［題名］実習Ｊ　第Ⅲ族、第Ⅳ族カチオンの混合未知試料の分離確認

［目的］第Ⅲ族、第Ⅳ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) 混合試料（No.13）は青みがかっていた。混合試料1mlを遠心管にとり3M
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1mlと純水1mlを加え100℃になるまで加熱し、3N
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を3滴加えて中性にしたところ紫がかった白沈が生じた。遠心沈降させ沈殿P1と上澄み液S2に分けた。P1は2mlの純水に3M
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１滴を加えたもので洗浄した。

(2) 沈殿P1を6N
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3滴で溶解させ、3M
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1ml純水1mlを加え(1)と同様の操作を行い沈殿P2と上澄み液S2に分けた。S1とS2は合一した。

(3) 沈殿P２を6N
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3滴で溶解させ、3N
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6滴を加え、さらに純水を加え全量を3mlとしたところ黄緑色の溶液に白沈が生じた。水浴加熱し、細かい泡が出始めたところで遠心沈降させ上澄みと沈殿P3に分けた、沈殿は緑がかった白色であった。P3は1mlの熱純水に3M
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１滴を加えたもので洗浄した。

(4) 沈殿P3を2mlの1N
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に溶解させ、その１滴を点滴皿にとり0.05M
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を1滴加えたが反応はなかった、よって
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の存在は確認できなかった。

(5) 上澄み液S3に6N
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を５滴加えて酸性とし、6N
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を加え微アルカリ性にしたところ白色沈殿を生じた。これを100℃に加熱し遠心沈降させ、沈殿P5と上澄み液S5に分けた。沈殿P5は熱純水2mlに3M
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3滴を加えたもので洗浄した。

(6) 沈殿P5に6N
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HNO

２滴を加え加熱して溶解させた。この溶液に0.1M
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溶液１滴を加えよくかき混ぜた。この溶液についてテナールブルー方を行ったが反応は見られなかった。よって
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の存在は確認できなかった。

(7) 上澄み液S5に6N
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1滴を加え中性にした後、さらに1滴追加し0.2M
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溶液を2滴加えたところ濃い黄色の沈殿を生じた。これにより
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の存在が確認できた。これは
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の反応によるものである。

(8) 上澄みS1、S2を合一したものをカセロールで3mlに凝縮し、遠心間に移した。この液に6N
[image: image24.wmf]aq
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1滴を加えアルカリ性にして、さらに1滴追加し、13％チオアセトアミド溶液10滴を加え側溝付ゴム栓をはめ、100℃で7分加熱したところ、白色沈殿が生じた。加熱後、管を冷却し1分間振り混ぜてから遠心沈降させた。上澄み液に13％チオアセトアミド溶液７滴と6N
[image: image25.wmf]aq

3
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1滴を加え7分加熱したところ黒色沈殿が生じた。加熱後、管を冷却し1分間振り混ぜてから遠心沈降させた。二回の操作によって得られた上澄み液と沈殿を合一し沈殿P8として10分間放置した。その後、遠心沈降させて、沈殿を純水1mlに
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2滴を加えたもので洗浄した。

(9) 沈殿P8に2mlの1N
[image: image28.wmf]HCl

3滴を加えよくかき混ぜ、30秒放置してから遠心沈降させ、上澄み液S9tと沈殿P9に分けた。沈殿P9は熱純水2mlと3M
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1滴の混合溶液で洗浄した。

(10) 沈殿P9に6N
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3滴と6N
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HNO

の混合液を加え加熱して溶解させ、カセロールに移し蒸発乾固させた。冷却後純水10滴に溶解させ、この1滴を点滴皿にとり、1-プロパノール－
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混液を3滴を加えたが反応はなかった。よって
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の存在は確認できなかった。さらにもう1滴を点滴皿にとりジメチルグリオキシム・アルコール溶液を3滴加えたところ赤色沈殿が生じた。これはニッケルジメチルグリオキシムが生成したためである。よって
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の存在が確認できた。

(11) 上澄みS9に3N
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2mlと3％
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3滴を加えてかき混ぜ、100℃に加熱した後遠心沈降させ、沈殿P11とS11に分けた。P11は2mlの熱純水で洗浄した。

(12) 沈殿P11に6N
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[image: image38.wmf]2

2

O

H

2滴の混合溶液を加え、100℃で2分間熱した後、冷却し、6N
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HNO

1mlを加え、さらに
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の粉末を加えたが反応はなかった。

(13) 上澄みS11をカセロールに移し、蒸発乾固させて半量にした。冷却後6N
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13滴を用いて微酸性にした。これを2本の試験管に等分し、一方に0.05M
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を1滴加えたところ白沈を生じた。もう一方に
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の反応によるものである。よって
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の存在が確認できた。

_1164113360.unknown

_1164723483.unknown

_1164723648.unknown

_1164726683.unknown

_1167168965.unknown

_1164726627.unknown

_1164723495.unknown

_1164721822.unknown

_1164723451.unknown

_1164719067.unknown

_1164721810.unknown

_1164719052.unknown

_1164719032.unknown

_1164110441.unknown

_1164112366.unknown

_1164113166.unknown

_1164111087.unknown

_1164111116.unknown

_1164110756.unknown

_1162295666.unknown

_1162296120.unknown

_1163503906.unknown

_1164109953.unknown

_1163504512.unknown

_1162296167.unknown

_1162295711.unknown

_1162295886.unknown

_1162295541.unknown

_1162294457.unknown

_1162294467.unknown

_1162294439.unknown

