Kvalitativni analyza

« Uvod, metodika, sulfanovy zpdsob déleni
kationtu



Kvalitativni analyza

Kvalitativni analyza zkouma druh, kvalitu slozek studovanych latek. UrcCuje
z ceho se latka sklada.

Podle povahy zkoumanych latek rozlisujeme analyzu organickou
a anorganickou.

- Protoze struktura a vlastnosti obou druhu latek jsou rozdilné, liSi se i metody
jejich stanoveni.

Podle pracovni techniky delime analytické metody na klasické
a instrumentalni.



Kvalitativni analyza

« Aby byla reakce pouzitelna v kvalitativni analyze je nutné, aby byl jeji pribéh
doprovazen pozorovatelnymi zmenami, napr. vznik nebo rozpusteni
srazeniny, zmeéna zabarveni, atd.

 Reakce musi byt pro urcCitou skupinu latek charakteristicka. Z tohoto
hlediska rozlisujeme:

- Skupinové reakce — stejnym zpUlsobem reaguiji celé skupiny latek. Tyto reakce
umoznuji rozdéleni kationtu a aniontd do analytickych tfid. Napfr. kyselina
chlorovodikova poskytuje srazeninu se tfemi béznymi kationty Ag*, Pb** a Hg,*".

- Selektivni reakce — omezené na uzky okruh latek. Stupen selektivity je zavisly na
reakCnich podminkach. Vhodnou volbou pH, teploty, maskovacich Cinidel, atd. je
Ize vyuZzit i pro stanoveni jednotlivych iontu. Napf. thiomocCovina tvofi Zluté
zabarvené komplexni soli s kationty Bi** a Sb**.

- Specifické reakce — umoziuji dikaz jednotlivého iontu i v pfitomnosti jinych

v iwv s

reakci je relativné malo. Napf. diacetyldioxim reaguje v amoniakalnim prostredi
pouze s ionty Ni?* za vzniku ¢ervené srazeniny.



Kvalitativni analyza

« K dukazu iontu lze pouzit jen reakce dostatecné citlivé. Citlivost reakci je
ovlivihovana nejen charakterem reakce, ale i subjektivnimi vlastnostmi
pracovnika.

» Citlivost chemickych reakci se popisuje mezi dokazatelnosti, coz je
nejmensi mnozstvi latek, které Ize danou reakci dokazat.



Orientacni zkousky s tuhym
vzorkem

Nejprve je vhodné testovat barvu vzorku, zapach, rozpustnost ve vode, v
kyselinach a zasadach. Dulezita je také barva vzniklych roztoku.

Mezi orientaCni zkousky s tuhym vzorkem patri
- taveni v boraxové nebo fosforeCnanove perle (viz pigmenty)
— zahrivani latek v banicce
- plamenové zkousky (viz pigmenty)
— reakce se zfedénou a koncentrovanou kyselinou sirovou

— heparova zkouska



Zahrivani v banicce
Do malé banicky umistime trochu vzorku a opatrné zahfivame. VSimame si

zmén a pruvodnich déju.
 Pozorovani

Krystaly praskaji hydraty soli, dusichany
tavi se, taji halogenidy, uhliCitany, fosforeCnany
alkalickych kovu
sublimuji NH,Cl, HgCl,
rozkladaji se za uvolnovani plynu
bezbarvych O, dusicnany
CO, uhlicitany t&zkych kova
hnedych Br, bromidy

N02 dusiCnany, dusitany



Reakce s kyselinou sirovou

« K malému mnozstvi vzorku se pridaji tri kapky zredené H,SO, (1+4), smes

se jemné protrepe a pozoruje se ucinek. Jestlize nevznikaji bublinky a
nedochazi k rozkladu za chladu, roztok se zahreje.

Plyn Zabarveni Zapach Anionty

Za chladu
CO, bezbarvy  bez zapachu CO,~>
SO, bezbarvy  ostry Epavy SQA 4
SO, + kolidni S D)4
HCN bezbarvy horkomandlovy CN-
H,S bezbarvy  shnila vejce HS-, S%
NO, hnédy drazdivy NO,

Za tepla

HCI bezbarvy  ostry drazdivy, na CI-
HBr bezbarvy vzduchu dyma Br
, fialovy drazdivy i
CH,COOH bezbarvy  vinny CH,COO
NO, hnédy  drazdivy NO,", NO,



Heparova zkouska

Anionty obsahuijici siru (SO42-, SO32-, S2032-, SCN-, S2-) se redukuji
uhlikem v pritomnosti uhliCitanu sodného na sulfid sodny, ktery se dokaze
stfibrnym pliskem jako v hnédy Ag2S.

BaSO, + Na,CO, +4 C — Na,S + BaCO, + 4 CO
Na,S +2Ag + H O — Ag,S + 2 NaOH
Postup:

— Spejli nékolikrat ponofime do nasyceného rozotoku Na,CO,, a kratce ji
zahrejeme v plameni (aby doSlo k odpareni vody).

— Na Spejli poté naneseme zkoumany vzorek a opatrné zihame v redukcnim
plameni.

— Ohorelou Cast polozime na stribrny plisek a ovlhéime vodou.

- Vznikn hnédé skvrny Ag,S je dikazem pritomnosti néktereho z uvedenych
aniontd.



Systematicke déleni kationtu

Dukaz kationtu v libovolné smési bez predbézného oddéleni, pouze za
vyuziti specifickych reakci, je prakticky nemozny. Témér vzdy je nutné
rozdelit ionty na zaklade skupinovych reakci do skupin, ve kterych Ize pouzit
specifické reakce.

Existuje nékolik zpusobu déleni kationtu, které jsou zaloZzeny na srazecich,
redoxnich nebo komplexotvornych reakcich.

NejCastéji se vyuziva sulfanového zpusobu déleni kationtu, ktery déli
kationty do peti skupin na zaklade reakci se skupinovymi Cinidly.



Sulfanova zkouska

Kationty |. tfidy tvori srazeninu s HCI. Ag®,
Mg’ Pbge

Kationty Il. tridy tvori v kyselém prostredi
(pH 0,5) srazeninu s H,S a delime je dale
na 2 podskupiny:
- Kationty Il.A tfidy — Bi**, Cd?*, Cu#, Hg?**
— Kationty I1.B t¥idy — As3*, As®, Sb®*, Sb%,
ST S

Kationty lll. tfidy - sulfidy nerozpustné v
alkalickém prostfedi (pH 8,5). Zn#, Ni®*,
Co?*, Mn?*, Fe?*, Fe®*, AI** a Cr3*

Kationty IV. tridy tvori nerozpustne
uhlicitany. Ba*, Ca**, a Sr**

Kationty V. tfidy - Mg#, Li*, Na*, K* a NH,*

Vzorek

+HCI(1:1)
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