Esercitazioni di Chimica Analitica – III Gruppo

	Gruppo dell’Alluminio e del Nickel
Al3+ Cr3+ Fe3+ Ni2+ Co2+ Zn2+ Mn2+


Porre 10 gocce della soluzione da analizzare in una provetta da centrifuga e aggiungere 6 gocce di NH4Cl 2M e poi, goccia a goccia e agitando continuamente con la bacchetta di vetro, NH3 15M fino a leggera alcalinità della soluzione (3 gocce dovrebbero essere sufficienti – pH finale intorno a 9).
Aggiungere un’altra goccia di NH3 15M e 20 gocce di H2O calda, agitando con la bacchetta di vetro e scaldando nel bagno ad acqua (posto sotto la cappa aspirante) per almeno 2 minuti.

Centrifugare e NON separare il liquido supernatante dal precipitato, ma prendere note dei colori.

Aggiungere 8-9 gocce di (NH4)2S e mescolare bene con la bacchetta di vetro, scaldare per 2 minuti nel bagno ad acqua e centrifugare. Separare il precipitato dalla soluzione (attenzione al precipitato che rimane aderente alle pareti della provetta).

Lavare il precipitato 3 volte con porzioni di 20 gocce di una soluzione calda, preparata unendo eguali volumi di H2O e di CH3COONH4 1M. Successivamente centrifugare e scartare il liquido supernatante ogni volta.

Aggiungere al precipitato 10 gocce di HCl 12M e scaldare per 30 secondi; se il precipitato non dovesse essersi completamente disciolto aggiungere 3 gocce di HNO3 16M e far bollire fino a completa limpidezza della soluzione.

Aggiungere 10 gocce di H2O fredda, centrifugare e decantare la soluzione scartando il precipitato (S – spesso può rimanere in sospensione).

Rendere la soluzione fortemente alcalina aggiungendo NaOH 8M (controllare con la cartina al tornasole – pH>10, 10-15 gocce dovrebbero bastare). Se la quantità di precipitato dovesse essere talmente grande da ottenere una sospensione pastosa, diluirla aggiungendo 15-20 gocce di H2O.

Aggiungere poi 2 gocce di H2O2 al 3%, agitare per 1 min e far bollire per 2 min, per decomporre l’eccesso di H2O2, mantenendo costante il volume della soluzione mediante aggiunta di H2O goccia a goccia.

Con la miscela ancora calda centrifugare e separare la soluzione (contenente Al, Cr e Zn) dal precipitato (contenente Fe, Ni, Co e Mn).
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I esperienza (precipitato):
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Lavare il precipitato 3 volte con H2O calda, centrifugando e scartando il liquido supernatante ogni volta.

Aggiungere al precipitato 20 gocce di H2SO4 2M, agitare bene e trasferire nel crogiuolo. Far bollire per 1 min e aggiungere 2 gocce di H2O2 al 3% e lasciare bollire ancora per 1 min fino a completa dissoluzione del precipitato. Aggiungere 10 gocce di H2O, lasciare raffreddare e dividere in 4 porzioni uguali.

Alla 1° porzione di soluzione aggiungere 1-2 gocce di KSCN 0,2M: la comparsa di una colorazione rosso sangue indica la presenza di Fe3+.

Rendere la 2° porzione satura con NaF, aggiungere poi 10-20 gocce di NH4SCN (soluzione satura in alcol etilico): la comparsa di una colorazione blu indica la presenza di Co2+.

Alla 3° porzione aggiungere NH3 5M fino a renderla alcalina; scartare via, mediante centrifugazione, il precipitato che si dovesse formare; scartare il precipitato (contenente Fe(OH)3), alla soluzione aggiungere 2-4 gocce di Dimetilgliossima e lasciar riposare per 1 min. La formazione di un colore rosso fragola indica la presenza di Ni2+.
Diluire la 4° porzione con un egual volume di H2O, aggiungere 2 gocce di HNO3 3M (pH acido), agitare bene e aggiungere qualche cristallo di NaBiO3. Lasciar riposare per 1 min e centrifugare: la colorazione viola della soluzione indica la presenza di Mn2+.

II esperienza (soluzione):
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Trattare la soluzione contenente Al, Cr e Zn con HNO3 16M fino a pH leggermente acido, aggiungere poi NH3 15M fino a pH nettamente alcalino (non superare pH 9). Agitare bene per 1-2 min quindi centrifugare e separare il precipitato (la cui colorazione opaca con consistenza gelatinosa è indicativa della presenza di Al(OH)3) dalla soluzione (che può contenere Cr e Zn). La colorazione gialla è indicativa della presenza di Cr.

Lavare il precipitato 3 volte con H2O calda, centrifugando e scartando il liquido ogni volta. Sciogliere il precipitato con 4-5 gocce di HNO3 3M, aggiungere 2 gocce di Aluminon (reagente specifico per l’alluminio), agitare bene poi rendere la soluzione debolmente alcalina con NH3 5M, quindi centrifugare: la formazione di un precipitato rosso ciliegia indica la presenza di Al3+.

Alla soluzione, contenente Cr e Zn, aggiungere 6-7 gocce di BaCl2 0,2M quindi centrifugare e separare il precipitato (contenente Cr) dalla soluzione (contenente Zn).

Lavare il precipitato 2 volte con H2O calda trattenendo il precipitato dopo la centrifugazione. Aggiungere 3 gocce di HNO3 3M e scaldare leggermente, senza far bollire, per 1 min. Raffreddare e aggiungere 10 gocce di H2O, poi aggiungere 10 gocce di Etere Etilico e 3 gocce di H2O2 al 3%. Una colorazione blu della soluzione eterea indica la presenza di Cr3+ (sotto forma di CrO5 - non stabile).

Prelevare una goccia della soluzione e farla assorbire sulla cartina al Difeniltiocarbazone, lasciar riposare per 1 min circa. La colorazione rosso porpora della macchia indica la presenza di Zn2+.

	NH3
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	H314 Provoca gravi ustioni cutanee e gravi lesioni oculari.
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	H400 Molto tossico per gli organismi acquatici.
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	H335 Può irritare le vie respiratorie.

	(NH4)2S
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	H225 Liquido e vapori facilmente infiammabili.
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	H314 Provoca gravi ustioni cutanee e gravi lesioni oculari.

H031 A contatto con acidi libera gas tossici.

	HCl
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	H314 Provoca gravi ustioni cutanee e gravi lesioni oculari.
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	H335 Può irritare le vie respiratorie.

	HNO3
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	H272 Può aggravare un incendio; comburente.
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	H314 Provoca gravi ustioni cutanee e gravi lesioni oculari.

	NaOH
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	H314 Provoca gravi ustioni cutanee e gravi lesioni oculari.

	H2SO4
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	H314 Provoca gravi ustioni cutanee e gravi lesioni oculari.

	NH4Cl
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	H302 Nocivo se ingerito.

H319 Provoca grave irritazione oculare.

	H2O2
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	H318 Provoca gravi lesioni oculari.
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	H302 Nocivo se ingerito.

H335 Può irritare le vie respiratorie.

H315 Provoca irritazione cutanea.

	KSCN
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	H302 Nocivo se ingerito.

H032 A contatto con acidi libera gas molto tossici.

	NaF
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	H301 Tossico se ingerito.

H315 Provoca irritazione cutanea.

H319 Provoca grave irritazione oculare.

H032 A contatto con acidi libera gas molto tossici.

	CH3COO(NH4)
	
	Considerato non pericoloso.

	K4Fe(CN)6
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	H032 A contatto con acidi libera gas molto tossici.

	NH4SCN
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	H302 Nocivo se ingerito.

H032 A contatto con acidi libera gas molto tossici.

H312 Nocivo per contatto con la pelle.

H332 Nocivo se inalato.

	Dimetilgliossima
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	H301 Tossico se ingerito.
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	H228 Solido infiammabile.

	NaBiO3
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	H302 Nocivo se ingerito.

	Aluminon
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	H315 Provoca irritazione cutanea.

H319 Provoca grave irritazione oculare.

	BaCl2
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	H302 Nocivo se ingerito.

H332 Nocivo se inalato.

	
	
	

	Etere Etilico
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	H224 Liquido e vapori altamente infiammabili.

H019 Può formare perossidi esplosivi.
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	H302 Nocivo se ingerito.

H336 Può provocare sonnolenza o vertigini.

H066 L'esposizione ripetuta può provocare secchezza/screpolature della pelle.

	Difeniltiocarbazone
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	H315 Provoca irritazione cutanea.

H319 Provoca grave irritazione oculare.

H335 Può irritare le vie respiratorie.
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