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         7.12.06

Analyse IV:

Nachzuweisende Ionen: Fe3+, Cr3+, Al3+,Zr4+, V5+, W6+, Cl-, NO3-, CO32-, SO42-, PO43-
Beschreibung der Analysesubstanz: Grobkörniges grünes Pulver

Anionennachweise:

Für den Anionennachweis wurde ein Sodaauszug gemacht. Zwei Spatelspitzen der Ursubstanz wurden zehn Minuten lang mit fünf Milliliter Natriumcarbonat-Lösung im Wasserbad erhitzt. Anschließend wurde die Lösung mit fünf Milliliter demin. Wasser verdünnt und aufgekocht. Nach dem Abkühlen wurde die Lösung zentrifugiert. Die klare Lösung wurde abdekantiert. Aus dieser Lösung wurden die Anionennachweise gemacht.

Cl- - Anion aus dem Sodaauszug:

Durchführung:

Drei Milliliter des Sodaauszugs wurden mit konz. Salpetersäure angesäuert und anschließend ein Milliliter Silbernitrat - Lösung dazugegeben.

Beobachtung:

Es bildete sich ein weißer, flockiger Niederschlag.

Deutung:

Silbernitrat fällt mit Halogeniden unter Bildung eines weißen Niederschlages aus. Somit bildete sich in diesem Fall Silberchlorid

Reaktionsgleichung:

Ag+ + Cl- 
[image: image1.wmf]®


AgCl
[image: image2.wmf]¯


NO3- – Anion aus dem Sodaauszug:

Durchführung:

Drei Milliliter des Sodauszug wurden mit verd. Schwefelsäure angesäuert und anschließend genauso viel Eisensulfat- Lösung dazugegeben ( angesäuerte Kaliumnitrat-Lösung und Einsensulfat – Lösung im Verhältnis 1:1). Die Lösung wurde mit konz. Schwefelsäure unterschichtet.

Beobachtung:

Es war keine Reaktion zu beobachten.

Deutung:

Es sind keine NO3- – Anionen in der Ursubstanz vorhanden.

SO42- - Anion aus dem Sodaauszug:

Durchführung:

Drei Milliliter des Sodaauszugs wurden mit verd. Salzsäure angesäuert und mit Bariumchlorid – Lösung versetzt.

Beobachtung:

Es war keine Reaktion sichtbar.

Deutung:

Es sind keine Sulfat-Anionen in der Analysesubstanz.

CO32—Anion aus dem Sodaauszug:

Durchführung:

In das gerade Röhrchen des Gasprüfröhrchens wurde ein Milliliter aus dem Sodaauszug gegeben und anschließend zwei Milliliter verd. Salzsäure drübergegeben. Das Röhrchen wurde mit einem Stopfen verschlossen. In den U-Teil des Röhrchen wurde Bariumhydroxid gegeben. Das Röhrchen wurde im Wasserbad erhitzt.

Beobachtung:

Es war keine Reaktion sichtbar.

Deutung:

Es sind keine CO32—Anionen in der Analysesubstanz.

PO43—Anion aus dem Sodauszug:

Durchführung:

Vier Milliliter aus dem Sodaauszug wurden mit konz. Salzsäure angesäuert und 

ZrOCl2 – Lösung im Verhältnis 1:1 dazugegeben.

Beobachtung:

Es war keine Reaktion sichtbar.

Deutung:

Es sind keine PO43—Anionen in der Analysesubstanz.

Kationennachweis:

Für den Kationennachweis wurde ein vollständige Fällung der Urotropin-Gruppe gemacht. Drei gehäufte Spatelspitzen der Ursubstanz wurde in 30 Milliliter HCl gegeben und eine halbe Stunde lang gekocht. Nach dem Abkühlen wurde die Lösung mit konz. Ammoniak neutralisiert. Dafür wurden zehn Milliliter Ammoniak benötigt. Die Lösung wurde mit vier Milliliter Ammoniumcarbonat-Lösung versetzt, bis sie leicht trüb wurde. Mit der Zugabe von einem Milliliter HCl wurde die Lösung wieder klar. Die Lösung wurde zum Sieden gebracht. Während dem Abkühlen wurden zwei Milliliter Urotropin-Lösung zugetropft und anschließend noch mal kurz bis zum Sieden erhitzt. Die Lösung wurde auf vier Reagengläser aufgeteilt und zentrifugiert. Nach dem Zentrifugieren wurde die überflüssige Lösung abdekantiert und der feste Rest mit verd. Salzsäure gelöst (jeweils ein Milliliter) und dann wieder zusammen in ein Becherglas gegeben. Es wurden ca. zwei Milliliter Ether dazugegeben. 

Die Lösung wurde stark eingedampft und mit zwei Milliliter Kaliumcarbonatlösung neutralisiert. Anschließen wurden der Lösung drei Milliliter von einem Gemisch (1:1) aus KOH -und H2O2-Lösung zugegeben.

Ein Teil der Lösung wurde hier getrennt um den Eisen- und den Zirkoniumnachweis zu machen. Für die beiden Nachweise wurde die Substanz in konz. HCl gelöst.

Der Rest wurde mit zwei Milliliter konz. HCl angesäuert und jeweils zwei Milliliter Na2S2O4 – Lösung und NaOH-Lösung dazugegeben. Die Lösung wurde zentrifugiert und die überflüssige Lösung abgetrennt.  Ein Teil der festen Substanz wurde hier für den Chrom- und Vanadiumnachweis abgetrennt. Für die Nachweise wurde die Lösung mit einem 1:1 Gemisch aus HCl und Salpetersäure angesäuert.

Der restlichen Substanz wurden zwei Milliliter Bariumchlorid-Lösung zugegeben. Aus dieser Lösung konnte sofort der Aluminiumnachweis gemacht werden. Die restliche Lösung wurde einmal für den Wolframnachweis mit Schwefelsäure angesäuert und einmal für den Phosphatnachweis mit Salpetersäure.

Fe3+ Kation ( Blindprobe ) a):

Durchführung:

Vier Milliliter Eisen(III)chlorid-Lösung wurden zwei Tropfen NH4SCN-Lösung zugegeben.

Beobachtung:

Die Lösung färbte sich blutrot.

Deutung:

Fe3+ bildet zusammen mit SCN- Fe(SCN)3. Diese Verbindung ist blutrot.

Reaktionsgleichung:

Fe3+ + 3 SCN- 
[image: image3.wmf]®

  Fe(SCN)3

Fe3+ Kation ( Blindprobe ) b

Durchführung:

Vier Milliliter Eisen(III)chlorid-Lösung wurde ein Milliliter verd. HCl zugegeben. Dieser Lösung wurde K4[Fe(CN)6]-Lösung draufgetropft.

Beobachtung:

Die Lösung färbte sich dunkelblau.

Deutung:

Fe3+ reagiert mit K4[Fe(CN)6]- zu K4[Fe(CN)6]. Fe3+ wird zu Berliner Blau und Fe2+ wird zu Turnbulls Blau. Die Blaufärbung ist im Komplex gleich.

Reaktionsgleichung:

4 Fe3+ +  3 [Fe(CN)6]4-  
[image: image4.wmf]®

  Fe4 [Fe(CN)6]

4 Fe 2+ + 3 [Fe(CN)6]3-  
[image: image5.wmf]®

  Fe4 [Fe(CN)6]

Fe3+-Kation aus der Fällung:

Durchführung:

Zwei Milliliter aus der abgetrennten Lösung wurden zwei Tropfen NH4SCN-Lösung zugegeben.

Beobachtung:

Die Lösung färbte sich blutrot.

Deutung:

Fe3+ bildet zusammen mit SCN- Fe(SCN)3. Der Komplex ist blutrot.

Reaktionsgleichung:

Fe3+ + 3 SCN- 
[image: image6.wmf]®

  Fe(SCN)3

Cr3+-Kation ( Blindprobe ) a):

Durchführung:

Eine Spatelspitze Chrom(III)chlorid wurde mit sechs Spatelspitzen aus einem Na2CO3/KNO3-Gemisches verrieben und auf einer Magnesiarinne bis zur Rotglut erhitzt. Die erkaltete Schmelze wurde in ein Reagenzglas gegeben und mit einem Milliliter verd. Schwefelsäure angesäuert

Beobachtung:

Die Lösung wurde orange/gelb.

Deutung:

Die Orangefärbung kommt von der Bildung von Dichromat.

Reaktionsgleichung:

   +II                                                +VI

2 Cr2O32- + 3NO3- + 2 CO32-  
[image: image7.wmf]®

  2 CrO42- + 3 NO2- + 2 CO2
[image: image8.wmf]­






         gelb

2 CrO42- + 2 H+  
[image: image9.wmf]Û

 Cr2O72- + H2O




orange

Cr3+-Kation ( Blindprobe ) b):

Durchführung:

Vier Milliliter Chrom(III)chlorid-Lösung wurde mit einem Milliliter Schwefelsäure angesäuert und ein Milliliter (NH4)2S2O8-Lösung dazugegeben und anschließend gekocht. Nach dem Abkühlen wurden zwei Milliliter H2O2-Lösung und ein Milliliter Ether dazugegeben.

Beobachtung: 

Beim Kochen wurde die Lösung orange. Nach der Zugabe von H2O2 wurde sie blau.

Deutung:

Die blaue Farbe kommt von der Bildung von CrO(O2)2. Zuvor werden die Cr3+-Kationen zu Dichromationen oxidiert.

Reaktionsgleichung:

+VI                                            +VI

Cr2O72- + 4 H2O2 + 2 H+  
[image: image10.wmf]®

  2 CrO(O2)2 + 5 H2O

Cr3+-Kation aus der Ursubstanz:

Durchführung:

Eine Spatelspitze der Ursubstanz wurde mit sechs Spatelspitzen aus einem Na2CO3/KNO3-Gemisches verrieben und auf einer Magnesirinne bis zur Rotglut erhitzt. Die erkaltete Schmelze wurde in ein Reagenzglas gegeben und mit einem Milliliter verd. Schwefelsäure angesäuert

Beobachtung:

Es war keine Färbung sichtbar.

Deutung:

Da die Ursubstanz grün war, war es eindeutig, dass Chrom enthalten sein musste. Der Nachweis funktionierte aber nicht.

Reaktionsgleichung:

   +II                                                +VI
2 Cr2O3 + 3NO3- + 2 CO32-  
[image: image11.wmf]®

  2 CrO42- + 3 NO2- + 2 CO2
[image: image12.wmf]­


Zr4+-Kation ( Blindprobe ) a):

Durchführung:

Vier Milliliter Zirkonimoxidchlorid-Lösung wurde mit genauso viel NaH2PO4-Lösung versetzt. Danach wurde noch Salzsäure dazugegeben und erhitzt. 

Beobachtung:

Ein weißer flockiger Niederschlag war zu sehen. Nach dem Erhitzen waren die Flocken noch immer da.

Deutung:

Zr4+ reagiert mit NaH2PO4 zu Zr4(PO4)4
Reaktionsgleichung:

3 Zr4+ + 4 (PO4)3- 
[image: image13.wmf]®

 Zr3(PO4)4

Zr4+-Kation ( Blindprobe ) b):

Durchführung:

Vier Milliliter Zirkonimoxidchlorid-Lösung wurde mit einem Milliliter konz. HCl angesäuert. Von dieser Lösung wurden drei Tropfen auf eine Tüpfelplatte gegeben. Auf die drei Tropfen Lösung wurden drei Tropfen Morin-Lösung gegeben.

Beobachtung:

Die Lösung färbte sich gelb/grün und fluoreszierte leicht unter der UV-Lampe.

Deutung:

Die Zirkoniumionen bilden zusammen mit der Morin-Lösung einen Morinkomplex ZrOCl(H2O)2 der fluoreszierende Eigenschaften besitzt.

Reaktionsgleichung:
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Zr3+-Kation aus der Fällung

Durchführung:

Zwei Milliliter der abgetrennten Lösung wurde mit genauso viel NaH2PO4-Lösung versetzt. Danach wurde noch Salzsäure dazugegeben und erhitzt. 

Beobachtung:

Es war keine Reaktion sichtbar.

Deutung:

Es sind keine Zirkoniumionen in der Ursubstanz vorhanden.

Al3+-Kation ( Blindprobe ) a):

Durchführung:

Eine Spatelspitze Aluminiumspäne wurden auf eine Magnesiarinne gegeben. Ein Tropfen Co(NO3)2-Lösung wurde draufgegeben und über die Bunsenbrennerflamme gehalten.

Beobachtung:

Das Aluminium färbte sich blau.

Deutung:

Das Aluminium verbindet sich zusammen mit der Co(NO3)2-Lösung zum Spinell CoAl2O4.

Reaktionsgleichung:

2 Al + Co(NO3)2  
[image: image15.wmf]®

  CoAl2O4 + NO2

Al3+-Kation ( Blindprobe ) b):

Durchführung:

Eine Spatelspitze Aluminiumspäne wurden in zwei Milliliter HCl gelöst. Der Lösung wurden zehn Milliliter Ammoniak zugegeben um sie stark alkalisch zu machen. Zwei Tropfen der Lösung wurden auf eine Tüpfelplatte gegeben und zwei Tropfen Morin-Lösung drübergegeben. Die Lösung wurde unter der UV-Lampe beobachtet.

Beobachtung:

Die Lösung färbte sich gelb/grün und fluoreszierte unter der UV-Lampe leicht.

Deutung:

Die Aluminiumionen bildeten zusammen mit der Morin-Lösung einen fluoreszierenden Morin-Komplex.

Reaktionsgleichung:
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Al3+-Kation aus der Fällung:

Durchführung:

Zwei Milliliter der abgetrennten Lösung aus der Fällung wurden zehn Milliliter Ammoniak zugegeben um sie stark alkalisch zu machen. Zwei Tropfen der Lösung wurden auf eine Tüpfelplatte gegeben und zwei Tropfen Morin-Lösung drübergegeben. Die Lösung wurde unter der UV-Lampe beobachtet.

Beobachtung:

Die Lösung färbte sich gelb/grün und fluoreszierte unter der UV-Lampe leicht.

Deutung:

Die Aluminiumionen bildeten zusammen mit der Morin-Lösung einen fluoreszierenden Morin-Komplex.

Reaktionsgleichung:
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W6+ (Blindprobe):

Durchführung:

Eine Spatelspitze Natriumwolframat wurde in vier Milliliter demin. Wasser gelöst. Der Lösung wurde eine Spatelspitze Zinnchlorid zugegeben. Der Lösung wurden Zwei Milliliter verd. HCl zugegeben.

Beobachtung:

Die Lösung färbte sich dunkelblau.

Deutung:

Es bildet sich ein Gemischtvalenz namens Wolframblau, dessen Zusammensetzung abhänging von den Oxidationsstufen des Wolframs ist. Magnetit oder Fe3O4 sind auch Gemischvalente.

Reaktionsgleichung:

W6+ + H2O 
[image: image18.wmf]®

 WO3-x(OH)x (Wolframblau) + H+

W6+ aus der Fällung

Durchführung:

Zwei Milliliter der abgetrennten Lösung aus der Fällung wurde eine Spatelspitze Zinnchlorid zugegeben. Der Lösung wurden zwei Milliliter verd. HCl zugegeben.

Beobachtung:

Es geschah nichts.

Deutung:

Es sind keine Wolframionen in der Ursubstanz.

V5+( Blindprobe ) a):

Durchführung:

Eine Spatelspitze Ammoniumvanadat wurde in vier Milliliter demin. Wasser gelöst und mit zwei Milliliter konz. Schwefelsäure angesäuert. Der Lösung wurde tropfenweise H2O2-Lösung zugegeben.

Beobachtung:

Beim Zutropfen von H2O2-Lösung färbte sich die Lösung braun.

Deutung:

Die Vanadiumionen bilden zusammen mit der H2O2-Lösung das Peroxovanadium(V)-Ion.

Reaktionsgleichung:

VO43- + H2O2 + 6 H+ 
[image: image19.wmf]®

  [V(O2)]3+ + 4 H2O 

VO43- + H2O2  
[image: image20.wmf]®

  H[VO2(O2)2]2- + OH- + H2O

V5+ ( Blindprobe ) b):

Durchführung:

Eine Spatelspitze Ammoniumvanadat wurde in vier Milliliter demin. Wasser gelöst und mit zwei Milliliter Ammoniak alkalisch gemacht. Es wurde H2S-Wasser eingeleitet. Die Lösung wurde mit vier Milliliter angesäuert.

Beobachtung:

Beim Einleiten von H2S-Wasser gab es einen roten Niederschlag. Bei Zugabe von Schwefelsäure entstand ein brauner Niederschlag. Ein Teil der Lösung wurde blau.

Deutung:

Die Vanadiumanionen regieren mit H2S zu Thiovanadat.

Reaktionsgleichung:

V5+ + 4 S2-  
[image: image21.wmf]®

  VS43-

2 VS43- + 6 H+  
[image: image22.wmf]®

  V2S5 + 3 H2S 
[image: image23.wmf]­


V + H2S + O2  
[image: image24.wmf]®

  VO2+ + 1/8 S8 + H2O

V5+ aus der Fällung:

Da sich bei der Fällung beim entsprechendem Zwischenschritt die Lösung nicht braun färbte, konnte man davon ausgehen, keine Vanadiumionen in der Ursubstanz zu haben.

1. Abgabe

abgegebene Ionen: Al3+, Cl-, Fe3+
Fehlerzahl: 4

Korrektur: Die Anionennachweise wurden wiederholt bzw. nicht eindeutige Ergebnisse als positive Ergebnisse angesehen. So konnte auch noch Carbonat, Sulfat und Phosphat nachgewiesen werden. Der Chromnachweis funktionierte nicht. Da die Ursubstanz aber grün war, konnte man sicher von Chrom ausgehen.

2. Abgabe

abgegebene Ionen: Al3+, Cl-, PO43-, Cr3+, Fe3+, SO42-, CO32-
Fehlerzahl: 2

Enthalten waren: Cl-, CO32-, PO43-, NO3-, Fe3+, Al3+, Cr3+
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