1. VIZSGALATOK BORAXGYONGGYEL OXIDALO
ES REDUKALO LANGBAN

A bor-trioxid [bor(I11)-oxid/, B,O; sajatsidga, hogy egyes elemek oxidjaival az
illet§ elemre jellemz§ szinli metabordtts, alakul. A szines metaboratok (bdraz-
gyongy) rendkiviil érzékeny reakciétermékek. Tobb fém jelenléte zavard, ezért a
béraxgyongyvizsgilat inkdbb elSvizsgdlati célokra szolgdl. [gy kimutathaték az
asvanyok sztochiometriai képletében szerepl§ egyes alkotéelemek, ha mellettiik
nincsen masik, szinreakeidt el8idézé elem.

Jellemz3 gyongyszinezidést a kovetkezs elemek idézhetnek els: Ce, Co, Cr, Cu,
Dy, Fe, Mn, Mo, Ni, Ti, U, V, W.

Eszkozok: béraxpor (Na,B,0; - 10 H,0) puriss., platina huzal, Bunsen-égé v.
borszeszégs, fuvéoess, drativegek.

A favéesé (forrasztoesd) nagyon régi eszkoze az anyagvizsgalatnak. A XVII. szdzadbodl
maér {résos utaldsok (ErasMUs BARTHOLINUS, 1669) jelzik alkalmazdsdt. A kovetkezd évszd-
zadban éltaldnosan elterjedt elemz8 eszkozzé 1épett els. A XIX. szdzad elején BERrzELIUS
(1812) ismertette kémiai tankényvében az addig hasznélatos fogdsokat, s6t 1820-ban 6néllé
kiadvédnyban adta kozre a sajat tapasztalataival kiegészitett médszereket. C. F. PLATTNER
neve emelkedik ki még a mult szdzadi kutaték kozil, akinek alapvet6 metodikai kényve
hosszu évtizedeken 4t szdmos kiaddst ért meg.

A reakei6 végrehajtisara platina huzalt (lasd 186. old.) sésavas kezeléssel és izzi-
téssal esetleges szennyez8déseitdl megtisztitunk, majd a még meleg hurok segit-
ségével borsészem nagysagi béraxport vesziink fel. A platina szalat kb. 6070 C°
alatt az olvasztétérbe helyezziik, mig viztisztan atlatsz6 gombbé olvad. Ha kevés
béraxport vettiink volna fel, a m{iveletet mindaddig megismételjiik, mig a gyongy
a platina hurok nagysigat (fél borsészem) el nem éri. A bérax hevités kor az (1)
reakciéegyenlet értelmében bér-trioxiddé és Na-metaboratta alakul. A keletkezett
reakcidtermékek alkotjidk a gyoéngyot.
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Na,B,0; - 10 H,0 PV 10 1.0 4+ B,0, + 2 NaBO, (1)

A szintelen gyongyot még meleg allapotban a savakban (HCl, HNO;) feloldott
asvany oldatdba mértjuk, ill. a vizsgdlandé asvany el6zéleg kiizzitott anyagédhoz
(porahoz) érintjiik, majd oxidacids langtérben megolvasztjuk. A vizsgdlandéanyag
fém-oxid alakjidban reakciéba 1ép a bér-trioxiddal, és azzal szines metaboratot ad:

By0s + RHO = RH(B02)2, (2)

melynek szine melegen és kihtilve rendszerint eltéré.

A valtoz6 vegyértékii fémes elemek béraxgyongy-szine oxidalt (nagyobb vegy-
értékii) alakban rendszerint eltér a redukalt (kisebb vegyértékii) alak bérax-
gyongy-szinétsl. A redukdlt gyongyot Ggy készitjiikk, hogy az elGallitott oxiddlt
gyongyot huzamosabb idén at redukdlé langtérbe helyezziik. Az oxidalt és redu-
kalt alakt gyongyot gyorsabban elkészithetjilk fuvéess segitségével, és egyuttal
elkeriilhetjiik, hogy a gy6ngy bekormozddjék.

A béraxgyongy elballitasanal az aldbbiakra kell iigyelni:

a) A platina huzalt a ldngban a lang tengelyéhez meredek szog alatt tartjuk,
kiilonben a bérax a hevités sordn felpuffad, s a platina sz4l mentén apré gyongy-
sort képezve felfut. Ennek eltavolitasa elég koriilményes, és a kés6bb elGallitott
gyongy szinét szennyezheti.

b) A vizsgélandé anyagot gyongykészités el6tt célszerli szénen, zart iivegesSben
kiizzitani, mert szulfidok (arzenidek, szulfos6k stb.) a platinat megtamadjék.

¢) A fém-oxidok kiilonb6z6 hatasu és szinintenzitdsi gyongyoét eredményez-
hetnek, ezért kezdetben célszerti a minta anyagabdl egészen keveset vinni a szin-
telen gyongyre.

- d) Az anyagot ugy vegyiik fel, hogy a platina huzalt ne érintse, nehogy avval
6tvoz6djék.

Egyes elemek (Ti, Th, Be), amelyek a béraxszal nem lépnek reakciéba vagy
béraxgyongyiik nem jellemz8, sajatos krisztallitok alakjaban mutathaték ki.
A gyongyot elkésziilte utdn tdrgylemezre helyezziik, még olvadt allapotban hir-
telen osszelapitjuk, és mikroszkép alatt vizsgaljuk.

A titdn (Ti) rendszerint finom t{i alaki rutil- (Ti0,-) kristdlyok alakjiban jelent-
kezik, amelynek 5-6 4gu csillagos 6sszen6vései vannak.

A térium (Th) ThO,-bdl 4116 kocka alakzatokban mutathaté ki, amelyek ese-
tenként csillag alakd csoportosulasokkd tomériilnek.

A berillium (Be) megnyult prizmas, léces, BeO 0sszetétell krisztallitokat képez
piramis alaki tet6zélapokkal, melyek gyengén kettdstorSk és egyenes kioltasuak.

Az elemek béraxgyongy-reakecidit az 1. tdblazat mutatja be.
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Béraxgyingy-reakcidk ITI/1. tédbldzat

El Oxid4l6 léngban ) Redukdlé6 ldéngban
om melegen J‘ hidegen | melegen E hidegen
cérium Ce | sérga zoldessérga szintelen szintelen
krém Cr sdrga z51d zold z51d
kobalt Co kék kék kék kék
réz Cu | zsld azurkék szintelen, zo6ld halvédnykék,
| szintelen.
Az Sn hozzé-
addséval kire-
dukélt voros-
réz barndsvé-
10s, ill. opak.
diszprézium Dy | halvény rézsa-, halvény rézsa-| halvdny rézsa-| halvény rézsa-
. szind szinfi szin(i szin(i
vas Fe sérga, na- z0ld, sérga, palackzold | halvédny
rancsvoros barna ' palackzold
mangén Mn | ibolya barnés, szintelen ! szintelen, kissé
~ ibolyavéros | rézsaszinti
molibdén . Mo | halvédnysdrga | szintelen, fehér| barna | barndsfekete,
opak
nikkel Ni ibolya vorosbarna opaksziirke opaksziirke,
ibolyéssziirke
titén Ti halvédnysérga | szintelen, sziirke, sdrga barnés
fehér '
urén U sdrga, sdrgédsbarna halvéanyzosld z6ld (fekete)
narancsvoros
vanddium v sarga zold barnétél sdrgészold
sotétzoldig ‘
volfram W halvanysdrga | szintelen, sdrga barna
fehér

2. FOSZFORSOGYONGY-VIZSGALATOK OXIDALO

ES REDUKALO LANGBAN

A béraxgyongy-reakciéval kapesolatban felsorolt elemek koziil a Mo, Ti, W stb.
metaboratja nem jellemz3 vagy egyaltalan nem képzddik. A foszforsé a metabo-
ratnal élénkebb szinli reakciéterméket ad, ezért elGallitdsa célravezetSbb.

Eszkozok: NHNaHPO, - 4 H,O (foszforsé) és a béraxgyongy-reakciéhoz

hasznalt eszko6zok.
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Az dsvany gombostiifej nagysigi részét porcelan mozsdrban kb. azonos mennyi-
ségli reagenssel dorzsoljitk ossze; jellemz§ szinreakciékat kapunk:

1. Ni-dsvany dimetil-glioximmal piros,

2. Fe-asvany (nem szilikat) kalium-[hexaciano-ferrat(1I)]-vel kék,

3. Ce-dsvany (pl. monacit) NayO, + NayCOy-tal intenziv sarga,

4. Pb-asvany KlI-dal piros,

5. U-dsvany K,[Fe(CN)g]-vel vorosbarna,

6. Fe(I1I)-asvany KSCN-dal voros,

7. Co-d4svany KSCN-dal kék szinez8dést ad.

8. Ercek (pl. magnetit) bértartalmanak kimutatésa: a poritott anyagot kinali-
zarinnal j6l 6sszekeverjiik, majd egy csepp 2n H,SO4-at adunk hozzd. 6 mg-nal
t6bb B,0, esetén kék szinez6dés jon létre.

4. FEMREGULUS ELOALLITASA REDUKCIOVAL

Egyes fémek asvanyaikbo6l mar redukalé langgal kinyerhetSk (pl. élom gale-
nitbdl), legtobbszor azonban csak feltdrdszerek segitségével. Feltdrdszerek: viz-
mentes (kalcinalt) széda (Na,CO3), KCN, neutralis Ca-oxaldt (CaC,04 - H,0). Az
eléallitott fémgombocskét regulusnak nevezziik.

3. FELADAT

Allitsuk els és vizsgaljuk meg a kovetkezs fémregulusok sajétsigait: Pb, Bi,
Sb, Sn, Ag, Cu, Co, Ni, Au.

Eszkozok: Bunsen-ég8, fivocss, faszén, vegyszerek.

A megporitott anyaghoz kb. 3—4-szeres mennyiségben finomra poritott viz-
mentes sz6dat keveriink, majd a szén feliiletén kialakitott mélyedésbe helyezziik.
Annak megakadélyozasara, hogy az anyag a redukal6 lang hatésira szétrepiil-
jon, célszerti 1-2 csepp vizzel megnedvesiteni, majd egyre er6sebb redukélé langgal
izzitani. Az anyag vorosen izzé olvadékdban kezdetben az illet fém karbonatja,
majd oxidja van jelen, amely tovabbi redukcié hatdsara szinfémmé (regulussi)
alakul. A regulus rendszerint t6bb apré gémboeskébdl 4ll, amely hosszabb reduk-
ci6 hatdsara egyetlen gémbbé olvad, mikozben a salakos olvadékot a szénlemez
felszivja. Ha a fémszem kihiilt, a szénrdl leemeljiik, és kiillonb6z6 fizikai, kémiai,
DTA-, esetleg rontgenvizsgdlatnak vetjiik ala.
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Fémregulus készitésénél tigyeljiink az alabbiakra:
1. Az olvadékot teljes egészében 4allandé izzasban tartsuk.
2. Ha az olvadékban t6bb apré regulus képzddik, hiilni hagyjuk, kiszabaditjuk
a szemeséket, majd egy tjabb godrocskébe rakva redukalé langgal egybetereljiik.
3. Egyes illékony elemek (Sb, Bi) redukciéja huzamosabban nem végezhet§,
mert a regulus kénnyen oxid4lédik, s mint ver8dék, fiist eltiinik.
4. Ha az asviny tobb fémes elemet tartalmaz, a regulus 6tvozet alakjaban
‘jelentkezik, anyaga DTA-sel dllapithaté meg.
5. A redukciés folyamatoknak két csoportjat kiilonboztetjik meg:
a) regulus ver&dékkel és
b) regulus ver8dék nélkiil.
A fontosabb regulusokat az 5. tdblazat tartalmazza.

Fontosabb regulusok II1/5. tablézat
Fém Verédék szine | Regulus szine Fém viselkedés |  Megjegyzés
antimon, Sb | héfehér, kékes énfehér rideg szagtalan fehér
szegély fust
arany, Au - aranysarga lapithaté kirdlyvizben
oldédik
bizmut, Bi kénsédrga sziirkés rideg szagtalan fehér
fiist
Slom, Pb sdrga, 6lomsziirke lapithato, lagy
6n, Sn fehér 6nfehér lapithato
eziist, Ag - eziistfehér ' lapithaté savakban oldédik
réz, Cu - vOros lapithaté
kobalt, Co - fehéressziirke kissé rideg mégneses, HNO,
ibolyés szinnel
oldja
nikkel, Ni - sziirke lapithaté mégneses, HNO,
z61d szinnel
oldja
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5. SZALLADEKKESZITES UVEGCSOBEN

Egyes asvanyok ill6 alkatrészei — elemei — nagyobb hdémérsékleten jellemz6
szalladék (szublimdtum) alakjaban rakédnak le az iiveg faldra, ill. alak-, szin- és
egyéb valtozason mennek 4t.

A szubliméciét zdrt vagy nyilt vegesében végezhetjiik. A ,zért” iivegess
8-12 c¢m hosszl, 4-6 mm bels§ dtmérdjl, kémesbre emlékeztets iivegess (2.
dbra), amelyet Bunsen-langban magunk készithetiink. Ovakodni kell attél, hogy
a cs6 beforrasztott végén nagyobb iivegesepp képzddjék, mert a csbvet ujra
langba tartva konnyen megreped. A nyilt iivegesé 10-12 em hosszd, az el6z6vel
egyezd 4tmérdji csé, amit hosszdnak 1/3-dban kb. 45°-ra — konyokszerfien — meg-

hajlitunk (3. dbra).

D

e

2. dbra. Zart iivegesd 3. dbra. Nyilt tivegesd

a) Vizsgalatok zart iivegces§ben

4, FELADAT

Az dsvany kisebb tormelékét helyezziik az iiveges6be, amelyet nyitott végénél
hiivelyk- és mutatéujjunk kozé fogunk, és dllandbéan forgatva tartsuk 60-70°-os
gazlangba. Ha a véaltozas nehezen kovetkezik be, az iivegesdre fuvéesével az iiveg
olvadasdig oxidalé ldngot fujunk. A foszfor-, ill. fluortartalmu 4svanyok hevitve
lumineszkalnak. A vas-, réz- stb. dsvanyok sziniiket valtoztatjik, az elSbbiek
mégneses sajitsdgot is mutatnak; a szerves anyagot tartalmazék elszenesednek.
A kristalyviz, zeolitviz, ill. hidroxidtartalom az iiveg faldn vizcseppek alakjaban
rakédik le. Az As, Sb, S, Hg és Te dsvanyainak bomléstermékei az iiveg faldn
szublimélnak.

14 Asvanytani praktikum — 42 155/1
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Eszkozok: zart ivegesS, Bunsen- v. borszeszégs, forrasztéesé mégnespatké.
A legfontosabb jelenségeket a 6. és 7. tablazat tiinteti fel.

II1/6. tabldzat

Jelenség Pelda
Az 4dsvény pattogzik, dekrepitdl scheelit, fluorit, barit, kriolit
Az dsvény vizet veszit gipsz, gibbsit, kaolinit, goethit,
chabazit
Az dsvény fluoreszkdl, ill. élénken gibbsit, apatit, fluorit
vildgit
Az ésvény szine valtozik autunit, malachit, rodokrozit
(esetleg fluoreszkél)
Az 4svény szine valtozik, kihiilve Fe-Co-Ni-dsvdnyok (sziderit,
magneses annabergit, erythrin)

Az anyag elszenesedik, szurés ’ szerves asvanyok, kézetek
(bitumenes) szag érezhetd | (succinit, foldiviasz)

II1/7. tablazat

A szublimdtum \
R
|
I
i

. Megjegyzés
_anyaga jellege

Arzenidekre (pl. NiAs), arzén-
-szulfidokra (pl. CuzAsS,) jel-
lemz6. Na-hipokloritban oldé-

Arzén (As) Hidegen fekete, részben acél-
sziirke arzéntiikor

dik.
Antimon (Sb) Melegen fekete, hidegen | Antimon-szulfidokra (pl. Sb,S,)
meggypiros | és szulfosbékra jellemz6,
| NaOCl-ban nem oldédik.
Kén (S) Melegen vorosessérga, hidegen | Kénben gazdag fém-szulfidokra
kénsérga, fehér szegéllyel . jellemzd
Higany (Hg) Fekete-sotétsziirke fémfényl | A szublimdtum pora, voros
higanytukér
Tellir (Te) Melegen sziirke, hidegen ‘ Ag-Au-telluridokbdl erésebb

eziistfény(i fémeseppek I hevitésre képzbdik
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b) Vizsgalatok nyilt iivegesében

5. FELADAT

A nyitott iiveges6 konyoki részébe helyezziik az asvany kisebb toredékét, ill.
porat. Az iiveges6 rovidebbik részét vizszintesre allitjuk, a hosszabbik ag igy
kozel fiiggSlegesen all. Hevitéskor az iivegesdvon oxigénbé légaram halad keresztiil,
és a hosszabbik ag falara oxidokbdl all6 szubliméciés termék rakédik le.

A hevitést fokozatosan végezziik, mert az illékony alkotérészek szubliméci6
nélkiil is eltdvozhatnak. Ilyen esetekben az iivegesd kivezet§ részén jellemzs szag
(gaz) képzbdése észlelhets (lasd 8. tablazat).

Eszkézok: hajlitott tivegess (1. 3. dbra), Bunsen-ég6, borszeszégs.

II1/8. tabldzat

A szublimdtum

H
Anyag X ! Megjegyzés
szine, jellege [
|
! l
Aszo3 A prébatél tavolabb kristdlyos | Nagy As-tartalmu dsvanyok
fehér pikkelyek [ (pl. NiAs), fokhagymaszag
As, As,O, Arzéntiukor, barndssdrga, | As és As,S; (szulfidok, szulfos6k)
As,S, vorosessdrga szegély !
Sb, 04 A prébatdl tavolabb kristdlyos . Sb-szulfidok és szulfosék
fehér pikkelyek ‘
8, SO, | Sarga bevonat, szirds szagu gdz } A fels6 nyilés elé helyezett nedves
} | kék lakmusz a kénsavtdl meg-
| vorossdik
CO, Szagtalan, csipds géz | Egb6 cérnaszél elalszik

14*
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6. EGYSZERU REAKCIOK

Egyes kationok, ill. anionok kimutatdsdra hasznilatos reakciék, amelyek a
terepi munkélatok soran is konnyen kivitelezhetsk.

a) Reakciék kobalt-nitrat-oldattal

Al, Zn, Sn, Mg kimutatdsa kobalt-nitrdt-oldattal. A szintelen, fehér, nem fém-
fényli 4svanyokbél képz8d6 fém-oxidok (verddékiik is) hig Co(NOjg),-oldattal
megcseppentve, majd Gjbél kihevitve az illet§ f6m kobaltatjanak képzd&dése foly-
tdn jellemz§ szinreakciét mutatnak (lasd 9. tabldzat).

III/9. téblazat

Szinezbdés | Megjegyzés

Kék (Thénard-kék), (Al) | Szinezddés féleg az dsvanyszildnk
csticsain jelentkezik
Sdrgdszold (Rinman-zold), (Zn) | Verddéken is kimutathat6

Kékeszold — penészzold, (Sn) Verddéken is kimutathat6
Halvény rézsaszin, (Mg) Szennyezs elemek (pl. Fe) a szinezést
befolyésoljak
6. FELADAT

Allitsuk el az a) alatt felsorolt elemek szinreakcibit.

Az 4svany egy szildnkjat csipesszel az olvasztétérbe helyezziik, kiizzitds utdan
hig Co(NOjy),-oldattal megceseppentjiik, majd Gjbél izzitjuk. A mtvelet, ha az
anyag erdsen pattogzik, szénre helyezett 4svany poraval is elvégezhet8. Az esetleg
el6allé ver6dék is szinez8dhet. Ha az anyag oxidécidja lassi, szédéaval feltarjuk,
a Co(NO;), hig oldatdt a salakos olvadékra cseppentjiik, majd Gjbdl kiizzitjuk.

A végbemend reakecidk:

ALO; + Co(NOs), = AL [Co0,] + 2 NO, + O
3 Zn0O + Co(NOQ;); = Zn3[CoO,] + 2 NO, + O
3Sn0 + Co(NOs); = Snz[CoO,] + 2 NO, + O
3MgO + Co(NO3), = Mg;[Co0O,] + 2 NO, + O
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b) Kénmajreakeié (hepar sulfuris-reakcdi)

A fémek szulfidjai 4ltaldban vizben oldhatatlan vegyiiletek. Ha egyes szulfid-
vagy szulfatdsvényokat széddval Osszedmlesztiink, vizben old6dé Na-szulfid kép-
z8dik, ami eziist- vagy rézlemezre helyezve és vizzel megeseppentve barna, ill.
fekete Ag,S, ill. CuS osszetételfi foltot hagy maga utan (kénmdjreakcid). Szulfidok
sz6déas feltardsa gyorsan, szulfatoké lassabban kévetkezik be. (A ,,kénméj”’ = he-
par sulfuris a reakecié folyaman képz3d§ poliszulfidok elegye, mely tioszulfattal
szennyezett.) Kétértékli fém szulfidjira:

RIIS + Na2003 — Nazs =+ RIICO3,
ill.
Nags + 2 Ag + HgO =+ 0 — AgZS + 2 NaOH.

Kétértéki fém szulfitjanak feltarasa és redukcibja:
R™S0, + Na,CO3 — Na,SO, + R™MCO;,
Na,S0, 4+ 4 C — Na,S + 4 CO.

A szulfid kimutatdsa eziistlemezen torténik.

7. FELADAT

Végezziink kénmaéjreakeiét a) galenit (PbS), ) barit (BaSO,) kéntartalménak
kimutataséra. :

Az 4svéanyt poritjuk, 1 : 3 ardnyban széd4dval osszekeverjiik, majd az anyagot
a szénen eldre kialakitott godrocskébe helyezziik. Izzasig redukalé langot fijunk
ra, majd a megolvadt anyagot megtisztitott eziist- vagy vorosréz lemezre tessziik,
és 1-2 csepp deszt. vizet cseppentiink ra: barna, ill. barnésfekete folt jelenik meg.

A reakcié rendkiviil érzékeny, és mivel a Bunsen-lang gyakran kénvegyiiletekkel
szennyezett, célszerti borszeszég6t haszndlni, tovabba a széda esetleges kéntartal-
méanak kimutatdsara vakprébat végezni.

¢) Szulfidok kimutatéasa jéd-azidos reakciéval

A jod-azid, N4I vildgossarga szinfi, szilard vegyiilet. Kémiailag a HN, azo-imid-
nek a halogénszarmazéka. Az azo-imid és séi, az azidok a jédoldatot jodidd4 redu-
kaljak nitrogéngéz fejlédése kozben:

2 NaN; + I, = 2 Nal + 3 N,.
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