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Kdesoleva oppevahendi koostamise vajaduse tingis koi-
gepealt asjaolu, et erinevates opikutes on kirjeldatud
erinevad ja mitte alati kGige ratsionaalsemad siistemaatili-
se kvalitatiivse analiiiisi metoodilised variandid, mis olu-
liselt raskendavad aine omandamist liliGpilaste poolt. Eriti
liinklikud on olemasolevates opikutes 1oigud, mis kisitle~
vad anioonide kvalitatiivset analiilisi. Peaaegu lildse el
ole Oplkutes kdsitlemist leidnud ohutustehnika eeskirjad
ning nduded, mida tuleb silmas pidada reakviivide ja nende
lahuste kasutamisel.

Seetottu on kdesolev Ooppevahend mdeldud eelkdige kee-
mia- ning farmaatsiaiiliGpilastels mddratud kvalitatiivse
analiiiisi Opikuid tédiendama. Oppevahendis toodud siistemaati-
lise analiiiisi skeemid ja toestusreaktsioonide teostamise
juhendid on vdlja valitud TRU analiiitilise keemia kateedri
paljude aastate kogemuste alusel kul koige ratsionaalse-
mad.

Oppevahendi 1ldpus toodud kiisimustik aitab {iliGpilaste
tdhelepanu koondada nendele Gppekursuse aspektidele ja 10i-
kudele, mis koige enam méddravad praktiliste t66de soorita-
mise edukuse.



1.

OHUTUSTEHNIKA NOUDED TOUTAMISEL KVALITATIIVSE
ANALUUSI LABORATOORIUMIS

Kontsentreeritud hapete ja leeliste lahuseid kasutatak-
se tdmbekapi all, valtides nende sattumist nahale, riie-
tele ja laboratooriumi v3i tombekapl pdrandale.

Lahuse keetmisel katseklaasis gaasipGleti kohal tuled
arvestada keemistdugete tekkimise vGimalust lahuse iile-
kuumenemisel. EKeemistdugete tSttu voib keev lahus katse-
klaasist suure kiirusega vdlja paiskuda. Keemistdugete
tekkimise ohu vdhendamiseks el tohi lahusega katseklaasi
asetada otse leeki ja hoida seal paigal. Katseklaasi tu-
leb hoida kaldu leegi kohal ja liigutada pidevalt hori-
sontaaltasapinnas, et toimuks lahuse voimelikult iihtla-
sem kuumenemine. Selleks, et lahuse keemistGuke mGjul
katseklaasist vidljapaiskumisel el saaks kannatada iikski
laboratooriumis viibijatest, tuleb jdlgida seda, et kat-
seklaasi ililemine ots ei oleks suunatud ilihelegi inimese-
le.

Lahuste keetmisel katseklaasIs pdleti kohal tuleb pdle-
tuste vdltimiseks katseklaasi hoida spetsiaalse klambri
voi kokkumurtud paberist valmistatud manseti abil.
T66tamisel lahustega, mis vGivad sisaldada elavhdbedat,
arseeni, pliid ja antimoni, tuleb meeles pidada nende ele-
mentide lihendite kSrget toksilisust ja hoolikalt hoi-
duda selliste lahuste sattumisest kdtele, riietele Ja
té6lauale.

Lahuste kokkuaurutamine viiakse 1ldbi tombekapi all as-
bestvorgule asetatud portselantiiglis.

Sademete eraldamisel tsentrifuugimise teel tuleb katse-
klaas tsentrifuuglitava lahusega tasakaalustada telse
samavdrra tédidetud katseklaasiga, mls asetatakse irootori
vastaskiiljel asuvasse pesasse. Kategooriliselt orn keela-
tud tsentrifuugimine tasakaalustamata tsentrifuugi abil.
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7. Kdsitsentrifuugl kasutamisel ei tohi tsentrifuugi vénta
keerutada kiiremini kui ligikaudu kaks pddret sekundis.
Selle ndude mittearvestamine voib pdhjustada tsentri-
fuugi purunemise ja laboratooriumis viibijatel vigas-
tusi.

8. Tsentrifuugimise 1dpul on keelatud tsentrifuugl rootori
pidurdamine kédega, kuna see voib pohjustada tsentrifuugi
purunemise vG1 sademe uuestisegunemise lahusega.

3. Lahuste kiillastamiseks vesiniksulfiidiga kasutatakse tom—
bekapil all asuvat Kippi aparaati. Seejuures tuleb mee-
les pidada vesiniksulfiidi vdga suurt toksilisust Ja
igati piilida vdltida laboratooriumiShu saastumist nimeta-
tud gaasiga.

Lahuse kiillastamiseks vesiniksulfiidiga tuleb kdige-
pealt dra vdtta iiligpilase individuaalsesse toovahendite
komplekti kuuluva tilgapipeti kummist otsik ja siis sisse
liilitada tdmbekapl ventilaatori mootor. Pdrast seda tuleb
tilgapipeti iilemine ots iihendada Kippi aparaadist tuleva
kummivooliku otsaga ja pipett viia uuritava lahusega tédide~
tud katseklaasi pdhjani. Seejdrel avatakse kraan, mis asub
vahetult Kippl aparaadi ldhedal, ning alles pérast seda
kraasn, mis asub katseklaasi ililemise otsa ldhedal. Viimati
nimetatud kraan avatakse ettevaatlikult ainult sedavérd, et
katseklaasi pdhjas olevast tilgapipeti kapillaarotsikust
hakkaks védljuma peente gaasimullikeste rida. Keelatud on
katseklaasl ldhedal asuvat kraanl avada sedavérd, et lahus
katseklaasis hakkab vdljuva vesiniksulfiidi joa mdjul pul-
bitsema. Sellisel juhul vesiniksulfiid ei joua lahuses neel-
duda ning miirgitab asjatult laboratooriumi &hku.

T66 lopetamisel suletakse algul katseklaasi lé&-
hedal asuv kraan, siis vdetakse tilgapipett vooliku
otsast dra (plpett jddb katseklaasi) ning suletak-
se Kippl aparaadi ldhedal olev kraan. Pédrast seda
liilitatakse védlja ventilaator.



10, Kategooriliselt on keelatud tilgapipetis voi katseklaa-
sl pohjas olevate lahusejddkide eemaldamine nende v&él-
Jaraputamise (-paiskamise) teel. Kaugele paiskuvad la-
husepritsmed vGivad sattuda kaasiiligpilaste ndkku  voi
rijetele ja kutsuda esile kahjustusi ning vigastusi.

11. Happepiiskade sattumisel nahale tuleb hape vdga hooli-
kalt pestes kohe nahalt eemaldada. SGOvitustunnuste
avaldumisel (punetus, kipitus) on soovitatav kahjusta-
tud kohta tupsutada sédglsooda lahusega immutatud va-
titampooniga ning seejédrel uuesti veega pesta.

12, Punktis nr. 11 toodu on kehtiv ka sédbeleeliste sattu-—
misel nahale. Seejuures tuleb aga kahjustatud kohta nii-
sutada lahja etaanhappe lahusega.

13, Happe- vOl leelisepiiskade sattumisel silma tuleb
silma viivitamata veega ohtraltloputada.leelisepiiskade
silma sattumisel volb seejdrel silma loputada boorhap-
pe lahusega. Kul valutunne silmas sellele vaatamata ei
kao, tuleb kohe poorduda arsti poole.

REAKTIIVIDE JA NENDE LAHUSTE KASUTAMISE
EESKIRJAD KVALITATIIVSE ANALUUSI PRAKTIKUMIS

Usaldusvédrseid analiilisitulemusi on vGimalik saada ai-
nult puhaste reaktiivilahuste kasutamisel.

Kuigi monede reaktiivide lahustes vdivad ebasoovitavad
lisandid esineda Ghus leiduva siisinikdioksiidiga reageeri-
mise ja ebapiisivate reaktiivide iseenesliku lagunemise voi
Shubapniku toimel oksiideerumise tottu, on reaktiivide saas-
tumise peamiseks pohJjuseks nende kasutamise eeskirjade rik-
kumine.

Selleks, et vdltida reaktiivide saastumist ja sellest
tulenevaid vigu ning ajakadusid praktiliste t66de teostami-~
sel, tuleb rangelt kinni pidada alltoodud nduetest reak-
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tiivide kasutamisel.

1.

2.

Reaktiivilahuse ampulli ei tohi vdlja viotta temale ette-~
néhtud statiivipesast.

Reaktiivilahuse votmiseks pigistatakse sdormede vahel ker-
gelt reaktiiviampulli kohal oleva tilgapipeti  kummiosa.
Seejérel vdetakse tilgapipett ampullist védlja ning, hoi-
des seda katseklaasi kohal, tilgutatakse pipetist kummi-
otsiku kerge survega katseklaasi vajalik hulk reaktiivi-
lahust.

Reaktiivilahuse v3tmisel punktis 2 kirjeldatud viisil ei
tohi tilgapipeti alumine ots puudutada katseklaasi ser-
va, vaid peab sellest jéddma mdne millimeetri vdrra kor-
gemale. Selle ndude mittearvestamine on reaktiivilahuste
saastumise peamine pdhjus.

Reaktiivipipeti tagasiasetamisel ampulli tuleb kontrolli-
da, et pipett satuks kindlasti samasse ampulli kust see
oli vdetud.

Tahkeid reaktiive v3etakse reaktiivipurgikese korki lé-
biva klaaslabidakesega, hoidudes jédllegi labidakesega
katseklaasl serva kiilge puutumast. Pédrast labidakese ta-
gasiasetamist reaktiivipurgikesse asetatakse viimane en-
disele kohale tagasi.

Kontsentreeritud hapete ning leeliste lahused asuvad tom-
bekapis. Nende kasutamisel kehtivad samad nduded, mis
on kirjeldatud punktides 2 ja 3. Eriti hoolikalt tuleb
vdltida kontsentreeritud hapete ja leeliste lahuste til-
kade sattumist riietele, kidtele ja pOrandale.
Kategooriliselt on keelatud lahusega tédidetud reaktiivi-
pipettide viimine reaktiiviampullist eemale. Reaktiivi
votmiseks peab katseklaasi, tiigli, klaasplaadikese voi
filterpaberi tiiki, millele(-sse) reaktiivilahust vGetak=-
se, viima reaktiivilahuse ldhedusse,

Gaasilise vesiniksulfiidi kasutamisel Kippi aparaadist
tileb rangelt jdlgida reegleid, mis on toodud "Ohutusteh-
nika nduete" 9. punktis.



Tabel 1

Eatioonide jaotamine riihmadeks siistemaatilise analiiisi vesiniksulfiidi meetodil

Rihm Rihma thine sadestusreaktiiv
ja sadestamistingimused Rihma kuuluvad katioonid
1 Ohine rilhmareaktiiv puudub He*, K*, §E,*, Mg2*(11*, mb*, cs*, cs*, Fr*)
1L ¢, 8 Fe2*, pe>*, H1Z*, Co2*, zn?*, Mn2*, crot, a1t -
pE  9,0->9,2 (Be2*, Ga>*, In3*, 8c3*, v2*, 1a>*, M*, z** B, U0,2%)
Ammooniumpuhverlahus ;
sooJjendamine
II 2N H,8C, Co,
+ 0'07?,1 Gaa", 81-2", Baz"' (Raz")
etanool
s 7 iidinies M jen aeo¥/ 4 gpdt/ 5 gnet/ B (bt gt au0t) pe-
= ! ! ¥oTaa0 A -
0,3 H HC1 (pH 0,5) Euvad (lm,*)2 84
oimel
Soojendamine cu?*, Eg?*, B13*, m?*, ca?*(m’*) Qualerin
u o
lahustu (HH,).8
oimel 4°2x
2
v 2 H HCI agt, Hg, * ppet (T1*, wS+ )

Kilmalt




AMMOONTIUMIOONIDE TOESTAMINE GAASIKAMERT
MEETODIL

Ammoonfiumioonide t3estamine nimetatud meetodil on ra-
jatud ammoniaagi kui gaasi lenduvusele ja tema aluseliste-
le omadustele. Seejuures on aga ammoniaak tunduvalt ndr-
gem alus kui leelismetallide hiidreksiidid. NaOH lisamisel
ammooniumisoolade vesilahusele torjutakse sooladest vidlja
vaba ammoniaak s

+
Na + NH5 + H20 .

NaOH + NH,*

Kuigi ammoniaak lahustub hésti vees, lendub ta vesi-
lahusest lisna kergesti, eriti soojendamisel.

Ammooniumioonide toestamiseks asetatakse 2 - 4 tilka
uuritavat lahust tilgapipeti abil portselantiigli pdhjale.
Samasse lisatakse 1 - 2 tilka 6 N NaOH lahust. Seejuures
tuleb jdlgida, et tiiglisse viidavad lahused (eriti NaOH
lahus) ei satuks tiigli lilemistele servadele. Kohe seejid-
rel kaetakse tiigel pealt klaasplaadikesega, mille alumi-
sele kiiljele on kleebitud destilleeritud veega niisutatud
indikaatorpaber, mis sisaldab indikaator <fenoolftaleiini.
Seejuures tuleb jdlgida, et indikaatorpaberi tiikike ei puu-
dutaks tiigll selinu. Niilid asetatakse klaasplaadiga suletud
tiigel 1 - 2 minutiks soojale vesivannile. EKuil uuritav la-
hus sisaldab ammooniumioone, siis ililaltoodud vdrrandi ko-
haselt eraldunud ammoniaak lendub ja lahustub vees,millega
on niisutatud indikaatorpaber. Lahustunud ammoniaak rea~
geerib vees esinevate vesinikioonidega vorrandi

NH3 + HY = NHA*

jdrgi. Selle tulemusena viéheneb vesinikioonide kontsentrat-
sioon vees Jjédrsult ning lahus omandab aluselise reaktsiooni.
Aluselises keskkonnas ldheb aga indikaator fenoolftaleiin
punase védrvusega anioonsesse vormi, mille tagajédrjel seni
valge vidrvusega indikaatorpaber vdrvub punaseks, mis tSes-
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tebki HN,*-ioonide olemasolu.

Usaldatavate tulemuste saamiseks voib klassplaadiga
kaetud tiiglit soojendada ainult vesivannil. Asbeatvorgul
pdleti kohal soojendades hakkab tiigli pdhjas olev leeli-
seline lahus kiireati keema ja indikaatorpaber vérvub pu-
naseks keeva leeliselise lahuse pritsmete mgjul.



Erekollane: Ha Ronskasikoellased

Kahvatulilla: X
Na2a(uo, ), (G#.C00)
]
- I
58, -~&colads l
gocn !
\
é - ‘ ——s— I —Ean
Tollany kxrlstalns sade: l —
K, ¥s[Co(H0,) ] ;

I rulima ketioonide segu znaliiiel skoem,
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II r. katioonide lahus:
Baz +' Sr2 f’ Ua2 +
PH —> 4-5 Katse leegi
+ K, 0r,0 varvumisele
277277
Kollanpe .
kristalne Telllspunane: Ca
sade: Kollakasroheline: Ba
Karmiinpunane : Sr2 +
Lahus: Sr2 +. Caz +
valg. sade. + vdrdne hulk| + CaSQ,
SrsS0 (¥8,),80, | xiillastatud
kiillastatud| labus,
Kontroll leegi lahust soojendamine
varvumisele
Lahus: Valge
@a(so4)2j bigu:
SrS0,,
pH ~» 4-5
+(NH,) 0,0,

Valge kristalne sade:
CaCZO4

Kontroll leegi vdrvumisele

II rviihma katioonide segu amaliiisi siweum.

_&k-
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REAKTSI( D IIT RUHMA EATIOORIDE SBGU OSITIARALUU-
SIKS JA NENDE TBOSTAMISE TIRGIMUBED

‘Pe>* tGestatakse heksatsiianoferraat(III)-ioonide
ubTi happelisest lahust ( 1 < pH € 6)%
Tumesinise sademe teke tSestab Fe2+ olemasolus
3762 4 2[/[Pe(cM)g ] >~ — ro; [ Fe(cm)g ],
Reaktsiooni voib teostada ka filterpaberil.

4 Feo* Fe’* tdestatakse heksatsiianoferraat(II)-ioonide

-4 abil ndrgalt hap9911597 lahuses ( 1< pH < 3).Tu-

mesinise sademe teke tGestab F93+ olemasolus
4 #e>* 4 3 [ Pe(CR)g |+~ —>Fe, [jma(cm)6 ;

Reaktsioon on vidga kdrge tundlikkusega ja juba
reaktiivide lahustes leiduvad raua jdlghulgad pSh-
justavad helesinise vidrvuse teket, mida aga el
saa arvestada.

Analiiisi kdigus Fe * tdestatakse A1>* tdesta—
mise kdigus (vt. Al”% tGestamine).

AP+ A13* toestatakse aluselises keskkonnas tekkiva alu—
miinium-alisariinkompleksiihendi punase virvuse jédr-
gl. Reaktsioon viiakse 1lébi filterpaberil.

A17* toestamist segavate Loonide mdju korval-
dami seks kantakse filterpaberile algul heksa-
tsﬁanoferrggt(ll) lahust niipalju, et paberil te-
kiks umbes 0,5-0,7 cm diameetriga mérg ringikuju-
line laik. Seejédrel kantakse tilgapipeti kapillaax-
otsast selle mirja laigu keskele natuke ndrgalt hap-
pelist ( 2 pH<4) uuritavat lahust. Uuritavat la-
hust lastakse tilgapipeti kapillaarotsast senikaua
paberisse imbuda, kuni mérja laigu diameeter suu-
reneb umbes 1,0-1,2 cm-ni. Kul seejuures mérja
laigu keskpiirkond védrvub siniseks, siis see tGes-—
tab iihtlasi ka Fe” —ioonide olemasolu.
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Jidrgnevalt kantakse tilgapipeti kapillaarot-

sa abil médrja laigu keskele natuke destilleeritud
vett selleks, et A13+—ioone laigu keskosast laigu
ddrtele pesta. Seejuures ei tohi aga marja 1laigu
vidlisserv ulatuda filterpaberi tiki &dédrteni. See-
jédrel hoitakse filterpaberi tiikkil olevat mérga
laiku paberile kantud lahuse leelistamiseks 10-20
sekundi viédltel kontsentreeritud ammoniaagilghuse-
ga tdidetud pudeli kohal ammoniaagi aurudes. Siis
kantakse mdrja laigu vdlisserva ldhedusse filter-
paberile tilgapipeti abil alisariinilahuse lai-

esialgse mdrja laigu védlisservadega, ja filterx
paberi tilikki hoitakse uuesti ammoniaagi aurudes
seni, kuni alisariinilahuse laigud védrvuvad si-
nakasvioletseks. Kui uuritav 1lahus sisaldab Alza
-ioone, siis omandavad esialgse laigu ning alisa-
riinilahuse laikude kattumispiirkonnad puhta ali-
sariini sinakasvioletsest varvusest jdrsult eri-
neva erepunase alumiinium-alisariinkompleksiihendi
virvuse, mis tdestabki Al -ioonide olemasolu (vii-
rutatud alad joonisel a).




( Ulalkirjeldatud tdestusreaktsiooni ja ka
teiste filterpaberil teostatavate tdestusreakt-—
sioonide labiviimisel on olulime,et filterpabe-
rile kandmiseks voetaks tilgapipetti niti védhe
lahust, et see tdlidaks ainult pipeti kapillaar-
osa, mis seejdrel surutakse vastu paberi pinda.
Samutl el tohi tilgapipeti otsas olla rippuvat
lahusetilka (vt. joonis b ja ¢). Selle ndude
mittetditmisel satub paberile 1liiga palju 1la-
hust ning filterpaberi tiikk mdrgub iileni. See
aga muudab reaktsiooni teostamise voimatuks.

Cr5+—ioon1de toestamiseks lisatakse katseklaasis
olevale 4 - 5 tilgale uuritavale lahusele 2 - 3
tilka H.O, lahust ning vordnerruumala 6 N NaOH
lahust, segatakse ja soojenldatakse vesivannil 1-
2 minuti védltel. NaOH lisamisel tekkivale saceme-
le el pddrata tédhelepanu. Toimub reaktsioons

2 Cr(OH)5 + 33202 + A4NaOH — 2Na20r04 + BHZO‘

Seejérel eraldatakse sade tsentrifuugimise teel
ja visatakse dra. Sademest eraldatud lahus on
suuremate kroomisisalduete puhul kromaatioo-
nidele iseloomuliku kollase varvusega. Lahus ha-
pestatakse 6 N HNO3 abil (kontroll indikaatorpa-
beriga !) ja jahutatakse kiilma veega. Seejdrel
lisatakse jahutatud lahusele 4 - 5 +tilka di-
etiiiileetrit vdoi amiililalkoholi ning mdni tilk
H202 lahust ja loksutatakse. Cr3+-ioonide ole-

masolu korral tekivad tumesinise vdrvusega eba-
piisivad peroksiikroomhappe anioonid. Peroksiikroom-
happe ebapiisivuse tottu kaob sinine vdrvus vesi-
lahuses kiiresti. Orgaanilistes lahustites on need
ihendid lahustuvad ning plisivamad, Seetottu vér-
vub eetri- vol amiiilalkoholi kiht loksutamisel
pisivamalt siniseks.

Juhul kui kroomi sisaldus uuritavas lahuses
on suhteliselt suur ja oksiideerimisel leeliseli-
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ses keskkonnas Jjdi alles tunduv  ile jé#k,
volb sinine peroksiikroomhappe vdrvus tekkida ju-
ba leeliselise lahuse hapestamisel HNO3 abil.Sel-
lisel juhul ei ole orgaanilise solvendi ja H209
edasine lisamine enam vajalik.

Zna*-ioonide tdestamiseks viiakse katseklaa-
si vdetud 4~5 tilga uuritava lahuse pH viddrtus
naatriumformiaadi voi sipelgahappe abil véddrtuse-
ni 2, veel lisatakse 1 - 2 tilka formiaatpuhverla-
hust pH véddrtusega 2 ja kiillastatekse seejédrel ve-
siniksulfiidiga. an-ioonide olemasoli korral te~-
kib valge tsinksulfiidi sade.

Oksiideeri jate juuresolekul v5ib aga vesinik-
sulfiidi 1l#&bijuhtimisel tekkida ka peaaegu valge
elementse vddvli sade. Et kindlaks teha, kas te-
gemist on tsinksulfiidi voi védvli sademega, 1li-
satakse lahusele pérast HES ldbijuhtimist moni
tilk 6 N HC1l lahust. Kul selle toimel sade lahus-
tub, siis oli tegemist ZnS sademega ning Zn°*-ioco-
nide olemasolu on tdestatud. &

Mn®*-1oonide tdestamiseks oMsiideerAtakse Mn2*-
ioonid MnO, -ioonideks, millistel on iseloomulik
roosa voi punakaslilla varvus.

Tdestusreaktsiooni liébiviimiseks valmista-
takse kdigepealt oksiideeriv segu. Selleiks voetak-
se katseklaasi natuke tahket naatriumbismutaati
NaBiO5 ja lisatakse 5 - 6  tilka 2 N HNO,  1la-

hust ning segatakse. Nii saadud segule 1lisatakse

1 - 2 tilka uuritavat lahust, loksutatekse ja soo~
Jjendatakse vesivannil 1 - 2 minuti viéltel. Saadud

lahuse roosa kuni lillakaspunane virvus toestat

Mn-*-ioonide olemasolu. Sageli segavad lahuses

hdljuvad NaBiO, osakesed lahuse vérvuse kindlaks-

tegemist. Sellisel juhul tuleb lahust enne selle

varvuse vaatlemist tsentrifuugida. Mna*-ioonide
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Ni

co

2+

2+

oksiideerumine toimub jdrgmise summaarse reaktsi-
oonivorrandi alusels
2un®* 4+ SNaBiO; + 16H* — 2 HMRO, + 5B17* +

+ 7H20.

Ni*-ioonid tGestatakse NiZ*-dimetiiilgliiok~
siimi (T8ugajevi reaktiivi) sisekompleksiihen~
di punase sademe tekke reaktsiooni alusel. Kuna
dimetiliilgliioksiim reageerib Ni2+-ioonidega ai-
nult neutraalses voi norgalt aluselises keskkon-
nas (5 < pE4 8), mille puhul FeB'-ioonid sade-
nevad punakaspruuni hiidroksiidina, siis Fe(OH)z
sadenemise vdltimiseks on vaja Fe” -ioonid eel-
nevalt maskeerida fluoriidioonide abil (Fes*-ioo-
nide juuresoleku korral): Feot + 6 F_——vlFeF6] >,

Ni%*-ioonide tdestamiseks vGetakse 2 - 3 til-
ka happelist uuritavat lahust, lisatakse samasu-~
gune kogus NaF lahust ning seejédrel 2 - 3 tilka
dimetiililgliioksiimi lahust. Pdrast seda viiakse la-
huse pH vaartus 2 N ammoniaagilahuse abil vd#rtu-
seni 7 = 9. Punase sademe teke tdestab Ni<*—iooni-
de olemaselu.

Reaktsiooni voib 1&bi viia ka filterpaberil.
Seejuures kantakse filterpaberile algul NaF lahu-
se laik, selle keskele uuritav lahus ja siis dime-
tililglioksiimi lahus. Pédrast seda hoitakse filter-
paberi tiikki leelistamiseks ammoniaagi  aurudes.
Punase laigu teke toestab Nizx:zsgaide olemasolu.
Toimub reaktsioon:

Ni%* 4 2R = NIR,¥.

<

Co?*-ioonide tGestamiseks lisatakse monele
tilgale norgalt happelisele uuritavale lahusele
(2 pH £5) mdned tilgad ammooniumtetratodaano-
merkuriaadi (NH.), [Hg(SCN)ul lahust ja, juhul
kui lahuses on eelnevalt tdestatud Zn“*~ioonide
puudumine, 1 tilk Zn~* 1lahust sademe tekke kii-
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rendamiseks. Sinise sademe teke reaktsioonivérran-
dai

002

* + [me(som),] 2 == co [me(sam),] ¥
jdrgl tdestabd Coz+—ioonide olemasolu. Juhul kui
uuritav lahus sisaldab FeB*-ioone. s&}s need mas-
keeritakse eelnevalt NaF lahuse lisamisega.Vasta-
sel korral v5ib sadeneda lillskassinine Fe> - ja
Zn2+-1oonide segakomplekssool tetrarodaanomerku-
riaatioonidega.

Co“*-ioonide tdestamist kirjeldatud reaktsi-
ooni abil on otstarbekas teostada mikrokristallos-
koopilisel meetodil. Selleks asetatakse klaasplaa-
dile tilk uuritavat lahust ja selle korvale tilk
reaktiivi lahust. Lahuste tilgad lihendatakse iiks-
teisega peene klaaskapillaari abil nii, et korvuti
asuvate tilkade vahel tekib kitsas iihenduskanal.Lé-
bi mikroskoobi vaadates néeme siniste ndeljate kris-
tallikimpude tekkimist lahusetilkades.
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IV r. sulfiidide sade
ABZSB; SbZSB; SnS; 31283; PbS; CuS; HgS; CdS

+ (NH,), S;» soojendamine (korduvalt)

Sade
——— PbSO4
+CH,,COONH
+ kunuing
vesi,
kuumut .
Tumenev
sade:
hg,Cl-+Hg
Pruun
Must Sade:
kristalne : Lahus
sade sade Ca(CH) 2t
Cu2[re(CN)é

IV riibma katioonide jaotamine alariihmadeks ja Cu-ala-
riihma analiilisi skeem.
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V. eeum
skeem

As-alariihma lahus:

+ 6 K CH3COCH

Kollane sade

Valge
saaeg S

+ konts, HCl

+ HCl1

—

+ NaOH

Sade:
Fe(OH)

IV mihma katioonide As-alariihma analiiiisi skeem
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"V r. kloriidide sade:
AgCl; PbClz; 382012

(SbOC1; B1i0OC1;
II r. sulfaadid¥)

+ Hp0, kuumutamine,

Sade: AgCl:HRZCIE;

(8b0C13Bi0C1 ;
II r. sulfaadid)

PoCl.

Korduv pesemine
soo0ja veega

Kollane opalestseeruv
sade: Pb 1,

Pesuvesit
Pb2+
‘nade: ARCl:HR2012
(SbOC1;Bi0C1; VoL &g
II r. s§%£aadid) Must v8i hall sade:
+ N3 [C1 Hg NH,J; ggo
(Sb0C1;BiOC1;II r. sulfaa-
did)
+ konts. HCl
Lahus:
.
[ae(r;), ]
Lahus:B_ Must
+HNO3| + K1 SbCl.-] sade:
[Bic1]>" [cTHeNs, };
Hg
Valge Kollane
sade: sade: ﬁisida
AgCl e=l.r.
Agl lahusele Hall
sade:
# EKul happeline alglahus on sademega. BHHgNHah
w Kul sade jddb halliks vdi valgeks,. Hg;**
MebO4

V rihma katioonide segu analiilisi skeem.
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HUDROKSIIDIDE VARVUSED J4 SADENEMISE PINGIMUSED
([W*] =1072w

Hiidroksiid Yérvus Sademe tekke pH
Pe(OH) 3 Punakaspruun 2,5
Fe(OH)2 M#@édrdunudvalge, 7,5

kiiresti pruuniks

varvuv
A1(OH) 3 Valge 4 £ 11
Or(OH)3 Mé@édrdunudroheline 5
Z!:I(OH)2 Valge »>6 £ 11
Co(OH)2 Roosa »8
Ni(OH)2 Roheline 78
Mn(OH), Roosakasvalge, kiirelt »9

pruunistuv
llg(OH)2 Valge 10,4
Sn(0H),, Valge »0,5
Sn(OH)2 Valge v2,1 £ 13,5
Cu(OH)2 Sinine >6,0

EELKATSED I - V RUHMA KATIOONIDE SEGU
ANALUUSIL

1. Ammooniumioonide tGestamine gaasikambrimeetodil.

2.

Raud(II)- ja raud(III)ioonide tSestamine vastavalt
K,(Fe(on)) vl K, |Fe(CN)¢] - abil.

Leegl vérvumine.

2 N HCl toime: sademe puudumine tSestab Ag* ja ngz’
puudumise.

2 N 4,80, toime: sademe puudumine tGestab Ba“*, Sr
puudumise.gkhi 2N H2504-ga hapestatud lahuse seismi-
sel voi kokkuaurutamisel ei teki noeljaid kris-
talle, puudub ka Ca2¥s™> 7

24
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6. NH4OH kontsentreeritud lahuse iilehulga toime: sademe puu-

dumisel on tBestatud Mg2*, Pe2*/3+ wun2*, pi3* su3+/5+,
Fb* puudumine. Kui tekib valge sade, puudub Fe ’, valge
sademe pruunistumine seistes viitab Fez* ja an* olemas-
olule. Mustaks muutuv sade viitab H522+ olemasolule. Sa-
deme kohal- oleva lahuse sinine vérvus viitab Cuz*, N12+

olemasolule, roheline virvus Cr>*, Cu®* olemasolule.

7. Punktis 6 saadud lahuse neutraliseerimine HCL -ga kuni

PH vidrtuseni 6 - 7: sademe puudumine tdestab Cu>*, zn2*,
ca®*, ag*, Hg,**, He®*, co?*, N1%*, 017*, cr>* puudunmise.
Kui tekib valge sade, on tdestatud Cr-*, Co=*, Ni2*
puudunine.
- 2+ 34 34+
4~ Roheline sade viitab Cu®™, Cr’%, Ni olemasolule.

8. Punktis 6 saadud lahuse téétlemisel NaZHPOu vol NaH2P04
2+

lahusega sademe mittetekkimine t3estab Ba2+, Srz*, Ca
21>*, cr2*, B13* puudumise.

9. Kui punktis 8 saadakse sade ja see lahustub hapestami-

£5o1 CH,COOH sbil, on tdestatud Fe>*, a1>*, i3+, ori*
puudumine.

10. Kontsentreeritud NaOH ililehulga toime: kui sadet el teki,

on tdestatud g, Pb2+, Hg,2+, ng’, BLB*, Cdz*, Cu2+.
F33+/2+. 002’, N12+. Mn2+' l‘8.2-4- puudumine .

Sademe vérvus v3imaldab teha samu jéreldusi nagu punktis
6. Lisaks sellele viitab sademe musf_;m_s%rv.usﬂg_ﬁ—
vol Ag*-le; oranzkollane vérvus ngw—le, seismisel pruu-
niks muutuv sinine vérvus Cu°*-le.

11. Punktis 10 saadud lahuse neutraliseerimisel HCl abil pH

véddrtuseni6-?7 sademe puudumine tdestab A13+. Zn2+. Cr3*.
Sn puudumise.

12. Lahuse kuumutamine kontsentreeritud HN05 Jjuuresolekul:

sademe teke viitab Sn2+/4*, sb>*/3*51emasolule.

Ulalkirjeldatud eelkatsete pohjal saadavad andmed
vdimaldavad oluliselt lilhendada jérgnevaks katioonide siis—
temaatiliseks analiilisiks vajalikku aega.
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1.

EELVAATLUSED JA -EKATSED TAHKE AINE ANALUUSIL
NING NENDEST TEHTAVAD JERELDUSED

Aline varvus
a) Valge - puuduvad Fe>*, Pe2*, Ni2*, Co%*, cr>*, Mn°*,
Cuz"',‘ [FS(CN)GI3 , [Fe (Cn)6] .
cro,“~, Mno,”.
b) Sinine - Cu* tdendoline olemasolu.
¢) Roheline, rohekassinine - N12+, Cu2+, Cr3+ vdimalik
olemasolu.
d) Roosa - Mn°* tGendoline olemasolu.
e) Kollakas, kollane - F33+, Mn2*, I, Cr042-, [Fe(CN)G]B'
kollakaspruun, oran% - [Fe(CN)S]
£) Must, hall - Mn2*/%+,
g) Lilla - MnO, . h) Reosakaspunane - cos*

Leegi vdrvumine

a) Erekollane - Na*.
b) Kahvatulilia - k*.
¢) Tellispunane - ca®*.
d) Kollakasroheline - BaZ*,
e) Erkroheline - Cua*.
24

£) Karmiinpunane - Sr

g) Erksinine Sn2+/4+.
Lahustuvus
Kui uuritav aine lahustub vees, siis on otstarbekas ana-

liiisi alustada anioonide tGestamisest. Teada olev aine

anioonne koostis véimaldab teha ulatuslikke jédreldusi

vees lahustuva aine voimaliku katioonse koostise kohta:

a) 0032', P043-, Aso43', A9053' olemasolu korral on
vdlistatud II, III, IV ja V rihma katioonide esinemi-
ne

b) 8042 olemasolu vdlistab II riihma katioonide esinemi-
se, aga suurel madral ka Pb°*, Ag* ja H522+ esinemise;

¢) halogeniidioonide olemasolu vdlistab V ruhma katiooni-

de esinemise;
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d) samaaegselt ei saa vees lahustuvas uuritavas aines esi-
neda ka:
2= 2 2 2
0r0,~ -~ Ba *, ag*, 7Y, Hg, *3
0T - ca®*, Ba*, ag*, Co%*, cu®*, ca®*, pe?*, Hg,?*, N1t
Pb2+ , Sr2+, zn2+= ) ,
F ~ - II ribma katioonid, Al’*, Mg>*, Pbo*;
S2°52- _ Cuz*, Pb2+;
SO~ - ag*, Hg,**, Cu®*;
[re(cM)g ] 4= _ ag*, Ba2*, ca3*, coZ*, cuZ*, FeZ*, Fe *,
an*. N12+' B_Zn2+:
3- + 2+ 3+
[Fe(cR)¢) ~ ag*, Fe<t, Pe’t;
unoﬁ - Ba“*; )
50, - ag*, BaZ*, Ca®*, Hg,"*, sro*.

II. Rui uuritav aine lahustub lahjendatud HCl toimel, siis
on vdlistatud V ribhma katioonide olemasolu.

ITT. Rui uuritav aine lahustub lahjendatud toimel, siis
on vdlistatud II rilhma katioonide, samuti Pbet ja 3522+
olemasolu.

- 24 -



S

Tabel 2

Anioonide jagunemine riihmadeks redoksreaktsioonide alusel

'1dised oma- Ala- Méé&ramismeetod Riihma kuuluvad anioonid
dused rithm
A 7?7 <{pHC 9 =
+KI + benseen : roosa 10, =, €107, [re(cm)g] > =, 5,057 =
Oksiideerijad vdrvus benseenis
s + 2 NE,S0, + EI + benseen: c:-oi‘, NOZ', MnO,, Y Brog Y 104 ‘. C104 -
roosa varvus b i " - - - -
arvus benseenls | §o,, (N0O5~, 00,7, 805" 7) 150, % -,
2 -
MoOu
" s " 2 - 2 - 2 - 3 -
A I, + térklis:! sinise vir- s8¢ 7, szo3 » 5055 7, As0y , ON,
vuse kadumine 2 - -
HPO (E,P0,7)
6 < oH < 8 » (HF0,
Redutseerijad B 6<pHK 8 + EMnO,: 17, 80,77, ar, 8,0,° 7, 4s05>"
roosa vdrvus asendub
rohelise v5l pruuniga
C |+2NH,50, + EMnO, " No, 7, BrY, [Fe(cmg J* 7, son”
2574 4 2 ! ! 6 !
roosa vidrvuse valastu-
mine (kiilmalt)
T - = - T - 2 -
D Sama, kuid alles €50,~ »,C1, HCOO , Py0g s tartraat ’
kuumutamisel tsitraat
Indiferentsed Uhine reaktsioon 80,° <, F 7, PO,° 7, P0, * 7, r0; 7, cof"
puududb s10,2 =, wo,2 =, Ta0z 7, mo, =, B0
= Pdragt lahuse kuumutamist.
= Puhtana el reageeri, I tekib ainult lagunemisproduktid€ toimel.
_— Ainult happelises keskkonnas.



Tabel 3
Anioonide jagunemine riihmadeks eadestuereaktsioonide alusel

Rithm ggé::tus- Sadestumise tingimused Ribma kuuluvad anioonid
reaktiiv
I-a BaCl. 6 N HC1 (HNOz) so, 2~
) . g =
I-b CH,COOH keskiond C,0, cro P,0, © T, B0 © 7, 10; , 10.
(3 <pE < 9)
I-c Norgalt ammoniakaalne c0,%", 80,° ~, PO, ° PO HPO,° 48O, °
keskkond 52 : 3 2 ! 4 3 3 4
( 7<pE < 9) Mo0“ 7, WO, 7, tartraat 2 - (HCOO )
I-a NaON, pH ® 10 8105° 7, 5,0,° 7, A80,” ~, teitraat -
Kiilm lahus., Sade el 23
teki kohe BO, (5407 D)
II-a 2 - - - - Lahustub
AgHO, PE 7 -9 s 27, N0, 7, (ECO0™, CH4000 ) ™ e
BP0, % |
II-b HNO, Cl1%y Br~ , I ~, SCON~, Pe(Cn)g ' ~, |BEi lahuetu
[Pe(cm) 6]3_ - HHOp ~8
III Konts. Kuivaks aurutamine, Ta0;” 4 NbO; =y 5105 w0, <~ (Mo0,* 7)
stou kuivjddgi tddtlemine
veega
v Puudub N03'. CHBCOO-, HCO0™, Cl0 , 0105 Cl0, , MnO, ,
8,042 =, Bro:

Sade tekib ainult kontsentreeritud lahuses,
Rihma I-c esinemise korral sadeneb sellega koos.
Sadestatakse pérast riihma I-cd eraldamist. Vastasel korral sadenevad ka 0052 - 8032 ’ 302-.33032-
4 - 2- 2 3 - - 2 - ’ - !
PO; , Py0,' Ty 105 , 020, s805° 4 PO,> T 4s0,” 7, 0x0,% 7, e0,>  E R0, T, 10,

tsitraat o~ tsitraat 2=
o Sadeneb ainult koos teiste samasse gruppi kuuluvate anioonideg@s



EELEATSED JA -VAATLUSED ANIOONIDE ANALUOUSIL
NING NENDEST TEHTAVAD JARELDUSED

1. Vérvus 3
a) Véarvusetu: puuduvad [Fe (CN)SJ » MnO, ’
Cro, 2 VO, ~ v3divad esineda viiga viikestes
kontsentratsioonides.,

b) Eollane: Voimalik Cr0,°>  [Fe(CN)g]® [Fe (cm ]*
VO~ esinemine. Kui lahuse loksutamisel benseeniga ben-
seenikiht virvub roosaks, siis esineb I~ ning t3eniéo-~
selt oksiideerijad.

o) Roosa kuni punakaslilla: MnO, esinemine.

2. Lahuse pH viéidrtus ja 16hn
a) Vesiniksulfiidi 16hn: S esinemine. .

b) pE 4, 13hn puudub: ei esine S 2 NO, c1o- .
©) pH 4, véveldioksiidl 13hn: esineb 50,% ~ vaL S,0,° .
d) pH 4, terav kloori 1dhna meenutav 13hn:
esineb NO,~ v&i €10~
e) pH 4, &ddikaldhn: esineb CH;C00 - .
£) pPE 4, teravhapu 13hn: esineb HCOO ~.

2 =

3. Lahuse hapestamine (leeliselise lahuse puhul) H, S0, abil

a) Eralduvad gaasimullid, 13hn puudub: 0032 ~.

b) Gaasimullikesi ei eraldu (eraldub), kuid on tunda ise-
loomulikku 16hna: jdreldused vt. punkt 2,

0) Tekib siltjas sade: 31032 =, wo,? N0, T, Ta0; .

d) Lahus vérvub kollaseks (pruuniks musta sademega). Ben-
seeni lisamisel ja loksutamisel penseenikiht vidrvub
roosakast kuni lillakaspunaseni: esineb I~ koos oksii-
deerivate anioonidega (vt. tabel 3, oksiideerijad B).

e) Seismisel (soojendamisel) tekib kollakasvalge hiigu, on
tunda 50, 1%hna: esineb 8,05 ~.

4, Sadestusriilhmade esinemine (vt. tabel 2)
5. Oksilideerijate v3i redutseerijate kindlaksmidramine
(vt. tabel 3)
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6. Proov gaaside eraldumisele

Moni cm- wuuritavat lahust aurutatakse portselantiig-
1lis (asbestvorgul portselantiiglis) kuivaks, hoidudes kuiv-
jédgl edasisest kuumutamisest. Osa kuivjddgist viiakse tiig-
list klaasplaadile ja tdodeldakse ettevaatlikult 1 - 2 til-
ga 2N 52804-33.

a) Eraldub punakaspruun kloori 1ldhnaga gaass: esineb
NOZ' vl I © koos oksiideerijatega. Viimasel ju-
hul korratakse katset lahuse aurutusjédédgiga, mis
saadakse pdrast I ~ eelnevat sadestamist AsN038b11
HNOB,keskkonnas.

b) Eraldub rohekaskollane kloori 1ldhnaga gaassesineb
010" .

c) Eraldub viddveldioksiidi 1chnaga gaass esinevad
5032 -, 32032 -,

d) Eraldub ldhnata gaas: esineb 0032 -

e) Ei eraldu gaasimullikesi, kuid on tunda #Hddika 1Gh-
nas esineb CH;CO00 “.

f) Sama, kuid on tunda teravalt haput 1ldhna: esinevad

HCOO ~ voli halogeniidioonid.

7. Stestamisproov

Uuritava lahuse kuivaks aurutamisel (punkt 6) tiig-
lisse jéddnud kuivjddgl osa kuumutatakse pGleti kohal.Ruiv-
jéddgi tumenemine viitab tsitraat-, tartraat-, oksalaat-voi
atsetaatioonide esinemisele. Kuivjddgi praksumine viitab
0104_ ~ioonide esinemisele.

Mirkus., Tahke aine analiiiisil teostatakse eelkatsed 6 ja 9
tahke aine vdikeste osadega.
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ANIOONIDE SEGU KVALITATIIVNE ANALUUS

Anioonide segu kvalitatiivse analiilisi juurde asudes
on otstarbekas praktilise td6 pédevikusse vélja  kirju-
tada algul koikide voimalike anioonide valemid. Tahke ai-
ne analiilisi puhul voimaldab juba aine lahustuvus ja vér-
vus peaaegu alati jéreldada moningate anioonide puudumist,
miliised siis nimekirjast maha kriipsutatakse.

Eespool kirjeldatud eelkatsete ldbiviimine omakorda
voimaldab maha kriipsutads. tavaliselt suurema osa nime-
kirjas esinevatest anioonidest, samal ajal aga ka ilihiselt

tGestada mitmete anioonide esinemise (n&it. 50,
3203

_’ Co}? .;.
2 FO,”, MnO,- jt.) uuritavas lahuses:

Pérast eelkatsete sooritamist kahtluse alla jddva suh-

teliselt vidikese arvu anioonide tGestamine on tavaliselt
teostatav ositianaliiisi meetodil, kuigi mGnede anioonide
kombinatsioonide puhul vGib esineda ka vajadus mitmeetapi-
liseks siistemaatiliseks tGestuskdiguks.

Allpool on toodud anioonide kdige iseloomulikumad

toestusreaktsioonid, mis on kasutatavad nende tGestamisel.

1.

Sulfaatioon SOW?

Uuritav lahus hapestatakse vordse hulga kontsentree-—
ritud HCl abil. Kui tekid sade, siis see eraldataxse,
Happelisele lahusele lisatakse Ba(!l2 lahust. Valge kris-
talse sademe teke tGestab ~ olsmasolu.

2 -
Oksalaatioon ceou

a) Etaanhappelises lahuses ( 3 < pH < 5) moodustab
CaCl,-ga valge kristalse sademe, mis lahustub 2 N ston-s
Lahus valastadb KMnO,, alles kuumutamisel.

b) Mustjaspruun MnO(OH)2 sade lahustub 59304 abil ha-
pestatud lahuse lisamisel punase Mn(IV)-ocksalaatkompleks-
ilhendi tekkega. TOestamist el sega tartraat-; tsitraat-
ning formiaationid.
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Fluoriidioon F~

EKuumast etaanhappelisest lahusest ( 3¢ pH < 5) sa-
deneb MgCl2 toimel valge MgFZ-na (koos metafosfaatiooni
de P05 ~ -ga). Sade lahustub 6 N HNO3 toimel. Saadud
lahuse tilgad valastavad lédmmastikhappelise Fe(SCN)Bpu
nase lahuse.

Kromaatioonid Cr042 -

a) Sadenevad etaanhappellisest lahusest ( 3 pH< 5)
kollase kristalse B.Croq-na.

b) Uuritava lahuse hapestamisel HNOB-ga ja jérgneval
H202 lisamisel tekib sinine peroksiikromaatioonide
ebapiisiv vérvus (vt. Cr5+ tGestamine) .

Piirofosfaatioonid P2074 -

Kuumas etaanhappelises lahuses ( 3< pH < 5) sade-
neb Cd012 toimel valge kristalse sademena (koos 02042
ga). Sade lahustatakse 2 N HNOz abil ja lahusele li-
satakse (NH4)2 MoO, lahuse vdrdne hulk ning kuumu-
tatakse 4 = 5 minuti védltel. Kollase kristalse sademe
teke tGestab P,,O,74 ~ olemasolu. Lahuse sinine v&i ro-
heline vidrvus -.éitab 02042 ~ olemasolu (redutseerija).
Sellisel juhul kuumutatakse lahust eelnevalt EMnO,lahja
lahusega kuni selle védrvus jdab pilisima,

Difosfit(piirofosfit)ioon P05 '

a) Sadeneb etaanhappelisest lahusest ( 3 < pH<5) valge
kristalse BaH29206-na. Sade lahustatakse 2 N HNO3
abil, lisatakse AgNO3 Ja CH3COONa lahust. Tekib val-
ge sade, mis soojendamisel pruunistub.

b) 1 - 2 tilgale uuritavale lahusele lisatakse sama

palju 2 N lahust ja 1 tilk lahjat EMnO, la-
hust ja kuumutatakse. EKMnO, vérvuse valastumine vii-
tab P,O6 -ioonide olemasolule. Segavad 0204 N

Cl~, HCOO™, tartraat- ja tsitraatioonid.
Perjodaatioon 104'
a) Uuritav lahus hapestatakse 2 N HZSO4-ga ning lisatak

se 1 tilk MnSO, lahust. Soojendatakse. MnO,"

0 roosa
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varvus toestab Io" olemasolu:

2 un®* + 5 507 + 3 H,0—>2Mn0~ + 5 I0™ + 6H'.

Sama reaktsiooni annavad ka persulfaatioonid
mis aga ei sadene Ba-soolana,

b) Kuumele uuritavale lahusele lisatakse KMO, kullas-
tatud lahust. Valge kristalse sademe teke toestab
10~ olemasolu. Sama reaktsiooni annavad perkloraat-
foonid ja tartraatioonid.

¢) Neutraalsele voi norgalt aluselisele lahusele
(6 <pH<8) lisatakse benseeni Jja K1 ning loksuta-
takse. Joodi vervus benseenikihis tdestab 10, ole-
masolu. Sama reaktsiooni annavad ka hiupokloriti-
oonid CIO” ning S,0,°" Jja &°(CN)6] 3-,

d) Kuimale uuritavale lahusele lisatakse vordne hnlk
HH,NO, kullastatud lehust. Sadenevad 104'. V0.~ ja
osaliselt 103'. Sade eraldatakse ja kuivatatakse.
Kuiva sademe raksumine tugeval hodrumisel toestab
104' olemasolu.

. Jodaatioon 103'

a) Uuritava lahuse pH vddrtus viiakse vahemikku &4 - 5
ja lisatakse KI lahust. Joodi eraldumine tdestab IOS
~ioonide olemasolu. Mitmed oksiideerivate omadustega
anioonid segavad, kuid need ei kuulu BaCl, rihma.
Ei sega IO, .

b) Lahus hapestatakse ja lisatakse moni kristall tahket
Nazsoz, benseeni ning lokfutatakse.Benaeenikihi 100~
saks virvumine tSestab IO;  esinemise, segab 10, .

el

Karbonaatioon 003p

Tahke aine v6i uuritava lahuse kuivjdigi viikesele
hulgale tilgaplaadil lisatakse I - 2 +tilka 2 N 52504
lahust. LShnatu gaasi eraldumine t3estab karbonaatioo-
nide olemasolu

-, 82032 =, §O,™ - ja s2~-1oonide Juuresole-
kul t8ddeldakse uuritavat lahust (v5i tahket ainet) eel-

nevalt soojendades 5202 lahusega v6i 1lahja Kln04



lahusega,kuni viimane enam ei valastu. €10, halogeniid-
ioonide, 0103'-, 10 BrOB-—ioonide juuresoleknl t+88-
deldakse lahust eelnevalt metalse tsingiga, viimase iile-
jédk. eemaldatakse, lahusele ( pH = 8 - 9) lisatakse BaCl,,
sade eraldatakse, pestakse, viiakse tilgaplaadile, auru-
tatakae ettevaatlikult kuivaks ja kuivjdédgile lisatakse

2N
10.Sulfitioonid SO3

a)

b)

E;S0,. 5
2 N 52504 lahuse lisamisel tahkele ainele (aurustusjééd-
glile) tilgaplaadil eralduvad gaasimullikesed, millel
on iseloomulik véd#veldiecksiidi 1Ghn.

50,2 "+ 2HY  —» 50,1 + HO
Sama reaktsioon on iseloomulik ka 8205'-ioonidele.

Tiosulfaatioonide juuresolekul lisatakse ndrgalt alu-

selisele uuritavale lahusele ( 8< pH<9 ) mdni +tilk

Sr(NO,)2 voi SrCl, lahust. Tekkinud sade eralda-

takse ja pestakse hoolikalt. Pestud sade lahustatakse

2N H,Sou abil (lahustumatu jédk - Sr~SO4 - eraldatak-
se). Sulfitioonide olemasolu Sr—soola abil saadud sa-
demes v3ib kindlaks teha jdrgmiselt:

1) iseloomuliku, viéddveldioksiidi 1lohnage gaasimullikes—

te eraldumise jérgi 2 N HZSO4 lisamisel;

2) KMuO4 lahja lahuse lisamisega. KMnO4 védrvus valastub
samal ajal tekib lahuses valge sades
580,24+ 2M0, + 6 H*—>5850,2" 4+ 2m%*,
+3H0; 80,° " 4+5r° *—> 580, ¢

3) lahus, mis saadakse sademe t&3tlemisel 2 N stou-ga
viiakse tiiglisse, mis kaetakse klaasplaadiga.Klaas-
plaadi alumisel kiiljel on veega kleebitud filter-
paberi kild, millele on kantud natuke rohelist
Ni(OH), sadet. Tiigel asetatakse vesivannile. Eral-
duva 502 kataliilitilisel toimel reageerib Ni(OH)2
Shuhapnikuga, moodustades mustpruuni Ni(OH)B:

2 NL(OH), + O, + 2 ) 2 N1(0H) 5.



11. Tiosulfaatioonid s2032

a) Ouritavale lahusele lisatakse mdni tilk 6 K stou
tugevalt happelise reaktsioonini ja seejédrel soojen-
datakse vesivannil. Elementse vddvli kollakasvalge
hégu teke koos iseloomuliku véddveldioksiidi 1chnaga
tdestab 82032 “-ioonide olemasolu.

b) Neutraalsele v3i ndrgalt aluselisele lahusele lisa-
takse 1 tilk lahjendatud FeCl, vdi Fe(N03)5 la-
hust. Tekib violetne Fe(III) kompleksiihend tiosul-
faatioonidega, mis Fe(III)ioonide iilehulga toimel
oksiideerudes aeglaselt valastub. Cu2+-ioon1de kata-
liilitilisel toimel kaob lilla védrvus momentaalselt.
Reaktsioonide vorrandids -

pe® * 4 25,0,° T = [refs,05), ]
IFe(SZOB)ZJ- + POt > 2 Pe? *, 5,06 2=,

¢) neutraalsele vdi pdrgalt aluselisele lahusele lisa-
takse AgNO, lahust. Kul tekib valge sade, mis seis-
misel muutﬁb mustaks, tSestab see 52032 “-ioomnide
olemasolu.

2 ag* + 52032 »48,8,05
‘325203 + H,0 4858 | +

Reaktsiooni teostamist segavad Sg_ -ioonid, mis te-

kitavad kohe Agzs musta sademe, ja samuti fosfitioo-
nid HPO 2 ", mis annavad algul valge sademe, mis seis-
misel tumeneb metalse Ag eraldumise t3ttu.

¥ 12. Ortofosfaatioonid P043
Uuritavale lahusele lisatakse mdni tilk 6 N HEO; Ja
lahusega vdrdme kogus (NH4)2 MoQ, lahust. Kdlla-
se kristalse sademe teke tGestab ortofosfaatioonide
olemasolus
H3P04 + 12 (NH4)2 MoQ, + 21 ENO3 —>

(FH,) 5 Ha[P(lozo.,)()] + 21 NE,NO5 + 10 HO.
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Lahuse kollane vérvus, kuid sademe puudumine el
tdesta Poq3 ~ ~ioonide olemasolu, kiill aga viitab BO,
(34072 ) vsi ASOA3 olemasolule. Redutaeerijate Juu—
resolek segab. Need lagundatakse eelnevalt 3202 abil
(soojendades) .

Suurte Asoq3 ~ hulkade juuresolekul tuleb viimased
eelnevalt eraldada sadestamisel hapestatud lahusest
abil., Seejérel Aszs? sade eraldatakse Ja lahust keede-—
takse HNO3 lisamise jérel HZS eraldami seks.

13. Metafosfaatioonid P03'
a) Erinevalt piirofosfaatioonlidest metafosfaatioonid

sadenevad Ba(P03)2 kujul ainult neutraalsest voi
norgalt aluselisest keskkonnast koos ortofosfaatioo-
nidega.

b) Brinevalt ortofosfaatioonidest metafosfaatioonid ei
sadene ammooniumpuhversegust (pHx 9) Mg~soolana.

¢) Metafosfaatioonide tGestamiseks eraldatakse koige-
pealt piirofosfaatioonid P20ﬁ4 ~ sadestamisel etaan-
happelisest lahusest BaCl, abil. Sade eraldatakse
lahusest, lahuse pH viiakse NHAOH abil iiheksani
Ja seejidrel sadestatakse ortofosfaadid l3012 lahuse
abils

NH,EPO, + Mg"' MgNE,PO, § + 2H*.
(Eontroll sadestamise t#ielikkusele.)

Sade eraldatakse lahusest ning lahust kuumutatakse.
Euumutamisel toimub reaktsioon:

PO, T + HYO —>P0,” " 4 2H* .
Tekkivad ortofosfaatioonid sadenevad lahuses oleva
Mg® * -soola toimel valge kristalse MgKH, PO, ~na.

14. Fosfitioonid 59032
a) Tahked fosfitid kuumutamisel disproportsioneeruvad,
kus juures tekivad pilirofosfaatioonid ning gaasiline
fosforvesinik (fosfiin), mida v5ib tunda iseloomu-
liku karbiidilshna jirgli (ettevaatust! - miirgine).
Eralduv PBB muudab AgNO3 lahusega niisutatud paberi



tumedaks musta Ag.P tekke tdttut
L]
t
8 I‘!aZHPO3 — N34P207 + 320 + 2 PH3 ’

P Hy +3 gt — AsBPi (must) + 3H*

Gaasiline PH3 slittib ise ja pdleb rohelise leegiga.Sega-
vad hiipofosfitioonid H,PO, .

b)AgNO3 moodustab neutraalses lahuses valge AgaﬂPO3 sade-~
me, millest kuumutemisel eraldudb must metalne Ag:

A32HP03 + 320 — 33P04 + 2 Ag.
Selle reaktsiooni puhul segavad middramist hiipofosfitioo-
nid BP0, -, S° ~ - ja s2032 = -ioonid. Neid v3ib eelne-
valt eemaldada stou abil hapestatud lahuste keetmisega.

15. Arsenaatioonid Asoq_’5 -

a) 2 N HNO3 abil hapestatud lahusele lisatakse 2-kordne
hulk (NH4)2 M004 lahust Jja kuumutatakse vesivan-
nil 5 - 10 minuti jooksul. Kollase kristalse sademe
teke tdestab Aaoq_%' -ioonide olemasolus

(NH,) 5480, + 12 (NH,),M0O, + 21 HNO; —>
r
> (W,)E, lAs(M0207)6] + 21 NE,NO; + 10 H,Q.

Erinevus, vdrreldes ortofosfaatioonide puhul teostava
reaktsiooniga, seisneb selles, et sademe tekkeks on
vajalik suurem (NH4)2M004 ilehulk ning ‘kestev kuumu-
tamine. Ortofosfaatioonide puhul tekib sade kohe.

1) Ammooniumpuhvri juuresolekul (pH=9) sadeneb Mg-soola
lahuse mdjul valge kristalne MgNEq_AsOu_:

- 2
NH,H,As0, ~ + Mg® * + 2 NH,OH —>MgNH, AsO, + 2 NH, + 2H,0.
Koos Aso,f -ioonidega sadenevad ka Pof ~ -ioonid, kuid

ei sadene ASO. >~ -joonid. Seda lahustatekse 2 N HCL

3
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abil, 1lisatakse 1 tilk KJ lahust Ja kullastatakse

H,S-ga. EKollase 45253 eademe teke toestab LCO33_
olemasolu.

16. Arsenitioonid AsO5 3

a)

b)

Soolhappeges norgalt hapestatud (vordne hulk 0,6
N HC1l) lahuse kiillastamisel vesiniksulfiidiga tekib
kollane 15283 sades

2 H;A80; + 3H,S —> 48,8, v + 6H 0.
AsOQ3 ~ -ioonid eraldatakse eelnevali eadestades

p. 15 b Jjargi.

Lahusele lisatakse vordne hulk kontsentreeritud HC1l

ja seejdrel véarskelt valmistatud SnCI2 soolhappelist
lahust ning soojendatakse. Lshus tumeneb ja tekib
must elementse As sade (lahustub kloor- ja broomvees).
2 4sCly +38nCl, + 6HCL — 2 48’ + 3 Hy[snClg]

Sama reaktsiooni annavad ka A80,” -Lloonid.

¢)Lahusele lisatakse vdrdne hulk 2 N NH,OH ja méni tilk

AgNO; 1lshust ning keedetakse. Tekib must elementse
Ag sade ja hobepeegel katseklaasi seintel.

+
480, +2 Ag(NH;),  + 2H,0 —+Aso43 + 4NE,* +

+ 2A3°
Selle reaktsiooni teostamisel el sega 18043 ~ -ioonid,
kuin segavad fosfitioonid, sulfiidioonid, tiosulfaat-
ifoonid.

2 -
17. Tartraatioonid Cq_H“O6 (HCOH)Z(COOH)2

a)

b)

Kontsentreeritud HZSO“ kuumutamisel sqestab tahke

viinhappe voi selle scolad (segavad tsitraatioonid).
Lshus hapestatakse etaanhappega (pH 3 - 4) ja lisa~-
takse kiillastatud KNO5 lahust. Kas kohe v3i seismi-

sel tekkiv valge kristalne sade tdestab tartraazioo-
nide olemasolu. T3estamist segavad 10,~ - ja Cl0,"
-ioonid. Erinevalt 104" ning 0104' puhul tekkivatest

sademetest kasgliumvesiniktartraadi sade lahustub NaOH
lisamisel.
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18.

19.

Reaktsioonide vorrandids

2- +
¢,H,05 + k* + BE* — KHC,H,Ogb,
hHC4H406 + NaOH > KN3045406 + H20 .

a) Uuritavale lahusele lisatakse-FeSO4 lahust Jja
H202 lahust. Lahuse lilla vérvus tdestab tartraat-
joonide olemasolu. Reaktsiooni mehhanismi ei ole
selgitatud. Tartraatioonide toestamist selle reakt-
siooni abil ei sega tsitraatioonid.

Tsitraatioonid CgHs0,°~  (CH,COCH),C(OH)COOH

Uuritav lahus neutraliseeritakse 32804 voi HNO3
abil pH véddrtuseni 5 - 7, lisatakse KMnO4 lahus ja
soojendatakse pruunika hégu tekkeni. Seejdrel lisatakse
kohe 1 - 2 tilka (NH,),C,0, lahust ja umbes 1 cm” 2 N
stO4 MnO(OH)2 lahustamiseks. Niilid lisatakse méni
tilk broomvett. Valge kristalse pentabroomatsetooni sa-
deme teke tdestab tsitraatioonide olemasolu. Reaktsioo-
ni mehhanism seisneb selles, et KMnOuoksﬁdeerib sidrunhap-
pe atsetoomdikarboonhappeks (CHZCOOH)aco,mis reageerib
broomiga, moodustades vidhelahustuva pentabroomatsetoonis
(CﬂchOH)ZC(OH)COOH + 0 ——€>(CH2000H)200 + 002 +H50,

(cazcoou)aco + 5 Br, CHBr, - CO - CBrz + 2 CO, + 5 HBr.

Méddramist el sega tartraat- ning oksalaatioonid.

Meta- Jja ortovanadaatioonid V03' ja VO43 -

a) Neutraalsele vdi ndrgalt happelisele lahusele (pH 6 - 4)

lisatakse vordne hulk kiillastatud NH401 lahust. Valge
kristalse sademe teke, mis lahustub 2 N H2504 toimel
oranspunase védrvuse tekkega, tOestab metavanadaatioo-
nide olemasolu:

Vo5~ + NE," = NH, VO, .
b) Etaanhappega hapestatud lahusele (pH 3 - 4) lisatak-
se B-oksiikinoliini lahust etaanhappes, siis vordne
hulk isoamiililalkoholi ning loksutatakse. Lillakaspu-

nane véarvus isoamiililalkoholis tdestab vanadaatiooni-
de olemasolu. Vdrvuse pdhjustab sisekompleksiihendi

- 37 -



20.

21.

teke V(V) ning 8-oksiikinoliini vahelisel reaktsioonil.

c¢c) Uuritavat lahust hapestatakse 2 N abil Ja

lisatakse HZOZ. Oranfpunase vdi kollase vanaadiumhap-
pe védrvuse teke tdestab vanadaatioone.
2 -
2 VO5 + 2H,0, + 32804 - HVO, + SO, + 2H,0.
Testamist segavad Crou -ioonid (sinine vérvus voi
kollane omavidrvus) ning I~ (eraldub Jz).

Molibdastioonid MoO,>

a) Lahusele lisatakse mdni tilk 6 N HNO3 ning iikks tilk
lahjendatud Na,HPO, lahust. Tekkiv kollane kristalne
sade tdestad lloo,.2 ~ -ioonide olemasolu. Reaktsioon
toimub vdrrandi Jédrgi, mis on toodud Pouz “=ioonide
tdestamise juures. Redutseerijad segavad.

b) Lahus hapestatakse vdrdse hulga 2 N HC1l abil, lisa-
takse viinhapet (wo..2 ~ segava mdju kdrvaldamiseks)
ning SnCl, vérskelt valmistatud lahust Hooq_p ~ re-
dutseerimiseks Mo(V)-ni. Seejédrel lisatakse NH.SCN
lahus. Orentkollase virvuse teke tGestab MoO,” ole-
masolu.

MoO,* + 4 SON- fuooa(scn)4_1 3 -

Volframaatioonid wo42

Lahus hapestatakse tiiglis kontsentreeritud H,S0, abil

ja aurutatakse vidédvelhappesuitsu ilmumiseni. Kollase

poliivolframhappe sademe tekkimine tGestab woqz ~ ole-
masolu, Sade eraldatakse, pestakse ja lahustatakse
véhese 0,1 N NaOH lahuse abil. Valge mittelahustuv
jédk (rédnihape) visatakse dra. Saadud lahusele lisa-
takse vdrdne ruumala kontsentreeritud HCl, vidrskelt val-
mistatud SnCl, lahust ja mdni tilk NE, SCN lahust.Oran-

' kollase viérvuse teke tdestab WO - olemasolu. SnCl2

22,

tilehulga mdjul tekidb sinine LAY 59

Silikeatioonid S105°
a) Laghuse hapestamisel tugeva mineraalhappega eraldub
slilt jas poollédblpalstev rédnihappe geel:
Na28103 + 2 HCl — 328105 ¥ + 2 NaCl .
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Eralduval rénihappel on suur kalduvus moodustada kol-
loidlahuseid, mille tGttu rédnihappe geell siiltjad
kémbud tekivad ainult kiillalt suure S:I.032 “-ioonide
kontsentratsioqni korral.

b) Pahke ammooniumkloriidi lisamisel uuritavale lahusele
ning jdrgneval soojendamisel eraldub samuti rédnihappe
geel ammooniumkloriidi hiidroliilisil vabanevate vesi-
nikioonide toimel. Kuna lahuses olev N3401 lilejddk
kditub koagulandina, on sellisel viisil voimalik
avastada palju védiksemaid 81032 -ioonide hulki.

0) Lahuse hapestamine kontsentreeritud HZSO4 abil ja
jérgnev aurutamine vddvelhappesuitsu erelaumiseni pSh-
justab rénihappe osalise dehiidratatsiooni, mille tu-
lemusena sadeneb valge Si.O2 . n H.O.

Eraldatud ning puhtaks pestud 5102 . nH20 sade ei
lahustu NaOH lahuse toimel (erinevus volframhappe, mo-
liibdeenhappe,nioobiumhappe ning tantaalhappe sademe-
test).

d) Lahusele lisatakse 2 N HNO3 happelise reaktsioonini ja
seejdrel vordne ruumala (NEq_)ZHOO4 lahust.Kollase vér—
vuse teke viitab SiO 2 - -ioonide esinemisele.Segavad
p043 AsO, 3 B02' -ioonid.

23, Meta—, orto- ja tetraboraatioonid BOZ-' - 2=

a) Uuritava lahuse aurutusjdédgile portselantiiglis (voi
vihesele hulgale tahkele uuritavale ainele) lisatak-
se (pdrast jahtumist) 3 - 5 +tilka kontsentreeritud
32804 ja segatakse klaaspulgaga hoorudes. Seejdrel
lisatakse iiks tilk metiiiil- v6i etiililalkoholi ning
hddrutakse klaaspulgaga uuesti ldbi. Seejdrel tekib
ortoboorhappe metiiiil- voi etiiiilester. Alkoholide
asemel v3ib lisada natuke tahket NaF voi NHQF. Vii-
masel Jjuhul tekib lenduv BF,:

H;B05 + 3 C,HSOH _ B(OC,N)5 + 3Hy0,

2H;BO; + 6 NaF + 3H,S0, ~—> 2 BF;"+ 3Ha SO, + 6 HyO.

Kui vahetult pédrast libisegamist reaktsiooniseguga
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koos olev klaaspulga ots viia kdrvalt gaasipdleti lee-
ki, siis annavad boorhappe estri v5i BF, aurud leegi-
le ererohelise vidrvuse (roheline vidrvus leegls kaob
kiiresti). Leegl roheline vidrvus tSestab boraatiooni-
de olemasolu.

Tdestusreaktsioonl lébiviimisel on oluline kont-
sentreeritud H2S04 ja alkoholi ililalndidatud hulgalis-
te suhete silmaspidamine. Kontsentreeritud B2SO4 ile-
hulk on vajalik vee sidumiseks, kuna boorhappe estrid
hiidroliilisuvad veejdlgede Juuresolekul ja boraatiooni-
de tdestamine el ole siis voimalik.

b) Neutraalsele uuritavale lahusele ( 6< pH < 8, pH vddr-
tuse kontroll!) lisatakse mdni tilk gliitseriini neut-
raalset lahust (neutraalsuse kontroll!).Boraatioonid
reageerivad gliitseriiniga, moodustades tugeva komp-
lekshappe. Komplekshappe tekkimine pShjustab 1lahuse
pH jdrsu languse, mille voib kindlaks médrata univer-
saalindikaatorpaberi ablil vol lisades enne gliitserii-
ni lisamist lahusele 1 tilga indikaator metiililpunase
lahust. Viimasel juhul nditab boraatioonide olemas-
.olu indikaatori kollase varvuse asendumine punasega
gliitseriini lisamise mdjul. Segavad fluoriidioonid,
mille olemasolu tuleb eelnevalt mi#drata. F -ioonide
esinemise korral viiakse uuritava lahuse pH 3-5-ni,
lisatakse CaCl2 lahust ja keedetakse. Seejdrel sade
eraldatakse ja tdestatakse boraaatioonid, nagu kirjel-
datud.

24. Sulfiidioonid s° ~
a) Kuna lahustuvad sulfiidid vees tugevasti hiidroliii-
suvad H,S tekkega, on g2 “-ioonide olemasolu tavali-
selt uuritavates lahustes v3li tahketes ainetes vdi-
malik avastada iseloomuliku méddamunaldhna jérgi.Tah-
ke aine analiiiisil kasutatakse geejuures gaaside
eraldumise proovi,
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b) Lahustes voib sulfiidioonide olemasolu tdestada

Cd~-soola v3i AgNO3 lshuse lisamisega. Esimesel juhul
tekib erekoIlane CdS sade, teisel juhul must Agas
sade. .

¥ 25. Nitritioonid NO,~

a)

b)

Tdestatakse eelkatsega gaaside eraldumisele.Tahkele
ainele voi aurustusjdégile 2 N H2504 lisamisel
eraldub punakaspruun teravaldhnaline Nozx

2 NaNO, + H,SO, — 2 HNO, + Na,S0,,

3 HRNO, — HNO3 + 2 N0 + 3H,0,

2 NO + 02 - 2 NOZ'

TSestamist segavad I -ioonid, kul nad esinevad koos
oksilideerijatega. Siis eralduvad 12 punakaspruunid au-
rud, millel on samasugune 1lohn.

Sellisel juhul sadestatakse jodiidioonid eelne-
valt kuumast neutraalsest lahusest AgNO3 abil, sade
eraldatakse ja lahuse aurutusjéddgist toestatakse nit-
ritioonid.

Tgestamist segavad ka hiipokloritioonid CIO™ ,
mis eraldavad rohekaskollase samasuguse 1lchnaga
gaasilise 012. Hiipokloritioonide segavtoime kdrval-
datakse norgalt aluselises lahuses KI iilehulga 1li-
samisega.

Eraldunud jood eemaldataksekmivaks aurutamisega.
Aurutusjéédk lahustatakse vidheses vees ja eraldatakse
I” llej#dk, nagu eespool adidatud.

Lahusele lisatakse moni tilk Co(N03)2 lahust, siis
hapestatakse CHBCOOH abil pH vdédrtuseni 4 ~ 5 ja 1li-
satakse KCl1l lahust. Kollase kristalse sademe teke

tdestab nitritioonide olemasolu:

0% * + 680, +4K ‘=g, [CO(NOZ)GJL.

- 41 =



26. Hipofosfitioonid H,PO,

Tdestusreaktsioonid on samad nagu fosfitioonidel
punktis 14, vdlja arvatud asjaolu, et erinevalt fosfi-~
tioonidest HPO3 ~ hiipofosfitioonid valastavad Jjoodi
védrvuse alnult happelises lahuses.

Hipofosfitioonide tdestamiseks fosfitioonide juu-
resolekul tulevad viimased eelnevalt eraldada sadesta-
misel BaCl,-ga ndrgalt aluselises lahuses. Hipofosfit-
ioonid jddvad seejuures lahusesse. Pdrast oksiideerimist
joodilahusega saab hiipofosfitioonide olemasolu kont-
rollida, sadestades tekkinud fosforhappe (NH4),M0043b11
(vt. ortofosfaatioonide tdestamine, punkt 12)3

H;PO, + I, + 20,0 —>H;P0, + 21 + 47,

27. Kloriidioonid C1l™
Uuritavale lahusele lisatakse vordne hulk 2 N HNO5 Ja
see jdrel AgNO3 lahust, Eraldub valge AgCl sade, mis la-
hustub (lH4)2003 toimel, moodustades lahustuva
[Ag(NH3)2] Cl. Saadud lahuse hapestamisel HNO; abil
eraldub uuesti valge AgCl sade.

AGCL + 2 NH, <—z[Ag(NH5)2] c1
[Ag(NH3)2 Jer « 2HNO, —> AgCl} + 2 NH,NO,
On oluline, et enne sademe tddtlemist (NH.Q_)ZCO5

lahusega sade oleks HNOB-st puhtaks pestud. TGestamist
el sega Br -~ ja I ~ioonid.

28. Bromiidioonid Br
a) AsNO5 sadestab lémmastikhappega hapestatud lahusest
kahvatukollase AgBr sademe, mis el lahustu (NH4)2003
lahuse toimel.
agt + Br™ —  AgBr ¢

Segavad jodiidioonid, mis moodustavad kollase AgI sade-~

me, samuti !Pe (CN). !3 “~ioonid, mis moodustavad oran2i
sademe.
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») Uuritavale lahusele lisatakse vdrdne hulk 2K B2804
ja EMnO, lahust kuni roosa vérvuse pisima jaémiseni.
Seejdrel lisatakse benseeni ning loksutatakse.Ele-
mentsele broomile iseloomulik kollane voi kolla-
kaspruun vidrvusbenseenisniitabBr ~ioonide olemasolu.
10Br~ + 2Mn0,~ + 16H* —> Br, + 2 Mn“* + 8H,0
Jodiidioonid méddramist ei sega, kuna nendes tingi-~
mustes algul tekkiv elementne jood oksiideerub eda-
si Jjodaatioonideks:

I, + 2Mn0, + 4HY — 2 JO5~ + 2Mn

A 29. Jodiidioonid I”

a) Etaanhappega ndrgalt hapestatud lahusele ( 4< pH< 5)
lisatakse benseeni ning NaNo2 voi KNO2 ning loksu-
tatakse. Eralduv vaba jood vérvib benseeni roosast
kuni lillakaspunaseni.

217 +2N0,” + 48" I, +20NO+ 2 HYO
Tdestamist ei sega bromiid- ning kloriidioonid.

b) Etaanhappega hapestatud lahusele ( 4< pH< S5 ) lisa-
takse benseeni ja K,Cr,0, lahust vdi lahjat KMnO,
lahust ning loksutatakse. Benseeni védrvumine, nagu
kirjeldatud punktis ™a", nditab I -ioonide olemasolus

6 17 + Cr,0,° + 148" 2= 3 7, + 2 Cr° * + 7H,0,

2+
+ 2320.

IOI_+2Mn04'+IGH+——’r512+2Mn2++81120.

Nédidatud keskkonnatingimustes bromiid- ja kloriid-
ioonid el sega.

30. Tiotsiianaatioonid (rodaniidioonid) SCN~

a) Lahus hapestatakse HNO3 abil ning lisatakse Pecl3 vol
Fe(Noj)3 lahus. Oran%i kuni veripunase Fe(III)tiotsiia-
naadi védrvuse teke tSestab tiotsilianaatioonide olemas-
olus

Fe > * 4 3 SCN” Fe(SCN) 5 -

TSestamist segavad [Fe(CN)GJ4 “~ioonid (sinine sade).
Sellisel juhul lisatakse lahusele amiiiilalkoholi ning
loksutatakse. Punane vdrvus amiililalkoholis tGestab
SCN~-ioonid. Segavad ka M0042 “~ioonid, w042 “~ioonid
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31.

32.

33.

ning redutseeri jad. Moo42 ~ Ja w042 ~ segav  toime
Kkorvaldatakse nende sadestamisel BaCl2 abil.

Redutseeri jate juuresolekul kasutatakse tdestus-
reaktsiooni "b",

b) Lahus hapestatakse 2 N HC1l abil ja lisatakse (NH4)2M004
lahust ning vérskelt valmistatud Bn012 soolhappelist
lahust. Kollane kuni orasnf2 Me(V)tiotsiianaatkompleks-
iooni viérvus t3estab SCN~ olemasolu.

Heksatsiiaanoferraat(II)ioonid [Fe(01)6]4_

a) Lahus hapestatakse 2 N HC1l wbll ning lisatakse FeCl3
lahust. Sinise sademe teke tdestab lre(cn)g“ “-iooni-
de olemasolu (berliini sinine)s
4Fed* 43 [Fe(cﬂ)s] > Pe, [Fe(dﬂ)s]

b) Lshus hapestatakse etaanhappe abil ja lisatakse GuCO4
lahus. Pruuni kristalse sademe teke taestab[fe(cn)a4_
~ioonide olemasolu:

2 cu? *4 [re(cw)l* ~ == cu, [Fe(cE) ¥

Heksatsiiaanoferraat(III)ioonid lFe(CN)G] 3

a) Lshus hapestatakse etaanhappega ja lisatakse FeSO
lshust. Tumesinise sademe teke tdestab |Pe(cN)6]J
olemasolu (turnbulli sinine):
3P0 2+ 4 2 [Fe(aM)g]? "> Poy [Fe(amg |5 4,

b) AgNO; lahuse lisamisel tekib oran!.pruun Aex | Fe(GN)G]
sade.
Tgiianiidioonid CN~

a) Lahuste hapestamisel on tunda iseloomulikku HCN mand-
1i18hne.(Ettevaatusts kdik tsiianiidid ja tsliaanvesinike
hape on erakordselt toksilised!)

b) Tilgaplaadile vdetakse 1 tilk uuritavat lahust ning
lisatakse 1 - 2 tilka (NH4)?S2 lahust ja soojen~
datakse ettevaatlikult kuivaks aurumiseni, Seejidrel
lisatakse iiks tilk 2 N HCl ja seejédrel Fecl3 lahust.
Punase vérvuse teke tsestab CN -ioonide esinemise:

ONT +8,°7 &= soN 482
Po>* 4+ SCN ~ Po(SCN); .
Segavad - tiotsiianaatioconid.
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e)

Norgalt aluselisele lahusele lisatakse iilehulgas Feso4
lahust, soojendatakse ning siis hapestatakse. Sinise
virvuse teke tdestab CN -ioonide esinemise:
6 CN~ + Fe° * [Fe(CN)GJ4 T

4 po® + 3 [Fe(CM) 4" == Fe, [Fe(cN) ]5 -
Vajalikud F93 *_ioonid esinevad alati Fe2§ -soolade
lahuses. 3 4 -
Segavad lFe(GN)G:] ning [Pe(CN)s]

34, Metatantalaatioonid TaOB_

a)

b)

Uuritava lahuse hapestamisel tugeva mineraalhappega
sadeneb valge amofne metatantaalhape vol selle po-
liimeerne vorm (koos nioobiumhappe, rédnihappe,volfram-
happe ja osaliselt ka moliibdeenhappega). Erinevalt
rdnihappest, volframhappest ja molibdeenhappest aga
tantaalhape lahustub kontsentreeritud H2304 toimel
kuumutamisel (koos nioobiumhappega).

Uuritavale lahusele lisatakse kontsentreeritud

ja aurutatakse tiiglis vdédvelhappesuitsueral-

dumise alguseni. H2504 lahus eraldatakse sademest
kuumana, jahutatakse ja lahjendatakse ettevaatlilmlt
tilkhaaval Vveega. Eralduv valge amorfne sade tdestab
tantalaatioonide olemasolu. Nioobiumhape seejuures
el sadene.
Punktis "a" saadud sade eraldatakse ning lahustatakse
6N HZSOq lahuses, millele on lisatud oblikhapet.See-
jérel lisatakse moni tilk piirogallooli lahust.Oran-
kollase tantaal-piirogalloolkompleksiihendi vdrvuse
teke tdestab. tantalaatioonide olemasolu.

35. Metaniobaatioonid Nb03'

a)

Lahus hapestatakse kontsentreeritud véddvelhappega ja
aurutatakse tiiglis kokku véddvelhappesuitsu eraldu-
mise alguseni. Seejédrel eraldatakse lahus, mis sisal-
dab nioobiumit ning tantaali, sademest, jahutatakse
ning lisatakse lahusele 1 - 2 tilka H,0,lanust.Oran%-
kollase peroksiinioobiumhappe vérvuse teke nditab
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niobaatioonide esinemist. Tantalaatioonid ei sega
nédramist.

b) Punktis "a" sademest eraldatud lahust lahjendatakse
viinhappe 1lshusega ning lisatakse natuke tah-
ket lﬂnsclvai KSCN ning loksutatakse. Oranzkolla-
se nioobium-tiotsiianaatkompleksiihendi vidrvuse teke
toestab niobaatioonide olemasolu. Miadrapist el sega
tantalaat-, volframaat- ning moliibdaatioonid.

Hitraatioonid NOS

a) Uuritavale lahusele lisatakse 6 N NaOH tugevalt alu-
selise reaktsioonini ning seejédrel metalset tsinki
vol alumiiniumit. Tekkiv atomaarne vesinik redutsee-

rib nitraatioonid ammoniaagini, mis tuntakse dra
iseloomuliku 1ghna jirgl. Segavad NHQ*-ioonld.
NaNO; + 8 H® NaOH + NH; # + 2H,0

Nitritioonid redutseeruvad samuti atomaarse vesiniku
toimel ammoniaagiks. Seepdrast on vaja enne nitraat-
ioonide toestamisele asumist kindlaks teha nitrit-
fioonide olemasolu ja nende esinemise korral need
eemaldada. Nitritioonide eemaldamiseks v3idb kasu-
tada nitritioonide reaktsiooni karbamiidiga véi am-
mooniumkloriidiga happelises keskkonnas:

2 NaNO, + OC(NH,), + 2HC1 —>CO, * + 2N,t+ 2NaCl+
+ 3H50,

NH, 01 + ENO, —* Naf + 2H,0 + HCl.

Reaktsioonid toimuvad kvantitatiivselt ainult lahuse

3 - 5 -~ minutilise keetmise pubul.

% 37. Atsetaat— (etanaat-) ioonid CHBCOO_
a) Atsetaatioonide olemasolu tGestab iseloomuliku &&di-
kalShna tekkimine tahke aine v6i kuiva aurutusjadgi
tootlemisel 2 N H2504 lahusega.

cajcoo' + HY CH;COOH

Masramist segavad SO,° ~ =, 82032 - - N032 -,

Cl0 -ioonid ja suured halogeniidioonide hulgad.

=~ 46 -



b) Tahkele ainele vol kuivale aurutusjid#égile lisatakse
tahket KHSO4 vol NaHSOu ning hodrutakse klaaspulga
abil ained segi. Iseloomulik #ddikaldhn t3estab atse-
taatioonide esinemise: 5

CH3000 + HSO, —"CHBCOOB + 804

Segavad nitrit- ning hiipokloritioonid (NO,~ ja C€107).
Esimesed eraldatakse eelnevalt nii, nagu nédidatud punkt-
tis 36. Hiipokloritioonid redutseeritakse eelnevalt lee-

liselises keskkonnas Mn304 lahuse abil kuumutades: Tek-
kiv MnO(OH)2 sade eraldatakse ja siis tOestatakse

CHBCOO- ~ioonid.

38. Formiaat- (metanaat-) ioonid HCOO™
a) Tahkele ainele v3i kuivale aurutusjddgile 2 N stoult-
samisel v3i selle segihGorumisel KHSO, vdi NaHSO, -ga
tekib sipelghape, mida voib &@ra tunda iseloomuliku
teravalt hapu 1ldhna jérgl:
HCOO™ + HY = HCOOH .
Segavad atsetaatioonid, nitritioonid, halogeniidide
suured hulgad (2 N H2804 kasutamisel) ja Cl0 -ioonid.
b) Uuritav lahus hapestatakse soolhappega ja lisatakse
tsingitikikesi ning lastakse moni aeg kiilmalt rea-
geerida. Tekkiv atomsarne vesinik redutseerib formi-
aatioonid metanaallks (formaldehiiidiks), mida voib
dra tunda iseloomuliku lchna jédrgi:
HCOOH + 2H° — HCHO%+ H20 .

Formaldehiilidi tekkimise voib kindlaks teha veel jédrg-
mise katse abil. Lahus, mis saadakse pdrast tsingi-
tikkikeste reageerimist hapestatud uuritavas lahuses,
eraldatakse tsingitiikkidelt, lisatakse 1 tilk metii-
leenpunase lahust ning neutraliseeritakse NaOH abil
kunl punase viarvuse tekkeni (vdltida NaOH iilehulka).
Teise katseklaasl vGetakse NH“01 lahust, lisatakse

samuti 1 tilk metiililpunast ja neutraliseeritakse 2 N

NH40H abll punase vdrvuse tekkeni (védltides NH40H

alehulka). Seejdrel kallatakse molemad lahused kokku.
Ammooniumioonide reaktsioonil metanaaliga tekib uro-
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tropiin (heksametiileentetraamiin) ja vabanevad vesi-
nikioonid. Viimased pdhjustavad lahuse pH languse ja
punane védrvus asendub kollasega.

4 NH4+ + 6 HCHO == (CHZ)6N4 + 48t 4 6H20
M@dramise tundlikkus sGltub lahuste neutraliseerimi-
se tdpsusest.

Hiipokloritioonid C10™

a) Erakordselt tugeva oksiideeriva toime t5ttu oksiidee-
rivad hiipolkloritioonid jodiidioone vaba joodini ju-
ba ndrgalt aluselistes lahustes:

CIO” +21I 7 + H,0 —> Cl

+ I, + 20H™.

Samades tingimustes eraldavad joodi jodiidioonidest
ka 10,” -toonid ja [Fe(CN)]® ~ -toonid, milliseid
saab eelnevalt eraldada sadestades BaCl2 ja AgNO3
abil.

b) Norgalt aluselisele uuritavale lahusele 1lisatakse
rohelist Ni(OH)2 suspensiooni. Hiipokloritioonide
toimel tekib mustjaspruun Ni(OH)B. Sade vdarvub tume-
daks.

2 Ni(OH), + C10 ™ + H,0 — 2 NL(OH)5 +C1 "~

Sademest eraldatud lahusest saab tdestada Cl~ olemas-
olu. Segavad perjodaatioonid 104-, mis eelnevalt tu-
leb eraldada sadestamisel 38012 abil.

c) Tahkele ainele vol kulvale aurutusjédédgile kontsent-
reeritud HC1l tilgutamisel eraldub rohekaskollane ise-
loomuliku 1lGhnaga elementne kloor:

Cl” + CIO” + 2H* ==Cl,% + H, 0.
Segavad nitritioonid, kloraatioonid ning jodiidioo-
nid koos selliste oksiideerijatega, mis happelises
keskkonnas okslideerivad jodiidioone.

Kloraatioonid CIOB-

a) Lahus hapestatakse 6 N HZSO4 abil, lisatakse mdoni
tilk H3P04 kontsentreeritud lahust (v6l tahket NaH2P04)
Ja 1 tilk MnSO, lahust, Soojendamisel tekib punakas-—
1i1la Mn(III)-fosfaatkompleksiihendi vdrvus:
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010, + 6 Mn®* + 12 H;P0, <.—_'![hin(Po4)2]3 TeCl
+ 3H,0 + 30 H".
Segavad 103- - 10, - 52082 "~ ning NO,~ioonid.Esi-

mesed kaks eraldatakse sadestamisel B8012 abil,82082 -
aga norgalt aluselise lahuse keetmisega.

b) Lahus hapestatakse 2 N HNO» abil, lisatakse FeSO, la-
hust ning keedetakse. Kloraatioonid redutseeruvad
Fe(II)-ioonide toimel kloriidioonideni, mis seejdrel
toestatakse, nagu ndidatud punktis 27.

C10," + 6 Fe® * + 6H* —>3H0 + C17 4+ 6 Fe’ *

Ei sega perkloraatioonid 0104_, segavad hiipoklorit~
ioonid C10~, mis eelnevalt okslideeritakse aluselises
keskkonnas Fe(II)-ioonldega. Seejidrel eraldatakse
Fe(OH), sade, siis sadestatakse vdlja neutraalses
keskkonnas tekkinud kloriidioonid hébekloriidina. P&~
rast AgCl sademe eraldamist hapestatakse lahus 2 N
NHO3z abil ja lisatakse uuesti  FeSO, lahust. Tek-
kiv valge sade tdestab 0103_-ioonide esinemise.

c) Tahkete kloraatide kuumutamisel on kuulda iseloomu-
likku praksumist, eriti orgaaniliste lisandite juu-
resolekul. Samuti kdituvad ka perjodaadid.

41. Perkoraatioonid €10,~

a) KNO3 kiillastatud lahuse lisamisel kiilmale uuritava-
le lahusele tekib valge vdhelahustuv kristalne KClO4
sade. Sadenevad ka perjodaatioonid 104', mis eelne-
valt eraldatakse sadestamicel BaCl2 abil. Segavad ka
persulfaatioonid, mis lagundatakse eelnevalt lahuse
keetmisega.

b) Lahus hapestatakse 2 N H2504 abil, lisatakse metalset
tsinki ning soojendatakse. Teatud aja m66dudes eral-
datakse labireageerimata tsink ja tdestatakse redut-
seerimisel tekkinud kloriidioonid, nagu kirjeldatud
punktis 27.
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TSestamist segavad kloriidioonid (eraldatakse
eelnevalt AsNO3 abil), hiipokloritioonid (redutseeri-
takse eelnevalt Fe(II) abil koos tekkinud kloriid-
loonide eraldamisega , vt. punkt 39) ja kloraatioo-
nid (redutseeritakse eelnevalt PeSO, abil ja eral-
datakse tekkinud kloriidioonid, vt. punkt 40).

c10," + 8 B == 17 + 4H0

Bromaatioonid Br03_

a)

b)

Uuritav lahus hapestatakse 2 N 32304 abil, lisatakse
vordne hulk MnSO, lahust Jja keedetakse. Algul tekib
punase viarvusega Mn2(304)3 lahus, millest seejédrel
sadeneb mustjaspruun MnO(OH)zs

BrO," + 6 Mn° * + 6 H* > Br + 6 M® * 4 3,0 +
5Br~ + BrO;~ + 6 B & 6 Br, + 3H,0,

2Mn® * 4+ Br, + 6H,0*  2MnO(OH), + 2Br~ + 8H'.

Madramist el sega 0103' - Ja -ioonid. Segavad

103- - ning I0,” -ioonid, mis eraldatakse eelnevalt

B(N03)2 abil sadestades.
Kahele mahuosale uuritavale lahusele lisatakse 1 ma-
huosa kontsentreeritud Jja 1 tilk lahjendatud

MnSO4 lahust ning kuumutatakse.Permanganaatioonide
roosa varvuse teke tdestab bromaatioonide esinemise.
Seejuures toimuvad reaktsioonid:

6 m® * 4 Bro;,” + 6 H* 6un * 4+ Br” + 30,0,
2 Br + 31'05- == 3 HBro.

Tekkiv hiipobrobroomishape on erakordselt tugev ok-
siideeri jas

2 EBrO + Mn® * 4+ 2H,0 MnO,~ + 2Br~ + 6H'.
Reaktsiooni kulgemiseks Mn04' tekkeni peab lahuses
olema bromaatioonide iilehulk. Vastasel korral jdéb
reaktsioon seisma Mn2(504)3 voil MnBr4 tekke staadi-
umis. Seetdttu on oluline, et hapestatud uuritavale
lahusele lisatakse vdaga vihe Mns30,, (s.t. 030, la-
hus peab olema lahjendatud).
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Pdestamist segavad 104 -ioonid (eraldatakse

Ba(NO )2 abil sadestades) ning 8208 “~ioonid (la-
5undatakse leeliselise lahuse keetmisel).

¢) Ka aluselisee keskkonnas oksiideerivad BrO, =-ioonid

Gu2 *~ioonide kataliiiitilisel toimel lnz* —-permanga-
naatioonideks. Reaktsioon toimub soojendamisel:

2 + Cu 2

+ 5 Br03-+ 60H- —————

——§21an4 + 5 Br +3H20.

2 Mn

2=

43, Persulfaatioonid

a)

b)

c)

Neutraalse v3i ndrgalt aluselise vesilahuse keetmi-
sel persulfaatioonid lagunevad, kusjuures tekib
hapnik ja osoon. Kuuma lahuse iseloomulik osoonildbn
néditab persulfaatioonide esinemists

58,057 4 5 H,0 —> 10 B* + 10 50,% ~ 4 0, %+ 051,
Neutraalne lahus muutub seejuures happeliseks.Lahu-
sest v3lb pdrast seda tdestada sulfaatioonide esi-
nemist (vt. punkt 1). Ammooniumioonide juuresolekul
hapnik ja osoon ei eraldu, kuna toimub ammoonium-
ioonide oksﬁdeeruminez.

4(NH,) 8,05 + 3H,0 —> 7(NH,)HSO, + + HNO,.
AgNO5 lisamisel persalfaatioone sisaldavale lahu-
sele tekib must hdbeperoksiidi sade:

2 Ag* + 5,057 T + 2H,0 ~—= 2HSO,” + 2H* 4g,0,¥.
Kui uuritavale lahusele lisada 1 tilk lahjendatud
AgNO3 lahust ja seejérel NH4NO3 (kui uuritav lahus
el sisalda NH,*-ioone), sils tekkinud Ag,0, kata-
liilitilisel toimel toimub ammooniumioonide okslidee-
rimine tilehulgas olevate persulfaatioonide toimel
lémmastikuks ja veeks. Reaktsioon kiireneb soojen-
damisel: - a

5,052 "+ 2m,* ———23 250% 4N, +8H.
Persulfaatioonide kdrge kontsentratsiooni puhul 1le-
hus kuumeneb reaktsioonil vabaneva soojuse arvel ise
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ja mdnikord kuni keemiseni (ettevaatust !).

b) Uuritavale lahusele lisatakse 1 tilk lahjendatud
MnSO4 lahust, 1 tilk lahjendatud AgNO5 lahust Jja
siis moni tilk 6 N H,SO, lahust ning soojendatakse.
Tekkivate MnO.  -ioonide iseloomulik roosa  v&rvus
tdestab SQOQ2 “-ioonide esinenmise.

2 - 2+ 48,0,
3 SZOB + 2 Mn + 8 H20 —_—

4 - - +
—>10 S0, +2Mn0,  + 16 H

Segavad IOu— -ioonid, mis sadestatakse eelnevalt
Ba(N05)2 abil,

@) Norgalt aluselises keskkonnas oksiideerivad persulfaat-
ioonid Co(OH)2 suspensiooni mustjaspruuniks Co(OH)5-ks:

2C0(0H), + S,0g° ~ + 20H” —=2 Co(0H) 5 + 250,% = .

Segavad NH4+ -ioonid ja hiipokloritioonid C10~. Eri-

nevalt hiipokloritioonidest ei okslideeri persulfaatioo-

nid ndrgalt aluselises keskonnas Ni(OH)2 suspensiooni.
44, Permanganaatioonid Mn04-

Permanganaatioonid Mn04_ tuntakse lahuses #dra neile
iseloomuliku vérvuse Jjdrgi, mis kaob lahuse hapesta-
misel 2 N HCl abil ning jédrgneval kuumutamisel.

2 M0, ~ + 10 C17 + 16H* =% 2un® * 4 5CL, + BH,O
Permanganaatioonide vdrvuse (lahjades lahustes roosa,
kontsentreeritumates lillakaspunane) suur intensiiv-~
sus vOimaldab mddrata véaga vaikesi Mnou'—ioonide si-
saldusi.

MONINGAID MARKUSI ANIOONIDE SEGU ANALUUSI KOHTA

Asudes analiilisima anioonide segu, tuleb arvesta-
da, et paljud anioonid oma keemiliste omaduste tGttu
vidlistavad rea teiste anioonide samaaegse esinemise
vdimaluse. Nii nditeks ei saa esineda samaaegselt tu-
gevad oksﬁdeeriggaﬂ’zzagvfedutseerijad, nagu S2 -,

2 - 2 - - 2 - .
SO3 ’ 8203 ’ H2P02 HPO3 Uhelt poolt ning ,

- - o~ clo- 3
Mn0,”, Broy”, 10,7 C107 }Fe(cN)G] S,0g
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teiselt poolt. Neutraalsetes voi ndrgalt aluselia-
tes lahustes el saa esineda koos ka jediidioonid ning
10,” , C107, S,05° ~ ning [Pe(CH)g ] ° ~. Happelistes
lahustes on vélistatud I ning 10y ~ Bro , 0103-.

Cl0™§ Br ~ ning Br03-, 103-, 104_, 010-, Cl0-

samaaegne esinemine, samuti ka C1™ ning Cl0~ esinemine.

KUSIMUSED KVALITATIIVSE ANALUUSI PRAKTIKUMIDE
ETTEVALMISTAMISERS

l.-3. Oppenédal

Praktikumide teemas I-II riihma katioonide segu analiils,
Lahuse ioonse jou ja ioonide aktiivsuse arvutamine. Tugeva-
te hapete ja aluste veslilahuste pH arvutamine.

A. 1.

Esimese ja telse riihma katioonide keemilised omadused.
Mille poolest erinevad esimese riihma katioonid teise
riihma katioonidest?

I-IT riihma katioonide tGestamiseks kasutatavad reakt-
sioonid ja nende teostamise tingimused.

(NHq_)ZCO5 kui rihmareaktiivi omadused. Kirjutada
selle aine vesilahustes toimuvate reaktsioonide vor-
randid.

Teise riihma katioonide sadestamise tingimused ja nen-
de pdhjendamine.

Miks Mg(OH)2 el sadene koos telse rilhma katioonide
karbonaatidega?

Miks II riihma katioonide karbonaatide lahustamiseks
el kasutata stou vol HCl lahust etaanhappe asemel?
Ruidas eraldatakse Ba2*-ioonid Sré*-ja Ca2*-ioonidest?
Kirjutada reaktsiooni vGrrand.

Miks peab Ba°* sadestamisel K,Cr,0,-ga kasutama atse-
taatpuhverlahust? Kirjurada reaktsiooni vorrand.
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10.

11.

12.

13.

14,

Millel pdhineb Ca2*-ioconide eraldamine Sro* -iooni-
dest? EKirjutada reaktsiooni vdrrand.

Kuidas saab tdestada Sr°*-ioone Ca2*-iodnide juu-
resolekul? Pohjendada ja kirjutada reaktsiooni
vérrand.

Miks on vdimalik t3estada Ca°*-ioone 02042'-ioon1de
abil ka [ba(sou);'—toone sisaldavas lahuses?

Millel pdhineb II riihma katioonide sulfaatide iile-

viimine karbonaatideks kontsentreeritud Na2005 la-

husega keetmisel?

I ja II riihma katioone sisaldav lahus el sisalda
sadet ja omab indikaatorpaberi jédrgi pH 10. Katse
NH4*—ioon1de tdestamiseks andis negatiivse tulemu-
se. Millist katiooni lahuses el leidu? Miks?

8 tilgale lahusele, kus v3ib leiduda I ja II  rih-
ma katioone,lisati 2 tilka 2 N H80, lahust. Badet

el tekkinud. Milliseid katioone lahus ei sisalda?

Keemiline tasakaal ja tasakaalukonstandi méisted.

Véimalused keemilise tasakaalu nihutamiseks soovi-

tavas suunas.

Iooni aktiivsuse mdiste. Lahuse ioonse jou ja iooni

sktiivsuskoefitsiendi arvutamine.

Vee kui lahusti omadused.

Vee autoprotoliiiis ja ioonkorrutis.

Heppete ja aluste mdisted ning nendevahelise toime

meahanism.

Vesinikiooni olek lahuses.

Vesilahuse pH mdiste.

Vesilahuse pH arvutamine, kui

a) lahuses on ainult tugev hape,

b) lahuses on ainult tugev alus,

¢) lahus saadakse kahe reaktiivi lahuste kokkuvalami-
se teel, kusjuures sel teel saadud lahusesse
jéBb kas ‘tugeva happe vol tugeva sluse liig.
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10. Lahuste kontsentratsioonide véljendusviisid Ja
seesed nende vahel.

Praktikuomide teemas I-IITI riihme katioonide segm analiilia.
Norkade hapete j= sluste vesilahusbe pH arvutamine.
A. 1. IIT rilhma katioonide keemilised =maduzed.

2. Kirjeldads jirgmiste ainete illehulga toimst III rih-

ms katioonidele vesilahustea: KaCH, NHAGH, NaOH +

Millised III rihme katioenid sedenevad Jja mil-
lised jddvad lahusesse? Miks? Kirjutads toimuvyate
reakteiconide vorrandid.

3. (NH4)2S kui rihmareaktiivi omadused ja selles aine
kditumine vesilahustes. Kirjutada tolmuvate resktsi-~
oonide vorrsndid.

4, Miks ei voi kasutads kaua Shugs kokkupuutes olaud
(¥H, )8 lshust? Miliiseid vigu analiiisis v3&id ses
pohjustada?

5. III rilhms katioonide sadestamise tingimused (Eﬁu)as
abil, Nende tingimuste pdhjendamine.

6. Miks m3ned IIi rihma katioomnid sadenewvad (Nﬁu)zs tol=
mel hildrcksiididena? Millised?

7. III rihme katioonide tGestamine ositi nende segust.
Kirjutmds vastavate resktsiconide vorrandid.

8. III rihma katioonide vesilahuste, hiidroksiidide ja
sulfiidide vérvased.

9. III rithma katioomide hildroksiidide sadenemise aiguse-
le vastavad ligikaudsed pH viadrtused.

10. Analllisitev lahus 16hnab NH5 Jjéirele ega sisslds sa-~
det. Milliseid 1.-3., rihma katioone tuleks selisat
lahusest otsida, milliseld aga mitte. Miks?

11. Analiiisitav viarvitu ja selge lahus omab pH 9,8.Mil-
liseid I-IIT riihma katioone ta voib cisaldada?

12. Analiiisitava III rihma leelistsmisel NaCH abil tekkis
beesikasvalge smorfne sade, mis moneajalisel ssismi-~
sel muutus pruunikasmustaks. Millise iooni olemasclu-
le see viitab?l

- 55 =



13. Ribmareaktiivi lahuse toimel saadud III riihma kat-

ioonide sade o0li valge virvusega. Milliseid III
rilhma katioone el ole mdtet pdrast sademe lahusta-
mist tGestama hakata? Milliste ioonide tGenédolise-
le esinemisele viitab sademe viérvus?

1. Amfoteersus Ja selle kasutamine keemilises ana-
liilisis.

2. Kompleksiihendl ja kompleksiihendi piisivuskonstandi
moisted.

3. Kompleksiihendite ehituse iseidrasused.

4, Sisekompleksiihendite mdiste ja ehitus.

5. Kompleksiihendite kasutamine III riihma katioonide
analiiisil.

6. Norkade hapete Ja norkade aluste vesilahuste pH ar-

vutamine. Lahuse pH muutumine nende lahuste lahjen-
damisel.

6.-7. oppenddal

Praktikumide teemas I~V riihma katioonide segu analiiiis .
Puhverlahuste koostise Ja nende pH arvutamine. Ioonide hiid-
roliilisil baseeruvad pH arvutused. 82 “<ioonide kontsentrat-
sloonl arvutamine hapete vesilahustes.

d. 1.
2‘

IV ja V rihma katioonide keemilised omadused.
Kirjeldada jédrgmiste alnete ililehulga toimet IV jJja V
riihma katioonidele vesilahuses: NaOH, NH, OH, N823P04.
HOl. Kirjutada tolmuvate reaktsioonide vorrandid.
Rihmareaktiivid IV ja V riihma katioonide sadestamiseks.
Sadestamise tingimused. Millised ained sadestuvad riih=-
mareaktiivide toimel? Mis vérvi nad on?

Kirjeldada Jjédrgmiste ainete lilehulga toimet IV riihma
katioonide sulfiididele: (NHu)ZSx. (¥H,) -8, Na,S. Mil-
lised sulfiidid lahustuvad nende toimel?

Milliseid aineid nimetatakse tiosooladeks. Kirjuta
reaktsionnivorrand reaktsioonile Sb285 Ja NasS vahel.
Millised on erinevused Ja Naas toimes IV
rihma katioonide sulfiididele? Kirjutada reaktsiooni-
vdrrandid 13285 reaktsioonite Ja HaS-ga.
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3.

70

10.
1.
12,
13.

14,

15.

16.

Miks on arseeni sulfiidide sadestamiseks tarvis tuge-
valt happelist keskkomda? Kirjutada reaktsioonide vir-
randid.

IV ja V rihma katioonide t3estusreaktsioonid ja nende
teostamise tingimused.

Véimalusi Cd eraldamiseks Cu-st ja Bi-st. Psiamiid-,
kloriid- ja gliitseraatmeetodid. Kirjutada reaktsioo~
nide vdrrandid.

Kirjeldada HCl ililehulga toimet V riihma katioonide
kloriididele. Kirjutada reaktsioomide vdrrandid.
Kirjeldada NH,CH iilehulga toimet V rilhma katioomide
kloriididele. Kirjutada reaktsioonide v3rrandid.
Arseeni eraldamise v&imalused Sb-st ja Smn-st.
Analiiisitav vdrvitu V riihma katioonide lahus ei si-
salda sadet ja 1lchnab jdrele. Milliseid katioome
ta el sisalda?

Analiiisitav védrvitu IV ja V riihma katioonide 1lahus ei
sisalda sadet. Ta pH = 1 ega anna sadet H,SO, Jja HC1 13~
samisel. Milliseid katioone see lahus el sisalda?

IV rilhma katioonide sulfiidide sade on ornatkollase
védrvusega. Millised IV riihma katioomid aegus puuduvad?
IV ja V rilhma katioonide segu lahus on tugevalt happe-
line. 0,2 N HCl lisamisel tekib valge opalestseeruv sa-
de, kuid jédrgnev analiilis ndlitab, et V riihma katioonid
puuduvad. Milliste IV riihma katiconide olemasolule wvii~
tab sademe teke 0,2 N HCI toimel? Kuidas seda nihtust
selgitada?

Milliste ainete lahuseid nimetatakse puhverlahusteks?
Puhverlahuse puhverdusmahtuvuse mdiste.

Kuidas arvutatakse ette antud koostisega puhverlahuse pH
vadrtus?

Puhverlahuste koostisosade kontsentratsioonide arvutami-
ne etteantud pH véédrtuse ja puhverdusvoime alusel.

Mida nimetatakse iooni hiidroliiisiks?

Lahuse pH arvutamine, kui hiidroliilisubs

a) ndrgast happest ja tugevast alusest moodustunud sool,

~57 -



b) tugevast happest ja ndrgast alusest moodustunud sool,
c) ndrgast happest Jja ndrgast alusest moodustunud sool.

7. kui ndrga kahealuselise happe dissotsioonil tekkiva-
te ioonide kontsentratsioonide arvutamine lahuses, mis
sisaldab tugevat hapet.

8.-10. Gppensdal

Praktikumide teema: anioonide segu analiilis. Puhtas vees Jja
elektroliilitide lahustes véhelahustuvate ainete lahustuvuse
arvutamine.
A. 1. Anioonide klassifitseerimine:
a) sadestusreaktsioonide,
b) redoksreaktsioonide,
c) lagunemisreaktsioonide jérgi.
2. Lahuse ettevalmistamine anioonide analiilisiks.
3. Eelkatsed anioonide analiilisil ja neist tehtavad jérel-
dused.
4, Karbonaat-, sulfit-, tiosulfaatioonide segu analiilisi
kdik.
5. Halogeniidioonide (C1™, Br ja J~) segu analiiiisi k#ik.
6. Fosfaat—-, arsenaat- ja arsenitioonide segu analiiiisi

kaik,

7. Nitraat-, nitrit- ja atsetaatioonide segu analiiiisi
kiik,

8. Anioonide tGestusreaktsioonid ja nende teostamise tin-
gimused.

9. Anioonide tGestamiseks ettevalmistatud 1ldhnatu selge
lahese pH= 1, lahus ei valasta EMn0O, ega anna sadet
Agno3 lahuse lisamisel. Milliseid anioone see lahus
el sisalda?

10. Anioonide tCestamiseks ettevalmistatud 1ldhnata selge
lahuse pH =9, happelises keskkonnas ta valastab EMnO,,
lahuse ja el anna sadet 38012 lahuse lisamisel.Milli-
seid anioone lahus el sisalda? Millistest anioonidest
viéhemalt lUks peab selles lahuses esinema?
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1l.

12.

Anioonide tdestamiseks ettevalmistatud lahus ei sisalda
okstddeeri jaid ega redutseerijaid. Ba012 lisamisel moo-
dustub sade alles pH =10 puhul. Gaaside eraldamise proov
on negatiivne, el ole tunda ka 13hma. Milliseid anioone
uuritav lahus v3ib sisaldada?

Anioonide tdestamiseks ettevalmistatud lahus moodustab
BaClZ-ga sademe pH védédrtusel 3 - 5, kuid 6 N HBl toimel
sade lahustub. AgNO3 toimel moodustub valge sade HEO,

juuresolekul. Oksiideerijad puuduvad. Kln04 valastub

HZSOH Juuresolekul ainult soojendamisel. Millised ioo-

nid voivad esineda kirjeldatud lahuses?

Lahustuvuskorrutise (LP) mdiste.

Soola lahustuvuse védljendamise iihikud ja seosed nende

vahel.

Soola lahustuvuse arvutamine ldhtudes LP vddrtusest:

a) puhtas vees,

b) elektroliiidl lahuses, mis sisaldab teada oleva hulga
samanimelist iooni (8.0. sama iooni, mis tekib védhe-
lahustuva aine lahustumisel),

c) elektroliiiidi lahuses; mis sisaldab teada oleva hulga
erinimelisi ioone, millistest iikski el teki vaadel-
dava védhelahustuva aine lahustumisel.

Soola lahustuvuskorrutise arvutamine ldhtudes tema la-

hustuvusest (g/de).

11. Sppenlidalast semestri 1ldpuni

Praktikumide teema: tahke aine analiiiis. Vdhelahustuvate aine-
te lahustuvusega seotud arvutused mdnedel keerulisematel juh-
tudel.

A. 1.
2.

KEorrata kogu materjal, mida on semestri vdltel dpitud.
Eelkatsed ning -vaatlused mitmesuguste objektide ana-
liiiisil ja nendest tehtavad jéreldused.

Uuritava proovi lahustamise meetodid ja nende kasutamine.
Analiiiisitav tahke alne on valge, lahustub lahjendatud
HC1 toimel kiilmalt, kusjuures eraldub vdrvitu ja 1dhna-
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5.

“».
B. 1.

2.

tu gaas. Rihmareaktiividest tekitavad sademe ainult
(NH4)28 (valge), (NH4)2003 ja stou (alles moneaja-—

lise seismise jérel). Anioonidest puudusid oksiideeri-
jad ning AsNO3 -rithm, Milliste ainete seguga oli te-
gemist?
Analiilisitav tahke aine on valge pulber, vees el la-
hustu, kuid muudab pealekallatud vee leeliseliseks.
Lahustub lahjendatud HCl toimel kiilmalt.Ukski riihma-
reaktiiv sadet el tekita. Uhtki aniooni ei suude-
tud avastada. Millise ainega oli tegemist?
Analiilisitav tahke aine koosnes pruunikaspunastest kris-
tallidest, lahustus osaliselt lahjendatud HC1l toimel
(kollane lahus), tédielikult lahjendatud HNO3 toimel
(kollane lahus). Rilhmareaktiividest tekitas sademe ai-
nult HCl. Anioonide analiiiisil selgitati oksiideerijate
ning AgNO3 riihma esinemine (punane sade).Millise iihen-
diga oli tegemist?
Analiilisitav tahke aine koosnes valgetest kristallidest.
Lahustus vees. Anioonidest esinesid redutseerijad
(KMnO4 valastus alles kuumutamisel) ja Baclz-rﬁhm
(sade pH 3-4 juures). Dhtki katiooni ei avastatud.
Millise ainega oli tegemist?

Korrata koigl semestri véltel kisitletud iilesannete
lahenduskéike.

Metallide hiidroksiidide sadenemise algusele ja ldpule
vastava pH vddrtuse arvutamine l&dhtudes wmetalliooni
kontsentratsioonist ja vastava hiidroksiidi IP vadrtu-
sest.

Metallide sulfiidide, fosfaatide ja karbonaatide sa-
destumise algusele ja 1lopule vastava pH véddrtuse ar-
vutamine léhtudes vastava soola LP vddrtusest, ndrga
happe ja metalliooni kontsentratsioonist ning ndrga
happe dissotsiatsioonikonstantide védédrtusest.
Redokspotentsiaalide arvutused Nernsti vérrandi alusel.
Lahuse happesuse ning redoksreaktsioonidega kaasnevate
sadestusreaktsioonide méju redokssiisteemide omadustele
ja redoksreaktsioonide suunale.

- 60 -



Sisukord

Ohutustehnika nduded t88tamisel kvalitatiivse
analiiisi laboratooriumis ..ceccccececcscoscccccccse

Reaktiivide ja nende lahuste kasutamise eeskirjad
kvalitatiivse analiiisi praktikumis ...ecccccccese

Katioonide jaotamine riihmadeks siistemaatilise
analiisi vesiniksulfiidi meetodll .ceeccececcccncs

Ammooniumioonide tGestamine gaasikambri meetodil.
I riihma katioonide segu analiilisi skeem .c.cceccees
II rihma katioonide segu analiilisi skeeém .ccccvcecss

Reaktsioonid III rilhma katioonide segu ositiana-
liiisiks ja nende teostamise tingimused ....cccceee

IV rilhma katioonide jaotamine alariihmadeks ja
Cu-alarihma analiilisi skeem ....cccoccc00ccccccccss

IV riihma katioonide As-alariihma analiiisi skeem....
V rihma katioonide segu analiiisi skeem ..c.cccececee
Hidroksiidide vdrvused ja sadenemiase tingimused..
Eelkatsed I-V riilhma katioonide segu analiilisil.....

Eelvaatlused ja -katsed tahke aine analiiiisil ning
nendest tehtavad jdreldused ...c.ccecceccccvccccece

Anioonide jagunemine riihmadeks redoksreaktsioonide

BlUSEL .eeesscscescsscaroscsccsssscsscssccanscsssssas

Anioonide jagunemine riihmadeks sadestusreaktsiooni-

de 8lusSel ...cwscenscccccccsscccccoscccoccacnccssan

Eelkatsed ja-vaatlused anioonide analiilisil ning
nendest tehtavad jdreldused ..ceccccecccocccocosons

Anioonide segu kvalitatiivne analilis ...ececcevee

Moningaid mérkusi anioonide segu analiilisi kohta...

Kisimused kvalitatiivse analiilisi praktikumide ette-—
valmistamiseks

RN N R R I IR R R YRR R Y X

10
1

12

18
19
20

2
21

23

25

26

27

29
52

53



BCIIOMOI‘ATEJH:IM MATEFMAN IJIA TTPAKTHKYMOB
110 KAYECTB! MY XMMAJECKOMY AHAJM3Y.
YisnaHEe BTOpOE.
Cocrmrempﬁsm Kyyc m lmoXaxnHa.
Ha SCTOHCKOM sASHKE.
TapTyCcREf rocylapcTBEHHH} YHHBEDCHTET.
8 r.Tapty, yi.mroond, I8.
Vastutay toimetaja H, Kokk,
Korrektor J. Laanekask.
Paljundamisele antud 19,03,1981,
Pormaat 30x42/4.
Rotaatoripaber,
Masinekiri., Rotaprint.
Tingtrukipoognaid 3,72.
Arvestuspoognaid 3,01, Trukipoognaid 4,0,
Trukiarv 500.
Tell. nr. 348,
Hind 10 kop,
TR0 trikikoda, ERSV, 202400 Tartu, Palsoni t.



10 kop.



	Ohutustehnika nõuded töötamisel kvalitatiivse analüüsi laboratooriumis
	Reaktiivide ja nende lahuste kasutamise eeskirjad kvalitatiivse analüüsi praktikumis
	Katioonide jaotamine rühmadeks süstemaatilise analüüsi vesiniksulfiidi meetodil
	Ammooniumioonide tõestamine gaasikambri meetodil
	I rühma katioonide segu analüüsi skeem
	II rühma katioonide segu analüüsi skeem
	Reaktsioonid III rühma katioonide segu ositianalüüsiks ja nende teostamise tingimused
	IV rühma katioonide jaotamine alarühmadeks ja Cu-alarühma analüüsi skeem
	IV rühma katioonide As-alarühma analüüsi skeem
	V rühma katioonide segu analüüsi skeem
	Hüdroksiidide värvused ja sadenemise tingimused
	Eelkatsed I-V rühma katioonide segu analüüsil
	Eelvaatlused ja -katsed tahke aine analüüsil ning nendest tehtavad järeldused
	Anioonide jagunemine rühmadeks redoksreaktsioonide alusel
	Anioonide jagunemine rühmadeks sadestusreaktsioonide alusel
	Eelkatsed ja-vaatlused anioonide analüüsil ning nendest tehtavad järeldused
	Anioonide segu kvalitatiivne analüüs
	Mõningaid märkusi anioonide segu analüüsi kohta
	Küsimused kvalitatiivse analüüsi praktikumide ettevalmistamiseks

