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Cwiczenia laboratoryjne z chemii analitycznej

Cwiczenia nr I

Informacje organizacyjne. BHP. Zasady uzyskania zaliczenia.

Analiza jakosciowa — reakcje z odczynnikami grupowymii i reakcje charakterystyczne
kationdw oraz anionéw

Odczynniki:

sole kationow: sodu, potasu, amonu, magnezu, strontu, baru, wapnia, nikiu(II),
kobaltu(Il), zelaza(I), zelaza(IIT), manganu(Il), chromu(II), glinu, cynku, kadmu,
rteci(II), otowiu(II), miedzi(II), srebra(I).

sole zawierajace nastepujace aniony: chlorkowy, bromkowy, jodkowy, tiocyjanianowy,
siarczanowy(1V), siarczanowy(VI), fosforanowy(V), tiosiarczanowy(VI),
azotanowy(Ill), azotanowy(V), etanianowych, siarczkowych, szczawianowych,
weglanowy.

Komplet odczynnikow do analizy jakosciowej. H,0,

Analize jakosciowq polaczen nieorganicznych przeprowadza sie najczesciej na
drodze mokrej. Przystepujac do badania plyndw, nalezy najpierw zwrodc uwage na
ich pewne charakterystyczne cechy, ktore mogq skierowa¢ badajacego od razu na
wlascwq droge i w znacznym stopniu ulatwic¢ analize. Cechami charakterystycznymi
roztworow (badanych plynow) sq zabarwienie, zapach i odczyn.

W toku analizy jakosciowej wykrywamy zawsze najpierw kation, a nastepnie
anion, poniewaz wczesniejsze wykrydie kationu pozwala wnioskowa¢ o obecnosc
niektorych anionow, do ktdrych ograniczamy pozniejsze badania.

W toku analizy do probowki, w ktorej przeprowadzamy reakcje, nalewamy bardzo
malq objetos (0,5 — 1 anr’) badanego plynu (probki pierwotnej (pp)) i zadajemy go
niewielka objetos$cia wodnego roztworu odpowiedniego odczynnika analitycznego (1-2
ar’).

Dla kazdej analizowanej substancji:
o okresl barwe wodnego roztworu i zapach;
e przeprowadz reakcje z odczynnikami grupowymi — na podstawie tych
reakcji zakwalifikuj badane kationy i aniony do poszczegélinych grup
analitycznych.
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o przeprowadz reakcje charakterystyczne dla danego kationu i danego
anionu.

Reakcje kationdw z odczynnikami grupowymi:

grupa kationow odczynnik grupowy
I HCl 2mol-dm”
II H.S.aq w obecnosd HCl 2mol-dm™
III (NH,),S w obecnosci NH,Cl i NHs.aq
v (NH,4)>COs w obecnosci NH4Cl i NHs.aq
\'} brak odczynnika grupowego

Aby przyporzadkowac badany kation do danej grupy nalezy prowadzic analize
poczynajac od grupy I kolejno przez eliminacje poszczegolnych grup.

Pobrac¢ niewielkq ilos¢ badanej probki do probowki, a nastepnie dodac niewielka ilos¢
HCl 2mol-dm®,

HCI (2mol-dm®)

> wytrgcony osad —> I grupa kationéw

prébka pierwotna brak osadu =P brak kationow | grupy

Jezeli wytrad sie osad oznacza to, ze badany kation nalezy do pierwszej grupy
kationéw. Nie ma potrzeby prowadzenia dalszej analizy z odczynnikami grupowymi,
nalezy przeprowadzi¢ reakcje charakterystyczne w celu identyfikacji kationow w
obrebie grupy L

Brak osadu oznacza, ze w badanej probce nie ma kationow I grupy i nalezy
kontynuowac analize.

Aby sprawdzi¢ czy w badanej probce obecne sq kationy grupy II nalezy do
probki pierwotnej doda¢ niewielkq iloé¢ HCl 2mol-dm™, a nastepnie wodnego
roztworu siarkowodoru. (UWAGA! Prace z siarkowodorem nalezy bezwzglednie
prowadzi¢ pod dygestorium).
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H,S.aq

> wytrgcony osad —_— Il grupa kationoéw

prébka pierwotna brak osadu —P brak kationow Il grupy

+ HCI (2mol-dm®)

Jezeli wytrad sie osad oznacza to, ze badany kation nalezy do drugiej grupy
kationéw. Nie ma potrzeby prowadzenia dalszej analizy z odczynnikami grupowymi,
nalezy przeprowadzi¢ reakcje charakterystyczne w celu identyfikacji kationéw w
obrebie grupy IL

Brak osadu oznacza, ze w badanej probce nie ma kationow II grupy i nalezy
kontynuowac analize.

Aby sprawdzi¢ czy w badanej probce obecne sq kationy grupy III nalezy do
nowej porgcji probki pierwotnej dodac: niewielks ilo$¢ roztworu chlorku amonu oraz
niewielka porcje wodnego roztworu amoniaku, a nastepnie wodnego roztworu
siarczku amonu. (UWAGA! Prace z siarczkami nalezy prowadzi¢ pod dygestorium).

(NH,).S

P wytracony osad = Il grupa kationéw

probka piemotna)&/ brak osadu ——P brak kationéw Il grupy
+NH,CI + NH,.aq

Jezeli wytrad sie osad oznacza to, ze badany kation nalezy do trzeciej grupy
kationéw. Nie ma potrzeby prowadzenia dalszej analizy z odczynnikami grupowymi,
nalezy przeprowadzi¢ reakcje charakterystyczne w celu identyfikacji kationow w
obrebie grupy IIL

Brak osadu oznacza, ze w badanej probce nie ma kationow III grupy i nalezy
kontynuowac analize.

Aby sprawdzi¢ czy w badanej probce obecne sq kationy grupy 1V nalezy do
nowej porcji probki pierwotnej dodac: niewielks ilo$¢ roztworu chlorku amonu oraz
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niewielka porcje wodnego roztworu amoniaku, a nastepnie wodnego roztworu
weglanu amonu.

(NH,),CO,

> wytracony osad — |V grupa kationow

: i brak osadu ——Pp brak kationéw IV grupy;
probka plerwotna)(j V grupa kationow
+NH,Cl + NH,.aq

Jezeli wytrad sie osad oznacza to, ze badany kation nalezy do czwartej grupy
kationéw. Nalezy przeprowadzi¢ reakcje charakterystyczne w celu identyfikacji
kationow w obrebie grupy 1V.

Brak osadu oznacza, ze w badanej probce nie ma kationéw IV grupy,
natomiast badane kationy naleza do V grupy. W celu ich identyfikacji nalezy
przeprowadzic¢ reakcje charakterystyczne.

Reakcje charakterystyczne kationow
Kation srebra Ag”

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj HCl, a nastepnie do powstatego osadu dodaj
niewielka porcje stezonego roztworu amoniaku

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj dichromianu(VI) potasu. Do niewielkiej porcji
powstalego osadu dodaj kwas azotowy(V) o stezeniu 2 mol-dm.

3. Do roztworu probki pierwotnej dodaj jodku potasu.
Kation rteci(I) Hgs*

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj HCl, a nastepnie do powstatego osadu dodaj
niewielka porcje stezonego roztworu amoniaku

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj jodku potasu.

Kation ofowiu(I) P**
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1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj HCl, a nastepnie do powstatego osadu dodaj
niewielka porcje stezonego roztworu amoniaku

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj jodku potasu.

Kation miedzi(IT) C./*.

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu
NaOH,
Wydzelony osad podzel na trzy czesci:
do pierwszej czesci dodaj nadmiar NaOH
do drugiej czesd dodaj stezony roztwor amoniaku
do trzeciej czesci dodaj HCI

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje dodaj wodnego
roztworu heksacyjanozelazianu(II) potasu - Kiy[Fe(CN)c]

Kation rteci(I) Hg’

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj (kroplami!) niewielka porcje roztworu jodku
potasu, a nastepnie nadmiar jodku potasu.

Kation kadmu Cd*.

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu wodorotienku
sodu

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu amoniaku, a
nastepnie dodaj roztworu amoniaku w nadmiarze.

Kation glinu AP*

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje (kroplami!) roztworu NaOH.
Wydzielony osad podziel na dwie czesd. Do jednej dodaj nadmiar NaOH, a do
drugiej HCI

2. Do roztworu badanej probki dodaj niewielka porcje roztworu amoniaku, a
nastepnie roztworu amoniaku w nadmiarze.

3. Blekit Thenarda (reakcja charakterystyczna na drodze suchej)

Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielkq porcje chlorku amonu, a nastepnie
wodnego roztworu amoniaku. Wytrqcony osad zbierz w malym saczku i przeplucz
wodq destylowang i zwilz kilkoma kroplami rozdenczonego, wodnego roztworu
azotanu(V) kobaltu(Il). Saczek z osadem wysusz poczatkowo na siatce
azbestowej, a nastepnie owiniety na drudku platynowym praz w plomieniu palnika
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gazowego. Ostudzony popiol, zbierz na bialym papierze. Zaobserwuj barwe
popiotu.

Kation cynku Zir*

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje (kroplami!) roztworu NaOH.
Wydzielony osad podziel na dwie czesd. Do jednej dodaj nadmiar NaOH, a do
drugiej HCI

2. Do roztworu badanej probki dodaj niewielka porcje roztworu amoniaku, a
nastepnie roztworu amoniaku w nadmiarze.

3. Zielen Rinmanna (reakcja charakterystyczna na drodze suchej)

Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielkq porcje chlorku amonu, a nastepnie
wodnego roztworu amoniaku. Wytrqcony osad zbierz w malym saczku i przeplucz
wodq destylowang i zwilz kilkoma kroplami rozdenczonego, wodnego roztworu
azotanu(V) kobaltu(Il). Saczek z osadem wysusz poczatkowo na siatce
azbestowej, a nastepnie owiniety na drudku platynowym praz w plomieniu palnika
gazowego. Ostudzony popiol, zbierz na bialym papierze. Zaobserwuj barwe
popiotu.

Kation Zelaza(I) Fe’*

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu NaOH

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu heksacjanozelazianu(III)
potasu - Ks[Fe(CN)s]

Kation Zelaza(Ill) Fe**

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu NaOH

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu zawierajacego jony
tiocyjanianowe (np. tiocyjanian amonu, tiocyjanian potasu)

3. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielkq porcje roztworu heksacjanozelazianu(II)
potasu - Ki[Fe(CN)s]

Kation kobaltu(Il) Co’*

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu NaOH, a nastepnie dodac
nadmiar NaOH

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu amoniaku, a nastepnie
dodac¢ nadmiar amoniaku.

3. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje Na;HPO,

4. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje tiocyjanianu amonu oraz niewielka
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porcje acetonu lub etanolu
5. Do roztworu probki pierwotnej dodaj kroplami niewielka porcje weglanu amonu, a
nastepnie dodaj nadmiar weglanu amonu

Kation chromu(Il) Cr’**

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje (kroplami!) roztworu NaOH.
Wydzielony osad podziel na dwie czesd. Do jednej dodaj nadmiar NaOH, a do
drugiej HCI

2. Do roztworu probki nalezy doda¢ NaOH, az do zaniku osadu,

a nastepnie dodac kilka kropli 3% roztworu H;0,, zamieszac i ogrzac.
Obserwowac zmiane barwy
3. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje Na;HPO,

Kation manganu(Il) Mi’*

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu NaOH

2. Do 1 an’® badanej prébki dodajemy 1 - 2 an® stezonego kwasu azotowego(V) i wsypujemy
szczypte PbO, lub Pbs0,4, a nastepnie zawarto$¢ probowki bardzo ostroznie ogrzewamy az
do wrzenia przez kilka minut. Po zakonczeniu ogrzewania i opadnieciu osadu na dno
probowki obserwowa¢ barwe roztworu.

Kation nitdu(IT) NF*

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu NaOH

2. Do roztworu badanej probki dodaj niewielka porcje roztworu amoniaku, a
nastepnie roztworu amoniaku w nadmiarze.

3. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje Na;HPO,

4. Do roztworu probki pierwotnej dodaj kroplami niewielka porcje weglanu amonu, a
nastepnie dodaj nadmiar weglanu amonu

5. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu heksacjanozelazianu(II)
potasu - Ki[Fe(CN)s]

Kation baru Bi*

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje wody gipsowej, czyli
wodnego roztworu siarczanu(VI) wapnia.

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje kwasu etanowego a
nastepnie porcje roztworu chromianu(VI) potasu.

3. Precik platynowy rozzarzy¢ w plomieniu palnika, zanurzy¢ w badanej probce, a
nastepnie ponownie wprowadzi¢ drucik platynowy do nieswiecacego plomienia
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palnika gazowego. Obserwowac barwe plomienia.

Kation strontu Sr**

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje wody gipsowej, czyli
wodnego roztworu siarczanu(VI) wapnia.

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu chromianu(VI)
potasu. Do wytraconego osadu doda¢ kwasu etanowego (octowego)

3. Precik platynowy rozzarzy¢ w plomieniu palnika, zanurzy¢ w badanej probce, a
nastepnie ponownie wprowadzi¢ drucik platynowy do nieswiecacego plomienia
palnika gazowego. Obserwowac barwe plomienia.

Kation wapnia CF*.

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje wody gipsowej, czyli
wodnego roztworu siarczanu(VI) wapnia.

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu chromianu(VI)
potasu.

3. Precik platynowy rozzarzy¢ w plomieniu palnika, zanurzy¢ w badanej probce, a
nastepnie ponownie wprowadzi¢ drucik platynowy do nieswiecacego plomienia
palnika gazowego. Obserwowac barwe plomienia.

Kation magnezu Mg,

1. Do 2 an?® pierwotnej probki dodajemy po kilka cm® wodnych roztworéw: chlorku
amonu, wody amoniakalnej i jednowodoroortofosforanu(V) sodu.

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje NaOH.

Kation amornu NH,;"

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje wodorotienku sodu.
Zawartos¢ probowki ogrzewaj, trzymajac u wylotu probowki zwilzony wodq
uniwersalny papierek wskaznikowy; sprawdz zapach gazu ulatniajacego sie z
probow.

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje odczynnika Nesslera -
K>[HgL,] (Do roztworu chlorku rteci(II) (HgCly) dodaje sie jodku potasu do
wytrqcenia i dalej do zaniku osadu jodku rteci(II). Otrzymany roztwor alkalizuje
sie dodatkiem stalego wodorotienku potasu)

Kation potasu K
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1. Do 2 an® pierwotnej probki dodajemy kilka cn® wodnego roztworu wodorwinianu
sodu, a nastepnie przez dluzszy czas pocieramy ostroznie preckiem szkianym
wewnetrzne $danki probowki. W przypadku braku winianu sodu mozna uzyc
wodnego roztworu kwasu winowego w obecnosd wodnego roztworu octanu sodu.

2. Predk platynowy rozzarzy¢ w plomieniu palnika, zanurzy¢ w badanej probee, a
nastepnie ponownie wprowadzi¢ drucik platynowy do nieswiecacego plomienia
painika gazowego. Obserwowac barwe plomienia. Obserwacje plomienia
prowadzc przez szikdo kobaltowe.

Kation sodu Na”.

1. Predk platynowy rozzarzy¢ w plomieniu palnika, zanurzy¢ w badanej probee, a
nastepnie ponownie wprowadzi¢ drucik platynowy do nieswiecacego plomienia
palnika gazowego. Obserwowac barwe plomienia.
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analiza anionéw
Podziat anionéw na grupy analityczne:
Grupa Wzor |Z odczynnikiem grupowym Z odczynnikiem grupowym BaCl,
anionu |AgNO3; lub Ba(NOs)2
I cr osady biale (CI, SCN) lub Nie dajq osadu
Br zoltawe (Br, I') serowate,
I nieroztwarzalne w 2 M HNO;
SCN'
I S*  |osady biate NO, Nie daja osadu
CH;COO™ |CH:COO' lub czame S*
NO, roztwarzalne w 2 M HNOs
(osad Ag>S dopiero na
gorqco w st. HNO3)
CH3;COOAg i AgNO>
wytracaja sie tylko z
roztworow stezonych
I |cos?, osady biale, roztwarzalne w |osady biale, roztwarzalne w2 M
(COO)zz' 2M HNO; HNO;
S0s*
NV [S05” osady biale, ulegaja zmianie | osady barwy bialej roztwarzalne
PO poprzez barwe 6ita, w 2M HNO; (S;05> daje tylko
pomaranczowq i brunatng do |zmetnienie)
czamej(S;05) i 26ltej (PO4™),
roztwarzalne w 2M HNO;
\'} NOs nie daje osadu nie daje osadu
VI SO,*  |nie daje osadu osad bialy, dezk,
nieroztwarzalny w 2MHNO;

Do dwich probowek nalej niewielka porcje badanej probki. Nastepnie do jednej
probowki dodaj niewielka porcje roztworu AgNOs;, a do drugiej niewielka porcje
Ba(NOs),. Obserwuj zmiany zachodzace w probowkach. Z probowek, w ktorych
wytrqcil sie osad, usun wiekszo$¢ tego osadu, pozostawiajac jego niewielka porcje
i dodaj do niego roztwor niewielka porcje roztworu HNO; o stezeniu 2 mol-dm®.
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Reakcje charakterystyczne anionow
Anion chioriiowy I

1. Do 1 - 2 an® pierwotnej probki w probowce wsypujemy lyzeczkq niewielka ilos¢
tlenku manganu(IV). Probowke umieszczamy w drewnianej lapce i dodajemy
ostroznie 1-2 an® stezonego kwasu siarkowego(VI). Obserwowaé zabarwienie par
nad probka; zbada¢ zapach wydzielajacych sie par (wykonywa¢ ostroznie, pod
wydiagiem, przy zasunietej prawie do samego dolu zasuwie digestorium).

Anion bromkowy Br

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje wody chlorowej, a
nastepnie niewielkq ilos¢ chloroformu. Zawartos$¢ probowki wstrzasnij kilkakrotnie.
Obserwwij zabarwienie warstwy chloroformowej.

Anion jodkowy I
1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje wody chlorowej, a
nastepnie niewielkq ilos¢ chloroformu. Zawartosc¢ probowki wstrzasnij kilkakrotnie.
Obserwwij zabarwienie warstwy chloroformowej.
Anion tiocyjanianowy SCN
1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu soli zelaza(III).
Obserwuj barwe roztworu.

Anion siarczkowy S*
1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje
pentacyjanonitrozyzelazianu(III) sodu zwanego zwyczajowo nhitroprusydkiem sodu
- Na;[Fe(CN)sNO]. Obserwuij zmiane zabarwienia roztworu

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje rozciennczonego roztworu
kwasu siarkowego(VI). Zbadaj zapach par nad roztworem probki.

Anion octanowy CH;COO

1. Do badanej probki dodaj kilka an® rozcieficzonego wodnego roztworu jakiegos$
mocnego kwasu. Zbadaj zapach par nad roztworem probki.

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje wodnego roztworu chlorku
zelaza(II) (lub innej rozpuszczalnej w wodzie soli zelaza(III)). Obserwuj barwe
roztworu. Nastepnie dodaj do tej mieszaniny niewielka porcje kwasu solnego.
Obserwuj zmiane zabarwienia.
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Anion azotanowy(1I) NO:-

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje kwasu siarkowego(VI).
Obserwuj zmiany zachodzace w probowce.

Anion weglanowy CO5*

1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu kwasu
siarkowego(VI)

Anion szczawianowy (COO);

1. Do roztworu prébki pierwotnej dodaj niewielka porcje wody gipsowej. Wytracony
osad podzel na dwie czesci. Do jednej dodaj 2M roztworu kwasu azotowego(V), a
do drugiej roztworu kwasu etanowego (octowego).

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje kwasu siarkowego(VI) a
nastepnie niewielka porcje roztworu manganianu(VII) potasu. Obserwuj zmiane
zabarwienia roztworu.

Anion siarczanowy(1V) SO5;~

1. Do roztworu préobki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu jodu w wodnym
roztworze jodku potasu lub w etanolu (jodyna):

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje kwasu siarkowego(VI) oraz
roztworu manganianu(VII) potasu. Obserwuj barwe roztworu.

Anion tiosiarczanowy(VI) S;05~
1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje stezonego roztworu HCI

2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje roztworu jodu w wodnym
roztworze jodku potasu lub w etanolu (jodyna):

Anion ortofosforanowy(V) PO;.
1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje mieszaniny magnezowej
2. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje stezonego roztworu kwasu

azotowego(V), a nastepnie niewielka porcje wodnego roztworu molibdenianu(VI)
amonu

Anion azotanowy(V) NOs;
1. Reakdga ,obraczkowa". Do 1 - 2 an’® badanej probki nalewamy kilka on®
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stezonego wodnego roztworu siarczanu(VI) zelaza(II), a nastepnie, ostroznie po

siarkowego(VI).
Anion siarczanowy(VI) SO/
1. Do roztworu probki pierwotnej dodaj niewielka porcje azotanu(V) olowiu(II).
Cwiczenia nr II — IV
Analiza jakosciowa — Identyfikacja soli w roztworach wodnych
Kolokwium (¢wiczenia IV) - analiza jakosciowa
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Cwiczenia nr V — Analiza iloéciowa — analiza wagowa
Analiza ilosciowa - Oznaczanie wody krystalizacyjnej w uwodnionym chlorku baru

sprzet i odczynniki:

naczynko wagowe, termostatowana suszarka (125°C), eksykator, waga
analityczna, uwodniony chlorek baru,

wykonanie oznaczenia:

Uwaga! naczynka wagowego nie nalezy trzymac bezposrednio palcami,

gdyz tluszcz lub fragmenty naskorka mogq zmieni¢ jego mase — mozna np.
postuzyc sie paskiem bibuly.
Czyste naczynko wagowe wraz z przykrywka przeptuka¢ wodq destylowang, a
nastepnie wysuszyC do stalej masy. W tym celu nalezy umie$d¢ naczynko
wagowe i pokrywke w termostatowanej suszarce na okoto 30 minut, przeniesc¢
do eksykatora, wystudziC i zwazy¢ na wadze analitycznej z dokdadnoscia do
0,0001g. Ponownie suszymy naczynko przez okolo 15 minut i po ostudzeniu w
eksykatorze ponownie wazymy. Wyniki dwoch kolejnych wazen powinny by¢
identyczne (z tolerancja do 0,0002g), w przeciwnym przypadku suszenie nalezy
powtorzyc.

Do wysuszonego do stalej masy naczynka wagowego nalezy wsypac
okolo 2-3g uwodnionego chlorku baru, przyley¢ naczynko przykrywka, a
nastepnie calo$¢ zwazy¢ na wadze analitycznej z dokladnosda do 0,0001g.

Po zwazeniu naczynko wagowe z sola nalezy umieSd¢ w suszarce,
przykrywke polozy¢ ukosnie na naczynku i suszyC przez okolo 1,5 godziny. Po
tym czasie naczynko przenosimy do eksykatora i po wystudzeniu wazymy.
Ponownie nalezy umiesci¢ naczynko z solq w suszarce i suszy¢ przez okoto 30
minut. Po tym czasie nalezy naczynko wystudzic w eksykatorze i zwazyc.
Suszenie, studzenie i wazenie nalezy powtarza¢ do momentu uzyskania stalej
masy. Nastepnie nalezy obliczy¢ procentowq zawartos¢ wody krystalizacyjnej w
badanej soli.

Aby obliczy¢ mase odwazki (ms;) soli uwodnionej od masy naczynka
wagowego z sola uwodnionq nalezy odja¢ mase pustego naczynka wagowego.

Aby obliczy¢ mase wody krystalizacyjnej (mwody) W odwazce od masy
naczynka z solq uwodniong nalezy odja¢ mase naczynka z solq po wysuszeniu.

Korzystajac z proporgji:

Jezeli w masie soli uwodnionej ms,; zawarte bylo muesy g wody
krystalizacyjnej to w 100 g soli zawarte bedzie x g wody krystalizacyjnej. Czyli
100 -m,,.q,
x= _  wody

Menii

Otrzymany wynik wyrazony w gramach jest rownowaizny zawartosci
procentowej wyrazonej w procentach.
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Cwiczenia nr VI — Analiza iloSciowa

alkacymetria

Sporzadzanie mianowanego roztworu HCl (ustalanie miana za pomocq Na,COs).

sprzet i odczynniki:
biureta, cylinder miarowy, kolba miarowa, lejek, edenmeyeria o poj. 250cm®
aerometr, Zlewki, pipeta o pojemnoséd 20an’, tryskawka, HCl stezony, 0,05
roztwor wodny Na,COs, woda destylowana, oranz metylowy.

wykonanie:

Za pomoca aerometru nalezy zmierzyC¢ gesto$C stezonego kwasu
solnego, a nastepnie odczytaC z tablic stezenie procentowe roztworu HCI.
Obliczy¢ ile an® tego kwasu nalezy odmierzy¢, aby sporzadzi¢ 250 cm® roztworu
HCl o stezeniu 0,1 mol-dm™.

Do kolby miarowej o pojemnoéd 250 cm’® nalezy wla¢ niewielka ilos¢
wody destylowanej, a nastepnie za pomoca cylindra miarowego odmierzyc i
przeniesc ilosciowo do kolby miarowej obliczong objetosc¢ stezonego roztworu
HCl. Uzupehi¢ kolbe woda destylowana do objetoéd 250am®. Tak sporzadzony
roztwor posiada stezenie okoto 0,1 moldm™.

Aby ustali¢ doldadne stezenie HCI nalezy roztwor zmianowac za pomoca
wodnego roztworu Na,CO: o stezeniu 0,05 mol'dm>. W tym celu biurete
nalezy przeplukaé, a nastepnie napehi¢ sporzadzonym roztworem HCl. Do
edenmeyerki o pojemnosci 250cm® nalezy odpipetowaé 20am® roztworu
Na,CO;, doda¢ 50am® wody destylowanej oraz kilka kropli oranzu metylowego
jako wskaznika. Tak przygotowana probke nalezy miareczkowa¢ roztworem HCI

Miareczkowanie prowadzi sie az do uzyskania zmiany zabarwienia
roztworu z zoltej na morelowa. Po zakonczeniu miareczkowania nalezy
odczytaé ilos$¢ zuzytych an® roztworu kwasu solnego, a nastepnie na podstawie
rownania reakgji obliczy¢ doktadne stezenie molowe roztworu HCl.

Oznaczanie zawartosd amoniaku w wodnym roztworze mianowanym roztworem HCl
wobec czerwieni metylowej.

sprzet i odczynniki:
biureta, tryskawka, edenmeyerka o poj. 250cm® zawierajaca wodny
roztwor amoniaku do oznaczenia, mianowany roztwor HCI (z poprzedniego
éwiczenia), czerwien metylowa, woda destylowana

wykonanie oznaczenia:

Do kolby stozkowej (erlenmeyerki) zawierajacej wodny roztwor
amoniaku nalezy doda¢ okolo 40 cm® wody destylowanej oraz kilka kropli
wskaznika — czerwieni metylowej. Tak przygotowanq probke miareczkuje sie
mianowanym roztworem HCl do zmiany zabarwienia roztworu z zoitej na
czerwona.
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Na podstawie rownania reakcji oraz ilosci zuzytego HCI nalezy obliczy¢
zawartos¢ amoniaku, w gramach, w badanej probce.

alkalimetria — oznaczanie zawartosd CH;COOH w occie handlowym za pomocy

NaOH wobec fenoloftaleiny

sprzet i odczynniki:
probka octu handlowego, biureta, pipeta o pojemnoéd 20am®, edenmeyerka o
poj. 250cn?’, fenoloftaleina, mianowany roztwor NaOH o stezeniu 0,1 mol-dm?,
woda destylowana, tryskawka

wykonanie oznaczenia:

Odpipetowac 20 cm® badanej probki do edenmeyerid, a nastepnie doda¢
okolo 40 an® wody destylowanej oraz kilka kropli fenoloftaleiny. Biurete
napekni¢ mianowanym roztworem NaOH o stezeniu 0,1 mol-dm™, a nastepnie
miareczkowac przygotowanq probke do zmiany barwy na jasno rézowq.

Na podstawie rownania reakcji oraz objetosci zuzytego titranta obliczy¢
zawarto$¢ kwasu etanowego w probce w przeliczeniu na 100cm® probki
(procenty wagowo-objetosciowe).

Obliczenia na podstawie wynikow miareczkowania
Opracowanie sprawozdania

€T PED4
N1 1Go,

3 Uniwersytet Pedagogiczny im. Komisji Edukacji Narodowej

. ul. Podchorazych 2,
N 30-084 KRAKOW
& www.up.krakow.pl

5, S\
" Epygach ™



: . ; ; UNIA EUROPEJSKA KR
)z KAPITAL LUDZKI Projekt wspotfinansowany przez Unig Europejska EUROPE K] ; d

NARODOWA STRATEGIA SPOINOSCI w ramach Europejskiego Funduszu Spotecznego FUNDUSZ SPOLECZNY |  *s, +*

Cwiczenia nr VII — Analiza ilosciowa - manganometria

Oznaczanie zawartosci jonow zelaza(II) w roztworze wodnym.

sprzet i odczynniki:
probka zawierajaca jony zelaza(II) w edenmeyerce o poj. 250am’, Ziewki,
biureta, lejek do biurety, cylinder miarowy, KMnO; 0,02mol-dm™>, 10% H,SO.,
woda destylowana, tryskawka

wykonanie oznaczenia:
Do badanej probki, zawierajacej jony zelaza(II), nalezy dodaé okoto 100 cm®
10% roztworu H,S0,. Tak przygotowanq do analizy probke , miareczkuje sie
roztworem KMnO, do uzyskania trwalego, bladorézowego zabarwienia.
Obliczy¢ zawartos¢ jonéw Fe** w badanej probee, w gramach.

Oznaczanie procentowej zawartosd kwasu szczawiowego lub szczawianu potasu w
roztworze wodnym.
sprzet i odczynniki:
erenmeyerka (poj. 250cnT’), zlewki, pipeta o pojemnoéd 10cm?®, biureta, lejek
do biurety, palnik, trojnog, siatka ceramiczna, badana prébka, KMnO,
0,02mol*dm3, cylinder miarowy 50am®, 10% roztwor H,SO,;, woda destylowana
wykonanie oznaczenia:
Odpipetowac 10 am® probki do edenmeyerki, dodaé okolo 50cm® wody
destylowanej oraz 50 cm® 10% roztworu H,SO;.
Biurete napehni¢ roztworem KMnO,.
Do przygotowanej do analizy probki dodaé z biurety 0,5 cn® KMnO; a
nastepnie ogrzac probke do temperatury ok 70°C. Podczas ogrzewania nastqpi
odbarwienie roztworu. Kontynuowac miareczkowanie, az do uzyskania trwalego
bladorézowego zabarwienia.
Obliczy¢ stezenie procentowe kwasu szczawiowego lub szczawianu potasu

(Manganometryczne oznaczenie H,O> w roztworze wodnym.)

sprzet i odczynniki:
analizowana probka zawierajaca H,0, w eHenmeyerce o poj. 250 anr’, Ziewk,
biureta, lejek do biurety, 15% roztwor H,SO;, cylinder miarowy 100 an?’,
mianowany roztwor KMnO; o stezeniu 0,02mol*dm™

wykonanie oznaczenia:
Do badanej probki dodac okoto 100 cn® 15% roztworu kwasu siarkowego(VI).
Tak przygotowanq probke miareczkuje sie mianowanym roztworem KMnO, o
stezeniu 0,02moldm™ do uzyskania, trwalego, bladorézowego zabarwienia
roztworu. Obliczy¢ zawarto$¢ H202 w badanej probce, w gramach.

Obliczenia na podstawie wynikow miareczkowania.

Opracowanie sprawozdania
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Cwiczenia nr VIII- Analiza iloSciowa - jodometria

Jodometria bezposrednia - jodometryczne oznaczanie procentowej zawartosci KzAsOs

lub NazAsO; w wodnym roztworze.

sprzet i odczynniki:
erenmeyerka o poj. 250 am®, badana prébka, pipeta o poj. 10cm®, NaHCO; —
staly, waga techniczna, kieik skrobiowy, biureta, lejek do biurety, mianowany
roztwor jodu o stezeniu, woda destylowana, tryskawka

wykonanie oznaczenia:

Do EHenmeyerki odpipetowaé 10cm® badanej probki, a nastepnie doda¢
okolo 50 am® wody destylowanej oraz okolo 1,5 g statego wodoroweglanu
sodu, a takze 1 cn’® Kleiku skrobiowego jako wskaznika. Tak przygotowana
probke miareczkuje sie mianowanym roztworem jodu do uzyskania trwalego
niebiesko-granatowego zabarwienia roztworu

Obliczy¢ stezenie procentowe K3AsOs lub Nas;AsOs w probee zakladajac
gestos¢ roztworu probki 1g-cm.

Jodometria posrednia (miareczkowanie roztworem Na,S,0s) - jodometryczne
oznaczanie zawartosci jonéw Cu?* w roztworze wodnym chiorku miedzi(II)
sprzet i odczynniki:

Probka CuCl,, roztwor H,SO; 0 stezeniu 1 mol*dm™, roztwor KI o
stezeniu 20% parowniczka, palnik, trojnog siatka ceramiczna, kieik skrobiowy,
Na,S,0; o stezeniu 0,1 mol-dm?, Zlewki, edenmeyeria o poj. 250cn?’,
tryskawka, woda destylowana, biureta, lejek do biuret.

wykonanie oznaczenia:

Oznaczenie przeprowadza sie w roztworze siarczanu(VI) miedzi(II) w
srodowisku kwasnym, dlatego badanq probke CuCl, nalezy zada¢ roztworem
kwasu siarkowego(VI), a nastepnie odparowac do sucha celem odpedzenia
anionow chlorkowych. Nastepnie probke nalezy rozpusci¢ w wodzie
destylowanej. Do roztworu probki dodaje sie okolo 20 am® 10% roztworu jodku
potasu oraz 2 anr’ roztworu H;S04 0 stezeniu 1 mol*dm>, a takze 1 am® Kleiku
skrobiowego. Wydzielony jod miareczkuje sie mianowanym roztworem Na,S;0;
o stezeniu 0,1 mol*dm™ do zmiany barwy z ciemnoniebieskiej na zolto-biala.

Obliczenia na podstawie wynikow miareczkowania
Opracowanie sprawozdania
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Cwiczenia nr IX
Precipitometria (analiza straceniowa).
Argentometryczne oznaczanie zawartosd jonow chlorkowych (w gramach) w wodnym
roztworze (Metoda Mohra).
sprzet i odczynniki:
probka zavwera]qca jony chlorkowe umieszczona w kolbie stozkowej o
pojemnosd 250am®, 5% roztwor K>CrO,;, 0,1 mol-dm™ roztwor AgNOs, biureta,
cylinder miarowy, zlewki, tryskawka, woda destylowana, lejek do biurety,
wykonanie oznaczenia:
Do kolby stozkowej zawierajacej badana probke dodaje sie okolo 50cm®
wody destylowanej, a nastepnie 1 an® 5% roztworu K.CrO, jako wskaznika.
Tak przygotowanq probke miareczkuje sie roztworem azotanu(V) srebra do
uzyskania czerwonobrunatnej poswiaty w mieszaninie.
Obliczy¢ zawartosc jondw CI' w probce, w gramach.

Argentometryczne ustalanie miana roztworu KSCN.
sprzet i odczynniki:

oznaczany roztwor KSCN, kolba eHenmeyera o pojemnosd 250cn?’,
biureta, pipeta o poj. 10an’, lejek do biurety, tryskawka, roztwor soli
zelaza(TIT), mianowany roztwor AgNO; o stezeniu 0,1 mol-dm™, woda
destylowana.

wykonanie oznaczenia:

Do kolby stozkowej odmierzy¢ z biurety lub pipeta 10cm® mianowanego
roztworu azotanu(V) srebra. Nastepnie doda¢ 50cm® wody destylowanej oraz
okolo 1cm® roztworu soli Zelaza(IIl) jako wskaznika. Biurete napelnia sie
roztworem KSCN i miareczkuje sie nim sporzadzona uprzednio probke.
Miareczkowanie prowadz sie do uzyskania lekko rozowego zabarwienia. Na
podstawie ilosd zuzytego titranta oblicza sie jego stezenie molowe.

Oznaczanie zawartosci jonow jodkowych metodq Volharda.
sprzet i odczynniki:
roztwor badanej probki w kolbie stozkowej o pojemnoéd 250cm’®,
roztwor soli zelaza(TIT), AGNO; o stezeniu 0,1 mol-dm™>, mianowany roztwor
KSCN z poprzedniego ¢wiczenia, HNO: o stezeniu 2 mol'dm™ woda
destylowana, biureta, pipeta o poj. 20an’, lejek do biurety, tryskawka.
wykonanie oznaczenia:
Do kolby stozkowej zawierajacej roztwor badanej probki nalezy dodac
okolo 30cm® wody destylowanej oraz okolo 10 cn® kwasu azotowego(V) o
stezeniu 2 mol-dm™. Nastepnie nalezy doda¢ dokladnie 20 an®* mianowanego
roztworu AgNOs. Nalezy dokiadnie wytrzasna¢ zawarto$¢ kolby, a nastepnie
dodac okolo 1 an® roztworu soli zelaza(III) jako wskanika. Tak przygotowana
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probke miareczkuje sie mianowanym roztworem KSCN az do uzyskania
czerwonawo-rézowego zabarwienia mieszaniny.

Zawartosc jonow jodkowych oblicza sie na podstawie réznicy
wprowadzonej liczby moli AGNOs a zmiareczkowanego nadmiaru AgNOs, ktory
nie przereagowat z jonami jodkowymi.

Obliczenia na podstawie wynikow miareczkowania
Opracowanie sprawozdania

Cwiczenia nr X — Kompleksometria

Kompleksometryczne oznaczanie zawartosd jonow cynku (w gramach) w roztworze

wodnym.

sprzet i odczynniki:
badana probka zawierajaca jony cynku, umieszczona w kolbie stozkowej o poj.
250 cn®, mianowany roztwor EDTA o stezeniu 0,01 mol*dm™>, bufor amonowy
pH=10, zem erichromowa T zmieszana z NaCl, biureta, woda destylowana,
tryskawka, lejek do biurety.

wykonanie oznaczenia:

Do kolby stozkowej zawierajacej badang probke dodaje sie kroplami
bufor amonowy o pH = 10, az do momentu zaniku powstajacego osadu. Po
rozpuszczeniu osadu nalezy doda¢ jeszcze 0,5 an® wikraplanego buforu
amonowego. Nastepnie do probki nalezy doda¢ okolo 70 am® wody
destylowanej oraz okolo 50mg czemi erichromowej T zmieszanej z NaCl.

Tak przygotowanq probke nalezy miareczkowa¢ roztworem EDTA do
zmiany barwy badanego roztworu z rozowej na fioletowq.

Obliczy¢ zawartos¢ jondéw cynku w badanej probce, w gramach.

Badanie ogoinej twardosci wody

sprzet i odczynniki:
woda mineralna, mianowany roztwor EDTA o stezeniu 0,01 mol-dm?>, bufor
amonowy pH=10, czemi erichromowa T zmieszana z NaCl, kolba stozkowa o
poj. 250 cn’, pipeta o poj. 50 an’, biureta, woda destylowana, tryskawia,
lejek do biurety.

wykonanie oznaczenia:

Do koby stozkowej odpipetowac 50 cm® badanej wody, nastepnie dodac
1 cm’® buforu amonowego o pH=10, a takze okolo 0,1g czemi eriochromowej T
zmieszanej z NaCl jako wskaznika. Biurete napelnic mianowanym roztworem
EDTA i miareczkowa¢ do zmiany barwy badanego roztworu z rézowej na

Obliczy¢ twardos¢ wody w stopniach niemieckich.
Opracowanie sprawozdania

kolokwium: analiza iloSciowa i obliczenia na podstawie wynikow miareczkowania
zaliczenie.
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