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Analiza materialow trudno rozpuszczalnych

Pigmenty nieorganiczne (naturalne i syntetyczne) sg Stosowane jako substancje barwigce W
produkcji farb. Badanie sktadu farb malarskich pod katem rodzaju pigmentu pozwala na
potwierdzenie autentycznosci dziel malarskich oraz jest niezbedne w ich profesjonalnej renowacji.
Do pigmentéw naturalnych nalezg m.in. glinki zawierajace rézne tlenki zelaza, zwigzki miedzi,
glinu, krzemu, wapnia i magnezu. Wérod pigmentow syntetycznych wystepuja trudno rozpuszczalne

sole otowiu, miedzi, cynku, kadmu, baru oraz tlenki cynku, cyny, tytanu, kobaltu, Zelaza.

W ampulkach opisanych literami A — F znajduja si¢ zwigzki przedstawione w tabeli:

Nazwa substancji | Wzoér chemiczny L\Iu%zsvtv;ncji Wz6ér chemiczny
z6kcien chromowa PbCrO, biel cynkowa ZnO

z0lcien kadmowa CdS + ZnS kreda CaCOg

z6kcien cytrynowa BaCrO, biel kostna Caz(POy), + Mg3(POy),

W probéwkach 1 — 4 znajduja si¢ substancje powstale podczas przeprowadzania do roztworéw
(przez rozpuszczanie w odpowiednich kwasach lub stapianie z topnikami) zwigzkow takich jak
tetratlenek trizelaza (czern zelazowa), tetratlenek triotowiu (minia), ditlenek tytanu (biel tytanowa)
oraz glinokrzemian sodu i siarki (ultramaryna).

-



Na swoim stanowisku masz do

Na stanowisku zbiorczym dostepne sa:

dyspozyciji:

10 pustych probowek Roztwér kwasu azotowego(V) 1 mol-dm™

3 uniwersalne papierki wskaznikowe Roztwér kwasu siarkowego(V1) 0,5 mol-dm™

4 pipetki polietylenowe Roztwér NaOH 1 mol-dm™

6 topatek plastikowych do pobierania Roztwory: amoniaku 5%, wody utlenionej 3%, EDTA
probek 0,01 mol-dm™

Tryskawke z woda destylowang Roztwory: jodku potasu 5%, azotanu(V) srebra 2%

Roztwor alizaryny S 0,2%

Roztwor heksacyjanozelazianu(Ill) potasu 2%, roztwor
heksacyjanozelazianu(Il) potasu 2%

Roztwér kleiku skrobiowego

Roztwor molibdenianu amonu 5%

Metalowskazniki — czern eriochromowa T, kalces

Uwaga 1! Probki moga ulegac jedynie czesciowemu rozpuszczeniu.
Uwaga 2! Siarczek kadmu oraz siarczek cynku sg lepiej rozpuszczalne niz siarczek otowiu.
Uwaga 3! Podczas przeprowadzania do roztworu ultramaryny siarka ulega ulotnieniu.

Uwaga 4! Jony tytanu(IV) tworzg pomaranczowy kompleks z nadtlenkiem wodoru.

Polecenia:

a. (36 m.) Wykryj substancje z amputek A — F. Identyfikacj¢ potwierdZz obserwacjami, po jednej dla
kationu (lub kationéw) i anionu, wynikajacymi z zachodzacych reakcji i wnioskami z nich
ptynacymi. Podaj réwnania lub schematy tych reakcji. Barwa substancji jest obserwacja

pomocniczg utatwiajacg identyfikacje, ale nie jest punktowana.

b. (30 m.) Zidentyfikuj pigmenty z probowek 1 — 4. Uzasadnienie przedstaw jako obserwacje (po jednej)
dla kazdego kationu i anionu, wynikajace z przeprowadzonych prob. Podaj rownania reakcji i wnioski z
nich plynace. Barwa i odczyn roztworu nie sg traktowane jako obserwacje punktowane.

Cc. (15 m.) Zidentyfikuj substancje uzyte do przeprowadzenia do roztworu zwigzkéw z probowek 1 — 4.
Podaj réwnania reakcji (lub schematy reakcji) zachodzacych podczas stapiania lub rozpuszczania. Podaj
w jakich tyglach przeprowadzono stapianie.

d. (4 m.) Podaj wzory oraz nazwy wg systemu Stocka (uwzgledniajace stopien utlenienia metalu)
tetratlenku trizelaza i tetratlenku triotowiu.
Gospodaruj oszczednie roztworami, dolewki nie sq mozliwe.

Obejrzy] uwaznie arkusz odpowiedzi. Zaplanuj 1 wpisz rozwigzanie tak, by miescilo si¢ w
wyznaczonym miejscu. Podaj ewentualne skroty stosowane W arkuszu odpowiedzi. Tekst oraz

roOwnania reakcji chemicznych napisane poza wyznaczonym miejscem nie beda sprawdzane!

Pamietaj o zachowaniu zasad bezpieczenstwa podczas wykonywania analiz!
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Punktacja
Ad a.) I a pi ) A-F
d a.) Identyfikacja pigmentow z amputek Rec 1Rec 2lSprec
Nramp. [ Identyfikacja Uzasadnienie
biaty proszek 6
+ HNOj3 — bezb. roztwor Ra, brak wydzielania gazu, brak zapachu
: ZnO + 2H* — Zn*" + H,0
Biel cynk . Lo .
A € ?r:O owa Ra + NaOH — biaty osad, rozpuszczalny w nadmiarze odczynnika i amoniaku
Zn** +20H — Zn(OH),|, Zn(OH),|+ 20H — [Zn(OH)4]*
Ra + K4[Fe(CN)g]— biaty osad, nierozp. w kwasie
3Zn%* + 2K* + 2Fe(CN)s*” — K,Zns[Fe(CN)s]|
pomaranczowy proszek 6
. + HNO3; — pomarancz. roztwor Rg, brak wydzielania gazu, brak zapachu
Zokcien Re + KI — z0lty osad (igietki); Pb?* + 21— Pbly|
B chromowa | Rg + Kl + kleik skrobiowy — granatowy roztwor
PbCrO, Cr,0/* + 61 +14H" — 2Cr** + 31, + 7TH,0
+ H,SO, — pomarancz. roztw., biaty osad.
2PbCrO4 + 2H,SO4 — 2PbSO4 + Cr2072_ +2H" + H,O
biaty proszek 6
+ HNOj3 — bezb. roztwor R¢, wydzielanie gazu, bez zapachu
c Kreda CaCOs + 2H" — Ca?* + CO,?1 + H,0
CaCOgs Rc + NaOH — nikte zmetn, nierozp. w nadm. odczynnika
Rc + NaOH + kalces — fioletowe zab., dodanie EDTA — niebieskie zab.
Ca*" + HIn + OH™ — Caln" + H,0; Caln® + H,Y* — CaY® + Hin + H"
jasnozolty proszek 6
_ + HNO3 — pomarancz. roztwor Rp, brak wydzielania gazu, brak zapachu
Zdicien 2BaCrO, + 4H" — 2Ba”* + Cr,07% + 2H,0
D Ccytrynowa Rp + KI — brak osadu, roztwor brunatny;
BaCrO, Cr,07% + 61 +14H" — 2Cr*" + 3, + 7TH,0
Rp + NaOH — zo6tty, drobnokrystaliczny osad
2Ba’* + Cr,0,*” + 20H™ — 2BaCrO, + H,0
bialy proszek 6
_ + HNOz — bezb. roztwor Rg, brak wydzielania gazu, brak zapachu
Biel kostna Cas(PO4); +4H" — 3Ca®* + 2H,PO,~
E Cas(POs)2 Re + molibdenian amonu +HNO; — Zolte zabarwienie
Mgs(POs)2 Re + NaOH + kalces — fioletowe zabarwienie, dodanie EDTA — niebieskie
Ca” + HyIn + 20H™ — Caln + 2H,0
z6lty proszek 6
. + HNO3 — bezb. roztwor Rr, zapach zgnitych jaj; ZnS + 2H" — Zn** + H,S1
Zolcien + pr 3 (ciecz znad osadu) — ciemny osad; ZnS| + Pb** — PbS| + Zn**
F kadmowa Roztwor R + AQNO; — czarny osad, nierozp. w kwasie
ZnS + CdS

2Ag" +S% - AgS|

skroty: HIn - metalowskaznik, nierozp. - nierozpuszczalny
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Ad b.) Identyfikacja pigmentow na podstawie sktadu roztworéw z probéwek 1-4

Nr prob.| ldentyfikacja [Uzasadnienie, rownania reakcji przy identyfikacji RecPiJnFI:etgg grec

odczyn alkaliczny 3
+HNO3; — gaz bezw., roztw. lekko metny; COng +2H" —> H,0 + CO2t

1 ultramaryna  [SiO5%> + 2Ag" — Ag,SiO3] zotty osad; + HNO3z — H,SiO3| bezb. galaret. osad
AlO,™ + alizaryna S — czerwone zabarwienie
SiO5?+ molibdenian amonu +HNO3; — zolte zabarwienie
odczyn kwasowy 8

czerh CI™ + Ag® — AgCl| biaty, serowaty osad, nrozp. w HNO3

2 selazowa + K3Fe(CN)g — granat. zab.; 3Fe? 2[Fe(CN)6]37 — Fes[Fe(CN)s]2l
+ KsFe(CN)g — granat. zab.; 4Fe>* 3[Fe(CN)s]*™ —Fes[Fe(CN)e]s|
+NaOH(malo) — brun. osad.; +NaOH(duzo) — czarny osad
odczyn kwasowy, na dnie brunatny osad U

- ciecz znad osadu + KI — 76ty osad (igietki); Pb* + 2I"— Pbly)

3 minia . . i
+ H,0, — osad rozpuszcza si¢, wydziela si¢ gaz;
PbO, + H,0, + 2H" — Pb?* + 0,1 + 2H,0
odczyn kwasowy 7
pr 3 (ciecz znad osadu) + pr 4 — biaty, krystaliczny osad

4 biel tytanowa |Pb*" +SO,* — PbSO4|

+ H,02 — pomaranczowo-zotte zabarwienie, nadtlenkowy kompleks tytanu(IV)
pr 4 + NaOH — biale zmetn. nierozp. w nadm odcz.; Ti*" +40H™ — Ti(OH)s/

Ad c.) Identyfikacja substancji uzytych do przeprowadzenia do roztworow zwigzkéw z probowek 1 - 4.

tetratlenek triotowiu

Pb30, ditlenek diotowiu(Il) otowiu(IV)

Sposob L, . . . Punktacja
Nr prob postepowania Uzasadnienie, rOwnania reakcji przeprowadzania do roztworu Rec 1 Rec2lSrec
stapianie z odczyn alkaliczny, roztwor lekko metny 5
1 NaZ_CIO& Al;03 + Na,CO3 — 2NaAlO; + CO,1
tygle
p%itynowy Sio, + Na,CO3; — Na28i03 + COQT
odczyn kwasowy, roztwor zottozielony 3
2 roztwarzanie | czern zelazowa + HCl— FeCl, + FeCls +H,0
w HCI
odczyn kwasowy, na dnie proboéwki ciemny osad 3
3 | roztwarzanie | minia + HNO3— Pb(NO3), + PhO, +H,0
w HN03
o odczyn kwasowy, roztwor bezbarwny 4
stapianie z ] _
4 K,S,05, tyg|9| TiO, + 2K,5,07; — TI(SO4)2 + 2K,S0,
kwarcowy
Ad d.) Wzory i nazwy wg systemu Stocka
. . Punktacja
Substancja Wzér Nazwa 2ot LRec 21Srec
tetratlenek trizelaza Fes04 tlenek zelaza(Il) dizelaza(III) 4




