ANALYTICKA CHEMIE

Analyticka chemie je ¢ast chemie, kterd se zabyva zjisStovanim sloZeni a struktury latek anorganickych
i organickych, ptirodnich i umélé pfipravenych. Rozd¢luje se proto na:

e kvalitativni a kvantitativni analyzu (rozbor),

e analyzu anorganickych a organickych sloucenin.
Vyuziva poznatkd obecné, anorganické i organické chemie a fyzikalni chemie a je z tohoto hlediska
praktickou aplikaci ziskanych teoretickych védomosti z oblasti chemie.

KVALITATIVNI ANALYZA —uvod
Odpovida na otazku —Z CEHO, Z KTERYCH PRVKU se sledovana latka sklada ?
Kvalitativni rozbor je zalozen na znalosti fyzikdlnich vlastnosti latek (rozpustnost v riiznych
rozpoustédlech, hustota) a jejich zme€nach pii chemickych reakcich. Proto pevné latky velmi Casto
prevadime do roztoku (ionizujeme) a pomoci vhodnych ¢inidel zjistujeme z kterych aniontd a kationtt
se dana latka sklada. Dokazovani provadime zpravidla ve vodnych roztocich a proto hovofime ¢asto
0 analyze ,,na mokré ceste .
Kazda chemicka reakce pouzivana v kvalitativni analytické chemii se oznaCuje jako reakce
analyticka. Od takové reakce pozadujeme, aby
- byla snadno pozorovatelna,
- byla snadno proveditelna,
- byla dostatecné citliva,*
- byla charakteristickd pro danou ldatku nebo skupinu ldatek (ion nebo skupinu ionti),
- byl zndam reakéni mechanismus reakce,
- byl definovan produkt reakce,
- byly piesné vymezeny reakéni podminky (napft. teplota, pH prostiedi, koncentrace), za kterych
reakce definovany prub¢eh.
Reakce pouzivané v kvantitativni analyze musi navic probihat kvantitativné.
* reakce je tim citlivéjsi, ¢im niZSi koncentrace reagujicich lditek postacuje k jejimu pozitivnimu a pozorovatelnému
pritbéhu.
V analytické chemii obecné pouzivame reakce anorganické i organické (méng) a vSechny typy
chemickych reakci, tj. reakce
- neutralizacni,
- redoxni,
- Ssrazeci,
- zaloZené na vzniku komplexnich nebo malo disociovanych sloucenin Hg*".
Analytické reakce lze dale rozdélit
- Z hlediska provedeni na zkumavkové (v malych nebo vétSich zkumavkach) a kapkové (na
filtra¢nim papite, hodinovém sklicku, porcelanové nebo sklenéné desce apod.)
-Z hlediska mnozZstvi latek, které reaguji s danym ¢inidlem na reakce
* skupinové — Cinidlo reaguje s uréitou skupinou latek (iontti) na slouceniny velmi podobnych
vlastnosti,
« selektivni — ¢inidlem dokazujeme urcitou skupinu latek (iontl) uvniti skupiny,
* specifické — cinidlem dokazeme za urcitych piesné stanovenych podminek jednu latku (ion).
Cinidla v analytické chemii kvalitativni
Cinidlem rozumime roztok latky (ziidka pevnou latku), ktera ze zkoumanou latkou (iontem) dava
charakteristickou reakci a jeji pribéh lze snadno pozorovat. Jedna se o latky anorganické i organické.
Rozlisujeme ¢inidla
- skupinova — pro reakce skupinové kationti, napt. roztok Na;COs, Na;HPOs, (NH.).S, NaOH
pro reakce skupinové anionu, napt. roztok AgNO3 nebo BaCl,
- selektivni — pro reakce selektivni kationtt, napi. KI, NHsOH, H2SOs4,
pro reakce selektivni anionti, napt. KI, KMnOsy, |2.
- specificka — pro dikaz jedné latky (iontu), napf. alizarin pro diikaz hliniku, rhodanid draselny nebo
ferrokyanid draselny pro dikaz Fe®*, Skrobovy maz pro dikaz jodu, Ba?* nebo Pb?
ionty pro dikaz siranovych iont apod.




Priprava jednotlivych ¢inidel a jejich koncentrace jsou uvedeny v pfislusné literatufe. VéEtSinou se
pouzivaji ziedény roztok HCI (1 : 3), NHsOH (1 : 1), 10%ni (NH4).COs, NaOH nebo KOH o konc.
2 mol/dmd, zi. H,SOs vpoméru 1 : 3, koncentrovany roztok Na,COs, 0,5 molarni roztok Kkys.
S§tavelové nebo §tavelanu amonného, roztoky BaCly, KI, AgNO; o konc. 0,1 mol/dm?®, 0,02 molarni
roztok KMnOs nebo zi. roztoky Na;HPO4.12H,0, K>CrO4 nebo octanu olovnatého. Kromé uvedenych
roztokll se pouzivaji Casto roztoky jodu, sirovodikova voda, nebo roztok sulfidu amonného, dale
Skrobovy maz a roztoky dalSich specifickych cinidel.

Zakladni postup p¥i kvalitativni analyze

Zkoumanou latku rozdélime na 2 ¢asti. Prvni ¢ast pouzijeme k vlastni analyze, druhou Cast k ovéfeni
vysledki.

Postupujeme podle urcitych zasad tak, ze provedeme

1. popis vzorku — v§imame si vzhledu, zbarveni, zapachu a jinych charakteristik, podle kterych by
bylo mozné predbeézné urcit latku.

2. orientaéni zkousky — zkousky v plameni, zfedénymi i koncentrovanymi kyselinami a zkousky
rozpustnosti.

3. prievedeni vzorku do roztoku — organickou latku mineralizujeme (pfevadime na anorganické
slozky rozpustné ve vodé¢), anorganickou rozpustime ve vod¢ piimo nebo po predchozi upraveé
reakcemi s kyselinou nebo zasadou, pfipadné zihanim s uhli¢itanem.

4. skupinové, selektivni a specifické reakce kationtti nebo aniontd,

5. ovéfeni vysledki na puvodnim vzorku (2. ¢ast analyzované latky).

Zavér: vysledkem kvalitativniho rozboru je znalost slozeni a zastoupeni jednotlivych slozek ve
zkoumané latce

Vzhledem k tomu, ze vétSina dikazovych reakci kationtti i aniontii je spojena se vznikem malo
rozpustnych nebo nerozpustnych sloucenin (tvofi srazeniny) a zaroveii pro leps$i orientaci ve
vlastnostech anorganickych slou¢enin je nize piipojen piehled jejich rozpustnosti.

Pi‘ehled rozpustnosti dilezitéjSich anorganickych soli.

Ve vodé rozpustna je vétsina soli amonnych a soli kovu alkalickych zemin.

Chloridy jsou vesmés snadno rozpustné ve vodé. Nerozpustné jsou pouze: AgCl, HgzCl,, Cu,Cly,
AUCI, PtCl,. Ve studené vodé se Spatné rozpoustéji PbCl, a TICI, snadno vSak v horké vodé.
Nerozpustné jsou také BiOCl, SbOCI, Sn(OH)CI.

Sirany jsou vétSinou rozpustné ve vode. Nerozpustné jsou: BaSOs, PbSOs. Malo rozpustné jsou:
SrS0.4, HG2SO4, Ag2SO..

Sulfidy jsou vétsinou ve vodé nerozpustné. Rozpustné jsou pouze sulfidy kovu alkalickych a kovi
alkalickych zemin.

Hydroxidy vétSiny kovl jsou ve vodé nerozpustné.Velmi dobie se rozpoustéji hydroxidy kovu
alkalickych (louhy), ponékud méné jsou rozpustné hydroxidy kovi alkalickych zemin. V nadbytku
louhu se rozpoustéji: Pb(OH)z, Sb(OH)s, Sn(OH)z, Sn(OH)s, Zn(OH),, AI(OH)s, Cr(OH)s.
V amoniaku jsou rozpustné Ag,0O, Cu(OH),, Cd(OH),, Co(OH)2, No(OH)2, Mn(OH),, Zn(OH).
Uhlilitany jsou vesmés nerozpustné ve vodé, rozpoustéji se jen uhli¢itany alkalickych kovi. VSechny
se snadno rozpoustéji ve ziedénych kyselinach. Hydrogenuhli¢itany (kyselé uhlicitany) alkalickych
zemin jsou ve vodeé rozpustné, ale jsou nestalé.

Jodidy jsou ve vodé rozpustné, kromé: Agl, Hgzla, TII, Cuzly, Pbly, Hgls, Bily, Auls a Pdl,.
Dusiénany, chlorecnany a chloristany jsou ve vodé dobte rozpustné, malo se rozpousti KCl1Oa.
Fosforecnany a arseni¢nany jsou vesmes nerozpustné ve vodeé krome soli alkalickych kovl a soli
amonnych. Z nich soli lithné jsou malo rozpustné, zvlasté za tepla. VSechny jsou rozpustné ve
zfedénych mineralnich kyselinach. Vyjimkou je fosfore¢nan a arseni¢nan zirkoniéity, které jsou
nerozpustné ve zfedéné kyselin€ chlorovodikové.

Kiemicitany jsou ve vod¢ nerozpustné kromé kiemicitanti kovl alkalickych, které tvoii koloidni
roztoky, snadno vylucuji gel kyseliny kfemicité jiz ptisobenim vzdusného kysliéniku uhlic¢itého nebo
kyselin.




Fluoridy jsou ve vodé pfevazné nerozpustné s vyjimkou fluoridti kova alkalickych, dale AgF a HgF».
Chromany rozpustné ve vodé jsou: soli alkalickych kovi, dale chroman vapenaty, hotecnaty,
meéd’naty, manganaty, zinecnaty a zelezity. Ostatni chromany jsou ve vod¢€ nerozpustné.
Zasadité soli jsou pravidelné nerozpustné ve vodé€. Snadno se rozpoustéji ve ztedénych kyselinach.

KVALITATIVNI ANALYZA ANORGANICKYCH LATEK

V soucasnosti je kvalitativni analyza anorganickych sloucenin zalozena na pfevedeni téchto sloucenin
do vodného roztoku, kdy dochazi k disociaci slouceniny na ionty. Vzniklé ionty (kationty, anionty)
pak dokazujeme v roztoku analytickymi reakcemi. Pokud analyzované latky ve vodé rozpustné nejsou,
prevadi se na jiné slouceniny reakci s kyselinami, hydroxidy pfip. jinymi slou¢eninami, které jiz ve
vode¢ rozpustné jsou.

metody kvalitativni analyzy casto pracovaly S pevnym vzorkem (pribou), a proto se hovofilo
0 analyze na suché cesté. Mezi zékladni operace tohoto postupu patiilo napf. zahtivani, pfip. Zihani
vzorku v sklenéné baniCce a zjistovani produktt rozkladu, zihani vzorku na dfevéném uhli, zihani
vzorku v plameni (barveni plamene) a dalsi.

Diikazy kationtu

Dtikazy kationt se provadéji skupinovymi, selektivnimi a specifickymi €inidly. Analyzovany vzorek
se nejdiive rozdéli reakci se sulfidem amonnym (NH4)S na skupinu nerozpustnych sulfida a
hydroxidtu tézkych kovli a skupinu rozpustnych sulfidi. Po filtraci se filtrat vysrazi uhliCitanem
amonnym. Vzniklé nerozpustné uhli¢itany se odd¢li dalsi filtraci (Schéma postupu 1).

K déleni zakladniho vzorku (priby) lze pouzit také nejdiive roztoky amoniaku NH4sOH a uhli¢itanu
amonného (NH4)2COs. SraZenina vzniklych nerozpustnych uhli¢itant se odfiltruje a pouzije k dalsi
analyze. K filtratu ptidame sulfid amonny (NHa4),S, vzniklou srazeninu sulfidt odfiltrujeme a ob¢ ¢asti
(sraZeninu i filtrat) pouZzijeme k dokazovani jednotlivych slozek (Schéma postupu 2).

Schematicky ob¢ déleni znazornime takto:

Schéma postupu 1

Vzorek priuby
(NH2):S
Sraz. sulfidi roztok. Ba?*, Sr?*, Ca%*, Mg?*, K*, Na*, Li* iontii
a hydroxidii
(NH4)2CO3
Sraz. BaCOsz, SrCO3, CaCOs3 roztok Mg?*, K*, Na*, Li* iontii
Schéma postupu 2
Vzorek priby
NHsOH
(NH4)2COs3
Sraz. nerozp. uhliéitant roztok amminsoli [Me (NHs)x]?*, Mg?*, K*, Na*, Li*soli
(NHa):S
SraZenina sulfid MeS roztok Mg?*, K*, Na*, Li*soli

Vyse uvedenym zpiisobem ziskame skupiny iontd Mg?*, K*, Na* a Li*, skupinu sraZenin uhli¢itanti
BaCOs, SrCOs, CaCOs, pripadné nekterych dalSich a skupinu srazenin sulfidii a hydroxida. VSechny
srazeniny se daji reakci s zf. kyselinou dusi¢nou opatrné pievést do roztoku a dale analyzovat.




Vedle uvedenych skupin lze z priby oddélit jiné skupiny skupina nerozp. chloridi AgCl, (Hg:Cl,),
PbCly; vznika reakei pruby se zf. kys. chlorovodikovou,

—  skupina nerozp. siranii BaSO4, SrSO4 CaSOs, PbSO4; vznika reakcei priby (filtratu po nerozp.
chloridech) s zf. kys. sirovou (1 : 3),

— skupina iontd, ktera zfistane v roztoku po oddéleni nerozpustnych chloridd a siranti — Hg?",
Cu?*, Cd?*, Fe?, Fe¥*, Cr¥*, AP, Co%*, Ni?*, Mn?, Zn?". Tato skupina prvku se n&kdy
oznacuje jako hlavni skupina kationtu.

Vyuzitim dalSich skupinovych ¢inidel, zejména ve skupiné hlavnich prvki, déale selektivnich reakci
Vv jednotlivych skupinach a specifickych reakci pro jednotlivé ionty usuzujeme na pifitomnost
a dokazujeme jednotlivé ionty.

Kromé¢ jiz zminénych cinidel skupinovych — roztoky sulfidu amonného (NH4).S, amoniaku NHsOH
(1: 1), uhlicitanu amonného (NH4)2COs3 (10%ni roztok), kyseliny chlorovodikové HCI a kyseliny
sirové HxSO4 — pouzivame jesté dalsi skupinova cinidla. Jsou to zejména uhlicitan sodny Na,COs
(10%ni roztok), sirovodikova voda (nasyc. roztok HS), hydroxyd sodny NaOH (2 M roztok), chroman
draselny KoCrOs (0,1 M roztok), hydrogenfosforeénan sodny Na,HPO. (0,1 M roztok) a jodid
draselny Kl (0,1 M roztok), nékdy jesté octan sodny CH3;COONa (1 M roztok).

Jako selektivni c¢inidla pouzivame v ramci dané skupiny Casto skupinova ¢inidla. Tak napf. ve skupiné
nerozpustnych hydroxidd mohou byt selektivnim cinidlem hydroxid sodny NaOH, ktery rozdéli
skupinu na ionty, jejichz hydroxidy jsou ¢i nejsou rozpustné v nadbytku hydroxidu. Podobné¢ mizeme
chapat hydroxid amonny NH4OH. Podobné kys. chlorovodikova HCI mize byt selektivnim ¢inidlem
pro skupinu sulfidd, jejimz ptisobenim se nékteré sulfidy rozpoustéji, jiné nikoli.

Jako ptiklady specifickych c¢inidel mohou poslouzit napft. kys. salicylova nebo rhodanid (thiokyanatan)
amonny NH4sCNS pro diikaz ionti Fe**, alizarin pro diikaz ionti Al**, chroman draselny K,CrOa pro
dikaz ionttt Ag* nebo dimethylglyoxim v amoniak. prostiedi pro diikaz iontt Ni?*.

Vzhledem K tomu, Ze jako ¢inidla pouzivame latky obsahujici amonny kation NH4*, je tieba kazdou
pribu zkousSet na pfitomnost tohoto iontu (viz nize - specifické reakce kationtt)

Pro shrnuti si uvedeme schematicky

Prehled postupu analysy kationi (podle Okdce)

Postup 1 Postu 2
Zkouska na ionty amonné NH4* Zkouska na ionty amonné NHy4*

1. Oddéleni iontd Ba?*, Sr2*, Ca?*, Mg?, K*, Na*, Li* 1. Oddéleni Mg?*, K* Na*, Li* iontl v samostatném
sulfidem amonnym v samostatném vzorku a rozdéleni vzorku uhli¢itanem a sulfidem amonnym.
uhli¢itanem amonnym ne dvé skupiny:

a) roztok iontd Mg?*, K*, Na*, Li* 2. a) Oddéleni skupiny nerozpustnych chloridi AQCI,
b) srazenina iontG Ba2*, Sr2*, Ca?*, PbCly, (Hg2Cly, TICI) zfed. kys. chlorovodikovou,
b) oddéleni skupiny nerozp. sirani BaSOas, SrSO,,
2. a) Oddéleni skupiny nerozpustnych chloridi AgQCI, CaSQ0y, PbSO, zted. kys. sirovou.

PbCly, (Hg2Cl,, TICI) zfed. kys. chlorovodikovou,
b) vysrazeni nerozp. siranii BaSQOs, SrSO4, CaSOs, | 3. a) skupinové reakce kationtd
PbSO;, zted. kys. sirovou. b) selektivni reakce kationtd po oddé€leni skupin.

3. a) skupinové reakce kationt 4. Ove¢feni vysledku.
b) selektivni reakce kationtd po oddéleni skupin.

4. Ovéteni vysledki.
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Nékteré selektivni a specifické reakce kationti

Ag":

Cr3*:

Fe2+.

Fed*:

+ OH — tmavé hn&da sraz, Ag,O, nerozp. v nadbytku alkal. hydroxidu, rozp. v amoniaku (roztok NHs),
+ CI' —  AgCl{, v neutr. prostiedi bil4, dobfe rozp. ve zf. NH3 na bezb. roztok [Ag(NH3)2]Cl,

+ Br — AgBr, nazloutld, malo rozp. ve zf. NHs,

+ I —  Agll, Zluta, nerozp. ve zf. NHs, rozp. v konc. NHa.

+ OH — Pb(OH)4, bil4, rozp. v nadb. konc. NaOH, nerozp. v amoniaku NHs,
+ CI (roztok NaCl) — PbClal, bila, rozp. v horké vodg,

+ I —  Pbl, zluta, slab& rozp. v horké vodé (zkousime slabou sraz. Pbly),
+ CO3Z — PbCO; 4, bila, rozp. v zi. HNO;z (ne v HCI nebo H,SOy).

. - roztoky jsou svétle modré — neni specificky znak,
+ OH" — Cu(OH)2!, modra, nerozp. v nadb. NaOH, rozp. v amoniaku NH3 za vzniku tmavomodrého
tetraamminméd’natého iontu [Cu(NH3)4]?*,
+ KI — Cuwlad + 12 (Zlutohn&da sraz. Cuzly, l2 po ziedéni na svétle Zluty roztok prokazeme
Skrobovym mazem, vznika modry roztok),
+ K4[Fe(CN)s] — Cuz[Fe(CN)g] ¢ervenohnéda sraz. komplexni soli zv. hacetova hnéd,
je rozpustna v amoniaku na modry roztok.

+ OH" — Cd(OH)24, bil4, nerozp. v nadb. OH", rozp. v amoniaku na [Cd(NHz)4]?* siil,
+ H2Snebo + (NH4)2S —  CdSY, syté Zluta sraz.

+ OH — AI(OH)3 4, bil4, rozp. v nadb. NaOH na [AI(OH)]", nerozp. v amoniaku,

+ alizarin (1% alkohol. roztok) — cihlové ervend sraz.,
Provedeni na filtr. papite: kapka roztoku AI* soli + kapka rozt. alizarinu + pary amoniaku.
Vznikne fialovd skvrna, ktera nad parami kys. octové se zbarvi cihlové cervené, (pozn.: zkouSime
v parach NH3 vzdy nad roztokem v lahvicce),

+ (NH4)2S —  AlSs, ktery hydrolyzuje na bilou sraz. AI(OH)z{.

- Gerstvé pripravené roztoky jsou zelené, pozdé&ji méni barvu na fialovou (ve ziedénych roztocich neni
zbarveni patrné),
+ OH  — Sedozelena sraz. Cr(OH)s, je rozp. v nadb. alkal. hydroxidu na svétle zeleny chromitan
[Cr(OH)s]*, rozp. v konc. amoniaku,
+ (NH4)2S — CrSs, ktery hydrolyzuje na Cr(OH)s\, $pinavé zelena sraz.
oxidace na chromany :
Cr¥* + nadb. NaOH (vznikla sraZ. se rozpusti na zeleny chromitan), + 1-2 kapky 3 % H,O;
(moZno mirn& zahiat) vznika zluty roztok + Pb?* vznikd Zlutd sraZenina PbCrOs.

3 % H202 Pb?*
Cr®* + nadb.NaOH — [Cr(OH)s]>* —» CrO% —— PbCrO,4
Zluty r. Zluta sr.
- Cerstvé pripravené roztoky jsou svétle zelené, pozdéji meéni barvu na rezaveé hnédou,
+ OH — Fe(OH)2{ - zelena sraz. na vzduchu se oxyd. na hnédou sraz. Fe(OH)s, v nadb. OH" nerozp.,
+ NH4sOH — slaba sraz. bilého Fe(OH),, ¢asem roztok nebo sraz. hnédne, vylucuje se hnédy nerozp.
Fe(OH)s,
+ K3[Fe(CN)s] — modra sraz. berlinské modfi (velmi citliva reakce),
+ dimethylglyoxim (v amoniakalnim prostiedim) vznika ¢erveny roztok, (citliva reakce, podobnou reakci
davaji ionty Ni?*, Cu?*, Co?*.

+ OH" — hnéd4 sraz. Fe(OH)s, nerozp. v nadb. OH" (rozdil od AI®* a Cr3*),
+amoniak — vznika hnéda sraz. Fe(OH)s, nerozp. v nadb. amoniaku,
+ Ky4[Fe(CN)s] — modra sraz. berlinské modii,

+ SCN- (rhodanid draselny nebo amonny) — intenzivné ervené zbarvené roztoky rhodanidu Zelezitého
[Fe(SCN)sFe] (citliva reakce),

+ 1" (KI) — vylucuje se volny jod I, ktery lze po ziedéni dest. vodou dokazat Skrobovym mazem (roztok
zmodrd)

2Fe"" + 21 — > I, + 2Fe™
+ kyselina salicylovd — fialové roztoky (intenzita zbarveni stoupa s konc. roztoku).
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Co?": - roztoky rozpustnych soli jsou podle koncentrace riizové az &ervenofialové,
+ OH" — modra sraz. zasaditych soli, dalsim pfidanim hydroxidu zrizovi (vznik Co(OH),). Ten se na
vzduchu pomalu, rychleji t¢inkem ox. €. (H20,, Br, voda) oxiduje na hnédy Co(OH)s,
Co™ + OH  — sraZ modré zds. soli — rizovd sraz. Co(OH), 2%, hnéda sraz.
Co(OH)3
+ roztok nebo pevny KNO; — po chvili Zlutd sraz. kompl. soli K3[Co(NO2)s],

Co?* + 7NO; + 2H* + 3K* — K3[Co(NO2)s]¥ + NO + H.0

IZ
o

. - vodné roztoky rozpustnych soli jsou zelené az zelenomodré,
+ OH  — zelena 4 Ni(OH),, nerozp. v nadbytku hydroxidu, je rozp. v amoniaku na fialové modré
roztoky [Ni(NH3)e]?* soli,
+ K3[Fe(CN)s] —  Zluta sraz. kompl. soli,
+ dimethylglyoxim (v amoniakdlnim prostiedim) — objemnd, Cervend, krystalickd sraz., nerozp.
v amoniaku. Reakce je znama jako Cugajevova reakce, je velmi citliva),

Provedeni: vzorek + roztok ¢inidla (dimethylglyoxim) + po kapkach ztf. amoniak az je jeho zapach
ze zkumavky zfetelné rozeznatelny.

Mn?*: + OH-, amoniak —  bila aZ nariizovéla + Mn(OH)s, na vzduchu hnédne a méni se na 4 Mn(OH)3
2Mn(OH), + O + H:0 2 Mn(OH)3
+ (NH4)2S — nartzovéla sraz. MnS,
+ KIOs — vKkys. prostfedi a po zaht4ti se bezb. roztok Mn?* iontii zbarvi fialové; oxidaci vznikaji
ionty MnOy (citliva reakce).

Zn?*:  + H,S nebo (NH,);S —  bild sraz. ZnS,
+ OH" nebo amoniak — bila sraz. Zn(OH)z, rozp. v nadbytku hydroxidu,
Zn(OH)¥ + 20H —  [Zn(OH)s)?laq/
Zn(OH)¥ + 4NHs — [Zn(NH3)]*/ag/ + 2 OH

Ca?, Sr*, Ba**: + OH —  bilé sraz. hydroxidii Ca(OH),, Sr(OH),, Ba(OH)., nerozp. v nadb. OH-, rozp.
v HCl,
+ 8042 — bilé sraz. sirant CaSQs, SrSO4, BaSOs, jejich rozpustnost ve vodé zleva
doprava klesa, coz se projevi intenzitou a sytosti sraZenin,
+ (NH4)2(COOQ), (stavelan amonny) — bilé sraz. S§tavelantt Ca(COQ),;, Sr(COO),,
Ba(COO),, jejich rozpustnost ve vodé zleva doprava stoupd, coz se projevi
intenzitou a sytosti srazenin.
Poznamka: neni-li rozdil v intenzité a sytosti vzniklych srazenin zrejmy, vzorky ionti ziedujeme dest. vodou
(1:1,1:2, 1:3 atd.) aZ je rozdil patrny.
Plamenové zkousky — provedeni: ocistény Pt dratek tj. nékolikrat ponoteny do konc. HCI a vyzihany tak, aby
nebarvil plamen, ponofime do roztoku zkoumané latky a opatrné vsuneme do nesvitivého
plamene Bunsenova kahanu. Podle zbarveni plamene usuzujeme na pfitomnost danych

kationtd.
Zbarveni plamene: ionty Ca®" - cihlové dervené
ionty Sr2* - cervené orientaéni zkouska

ionty Ba?* - zelené

Pozndmbka: negativni vysledek orientalni zkouSky neni ditkazem, Ze litka dané ionty neobsahuje.

Kovy alkalické (Li*, Na', K, Rb*, Cs*) a ion amonny NH,* - jejich soli jsou az na nékteré vyjimky
rozpustné ve vodé, proto se béznymi srdzecimi reakcemi nedaji zjistit. Od ostatnich kationtli se proto ze vzorku
oddéli reakei s uhli¢itanem sodnym nebo amonnym (po predchozi zkouSce na ionty NH4*). Vzniklé sraZeniny
nerozpustnych uhli¢itant se odfiltruji a ionty alkalickych kovil je mozné dokazovat ve filtratu. Zbylé srazeniny
na filtru rozpustime v HCl a po neutralizaci 1ze postupovat dal v dikazu ostatnich kationtu.
Nékteré reakce:
NH." : + tetrajodortutnatan draselny Ko[Hgls] (Nesslerovo ¢&inidlo) — vznik &ervenohnédého roztoku
nebo srazeniny (u konc. roztoki), reakce je velmi citliva.
(Provedeni: ke zkoumanému kapalnému vzorku pfidame 1-2 kapku ¢inidla. Pevnou latku 1ze po smichani
se sodou zahtivat. Uvolnény amoniak se projevi zapachem a zjistime jej Cichem nebo Nesslerovym ¢inidlem
na sklenéné tycCince).
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K*: + Zn(Cl0s), —  bila { KCIO,
+ H,SiFe —  bilda ¥ KsSiFe

Zbarveni plamene: (orientacni zkouska)

ionty K* - barvi plamen svétle fialové (je nutno sledovat pies modré kobaltové sklo !!!)
ionty Na*: - barvi plamen syt& Z/uzé,
ionty Li*. - barvi plamen intenzivné& karminové,

ionty Rb*, Cs* : - soli rubidné barvi plamen fialové, soli cesné modre.
- ve vod¢ jsou Spatné rozpustné chloristany, chloroplaticitany,  fluorokiemicitany a fluoroboritany
alkalickych kovu.
Pozndmka: Prehled reakct kationtii — tabulka — viz pfiloha

Diikazy anionta
Nékolik uvodnich pozndmek k ditkazu aniontii.
Dtkazy aniontd jsou zalozené ptfedevSim na rozdilnych rozpustnostech soli barnatych a stfibrnych
(n€kdy olovnatych a vépenatych) ve vode, v kys. dusi¢né, piip. v kys. octové. Kromé toho se casto
vyuzivd u nekterych aniontl jejich redoxnich vlastnosti. Skupinovymi cinidly jsou hlavné
0,05 molarni roztok Ba(NOs), nebo BaCl, a 0,1 molarni roztok AgNOs. Pro zjistovani redoxnich
Vlastnosti aniond pouzivame 0,1 molarni roztok KMnQsg, zi'. roztok jodu a 0,1 molarni roztok KI.
1. Pfed vlastni analysou se provadi v roztoku priby vzdy erientacni zkousky na :
a) ditkaz anionti tekavych kyselin:
Provedeni: vzorek + 1 ml zf. kyselinou sirovou (1 M) H.SO4 — v§imame si uvoliiovanych plyni :
- za studena i za tepla:
COs%: CO;(perleni, s kapkou Ba(OH); na ty¢ince bila sraZenina),
SO3*: SO, — charakteristicky ostry drazdivy zapach,
S,03%: SO; a roztok se kali svétle Zluté uvolnénou sirou,”
S H.S - charakteristicky zapach po zkazenych vejcich,
NO; : NO; - charakteristicky drazdivy zapach, hnédy plyn.
b) ditkaz aniontii s oxidacnimi nebo redukcénimi schopnostmi. Zjistujeme je
a) reakei s roztokem 0,1 M KMnOg v kys. prostiedi
B) roztokem jodu v kys. prostt. zt. HCI,
y) roztokem Kl (c = 0,1 M).
Provedeni piehledné:
ad o) vzorek + kapka zi. HySOa + po kapkdch 0,1 M KMnO, — odbarvuje-li se vzorek, mohou byt
piitomné ionty s redukénimi schopnostmi — SOs%, S,05%, [Fe(CN)es]*, S%, Br-, I, NO_,
ad PB) vzorek + kapka zi. roztoku jodu + kapicka skrobového mazu. Nevznika-li modré zbarveni
roztoku mohou byt piitomné aniony s redukénimi schopnostmi: SO3z%, S,03%, [Fe(CN)e]*, S%,
ad y) vzorek + kapka Skrobového mazu + kapka 0,1 M r. Kl + zrnicko NaHCOs. Zbarvi-li se roztok
modfe, mohou byt ptitomné aniony s oxidaénimi schopnostmi — CrO.*, Cr,0;*, [Fe(CN)s]*,
NO,
Pozndmka: negativni vysledek orientacni zkousky neni rozhodujici pro jednoznacné urceni
nepfitomnosti daného iontul.

2. Zakladni reakce anionti se skupinovymi ¢inidly — roztoky AgNO; a BaCl, (nebo Ba (NO3),)
Zéakladnimi reakcemi jsou mysleny skupinové a selektivni reakce anionti s ionty Ag*™ (¢inidlo je 0,1 M
roztok AgNO3) a s ionty Ba?* (¢inidlem je 0,05 M roztok Ba(NOs), nebo BaCl; ). Vzniklé sraZeniny se
lisi svoji rozpustnosti ve vode, zf, HNOs, pfip. Kys. octové.
Shrnuti vysledki reakei anionti se skupinovymi ¢inidly (bod 2). prehledné:
I. soli Ag* nerozpustné ve zi. HNOs: CI, Br, I, CNS", [Fe(CN)g]*, [Fe(CN)s]*, S,
1. soli Ba?* nerozpustné ve H,O:
a) PO43', BO,, SiOsZ', CO32_
b) SO4? - nerozp. také v zi. HNO3
c) CrO4%, Cr,07%, SO3%, S,04% - nerozp. také v zi-. kys. octové (HAc),
Soli Ag* vySe uvedenych iontd jsou malo rozpustné ve vodé, snadno se rozpou$ti ve zi. kys.
dusicné.

13



II1. Ostatni anionty — NOs", NO;™ - jsou rozpustné ve vode¢.

3. Prekazkou pfi stanoveni aniont je ptitomnost té¢zkych kovi. Proto je odstraniujeme
a) vafenim s roztokem Na;COs a vzniklé srazeniny uhli¢itan odfiltrujeme (filtrat dale
analyzujeme),
b) promytim iontoméni¢em (katexem).

4. Roztoky pro zkoumani anioni musi byt pfesné neutralni, proto zasadité roztoky po vysrdzeni
kationt tézkych kovii sodou opatrné neutralizujeme zf. HNOs. Proto nutno pifedem zkoumat
vzorek na pfitomnost ionti NOz™ ).

Nékteré selektivni a specifické reakce aniontii
SO4%: + Ba?* — bila srazenina BaSO4 nerozp. v kyselinach (HCI, H,SO4),
+ Sr?* nebo Ca?* — bilé srazeniny SrSO4 nebo CaSO..
Z porovnani intenzity vzniklych srazenin je patrné, Ze rozpustnost vySe uvedenych sirani stoupd
(roste) vfadée BaSOs ——» SrSO; —» CaSO0s4 (nejvice rozpustny). Je to obracena posloupnost
nez u $taveland.
+ Pb(CH3COQ), — bila sraz. PbSO4 rozp. v konc. NaOH za vzniku olovnatanu sodného Naz[Pb(OH)]
a v konc. H,SO4 za vzniku Pb(HSO.).,

SOs%: + zi. H,.SO4 — SOz, bezb. plyn stiplavého zapachu,
+ nitroprusid sodny Nay[Fe(CN)sCO] (roztok) —> roztok ¢erveného zbarveni
Provedeni: nas. roztok ZnSOs + K4[Fe(CN)s] —» Zna[Fe(CN)s]\, pridame nas. r. nitroprusidu
sodného. Bila sraz. se zbarvi Cervené.
+Sr(NO3), — > SrSOsd , bila (rozdil od S,03?), nerozp. v HAC,
+roztok I, ——» roztok se odbarvuje, neutralni roztok se méni na kysely
SO + I, + H,O—» S0 + 21" + 2H*

$:0s%: +2zi. H;SO; —»  SO21 + S (Zuty zékal) — rozdil od SO
+ AgNO3; ——> Ag,S,0; (bila |, tmavne, Gernd) —> AgyS (Sernd V) — rozdil od SO3*
+roztok I, —  roztok se odbarvuje, neutralni roztok neméni svoje pH (rozdil od SO3?),
+ FeCls; ——» fialovy zbarveni, které¢ po chvili zmizi.

CrOs, Cr,02 : + AgNO; ——>  Ag2CrO, (Servenohnéda Y, rozp. v HCI, HNO3, NH3
+ 3 % H20:; a slab¢ se okyseli kys. sirovou —— modry nestaly roztok
+ octan olovnaty —» Zzluta sraz. chromanu olovnatého, rozp. ve zf. kyselinach a v NaOH.

POs : +Fe¥* —  FePO4{, nazloutl4, po ptidani kapky NaOH se sraz. prohloubi,
+ molybdenan amonny V prostiedi kys. dusiéné — zluta sraz. (n€kdy i po chvili — podle koncentr.
PO.* ionti) fosfomolybdenanu amonného (NH4)3PO4.12 M0oOg3 . X H,0,
PO43" + 12 MOO42" + 3NHst + 24HY ————» (NH4) [P(M012040)] + 12 H,O

+ soluce hote¢nata (roztok MgCl, + NH4sOH + NH4Cl) — bila sraz. fosfore¢nanu hofeénato-
amonného NH4sMgPOj . 6 H2O (srazeni lze urychlit tfenim stén zkumavky sklenénou ty¢inkou).

BO.: + Ba? (jen z konc. roztoki) — Ba(BO2)2\ bilé sraz.
+ Ag* (jen z konc. roztokil) —  AgBO2 nazloutla sraz.

SiOs?: + zt. HCI ( po kapkach) — rosolovity gel kys. kiemicité.

COs?:  + zt. H,SO4 nebo HCl —»  CO; 1, bezbarvy plyn ve formé bublinek, kapka roztoku Ba(OH), na
sklenéné tycince se barvi bile vysrazenym BaCOs.

Cl:  + konc. H2SO4 (za tepla) —» HCI 1, $tiplavy plyn, kapka roztoku NH3 na sklenéné ty¢ince uvoliuje

bilé pary NH4CI,
+ Ag* — AgCl |, bila sraz., rozp. ve zf. amoniaku, na vzduchu Gerna.
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Br: + konc. H2SO; (za tepla) —»  HBr1, stiplavy plyn a hnédé pary Bry,
+ konc. H2SO4 + MnO; (za tepla) ——»  hnédé pary Bry,
+ chlorova voda —» vylucuje se brom (nazloutly roztok), ktery lze vytfepat do sirouhliku nebo
chloroformu.

I": + konc. H;SO, — fialové pary jodu,
+ chlorova voda nebo 10% roztok chloraminu — vylucuje se jod (nazloutly az hnédy roztok), ktery lze
vytiepat do sirouhliku nebo chloroformu (fialova vrstva). Jod se da rovnéz dokazat Skrobovym mazem
(barvi se modre).

SCN:: + FeCls — c¢erveng zbarveny roztok thiokyanatanu zelezitého Fe(SCN)s,
+ CuSOs —» Vneutr. prostf. a v ptitomnosti pyridinu vznika smaragdové zelena az Cerna sraz.
médnaté soli Cu(SCN)3,,
+ NaNO, —» wvznika Cerveny roztok, jehoz zbarveni po povareni mizi.

[Fe(CN)e]*: + Agt —— Agu[Fe(CN)s]V, bila sraz. , §patné rozp. v amoniaku, po promyti piidani rozt.
FeCls bila srazenina zmodra (rozdil od AgCl),
+ Fe¥* —3 modra sraZ. berlinské modii,
+Cu?* — hné&d4 sraz., $patné rozp. v zied. HAc.

[Fe(CN)e]*: + AgNOs —» sraz. Ags[Fe(CN)g], snadno rozp. v amoniaku NH; (rozdil od [Fe(CN)g]*)
+ Fe?* — modr4 sraZ. berlinské modfi,
+ FeCl; —»  hnédocervené zbarveni roztoku,
+ Kl v kys.prostt. —» uvoliiuje se jod lo, ktery lze vytiepat do chloroformu nebo dokazat
Skrobovym mazem ( rozdil od [Fe(CN)g]*).

S%: + zi. HCl nebo H,SO4 —  uvoliiuje se H2S, plyn charakteristického zdpachu,

+ octan olovnaty (mozno pouzit indik. papirek) =~ —— Cernd srazenina PbS,

+ roztok jodu — > roztok se odbarvuje, vznika bily zékal vyloucené siry (jodid neoxiduje na jod, sulfid

se oxiduje na siru),

+ nitroprusid sodny ———p Vv zas. prostiedi ¢ervenofialové zbarveni roztoku, které pii okyseleni mizi,
Jinak viz. Tabulka kationt — reakce kovovych kationti s HzS (kys. prostiedi) a s (NHa4)2S (zas. prostt.).
NOz : + kapka KMnO, — v H* vznika fialovy roztok se odbarvi,
kapka KI (H") — vylucuje se jod, roztok se barvi zlutohnédé, dikaz skrobovym mazem
KSCN (H*) — c¢erveny roztok,
soli Co?* a K* (HAc) — Zlutd sraz. Fischerovy soli K3[Co(NO2)s],
difenylamin v konc. kys. sirové — intenzivné modry roztok (velmi citlivd reakce), (viz NO),
[Fe(CN)g]* ——> v prosti. (HAc) vznika intensivné Zluty roztok,
soli amonné (za tepla) — uvoliyje se plynny dusik N2 ve formé hojnych bublinek.

+ + + + + + o+

NOs : + soli Fe?*—— oxiduji se na soli Fe** ( probiha z konc. roztokii nebo pevného vzorku).
Provedeni: zkoumany dusi¢nan se rozpusti v malém mnozstvi vody, pfida se konc. roztok FeSO.
a opatrné podvrstvi v naklonéné zkumavce konc. kys. sirovou. Za piitomnosti dusi¢nani se
vytvori na sty¢né ploSe temné hnédy prstenec (neprotiepavat !!). Podobné reaguji i ionty NO2',
+ difenylamin v konc. kys. sirové ——  intenzivné modry roztok.
Provedeni: K roztoku ¢inidla pifidame kapku zkoumaného roztoku. Vznikne intenzivné modie zbarveny
roztok.

C2047 (Stavelany, oxalaty) :
+ KMnO4 v H* prostf. — odbarvovani roztoku (n€kdy aZ po chvili nebo mozno zahtat),

+ CaCl, —» CaC;0., bila sraz. snadno rozp. mineralnich kyselinach, nerozp. v kys. octové.

Pozndamka: Prehled reakci aniontii — tabulka — viz piiloha

15



Laboratorni Glohy pro kvalitativni analyzu kationta a aniontu

Uloha &. 1. Typy analytickych reakci

Ugelem ulohy je demonstrace zakladnich typ reakci pouZivanych v analytické chemii.

Provadime ve zkumavkach s mnozstvim roztoku asi 1 ml.

Postup:

Proved’te zadané reakce, popisSte charakteristické pozorované zmény, zarad'te je, zapiSte rovnicemi:

a) kroztoku kys. chlorovodikové pfidame kapku methyloranze a po kapkach roztok NaOH aZ probéhne
barevna zmeéna.

b) Kroztoku NaOH pfidame fenolftalein a po kapkach pfidavame zifedénou kyselinu sirovou do barevné
zmény roztoku.

c) Do roztoku chloridu barnatého ptidavame po kapkach ziedénou kyselinu sirovou.

d) Kroztoku dusi¢nanu olovnatého piidavame po kapkach roztok KI. Vzniklou srazeninu zahtfejeme (zména),
poté ochladime po studenou vodou (zména).

e) K malému mnozstvi vody ptidime bezvody siran méd’naty.

f)  VysrdZime chlorid stifbrny AgCl reakci roztokii dusi¢nanu stiibrného AgNOs a chloridu sodného NaCl.
K malému mnozstvi sraZeniny pfidavame za stalého protfepavani zfedény amoniak. Podobné reakce lze
provést s srazeninami AgBr a Agl, které ptipravime obdobné jako AgCl. Pozorujte zaroven zmény
rozpustnosti halogenidu stéibrnych v NHs.

g) Kroztoku modré skalice (mozno vyuzit produkt z Glohy e)) pfiddme malé mnozstvi konc. amoniaku
(barevna zména).

h) Roztok peroxidu vodiku (asi 3 %-ni) okyselime mirné zf. kys. sirovou a pfidavame po kapkach asi 0,01
molarni roztok KMnO4 az do vyrazné zmény zbarveni.

i) Do dvou zkumavek dame roztok siranu Zeleznatého, okyselime mirné zt. kys. sirovou a po malych davkach
pridavame

do 1. zk.) roztok dichromanu draselného K>Cr,O7, do 2.zk.) roztok asi 0,01 molarniho KMnQO4
az prob&hnou charakteristické barevné zmény.

J) Kroztoku jodidu draselného ve vodé€, okyseleného kyselinou sirovou, pfidime malé mnozstvi peroxidu
vodiku (asi 1%-ni) az se roztok zbarvi vylou¢enym jodem. Objem rozdélime do dvou zkumavek.

1. zk)) roztok vprvni zkumavce zalkalizujeme NaOH, pfidame 2 -3 kapky Skrobového mazu
a pfidavame po kapkach roztok thiosiranu sodného Na;S;0s.
2. zk.) roztok v druhé zkumavce mirné okyselime kyselinou chlorovodikovou, pfidame 2 -3 kapky
Skrobového mazu a pfidavame po kapkach roztok sifi¢itanu sodného Na,SOs.
j) Do roztoku modré skalice ponotime Cisty zelezny hiebik. Po chvili (asi 30 minut) pozorujeme zménu.
Poznamka: Pocet a typy reakci urci vyucujici

Do protokolu uved’te:

1. typ reakce (napfi. acidobazicka, redoxni apod.),
2. vycislenou stechiometrickou i iontovou rovnici,
3. slovni znéni iontové rovnice.

Uloha &. 2.: Sestaveni tabulky reakci kationtii
Ukol: proved'te postupné reakce uréenych kationtil se stanovenymi ¢inidly. Z vysledki pozorovani
sestavte tabulku. Barevné znazornéte ptislusna policka, ptip. poznamenejte rozpustnost v kyseling,
v nadbytku ¢inidla apod. Rovnicemi zapiste libovolnych 10 reakci tak, aby byly zastoupeny alespoil
dve z kazdého typu reakci. Blizsi informace viz ucebnice.
Urdéované kationty: stfibrné, olovnaté, méd’naté, kademnaté, hlinité, chromité, Zelezité, Zeleznaté,
kobaltnaté, nikelnaté, manganaté, zinecnaté, barnaté, strontnaté, vapenaté.
Cinidla: roztok kys. chlorovodikové (1:1), roztok kys. sirové (1:3), roztok sirovodiku, sirniku
amonného, 0,1 M NaOH, amoniak (1:1), 10 %-ni roztok hydrogenfosfore¢nanu sodného Na,HPOs,
10 %-ni roztok KI, uhli¢itanu sodného a chromanu draselného.

Poznamka: reakce provadime ve zkumavkach tak, ze k 1 ml vzorku (anion) ptidavame po malych davkach
¢inidlo az prob&hne reakce (vizudlni zmeéna — vznik srazeniny, zména barvy, rozpusténi sraZzeniny apod.)
Do protokolu uved'te:
1. strucny postup prace
2. iontové rovnice 10 libovolnych reakci tak, aby byly zastoupeny alesponi dvé z kazdého typu reakci
Nutnou a nedilnou soucasti protokolu je vypracovana tabulka reakei kationtu.
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Uloha &. 3: Sestaveni tabulky reakci aniontii

Ukol: provedte postupné reakce uréenych aniontii se stanovenymi ¢inidly. Ze zji§ténych pozorovani
sestavte tabulku. Barevné znazornéte ptislusnd policka, pfip. poznamenejte rozpustnost v kyseling,
v nadbytku ¢inidla apod. Rovnicemi zapiste libovolnych 10 reakci tak, aby byly zastoupeny alespont
dve z kazdého typu reakci. Blizsi informace viz ucebnice.

vvvvv

Urcované anionty: sirany, chromany, siiiitany, thiosirany (sirnatany), fosforecnany, boritany,
kifemicitany, uhlicitany, chloridy, bromidy, jodidy, hexakyanoZeleznatany, hexakyanoZelezitany,
sulfidy, rhodanidy (thiokanatany) CNS, dusitany, §t’avelany (organické)

Cinidla: 10%-ni roztoky BaCl,, AgNOs, K1, velmi zied’. roztok KMnOs, roztok jodu v KI, dale asi
10%.ni roztoky kyseliny chlorovodikové, sirové a dusi¢né, roztok amoniaku v poméru 1 : 1, 10%-ni
roztok NaOH, 2 M roztok kys. octové (HAc).

Postup: K cca 1 ml roztoku vzorku (zkoumaného aniontu) pfidaivame po malych davkach cinidlo az
probéhne reakce (vizudlni zména — vznik srazeniny, zména barvy, rozpusténi srazeniny apod.)
Pozorovani zaznamename do pfedem pfipravené provizorni tabulky v sesite.

Do protokolu uvedeme:

1. struény postup prace

2. iontové rovnice 10 libovolnych reakci tak, aby byly zastoupeny alesponl dvé z kazdého typu reakcei
Nutnou a nedilnou soucasti protokolu je vypracovéna tabulka reakci anionti.

Diikaz neznamych vzorki

1. Dtkaz neznamych kationtl

Nekolik obecnych poznamek pro postup pri diitkazu kationtii v neznamem vzorku.
Je-li analyzovany vzorek pevny, musime jej nejdiive pfevést do roztoku. Lze to provést rozpousténim
Vv a) ve vode,

b) ve zied'. kys. chlorovodikové,

c) ve zied. kys. dusi¢né.
Roztoky vzniklé pfi jednotlivych reakcich je nutno vzdy odfiltrovat. Jednotlivé ionty lze zjistovat
v dil¢ich filtratech. Postup znazoriiuje nize uvedené schéma:

+ H,O
VZOREK | —— roztok; + pevny zbytek |
(pevny) (rozp. soli) + HCI (zt.)
roztok; pevny zbytek { (nerozp. CI)
(rozp. CI)
+ HNO:3 (zt)
roztoks pevny zbytek { (t&zky kov, napt. Au, Ir, Pt)
(rozp. NO3) (Ize rozp. v ludavce kréalovské)
roztoks ........ obsahuje rozpustné soli NH4", Li*,Na*,K*, dale rozpustné chloridy a dusi¢nany Mg?',
kovii alkalickych zemin a téZkych kovu (jsou-li ve vzorku pritomné),
roztok ......... obsahuje rozpustné chloridy tézkych kovt a chlorid Mg?*,
roztoks ........ obsahuje rozpustné dusi¢nany tézkych kovi.

Kapalny vzorek, obsahujici mozné kationy obecné analyzujeme takto:

1. zkouSime na pfitomnost NH4" iontt, (vétsina &inidel jsou amonné soli)

2. reakci vzorku s (NH4),CO3 oddélime ionty Mg?*, ionty kovil alkalickych zemin a ionty téZkych
kovl od skupiny kovti alkalickych (Li*,Na*,K") ; vznikaji sraz. uhli¢itani Mg?®*, kovt alkalickych
zemin a tézkych kovl — po odfiltrovani se rozpusti zi. HCI),

3. reakci vzorku s ionty ClI- (z. HCI) oddé&lime ionty Ag* a Pb?* (jako srazeniny AgCl a PbCl,) a
reakci vzorku s ionty SO4% (zf. HoSOa) oddélime ionty Pb?*, Ca?*, Sr?*, Ba*(jako sraz. sirani),

4. v jednotlivych roztocich (filtratech) dokazujeme jednotlivé kationty skupinovymi, selektivnimi,
ptip. specifickymi Cinidly.
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Schematicky je mozné postup znazornit takto:

r. Li*,Na* K*
VZOREK (filtrat) | (NH4).COs
(roztok)
sraz. uhli¢itanu Mg?* Ca?*, Sr?*, Ba?* a uhli¢itani tézkych kovii
+ zf. HCI, (-COy)

r. chloridu Mg?*, Ca?", Sr?*, Ba?* a chloridi téZkych kovii sraz. AgCI, PbCl,

N— —~ 7 (bilé sraz.)

A/IQ

r. chlorida tézkych kova sraz. PbSO,, CaSOs, SrSO4, BaSOy4 (bilé sraz.)

2. Dlikaz neznamych anionti.
Nekolik obecnych poznamek pro postup pri ditkazu aniontii V neznamem vzorku.
Pozndmka 1. Anionty dokazujeme v roztoku, proto z neznamého vzorku (pruba) je nutno odstranit
kationty tézkych kovii a kovi alkalickych zemin. Toho lze docilit srazenim, tj. pfiddnim
ke zkoumanému roztoku 1 M roztok sody (uhli¢itan sodny) az je roztok alkalicky a dokud vznika
srazenina. Roztok po zahtati a povafeni (asi 5 — 10 min) pfefiltrujeme, filtrat promyjeme malym
mnozstvim vody. Je-li vznikly roztok zasadity, neutralizujeme jej zied’. kys. dusiénou. Neutralni
roztok mizeme dale pouzit k dikazu aniontd.
ProtoZe uprava vzorku se provddi sodou a pak HNOs je nutné pitvodni roztok zkouSet na pritomnost
uhli¢itanii (napi. zi. kyselinou HCI nebo HNO3) a dusi¢nanii (difenylaminem). Casto jesté
zkouSime na piitomnost iontit SO;” piiddani roztoku BaCl, nebo Ba(NO3),.
Poznamka 2: dikazové aniontd reakce provadime ve zkumavkach tak, ze k 1 ml vzorku (anion)
pridavame po malych davkach cinidlo az probéhne reakce (vizualni zména — vznik srazeniny, zména
barvy, rozpusténi srazeniny apod.)
Pozndamka 3: Pred vlastnim stanovenim aniontti (po odstranéni tézkych kovl) provadime orientacni
zkousky :
1. reakce na anionty tékavych kyselin
- pridame k piivodnimu roztoku zr. HCI (mozno 1 mirn€ zahtat). Uvolnéné kyseliny se rozkladaji
a uvolnéné plyny lze pozorovat jako unikajici bublinky plynu (CO2, NO-) nebo ¢ichem (SO, H.S)

vvvvvv

COs%, SO5%, S,05%, S*, NOy

2. reakce aniontti s redoxnimi schopnostmi

a) malé mnozstvi roztoku ve zkumavce okyselime a pridime po kapkach zi. KMnOs. Kdyz se

fialovy roztok odbarvuje mohou byt ptitomné anionty s redukcnimi schopnostmi
8032', 82032', S 2', [Fe(CN)e]A', Br, I, CN’, NOy,

b) k malému mnozstvi roztoku ve zkumavce pridame kapku zred. roztoku jodu®, okyselime kapkou
zt. HCl a pridame kapku Skrobového mazu. Kdyz se roztok nezbarvi modie mohou byt pfitomné
anionty s redukcnimi schopnostmi

8032', 82032', Sz_, [FE(CN)a]A_,
*roztoku jodu — je roztok jodu v jodidu draselném tzv. Lugoliv roztok, (jod je slabsim oxidaénim €in. nez
KMnO.,).

¢) k malému mnozstvi roztoku ve zkumavce pridame kapku zied. roztoku jodidu draselného, zrnko
peviného NaHCOs a pridame kapku Skrobového mazu. Zbarvi-li se roztok modie, mohou byt
piitomné anionty s oxidacnimi schopnostmi

CrO42', Cr2072', [Fe(CN)5]3', NO-,
Pozor: Negativni vysledek této orientacni zkousky neni rozhodujici !!!
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Postup p¥i uréovdni neznamych vzorkit obsahujicich jeden kation nebo anion

1. Zaci obdrzi od vyuéujiciho neznamy vzorek (roztok kationtu nebo aniontu ve zkumavce).

2. Orientacnimi zkouskami, skupinovymi a specifickymi reakcemi prokazi pritomnost daného iontu.
3. Pozorovani zapisi schématicky a doplni odpovidajicimi zapisy chemickych rovnic.

4. Vysledek zjisténi oznami vyucujicimu (vCetné Cisla vzorku)

Do protokolu uved’te:

1. schématicky zapis orientacnich, skupinovych i specifickych reakei,

2. iontovy zapis nékterych zakladnich reakci, charakteristickych pro dany iont,

3. jednoznaény vysledek zjisténého iontu.

Poznamka: Kvantitativnimu stanoveni anorganickych sloucenin je vénovana samostatna kapitola.
(viz dale).

ANALYZA ORGANICKYCH LATEK

KVALITATIVNI ANALYZA ORGANICKYCH LATEK
Analyza organickych latek se zabyva metodami stanovovani sloZeni a struktury organickych latek.
Pii kvalitativni analyze organickych latek (vzhledem Kk odlisné povaze organickych sloucenin)
postupujeme jinymi metodami neZz pifi kvantitativni analyze anorganickych slouéenin.
V nejjednodussim ptipade postacuje ovéreni totoznosti (identifikace) analyzované latky stanovenim
fyzikalnich konstant (napf. t€kavosti, bodu varu, bodu tani (viz nize), indexu lomu apod.) nebo
provedenim orientacnich zkousek a porovnanim zjisténych tdaja s udaji v literatufe.
Mezi nejbéznéjsi orientaéni zkousky patii zjisténi rozpustnosti

e ve vodé,

e Vv alkalickém hydroxidu nebo kyselin¢ chlorovodikové,

e Vv organickych rozpoustédlech (ether).
Jiné orientacni zkousky vedou ke zjistovani zakladnich funkénich skupin. Jsou to reakce napft.

e s bromovou vodou,

e barevné reakce s FeCls,

e Fehlingova reakce, reakce s Nesslerovym ¢inidlem ( K2[Hgls] ) nebo reakce s roztokem jodu v K,

e ke zjistovani nékterych anionti organickych kyselin.
V piipadé rozboru neznamé latky je tfeba provést komplexni analyzu, vyuzivajici kromé metod
chemické analyzy i moderni fyzikalni a fyzikaln¢ chemické metody (metody strukturni analyzy) za
ucelem zjisténi nejen kvalitativniho a kvantitativniho sloZeni latky, ale zejména vnitini struktury latky.
Ditkaz a stanoveni organogennich prvki patii do skupiny metod elementdrni analyzy. Ty jsou
zalozeny na mineralizaci organické slouceniny. Prvky se pfevadi na minerdlni (anorganické)
slouceniny, které se dale dokazuji a stanovi metodami zndmymi z anorganické analyzy. Vysledkem
elementarni analyzy je empiricky (stechiometricky) vzorec.
Stanovenim fyzikdlnich konstant se zabyvaji metody molekuldrni analyzy. Zjisténé hodnoty konstant
velmi jasn€é vypovidaji nejen o totoznosti ale i o Cistot¢ zkoumané latky. Vedle stanoveni bodu varu,
bodu tani, indexu lomu nebo rozpustnosti je vyznamné zejména stanoveni relativni molekulové
hmotnosti M, latky, kterda umoziiuje stanoveni molekulového (sumdrniho) vzorce slouCeniny
(molekulovy vzorec je n-nasobkem vzorce empirického).
Metody strukturni analyzy se zabyvaji zjistovanim prtitomnosti zakladnich funk¢énich skupin
a U slozitych organickych sloucenin jeSté usporadanim zékladniho uhlikatého fetézce molekuly.
Pritomnost funkénich skupin prokazujeme skupinovymi a klasifikacnimi reakcemi (chemické déje).
Vnitini stavbu molekuly zjistujeme slozitymi fyzikalnimi a fyzikalné chemickymi metodami.
V dal$im se omezime pouze na mozné zpusoby dikazu a stanoveni organogennich prvki, dale na
dikazy nékterych anionti organickych kyselin a na jednoduché stanoveni bodu tani pevnych
organickych slou¢enin.
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Dikaz organogennich prvki
1. Dukaz uhliku a vodiku

Princip: Oba prvky dokazujeme soucasné. Neznamou organickou latku zahfivame za ptitomnosti
oxidu méd’natého CuO (mineralizace org. latky). Uhlik se oxiduje na CO- a vodik na H2O.
CuO, °C
Org. liatka (C,H) Issi — > CO2/g/ + HO/g/

Vznikly CO. dokazeme po zavedeni zplodin do vapenné nebo barytové vody jako pfislusny
nerozpustny uhli¢itan (bila sraz. CaCO3 nebo BaCO3). Piitomnost vzniklé vody se projevi orosenim na
sténach zkumavky, ptipadné modrym zbarvenim bezvodého CuSOj4 (vyzihana modra skalice)
CO;/g/ + Ca(OH),/agf —» CaCOs | /s/+ HO/l/
Ba(OH), /aqg/ BaCOs | /s/

ochlazeni CuSOa (bily)
H,O /g — H,O/l/ —— > CuS0..5 H,O /modry/ s/

2. Ditkaz dusiku, siry a halogenii (Lassaigneova zkouSka)
Princip: Dtkaz uvedenych prvki je zalozen na redukci uvedenych prvki kovovym sodikem a dale na
reakci vzniklych produktii S béznymi ¢inidly pro dikaz anorganickych aniontu.

e Dusik se redukuje na ion CN- (uhlik je v org. |. vzdy pfitomen). Za p¥itomnosti iontii Fe?* a v H*
prostedi vznika po chvili modra srazenina nebo modry roztok (berlinska modr).

zahtivani, taveni rozp. ve vodé
Org. litka (C,N,8,X) /s/ + Na/s/ — > NaCN/s/ — CN/ag/ + Na'/ag/
Fe 2+, H po chvili se Fe 2+zoxiduje na Fe 3
CN/ag/ — Fe(CN)2 /aq/ » berlinskd modi [s nebo ag/

Poznamka: obsahuje-li zkoumana latka siru, musime sulfidové aniony pied ditkazem kyanidt odstranit jako
nerozpustny sulfid, napf. pfidanim roztoku octanu olovnatého (CH3COO).Pb.

e Sira se zredukuje na sulfid SZ. Po okyseleni kys. octovou a pfidani nékolika kapek roztoku octanu
olovnatého (CH3zCOO),Pb vznikne ¢erna srazenina PbS.

zahiivani, taveni rozp. ve vodé
Org. latka (C,N,S,X /sl  + Na/s/—— Na,S/ss — S%*/ag/ + Na'lag/

S%/ag/ + (CHsCOO).Pb/ag/ ——— PbS/s/ + 2 CH;COO /ag/

e Halogen (chlor, brom, jod) se redukuje na halogenid X', ktery po okyseleni kyselinou dusi¢nou
a po pridani n¢kolika kapek roztoku AgNOs dava bilou srazeninu halogenidu stiibrného AgX.

zahfivani, taveni rozp. ve vodé

Org. litka (C,LN,$,X) /s + Nals/ — 2NaX/ss —» 2 X /ag/ + 2 Na‘/ag/

2 X fag/ + 2AgNOsfagf ——» 2AgX/s/ + 2NOg

Jiné provedeni pro dikaz dusiku, siry a halogenii (u latek obsahujicich vétsi mnozstvi prvki)
® Diikaz uhliku
Princip: organicka sloucenina obsahujici prvky uhlik, vodik, kyslik pfi reakci s konc. kyselinou
sirovou H>SO.4 po chvili z€ernd. Konc. H2SO4 je silné hygroskopicka a vaze na sebe vodu z prvki
chemicky vazanych. Zbyly uhlik je ¢erny.

konc. H2SO,
Org. litka (CCHO) /s — > C + H;0
Cerny uhlik
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® Diikaz dusiku, siry a halogenii
a) dikaz dusiku, siry
Princip: organickou latku zahfivame s natronovym vapnem (smés CaO a NaOH). Dusik se
uvoliyje jako amoniak, sira jako sirovodik. Obé latky lze dale prokazat béznymi indikatory.

natronové vapno., °C

Org. latka (C,N,S) Is/ » NHs/g/ + H.S/g/

Amoniak NHs lIze prokazat napi. ¢ichem, ovlhéenym fenolftaleinovym papirkem, pH papirkem,
Nesslerovym cinidlem apod.. Sirovodik se projevi zCernanim ovlhéenym indikacniho papirku
s (CH3COO).Pb.

NHs/g/ + HO/ll — NHOH /I/

HS/g/  + 2 HO/N + Pb*/agf —— PbS/s/ + 2 Hs;O*/ag/
b) ditkaz siry (jako siran)

Princip: Siru mizeme dokazat rovnéz pievedenim (oxidaci) na siran tavenim org. latky se smési
KNOs; a Na;COs. Vznikly siran dokazeme jako siran barnaty BaSOa.

KNO3, Na2CO3 H.O Ba?*
Org. latka (S) /s/ ———— K,SO04, Na;SO4/s/ ——» SO,* Jag/ — BaSO4 /s/
-2 K*, 2 Na*

¢) Ditkaz halogenii (chloru, bromu, jodu) - Beilsteinova reakce
Princip: Mineralizace se provadi oxidem médnatym CuO, ktery za tepla (Zihanim) tvoii tékavy
halogenid méd’naty. Timto halogenidem se barvi plamen zelené az modre.
Poznamka: Je-li dikaz negativni, je to jednozna¢ny diikaz nepfitomnosti uvedenych halogend. Je-li vysledek
pozitivni, je tfeba halogen prokazat jeste jinou zkouskou, nebot’ zbarveni plamene mohou zptisobit jiné latky.

3. Diikaz fosforu

Princip: Mineralizaci provedeme podobné¢ jako pii prokazovani siry oxidaci smési KNO3 a Na,COj3 za
tepla. Vznikly fosfore¢nan prokazeme reakci se soluci molybdenovou (v prostredi kys. dusi¢né) nebo
se soluci hofe¢natou ( v amoniakalnim prostfedi).

KNO3, Na2CO3 H20
Org. litka (P) /i — > K3POq4, Na,PO,/ss ———> PO,>/ag/
-2 K* 2 Na*

soluce molybdenova, HNO3
PO43'/aq/ » (NH4)3PO4.12 M0oOs . x H20 /s/ ; viz také
fosfomolybdenan amonny (Zluty) dikazy aniontii

soluce hofecnatd, NH3
PO43'/aq/ » NH:MgPO, . 6 H.O /s/

fosforecnan horecnato-amonny (bily)

Diikazy nékterych aniontu organickych kyselin
Zde jsou uvedeny pouze nejbéznéjsi aniony organickych kyselin a jejich soli.

octany (acetdaty) CHsCOO - kyselina octova je slabou kyselinou. Uvoliiuje se z roztokl
alkalickych octant ptisobenim siln€jsi kyseliny sirové

CHsCOO /ag/ + H"/ag/ ———= CH3COOH/l/
+ AgNO3 — bila srazenina octanu sttibrného, rozp. ve zt. HNO3,

+FeCl;  — barvi roztoky octanu ¢ervené, po piidani kapky HCI zesvétli (rozdil od
rhodanidu Zelezitého),
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+ alkohol (ethanol) —  reaguje v kyselém prostiedi Kys. sirové s pevnym octanem
za vzniku esteru, ktery se projevi charakteristickou pfijemnou ovocnou viini.

CH,COO~ + H" + HOCHs «——= CH;COOC:Hs + H0

octan(acetdt) ethanol ethylacetat

§avelany (oxaldty) (CO0),* — jsou soli dvojsytné kyseliny §tavelové (jinak oxalové, soli se nazyvaji
oxalaty.)
+ Ba?* ——— BaC,04.H;0, $tavelan barnaty, bila sraz., nerozpustna v kys. octové,
+ Sr2* ———  SrC;04.H,0, $tavelan strontnaty, bila sraz., nerozpustna v kys. octové,
+ Ca?* —— CaC,04.H,0, stavelan vapenaty, bila sraz., nerozpustna v kys. octové,
Z porovnani intenzity vzniklych srazenin je patrné, Ze rozpustnost vySe uvedenych sloucenin
klesa v tadé BaCy04.H,O — SrC;04.H,O —» CaC;04.H20 (nejméné rozpustny). Je to
obréacena posloupnost nez u siranti.
+ manganistan draselny KMnOs — Vv prosti. zi. HoSO4 a za tepla se fialovy roztok
manganistanu odbarvuje
5 (CO0)* + 2MnOs + 6 H"  — 2Mn** + 10CO, + 8H0

vinany (tartardty) (C;HsQ6)> — jsou soli stiedné silné, dvojsytné kyseliny vinné (acidum
tartaricum) C4HgOs.

+ zahfivanim pevnych soli unikaji husté, ¢adivé hotici dymy,

+ Ba** —— vznikd vinan barnaty, nerozpustny ve vodé, dobi'e rozpustny v kys. octové,

+ AgNO; — vznika vinan stiibrny, bila sraz., rozp. v amoniaku,

+ K*soli — v prostiedi kys. octové vznika bily krystalicky hydrogenvinan draselny.
Vylucovani zroztoku lze urychlit tfenim sklenénou ty¢inkou o sténu
zkumavky,

+Cu(OH), —»v alkalickém roztoku vznikaji intenzivné modré roztoky (Fehling. r.)

Diikazy nékterych funkcénich skupin a nasobnych vazeb
1. dukaz hydroxylové skupiny
e reakce s PCl; — reakce je silné endotermicka, unika bily dym smési HCl a vody,
e oxidace alkoholi — podle povahy alkoholu vznikaji rozdilné oxida¢ni produkty (aldehydy,
ketony), které se dale dokazuji,
e reakce fenoli —— s ionty Fe®* vznikaji charakteristicky zbarvené roztoky komplexnich soli
(zbarveni je zavislé na povaze fenolu).

2. diikaz karbonylové skupiny
e Fehlingova reakce ——» alifatické aldehydy redukuji za varu Fehlingovo ¢inidlo na cihlové

cerveny Cuz0, (@) °C 0
&+ w0k —> - C‘\/ +  CuO
SH OH

aldehyd Fehling. ¢. karboxyl.kys.  cihlové gervena
/zjednodusené/ sraz.

e [egalova reakce —» karbonylové slouceniny typu R—-CO-CH:2-R’a R-CO-CH2-CO-R’
davaji v zasaditém prostiedi pii reakci s nmitroprusidem sodnym Cervené az
cervenofialové roztoky.

e Tollensova reakce — alifatické a aromatické aldehydy reaguji snadno s amoniakalnim roztokem
oxidu stfibrného (Tollensovo Ccinidlo) na pfislusné kyseliny. Z roztoku se
vyredukuje Sedocerné koloidni st¥ibro nebo lesklé stiibrné zrcatko.

//O °C //O
_C +  LAg0“—> _C + 2Ag
NH \OH
aldehyd Tollens. ¢. karbonova kys. Sedocerna
/zjednodusené/ sraz.

22



3. diikaz nasobnych vazeb
Duikaz dvojnych vazeb
e reakce s bromem ————¢ervenohnédy roztok bromu v roztoku tetrachlormethanu nebo ve vodé
(bromova voda) se odbarvi v disledku adice bromu na dvojnou vazbu.

—HC=CH- + Br, —» —gH—p —
r Br

alken roztok bromu dibromderivat alkanu
e reakce s roztokem manganistanu draselného ——  zf. roztok se odbarvi v disledku adice vody
a kysliku na dvojné vazby. Vznikaji tzv. dioly. Ty se dalSi oxidaci §tépi na

kyseliny.
R-CH=CH-R" + HO + O —» R-CH(OH)-CH(OH)-R’
nenasyceny uhlovodik diol

R-CH(OH)-CH(OH)-R" + 30 —» R-COOH + R-COOH + H;O
diol karbonova. kys.  karbonova. kys.
Poznamka: Atomarni kyslik v reakci je z manganistanu

Duikaz trojnych vazeb
e dukaz Ize provadét obecné podobné jako u dvojnych vazeb
e slouceniny typu R — C=CH reaguji s amoniakalnim roztokem hydroxidu méd’ného nebo stiibrné¢ho
za vzniku krystalickych, barevnych a ve vod€ nerozpustnych acetylidii.
Acetylidy kovu jsou vybusné.
R-C=CH + M'— R-C=CM* + H*
acetylid kovu

Poznimka: podrobn&jsi a daldi dikazové reakce organickych skupin viz Adamkovié, Sramko, Liska:
Analytickd chemie pro 4. ro¢nik gymnazii

Stanoveni bodu tdni pevnych organickych sloucenin.

Urceni bodu tani neznamé organické slouceniny patii mezi ¢asto pouzivané identifikaéni metody.
Ziskané hodnoty slouzi jednak k samotné identifikaci zkoumané slou¢eniny, ptipadné k posouzeni jeji
Cistoty (v piipadé ptipravené nebo vyrobené latky). Naméiené teploty tani porovnavame s hodnotami
tabulkovymi. Odpovidaji-li ziskané hodnoty hodnotam tabulkovym, lze (po provedeni ostatnich
identifika¢nich zkouSek) povazovat zkoumanou latku za slouceninu uvedenou v tabulkach nebo latku
dostatecné¢ Cistou.

Pristroje pouzivané k méfeni bodu tani pevnych latek se nazyvaji bodotavky. Mezi nejjednodussi
zafizeni tohoto typu b&zné pouzivané v $kolni laboratorni praxi patii sklenény tzv. Thieltv bodotavek
Iviz obr. 1/. Moderng;jsi uspotadani piedstavuje zafizeni na obr. 2.

Vlastni méfeni se sklenénym bodotavkem se provadi tak, ze do jeho dolni rovné ¢asti vlozime
teplomér s pfipevnénou kapilarou naplnénou zkoumanou latkou /obr. 3/. Bodotavek pied vlastnim
méfenim naplnime bud’ vodou (pro latky s bodem tani do 100°C) nebo olejem™ (pro latky s bodem tani
nad 100°C — do 280°C) nebo roztaveny parafin (pro latky s vy$§im bodem tani). Bodotavek opatrné
zahtivame, pozorujeme okamzik, kdy latka v kapilafe zacne tat a zaznamename odpovidajici teplotu.
Prvni stanoveni je orientacni, dal§i méfeni provadime vzdy po ochlazeni néplné€ na teplotu mistnosti
tak, aby teplota rostla asi 2 °C za minutu.

* Poznamka: pouzivame nejlépe specialni silikonovy olej, uréeny do piistrojii pro méfeni bodu tani a bodu varu
(bod vzniceni 300°C). Nékdy se pouziva i konc. kyselina sirova.
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Obr. 2. Bodotdvek SMP 11

----------------- >  Teplomér
kapilara se vzorkem,
napln (voda, olej)

Obr. 3. Bodotdvek podle Thieleho p#i viastnim mévent (uspovadani)

Jednodussi usporadani aparatury pro méteni bodu tani je zndzornéno na obr. 4. Teplomér s kapilarou
je ponoien do naplné v kadince.

Teplomér,

kapilara se vzorkem

? napln (voda, olej

p Obr. 4
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KVANTITATIVNI ANALYZA ORGANICKYCH LATEK

Kvantitativni stanoveni organogennich prvki provadime po mineralizaci organickych sloucenin
(podobné jako v kvantitativni analyze) stanovenim piislusnych mineralnich latek (CO2, NH3) nebo
vzniklych aniontl. Bez dalSich podrobnosti je dale uvedeno piehledné a principialng:

o stanoveni uhliku a vodiku — po prevedeni na COz a H20 se CO; vaze na hydroxid alkalického kovu
(vznika uhli¢itan) a voda na Mg(ClO4)2. Z rozdilu hmotnosti pfed a po reakci se vypocita obsah
stanovené slozky (uhliku a vodiku).

e stanoveni dusiku — dusik vazany v organické latce se prevadi na volny plynny dusik N, a méii se
jeho objem. Ze zjisténych hodnot vypoéteme obsah dusiku v organické latce (metoda Dumasova).
Nebo

— dusik vazany v organické latce se prevadi na soli amonné, které stanovime
volumetricky (metoda Kjeldahlova).
e stanoven: siry — po mineralizaci stanovime gravimetricky jako siranovy nebo sulfidovy anion.
e stanoveni halogenii — po mineralizaci a pfevedeni na halogenid stanovime jako halogenid stfibrny
nebo odmérnou metodou (argentometricky, merkurometricky).
e stanoven: fosforu — po mineralizaci jako fosfore¢nan soluci molybdenovou nebo hote¢natou (jako
difosforecnan hotecnaty).

vvvvvv

laboratorni vybaveni.
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