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Platz 19

Eigenschaften der Analysesubstanz:
- weiß-grüne, klebrig-pulvrige Substanz

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

  allerdings in verdünnter Salzsäure 

Analysengang Anionen:
1. Chlorid-Nachweis als AgCl
Der Sodaauszug wird mit verd. Salpetersäure (HNO3) angesäuert. Danach werden einige Tropfen Silbernitrat (AgNO3) zugegeben. 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 kein Niederschlag! → Cl​- nicht 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↓ + Cl- 

Bei dem Versuch bildete sich ein Niederschlag! → SO42- 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] + 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:

Trennungsgang der Urotropin-Gruppe

Die Probesubstanz (höchstens eine Spatelspitze) wird in verd. Salzsäure (HCl) gelöst und tropfenweise mit (NH4)2CO3-Lösung versetzt bis eine bleibende Trübung entsteht. Als nächstes wird verd. Salzsäure zugetropft bis die Trübung verschwindet (pH: 5-6) und das Ganze auf dem Wasserbad erwärmt (nur warm machen). Anschließend gibt man solange tropfenweise Urotropin (10%ig) hinzu (bis zur vollständigen Fällung) woraufhin Fe(OH)3↓, Al(OH)3↓ und Cr(OH)3↓ ausfallen. Mn2+, Zn2+ Co2+/3+ und Ni2+ bleiben in Lösung und werden separat in der (NH4)2S-Gruppe nachgewiesen. Der Niederschlag wird in wenig HCl (verd.) gelöst und evtl. mit Wasser auf das 1,5-fache verdünnt. Danach werden in einer Porzellanschale 3 Plätzchen Kaliumhydroxid (K(OH)) mit etwas 5 Tropfen konz. Wasserstoffperoxid-Lösung (H2O2) übergossen und erhitzt.  Die Probelösung wird in diese Lösung hinein gegossen (Alkalischer Sturz) und zum Sieden erhitzt, (das Ganze muss stark alkalisch sein), es fällt Eisenhydroxid (Fe(OH)3↓), das abzentrifugiert und  separat nachgewiesen wird.
R- und S-Sätze: 

(NH4)2CO3: 
R 22

C6H12N4:
R 11 


R 42/43 


S 16


S 22


S 24


S 37
KOH:
R 35 


S 26 


S 36/37/39


S 45

H2O2:
R 22


R 41 


S 26 


S 39
Eisen-Nachweis als Fe(SCN)3
Auf der TP wird 1 Tr. der salzsauren Probelösung mit 1 Tr. 1 mol/l NH4SCN-Lösung (Ammoniumthiocyanat) versetzt, eine blutrote Färbung zeigt Eisen (Fe3+) an.
Fe3+ + 3 SCN-↔ Fe(SCN)3 (blutrot)
Bei dem Versuch entstand die blaue Färbung! → Fe3+ vorhanden

R- und S-Sätze:

NH4SCN:
R 20/21/22

R 32 

S 2 


S13

Die restliche Lösung wird mit festen Ammoniumchlorid (NH4Cl) erhitzt (bei pH 7-8), woraufhin CrO42- ausfällt, Al(OH)3 bleibt in Lösung, beide werden separat nachgewiesen. 
R- und S-Sätze: 

NH4Cl:
R 22


R 36 


S 22
Chrom-Nachweis als CrO(O2)2 

In der Kälte wird die salpetersaure Lösung mit 1 ml Ether (C4H10O) überschichtet, mit wenigen Tr. verd. H2O2 versetzt und anschließend kurz geschüttelt. Eine Blaufärbung der Etherschicht deutet auf Anwesenheit von Chrom (Cr3+) hin. Nach einiger Zeit schlägt die Färbung in grün oder violett um (Reduktion zu Cr3+). 

Cr2O72- + 4 H2O2 + H+ → 2 CrO(O2)2 + 5 H2O

4 CrO(O2)2 + 12 H+ → 4 Cr3+ + 6 H2O + 7 O2↑ 

Bei dem Versuch bildete sich keine Blaufärbung! → Cr3+ nicht vorhanden.

R- und S-Sätze: 

C4H10O:
R 12 


R 19 


R 22 


R 66

R 67 

S 9 


S 16 


S 29 


S 33


Aluminium- Nachweis als Thénards Blau
Der gewaschene und getrocknete Niederschlag wird auf einer Magnesiarinne mit 1 Tr. einer sehr verd. Co(NO3)2-Lösung (Kobaltnitrat) (höchstens 0,1%ig) befeuchtet und in der oxidierenden Flamme geglüht. Eine Blaufärbung der Magnesiarinne deutet auf die Anwesenheit von Aluminium (Al3+) hin.
Co(NO3)2 + Al2O3 → CoAl2O4 + 2 NO2 + ½ O2
                                        blau 

Bei dem Versuch bildete sich keine Blaufärbung! → Al3+ nicht vorhanden

R- und S-Sätze: 
Co(NO3)2:
R 22


R 40 


R 43 


S 36/37

Trennungsgang der Ammoniumsulfid-Gruppe
Die Lösung wird auf ca. 5 ml eingeengt und tropfenweise mit halbkonz. Ammoniak versetzt (bis pH = 8). Anschließend wird 10 % ige TAA-Lösung zugetropft und das Ganze ca. 15 Min. auf dem Wasserbad erhitzt, woraufhin MnS↓, ZnS↓, NiS↓/Ni2S3↓ und CoS/Co2S3↓ausfallen. Bei mehrmaliger Behandlung mit einigen ml HCl (halbkonz.) gehen Mn2+ und Zn2+ wieder in Lösung, NiS/Ni2S3 und CoS/Co2S3 werden abzentrifugiert und CoS/Co2S3  in einem Gemisch aus CH3COOH und H2O2 wieder gelöst, NiS/Ni2S3 wird erneut abzentrifugiert. Co2+ und Ni2+ werden separat nachgewiesen.
R- und S-Sätze: 

NH4OH:
R 34

(halbkonz.)
R 50


S 26


S 36/37/39


S 45


S 61

C9H17NO:
R 22-34 

(TAA)
R 34

S 26


S 36/37/39


S 45


CH3COOH:
R 10

(konz.)
R 35 


S 23.2


S 26


S 36/37/39


S 45
Cobalt-Nachweis als [Co(SCN)4]2- 
In einem Reagenzglas versetzt man einige Tr. der essigsauren oder neutralen Probelösung mit einer Spatelspitze NH4SCN und überschichtet mit 1 ml Amylalkohol-Ether-Gemisch. Bei Ausführung auf einer TP versetzt man 1 Tr. der essigsauren Probelösung mit 5 Tr. einer gesättigten Lösung von NH4SCN in Aceton (CH3COCH3). Je nach Menge der Co2+-Ionen entsteht eine grün bis blau gefärbte Lösung.
Co2+ + 2 SCN- ↔ Co(SCN)2
Co2+ + 4 SCN- + 2 H+ ↔ H2[CO(SCN)4]

Be dem Versuch entstand keine Färbung! → Co2+ nicht vorhanden

R- und S-Sätze:

CH3(CH2)4OH:
R 10

R 20 


R 37 


R 66 

S 46
CH3COCH3: 
R 11

R 36 


R 66 


R 67 

S 9

S 16

S 26
Nickel-Nachweis als Ni(Dado)2-Komplex 
Zunächst muss die Probelösung mit etwas H2O2  gekocht werden, um Fe2+ zu Fe3+ zu oxidieren. Darauf macht man die Lösung schwach ammoniakalisch , trennt von evtl. ausfallendem  Fe(OH)3 und verkoch sorgfälltig das zugesetzte H2O2 (andernfalls wird Diacetyldioxim zerstört!). Schließlich versetzt man 1 Tr. des klaren Zentrifugats auf der TP mit 1 Tr. Reagenlsg, ein himbeerroter Niederschlag deutet auf die Anwesenheit von Nickel (Ni2+) hin. 

Reagenzlösung : Gesättigte Lsg. Von Diacetlydioxim in 96%igem Ethanol
Ni2+ + 2 H+Dado- → Ni(Dado)2 + 2 H+ 

Bei dem Versuch bildete sich kein Niederschlag! → Ni2+ nicht vorhanden

R- und S-Sätze:

C2H5OH:
R 11 

S 7

S 16
Mit der Mn2+ und Zn2+ enthaltenden Lösung macht man einen alkalischen Sturz (siehe oben), woraufhin MnO(OH)2 ausfällt und separat nachgewiesen wird. Die restliche Lösung wird mit NaAc / HAc behandelt und mit TAA gekocht, daraufhin fällt ZnS aus welches ebenfalls nachgewiesen wird. 
Mangan-Nachweis durch Oxidation zu MnO4- 
In einer kleinen Porzellanschale werden einige Tr. Probelösung zur Trockne eingedampft und der Rückstand mit 5 Tr. H2SO4, 1 Tr. verd. AgNO3-Lsg, sowie 1 Spatelspitze festem Na2S2O8 verrührt. Bei schwachem Erwärmen deutet eine charakteristische violette Färbung auf MnO4- hin.
                                            Ag+
2 Mn2+ + 5 S2O82- + 8 H2O → 2 MnO4- + 10 SO42- + 16 H+ 

Bei dem Versuch bildete sich eine violette Färbung! → Mn2+ vorhanden
R- und S-Sätze:

AgNO3:
R 34


S 26


S 45

Zink-Nachweis als Rinnmanns Grün
Der gewaschene und getrocknete Niederschlag wird auf einer Magnesiarinne mit 1 Tr. einer sehr verd. Co(NO3)2-Lsg. befeuchtet und in der oxidierenden Flamme geglüht. Eine grüne Färbung deutet auf die Anwesenheit von Zink (Zn2+) hin
ZnO + 2 Co(NO3)2 → ZnCo2O4 + 4 NO2 + ½ O2


                 grün 
Bei dem Versuch bildete sich eine grüne Färbung! → Zn2+ vorhanden. 

Zusammenfassung:
Die Analysesubstanz enthält folgende Ionen

SO42- (Sulfat)
CO32- (Carbonat)

Fe3+ (Eisen)
Mn2+ (Mangan)
Zn2+ (Zink)

Mangan-Nachweis durch Oxidation zu MnO4- 
In einer kleinen Porzellanschale werden einige Tr. Probelösung zur Trockne eingedampft und der Rückstand mit 5 Tr. H2SO4, 1 Tr. verd. AgNO3-Lsg, sowie 1 Spatelspitze festem Na2S2O8 verrührt. Bei schwachem Erwärmen deutet eine charakteristische violette Färbung auf MnO4- hin.
                                            Ag+
2 Mn2+ + 5 S2O82- + 8 H2O → 2 MnO4- + 10 SO42- + 16 H+ 

Bei dem Versuch bildete sich keine violette Färbung! → Mn2+ nicht vorhanden
R- und S-Sätze:

AgNO3:
R 34


S 26


S 45

Zink-Nachweis als Rinnmanns Grün
Der gewaschene und getrocknete Niederschlag wird auf einer Magnesiarinne mit 1 Tr. einer sehr verd. Co(NO3)2-Lsg. befeuchtet und in der oxidierenden Flamme geglüht. Eine grüne Färbung deutet auf die Anwesenheit von Zink (Zn2+) hin

ZnO + 2 Co(NO3)2 → ZnCo2O4 + 4 NO2 + ½ O2


                 grün 
Bei dem Versuch bildete sich eine grüne Färbung! → Zn2+ vorhanden. 

Zusammenfassung:
Die Analysesubstanz enthält folgende Ionen

SO42- (Sulfat)
CO32- (Carbonat)

Fe3+ (Eisen)
Zn2+ (Zink)

Mangan-Nachweis durch Oxidation zu MnO4- 
In einer kleinen Porzellanschale werden einige Tr. Probelösung zur Trockne eingedampft und der Rückstand mit 5 Tr. H2SO4, 1 Tr. verd. AgNO3-Lsg, sowie 1 Spatelspitze festem Na2S2O8 verrührt. Bei schwachem Erwärmen deutet eine charakteristische violette Färbung auf MnO4- hin.
                                            Ag+
2 Mn2+ + 5 S2O82- + 8 H2O → 2 MnO4- + 10 SO42- + 16 H+ 

Bei dem Versuch bildete sich eine violette Färbung! → Mn2+ vorhanden
R- und S-Sätze:

AgNO3:
R 34


S 26


S 45

Zink-Nachweis als Rinnmanns Grün
Der gewaschene und getrocknete Niederschlag wird auf einer Magnesiarinne mit 1 Tr. einer sehr verd. Co(NO3)2-Lsg. befeuchtet und in der oxidierenden Flamme geglüht. Eine grüne Färbung deutet auf die Anwesenheit von Zink (Zn2+) hin

ZnO + 2 Co(NO3)2 → ZnCo2O4 + 4 NO2 + ½ O2


                 grün 
Bei dem Versuch bildete sich keine grüne Färbung! → Zn2+ nicht vorhanden. 

Zusammenfassung:
Die Analysesubstanz enthält folgende Ionen

SO42- (Sulfat)
CO32- (Carbonat)

Fe3+ (Eisen)
Mn2+ (Mangan)

