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Matrikelnummer: xxxxxxx

Analysenummer: 3

Analysegruppe: HCl- & H2S
Saal 999


Platz 99

Eigenschaften der Analysesubstanz:
- Blaues, feinkörniges teilweise kristallines Pulvergemisch

- Die Analysesubstanz lies sich mit Hilfe eines Sodaauszugs vollständig lösen.

Analysengang Anionen:
1. Chlorid-Nachweis als AgCl
Der Sodaauszug wird mit verd. Salpetersäure (HNO3) angesäuert. Danach werden einige Tropfen Silbernitrat (AgNO3) hinzugegeben. Bei Anwesenheit von Chorid-Ionen (Cl-) bildet sich ein weißer, käsiger Niederschlag. Der Niederschlag kann durch Zugabe von Ammoniak (NH3) in Lösung gebracht werden.

Cl- + Ag+(AgCl↓  

AgCl + 2 NH3([Ag (NH3)2]+ + Cl-
Bei dem Versuch bildete sich ein Niederschlag! → Cl​- vorhanden 

R- und S-Sätze: (Für alle Substanzen in Wortlaut im Anhang)
HNO3 (verd.):
R 35 


S 23.2


S 26


S 36/37/39 

NH3 (verd.):
R 35 


R 50


S 26


S 36/37/39


S 45


S 61

AgNO3:
R 34


S 26


S 45

2. Sulfat-Nachweis als BaSO4 

Der Sodaauszug wird mit verd. HCl angesäuert (pH-Wert: 1-2). Danach wird (frisch bereitete, 0,5 mol/l) Bariumchlorid-Lösung (BaCl2) hinzugegeben. Bei Anwesenheit von Sulfat-Ionen (SO42-) bildet sich ein feinkristalliner, weißer Niederschlag.

SO42- + BaCl2(BaSO4↓ + Cl- 

Bei dem Versuch bildete sich ein Niederschlag! → SO42- vorhanden

R- und S-Sätze:

HCl (verd.):
R 34


S 26


S 45

BaCl2:
R 25


S 45

3. Carbonat-Nachweis als BaCO3 
Die Ursubstanz wird in einem Reagenzglas mit verd. Salzsäure (HCl) angesäuert. Direkt danach wird ein Gärröhrchen mit Barytwasser (Ba(OH)2) darüber gestülpt und das Reagenzglas im Wasserbad erwärmt. Die Bildung einer Trübung im Barytwasser deutet auf die Anwesenheit von Carbonat-Ionen (CO32-) hin. 

CO32- + 2 HCl(CO2↑ + H2O + 2 Cl- 

CO2 + Ba(OH)2(BaCO3↓ + H2O 

Bei dem Versuch bildete sich keine Trübung! → CO32- nicht vorhanden

R- und S-Sätze:

HCl (verd.):
R 34


S 26


S 45

Ba(OH)2:
R 20 / 22


R 34


S 26


S 36/37/39


S 45

4. Nitrat-Nachweis mit FeSO4 und konz. H2SO4 (Ringprobe)
Der Sodaauszug wird mit verd. Schwefelsäure (H2SO4) angesäuert. Danach gibt man kaltgesättigte, mit verd. Schwefelsäure angesäuerte, Eisen-Sulfat-Lösung (FeSO4) hinzu.

Anschließend unterschichtet man das Ganze mit konz. Schwefelsäure. Die Bildung eines braun-violetten Rings an der Phasengrenze deutet auf die Anwesenheit von Nitrat-Ionen (NO3-) hin. 

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

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

Bei dem Versuch bildete sich kein Ring! → NO3- nicht vorhanden

R- und S-Sätze:

H2SO4 (verd.):
R 35


S 26


S 45

H2SO4 (konz.):
R 35


S 26


S 30


S 45

FeSO4:
R 22


S 24


S 25

Analysengang Kationen:

Zinnnachweis aus der Ursubstanz (Leuchtprobe)

In die Ursubstanz wird eine Zink-Granalie und ca. 5 ml halbkonz. HCl gegeben.

Dann füllt man ein Reagenzglas mit kaltem Wasser und etwas KMnO4 – Lösung gefüllt.

Dieses wird daraufhin in die Lösung der Ursubstanz getaucht und anschließend in die nicht leuchtende Brennerflamme gehalten. Eine blaue Fluoreszenz am Reagenzglas zeigt Sn an.

Bei dem Versuch konnte eine blaue Fluoreszenz beobachtet werden! Sn2+ vorhanden.

H2S – Trennungsgang

Da die Kationen der H2S-Gruppe nicht aus der Ursubstanz nachgewiesen werden können,

müssen sie vorher voneinander getrennt werden.

Am Anfang wird die Ursubstanz in konz. HCl gelöst.

Diese Lösung dampft man dann 2mal mit 2-3ml konz. HCl bis fast zur trockene ein.

Dann gibt man 5Tropfen halbkonz. HCl hinzu und füllt 10-15ml H2O hinzu, bis der ph-wert 3-4 beträgt.

Tropfenweise werden nun 3-5ml TAA-Lsg. (10%ig) hinzu gegeben. Danach wird das ganze 20min auf dem Wasserbad erwärmt. Der Niederschlag wird daraufhin abzentrifugiert.

Den abzentrifugierten Niederschlag digeriert man mit ca. 2ml (1% LiOH, 5% KNO3 –Lsg. und zentrifugiert daraufhin den Niederschlag ab.

Mit dem Niederschlag wird daraufhin der Trennungsgang in der Kupfergruppe weitergeführt, mit der überstehenden Lösung der Trennungsgang in der Arsen-Zinn-Gruppe weitergeführt.

Thioacetamid(C2H5NS):
R45




R22




R36/38




S53




S45

Lithiumhydroxid(LiOH):
R22




R35

KNO3:


R36/38




S26

Kupfergruppe

Der abzentrifugierte Niederschlag wird in HNO3 und H2O(Verhältnis 1:2) gelöst.

Die Lösung wird mit 2-3ml konz H2SO4 abgeraucht bis weiße Nebel entstehen.

Daraufhin wird es erkalten gelassen.

Nach dem erkalten, werden 1-2ml verd. H2SO4 hinzugegeben und der Niederschlag abzentrifugiert. 

Mit dem Niederschlag führt man den Bleinachweis als PbCrO4 durch.

Kupfernachweis als Tetramminkupfer (II)

Dem Überstand des Trennungsgangs gibt man konz. NH3 tropfenweise hinzu. Eine blaufärbung zeigt die Anwesenheit von Kupfer in Form von [Cu(NH3)4]2+ an.

Cu(OH)2 + 4NH3 ( [Cu(NH3)4]2+ + 2OH-
Bei dem versuch zeigte sich eine blaue Färbung! Cu2+ vorhanden.

Bleinachweis als PbCrO4
Der abzentrifugierte Niederschlag wird mit Weinsäure(C4H6O6) und Ammoniak(NaOH) versetzt, bis ein pH-Wert von 4-7 erreicht ist. dann wird Kaliumdichromat (K2Cr2O7) hinzugegeben. Bei Anwesenheit von Pb2+ bildet sich ein gelber Niederschlag.

Pb2++CrO42-(PbCrO4

Bei dem Versuch bildete sich ein gelber Niederschlag! Pb2+ vorhanden.

Weinsäure(C4H6O6):
R36



S24/25

Arsen-Zinn-Gruppe

Dem Überstand aus dem Trennungsgang wird tropfenweise verd. HCl zugegeben bis zur sauren Reaktion. Dann wird der Niederschlag abzentrifugiert. (Ist der Niederschlag an dieser Stelle braun oder schwarz, so ist er durch Sulfide aus der Kupfergruppe verunreinigt und der Trennungsgang muss von neuem begonnen werden)

Ist der Niederschlag orange, so gibt man 1-2ml konz. HCl hinzu und erwärmt ihn.

Mit der Lösung macht man nun den Antimonnachweis durch Reduktion an Eisen.

Antiomonnachweis durch Reduktion an Eisen

In die Lösung hält man einen Eisennagel. Bei Anwesenheit von Sb3+ (Antimon) flockt dieses Elementar schwarz aus.

Sb3+ + Fe( Sb ↓ + Fe3+
Bei dem Versuch flockte keine schwarze Substanz aus! Sb3+ nicht vorhanden.

HCL - Trennungsgang
Da die Kationen der Salzsäure-Gruppe nicht aus der Ursubstanz nachgewiesen werden können, müssen sie vorher von einander getrennt werden. 

Am Anfang wird die Ursubstanz in wenig HNO3 gelöst. In die HNO3 saure Lösung wird daraufhin HCl (verd.) gegeben. Daraufhin bildet sich ein weißer Niederschlag, der abzentrifugiert wird. In diesem Niederschlag kann sowohl PbCl2 als auch AgCl2 enthalten sein. 

Um Blei und Silber voneinander zu trennen, kann man nun den Niederschlag mit heißem Wasser behandeln, wobei das PbCl2 in Lösung geht. Um es vom Silber zu trennen, wird nun die heiße Lösung zentrifugiert, und so das nicht gelöste AgCl2 vom gelösten PbCl2 getrennt. 

Mit der Lösung führt man nun den Bleinachweis als PbCrO4 (siehe oben) durch.

Silbernachweis als AgCl

Der Niederschlag aus dem Trennungsgang wird mit verd. Salpetersäure(HNO3) gelöst. Nun gibt man einige Tropfen verd. Salzsäure(HCl) hinzu. Bei Anwesenheit von Silber bildet sich ein weißer käsiger Niederschlag. Der Niederschlag kann durch Zugabe von Ammoniak (NH3) in Lösung gebracht werden.

Cl- + Ag+(AgCl↓  

AgCl + 2 NH3([Ag (NH3)2]+ + Cl-
Bei dem Versuch bildete sich kein Niederschlag! Ag+ nicht enthalten.

Zusammenfassung:

Die Analysesubstanz enthält folgende Ionen:

Cl-(Chlorid)

SO42-(Sulfat)

Pb2+(Blei)

Cu2+(Kupfer)

Sn2+(Zinn)

