analizinis signalas — baltos spalvos vandenyje, rigstyse, Sarmuose
netirpios BaSO,4 nuosédos.

Atliekant kokybing cheming analiz¢ labai svarbu palaikyti optimalias reakcijos vykimo salygas.
Teoriskai turinti vykti reakcija netinkamomis salygomis praktiskai gali ir nejvykti. Negavus analizinio
signalo dél netinkamy reakcijos vykdymo salygy, bty daroma klaidinga iSvada apie ieSkomo jono
buvima tirpale. Sékmingg reakcijos vykimg lemia §ie veiksniai: reakcijos miSinio pH, reakcijos misinio
temperatiira, ieSkomo komponento koncentracija tirpale.

1. Reakcijos terpés pH. Nuosédos, tirpstancios rigstyse, nesusidarys rigS¢iame tirpale, 0
nuosédos, tirpstancios Sarmuose, nesusidarys Sarminiame tirpale. Jei nuosédos tirpios ir riigstyse, ir
Sarmuose, tai jos gali susidaryti tik neutralioje terpéje. Apytikslé reakcijos terpés pH verté nustatoma
pH indikatoriais jmirkyty specialaus filtro popieréliy juostelémis, vadinamaisiais indikatoriniais

popieréliais: lakmusu arba universaliuoju indikatoriumi.

Neutrali
terpe

< /,,,, pHskale[0 T 3 5 ? 9 1 1314 |
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Indikatoriy spalva kinta priklausomai nuo reakcijos terpés pH vertés. Reakcijos tirpalu suvilgyto
indikatorinio popierélio spalva lyginama su jo etalonine spalvos priklausomybés nuo pH skale.

Reakecijos terpés pH keitimo buidai:

a) ragsti terpé neutralizuojama arba Sarminama laSinant j analizuojamajj tirpalg Sarminiy
medziagy, pavyzdziui, NaOH, NH,OH, Na,CO3; CH3COONa tirpaly;

b) baziné terpé neutralizuojama arba riig§tinama laSinant j analizuojamg tirpala HCl, HNOs,
CH3COOH rugsciy tirpalus. Galima naudoti rigscig terpe turin¢iy NH4Cl, NH;NOj3 drusky tirpalus.

Terpés neutralizavimui pasirenkami ty Sarmy, drusky tirpalai, kurie netrukdo aptikti jong
pavyzdziui, identifikuojant Na* jonus, negalima neutralizavimui naudoti NaOH, Na,CO3 CH;COONa
— reagenty, turinéiy Na* jony.

2. Reakcijos miSinio temperatira. Vienos reakcijos vyksta zemoje temperatiroje, kitos — tik
aukstoje temperatiiroje. Reakcijos greitis priklauso nuo temperatiiros, todel yra tik aukStesnéje
temperatiroje vykstanéiy reakcijy, t. y. kai kada analizuojamasis tirpalas turi bati Sildomas. Jei
reakcijos metu susidaranciy nuosédy (analizinio signalo) tirpumas keliant temperatiira didéja, tai
Siltame tirpale nuosédos neiskris, tokios reakcijos atlickamos kambario temperatiiroje.

3. leskomo komponento koncentracija tirpale. Labai svarbi reakcijos vyksmo salyga yra ieSkomy
jony koncentracija analizuojamajame tirpale. Jei ieSkomo jono kiekis analizuojamajame tirpale labai
mazas, tai reakcija arba visal nevyks, arba nebus pastebimi reakcijos iSoriniai poZzymiai. Jei
susidarancio netirpaus junginio (nuosedy) tirpumas mazas, tai nuosédos iSkris esant nedidelei ieSkomo
jono koncentracijai tirpale. Jei susidaran¢io junginio tirpumas didelis, tai S$is junginys iSkris
nuosédomis tik esant pakankamai didelei ieSkomo jono koncentracijai tirpale. Jony koncentracija
tirpale padidinama nugarinant tirpalg.

Analizinés reakcijos atlickamos jvairiais budais:

1) reakcijos meégintuvéliuose,

2) mikrokristaloskopinés reakcijos,

3) lasy reakcijos,

4) liepsnos reakcijos.

Reakcijos mégintuvélinose. Tai jprastinis reakcijy atlikimo budas. Tiriant mégintuvéliuose, |
analizuojamojo tirpalo méginj pridedamas tam tikras kiekis reagento ir stebimas sgveikos su juo
rezultatas: tirpalo spalvos pasikeitimas, nuosédy susidarymas ar iStirpimas, dujy iSsiskyrimas.
Analiziniy operacijy mégintuvéliuose atlikimo technika:

Sildymas ir garinimas. Kai kurios reakcijos vyksta aukstesnéje nei kambario temperatiiroje.

MiSiniams $ildyti naudojami dujy degikliai, elektrinés kaitinimo plytelés. Dazniausiai tirpalai Sildomi

jleidziant mégintuvélius | kar§to vandens vonig. Reikia sekti, kad analizuojamasis tirpalas
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meégintuvelyje tik Silty, bet ne virty. Negalima Sildyti tirpaly kiiginiuose mégintuvéliuose tiesiai vir$
degiklio liepsnos, nes tirpalas gali istik§ti. Norint tirpala sukoncentruoti (sumazinti jo tirj),
meégintuvélis taip pat jleidziamas j karSto vandens vonig ir tirpalas kurj laikg garinamas.

Tirpalams Sildyti, sausai iSgarinti naudojami ir porceliano tigliai arba porceliano lekstelés.
Leékstelé ar tiglis su Sildomuoju tirpalu statomi ant trikojo su specialiu tinkleliu ir kaitinami degiklio
liepsna arba tiesiogiai ant plytelés. ISgarinant tirpalas garinamas iki sausos liekanos. Sildyti nustojama
dar visiSkai neiSgaravus skysciui, nuosédos pamaiSomos lazdele, kad nepradéty tiksti.

Nuosédy gavimas. Taikant pusiau mikroanalize, jonai nusodinami kiiginiuose mégintuvéliuose,

kurie laikomi statiis specialiame stove. Kartais nuosédos gaunamos ant objektinio stiklelio. Nuosédos
blina kristalinés ir amorfinés. Kristalinés nuosédos (BaSO4, MgNH4PO,) zitrint plika akimi atrodo
smulkiagriidés arba stambiagridés, o pro mikroskopa matyti biidingos formos kristalai. Kristalinés
nuosédos daznai susidaro ne i§ karto supylus reaguojanciy medziagy tirpalus, o tik po tam tikro laiko,
pavyzdziui, CaSO,. Purtant tirpalg mégintuvélyje arba trinant stikline lazdele mégintuvélio sieneles,
galima nuosédy susidaryma paspartinti. Kristalinés nuosédos greitai nuséda ant dugno ir yra lengvai
centrifuguojamos. Amorfinés nuosédos paprastai iSsiskiria tuctuojau, taiau jos létai séda ir sunkiai
atskiriamos centrifuguojant. Sildant nuosédy susidarymas paspartéja.

Meégintuveliuose atliekamas nusodinimas norint atpazinti tam tikra jong arba norint atskirti jj nuo
kity tirpale esanciy jony. Nusodinimo reakcija atliekama laikantis nurodyty reakcijos atlikimo salygy.
Norint atpazinti, ] mégintuvelj jlaSinami keli lasai tiriamojo tirpalo, sudaroma reikiamos pH vertés
terpé (ruigsti, neutrali ar bazing). Terpés pH patikrinamas indikatoriaus popieréliu: analizuojamasis
tirpalas pamaiSomas stikline lazdele ir Sios lazdelés galu palieCiamas popierélis. Jei lakmuso popierélis
parausvéja — terpé rugsti, jei pamélynuoja — baziné. Paskui pipete jlasinami 1-2 lasai reagento tirpalo,
mégintuvélio turinys iSmaiSomas stikline lazdele ir, esant reikalui, 3-5 min. sildomas vandens vonioje.
Nuosédoms leidziama nusésti arba jos centrifuguojamos. Norint jonus nuosédomis atskirti nuo kity
tirpale esanciy jony, j kiiginj mégintuvélj jpilama 0,5-2,0 ml tiriamojo tirpalo, nusodinant regento
pilama tiek, kad jonai, sudarydami mazai tirpius junginius, visi$kai iSsiskirty i$ tirpalo, t. y. visiskali
nusésty. Po kiekvieno pridéto reagento laSo meégintuvéelio turinys gerai iSmaiSomas stikline lazdele,
nuosédoms leidziama nusésti arba jos centrifuguojamos. Jeigu dar pridéjus reagento tirpalo lasg vir$
nuosédy esantis skaidrus tirpalas nesusidrumscia, ieSkomi jonai yra visiskai nusodinti. Gauty nuosedy
tirpuma sumazina nedidelis reagento perteklius. Stambesniy kristaliniy nuosédy susidarymag skatina
temperatura, todél daugeliu atveju nusodinimo reakcijos atlieckamos Siltuose tirpaluose. Kartais tirpalas
vir§ nuosédy, ypa¢ metaly hidroksidy, halogenidy, lieka drumstas net ilgai ji centrifuguojant.
Drumstumo priezastis — susidargs koloidinis tirpalas. Koloidiniy daleliy koaguliacijai paspartinti

meégintuvél] su tirpalu reikia pasildyti vandens vonioje. Po to tirpalas centrifuguojamas i naujo.
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Centrifugavimas ir nuosédy plovimas. Nuosédos nuo tirpalo atskiriamos centrifuguojant. Dirbant

elektrine centrifuga reikia laikytis $iy reikalavimy:

1. Elektriné centrifuga turi biiti jZeminta.

2. Nuosédos, kurios bus centrifuguojamos, turi biiti gautos kiiginiame mégintuvélyje.

3. Meégintuveliai | centrifugos lizdus jstatomi simetriSkai, vienas prie§ kita. Jeigu
centrifuguojamy mégintuveliy skaicius nelyginis, pusiausvyrai palaikyti  prieSpriesinj indel; jstatomas
meégintuvélis su tokiu paciu vandens kiekiu.

4. Centrifugoje esantys mégintuvéliai turi buti vienodos masés. Todél mégintuvéelius reikia
naudoti vienody matmeny ir juose esanciy tirpaly tiriai taip pat turi baiti vienodi.

5. I mégintuvélj jpilti tirpalo tiek, kad jo pavirSius biity apie 1,0 cm Zemiau krasto.

6. Jeigu tuo paciu metu centrifuguojami keli tirpalai, reikia atsiminti, kuriame lizde jstatytas
mégintuvélis su konkre€iu tiriamuoju tirpalu.

7. Pries jjungiant elektring centrifuga, uzdaromas jos dangtis ir tik tada jjungiama.

Centrifugavimo trukmé
priklauso nuo nuosédy pobidzio,
paprastai centrifuguojama 1-2 min.
Po centifugavimo nuosédos nuséda
meégintuvelio dugne, o tirplas tampa
skaidrus. Sis tirpalas vadinamas

centrifugatu.

Isitikinus, kad nusodinimas baigtas, centrifugatas nusiurbiamas pipete arba nupilamas (dekantacija),
stengiantis jo nesudrumsti.

Nuosédose gali likti kity jony ir analizés rezultatai bus netiksliis. Todé¢l nuo tirpalo atskirtas
nuosédas daznai reikia perplauti. Nuosédos plaunamos ant jy j mégintuveli uzpilant plaunanciojo
skysc¢io, daZniausiai vandens, gerai sumaiSant stikline lazdele ir centrifuguojant, kol nuosédos vél
nusés ant mégintuvélio dugno. Centrifugatas (plovimo skystis) iSpilamas. Nuosédos perplaunamos 2-3
kartus naudojant vis nauja plaunanciojo skyscio porcija.

Nuosédy tirpinimas. Daznai tenka i§ tirpalo iSskirtas nuosédas vél tirpinti. | mégintuvélj su

nuoseédomis, atskyrus jas nuo tirpalo, 1étai maiSant pilama tirpinimui reikalingo reagento, mégintuvélio
turinys gerai iSmaiSomas stikline lazdele. Jei nuosédos nevisiskai iStirpsta, miSinys paSildomas jstatant
mégintuvél] su nuosédomis | kar§to vandens vonig. MaiSoma lazdele, kol nuosédos visiskai istirps. Jei

iStirpo ne visos nuosédos, tirpalas centrifuguojamas, centrifugatas nupilamas, ant likusiy nuosédy vél
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uzpilama tirpiklio. MaiSoma, Sildoma ir stebima, ar nuosédy nemazéja. Sumazéjus jy kiekiui, operacija
kartojama. Jei nuosédos ir toliau nevisiskai iStirpsta, daroma i§vada, kad tirpiklis §iy nuosédy netirpina.

Mikrokristaloskopinés reakcijos. Tai jony analizés metodas, kuriuo jie mikroskopu atpazjstami
pagal susidariusiy kristaly pavidalg. Atliekant Sias reakcijas, tiriamojo tirpalo lasas sumaiSomas su
reagento laSu ant objektinio stiklelio. Susidar¢ kristalai stebimi mikroskopu. DidZiausi ir biidingesniy
formy kristalai susidaro létai besimaiSanciuose nedidelés koncentracijos tirpaluose. Tam tikslui laSai
ant objektinio stiklelio laSinami vienas $alia kito, kad jie ne i§ karto susimaiSyty, ir sujungiami stikline
lazdele. Tada objektinis stiklelis paliekamas kambario temperatiroje pastovéti. Norint paspartinti

kristaly susidaryma, tirpalg galima labai létai nugarinti.

Mikrokristaloskopinés reakcijos yra labai jautrios, t .y. galima
aptikti labai mazus ieskomo jono kiekius, taciau jy atlikimui daznai
trukdo pasalinés medziagos, iSkraipanc¢ios reakcijos metu susidaranciy
kristaly forma, t. y. tos pacios medZziagos kristalai, priklausomai nuo jy

susidarymo salygy, koncentracijos, kristalizacijos grei¢io, pasaliniy

drusky buvimo, pH vertés gali buti skirtingos struktiiros. CaSO#x 2H£6\kis Gt
praskiestame tirpale

Pasalinés medZiagos daznai apsunkina ieSkomos medziagos tipinés kristaly formos atpazinima.
Geriausia identifikuojamy kristaly forma lyginti su tos pacios chemiSkai grynos medziagos kristalais,
gautais tomis paciomis salygomis kaip ir atliekant tiriamo tirpalo analize.

Lasu reakcijos. Lasy reakcijos atliekamos ant specialaus filtravimo popieriaus.
Geriausiai tinka vidutinio tankio arba tankds filtrai. Tiriamasis

_ o . o . . A

ir reagento tirpalai lasinami kapiliaru ar pipete, kurioje tirpalo turi e
/‘;; A\

buti tiek, kad lasas nekaboty ir nekristy ant popieriaus, bet | ji l '

jsigerty 1§ priglausto kapiliaro. J L

Kapiliaras, priglaustas prie popieriaus laikomas tiek, kad atsirasty 2-3 mm déme.

Reagentas lasinams ; démés centra. Lasinant reagento

Lasy reakcijos atlikimas—

lasa, démé pleciasi. Apie tai, ar yra tirpale vieny ar kity jony,
sprendziama 1§ gautos filtravimo popieriuje démés spalvos.
Filtravimo popierius medZiagas adsorbuoja nedideliame

Reagentas

plote, tod¢l, atliekant laSy reakcijas, gaunamos ryskiy spalvy

démés. Lasinimo tvarka daznai turi didele reikSme¢ démiy 7
Tiriamasis Spalvota démeé
sReagentas

rySkumui, todeél atliekant laSy reakcijas, reikia grieZtai

laikytis nurodytos tirpaly lasinimo tvarkos.
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Liepsnos reakcijos. Tai vizualus kai kuriy elementy identifikavimas pagal bespalvés degiklio
liepsnos nudazyma tiems elementams biidinga spalva. Liepsnos spalvos atsiradimg paaiskina elektrony
elgesys elemento atome. Esant aukS$tai temperatiirai, elektronai absorbuoja energijg ir perSoka j
auksStesnés energijos lygmen] — suzadinami. Paprastai, Siame lygmenyje elektronas isbiina labai
trumpai (10°®s) — jis grizta j Zemesnés energijos lygmenj isspinduliuodamas jgyta energija tam tikro
bangos ilgio S$viesa. Pavyzdziui, natris dazo liepsng geltona spalva; liepsnoje vykstancius
fizikocheminius procesus galima apibudinti taip:

1) iSgarinamas natrio druskos, pavyzdziui, natrio chlorido (NaCl), tirpalas,

2) NaCl dalelés skyla j atomus,

3) termiskai suzadinti Na atomy iSorinio sluoksnio (3s) elektronai perSoka j aukstenés energijos
lygmeni (3p),

4) elektronai akimirksniu sugrjzta i$ energetiskai nestabilios suzadintos biisenos j nesuzadinta,
iSspindulivodami tam tikro ilgio spindulius. Jei i§spinduliuojami regimosios spektro dalies bangos ilgio

elektromagnetiniai spinduliai, bespalvé degiklio liepsna jgyja tam tikram elementui biidingg spalva.

Na* 1sgannmas atomizacija Na sufadinimas grifimas ¥viesos
I *
CI_ —_— NGC —_— CI —_— NO —_— NO. —_—
tirpiklio metalo atomy %Jl_le.suiad.i.ntq emisija
uvy
6s — ° — sa T
e P44
P gy
‘//_L 3p
3s —
2;
" ﬁ%% P
1s 4+

Na (3p—> 35)=589 nm geltona ¥viesa

Na atomo elektroniné

konfigaracija
Veikiant Zemos
temperatiros  dujy  liepsnai,
Sviesg iSspinduliuoja tik
nedaugelis elementy. Tai

Sarminiai, zemés Sarminiai, Kali

kurie pereinamieji  elementai

pusmetaliai.
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Suzadinimo temperattra priklauso ir nuo anijony, liepsnos reakcijoms geriausiai tinka chloridai.

Nelakds silikatai, fosfatai, boratai, pries jneSant juos j liepsna, pervedami j lakius chloridus: suvilgomi

koncentruota druskos riigstimi (HCI). Tiriamoji medziaga kaitinama bespalvéje degiklio liepsnoje.

Bespalvé liepsna gaunama leidziant |
degiklj pakankamai oro. Degiklio liepsnos
temperatirg (tuo paciu spalvg) galima
reguliuoti jame esan¢iomis oro padavimo
skylutémis. Jei skylutés uzdarytos, liepsna -
geltonos spalvos ir Saltesné negu melsva, kuri

biina, kai skylutés yra atviros.

Medziagai paimti naudojama platinos arba chromonikelio lydinio viela, kurios vienas galas

ilydytas | stikling lazdele, o kitas baigiasi kilpele. Prie§ atliekant reakcija, viela panardinama j

koncentruota druskos riigSt] ir palaikoma bespalvéje degiklio liepsnoje. Jei viela dazo liepsna, ji

kartotinai merkiama j rOgstj ir kaitinama, kol nustoja dazyti. Reakcija atlickama tik nedazancia

liepsnos viela. Vielos galas panardinamas ] tiriamajj tirpalag arba paimama HCI suvilgytos sausos

tiriamosios medziagos ir kaitinama bespalvés liepsnos virSutinéje dalyje.

1. Vieluté pnardinama j HCI rigstj 3. Panardinimas j tiriama medziaga

kieta/tirpala

e W ™

. - ”

b

2. Chromnikelio vieluté

iskaitinama degiklio liepsnoje
degiklio liepsng
‘,..I
‘ S
Tikslas: l

1. Tersaly pasalinimas

2. HCl likutis ant vielutés
padeda susidaryti lakiems
chloridams

4. Vielute jnesama j bespalve

Dujy iSsiskyrimo reakcijos. Reakcijos, kuriy metu iSsiskiria dujos, atliekamos mégintuvélyje,

uzkims$tame kamséiu su jkistu piltuvéliu. Ant piltuvélio uzdedamas sudrékintas indikatorinis popierélis

arba filtravimo popierélis, suvilgytas su iSsiskirian¢iomis dujomis reaguojanciu tirpalu. Pavyzdziui,

iSsiskirian¢ioms CO, dujoms nustatyti galima naudoti Ba(OH); tirpalu sudrékintg filtro popierélj, ant
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kurio susidaro BaCO3 nuosédos, NH3z dujoms — distiliuotu vandeniu sudrékintg indikatorinj popierélj,
kurio spalva pasikeicia | mélyna, arba fenolftaleino tirpalu sudrékintg filtro popierélj, kuris jgyja

avieciy raudonumo spalva.

1.3. Analizés reagentuy klasifikavimas

Analizinés reakcijos gali biti specifinés, atrankiosios ir grupinés. Specifinémis vadinamos
reakcijos, kai analizinis pozymis biidingas tik vienam jonui ar junginiui. Atrankiosiomis vadinamos
reakcijos, kai analizinis pozymis budingas keliems jonams ar junginiams. Grupinémis vadinamos
reakcijos, kai analizinis poZymis biidingas pana$iy savybiy jony grupei. MedZziaga, sukelianti ieSkomo
komponento cheminj virsmag, t. y. cheming reakcijg, vadinama cheminiu reagentu. Reagentai yra
skirstomi j specifinius, atrankiuosius ir grupinius.

1. Reagentas, kuris tam tikromis sglygomis reaguoja tik su vienu miSinio jonu, vadinamas
specifiniu. Specifiniai reagentai leidzia jong atpazinti kity j jj panasiy jony misinyje. Pavyzdziui, NH,"
jonui specifinis reagentas yra kalio $armas (KOH) arba natrio $armas (NaOH), dél kurio susidaro NH3
dujos. Specifiniy reagenty, duodanciy analizinj signalg tik su vienos rii$ies jonais, yra nedaug.

2. Reagentas, reaguojantis su ribotu jony skai¢iumi, vadinamas atrankiuoju. Reakcijos
atrankumas tuo didesnis, kuo mazesnei jony grupei ji budinga. Reagentas laikomas atrankiu, jei jis
panasius reakcijos produktus sudaro su 2-3 jonais. Pavyzdziui, sidabro nitratas (AgNOj3) panasiai
reaguoja su CI, Br, J, SCN, CN ir kitais jonais, todél jis néra atrankus. Atrankesnis yra
Nas[Co(NO,)s] reagentas, nes jis reaguoja tik su dviem - K* ir NH, * - jonais, su abiem sudarydamas
geltonos spalvos nuosédas.

3. Reagentas, reaguojantis su jony grupe, vadinamas grupiniu. Grupiniai reagentai sudaro
analogiSky savybiy junginius su panaSias savybes turinia jony grupe. Pavyzdziui, Ca 2 Ba?t, sr*t
jonai su H,SO, sudaro vandenyje, riigStyse ir Sarmuose netirpius sulfatus:

Ba**(aq) + H.S04(aq) — BaS0O4(k) + 2H*(aq),

Ca®*(aq) + H,S04(aq) — CaSO04(K) + 2H*(aq),

Sr’*(aq) + H,S04(aq) — SrSO4(K) + 2H*(aq).

Jei, pridéjus | tiriamajj tirpala grupinio regento, reakcija nevyksta, tai rodo, kad Sios grupés jony
tirpale néra.

Grupiniy reagenty panaudojimas palengvina analize. Sie reagentai naudojami analizuojant daug
jony turintj tirpalg. Grupiniy reagenty paskirtis — atskirti vienos grupés jonus nuo Kkity
analizuojamajame tirpale esanciy jony. Naudojant grupinius reagentus, sumazinamas kity tirpale

esanciy jony trukdantis poveikis ieSkomo jono atpazinimo reakcijai.
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Daznai tirpale esantys paSaliniai jonai trukdo aptikti ieSkomajj jong: patys reaguoja su reagentu
arba jungiasi su ieSkomais jonais, neleisdami pastariesiems reaguoti su reagentu. Pasaliniai jonai
reaguodami su pridedamu reagentu sukelia pasalines nepageidaujamas reakcijas, kuriy produktai
keicia tirpalo ar nuosédy spalva, mazina reakcijos jautrj. Trukdant] nepageidaujamy jony poveikj
galima pasalinti atliekant analizinj maskavima. Tai reakcijos, kuriomis trukdantys jonai paver¢iami
neaktyviais kompleksiniais arba kitokiais junginiais, nepasalinant jy i§ tiriamojo tirpalo. Neorganiniais
maskavimo reagentais naudojami Sarminiy metaly ar amonio CN°, SCN’, F', PO, druskos, organiniais
- vyno rugstis (HeC4Os), citriny ruigitis (HsCsO7), oksalo rigstis (H,C,0,), trilonas B. Pavyzdziui, Fe®*
jonai trukdo aptikti Co** jonus su NH4SCN:

Co?*(aq) + 4SCN" (aq) =[Co(SCN).4]*(aq) mélynos spalvos junginys,

Fe**(aq) + 6SCN (ag) —[Fe(SCN)s]* (aq) raudonos spalvos junginys.

Reakcijoje susidarancio [Fe(SCN)e]* intensyvi raudona spalva paslepia [Co(SCN)s]* mélyna spalva.
Trukdantys Fe** jonai gali biti pasalinti pridedant natrio fluorido (NaF), kuris sujungia Fe** jonus j

patvary kompleksinj anijong [F eF5]3'.

1.4. Sisteminé ir nesisteminé analizé
Analizinés reakcijos atlickamos makro-, pusiau mikro- ir mikro- metodais nesisteminiu ar
sisteminiu biidu. Patogiausias ir grei¢iausias analizés metodas buty toks, kuris leisty visus tirpale
esanCius jonus aptikti naudojant vien tik specifinius reagentus, nekreipiant démesio j tai, kokie kiti
jonai yra tirpale. Metodas, kai tiriamojo tirpalo porcijos tiesiogiai veikiamos jautriais specifiniais
reagentais, leidzianciais aptikti atskirus jonus nesilaikant specialios jony radimo sekos, vadinamas

nesistemine analize.

Nesisteminé analizé

NaOH + .
NH, [ag) + OH (ag)— + )
a (aq) (aa) NHatd] H20(s) Kiekvienas jonas
Tiriamasis atpaij;.ta me i3 [.al'-cmum identifikuojamas
midinys popierélio pamélynavimo atskiroje tirpalo porcijoje

.
N ZnU0,(CH3C00),

[— . 2+, 2 -
| Na%{ag) + Zn" lag) + 3UO; *(aq) + 9CH3CO0 (ag) + 9H,0(s) —INaZn(UG,);(CHCOO)gx9H,0(K)

NHG atpaijstame i Jviesiai gelswy
oktaedry kristaly susidarymo

Ag*(ag) +cl* (ag) —sgcl(k) Tokios sudéties tirpale kielaienas pridétas
reagentas reaguoja ik su 1 jonu - jomai

* atpaijstame if balty . . .
netrukde vienas kita nustatyti

nuosédy susidarymo
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Taciau tokiy specifiniy reakcijy, kuriomis bet kokiame jony miSinyje buty galima aptikti bet kurj jona,
zinoma labai nedaug. Sudétinga jony miSinj iSanalizuoti nesisteminés analizés biidu nejmanoma.
Daugeliu atvejy tas pats j analizuojamg mis$inj pridedamas reagentas reaguoja ne su vienu, bet keliais
tiriamajame miSinyje esanciais jonais, sudarydamas panasiy savybiy junginius, todél reakcijos metu
gautas analizinis signalas, pavyzdziui, baltos nuosédos arba i$siskyrusios dujos, neleidzia nustatyti
konkretaus jono. Pavyzdziui, jei tirpale yra Ca** ir Ba’* jony, tai pridéjus reagento natrio oksalato
(Na,C,0,), susidarys tiek kalcio, tiek bario oksalaty baltos nuosédos. Todél joms iskritus, negalima
pasakyti, kokie bitent jonai — kalcio ar bario - yra analizuojamame tirpale:

Ca**(aq) + C,047(aq) —>CaC,04(K)

Ba?*(aq) + C,0,% (aq) —BaC,04(K).

Pridéjus j COs” ir SO5* tirpala HCI tirpalo, isiskiria dujos (matomi burbuliukai). Ta&iau
pasakyti kurie anijonai — karbonato ar sulfito - yra analizuojamame tirpale negalima, nes dujos skiriasi
esant tirpale tiek karbonato, tiek sulfito jonams:

CO;"(aq) + 2H"(ag) — CO(d)+ H20(s)

S05%(aq) + 2H*(aq) — SO,(d) + H,0(s).

Todél sudétingi jony miSiniai analizuojami atliekant sisteming miSinio analizg. Jos esmé —
kiekvienas ieSkomas jonas specifine reakcija identifikuojamas tik tada, kai kiti tirpale esantys ir jo
aptikimui trukdantys jonai prie§ tai identifikuojami ir pasalinami i$ tirpalo. Sisteminé analizé — jony
misinio analizé, kai tirpale esanciy jony ieSkoma nuosekliai, laikantis nustatytos jony radimo tvarkos,
naudojant grupinius ir specifinius reagentus. Atliekant sisteming¢ analize¢, siekiama analizuojamajame
tirpale esanCius jonus kiek jmanoma labiau atskirti vienus nuo kity. Todél atlickamas jony
suskirstymas ] analizines grupes, remiantis atskiros grupés jony savybiy panasumu arba skirtumu
grupiniy reagenty atzvilgiu. Tuo tikslu analizuojamas tirpalas paeiliui veikiamas keliais grupiniais
reagentais, pavercianiais dalj jony tam tikrais junginiais, kuriuos galima atskirti nuo Kkity,
analizuojama medZiagg sudaranc¢iy jony. Tokiu biidu, visi tirlamame tirpale esantys jonai, panaudojant
grupinius reagentus, atskiriami ] mazesnes analizines grupes ir kiekviena grupé analizuojama specialia

sistemings analizés eiga. Jonai skirstomi j analizines grupes remiantis jy cheminémis savybémis.
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1.4. Katijonuy ir anijony analizinis grupavimas

Atliekant jony miSinio sisteming analize, grupiniais reagentais atskiriamos pana$iy savybiy jony

grupés, o po to daroma Sios grupés jony analizé. Grupiniai reagentai — apibréztomis sglygomis su

katijony ar anijony grupe reaguojantys ir panasiy savybiy junginius sudarantys reagentai.

1.2. lentelé. Katijony analizinés grupés ir jy savybés

Analiziné Katijonai Grupinis Su grupiniu Grupés junginiy apibiidinimas
grupé, jos reagentas reagentu
pavadinimas sudaro
I, NH,", Na", Néra - Chloridai, sulfatai, karbonatai, hidroksidai
tirpioji K* tirplis vandenyje.
I, Ca®*, Ba** (NH,),CO; CaCO,, BaCO; Baltos spalvos karbonaty nuosédos,
sulfatiné sotus netirpios vandenyje, taciau tirpios rigstyse.
arba CaSQ,, BaSO, Baltos spalvos sulfaty nuosédos, netirpios
2M H,SO, vandenyje ir riigtyse.
", Ag’, Pb™, 2M HCI AgCl, Baltos spalvos chloridy nuosédos, netirpios
chloridiné Hg,** PbCl,, Saltame vandenyje, praskiestose riigstyse.
Hg.Cl;
IV, Zn**, AI¥, NaOH [AI(OH)¢]*, Baltos spalvos AI(OH);, Zn(OH), ir
amfoteriné cr¥ perteklius [Cr(OH),] zalsvos spalvos Cr(OH); hidroksidai
[Zn(OH)4]* netirplis vandenyje, tirpiis Sarmuose,
rugstyse.
Cr(H,0)s]*" jony tirpalai zalsvai violetinés
spalvos.
V, Fe>* Mn?*| 2 M NaOH Fe(OH)s3, Hidroksidai netirpsta vandenyje, S$armuose,
hidroksidiné Mg** arba Mn(OH)5, amonio hidrokside, bet tirpsta rigstyse.
NH,OH Mg(OH), Fe(OH); — rudos spalvos nuosédos,
koncentruotas Mn(OH), — baltos spalvos nuosédos,
Mg(OH), — baltos spalvos nuosédos,
[Fe(H,0)e]** jony tirpalai gelsvos spalvos
VI, Ni**, Co™ NH,OH [Ni(NH3)e]**, Hidroksidai netirpsta vandenyje, $armuose,
amoniakiné Cu?* koncentruotas [Co(NHa)e]** tirpsta amonio hidroksido pertekliuje,
arba ([Co(NH3)e]™), ragstyse.
6 M NH,OH [Cu(NH3),]* Amonio hidroksido pertekliuje susidaro
+ NH,4CI

spalvoti kompleksiniai jonai:

Ni(NH;)s]** - alyvy spalvos,
[Co(NH5)¢]®" - pilkai rozinés spalvos
([Co(NHs)e]** - pilksvai geltonos spalvos),
[Cu(NH3),]*" - ryskiai mélynos spalvos.
Sios grupés katijony tirpalai yra spalvoti:

[Ni(H,0)s]** - zalios spalvos,
[Co(H,0)¢]*" - rozinés spalvos,

[Cu(H,0)6]*" - Zydros spalvos.
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Analiziné grupé — su grupiniu reagentu reaguojanti katijony arba anijony grupé. Grupiniai
reagentai palengvina ir pagreitina analize. Jei j tiriamgjj tirpalg jpylus grupinio reagento reakcija
nejvyksta, vadinasi Sios grupés jony tirpale néra.

Sisteminé analizé¢ dazniausiai taikoma katijony miSiniams analizuoti, kadangi dauguma katijony
neturi specifiniy reagenty. Sudétingo tiriamojo misinio katijonai j atskiras analizines grupes skirstomi
riigi¢iy-baziy metodu. Siuo metodu katijonai suskirstomi j $eSias analizines grupes (1.2. lentelé).
Kiekviena grupé turi savo grupinj reagenta, kuris sudaro panasiy savybiy junginius su visais grupés
katijonais. ISimtj sudaro pirmoji grupé. Katijonai grupuojami pagal jy saveika su ragstimis (HCI ir
H,SO,), susidarant netirpioms druskoms, bazémis (NaOH ir NH4OH), susidarant tipiSkiems arba
amfoteriniams hidroksidams bei amoniaku (NHz3), susidarant kompleksiniams junginiams. Katijonus
nuosekliai suskirstyti j analizines grupes galima tik grieztai laikantis nurodytos darbo eigos.
Nesilaikant nuoseklumo arba nekreipiant démesio j reakcijos vykimo sqlygas (terpés pH, temperatiira,
maisymas), gaunami klaidingi rezultatai. Vietoj laukiamy jony, gali nusésti ir tie, kurie turéty likti
tirpale.

Katijony klasifikacija siejama su elementy atomy sandara ir jy padétimi periodinéje elementy
sistemoje. Katijony saveika su riigStimis ir bazémis priklauso nuo elementy atomy iSorinio ir
priespaskutinio lygmens elektrony, dalyvaujanciy jung€iy susidaryme. Analizinés grupés siejamos su
gamtinémis izomorfinémis V. I. Vernadskio atrastomis (1910) jony eilémis. Tos pacios analizinés
grupés elementams biidingos izomorfiné€s savybés, t. y., jonai jy kristaluose gali biiti pakeisti kitais tos
grupés jonais. Izomorfinis vieny jony pakeitimas kitais galimas tik esant panasioms jony savybéms -
tam paciam cheminés jungties tipui, artimam jony spinduliui, panasiai poliarizacinei galiai, esant tam
paciam kriiviui ir kristalinés gardelés tipuli.

I analizine katijony grupe sudaro $arminiy metaly ir amonio jonai (Na*, K*, NH,"). Grupinio
reagento, nusodinanc¢io visus jonuS néra, nes S§ios grupés katijony druskos (chloridai, sulfatai,
karbonatai ir kt.) ir hidroksidai gerai tirpsta vandenyje, todél $i grupé vadinama tirpigja. KOH ir NaOH
hidroksidai — $armai, NH4OH — silpna bazé. Sarminiy metaly silpny riig§ciy druskos (karbonatai,
sulfidai ir kt. ) hidrolizuojasi, jy vandeniniai tirpalai yra baziniai (pH > 7). Amonio druskos taip pat
hidrolizuojasi, jy vandeniniai tirpalai yra rigstis (pH < 7). NH," druskos, skirtingai nei K™ ir Na*
druskos, kaitinamos skyla. Si amonio drusky savybé panaudojama amonio jonams i§ tiriamosios
medziagos pasalinti. I grupés katijony junginiai ir jy drusky vandeniniai tirpalai bespalviai. Spalvotos
tik tos druskos, kurioms spalvg suteikia anijonai (chromatai, dichromatai, manganatai, permanganatai,
heksacianoferatai (11 ir I11) ir heksanitrokobaltatai (111)). K™ ir Na* jonai turi pastovy oksidacijos
laipsnj, todél jiems nebiidingos oksidacijos-redukcijos reakcijos. NH;" - sudétinis jonas, savybémis

panasus j K* jonus, stipriis oksidatoriai amonio jonus gali oksiduoti iki laisvo azoto.
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K* ir Na* jonai priklauso periodinés elementy sistemos IA grupei (s*-elementai) ir sudaro ta
padia izomorfing eile. Spinduliu NH," jonas labai panasus j K* jonus, jo druskos gerai tirpsta
vandenyje, todél NH," priskiriamas tai paciai analizinei grupei. Kity grupiy jonai trukdo aptikti I
grupés katijonus, todél jy ieSkoma tik atskyrus kity grupiy katijonus.

II analizinei katijony grupei priklauso s*-clementy jonai (Ca?*, Ba*"), sudarantys mazai tirpius
sulfatus. Sios grupés katijonai — $arminiai Zemés metalai, esantys periodinés elementy sistemos ITA
grupéje. Ca?*, Ba®* jonai turi patvaria aStuoniy elektrony iSorinio elektrony sluoksnio konfigiracija.
Ba®* chemiskai aktyvesnis uz Ca®* jonus. Grupinis reagentas — H,SO,. Sulfaty tirpumas vandenyje
didéja BaSO,4 (Ks = 2,5x10™° (22°C)) < CaSO, (Ks = 1,1x10™ (22°C)). Kadangi CaSO, tirpumas
kambario temperatiiroje palyginti didelis, Ca** jonai grupiniu reagentu i tirpalo nusodinami nepilnai.
Ca®" jonai pilnai nusodinami H,SO, tik jpylus j tirpala etanolio arba acetono. Kalcio ir bario sulfatai
netirpsta praskiestose riigstyse, Sarmuose. Svino sulfatas ir $arminiai Zemés metalai yra izomorfiniai,
todé¢l Svino sulfatas nuséda kartu su II grupés sulfatais. Vandenyje netirpsta taip pat II grupés katijony
karbonatai, fosfatai ir sulfitai, menkai tirptis — hidroksidai. Pastarieji yra stiprios bazés, kuriy stiprumas
didéja Ca(OH), < Ba(OH),. II grupés katijonai nelinke sudaryti kompleksiniy junginiy, hidrolizuotis,
nepasizymi oksidacinémis-redukcinémis savybémis.

IT grupés katijony vandeniniai tirpalai bespalviai, drusky spalva priklauso nuo anijony.

I11 analizine katijonu grupe sudaro jonai (Ag*, Pb*, Hg,?"), kuriy chloridai netirpts $altame
vandenyje. Grupinis reagentas — HCI. I§ chloridy tirpiausias — PbCl,. Todél Pb®* jonai gali biiti
nusodinami nepilnai. PbCl; tirpsta karStame vandenyje, o vésinant vél issiskiria adatéliy pavidalo
PbCl,. Visi Il grupés chloridai tirpsta koncentruotos HCI pertekliuje, sudarydami nepatvarius
kompleksinius junginius [AgCls]*, [PbCls]%, [Hg-Cls]*, kurie skiedziant tirpala suyra ir vél issiskiria
nuosédomis. AgCl tirpsta amoniako, amonio karbonato, natrio tiosulfato tirpaluose. Reaguodamas su
amoniaku, PbCl;, sudaro netirpy $vino hidroksida, o Hg,Cl, — gyvsidabrio amido chlorido nuosédas ir
metalinj gyvsidabrj. Sios grupés katijonai periodinés elementy sistemos IB, IIB ir IVA grupiy p- ir d-
elementai. Siy elementy atomuose visiskai uZpildytas (18 elektrony) prie$paskutinio lygmens d-
palygmuo. Daugelis III grupés katijony drusky netirpsta vandenyje (iSskyrus nitratus). Sidabro
hidroksidas (AgOH) nepatvarus ir skyla | tamsiai rudos spalvos sidabro oksida (Agy0O), Svino
hidroksidui (Pb(OH),) biidingos amfoterinés savybés. Il grupés katijonai hidrolizuojasi, linke sudaryti
kompleksinius junginius, oksidacijos-redukcijos reakcijose Pb?* oksidacijos laipsnis gali kisti j Pb*"
Jeigu tirpale yra oksidatoriy, tai Hg,*" virsta Hg** jonu, o dél reduktoriy poveikio — metaliniu
gyvsidabriu.

IIT grupés katijony vandeniniai tirpalai yra bespalviai. III analizinés grupés katijony junginiai,

ypac gyvsidabrio ir §vino, yra toksiski, todél su jais reikia elgtis atsargiai.
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IV analizine katijony grupe sudaro jonai (Zn*, AI**, Cr®"), kuriy hidroksidai netirpsta
vandenyje, taciau tirpsta rugstyse ir Sarmuose, t. y. pasizymi amfoterinémis savybémis, 0 tirpios
druskos lengvai hidrolizuojasi. Grupinis reagentas — NaOH. Veikiant grupiniu reagentu, IV grupés
katijonai nusodinami vandeniniuose tirpaluose amfoteriniais hidroksidais Al(OH)s, Cr(OH)s, Zn(OH)s,
kurie iStirpsta NaOH pertekliuje sudarydami akvakompleksus:

Zn?*(ag) + 20H (aq) —Zn(OH)2(K),

Zn(OH),(K) + 20H (aq) —[Zn(OH)]* (aq).

Si savybe naudojama IV katijony grupe atskirti nuo V ir VI katijony grupiy. Amfoteriniai
hidroksidai tirpsta riigS§tyse, sudarydami druskas, ir Sarmy pertekliuje, sudarydami kompleksinius
anijonus. Tirpimas riigStyse rodo bazines hidroksidy savybes, o tirpimas Sarmuose — rugstines.
Al(OH);, Cr(OH); netirpsta NH4OH, Zn(OH), lengvai istirpsta NH4OH pertekliuje ir sudaro
kompleksinj junginj [Zn(NHz)s](OH). Sia savybe Zn®" jonai yra panasiis j VI grupés katijonus. IV
grupés katijony chloridai, sulfatai, nitratai gerai tirpsta vandenyje. IV katijony grupés druskos
vandenyje hidrolizuojasi. Si savybé ypa¢ biidinga aliuminio ir chromo junginiams. Aliuminio ir
chromo sulfidai, karbonatai hidrolizuojasi visiskai, todél $io druskos vandeniniuose tirpaluose
neegzistuoja. Zn?* ir AI** jony oksidacijos laipsnis pastovus, Cr** - kintamas, todél jis gali biti
reduktorius ir dalyvauti oksidacijos-redukcijos reakcijose (veikiamas vandenilio peroksido (H,O,)
oksiduojasi iki CrO,%).

AI** ir Zn®* jony tirpalai yra bespalviai, Cr®* - mélynai zalios ar violetinés spalvos. Sios grupés
katijonus jungia savybiy panasumas pagal jstrizaing periodinéje elementy sistemoje (d-ir p-elementai).

V analizinés katijony grupés jonai (Fe**, Mn®*, Mg?") turi nepilnai uZpildyta priespaskutinio
lygmens elektrony sluoksnj, todél jiems budingos oksidaciné-redukcinés savybés. Grupinis reagentas —
koncentruotas NH,OH tirpalas arba praskiestas NaOH tirpalas. Veikiant grupiniu reagentu, V grupés
katijonai vandeniniuose tirpaluose nusodinami hidroksidais Fe(OH);, Mg(OH);, Mn(OH)s,.
Hidroksidai netirpsta vandenyje, Sarmy ir amonio hidroksido pertekliuje (priesingai nei IV grupés jony
hidroksidai). Hidroksidai tirpsta praskiestose mineralinése ir acto ragstyse. Gerai tirpsta vandenyje
gelezies, mangano, magnio nitratai, chloridai ir sulfatai. Vandenyje netirpsta Sios grupés karbonatai,
fosfatai, vandenilio fosfatai. Mg(OH), ir Mn(OH) tirpsta koncentruotuose amonio drusky tirpaluose:

Mg*"(aq) + 20H (ag) —Mg(OH)2(K),

Mg(OH)2(K) + 2NH,"(aq) —Mg’*(aq) + 2NH,OH(aq).

V grupés katijonai linke sudaryti kompleksinius junginius, Fe**, Mn®* dalyvauja oksidacijos-
redukcijos reakcijose. V grupés jony stipriy rigsciy tirpiy drusky vandeniniai tirpalai dél hidrolizés yra

rugstas.
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Fe** drusky tirpalai yra geltonos spalvos, Mn?* - bespalviai arba §viesiai rozinés spalvos, Mg?* -
bespalviai.

VI analizinés katijony grupés jonai (Ni**, Co?" Cu®") yra dvikriiviai jonai. Jie sudaro maZai
tirpius sulfidus ir patvarius, gerai vandenyje tirpstancius amoniakatus. Grupinis reagentas —
koncentruotas (25%) NH4OH tirpalo perteklius. Veikiami grupiniu reagentu, VI grupés katijonai
vandeniniuose tirpaluose nusodinami bazinémis druskomis (CuOHCI, CoOHCI, NiOHCIl), kurios
istirpsta NH4OH pertekliuje susidarant amoniakiniams kompleksams Ni[(NH3)s]**, [Co(NH3)e]*",
[Cu(NH3)4]*" :

NiOHCI(k) + 6NH4OH(aq) —[Ni(NHs)e]* (aq) +Cl(aq) + OH (aq) + 6H,0(s).

Si savybe leidzia atskirti VI grupés katijonus nuo kity grupiy, todél amonio hidroksido tirpalas
yra VI grupés grupinis reagentas. Amoniakiniy kompleksy tirpalai patvaris, iSskyrus pilkai gelsvos
spalvos [Co(NHa3)e]**, kuris palaipsniui oksiduojasi oro deguonimi susidarant [Co(NH3)s]**, ir tirpalo
spalva keiGiasi j pilkai rozine. Esant tirpale oksidatoriams, §i reakcija jvyksta akimirksniu. Cu®" ir Ni%*
reaguodami su $armais sudaro amorfines Cu(OH),, Ni(OH), nuosédas, Co?" - melynos spalvos tirpig
bazing druskg CoOHCI, kuri $armo pertekliuje virsta roziniu hidroksidu Co(OH),. Veikiamas oro
deguonimi, Co(OH), palaipsniui rusvéja ir virsta rudu Co(OH)s. Sios grupés katijony hidroksidai
netirpsta vandenyje, NaOH, KOH pertekliuje, ta¢iau tirpsta mineralinése rugstyse, NH,OH pertekliuje.
Cu® ir Co* turi kintantj oksidacijos laipsnj, todél jiems rasti taikomos ir oksidacijos-redukcijos
reakcijos.

Ni?*, Cu®*, Co®" tirpalai dél susidariusiy akvakompleksy turi charakteringa spalva: [Ni(H20)g]**
- zalios spalvos, [Co(H20)e]*" - roZinés spalvos, [Cu(H;0)g]*" - Zydros spalvos. Visi §ios grupés
katijonai yra d-elementai (nuo d’ iki d'%) ir désningai isdéstyti periodinéje elementy sistemoje pagal
vertikale ir horizontaleg.

Atliekant sistemine katijony analiz¢ rig$ciy — baziy metodu, i§ pradziy 2M HCI rtgsties tirpalu
atskiriami mazai tirpts chloridai (IIT grupés katijonai), toliau, pasalinus i§ tirpalo chloridy nuosédas,
2M H,SO, tirpalu — mazai tirpts sulfatai (II grupés katijonai). Atskiroje likusio tirpalo dalyje
analizuojami I grupés katijonai . Toliau tirpale 2M NaOH tirpalo pertekliumi (arba 6M NaOH tirpalu)
nusodinami mazai tirpts hidroksidai (V ir VI grupés katijonai). Tirpale lieka Sarmuose iStirpe
hidroksidai (IV grupé katijonai) ir I grupés katijonai. V ir VI grupiy hidroksidy nuosédas veikiant
koncentruoto NH,OH tirpalu (arba 6 M NH,OH tirpalo perteklius + NH,4CI tirpalas) atskiriami tirpiis
amoniakatai (VI grupés katijonai), 0 netirpiis V grupés katijony hidroksidai lieka nuosédy pavidalu
tirpale. Toliau tiriamos atskirtos analizinés katijony grupés.

Mg(OH), tirpsta amonio drusky tirpaluose, todél, veikiant NH4OH + NH,CI, Mg®* jonai gali
pereiti | tirpalg kartu su VI grupés katijony amoniakiniais kompleksais. Mn(OH), taip pat tirpsta
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amonio drusky tirpaluose, taCiau ore veikiamas deguonies Mn(II) oksiduojasi iki Mn(lV), kurio

hidroksidas amonio drusky tirpaluose yra netirpus. Netirpiy CaSQO4, BaSO, pavidale esantys II grupés

katijonai j tinkama analizei formg pervedami virinant sulfatus su koncentruotu sodos (Na,COs3) tirpalu:
BaSO4(k) + COs*"(aq) — BaCOs(k) + SO4* (aq).

Gautos BaCOj3 ir CaCOj3 nuosédos atskiriamos nuo tirpalo, i$ jy, plaunant vandeniu, paSalinami SO~

jonai, tirpinamos CH3COOH riigstyje ir gautas tirpalas analizuojamas.

Sistemingo |-VI katijony grupiy atskyrimo schema

Tirigma |.NH *, Na*, K*

Tirpalas Tirpalas : S mégintuvélis
Tipalas
LNH., Ha' K* 1.HCl | Lnu*, nas,k*
Il. Ca®*, Bat* Il Ca®, Ba® Ml. HHE, Na', K*
. Ag*, Pb*, “9:2‘ IV. A", Zn®, Cr** v Al’- 5 Lni . GF°
V. Al'*, Zn®*, Cr ¥ V. Fe', Mré*, Mg®* V. Fe: % fv'!l". Mg**
V. Fei*, Mn®*, m:o NGoskdon V1. Hi** , Co®, Cu?®, - | VLHi*, Co*, Cue,
VL Nit*, Cot, Cut, szoaiing Huosedos
AgCl BasoO,
PbCi2 Caso, L
i .. 4 mégintuvéli
riamiasia Hg.Cl, — — 13 mégintuvélis 4 mégintuvelis
: 1 mégintuvélis 2 mégintuvélis : 3.NaOH
tlrpalas Tirpalas
LNH, Ha®, K
IV. [ANOH), ],
[CHOHL) .
Tirpalas [Zn(OH) J*
VL [HiQUH )T, 6 mégintu¥élis
[Co(liH,),]*, 4. NH., konc. s
[CulH ) ) S Nuosédos
l I V. Fe{OH),.
7 mégintuvélis Mg(OH),, M}OH),
Hoosbdos VL Cu(OH ),,
e Hi{OH),, Co(OH),
9 mégintuvélis V. Fe(OH),, Mg(OH).. Mn(OH),

8 mégintuvélis

Jei atliekant sisteming analiz¢ grupiniais reagentais aptikti tik vienos grupés katijonai, tai jie
atskiriami grupiniu reagentu, nuosédos nucentrifuguojamos, atliekant $ios grupés sisteming analize,
nustatoma, kokiy yra katijony. Jeigu panaudojant grupinius reagentus, aptiktos kelios katijony grupés,
kiekviena grupé analizuojama atskirai sisteminés analizés biidu.

Nustacius katijonus ieSkoma anijony. Daugelis elementy vandeniniuose tirpaluose biina anijony
pavidalo. Anijonai — elementy atomai ar atomy grupés, turinCios neigiama kravj. Anijonai egzistuoja
vandeniniuose ir nevandeniniuose tirpaluose, lydiniuose bei jonine gardele turinciose kristalinése
medziagose. Anijonus sudaro tik p- ir re¢iau d-elementai, kuriy poliarizuojancios savybés, palyginti su
s-elementais, zymiai stipresnés. Todél dauguma anijony — tai elementy kompleksai su deguonimi.

Vieni anijonai sudaryti tik i§ vieno atomo: Cl, Br, I, s* (nedeguoniniy riig§ciy anijonai) , Kiti — i
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keliy atomy: SO4%, SO:%, NOz, CrO4%, MnOy4 (deguoniniy rigi¢iy anijonai) , SCN™ (kity ragsciy
anijonai) ir t. t. Anijonams surasti daznai tinka tos pacios, kaip ir katijonams, reakcijos, pavyzdziui,
ieskant Ba*" katijony, Ba®" jonai veikiami SO4* anijonais. Susidaro vandenyje netirpus BaSO,. Ir
atvirkiciai, SO4* anijonai gali biiti atpazjstami Ba** jonais. Sisteminé anijony analizé yra sudétinga,
todél retai atlickama anijonams atpazinti. Anijonali dazniausiai analizuojami nesisteminiu budu
specifinémis reakcijomis arba keliy reakcijy nesudétingais deriniais skirtingose analizuojamojo tirpalo
porcijose. Anijony radimas grindziamas tokiu paciu principu kaip ir katijony - kiekviena anijony rasis
su tam tikrais reagentais sudaro cheminius junginius, kuriuos galima lengvai atpazinti pagal jy
iSorinius pozymius. Ir katijonams, ir anijonams rasti taikomos specifinés ir grupinés reakcijos.
Analizés pagreitinimui anijonai taip pat grupuojami j analizines grupes. Grupiniai reagentai anijony
analizéje naudojami ne anijonams sugrupuoti ir atskirti, bet anijony grupei aptikti. Jei naudojant
grupinj reagenta, nestebimi tai grupei biidingi analiziniai poZymiai, daroma iSvada, kad tos grupés
anijony tirpale néra. Anijony skirstymas j grupes néra toks grieztas, kaip katijony, nes néra reagenty,
leidzian¢iy suskirstyti visus anijonus ] analizines grupes. Dazniausiai anijonai grupuojami,
atsizvelgiant | jy patvaruma rigsciy poveikiui, bario bei sidabro drusky tirpumg ir oksidacines-
redukcines savybes.

Atsizvelgiant | patvarumg rtugsStims, bario ir sidabro drusky tirpuma, anijonai skirstomi j keturias
analizines grupes.

I anijonuy grupei priskiriami COs*, S, S,05*, SOs%, NO, jonai, kuriems reaguojant su
mineralinémis ragstimis (HCI, H,SOy), issiskiria dujiniai reakcijos produktai. Sios grupés anijonai,
kaip ir II grupés, nusodinami BaCly i neutraliy ar silpnai Sarminiy tirpaly (pH 7-9). Susidariusiy bario
drusky tirpumas riigstyse yra skirtingas:

a) COs%, S% bario druskos tirpsta praskiestose mineralinése ir acto rigstyse;

b) S,05%, SO3%, NO, bario druskos tirpsta praskiestose mineralinése riigityse.

I grupés anijony sidabro druskos netirpios vandenyje, bet, skirtingai nuo III grupés anijony,
tirpios praskiestoje HNOg ragstyje. I grupés anijony $vino druskos netirpios vandenyje.

II anijonu grupei priskiriami jonai SO4%, PO, B,0;%, F~, C,0,% , kurie nusodinami BaCl, i3
neutraliy ar silpnai Sarminiy tirpaly (pH 7-9). Susidariusiy bario drusky tirpumas rigstyse yra
skirtingas:

a) BaSO, netirpsta praskiestose mineralinése ir acto riigstyse;

b) PO,*, B,O;* bario druskos tirpsta praskiestose mineralinése ir acto riigstyse;

c) F, C,04* bario druskos tirpsta praskiestose mineralinése riigstyse.
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IT grupés anijony sidabro druskos netirpios vandenyje, bet, skirtingai nuo III grupés anijony,

tirpios praskiestoje HNO3 ruigstyje. Ag,SO4 nuosédos iskrenta tik i§ koncentruoty tirpaly. Il grupés

anijony $vino druskos netirpios vandenyje.

III anijony grupei priskiriami jonai CI', I, Br’, SCN", kurie nusodinami AgNOs. Siy anijony

sidabro druskos netirpsta praskiestoje HNOj rigstyje. 111 grupés anijony bario druskos, skirtingai nuo I

ir I grupés anijony, tirpios vandenyje. III grupés anijony Svino druskos netirpios vandenyje.

IV anijony grupei priskiriami jonai NO3, CH3COO™ , CIO,, kuriy bario ir sidabro druskos
tirpios vandenyje.

1.3. lentelé. Anijony klasifikacija remiantis dujy bei mazai tirpiy drusky susidarymu

Analiziné Anijonai Grupinis reagentas Grupés apibuidinimas
grupé
I ISsiskiria dujos:
CO5*(karbonatas), 2M HCI CO, be spalvos ir kvapo,
s% (sulfidas), H,S nemalonaus kvapo,
S,05% (tiosulfatas), arba SO, (stovint ir Sildant skiriasi S),
S04 (sulfitas), 2M H,S0, S0, atraus kvapo,
NO, (nitritas) NO+NO, raudonai rudos dusinanc¢ios
I
S0, (sulfatas), BaCl, neutralioje BaSO,,
PO, (fosfatas), arba silpnai Sarminéje Bas(PO.),,
B,O,* (boratas), terpéje BaB,0,
F" (fluoridas), BaF,,
C,0,* (oksalatas) BaC,0..
Baltos spalvos druskos netirpsta vandenyje,
taciau tirpsta HCI riigstyje, iSskyrus BaSO,
Il
CI' (chloridas), AgNO; + 2M HNO; AgCI — baltos spalvos nuosédos,
I” (jodidas), Agl — $viesiai geltonos spalvos nuosédos,
Br” (bromidas), AgBr- blyskia gelsvos spalvos nuosédos,
SCN’ ( tiocianatas). AgSCN- baltos spalvos nuosédos.
Ag druskos netirpsta vandenyje ir 2M HNO;
rugstyje
v NOj’ (nitratas), Néra

CH3COOQO' (acetatas),
ClO, (perchloratas)

Sidabro ir bario druskos tirpsta vandenyje

Atsizvelgiant | sgveika su oksidatoriais ir reduktoriais, anijonai skirstomi j tris analizines grupes.

I anijony grupe sudaro jonai oksidatoriai: NO,', NO3', ClIO,". Grupinis reagentas — kalio jodido

(KI) tirpalas ruigs¢ioje terpéje, kurj anijonai oksiduoja iki jodo (l,), atpazjstamo krakmolo kleisteriu
(mélyna spalva) arba i§ pamélynavusio krakmolo popier¢lio, laitkomo vir§ mégintuvélio, ar organiniais

tirpikliais (chloroformu, benzenu).
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II anijony grupei priskiriami jonai reduktoriai: $%, S,0:%, SOs* S%, NO,’, C,0.%, CI, I', Br,
SCN'. Grupinis reagentas - KMnQ, tirpalas riigscioje terpéje, kuris iSblunka dél redukcijos su
anijonais. Kai kurie anijonai (5%, S,05%, SOs%) gali redukuoti ir jodo I, tirpala.

III anijony grupei priklauso jonai, neturintys oksidaciniy-redukciniy savybiy: SO4%, CO5%,
PO,* B4O%, CHsCOO', F. Jie nereaguoja nei su KMnO,ar I, tirpalu, nei su Kl tirpalu,

Grupiniais reagentais nustatoma grupé¢, kuriai priklauso analizuojamos medziagos anijonai, tada
atlickamos Siems anijonams biidingos atpazinimo reakcijos

1.4. lentelé. Anijony klasifikacija atsizvelgiant j oksidacines-redukcines savybes

Analiziné Anijonai Grupinis reagentas Grupés apibiidinimas
grupé
I NO,, *NOg3’, CIO, KI + 6M H,SO, Anijonai oksidatoriai
T a) S%, S,057, SO~ a) I Anijonai reduktoriai
b) S%, S,05%, SO5%, NO;, b) KMnO, + 6M H,SO,
**C,0,%, " CI', I, Br, SCN’
1 S0,%,C05%, PO~ B,O Néra Indiferentiniai anijonai
CH;COO,F

*NOg3" jonas silpnai riig§¢ioje terp¢je nereaguoja su KI,
**C,0,% jonas blukina KMnOj tik §ildant,

***CI" jonas labai 1étai reaguoja su KMnOy,
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1.1. Laboratorinis darbas. I, Il GRUPES KATIJONU ANALIZE

Darbo tikslas — iSmokti atpazinti I ir IT grupés katijonus.

Darbo eiga — pirmiausia iSmokite atpazinti jonus atlikdami atpazinimo reakcijas su katijony
standarty tirpalais. [sidémékite reakcijos produkty spalva, kristaly forma, tirpumg ir pan. Sasiuvinyje
pasizymeékite pastabas apie reakcijos eiga, salygas. Tai pirmoji darbo dalis. Antroji dalis — remdamiesi
pateikta metodika, jgyta patirtimi, identifikuokite jonus tirti gautame neZzinomos sudéties miSinyje.
Dirbkite susikaupe, apgalvodami kiekvieng operacijg. Biikite atidiis pasirinkdami reikalingus reagentus
bei savuosius reakcijy medziagy miSinius mégintuvéliuose. Neuzmirskite, indai kiekvienai naujai
reakcijai privalo biti Svarts! Reakcijoms atlikti ir indams perplauti naudojamas tik distiliuotas vanduo!
Svarbu — atliekant reakcijas mégintuvéliuose, biitina reakcijos misinj iSmaisyti stikline lazdele ir tik
tada vertinti analizinj signalg! Jei neaiSku, ar yra mégintuvélyje nuosédy arba kokia nuosédy spalva —
reakcijos miSinj centrifuguokite. Taip lengviau jvertinti mégintuvélio dugne susikaupusias nuosédas.
Atminkite, kad dideli charakteringos formos kristalai mikrokristaloskopiniy reakcijy metu susidaro
létai besimaiSanciuose nedidelés koncentracijos tirpaluose, be to, kristalams susiformuoti reikia laiko.
Nesusidarant btudingiems kristalams, tiriamajj tirpalg 2-3 kartus praskieskite vandeniu ir pakartokite
reakcijg su lasu skiesto tirpalo. Kristalizacijg paspartina reakcijos misinio Sildymas (ant kaitinimo
plytelés) bei objektinio stiklelio trynimas lazdele laso dugne. Taip pat mikrokristaloskoping reakcija

galima atlikti su sausai ant objektinio stiklelio i§garintu tiriamojo tirpalo lasu.
I analiziné katijony grupé (Na*, K*, NH,")

Na* jony reakcijos

1. Mikrokristaloskopiné reakcija

Neutral@is ar acto rugstimi partgstinti natrio drusky tirpalai su zinko uranilo acetatu sudaro
charakteringus Zalsvai gelsvus kristalus:
Na*(aq) +Zn* (aq) +3U0,* (aq) + 9CH;COO (aq) + 9H,0(s) — NaZn(UO,)3(CH3CO0)ex9H,0(K).

K" jonai su $iuo reagentu gali sudaryti adatos formos KZn(UQ,)3(CH3COQ)gx 9H,0 kristalus.
Atlikite reakcija ir palyginkite KZn(UO,)3(CH3COO)gx9H,0 ir NazZn(UO,)3;(CH3COO)gx9H,0
kristaly pavidala!
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Reakcijos atlikimas. Ant objektinio stiklelio dedamas

tiriamojo tirpalo lasas, Salia — reagento (Zn(UO,)3(CH3COO)s)
lasas. Lasai létai sujungiami stikline lazdele. Pro mikroskopa

matomi zalsvai geltoni tetraedrai ir oktaedrai.

NazZn(UO,)3(CH3;CO0)yx9H,0 kristalai

2. Liepsnos reakcija

Atlikimas. Chromonikelio viela suvilgoma koncentruotu HCI tirpalu ir kaitinama, kol pranyksta
geltona liepsnos spalva. Na* radimo reakcija atliekama tik nedazancia liepsnos viela. Nuvalyta viela
panardinama | tiriamgjj tirpalg arba sausos tiriamosios medziagos miltelius ir kaitinama virSutingje
bespalvés degiklio liepsnos dalyje. Viela ] tirpala merkiama negiliai, kad neuzsiterSty visas jos
pavirSius. Geltona keleta sekundziy iSsilaikanti liepsnos spalva rodo, kad tirpale yra natrio jony.
Reakcija labai jautri, todél geltona liepsnos spalva gali atsirasti net tada, jei tiriamasis tirpalas yra tik
uzterStas natrio junginiais.

K" jony reakcijos
1. Mikrokristaloskopiné reakcija

Reakcijos atlikimas. Ant objektinio stiklelio uZzlaginamas lasas

tiriamojo tirpalo, Salia — laSas natrio-Svino-vario-nitrito tirpalo. Lasus
sujungus lazdele, po 1-2 min. susidaro pro mikroskopa matomi juodi ar
tamsiai rudi kubai:

2K"(aq) + NayPb[Cu(NO2)s](aq) — K2Pb[Cu(NO,)s] (k) + 2Na*(aq).

Atminkite, NH;" jonai trukdo reakcijai — su §iuo reagentu sudaro

identisko pavidalo kristalus. ISbandykite!

K,PB[Cu(NO,)e] kristalai

2. Liepsnos reakcija
Kalio junginiai nudaZo bespalve¢ liepsng violetine spalva. Jeigu tiriamajame tirpale yra natrio, |
liepsnos spalva reikia ziiiréti per melynos spalvos filtrg (kobalto turintj stiklg ar indigotino tirpalo

prizme), kuris absorbuoja natrio skleidziamus geltonus spindulius, o violetinius praleidZia.

NH," jonu reakcijos
1. Dujinio amoniako susidarymo reakcija
Stipriis Sarmai iSstumia i§ amonio drusky tirpaly dujini amoniaka:

NH,"(aqg) + OH'(aq) — NHj(d) + H,0(s).
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Reakcijos atlikimas. Truputis tiriamosios sausos medziagos arba 3-4 lasai tirpalo jpilami j

meégintuvelj ir pridedami 3-4 lasai 6 M KOH arba NaOH S$armo tirpalo. Ant mégintuvélio uzdedama
vandeniu sudrékinta raudona lakmuso arba universalaus indikatorius juostel¢ (galima panaudoti ir
fenolftaleino tirpalu suvilgyta filtravimo popieriaus gabalélj) ir mégintuvélis atsargiai Sildomas
vandens voneléje. Nuo susidariusio amonio hidroksido indikatorinio popierélio juostelé pamélynuoja,
o bespalvis filtravimo popierélis nusidazo avieciy spalva:

NH;(d) + H,O(s) — NH4OH(aq).

Vietoj indikatorinio popierélio taip pat galima imti gyvsidabrio nitrato (Hgx(NOs3),) tirpalu
suvilgyta filtravimo popierélj, kuris pajuosta nuo iSsiskirian¢io amoniako poveikio susidarancio
metalinio gyvsidabrio:

2Hg,* (aq) + 4NHs(d) +NOs(ag) + H20(s) —[OHgNH,]NOs(K) + 2Hg(k) + 3NH,"(aq).

2. Neslerio reakcija

Neslerio reagentas (K;[Hgls] + KOH) amonio drusky tirpaluose iSskiria rausvai rusvas
oksidimerkuramido nuosédas, o jei yra labai mazai amonio jony, tirpalas nusidazo geltonai:

NH,"(aq) + 2[Hgls]* (aq) + 40H (aq) — [OHgNH]I(k) + 7I'(aq) + 3H0(s).

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinamas 1 lasas amonio druskos tirpalo ir 2-3 lasai Neslerio
reagento, atsiranda rausvai rusvos nuosédos.

Reakcija turi biti atliekama Sarmingje terpeje, nes riigStys suardo Neslerio reagenta ir iSskiria
raudonas Hgl, nuosédas, spalva panasias j [OHgoNH,]I nuosédas. Tokiu budu, nesant
analizuojamajame tirpale amonio jony, galima apsirikti.

Reakcijai kliudo kity grupiy katijonai, kurie suardo Neslerio reagenta su KOH sudarydami
netirpius hidroksidus. Kai tirpale yra kity grupiy metaly jony, jiems atskirti, j tirpalag papildomai
ilasinama pora lasy KOH, iSsiskyrusios nuosédos atskiriamos centrifuguojant ir tirpale atlickama
Neslerio reakcija.

1.5. lentelé. I analizinés grupés katijony sgveika su jvairiais reagentais

Reagentai Jonai
K* Na" NH,"
Nazpb[CU(NOZ)]s Ksz[CU(NOz)@] - (NH4)2Pb[CU(N02)6]
Juodos kristalinés nuosédos Juodos kristalinés
(pro mikroskopg — juodi nuosédos (pro
kubai) mikroskopa — juodi
kubai)
Zn(U02)3(CH3COO)8 KZ”(UOZ)Q,(CH?,COO)Q Nazn(U02)3(CH3COO)9 -
><9H2() XgHzO
Samany spalvos kristalinés Samany spalvos kristalinés
nuosédos (pro mikroskopa - nuosédos (pro mikroskopa —
adatos) tetraedrai ir oktaedrai)
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1.5. lentelés tesinys

K,[Hgl,] + KOH - - [OHg,NH,]I
Rausvai rudos
nuosédos
NaOH - - NH; dujos
kaitinant

Liepsnos spalva

Violetiné

Geltona

Ca”" jony reakcijos

1. Mikrokristaloskopiné reakcija

Reakcijos atlikimas. Ant objektinio

stiklelio uzlaSinamas tiriamojo tirpalo
lasas, Salia — lasas 2M H,SQ, tirpalo.
LaSai sujungiami stikline lazdele. Silpnai

pasildzius, iSsiskiria ilgos gipso adatélés,

o jei kalcio daugiau, susidaro rombai:

Ca”**(aq) + SO, (aq) + 2H,0(s) — CaS04x2H,0(K).
Susidargs CaSOy tirpsta amonio sulfate (NH;),SOy:
CaS04(k) + S04 (aq) — [Ca(SO4)2]* (aq).

CaS0,x2H,0 kristalai,
gauti i§ praskiesty tirpaly

II analiziné katijony grupé (Ca**, Ba®")

CaS0,x2H,0 kristalai,
gauti i§ koncentruoty tirpaly

Si mikrokristaloskopiné reakcija tinka Ca®* nustatyti, esant tirpale Ba**, nes Ba®" jonai su SO,*

jonais sudaro smulkius BaSO, kristalus, besiskirian¢ius nuo gipso adatéliy. ISbandykite! BaSO,

netirpsta amonio sulfato tirpale.

2. Reakcija su amonio oksalatu

Amonio oksalatas neutraliuose arba acto riigS§timi partigStintuose tirpaluose iSskiria baltas

kristalines nuosédas, tirpstancias mineralinése riigStyse, bet netirpstancias acto rtgstyje:

Ca®*(aq) + C,0,%(aq) — CaC,04(K).

Reakcijos atlikimas. I mégintuvélj jlasinami keli lasai tiriamojo tirpalo ir 2-3 lasai 2 M

(NH_4)2C,04 tirpalo. Nuosédos gali i8kristi ne i§ karto.

Reakcijai trukdo Ba®" jonai, sudarantys su amonio oksalatu analogiskas nuosédas.
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3. Reakcija su amonio karbonatu

Amonio karbonatas ((NH4).COs) kalcio drusky tirpaluose isskiria baltas kalcio karbonato
nuosédas, tirpstancias acto ir mineralinése riigstyse:

Ca®*(aq) + COs*(aq) — CaCOs(Kk),

CaCOs(k) + 2H*(aq) — Ca*(aq) + CO,(d) + H20(s).

Reakcijai trukdo Ba®" jonai, sudarantys analogiskas nuosédas su (NH4)2COs.

4. Liepsnos reakcija

Lakieji kalcio junginiai, ypa¢ chloridas, nudazo bespalve liepsng plyty raudonumo spalva. Kalcio

liepsnai buidingi trumpi zybteléjimai.

Ba” jony reakcijos
1. Reakcija su kalio chromatu arba dichromatu
Kalio chromatas (K,CrO,4) neutraliuose arba acto ragstimi partigStintuose tirpaluose sudaro
geltonas kristalines bario chromato nuosédas:
Ba?*(aq) + CrO,*(aq) — BaCrOu(K).

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinami keli laSai tiriamojo tirpalo ir 1-2 lasai K,CrO4

tirpalo.

Bario chromato nuosédos netirpsta vandenyje ir praskiestoje acto rigstyje, skirtingai nei CaCrOa,
bet tirpsta mineralinése riigStyse;

2BaCrO4(k) + 2H"(aq) <> 2Ba**(aq) + Cr,0/*(aq) + H20(s).

Dichromatai (K,Cr,05) i8 bario tirpaly taip pat iSskiria BaCrO4 nuosédas, nes hidrolizuodamasis
dichromatas sudaro chromata:

Cr,0-4(aq) + Hy0(s) — 2Cr0O4* (aq) + 2H*(aq).

2. Reakcija su natrio rodizonatu

Reakcijos atlikimas. Ant filtravimo popieriaus gabalélio uZlasinamas neutralaus (!) tiriamojo

tirpalo lasas. Démé paveikiama natrio rodizonato (Na;CgOg) tirpalu. Dél susidariusiy BaC¢Og nuosédy
démé jgyja raudonai ruda spalva:

Ba?*(aq) + Cs0s> (aq) —BaCgOg(K).

Paveikta 1 1asu 0,5 M HCl tirpalu, démé tampa ryskai raudona.

Ca’* su natrio rodizonatu reaguoja tik esant $arminei terpei, susidaro violetinés spalvos Ca;CeOg

nuosédos.



47

3. Reakcija su sieros riigstimi

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj su 1-2 lasais tiriamojo tirpalo jlasinama 2 M H,SQOg. I$siskiria

baltos smulkios kristalinés nuosédos, netirpstancios praskiestose mineralinése riigStyse, bet Siek tiek
tirpstancios koncentruotoje H,SOy4:

Ba?*(aq) + SO4*(aq) — BaSO4(K),

BaSO4(k) + 2H"(aq) + SO4*(aq) — Ba**(aq) + 2HSO4 (aq).

So¢iajame kalio permanganato (KMnO,) tirpale Ba®* jonai su sieros riigitimi sudaro violetines
BaSO4 nuosédas, kuriy spalvos neisblukina reduktoriai, nes kalio permanganatas ir bario sulfatas yra
izomorfiniai ir sudaro misrius Kristalus.

Reakcijos atlikimas. Mégintuvélyje 2-3 lasai bario druskos sumaiSoma su 3-4 laSais sociojo

KMnOy tirpalo ir 2-3 lasais 2M H»SO,4. Misinys pasildomas iki virimo, centrifuguojamas, nupilamas
tirpalas. Nuosédos suplakamos su reduktoriumi (oksalo raigsties (H,C,04) arba natrio sulfito (Na;SO3),
tirpalu), pakaitinama iki virimo ir centrifuguojama. Tirpalas netenka spalvos, o nuosédos islicka
violetinés spalvos. Siai reakcijai Ca?* jonai netrukdo.

4. Liepsnos reakcija

Lakieji bario junginiai, ypac chloridas, nudazo bespalve liepsng geltonai zalia spalva.

1.6. lentelé. Il analizinés grupés katijony sgveika su jvairiais reagentais

Reagentai Jonai
Ca2+ Ba2+
H,SO, CaS0O, BaSO,
Baltos kristalinés nuosédos, tirpstanc¢ios Baltos kristalinés nuosédos, tirpstancios
(NH,),SO, koncentruotoje H,SO,
(N H4)2C03 CaC03 BaC03
Baltos kristalinés nuosédos, tirpstancios acto |Baltos kristalinés nuosédos, tirpstancios acto
ir mineralinése rugstyse ir mineralinése riigStyse
(N H4)2C204 CaC204 BaC204
Baltos nuosédos, netirpstancios acto ir Baltos nuosédos, netirpstancios acto ir
tirpstan¢ios mineralinése riigstyse tirpstanCios mineralinése riigStyse
K,CrO4 - BaCrO,
Geltonos nuosédos, tirpstancios mineralinése
rugstyse.

| ir 11 grupés katijony miSinio sisteminés analizés eiga
Tirti gautame nezinomos sudéties tirpale gali buti bet koks skaiCius bet kuriy I, II grupiy
katijony. Todél sisteminés analizés budu patikrinamas kiekvieno jono buvimas tirpale.
Analizé pradedama NH4" jony buvimo patikrinimu
nurodytomis reakcijomis. Po to ieskomi Na* jonai. Jei amonio jony yra, K* jonai identifikuojami

tik pasalinus NH,".
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1. NH," jony identifikavimas

1-2 laSai tiriamojo tirpalo kaitinami mégintuvélyje jpylus 2-4 lasus 2 M NaOH. Ant
mégintuvélio uzdedamas vandeniu sudrékintas indikatorinis popierélis. Amonio jony buvimas
tikrinamas ir su Neslerio reagentu.

2. Na* jony identifikavimas

Ant objektinio stiklelio dedamas lasas tiriamojo tirpalo ir atlickama mikrokristaloskopiné
reakcija su cinko uranilo acetatu.

3. K" jony identifikavimas

a) jei amonio jony néra

Ant objektinio stiklelio uzlaSinamas lasas tiriamojo tirpalo ir atliekama mokrokristaloskopine
reakcija su Na;Pb[Cu(NO2)s.

b) jel amonio jony yra

Jei buvo rasti NH4" jonai, juos reikia pasalinti i§ tirpalo, nes amonio jonai trukdo aptikti K*
jonus. Tam j mégintuvélj jlasinami 5-7 lasai tiriamojo tirpalo ir pridedama 10-13 lasy formaldehido
CH,0 tirpalo. Amonio jonai suri$ami j urotroping:

4NH,"(aq) + 6CH20(s) — (CH,)sNa(aq) + 4H+(aq) + 6H20(s)

Pasalinus amonj, lasas tirpalo wuzlaSinamas ant objektinio stiklelio ir atliekama
mokrokristaloskopiné reakcija su Na,Pb[Cu(NO>)s.

ca?t jony buvimg galima patikrinti pradinio tiriamojo tirpalo laSe mikrokristaloskopine reakcija.
Tadiau $iai reakcijai gali trukdyti Ba** jonai. Tokiu atveju grupinio reagento (NH4).COj tirpalu kalcio
ir bario jonai atskiriami nuo I grupés katijony netirpiy karbonaty nuosédomis.

4. Nusodinimas grupiniu reagentu

I mégintuvélj jlasinama 10-20 lasy tiriamojo I, 1l grupés katijony tirpalo ir lasinamas sotus
(NH,4),COgstirpalas, kol nustoja skirtis CaCOj3 ir BaCO3 nuosédos:

Ca®*(aq) + COs*(aq) — CaCOs(Kk),

Ba?*(aq) + COs*(aq) — BaCOjs(k),

Misinys iSmaiSomas, centrifuguojamas. Nuosédos atskiriamos nuo tirpalo. Centrifugatas
iSpilamas. Karbonaty nuosédos istirpinamos $ildant nedideliame 2 M CH3COOH kiekyje:

CaCOs(k) +2CH3COOH(aq) — Ca?*(aq) + 2CH3COO (aq) + CO4(d) + H,0(s).

BaCO3(k) +2CH3;COOH(aq) — Ba**(aq) + 2CH3COO (aq) + CO,(d) + H,0(s).
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5. Ba** jony identifikavimas

Gautame acetatiniame tirpale atliekama Ba’* jony radimo reakcija. | atskirg mégintuvélj
jlasinami 2-3 laSai acto rugstimi partgstinto tirpalo, jlaSinama po pora lasy K,CrOy tirpaly. Jei yra
Ba2+, iSsiskiria geltonos BaCrO,4 nuosédos.

6. Ca’" jony identifikavimas

Aptikus barj, j visg likusj acto riigstimi parfigiting Ca®" ir Ba*" tirpala la§inamas K,CrOj tol, kol
tirpalas vir§ susidariusiy BaCrO4 nuosédy tampa geltonas. Susidariusios bario chromato nuosédos
centrifuguojamos, ir, jlasinus j centrifugatg papildoma lasag K,CrO,, jsitikinama, ar visiSkai nusédo
Ba?* Nusodinus, nuosédos iSmetamos ir analizé toliau tesiama su centrifugatu.

Atskyrus bario chromata, tirpalas licka geltonos spalvos. Tai trukdo surasti kalcj ir stebéti
susidariusiy nuosédy spalva. Chromato jonams pasalinti kalcio jonai verCiami karbonatais, veikiant
juos sociuoju NaCOj3 arba (NH,4),COg tirpalu. Tirpalas nuo gauty nuosédy atskiriamas centrifuguojant.
Centrifugatas iSpilamas, o likusios nuosédos plaunamos distiliuotu vandeniu (gerai iSmaisykite!),
centrifuguojamos ir tirpinamos 2 M CH3COOH. Ant objektinio stiklelio uzlasinamas gauto tirpalo
lasas ir atlickama mikrokristaloskopiné reakcija su 2M H,SO,. Galima atlikti ca’* jony radimo
reakcija su 2 M (NH,).C,04 tirpalu.



50

1.2. Laboratorinis darbas. 111, IV GRUPES KATIJONU ANALIZE

Darbo tikslas — iSmokti atpazinti Il ir IV grupés katijonus.

Darbo eiga — pirmiausia iSmokite atpazinti jonus atlikdami atpaZinimo reakcijas su katijony
standarty tirpalais. Jsidémekite reakcijos produkty spalva, kristaly forma, tirpuma ir pan. Sgsiuvinyje
pasizymeékite pastabas apie reakcijos eiga, salygas. Tai pirmoji darbo dalis. Antroji dalis — remdamiesi

metodika, jgyta patirtimi, identifikuokite jonus tirti gautame nezinomos sudéties misinyje.
III analiziné katijony grupé (Ag*, Hg,”*, Pb*)

Ag" jony reakcijos

1. Reakcija su druskos riigstimi

Ag" jonai su chloridais sudaro baltos spalvos nuosédas:

Ag'(aq) + Cl'(aq) — AgCl(k).

Nuoseédos tirpsta koncentruotoje HCI, amonio hidroksido (NH4OH), natrio tiosulfato (Na;S,03)
ir amonio karbonato ((NH,),CO3) tirpaluose:

AgCI(k) + 2CI'(aq) — [AgCls]* (aq),

AgCI(K) + 25,05 (aq) — [Ag(S203)2]* (aq) + CI'(aq).

Hidrolizuojantis (NH,4),CO3 susidaro amonio hidroksidas, kuris tirpina sidabro chlorido
nuosédas:

(NH4)2CO3(aq) + 2H,0(s) — 2NH,OH(aq) + CO,(d) + H,0(s).

Reakcijos atlikimas. ] mégintuvélj jlaginami keli lasai Ag® jony tirpalo ir 3-5 lagai 2 M HCL

Susidaro baltos nuosédos. Nuosédos atskiriamos nuo tirpalo centrifuguojant. Ant nuosédy uzlaSinami
3-6 lasai 6 M NH4OH arba 3-5 lasai koncentruoto NH4OH tirpalo, reakcijos misinys iSmaiSomas ir
Sildomas vandens vonioje. Nuosédos iStirpsta, susidaro sidabro amoniakinis kompleksas:

AgCI(K) + 2NH,4OH (aq) — [Ag(NHa3),]"(aq) + Cl(aq) + 2H,0(s).

I dalj gauto tirpalo iki riig§cios terpés (tikrinkite indikatorinio popierélio juostele) jlasinami keli
lasai 2 M HNOg3. Azoto riigstis lengvai suardo amoniakinius sidabro junginius ir susidaro baltos AgCl
nuosedos:

[Ag(NH3)]"(aq) + 2H"(aqg) + Cl'(aq) — AgCl(k) + 2NH,"(aq).

I likusi amoniakinj tirpalg ilasinami keli laSai kalio jodido KI tirpalo, iSkrenta gelsvos sidabro

jodido nuosédos:
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[Ag(NHa),]"(aq) + I'(aq) + 2H,0(s)— Agl(k) + 2NH,4OH(aq).

2. Reakcija su kalio chromatu arba kalio dichromatu

Neutraliame ar silpnai ragsc¢iame tirpale kalio chromatas (K,CrO,4) nusodina plyty raudonumo
spalvos sidabro chromato, o kalio dichromatas (K,Cr,O;) — rausvai raudonos spalvos sidabro
dichromato nuosédas, tirpstan¢ias NH,OH ir HNOg:

2Ag’(ag) + CrO4* (aq) — Ag2CrOu(K),

2Ag*(aq) + Cr,07°(aq) — AgaCr07(K).

Stipriai rigicioje terpéje nuosédy nesusidaro. Reakcijai trukdo Pb®*, Hg,*" katijonai, sudarantys
nuosédas su CrO4 jonais, taip pat reduktoriai, kurie CrO,* pavercia Cr* jonais.

3. Reakcija su kalio jodidu

Jodidai isskiria gelsva sidabro jodida, tirpstantj jodidy pertekliuje ir tiosulfaty tirpaluose:

Ag'(aa) + I'(aq) — AgI(K),

Agl(K) + 2I'(aq) — [Agla]* (aq),

AgI(K) + 25,05 (aq) — [Ag(S203):]" (aq) + I'(aq).

Sidabro halogenidai netirpsta HNOj tirpale, todél Sios reakcijos gali biti atlickamos HNO;
terpgje.

Hg,”* jony reakcijos
1. Gyvsidabrio (1) chlorido (kalomelio) susidarymo reakcija
Chlorido jonas nusodina baltas gyvsidabrio (I) chlorido nuosédas, tirpstancias S$iltoje
koncentruotoje azoto ragstyje:
Hgz**(aq) + 2CI(aq) — Hg;Cly(K).
3HQg.Cl(k) + 8HNO3(aq) — 3HgCI,(aq) + 3Hg(NO3),(aq) + 2NO,(d) + 4H,0(s).
Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinama po kelis lasus gyvsidabrio (I) druskos ir 2 M HCI

tirpaly.

Ant susidariusio gyvsidabrio (I) chlorido uzpylus 6 M NH4OH tirpalo, nuosédos pajuoduoja dél
iSsiskiriancio metalinio gyvsidabrio:

Hg2Clz(k) + 2NH4OH(aq) — HgNH,CI(K) + Hg(k) + NH,"(aq) + CI'(aq) + 2H20(s).

Sios nuosédos tirpsta karaliskame vandenyje (koncentruoty HCI ir HNO; riigdéiy misinyje 3:1):

HgNH,CI(k) + Hg(k) + 2NO5(aq) + 3Cl(aq) + 10H"(aq) — 2HgClz(aq) + NH4 (aq) + 2NO(d) +
4H,0(s).
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2. Reakcija su amonio hidroksidu

Amonio hidroksidas su gyvsidabrio (I) jonu sudaro juodas nuosédas — oksidimerkuramido
druskos ir metalinio gyvsidabrio miSinj:

2Hg;NOs(ag) + 4NH,OH(aq) — [OHgoNH,]JNOs(k) +2Hg(k) + 3NH,"(ag) + 3NOs'(aq) +
3H,0(s).

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinami keli lasai gyvsidabrio (I) druskos tirpalo ir keli lasai

6M NH4OH tirpalo. Susidaro baltos laipsniskai tamséjan¢ios nuosédos.

3. Redukcijos reakcija

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj arba ant filtravimo popieriaus juostelés uzlaSinamas laSas
gyvsidabrio (I) jony tirpalo ir 2-3 lasai alavo chlorido SnCl; tirpalo.

Susidaro baltos nuosédos, greitai virstan¢iomis pilkomis, nes i$siskiria metalinis gyvsidabris:

Hgz""(ag) + Sn**(aq) — 2Hg(k) + Sn*'(ag).

Uzlasinus gyvsidabrio (I) jony tirpalo 1asa ant varinés plokstelés ar varinés monetos, palaikius ir
patrynus filtro popieriaus gabaléliu, susidaro blizganti vario amalgama:

Hgz""(aq) + Cu(k) — 2Hg(k) + Cu**(ag).

3. Reakcija su kalio jodidu

Kalio jodidas (KI) nusodina Zzalias gyvsidabrio (I) jodido nuosédas, tirpstancias reagento
pertekliuje:

Hg.""(aq) +21'(aq) — Hezla(K),

Hg2la(k) + 21'(aq) — [Hgla]* (aq) + Hg(K).

Pb* jonu reakcijos
1. Reakcija su druskos ragstimi
Druskos rgstis ir tirpiis chloridai nusodina baltas Svino chlorido nuosédas, tirpias karStame
vandenyje ir koncentruotoje druskos riugstyje:
Pb%*(aq) + 2ClI"(aq) — PbCla(k)

t°C
PbCl,(k) — Pb**(aq) + 2CI"(aq).

PbCl,(K) + 2HCl(aq) —[PbCls]?(aq) + 2H"(aq).

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinami 1-2 lasai Pb? jony tirpalo ir keli lasai 2 M HCI.

Susidariusios baltos nuosédos atskiriamos nuo tirpalo centrifuguojant ir tirpinamos 10-20 lasy
distiliuoto vandens.
2. Reakcija su kalio chromatu

Pb** jonai su KCrO, ar K,Cr,05 sudaro geltonos spalvos Svino chromata:



Pb*(aq) + CrO4*(aq) — PbCrO4(k),
2Pb% (aq) + Cr,07*(aq) + H,O(s) — 2PhCrO4(k) + 2H*(aq).

Reakcijos atlikimas. Reakcija atliekama mégintuvelyje jlasinant 4-5 lasus Pb?* druskos tirpalo ir

pridedant kelis lasus kalio chromato (arba dichromato) tirpalo.
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Svino chromatas netirpsta acto rigstyje, bet tirpsta HNO3z ar KOH tirpaluose:
PbCrO4(K) + H'(aq) — Pb*"(aq) + HCrO4 (aq),
PbCrO4(k) + 40H (aq) — [Pb(OH)4]* (aq) + CrO,*(aq).

3. Reakcija su kalio jodidu

Svino jonai su jodido jonais sudaro geltonas $vino jodido nuosédas. Susidares Pbl, tirpsta

verdan¢iame vandenyje, azoto riugstyje, jodidy pertekliuje ir Sarmy tirpaluose, o netirpsta acto rugstyje:
Pb**(aq) + 2I'(aq) — Pbl,(K),
Pbly(k) + 2I'(aq) — [PbLs]*(aq).

Reakcija galima atlikti ir mikrokristaloskopiSkai. Ant objektinio stiklelio uzlasinamas lasas KI

tirpalo ir lasas acto rtgStimi partig§tino Svino druskos tirpalo. Susidaro aukso spalvos kristalai.

1.7. lentelé. III analizinés grupés katijony sgveika su jvairiais reagentais

Reagentai Jonai
Ag* Hg,™ Pb*™*
HCI AgCI Hg.Cl, PbCl,
Baltos nuosédos, Baltos nuosédos, tirpstan¢ios | Baltos nuosédos, tirpstancios
tirpstan¢ios NH,OH, koncentruotoje HNO; kar§tame vandenyje
Na28203
Pilkai rudos nuosédos, Juodos nuosédos, tirpstancios | Baltos nuosédos, tirpstancios
tirpstanc¢ios NH,OH, HNO, HNO; NaOH, HNO;
NH,OH Ag,0 Hg+Hg(NH,)CI Pb(OH),
Pilkai rudos nuosédos, Juodos nuosédos, tirpstancios | Baltos nuosédos, tirpstancios
tirpstancios reagento HNO; NaOH, HNO;
pertekliuje
Kl Agl Hag.l, Pbl,
Gelsvos nuosédos, Gelsvai zalios nuosédos, Aukso spalvos nuosédos,
tirpstanc¢ios Na,S,03 tirpstanc¢ios KI pertekliuje tirpstancios KI pertekliuje
pertekliuje, KI pertekliuje
K,CrOq AngrO4 ngCrO4 PbCrO4
Raudonai rudos nuosédos, Raudonos nuosédos, Geltonos nuosédos,
tirpstancios NH,OH ir tirpstancios HNOj3 tirpstancios NaOH ir karstoje
HNO; HCI
Reduktoriai Ag Hg Pb

(Cu, Zn, Al)

Juodos nuosédos

Pilkos nuosédos

Juodos nuosédos
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IV analiziné katijony grupé (Zn”*, AI**, Cr*")

Zn*" jony reakcijos
1. Reakcija su kalio heksacianoferatu (I1)

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinami keli lasai cinko druskos tirpalo, partig§tinama acto

ragstimi ir, jlaSinus 3 lasus K4[Fe(CN)g] tirpalo, Sildoma 2-3 min. vandens vonioje. I$siskiria baltos
nuosédos, tirpstancios praskiestose mineralinése riigstyse:
3Zn*"(aq) + 2K4[Fe(CN)s](aq) — KoZn[Fe(CN)e]2(K) +6K"(aq).

2. Mikrokristaloskopiné reakcija

Reakcijos atlikimas. Ant objektinio

stiklelio  uzlasinamas acto  rugStimi
parfigitintas Zn** jony druskos tirpalas ir
Salia laSas reagento (NHg)2[Hg(CNS)4]
tirpalo. LaSai sujungiami stikline lazdele.
Pro mikroskopa matomi charakteringi

baltos spalvos Zn[Hg(CNS),] kristalai.

Zn[Hg(CNS),] kristalai, Zn[Hg(CNS),] kristalai,
gauti i§ koncentruoty tirpaly gauti i§ labai praskiesty ar
ragséiy tirpaly

AI** jony reakcijos
Lasy reakcija su alizarinu S
Al (I11) hidroksidas su alizarinu S (C14HgO4) sudaro ryskiai raudonos spalvos aliuminio alizarinato
nuosédas, netirpstancias acto ragstyje.

Reakcijos atlikimas. Ant filtro popierélio uzlaginamas 1 lasas AI** druskos tirpalo. Popierélis 1-2

min. laikomas vir§ indo su koncentruotu NHj tirpalu. Paskui ant démés uzlasinami 1-2 lasai alizarino S
tirpalo. Popier¢lis vél palaikomas amoniako garuose. Susidaro raudona démé, kurios spalva violetinés
reagento tirpalo spalvos fone gali biiti sunku pastebéti. Ant spalvotos démés uzlasinus 2-3 laSus 2 M
CH3COOH tirpalo, violetiné reagento spalva iSnyksta ir iSrySkéja raudona aliuminio alizarinato
nuosédy spalva gelsvame fone (reagento spalva rigscioje terpeje).

PanaSios spalvos nuosédas (démé filtro popieriuje) su alizarinu S sudaro Cr** ir Zn** jonai.

Taciau, cinko ir chromo jony raudonai rudos démeés, paveiktos 2 M CH3COOH tirpalu, iSblunka.



Cr** jony reakcijos

1. Reakcija su vandenilio peroksidu
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Sarminéje terpéje vandenilio peroksidas H,O, oksiduoja Cr** jonus iki CrO4>. Tirpalas jgyja

geltona CrO,” jony spalva.

Reakcijos atlikimas. ] 3 lagus Cr** druskos tirpalo jlasinamas 2 M NaOH tirpalo perteklius ir 2-3

lasai 3% H,0O, arba jberiamas nedidelis kiekis natrio peroksido (Na;O,) milteliy. Tirpalas Sildomas

vandens vonioje kol zalsva tirpalo spalva tampa geltona:
Cr'(aq) +40H (aq) — [Cr(OH)4] (aq)
2[Cr(OH)4]"(aq) + 3H,0,(aq) + 20H (aq) — 2Cr0O,*(aq) + 8H,0(S).

2. Reakcija su Sarmais

Reakcijos atlikimas. | keletg lasy chromo druskos tirpalo jlasinami 1-2 lasai 2 M KOH tirpalo.

ISsiskiria pilkai zalsvas amfoterinis chromo hidroksidas, kuris tirpsta Sarmy pertekliuje ir rigstyse:
Cr¥*(aq) +30H (ag) — Cr(OH)3(K),
Cr(OH)s(k) + OH (aq) — [Cr(OH)4] (aq),

Cr(OH)s(k) + 3H"(aq) — Cr**(aq) + 3H,0.

1.8. lentelé. IV analizinés grupés katijony sgveika su jvairiais reagentais

Reagentai Jonai
zZn** Al** cr
NaOH [Zn(OH).]* [AI(OH),] [Cr(OH)4]
perteklius Bespalvis tirpalas Bespalvis tirpalas Zalias tirpalas
NaOH Zn(OH), Al(OH)3 Cr(OH);3
trikumas Baltos nuosédos, tirpstanCios | Baltos nuosédos, tirpstancios | Pilkai Zalios nuosédos,
Sarmuose, NH,OH ir rugstyse Sarmuose ir rugstyse tirpstan¢ios Sarmuose, ir
rugstyse
NH,OH [Zn(NH3)4]* Al(OH); Cr(OH)3
Bespalvis tirpalas Baltos nuosédos, tirpstancios | Pilkai Zalios nuosédos,
Sarmuose ir rugstyse tirpstancios Sarmuose, ir
rigstyse
Ka[Fe(CN)e] KsZns[Fe(CN)g] - -
Baltos nuosédos, tirpstancios
Sarmuose
(NH2)[HY(SCN)4] Zn[HY(SCN)4] - -
Baltos nuosédos (pro mikroskopa
— snaiges)
Alizarinas Rausvos nuosédos Raudonos nuosédos Rudos nuosédos
Oksidatoriai - - CrO,~

Geltonas tirpalas (neutrali,
baziné terpé)
CI’2072'
Oranzinis tirpalas (rugsti
terpé)
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11 ir IV grupés katijony miSinio sisteminés analizés eiga

Tirti gautame nezinomos sudéties tirpale gali biiti bet koks skaicius bet kuriy III, IV grupés
katijony. Todél sisteminés analizés badu patikrinamas kiekvieno jono buvimas tirpale.

1. Il ir IV grupiy katijony atskyrimas grupiniu reagentu

Kadangi III grupés katijonai su grupiniu reagentu HCl sudaro vandenyje mazai tirpius chloridus,
o IV grupés katijonai netirpiy chloridy nesudaro, tokio miSinio analiz¢ pradedama atskiriant vienos
grupés jonus nuo kitos.

I 2-3 ml tirti gauto nezinomos sudéties miSinio maiSant laSinamas 2 M HCI tirpalas kol nustoja
skirtis AgCl, Hg,Cl, ir PbCl; nuosédos. Misinys centrifuguojamas, tirpalas atskiriamas nuo nuosédy.
Tirpale yra IV grupés katijonai. Sis tirpalas paliekamas vélesnei analizei. Pb** jony gali biti ir
nuosédose, ir centrifugate (PbCl, pakankamai tirpus vandenyje). Neaptikus nuosédose $vino jony, jy
buvimas tikrinamas centifugate.

Atskirtos nuosédos plaunamos Saltu distiliuotu vandeniu su 1-2 lasais 2 M HCI. Nuosédos
iSmaiSomos, centrifuguojamos, centrifugatas iSpilamas.

2. Pb** atskyrimas ir identifikavimas

Nuosédos apipilamos distiliuotu vandeniu, maiSomos ir Sildomos kelias minutes. PbCl, (visas
arba dalis) karStame vandenyje iStirpsta. NeiStirpusios nuosédos centrifuguojamos. Centrifuguojamas
dar kars$tas tirpalas. Kitame mégintuvélyje keliuose gauto centrifugato laSuose ieSkoma $vino jony
atliekant reakcijas su K;CrO4, KI. Jeigu randami §vino jonai, tai likusios nuosédos Kkartotinai
plaunamos karStu distiliuotu vandeniu, kol Svino chloridas bus visiskai 1§ jy iSplautas. Plovimas
laikomas baigtu, kai lasas plovimui naudoto vandens nesudaro drumzliy su K,CrQOy4 tirpalu.

3. Sidabro chlorido atskyrimas ir Ag™ identifikavimas

I likusias AgCl ir HgoCl, nuosédas pridedama 10 lasy 6 M NH4OH tirpalo, sumaiSoma,
pasildoma 2-3 min. vandens vonioje, centrifuguojama ir centrifugatas nupilamas nuo nuosédy.

I 2-3 laSus lasus centrifugato lasinama 2 M HNOs iki riig§cios terpés ( patikrinama indikatoriniu
popier¢liu) ir miSinys sumaiSomas. Balty varskeés pavidalo sidabro chlorido nuosédy susidarymas rodo,
kad esama Ag” jony. Kitame mégintuvélyje su 2-3 lasais centrifugato atliekama reakcija su KI. Gelsvy
sidabro jodido nuosédy susidarymas patvirtina, kad tirpale yra Ag* jony.

4. Hg,** identifikavimas

Jeigu chloridy nuosédos, paveiktos amonio hidroksido tirpalu, pajuodavo, reiskia, kad susidaré
gyvsidabrio (11) amido chloridas HQNHCI (baltos spalvos nuosédos) ir metalinis gyvsidabris (juodos
spalvos nuosédos).

IV grupés jonams rasti tiriamas paliktas stovéti centrifugatas su IV grupés jonais.
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5. Zn** identifikavimas

Ant objektinio stiklelio dedamas lasas centrifugato ir atliekama mikrokristaloskopiné reakcija su
(NH.)2[Hg(CNS),]. Charakteringos formos Zn[Hg(CNS)4] kristaly susidarymas rodo esant Zn** jony.

6. Cr®" identifikavimas

I mégintuvélj jpilami 5-8 lasai centrifugato ir atlickama chromo jony radimo reakcija su H,O5 ir
NaOH. Esant tirpale Cr®* jonams atsiranda CrO,* jonams budinga geltona spalva.

7. AI** identifikavimas

Ant filtravimo popierélio dedamas laSas centrifugato ir atliekama reakcija su alizarinu S. Acto

riigdties terpéje neisnykstanti raudona démés spalva rodo tirpale esant A1** jony.
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1.3. Laboratorinis darbas. V, VI GRUPES KATIJONU ANALIZE

Darbo tikslas — iSmokti atpazinti V ir VI grupés katijonus.

Darbo eiga — pirmiausia iSmokite atpazinti jonus atlikdami atpaZinimo reakcijas su katijony
standarty tirpalais. Jsidémekite reakcijos produkty spalva, kristaly forma, tirpuma ir pan. Sgsiuvinyje
pasizymeékite pastabas apie reakcijos eiga, salygas. Tai pirmoji darbo dalis. Antroji dalis — remdamiesi

metodika, jgyta patirtimi, identifikuokite jonus tirti gautame nezinomos sudéties misinyje.
V analiziné katijony grupé (Fe**, Mg®*, Mn*)
Fe* jonuy reakcijos

1. Reakcija su Sarmais ir amonio hidroksidu

Reakcijos atlikimas. | mégintuvél]j jlasinami 2-3 lasai gelezies (III) druskos tirpalo ir tiek pat

reagento tirpalo. ISsiskiria rudos spalvos amorfinés gelezies (III) hidroksido nuosédos, tirpstancios
praskiestose mineralinése riigStyse:

Fe”"(aq) + 30H (aq) — Fe(OH)3(K),

Fe(OH)3(k) + 3H*(aq) — Fe**(aq) + 3H.0.

2. Reakcija su kalio heksacianoferatu (I1)

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinami 1-2 lasai gelezies (III) druskos tirpalo, partig§tinama

2 M HCI rugstimi ir jlasinami keli lasai K4[Fe(CN)g] tirpalo, sumaiSoma. ISsiskiria tamsiai mélynos
spalvos Berlyno mélynojo nuosédos, netirpstancios praskiestose riigstyse:

4Fe*(aq) + 3[Fe(CN)s]*(aq) — Fes[Fe(CN)e]s(K).

Sarmai suardo Berlyno mélynojo nuosédas, susidaro Fe(OH)s.

3. Reakcija su kalio arba amonio tiocianatu

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinami 1-2 laSai gelezies (III) drusko tirpalo ir 1-2 lasai

KSCN tirpalo, sumaiSoma. Tirpalas nusidazo tamsiai raudona gelezies (III) tiocianato spalva:

Fe**(aq) + 6SCN(aq) — [Fe(SCN)s]*(aq).

Mg** jony reakcijos
1. Reakcija su Sarmais ir amonio hidroksidu

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinami 2-3 lasai magnio druskos tirpalo ir tiek pat reagento

tirpalo.
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ISsiskiria baltos magnio hidroksido nuosédos:
Mg*"(aq) + 20H'(aq) — Mg(OH)(K).
Magnio hidroksidas tirpsta rtigstyse ir amonio drusky tirpaluose:
Mg(OH)2(K)+ 2H" (aq) — Mg**(aq) + 2HO.
Mg(OH)2(K) + 2NH,"(aq) < Mg*"(aq) + 2NH,OH(aq).
2. Reakcija su dinatrio vandenilio fosfatu
Reakcijos atlikimas. Ant

objektinio stiklelio uzlasinama po 1 lasa
magnio druskos tirpalo, 2 M NH,OH ir
NH,CI. Salia — laa Na,HPO;, tirpalo.
Tirpalus sujungus stikline lazdele

iSsiskiria baltos kristalinés magnio

amonio fosfato nuosédos, kurios S o
] ] MgNH,4PO4x6H,0 kristalai, MgNH,4PO4x6H,0 kristalai,
stebimos pro mikroskopa: gauti i§ koncentruoty tirpaly  gauti i§ praskiesty tirpaly

Mg®*(aq) + HPO,*(aq) + NH4OH(aq) — MgNH4PO4(k) + H20(s).

Charakteringi MgNH4PO, kristalai stipriai riig§¢ioje ir bazingje terpése nesusidaro.

Mn* jony reakcijos
1. Reakcija su Sarmais ir amonio hidroksidu

Reakcijos atlikimas. I mégintuvélj jlasinami 1-2 lasai mangano druskos tirpalo ir tiek pat

reagento tirpalo. ISsiskiria baltos mangano hidroksido nuosédos:

Mn®*(aq) + 20H (agq) — Mn(OH),(K).

Mangano hidroksidas tirpsta riigStyse ir amonio drusky tirpaluose:

Mn(OH),(k)+ 2H"(aq) — Mn?*(aq) + 2H20(s).

Mn(OH),(k) + 2NH,"(aq) < Mn?**(aq) + 2NH,OH(aq).

Mangano hidroksidas ore oksiduojasi iki rudy H,MnO3; nuosédy, kurios tirpsta riigStyse, taciau
netirpsta amonio drusky tirpaluose:

2Mn(OH),(k)+ Oy(d) + 2H,0(s) — 2Mn(OH)4(k) «>2H,MnO3(k)+ 2H,0(s).

2. Reakcija su natrio bismutatu

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlaSinami 1-2 lasai mangano druskos tirpalo, 3 lasai 6 M

HNOg, jberiamas ziupsnelis sauso natrio bismutato (NaBiOs) ir Sildoma vandens vonioje. Tirpalas
nusidazo violetine permanganato jony spalva, nes Mn?* jonai riigs¢ioje terpéje oksiduojasi iki MnOy’
jony:

2Mn?*(aq) +5BiO3(aq) + 14H"(aq) — 2MnOy (aq) + 5Bi**(aq) + 7H,0(s).
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1.9. lentelé. V analizinés grupés katijony sgveika su jvairiais reagentais

Reagentai Jonai
Fe3+ Mg2+ M n2+
NaOH, Fe(OH); Mg(OH), Mn(OH),
NH,OH Rudos nuosédos, tirpstancios | Baltos nuosédos, tirpstancios Baltos nuosédos,
rugstyse rugstyse, amonio drusky tirpstancios ragstyse,
tirpaluose amonio drusky tirpaluose.
Ore oksiduojasi ir virsta
rudomis H,MnO4
nuosédomis,
tirpstanCiomis ragstyse,
taciau netirpstanciomis
amonio drusky tirpaluose
K4[Fe(CN)e] Fes[Fe(CN)e]s - Mnz[Fe(CN)e]
Tamsiai mélynos nuosédos Baltos nuosédos
KSCN arba [Fe(SCN)¢]* - -
NH,SCN Raudonas tirpalas
Oksidatoriai - - MnO4
NaBiOs ir kt. Violetinés spalvos tirpalas

VI analiziné katijony grupé (Cu®*, Co*, Ni*)

Cu** jonu reakcijos

1. Reakcija su amonio hidroksidu

Reakcijos atlikimas. I 2-3 laSus vario druskos tirpalo jlaSinama 1-2 lasai 2 M NH4OH tirpalo.

ISsiskiria mélynai Zzalios bazinés druskos (CuOH),SOs nuosédos. Veikiant reagento pertekliumi,

atsiranda intensyvi mélyna tirpalo spalva, rodanti jog susidaré kompleksinis [Cu(NHz)4]** jonas:
Cu?*(aq) + 4NH4OH(aq) —[Cu(NHa3)4]*" + 4H,0(s).

Ipylus i vario jony tirpalg amonio drusky, baziné druska nesusidaro.

2. Reakcija su kalio heksacianoferatu (I1)

Reakcijos atlikimas. | tiriamajj tirpalg, jeigu jo terpé rugsti, jlaSinama natrio acetato NaCH3;COO

tirpalo, o jei Sarminé — partig§tinama acto rugStimi CH3COOH iki silpnai rugséios terpés (pH<7).

[lasinami 1-2 lasai K4[Fe(CN)g] tirpalo, sumaiSoma. Jei yra vario jony, susidaro rausvai rusvos

nuosédos:

2Cu**(aq) + [Fe(CN)s]*(aq) — Cuz[Fe(CN)s](K).

Jei Cu?* jony tiriamajame tirpale mazai, tirpalas tik nusidaZo rusva spalva.

3. Redukcijos reakcija

Metalai (gelezis, cinkas, aliuminis) i§ vario (II) drusky i$skiria rausvas metalinio vario nuosédas:

Cu?(aq) + Zn(k) — Cu(k) + Zn* (aq).
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4. Mikrokristaloskopiné reakcija

Reakcijos atlikimas. Ant objektinio stiklelio uzlasinamas

acto ruigstimi partigStintas cu* jony druskos tirpalas ir Salia lasas
reagento (NH;)2[Hg(CNS)4] tirpalo. LaSai sujungiami stikline
lazdele. Pro mikroskopg matomi charakteringi samany spalvos
Cu[Hg(CNS),] kristalai:

Cu™(ag) + [HY(CNS)4]" (k) —CulHg(CNS)a](K).

Cu[Hg(CNS),] kristalai

Reakcija geriau pavyksta, kai vario drusky tirpalai yra praskiesti. Esant tirpale Zn** jonu,
nuosédos jgyja violeting spalva.
5. Liepsnos reakcija

Vario (II) druskos nudazo bespalve degiklio liepsna zalia spalva.

Co?* jony reakcijos

1. Reakcija su amonio hidroksidu

Co?* jonai su NH4OH sudaro mélynas bazines kobalto druskos COOHCI nuosédas, kurios $ildant
virsta rausvomis Co(OH), nuosédomis. Nuosédos tirpsta amoniako pertekliuje, susidaro nesvarios
gelsvos spalvos kompleksinis junginys [Co(NHz)s]*":

Co?*(aq) + CI'(aq) + NH,OH(aq) — CoOHCI(k) + NH,4*(aq),

t°C

CoOHCI(K) + OH (aq) —Co(OH),(k) + Cl'(aq),

CoOHCI(k) + 6NH,OH(aq) — [Co(NHa3)e]* (aq) + CI'(aq) + 6H,0 + OH (aq).

Oro deguonimi Co(OH), nuosédos ir [Co(NHs)s]*" tirpalas oksiduojasi iki trivalengio kobalto
junginiy, susidaro rudos Co(OH); nuosédos bei pilkai rozinés spalvos [Co(NH3)e]** tirpalas:

4C0o(OH);,(k) + O5(d) + 2H,0(s) — 4Co(OH)3(k).

Reakcijos atlikimas. CoOHCI nuosédas veikite 6 M NH,OH tirpalu.

2. Reakcija su kalio arba amonio tiocianatu

Kobalto (Il) jonai koncentruotuose amonio arba kalio tiocianaty tirpaluose sudaro mélynos
spalvos kompleksinius [CO(SCN).4]* jonus:

Co?*(aq) + 4SCN'(aq) — [Co(SCN)4]* (aq).

Komplekso patvarumas padidéja ir spalva tampa intensyvesné, jpylus acetono.



62

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinami 3-5 lasai kobalto druskos tirpalo ir nedidelis kiekis

(ant stiklinés lazdelés galo) kristalinés NH;,SCN druskos arba 3-5 lasai koncentruoto Sios druskos
tirpalo ir 0,5 ml acetono. Suplakus miSinys jgyja ryskiai mélyng spalva.

Fe** jonai trukdo $iai reakcijai, nes susidaro raudona [Fe(SCN)g]* spalva, slepianti mélyna
[CO(SCN)4]* spalva. Esant Fe* jony, j tirpala jberiama natrio fluorido (NaF) kristaliuky, kurie su
gelezies (III) jonais sudaro patvary kompleksinj junginj [FeFs]*. Fe** jonai, sujungti j patvary
kompleksg, netrukdo identifikuoti kobalta.

3. Mikrokristaloskopiné reakcija

Reakcijos atlikimas. Ant objektinio stiklelio uzlasinamas

lagas Co?* jony druskos tirpalas ir 3alia la§as amonio tetratiociano
merkuroato ((NH4)2[Hg(CNS),]) tirpalo. Lasai sujungiami stikline
lazdele. Pro mikroskopa matomi charakteringi tamsiai mélynos
spalvos Co[Hg(CNS),] kristalai:

Co™"(aq) + [Hg(CNS)a]" (k) —Co[Hg(CNS):](K).

Co[Hg(CNS),] kristalai

Ni** jony reakcijos
1. Reakcija su amonio hidroksidu
Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinami 2 lasai nikelio druskos ir 2 1asai 2 M NH4OH tirpalo.

Susidaro Sviesiai Zalios nikelio hidroksidruskos nuosédos, tirpstancios reagento pertekliuje. Pilant |
tirpala amoniako pertekliy, gaunamas mélynai violetinis [Ni(NH3)g]*" tirpalas:

Ni?*(aq) + CI'(aq) + NH,OH(aq) — NiOHCI(k) + NH,"(aq),

NiOHCI(k) + 6NH,OH(aq) — [Ni(NHs)s]**(aq) + Cl'(aq) + 6H,0 + OH(aq).

2. Reakcija su dimetilglioksimu (Ciugajevo reakcija)

Amoniaku pasarmintas nikelio druskos tirpalas su dimetilglioksimo tirpalu isskiria avieciy

spalvos nikelio dimetilglioksimato nuosédas:

He. .
) i
HC N HsC NN CH
3 o e ] 3 e 3
2 + NTO+ 20H —— i’ + 2 H0
Hal “‘xr\il HyC r~|J r\|1 CHy
OH 0. .0
J,H-f

Reakcijos atlikimas. ] mégintuvélj jlasinami 2-3 lasai nikelio druskos, 2-3 lasai dimetilglioksimo
ir 3-5 lasai 2 M NH4OH tirpalo.
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1.10. lentelé. VI analizinés grupés katijony sgveika su jvairiais reagentais

Reagentai Jonai
Cu2+ C02+ Ni2+
NaOH, Cu(OH), CoOHCI Ni(OH),
Zydros nuoseédos, tirpstancios Mélynos nuosédos, tirpstancios Zalios nuosédos,
mineralinése ragstyse ir mineralinése rugstyse, amonio [irpstancios, mineralinése
amoniake drusky tirpaluose, amoniake  [riigStyse, amonio drusky
tirpaluose ir amoniake.
NH,OH [Cu(NH;),** [Co(NH3)e]** [Ni(NHg)e]**
perteklius Ryskiai mélynas tirpalas Rozinis tirplas Melsvai violetinis tirpalas
KSCN arba NH,SCN Cu(SCN), [Co(SCN).]* -
Raudoni rudas tirpalas (pro  Mélynas tirpalas
mikroskopa - juodi kristalai
tirpale)
(NH4)2[Hg(CNS)4] Cu[Hg(CNS),] Co[Hg(CNS),] -
Pro mikroskopa— gelsvai zali |Pro mikroskopa— mélyni
kristalai kristalai
Ka[Fe(CN)q] Cuz[Fe(CN)g] Coz[Fe(CN)¢] Niz[Fe(CN)e]

Raudonai rudos nuosédos

PPilkai Zalios nuosédos

Zalsvos nuosédos

Dimetilglioksimas

Ni(C4H7N,0O5),
Aviec¢iy raudonumo
nuosédos

V ir VI grupés katijony misinio sisteminés analizés eiga

Tirti gautame nezinomos sudéties tirpale gali biiti bet koks skaicius bet kuriy V, VI grupiy

katijony. Todél sisteminés analizés budu patikrinamas kiekvieno jono buvimas tirpale.

Pirmiausia atkreipiamas démesys | tirpalo spalva, nes tai pirminé informacija apie vieno ar kito

jono buvima tirpale.

Tirti gauto tirpalo atskirose porcijose V grupés katijony galima ieSkoti ir tiesiogiai nesisteminiu

bidu. Mg?* jonams rasti atlickama mikrokristaloskopiné reakcija, Mn?* jonams — reakcija su natrio

bismutatu, Fe** - reakcija su kalio heksacianoferatu.

1. Vir VI grupiy katijony atskyrimas grupiniu reagentu

Kadangi V grupés katijonai su grupiniu reagentu NH,OH sudaro netirpius Fe(OH)3;, Mg(OH),,
Mn(OH), (ar Mn(OH),) hidroksidus, o VI grupés katijonai - [Cu(NH3)4]*" [Co(NH3)e]*" [Ni(NHs)e]**

kompleksinius jonus, tokio misinio analizé pradedama atskiriant vienos grupés jonus nuo kitos.

Tirti gautas nezinomos sudéties miSinys veikiamas trigubu koncentruoto NH,OH tirpalo tariu,

miSinys gerai iSmaiSomas, paSildomas ir centrifuguojamas. Nuosédose — V grupés Kkatijony

hidroksidai, centrifugate — VI grupés katijony amoniakatai. Amonio hidroksidas tik i§ dalies nusodina
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Mg®* jonus, todél magnio jony buvima reikia patikrinti ir centrifugate, kuriame yra VI grupés
amoniakaty.

2. Mgz+ jony identifikavimas

Atskirtos Fe(OH)s, Mg(OH),, Mn(OH), (ar Mn(OH),) hidroksidy nuosédos 2-3 kartus plaunamos
distiliuotu vandeniu, $ildant veikiamos amonio chlorido NH,4CI tirpalu ir centrifuguojamos. Tirpale bus
Mg®" jonai, o nuosédose - Fe(OH)s, Mn(OH), (ar Mn(OH),).

Indikatorinio popierélio juostele patikrinama centrifugato pH verté, jei terpé stipriai baziné,
partgstinama pridedant kelis 2 M CH3COOH tirpalo lasus. Lasas tirpalo laSinamas ant objektinio
stiklelio ir atliekama mikrokristaloskopiné reakcija Mg®* jonams rasti. Jeigu yra magnio, susidaro pro
mikroskopa matomi balti budingos formos dvigubos druskos MgNH4PO, Kristalai.

3. Mn?* ir Fe®* jony identifikavimas

Nuosédos ildant tirpinamos 2 M HNOj tirpale. Tirpale - Mn®" ir Fe** jonai.

| atskirg mégintuvélj jlaginami 1-2 lagai Sio tirpalo ir Mn®* jonai identifikuojami reakcija su
NaBiOs. Jeigu yra mangano jony, tirpalas nusidazo rausvai violetine spalva. | kitg mégintuvélj
ilasinami 2-3 lagai tirpalo ir Fe** jonai identifikuojami reakcija su Ka[Fe(CN)g].

4. Ni?* jony identifikavimas

I mégintuvélj jlaSinami 2-3 lasai VI grupés jony amoniakiniy kompleksy tirpalo, pridedami 2-3
lasai dimetilglioksimo tirpalo, avieciy raudonumo nuosédy susidarymas rodo tirpale esant Ni?* jony.

5.Amoniakiniy [Cu(NH3)4]**, [Co(NH3)s]** kompleksy suardymas

Kompleksams suardyti j likusj VI grupés jony amoniakinj tirpalg pridedama lasais 2 M HNOj iKi
neutralios ar silpnai riig§¢ios terpés (tikrinama indikatorinio popierélio juostele):

[Cu(NHs)a]*"(aq) + 4H"(aq) — Cu”"(aq) + 4NH,"(aq),

[Co(NHs)e]*"(aq) + 6H"(aq) — Co"(aq) + 6NH,"(aq).

6. Cu?* Jjony identifikavimas

I meégintuvelj jlaSinami 2- 3 laSai gauto tirpalo ir atliekama reakcija su kalio heksacianoferatu
(Ks[Fe(CN)g]) vario jonams rasti. Esant vario jony, iSkrenta raudonai rudos nuosédos.

7. Co®" jony identifikavimas

Ant objektinio stiklelio uzlasinamas lasas gauto tirpalo ir sausai iSgarinamas. [lasinamas lasas
(NH4)2[Hg(CNS),4] tirpalo, miSinys paSildomas ant kaitinimo plytelés. Po kurio laiko susidare
charakteringos formos mélyni kristalai rodo kobalto jony buvima.

Siai reakcijai trukdo Cu?* jonai, kurie su (NH4)2[Hg(CNS)4] sudaro samany spalvos kristalus.
Gerai apzitrékite pro mikroskopa visa laso plota, zalius Cu[Hg(CNS)4] kristalus - smulkis
Co[HQ(CNS),] kristalai prikimba vario kristaly pavirSiuje. Co[Hg(CNS),] kristaly pavidalas geriau

matomas pro labiau priartinant] mikroskopo objektyva.
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1.4. Laboratorinis darbas. ANIJONU ANALIZE

Darbo tikslas — iSmokti atpazinti jvairiy analiziniy grupiy anijonus.

Darbo eiga. Pries atlikdami anijony radimo reakcijas, paruoskite kiekvieno anijono standarto
tirpalg iStirpindami nedidelj kiekj sausos medziagos kiiginiame mégintuvélyje. Anijonus atpazinti
padeda reakcijy metu susidariusiy nuosédy tirpinimas ragstyse, amonio hidrokside ir kituose

nurodytuose tirpaluose — isbandykite, tai svarbu!

CO5” jonu reakcijos
1. Reakcija su praskiestomis rigstimis
Riigstys suardo karbonatus ir i§skiria CO:
CO;”(aq) + 2H"(ag) — CO(d) + H.O(s)
I8siskyres CO, nustatomas i§ kylanéiy burbuliuky arba Ba(OH), tirpalo susidrumstimo, per
vamzdelj leidziant j jj iSsiskyrusias dujas:
CO4(d) + Ba(OH),(ag) — BaCO3(k)+ H,O(s).

Reakcijos atlikimas. ] B mégintuvélj jpilama sotaus Ba(OH), tirpalo, jstatomas jungiamasis

vamzdelis.
I A mégintuvel; jberiamas nedidelis kiekis

sausos tiriamosios medziagos arba keli laSai jos
tirpalo, jlasinami 3-5 lasai 2 M HCI riigsties ir

megintuvelis greitai uzkemSamas kamsciu su

jungiamuoju  vamzdeliu.  ISsiskyres  CO —y | Ba(OH);
sudrumséia Ba(OH); tirpala. llgai CO; veikiamo BT tirpalas

i . Karbonat CO; || susidrumstia
Ba(OH), tirpalo drumstumas dingsta, nes Kietas dujos (susidaro baltos

netirpus BaCOjz virsta tirpiu vandenilio nuosédos)
karbonatu Ba(HCOa),.

Si reakcija budinga ir tiosulfato (S;05%) jonams, t. y. S;05% jonams reaguojant su rigstimis
igsiskiria SO, dujos, kurios su Ba(OH), sudaro baltas BaSO; nuosédas. Todél, ieskant COs” jony ir
norint i§vengti Ba(OH), reakcijos su galimais S,05° jonais, pastaruosius reikia oksiduoti

vandenilio peroksidu (H20-) iki sulfaty. Tokiu atveju, karbonaty atpazinimo reakcija atlickama
taip: 1 A mégintuvélj jJdedama kieta tiriamoji medZziaga, jlasinami keli lasai 3 % H,0O; tirpalo, reakcijos

misinys paSildomas ir tik tada pridedama HCI tirpalo ir tiriama kaip aprasyta aukSciau.



66

2. Reakcija su sidabro nitratu
Sidabro nitratas (AgNO3) nusodina baltas sidabro karbonato nuosédas, kurios Sildant virsta
juodomis sidabro oksido nuosédomis:
CO;”(aq) + 2Ag"(aq) — Ag2COx(K)
t°C
Ag>CO3(k) — Ag,0(K) + CO,(d).

Reakcijos sglygos: skilimo reakcija vyksta létai, mégintuvélis su reakcijos miSiniu vandens

vonel¢je turi buti Sildomas pakankamai ilgai.
3. Reakcija su fenolftaleinu

CO3? jonai blukina fenolftaleino tirpalu $arminéje terpéje sudrékinto filtro popierélio spalva.

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinamas nedidelis kiekis tiriamojo tirpalo, mégintuvélis
uzdengiamas sotaus Ba(OH); tirpalo ir fenolftaleino misiniu suvilgytu filtro popieréliu ir Sildomas

vandens vonioje. I$siskyrusios CO; dujos blukina avie¢iy raudonumo popierélio spalva.

S,05” jony reakcijos

1. Reakcija su praskiestomis rigstimis

Riigstys 1§ tiosulfaty tirpaly iSskiria tiosulfato rugstj, kuri yra nepatvari ir Sildant skyla,
i§skirdama koloiding sierg. Tirpalas létai drumsciasi jgydamas gelsva spalva:

S,05%(aq) + 2H*(aq) — H2S,05(aq)

H2S203(aq) — S(k) + SO,(d) + H,O(s).

2. Reakcija su bario chloridu

Esant BaCl, pertekliui, susidaro baltos nuosédos, tirpios mineralinése rugstyse. Bario tiosulfatui
tirpstant rigstyse, skiriasi gelsvos spalvos koloidiné siera:

S,05%(aq) + Ba?*(aq) — BaS,03(K)

BaS;04(k) + 2H"(aq) — Ba’*(ag) + H»S,03(aq)

H2S,03(aq) — S(k) + SO,(d) + H2O(s).

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlaSinami 2-3 lasai tiriamojo tirpalo, 3-4 lasai BaCl, tirpalo.

Bario tiosulfatas linkes sudaryti persotintus tirpalus, todél nuosédos susidaro lengviau stikline lazdele
patrynus mégintuvelio sienele. | mégintuvélj ilas§inami 2-3 1aSai 2 M HCI tirpalo, turinys sumaiSomas
ir Sildomas voneléje — tirpalas drumsciasi, nuosédy spalva kinta i§ baltos j gelsva, skiriasi nemalonaus

kvapo SO, dujos.
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3. Reakcija su sidabro nitratu

Esant AgNOs pertekliui, susidaro baltos Ag,S;03 nuosédos, kurios dél susidarancio Ag,S greitai
gelsta, ruduoja ir juoduoja:

$205”(aq) +2Ag"(aq) — AgzS203(K)

Ag,S,03(K) + Ho0(s) — AgyS(k) + SO4%(aq) + 2H"(aq).

Reakcijos sglygos: AQ2S;03 tirpsta tiosulfato pertekliuje, sudarydamas kompleksinj jona

[Ag(S,05),]%, todél nuosédos susidaro tik esant Ag” pertekliui.

4. Reakcija su jodu

Tiosulfato tirpalas isblukina jodo (l;) su krakmolo kleisteriu tirpalg, nes redukuoja joda iki
jodido, o tiosulfatas oksiduojasi iki tetrationato:

25,047 (aq) + Ix(aq) — S406>aq) + 21°(aq).

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlaginama po 1-2 lasus I, ir krakmolo tirpaly. | §j miinj S,05>

tirpalas kol iSnyksta mélyna tirpalo spalva.

SO,” jonu reakcijos
1. Reakcija su bario chloridu
Reaguojant sulfato jonams su bario chlorido tirpalu, iSkrenta baltos spalvos BaSO, nuosédos,
netirpstancios praskiestose mineralinése rugstyse:
S04 (aq) + Ba?*(aq) — BaSO4(K).

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj jlasinami 2-3 laSai tiriamojo tirpalo, 2-3 lasai 6 M HCI tirpalo

ir 1-2 lasai BaClj tirpalo. Esant sulfato jonams, susidaro baltos kristalinés nuosédos. Kiti I ir IT grupés
anijonai BaCl, tirpale, parfigitintame 2M HCI, nuosédy nesudaro t. y. tik SO,* anijony bario druskos,
prieSingai kity anijony bario druskoms, yra netirpios praskiestose mineralinése ragstyse.

2. Mikrokristaloskopiné reakcija

Reakcijos atlikimas. Ant objektinio stiklelio uzlaginami lasas SO4* tirpalo, greta lagas Ca®* jony

tirpalo. Lasai sujungiami stikline lazdele. PasildZius ant kaitinimo plytelés, susidaro gipso adatélés,
gerai matomos mikroskopu (Zitréti Ca®* jony mikrokristaloskopiné reakcija).
t°C
S0,%(aq) + Ca?*(aq) + 2H,0 — CaS04x2H,0.
3. Reakcija su natrio rodizonatu

Reakcijos atlikimas. I mégintuvélj jlasinama po 2-3 lasus BaCl, ir natrio rodizonato (Na,C,0g)

tirpaly. ISsiskiria raudonos bario rodizonato nuosédos. Nuosédos atskiriamos i$ tirpalo centrifuguojant.
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Ant gauty nuosédy uZlaginama pora lagy SO, tirpalo, reakcijos miSinys i§maiomas ir palickamas
pastoveéti. Raudonos nuosédos tampa baltomis:

Ba?*(aq) + Cs0s” (aq) —BaCgOs(K)

S04%(aq) + BaCsOs(k) — BaSO4(k) + Cs06” (aq).

B,O;* jony reakcijos
Reakcija su etanoliu
Lakis boro junginiai bespalve liepsna nudazo ryskiai zalia spalva. Boratai su etanoliu sudaro
laky boro riigsties etilo esterj:
B4O7%(K) + 2H*(s)+ 5H,0(s) — 4[B(OH)3](s)
H3BO3(s) + 3C2Hs0H(s)— B(OC;Hs)3(d)+ 3H,0(S).

Reakcijos atlikimas. | porceliano tiglj jberiamas nedidelis kiekis sausos tiriamosios medziagos

arba jos tirpalas tiglyje iSgarinamas iki sausos lickanos. Jpilama 1-2 ml etanolio ir 3-5 laSai
koncentruotos H,SO,. MiSinys iSmaiSomas stikline lazdele, Sildomas ant kaitinimo plytelés ir

uzdegamas. Liepsnos krastai nusidazo Zalia spalva.

PO,* jonu reakcijos

1. Reakcija su sidabro nitratu

Fosfato jonai su AgNO;s tirpalu sudaro geltonos spalvos nuosédas, tirpstancias azoto riigstyje bei
amoniake:

PO,*(aq) +3Ag"(aq) — AgsPOu(K)

AgsPO, (k) + 3H"(aq) — 3Ag"(aq) + HsPO,

Ag3PO4(k) + 6 NH; — 3[Ag(NH:)]"(aq) + PO, (aq).

Reakcijos sqlygos: isbandykite gauty ir centrifuguoty AgsPO4 nuosédy tirpumg 2 M HNO3 ir 6 M
NH,4OH tirpaluose.

2. Mikrokristaloskopiné reakcija

Reakcijos atlikimas. Ant objektinio stiklelio greta uzlasinami tiriamo tirpalo ir ,,Magnio® misinio

(MgCl; + NH4CIl + NH,OH) lasai. Lasai sujungiami stikline lazdele ir miSinys paliekamas pastovéti.
Susidaro Mg®* jonams charakteringo pavidalo mikroskopu matomi kristalai (Zitréti Mg®* jony
mikrokristaloskopiné reakcija):

HPO,* (aq) + Mg?*(aq) + NH,OH(aq) — MgNH4PO4(k) + H,0(s).
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CI jony reakcijos
Reakcija su sidabro nitratu

Reakcijos atlikimas. ] 2 M HNOgj partigstintg chlorido jony tirpala jpilama AgNOj tirpalo,

susidaro baltos spalvos nuosédos, tirpstancios natrio tiosulfato (Na;S;03), amonio karbonato
((NH4)2.CO3), amonio hidroksido (NH4,OH) tirpaluose, bet netirpstanc¢ios HNOj3 riigstyje. Nuosédas
atskirkite centrifuguodami, centrifugatg iSpilkite, nuosédas 2-3 kartus perplaukite vandeniu ir
iSbandykite jy tirpumg minétuose tirpaluose:

Ag'(aq) + Cl'(aq) — AgCI(k)

AgCI(K) + 25,05 (aq) — [Ag(S203)2]" (aq) + CI'(aq)

AgCI(K) + 2NH,"(aq) + CO3*(aq)— [Ag(NHs)]"(aq) + CI'(aq) +COx(d) + H,0(s)

AgCI(K) + 2NH4OH(aq) — [Ag(NH3)2]"(aq) + Cl'(aq) + 2H,0(s).

Nuosédas tirpinkite so¢iame (NH;).COs, 6 M ar koncentruotame NH;OH, 2 M HNOs tirpaluose.
Tirpinimo metu tirpala maisykite ir Sildykite vandens vonioje. | sidabro chlorido amoniakin;j tirpala
pilant 2 M HNOj (pilkite tol, kol indikatorinis popierélis parodys riigséia tirpalo terpe), tirpalas vél
drumsciasi dél susidariusiy AgCl nuoseédy:

[Ag(NH3),]"(aq) + Cl'(aq) + 2H"(aq) — AgCl(k) + 2NH,"(aq).

I” jonu reakcijos
1. Reakcija su sidabro nitratu
Sidabro nitratas su jodido jonais sudaro gelsvos spalvos nuosédas, tirpstanc¢ias Na,S,0j tirpale,
taciau netirpstancias (NH4)2CO3, NH,OH, HNOj tirpaluose:
Ag'(aq) + I'(aq) — Agl(k)
AgI(k) + 25205 (aq) — [Ag(S203)2](aq)) + I'(aq).
2. Reakcija su natrio bismutatu

Reakcijos atlikimas. | kiginj mégintuvélj jlasinami keli lasai tiriamojo tirpalo. I" jony

koncentracija tirpale turi buti labai maza — pasiruoskite keleta karty vandeniu skiestg tirpala! Jberiamas
nedidelis kiekis NaBiO3 milteliy, jlasinamas lasas 6 M HNOj ir keli lasai anglies tetrachlorido (CCly).
Megintuvelis uzkemSamas guminiu kamsciu ir purtomas. Apacioje esantis organininio tirpiklio
sluoksnis nusidaZo violetine spalva:

21'(aq) + 6H"(aq) + NaBiOs(k) — I»(K) + Bi**(ag) + Na'(aq) +3H,0(s).

I, ekstrahuojasi CCl, ir nudazo jo sluoksnj violetine spalva. Tamsiai ruda reakcijos misinio
spalva biina esant per didelei I, koncentracijai — praskieskite pradinj tirpalg ir jvykdykite reakcija dar
karta.
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NOj3" jony reakcijos
Reakcija su Griso reagentu
Griso reagentas (sulfanilinés ragsties, 1-naftilamino ir acto rugsties misinys) su nitrato jonais
sudaro raudonai rozinés spalvos azojunginj.

Reakcijos atlikimas. | mégintuvélj arba ant porceliano dangtelio uzlaginamas lasas tiriamojo

tirpalo ir laSas Griso reagento ir jmetamas metalinio Zn gabalélis. Cinkas redukuoja nitratg iki nitrito,
kuris reaguoja su Griso reagentu ir tirpalas jgyja biidingg raudonai rozing¢ spalvag. Tirpalas jgyja
charakteringg spalva tik esant mazai nitrato jony koncentracijai analizuojamajame tirpale. Jei nitrato
jony koncentracija per didelé, tirpalas jgyja neryskiag gelsva spalva. Analizei pasiruoskite keleta karty

skiesta vandeniu tiriamosios medziagos tirpala!
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1.5. Laboratorinis darbas. NEZINOMOS SUDETIES DRUSKOS ANALIZE

Darbo tikslas — iSmokti analizuoti vandenyje tirpig sausa druska. Identifikavus katijong ir
anijong, uzraSoma molekulin¢ druskos formulé.

Teorinés Zinios. Analizei gauta sausa druska sudaryta i§ vienos rtSies katijono ir vienos risies
anijono. Katijonas gali priklausyti I, II, IlI, 1V, V ar VI grupei, anijonas - I, II, Il ar IV grupei.
Prisiminkite, kad druska tirpi vandenyje ir padarykite atitinkamas i§vadas, pavyzdziui, kad esant Ba**
katijony, negali buti SO,*, COs* anijony ir pan. Katijony analizé daroma prie§ anijony analize.
Nustatoma grupé, kuriai priklauso analizuojamos medziagos katijonas, ir konkretus katijonas
identifikuojamas atlickant §ios grupés jonams buidingas atpazinimo reakcijas. Anijony analizé daroma
po katijony analizés. Anijonas identifikuojamas atliekant pavienes anijony radimo reakcijas.

Darbo eiga. Pries pradedant gautos medziagos cheming analizg, jvertinama medziagos spalva,
kvapas, tirpumas ir tirpalo pH. Jei medziagos kristalai bespalviai ar balti, joje néra spalvoty katijony
(Cu®, Co®*, Cr**, Fe**, Ni®"). Meélyni kristalai rodo, jog gali biti vario drusky, rusvai roZiniai —
kobalto, mangano, zali — nikelio, chromo. Apie analizuojamo tirpalo sudétj galima spresti pagal jo
spalva.

Sie katijonai atpazjstami i§

H . 2 N 2 |
tirpalo spalvos: Cu“* - zydra, Co*" - L )

violeting), Fe** - geltona, Ni** - zalia. i | |
Cr3+  Fe3*  Cco?t  cu2t  Nivt

Pagal kvapa aptinkami tik lakieji junginiai (NH3, CH3COOH, H,S). Nedidelis kiekis sausos

rozine, Cr* - pilkai meélyna (zalia,

medZiagos porceliano tiglyje truputj pakaitinamas ant kaitinimo plytelés ir stebimas medziagos
terminio skaidymo rezultatas. Balty diimy iSsiskyrimas rodo, kad tiriamojoje medziagoje galéty buti
amonio junginiai, gelsvy — sieros, violetiniy — jodo, uzuodziamas amoniako, acto riig§ties kvapas —
amonio, acetato jony.

Dauguma kokybiniy reakcijy yra reakcijos tarp jony, vykstancios vandenyje. Todél pries
atliekant analize, medziagg reikia iStirpinti. Greiciau iStirpsta susmulkinta medZiaga. Kieta medZiaga
susmulkinama porceliano gristuvéje arba porceliano tiglyje. Vandenyje iStirpsta visos amonio,
Sarminiy metaly druskos, visi nitratai. Jei medZiaga netirpi Saltame vandenyje, ji tirpinama karStame.
Jei vandenyje iStirpsta tik dalis medziagos, tirpalas centrifuguojamas ir toliau tiriamas skaidrus

centrifugatas.
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IStirpinus medziaga vandenyje, indikatoriniu popieréliu apytiksliai jvertinama tirpalo pH verte.
Stipriai Sarminiame tirpale gali biti Sarminiy, zemés Sarminiy ir Sarmy pertekliuje tirpstanciy
amfoteriniy metaly katijony. RiigS¢iuose tirpaluose gali biiti stipriy rugsciy drusky.

Pirmiausia ieSkoma katijono. IStirpinus dalj gautos druskos, atliekami parengiamieji katijony
analizés bandymai:

1. Liepsnos testas.

Liepsnos dazymo reakcija atlickama bespalvéje dujy degiklio liepsnoje, j ja chromonikelio
vielute jneSus sausg tiriamaja medziagg ar tirpalg. Natrio junginiai liepsng nudazo geltona, kalio —
Sviesiai violetine, stroncio — karmino raudona, kalcio — plyty raudona, bario — zalsvai geltona, vario —
zalia, $vino —melsva spalva. Zitrint j liepsna per geltonus natrio liepsnos spindulius sugeriantj kobalto
stiklg ar indigo tirpalg matyti rausvai violetiné¢ kalio liepsna. Kalcio junginiy liepsnos nudazymas
nepatvarus, su trumpais Zybteléjimais.

2. Reakcijos su grupiniais reagentais.

Reakcijomis su grupiniais reagentais nustatoma katijony analiziné grupé, o po to atpazinimo
reakcijomis surandamas ir pats katijonas. Grupiniu reagentu radus, kurios grupés katijonas yra
tirlamajame tirpale, likusiais grupiniais reagentais paieSka nebeatliekama. Svarbu, kad grupiniais
reagentais tirpalas paeiliui bty veikiamas Zzemiau nurodyta seka. Kiekvienas grupinis reagentas
pridedamas ] atskirg pradinio tirpalo porcija:

2.1. | kuginj mégintuvélj jlasinami keli lasai tiriamojo tirpalo, pridedami 2-3 lasai 2 M HCI
tirpalo. Baltos spalvos nuosédy iskritimas rodo, kad tirpale yra 1l grupés katijonas. Toliau konkretus
jonas identifikuojamas pagal ankSciau pateikta metodika tiriant gautas Il grupés jony chloridy
nuosédas arba imama nauja pradinio tirpalo porcija. Jei su HCI nuosédos nesusidaro, tikrinamas |11
grupés katijony buvimas.

2.2. | dalj tiriamojo tirpalo pridedami 2-3 lasai 2 M H,SO, tirpalo. Baltos spalvos nuosédy
iSkritimas rodo, kad tirpale yra II grupés katijonas. Jei su H;SO, nuosédos nesusidaro, tikrinami
likusiy grupiy katijony buvimas. Taciau atminkite, kad CaSO, pakankamai tirpus vandenyje, todél i$
praskiesty tirpaly Ca®* jonai gali nenusésti sulfato nuosédomis. Pradinio analizuojamo tirpalo
koncentracija padidinama istirpinant jame papildoma kiekj sausos medZiagos arba nugarinant vanden;.

2.3. | dalj tiriamojo tirpalo létai lasais laSinamas 2 M NaOH tirpalas, miSinys iSmaiSomas
lazdele. Jei susidarancios nuosédos, pridéjus daugiau NaOH, iStirpsta, tirpale yra IV grupés katijonas.
Sarmo perteklius istirpina IV (amfoterinés) grupés hidroksidus, sudarydamas hidroksikompleksinius

jonus.
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Jei nuosédos NaOH pertekliuje neistirpsta, tai tirpale esantis katijonas priklauso V arba VI
grupei. NaOH tirpalas nusodina vandenyje netirpius V, VI grupés katijony hidroksidus. Gautos
nuosédos atskiriamos is tirpalo ir tiriamos kaip nurodyta 2.4. ir 2.5. punktuose.

2.4. Gautos nuosédos veikiamos koncentruotu NH4OH tirpalu, reakcijos miSinys iSmaiSomas ir
Sildomas vandens vonioje. Nuosédy istirpimas rodo, kad ieSkomas katijonas priklauso VI grupei.
NH4OH perteklius istirpina VI grupés hidroksidus, sudarydamas katijony amoniakinius kompleksus.
Atkreipkite démesj | gauto tirpalo spalva. Jei veikiamos NH,OH nuosédos neisStirpsta, ieskomas
katijonas yra is V grupés.

2.5. NH4OH pertekliuje neiStirpusios nuosédos atskiriamos i§ tirpalo, plaunamos vandeniu,
centrifuguojamos, plovimo vanduo nupilamas. Nuosédos veikiamos NH4Cl tirpalu. Jei nuosédos
iStirpsta, ieSkomas jonas galéty biiti V grupés katijonas - Mg,

2.6. Jei nuosédy su nurodytais reagentais nesusidaro, t. y. ieskomas katijonas néra is 1I-VI
grupés, ieskoma I grupés katijony.

Identifikavus gautos druskos katijong, su druskos tirpalu atskirose jo porcijose atliekamos
anijony radimo reakcijos. Atsiminkite, kad B,O;* anijono radimo reakcija su etanoliu atliekama su

sausa druska.
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