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1. OBIECTUL CHIMIEI ANALITICE

Chimia analitica are drept obiect de studiu materia chimica organica si anorganica.
Este stiinta care studiaza teoretic si practic metodele de analiza chimica si instrumentala.

Chimia analitica contine doua ramuiri:

- chimia analitica calitativa;
- chimia analitica cantitativa.

Chimia analitica calitativa se ocupa atat cu identificarea elementelor sau ionilor care
intra Tn compozitia unei substante pure cat si cu identificarea substantelor care intra in
compozitia unui amestec. Analiza calitativa precede aproape totdeauna analiza cantitativa.

Chimia analitica cantitativa stabileste raportul in care se gasesc elementele sau
ionii in compozitia unei substante pure sau raportul in care se gasesc substantele dintr-un
amestec. In urméatoarele etape se vor stabili prin calcul compozitia procentuala, formula
bruta si formula moleculara.

Orice proces analitic cuprinde cinci etape operationale:

1. 2. 3. 4. 5
Scopul » Salping || Trecereain > Iden;[;zgirea ,| Calcularea si
proba forma dete$rminarea mterplretalr oa
masurabila \ rezultatelor

compusului analizei

1. Scopul motiveaza efectuarea analizei. in functie de acesta se orienteaza mersul
analizei.

2. Salping proba reprezinta operatia de prelevare a probei pentru analiza.

Pentru o corecta prelevare proba trebuie sa aiba urmatoarele calitati:

- sa fi reprezentativa pentru un material dat. Recoltarea se face din locuri diferite
pentru un material solid sau solutiile si suspensiile trebuie bine omogenizate inainte
de recoltare;

- safie omogena.

Pentru substantele solide omogenizarea se realizeaza prin amestecare si mojarare,
iar pentru suspensii sau solutii lichide prin agitare.

Trebuie ca la aceasta etapa sa se cunoasca istoricul probei: locul de recoltare,
transport, conservare.

3. Trecerea probei sub forma masurabila se face prin:

- aducerea probei in solutie (solubilizarea probei).
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4. Identificarea sau/si determinarea (dozarea) compusului.
- separarea constituentului ce trebuie determinat sau identificat;
- adaugarea unui reactiv care sa reactioneze cu constituentul pentru a conduce la

un compus cu propreitati cunoscute sau masurabile.

5. Calcularea si interpretarea rezultatelor — se face in functie de scopul urmarit

de analiza.

Analiza chimica cuprinde tehnicile de analiza care pot fi:

- clasice (cele chimice);

- moderne (cele instrumentale).

Metodele clasice sunt greoaie, laborioase, necesita cantiati mari de substanta, timp
indelungat de lucru si personal calificat dar sunt foarte precise. Treptat acestea vor fi
Tnlocuite cu metodele moderne.

Metodele moderne (instrumentale) sunt mai usoare, mai rapide, necesita cantitafi
mici de substanta, se pot executa automat de personal cu studii medii, dar, uneori, sunt
mai putin precise, mai pretenfioase si necesita aparatura costisitoare. Treptat,
perfectionarea aparaturii de laborator a crescut foarte mult precizia acestor metode. Exista
aparate extrem de fine si sensibile dar foarte costisitoare.

Alegerea dintre cele doua metode, pentru laboratoarele facultatilor sau
laboratoarele farmaceutice, depinde de:

- cantitatea de proba disponibila (cantitate mare — tehnici clasice, cantitate
mica — tehnici moderne);
- dotarea laboratorului (tehnici moderne, daca exista posibilitatea).

Clasificarea analizei chimice se face dupa mai multe criterii luate de referinta:

A. In functie de natura substantei care se analizeaza:

- analiza chimica organica — se ocupa cu studiul compusilor organici;

- analiza chimica anorganica — se ocupa cu studiul compusgilor anorganici.

B. in functie de scopul urmarit analiza chimica poate fi:

- calitativa — identifica elementele sau ionii care intra in compozitia unei substante
chimice;

- semicantitativa — face determinari aproximative, cu precizie mica;

- cantitativa — determina cu mare precizie compozitia chimica a unei substante chimice
pure sau compozitia chimica a unui amestec de substante.

C. O alta clasificare in functie de scopul urmarit pentru analiza chimica poate fi:

- elementala — identifica elementele chimice care compun o substanta;

10
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- functionala — identifica functiunile ogranice ale unui compus;
- structurald — determina structura unui compus chimic.
D. In functie de volumul probei, masa probei sau masa de constituent de analizat,

analiza chimica poate fi (tabelul 1.1.):

Tabelul 1.1. Clasificarea metodelor de analiza chimica in functie de masa probei sau masa
de constituient de analizat

M < Masa de component Volumul
asa de proba ; o . .
Anali Lo A o identificat sau solutiei de
naliza chimica luata in analiza : .
determinat analizat
Macroanaliza
(metoda gramelor sau >0,1¢9 >10"%g >5cmd
decigramelor)
Semimicroanaliza 0,01-0,1g¢ 5 a4 3 3
(metoda centigramelor) 10°-10"g 05-5cm
Microanaliza 6 " 3
(metoda miligramelor) 0,001-0,01g 10°-10" g 0,05-0,5cm
Ultramicroanaliza <0,001 g 10°-10%¢g < 0,05 cm?
(metoda microgramelor)
Submicroanaliza 12 9
(metoda nanogramelor) 107%-10"g
Subultramicroanaliza <102
(metoda picogramelor)
Multiplii si submultiplii gramului:
Multiplii gramului:
Terragram (Tg) =1000 000 000 000 g=10%?¢g
Gigagram (Gg) =1000000000g=10%g
Megagram (Mg) =1000000g=10°%g
Kilogram (Kg) =1000g=10%¢g
Hectogram (hg) =100g=10%g
Decagram (dag) =10g
Submultiplii gramului:
Decigram (dg) =10'g=0,1g¢g
Centigram (cgy =102%g=0,01g
Miligram (mg) =103g=0,001¢g
Microgram (ng) =10%g=0,000001 g
Nanogram (ng) =10°g=0,000000001 g
Picogram (pg) =10*?g=0,000000000001 g
Femtogram (fg) =1015g=0,000000000000001 g

11
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2. REACTII SI REACTIVI ANALITICI

Reactiile chimice care permit identificarea, separarea sau determinarea
componentelor (substantelor) de analizat poarta denumirea de reactii analitice.

Substantele chimice care pot produce aceste reactii se numesc reactivi analitici.

Pentru a putea fi utilizatda in chimia analiticda o reactie chimica trebuie sa
indeplineasca o serie de conditji:

- sa fie usor de executat;

- sa fie practic totala (echilibru deplasat complet spre dreapta);

- sa fie cat mai rapida;

- sa se desfasoare dupa un mecanism cunoscut;

- sa fie cat mai sensibila si caracteristica pentru o anumita substanta sau pentru un
grup restrans de componenti;

- rezultatele sa fie usor perceptibile cu unul din simturile noastre, altfel spus trebuie
sa duca la compusi usor sesizabili si cunoscutj.

O reactie analitica trebuie sa conduca la formarea unui compus cu o proprietate
care sa fie functie de concentratje:

P =1(C)
unde: P = proprietatea analitica a compusului rezultat;
C = concentratia molara a compusului cercetat.

Reactiile chimice se reprezinta cu ajutorul ecuatiilor chimice.

Aplicarea succesiva a diferitelor reactii analitice in vederea separarii, identificarii
sau determinarii unor grupe, mai mari sau mai mici de compusi, definesc un mers
sistematic sau o schema de analiza.

Pentru a fi utilizat in chimia analitica un reactiv chimic ar trebui sa indeplineasca si
el cateva cerinte dintre care amintim:

e sa aiba formula moleculara si structurala bine cunoscuta;

e sa fie chimic pur;

¢ sa fie stabil in timp;

¢ sa fie specific sau selectiv;

e sa conduca la reactii analitice practic totale;

e sa formeze gaze, compusi greu solubili, compusi putin disociati sau colorati cu
componentul de analizat;

e sa permita decelarea unor cantitati cat mai mici din componentul cautat (sa dea

reactii sensibile).

12
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2.1. CARACTERISTICILE REACTIILOR ANALITICE CALITATIVE

Pentru a putea fi utilizate in chimia analitica calitativa, pentru identificarea diferitelor
specii chimice, reacfiiile analitice trebuie sa fie caracterizate prin urmatoarele notiuni:

perceptibilitatea, selectivitatea si sensibilitatea.
2.1.1. PERCEPTIBILITATEA

Este caracteristica reactiilor analitice de a provoca transformari usor de observat cu
organele noastre de simt, in special cu ochiul sau cu nasul.
Aceasta cerinta poate fi satisfacuta de o reactie atunci cand:

a) componentul analizat formeaza cu reactivul dat un precipitat.

Exemplu:
Ca?* (incolor) + COs? (incolor) - CaCOs { (precipitat alb)
Ag* (incolor) + I (incolor) — Agl ¥ (precipitat galben)
Pb2* (incolor) + S2- (incolor) — PbS  (precipitat negru)
b) din reactii rezulta un gaz usor se identificat dupa culoare, miros, inflamabilitate,

reactie pe care o poate da cu diferiti reactivi.

tO
COs% +2 H* — > H0 + CO2 T (gaz incolor)
CO2 + Ba?* + 2 HO- — BaCOs | (precipitat alb) + H20
FeS + H2S04 — FeS0s + H2S T

c) din reactie rezultd un compus colorat specific.

B - NN 2+
N
Fe?* + — > /
Fe\\ y
.
~ l\ -3
(incolor sau L .
slab verzui) (incolor) (rosu)

2.1.2. SELECTIVITATEA

Este proprietatea reacfiilor analitice de a da raspunsuri caracteristice unei anumite
specii (ion). In caz contrar identificarea este imposibila.

Din acest punct de vedere reactivii analitici se clasifica in:

13
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e reactivi specifici — reactioneaza cu un singur ion sau component, in anumite

conditii de lucru. Deoarece numarul reactivilor specifici este foarte redus spunem
despre un reactiv ca este cu atat mai specific cu cat reactioneaza cu mai putini ioni
componenti din sistem. De exemplu dimetilglioxima este considerata reactiv specific
pentru ca reactioneaza cu Ni%* in solutie neutra sau amoniacald, cu toate ca poate
precipita Pb?* din solutie acida sau da o coloratie rosie cu sarurile feroase acidulate

cu acid tartric in prezenta de amoniac.

OH<——O0

| l
H3C-C=N-OH H3C-C=N N=C-CHsj

+2 HO- ‘ \Ni/

+Ni2+ o Y \ ‘
H3C-C=N-OH -2H,0 H3C-C=N ll\l:C-CH3
I

O—» HO
precipitat rosu matasos

- reactivi_selectivi — sunt reactivii care in conditile date reactioneaza cu un numar

cat mai mic de ioni sau componenti. De exemplu, apa oxigenata reactioneaza in
mediu de acid sulfuric, dand reactii de culoare numai cu titanul, vanadiul si
molibdenul.
Ti(SO4)2 + H202 — H2[TiO2(S04)2]
galben portocaliu

- reactivi_de grupa - reactioneaza in anumite conditii cu un grup de ioni sau

componenti, uneori destul de mare. Dintre acestia amintim: HCI, H2S, (NH4)2S,
(NH4)2CO3, H2SO04, H2C204, (NH4)2C204, AgNOs3, BaClz. Cu ajutorul acestor reactivi
cationii si anionii pot fi impartiti in grupe analitice, fapt ce permite separarea

ulterioara a acestora in vederea identificarii.

- reactivi_nespecifici — care reactioneaza cu majoritatea ionilor sau componentilor

din sistem.

Selectivitatea reactiilor analitice depinde de o serie de factori dintre care amintim:
pH-ul, alegerea starii de valenta, temperatura, complexantii, ionii straini etc. Prin
modificarea conditilor de reactie se poate mari sau micsora selectivitatea reactiilor
analitice.

Astfel:

e pH-ul: alegerea adecvatd a pH-ului este esentiald in cazul precipitarii Ni** cu

dimetilglioxima, reactia fiind totala in mediu alcalin, in mediul acid reactia

neavand loc.
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