[題名]実習L　第Ⅲ族、第Ⅴ族、第Ⅵ族カチオンの混合未知試料の分離確認
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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）試料液の番号は13番であった。試料液を10滴試験管に入れ、3N
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20滴を試料に加え、湿した赤色リトマス紙を管口に近づけたところ青色に変色した、これは
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の反応より
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ガスが発生したためであり、これにより
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の存在が確認できた。

（２）遠心管に試料1mlをとり、3M
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1mlと純水1mlを加えたところ黄色を呈した。100℃に加熱し3N
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3

NH

4滴で中性にしたところ褐色粒上の沈殿が生じた。再加熱して遠心沈降させた。沈殿は熱純水2ml､6N
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1滴,3M
[image: image14.wmf]Cl

NH

4

1滴で洗浄した。
（３）(2)で得た沈殿を6N
[image: image15.wmf]HCl

4滴で溶解させ、これに3N
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1mlを加えかき混ぜた後ろ過した。沈殿は2mlの熱純水で洗浄した。

（４）(3)で得た沈殿を1N
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2mlに溶解させ、純水8mlを加えた。その２滴を1滴ずつ点滴皿にうつし一方に0.05M
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K

1滴を加えたところ濃青色を呈した。もう一方に0.1M
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１滴を加えたところ血赤色を呈した。これは
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の反応によるもので、これにより
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の存在が確認できた。
（５）(3)の炉液を6N
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1滴で中性にし、さらに6N
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5滴を追加し2本の試験管に等分した。一方はアルミノン法、もう一方はテナールブルー法を行ったが反応は見られず、
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Al

の存在は確認できなかった。

（６）(2)の上澄みに3M
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3滴、6N
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3

NH

5滴、純水1mlの混合液を入れ100℃に加熱後、2.5M
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試薬を6滴加えたところ白色沈殿を生じた。これをよくかき混ぜ5分間放置した後遠心沈降させた。

（７）沈殿に6N
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3

5滴を加えて加熱し溶解させ、溶液をカセロールに移し、蒸発乾固して1N
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3滴を加えて沈殿を溶解させた。これを100℃に加熱後0.3M
[image: image33.wmf]4

2

CrO

K

を4滴加えたが反応は見られず
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Ba

の存在は確認できなかった。

（８）(7)の上澄み液に6N
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を５滴加えて中性にし、さらに6N
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を３滴加え、100℃に加熱してから0.3M
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を３滴加えかき混ぜて放置したところ白色沈殿を生じた。これは
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の反応でシュウ酸カルシウムを生じたためである。これによって
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の存在が確認できた。

（９）(6)の上澄み液に純水1mlを加え、2本の試験管に等分した。一本に0.3M
[image: image40.wmf]4

2

4

HPO

)

(NH

3滴、3M
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５滴を加えたとこが反応は見られなかった。もう一本には0.1%マグネソン試薬を１滴加え、3N
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を８滴加えたが紫色になったが青色のレーキは見られず、
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Mg

の存在は確認できなかった。
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