Whprowadzenie

Reakcje z pierwotnej probki (wstepne rozpoznanie przy przeprowadzaniu analizy)

-barwa i odczyn r-ru (bezbarwny r-r nie zawiera: Fe(CN)s*, Fe(CN)s*, CrO4*,Cr,07-,MnQy4) | préba
(w silnie kwasnym r-rze nie ma: NO7, S0Os%, COs%, S7i CN) 0
- reakcja z AgNO3; (barwa osadu, dziatanie $wiatla) i rozp. produktéw w HNO3 1
- reakcja z BaCl, i rozp. produktow w kwasie mineralnym (np. HNO3) 2
- proba z rozcienczonym kwasem mineralnym/np.2MHCI (wydzielanie gazoéw lub zapach) 3
- dziatanie stgzonym kwasem siarkowym (na sucha, odparowang probke) 4
- reakcja z rozcienczonym roztworem KMnOsw $rodowisku kwasnym H>SO, (obecnos¢ 5
$rednich i stabych reduktoréw/po podgrzaniu)
- reakcja z 1, (obecnos¢ mocnych reduktorow) 6
- reakcja z I” (najlepiej w srodowisku kwasnym/H,S0O.) (obecnosé utleniaczy) 7
Uwaga! Na podstawie wyniku prob 1 i1 2 ustalono podzial aniondéw na grupy wg Bunsena:
| Igr. | Cl,Br, I',CN',SCN',Fe(CN)64', Ag’ wytracajg osad nierozp. w rozc. HNOs
analiza Fe(CN)s*-CIO® Ba®" osadu nie wytracaja
Il gr. | NO;,S*,CH;COO Ag" wytracaja osad rozp. w HNOs
Ba®" osadu nie wytracaja
11 | CO3%,S05",C,0.7,C4sH406%,BOy Ag® wytracaja bialy osad rozp. w HNO3
gr. Ba®" wytracaja biaty osad rozp. w HNO;
I IV | S:05%,Cr0,%,Cr,0:%,As0s”, AsO,° | Ag® wytracaja barwny osad rozp. w HNO3
analiza | gr. | PO Ba®* wytracaja osad rozp. w HNO;
V gr. | MnO4,NO5,CIO5,CIOs Ag" osadu nie wytracaja
Ba®" osadu nie wytracaja
VI | SO/ F,SiFe” Ag" osadu nie wytracaja
gr. Ba®* wytracaja osad
- VIl | Si0Os” Ag" wytracaja zotty osad rozp. w HNO3
gr. Ba®* wytracaja bialy osad rozp. w HNOs

Cwiczenie 32: Przyporzadkowanie anionu do grupy oraz okreslenie wlasciwosci utleniajaco —

redukujacych (anion z zestawu: CI', Br, I, SCN’, Fe(CN)s>, Fe(CN)s>, CH;COO", NO,, CO4%,

C,0.%, S0+*, BO,).

A. Na podstawie podanego nizej postegpowania ustal, do ktérej grupy nalezy kazdy anion z zestawu:

CI, Br, I, SCN", CHsCOO", NOy, COs*, C:04%, SOs%, BO,* (préba 1i2)

Postepowanie:

* Niewielkie ilo$ci roztworu anionu przenie$¢ do dwoch probowek.
Do jednej probowki doda¢ kroplami AgNOs, do drugiej BaCl..
*  Obserwowac¢ wytracanie lub nie wytragcenie osadu.

* Do wytraconego osadu doda¢ 1M HNO3, obserwowac¢ ewentualne jego rozpuszczenie.

Zapisz rownania wszystkich wykonanych reakcji oraz obserwacje.




B. Okresl wlasciwosci utleniajaco-redukujace aniondéw (UWAGA! Tylko dla tych, dla ktorych bedzie
zachodzila reakcja). W tym celu przeprowadz dwie reakcje:

a) z KMnO4 w $rodowisku kwasnym (préba 5)
b) z KI w $rodowisku kwasnym (préba 7)

Zapisz obserwacje i rownania reakcji. Uzupetnij wspotczynniki w oparciu o bilans elektronowy.



Cwiczenie 33: Badanie rozpuszczalnosci soli srebra wybranych anionow I grupy

W osobnych probowkach wytra¢ osady: AgCl, AgBr, Agl oraz AgSCN. Zapisz rownania reakcji.

Zbadaj rozpuszczalno$é osadéw w: stezonym NHz-H20, (NH4).CO3;

Uzupehnij tabelke i zapisz réwnania reakcji.

kolor + NH3;-H,O + (NH4)2C03

AgCl

AgBr

Adgl

AgSCN




Cwiczenie 34: Reakcje jonéw I', Br  z woda chlorowa.

A. Do niewielkiej ilosci roztworu KI dodaj chloroform tak by wyraznie byly widoczne dwie warstwy.
Dodajemy wody chlorowej. Energicznie wytrzasamy. Obserwuj zabarwienie warstwy
chloroformowe;j. Zapisz obserwacje i roOwnanie reakcji.

B Do niewielkiej ilosci roztworu KBr dodaj chloroform tak by wyraznie byty widoczne dwie warstwy.
Roztwér zakwaszamy kwasem solnym i dodajemy wody chlorowej. Energicznie wytrzasamy.
Obserwuj zabarwienie warstwy chloroformowej. Zapisz obserwacje i rownanie reakcji.

C Zmieszaj niewielkie ilosci roztworu KBr i NH4SCN. Dodaj chloroform tak by wyraznie byty
widoczne dwie warstwy. Roztwor zakwaszamy kwasem solnym i dodajemy wody chlorowej.
Energicznie wytrzagsamy. Obserwuj zabarwienie warstwy chloroformowej. Zapisz obserwacje i
rownanie reakcji. Wyjasnij wynik do$wiadczenia. Zaproponuj sposdb wykrycia tych jonow obok
siebie.

Cwiczenie 35: Identyfikacja mieszaniny anionéw: CI', Br’, I’

W prébowce wirowkowej zmieszaj niewielka ilos¢ anionéw CI', Br, I (roztwér R1)

Oddzielenie jonow CI od jonow Br, I

Do niewielkiej ilosci roztworu (R1) dodawaj kroplami AgNOs do calkowitego wytracenia osadu.
Odwiruj, sprawdz catkowitos¢ wytracenia, oddziel osad (O1l) od roztworu. Zapisz jonowo
odpowiednie rownania reakcji. Do osadu (O1) dodaj (NH4).COs, dobrze wymieszaj bagietka, oddziel
osad (02) od roztworu (R2). Zapisz jonowo odpowiednie rownania reakcji. Zachowaj probowke z
osadem (O2) do sprawdzenia (P1).



Potwierdzenie obecnosci jonow CI-

Do roztworu (R2) dodaj 6M HNO; do wytragcenia biatego osadu. Zapisz jonowo réwnanie
reakcji i zachowaj probowke z osadem do sprawdzenia (P2).

Potwierdzenie obecnosci jonow I i Br-

Do niewielkiej ilosci roztworu wyjsciowego (R1) dodajemy chloroform tak by wyraznie byly
widoczne dwie warstwy. Roztwor zakwaszamy kwasem siarkowym i dodajemy wody chlorowe;.
Energicznie wytrzgsamy. Fioletowe zabarwienie warstwy chloroformowej $wiadczy o obecno$ci
jondéw I'. Zapisz jonowo rownanie reakcji i zachowaj probowke do sprawdzenia (P3).

PrzeprowadZ powyzsze postgpowanie ponownie. Nastepnie dodawaj kolejne porcje wody chlorowej,
energicznie wytrzgsajgc. Zmiana zabarwienia warstwy chloroformowej z fioletowej na zo6ttg lub zétto-
pomaranczowg $wiadczy o obecno$ci jonéw Br. Zapisz jonowo réwnanie reakcji i zachowaj
probowke do sprawdzenia (P4).

Cwiczenie 36: Wykrywanie obok siebie jonow SCN i [Fe(CN)e]*

Wykonanie proby bibutowe;:

» Bibule filtracyjna (saczek) umiesci¢ na parowniczce w taki sposob, aby jego brzegi oparly si¢
na krawedzi parowniczki.

* Nastepnie za pomocg pipetki plastikowej nanosimy roztwory na s$rodek saczka w
odpowiedniej kolejnosci. W tym celu nabieramy roztwor do pipetki i jej koncowka dotykamy
srodka bibuiki, aby powstata mokra plamka o $rednicy ok. 2 cm. Roztworu nie powinno by¢
za duzo, a pomiedzy kolejnymi kroplami roztwordéw nalezy zachowac odstep okoto 1 min.
Pomig¢dzy nanoszeniem réznych roztwordéw pipetke trzeba przemywac woda destylowana.
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Wykona¢ w parach trzy proby bibulowe identyfikacji:

jonow [Fe(CN)g]*

jonow SCN°

mieszaniny jonéw [Fe(CN)e]*i SCN’
W tym celu przygotowaé proboéwki z roztworami A, B i C oraz z mieszaning FeCls i H.SO. rozc. i
H>O dest.(do przemywania pipetki). Na bibute nanie$¢ roztwor FeCls i H.SOa, a nastepnie roztwor z

proboéwki A. Odstawi¢c do wyschnigcia, obserwowaé zmiany na bibule, zapisa¢ je wraz z
odpowiednimi réwnaniami reakcji. Czynno$¢ powtorzy¢ w taki sam sposob z roztworami B i C.

Cwiczenie 37: Wiasciwos$ci utleniajaco — redukujace jonu NO,

A. Przeprowadz reakcje jondéw NO; z jonami |I” w srodowisku kwasnym (préba 7)
B. Przeprowadz reakcje jonow NO; z jonami MnO4 w srodowisku kwasnym (préba 5)

C. Przeprowadz reakcje jondw NO2 z pylem cynkowym w $rodowisku zasadowym. Podczas
ogrzewania mieszaniny zidentyfikuj wydzielajacy si¢ gaz.

D. Przeprowadz reakcj¢ jonow NO2 z roztworem FeSOs i rozcienczonym HzSOa.

E. Przeprowadz reakcj¢ jondw NO2™ ze staltym NH4Cl. W jaki sposob stwierdzisz zakonczenie reakcji?
Przeprowadz odpowiedni test.

Sposob 1 warunki przeprowadzenia reakcji opisane sag w podreczniku.

Dla wszystkich doswiadczen zapis obserwacje i rGwnania reakcji dobierajac wspotczynniki w oparciu
o bilans elektronowy. Uzupelnij tabelke.

+ srodowisko produkt z azotem stopien utlenienia
azotu

NO2 I
NO, MnO4
NOy Zn

. FeSOs,
NO. roz. H.SO,
NO, NH.CI




Cwiczenie 38: Reakcje zapachowe CH;COO

A. Przeprowadz reakcje jonéow CH3COO™ z 1M H,SO4. Zbadaj zapach po reakcji. Zapisz réwnanie
reakcji (préba 3).

B. Przeprowadz reakcje jondéw CH3COO™ etanolem (lub metanolem)w obecnosci st¢zonego H2SOa.
(sposob wykonania w Kocjanie). Zbadaj zapach po reakcji. Zapisz réwnanie reakcji.

Cwiczenie 39: Wybrane reakcje jonow C032', 8032', C,0.%

A. Przeprowadz reakcje jondw CO3*, SO3%, C204* z 1M H,SO,. Zapisz réwnania reakcji (préba 3)

B. Przeprowadz reakcje jondw COs*, SOs”, C:04” z KMnOs, w $rodowisku kwasnym (w razie
potrzeby ogrzewaj). Zapisz rownania reakcji (bilans elektronowy) (préba 5)



C. Przeprowadz reakcje jonow COs*, SOs*, C:04* z I, w érodowisku kwasnym. Zapisz réwnania
reakcji (bilans elektronowy) (proba 6)

D. Przeprowadz reakcje jonow COs*, SOs*, C,0,* z jonami Ca®. Sprawdz rozpuszczalno$é
powstatego osadu w kwasie octowym. Zapisz rownania reakcji.

Uzupehnij tabelke:

Cng' 8032_ 02042_

dzielajacy si¢
+ IMH2S0, Wg?:':lz (pr(J')bay3)
odbarwienie?
+ KMnO,, (proba 5)
czy zachodzi
+l, reakcja?

(proba 6)
czy wytraca si¢

osad?

+Ca”, :
CZy S1¢ roZpuszcza

w CH3COOH?




Cwiczenie 40: Reakcja charakterystyczna na _jon BO,. Pokaz wykonywany przez
prowadzacego.

Umiesci¢ na parowniczce pare kropli jonéw boranowych. Odparowaé¢ do sucha. Do suchej
pozostatosci dodaj par¢ kropel stgzonego H2SOs4 (proba 4) oraz alkohol (metylowy lub
etylowy). Zawarto$¢ parownicy podpali¢. Obserwowac¢ barwe ptomienia.



Cwiczenie 41: Analiza kontrolna mieszaniny anionéw grup I-111
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Cwiczenie 42: Wybrane reakcje jonéw S;0:>, AsO;, POs>, NO3, SO, ClOs

A. Przeprowadz reakcje jonow S:03%, AsOz, PO,*, NOgz, SO,*, ClOs z roztworem BaCl,. Zapisz
robwnania reakcji. Zbadaj rozpuszczalno$¢ powstatych osadéw w rozcienczonym HNOs. Zapisz
réwnania reakcji (proba 2)

B. Przeprowadz reakcje jonow S;03%, AsO», POs*, NOs, SO.*, ClOs z KMnOs, w $rodowisku
kwasnym. Zapisz réwnania reakcji (bilans elektronowy) (préba 5)

C. Przeprowadz reakcje jonoéw S203%, AsOy, POs*, NO3z, SO4*, ClO3 z l,. Zapisz rownania reakcji
(bilans elektronowy) (proba 6)

Uzupehnij tabelke:

82032_ AsO, PO43' NO3 8042_ ClOs

osad, kolor
o (préba 2)
+Ba +HNO;

odbarwienie ?
(proba 5)
produkt reakcji

+ KMnOs,

odbarwienie?
(proba 6)
produkt reakcji

+1,
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Cwiczenie 43: Przyporzadkowanie anionu do grupy oraz okreslenie wlasciwosci utleniajaco —
redukujacych (anion z zestawu: S;03”, AsO,, PO,>, NOs, SO.*)

A. Ustal do ktérej grupy anionéw nalezy anion obecny w roztworze otrzymanym od prowadzacego
(po jednym anionie w dwoch probéwkach) (préba 1 2)

Postepowanie:
* Niewielkie ilo$ci otrzymanych roztworow przenies¢ do dwoch proboéwke
Do jednej proboéwki dodaé kroplami AgNOs, do drugiej BaCl,
*  Obserwowac wytracanie lub nie wytrgcenie osadu

* Do probowek gdzie wytracit si¢ osad doda¢ 1M HNOs, obserwowaé ewentualne
rozpuszczenie osadu.

* Na podstawie wykonanych reakcji ustali¢ do ktorej grupy analitycznej nalezy anion.
*  To samo postgpowanie wykona¢ dla drugiego roztworu

Zapisz rownania wszystkich wykonanych reakcji oraz obserwacje.

B. Ustal czy otrzymany anion to reduktor czy utleniacz. W tym celu przeprowadz reakcje z KMnO4 W
srodowisku kwasny oraz z KI w $rodowisku kwasnym. Zapisz obserwacje i rownania reakcji.
Uzupelnij wspotczynniki w oparciu o bilans elektronowy (proba 5i 7)

Cwiczenie 44: Wybrane reakcje jonéw AsO-, PO,

A. W oddzielnych probéwkach przeprowadz reakcje jonow AsOz, POs* z mieszaning magnezowa
(MgClz, NH4CI, NH3H:0). Zapisz rownania reakcji i obserwacje.

12



B. Przeprowadz reakcje jonow AsOz, PO, z (NH4):Mo00O, w nadmiarze stezonego HNO3z (Do
(NH.).M00, dodawaj kroplami stezony HNO3 az do rozpuszczenia powstatego osadu. Nastepnie dodaj
niewielkg ilos¢ badanych jonow). Zapisz rownania reakcji i obserwacje.

Cwiczenie 45: Reakeje jonéw AsO-, S,05> z AKT

Przeprowadz reakcji jonow AsOz i S;0s> z AKT w $rodowisku silnie kwasnym (zakwasi¢ HCI).
Ogrzewaj 10 minut na tazni wodnej. Obserwuj postac i kolor powstalych osadow. Zapisz rownania
reakcji.

Cwiczenie 46: Reakcje jonéw NO3 ', ClO3 z pylem ecynkowym

A. Przeprowadz reakcje jonéw NOs z pyltem cynkowym w Srodowisku zasadowym (doda¢ NaOH).
Ogrzewaj mieszaning w parowniczce tak dlugo az wydzielajacy si¢ gaz zabarwi zwilzony papierek
lakmusowy. Zapisz rownanie reakcji (bilans elektronowy)

B. Przeprowadz reakcj¢ jonéw ClOs z pylem cynkowym w $rodowisku kwasnym (3M HNOs).
Ogrzewaj. Nastepnie odlej mala czeg$¢ roztworu i dodaj do niej AgNOs3. Zapisz réwnania obu reakcji
(redoks).

Cwiczenie 47: Reakcja obraczkowa dla NOs”

Przeprowadz reakcj¢ jonow NOz z roztworem FeSOs w $rodowisku stezonego H>SOs (sposob
wykonania w Kocjanie). Zapisz obserwacje i rownania reakcji.
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Cwiczenie 48: Identyfikacja mieszaniny anionéw: S,0:%, AsO,, PO.>, NO3, SO,

W probowce wirowkowej zmieszaj niewielkg ilosé anionow S;03%, AsOy’, POs*, NO3', SO4* (roztwor
R1).

Potwierdzenie obecnosci jonéw S;03*

Do niewielkiej ilosci roztworu (R1) dodaj kilka kropli HCl. Odczekaj 5 minut. Zapisz obserwacje i
jonowo réwnanie reakcji. Zachowaj probowke do sprawdzenia (P1).

Potwierdzenie obecnosci jonow ASOz

Do niewielkiej iloéci roztworu (R1) dodaj AKT. Zakwasi¢ stezonym HCI. Ogrzewaj na tazni wodnej
10 minut. Zapisz obserwacje i jonowo réwnanie reakcji. Zachowaj probowke do sprawdzenia (P2).

Potwierdzenie obecnosci jonéw POs*

Do niewielkiej iloSci roztworu (R1) dodaj mieszaniny magnezowej. Zapisz obserwacje i jonowo
réwnanie reakcji. Zachowaj proboéwke do sprawdzenia (P3).

Potwierdzenie obecnosci jonéw SOs*

Do niewielkiej ilosci roztworu (R1) dodaj Sr(NOs).. Dobrze wymieszaj i dodaj jeszcze troche
Sr(NOs),. Oddziel osad od roztworu. Do osadu dodaj 1M HCI. Dobrze wymieszaj. Jesli osad nie
rozpuszcza sie catkowicie §wiadczy to o obecnosci jonow SO4*. Zapisz jonowo réwnania reakcji.
Zachowaj probowke do sprawdzenia (P4).

Potwierdzenie obecnosci jonow NO3z

Do niewielkiej ilosci roztworu (R1) dodaj 6M NaOH. Dodaj odrobing pylu cynkowego. Ogrzewa;.
Nad wylotem probowki trzymaj zwilzony woda papierek wskaznikowy. Obserwuj niebieskie
zabarwienie. Zapisz jonowo rownania reakcji i zachowaj probowke i papierek do sprawdzenia (P5).
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Cwiczenie 49: Analiza kontrolna mieszaniny anionéw grup IV-VII
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Cwiczenie 50: Identyfikacja mieszaniny anionéw: CI', Br’, I, CO:*, NOs, SO,.*

W probowce wirowkowej zmieszaj niewielkg ilosé anionéw CI', Br’, I, COs*, NO3, SO, (roztwor
R1)

Oddzielenie jonow CI, Br, I

Do niewielkiej ilosci roztworu (R1) dodawaj kroplami 1M HNO; aby usunaé jon COz>. Sprawdz czy
roztwor ma odczyn kwasny i dodaj AgNOs. Odwiruj, sprawdz catkowito$¢ wytracenia, oddziel osad
(0O1) od roztworu. Zapisz jonowo odpowiednie rownania reakcji.

Oddzielenie jonéw Cl od Br, I

Do osadu (O1) dodaj (NH4).COs, dobrze wymieszaj bagietks, oddziel osad (O2) od roztworu
(R2). Zapisz jonowo odpowiednie rownania reakcji. Zachowaj probéwke z osadem (02) do
sprawdzenia (P1).

Potwierdzenie obecnosci jonow CIl-

Do roztworu (R2) dodaj 6M HNO; do wytracenia biatego osadu. Zapisz jonowo
réwnanie reakcji i zachowaj proboéwke z osadem do sprawdzenia (P2).

Potwierdzenie obecnosci jonéw I i Br

Do niewielkiej ilosci roztworu wyjsciowego (R1) dodajemy chloroform tak by wyraznie byly
widoczne dwie warstwy. Roztwér zakwaszamy kwasem siarkowym i dodajemy wody chlorowe;.
Energicznie wytrzasamy. Fioletowe zabarwienie warstwy chloroformowej §wiadczy o obecno$ci
jonow I'. Zapisz jonowo réwnanie reakcji i zachowaj probowke do sprawdzenia (P3).

Przeprowadz powyzsze postgpowanie ponownie. Nastepnie dodawaj kolejne porcje wody chlorowe;j,
energicznie wytrzasajac. Zmiana zabarwienia warstwy chloroformowej z fioletowej na z6tta Iub zolto-
pomaranczowa S$wiadczy o obecnosci jonéw Br. Zapisz jonowo roéwnanie reakcji i zachowaj
probowke do sprawdzenia (P4).

16



Potwierdzenie obecnosci jonéw COz*

Do niewielkiej ilosci roztworu (R1) dodaj 6M HNOs. Umies¢ probowke na tazni wodnej i obserwuj
wydzielanie si¢ babelkow gazu. Zapisz jonowo réwnanie reakcji i zachowaj probéwke do sprawdzenia
(PS)

Potwierdzenie obecnosci jonéw SOs>

Do niewielkiej ilo$ci roztworu (R1) dodaj 6M HNO; do catkowitego usunigcia jondw weglanowych.
Dodaj BaCl,. Obserwuj wydzielanie si¢ biatego osadu. Zapisz jonowo réwnanie reakcji i zachowaj
probowke do sprawdzenia (P6)

Potwierdzenie obecnosci jonow NO3

Do niewielkiej ilosci roztworu (R1) dodaj 6M NaOH. Dodaj odrobing pylu cynkowego. Ogrzewaj.
Nad wylotem probdéwki trzymaj zwilzony woda papierek wskaznikowy. Obserwuj niebieskie
zabarwienie. Zapisz jonowo rownania reakcji i zachowaj probowke i papierek do sprawdzenia (P7)

Cwiczenie 51: Rozdzial i identyfikacja jonéw w znanej mieszaninie rozpuszczalnych soli

Zestaw 1. mieszanina A: Cd(NQOs), + NaCl, mieszanina B: Co(NOs); + FeCls;
Zestaw 2: mieszanina A: NaNOs+ CuSQg,, mieszanina B: AICI; + Zn(NOs);
Zestaw 3: mieszanina A: Co(NQ3); + SbCls, mieszanina B: NaCl + NaClO3;
Zestaw 4: mieszanina A: MnCl; + NH4sNO3;, mieszanina B: (NH4)2C20, + FeCls;
Zestaw 5: mieszanina A: AICIz + KI, mieszanina B: FeClz + NH4sNOs

Cwiczenie wykonaé w parach. Zmieszaé wskazane przez prowadzacego roztwory soli (jeden zestaw
na pare). Na podstawie zdobytej do tej pory wiedzy i umiejetnosci zaproponowaé sposob rozdziatu i
jednoznacznej identyfikacji jonow zawartych w mieszaninie. Przedstawi¢ swdj pomyst
prowadzacemu. Po akceptacji wykona¢ zaproponowane reakcje. Zapisa¢ réwnania reakcji i
obserwacje.
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Cwiczenie 52: Identyfikacja jonow w nieznanej mieszaninie rozpuszczalnych soli.

Kazdy student otrzymuje trzy nieznane mieszaniny rozpuszczonych soli. Cwiczenie polega na
ustaleniu, ktére zestawy otrzymano do identyfikacji. Zapisa¢ tok postepowania i wszystkie
wykonywane reakcje (rowniez te negatywne).

Mozliwe zestawy:

+ NaCl

+ KCI
CaCl,

« CHi;COONa
MgSO4
Na.COs
NazSO,

* NaCI+KClI

NaCl+Na,COs3
KCI+Na2COs3
+ KCI+MgCl+NaCl
NaCl+KCl+Na,COs3
CaCl,+NaCl+MgCl,
K2SO4+CaCl,+NaCOz+MgCl,
+ CH3;COONa+CaCl,+MgSO4+KCl
« CH3;COONa+CaCl,+*MgCl+KCl
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Cwiczenie 53: Okreslanie tozsamosci jonéw (Farmakopea VII-1X (2008-2013)).

Badanie tozsamo$ci wg Farmakopei Polskiej nalezy wykonywaé¢ w probéwkach. Odczynniki
bezwzglednie nalezy dodawa¢ w podawanej kolejno$ci. Obserwacje prowadzi sie (jezeli przepisy nie
stanowig inaczej) po 3 minutach. Zmetnienie biale nalezy obserwowaé na czarnym tle a zmetnienie
barwne na matowym bialym tle. Do oznaczen stosuje sie 1 ml analizowanego roztworu o stezeniu 10

g/l.

Przed przystapieniem do systematycznej analizy ocenia sie nastepujace parametry:

a) wlasciwosci fizyczne (stan skupienia, barwa)

b) odczyn roztworu

Okre$lanie tozsamos$ci jonow:

Wykonaj ponizej podane préoby na roztworach otrzymanvych od prowadzacego (3 roztwory).
OKkresl tozsamos¢ jonéow obecnych w roztworze.

1. Jon chlorkowy

Do 1 ml proby doda¢ 0,5 ml 0,1 molowego roztworu azotanu (V) srebra. Wytraca si¢ bialy serowaty
osad. Sprawdzi¢ rozpuszczalno$¢ powstalego osadu w 10% amoniaku. Osad powinien wytracic si¢ na
nowo po zakwaszeniu roztworu kwasem azotowym (V).

2. Jon bromkowy

Do 1 ml proby doda¢ 0,5 ml 10% kwasu solnego, kilka kropel roztworu chloraminy T i wytrzasnaé
z 2 ml chloroformu. Zaobserwowa¢ zmian¢ zabawienia warstwy chloroformowej (zolte Iub
zottopomaranczowe).

3. Jon jodkowy
A. Do 1 ml préby doda¢ 0,5 ml 10% kwasu solnego, kilka kropli 10% azotanu (III) sodu i wytrzasaé

z 2 ml chloroformu. Zaobserwowa¢ zmiang zabawienia warstwy chloroformowej (rézowe).

B. Do 1 ml proby doda¢ 0,5 ml 0,1 molowego roztworu azotanu (V) srebra. Wytraca si¢ zotty osad.
Potwierdz, ze dany osad nie rozpuszcza si¢ 10% w amoniaku i kwasie azotowym (V).

4. Jon siarczanowy (V1)

A. Do 1 ml analizowanego roztworu doda¢ 0,5 ml 1 molowego roztworu chlorku baru. Wytraci sie
biaty osad, nierozpuszczalny w kwasie solnym.

B. Do 1 ml proby doda¢ 0,5 ml 10% roztworu octanu otowiu (II). Zaobserwuj wytracanie si¢ bialego
osadu.

5. Jon weglanowy

Do 1 ml proby dodawa¢ 10% kwas solny do momentu wydzielania si¢ pecherzykdéw gazu, nastepnie
do proby dodac kilka kropli wody wapiennej lub 10% roztworu wodorotlenku baru. Powinien wytraci¢
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si¢ biaty osad.

6. Jon azotanowy (V)

1. Do 1 ml préby doda¢ 3 ml $wiezo przyrzadzonego 2% roztworu siarczanu zelaza (II), nastgpnie
podwarstwi¢ (doda¢ i nie miesza¢) 3 ml st¢zonego kwasu siarkowego (V). Na granicy warstw
powstanie ciemnobrunatny pierscien.

7. Jon octanowy

A. Do 1 ml préby dodaé¢ 3 krople 10% roztworu chlorku zelaza (IIT) — powstaje ciemnoczerwone
zabarwienie.

B. Do 1 ml préby doda¢ rowng objetos¢ stezonego kwasu siarkowego (VI), 1 ml etanolu (metanolu) i
ogrza¢ — z roztworu wydziela si¢ zapach octanu etylu.

C. 1 ml préby ogrzewaé z 0,5 ml st¢zonego kwasu siarkowego (VI) — wydziela si¢ zapach kwasu
octowego.

8. Jon fosforanowy

A. Do 1 ml proby dodac¢ kilka kropli azotanu (V) srebra — powstaje zotty osad rozpuszczalny w kwasie
azotowym (V) i amoniaku.

B. Do 1 ml préby dodaé¢ 1 — 2 krople stezonego kwasu azotowego (V), kilka kropli molibdenianu
amonowego 1 ogrzaé — powstaje zotty osad.

9. Jon sodowy

Do 1 ml proby doda¢ 1 ml roztworu heksahydroksoantymonianu potasowego — powstaje biaty,
krystaliczny osad.

10. Jony potasu

Do 1 ml proby doda¢ 0,5 ml przygotowanego na $wiezo roztworu heksanitrokobaltanu (III) sodu o
stezeniu 2% — powstaje z6lty osad.

11. Jon wapniowy

Do 1 ml proby dodac¢ 0,5 ml 4% roztworu szczawianu amonowego; powstaje bialy, krystaliczny osad,
rozpuszczalny w kwasie solnym.

12. Jon zelaza (II)

A. Do 1 ml proby doda¢ 0,5 ml 15% roztworu wodorotlenku sodu — powstaje zielony osad,
przyjmujacy szybko zabarwienie brunatne.
B. Do 1 ml préby doda¢ 0,5 ml 10% kwasu solnego i trzy krople 1% roztworu heksacjanozelazianu
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(1) potasu — powstaje ciemnoniebieski osad.

13. Jony cynku

A. Do 1 ml préby doda¢ 0,5 ml AKT w $rodowisku zasadowym i 0,5 ml 2M kwasu octowego —
powstaje biaty osad nierozpuszczalny w kwasie octowym.

B. Do 1 ml préby doda¢ 0,5 ml kwasu solnego (20%) i 0,5 ml roztworu heksacyjanozelazianu (II)
potasu — powstaje biaty osad zmieniajacy barwe na zottobrunatng, nierozpuszczalny w kwasie solnym.

Cwiczenie 54: Okre§lanie tozsamo$ci jonéw w preparatach farmaceutycznych (Farmakopea
VI11-1X (2008-2013)).

Wykonaj analize podanych prepartéw farmaceutycznych podobnie jak w podanym przykladzie:

Kalium iodatum — stosowany w plynach ifuzyjnych

Postacé i wlasciwosci: bezbarwne krysztaty lub bialy proszek, bez zapachu

pH 10% roztworu 5,0 — 7,0

Rozpuszczalno$¢: substancja bardzo tatwo rozpuszcza si¢ w wodzie

OKkreSlenie tozsamosci

A. Substancja daje reakcje na jon potasowy — zotty osad

B. Substancja daje reakcje na jon jodkowy - rézowe zabarwienie warstwy chloroformowe;j

Sdl Karlsbardzka - Sal Carolinum artificiale

Postac 1 wlasciwosci:

Okreslenie tozsamosci jonow:

Sdl Emska — Sal Ems artificiale

Postac 1 wlasciwosci:

Okreslenie tozsamosci jonow:
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Sél Vichy — Sal Vichy artificiale

Posta¢ 1 wlasciwosci:

Okres$lenie tozsamos$ci jonow:

Zincum sulfuricum - preparat $ciagajacy

Posta¢ 1 wlasciwosci:

Okre$lenie tozsamosci:

A. 0,125 g substancji rozpusci¢ w 2,5 ml wody, doda¢ 3 krople 15% roztworu wodorotlenku
sodowego; powstaje bialy, bezpostaciowy osad, rozpuszczalny w nadmiarze odczynnika; nastgpnie
doda¢ 3 krople roztworu siarczku sodowego — powstaje biaty osad.

B. Potwierdzenie tozsamo$ci jonow

Magesium sulfuricum — preparat przeczyszczajacy

Postac 1 wlasciwosci:

Okreslenie tozsamosci:

A. 0,05 g substancji rozpusci¢ w 2,5 ml wody, doda¢ 1,5 ml 10% amoniaku - powstaje biaty osad.
Nastepnie dodawa¢ 10% roztwor chlorku amonowego do rozpuszczenia osadu 1 doda¢ 1 ml 10%
roztworu wodorofosforanu sodowego; powstaje biaty osad.

B. Potwierdzenie tozsamosci jondw

Magnesium oxydatum — preparat alkalizujacy sok zotadkowy
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Posta¢ 1 wlasciwosci (rozpuszczalnos¢ w kwasach 1 w wodzie):

Okre$lenie tozsamosci:

A. 0,05 g substancji rozpusci¢ w 1ml 10% kwasu solnego, doda¢ 1,5 ml wody i 1,5ml 10% amoniaku;
powstaje bialy osad. Nastepnie dodawaé 10% roztwér chlorku amonowego do rozpuszczenia osadu i
doda¢ 1 ml 10% roztworu wodorofosforanu sodowego — powstaje bialy osad.

B. 0,05 g substancji rozpusci¢ w 1ml 10% kwasu solnego, doda¢ krople 0,5 molowego roztworu
dwuchromianu potasowego, 0,5 ml eteru i wytrzasa¢ — nie powinno powstawac niebieskie zabarwienie
warstwy eterowej.

Cuprum sulfuricum — preperat przyzegajacy

Postaé 1 wlasciwosci:

Okreslenie tozsamosci:

A. 0,125 g substancji rozpusci¢ w 5 ml wody i doda¢ 3 krople 10% amoniaku - powstaje
niebieskawozielony osad, rozpuszczalny w nadmiarze odczynnika

B. Potwierdzenie tozsamos$ci jonOw

Roztwor chlorku wapniowego do wstrzykiwan - Injecto Calcii chlorati

Postac 1 wlasciwosci:

Okreslenie tozsamosci jonow:
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Aqua Calcis — preparat przeciwzapalny alkalizujacy

Posta¢ 1 wlasciwosci:

Okres$lenie tozsamosci:

A. Preparat mgtnieje po zagotowaniu, a po ostygnigciu w znacznym stopniu si¢ przejasnia.

B. Preparat w zetknigciu z powietrzem pokrywa si¢ biata blonka i stopniowo
metnieje

C. Potwierdzenie tozsamosci jonow

Hydrogenium peroxidatum 30%

Postac 1 wlasciwosci:

Okreslenie tozsamosci:

Do 1ml preparatu doda¢ 9 ml wody:

a) do 3 ml roztworu doda¢ 1 ml stezonego kwasu siarkowego (VI) i powoli kroplami 0,5% roztwor
nadmanganianu potasu — roztwor odbarwia si¢ i wydziela si¢ obficie tlen.

b) do 1 ml roztworu doda¢ 0,2 ml 16% kwasu siarkowego (VI), 2 ml eteru,

0,2 ml 5% roztworu dichromianu potasowego i wytrzasna¢ — warstwa eterowa zabarwia si¢ na
ciemnoniebiesko

Nadmanganian potasu - Kalium hypermanganicum

Postac 1 wlasciwosci:

Okreslenie tozsamosci:

0,005 g substancji rozpusci¢ w 5 ml wody (roztwor ma fioletowe zabarwienie) i doda¢ 1 ml 16%
kwasu siarkowego (VI):
a) do 2 ml roztworu doda¢ 0,5 ml 3% nadtlenku wodoru —roztwor natychmiast odbarwia sie;
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b) do 2 ml roztworu, ogrzanego do temperatury okoto 80 ° C, doda¢ 0,5 ml 1% roztworu kwasu
SzCzawiowego — roztwor prawie natychmiast odbarwia sig¢

Cwiczenie 55: Analiza mieszaniny kationow i anionow.

Przeprowadz rozdziat i identyfikacje mieszaniny jondw otrzymanej przez prowdzacego. (kationy I-V i

aniony 1-VI
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Cwiczenie 56: Analiza kontrolna mieszaniny kationow i anionow.
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