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Wprowadzenie

Program laboratorium przewiduje samodzielne wykonanie przez studenta
analizy pigciu mieszanin kationéw 1 anionéw. Ostatnie ¢wiczenie obejmuje
analize trzech soli. Przed wykonaniem cze$ci praktycznej student poddaje si¢
krotkiemu  sprawdzianowi  teoretycznemu. Po  wykonaniu  czgSci
eksperymentalnej ¢wiczenia student opisuje swoje obserwacje na arkuszu
sprawozdania. W  sprawozdaniu nalezy w sposob zwigzly opisaé
przeprowadzone eksperymenty (reakcje chemiczne) oraz poda¢ skiad badanych
probek.

Zagadnienia kolokwialne:

e reakcje charakterystyczne dla kationow 1 aniono6w

e reakcje kationéw 1 aniondow z odczynnikami grupowymi, podzial jonow
na grupy analityczne

e rozdzial kationow w obrgbie grup analitycznych

e wlasciwosci chemiczne 1 fizyczne substancji nieorganicznych

Cele do osiagniecia przez studenta:

e opanowanie podstaw analizy jako§ciowej kationd6w 1 aniondw w oparciu o
metody chemiczne

e nabycie umiejetnosci obchodzenia si¢ ze zwiazkami chemicznymi

e poznanie wlasciwos$ci chemicznych 1 fizycznych najwazniejszych
substancji nieorganicznych

e umiejetnos¢ samodzielnego zaplanowania eksperymentu chemicznego 1
interpretacji uzyskanych wynikow



Cwiczenie 1: Analiza mieszaniny kationéw grupy lIA

Grupa IIA: Pb*', Hg*', Cu*', Cd*, Bi’"

Wykonanie ¢wiczenia.
Czesé 1:

Analiza dwoch probek zawierajacyvch po jednym Kkationie kazda.

Student wykonuje co najmniej trzy reakcje charakterystyczne dla kazdej prébki.
Do kazdej reakcji nalezy uzy¢ maksymalnie 1 mL roztworu badanego. Student
samodzielnie wybiera rodzaj reakcji charakterystycznej. Nalezy poprawnie
zanalizowa¢ wydane probki kationow, aby moc przystapi¢ do drugiej czgsci
¢wiczenia.

Czes¢ 2:

Analiza mieszaniny kationéw: Pb*", Hg*', Cu*’, Cd*', Bi**

e wykrywanie jonow Pb**

Do 1 mL roztworu badanego nalezy doda¢ 1 mL rozcienczonego kwasu
siarkowego(VI). Wytracenie si¢ biatego osadu PbSO, $§wiadczy o obecnosci
jondéw olowiu w badanej probce.

Pb™" + SO,* = PbSO4|
e wykrywanie jonow Hg”*

Blaszke miedziana nalezy umie$ci¢ na kilka minut w 1 mL badanego roztworu.
Pojawienie si¢ srebrzystego nalotu metalicznej rteci $wiadczy o obecnosci
jonéw Hg*" w badanej probcee.

Hg*" + Cu=Hg| + Cu**
e wykrywanie jonéw Bi’"

Do 1 mL mieszaniny wyj$ciowej dodajemy 2 mL rozcienczonego HNO;,
nastepnie dodajemy 1 mL roztworu Na,HPO,. Wytracenie si¢ biatego osadu
fosforanu(V) bizmutu $wiadczy o obecnoéci jondw Bi’". BiPO, jest



nierozpuszczalny w rozcienczonych kwasach mineralnych w odr6znieniu od
innych fosforanow kationdw grupy IIA.

Bi’" + HPO,* =BiPO,| + H'
e wykrywanie jonéw Cu®" i jonow Cd**

W celu wykrycia jonéw kadmu nalezy przedtem usuna¢ inne katony grupy I1A.
W zlewce umieszczamy kilka mililitrow badanej mieszaniny, nastgpnie
dodajemy roztwoér chlorku cyny(I1). W przypadku obecnos$ci kationow otowiu i
rteci, jony te wytracaja si¢ w postaci chlorkow (biale osady). Po pewnym czasie
zwiazki rtgci redukuja si¢ do metalicznej rtgci (czarny osad).

SnCl, + HgCl, + 2 H,O= SnO, + 4 HCI + Hg|

Do tej samej mieszaniny dodajemy roztwor st¢zonego amoniaku. Z roztworu
wytraca si¢ wodorotlenek bizmutu.

NH; + H,O=NH, + OH"
Bi’" + 3 OH = Bi(OH);|

Jony Cu®" reaguja z amoniakiem dajac kompleks o intensywnym niebieskim
zabarwieniu:

Cu”™" + 4 NH; = Cu(NH;),*" (niebieski)
Podobnie reaguja jony kadmu:

Cd*" + 4 NH; = Cd(NH;)4*" (bezbarwny)

Otrzymana mieszaning nalezy przesaczy¢, osad odrzuci¢. W przesaczu moga
znajdowac si¢ amoniakalne kompleksy miedzi 1 kadmu. Intensywne, niebieskie
zabarwienie przesaczu $wiadczy obecnosci jondw Cu®’. W przypadku obecnosci
jonow miedzi nalezy je zamaskowac przed przystapieniem do wykrywania
jonéw Cd**, dodajac kilka kropel roztworu KCN do odbarwienia roztworu
(UWAGA! KCN dodajemy tylko w przypadku obecnosci jonow miedzi —
roztwor musi by¢ niebieski!). Nastepnie do tego samego roztworu nalezy
doda¢ rozwor wody siarkowodorowej. Powstanie zottego osadu siarczku kadmu
potwierdza obecno$¢ jondw Cd** w badanej mieszaninie:

Cd* +S* =CdS|



Cwiczenie 2: Analiza mieszaniny kationéw grupy IlI

Grupa II1: Fe2+, Fe3+, an+, Cr3+, C02+, Ni2+, Zn>*

Wykonanie ¢wiczenia.
Czesé 1:

Analiza dwoch probek zawierajacyvch po jednym Kkationie kazda.

Student wykonuje co najmniej trzy reakcje charakterystyczne dla kazdej prébki.
Do kazdej reakcji nalezy uzy¢ maksymalnie 1 mL roztworu badanego. Student
samodzielnie wybiera rodzaj reakcji charakterystycznej. Nalezy poprawnie
zanalizowa¢ wydane probki kationow, aby moc przystapi¢ do drugiej czgsci
¢wiczenia.

Czes¢ 2:

[d [d o o r + 2+ + 2+ .2+ 2+
Analiza mieszaniny kationow: Fe’ LMIn~ ', Cr’ L,Co".Ni"',7Zn

Bezposrednio z mieszaniny kationéw III grupy mozna wykryé wszystkie
kationy oprocz jonéw chromu i cynku.

e wykrywanie jonow Fe’*

Do 1 mL badanej mieszaniny nalezy doda¢ roztwor rodanku potasu. Jony
rodankowe reaguja z jonami Fe’* tworzac kompleks, ktory zabarwia roztwor na
kolor krwistoczerwony:

Fe’* +3 SCN™ = Fe(SCN);
Fe(SCN); + 3 SCN™ = Fe(SCN);>
e wykrywanie jonéw Mn**

W probdéwce nalezy umiesci¢ 2 mL rozcienczonego kwasu azotowego(V).
Nastgpnie nalezy doda¢ kilka kropel badanej mieszaniny. Do powstalego
roztworu dodajemy niewielka 1lo$¢ statego bizmutanu(V) sodu. Jony
manganu(Il) utleniaja si¢ do jonéw manganianowych(VII) czemu towarzyszy
malinowe zabarwienie roztworu:



2Mn*" +5BiO; + 14 H =2 MnO, + 5 Bi*"+7 H,0
e wykrywanie jonéw Co*"

Do 1 mL mieszaniny nalezy doda¢ statego rodanku amonu. Nastgpnie dodajemy
alkohol amylowy, tak aby utworzyt gorna warstw¢ o grubosci ok. 1 cm.
Mieszaning wytrzasamy w celu wyekstrahowania powstatego kompleksu
kobaltu do warstwy alkoholu. Niebieskie zabarwienie gornej warstwy
organiczne] pochodzi od kompleksu kobaltu z jonami rodankowymi:

Co™" +4 SCN = Co(SCN),*

UWAGA! W wykonaniu proby przeszkadzaja jony Fe’'. W przypadku
obecnosci tych jondw po dodaniu stalego rodanku amonu obserwujemy
krwistoczerwone zabarwienie. W celu zamaskowania jonow zelaza dodajemy
roztwor NaF az do odbarwienia roztworu. Nastepnie postgpujemy tak jak
opisano powyzej.

e wykrywanie jonéw Ni**

Do 1 mL roztworu wyj$ciowego nalezy doda¢ rozcienczony roztwor amoniaku.
Mozliwe jest powstanie osadu, ktory jest mieszaning wodorotlenkow zelaza 1
chromu. Mieszaning nalezy przesaczy¢ a osad odrzuci¢. W przesaczu znajduja
si¢ jony niklu w postaci kompleksu z amoniakiem:

Ni*" + 6 NH; = Ni(NH;)s" "

Nastgpnie do przesaczu dodaje si¢ kilka kropel roztworu dimetyloglioksymu
(dmgH,). Tworzy on z jonami niklu trwaty kompleks, ktory wypada z roztworu
w postaci rozowego osadu:
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Dla powyzszej reakcji mozna zastosowac uproszczony zapis:
Ni*" + 2 dmgH, + OH = Ni(dmgH), + 2H,0
e wykrywanie jonow Cr’" i Zn**

UWAGA! Reakcj¢ nalezy wykonywaé¢ w zlewce ze wzgledu jej bardzo
gwaltowny przebieg.

Jony chromu i cynku mozna oddzieli¢ od pozostatych kationow III grupy
analitycznej wykorzystujac ich wlasciwosci amfoteryczne. W  zlewce
umieszczamy kilka mililitrow badane; mieszaniny 1 dodajemy staty
wodorotlenek sodu (nadmiar). Do tej mieszaniny nalezy doda¢ kilka mililitréw
roztworu nadtlenku wodoru. Nast¢pnie mieszaning ogrzewamy do wrzenia w
celu usunigcia nadmiaru H,0,. Powstatla mieszaning nalezy przesaczy¢ (osad
odrzucamy), do przesaczu przechodza jony cynku w postaci cynkandw,
natomiast jony Cr’ " utleniaja si¢ do jonéw chromianowych(VI) CrO4”

Zn*" +4 OH = Zn(OH),*
Cr'+6 OH =Cr(OH)s
2 Cr(OH)s> + 3 H,0, =2 CrO,” +2 OH + 8H,0

Zbtte zabarwienie przesaczu $wiadczy o obecnosci jonéw chromianowych(VI).
Kilka mililitrow przesaczu zobojetnia si¢ stezonym kwasem octowym 1 dodaje
roztworu wody siarkowodorowej. Natychmiastowe wytracenie si¢ biatego osa-
du ZnS potwierdza obecno$¢ jondéw Zn>* w badanej probee:

Zn*" +S* =ZnS|

UWAGA! W przypadku obecnosci jonéw CrO,° moga one utlenia¢ H,S do
elementarnej siarki, ktora wytraca si¢ takze w postaci bialego osadu. Osad
elementarnej siarki wytraca si¢ jednak dopiero po pewnym czasie a nie od razu
jak w przypadku ZnS.



Cwiczenie 3: Analiza mieszaniny kationéw grupy IV i V

Grupa IViV: Ca*’, Ba®', Mg*", Na', K', NH,*

Wykonanie ¢wiczenia.
Czesé 1:

Analiza dwoch probek zawierajacvch po jednym Kkationie kazda.

Student wykonuje co najmniej dwie reakcje charakterystyczne dla kazdej
probki. Do kazdej reakcji nalezy uzy¢ maksymalnie 1 mL roztworu badanego.
Student samodzielnie wybiera rodzaj reakcji charakterystycznej. W przypadku
prébek kationow grup IV 1V dla kazdej probki nalezy wykona¢ dodatkowo
analiz¢ plomieniowa.

Sposéb wykonania analizy ptomieniowe;j:

- drucik platynowy zanurzamy w stezonym kwasie solnym i1 umieszczamy w
ptomieniu palnika w celu usunigcia zanieczyszczen

- drucik platynowy zanurzamy w roztworze badanym 1 umieszczamy w
ptomieniu palnika. W oparciu o barwe ptomienia utleniajacego palnika
okreslamy sktad analizowanej probki:

2+
Ca” - barwa czerwona,
2+ .7 .
Ba“ - barwa z6tto-zielona
+ . 7 4
Na' - barwa z6lto-pomaranczowa
+
K" - barwa fioletowa

Nalezy poprawnie zanalizowa¢ wydane probki kationdw, aby mée przystapi¢ do
drugiej czgsci ¢wiczenia.

Czes¢ 2:

Analiza mieszaniny kationéw: Ca’’, Ba*", Mg2+, Na', K', NH,"
Bezposrednio z tej mieszaniny kationéw grup IV 1V nalezy identyfikowa¢ jony
Na’, K" iNH, .




e wykrywanie jonow Na"

Jony sodu wykrywa si¢ bezposrednio z mieszaniny wyjsciowej za pomoca anali-
zy plomieniowej. UWAGA! Zétto-pomaraficzowa barwa plomienia musi by¢
bardzo intensywna aby wynik analizy byt pozytywny.

e wykrywanie jonow K"

Do 1 mL mieszaniny wyj$ciowe] dodaje si¢ roztwor kwasu chlorowego(VII). W
obecnosci jonow K wytraca sie biaty krystaliczny osad:

K"+ Cl0, = KClO,|

Kwas nadchlorowy daje osad takze z jonami amonowymi jednak wytraca on si¢
tylko ze stgzonych roztwordw.

e wykrywanie jonow NH,"

Kilka mililitréw badanej mieszaniny umieszcza si¢ na szkietku zegarkowym 1
dodaje statego wodorotlenku sodu. W przypadku obecnosci jonow NH,
wyczuwalny jest intensywny zapach amoniaku:

NH," + OH =NH;1 + H,0
e wykrywanie jonéw Ca’’, Ba™ i Mg**

Jony Ca’" i Ba® wytracamy w postaci weglanéw za pomoca odczynnika
grupowego dla IV grupy. Odczynnik grupowy nalezy przygotowaé poprzez
zmieszanie rownych objetosci roztworow (NH4),CO; oraz NH; 1 dodanie
niewielkiej ilosci statego NH4Cl. W zlewce umieszczamy kilka mililitréw
mieszaniny wyj$ciowej 1 dodajemy ta sama objeto$¢ odczynnika grupowego.
Mieszaning ogrzewamy do wrzenia w celu utworzenia krystalicznego osadu.
Nastgpnie uzyskana mieszaning saczymy: na saczku znajduje si¢ osad (1)
weglanow IV grupy natomiast przesacz (1) zawiera kationy V grupy i1 postuzy
do identyfikacji jonéw Mg*". Przesacz sprawdzamy na catkowito$é wytracenia
IV grupy dodajac niewielka ilo§¢ odczynnika grupowego. W przypadku
ponownego wytracenia si¢ osadu powtarzamy saczenie.

Ca®" + CO;* =CaCO0s]
Ba®" + CO;* =BaCO0;|



Osad (1) zawierajacy CaCO; oraz BaCO; przemywamy woda destylowana,
przesacz po przemywaniu odrzucamy. Osad weglandw roztwarza si¢ na saczku
za pomoca stgzonego kwasu octowego:

CaCO; +2H" = Ca*" + CO,1 + H,O
BaCO; +2H = Ba*" + CO,1 + H,O

Przesacz (2) po roztwarzaniu weglanéw, zawierajacy jony Ca®" i Ba* zadaje sig
roztworem chromianu(VI) potasu. Z roztworu wytracaja si¢ jony baru w postaci
zottego osadu chromianow (VI):

Ba®" + CrO,” = BaCrO,]

Nastepnie uzyskang mieszaning saczymy: na saczku znajduje si¢ osad BaCrO,
(2) natomiast przesacz (3) zawiera jony Ca®’. Przesacz sprawdzamy na
catkowitos¢ wytracenia BaCrO, dodajac niewielka ilo$¢ roztworu K,CrO4. W
przypadku ponownego wytracenia si¢ osadu powtarzamy saczenie. Do
przesaczu (3) zawierajacego jony wapnia dodajemy roztwor szczawianu amonu.
Wytracenie si¢ bialego osadu nierozpuszczalnego w kwasie octowym na goraco
potwierdza obecno$¢ jonéw Ca®" w badanej probee:

Ca*" + C,04° = CaC,04]

Jony magnezu wykrywamy w przesaczu (1) zawierajacym kationy V grupy
analitycznej. Przesacz dzielimy na dwie czg$ci: w pierwsze] przeprowadzamy
reakcje z roztworem NaOH. Powstanie galaretowatego osadu Mg(OH),
potwierdza obecno$¢ jonoOw:

Mg™ + 2 OH = Mg(OH),|

W drugiej czesci przeprowadzamy reakcje z roztworem Na,HPO, — jony
magnezu tworzg krystaliczny osad fosforanu(V) magnezu 1 amonu (amoniak jest
sktadnikiem odczynnika grupowego):

Mg”" + NH; + HPO,” = MgNH,PO,|



Cwiczenie 4: Analiza mieszaniny zawierajacej do 9
kationdw z zakresu ¢éwiczen 1-3

Wykonanie ¢wiczenia.

Analiza mieszaniny kationow grup ITA, ITII, IVi V.

Bezposrednio z mieszaniny kationdw IIA-V mozna zidentytkowaé nastepujace
jony: Fe*", Mn*", Co®", Ni*", K, NH,".

Sposéb postepowania dla jondw Fe’, Mn**, Co*", Ni*" opisano w éwiczeniu 2.
Sposdb postepowania dla jondw K, NH4" opisano w éwiczeniu 3.

e wykrywanie kationow grupy ITA

W przypadku mieszaniny kationow wszystkich grup, kationy nalezace do grupy
ITA wykrywasig za pomoca metody siarczkowe;.

Kilka mililitréw badanej mieszaniny umieszcza si¢ w zlewce 1 dodaje 1/5 objg-
tosci rozcienczonego kwasu solnego. Nastepnie do tego roztworu dodaje sig
trojkrotna objetos¢ wody siarkowodorowej. W tych warunkach stracaja si¢ jedy-
nie siarczki metali grupy I1A: PbS, HgS, CuS, Cu,S, CdS 1 Bi1,S;.

Nastgpnie uzyskana mieszaning saczymy: na saczku znajduje si¢ osad (1) siarcz-
koéw grupy 11 natomiast przesacz (1) zawiera kationy III, IV 1 V grupy. Przesacz
sprawdzamy na calkowitos¢ wytracenia II grupy dodajac niewielka ilos¢
odczynnika grupowego i1 pozostawiamy do dalszych badan. W przypadku
ponownego wytracenia si¢ osadu powtarzamy saczenie.

Osad (1) siarczkéw nalezy przemy¢ dokladnie woda destylowana, przesacz po
przemywaniu odrzucamy. Osad (1) przenosi si¢ do zlewki 1 zadaje 6M kwasem
azotowym(V) 1 ogrzewa przez kilka minut. Wszystkie siarczki oprocz HgS
roztarzaja si¢ w kwasie, produktem reakcji jest takze siarka. Czarny osad HgS
(2) 1 szary osad siarki dekantuj¢ si¢ lub saczy 1 bada na obecno$¢ jonow rteci.
Przesacz (2) zawierajacy jony Pb*", Cu®’, Cd*" i Bi’" pozostawia si¢ do dalszej
analizy. Osad (2) siarczku rteci ogrzewa si¢ z niewielka ilo$cia stezonego kwasu
solnego dodajac co pewien czas po kropli stezonego kwasu azotowego(V).
Roztwarzanie HgS przebiega wedtug rownania:

3 HgS + 2 HNO; + 6 HCI = 3 HgCl, + 3 S +2 NO + 4 H,0



Otrzymany roztwor odparowuje si¢ do objgtosci 1 mL i rozciencza woda desty-
lowana. Do tego roztworu dodaje si¢ rozcienczony roztwor jodku potasu — pow-
stanie czerwonego osadu potwierdza obecnos¢ jonow rteci w badanej probcee.

Hg*' +2 T =Hgh|

Do przesaczu (2) zawierajacego jony Pb>", Cu®*, Cd*" i Bi’" dodaje si¢ kilka
mililitréw kwasu siarkowego(VI) 1:1 1 ogrzewa do pojawienia biatych dymow.
Nastgpnie roztwor oziebia si¢ w strumieniu zimnej wody 1 rozciencza woda
destylowana. Wytracenie si¢ biatego osadu (3) PbSO, swiadczy o obecnosci
jondéw olowiu.

Pb™" + SO,* = PbSO4|

Osad siarcznu(V1) otowiu(Il) saczy sig a do przesaczu (3) zawierajacego jony
Cu®’, Cd*" i Bi’" dodaje si¢ stezonego roztworu amoniaku do uzyskania
odczynu zasadowego. Pod wptywem amoniaku z roztworu wutraca si¢
wodorotlenek bizmutu:

NH; + H,O=NH, + OH"
Bi’"+ 3 OH = Bi(OH);|

Natomiast w roztworze pozostaja jony miedzi i kadmu w postaci kompleksow
amoniakalnych:

Cu™ + 4 NH; = Cu(NH;),*"
Cd* + 4 NH; = Cd(NH;),*"

Osad Bi(OH); (4) saczy si¢ 1 zadaje na saczku roztworem cyninu sodu (cynin
sodu otrzymujemy przez zmieszanie roztworu SnCl, z nadmiarem NaOH).
Mozna zaobserwowac czernienie osadu wskutek powstwnia elementarnego
bizmutu:

2 Bi(OH);| + 3 Na[Sn(OH);] + 3 NaOH = 2 Bi| + 3Na,[Sn(OH)s]

W przesaczu (4) pozostatym po oddzieleniu wodorotlenku bizmutu znajduja si¢
amoniakalne kompleksy miedzi 1 kadmu. Intensywne, niebieskie zabarwienie
przesaczu $wiadczy obecnosci jonéw Cu®’. W przypadku obecnosci jonow
miedzi nalezy je zamaskowaé przed przystapieniem do wykrywania jonow Cd*",



dodajac kilka kropel roztworu KCN do odbarwienia roztworu (UWAGA! KCN
dodajemy tylko w przypadku obecnosci jonow miedzi — roztwor musi by¢
niebieski!). Nastepnie do tego samego roztworu nalezy doda¢ rozwor wody
siarkowodorowej. Powstanie zoéltego osadu siarczku kadmu potwierdza
obecno$é jonow Cd*” w badanej mieszaninie:

Cd*" +8* =CdS|
e wykrywanie jonéow Cr’" i Zn**

Kationy Cr’* i Zn>" identyfikujemi przy pomocy reakcji opisanych w ¢wiczeniu
2. UWAGA! Jesli w mieszaninie kationOw wystgpuja jony olowiu to nalezy je
przedtem wytraci¢ przy pomocy rozcienczonego H,SO,.

e wykrywanie jonow Ca’’, Ba**, Mg*" i Na"

Przed przystapieniem do wykrywania powyzszych kationéw nalezy usunaé
kationy grup ITA 1 III. W tym celu do kilku mililitrow mieszaniny wyjSciowej
dodaje si¢ kilka mililitrow stezonego amoniaku oraz trdjkrotna objetos¢ wody
siarkowodorowej oraz niewielka ilo$¢ stalego NH4Cl. Mieszaning ogrzewa si¢
kilka minut. W tych warunkach stracaja si¢ siarczki 1 wodorotlenki kationow
grup ITA 1 III. Przesacz sprawdzamy na calkowito§¢ wytracenia dodajac
niewielka ilo§¢ H,S — w razie konieczno$ci saczymy ponownie. Przesacz
zawierajacy kationy grup IV 1V zatezamy do 1/3 objgtosci. Wykrywanie jondw
Ca*", Ba®", Mg”" wykonujemy z uzyskanego przesaczu za pomoca reakcji
opisanych w ¢wiczeniu 3. Z tego samego przesaczu wykrywamy jony sodu za
pomoca analizy ptomieniowe;.



Cwiczenie 5: Analiza mieszaniny anionéw wszystkich
grup

Grupal: Cl1 ,Br ,I,SCN

Grupa IIi V: NO,, §*, CH;COO", NO; ", ClO;~
Grupa: III: SO;*, CO;*", C,047, C4H,04>

Grupa IV i VI: PO, $,0:%, AsO,”", CrO,*, SO, F~
Czesé 1:

Analiza czterech probek zawierajacych po jednym anionie kazda.

W probce nr 1 moze znajdowac si¢ anion nalezacy do I grupy
W probce nr 2 moze znajdowac si¢ anion z posrod 1, IT lub V grupy
W probce nr 3 moze znajdowac si¢ anion z posrod I, I, 111 lub V grupy

W probce nr 4 moze znajdowac si¢ anion z posrod wszystkich grup
analitycznych.

Dla kazej probki wykonujemy reakcje z AgNO; oraz BaCl, i sprawdzamy
rozpuszczalno$¢ powstalego osadu w rozcienczonym HNO:s.

Na podstawie powyzszych reakcji przyporzadkowujemy badana probke
anionow do okreslonej grupy analityczne;.

Nastegpnie wykonuje si¢ co najmniej trzy dowolne reakcje charakterystyczne dla
kazdej probki.

Nalezy poprawnie zanalizowa¢ wszystkie cztery probki aniondéw, aby méc
przystapi¢ do drugiej czgsci ¢wiczenia.



Czesé 2:

Analiza mieszaniny anionow wszystkich grup

Aniony wykrywa si¢ za pomoca reakcji charakterystycznych bezposrednio z
mieszaniny. UWAGA! Jony ClO; nie sa wydawane w mieszaninie anionow.

e reakcja z nadmanganiem potasowym

1 mL badanej mieszaniny zakwaszamy rozcienczonym kwasem siarkowym(VI).
Nastgpnie dodajemy kilka kropel roztworu KMnO, 1 osbserwujemy czy
nastgpuje odbarwienie roztworu. Na zimno odbarwiaja roztwoér KMnOy
nastepujace aniony o wlasciwoséciach redukujacych: Br, I, SCN", NO,, S*,
8057, $,05”.

Natomiast dopiero po ogrzaniu probki roztwor odbarwiaja: Cl, C,04%,
C4H4O6™ .

e proba na obecnos¢ I grupy anionow, wykrywanie jonow Cl°

1 mL badanej mieszaniny zakwaszamy rozcienczonym kwasem azotowym(V).
Nastegpnie dodajemy roztwor AgNO; 1 obserwujemy czy wytraca si¢ osad soli
srebra. Wytracenie osadu potwierdza obecnos$¢ anionow nalezacych do I grupy.
Osad soli srebra przemywa si¢ woda destylowana, przesacz po przemywaniu
odrzucamy. Nastepnie osad przemywa si¢ kilkakrotnie roztworem (NH,4),COs.
Jony amonowe w roztworze wodnym ulegaja hydrolizie:

NH, + H,O =NH; + H;O"

Niewielkie stgzenie amoniaku powstatego w wyniku hydrolizy wystarcza do
rozpuszczenia AgCl:

AgCl + 2 NH; = Ag(NH3),"

Przesacz zawierajacy amoniakalny kompleks srebra zakwasza sig
rozcienczonym HNO;. Ponowne wytracenie si¢ biatego osadu AgCl potwierdza
obecno$¢ jonoéw chlorkowych:

Ag(NH;),Cl + 2 HNO; = AgCl | + 2 NH,NO;



¢ wykrywanie jonéw Br il

Do 1 mL badanej mieszaniny do daje si¢ 1 mL chloroformu oraz krople
rozcienczonego H,SO,4. Nastepnie dodaje si¢ roztworu wody chlorowej. Jodki 1
bromi reaguja reguja z woda chlorowa z wydzieleniem jodu i bromu:

21 +Clh=5L+2Cl
2Br +CL,=Br, +2Cl

Mieszaning wytszasa si¢ w celu wyekstrachowania jodu 1 bromu do warstwy
chloroformu. Fioletowe zabarwienie warstwy choroformu wskazuje na obecnos¢
jodkow. W celu wykrycia bromkoéw w tej samej probce nalezy utleni¢ jod do
jodandéw nadmiarem wody chlorowe;:

L+5CL+6H,0=210; +10Cl +12H"
Zbtto-pomaranczowe zabarwienie warstwy chloroformu potwierdza obecno$é
jonéw Br .

e wykrywanie jonow SCN

Jony rodankowe wykrywa si¢ w reakcji z jonami Fe®*, gdzie produktem jest
krwistoczerwony kompleks:

Fe’" +3 SCN™ = Fe(SCN);
Fe(SCN); + 3 SCN™ = Fe(SCN);>

UWAGA! Jony octanowe 1 jony jodkowe takze reaguja z jonami zelaza(IIl)
dajac odpowiednio czerwone 1 brunatne roztwory jednak zabarwienie nie jest tak
intensywne jak w przypadku reakcji z rodankami.

e wykrywanie jonéw NO,

1 mL badanej mieszaniny zakwaszamy rozcienczonym kwasem octowym.
Nastepnie dodajemy kilka kropel roztworu KI 1 osbserwujemy czy pojawia si¢
brunatne zabarwienie roztworu od wydzielonego jodu (do roztworu mozna
doda¢ skrobi, wtedy obserwujemy intensywne niebieskie zabarwienie).

21 +NO, +4H+=1,+2NO+2H,0



UWAGA! Analgiczna reakcje daja arseniany(V). Nalezy wykluczy¢ obecnos¢
jonéw AsO4>~ (patrz akapit wykrywanie jondw AsO,>).

e wykrywanie jonéw S*

Rozcienczony kwas siarkowy rozklada siarczki z wydzieleniem siarkowodoru,
ktory ma nieprzyjemny, charakterystyczny zapach:

2H +S* =H,S$?

Jony siarczkowe wykrywa si¢ takze w reakcji z azotanem kadmu, gdzie
powstaje charakterystyczny, zotty osad siarczku kadmu:

Cd* +S* =CdS|
¢ wykrywanie jonéw CH;COO

Kilka mililitréw badanej mieszaniny odparawuje si¢ do sucha. Pozostato$¢
uciera si¢ ze statym KHSO,. W przypadku obecnosci jonow CH;COO
wyczuwalny jest intensywny zapach octu:

CH;COOK + KHSO,4 = CH3COOH + K,S0O,
e wykrywanie jonéw NO;3

Wykrywanie jondéw azotanowanych(V) przeprowadza si¢ za pomoca reakcji
obraczkowej. Przed wykonaniem proby nalezy usuna¢ jony przeszkadzajace
dodajac czterokrotny nadmiar roztworu Ag,SO,. Osad wytraconych soli srebra
odrzuca sig, natomiast w przesaczu po sprawdzeniu na catkowito§¢ wytracenia
wykrywa si¢ jony NO; (w przypadku zbytniego rozcienczenia roztworu
przesacz mozna zatgzy¢ do pierwotnej objetosci).

Do 1 mL przesaczu dodaje si¢ ta sama objeto$¢ stezonego kwasu
siarkowego(V1). Mieszanine ozigbia si¢ w strumieniu zimnej wody. Nastepnie w
drugiej probowce nalezy przygotowac stezony roztwor soli zelaza(Il). Roztwoér
soli zelaza(Il) dodajemy do ozigbionego roztworu, ostroznie, po S$ciankach
probowki, tak aby roztwory nie mieszaty si¢. W przypadku obecnosci jonow
azotanowych(V) na styku obu warstw pojawi si¢ brunatna obraczka.

NO; +3Fe* +4H =NO+3 Fe" + 2 H,0



e wykrywanie jonéw SO;*

Kilka mililitréw badanej mieszaniny umieszcza si¢ na szkietku zegarkowym 1i
dodaje rozcieficzony kwas siarkowy(VI). W przypadku obecnosci jonow SO5>
wyczuwalny jest charakterystyczny zapach palonej siarki:

SO;*” + 2 H+ =S0,1 + H,0
e wykrywanie jonéw CO;>

Weglany tatwo rozkladaja si¢ pod wplywem rozcienczonych kwaséw
mineralnych czemu towazyszy burzliwe wydzielanie bezwonnego CO,.

CO;* +2 H+=CO,1 + H,O
o wykrywanie jonéw C,0,"

Jony szczawianowe wykrywa si¢ w reakcji z azotanem wapnia. Wytracanie si¢

bialego osadu, nierozpuszczalnego w kwasie octowym na goraco potwierdza
ror : 2_

obecnos¢ anionu C,04” :

Caz+ + C2042_ = CaC204l
o wykrywanie jonéw C,H,04"

Kilka mililitrow badanej mieszaniny odparawuje si¢ do sucha. Do pozostatosci
dodaje si¢ niewielka ilo$¢ stezonego H,SO,. Winiany pod wpltywem kwasu
ulegaja zwegleniu, czemu towarzyszy charakterystyczny zapach karmelu:

C4H406 = C02 +7 HQO +CO+2C
C+2HQSO4:2 SOQ+C02+2H20
o wykrywanie jonéw AsO,>

Do 2 mL mieszaniny wyj$ciowej dodajemy 0,5 mL stgzonego kwasu solnego
oraz kilkukrotny nadmiar wody siarkowodorowej. Nastgpnie probowke
ogrzewamy kilkana$cie minut w tazni wodnej. W przypadku obecnosci jonow
arsenianowych(V) wytraca si¢ z roztworu zotty siarczek arsenu.



o wykrywanie jonéw PO,

Jony fosforanowe(V) wykrywa si¢ w reakcji z mieszaning magnezowa (MgCl, +
NH; + NH4Cl). Powstaty bialy, krystaliczny osadu nalezy przesaczy¢:

Mg+ NH," + PO, = MgNH,PO,|

Osad fosforanu magnezu 1 amonu nalezy zwilzy¢ na saczku roztworem AgNOs.
Osad zmieni zabarwienie z bialego na zotte w skutek powstania Ag;PO,.

MgNH,PO, + 3 Ag" = AgiPO, + Mg*" + NH,"

UWAGA! W przeprowadzeniu reakcji przeszkadzaja jony arsenianowe(V). W
przypadku obecnos$ci tych jondw nalezy je straci¢ w postaci siarczkow, a w
przesaczu po zobojetnieniu  go amoniakem mozna wykrywaé jony
fosforanowe(V) jak opisano powyze;j.

« wykrywanie jonow S,0;*

Jony tiosiarczanowe rozktadaja si¢ pod wplywem rozcienczonych kwaséw
mineralnych z wydzieleniem zo6ttego osadu elementarnej siarki:

NaQSQO3 + HQSO4 = HQSQO3 + NaQSO4
HQSQO3 = Sl + 802 + HQO
e wykrywanie jonéw CrO,*

O obecnosci jonow chromianowych(VI) w badanej probce $§wiadczy zotte
zabarwienie roztworu. Jony CrO,> stracaja zoltte osady z jonami baru i otowiu:

Ba’" + CrO,~ = BaCrOy|
Pb™" + CrO,* = PbCrO,|
e wykrywanie jonéw SO,*

1 mL mieszaniny wyjsciowej zakwasza si¢ rozcienczonym kwasem
azotowym(V) 1 dodaje roztworu BaCl,. Z roztworu wytraca si¢ bialy osad
BaSOq:

Ba®" + SO, =BaSO4|



e wykrywanie jonow F

Kilka mililitrow badanej mieszaniny odparowuje si¢ do sucha. Pozostatos¢
umieszcza si¢ na ottuszczonej ptytce szklanej 1 dodaje kilka kropel st¢zonego
kwasu siarkowego(VI). Ptytke pozostawia si¢ na 1 godzing. Po sptukaniu
substancji ze szkta mozna zauwazy¢, ze w miejscu styku z substancja szkto
ulegto wytrawieniu (zmatowienie ptytki):

8102 +4 HF = SIF4T + HQO



Cwiczenie 6: Analiza trzech soli — kation i anion
wybrane sposrod powyzszych
Student otrzymuje do analizy trzy probki soli, w tym jedna stabo rozpuszczalna.

Na podstawie przeprowadzonych reakcji analitycznych trzeba okreslic wzor
sumaryczny wydanych soli.

Przed przystapieniem do analizy nalezy cze$¢ otrzymanej substancji statej
przeprowadzi¢ do roztworu.

W celu przeprowadzenia soli trudno rozpuszczalnej do roztworu stosujemy
nastgpujacy tok postgpowania:

® rozpuszczanie w goracej wodzie

e rozpuszczanie w rozcienczonych roztworach kwaséw mineralnych na
Zimno

e rozpuszczanie w rozcienczonych roztworach kwaséw mineralnych na
goraco

e rozpuszczanie w stgzonych roztworach kwasdéw mineralnych na zimno

e rozpuszczanie w stgzonych roztworach kwaso6w mineralnych na goraco

UWAGA! W wyniku dodawania kwasu, niektore aniony moga ulegac
rozktadowi. Przed wykonywaniem reakcji analitycznych roztwor nalezy
zobojetni¢ za pomoca roztworu NH;. W trakcie dalszej analizy nalezy pamigtac
o wprowadzonych wczes$niej jonach.

Nastgpnie przeprowadzamy reakcje roztworu soli z odczynnikami grupowymi
kationéw. Do 1 mL roztworu soli dodajemy kolejno odczynniki grupowe
kationéw. Wytracenie osadu wskazuje na okreslona grupg analityczna kationdw.
Nastgpnie przeprowadzamy reakcje analityczne w obrgbie danej grupy kationow
w celu identyfikacji konkretnego kationu wchodzacego w skiad soli.

Wykrywanie aniondéw nalezy rozpocza¢ od przeprowadzenia reakcji z AgNO;
oraz Ba(NO;), 1 sprawdzenia rozpuszczalno$ci powstalego osadu w
rozcienczonym HNO:s.

Na podstawie powyzszych reakcji przyporzadkowujemy badana probke
anionow do okre§lonej grupy analitycznej. W celu identyfikacji anionu
wykonujemy reakcje charakterystyczne w obrebie danej grupy aniondw.
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