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Literaturhinweise

 Jander/Blasius, ,,Anorganische Chemie 1,
Einfithrung & Qualitative Analyse*

Hirzel Verlag

* Wolfgang Werner, ,,Qualitative
Anorganische Analyse* Wissenschaftliche

Verlagsgesellschaft

* Pro Bank sollte nach Moglichkeit ein

Exemplar vorhanden sein.

» Hinweise zu den verwendeten Abbildungen: Soweit nicht anders
gekennzeichnet, wurden die Abbildungen selbst erstellt oder aus
dem Skript ,,Analytische Chemie* von Prof. Dr. Thomas Jiistel

ubernommen.

» Fotos: Elke Ungruhe, Dr. Jan-Niklas Keil
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Sicherheit im chemischen Labor
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Sicherheitsdatenblatt
gemaR Verordnung (EG) Nr. 1907/2006 (REACH), gedndert mit 2015/830/EU

Calciumcarbonat 298,5 %, Ph.Eur., USP, BP, gefallt

Artikelnummer: PO13 Datum der Erstellung: 15.06.2015
Version: 1.1 de Uberarbeitet am: 28.10.2015

Ersetzt Fassung vom: 15.06.2015
Version: (1.0)

NN, FH MUNSTER Stand: 01,2018
'§\/ University of Applied Sciences

Betriebsanweisung

ABSCHNITT 1: Bezeichnung des Stoffs beziehungsweise des Gemischs und des
Unternehmens

1.1 Produktidentifikator

Bezeichnung des Stoffs Calciumcarbonat
Artikelnummer PO13
Registrierungsnummer (REACH) 01-2119486795-18-xxxx
EG-Nummer 207-439-9
CAS-Nummer 471-3441
1.2 Relevante identifizierte Verwendungen des Stoffs oder Gemischs und Verwendungen, von
denen abgeraten wird
Identifizierte Verwendungen: Laborchemikalie

1.3 Einzelheiten zum Lieferanten, der das Sicherheitsdatenblatt bereitstellt

’\\\ FH MUNSTER

\/ University of Applied Sciences

Laborordnung

Stand: 2018
G gsbereich: Labor fiir anor
Materialwissenschaften
Verantwortliche Hochschullehrer: Prof. Dr. T. Jiistel und Prof. Dr. U. Kynast
Anschrift: StegerwaldstraBe 39, 48485 Steinfurt

Telefon Laboringenieur: 02551/962252

und yti Chemie und Labor fiir angewandte

Die Laborordnung sollte allen Studenten und Beschiftigten bekannt sein und leicht zugénglich
aufbewahrt werden. Alle Vorgaben sind strikt zu beachten und einzuhalten. Dariiber hinaus
sind insbesondere folgende Schriften fiir das Arbeiten im Labor verbindlich und zu beachten:

~ Richtlinien fiir Laboratorien
~ Listen mit Gefahrensymbolen; Gefahrenbezeichnungen;

Einzelbetriebsanweisungen

— Stoffgrupp

Arbeitsbereich: Laborbereich (Raum C254)
Bearbeiter: Chemisch ausgebildetes Fachpersonal sowie unterwiesene Personen
Verantwortliche Personen: Dipl.-Ing. H. Kiitker

Anwendungsbereich
Arbeiten mit UV-Strahlung und UV-emittierenden Geriiten

Gefahren fiir Mensch und Umwelt

* UV-Strahlung reizt und schéidigt die Augen (Gefahr des Erblindens) und kann Hautreizungen hervorrufen
* Hochleistungs-UV-Strahler erzeugen beim Betrieb in Sauerstoff Ozon

SchutzmaBnahmen und Verhaltensregeln

» UV-Strahler diirfen nur mit dem dazugehérigen Vorschaltgerét (Transformator) betrieben werden.
* UV-Strahler, besonders Hochleistungslampen, werden sehr warm und miissen daher effektiv gekiihlt

werden.
+ Beim Betrieb von L'V Stns.hlem musseine Schutzbrille mit UV-] Flller getragen werden. Diese muss auf
und itit der UV-Strahl gesti sein.

L] il und mit UV- Slrahlem missen ummantelt werden. Diese
Ummantelung muss hitzebestéindig, nicht brennbar und intransparent fiir die genutzte Strahlung sein
(bSpW A]umlmumfolle}
+ Das Betreiben von ozoner len UY sellen ist ausschlieBlich unter einem Abzug
gestattet. (Sicherheitsvorkehrungen fiir das Arbeiten mit Ozon beachten)
* Hautschutzcreme verwenden.

Verhalten bei Stérungen
+ Laborpersonal benachrichtigen

ferhalten bei Unfi : Erste Hilfe

+  Bei Verblitzen der Augen: Augen durch breite Binde ruhigstellen.
+  Verletzten in die Augenklinik bringen.
Ersthelfer in der Abteilung:
E. Ungruhe, Dipl.-Ing. H. Kétker Dipl.-Ing.,
H. Lersch-Krotoszinski

Notruf: 112

Instandhaltung und Entsorgung
*  Sichtpriifung vor jeder Benutzung
+ Elektrische Priifung jéhrlich durch elektronisch unterwiesene Person
* Defekte Quecksilberlampen sind als quecksilberhaltiger Sondermiill zu entsorgen

Fachhochschule Miinster
Labor fiir Anorganische und Analytische Chemie

Hiermit erkldre ich, dass ich
1. auf die im Labor auftretenden Gefahren, sowie die erforderlichen Schutzmafinahmen und

Verhaltensregeln lnngemescn wurde (siehe Anhang). Grundlage dieser Unterweisung war die
Laborordnung, die mir zuvor zuginglich gemacht wurde und die ich gelesen und verstanden

habe.
2. keine ei achtigen Verand an bestehenden V hsstanden, bzw.
Reparaturarbeiten an Geriten durchfishren werde. Versuche diirfen nur nach Absprache und
E ung durch die Wi befugten ausgefithrt werden; dies sind:
Prof. Dr. Ulrich Kynast
Prof. Dr. Thomas Jiistel Dr. David Enseling
Dipl.-Ing. Heike Kitker Elke Ungruhe
Dipl-Ing. Uwe Eckert Heike Jenneboer

3. Arbeiten in dem Labor nur dann durchfithren werde, wenn sich auler mir noch eine zweite
Person im Raum befindet.

4. Arbeiten mit Druckgasflaschen nur dann ausfilhren werde, wenn ich vorher eine Einweisung
iber den Umgang mit Druckgasflaschen erhalten habe.

5. darauf hingewiesen wurde, dass werdende und stillende Mutter nicht in Laboratorien arbeiten
durfen. Da nicht ausgeschlossen werden kann, dass irgendjemand im Laborbereich fiir
Anorganische Chemie zumindest mit mindergiftigen Arbetsstoffen arbeitet, bedeutet dies,
dass ab Beginn der Schwangerschaft dieser Labort h nicht mehr betreten werden darf.

6. bexm Umgang mu Chemx.kahen vorher die Gefihrlichkeit der einzusetzenden Stoffe, sowie die

prife und alle erforderlichen Vorsichtsmafiregeln beachte.

7. die Versuchsvorschriften, Betriebsanweisungen und den Anhang (siehe hinten) beachten

werde.
8. ich zur Kenntnis genommen habe, dass die Einhaltung dncscr Vi orschnﬁ in meiner
Verantwortung liegt und ich fiir Zuwiderhandl zurR 2 werden kann.
Name, Vorname Datum
Unterschrift

Wintersemester 23/24
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Sicherheit im chemischen Labor

H+P Gefahren- und Sicherheitshinweise ...

0 @ 0 @ 0
. 0 @ 0 @

Quelle: https://www.wepa.shop
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(Globally Harmonized System (GHS) safety marks

LR

GHSO1 GHS02 GHS04

SEDHSE

GHS06 GHSO07 GHSO8

Quelle: https://de.123rf.com
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Sauberkeit Ordnung Sicherheit
Laborgerate, Abzlige und Abzlge, Waschbecken Erst denken dann handeln!
Laborbanke werden und Laborbanke werden UnuUberlegtes Handeln im
ordentlich gereinigt und nur nur aufgeraumt Labor gefahrdet nicht nur

sauber hinterlassen! hinterlassen. mich selbst!
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Allgemeine Vorbemerkungen zum Praktikum T —

» Ressourcensparendes Arbeiten
gehort zum guten Ton.

« Chemikalien: So viel wie notig und so
wenig wie moglich.

« pH-Papier und Magnesiastabchen sind
Verbrauchsmaterial aber nicht
kostenlos!

» Glasgerate mussen pfleglich behandelt
werden!

« Im Labor ist es warm genug.
Bunsenbrenner mussen nicht unndotig
laufen.

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 9
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Allgemeine Vorbemerkungen zum Praktikum CIW o

« Zentrifugen werden ausschlief3lich mit
einem Gegengewicht genutzt

« Zentrifugenglaser mussen vorher auf
Risse etc. untersucht werden.

* Sollte die Zentrifuge ,,ungewohnliche*
Gerausche machen — AUSSCHALTEN!

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 10
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* pH-Papier wird nicht in die Losung
gehalten!!!

« Zur Priufung des pH-Wertes, wird
ein Glasstab in die Losung gehalten,
und damit ein Tropfen auf das pH-
Papier Uberfuhrt.

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 11
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Feststoffe Probe + Nachweisreagenz

Feststoffe + \Wasser

‘(

FeSO, cuso,AgNO,

/}

+ SCN-

Ldsungen keine Partikel/Tribung — gefarbte Losung

vorhanden, kann aber geférbt sein

+ Cl- — weiBer Niederschlag

Ungeloste Probe — kein Niederschlag

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 12



Ablauf des Praktikums

Praktikum Qualitative Analyse

Stand 2023

RN, FH MUNSTER
¥

University of Applied Sciences

cCIw FB Chemisingenisurwesen
=+ ¥¥ Dapartmant of Chemical Enginssring

Fachbereich Chemieingenieurwesen
Labor fiir Anorganische Chemie

und Angewandte Materialwissenschaft

Allgemeine und Analytische Chemie

"Qualitative Analyse"

Praktikumszeiten:

Montags bis mittwochs 14:00 bis 18:00

Donnerstag s bis freitags  8:00 bis 12:00

Analyseniibersicht:

1. Lasliche Gruppe [
mit Ammoniumcarbonatgruppe

3. Ammoniumsulfidgruppe
4. Schwefelwasserstoffgruppe
mit Salzsduregruppe

5. Vollanalyse

6. Anionen —-[

Wintersemester 23/24

Mg, Li*, Na*, K*, NHa*

Ca®, 5r¥*, Ba**

Ni2*, Co?t, Zn2t, Mn2*, Fe2*'¥* Cr3*, AR, Ti%,
Hg?*, Pb?*, Bi*, Cu®, As?!/3*, Sp3+/3* gnt/d* g2
Hg:*, Ag', Pb?

Alle Kationen 1 -4 sowie NOs", $04%, CI', COs>
F, CI, Br, I, POs*, SCN-, 503%, BOs*, COs™
NGOz, 52057, Si0z, NOy, 5047, 105

Ergebnisauflistung:

1. Lésliche und Ammoniumcarbonat—Gruppe
a. Kationen
i. Losliche Gruppe
ii. (NHa)2CO3
b. Anionen

3. Ammoniumsulfid -Gruppe
a. Kationen
i. NHz
ii. (NHa)2S
b. Anionen

4. Schwefelwasserstoff- mit Salzsdure —-Gruppe
a. Kationen
i. HCI
ii. HiS
b. Anionen

5. Vollanalyse
a. Kationen
i. HCI
ii. HyS
iii. (NH;).S
iv. (NHa)2C03
v. Ldsliche Gruppe
b. Anionen

6. Anionen
a. Anionen

Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier

13
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Ablauf des Praktikums CIW [ emisnuienveser
1. Losliche Gruppe }{I\/Igzﬂ Li*, Na*, K*, NH,*
Ammoniumcarbonatgruppe Ca?*, Sr?*, Ba?t
3. Ammoniumsulfidgruppe Ni2*, Co?*, Zn2*, Mn?*, Fe2*3* Cr3+ Al3*, Ti%*,
4. Schwefelwasserstoffgruppe Hg?*, Pb2*, Bidt, Cu?t, Asd*5+ Sh8+/5* Sn2+4+ Cd?2+
mit Salzsauregruppe Hg,?*, Ag*, Pb?*
5. Vollanalyse Alle Kationen 1 — 4 sowie NOy", SO,#, ClI-, COz*
6. Anionen F, Cl, Br, I, PO, SCN-, SO,%, BO;*, CO,>

NO,’, S,0.%, SiO,, NO;, SO,2, 10,

- Die ausgegebenen Proben kénnen die Kationen der jeweiligen Gruppe enthalten
- Die ausgegebenen Proben kénnen Nitrat, Sulfat, Chlorid und Carbonat als Anionen enthalten
- Die ausgegebenen Anionenproben kdnnen jeweils alle Anionen enthalten

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 14
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Ablauf des Praktikums CIW i cremieromes:
Anzusetzende Ldsungen (falls nicht vorhanden)
1. 1:1 LIOH/KNO, 1:1 10 %/3 % (250 ml herstellen)
2. (NH,),CO, 2,5 g/250 ml (250 ml herstellen)
3. Na,CO;, 20 % (250 ml herstellen)
4. Na-Tartrat 25 g Na-Tartrat-2 H,O ldsen in 240 ml dest. H,O + 10 ml konz. HAc.
5. SnCl, 2,59 SnCl,-2 H,0 + 3 ml konz. HCI 16sen in 100 ml dest. H,O
6. Natriumstannat 1,29 SnCl,-2 H,0 + 2,5 g konz HCI ldsen in 45 ml dest. H,O + 50 ml 25% NaOH
7. Starkel6sung 1 g l0sliche Starke in 200 ml dest. H,O I6sen, ca. 10 min kochen



Ablauf des Praktikums

Verdinnungen der Sauren und Basen
1. Essigsaure (HAC)

Konzentriert: 18 mol/l

Verdunnt: ca. 2 mol/l (28 mlI/250 ml)
2. Salzséaure (HCI)

Konzentriert: 10 mol/Il

Verdinnt: ca. 2 mol/l (45 m1/250 ml)
3. Salpetersaure (HNO,)
Konzentriert: 11 mol/I

Verdunnt: ca. 2 mol/l (46 ml/250 ml)
4. Schwefelsaure (H,SO,)
Konzentriert: 18 mol/l

Verdinnt: ca. 2 mol/l (28 m1/250 ml)
5. Ammoniakwasser (NHy(1))
Konzentriert: 13 mol/I

Verdinnt: ca. 2 mol/l (38 ml/250 ml)

Bereitgestellte Reagenzien

 Kaliumdichromatlésung

» Wasserstoffperoxidldsung

«  Ammoniummolybdatldsung

« Ammoniumthiocyanatlosung

* Phenolphthaleinlosung

» Kobaltnitratlosung

* Dimethylglyoximlosung (DMG)
« Silbernitratlésung

«  Ammoniumsulfatlésung

« Ammoniumoxalatlésung

University of Applied Sciences

® FH MUNSTER

C I W Fachbereich Chemieingenieurwesen
Department of Chemical Engineering

Bereitgestellte Reagenzien

Ammoniumdihydrogen-
phosphatlosung

Perchlorséure
Bariumchloridlosung
Kaliumjodidldsung
Mangansulfatlosung
Kaliumpermanganatldsung
Kaliumchromatlosung
Lunges Reagenz A

Lunges Reagenz B
Morinlésung

Titangelb



Ablauf des Praktikums

Wintersemester 23/24

Musterprotokoll

Vorversuche: N ame

Einzelnachweise aller Kationen der jeweiligen Analysengruppe

Analyse der .......cesrinsene. Gruppe mit Analysennummer

L a)Vorproben

Beschreibung der Analysensubstanz (z.B. Laslichkeit, Aussehen, pH.... )
Leuchtprobe, Boraxperle, ....
Flammenfarbung.......ccouvnne

b)Anionennachweise

Nachweis der Anionen aus dem Sodaauszug

II. Durchfiihrung Trennungsgang

Beschreibung der durchgefiihrten Trennung
(evtl, Aufschiuf)

Einzelnachweise der Kationen

IIL. Ergebnis :

gefundene Kationen:, . ...,

gefundene Anionen =......ooooiiiiiiiiiasiinieens

migliche ZusammensetzZung:..............ovvmmmmimn s

Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier

S
CIw

FH MUNSTER
University of Applied Sciences

Fachbereich Chemieingenieurwesen
Department of Chemical Engineering
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Der Kationentrennungsgang CIVY Fobern chmeneseuese
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« Nasschemisches Verfahren zur Auftrennung und anschlieBendem Nachweis der Kationen einer

Analysensubstanz.
« Entwickelt von Carl Remigius Fresenius und Frederick P. Treadwell

* ,.Der Trennungsgang der Kationen geht mit Ausnahme der Erdalkali- und Alkalimetall-Elemente
nicht konform mit der Stellung der Elemente im PSE. Er richtet sich nach der Ldslichkeit der
Chloride, Sulfide, Hydroxide und Carbonate in saurem oder alkalischem Medium.* (aus Jander /

Blasius)

 Die Elemente werden dabel in folgende Gruppen geteilt: HCI-, H,S-, Ammoniumsulfid-

Urotropin-, Ammoniumcarbonat- und l6sliche Gruppe.
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Der Kationentrennungsgang
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* Viele lonen storen sich bei thren
Nachweisen gegenseitig, daher gilt immer
die entsprechenden Hinweise aus der

Literatur beachten!

* Beispiel: Nickelnachweis als [Ni(HDMG), ]

ZUMAFFEN.DE

| ) 3+ 2+ :
Entschuldigen Sie die Storung Stérung durch Fe>* oder Co-* da beide rote

Kann mir Herr Nachbar, ein bisschen Salz leihen?

Niederschlage mit H,DMG bilden

Quelle: http://zumaffen.de/1074/Entschuldigen-Sie-die-St-rung

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 19
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Der Kationentrennungsgang

Was sind Kationen?

Kationen sind Teilchen, die
positiv geladen sind, also weniger

Elektronen als Protonen besitzen.

+ e

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 20
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Unbekannte Probe*
+ HCl1 HCI Gruppe (Pb**, Hg" und Ag")

In Losung verbleiben die Kationen der H,S-,
Ammoniumsulfid-Urotropin-,
Ammoniumcarbonat- und loslichen-Gruppe

+H,S H,S Gruppe (Pb**, Hg?*, Bi?*, CuZ*, Cd2*, As?*, Sh3*+, Sn2+4+)

In Losung verbleiben die Kationen der
Ammoniumsulfid-Urotropin-,
Ammoniumcarbonat- und loslichen-Gruppe

+ NH; Urotropingruppe (Fe3*, Cr3*, AP, Ti*)

In Losung verbleiben die Kationen der
Ammoniumcarbonat- und loslichen-Gruppe

+ H,S Ammoniumsulfidgruppe (Co**, Ni?*, Zn?*, Mn?*)

In Losung verbleiben die Kationen
Ammoniumcarbonat- und loslichen-Gruppe

+ (NH,),CO; Ammoniumcarbonatgruppe (Ca?*, Sr?*, Ba?")

In Lésung verbleiben die Kationen der 16slichen
Gruppe (Mg2+, K* Nat, Li+, NH 4+) *Lediglich ein Teil der erhaltenene Probe wird verwendet

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 21
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Um die Analyse zu erleichtern, kann man auf eine Gruppe von Analysen
zurtickgreifen, welche als ,,Vorproben‘ bezeichnet werden. Diese konnen
Anhaltspunkte auf die Zusammensetzung der unbekannten Probe liefern, den
Trennungsgang aber nicht ersetzen.

1. Aussehen der Probe

Farbe der Probe (oder wie man sich durchs Praktikum pfuscht...)

Blau CoCl,, Cu(ll)-Salze

Braun CoS0O,, Ag,0, CdO, PbO,, Ag;AsO,, SnS, Fe(OH),, MnO,, Bi,S;, V,S;, Mo(OH);, PbCr,0,, Ag,CrO,
Griin Cr,0,, FeS0O,, Ni(NO,),, NiCO,, NiCl,, NiSO,, Cr(OH),

Rot Fe,0;, Hgl,, HgS, Cu,0, MnS, Co(OH),, Fe-Thiocyanate, K,Cr,0,

Schwarz  Co,0,, CuO, Hgs, Sb,S,, PbS, Cus, NiS, CoS, FeS, Fel,, Co(OH);, Cu(SCN),, Ag,S;, Mn(OH);, MnO(OH),
Violett CoCO,, KCr(SO,),, KMnO,

Quelle: Skript ,,Analytische Chemie* von Prof. Dr. Thomas Jiistel & Dr. Stephanie Méller

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 22
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2. Flammenfarbung

Flammenfarben der Alkalimetalle Flammenfarben der Erdalkalimetalle

Lithium Natrium Rubidium| Caesium Calcium Strontium Barium

Quelle: http://www.vias.org/kas/de/colouring_of_flame.html
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3. Boraxperle

Borax = Na,B,0, (Natriumborat)

\orgehen:

a. Tupfelplatte mit verd. HCI + Borax + Ursubstanz (US)

b. Magnesiastdbchen (MgO) im Bunsenbrenner zum Glihen bringen.

c. Magnesiastdbchen in HCI dann in Borax tauchen und in der
heilesten Stelle der Brennerflamme unter Drehen zu einer klaren
Kugctial formen (ggf. muss das Stdbchen mehrfach in Borax getaucht
werden.

d. Die fertige Perle in HCI dann in US tauchen (wenig US aufnehmen)
e. Stébchen in die Oxidierende oder Reduzierende Flamme halten.
f.  Nur fir Co?* (blaue Perle) und Cr3* (griine Perle) zuverlassig!

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 24



\Vorproben

3. Boraxperle

oberer Oxidationsraum

Flammenmantel

unterer Oxidationsraum

University of Applied Sciences

.§\\/ FH MUNSTER

c I W Fachbereich Chemieingenieurwesen

Department of Chemical Engineering

Schmelzraum

innere Flammenkegel

Reduktionsraum

Flammenbasis

Quelle: Teclubrenner.svg: Benedikt.Seidlderivative work: Matt (talk) - Teclubrenner.svg, CC BY-SA 3.0,

https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=6768485

Wintersemester 23/24

Kation Oxidationsflamme Reduktionsflamme
Fe?t farblos bis gelbrot  grin
Mn2*  violett farblos
Co?* blau blau
Ni2* gelb bis braun braun
Cr3* grdn smaragdgrin
Cu?t blau-griin rotbraun
25

Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier
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https://de.wikipedia.org/wiki/Oxidationsflamme
https://de.wikipedia.org/wiki/Reduktionsflamme

University of Applied Sciences

Vorproben CIV s Gemermare

Department of Chemical Engineering

.§\\/ FH MUNSTER

4. Marsh’sche Probe (unter dem Abzuqg!)
Nachweis fir Arsen und Antimon

\orgehen:

a. Im Reagenzglas: US + halbkonz. HCI + CuSO,-Lsg. +
Zinkgranalie

b. Khnallgasprobe!!

c. Verschliellen und das austretende Gas entztinden

d. Flamme auf eine kilhle Keramikoberflache halten

e. Unterscheidung von As und Sb — As ist I6slich in

frischer ammoniakalischer H,O,-Lsg.

As/Sb3* + 3 H* — AsH,/SbH,
4 AsH,/SbH, +3 0, — 4 As/Sb| + 6 H,0
2 As +5H,0, + 6 NH, — 2 AsO,% + 6 NH,* + 2 H,0

Arsenhaltige
Probe und verd.
Schwefelsaure,
) Kupfersulfat

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 26
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/ University of Applied Sciences

Vorproben CIVY rees s

Department of Chemical Engineering

5. Leuchtprobe

Nachwels flr Zinn
\orgehen:
a. Im Becherglas: US + Zinkgranalie + konz. HCI

b. Reagenzglas mit Eis oder eiskaltem Wasser
fullen

c. Reagenzglas in die ProbelGsung halten

d. Das befeuchtete Reagenzglas in eine nicht
leuchtende Brennerflamme halten

e. Blaues Leuchten an der Glaswand = Zinn pos.

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 27
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.§\\/ FH MUNSTER

University of Applied Sciences

c I W Fachbereich Chemieingenieurwesen
Department of Chemical Engineering

6. Titannachwels

\orgehen:

a. Im Reagenzglas: US +

b. 5 min. Kochen dann ab
lassen

c. H,0, zugeben

KONZ.

Kilhlen

d. Gelborange Farbung = Titan

pOS.

Potentielle Storung durch F
- Bildung von [TiF4]* (farblos)

Wintersemester 23/24

Nachweis als Peroxometallkomplex
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Vorproben CIV s Gemermare

Department of Chemical Engineering

[

6. Blaukreuzverfahren

Negativ Positiv

‘

Nachweis fir Ammonium
\orgehen:
a. Aufeinem Uhrglas: US + NaOH

b. In die W6lbung eines zweites Uhrglas ein
feuchtes Indikatorpapier kleben und zum
abdecken nutzten, so dass sich eine
,,Reaktionskammer* bildet.

c. Auf die AulBenseite des Uhrglases ein
zweites Indikatorpapier kleben und somit
ein Kreuz legen.

d. Verfarbt sich das innere Indikatorpapier
blau = Ammonium pos.

NH,* + OH" > NH;, () + H,0

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 29
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Die HCI-Gruppe CIW G e
Umfasst folgende Kationen: Pb?*, Hg* und Ag*

Werden gefallt als: Chloride

Rickstand Filtrat

pH-Wert: = 0

Vorgehen : Riickstand

1. US in halbkonz. HCI kochen, abkiihlen lassen dann filtrieren.

2. Riuckstand mehrfach mit kochendem Wasser tbergieRen. Filtrat

3. Deas Filtrat stark abkthlen, dadurch fallt PbCl, aus (ggf. Nachweis

als Bleichromat)

4. Filterrtckstand aus 2. mit NH,-Lsg. Ubergiel3en. Bleibt ein
schwarzer Filterrtickstand liegt Hg* vor. Das Filtrat mit HNO,

ansauern. Weil3er Niederschlag = Ag*

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 30
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University of Applied Sciences

D i e H C I = G ru p pe CIW Fachbereich Chemieingenieurwesen

Department of Chemical Engineering

Nachweis von Pb** als PbCrO,

Pb2* + CrO,2 — PbCro, {

Nachweis von Ag* als AgCI

Agt+ Cl-— AgCI 4

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,, Qualitative Analyse”, Tim Pier 31
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Die H,S-Gruppe CIV mesr e

Department of Chemical Engineering

100 ——Ig— b o
: . ‘ https://lwww.researchgate.net/publication/269165
U mfaSSt f0|gende Kationen: 168_Review_of_Microbially_Induced_Corrosion
80 - | _and_Comm_ents_on_Needs_ReIated_to_Testing_
Pb2+ ng+ Bi3+ CU2+ Cd2+ A83+/5+ Sb3+/5+ Sn2+/4+ Procedures/figures?lo=1
= 60- -
c
Werden geféallt als: Sulfide 8 — —HS
S 40- —HS$
s>
pH-Wert: =0 - 3 20 i
Das Trennprinzip beruht auf der pH-Wert 0
5 11
Abhéangigkeit der S>Konzentration, somit ist eine
fraktionierte Fallung mdglich. S o
HsC NH, O i )I\
. . 3 2 HsC SH
Alle Arbeiten mit H,S werden unter dem Abzug
erledigt. Die genutzten Glasgerate bleiben im Abzug o o
e Syt : /U\ +NHS + H,S
Ste h en ! Lihmung des Arymuﬁi:zﬂ m 55' ;:??;:E;E;i:::::mm deshalb unter dem H;C o)
Friher Heute
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-
D I e I I S = G ru p p e c I W Fachbereich Chemieingenieurwesen
2 Department of Chemical Engineering

pH-Wert beachten!!!

Filtrat der HCI-Gruppe in 100 ml Becherglas geben
— AT — + H,S aus Thioacetamid— mit Wasser das

Volumen verdoppeln — AT — + H,S (pH Wert = 0-2) Filtrat Gruppe 3-5
Vorgang wiederholen bis etwa 80 ml erreicht sind.

Auf Vollstandigkeit der Fallung prifen!

PbS, HgS, Bi,S;, Cus, CdS, AsS, Sb,S;, SnS

Schwarz, schwarz, dunkelbraun, schwarz, gelb, ocker, orange, hellgelb

Niederschlag mehrfach mit LIOH/KNO, Ldsung waschen

Kupfergruppe Arsengruppe

PbS, HgsS, Bi,S,, CusS, CdS, [AsS,]*, [SbsS,]*, [SnS;]*,

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 33



Die H,S-Gruppe

Niederschlag + halbkonz. HNO,,

filtrieren

Filtrat + 3 mL halbkonz. H,SO,,
eindampfen bis weil3e Nebel
entstehen. Abkuhlen dann wenig
H,SO, + H,0 zugeben, abkuhlen und

filtrieren

WeilRer Riuckstand = PbSO,

Blei positiv

Rickstand = HgS

Quecksilber positiv

Filtrat + Uberschuss

NH.,, filtrieren

WeilRer Riuckstand

= Bismut pos.

Filtrat blau =

Kupfer pos.

Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier
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c I W Fachbereich Chemieingenieurwesen

Department of Chemical Engineering

Filtrat mit verd. HCI

ansauern dann filtrieren

Niederschlag nitratfrei

waschen, + konz. HCI +AT

Filtrat + Eisennagel
Schwarze Flocken =

Antimon pos.

Gelber Ruckstand

= Arsen pos.

Filtrat fUr

Leuchtprobe nutzen
34
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University of Applied Sciences

-
D I e I I S = G ru p p e c I W Fachbereich Chemieingenieurwesen
2 Department of Chemical Engineering

Cadmium geht in Lésung,
Kupferfarbener

farbt dies allerdings nicht

Niederschlag wenn Ldsung Niederschlag abfiltrieren

vorher blau
Blaue/ farblose Ldsung +

Natriumdithionit im

Wasserbad erwarmen
H,S einleiten,

Gelber Niederschlag

= Cadmium positiv

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 35
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University of Applied Sciences

Die H,S-Gruppe A

Department of Chemical Engineering

Nachweis von Pb?* als PbCrQ,

Pb*t + CrO;~ — PbCrO, ! Nachweis von Bi3* als

(K,CrO, + HAC)
; ~

Thioharnstoffkomplex

Bi3* + 3 S=C(NH,), — [Bi(S=C(NHj,),);]**
(US. + Spsp. Thioharnstoff + 1 Tr. 2 mol/l HNO; +

Spsp. Weinséure (maskiert Antimon Sb3*))

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 36
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University of Applied Sciences

Die H,S-Gruppe A

Department of Chemical Engineering

Nachweis von Cu?* als Kupfertetraminkomplex

Cu?* + 4 NH; — [Cu(NH,),]**

(NH,) Nachweis von Cd?* als CdS

Cd?* + S — CdS|

(schwach mineralsaure Lésung + H,S)
( \:\ o

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 37
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University of Applied Sciences

Die H,S-Gruppe A

Department of Chemical Engineering

4. Marsh’sche Probe

Nachweis fur Arsen und Antimon

\orgehen:

a Im Reagenzglas: US + halbkonz. HCI + CuSO,-Lsg. + Zinkgranalie

b. Knallgasprobe!!

C. VerschlieRen und das austretende Gas entztinden

d. Flamme auf eine kiihle Keramikoberflache halten

e. Unterscheidung von As und Sb — As ist 16slich in frischer ammoniakalischer H,0,-Lsg.

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 38
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D I e I I S = G ru p p e c I W Fachbereich Chemieingenieurwesen
2 Department of Chemical Engineering

Nachweis von Sh** als Sb,S,

2 Sb3* + 3 S Sb,S,|

2 Sb5* + 5 S Sb,S,|

(saure Losung + H,S)

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 39
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Die H,5-Gruppe CIW g e
Leuchtprobe
\orgehen:

a. Im Becherglas: US + Zinkgranalie + konz. HCI

b. Reagenzglas mit Eis oder eiskaltem Wasser fullen
c. Reagenzglas in die Probeldsung halten
d

Das befeuchtete Reagenzglas in eine nicht leuchtende
Brennerflamme halten

e. Blaues Leuchten an der Glaswand = Zinn pos.

Sn** + Zn — Sn?* + Zn?*

Sn#* + 6 H(in statu nascendi) — 2 H* + SnH,
2H*+SnH,+ 3/20, — Sn** + 3H,0

Sn2++ 2 CI-— SnCl,?

SnCl,+ AT — SnCl,” —SnCl,+ hv (blau)

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 40
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Die UrOtrOpin-/ AmmoniumSUIﬁdgrUppe CIN Ferich hemieingerieurwesen
« Umfasst folgende Kationen: Fe3*, Cr3*, Al3*, Tid*4* Co?*, Ni¢*, Zn?*, Mn?*

« Werden gefallt als: Hydroxide, Sulfide

 pH-Wert: =5 -8

Quelle: https://www.rechtsanwaltskanzlei-warai.de/medizinrecht/sturz-im-kaufhaus-schadensersatz-und-
schmerzensgeld/
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Die Urotropin-/ Ammoniumsulfidgruppe CIW Eome e

Ti* muss aus der

Filtrat der H,S- Gruppe
Ursubstanz nachgewiesen

1. H,S verkochen
werden (Ti wird nur als

2. einige Tr. Konz. HNO; zugeben
unlosliche Verbindungen

3. Eine Spsp. NH,CI zugeben und in der Hitze NH; zutropfen bis pH ca. 9
eingesetzt)

Fe(OH), (braun), Cr(OH), (grau-grun), AI(OH), (weil) fallen aus.
Filtrat

Alkalischer Sturz: (enthalt Co?, Niz*, Zn?*,
Niederschlag mit heiRem Wasser waschen, mit wenig heif3er verd. HCI lI6sen Mn2*)
+ einige Tr. NaOH zum neutr. Lsg. (1:1) in 30%iger NaOH + 3%ige H,O,

geben, unter Umrithren kurz zum Sieden erhitzen, filtrieren:

Wintersemester 23/24 eminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier




Die Urotropin-/ Ammoniumsulfidgruppe

Fe(OH);, I6st sich nicht.

1. Niederschlag mit heilsem
Wasser waschen
2. Inverd. HCI losen

3. Zugabe von NH,SCN

4. Blutrote Farbung = Eisen pos.

Wintersemester 23/24

Cr(OH), lost sich.
Ist Cr(VI) vorhanden
ist die Losung gelb

gefarbt.

.§\\/ FH MUNSTER

University of Applied Sciences

c I W Fachbereich Chemieingenieurwdben
Department of Chemical Enginedlling

Al(OH), 16st sich.

1. Filtrat + NH,CI
2. Niederschlag l6sen
3. HAc zugeben
4. Morinlsg. Zugeben

Grune Emission unter UV

Anregung = Aluminium pos.

Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier




Die Urotropin-/ Ammoniumsulfidgruppe

!

Filtrat schwach ammoniakalisch stellen (pH 8-9), Lsg. erwdrmen und
Thioacetamidlsg. zugeben anschlieRend erwdrmen .

CoS (schwarz), NiS (schwarz), ZnS (weil3), MnS (leicht rosa) fallen aus.

Niederschlag mehrfach mit verd. HAc aufschlammen, erwarmen und filtrieren

Niederschlag mehrfach mit verd. HCI aufschlammen, erwarmen und filtrieren

Filtrat enthalt Zn2* und ggf. verschlepptes Mn?*

Wintersemester 23/24 I Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse,

Tim Pier
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University of Applied Sciences

c I W Fachbereich Chemieingenieurwesen

Department of Chemical Engineering

Filtrat Gruppe 4 +5

Filtrat enthalt (Mn?*)

1. Filtrat + 1 mL H,SO, +
10 Tr. AgNO, + PbO,
2. Ca. 5 Minuten im

Wasserbad erwarmen

3. Violett = Mangan pos.
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University of Applied Sciences

Die Urotropin-/ Ammoniumsulfidgruppe CIVY feeren emenenarese

Department of Chemical Engineering

1. Niederschlag + verd. HAc + 2 Tr. 3%ige H,0O,-Lsg., I6sen Mitgeschlepptes Mn?* muss
2. H,0,verkochen abgetrennt werden!
1. Filtrat + NaOH Platzchen,

kochen, filtrieren

1. LOsung + 1 Spatelspitze 1. Lésung + NH,

2. Filtrat mit Hac schwach
NH,SCN 2. H,DMG zugeben

2. Amylalkohol zugeben 3. Roter Niederschlag =

ansauern

3. Thioacetamidlsg. + AT

3. Blaue Farbung der Nickel pos. 4. ZnS fallt nach einiger Zeit

Alkoholschicht = :
weild aus

Cobalt pos.

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier
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Die Urotropin-/ Ammoniumsulfidgruppe T e ——

Department of Chemical Engineering

Nachweis von Fe3*als Fe(SCN),

Fe3* + 3 SCN- — Fe(SCN),

(schwach HCI saure Losung + 1 mol/l NH,SCN)

Nachweis von Cr¥*als Cr(OH),

Cré* + OH- — Cr(OH),]

(NaOH, NH,, Na,CO4 oder Urotropin)

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 46
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Die Urotropin-/ Ammoniumsulfidgruppe TR —

Department of Chemical Engineering

Nachweis von Cr3*durch Oxidationsschmelze

Cr,0;+3NO; +4 OH — 2 CrO,> +3NO, + 2H,0
(Probe + KOH und KNO,)

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 47



.§\\/ FH MUNSTER

University of Applied Sciences

Die Urotropin-/ Ammoniumsulfidgruppe TR —

Department of Chemical Engineering

.

! Probe
-

Nachweis von Al3*als Morin-Komplex

(schwach essigsaure Losung + Morin)

Probe + Morin + UV

Probe + Morin

m
e \ |

Quelle: DaDADDYy - Eigenes Werk, CC BY-SA 3.0, https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=4586310
Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 48
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Die Urotropin-/ Ammoniumsulfidgruppe TR —

Department of Chemical Engineering

Nachweis von Ti**als [Ti(O,) - ag]**

[Ti(OH),(H,0),]** + H,0, — [Ti(O,) - ag]** + H,0

(2,5 mol/l H,0,)

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 49
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Die Urotropin-/ Ammoniumsulfidgruppe TR —

Department of Chemical Engineering

Nachweis von Mangan als MnOéz

Nachweis von Zn?*als Morin-Komplex

2 Mn?* +5Pb0O, + 4 H* - MnO, + 5 Pb%* + 2 H,0O
Siehe Nachweis von Al3*
(konz. HNO, + PbO, (viel!))
(schwach essigsaure LAsung + Morin)

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 50
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Die Urotropin-/ Ammoniumsulfidgruppe TR —

Department of Chemical Engineering

Nachweis von Co?"als Co(SCN),_

bzw. H,[Co(SCN),]
Co?* + 2 SCN- — Co(SCN),
Co2* + 4 SCN- + 2 H* — H,[C0(SCN),]
(stark essigsauer + KSCN + 1 m1 Diethylether)

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 51
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Die Urotropin-/ Ammoniumsulfidgruppe CIVY feeren emenenarese

Department of Chemical Engineering

Nachweis von Ni%*als [Ni(HDMG),]

Ni2* + 2 OH- + H,DMG — [Ni(HDMG),]¥ + 2 H,0

(NH, + H,DMG)

.-H
A
@
N N N
Z SOH t+2O0H" ZA N
Ni?* + 2 o Ni
\N/OH 2 \ITl‘ él}l/
O\H"‘O@

Quelle: Yikrazuul - Eigenes Werk, Gemeinfrei, https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=3859712
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Die Ammoniumcarbonatgruppe CIW [t cheminesieurser
« Enthalt folgende Kationen: Ca?*, Sr?*, Ba®*

« Werden gefallt als: Carbonate

 pH-Wert: =8

Quelle: Rob Lavinsky, iRocks.com — CC-BY-SA-3.0, CC BY-SA

Quelle: Andrew Silver - http://libraryphoto.cr.usgs.gov/cgi- . L : . N
bin/show_picture.cgi?1D=1D.%20BY U%20Mineral%20Specimens%2 Von Rob Lavinsky, iRocks.com — CC-BY-SA-3.0, CC BY-SA 3.0, 3.0, https://commons.wikimedia.org/w/index. php?curid=10030057
01046, Gemeinfrei, https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=10133120

https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=7870809
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Die Ammoniumcarbonatgruppe

Filtrat der Ammoniumsulfidgruppe

1. Filtrat + verd. HCI (leicht sauer stellen)

Losung stark einengen, bis zur vollstandigen Entfernung von H,S

Eingeengte Lsg. in eine Porzellanschale geben + 2 mL HNO;,

Unter dem Abzug abrauchen.

. Abkulhlen lassen, mit wenig verd. HCIl aufnehmen

Mit NH; ammoniakalisch stellen
. 2mL (NH,),CO,-Lsg zugeben

Ca. 2 Minuten kochen, filtrieren

Niederschlag mit heil3em Wasser waschen

Wintersemester 23/24

Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier
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c I W Fachbereich Chemieingenieurwesen

Department of Chemical Engineering

Filtrat Gruppe 5

Niederschlag enthalt
CaCO, (weild)
SrCO, (weil3)
BaCO, (welild)
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Die Ammoniumcarbonatgruppe CIV fmesincrmsamerse

Department of Chemical Engineering

Niederschlag + verd. HAc. Flammenfarbung Filtrat mit NH; ammoniakalisch

stellen, 2 mL (NH,),CO,-Lsg zugeben,

1. Lo6sung + Natriumacetat erhitzen, filtrieren
(bis pH 4-5)

2. Tropfenweise K,Cr,0O, 1. FEiltrat + NH
. 3

Niederschlag + wenig verd.
ZUGlDil 2. Erwarmen

HCI (I6sen) + (NH,),SO,-Lsg
3. +(NH,),C,0,-Lsg

Gelber Niederschlag (BaCrO,) = Barium pos.

Gof. itel Glasstab an d : :
gr. muss mit einem &{asstab an der WeiRer Niederschlag Weiler Niederschlag (SrSO,)

Glaswand gerieben werden, da BaCrO, zu _ :
: ) (CaC,0,) = Calcium pos. = Strontium pos.

Kristallisationsverzdégerung neigt.

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier 55
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Die Ammoniumcarbonatgruppe Py as—

Department of Chemical Engineering

Nachweis von Ca?*als Oxalat

Ca** + C,0,7 — CaC,0,]
(ammoniakalisch + 1 mol/l (NH,),C,0,)

Nachweis von Ba2*als Chromat

Ba** + CrO,> — BaCrO,|

(schwach essigsauer + K,CrQO,)

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 56
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Die Ammoniumcarbonatgruppe Py as—

Department of Chemical Engineering

Nachweis von Sr2* mittels Flammenfarbung

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 57
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University of Applied Sciences

Die 16sliche Gruppe CIW ot desnsmeress
 Enthalt folgende Kationen: Mg?*, K*, Na*, Li*, NH,*

* pH-Wert: =

Quelle: https://www.rechtsanwaltskanzlei-
warai.de/medizinrecht/sturz-im-kaufhaus-
schadensersatz-und-schmerzensgeld/

Na*, Li*, (NH),*

Quelle: https://dieunsoziale.wordpress.com/2016/09/21/mannmann-einmal-auslachen-bitte/
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Filtrat der Ammoniumcarbonatgruppe i

epartment of Chemical Engineering

Die l6sliche Gruppe

1. Filtrat stark einengen

2. +1mL verd. HCI

Flammenfarbung:

Flr Natrium und Lithium
gut. Magnesium und
Ammonium zeigen keine
Flammenfarbung.
Kalium ist manchmal
schlecht zu sehen:

Kobaltglas)

Wintersemester 23/24

Magnesium kann gefallt werden.

1.
2.

Ldsung + (NH,),HPO, + NH,
Erwarmen
WeilRer Niederschlag,

sternenformig

Kalium kann gefallt
werden.

1. Losung + HCIO,

2. Weil3er Niederschlag,

rhombische Kristalle

Nachweis von Ammonium aus der US mittels Blaukreuzverfahren

Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse”, Tim Pier
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Die l6sliche Gruppe
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[ asnapas

Nachweis von M@g?* als Titangelb-Farblack

Mg?* + Titangelb — Mg-Titangelb-Farblack
(mit 10 %ig NaOH)

H
Na* O Ny Q. Na’
Mg?* + oo o ) \ S>\:/<°¢S\Oe — hellroter Niederschlag
HaC N N CH,
Quelle: Yikrazuul - Eigenes Werk, Gemeinfrei, https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=4547238
Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 60
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Negativ

Nachweis von NH; mittels Kreuzprobe

NH,* + OH — H,O + NH;1
(mit NaOH)

Nachweis von K* als KCIO,

K* + ClO, — KCIO, |

(HCI saure Losung + 9 mol/l Perchlorséure (HCIO,))

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 61
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Lithium Natrium

Nachweis von Li* mittels

Flammenfarbung

Nachweis von Na*® mittels

Flammenfarbung

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,Qualitative Analyse®, Tim Pier 62



Die Anionenanalyse

Was sind Anionen?

Anionen sino

negativ gelad

University of Applied Sciences

'§\\/ FH MUNSTER
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Department of Chemical Engineering

Auswahl einiger Anionen

Tellchen, die
Fluorid, Chlorid, Bromid, lodid

en sind, also mehr lodat, Bromat,

Elektronen a

besitzen.

Sulfid, Sulfat, Thiosulfat
Phosphat

Nitrit, Nitrat

Silikat

Cyanid, Thiocyanat

S Protonen

+ o
© Carbonat, Oxalat

Azid

Wintersemester 23/24

Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse*, Tim Pier

F-, Cl, Br, I
1057, BrOy

S%, SO,%, S,05%
PO,>

NO,, NO;
SiO, %, Si0z>
CN-, SCN-
CO,%*, C,0,*
N,
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Die Anionenanalyse

Nachweis aus der Ursubstanz

Wintersemester 23/24

Unbekannte
Probe

Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse*, Tim Pier
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SO,%, S,05%,
SO;%*, NO,,
NOs, CI-, Br
, I, ClOy,
1057, BrOy
PO,>

Nachweis aus dem Sodaauszug
(Im Praktikum nur bei Analysen 2-5)
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Sodaauszug:

1. Kationen werden in schwerlosliche Carbonate tberfihrt (Ausnahme Li*,
Na*, K*, Rb*, Cs*). Dies verhindert eine Storung beil den Anionenanalysen.

2. Anionen werden gelost, dies ist die Voraussetzung fur die Nachweise

3. Fur den Sodaauszug werden 2 Spsp. der Ursubstanz mit dem 3- bis 5fachen
an wasserfreiem Na,CO, (Soda) vermischt und in 50 bis 100 mL dest.
Wasser fur 10 Minuten gekocht. Anschlieend wird die Mischung filtriert.
Das Filtrat (flussiger Teil) wird nach dem Ansauern auf Anionen gepruft.
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Die Anionenanalyse CIW imegmeree
Nachweise aus der US:

Borat (BO,*)
a. Im Porzellantiegel 1 Spsp. US + 10 Tr.
Methanol + einige Tr. konz. H,SO,

b. Nach der Reaktion wird das Gemisch
erhitzt und die Dampfe werden
entzindet.

c. Grune Flamme = positiv

d. Hintergrund: Bildung von
Borsduremethylester welcher mit
gruner Flamme brennt.

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse*, Tim Pier 66
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Die Anionenanalyse CIVY rees s

Carbonat (CO,2%)

a. Im Reagenzglas: 1 Spsp. US+1 -2 Tr. verd. HAc*
b. Mischung erhitzen

c. Die entstehenden Gase durch Ba(OH,) oder Ca(OH,) Losung
leiten

Oder

a. Zugabe von verd. HCI
b. Bel Gasbildung: positiv

* Bei reduzierenden Analyten konnte Chlorgas entstehen

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse*, Tim Pier 67
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Silikat (SiO.2)

a. Im Bleitiegel: 1 Spsp. US + 1 Spsp.
CaF, + einige Tr. konz. H,SO, (es
muss eine breiige/teigige Masse
entstehen)

b. Tiegel mit feuchtem schwarzem
Filterpapier abdecken und vorsichtig
Im Wasserbad erhitzen.

c. Bildet sich ein weilder Fleck auf dem
Papier = positiv (Kieselséure scheidet
sich ab)

d. Hintergrund:
CaF,(s) + H,SO,(I) — CaSO,(s) + 2 HF(g)
4 F + Si** — SiF 1
SiF, + 3 H,0 — H,SI0;| +4 HF

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse*, Tim Pier 68
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Die Anionenanalyse CIW e
Fluorid (F) - Atzprobe

a. Im Bleitiegel: 1 Spsp. US + einige Tr. konz. H,SO,

b. Tiegel mit Uhrglas abdecken und erwarmen

c. Das Uhrglas wird angeatzt = positiv

d. Hintergrund: Bildung von SiF,,
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Phosphat (PO,*) \W “"
a. Im Reagenzglas: 1 Spsp. SA +
einige Tr. konz. HNO, erhitzen

b. Einige Tr.
Ammoniummolybdat-Lsg.
Zugeben

c. Gelber Niederschlag = positiv

.§\\/ FH MUNSTER

W

70

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse*, Tim Pier



University of Applied Sciences

.§\\/ FH MUNSTER

Die Anionenanalyse CIW (s Gensnsesnes
Sulfat (50,%)
a. Im Reagenzglas: Einige Tr. des Sodaauszugs (SA) + verd. HCI bis pH = 0
b. Tropfenweise Zugabe von BaCl,-Lsg. (10%-ig)
c. Bildung eines weilien Niederschlags, welcher sich nicht in verd. Mineralsauren und
konz. HNO; 16st.
d. Hintergrund: Fallung von BaSQO,(s)

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse*, Tim Pier 71
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Die Anionenanalyse CIW S g
Sulfit (SO.2)
a. Im Reagenzglas: Einige Tr. des Sodaauszugs (SA), pH-Wert auf 7 einstellen

- ® 00T

Tropfenweise Zugabe von BaCl,-Lsg. (10%-ig)
Bildung eines weilien Niederschlags, welcher in Sauren I6slich ist.

Zugabe von H,0,
Weiler Niederschlag, welcher sich nicht in verd. Mineralsauren und konz. HNO, 16st

Hintergrund: Fallung von BaSO4(s) dann Oxidation zu BaSO,(s)

> BaSO,

v

BaSO,

In HCI 16sen + H,0,

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse*, Tim Pier 72
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Die Anionenanalyse CIW (s Gensnsesnes
Thiocyanat (SCN-)

a. Im Reagenzglas: Einige Tr. des Sodaauszugs (SA) + verd. HNO; bis pH = 0

b. Tropfenweise Zugabe von FeCl;-Lsg. (FRISCH ZUBEREITET)

c. Blutrote Farbung = positiv

d. Hintergrund: Fallung von Fe(SCN),

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse*, Tim Pier 73
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Die Anionenanalyse CIW S et
Thiosulfat (S,0,%)

.§\\/ FH MUNSTER

Im Bechérglas: Einige Tr. des Sodaauszugs (SA) + verd. HCI
LOsung kochen

Gelber Niederschlag = positiv

Hintergrund: Bildung elementaren Schwefels

o 0 T o
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Die Anionenanalyse CIVY rees s

Nitrat und Nitrit (NO,", NO,")

Nitrit stort den Nitratnachweis, muss also entfernt werden!
a. Im Reagenzglas: Einige Tr. des SA + Harnstoff verkochen
b. Bel Anwesenheit von Nitrit = Gasentwicklung; N,1

c. AnschlieBend kdnnen die Nitratnachweise (Ringprobe und Lunges Reagenz)
durchgefthrt werden.

Ringprobe

a. Im Reagenzglas: Einige Tr. des SA
+ einige Tr. verd. H,SO,

b. 1-2 Kornchen FeSO, zugeben
Losung mit konz. H,SO, unterschichten
d. Bildung eines braunen Rings = positiv

o
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Die Anionenanalyse

Lunges Reagenz

a. Auf der Tupfelplatte: Einige Tr. des SA*
Einige Tr. Lunges Reagenz
(Sulfanilsaure in Eisessig geldst und
a-Naphthylamin in Eisessig gelost)
zugeben.

b. Zinkgranalie zugeben
c. Rotfarbung = positiv

Sollte kein Nitrat vorhanden sein, muss
die Probe noch auf Nitrit gepruft werden.
Dazu nutzt man ebenfalls Lunges
Reagenz, allerdings ohne Zinkgranalie

* Sehr wenig Substanz

'§\\ FH MUNSTER

/ University of Applied Sciences
C I W Fachbereich Chemieingenieurwesen

Department of Chemical Engineering

Nachweis mit Zinkgranalie
@

Negativ Positiv

Nachweis ohne Zinkgranalie
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Die Anionenanalyse
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Sulfanilsaure a-Naphthylamin

SO,H NH,

NH,
ACHTUNG!

Br-und I- storen die Nachweise auf Nitrat und Nitrit!
LOsung:

Probe l0sen, leicht salzsauer einstellen, Spatel Ag,SO, zugeben, abfiltrieren und Losung auf Nitrat/Nitrit testen

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse*, Tim Pier 77
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Chlorid, Bromid neben lodid (Cl-, Br, I)

a. Im Reagenzglas: Einige Tr. des SA + einige Tr. verd. HNO;,
Tropfenweise Zugabe von AgNO,-Lsg.
Bildung eines weif3/gelben Niederschlags = positiv
ACHTUNG! Chlorid, Bromid und lodid fallen zusammen aus!

Zur Bestimmung, welches Anion in der Substanz vorhanden ist, nutzt man die
verschiedenen Loslichkeiten von AgCl, AgBr und Agl in NH, aus.

a. Agl lost sich nicht in NH,

b. AgBrlost sich in konz. NH,

c. AgCl I6st sich bereits in verd. NH,

® FH MUNSTER
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3 TR

Bromid neben lodid (Br, 1)

Alternativ: Extraktion mit Hexan in
schwefelsaurer Ldsung

a. USiInH,O lésen + verd. H,SO,

b. n-Hexan zugeben
c. Chloramin zugeben und kréaftig schitteln

lodid Bromid

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse*, Tim Pier 79
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Die Anionenanalyse I e
lodat (105)
Beil Abwesenhelt von lodid

a. Im Reagenzglas: Einige Tr. des SA + einige Tr. konz.
H,SO, + Zinkgranalie

b. Erhitzen

c. Bildung violetter Dampfe = positiv

Bei Anwesenheit von lodid

a. Im Reagenzglas: Einige Tr. des SA + einige Tr. konz.
H,S0O,

b. Erhitzen

c. Bildung violetter Dampfe (Iodid vorhanden) — solange

heizen bis keine Dampfe mehr aufsteigen und die
Losung klar und Farblos ist

d. Keine Bildung violetter Dampfe (kein lodid (mehr)
vorhanden) — s.o.

Wintersemester 23/24 Seminar zur Vorbereitung auf das Praktikum ,,Qualitative Analyse*, Tim Pier 80
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