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Zasady bezpieczenstwa pracy

o Wiekszos¢ substancji, z jakimi macie do czynienia w czasie ¢wiczen jest zraca, trujaca
lub w inny sposdb szkodliwa. Nalezy zachowywa¢ duzg ostroznos$¢ przy postugiwaniu sie nimi.

e Kazdy wypadek natychmiast trzeba zgtosi¢ asystentowi lub technikowi! Udzielg oni
pomocy i w razie potrzeby wezwg lekarza.

e Nigdy nie wolno jes¢ ani pi¢ podczas éwiczen, ani przechowywaé jedzenia i napojow
na stotach laboratoryjnych.

e Nie nalezy trzyma¢ na stotach zbednych przedmiotow, aby unikng¢ ich zanieczyszczenia
szkodliwymi substancjami.

e Zawsze nalezy mie¢ na sobie fartuch ochronny, a na nosie okulary ochronne.

e Przy pracy z substancjami zracymi lub trujgcymi, nalezy mie¢ na rekach gumowe rekawice,
albo umyc rece zaraz po pracy z dang substancja.

e Zawsze nalezy umy¢ rece po kontakcie skory z odczynnikiem, a obowigzkowo przed
opuszczeniem pracowni (nawet jezeli pracowato sie w rekawicach).

e Trzeba doktadnie posprzata¢ swoje stanowisko pracy po zakorczeniu cwiczen.
e Nalezy zapoznaé si¢ z oznaczeniami substancji niebezpiecznych i zawsze patrze¢ na

etykiety uzywanych odczynnikdéw. Objasnienia tych oznaczen sg dostepne w pracowni, jak
rowniez ponizej:

TOKSYGZNE! ZRACE! SZKODLIWE/DRAZNIACE

&

LATWOPALNE! GROZNE DLA SRODOWISKA UTLENIAJAGE!



PODZIAL KATIONOW NA GRUPY ANALITYCZNE

Nr Kationy Odczynnik Uwagi
grupy grupowy
I Ag*, Pb?*, Hgo?* 3 mol/l HCI Kationy te wytracajg sie w postaci trudno
rozpuszczalnych chlorkéw, a reszta pozostaje
w roztworze
Il Ca?*, Sr2+, Ba2* 1,5 mol/l Kationy te, po oddzieleniu grupy |, wytracajg sie
H2S04 w postaci trudno rozpuszczalnych siarczanéw(V1),
a reszta pozostaje w roztworze
1] lIA) Hg2*, Cuz*, Bi®*, Cd2* AKT Kationy te, po oddzieleniu grup | i I, wytracajq sie
11B) As3+, As5*, Sh3+, Sbb*, w $rodowisku | w postaci trudno rozpuszczalnych siarczkéw,
Sn2+, Sp4+ kwasnym a reszta pozostaje w roztworze
v Nizt, Co2*, Fe2*, Fe¥*, Mn?*, AKT Kationy te, po oddzieleniu grup 1 Il i Ill, wytracajg
A3+ Zn2+ Cr3+ w $rodowisku | sie w postaci trudno rozpuszczalnych siarczkéw
zasadowym lub  wodorotlenkéw, a reszta pozostaje
(pH=9-10) w roztworze
'} Na*, K*, Mg2*, NHs*, Brak Reszta kationéw, ktéra pozostata po oddzieleniu

poprzednich grup

Na dalszych stronach znajduje sie instrukcja i objasnienie sposobu, w jaki oddzielamy od siebie te grupy
analityczne i szukamy w roztworze poszczegdlnych jonow.

UWAGA: do kazdej reakcji nalezy wykonacé reakcje kontrolng, czyli z uzyciem odczynnika, ktéry zawiera
jon, ktérego szukamy. Czasem postepowanie takie nazywa sie ,Slepg prébg”, innym okresleniem jest
,préba kontrolna” lub ,préba wzorcowa”. Dzigki temu mozemy zobaczy¢ na wiasne oczy, jak w praktyce
wyglada dodatni wynik danej préby.




| GRUPA ANALITYCZNA Rada praktyczna:

Ag* jony srebra(l), Do kazdej analizy nalezy uzy¢ ok. 1-2
Pb2* jony otowiu(ll), ml roztworu. Jesli wykonujemy analize
Hg:2* jony rteci(l) wiekszej liczby grup analitycznych,
) nalezy wzig¢ wiecej roztworu.
UWAGA: kationy rteci nie sg dawane do analizy, UWAGA: PO kazdorazowym
jednak obowigzuje znajomos¢ reakgii, jakim wytraceniu  jakiegokolwiek  osadu,
ulegaja. nalezy sprawdzi¢ catkowitoSC jego
wytracenial
Roztwor (A) zawiera aénlolll —
kationy grup II-V oraz Odczynnikiem grupowym dla | grupy
ewentualnie Pb2* kationdw jest 3 mol/l roztwér HCI, Kationy | grupy
—— to te, ktorych chlorki sg trudno rozpuszczalne w
UWAGA: PbCl, jest stosunkowo wodzie. Chlorki innych metali sg fatwo
dobrze rozpuszczalny w wodzie, rozpuszczalne, wiec pozostate kationy pozostajg
dlatego  jony  otowiu(ll)  moga w roztworze po oddzieleniu osadu chlorkow
czesciowo przejs¢ do  roztworu srebra i ofowiu [oraz rteci(l)].
zawierajacego Kkationy dalszych grup Osad m02€ B
analitycznych. zawierad Pb2* +2CI" > PbClz|
Jesli jon otowiu zostat wykryty na chlorek Ag*+Cl > AgCl]
poczatku  analizy, to  nalezy | | ofowiu(ll) Hg2** + 2CI° = Hg:Clz|
uwzgledni¢ jego obecnos¢ w osadzie i/lub
kationow Il grupy. chlorek
srebra(l) 4

1. Biaty osad chlorkéw | grupy kationdw moze zawiera¢ chlorek srebra(l) i/lub chlorek ofowiu(ll). Aby je od siebie oddzieli¢,
nalezy do osadu chlorkéw dodac ok. 2-3 ml wody, ogrza¢ probdwke w tazni wodnej przez ok. 2-3 min i natychmiast
oddzieli¢ roztwér od pozostatego osadu.PbCl, dos$¢ dobrze rozpuszcza sie w wodzie, zwtaszcza goracej. Jony otowiu(ll) w
tych warunkach przejdg do roztworu: PbCl,| — Pb2 + 2ClI', a osad AgCl pozostanie niezmieniony. Jesli wiec osad
rozpusci sie catkowicie, mozna wykluczy¢ obecnos¢ jondw srebra - poniewaz gdyby byly obecne, to chlorek srebra
pozostatby w postaci osadu.

Osad, ktéry ciemnieje na $Swietle, Swiadczy o obecnosci jonéw srebra w roztworze. Ciemnienie na $wietle to cecha
charakterystyczna soli srebra, z powodu wydzielania sie metalicznego srebra wskutek rozktadu soli.

Osad AgCl rozpuszcza sie w roztworze amoniaku:
AgCl| + 2NH3*H,0 S Ag(NH3),* + Cl +2H,0

a po ponownym zakwaszeniu roztworu kwasem azotowym(V) wytraca sie na nowo:
Ag(NHs)2* + CI +2H* > AgCl| + 2NH,*

Roztwor otrzymany po ogrzaniu osadu chlorkéw nalezy bada¢ pod katem obecnosci jondéw otowiu(ll), np. za pomocg
jonow jodkowych. W obecnosci jondw Pb?* wytraca sig jaskrawozotty osad jodku otowiu
Pb2 +2[ = Pbly|

Mozna tez uzy¢ roztworu chromianu(VI) potasu, wtedy otrzymamy 26ty osad chromianu(VI) ofowiu(ll):
Pb2* + CrOsZ - PbCrOs)




JONY RTECI(l)

Jak wspomniano, jony rteci nie wystepujg w Waszych analizach, ale reakcje, jakim ulegaja, nalezy zna¢.

Jon rteci(l) to jon o budowie: *Hg-Hg* = Hg,#*. Bardzo tatwo ulega reakcji dysproporcjonowania (samoutleniania
i samoredukciji), w ktérej produktami sg jon Hg?* i rte¢ metaliczna.

Jony chlorkowe (np. 3 mol/l HCI) wytracaja z roztworéw zawierajacych rte¢(l) biaty osad chlorku rteci(l),
czyli tzw. kalomelu.

Hg2?* + 2CI” > HgaCla)

Rozpuszcza sie on w tzw. ,wodzie krélewskiej”, czyli mieszaninie sktadajacej sie ze stezonych kwasow: solnego
i azotowego(V), w stosunku 3:1. Mieszanina ta ma silne wtasnosci utleniajace. .
W tej konkretnej reakciji rtec(l) utlenia sie do rteci(ll), przy czym powstaje jon tetrachlorortecianowy(ll) - HgCls

B6CI + HgaCly — 2HgCls2 + 2e X3
4H* + NO3_+3e — NO +2H,0 X2
3Hg2Clp| + 18CI + 8H*+ 2NO3 — 6HgCli2 + 2NO1 + 4H,0

Pod wptywem roztworu amoniaku, kalomel, czyli Hg.Cl, ulega reakciji dysproporcjonowania, przy czym powstaje
amidochlorek rteci(ll) HgNH,CI — biaty osad i rte¢ metaliczna Hg — czarmny osad.

HgoClo + 4NH3*H,O —  2e + 2HgNH,Cl + 2NH4* + 4H,0

2e + HgoClo — 2Hg + 2CI

2Hg.Cly + 4NH3*H20 — 2Hg + 2CI + 2HgNHCl + 2NHs* + 4H,0
HgoClo+ 2NH3*H20  — Hg| + ClI + HgNH2Cl| + NHs* + 2H2,0

Obydwa te produkty rozpuszczajg sie w wodzie krélewskiej zgodnie z ponizszymi schematami:

2HgNHyCl+ 6Cl — N2 + 2HgCls2 + 4H* + 6e
4H*+NO3; +3e — NO +2H,0 X2
2HgNHCl| + 4H* + 6CI +2NO3 — N1 + 2HgCls2 + 2NO1 + 4H20 UWAGA: prosze zauwazyt,

ze rte€ nie zmienia tu swojego stopnia utlenienia, tylko atomy azotu!

Hg +4Cl — HgCls2 +2e x3
4H*+ NO3; +3e — NO +2H,0 X2
3Hg| + 12CI" + 8H* + 2NOs —> 3HgCleZ + 2NOT + 4Hz0

Jony jodkowe (np. roztwér Ki).
llos¢ stechiometryczna powoduje wytracenie zottozielonego osadu jodku rteci(l):

Hgo?* + 21" = Hgala)
Osad ten reaguje z nadmiarem odczynnika — reakcja dysproporcjonowania:

Hgol2 + 61 — 2Hgls? + 2e
2e+ Haolp — 2Hg + 21
Hgol2| + 2 = Hgls? +Hg| tetrajodortecian(ll)




Roztwory wodne mocnych wodorotlenkéw (np. NaOH, KOH).
Wytracaja tlenek rteci(l) Hg20, w postaci czarnego osadu, nierozpuszczalnego w nadmiarze odczynnika.

Hgo?2* + 20H - Hg.0| + H.0
Hg.O tatwo ulega reakcji dysproporcjonowania:

Hg20 + 20H — 2HgO + 2e + H,0
HgoO + 2e + Ho0 — 2Hg + 20H
Hg20] — HgO| +Hg|

Wodny roztwér amoniaku.
Powoduije reakcje dysproporcjonowania jonu rteci(l), a produktami sg np. azotan amidooksorteci(ll) oraz rte¢
metaliczna:

Hgo?* + 30H + NHz*H20 + NO; — [OHg2(NH2)JNO3 + 3H20 + 2e
2e + Hgo?* — 2Hg _
2Hg2?* + 30H + NH3*H,0 + NO3 — [OHg2(NH2)]NO3| + 3H20 +2Hg|

JONY OLOWIU(Il)

Jodek i chlorek otowiu(ll) rozpuszczajq sie na goraco, w bardzo duzym nadmiarze roztworéw odpowiednich
halogenkdw (w warunkach, ktére stosujemy w naszej pracowni, te reakcje praktycznie nie zachodza):

PbCl2| +2CI S PbCls? tetrachlorootowian(ll)

Pblo) +2I S Pbls? tetrajodootowian(ll)

Jony otowiu wytracaja
czamy siarczek: Pb2*+S2 — PbS|
i biaty siarczan: Pb2* + SO42 — PbSO4]

Ciekawostka: Dawniej artysci malarze, jako biatego pigmentu uzywali tzw. bieli otowianej (bieli weneckiej), ktéra
Skfadata sie z weglanu ofowiu i wodorotlenku ofowiu (PbCOs), - Pb(OH).. Po dziesigtkach lat, biate fragmenty
obrazow zaczynaly zwykle czernieC. Dziato sie tak, poniewaz niewielkie ilosci siarkowodoru (H,S) obecne w
powietrzu powodowafy przemiane biatej soli ofowiu w czarny siarczek ofowiu. Konserwacja takich obrazéw
polega na przemywaniu poczerniatych miejsc roztworem nadtlenku wodoru, ktory utlenia czarny siarczek ofowiu
do biatego siarczanu ofowiu. W ten sposdob obraz odzyskuje swoje dawne barwy.

Wodorotlenek otowiu(ll) jest amfoteryczny i roztwarza sie w roztworach mocnych wodorotlenkéw oraz w
roztworach kwasow.

Pb2+ + 20H = Pb(OH)z}

Pb(OH)2| + 2H* = Pb2* + 2H,0
Pb(OH)2| + 20H S Pb(OH)s2 tetrahydroksootowian(ll)



JONY SREBRA(I)

Jony srebra(l) czesto tworza jony kompleksowe o liczbie koordynacyjnej 2.
Biaty osad AgCl roztwarza sie w szeregu odczynnikow, przy czym tworzg sie jony kompleksowe:

Roztwér amoniaku AgCl] +2NHz*H,0 5 Ag(NHs)2* + CI + 2H,0
Jon diaminasrebra(l)

Roztwér cyjanku (np. cyjanku potasu) AgCl| +2CN S Ag(CN). +CI
dicyjanosrebrzan(l)

Roztwor tiosiarczanu (np. tiosiarczanu sodu)  AgCl] + 25,052 S Ag(S203)2° +Cl
bis(tiosiarczano)srebrzan(l)

Bromek i jodek srebra sgq zéttawymi osadami, praktycznie nierozpuszczalnymi w nadmiarze halogenkdw.
W amoniaku rozpuszczajg sie znacznie trudniej, niz chlorek srebra. Dobrze sie rozpuszczajg w roztworach
cyjankéw i tiosiarczanow, z utworzeniem podobnych komplekséw, jak w przypadku chlorku srebra. Halogenki
srebra tatwo rozkfadajg sie na Swietle — ciemniejac wskutek wydzielania metalicznego srebra.

Ciekawostka: halogenki srebra byty i sq uzywane jako materiat Swiattoczuty w fotografii fradycyjnej. Klisza pokryta
jest emulsja, zawierajgcq bardzo drobny, réwno rozprowadzony halogenek srebra. W momencie uniesienia
przestony, padajgce na klisze $wiatto ,uczula” materiat $wiattoczuly, inicjujgc reakcje rozkfadu halogenku srebra.
Nastepnie, w procesie wywolywania obrazu, odpowiednie zwigzki redukujgce, redukujg jony srebra(l) do
koloidalnego srebra metalicznego w ,uczulonych” migjscach, czyli kofczg zainicjowang przez $wiatto reakcje.
Nastepnie nadmiar halogenku srebra nalezy usungc, aby unikngé dalszej reakcji $wiattoczutej, ktéra mogtaby
zaciemnic obraz. Wyptukuje sie go wtasnie w kapieli z tiosiarczanu sodu: AgBr | + 25,032 & Ag(S:03)2 +
Br, czyli tam, gdzie padfo $wiatto, mamy obszary zaczernione od koloidalnego srebra, a tam, gdzie $wiatfo nie
padfo i srebro nie zostalo wydzielone — ,wymytq” tiosiarczanem klisze. Tak powstaje negatyw fotograficzny.
Nastepnie poprzez klisze z negatywem, przez naswietlenie obraz przenosi sie na papier powleczony emulsjq
Swiattoczutg i proces odbywa sie na nowo. W efekcie otrzymujemy na papierze ,negatyw negatywu’, czyli
pozytyw. Jesli resztki halogenku srebra nie zostang dokfadnie wyptukane z papieru fotograficznego, zdjecie po
pewnym czasie zaczyna ciemnie¢ — to resztki substancji $wiattoczutej ulegajq rozktadowi na $wietle.

Jest to bardzo uproszczony opis, nie uwzgledniajacy ponadto chemii fotografii kolorowej. Zainteresowanych
odsytam do literatury specjalistycznej, wszystkich zachecam do chocby pobieznego poznawania proceséw
chemicznych towarzyszacych nam w codziennym zyciu.

Chromian(VI) srebra jest czekoladowo-brunatnym osadem.

2Ag* +Cr042 > AgoCrOq4)

Roztwory mocnych zasad i wodny roztwor amoniaku, z roztworéw zawierajacych jony srebra, wytracajg
brazowy osad tlenku srebra(l), rozpuszczalny w nadmiarze roztworu amoniaku, ale nie w roztworach mocnych
zasad.

2Ag* +20H - Ag.0| + Hy0
Ag20| + 4NHz*H20 S 2Ag(NHs)o* + 20H + 3H,0
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I GRUPA ANALITYCZNA

Caz jony wapnia(ll)
Sr2t jony strontu(ll)

BaZ* jony baru(ll), ]
Odczynnikiem grupowym jest
roztwor 1,5 mol/l H2SO4
( [

Roztwor B,

Zawiera

kationy grup

l-v

M)

»

2. Osad moze zawierac:

Siarczany(VI) wapnia, strontu i baru, a takze otowiu(ll), jesli jon zostat
wykryty w toku analizy | grupy.

Ca?* + S04 — CaS04/

Sr2+ + S04 — SrS04|

Baz* + SO2 — BaS0s]

Ewentualnie - Pb2* + SO42 — PbSOQ4|

Jesli wezesniej w analizie wykryto jony otowiu(ll), to nalezy teraz
usuna¢ z osadu Il grupy ich pozostatosci:

Do osadu, uprzednio przeptukanego wodg, nalezy doda¢ 1-2 ml
6 mol/l roztworu NaOH i dokfadnie miesza¢ bagietka, mozna lekko
ogrza¢ w tazni wodnej. Roztwér, w ktérym znajdujq si¢ rozpuszczone
jony tetrahydroksootowianowe(ll), mozna odrzuci¢, a osad
siarczanow(V1) przeprowadzi¢ w weglany, o czym zaraz bedzie
mowa.

PbSOs)+ 40H > SO42 + Pb(OH)s2
tetrahydroksootowian(ll)

1. Roztwér A - zawierajacy kationy grup II-V oraz
nadmiar jonéw chlorkowych, nalezy odparowaé do
potowy objetosci na parowniczce ustawionej nad
palnikiem, po uprzednim dodaniu 2-3 ml
roztworu 1,5 molll kwasu siarkowego(VI).
Ogrzewanie to przeprowadza sie w celu usuniecia
nadmiaru  chlorkdbw w  postaci  gazowego
chlorowodoru, ktdéry tatwiej ulatnia sie w wysokiej
temperaturze, z mocno kwasnych roztworow:
H*+ Cl = HCl1.

Po ostygnieciu, roztwér nalezy przela¢ do probowki,
oraz — jesli nie zaobserwowano wytracenia osadu,
pociera¢ bagietkq o Scianki probdwki. Utatwi to
ewentualne wytracenie osadu siarczanu(VI) wapnia,
ktory wytraca sie najtrudniej ze wszystkich
siarczandw kationdw Il grupy.

5. Jak osad siarczanéw przeprowadza sie w osad weglanéw?

Osad siarczandw(V1) kationéw Il grupy (po ewentualnym usunieciu
jonéw Pb?*) nalezy przemy¢ wodg i do samego osadu dodac ok. 5 ml
nasyconego roztworu weglanu sodu, czyli Na,COs. Nastepnie
mieszajac, gotowaé przez 5-10 min w fazni wodnej, po czym piyn
znad osadu wyla¢. Teraz wzig¢ na szpatutke lub bagietke troche
osadu i sprawdzi¢ (np. na szkietku), czy rozpuszcza sie w 6 mol/l
kwasie octowym. Jesli nie, lub niecatkowicie, to znaczy, Zze w osadzie
sq jeszcze siarczany i nalezy powtorzy¢ czynno$¢ z ogrzewaniem
osadu w roztworze Na,COs i znéw sprawdzi¢ rozpuszczalnosé
w kwasie octowym. Po otrzymaniu osadu, ktory rozpuszcza sie
w kwasie octowym, nalezy oddzielic go od roztworu i rozpusci¢
w ok. 2 ml 6 mol/l kwasu octowego.

3. Po co osad siarczanéw przeprowadza sie w
osad weglanow?

Aby zidentyfikowa¢ dany jon, nalezy wykry¢ go
za pomoca jakiej$ charakterystycznej dla niego
reakcji. Dlatego najlepiej, aby jon nie byt zwigzany
w osadzie, bo wtedy mamy niewielkie pole manewru.
Trzeba rozpuscié otrzymany osad. Jednak
siarczany(Vl), jesli juz sie wytraca, praktycznie nie
rozpuszczajg sie w wodzie, w zasadach
i w kwasach. Weglany wapnia, strontu i baru tatwo
rozpuszczajg sie¢ w kwasach z wydzieleniem
dwutlenku wegla. Dlatego, poprzez gotowanie osadu
siarczanow(VI) kationéw Il grupy z nasyconym
roztworem weglanu sodu, mozna z siarczandw(VI)
grupy Il otrzyma¢ odpowiednie weglany, a te z kolei
tatwo rozpusci¢ w kwasie octowym. W ten sposob,
otrzymujemy nasze jony Il grupy w roztworze,
wyodrebnione spo$rdd jondw pozostatych grup.

4. W procesie zachodza nastepujace reakcje:
CaS04) + COs2 — CaCO;| + S0
SrS04| + CO32 — SrCO;| + S04

BaSO,| + COs2 — BaCOs| + S04
Rozpuszczanie w kwasie

CaC0s| + 2H* — Ca?* + CO27 + H.0
SrCOs| +2H* — Sr#* + CO21 + H.0
BaCOs| + 2H* — Ba?* + CO,7 + H.0
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6. Obecnie jony wapnia, strontu i baru 1.

$3 juz w roztworze, w $rodowisku kwasu e Po pierwsze: jesli w roztworze wystepuja jony baru, to bedg
octowego, mozna wiec powiedzie¢, ze przeszkadzaly w wykryciu jondw wapnia i strontu — trzeba je wiec
sa w postaci rozpuszczalnych octanéw. oddzieli¢ na poczatku.

Mozna teraz przej§¢ do wlasciwej e Po drugie: jesli jonow baru w roztworze nie ma, to mozna od razu
analizy i wykrywania kazdego z nich. przystapi¢ do wykrywania jonéw wapnia, a pozniej strontu.

8. Jaka cecha odrdznia jony baru od jonéw wapnia i strontu? .
W $rodowisku kwasu octowego, tylko jony baru wytracajg osad chromianu(V1). Zotty chromian strontu wytraca sie powoli, ale
tylko w roztworach obojetnych lub zasadowych, a w kwasnych rozpuszcza sie:

2SrCrO4) + 2H* S 2Sr2* +Cr,072 + H,0

Chromian(VI) wapnia jest dobrze rozpuszczalny w roztworach wodnych i nie wytraca sie wcale.

W naszym roztworze obecny jest kwas octowy, wiec po wprowadzeniu doA chromianu(V1), wytraci sie tylko chromian(VI)
baru. Nalezy pamietac, ze w roztworach wodnych zawsze istnieje rownowaga pomigedzy dwiema formami chromiandw, przy
czym w roztworach kwasnych przesunieta jest w strone dichromiandw(Vl) Cr,0-2, a w obojetnych i zasadowych -
chromiandw(VI) CrOs?

2Cr042 + 2H* S Cr072 +H0
Cr072 +20H S 2Cr042 +H,0

Pojawia sie pytanie: jesli w kwasnym roztworze kwasu octowego jest przewaga dichromianéw(V1) nad chromianami(VI), to
dlaczego otrzymujemy osad chromianu? Otéz chromian baru jest trudniej rozpuszczalny, niz dichromian baru, dlatego przy
wytracaniu osadu, preferowane jest tworzenie tego trudniej rozpuszczalnego.

9. Aby wykry¢ jony Ba?* w roztworze, nalezy wzia¢ na szkietko zegarkowe lub do probowki pare kropli roztworu kationdw I
grupy — probke - i dodac krople roztworu chromianu(V1) potasu. Zoty osad $wiadczy o obecno$ci jonéw baru, a te beda
przeszkadzaty w wykryciu jonow wapnia i strontu — trzeba je wiec oddzieli¢, poprzez odwirowanie lub odsaczenie osadu.
Trzeba pamieta¢ o sprawdzeniu catkowitosci wytracenia, aby nie zostawia¢ resztek soli baru w roztworze! Je$li osad w
probce sie nie pojawi, to jonéw baru w roztworze nie ma, mozna wiec od razu przystapi¢ do wykrywania jondéw wapnia, a
pdzniej strontu, i nie dodawac roztworu chromianu do cato$ci roztworu!

UWAGA: jesli wczesniej nie oczyszczono osadu siarczanéw z soli otowiu(ll), w tej reakcji jony otowiu moga da¢ nam falszywie dodatni wynik
tej proby!

10. Pozbywszy sie jednego klopotu przy analizie jonéw wapnia i strontu, czyli jonéw baru, wprowadzilismy do roztworu
nastepny kilopot — chromiany. Maja one wiasnosci utleniajace, a do wykrywania jonéw wapnia bedziemy uzywaé
heksacyjanozelaziandw(ll) - Fe(CN)e*, ktore sg bardzo wraZzliwe na utlenianie, przechodzg wtedy
w heksacyjanozelaziany(lll) - Fe(CN)g®-.

Aby chromiany nie przeszkadzaty w wykrywaniu jonéw wapnia , trzeba je oddzieli¢ od jonéw wapnia i strontu. Jony wapnia
i strontu nalezy zwigzac je w osadzie weglanow, przemy¢ i z powrotem rozpusci¢ w kwasie octowym.

Prosze pamieta¢, ze mamy jednak roztwér kwasny, w ktorym nie mozemy wytraci¢ weglandw. Aby to zmieni€, nalezy dodaé
stezonego roztworu amoniaku, az roztwér zmieni barwe z pomaraficzowej na z6itg — Swiadczy to o przejsciu dichromianu w
chromian - Cr,072 + 20H S 2CrO4% + Hy0, i o neutralizacji kwasu. Teraz mozna przystapi¢ do wytracania weglanow,
dodajac do probdéwki 5 ml nasyconego roztworu weglanu sodu, czyli Na2COs. Jesli nie nastapi wytracanie biatego osadu, to
mozna wykluczy¢ obecnos¢ jonéw wapnia i strontu. Je$li osad sie wytraci: Ca?* + COzz — CaCOsl;
Srz* + COs> — SrCO3/, to nalezy go odwirowac i przemywa¢ wodg, az zaniknie z6tty kolor, a osad bedzie catkiem biaty.
Wtedy trzeba rozpusci¢ go w 1-2 ml (w zaleznosci od ilo$ci osadu) kwasu octowego.
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12. Do roztworu nalezy dodac po kilka kropli roztworéw chlorku amonu i heksacyjanozelazianu(ll) potasu. Pojawienie sie
biatego osadu $wiadczy o obecno$ci jonéw wapnia. UWAGA: osad moze nie wytraci¢ sie od razu, i czasem trzeba bagietkq
potrze¢ Scianki probowki. Nalezy koniecznie sprawdzi¢ catkowito$¢ wytracenia!

Ca2* + 2NHs* + Fe(CN)g > Ca(NHa)2Fe(CN)s|

Jesdli osad jest, to nalezy go odwirowac i odrzuci¢. Do pozostatego roztworu nalezy doda¢ 1,5 mol/l roztworu kwasu
siarkowego, lub siarczanu amonu. Wytracenie biatego osadu $wiadczy o obecnoéci jonow strontu:

Sr2+ + 802" — SrS04]

UWAGA: Witasnosci chemiczne jondw wapnia, strontu i baru sg do siebie bardzo podobne, dlatego nalezy zwrdci¢ baczng
uwage na te nieliczne réznice migdzy nimi. Powyzsza reakcja pozwala na potwierdzenie obecnosci jondw strontu
TYLKO wtedy, kiedy z roztworu usunieto juz inne kationy, ktore wytracaja trudno rozpuszczalne siarczany: otowiu,
baru i wapnia. W przeciwnym wypadku, reakcja ta nie wskazuje jednoznacznie na obecno$¢ jonéw strontu!

Jony wapnia, strontu i baru mozna rozrézni¢ réwniez za pomocg tzw. préby ptomieniowej. Oznacza to,
ze sole tych metali barwig ptomien na rézne kolory (wykorzystuje sie to zjawisko np. w barwnych
fajerwerkach).

Prébe ptomieniowg wykonuje sie nastepujaco: Drucik platynowy trzeba doktadnie umy¢ w wodzie
destylowanej i zanurzy¢ w stezonym kwasie solnym, a nastepnie trzyma¢ w ptomieniu palnika, az
ptomien przestanie sie barwi¢ (nazywa sie to wyzarzaniem). Teraz nalezy zamoczy¢ drucik w roztworze
badanej soli, a nastepnie pobrang krople roztworu umiesci¢ znéw w ptomieniu i obserwowac kolor.
Ptomien przyjmuje nastepujace barwy w obecnosci soli:

wapnia — ceglastowoczerwong
strontu — karminowoczerwong
baru — z6ttozielona.

Najlepiej jest najpierw wykonac proby wzorcowe, aby mie¢ punkt odniesienia.
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AKT - amid kwasu tiooctowego.

Dla Il i IV grupy odczynnikiem grupowym jest kwas siarkowodorowy (a wiasciwie AKT), jako zrodio jondw
siarczkowych. Siarczki wiekszosci metali sg trudno rozpuszczalne. Jak wiec za pomocg tego samego odczynnika
rozdzieli¢ mieszaning kilkunastu soli na dwie grupy? Jak zwykle, trzeba wykorzystaé fakt, ze pomimo wielu
podobienstw miedzy poszczegdlnymi kationami i ich solami, sg miedzy nimi (mniejsze lub wieksze) rdznice. Cata
sztuka polega na tym, zeby je zauwazy¢ i odpowiednio wykorzystac.

Otdz pojecie soli ,trudno” rozpuszczalnej, jak juz wiecie z ¢wiczen z chemii ogoinej, jest pojeciem wzglednym —
dla utatwienia nazywamy tak te sole, ktdre wytracajg osady w tym zakresie stezen, w jakim sie najczesciej
poruszamy w praktyce codziennej. To jasne, ze wsrod nich sg sole lepiej lub gorzej rozpuszczalne. Taki
przypadek mielismy juz w grupie |, gdzie chlorek otowiu(ll) byt na tyle dobrze rozpuszczalny, ze cze$¢ jonow
mogta przejs¢ do roztworu do dalszej analizy. llosciowym, doktadnym okresleniem rozpuszczalnosci danej soli
lub wodorotlenku w wodzie jest tzw. iloczyn rozpuszczalnosci lub rozpuszczalnosé, okreslana w mol/l.

Jedli wigc do naszej analizy dodamy bardzo, bardzo mato odczynnika wytracajacego (jondw siarczkowych),
wytraca sie tylko najtrudniej rozpuszczalne sole, te, ktdrych iloczyn rozpuszczalno$ci moze by¢ w tych warunkach
przekroczony.

Przyjrzyjmy sie najpierw samemu odczynnikowi. Uzywamy AKT - amidu kwasu tiooctowego, inaczej
tioacetamidu. Uzywamy go jako zrédta siarkowodoru, poniewaz w procesie hydrolizy, w wysokiej temperaturze, w
$rodowisku kwasnym lub obojetnym, z AKT wydziela sie witasnie siarkowodér. Rozpuszczony w wodzie,
siarkowodér zachowuje sie jak staby kwas (kwas siarkowodorowy), czyli ulega w niewielkim stopniu
dysocjacji. To znaczy, Ze ustala sie rownowaga tej reakcji, ktorej przesunigcie w strone produktéw lub substratow
- zgodnie z prawem dziatania mas — zalezy od stosunku stezen jednych i drugich. Oto zapis reakcji dysocjacji
siarkowodoru w wodzie:

HoS + HoO S HS + H3O*
HS +H,0 5 S? + H30*

Jednym z produktow reakciji jest jon hydroniowy, ktéry w uproszczeniu nazywamy jonem wodorowym, ten
sam, od ktérego zalezy pH roztworu. Zgodnie z prawem dziatania mas, stan réwnowagi reakcji, mozna
przesuwa¢, manipulujac stezeniem jednego z reagentow. W tym przypadku najtatwiej jest regulowac pH. Jesli
zwiekszymy kwasowo$¢ roztworu (czyli zmniejszymy pH!), to rownowaga reakcji przesunie sie w lewo — czyli w
strone formy niezdysocjowanej. Przez to obniza sie stezenie interesujgcych nas produktéw - jondw
siarczkowych. Im nizsze pH, tym nizsze stezenie jondw siarczkowych.

Stosujac takie warunki, mozemy wiec wytraci¢ tylko najtrudniej rozpuszczalne siarczki. Reszta - to te, ktére
potrzebujg wiekszego stezenia jondw siarczkowych, aby sie wytracic.

Prosze takze zapamigta¢ réwnanie reakcji hydrolizy, jakiej ulega AKT w srodowisku kwasnym.

S . ;
| + H,0 + H;O ——>  CHCOOH + H,S + NH,

H,NT O CH,
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Te kationy, ktore tworzg najtrudniej rozpuszczalne siarczki, wyodrebniamy jako [l grupe
analityczng. Wytrgca sie jg za pomocg AKT w srodowisku kwasnym.

Te grupe stanowig nastepujace kationy: Ill A Hg? Cu?* Cd?* Bi®*
[IIB As% As Sb3* Sbh% Snz* Sn#

Kwasny odczyn roztworu, z ktbrego wytraca sie osad siarczkdw Il grupy jest wazny z dwédch powoddw:

1.0siagniecie matego stezenia jonow siarczkowych, tak, aby nie wytracic przy okazji tatwiej
rozpuszczalnych siarczkow IV grupy

2.0trzymanie w roztworze jonéw arsenu w postaci kationowe;j.

Przyjrzyjmy sie punktowi 2: siarczki kationéw oznaczonych jako podgrupa Ill B, majg wtasciwosci amfoteryczne,
0 czym pozniej. Nalezg do niej rowniez jony arsenu(lll) i arsenu(V), ktorego charakter kwasowo-zasadowy
wyraza sie tym, ze w innej formie wystepuje w roztworach kwasnych, a w innej w zasadowych.

W roztworach zasadowych zachowuje sie on jak kwas, tworzy wiec reszty kwasoéw arsenowych, mianowicie
arseniany(lll) lub (V):

Ass* + 80H S AsOs3 +4H,0 As3*+ 60H S AsOs? + 3H.0

Uwaga: arsenian(lll) moze wystgpowac w dwoch formach; jako tzw. ortoarsenian(lll) - AsO33, lub jako meta-
arsenian(lll) - AsO, . Metaarsenian réwniez ulega podobnym reakcjom z kwasami i zasadami, co ortoarsenian.

W roztworach kwasnych z kolei, arseniany przechodza w forme kationowa. Tylko w tej formie mozna
wytraci¢ ich siarczki, dlatego roztwor do wytracania siarczkow grupy lll B musi by¢ kwasny!

AsOg +8H* S AsS +4H,0 AsOs3 +6H* 5 As3* + 3H,0
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ANALIZA 1l GRUPY KATIONOW - PODGRUPA lIIA

Roztwor C zawiera
kationy IV i V grupy

f 1. Do roztworu B (zawierajacego kationy grupy

lll) doda¢ takg samg objeto$¢ roztworu AKT.

— Nalezy upewni sie, ze roztwor jest kwasny!
Jesli nie, zakwasi¢ kwasem siarkowym(VI).
Oczywiscie, jesli wezesniej oddzielono Il grupe
kationow, to w roztworze kwas siarkowy(VI) juz

et jest. Probowke trzeba ogrzewaé w tazni wodnej
przez ok. 10 minut, bo dopiero wtedy zachodzi

hydroliza AKT.
Oddzieli¢ osad od roztworu C.

2. Osad zawiera barwne siarczki:

Bi2Ss- brunatny, CuS - czarny, CdS - zétty/pomararficzowy, As;Ss As,S3 — zbtte,
Sb,S; Sb,S5 — pomararczowe do czerwonego, SnS - brazowy, SnS; - zotty

Przyktadowe rownanie reakcji wytracania takich siarczkéw (pozostate siarczki |l

grupy powstajg analogicznie):
Cu? + HyS - CuS |+ 2H*
2Bid* + 3H,S > BixS3|+ 6H*

3. Teraz nalezy podzieli¢ Ill grupe na dwie podgrupy: A i B. Niektdre z otrzymanych siarczkow, a mianowicie As;Ss, As,Ss,
Sb,Ss, Sb,Ss, SnS, SnS», majg wtasnosci amfoteryczne, w odréznieniu od BipSs, CuS i CdS, ktore majg wtasciwosci
zasadowe. Je$li doda sie do roztworu mocnej zasady, to mozna rozpuscic siarczki amfoteryczne, a zasadowe zostang w
osadzie. Jako ze Sn§ jest stosunkowo trudno rozpuszcza sie w roztworze mocnej zasady, wiec dla utatwienia rozpuszczania
go, nalezy go utleni¢ (np. za pomocg nadtlenku wodoru), aby atomy cyny znalazly sie na IV stopniu utlenienia.

W tym celu, do osadu nalezy dodac ok. 3 ml 1 mol/l KOH i 1 ml 3% H20,, ogrzewaé i miesza¢ przez 5 min. W osadzie
pozostang siarczki kationéw grupy IlIA, a do roztworu przejda jony grupy I11B, cho¢ wcale nie w formie kationowej! Osad

oddzieli¢ od roztworu i zachowac obydwa do analizy!

UWAGA: Reakcje, ktore zachodzg w czasie roztwarzania osadu w KOH
z nadtlenkiem wodoru, zostang opisane dalej, w cze$ci poswieconej podgrupie HIB.

4. Jesli pozostat w probéwce osad (jesli nie, to mozna wykluczy¢ obecno$¢ kationdéw grupy II1A), nalezy rozpuscié¢ go w 6
mol/l kwasie azotowym(V) — ok. 2-3 ml, w zalezno$ci od ilosci osadu. Jesli wtedy pozostanie jaki$ osad, to nalezy go

odrzucié, jest to prawdopodobnie siarka.

Przyktadowa reakcja roztwarzania siarczku kadmu(ll) w kwasie azotowym (inne zachodzg analogicznie):

CdS > Cd?*+S + 2e

X3

4H*+NO3 +3e — NO +2H,0 X2

3CdS] + 8H* + 2NOs — 3Cd2* + 35| + 2NOT + 4H,0

Nalezy dtugo ogrzewaé roztwér z 3 mol/l kwasem azotowym, aby catkowicie usuna¢ resztki siarkowodoru! Inaczej
po dodaniu amoniaku z powrotem wytraca sie siarczki! Po rozpuszczeniu osadu siarczkéw w kwasie azotowym(V),
roztwér zawiera jony Cu?*, Cd2*i Bi®*. Nalezy dodawa¢ stezonego roztworu amoniaku, az do pH 9-10.

Jesli wytraci sie biaty osad, nierozpuszczalny w nadmiarze amoniaku, ani mocnej zasady, Swiadczy to o obecnosci jonow
bizmutu(l1l). Jest to wodorotlenek bizmutu(lll). Wodorotlenki miedzi(ll) i kadmu(ll) roztwarzajq sie w nadmiarze roztworu

amoniaku, tworzac aminakompleksy (patrz ponizej):
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5.
Bi3* + 3NH3*H20 = Bi(OH)3| + 3NH4*
Bi(OH)3| + NH3+H20 - nie roztwarza sie

Cu2* + 2NHs*H20 = Cu(OH)z| + 2NH,*
Cu(OH)2] + 4NH3°H20 S Cu(NHa3)s2* + 20H + 4H,0

Cd?* + 2NHz*H20 > Cd(OH)2) + 2NHs*
Cd(OH)Zl +4NH3H0 S Cd(NH3)42+ +20H +4H)0

biaty osad wodorotlenku bizmutu(lll)
jasnoniebieski osad wodorotlenku miedzi(ll)
granatowy roztwor tetraaminamiedzi(ll)

biaty osad wodorotlenku kadmu(ll)
bezbarwny roztwor tetraaminakadmull)

A 4

6. Osad wodorotlenku bizmutu(lll) nalezy oddzieli¢, a roztwor bada¢ w kierunku obecnosci Cu2*i Cd2+. W tym celu

do roztworu nalezy dodac¢ AKT i ogrzewac. Pozwoli to na nowo wytracic te jony w postaci siarczkdw.

/ ,,

T

7. Brak osadu 8. Zotty osad CdS - $wiadczy o
pozwala wykluczy¢ obecnoéci jonéw kadmu(ll), a
obecnos¢  jonow wyklucza ~ obecno$¢  jonow
Cu?+iCd? miedzi(ll), poniewaz czarmny CuS,

kadmu(ll).

maskowatby Zotty kolor siarczku

9. Czarny osad wskazuje na obecno$¢ jonow
miedzi — CuS jest czarny. Nie mozna wykluczy¢
obecnosci jonéw Cd?*, poniewaz pod czarnym
osadem Cus, zétty CdS jest ,zamaskowany”.

Osad trzeba odwirowac.

— |

10. Czamy osad
CuS oddzielic i
odrzucié¢

Do osadu nalezy doda¢ ok. 2 ml 6 mol/l HCI i
ogrzewaé. CdS powinien sie w tych warunkach
roztworzyé, a CuS pozostac:

CdS| +4Cl +2H*> CdCl + H.S?1
bezbarwny roztwor tetrachlorokadmianu(ll)

CuS| +4Cl +2H*-> nie roztwarza sie

11. Nalezy sprawdzi¢, czy w roztworze znajdujq sie jony
kadmu(ll). W tym celu trzeba doda¢ stezonego roztworu
amoniaku i AKT, i ogrzewaé. Wytracenie z6lttego osadu
(CdS) swiadczy o obecnosci jonéw kadmu(ll).

Cd? + 82 >CdS|
Osad moze by¢ jasnobrazowy, ze wzgledu na mozliwe
zanieczyszczenie resztkami czarnego CuS.
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JONY RTECI(Il)

— pomimo, ze nie otrzymujecie do analizy jonow rteci, to obowigzuje Was znajomos$¢ reakcji, jakim ulegaja.

Siarkowodor lub AKT w Srodowisku kwasnym, wytraca czarny siarczek rteci(ll) — HgS. Nie roztwarza sie on w
kwasach: solnym, azotowym(V), ani siarkowym(Vl), za to roztwarza sie w wodzie krélewskiej (mieszaninie
sktadajacej sie ze stezonych kwasdw: solnego i azotowego(V), w stosunku 3:1) przy czym powstaje jon
tetrachlorortecianowy(ll) - HgCls2

HgS +4Cl > HgCls2 +S +2e X3
4H* + NO; +3e — NO +2H.0 X2
3HgS| +12CI +8H* +2NOs - 3HgClsz +3S| +2NO1 +4H20

Roztwory mocnych zasad wytracajg z roztwordw zawierajgcych jony rteci(ll), zotty osad tlenku rteci(ll):

Hg2* + 20H - HgO| + H.0 — osad tlenku rteci(ll) nie rozpuszcza sie w nadmiarze odczynnika

Roztwér wodny amoniaku daje rdzne produkty reakcji, w zalezno$ci od wystepujacej w rozworze badanym soli
rteci:

HgCl, (jest dosc stabo zdysocjowany w wodzie):
HgCl + 2NHz*H,0 > HgNH2CI| + NH4* + ClI + 2H20 biaty osad chlorku amidorteci(ll)

Hg(NOs). (jest dobrze zdysocjowany w wodzie):
2Hg?*+ NO3 + 4NH3°H20 = [OHg2(NH2)]NO3| + 3NH4* + 3H20  biaty azotanu(V) amidooksorteci(ll)

Jony jodkowe:

llo$¢ stechiometryczna: Hg2t+2I > Hgl2]  czerwony osad jodku rteci(ll)
Nadmiar: Hgl2| +2I S Hgle2  bezbarwny roztwér tetrajodortecianu(ll)
JONY MIEDZI()

Uwodnione sole i roztwory wodne soli miedzi(ll) majg kolor niebieski lub zielononiebieski.

Jony jodkowe:

2Cu2t+ 41 -> 2Cul2| =2 Cual2| +12
Czarny osad jodku miedzi(ll) biaty osad jodku miedzi(l)

UWAGA: mamy tu do czynienia z reakcjg redoks! Zachodzi ona dlatego, Ze jony jodkowe sg silnymi reduktorami,
a jony miedzi(ll), stosunkowo dobrymi utleniaczami.
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Sole miedzi(ll) (i innych metali oprécz | i Il grupy bez berylu i magnezu), zakwaszaja roztwory, w ktérych
sie znajduja. Dzieje sie tak dzieki reakcji hydrolizy akwakompleksdw jonow metali:

Cu(NO3)2 = Cu?*+2NO3 jon azotanowy(V) nie ulega hydrolizie

Cuzt+ 6H,0 S [Cu(H20)e]?* tworzy sie jon heksaakwamiedzi(ll)
[Cu(H20)e]2* + HoO & [Cu(OH)(H20)s]*  + H3O* jon heksaakwamiedzi(ll) ulega hydrolizie kwasowej

JONY BIZMUTU(IIN)

Roztwory wodne jego soli sg bezbarwne.

Hydroliza. Sole bizmutu(lll) — zwlaszcza chlorek i azotan(V), po rozcienczeniu woda, ulegajg hydrolizie z
wytraceniem biatych osadéw tlenosoli:

BiCls + H2O = BIiOCI| +2CI +2H*  bialy osad chlorku tlenku bizmutu(lll); w wyniku reakgji roztwor
ulega zakwaszeniu!

Taki osad nie przeszkadza w wytracaniu siarczku bizmutu(lll), ktéry jest trudniej rozpuszczalny od BiOCI.

Jony jodkowe:

llogé stechiometryczna: ~ Bi3* + 3| - Bils| czarny osad jodku bizmutu(lll)
Nadmiar: Bils| + I S Bils pomaraficzowy roztwor tetrajodobizmutanu(lll)

Trihydroksocynian(ll) w srodowisku zasadowym redukuije jony bizmutu(lll) do bizmutu metalicznego:

Bi(OH)s| + 3¢ > Bi+ 30H X2
Sn(OH)3 +30H = Sn(OH)e? + 2e x3
2Bi(OH)3| + 3Sn(OH)3 +30H -> 3Sn(OH)s2 + 2Bi| heksahydroksocynian(IV) i metaliczny bizmut
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PODGRUPA IIIB

Wracamy teraz do roztworu, ktéry otrzymaliSmy przez potraktowanie osadu siarczkéw Il grupy
roztworem KOH z dodatkiem nadtlenku wodoru. Roztwér ten zawiera jony grupy llIB, ale - jak juz
wspomniano — nie w formie kationowej! Przyjrzymy sie wiec temu, co takiego zaszto podczas
rozpuszczania amfoterycznych siarczkow w roztworze mocnej zasady, w warunkach
utleniajacych.

Zanim wykonacie te czynno$ci, zwrdécie prosze uwage na to, dlaczego trzeba tu uzyé KOH, a nie NaOH: ot6z
w roztworze mogg wystepowaé jony antymonu(V). W silnie zasadowym $rodowisku przechodzg one
w heksahydroksoantymonian(V), ktory wytraca osad z kationami sodu: Na* + Sb(OH)s —> Na[Sb(OH)g]|,
a to przeszkadzatoby nam w wykryciu antymonu(V).

UWAGA: Dodatek nadtlenku wodoru ma umozliwi¢ utlenienie cyny(ll) do cyny(lV), ktérej zwigzki fatwiej
rozpuszczajg sie w roztworach mocnych zasad. Jednak w warunkach utleniajacych, czyli po dodaniu H:O,,
wszystkie jony grupy IlIB, bedace na nizszych stopniach utlenienia, przechodza na wyzsze stopnie utlenienia.
Dlatego przy rozpuszczaniu ich siarczkéw w KOH i H,0, zachodzg nastepujace reakcje:

AszSs| +60H & AsSs3 +As038% +3H.0

As;S3 +40 OH > 2As043 + 35042 + 28e + 20H,0
H20, + 2 = 20H x14
As;S3| + 14H20, + 120H = 2As043 +3S042 + 20H20

3SnS + 120H = SnS3Z +2Sn032 + 6e + 6H.0
HoOp+ 2 > 20H ) ) X3
3SnS| + 3H.02 + 60H - SnS32 +28n03%2 + 6H0

3SnS;| +60H S 2SnS32 + Sn(OH)e2

SbySs| + 60H S SbS4 + Sb03S3 + 3H20

W warunkach nieutleniajacych (KOH bez nadtlenku wodoru), siarczki kationdw grupy IlIB na nizszych stopniach
utlenienia roztwarzajq sie nastepujaco:

As;S3| +60H S AsS33 + AsO33 + 3H,0

2As;S3| +40H S 3AsS; +As0; +2H,0
SbyS3| +20H S SbS; +SbOS + H.0

Pogrubieniem zaznaczono te postaci jonéw grupy IlIB, ktére obecnie mamy w roztworze. Sg to aniony tienosoli,
siarkosoli i tlenosiarkosoli. W silnie zasadowym roztworze, te jony stajg si¢ atomami centralnymi anionéw, czyli
reszt kwasowych!

Oczywiscie nie chcemy, aby tak juz zostato, wigc roztwér ten nalezy zakwasic za pomocg 3 mol/l HCI.
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1. Silnie alkaliczny roztwér (KOH), nalezy zakwasi¢ 3 mol/l HCI do pH i dodaé réwng objetos$¢ roztworu AKT;
ogrzewac przez 5-10 min. W tych warunkach wytracg sie siarczki. Osad odwirowa¢ lub odsaczy¢ i zachowaé
do dalszej analizy.

Oczywiscie, jesli osadu nie bedzie, wykluczamy obecnos¢ kationdw grupy IIIB.

UWAGA: przy ogrzewaniu AKT zawsze wytraca sie pewna iloSC siarki elementarnej, ktéra ma postac
zOttawego zmetnienia lub zawiesiny. Latwo jg pomyli€¢ z osadem Zzottych siarczkow, dlatego trzeba:
(@) wykona¢ prébe kontrolng, aby poréwna¢ osady i (b) wykona¢ reakcje potwierdzajace obecnosé
poszczegoinych jondw.

2. Do osadu nalezy doda¢ ok. 3-5 ml (w zaleznosci od ilosci osadu) 6 mol/l HCI, wymiesza¢ bagietkq i
ogrzewa¢ przez 5-10 min w fazni wodnej. W tych warunkach nastapi roztworzenie siarczkéw cyny(lV) i
antymonu(lll) i (V), natomiast siarczki arsenu pozostang w osadzie (podobnie jak ewentualne pozostatosci
siarki):

As;Ss| +H*+Cl = nie rozpuszcza sie

AsS3| +H*+Cl -> nie rozpuszcza sie (As:Ssmogt powstaé przez redukcje As(V) w obecnosci siarczkow)
ShoS3| +6H* > 2Sb3* + 3H2S1 (Sb2Ssmogt powstaé przez redukcje Sb(V) w obecnosci siarczkow)
SboSs| +10H* > 2Sb5*+ 5H St

ShoSs| + 6H* > 2Sb3* + 2S| +3H2S1 (zachodzi tu redukcja Sb(V) do Sbylll) w obecnosci siarczkow)
SnSy| + 4H* +6Cl - SnClg2 +2H,S1T  heksachlorocynian(IV)

SnS| + 2H* > Snz* + HyS1

< ~

3. Osad, ktdry zawiera As;Ss, As;Ssi S, nalezy podzieli¢ na dwie czesci: 4. Roztwdr — analiza
opisana ponizej (od
1) Do pierwszej czesci doda¢ 1 ml 6 molll HNOs, [wtedy ewentualny As(Il) pkt. 5).

zostanie utleniony do As(V)!], ogrzewac¢ przez 3 min. Siarczki arsenu rozpuszczg,
sie. Ewentualny osad - siarke — nalezy odsaczy¢ i odrzuci¢. Do roztworu nalezy

dodaé roztworu molibdenianu(VI) amonu. Zétty osad wskazuje na obecno$é
jonéw arsenianowych(V), a poérednio: na obecno$¢ jondw arsenu(lll) lub
arsenu(V)

w wyjSciowej analizie.

AsO43 + 3NHs* + 12M0042 + 24H* — (NH4)3As(M03O1o)s) + 12H20

2) Do drugiej cze$ci osadu dodaé roztwér weglanu amonu. Siarczek arsenu(V)
rozpuszcza sie w nim:

AszSs| +3C032 > AsSs® +As03S% +3CO21

Roztwor nalezy oczysci¢ od ewentualnych osadow statych (saczenie) i dodaé
roztwér mieszaniny magnezowej (MgCl, + NH4Cl + 2NH3zH,0). Biaty osad
$wiadczy o obecnosci jonéw arsenianowych(V), a posrednio: 0 obecnosci jonéw
arsenu(lll) lub arsenu(V) w wyjSciowej analizie.

AsOs + NH4* + Mg2* > MgNHsAsO4| biaty osad arsenianu magnezowo-
amonowego
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5. Roztwér moze zawiera¢ jony Sb3*, Sh5*,SnCls? . Trzeba podzieli¢ go na 3 czesci (w tym 1 na ,wszelki wypadek’).

/

AN

6. W jednej czesci wykrywamy jony cyny (bez
rozrdznienia stopnia utlenienia).

Do roztworu dodaé ,Szezypte” sproszko-
wanego zelaza, ktére redukuje Sn(IV)->Sn(ll) i
Sb(lll)/Sb(V)>Sb(0). Ogrzewa¢. Czes¢ zelaza moze sie
rozpuscic w kwasnym roztworze, zaobserwujemy wtedy
wydzielanie gazu (wodoru). Roztwor nalezy odsaczy¢ od
metalicznego osadu i do klarownego ptynu doda¢ kilka
kropli roztworu HgCl.. Biaty, stopniowo szarzejacy osad
$wiadczy o obecnosci jonéw cyny(ll), ktdra redukuje
rte¢(Il) do rteci(l) i do rteci metalicznej.

Sn2* +6Cl - SnClg? +2e
2Hg?* + 8Cl_+ 2e = Hg,Cl
Sn2+ + 2Hg2* + 14Cl > SnCls? + HgCl2|
biaty osad chlorku rteci(l) ,kalomelu”

Sn2* + 6CI - SnClg2 +2e

HgoCl, + 2e > 2Hg + 2CI

Sn2* +6C| +Hg.Cla| = SnCls? + 2Hg| + 2CI
metaliczna rteé w postaci czarnego osadu

UWAGA: czasem moze pojawi¢ biaty osad, nawet w
nieobecnosci jonow cyny. Dzieje sie tak wtedy, gdy za
krotko ogrzewano roztwor w obecno$ci kwasu i
niecatkowicie wyparto siarkowodér. Wtedy moze wytracié
sie biaty siarczek rteci(ll), ktéry wytracany na zimno jest
biaty lub lekko szary.

7. W drugiej czesci wykrywamy jony antymonu
(bez rozrdznienia stopnia utlenienia).

Jesli wykryto jony cyny, nalezy je zamaskowac, aby
nie przeszkadzaty. W tym celu zobojetni¢ roztwor
roztworem amoniaku i doda¢ statego kwasu
szczawiowego. Dzieki temu jony cyny(lV) bedq
zwigzane w trwaty kompleks:

Sn* +4C,042 + 2H,0 S [Sn(C204)a(H20)21*

Nastepnie doda¢ roztworu AKT. Pomaranczowy osad
moze by¢ tylko siarczkiem antymonu, wiec $wiadczy o
obecnosci jonéw antymonu.

Jesdli _nie _wykryto jondw cyny, mozna pomingc
dodawanie kwasu szczawiowego. Od razu mozna
doda¢ ok. 1 ml rozcienczonej wodnego roztworu
amoniaku i AKT. Pomaranczowy osad moze by¢ tylko
siarczkiem antymonu, wiec jego obecno$¢ swiadczy o
obecnosci jonéw antymonu.
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JONY ANTYMONU(III) i (V)

Hydroliza: pod wptywem rozcienczania woda, z roztworéw soli antymonu(lll), wytracaja sie biate osady tlenosoli:

SbCls + H2O - SbOCI| +2Cl +2H*  bialy osad chlorku tlenku antymonu(lll); w wyniku reakdji
roztwor ulega zakwaszeniu!

W $rodowisku stezonego kwasu solnego, antymon(V) wystepuje w postaci jonéw heksachloroantymonia-
nowych(V), a reakcja hydrolizy ma nastepujacy przebieg:

SbCls +2H,0 = SbO2Cl| +5CI + 4H*
UWAGA: w wytrgcaniu tych osadéw przeszkadza obecno$¢ winianéw, poniewaz w ich obecnosci jony antymonu
tworzg rozpuszczalne zwigzki kompleksowe. Osady tlenosoli antymonu rozpuszczajg sie w roztworach kwasu

winowego lub winianow.

Redukcja metalicznym zelazem - zelazo redukuje antymon(lll) i antymon(V) do formy metalicznej:

SbCls +5e = Sb + 6Cl x2
Fe > Fe +2e XS
2SbCls +5Fe| > 2Sb| +12Cl +5Fe?* metaliczny antymon

Reakcja z udziatem jondw antymonu(lll) ma analogiczny przebieg.

JONY CYNY(Il) i CYNY(IV)

Siarczki: siarczek cyny(IV) jest zotty, jednak pod wptywem nadmiaru redukujacych jonéw siarczkowych, moze
redukowac sie do siarczku cyny(ll), ktéry jest brazowy. Obserwuje sie wtedy ciemnienie osadu.

Wodorotlenki cyny(ll) i cyny(IV) maja wlasnosci amfoteryczne. Oznacza to, Ze te zwigzki reagujg z kwasami
oraz z nadmiarem mocnych zasad:

Sn(OH)2) + 2H* 5 Sn2* + 2H,0
Sn(OH)2| +20H S Sn(OH); trihydroksocynian(ll)

Sn(OH)s| + 6H* + 6CI S Hz(SnClg) + 4H2,0  kwas heksachlorocynowy(IV)
Sn(OH)s| + 20H S Sn(OH)e? heksahydroksocynian(1V)

Prosze zauwazy¢, ze w roztworach jony cyny(IV) wystepuja przewaznie w postaci Sn(OH)s? i SnClg? .
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WSTEP DO ANALIZY IV GRUPY KATIONOW

Wrdémy teraz do zagadnienia selektywnego wytracania siarczkéw metali
za pomoca roztworu AKT, dzieki regulacji pH.

Przyjrzyjmy sie najpierw samemu odczynnikowi. Uzywamy AKT - amidu kwasu tiooctowego, inaczej
tioacetamidu. Uzywamy go jako zrédta siarkowodoru, poniewaz w procesie hydrolizy, w wysokiej temperaturze
z AKT wydziela sie wiasnie siarkowodér. Rozpuszczony w wodzie, siarkowodér zachowuje sie jak staby
kwas, czyli ulega dysocjacji w niewielkim stopniu. To znaczy, ze ustala sie réwnowaga tej reakcji, ktorej
przesuniecie w strone produktow lub substratéw — zgodnie z prawem dziatania mas — zalezy od stosunku stezen
jednych i drugich. Oto zapis reakcji dysocjacji siarkowodoru w wodzie:

HoS + HoO S HS + H3O*
HS +H),0 5 S? + H30*

Jednym z produktéw reakcji jest jon hydroniowy, ktéry w uproszczeniu nazywamy jonem wodorowym, ten
sam, od ktérego zalezy pH roztworu. Zgodnie z prawem dziatania mas, stan réwnowagi reakcji, mozna
przesuwaé, manipulujac stezeniem jednego z reagentow. W tym przypadku najtatwiej jest regulowac pH. Jesli
zwiekszymy zasadowos$¢ roztworu (czyli zwiekszymy pH!), to rbwnowaga reakcji przesunie sie w prawo — czyli w
strone formy zdysocjowanej. Przez to podwyzszy sie stezenie interesujacych nas produktéw — jondw
siarczkowych. Im wyzsze pH, tym wyzsze stezenie jonéw siarczkowych.

Podwyzszenie pH do 9-10 osiggamy stosujgc bufor amonowy, czyli mieszaning roztworu amoniaku i chlorku
amonu.

Mozna zadaé sobie jednak pytanie: dlaczego stosowaé tak stabo zasadowy roztwér, skoro uzycie mocnego
wodorotlenku podwyzszytoby pH o wiele efektywniej?

Sprawa nie jest taka oczywista. Przyjrzyjmy sie jonom, jakie zostaty nam w roztworze. Sg to jony IV i V grupy
analitycznej:

IV Fed* Fe2* Co?* Ni2+ Cr3* AR+ Zn2+ Mn2*

V' NHst Mg?* K+ Na*

Pierwszy powdd: prosze zauwazyc¢, ze w IV grupie znajdujq sie jony trzech amfoterycznych metali: Cr3* Al¥* Zn2+,
Gdybysmy dodali do roztworu mocnej zasady, jony te przyjetyby forme rozpuszczalnych jondw kompleksowych:
AB++40H S Al(OH)s tetrahydroksoglinian(lll)

Zn2* +40H 5 Zn(OH)2 tetrahydroksocynkan(ll)

Cr3*+40H S Cr(OH)s tetrahydroksochromian(l1l)

Nie datoby sie ich wigc wydzieli¢ w postaci osadu.

Drugi powdéd: w V grupie mamy jony MgZ*. W silnie zasadowym $rodowisku od razu wytracityby sie w postaci
wodorotlenku magnezu i nie wykrylibySmy ich juz w grupie V.

Mieszanina roztworéw amoniaku i chlorku amonu (bufor amonowy) ma pH do$¢ wysokie (ok. 9), aby zwigkszyé
dysocjacje kwasu siarkowodorowego, a jednocze$nie nie pozwala na zbyt gwattowny wzrost pH (bufor!), wigzac
nadmiar jonéw OH .

NHs* + OH S NHs + H.0

A oto réwnanie rekcji hydrolizy AKT w Srodowisku zasadowym.

S
- - 2.
/||\ + 30 ——= CHCOO + S” 4 NHy, 4+ H,O
H,N~ CH,
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Przejdzmy teraz do roztworu C, ktory - jak pamigtamy - zawiera kationy grup IV i V.

WYKRYWANIE JONOW ZELAZA(II) | ZELAZA(IIl)

Najpierw nalezy wzig¢ dwie mate probki otrzymanego do analizy roztworu i wykonaé proby na obecno$¢
i stopien utlenienia jonéw zelaza:

UWAGA: Reakcje te wykonujemy w tym miejscu tylko wtedy, kiedy dostajemy do analizy roztwor
kationow TYLKO grupy IV. Jesli mamy do czynienia z analiza wielu grup, reakcje te wykonuje sie na
samym poczatku, przed przystapieniem do systematycznej analizy!

Do jednej probki dodaé roztwér heksacyjanozelazianu(ll) potasu lub tiocyjanianu potasu (potocznie: rodanku
potasu). Odpowiednio granatowy osad lub krwistoczerwony roztwdr Swiadczy o obecnosci jonow zelaza(lll):

4Fe3* + 3 Fe(CN)s* S Fes[Fe(CN)s]3| granatowy osad heksacyjanozelazianu(ll) zelaza(lll) ,btekitu
pruskiego”

Fe3* +6SCN S [Fe(NCS)e]* krwistoczerwony roztwor heksaizotiocyjanianozelazianu(lll)

Do drugiej probki dodaé roztwér heksacyjanozelazianu(lll). Granatowy osad $wiadczy o obecno$ci jonéw
zelaza(ll):

3Fe2* + 2Fe(CN)s® S Fes[Fe(CN)ela] granatowy osad heksacyjanozelazianu(lll) zelaza(ll) ,bekit
Turnbulla”

2Fe?* + Fe(CN)s* S Fez[Fe(CN)s]|  bialy osad heksacyjanozelazianu(ll) zelaza(ll) - szybko przyjmuje
kolor niebieski, poniewaz utlenia sie na powietrzu do bfekitu pruskiego
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ANALIZA IV GRUPY KATIONOW

N

| 1. Do roztworu C doda¢ stezonego
wodnego roztworu amoniaku do odczynu
zasadowego, 1 ml NH4Cl i 2-3 ml AKT.

- ) Ogrzewac przez ok. 10 min.

Roztwor D - zawiera | € || Oddzieli¢ osad od roztworu (brak osadu
kationy V grupy wyklucza obecnosé kationdw z grupy 1)

2. Osad zawiera siarczki lub wodorotlenki kationéw grupy IV:

Fe:Ss, FeS, CoS, NiS-czarne, ZnS - biaty, MnS — bezowy, Al(OH); — bialy, Cr(OH)s — szarozielonkawy.
Kationy chromu i glinu wytracajq sie w postaci wodorotlenkow, poniewaz ich siarczki sg bardzo nietrwate i natychmiast
hydrolizujg w $rodowisku wodnym.

Przyktadowe réwnania reakcji: ~ Ni2+ + S2° = NiS|
2AB* + 352 + 6H20 > 2AI(OH)3| + 3H,S1

Inne kationy niz glin(lll) i chrom(lll) tworzg w tych warunkach siarczki, pomimo, ze przeciez ich wodorotlenki sg réwniez
trudno rozpuszczalne. Dzieje sie tak dlatego, ze siarczki sq trudniej rozpuszczalne, niz odpowiednie wodorotlenki,
dlatego wytracane sg jako pierwsze.

3. Do osadu siarczkéw i wodorotlenkow nalezy doda¢ 2-3 ml (w zaleznosci od ilosci osadu) roztworu
1 mol/l HCI. Miesza¢ bagietka przez co najmniej 5 min, mozna troche ogrzac. Je$li pozostanie cze$¢ osadu, to nalezy go
oddzieli¢ od roztworu i analizowa¢ osobno. W osadzie pozostang ewentualnie czarne siarczki: NiS i CoS. Reszta
siarczkow i wodorotlenkow rozpusci sie w roztworze kwasu.

4. Czarny osad moze zawiera¢ siarczki NiS i CoS. Aby przeprowadzi¢ kationy do roztworu, trzeba dodac¢ 1-3 ml (w zalez-
nosci od ilosci osadu) 6 mol/l HCI i 0,5-1 ml 3% H20O,. Doktadnie miesza¢ bagietkg przez kilka minut. Siarczki powinny
rozpuscic¢ sie, wg reakcji, zachodzacej z utlenieniem siarczku do siarki:

CoS > Co?*+ S + 2e
H,0o + 2H* + 2e = 2H,0 )
CoS| + Ho02 + 2H* > Co%*+ S| + 2H.0

NiS rozpuszcza sie analogicznie.
Ewentualny osad siarki nalezy odsaczy¢ i wyrzucic.
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5. Po odsaczeniu wydzielonej siarki, roztwdr zawiera jony
Co? i Niz*, Nalezy podzieli¢ go na 3 czesci:

1) Do pierwszej cze$ci dodac stezonej wodnego roztworu
amoniaku, az do odczynu zasadowego i kilka kropli
roztworu dimetyloglioksymu. Rézowy osad $wiadczy o
obecnosci jonow niklu(l).

2) Reakcja Vogla: Do drugiej czesci dodac 0,5 ml roztworu
5 mol/l KSCN.

Jesli pojawi sie krwistoczerwone zabarwienie, $wiadczy to o
zanieczyszczeniu jonami Fe3*. Przeszkadzajg one w reakcji, wiec
nalezy je zamaskowa¢ za pomocy fluorkdw, ktére wigzg je w
bardzo trwaly kompleks:

Fe3* +6F +3Na* -> Nas[Fe(F)s] | biaty osad
heksafluorozelazianu(ll) sodu

Nastepnie doda¢ 1 ml alkoholu amylowego (n-
pentylowego) i mocno wstrzasna¢ probdwka. Niebieskie
zabarwienie warstwy alkoholowej (gornej) $wiadczy o
obecnosci  jonéw  kobaltu(ll), a pochodzi od
rozpuszczonego w alkoholu
tetraizotiocyjanianokobaltanu(ll):

Co?* +4SCN” 5 [Co(NCS)4J?

? powstaje KaNa[Co(NO2)g]).

6.

3) Do trzeciej czeSci dodac po 5 kropli
roztwordw: kwasu octowego i octanu sodu, oraz
niewielka ilos¢ statego KNO.. Powstanie z6ttego
osadu Swiadczy o obecno$ci jonow kobaltu(ll).
(Wytracanie  K3[Co(NO,)s] zachodzi  przy
nadmiarze jonéw K*, w przeciwnym razie

Co2* + 7NO, +2CHsCOOH + 3K+ >
Ks[Co(NO2)s] | + 2CHsCOOH + Ho0 + NO?

z6ity  osad
potasu

heksaazotano(lll)kobaltanu(lll)

7. Roztwér moze zawieraé nastepujace jony: Fed* Fe2t
Cr3* AR* Zn2* Mn2*,

Oto niektére przyktady reakcji, jakie zachodzg podczas
rozpuszczania osadow w kwasie solnym (inne zachodzg
analogicznie do trzech pierwszych réwnan):

Al(OH)s] + 3H* > AB*+ 3H,0
FeS|+ 2H* = Fe?*+ H,S1
ZnS|+ 2H* > Zn?*+ H,St

2Fe;S3 + 12H + 4e > 4Fe?* + 6H,S
FerS; = 2Fe?*+ 3S + 4e
3FezS3| + 12H* +4e > 6Fe?*+ 6H,St +3S|

Jak widzimy, moze wydzielaC sie podczas tego procesu
pewna iloS¢ siarki elementarnej. Nalezy jg odsaczy¢ lub
odwirowac.

8. Do roztworu nalezy doda¢ 0,5-1 ml 6 mol/l HNO;3 i
ogrzewa¢ w fazni wodnej, w celu usunigcia nadmiaru
H,S, przez utlenienie go do siarki, ktdrg nastepnie nalezy
oddzieli¢ przez saczenie lub wirowanie:

HsS = S+ 2H + 2 X3
4H*+NOs +3e — NO +2H,0 x2
3H,S + 2H + 2NO5 = 3S| + 2NOT + 2H,0

Nastepnie do roztworu nalezy doda¢ 6 mol/l NaOH, do
zobojetnienia odczynu i kilka kropli nadmiaru, nastepnie
1 ml Hy0,. Pozwoli to uzyskac dwie rzeczy:

Po pierwsze - wytraci¢ nastepujace osady:
Fe3* +30H - Fe(OH)3|

Fe2* + 20H - Fe(OH)2]

Fe(OH)2| + OH - Fe(OH)3| +1e x2

H,0, + 2e = 20H
2Fe(OH)| + H20; > 2Fe(OH)3|

2Mn2t + 20H > MnO-MnO; + 2e + 3H,0
Ho0, + 2e > 20H
2Mn2t + H,Oo + 40H > MnO-MnO2| + 3H.0
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9.

Po drugie — przeprowadzi¢ do roztworu jony metali amfoterycznych i utleni¢ chrom(l1l) do chromianu(VI):

A3 + 40H S Al(OH)4~
Zn2 + 40H 5 Zn(OH)2~

Cr* + 40H 5 Cr(OH)s

Cr(OH)s +40H - CrO42 +3e +2H,0
H,0, + 2e > 20H

tetrahydroksoglinian(l11)
tetrahydroksocynkan(l)

tetrahydroksochromian(ll)

X2
X3

2Cr(OH)s +3H202+ 20H - 2CrO42 +8H;0

Prosze zauwazy¢, ze pod wptywem nadtlenku wodoru ulegaja utlenieniu zwiazki trzech kationéw IV grupy:

FeZ* [Fe(OH)2| > 2Fe(OH)s|
Mn2* > MnO-MnO2|

Cr3*/ Cr(OH)s > CrO42

z wytraceniem osadéw

10. Osad nalezy oddzieli¢ od roztworu (oczywiscie, jesli osadu nie ma, to mozemy wykluczy¢ te jony, ktére w tych
warunkach datyby osady), a wiec jony Zelaza i manganu.

11.

Jesli roztwér jest zotty — co wskazuje na
obecno$¢ jondw chromianowych(VI) (prosze
zauwazy¢, ze na poczatku roztwor musiat
wowczas mie¢ kolor ciemnozielony, od jonow
Cr¥). Nastepnie dodawa¢ kroplami kwas
octowy, do zmiany zabarwienia na
pomaranczowe  (chromian przejdzie w
dichromian):

2Cr02 + 2H* S Cr072 +H.0
Nalezy usunac¢ je, wytracajac jonami baru:

2Ba?* + Cr,072 + H0 > 2BaCrO, +2H*

Osad nalezy oddzieli¢, a roztwér przeznaczyé
do dalszej analizy.

UWAGA: jesli nie stwierdzimy w analizie
obecnosci jonow Cr3*/ CrO42 , nalezy pominaé
etap ich usuwania - to oczywiste. Wtedy
nalezy od razu przej$¢ do wykrywania jondw
AlR* i ZnZ,

13. Osad zawierajacy Fe(OH)s i MnO-MnO, badamy w kierunku
obecnosci jondw manganu(ll). Jony zelaza wykrywano juz
wczesniej, za pomocg heksacyjanozelazianow.

W tym celu wykonuje sie tzw. reakcje Cruma. Osad nalezy

przetozy¢ do parowniczki i doda¢ do niego 5-10 kropli stezonego

H>SO.. Nalezy parowniczke ogrzewaé (Uwaga! Nalezy pracowaé

pod wyciggiem; chroni¢ oczy i skore rak) nad palnikiem, w celu

wyparcia i usunigcia chlorkéw przez odparowanie chlorowodoru,

poniewaz stezony kwas siarkowy wypiera z roztworu kwas solny.
H*+ClI = HCIt

Do pozostatej ,papki” nalezy doda¢ porcje statego PbO, i
ogrzewac przez 2-3 min. Je$li obecne sg jony Mn?*, zostang
utlenione do MnQy . Je$li mieszaning rozprowadzi sie woda,
zostanie ona zabarwiona na rézowo lub fioletowo od jondw MnOx .

Mn2t + 4H,0 - MnOs + 5e + 8H* X2
PbO, + 2e + 4H* = Pb2* + 2H,0 x5
2Mn2+ + 5Pb0; | + 4H* > 2MnO4 + 5Pb2* + 2H,0

Chlorki nalezato wczesniej usungg¢, bo sg reduktorami i mogtyby
zredukowaé MnO4 z powrotem do Mn2*, wg reakgiji:

2CI > Clh+2e x5
MnO, + 5e + 8H* = Mn2* + 4H,0 X2
10Cl +2MnQ4 + 16H* > 5Clp1 + 2Mn2* + 8H.0
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12. Jezeli wezesniej usuwano chromiany, to roztwor jest zakwaszony, nalezy wiec zalkalizowaé go stezonym
wodnym roztworem amoniaku, do pH ok. 9-10. [Jesli roztworu w toku analizy roztworu ,zrobito sie duzo” i tym samym
zostat znacznie rozciericzony, mozna go zatezyc, odparowujgc cze$¢ wody].

Jesli nie, to roztwor jest alkaliczny, od NaOH. Nasze jony s w roztworze jako hydroksokompleksy, a zeby je od
siebie oddzieli¢ i oznaczy¢ kazdy z osobna, dobrze bytoby jeden z nich mie¢ w osadzie. Jak to zrobi¢? Trzeba
zneutralizowa¢ odczyn do obojetnego lub lekko kwasnego, a nastepnie doda¢ stezonego amoniaku. Wytracenie
biatego osadu $wiadczy o obecnosci jondw Al**, poniewaz Al(OH); nie rozpuszcza sie w nadmiarze amoniaku:

AIR* + 3NH3-H,0 - AI(OH)3| + 3NH4* biaty osad wodorotlenku glinu(lll)
Al(OH)s] + NH3:H20 => nie roztwarza sie

UWAGA: przy matym stezeniu jonow Al**, osadu moze by¢ bardzo niewiele. Nalezy go oddzieli¢ bardzo ostroznie,
(roztwér zachowa¢ do wykrycia jonéw cynku) rozpusci¢ w kilku kroplach roztworu kwasu octowego, dodaé¢
weglanu amonu i 0,5-1 ml roztworu aluminonu, i ogrzewa¢ w fazni wodnej przez ok. 5 min. Czerwono-rézowy
osad Swiadczy o obecnosci jondw Al**. Identyfikacja osadu moze budzi¢ watpliwosci; najlepiej przeprowadzi¢ w
drugiej probéwce prébe kontrolng!

Jony Zn?* z kolei tworzg amina kompleksy, i przechodzg do roztworu:

Zn? + 2NH3'H,0 - Zn(OH)2| +2NHy+ biaty osad wodorotlenku cynku(ll)
Zn(OH)2] + 6NH3-H20 S Zn(NH3)e?* + 20H + 6H20 bezbarwny roztwor heksaaminacynku(ll)

W celu wykrycia jondéw cynku(ll) nalezy przygotowaé nastepujaca mieszanine: 1 krople 0,02% roztworu CoCl,
i 0,5-1 ml roztworu KHg(SCN)s4, czyli tetratiocyjanianortecianu(ll) potasu. Nalezy uwazaé, zeby mieszanina byta
catkowicie klarowna — bez zadnego osadu.

Do analizowanego roztworu, po ewentualnym oddzieleniu osadu wodorotlenku glinu, nalezy dodac¢ roztworu 3
mol/l HCI do zakwaszenia i przygotowang przed chwilg mieszanine. Jesli w roztworze sg jony cynku, to po kilku
minutach pojawi sie jasnobtekitny osad. Gdyby w mieszaninie nie bylo niewielkiego dodatku jonéw Co?,
pochodzacego z CoCly, osad miatby biaty kolor i wytracatby sie trudnie;.

Zn2* + Hg(SCN)s2 S Zn[Hg(SCN)s4]| tetratiocyjanianortecian(ll) cynku(ll)
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JONY GLINU(IIl)

Sole glinu(lll) sg bezbarwne.
Roztwor NaHPO.:
AR+ +HPO42 S AIPO4 +H*

Biaty osad fosforanu(V) glinu(lll) jest nierozpuszczalny w kwasie octowym, ale rozpuszczalny w kwasach
nieorganicznych i stezonych roztworach mocnych wodorotlenkéw.

JONY CHROMU(IIl)

Sole chromu(lll) w roztworach zwykle maja zabarwienie szarozielone.
Wodorotlenek chromu(lll) rozpuszcza sie w stezonym roztworze amoniaku, w obecnosci soli amonowych,
tworzac aminakompleks chromu(lll):

Cr3*+ 3NH3'H,0 - Cr(OH)s| + 3NHs+ osad wodorotlenku chromu(lll)
Cr(OH)3| + 6NH3-H20 S Cr(NH3)e3* + 30H + 6H20 roztwor heksaaminachromu(lll)

Chlorany(V) w $rodowisku kwasnym utleniajg Cr¥ do Cr.0/2, przy czym barwa roztworu zmienia sie
zZ ciemnozielonej na pomaranczowa;

2Cr3+_+ 7H.0 > Cr2972_ +6e + 14H*
ClO; +6e+6H* > Cl +3H,0
2Cr3* + 4H,0 + ClOs = Cr072 +Cl + 8H*

Nadtlenek wodoru w $rodowisku zasadowym utlenia Cré* do CrO42 , ale w $rodowisku kwasnym redukuje Cr,072
do Cr¥. Barwa roztworu zmienia sie wtedy z pomaranczowej na szarozielona;

H202 = Oz + 2H* + 2e X3
Cr072 +6e + 14H* > 2Cr3+ + 7H,0
Cr072 + 3H,02 + 8H* = 30,1 + 2Cr3* + TH,0

JONY ZELAZA(Il) | ZELAZA(III)

Roztwory soli zelaza(ll) majg kolor bladozielonkawy, a zelaza(lll) — od zéttego do brazowego, w zaleznosci od
stezenia.

Zwigzki zelaza(ll) bardzo fatwo utleniajg sie do zelaza(lll), zwtaszcza w $rodowisku zasadowym. Pod wptywem
silniejszych utleniaczy reakcje te zachodzg takze w $rodowisku kwasnym [ponizszy przykiad dotyczy kwasu
azotowego (V)]:

Fe2* - Fe3* + 1e X3
4H* + NO; +3e — NO +2H,0
3Fe?* +4H*+NO3 -> 3Fe®* + NOT +2H20
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Wodorotlenki lub wodny roztwér amoniaku powodujg wytracanie osadu wodorotlenkdw  Zelaza,
nierozpuszczalnych w nadmiarze odczynnika:

Fe?* +20H - Fe(OH)z| - bardzo fatwo utlenia sie do Fe(OH)s
Fe3*+ 30H - Fe(OH)3| - czerwonobrunatny osad
JONY NIKLU(II)

Roztwory soli niklu(ll) sg jasnozielone.

Wodny roztwor amoniaku: wodorotlenosole niklu(ll) rozpuszczajg sie w nadmiarze amoniaku, tworzac niebieski
roztwér aminakompleksu:

Ni2* + CI + NH3-H,0 = NiCI(OH)| + NH,* jasnozielony osad wodorotlenosoli niklu

NiCI(OH)| + 6NH3-H20 S Ni(NH3)e2* + OH + Cl +6H,0  niebieski roztwor jonéw heksaaminaniklu(ll)

Roztwdr Na,HPO4:
3Ni2t + 2HPO2 S Ni3(PO4)2] +2H*

Osad fosforanu(V) niklu(ll) jest rozpuszczalny w kwasie octowym i w kwasach nieorganicznych.

JONY KOBALTU(Il)

Roztwory soli kobaltu(ll) sg rozowe.

Wodny roztwér amoniaku: wodorotlenosole kobaltu(ll) rozpuszczajq sie w nadmiarze amoniaku, tworzac rézowy
roztwér aminakompleksu:

Co2* + Cl + NH3'H20 = CoCI(OH)| + NH4* niebiesko-roézowy osad wodorotlenosoli
kobaltu(ll)
CoCI(OH)| + 6NH3'H20 S Co(NHs)2* + OH + CI + 6H,0 bezowo-brazowy roztwor

jonéw heksaaminkobaltu(ll)
Roztwor Na;HPOs:
3Co%* + 2HPO42 5 Co3(POa)2| + 2H*

Osad fosforanu(V) kobaltu(ll) jest rozpuszczalny w kwasie octowym i w kwasach nieorganicznych.
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JONY MANGANU(lI)

Roztwory soli manganu sg bezbarwne lub lekko rézowe.

Mn(OH) nie rozpuszcza sig¢ w nadmiarze wodorotlenku ani w amoniaku. Na powietrzu utlenia sie do Mn2Os i
ciemnieje.

Roztwdr Na,HPO4:
3Mn2t + 2HPO42 S Mn3(POa)2| + 2H*

Osad fosforanu(V) manganu(ll) jest rozpuszczalny w kwasie octowym i w kwasach nieorganicznych.

JONY CYNKU(Il)

Roztwory soli cynku sg bezbarwne.
Roztwér NaHPO4:
3Zn2* + 2HPOs2 S Zn3(P04)y| + 2H*

Osad fosforanu(V) cynku(ll) jest rozpuszczalny w kwasie octowym i w kwasach nieorganicznych.

32



ANALIZA V GRUPY KATIONOW:

Przejdzmy teraz do roztworu D, ktory - jak pamigtamy - zawiera kationy grupy V,
czyli: NHs+ Mg2* K+ Na*

UWAGA: przy analizie zawierajacej wiecej, niz jedng grupe kationdw, nalezy czynno$ci rozpocza¢ od
wykrywania jonéw amonowych. W toku analizy dodajemy odczynniki zawierajace sole amonowe, wiec po tym
wszystkim wykrylibySmy te dodane przez nas jony.

Cze$¢ pierwsza: analiza w kierunku wykrywania jondw potasu.
Do probowki zawierajacej ok. 2 ml roztworu, dodac¢ 0,5-1ml 6 mol/l roztworu NaOH, ogrzac.

Zapach amoniaku, lub zaniebieszczenie zmoczonego papierka wskaznikowego (umieszczonego w oparach z
probowki), $wiadczy o obecnosci jondéw amonowych w analizie:

NHs* + OH = NH31 + H0
Biaty osad $wiadczy o obecnosci jondw magnezu — jest to wodorotlenek magnezu:
Mg?* + 20H - Mg(OH)2|

Sposdb dalszego postepowania, w zaleznosci od wykrytych jonow ( UWAGA: je$li analiza przebiega po
oddzieleniu poprzednich grup, to prosze pamietac, ze zawsze zawiera jony amonowel):

v v y v

NHs* NHs* NH NH,*

Mg(OH)2 MgtoH), Mg(OH)2 Mg{OH}).
Oégrzewa(: 'do Oddzieli¢ i
odparowania odrzuci¢ osad
amoniaku \ /

Jezeli jest osad

Odparowaé roztwor do potowy
objetoSci, ochtodzic i do
roztworu doda¢ HCIO4

Potrze¢ bagietkg, bo osad

wytraca sie powoli i trudno

Brak osadu — Biaty osad -
Swiadczy o braku $wiadczy o obecnosci jonow K
jonow K*

K*+ClOs = KCIO4]
Chloran(VIl) potasu
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Czes€ druga: analiza w kierunku wykrywania jondw sodu.
Do probowki zawierajacej ok. 2 ml roztworu, dodaé 1-2 ml 1 mol/l roztworu KOH.

Zapach amoniaku, lub zaniebieszczenie zmoczonego papierka wskaznikowego (umieszczonego w oparach z
ogrzanej probowki), Swiadczy o obecnosci jondw amonowych w analizie:

NH4* + OH = NHs1 + H20
Biaty osad $wiadczy o obecnosci jondw magnezu - jest to wodorotlenek magnezu:
Mg2?* + 20H - Mg(OH)2|

Sposob dalszego postepowania, w zaleznosci od wykrytych jondw ( UWAGA: je$li analiza przebiega po
oddzieleniu poprzednich grup, to prosze pamietac, ze zawsze zawiera jony amonowel):

v v y v

NHq* NH,* NH,* NHg*

Mg(OH)2 MgtoH), Mg(OH)2 Mg(OH).
Og]rzewaé QO Oddzieli¢ i
odparowania odrzuci¢ osad
amoniaku \ /

Jezeli jest osad

Odparowaé roztwor do potowy
objetoSci, ochtodzic i do
roztworu doda¢ K[Sb(OH)g].

Potrze¢ bagietka, bo osad

wytraca sie powoli i trudno

A

Brak osadu — Biaty osad -
Swiadczy o braku $wiadczy o obecnosci jonéw Na*
jonéw Na*

Na* + Sb(OH)s - Na[Sb(OH)s]|
heksahydroksoantymonian(V) sodu

UWAGA: podobne;j reakcji ulega jon
magnezu(ll), dlatego wcze$niej trzeba
go oddzieli¢!
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JONY MAGNEZU(l)

Roztwér Na,HPOs:
1)  Z obojetnych roztwordw, przy braku jonéw amonowych, wytraca sie biaty wodorofosforan magnezu:

Mg2* + HPO42 > MgHPO4|

2) W obecnosci buforu amonowego wytraca si¢ bialy fosforan magnezowo-amonowy, rozpuszczlany w
kwasach:

Mg2* + NHy* + HPO4Z = MgNH4PO4 |

Roztwor K[Sb(OH)e] - jony magnezu wytracaja osad, podobnie jak jony sodu:
Mg2* + 2Sb(OH)e = Mg[Sb(OH)s]2|

JONY POTASU())

Kwas winowy lub wodorowiniany, wytracajg — z obojetnych lub stabo kwasnych roztworéw — osad
wodorowinianu potasu. UWAGA: osad wytraca sie trudno, ze zbyt rozcienczonych roztworéw moze sie nie
wytraca¢. Podobnym rekcjom ulegajg jony amonowe!

Kwas winowy: K* + HoC4H40s = KH C4H4O6| + H*
Wodorowinian:  K*+ HC4Hs0s = KH CsH406|

Roztwdr Nas[Co(NO,)e]: ze stabo kwasnych roztworéw wytraca zotty osad heksaazotao(lll)kobaltanu(lll) potasu
(potocznie: azotynokobaltan potasu):

3K*+ Co(NO2)6> > K3[Co(NO2)s]|
z6tty osad heksaazotano(lll)kobaltanu(lll) potasu, kt6ry powstaje w obecno$ci nadmiaru
jondw potasu.
W innym wypadku powstaje sél potasowo-sodowa, o wzorze KoNa[Co(NO2)g].
UWAGA: jony amonowe i reduktory przeszkadzajg w tej reakcii!

JONY AMONOWE

Odczynnik Nesslera - zasadowy roztwor tetrajodortecianu(ll) potasu. Wytraca z zasadowych lub obojetnych
roztworow soli amonowych/amoniaku, czerwonobrunatny osad. Przy matych stezeniach soli amonowych, moze
nie by¢ osadu, tylko zote zabarwienie roztworu:

NHy* + 2[Hgl2 + 40H > [OHgaNHz]I| + 71" + 3H,0

Jony amonowe przeszkadzajg w nastepujacych reakcjach:

3K*+ Co(NO2)¢® —> K3[Co(NO2)e]|

K* + HC4H:0s > KH C4H406l
3 ulegaja podobnym reakcjom

Na* + Sb(OH)s —> Na[Sh(OH)e]| - powoduja zakwaszenie roztworu i wytracenie H[Sb(OH)e]
Mg? + 20H - Mg(OH),| - powodujg zakwaszenie roztworu i niewytracenie osadu Mg(OH),
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ANALIZA ANIONOW

Aniony wystepujg w roztworach zawsze razem z kationami (nawet, jesli jest to kation wodorowy). Je$li macie za
zadanie wykry¢ tylko aniony w danym roztworze, to nie znaczy, ze nie ma w nim kationow, a tylko tyle, ze one
Was chwilowo nie interesuja.

Aniony umownie dzielimy na 7 grup, wedtug tego, czy daja osady z solami srebra i baru, oraz czy osady
te sa rozpuszczalne w 3 mol/l kwasie azotowym(V) [aniony, ktore przekreslono, nie wystepuja w Waszych
analizach]:

Grupa

Reakcja z jonami Ag* (AgNO3)

Reakcja z jonami Ba?*
(Ba(NOs3)2 lub BaCl)

Aniony

Biate lub barwne osady,

Cl,Br,I,EN-, SCN,

1 nierozpuszczalne w Nie wytracajg osadéw 5 i
rozcienczonym HNO3 Fe(CN)s” , Fe(CN)e
Biate osady, rozpuszczalne w . , . = N -
2 rozcieficzonym HNO; Nie wytracajg osadow S$%,NO2 , CH3COO .
3 Biate osady, rozpuszczalne w Biate osady, rozpuszczalne SOsf_, COs? , (_32042_,
rozcienczonym HNO3 w rozcienczonym HNO3 BO2 , C4H40¢? .
Barwne osady, rozpuszczalne w Biate lub barwne osady, PO43 , AsO43 , AsO33 ,
4 rozcieiczonym HNO3 rozpuszczaine w $2032 , CrO42 Cr072
rozcienczonym HNOs; '
5 Nie wytracajg osadow Nie wytracajg osadow NOs , MaO4-, ClOs , GlO4-
Biate osady, o B
6 Nie wytracajg osadow nierozpuszczalne w SO42 | F , Sike>
rozcienczonym HNO3
7 /Oty osad, rozpuszczalny w Biaty osad, rozpuszczalny Si0s2

rozcienczonym HNO3

w rozcienczonym HNO3

Jak postepowacé po otrzymaniu probéwki z roztworem do analizy?

1.
2

Wymiesza¢ zawarto$¢ probdwki!

Zanotowa¢ barwe roztworu i jego pH (pamietajcie: aniony stabych kwaséw ulegajg hydrolizie
z powstaniem odczynu zasadowego!).
W matych porcjach roztworu nalezy przeprowadzi¢ reakcje grupowe z solami srebra i baru.
Sprawdzi¢ rozpuszczalno$¢ osadu (po odsaczeniu) w rozciericzonym HNO3. Zanotowaé wyniki.
Wykonac¢ testy (reakcje) w kierunku obecnosci reduktoréw i utleniaczy i zanotowa¢ wyniki (patrz

schematy ponize))

Potwierdzi¢ lub wykluczyé obecno$¢ poszczegdlnych aniondw na podstawie reakcji

charakterystycznych.
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UWAGA: w przypadku otrzymania do analizy roztworu, w ktérym chcemy wykry¢ zaréwno kationy, jak i
aniony, nalezy podzieli¢ dw roztwér na 3 cze$ci: jedna do analizy kationéw, druga do analizy aniondw, a
trzecia ,,na wszelki wypadek”.

W takim roztworze mozemy otrzyma¢ do analizy sole metali, ktére mogg przeszkadza¢ w analizie anionéw,
poniewaz np. sg barwne, majg wiasnosci utleniajace, lub moga fatszowac wyniki poszczegdlnych reakcii.

Wtedy dla analizy anionéw, roztwor nalezy przygotowaé, sporzadzajac tzw. ,wyciag sodowy” : do roztworu
dodaé nasyconego roztworu weglanu sodu (jesli roztwor jest kwasny, to na poczatku zaobserwujemy wydzielanie
sie pecherzykow gazu. Nalezy wtedy doda¢ wiecej weglanu) i gotowac przez 5-10 minut, czynno$¢ powtorzy¢.
Kationy, oprocz sodowego, potasowego i amonowego, wytracg sie w tych warunkach w postaci trudno
rozpuszczalnych weglanéw lub/i wodorotlenkéw. Osad nalezy oddzieli¢, a w roztworze przeprowadza¢ analize
anionow, zaczynajac od reakcji na obecnoS¢ reduktorow i utleniaczy, a nastepnie przeprowadzi¢ reakcje
grupowe.

Trzeba tez pamigtac, ze wprowadzamy w ten sposob do roztworu jon weglanowy, wiec to, ze go wykryjemy, nie
znaczy, ze byt w analizie od poczatku!

Ogélna charakterystyka anionéw wystepujacych w analizach

Chlorki - CI - sg to aniony kwasu chlorowodorowego, czyli solnego. Kwas solny to wodny roztwér chlorowodoru
HCI, ktéry w stanie wolnym jest gazem. Kwas solny jest mocnym kwasem, wiec anion pochodzacy od niego nie
ulega hydrolizie. Wiekszo$¢ chlorkéw jest dobrze rozpuszczalna w wodzie, oprécz AgCl, Hg.Cly, PbCly, CuCl.
Chlorki sg stabymi reduktorami — odbarwiajg roztwor manganianu(VIl) dopiero na goraco.

Bromki - Br - sg to aniony kwasu bromowodorowego. Kwas bromowodorowy to wodny roztwor bromowodoru
HBr, ktory w stanie wolnym jest gazem. Kwas ten jest mocnym kwasem, wiec anion pochodzacy od niego nie
ulega hydrolizie. Wiekszo$¢ bromkoéw jest dobrze rozpuszczalna w wodzie, oprécz AgBr, HgaBrs, PbBra, Cu2Cl,.
Bromki sg do$¢ mocnymi reduktorami — odbarwiajg roztwér manganianu(VIl) na zimno.

Jodki - | - sq to aniony kwasu jodowodorowego. Kwas jodowodorowy to wodny roztwor jodowodoru HI, ktory w
stanie wolnym jest gazem. Kwas ten jest mocnym kwasem, wiec anion pochodzacy od niego nie ulega hydrolizie.
Wiekszos¢ jodkow jest dobrze rozpuszczalna w wodzie, oprocz Agl, Hgalo, Hgla, Pbly, Cualy, Bils. Jodki sg
mocnymi reduktorami (mocniejszymi od chlorkéw i bromkéw) — odbarwiajg roztwor manganianu(VIl) na zimno.

Tiocyjaniany/ izotiocyjaniany — pochodzg od mocnego kwasu tiocyjanowego H-SCN lub izotiocyjanowego H-
NCS. Aniony te wigzq sie przez atomy azotu (jako izotiocyjaniany) z jonami metali 4 okresu uktadu okresowego
oraz sodu. Z metalami ciezkimi wigza sie przez atom siarki (jako tiocyjaniany). Nie ulegajg hydrolizie; majg
wiasciwosci redukujace - odbarwiajg roztwor manganianu(VIl) na zimno. Trudno rozpuszczalne sole
(izo)tiocyjanianowe to AGSCN, Hga(SCN)2, Pb(SCN)2, Cu(NCS)..

Heksacyjanozelaziany(ll) - Fe(CN)¢* - sg to aniony kompleksowe, pochodzace od mocnego kwasu
heksacyjanozelazowego(ll), nietrwatego w stanie wolnym. Heksacyjanozelaziany(ll) majg wtasnosci redukujace,
mogq utlenia¢ sie tlenem z powietrza, dlatego ich roztwory czesto zawierajg niewielkie domieszki
heksacyjanozelazianéw(lll). Trudno rozpuszczalne sq prawie wszystkie sole heksacyjanozelaziandw(ll), oprécz
soli litowcow, strontu i baru. Ich roztwory maja kolor zéttozielonkawy.

Heksacyjanozelaziany(lll) - Fe(CN)e® - sg to aniony kompleksowe, pochodzace od mocnego kwasu
heksacyjanozelazowego(lll), dos¢ trwatego w stanie wolnym. Majg wtasnosci utleniajgce. Trudno rozpuszczalne
sq prawie wszystkie sole heksacyjanozelaziandw(lll), oprécz soli litowcdw i wapniowcow. Ich roztwory majg kolor
z6ttobrazowy.
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Octany - CH;COO - pochodzg od stabego kwasu octowego (etanowego), wiec ulegajg hydrolizie zasadowe;.
Wiekszos¢ soli octanéw jest dobrze rozpuszczalna w wodzie, z wyjatkiem CH3COOAg i Hga(CH3COO),. Octany
nie majg ani wtadciwosci utleniajacych, ani redukujacych.

Azotany(lll) - NO, - pochodzg od stabego kwasu azotowego(lll), wiec ulegaja hydrolizie zasadowej. Kwas
azotowy(lll) nie istnieje w stanie wolnym, a w roztworach wodnych jest nietrwaly; ulega reakcji
dysproporcjonowania do tlenku azotu(ll) i kwasu azotowego(V). Wiekszos¢ soli azotandw(lll) jest dobrze
rozpuszczalna w wodzie, z wyjatkiem AgNO,. Jony sg zaréwno utleniaczami, jak i reduktorami.

Siarczany(IV) - SO32 - pochodzg od $redniej mocy kwasu siarkowego(lV), wiec ulegajg hydrolizie zasadowe;.
Kwas siarkowy(IV) nie istnieje w stanie wolnym, a w roztworach wodnych jest nietrwaty (ulega rozktadowi na
tlenek siarki(IV) i wode). Jony sg reduktorami, cho¢ wobec bardzo silnych reduktoréw mogg by¢ utleniaczami.
Sole siarczanowe(IV) sg trudno rozpuszczalne w wodzie, z wyjatkiem soli litowcow.

Weglany - CO3s2 - pochodzg od bardzo stabego kwasu weglowego, wiec ulegajg hydrolizie zasadowej. Kwas
weglowy nie istnieje w stanie wolnym, a w roztworach wodnych jest nietrwaly (ulega rozktadowi na dwutlenek
wegla i wodg). Weglany nie majg ani wiasciwo$ci utleniajgcych, ani redukujacych. Sole weglanowe sg trudno
rozpuszczalne w wodzie, z wyjatkiem soli litowcow i amonu.

Szczawiany - C;0,2 - s anionami kwasu szczawiowego (dikarboksylowego), o $redniej mocy. W stanie
czystym kwas szczawiowy ma postac biatej, krystalicznej substanciji statej, dobrze rozpuszczalnej w wodzie.
Szczawiany sg stabymi reduktorami, odbarwiajg roztwér manganianu(VIl) dopiero na gorgco. Wiekszo$¢ soli
szczawianowych jest trudno rozpuszczalna w wodzie.

Winiany - C4H,0¢2 - sg anionami kwasu winowego, o $redniej mocy. W stanie czystym kwas winowy ma posta¢
biatej, krystalicznej substanciji statej, dobrze rozpuszczalnej w wodzie, jest zwigzkiem optycznie czynnym, choé
tymi jego wiasciwoS$ciami nie bedziemy sie zajmowac. Winiany sg stabymi reduktorami, odbarwiajg roztwor
manganianu(VIl) dopiero na goraco, dajg tez pozytywna prébe ,lustra srebrowego”. Wiekszo$¢ soli winianowych
jest trudno rozpuszczalna w wodzie.

Borany - BO, i BsO72 - sg anionami kwasu metaborowego (HBO,) (powstajacego wskutek ogrzania HsBOs3
pow. 100°C) lub tetraborowego (H2B4Oy7), nieznanego w stanie wolnym. Znany jest kwas ortoborowy (borowy)
H3BOs, ktdry w stanie wolnym ma postac biatej, krystalicznej substancii statej, niezbyt dobrze rozpuszczalnej w
wodzie. Borany nie majg ani wtasciwosci utleniajacych, ani redukujgcych. Tetraborany hydrolizujg w roztworach
wodnych, z utworzeniem kwasu borowego i metaboranu. Wiekszo$¢ soli boranowych jest stabo rozpuszczalna w
wodzie.

Tiosiarczany - $;052 - sg anionami do$¢ mocnego kwasu tiosiarkowego, nieistniejgcego w stanie wolnym.
Kwas ten jest bardzo nietrwaly, natychmiast rozktada si¢ na tlenek siarki(lV), siarke i wode. Tiosiarczany majg
wiasnosci redukujgce. W obecnosci mocnych utleniaczy (np. manganianu(VIl), chloru) utleniajg sie do
siarczanow(VI1), a w obecnosci stabych utleniaczy (np. jodu) do tetrationiandw.

Chromiany(Vl) - CrOs i dichromiany(Vl) - Cr,0;2 - sg anionami kwaséw chromowych(VI). Chromiany sg
trwate w roztworach zasadowych, a dichromiany w kwasnych. Majg wtadciwosci utleniajace. Sole chromianowe
sq przewaznie trudno rozpuszczalne w wodzie, z wyjatkiem soli litowcow, magnezu i wapnia. Ich roztwory sg
Z6tte (chromiany) lub pomaranczowe (dichromiany).

Fosforany(V) [ortofosforany] - POs# - sg anionami kwasu ortofosforowego(V), ktéry w stanie wolnym jest
substancjg statg, o niskiej temperaturze topnienia. Jest kwasem o Sredniej mocy, przynajmniej na pierwszym
etapie dysocjacji. Jego aniony ulegaja wiec hydrolizie zasadowej. Czgsto mamy do czynienia z nastepujacymi
solami kwasu ortofosforowego: fosforanami, diwodorofosforanami i wodorofosforanami, z ktorych wigkszo$¢ jest
trudno rozpuszczalna w wodzie. Fosforany nie majq ani wtasciwosci utleniajacych, ani redukujacych. Wiekszos¢
fosforandw jest stabo rozpuszczalna w wodzie.
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Arseniany(V) - AsO,® - sg anionami kwasu arsenowego(V), ktory w stanie wolnym jest substancjg stata, o
niskiej temperaturze topnienia, tatwo rozpuszczalng w wodzie. Arseniany(V) sq utleniaczami. Wiekszos¢
arsenianow(V) trudno rozpuszcza sie w wodzie, wszystkie jednak rozpuszczajg sie w mocnych kwasach.

Arseniany(lll) - AsOz® i AsO; - sg anionami kwasu arsenowego(lll), nieistnigjacego w stanie wolnym. W
roztworach wodnych tego kwasu wystepuja dwie formy: kwas ortoarsenowy(lll) i metaarsenowy(lll): HsAsO; S
HAsO; + H,0. Arseniany(lll) sg reduktorami.

Azotany(V) - NO; - sg anionami mocnego kwasu azotowego(V) HNOs. Kwas ten i stezone roztwory azotanéw
majq wiasnosci utleniajace. Wszystkie sole azotanowe(V) [zwyczajowo zwane saletrami] sg dobrze
rozpuszczalne w wodzie, z wyjatkiem niektérych tleno- lub wodorotlenosoli (np. azotan chlorku tlenku bizmutu).

Chlorany(V) - ClO; - sg anionami mocnego kwasu chlorowego(V) HCIOs. Kwas ten istnigje tylko w roztworach
wodnych. Kwas chlorowy(V) i chlorany(V) majg wtasnosci utleniajace. Wszystkie sole chloranowe(V) sq dobrze
rozpuszczalne w wodzie.

Siarczany(VI) - SO42 - sg anionami mocnego kwasu siarkowego(VI). Czysty kwas siarkowy jest oleista, bardzo
gestq i zracq ciecza, o wtadciwosciach utleniajacych i higroskopijnych. Wiekszos¢ soli siarczanowych(VI) jest
dobrze rozpuszczalna w wodzie, z wyjatkiem siarczanéw wapnia, strontu, baru i otowiu i rteci(l). Rozcienczone
roztwory siarczanow nie majg wiasciwosci utleniajacych.

Fluorki - F - sg anionami stabego kwasu fluorowodorowego. Kwas fluorowodorowy to wodny roztwor
fluorowodoru HF, ktéry w stanie wolnym jest bezbarwng ciecza, o draznigcym zapachu i temperaturze wrzenia
19,4°C. Jest to zwigzek bardzo zracy, trawi nawet szkto. Fluorki nie majg ani wtasciwosci utleniajacych, ani
redukujacych.

Krzemiany - SiO;? - sg anionami bardzo stabego kwasu krzemowego H,SiOs, stabszego nawet niz kwas
weglowy, wiec krzemiany ulegajg hydrolizie zasadowej. Kwas krzemowy - a raczej kwasy, bo jest ich kilka
rodzajow - sq biatymi substancjami, tworzacymi w nawet stabo zakwaszonych roztworach koloidy — ,galaretki”.
Wzér kwasow krzemowych mozna zapisywac réwniez jako SiOz*nH.0, w zaleznosci od stopnia uwodnienia.
Krzemiany nie majg ani wtasciwosci utleniajacych, ani redukujacych. Sole krzemianowe sg trudno rozpuszczaine
w wodzie, z wyjatkiem metakrzemianow litowcdw.
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Reakcje grupowe dla | grupy anionéw

Chlorki, bromki, jodki

Ag*+ Cl - AgCl| biaty osad

Agr+ Er_ - AgBr| | zottawe osady, trudniej niz AgCl rozpuszczalne w wodnym roztworze amoniaku.
Agt+1l > Agl|

Reakcje halogenkdw srebra — patrz reakcje kationu srebra.
Tiocyjaniany
Ag*+SCN - AgSCN| - bialy osad tiocyjanianu srebra, trudniej niz AgCl rozpuszczalny w wodnym

roztworze amoniaku.
Heksacyjanozelaziany

4Agt+ Fe(CN)e“: —> Aga[Fe(CN)g]| - biaty osad heksacyjanozelazianu(ll) srebra
3Ag*+ Fe(CN)s® > Ags[Fe(CN)e]| - pomaranczowoczerwony osad heksacyjanozelazianu(lll) srebra

Reakcje grupowe dla Il grupy anionéw

Osady soli ponizszych anionéw roztwarzajg sie w rozcienczonych kwasach mineralnych, dlatego mogg nie
wytraci¢ sie, jesli pH badanego roztworu jest zbyt niskie. Nalezy wtedy podwyzszy¢ pH, poprzez dodanie np.
niewielkiej ilosci NaOH.

Octany

Ag*+ CH3sCO0 - CH3COOAg|

biaty osad octanu srebra wytraca sie tylko ze stezonych roztworéw. Czesto bywa tak, ze w Waszych
badanych roztworach osad ten sie nie wytraci. Dlatego pomimo braku takiego osadu nalezy zawsze sprawdzi¢
obecno$¢ octandw w analizie!

Osad ten rozpuszcza sig w gorgcej wodzie i w rozcienczonym kwasie azotowym(V):

CH3COOAg| + H* - CH3COOH + Ag*
Azotany(lll

Ag*+NOz - AgNOy|
Biaty osad azotanu(lll) srebra jest rozpuszczalny w nadmiarze odczynnika:

AgNO2|+NO, S Ag(NO2). diazotano(lll)srebrzan(])
Biaty osad azotanu(lIl) srebra jest rozpuszczalny w rozcienczonym kwasie azotowym(V):

AgNO2|+ H* > HNO. + Ag*
Powstajacy w tej reakcji kwas azotowy(l1l) jest nietrwaty i rozktada si¢ szybko do kwasu azotowego(V) i tlenku
azotu(ll) — jest to reakcja dysproporcjonowania:

HNO2+e+H*> NO+HO x2
HNO, + HoO = HNOs + 2e + 2H*
3HNO2 = HNO3 + 2NO1 + H20
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Gazowy, bezbarwny tlenek azotu(ll) — NO — szybko utlenia si¢ tienem z powietrza do brunatnego gazowego NO,,
CO mozna zaobserwowaé w probowce.

Reakcje grupowe dla lll grupy anionéw

Osady soli ponizszych anionow roztwarzajq Sie w rozcieniczonych kwasach mineralnych, dlatego mogq nie
wytraci¢ sie, jesli pH badanego roztworu jest zbyt niskie. Nalezy wtedy podwyzszy¢ pH, poprzez dodanie np.
niewielkiej ilosci NaOH.

Siarczany(IV)
2Ag*+S0x2 > Ag.S03|

Biaty osad siarczanu(IV) srebra jest rozpuszczalny w kwasie octowym, wodnym roztworze amoniaku i w
nadmiarze siarczanow(IV):

Ag2S0Os|+ 35032 - 2Ag(SOs)2® powstaje bis{(siarczano(IV)}srebrzan(l)
Biaty osad siarczanu(IV) srebra jest rozpuszczalny w rozciericzonym kwasie azotowym(V):
Ag2S03| +2H* - SO.1 + H20 + 2Ag*

Powstajacy w tej reakcji kwas siarkowy(IV) jest nietrwaty i rozktada sie szybko do tlenku siarki(IV) i wody.

Ba2t+S0;2 - BaS0Os|
Biaty osad siarczanu(IV) srebra jest rozpuszczalny w rozciericzonym kwasie azotowym(V):

BaSOs| +2H* = SO,1 + H;0 + Ba?*

Jesli powstaty roztwér ogrzeje sie, tlenek siarki(lV) utleni sie¢ do siarczanu(VI), ktéry wytraci biaty osad
siarczanu(VI) baru, nierozpuszczalny nawet w 6 mol/l kwasie azotowym(V) na gorgco. W ten sposéb mozna
posrednio, ale jednoznacznie potwierdzi¢ obecnos¢ jonu siarczanowego(lV) w roztworze.

S032 +H,0 > S042 +2e + 2H* X3
NOs +4H'+3e > NO+2H0 X2
3S032 +2N0; +2H* - 3S042 +2NO1T + H,0

Weglany
2Ag*+C032 > AgoCOs|

Biaty osad weglanu srebra bardzo szybko rozktada sie do CO; i Ag20. Tlenek srebra jest brazowy, dlatego osad
przybiera (czasem zaraz po wytraceniu) kolor zétty do brazowego:

Ag2CO3] = CO21 +Ag0|

Weglan srebra i tlenek srebra rozpuszczajg sie w kwasie azotowym(V).

Ba2*+ C032 - BaCOs|

Biaty osad weglanu baru jest rozpuszczalny w rozcieficzonym kwasie azotowym(V) i w innych kwasach,

wydzielajg sie przy tym pecherzyki gazu — dwutlenku wegla:
BaCOs| +2H*=> CO21 + H.0 + Ba2*
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B Szczawiany
2Ag*+ C2042 > Ag2Co04]

Osad rozpuszcza sie w wodnym roztworze amoniaku i w rozciericzonym kwasie azotowym(V):

Ag2C204| + 2H* > HoCo04 + 2AgH
Kwas szczawiowy

Ba2t+ C2042 -> BaCy04]
Osad rozpuszcza sie w wodnym roztworze amoniaku i kwasie octowym oraz w rozcieiczonym kwasie
azotowym(V):

UWAGA: szczawian baru rozpuszcza sie w kwasie octowym, w odréznieniu od szczawianu wapnia, ktory
rozpuszcza sie tylko w mocnych kwasach!

BaC04] + 2H* > HyC,04 + Ba?*
Kwas szczawiowy

Winiany
2Ag*+ CsHs062 > AgaCsH4Os)
Osad rozpuszcza sie w wodnym roztworze amoniaku, nadmiarze winiandw i w rozciericzonym kwasie
azotowym(V):

Ag2CsH40g] + 2H* > HoC4H4Os + 2Ag*
Kwas winowy

Ba2t+ C4Hs062 > BaCsH4Os)
Osad rozpuszcza sie w nadmiarze winianu, kwasie octowym oraz w rozcierniczonym kwasie azotowym(V).

BaCsH40¢] + 2H* > H2C4H4Os + Ba2t
Kwas winowy

UWAGA: winian baru wytraca sie trudno i tylko z roztworédw obojetnych lub lekko zasadowych! Dlatego pomimo

braku takiego osadu nalezy zawsze sprawdzi¢ obecno$¢ winiandéw w analizie!

BaCy04| + 2H* > H.Co04 + Ba?*
Kwas szczawiowy

- Borany
Agt+BO2 > AgBO2|

Biaty osad metaboranu srebra fatwo hydrolizuje, zwtaszcza po ogrzaniu, co objawia sie zétknieciem osadu od
wydzielajacego sie tlenku srebra. Roztwarza sie takze w rozcienczonych kwasach mineralnych.

2AgBO2 |+ 3H,0 - Ag.0| + 2H3BO3

Ba2++2B0; -> Ba(BO:)2|
Biaty osad metaboranu baru roztwarza sie¢ w mocnych kwasach:

Ba(BO2)2] + 3H20 + 2H*—> Ba?* + 2H3;BO3
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Reakcje grupowe dla IV grupy anionéw

Osady soli ponizszych anionow roztwarzajq Sie w rozcieniczonych kwasach mineralnych, dlatego mogq nie
wytrgcic sie, jesli pH badanego roztworu jest zbyt niskie. Nalezy podwyzszy¢ pH poprzez dodanie np. niewielkiej
ilosci NaOH.

- Tiosiarczany
2Ag* + 82032 > AQ2S203]

Poczatkowo bialy osad tiosiarczanu srebra szybko zétknie i czernieje, przeksztatcajac sie w czarny siarczek

srebra Ag2S i kwas siarkowy(V1). Jest to bardzo charakterystyczne zjawisko. Tiosiarczan srebra rozpuszcza sie w
nadmiarze odczynnika (patrz charakterystyka kationu srebra).

Ba2* +$,032 - BaS;03]

Biaty tiosiarczan baru moze nie wytracic sie, jesli roztwor jest zbyt rozcienczony. Rozpuszcza sie w mocnych
kwasach, przy czym wydziela si¢ siarka i tlenek siarki(lV).

~ Chromiany(VI
2Ag* + Cr042 > Ag.CrOs4|
bragzowy osad chromianu(VI1) srebra, rozpuszcza sie w wodnym roztworze amoniaku i w rozciefczonym kwasie
azotowym(V):
2Ag2CrO4] + 2H* > 4Ag* + Cr072 +H,0
Ba2++ Cr042 - BaCrOs]

Z6tty osad chromianu(VI) baru, nie rozpuszcza sie w kwasie octowym, ale rozpuszcza sie w rozcienczonym
kwasie azotowym(V):

2BaCrOs] + 2H* & 2Ba2* + Cr072 + H.0

Fosforany(V) [ortofosforany]

3Ag* + POs# > AgsPOq4)
Z6tty osad fosforanu srebra tatwo rozpuszcza sie w rozcieficzonych kwasach mineralnych i wodnym roztworze
amoniaku.

AgsPOs| + 2H* > 2Ag* + HoPOs

3Ba2* +2P04 - Bas(POus)2|
Biaty osad fosforanu baru tatwo rozpuszcza sie w rozcienczonych kwasach mineralnych.

Bas(POu)z| + 4H* 5 3Ba2* + 2H,PO;

Arseniany(V)
3Ag* +AsOs® > AgsAsOs]
Brunatny osad arsenianu(V) srebra rozpuszcza sie w rozciericzonych kwasach mineralnych, w kwasie octowym
i wodnym roztworze amoniaku.

3Ba2* +2As043 - Bas(AsOs)z|
Biaty osad arsenianu(V) baru rozpuszcza si¢ w rozcienczonych kwasach mineralnych.
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- Arseniany(lll
3Ag* + As03® > AgsAsOs]

Z6ity osad arsenianu(lll) srebra rozpuszcza sie w rozciericzonych kwasach mineralnych, w kwasie octowym
i wodnym roztworze amoniaku.

Ba2* +2As0; -> Ba(AsOy)2|

Biaty osad metaarsenianu(lll) baru wytraca sie tylko z roztworéw zasadowych (amoniak); rozpuszcza sie
w rozcienczonych kwasach mineralnych.

Reakcje grupowe dla V grupy aniondéw:

Aniony V grupy nie wytracajg osadow ani z jonami srebra, ani z jonami baru.

Reakcje grupowe dla VI grupy anionéw:

Siarczany(VI
Ba2t+ S04 - BaSOs]

Biaty osad siarczanu(VI) baru, nierozpuszczalny w kwasach, nawet na goraco.

~ Fluorki
Ba2t+2F -> BaFy|

Biaty osad fluorku baru, nierozpuszczalny w rozcienczonych kwasach, ale rozpuszcza sie w rozcienczonych
kwasach mineralnych po ogrzaniu — mozna go po tym odrézni¢ od siarczanu(VI1) baru.

Reakcje grupowe dla Vil grupy anionéw

Jony krzemianowe pochodzg od bardzo stabego kwasu, dlatego ich roztwory majq silnie zasadowy odczyn.

Krzemiany
2Ag*+ Si032 > Ag,SiOs|

Z6tty osad krzemianu srebra rozpuszcza sie w kwasach i wodnym roztworze amoniaku. Po rozpuszczeniu osadu

w kwasie, np. HCI, roztwér moze zmetnie¢ od powstajgcego koloidalnego kwasu krzemowego.

AgzSiO3| + 2H* > 2Ag* + HaSiO3|

Ba2*+ Si032 > BaSiOs|
Biaty osad krzemianu baru, rozpuszcza sie w rozciericzonym kwasie azotowym(V).
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Reakcja w kierunku reduktoréw

W matej (Swiezej) porcji roztworu przeprowadzi¢ reakcje w kierunku obecnoéci reduktoréw. W tym celu do 1 ml
roztworu dodac¢ 0,5-1 ml 1,5 mol/l HoSO4 i jedng (nie wiecej!) krople roztworu KMnO4. Jesli odbarwienie nie
nastapi na zimno, probowke nalezy ogrza¢ w tazni wodnej przez 2-3 minuty. Odbarwienie roztworu (czasem,
przy niecatkowitej redukcji moze powstaé brazowa zawiesina; MnO,), $wiadczy o obecnosci reduktoréow w
analizowanym roztworze.

MnOs + 5e + 8H* > Mn2* + 4H,0

/ | S

Odbarwienie nastapi na zimno: Odbarwienie nastapi dopiero Brak odbarwienia, nawet po
po ogrzaniu w tazni wodnej: ogrzaniu:;
Br | NO; Fe(CN)#
SCN SO32 S,032 AsO33 Cl Co042 C4Hs0¢2 Wykluczona obecno$é
reduktorow
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Reakcja w kierunku utleniaczy

roztworu dodaé 0,5-1 ml 1,5 mol/l H,SO; i kilka kropli roztworu Kl, a ponadto skrobie lub chloroform. Mocno
wstrzasa¢, pozostawi¢ na kilka minut. Wystapienie zabarwienia: skrobi na granatowo, lub warstwy
chloroformu na rézowol/fioletowo, $wiadczy o obecnosci utleniaczy w analizowanym roztworze. Jony jodkowe
zostajg utlenione do jodu:

2l >+ 2e
UWAGA: probéwek z chloroformem nie wolno ogrzewac!

/ N

Zabarwienie wystapi: Zabarwienie nie wystapi, nawet po dtuzszym
~ - - B - czasie: Wykluczona obecnos¢ utleniaczy
NO2 Fe(CN)s®  CrO42 ClOs AsOg43

Z pewno$cig zauwazyliScie, ze jest anion, ktory w zaleznosci od substancji, z ktérg reaguje, ma wiasnosci
utleniajace badz redukujace

JesttoNOy
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Przyktady reakcji redoks, jakim ulegaja poszczegodlne jony

Reduktory

Chlorki (bromki, jodki)

za pomocg manganianu(VIl) i innych utleniaczy, mozna utleni¢ do chloru (bromu, jodu): (Przy tym chlorki
odbarwig nadmanganian dopiero na goraco, a bromki i jodki — na zimno)

MnQs4 + 5e + 8H* > Mn2* + 4H,0 X2
2Cl > Cl +2e X5
2MnOs +10CI +8H* > 5Clp1 + 2Mn2* + 8H,0

Jony halogenkowe

bromkowe i jodkowe sg reduktorami i majg do$¢ podobne wasciwosci. Mozna jednak wykry¢ je obok siebie,
wykorzystujac prosty fakt, ze jodki majq silniejsze wtasnosci redukujace, niz bromki, oraz to, ze jod i brom na
rdzne kolory barwig chloroform (jod na fioletowo, brom na Zto-brazowo).

Wykonanie: 1 ml analizy nalezy zakwasi¢, dodajac 1,5 mol/l H.SO4, doda¢ ok. 1 ml chloroformu (zbierze sie on
na dole probowki), a nastepnie po kropli dodawaé wode chlorowg (wodny roztwér chloru, chlor ma sine
wiasnosci utleniajace) i za kazdym razem wstrzasac probéwka. Jesli w roztworze obecne sa jodki, to utlenig sie
do jodu, ktéry zabarwi chloroform na rézowo lub fioletowo (w zalezno$ci od stezenia):

2l >+2
Clp+2e 2> 2CI
2l +Cl~> I+ 2CI

Nastepnie nalezy dodawa¢ wode chlorowg, az do zaniku koloru fioletowego. Oznacza to utlenienie jodu do
jodanu(V), ktéry nie zabarwia chloroformu:

2+ 6H20 > 2103 +10e + 12H*
Clp+2e 2> 2CI X5
2+ 5Cl, +6H20 - 2103 +10CI + 12H*

Dalsze dodawanie wody chlorowej spowoduje utlenienie bromkéw do bromu, ktéry zabarwi chloroform na Z6tto-
brazowo (w zalezno$ci od stezenia):

2Br = Bry +2e
Clh+2e > 2CI
2Br + Cl,> Brp + 2Cl

Heksacyjanozelaziany(ll)

sq réwniez reduktorami

Fe(CN)64_ - FG(CN)63_ +1e x5
MnO4-+ 5e + 8H* = Mn2* + 4H,0
5Fe(CN)s +MnOs +8H* > 5Fe(CN)® + Mn2* + 4H,0
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Tiosiarczany

pod wptywem mocnych utleniaczy (np. manganianu(VIl), chloru) utleniajg sie do siarczandw(VI):

5H,0 +8,032 > 2S042 + 8e + 8H* x5
MnOs-+ 5e + 8H* = Mn2* + 4H,0 X8
8MnOs + 55,032 + 14H* > 108042 + 8Mn2* + 7H,0

Pod wptywem stabych utleniaczy (np. jodu) tiosiarczany utleniajq sie do tetrationiandw:

28,032 > S40s2 +2e
l, +2e > 21
25,032 +1p > S4062 +21

Arseniany(lll
majq wiasnosci redukujace, utleniajq sie do arseniandw(V):

AsO33 +Hy0 > AsOs2 +2e +2H*
Clp+2e 2> 2CI
AsO33 +Clp + H0 > AsOg3 +2Cl +2H*

Szczawiany (podobnie jak winiany)

sq reduktorami, ktére odbarwiaja manganian(VIl) dopiero na goraco:

C2042: - 2C07 + 2e x5
MnQO4-+ 5e + 8H* > Mn2* + 4H,0 X2
2MnO4 +5C2042 + 16H* > 2Mn2* + 10CO21 + 8H0
Utleniacze

Heksacyjanozelaziany(lll)
Fe(CN)s3 + 1e > Fe(CN)e* X2
20 > b +2e

2Fe(CN)e + 21 > 2Fe(CN)e* +1;

Azotany(V)

Glin lub cynk w postaci pytu, w $rodowisku zasadowym redukuje azotany(V) do amoniaku, a w kwasnym
Srodowisku (kwas octowy) redukuje azotany(V) do azotandw(lll). Przy nadmiarze metalu reakcja zachodzi dalej,
do jonu amonowego.

6H20 +8e + NO3 > NH3 + 90H X3
Al +40H > Al(OH)4 + 3e X8
18H,0 + 8AI| + 3NOs +50H = 3NHat + 8AI(OH)s

2H* + NO3 +2e = H,0 +NO,
Zn > Zn* +2e
2H* +NO3 +2Zn]| = H,0 +NO, +Zn2*
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Chlorany(V)

redukujg sie w obecnosci reduktoréw [cynku w postaci pytu, jodkéw, azotanu(lll)] do chlorkéw, zaréwno w
$rodowisku kwasnym, jak i zasadowym. Oto przyktadowe réwnania reakcii:

6H* + ClO; +6e > 3H.0+Cl
n 2 7Zn?* + 2e X3
6H* + ClO3 +3Zn| = 3H20 + Cl +3Zn2*

3H,0 +ClO; +6e > 60H +Cl
Zn +40H é_Zn(OH)42_+ 2 _x3
3H,0 +CIOs +3Zn] +60H > 3Zn(OH)2 + Cl

Aniony o wlasnosciach utleniajacych i redukujacych

Azotany(lll

majq wiasnosci redukujace, np. wobec manganianu(VII):

H20 + NO; > NOs + 2e + 2H* x5
MnOq- + 5e + 8H* > Mn2* + 4H,0 X2
2MnO4 +5NO; +6H*> 5NO3 +2Mn2* + 3H20

Azotany(lll) maja réwniez wiasnosci utleniajace, np. wobec jodkow:

NO; +2H*+1e > NO +Hz0 X2
2l > +2e .
2NO; +2I +4H* > 2NO?T + 2H20 + I

Glin lub cynk w postaci pytu, w Srodowisku zasadowym redukuje azotany(lll) do amoniaku, a w kwasnym
Srodowisku (kwas octowy) do jonu amonowego:

5H,0 + 6e + NO; > NH3 + 70H~
Al + 40H > Al(OH)s_ + 3e X2
5H,0 + 2Al] +NO; +OH > NHs? + 2AI(OH)s

NO; +6e +8H* > NHy* + 4H20
Al > AB* + 3e X2
NO, +2Al| +8H* > NHy* + 4H,0 + 2 A3+

Siarczany(IV)

Majg wtasnosci redukujace. (Rzadko, w obecnosci bardzo mocnych reduktorédw moga by¢ utleniaczami)

S032 +Hy0 > SO42 +2e + 2H* x5
MnOs-+ 5e + 8H* = Mn2* + 4H,0 X2
55032 +2MnQs +6H* 255042 + 2 Mn2* + 3H,0
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Préba ,,brunatnej obraczki” stuzy do wykrywania jonéw azotanowych(lll) oraz
azotanowych(V)

Dla wykrycia azotandw(lll) mozna uzy¢ rozcienczonego albo stezonego kwasu siarkowego(VI), natomiast dla
wykrycia azotanow(V), trzeba uzy¢ stezonego kwasu.

Wykonanie reakcji dla azotanéw(lll):

1ml badanego roztworu nalezy wymiesza¢ z 1ml 1,5 mol/l H.SOs, a nastepnie przechyli¢ probdwke i delikatnie,
po Sciance wla¢ kroplami troche nasyconego roztworu FeSOs, tak, aby nie dopusci¢ do wymieszania sie go
z tym, co znajduje sie w probdwce (patrz rysunek obok).

NO, +2H*+ 1e > NO + H0 /

Fe2* > Fe¥* + 1e
NO, +2H*+ Fe2* = NO?T + Hy0 + Fed*

Tlenek azotu(ll), powstaty wskutek redukcji azotandw jonami zelaza(ll) tworzy ciemnobrunatny kompleks
z nadmiarem jonéw zelaza(ll). Ze wzgledu na sposdb wykonania reakcji jest on widoczny w postaci cienkiej
,obraczki” w miejscu zetkniecia warstwy roztworu FeSQ, z warstwg badanego roztworu.

Fez*+ NO 5 Fe(NO)?*

Wykonanie reakgc;ji dla azotanéw(V):

1ml badanego roztworu nalezy wymiesza¢ z 1ml nasyconego roztworu FeSQs, nastepnie przechyli¢ probéwke
i ,podwarstwi¢” roztwér stezonym kwasem siarkowym, czyli delikatnie, po $ciance wla¢ kroplami troche

stezonego H,SO4, tak, aby nie dopusci¢ do wymieszania sie go z tym, co znajduije sie w probdwce.

NOs; +4H*+ 3e > NO + 2H,0
Fe2t > Fe3* + 1e X3
NO; +4H*+ 3Fe2* > NO? + 2H20 + 3Fed*

Tlenek azotu(ll), powstaty wskutek redukcji azotandw jonami zelaza(ll) tworzy ciemnobrunatny kompleks
z nadmiarem jonéw zelaza(ll). Ze wzgledu na sposdb wykonania reakcji jest on widoczny w postaci cienkiej
,obraczki” w miejscu zetkniecia roztworu z warstwg kwasu siarkowego

Fe2++ NO 5 Fe(NO)?*

Jesli w probie podejrzewamy obecnos¢ obydwu azotanéw, to po potwierdzeniu obecnosci azotanow(lll),

.....

roztworu, dodac niewielkg porcje statego NH4Cl i ogrzewac w tazni wodnej przez kilka minut. Azotany(ll) powinny
w tych warunkach zredukowac sie do azotu i ulotnic:

2NO, +8H*+6e = Ny +4H,0
2NHs* 2> No + 8H* + 6e .
2NO; + 2NHs* = 2Na1 +4H20 /(+2)
NO2 +NHs* = Nat +2H,0

UWAGA: w ,prébie obraczkowej’ przeszkadza obecnos¢ barwnych jondw, oraz octandw, bromkow i jodkow.
W takim wypadku nalezy azotany oznacza¢ poprzez redukcje metalicznym glinem lub cynkiem w Srodowisku mocnej zasady
i wykrywac wydzielajacy sie amoniak, uprzednio rozrézniwszy wiasciwosci utleniajace lub redukujace szukanych jondw.
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Reakcje charakterystyczne anionéw z innymi odczynnikami

Reakcje z mocnymi kwasami

Niektore aniony reagujg z rozcienczonymi, mocnymi kwasami (np. HCI, H2SQs), wydzielajac produkty
gazowe. Sg to nastepujace aniony, za$ produkty gazowe powstajg bezposrednio, lub w reakcii
kilkuetapowej. Aniony te, oraz gazowe produkty reakcji sq zaznaczone pogrubieniem:

Weglany: CO32 +2H* > COa1 + H0
Siarczany(IV): SOs2 +2H* = S0,1 + H,0

Tiosiarczany: S2032 +2H* > S0,1 + S| + H,0
— w tej reakcji wydziela sig rowniez siarka w postaci mlecznego osadu w kolorze kremowozottym.

Azotany(lll):  NO; +2H* > HNO> )
HNO, + H20 = HNO3 + 26 + 2H

1e + H* + HNO2 = NO + H,0 X2 >
3HNO2 > HNO;3 + 2NO1 + H20

2NO7 + 021 = 2NO21 brunatny gaz )

Sq tez aniony, ktdre w reakcji z rozcienczonymi, mocnymi kwasami nie dajg produktow gazowych, dajg jednak
charakterystyczne produkty:

Octany:  CH3;COO +H* - CH3COOH
Kwas octowy, o charakterystycznym zapachu octu (zapach wyczuwalny po ogrzaniu), nie jest gazem, tylko lotng
ciecza.

Krzemiany: $i032 +2H* - H2Si03 lub SiO2*H.0

Powstaje galaretowaty osad kwasu krzemowego. Reakcja ta zachodzi lepiej w obecno$ci chlorku amonu, ktérego
roztwory majg réwniez odczyn kwasny.

Roztwory krzemiandw barwig na zétto roztwoér molibdenianu(Vl) amonu, w srodowisku kwasu azotowego(V).
Mozna je przez to pomyli¢ z fosforanami, ktére w wytracajg zotty osad w tych warunkach, a kiedy wystepujg
w matym stezeniu, zabarwiajq tylko roztwér na zéto.

Arseniany(V) i arseniany(lll) w kwasnym $rodowisku przechodza w odpowiednie kationy arsenu:

AsOg +8H*S As5 +4H,0 AsOz3 +6H* S As* +3H,0

Jest to reakcja odwracalna, poprzez podwyzszenie pH roztworu:

As5* + 80H S AsOs% +4H,0 As3*+ 60H S AsO33 + 3H,0

51



Reakcje ze stezonym kwasem siarkowym(VI)

Stezony - 98% kwas siarkowy(VI) wypiera gazowe halogenowodory z wodnych roztworéw halogenkow
(chlorkéw, bromkow itd.):

H2SO4 + 2CI” > 2HCI1 + SO
H,SOs + 2F = 2HF1 + SO
H2SOs + 2Br = 2HBrf + SO2
HzS0s + 21 > 2HI3 + SO

W przypadku bromkéw i jodkéw zachodzi tez reakcja utlenienia odp. do bromu lub jodu (stezony kwas siarkowy
(VI) ma wiasnosci utleniajace):

2l > I +2e
S042 +2e +4H*> SO2 + 2H,0
21 + 8042 +4H*> I+ S021 + 2H,0

Stezony - 98% kwas siarkowy(VI) powoduje wydzielanie sie tlenku chloru(IV) w obecnosci chloranow(V).
Po dodaniu takiego kwasu roztwér zabarwia sie na zoto i wydziela sie gaz o gryzacym zapachu chloru .

Najpierw chlorany(V) przechodza w kwas chlorowy(V):
ClOs +H2S04 = HCIO3 + HSO4

Kwas chlorowy(V) w obecnosci stezonego kwasu siarkowego(V1) rozktada sie na kwas chlorowy(VIl) i tlenek
chloru(lV), gaz o ostrym zapachu. Tlenek chloru(IV) ulega nastepnie rozktadowi na chlor i tlen.

HCIO3 + HoO = HCIO4 + 2e + 2H*
HCIO3 + e + H*=> CIO» + H.0 X2
3HCIO3 = HCIO4 + 2CIO271 + H20

2CI021 > Clot + 20,1

Charakterystyczne reakcje z jonami zelaza(lll)

Octany
tworza w potaczeniu z jonami zelaza(lll) brunatny roztwér octanu zelaza, ktéry po rozcieficzeniu woda i ogrzaniu
hydrolizuje, przy czym wytraca sie bragzowoczerwony osad dihydroksooctanu zelaza(lll):

CHsCOO ™ + Fe®* & Fe(CH;COO)s
Fe(CHsCOO)s + 2H;0 > Fe(OH)z(CHsCO0)| + 2CH:COOH

Fluorki

tworzg z jonami zelaza(lll) biaty, drobnokrystaliczny osad soli kompleksowej. Powstaly heksafuorozelazian(lll)
jest bardzo trwaty, z tego powodu ta reakcja moze stuzy¢ do ,maskowania” jonéw zelaza przy tych reakcjach,
w ktorych by one przeszkadzaty (patrz wykrywanie jonéw kobaltu metodg Vogla):

Fe¥* +6F +3Na* S Nas[Fe(F)s] |  biaty osad heksafluorozelazianu(lll) sodu
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Jodki

Ulegajg utlenieniu przez zelazo(lll) do wolnego jodu, przez co roztwor nabiera barwy pomaranczowobrazowe;.
Reakcja ta czesto bywa mylona z reakcja tiocyjaniandw z jonami Fe®*, jednak kolory sg zupetnie inne.

2l > p+2e
Fe¥* +e > Fe? x2
2Fe3t 421 > | + 2Fe?t

Tiocyjaniany

(potocznie rodanki) tworzg z jonami zelaza(lll) rozpuszczalne jony kompleksowe, zabarwiajace roztwér na kolor
krwi. Anion tgczy sie z jonem metalu poprzez atom azotu, czyli przybiera forme izotiocyjanianu. Jest to bardzo
charakterystyczna reakcja, pozwalajaca wykry¢ juz bardzo mate stezenia soli zelaza(lll):

Fe3* +6SCN & [Fe(NCS)¢]® krwistoczerwony roztwor heksaizotiocyjanianozelazianu(lll)

Tiosiarczany

tworza z jonami zelaza(lll) rozpuszczalne jony kompleksowe o barwie fioletowej. Szybko nastepuje rozktad
kompleksu, z utworzeniem tetrationianu i jonu Zelaza(lll). Jest to reakcja redoks — Zelazo(lll) jest utleniaczem,
natomiast tiosiarczan — reduktorem.

Fe¥* + 25,032 S Fe(S203)2 fioletowy, nietrwaty bis(tiosiarczano)zelazian(lll)

28,032 > S40s2 +2e

Fe3* +e > Fe?* X2
Fed* + Fe(S203), S 2Fe?* + S$40¢2
tetrationian

Inne reakcje charakterystyczne anionéw

Winiany
Do parowniczki nanie$¢ 1-2 ml badanego roztworu. Ogrzewac do sucha nad palnikiem i prazy¢ jeszcze przez
kilka minut. Jesli w roztworze sq jony winianowe, to w tych warunkach ulegng zwegleniu, co mozna
zaobserwowac jako czarny osad na dnie parowniczki, jakby przypalony cukier.

Borany - préba ptomieniowa

Wykonanie proby: 1-2 ml badanego roztworu nalezy odparowa¢ do sucha w parowniczce. Kiedy naczynie
ostygnie, nalezy dodac 3-4 krople 98% kwasu siarkowego(VI) i ok. 5 ml metanolu. Powstanie wtedy ester
metylowy kwasu borowego (boran trimetylu). Po zapaleniu mieszaniny, ptomier w obecnosci boranéw barwi si¢
na jasnozielono.

stez. H2S04

BO, + 3H,0 + H* 5 H3BO3+ 2H.0
stez. H2S04

H3BO3+ 3CH30H & B(OCH3); + 3H20
boran trimetylu
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Czesto mamy do czynienia z jonami o podobnych wtasciwosciach, ktore dosé trudno jest od
siebie odroznié.

Wykrywanie bromkow obok jodkow

Jony halogenkowe (aniony fluorowcéw): bromkowe i jodkowe sg mocnymi reduktorami i majg dos¢ podobne
wiasciwosci. Mozna jednak wykry¢ je obok siebie, wykorzystujac prosty fakt, ze jodki majq silniejsze wiasno$ci
redukujace, niz bromki; oraz to, ze jod i brom na r6zne kolory barwig chloroform (jod na fioletowo, brom na Zétto-
brazowo).

Wykonanie: 1 ml analizy nalezy zakwasi¢, dodajac kilka kropli 1,5 mol/l H2SQOs, doda¢ ok. 1 ml chloroformu
(zbierze sie on na dole probowki), a nastepnie po kropli dodawa¢ wode chlorowg (wodny roztwor chloru) i za
kazdym razem wstrzasa¢ probowka. Jesli w roztworze obecne sg jodki, to utlenig sie do jodu, ktory zabarwi
chloroform na rézowo lub fioletowo (w zalezno$ci od stezenia):

2l >+2
Clp+2e 2> 2CI
2l +Clh~> I+ 2CI

Nastepnie nalezy dodawa¢ wode chlorowg, az do zaniku koloru fioletowego. Oznacza to utlenienie jodu do
jodanu(V), ktéry nie zabarwia chloroformu:

2+ 6H20 > 2103 +10e + 12H*
Clp+2e 2> 2CI X5
l2 + 5Cl2 +6H20 > 2103 +10CI + 12H*

Dalsze dodawanie wody chlorowej spowoduije utlenienie bromkéw do bromu, ktéry zabarwi chloroform na zétto
lub brazowo (w zalezno$ci od stezenia):

2Br > Bry +2e
Clh+?2e 2> 2CI
2Br + Cl,> Brp + 2Cl

Wykrywanie chlorkow obok innych anionéw grupy |

Whiasciwosci chlorkéw, bromkéw i jodkéw sg bardzo podobne, dlatego wykrywanie ich obok siebie jest bardzo
trudne. Chlorek srebra jest najlepiej rozpuszczalng w wodnym roztworze amoniaku solg aniondw | grupy. Aby
wykry¢ go poéréd innych anionéw | grupy, nalezy wytraci¢ osad soli srebra wymieszaé go z kwasem
azotowym(V), aby pozby¢ sie anionéw innych grup i odwirowa¢. Nastepnie nalezy wymiesza¢ osad
z rozcienczonym wodnym roztworem weglanu amonu. Chlorki (a w mniejszych iloSciach bromki, jodki i
tiocyjaniany) powinny przej$¢ do roztworu. Jesli po dodaniu porcji roztworu AgNOs i kwasu azotowego(V) do tego
roztworu wytraci sie biaty osad, to w roztworze wystepuje jon chlorkowy.
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Wykrywanie chloranow(V) obok chlorkéw

Najpierw nalezy wykona¢ reakcje odpowiednig dla wykrycia jondéw chlorkowych, np. dodajac roztworu azotanu
srebra i kwasu azotowego(V):

Ag*+Cl > AgCl|

Reakcja ta pozwoli wytraci¢ osady soli rdwniez innych jondw | grupy. Osad nalezy odwirowaé lub odsaczy¢, a do
pozostatego roztworu doda¢ statego azotanu(lll) sodu, w celu redukcji ewentualnie obecnych chloranéw(V) do
chlorkéw:

ClO; +6e+6H* > ClI +3H,0
H)O+NO, > NO; +2e+2H*  x3
ClO; +3NO, > ClI +3NO;

Nastepnie do roztworu znowu nalezy dodaC azotanu srebra. Jesli wytraci sie bialy osad, oznacza to, ze jony
chloranowe byty w roztworze, zostaty zredukowane do chlorkéw i mozna byto wytraci¢ osad chlorku srebra:

Ag*+Cl > AgCl|

Jest to posredni dowdd na obecno$¢ w roztworze jonéw chloranowych(V).

Wykrywanie obok siebie arseniandw(V), arsenianéw(lll) i fosforandw(V)

Do ok. 2 ml badanego roztworu nalezy doda¢ ok. 2 ml mieszaniny magnezowej (roztwér MgCl,, amoniaku
i chlorku amonu), co pozwoli wytraci¢ jony arsenianowe(V) i fosforanowe w postaci bialych osadéw soli
magnezowo-amonowych:

AsOg +Mg2* + NHs* S MgNH4AsO4]
POs2 +Mg2* + NHst S MgNH4PO4|

UWAGA: je$li badany roztwér ma zbyt wysokie pH (powyzej 8), wtedy moze wytraci¢ sie osad wodorotlenku
magnezu - Mg(OH), - i da¢ fatszywie dodatni wynik reakcji. W takim przypadku nalezy obnizy¢ pH roztworu do
ok. 7, najlepiej dodajac chlorku amonu (statego lub w roztworze) i dopiero wtedy doda¢ mieszaning magnezowa.
Zawsze nalezy sprawdzi¢ catkowito$¢ wytracenia!

Po oddzieleniu osadu (osad zachowac!) i sprawdzeniu catkowitoSci wytracenia, do pozostatego roztworu
(w ktérym moga by¢ tylko arseniany(lll) spo$rod trzech wykrywanych jondw) nalezy dodaé ok. 0,5 ml 6 mol/l HCI
i 1-2 ml AKT, ogrzewa¢ 5-10 minut. Wytracenie Zottego osadu $wiadczy o obecnosci arseniandw(lll). Pod
wptywem kwasu solnego przeszly one w forme kationowg, a pod wptywem siarkowodoru wydzielajacego sie
z AKT wytracit sie siarczek arsenu(lll), w postaci z6ttego osadu:

AsOz* +6H* S As¥ +3H,0
2As3* + 3H,S > AsyS3 |+ 6H*

Wrocmy do biatego osadu soli magnezowo-amonowych fosforanu i arsenianu(V). Nalezy przeptukaé go wodg
destylowang i rozpusci¢ w 0,5-1 ml (w zalezno$ci od ilosci osadu) 3 mol/l HCI. Otrzymany roztwdr podzieli¢ na 2
czesci.

Do pierwszej czesci doda¢ 1,5-2 ml roztworu molibdenianu amonu i 6 mol/l kwasu azotowego(V). Powstanie

Z6ttego osadu $wiadczy o obecnosci fosforanu (arsenian(V) daje podobng reakcje, ale dopiero po ogrzaniu
probowki w tazni wodnej):
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NaHPO4 + 12(NH4)2MoO4 + 23HNO3 = 21NH4NO3 + (NH4)3[P(M03010)4] | + 2NaNO3 + 12H,0

Do drugiej czesci doda¢c 1 ml AKT i ogrzewac. Powstanie zottego osadu Swiadczy o obecnosci
arsenianow(V). Arseniany(lll) zostaty wczesniej oddzielone, a arseniany(V) pod wptywem kwasu solnego
przeszly w forme kationowg i pod wptywem siarkowodoru wydzielajacego sie z AKT wytracit sie siarczek
arsenu(V), w postaci zéttego osadu:

MgNH4AsQO4| + 8H* S As5* + 4H0 + Mg2* + NH4*
2As%* + 5HyS > As2Ss |+ 10H*

Negatywny wynik ktoregokolwiek etapu préby Swiadczy o tym, ze danego jonu nie ma w badanym roztworze.
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Stowniczek najwazniejszych definicji

Mieszanina magnezowa — wodny roztwér chlorku magnezu, chlorku amonu i amoniaku. Stuzy gtéwnie
do wykrywania fosforanéw i arseniandw(V).

Ptyn Lugola — wodny roztwor jodu i jodku potasu. Czysty jod trudno rozpuszcza sie w wodzie, dlatego
konieczny jest dodatek jodku potasu.

Préba kontrolna (préba wzorcowa, ,,Slepa préba”) — reakcja charakterystyczna, wykonana z uzyciem
roztworu, o ktérym wiemy, ze zawiera kation lub anion ktérego szukamy w roztworze (roztworu
wzorcowego). Ma ona na celu poréwnanie wyniku analizy roztworu badanego z wzorcem, aby
zdecydowac, czy wynik proby jest dodatni czy ujemny. Jesli wynik reakcji analitycznej jest zgodny
z wynikiem proby kontrolnej, przyjmujemy, ze obecno$¢ danego jonu zostata potwierdzona.

Reakcja charakterystyczna - reakcja, jaka w okreslonych warunkach pozwala na jednoznaczne
potwierdzenie obecno$ci danego jonu.

Reakcja grupowa - reakcja, ktdora za pomocg tzw. odczynnika grupowego pozwala wykry¢
i wyodrebni¢ dang grupe jonow (grupe analityczng lub grupe o podobnych witasciwosciach w stosunku
danego odczynnika.)

Tok systematycznej analizy — schemat analizy kationow, okreslony opisang w podrecznikach chemii
analitycznej i w niniejszym skrypcie kolejnoscig analizy grup i szukania okreslonych jonow w obrebie
danej grupy.

Woda amoniakalna — wodny roztwor amoniaku.

Woda bromowa — wodny roztwor bromu. Ma wtasciwosci utleniajace.

Woda chlorowa — wodny roztwor chloru. Ma silne wiasciwosci utleniajace.

Woda krolewska — mieszanina stezonego kwasu solnego i stezonego kwasu azotowego(V), w
stosunku 3:1. Ma wiasciwosci utleniajace, roztwarza nawet metale szlachetne (m.in. ztoto, platyne).

Woda utleniona — 3% roztwér wodny nadtlenku wodoru. Ma wiasciwosci utleniajace albo redukujace, w
zaleznosci od Srodowiska reakciji i reagenta.

Wz6r sporzadzania sprawozdan z analiz jakosciowych

Sprawozdanie musi by¢ napisane czytelnie i starannie.  Niechlujne, poplamione
| pogniecione sprawozdania nie bedg przyjmowane.
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UWAGA: Prosze zachowaé niewielkq porcje otrzymanego roztworu az do momentu otrzymania
sprawdzonego sprawozdania. W razie watpliwosci mozna wtedy wykona¢ probe sprawdzajacy
poprawnos¢ wynikow.

Sprawozdanie z analizy nr...

Data
Obserwacje wstepne: kolor roztworu lub substancji, brak lub obecnosé osadu, pH

Opis wykonanych préb, wraz z reakcjami charakterystycznymi dla wykrytych jondw (nie nalezy
wpisywac rownan reakcji dla wszystkich jondw danej grupy, tylko dla obecnych a analizie).

Przyktad:

1. Do bezbarwnego roztworu dodano 3 mol/l HCI. Wytracit sie biaty osad. Obecno$¢ jonéw Ag* i Pb2+,
Rownania reakcji:

Agt+Cl 2> AgCl|

Pb2t +2 CI = PbCl2|

2. Osad odwirowano, roztwdr zachowano do dalszej analizy. Do osadu dodano wody amoniakalnej.
Osad catkowicie rozpuscit sie. Musiat by¢ to tylko AgCl, poniewaz PbCl, nie rozpuszcza sie w
amoniaku. Réwnanie reakcji:
AgCl| + 2NH3H20 = [Ag(NH3)2}* + CI + 2H.0

itd.itp.

UWAGA: w przypadku wykonywania zbiorczej analizy wszystkich grup kationdéw nalezy wykonac
rozdzielanie poszczegdinych grup.

UWAGA: w przypadku analiz aniondw obowigzkowo nalezy wykona¢ i opisa¢ reakcje grupowe i reakcje

redoks, wraz z wnioskami z ich wynikow.

Whiosek: wykryto jony ......
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