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Analiza unui amestec de anioni din grupele I-lisoiuie

Selectivitatea suficieaita readilor de identificare a anionilor, precugn diversitatea
proprietitilor compuyilor lor in raport cu condile de realizare a reddor, permit efectuarea
analizei amestecului de anioni atat prin metod@siatic, catsi prin metoda fragonat. Cel
mai frecvent amestecurile de anioni se analizéalpsind ambele metode. Nétand in& ca
ordinea indeplinirii readlor de identificare a anionilor nu este stiicgi Tn majoritatea
cazurilor poate fi modificat totusi se recomanide efectuat analiza conform unei metodici
(scheme), la elaborareéreia setine cont de specificuli compoziia presupus a probei de
analizat.

Este de maipnat & soluia, in care se identificanionii, poate caime numai cationii
grupei a Vl-a analitice Na K si NH,". Ceilati cationi formeaz cu unsir de anioni
precipitate ptin solubile, Tmpiedicand astfel identificarea aoest Inkturarea cationilor
grupelor analitice |-V se efectuagala fierberea soliei de analizat cu sofie¢ saturat de
carbonat de sodiu. Ins@a condiii cationii metalelor grele formeazcarbong sau hidroxizi
putin solubili precipitandu-se, iar in sole riman cationii N3, K*, NH;" si anionii inclusiv
COs”.

De asemenea, soile de analizat nu pot ceine concomitent anioni cu proprigitde
reductor puternicsi anioni cu proprieiti de oxidant puternic. De exemplu, ionul GlGiind
un oxidant puternic, chiagf in mediu bazic oxideazanionii reduétori, iar ionul 10 oxideaz
S* pari la S atat in mediu acid, cafin mediu bazic.

in continuare se propune unul dintre modurile psitle analiz a unui amestec de
anioni, care include uriitoarele opena:

* incerari preliminare;

» identificarea anionilor Tn p@uni aparte de sotie folosind tehnici de anakz
fractionat;

* analiza sistematic folosind #rurile solubile de strafu si bariu (in mediu
bazic) si nitratului de argint (in mediu de acid azotic)npe separarea
anionilor.

Casi n cazul analizei unui amestec de cationi, apadistemati a unui amestec de
anioni este precedatde incerdri preliminare, menite & purid in evidemi prezema sau
abseipa unor anioni, ceea ce permite simplificarea schemalizei. Apoi se identific aceli
anioni, care pot fi identifiga in probe aparte in prezencelorlafi (analiza fragdonat). in
continuare se efectugaanaliza sistematica amestecului de anioni. Cu scopul simpitfiic
schemei analizei sistematice, anionii, care impiesiau complig identificarea altor aniongj
au fost identifica prin metoda fraggonat, se infitura inainte de precipitaregi separarea
anionilor in grupe analitice. Printre atie pot fi anionii SiQ®*, G0, F, &, CN,
[Fe(CNX]*, [Fe(CN)]*, BrOs, CIO. Tn analiza sistematicnu se identifid anionii oxidani,
care reducandu-se, se transfafim cationii respectivi (Cr¢gy’, CO;*, MnOy).

Pentru comoditate rezultatele obseila si operaiilor, efectuate pe parcursul
analizei, se noteazn tabelul prezentat in luaile de analiz a unui amestec de cationi. La
finele analizei in baza rezultatelor tuturor obsgier si incerarilor efectuate se fac
concluzii referitor la compota probei.
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1. Incerairi preliminare
a) Stabilirea mediului si culorii solutiei

Cunogterea mediului soliei de analizat (se deterndincu hartia de indicator
universal) permite excluderea efesiuunui sir de operéi. Astfel mediul acid (pH< 2)
indica prezema n soltie a acizilor tari, liberki lipsa anionilor SG, CO:*, S0:% si NOy,
ClO". Prezera ionilor $in astfel de solii poate fi stabilit dupi mirosul specific.

De asemenea in saluacide nu pot fi prezgnconcomitent urriitoarele cupluri de
ioni: I’ = NOy; I' = NOs; I = CIOs; I — AsQ; NO, — CIOs; NO; — AsQ™; SO — AsQ;
S,05° — AsQ®; NCS— 105 I' — 105 deoarece insa condiii intre ionii indicai se desfsoara
reagii de oxido-reducere.

in soluii bazice pot fi prezemtoti ionii indicati, cu excegia cuplurilor [ — CIO si S*
— 10 (ionul 1O oxideaz ionul sulfus S pari la sulf indiferent de mediul salei). Atat in
soluii acide, casi bazice, nu pot fi prezeinconcomitent ionul CI@ si ionii reductori.

Culoarea soltei de analizat este cauzade prezeta ionilor colorai. Deseori dup
culoarea caracteristicse poate de presupus prezeionilor respectivi, Trisin cazul prezaei
concomitente a ionilor, care comuisoluiei diferite culori, acest lucru este problematic.
asa caz seine cont de culoarea rezultad amestecarea saiior ionilor colorai diferit.

b) Stabilirea prezertei concomitente a anionilor oxidati si anionilor reducatori

La 3-5 picturi de soltie de analizat neutrsau slab bazicse adaug acid acetic (2
mol/l) pari la mediu acid. Tn cazul prezen concomitente a cuplurilor de ioni NOI” sau
03" -I" soluia se coloreaxin galgen-rgiatic (la adiugarea soliei de amidon apare colara
albastt). La aléi pottie de soltie se adaugacid clorhidric paf la readie acidi. In prezera
concomitent a ionilor I si ClOs se elimii iod. In cazul prezesi ionului $O5* sau
amestecului SQsi S* soluia treptat se tulbar

c) Stabilirea prezertei anionilor reducitori

La 5-6 picturi de soldie de analizat se adau@-3 picituri de soltie de NaOH (2
mol/l), 1-2 picturi de soldie diluag de permanganat de potasitamestecul se Titzeste la
baia de af in prezera anionilor redugtori SO”, $0:7, G047, I, SCN si $* se formeaix
un precipitat brun. Ddca fost stabild prezema anionilor redudtori la al& pottie de soltie
de analizat, acidulatcu HSO, (2 mol/l), se adaugl-2 picturi de soldie de iod cu pap de
amidon. Dispatia culorii albastre este cauzate prezeta anionilor reduitori SO;%, S05*
$i C2042_ Sz_.

d) Stabilirea prezertei anionilor oxidanti

La cateva pigturi de soltie de analizat, acidukatu acid sulfuric (2 mol/l), se adaig
cateva pidturi de benzen sau cloroforgn 1-2 picituri de soltie de iodui de potasiu (0,1
mol/l) si amestecul se agit In prezera anionilor oxidati stratul de solvent organic se
colorea n roz-violet.

Este de maionat @ in cazul prezeei concomitente a anionilor oxid@si a anionilor
reducitori nu totdeauna poate fi téasorect concluzia referitor la abgsaranumitor anioni n
baza rezultatelor incefclor preliminare.

e) Degaiirii gazelor la acidulare probei

Degajarea gazelor la acidularea seiucu HSO, diluat demonstreaz prezema
sarurilor acizilor nestabili, care se descompun §a aondiii. Pentru punerea in evidgna
procesului de eliminare a gazului deseori galse inélzeste. Dug caracterul gazului degajat
pot fi identificai unsir de anioni, prezenin soluie (vezi tabelul 1)
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La tratarea probei de analizat cu acidul sulfuacaentrat pot fi identificaionii 1" si CI™:
21" + HSOycy = SQF + 2HI
2HI + HSOycy= 12 + SOt + 2H0
(se degadj vapori de culoare violef(l,))
NaCl + HSOu)= NaHSQ + HCIt

(clorura de hidrogen se ident#ficu hartia de indicator umeziti ag, care seine la gura
eprubetei)

Pentru a otine un semnal analitic mai prorntah proba poate fi efectdain modul
urmator: 10-15 pidturi de soltie de analizat se evagointr-un creuzet de pmlan paa la
sec. La reziduul rece se adawgiteva pigturi de soltie de acid sulfuric concentrat. Rgde
se desfsoaia foarte energic, de acepeoba se efectuean nisa.

Tabelul 1
Anionii prezeni in solufia de analizat, caracteristica gazelor care se déda
acidularea eisi recunoasterea lor

Anionul prezent Gazul care se elirin Recunosterea gazului
COs~, HCOy CO, — gaz incolor, inodor Provoatulburarea apei de var
SOs”, 057 SO, — gaz incolor cu miros de | Decoloreaz soluia diluaé  de
sulf ars (in prezea SO5* soluia | permanganat de potasiu acidalat
se tulbu#) H,SOy
s~ H.S — gaz incolor cu miros Miros de oud clocite
specific
CH;COO CH3COOH - gaz incolor cu Miros specific de et
miros specific
NO, NO, — gaz de culoare bréan Dupa culoare
ClOs Cl, — gaz de culoare verzuie Dupuloare

2. Identificarea anionilor cu metoda fratonata

Metoda fragonat permite de a identifica ionii, care au rgaspecifice si pot fi
identificai Tn probe aparte in prez@ncelorlali. Deseori in analiza fréionaf in prealabil se
sepai ionii care au atune jenart, dup ce se identifig ionii respectivi.

Identificarea ionului SiOs*. La 4-5 picturi de soltie de analizat se adaud@
picaturi de soltie de amoniac (2 mol/l), 3 gituri de soldie saturat de NH,Cl si amestecul
se Tnélzeste la baia de a@ptimp de cateva minute. In prezarionilor SiQ? se formeaz un
precipitat alb gelatinos. Identificarea poate ®attiai numai in lipsa cationilor metalelor,
care poseilproprietiti amfotere (Al, Sn, Sb). In prezenacestor cationi se efectugagagia
microcristaloscopit de formare a cristalelor de N&iFg).

Identificarea ionului CrO 4 (Cr.0;%) (se efectue@znumai in soltiile colorate in
galben-pal sau oranj). La 3-4 pigri de soltie de analizat se adaug picitura de soltie de
fenolftaleiri si dac apare culoarea zmeurie, se aciduleaz acid sulfuric (1 mol/l) pé@nla
dispartia culorii, dup ce se mai adaédl-2 picituri de acid. La solia olyinuta se adaug
cateva pigturi de alcool amilic, 2-3 pituri de peroxid de hidrogegi se agii. Colorarea
stratului de alcool in albastru indiprezema ionului CrQ* sau CsO;* in solutia de analizat.
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Identificarea ionilor C ;04> si F

a) 5-6 picituri de soldie de analizat se aciduleazu acid acetic panla pH-ul 4-5si
apoi se tratedzla Tnailzire cu soltie de CaCl exces. Formarea unui precipitat de culoare
albi indica la posibilitatea prezeei ionilor GO,* si F. Precipitatul se sepade soltie prin
centrifugare, se spaminuios cu ap distila@ si se trateaz la indilzire cu acid sulfuric (1
mol/l). La soldia oltinutda (dac precipitatul nu se dizolivcompletamente, el se sepate
soluie), Tnailzitad pari la 60-70°C se adaddl-2 picituri de soltie diluat (0,005 mol/l) de
KMnO, (pentru narirea vitezei reagei se adaugy o picitura de soltie de MnSQ).
Decolorarea soliei de permanganat de potasiu iridiorezema ionului GO, n soluia
analizad.

b) Dac rezultatele Tncettilor precedente (pa)) indica la posibilitatea prezeei
ionului F, pentru identificarea lui intr-o eprulieiscai se trece reziduulimas la evaporarea
para la sec a unui volum mic (10-15 piari) de soltie de analizat, se trateazu cateva
picaturi de acid sulfuric concentrait cu inelul de saride platird sau nicrom n eprubetie
asupra soliei de analizat se introduce o jtieri de afi. In prezer ionului F se formeax
SiF,, care provoactulburarea apei in urma foami acidului silicic.

Identificarea ionului COs*. Circa zece pigturi de soltie de analizat in aparatul
pentru identificarea gazelor se tratea cateva pituri de peroxid de hidrogen, apoi se
aciduleaz cu acid clorhidric. In prezea ionului CQ* se elimiti un gaz incolor, care tulbir
apa de var.

Identificarea ionului S#. 5-7 picituri de soltie de analizat intr-o eprubietse
aciduleaz cu acid clorhidric (1:1) p@nla pH< 2 si de asupra sotiei setine o budtica de
hartie de filtru Tmbibdt cu soluie de acetat de plumb. Tn prer@rionului $ hartia se
nnegrate.

Identificarea ionului [Fe(CN)g)*. La cateva piaturi de solgie de analizat, slab
acidulat (pH ~ 4) cu acid HCI, se adaud-2 picituri de soldie de FeGl. In prezera ionului
hexacianoferat(ll) se formeamnn precipitat de culoare albastalbastru de Berlin).

|dentificarea ionului [Fe(CN)g)*. La cateva piaturi de soltie de analizat, slab
acidulati (pH ~ 4) cu acid HCI, se adaud-2 picaturi de soltie de FeS@ In prezem
ionului hexacianoferat(lll) se formeamn precipitat de culoare albas{albastru de Turnbul).

Identificarea ionului CN". La 3-5 picturi de soltie de analizat intr-o epruldetu
volumul mic (~ 1 ml) se adaaguin hidrogenocarbonat de sodiu duge eprubeta imediat se
astup@ cu un dop de cauciuc Tnzestrat cu tub de evaaugazelor. Gazul care se degag
barboteaz prin soldie de AgNQ. in prezera ionului CN se formeaz un precipitat alb
AgCN.

Identificarea ionului BrO 3. La 3-5 picturi de soltie de analizat se adaugu
picatura solgie de nitrat de argint acidufatu acid azotic pa@nla sedimentarea compiet
Precipitatul format se sepadle soltie, se spal de cateva ori cu adistilati si se trateaz cu
cateva pigturi de acid clorhidric concentrat. Apoi la amessecadaug) cateva pigturi de
cloroform sau tetracloréirde carbon. in prezemionului BrQ solventul organic se coloreaz
in galben.

Identificarea ionului ClIO " (se efectuedznumai in cazul absexi redudtorilor). La
cateva pigturi de solgie de analizat alcalinse adaug2-3 picturi de soldie de Klsi pap de
amidon. In prezea ionului ClOsoluia se colorearin albastru.

Identificarea ionului BO, (B4O7%). 5-6 picituri de soltie bazia de analizat se
evapod intr-un creuzet pa@nla sec. Dup racire reziduul #mas se tratedzcu 3-4 pi@turi de
acid sulfuric concentrat, 5-6 @itri de alcool etilicsi amestecul se aprinde. In pregen
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compuilor borului in solgia initiala se formea& eterul etilboric, care coloreaznarginea
flacarii in verde.

Identificarea ionului SCN'. La 5-7 picturi de soltie de analizat se adaugateva
picaturi de soltie de ZnSQ. Precipitatul format se separcentrifugatul se aciduleazu
HNOs (2 mol/l) si se trateaz cu soldie de AgNQ. lonii SCN se precipit, fiind astfel
separd de majoritatea ionilor jenain Precipitatul format se sepatle soltie, se spal cu aj
distilati, apoi se tratedzcu soluie de KBrsi amestecul se agitin aa condiii AGQSCN se
transforma in AgBr, iar ionul SCNtrece in soltie, la care se adaiaid@-3 picturi de acid
sulfuric (1 mol/l), 1-2 pigturi de FeC{ si 5-6 picituri de alcool izoamilic. In prezea ionului
SCN stratul de solvent organic se colorgaz rasu.

Identificarea ionului MnO 4 (se efectueaz numai n soltile colorate in roz sau
violet). La 5-7 pidturi de soltie de analizat acidulatcu acid sulfuricsi Tncalzita para la
70°C se adaugsoluie de (NH),C,0; sau HC,0,. Decolorarea soliei di dovadi de
prezena ionului de permanganat.

Identificarea ionului Mn@ este jendt de ionul CrQ® (Cr,0;%), care in prealabil se
sepai cu Ba(OH).

3. Analiza sistemati& a amestec de anioni din grupele I-111

Dupa indeplinirea incetgilor preliminaresi identificarea unor ioni, folosind tehnici
de analiz fragionat, se trece propriu zis la analiza sisteniaticainte de a incepe efectuarea
analizei sistematice a amestecului de anioni, estesar de falurat ionii SiQ%, &,
[Fe(CN)]*, [Fe(CN)}]* si CN'. Pentru aceasta la 3-5 ml de sigle analizat neutrsau slab
bazici se adaugjsoluie de [Zn(NH)s]** (vezi metodica prepari) pani la incetarea forurii
precipitatului, care mai apoi se sepate soldie prin centrifugare. Ddceste necesar, n
precipitatul separat se identifi@nionii respectivi, iar sotia este supusanalizei sistematice
conform schemei expuse in continuare.

Pentru prepararea sdki de [Zn(NH:)4]** la soluia unei 4ri de zinc se adadgcu picitura
NH,OH de 10% péanla formarea precipitatului, care se sépae spal cu ap distilat si se
dizolva in cateva pigturi de NHOH (se evii excesul de NEDH). Soluia oltinuta se
foloseste pentru precipitarea anionilor SfQ &, [Fe(CN)]*, [Fe(CN)}]* si CN'.

3.1. Separarea sistematica anionilor si identificarea lor

a) Tratarea solutiei de analizat cu Sr(NQ), si analiza precipitatului. 1-2 ml de
soluie de analizat neuirsau slab bazic(pH ~9) se ind@lzeste intr-o eprubdétconic la baia
de ap parni la 60-70°Csi se trateax cu soluie saturat de Sr(NQ), pani la incetarea
sedimentrii. Amestecul se las 20-30 min, apoi precipitatul se sepade soldie prin
centrifugare, se spatu soldie de nitrat de straiu (2 mol/l) pan la inkiturarea redugorilor.
Centrifugatul (soluia 1) se pstreaz pentru identificarea celorkal anioni. in precipitat
(precipitatul 1) pot s se cofinia: SrSQ, SrSQ, SrCQ, Sk(PQy)2, Ba(AsOs),. In soluie
raman anioniisi F, $05%, 105, AsQ,>, BO; si cei din grupele a Il-ai a lll-a analitice.

Identificarea ionilor SO,* si SO:*. Daci ionii CO*, PO si AsOs> au fost
identificati anterior, in precipitatul | se identifi@nionii SQ* si SOs*. Pentru aceasta o parte
din precipitat se trateazu acid clorhidric (2 mol/l). Solubilizarea incofefa indica prezema
ionilor SO n soluia de analizat. lonul sulfit se identificratand a doua parte din precipitat
in aparatul de recungtare a gazelor cu HCI (2 mol#) trecand gazul eliminat prin sala
acidulat de KMnQ, (0,001 mol/l). Decolorarea saiei de permanganat de potasiu iridic
prezena ionului SQ? in proba analizat

lonul SQ* mai poate fi identificat astfel: precipitatul sateaz cu HCI (2 mol/l) intr-
0 eprubet si la gura ei setine o hartie imbibat cu soldie de KlI si pap de amidon.
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inalbastrirea hartiei la Tnidzirea woam a soldiei (se degadj SO, si oxideaz ionul T)
demonstreazprezema ionului SQ” in soluia analizai.

b) Tratarea solutiei de analizat cu Ba(NQ), si analiza precipitatului. Dac
anterior in soltia de analizat a fost identificat ionul AsD anionii grupei intai se precipitu
Ba(NQ).. In lipsa ionului As@® anionii grupei a ll-a pot fi precipitain soluia, okinuti
dup tratarea cu Sr(N§), (soluia I) cu nitrat de argint.

Soluia, olginuta dupa precipitarea®@urilor de strofiu (soluia 1), se inélzeste la baia
de aj pari la 60-70°Csi se trateax cu soldie saturat de Ba(NQ), pani la precipitarea
completi. Amestecul se lascirca o o4.

in precipitat format (precipitatul 1l) se pot afla Hurile: BaS0s Ba(l0s)z,
Bag(AsOy)2, Ba(BQy).. Este de maionat G nitratul de bariu precigitanionii indicai numai
din soluii relativ concentrate. lonii £5° si 105, de regul, se precipit numai in cazul
prezemei concomitente, de aceea rezultatele negativeaaiiler de identificare a lor nu
exclud prezeta lor in soltia analizai. Ei pot fi depista in precipitatul format la tratarea
soluiei cu nitrat de argint.

Precipitatul rurilor de bariu se separse spa cu ap distilaé recesi in el se
identifica anionii presupsi, iar centrifugatul(soluia 1l) se trateaz cu nitrat de argint pentru
precipitarea anionilor grupei a ll-a.

Identificarea ionilor S,05> si 10 5. Deoarece anionii BOsi AsO,> se identifica n
probele anterioare, in precipitatudrgrilor de bariu(precipitatul Il) se identifi@ anionii
S,05”'si 105 Pentru aceasta la o parte din precipitat ntproleet se adaudy5-7 picituri de
HCI (2 mol/l) si cateva pigturi de soltie transpare@t de amidon. Tn cazul prezen
concomitente a ionilor 5> si 105 se elimir iod si soluia se coloreazin albastru. Dac
este prezent numai ionub@® soluia se tulbui in urma precipitrii sulfului liber. Dac
soluia acidulai rimane transparefitla ea se adaaguin NaSQO; solid. In prezeta ionului
O3 soluia se coloreazin albastru.

c) Tratarea soluiei de analizat cu AQNQ si analiza precipitatului. Soluia Il (dac
n-au fost precipitateasurile de bariu, atunci sofia |) se trateazla rece cu solie de nitrat de
argint acidulat cu HNG; (2 mol/l) pala la precipitarea compl@&t Precipitatul format
(precipitatul Ill) se sepdr de soltie, se spal de cateva ori cu apdistilaé si Tn el se
identifica anionii grupei a ll-a. Centrifugatul se arédnc

Precipitatul Il poate came sgirurile AgCl, AgBr, Agl, AgSCN, AgIQ, Ag,S;03
(ultimele doa siruri numai in cazul, candisurile de bariu n-au fost precipitate complet sau
dac aceast operaie a fost omis).

Daci precipitatul se inneggee, aceasta indicprezema in soltia de analizat a ionilor
S,05% (Ag:S,0strece in AgS).

Identificarea ionului SCN'. O parte din precipitatul Ill se trece pe o laingé¢ stich,
se adaug 1 picitura de HBHSQO, (1:4) si 1 picatura de soltie de Fed. In prezera ionului
SCN soluia se colorea¥in roz.

La cealali parte a precipitatului Ill se adau§-7 picturi de SO, (1:4). Amestecul
se agil, se indlzeste la baia ~ 10 min., apoi precipitatul, in care¢ gose cofina sarurile
AgCl, AgBr, Agl si AGSCN (precipitatul IV) se separla centrifud si se spal de cateva ori
cu ap distilati. In centrifugai(solwia 1) se identifié ionul 105"

Identificarea ionului 10 3. Soluia Il se dilueaz cu un volum egal de apsi se
adaug cateva granule sau pulbere de zinc. Peste 5-10swinia se separde precipitat, la
ea se adaugb-7 picturi de aj de clorsi cateva pidturi de benzen. Colorarea stratului de
benzen n roz-violet indicprezema ionului IG; Tn soluia analizai.
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Daci prezema ionului 1QG a fost stabild cu certitudine in precipitatulasurilor de
bariu (precipitatul Il), identificarea lui in precipitatul 1l poate fi osii Este in& obligatorie
inlaturarea lui la Tn@lzirea precipitatului cu k80, 1:4.

Identificarea ionului Cl . Precipitatul IV se trateézntr-o eprubet conic cu soldie
de (NH;).COs (10-15%)si se agii energic. Precipitatul, care poate goa AgBr, Agl si
AgSCN (precipitatul V) se sepdrde soltie, se spalcu af distilati si apoi n el se identific
ionii 1" si Br. La 3-5 pidituri de centrifugat se adaugcid azotic pa&hmediul devine acid. In
prezena ionului CI soluia se tulbui.

Pentru trecerea ionilor §i Br in soludie la precipitatul V se adaagl-5 picturi de
acid sulfuric (2 mol/l), cateva granule sau pulbaeezincsi amestecul se Tétzeste la baia de
apa pari la incetarea degaji gazului. Daé precipitatul V cogfine AgSCN, acesta formeaz
la interaciune HS si HCN, care este foarte toxide aceea aceastoperaie se efectueaz
obligatoriu n dulapul de evacuarea gazeldxpoi precipitatul se separa centrifug de
soluie (soluia IV), in care pot&se cofina ionii |” si Br'.

Identificarea ionilor |~ si Br'. La 3-5 piéturi de soltie de analizat (sotia IV) se
adaug cateva adaug2-3 picturi de acid sulfuric diluat, 3-4 pituri de benzen sau cloroform
sl, agitand solua continuu, se adadgu pictura af de clor. La inceput stratul de benzen se
coloreaz in violet (), apoi culoarea dispare,($e oxideax pari la 103 ). Adaugarea in
continuare a apei de clor in pregeronului Br este inspta de colorarea stratului de benzen
n galben-oranj (are loc oxidarea Barn la Br,).

lonul I poate fi identificagi cu nitritul de potasiu in prezenamidonului (vezi Reac
de identificare a anionilor din grupele a I$ia lll-a, p.3).

d) Separarea anionilor din grupa a lll-a si identificarea lor. La 1-2 ml de soltie
de analizat neutrsau foarte slab bazidpH ~ 8) se adaugcu pictura soldie saturat de
sulfat de argint p&nla Tncetarea fordrii precipitatului. Centrifugatul, ainut dug separarea
precipitatului (soltia V), poate cotine anionii grupei a I1l-gi SO~

Determinarea prezesi anionilor oxidat din grupa a Ill. Pe o lamglde stick se
aplica o picitura de soltie de analizat (sotia V) si se adaug o picitura de difenilamii. In
prezema ionilor oxidanm (NO3', NO,, CIO;3) soluia se coloreain albastru.

Identificarea ionului NOy si inlaturarea lui din solutie. La 4-5 pidturi de soldie
de analizat (solin V) se adaug o picitura de soltie de permanganat de potasiu (0,005
mol/l) acidula cu acid sulfuric. In prezea ionului NG soluia de permanganat se
decoloreaz.

lonului NO, poate fi identificatsi cu ioduti de potasiu. Pentru aceasta la céateva
picaturi de soltie de analizat se adaud-2 picturi de soltie de Kl, acid acetic (2 mol/l)
pari la mediu acidsi 1-2 picituri de soltie de amidon. In prezea ionului NQ  soluia se
coloreaz in albastru. Reaia este jenatde ionul CIQ".

Deoarece ionul N®impiedia identificarea ionului N@, el se Tndtura din soluie
dac a fost identificat. Pentru aceasta la 7-%fid de soltie de analizat (sotia VI) se
adaug NH.CI solid paa la saturd si soluia se inélzeste la baia de &p Plenitudinea
inlaturarii se verifica cu Kl sau cu KMnQ.

Identificarea ionului NO3. La 5-6 pidturi de soltie, okinuta dup Tnlaturarea
ionului NGO, (soluia V1), intr-o eprubet se adaug)5-6 picturi de soltie de NaOH (30%),
putin zinc metalicsi amestecul se Titzeste la baia de aptinand la gura eprubetei o hartie de
indicator universal umezitcu ap. In prezera ionului NQ hartia de indicator se colorein
albastru.
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lonului NO5™ poate fi identificagi cu FeSQ. Pentru acesta la catevagigi de soltie
de analizat (solin V) intr-o eprubet se adaug) FeSQ solid pai la saturéie. Apoi cu
precatie se toar acid sulfuric concentrat pe péreeprubetei. In prezea ionului NG se
formeaz un inel brun.

Identificarea ionului CIO 3. La cateva pigturi de soltie de analizat (sotia V) se
adaug cateva cristale de NaG; si HNO;3 pari la mediu acid. Amestecul se fiteeste la baia
de ap. lonii ClIOg, dad sunt prezem, se reduc panla CI, care se identificcu Ag'. Pentru
comparare se efectugigaroba nul cu tgi componefii indicati, in afaé de soltia analizai.

Identificarea ionului CH3COO'. 8-10 picituri de soldie de analizat (sotia V) intr-
un creuzet se evapopari la sec, apoi reziduul séceste si se adaugy KHSO, solid. La
amestecare hidrogenosulfatului de potasiu cu retitluprezera ionului CHCOO se simte
miros de ¢et.

In continuare sunt dessriunii tehnici de separarg de identificare a unor amestecuri
de anioni in probe aparte.

a) ldentificarea ionului SO,* in prezenta ionilor S,04>. Cateva pisturi de soltie
de analizat se trateazu 5-6 pidturi de acid clorhidric diluat. Se obsérdegajarea gazului
SO si depunerea sulfului in precipitat. Dupepararea sulfului depus la centrifugat se atlaug
2-3 picituri de soldie de clorui de bariu. Formarea precipitatului alb indmrezema ionului
SO,* in proba analizat

b) Identificarea ionului SO~ in prezerta anionilor S,05” si S*. intr-o eprubet
conica se iau 5-6 pigturi de soltie de analizat, se trateazu soluie de clorui de stroiiu,
apoi precipitatul format, care prezirBrSQ, se separprin centrifugare. Anionii $5° si $*
raman in centrifugat. Precipitatul se spau ap distilata si se dizoha Tn acid clorhidric
diluat. Dioxidul de sulf, ce se degape recunage prin una din metodele descrise anterior.

c) Identificarea ionului CO4* in prezenta anionilor S,05% si SOs2. Intr-o eprubet
conic la 1-2 mililitri de soldie de analizat se adaugurplus de solie de peroxid de
hidrogen sau permanganat de potasiu, care oxidesipnii SOs* si SO:> pari la SQ>.
Apoi soluia se trateazcu acid clorhidric diluagi gazul care se degdage barbotedzprin ap
de var. Tulburarea apei de var sau formarea ptatifui alb indi@ prezema n soltie a
ionului COZ".

e) Identificarea ionilor PO 4> si AsO,> In cazul prezertei concomitente.Soluia de
analizat, acidulat puternic cu acid clorhidric, se tratdaeu soldie de sulfui de sodiu.
Precipitatul format (AsSs) se sepdrsi Tn soluie se identifia ionul PQ* cu molibdat de
amoniu sau cu mixtérmagnezia

g) Identificarea ionilor NO ;" si NO3™ in cazul prezentei concomitente.ldentificarea
ionilor NO, Tn prezem ionilor NG; poate fi efectuétfolosind proprieitile reducétoare ale
nitrit-ionilor (decolorarea sotiei de KMnQ,) sau degajarea dioxidului de azot la acidulare
soluiei.

Pentru majoritatea regibor de identificare a ionului nitrat ionul NO prezin
interferene, de aceea identificarea Bl@oate fi efectuatnumai dug inlaturarea din solie a
NO;". Cu acest scop la 8-10 ptari de soltie de analizat se adaug,2 g de uree. Amestecul
obtinut se agit bine, apoi se trateazcu 5-6 pidturi de acid sulfuric diluat. Se obsérv
eliminarea unui gaz:

CO(NH,)2 + NaNQG + HoSOy = COt + 2Npt + Na SOy + 3H,0
Plenitudinea Traturarii ionilor NO,™ se verifi@ cu soluie de iodui de potasiu.
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Pentru Trdturarea nitrit-ionilor de asemenea pot fi folosggrurile de amoniu
(NH4)2SO, , NH,CI). La 5-6 piaturi de soldie de analizat se adaig0,2 g de clordr sau
sulfat de amoniygi soluiia se indlzeste la baia de @p Se observdegajarea unui gaz incolor:

(NH4)2804 + 2NaNQ = Nyt + 4H,0 + NaSO,

Este de megionat & practic in toate cazurile la descompunerea iomuilwit are loc
oxidarea lui parala para la NO;'. Acelai proces se de&foar si la pastrarea solilor de
nitriti. Din aceste motive, pentru identificarea ionilNOs; dup inlaturarea nittilor, se
folosesc read mai puin sensibile (cu cuprul metalic in mediu dgSiQy).

h) Analiza sistematici al amestecului de ioni SGF, SO:%, $05%, §. Identificarea
ionilor enumerdg, in cazul prezegei concomitente, se efectuédnlosind metoda sistemadic
deoarece ei incuiaeciproc reagile de identificare.

Identificarea si separarea ionilor §. La 8-10 pigturi de soltie de analizat se
adaug cateva cristale de CdGQi amestecul se agit Se formeaz precipitat de culoare
galberd (CdS). Mai intai se verificplenitudinea sedimedrii ionilor S*, apoi precipitatul se
sepaii. Centrifugatul cotine ionii SQ%, SQ%, S05°.

Identificarea ionilor SO3* si SO, La o parte de centrifugat (alparte se fstreaz
pentru verificare) se adaiugoluie de clorui sau de nitrat de stron. In precipitat cade
SrSQsi SrSQ. Precipitatul se sepade soltia, care cotine $SO37, si se spal de cateva ori
cu volume mici (2-3 ml) de apdistilat.

La o parte de precipitat se adaugateva pigturi de acid clorhidric diluagi cu
picatura soldie de iod (poate fi folositsi soluia diluaé de KMnQ,). Decolorarea sotiei
indica prezeta ionilor SQZ.

Precipitatul #mas este insolubil in acizi (HCI, HNY) ceea ce indic prezema
sulfatului de strofiu.

Identificarea ionilor S,05%. La cateva pigturi de soltie, ohinuti la separarea
ionilor $%, se adauiy3-4 picituri de acid clorhidric diluat (2 Mji solutia se inalzeste la baia
de apa. Tulburarea soiei (se oline sulf) demonstreazrezena ionilor $O5°.

g) Analiza sistematié@ a amestecului de ioni C| Br, I, SCN

Identificarea ionului | . La cateva pidturi de soltie de analizat, acidulatu HSO;,
se adaug 1-2 picituri de soltie de amidorsi 3-4 picituri de solgie de nitrit de potasiu.
Culoarea albastra soldiei demonstreazprezeia ionului [ in soluie.

lonul I poate fi identificat de asemengau apa de clor. La cateva piari de soltie
de analizat se adau@-3 picturi de benzeni apa de clor. Colorarea stratului de benzen in
violet demonstredzprezema ionului I:

21+ 2NO, + 4H = I, + 2NOt + 2H,0
2+ Ch=1,+2CI

Identificarea ionilor SCN". La cateva pigturi de soltie de analizat se adau@-3
picaturi de soldie de clorui de fier(lll). Colorarea sotiei in roz (concenttge mica a ionului
SCN) sau rgu demonstredizprezema ionului SCN

Inliturarea ionilor SCN". La o parte de solie de analizat se adauigateva piaturi
de soldie de acid azotic (2 moli/ki soluie de nitrat de argint. Ddpverificarea plenitudinii
sedimenirii precipitatul ohinut, care cotine AGQSCN, AgBr, Aglsi AgCl, se sepdi; se spd
cu ap@ distilati si se nalzeste la baia de a@pcu cateva pituri de HNQ concentrat.
Rodanura de argint se descompune:
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6AgSCN + 16HNQ + 4H,0 = 3AgSO, + 3(NH;),SO; + 6COst + 16NOt

Precipitatul #mas, care came halogenurile de argint, se sepprin centrifugare, se
spak cu ap fierbintesi se prelucreaz cu soldie de (NH).CO; + NH/HCO; de 10-15 %.
Clorura de argint se dizalwcu formarea ionului complex [Ag(N$$]*, iar bromurasi iodura
de argint #mén in precipitat. Dizolvarea completa a precipltat demonstreaz lipsa
bromuriisi iodurii de argint in precipitatul gimut.

Identificarea ionilor Cl". Cateva pisturi de centrifugat, amut la prelucrarea
halogenurilor de argint cu seie de (NH).CO; + NHsHCQO;, se aciduleaz cu HNG; (2
moli/l). Tulburarea soltiei sau formarea precipitatului alb demonstégazzema ionului CI.

Identificarea ionilor Br . Precipitatul, care came bromué# si iodura de argint, se
prelucreaz cu soldie de NHOH de 25%. AgBr se dizaodvcu oliinerea ionului complex
[Ag(NH53),]*, iar iodura de argintimane in precipitat. La acidularea cu HN@ moli/l) a
centrifugatului, obnut dup separare, in precipitat cade broide argint.

Precipitatul se spalcu ap distilat si la o parte din el se adau§-6 picturi de aj si
putin zinc metalic pulbere. Amestecul tolut se agit 2-3 min., apoi precipitatul se separ
prin centrifugare. La cateva jtari de centrifugat se adau@pa de clorsi 2-3 picituri de
benzen. Colorarea stratului de benzen n roz-vitdetonstreazprezera ionului I in soluia
analizad.



