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ZADANIE LABORATORYJNE 1

ldentyfikacja kationow i anionow

W proboéwkach opisanych cyframi 1, 2 1 3 masz umieszczone w przypadkowej kolejnosci azotany(V)
metali X, Y i Z z grupy nastepujacych metali na niskich stopniach utlenienia: Bi*", Hg*", Pb*", Cu*",
Ni*", Cr’*, zn*", Cd*, Sn*", Ba™, Sr*", Co”". Roztwory moga by¢ zakwaszone kwasem azotowym(V)
z uwagi na hydrolizg. Probowki opisane cyframi 4, 5§ i 6 zawieraja roztwory soli sodowych, gdzie

anionami sg jony T, U i W. Jony te pochodza od kwaséw, w ktorych roztwarzajg si¢ metale X, Y 1 Z.

W amputkach opisanych literami A, B, C i D znajduja si¢ mieszaniny chlorku sodu (lub azotanu
sodu) ze znanymi wskaznikami kompleksometrycznymi, takimi jak: oranz ksylenolowy (OKS),
czern eriochromowa T (CZT), kalces (KAL) 1 mureksyd (MUR).

Na swoim stanowisku masz do dyspozyvcji:

Na stanowisku zbiorczym masz do dyspozycji:

8 probowek

roztwor NaOH o stezeniu 1 mol-dm™

10 pipetek polietylenowych

roztwor H,SO, o stezeniu 1 mol-dm™

3 papierki wskaznikowe

4 topatki do wskaznikow

roztwory: 10% KI, 5% NH3, 5% BacCl,,
0,5% CuSOy, 0,5% CaCl,, 1% Fe(NO;)3

tryskawke z woda destylowanag

Mozesz wykorzystaé roztwory z zadania 2.



Polecenia

a. (10 m.) Na podstawie barwy i odczynu roztworu wskaz, jakie jony moga wystepowaé w
probowkach 1, 2 1 3 oraz uzasadnij odpowiedz.

Podaj kwasy, ktorych aniony moga znajdowac si¢ w probowkach 4, 5 1 6, oraz wskaz, ktére z
metali podanych w tresci zadania mogg by¢ przez te kwasy roztwarzane.

b. (42 m.) Zidentyfikuj kationy w probowkach 1, 2 i 3 oraz aniony w proboéwkach 4, 5 i 6. Uzasadnij
identyfikacje obserwacjami dwoéch charakterystycznych reakcji (ewentualnie, tam, gdzie jest to
niezbe¢dne, rowniez ich braku) zachodzacych z dostgpnymi odczynnikami. Dla kazdej reakcji
zapisz jej rownanie oraz przedstaw wnioski ptynace z uzyskanych wynikow.

C. (12m.) Zidentyfikuj rozmieszczenie wskaznikow kompleksometrycznych znajdujacych si¢ w
amputkach A, B, C i D na podstawie ich wtasciwosci kompleksometrycznych (wykorzystaj roztwor
EDTA oraz inne roztwory). Przedstaw po jednej reakcji jednoznacznie potwierdzajacej tozsamose
wskaznika, podaj warunki reakcji oraz obserwacje (rownania reakcji nie s3 wymagane). Mozesz

wykorzystaé przepisy wykonawcze z zadania 2.

Uwaga 1! Wskazniki kompleksometryczne dziatajg takze jako wskazniki alkacymetryczne.

Uwaga 2! Wskaznik kompleksometryczny CZT, tworzy z jonami miedzi trwalsze kompleksy niz
Cu-EDTA, zas MUR stabsze; KAL uzywany jest przy oznaczaniu jonéw wapnia w Srodowisku
0,1 mol-dm™ NaOH.



ZADANIE LABORATORYJNE 2

Oznaczenia kationow i anionow

W kolbach opisanych literami P (o pojemnosci 100 cm®) i Q (o pojemnosci 200 cm®) oraz numerem
startowym umieszczono klarowne roztwory odpowiednio dwoch (P) i trzech (Q) soli, zawierajacych
wybrane jony z zadania 1.

Kolba P Kolba Q

Kationy XiY Aniony: Ui W Kationy: Y, Z i Na* Aniony: TiW

Z uwagi na hydrolize, roztwor w kolbie P zakwaszono kwasem azotowym(V).

Na swoim stanowisku masz do dyspozycji: Na stanowisku zbiorczym masz do dyspozycji:

biurete z lejkiem plastikowym 10% roztwor urotropiny

pipety jednomiarowe o poj. 20,00 i 25,00 cm® 5% roztwor K,CrO4

cylinder miarowy 50 cm? 5% roztwor 1,10-fenantroliny

4 kolby stozkowe

lejek szklany oraz dwa saczki Sredniej gestosci

zlewki 0 poj. 100 cm® i 250 cm®

bagietke

Dysponujesz mianowanym roztworem EDTA, mianowanym roztworem azotanu(V) otowiu oraz
mianowanym roztworem azotanu(V) srebra (st¢zenia podane w arkuszu odpowiedzi).

Uwaga 1! Stezenie kwasu azotowego(V) w kolbie P wynosi ok. 0,3 mol-dm ™.

Uwaga 2! 1,10-fenantrolina tworzy z jonami Z kompleks bardziej trwaty niz Z-EDTA.
Przepisy wykonawcze:

Przepis 1. Oznaczanie jonow X

— Pobra¢ z kolby P 25,00 cm® badanego roztworu do kolby stozkowej. Doda¢ ok. 50 cm® wody
(roztwor powinien mie¢ pH 1-1,5) 1 szczypte oranzu ksylenolowego.

— Zmiareczkowaé roztwor mianowanym roztworem EDTA do zmiany barwy z czerwonej na z6tta
zuzywajac V; cm® titranta. Zmiareczkowany roztwor (R1) zachowa¢ do dalszych operacji.

— Miareczkowanie powtorzy¢ tyle razy, by uzyskaé zbiezne wyniki. Obliczy¢ liczbe milimoli jonow
X w kolbie P.




Przepis 2. Oznaczanie jonOw Y

Do roztworu R1 doda¢ urotropiny do pH 5-6 (nastepuje zmiana barwy z zottej na czerwong).
Miareczkowaé mianowanym roztworem EDTA do zmiany barwy z czerwonej na zotta zuzywajac
V, cm? titranta.

Obliczy¢ liczbg milimoli Y w kolbie P.

Uwaga 3! Miareczkowania z przepisow wykonawczych 1 i 2 wykona¢ wobec roztworu

porownawczego (Swiadka). Wazne, aby ilosci wskaznika dodawanego do miareczkowanego

roztworu probki oraz roztworu pordwnawczego byly zblizone.

Przepis 3. Oznaczanie sumy jonow Y i Z

Pobra¢ z kolby Q 25,00 cm® badanego roztworu do kolby stozkowe;.

Dodaé ok. 50 cm® wody, kilka mililitréw roztworu urotropiny (roztwér powinien mie¢ pH 5-6) i
szczypte oranzu ksylenolowego.

Zmiareczkowac roztwor mianowanym roztworem EDTA do zmiany barwy z czerwonej na z6ita
zuzywajac V3 cm® titranta.

Zmiareczkowany roztwor (R2) zachowa¢ do dalszych operacji.

Miareczkowanie powtorzy¢ tyle razy, by uzyskac zbiezne wyniki.

Obliczy¢ taczng liczbe milimoli jonow Y i Z w kolbie Q.

Przepis 4. Oznaczanie jonow Z

Do roztworu R2 doda¢ 5 cm® roztworu 1,10-fenantroliny.

Dodaé 20,00 cm® mianowanego roztworu Pb(NOs),. Uwolniony EDTA z kompleksu Z-EDTA
reaguje z dodanymi jonami otowiu(II).

Nadmiar dodanych jonow Pb(II) miareczkowaé mianowanym roztworem EDTA do zmiany barwy
z czerwonej na pomaranczowd, doda¢ kolejng niewielka porcje wskaznika i dalej miareczkowaé
do zmiany barwy roztworu na cytrynowozotta, zuzywajac V, cm? titranta.

Obliczy¢ liczb¢ milimoli EDTA zwigzanego z jonami Z (a tym samym liczb¢ milimoli jonow Z),

co pozwoli na obliczenie liczby milimoli jonow Y.

Przepis 5. Oznaczanie anionow T

Do zlewki pobraé¢ 25,00 cm® roztworu z kolby Q.

Doda¢ 50 cm® wody a nastepnie 5 cm® roztworu chromianu(V1) potasu.

Zobojetni¢ roztwor za pomocg rozcienczonego roztworu NaOH wobec papierka wskaznikowego
do pH ok 6-7.

Roztwor znad wytragconego osadu przesaczy¢ na lejku z saczkiem S$redniej gestosci zbierajac
przesacz w kolbie stozkowej. Pozostaty w zlewce osad przemy¢ wodg i roztwor przesaczy¢ przez
saczek. Przesacz powinien mie¢ barwe z6ita. Saczek przemy¢ kilkakrotnie woda, zbierajac ciecz

w tej samej kolbie co przesacz.



— Zawarto$¢ kolby zmiareczkowa¢ mianowanym roztworem azotanu(V) srebra do zauwazalnej
zmiany barwy osadu z zoltej na pomaraficzowa zuzywajac Vs cm? titranta.
Miareczkowanie to wykona¢ wobec roztworu poréwnawczego przygotowanego w kolbie
stozkowej z roztworu anionu T (odpowiednia probowka), wody, chromianu(VI) potasu 1 kilku
kropli roztworu AgNO;. Tak przygotowany roztwor poréwnawczy powinien mieé barwe
budyniowo-z6tta.

— Obliczy¢ liczbg milimoli jonow T w kolbie Q.

Uwaga 4! Roztwor nalezy nalewac na saczek po bagietce matymi porcjami, nie wypetniajac go
zbytnio, najwyzej do 2/3 jego wysokosci.

Uwaga 5! Podczas przemywania osadu nalezy zacza¢ od odmywania krawedzi sgczka, kierujac sie
do jego $rodka. Kolejng porcj¢ roztworu nalezy podawaé wtedy, gdy poprzednia catkowicie juz
sptynie.

Polecenia

a. (16 m.) Zgodnie z przepisem wykonawczym wyznacz liczbe milimoli jonow X i Y w Kkolbie P.
Przedstaw odpowiednie wzory i wyjasnij wszystkie jego elementy oraz wskaz jednostki.

b. (8 m.) Wyznacz liczb¢ milimoli jonow Z w Kkolbie Q. Przedstaw odpowiedni wzor i wyjasnij
wszystkie jego elementy oraz podaj jednostki.

C. (8 m.) Wyznacz liczb¢ milimoli jonéw Y w kolbie Q. Przedstaw odpowiednie wzory i wyjasnij
wszystkie jego elementy oraz podaj jednostki.

d. (8 m.) Oblicz liczb¢ milimoli anioné6w T w kolbie Q. Przedstaw odpowiedni wzor i wyjasnij
wszystkie jego elementy oraz podaj jednostki.

e. (8 m.) Podaj przy jakim stezeniu jondw T zacznie wytrgcac si¢ osad chromianu srebra, jezeli stezenie
wskaznika wynosi 0,01 mol-dm™>. Wyprowadz niezbedne wzory. Iloczyn rozpuszczalnosci soli
AgT wynosi 1,6:10*°, natomiast chromianu srebra 2,5-10 *2.

f. (12 m.) Ustal sktad trzech soli obecnych w kolbie Q (wzory sumaryczne). Odpowiedz uzasadnij.
Podaj liczbe milimoli soli ztozonych z jonow Y, Z oraz T, W.

UWAGA! Wvynik obliczen podaj z dokladnos$cia dwoch miejsc po przecinku.

Gospodaruj oszczednie roztworami, dolewki nie sq mozliwe.

Obejrzy] uwaznie arkusz odpowiedzi. Zaplanuj i1 wpisz rozwigzanie tak, by miescilo si¢ w

wyznaczonym miejscu. Podaj skroty stosowane w arkuszu odpowiedzi.

Tekst oraz rownania reakcji chemicznych napisane poza wyznaczonym miejscem nie beda
sprawdzane!

Pamietaj o zachowaniu zasad bezpieczenstwa podczas wykonywania analiz!

Zadanie 1 — 64 m, zadanie 2 — 60 m.

Sumaryczna punktacja za zadania laboratoryjne 25 pkt. + 35 pkt. = 60 pkt.
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Rozwiazania zadan laboratoryjnych

Zadanie 1.

Przykladowe rozmieszczenie jonow.

Nr probéwki | Kation Rodzaj jonu Nr probowki | Anion Rodzaj jonu
1 X Bi*" 4 T Cl

2 Y Pb”" 5 U NO;~

3 Z cd™’ 6 W CH;COO
Przyktadowe rozmieszczenie wskaznikow kompleksometrycznych.

Amputka | Wskaznik Amputka | Wskaznik

A Oranz ksylenolowy OKS C Czern eriochromowa T CZT
B Kalces KAL D Mureksyd MUR

ad a) Badane roztwory, zawierajace kationy pochodzace od metali cigezkich, sa bezbarwne. Mozliwe
jest, ze sg tu jony Bi*, Hg2+, Pb**, zn**, Cd*, sSn*', Ba*', Sr*'. Kwasy, ktore roztwarzaja te metale to
kwas azotowy(V) (Bi, Hg, Pb, Zn, Cd, Ba, Sr) , kwas chlorowodorowy (Zn, Cd, Sn, Ba, Sr), kwas
octowy (Pb, Zn, Cd, Ba, Sr)), kwas siarkowy(VI) (Zn, Cd, Sn). Sole hydrolizujace (roztwory wyma-

gajace zakwaszenia) to sole bizmutu i cyny (probowka 1).

ad b) Identyfikacja jondéw - kationy

Proba z H,SO4

Tylko z probowka 2 straca sie krystaliczny, biaty osad (prawdopodobnie Ba®", Sr**, Pb*").

Proba z NaOH

Stracaja sie biale osady (eliminacja Hg*", bo Hg(OH), jest zolty, oraz Ba®", bo Ba(OH), nie daje osa-
du). Dla probowek 1 1 3 osady sg nierozpuszczalne w nadmiarze odczynnika stracajacego (mozliwe
Bi**, Cd*"). Dla proboéwki 2 osad rozpuszcza si¢ w nadmiarze odczynnika stracajacego (mozliwe
Pb%, Zn%, Sn2+), ale nie rozpuszcza si¢ w amoniaku (mozliwe Pb2+, Sn2+, brak Zn2+).

Proba z NH;

Stracaja si¢ biate osady, nierozpuszczalne w nadmiarze odczynnika stracajacego dla probowek 1 1 2
(mozliwe Bi*", Pb*"), rozpuszczane w nadmiarze odczynnika stracajacego dla probowki 3 (mozliwe
Zn*", Cd**, Sn®).

Préba z K1

Dla probowki 1 straca si¢ ciemnobrunatny osad, rozpuszczalny w nadmiarze odczynnika stracajagcego
tworzac pomaranczowy roztwor (typowa reakcja dla Bi*"), metal X . W przypadku probowki 2 stra-
cany osad ma barwe z6lta (charakterystyczne dla Pb”"), metal Y. Osad nie rozpuszcza si¢ jednak w
nadmiarze odczynnika (10% KI !!!). Z proboéwka 3 osad nie straca si¢ (Cd*", brak Sn*"), metal Z.
Brak czerwonego osadu, charakterystycznego dla Hgl,, potwierdza nieobecnosé Hg?".

Préba z KrCrOy

We wszystkich probowkach straca si¢ zotty osad. Osad w probowce 2 jest rozpuszczalny w NaOH

(mozliwy Pb*", brak Sr** bo tylko ze stezonych roztworéw, brak Ba*", Sn*", Zn*").




ad b) Identyfikacja jondéw - aniony

Proba z BaCly

W reakeji BaCl, z probéwkami 4, 5 1 6 osad nie wytraca si¢, a zatem nie ma jonOw siarczanowych.
Préba z H,SO4

W reakcji kwasu siarkowego z probéwkami 4, 51 6 jedynie dla probowki 6 czu¢ zapach octu (jony
octanowe), zgodnie z arkuszem odpowiedzi anion W.

Préba z AgNO3

Pozytywny wynik proby daje jedynie probéwka 4. Straca si¢ biaty, serowaty osad rozpuszczalny w
amoniaku (po wyeliminowaniu SO4*~ w probie z BaCl, mozliwe tylko Cl7), anion T. Reaguje zgod-
nie z przepisem wykonawczym 5 z zadania 2.

Negatywny wynik prob z BaCl, 1 AgNOs dla probowki 5 pozwala stwierdzi¢, ze znajduja si¢ tu jony
azotanowe(V), anion U.

Proba z Fe(NOs)3

W reakcji z roztworem z probowki 6 tworzy si¢ czerwonawe zabarwienie (kompleks octanowy zela-

za(III). Potwierdza to obecno$¢ jondw octanowych w probowce 6.

ad c) Positkujac si¢ przepisami wykonawczymi oraz roztworami z zadania 2 mozna stwierdzié, ze
OKS znajduje si¢ w ampulce A — czerwono pomaranczowa barwa z azotanem(V) otowiu, wolny
wskaznik zotty, w srodowisku kwasnym tworzy czerwonomalinowy kompleks z jonami bizmutu, po
dodaniu EDTA zmienia barwe na z6tta.

KAL tworzy z jonami wapnia czerwono fioletowy kompleks w srodowisku 0,1 M NaOH. Po dodaniu
EDTA zmienia zabarwienie na blekitne. Ma to miejsce dla amputki B.

CZT tworzy z jonami kadmu i1 otowiu w §rodowisku stabo alkalicznym kompleksy czerwono fioleto-
we, wolny wskaznik jest niebieski, zmienia barwe po zakwaszeniu lub dodaniu NaOH. Fiotkowy
kompleks wskaznika z jonami miedzi w $rodowisku amoniakalnym nie odbarwia si¢ po dodaniu
EDTA. Tak zachowuje si¢ substancja z amputki C.

W amputce D jest MUR, ktoéry tworzy z jonami miedzi w Srodowisku amoniakalnym czerwono bru-
natny kompleks, ktéry po dodaniu EDTA zmienia zabarwienie na fioletowe. Z jonami wapnia w $ro-

dowisku 0,1 M NaOH tworzy kompleks o barwie r6zowej, natomiast wolny wskaznik jest fioletowy.



Zadanie 2.

ad a) Zgodnie z pierwszym przepisem wykonawczym oznaczane sg jony bizmutu (X), srodowisko o
odczynie kwasnym (pH ok. 1,5). Wskaznikiem w miareczkowaniu jest oranz ksylenolowy, substancja
z amputki A.

Na zmiareczkowanie 25,00 cm® probki z kolby P zuzyto $rednio V; = 12,65 cm’ roztworu EDTA o
stezeniu 0,0198 mol/dm’. Liczba milimoli jonéw bizmutu w kolbie P wynosi:

ngi = Vi ceptac 4 = 12,65 [em’] - 0,0198 [mmol/cm’] - 4 [100/25] = 1,00 mmol

Przepis 2 pozwala na oznaczenie jondw otowiu (Y) srodowisko niemal obojetne. Wskaznikiem w
miareczkowaniu jest oranz ksylenolowy, substancja z amputki A.

Na zmiareczkowanie 25,00 cm® probki z kolby P zuzyto érednio V> = 16,65 cm® roztworu EDTA o
stezeniu 0,0198 mol/dm’. Liczba milimoli jonéw otowiu w kolbie P wynosi:

npy = V" Cepra® 4 = 16,65 [cm’] - 0,0198 [mmol/cm’] - 4 [100/25] = 1,32 mmol

ad b) Przepis 4 dotyczy odmiareczkowania nadmiaru dodanego roztworu otowiu (cz¢$¢ przereagowa-
ta z uwolnionym EDTA z kompleksu Cd-EDTA), co pozwala obliczy¢ liczb¢ milimoli jonéw kadmu
(Z). Dodatek do roztworu po drugim miareczkowaniu 1,10-fenantroliny powoduje zwigzanie jonow
kadmu w kompleks trwalszy niz z EDTA. Uwolniony EDTA reaguje z mianowanym roztworem azo-
tanu(V) otowiu, nadmiar otowiu odmiareczkowywany jest mianowanym roztworem EDTA. Dodano
20,00 cm® roztworu Pb(NO3), o stezeniu 0,0206 mol/dm”.

Na zmiareczkowanie zuzyto $rednio Vi = 10,10 cm® roztworu EDTA o stezeniu 0,0198 mol/dm’.
Liczba milimoli jonow kadmu w kolbie P wynosi:

ncd = (Vpono3)ys - CpoNo3)3 — Va - cepTa) - 8 =

= (20,00 [cm’]- 0,0206 [mmol/cm’] -10,10 [em’] - 0,0198 [mmol/cm’]) - 8 [200/25] = 1,70 mmol

ad c) Wedlug przepisu 3 oznaczana jest faczna liczba milimoli jonéw otowiu (Y) 1 kadmu (Z), Sro-
dowisko stabo kwasne (pH 5-6). Do roztworu pobranego z kolby Q dodaje si¢ urotropiny. Na zmia-
reczkowanie zuzyto $rednio V3 = 25,25 cm’ roztworu EDTA o stezeniu 0,0198 mol/dm®. £aczna licz-
ba milimoli jonéw otowiu i kadmu w kolbie Q wynosi:

npvrcd = V3 * Ceptat 8 = 25,25 [em’] - 0,0198 [mmol/cm’] - 8 [200/25] = 4,00 mmol

Liczba milimoli joné6w otowiu (Y) wynosi:

npp = Npp+cd - Ned = 4,00 [mmol] - 1,70 [mmol] = 2,30 mmol

ad d) Przepis 5 przedstawia sposob oznaczania jondw chlorkowych (T). Titrantem jest mianowany
roztwor azotanu(V) srebra, a wskaznikiem jony chromianowe. W punkcie koncowym miareczkowa-
nia nastepuje zmiana barwy z zo6ltej na lekko pomaranczowa od powstajacego Ag,CrO4. Poniewaz
chromiany otowiu i kadmu tworza barwne osady, musza by¢ usunigte z roztworu przez odsaczenie.
Optymalne pH przy oznaczaniu chlorkow ta metoda miesci si¢ w zakresie 6-10, a roztwor w kolbie Q
jest lekko kwasny, konieczne jest doprowadzenie do wtasciwego pH za pomoca rozcienczonego roz-

tworu NaOH.
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Na zmiareczkowanie 25,00 cm® probki z kolby Q zuzyto $rednio Vs = 8,15 cm’ roztworu AgNOs o
stezeniu 0,0521 mol/dm’. Liczba milimoli jonéw chlorkowych w kolbie Q wynosi:

ner=nci=Vs - cagnos - 8 = 8,15 [em’] - 0,0521 [mmol/cm’] - 8 [200/25] = 3,40 mmol

ad e) W metodzie Mohra oznaczania chlorkow Ag,CrO4 zaczyna si¢ straca¢, gdy oba osady sa w

rownowadze z jonami srebra:

Ag +ClIT — AgCl| 2Ag" + CrO> — Ag,CrO,)
_ Kagcl
Kagc = [Ag'][CI] > [Ag'] = o Kagcios = [Ag'T [CrO2 ] [Ag']= %}f’]‘*
Stad
Kagcl _ ’KAgZCrO4 —1_ _ Kaga _ 1e107® g 3
[CI7] 4 [Cro%7] > [y = Kag2Cros - \/2,5-10-12 =1-10""mol/dm
7[00‘2}_] 0,01

ad f) Z oznaczenia liczby moli otowiu i kadmu oraz liczby moli jonéw chlorkowych wida¢, ze jedy-
nie dla kadmu i chlorkéw stosunek ten wynosi 1:2. Tak wigc w kolbie Q znajduje si¢ CdCl,. W kwa-
sie octowym rozpuszcza si¢ otow. Tak wiec pozostate sole to CH;COONa i Pb(CH3COO);.

Probka Q zawiera wiec 2,30 mmola octanu otowiu i 1,70 mmola chlorku kadmu.



