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Analyse II:

Nachzuweisende Ionen: Ca2+, Sr2+, Ba2+, Cl-, NO3-, SO42-
Beschreibung der Analysesubstanz: Grobes weißes Pulver

Anionennachweiße:
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:

Die 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:

Eine 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(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.
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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Kationennachweis:

Für den Kationennachweis wurden fünf Spatelspitzen der Ursubstanz in 50 Milliliter demin. Wasser gegeben, welches leicht mit Salzsäure angesäuert wurde. Der Lösung wurde solange Ammoniak zugegeben bis sie einen pH- Wert von acht hatte. Anschließend wurde Ammoniomcarbonat dazugegeben und gekocht, bis eine Trübung entstand und sich eine Substanz (BaCO3, SrCO3, CaCO3) am Becherglasboden absetzte. Die Überschüssige Lösung wurde abdekantiert und der Rest in ein Reagenzglas gegeben und zentrifugiert, um nur noch BaCO3, SrCO3 und CaCO3 im Reagenzglas zu haben. Das Pulver wurde mit Essigsäure gelöst und mit Natriumacetat gepuffert. Anschließend wurde dieser Lösung ein Milliliter K2CrO4- Lösung zugegeben. Zwei Milliliter der neuen Lösung wurde hier weggenommen, um damit den Bariumnachweis zu machen. Für den Sr2+ - und Ca2+ - Nachweis wurde der noch vorhanden Lösung vier Milliliter Ammoniak und Ammoniumcarbonat zugegeben und gekocht. Nach zehn Minuten Kochen wurde der Lösung zwei Milliliter verd. Salzsäure und nochmals Ammoniumcarbonat zugegeben. Aus dieser Lösung wurden dann die Sr2+ - und Ca2+ - Nachweise gemacht.

Ba2+- Kation ( Blindprobe ):

Durchführung: 

Vier Milliliter Bariumchlorid – Lösung wurde ein Milliliter Essigsäure und Natriumacetat zugegeben und bis zum Sieden erhitzt. Als die Lösung siedete wurde K2CrO4- Lösung zugetropft. Die Lösung wurde zentrifugiert. Die Überstehende Lösung wurde abdekantiert und das übriggebliebene Pulver wurde mit Salzsäure versetzt.

Beobachtung:

Bei Zugabe der K2CrO4- Lösung entstand ein gelber Niederschlag.

Deutung:

Das Bariumchlorid bildet zusammen mit dem K2CrO4 Bariumchromat, welches in Salzsäure löslich ist.

Reaktionsgleichung:

Ba2+ + CrO42-  
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  BaCrO4

Ba2+- Kationnachweis aus der abgetrennten Lösung:

Durchführung:

Bei der Zugabe von K2CrO4 gab es keinen gelben Niederschlag und somit waren auch keine Bariumionen vorhanden.

Sr2+- Kation ( Blindprobe ):

Durchführung:

Fünf Milliliter Strontiumchloridlösung wurde mit einem Milliliter Ammoniumsulfatlösung versetzt.

Beobachtung:

Es gab einen weißen Niederschlag:

Deutung:

Die Sr2+- Kationen bilden zusammen mit den Sulfatanionen aus der Ammoniumsulfatlösung Strontiumsulfat.

Reaktionsgleichung:

Sr2+ + SO42-  
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  SrSO4

Sr2+- Kation aus der Analysesubstanz:

Durchführung:

Die Lösung wurde solange Ammoniumsulfatlösung versetzt, bis kein neuer Niederschlag mehr entstand.

Beobachtung:

Es gab einen weißen Niederschlag.

Deutung:

Die Sr2+- Kationen bilden zusammen mit den Sulfatanionen aus der Ammoniumsulfatlösung Strontiumsulfat. Es wurde darum solange Ammoniumsulfatlösung dazugegeben, damit die Lösung zentrifugiert werden konnte und die strontiumfreie Lösung  für den Calciumnachweiß benutzt werden konnte, da Strontium wie im Versuch mit Calcium mit Na2C2O4- Lösung ausfällt.

Reaktionsgleichung:

Sr2+ + SO42-  
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  SrSO4
Ca2+ - Kation ( Blindprobe ):

Durchführung:

Fünf Milliliter Calciumchlorid – Lösung wurden zwei Milliliter Essigsäure zugegeben. Es wurden 5 Tropfen Na2C2O4- Lösung dazugegeben.

Beobachtung:

Es entstand ein weißer Niederschlag.

Deutung:

Das vorhanden Calcium reagiert mit Na2C2O4 zu Ca2C2O4. Der Kohlenstoff im Oxalat-Anion hat die Oxidationsstufe +2. ( Sauerstoff hat immer –2 und da 4 Sauerstoffatome vorhanden sind insgesamt –8. Calcium hat +2 und da doppelt vorhanden +4. Somit hat das Kohlenstoff doppelt vorhanden ist die Oxidationszahl +2.)

Reaktionsgleichung:

2 Ca2+ + C2O42-  
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 Ca2C2O4
Ca2+ - Kation aus der Analysesubstanz:

Durchführung:

Der abgetrennten Lösung aus dem Strontiumnachweis wurde ein Milliliter Essigsäure zugegeben. Anschließend wurden fünf Tropfen Na2C2O4- Lösung dazugegeben.

Beobachtung:

Es entstand kein Niederschlag.

Deutung:

Es sind keine Ca2+ - Kationen in der Ursubstanz vorhanden.

1. Abgabe

abgegebene Ionen: Cl-, NO3-, Sr2+, Ca2+
Fehlerzahl: 2

Korrektur: Sulfat konnte zunächst nicht nachgewiesen werden. Beim erneuten Nachweisversuch war der Niederschlag deutlich und somit auch Sulfat vorhanden.

Der Calcium -und der Strontiumnachweis wurde parallel gemacht. Das darf man nicht machen, da Strontium genauso mit Na2C2O4 reagiert wie Calcium.

2. Abgabe

abgegeben Ionen: Cl-, NO3-, SO4 2- Sr2+
Fehlerzahl: 0
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