VI Gruppo (del MERCURIO)
dal precipitato dei solfuri
HgS, PbS,Bi2S3, CdS, CuS

+ HNO3 dil. bollente fino ascomparsa vap. rossi

Cd(II), Cu(II), Pb(II), Bi(III)

Soluzione

pp
HgS

+NH3 6 N + acqua regia fino a secchezza
centrifugare
Soluzione azzurra pp riprendere con HCl e si ha
Cu(NH3)4++, Cd(NH3)6++ Pb(OH)2, Bi(OH)3 Hg(II) in soluzione

confermare

+ NaOH in eccesso
centrifugare

confermare con KI o altro

soluzione I pp bianco
Pb(OH)4= I Bi(OH)3

confermare confermare




V e VI Gruppo
As(III), As(II), Sb(III), Sb(V), Sn(1V)
Pb(II), Sn(II), Bi(III), Hg(1I), Cu(II), Cd(II)
+ T.A.A. a ab.m per 5 minuti (tappare)

dopo 5 minuti + CH3COONH4
continuare a gorgogliare a pH 0,5
centrifugare

Soluzione
va all'analisi dei gruppi successivi
(v, 111, 11, 1)

pp

As2S5, As2S3, CdS, SnS2 gialli
Sb2S5, Sb2S3 arancioni
SnS, HgS, PbS, Bi2S3, CuS neri

Lavare e centrifugare
+ (NH4)xSx a b.m.

tiosali + HCl dil. a b.m

Soluzione l
As, Sb, Sn

PP
CdS, Hgs, Pbs, Bi2S3, CuS
ANALIZZARE COME VI GRUPPO

soluzione da scartare

l PP
As2S3, SnS2, SbS3
ANALIZZARE COME V GRUPPO




V Gruppo (dell’ARSENICO )
dal precipitato dei solfuri
As2S3, As2S5, Sb2S3, Sb2S5,5SnS, SnS2
+ HCI 6 M a b.m fino a eliminazione dell'H2S

Soluzione PP
Sb(III), Sn(II), Sn(IV) As2S3, As2S5
dividere su due aliquote lavare con H20 acidula + HNO3 conc.

fino a secco, e si riprende con H20

Soluzione 1 I Soluzione 2 Soluzione
Sn(II), Sn(1V) Sb(III) H3As04
+ polvere di Ferro o Zn I confermare confermare

pp I soluzione
scartare Sn(II)
I confermare




ANALISI DEL III e
IV GRUPPO

Analisi del III e IV Gruppo
Zn++, C0++, Ni++, Mn++
A|+++, Cr+++, Fe+++

I

prelevare 10 ml di soluzione
+ tampone ammoniacale (pH 9)
scaldare a b.m

ACQUA REGIA: soluzione pp Al(OH)3 bianco
3 ml HCI conc. + 1 ml HNO; conc. A caldo Zn+s; CO+sy Nics, M pp Cr(OH)3 verrde salvia
pp Fe(OH)3 rosso-mattone
pp Mn(OH)2 biancastro
+ T.AA. Lavare il pp con acqua
scaldare a b.m. per 10-15min ammoniacale
centrifugare + NaOH 2N in eccesso
centrifugare
1
I ]
pp nero pp soluzione
NiS, CoS, ZnS, MnS Pronto per I'analisi degli §£§8:;§ AI(OH)4-
+ 3-4 ml HCI 2N scaladre a b.m alcalino terrosi. Mn(OH)2 + NH4Cl 'ﬁno pH 7
centrifugare
[ : | I I
residuo nero Soluzione + NaOH pp bianco AI(OH)3
. + H202 conc.
NiS, CoS Zn++, Mn++ + PbO2
+ acqua regia a b.m x eliminare H2S centrifugare
bollire fino a secchezza + NaOH 2N centrifugare 9
ripprendere con CH3COONa vedere saggi specifici Fe (F())pH)3 Crosiuzﬁg(e) 4=
finoa pH 5+ 5-10 mg N !
- solubile in HC
di KNO2 e sfregare .
. confermare con saggio SCN-
centrifugare

soluzione
Ni++
fare bolllire la soluzione + NH3
fino pH 9 + 3-4 gocce DMG

I

pp rosso fragola
Ni(DMGH)2

pp giallo
K3[Co(NO2)6]
indica cobalto

se la sol € gialla, presenza Cr207=

+ ossalato si ha
decolorazione dello ione
Mn04=




ANALISI DEL II GRUPPO: CALCIO, STRONZIO E BARIO

2° Gruppo . o L .
GRUPPO ALCALINO TERROSI Le parti in rosso indicano gli ioni presenti
Ca++, Sr++, Ba++

in quantita molto piccola se non nulla.

Il termine conf. indica la possibilita di
prelevare 4-5 T'H 0 confermare il risultato con altri test.
+ tampone ammo (p o .
+ scaldare + (NH4)2C03 b.m significa a bagno maria.
pp bianco

BaCO3, SrC03, CaCO3
Si lava con H20 + CH3COOH dil a b.m

Ba2+, Ca2+, Sr2+
si divide in due aliquote

Ricerca del Calcio Ricerca Bario, Stronzio
Ca++, Ba++, Sr++ Ba++, Sr++4, Ca++
+ HCI 2M + (NH4)2S04 a b.m trattare a pH 3-4 con K2CrO4 gocciolato a b.m
Centrifugare Centrifugare
conf

soluzione pp soluzione pp giallo

Ca++ BaS04, SrSO4 Sr++, Ca++ ,CrO4= BaCrO4

alcalinizzre con NH3 Si alcalinizza con NH3 (pH 9)
+ 3-4 gocce (NH4)2C204 + stessa quantita alcol. centrifugare.
| Conf. Cont.
Canf Conf

pp bianco pp l Soluzione
CaC204 SrCrO4 Ca2+

UM COont. CUM.




SAGGI SPECIFICI DEL CALCIO, STRONZIO E BARIO

2° Gruppo
RICERCA DELLO Stronzio

prelevare 4-5 ml
+ K2CrO4 (precipita eventuale BaCrO4)
+ EDTA, mettere a b.m
centrifugare il BaCrO4.

Soluzione
Sr++
+ (NH4)2S04 + alcol etilico
nella stessa quantita

2° Gruppo
RICERCA DEL Calcio

prelevare 4-5 ml
+ sol. satura (NH4)2504 (pH acetico) |

+ scaldare a b.m per 5 min. pp bianco
centrifugare. SrS04 2° Gruppo
RICERCA DEL Bario
pp l Soluzione |
SrS04, BaSO4 Ca2+ prelevare 4-5 ml
+ EDTA (Scaldare a b.m x 10 min.)
conf. + MgCI2 controllare il pH con CH3COONH4
+ EDTA 2-3 gocce + K2Cr04 a b.m
+ AI(NO3)3 + tampone acetico

+ (NH4)2C204 |

scaldare a b.m pp giallo
BaCrO4
pp bianco
CaC204

conf.



ANALISI DEL I GRUPPO: Mg, Metalli alcalini

1° Gruppo
ricerca del potassio
Na+, Li+, K+, Mg++,NH4+

prelevare 4-5 ml soluzione acida
+ eccesso soluzione Na3[Co(NO2)6]
AMBIENTE tamponato pH 5

1° Gruppo
Ricerca del Litio
Na+, Li+, K+, Mg++,NH4+

prelevare 4-5 ml soluzione
+ NaOH conc. + poche gocce Na2HPO4
+ alcol etilico
scaldare a b.m

pp bianco
Li3PO4

pp giallo
K2Na[Co(NO2)6]

Na+, Li

1° Gruppo

ricerca del sodio

+, K+, Mg++,NH4+

In presenza di ioni alcalino-terrosi

+ ossalato e solfato di ammonio
(precipitano eventuali cationi)

centrifugare
pp da scartare soluzione limpida |+
prelevare 4-5 ml soluzione acida
+ KOH fino pH neutro + K[Sb(OH)6]

pp bianco
Na[Sb(OH)6]




1° Gruppo
ricerca del Magnesio
Na+, Li+, K+, Mg++,NH4+

prelevare 4-5 ml soluzione acida
+ tampone ammoniacale (pH 9)
+ Sol (NH4)3P04

pp bianco
MgNH4PO4
solubile in acidi

eseguire la conferma con giallo di Tiazolo
sciogliere il pp in HCl + EDTA
centrifugare

soluzione
+ Ba(NO3)2 (forma con EDTA
complessi pit stabili di Mg-EDTA)
+Giallo tiazolo 0,1% + NaOH 2N

passaggio di colore
da giallo a rosso

1° Gruppo
ricerca dello ione ammonio
Na+, Li+, K+, Mg++,NH4+

prelevare 2 ml soluzione
+ NaOH
scaldare a b.m

vapore di NH3
riconoscinbile dall'odore e dal colore
azzurro di una cartina indicatrice
esposta ai suoi vapori.




ANALISI DEGLI ANIONI DA SOLUZIONE ALCALINA

1) Se sono presenti solfuri, solfiti, tiosolfati, dopo I’aggiunta di HNO3 bisogna fare bollire bisogna fare bollire la soluzione
fino a eliminazione dei gas H2S, SO2.

2) I Bromuri e gli Ioduri si possono ricercare anche con AgNO3 come per 1 cloruri.
Rcerca dei Cl-, Br-, I-
Sol Alcalina + HNO3 dil. (pH 0)

Rcerca degli ioduri con ipoclorito + AgNO3 0,1 N
Sol Alcalina + H2S04 dil.
+ CI3F3C2 op
+ NaClO poco Agl, AgBr, AgCl
Rcerca dei cloruri con AgNO3 centrifugare
Sol Alcalina + HNO3 dil. colorazione violetta per I2
+AgNO3 0,1 N + eccesso ipoclorito pp | soluzione
colorazione incoloro per +NH3 1M I scartare
pp bianco caseoso 103-
Agdl soluzione [Ag(NH3)2]Cl
Solubile: Na2S203 e NH3 dil centrifugare
Insolubile: acidi dil. e conc.
Soluzione di prima | pp
conferma con NH3 sul pp + HNO3 dil a caldo I Agl, AgBr
+ NH3 dil
pp bianco caseoso + 8-10 ml H2S04
soluzione Rcerca dei Bromuri con ipoclorito AgCl in una beuta da 50 ml
Ag(NH3)2 Sol Alcalina + H2S04 dil. +(50 mg) Zn metallico per
+ HNO3 + CI3F3C2 sciogliere il precipitato
+ NaClo
. Sol Br-, I-
pp:IiTco colorazione_giallas_tra pp di Ag metallico
g + eccesso |poclor|tc_> sviluppo H2 gas
colorazione marroncina
di BrCl

eseguire conferme con
ipoclorito di sodio




ANALISI DEGLI ANIONI DA SOLUZIONE ALCALINA
ANIONI DEL VI GRUPPO

Rcerca dei Solffiti con cartina K2Cr207
in provetta lunga
sol. + HCl 0 H2S04 dil. a b.m

Rcerca dei solfuri, solffiti, tiosolfati

sol. + CH3COOH fino pH neutro
+ CdSO4 ZnCI2

eliminare prima i solfuri e tiosolfati

Rcerca dei Solfuri con Pb(NO3)2
Sol Alcalina + Pb(NO3)2 o acetato
+ NaOH 6 M (pH 14) il gas SO2 in contatto con

| una cartina imbevuta di pp

K2Cr207 passa da arancione a verde CdS o ZnS
imbrunimento dovuto a pp centrifugare
PbS nero
pp nero soluzione
di solfuri S03=, S203=
conferma con HCl + Sr(NO3)2 conc.
a caldo
Rcerca dei Solfati con BaCl2 .
Sol. alcalina + HNO3 dil Rcerca dei Tiosolfati con AGNO3 PP +H(?I dil. . PP
. ; a b.m formazione di H2S SrS03
+ 2-3 gocce BaCl2 sol. alcalina + HNO3 dil. . . )

oppure annerimento cartina centrifugare

| | hecessoAGNO3 imbevuta di (CH3C00)2Pb
eliminare prima i solfuri

pp bianco
BaSO4 soluzione pp

insolubile: aEidi diluiti e conc. pp bianco S203= SrS0O3 + HC dil.
solubili: Na2CO3 Ag25203 + HCl eseguire conferma con
che diventa sempre pil scuro cartina di bicromato

per formazione di Ag2S

opalescenza
per formazione di S
e per riscaldamento
formazione SO2




ANALISI DEGLI ANIONI DA SOLUZIONE ALCALINA
ANIONI DEL V GRUPPO

Rcerca dei Nitriti Ricerca dei Nitrati con FeSO4
(anello bruno)
con FeSO4 J_ con reattivo di Griess eliminare prima i cloruri e ioduri
(anello bruno) (saggio specifico)
sol alcalina + UREA
sol alcalina + H2S04 dil sol alcalina + CH3COOH + H2S04 dil (pH 3.3)
+ sol. satura e fredda di FeSO4 + 2 gocce di acido solfanilico + sol. satura e fredda di FeSO4
+ 2gocce di alfanaftilammina.
si fa scorrere sulla parete in presenza di NO2- si ha dS|”fa scorr(;[re slu lla parete
della provetta alcune gocce colorazione rossa ella pr_ove a alcune gocee
di H2S04 conc. eliminare prima i solfuri di H2504 conc.
formazione di anello bruno formazione di anello bruno
complesso ferro solfato nitrosile complesso ferro solfato nitrosile




ANALISI DEGLI ANIONI DA SOLUZIONE ALCALINA
ANIONI DEL IV e I1II GRUPPO

Ricerca dei fosfati con
molibdato di ammonio

sol alcalina + HNO3 conc.
scaldare a b.m
+ 15-20 gocce di molibdato di NH4+

pp giallo
(NH4)3P04*12M003

solubile: acetato di ammonio
insolubile: HNO3

Ricerca degli Arseniati con
molibdato di ammonio

stesso procedimento dei fosfati

pp giallo
(NH4)3As04*12Mo03

solubile: ammoniaca
insolubile: HNO3, CH3COONH4

Ricerca degli Ossalati con
CaCl2

sol alcalina + CH3COOH
+ CaCl2 a b.m

pp bianco

CaC204
solubile: HCl, HNO3
insolubile: CH3COOH

centrifugare

soluzione
da scartare

pp bianco
+ H2504 dil
scaldare a b.m
+ KMnO4 dil

la scomparsa alla prima agfgiunta
del KMnO4 determina la presenza
di ioni ossalato




Ricerca dei carbonati + solfiti e tiosolfati

ELIMINAZIONE DELLA SO2:
alla sol iniziale acida per H2S04 +
H202 o0 KMnO4 a caldo

Trasformazione della SO2 in solfato
quindi si precipita con BaCl2

. . . pp bianco | soluzione
Ricerca dei carbonati da scartare | segue il procedimento

metodo delle tre provette usato per i carbonati

PROVETTA 1
contiene NaOH

PROVETTA 2

. . . Ricerca degli Arseniati + fosfati
contiene La soluzione in esame

acidificare una parte della sol alcalina
con HCl + T.A.A. ab.m

PROVETTA 3

Soluzione di Ba(OH)2

pp giallo di

As2S3 per

riduzione degli arseniati in arseniti

nella terza provetta si nota formazione centrifugare

di pp bianco di BaCO3
solubile: CH3COOH e altri acidi dil. pp giallo soluzione
As2S3 fare bollire per eliminare tuttal I'H2S
+ HNO3 fumante ricercare i fosfati

ESEGUIRE conferma con Molibdato di NH4+




	ANALISI DEL I GRUPPO: Mg, Metalli alcalini

