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Versuch 47

Aufbau:
Benötigt werden Mangan(II)sulfat, konzentrierte Schwefelsäure, Bleioxid, Natriumcarbonat, Kaliumnitrat.

Durchführung: a) Ein Tropfen Mangan(II)sulfat-Lösung wurde mit zwei Milliliter konzentrierter Schwefelsäure und einer Spatelspitze Bleioxid versetzt und anschließend ca. fünf Minuten erhitzt. Nach dem Erhitzen wurde dem Niederschlag in der Lösung Zeit gegeben sich abzusetzen.

b) Eine Spatelspitze Mangan(II)sulfat wurde mit der fünffachen Menge eines 1:1 Gemisches aus Natriumcarbonat und Kaliumnitrat verrieben und auf einer Magnesiarinne so lange auf Rotglut erhitzt bis die Gasentwicklung aufhörte. Die erkaltete Schmelze wurde dann in einem Uhrglas mit ca. 1 Milliliter Wasser gelöst und mit einem Tropfen Eisessig angesäuert.

Beobachtungen: a) Nachdem sich der Niederschlag gesetzt hatte war eine leichte Violettfärbung desselben zu sehen.

b) Die Schmelze verfärbte sich türkis. Nachdem die Lösung angesäuert wurde verfärbte sie sich rotviolett. Nach einiger Zeit fiel ein brauner Niederschlag aus.

Deutung:
a) In saurer Umgebung wird Mn2+ von Bleioxid zu MnO4- oxidiert. Im Permanganat besitzt Mangan die Oxidationsstufe +7, in der es eine violette Färbung hat im Gegensatz zum Blassrosa des Mn2+-Ions.

b) In der Schmelze werden die Manganionen oxidiert. Die Türkisfärbung rührt daher, dass das Mangan in den Oxidationsstufen +5 (blau) bzw +6 (grün) auftritt. Beim Lösen in Saurer Umgebung wird das Mangan weiter oxidiert (Oxidationsstufe +7) und verfärbt sich dann violett. Der braune Niederschlag ist zu Mangan(IV)oxid reduziertes MnO4-.

Reaktionsgleichungen:


[image: image1.wmf]O

H

MnO

MnO

H

MnO

NO

MnO

CO

NO

Mn

CO

NO

MnO

CO

NO

Mn

b

O

H

Pb

MnO

H

PbO

Mn

a

2

2

4

2

4

2

4

2

3

2

2

2

2

2

4

2

3

3

2

2

2

4

2

2

2

2

4

3

4

2

4

2

2

2

2

)

2

5

2

4

5

2

)

+

+

®

+

­

+

®

+

+

­

+

+

®

+

+

+

+

®

+

+

-

+

-

-

-

-

+

-

-

-

-

+

+

-

+

+


Versuch 48

Aufbau:
Benötigt werden Ammoniumthiocyanat, Amylalkohol, Ether, Borax (Na2B4O7 . 10 H2O), demin. Wasser, Cobalt(II)sulfat.

Durchführung: a) In einem Reagenzglas wurden drei Tropfen der Essigsauren Cobalt(II)sulfat-Lösung mit einer Spatelspitze Ammoniumthiocyanat versetzt und mit einem Milliliter Amylalkohol-Ether Gemisch überschichtet.

b) Ein Magnesiastäbchen wurde bis zur Rotglut erhitzt und heiß mit Borax in Berührung gebracht. Anschließend wurde der Rückstand auf dem Stäbchen mit Hilfe des Brenners so lange geschmolzen, bis er nicht mehr schäumte und sich eine schöne gleichmäßige Perle an der Spitze des Magnesiastäbchens gebildet hat.

Nach dem Abkühlen des Stäbchens wurde es angefeuchtet und mit ein wenig Cobalt(II)sulfat benetzt. Die Spitze mit dem Salz wurde dann wieder in die Flamme gehalten und die Farbänderung des Salzes beobachtet.

Beobachtungen: a) Die Lösung (sowohl in der wässrigen als auch in der organischen Phase) verfärbte sich blau.

b) Das wie beschrieben verbrannte Cobalt(II)sulfat verfärbte sich blau.

Deutung:
a) In saurer Lösung bildet sich blaues Dihydrogentetrathiocyanatcobaltat(II), welches sowohl in Wasser als auch in organischen Lösemitteln löslich ist.

b) Mit dem Borat aus der Boraxperle bilden Schwermetalle wie das Cobalt Borate, die eine charakteristische Färbung besitzen (im Falle von Cobalt blau), die vom verwendeten Schwermetall abhängt.

Reaktionsgleichungen:
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Versuch 49

Aufbau:
Benötigt werden Kaliumcyanid, Natriumhydroxid, Bromwasser, Nickel(II)sulfat, Diacetyldioxim.

Durchführung: a) Etwa zwei Milliliter Nickelsulfatlösung wurde mit einem Milliliter Kaliumcyanid-Lösung versetzt. Anschließend wurde die Lösung mit Bromwasser versetzt.

b) Auf einer Tüpfelplatte wurde ein Tropfen der Nickelsulfatlösung mit einem Tropfen Diacetyldioxin versetzt.

Beobachtungen: a) Nach der Zugabe von ausreichend Kaliumcyanid um den grünen Niederschlag aufzulösen und der anschließenden Zugabe von Natriumhydroxid und Bromwasser bildete sich ein schwarzer Niderschlag.

b) Die Probe verfärbte sich rot.

Deutung:
a) Kaliumcyanid bildet mit Nickel hellgrünes Nickelcyanid, welches sich unter Bildung eines Komplexes (Tetracyanonickelat(II)) löst. Durch Zugabe von Brom im Alkalischen entsteht durch Oxidation schwarzes Nickeltrihydroxid, das Brom soll den Tetracyanonickelat(II)-Komplex lösen und die Cyanidionen an sich binden. Bromcyanid entweicht.

b) Nach der Zugabe des Diacetyldioxims bildet sich der sehr stabile Chelatkomplex [Ni(diac)2], der eine rote Farbe besitzt.

Reaktionsgleichungen:
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b)
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Versuch 50

Aufbau:
Benötigt werden Zinkchlorid, konzentrierte Essigsäure, Natriumacetat, Tetrakaliumhexacyanoferrat(II)-Lösung, Cobaltdinitrat-Lösung, Schwefelwasserstoffgas.

Durchführung: a) Zwei Tropfen der mit Essigsäure und Natriumacetat gepufferten Zinkchloridlösung wurde auf eine dunkle Tüpfelplatte mit drei Tropfen Tetrakaliumhexacyanoferrat(II)-Lösung versetzt.

b) Eine Spatelspitze Zinkchlorid wurde auf einer Magnesiarinne mit zwei Tropfen verdünnter Cobaltdinitrat-Lösung versetzt und in der Bunsenbrennerflamme geglüht.

c) In eine schwach essigaure, acetatgepufferte Zinkchloridlösung wird Schwefelwasserstoff eingeleitet.

Beobachtungen: a) Es entstand langsam ein weißer Niederschlag.

b) Nachdem die Rinne abkühlte, hatte die Schmelze eine grüne Färbung.

c) Ein weißer Niederschlag fällt aus.

Deutung:
a) Es bildet sich langsam Dikaliumtrizinkditetrakaliumhexacyanoferrat(II) welches ausfällt.

b) Es entstand grünes Rinmann’s Grün.

c) Es wird weißes Zinksulfid gebildet, welches ausfällt.

Reaktionsgleichungen:


[image: image5.wmf]+

+

+

+

+

¯

¾

®

¾

+

×

+

+

®

+

+

¾

®

¾

+

+

+

H

ZnS

S

H

Zn

c

CoO

ZnO

S

NO

NO

Co

ZnS

b

K

CN

Fe

Zn

K

CN

Fe

K

Zn

a

H

H

2

)

)

(

2

4

)

(

2

2

)

6

]

)

(

[

]

)

(

[

2

3

)

2

2

8

4

1

2

2

3

2

6

3

2

6

4

2


Analyse 3
Nachzuweisende Ionen: CO32-, Cl-, SO42-, NO3-; Mn1+, Mn2+, Mn4+, Mn5+, Mn6+, Mn7+, Zn2+, Ni2+, Ni3+, Co2+, Co3+, Co4+.
Beschreibung der Analysesubstanz: Schwarzes Pulver.

Vor beginn der Nachweisreaktionen wurden ein HCl- und ein Sodaauszug durchgeführt. Diese ergaben keinen Niederschlag. Dabei wird je eine Spatelspitze Probesubstanz mit ca. 35 Milliliter konzentrierter Salzsäure bzw. Natriumcarbonatlösung vermischt und ca. 20 Minuten lang gekocht.

Vorproben:

Boraxperle

Durchführung: Ein Magnesiastäbchen wurde bis zur Rotglut erhitzt und heiß mit Borax in Berührung gebracht. Anschließend wurde der Rückstand auf dem Stäbchen mit Hilfe des Brenners so lange geschmolzen, bis er nicht mehr schäumte und sich eine schöne gleichmäßige Perle an der Spitze des Magnesiastäbchens gebildet hat.

Nach dem Abkühlen des Stäbchens wurde es angefeuchtet und mit ein wenig Ursubstanz benetzt. Die Spitze mit dem Salz wurde dann wieder in die Flamme gehalten und die Farbänderung des Salzes beobachtet.

Beobachtungen: Das wie beschrieben verbrannte Probesubstanz verfärbte sich braun.

Deutung:
Mit dem Borat aus der Boraxperle bilden Schwermetalle wie Cobalt und Nickel Borate, die eine charakteristische Färbung besitzen, die vom verwendeten Schwermetall abhängt. Die Braunfärbung ist ein Hinweiß auf Mangan und/oder Nickel.

Anionennachweise:

Anion CO32-:

Durchführung: Eine Spatelspitze Ursubstanz wurde mit ca. einem Milliliter konzentrierter Salzsäure versetzt und die entstehenden Gase in Bariumhydroxid-Lösung geleitet. Dieser Nachweis wurde in einem Gasprüfrohr durchgefühtr, in dessen U-förmigen Teil das Bariumhydroxid war.

Beobachtungen: In der Bariumhydroxidlösung bildete sich ein weißer Niederschlag.

Deutung:
Der Nachweis deutet Carbonationen hin.

Reaktionsgleichungen:
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Anion Cl-:

Durchführung: Ca. drei Milliliter des Sodaauszuges wurden mit konzentrierter Salpetersäure angesäuert und mit ca. zwei Milliliter Silbernitratlösung versetzt.

Beobachtungen: Nach der Zugabe des Silbernitrates bildete sich ein flockiger weißer Niederschlag.

Deutung:
Der Nachweis deutet auf Chloridionen hin.

Reaktionsgleichungen:
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Anion SO42-:

Durchführung: Ca. 5 Milliliter des Sodaauszuges wurden mit genauso viel verdünnter Salzsäure angesäuert und mit Barium(II)chlorid-Lösung versetzt.

Beobachtungen: Nach der Zugabe der Barium(II)chlorid-Lösung trübt sich die Lösung nicht weiß, es setzte sich kein Niederschlag.

Deutung:
Der Nachweis deutet auf Sulfationen hin

Reaktionsgleichungen:
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Anion NO3-:

Durchführung: Ca. drei Milliliter des Sodaauszuges wurden mit verdünnter Schwefelsäure angesäuert und mit einer schwefelsauren Eisen(II)sulfat-Lösung im Verhältnis 1:1 vermischt. Diese Lösung wurde mit konzentrierter Schwefelsäure unterschichtet.

Beobachtungen: Nach dem Unterschichten der Lösung geschah nichts.

Deutung:
Der Nachweis deutet nicht auf Nitrationen hin.

Kationennachweise:

Kation Mn1+, Mn2+, Mn4+, Mn5+, Mn6+, Mn7+:

Durchführung: Ein Tropfen des bearbeiteten HCl-Auszuges wurde mit zwei Milliliter konzentrierter Schwefelsäure und einer Spatelspitze Bleioxid versetzt und anschließend ca. fünf Minuten erhitzt. Nach dem Erhitzen wurde dem Niederschlag in der Lösung Zeit gegeben sich abzusetzen, sofern vorhanden.

Beobachtungen: Es bildete sich kein Niederschlag.

Deutung:
Der Nachweis deutet nicht auf Manganionen hin.

Kation +, Co2+, Co3+, Co4+:

Durchführung: In einem Reagenzglas wurden drei Tropfen der Essigsauren Probelösung aus dem HCl-Auszug mit einer Spatelspitze Ammoniumthiocyanat versetzt und mit einem Milliliter Amylalkohol-Ether Gemisch überschichtet.

Beobachtungen: Die Lösung (sowohl in der wässrigen als auch in der organischen Phase) verfärbte sich nicht.

Deutung:
Der Nachweis deutet nicht auf Cobalt hin.

Kation Ni2+, Ni3+:

Durchführung: Auf einer Tüpfelplatte wurde ein Tropfen der Nickelsulfatlösung mit einem Tropfen Diacetyldioxin versetzt.

Beobachtungen: Die Probe verfärbte sich rot.

Deutung:
Der Nachweis deutet auf Nickel hin.

Reaktionsgleichungen:
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Kation Zn2+:

Durchführung: Zwei Tropfen der mit verdünnter Essigsäure und Natriumacetat gepufferten Zinkchloridlösung wurde auf eine Kobaldglas mit drei Tropfen Tetrakaliumhexacyanoferrat(II)-Lösung versetzt.

Beobachtungen: Es entstand langsam ein Niederschlag

Deutung:
Es bildet sich langsam Dikaliumtrizinkdihexacyanoferrat(II), welches ausfällt.

Reaktionsgleichungen:
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1 Abgabe:

Abgegebene Ionen: SO42-, Cl-, CO32-; Ni2+, Ni3+.

Fehlerzahl:
Anionen: 1, Kationen: 1

Korrektur:
Aufgrund der Undeutlichkeit des Sulfatnachweises vor der ersten Abgabe wurde jener wiederholt. Dieser erwies sich als eindeutig negativ.

Sämtliche Kationennachweise bis auf den Nickelnachweis wurden ebenfalls wiederholt. Dabei erwies sich der Mangannachweis als positiv.

2. Abgabe:

Abgegebene Ionen: Cl-, CO32-; Ni2+, Ni3+, -; Mn1+, Mn2+, Mn4+, Mn5+, Mn6+, Mn7+.

Fehlerzahl:
Anionen: 0, Kationen: 0

In der Analyse waren folgende Ionen vorhanden:

Anionen:
Cl-, CO32-.

Kationen:
Mn1+, Mn2+, Mn4+, Mn5+, Mn6+, Mn7+, Ni2+, Ni3+.
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