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ניסוי מספר 17 – אנליזה איכותית

במעבדה הראשונה – זיהוי קטיונים של קבוצות I + II 

במעבדה השנייה – זיהוי קטיונים של קבוצה III- V
במעבדה השלישית- זיהוי אניונים, מלח, תערובת מלחים. 

מ ב ו א

הכימיה האנליטית מתחלקת לשני שטחים נפרדים אך משלימים זה את זה: אנליזה איכותית ואנליזה כמותית. באנליזה הכמותית קובעים בדיוק המכסימלי את הכמות של יסוד או של תרכובת כימית בדוגמה נתונה. האנליזה האיכותית עוסקת בזיהוי היסודות הכימיים הנמצאים בדוגמא הנבדקת אבל היא איננה קובעת כמותו של יסוד אלא מסתפקת בקביעת נוכחותו או אי-נוכחותו. 

באנליזה איכותית מנצלים מסיסות שונה של תרכובות מסוימות של יונים שונים. למשל, סולפידים של קטיונים בכדי לשקע בעזרתם יונים מסוימים מתוך התמיסה ולהפרידם בדרך זו משאר היונים. לאחר ההפרדה מזהים כל יון ע"י שימוש בריאקציות כימיות אופייניות לאותו יון.  ראוי לציין, ובהדגשה רבה ביותר, שתנאי  הכרחי להצלחת הסטודנט באנליזה האיכותית הוא סדר ונקיון בעבודת המעבדה. לא די בכך שהסטודנט ידע מראש ויבין את הפעולות שיבצע, אלא עליו לסדר את מבחנותיו ואת המגיבים כך שלא יהיה חשש להחלפתם זה בזה, לבצע את הפעולות בסדר הנכון,  ו ל ר ש ו ם באופן ברור כל פעולה שהוא מבצע ותוצאותיה מיד לאחר ביצוע הפעולה. במקרה של התעוררות ספק יש לחזור על הפעולות ולוודא היטב את תוצאותיהן. בעת זיהוי נעלמים יוכל הסטודנט לבקש את עזרת המדריך בביצוע האנליזה ובפירוש תוצאותיה אם יזדקק לכך, אולם בכדי למנוע ניחוש סתמי מתבקש הסטודנט לא לשאול אם נכונה מסקנתו על נוכחות או אי-נוכחות יון מסוים בנעלם שקבל אלא לרשום את הפעולות שביצע, תוצאותיהן, ומסקנותיו הסופיות בדווח. 

העבודה המעשית באנליזה איכותית

בהתאם לכמות החומר שנלקח לאנליזה, מבחינים בשיטות: מקרו, סמי-מיקרו, מיקרו, ואולטרה-מיקרו. אם כי מבחינה כימית, מבוססת העבודה על אותם העקרונות בכל השיטות, אולם הן שונות מבחינת טכניקת הביצוע, סוג הכלים וכו'. העבודה שלנו תבוצע בקנה מידה סמי-מיקרו; משקל החומר שנלקח לבדיקה בשיטה זו הוא מ- 10 עד 100 מ"ג, תמיסה בנפח של 0.5 עד 5 מ"ל. 

המיכשור המודרני בכימיה אנליטית התפתח כל כך בשנים האחרונות שניתן לזהות חומרים בריכוז של ppm (10-6) Part per Milion ואף (10-9) Part per Bilion ppb. 

כלי העבודה העיקריים בשיטת הסמי-מיקרו

I. מבחנות: בנפח של 5-10 מ"ל, שבהן מבוצעות רוב הפעולות האנליטיות, כמו: שיקוע, חימום, המסה, ניעור, בחישה וכיו"ב. 

II. מזלפים קפילריים: בעלי קצה קפילרי דק, המשמשים להוצאת הנוזל מהמבחנה, מבלי להוציא את המשקע שמתחתיו, וגם למטרות אחרות. 

III. קעריות חרסינה: לאיוד תמיסות וקלייה קלה של משקעים. 

IV. לוחות חרסינה או זכוכית: עם שקערוריות, בהן מבוצעות תגובות צבעוניות לזיהוי, בטיפות בודדות של החומרים המגיבים. על לוחית כזו אפשר לבצע, במקביל, תגובות אחדות להשוואה בשקערוריות אחדות.

V. צנטריפוגה: להפרדת מוצק, על-ידי שיקועו, מנוזל.

VI. מוט זכוכית: לבחישה, ניעור ולמטרות אחרות.

VII. משטפת: עם מים מזוקקים לשטיפה, לרחיצה, למיהול וכיו"ב.   

סדר ביצוע העבודה

העבודה המעשית תצא לפועל בשלבים הבאים: תחילה תבוצענה תגובות בודדות עם יון ידוע לשם הכרת תכונותיו, ובהסתמך על כך, יזוהה, לאחר מכן, היון המבוקש בתמיסה הבלתי ידועה בדרך בידודו ממלוויו, תוך הפרדה שיטתית. לביצוע התגובות האופייניות לוקחים כל פעם 3-5 טיפות מהתמיסה הנבדקת. כל תגובה וכל שינוי ותוצאות של תצפיות אחרות יש   ל ר ש ו ם   במחברת עזר ולהעביר אותם אחר כך לדו"ח, כשהם מבוטאים במשוואות הכימיות המתאימות, כפי הנדרש, בצורה מסודרת ונקיה, לשם מסירתו למדריך. 

הוראות כלליות לביצוע הפעולות העיקריות באנליזה

I. ה כ י מ י ק ל י ם: נלקחים מתוך בקבוקונים סגורים, בעזרת המזלפים הצמודים ומצנצנות סגורות בעזרת כפיות קטנות או ספטולות (בשום אופן לא לשפוך ישר מהבקבוקון ולא להוציא מהצנצנת את החומר המוצק באצבעות). אחרי לקיחת החומר הדרוש, יש להחזיר  מ י ד  את הבקבוקון או הצנצנת למקומם המסומן, במדף הכימיקלים. 

II. ה ח י מ ו ם: יש לשים את המבחנות בכוס המכילה חצי מנפחה מים ולחמם

                              בעזרת פלטה חשמלית. 

III. ה ש י ק ו ע: רוב הפעולות באנליזה האיכותית מבוססות על שיקוע היון בתור תרכובת אופיינית קשת תמס, מתוך תמיסה הנבדקת בעזרת המגיב המתאים. יש להתבונן יפה בכל המתרחש בזמן התהוות המשקע ולשים לב לכל שינוי ותופעה. 

ריאקציות המבוססות על שיקוע יון זה או אחר, באנליזה האיכותית – מטרתן כפולה: זיהוי היונים והפרדתם אחד מרעהו. במקרה הראשון, אין שום הכרח שהתגובה תעבור עד הסוף עם כל כמות החומר הנבדק; לפעמים מספיקה רק טיפה אחת של המגיב כדי לוודא את נוכחות או היעדר היון המבוקש. במקרה של הפרדה להיפך, הכרחי הוא שהשיקוע יהיה מלא לחלוטין. לפני הוספת כמות המגיב הדרושה להפרדה מלאה של יונים יש תחילה להיווכח בנוכחות היון המופרד ולשם כך יש להוסיף 2-3 טיפות של התמיסה הנבדקת, טיפות מעטות של המגיב ורק כאשר מתברר שהמגיב המוסף גורם להיווצרות משקע, מוסיפים אותו לתמיסה הנבדקת כולה, בכמות הדרושה לשיקוע מלא. לפני השיקוע, כרגיל יש להכיר היטב את תנאי השיקוע, כגון: הסביבה המתאימה (בסיסית, חומצית, נייטרלית), הטמפרטורה, הריכוז וכיו"ב. את הסביבה המתאימה בודקים על-ידי טבילת קצה מוט הזכוכית בתמיסה, נוגעים בו בפיסת נייר לקמוס. את המגיב המשקע יש לקחת בעודף קל, ולשם כך בוחשים כל מנה מוספת של המגיב, נותנים למשקע לשקוע בתמיסה ולתמיסה להצטלל ורואים אם טיפה נוספת של המגיב עדיין יוצרת משקע. 

IV. ה צ נ ט ר י פ ו ג ה: את המשקע מפרידים בעזרת צנטריפוגציה. השימוש בצנטריפוגציה דורש הקפדה על התנאים הבאים: 

1. הצנטריפוגציה נעשית תמיד בעזרת שתי מבחנות בעלות אותו גודל ואותו 



נפח של תמיסה בשתיהן אחת מול השניה על-מנת למנוע תנודות חזקות של 



המכשיר הגורמות לקלקולו. 

2. גובה הנוזלים במבחנות אסור שיגיע אף פעם עד קצה שפת המבחנה, אלא פחות ב- 1-2 מ"ל. הקפד שאורך המבחנה יתאים לצנטריפוגה בה תעבוד, לא ארוכה ולא  קצרה מדי!

3. אחרי הכנסת המבחנות לצנטריפוגה יש להניעה בהדרגה ולא להתחיל מיד במהירות המכסימלית. 

4. אין לעצור את סיבוב הצנטריפוגה באופן פתאומי ובכוח, אלא לתת לה להיעצר מעצמה. 

5. אם בזמן הצנריפוגציה נשברה מבחנה, יש להוציאה בזהירות על כל שבריה מתרמיל המכשיר, לשטוף אותו במים מזוקקים, לנגבו ולייבשו. 

6. בדרך כל הזמן הדרוש לשיקוע רגיל הוא 4-5 דקות. המשקע שוקע בתחתית המבחנה והנוזל שמעליו (הצנטריפוגט) צריך להיות צלול. 

ה.
ב ד י ק ה   ל ש ל מ ו ת   ה ש י ק ו ע: אחרי הצנטריפוגציה יש צורך להיווכח 


בשלמות השיקוע, ולשם כך מוסיפים בזהירות לאורך דפנות המבחנה, טיפות 


אחדות של המגיב המשקע, תוך התבוננות למקום נפילת הטיפה; אם במקום 


זה לא מופיע דלוח – השיקוע הוא מלא, במקרה וטיפה נוספת מדליחה את 


התמיסה במקום נפילתה, יש להוסיף מהמגיב ולעשות צנטריפוגציה מחדש 


ושוב לבדוק – עד שיקוע מלא. 

ו. 
ה פ ר ד ת   ה ת ס נ י ן    מ ה מ ש ק ע: בזמן הצנטריפוגציה נצמד 


לפעמים המשקע לתחתית המבחנה במידה כזאת שאת הנוזל אפשר להוציא 


בשלמותו בשפיה (דקנטציה), אולם רצוי להוציאו בעזרת מזלף, בעל קצה ארוך 


קפילרי, בזהירות כדי שלא לסחוף גם את המשקע. 

ז.
ר ח י צ ת    ה מ ש ק ע: אחרי הרחקת התסנין יש לרחוץ את המשקע על-מנת 


לסלק ממנו את שארית תמיסת האם  (Mother solution). הרחיצה נעשית 


בעזרת הוספת מיליליטרים אחדים של מים מזוקקים למבחנה, בחישה


וצנטריפוגציה והרחקת המים לאחר מכן. על רחיצת המשקע יש לחזור 2-3 


פעמים. כדאי לרחוץ כל משקע אפילו אם לא כתוב בהוראות במפורש אלא אם 


כמובן כתוב במפורש לא לרחוץ. 
ח.
ה מ ס ת   ה מ ש ק ע: להמסת המשקע הרחוץ, שופכים למבחנה את הממיס 


ובוחשים במוט זכוכית. במקרה והמשקע אינו נמס כולו או נמס בקושי, יש 


לנער חזק את המבחנה, להעביר את התמיסה הדלוחה כולה בבת אחת, או 


חלקים חלקים, לתוך קערית חרסינה או כוסית, להוסיף מהממיס ולחמם תוך 


בחישה מתמדת. לאחר מכן להעבירה למבחנה, לצנטריפוגה, להפריד את הנוזל 


מהמשקע ולבדוק אותו בנפרד.

ט.
ש י מ ו ש    ב ת י ו א צ ט א מ י ד    כ מ ק ו ר   ל - H2S  ל צ ו ר ך    ש י ק ו ע 


ק ט י ו נ י ם

         ( H2S  הנו גז רעיל לכן כאשר משתמשים בתיואצטאמיד יש לעשות זאת אך 

         ורק במנדף).  

1.
שימוש בתיואצטאמיד בסביבה חומצית (לצורך שיקוע סולפידים של
              היונים (Pb2+,Cu2+, Bi3+)

משקעים את הקטיונים של קבוצת II בעזרת H2S בנוכחות 0.3M חומצה. 


הריכוז של החומצה מאוד קריטי. צריכים לעבוד כך שהחומציות קרובה מאוד 


ל- 0.3M. 


כדי להשיג את זה – סמן על מבחנה גדולה (המכילה בערך 10-25 מ"ל) נפח של 


5 מ"ל. הוסף 1.0-1.5 מ"ל של התמיסה הנבדקת. בזהירות ובעדינות הוסף 


בטיפות תמיסת אמוניה מרוכזת עד שהתמיסה בסיסית לנייר לקמוס (אל 


תוסיף עודף של בסיס). אחר כך הוסף בטיפות תמיסה של 3.0M HCl עד לקבלת 


תגובה חומצית ללקמוס. עכשיו הוסף בדיוק 0.5 מ"ל של 3.0M HCl בעזרת 


פיפטה. הוסף 20 טיפות של תמיסת תיואצטאמיד 8% (thioacetamide) ומהל את 


התמיסה עד לקו סימון של 5 מ"ל. חמם באמבט מים רותחים כ- 15 דקות. 


העבר למבחנה צנטריפוגה והפרד את המשקע. התיואצטאמיד משמש מקור ל- 

H2S ובטמפרטורה גבוהה וסביבה חומצית הוא מתפרק ל- H2S לפי המשוואה 


הבאה:
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2. שימוש בתיואצטאמיד בסביבה בסיסית (לצורך שיקוע סולפידים של היונים


Co2+, Ni2+, Mn2+, Zn2+)


לתמיסה הבסיסית המתקבלת לאחר שיקוע של הקבוצה 3-a, 


מוסיפים שתי טיפות תמיסת אמוניה מהולה וכן 10 טיפות תמיסת 8% 


תיואמצטאמיד.  מחממים באמבט מים רותחים למשך חמש דקות. מעבירים 


לצנטריפוגה, ורוחצים .
הריאקציות האיכותיות לפי הספר: A Text-Book of Macro and Semimicro                 (ספר זה ניתן להשיג בספריה)
              Qualitative Inorganic Analysis.            
Arthur I. Vogel – fifth edition 1979. 
	תגובות שיש לבצע לפני קבלת נעלמים במעבדה

	מספר עמוד
	מספר ריאקציה
	ריאגנטים
	היון

	195
	1,2,4,5,7,13
	Dilute HCl, KI solution, dilute Sulphuric acid, Tioacetamide (H2S source), Sodium hydroxide solution, Benzidine reagent.
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	204
	1, 2,3, 4, 5 
	Dilute HCl, KI solution, Thioacetamide(H2S source), Sodium hydroxide solution, Ammonia solution.
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	215
	1, 2, 3, 4, 6, 7, 8, 10
	Tioacetamide (H2S source), Sodium hydroxide solution, Ammonia solution, Potassium hexacyano ferrate(II) solution, Potassium or ammonium thiocyanate solution, potassium Iodide, Iron , Salicylaldoxime 1%
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	212
	1, 2, 3, 4, 6, 8, 9, 11
	Tioacetamide (H2S source), Sodium hydroxide solution, Ammonia solution, KI solution, Sodium stannite solution, Pyrogallol reagent, Disodium hydrogen phosphate solution, Thiourea reagent.
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	245
	1, 2, 3, 6, 7, 8, 9, 10,11
	Ammonia solution, Sodium hydroxide solution, Tioacetamide (H2S source), Potassium hexacyanoferrate(II) solution, Potassium hexacyanoferrate(III) solution, Disodium hydrogen phosphate solution, Sodium acetate solution, Ammonium thyocianate solution, Cupferron reagent.
	
[image: image6.wmf]3

Fe

+



	254
	1, 2, 3, 5, 6,7a,8a 
	Ammonia solution, Sodium hydroxide solution, Sodium carbonate solution, Sodium acetate solution, Sodium phosphate solution.
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	259
	1, 2, 3, 5, 6
	Sodium hydroxide solution, Ammonia solution, Tioacetamide (S2- source), Potassium nitrite (solid), Ammonium thyocianate solution.
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	264
	1, 2, 3, 6, 8
	Sodium hydroxide solution, Ammonia solution, Tioacetamide (S2- source), Potassium nitrite (solid), Dimethylglyoxime reagent.
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	268
	1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8
	Sodium hydroxide solution, Ammonia solution, Tioacetamide (S2- source), Sodium phosphate solution, Lead dioxide & concentrated nitric acid, Ammonium or Potassium peroxodisulphate, Sodium bismuthate, Potassium periodate
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	272
	1, 2, 3, 5,6
	Sodium hydroxide solution, Ammonia solution, Tioacetamide (S2- source), Sodium phosphate solution, Potassium hexacyanoferrate solution.
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	282
	1, 2, 3, 4, 5, 7
	Ammonia solution, Ammonium carbonate solution, Dilute sulphuric acid, Saturated calcium sulphate, Ammonium oxalate solution, Potassium hexacyanoferrate(II) solution.
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	285
	מגנזון 1, 2, 4, 5, 8
	Ammonia solution, Sodium hydroxide solution, Sodium carbonate solution, Sodium phosphate solution, Para-Nitrobenzene-azo-resorcinol (or Magneson I).
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	293
	1, 3, 6
	Sodium hydroxide solution, Sodium hexanitritocobaltate(III) solution, Perchloric acid solution or Sodium perchlorate solution.
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	298
	1, 2
	Dilute HCl, Barium chloride or Calcium chloride.
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	325
	2, 3 
	Manganese dioxide and concentrated sulphuric acid, Silver nitrate solution.
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	327
	2, 3, 4, 5, 8
	Manganese dioxide and concentrated sulphuric acid, Lead acetate solution, Silver nitrate solution, Chlorine water, Fluorescein test.
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	329
	2, 4, 7, 9
	Silver nitrate solution, Chlorine water, Copper sulphate solution, Starch test
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	334
	2,3,5
	Concentrated Sulphuric acid and bright copper, ferrous sulphate solution and concentrated sulphuric acid (brown ring test), Diphenylamine reagent.
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	346
	1,5
	Barium Chloride solution, Potassium permanganate-barium sulphate test.
	SO42-

	354
	1, 2, 3, 4, 7
	Silver nitrate solution, Barium Chloride solution, Magnesium nitrate reagent or Magnesia mixture, Ammonium molybdate reagent, Cobalt nitrate test.
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הערות:

1. תרשים זה הינו דוגמה בלבד ובוודאי שניתן להפריד/לזהות את הקטיונים גם בדרכים אחרות.

2. תרשימים לקבוצות השונות ניתן למצוא ב Vogel בעמודים הבאים:

    קבוצה I עמ' 486
    קבוצה II עמ' 486-487,488
    קבוצה IIIa,IIIb עמ' 489,490
    קבוצה IV עמ' 491,492
    קבוצה V עמ' 493
3. על אף העובדה שבתרשים הזרימה מופיעים יוני קדמיום הם לא נמצאים בנעלמים שבמעבדת ההוראה.
4. על מנת להכין את הראגנט Na2(SnO2) יש להכניס למבחנה תמיסת SnCl2 ולהוסיף לה תמיסת 
    NaOH , מתקבלת עכירות. יש להוסיף את תמיסת הבסיס עד להעלמות העכירות.
א.
אנליזת קטיונים

ספרות: 
                                                                       Vogel (Qualit) Chap. III 
1. הקטיונים מתחלקים ל- 5 קבוצות עיקריות. עליך לבצע ריאקציות של כל קבוצה וקבוצה עם קטיוני הקבוצה לפני קבלת הנעלם. 

2. זיהוי קטיונים בתערובת קטיונים.


הקטיונים שיינתנו לאנליזה יהיו מתוך הרשימה הבאה: 


Ag+, Cu2+, Pb2+, Bi3+, Fe3+, Cr3+, Mn2+

Zn2+, Co2+, Ni2+, Ca2+, Mg2+, NH4+, 
ב.
אנליזת אניונים


ספרות: Vogel (Qualit) Chap. IV                                                                            
1. לפני קבלת נעלם עליך לבצע הריאקציות האופייניות לכל האניונים 



הבאים:
NO3-, SO42-, PO43-, CO32-, Cl-, Br-, I-
ג.
אנליזה של מלח

תקבל מלח/ מלחים פשוט במצב מוצק ועליך לזהותו (קטיון ואניון).

הערות:

1. במעבדה זו לא מבצעים בדיקות להבה.

2. לא משתמשים בחומרים הבאים Pb(CH3COO)2, K2CrO4, K2Cr2O7 ולכן יש להציע סדרת בדיקות חילופיות.
_1200033069.unknown

_1200033440.unknown

_1200033848.unknown

_1200033873.unknown

_1200033895.unknown

_1200033943.unknown

_1200033859.unknown

_1200033799.unknown

_1200033815.unknown

_1200033454.unknown

_1200033406.unknown

_1200033417.unknown

_1200033084.unknown

_1200032976.unknown

_1200033028.unknown

_1200033057.unknown

_1200033005.unknown

_1200032929.unknown

_1200032962.unknown

_975733784.unknown

