Opracowat: Maciej Zalas, Btazej Gierczyk — Wydziat Chemii UAM, Zaktad Chemii Supramolekularnej

Analiza jakosciowa wybranych kationdw | grupy analitycznej

Oznaczane jony: Hg,*, Pb?

1.

Do 2-3 cm? prébki dodaj okoto 1 cm? roztworu 3 M HCl

a. Wytracit sie biaty osad — przejs¢ do pkt. 2

b. Brak osadu — przej$¢ do analizy kationéw Il grupy analitycznej.

Osad nalezy odwirowac i oddzieli¢ od supernatantu. Do supernatantu doda¢ krople HCI (3M):

a. Wytracit sie biaty osad lub nastgpito zmetnienie roztworu — powtdrzyé procedure z punktu
2, uzyskane osady potgczyc i przejsé do pkt. 3.

b. Brak osadu — przejs¢ do pkt. 3

Supernatanty z podpunktu a i/lub b zachowa¢ do analizy kationdw grup 1I-V.

Do osadu z pkt. 2 dodaé 1 cm® HCI (3M) wymiesza¢ i odwirowad.

a. Supernatant wyla¢ do odpadéw chemicznych.

b. Osad — przejs¢ do pkt. 4.

Do osadu z pkt. 3b doda¢ 1 cm? wody, uzyskang zawiesine zagotowaé i odwirowaé na goraco,

uzyskany supernatant przelaé¢ do osobnej probéwki.

a. Osad —przejs¢ do pkt. 5.

b. Supernatant — przejs¢ do pkt 6.

Do osadu z pkt. 4 dodac kilka kropel stezonego roztworu amoniaku, mieszanine odwirowac.

a. Uzyskano ciemny osad — w analizie znajdujg sie jony Hg,**.

b. Osad pozostaje biaty lub brak osadu — brak jonéw Hg,** w analizie.

Supernatant z pkt. 4 podzieli¢ na 3 czesci:

a. Do pierwszej czesci supernatantu dodac kilka kropel rozciericzonego (1,5 M) H,SO,4 — biaty
osad PbSO4 lub biate zmetnienie roztworu.

b. Do drugiej czesci supernatantu dodac kilka kropel KoCrO4 — 261ty osad PbCrQ,, lub zétte
zmetnienie roztworu.

c. Do trzeciej czesci supernatantu dodac kilka kropel roztworu KI — zétty osad Pbl,, czasami
wystepujacy w formie zawiesiny ,ztotych ptatkow”.

Pozytywny wynik co najmniej jednej z powyzszych préb (a, b lub c) Swiadczy o obecnosci jonéw
Pb%* w analizowanej prébce.
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Analiza jakosciowa wybranych kationow Il grupy analitycznej.

Oznaczane jony: Sn%, Cd%, Bi%*, Sb*, Cu®*

1.

10.

11.

Roztwor po wytrgceniu kationdw | grupy analitycznej zobojetni¢ dodajac kroplami 10% roztwor
amoniaku, a nastepnie doda¢ okoto 1 cm® 2 M HCl i 2 cm?® AKT, probdwke z analizg wstawié do
wrzacej tazni wodnej i gotowac okoto 15 minut.

a. Woytracit sie osad — przejsé do pkt. 2

b. Brak osadu — przejs¢ do analizy kationdw Ill grupy analitycznej

Osad z pkt. 1 nalezy odwirowac.

a. Osad analizowaé wg. pkt. 3.

b. Supernatant pozostawic¢ do analizy na zawartos¢ kationdw Ill grupy analitycznej.

Do osadu z pkt. 2 dodaé kilka cm® wody destylowanej, dobrze wymieszaé i umiesci¢ we wrzgcej

tazni wodnej na okoto 15 min.

a. Osad odwirowac — przejs¢ do pkt. 4.

b. Supernatant wylaé¢ do odpaddw chemicznych.

Do osadu z pkt. 3 dodaé okoto 2 cm® 2 M NaOH i kilka kropli 3% roztworu H,0,, wymieszad i

gotowacd uzyskang mieszanine na tazni wodnej przez okoto 5 min. Prébke odwirowac.

a. Osad zawiera osady siarczkéw kationdw grupy IIA — przejsé do pkt. 5.

b. Supernatant zawiera siarkosole i oksosole grupy 1B, przela¢ do osobnej probdwki— przejs¢
do pkt. 12.

Do osadu z punktu 4a dodaé 1-2 cm® 2 M kwasu azotowego(V), ogrzaé do wrzenia, a uzyskang

mieszanine odwirowac.

a. Osad barwy czarnej (jezeli powstanie) zawiera HgS i potwierdza zawarto$¢ jondw Hg,?* w
analizie, jezeli zostaty wykryte w toku dla grupy | kationdw.

b. Supernatant przelaé¢ do osobnej probdwki — przej$¢ do pkt. 6.

Do supernatantu z pkt. 5 doda¢ kilka kropli stezonego H,SO., odparowaé do objetosci okoto

1 cm3, rozcieficzy¢ woda do okoto 5 cm?® i odwirowaé.

a. Osad barwy biatej (jezeli powstanie) zawiera PbSO, i potwierdza obecno$é jonédw Pb** w
analizie; moze powstaé nawet jezeli jondw Pb?* nie wykryto w analizie | grupy kationéw, w
kazdym przypadku osad odrzucic.

b. Supernatant przelaé¢ do osobnej probdwki — przejs¢ do pkt. 7.

Do supernatantu z pkt. 6b doda¢ 10% roztworu amoniaku, do zobojetnienia, a nastepnie dodac

5-10 kropli nadmiaru odczynnika. Prébke odwirowac.

a. Osad (jezeli powstanie) — przejsé do pkt. 8.

b. Supernatant przelaé¢ do osobnej probdwki — przej$¢ do pkt. 9.

Osad z punktu 7a przemy¢ wodg destylowang, odwirowac i wyla¢ supernatant do odpadow

chemicznych. Do pozostatego osadu dodaé roztwér Na,SnO..

a. Osad przybiera czarne zabarwienie — w analizie znajdujg sie jony Bi3*.

b. Brak zmiany barwy osadu — brak jonéw Bi** w analizie.

Supernatant z pkt. 7b.

a. Roztwor jest niebieski — analiza zawiera jony Cu?* — przej$¢ do pkt. 10.

b. Roztwdr jest bezbarwny — brak jonédw Cu?* — przej$¢ do pkt. 11

Do niebieskiego roztworu z pkt. 9a dodawac roztworu KCN az do zaniku niebieskiej barwy,

nastepnie dodac 1-2 kropli AKT i gotowaé w fazni wodnej przez 5 min. (pod wyciggiem!!!).

a. Wytraca sie 261ty osad — analiza zawiera jony Cd?*.

b. Brak osadu — brak jonéw Cd** w analizie.

Bezbarwny roztwoér z pkt. 9b — dodac AKT i gotowad przez 5 min. na tazni wodne;j.

a. Wytraca sie z6tty osad — analiza zawiera jony Cd?*.
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12.

13.

14.

15.

16.

17.

b. Brak osadu — brak jonéw Cd* w analizie.

Supernatant z pkt. 4b zakwasi¢ 10% HCl do pH okoto 1, dodac kilka kropel AKT umiesci¢ w tazni

wodnej i gotowac przez okoto 5 min. Prébke odwirowad.

a. Osad - przejs¢ do pkt. 13.

b. Supernatant wylaé¢ do odpaddw chemicznych.

Osad z punktu 12a przemy¢ wodg destylowang, odwirowad.

a. Osad - przejs¢ do pkt. 14.

b. Supernatant wylaé¢ do odpaddw chemicznych.

Osad z pkt. 13a, dodac¢ 10 kropli stezonego HCI, ogrzewa¢ (pod wyciggiem!) w tazni wodnej

przez okoto 5 min., doda¢ 10 kropli wody destylowanej, odwirowac.

a. Osad, jezeli powstanie, umiesci¢ w odpadach chemicznych.

b. Supernatant — przej$¢ do pkt. 15.

Supernatant z pkt. 14b podzieli¢ na 3 czesci.

a. Dwie pierwsze czesci roztworu — przejs¢ do pkt. 16.

b. Trzecia czes$¢ roztworu — przejs¢ do pkt. 17.

Dwie czesci roztworu z pkt. 15a.

a. Do pierwszej czesci roztworu dodac kilka kropli 10% roztworu HgCl, — biaty, szarzejacy z
czasem osad — analiza zawiera jony Sn?*; brak osadu — brak jonéw Sn** w analizie.

b. Druga czes¢ roztworu umiesci¢ w parownicy, dodac kilka granulek metalicznego Zn;
Probdéwke (czystg z zewnatrz!) wypetniong zimng wodg zamoczy¢ w uzyskanym roztworze
i umiesci¢ w ptomieniu palnika — niebieski ptomien petzajacy po powierzchni probdwki —
analiza zawiera jony Sn%; brak barwnego ptomienia — brak jonéw Sn?* w analizie.

Roztwor z pkt. 15b. —dodac kilka kropli roztworu H,C,0,4 oraz kilka kropli AKT, ogrzewac w tazni

wodnej przez okoto 5 min.

a. pomarariczowy osad — analiza zawiera jony Sh'.

b. brak osadu — brak jonéw Sb*" w analizie.
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Analiza jakosciowa wybranych jondéw Il grupy analitycznej.

Oznaczane jony: Fe3*, Mn%, Cr3*, Co?*, Ni%, Zn?*

1.

Roztwdr po wytrgceniu kationdw Il grupy analitycznej odparowaé do objetosci okoto 2 cm?,
nastepnie dodaé okofo 1 cm® 1 M NH4Cl oraz stezonego NHs-H,O do uzyskania odczynu
zasadowego, dodaé okoto 1 cm® roztworu AKT i ogrzewa¢ na tazni wodnej przez okoto 20 min.
a. Woytracit sie osad — przejsé do punktu 2.

b. Brak osadu — brak kationéw Il grupy w analizie — przej$¢ do analizy kationéw IV grupy.

Osad z pkt. 1a. odwirowac¢, oddzieli¢ od supernatantu. Do supernatantu dodac¢ kilka kropli AKT

i ogrzewac na tazni wodnej przez okoto 5 min.

a. Wytracit sie osad, lub nastgpito zmetnienie roztworu — powtdrzy¢ procedure z punktu 2.
Uzyskane osady potgczyc¢ i przejs¢ do pkt. 3

b. Brak osadu — przejs¢ do pkt. 3.

Do potaczonych osadow z pkt 1a. i 2a. dodac po kilka kropli roztworéow: NHs3-H,O, NH4Cl i AKT,

zamieszad i odwirowad.

a. Supernatant wyla¢ do odpadéw chemicznych

b. Osad - przejs¢ do pkt. 4.

Do osadu z pkt. 3b. dodaé 2 cm® 1 M HCI, mieszaé przez okoto 5 min., a nastepnie odwirowac.

a. Supernatant przelaé¢ do osobnej probéwki — przejs¢ do pkt. 7.

b. Osad - przej$¢ do pkt. 5. Brak osadu $wiadczy o braku kationdw Co?" i Ni** w analizie.

Do osadu z pkt. 4b. dodaé 1 cm? 15% HCl i kilka kropel 3% H,0,, ogrzewaé na fazni wodnej przez

5 min., odwirowac.

a. Supernatant przela¢ do innej probdéwki — przejs¢ do pkt. 6

b. Osad wyrzuci¢ do odpaddéw chemicznych.

Supernatant z pkt. 5a. podzieli¢ na dwie czesci.

a. Pierwszg czes¢ roztworu z pkt. 6 zalkalizowac¢ za pomocg NHs-H,0, doda¢ kilka kropel
etanolowego roztworu dimetyloglioksymu.

i. rozowy osad $wiadczy o obecnoéci jonédw Ni* w analizie.
ii. brak osadu— brak jonéw Ni?* w analizie.

b. Dodrugiejczesci roztworu z pkt. 6 dodac kilka kropel roztworu KSCN, nastepnie kilka kropel
alkoholu 1-pentylowego (1-pentanol, alkohol amylowy) i krople acetonu, warstwy
organiczng i nieorganiczng wytrzgsac.

i Warstwa organiczna zabarwita sie na niebiesko — w analizie znajduja sie jony Co?*.
ii.  Warstwa organiczna pozostaje bezbarwna — brak jonéw Co?** w analizie.

Supernatant z pkt. 4a. ogrzewac do wrzenia przez 10 min., doda¢ 10% roztworu NaOH do

uzyskania odczynu zasadowego, a nastepnie kilka kropli 10% H,0,. Ogrzewac¢ okoto 5 min. na

tazni wodnej, odwirowacd.

a. Wytracit sie osad — przejs¢ do pkt. 8.

b. Brak osadu $wiadczy o braku jonéw Fe** i Mn?* w analizie — przej$¢ do pkt. 10.

Roztwér z osadem z pkt. 8a.

a. Supernatant przelaé do innej probdéwki — przejs¢ do punktu 10.

b. Osad - przejs¢ do punktu 9.

Osad z pkt. 8a. podzieli¢ na dwie czesci.

a. Pierwszg czes¢ osadu z pkt. 9. rozpuscié na gorgco w 2 M HCI, dodac¢ kilka kropli roztworu
KSCN

i. Roztwdr zabarwia sie na czerwono — analiza zawiera jony Fe*.
ii. Brak czerwonego zabarwienia roztworu — brak jondéw Fe3* w analizie.
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10.

11.

12.

13.

b. Drugg czes¢ osadu z pkt. 9. rozpuscié na gorgco w 1 M H,SO, z dodatkiem kilku kropel 10%
H,0,, nastepnie dodac¢ 5 kropel 2 M HNOs, krople roztworu AgNOs i szczypte PbsO,,
zawiesine ogrzewaé w fazni wodnej przez okoto 10 minut, odwirowac.

i. Supernatant z pkt. 9b. zabarwiony na rézowo lub fioletowo — analiza zawiera jony
Mn?,
ii. Supernatant barwy innej niz rézowa lub fioletowa — brak jonéw Mn?* w analizie.

Supernatant z punktu 7b. lub 8a.,

a. Roztwor jest z6tty — przejsé do pkt. 11.

b. Roztwdr jest bezbarwny — brak jondw Cr3* w analizie — przej$é do pkt. 13.

Roztwoér z punktu 10a. podzieli¢ na dwie czesci.

a. Pierwszg czeséroztworu z pkt. 11 zakwasi¢ CH;COOH po czym dodac roztwér Pb(CH3COO)s.

i. Zotty osad — analiza zawiera jony Cr*.
ii. Brak osadu — brak jonéw Cr3* w analizie.

b. Druga czesc roztworu z pkt. 11 — przejs¢ do pkt. 12.

Roztwoér z pkt. 11b. zakwasi¢ CH;COOH, doda¢ BaCl,, odwirowac.

a. Supernatant przela¢ do innej probéwki — przejs¢ do pkt. 13.

b. Osad wyrzuci¢ do odpaddéw chemicznych.

Bezbarwny roztwor z pkt. 10b. lub 12a., dodaé AKT, ogrzewac na tazni wodnej przez okoto 5

min.

a. Biaty osad —analiza zawiera jony Zn?*.

b. Brak osadu — brak jonéw Zn?* w analizie.
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Analiza jakosciowa wybranych jonéw IV grupy analitycznej

Oznaczane jony: Ba?*, Ca%, Sr?*

1.

Roztwér po wytrgceniu kationdw 1l grupy analitycznej zakwasi¢ roztworem HCl, odparowac
do sucha i lekko wyprazy¢ (pod wyciggiem!), suchg pozostatos$é rozpuscié w 1 cm® 0,2 M HCl,
odwirowac.
a. Supernatant — przejs¢ do punktu 2.
b. Osad —wyrzuci¢ do odpadéw chemicznych.
Supernatant z pkt. 2a., dodaé¢ 5 kropel 5 M NH4Cl i doprowadzi¢ za pomocg NHs3-H,O do
odczynu lekko zasadowego. Dodac 5 kropel 2 M (NH,),COs, ogrzewac 5 min. na tazni wodnej.
a. Wytracit sie osad — przejs¢ do pkt. 3.
b. Brak osadu — brak katonow IV grupy w analizie. Roztwor analizowaé na zawartosc¢
kationdw V grupy.
Zawiesine z pkt. 2a. odwirowac.
a. Supernatant przela¢ do innej probéwki, pozostawic¢ do analizy kationdw V grupy.
b. Osad — przejs¢ do pkt. 4.
Osad z pkt. 4b. rozpusci¢ w kilku kroplach 6 M CHsCOOH, rozciericzyé wodg do okoto 3 cm?,
ogrza¢ do wrzenia, doda¢ krople 10% K,CrOa.
a. Woytraca sie osad — przejs¢ do pkt. 5.
b. Brak osadu — przejs¢ do pkt. 7.
Do zawiesiny z pkt. 4a. dodawac kroplami 10% K,CrO., do catkowitego wytrgcenia osadu,
probke odwirowac.
a. Supernatant przela¢ do innej probéwki — przejs¢ do pkt. 7.
b. Osad $wiadczy o prawdopodobnej zawartosci jonéw Ba** w analizie, w celu
potwierdzenia przejs¢ do pkt. 6.
Osad z pkt. 5b. przemy¢ wodg, odwirowac, supernatant odrzucié. Pozostatosé rozpusci¢ w2 M
HCI.
a. Do roztworu z pkt. 6. dodad rozcienczonego H,SO..
i.  Osad $wiadczy o obecnosci jonéw Ba?*.
ii. Brak osadu — przejs¢ do pkt. 6b.
b. Na roztworze z pkt. 6. wykonac prébe ptomieniowg
i.  Zielone zabarwienie ptomienia $wiadczy o obecnosci jonéw Ba?*.
ii. Brak zielonego zabarwienia ptomienia — brak jonéw Ba** w analizie.

Roztwor z pkt. 4b. i/lub supernatant z pkt. 5a. zalkalizowa¢ za pomoca NHs-H,0, ogrza¢ do
temp. Okoto 60°C na tazni wodnej, dodac (NH4),COs.
a. Wytracit sie osad — przejs¢ do pkt. 8
b. Brak osadu $wiadczy o braku kationdw Sr?* oraz Ca** w analizie.
Osad z pkt. 7a. odwirowac.
a. Supernatant wyla¢ do odpadéw chemicznych.
b. Osad przemy¢ woda i ponownie odwirowac, supernatant wyla¢ do odpadow
chemicznych — przejsé do pkt. 9.
Osad z pkt. 8b. rozpusci¢ w 30% CHsCOOH, uzyskany roztwér podzielié¢ na dwie czesci.
a. Do pierwszej czesci roztworu z pkt 9. dodaé kilka kropel wody gipsowej, odczekac
okoto 1-2 minut.
i Roztwdr z pkt. 9a. ulegt zmetnieniu — analiza zawiera jony Sr?*, potwierdzi¢ w
analizie ptomieniowej - przejdz do pkt. 9b.
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ii. Roztwdr z pkt. 9a pozostaje klarowny — brak jonéw Sr** w analizie — przejdz do
pkt. 9b.
b. Druga czes¢ roztworu z pkt 9.
i W pkt 9a. wykryto jony Sr?* - przejdz do pkt. 10
ii. W pkt9a. nie wykryto jonéw Sr* - przejdz do pkt. 11.
10. Do roztworu z pkt. 9bi. dodaé 5% (NH.),SOa4, ogrzewac kilka minut we wrzgcej tazni wodnej,
odwirowac na gorgco.
a. Osad zawiera potwierdzone wczesniej jony Sr?* - wyrzuci¢ do odpaddéw chemicznych
lub uzy¢ do analizy ptomieniowej w celu potwierdzenia obecnosci jondw Sr?*.
b. Supernatant — przej$¢ do pkt. 11.
11. Roztwor z pkt. 9bii i/lub supernatant z pkt. 10b., dodac kilka kropel 4% roztworu (NH4),C204 i
ogrzewac na tazni wodnej przez kilka minut.
a. Wytraca sie osad — analiza zawiera jony Ca®*. Potwierdzi¢ analizg ptomieniowa.
b. Brak osadu — brak jonéw Ca?* w analizie.
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Analiza jakosciowa wybranych jonéw V grupy analityczne;j.

Oznaczane jony: K*, Mg®, NH,*

1.

Do 1 cm® macierzystej analizy (przed wytragceniem kationéw grup I-IV) dodaé 2 cm® 6 M NaOH,
roztwér gotowac na fazni wodne;.

a.
b.

Wyczuwalny jest zapach amoniaku — analiza zawiera jony NH,".

Zblizony do wylotu probdéwki, zwilzony wodg papierek wskaznikowy przybiera
niebieskie zabarwienie — analiza zawiera jony NH4".

Zaden z eksperymentdw z punktéw 1a. i 1b. nie dat pozytywnego wyniku — brak jonéw
NHs* w analizie.

Roztwér po wytrgceniu IV grupy analitycznej odparowaé do sucha i wyprazy¢ (pod
wyciggiem!). Doda¢ 1 cm? stezonego HCI, ponownie odparowac i wyprazy¢ (pod wyciggiem!).
Ponownie rozpusci¢ w 1 cm® wody. Roztwér podzielié na dwie czeéci.

a.
b.

Pierwsza czes¢ roztworu — przejs¢ do pkt. 3.
Druga czes¢ roztworu — przejs$é do pkt. 4.

Roztwoér z pkt. 2a.

a.

Krople roztworu wprowadzi¢ do ptomienia palnika, fioletowe zabarwienie (lepiej
widoczne przez szkietko kobaltowe) — analiza zawiera jony K*.

Do roztworu doda¢ 2-3 kropel kwasu winowego i 2 krople roztworu CH3;COONa,
odczekac kilka minut, ewentualnie podrapac scianki probdowki bagietky szklang, biaty
osad — analiza zawiera jony K.

Zaden z eksperymentdw z punktéw 3a. i 3b. nie dat pozytywnego wyniku — brak jonéw
K* w analizie.

Roztwér z pkt. 2b., dodac kilka kropel 10% (NH4):HPO, i nadmiaru NHs-H,0, odczekac kilka
minut, ewentualnie potrze¢ scianki probdéwki szklang bagietka.

a.
b.

Biaty osad — analiza zawiera kationy Mg?*.
Brak osadu — brak jonéw Mg?* w analizie.



