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Analiza jakosciowa kationdw i anionow

Analiza jakosciowa jest dzialem chemii analitycznej zajmujacym sie identyfikacja
sktadu chemicznego zwigzkéw lub mieszanin na podstawie charakterystycznych
reakcji chemicznych.
Wynikiem tych reakcji moze by¢:

» wytracenie lub rozpuszczenie osadu o okreslonej barwie,

» zmiana barwy mieszaniny,

» wydzielenie gazu.

Kationy i aniony zostaly podzielone na grupy analityczne na podstawie reakdji z tzw.
odczynnikami grupowymi. Identyfikacje jonu w obrebie grupy przeprowadza sie przy
pomocy reakcji charakterystycznych dla danego jonu. Celem ¢wiczen nie jest
przygotowanie do analizy jako$ciowej substancji w pelnym zakresie. Wybrane kationy
i aniony naleza do jondéw istotnych w procesach fizjologicznych lub toksycznych dla
organizmu.

Czynnosci laboratoryjne w analizie jakoSciowej

Zapoznanie si¢ z ponizszymi wskazéwkami pozwoli na prawidlowe, efektywne i
bezpieczne wykonywanie oznaczen.

> Reakcje stracania osadoéw nalezy przeprowadza¢ w probowkach. Do analizy
nalezy uzy¢ ok. 0,5-1 ml (kilka kropli) analizowanego roztworu. Odczynnikow
nalezy uzywad¢ oszczednie, w iloSciach niezbednych do wykonania
doswiadczen.

> Aby reakcja zaszla prawidlowo, po potaczeniu reagentow roztwodr nalezy
dobrze wymiesza¢ (chyba, ze w opisie wykonania do$wiadczenia sa inne
wskazowki).

» W wyniku zachodzacej reakcji mozna zaobserwowac: zmiane barwy roztworu,
powstanie osadu (oceniamy kolor osadu i jego rodzaj: drobnokrystaliczny,
galaretowaty, serowaty, itp.) lub wydzielenie gazu (oceniamy zapach lub
obserwujemy pecherzyki gazu).

> Oceny wizualnej dokonujemy patrzac na probéwke z boku (nigdy od strony
wylotu probowki!), zapach oceniamy nagarniajac dlonia powietrze znad
probowki.
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Niektore osady wytracaja sie trudno lub powoli. W celu utatwienia lub
przyspieszenia reakcji nalezy pociera¢ wewnetrzng Scianke proboéwki pod
powierzchnig roztworu przy uzyciu szklanej bagietki. Starte drobinki szkla
stanowia zalgzki krystalizacji.
Rozpuszczanie osadu najlepiej przeprowadzac na nieduzej porcji. W tym celu
niewielka ilos¢ powstatego osadu nalezy przenies¢ (przela¢) do nowej
probowki.
Ogrzewanie cieczy w proboéwkach przeprowadzac¢ w fazni wodnej — probowke
z badanym roztworem umieszczamy w zlewce z wrzaca woda ustawionej na
plytce nad ptomieniem palnika.
Niektore sole barwiag plomien na charakterystyczny kolor. Kationy
pierwiastkow nalezacych do 1i 2 grupy uktadu okresowego maja stosunkowo
niskie potencjaly wzbudzenia. Energia dostarczona przez plomien jest wiec
wystarczajaca, aby elektrony z ostatniej powloki przeszly na wyzszy poziom
energetyczny. Wracajac na poziom podstawowy emituja promieniowanie o
okreslonej diugosci fali w zakresie Swiatla widzialnego. Rozpuszczalne sole
nizej wymienionych kationow barwia ptomien na nastepujace kolory:

Ba?* — zéttozielony; Ca?t — ceglastoczerwony; Sr?* — karminowy;

K* — fioletowy; Na* — zéttopomaranczowy.

Wykonanie:
Aby stwierdzi¢ obecnos¢ danego jonu nalezy wykona¢ probe ptomieniowa:
szklang bagietke z drucikiem platynowym zakonczonym mata petelka nalezy
zanurzy¢ w kwasie solnym, a nastepnie wyzarzy¢, tzn. trzymac¢ w ptomieniu
palnika, az plomien nie bedzie si¢ barwil. Wyzarzony drucik zanurzy¢ w
roztworze badanej soli, a nastepnie umiesci¢ ponownie w ptomieniu i uwaznie
obserwowac kolor. Po wykonaniu préby nalezy wyczysci¢ drucik przez
zanurzenie w kwasie solnym i wyzarzanie w ptomieniu.

KATIONY

1. Jony srebra Ag”*

Srebro w swoich zwiazkach jest zasadniczo jednowartosciowe. Wigkszo$¢ soli srebra
trudno rozpuszcza si¢ w wodzie. Do zwiazkdéw dobrze rozpuszczalnych w wodzie

nalezy azotan(V) srebra (znany w medycynie jako lapis).

Jony Cl~ wytracaja z obojetnych lub umiarkowanie kwasowych roztwordéw
zawierajacych jony Ag* bialy, serowaty osad chlorku srebra(l):

Ag* +Cl- s AgCll
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Osad ten pod wplywem Swiatta fioletowieje wskutek rozkladu fotochemicznego na
metaliczne srebro i chlor. Osad AgCl jest trudno rozpuszczalny w wodzie i w
rozcienczonych kwasach. bLatwo rozpuszcza si¢ w amoniaku tworzac jony
diaminasrebra(I) [Ag(NH3),]*:

AgCll +2(NHs - H,0) S [Ag(NHs),]* + ClI™ + 2H,0
Z roztworu po dodaniu kwasu azotowego(V) ponownie wydziela si¢ osad AgCl:
[Ag(NH3),]* + Cl” + 2H' 5 AgCll + 2NH}

Jest to reakcja specyficzna na jony Ag*. Do probdéwki nalezy dodaé tyle kwasu
azotowego(V), aby pH roztworu wynosito ok. 5, pH roztworu kontroluje si¢ za
pomoca papierka wskaznikowego.

Wykonanie: Do okoto 1 ml badanego roztworu doda¢ kilka kropli 2M roztworu HC],
wytraci sie¢ bialy, serowaty osad chlorku srebra. Do niewielkiej ilosci osadu dodac
nadmiar 2M roztworu amoniaku. Osad rozpuszcza si¢ i ponownie wytraca po
dodaniu kilkunastu kropli 2M roztworu kwasu azotowego(V).

Obserwacje:

2. Jony wapnia Ca?®*

Do najbardziej znanych i rozpowszechnionych w przyrodzie zwigzkéw wapnia naleza
weglan i siarczan(VI) wapnia. Uwodniony siarczan(VI) wapnia (CaSO, * 2H,0) znany
jest pod nazwgq ,gips”. Gips palony (poéthydrat (2CaS0O,-H,0) uzywany jest w
chirurgii. Jony wapnia i jego zwiazki odgrywaja szczegolnie istotna role w procesach
metabolicznych zachodzacych w kosciach. Maja réwniez wpltyw na aktywnos¢
niektérych enzymoéw, biora udziat w procesach skurczu wildkien miesniowych,
krzepnieciu krwi, itp.

Szczawian amonu (NH,),C,0, wytraca z roztworéw zawierajacych jony Ca?* biaty
osad szczawianu wapnia, rozpuszczalny w rozcienczonym kwasie solnym i
azotowym(V), a nie rozpuszczalny w kwasie octowym:

Ca®*t + C,02~ S CaC,0, 1

Zabarwienie plomienia — lotne sole wapnia barwia ptomien na kolor ceglastoczerwony.
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Obserwacje:

3. Jony baru Ba**
Bar w swoich zwiazkach jest dwuwartosciowy. Rozpuszczalne sole baru sa silnie
trujace. Nierozpuszczalny siarczan baru jest stosowany w medycynie rentgenoskopii
jako srodek kontrastowy.

Kwas siarkowy(VI) H,S0, i rozpuszczalne siarczany(VI) wytracaja z roztworow
zawierajacych Ba®* biaty, drobnokrystaliczny osad siarczanu (VI) baru:

Ba?*t + S0}~ S BaSo0, |

BaS0, jest najtrudniej rozpuszczalnym osadem ze wszystkich siarczandw(VI)
berylowcoéw. Nie rozpuszcza sie¢ w rozcienczonym kwasie solnym i azotowym(V),
stabo rozpuszcza si¢ w stezonych kwasach wskutek powstawania jonu HSO; :

BaS0, \ + H* — Ba** + HSO;
Zabarwienie ptomienia — lotne sole baru barwia ptomien na zéttozielono.

4. Jony miedzi Cu?*
Jony miedzi wystepuja w organizmie w sladowych ilo$ciach, ale sa niezbedne do
dzialania niektérych enzymow.
Amoniak NH3 - H,0 wytraca poczatkowo jasnoniebieski osad hydroksosoli, ktory
rozpuszcza si¢ w nadmiarze amoniaku z utworzeniem zabarwionych na kolor
intensywnie szafirowy jonéw kompleksowych tetraaminamiedzi(II):

2Cu®t + 280} + 2(NH; - H,0) S Cuy(0H),S0, 1 + 2NH} + SOz~
Cu,(OH),S0, L +8(NH;5 - H,0) S 2[Cu(NHs),)*" + 20H™ + SO;~ + 8H,0

Reakcja pozwala wykry¢ nawet sladowe ilosci miedzi.

Barwa ptomienia — lotne sole miedzi barwia plomien na zielono.
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5. Jony zelaza(Il) Fe** i zelaza(Ill) Fe3*
W przyrodzie najbardziej rozpowszechnione sa sole zelaza(Il) i zelaza(IIT). W
roztworach wodnych trwate sa zwiazki zelaza(Ill). Zwiazki zelaza(Il) na powietrzu
utleniajq sie powoli do zwiazkdw zelaza(Ill). Jony Zelaza sa niezbedne dla zycia jako
sktadniki hemoglobiny, hemin komdrkowych i cytochromow. Jony zelaza(II) i
zelaza(III) stosunkowo tatwo tworza zwiazki kompleksowe.

HeksacyjanoZelazian(II) potasu K,[Fe(CN)¢] wytraca z roztworow zawierajacych
jony Fe3*ciemnoniebieski osad heksacyjanozelazianu(Il) zelaza(IIl), tzw. btekit pruski:

4Fe3t 4+ 3[Fe(CN)g]*™ — Fey[Fe(CN)g]s 4

W przypadku matego stezenia jondwFe3* powstaje niebieskie zabarwienie roztworu.

Heksacyjanozelazian(Il) potasu K,[Fe(CN)¢] wytraca z roztwordw zawierajacych
jony Fe?*w atmosferze beztlenowej bialy osad heksacyjanozelazianu(Il) zelaza(Il):

2Fe?* + [Fe(CN)g]*™ — Fey[Fe(CN)g] L

W warunkach laboratoryjnych, gdy Fe(II) jest zawsze czeSciowo utlenione do Fe(IlI),
wytraca si¢ osad heksacyjanozelazianu(Il) zelaza(IIl), tzw. btekit pruski.
Obserwacje:

Heksacyjanozelazian(IIl) potasu Kjz[Fe(CN)¢] nie wytraca z roztworow
zawierajacych jony Fe3*osadu, lecz powoduje zabarwienie roztworu na kolor
ciemnobrunatny, gdyz powstaje rozpuszczalna sol:

Fe3* + [Fe(CN)4]*~ = Fe[Fe(CN)]

Heksacyjanozelazian(Ill) potasu K3[Fe(CN)g] wytraca z roztworow zawierajacych
jony Fe?*w $rodowisku kwasnym ciemnoblekitny osad heksacyjanozelazianu(IIl)
zelaza(Il), zwany btekitem Turnbulla:

3Fe?t + 2Fe(CN)¢]®>~ — Fes[Fe(CN)gl, |
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W roztworze wystepuje rownowaga redox pomiedzy wolnymi i skompleksowanymi
jonami zelaza:

Fe" + [Fe(CN)e]*™] 2 Fe?* + [Fe(CN)e]*~

ktdra ustala sie po ok. 2-3 min i jest przesunigta w prawo.
Obserwacje:

Tiocyjanian (rodanek) potasu lub amonu KSCN,NH,SCN powoduje zabarwienie
roztwordw zawierajacych jony Fe3*na kolor krwistoczerwony (smocza krew), wskutek
przytaczania do jondw Fe3*roznej liczby ligandéw tiocyjanianowych, w wyniku
czego moga powstawaé kompleksy od FeSCN?*do Fe(SCN)¢™:

Fe3* + SCN~ - Fe(SCN)?*
Fe(SCN)?* + SCN~ — Fe(SCN)3
Fe(SCN)$ + SCN~ = Fe(SCN)s

Fe(SCN); + 3SCN~ — Fe(SCN)3~

Reakgja jest bardzo czuta i pozwala na wykrycie jondw Fe3*w roztworach o stezeniu
od 0,6 ppm (1 ppm=10+%).

W reakdji tej przeszkadzajg kwasy organiczne, fosforany(V), chlorek rteci(I) oraz jony
F~. Fluorki tworza trwaly, bezbarwny jon kompleksowy heksafluorozelaza(IlI):

Fe(SCN)3™ + 6F~ — FeF3™ + 6SCN~

Reakgja ta jest wykorzystywana do maskowania jonu Fe3*, gdy jego obecnosé
przeszkadza w wykrywaniu innych jonow.
Obserwacje:


https://pl.wikipedia.org/wiki/Reakcja_redoks
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6. Jonysodu Na*
Sod nalezy do pierwiastkéw biologicznie waznych, a jony sodu wystepuja przede
wszystkim w plynach komdrkowych. Prawie wszystkie sole sodu dobrze
rozpuszczaja si¢ w wodzie i wprowadzone na druciku platynowym do ptomienia
palnika barwia go na kolor z6tty. Proba ta jest bardzo czuta i jest wykorzystywana do
ilosciowego oznaczania sodu metoda spektrofotometrii ptomieniowe;j.

Barwienie ptomienia - lotne sole sodu barwia ptomien na kolor intensywnie z6otty.
Obserwacje:

7. Jony potasu K*
Jony potasu wystepuja w organizmach zywych przede wszystkim wewnatrz komorek
w odrdéznieniu od jondéw potasu, ktére wystepuja gtownie w ptynach ustrojowych.
Takie rozmieszczenie obu jondw pozwala na zachowanie réwnowagi osmotyczne;.
Wiegkszo$¢ soli potasu dobrze rozpuszcza sie w wodzie.

Barwienie plomienia - lotne sole potasu zabarwiaja ptomien na fioletowo. W obecnosci
sodu barwe mozna obserwowac przez niebieskie szklo kobaltowe (pochtaniajace zo6lta
barwe plomienia pochodzaca od sodu).

Obserwacje:

8. Jony amonu NH}

Obecnos¢ jondw amonu mozna wykry¢ za pomoca reakcji z tertajodortecianem(ll)
potasu (odczynnikiem Nesslera). Osad jodku p-amido-p-oksodirteci(Il) wytraca sig z
roztworow obojetnych lub zasadowych. Reakcja jest bardzo czufa (przy matych
ilosciach NH; powstaje zétte zabarwienie roztworu.

NH; + 2[HgJ,)>” + 40H™ S [Hg,ONH,]J] + 7]~ + 3H,0

czerwonobrunatny osad
Obecnos¢ amoniaku wykrywa sie po zapachu lub po zabarwieniu zwilzonego
papierka lakmusowego na niebiesko, lub po czernieniu bibuty nasyconej Hg,(NO3),
NH} + OH™ S NHs T +H,0

Obserwacje:
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II ANIONY

9. Jony weglanowe €03~
Azotan(V) lub chlorek wapnia wytracaja z roztworow zawierajacych jony
weglanowe biaty osad weglanu wapnia rozpuszczalny w kwasach mineralnych.

Ca**t 4+ C03~ S CaCO5

Obserwacje:

10. Jony ortofosforanowe PO}~
Ortofosforan(V) wapnia jest gldwnym sktadnikiem kosci. Estry kwasu fosforowego
odgrywaja istotna role w wielu procesach przemiany materii. Sole kwasu
ortofosforowego(V): wodoroortofosforany(V) i diwodoroortofosforany(V) wchodza
w sklad uktadéw buforowych krwi.

Azotan(V) srebra wytraca jasnozolty osad ortofosforanu(V) srebra z roztworéw
zawierajacych ortofosforany(V):

3Ag* + PO;” S AgsP0, |
Osad Ag; PO, rozpuszcza sie w rozcienczonym HNOz, NH; 4, i w CH3;COOH.
Molibdenian amonu (NH,),Mo00, , zakwaszony 2M roztworem kwasu

azotowego(V), straca na goraco z roztworow ortofosforanow(V) zotty, krystaliczny
osad fosformolibdenianu amonu:

Na,HPO, + 12(NH,),M00, + 23HNO; S 21NH,NO; + (NH,)3P(M05010).4
L +2NaNO; + 12H,0

Osad tetrakis(trimolibdeniano(VI)) fosforanu(V) triamonu wytraca si¢ z roztworow
zawierajacych jony PO;~w $rodowisku stezonego HNO5 juz na zimno.
Obserwacje:

11. Jony siarczanowe(VI) SO3~
Azotan (V) lub chlorek baru wytracaja z roztwordw zawierajacych siarczany(VI)
biaty osad siarczanu(VI) baru, ktory nie rozpuszcza sie w kwasach i zasadach:

Ba*t + S0Z~ S BaSo, 1
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Osad BaS0O, nie rozpuszcza si¢ w rozcienczonym HNOzi HCl. W celu
zidentyfikowania BaS0O, przeprowadza si¢ go w weglan (gotowanie ze stezonym
roztworem Na,(C03). Osad BaCO3 rozpuszcza sie¢ w kwasach z wydzieleniem CO,.

BaS0, | +C0%¥ S BaCO; | +502~

Obserwacje:

12. Jony chlorkowe CI™
Jony chlorkowe naleza do aniondéw biologicznie waznych. Znajdujq si¢ one
przewaznie, chociaz nie wytacznie, w przestrzeni pozakomorkowej. W osoczu krwi

naleza do gtéwnych anionéw.

Azotan(V) srebra straca z roztworow zawierajacych jony chlorkowe bialy, serowaty
osad chlorku srebra.

Agt +Cl” s AgCl L
biaty serowaty osad

Osad AgCl na Swietle przybiera barwe szaro-fioletowa z powodu powstawania
metalicznego srebra. Osad AgCl nie rozpuszcza si¢ w rozcienczonym HNOs,
rozpuszcza sie W NHs 44:

AgCly + 2(NHs - H,0) S [Ag(NHs),]* + Cl™ + 2H,0
Po dodaniu HNO; wytraca si¢ ponownie osad AgCl:
[Ag(NHs),]* +Cl” + 2H* 5 AgCll +2NH}

Obserwacje:

13. Jony jodkowe I~
Jod nalezy do najwazniejszych dla Zzycia pierwiastkow sladowych. Jony jodkowe
pobierane sa z krwi przez gruczot tarczowy, gdzie sg utleniane do jodu I, ktéry jest
nastepnie wbudowany do hormonoéw tarczycy.
Obecnos¢ jondw jodkowych w roztworze mozemy stwierdzic¢ za pomoca reakgji z
azotanem(V) srebra lub octanem otowiu(II):
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Wykonanie: Do okoto 1ml roztworu zawierajacego jony jodkowe dodac kilka kropli
roztworu AgNOs. Wytraca sig jasnozotty osad.

Agt+ 1~ s Agl !
z0tty osad

Osad Agl nie rozpuszcza si¢ w rozcienczonym HNO3 i w NHj 44, rozpuszcza sie w KCN

Wykonanie: Do okoto 1ml roztworu zawierajacego jony jodkowe dodac kilka kropli
roztworu octanu otowiu(Il)). Wytraca sie z6tty osad.
Pb%** + 21~ S Pbl, |
zo0tty osad
Osad PbI, rozpuszcza sie w goracej wodzie. Po ostudzeniu wytraca si¢ ponownie (w
postaci btyszczacych ztocistych igiet).
Obserwacje:

14. Jony azotanowe(V) NO3

Obecnos¢ aniondéw azotanowych NO3 mozna wykry¢ za pomoca reakgji z jonami

zelaza(II) (tzw. reakcja obraczkowa)

Do stalego FeSO, lub nasyconego roztworu tej soli, dodaje si¢ stezonego H,SO,,
nastepnie po Sciankach probowki wprowadza si¢ ostroznie badany roztwoér. Na
granicy zetkniecia si¢ roztworow pojawia sie brunatna obraczka pochodzaca od
[Fe(NO)]** (nietrwatly jon kompleksowy, rozklada sie przy ogrzaniu).

Jony NO; reaguja podobnie, ale juz w obecnosci rozcienczonego H,S0, lub nawet
CH;COOH.

Obecnosc¢ jondw J~i Br~przeszkadza tej reakcji, poniewaz wydzielony jod lub brom
barwig roztwor na brunatno.

Z kolei jony CN~,SCN~,[Fe(CN)¢]*", [Fe(CN)g]* tworza z jonami Fe?* (lub Fe3*)
barwne produkty. Jony NO; mozna wykry¢ po uprzednim straceniu jondw

przeszkadzajacych za pomoca Ag,SO0,.

3Fe?* + NO3 + 4H* 5 3Fe3* + NO T +2H,0

10
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nadmiar jonéw Fe?*wiaze NO i powstaje [Fe(NO)]**

Fe?* + NO 15 [Fe(NO)]**
brunatny

Zadanie - Analiza jakosciowa roztworu zawierajacego nieznany anion i kation.

Za pomocy reakgcji charakterystycznych ustali¢, ktéry anion i kation znajduje si¢ w
otrzymanej do analizy soli. Przeprowadzajac odpowiednie reakce mozna
potwierdzi¢, ale tez wykluczy¢ obecno$¢ danego jonu. Czynnosci, obserwacje i
wnioski ptynace z poszczegélnych etapdéw analizy opisa¢. Napisa¢ réwniez jonowo
rownania tych reakgcji, dla ktorych otrzymano pozytywny wynik (powstat osad,
zmienit si¢ kolor roztworu). Poda¢ wzdr soli otrzymanej do analizy.
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