2.Grup Katyonlari
Hidrojen Sulfur Grubu

Pb(ll), Hg(ll), Bi(lll), Cu(ll), Cd(l1), As(lll), As(V), Sn(ll), Sn(IV),
Sb(l11), Sb(V)



e Sulfar grubu iyonlari, sulfurleri ve hidroksitleri halinde
cokturulen iyonlardir.

* Bu iyonlar, hidrojen sulfir grubu katyonlari ve amonyum
sulfur grubu katyonlari olarak iki ana grupta incelenir.

e Cozundurlukleri oldukca az sulfir bilesikleri olusturan ve
hidrojen sulfur ile doyurulmus orta derecede asitli ortamda
coken katyonlar, hidrojen siilftir grubu katyonlari adini alir.



Hidrojen sulfir grubunun cokturdlmesi

Formiil Renk K [S* T [OHT pH®
HgS siyah 1.6x10™? 1.6x10™" <l
PbS siyah 8.0x10%  8,0x10™ <1
CuS siyah 63107  6,3x107™ <1
CdS sarl 8,0x107  8,0x107% <l
BiS3 kahverengi  1,1x1077  1,0x10™ <1
SnS, sari <10 ~1070° <1
AsyS; sarl 2,1x10% P <l
Sb;S, turuncu 5%107! b <]

* Sulfarleri ¢coktirmede tiyoasetamitin suda hidrolizinden olusan H,S'den
yararlanilr.

e Hidrojen sulfur grubu, cozeltinin hidronyum iyonu derisimi, HC| ¢ozeltisi ile
vaklasik 0,3 M (pH=0,5) olacak sekilde, ayarlanarak cokturdlir.



 Sulfar grubu katyonlari coktiruldikten sonra, analizcinin bir

defada daha az sayida katyonla ilgilenebilmesi icin, iki ayri alt
gruba ayrilir.

N’

Alt grup Alt grup ismi Alt grup katyonlar1*®

Alt grup 2A  Bakr alt grubu Hg™*, Pb*, (Bi(III) (BiO"), Cu**, Cd**

As(IID) (AsO5), As(V) (AsO5), Sn™,

o 2 alay all er
Alt grup 2B Kalay alt grubu Sn(IV), Sb(III) (SbO*). Sh(V)

* Hidrojen sulfiir grubu katyonlarinin iyonlarinin analizi
asagidaki tabloya gore gerceklestirilmektedir:
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Hidrojen sulfir grubunun cokturdlmesi

1. Kloriur grubunun coktirilmesinden kalan (C-1) cozeltisi kiiclk bir
behere alinir. Cozeltiye hafif asidik oluncaya kadar ve asitlik turnusol
kagidi veya pH kagidi ile kontrol edilerek, damla damla 6 M HCI
cOzeltisi katilir.

2. Cozeltinin her bir mililitresi icin 4 damla %3’luk H,0, ¢dzeltisi ilave
edilir. Yaklasik 10 damla (0,5 mL) cozelti kalincaya kadar buharlastirilir.

3. Cozeltinin sogumasi icin beklenir, 10 damla su ile seyreltilir ve bir
deney tupu icine aktarilir. Daha sonra ortama, ¢cozeltinin her bir mL’si
icin, 1 damla 6 M HCI ¢ozeltisi ilave edilir. Boylece, ¢ozeltideki
hidronyum iyonu derisimi yaklasik 0,3 M’a ayarlanmis olur.



4. Cozeltiye, 20 damla 1 M tiyoasetamit ¢cozeltisi damlatilir. Deney
tlpd, bir ceker ocak icinde ve bir su banyosunda, karistirilarak
yaklasik 10 dakika isitilir. Bu sirada, hidrojen sulfiir grubu
katyonlarinin sulfirleri coker (K-5).

5. Karisim santrifujlenir ve Gstteki cozelti bir deney tlipune aktarilir.
Santrifiijlemeden sonra elde edilen ¢ozelti (C-5), 3-5. grup
katyonlarini, bir miktar tiyoasetamit ve H,S icermektedir. Bu ¢ozelti,
diger grup katyonlarinin analizi icin saklanmadan dnce, tiyoasetamit
tamamen hidroliz edilmeli ve H,S tamamen ortamdan
uzaklastirilmalidir.

6. Cokelti (K-5) 4 mL su ve 2 damla 3 M NH,Cl'nin karistirnlmasindan
hazirlanan ¢ozelti ile birkac kez yikanir.



Hidrojen sulfUr grubunun alt gruplara ayrilmasi

1.

Hidrojen sulfur grubu c¢dkeltisine (K-5) Gzerine 1 mL 15 M NH, ¢dzeltisi katilir.
Deney tupu bir ceker ocaktaki su banyosuna yerlestirilir ve Gzerine 1 mL1 M
tiyoasetamit ¢ozeltisi konur.

Cokelti tamamen ¢ézlnurse, numunede 2A grubu katyonlarinin olmadigina
karar verilir.

Cokelti (K-6) amonyum sulfir (sulu amonyak ve tiyoasetamitten olusur)
katildiginda tamamen ¢o6ziinmiuyorsa, karisim santrifiijlenir ve ¢ozelti (C-6) bir
deney tlpu icine alinir. Bu ¢ozelti, 2B alt grubu katyonlarinin analizi icin saklanir.
Kalan ¢okeltiye, bir defa da 10 damla su ve 20 damla 6 M KOH c¢ozeltisi konup
karistirilir ve yaklasik 5 dakika isitilir. Karisim santrifijlenir ve ustteki cozelti bir
once elde edilen ¢ozelti ile birlestirilir. Deney tupunin agzi bir mantar ile
kapatilir ve (C-6) olarak etiketlenip saklanir.



Hg?* nin ayrilmasi ve taninmasi

1. 2Aalt grubunu iceren ¢okelti (K-6) Gzerine 20 damla damitik su ve 10 damla
(0,5 mL) 6 M HNO; ilave edilir. Karisim, bir ceker ocaktaki su banyosunda
karistirilarak 5 dakika isitilir.

Karisim santrifiijlenir ve Ustteki ¢ozelti (C-7) bir deney tlpl icine aktarilir.

3. Cokeltiye (K-7) 1 mL (20 damla) 6 M HCl ve 7 damla 6 M HNO; ilave edilir.
Karisim bir su banyosu icinde karistirilarak 5 dakika bekletilir.

4. Karisim santrifljlenir ve Ustteki ¢ozelti kiictk bir behere aktarilir, kuruluga kadar
buharlastirilir.

5. Beher sogutulur ve beher icindekiler 2 mL su ile karistirilarak ¢ézulur. Cozeltiye
8 damla 0,5 M SnCl, katilir. Beklediginde siyaha donusen (elementel Hg
olusmasi nedeniyle) ve baslangicta grimsi beyaz olan Hg2CI2 olusmasi,
cozeltideki Hg(I1)'nin kanitidir.



Pb%* nin ayrilmasi ve taninmasi

1. 2A Alt grubu cokeltisinin nitrik asitle ¢coztlmesi ile elde edilen ¢ozelti
(G-7) kuguk bir beher icine aktarilir. Deney tipu 1 mL 6 M H,SO, ile
vikanir ve yikama sulari da ayni behere konur.

2. Beher, ceker ocakta bir amyant tel Gzerine yerlestirilir ve
karistirllarak, bek yardimiyla, cozelti buharlastirilir. Buharlastirma
islemine, yogun beyaz dumanlar ¢ikincaya kadar devam edilir.

3. Bir deney tuptne 2 mL damitik su konur ve beherdeki ¢cozelti (C-8),
dikkatli bir sekilde bu tipe aktarilir.

4. Bu asamada iyice dagilmis beyaz bir cokeltinin gérulmesi,
kursun(I1)'nin varhgini géstermektedir.



BiO* nin ayrilmasi ve taninmasi

1.

Cozeltiye (C-8) damla damla ve surekli karistirilarak 15 M NH; ilave edilir.
Amonyak ilavesine, karisimin asitligi bir turnusol kagidi veya bir pH kagidi ile
kontrol edilerek, ortam bazik oluncaya kadar devam edilir.

Santrifijleme isleminden sonra, bir cokelti (K-9) olup olmadigi dikkatli bir
sekilde kontrol edilir. Cokelti Gizerindeki ¢cozelti (C-9), bir deney tiplne aktarilr.

Ayri bir deney tupinde sodyum stannit ¢ozeltisi hazirlanir. Bu amacla, bir deney
tlipu icine 10 damla 0,5 M SnCl, ¢ozeltisi konur, Gzerine damla damla beyaz
Sn(OH), ¢okeltisi gériliinceye kadar 6 M NaOH ¢ozeltisi ilave edilir. Olusan
cOkelti céztiniinceye kadar, 6 M NaOH ilavesine devam edilir. Fazladan 4 damla
daha 6 M NaOH ilave edilir.

Taze hazirlanmis bu sodyum stannit ¢ozeltisinden ¢okeltiye (K-9) 5 damla
damlatilir. Olusan siyah renkli elementel bizmut, bizmut(lll) iyonunun varligini

gosterir.



Cu?* nin taninmasi

1. Cozelti (C-9) mavimsi mor renkli ise, ¢ozeltide bakir(ll) iyonunun
olduguna karar verilir.

2. Bu cozeltiden (C-9) bir deney tupu icine 5 damla aktarilir. Artan
cozeltinin (C-9) agzi kapatilir ve kadmiyum tayini icin saklanir.

3. Cozeltinin asitligi turnusol kagidi ile kontrol edilerek, ¢cozelti asidik
oluncaya kadar damla damla 6 M CH;COOH c¢ozeltisi katilir.

4. 2 damla 0,2 M K,Fe(CN), ¢c6zeltisi damlatilir. Kahverenginden
kirmiziya kadar degisen bir cokelti veya stispansiyon, bakir(ll)
iyonlarinin varhginin kanitidir.



Cu?* iyonlarinin bozucu etkisinin giderilmesi

4.

Cozeltinin (C-9) bazik olup olmadigini turnusol kagidi veya pH kagidiyla kontrol
ediniz. Cozelti bazik degilse, karistirarak 15 M NH; ilave edilir ve her damla
ilavesinden sonra, turnusol kagidi ile cozelti kontrol edilir.

Temiz ve kuru bir spatil ile yaklasik 0,05g Na,S,0,(k) bu ¢ozeltiye ilave edilir.
Cozelti, bir su banyosu icinde isitilarak 1-2 dakika karistirilir. Bu sirada kirmizi
elementel bakir olusmaya baslamalidir. Deney tluputndeki ¢ozeltinin mavi rengi
tamamen kaybolmalidir.

Karisim santrifijlenir ve Ustteki cozelti bir deney tlptne aktarilir. Bu ¢ozeltiye,
10-12 damla 1 M tiyoasetamit ¢ozeltisi katilir ve bir ceker ocakta, su
banyosunda yaklasik 5 dakika isitilir. Sari cokelti olustugunda isitmaya son
verilir.

Tiyoasetamit ilavesi ile bir cokelti olusmuyorsa, cozeltide kadmiyum(ll) iyvonu
bulunmaz.



Cd?* iyonunun taninmasl

1. Cozeltide Cu?* yoksa ve cozelti (C-9) mavi degilse, cozeltiye, 10-12
damla 1 M tiyoasetamit ¢cozeltisi konur ve bir ceker ocaktaki su
banyosu icinde karistirilarak 5 dakika isitilir. Bir cokelti olusursa,
karisim santrifijlenir ve ¢ozelti kismi atilir.

2. Cokeltiye 7 damla su ve 3 damla 6M H,SO, ilave edilir. Karigim bir su
banyosunda karistirilarak 4 dakika isitilir, santriftjlenir ve Cd?*
bulunduran c¢cozelti ayrilir. Kalan ¢okelti atilir.

3. Cozeltiye, 10-12 damla 1 M tiyoasetamit ve toplam hacmi 3 mL
yvapincaya kadar su ilave edilir. Karisim bir ceker ocakta, su
banyosunda, karistirilarak 5 dakika isitilir. Cok az miktardaki sari bir
cokelti bile, kadmiyum(Il)'nin varhgini kanitlar.



2B alt grubunun tekrar cokturulmesi

1. Hidrojen sulfur grubu c¢ékeltininin (NH4),S veya KOH ile
muamelesinden elde edilen bazik cozeltiye (C-6), damla damla ve
karistirilarak, ¢ozelti asidik oluncaya kadar 6 M CH,COOH ilave edilir.

2. Cozeltiye 8-10 damla 1 M tiyoasetamit ¢cozeltisi damlatilir ve bir
ceker ocakta, su banyosunda karistirilarak 5 dakika isitilir.

3. Bir ¢okelti olusmussa, bu santrifijlenir ve ¢ozelti kismi dikkatli bir
sekilde ayrildiktan sonra atilir. Elde edilen ¢okeltide (K-10) kalay ve
antimon analizi yapilir.

4. 2B alt grubu cokeltisine (K-10) 10 damla damitik su ve 20 damla (1
mL) 12 M HCl ilave edilir ve 2 dakikayi gecmemek kaydiyla, su
banyosunda karistirilarak isitilir (C-11).



Sn%* ve/veya Sn** ivonunun belirlenmesi

1. Cozeltiye (C-11) 1 mL damitik su ilave edilir. Cozelti kiictik bir behere aktarilir.
Deney tupul, 1 mL damitik su ile yikanir ve yikama sulari da behere aktarilir,
cOzelti kuruluga kadar buharlastirilir.

2. Damitik suve 6 M HCl'den 3’er damla ilave edilir ve karistirilir. Bu karisim, bir
deney tupune aktarilir. Beher iki defa 1 mUlik kisimlar halinde damitik su ile
yikanir. Yikama sulari deney tlpu icine aktarilir ve iyice karistirilir. Bu ¢ozeltinin
(C-13) yarisi, bir baska deney tlipU icine aktarilir ve antimon iyonlarinin analizi
icin saklanir.

3. Cozelti (C-13) iceren deney tlptne kicuk bir demir tozu eklenir ve bir su
banyosu icinde, karistirilarak 5 dakika isitilir.

4. C(Cozeltiye 2 damla doygun HgCl, ¢ozeltisi ilave edilir. Cozelti karistirihr ve
yaklasik 10 dakika beklenir. Ki¢uk ve beyaz Hg,Cl, ¢dkeltisinin olusmasi ve bu
cOkeltinin zamanla kararmasi, kalay iyonunun varligini kanitlar.



Sb3* ve/veya Sb>* ivonunun taninmasl

1. Asidik olan ikinci kisim ¢ozeltiye (C-13) kati oksalik asit, H,C,0,, ilave
edilir ve iyice karistirilir.

2. Cozeltiye 10 damla 1 M tiyoasetamit ¢cozeltisi konur ve ceker ocakta
bir su banyosunda 3 dakikayi asmayacak sekilde isitilir.

3. Turuncu-kirmizi renkli bir ¢okelti, Sb,S;’U kesinlikle belirtmektedir ve
bir baska deney yapilmasina gerek yoktur.



