ETAP 11 02.02.2013

Zadanielaboratoryjne

Analiza substancji trudno rozpuszczalnych (osadow)

W probéwkach opisanych liczbami 1-10 znajduja si¢ wodne nasycone roztwory soli stabo i trudno
rozpuszczalnych wraz z odpowiednimi osadami. Nazwy 1 wzory tych soli oraz wartosci logarytmu
iloczynu rozpuszczalno$ci pKgy przedstawiono w lewej czesci tabeli 1. W prawej czesci tabeli podano
wartos$ci pKgg dla wybranych, trudno rozpuszczalnych soli wapnia, magnezu, cynku, srebra i otowiu.

Zwiazek PKso Zwiazek PKso
Chloran(VII) potasu, KCIO, 2,0 Siarczan otowiu, PbSO, 7,8
Chlorek otowiu(II), PbCl, 4,8 Wodorotlenek wapnia, Ca(OH), | 5,3
Jodek miedzi(I), Cul 12,0 Fosforan wapnia, Ca(POy,), 26,0
Siarczan(VI) wapnia, CaSO, 4,6 Jodek srebra, Agl 16,1
Szczawian cynku, ZnC,0, 8,9 Fosforan otowiu(Il), Pb;(POy4), | 43,5
Tiocyjanian miedzi(I), CuSCN 12,0 Wodorotlenek otowiu, Pb(OH), | 16,1
Tiocyjanian srebra, AgSCN 12,7 Fosforan srebra, Ag;PO, 15,8
Wodorofosforan magnezu, Mg;(PO,), 5,8 Szczawian srebra, Ag,C,0; 11,0
Wodorofosforan wapnia, CaHPO, 7,0 Fosforan magnezu i amonu, 12,6
Mg(NH,)PO,
Wodorowinian potasu, KHC,H,;Og 3,4 Tabela 1

Proboéwki 1-10 zawierajg od 0,2 do 2g substancji statej, w zaleznosci od rozpuszczalnosci w wodzie.
Nalezy przyjac, ze ciecz znajdujaca si¢ nad osadem stanowi nasycony roztwor odpowiedniej soli.

W ampuikach opisanych literami od A—D znajduja si¢ metalowskazniki, roztarte z chlorkiem sodu.
W tabeli 2 podane sg ich nazwy 1 skroty, z ktdrych nalezy korzysta¢ opisujac analizy. Wskazniki w
takiej postaci stosuje si¢ w miareczkowaniu kompleksometrycznym przy okreslonym pH, podanym
w drugiej kolumnie tabeli 2.

Metalowskaznik stosowany przy pH okolo do wykrywania jonéw
czerh eriochromowa T (CT) 10 magnezu, wapnia, cynku
oranz ksylenolowy (OK) 5-6 olowiu, cynku
kalces (KA) 12 wapnia
mureksyd (MU) 10 lub 12 miedzi, wapnia,




Metalowskazniki tworzg z jonami metali barwne kompleksy (o barwie innej niz ma sam wskaznik),
ktére stosuje si¢ w miareczkowaniu kompleksometrycznym, jezeli sa mniej trwale niz kompleks
oznaczany metal-EDTA. Kompleks czerni CT z jonami miedzi jest trwalszy niz miedZ-EDTA.

Metalowskazniki umozliwiajg wykrywanie nawet bardzo matych stezef jonow metali.
Masz do dyspozycji: 10 pustych probowek, 2 pipetki polietylenowe, topatki do wskaznikoéw
Na stanowisku zbiorczym znajduja sie:

roztw6r HNO; o stezeniu 1 mol/dm’ palnik

roztwor NaOH o stezeniu 1 mol/dm® fapa do probowek
1% roztwor azotanu(V) zelaza(I1I)

1% roztwor manganianu(VII) potasu

roztwor EDTA o stezeniu 0,02 mol/dm’

bufor amonowy o pH 10

chloroform

Do potwierdzenia identyfikacji jonéw metali uzyj metalowskaznikow.

Polecenia:

a. (6 pkt) Korzystajac z podanych w tre$ci zadania informacji o rozpuszczalno$ci oraz o
odczynnikach na stanowisku zbiorczym, zaplanuj tok postgpowania pozwalajacy zidentyfikowaé
substancje w probdéwkach 1- 10.

b. (4 pkt.) Zastanow si¢ 1 odpowiedz, ktore substancje mozesz wykry¢ w reakcjach krzyzowych
biorgc do prob klarowne roztwory znad osadow lub zawiesiny. Odpowiedzi uzasadnij.

¢. (25 pkt.) Dokonaj identyfikacji substancji w proboéwkach i podaj petne uzasadnienie, zawierajace
trzy obserwacje, w tym dwie charakterystyczne.

d. (8 pkt.) Dokonaj identyfikacji substancji w amputkach A - D. Zwrd¢ uwage na barwe wskaznika
niezwigzanego z jonami metali.

e. (7 pkt.) Napisz rdwnania zachodzacych reakcji podczas identyfikacji substancji w probowkach.
Zaznacz ktorych probdéwek dotyczg przedstawiane reakcje.
Uwaga! Uzywaj roztworow bardzo oszcze¢dnie. Dolewki nie sa mozliwe!

Przyjrzyj si¢ karcie odpowiedzi. Przedstaw odpowiedz tak, by miescila si¢ w wyznaczonych polach
na arkuszu. W tym celu stosuj skroty nazw metalowskaznikow (podane w tabeli 2) oraz inne skroéty,
takie jak:

win — anion winianowy, np. w soli KHwin prob.1 - roztwor z probowkil
nrwn — nierozpuszczalny w nadmiarze, np. nr-wn NaOH,
rwn — rozpuszczalny w nadmiarze, np. rwn NaOH
Tekst poza wyznaczonym miejscem nie b¢dzie sprawdzany!
Pamietaj o zachowaniu zasad bezpieczenstwa podczas wykonywania analiz!

Czas rozwigzania 300 min
2
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Rozwiqgzanie zadania laboratoryjnego

Przyktadowe rozmieszczenie substancji:

Nr prob. Zwiazek Ampulka Metalowskaznik
1 Chloran(VII) potasu A Czern eriochromowa T
2 Wodorowinian potasu B Kalces
3 Siarczan wapnia C Mureksyd
4 Wodorofosforan wapnia D Oranz ksylenolowy
5 Wodorofosforan magnezu
6 Chlorek otowiu(Il)

7 Szczawian cynku

8 Jodek miedzi(I)

9 Tiocyjanian miedzi(I)
10 Tiocyjanian srebra

Uwaga! Mozliwe jest inne, niz przedstawine nizej, logiczne uzasadnienie planu analizy i
identyfikacji substancji, np. z wykorzystaniem buforu amonowego.

a. Plan identyfikacji zwigzkoéw trudnorozpuszczalnych Pkt.

Dziatanie na klarowne roztwory znad osadéw roztworem NaOH — wytraca si¢ biate
osady fosforanu wapnia i magnezu (nrwn), biaty osad wodorotlenku otowiu (rwn) 1 nikly
osad wodorotlenku wapnia (wyrazne zmgtnienie wobec CO,) Przeprowadzenie z tymi
roztworami reakcji krzyzowych — wytracenie osadow PbSO, 1 Pb;(PO,),

2,0

Dziatanie Fe(IIl) na pozostate roztwory znad osadéw — wykrycie jondw winianowych. 0,5

Sprawdzenie rozpuszczalno$ci na goragco — rozpuszczg si¢ sole potasu oraz chlorek 0,5

Dziatanie na zawiesiny roztworem kwasu azotowego — na zimno rozpuszcza si¢
fosforany wapnia i magnezu, na goraco szczawian cynku; po ogrzaniu i ozigbieniu nie
ulegng rozpuszczeniu siarczan wapnia, chlorek otowiu(Il), jodek miedzi(I), tiocyjaniany
miedzi(I) i srebra.

1,0

Dziatanie roztworem KMnO, na zakwaszone kwasem azotowym zawiesiny (poza
fosforanami) — odbarwianie na zimno w obecno$ci soli miedzi(I), po ogrzaniu
odbarwienie w obecno$ci winianow 1 szczawiandw.

1,0

Dziatanie roztworem azotanu zelaza(Ill) na zawiesiny nierozpuszczalne w kwasie
azotowym 1 nie dajace osadu z NaOH — rozpuszczanie soli miedzi(I), powstanie
czerwonego zabarwienia w obecno$ci tiocyjaniandow, zoOttego w obecnosci jodkow.
Tiocyjanian srebra nie ulegnie rozpuszczeniu, brak réwniez zabarwienia wskazujacego
na jony tiocyjanianowe.

1,0




b. Reakcje krzyzowe

Pkt.

Zmieszanie roztworéw znad CaSO, (probowka 3) i PbCl, (probowka 6) —
wydzielenie bialego osadu PbSO,. Stezenie jonéw SO;™ nad osadem CaSO4 wynosi

5-10° mol/dm’, jonow Pb* nad PbCl, 1,6:10% mol/dm’, co daje warto$¢ iloczynu 1,5

stezenia jonéw 2-10” (po uwzglednieniu wzajemnego rozcienczenia), tzn. wieksza od

iloczynu rozpuszczalno$ci PbSO,.

Zmieszanie roztworéw znad osadu wodorofosforanu wapnia (probéwka 4) lub

fosforanu magnezu (probéwka 5) i chlorku otowiu (probéowka 6) prowadzi do L5

wytracenia osadu fosforanu otowiu(Il), gdyz [Pb* ]’ -[PO; ]* daje warto$¢ znacznie ’

wyzsza od Kgo dla Pb;(POy,),.

Zmieszanie roztworoOw znad jodku miedzi(I) (probéwka 8) i tiocyjanianu srebra

(probdéwka 10) — powstanie po dtuzszym czasie niktego zottawego osadu jodku srebra,

gdyz osad jodku srebra jest trudniej rozpuszczalny niz tiocyjaniany srebra badz 1,0

miedzi(I). Zmieszanie bialych zawiesin Cul i AgSCN powoduje zzotknigcie osadu od

wydzielajacego si¢ Agl. Powstaly CuSCN reaguje z jonami Fe(Ill) dajac czerwonawe

zabarwienie.

c. Identyfikacja roztwordw zawierajacych substancje nieorganiczne

piil‘;. Wykryto Uzasadnienie Pkt.
Osad krystaliczny, rozpuszczalny po dodaniu wody na goraco,

1 KCIO, rekrystalizuje po ozigbieniu, nie reaguje z KMnO, po id 1,0
zakwaszeniu i ogrzaniu, nie daje reakcji z Fe(Ill), nie reaguje z | UZ 1,5
zadnym metalowskaznikiem.

Rozpuszczalny po dodaniu wody na gorgco, rekrystalizuje po

) KHwin oziebieniu, reaguje po zakwaszeniu i ogrzaniu z KMnO, | id 1,0
odbarwiajac go, daje zotte zabarwienie z Fe(Ill), nie reaguje z | uz 1,5
zadnym metalowskaznikiem.

Osad drobnokrystaliczny, nie rozpuszcza si¢ po ogrzaniu,
rozpuszcza si¢ w duzej objetosci kwasu azotowego(V), nie

3 CaSO, reaguje z KMnO4, nie reaguje z Fe(IlI), ciecz znad osadu po id 1,0
zmieszaniu z cieczg z probowki 7 wytraca biaty, krystaliczny uz 1,5
osad. Z mureksydem i kalcesem daje charakterystyczne
zabarwienie
Osad bezpostaciowy, nie rozpuszcza si¢ na goraco, rozpuszcza
si¢ w kwasie azotowym, ciecz znad osadu straca osad z NaOH

4 CaHPO, nierozpuszczalny w nadmiarze. Ciecz znad osadu po zmieszaniu | id 1,0
z cieczg znad probowki 6 straca obfity, bialy osad rozpuszczalny | uz 1,5
w HNO;. Z mureksydem i kalcesem daje charakterystyczne
zabarwienie.




MgHPO,

Osad drobnokrystaliczny, nierozpuszczalny na goraco, rozpusz-
czalny w kwasie azotowym(V), po zalkalizowaniu ponownie
straca si¢ biaty osad. Nie reaguje z KMnO,. Ciecz znad osadu po
zmieszaniu z cieczg znad probowki 6 straca bialy osad
rozpuszczalny w HNO;. Daje czerwono-fioletowe zabarwienie z
czernig eriochromowg T, ktére przechodzi w granatowe z EDTA

id 1,0
uz 1,5

PbCl,

Osad bialy, drobnokrystaliczny, rozpuszczalny na goraco, rekrys-
talizuje po ozigbieniu w postaci charakterystycznych biatych
blaszek, klarowna ciecz znad osadu stragca z NaOH biaty osad
rozpuszczalny w nadmiarze NaOH, z ciecza z probowki 3 straca
bialy, drobnokrystaliczny osad. Z oranzem ksylenolowym daje
czerwone zabarwienie, po dodaniu EDTA — Zétte.

id 1,0
uz 1,5

ZIIC204

Osad drobnokrystaliczny, nierozpuszczalny na gorgco,
rozpuszczalny na goragco w kwasie azotowym(V), alkalizacja
prowadzi do ponownego wytracenia osadu, roztwor po zak-
waszeniu odbarwia na gorgco KMnQ,. Nie reaguje z Fe(Ill). Z
czernig ET daje w obecno$ci buforu amonowego fioletowo-
czerwone zabarwienie, po dodaniu EDTA zabarwienie
granatowe.

id 1,0
uz 1,5

Cul

Osad brudnobiaty, nierozpuszczalny na gorgco, nierozpuszczalny
na gorgco w kwasie azotowym(V), odbarwia po zakwaszeniu na
zimno roztwor KMnQy, rozpuszcza si¢ po dodaniu azotanu(V)
zelaza (III) przy czym roztwor zétknie, po wytrzasnigciu z
chloroformem warstwa rozpuszczalnika przyjmuje fioletowe
zabarwienie. Charakterystyczne zabarwienie z mureksydem.

id 1,0
uz 1,5

CuSCN

Osad brudnobialy, nierozpuszczalny na goraco, nierozpuszczalny
w kwasie azotowym(V), odbarwia po zakwaszeniu na zimno
roztwor KMnOQO,, rozpuszcza si¢ po dodaniu azotanu(V)
zelaza(Ill) przy czym roztwoér przyjmuje czerwone zabarwienie -
wskazuje to jednoznacznie na tiocyjanian miedzi(I). Daje
pomaranczowe zabarwienie z mureksydem i fioletowe z czernig
ET (nie zmienia zabarwienia po dodaniu EDTA).

id 1,0
uz 1,5

10

AgSCN

Osad biaty, nierozpuszczalny na gorgco, nierozpuszczalny w
kwasie azotowym(V), nie reaguje po zakwaszeniu z KMnQOy, nie
tworzy z azotanem(V) zelaza(Ill) barwnego potaczenia, ale po
dodaniu osadu z probowki 8 tworzy si¢ czerwonawe zabarwienie.
Zmieszanie zawiesin z probowek 8 1 10 powoduje powstanie
z6ltego osadu. Brak reakcji z metalowskaznikami

id 1,0
uz 1,5




d. Identyfikacja metalowskaznikow

Am- -
m- Wk Uzasadnienie Pkt
puika | ryto
W obecnos$ci buforu amonowego z jonami obecnymi w roztworach znad
osadow z probowek 3-9 tworzy fioletowo-czerwone zabarwienie, w
przypadku probowek 6 i 8 nikte. Po dodaniu roztworu EDTA nastepuje | jq 1,0
A | CT | zmiana zabarwienia roztworu na granatowa, za wyjatkiem probowek 819, uz 1.0
gdzie barwa jest fioletowo-niebieska. Wskazuje to na obecno$¢ jonow ’
miedzi w proboéwkach 8 i 9 oraz cynku, olowiu, magnezu i wapnia w
pozostatych.
Wskaznik ten reaguje jedynie z jonami metali z probéwek 3 1 4 tworzac w
srodowisku zalkalizowanym kroplg roztworu NaOH fioletowo-czerwone | jq 1,0
B | KA | zabarwienie. Po dodaniu kilku kropli roztworu EDTA roztwdr zmienia uz 1.0
barwe na jasnoniebieska. Swiadczy to o obecno$ci jondéw wapnia w ’
probowkach 3 i 4, za$ zidentyfikowanym wskaznikiem jest kalces.
Z jonami metali z probowek 3 i 4 tworzy malinowe zabarwienie w
roztworze lekko zalkalizowanym NaOH oraz zottobrunatne z roztworami | q 1,0
C | MU | z probowek 8 i 9 w obecnosci buforu amonowego. Po dodaniu roztworu uz 1.0
EDTA barwa roztwordw zmienia si¢ na fioletowa. Tak zachowuje si¢ ’
mureksyd z jonami wapnia (probowki 3 i 4) oraz miedzi (probdéwki 81 9).
W obecnosci tego wskaznika roztwory z proboéwek 6 1 7 tworza
odpowiednio czerwono fioletowe i czerwonobrunatne zabarwienie, ktore | q 1,0
D | OK | po dodaniu EDTA przechodzi w zo6tte. Tak zmienia zabarwienie oranz
. ., uz 1,0
ksylenolowy. Potwierdza to obecno$¢ cynku w roztworze 7 (po
uwzglednieniu obserwacji z punktu A) i otfowiu w prébce 6.
e. Rownania reakcji zachodzacych podczas identyfikacji
Nr | Substraty Rownania reakcji
1 | prob. 6 + roztw NaOH Pb** +20H" — Pb(OH), |
2 | prod. reakcji 1 +NaOH | Pb(OH), | +20H™ — [Pb(OH), [~
3 | prob. 5 + roztw HNO; MgHPO, | +H" — Mg** + H,PO;,
4 | prob. 5 + probéwka 6 3Pb** + 2HPO, — Pb,(PO,), | +2H*
5 | prob. 8 + roztw Fe(NOs); | 2Cul | +4Fe’* — 2Cu”* +1, +4Fe™ kv
6 | prob. 8 +roztw KMnOs | 10Cul + 4MnO; +32H* —10Cu™ +5I, +4Mn** +16H,0 =
7 | prob. 6 + prob. 3 Pb* +S0O;” — PbSO, | £
8 | prob. 7 + roztw HNO; ZnC,0, +2H" — Zn* +H,C,0, =
9 | prodreakeji 8 + KMnOs | 2MnOj; +5H,C,0, +6H* —Mn** +10CO, 1 +8H,0 s
10 | prob. 7 + roztw Fe(NO3); | CuSCN + 2Fe* — Cu®* + Fe>* + FeSCN** >
I1 | prob. 2 + roztw Fe(NO3); | Fe** +3Hwin~ — Fe(win)?™ + 3H* -
12 | prob. 2 + roztw KMnO, + _ T 24
ozt HINO, KHC,H,O, | +2MnO; + 7H* —K* +4CO, 1 +2Mn*" +6H,0
13 | prob. 8 + prob. 9 Cul + AgSCN — Agl + CuSCN
14 | prob. 5 + prob. 10 3Ag" + HPO, — Ag,PO, | +H*

RAZEM

50 pkt.
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