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Analyse I

Nachzuweisende Ionen: Li+, Na+, K+, NH4+, Mg2+, Cl-, NO3-, CO32-, SO42-

Beschreibung der Analysesubstanz: Gelbliches grobkörniges Pulver

Vorproben:  Flammenfärbung

Durchführung:

Ein Magnesiastäbchen wurde an der Spitze in verd. Salzsäure getaucht und anschließend in die Analysensubstanz gehalten. Die anhaftende Substanz wurde in die Flamme des Bunsenbrenners gehalten.

Beobachtung:

Die Flamme färbte sich rot/lila. Unter dem Cobaltglas sah man eine rote Flamme.

Deutung:

Da eine rote Flamme unter dem Cobaltglas zu sehen war, weißt die Vorprobe auf K+ - Ionen hin.

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 ( Blindprobe ):

Durchführung:

Eine Bariumchloridlösung wurde mit konz. Salpetersäure angesäuert und anschließend ein Milliliter Silbernitrat - Lösung dazugegeben.

Beobachtung:

Es bildet 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- 
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AgCl
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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- 
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AgCl
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NO-3 – Anion ( Blindprobe ):

Durchführung:

Drei Milliliter Kaliumnitrat - Lösung wurde 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:

Bei der Zugabe von konz. Schwefelsäure bildeten sich ein brauner Ring am Glasrand.

Deutung:

Es bildet sich ein brauner Ring aus Nitrosyleisen(III)sulfat, welcher je nach Nitrat-Konzentration intensiver oder schwächer ist.

Reaktionsgleichung:

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

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

 Das ist eine Redoxreaktion im Komplex.
NO-3 – 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:

Bei der Zugabe von konz. Schwefelsäure bildeten sich ein brauner Ring am Glasrand.

Deutung:

Es bildet sich ein brauner Ring aus Nitrosyleisen(I)sulfat, welcher je nach Nitrat-Konzentration intensiver oder schwächer ist.

Reaktionsgleichung:

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

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

 Das ist eine Redoxreaktion im Komplex.

SO42- - Anion ( Blindprobe):

Durchführung:

Eine Natriumsulfat - Lösung wurde mit verd. Salzsäure angesäuert und mit Bariumchlorid – Lösung versetzt.

Beobachtung:

Es bildete sich ein intensiv weißer Niederschlag.

Deutung:

Die Sulfat-Ionen aus Natriumsulfat verbinden sich mit den Barium-Ionen der Bariumchlorid – Lösung und es bildet sich Bariumsulfat.

Reaktionsgleichung:

Ba2+ + SO42-
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BaSO4
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SO42- - Anion aus dem Sodaauszug:

Durchführung:

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

Beobachtung:

Es bildete sich ein intensiv weißer Niederschlag.

Deutung:

Die Sulfat-Ionen aus Natriumsulfat verbinden sich mit den Barium-Ionen der Bariumchlorid – Lösung und es bildet sich Bariumsulfat.

Reaktionsgleichung:

Ba2+ + SO42-
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BaSO4
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CO32—Anion ( Blindprobe ):

Durchführung:

In das gerade Röhrchen des Gasprüfröhrchens wurden zwei Spatelspitzen Kaliumcarbonat 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 bilden sich schnell weiße Flecken an der Stelle, an der das Bariumhydroxid ist. Das Bariumhydroxid wird leicht verdrängt.

Deutung:

Die Barium – Ionen des Bariumhydroxid bilden zusammen mit dem Kaliumcarbonat und HCL Kohlendioxid, welches mit dem Bariumhydroxid zu Bariumcarbonat wird.

Reaktionsgleichung:

K2CO3 + HCl
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CO2
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 + 2 K+ + OH- + Cl-

Ba(OH)2 + CO2
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BaCO3
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 + H2O

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.

Kationennachweise:

Für den Kationennachweis wurden drei Spatelspitzen der Analysesubstanz in 50 Milliliter demin. Wasser gelöst und zehn Minuten gekocht. Alle Kationennachweise wurden aus dieser Lösung gemacht.

Kation Li+ (Blindprobe) a):

Durchführung:

Eine Spatelspitze Lithiumchlorid wurde in demin. Wasser gelöst, mit zwei Milliliter Natronlauge und mit zwei Spatelspitzen Natriumhydrogenphosphat versetzt. Anschließend wurde die Lösung erhitzt.

Beobachtung:

Es bildete sich ein weißer Niederschlag.

Deutung:

Die Lithium – Kationen verbindet sich mit dem Phosphat aus Natriumhydrogenphosphat und bildet Lithiumsulfat.

Reaktionsgleichung:

3 Li+ + H2PO4- + 2 OH-   
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Li3PO4
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 + 2 H2O

b):

Durchführung:

Ein Milliliter Ammoniak wurde zu zwei Milliliter Eisenperiodatlösung gegeben. Die Lösung wurde zu vier Millilter in Lithiumchlorid – Lösung gegeben.

Beobachtung:

Es bildete sich ein gelblicher Niederschlag.

Deutung:

Die gelösten Li+-Kationen bildeten zusammen mit dem Eisenperiodat Lithiumeisenperiodat.

Reaktionsgleichung:

2 Li+ + [Fe(IO6)]2-  
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  Li2[Fe(IO6)] 
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Kation Li+ aus der Lösung:

Durchführung:

Zwei Milliliter der in Wasser gelösten Analysesubstanz wurde mit zwei Milliliter Natronlauge und mit zwei Spatelspitzen Natriumhydrogenphosphat versetzt. Anschließend wurde die Lösung erhitzt.

Beobachtung:

Es war keine Reaktion zu beobachten.

Deutung:

In der Analysesubstanz sind keine Li+-Kationen vorhanden.

Kation Na+ (Blindprobe):

Durchführung:

Ein Magnesiastäbchen wurde zuerst ausgeglüht und dann mit der Spitze in Salzsäure getaucht und anschließend in Natriumsulfat. Das anhaftende Natriumsulfat wurde in die Flamme gehalten.

Beobachtung:

Eine gelbe Flamme war zu sehen.

Deutung:

Natrium verbrennt mit einer gelben Flamme und würde auch alle anderen Metalle mit einer gelben Flamme überdecken.

Kation Na+:

Durchführung:

Ein Magnesiastäbchen wurde zuerst ausgeglüht und dann mit der Spitze in Salzsäure getaucht und anschließend in die Ursubstanz. Die anhaftende Ursubstanz wurde in die Flamme gehalten.

Beobachtung:

Es war eine rote Flamme zu sehen.

Deutung:

Währe Natrium in der Ursubstanz wäre die Flamme gelb gewesen, das das Gelb von Natrium alle anderen Farben überdeckt. Somit sind keine Na+-Kationen in der Ursubstanz.
Kation K+ (Blindprobe) a):

Durchführung:

Eine Spatelspitze Kaliumbromid wurde in vier Milliliter demin. Wasser gelöst und fünf Tropfen Perchlorsäure dazugegeben.

Beobachtung:

Es entstand ein weißer Niederschlag.

Deutung:

Das Kalium aus Kaliumbromid verbindet sich mit dem ClO4- aus der Perchlorsäure und fällt weiß aus.

Reaktionsgleichung:

K+ + ClO4- 
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KClO4
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+

b):

Durchführung:

Eine Spatelspitze Trinatrium[hexanitrocobaltat(III)] wurde in vier Milliliter demin. Wasser gegeben und gelöst. Diese Lösung wurde anschließend zu vier Milliliter Kaliumbromidlösung gegeben.

Beobachtung:

Es war eine gelbe Fällung zu sehen.

Deutung:

Die Kaliumionen gehen zusammen mit dem Komplex in Bindung und es bildet sich K2Na[CO(NO2)6].

Reaktionsgleichung:

2 K+ + Na+ + [CO(NO2)6]3-  
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  K2Na[CO(NO2)6]
Kation K+:

Durchführung:

Fünf Milliliter der in demin. Wasser gelösten Ursubstanz wurden fünf Tropfen Perchlorsäure zugegeben.

Die Lösung wurde unter dem Mikroskop beobachtet.

Beobachtung:

Es entstand ein weißer Niederschlag.

Unter dem Mikroskop war eine Kristallstruktur erkennbar.

Deutung:

Das Kalium aus der Lösung verbindet sich mit dem ClO4-  aus der Perchlorsäure und fällt weiß aus.

Reaktionsgleichung:

K+ + ClO4- 
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KClO4
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Kation NH4+ (Blindprobe) a):

Durchführung:

In ein Becherglas wurde eine Spatelspitze Ammoniumchlorid gegeben und zwei Tropfen Tropfen Wasser draufgetröpfelt. In diese Lösung wurde ein NaOH – Plätzchen gelegt. Die Lösung wurde erhitzt. Ein befeuchtetes Stück Universalindikatorpapier wurde unten auf ein Uhrglas gelegt und das Uhrglas selber auf das Becherglas. Nachdem sich das Indikatorpapier färbte wurde etwas konz. HCl auf die Unterseite Uhrglas getropft.

Beobachtung:

c) Das Indikatorpapier färbte sich grün/blau. 

a) Es roch leicht nach Ammoniak

b) Mit der HCl dampfte es leicht.

Deutung:

Aus Ammoniumionen wird Ammoniak freigesetzt, dessen Dämpfe das Indikatorpapier auf der Unterseite der Uhrglases blau/grün färben. Mit konz. HCl reagiert Ammoniak unter Nebelbildung.

Reaktionsgleichung:

NH4Cl + NaOH    
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NH3
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 + NaCl + H2O

Kation NH4+
Durchführung:

In ein Becherglas wurde eine Spatelspitze der Ursubstanz gegeben und zwei Tropfen Wasser draufgetröpfelt. In diese Lösung wurde ein NaOH – Plätzchen gelegt. Die Lösung wurde erhitzt. Ein befeuchtetes Stück Universalindikatorpapier wurde unten auf ein Uhrglas gelegt und das Uhrglas selber auf das Becherglas. 

Beobachtung:

Das Indikatorpapier färbte sich grün/blau. 

Deutung:

Aus Ammoniumionen wird Ammoniak freigesetzt, dessen Dämpfe das Indikatorpapier auf der Unterseite der Uhrglases blau/grün färben. Mit konz. 

Reaktionsgleichung:

NH4Cl + NaOH    
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NH3
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 + NaCl + H2O

Kation Mg2+ (Blindprobe)

Durchführung:

Zwei Spatelspitzen Magnesiumchlorid wurden in fünf Milliliter Wasser gelöst. Die Lösung wurde mit zwei Milliliter Essigsäure angesäuert. Der sauren Lösung wurde Natriumammoniumhydrogenphosphat - Lösung und Ammoniumchlorid-Lösung zugegeben und anschließend erhitzt. Nach dem Erhitzen wurde ein Milliliter Ammoniak zugeträufelt. 

Beobachtung:

Die Lösung wurde bei der Zugabe von Ammoniak trüb.

Deutung:

Mg2+ bildet mit Natriumammoniumhydrogenphosphat einen weißen, kristallinen Niederschlag.

Reaktionsgleichung:

Mg2+ + HPO42- + NH4+ + OH- + 5 H2O   
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 Mg(NH4)PO4
[image: image31.wmf]·

 6 H2P

b):

Durchführung:

Vier Milliliter Magnesiumchlorid-Lösung wurde mit einem Milliliter Ammoniak alkalisch gemacht. Drei Tropfen dieser Lösung wurde auf eine Tüpfelplatte gegeben. Anschließend wurden zwei Tropfen Magneson draufgegeben.

Beobachtung:

Es gab eine deutliche Blaufärbung.

Deutung:

Natrium reagiert mit Magneson unter Komplexbildung und wird blau.

Reaktionsgleichung: NO2C6H4N2C5H3OHC6H4

Mg2+  +
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(NO2C6H4N2C5H3OHC6H4)  
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  tiefblauer Farblack

Kation Mg2+:

Durchführung:

Fünf Milliliter der in Wasser gelösten Ursubstanz wurde mit zwei Milliliter Essigsäure angesäuert. Der sauren Lösung wurde Natriumammoniumhydrogenphosphat - Lösung und Ammoniumchlorid-Lösung zugegeben und anschließend erhitzt. Nach dem Erhitzen wurde ein Milliliter Ammoniak zugeträufelt. 

Beobachtung:

Es war keine Reaktion zu beobachten.

Deutung:

Es sind keine Mg2+-Ionen in der Ursubstanz vorhanden.

1. Abgabe:

abgegebene Ionen: K+, Cl-, NO3-, CO32-, SO42-
Fehlerzahl: 1

Korrektur: Ein Anion wurde zuviel nachgewiesen. Da der Carbonatnachweis nicht eindeutig war (es gab keinen braunen Ring sondern eine bräunliche Trübung), wurde dieser wiederholt.

2. Abgabe:

abgegebene Ionen: K+, Cl-, NO3-, SO42-
Fehlerzahl: 0
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