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1. Wstep

Woda jest jedng z najwazniejszych i za razem najbardziej fascynujgcych substancji na Ziemi. Dzieki niej
na Btekitnej Planecie rozwineto sie zycie. Jest ona gtéwnym skfadnikiem naszych organizmoéw. Dzienne
zapotrzebowanie cztowieka na wode to zwykle ponad 2 litry.

Czysta chemicznie woda (tlenek wodoru, H,0) jest bezbarwng i bezwonng cieczg. Jest to jedna
z nielicznych substancji, ktdra w postaci statej (ponizej 0°C) ma nizszg gestos¢ niz jako ciecz. Za ten
fenomen odpowiedzialna jest porowata struktura lodu powstajgca dzieki tworzacym sie wigzaniom
wodorowym. Substancja ta najwiekszg gestos¢ osigga w temperaturze 4°C. Obecne w ciektej wodzie
wigzania wodorowe powodujg rowniez, ze jej temperatura wrzenia to 100°C, pomimo zZe temperatury
wrzenia ciezszych analogdéw sg nizsze (H,S = -60°C, H,Se = -41°C, H,Te = -1°C).

Woda pozbawiona zanieczyszczen jest izolatorem, jednak nawet niewielka ilo$¢ rozpuszczonych w niej
elektrolitéw sprawia, ze roztwér taki staje sie dobrym przewodnikiem elektrycznosci. Otrzymanie
czystej chemicznie wody jest bardzo trudne, poniewaz wystawiona na dziatanie powietrza wigze
zawarty w nim ditlenek wegla:

H,0 + CO; () = H* (aq) + HCO3™ (aq)

Woda nasycona ditlenkiem wegla wykazuje zatem odczyn kwasowy. W celu uzyskania dostatecznie
czystej chemicznie wody stosuje sie trzy podstawowe metody: destylacja, dejonizacja, odwrdcona
osmoza.

Proces destylacji polega na przeprowadzeniu zanieczyszczonej wody w pare (ogrzewanie), a nastepnie
jej skroplenie w chtodnicy. Wykorzystuje sie tu fakt, ze zwigzki jonowe nie sg lotne, a zatem nie
przechodzg w stan gazowy wraz z wodg. Woda destylowana moze jednak zawiera¢ pewne zwigzki
organiczne o zblizonej temperaturze wrzenia (np. alkohole, jesli byta nimi zanieczyszczona). W celu
otrzymania bardzo czystej wody do celéw analitycznych destylacje prowadzi sie tréjkrotnie, a destylat
przechowuje sie w warunkach pozbawionych dostepu powietrza.

Dejonizacja jest procesem, ktéry polega na przepuszczeniu wodzy przez zywice jonowymienne —
kationit oraz anionit, ktére wigzg zawarte w wodzie kationy oraz aniony. Metoda ta réwniez nie
pozwala na usuniecie niejonowych zwigzkéw organicznych.

Jedng z najdoktadniejszych metod oczyszczania jest odwrdcona osmoza, ktéra polega na
przepuszczaniu wody przez btone podtprzepuszczalng. Przeprowadzenie tego procesu wymaga
wytworzenia bardzo wysokich cisnien, ktére sg wyzisze od powstajgcego w uktadzie cisnienia
osmotycznego. Proces ten najtatwiej jest sobie wyobrazi¢ jako przepychanie wody przez sito
o otworach na tyle duzych, by przeniknety przez nie czgsteczki wody, a jednoczesnie na tyle matych, by
zatrzymad zawarte w niej jony oraz substancje organiczne.

W naturalnych wodach gruntowych rozpuszczone jest wiele substancji — zaréwno nieorganicznych, jak
i organicznych.

Do celédw spozywczych stosowane sg wody pitne, mineralne, zrédlane oraz stofowe. Woda pitna to
czysta woda, ktéra moze by¢ spozywana bez uszczerbku na zdrowiu. Wody mineralne i zrédlane to
wody gtebinowe, przy czym te pierwsze charakteryzujg sie wyzszym stopniem mineralizacji niz drugie.



Woda stotowa natomiast moze by¢ mieszaning wszystkich powyzszych oraz by¢ dodatkowo sztucznie
wzbogacona o sktadniki mineralne.

Gtéwnymi jonami wystepujgcymi w wodach naturalnych sg kationy sodu, potasu, wapnia i magnezu
oraz aniony wodoroweglanowe, chlorkowe i siarczanowe(vi). Ponadto w mniejszych ilosciach
spotykane sg kationy amonu, zelaza()/(i1) i manganu(il) oraz aniony bromkowe, jodkowe,
wodorofosforanowe(v), azotanowe(v), czy wodorosiarczkowe.

Obecnos¢ kationdw dwu- i tréjdodatnich stanowi o tzw. twardosci wody. Woda twarda utrudnia
powstawanie piany podczas uzywania mydta wskutek tworzenia sie nierozpuszczalnych w wodzie
zwigzkdéw, np. (R — reszta kwasu ttuszczowego):

2 RCOO™ (5q) + Ca** (aq) > (RCOO),Ca (5

Twardos$¢ wody dzieli sie na trwatg oraz przemijajgcg (weglanowg). Wode, ktdérg cechuje twardos¢
przemijajagca mozna zmiekczy¢ poprzez jej gotowanie. W wyniku tego procesu powstaje osad
nierozpuszczalnych weglandéw (tzw. kamien kottowy, ktéry obserwujemy réwniez na dnie domowych
czajnikow), np.:

Ca* (ag) + 2 HCO3™ (aq) = CaCOsz ) + H20 () + CO; (g)

Podobnie usuwane sg inne wodoroweglany. Woda pozbawiona jonéw wielododatnich jest woda
miekka. W opisany powyzej sposdb nie mozna zmiekczy¢ wody o twardosci trwatej. Woda taka zawiera
mato weglandw, a wiecej chlorkdéw, siarczandw(vi), badz azotanéw(v) metali wielowartosciowych.
Gotowanie takiej wody nie zmniejsza jej twardosci. W celu poprawienia wtasciwosci pioragcych takiej
wody wykorzystywane byty fosforany, ktére wytracaty osady odpowiednich soli pozwalajac na
wytworzenie piany z udziatem zwigzkdw powierzchniowo czynnych. Ze wzgledu na nadmierng
zawartos¢ fosforandéw w $ciekach (co powoduje np. eutrofizacje zbiornikdw wodnych) zastgpiono je
w srodkach piorgcych zywicami jonowymiennymi oraz zeolitami.

Woda to najwazniejszy rozpuszczalnik — zarédwno w laboratorium chemicznym, jak i w domowym
zaciszu, dlatego warto wiedzieé... co w wodzie piszczy.

2. Celizakres ¢wiczenia

W ramach niniejszego ¢wiczenia studenci zapoznajg sie z metodami analizy jakosciowej wybranych
jondw wystepujgcych powszechnie w wodach gruntowych. Celem analizy jakosciowej jest
stwierdzenie, czy dany jon jest obecny w prébce, czy tez nie. Program ¢wiczenia obejmuje siedem
kationow i siedem aniondéw:

Kationy Aniony
e amonu— NH* e chlorkowy - CI-
e sodu-—Na* e bromkowy — Br~
e potasu—K* e jodkowy—1I
e wapnia—Ca%* e weglanowy — COs*
e magnezu— Mg* e siarczanowy(Vl) — SO4%
e zelaza(ln) — Fe®* e azotanowy(v) — NO;s~
e manganu(ll) — Mn** e ortofosforanowy(v) — PO4>"

Na kolokwium wejsciowym sprawdzana bedzie teoretyczna wiedza z zakresu materiatu niezbednego
do prawidtowej realizacji ¢wiczenia. Przyktadowe zagadnienia zamieszczone sg na koncu instrukcji.
Mozna za nie zdoby¢ 10 pkt. oraz kolejne 10 pkt. z czesci praktycznej. W tym drugim przypadku wynik
obliczany jest nastepujaco:



P=(10/N)x(A=B)-C

gdzie: P — liczba punktéw za praktyczng cze$¢ éwiczenia, A — liczba prawidtowo wykrytych jonéw
w mieszaninie, B — liczba nieprawidtowo wykrytych jonéw w mieszaninie, C — liczba pomytek przy
wykrywaniu substancji, N — liczba jondw wydanych w mieszaninie. Za jony niewykryte nie przyznaje sie
punktéw ujemnych.

3. Opis ¢wiczenia

Po zakoniczeniu kolokwium studenci odbierajg od prowadzgcego prébki do analizy i przygotowuja
stanowisko pracy: nalezy ubrac fartuch i okulary ochronne oraz doktadnie oczyscic¢ szkto (probdéwki,
zlewki, lejki). Bardzo istotne jest przeptukanie wodg destylowang, gdyz woda wodociggowa zawiera
wiele jondéw, ktére beda przedmiotem analizy.

Studenci otrzymajg do analizy trzy prébki substancji nieorganicznych (tlenki, kwasy, zasady, sole,
pierwiastki) oraz mieszanine bedacg roztworem wodnym zawierajgcym jony wymienione na poczatku
instrukcji. Studenci nie wiedzg ile jondw otrzymujg w mieszaninie (liczba kationdw nie musi by¢ taka
sama jak liczba aniondw).

Do kazdego testu nalezy uzy¢ niewielkiej ilosci probki. Otrzymane prébki powinny wystarczyé grupie
do konca ¢wiczenia. Ponadto nie nalezy zuzywac probek do konca, gdyz tylko na ich podstawie mozna
pdZniej wyjasni¢ ewentualne watpliwosci co do ich skfadu.

Probki state rozpuszcza sie w wodzie, a w przypadku prébek nierozpuszczalnych roztwarza sie je
w kwasie octowym lub solnym (pamietajac, aby w tym drugim przypadku nie wykonywaé testu na
chlorki). Nastepnie przeprowadza sie testy na poszczegdlne kationy i aniony. Nalezy pamietaé, ze po
dodaniu kwasu niektére osady mogg sie nie wytrgcaé (sg one rozpuszczalne w danym kwasie),
a ponadto ze natychmiast nastepuje rozktad weglandéw, zatem w otrzymanym roztworze jony te nie sg
juz obecne.

Z mieszaniny bedacej roztworem wodnym kazdorazowo nalezy pobrac niewielka jej ilos¢ i wykonac
odpowiednie testy. Aby unikng¢ btedéw nalezy zachowaé przedstawiong ponizej kolejnosé.

Niemoznos¢ wykrycia kationu oraz kwasowy odczyn préobki mogg swiadczyé o tym, ze jest to kwas.
Analogicznie gdy nie mozemy wykry¢ anionu, a odczyn jest zasadowy, to moze by¢ to wodorotlenek.

Do identyfikacji mozna rdwniez wykorzystac inne metody (patrz: literatura uzupetniajagca).

Kation amonu

Jony amonowe wystepujg w naturalnych wodach w niewielkich ilosciach. Zwykle
powstajg w wyniku redukcji jondw azotanowych(v).

Analize warto rozpoczgé od wykrycia jonédw amonowych, poniewaz w kolejnych krokach analizy
mieszaniny wprowadza sie je do badanej prébki. W analizie wykorzystuje sie fakt, ze jony hydroksylowe
odrywajg proton od jonéw amonowych, w wyniku czego powstaje gazowy amoniak:

NH4" (ag) + OH™ (aq) = NH3 (g + H20



Wykonanie testu: W probdwce umieszcza sie ok. 1 ml badanego roztworu, a nastepnie wrzuca kilka
granulek wodorotlenku sodu lub potasu. Zawarto$é probdwki rozgrzewa sie, jednak wskazane jest
jeszcze dodatkowe jej ogrzanie do wrzenia. Po chwili ogrzewania nalezy przerwac i ostroznie dtonig
skierowac¢ pary w strone nosa. Gryzacy zapach amoniaku $wiadczy o obecnosci jondw amonowych
w badanej prébce. Amoniak mozna wykryé réowniez zblizajgc do wylotu probdéwki zwilzony woda
destylowang papierek uniwersalny, ktory przybierze niebieskie zabarwienie. Nalezy uwazaé, aby
papierkiem nie dotkngé probdwki.

Jony amonowe mozna ponadto wykry¢ wykorzystujgc odczynnik Nesslera.

Wykonanie testu: Odczynnik Nesslera przygotowuje sie dodajgc roztwér jodku potasu do roztworu
azotanu(Vv) rteci(i) do wytracenia pomaranczowego osadu:

HE(NO3)2 (aq) + Kl @) => Hgla(s) + 2 KNO3 (ag)
a nastepnie nadmiar do roztworzenia tego osadu:
Hgla(s) + 2 Kl (aq) = K2[Hgla] (aq)
Na koniec roztwor alkalizuje sie dodajac kilka granulek wodorotlenku potasu.

Do niewielkiej ilosci badanej prébki dodaje sie kilka kropel tak otrzymanego odczynnika. Zmiana
zabarwienia roztworu na pomaranczowg lub brgzowga (ew. wytracenie bragzowego osadu jodku zasady
Millona) swiadczy o obecnosci jonéw amonowych w badanej prébce:

NHa" (aq) + 2 [Hg1a]*" (aq) + 4 OH™ (aq) = [HE2N]I'H20 (5) + 7 I (aq) + 3 H20

Kation zelaza(n)

Jony zelaza(n) oraz zelaza(il) wystepujg w wodach zelazistych i w wiekszych
stezeniach nie sg korzystnym sktadnikiem. Wody takie majg charakterystyczny
metaliczny posmak i zapach oraz brgzowawe zabarwienie.

Jony zelaza(n) w warunkach atmosferycznych tatwo utleniajg sie do jondw Zzelaza(ii), dlatego
w niniejszym éwiczeniu zajmiemy sie wykrywaniem tych drugich. Reakcja charakterystyczng dla jonéw
zelaza(in) jest tworzenie ciemnoczerwonego zwigzku kompleksowego z anionami rodankowymi
(tiocyjanianowymi):

Fe* (aq) + 6 SCN™ (aq) = [Fe(SCN)6]*" (aq)

Wykonanie testu: Niewielkg ilo$¢ prébki zakwasza sie kwasem chlorowodorowym, a nastepnie dodaje
kilka kropel roztworu rodanku potasu lub amonu. Ciemnoczerwone zabarwienie roztworu Swiadczy
o obecnosci jondow zelaza(in).

Kolejng charakterystyczng reakcjg jest tworzenie heksacyjanozelazianu(n) zelaza(in):

4 Fe3* (aq) + 3 [Fe(CN)5]4‘ (aq) =2 FE4[FE(CN)5]3(5)



Wykonanie testu: Do niewielkiej ilosci probki dodaje sie kilka kropel heksacyjanozelazianu(il) potasu.
Powstanie ciemnoniebieskiego osadu btekitu pruskiego swiadczy o obecnosci jondw zelaza(in).

Pozytywny wynik na obecno$¢ jondw Zzelaza $wiadczy ponadto, ze w prébce nie sg obecne jony
jodkowe, gdyz ulegatyby one utlenieniu:

2Fe* (aq) + 2 1" (ag) > 2 Fe™* (aq) + |2 (aq)

Kation manganu(n)

Jony manganu(ll) s3 waznym makroelementem, dlatego ich obecnos¢ w wodzie
(w umiarkowanych stezeniach) jest korzystna.

Jony manganu(il) sg bladordézowe i w niskich stezeniach praktycznie niemozliwe jest dostrzezenie
pochodzacego od nich zabarwienia roztworu. Bardzo intensywne zabarwienie wykazujg natomiast jony
manganianowe(Vvil). Wykorzystamy ten fakt i utlenimy jony manganu(it) bizmutanem(v) sodu:

2 Mn?* 9 + 5 NaBiO3 () + 14 H* (3q) > 2 MNO4™ (ag) + 5 Bi** (a9 + 5 Na* (ag) + 7 H,0

Wykonanie testu: Do probowki wlewamy niewielkg ilos¢ badanego roztworu, po czym catosc
wylewamy (ilos¢ probki pozostata na sciankach probéwki wystarczy do wykonania testu). Nastepnie
dodajemy 1 ml rozciericzonego kwasu azotowego(V) i delikatnie (bez mieszania) szczypte bizmutanu(v)
sodu wielkosci gtéwki od szpilki. Powstanie fioletowego zabarwienia swiadczy o obecnosci jondéw
manganu(ll).

Kation wapnia

Jony wapnia wystepujg w wodach zwykle w duzych ilosciach ze wzgledu na
wyptukiwanie ich ze skat wapiennych (procesy krasowe). Sg one korzystne dla
naszego zdrowia.

Jony wapnia sg bezbarwne i wywotujg bladoczerwone zabarwienie ptomienia palnika. Jest ono mato
charakterystyczne, dlatego nie bedziemy korzystaé z tej wtasciwosci w celu identyfikacji tego jonu. Jony
wapnia w mieszaninie mozna wykry¢ poprzez wytracenie szczawianu, ktéry jako jedyny nie roztwarza
sie w kwasie octowym:

Ca® (ag) + CZO42_ (aq) - CaC04 (s)

Wykonanie testu: Niewielkg ilos¢ probki nalezy zakwasi¢ rozcieiczonym kwasem octowym,
a nastepnie doda¢ podobng ilo$¢ szczawianu amonu. Zmetnienie prébki lub powstanie biatego,
krystalicznego osadu Swiadczy o obecnosci jonéw wapnia.

Usuwanie jondéw zelaza(i), manganu(il) i wapnia z mieszaniny
Jesli wykonywana jest analiza mieszaniny i stwierdzono w niej obecnos¢ jonéw zelaza(il), manganu(i)
lub wapnia, to nalezy jony te usungc przed przystgpieniem do wykrywania kolejnych kationow.



Wykonanie: Ok. 3 ml mieszaniny umieszcza sie w zlewce i neutralizuje w razie potrzeby amoniakiem
(sprawdzi¢ odczyn papierkiem uniwersalnym). Catos¢ ogrzewa sie do wrzenia, dodaje nieco chlorku
amonu oraz nadmiar weglanu amonu. Ogrzewanie prowadzi sie do czasu wytrgcenia osadu.
Mieszanine nalezy przesaczy¢. W osadzie znajdg sie nierozpuszczalne weglany i wodorotlenki:

2 Fe® (aq) + 3 CO3% (aq) + 3 H20 > 2 Fe(OH)3(5) + 3 CO2 )
Mn** (ag) + CO3*™ (aq) + H20 = Mn(OH); 5) + COz g)
Ca®* (aq) + CO3* (aq) = CaCOs )
Ponadto wodorotlenek manganu(ll) bedzie stopniowo ulegat utlenieniu do tlenku manganu(Iv):
2 Mn(OH); 5) + Oz (g) > 2 MnO; () + 2 H,0

Ani weglan, ani wodorotlenek magnezu nie wytracg sie, gdyz s3 one rozpuszczalne w solach
amonowych, ktére dodajemy:

Mg(OH); (s) + 2 NHa" (ag) > Mg (aq) + 2 NH3 (aq) + 2 H20
MgCOs ) + 2 NHs" (aq) = Mg (ag) + 2 NH3 (aq) + CO32 ) + H,0

W przesaczu pozostang zatem kationy magnezu, sodu i potasu oraz jony amonowe, ktdre
wprowadzilismy. Uzyskany przesgcz dobrze jest zatezyé poprzez odparowanie ok. 1/3 wody

Kation magnezu

Jondw magnezu jest w wodach zwykle mniej niz wapnia. Wspodfczesnie wiele ludzi
cierpi na niedobory tego makroelementu, dlatego wody bogate w magnez sg
bardzo cenione.

Jony magnezu mozemy wykry¢ poprzez wytracenie osadu ortofosforanu(v) amonu i magnezu, jednak
w prébce nie mogg by¢ obecne jony zelaza(ill), manganu(il) i wapnia:

Mg?* (aq) + HPO4* (agq) + NH3 (aq) + H2O0 > MgNH4PO4 5

Wykonanie testu: Niewielka ilos¢ probki (lub mieszaniny pozbawionej jondw zelaza(il), manganu(ii)
i wapnia) nalezy zakwasi¢ kwasem octowym (sprawdzi¢ odczyn papierkiem uniwersalnym), dodac
podobng ilo$¢ roztworu wodoroortofosforanu(v) sodu Na,HPO4, a nastepnie kroplami roztwor
amoniaku. Pojawienie sie zmetnienia lub biatego osadu swiadczy o obecnosci jondw magnezu.

Kation sodu

Jony sodu wystepujg w wodach naturalnych w duzych ilosciach. Nadmierna
zawartosc sodu przyczynia sie do rozwoju nadcisnienia tetniczego, dlatego nalezy
spozywac wode o mozliwie niskiej zawartosci tego jonu.

Jony sodu sg bezbarwne, jednak barwig ptomien palnika gazowego na intensywnie pomaranczowy
kolor nawet przy niskich stezeniach.



Wykonanie testu: Dobrze wyprazony drucik platynowy nalezy umiesci¢ w badanej prébce, w ktorej nie
sg obecne jony zelaza(ill), manganu(il) i wapnia, a nastepnie w ptomieniu palnika. Czynnos¢ nalezy
powtarzac kilkakrotnie. Pomaraninczowe zabarwienie ptomienia Swiadczy o obecnosci jonéw sodu.

Zdecydowana wiekszos¢ soli sodu jest rozpuszczalna w wodzie. Jednym z wyjatkéw jest octan sodu,
uranylu i magnezu:

Na+(aq) +3 MgUOZ(CH3COO)4 (aq) - MgNa(UOZ)g(CH3COO)9 (s) 2 Mg2+ (aq) + 3 CH3COO~ (aq)

Wykonanie testu: Do niewielkiej ilosci badanej prébki nalezy doda¢ poréwnywalng ilos¢ roztworu
octanu uranylu i magnezu. Pojawienie sie z biegiem czasu zéttego krystalicznego osadu swiadczy
o obecnosci jonéw sodu. Wytrgcaniu osadu sprzyja pocieranie bagietka o krawedz probdowki.
W wyzszych stezeniach w reakcji przeszkadzajg jony potasu — w przypadku ich obecnosci probke nalezy
rozcienczyc.

Kation potasu

Jony potasu wystepujg w wodach naturalnych zwykle w mniejszych ilosciach. Sg
one cennym sktadnikiem wdéd spozywczych.

Jony potasu réwniez sg bezbarwne, jednak barwig ptomien palnika na kolor fioletowy.

Wykonanie testu: Dobrze wyprazony drucik platynowy nalezy umiesci¢ w badanej prébce, w ktorej nie
sg obecne jony zelaza(lll), manganu(il) i wapnia, a nastepnie w ptomieniu palnika. Czynnos¢ nalezy
powtarzac kilkakrotnie. Biato-fioletowe zabarwienie ptomienia $wiadczy o obecnosci jondw potasu.
Jesli obecne sg jony sodu, to intensywnie pomaranczowa barwa ptomienia moze uniemozliwiac
obserwacje fioletowego zabarwienia.

Wiekszos$¢ soli potasu jest rozpuszczalna w wodzie. Jednym z wyjatkéw jest chloran(vi) potasu:
K* (aq) + HC|O4 (aq) - KC|O4 (s) H+(aq)

Wykonanie testu: Do niewielkiej ilosci pierwotnej probki nalezy dodaé kilka kropel kwasu
chlorowego(vil). Wytracenie sie biatego, krystalicznego osadu swiadczy o obecnosci jonéw potasu.
W wykonaniu testu przeszkadzajg duze stezenia jondw amonowych, dlatego nie nalezy wykonywac
testu na przesaczu po usuwaniu jonéw zelaza(il), manganu(ll) i wapnia. Jony amonowe mozna ponadto
usungc poprzez wygotowanie z wodorotlenkiem sodu (nie potasul!).

Anion jodkowy

Jony jodkowe wystepujg w wodach w niewielkich ilosciach, gtéwnie w wodzie
morskiej. Sg one bardzo cenne, gdyz niedobdér jodu moze wywotywac choroby
tarczycy. Aby tego unikngé sél kuchenna jest wzbogacana jodkiem potasu.

Aniony jodkowe sg silnymi reduktorami i tatwo utleniajg sie do jodu. Pierwiastek ten umiarkowanie
rozpuszcza sie w wodzie tworzac roztwér barwy brgzowej. Znacznie lepiej rozpuszcza sie



w rozpuszczalnikach organicznych, w ktérych tworzy roztwory o charakterystycznej fioletowej barwie
(stgr. ioetdnc, ioeides — “fioletowy’).

Jodki mozna utlenié¢ jonami zelaza(il) dlatego te dwa jony nie mogg wspétistnie¢ w roztworze. W naszej
analizie jako utleniacz wykorzystamy wode chlorowa:

21" (ag) + Clz (ag) 2 12(aq) + 2 CI (aq)

Wykonanie testu: Okoto 1 ml badanej prébki nalezy zakwasi¢ rozcienczonym kwasem azotowym(v),
a nastepnie dodac¢ niewielka ilo$¢ chloroformu tak, aby byto wyraznie wida¢ dwie warstwy. Do tak
przygotowanej mieszaniny wprowadza sie po kropli wode chlorowgq i wytrzgsa zawartos¢ probowki.
Pojawienie sie fioletowego zabarwienia w warstwie chloroformowej $wiadczy o obecnosci jonéw
jodkowych w badanej prébce. Dodatek nadmiaru wody chlorowej powoduje odbarwienie roztworu
wskutek utlenienia jodu do jodandéw(V):

12(aq) + 5 C|z(aq) + 6 H,0 & 2 HIO3 (39 + 10 HCI (aq)

W przypadku analizy prébki ztozonej mieszanine tg nalezy zachowaé w celu dalszego wykrycia jonéw
bromkowych.

Anion bromkowy

Jony bromkowe wystepujg gtéwnie w wodach stonych (morskich). Duze ilosci
bromkéw w wodzie sg cechg negatywng, gdyz zaburzajg gospodarke elektrolitowg
organizmu.

Jony bromkowe s3g stabszym reduktorem od jodkowych, jednak réwniez ulegajg dziataniu wody
chlorowej:

2 Br (ag) + Cl2(aq) = Bra(ag) + 2 CI" (ag)
Powstajacy brom zabarwia warstwe organiczng na kolor z6tty lub brgzowy.

Wykonanie testu: Jezeli podczas testu na jodki zamiast fioletowego obserwujemy brgzowe
zabarwienie warstwy organicznej, to Swiadczy to o obecnosci bromkéw w badanej prébce. Jesli jednak
fioletowe zabarwienie pojawi sie, to nalezy dodaé¢ nadmiar wody chlorowej do catkowitego utlenienia
jodu. Brom nie utleni sie do bromiandow(v), zatem brgzowe zabarwienie pozostanie.

Anion chlorkowy

Jony chlorkowe wystepujg w wodach naturalnych w duzych ilosciach. Szczegélnie
duzo jondw chlorkowych obecne jest w wodach stonych i solankach.

Jesli wykonujemy analize prostej soli lub jesli ani bromki, ani jodki nie byly obecne w badanej
mieszaninie, to wykrycie chlorkdw nie nastrecza trudnosci, poniewaz azotan(v) srebra wytraca
z roztwordow zawierajacych jony chlorkowe biaty, serowaty osad nierozpuszczalny w kwasie
azotowym(v):

Ag" (aq) + CI” (aq) > AgCl (5)



Jest on roztwarzalny w amoniaku z utworzeniem soli kompleksowej:
AgCl(s) + 2 NH3 (aq) = [A(NH3)2]" (ag) + Cl” (aq)
Osad ponownie wytraca sie pod wptywem dziatania kwasu azotowego(v):
[Ag(NHs)2]" (aq) + CI (aq) + 2 H" aq) > AgCl(s) + 2 NH4" (aq)

Wykonanie testu: Do niewielkiej ilosci badanej prébki, ktora nie zawiera jonéw bromkowych ani
jodkowych, nalezy doda¢ poréwnywalng ilo$¢ rozcieiczonego kwasu azotowego(V), a nastepnie kilka
kropel wodnego roztworu azotanu(v) srebra. Wytracenie sie biatego, serowatego osadu Swiadczy
o obecnosci jonéw chlorkowych.

Jesli powstaty osad jest kremowy lub z6tty, to w prébce obecne sg jony bromkowe lub jodkowe. Nalezy
wtedy wykorzysta¢ fakt, ze osad chlorku srebra najlepiej ze wszystkich halogenkdéw roztwarza sie
w roztworze amoniaku.

Wykonanie testu: Osad halogenkdw srebra z poprzedniego testu nalezy zadac niewielka iloscig silnie
rozcieficzonego roztworu amoniaku (ok. 0,5 mol/dm3), po czym przesaczyé i przesgcz zakwasié.
Zmetnienie lub wytracenie sie biatego osadu $wiadczy o obecnosci jonéw chlorkowych w badanej
probce. Jesli powstaty osad jest kremowy lub zétty, to nalezy uzy¢ amoniaku o mniejszym stezeniu.

Anion weglanowy

Weglany metali wielowarto$ciowych sg stabo rozpuszczalne w wodzie. Znacznie
lepiej rozpuszczalne sg ich wodoroweglany i dlatego, to one wystepujg w wodach
naturalnych. Rbwnowaga pomiedzy weglanami i wodoroweglanami stanowi
podstawe procesow krasowych.

Po dodaniu kwasu do probki zawierajgcej weglany dochodzi do burzliwej reakcji, ktorej towarzyszy
wydzielanie ditlenku wegla:

CO3” (aq) + 2 H" (ag) > H2C03 (aq) = H20 + COy g)

Wykonanie testu: Do niewielkiej ilosci zwigzku nierozpuszczalnego w wodzie lub mieszaniny nalezy
dodaé¢ 1 cm® kwasu azotowego(V). Pojawienie sie pecherzykdw gazu $wiadczy o obecnosci jonéw
weglanowych w badanej prébce.

Anion siarczanowy(Vi)

Siarczan(vi) sodu to tzw. sdl glauberska, dlatego wode zawierajgcy duze ilosci
siarczanéw(Vl) oraz sodu nazywa sie wodg glauberska. Siarczany(vi) nie sg
szkodliwe, jednak ich duza zawartos¢ moze powodowa¢, ze woda przybierze
gorzki smak.

Siarczany(vl) badanych kationdw sg w wodzie dobrze rozpuszczalne. Wyjatek stanowi siarczan(vi)
wapnia, ktéry moze zosta¢ wydany jako sél nierozpuszczalna. W celach analitycznych wykorzystamy
fakt bardzo stabej rozpuszczalnosci siarczanu(vi) baru:



5042_ (aq) ¥ Ba?* (aq) - BaS0, (s)

Wykonanie testu: Niewielkg iloS¢ badanego roztworu nalezy zakwasi¢ kwasem azotowym(V),
a nastepnie dodac kilka kropli chlorku baru. Wytracenie sie biatego, krystalicznego osadu swiadczy
0 obecnosci jondw siarczanowych(vi) w badanej prébce. Osad ten nie roztwarza sie ani w kwasach ani
zasadach. W niewielkim stopniu ulega dziataniu stezonego kwasu siarkowego(Vvi) na goraco.

Anion azotanowy(V)

Azotany(V) sg najmniej toksyczne ze wszystkich zwigzkéw azotowych
wystepujacych w wodach, jednak ich duze stezenia rdwniez nie sg korzystne, np.
ze wzgledu na eutrofizacje zbiornikdw wodnych. Azotany(ill) powstate w wyniku

redukcji sg znacznie bardziej niebezpieczne dla zdrowia.

Praktycznie wszystkie azotany(v) sg dobrze rozpuszczalne w wodzie, zatem do ich wykrycia postuzymy
sie metodami innymi niz strgcanie osaddw. Jezeli w probce nie byty obecne jony amonowe, to
azotany(v) mozna wykry¢ przez ich redukcje do amoniaku:

NOs™ (aq) + 4 ZN () + 7 OH™ (aq) + 6 H20 = 4 [Zn(OH)4]*" (aq) + NH3 g)

Wykonanie testu: Do niewielkiej ilosci badanej prdobki nalezy doda¢ podobng ilos¢ roztworu
wodorotlenku sodu i wsypaé szczypte pytu cynkowego. Po pewnym czasie rozpocznie sie gwattowna,
egzotermiczna reakcja. Gdy przebieg reakcji bedzie juz mniej gwattowny nalezy ostroznie sprawdzié
zapach wydobywajgcego sie gazu. Charakterystyczny zapach amoniaku $wiadczy o obecnosci jondéw
azotanowych. Amoniak mozna wykry¢ réwniez zblizajgc do wylotu probdéwki zwilzony woda
destylowang papierek uniwersalny, ktory przybierze niebieskie zabarwienie. Nalezy uwazaé, aby
papierkiem nie dotkngé probowki.

Jezeli jony amonowe byty obecne, to nalezy skorzysta¢ z drugiej metody opisanej ponizej lub usungc
jony amonowe poprzez wygotowanie roztworu z wodorotlenkiem sodu przed dodaniem
sproszkowanego metalu.

Druga metoda opiera sie na redukcji jondw azotanowych(v) solg zelaza(ll). Jest to tzw. reakcja
obraczkowa:

NO3™ (aq) + 4 Fe** (aq) + 4 H' (ag) => [Fe(NO)]*" (ag) + 3 F€** (aq) + 2 H,0

Wykonanie testu: Ok. 1 ml badanej prébki zakwasza sie taka sama objetoscig stezonego kwasu
siarkowego(vi). Zawartos¢ probowki rozgrzeje sie, wiec nalezy jg ochtodzi¢ pod strumieniem zimnej
wody. W drugiej probdwce przygotowuje sie stezony roztwor soli Mohra Fe(NH4)2(S04), — tak by czesc
soli pozostata na dnie probdwki. Nastepnie delikatnie wlewa sie roztwér soli Mohra do probéwki
z zakwaszong probka tak, aby powstaty dwie warstwy. Jesli w badanej probce obecne byty azotany(v),
to na styku warstw pojawi sie charakterystyczna brgzowa obraczka.

W wykonaniu testu przeszkadzajg jony bromkowe i jodkowe. W przypadku ich obecnosci nalezy
skorzystaé z metody pierwszej.



Anion ortofosforanowy(v)

Ortofosforany(v) pojawiajg sie w wodach gtéwnie w wyniku stosowania przez
rolnikdw nawozow sztucznych. Nie sg one szkodliwe dla zdrowia, jednak
podobnie jak azotany(V) sprzyjajg procesom eutrofizacji.

Gdy jony jodkowe nie sg obecne w badanej prébce, to jony ortofosforanowe(v) mozna wykry¢
wytrgcajgc barwny osad soli srebra:

2 HPO4#*" (aq) + 3 Ag" (aq) = AB3POs (g + H2PO4” (aq)

Wykonanie testu: Do niewielkiej ilosci badanej probki nalezy dodaé kilka kropel azotanu(v) srebra.
Wytracenie sie z6ttego osadu swiadczy o obecnosci jondw ortofosforanowych(v). Prébka nie moze by¢
zakwaszona, gdyz osad ten roztwarza sie w kwasach (nawet octowym) oraz amoniaku.

Jesli w mieszaninie obecne s3 jony jodkowe, to wytraci sie z26ity jodek srebra. Nalezy wtedy uzyc
metody z heptamolibdenianem(vi) amonu:

12 |V|O7Oz46_ (aq) T+ 7 PO43_ (aq) T 21 NH.* (aq) T+ 72 H+(aq) -7 (NH4)3PM012040 (s) + 36 H,0

Wykonanie testu: W wykonaniu testu przeszkadzajg reduktory, ktére powodujg powstawanie btekitu
molibdenowego, dlatego jesli w mieszaninie obecne sg jony jodkowe, to przed wykonaniem testu
mieszanine nalezy ogrzewac z takg samg iloscig stezonego kwasu azotowego(V) do usuniecia jodkéw.

Jesli jodki nie sg obecne, mieszanine zakwaszamy kwasem azotowym(V). Nastepnie dodajemy ok. 1 ml
roztworu heptamolibdenianu(vi) amonu (NH4)sMo07024 i ogrzewamy przez kilka-kilkanascie minut
(najlepiej w tazni wodnej). Wytracenie sie po pewnym czasie z6ttego, krystalicznego osadu Swiadczy
o obecnosci jondw ortofosforanowych(v). Wytracaniu osadu sprzyja pocieranie bagietka o scianke
probéwki.

4. Zagadnienia teoretyczne do samodzielnego opracowania

1. Wiasciwosci fizykochemiczne wody w réznych stanach skupienia.
Metody oczyszczania wody w laboratorium chemicznym.
Twarda woda, twardos$¢ przemijajgca, twardos$é nieprzemijajgca. Zmiekczanie wody.
Woda do celéw spozywczych. Wptyw jondw zawartych w wodzie na zdrowie cztowieka.
Atomowa spektroskopia emisyjna i absorpcyjna. Jakosciowa analiza ptomieniowa.
Analiza jakosciowa. Podziat kationdw wg Freseniusa i aniondw wg Bunsena.
Wykrywanie chlorkéw wobec bromkow i jodkdw.
Procesy krasowe i ich znaczenie.
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Nawozy sztuczne i ich wptyw na srodowisko.
10. Omow wtasciwosci redoks kationdw i aniondw bedacych przedmiotem éwiczenia.
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