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krotng iloscig kwasnego siarczanu potasowego. Ogrzewaé w ciggu pew-
nego czasu niezbyt silnie. Stop rozgniesé z niewielky iloscia wody
i krople cieczy przenies¢é na szkielko zegarkowe. Nastepnie dodaé kro-
plg kwasnego roztworu chlorku cynawego i pare kropel roztworn kwasu
chromotropowego. Roztwor i zawiesina barwig sie czerwono.

5) Roztwor soli tytanowej w stezonym kwasie siarkowym barwi sie
od kropli roztworn tymolu na czerwono.

Tymol rozpusci¢ w kwasie octowym lodowatym i dodaé roz-
cieniczonego spirytusu tyle, aby otrzymaé 1°/,-wy roztwor.

Z badanej cieczy nalezy uprzednio usungé wolfram (por. p. 7).

6) Zapomocy gotowania z tiosiarczanem mozna stracié i od-
dzieli¢ tytan wraz z cyrkonem, torem, skandem i cerem czterowarto-
Sciowym od ziem trojwartosciowych.

7) Wykrywanie tytanu w obecnoéci innych katjonéw daje sie usku-
teczni¢ po straceniu siarkowodorem z kwasnego roztworu nierozpu-
szezalnych siarczkow. W przesaczu straci¢ amonjakiem wodorotlenki
i jezeli osad nie zawiera V lub W, to mozna tytan wykryé bezposred-
nio po rozpuszczeniu osadu w rozcienczonym H;SO,; zapomocy reakeji
z tymolem lub Hy;0,. W obecnosci V lub W osad wyprazyé, stopié
z sodg, wylugowaé wodg gorgca i pozostalo§é dobrze przemyc. Ty-
tan pozostanie w osadzie, gdzie go latwo wykryé, V i W przejda do
roztworun,

Cyrkon Zr.

Trwale sa tylko zwiazki czterowarto$ciowego cyrkonu. Mineraly,
zawierajace cyrkon, rozpuszeza si¢ po stopieniu z KHSO, lub z 3 cz.
wodorotlenku sodowego i 1 cz. nadtlenku sodowego. Wyprazony ZrO, —
w stezonym kwasie siarkowym, stopy za§ w mieszaninie kwasow azo-
towego i solnego, lub lepiej w kwasie {luorowodorowym.

1) Lug, amonjak i siarczek amonowy sitracajag wodoro-
tlenek, rozpuszczalny w kwasach i nieznacznie tylko rozpuszezalny
w nadmiarze tugu. Koloidalny hydrogel wodorotlenku cyrkonu, podob-
nie jak i toru, tworzy koloidalne pseudoroztwory w wodzie po uprzed-
niem wytrawieniu kwasem. Trawienie to polega na tem, Ze odparo-
wuje sie osad z rozcienczonym kwasem solnym (tlenek toru ze stgZo-
nym) na lazni, a po ostygnieciu traktuje si¢ pozostalos¢ woda.

2) Weglany potasowcoé6w i amonowy stracaja zasadowy
weglan cyrkonowy, rozpuszezalny w nadmiarze stezonego odezynnika,
a szczegblnie latwo w weglanie amonowym. Po ogrzaniu tego roz-
tworu straca sie wodorotlenek.

3) Zasadowy chlorek cyrkonowy ZrOCl.8H,0 moZna
otrzymaé w nastepujacy sposob: straci¢ amonjakiem wodorotlenek, roz-
puscié go, po oddzieleniu od cieczy, w kwasie solnym i roztwoér odpa-
rowaé na lazni. Pozostalo§é rozpusci¢ w nieznacznej ilosci wody i po
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ostudzeniu zadawaé kroplami steZonego kwasu solnego. W tych warun-
kach straca si¢ zasadowy chlorek cyrkonowy w postaci obfitego osadu,
ktory rozpuszcza si¢ po ogrzaniu, a nastepnie po ostygnieciu straca sig
ponownie w postaci jedwabistych, delikatnych igielek.

Sole glinowe tworzg rowniez w tych warunkach osad, lecz o innym
wygladzie, w razie watpliwoSci nalezy wykonac $lepa probe z solg
cyrkonowgq.

4) Sole cyrkonowe w kwasnych roztworach tworzg ze spirytuso-
wym roztworem alizaryny osady o barwie czerwonobrunatnej do
ciemnofioletowej. Przeszkadza tej reakeji obecno$é fluorkow, siarcza-
now, fosforanow, organicznych hydroksykwasow, a takZze molibdenianow
i wolframianow.

W obecnoéei soli berylowych, glinowyeh, tytanowych i torowych
mozna wykry¢é cyrkon w nastepujacy sposob: krople dokladnie zobo-
jetnionego roztworu zada¢ w mikrotygielku kroplg roztworu alizaryny
i zagotowaé. Sole wymienione oraz cyrkonowe dajg zabarwienie czer-
wone do fioletowego. Naste¢pnie naleZy dodac¢ krople 1 n-kwasu solnego —
pozostajgce zabarwienie Swiadczy o obecnosci cyrkonu.

N. i. 05y Zr. G. s. 1:100000.

Stosowany do tego oznaczenia odczynnik alizarynowy przy-
rzadza sie, dodajac do spirytusowego roztworu alizaryny kroplami roz-
cienczonego kwasu solnego az wystapi Zolte zabarwienie, poczem roz-
ciencza si¢ roéwng objetoscig spirytusu i sgcezy. (J. H. de Boer).

5) Siarczan potasowy (lecz nie sodowy lub amonowy) strgca
z roztworow umiarkowanie steZonych po pewnym czasie zasadowg po-
dwojng sol.

Osad nie rozpuszcza si¢ w roztworze Ky;SO; (odrdZnienie od Al
i Be). Stracany na gorgco ulega hydrolizie i nie rozpuszeza si¢ w HCI
(odroznienie od Th i Ce).

6) Kwas szczawiowy straca szczawian, rozpuszezalny w nad-
miarze odczynnika i w kwasach mineralnych. Odréznia to cyrkon od
innych ziem rzadkich.

7) Roztwor badany zadaé takg iloScia kwasu siarkowego, aby ste-
zenie jego wyniosto 20°,, dodaé nieco H;0, i duzy nadmiar fosfo-
ranu sodowego — wytrgca si¢ fosforan cyrkonu, Zaden inny katjon
nie daje fosforanu nierozpuszczalnego w kwasie siarkowym o tem ste-
Zeniu. Dodanie H;O, ma na celu zatrzymanie w roztworze tytanu
W postaci zwigzku szeSciowartosciowego.

8) Roztworem stabo zakwaszonym kwasem solnym zwilzyé¢ pa-
pierek kurkumowy i wysuszyé. W obecnosci Zr wystapi czerwono-
brunatne zabarwienie. Ziemie rzadkie nie dajg tej reakeji. Przeszkadza
reakeji tej jedynie tytan, ktory nalezy zredukowaé wpierw cynkiem.
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Tor Th.

Tlenek toru wypraZony trudno si¢ rozpuszeza w kwasach, nalezy
go w tym celu dlugo ogrzewaé ze stezonym kwasem siarkowym, lub
lepiej stapia¢ z kwasnym siarczanem potasowym. Hydrogele mozna
rozpus$ci¢ po uprzedniem wytrawieniu kwasem (por. cyrkon).

1) Lug, amonjak i siarczki stracaja wodorotlenki
Th(OH),.xH,0, rozpuszczalne w kwasach.

Wodorotlenek, strgcony na zimno, daje stopniowo nawet bez tra-
wienia pseudoroztwoér z zimnag wodag.

2) Azotek potasowy straca ze slabo kwasnych roztworéw po
zagotowaniu zasadowy azotek toru. Tréjwartosciowych ziem rzadkich
nie straca.

3) Siarczan potasowy strgca osad [Th(SO,),]K,.2H;0, nie-
rozpuszczalny w steZonym roztworze K,SO,, natomiast rozpuszezalny
w czystej wodzie.

4) Fosforany strgcaja obfity osad, rozpuszezalny w weglanach
i w stezonych kwasach. Po rozcienczeniu kwasnego roztworu i ogrza-
niu, lub tez podczas zobojetniania kwasu strgca sie osad ponownie.

5) Weglany potasowcdw i amonowy stracajq weglan, rozpuszezalny
w nadmiarze odczynnika, szczegolnie latwo w weglanie amonowym.

Fosforan i szczawian toru rozpuszczaja si¢ w weglanach potasow-
cow, co pozwala na oddzielenie toru od innych ziem rzadkich.

6) Szczawian amonowy strgca osad, rozpuszezalny na gorgco
w duzym nadmiarze odczynnika. Gdy nadmiar ten byl dostateczny
i roztwor nie zawieral zbyt duzo kwasu siarkowego, to ciecz po osty-
gnieciu pozostaje klarowna. Po zagotowaniu roztworu i dodaniu HCI
wylrgca sie szczawian (odroznienie od Zr).

7) Najczulsza reakcja polega na strgcaniu osadu podfosfora-
nem sodowym NaHyP;Oy w roztworach mocno zakwaszonych
kwasem solnym. Ciecz zagotowaé i dodaé steZonego roztworn od-
czynnika.

Tytan, cyrkon i cer czterowarto$ciowy dajg taka samg reakcje.

8) W celu wyodrebnienia toru nalezy straci¢ calg grupe ziem
rzadkich kwasem szczawiowym, cyrkon trafi do roztworu, nato-
miast tor moZzna wyligowaé z osadu nasyconym roztworem szcza-
wianu amonowego. Cze¢Sé ziem grupy itru przejdzie rowniez do
roztworu., Po zakwaszeniu wytraci sie szczawian loru. Sposob ten jest
nieodpowiedni w razie malych ilosci toru.

9) Nadtlenek wodoru moze stuzyé do oddzielania toru. Obo-
jetny, lub bardzo stabo zakwaszony kwasem solnym, roztwoér zadac
kilkoma cm® 10°/,-go nadtlenku wodorn i ogrza¢ do 60°. Wytraci sig
zelatynowaty osad, ktory jednak zatrzymuje nieco ziem grupy ceru.

10) Do wyodrebniania toru zapomocg jodanu potaso-
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wego potrzebne sg dwa rozitwory: a) 3 g KIOg w 10 em® HNO,
oc wh 14 i 20 em® wody; b) 04 g KJO; w 10 em® HNOy o c. wk
1,2 i 40 ecm® wody.

Badana ciecz nie powinna zawiera¢ wolnego kwasu solnego.

2 em® cieczy zadaé 5 cm® roztworu a), przytem moga wypasé
i inne ziemie rzadkie. Nastepnie dodaé 10 cm® roztworu b) i zagoto-
waé. Jodan forowy pozostanie nierozpuszczony, inne jodany rozpu-
szcza sie. Celem sprawdzenia, czy osad nie rozpuszcza sig, dodaé jeszeze
roztworu b).

Cyrkon daje taki sam osad jodanu. W razie przypuszczenia, Ze
jest on obecny, nalezy osad odsgczyé, przemyé woda i wylugowaé
kwasem szczawiowym, ktory rozpuszeza tylko jodan cyrkonu.

Gdy za$ jest mozliwa obecnosé soli cerowej to nalezy ja wpierw
zredukowaé kwasem siarkawym.

Niob i tantal Nb, Ta.

Zupelnie pewne wykrycie tych pierwiastkow w mineralach o skta-
dzie zlozonym wymaga stosowania metod analizy ilosciowej.

Trwale sq zwigzki pieciowartosciowych jonow niobu i tantalu.
Poza tem wystepujg one w postaci cztero- i trojwartosciowej. Zwigzki
niobu nizszych warto$ciowosSci sq zabarwione.

Tlenki wypraZone rozpuszczajg sie na gorgco w mieszaninie ste-
zonego kwasu siarkowego i fluorowodorowego. Kwas tantalowy wy-
prazony lub naturalny lepiej stapia¢ z KOH.

Roztwory soli ulegaja latwo hydrolizie podczas gotowania z woda.

1) Lug i amonjak stracaja wodorotlenki, nierozpuszczalne
w amonjaku; $wiezo strgcone wodorotlenki rozpuszczajg si¢ w KOH,
natomiast w HCl i H,SO, rozpuszczaja si¢ niecalkowicie; latwiej roz-
puszcza je kwas siarkowy z nadtlenkiem wodoru, kwas fluorowodo-
rowy i steZzony roztwor kwasu szczawiowego.

2) Nb;O; — ogrzany barwi si¢ na 2olo, po ostygnieciu staje sie
ponownie bialy. ;

3) Hydrogele, np. otrzymane z hydrolizy stopu z KHSO, i i., roz-
puszczajg sig¢ w kwasie fluorowodorowym. Po zadaniu takiego
roztworu fluorkiem potasowym, strgca si¢ krystaliczny K, TaF, ktory
po zagolowaniu przechodzi réwniez w nierozpuszezalny (TasOzF;)K,.

Jest to najbardziej pewna reakcja dla stwierdzenia obecnosci
tantalu. Odpowiednie zwigzki niobu sa bardziej rozpuszezalne i daja sig
usungé przez wygotowanie osadu z woda.

Po zadaniu tego ostatniego roztworu cynkiem i steZonym kwa-
sem solnym wystepuje odrazu brunatnofioletowe zabarwienie, $wiad-

czace o obecnoSci niobu. Tytan w tych warunkach redukuje sie
powoli.
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KATJONY 1V. GRUPY.
Bar Ba.

1) Weglan amonowy straca osad weglanu barowego. Dla bar-
dziej dokladnego stracenia nalezy dodaé amonjaku i ogrzaé roztwor.
Duzy nadmiar soli amonowych przeszkadza calkowitemu straceniu osadu,
nalezy wigc roztwor taki odparowaé do suchosci i pozostalo§é umiar-
kowanie wyprazy¢, rozpusci¢é w kwasie i stracaé.

2) Lug, amonjak i siarczek amonowy nie stracaja osadu,
oile nie zawierajg (zresztg prawie zawsze obecnej) domieszki weglanow.

3) Szczawiany i fosforany potasowcow stracajg odpowied-
nie sole, trudno rozpuszczalne w wodzie, rozpuszczalne natomiast
w kwasach.

4) Siarczany i kwas siarkowy stracaja osad siarczanu ba-
rowego bardzo trudno rozpuszczalny w wodzie i rozcienczonych kwasach.

Nasycony roztwor siarczanu strontowego, ktory zawiera
bardzo niewielkie stezenie S0,”, tworzy nieznaczny osad tylko z jo-
nami barowemi.

Siarczan barowy daje sie przeprowadzi¢ w weglan przez kilka-
krotne gotowanie z sodg, o ile po kazdorazowem gotowaniu bedzie sie
oddzielalo ciecz od osadu, celem usuniecia roztworu wytworzonego
siarczanu sodowego. Mieszanina 1 cz. sody i 3 cz. siarczanu sodowego
nie reaguje z siarczanem barowym (por. stront).

5) Bardziej czula jest reakcja z roztworem siarczanu olo-
wiawego w octanie amonowym, gdyZz jednocze$nie strgca si¢
znaczna ilo§¢ siarczanu olowiawego.

Do kropli obojetnego lub slabo kwasnego badanego roztworu na
szkielku zegarkowem dodaé krople odczynnika — powstaje bialy osad.

Odczynnik przyrzadza sie, dodajagc do 2 em® 10°/-go octanu
olowiawego 2 cm?® 2n-kwasu siarkowego i tyle stalego octanu amono-
wego, aby rozpusci¢ wytworzony osad.

N. i. 04y Ba. G. s. 1:125000.

6) Dwuchromian potasowy straca osad chromianu barowego,
rozpuszcezalny w mocnych kwasach, trudno natomiast rozpuszezalny
w kwasie octowym. Stracajgc chromian barowy z obojetnych roztwo-
row nalezy dodaé¢ octanu (np. sodowego) celem zobojetnienia, powsta-
jacego na skutek reakcji, wolnego kwasu mineralnego.

Do reakeji nie bierze sie chromianu potasowego ze wzgledu na
mozliwo$¢ jednoczesnego strgcenia chromianu strontowego, ktérego nie
strgca dwuchromian.

Jeszcze mniejsze ilosci baru (do 11 y) mozna wykryé, zadajac roz-
twor octanu barowego dwuchromianem, roztwoér otrzymany nalezy od-
parowaé do suchosci i rozpusci¢ pozostalosé w malej ilosci wody. Octan
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barowy mozna otrzymaé, rozpuszczajage w kwasie octowym stracone
weglany, lub lepiej, szczegolnie gdy mamy niewiele roztworu chlorkow
lub azotandw, dodaé¢ nadmiar kwasu szeczawiowego i odparowaé do su-
chosci. Otrzymane szczawiany wapniowcOw 1 polasowcow przez wy-
prazenie zamieni¢ na weglany.

7) Alkohol bezwodny nie rozpuszcza ani chlorku, ani
azotanu barowego, o ile s3 one w stanie suchym.

8) Bar, najlatwiej w postaci chlorku, barwi plomien palnika
bunzenowskiego na zielono i daje charakterystyczne widmo, ktére mozna
obserwowac zapomocg kieszonkowego spekiroskopu.

9) Do kropli oboje¢tnego lub slabo zakwaszonego badanego roz-
tworu na bibule dodaé krople $wieZo przyrzadzonego okolo 5°/-go
wodnego roztworu rodizonianu sodowego. Powstaje plamka
brunatna lub czerwonobrunatna.

Metale ciezkie dajg z tym odczynnikiem podobnie zabarwione
osady.

Stront daje taki sam osad, réznigcy sie tem od barowego, Ze po
zadaniu plamki rozcienczonym kwasem solnym zabarwienie mlka na-
tomiast zabarwienie zwigzku barowego staje sie czerwone.

N. i. 0,257 Ba. G. s. 1:200000. W obecnosci 53-krotnej ilosci Sr
N. i. 0,53y Ba. G.s. 1:94000. (F. Feigl).

Stront Sr.

1) Z weglanem amonowym, lugiem, amonjakiem, szczawianami
i fosforanami stront reaguje w sposob analogiczny do baru.

2) Siarczan strontowy jest trudno rozpuszczalny, jednak nieco
fatwiej niZ siarczan barowy. Krystaliczny osad SrSO, straca sie czasami
nie odrazu, latwiej po ogrzanin i po potarciu precikiem szklanym
o Scianki naczynia.

Roztwor gipsu stragca po ogrzaniu osad SrSO,.

Siarczan strontowy daje si¢ latwo przeprowadzi¢ na weglan
podeczas gotowania z roztworami weglanow, zawierajgcemi nawet prze-
wazajgcq ilos¢ (1:3) siarczanow potasowcoOw.

3) Alkohol bezwodny rozpuszeza chlorek strontowy, nie
rozpuszeza natomiast suchego azotanu.

4) Sole strontu barwig plomien intensywnie na czerwono
i dajg charakterystyczne widm o.

Wapnfi Ca.

. 1) W stosunku do tugu, émonjaku, rozpuszezalnych fosforanow
i chromian6éw sole wapnia zachowuja si¢ podobnie, jak i sole strontu.
2) Weglan wapniowy rozpuszeza sig stosunkowo do$é tatwo
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w steZzonych roztworach soli amonowych. Wobec tego stracaé na-
lezy weglanem amonowym w roztworach, nie zawierajacych duZego
nadmiaru soli amonowych, poza tem w celu calkowitego stracenia na-
lezy dodaé¢ troche amonjaku, do$§é¢ znaczny nadmiar weglanu amono-
wego i ogrzewaé przez pewien czas.

3) Siarczan wapniowy straca sie tylko ze steZonych roztworow.
Gdy strgcamy siarczanem amonowym stront, nalezy w celu unikniecia
jednoczesnego strgcenia gipsu, bra¢ nasycony roztwor siarczanu amo-
nowego i roztwor gotowaé. Wapn tworzy wtedy nietrwale polgczenie
siarczanéw wapniowego i amonowego, rozpuszczalne w nadmiarze od-
czynnika, z roztworow tych gips straca sie po rozcienczeniu woda.

Jako jako$ciowq, mikroanalityczng reakcje na wapn stosuje sig
strgcanie w postaci siarczanu, gdyz tworzy on latwe do rozpoznania
krysztaly.

W tym celu wyodrebniony osad szezawianu wapniowego nalezy
wyprazyé, pozostalo$¢ rozpuscié na szkietku w kropli 2n-kwasu sol-
nego, dodaé¢ kropelke 2n-kwasu siarkowego i odparowywaé na tazni
wodnej dotad, aZ na brzegu zaczna wydziela¢ si¢ krysztaly gipsu. Jed-
nocze$nie nalezy wykona¢ porownawceza probe z odrobing weglanu
wapniowego.

4) Szczawian amonowy strgca trudno rozpuszczalny osad
szczawianu wapniowego. Gdy jest obecny stront, lub bar, nalezy je
wpierw stracié, gotujac w ciggu 15 minut z nadmiarem siarczanu sodo-
wego. Przesgcz odrazu metnieje od szczawianu amonowego.

5) Zelazocyjanek potasowy straca w obecnosci soli am o-
nowych bialy osad Zelazocyjanku amonowopotasowowapniowego
o zmiennym skladzie.

Magnez tworzy rowniez do§é trudno rozpuszczalny
osad. Bar straca si¢ tylko z roztworéw stezonych, stront nie straca
sie weale.

6) Gdy chodzi o wykrycie §ladow wapnia w nieobecno$ci innych
katjonoéw, oprocz potasowcow i niewielkich ilo§ci magnezu, stosuje sie
reakcje z solg sodowa osazonu kwasu dwuhydroksywi-
nowego.

Do kropli wody destylowanej i kropli badanej cieczy na czarnej
plytce dodaé po ziarnku odezynnika, w wodzie rozpuszcza si¢ on kla-
rownie, natomiast w obecnosci wapnia tworzy sie osad.

N. i 0,01y Ca. G. s. 1:5000000.

7) Alkohol odwodniony rozpuszcza bezwodny chlorek
i bezwodny azotan wapniowy.

8) Chlorek i azotan wapniowy barwigq plomien palnika bun-
zenowskiego na zoltoczerwono i daja charakterystyczne widmo.

Tlenek (wodorotlenek) wapniowy w cemencie i i.

W obecnosei krzemianow wapniowych, ulegajacych hydrolizie pod
Analiza jakoSciowa.
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dzialaniem wody, mozna wykry¢ wolny tlenek Iub wodorotlenek za-
pomocy odczynnika, skladajgcego si¢ z 5 g fenolu, 5 8 nitroben-
zenu i 2 kropel wody. Troche sproszkowanej substancji zmiesza¢ na
szkietku przedmiotowem z kilkoma kroplami odezynnika, tworzy sig
krysztaly fenolanu wapniowego. Po uplywie trzech minut dajq si¢ one
latwo rozpoznaé przy skrzyzowanych nikolach polaryzacyjnego mi-
kroskopu.

KATJONY V. GRUPY.
Magnez Mg.

1) Lug, woda barytowa lub wapienna strgcaja osad wodo-
rotlenku magnezowego.

2) Amonjak, w nicobecnosci soli amonowych, strgca wodoro-
tlenek niecatkowicie. Nadmiar soli amonowych zapobiega strg-
caniu osadu i rozpuszcza uprzednio strgcony wodorotlenek.

3) Weglan amonowy strgca osad zasadowego weglanu magne-
zowego jedynie w nieobecno$ci soli amonowych. Z wlasciwosci tej
korzystamy w celu oddzielania wapniowcow od magnezu w obecnosci
soli amonowych.

4) Fosforan sodowoamonowy strgca w obecnosci amonjaku i soli
amonowych krystaliczny osad fosforanu amonowomagnezowego.

Do kilku kropel badanego roztworn doda¢ chlorku amono-
wego i amonjaku, gdyby powstal bezksztaltny osad wodorotlenku
magnezowego, nalezy rozpusci¢ go, dodajac jeszeze chlorku amonowego.
Nastepnie doda¢ pare kropel fosforanu. Ostrozne(!) pocieranie preci-
kiem szklanym ulatwia powstawanie krystalicznego osadu poczatkowo
w poslaci Sladow w miejscach pocierania. Przy uZyciu do strgcania
fosforanu amonowego, po dodaniu amonjaku moze wytraci¢ sie obfity
krystaliczny osad odczynnika; od fosforanu amonowomagnezowego
mozna go odrozni¢, dodajac stopniowo wody, w ktorej fosforan amo-
nowy bardzo latwo si¢ rozpuszeza.

Reakcja ta nadaje si¢ do wykrywania magnezu jedynie po uprzed-
niem oddzielenin wszystkich katjon6w, oprocz potasowcow.

5) Stracajgc wodorotlenek magnezowy w obecnosci jodu,
otrzymuje si¢ brunatnoczerwony osad zwigzku adsorbeyjnego wodoro-
tlenku i jodu.

Obecnos§¢ baru, strontu i wapnia nie przeszkadza reakeji.

Krople badanego obojetnego, lub stabo kwasnego roztworu zadaé
malg kropelkq 1 n-tugu i nastepnie kropelky roztworu jodu (okolo 2,5 g J
i4gKJ w18 cm® wody). Roztwér winien byé wyraznie zabarwiony
na brunatno nadmiarem jodu. Po uplywie minuty dodaé jeszeze tyle
tugu, aby roztwor przyjat jasnozélty barwe. W obecno$ci magnezu po-



147

wstaja brunatne klaczki osadu. Gdy ilo§¢ magnezu jest bardzo mala,
nalezy wykona¢ slepg probe. Nadmiar lugu i jodku potasowego wplywa
ujemnie na czulo§¢ reakcji. Sole amonowe uniemozliwiaja wyko-
nanie jej.

N. i. 03y Mg. G. s. 1:165000.

6) Alkaliczny roztwor 1, 2, 5, 8-czterohydroksyantrachi-
nonu (chinalizaryny) daje z jonami magnezowemi niebieski osad lub
zabarwienie,

Wapniowce i glin nie wplywaja na przebieg reakcji, natomiast
inne katjony, reagujgce z lugiem, nalezy usungé zapomoca weglanu
amonowego. Obecno$é fosforanow i wiegkszych ilosci soli amonowych
wplywa ujemnie na czulo$é reakeji.

Sole lantanu i berylu reaguja w podobny sposoéb. Zabar-
wienie, spowodowane obecno$cig magnezu, nieodporne jest na dzialanie
srodkow utleniajgcych (por. beryl).

Do kropli badanego roztworu i do kropli wody destylowanej opu-
szczonych osobno na plytce porcelanowej (dla wykonania $lepej proby)
dodaé po 2 krople spirytusowego roztworu chinalizaryny (1020 mg
barwnika w 100 cm?® spirytusu). Kwasne roztwory barwia si¢ na Zo6lo-
czerwono. Nastepnie doda¢ kroplami 2n-lugu sodowego do zmiany
barwy na fioletows, a potem jeszcze lugu w ilosci okolo -4 otrzy-
manej objetosci cieczy. Powstaje, w zaleZznoSci od zawartoSci magnezu,
niebieski osad lub zabarwienie, §lepa proba pozostaje niebieskofiole-
towa. Roznica zabarwien zczasem staje sie bardziej widoczna, gdyz
$lepa préba stopniowo odbarwia sie.

N. i 0257 Mg. G. s. 1:200000.

Lit Li.

1) Weglan sodowy stragca na goragco, w nieobecnosci soli amo-
nowych, weglan litowy. '

2) Drugorzedny fosforan sodowy straca trzeciorzedny fosforan
litowy. Powstajgcy kwas nalezy zoboj¢tni¢ amonjakiem, roztwor ogrzaé
i doda¢ troche spirytusu (nadmiar spirytusu straci odezynnik).

3) Sole litowe barwia plomien palnika na kolor mocno czer-
wony. W obecnosci sodu i potasu nalezy oglada¢ zabarwiony plomien
przez pryzmat indygowy, porownywujac jednoczesnie zaobserwowang
barwe z tg, jaka daje mieszanina tychze soli. Zapomoca spektro-
skopu mozna latwo stwierdzi¢ obecno$é litu.

S6d Na.

1) Kwasny piroantymonian potasowy stragca krysta-
liczny osad soli sodowej. Roztwor nie powinien zawiera¢ zadnych ka-
10*
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tjonow poza potasowcami. Odczyn winien by¢ obojetny lub stabo
alkaliczny. Celem zobojetnienia kwasnego roztworu mozna ciecz
odparowaé do suchosci, sole amonowe usung¢ zapomocq bardzo slabego
wyprazenia i w razie potrzeby zobojetnic¢ jeszeze czystym wodorotlen-
kiem lub weglanem potasowym. Nadmiar soli potasowych zmniejsza
nieco czulo§é reakcji.

Krople badanej, zobojetnionej cieczy zada¢ na szkieltku zegarko-
wem paru kroplami roztworn piroantymonianu, rozpuszczonego na
gorgco i w razie potrzeby przesgczonego. Celem przyspieszenia stry-
cania krysztalow mozna ostroZnie potrze¢ precikiem szklanym, w miej-
sen pocierania wystepuja Slady krysztalow. Jednoczesnie strgca sie
czesto osad bezksztaltny, ktory nie $wiadezy o obecnosei sodu, dlatego
tez, w razie watpliwosci co do krystalicznej budowy osadu, naleZy zba-
da¢ go pod mikroskopem, krysztaly posiadaja charakterystyczny
wyglad.

2) Roztwor octanu cynkowouranylowego, zakwaszony
kwasem octowym, straca z roztworow obojetnych, lub zakwaszonych
kwasem octowym zolty, krystaliczny osad NaZn(UO,);(CHgCOy)y. 9H,0.

Obecnosé soli Cu, Hg, Cd, Ni, Al, Mn, Zn, Ca, Sr, Ba, Mg, K, NH,
wplywa szkodliwie dopiero wtedy, gdy stezenie ich w roztworze prze-
kroczy 5 g w litrze. Lit straca si¢ przy stezeniu 1 g w litrze.

Dodatek pewnej ilosci spirytusu zwigksza czulosé reakceji.

Na ciemnej plytce dodaé¢ do kropli badanego roztworu, zobojet-
nionego dokladnie amonjakiem lub tlenkiem cynkowym, 8 kropel od-
czynnika i zmiesza¢. Osad §wiadczy o obecnosci sodu.

N. i. 1257 Na. G. s. 1:4000.

Fluorescencja osadu w §wietle lampy kwarcowej pozwala na wy-
krycie znacznie mniejszej ilosei Na'.

Odczynnik przyrzadza si¢ w nast¢pujacy sposob: 2 g octanu
uranylowego ogrzaé¢ z 1 g 36°/-go kwasu octowego i rozeienczyé¢ wodg
do 10 em® Osobno 6 g octanu cynkowego zmieszaé z 0,5 g 36°/,-go
kwasu octowego i rozcienczy¢ woda do obj. 10 em?®. Roztwory zmie-
sza¢, doda¢ kilka mg chlorku sodowego i po uplywie 24 godzin ciecz
przesgczyc.

3) Po odparowaniu chlorku lub azotanu sodowego (albo potaso-
wego) z kwasem szczawiowym i ostroznem wyprazeniu po-
zostatosci, powstaja rozpuszezalne w wodzie weglany o odczynie alka-
licznym, co mozna stwierdzié¢ zapomocg fenoloftaleiny. Reakeja ta znaj-
duje duZe zastosowanie przy wykrywaniu potasowcow (por. potas).

4) Trwale barwienie plomienia na zolto, aczkolwiek moze
stuzy¢ do wykrywania sodu, jest jednak nadmiernie czulg reakcja, aby
mie¢ praktyczne zastosowanie podezas systematycznego biegu analizy,
gdy dodawano szereg odczynnikow.
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Potas K. Lo

1) Kwasny winian sodowy tworzy krystaliczny osad kwa-
$nego winianu potasowego. Roztwér nie powinien zawiera¢ ani soli
amonowych, ani innych katjonow, poza sodowemi. Odeczyn roztworu
winien by¢ obojetny. Pocieranie precikiem $cianek naczynia przyspiesza
strgcanie osadu. Reakcja niezbyt czula.

2) Azotynokobaltan sodowy straca zolty osad soli pota-
sowej o skladzie zmiennym. W obecnosci soli srebrowych reakcja jest
bardziej czula. Sole litu, talu i amonowe dajg rowniez krystaliczne osady.

Reakcje mozna wykonaé¢ w probowce lub na czarnej plytce, do-
dajac do kropli obojetnego lub zakwaszonego kwasem oclowym roz-
tworu krople 0,05°/,-go azotanu srebrowego (tylko w razie gdyby
chlorowce byly nieobecne) oraz nieco stalego azotynokobaltanu so-
dowego.

Bez dodania azotanu srebrowego N. i. 4y K. G. s. 1:12500,

z azotanem srebrowym N. i 1y K. G. s. 1:50000.

W braku gotowego odczynnika mozna go przyrzadzié przed wy-
konaniem oznaczenia: do 5 ecm® 30%,-go roztworu NaNO, dodaé¢ 5 cm?
rozcienczonego kwasu octowego i 10 kropel 5+ 10°,-go roztworu azo-
tanu lub chlorku kobaltawego. Po godzinie (po przesgczeniu w razie
potrzeby) odczynnik nadaje sie do uzytku.

3) Sole potasowe barwig plomien palnika bunzenowskiego na
niebieskofioletowo. Zwykle obecnos¢ sladow sodu maskuje to zabar-
wienie i dlatego nalezy je obserwowaé przez pryzmat z roztworem in-
dygowym lub przez szklo zabarwione (por.J. Stalony Dobrzanski:
Przem. Chem. 1932 r, str. 91).

Wykrywanie potasowcéw w krzemianach. Na pokrywce tygla platy-
nowego troche drobno sproszkowanego krzemianu zadaé¢ paru kroplami
HCl i kilkoma kroplami HF i odparowaé do suchosci. Do pozostalego
osadu fluorkow dodaé 23 krople kwasu solnego, okolo 1 cm® wody
i nieco krysztaldbw kwasu szczawiowego, nastgpnie odparowac do
suchosei i ogrzewaé krotko do czerwonosci. Odparowanie z kwasem
szczawiowym i prazenie nalezy powtorzyé. Pozostalo$é zwilzy¢ stezo-
nym, czystym weglanem amonowym, odparowaé¢ powoli, mieszajac co
pewien czas, do suchosci i ostroZnie ogrzaé¢ w celu odpedzenia nadmiaru
odczynnika. Osad zmy¢ nieznaczng iloscig wody do malutkiej zwezone;j
w koncu probowki, ogrza¢ w niej i odwirowaé. Klarowna ciecz zebraé
pipetks, odparowa¢ na pokrywece tygla platynowego i wypraZyé, aby
weglan magnezowy przeprowadzi¢ w tlenek. Pozostalosé zwilZzy¢ odro-
bing wody i ostroznie ogrzaé. Weglany rozpuszczajg sie, tlenek magne-
zowy zwykle przywiera w postaci plamki do pokrywki. Kroplg zu-
pelnie klarownego roztworu zwilZzy¢ czerwony papierek lakmusowy.
W razie, gdy sa tylko $lady potasowcéw, papierek nie zabarwia sig
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odrazu na niebiesko i dalszemi kropelkami roztworu nalezy zwilZzaé to
samo miejsce — powstaje pierscien niebieskawy (wykona¢ wtedy slepg
prébe). W roztworze udaje si¢ rowniez wykrywanie Na' i K' zapomocy
uprzednio opisanych reakeyj.

Wykrywanie potasowcéw w obecnosei reszty katjonéw. W podobny
sposob, jak wyzej opisano, mozna usung¢ katjony: Sn, Sb, Pb, Ag, Bi,
Cd, Cu, Al, Cr, Fe, Co, Ni, Zn, Mn, Ba, Sr, Ca i Mg. Gdy roztwor za-
wiera chlorki i azotany, nalezy odparowac¢ go do suchos$ci w parow-
niczce porcelanowej i bardzo stabo wyprazy¢, celem usunigcia wolnych
kwasow. Pozostalo§¢ potraktowaé wodg, dodaé najezystszego kwasu
szczawiowego, odparowaé do suchosci, ogrzewaé¢ poczatkowo
ostroznie, a nastepnie stabo wyprazy¢ do rozkladu szczawianow. Po
ostygnieciu zadaé nasyconym roztworem najczystszego we¢glanu am o-
nowego, aby przemieni¢ CaO w CaCOs poczem odparowaé do su-
chosci. Pozostalos¢ wygotowac z wodg i przesgezyé. Przesgez odparowac
ponownie do sucho$ci i wyprazy¢ celem przemiany MgCO, na MgO. Po-
zostalo$é rozpusci¢ w niewielkiej ilosci wody, odezyn alkaliczny $wiad-
czy o obecnosci weglanow potasowcow. Roztwor badaé w zwykly sposob
na potasowce.

W obecnosci arsenu przesacz, po odsgcezeniu CaCOyg, zadac siarcz-
kiem amonowym, ciecz zakwasi¢ kwasem szczawiowym i ogrzad,
strgcony siarczek arsenu odsgczy¢. Przesgcz, jak wyzej, odparowad, wy-
prazyé (MgCO;) i bada¢ na K' i Na".

Gdyby roztwor zawieral siarczany, nalezy straci¢ je, dodajgc
niezbedng do stracenia ilo$¢ najezystszego chlorku barowego.
(N. Tananajew).

Amon NH,".

1) Sole amonowe ulegajg podczas silnego ogrzania rozkla-
dowi, co pozwala latwo usungc¢ je z badanej substancji. Po wypra-
zeniu soli nielotnych kwasow jak np. kwasu fosforowego, otrzymujemy
w pozostalosci kwas wolny lub tez zwigzany z innym katjonem, np.
z NHMgPO,— Mg,P,0,.

2) L ug ruguje z soli amonowych amonjak, ktory mozna wykry¢
np. odezynnikiem Nesslera lub papierkiem lakmusowym; w razie
wigkszych ilosci soli amonowych mozna je latwo rozpoznaé, podczas
ogrzewania z lugiem, po zapachu amonjaku.

Parg kropel badanego roztworn na malem szkielku zegarkowem
zalkalizowaé paru kroplami tugu i przykryé natychmiast takiem samem
szkielkiem, do ktorego przyklejono uprzednio zapomocg kropli wody
kawaleczek czerwonego papierka lakmusowego. W razie obecnosci amo-
njaku papierek zostanie przezen zabarwiony na niebiesko po uplywie
najdalej 15 minut.

Podczas wykrywania amonjaku zapomocy papierka lakmusowego,
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nalezy zwracaé uwage, aby nie zanieczyscié go cieczs, zawierajaca lug
oraz, by powierzchnia jego byla mokra, w przeciwnym razie, gdyby$my
mieli papierek suchy, niebieszczenie zajdzie tylko w razie dostatecznie
duzej ilosci NH,.

3) Do wykrywania bardzo malych iloci amonjaku, np. w wodzie,
stluZy odczynnik Nesslera.

Do zalkalizowanego roztworu badanej cieczy dodaé troche od-
czynnika, powstaje zo6lo- lub czerwonobrunatne zabarwienie, albo osad.
Do wykrywania bardzo malych ilosci amonjaku, szczegolnie gdy roz-
twor daje z lugiem lub sodg osad, nalezy ciecz zalkalizowaé i przede-
stylowa¢. Przyrzad destylacyjny oczySci¢ uprzednio przez destylacje
wody z sodg, ktorg prowadzi sie tak dlugo, az destylat przestanie rea-
gowaé z odczynnikiem Nesslera.

Przyrzadzanie odczynnika: 3,5 g jodku rteciowego rozetrzeé
z 3 cm® wody i 2,5 g jodku potasowego, po rozpuszczeniu dodaé 100 g
15%/p-go lugu potasowego. Po kilkn dniach zla¢ klarowng ciecz z nad
osadu i przechowywaé w ciemnej flaszce z korkiem gumowym.

4) Chlorek p-nitrobenzenodwuazonowy w alkalicznych
roztworach daje czerwone zabarwienie,

Na plytce porcelanowej dodaé¢ do kropli badanego stabo kwasnego
lub obojetnego roztworu krople odezynnika, a nastepnie odrobing tlenku
wapniowego. W obecnosci soli amonowych powstaje natychmiast doo-
kola tlenku czerwona warstewka. W nieobecnosei soli amonowych za-
barwienie powstaje po pewnym czasie, dlatego w razie wykrywania
bardzo malych ilosci nalezy jednocze$nie wykonaé Slepa probe.

N. i. 0,67y NH;. G. s. 1:75000.

Odczynnik przyrzadza sie przez rozpuszezenie na gorgco 1 g
paranitroaniliny w 20 em® wody destylowanej i 2 cm® kwasu solnego.
Nastepnie, mocno sklocajac, rozcienczyé roztwor 160 em® wody, dobrze
ozigbi¢, dodaé¢ 20 em?® 2,5°/-go roztworu azotynu sodowego i sklocaé
do rozpuszczenia osadu. Odezynnik metnieje zczasem, lecz po przesg-
czeniu nadaje sie do uzytku. (E. Riegler).

5) Z obojetnego roztworu soli manganawej i srebrowej pod
dzialaniem alkaljow lub amonjaku wydziela si¢ czarny osad MnO, i Ag.
Nastepnie otrzymany MnO; daje niebieskg plamke z roztworem ben-
zydyny w kwasie octowym.

Wykonanie reakeji: w naczyiku (rys. 3) do kropli badanego roz-
tworu dodaé krople 2n-lugu, a na koniec precika polaczonego z korkiem
daé krople odczynnika. Przyrzadzik zakorkowac i ogrzewac do 40° w ciggu
5 minut na plytce azbestowej. Nastepnie krople odezynnika, ktory prze-
reagowal w naczynku, zebra¢ na kawalek sgczka ilosciowego; pozostaje
czarna lub szara plamka, ktéra niebieszczeje od roztworu benzydyny
w kwasie octowym (por. Mangan).

N. i. 0,005y NH;. G. s. 1:10000000.
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Odeczynnik: 287 g Mn(NO,), rozpusci¢ w 40 cm® wody, ciecz
przesaczy¢ i doda¢ do niej roztworn 1,69 g AgNOy w 40 lcm"‘. w_ody, po-
czem rozcienczyé do 100 em®. W celu catkowitego zobojetnienia dodac
kroplami rozcienczonego tugu, az powstanie nieco czarnego osadu, ktory
nalezy odsgczyc. .

Odczynnik przechowywaé we flaszcze z brunatnego szkla. (F. Feigl).

BADANIE NA ANJONY.

Systematyczny przebieg analizy na katjony dazyl do wyodrebniania
i oddzielania calych grup, a nastepnie pojedynczych katjonow, w celu
utozsamienia ich oraz zorjentowania si¢ co do iloSci ich w probee.
Ujemng strong tego postgpowania stanowi, jak uprzednio wspomniano,
konieczno§é wykonywania szeregu takich czynno$ci, jak strgcanie osa-
dow, saczenie, przemywanie i rozpuszczanie ich, co zabiera duzo czasu;
potrzebne sa jednak te operacje z tego wzgledu, Ze reakeje stosowane
w analizie, s przewaznie wlasciwe nie jednemu indywiduum, lecz zwy-
kle kilku.

Anjony mozna roéwniez podzielié na grupy i stracaé je w po-
staci nierozpuszezalnych osadéw, oddzielajge w ten sposéb od innych,
ktorych sole z danym odezynnikiem sg rozpuszezalne. Jednak postepo-
wanie tego rodzaju nie przys$piesza wykonania analizy, gdyZ w prak-
tyce bardzo rzadko spolyka si¢ zloZong mieszaning wielu réZnych anjo-
noéw. Zwykle wiec wystarcza stwierdzenie na poczatku obecnosei
lub nieobecnosei poszezegolnych grup anjonow. Dopiero polem wyko-
nywuje si¢ odpowiednie indywidualne reakeje, celem wykrycia poszeze-
golnych anjonéw, nalezgcych do grup, ktorych obecnosé jest stwierdzona
lub mozliwa. Stosujac poszcezegolne reakeje, nalezy zwrocié uwage, czy
jest rzeczg konieczng zmiana zwyklego sposobu postepowania. Zmiany
bywajg uzaleznione od obecnosci jondw, reagujacych w podobny spo-
sob, lub uniemozliwiajacych normalny przebieg reakcji.

Wstepne badania na anjony.

Wstepne badania pozwalajg zwykle dos¢ dokladnie zorjentowaé
sig, co do obecnosci znacznej liczby anjonow. Wykonanie tych prob
bylo konieczne przed systematycznem badaniem na katjony, gdy# obec-
no$¢ niektérych anjonéw wymaga odpowiednich zmian w toku analizy.
Dlatego wiec trzeba bylo wykryé wpierw obecnosé krzemianow, fluor-
kow, krzemofluorkow, cyjankéw i zespolonych cyjankoéw, boranéw,
_fo:sfora:;éw, siarczkOw, anjonéw, posiadajacych wlasnosci utleniajace
i innych.

(z¢s¢ wstepnych badan, przytoczona uprzednio, mogta juz da¢ pewne
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wskazowki, np. oznaczenie odczynu roztworu: gdy roztwor badany
jest kwasny, to nie moze zawieraé wiekszych ilosci niektorych anjonow
jak: CO4", Si04”, CN’, Cl1O" i innych, lecz zawiera on kwasy wolne lub
kwasne sole. Odezyn alkaliczny wskazuje na moZliwg obecnosé: wodoro-
tlenkow, CO,", CN’', BOy”, PO", S” i anjonéw, ktorych sole ulegajg hy-
drolizie.

Cenne wskazowki dajg reakcje, oparte na usuwaniu stabych lub
lotnych kwasow, zapomocq rozcienczonego, a nastepnie stezonego k wasu
siarkowego, przytoczone w badaniach wstepnych.

Poza podanym nizej podzialem na grupy, opartym na rozpuszczal-
nosci niektorych soli, wazne wskazowki moze daé podzial na anjony,
ktére posiadajg zdolnosci redukujgce, utleniajgce, lub zachowuja
si¢ obojetnie,

(zeS€ roztworu (ew. po usunieciu zapomocy sody katjonéw cigz-
kich metali, szczegélnie ulegajacych utlenieniu lub redukeji) zakwasié
kwasem siarkowym i dodaé 1+ 2 krople 0,1 n-KMnO,, poczatkowo na
zimno, nastgpnie ogrzaé (czasami zamiast KMnO, mozna stosowaé bar-
dzo rozcienczony spirytusowy roztwor jodu). Nadmanganian odbarwia
sie¢ w badanym roztworze, gdy s3 w nim obecne: nadtlenek wodoru,
J, Br, CI', Fe(CN)s"", SCN’, 8", S0O,", S;05", NOy’, H;PO,’, HPO;", S;0,”,
AsO;" i szereg anjonow organicznych. Latwosé, z jaka zachodzi odbar-
wianie nadmanganianu zaleZy od rodzaju anjonu, jego st¢Zenia, oraz
ogrzania cieczy.

Po dodaniu 1°/y-go roztworu jodku potasowego i zakwaszeniu cieczy
bedzie si¢ wydziela¢ jod, o ile byly w roztworze obecne zwigzki utle-
niajgce jak: nadtlenki, C10’, Cl104’, BrOy’, JO4, NO,, S,04", Cr0,", Cr;0;",
AsO,”, MnO, Fe(CN),"”. Wydzielenie malej ilosci jodu mozna zauwazy¢é
po dodaniu roztworu skrobi.

Nie posiadajg wlasciwosci utleniajacych, ani redukujacych: SiFy”,
80,", PO, Si0s", CO;”, BOy™, F', CH;CO,’, CNO’, CN’, (CI' i NO;" w ma-
lem stezeniu) oraz OH'.

Gdy poczatkowo zostaly juz wykryte katjony i stwierdzono roz-
puszezalno$é substancji w wodzie, rozeienczonych i stezonych kwasach,
to na tej podstawie mozna wnioskowaé o mozliwej obecnosci, lub nie-
obecnosci szeregu anjonow, np. SO,”, wobec Ba™, Sr™"; Cl’ wobec Ag’ i i.

Przyrzadzanie roztworu do badania na anjony. W praktyce najczesciej
udaje si¢ wykryé anjony bezposrednio w roztworze badanej probki, nie-
zaleznie od obecno$ci katjonow metali cigzkich, jednak nieraz, szcze-
golnie gdy badana substancja jest zlozong mieszaning i oprécz potasow-
cow zawiera katjony innych grup, nalezy usungé te katjony zapomoca
gotowania probki z nadmiarem roztworu sody (po wykryciu w cze-
$ci probki weglanow). Substancje rozpuszezalne w wodzie, lub tez be-
dace juz w roztworze, mozna gotowaé niedlugo, natomiast trudno roz-
puszczalne — dluzej, zwykle niemniej niz 10 --15 minut, czesto sklo-
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cajac ciecz. Nierozpuszczony osad weglanow odsgezyc. Cze$é przesaczu
zobojetnié rozcienczonym kwasem azotowym, drugq za$, mniejsza,
pozostawi¢ w celu wykrycia w niej azotanéw i azolynow (po stabem
zakwaszeniu kwasem siarkowym). Zobojetnianie moZzna wykonaé w ten
sposob, ze najpierw doda¢ ostroznie nieznaczny nadmiar kwasu,
nastepnie ogrzaé do wrzenia i, po odpedzeniu CO,, zobojetni¢ Scisle
(wobec papierkow lakmusowych) bardzo rozcienczonym lugiem. Gdyby
w czasie zohojetniania powstal osad, nalezy go odsgczyé. Tego rodzaju
Sciste zobojetnianie roztworu jest potrzebne tylko do wykonania takich
reakeyj, ktore wymagaja obojetnego odezynu, np. strgcania grup zapo-
mocg Ag,, Ba™ i i, poza tem jest to najezeSciej zbyteczne.

Przyrzadzajac roztwor do badania na anjony, nalezy zwrocié uwage
na to, Zze w roztworze, wygolowanym z sodg, moggq pozosta¢ rozpusz-
czone wodorotlenki oraz katjony w postaci zwigzkow zespolonych np.
Hg(CN), i i. Zachodzi to jednak przewaznie w obecnosci cyjankow i tio-
siarczanow, rzadko kiedy wiec potrzeba strgcaé katjony siarkowodorem.
Roztwory siarkosoli As, Sb i Sn nalezy wpierw zakwasié, a przesacz,
po odsgczeniu siarczkow, w razie potrzeby gotowac z sodg. Podczas
gotowania z sodg anjony niezawsze przechodzg do roztworu, np. nie-
ktore trudno rozpuszezalne siarczki i fosforany niecalkowicie zamieniaja
sie w weglany. Substancje bardzo trudno rozpuszezalne w kwasach, jak
np. krzemiany, niektére mineraly i t. p. wymagaja stapiania z soda.

Podzial anjonéw na grupy. Anjony mozZna podzieli¢ na grupy na pod-
stawie rozpuszczalnosci ich soli barowych, srebrowych, otowiawych, cyn-
kowych i strontowych w wodzie oraz w slabych i moenych kwasach.

Jak wspomniano, w praktyce nie stosuje si¢ zwykle wyodrebniania
grup anjonéw, a podzial stuZy do zorjentowania si¢, czy w roztworze
sa anjony, nalezace do tej, czy innej grupy.

Wedhug prof. T. Mitobedzkiego dzieli si¢ rodniki kwasowe na
4 grupy. W zobojetnionym roztworze strgca sic azotanem stronto-
wym osad I grupy, do ktorej wehodza: PO,”, AsO,”, HPO,", AsO,”,
SOy", SO.", COs", F', (BOy), (C.O4H,”, C,0,” podobnie zresztg jak i nie-
ktore inne rodniki kwasow organicznych).

Po odsgczeniu osadu przesgcz traktuje sic azotanem cynko-
wym i otrzymuje osad II. grupy: BO,’— czesciowo, S”, CN’, Fe(CN),”,
Fe(CN);"".

Po oddzieleniu soli cynkowych, straca si¢ azotanem srebrowym
anjony IIl. grupy: CI, Br', I, $,0,", CNS". W przesgczu pozostang anjony,
nalezgce do IV. grupy: ClOy, C,H;0y, {oraz te, ktore nalezalo wykryé
W czgSci probki pozostawionej z pierwotnego roztworn, jak: NOy', C10’
i NOy"

Drugi podzial anjonéw na grupy oparty jest na wlasciwosciach
soli barowych, olowiawych i srebrowych.

I grupa: SO,", SiFy” — tworza z chlorkiem barowym osady, prak-
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tycznie nierozpuszczalne w 2n-HC; z octanem olowiawym osady trudno
rozpuszczalne w 2n- HCl; azotan srebrowy osadéw nie straca.

IT grupa: F’, Cr0,”, Cry0,", SO;”, S,0," —daja z kazdym z wymie-
nionych odczynnikéw osady, rozpuszezalne w 2n-kwasie azotowym
lub solnym, lecz nierozpuszczalne 'w kwasie octowym. Azotan srebrowy
nie straca I

Il grupa: PO,”, AsO,”, AsOy", BOy", (Si04"), CO,", — daja z kaz-
dym z tych odezynnikow osady, rozpuszezalne w kwasach nawet w octo-
wym. AsO,"”, BOy” tworzg osady nieznaczne, CO,”, SiOy” — jedynie w roz-
tworach alkalicznych.

IV grupa: CI, Br/, J, CN’, Fe(CN),”, Fe(CN);", Cl0’, CNS, S”
z chlorkiem barowym nie tworzg osadéw; sole srebrowe nie rozpusz-
czajg si¢ w 2n- HNO;; sole olowiawe w rozcienczonym kwasie azoto-
wym sg trudno rozpuszczalne.

V grupa: NOy, NOy', ClOy, CsH;0," w roztworach niezbyt stezonych .
nie tworza osadow z Pb”, Ag' i Ba".

Najlatwiejsze jest wykrycie na podstawie tego podzialu anjonow
I i IV. grupy, gdyz sole barowe I. grupy nie rozpuszczaja si¢ w 2n-HCI,
a sole srebrowe IV. grupy — w 2n-HNO;. Obecno$é anjonoéw V. grupy
stwierdza sig zapomocg indywidualnych reakeyj. Chege wykry¢ II grupe
w obecnosci I, straca sie obojetny roztwor chlorkiem barowym na
gorgco, wytworzony osad przesgcza i traktuje niewielka iloscig 2n-HCI,
przesgczem zebranym do probowki, przemywa sie osad na sgczku,
powtarzajgc te czynnosé kilka razy. Nastepnie zadaje si¢ przesacz kro-
plami roztworu octanu sodowego, przyczem straca si¢ osad IL grupy.
W podobny sposéb mozna wykryé obecnosé Il grupy, gdy zamiast
kwasu solnego uzyje si¢ do rozpuszezania soli barowych kwasu octo-
wego. Po slabem zalkalizowaniu amonjakiem powyzszego roztworu po-
wstaje osad III. grupy.

Badanie roztworu na anjony. Oprocz przytoczonych prob, nalezy sto-
sowaé i te, ktore sg podane przy opisie charakterystycznych reakeyj
anjondw.

I grupa. Siarczany SO,". Osad stracony chlorkiem barowym
z klarownego roztworu, zakwaszonego kwasem solnym, bywa zwykle
wystarczajagcym dowodem obecnosei SO4”.

Gdyby roztwor badany zakwaszono stezonym kwasem solnym, na-
lezy go rozcienczyé wodg (stezony kwas solny straca z roztworu BaCly
obfity, krystaliczny osad BaCl,, rozpuszczalny w wodzie).

0 ile zachodzitaby mozliwo$¢ obecnosci w roztworze SiFy" — to
osad nalezaloby odsaczyé, przemy¢ starannie od ew. zanieczyszczen in-
nemi zwigzkami, zawierajgcemi siarke i stwierdzi¢ w nim obecno$é
siarki badz zapomocg proby heparowej, badZz magnezem, bgdZ otrzymy-
wania krysztalow gipsu i i.

Fluorokrzemiany SiFs". Do badania na SiF;" nie nadaje sig
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roztwor, otrzymany przez gotowanie probki z soda, gdyZ wiedy naste-
puje rozklad tego jonu i powstaje jon fluorowy. Jako wstepng probe
stosuje sie traktowanie stezonym kwasem siarkowym w naczyniu
platynowem. Pary, wyrugowanego fluorku krzemu, stykajac sie z kroplg
wody np. na preciku szklanym lub na lejku, przykrywajacym naczynie,
wydzielaja krzemionke, ktorg mozna albo odrazu zauwazy¢, albo wy-
kry¢ sposobem, opisanym przy fluorkach, zapomocq molibdenianu amo-
nowego i benzydyny. Naturalnie w razie jednoczesnej obecnosei fluor-
kow i krzemianéw wynik tej proby bedzie rowniez dodatni.

W roztworze wodnym, obojetnym lub kwasnym mozna utoZsamié
fluorokrzemiany, stracajac je w postaci soli barowej. Dzialajac na otrzy-
many osad kwasem siarkowym moZna stwierdzi¢ obecnos$¢ Sil'y” jak
wyZej.

Il grupa. Fluorki F. Wstepna proba wykrywania polega na
traktowaniu steZzonym kwasem siarkowym w obecnosci krze-
mionki. Otrzymany SiFy” w zetkniecin z woda ulega rozkladowi.
Wydzielong krzemionke, o ile nie daje sie rozpozna¢ z wygladu, wy-
krywa sie zapomocg reakeji z molibdenianem i benzydyng. Gdyby roz-
twor zawieral duZo azotanow, chlorkow i innych soli, ktore dajg duzo
produktow gazowych pod dzialaniem H,SO, to lepiej strgci¢ wpierw
flnorki w postaci soli barowej, ktérg nastgpnie, po wysuszeniu, mozna
badaé¢ jak wyzej.

Z roztworow wodnych mozna rowniez stracaé fluorki zapomoca
wody gipsowej, powstaje osad nierozpuszczalny w kwasie octowym.
Osad ten trzeba zbadaé zapomocy reakeji cyrkonowoalizarynowej, lub
zapomocq proby trawienia szkla.

W obecnosei fluorokrzemianow nalezy rozpusci¢ badang substancje
w malej iloSci rozcienczonego HCI i straci¢ nasyconym roztworem KCI
trudno rozpuszczalny fluorokrzemian potasowy. Przesgcz po-
traktowac sodg, odsgczy¢ ponownie od ew. osadu i, po zakwaszeniu
kwasem octowym, strgci¢ CaF, woda gipsowa.

Chromiany CrO,” i dwuchromiany Cr0,". Roztwory ich
posiadaja charakterystyczne ZoMe i czerwonawozélle zabarwienie.
Tworzg one, trudno rozpuszezalne w kwasie octowym, osady z Ba”™,
Ag' i Pb". Bardzo male ilosci mozna wykryé zapomocy reakeji z d w u-
fenylokarbazydem albo z benzydyng, nieco wieksze — z Hy0s.
Wykrycie chromu w III grupie katjonow potwierdza otrzymany wynik.

Siarczyny SO,". Proby wstepne: wieksze ilosci mozna rozpo-
znaé po zadaniu probki badanej rozcieticzonym kwasem siarkowym, po-
wstaje charakterystyczny zapach SO, Gaz ten zabarwia na niebiesko
Pibulq zwilzong jodanem potasowym i skrobig, po pewnym czasie
.]0{1 reaguje z nadmiarem SO, i papierek odbarwia sie. Jednoczesne wy-
dzielanie si¢ siarki §wiadezyloby o obecnosci tiosiarczanéw i innych po-
laczen siarki. Siarczyny w roztworze obojetnym (jak réwniez i kwas-
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nym) odbarwiajq roztwor jodu w jodku potasowym, podobnie jak i tio-
siarczany, siarczki, arseniny i i. '

Mozna wykry¢ siarczyny w obecnosci tiosiarczanéw zapomocy re-
akeji z jodem, pod warunkiem nieobecnosei siarczkéw i innych substan-
cyj, ktore reaguja z jodem, wywigzujac jednoczesnie wolny kwas. Do
ohojetnego roztworu tiosiarczanu i siarezynu dodaé¢ kroplami roztworu
jodu, z siarczynow tworzy si¢ wolny kwas, ktory mozna wykryé
zapomocg papierka lakmusowego. Odezyn roztworu tiosiarczanu po do-
daniu jodu pozostaje obojetny.

Poza tem do wykrycia siarczynéw mozna skorzystaé z reakcji
z formaling. Do uloZsamiania shuzg rowniez reakcje z nitroprussydkiem
sodowym, lub siarczanem cynkowym i Zelazocyjankiem potasowym.
Tiosiarczany i arseniny tej reakcji nie daja.

Tiosiarczany S,0,". Z zakwaszonego roztworu wydziela si¢ SO,
i wytraca si¢ po pewnym czasie siarka. Roztwor tiosiarczanu odbar-
wia jod, wolny kwas nie wydziela sie¢ przytem. Chlorek barowy moze
nie strgci¢ osadu ze wzgledu na latwe powstawanie przesyconych roz-
tworow BaS;0,. Azotan srebrowy strgca osad tylko w razie dodania
znacznego nadmiaru odczynnika, osad stopniowo czernieje, predzej po
ogrzaniu.

Do badania na tiosiarczany nalezy braé wodny roztwor probki
inie gotowacé go z sodg.

Matle ilo$ci tiosiarczanu w nieobecnosci siarczkow i rodankéw mozna
wykryé zapomocq reakcji z azotkiem sodowym i jodem.

III grupa. Fosforany (ortofosforany) PO,”. Do wykrywania
stuzy zwykle reakcja z molibdenianem amonowym. W razie obec-
nosci arsenu nalezy wpierw siraci¢é go siarkowodorem, osad odsgczyc
i z przesgczu wygotowaé siarkowodor. (Gdy nie wykryto fosforanow
w roztworze, otrzymanym przez gotowanie z sodg, nalezy zagotowaé
probke z rozeienczonym kwasem azotowym i ten roztwor badaé na PO,™).

Z kroplowych sposob6éw bardzo czula jest reakcja z molibdenia-
nem amonowym, kwasem winowym i benzydyna. Reakcja ta jest bar-
dziej pewna niz reakcja bez kwasu winowego i stosowaé ja mozna tak
w nieobecnosci jak i w obecnosci kwasoéw krzemowego i arsenowego.

Arseniany AsO,”. Arsen wykrywamy wsrod katjonow, lub w po-
staci AsH;. Arseniany tworza z mieszanina magnezowa krysta-
liczny osad, analogiczny do fosforanu amonowomagnezowego. Z azota-
nem srebrowym powstaje czerwonobrunatny osad arsenianiu srebro-
wego, nierozpuszczalny w kwasie octowym.

Arseniny AsOQ;”. Z azotanem srebrowym tworzg arseniny
zoltawy osad, latwo rozpuszczalny w kwasie octowym. W nieobecnosci
innych substancyj redukujacych mozZzna odroznié¢ arseniny od arsenia-
néw na podstawie zdolnos$ci ich do utleniania si¢ pod dzialtaniem jodu
w roztworze, zawierajagcym nadmiar kwasnego weglanu sodowego.
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Borany BO;”. Wykrywa si¢ je zapomocg barwienia plomienia
palnika na zielono podczas wdmuchiwania pary alkoholu metylo-
wego, zmieszanego z badang probka i steZonym kwasem siarkowym,
albo zapomocg czulej reakeji z kurkumag.

Krzemiany SiOs”. Spotyka si¢ je najczeSciej w postaci nieroz-
puszczalnych krzemianow i krzemionki. Substancje rozpuszczalne (ew.
po stopieniu z sodg) zakwasi¢ HCI, odparowaé¢ do suchosci,
zadaé pozostalosé stezonym HCI, nastepnie gorgea wodg — krzemionka
pozostaje w postaci lekkiego, galaretowatego osadn. Do wykrywania
malych ilogci nalezy stosowac reakcje z molibdenianem amonowym i ben-
zydyna.

Weglany COy”. Weglany wykrywa si¢ w pierwotnej substancji.
W razie duzej zawarto$ci wystarcza do stwierdzenia obecno$ei ich
zwilzenie probki nieznaczng ilo$cia wody i zadanie kwasem, probka
burzy si¢ i wydziela sie gaz o bardzo stabym zapachu. Gdy za$ zawar-
tos¢ weglanu jest nieznaczna, a tembardziej, gdy jednoczesnie wywig-
zujg sie HyS, SO, HCN i i. postgpowaé nalezy jak podano przy we-
glanach.

IV grupa. Chlorki Cl. NajczeSciej wystarcza stwierdzenie po-
wstawania charakterystycznego osadu AgCl, ktéry nie rozpuszcza sig
w kwasie azotowym, a bardzo lalwo rozpuszcza si¢ w amonjaku. Po-
zostawiony na $wietle dziennem AgCl barwi si¢ na kolor lila, a po
dluzszem staniu ciemnieje.

W celu wykrycia CI' w obecnosci bromkow oraz jodkow nalezy
otrzymaé chlorek chromylu. MoZna tez straci¢ ClI', Br' i I’ w obec-
nosci HNO; azotanem srebrowym i bardzo starannie przemyé osad na
malym sgczku. Nastepnie skloci¢ osad w ciggu 10 == 15 minut z 15°/,-ym
roztworem t zw. polttoraweglanu amonowego [(NH,),COy -+
+2NHHCO, ), — roztwor ten przyrzadzi¢ na zimno bez dodatku amo-
njaku. W razie obecnosci AgCl przechodzi on do roztworu, co mozna
stwierdzi¢, dodajac do klarownego przesgczu roztworu KBr. Powstajacy
wyrazny osad $wiadezy o obecnosei CI'; gdy powstaje tylko zmetnie-
nie, to nalezy wykonaé¢ $lepa probe z czystym, niezawierajacym AgCl,
osadem bromku srebrowego, strgconym w analogicznych warunkach.

AgCN zachowuje sie jak AgCl, dlatego sposéb ten stosuje si¢ tylko
w nieobecnosci CN'. Celem wykrycia Br’ i J' potraktowaé siarkow o-
dorem osad, nierozpuszezony w przytoczonym roztworze weglanu, po-
wstaje siarczek srebrowy oraz HBr i HI. Po odsaczeniu AgS i odpe-
dzenin H,S zada¢ cze$¢ przesaczu w celu wykrycia J' kwasem octowym
i azotynem potasowym, drugg czesé cieczy badaé¢ zapomocg wody chlo-
rowej, lub reakeji z fuksyng na Br'.

W obecnosci cyjankow i zespolonych cyjankow stracié je w zo-
bojetnionej cieczy 10°/,-ym roztworem czystego azotanu kadmowego,
lub eynkowego, a po zakwaszenin stracié¢ €l azotanem srebrowym.
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Mozna tez straci¢ chlorki i cyjanki azotanem srebrowym, odsa-
czy€, przemy¢ 2n-HNO;, osad wysuszyé i w celu rozlozenia AgCN stabo
wyprazy¢é w porcelanowym tygielku. W pozostalym osadzie wykryé
CI, np. traktujac osad cynkiem i kwasem siarkowym, jak niZej.

Siarczyny i tiosiarczany utrudniaja réwniez wykrywanie
Cl. W obecnosci ich roztwoér nalezy zobojetnié i zadaé nadmiarem azo-
tanu srebrowego. Osad soli srebrowych odsaezyé, przemyé starannie
i wysuszy¢, nastepnie zebraé do tygielka, ogrzaé poczatkowo stabo, a na-
stgpnie mocniej az przestanie on zmienia¢ swoj wyglad. Wtedy daé¢ mu
ostygnaé¢, dodaé troszke saletry potasowej i ogrzewaé poczagtkowo stabo,
a nastgpnie do calkowitego rozkladu ciemnej pozostalosci. Lepiej jest
doda¢ ponownie nieco saletry i wyprazyé. Po ostygnieciu wylugowaé
pozostalos§¢ wodg i nierozpuszczony osad traktowaé 2n-kwasem siarko-
wym i cynkiem do zredukowania na srebro AgCl, AgBr i Agl. Roztwoér,
ktory moze zawiera¢ HCI, HBr i HIJ, zlaé¢ z nad metalicznego srebra
i cynku i badaé¢ na CI, Br' i J.

Bromki Br'. Bromek srebrowy jest trudniej rozpuszczalny w amo-
njaku niz chlorek. Obecno$é Br' wykryé mozna, zadajge zakwaszony
badany roztwor wodg chlorowa i wyklocajge go jednoczesnie z chlo-
roformem lub siarczkiem wegla. W razie obecnosci jodkoéw i bromkow
zostaje wpierw wyrugowany jod, nastepnie gdy jod przereaguje z nad-
miarem chloru, dalszy dodatek wody chlorowej ruguje brom. O ile za-
warto$é jodkow jest duza, zuZzywa sie duzo wody chlorowej, dlatego tez
lepiej ciecz wyklocaé w rozdzielaczu i odlewaé chloroform, zabarwiony
jodem na fioletowo.

W obecnosci wiekszych ilosci substancyj redukujacych jak tiosiar-
czany, siarczyny, arseniny i i, ktore wpierw zwigza duze iloSci chloru,
reakcja ta moze nie daé¢ wyniku dodatniego, nalezy wiec postepowad,
jak opisano przy wykrywaniu Cl" w obecnosci tych skladnikow.

Niewielkie ilosci Br' mozna wykryé zapomoca reakeji z odbarwio-
nym roztworem fuksyny.

Jodki J. Jodek srebrowy nie rozpuszcza si¢ w amonjaku, lecz
rozpuszeza sie w KCN. Woda chlorowa, lub azotyn potasowy w roz-
tworze kwasnym ruguja jod, ktory latwo poznaé, gdyz barwi on bgdz
warstwe siarczku wegla, badZz chloroformu, albo tez skrobie.

Cyjanki CN. Kwas siarkowy ruguje HCN o charakterystycznym
zapachu (ostroznie, trujgcy!). Czule sg reakcje powstawania blekitu
pruskiego, lub rodanku oraz reakcja z benzydyng. Gdy roztwor
badany zawiera cyjanki zespolone mozna wykryé CN’ otrzymujac z niego
CNS'. Zalkalizowany roztwor gotowaé w ciagu 5 minut z kilkoma kro-
plami wielosiarczku amonowego. Nadmiar siarczku wraz z Zelazocyjan-
kami usunaé, dodajac 10°/,-go azotanu kadmowego (lub cynkowego). Po
odsgczeniu osadu i zakwaszeniu przesgczu wykry¢ rodanek zapomocy
alunu Zelazowego.
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Mozna rowniez badany roztwor zada¢ nadmiarem kwasnego we-
glanu sodowego, oddestylowa¢ wyrugowany HCN do probowki z hugiem
i tam wykrywaé go.

Zelazocyjanki Fe(CN),". Roztwor alkaliczny anjonow (ew. po
wygotowaniu z sodg) wla¢ do zakwaszonego roztworu soli Zelazowej,
powstaje zielononiebieskie zabarwienie lub osad. 7 siarczanem miedzio-
wym zakwaszonym kwasem octowym tworzy sie czerwonobrunatny
osad, lub brunatnorozowe zabarwienie.

Zelazicyjanki Fe(CN)”. Tensam alkaliczny roztwor co i uprze-
dnio wlaé do zakwaszonego roztworu siarczanu zelazawego (nie
zawierajacego Fe”""), powstaje zielononiebieskie zabarwienie lub niebieski
osad. Odroznié Fe(CN),” od Fe(CN),”" mozna albo sposobem A. Scha-
powalenko (por. niZej), albo w nicobecnosei innych utleniajacych
substancyj nastepujacym sposobem. Straci¢ lugiem Mn(OH), z roztworu
soli manganawej (jest on poczatkowo biatego koloru). Czgsé cieczy z osa-
dem odla¢ do probowki, do drugiej za$ czeSci dodaé pare kropel bada-
nej alkalicznej cieczy. W obecnosci Fe(CN),” osad w drugiej czesci
cieczy ciemnieje znacznie predzej niz w pierwszej, z powodu powsta-
wania Mn(OH);.

Podchloryny ClO. Posiadaja one charakterystyczny zapach,
wystepujacy wyraznie po zakwaszeniu. Bardzo male ilosci mozna roz-
poznaé po odbarwiajgcem dzialaniu na wskazniki np. na czerwien
metylowa. ClO’ ruguje jod nawet ze slabo zalkalizowanych roztworow
jodku potasowego.

Rodanki CNS. Po dodaniu soli zelazowej wystepuje czer-
wone zabarwienie. Ciecz nalezy zakwasi¢, dodajgc stopniowo rozcien-
czonego HCI; po wykloceniu z eterem zabarwienie przechodzi do war-
stwy eterowej. W obecnosci duzego nadmiaru siarczandw, lub fluorkow
nalezy usung¢ je wpierw chlorkiem barowym. W obecnosci Zelazo- i Ze-
lazicyjankow mozna zastosowaé sposéb A. Schapowalenko.

Gdy substancja zawiera duzo Zelazocyjankéw lub jodkow, nalezy
Jje uprzednio strgci¢ azotanem olowiawym, a przesgcz, po zakwaszeniu,
zadaé paru kroplami FeCl,.

Poza tem w nieobecnosci siarczkow i tiosiarczanoéw mozna stoso-
waé reakeje z azotkiem sodowym i jodem, :

Siarczki §". Niektore wydzielaja H,S bezposrednio po za-
kwaszeniu, inne za§ dopiero po dodaniu cynku lub cyny i kwasu;
wy.nik tej ostatniej proby moze byé miarodajny tylko w nieobecno$ci
anjonéw, zawierajacych siarke, ktore rowniez bedg zredukowane do HyS.
' V grupa. Azotyny NO,. Azotyny, podobnie jak i inne utlenia-
Jace substancje, ruguja jod z zakwaszonych roztworow jodku potaso-
wego. Rozcienczony kwas siarkowy wydziela zoltobrunatny gaz o cha-

Eakﬁerystyczuym zapachu. Male ilosci wykrywa si¢ zapomocg reakcji
riessa.
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Azotany NO;. Reakcji z FeSO, i H,SO, nie mozna stosowaé
w obecnosci Br', I, CN’, Fe(CN),"”, Fe(CN),"”, CNS’, SO,", S;04”, ClO,
i Cr,0,".

Dwufenyloamina w steZonym kwasie siarkowym reaguje row-
niez z substancjami utleniajgcemi.

Male ilosci azotanow mozna wykryé zapomocy reakeji z kwasem
siarkowym i brucynag.

Po zredukowaniu na azotyny lub amonjak, mozna utozsamiaé
azotany tylko w nieobecno$ci NO,' (i CN’'). Azotyny nalezy usungé z roz-
tworu zapomocg reakeji z alkoholem metylowym, lub innym sposobem.
Przed badaniem na azotany potrzebne jest uprzednie wykrycie wspo-
mnianych anjonow.

Chlorany ClOy. Wykrywa sie je zapomocg reakeji z AgNO; po
uprzedniem zredukowaniu cynkiem i kwasem siarkowym na
CI'. Roztwor, ktory zawiera jony tworzgce nierozpuszezalne osady z Ag',
zada¢ uprzednio azotanem srebrowym i osad odsgczyé.

CHARAKTERYSTYCZNE REAKCJE ANJONOW.

Kwas siarkowy i siarczany (S0,").

1) Chlorek barowy straca trudno rozpuszczalny w kwasach
osad siarczanu barowego.

Tylko s6l barowa kwasu fluorokrzemowego jest rownie trudno roz-
puszczalng w kwasach.

2) Krople badanego roztworu na szkielku przedmiotowem zakwasié¢
kroplg rozcienczonego kwasu octowego i dodaé bardzo malo octanu lub
chlorku wapniowego (nadmiar przeszkadza dos§wiadczeniu). Szkietko
nastgpnie nalezy ogrzewaé na lazni, az zaczng wydzielaé si¢ krysztaly
gipsu, latwe do utoZsamienia pod mikroskopem (poréwnaé z proéba siar-
czanu).

3) Nierozpuszczalne siarczany (jak rowniez i inne sub-
stancje, zawierajgce siarke) stapiane z soda w redukcyjnym
plomieniu paliwa, nie zawierajacego siarki (np. spirytusu) tworza
siarczek sodowy. Stapia¢ je mozZna na weglu zapomocg dmuchawki recz-
nej. Stop zebra¢ na dobrze oczyszczong, blyszczgca monete srebrna
i zwilzyé kropla wody — powstaje czarna plamka siarczku srebrowego.

Mozna roéwniez odrobing badanej substancji rozetrze¢ w mozdzie-
rzyku z nieznaczng iloscig wegla drzewnego i czterokrotng ilocig sody
(albo saczek z osadem BaSO, spali¢ po dodaniu sody). Nast¢pnie mie-
szaning stopi¢ w plomieniu dmuchawki, o ile gaz nie zawiera siarki
(Slepa préba z sodgl). Stop zmiesza¢ z paru kroplami wody i paru kro-
plami roztworu azotku sodowego i jodu. W obecnosci siarczku
wydzielaja sie pecherzyki azotu (por. wykrywanie siarczkow).

Analiza jakoSciowa. 11



