ETAP 111 22.03.2024

Zadania laboratoryjne

CZAS ROZWIAZYWANIA: 14:00 — 19:00

ZADANIE LABORATORYJNE 1

Oznaczanie kwasu askorbinowego i aldehydu mrowkowego za pomocq miareczkowania

jodometrycznego

Jodometria moze shuzy¢ zar6wno do oznaczania utleniaczy jak i reduktorow. W pierwszym
przypadku titrantem jest mianowany roztwdr tiosiarczanu sodu, natomiast substancja
odmiareczkowywang jest jod, ktory powstaje w reakcji utleniacza z jonami jodkowymi. Przy
oznaczaniu reduktorow, titrantem moze by¢ mianowany roztwor jodu lub roztwor jodanu(V) potasu,
przygotowany w kolbie miarowej przez rozpuszczenie w niej substancji podstawowej (KIO;) i
dopetnienie zawarto$ci do kreski. Ze wzgledu na rodzaj substancji oznaczanej mozna stosowac

miareczkowanie bezposrednie lub miareczkowanie odwrotne.

W obydwu przypadkach (oznaczanie utleniaczy i1 reduktorow, jak i1 wymienionych typow

miareczkowania) wygodnym wskaznikiem punktu koncowego miareczkowania jest kleik skrobiowy.

Wigksze ilosci kwasu askorbinowego, np. w preparatach farmaceutycznych, mozna oznacza¢ za
pomocg bezposredniego miareczkowania roztworem jodanu(V) potasu. Reakcja przebiega w
srodowisku kwasowym. Natomiast aldehyd mrowkowy, w srodowisku zasadowym, jest utleniany do
kwasu mréwkowego przez dodany w nadmiarze jod (a wtasciwie jodan(I) potasu). Po zakwaszeniu
roztworu, nieprzereagowany jod jest odmiareczkowywany mianowanym roztworem tiosiarczanu

sodu.

W kolbach o pojemnosci 200 cm®, opisanych P1 i P2 oraz numerem startowym, masz w jednej z
nich roztwor kwasu askorbinowego, a w drugiej roztwor aldehydu mréwkowego. Kolby sa
dopetnione woda do kreski, a ich zawarto$s¢ wymieszana. W butelce opisanej Na,S,0; masz roztwor
tiosiarczanu sodu, a w butelce opisanej KIO; roztwér jodanu(V) potasu. Stezenia roztworu KIO; 1

Na,S,0; podane sg na butelkach.
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Na swoim stanowisku masz do dyspozvcji:

Na stanowisku zbiorczym masz do dyspozyciji:

Biurete z lejkiem

Roztwor NaOH o stezeniu 1 mol-dm™

2 kolby stozkowe ze szlifem

Roztwor HCl o stezeniu 1 mol-dm™

2 kolby stozkowe bez szlifu

10% roztwor K1

2 pipety jednomiarowe o pojemnosci 25,00 cm’

Roztwor kleiku skrobiowego

Cylinder miarowy o pojemnoéci 25 cm’

2 zlewki o pojemnosci 100 i 250 cm’

Tryskawke z woda destylowang

Przepisy wykonawcze

Przepis 1.

— Do kolby stozkowej bez szlifu odmierzy¢ 25,00 cm’ roztworu z kolby P1 (P2);
— Doda¢ 20 cm’® kwasu chlorowodorowego i rozcienczy¢ woda do ok. 100 cm’;
— Nastepnie wprowadzi¢ ok. 2 cm’ kleiku skrobiowego;

— Miareczkowac

roztworem jodanu(V) potasu do pojawienia si¢ niebiesko-granatowego

zabarwienia;
— Zanotowac objetos¢ zuzytego titranta Vy;
— Miareczkowanie powtorzy¢ tyle razy, by uzyska¢ zblizone wyniki miareczkowan (+ 0,1 cm?).
Przepis 2.
— Do kolby stozkowej ze szlifem odmierzy¢ 25,00 cm’ roztworu z kolby P2 (P1);
— Dodac¢ 25,00 cm’® roztworu KIO;, 5 cm® roztworu K1 i 10 cm’® roztworu HCI;

— Zamkna¢ korkiem i odstawi¢ na 5 minut, po czym doda¢ 20 cm’ roztworu NaOH. Zamknaé kolbe

korkiem i pozostawi¢ na 5 minut. Sptuka¢ korek, doda¢ 12 cm’ roztworu HCI.

— Odmiareczkowa¢ wydzielony jod mianowanym roztworem tiosiarczanu do uzyskania

jasnozottego zabarwienia;

— Wprowadzi¢ ok. 100 cm’ wody i ok. 2 cm’ kleiku skrobiowego. Miareczkowa¢ do zaniku

granatowego zabarwienia.
— Zanotowac objetos¢ V, zuzytego titranta.

— Miareczkowanie powtorzy¢ tyle razy, by uzyska¢ zblizone wyniki miareczkowan (£ 0,1 cm’).



Polecenia

a. (2 m.) Na podstawie odpowiedniej proby zidentyfikuj, w ktérej kolbie (P1 czy P2) znajduje si¢
kwas askorbinowy. Przedstaw sposob postepowania.

b. (6 m.) Podaj réwnania reakcji (zapis jonowy, rownania potoéwkowe) oznaczania kwasu
askorbinowego wg podanego przepisu.

c. (4m.) Na podstawie wynikow miareczkowania 1 rownan reakcji, podaj zaleznos¢ pozwalajaca na
wyznaczenie ilosci kwasu askorbinowego w kolbie P1 (P2).

d. (10 m.) Oblicz liczbe milimoli 1 mg kwasu askorbinowego w kolbie P1 (P2). Przedstaw tok obliczen.

e. (5 m.) Podaj rownania reakcji oznaczania aldehydu mréwkowego wg podanego przepisu.

f- (6 m.) Na podstawie wynikow miareczkowania 1 rownan reakcji, podaj zaleznos¢ pozwalajacg na

wyznaczenie ilosci aldehydu mrowkowego w kolbie P1 (P2).
g. (10 m.) Podaj liczb¢ milimoli 1 mg aldehydu mréwkowego w kolbie P1 (P2). Przedstaw tok

obliczen.

h. (2 m.) Wyjasnij, dlaczego podczas miareczkowania roztworem tiosiarczanu sodu srodowisko nie

powinno by¢ mocno kwasowe.

i. (4 m.) Jaki blad (dodatni badZ ujemny) popeini si¢ podczas:
1) przemiareczkowania,
2) niedomiareczkowania

w obu miareczkowaniach zgodnie z oznaczeniami substancji wedlug podanych przepisow.

Odpowiedz krotko uzasadnij w oparciu o typ miareczkowania.

UWAGA! Wynik obliczen zawartosci analitow w kolbach P1 i P2 podaj z dokladnoscia

dwoch miejsc po przecinku dla mmol i jednego miejsca po przecinku dla mgo,




ZADANIE LABORATORYJNE 2

Identyfikacja kationow i anionow z wykorzystaniem chromatografii jonowej

Chromatografia jonowa pozwala rozdziela¢ sktadniki mieszaniny, ktore wystepuja w roztworach w

postaci jondw. Anality te mozna rowniez oznaczy¢ m.in. poréwnujac pola powierzchni piku

oznaczanego sktadnika 1 wzorca wewnetrznego, tj. stosujagc metode wzorca wewnetrznego.

W probéwkach 1-5 znajdujg si¢ wodne roztwory trzech pojedynczych soli 1 dwoch mieszanin soli.

Sktadajg si¢ one z nastepujacych jonow:

Kationy Aniony

amonowy potasowy azotanowy(III) * siarczanowy(IV) *

barowy * lub strontowy * | sodowy bromkowy * tiocyjanianowy *

CeZOWY wodorofosforanowy(V) tiosiarczanowy *
mréwczanowy * lub octanowy *

Podane aniony wystepuja w badanych roztworach tylko raz.

Na swoim stanowisku masz do dyspozycji:

Na stanowisku zbiorczym masz do dyspozyvcji:

10 probowek

Roztwor zelaza(IlI)

5 pipetek

Roztwér zieleni malachitowe;j

Zielen malachitowa
[CsHsC(CsH4N(CH3),),]Cl
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Roztwor manganianu(VII) potasu zakwaszony
roztworem kwasu siarkowego(VI)

Roztwor tetrafenyloboranu sodu

Roztwor oranzu metylowego (nieodwracalny
wskaznik redoks)

Roztwor chromianu potasu

Stezenia roztworow podane sg na etykietach.

Mozesz tez korzysta¢ z odczynnikdéw z Zadania 1.

Na stanowisku znajduja si¢ rowniez dwa rysunki. Na Rys. 1 przedstawione sg chromatogramy

uzyskane podczas rozdzielania wzorcowej mieszaniny kationdw na kationicie oraz wzorcowej

mieszaniny anionéw na anionicie z uzyciem detektora konduktometrycznego. Stezenie kazdego z

jonéw w badanym roztworze wynosito 0,400 mmol-dm™. Na chromatogramach podano czas retencji

kazdego jonu oraz pole powierzchni pod jego pikiem. Wsrod sktadnikéw mieszanin wzorcowych
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jonéw byly jony wymienione powyzej na liscie oraz dodatkowe jony: kation litowy i magnezowy
oraz aniony: azotanowy(V), chlorkowy, jodkowy i siarczanowy(VI). Jony te petnity podwdjne role —
po pierwsze sg to wzorce wewnetrzne majace zastosowanie podczas analizy ilo§ciowej, po drugie

stanowig punkty odniesienia, co jest pomocne w okresleniu kolejnosci elucji pozostatych jonow.

Na Rys. 2 przedstawione sg pary chromatogramoéw A—E rozdzielania kationéw 1 aniondw zawartych
w probowkach 1-5. Na potrzeby analizy ilo§ciowej kazdy z roztwordw rozcienczono 200-krotnie 1
dodano do niego roztwory wzorcow wewnetrznych kationow (litowego 1 magnezowego) lub
anionow (azotanowego(V), chlorkowego, jodkowego i/lub siarczanowego(VI)). Stezenie kazdego z

jondéw wzorcowych w chromatografowanych roztworach wynosito 0,250 mmol-dm™.
Na chromatogramach podano czas retencji kazdego jonu oraz pole powierzchni pod jego pikiem.

UWAGA! Roztwory wzorcow wewnetrznych bvly dodawane wylacznie do chromatografowanych

probek i nie sa obecne w probowkach 1-5.

Polecenia

a. (59 m.) Zidentyfikuj sole z proboéwek 1-5 (podaj sktad jonowy) oraz przypisz im odpowiednie
chromatogramy A-E. Uzasadnij identyfikacj¢ podajac kluczowe wnioski (dla kationow i
anionow) ptynace z tych chromatogramow, a takze potwierdz identyfikacje obserwacjami
charakterystycznych reakcji (ewentualnie ich braku) zachodzacych dla kationdw 1 anionow z
dostepnymi odczynnikami. Podaj rownania tych reakcji oraz wnioski z nich plyngce. W
przypadku jonow oznaczonych gwiazdka (*) podaj minimum 2 reakcje, w tym co najmniej jedng
jednoznacznie potwierdzajaca obecnos$¢ danego jonu (czyli zachodzaca z innym odczynnikiem niz
odczynnik grupowy).

b. (24 m.) Dla wybranych dwoch chromatograméw (jednej pojedynczej soli oraz jednej mieszaniny
soli) oblicz stezenie molowe kationéw i1 aniondw znajdujacych si¢ w probowkach stosujgc metode
wzorca wewnetrznego. Wskaz wybrane chromatogramy. W przypadku kazdego oznaczanego jonu
podaj jego czas retencji (t) oraz wskaz wlasciwy dla niego wzorzec wewnetrzny (tylko jeden),
jaki wybierasz w celu obliczenia st¢zenia tego jonu.

c. (12 m.) Na przyktadzie kationu litu i eluentu siarczanowego(VI) oraz anionu azotanowego i
eluentu wodoroweglanowego wyjasnij zasade dziatania supresora (kolumny tlumienia)
przedstawiajac reakcje opisujace rownowagi zachodzace w supresorze przed i w momencie
dotarcia analitu do kolumy tlumienia wypetnionej kationitem z grupami sulfonowymi (—SOj3")

lub anionitem z czwartorzedowymi z grupami amoniowymi (— N(CHs)s).

UWAGA! Reakcje utleniania jonéw tiocyjanianowych nie stanowia podstaw do identyfikacji.

UWAGA! Przedstawione reakcje nie moga uwzgledniaé¢ reakcji krzyzowych miedzy

roztworami w probowkach 1-5.

UWAGA! Wynik obliczen podaj z dokladnoscia trzech miejsc po przecinku.
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Gospodaruj oszczednie roztworami, dolewki nie sq moZliwe.
Obejrzy] uwaznie arkusz odpowiedzi. Zaplanuj 1 wpisz rozwigzanie tak, by miescito sie¢ w
wyznaczonym miejscu. Podaj skroty stosowane w arkuszu odpowiedzi.

Tekst oraz rownania reakcji chemicznych napisane poza wyznaczonym miejscem nie begda

sprawdzane!

Pamietaj o zachowaniu zasad bezpieczenstwa podczas wykonywania analiz!

Zadanie 1 — 49 m, zadanie 2 — 95 m.

Sumaryczna punktacja za zadania laboratoryjne 25 pkt. + 35 pkt. = 60 pkt.
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Ad 2 a) ldentyfikacja substancji z probowek 1-5

REC1 | REC2

Probéwka: 1 | Chromatogramy: D Jony: Na*, SO3%~

Uzasadnienie

kation(y) — obserwacje, reakcje wnioski:
Brak reakcji (nie reaguje z Ko,CrO4, H>SO4, NaOH i
Na[B(CsHs)s]) — Wniosek: wskazuje na obecnos¢ Na*

anion(y) — obserwacje, reakcje wnioski:

e Z KyCrO4 1 HCl roztwor zabarwia si¢ na zielono — Wniosek:
w roztworze znajduja si¢ jony zdolne do utlenienia si¢:

2Cr042’+ 2H — CI'20727 + H,O

38032 + Cr,074 + 8H" = 3S04* + 2Cr** + 4H,0

lub 38032 + 2CrO4> + 10H = 3S0,% + 2Cr** + 9H,0

e Na zimno odbarwia KMnO4 — Wniesek: w roztworze
znajduja si¢ jony substancji zdolnych do utlenienia si¢:

580;3% + 2MnO4 + 6H" = 5S04 + 2Mn*" + 3H,0

e Odbarwia I, (otrzymane przez dodanie roztw. KMnO4 do
roztw. KI) - Wniosek: zawiera jony SO3%™ lub S,05%":

SO;* + I+ H,O = SO + 21 +2H"

e (Odbarwia zielen malachitowa — nastepuje zniszczenie uktadu
chromoforowego; barwnik ulega redukcji i powstaje
bezbarwny leukozwigzek:

MG™ + SO3?” + H,0 = MGH + SO4* + H*

Ca3HasNy" + SO3* + Ho0 = CosHasNa + SO4* + HY
Whiosek: roztwor zawiera jony SO3>".

e 7 HCl wydziela si¢ nieprzyjemnym zapach SO, bez oznak
zmetnienia:

SO327+ 2H* = SO, T+ H,O
Whiosek: roztwor zawiera jony SO3%".

kation(y) — chromatografia jonowa (analiza i wnioski):
Na chromatogramach A, D i E obecny jest tylko jeden pik
(nie liczac pikdw wzorcow), a zatem otrzymano je dla
roztworow pojedynczych soli. Jon eluuje w tz 4.1 min
(obecny tez na chromatogramach A i C), czyli zaraz po
kationie litu (ma najkroétszy czas retencji ze wszystkich
rozdzielanych analitow), z czego mozna wnioskowac, ze jest
to kation jednododatni o matym promieniu jonu, a zatem
musi to by¢ kation Na* (zgodnie z szeregiem pierwszej
grupy pierwiastkow w uktadzie okresowym).

anion(y) — chromatografia jonowa (analiza i wnioski):

Na chromatogramach A, D i E obecny jest tylko jeden pik (nie
liczac pikéw wzorcow), a zatem otrzymano je dla roztworow
pojedynczych soli. Na chromatogramie D pik o tz 10.6 min
wystepuje po piku NOs ', ale tuz przed pikiem SO4>". Ponadto
jego czas retencji jest dtuzszy niz anionu o tz 9.3 min na
chromatogramie C. Na tej podstawie mozna stwierdzi¢, ze jon ten
to SO32™ (w szeregu HPO4*", SO, SO4*7, $,0:%).

Probowka: 2 | Chromatogramy: E Jony: NH4", SCN™

Uzasadnienie

kation(y) — obserwacje, reakcje, wnioski:

o Straca biaty osad z Na[B(C¢Hs)4] - Wniosek: swiadczy
0 obecnoéci K, NH4" lub Cs™:

[B(CeHs)s]”+ NH,* — NH[B(CeHs)s] |

anion(y) — obserwacje, reakcje, wnioski:

e Czerwony roztwor po dadaniu jonoéw Fe(III) — Wniosek:
powstaje kompleks Fe(SCN)?**/ Fe(SCN),™:

SCN~+ Fe** — [Fe(SCN)J**

2SCN~+ Fe** = [Fe(SCN),]*

e 7 HCIl wydziela si¢ COS o nieprzyjemnym zapachu:

6SCN™+4H" + H,O — COS + NH4*
Whiosek: roztwor zawiera jony SCN™,

kation(y) — chromatografia jonowa (analiza i wnioski):
Na chromatogramach A, D i E obecny jest tylko jeden pik
(nie liczac pikdw wzorcow), a zatem otrzymano je dla
roztworow pojedynczych soli. Pik o tz 4.4 min ma czas
retencji dtuzszy niz pik Na* na chromatogramach A, C i D,
ale krotszy niz czas retncji piku na chromatogramie C (tj.
K"). A zatem jest to jon jednododatni o promieniu wigkszym
od Na™, lecz mniejszym od K*. Na tej podstawie mozna
stwierdzi¢, ze jon ten to NH4".

anion(y) — chromatografia jonowa (analiza i wnioski):

Na chromatogramach A, D i E obecny jest tylko jeden pik (nie
liczac pikéw wzorcow), a zatem otrzymano je dla roztworow
pojedynczych soli. Na chromatogramie E wida¢ pik o
najdluzszym czasie retencji (22.5 min), co wskazuje na jon SCN™
(w szeregu CI™, Br, I, SCN").
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Probéwka: 3 | Chromatogramy: A Jony: Na*, NO»

Uzasadnienie

kation(y) — obserwacje, reakcje, wnioski:
Brak reakcji (nie reaguje z KoCrO4, H>SO4, NaOH i
Na[B(C¢Hs)4]) — Wniosek: wskazuje na obecno$¢ Na*

anion(y) — obserwacje, reakcje, wnioski:

e Reaguje z K»CrOs w srodowisku kwasnym; roztwor zabarwia
si¢ na fioletowo — Wniosek: w roztworze znajduja si¢ jony
substancji zdolnych do utlenienia sig:

2CI‘O427+ 2H — CI'20727 + H,O

3NO,; + CI'20727+ SH" = 3NO3 + 2Crt + 4H,0

lub 3NO, + 2CI’O427+ 7JH' = 3NO3 + 2Crt + 5H,O

e Na zimno odbarwia KMnO4— Wniosek: w roztworze
znajduja si¢ jony substancji zdolnych do utlenienia si¢:

5NO;, + 2MnO4 + 6H" = 5NO; + 2Mn2t + 3H,0O

e Reaguje z KI w ér. HCI (z dodatkiem kleiku skrobiowego) —
roztwor robi si¢ granatowy; Wnioski: wydziela si¢ jod czyli
roztwor zawiera jony NO»-.:

2NO; +2I" + 4H' = 2NO + I, + 2H,0

e Po dodaniu roztworu HCI wydziela si¢ nieprzyjemnym
zapach NO, — Whniosek: rozklada si¢ z wydzieleniem NO,:

2NO; +2H* =+ NO 1 +NO, 1 + H,O

kation(y) — chromatografia jonowa (analiza i wnioski):
Na chromatogramach A, D i E obecny jest tylko jeden pik
(nie liczac pikow wzorcow), a zatem otrzymano je dla
roztworow pojedynczych soli. Jon eluuje w tz 4.1 min
(obecny tez na chromatogramach C i D), czyli zaraz po
kationie litu (ma najkroétszy czas retencji ze wszystkich
rozdzielanych analitow), z czego mozna wnioskowac, ze jest
to kation jednododatni o matym promieniu jonu, a zatem
musi to by¢ kation Na* (zgodnie z szeregiem pierwszej
grupy pierwiastkow w uktadzie okresowym).

anion(y) — chromatografia jonowa (analiza i wnioski):
Na chromatogramach A, D i E obecny jest tylko jeden pik (nie
liczac pikow wzorcow), a zatem otrzymano je dla roztworow
pojedynczych soli. Na chromatogramie A pik o tz 5.0 min
wystepuje przed pikiem NOs™, ale po Cl, czyli odpowiada on
anionowi NO,™ lub Br".

Probéwka: 4 | Chromatogramy: C Jony: K*, HPO4*", Na", S,05%

Uzasadnienie

kation(y) — obserwacje, reakcje, wnioski:

e Straca bialy osad z Na[B(C¢Hs)4] - Wniosek: swiadczy
0 obecnoéci K, NH4" lub Cs™:

[B(CeHs)a]”+ K = K[B(CeHs)a] |

e Brak reakcji dla drugiego kationu (nie reaguje z
K,CrO4, H,SO4 i NaOH) — Wniosek: wskazuje na
obecno$é Na*

anion(y) — obserwacje, reakcje, wnioski:

o 7 K,CrOs4 i HCI roztwér zabarwia si¢ na zielono — Wniosek:
w roztworze znajduja si¢ jony zdolne do utlenienia si¢:

2Cr0O42 + 2H" = Cr,02 + H,O

35,05% +4Cr,07% + 26H" = 6S04* + 8Cr** + 13H,0

lub 35,032 + 8CrO4> + 34H" = 6S04* + 8Cr*" + 17H,0

e Na zimno odbarwia KMnO4 — Wniosek: w roztworze
znajduja si¢ jony substancji zdolnych do utlenienia sig:

58,052+ 8MnOy4~ + 14H* = 10S04* + 8Mn*" + 7H,0

e Odbarwia I, (otrzymane przez dodanie roztw. KMnOj4 do
roztw. KI) - Wniosek: zawiera jony SO3%™ lub S,05%":

2820327 +1, > S40627 + 21"

e Po powolnym dodaniu Fe(IIl) roztwor zabarwia si¢ na
fioletowo - Wniosek: powstaje nietrwaly zwiazek Fe(S203),:

Fe’™ + 25,05 — Fe(S,03),~

ktory szybko rozklada si¢ do: Fe(S;05),” + Fe*™ = 2Fe?" + S40¢>

e 7 HCl nastgpuje zmetnienie roztworu. Wniosek: wytraca si¢
siarka:

S,03* + 2H" = SO, 1+S | +HO

e Po powolnym dodaniu roztworu Fe(III) wytraca si¢ biaty osad
- Whiosek: straca si¢ osad FePOa:
Fe** + 2HPO,>~ — FePO, 1+ H,PO4

kation(y) — chromatografia jonowa (analiza i wnioski):
Na chromatogramach B i C obecne s3 dwa piki (nie liczac
pikow pochodzacych od jonéw wzorcow), a zatem s to
chromatogramy mieszanin.

Jeden z pikdéw na chromatogramie C ma ten sam czas
retencji co pik odpowiadajacy Na* (4.1 min) na
chromatogramach A i D. Jon ten eluuje zaraz za kationem
litu. Drugi pik o tz 5.6 min ma czas retencji dtuzszy niz pik
na chromatogramie E (tj. NH4", 4.4 min), ale krotszy niz
Mg?*, a zatem musi to by¢ jon jednododatni o nieco
wiekszym promieniu, czyli K*.

anion(y) — chromatografia jonowa (analiza i wnioski):

Na chromatogramach B i C obecne sa dwa piki (nie liczac pikow
pochodzacych od jonéw wzorcow), a zatem s3 to chromatogramy
mieszanin.

Pierwszy z pikow na chromatogramie C o tz 9.3 min ma czas
retencji duzszy od NOs™, ale krotszy niz SO+ (i krotszy niz pik
0 tz 10.6 min na chromatogramie D). Na tej podstawie mozna
stwierdzi¢, ze jon ten to HPO4>™ (w szeregu HPO4>", SO3%7, SO4>,
S,05%7). Drugi pik (tz 16.9 min) ma czas retencji dtuzszy niz
SO4>". Na tej podstawie mozna stwierdzi¢, ze jon ten to S;03> (W
szeregu HPO4?", SO5%7, SO4*7, $,0:%).




70 OICh et3 Zadanie laboratoryjne 2

(str. 3/4)

Probéowka: 5 | Chromatogramy: B

Jony: Cs*, Br, Ba*", CH;COO~

kation(y) — obserwacje, reakcje, wnioski:

e Po dodaniu roztworu kwasu siarkowego(V1) straca si¢
biaty osad - Wniosek: straca si¢ osad BaSO4 lub SrSOs:

Ba®" + SO — BaSOy4 |

e Po dodaniu roztworu NaOH straca si¢ bialy osad -
Whiosek: straca si¢ osad Ba(OH): lub Sr(OH),:

Ba?" +20H™ — Ba(OH), |
lub ewentualnie w reakcji z CO; (z powietrza) straca si¢
BaCOj3 lub SrCOs:

Ba(OH), + CO, = BaCOs | + H,O

e Po dodaniu roztworu K,CrOj4 straca si¢ zo6tty osad -
Whiosek: straca si¢ osad BaCrOy4, a nie SrCrO4 (gdyz
osad SrCrO4 rozpuscilby si¢ w powstajacym podczas
reakcji kwasie octowym):

CrO4* + Ba? = BaCrOy |

e Straca bialy osad z Na[B(C¢Hs)4] - Wniosek: swiadczy
0 obecnosci K, NH4™ lub Cs*:
[B(CeHs)a] "+ Cs™ = Cs[B(CsHs)a] |

Uzasadnienie

anion(y) — obserwacje, reakcje, wnioski:

e Na zimno odbarwia KMnQj, a roztwor zabarwia si¢ na zoito
— Whiosek: w roztworze znajduja si¢ Br:

10Br™ + 2MnO4~ + 16H' = 5Br; + 2Mn?" + 8H,0

e Wydzielanie si¢ bromu mozna udowodni¢ przez dodanie do
roztworu oranzu metylowego, ktory szybko si¢ odbarwia —
Whiosek: zachodzi utlenianie wigzanie azowego pod
wplywem Br; prowadzace do destrukceji chromoforu:

(C3H10N)N:N(C6H4SO3N3) + Br, + 2H,O — (CgHmN)NO +

ON(C6H43803Na) + 2HBr

o Wydzielanie si¢ bromu mozna réwniez udowodnié¢ przez
dodanie roztworu KI z dodatkiem kleiku skrobiowego, ktory
szybko si¢ zabarwia na granatowo — Wniosek: zachodzi
utlenianie I” do wolnego jodu, co potwierdza obecnos¢ Bra:

Br, +2I" = 3Br +1,

o Z Fe(Ill) roztwor zabarwia si¢ na czerwonobrunatny kolor,
ktoéry znika po dodaniu roztworu kwasu chlorowodorowego -
Whiosek: roztwor zawiera jony CH3COO™:

Fe** + 3CH3COO™ — Fe(CH3COO0)3

3Fe’" + 6CH3COO™ + 2H,0 — [Fes(OH)2(CH3COO)6]* + 2H*

e 7 HCl nastgpuje mozna wyczu¢ zapach kwasu octowego
roztworu. Wniosek: zawiera jony CH3;COO™:

CH3;COO™ + H" = CH3;COOH

kation(y) — chromatografia jonowa (analiza i wnioski):
Na chromatogramach B i C obecne sa dwa piki (nie liczac
pikéw pochodzacych od jondw wzorcow), a zatem sg to
chromatogramy mieszanin.

Chromatogram B przedstawia pik o najdtuzszym czasie
retencji (23.9 min), dluzszym niz czas retencji Mg?* (12,2
min), co wskazuje, ze eluujacy kation rowniez nalezy do
drugiej grupy (jon dwudodatni). Na tej podstawie
stwierdzono, ze moze to by¢ Sr?* lub Ba?".

Drugi jon, tj. jon o tg 7.6 min, ma czas retencji krotszy niz
Mg?*, jednak dtuzszy niz inne kationy na pozostatych
chromatogramach, a zatem jest to jon jednododatni lecz o
najwickszym promieniu wsrod jonéw jednododatnich. Na tej
podstawie mozna stwierdzi¢, ze jest to Cs™.

anion(y) — chromatografia jonowa (analiza i wnioski):

Na chromatogramach B i C obecne sg dwa piki (nie liczac pikow
pochodzacych od jonéw wzorcow), a zatem s3 to chromatogramy
mieszanin.

Pierwszy z pikow na chromatogramie B o tz 5.9 min ma czas
retencji dhuzszy od CI, ale krotszy niz NO3™. Na tej podstawie
mozna stwierdzi¢, ze jon ten to NO,™ lub Br™.

Drugi pik (tz 3.6 min) ma najkrotszy czas retencji ze wszystkich
anionow. Jako ze w pierwszej kolejnosci eluujg aniony prostych
kwasow z pojedynczg grupg karboksylowa(praktycznie
nierozdzielone, o bardzo zblizonych czasach retencji), to jon ten
to anion mrowczanowy lub octanowy.
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REC1 | REC2
Ad 2 b) Obliczenie stezen molowych kationow i anionow w wybranych dwoch probowkach 1-5
Chr | z oznaczanego Wzorzec Stezenie [mmol/L] I ozhaczancgo Wzorzec Stezenie [mmol/L]
om. kationu anionu
A (Na") 4,1 Li 56,297 (NO2) 5,0 | CI'lubNOs3™ | 51,896 lub 51,715
D (Na") 4,1 Li" 173,197 (SO5%) 10,6 | NOs; lubI™ | 86,426 lub 93,379
E | (NHy) 44 Li" 79,399 (SCN") 22,5 I 69,098
B (Cs") 7,6 |Li" lubMg*" | 63,150 lub 61,648 (CH:COO) 3,6 CI 107,866
(Ba*") 23,9 Mg?* 68,850 (Br) 5,9 CI" lub NOs;™ | 71,094 1ub 67,628
C (Na") 4,1 Li" 200,938 (HPO4*) 9,3 SO4* 67,159
(K 5,6 Li* 140,556 (S205%) 16,9 I 87,192

Ad 2 ¢) Zasada dziatania supresora

Rownowaga w supresorze anlonltowym

Do detektora trafia woda.

dla Li*

Gdy do supresora anionitowego dociera kation Li':

Do detektora trafia zdysocjowany wodorotlenek analitu.

2[wype1n1en1e—N(CH3)3 OH]+2H" + S04 = [wypelnlenle—N(CH3)3]z S04> + 2H,0

2[wypein1enle—N(CH3)3 OH ]+ SO4* +2Li" [wypelnlenle—N(CH3)3]2 SO4> +2Li" + 20H"

Réwnowaga w supresorze kationitowym:
wypehienie—SO3;” H" + Na” + HCO3™ = wypehienie—SO3™ Na" + H,COs
Do detektora trafia stabo zdysocjowany kwas weglowy.

Gdy do supresora kationitowego dociera anion NO3™:
wypelnienie—SO3;™ H" + Na” + NOs™ = wypelnienie—SO3;™ Na” + H" + NO3~
Do detektora trafia silnie zdysocjowany kwas analitu.

dla NO3~
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ROZWIAZANIE ZADANIA 1

Kolba P1 - kwas askorbinowy, P2 - aldehyd mréowkowy

22.03.2024

Rozwigzania zadan laboratoryjnych

Ad a.) Identyfikacja substancji w kolbach P1 i P2

REC1 | REC2

2m

Tylko kwas askorbinowy dziata jako reduktor w §rodowisku kwasowym. Nalezy pobra¢ krople KI,

krople KIO;, doda¢ kroplg kwasu chlorowodorowego, nieco wody i krople kleiku skrobiowego. Granatowy

roztwor odbarwia si¢ tylko po dodaniu kilku kropli roztworu z kolby P1. Wskazuje to na obecno$¢ kwasu

askorbinowego w kolbie P1 a aldehydu mréwkowego w kolbie P2.

Ad b.) rownania reakcji zachodzqcych podczas oznaczania kwasu askorbinowego REC1 | REC2
(zgodnie z przepisem) 6m
Podczas miareczkowania
réwnanie potowkowe utleniania: Ask — deAsk +2H" +2¢™ |x 3
réwnanie potowkowe redukcji: 1057+ 6H' + 66— I" + 3H,0
réwnanie reakcji sprzgzone;j: 105” + 3Ask — 3deAsk + I + 3H,O
W punkcie koncowym miareczkowania
rownanie potéwkowe utleniania: 2 > I, +2e¢ |x5
rownanie poldéwkowe redukcji: 2105+ 12H + 10e” — L, + 6H,0
roOwnanie reakcji sprzgzone;j: 103"+ 5T + 6H — 31, + 3H,0
Ad c., d.) Wyprowadzenie wzoru na obliczenie liczby milimoli kwasu askorbinowego w REC1 |REC 1
probce, oraz obliczenie jego ilosci ( mg) 4m
Substancja Objetosc Titrant/ | wskaznik Objetosci Srednia llos¢ kwasu
miareczkowana roztworu Stezenie zuzytych porcji | objetos¢ askorbinowego
zkolby P1 | mol/dm 3 titranta titrantcsz Vi mg
cm
kwas askorbinowy | 25,00 cm® KOs - Jkleik g0 1805 118225 1285,7
0,0167 skrobiowy;




Liczba milimoli zuzytego titranta: n; = ckjo3* Vi = 0,0167[mol/dm’] 18,225[cm’] = 0,304 [mmol]
Obliczenie liczby milimoli substancji oznaczanej n,g = 3-nkj03 = 0,9131 [mmol]
Obliczenie liczby milimoli substancji oznaczanej w kolbie P n,gp = 8-0,9131 [mmol] = 7,304 mmol]

W kolbie P1 jest wigc 7,304 mmol kwasu askorbinowego.
Masa 1 mola kwasu askorbinowego wynosi 176,13 g/mol

Masa kwasu askorbinowego w kolbie P1 to 1285,7 mg.

Ade.) Rownania reakcji zachodzqcych podczas oznaczania aldehydu mrowkowego REC 1 | REC2
(zgodnie z przepisem 2) S5m
Po wprowadzeniu probki, jodanu potasu, jodku potasu i kwasu chlorowodorowego zachodzi reakcja:

10;”+ 51" + 6H" — 31, + 3H,0
po dodaniu NaOH: L+20H — 10 +T +H,O

HCOH + I, + 20H  — HCOOH + 2I" + H,O
po dodaniu HCI: I0+T +2H —> I, + H,0
Podczas miareczkowania: I +2S,07> — S,06° +2I7
Ad £, g.) Wyprowadzenie wzoru na obliczenie liczby milimoli aldehydu mrowkowego w REC 1 |REC 1
probce oraz obliczenie jego ilosci (mg) 16 m
Substancja Objetos¢ Titrant/ | wskaznik Objetosci Srednia llos¢ aldehydu
miareczkowana badanego | stgzenie zuzytych porcji | objetosé¢ mréwkowego
roztworu titrant titranta V-
i mol/dnt’ itranta itranta V; mg
jod 25 Na,S,0; |Kleik 16,20; 16,30 16,25 108,0
0, 09880 | skrobiowy

Jodan reaguje z jonami jodkowymi generujac jod npgen  712,gen = 325,00 Cjoq

Wygenerowany jod reaguje wedtug stechiometrii 1:1 z aldehydem mrowkowym naq, za$ pozostaty po tej
reakcji jod, 7 miar Jest odmiareczkowywany roztworem tiosiarczanu Nyes.

NLgen=Nald T Almiar = Hald = Fiogen - Nioymiar

Naid = 325,00 Cjod - 0,5 V2" Ctios

w calej kolbie jest 200/25 = 8 razy wigcej, a wigc 24-25,00Cjod - 4 V2 Crios
(24%25,0*0,0167)-(4*16,25*%0,0988)=10,02-6,42=3,60 mmol

N2, miar = 0:5 “Ntios = 0;5 ' V2’Ctios;

W kolbie P2 jest wiec 3,60 mmol aldehydu mréwkowego.

Masa 1 mola aldehydu mroéwkowego wynosi 30,0 g/mol

Masa aldehydu mrowkowego w kolbie P2 to 108,0 mg.

Ad h.) Uzasadnienie prowadzenia miareczkowania w srodowisku o matej kwasowosci

REC1 | REC2

2m

W s$rodowisku kwasowym tlen z powietrza utlenia jony jodkowe do jodu zgodnie z réwnaniem reakcji:

AT + O, +4H" — 2L, + 2H,0
Powoduje to dodatkowe zuzycie tiosiarczanu zanizajac ilo§¢ oznaczanego analitu w miareczkowaniu

odwrotnym a podwyzszajac ilo§¢ oznaczanego analitu w miareczkowaniu bezposrednim.




REC1 | REC2

Adi.) Okreslenie rodzaju bledu w kazdym z miareczkowan

4m

Oznaczanie kwasu askorbinowego wg przepisu 1. jest miareczkowaniem bezposrednim, tak wigc
niedomiareczkowanie (bardzo watpliwe) prowadzi do btgdu ujemnego, za$ przemiareczkowanie generuje
btad dodatni. Oznaczanie aldehydu mrowkowego wg przepisu 2. jest miareczkowaniem odwrotnym,
niedomiareczkowanie daje btad dodatni, przemiareczkowanie (bardzo prawdopodobne, miareczkuje si¢ do
zaniku barwy) daje wynik obarczony bledem ujemnym.




ROZWIAZANIE ZADANIA 2

Przyktadowy zestaw roztworow:

Nr prob. Sole Nr prob. Sole
1 Nast3 4 KzHPO4, Na28203
2 NH;SCN 5 CsBr, Ba(CH3;COO),
3 NaNO,

QOdp. na polecenia a.

1) Wykonanie prob z Fe(Ill) z roztworami w probdéwkach 2, 4 1 5. Wyniki prob przedstawia tabela.

Nr proboéwek
2 4 5
barwa roztworu o By ,
po dodaniu czerworny 1) wytraca si¢ b}alo-zolty osad; brqzowo-poma’ranczowy
Fe(IIT) roztwor 2) fioletowa nietrwata barwa roztwor

Whioski: Obserwacje dotyczace probowek 2 i1 5 pozwalaja przypuszczaé, ze w roztworach tych znajduja sie
jony SCN lub CH3COO . Po dodaniu do roztworéw kwasu siarkowego(VI), barwa w probowce 5 niknie.
Swiadczy to o tym, ze w probowce 5 znajduja si¢ jony CH;COO ™, a w probowce 2 jony SCN . Fioletowe
zabarwienie w probowce 4 $wiadczy o powstawaniu kompleksu Fe(III) z jonami S,03>, ktére sa nastepnie

powoli utleniane przez Fe(IIT) do S406° , natomiast powstajacy osad wskazuje na obecno$é jonow HPO,> .

2) Proby z K,Cra047. Po dodaniu roztworu K,CrO4 do probowki S straca si¢ zOity osad. Wniosek: Obecnos¢
osadu $wiadczy, ze w probowce znajduja si¢ jony Ba®" (gdyz powstajacy osad BaCrO, nie rozpuszcza si¢ w

powstajacym obok kwasie octowym w odréznieniu od SrCrOy).

3) Wykonanie prob z KMnOy z roztworami 1, 3, 4 1 5. Wyniki prob przedstawia tabela.

Nr probowek

1 3 4 5

barwa roztworu
. o L o 1) st i¢ biat d;

po dodaniu odbarwia si¢ odbarwia si¢ odbarwia si¢ ) straca S_1¢ '1a y osa ,

. . ) 2) odbarwia si¢, roztwor
zakwaszonego na zimno na zimno na zimno 61ty lub pomaraficzow
KMnO, yuop y

Whioski: Obserwacje dotyczace probowek 1-5 pozwalaja przypuszczaé, ze w roztworze znajduja si¢ jony
substancji zdolnych do utlenienia sie. Z6tta barwa roztworu w probowce 5 sugeruje obecno$é Br,, co mozna
potwierdzi¢ przez dodanie do roztworu oranzu metylowego, ktory natychmiast ulega odbarwieniu pod
wplywem bromu (nieodwracalny rozpad wiazania diazowego). To potwierdza, ze w probowce 5 znajduje si¢
anion Br . Ponadto w probowce 5 straca si¢ bialy osad, co wskazuje na obecno$é jonow Ba®".

4) Wykonanie préb z I, (I, mozna uzyskac przez dodanie do roztworu KI zakwaszonego roztworu KMnO4 —
roztwor zawierajacy I, ma barwe pomaranczowo-bragzowa). Po dodaniu roztworu zawierajacego I, do
probowek 1 i 4 roztwory odbarwiaja sic. Wnioski: Probowka 1 i 4 zawiera jony SO3> i S,05” .



5) Wykonanie prob z zielenig malachitowg. Po dodaniu roztworu zieleni malachitowej do probowki 1
roztwor odbarwia sie—powstaje bezbarwna leukoforma barwnika. Wnioski: Probéwka 1 zawiera jony SO5” .

6) Wykonanie prob z KI. Po dodaniu roztworu KI zakwaszonego roztworem kwasu chlorowodorowego do
probéwki 3 roztwor brazowieje — wydziela si¢ jod. Wnioski: Probowka 3 zawiera jony NO, .

7) Proby z Na[B(CgHs)4]. Po dodaniu roztworu Na[B(C¢Hs)4], w proboéwkach 2, 4 1 § wytraca si¢ biaty osad.
Whiosek: W probowkach 2, 4 i 5 znajduja sie jony NH;" lub K™ lub Cs".

8) Chromatografia jonowa — rozdzielanie kationoéw. W pierwszej kolejnosci eluujg kationy I grupy zgodnie ze
wzrastajaca $rednica jonu, czyli w kolejnosci lit, sod, potas i cez. Ponadto kation NH," z uwagi na swoje
rozmiary eluuje pomiedzy kationami sodu a potasu. Kationy II grupy eluuja w analogicznej kolejnosci zaraz
po kationach grupy L.

Na chromatogramach A, D i1 E obecny jest tylko jeden pik (nie liczac pikow odpowiadajacych wzorcom), a
zatem otrzymano je dla roztworéw pojedynczych soli. Na podstawie reakcji charakterystycznych nie
zidentyfikowano kationu w probowce 1 i 3. Na tej podstawie mozna przypuszczaé, ze moze to by¢ s6d. Na
chromatogramie A i D wida¢ pik jonu eluujacego jako drugi, zaraz za kationem litu, czyli musi to by¢ kation
Na". Pik o tym samym czasie retencji jest obecny réwniez na chromatogramach C.

Chromatogram B przedstawia pik o najdtuzszym czasie retencji, co wskazuje, ze eluujacym kationem jest
Ba”", co odpowiada probowce 5.

Na podstawie reakcji charakterystycznych wiadomo, Ze probowki 2, 4 i 5§ zawierajg jony NH,", K lub Cs'.
Mozna zauwazy¢, ze piki na chromatogramach B, C i1 E przedstawiajg piki o czasach retencji dtuzszych niz
pik kationu sodu na chromatogramie A, lecz eluujace przed Mg%, co wskazuje, ze sg to kationy I grupy.
Wsrod nich najdluzszy czas retencji miat kation na chromatogramie B, co §wiadczy, ze kationem tym jest
Cs". Wystepuje on w parze ze zidentyfikowanym juz kationem Ba®" przypisanym do probéwki 5. Prowadzi
to tez do wniosku, ze chromatogram C musial by¢ otrzymany dla drugiej mieszaniny, czyli dla roztworu w
probowce 4. Czas retencji tego piku na chromatogramie C (pomijajac pik Na' juz zidentyfikowany) jest
dhuzszy niz piku na chromatogramie E, ale krotszy niz kationu Cs', co §wiadczy o tym, Ze pik ten pochodzi
od kationu K. Natomiast chromatogram E przedstawia pik o najkrotszym czasie retencji wérdd omawianych
pikoéw czyli odpowiada elucji kationu NH,", znajdujacego sie w probowce 2.

9) Chromatografia jonowa — rozdzielanie anionéw. Zasady rozdzielania anionéw sg podobne do rozdzielania
kationow. Oddzialywanie anionéw z kolumng ros$nie wraz z rozmiarem jonu oraz jego ladunkiem. Jednak z
uwagi na réznorodno$é anionéw szeregi (takie jak (1) F-, CI', Br, I, SCN', (2) NO,, NO;s, (3) SO;”,
SO4*, S,057, ale tez (4) NO; , HPO4>, SO4*) wzajemnie si¢ przeplataja. Co wiecej w pierwszej kolejnosci
eluujg (praktycznie nierozdzielone, o bardzo zblizonych czasach retencji) aniony prostych kwasoéw z
pojedyncza grupa karboksylowa. W podobnym czasie retencji zaczyna si¢ szereg (1), nastepnie szereg (2), a
potem (3).

Na chromatogramach A, D i E obecny jest tylko jeden pik (nie liczac pikéw odpowiadajacych wzorcom), a
zatem otrzymano je dla roztworéw pojedynczych soli. Na chromatogramie A pik wystepuje przed pikiem
NOs czyli odpowiada on anionowi NO, (probowka 3). Pozostate piki majg znacznie dtuzsze czasy retencji.

Na chromatogramie E wida¢ pik o najdluzszym czasie retencji ze wszystkich jonow, dtuzszym niz I .
Swiadczy to o tym, Ze jest to jon SCN, najwiekszy z jondw niezawierajacych atomow tlenu (probowka 2).

Na chromatogramie D pik eluuje przed SO4>, ale po NO; . Swiadczy to, ze mogtby to byé anion SOs> lub
HPO,*". Zwazywszy, ze roztwor w probowce 1 odbarwia zielen malachitowa, mozna stwierdzi¢, ze
odpowiada on chromatogramowi D.



Dla proboéwek 4 1 5 mamy chromatogramy B 1 C (bo zawierajg po dwa piki nie liczac pikow pochodzacych
od wzorcow). Na chromatogramie B pik anionu eluuje przed jonem Cl , co oznacza, ze odpowiada on
anionowi CH3COO (probowka 5). Drugi jon na tym chromatogramie eluuje po Cl, ale przed NO; i
odpowiada jonowi Br .

Na chromatogramie C jeden z jondw eluuje przed SO4*, ale po NOs , przy czym nie jest to (juz wezesniej
zidentyfikowany) anion SOs>", co wskazuje, ze musi to byé anion HPO,*". Obok niego na chromatogramie
jest tez drugi anion o czasie retencji dtuzszym niz jonu SO4°, co wraz z reakcjami charakterystycznymi
$wiadczy, ze jest to anion S,05° (probowka 4).

Odp. na polecenie b.

W metodzie wzorca wewngtrznego nalezy wybra¢ taki wzorzec, ktory eluuje w poblizu oznaczanego
sktadnika mieszaniny (gdyz w podobny sposéb oddziatuja one z wypetieniem kolumny).

Stezenie oznaczanego sktadnika wyznacza si¢ z odpowiednich proporcji. Ogolny wzor jest nastepujacy:
Ca2 = (Pwi Ca1* Pio- Cy2)/(Pa1 - Cyi* Py2)

gdzie:
P — to pole powierzchni, C — stezenie, a indeksy wl i al — to odpowiednio wzorzec i analit na rysunku 1
(mieszaniny wzorcowej), w2 i a2 — to odpowiednio wzorzec i analit na chromatogramach A—E na rysunku 2.

Prezentujac ostateczne wyniki nalezy uwzgledni¢ rozcienczenie.
Przyklad (dla kationéw na chromatogramu A):

Z chromatogramu mieszanin wzorcowych odczytujemy: Py wi+) = 185,200 (pole powierzchni dla Li") oraz
Py1 (vary= 138,112 (pole powierzchni dla Na").

Stezenie kationow wynosito: Cy1 (Li+) = Ca1 va+) = 0,400 mmol-dm™.

Z chromatogramu A odczytujemy: Py Livy= 117,281 (wzorcem wewnetrznym jest Li") oraz Py nas) = 98,476
(pole oznaczanego analitu Na").

Stezenie wzorca wewnetrznego wynosito Cyy (rivy = 0,250 mmol-dm™.

Nalezy pamigtan, ze roztwor podczas przygotowania byt rozcienczony 200-krotnie, a zatem wynik nalezy
przemnozyc¢ przez t¢ wartosc.

Podstawiajac wartosci do rownania uzyskujemy stezenie kationow Na':

Ca2 (Nar) = 200 - (Pwi (Li+) * Cat (Nat) * Pa2 Nat) * Cw2 i) / (Pat Na+) * Cwi i) * Pw2 (Li) =
=200 - (185,200 - 0,400 - 98,476 - 0,250) / (138,112 - 0,400 - 117,281) =
=200 - 1823,77552 / 6479,1653888 = 56,297 mmol-dm™

Odp. na polecenie c.

Rownowaga w supresorze kationitowym:
wypetnienie—SO; H' + Na" + HCO; <> wypehienie—SO; Na" + H,CO;
Do detektora trafia stabo zdysocjowany kwas weglowy.

Gdy do supresora kationitowego dociera anion NOj :
wypetienie—SO;3~ H +Na"+NO; < wypehienie—SO;3~ Na"+H'" +NO;~
Do detektora trafia silnie zdysocjowany kwas analitu.



Réwnowaga w supresorze anionitowym:

+ +
2[wypetnienie—N(CHs); OH ]+ 2H' + SO4* < [wypelnienie—N(CHs)3]» SO4* + 2H,0
Do detektora trafia woda.

Gdy do supresora anionitowego dociera kation Li":

+ +
2[wypetienie—N(CHz); OH ] + SO4* + 2Li" > [wypetnienie—N(CHj3)s]> SO, + 2Li" + 20H
Do detektora trafia zdysocjowany wodorotlenek analitu.



Rysunek 1. Chromatogramy mieszanin wzorcow
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Rysunek 2: Chromatogramy roztwordow z probowek 1-5
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Rysunek 2 c.d. Chromatogramy roztwordéw z probowek 1-5 : 4 4 min
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Zasady punktowania zadania laboratoryjnego nr 2

Punkt 2 a)

e Roztwory soli w probéwkach 1-5 byty kodowane wg klucza.

e Za poprawng identyfikacje soli wraz z petng interpretacje chromatogramdw, opis obserwacji i
whioskow zachodzgcych z dostepnymi odczynnikami oraz poprawny zapis zachodzacych
reakcji uczen otrzymywat od 10 do 15 m, w tym:

o Za poprawnie przypisany chromatogram —1 m;

o Zapoprawne i jednoznaczne podanie kazdego jonu—1 m;

o Zaprawidtowq i petng informacje na temat zachodzgcej reakcji charakterystycznej
uczen dostawat 1 m, przy czym nie wiecej niz 2 m dla danego jonu, o ile jedna z nich
byta specyficzna dla danego jonu (jednoznacznie potwierdzajgca jego tozsamosc). Za
petng informacje uznawano spostrzezenia dotyczgce przebiegu reakcji (obserwacije),
ptynace z niej wnioski oraz poprawnie zapisane réwninie reakcji (wraz ze
stechiometrig). Brak jednej z tych informacji lub jakiekolwiek btedy skutkowat
otrzymaniem 0,5 m. Przy wiekszej liczbie brakdéw badz bteddw uczen nie otrzymywat
zadnych marek. UWAGA! Same obserwacje nie byty podstawg do uzyskania
jakichkolwiek punktéw;

o Za prawidtowa analize chromatogramow uczen otrzymywat po 2 m (2 m za kationy i
2 m za aniony), przy czym za prawidtowe i jednoznaczne przypisanie jonow do
czaséw retencji otrzymywano 1 m (a w przypadku mieszanin po 0,5 m za kazdy jon),
a 1 m za prawidtowa analize.

Punkt 2 b)

e W zadaniu uczen powinien policzy¢ stezenie szesciu jondw (trzech kationdw i trzech
anionéw) obecnych na wskazanych, wybranych przez niego chromatogramach. Za kazdy jon
otrzymywat maksymalnie 4 m (facznie 24 m), w tym:

o 1 m za podanie wtasciwego wzorca wewnetrznego, jakiego uzyt do dalszych obliczen;

o 3 m za poprawnie przedstawiony wynik, z doktadnoscig do 3 miejsc po przecinku
(obliczony z uzyciem metody wzorca wewnetrznego); wszelkie btedy (np.
nieuwzglednienie rozcienczenia, niepoprawnie podany wynik) skutkowaty mniejszg
liczbg marek;

o Jedli uczen poprawnie wykonat wszystkie obliczenia, jednak wzgledem Zle wybranego
wczesniej wzorca, to otrzymywat on maksymalnie 2 m za podany wynik;

o Jesli uczen zaokraglit poprawny wynik do liczby miejsc po przecinku mniejszej niz trzy,
to otrzymywat on maksymalnie 2,5 m.

Punkt 2 c)

e Zgodnie z trescig zadania, uczen powinien przedstawic 4 réwnania rdwnowag zachodzacych
W supresorze. Za poprawne zapisanie kazdego z rownan uczern mdgt dosta¢ maksymalnie 3 m
(tacznie 12 m).

e Jesli uczen zamiast réwnan przedstawit poprawny opis zachodzgcych w supresorze
rownowag, to moégt uzyska¢ maksymalnie 2 m za opis dla kationu litu i maksymalnie 2 m za
opis dla anionu azotanowego.



