Chemia analityczna

Podstawowe pojecia z zakresu analityki

Chemia _analityczna
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to dziedzina interdyscyplinarna, zajmujacy sie

odkrywaniem i formutowaniem praw, kryteriow i metod umozliwiajacych
ustalenie z okreslong czutoscia i doktadnoscia, jakosciowego i ilosciowego
sktadu obiektow materialnych, wigzaca sie rowniez z badaniami powigzanymi
z opracowaniem nowych metod i ich ocena.

Analiza chemiczna odpowiada na pytanie, jaki jest sktad chemiczny,
jakosciowy czy ilosciowy, badanej substancji. Mozna wiec powiedzie¢, ze
pojecie to dotyczy praktycznego zastosowania chemii analitycznej przez
stosowanie odpowiednich metod analitycznych.

Analiza chemiczna

Jako$ciowa

llodciowa

Metoda analityczna

- > Klasyczna (chemiczna)

Instrumentalna

Podstawowe pojecia z zakresu analityki

Metoda analityczna

Sposéb wykrywania lub oznaczania skladnikéw prébki

Oznaczanie

TloSciowe okreslenie zawarto$ci analitu w badanej probee

Wykrywanie

Okreslenie obecnosci lub nieobecnosci analitu w badanej
prébee

Wykrywalnosé (granica
detekcji)

Najmniejsza ilo$¢ (stezenie) analitu wykrywalna dana
metod3 z okre§lonym prawdopodobienstwem

Analit Analizowany skladnik probki

Probka Podzbiér populacji podlegajacy badaniu

Probka Proébka nie rozniaca si¢ istotnie pod wzgledem badanej
reprezentatywna cechy od populacji generalnej

Prébka laboratoryjna Cze$¢ probki reprezentatywnej przeznaczona do

prowadzenia analiz

O §¢ (granica

Najmniejsza ilos¢ zenie) analitu

oznaczalno$ci)

dang
metod3 z okre§lonym prawdopodobienstwem

Prébka analityczna

Cze$¢ probki laboratoryjnej wykorzystana do
pojedynczego oznaczenia

Préba Slepa (zerowa)

Prébka poréwnawcza, posiadajaca cechy prébki
analitycznej nie zawierajaca analitu

Czulo$é metody
analitycznej

Zdolno$¢ metody do rozréznienia zblizonych zawartosci
(stezen) analitu — stosunek przyrostu sygnalu
analitycznego towarzyszacy przyrostowi stezenia

Selektywno$¢ metody

Cecha, umozliwiajaca zastosowanie metody do analizy
pewnej niewielkiej liczby analitéw

Gtéwne obszary dziatan chemii analitycznej

analityka przemystowa - badanie sktadu i jakosci surowcoéw, $ledzenie przebiegu

procesu produkcji, kontrola jakosci produktu

analityka medyczna i weterynaryjna - badanie sktadu prébek ptyndw ustrojowych,

wydalin, prébek tkanek w celu okreslenia stanu organizmu i zdiagnozowania

ewentualnych schorzen

analityka srodowiska - badanie prébek , Srodowiskowych” — wody, powietrza, gleby,

tkanek roslinnych i zwierzecych w celu okreslenia stanu ekosysteméw lub ich

poszczegdinych elementdw, gtéwnie pod katem ich degradacji w efekcie dziatari

cztowieka

analityka sgdowa - badanie probek zabezpieczonych w postepowaniu
kryminalistycznym, np.: wykrywanie przyczyn zatru¢, wykrywanie fatszerstw,

wykrywanie przyczyn pozaréw, wykrywanie sladéw materiatéw wybuchowych i

narkotykow itd.

Specyficzno$é metody

Cecha, umozliwiajaca zastosowanie metody do analizy
tylko jednego analitu

o fizyezna

chemia nicongans
chemia arga

medycyna Kiniczna
ksykologia

il sale.

nauki spalecrae
antropolugis
archeologia
Kiyminalisiyka




Etapy procesu analitycznego

A — pobieranie probki*

B — przygotowanie prébki do analizy
C — pomiar

D — obrébka wynikow

E — informacja analityczna i wnioski
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Pobieranie probek do analizy

Prébka reprezentatywna - porcja materiatu pobrana z badanego obiektu i
wyselekcjonowana w taki sposob, ze wykazuje istotne wfasciwosci
charakterystyczne dla catego uktadu.

* Oznaczany jon, zwigzek chemiczny znajdujacy sie w prébce
nazywamy analitem.

Pobieranie prébek, ich transport i przechowywanie winny by¢ przeprowadzone
tak, aby zapobiec:

Q zanieczyszczeniu prébki

Q utracie lotnych sktadnikéw prébki

QO reakcjom ze sktadnikami powietrza (0,, CO,, H,0)

Q rozktadowi prébki pod wptywem promieniowania UV

Q degradacji probki

Procedura pobierania prébek

badany obiekt
pmlvknfnen\'muu
probka laboratoryjna

probka probka probka
analityczna analityczna  analityczna

' ' '

postepowanie  postgpowanie postgpowanie
analityczne | analityczne II  analityczne 111

Przygotowanie prébek do analizy

QO przeprowadzenie prébek do roztworu (rozpuszczenie lub
roztworzenie)

Lp. | Rozpuszczalnik | Stezenie Lp. | Rozpuszezalnik | Stezenie
1 woda |- 7 | HF stezony
2 |HCl 2 mol/l 8 HCIO, stezomy
3 HCl stezony 9 NaOH lub KOH | stezone
4 HNO, 2 moll 10 KOH + H,0, stezone
5 | HNO, stezony 11 KOH + Br, stezone
6 woda krolewska | stgzony (3+1)
HCI + HNO;

gliman sodu
S$i0; + NayCO; —> Na,Si0; + CO,
krzemian sodu
Ca0 + Na,CO; — CaCO; + Na,O
weglan wapnia
Fe,0; + Na,CO; —> 2NaFeO, + CO,
Zzelazian(I1I) sodu

Stapianie i mineralizacja prébek

ALO; + Na,CO; — 2NaA10; + €O,

Przygotowanie prébek do analizy

O przeprowadzenie prébek do roztworu (rozpuszczenie lub
roztworzenie)

O wydzielanie, rozdzielanie i zatezanie analitu
O maskowanie czynnikdw zaktdcajacych pomiar
QO derywatyzacja analitu

Przygotowanie prébek do analizy

0O wydzielanie, rozdzielanie i zatezanie analitu

- ekstrakcja w uktadzie ciecz-ciecz i ciecz-ciato state
- stracanie i wspotstracanie

- krystalizacja

- adsorpcja (wigzanie na powierzchni lub na granicy faz)
- absorpcja (wnikanie do wnetrza fazy)

- wymiana jonowa

- chromatografia

- odparowanie i destylacja

- filtracja i ultrafiltracja

- dializa

- wirowanie i ultrawirowanie

- elektroforeza




Przygotowanie prébek do analizy

O maskowanie czynnikéw zaktdcajacych pomiar
O derywatyzacja analitu, np. estryfikacja prob do
chromatografii gazowej: R-COOH + CH,N, -> R-COOCH, + N,

Identyfikacja, pomiar stezenia analitu

Metody analityczne

Metody bezwzgledne — nie wymagajgce wzorcowania i z reguty oparte na reakcjach
chemicznych przebiegajacych catkowicie i zgodnie ze znang stechiometria:

QO grawimetria — pomiar masy produktéw reakcji stracania (wazenie)

Q miareczkowanie — pomiar objetosci titranta

Q gazometria — pomiar objetosci gazu

Q kulometria — pomiar wielkosci tadunku

Q elektrograwimetria — pomiar masy substancji wydzielonej na elektrodzie

Q termograwimetria — pomiar ubytku masy (wazenie)

Metody poréwnawcze (wzgledne) — wymagajg kalibracji wzgledem znanych wzorcéw:
O metoda krzywej kalibracyjnej (seria wzorcéw zewngtrznych)

Q metodg dodawania wzorca (substancje oznaczang)

O metodg wzorca wewnetrznego (substancje nie bedaca analitem)

Kryteria oceny metod analitycznych

QO doktadnosé metody

O precyzja

O czutosé¢

O oznaczalno$¢ / wykrywalnosé
O specyficznosé

Czutos$¢ metody okresla wielkos¢ réznic pomiedzy stezeniami oznaczanych
zwigzkdw, ktére mozna wykry¢ za pomocg danej metody

Granica wykrywalnosci (limit detekcji) — okresla najmniejszg wartos¢ danej
wielkosci (np. najmniejsze stezenie), jaka mozna wykry¢ dang metoda

Specyficznos$¢ metody (selektywnos$¢) — mozliwosé oznaczania dang metoda
jednej substancji niezaleznie od obecnosci w prébie innych substancji.
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Identyfikacja, pomiar stezenia analitu

Metody analityczne

Q analiza klasyczna — oparta na wtasciwosciach chemicznych (reakcje)
analizowanych substancji (metody ilosciowe wagowe i objetosciowe)

QO analiza instrumentalna — metody wykorzystujgce zjawiska fizyczne i

fizykochemiczne. Do ich wykonania potrzebna jest odpowiednia aparatura

Metody klasyczne Metody instrumentalne
0 czutose 101-102% <10°%
Q szybkosé mata na ogdt duza
Q doktadnosé wigksza mniejsza
Q precyzja wieksza mniejsza
Q bezwzgledne tak nie
Q automatyzacja nie tak

Metoda krzywej
kalibracyjnej

Absorbancja — wielkos¢ 504 T T ]
fizyczna, ktérq moina | ¥
opisac jako zdolnos¢ do
pochtaniania swiatta ‘

Precyzja i doktadnos$¢ — btedy pomiarowe

Precyzja metody — oznacza stopieri zgodnosci
miedzy wynikami uzyskanymi w okreslonych
warunkach, przy wykonaniu  wielokrotnych
pomiaréw tej samej wielkosci

Doktadnos¢ - stopien zgodnosci wartosci
rzeczywistej ze $rednig arytmetyczng wynikdw
uzyskanych dla oznaczanej wielkosci

Btad pomiarowy - brak precyzji, brak doktadnosci

Metoda:

°) a) doktadna i precyzyjna
b) precyzyjna, ale mato doktadna
c) mato precyzyjna, ale doktadna
d) mato doktadna i mato precyzyjna
Btedy:

4 a) bezbtednie (niewielki btad)

b) btad systematyczny

4 c) bfad przypadkowy
@ d) b)+c)
Co moze byc przyczynq btedu sytematycznego (b),
)

aco przyp (c) wstrzelaniu do tarczy?




2015-01-26

Wielokrotnosci i podwielokrotnosci . . .
Naczynia i sprzet laboratoryjny stosowane w analityce

100 102 hekto h
10 10“) deka da - probowki zwykte i stozkowe,
1 10° . . s
01 101 decy q - zlewki o pojemnosci 25 cm3,
0.01 102 centy c - pipetki
0.001 103 mili m pip S
0.0001 - bagietki,
0.00001 . - ptytki szklane lub porcelanowe z wgtebieniami,
0.000001 10 mikro .
0.0000001 ¥ - szkietka zegarkowe,
0.00000001 X - tyzeczki i topatki porcelanowe lub metalowe,
0.000000001 10 nano n 240
0.0000000001 - mozdzierz porcelanowy,
0.00000000001 - tryskawka,
0.000000000001 1012 piko P .
0.0000000000001 - drucik platynowy,
0.00000000000001 \ - tygiel platynowy, niklowy lub porcelanowy,
0.000000000000001 1015 femt f . .
0.0000000000000001 oo - szczypce drewniane lub metalowe do probéwek,
0.00000000000000001 - lejki,
0.000000000000000001 10 atto a parown ice
http:/ /encyklopedia.pwn.pl/haslo.php?id=2337732
Butelki
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ys. 27. Schemat ideowy budowy wagi
Rysunek 2-2. Flek
Anal. Chem., 54, 973,
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Odczynniki chemiczne Nie ma substancji idealnie czystych

Podziat odczynnikéw chemiczne wedtug stopniaich czystosci:
Q - spektralnie czyste (spektr. cz.),
Q - czyste do analiz (cz.d.a.),
Q - czyste (cz.),
Q - techniczne (techn.).

= C - stezenie analitu

—— Najwyzsze dopuszczalne stgzenie

Podziat odczynnikéw chemiczne ze wzgledu na zastosowanie: (NDS, MDS)

Q specyficzne — w okreslonych warunkach daja reakcje tylko z wybranym jonem, co
pozwala na wykrycie obecnosci jonu w mieszaninie;

Q selektywne — dajg podobne reakcje z okreslong grupa jonéw;

Q maskujace - tacza sie z jonami przeszkadzajacymi w analizie, wigzg je w trwate zespoty
obnizajac znacznie ich stezenie. W ten sposéb wytaczaja jony przeszkadzajace z udziatu
w reakcjach wykrywania lub oznaczania;

Q grupowe — wykazuja zdoIno$¢ wytracania pewnej grupy jondw z roztworu w
okreslonych warunkach i pozwalajg na rozdzielenie jonéw znajdujacych sie w roztworze
na grupy analityczne;

Q charakterystyczne — pozwalaja na rozdziat okreslonej grupy analitycznej na poszczegélne

wem (g - granica oznaczalnosci
(Quantitation Limit - QL)

. Cpy - granica wykrywalnosci
(Detection Limit - DL)

jony. L e 0
Najczystszy uzyskany materiat Zasady podczas postugiwania sie odczynnikami
GERMAN (Ge) QO Generalnie myslimy o konsekwencjach podejmowanych dziatar
TN O Odczynniki moga by¢ zrace (moga wypali¢ oczy!), trujace (Smier-
telnie!), same albo w potaczeniu z innymi moga by¢ wybuchowe !
Ge 99,999999999 %
2 zanieczyszczen 0,000000001 % O Jesli nie znamy wtasciwosci odczynnika, przed uzyciem nalezy zapoznaé
¥ zanieczyszczen 10 ppt sie z jego kartg charakterystyki

Q Istnieje caty szereg zasad, ktorych bezwzglednie nalezy przestrzegaé, np.
pamietaj chemiku mtody wlewaj zawsze kwas do wody (i to malutkimi
porcjami) — to samo dotyczy zasad, najlepiej nie wacha¢ odczynnikéw, a
jesli juz, to nie bezposrednio z naczynia, odczynnikdw nie smakujemy i
nie spozywamy positkow w laboratoriach, praca pod wyciagiem
(dygestorium), stosowanie okularéw i odziezy ochronnej, pracujac z
odczynnikami fatwopalnymi nie uzywamy otwartego ognia, itp.

W prébce Ge o masie 1 grama
suma zanieczyszczen wynosi 10

nanograméw (ng) !!!

2.3.2.3 Symbole zagrozesi - piktogramy

Zasady podczas postugiwania sie odczynnikami

Piktogram E - substancja wybuchowa.

Polecam:

Piktogram O - substancja utl a . . .
Htogram @ = substanaa wemaaca http://galaxy.uci.agh.edu.pl/~kca/zagrozenia_chemiczne.html

Piktogram F+ - substancja skrajnie latwo palna albo tylko:
Piktogram F - substancja wysoce latwopalna_

http://galaxy.uci.agh.edu.pl/~kca/zch1.pdf

Piktogram Xn - substancja szkodliwa.
Piktogram Xi - substancya draznigea http://www.zmnch.pl/files/chlasts/Symbole. e_do_oznaczenia_niet
stwa_zwiazanego_z_uzyciem_zwiazkow_chemicznych.ppt

Piktogram T+ - substancja bardzo toksyczna.
Piktogram T - substancja toksyczna,

Piktogram C - substancja zraca.

Piktogram N - substancja niebezpieczna dla érodowiska.



http://galaxy.uci.agh.edu.pl/~kca/zagrozenia_chemiczne.html
http://galaxy.uci.agh.edu.pl/~kca/zagrozenia_chemiczne.html
http://galaxy.uci.agh.edu.pl/~kca/zch1.pdf
http://galaxy.uci.agh.edu.pl/~kca/zch1.pdf
http://galaxy.uci.agh.edu.pl/~kca/zch1.pdf
http://www.zmnch.pl/files/chlasts/Symbole_stosowane_do_oznaczenia_niebezpieczenstwa_zwiazanego_z_uzyciem_zwiazkow_chemicznych.ppt
http://www.zmnch.pl/files/chlasts/Symbole_stosowane_do_oznaczenia_niebezpieczenstwa_zwiazanego_z_uzyciem_zwiazkow_chemicznych.ppt
http://www.zmnch.pl/files/chlasts/Symbole_stosowane_do_oznaczenia_niebezpieczenstwa_zwiazanego_z_uzyciem_zwiazkow_chemicznych.ppt

CHEMICZNA ANALIZA JAKOSCIOWA JONOW
W ROZTWORACH

Analiza wybiércza — polega na wykorzystaniu tzw. reakcji specyficznych dla
okreslonego jonu

Analiza systematyczna - polega na rozdzieleniu i zaszeregowaniu jonéw
obecnych w roztworze do poszczegdlnych grup analitycznych, a nastepnie
przeprowadzeniu odpowiednich reakcji charakterystycznych.

ANALIZA KATIONOW
Podziat kationéw na grupy analityczne

Grupa I: Ag” (stebro(l)), Hea""(dirtgé(1), Pb™ (ofow(ID)).

Odezynnik grupowy: HCl o stezeniu 2 mol/dm’

Grupa 1I:

Odezynnik grupowy: H:8 w srodowisku kwasnym (HCI o stgzeniu 2 mol/dm?)

Ze wzgledu na charakter chemiczny odpowiednich siarezkow kationy grupy 11 podzielono na
dwie podgrupy:

Grupa I1A: Cu®" (miedz(I), Hg'™ (rtg&(ID), PH*" (olow(ID) w rozcienczonyeh roztworach,
cd™ (kadm(II)) 1 Bi' (bizmut(IID).

Siarczki tych kationdow sg nierozpuszezalne w (NH,);S; i KOIL

Grupa IIB: Sn™ (cyna (1)), Sn*” (eyna(IV)), Sb*" (antymon(IIT)), Sb™* (antymon(V)), As"
(arsen(IID) 1 As” (arsen(V)).

Siarezki tyeh kationdw sq rozpuszezalne w (NFL):S: i KO

Schemat systematycznej analizy kationow

Prébka pierwotna (badana)
HC1

bialy osad brak osadu (Grupy II-V)
Grupa I Ag™, Hg,"™ Pb*"

H,S (HCI)

osad czarny, bl)qzc-w}" lub 2):'\11}' X
Grupa A Cu®™, Hg™™, Pb**, Cd*™. Bi**
Grupa 11B: Sn™", Sn*", sb*", sb™, As™, As™

brak osadu (Grupy III-V)
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CHEMICZNA ANALIZA JAKOSCIOWA JONOW
W ROZTWORACH

Analiza wstepna roztworu — zapach, odczyn roztworu, barwa roztworu

Jon Barwa Jon Barwa
Cu™” niehieska Fe™ zolta
Mn™ | Jasnorézowa | Fe™ | jasnozielona
Co” czerwona CrOy zolta
| ziclona | Cr05~ | pomaranczowa
zielona lub fioletowa | MnO,’ fioletowa

Kazdg analize jondw, zaréwno roztwordw prostych, jak i ztozonych, nalezy
rozpocza¢ od wykrycia kationdw, a nastepnie anionéw. Kolejnos¢ ta jest
umotywowana tym, ze obecnos$¢ niektérych kationéw wyklucza obecnosé
pewnych anionéw w roztworze.

ANALIZA KATIONOW
Podziat kationéw na grupy analityczne

Grupa III:

Kationy IIT grupy podzielono na dwie podgrupy.

Grupa IIA: Cr'* (chrom(IIl)), AP (glin), Fe*” (zelazo(I1)) i Fe** (zelazo(111))
Odezynnik grupowy: NHj (g W obecnosei NHLCI (slabo alkaliczny bufor amonowy)
Grupa [IIB: Mn™" (mangan(I1)), Zn®" (cynk), Co®" (kobalt(II)) i Ni*" (nikiel(I1)).

Odezynnik grupowy: (NH4),S w obecnosci buforu amonowego.

Grupa IV: Ca®* (wapn), St (stront) i Ba™" (bar).

Odczynnik grupowy: (NH;)>CO; w obecnosei buforu amonowego.

Grupa V: Mg®" (magnez), K" (potas), NH;” (jon amonowy) i Na” (sod).

Grupa ta nie posiada odezynnika grupowego

Schemat systematycznej analizy kationow

Probka pierwotna

bufor amonowy (NHz(q) + NH4Cl)

osad brazowy, bialy lub 1i5101)}' brak osadu (Grupy IIIB-V)
Grupa ITA: Cr*", AP, Fe?", Fe*"
(NH,),S (bufor amonowy NHj g, +~ NH4C1)

osad bladorézowy, bialy lub czarny

I brak osadu (Grupy IV-V)
Grupa IIIB: Mn*", Zn*", Co®", Ni*”



Schemat systematycznej analizy kationéw

bialy osad

Grupa IV: Ca®", Si**, Ba*"

Probka pierwotna

(NH4)2COs3 (bufor amonowy NHj(aq) + NH4Cl)

brak osadu

Grupa V: Mg*" NH,", K, Na”

*
Tabele opr. na podst.: J. Sawicka i inni - Tablice chemiczne - Wyd. Podkowa, Gdansk 2001
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PODZIAL KATIONOW NA GRUPY ANALITYCZNE *

Grupa
Katlondw

Kationy wehodaace
w sklad grupy

Odczynnik grupowy

Zwinzki wehodzgee
w skird osadu

Ag', Hg™, Pot"

2-molowy raztwir HCI

AgCl, HgaCla, PhCls (bizte
osady).

bid [IA: Hg™ FL™,
Cu, Bi*t, Cd**+

[1B: As’, A’ Sb¥F,
5L, 307 St

s 25
HaS lb OHs—0C
tioacetemid® (AKT)

w okolo §,5-molowym rostworze
HCl

g8, CuS, LS (czarne osady),
BlySs, St (brunatne osedy),
€S, AsaSa, AsaSs, SnSa (kbita

asady).
Sb;Sy, SbySs (pomaraficzowe
osady)

I Ni?T, Co't, Fett,

Mn**, Zo®F, AP,
Cr't, e Be®t

s
HaS lub CH, —cf"“H
2

w rostuerss NHyqpq 1 NHiCl
wrotropina :

NS, CoS, FeS (exarne osady),
ZnS, AI{OH)a (biale csady],
MnS (clelisty coad),

Cr(OH); (szarozielony ossd),
Fa(OH)3 (brunatay csad).

IV | Ba®,Sc%", Ca**

(NH4)3COs w NHagaq) § NH4CL

BaCOj, SrCO5, CaC0; (blale
osady)

V| Mgt Nat K* NHD

Brak odezynnika grupowsgo.

Kationy grupy ¥ pozostay
w roztworze po oddzieleniu
popraednich grup,

Ty (AKT) ograuny v & e rwadnym (wb wlega kydrolizic 2 wiworzeniom W38, np.
CHi=C7 . +2H:0 BT, 138+ CHICOO™ +NHY.
“NHz

REAKCJE CHARAKTERYSTYCZNE WYBRANYCH KATIONOW

Numer Stosowany
grupy odezynnik

Kation

Réwnanie reakcji

Obserwacje

Agt | HC

1) Ag* + CI™ — AgCl|

2) AgCley) + 2NHsag) ==

== [Ag(NHs)o|* + €1~

3) [Ag(NHa)a]* + €17 +2H* —

— AgCl| +2NH]

Wytrgea sig bialy, serowaty
osad (1), rozpuszezalny

w NH(uq) (2), po zakwa-
szeniu amoniakalnego
roztwaru kwasem azoto-
wym (V) wytraca sig
ponownie bialy osad (3)

Pb2+ | HCL

PL** 42017 — PhCla |

Wytraca sig bialy, krysta-
licany osad rozpuszezalny
w gorqee] wodzie; po ochlo-
dzeniu wytrgea sig osad

w postaci iglelek.

Kl Pb** 4217 — Pblz ]

Powstaje &bty osad
rozpuszczalny w goracej
wodzie; po ochlodaseniu
wytraca sie ponownie osad
w postaci zlocistych blaszek.

dr Henryk Myszka - Uniwversytet Gdaiiski - Wydzial Chemii

dr Hemryk Myszka - Uniwersytet Geasiski - Wydzial Chemii

Numer Stosowany
geupy | K08 | odcaynnik

Réwnanie reakeji

Obserwacje

Numer Stosowany =
rupy | Katlon | oqcoiiiy Réwnanie reakeji Obserwacje
AKT 1) Cu?* + HyS —= CuS | +2H* Powstaje czarny osad (1)
w $rodo- - rozpuszczalny w 2-molo-
wisky HC1 | 2) 3CuSt) +2NO3 +8H wym HNO (2).
- 3Cu®* +2NO + 38 + 4Ha0
I | Cu? | NHy 1) 2Cu** + 803~ + 2(NHs - H;0) — Wytraca sig zielononie-
w nadmia- —+ Cus(OH):80s | +2NH{ | bieski osad hydroksosoli
rze (hydroksosél) (1), ktéry tatwo rozpusz-
- can si¢ w nadmiarze od-
2) Cua(OH)2504 + B(NHy - H;0) == i (2): Roskwe pon
2[Cu(NHs)s|** + SO3~ +20H™ +8H0 | barwe ciemnoniebiesks,
kation tetrasminamiedsi (11)
Cd?+ | AKT Cd** 4 HpS — CdS| +2H* Wytraca sig zdlty (po-
w érodo- maraficzowy) osad, kiéry
wisku HCI rozpuszcza sig w 2-mo-
lowym HNO; oraz na
goraco w rozcieficzonych
kwasach HCI i H3SO4.

dr Henryk Myszka - Uniwersytet Gdariski - Wydzial Chemii

HI | Sn?* | AKT
w érodo-
wisku HCI

1) Sn?* 4 HyS — SnS| +2H*
2) SuS+4HCl —= [SnCLJ*~ +HaST +2H"

Snd+ B
3) SnS3™ + 2H* — SnS; | +H;S T
4) S0S; + 6HCl —

— [SnCle]*~ + 2HaST +2H*

Powstaje brunatny csad
(1), rozpuszczalny

w stezonym HCI (2).

W roztworze HCl cyna
(11) istnieje w postaci
anionu [SaCLJ*~,

& cyna (IV) w postaci
anionu [SnCle*~. Wy-
traea sig 26ty osad (3),
rozpuszczalny w roztwo-
e HCI (4) # w moenych
zasudach.

Fe®* | NH,SCN

amonu
{rodanek
amonu)

Fe** 4+ 35CN~ — Fe(SCN)
tiocyjanian | Pe(SCN)s +38CN™ == [Fe(SCN)q|*~

Powstale roztwory maja
barwe kewistoczerwona.

Co?+ | NH(SON
w érodowi-
sku
obojetnym
lub slabo
kwasnym

Co?* 4 28CN™ — Co(SCN)s
CofSCN); + 25ON™ + 2H* =

== Ha[Co(SCN)4

Powstajo roztwor 0 za-
barwieniu niebieskim.

dr Henryk Myszka - Uniwersytet Gdariski - Wydzial Chemii




Numer.
vy

Katen| GmT |

(NH.HC0

(NH)2C204

2) CaCaOuy + iy

—Ca L HG0F

- Zaborwenie plomienia

§62

| (NBaCOs | 1) 8 4 COI — 510051
2) $:COwy 2L, —

KaCrO4 S 4 GO — 8:Ce04 |

(NHA12C0s W 4G
2) BaCOyy + 23

Watroen s binly ooad
= (1) roapusscaairy w roa-
5 4 COut +H;0 | tWorae HCL TINO, (2)

i w ko oetawsa,

50, B 4 301" —- BeSOLL
rosceicscny

Wotrges sig blaly ossd
alceeacenin rapusscazlay
w siganeym H.50,

Zatarwienic plomisma

| Durva stelcan.

Przyktadowe sprawozdania z analizy jako$ciowej jonow

Nazwisko 11mig .........

Temat: Wykrywanie kationow grup 1111

Data: ...

Prébka pierwotna (p.p) — roztwér bezbarwny. co wyklucza obeenosé jonsw Cu®”
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Numer Stosowany " i3 N
‘ rpy odeayenil Réwnanie reakcji Obseswacje
v NaOH lub 1) Mg* +20H™ — Mg(OH)a | Wytrqea sig bialy bez-
KOH 2) Myg{OH}yy+ 22— Mg®* 4 2H,0 | Postaciowy csad (1), roz-
B puszczalny w kwasach (2)
Mg(OH)a + 2NHy — . solach amonowych.
— [Mg(NHa}s)** + 2H;0
NaCOH lub NH] + OH™ —= NH3 T +H20 Wydziela sig NHa.
KOH
NH} | Zasadowy | NHs +2Hzli)*” +30H™ — Wiytrgea sig czerwono-
ruEAwGr ! — [HgaNI - HyO] | $2Hg0 + 71~ | brunatny osad.
KaHgls] |
| todezynuik |
Na* Zabarwienie plomicnia Barwa #5ita
1 st | Zabarwienia plomienia Barwa jasnofioletowa,

ds Hearyk Myszka - Uniwersytet Gaaiski - Wydzial Chemii

Przyktadowe sprawozdania z analizy jako$ciowej jonow

Prébka pierwotna (p.p.) — barwa niebieska roztworu wskazuje na obeenosé jonow Cu?

Czynnosé Wynik Whniosek

Czynnosé

Wynik

Whiosek

1} p.p. + HCI
2) osad 1 + NHi(ag
3) roztwér 2 + HNO3

4) p.p. = CHCOONa + KaC10y

bialy osad
osad rozpuszeza sig
osad wylraea si¢

brunatmoczerwony osad

obecne kationy grupy 1
obecne jony Ag+
jony Ag"

Jony .=\g‘

1) Ag"+CI"= AgCl]

2) AgCl+2NHspg = [Ag(NHsh] +CL°

3) [A2(NHy)l = €1+

2H" = AgCl| + 2NH,"

4) 2Ag" + C104* = AgaCr04|

Przyktadowe sprawozdania z analizy jakoSciowej jonow

Préba

Obserwacje

Whioski

Barwa roztworu

P1+ HCl
P14+ HyS

P1 + (NHa):S
P1+ NaOH

P1+NaOH+NH34q

Roztwor bezbarwny

Brak osadu

Brak osadu

Biaty osad

Bialy osad, rozpuszcza
sig w nadmiarze NaOH
Osad nie rozpuszcza sig
w nadmiarze NH3 5q

Prébka nie zawiera: Co’*, Ni%*,
cu®, o, re?, Fe™*

Kation nie nalezy do | grupy
Kation nie nalezy do Il grupy
Kation nalezy do Il grupy; AP* lub
znb

AP** lub zn**

AP

Przeprowadzone re:

akcje:

2 AP + 3 (NH4),S + 6 H,0 = 2 Al(OH)3 + 3 HpS + 6 NH,*
APP* +3 NaOH - Al(OH)3 +3 Na*
Al(OH)3{, + NaOH = NaAlO; + 2 H,0

1) p.p. + HCI - brak kationéw grupy 1

czamy osad obeene kationy grupy T1

brak kationéw Pb** i He?

2) roztwor 1+ HyS

3)pp. +KI
4) p.p. + NHaa)

brazowa mieszanina

niebieski osad rozpuszezalny
w nadmiarze NHjoq, barwa

ar; va roziwon .
granatowa roztworu jony Cu®

5) p.p. + NaOH niebieski osad

6) pp. + Ky[Fe(CN)4]

brimammy osad

2) cu™ 8T =Cus|

3) Cut 3T =Cull + T,

4) Cu™ + INHz + 2H,0 = Cu(OH)y) + 2NHs™
Cu(OH); + 4NH; = [Cu(NHz)s*"+ 20H"

5) Cu" + 20H = Cu(OH),|

6) 200™ + [Fe(CN)g] ™= Cuy[Fe(CN)g]|

ANALIZA ANIONOW
Podziat anionéw na grupy analityczne

Aniony s3 podzielone na 6 grup analitycznych. Podziat oparty jest na réznicach w
zachowaniu sig anionéw wzgledem jonow Ag* i Ba%*. Uzywamy roztwordw AgNO; i
BaCl,. Przynaleznos¢ anionu do ktérejs z grup stwierdza sie zawsze na podstawie
reakcji z obyd d ikami oraz sp izeni (] | i
ewentualnych osadéw w HNO; o stezeniu 1 mol/dm3. Wszystkie te reakcje daja
podstawe do witasciwej klasyfikacji aniondéw.

Grupal  CI” chlorkowy, Br bromkowy. I jodkowy

Grupa IT st siarczkowy, CH3COO™ octanowy

Grupa Ill  COs™ weglanowy. (CO0);*” szczawianowy

Grupa IV P043_ ortofosforanowy(V). (‘1042_ chromianowy(VI),
Cr;07°” dichromianowy(VI)

Grupa V. NO;~ azotanowy(V), MnO,~ manganianowy(VII)

Grupa VI SO,,Z_ siarczanowy(VI)




ANALIZA ANIONOW

Reakcje wybranych aniondw z odczynnikami grupowymi

Grupy anonow

Reakeje z odezynnikami grupowymi

AgNO;

BaCly

1 (CI.Br.I)

Osady, nierozp. w HNOs

1 (8% CH:COO")

Osady", rozp. w HNO; na goraco

11 (COs . (CO0) )

Osady biale?, rozp. w HNO3

Osady biale, rozp. w HNO3

IV (POS, Cr0g* €0

Osady barwne, rozp. w HNO;

Osady, rozp. w HNO;

V. (NO;, MnOy)

VI (804)

Osady, nierozp. w HNO;

Uwaga: " Osad CH:COOAg straca sig zwykle po chwili.
*Bialy osad Ag;CO; z6lknie/brazowieje wskutek rozkladu AgCO; = Ag;0 + €O,

REAKCJE CHARAKTERYSTYCZNE WYBRANYCH ANIONOW
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PODZIAL ANIONOW NA GRUPY ANALITYCZNE *

Grupn
aniondw

Odeaynuid

Aniozy webodzace
w akiad grupy AZNOy

@, B, SON-, 1,
€107, ON, [Fe(CNjo|*,
[Pe{CN)g|*~

bialy lub #4lty csad, nie-
rozpuszcaalny w HNOy

I | 5%, NOj, CHyC00—,
HCO0™, Mo03 ™

caarny Tub bialy osad,
rozpuszasainy w HNO,

ur | 803", €03, €303,

bity osad, rospuszcealny | blaly osad, respusecraluy
. BO;, BP0}~ P07, | w HNO: w HNO3

IV | 8303 . PO . AsOF", As03",
€r03" V203"

barwny osad, rozpuss-

bialy osad, rozpuszczaioy
cealiy w HNOa w HNOy

v NOy, €10y, €O, Ma03~, -

Moo
Vi | 8037, P, [SIFe)2~ — ‘bialy osad, rozpuszczalay

| w HNOy
Vit | si037, woi~ asad, rozpusacaslny | bialy osad, rozpussczainy
w HNO; (w obecncéel W HNOs, 5 utworzeniem

$i03= powstanie cead
| mSiOa - nHO, a w Gbec-
nodel WO~ 86ty cand

osadu m8i0 - nHzO

Numer Stosowany
Anon | Qe Réwnanie reakeji Obserwacie
AgNOsy 1) Ag* +CI™ — AgCl| Wytrgea sig bisly, serowaty
= csad (1), ciemnigjacy pod
2) AgCli) + WHsoq = wplywem $wiatla,
== [Ag{NHs)z]* + C1™ | razpuszezalny w wodnych
reztworach amoniaku (2),
cyjanku potasu, tiosiar-
czanu (V1) sodu.
AgNOs 1) Ag* +Br™ — AgBr| Wytraca si¢ bladozéity
osad (1), rozpusaczalny
w wodnych roztworach
amoniaku (trudniof nié
AgCl), eyjanku potasu,
tiosiarezany (V1) sodu.
AgNOy 1) Agt +1" — Agll Wytrqea sig #lty osad roz-
2 o + 28,02~ — puszezalny w rogtworach:
) Al S [A’s(s’o Jafp 4 1 | Sienku porasu, tosiar-
* czanu sodu (2).
FeCls 1) Fe** 4 35CN™ — Fe(SCN)s | Powstaly roztwér w érodo-
wisku kwasnym przybiera
czerwonokrwiste i
nie (1).
dr Henryk Myszka - Uniwersytet Gdasiski - Wydzial Chemii
Numer Stosowany 5
sropy | A0 | cdeaymik i S pESreeThl|
€03~ | AgNOy 1) 248" + CO; ™ — AgaCOs | Wyuwa;-g;-u:/mm.
T 3 ktéry rozklada sie po ogran-
2) Ag2COx) == A2y + CO2 b (3) oviag Erenali
osed.
BaClz 1) Ba** + CO3~ — BaCOs | Wytraca sie bialy osad (1),
2) BaCOy,) +2Hfsyy — rozpusicaalny w roacief-
o 0 coonych kwasach minera-
— Ba™ +CO21 +120 | yyehy (2) (oproes HaSO4)
| i w lewasio octowym.
Kwasy 1) CO3™ +2Hj,, — COat +H:20 Wydsiela sig CO; (1),
= ; £y keéey powoduje zmet-
= 2) COxp) + CM.Ol'l)z(--cyl = © | eaie wedy wapiennej
— — CaCOsL +H20 | Ga(OH), (2) Iub baryto-
wej Ba(OH)s.
C207"| AeNOy 206" +Ca0f™ — AmiC20ul Watrgea s bialy, serc-
| waty osad, rozpuseczaluy
gl w rozcieficzonym HNOg
i NHy(uq)-

g BaCla Ba?* + 07" — BaCy04 | Wytryea sig bialy osad,
rozpuszezalny w razcieficzo-
nym HNO; i NHy(uq.

KMnOy 5C;0}” + ZMnO + 16H{,,, —~ Rostwor manganianu (VIT)

w érodowis! x 24 potasu odbarwia sig,

i 10C021 +2Mn** + 8H20 isiogy sy pesbes it
COa.

‘ kwasu walframowago)
Numer Stosowany o
Anion pstenr Réwnanie reakeji bserwacje
n §2= | AgNOs 1) 2Ag* + 8%~ — AgS| Wytraca si¢ czarny osad
().
Naz[Fe(CN)sNOJ | 1) [Fe(CN)sNOJ*~ + 82~ — Powstaly roztwér w érodo-
nitroprusydek — [Fe(CN)sNOS]*~ | wisku zasadowym przybiera
sodu czerwonofioletowe zabarwie-
nie (1).
NO; | HaSO4 1) 2H}, +3NO; — Wydziela sig brunatny gaz
— NO3 +2NOT +Hz0 | tlenku azotu (IV) (2).
2) 2NO + O3 — 2NO;
FeSO4 1) Fe?* +2H* + NO7 — Powstaje brunatna
w érodowisku — Re** 4 NOT +H,0 | obraczia (2) na ;r-n:?w
HaSO. zetknigcia sig roztworow.
EEA 2) [Fe(H20)e[** + NO — o
— [Fe(Hz0)sNOJ** + Hz0
dr Henryk Myszka - Uniwersytet Gdaniski - Wydzial Chemii
Numer Stosowany ol
Auion | ggepmniy Réwnanie reakejt bserwacje
v [ Noy | Fesos 1) 2HNOj + 6FeSO, + 3HaSOs — | Roatwor zabarwia sig
X w érodowisku e na kolor brunatny (przy
o 3Fea(SO4)s + 4H;0 + 2NO i e (b
HaSO4 2) NO + [Fe(Hz0)e]** — brunatna obraczka).
— [Fe(Ha0)sNOJ** + Hs0
Numer Stosowany
erupy Anion A ik Réwnanie reakeji Obserwacje
VI | 803~ | BaCl 1) Ba** + 803~ — BaSO4 . Powstaje bialy krystaliczny
osad (1),
F- | Fe(SCN)s 1) Fe(SCN)s + 6F~ — Nastgpuje odbarwienie
s 9= 4+ 38ON~ | krwistoczerwonego
il odcaynnika (1).
Hz804 1) CaF; + HaS0s — Wydxhl.\hc}E -)se
stetony — CaSO4 | +HyF, 1 | fluorowodér (1) reaguje
AT | rioal, (3).
2) Si02 + 2HaF; — SiF¢ + 2H,0

dr Henryk Myszka - Uniwersytet Gdanski - Wydzial Chemii

dr Henryk Myszka - Uniwersytet Geaiski - Wydzial Chemii




ANALIZA MIARECZKOWA

Analiza miareczkowa - metoda iloSciowego oznaczania substancji,
polegajaca na stopniowym dodawaniu réwnowaznej chemicznie ilosci
roztworu mianowanego do roztworu oznaczanej substancji.

Roztwér mianowany, zwany titrantem - roztwor odczynnika o znanym
doktadnym stezeniu (mol/I) lub mianie.

Miano - liczba graméw substancji rozpuszczonej w 1 ml roztworu, albo
wyznaczone stezenie molowe roztworu (jako wyniku jego mianowania).

Punkt réwnowaznikowy (PR) - moment, w ktérym caty oznaczany zwigzek
przereagowat z titrantem (zmierzona w tym punkcie objetos¢ zuzytego
titranta umozliwia obliczenie zawartosci oznaczanej substancji).
Rozpoznanie PR odbywa sie na zasadzie obserwacji zmian wtasciwosci
optycznych lub fizycznych roztworu (wskaznik, pomiar pH).

Moment zmiany barwy wskaZnika nazywany jest punktem koricowym
miareczkowania (PK) i nie zawsze jest réwny punktowi
réwnowaznikowemu.

Klasyfikacja metod miareczkowych
wedtug sposobu miareczkowania

bezposrednie — Jesli oznaczana substancja reaguje
z titrantem szybko 1 stechiometrycznie;

jesli titrant 1 substancja miareczkowana nie
reagnja ze soba bezposrednio. dobiera si¢

Metody posrednie - trzecia substancje, kidra reaguje szybko 1
stechiometryczuie z oznaczana substancja.
tworzae produkt reagujacy szybko i stechio-
metrycznie z titrantem;

jesli reakeja zachodzi powoli, do roztworu
miareczkowanego dodaje si¢ okreslong

odwrotne — ilos¢ fitana w nadmiarze. Gdy reakcja
przebiegnie do konica nadmiar titranta od-
miareczkownje si¢ odpowiednim pomocni-
CZYIN 1OZIWOIeI MIANOWany.

Alkacymetria

Detekcja punktu koricowego odbywa sie metodami instrumentalnymi (np.
potencjometrycznie) lub wizualnymi. Wskaznikami w alkacymetrii s stabe
kwasy lub zasady organiczne, ktérych formy zdysocjowane i niezdysocjowane
réwnia sig zabarwieniem.

Tabela 1. Przyklady wskaznikaw stosowanych w alkacymetrii

Wikainik Zakres pH Zabarwienie w roztworze
kwasnym zasadowymn
Oranz metylowy 3144 czerwone zoltopomarancz.
Fenoloftaleina [ 8.0-10.0 bezbarwne czerwonofiolet
Czerwien metylowa 4262 czerwone 20lte
Blekit bromotymolowy 6.7-7.6 26le niebieskie
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ANALIZA MIARECZKOWA

Reakcja wykorzystywana w analizie miareczkowej powinna

spetniaé nastepujace warunki:

= przebiegac bardzo szybko,

= przebiegad stechiometrycznie, zgodnie z rwnaniem,

= powinna istnie¢ mozliwo$¢ doktadnego ustalenia punktu
réwnowaznikowego,

= zwigzki chemiczne, biorace udziat w reakcji powinny by¢
dostatecznie trwate w roztworze i nie powinny wchodzi¢
w reakcje z innymi sktadnikami roztworu.

Klasyfikacja metod miareczkowych
wedtug typu zachodzgcej reakcji chemicznej

Alkalimetria
(titrantem jest zasada)
Alkacymetria
(oparta na reakcjach

Acydymetria
kwas:zasada)

(titrantem jest kwas)

Kompleksometria
(oparta na reakcjach tworzenia trwalych,
latwo rozpuszezalnych zwiazkéw kompleksowych)

Metody
miareczkowe Reduktometria
(titrantem jest
Redoksymetria redukior)
(oparta na reakcjach
utleniania-redukcji) Oksydymetria
(titrantem jest
utleniacz)

Precypitometria
(oparta na reakcjach dajacych
zwiazki trudno rozpuszezalne)

Alkacymetria

krzywa miareczkowania
odzwierciedla zalezno$¢ pH roztworu od objetosci dodanego titrantu

pH

fenoloftaleina

PR

oranz metylowy

1] 5 10 15 20 25
titeant (ml)

Miareczkowanie 10 ml roztworu HCl o stezeniu 0,1 mol/l mianowanym roztworem NaOH
o stezeniu 0,1 mol/I.

10



14 Lm

7
/ fenoloftaleina 77

%
-~ Wdat brametgm. 4T

SRR RIS

T T T T
10 20 30 40

vem® macnej zasady

Rys. 10la Krzywe miareczkowania 20 em'
foztwory mocnego kwasu roztwaorem mocnej zasady
o identycznym stgzeniu

Redoksometria

Punkt réwnowaznikowy (PR) wyznaczany jest potencjometrycznie lub za
pomocg wskaznikéw. Wskazniki te sa uktadami redoks, ktérych forma
utleniona posiada odmienne zabarwienie niz forma zredukowana.
Wskaznikiem moze byé réwniez sam roztwér mianowany, tak jak ma to
miejsce w przypadku miareczkowania roztworem nadmanganianu potasu
(manganometria).

Przyktadem analizy manganometrycznej moze by¢ oznaczanie jondw zelaza w
roztworze zakwaszonym kwasem siarkowym.

MnOy + 5Fe’” + SH' — Mn® + 5Fe’ + 4H,0
W miare przebiegu reakcji zanika barwa zétta, pochodzaca od jonéw Fe?*,

natomiast w punkcie koricowym miareczkowania pojawia si¢ zabarwienie rézowe,
ktére daja jony Mn?*,

Metody miareczkowe

Przyg i OW mi; ych
0 substancje podstawowe - substancje state, o wysokim stopniu czystosci,
trwate, fatwo rozpuszczalne, niehigroskopijne i  reagujace

stechiometrycznie z titrantem. Miareczkowanie odwazek substancji
podstawowe] rozpuszczonej w wodzie pozwala na dokfadne ustalenie
miana roztworu.

y miareczk i -@

Obliczenia w analizie miareczkowe;j - @

2015-01-26

Kompleksometria

Jesli miareczkujemy kwasami aminopolikarboksylowymi (kompleksony) np. EDTA
to méwimy o kompleksonometrii - wskaznikami sg najczesciej tzw.
metalowskazniki, jak np. czerri eriochromowa T.

Przyktadem oznaczeri kompleksometrycznych moze by¢ oznaczanie jonéw wapnia
i magnezu wykonywane w celu okre$lenia twardosci wody. W obecnosci czerni
eriochromowej T roztwdr jonéw wapnia i magnezu przy pH 10-10.5 wykazuje
czerwone zabarwienie, podczas gdy wolne jony wskaznika, uwalniane w trakcie
reakcji, majg zabarwienie niebieskie.

CaW +H,Y" - HW" +C
czerwony

+H
niebieski

W — wskaznik. H,Y~ — skrot wzoru chemicznego EDTA.

Precypitometria

Podstawg precypitometrii, czyli metod stragceniowych sa reakcje prowadzace do
powstania zwigzkdw trudno rozpuszczalnych. Najwazniejsze praktyczne
zastosowanie ma argentometria, w ktdrej titrantem jest roztwdr AgNO;. W
wyniku tej reakcji powstaja trudno rozpuszczalne sole srebra. Metodg tg oznacza
sig najczesciej chlorki, jodki oraz bromki. Wskaznikami w metodach straceniowych
53 zwigzki, ktore reagujac z nadmiarem titrantu dajg substancje barwne.

Przyktadem miareczkowania strgceniowego moze by¢ metoda Mohra oznaczania
chlorkéw. Wskaznikiem w tej reakcji jest chromian potasowy. Roztwdr zawierajacy
chlorki miareczkuje sie mianowanym roztworem azotanu srebra. Gdy cafa ilo$¢
chlorkéw zostanie wytrgcona w postaci soli chlorku srebra, nadmiar titranta
zaczyna stracac osad chromianu srebrowego o czerwonobrunatnym zabarwieniu.

Agh + cl- 1L bialy

24" + o) — Ag ,Cr04d czerwonobrunatny

1. Metody oparte na chemicznych reakcjach analitycznych, ktorych podstawa s
Zjawi iiczne (reakcje

Rodzaj metody Wymagana Cecha | ograniczenia w metodzie Praykady
— Seidle okreslony | Efekt salny Baso,
s s skiad chemiczny | Wplyw jonéw wodorowych | MgNH.PO,
§§¢8 analitu i znany Irw | prey wytracaniu Fe(OH);
£8E rozpuszezalniky, | wodorotlenkow i soli
SE3 stabych kwasow
& Hydroliza osadu,
Wplyw temp
Zachodzene reakeji | Dobor wskaznika, piT HCT titrant-NaOH wskaznik oranz
kwas-zasada (w | i titranta
Alkacymetria. | 5naczeniu teori
Bronsieda)
Znany It w T)Dobar wskaznika w W metodzie Mohra: chiorki,
rozpuszczalniku | zaleznose od Ir bromki, srebro w Srodowisku
powstajgeyeh substancji, | obojetnym
2)Roztwér nie moze W metodzie Volharda: chiorki,
Zawierat inne nie bromki w rodowisku kwasnym
2 Argentometria oznaczane aniony mogice
H stanowié konkurencyjne
2 trudno rozpuszczalne osady
H e wikaimikiom w
H zaleznosei od pH.
1 Rownoczesnie 1)Dobér pH zalezny od 1.Nadmanganianometria-
3 zachodzqce reakeje | reakeji zachodzacych w | oznaczanie redukiorow.
H utleniania i redukcji | roztworze 2.Jodomeia do oznaczania
H Redoksymetria 2)W jodometrii utleniaczy np. Fe(111),Cu (I1),
wykorzystuje si¢ zwiazek | aceton, aldehydy, hydrochinon i
addycyjny z jodem jako reduktoréw np.:As;03, S,05"
wkaznik HS0;
Utworzenie Dobor pH 1 wskaznika tak | 1.Do oznaczania metali na roznym
trwalego aby trwaloé kompleksu | stopniu utlenienia metodami:
- | rozpuszczalnego | metal - EDTA byl duzo | bezposednia, odwrotng,
Kompleksometria | .1, wicksza niz kompleksu podstawieniows,
J-wskanik Do o7nacza 6w metoda
posrednia np. siarczany.
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Rodzaj metody Wym:g:n?ucecha Ograniczenia w metodzie Przyklady
= Scisle okreslony Efekt solny. Wplyw jonow | Ba SO,
s cB sklad chemiczny | wodorowych przy wi MgNH.PO,
BEE analitu i znany Irw | niu wodorotlenkéw i soli | Fe(OH)s
322" rozpuszczalniku, stabych kwasow
==z5 Hydroliza osadu,
=~ Wplyw temp
Zachodzenie reakcji | Dobor wskaznika, pH HCl titrant-NaOH wskaznik oranz
X kwas-zasada (W ititranta metylowy
AIkacYmeIna Znaczeniu teorii
Bronsteda)
Znany Irw 1)Dobér wskaznika w ‘W metodzie Mohra: chiorki,
rozpuszczalniku zaleznosci od Ir bromki, srebro w $rodowisku
powstajacych substancji, | obojetnym
2)Roztwdr nie moze zawie- | W metodzie Volharda: chlorki,

N Argentometria raé inne nie oznaczane a- bromki w srodowisku kwasnym

H niony mogace stanowié

3 konkurencyjne trudno roz-

H puszezalne osady ze wskaz-

> nikiem w zaleznosci od pH

3 Rownoczesnie T)Dobér pH zalezny od 1.Nadmanganianometria-

> zachodzace reakcje | reakeji zachodzacych w oznaczanie reduktorow

3 utleniania i redukcii | roztworze 2.Jodometria do oznaczania

2 Redoksymetria 2)W jodometrii utleniaczy np. Fe(111),Cu (I1),

: wykorzystuje si¢ zwiazek | aceton, aldehydy, hydrochinon i
addycyjny z jodem jako reduktorow np.:As,03, S,05%,
wskaznik H,S0;

Utworzenie Dobor pH i wskaznika tak | 1.Do oznaczania metali na roznym
trwalego i aby trwalos¢ kompleksu | stopniu utlenienia metodami:
Kompleksometria rozguizcza\nego mef:l VVED]‘? byl{wv:uzc bcflp‘ovércdvmq, odwrotng,
2wigzku wigksza niz kompleksu podstawieniows
kompleksowego | metal-wskaznik Do oznaczania anionéw metoda
posrednia np. siarczany.

Metody instrumentalne

Wybrane zjawiska fizyczne wykorzystywane w metodach instrumentalnych
O odbicie swiatta

Q zatamanie $wiatta

Q skrecenie ptaszczyzny $wiatta spolaryzowanego

Q absorpcja i emisja promieniowania elektromagnetycznego

Q rozproszenie promieniowania

1 o wicka firvkoch

y j instr
Q wydzielanie elektrolityczne
Q przeptyw pradu miedzy elektrodami

Q zmiana potencjatu elektrodowego

Q przewodnictwo elektryczne roztworéw

Metody instrumentalne
Przyktadowe instrumentalne metody analityczne

3. Metody elektroanalityczne

- Elektrograwimetria
- Kulometria i miareczkowanie kulometryczne
- Potencjometria

4. Metody rozdzielcze

- Potencjometria
- Chromatografia (gazowa i HPLC)
- Elektroforeza

5. Metody radiometryczne
6. Inne metody instrumentalne

- Spektrometria mas - strumier czasteczek natadowanych i jonéw w polu
magnetycznym o réznym stosunku masy do tadunku (m/z)

- Termiczna analiza réznicowa (DTA) - efekty cieplne bez zmiany masy

- Termograwimetria (TG) - zmiany masy ogrzewanej probki

2015-01-26

Metody instrumentalne

- anality oznaczane s3 z wykorzystaniem roéznych zjawisk fizycznych lub
fizykochemicznych, do czego potrzebna jest aparatura. Podstawa instrumen-
talnych metod ilosciowych jest matematyczna zalezno$¢ miedzy wielkosciami
oznaczanymi w prébce.

Podziat instrumentalnych metod analitycznych

. Metody optyczne — zwigzane ze sprezystym oddziatywaniem promieniowania
elektromagnetycznego na probke

. Metody spektroskopowe — zwigzane z niesprezystym oddziatywaniem promie-
niowania elektromagnetycznego na probke

. Metody elektroanalityczne — zwigzane z efektami towarzyszacymi przeptywowi

pradu elektrycznego przez badany roztwér lub spowodowane reakcjami

zachodzacymi na elektrodach zanurzonych w badanym roztworze

Metody rozdzielcze — polegajace na przeprowadzeniu oznaczanego sktadnika
mieszaniny lub substancji przeszkadzajacych do innej fazy

. Metody radiometryczne — zwigzane z efektami naturalnej lub sztucznej pro-
mieniotwdrczosci oraz efektami wspoétdziatania promieniowania jadrowego z
badana prdbka
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Metody instrumentalne
Przyktadowe instrumentalne metody analityczne

1. Metody optyczne

- Nefelometria - Reflektometria
- Refraktometria - Interferometria
- Polarymetria - Turbidymetria

2. Metody spektroskopowe

Techniki absorpcyjne

- Spektrofotometria UV-Vis

- Spektroskopia w podczerwieni IR

- Spektroskopia magnetycznego rezonansu jadrowego NMR

- Spektroskopia paramagnetycznego rezonansu elektronowego EPR
Techniki emisyjne

- Fluorymetria

- Spektrofluorymetria

Przyktadowe metody analityczne i mierzone
wielkosci fizykochemiczne

Metoda analityczna Mierzona wielkos¢

Grawimetria Masa produktéw reakcji stracania
Analiza miareczkowa Objetos¢ titranta
Gazometria Objetos¢ wydzielonego gazu

Termograwimetria Fizykochemiczne zmiany analitu pod wptywem

chtodzenia lub ogrzewania Ubytek masy

Spektroskopia atomowa Dtugosc fali i natezenie promieniowania
i czasteczkowa elektromagnetycznego zmieniajacego kierunek,
emitowanego lub absorbowanego przez analit

Spektrometria mas Rozdziat na podstawie stosunku masy/tadunku

jonéw molekularnych i fragmentarycznych

Chromatografia i elektroforeza | Rézne wielkosci fizykochemiczne charaktery-
zujace rozdzielane anality

Analiza elektrochemiczna Elektryczne wtasciwosci analitu w roztworze

Analiza radiochemiczna Charakterystyczne jonizujgce promieniowanie
jadrowe emitowane przez analit
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