Důkaz neznámých vzorků
1. Důkaz neznámých kationtů
   Několik obecných poznámek pro postup při důkazu kationtů v neznámem vzorku.
Je-li analyzovaný vzorek pevný, musíme jej nejdříve převést do roztoku. Lze to provést rozpouštěním v a) ve vodě,

b) ve zřeď. kys. chlorovodíkové,

c) ve zřeď. kys. dusičné.

Roztoky vzniklé při jednotlivých reakcích je nutno vždy odfiltrovat. Jednotlivé ionty lze zjišťovat v dílčích filtrátech. Postup znázorňuje níže uvedené schéma:
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VZOREK                        roztok1  +   pevný zbytek (
    (pevný)                      (rozp. soli)                 + HCl (zř.)

               

                                                  roztok2           pevný zbytek ( (nerozp. Cl-)

                                                 (rozp. Cl-)                      

                                                                                      + HNO3 (zř.)

                                                     roztok3            pevný zbytek ( (těžký kov, např. Au, Ir, Pt)

                                                (rozp. NO3-)                                    (lze rozp. v lučavce královské)       

roztok1 …….. obsahuje rozpustné soli NH4+, Li+,Na+,K+, dále rozpustné chloridy a dusičnany Mg2+, kovů alkalických zemin a těžkých kovů (jsou-li ve vzorku přítomné),

roztok2  ……... obsahuje rozpustné chloridy těžkých kovů a chlorid Mg2+,

roztok3  …….. obsahuje rozpustné dusičnany těžkých kovů.

 Kapalný vzorek, obsahující možné kationy obecně analyzujeme takto:

 1. zkoušíme na přítomnost NH4+ iontů, (většina činidel jsou amonné soli)

 2. reakcí vzorku s (NH4)2CO3 oddělíme ionty Mg2+, ionty kovů alkalických zemin a ionty těžkých kovů od skupiny kovů alkalických (Li+,Na+,K+) ; vznikají sraž. uhličitanů Mg2+, kovů alkalických zemin a těžkých kovů – po odfiltrování se rozpustí zř. HCl),

 3. reakcí vzorku s ionty Cl-  (zř. HCl) oddělíme ionty Ag+ a Pb2+ (jako sraženiny AgCl a PbCl2) a 

     reakcí vzorku s ionty SO42- (zř. H2SO4) oddělíme ionty Pb2+, Ca2+, Sr2+, Ba2+(jako sraž. síranů),

 4. v jednotlivých roztocích (filtrátech) dokazujeme jednotlivé kationty skupinovými, selektivními, příp. specifickými činidly.  

Schematicky je možné postup znázornit takto:

                                                                           r. Li+,Na+,K+           

  VZOREK (filtrát)       (NH4)2CO3
      (roztok)                         

                                                              sraž. uhličitanu Mg2+ Ca2+, Sr2+, Ba2+ a uhličitanů těžkých kovů 

                                                                                                                   + zř. HCl, (-CO2)  


r. chloridu Mg2+, Ca2+, Sr2+, Ba2+ a chloridů těžkých kovů                                  sraž. AgCl, PbCl2
                                                                                                                                        (bílé sraž.)

                                                                   + zř. H2SO4
r. chloridů těžkých kovů                                      sraž. PbSO4, CaSO4, SrSO4, BaSO4 (bílé sraž.)
2. Důkaz neznámých aniontů
    Několik obecných poznámek pro postup při důkazu aniontů v neznámem vzorku.
Poznámka 1:  Anionty dokazujeme v roztoku, proto z neznámého vzorku (průba) je nutno odstranit kationty těžkých kovů a kovů alkalických zemin. Toho lze docílit srážením, tj. přidáním ke zkoumanému roztoku 1 M roztok sody (uhličitan sodný) až je roztok alkalický a dokud vzniká sraženina. Roztok po zahřátí a povaření (asi 5 – 10 min) přefiltrujeme, filtrát promyjeme malým množstvím vody. Je-li vzniklý roztok zásaditý, neutralizujeme jej zřeď. kys. dusičnou. Neutrální roztok můžeme dále použit k důkazu aniontů. 

Protože úprava vzorku se provádí sodou a pak HNO3 je nutné původní roztok zkoušet na přítomnost uhličitanů (např. zř. kyselinou HCl nebo HNO3) a dusičnanů (difenylaminem). Často ještě zkoušíme na přítomnost iontů SO42- přidání roztoku BaCl2 nebo Ba(NO3)2.   

Poznámka 2: důkazové aniontů reakce provádíme ve zkumavkách tak, že k 1 ml vzorku (anion) přidáváme po malých dávkách činidlo až proběhne reakce (vizuální změna – vznik sraženiny, změna barvy, rozpuštění sraženiny apod.)

Poznámka 3: Před vlastním stanovením aniontů (po odstranění těžkých kovů) provádíme orientační zkoušky :
1. reakce na anionty těkavých kyselin

  - přidáme k původnímu roztoku zř. HCl (možno i mírně zahřát). Uvolněné kyseliny se rozkládají a uvolněné plyny lze pozorovat jako unikající bublinky plynu  (CO2, NO2) nebo čichem (SO2, H2S) Z běžnějších aniontů mohou být pak přítomny  

          CO32-, SO32-, S2O32-, S2-, NO2-

  2. reakce aniontů s redoxními schopnostmi
a) malé množství roztoku ve zkumavce okyselíme a přidáme po kapkách zř. KMnO4. Když se fialový roztok odbarvuje mohou být přítomné anionty s redukčními schopnostmi
SO32-, S2O32-,  S 2-, [Fe(CN)6]4-, Br-, I- , CN-, NO2-, 

b) k malému množství roztoku ve zkumavce přidáme kapku zřed. roztoku jodu*, okyselíme kapkou zř. HCl a přidáme kapku škrobového mazu. Když se roztok nezbarví modře mohou být přítomné anionty s redukčními schopnostmi
SO32-, S2O32-,  S2-, [Fe(CN)6]4-, 

*roztoku jodu – je roztok jodu v jodidu draselném tzv. Lugolův roztok, (jod je slabším oxidačním čin. než KMnO4). 
c) k malému množství roztoku ve zkumavce přidáme kapku zřed. roztoku jodidu draselného, zrnko pevného NaHCO3 a přidáme kapku škrobového mazu. Zbarví-li se roztok modře, mohou být přítomné anionty s oxidačními schopnostmi

         CrO42-, Cr2O72-, [Fe(CN)6]3-, NO2-, 

      Negativní výsledek této orientační zkoušky není rozhodující !!!

Postup při určování neznámých vzorků obsahujících jeden kation nebo anion
1. Žáci obdrží od vyučujícího neznámý vzorek (roztok kationtu nebo aniontu ve zkumavce).

2. Orientačními zkouškami, skupinovými a specifickými reakcemi prokáží přítomnost daného iontu.

3. Pozorování zapíší schématicky a doplní odpovídajícími zápisy chemických rovnic.

4. Výsledek zjištění oznámí vyučujícímu (včetně čísla vzorku)
Do protokolu uveďte:

1. schématický zápis orientačních, skupinových i specifických reakcí,
2. iontový zápis některých základních reakcí, charakteristických pro daný iont,
3. jednoznačný výsledek zjištěného iontu.  
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