Zagadnienia do kartkowki:

1.
2.
3.
4.

Analiza chemiczna jakosciowa- definicja.

Czutosé, specyficznosc¢ i selektywnos¢ reakcji jakosciowych.

Granica wykrywalnosci, minimum wykrywalne, stezenie graniczne, rozcienczenie graniczne.
Odczynniki w analizie chemicznej: specyficzne, selektywne, grupowe,

charakterystyczne i maskujace

Podziat anionéw na grupy analityczne wg Bunsena, kryterium podziatu (reakcje

anionéw z jonami Ag* i Ba*")

6. Reakcje charakterystyczne anionéw: J, NO,, SCN’, C,0,%, PO,*, MnO,~ SO5% ,

Cr0,*, Cr,0,*. Obowigzuje znajomo$é minimum 2 reakcji charakterystycznych.

o

Reakcja charakterystyczna jest zaliczona gdy: jest prawidtowo zapisana ,
uzgodniona, podano nazw ¢ produktu, jego kolor i posta ¢ lub inne cechy
powstatego zwi gzku (np. zapach).

7. Reduktory, utleniacze i amfotery redoks wsréd anionow.

8. Reakcje odrozniajgce jony: NO, od NO3.

9. Definicja —iloczyn rozpuszczalnosci, rozpuszczalno$¢, roztwér nasycony, substancje
trudno rozpuszczalne; zapis |, z prawa dziatania mas, zalezno$¢ miedzy iloczynem
rozpuszczalnosci a rozpuszczalnoscig dla roznych typéw zwigzkéw, zadania.

Chemia analityczna - to nauka stosowana zajmujaca sie odkrywaniem, formutowaniem
praw, kryteriow i metod umozliwiajacych ustalenie z okreslong czutoscia, precyzjg i
doktadnoscia jakosciowego i ilosciowego skfadu obiektow materialnych.

Chemia analityczna znajduje zastosowanie w kontroli surowcéw i produktéw, w przemysle,
rolnictwie, ocenie surowcOw mineralnych, ocenie zagrozenia srodowiska, ocenie przebiegu
procesow technologicznych, diagnostyce medyczne;.

Analityka — dyscyplina naukowa zajmujaca sie badaniem sktadu i struktury substanciji.

Analiza chemiczna - zespdt czynnosci prowadzacy do ustalenia skiadu chemicznego,
jakosciowego i ilosciowego badanej substancji.

Dzialy analizy chemicznej:

- analiza jako $ciowa — ustala z jakich pierwiastkow lub zwigzkéw chemicznych sktada sie
dana substancja; polega na kolejnym oddzielaniu grup jonéw za pomocg odczynnikdéw
grupowych i wykrywania poszczegoélnych jondw danej grupy po oddzieleniu jonow
przeszkadzajgcych

- analiza ilo sciowa — zajmuje sie ustalaniem skitadu ilosciowego substancji, tj. zawartosci
poszczegodlnych sktadnikow.

Analize jakosciowg przeprowadza sie metodami instrumentalnymi i chemicznymi,
natomiast analize ilosciowg metodami instrumentalnymi i klasycznymi (metody wagowe i
objetosciowe). W metodach instrumentalnych analize prowadzi sie za pomocg przyrzadow,
wykorzystujgc fizyczne wilasciwosci badanej substancji, np. optyczne, magnetyczne,
elektryczne, cieplne, barwne. Do tego celu stuzy analiza spektralna, rentgenograficzna,



radiochemiczna, polarograficzna, chromatograficzna itd. Metodami chemicznymi okre$la sie
skiad substancji na podstawie ich wtasciwosci chemicznych.
W zaleznosci od ilosci badanej substancji, metody analizy jakosciowej dzieli sie na:
- makro- (decy-) gramowe
- pétmikro- (centy-) gramowe
- mikro (mili-) gramowe
- ultramikro- (mili-) gramowe.

Metody analizy jako $ciowej masa probki [g] abj etos$é€ prébki [ml]
makro- (decy-) gramowe 0,1-10 5-20
potmikro- (centy-) gramowe 0,01-0,1 ok. 1

mikro (mili-) gramowe 0,001-0,01 ok. 0,03
ultramikro- (mili-) gramowe - < 0,001

Metoda analityczna - sposdb postepowania, wg ktérego wykonuje sie analize.

Wielko $ci charakteryzuj ace metod e analityczn a: czuto$é, selektywnosé, specyficznosc,
doktadnosé, precyzja, uniwersalnos¢, szybkos¢ wykonania.
Czuto $¢€ — obejmuje zakres stezen, w ktérym dana metoda moze by¢ stosowana.

Pojecie selektywnosc¢ i specyficznosci moze odnosi¢ sie do odczynnikdw, reakcji i
metody analitycznej:
- selektywno $€ to zdolnos¢ do reagowania w okreslonych warunkach z okreslong grupg
jonow
- specyficzno $¢ to zdolnos$¢ do reagowania w okreslonych warunkach z jednym tylko jonem
lub zwigzkiem.
Reakcje przeprowadzong za pomocg odczynnika selektywnego nazywa sie reakcjg
selektywng a za pomocg odczynnika specyficznego — reakcjg specyficzna.

Granica wykrywalno s$ci — to najmniejsze stezenie lub ilo§¢ wykrywanego skfadnika w
badanej prébce, przy ktorym mozna go jeszcze wykry¢é dang metodg z okreslonym
prawdopodobienstwem.

Parametrami okreslajacymi liczbowo czulo$¢ reakcji sg stezenie graniczne i minimum
wykrywalne.

Stezenie graniczne to najmniejsze stezenie substancji w roztworze, przy ktéorym mozna jg
jeszcze wykry¢é dang metodg. Okresla sie je stosunkiem masy substancji wykrywanej do
masy (objetosci) rozpuszczalnika.

Minimum wykrywalne to najmniejsza ilos¢ substancji wyrazona najczesciej w Jg, ktorg
mozna jeszcze wykry¢ za pomocg danej metody w ustalonych warunkach wykonania reakcji.
Rozcie Aczenie graniczne to odwrotno$¢ stezenia granicznego. Jest to stosunek masy
rozpuszczalnika do masy substancji wykrywanej.

Odczynniki w analizie chemicznej

- specyficzne — w okreslonych warunkach dajg reakcje tylko z danym jonem, czyli pozwalajg
na wykrycie danego jonu w obecnosci innych jonéw

- selektywne - dajg podobna reakcje z pewng ograniczong grupa jonow

- maskuj gce — tgcza sie z danym jonem ubocznym wigzac go w dostatecznie trwate
kompleksy i tym samym wylaczajg go od udziatu w roztworze lub znacznie zmniejszajg jego
stezenie

-grupowe — wykazujg zdolnos¢ wytragcania okreslonej kategorii jonéw z roztworu w
okreslonych warunkach; pozwalajg na rozdzielenie jonéw znajdujacych sie w roztworze na
grupy analityczne

- charakterystyczne — pozwalajg wykry¢ jon wewnatrz grupy analitycznej.






Schemat rozdziatu anionéw na grupy stosuje sie najczesciej w badaniach wstepnych
w celu stwierdzenia obecnosci lub nieobecnosci okreslonych grup anionow. Natomiast
odpowiednie indywidualne reakcje, pozwalajgce na identyfikacje anionéw w obrebie
poszczegoblnych grup prowadzi sie w toku dalszych badan.

Podziat anionéw na grupy analityczne wg Bunsena

Zgodnie z klasyczng systematykg Bunsena, aniony dzieli sie na 7 grup analitycznych.
Podziat ten jest oparty na reakcjach z jonami Ag* i Ba** (stosuje sie 0,1 M roztwor AgNOs
i 0,3 M roztwor BaCl,). Biorac pod uwage rozpuszczalnos¢ soli srebra i baru, mozna zaliczy¢
dany anion do jednej z 7 grup analitycznych (Tabela 3).

Tabela 3. Aniony — podziat na grupy analityczne.

| grupa + biaty lub z6tty osad nierozpuszczalny w . ) N . i 3
Ag rozcienczonym HNO; Ct, Br, Js CNI,:S%:, EIO , Fe(CN)s*,
Ba? brak osadu e(CN)e

Il grupa Agt czarny lub bialy osad rozpuszczalny w

g HNO S, CH;C00-, HCOO", NOz, MoO.2

Baz+ brak osadu

Il grupa Ag* biaty osad rozpuszczalny w HNOs S032, CO3%, C2042, C4He06 2,
Ba2* bialy osad rozpuszczalny w HNOs BO2»HPOs3, POs;, P207%

IV grupa Ag* barwny osad rozpuszczalny w HNO; $2032, CrO4%, Cr07%, AsO3%,
Ba2+ barwny osad rozpuszczalny w HNO3 AsOz3, POs>

V grupa Ag* brak osadu . . ) )
Bazr orak osadu NOs-, ClOs;, ClOs, MnO4

VI grupa Ag* brak osadu ” P QIED.
Baz+ bialy osad nierozpuszczalny w HNO; S04, F, SiFs

" =

VIl grupa Ag z?ity osad rozpuszczalny w HNOs Si0g, WO

Baz+ bialy osad rozpuszczalny w HNO;

REAKCJE CHARAKTERYSTYCZNE WYBRANYCH ANIONOW

Jon jodkowy J °

1. Jony Hg *. Jony te wytracajg z roztworéw zawierajacych jony I” ceglastoczerwony osad
jodku rteci(ll) HgJ,, rozpuszczalny w nadmiarze J° z utworzeniem bezbarwnego jonu

kompleksowego tetrajodortecianowego [HgJd.]*.

2. Jony Pb ?*. Wytracajg z roztworéw zawierajacych jony J z6tty osad jodku otowiu(ll) PbJ,,
ktory rozpuszcza sie po dodaniu kilku kropel rozcienczonego kwasu octowego i ogrzaniu.
Po ostudzeniu wytraca sie osad blyszczacych ztocistych krysztatkdw.

Hg** + 2J — HgJ,|

Hgd. +2J — [HgdJ*

Pb®™ + 23 — PbJ,|




3. Roztwor KMnO 4. Manganian(VII) potasu w srodowisku kwasnym utlenia J° do wolnego
jodu. Reakcja zachodzi na zimno.

2MnO, + 10J — 2Mn* +5J, +8H,0

Jon tiocyjanianowy SCN

1. Jony Fe *. Dajg z roztworem zawierajacym SCN" w $rodowisku kwagnym lub obojetnym
krwistoczerwone zabarwienie na skutek tworzenia sie komplekséw od [Fe(SCN)]** do

[Fe(SCN)J*.

2. Azotan(V) kobaltu(ll) Co(NO 3),. Dodany w maiej ilosci do roztworu o duzym stezeniu
jonéw SCN’ powoduje powstanie jonu tetratiocyjanianokobatanowego(ll), ktéry barwi alkohol
amylowy na niebiesko (reakcja Vogla).

Co** + 2SCN — Co(SCN),}

Co(SCN),| + 2SCN — [Co(SCN).J* :

3. Jon SCN’ jest silnym reduktorem. odbarwia na zimno roztwor KMnO, , redukuje K,Cr,O-
(zmiana barwy na zielong).

Jon azotanowy(ll11) NO

1. Manganian(VIl) potasu w roztworze stabo kwasnym zostaje zredukowany do jonu Mn?*.
Reakcja zachodzi na zimno.

2MnO, + 5NO, + 6H" — 2Mn?®" + B5NO; + 3H,0O

2. Siarczan(VI) zelaza(ll) FeSO, w roztworze zawierajgcym jony NO, w $rodowisku stabo
kwasnym przybiera brunatne zabarwienie na skutek powstawania jonu Fe(NO)?".

Jon szczawianowy C ,0,%

1. Jony Ca?. Wytracajg z roztworéw zawierajacych jony C,0,% bialty osad szczawianu
wapnia, rozpuszczalny w kwasach mineralnych, nierozpuszczalny w kwasie octowym,
szczawianie amonu (w odréznieniu od PO,%).

2. Manganian(VIl) potasu w roztworze zakwaszonym utlenia na gorgco C,0,% do CO,.

2MnO, + 5C,0,% + 6H" — 2Mn?** + 10CO,t + 8H,0O



Jon fosforanowy(V) PO _,*

1. Molibdenian(Vl) amonu (NH ;).Mo0O, w nadmiarze stezonego kwasu azotowego(V)
wytrgca na zimno jasnozéity, drobnokrystaliczny osad tetrakis[trimolibdeniano(V1)]
fosforanu(V) triamonu:

NazHPO4 + 12 (NH4)2MOO4 + 23HN03 — 21NH4N03 + (NH4)3[P(M03010)4] l, +
+ 2NaNO; + 12H,0

2. Mieszanina magnezowa (MgCl , + NH3*H,O + NH4CI) wytrgca biaty, krystaliczny osad
fosforanu(V) amonu magnezu MgNH,PO, rozpuszczalny w kwasach:

PO,> + Mg® +NH," — MgNH.PO, |

Jon manganianowy(VI) MnO 4

1. W obecnosci reduktoréw w srodowisku zasadowym redukuje sie do tlenku manganu(lV —
brunatny osad) z mozliwoscig powstania przejsciowej barwy zielonej manganianu(VI) a w
kwasowym $rodowisku do Mn?* (odbarwienie roztworu).

2MnO, + 5NO, + 6H" — 2Mn?®" + B5NO; + 3H,0O

Jon azotanowy(V) NO 5

1. Magnez i inne metale. W s$rodowisku kwasowym redukujg azotany(V) do azotanéw(lll):
Mg® + NO; +2H" — Mg® +NO, + H,0O

2. Sole zelaza(ll) FeSO, ulegajg utlenieniu przez jony NOs; w $rodowisku kwasowym.
Powstajacy tlenek azotu(ll) reaguje z nadmiarem siarczanu(VI) zelaza(ll) tworzac nietrwate
ciemnobrunatne potaczenie kompleksowe.

3Fe” + NO; + 4H" — 3Fe* + NO?1
Fe? + NO — Fe(NO)*

2-

Jon chromianowy(VI) CrO ,*. jon dichromianiowy(VI) Cr ,0-

1. Jony otowiu(ll) wytracajg z roztworow jonow: chromianowego(VI) i dichromianowego(VI)
z6tty osad PbCrO,, ktory ma charakter amfoteryczny — fatwo rozpuszcza sie w kwasie
azotowym(V) i mocnych zasadach.

Pb** + CrO,~ — PbCrO, |
2PbCrO, + 4H* — 2Pb** + H,CrO, + H,O
PbCrO, + 40H — Pb(OH),* + 2CrO,”




2. Jony Hg®" wytracajg brunatny, bezpostaciowy osad chromianu(VI) dirteci(l), przechodzacy
podczas gotowania w krystaliczny jaskrawoczerwony:

Hg* + CrO/% — Hg,CrO, | -

UWAGA:

Reakcja charakterystyczna jest zaliczona gdy: jest prawidtowo zapisana,
uzgodniona, podano nazw € produktu, jego kolor i posta € lub inne cechy
powstatego zwi gzku (np. zapach).

Aniony o wia $ciwo $ciach redukuj acych:
jon chlorkowy (CI'), jon bromkowy (Br~), jon jodkowy (J°), jon rodankowy (SCN),
jon heksacyjanozelazianowy(ll) [Fe(CN)¢]*, jon siarczkowy S*, jon szczawianowy C,0,%

Aniony o wla $ciwo $ciach utleniaj gcych:

jon heksacyjanozelazianowy(lll) [Fe(CN)g]*, jon chromianowy(V1) CrO,%,
jon dichromianiowy(V1) Cr,0,%, jon azotanowy(V) NOg,

jon manganianowy(VIl) MnOy’,

Amfotery redox w $réd anionow:
jon azotanowy(lll) NO,, jon siarczanowy(lV) SO5*

Reakcje odré zniajace jony NO .,  od NO 5

1. Gotowanie azotanow(lll) ze statym NH ,CI powoduje rozktad:
NO, + NH,Y — N, + 2H,0

W ten sposéb usuwa sie jony azotanowe(lll) z roztworu w celu wykrycia jondéw
azotanowych(V).

2. Aminy aromatyczne. Mieszanina kwasu sulfanilowego i a-naftyloaminy reaguje z jonami
azotanowymi(lll) w $rodowisku kwasnym, tworzac barwnik dwuazowy o zabarwieniu
czerwonym. Jony azotanowe(V) tej reakcji nie dajg. Jest to reakcja specyficzna i czula.

3. Azotany(V) w odroznieniu od azotanéw(lll) nie utleniajg jonéw jodkowych do wolnego
jodu.
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Celem ¢éwiczenia jest zapoznanie z systematyczng analizg anionéw oraz przeprowadzenie
identyfikacji anionéw w 2 prébkach roztworéw o nieznanym sktadzie chemicznym.

Zakres éwiczenia obejmuje:

- przeprowadzenie wstepnej analizy otrzymanych do badan prébek roztworéw
(okreslenie barwy, zapachu)

- przeprowadzenie préb wstepnych z odczynnikami AgNO; i BaCl,

- okreslenie grupy, do ktorej nalezy badany anion

- identyfikacja badanego anionu na podstawie reakcji z odczynnikami selektywnymi

- identyfikacja badanego anionu na podstawie reakcji z odczynnikiem specyficznym.

Szkio: probowki szklane
Sprzet: zakraplacze, taznia wodna, stojak do probowek

Wykonanie éwiczenia:

1. Z otrzymanej do analizy probki przela¢ do dwoch probéwek po ok. 2 ml roztworu.

2. Do jednej probowki doda¢ zakraplaczem kilka kropli AQNO;z a do drugiej BaCls.

. Zanotowac obserwacje — czy osad sie wytracit (kolor) czy nie.

. Nastepnie do probowek gdzie osad sie wytracit dodac roztworu rozcienczonego HNO;.
. Zanotowac obserwacje — czy osad sie rozpuscit czy nie.

o 01 b~ W

. Na podstawie wynikow z pkt. 2, 4 i 5 korzystajac z tabeli, zakwalifikowa¢ anion
do danej grupy analityczne.
7. Za pomoca reakcji charakterystycznych okresli¢ jaki to anion.

| grupa . bialy lub z6ity osad nierozpuszczalny ) . . ) . 3.
Ag w rozcienczonym HNOs Cl, Br, J, CNI’:S?::’ EIO , Fe(CN)e®,
Ba2+ brak osadu e(CN)s
Il grupa Ag* czarny lub bialy osad rozpuszczalny
9 w HNO; $2, CH;COO-, HCOO:, NOz, MoO42
Ba?* brak osadu
Il grupa Ag* bialy osad rozpuszczalny w HNO3 S032, CO3%, C2042, C4Hs06 2,
Ba2* biaty osad rozpuszczalny w HNO3 BO2»HPO33, POs-, P,07%
IV grupa Ag* barwny osad rozpuszczalny w HNO3 $2032, CrO4%, Cr,07%-, AsOs?,
Ba2+ barwny osad rozpuszczalny w HNO3 AsOz3, POs>
V grupa Ag* brak osadu
NOs, CIOz, ClO4, MnOg4
Baz+ brak osadu 3 VIR 4’ 4
VI grupa Ag* brak osadu .
S04, F-, SiFe*
Ba? bialy osad nierozpuszczalny w HNO: 45 T OTe
Vil grupa Ag* ic.'ﬂty osad rozpuszczalny w HNO; Si052, WO,2
Baz+ bialy osad rozpuszczalny w HNO;




Jezeli w probach wstepnych nie wykryto anionéw Il i VII grupy, wéwczas okreslenie
przynaleznosci grupowej badanych anionéw wedlug Bunsena mozna przeprowadzi¢ w
nastepujacy sposob:

| préba: Do obojethego roztworu wodnego analizowanego anionu doda¢ nadmiar 0,1 M
roztwér AgNO;

Brak osadu Str gcony osad ogrzewany z 2 M HNO 3
Swiadczy o nieobecnosci osad rozpuszcza si € w kwasie: osad nie rozpuszcza si e w
anionow I, I i IV grupy kwasie:
- brak anionéw | grupy - obecny jest anion | grupy
- obecny jest anion Il lub IV grupy

Il préba: Do obojetnego roztworu wodnego analizowanego anionu doda¢ nadmiar 1 M
roztwor BaCl,

Brak osadu Str gcony osad ogrzewany z 2 M HNO 3
Swiadczy o nieobecnosci osad rozpuszcza si € w kwasie: osad nie rozpuszcza si e w
anionéw lll, IV i VI grupy kwasie:
- brak anionow VI grupy - obecny jest anion VI grupy
- obecny jest anion Il lub IV grupy

Jezeli roztwory AgNO; i BaCl, nie stracajg osadu z obojetnego roztworu wodnego badanego
anionu, to sg to aniony V grupy.

Sprawozdanie z €éwiczenia powinno zawiera ¢€:

- strone tytutowg

- cel i zakres ¢wiczenia

- opis wykonania éwiczenia (zasada oznaczenia, odczynniki, szkto, sprzet, materiaty,
wykonanie ¢éwiczenia)

- otrzymane wyniki (tabela podpisana przez prowadzacego ¢wiczenia).




POLITECHNIKA LUBELSKA
Wydziat Inzynierii Srodowiska

Inzynieria Srodowiska

SPRAWOZDANIE
Z CWICZEN LABORATORYJNYCH Z CHEMII

Nr éwiczenia 1

Temat ¢wiczenia Analiza jako $ciowa anionow

Imie i nazwisko studenta

Rok studiow

Semestr

Data

Imie i nazwisko prowadzgcego
¢wiczenia

Uwagi prowadz acego:




WYKONANIE OZNACZENIA nr zestawu

ANION NR 1

1. Z otrzymanej do analizy probki przelano do dwdch probowek po ok. 2 ml roztworu.
2. Do jednej probowki dodano zakraplaczem kilka kropli AgNO; a do drugiej BaCl,.
3. Po dodaniu AgNO; osad sie wytrgcit/ nie wytracit sie.
Po dodaniu BaCl, osad sie wytracit/ nie wytracit sie.
4. Nastepnie do probéwek gdzie osad sie wytrgcit dodano roztworu rozciehczonego HNO:s.
5. Osad rozpuscit sie/ nie rozpuscita sie.

6. Na podstawie wynikéw z pkt. 3, 4 i 5, korzystajac z tabeli, zakwalifikowano badany anion

do...... grupy analityczne;j.
Lp. | Dodany odczynnik Obserwacje Przypuszczenie Reakcje
1.
AgN03
2.
BaClz
3.
4.
5.

7. Za pomoca reakcji charakterystycznych stwierdzono, ze jestto anion  ..............cooveeenns

8. Reakcje charakterystyczne dla wykrytego anionu.







ANION NR 2

1. Z otrzymanej do analizy probki przelano do dwdch probowek po ok. 2 ml roztworu.
2. Do jednej probowki dodano zakraplaczem kilka kropli AgNO; a do drugiej BaCl,.
3. Po dodaniu AgNO; osad sie wytrgcit/ nie wytracit sie.
Po dodaniu BaCl, osad sie wytracit/ nie wytracit sie.
4. Nastepnie do probéwek gdzie osad sie wytracit dodano roztworu rozcienczonego HNO;.
5. Osad rozpuscit sie/ nie rozpuscita sie.

6. Na podstawie wynikow z pkt. 3, 4 i 5, korzystajac z tabeli, zakwalifikowano badany anion

do...... grupy analityczne;j.
Lp. | Dodany odczynnik Obserwacje Przypuszczenie Reakcje
1.
AgNO;
2.
BaCIZ
3.
4.
5.

7. Za pomocg reakcji charakterystycznych stwierdzono, ze jestto anion .........................

8. Reakcje charakterystyczne dla wykrytego anionu.




Wykonanie oznaczenia. WZO R

ANION NR 1

1. Z otrzymanej do analizy prébki przelano do dwoch probéwek po ok. 2 ml roztworu.
2. Do jednej probéwki dodano zakraplaczem kilka kropli AgNO; a do drugiej BaCls,.
3. Po dodaniu AgNO; wytrgcit sie biaty serowaty osad, natomiast po dodaniu BaCl,
osad nie powstat.
4. Nastepnie do probowek gdzie osad sie wytrgcit dodano roztworu rozcienczonego HNO:s.
5. Po dodaniu roztworu rozciericzonego HNO; osad sie nie rozpuscit.
6.Na podstawie wynikéw z pkt. 2 i 4, korzystajgc z tabeli, zakwalifikowano badany anion

do | grupy analitycznej.

Lp. Dodany odczynnik Obserwacje Przypuszczenie Reakcje
1. (wzor sumaryczny (czy osad sie wytracit po | (wzor (petny zapis reakcji)
odczynnika np. Kl) dodaniu odczynnika, anionu/anionow —
jezeli tak to jaki miat np. Br, CI, SCN)

kolor i czy sie rozpuscit)

Przyktad
AgNO; wytracit sie biaty, Cl, SCN,
serowaty osad
nierozpuszczalny w
rozcienczonym HNO;

Ag" + CI' — AgCl

7. Za pomocg reakcji charakterystycznych stwierdzono, ze jest to anion chlorkowy (CI).
8. Reakcje charakterystyczne dla wykrytego anionu.




Zagadnienia do kartkowki:

N~ WNE

©

Reakcja charakterystyczna jest zaliczona gdy: jest

lloczyn rozpuszczalno$ci i rozpuszczalno$¢ — definicje i obliczenia.
Analiza chemiczna, analiza jakosciowa i ilosciowa — definicje.
Podziat kationdw na grupy analityczne, odczynniki grupowe.
Warunki wytrgcania kationéw Il grupy analityczne;.

Kryterium podziatu siarczkéw kationow Il grupy analitycznej.
Reakcje charakterystyczne kationéw Ill grupy (Hg®*, Cu®*, Cd?*, Bi*").

Warunki wytrgcania kationéw IV grupy analitycznej z odczynnikiem grupowym.
Charakter chemiczny zwigzk6éw Cr i Mn oraz zabarwienie ich jon6éw w roztworach
w zaleznosci od stopnia utlenienia.
Reakcje charakterystyczne kationéw IV grupy (Ni**, Co®*, Fe**, Cr*".

prawidtowo zapisana ,

uzgodniona, podano nazw € produktu, jego kolor i posta € lub inne cechy
powstatego zwi gzku (np. zapach).

Kationy zostaty podzielone przez Fraseniusa na 5 grup analitycznych.

Tabela 4. Podziat kation6w na grupy analityczne.

Grupa | Odczynnik Skfad osadu Wykrywane kationy Wiasciwosci osadow
grupowy
| Chlorki nierozpuszczalne wodzie
. Dhos . i rozcienczonych kwasach
3 MHCI ACI, PoClz, Hg.Cl Agr, Pb, Hoz! mineralnych. %iepe’me wytracanie
PbCla.
1 Haso BaSOs, CaS0s, SrSOs, | Ba2+, Ca2*, i Weglany rozpuszczaine w
rozcienczonych kwasach mineralnych.
A | HS HgS, BizSs, CuS, CdS Hg#, Bis*, Cu?*, Cd?
B SnS, SnSy, Siarczki nierozpuszczalne w
H2S As2S3, As2Ss, Sn2*, Sn4*, As3+, AsS*, Sh3+, Shs+ rozcieficzonym HCl i H2SOa.
Sb2Ss, Sb2Ss,
v Al(OH)s, Cr(OH)s, Tt Caot Niob 7vios Meos (3t Siarczki nierozpuszczalne w wodzie,
(ANKl-.:.“?ZS lub FeS, FezSs, NiS, CoS, A, Fewr, Fear, Nizt, Zne, Mn, Cre, rozpuszczalne w rozcieficzonych
ub NazS M Co?
nsS, ZnS kwasach.
' brak
odczynnika Mg#, Na*, K*, NHs* Brak osadu.
grupowego




Odczynnikiem grupowym dla kationow Il i IV grupy analitycznej w przebiegu klasycznej
analizy jest siarkowodor, woda siarkowodorowa, siarczek amonu lub amid kwasu
tiooctowego (AKT) — CH,CSNH,. Kationy Ill grupy dajg z jonami S* trudnorozpuszczalne
siarczki. Natomiast kationy IV grupy dajg z jonami S* siarczki i wodorotlenki. Wytrgcane
siarczkow grupy lll odbywa sie w srodowisku kwasnym, a siarczkéw IV grupy w srodowisku
zasadowym.

Siarczki 1l grupy dzielg sie na siarczki metali o wlasciwosciach zasadowych, ktére nie
rozpuszczajg sie w wodorotlenkach ani w siarczku amonu, i siarczki o whasciwosciach
amfoterycznych rozpuszczalne w wodorotlenkach i siarczku amonu.

Wiasciwosci te pozwalajg rozdzieli¢ siarczki grupy Il na dwie podgrupy:

- podgrupe A: siarczki Hg, Cu, Cd i Bi

- podgrupe B: siarczki As, Sbi Sn.

Podgrupa A daje siarczki o charakterze zasadowym, tzw. tiozasady, natomiast podgrupa B
to siarczki amfoteryczne o przewazajacym charakterze kwasowym, tzw. tiokwasy.
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Celem éwiczenia jest zapoznanie z systematyczng analizg kationéw 11l i IV grupy
analityczne;.

Zakres éwiczenia obejmuje:

- przeprowadzenie wstepnej analizy otrzymanych do badan prébek roztworéw
(okreslenie barwy, zapachu)

- przeprowadzenie préb wstepnych z odczynnikami grupowymi

- okreslenie podgrupy w przypadku kationéw Il grupy analitycznej

- identyfikacja badanych kationéw na podstawie reakcji z odczynnikami selektywnymi

- identyfikacja badanych kationéw na podstawie reakcji z odczynnikiem specyficznym.

Szkio: probowki szklane
Sprzet: zakraplacze, taznia wodna, stojak do probowek

Wykonanie éwiczenia:

A. ANALIZA KATIONOW lIl GRUPY ANALITYCZNEJ.

1. Do probowki przela¢ ok. 2 ml badanego roztworu i dodac¢ kilka kropel odczynnika
grupowego, czyli H,S lub AKT lub Na,S. Zapisac¢ kolor powstatego osadu (jezeli sie
wytracit).

2. Nastepnie doda¢ do probdéwki z osadem nadmiar odczynnika grupowego oraz klika
kropli NaOH — osad moze sie rozpusci¢ lub nie (zapisa¢ wynik).

3. Jezeli osad nie rozpuszcza sie w Na,S i w NaOH to kation nalezy do podgrupy Il A.

4. Za pomoca reakcji charakterystycznych podanych w zatgczonej tabeli okresli¢, ktory
to kation.

5. Jezeli osad rozpuszcza sie w Na,S i w NaOH to jest to kation podgrupy Il B.

Za pomocg reakcji charakterystycznych podanych w zatgczonej tabeli okresli¢

ktory to kation.



Kationy Il grupy, podgrupa A

1. Jezeli po dodaniu Na,S do roztworu wytracit sie osad koloru czarnego , to moze byé
to siarczek rt eci lub siarczek miedzi .

2. Jezeli po dodaniu Na,S do roztworu wytracit sie osad koloru ciemnobrunatnego , to
jest to siarczek bizmutu(lll) .

3. Jezeli po dodaniu Na,S do roztworu wytrgcit sie osad koloru od zbktego do
pomara nczowego (w zaleznosci od temperatury), to jest to siarczek kadmu .

4. Jezeli po dodaniu do badanego roztworu, ktérego siarczek miat kolor czarny doda sie
NaOH lub KOH i wytraci sie osad koloru zo6itego to w badanym roztworze znajduje
sie kation rt eci Hg** (powstaty osad to HgO). Jezeli natomiast powstat osad koloru

niebieskiego to jest to kation miedzi Cu ** a osad to Cu(OH)s.

Dla kazdego z wykrytych kationéw przeprowadzi¢ po 2 reakcje charakterystyczne w

wybranymi odczynnikami charakterystycznymi. Skorzysta¢ z Tabeli 5 6.



Tabela 5. Kationy Il grupy analitycznej, podgrupa A — przeglad reakcji.

Odczynnik Hg* Cu? Bis* Cd
HgO| Cu(OH)2} Bi(OH)s| Cd(OH)2}
20tty osad niebieski osad, biaty osad, biaty osad,
rozpuszczalny w NH3s*H20 nierozpuszczalny w nierozpuszczalny w
z zabarwieniem nadmiarze odczynnika; | nadmiarze odczynnika
ciemnoniebieskim ogrzewany z6tknie
przechodzac w
BiO(OH)
NaOH lub KOH
HgNH2CI| rozcieficzony roztwér Bi(OH)3| Cd(OH)2}
bialy osad chlorku amoniaku dodany do matej biaty osad, bialy osad,
amidorteci(ll) powstaje w | ilosci roztworu zawierajacego | nierozpuszczalny w rozpuszczalny w
reakcji amoniaku z jony Cu2* tworzy nadmiarze odczynnika; | nadmiarze odczynnika
roztworem HgCl2 jasnoniebieski osad ogrzewany zotknie dajac Cd(NHs)42*
lub Hg2(NH2)ONOs | wodorotlenosoli, ktory przechodzac w
biaty osad azotanu(V) rozpuszcza si¢ w nadmiarze | BiO(OH)
p-amido-y-oksodirteci(ll) | amoniaku i zmienia barwe na
powstaje w reakcji ciemnoniebieskg
amoniaku z roztworem
NHs*H.0 Hg(NOs)2
HgJ2| Cudz2| Bids]
czerwony osad, biaty osad, wydzielajacy sie brunatnoczarny osad,
rozpuszczalny w jod J2 zabarwia osad na kolor | rozpuszczalny w
nadmiarze KJ brunatny nadmiarze KJ z zottym
z utworzeniem zabarwieniem BiJs-
KJ bezbarwnego HgJs? -

SnC|2

Hg:Cl2|
biaty osad




Odczynnik Hg? Cu2* Bi3* Cd2
K:CrO, HgCrO4| (Bi0)2CrO4]
czerwonobrunatny osad, Z0#ty osad
rozpuszczalny w kwasach
K[Fe(CN)e] Cuz[Fe(CN)s]| Cdz[Fe(CN)s]|
czerwonobrunatny osad biaty osad
(z obojetnych lub stabo
kwasnych roztworow);
osad ten nie rozpuszcza sie
- w rozcienczonych kwasach -
mineralnych, a rozpuszcza
sie w amoniaku, dajac
roztwér o zabarwieniu
niebieskim
Difenylokarbazyd w $rodowisku kwasnym przy pH=7-11 daje z jonami
powstaje Cu2* czerwone zabarwienie - -
niebieskofioletowe
zabarwienie
Ditizon powstaje zwigzek zielona barwa Zielona barwa
kompleksowy o chloroformowego roztworu chloroformowego
zabarwieniu pod wplywem roztworu pod wptywem
z6ttopomaranczowym zakwaszonego roztworu soli | zakwaszonego roztworu
a w srodowisku stabo miedzi(ll) zmienia barwe na | soli bizmutu(lll) -
zasadowym o zabarwieniu | fioletowa, a w Srodowisku
purpurowoczerwonym zasadowym na
czerwonobrunatna
Odczynnik salicyloaldoksym wytraca
se|ektywny ze stabo kwasnych
roztworow soli miedzi(ll)
- osad soli kompleksowej; - -
podobnie reagujg tylko jony
Pb2*
Odczynnik alkoholowy roztwor kupronu etanolowy roztwor
specyficzny daje ze stabo kwasnym kadionu ma
roztworem sili miedzi(ll) zabarwienie
zielony osad soli fioletowoczerwone;
- kompleksowej - w $rodowisku

zasadowym w
obecnosci Cd?*
Zmienia barwe na
r6zowoniebieskg




Tabela 6. Kationy Il grupy analitycznej, podgrupa B — przeglad reakcji.

Odczynnik As® As®* Sh3* Sn# Sn#
As3Sz| As2Ss| Sb2Ss| SnS| SnSz|
20tty rozpuszczalny 20tty rozpuszczalny pomaranczowy brunatny 20ty
Na,S w KOH w KOH rozpuszczalny w nierozpuszczalny rozpuszczalny w
KOH i w stezonym | w KOH KOH i stezonym
HCI HCI
Sh203*nH20 | Sn(OH)2| Sn(OH)4|
biaty biaty biaty
rozpuszczalny rozpuszczalny rozpuszczalny
NaOH lub KOH - - w nadmiarze w nadmiarze w nadmiarze
odczynnika odczynnika odczynnika
Sh203*nH20 | Sn(OH)2| Sn(OH)4|
biaty biaty biaty
rozpuszczalny rozpuszczalny rozpuszczalny
NH;*H,0 - - w KOH w KOH w KOH
AgsAsOs| AgsAsO4|
26ty rozpuszczalny czekoladowy
w NaOH i NH3*H20 rozpuszczalny
AgNO; w NaOH i NH3*H20 _ _ _
MgNH4AsO4|
20tty rozpuszczalny
w NaOH
mieszanina

magnezowa




B. ANALIZA KATIONOW IV GRUPY ANALITYCZNEJ.

Do probowki przela¢ ok. 2 ml otrzymanego do analizy roztworu.
Dodac¢ kilka kropli odczynnika grupowego, czyli AKT lub Na,S.

Zapisa¢ wynik reakcji — czy osad sie wytrgcit czy nie, kolor osadu.

A w0 N PF

Jezeli po dodaniu Na,S wytracit sie osad koloru czarnego to analizowanym kationem

moze byé¢: nikiel, kobalt, zelazo(ll), zelazo(lll).

5. Jezeli po dodaniu Na,S wytracit sie osad koloru bialego to analizowanym kationem
moze by¢ cynk lub glin.

6. Jezeli po dodaniu Na,S wytracit sie osad koloru cielistego to analizowanym kationem
jest mangan.

7. Jezeli po dodaniu Na,S wytracit sie osad koloru szarozielonego to analizowanym

kationem jest chrom.

Dla kazdego z wykrytych kationéw przeprowadzi¢ po 2 reakcje charakterystyczne w

wybranymi odczynnikami charakterystycznymi. Skorzysta¢ z Tabeli 7.



Tabela 7. Kationy IV grupy analitycznej— przeglad reakciji.

Odczynnik Niz Co? Fe?* Fe¥*
Ni(OH)2| niebieski osad, przy Fe(OH)2| Fe(OH)3|
zielony gotowaniu powstaje rézowy | zielonkawy, brunatny
Co(OH)2} brunatniejacy po
pewnym czasie
NaOH lub KOH - 9 - ?
Ni(OH)2| osad niebieski soli Fe(OH)2| Fe(OH)3|
zielony zasadowej rozpuszczalny w | zielonkawy, brunatny
NH;*H.0 nadmiarze odczynnika brunatniejacy po
pewnym czasie
Na2COs| rézowofioletowy osad soli baty osad przechodzacy | Fe(OH)s|
Zielony osad zasadowe; w szarozielony brunatny
Na,COs
Ni2[Fe(CN)e]| Coz[Fe(CN)e]| Fez[Fe(CN)e]| Fea[Fe(CN)e]s|
jasnozielony osad zielony osad biatoniebieskawy osad | ciemnoniebieski btekit
pruski
o - -
Ks[Fe(CN)¢] Z6ttobrunatny osad ciemnoczerwony osad Fes[Fe(CN)s]2| brak osadu
btekit Turnbulla
Utleniacze utlenianie do Fe(lll)
Odczynniki odczynnik Czugajewa czerwonobrunatny osad fenantrolina w kwas salicylowy
specyficzne 1-nitrozo-2-naftolem Srodowisku kwasnym fioletowe lub
daje czerwone czerwonofioletowe
zabarwienie zabarwienie




Tabela 7. Kationy IV grupy analitycznej— przeglad reakcji, cd.

Odczynnik Cré Mn2 Zn% AP+
Cr(OH)s| Mn(OH)2| Zn(OH)2| AI(OH)3|
szarofioletowy osad bialy brunatniejacy osad biaty osad bialy osad

rozpuszczalny rozpuszczalny
w nadmiarze w nadmiarze

NaOH lub KOH
Cr(OH)3| Mn(OH)2] Zn(OH)2| AI(OH)3|
szarozielony osad, biaty brunatniejacy osad biaty osad biaty osad
rozpuszczalny w rozpuszczalny w
nadmiarze stezonego nadmiarze
amoniaku w obecnosci
chlorku amonu tworzy sie

. czerwona sl

NH;*H;0 kompleksowa
Cr(OH)s| MnCOs| ZnCO0s| AI(OH)3|
szarozielony osad biaty osad biaty osad biaty osad

Na,COs

Mn2[Fe(CN)s]| Zn[Fe(CN)s]|

Ka[Fe(CN)e] - bialy osad bialy osad -

Ks[Fe(CN)e] osad brunatny z6ity osad

Na;HPO, CrPO4| Mn3(POx)2| Zn3(P04)2| Al(OH)3|
zielony rozpuszczalny bialy rozpuszczalny biaty rozpuszczalny bialy osad
w CH3COOH w CH3COOH w CH3COOH trudnorozpuszczalne w

CHs;COOH

Utleniacze w zasadowym $rodowisku | MnOs fioletowy

CrO42Z z0fty, w kwasnym
Cr207% pomaranczowy

Sprawozdanie z €éwiczenia powinno zawiera ¢€:

- strone tytutowg

- cel i zakres ¢éwiczenia

- opis wykonania éwiczenia (zasada oznaczenia, odczynniki, szklo, sprzet, materialy,
wykonanie ¢wiczenia)




- otrzymane wyniki (tabela podpisana przez prowadzgcego ¢wiczenia).



POLITECHNIKA LUBELSKA

Wydziat Inzynierii Srodowiska

Inzynieria Srodowiska

SPRAWOZDANIE

Z CWICZEN LABORATORYJNYCH Z CHEMII

Nr ¢wiczenia

Temat éwiczenia

Analiza jako sciowa kationow Illi IV grupy
analitycznej

Imie i nazwisko studenta

Rok studiow

Semestr

Data

Imie i nazwisko prowadzacego
cwiczenia

Uwagi prowadz acego:







WYNIKI OZNACZENIA nr zestawu

KATION grupa Il

. Z otrzymanej do analizy probki przelano do probéwki ok. 2 ml roztworu.
. Do probowki dodano zakraplaczem kilka kropli Na,S.

. Wytracit sie osad koloru ........ .

A W DN PP

. Nastepnie do probowki z osadem dodano roztworu odczynnika grupowego oraz kilka
kropli NaOH.

6. Na podstawie wynikow z pkt. 3 i 5, zakwalifikowano badany kation do podgrupy ........
[l grupy analitycznej.

Lp. | Dodany odczynnik Obserwacje Przypuszczenie Reakcje
1.
Nazs
2.
NaOH
3.
7. Za pomoca reakcji charakterystycznych stwierdzono, ze jest to kation — ..................oeeniis

8. Reakcje charakterystyczne dla wykrytego kationu.




KATION grupa IV
1. Z otrzymanej do analizy probki przelano do probowki ok. 2 ml roztworu.

2. Do probéwki dodano zakraplaczem kilka kropli Na,S.

3. Wytracit sie osad koloru ........ .......
4. Na podstawie wynikéw z pkt. 3, stwierdzono, ze badanym kationem moze by¢ ........
Lp. | Dodany odczynnik Obserwacje Przypuszczenie Reakcje
1.
Nazs
2.
NaOH
3.
7. Za pomoca reakcji charakterystycznych stwierdzono, ze jest to kation — ..................oeenies

8. Reakcje charakterystyczne dla wykrytego kationu.




WZOR
KATION grupa I

1. Z otrzymanej do analizy prébki przelano do probéwki ok. 2 ml roztworu.

2. Do probéwki dodano zakraplaczem kilka kropli Na,S.

3. Wytracit sie osad koloru czarnego.

4. Nastepnie do probowki z osadem dodano roztworu odczynnika grupowego oraz kilka
kropli NaOH.

5. Osad nie rozpuscit sie.

6. Na podstawie wynikéw z pkt. 3 i 5, zakwalifikowano badany kation do podgrupy A Il grupy

analitycznej.

Lp. Dodany odczynnik Obserwacje Przypuszczenie Reakcje
1. wzér sumaryczny czy osad sie wytrgcit po | wzér petny zapis reakciji
odczynnika np. KI dodaniu odczynnika, kationu/kationéw

jezeli tak to jaki miat
kolor i czy sie rozpuscit

7. Za pomocg reakcji charakterystycznych stwierdzono, Ze jest to kation miedzi(ll) (Cu2+).

8. Reakcje charakterystyczne dla wykrytego kationu.




KATION grupa IV

1. Z otrzymanej do analizy probki przelano do probowki ok. 2 ml roztworu.

2. Do probéwki dodano zakraplaczem kilka kropli Na,S.

3. Wytrgcit sie osad koloru biatego.

4. Na podstawie wynikow z pkt. 3, stwierdzono, ze badanym kationem moze byé Zn* lub
AP*,

Lp. Dodany odczynnik Obserwacje Przypuszczenie Reakcje
1. wzér sumaryczny czy osad sie wytrgcit po | wzoér petny zapis reakciji
odczynnika np. KI dodaniu odczynnika, kationu/kationéw

jezeli tak to jaki miat
kolor i czy sie rozpuscit

7. Za pomoca reakcji charakterystycznych stwierdzono, ze jest to kation cynku(ll) Zn?* ...

8. Reakcje charakterystyczne dla wykrytego kationu.




