[題名]第Ⅱ族カチオンの混合未知試料の分離確認

[目的] 第Ⅱ族カチオンのうち数種を含む試料について、含有カチオンを分離確認すること。

[実験操作と結果及び考察]

（１）　遠心管に試料溶液１ｍｌとり、6N NH aq１滴で中性にしたところ青い溶液に白い沈殿が生じた。さらに純水を加え全量を3mlとし、6N HClを3滴と13％チオアセトアミド溶液を7滴加えてかき混ぜた。遠心管に側溝付ゴム詮をして100℃で7分加熱したところ黒い沈殿が生じた。加熱後流水中で冷却し、１分間振り混ぜ、遠心沈降させた。上澄み液に13%チオアセトアミド溶液を５滴と6N NH aq１滴を追加、再び７分加熱し再び遠心沈降させた。沈殿はまとめて２ｍｌの熱水で洗浄した。

（２）　（１）で得た黒色沈殿に(NH ) S　を1ml加えたところ褐色の溶液となった。この溶液を60℃で2分間加熱し、純水を1ml加えて遠心沈降させた。沈殿に6N HNO を一滴加えた熱純水2mlで１回洗浄した。

（３）　（２）の上澄みに6N HClを加えて微酸性にし、1分間加熱した後遠心沈降させ、沈殿に6N HClを10滴加え再加熱し溶解させたところ黒色と薄茶色の沈殿が生じた。液を純水で2倍弱に薄め、ろ過した。ろ液に1%ジフェニルカルバゾン・アルコール溶液を1滴と10%リン酸トリブチル希釈液を層の厚さが2mm程度になるように加え、遠心管を振って静置したところ上層は薄い茶色を呈した。これによりSn は含まれていないことが確認できた。

（４）　（２）の黒色沈殿に1mlの6N HNOを加え、沈殿を溶解させ数分間加熱した。溶液をろ過し、ろ液を6N NH aq7滴でで中性にしたところ、溶液は青色で沈殿白色であった。溶液に純水1mlを加え、0.5mlの6N NH aqを加え遠心沈降させた。沈殿は2mlの1N NH aqで洗浄した。

（５）　（４）の上澄み液に6N CH COOHを加えて微酸性にし0.05M K Fe(CN) を3滴加えたところ、赤褐色の沈殿が生成した。これはCu Fe (CN) であると思われる。これによりCu の存在が確認できた。

（６）　（４）で得た白色沈殿に6N HNO1滴を加え溶解させ、3N NaOHを用いて中性にした。さらに0.25mlの3N NaOHを加え、遠心沈降させた。沈殿は１ｍｌの１N NaOHで洗浄した。

（７）　（６）の上澄み液を2本の試験管等分し、その1本を6N HNOで酸性にし、1Mチオ尿素を1滴加えたところ淡黄色を示した。もう1本に6N CH COOHを加えて中性とし、さらに1滴加えてから0.3M K CrO 2滴を加えたところ黄色沈殿を生じた。これはPbCrO であると思われる。これにより、Pbの存在が確認できた。

（８）　（６）の沈殿に6滴の6N HNOを加えて溶解させ、純水を1ml加え、2本の試験管に等分した。1本に1Mチオ尿素を2滴加えたところ変化は確認されなかった、これによりBi は存在しないことが確認された。残りの一本に6N NH aqを滴下し、これをろ過し1mlの熱純水で2回洗浄した。ろ紙上に0.1M SnCl 5滴を３N NaOHで溶解させたものを滴下したところ黒色に変化した。これはBi (OH) が還元されBiになったものと思われる。これによりBiの存在が確認された。

（７）と（８）の結果で矛盾が生じるが、（６）で得た沈殿が少量であったため（７）では色の変化が確認しにくかったものと考えられる。

