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Przedmowa

Skrypt jest przeznaczony dla studentéw II semestru Wydziatu
Biotechnologii i Nauk o Zywno$ci — kierunkéw Biotechnologii oraz
Ochrony Srodowiska, a takze Biotechnologii na IFE (CKM). Jest
dostosowany do programu zaj¢¢ laboratoryjnych z analizy jakosciowe;j
obejmujacego 60 godzin. Program ten to podstawy analizy pozwalajace
na poznanie charakterystycznych wiasnosci 1 reakcji chemicznych
kwasOw, zasad oraz soli (roztwory 1 substancje state).

W uktadzie tabelarycznym przedstawiono reakcje charakterystyczne
podstawowych kwaséw 1 zasad, reakcje kationéw z odczynnikami
grupowymi, a mianowicie: chlorkami, siarczkami, wodorotlenkami ziem
alkalicznych, amoniakiem, we¢glanami (sodu 1 amonu), fosforanami, a
takze z siarczanami, chromianami, jodkami, fluorkami i szczawianami.
Rowniez w uktadzie tabelarycznym przedstawiono sposob identyfiko-
wania anionOw poprzez reakcje wstepne z rozcienczonym kwasem
starkowym lub solnym, st¢zonym kwasem siarkowym, jonami: srebra,
baru, jodkowymi, nadmanganianowymi oraz jodem. Podano takze reakcje
charakterystyczne (specyficzne) aniondéw, pozwalajace na zastosowanie
analizy wybidrcze;j.

Autorki maja nadziejg, ze skrypt okaze si¢ przydatny studentom w
poznaniu metod analitycznych i1 utatwi prace w laboratorium analizy

jakosciowe;.

Serdecznie dzigkujemy Pani Profesor dr hab. Krystynie Cedzynskiej za
inspiracj¢, uwagi oraz dyskusje, ktore pomogly w ukazaniu sig
niniejszego opracowania.



Introduction

This book is designed for the students of the second semester of the
faculty of Biotechnology and Food Sciences, Technical University of
Lodz, specialized in Biotechnology and Environmental Protection as well
as for the students of the International Faculty of Engineering, specialized
in Biotechnology.

The book summarises the chemical principles of the qualitative
analysis that are used during the laboratory course. The programme
includes the elementary aspects of properties and characteristic reactions
of acids, bases and salts that exist in liquid and solid forms.

The elementary knowledge of the qualitative analyses of inorganic
chemistry which the students should gain through their first experimental
chemistry course of the studies is mainly given in the form of tables. This
brief form of the fundamental principles allow to understand and
systematise the properties of various groups of ions in a fast and a simple
way. The book is divided into few main chapters with tables describing
the chemical properties of different groups of cations and anions. In the
first part of the book the tables contain the specific reactions for acids,
bases and specific reagents of the cation groups such as chloride, sulphide,
ammonia, hydroxides of alkaline earth metals, carbonates, phosphates as
well as sulphates, chromates, iodides, fluorides and oxalates.

The second part of the book contains the reactions that identify
various groups of anions through the reactions with concentrated and/or
diluted sulphuric(VI) acid, hydrochloric acid, iodine as well as with ions
of silver, barium, iodide and permanganate. Specific reactions concerning
the selective analyses are also mentioned there.

We hope that this book will be useful to the students that attend the
laboratory course of the qualitative analysis. Its aim is to help working
effectively and properly as well as to offer a basic knowledge of one of
the parts of analytical chemistry in a brief and a simple way.

The authors of the textbook would like to thank Professor Cedzynska for
inspiration, comments and discussions, which enabled the publication of the
following paper.



1. Bezpieczenstwo pracy w laboratorium chemicznym

Praca w laboratorium chemicznym, poprzez stykanie si¢ z substancjami

toksycznymi, stwarza mozliwo$¢ narazenia zdrowia 1 dlatego wymaga
stosowania specyficznych zasad bezpieczenstwa 1 higieny pracy. Szczegétowy
regulamin BHP znajduje si¢ w kazdym laboratorium w widocznym miejscu.
Oto niektore, najwazniejsze jego fragmenty.

Przepisy porzadkowe:

w laboratorium chemicznym istnieje obowiazek noszenia fartucha ochronnego
1 okularéw

w czasie ¢wiczeh na sali laboratoryjnej nalezy zachowac spokdéj, nie krzycze¢, nie
prowadzi¢ gltosnych rozméw, obowiazuje absolutny zakaz jedzenia 1 picia,

miejsce pracy (stél laboratoryjny, wyciagi) nalezy utrzymywaé w porzadku
1 czystosci, nalezy przestrzega¢ zasad oszczedzania odczynnikéw, wody i gazu,

po zakonczonej pracy odczynniki i sprz¢t nalezy umiesci¢ we wlasciwych miejscach
oraz zamkna¢ zawory wodne i gazowe,

pozostatosci nie zuzytych odczynnikéw oraz zlewki poreakcyjne nalezy wylewa¢ do
pojemnikéw na odpady.

Przepisy bezpieczenstwa:

praca w laboratorium dozwolona jest wytacznie pod nadzorem nauczyciela
akademickiego lub laboranta,

nie wolno wykonywac¢ eksperymentéw 1 prac nie wchodzacych w zakres ¢wiczen
oraz wynosi¢ odczynnikéw chemicznych na zewnatrz,

prace z odczynnikami stgzonymi i substancjami wydzielajacymi trujace gazy nalezy
wykonywa¢ wylacznie pod wyciagiem przy opuszczonej szybie.

Pierwsza pomoc w naglych wypadkach:

o kazdym wypadku, nawet najdrobniejszym, nalezy natychmiast powiadomic
nauczyciela prowadzacego zajecia,

przy oparzeniach termicznych 1 oparzeniach kwasami lub zasadami miejsce oparzone
schtodzi¢ woda (do ustapienia uczucia pieczenia), a nast¢pnie nakry¢ suchym
jalowym opatrunkiem,

przy oparzeniu st¢zonym kwasem siarkowym (VI) nalezy najpierw zetrze¢ na sucho
kwas, nastgpnie postgpowac jak wyzej,

w przypadku dostania si¢ chemikaliow lub ciata obcego do oka nalezy przemy¢ oczy
duza iloscia wody i skonsultowac si¢ z lekarzem okulista,

w przypadku zatrucia gazami trujacymi nalezy wyprowadzi¢ lub wynies¢ osobg
w miejsce z dostgpem Swiezego powietrza.

W kazdym semestrze roku akademickiego, przed przystapieniem do zaje¢ laboratoryjnych,
kazdy student podlega jednorazowemu, obowiazkowemu i szczegétowemu szkoleniu
BHP. Przeszkolenie takie prowadzone jest w grupach laboratoryjnych przez nauczyciela
akademickiego.



1. Safety in the chemical laboratory

The work in the chemical laboratory can be dangerous because of the

properties of different substances that are used. To avoid or reduce the danger
there are the specific instructions that must be respected by the people being
there.

The safety instruction details are achieved in each of the laboratory room. The
main rules of the safe work in the chemical laboratory contain:

Safe practice:

Wear a protective lab coat and safety glasses,

During the experiments keep a quiet atmosphere which helps to focus on the work,
Do not eat and drink,

Keep your working place in a proper order,

Use only the safety equipment following the proper techniques and procedures,

Limit the use of reagents, water and gas to a minimum and after work check if all the
chemicals are on their places and if water and gas vessels are closed,

The used reagents and liquid solutions should be collected separately in special tanks
after the end of the experiments.

Safety rules:

Do not work alone in the chemical laboratory,

The experiments can be done only in company of a teacher or a technician,

It is forbidden to make the experiments that are not the aim of the laboratory course,
Do not take reagents from the laboratory,

All the experiments that require the use of concentrated acids, bases and reagents that
emit toxic gases can be done only under a closed exhaust hood.

Firstaid in the chemical laboratory:

Inform immediately the teacher about each accident in the laboratory,

In case of a thermal or an acid/ a base scalding immediately put the affected part of
the body under the stream of cold water, next cover the place by an antiseptic dry
bandage,

In case of concentrated sulphate(VI) acid scald firstly remove the acid from the skin
and then wash it with water,

If chemicals irritate the eyes wash them with water and visit an ophthalmologist,

If the intoxication by toxic gases occurs, move the affected person outside the
laboratory and ensure that fresh air is available for breathing.

Every year, before the beginning of the laboratory experiments, each of the students
must participate in a safety course which informs about the safety practices, rules and
first aid in the chemical laboratory.



2. Reakcje wykrywania kwasow i zasad

Tabela 1. Reakcje charakterystyczne, za pomoca ktérych wykrywa si¢ kwasy:
HCl, S0, , HINO; , 3P0, , CIHLCOOH (jony CI™, SO, ,
NO; , PO,” ,CH,COO")

Kwas Odczynnik Réwnanie reakciji Uwagi
1. Ag" AgNO; + HClL — AgCl | + osad bialy, serowaty,
HNO; ciemmniejacy pod
wptywem swiatla;
reakcja rozpuszczania w NH,OH | nierozpuszczalny
AgCl + 2NH,OH — w mocnych kwasach;
[Ag (NH5), T + Cl™ + 2H,0 |rozpuszczalny w:
NH4OH, Nag SQOg s
po zakwaszeniw: KCN
[Ag(NHs), 1" + CI” + 2H" —
AgCl | + 2NH, "
HCl 2.Pp* Pb(NOs), + 2 HCl —s PbCl, | | ©s2d bialy,
{chloro- krystaliczny,
+ 2 HNO;
wodorowy) rozpuszczalny
w wodzie na goraco
2+ .
3. Hg Hg(NOs), + 2HCl — Hg,Cl, ) E;i;ﬁ%y
+ 2HNO; nierozp. w HNO;
reakcja osadu z NH,OH :
HgQC].g + 2 NH4OH — osad czarny
[Hg NH.]Cl + Hg| + NH +
ClI” + 2 H,O
1. Ba™ BaCl, + H,SO, — BaSO,| + |osady biate, krystal.,
2 HCL nierozp. w kwasach
i zasadach
H,80, 2. Sr** SrCl, + H,SO4 — SrSO4 | +
{(siarkowy V) 7 HC1L




2. Specific reactions for detection of acids and bases

Table 1. Specific reactions for acids: HCl, H,SO,, HNO; , H POy,
CH;COOH (ions: C1 , SO, ,NO; , PO,> ,CH;COO )
Acid Reagent Reaction equation Observations
1. Ag" AgNO; + HCl — AgCll + | white ppt with
HNO; characteristic flocks;
turning dark on the
dissolution in NH,OH light; inscluble in
AgCl + 2NH, OH — strong af:ids
[Ag (NHs), 1" + C1™ + 2H,0 soluble in: NH,OH,
Na, S,05, KCN
in acidic solution:
[Ag (NI, ] + CI” + 2H" —
AgCll + 2NH,*
HCl 2. P** PH(NOs), + 2 HCl — PbClyb Whtite Lfligfogrylslte}[lhc
+ 2 HNO: ppt, soluble in ho
water
5 ‘ . ‘
3. Hg,” He, (NOy), + 2HCL — He,ClLd ggtfnﬁfiggymhc
+ 2HNO; in HNO,
reaction with NH,OH :
HgQC].Q + 2 NH4OH —
[Hg NH,ICL + Hgd + NHy" + | plack ppt
Cl” + 2H,0
1. Ba™ BaCl, + H,SO, — BaSO,| + | white microcrystallic
2 HC1 pptinsoluble in acids
and bases
H,S0, 2. Sr** SrClL, + H,SO, — SrSO4 +
2 HC1




3. Pb™” Pb{(NOs), + H,SO, —PbSO,| |osadbiaty,
H,S0, + 2HNO; krystaliczny,
(siarkowy VT} nierozp. w HNO;
rozp. w NaOH,
KOH i
reakcje rozpuszczania : NH,CH5COO
PbSO, + 4NaOH —Na,Pb0, |{30% -owym)
+ NaQSO4 + ZHQ_O
PbSO, + CH;COO —
[PHCH,;COO]" + SO
1. Cu er, 3Cu + 2NOs + 8 H" — 3 Cu** | roztwér zabarwia sig
+st.H,SO, + 2NOT + 4 H,0 na niebiesko
2NOT + 0, — 2NO, T wydziela sig
brunatny gaz
2. FeS0, 6 FeSO4 + 3 H,SO4 + 2 HNO;,
+5t.H>504 —3 Fex(SO4)s +4 H,0+2NO T
FeSO, + NOT [ Fe(NO) SO, | | brunatna obraczka
na granicy warstw
temp.
3. 20 et 470 + NO; + TOH — ‘
HNO; + st. NaOH NH,T +47n0,> + 2H,0 |Zapachamoniaku
{azotowy V)
4. Al et 8 Al +3NO; +50H +2H,0 ‘
+NaOH S3NH; T + 8 AlO, zapach amoniaku
5.Difenvlo- - _
aminay ( CeHs )NH + NOs ™ + HoSOy gz Hiehieskie

zabarwienie roztworu

10




3.Pp*

PH(NO3), + H,SO, — PbSO, |
+ 21INO,

white microcrystallic
ppt ,inscluble
in HNQOs, soluble

in NaOH, KOH
H,80, dissolution reaction : and in NH{CHSCOO

PbSO4 + 4NaOH —Na,PbQ, | (30% solution)

+ Na,S0, + 2H,O

PbSO, + CH;CO0 —

[Pb{CH;COO)]" + SO,~
1. Cu et 3Cu + 2NO; + 8 H" — 3 Cu”* | light blue solution
+conc.H,8O, |+ 2NOT + 4 H,0

INOT + O, —» 2NO, T russet gas in the test

tube

2. FeSO, 6 FeSO, + 3 H,SO, + 2 HNOQ, |russetring between
+eone. HoSO4 | 53 Fey(SO,); +4 H,O + 2NO T | layers

FeSO, + NOT —[ Fe(NO) SO, ]

temp.
HNO; 3. 70 et 47n + NOs + TOH — ‘
+conc. NaOH [NH; T +47Zn0,> + 2H,0 smell of ammonium
4. Al ey 8 Al +3NO;” +50H +2H,0 ‘
+NaOH S3NH T + 8 AlO,” smell of ammonium
5.Diphenyl- -
amﬁi’ne ¥y (CsHs INH +NOs™ + HoSOs cone | 1140 solution

11




1. Ag” 3Ag" + PO, — AgPO,| | osad z6ity,
krystaliczny
AgsPO, + 3HNO; — H3PO, |rozp. w HNO;
+ 3AgNO;
Ag:PO, + 6 NH,OH — i w NH,OH
3[Ag (NHs), |7 + PO + 6 H,O
BaCl, + Na,HPO, —BaHPO,| | 053 biaty,
H;PO, 2. Ba* +a2 § aCl w2 ! y st krystaliczny,
(fosforowy} rozp. w HNOs
MgCl, + Na,HPO, + NH,OH .
3 Mg2+ osad biaty,
(+ NH,") ;ggNHL;POA,L + 2 NaCl + krystaliczny
2 rozp. w HNO;
3— + 2—
4(NH4)MOO4 PO4 tel:l- 3 NH4 + 12MOO4 + osad Z(jl'ty,
{(+ HNO;) DAl _E-(NH ——— krystaliczny,
434 2¥776lv | rozp. w nadm. PO,
+ 10 H,0O
temp.
1.H* CH;COO™ + H" — charakterystyczny
CH;COOH ? zapach
CH,COOH |2, pe* 3CH;COO™ + Fe* —
(octowy) Fe(CH;COO0); roZtwér czerwono-
brunatny
po podgrzaniu:

Fe(CH;COO); + 2H,0 —
Fe(OM),(CH;COO) | +

2 CH:COOH —
Fe(OH)(CILCOO}, |

mieszanina
CZErwono-
brunatnych osadéw

12




1. Ag" 3Ag + PO, — AgsPO | yellow
microcrystallic ppt
AgsPO4 + 3 HNO; — H;PO, |solublein HNO;
+ 3AgNOs
AgsPO, + 6 NH,OH — and in NH,OH
3[Ag (NHs5% 1" +POs ™ + 6 H,O
+ 2 NaCl ppt soluble in HNO;
3. Mg”" M
gC].g + NagHPO4 + NH4OH . . .
+ NH.,* white microcrystallic
( ) ;2 g/[gNH4P04¢ +2NaCl+ | oo coluble in HNO,
HINHOMoOs | poy 3= 4 3 NH, + 12MoO + | oiow
(+HNOs) e ilicrocrystallic ppt
24?0 ;{ (()NH“)SH“[P(MOQOT}G] . soluble in excess of
+ 3 PO43_
temp.
1.H CH;COO + H — characteristic smell
CH;COOHT
CH;COOH | 2. Fe** 3CH,COO~ + Fe* — red-russet solution

Fe(CH,CO0),

after heating :
Fe(CH;CO0); + 2H,0 —
Fe(OH),(CH;COO) | +
2CH;COOH —
Fe(OH X CH;COO )

mixture of red-russet
ppts

13




Tabela 2. Reakcje charakterystyczne, za pomoca ktorych wykrywa si¢ zasady:
NaOH, KOH, NH,OH (jony Na", K", NH,")

(lekko zakwaszo-
ny CH;COOH)

3. préba
ptomieniowa

2 KCI + Naz[CO(NO,)] —
KzNa[(NOQ)G] l + 2 NaCl
reakcja rozpadu w ob.
mocnych zasad

[Co(NOy)s]” + 30H —
Co(OH)3;| + 6 NO,~

lotne sole potasu barwia
ptomien na kolor ré6zowo-
fioletowy.

Zasada Odczynnik Roéwnanie reakcji Uwagi
1. KH,SbO, Na® + H,SbO,~ —NaH,Sb0O,| |osad biaty,
(roztwor krystaliczny
oboje¢tny lub
stabo alkal.)
2.UO,(CH5CO0), | NaCH,COO +
+Zn(CH;COO); + | 3UO,(CH;C0O0), + osad z6tty,

NaOH CH;COOH (octan | zn(CH,COO), + 9 H,0 — | krystaliczny, rozp.
uranleWO- NaCH3COO . ZH(CH3COO)2 R kw. mineralnych.
cynkowy) 3UO,(CH;C0O0), - 9 H,0O|
3.pr(’)bg . lotne sole sodu ( Na™ ) barwia )

plomieniowa ptomien na kolor jaskrawo- reakcja b. czufa,
s6tty wykrywalno$¢-

' od 0,0001 pg.
1. NaHC,4H,Og¢ K" + HC4H, Og —KHC,H,O4| | 0sad bialy, krystaliczny

roztwor

obojetny KHC,H,O¢ + HCl — rozp. w kwasach
H,C,H,0s + KCI 1 zasadach
KHC4H406 + KOH —
K,C,H,O¢ + H,O

KOH 2. Naz[Co(NO,)¢] osad zotty

osad brunatny

14




Table 2. Specific reactions for bases: NaOH, KOH, NH,OH
(ions: Na",K",NH,")

pink-violet flame of volatile
potassium salts

Base Reagent Reaction equation Observations
1. KH,SbO, Na"+ H,SbO,~ — NaH,SbO,J | white crystallic ppt
(neutral or
alkaline solution)
2.UO,(CH;CO0), | NaCH;COO +
+Zn(CH;COO); + | 3UO,(CH;CO0), + yellow crystalline
CH;COOH Zn(CH;C0O0), + 9 H,0 — ppt, soluble in
NaOH (mixture uranyl | NaCH,COO - Zn(CH;COO), - mineral acids
and zinc acetate) 3U0,(CH;CO0), - 9 H,0
3. flame test yellow flame of volatile sodium very §ensitive .
salts reaction, detection
limit from
0.0001 pg
1.NaHC,H,Os  |K' + HC,H, Oy -KHC,H,Ol | white crystallic ppt
neutral solution
KHC,H,O¢ + HCl — soluble in acids
H,C,H,0s + KCI and bases
KHC4H406 + KOH —
K,C4H,0¢ + H,O
(solution acidified
by CH,COOH) K,Na[(NO,)s]  + 2 NaCl
decomposition reaction in DDt
presence of strong bases: russetpp
[Co(NO,)¢]” + 30H —
Co(OH);| + 6 NO,~
3. flame test

15




NH,OH

1. NaOH
lub KOH

2. HgCl, + KI
+ KOH(nadmiar)

(odczynnik
Nesslera)

temp.

NH,Cl + NaOH — NH,OH
+ NaCl
NH,OH — NH;t + H,O

HgCl, + 2KI — Hght+
2 KCl
Hgl, +2 KI — K,[Hgly]

NH,CI + 2 K,[Hgl,] +4KOH
— [OHg,NH,]I | + KCl + 7KI
+ 3H20

charakterystyczny
zapach

osad czerwony, rozp.
w nadmiarze KI

osad brunatny

3. Wykrywanie anionow

3.1. Reakcje wstepne
Tabela 3. Reakcje anionéw z rozcienczonymi kwasami (siarkowym
lub solnym)
Anion Réwnanie reakcji Uwagi
S* S + 2H" —» H,S T silny charakterystyczny
zapach siarkowodoru
SO* SO + 2H' — SO,T +H,0 charakterystyczny zapach
S,0:% S,0;7 + 2H" — SO,T + S| + H,0 |zmgtnienie roztworu z
powodu wydzielania si¢
siarki
NO,” 2NO,” +2H" — NOT + NO,T +H,0 | brunatne tlenki azotu
CO CO% + 2H' — CO,T + H,0 pecherzyki dwutlenku wegla
bez barwy i zapachu.
temp.
CH,COO™ | CH;COO™ + H* — CH;COOH T charakterystyczny zapach

16




NH,OH

1. NaOH
or KOH

2. HgCl, + KI
+ KOH(excess)
(Nessler reagent)

temp.

NH,Cl + NaOH — NH,OH
+ NaCl
NH,OH —» NH;T + H,0

HgCl, + 2KI — Hgl,| +
2 KCl
Hgl, +2 KI — K,[Hgly]

NH,Cl + 2 K,[Hgl,] + 4 KOH
5 [OHg,NH,]I | +KCl + 7KI
+ 3H20

characteristic smell

red ppt, soluble
in excess of KI

russet ppt

3. Identification of anions

3.1. Preliminary tests

Table 3. Reactions of anions with diluted acids (sulphuric acid or

hydrochloric acid)

Anion Reaction equation Observations

S* S + 2H" - H,S T characteristic smell of
hydrogen sulphide

SO;> SO + 2H' = SO, T + H,0 characteristic smell

S,0% S,0;" + 2H" = SO, T + S + H,0 |turbidity of the solution as
the result of sulphur
emission

NO,” 2NO,” +2H" — NOT + NO,T +H,0 |russet nitrogen oxides

CO CO,> + 2H' — CO,T + H0 bubbles of carbon dioxide
colourless and odourless

temp. o
CH,COO™ | CH;COO™ + H* —— CH;COOH T characteristic smell

17




Tabela 4. Reakcje anionéw ze stg¢zonym kwasem siarkowym
(préby przeprowadza si¢ z sucha substancja badana)

Anion Réwnanie reakcji Uwagi

F CaF, + H,SO, — 2HF T + CaSO, |ostry zapach

fluorowodoru

Cl CaCl, + H,SO, — 2HCIT + ostry zapach
CaSO, chlorowodoru

Br~ CaBr, + H,SO, —» 2HBr T + ostry zapach
CaSO, bromowodoru
2HBr + H,SO, — Br, T +2H,0 + | Br2 powoduje brunatne
so,T zabarwienie wydziela-

jacych si¢ gazow.

r Cal, + H,SO, — 2HI + Cas0, |0 wydziclasic w
SHI + H,SO, — 41, + H.ST + postaci ciemnoszarego
4H,0 osadu.

g2 $* + 2H,SO, —s SO, T + IS + wydziela si¢ wolna siarka
2H,0 + SO,

NO;~

: NaNO; + H,S04 — Na,SO4 + wydzielaja si¢ brunatne
ZHNO; tlenki azotu
4HNO; — 2H,0 +4NO,T + O,T
.0 CaC,0, + H,SO C,0 elani
aC04 + HyS04 — H,G04 + wydzielanie tlenku
CaSO, i dwutlenku wegla
H,C,0, — COT + CO,T + H,0

*[Fe(CN)s]"™ | K,[Fe(CN)s] + 11 H,SO; + 6H,0
—)FCSO4 +4KHSO4 + 6NH4HSO4 +
6CO T wydziela si¢ SO, ,
2FeSO, + 2H,SO4 — Fey(SO0y4)5 + zachodzi reakcja
SO,T + 2H,0 utleniania Fe** —Fe’*

H{Fe(CN). T 2 K5[Fe(CN)s] +21 H,SO,4 + 12 H,O

[Fe(CN)eI™ | L Fe,(S0,); + 12 NH,HSO, + * reakcje przebiegaja
6 KHSO, + 12COT na goraco

Uwaga: Reakcje anionéw SO;”, S,05>, NO,™ przebiegaja tak jak w tabeli 3.
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Table 4. Reactions of anions with concentrated sulphuric acid
(tests with dry analysed substance)

Anion Reaction equation Observations
F CaF, + H,SO, — 2HF T + CaSO, |smell of hydrogen
fluoride
Cl CaCl, + H,SO, — 2HCIT + smell of hydrogen
CaSO, chloride
Br~ CaBr, + H,SO, — 2HBr T + smell of hydrogen
CaSO, bromide
2HBr + H,SO, — Br, T +2H,0 + | Brzcauses the russet
so,T colour of emitted gases
I Cal, + H,SO, — 2HI + CaSO, 1odine educes as a dark-
S8HI + H,SO, — 4L, + H,ST + | &Y PPt
4H,0
2- 2- emission of free sulphur
S S +2H,80, — SO, T + Sl + P
2H,0 + SO,
NO;~
’ IJ:IE% + HSO4 — Na,SO4 + emission of russet
3 nitrogen oxide
4HNO; — 2H,0 +4NO,T + 0,T &
€0 CaC,0, + H,S0, — H,C,0 s
AUy + 0504 = HoUy + emission of carbon
CaSO0, monoxide and dioxide
H,C,0, — COT + CO,T + H,0
*[Fe(CN)e]™ | K,[Fe(CN)¢] + 11 H,SO, + 6H,0
—)FCSO4 +4KHSO4 + 6NH4HSO4
+ 6COT
2FeSO4 + 2H,SO4 — Fex(S0y); + emission of SO, , red-ox
SO,T + 2H,0 reaction of Fe?* —Fe®*
3_
FFe(CN)6l™ | 2 Ky [Fe(CN)g] +21 H,SO, + 12 H;0
—Fe (S0, + 12 NH,HSO, + * reactions occur in
6 KHSO, + 12COT higher temperature

Notice: Reactions of anions: SO;*", S,05%", NO,™ follow the flow charts
according to table 3.
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Tabela 5. Reakcje anion6w o wlasnosciach utleniajacych z jodkiem potasu
(KI), (roztwory badane w obecnosci rozcienczonego kwasu

siarkowego)
Anion Roéwnanie reakcji Uwagi
ClO;~ ClO;y + 6T + 6H" —» 31, + CI'
+3 HQO
BrO;~ BrO;” + 61 +6H" — 31, + Br | we wszystkich reakcjach
+ 3 H,0 wydziela si¢ wolny jod,
ktory z 1% roztworem
skrobi daje intensywne
10; 10,7 + 51 + 6H" = 31, + 3 niebieskie zabarwienie
H,O
NO,~ 2NO, + 21T +4H" - L, +
2NOT + 2 H,0
Cry07” Cr,0; + 61 + 14H" — 31, +
2Cr’*t +7H0
AsO,” AsO,” + 2T + 2H' - I, +
AsO;” + H,0
MnO, 2MnO, +10I +16 H" =51, +

2 Mn>* + 8H,0

[Fe (CN)6I” |2 [Fe (CN)e]> + 2T — I, +
2 [Fe (CN)g]*

Uwaga: W roztworze badanym nie moze by¢ kationow, ktore utleniajg jodki
do jodu - Fe’*, Cu™, Sb™*.
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Table 5. Tests for oxidizing properties of anions with KI (analysed solutions
in presence of diluted sulphuric acid)

Anion Reaction equation Observations
ClO5~ ClO; + 6 + 6H — 31, +
CI" +3H,0
in all reactions iodine is
BrO;~ BrO;” + 61 +6H" — 31, + Br |reduced; free iodine reacts
+3 H,0 with 1% solution of starch,

which results in blue
coloured solution

105 I0; + 5T + 6H" —» 3L + 3
H,0

NO," 2NO, + 21 +4H" - 1, +
2NOT + 2H,0

Cr,07" Cr,0% + 61 + 14H' = 31, +

2Cr’t +7H,0

AsO,™ AsO,” + 2T + 2H' > 1, +
AsO;> + H,0

MnO," 2MnO,” +10T +16H" >51, +
2 Mn*" + 8H,0

[Fe (CN)sI™ |2 [Fe (CN)]* + 2T — I, +
2 [Fe (CN)4]*

Notice: There should not be any of cations which oxidize iodides to iodine -
Fe’*, Cu™, Sb’* in analysed solution.
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Tabela 6. Reakcje anionéw o wlasnosciach redukujacych
z nadmanganianem potasu (KMnQ,) (roztwory badane
w obecnosci rozcienczonego kwasu siarkowego)

+ 2Mn** + 6H,0

Anion Réwnanie reakcji Uwagi
s> 58 +8MnO, +24 H" = 5S0,> +
8Mn”* +12 H,0O w wyniku reakcji
58 +2MnO, + 16 H" - 58S + fioletowy jon MnO,~
2Mn** + 8 H,O przechodzi w
bezbarwny Mn**
SO 5S0;> +2MnO, +6 H" -5 SO,*
+ 2Mn** + 3H,0
S,05% 58,0, + 8MnO,” + 14H" — 10 SO,*
+8Mn’* + 7H,0
SCN~ 10 SCN™ + 14MnO, + 32H" —
5(CN),T + 14Mn** +10SO,* + 16H,0
Br- 10Br + 2MnO,~ + 16H" — 5Br, +
2Mn** + 8H,O
I 10T +2MnO,” +16H" - 51, +
2Mn** + 8H,O
NO, 5NO,” +2MnO, +6H' - 5NO; +
2Mn** + 8H,O
[Fe (CN)6]*™ | 5[Fe (CN)s]* + MnO,” + 8H* —
5[Fe (CN)¢]>~ + Mn**+ 4 H,0
*CI 10 ClI" + 2MnO,” + 16H" »5CL T +
2Mn** + 8H,O
* 0,7 5C,0,> +2MnO;” + 16H* = 10CO, T
+2Mn** + 8H,0
*CHiOs | C,H,0 +2MnO, + 8H — 4CO,7T

*reakcje te przebiegaja
na goraco

Uwaga: Roztwor nadmanganianu potasu w srodowisku kwasnym moga
takze odbarwiaé kationy Fe**, Cr’*, Hg,”*, Sn** i Sb>".
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Table 6. Tests for reducing properties of anions with KMnQO, (analysed
solutions in presence of diluted sulphuric acid)

Anion Reaction equation Observations
S* 58" +8MnO, +24 H" - 5 S0,
+ 8Mn>* +12 H,0
58 +2MnO, + 16 H" - 58| + as the result each of
2Mn** + 8 H,0 these reactions MnO,~
is reduced to Mn>" and
SO5™ 5505 +2MnO, +6H'—550,” |the solution is
+ 2Mn** + 3H,0 discoloured
S,0:% 5S,0,> + 8MnO, + 14H" — 10 SO,
+8Mn** + TH,0
SCN™ 10 SCN™ + 14MnO, + 32H" —
5(CN),T + 14Mn** +10SO,> + 16H,0
Br 10Br + 2MnO,” + 16H" — 5Br, +
2Mn** + 8H,0
I 10T +2MnO,” +16H" - 51, +
2Mn** + 8H,0
NO," 5NO,” +2MnO, + 6H" — 5 NO;~
+2Mn** + 8H,0
[Fe (CN)6]*™ | 5[Fe (CN)(]* + MnO,” + 8H" —
5[Fe (CN)¢]>~ + Mn**+ 4 H,0
*ClI 10CI" +2MnO,” + 16H" »5CL T +
2Mn** + 8H,O
* Ch0,7 5C,04 +2MnO;~ + 16H" — 10CO, T
+2Mn** + 8H,0
* C4H,O6™ C4H4O§2_ +2MnO,~ +8H" — 4CO,T | *reactions occur in
+2Mn™" + 6H,0 higher temperature

Notice: The solution of MnO,~ can be discoloured by Fe**, Cr’*,
Hg,™*, Sn®" and Sb’* in acidic solution.
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Tabela 7. Reakcje aniondw o wtasnosciach redukujacych z roztworem jodu

(w srodowisku stabo kwasnym)

28,07 + L, »S,0 + 2T

Anion Réwnania reakcji Uwagi
S S+ L - S +2r zabarwiony na niebiesko
w obecnosci skrobii
SO, SO + I, + H,O — SO, + 21 |roztwér jodu — odbarwi
+ 2H" sigQ.
$,05"

Uwaga: Kationy Sn>* redukuja jod do jodku.

Tabela 8. Reakcje anionéw z azotanem srebra (AgNO;) w srodowisku

rozcienczonego HNO;

AgSCN + SCN™ — [Ag(SCN),]”

Anion Réwnanie reakcji Uwagi

cr Cl” + Ag" — AgCll osad biaty, serowaty,
AgCld + 28,057 — [Ag(S,0;),]> | rozpuszczalny w NH,OH
+ CI (tab. 1)1 S,05™

Br Br + Ag" — AgBrd osad zottawy, rozp.

. . 2—

AgBr + 28,05 — [Ag(S,05),]" | W stez. NH,OH 15,05
+ Br
2 AgBr + Zn + H,SO, — 2Agl +|0raz pytZn +st. HySO,
7nSO, + 2HBr (czarny osad srebra)

I I + Ag — Agll 0§ad 70lty, serowaty,
2AgI + 3 82032_ BN [Ag2(8203)3]4_ nlerOZpé_W NH4OH, I‘OZp.
+2I W 8205

— +

SCN™- SCN” + Ag” — AgSCN L biaty osad rozp.
A%SI?\(I; 2NH,OH —[Ag(NH;),]SCN | NH,OH i nadmiarze
e jonéw SCN™
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Table 7. Tests for reducing properties of anions with I, solution (in a weak

acidic solution)

Anion Reaction equation Observations
S S+ L - S +2r the blue iodine solution
will discolour in presence
SO, SO + I, + H,O — SO,> + 21 |of starch
+ 2H"
05" 25,07 + 1, 58,06 + 21

Notice: Sn>* could reduce iodine to iodide.

Table 8. Reactions of anions with silver nitrate(V) ( AgNOj3 ) in solution of

diluted HNO;
Anion Reaction equation Observations
CcI CI” + Ag" — AgCll white ppt with
AeCly + 25,057 — [Ag(S,05),]> | characteristic flocks,
+ CI° soluble in NH,OH
(table 1) and S,0;>
Br Br + Ag" — AgBrl yellowish ppt, soluble in
AgBr + 25,057 = [Ag(S:05),]" concentre;ted NH,OH
+ Br and 8203 -
2 AgBr + Zn + H,S0, — 2Agl + |2ls0 Zn powder with
7nSO, + 2HBr concentrated H,SO,
gives
black ppt of silver
- I + Ag — Agll .
I 2- 4 | yellow ppt with flocks,
i’;ﬁl + 35057 = [AS0IT 14 luble in NH,OH,
soluble in S,0;>
- +
SCN™ SCN” + Ag" — AgSCN ! white ppt, soluble in

AgSCN + 2NH,OH —[Ag(NH;),]SCN
+ 2 H,0O
AgSCN + SCN™ — [Ag(SCN),1~

NH,OH and in excess of
SCN™
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s> S* +2Ag" - AgS czarny osad rozp.
3Ag,S + 2NO; + 8H" — 6Ag" + | wst. HNO;
2NOT + 38l +4H,0

[Fe(CN)sI"™ | [Fe(CN)]" +4Ag" —Ag[Fe(CN)sJ. | biaty osad nierozp.
w NH,OH

[Fe(CN)o]> [Fe(CN)s]* +3Ag" —Ag;[Fe(CN)o]{ pomaranczowy osad
rozp. w NH,OH
Agi[Fe(CN)s] + 6NH,OH —
3[Ag(NH;),]" + [Fe(CN)¢]” + 6H,O

stez.HNO;

Agy[Fe(CN)s] —— Ag;[Fe(CN)g] reakcja utleniania Fe**
biaty pomaranczowy do Fe**

Uwaga: Z mieszaniny chlorkow, bromkow 1 jodkéw w rozcienczonym kwasie
azotowym, jony srebra stracaja najpierw jodek srebra, zwiazek
0 najmniejszym iloczynie rozpuszczalnosci.

Tabela 9. Reakcje anionéw z azotanem srebra ( AgNO;) w Srodowisku

obojetnym
Anion Roéwnanie reakcji Uwagi
SO, SO + 2Ag" — Ag,S0; ¢ biaty osad, po ogrzaniu
temp. czarny osad Ag |

Ag,SO;—— 2Agl + S + SO, T

S,05” S,0.7 + 2Ag" — Ag,S,0; biaty osad — z6tknie —
AgS,05 + H,0 — Ag,S! +H,SO, | brunatnieje — czarny
AgQS

Ag28203 + 82032_—) 2[Ag(8203)]_ blaly osad Ag28203
AZ:S,0; +2 $,0:7— [Agy(S,05);]" | rozpuszeza sig
w nadmiarze S,05>
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S* S +2Ag" - AgS black ppt soluble in
3Ag,S + 2NO;” + 8H" — 6Ag" + |concentrated HNO;
2NOT +3S{ +4H,0

[Fe(CN)e]™ | [Fe(CN)s]" +4Ag" —Ag[Fe(CN) 4 | White ppt insoluble in
NH,OH

[Fe(CN)sl”™ | [Fe(CN)] +3Ag" —Ag[Fe(CN)Jd | ©range ppt soluble in

NH,OH
Ag;[Fe(CN)¢] + 6NH,OH —
3[Ag(NH;),]" + [Fe(CN)]> + 6H,0
conc. HNO;
Agy[Fe(CN)g] —— Ags[Fe(CN)g]
white orange oxidizing of Fe* to Fe’*

Notice: The silver ion precipitates firstly in form of silver iodide (the lowest
solubility equilibrium ) from the mixture of chloride, bromide and
1odide anions in a solution of diluted nitric(V) acid.

Table 9. Reactions of anions with silver nitrate (AgNO;) in neutral

solution
Anion Reaction equation Observations
SO;* SO;” + 2Ag" — Ag,SO0; white ppt, getting black

temp. Agl after heating
Ag,SO;— 2Agl + Sl + SO, T

S,05” $,057 + 2Ag" — AgS,0; 1 white ppt— turns
Ag,S,0; + H,0 - Ag,S| +H,S0, | yellow—sturns russet
—turns black Ag,S

A2:5,0; + $,0:7— 2[Ag(S,05)] white ppt of Ag,S,0;,
A2:5,0;5 +2 S,0:7—> [Agy(S,05);]* | soluble in excess $,05
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PO, PO, + 3Ag" — Ag;PO, | 76ty osad, rozp.

w mocnych kwasach
AgsPO, +3H" — H;PO,+3Ag" |1NH,OH

Ag;PO, + 6 NH,OH — 3[Ag(NH;),]"
+ PO, +6 H,0

NO, NO,” + Ag" — AgNO, !l biaty osad rozp. po
podgrzaniu oraz w NaNO,

AgNO, + NO, — [Ag(NO,),]

€05 CO + Ag" — AzCO; L
’ : S bialy osad — po
temp. podgrzaniu ciemnieje —
Ag,CO; —> Ag,0 | +CO,T Ag,0
2—
C204 C2042_ + 2Ag+ — Ag2C204 J,

bialy serowaty osad rozp.

AgC,0,+ 4ANH,OH -2[AgNHI™ + | Gy op

C,0,” +4H,0

2- +
CrO,” + 2Ag" — Ag,CrO,; | czerwonobrunatny osad

rozp. w NH,OH

CrO,>

AgQCrO4 + 4NH4OH -
2[Ag(NH;),]" + CrO* +4H,0

Uwaga: Roztwor badany zobojg¢tnia si¢ roztworem wodorotlenku sodu lub
kwasu octowego.
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PO, PO, + 3Ag" — AgPO, ! yellow ppt, soluble in

strong acids and NH,OH
Ag3PO4 +3H" — H;PO, + 3Ag+
Ag3PO4 + 6 NH4OH — 3[Ag(NH3)2]+
+PO,> +6H,0
NO," NO,” + Ag" — AgNO, L white ppt soluble after

AgNO, + NO,” — [Ag(NOy),|” heating and in NaNO,

CO32_ 2— +
COs” + Agh — Ag,CO; | white ppt getting dark

temp. after heating —Ag,0

Ag,CO; — Ag,0 1 +CO, T

2—- +
C,0. G047 + 2Ag" = AgG0, y . | white ppt with flock,

Ag2C2C2)4 + 4NH,OH —2[Ag(NH3)2]" | so1uble in NH,OH
+ C204 T+ 4H20

CrO + 2Ag" — AgCro, | red-russet ppt, soluble

CrO.> _
in NH,OH

AngrO4 + 4NH4OH —
2[Ag(NH;),]" + CrO,* + 4H,0

Notice: The analysed solution should be neutralized either by sodium
hydroxide or acetic acid solutions.
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Tabela 10. Reakcje anionéw z chlorkiem baru ( BaCl, ) w roztworze

oboj¢tnym

Anion Réwnanie reakcji Uwagi
ok SO,” + Ba®* — BaSO, ! biaty krystaliczny osad,
nierozp. w mocnych
kwasach
F F + Ba®* — BaF, ! biaty krystaliczny osad
rozp. na goraco w HCI
i HNO;
SO;™ SO;* + Ba™ — BaSO; ! biaty kryst. osad rozp.
BaSO; + 2H'— Ba®* + SO,T +H,0 | W roze. HCI
S,0:% S,0;° + Ba** — BaS,05 1 g
PO, 2P0, + 3Ba’* — Bay(PO,), { .
CO;™ CO;> + Ba®* — BaCO; ! .
BaCO; + 2 CH,COOH — Ba** + l\;‘aéilkrcygt(')‘;;‘ad rozp.
2CH;CO0™ + CO, T +H,0 ’
2- 2- 2+
€20, C,0,” + Ba™ — BaG0, 1 biaty kryst. osad rozp.
w rozc. HCI1
CrO,” CrO,> + Ba** - BaCrO, |

701ty kryst. osad nierozp.
w kw. octowym

30




Table 10. Reactions of anions with barium chloride (BaCl,) in neutral

solution
Anion Reaction equation Observations
SO~ SO~ + Ba*™ — BaSO,{ white crystallic ppt,
insoluble in strong acids
F F + Ba®* — BaF, ! white crystallic ppt,
soluble in HC1 and HNO;
after heating
SO;™ SO;* + Ba™ — BaSO; ! white crystallic ppt,
BaSO; + 2H'— Ba®* + SO,T +H,0 | soluble in HCI
S,05% S,0,2 + Ba* — BaS,0; 4 )
PO,> 2P0 + 3Ba’ — Bay(POy), 4 i
CO5™ CO;™ + Ba™ — BaCO; white crystallic ppt
BaCO; +2 CH;COOH — Ba™ + |1 o> D
2CH;COO™ + CO, T +H,0 ’
.0 5 - 1 white crystallic ppt,
24 G047 + Ba” — BaG0, soluble in diluted HCI
2- 2- 2
CrO, CrO,” + Ba®* — BaCrO, | yellow crystallic ppt,
insoluble in CH;COOH
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3.2. Reakcje specyficzne

Tabela 11. Reakcje charakterystyczne (specyficzne) anionéw, wczesnie]

nieopisane
Anion Odczynnik Réwnanie reakcji Uwagi
SO> 7N+ SO;” + 2HCl— SO, T+H,0+2CI | redukcja SO5*
rozc.HCl do S*
(podgrzanie) |3Zn + 6HCI + SO, — 3ZnCl, + | charakteryst.
H,S T+ 2 H,0 zapach
siarkowodoru
$,05% Fe™* Fe* +2 8,0, — [Fe (S,0;),]” | roztwr fioletowy
[Fe (S,05),] + Fe** — 2Fe** + | —odbarwia sig
S406~
I Hg™ 2 + He™ — Hel, 4 pomaraficzowy
Hgl, + 2" — [ Hgl, 1> osad,
rozpuszczalny w
nadm. odczynnika
I Pb** I+ Pb> — PbL, | 761ty osad rozp.
na goraco,
po ponownym
ozigbieniu-
btyszczace
ztociste krysztaly
— 3+ . _
SCN Fe Fe™ + SCN™ = [ Fe(SCN)]* krw1st0‘ czerwone
zabarwienie
N .
F [Fe(SCN)I" | 6F~ 1 [ Fe(SCN),J* [ FeF | + | Odparwienie
2 SCN- roztworu w '
wyniku tworzenia
si¢ trwalszego
kompleksu
fluorkowego
z zelazem
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3.2. Specific reactions

Table 11. Specific reactions for anions

Anion | Reagent Reaction equation Observations
5032‘ N e + 8032_ +2HCl— SOZT+H20+2C1_ reduction of SO32_
diluted HCl1 to S%~
(heated)
3Zn + 6HCI + SO, — 3ZnCl, + characteristic smell
H,S T+ 2 H,0 of hydrogen
sulphide
$,05” |Fe™ Fe’* +2S,0," = [Fe (S,05), violet solution
[Fe (S,0;),]” + Fe>* — 2Fe* + is discoloured
S406~
— 2+
I Hg oI + He® — Hgl, 4 orange ppt, soluble
Hel, + 21" — [ Hel, > in excess of reagent
— 2+
I Pb I+ Pb> — Pbl, 4 yellow ppt, soluble
after heating; golden
shining crystals are
formed
SCN~ | Fe™ Fe** + SCN™ — [ Fe(SCN)* bloody red solution
N 4 decolourization of
F [ Fe(SCN),I* OF + [ Fe(SCN)|" [ FeFe I™ + solution as a result
25CN of forming of a
complex compound
[FeF¢]’~ with high
stability constant
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SCN-

[Fe(CN)g]*

[Fe(CN)s]*

Co™" + alk.
amylowy

Fe3+

FeZ+

Co”* +4SCN™ — [ Co(SCN),

3[Fe(CN)¢]* + 4 Fe’* —
Fey[Fe(CN)gls 4

2[Fe(CN)¢]*™ + 3 Fe** —
Fes[Fe(CN)gl» \)

warstwa
alkoholowa
zabarwia si¢ na
niebiesko

osad tzw. btekitu
pruskiego

osad tzw. biekitu
Turnbulla

Uwaga: Reakcje charakterystyczne anionéw : CI, S0,>, NO;5, PO,”,
CH;COO™ podano w tabeli 1.

4. Wykrywanie kationow

4.1.Na*, K", NH4" - grupa kationéw, ktérych weglany, siarczki oraz
inne sole sa rozpuszczalne w wodzie. Reakcje charakterystyczne tych
kation6w podano w tabeli 2.

4.2. Ba* , Sr , Ca* , Mg2+ - grupa kationéw, ktérych weglany sa
nierozpuszczalne w wodzie (siarczki rozpuszczalne w wodzie).
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SCN™ Co™ + Co* +4SCN™ — [ Co(SCN), >~ | alcohol layer is
alcohol blue coloured
isoamyl

[Fe(CN)g]* | Fe™ 3[Fe(CN)¢]* + 4 Fe™* — blue ppt (Prussian

Feq[Fe(CN)gl; blue)

[Fe(CN)e]* | Fe* 2[Fe(CN)]*™ + 3 Fe*" — dark blue ppt

Fe;[Fe(CN)l, 4 (Turnbull’s blue)

Notice: Specific reactions for: CI, S0,”, NO;~, PO,”, CH;COO™ are
given in table 1.

4. Identification of cations

4.1. Na*, K", NH4" - this group of cations, has carbonates, sulphides
and other salts soluble in water. Specific reactions for these cations
are given in table 2.

Ba®* , Srt , Ca™ , Mg2+ - this group of cations has carbonates
insoluble in water (sulphides are soluble in water).
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Tabela 12. Reakcje z (NH4),CO; 1 innymi rozpuszczalnymi

weglanami w srodowisku obojetnym lub stabo zasadowym

MgCO; + 2NH,CI

Kation Réwnanie reakcji Uwagi
2+ 2+ 2- :
Ba Ba™ + CO;” — BaCO; | biaty osad, rozp. w
BaCO; + 2H" — Ba®* + CO,T + H,0 |rozcienczonych kwasach
Sr** Sr** +CO;* — SrCO; |
SrCO; + 2H" — Sr** + CO,T + H,0 »”
Ca® Ca* + CO> — CaCos | .
CaCO; + 2H' — Ca™ +CO,T + H,0
2+
Mg Mg?>" + CO;*” — MgCO; |

—MgCl, +(NH4),COs

bialy osad, rozp. w rozc.
kwasach 1 solach
amonowych

Uwaga: Weglany baru , strontu 1 wapnia nie rozpuszczaja si¢ w solach
amonowych co pozwala oddzieli¢ kationy Ba **, Sr*" i Ca®

od jonéw Mg**

Tabela 13. Reakcje z CrO,> iCr,0,>

Kation Odczynnik Roéwnanie reakcji Uwagi
Ba®* Cr,0,% 2 Ba®' + Cr,0,> + H,O — | z6lty osad nierozp.
(w obecnosci 2BaCrO,| +2H" w CH;COOH
NaCH;COOH)
Ba?* CrO,” Ba> + CrO,>” — BaCrO,| .
Sr** CrO,” Sr* + CrO,>” — SrCro,| | Z6lty osad
rozpuszczalny
w CH;COOH
Uwaga: Jony Ca®* i Mg*" nie tworza osadu z chromianami.
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Table 12. Reactions with (NH,4),CO; and other soluble carbonates in
neutral or weak alkaline solution

Cation Reaction equation Observations
Ba®* Ba®* + CO;> — BaCO; | white ppt, soluble
BaCOs + 2H" — Ba™ + CO,T + H,0 |in diluted acids
Sr** Sr** +CO;” — SrCO; 1 »
SrCO; + 2H" — Sr** + CO,T + H,0
Ca® Ca* + CO> = CaCOs | »
CaCO; + 2H" — Ca™ +CO,T + H,0
Mg** Mot 2
g+ CO;" — MgCO3 l .
white ppt, soluble
MgCO; + 2NH,C1 —MgCl, +(NH,),CO; in diluted acids and
ammonium salts

Notice: Barium carbonate, strontium carbonate and calcium carbonate are
not soluble in ammonium salts, which is helpful during separation
of cations: Ba **, Sr** and Ca** from Mg*".

Table 13. Reactions with CrO,* and Cr,O,>

Cation Reagent Reaction equation Observations
Ba* Cr,0,> 2 Ba* + Cr,0, + H,0 —» | yellow ppt,
(in present 2 BaCrO, | + 2H" insoluble
NaCH;COOH) in CH;COOH
Ba®* CrO,” Ba>* + CrO,> — BaCrO, { “
Sr*t CrO,” Sr** + CrO,> — SrCrO, 4 yellow ppt, soluble
in CH;COOH
Notice: Cations Ca® and Mg™* do not precipitate with chromates.

37




Tabela 14. Reakcje z C,0,> (w $rodowisku obojetnym)

Kation Odczynnik Réwnanie reakcji Uwagi

Ba* C,0,5 Ba® + C,0,5 = BaC,04] | bialy osad rozp.
w kwasach,
w CH;COOH

po podgrzaniu

Sr* C,0,% Sr** + C,0,7 = SrC,04) "

C3.2+ C2042_ C3.2+ + C2042_ - C3C204l blaly osad
nierozpuszczalny
w CH;COOH
(nawet po
podgrzaniu)

4.3. Fe** ,Fe** , Co™ ,Ni**, AI’** , Zn**, Cr’* i Mn*" - grupa
kationéw, ktérych siarczki lub wodorotlenki (powstate wskutek
hydrolizy) sa rozpuszczalne w rozcienczonych kwasach.

Tabela 15. Reakcje z (NH,4),S lub AKT (CH;CSNH,) w srodowisku buforu
amonowego (NH,OH 1 NH,Cl)

Kation Roéwnanie reakcji Uwagi
czarny osad, rozp.
Fe* Fe* + S — FeS| w rozc. HCI
FeS + 2H' — Fe** + H,S1 i H,S0,
Fe** 2Fe™ + 38" — Fe,S; | czarny osad, rozp.
Fe,S; + 4H" — 2Fe** + S|+ 2H,S1 w rozc. HCI
i H,SO,,Fe’™
zostaje
zredukowane
do Fe**, tworzy
si¢ osad siarki
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Table 14. Reactions with C,0,> in neutral solution

Cation Reagent Reaction equation Observations

Ba®' C,0,” Ba™ + C,0,” — BaC,0,0 | white ppt, soluble
in acids and
CH;COOH after
heating

Sr** C,0,> Sr** + C,0,5 — SrC,0,d .

Ca™ C,04% Ca® + C,0,5 — CaC,0,4 | white ppt,
insoluble in
CH;COOH (even

after heating)

43. Fe** ,Fe™, Co* ,Ni’*, A", Zn**, Cr* and Mn®* - this
group of cations has sulphides and hydroxides soluble in diluted acids.

Table 15. Reactions with (NH,4),S or AKT (CH;CSNH,) in solution
of ammonium buffer (NH,OH 1 NH,Cl)

Cation Reaction equation Observations
black ppt, soluble
Fe* Fe* + S — FeS | in diluted HCI
FeS + 2H' — Fe** + H,S1 and H,SO,
Fe** 2Fe™ + 35S — Fe,S;| black ppt, soluble
Fe,S;| + 4H' — 2Fe™ + S| + 2 H,S?t in diluted HCI
and HQSO4
Fe'* is reduced to
Fe*,white ppt of
sulphur is formed
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M n2+

2
7Zn~"

C02+

2
Ni "

Cr3+

A13+

Mn** + S*~ — MnS | cielisty osad rozp.
MnS + 2H' — Mn*" + H,S? w rozc. HCI

1 H,SO,
Zn** + S — ZnS | biaty osad rozp.
ZnS + 2H' — Zn** + H,S? w rozc. HCI

1 H,SO,

Uwaga! We wszystkich ww. reakcjach
rozpuszczania wydziela si¢ H,S — gaz
o charakterystycznym zapachu

Co™* + S — CoS | czarny osad
Ni** + S~ — NiS | czarny osad
CoS + 2H" + H,0, — Co™ + 2H,0 + S| siarczki niklu
3CoS + 8H'+2NO;~ — 3Co™ +3S| + i kobaltu nie rozp.
2NO1T + 4H,0 si¢ w rozc.. HCI
1 HzSO4;
rozZpuszczaja sie
NiS + 2H' + H,0, — Ni** + 2H,0 + S| w HCI + H,0,
3NiS + 8H'+2NO;~ — 3Ni** +3S| + 2NO? | oraz w HNO;
+ 4H,0 na goraco.
w reakcjach tych

wytraca sig siarka

2Cr** +3S8*" + 6H,0 — 2Cr(OH);| + 3H,S1
szarozielony osad
wodorotlenku
2AP* +3S* + 6H,0 — 2A1(OH);| + 3H,S?
bialy osad
wodorotlenku

Uwaga: Stracanie si¢ wodorotlenkéw glinu i chromu jest spowodowane

hydroliza (NH,4),S lub AKT. Roztwér zawiera jony OH  w stezeniu
dostatecznym, by iloczyny rozpuszczalnosci Al(OH); i Cr(OH);
zostaty przekroczone wczesniej niz iloczyny rozpuszczalnosci Al,S;
1 szS3.
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Mn?** Mn** + S~ — MnS | nude colour ppt,

MnS + 2H" — Mn** + H,S1 soluble in HCI
and HQSO4
Zn* Zn*™* + S — ZnS | white ppt, soluble
ZnS + 2H' — Zn* + H,S1 in diluted HCI
and HzSO4

Notice! During all of the solubility reactions
H,S is emitted (characteristic smell )

Co™ Co™* + S — CoS| black ppt
Ni** Ni** + §*~ — NiS| black ppt
nickel sulphide
CoS + 2H' + H,0, —» Co™ +2H,0 + S| and cobalt
3CoS + 8H'+2NO;~ — 3Co™ +3S| + sulphide are
2NO1T + 4H,0 insoluble
in diluted HCI

and H,SOy; they
are soluble in

NiS + 2H' + H,0, — Ni** + 2H,0 + S| mixture of HCI
3NiS + 8H" +2NO;~ — 3Ni** +3S| + 2NO? | and H,0, or in
+ 4H,0 HNO; after

heating; during
these reactions

crt 2Cr** +3S8*" + 6H,0 — 2 Cr(OH)3| + 3H,S?1 | sulphur is emitted
grey-green ppt of
AP 2AP* +3S8* + 6H,0 — 2 AI(OH)3| + 3H,St | hydroxide
white ppt of
hydroxide

Notice: The precipitation of aluminium hydroxide and chromium hydroxide is
a result of (NH,),S or AKT hydrolysis. The concentration of OH ion
i1s high enough for exceeding the solubility equilibrium of Al(OH);
and Cr(OH); before the solubility equilibriums of Al,S; and Cr,S;.
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Tabela 16. Reakcje z mocnymi zasadami (KOH lub NaOH)

Kation Réwnanie reakcji Uwagi

Fe™* Fe’* + 20H  — Fe(OH),| brudnozielony osad,

(sole barwy na powietrzu utlenia

bladozielonej) | 4 Fe(OH), + 2H,0 + O, — 4Fe(OH);]| si¢ do Fe(OH); —

Fe(OH); + 3H" — Fe** + 3H,0 barwa brunatno-

czerwona;
rozpuszczalny w
rozc. kwasach

Fe** Fe* +3 OH — Fe(OH)3| brunatno-czerwony

(sole barwy
z6ttej lub
CZerwono-
brunatnej)

Mn2+
(sole barwy
bladorézowej)

C02+
(sole barwy
rézowej)

Ni**
(sole barwy
zielonej)

C r3+

(sole barwy
granatowej
lub zielone;j)

Mn** +2 OH  — Mn(OH),|

Mn(OH), +1/2 O, — MnO(OH),|
MnO(OH), + H,0, + 2H* — Mn?* +
3H20 + OzT

MnO(OH), + 4 HCl — Mn(Cl, + 3H,0O
+ CIQT

Co™ +OH  + CI” — Co(OH)CI |
temp.

Co(OH)CI + OH — Co(OH),| + CI”
4 Co(OH), + O, + 2H,0 — 4Co(OH);|

Ni** + 20H  — Ni(OH),|

Cr* + 30H — Cr(OH);}
Cr(OH); + 3H" — Cr’* + 3 H,0
Cr(OH); + OH™ — CrO,” +2H,0

osad rozp. w
kwasach.

bialy osad
brunatniejacy

na powietrzu,
rozp. w H,SO,

z dodatkiem H,O,

rozp. w HCI
na goraco.

niebieski osad

ré6zowy osad

na powietrzu
szarzejacy na skutek
powstawania
Co(OH);

zielony osad rozp.
w kwasach

szarofioletowy osad
o wl. amfoterycznych,
rozp. w kwasach

1 nadmiarze zasad.
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Table 16. Reactions with strong bases (KOH or NaOH)

Cation Reaction equation Observations
Fe™* Fe’* +20H  — Fe(OH),| green ppt, oxidizes to
(light green Fe(OH); in the
salts) 4 Fe(OH), + 2H,0 + O, — 4 Fe(OH);| atmosphere of air
Fe(OH); +3H' — Fe** + 3H,0 (turns russet-red );
soluble in diluted
acids
Fe** Fe** +3 OH — Fe(OH)3| red-russet ppt,.
(yellow or soluble in diluted
red-russet acids
salts)
Mn?** Mn®* +2 OH  — Mn(OH),| white ppt, getting
(light pink russet in the
salts) Mn(OH), +1/2 O, — MnO(OH),| atmosphere of air;
soluble in the mixture
MnO(OH), + H,0, + 2H* — Mn*" + of H,SO, and H,0,
3H,O + OzT
MnO(OH), + 4 HCl — MnCl, + 3H,O soluble in HCI after
+ Cl)? heating.
Co™ Co™* +OH™ + CI” — Co(OH)CI | blue ppt
(pink salts)
temp. pink ppt getting grey
Co(OH)Cl + OH" — Co(OH),| +Cl" | in the atmosphere of
4 Co(OH), +0O, + 2H,0 -4 Co(OH)3| | air as the result of
forming Co(OH);
Ni** Ni** + 2 OH™ — Ni(OH),| green ppt, soluble

(green salts)

Cr3+
(dark blue or
green salts)

Cr'* + 30H — Cr(OH),|
Cr(OH); + 3H" — Cr’* + 3 H,0
Cr(OH); + OH~ — CrO,” +2H,0

in acids

grey-violet
ampholytic ppt,
soluble in acids

and in excess of bases
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A13+
(sole
bezbarwne)

Zn2+
(sole
bezbarwne)

AP* + 30H — Al(OH);|
Al(OH); + 3H" — AI’* + 3H,0
AI(OH); + OH™ — AIO,” +2H,0
Zn** + 20H  — Zn(OH),|

Zn(OH), + 2H* — Zn** + 2 H,0
Zn(OH), + 20H  — Zn0O,” +2 H,0

bialy osad o wi.
amfoterycznych

bialy osad o wt.
Amfoterycznych

Uwaga: Wykorzystujac wlasnosci amfoteryczne jonéw Al**, Cr'* i Zn

2+

mozna je oddzieli¢ od pozostatych kationéw tej grupy.

Tabela 17. Reakcje z NH,OH

Co(OH)CI + 7NH,0H —
[CO(NH3)6](OH)2 + NH4C1 + 6H20

Kation Roéwnanie reakcji Uwagi
w obecnosci soli

Fe** Fe’* + 2NH,OH — Fe(OH),| + 2NH,* | amonowych osad nie
powstaje

Fe* Fe** + 3NH,OH — Fe(OH);| + 3NH," | osad nie rozpuszcza
si¢ w solach
amonowych

Mn?* Mn** +2NH,OH — Mn(OH),] + 2NH,* | w obecnosci soli
amonowych osad nie
powstaje

Co** Co”™ + CI” + NH,OH—Co(OH)Cl1|+NH,* | niebieski osad rozp.

w nadmiarze NH,OH

roztwor
brudnozoétty,jasniejacy
w wyniku tworzenia
sig [Co(NH;)6]™;

w obecnosci soli
amonowych osad nie
powstaje
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Al Al + 30H  — AI(OH);} white amphoteric ppt
(colourless
salts) Al(OH); + 3H" — AI’* + 3 H,0

AI(OH); + OH™ — AIO,” +2H,0

Zn* Zn** + 20H — Zn(OH),| white amphoteric ppt
(colourless
salts) Zn(OH), + 2H' — Zn** + 2 H,0

Zn(OH), + 20H  — Zn0O,”” +2H,0

Notice: The amphoteric properties of cations AI’*, Cr’* and Zn>* enable
their separation them from the rest of the cations of this group.

Table 17. Reactions with NH,OH

Cation Reaction equation Observations
in the presence of
Fe* Fe’* + 2NH,OH — Fe(OH),| + 2NH," | ammonium salts ppt

does not form

Fe™* Fe’* +3NH,OH — Fe(OH);| + 3NH," | ppt is not soluble
1In ammonium salts

Mn** Mn** +2NH,OH — Mn(OH),| + 2NH,* | in the presence of
ammonium salts ppt
does not form

Co™ Co™ +CI” + blue ppt, soluble
NH,OH—Co(OH)CIl|+NH," in excess of NH,OH
Co(OH)CI1 + TNH,OH — yellow solution,
[Co(NH5)6](OH), + NH,CI1 + 6H,O getting light as the

result of forming
complex ion
[Co(NH;)e]™;

in the presence of
ammonium salts ppt
does not form
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Vi
Ni~*

Ni** + CI” + NH,OH—Ni(OH)C1|+NH,*

Ni(OH)Cl + 6NH,OH — [Ni(NH;)s]** +
OH™ +CI” + 6H,0

Zn(OH), + 6NH,OH — [ Zn(NH3)¢]** +
6H,0 +20H™

zielony osad, rozp.
w nadmiarze NH,OH

w obecnosci soli
amonowych osad nie
wytraca sig.

crt Cr’* +3NH,OH — Cr(OH);| + 3NH,* | osad nie rozpuszcza
si¢ w solach
amonowych

Al Al + 3NH,OH — AIl(OH);| + 3NH," .

Zn** Zn** +2NH,OH — Zn(OH),| + 2NH,* | osad rozpuszcza sig

w nadmiarze NH,OH
1 solach amonowych

Tabela 18. Reakcje z (NH,4),COs.

Kation Roéwnanie reakcji Uwagi
bialy osad,
Fe* Fe** + CO;"~ — FeCOs| brunatniejacy na
powietrzu wskutek
4FeCO; + 6H,0 + O, — 4Fe(OH)3| + powstawania
4CO,7 Fe(OH),
Fe’* 2Fe’ + 3C0O;” + 3H,0 — 2Fe(OH)s| + | brunatny osad
3CO,1
Mn** Mn** + CO;*~ — MnCOs] biaty osad rozp.
w kwasach
crt 2Cr’* + 3C0O;” + 3H,0 — 2Cr(OH)s| + | szarozielony osad
3C0,1
Zn* Zn** + COs~ — ZnCO;| biaty osad

Uwaga: Sole Ni** i Co® nie wytracaja osadéw z (NH,),COs;. W reakcji
z Na,CO; wytracaja si¢ osady: Co(OH),CO; (czerwony); NiCOs;
(zielony) — rozpuszczalne w kwasach, NH,OH i (NH,4),CO:s.
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Vi
Ni~*

Ni** + CI” + NH,OH—Ni(OH)Cl|+NH,*

Ni(OH)Cl + 6NH,OH — [Ni(NH;)s]** +
OH™ +CI” + 6H,0

green ppt, soluble
in excess of NH,OH

in the presence of
ammonium salts ppt
does not form

crt Cr’* +3NH,OH — Cr(OH);| + 3NH,* | ppt is not soluble
in ammonium salts
Al Al +3NH,OH — AI(OH);| + 3NH," .
Zn* Zn** +2NH,OH — Zn(OH),| + 2NH," | pptis soluble
in excess of NH,OH
Zn(OH), + 6NH,OH — [ Zn(NH3)6]2+ + | and ammonium salts
6H,O +20H"
Table 18. Reactions with (NH,4),CO3
Cation Reaction equation Observations
white ppt, turns
Fe™* Fe’* + CO;"~ — FeCO;| russet in the
atmosphere of air as
4FeCO; + 6H,0 + O, — 4Fe(OH); | + the result of forming
4CO51 Fe(OH);
Fe** 2Fe’ + 3CO5*™ + 3H,0 — 2Fe(OH);| + | russet ppt
3CO,1
Mn?* Mn** + CO;*~ — MnCO;| white ppt, soluble in
acids
cr* 2Cr’* + 3CO5* + 3H,0 — 2Cr(OH); + | grey-green ppt
3CO,1
Zn* Zn** + COs~ — ZnCO;| white ppt

Notice: Ni** and Co*" salts do not precipitate with (NH,),CO;.These cations,
in reaction with Na,CO; give the following precipitates: red
precipitate of Co(OH),CO; and green precipitate of NiCO;, which

are soluble in acids, NH,OH and (NH,),COs.
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Tabela 19. Reakcje z K;[Fe(CN)g] (heksacyjanozelazian (III) potasu)

Kation Réwnanie reakcji Uwagi
osad bi¢kitu
Fe™* 3Fe™ +2[Fe(CN)s]”” — Fes[Fe(CN)l,) | Turnbulla, nierozp.
w kwasach
Fe’* Fe’* + [Fe(CN)s]>~ — Fe[Fe(CN)g] roztwor brunatny
Mn?* 3Mn?* + 2[Fe(CN)s]”— Mns[Fe(CN)gl,| | brunatny osad
Co? 3Co** + 2[Fe(CN)¢]” — Cos[Fe(CN)¢l) ciemnoczerwony
osad
Ni* 3Ni** + 2[Fe(CN)¢]*— Nis[Fe(CN)gl,| | z6ttobrunatny osad
Zn* 3Zn”" + 2[Fe(CN)s]”— Znsy[Fe(CN)l,] | z6ttobrazowy osad

Uwaga: Sole AI’"i Cr’* nie wytracaja osadéw z Ks[Fe(CN)g].

Tabela 20. Reakcje z K4[Fe(CN)s] (heksacyjanozelazian (II) potasu)

Kation Réwnanie reakcji Uwagi

Fe* 2Fe® + [Fe(CN)s]*~ — Fe,[Fe(CN)g]| | osad niebieskawy

Fe** 4Fe™ + 3[Fe(CN)s]"™ — Fes[Fe(CN)gl;| | osad “blekitu
pruskiego”(ciemno-
niebieski), wytraca
si¢ w $r. stabo
kwasnym lub oboj.

Mn** 2Mn”* + [Fe(CN)¢]*"— Mny[Fe(CN)q] | | osad biaty

Zn** 3Zn** + 2K* + 2[Fe(CN)¢]© — osad biaty, rozp.

K>Zn3[Fe(CN)gl» | w mocnych zasadach
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Table 19. Reactions with K;[Fe(CN)g] (potassium hexacyanoferrate (III))

Cation Reaction equation Observations
blue ppt (Turnbull’s
Fe™* 3Fe™ + 2[Fe(CN)s]”” — Fes[Fe(CN)l,| | blue ), insoluble in
acids
Fe’* Fe’* + [Fe(CN)s]>~ — Fe[Fe(CN)q] russet solution
Mn?* 3Mn? + 2[Fe(CN)]” — Mms[Fe(CN)L,] | russet ppt
Co* 3Co*" + 2[Fe(CN)g]*— Cos[Fe(CN)glo| | dark-red ppt
Ni* 3Ni** + 2[Fe(CN)¢]"— Nis[Fe(CN)slo| | yellow-russet ppt
Zn* 37Zn** + 2[Fe(CN)¢]*"— Zn;[Fe(CN)slo) | yellow-russet ppt

Notice: AI’* and Cr’* salts do not precipitate with Ks[Fe(CN)g].

Table 20. Reactions with K4[Fe(CN)s] (potassiumhexacyanoferrate (I1))

Cation Reaction equation Observations

Fe* 2Fe” + [Fe(CN)¢]*~ — Fe,[Fe(CN)g]| | blue ppt

Fe** 4Fe™ + 3[Fe(CN)s]"— FesFe(CN)ls| | dark blue ppt
(Prussian blue)
occurs in neutral or
weak acidic solution.

Mn** 2Mn** + [Fe(CN)g]*"— Mn,[Fe(CN)q] | | white ppt

Zn** 3Zn*" + 2K* + 2[Fe(CN)¢ & — white ppt, soluble

K,Zn;[Fe(CN)gl, | in strong bases
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C02+

2
Ni "

2Co*" + [Fe(CN)4]*"— Co,[Fe(CN)gl|

2Ni** + [Fe(CN)g]*™— Niy[Fe(CN)gl|

osad zielony

osad brunatno-
zielonkawy

Uwaga: Sole A’ i Cr’* nie wytracaja osadéw z K4[Fe(CN)s.

Tabela 21. Reakcje charakterystyczne (specyficzne)

Kation Réwnanie reakcji Uwagi
Fe* Fe** + SCN™ — Fe(SCN)** ciemnoczerwone
zabarwienie
Fe(SCN)2+ +6F — [FeF6]3_ + SCN roztworu; po dodaniu
jonéw F
zabarwienie znika
Co? Co** + 4SCN~ — [Co(SCN),1*~ po dodaniu alkoh.
izoamylowego
warstwa org.
zabarwia si¢ na
niebiesko
Al AI** + 3NH,OH + aluminon — powstaje czerwono
Al(OH); - aluminon | + 3NH," zabarwiony ,,lak”
Ni* Ni**+2C,HN,O0,H, —Ni(C,HN,O,H,),| | osad
(dimetyloglioksym) +2H" r6ZOWOCZErwony
wytracajacy si¢
w ob. NH,OH
Zn** Zn** + [Hg(SCN),]*~ — Zn[Hg(SCN),]| | osad biaty,
w obecnosci jonow
Co’" - niebieski
Co™ Co™ + [Hg(SCN),]*~ »Co[Hg(SCN)4] | | osad szafirowy
temp.
Mn2+ 2Mn2+ + 5Pb02 + 4H+ — 2Mn04_ + roztwér Ciemno_
5Pb** +2H,0 fioletowy
(reakcja Crumma)
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C02+

2
Ni "

2Co** + [Fe(CN)¢]*"— Co,[Fe(CN)g]|

2Ni** + [Fe(CN)g]*™— Ni,y[Fe(CN)l|

green ppt

russet-green ppt

Notice: AI’* and Cr’* salts do not precipitate with K,[Fe(CN).

Table 21. Specific reactions of Fe**, Fe’*, Co*", Ni**, AI** ,Zn™, Cr’*

2 .
and Mn"" cations

Cation Reaction equation Observations
Fe’* Fe’* + SCN™ — Fe(SCN)* dark red solution,
which disappears
Fe(SCN)** + 6F — [FeF¢]”~ + SCN~ | after F~ treatment
Co* Co*" +4SCN™~ — [Co(SCN),1*~ after isoamyl alcohol
treatment, alcohol
layer is blue
coloured
Al AP** + 3NH,OH + aluminon — red lake ppt
AL(OH); - aluminon | + 3NH,"
Ni?* Ni**+2C,HN,0,H, »Ni(C,HgN,O,H,),| | red-pink ppt occurs
(dimethyloglyoxyme) +2H" in NH,OH solutions
Zn™ + [Hg(SCN),J”” — Zn[Hg(SCN),] |
Zn** white ppt, in
presence of Co™ ppt
is blue
Co** Co™ + [Hg(SCN),]*~ —Co[Hg(SCN),] | | sapphire ppt
} . o O _—
Mn 2M2 +5Pb0, + 4H" — 2MnO, + dark violet solution
5Pb”" +2H,0
(Crumm’s reaction)
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Cr3+

Cr3+

2CrO,” +3H,0, + 20H — 2Cr0,* +
4H,0

20" + 35,04 + 7H,0 — Cr,07 +
6S0,> + 14H"

Cr,0;°~ +4H,0, +2H" — 2H,CrOq¢ +
3H,0

utlenianie w S§r.
zasadowym - barwa
roztworu zmienia si¢
z zielonej na z6lta

roztwor zabarwia si¢
na pomaranczowo

roztwor niebieski

44. Ag',Hg,”* ,Pb*" - grupa kationéw , ktérych chlorki sa
nierozpuszczalne w wodzie.

Reakcje tej grupy z jonami CI' podano w tabeli 1.

Reakcje charakterystyczne jonéw Ag* podano w tabeli 81 9.

Tabela 22. Reakcje charakterystyczne kationu Hg,**

Odczynnik Réwnanie reakcji Uwagi

OH™ Hg,”* +20H- — Hg,0| + H,0 czarny osad

| Hg,™ +2I0 — Hgl| zielono-zo6tty osad,

Hg,l, +2I7 — [HgI4]2_ + Hg| rozp. w nadmiarze I,

wydziela si¢
metaliczna rteé

Cr042_ ng2+ + Cr042_ — Hg,CrOy4] czerwony osad

SnCl, Hg,™ + Sn* +2CI~ — Hg,ClL| +Sn™ | biaty osad szarzejacy

(nadmiar) Hg,Cl, + Sn** + 4CI” — 2Hg| +[SnCl¢]>~ | po redukcji do Hg’
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green coloured
cr* 2Cr0O,~ + 3H,0, + 20H — 2CrO,* + | solution is changed
4H,0 into a yellow one,
after oxidizing

in basic solution

crt 2Cr** + 38,05~ +7H,0 — Cr,0,”~ + | orange solution
6S0,”~ + 14H*

Cr,0;*~ +4H,0, +2H' — 2H,CrOg4 + | blue solution
3H,0

4.5. Ag', Hg,™, Pb** - this group of cations has chlorides that are
insoluble in water.

Reactions of the cations of this group with Cl anion are given in table 1.

The specific reactions of Ag™ ion are given in table 8 and table 9.

Table 22. Specific reactions of Hg,™* ion

Cation Reaction equation Observations

OH Hg,”* +20H" — Hg,0 | +H,0 black ppt

| Hg,™ +2I7 — Hgl, | green-yellow ppt,

Hgl, +2I7 — [HgI4]2' + Hg| soluble in excess of

I' (educe metallic
mercury)

CrO,* Hg,™* + CrO, — Hg,CrO, red ppt

SnCl, Hg,™ + Sn** +2CIT — Hg,CL | +Sn*™ | white ppt turns dark

(excess) Hg,Cl, + Sn** +4CI™ —2Hg| + [SnC16]2_ after reduction to
metallic mercury
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Tabela 23. Reakcje charakterystyczne kationu Pb**

Odczynnik Réwnanie reakcji Uwagi

OH™ Pb** + OH™ — Pb(OH),| biaty osad rozp.
Pb(OH), + 20H  — PbO,”” +2H,0 w kwasach 1 zasadach

SO~ Pb** + S0, — PbSO, l biaty osad rozp.
PbSO, +40H — PbO,”” + SO, + w zasadach 1 octanie
2H,0 amonowym
PbSO, + CH;COO~ — Pb(CH;COO)*
+S0,7”

Cro,” Pb* +CrO~ — PbCrO,] 5

(Cr,077) 2Pb* + Cr,O;~ + H,0 — 2PbCrO,| + | Zolty osad
2H"

. reakcja opisana w tab. 11

Tabela 24. Reakcje z (NH4),S lub AKT (CH3CSNH,) w srodowisku kwasnym

Kation Roéwnanie reakcji Uwagi

Ag" 2Ag" +S7 - AgS| czarny osad
Hg,™ Hg,™ + S —HgS | — HgS| +Hg| czarny osad
Pb** Pb* + S — PbS| czarny osad

Uwaga: Systematyczna analiza mieszaniny wszystkich grup kationow
zaczyna si¢ od wytracenia grupy nierozpuszczalnych chlorkow.
Rozcienczony kwas solny wytraca jony Pb* |, Hg,™ i Ag'
w postaci biatych osadéw: PbCl,, Hg,Cl, i AgCl. Otrzymany osad
nalezy przesaczy¢ przez saczek z bibuly filtracyjnej umieszczony na
lejku. W przesaczu beda znajdowaly si¢ kationy pozostatych
czterech grup, ktére wykrywamy za pomoca reakcji wybidrczych.
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Table 23. Specific reactions of Pb**

Cation Reaction equation Observations
OH™ Pb** + OH™ — Pb(OH), white ppt, soluble
Pb(OH), + 20H  — PbO,”~ +2H,0 in acids and bases
SO42_ Pb** + SO 42— — PbSO, | White ppt, soluble
PbSO, +40H — PbO,”” + SO,”~+ | in bases and
2H,0 ammonium acetate
PbSO, + CH;COO™ — Pb(CH;CO0O)"
+S0,”
Cro,” Pb* +CrO,> — PbCrO, | yellow ppt
(Cr077) 2 Pb* + Cr,04*~ + H,0 — 2PbCrO,| +
2H"
. reaction is given in table 11

Table 24. Reactions with (NH,4),S or AKT (CH;CSNH,) in acidic solution

Cation Reaction equation Observations
Ag' 2Ag" +S7 — AgS | black ppt
Hg,™ Hg,” + S —HgS | — HgS| + Hg| | black ppt
Pb** Pb*™ + S~ — PbS | black ppt

Notice: The systematic analysis of all mixtures of groups of cations starts
from the precipitation of insoluble chlorides. In this step the solution
of diluted hydrochloric acid is added to the cations mixture of Pb>* ,
Hg,™ and Ag* as the result the white precipitates of : PbCl, , Hg,Cl,
and AgCl are formed. The obtained precipitate of the first group
cations is filtered on the funnel.
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Analiza osadu:
Wykorzystujac réznice w rozpuszczalnosci ww. chlorkéw, mozna dokonaé
identyfikacji kationéw tej grupy.

1.

Osad PbCI, jest rozpuszczalny w goracej wodzie. Po jego rozpuszczeniu,
w otrzymanym roztworze wykrywamy jony Pb>* wykorzystujac reakcje
charakterystyczne opisane wczesniej w tabeli 23.

Osad AgCl tatwo rozpuszcza si¢ w NH,OH :

AgCl + 2NH,OH — [Ag(NH;),]Cl + 2H,0O

Po dodaniu do otrzymanego roztworu jakiegokolwiek kwasu, np. HNO;
ponownie wytraci si¢ osad AgCl .

[Ag(NH;),]C1 + 2HNO; — AgCl| + 2NH,NO;

Nalezy potwierdzi¢ obecno$¢ jondw Ag" wykonujac reakcje opisane w tabelach
8109.

Osad Hg,(Cl, (kalomel) w odréznieniu od AgCl nie rozpuszcza si¢ w NH,OH,
lecz czernieje pod wptywem tego odczynnika

Hg,Cl, + 2NH, OH — [HgNH,]JCl + Hg" + NH,Cl + 2H,O
Czernienie osadu jest wywotane wydzieleniem si¢ metalicznej rtgci.

4.5. Hg** , Cu**, Cd**, Bi®* - grupa kationéw, ktérych siarczki nie

rozpuszczaja si¢ w rozcienczonych kwasach (HCI 1 H,SOy).
Chlorki tych kationéw rozpuszczaja si¢ w wodzie.

Tabela 25. Reakcje z (NH4),S lub AKT(CH3;CSNH,) w srodowisku kwasu

solnego
Kation Réwnanie reakcji Uwagi
Cu** Cu™* + S — CuS| czarny osad rozp.
(sole barwy 3CuS +8H' +2NO;~ — 3 Cu® + 3S] | w HNO; na goraco
niebieskiej) + 2NO?T +4H,0 z wydzielaniem
wolnej siarki
Hg™* Hg™* + S~ — HgS | czarny osad nierozp.
3HgS + 2 HNO; + 6HCl — 3HgCl, + | w HNOs;, rozp.
3S| +4H,0 +2NO7 w wodzie krélewskiej
Bi** 2Bi** + 38" — BiS;| czarny osad rozp.
Bi,S; +8H' +2NO;  —2Bi*™* +3S|+ | w HNO; na goraco
2NO1?T + 4H,0
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In the solution there are cations of the other four groups that are identified using
the reactions characteristic for them.
Various solubilities of these chlorides can be used to identify cations of this
group.
1. PbCl, is soluble in hot water. Then the characteristicsreactions for
Pb>* take place following the flow chart described in table 23.
2. AgCl is soluble in NH,OH following the reaction:
AgCl + 2NH,OH — [Ag(NH;),]Cl + 2H,0
In the acidic solution i.e. HNOj a white precipitation of AgCl will
form again:
[Ag(NH;),]C1 + 2HNO; — AgCl | + 2NH,NO;
The presence of the Ag" cations must be confirmed by characteristic
reactions described in table 8 and table 9.
3. Hg,Cl, (calomel) contrary to AgCl is not soluble in NH,OH
but becomes black under this reagent influence:
Hg,Cl, + 2NH,OH — [HgNH,]Cl +Hg’ + NH,Cl + 2H,0
The black colour precipitate is caused by metallic mercury.

4.5. Hg**, Cu®*, Cd*",Bi*" - this group of cations has sulphites
insoluble in diluted acid solution ( HCI and H>SOy ).
Chlorides of these cations are soluble in water.

Table 25. Reactions with (NH,),S or AKT(CH3;CSNH,) in hydrochloric acid

solution
Cation Reaction equation Observations
Cu* Cu™ + S — CuS | black ppt, soluble
(blue salts) 3CuS +8H" +2NO;” — 3 Cu®* +3S| + | in HNO; after
2NO?T +4H,0 heating, free sulphur
emission
Hg™ Hg™* + S — HgS |
3HgS + 2 HNO; + 6HCl — 3HgCl, + | black ppt, insoluble
3S| +4H,0 +2NO7 in HNOs; , soluble
in Aqua Regia
Bi** 2Bi™* +3S* — BiyS;| black ppt, soluble
Bi,S; +8H' +2NO;~ — 2Bi’* +3S| + | in HNO; after
2NO1T +4H,0 heating
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C d2+

Cd™ + S© — CdS|

temp.

CdS + 4CI° — CdCL> + S

3CdS +8H' +2NO;~ — 3Cd* +3S|
+ 2NO?T +4H,0

charakterystyczny
(inny od pozostatych
w tej grupie)

jasnozoétty osad,

rozp. w 2M HCI
na goracoi w rozc.
HNO;

Tabela 26. Reakcje z mocnymi zasadami (NaOH lub KOH)

Kation Réwnanie reakcji Uwagi
Hg™ Hg>* + 20H- — Hg(OH),| — HeO| + | z6tty osad HgO
H,O
Cu™ Cu® +20H" — Cu(OH),| osad blekitny,
temp.
Cu(OH), — CuO| +H,O po ogrzaniu czarny
cd* Cd*" +20H" — Cd(OH), | bialy osad, rozp.
\ a2 3 ' w kwasach
Bi™* Bi™ +30H — Bi(OH); | biaty osad, rozp.
w kwasach
Tabela 27. Reakcje z NH,OH
Kation Réwnanie reakcji Uwagi
Hg™* HgCl, +2NH,OH — |[NH,Hg]Cl + | biaty osad, rozp.
NH,Cl +2H,0 w kwasach
Cu™*” 2Cu** +S0, +2NH,OH — niebieski osad, rozp.
(CuOH),SO, | +2NH," w nadmiarze
(CuOH),SO4 + 8NH,OH — NH,OH, powstaje
2[Cu(NH3),4] * 4 SO,~ +20H + 8H,0 ciemno-niebieski
* jedna z najbardziej kompleks Cu
charakterystycznych reakcji jonéw Cu®* | z amoniakiem
Ccd* Cd** + NH,OH — Cd(OH), | +2NH," | biaty osad, rozp.
w nadmiarze
Cd(OH), +4 NH,OH —[Cd(NH;),]*" + NH,OH, powstaje
20H +4H,0 bezbarwny kompleks
Cd* z amoniakiem

58




C d2+

Cd™ + S© — CdS |

CdS + 4CI~ — CdCL* + S

3CdS +8H' +2NO;~ — 3 Cd** +3S]
+ 2NO?1T +4H,0

Characteristic
(different than for
other cations of this
group) light yellow
ppt; soluble in 2M
HCI after heating
and in diluted HNO;

Table 26. Reactions with the strong bases (NaOH or KOH)

Cation Reaction equation Observations
Hg™ Hg** + 20H” — Hg(OH), | — HgO| | yellow ppt of HgO
+ Hzo
Cu™* Cu** +20H" — Cu(OH), | azure ppt, after
temp. heating black ppt
Cu(OH), — CuO | +H,0
Cd* Cd** +20H~ — Cd(OH), | white ppt soluble
X ; ~ in acids
Bi’* Bi’* +30H — Bi(OH); | white ppt soluble
in acids

Table 27. Reactions with NH,OH

Cation Reaction equation Observations
white ppt soluble
Hg™ HgCl, +2NH,OH — [NH,Hg|Cl | + in acids
NH,CI + 2H,0O
Cu™*” 2Cu** +S0, +2NH,OH — blue ppt soluble in
(CuOH),SO, | +2NH," excess NH,OH, dark
(CuOH),SO, + 8NH,OH — blue complex of Cu
2[Cu(NH3),]* +SO,” +20H +8H,0 | forms with
* one of the most characteristic reactions | ammonia
for Cu** ion
white ppt soluble in
cd* Cd** + NH,OH — Cd(OH), | +2NH," | excess NH,OH,
transparent complex
Cd(OH), +4 NH,OH —[Cd(NH;),]*" + | of Cd*" forms with
20H +4H,0 ammonia
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Tabela 28. Reakcje z KI

Kation Réwnanie reakcji Uwagi
Cu** 2Cu* +41 —2Cul | +1, biaty osad
Bi** Bi** + 31" — Bil; | ciemno-brunatny
Bil; + I — Bil, osad rozpuszczalny
w nadmiarze jodkow;
powstaje
pomaranczowozotty
roztwor
Hg™ Hg** + 2IC — Hgl | pomaranczowo-
czerwony osad,
rozpuszczalny
w nadm. jodkéw
(tabela 2)
cd* kadm jako jedyny kation z tej grupy nie
wytraca osadu z KI

Tabela 29. Inne reakcje charakterystyczne dla kationow tej grupy

Kation | Odczynnik Roéwnanie reakcji Uwagi
Hg™* CrO,”~ Hg”* + CrO,~ — HgCrO4 | | z6lty osad,
czerwieniejacy
po czasie
Hg2+ SnCl, 2HgCl, + SnCl, — Hg,Cl,| + | poczatkowo biaty
SnCly osad, szarzeje
Hg,Cl, + SnCl, — 2Hg| + wskutek redukcji
SnCl, Hg(I) do Hg e
Cu? [Fe(CN)¢]*~ 2Cu** + [Fe(CN) " — osad czerwono-
Cu,y[Fe(CN)¢] | brunatny, rozp.
w NH,OH
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Table 28. Reactions with KI

Cation Reaction equation Observations
Cu** 2Cu* +41 —2Cul | +1, white ppt
3+ 3+ — .
Bi Bi™"+3I — Bil; | dark russet ppt
Bil; + I — Bil, soluble in excess of
1odide, orange-
yellow solution
forms
Hg™* Hg™* + 2IC — Hgl | orange-red ppt
soluble in excess of
iodide (table 2)
Ccd* Cadmium as the only one cation of this
group does not form a precipitate after
reaction with KI

Table 29. Other reactions characteristic for the cations of this group

Cup[Fe(CN)s)|

Cation Reagent Reaction equation Observations
Hg™* CrO,*~ Hg”* + CrO,>~ — HgCrO, | yellow ppt, getting
red after some time

Hg2+ SnCl, 2HgCl, + SnCl, — Hg,(Cl,| + white ppt getting
SnCl, grey due to the
Hg,Cl, + SnCl, — 2Hg| + reduction of Hg(I)
SnCl, to metallic Hg

Cu? [Fe(CN)]*™ | 2Cu** + [Fe(CN)]"™ — red-russet ppt

soluble in NH,OH
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2
Cu™

3
Bi’*

S,05°"

Sn0,” "

*przygotowanie
odczynnika

temp.
2Cu® + 25,07 +2H,0 —
Cu,S | +S|+4H" +2S0,

2Bi(OH); +3Sn0,”~ — 2Bi|
+ 3Sn0Os~ + +3H,0

SnCl, +2NaOH — Sn(OH), | +
2NaCl

Sn(OH), +2NaOH — Na,SnO,
+ 2H20

osad ciemno-
brunatny

czarny osad
wolnego bizmutu

5. Analiza substancji stalej

Prébka stata jest czysta chemicznie sola prosta, zawierajaca kation 1 anion,

ktore nalezy zidentyfikowac.

Podstawowe informacje uzyskuje si¢ na podstawie fizycznych wilasnosci

badanej soli, a mianowicie — barwy, formy krystalicznej 1 zapachu. Nastgpnie

nalezy przeprowadzi¢ testy chemiczne.

Pierwszym etapem jest przeprowadzenie substancji statej do roztworu. Nalezy

wykona¢ kolejne proby rozpuszczenia matej ilosci tej soli w nastgpujacych

odczynnikach:

NNk wh =

woda destylowana,
rozcienczony kwas solny (na zimno),

rozcienczony kwas solny (na goraco),

rozcienczony kwas azotowy (na zimno),
rozcienczony kwas azotowy (na goraco),
woda krélewska,
rozpuszczalniki specyficzne.
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temp.
Cu* S,05%" 2Cu™" + 25,05 +2H,0 — dark russet ppt
Cuw,S | +S| +4H" +2S0,*

Bi** SnO,”™ " 2]3i(OH)32 +3Sn0,”~ — 2Bi| black ppt of free
+ 3Sn0O5;”~ + +3H,O bismuth
*reagent SnCl, +2NaOH — Sn(OH), | +

preparation 2NaCl
SH(OH)2 +2NaOH — NaQSnOz

+ 2H20

5. Analysis of solid samples

A solid sample is a chemically pure salt consisting of cations and anions
which should be identified.

The elementary information is gained following the physical properties of
the salt such as colour, smell and form i.e. crystals. Then chemical tests are
done.

The first step is to dissolve a solid sample to obtain its liquid form. Small

amounts of the sample are treated by the following solvents:

distilled water,

diluted hydrochloric acid (cold),
diluted hydrochloric acid (hot),
diluted nitrate (V) acid  (cold),
diluted nitrate (V) acid  (hot),
aqua Regia,

specific reagents.

NNk wh =
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Rozpuszczalnos¢ w wodzie:

1.

2.

wszystkie azotany, chlorany, octany 1 manganiany (VII) sa
rozpuszczalne w wodzie (wyjatek BIONOs),

wszystkie chlorki, bromki, jodki (z wyjatkiem tych soli ze srebrem,
olowiem i rtecia (I) oraz BiOCl) sa rozpuszczalne w wodzie,

weglany, fosforany, krzemiany sa nierozpuszczalne w wodzie
z wyjatkiem ich soli z Na*, K™, NH,",

wszystkie siarczany sa rozpuszczalne w wodzie z wyjatkiem ich soli
baru, strontu 1 otowiu,

wszystkie sole sodu, potasu i jonu amonowego sa rozpuszczalne
w wodzie z wyjatkiem K,Na[(NO,)¢ , KC10, , KHC/H,O¢ , NaH,SbO,,
wszystkie siarczki sa nierozpuszczalne w wodzie z wyjatkiem Na,S,
K,S, CaS, SrS, BaS, MgS, (NH,),S,

wszystkie wodorotlenki sa nierozpuszczalne w wodzie z wyjatkiem
NaOH, KOH, NH,OH.

Jezeli sol nie rozpuszcza si¢ w wodzie, wowczas nalezy przeprowadzic¢

reakcje (z oddzielnej prébki) z rozcienczonym kwasem solnym na zimno,

a nastgpnie na goraco, obserwujac zjawiska zachodzace podczas tej reakcji

(np. wydzielanie si¢ gazéw, powstawanie wolnej siarki). Moga one

dostarczy¢ waznych informacji o sktadzie soli.

Po przeprowadzeniu statej soli do roztworu wykonujemy reakcje

charakterystyczne w celu wykrycia kationu 1 anionu.
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Water solubility:

1.

2.

All nitrates, chlorates, acetates and manganates(VII) are soluble in water (an
exception is BIONO;),

All chlorides, bromides, iodides (the exceptions are the salts of silver, lead,
mercury (I) and BiOCl) are soluble in water,

Carbonates, phosphates, silicates are soluble in water (the exceptions are the
salts of sodium, potassium and ammonia),

All sulphates are soluble in water (the exceptions are: barium, strontium and
lead),

All salts of sodium, potassium and ammonia are soluble in water (the
exceptions are: K,Na[(NO,)q, KC10, , KHC,H,O¢ , NaH,SbO,),

All sulphides are insoluble in water (the exceptions are: salts of sodium,
potassium, calcium, strontium, barium, magnesium and ammonia),

All hydroxides are insoluble in water (exceptions are hydroxides of sodium
potassium and ammonia).

If the salt is insoluble in water the reaction of a new solid sample must be

done with a diluted hydrochloric acid in an ambient temperature, and then in

high temperature. The observations of e.g. gas emission or appearance of free

sulphur can be useful in the identification of salt composition.

After dilution of salt characteristic reactions for various groups of cations

and anions are run and allow their identification.
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