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W ramach ¢wiczen studenci kontynuuja (rozpoczg¢te w semestrze II) poznawanie
wlasciwosci fizycznych 1 chemicznych zwiazkow nieorganicznych oraz prostych metod ich
separacji 1 identyfikacji. Opanowuja takze podstawy eksperymentalne chemii nieorganiczne;.

Cwiczenie 1 Analiza jakosciowa pojedynczych aniondw.

1. Wstep

Zgodnie z klasyczng systematyka wg Bunsena, aniony dzieli si¢ na VII grup
analitycznych. Podzial ten jest oparty na reakcjach z jonami Ag” i Ba®" (stosuje si¢ roztwory
0,1 M AgNOs 10,1 M BaCl,). Biorac pod uwagg rozpuszczalno$¢ soli srebra 1 baru, mozna
zaliczy¢ dany anion do jednej z siedmiu grup analitycznych co przedstawiono w tabeli
ponizej (w tabeli 1 umieszczono te aniony, ktore identyfikuje si¢ na ¢wiczeniach

laboratoryjnych).

Tabela 1. Podziat anionéw na grupy analityczne wg. Bunsena

Zachowanie anion6w wzgledem odczynnikow
Numer

arupy Aniony grupowych jakimi sa:
0,1 mol/dm’ roztworyAgNOj; i BaCl,
o ] Jony Ag" bialy, zotty lub pomaranczowy osad
1 CI, Br, I', SCN, nierozpuszczalny w HNO;

4- 3=
FC(CN)G P Fe(CN)6 > Jony Baz+ brak osadu

Jony Ag" czarny lub biaty osad rozpuszczalny w HNO;

1 $*, NO,", CH;COO~
Jony Ba®" brak osadu

SO.CO, G045 Jony Ag" bialy osad rozpuszczalny w HNO;

111 P f
CHi06™, BO2, Jony Ba®" bialy osad rozpuszczalny w HNO;
v S,0:5, Cro~, Jony Ag" barwny osad rozpuszczalny w HNO;
AsO,, PO,

Jony Ba®" barwny osad rozpuszczalny w HNO;

Jony Ag" brak osadu

A\ NO3_, CIO3_, MHO4_

Jony Ba®" brak osadu
Jony Ag" brak osadu
VI SO, F~
Jony Ba®" bialy osad nierozpuszczalny w HNO;
Jony Ag" Z6lty osad rozpuszczalny w HNO:s.
VII Si0;* Jony Ba®" bialy osad rozpuszczalny w HNOs. Przy

odparowaniu ze stezonym HCI wytraca si¢
nierozpuszczalny osad




2. Zagadnienia kolokwialne:

v’ Podzial anionéw na grupy analityczne wg Bunsena
v Reakcje aniondéw z odczynnikami grupowymi
v Rozpuszczalno$é osadéw w wodzie i roz. HNO;

v’ Reakcje charakterystyczne dla poszczegdlnych anionow

3. Cele do osiagnigcia przez studenta:

v" Student zna podzial anionéw na grupy analityczne wg Bunsena
v" Student potrafi napisa¢ reakcje z odczynnikami grupowymi

v Zna barwy osadow

v' Potrafi okre$li¢ rozpuszczalno$¢ osadow w wodzie i rozcienczonym HNOs
v’ Potrafi zapisa¢ reakcje charakterystyczne dla poszczegdlnych anionow

4. Wykonanie

W ¢wiczeniu 1 student otrzymuje 5 roztwordow soli pojedynczych anionow (w kazde;j

probowce znajduje si¢ 1 anion).

A. Przystgpujac do analizy najpierw nalezy wykona¢ reakcje z odczynnikami
grupowymi. Przynalezno$¢ anionu do ktorej§ z grup stwierdza si¢ zawsze na
podstawie reakcji z obydwoma odczynnikami oraz sprawdzeniu rozpuszczalnosci
ewentualnych osadéw w HNOs. Nalezy pamigtac, ze AgNOs wytraca jedynie ze
stezonych roztworéw octanow biaty osad. Brak osadu nie wyklucza obecnosci

tego jonu w badanej probce.

B. Nastepnie przeprowadza si¢ reakcje charakterystyczna dla danego anionu. Jest to
reakcja, w ktorej reaguje tylko jeden z wykrywanych jonow lub w wyniku tej
reakcji obserwuje si¢ charakterystyczny kolor osadu. Jest to tak zwana reakcja

potwierdzajaca.
Reakcje charakterystyczne dla poszczegolnych anionow:

Anion chlorkowy CI”

Azotan (V) srebra (I) wytraca z roztworéw chlorkéw biaty serowaty osad AgCl], ktory na

Swietle przybiera barwe szarofioletowa (wskutek fotochemicznego rozktadu). Osad ten



roztwarza si¢ w amoniaku, a po zakwaszeniu rozcienczonym HNOs; wytraca si¢ ponownie

AgCl|.

Anion bromkowy Br~

Woda chlorowa (Cl, aq) wypiera z roztwordw zawierajacych bromki wolny brom.
Wydzielony brom rozpuszcza si¢ w rozpuszczalniku organicznym np. chloroformie (CHCls)
lub tetrachlorku wegla (CCly) dodanym do probowki barwiac go na zoito (przy wigkszych

stezeniach na brazowo).

Anion jodkowy I~

1. Jony Hg”" wytracaja z roztworéw zawierajacych jodki ceglastoczerwony osad jodku
rtgci(ll) Hglo|, rozpuszczalny w nadmiarze J z utworzeniem bezbarwnego jonu

kompleksowego tetrajodortecianowego [Hgls]™.

2. Jony Pb*" wytracaja z roztworéw zawierajacych jony jodkowe zolty osad jodku otowiu(II)
PbJ,|, ktory rozpuszcza si¢ w goracej wodzie, a po ostudzeniu ponownie wytracony osad

PbJ,| ma posta¢ btyszczacych zlocistych blaszek.

3. Woda chlorowa (Cl, aq) wypiera z roztwordw zawierajacych jodki wolny jod, ktory
rozpuszcza si¢ z fioletowym zabarwieniem w chloroformie (CHCl;) lub tetrachlorku wegla
(CCly) dodanym do probowki. Nadmiar wody chlorowej utlenia wydzielony jod do
bezbarwnego kwasu jodowego (V) HIO:s.

Anion tiocyjanianowy SCN”

1. Jony Fe’* w obecnosci SCN™ tworza w $rodowisku kwasnym lub obojetnym jony

kompleksowe od [Fe(SCN)(H,0)s]*" do [Fe(SCN)]*” 0 zabarwieniu krwistoczerwonym.

2. Jony Co”*" wprowadzone w niewielkiej ilosci do roztworu o bardzo duzym stezeniu jondéw
SCN" powoduje powstanie jonu tetratiocyjanianokobatanowego(Il), ktory barwi dodany

alkohol izoamylowy na niebiesko (reakcja Vogla).



Anion heksacyjanozelazianowy (II) Fe( CN)§4_'

Jony Fe'" wytracaja z roztworéw zawierajacych Fe(CN)s"™ ciemnoniebieski osad

heksacyjanozelazianu (II) zelaza (I1I) tzw. blekit pruski.

Anion heksacyjanozelazianowy (I1I) Fe( CN)§3_'

Jony Fe’™ wytracaja z kwasnych i obojetnych roztwordw zawierajacych Fe(CN)s~

ciemnoniebieski osad heksacyjanozelazianu (II) zelaza (II) tzw. bigkit Turnbulla.

Anion siarczkowy S*

Rozcienczony kwas H,SO4 lub solny dodany do roztworow siarczkow powoduje wydzielenie
siarkowodoru o charakterystycznym zapachu zgnitych jaj. Bibula zwilzona roztworem octanu
kadmu 1 przylozona do wylotu probowki zotknie pod wplywem wydzielajacego si¢ H,S1
(CdS)).

Anion azotanowy (I11) NO,~

FeSO4 w $rodowisku stabo kwasnym w obecnosci jonow NO,  przybiera zabarwienie
brunatne w wyniku powstania kompleksu pentaakwanitrozylozelaza (II) [Fe(H,0)s(NO)]*".
Do probowki zawierajacej badany roztwor dodaje sie¢ pare krysztatkow FeSO, 1 powoli po
$ciance probowki wlewa si¢ rozcienczony kwas H,SO4. W miejscu zetknigcia sig roztworow

powstaje brunatny pierscien. Test znany jest pod nazwa "reakcji obraczkowej"

Anion octanowy CH;COO"

Rozcienczony kwas H,SO4 dodany do roztwordow zawierajacych octany wypiera wolny kwas
octowy, ktory mozna wykry¢ po charakterystycznym zapachu. Do probowki zawierajace;]
badany roztwor doda¢ rozcienczonego kwasu siarkowego (VI) i delikatnie podgrzaé. Druga
metoda polega na odparowaniu do sucha kilka cm® probki roztworu wyjéciowego, a sucha
pozostalos¢ utrze¢ z KHSO4. W obecnosci octanow w obu przypadkach czué

charakterystyczny zapach octu.

Anion siarczanowy (IV) SOgi

Manganian (VII) potasu (KMnO4) odbarwia si¢ pod wptywem jonow SO;* na skutek

redukcji. Siarczany (IV) zostaja utlenione do siarczanow (VI).



Anion weglanowy COf_'

Weglany pod wptywem dziatania kwasow (np. rozcienczonego H,SO4) ulegaja rozktadowi z
wydzieleniem CO;1. Powstajacy gaz mozna identyfikowaé przez wprowadzenie na szklanej
bagietce kropli wody wapiennej (roztwor Ca(OH),) lub barytowej (roztwér Ba(OH),) do
wydzielajacego si¢ CO,T. Zmgtnienie kropli na skutek wytracenia si¢ osadu CaCO;| lub
BaCO;| potwierdza obecno$é CO5”". Kropla rozcienczonego roztworu KMnQOs, umieszczona

w podobny sposdb w wydzielajacym sig gazie, nie ulega odbarwieniu.

. . 2—
Anion szczawianowy C,O4™

Jony Ca’" wytracaja z roztwordw zawierajacych szczawiany bialty osad CaC,04). Do
probowki zawierajacej badany roztwor doda¢ kwasu octowego, a nastgpnie CaCl,. Osad
szczawianu wapnia roztwarza si¢ w kwasach mineralnych, a nie roztwarza si¢ w kwasie

octowym.

. .. 2—
Anion winianowy C4H4O6™"

Stezony H,SO4 rozklada winiany zweglajac je, po czym pojawia si¢ zapach karmelu. W mate;j
parownicy odparowaé¢ do sucha pare¢ cm’ badanej probki, a nastepnie dodaé kilka kropel
stezonego kwasu siarkowego (VI). Ciemnobrunatny kolor roztworu 1 zapach palonego cukru

roos ;e , 2—
$wiadczy o obecnosci jonow C4H4O6™.

Anion boranowy BO,~

Alkohol metylowy tworzy z kwasem borowym w czasie ogrzewania lotne estry kwasu
borowego, ktore zabarwiaja plomien na kolor zielony. St¢zony kwas siarkowy (VI) uwalnia
H;BO; z roztworow soli 1 wiaze wodg powstala w procesie estryfikacji. W matej parownicy
odparowaé do sucha kilka cm® probki, po ochlodzeniu dodaé kilka kropli stezonego H,SO,4
i okoto 1 cm’ metanolu. Zawarto$¢ parownicy nalezy wymieszaé i zapalié. Zielone

zabarwienie plomienia $wiadczy o obecnosci jonéw BO; ™.

Anion tiosiarczanowy (VI) S,05>

Azotan (V) srebra (I) dodany w nadmiarze wytraca z roztworow zawierajacych tiosiarczany
(VI) biaty osad Ag,S,03], ktéry przyjmuje kolejno zabarwienie zotte, brunatne 1 przechodzi
w czarne (AgyS]). Rozcienczony kwas HCI dodany do roztworu zawierajacego tiosiarczany

rozklada je z wydzieleniem wolnej siarki.



Anion chromianowy (VI) CrO*

Jon CrO4” jest barwy zoltej. Rozcieficzony H,SO4 powoduje przejécie chromianéw CrO4> w

dichromiany Cr,O;* i zwiazana z tym zmiang barwy roztworu z zoltej na pomaraficzowa.

Anion arsenianowy (V)AsO,>~

Azotan (V) srebra (I) wytraca z roztwordw arsenianow (V) czekoladowobrunatny osad

AgsAsOy).

Anion fosforanowy (V) PO,

Mieszanina magnezowa (MgCl,, NH; -H,O 1 NH4Cl) wytraca z roztworéw zawierajacych
PO,> bialy krystaliczny osad MgNH,PO,|.

Anion azotanowy (V) NO5~

Reakcja obraczkowa: FeSO4 w obecnosci stezonego H,SO4 powoduje redukcje jonu NO; do
tlenku NO, ktory z Fe*™ tworzy jon kompleksowy [Fe(H,0)s(NO)]*" o brazowym
zabarwieniu. Do probki pierwotnej doda¢ stezonego H,SO4 (obj. 1:1), cato§¢ dobrze
wymieszac¢ 1 schtodzi¢, najlepiej trzymajac probowke w strumieniu zimnej wody. Nastepnie
ostroznie po $ciance probowki wla¢ swiezo sporzadzony, stezony roztwor soli Mohra, tak by
pomigdzy kwasem, a probka byta wyrazna granica. W przypadku obecnosci azotandéw (V) na

granicy faz tworzy si¢ brunatna obraczka.

Anion chloranowy (V) CIlO;~,

Reduktory np. FeSQOy, azotany (III) w $rodowisku kwasnym oraz metale np. Al, Zn, stop
Devarda w srodowisku zasadowym, redukuja chlorany (V) do chlorkéw, ktore nastepnie
wykrywa si¢ roztworem AgNOj; po uprzednim zakwaszeniu badanej probki kwasem HNO3

(patrz reakcja charakterystyczna na chlorki).

Anion manganowy (VII) MnOg4”

Jon MnO,~ w roztworach wodnych ma barwe fioletowa. Pod wplywem reduktoréw (np. Fe*',
Br’, I, S, NO,~, SO;™, C,047, $,05%) w érodowisku kwasnym (rozcienczony H,SO4)
nastgpuje odbarwienie wskutek redukcji Mn(VII) do Mn (II).



Anion siarczanowy (VI) SO,

Chlorek baru wytraca z roztworOw zwierajacych jony siarczanowe (VI) bialy krystaliczny

osad BaSQy|, nierozpuszczalny w rozcienczonych kwasach mineralnych nawet po ogrzaniu.

Anion fluorkowy F~

Stezony H,SO4 wydziela z fluorkow fluorowodor.

Wykonanie testu: "trawienie szkia" - na odtluszczonej ptytce szklanej umiesci¢ kilka kropli
probki (zaggszczonej przez odparowanie) 1 2- 3 krople stgzonego H,SOs. Plytke lekko ogrzac¢
1 po okoto 30 min. zla¢ badany roztwér. Zaobserwowane zmatowienie szkla potwierdza

obecnos¢ jonu F.

Anion krzemianowy Si05>~

Sole amonowe mocnych kwaséw np. NH4Cl wytracaja z roztwordw krzemiandow litowcow,

biaty galaretowaty osad kwasow krzemowych HsSiO4].

5. Sprawozdanie

W sprawozdaniu nalezy poda¢ numer probowki i jaki anion zostat w niej wykryty. Nalezy
zapisa¢ rownania chemiczne najwazniejszych z przeprowadzonych reakcji, na podstawie

ktorych dany anion zostat zidentyfikowany.
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Cwiczenie 2 Analiza jakoéciowa mieszaniny aniondw.

1. Wstep

Analiza jako$ciowa mieszaniny aniondw r10zni si¢ w znacznym stopniu od analizy
kationéw. O ile w analizie kationéw stosuje si¢ systematyczny rozdziat, o tyle w analizie
anionéw postgpowanie takie nie zawsze jest celowe. Przeprowadzenie rozdziatlu anionow
bywa czgsto czasochlonne, zachodzi rdéwniez konieczno$¢ stworzenia odpowiednich
warunkow, w ktorych nie zachodzityby przemiany chemiczne np. utlenianie lub redukcja
samych aniondw. Przemiany te obejmuja rdwniez ulatnianie si¢ tatwo lotnych 1 nietrwatych

kwasow ze srodowiska reakcji. Dlatego do wykrywania poszczegdlnych aniondw stosuje si¢

probki roztworu wyjSciowego.

2. Zagadnienia kolokwialne:

v Znajomo$¢ jondw przeszkadzajacych w wykrywaniu poszczegolnych aniondw
v Sposoby eliminacji jondw przeszkadzajacych
v Rozpuszczalno$é i barwy osadow

v Reakcje charakterystyczne dla obowiazujacych anionow

3. Cele do osiagnigcia przez studenta:

v’ Student potrafi dokona¢ analizy jako$ciowej mieszaniny aniondow.

v’ Student zna jony przeszkadzajace

v" Student potrafi wyeliminowa¢ jony przeszkadzajace w wykrywaniu
poszczegbdlnych aniondw

v' Potrafi zapisa¢ rownania chemiczne z przeprowadzanych reakcji

4. Wykonanie

W ¢wiczeniu 2 student otrzymuje mieszaning anionow wybranych sposrod: CI, Br~, T,
S%, CH;COO", SO, COs™, BO;~, PO, AsO,", CrO4~, NOs™ i SO4*". Przystepujac do
analizy mieszaniny, nalezy pamigta¢, ze w wykonaniu reakcji charakterystycznych na
poszczeg6lne aniony (opisane w ¢wiczeniu pierwszym) moga przeszkadzaé inne jony
znajdujace si¢ w roztworze. Jony te nalezy w pierwszej kolejnosci usuna¢. W mieszaninie

roztworu wyjsciowego nie moga znajdowac si¢ jednoczesnie utleniacze i reduktory.
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Analize¢ mieszaniny aniondw nalezy rozpocza¢ od sprawdzenia, czy obecne sa w niej

siarczany (VI), siarczki 1 siarczany (IV).
Wykrywanie siarczanéw (VI) SO

Do badanej probki nalezy dodac rozcienczonego HNOs 1 roztworu BaCl,. Powstaty biaty osad

. P 2— .
potwierdza obecnos¢ jonu SO4~~ w roztworze wyjsciowym.
. . 4 2-
Wykrywanie siarczkow S

Do probki roztworu wyjsciowego doda¢ soli kadmu, ktéra tworzy z siarczkami

charakterystyczny zotty osad CdS|.

Wykrywanie siarczanéw (IV) SOz>

Pod wplywem jonéw SO;*™ w $rodowisku obojetnym nastapi natychmiastowe odbarwienie
roztworu KMnOy4 (doda¢ parg¢ kropli rozcienczonego roztworu). Siarczany (IV) zostana
utlenione do siarczanow (VI) (dlatego na poczatku nalezy sprawdzi¢ czy obecne sa siarczany

(VD)), a KMnOj4 przechodzi w nierozpuszczalny ciemnobrunatny ditlenek manganu MnO; .

Jezeli w roztworze wyjsciowym znajduja si¢ siarczki i/lub siarczany (IV) nalezy oba jony
usuna¢ z mieszaniny wyjsciowe], gdyz przeszkadzaja one w wykrywaniu wielu z pozostatych
jonéw. Eliminacji tych jondw przeszkadzajacych dokonuje si¢ poprzez utlenienie ich do
siarczanow (VI) za pomoca wody utlenionej H,O,. Reakcje mozna przyspieszy¢ ogrzewajac

probke.
Wykrywanie chlorkow CI”

Wykrywanie CI” w obecno$ci Br™ i I” nastgpuje na drodze frakcjonowanego wytracania.
Badana probke nalezy zakwasi¢ HNOs;, doda¢ rozcienczonego AgNOs 1 lekko ogrzac.
Powstaty osad odsaczy¢. Jezeli w probce obecne sa bromki i (lub) jodki powstaty osad ma
barweg z6tta. Nalezy ponownie doda¢ AgNOs do przesaczu, ogrzac i odsaczy¢. CzynnoSci te
powtorzy¢ kilka razy. W przypadku obecnosci chlorkow otrzymuje si¢ bialy osad AgCl|,
ktory na powietrzu przybiera zabarwienie szarofioletowe. Probg frakcjonowanego stracania

nalezy wykonywac bardzo starannie.
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Wykrywanie jodkow I" i bromkow Br~

Po usunieciu jondéw siarczkowych S*” i siarczandéw (IV) SOs> do 1 — 2 cm’ badanej probki
dodaé okoto 1 cm’® chloroformu (CHCl3), 1em® H,SOy i kilka kropli wody chlorowej (Cl, aq),
catos¢ energicznie wytrzasna¢. W obecno$ci jodkdw warstwa organiczna zabarwia si¢ na
fioletowo od wydzielonego w reakcji jodu. Nastgpnie dodawaé kolejne porcje wody
chlorowe] wytrzasajac do odbarwienia si¢ warstwy organicznej (utworzenie bezbarwnego
HIOs).

Wprowadzenie nadmiaru wody chlorowej powoduje utlenienie bromkow do bromu. Warstwa
chloroformu zabarwia si¢ na kolory od jasnozoéitego do brazowego. Przy braku bromkéw
warstwa organiczna pozostaje bezbarwna. Wodg chlorowa nalezy dodawa¢ matymi porcjami,

aby nie przeoczy¢ kolejnych etapow reakeji.

Wykrywanie jonu CH;COO"~

e , . 2— . , . .
Po usunigciu jonéw siarczkowych S mozna wykona¢ reakcje charakterystyczne opisane w

¢wiczeniu 1.

Wykrywanie weglanow COs™
Przy wykrywaniu weglanow przeszkadzaja siarczki S* i siarczany (IV) SOs”. Po eliminacji
jonéw przeszkadzajacych przeprowadza sig reakcje charakterystyczna dla jonu COs*™ (podana

w ¢wiczeniu 1).

Wykrywanie jonu BO,™

Reakcja charakterystyczna opisana w ¢wiczeniu 1.

Wykrywanie fosforanow (V) PO, i arsenianow (V) AsO4>

Do probki roztworu wyjsciowego doda¢ stezonego kwasu solnego 1 wody siarkowodorowe;.
Probke ogrza¢. Wytracanie sig¢ zottego osadu bgdacego mieszaning As;Ss, AsyS31 S $wiadczy
0 obecnosci jonow AsO,>". Sprawdzi¢ catkowito$é wytracenia. Osad nalezy odsaczyé, a do
przesaczu doda¢ amoniaku 1 mieszaniny magnezowej. Pojawienie si¢ biatego osadu
MgNH4PO4| $wiadczy o obecnosci jondw PO4”~. Osad odsaczyé. W celu potwierdzenia
obecnos¢ jonow fosforanowych (V) pola¢ znajdujacy si¢ na saczku osad roztworem AgNOs.

Pojawienie si¢ zottego osadu potwierdza obecnos¢ jonow fosforanowych (V) w probcee.

12



Wykrywanie azotanow (V) NO3~

Przy wykrywaniu azotanéw (V) NOj;~ za pomoca reakcji obraczkowe] przeszkadzaja: jodki 1™,

bromki Br~, siarczany (IV) SOf" 1 chromiany (VI) CrOé_;i Jony te usuwa sig, wytrzasajac

probke z Ag>SO,4. Po oddzieleniu osadu, sprawdza si¢ calkowito$¢ wytracenia soli srebra.
Roztwor zatezy¢ przez odparowanie probki do potowy. Z przesaczu wykonac test na azotany
(V) (reakcja obraczkowa).

Wykrywanie chromianéw (VI) CrO,*

L, e . , 2— . , , . ey . .
O obecnosci jonow CrO4~ w badanej probce swiadczy juz zotte zabarwienie roztworu

wyjsciowego.

5. Sprawozdanie

W sprawozdaniu nalezy poda¢ sklad otrzymanej mieszaniny anionoéw. Nalezy zapisaé
rownania chemiczne najwazniejszych z przeprowadzonych reakcji.

6. Literatura

a) J. Prejzner: Chemia nieorganiczna. Laboratorium, Wydawnictwo PG, 2004

b) Minczewski J., Marczenko Z., Chemia analityczna, Tom 1, Wydawnictwo Naukowe
PWN, 2005.

c) Szmal S., Lipiec T., Chemia analityczna z elementami analizy instrumentalnej,
PZWL, 1997.
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Cwiczenie 3 Analiza jakoéciowa pojedynczych soli.

1. Wstep

Analiza jako$ciowa pojedynczych soli sktada si¢ z badan wstepnych 1 analizy kationu
oraz anionu. Do badan wstepnych zaliczamy:

Badanie rozpuszczalnosci, ktore zaczyna si¢ zawsze od prob w wodzie destylowane;,
w nastegpnej kolejnosci stosuje si¢ rozcienczony kwas HCI, stezony kwas HCI, rozcienczony
kwas HNOs, stezony kwas HNO;, mieszanina stgzonych kwasow HCl + NHO; ( woda
krélewska 3+1), mocne zasady. Proby przeprowadza si¢ w temperaturze pokojowej, a przy
braku efektu podgrzewamy, az do temperatury wrzenia rozpuszczalnika.

Podczas rozpuszczania soli w wodzie nalezy obserwowac¢ zmiany 1 wyglad roztworu.
Barwa roztworu moze $wiadczy¢ o obecno$ci w nim okreslonych jondw: Cu®" (niebieska),
Ni*" (zielona), Mn®" (jasnorézowa), Co>" (czerwona), Cr’* (zielona lub fioletowa), CrO4> i
Fe’™ (z61ta), MnO,” (fioletowa).

Jezeli podczas rozpuszczania w wodzie pojawia si¢ galaretowaty osad, rézny od
pierwotnego, to moze $wiadczy¢ o hydrolizie substancji. Przyktadem moga by¢ sole bizmutu.
Podczas rozcienczania woda stgzonych roztworéw tych soli wytracaja si¢ osady hydroksosoli.

Badanie odczynu roztworu, ktory po rozpuszczeniu analizowanej probki soli w

wodzie, daje juz wstgpna orientacj¢ o rodzaju zwiazku chemicznego.

v odczyn obojetny maja sole mocnych kwasoéw i mocnych zasad lub sole stabych
kwasow 1 stabych zasad

v' odczyn zasadowy maja sole mocnych zasad i stabych kwasdw, gliniany i
otowiany(Il).

v odczyn kwasny - sole mocnych kwasow i stabych zasad, wodorosole

2. Zagadnienia kolokwialne:

v Znajomo$¢ rozpuszczalno$ci soli, w tym soli nierozpuszczalnych w wodzie.
v" Reakcje rozpuszczania trudno rozpuszczalnych i nierozpuszczalnych soli w
wodzie

v' Podzial aniond6w na grupy analityczne wg Bunsena

<

Podziat kationdw na grupy analityczne

v Reakcje kationow i anionéw z odczynnikami grupowymi
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v' Reakcje charakterystyczne dla obowiazujacych kationow i aniondéw

3. Cele do osiagnigcia przez studenta:

v" Student potrafi dokona¢ analizy jako$ciowej pojedynczych soli

v" Student umie okresli¢ rozpuszczalno$¢ soli i potrafi przeprowadzi¢ substancje
stala do roztworu.

Potrafi zapisa¢ reakcje rozpuszczania soli w kwasach

Student zna podziat aniondw 1 kationéw na grupy analityczne

Student potrafi napisa¢ reakcje z odczynnikami grupowymi

Potrafi zapisa¢ reakcje charakterystyczne dla poszczegolnych jonow

AN N NN

Zna barwy osadoéw

4. Wykonanie

W ¢wiczeniu 3 student otrzymuje do analizy 5 soli 1 wykrywa zaréwno kation, jak 1 anion
wchodzacy w skiad danej soli. Obowiazuja kationy sposrod analizowanych w semestrze 11 (z
wyjatkiem grupy IIB): Ag", Hg,*", Pb*", Hg”", Bi*", Cu®", Cd*", Ni*", Co*", Fe*", Fe’", Mn*",
AP, Cr'', zn®, Ca*", Sr*", Ba*", Mg®", Na", K*, NH," oraz aniony spoérod analizowanych w
¢wiczeniu 1.

Do probéwki nalezy odsypa¢ niewielka ilo$¢ otrzymanej soli. Obserwacja zabarwienia
soli pozwala na wstepna orientacjg, poniewaz wiele zwiazkow posiada charakterystyczna
barweg np. uwodnione sole miedzi(Il) i bezwodne sole kobaltu - maja barwg niebieska,
uwodnione sole zelaza(Il), chromu(IIl), niklu(Il) - barwe zielona, uwodnione sole kobaltu —
barwe czerwona.

Analize soli nalezy rozpocza¢ od zbadania rozpuszczalnosci w wodzie lub innym
odpowiednim odczynniku (patrz badania wstgpne opisane na poczatku ¢wiczenia). Biorac pod
uwage wnioski z badan wstgpnych, analizuje si¢ otrzymany roztwor na obecnos$¢ kationow
1 anionoéw.

Do probowki nalezy odla¢ cze$¢ roztworu rozpuszczonej soli i1 analize kationow
rozpocza¢ od zastosowania odczynnikow grupowych. Po stwierdzeniu przynaleznos$ci kationu
do ktorej$ z grup analitycznych przeprowadza si¢ reakcje charakterystyczne (patrz semestr 11
analiza jakos$ciowa kationow).

Przy wykrywaniu anionu nalezy postgpowac identycznie jak w ¢wiczeniu 1 str.4.
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S.

Sprawozdanie

W sprawozdaniu nalezy poda¢ skiad otrzymanych soli (kation i anion). Nalezy zapisaé

rownania chemiczne najwazniejszych z przeprowadzonych reakcji.

Literatura

J. Prejzner: Chemia nieorganiczna. Laboratorium, Wydawnictwo PG, 2004

Minczewski J., Marczenko Z., Chemia analityczna, Tom 1, Wydawnictwo Naukowe
PWN, 2005.

Szmal S., Lipiec T., Chemia analityczna z elementami analizy instrumentalnej,
PZWL, 1997.
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Cwiczenie 4 Analiza jakosciowa mieszaniny soli.

1. Wstep

Jakosciowa analiza mieszaniny soli polega na oddzielnym wykrywaniu kationéw 1
anionéw. Najczesciej analiza wykazuje tylko, jakie aniony 1 kationy znajduja si¢ w badane;
probce nie wyjasniajac blizej charakteru substancji tworzacych mieszaning, to znaczy
powigzania ze soba poszczegdlnych jonow. W przypadku mieszaniny soli, zawierajacej
sktadniki o réznej rozpuszczalno$ci najpierw rozpuszczamy ja w wodzie, pozostalos¢ zas w

kwasie. Otrzymane w ten sposob roztwory badamy — kazdy oddzielnie.

2. Zagadnienia kolokwialne:

v’ Znajomo$¢ rozpuszcezalnosei soli.
v" Reakcje rozpuszczania trudno rozpuszczalnych i nierozpuszczalnych soli w
wodzie

v’ Podziat kationow i aniondw na grupy analityczne

<

Reakcje kationow 1 aniondw z odczynnikami grupowymi

v' Reakcje charakterystyczne dla obowiazujacych kationéw i anionéw

3. Cele do osiagnigcia przez studenta:

v" Student potrafi dokona¢ analizy mieszaniny soli

v" Student umie okresli¢ rozpuszczalno$¢ soli i potrafi przeprowadzi¢ substancje
stalag do roztworu

Potrafi zapisa¢ reakcje rozpuszczania soli w kwasach

Student zna podziat aniondw 1 kationéw na grupy analityczne

Student potrafi napisac reakcje z odczynnikami grupowymi

Potrafi zapisa¢ reakcje charakterystyczne dla poszczegolnych jonow

AN NN

Zna barwy osadoéw
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4. Wykonanie

W ¢wiczeniu 4 student okresla sktad jako$ciowy mieszaniny soli (kationy i1 aniony).
Obowiazuja kationy z ¢wiczenia 3 (Ag’, Hg,™", Pb*", Hg*", Bi’", Cu*", Cd*", Ni*", Co*", Fe*",
Fe3+, Mn2+, A13+, Cr3+, Zn2+, Ca2+, Sr2+, Ba2+, Mg2+, Na", K, NH4+) 1 aniony z ¢wiczenia 2
(CI', Br, I, S*, CH;COO", SOs*, COs*", BO,™, PO, AsO4>", CrO4”, NOs™ i SO4%).

W mieszaninie soli nie wydaje si¢ jonéw: siarczkowych S*~ i siarczanowych (IV) SOs>
(zwickszaja one trudno$¢ i wydluzaja czas analizy) oraz zelaza (II) Fe** (jony tatwo ulegaja
utlenieniu do Fe’* tlenem z powietrza). Nalezy pamigtaé o zjawisku wytracania nastepczego.
Przyktadowo w otrzymanej mieszaninie znajduja si¢ sole Pb(NO); 1 CuSOy4. Po rozpuszczeniu
ich w wodzie jony Pb*" reaguja z jonami SO,*” i powstaje nowy osad PbSO4].

Do zlewki nalezy odsypac¢ czg$¢ otrzymanej probki, doda¢ wody destylowanej 1 cato§¢
podgrza¢. Mieszaning przesaczy¢. Osad (1) zachowaé. Przesacz (1) zawiera jony soli
rozpuszczalnych w wodzie. Dzielimy go na mniejsze porcje. Z jednej czg$ci wykonujemy
analize systematyczna kationdéw (wg. instrukcji z semestru II). Kolejna czg$¢ roztworu
analizujemy na obecnos$¢ aniondéw, postepujac wedtug opisu z ¢wiczenia 2. Do osadu (1)
dodajemy kwasu HNO; 1 podgrzewamy. Jezeli po dodaniu HNO; zaobserwujemy
wydzielanie si¢ CO,1 to §wiadczy o obecnosci wgglanow w osadzie. Mieszaning przesaczy¢.
Przesacz (2) dzielimy na dwie czg$ci. Jedna poddajemy analizie na kationy, druga na aniony.
Jezeli zostanie nam osad (2) to moze by¢ BaSO4|, ktory jest nierozpuszczalny w

rozcienczonych kwasach mineralnych.

5. Sprawozdanie

W sprawozdaniu nalezy poda¢ sklad otrzymanej mieszaniny soli. Nalezy zapisaé
rownania chemiczne najwazniejszych z przeprowadzonych reakcji.

6. Literatura

a) J. Prejzner: Chemia nieorganiczna. Laboratorium, Wydawnictwo PG, 2004

b) Minczewski J., Marczenko Z., Chemia analityczna, Tom 1, Wydawnictwo Naukowe
PWN, 2005.

c) Szmal S., Lipiec T., Chemia analityczna z elementami analizy instrumentalnej,
PZWL, 1997.
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Cwiczenie 5 Analiza joko$ciowa substancii nieorganicznych.

1. Wstep

JakoSciowa analiza substancji nieorganicznej ma na celu okreSlenie czy badanym
zwiazkiem jest: tlenek, wodorotlenek, kwas, sol, metal czy stop.

Wigkszos¢ tlenkéw metali ma biaty kolor bez polysku (np. CaO, MgO, ZnO), jednak
znanych jest tez wiele tlenkow barwnych, np. czarny - tlenek kobaltu, tlenek zelaza (II),
tlenek miedzi (II), czerwono-brazowy tlenek zelaza(Ill), zotty tlenek otowiu(II), tlenek otowiu
(IT'1IV) - tzw. minia wystgpuje zwykle jako pomaranczowo-czerwony proszek, tlenek otlowiu
(IV) wystepuje pod postacia czerwonych tetragonalnych krysztalow lub brazowego albo
brunatnego proszku, brazowo-czarny tlenek kadmu czy tez zielony tlenek chromu(III).

Wodorotlenki to w wigkszosci biale, ciata stale (proszek, granulki, pastylki).
Wodorotlenki metali alkalicznych np. NaOH, KOH sa bardzo dobrze rozpuszczalne w wodzie
sa to bardzo mocne zasady. Wodorotlenki metali ziem alkalicznych np. Mg(OH),, Ca(OH),,
Sr(OH),, Ba(OH), sa do$¢ mocnymi zasadami, jednak niezbyt dobrze rozpuszczalnymi w
wodzie. Wodorotlenki amfoteryczne np Be(OH),, Zn(OH),, Pb(OH),, Sn(OH),, Al(OH)s,
Sb(OH); naleza do stabo rozpuszczalnych w wodzie zwigzkow.

Kwasy wystepuja najczgsciej w postaci ciekltej (HCl, HNOs), z wyjatkiem kwasu
borowego 1 kwasow organicznych. Kwas borowy 1 kwasy organiczne np. kwas szczawiowy,
kwas octowy 1 kwas winowy to biale krystaliczne substancje.

Sole zostaly scharakteryzowane w ¢wiczeniu 3.

Metale w temperaturze pokojowej 1 w normalnym ci$nieniu z wyjatkiem rtgci (ciecz)
wystepuja w statym stanie skupienia. Metale nie maja zapachu. Barwa wigkszo$ci metali jest
srebrzysto-szara, ( wyjatek np. miedz i1 zloto). W przewazajacej wigkszosci wykazuja
tworzenie potyskliwej, gladkiej powierzchni w stanie statym (bardziej reaktywne metale
tworza na powierzchni warstwe tlenkow). Inne cechy metali to twardos¢, kowalnos¢,
ciagliwos¢.

Stopy sa potaczeniami dwu lub wigkszej liczby sktadnikow (metali) . Do najwazniejszych
zaliczamy stopy: zelaza (stal, zeliwo), miedzi - kolorowe (braz, mosiadz, tombak), otowiu,

cyny, glinu 1 magnezu - stopy lekkie (magnal) lub niklu (alni).
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2. Zagadnienia kolokwialne:

v’ Znajomo$¢ roztwarzania metali i stopow.

Znajomos$¢ zwiazkow amfoterycznych

Reakcje rozpuszczania tlenkow, wodorotlenkdéw, trudno rozpuszczalnych soli
Podziat kationéw 1 aniondw na grupy analityczne

Reakcje kationow 1 aniondw z odczynnikami grupowymi

AN NN N

Reakcje charakterystyczne dla obowiazujacych kationdw i anionow

3. Cele do osiagnigcia przez studenta:

v" Student potrafi dokona¢ analizy substancji nieorganicznej

v’ Student umie okresli¢ rozpuszczalno$¢ i potrafi przeprowadzi¢ substancje stala
do roztworu

Potrafi zapisa¢ reakcje roztwarzania metali

Potrafi zapisa¢ reakcje rozpuszczania substancji staltych

Student zna podziat aniondw 1 kationéw na grupy analityczne

Student potrafi napisa¢ reakcje z odczynnikami grupowymi

AN NN

Potrafi zapisa¢ reakcje charakterystyczne dla poszczegdlnych jonow

4. Wykonanie

Cwiczenie 5 to analiza jakosciowa 5 substancji nieorganicznych. Do analizy student moze
otrzymac tlenek, wodorotlenek, kwas, s6l, metal lub stop.

Przystgpujac do badan na poczatku nalezy zwrdci¢ uwage na zabarwienie, zapach, forme
wystepowania probki (ciekla, stala krystaliczna, bezpostaciowa). Jezeli wydana substancja
jest ciatem statym nalezy ja rozpusci¢ lub roztworzy¢ (metale). Jezeli ulega ona
rozpuszczeniu w wodzie lub otrzymamy w postaci ciektej, nalezy zbada¢ odczyn roztworu.
Odczyn zasadowy moze sugerowac, ze jest to tlenek metalu, zasada lub s61 mocnej zasady 1
stabego kwasu. Odczyn kwasny — kwasy, s61 mocnych kwasoéw 1 stabych zasad. Odczyn
obojetny sole mocnych kwasow 1 mocnych zasad, sole stabych kwaséw i stabych zasad, kwas
borowy.

Jezeli analizowanym zwiazkiem jest tlenek metalu, wodorotlenek badz metal
(roztworzony w kwasie), to probka zawiera tylko jeden kation ( w przypadku stopu kilka

kationéw). Badanie takiej probki sprowadza si¢ do stwierdzenia przynaleznosci kationu do

20



odpowiedniej grupy analitycznej - za pomoca odczynnikow grupowych oraz
zidentyfikowanie danego kationu - za pomoca reakcji charakterystycznych (patrz semestr II).

Tlenki metali bardzo tatwo tapia CO, z powietrza 1 zawieraja w swoim skladzie weglany.
Obecnos¢ weglanow zmniejsza ich rozpuszczalnos¢ w wodzie. W tej sytuacji nalezy dodac
kwas HCL. Barwa roztworu moze $wiadczyé o obecnosci w nim okreslonych jonow: Cu®’
(nicbieska), Ni*" (zielona), Mn®" (jasnor6zowa), Co®" (czerwona), Cr’* (zielona lub
fioletowa). Tlenki amfoteryczne np. ZnO nalezy rozpusci¢ w HCI, ale ALOs; 1 Cr,0;
przeprowadza si¢ do roztworu przez stapianie z Na,COj; 1 rozpuszczenie otrzymanego
NaAlO; 1 NaCrO; w rozcienczonych kwasach.

Wodorotlenki po rozpuszczeniu w wodzie nalezy zbada¢ odczyn roztworu i wykonac
analiz¢ na obecnos¢ kationu.

Metale wydawane do analizy moga by¢ w postaci wstazki, granulek, foli, drutu, czy tez
pylu. Metale zajmujace w szeregu napigciowym miejsce za wodorem, np. Bi, Cu, Hg, Ag
roztwarzaja si¢ w kwasach utleniajacych. Do ich roztworzenia uzywa si¢ kwasu HNOs lub
rzadziej st¢zonego H,SO, Podczas roztwarzania w tych kwasach zamiast wolnego wodoru
wydzielaja si¢ NO, NO; lub SO,, powstate na skutek redukcji HNO; lub H,SO4 Roztwarzajac
pozostate metale (np. Cd, Ni, Co, Mn, Pb, Fe, Mg) stosujemy kolejno: kwas HCI, kwas HNO;
przy braku efektu podgrzewamy. W trakcie roztwarzania metali wydziela si¢ H,t. Al 1 Zn
roztwarzaja si¢ w roztworach mocnych zasad z wydzieleniem H,1.

Jezeli otrzymanym zwiazkiem jest kwas to badanie takiej probki sprowadza si¢ do
zidentyfikowania danego anionu - za pomoca reakcji charakterystycznych (patrz ¢wiczenie 1).

Sole poddajemy analizie jak w ¢wiczeniu 3.

5. Sprawozdanie

W sprawozdaniu nalezy poda¢ skfad otrzymanych substancji. Nalezy zapisa¢ réwnania
chemiczne najwazniejszych z przeprowadzonych reakcji.

6. Literatura

a) J. Prejzner: Chemia nieorganiczna. Laboratorium, Wydawnictwo PG, 2004

b) Minczewski J., Marczenko Z., Chemia analityczna, Tom 1, Wydawnictwo Naukowe
PWN, 2005.

c) Szmal S., Lipiec T., Chemia analityczna z elementami analizy instrumentalnej, PZWL,
1997.

d) Poradnik fizykochemiczny (praca zbiorowa), WNT Warszawa 1974.
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