Przedmiot: Chemia budowlana
Zaktad Materiatoznawstwa i Technologii Betonu

Cw. 1 Podstawy chemicznej analizy jakosciowej — analiza identyfikacyjna

wybranych kationéw

Zagadnienia do przygotowania: metody analizy jakosciowej, jony (aniony, kationy),
reakcje charakterystyczne kationdw, sposob postepowania przy identyfikacji

pierwiastkow

1. Wstep teoretyczny
Znajomos¢ skfadu chemicznego materiatow daje informacje o tym jaki to jest
materiat, jakie substancje byty uzywane do jego produkciji lub jakie procesy korozyjne
miaty miejsce podczas uzytkowania. Znajomo$¢ sktadu chemicznego Srodowiska
daje informacje na temat mozliwosci agresywnego oddziatywania na materiat
budowlany i metod ochrony antykorozyjnej, jakie nalezy zastosowac.
W analizie bardzo czesto postugujemy sie pojeciem jonu. Jony sg to
natadowane czgstki materii. Wyrézniamy:
- jony dodatnie — kationy. Sg to jony wodoru, jony metali i niektére grupy
pierwiastkow posiadajgce tadunek dodatni, np. H*, Ca?*, NH4",
- jony ujemne — aniony. Sg to jony pochodzgce od kwaséw czyli reszty
kwasowe)].
Zwigzki chemiczne w roztworach wodnych rozpadajg sie w wyniku procesu dysocjaciji
na jony:
- kwasy — na jony wodorowe oraz jony reszty kwasowej
HR 2 n H"+ R™, gdzien > 1, np. H2SO4 2 2H" + SO.4%,
- zasady — na jony metali oraz jony wodorotlenowe
Me(OH), = Me"™ + n OH gdzie n > 1, np. Ca(OH). - Ca?" + 2 OH,,
- sole — na jony metali lub NHs*oraz jony reszty kwasowej
MexRy = x MeY* + yR*, gdzie x,y> 1, np. Al2(SO4)3 > 2 AIP* + 3 SO4% oraz
CaS04 > Ca?" + S042.

Jezeli x iy =1 to wartosciowosc¢ kationu = wartosciowosci anionu.



Metody analizy sktadu materiatow

Analiza sktadu substancji dzieli sie na dwa zasadnicze dziaty:
- analize jakosciowa,

- analize ilosciowa.

Analiza jakosciowa jest dziedzing chemii doswiadczalnej, ktéra zajmuje sie
identyfikacjg substancji, tzn. odpowiada na pytanie jakie jony, pierwiastki lub
zwiazki chemiczne ta substancja zawiera w swoim sktadzie.

Analiza ilosciowa jest réwniez dziedzing chemii doswiadczalnej, lecz jej wyniki dajg
odpowiedz na pytanie: jaka jest zawartos¢ (stezenie) jondéw, pierwiastkéw lub
zwigzkéw chemicznych w danej substanc;ji?

Analize jakosciowg substancji dzielimy na dwa dziaty:

- analize chemiczna,

- analize fizykochemiczng (instrumentalng).

Metody analizy chemicznej

W metodach analizy chemicznej wykorzystuje sie nastepujgce zjawiska
towarzyszgce procesom wykrywania, identyfikacji:
- wytrgcanie osadodw,
- wydzielanie gazéw,
- powstawanie barwnych zwigzkéw kompleksowych, tzw. komplekséw.
Oznaczenia metodami analizy chemicznej prowadzone sg zwykle w roztworach
wodnych jednak mozna identyfikacje przeprowadzac¢ takze w stanie statym. Tak
okredla sie obecnos¢ wapieni (CaCOs) zawartych w kruszywie lub identyfikuje sie
stopy metali. W pierwszym wypadku powierzchnie materiatu polewa sie roztworem
dowolnego kwasu mineralnego i obserwuje charakterystyczne wydzielanie CO2, w
drugim — po polaniu powierzchni metalu stezonym kwasem stosuje sie dodatkowo
specjalne odczynniki i obserwuje powstatg barwe. Tak przeprowadzana jest np.

identyfikacja stopéw ztota metodg analizy kroplowe;.



Reakcje wytragcania osadow
Przyktadem reakcji wytrgcania osadu jest reakcja identyfikacji jonu

chlorkowego (ClI") za pomocg zwigzku srebra (AgNO3):

NaCl + AgNO3 > J AgCl + NaNO3
roztwory wodne fatwo rozp. trudno rozp.  tatwo rozp.
chlorku sodu i azotanu srebra chlorek srebra azotan sodu

O wytrgceniu osadu informuje strzatka skierowana w dét obok symbolu trudno
rozpuszczalnego zwigzku chemicznego. Poniewaz sole, jako doskonate elektrolity,
sg w roztworach wodnych w petni zdysocjowane mozna powyzszg reakcje zapisaé
nastepujgco:
Na* + CI + Ag* + NO3 = JAgCl + Na" + NOs
Cl- + Ag* = JAgCl

Skreslenie jednakowych jondw po obu stronach strzatki jest mozliwe, poniewaz
wiasciwie reagujg ze sobg jony chlorkowe i jony srebrowe; tzn, tatwo rozpuszczalny
zwigzek zawierajgcy jon chlorkowy bedzie reagowat z rozpuszczalnym zwigzkiem
zawierajgcym jon srebra z utworzeniem trudno rozpuszczalnego chlorku srebra. W
praktyce obserwujemy przebieg tej reakcji jako utworzenie zmetnienia lub obfitego
osadu (zaleznie od stezenia jondw) po wymieszaniu dwéch klarownych roztworéw w

probéwce.

Reakcje wydzielania gazéw
W tego typu reakcjach o obecnosci lub nieobecnosci jonow wnioskuje sie, po
dodaniu odpowiedniego odczynnika chemicznego, na podstawie zapachu gazu lub
sposobu jego wydzielania. Przyktadem takiej reakcji jest wydzielenie amoniaku, gazu
o charakterystycznym zapachu, po dodaniu roztworu mocnej zasady do roztworu soli
amonowych. Wydzielajgcy sie amoniak swiadczy o obecnosci jonu amonowego.
NH,Cl + NaOH > NHz;T + H,O + NaCl

chlorek amonu + wodorotlenek sodu - amoniak + woda + chlorek sodu
Strzatka skierowana ku gérze obok symbolu amoniaku méwi o tym, ze wydzielit sie
gaz. Analogicznie jak i poprzednio, wyszczegodlniajgc tylko jony reagujgce ze sobg,
mozna zapisac te reakcje skrotowo:

NHs* + OH = NH3T + H,0

jon amonu + jon wodorotlenowy - amoniak + woda



Reakcje wydzielania barwnych zwigzkéw kompleksowych

W tego typu reakcjach wnioskuje sie o obecnosci lub nieobecnosci jonow na
podstawie intensywnej barwy wytworzonej po dodaniu odpowiedniego odczynnika
chemicznego. Roztwér substanciji reagujgcych pozostaje przezroczysty, lecz zwykle
zmienia radykalnie swg barwg, rzadziej jest to bezbarwny zwigzek chemiczny
utworzony przez rozpuszczenie zwigzku trudno rozpuszczalnego. Ponizej zapisano
reakcje tworzenia zwigzku kompleksowego, siarczanu(VI) tetraaminamiedzi(ll), ktéry
powstaje po dodaniu do siarczanu(VI) miedzi(ll) roztworu wodoro-tlenku amonu w
nadmiarze:

CuSO4 + 4 NH,OH = [Cu(NH3)4]SO4 + 4 H,O
szafirowa barwa roztworu

czytamy te reakcje nastepujgco:
czgsteczka siarczanu miedzi(ll) + 4 czasteczki wodorotlenku amonu dajg czgsteczke

siarczanu(VI) tetraaminamiedzi(ll) + 4 czasteczki wody.

Metody analizy fizykochemicznej - instrumentalnej

Do identyfikacji substancji wykorzystuje sie procesy fizyczne Iub
fizykochemiczne, ktérym one podlegajg w czasie analizy. Badana substancja moze
by¢ uzyta w postaci roztworu lub w stanie statym. Wykorzystywane sg takie cechy

charakterystyczne jak np.:

widmo absorpcyjne lub emisyjne pierwiastkow (metody spektroskopowe),

ciepto rozpuszczania, ciepto reakcji, ciepto i temperatura topnienia, krzepniecia

oraz wrzenia substancji (metody analizy termicznej i kalorymetrii),

- wspotczynnik zatamania swiatta substancji (metody refraktometryczne),

- struktura substancji (metody dyfrakcji promieni X i elektronébw, metody
mikroskopowe).

W metodach analizy fizykochemicznej zwykle wykorzystywany jest sprzet lub

aparatura badawcza (stagd druga nazwa — analiza instrumentalna). Obok informaciji

jakosciowych uzyskuje sie takze informacje ilosciowe.

Jednym z najprostszych sposobow identyfikacji niektérych kationdw jest ogrzanie w
ptomieniu palnika na oczyszczonym druciku platynowym roztworu ich soli. Niektére
pierwiastki swiecg okreslonym promieniowaniem widzialnym. Zmiane koloru

ptomienia dla wybranych kationéw zestawiono w tabeli 1.
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Tab. 1 Zabarwienie ptomienia wybranych pierwiastkéw

Pierwiastek Symbol Barwa plomienia
Séd Na Zotta
Potas K Jasnofioletowa
Wapn Ca Ceglastoczerwona
Bar Ba Zottozielona
Miedz Cu Zielona

Wybrane reakcje charakterystyczne kationow

Cu?* - kation miedzi(ll) — roztwér soli niebieski

- 2n HCI nie wytrgca osadu.

- mocne zasady (sodowa — NaOH, potasowa — KOH) wytrgcajg niebieski,

galaretowatej konsystencji osad wodorotlenku miedzi(ll) - Cu(OH)>.

CuSO4 +2 NaOH > | Cu(OH)2 + NazS04
Cu?+ 2 OH = | Cu(OH):

- wodorotlenek amonu - NH4sOH w nadmiarze reaguje z solami miedzi(ll), np.

siarczanem, z utworzeniem szafirowego zwigzku kompleksowego — siarczanu

tetraaminamiedzi(ll)

CuSO4 + 4 NH4OH = [Cu(NH3)4]SO4 + 4 H,0

szafirowa barwa roztworu
Cu?* + 4 NH4OH > [Cu(NHs)4]?* + 4 H20

jon tetraaminamiedzi(ll) to jon kompleksowy o czym sSwiadczy obecnos¢ nawiasu

kwadratowe-go.

- sole miedzi barwig ptomien palnika na kolor zielony.

Fe3* - kation zelaza(lll) — roztwér soli zéity

- 2n HCI nie wytrgca osadu.

- zasady (mocne — sodowa, potasowa i stabe — amonowa) wytrgcajg z6ttobrunatny,

galaretowatej konsystencji osad wodorotlenku zelaza(lll) - Fe(OH)3

FeCls +3 NaOH > | Fe(OH)sz + 3 NaCl

Fe3*+ 3 OH = | Fe(OH)3




- rodanki (izotiocyjaniany) potasu lub amonu tworzg zwigzki kompleksowe barwy
krwistoczerwonej. W uproszczeniu zapisa¢é mozna te reakcje jako reakcje
tworzenie rodanku zelaza(lll) - Fe(SCN)s

FeClz +3 KSCN - Fe(SCN)s + 3 KCI
krwisto-czerwona barwa roztworu
Fe** +3 SCN- - Fe(SCN)s
Reakcja ta jest bardzo czuta i natezenie barwy kompleksu zalezy od zawartosci

jonow zelaza(lll).

NH;* - kation amonu - roztwor soli bezbarwny

Sole amonu nalezg do najlepiej rozpuszczalnych w wodzie zwigzkow
chemicznych dlatego nie tworzg osadow z ogolnie dostepnymi odczynnikami
chemicznymi.
- roztwory soli amonu nie reagujg z roztworem HCI.
- mocne zasady (sodowa, potasowa) wydzielajg z roztworu soli amonu amoniak -

NHs, gaz o charakterystycznym zapachu
NH4NOs + NaOH > T NHs + NaNOs + H20
NHs* + OH = TNHsz + H20

Amoniak wydziela sie w niezauwazalny sposéb (bez widocznego burzenia roztworu)
dlatego wylot prébéwki z zawartoscig roztworu soli amonowych lub roztworu
badanego nalezy po dodaniu NaOH zatkaé palcem a nastepnie, po silnym
wytrzgsaniu i otwarciu, szybko powagchaé czy nie wystepuje charakterystyczny ostry

zapach.
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Tab. 2 Rekacje charakterystyczne kationéw

g 2 Barwa
KATION ccg o, ptomienia
Pb= bezb Z?a?;l/z osadP El(a?;' )rzozp PbCOs PbSO, Pb(OH), cIJDsZIIczj PbCrO. - -
(otowiu II) kryst. W nadmiarze osad biaty osad biaty osad biaty 26ty osad zotty
cu?t Cu(OH), Cu[(NH3)4]SO4 _
(miedzi 1) nieb. - osad niebieski, - - szafirowy - - - zielona
galaretowaty roztwor
3+ Fe(OH)3 Fe(OH)3 Fe(SQN)g
Fe . .. .. krwisto
(zelaza ll) 20ty - osad zétty, - - osad zétty, - - czerwony -
galaretowaty galaret rOZtWOr
Al(OH)3
Al3t . Al(OH)3
. bezb. - osad biaty, rozp. - - . - - - -
(glinu) W nadmiarze osad biaty
Ca2 Ca(OH)z CaCOs;
(wapnia) bezb. - osad biaty, nrozp. osad biaty, - - - - - ceglasto-
P w nadmiarze krystaliczny czerwona
Ba?* BaCO, BaCOs BaSO, BaCro, 26Hto-
(baru) bezb. i osad bialy, nrozp. osad biaty osad biaty ) ) osad zotty i zielona
w nadmiarze
2+ Mg(OH)2
(m 22}?] ez) bezb.| - |osad bialy, nrozp. - - ol\élgé%g)@ - - - -
w nadmiarze
Na*(sodu) bezb. - - - - - - - - z6lta
K*(potasu) |bezb. - - - - - - - - f'?c!gfv\\’/v:'
NH.* NH; zapach
‘ bezb.| - |charakterystyczny - - - - - -
(amonu) gazu

o —y



CWICZENIE PRAKTYCZNE : IDENTYFIKACJA WYBRANEGO KATIONU NA
PODSTAWIE JEGO BARWNYCH REAKCJI

Sprzet potrzebny do wykonania ¢wiczenia: probéwki szklane, stojak do probowek

pipety, schemat postepowania przy analizie kationow.
Odczynniki: NaOH, HCI, H2S04, K2CrOg4, Kl, (NH4)2CO3

WYKONANIE CWICZENIA

Zadanie rozpoczyna sie od przeprowadzenia wszystkich reakcji charakterystycznych
dla wybranego kationy wedtug Tabeli 2. Reakcje identyfikacji nieznanych kationow
otrzymanych od prowadzgcego zajecia przeprowadza sie w probéwkach zgodnie z
procedurg przedstawiong na schemacie 1. Do kazdej probéwki wlewa sie ok. 0.5-1.0
cm® roztworu zawierajgcego badany kation, a nastepnie dodaje sie takg samag
objetos¢ odczynnika i obserwuje zachodzgce zmiany. Przeprowadzone reakcje
nalezy zapisa¢ w postaci jonowej, odnotowujgc ich efekt i ewentualne uwagi. W
przypadku identyfikacji jonow Cu?*, Ca?*, Ba?*, Na*, K* nalezy przeprowadzi¢ préby
ptomieniowe: drucik platynowy lub bagietke zanurzyé w roztworze zawierajgcym
badany kation, a nastepnie umiesci¢ w ptomieniu palnika i obserwowac jego

zabarwienie, poréwnujgc z danymi w Tabeli 1.



