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ניסוי 13 - אנליזה איכותית של אניונים

העקרונות שלפיהם מפרידים ומזהים קטיונים, מיושמים גם לאניונים. זיהוי אניונים מתבסס, לפיכך, על התכונות הספציפיות של כל אניון, ועל היכולת להציב את התנאים הניסיוניים המתאימים להפרדה ולזיהוי.

בניסוי זה יוצגו שיטות לזיהוי תשעת האניונים הבאים:

CH3COO
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 , NO3
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 , SO4(2 , CO3(2 , PO4(3 , I
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[image: image5.wmf]-

 , C2O4(2
ישנם מספר קריטריונים שיש לקחת בחשבון כאשר עוסקים בזיהוי אניונים:

	1.
	האם האניון יוצר משקע עם קטיונים מסויימים בתמיסות חומציות או ניאטרליות?

	2.
	האם האניון הוא אניון של חומצה חלשה (כחומר, בסיס חלש)? למשל, יון אצטט. 

	3.
	האם האניון הוא אניון של חומצה נדיפה?

	4.
	האם האניון הוא מחמצן או מחזר?

	
	

	כללי מסיסות

	1.
	NO3( (ניטראט)

	
	כל הניטראטים מסיסים.

	2.
	CH3COO( (אצטט)

	
	כל האצטטים מסיסים, למעט מלחי  Hg2+2 , Ag+ 

	3.
	Cl( , Br(,  I( 

	
	כל הכלורידים, הברומידים והיודידים מסיסים, למעט אלו של קבוצת הקטיונים הראשונה AgCl, Hg2Cl2 ,  (PbCl2 מסיס במידה מסויימת).

	4.
	SO4-2 (סולפאט)

	
	כל הסולפאטים מסיסים, למעט PbSO4 ,  BaSO4  ו- SrSO4  (CaSO4 , Hg2SO4  ו- Ag2SO4 מסיסים במידה מסויימת).

	5.
	CO3-2  ו- PO4-3 (קרבונאט ופוספאט)

	
	כל הקרבונאטים והפוספאטים אינם מסיסים, למעט אלה של Na+ , K+ , NH4+.

	6.
	C2O4-2 (אוקסאלט)

	
	האוקסאלטים של היונים האלקליים ושל Fe+2 מסיסים.

	
	

	
	


מהלך העבודה

בצע בדיקה עבור כל אניון מרשימת האניונים שלפניך.

במקביל, לכל בדיקה עבור אניון מסוים, בצע גם בדיקת ייחוס. למשל, אם הינך בודק נוכחות Cl( באחת ממבחנות הנעלם, הכנס למבחנה אחרת תמיסת Cl(, ובצע גם עליה את אותה בדיקה. השוואת התוצאות בשתי המבחנות תצביע מייד על נוכחותו או אי נוכחותו של האניון הנבדק בנעלם. לאחר שבצעת את כל הבדיקות תקבל נעלם.  הנעלם יכול להתקבל בתמיסה מימית, או כחומר מוצק (כמלח). במקרה וקיבלת מוצק, המס כמות קטנה שלו ("ספאטולה אחת"), ב- 3-5 מ"ל מים מזוקקים, ובכך תיצור תמיסה של האניון.

חלק את תמיסת הנעלם ל- 9 מבחנות, ובצע בכל מבחנה בדיקת נוכחות ספציפית עבור כל אניון מתוך הרשימה. זכור: יש מקרים בהם לא תוכל לזהות בברור אניון מסוים בנוכחות אניון אחר.

SO4-2  (סולפאט)

סולפאט הוא אניון של חומצה חזקה, היוצר משקעים אופיניים וקשי-תמס עם קטיונים מסוימים (Ba+2, Sr+2, (Pb+2.

Ba+2  +  SO4-2  (  BaSO4



גם אניונים אחרים כ- CO3-2, ו- PO4-3, יוצרים משקעים דומים עם Ba+2. אלה הם אניונים של חומצות חלשות, ולכן המשקעים יומסו בעודף חומצה או שלא יווצרו כמותית. לפיכך, ניתן לקבוע ששיקוע הסולפאט על ידי Ba+2 יכולה להעשות גם בנוכחות אניונים אלה.

בדיקה: החמץ כ- 5 טיפות של תמיסת הנעלם (ותמיסת הייחוס) ע"י HCl M6, הוסף נפח שווה של תמיסתBa(NO3)2   0.1Mוחמם. היווצרות משקע לבן מעידה על נוכחות SO4-2. הסבר מדוע הוספת HCl.

CO3-2  (קרבונאט)

כל הקרבונטים אינם מסיסים, למעט אלה של היונים האלקליים ויון האמוניום. קרבונאט הוא אניון של חומצה פחמתית חלשה, הנמצא בשיווי משקל עם CO2 גזי שמסיסותו במים חלקית. כאשר מוזרם CO2 לתוך תמיסה שבה נמצאים יוני Ca+2, נוצר משקע לבן של סידן פחמתי.

CO2+ H2O  (  H2CO3  (  2H+ + CO3-2
CO2+ Ca+2 + 2OH
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  (  CaCO3+ H2O
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ציור 12.1
	


הלוגנים – Cl( (כלוריד),  Br( (ברומיד), I(( (יודיד)
הלוגנים 
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Cl , 
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Br , 
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I הם אניונים של חומצות חזקות. המלחים שלהם יוצרים עם יון הכסף משקע קשה תמס. בדרך כלל, ניתן לקבוע על פי צבע המשקע באיזה אניון מדובר, אך במקרה והמשקע מכיל יותר מאניון אחד, הקביעה האיכותית "בעייתית".

בקביעת ההלוגנים נתייחס למקרה בו תמיסת הנעלם מכילה את שלושת ההלוגנים:

	
	
	
	AgCl
	(משקע לבן)

	
	
	
	AgBr
	(משקע צהבהב)

	
	
	
	AgI
	(משקע צהוב)


Cl( (כלוריד)

בדיקה:  הוסף לתמיסת הנעלם כמה טיפות HNO3 6M עד ל- pH חומצי. הוסף תמיסת AgNO3. בקבלת משקע לבן, יש להניח על נוכחות Cl-. הפרד את המשקע ושטוף אותו. הוסף למשקע כ- 10 טיפות של OH4NH 0.5M וערבב. (המשקע של שלושת היונים מתמוסס בסביבה אמוניקלית מרוכזת. רק AgCl מתמוסס בנוכחות NH4OH). יתכן ולא כל ה- Cl- מתמוסס. הפרד בין המשקע לתסנין. החמץ את התסנין. באיזה חומצה תשתמש?  קבלת משקע לבן מעידה על נוכחות כלוריד. 

I(( (יודיד)  ו- Br(  (ברומיד)

בדיקה:  הוסף לתמיסת הנעלם המקורית כמה טיפות של מי כלור ו- 2 מ"ל CHCl3 (כלורופורם) וערבב.

לפאזה האורגנית שקיבלת יש אחד מהצבעים הבאים:

	1)
חסר צבע
	2)
צבע חום
	3)
צבע סגול


	1)
	חוסר צבע מעיד על אי נוכחות Br- ו- I-.

	2)
	צבע חום מעיד על נוכחות Br- ועל אי נוכחות I-.

	
	הברומיד מתחמצן ע"י מי-כלור

	
	2Br- + Cl2  ( Br2 + 2Cl-

	3)
	צבע סגול מעיד על נוכחות I- ולא פוסל נוכחות Br-. יודיד מתחמצן ע"י מי כלור

	
	Cl2+ 2I-  ( 2Cl-  + I2

	
	I2  אינו מסיס במים אך מסיס במספר ממיסים אורגניים. הצבע הסגול אופייני ל- I2.

לאחר זיהוי ה- I-, המשך לטפטף מי כלור למבחנה המכילה את שתי הפאזות. ערבב היטב.

I2 מתחמצן בעודף Cl2 עד לקבלת IO3- שהוא חסר צבע.

I2 + 5Cl2 + 6H2O  (  2H2O  (  2HIO3 + 10HCl
קבלת צבע חום בפאזה האורגנית מעידה על נוכחות Br- ראה (2).


NO3( (ניטרט)

כל הניטרטים מסיסים, לכן אין תגובת שיקוע המתאימה לזיהוי NO3-.

בנוכחות מחזר חזק בסביבה בסיסית משתחררת אמוניה.

NaNO3 + 4Zn + 7NaOH  (  4Na2 (ZnO2) + 2H2O + NH3
בדיקה:  הוסף לתמיסת הנעלם מס' טפות 6M NaOH ובדוק לסביבה בסיסית. הוסף מס' גרגרים של Zn או Al וחמם בתוך אמבט מים חמים.

ניתן לזהות את האמוניה המשתחררת על פי הריח או בעזרת נייר Hg2(NO3)2.

הצע דרך נוספת לזיהוי  של NH3.

PO4-3 (פוספאט)

כל הפוספטים אינם מסיסים, למעט מלחי המתכות Rb ,K ,Na ומלחי האמון. פוספט הוא אניון של חומצה חלשה למדי, ובלתי נדיפה (H3PO4). את הפוספט מזהים על ידי יצירת משקע עם אמוניום מוליבדאט.

3NH4+ + H3PO4 + 12MoO4-2 + 21H+  (  (NH4)3[PO4(Mo12O36] + 12H2O
בדיקה:  לכ- 5 טיפות של הנעלם, הוסף 3 טיפות של 6M HNO3  ו- 15–10 טיפות של אמוניום מוליבדאט (NH4)2MoO4 בריכוז 0.5M.  חמם.  משקע צהוב מעיד על נוכחות PO4-3. יש להוסיף חומצה מכיוון והמשקע הנ"ל מתמוסס בסביבה בסיסית. 
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CH3COO (אצטט)

כל מלחי האצטט מסיסים מלבד המלחים של Hg2+2  ,  Ag+. הניסוי יבוצע בתמיסת אמוניום אצטט 5M.

בדיקה:  הבא את התמיסה ל- pH ניאטרלי. מדוע? הוסף מס' טיפות של תמיסת FeCl3 (צהוב). קבלת תמיסה בצבע אדום מעידה על נוכחות אצטט.

1. FeCl3   +   3NaC2H3O2    (    Fe(C2H3O2)3   +   3NaCl

2. Fe(C2H3O2)3   +    2H2O    (   Fe(OH)2(C2H3O2)   +   2HC2H3O2
במיהול והרתחה של (1) מקבלים את תגובה (2) ומשקע.
C2O4-2 (אוקסלט)

אוקסלטים של היונים האלקליים ושל Fe+2 מסיסים.

בדיקה:  החמץ את התמיסה עם H2SO4 6M. הוסף  10-20טיפות של KMnO4 0.02M סגור את המבחנה בפקק ממנו יוצא צינור למבחנה שנייה המכילה מי סיד (ראה בדיקת CO3-2). חמם את מבחנת הנעלם באמבט מים ל- 60(C.

העלמות צבע הפרמנגנט (סגול) והעכרת מי הסיד מעידים על נוכחות C2O4-2.

2KMnO4  +  8H2SO4  +  5K2C2O4  (  2MnSO4  +  6K2SO4  +   10CO2  +  8H2O  
 Kin-1/AK
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