
REAKCJE MIKROKRYSTALICZNE

Metoda polega na wytrąceniu osadów trudno rozpuszczalnych związków z bardzo rozcieńczonych roztworów odpowiednich soli. Osady otrzymuje się bezpośrednio na szkiełku mikroskopowym i obserwuje przez mikroskop. Metoda ta pozwala rozróżniać związki według kształtu otrzymanych kryształów i charakteru ich zrostów.

Obsługa mikroskopu:

Położyć na stoliku mikroskopu szkiełko przedmiotowe z preparatem. Obserwując mikroskop z boku opuścić obiektyw (tubus nie może dotknąć preparatu) i patrząc przez okular powoli opuszczać stolik mikroskopu, aż do uzyskania wyraźnego obrazu.

Odparowywanie próbki:

Jeżeli konieczne jest odparowanie próbki, to szkiełko przedmiotowe z kroplą roztworu należy umieścić w suszarce, na samym brzegu płytki porcelanowej lub trzymać szkiełko wysoko nad płomieniem palnika. Odczynnik można dodawać dopiero po ostygnięciu szkiełka.
Wykrywanie jonu K+

Na szkiełku przedmiotowym umieścić 1 kroplę roztworu badanego i odparować do sucha. Po ostygnięciu na suchą pozostałość dodać kroplę roztworu azotynomiedzianu sodowoołowiawego (Na2Pb[Cu(NO2)6]). Po upływie minuty utworzone kryształy obejrzeć pod mikroskopem. Powstają charakterystyczne, sześcienne kryształy barwy czarnej lub brunatnej, o wzorze K2Pb[Cu(NO2)6]. Jon NH4+ przeszkadza w wykonaniu tej reakcji (tworzy podobne kryształy). Jony Na+ i Mg2+ nie tworzą kryształów z wymienionym odczynnikiem.
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2K+ + [PbCu(NO2)6]2- → K2[PbCu(NO2)6]

Wykrywanie jonu Na+
Kroplę roztworu odparować do sucha na szkiełku przedmiotowym. Na suchą pozostałość wprowadzić kroplę roztworu octanu cynkowo-uranylowego (ZnUO2(CH3COO)2). Po kilku minutach obejrzeć pod mikroskopem utworzone kryształy octanu sodowo-cynkowo-uranylowego (NaZn(UO2)3(CH3COO)9·9H2O). Kryształy mają kształt czworościanów lub ośmiościanów foremnych.
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Na+ + Mg2+ + 3UO22+ + 9CH3COO- + 9H2O → NaMg(UO2)3(CH3COO)9·9H2O

Wykrywanie jonu Mg2+

Kroplę roztworu analizowanego, zawierającego nieco NH4Cl, umieścić na szkiełku przedmiotowym, i przez kilka minut trzymać szkiełko w parach stężonego amoniaku (kropla roztworu przyczepiona na dolnej powierzchni szkiełka). Następnie wprowadzić mały kryształek Na2HPO4·12H2O. Utworzone kryształy oglądać pod mikroskopem. Jony K+ i NH4+ nie przeszkadzają w tej reakcji. Wydzielają się bezbarwne dendryty, często w kształcie litery X. Metale alkaliczne nie przeszkadzają w reakcji.
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Mg2+ + HPO42- + 5H2O + NH3·H2O → MgNH4PO4·6H2O

Wykrywanie jonu Ca2+

Kroplę badanego roztworu umieścić na szkiełku przedmiotowym, dodać kroplę 1M H2SO4 i ostrożnie odparować do pojawienia się białej obwódki wokół kropli (nie całkowicie). Powstałe kryształy gipsu CaSO4·2H2O oglądać pod mikroskopem. Na skrajach kropli tworzą się igiełkowate kryształy w postaci pęczków, gwiazd lub oddzielnych igieł. W reakcji przeszkadzają większe ilości metali alkalicznych.

[image: image4.png]



Ca2+ + SO42- + 2H2O → CaSO4·2H2O

Wykrywanie jonu Zn2+


Do kropli badanego, zakwaszonego 2M kwasem octowym, wprowadzić na szkiełku przedmiotowym kroplę (NH4)2[Hg(SCN)4] i obserwować utworzone kryształy Zn[Hg(SCN)4]. Mają one charakterystyczną postać krzyżyków i dendrytów. W obecności Co2+ tworzą się mieszane, błękitne kryształy. Z roztworów zakwaszonych kwasem mineralnym lub bardzo rozcieńczonych, kryształy wytwarzają się w postaci nierównobocznych trójkątów lub klinów. Takie roztwory lepiej uprzednio odparować na szkiełku przedmiotowym, a suchą pozostałość zwilżyć kroplą odczynnika. 
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Zn2+ + [Hg(SCN)4]2- → Zn[Hg(SCN)4]

Wykrywanie jonu Co2+

Kroplę obojętnego lub kwaśnego roztworu zawierającego jony Co2+ odparowujemy do sucha na szkiełku przedmiotowym. Po schłodzeniu dodajemy kroplę roztworu rodanortęcianu amonu ((NH4)2[Hg(SCN)4]). Tworzy on z jonami Co2+ niebieski osad Co[Hg(SCN)4]. Kryształy mają kształt rombowy i w niektórych miejscach tworzą zrosty. Nikiel, mangan i magnez nie przeszkadzają w reakcji. W obecności miedzi, prócz niebieskich kryształów, tworzą się także żółto-zielone kryształy soli miedziowej. Dodanie niewielkiej ilości soli cynku przyspiesza strącanie, lecz w tym przypadku osad ma barwę błękitną.
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Co2+ + [Hg(SCN)4]2- → Co[Hg(SCN)4]

Wykrywanie jonu Cu2+

Kroplę badanego roztworu ostrożnie odparować. Suchą pozostałość rozpuścić w 5% roztworze kwasu octowego i do otrzymanego roztworu dodać kroplę roztworu rodanortęcianu amonowego ((NH4)2[Hg(SCN)4]). Szybko wydzielają się wydłużone, z zaostrzonymi końcami, żółto-zielone kryształy Cu[Hg(SCN)4]·H2O, tworzące miejscami piękne zrosty. 
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Cu2+ + [Hg(SCN)4]2- → Cu[Hg(SCN)4]
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