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Matrikelnummer: xxxxxxxx

Analysenummer: 2

Analysegruppe: Lösliche & (NH4)CO3
Saal 999


Platz 99

Eigenschaften der Analysesubstanz:
- Weißes, feinkörniges bis stäbchenförmiges, teilweise kristallines Pulvergemisch

- Die Analysesubstanz lies sich mit Hilfe eines Sodaauszugs nicht vollständig lösen, löste sich

  allerdings im H2O nach Zugabe von verdünnter HCl. 

Analysengang Anionen:
1. Chlorid-Nachweis als AgCl
Der Sodaauszug wird mit verd. Salpetersäure (HNO3) angesäuert. Danach werden einige Tropfen Silbernitrat (AgNO3) hinzugegeben. Bei Anwesenheit von Chorid-Ionen (Cl-) bildet sich ein weißer, käsiger Niederschlag. Der Niederschlag kann durch Zugabe von Ammoniak (NH3) in Lösung gebracht werden.

Cl- + Ag+ (AgCl↓  

AgCl + 2 NH3 ([Ag (NH3)2]+ + Cl-
Bei dem Versuch bildete sich ein Niederschlag! → Cl​- vorhanden 

R- und S-Sätze: (Für alle Substanzen in Wortlaut im Anhang)
HNO3 (verd.):
R 35 


S 23.2


S 26


S 36/37/39 

NH3 (verd.):
R 35 


R 50


S 26


S 36/37/39


S 45


S 61

AgNO3:
R 34


S 26


S 45

2. Sulfat-Nachweis als BaSO4 

Der Sodaauszug wird mit verd. HCl angesäuert (pH-Wert: 1-2). Danach wird (frisch bereitete, 0,5 mol/l) Bariumchlorid-Lösung (BaCl2) hinzugegeben. Bei Anwesenheit von Sulfat-Ionen (SO42-) bildet sich ein feinkristalliner, weißer Niederschlag.

SO42- + BaCl2(BaSO4↓ + 2Cl- 

Bei dem Versuch bildete sich kein Niederschlag! → SO42- nicht vorhanden

R- und S-Sätze:

HCl (verd.):
R 34


S 26


S 45

BaCl2:
R 25


S 45

3. Carbonat-Nachweis als BaCO3 
Die Ursubstanz wird in einem Reagenzglas mit verd. Salzsäure (HCl) angesäuert. Direkt danach wird ein Gärröhrchen mit Barytwasser (Ba(OH)2) darüber gestülpt und das Reagenzglas im Wasserbad erwärmt. Die Bildung einer Trübung im Barytwasser deutet auf die Anwesenheit von Carbonat-Ionen (CO32-) hin. 

CO32- + 2 HCl(CO2↑ + H2O + 2 Cl- 

CO2 + Ba(OH)2(BaCO3↓ + H2O 

Bei dem Versuch bildete sich eine Trübung! → CO32- vorhanden

R- und S-Sätze:

HCl (verd.):
R 34


S 26


S 45

Ba(OH)2:
R 20 / 22


R 34


S 26


S 36/37/39


S 45

4. Nitrat-Nachweis mit FeSO4 und konz. H2SO4 (Ringprobe)
Der Sodaauszug wird mit verd. Schwefelsäure (H2SO4) angesäuert. Danach gibt man kaltgesättigte, mit verd. Schwefelsäure angesäuerte, Eisen-Sulfat-Lösung (FeSO4) hinzu.

Anschließend unterschichtet man das Ganze mit konz. Schwefelsäure. Die Bildung eines braun-violetten Rings an der Phasengrenze deutet auf die Anwesenheit von Nitrat-Ionen (NO3-) hin. 

NO3- + 3 Fe2+ + 4 H+(NO + 3 Fe3+ + 2 H2O

[Fe (H2O)6]2+ + NO([Fe (H2O)5 NO]2+ + H2O 

Bei dem Versuch bildete sich kein Ring! → NO3- nicht vorhanden

R- und S-Sätze:

H2SO4 (verd.):
R 35


S 26


S 45

H2SO4 (konz.):
R 35


S 26


S 30


S 45

FeSO4:
R 22


S 24


S 25

Analysengang Kationen:

Ammonium-Nachweis als NH3 
Auf einem großen Uhrglas wird eine Spatelspitze der Ursubstanz mit 5 Tropfen Natriumhydroxid (NaOH) versetzt und sofort mit einem zweiten Uhrglas bedeckt, in das ein Streifen angefeuchtetes Indikatorpapier geheftet wurde. Die gleichmäßige Blaufärbung des Indikatorpapiers nach kurzer Zeit deutet auf die Anwesenheit von NH4+ hin. 

NH4+ + OH- ( NH3↑ + H2O 

Bei dem Versuch färbte sich das Indikatorpapier gleichmäßig blau! → NH4+ vorhanden

R- und S-Sätze:

NaOH:
R 35


S 26


S 36/37/39


S 45

Natrium-Nachweis mit Spektralanalyse / Flammenfärbung
Zur Analyse der Flammenfärbung bzw. Spektrallinien wird eine sauber ausgeglühte Platindrahtöse verwendet. Man nimmt eine kleine Probe der vorher gemörserten Ursubstanz mit der Platindrahtöse auf und hält sie in die Flamme. Eine gelb leuchtende Flamme bzw. eine gelbe Linie bei 589 nm im Spektroskop deuten auf Natrium hin. 

Bei dem Versuch war eine gelbe Flamme / Linie (589 nm) zu sehen! → Natrium (Na+) vorhanden

Kalium-Nachweis mit Spektralanalyse / Flammenfärbung
Zur Analyse der Flammenfärbung bzw. Spektrallinien wird eine sauber ausgeglühte Platindrahtöse verwendet. Man nimmt eine kleine Probe der vorher gemörserten Ursubstanz mit der Platindrahtöse auf und hält sie in die Flamme. Eine blauviolette Flamme bzw. eine rote, relativ weit links liegende (bei 768,2 nm) Linie sowie eine violette (404,4 nm) Linie deuten auf Kalium hin.

Bei dem Versuch waren weder die entsprechende Flamme, noch die entsprechenden Linien zu sehen! → Kalium (K+) nicht vorhanden

Trennungsgang der Ammoniumcarbonat-Gruppe
Da die Kationen der Ammoniumcarbonat-Gruppe nicht aus der Ursubstanz nachgewiesen werden können, müssen sie vorher von einander getrennt werden. 

Am Anfang wird die Ursubstanz in wenig H2O gelöst, sollte sie sich nicht lösen wird entsprechend viel verdünnte Salzsäure (HCl) tropfenweise zugegeben. Danach wird die Lösung mit Ammoniumchlorid (NH4Cl) schwach alkalisch gemacht (pH-Wert ca. 8). Anschließend werden 1-2 ml Ammoniumcarbonat (NH4CO3) zugegeben und das Gemisch kurz zum Sieden erhitzt. Daraufhin bildet sich ein weißer Niederschlag, der abzentrifugiert wird. 

Magnesium-Nachweis als MgNH4PO4
Aus dem Überstand des 1. Trennungsgagns: Zu der schwach sauren Probelösung gibt man 1 Tropfen (2.5 mol/l) (NH4)2HPO4-Lösung und versetzt dann mit 5 Tropfen halbkonz. Ammoniaklösung (NH4OH). Innerhalb von 5 Min. fällt beim Erwärmen im Wasserbad Magnesiumammoniumphasphat (MgNH4PO4 · 6 H2O) in Form sargdeckelähnlicher, bei schneller Kristallisation sternförmiger Kristalle aus.

Mg2+ + HPO42- + NH4+ + 5 H2O(Mg(NH4)PO4 · 6 H2O↓ 

Bei dem Versuch kein Niederschlag sichtbar! → Magnesium (Mg+) nicht vorhanden

R- und S-Sätze:

NH4OH:
R 34


R 50


S 26


S 36/37/39


S 45


S 61

Barium-Nachweis als BaCrO4
Der abzentrifugierte Niederschlag wird in 3 bis 5 Tropfen halbkonz. Essigsäure (CH3COOH) gelöst, mit 5 Tropfen H2O verdünnt und zum Sieden erhitzt. Danach wird die Lösung mit 2 Tropfen konz. Natriumacetat (CH3COONa) (pH-Wert ca. 5) gepuffert. Das Gemisch wird anschließend tropfenweise mit Kaliumdichromat-Lösung (K2Cr2O7) versetzt bis die Lösung durch einen Überschuss an CrO42---Ionen  gelb gefärbt ist. Das ausgefällte Barium wird abgetrennt und das Zentrifugat durch Zusatz von einem weitern Tropfen Ammoniumacetat (CH3COONH4) auf Vollständigkeit der Fällung überprüft.

Ba2+ + CrO42-(BaCrO4 ↓ 

2 Ba2+ + Cr2O72- + H2O ( 2 BaCrO4↓ + 2 H+ 

2 CrO42- + 2 H+(Cr2O72- + H2O 

Bei dem Versuch fiel BaCrO4 aus! → Barium (Ba2+) vorhanden

R- und S-Sätze:

CH3COOH:
R 10

(konz.)
R 35 


S 23.2


S 26


S 36/37/39


S 45

K2Cr2O7:
R 8
S 45


R 34
S 53



R 45
S 60


R 46
S 61


R 60


R 61


R E 21


R E 25


R E 26


R 42/43


R E 48/23


R 50/53

Zu dem Überstand des zweiten Trennungsgangs gibt man 10 Tropfen (2 mol/l)  (NH4)2CO3-Lösung und kocht das Ganze 1 Minute auf. Dann das Ganze mit Na2Co3-Lösung chromatfrei waschen und erneut abzentrifugieren, schließlich mit dem Rückstand eine Spektralanalyse durchführen.
Calcium / Strontium Nachweis mit Flammenfärbung / Spektralanalyse

Zur Analyse der Flammenfärbung bzw. Spektrallinien wird eine sauber ausgeglühte Platindrahtöse verwendet. Man nimmt eine kleine Probe der vorher gemörserten Ursubstanz mit der Platindrahtöse auf und hält sie in die Flamme. 

Eine ziegelrote Flamme bzw. eine rote (622.0 nm) und grüne (553.3 nm) Linie (die die Na-Linie in etwas gleichem Abstand umgeben → „Ampelstruktur) deuten auf Calcium (Ca+) hin.

Eine karminrote Flamme bzw. mehrere rote Linien (600-675 nm) und eine (charakteristische blaue Linie (460.7 nm – selten  zu sehen) deuten auf Strontium (Sr2+) hin.

Bei dem Versuch waren für Strontium die entsprechenden Spektrallinieinien sichtbar, für Barium jedoch nicht.

→ Calcium (Ca+) nicht vorhanden

→ Strontium (Sr2+) vorhanden

Zusammenfassung:
Die Analysesubstanz enthält folgende Ionen

Cl- (Chlorid)

CO32+ (Carbonat)

NH4+ (Ammonium)

Na+ (Natrium)

Ba2+ (Barium)

Sr2+ (Strontium)

