3.Grup Katyonlari —
Amonyum Sulfur Grubu

Mn2+, Fe2*- Fe3*, Ni2*,
Co2*, Al3*, Cr3*-Crb*, Zn2*



* Hidrojen siilfiirle doygun bazik ortamda, az c¢o6ziinen hidroksitleri ve
stilfiirleri halinde ¢oken katyonlar, amonyum siilfiir grubu adim alur.

* Yedi elementin katyonlarini iceren amonyum siilfiir grubu katyonlari, 1KInci
biiylik nicel analiz grubu olup, analizi kolaylastirmak i¢cin 3A ve 3B olmak
tizere IKI alt gruba ayrilir.

 Bu grup katyonlar, pek cok komplekslestirici ile kararli kompleksler
olusturur ve bu iyonlarin taninmasinda bdyle kompleks olusumundan
yararlanilir.



o Amonyum siilfiir grubu katyonlari, bazik ortamda, hidrojen siilfiir ile
hidroksitleri ve siilfiirleri halinde ¢oktiirtilir.
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Amonyum sulfur grubunun alt gruplara ayrilmasi ve 3A
grubunun analizi asagidaki tabloya goére
gerceklestirilmektedir:
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Amonyum sulfur grubunun alt gruplara ayrilmasi: ve 3B
grubunun analizi asagidaki tabloya goére
gerceklestirilmektedir:
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Amonyum Siilfiir Grubunun Ayrilmasi

Hidrojen siilfiir grubu cokeltisinden ayrilan ¢ozeltiden (C-5) 3 mL alinir. Bu
cozelti asidik yapilip amonyum iyonu derisimi artirilmalidir. Ortama ayrica, 1
mL 3 M NH,CI ¢ozeltisi de katilir. Daha sonra, ¢ozelti bazik oluncaya kadar,
ortama damla damla 6 M NH, ilave edilir.

Bu karisima, 10-12 damla 1 M tiyoasetamit ¢ozeltisi ilave edilir ve karisim
ceker ocak icindeki su banyosunda, 10 dakika isitilir ve santrifiijlenir.
Santrifiijleme sonucunda elde edilen ¢ozeltiler birlestirilir (C-14) ve ¢okelti (K-
14) saklanur.

Amonyum siilfiir ¢okeltisine (K-14) 1 mL (20 damla) 16 M HNO; ilave edilir.
Cokeltisin ¢oziinmesi i¢in karistirilarak 5 dakika isitilir. Karigim santrifiijlenir
ve ¢cozelti kiiciik behere alinir.

Beher icindeki ¢ozelti kuruluga yakin buharlastirilir ve tizerine 20 damla 16 M
HNO; ilave edilir. Bu islem iki kez daha tekrarlanr.



Mn?2*’nin Taninmasi

1. Kiigiik bir beher icindeki 3. grup iyonlar1 bulunan ¢oézeltiye ¢cok az miktarda
(yaklasik 0,2 g) kat1 potasyum klorat (KCIO,) ilave edilir ve ¢ozelti kuruluga
yakin buharlastirilir.

2. Behere 20 damla 16 M HNO; ilave edilir. Yaklasik 0,1 g KCIO; katilir ve
cOzelti tekrar buharlastirilir. Beher tizerine 1 mL saf su konur. Bu asamada
cOzeltide kahverengi veya siyah ¢okeltinin olmasi (K-15) ve beher i¢ yiizeyinde
kahverengi lekelerin bulunmasi, ¢ozeltide mangan iyonunun oldugunun bir
gostergesidir. Santrifiij yapilir ve ¢ozelti saklanir (C-15).

3. Cokelti (K-15), 6 damla 6 M HNO; ve 1ki damla %3’liik H,O, karisiminda
¢oziiliir. Uzerine yaklasik 0,5 g NaBiO, ilave edilir ve karistirilarak bir siire
isitilir. Santrifiijlenir ve ¢ozelti incelenir. Cozeltinin pembe veya menekse renkli
olmasi, numunede mangan(ll) iyonunun varligini gosterir.



3B Alt Grubunun Ayrilmasi

(C-15 ¢ozeltisi 6M NaOH ile bazik yapilir.

Karisima 10 damla %3’lik H,O, ilave edilir ve bir su banyosunda karistirilarak
1sitilir.

Karisim santrifiijlenir ve ¢ozelti bir deney tiipiine alinir. Cokelti (K-16) 1 mL saf
su ve 2 damla 6 M NaOH ile yikanir, santrifiijlenir ve ¢ozelti bir énceki ¢ozelti
Ile birlestirilir. Cozelti (C-16) 3B alt grubunun (aliiminyum, krom ve ¢inko)
nitel tayininde kullanilmak {izere saklanir. Cokelti (K-16) demir, nikel ve kobalt
iyonlarindan olusan 3A alt grubunun nitel analizi i¢in kullanilir.



Fe3*’iin Ayrilmasi ve Taninmasi

3A Alt grubu cokeltisi (K-16) 20 damla 12 M HCI ile c¢oziiliir. Bir su
banyosunda karistirilarak 5 dakika isitilir.

Cozelti 15 M NH; ile bazik yapilir. Fe(OH), ¢okeltisinin ¢okmesi i¢in 1 dakika
su banyosunda isitilir.

Bir cokelti (K-17) varsa, karisim santrifiijlenir. Cozeltiden (C-17) dogrudan
nikel(11) ve kobalt(Il) iyonlar1 aranur.

Cokeltiye 1 mL 6 M HCI ilave edilir ve Fe(OH);’in ¢dzlinmesi i¢in Su
banyosunda 3 dakika 1sitilir. Bu durumda demir(l11) iyonu sar1 renkli bir ¢ozelti
olusturacaktir.

Cozeltiye 5 damla 1 M KSCN ilave edilir. Cozeltide koyu kirmizi bir rengin
meydana gelmesi demir(111) iyonunun oldugunun bir gostergesidir.



Ni¢"’nin Taninmasi

1. C-17 cozeltisinin yaris1 bir damlalik yardimiyla bagka bir deney tiipline alinir ve
kobalt(Il) iyonunun nitel analizi i¢in saklanr.

2. Kalan ¢ozeltinin (C-17) bazikligi kontrol edilir. Bunu gercgeklestirmek ic¢in
cozelti asidik oluncaya kadar ¢ozeltiye karistirarak damla damla 6 M HCI ilave
edilir. Daha sonra ¢ozeltiye bazik oluncaya kadar damla damla 6 M NH; katilir.

3. Cozeltiye 2 veya 3 damla %1’lik dimetilglioksim ilave edilir. Pamugumsu
kirmiz1 bir ¢okeltinin olusmasi, numunede nikel(l1) iyonunun bulundugunun bir
gostergesidir.



Co0%"’nin Taninmasi

1. C-17 ¢ozeltisinin saklanan yaris1 bir turnusol kagidi veya pH kagid: ile kontrol

edilerek asidik oluncaya kadar damla damla 6 M H,SO, ve ¢ozelti hacmi kadar
aseton katilr.

2. Cozeltiye bir spatiil yardimiyla yaklasik 0,1 g kat1t NH,SCN konur ve ¢ozelti
lyice karistirilir. Cok kisa Dbir siirede kaybolmasma ragmen mavi bir renk
meydana gelirse, numunede kesin olarak Co?* var demektir.



AlF*’iin Ayrilmasi ve Taninmasi

1. Amonyum siilfiir grubundan alt grup icin ayrilan ¢ozeltiye (C-16) turnusol

kagidi1 veya pH kagidi ile kontrol edilerek, ¢ozelti asidik oluncaya kadar damla
damla 12 M HCI ilave edilir.

2. NH,* derisiminin yiiksek olmas1 ic¢in ¢dzeltiye bir spatiil yardimiyla, 0,2 g
NH,Cl ilave edilir.

3. (Cozelti bazik oluncaya kadar damla damla 15 M NH; ve olusan ¢okeltinin
¢Okmesi icin, karisim bir su banyosunda 5 dakika karistirilarak isitilir. Karigim
santrifiijlenir ve c¢okelti (K-18) ile aliiminyum Iyonu tayinine devam edilir.
Cozelti (C-18) krom ve ¢inko iyonlariin analizi i¢in saklanar.



4, Cokelti, 10 damla saf su ve 10 damla 6 M HCI karisiminda c¢oziiliir. Su

6.

banyosunda karistirarak 1sitilir. Coziinmeyen herhangi bir ¢okelti varsa, karisim
santrifiijjlenerek ¢okeltr atilir.

Cozelti lizerine %0,1’lik aluminon ¢ozeltisinden 6 damla ilave edilir. Cozeltiyi
bazik hale getirmek i¢in, 6 M NH;’tan damla damla ilave edilir

Karigim bazik oldugunda 1 damla daha 6 M NH; ilave edilir. Cokeltinin
¢Okmesi i¢in karisim 3 dakika bir su banyosunda isitilir. Su banyosundan alinan
deney tiipiine, 1 damla 6 M CH,COOH ilave edilir. Kirmiz1 bir boyar maddenin
pamuksu bir ¢okeltisinin olugmasi, aliiminyum iyonunun varligini gosterir.



1.

3.

CrO,*’1mn ayrilmasi ve Taninmasi

Bu asamada, numunedeki krom, kromat iyonu (CrO,%) halindedir. Amonyakli
cozelti (C-18) sar1 renkli ise, 3 damla 0,5 M Ba(NO,), damlatilir ve karistirilir.

Cokelti olusmussa, ¢cokeltinin ¢okmesi icin bir siire beklenir ve bir damla daha
0,5 M Ba(NO;), damlatilir. Yeni bir ¢okelti olusuyorsa, karisim karistirilir ve
cokmesi icin tekrar beklenir. Bu isleme, 0,5 M Ba(NO;), c¢ozeltisi
damlatildiktan sonra herhangi bir ¢okelti olusmayincaya kadar devam edilir.

Karisim santrifiijlenir ve ¢ozelti (C-19) cinko iyonunun analizi i¢in saklanir.
Kalan ¢okelti 4 damla 6 M HNO;’te ¢oziliir ve elde edilen ¢ozelti 6 M NaOH
Ile bazik yapilir. Acik sar1 renkli BaCrO, ¢okeltisinin olusmasi ¢ozeltide kromat
Ilyonunun bulundugunu gosterir.



Zn4*’nin Taninmasi

BaCrO, ¢okeltisinden ayrilan amonyakl ¢ozelti (C-19), bir damlalik yardimiyla
IKI esit kisma ayrilir.

Birinci tiipe, 15 damla saf su ve 10-12 damla berrak 1 M tiyoasetamit ¢ozeltisi
damlatilir ve ¢ozelti ¢ceker ocak icinde bir su banyosunda devamli karistirarak
1sitilir. Cokelti olusmazsa numunede kesin olarak ¢inko 1yonu yoktur.

Beyaz bir ¢okelti, ZnS ve kiikiirt olabilir. Cozelti, cesitli Kirlilikler nedeniyle,
renkli olabilir. Oncelikle karisim, dikkatli bir sekilde incelenerek, cokeltinin
miktar1 ve o6zelligi not edilir. Daha sonra karisim damla damla 12 M HCI
Ilavesiyle asidik yapilir. Su banyosunda 2 dakika isitilir. Cokelti tamamen
cOzlinliyorsa veya c¢okelti miktarinda bir azalma hissediliyorsa, ¢inko Iyonu
olabilir.



4. Ikinci tiipe, ¢cozelti asidik olana kadar 6 M HCI ilave edilir.

5. Asidik hale gelen ¢ozeltiye 10 damla 0,2 M K,Fe(CN), damlatilir ve lyice
karigtirilir. Cokelti meydana gelmezse, ¢inko Iyonu yoktur. Gri-beyaz bir ¢okelti
olusmussa karisim santrifiijlenir ve ¢ozelti atilir. Cokelti 12 damla 6 M NaOH’te
coziilir ve gerekirse, 5 dakika su banyosunda karistirilarak hafifce isitilir.
Cokeltinin tamamen ¢oziinmesi, humunede c¢inko Iyonunun bulundugunun bir
gostergesidir.

6. K,Zn,(Fe(CN)y), cokeltisi tamamen c¢ozlinmezse, karisim santrifiijlenir ve
coziinmeyen kisim atilir. Cozeltt 12 M HCI ile asidik yapilir. Tekrar beyaz bir
cokelti olusuyorsa numunede kesin olarak ¢inko 1yonu var demektir.



