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Úloha 1: Predložený vzorok obsahuje dva neznáme katióny. Určite ich na základe reakcií so skupinovými, selektívnymi a špecifickými činidlami, poprípade plameňovej skúšky. Ak je vzorok farebný, je to preto, že obsahuje farebný katión.

Úloha 2: Predložený vzorok obsahuje dva anióny. Určite na základe reakcií so skupinovými, selektívnymi, alebo špecifickými činidlami. Ak je vzorok farebný, obsahuje farebné katióny.

Teoretický princíp:  Chemická analýza sa delí na kvantitatívnu (skúma obsah, koncentráciu alebo množstvo danej látky vo vzorku) a kvalitatívnu (skúma kvalitatívne chemické zloženei vzorkov)

Kvalitatívnu analýzu môžme odlíšiť podľa typov postupov, ktorými je prevádzaná na inštrumentálnu(používa meriace prístroje, napr.: spektroskopia, RTG - štruktúrna analýza, NMR-spektrometrie) a klasickú (používa chemické činidlá - skupinové, selektívne a špecifické), kde na základe sady dôkazových reakcií a dedukcie usúdime prítomnú látku. Radíme sem analýzu anorganickú a organickú.

Požiadavky na okazovú reakciu pri analýze roztoku:

Reakcia musí byť

1. Ľahko prevediteľná (v makro-merítku v zkúmavke aj v mikro-merítku na porcelánovej 
doštičke, filtračnom papieri, alebo pod mikroskopom)

2. Dostatočne citlivá (reakcia musí byť uskutočniteľná aj v malých koncentráciách oboch 
reaktantov)

3. Dostatočne rýchla 

4. Dostatočne selektívna (k dokazom pouzivame selektívne činidlá, alebo špecifické 
činidlá)

5. Deterministická (dokazová reakcia by nemala poskytovať pri roznych molárnych pomeroch reaktantov rozne produkty)

6. Dostatočne prekazujúca  (reakcie sa prejavie farebnou zmenou, vznikom zrazeniny, uvoľnením bubliniek plynu či látok)

Postup 1:   

Analýza vzorku K

Farba roztoku  


slabo zelená (čo implikuje prítomnosť jedného alebo dvoch katiónov z množiny Ni2+,Cr3+,Cu2+) 

pH roztoku



pH < 1, vzorok je silne kyslý (čo znamená,že katióny tvoria slabé hydroxidy)

Reakcie so skupinovými činidlami  



I. trieda: 
HCl(aq) (1:3) netvorí  sa zrazenina

II. trieda:
H2S(aq) v prostredí H3O+(aq)  vylúčila sa hnedá zrazenina (Bi2S3 je hnedý)

III. trieda: 
Na2S (aq) s NaOH (aq) vylúčila sa čierna zrazenina

IV.trieda:
(NH4)2CO3 (aq) zrazenina sa zafarbila na modro a unikal CO2 

Na základe týchto reakcií, vzhľadu a pH roztoku mám podozrenie na katióny Bi3+ a  Ni2+  alebo Cu 2+ alebo  Cr3+ alebo Fe2+ (v roztoku veľmi nestabilný)

Reakcie vzorku s činidlami:

Reakcia s [Fe(CN)6]4-   


vznik žltého roztoku (s Cu 2+  by vznikla hnedá 



zrazenina )

Reakcia s NaOH


biela zrazenina

Reakcia  CrO42 -


žltá zrazenina   

Reakcia s [Fe(CN)6]3- 


zakalenie roztoku

Reakcia s  NH3 (aq)


žiadna pozorovana reakcia (med by viazala 




molekuly NH3 do tmavomodrého komplexu)

Dôkaz Bi3+

Thiomočovina CS(NH2)2  je špecifické činidlo na dôkaz Bi3+

S pevnou thiomočovinou reagoval vzorok  za vzniku žltého roztoku.

Reakciu thiomočovinou som prevádzala znova, ale tentokrát s hnedou zrazeninou, ktorá mi vznikla po reakciu so skupinovým činidlom druhej triedy (H2S(aq) v prostredí H3O+(aq), tú som z roztoku oddelila centrifugáciou. Skúmavku so zrazeninou som doplnila vodou.

Bi3+ (aq) +  CS(NH2)2  (s) → [Bi(←S(NH2)2 )x]3+ (aq)

Zrazenina sa rozpustila za vznika žltého roztoku.

So špecifickým činidlom Ni2+ dimethylglyoxímom v zásaditom prostredí sa mi zmes katiónov v roztoku sfarbil domodra a nie do červena. Dimethylglyoxím je však vysoko selektívne činidlo, preto je možné, že druhý katión by túto reakciu zamedzil.

Ďalej som pokračovala s roztokom len jedného katiónu, Bi3+ som vyzrážala 

V roztoku s NH4OH (aq) sa roztok jedného katiónu sfarbil na fialovo a po pridaní Čugajevovho činidla (dimethylglyoxímu) sa sfarbil do jasno červena.

Priebeh reakcie:

Ni2+ som skomplexovala s NH4OH (aq), vznikol fialový roztok [Ni(NH4)4] 2+ (aq)

S Čugajevovým činidlom (dimethylglyoxímom) v 
NH4OH (aq) sa  Ni2+ zredukoval a vytvorila sa jasne červená zrazenina, ktorá sa za laboratórnej teploty rozpúšťala do roztoku. 
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Postup 2:

Analýza vzorku A

Farba roztoku  


bezfarebný (čo implikuje neprítomnosť CrO42-Cr2O72-, MnO4-, [Fe(CN)6]4-, [Fe(CN)6]3-) 

pH roztoku



pH = 11, vzorok je silne bazický (čo znamená, že vzorok obsahuje katióny

 


slabých kyselín)

Reakcia so skupinovými činidlami

Dusičnan bárnatý, Ba(NO3)2   


tvorí sa biela zrazenina, rozpustná v kyseline 



chlorovodíkovej i octovej

Dusičnan strieborný, Ag NO3   


žltá zrazenina, rozpustná v NH3 (aq)  




(podozrenie na PO43- )  

Reakcie s ďaľšími činidlami

Koncentrovaná kyselina sírová, H2SO4 (aq)  
bez vývoja plynu, žiaden zápach

Reakcia s Mg2+ a NH4+                                                                 vznik bielej zrazeniny (podozrenie na 



PO43- )  

Dôkaz PO43-

Molybdénová solúcia:  MoSO4 (aq) + NH4Cl (aq) + koncentrovaná HNO3  

(roztok som pre urýchlenie zahriala na vodnej lázni): vznik  pieskovo žltej zrazeniny. 

Priebeh reakcie:

12(NH4)2MoO4(aq) + 3 NH4+  + PO43-  →  [NH4P(Mo3O10)4] (s, žltá) + 12 H2O + 24 NH3(g)

Po vyzrážaní a určení prvého z aniónov som pokračovala s analýzou roztoku toho druhého:

Nezrážal sa ani s BaSO4(aq) ani s AgNO3 (aq). Je teda zrejmé, že to bude nejaký anión z III. triedy aniónov. Podľa pH a farby som mohla vylúčiť MnO4 - ,ClO4-, ClO3 -

Dôkaz NO3-

Do roztoku som pridala pár kvapiek sulfanilovej kyseliny, redukčnú zmes  Zn(s)/CH3COOH (aq)  a činidlo NEDA vo vodnom roztoku:  vznikol veľmi intenzívne fialove sfarbený roztok

Priebeh reakcie:

Vyhodnotenie

Vzorok "K" obsahuje katióny Bi3+ a Ni2+ . K tomuto záveru som prišla na základe farby, pH, redoxných vlastností a reakcii so selektívnym činidlom, v prípade niklu dimethylglyoxímom a v prípade bizmutu s pevnou thiomočovinou.

Vzorok "A" obsahuje anióny PO43- a NO3-.  K tomuto záveru som prišla na základe farby, pH, redoxných vlastností a reakcii so selektívnym činidlom, v prípade PO43-  vznikom pieskovo žltej zrazeniny s molybdénovou solucí a v prípade NO3- po zredukovaní reakciou so sulfanylovou kyselinou a roztokom NEDA.

