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5 Bildnachweis 155

Lizenz

This work is licensed under a Creative Commons Attribution-Share Alike 3.0 Un-
ported License, see http://creativecommons.org/licenses/by-sa/3.0/

Zielgruppe: Chemie- und Pharmaziestudenten, CTA, PTA, Chemotechni-
ker, Chemielaboranten, ... (jeder der in seiner Ausbildung ein solches Prak-
tikum ausfithren muss). Da diese Praktika meist zu Beginn der Ausbildung
absolviert werden, soll das Buch moglichst einsteigerfreundlich werden.

Lernziele: Durchfiihren von qualitativen und quantativen Analysen mit
klassischen Labormethoden sowie prédparative Chemie (Darstellung von
Verbindungen), sicherer und verantwortungsbewusster Umgang mit Gefahr-
stoffen.

Buchpatenschaft / Ansprechperson: Wikipedia:Redaktion Chemie / Matt-
hias M.

Sind Co-Autoren gegenwirtig erwiinscht? Ja! Es handelt sich um ein frei-
es Wikibook: Mitarbeit ist jederzeit uneingeschrinkt erlaubt und ausdriick-
lich erwiinscht.

Richtlinien fiir Co-Autoren: Entweder indirekte Rede benutzen oder
Duzen. Es gelten die aus der Wikipedia bewihrten Richtlinien: Wikipe-
dia:Richtlinien Chemie/Reaktionsgleichungen, Wikipedia:Wie erstelle ich
Strukturformeln?; Wikipedia-Links sind gesondert kennzeichnen, z.B. mit
{{W|Artikelname}}

Projektumfang und Abgrenzung zu anderen Projekten: In der Wiki-
pedia werden teils auch bekannte Nachweisreaktionen beschrieben und
in Chemikalienartikeln kurze Reaktionsgleichungen zur Darstellung der
Préparate aufgefiihrt: ausfiihrliche Versuchsbeschreibungen und personli-
che Laborerfahrungen sind dort jedoch nicht erwiinscht, die finden in die-
sem Wikibook ihren Platz. Es gibt auch v:Projekt:Nachweismittel (knap-
pe Sammlung im Tabellenformat) und v:Kurs:Methoden fiir die qualitative
Analyse, der einen Trennungsgang im Seminarcharakter durchspricht. Fiir
theoretische Aspekte und Hintergrundinformationen kann hier auch kurz
auf das jeweilige Kapitel im Wikibook Allgemeine und Anorganische Che-
mie verwiesen werden. Es bietet sich an Chemikalien direkt im FlieBtext
mit Links zu Wikipedia zu versehen.


http://de.wikipedia.org/wiki/Wikipedia%3aRedaktion%20Chemie
http://de.wikibooks.org/wiki/Benutzer%3aMatthias%20M.
http://de.wikibooks.org/wiki/Benutzer%3aMatthias%20M.
http://de.wikipedia.org/wiki/Wikipedia%3aRichtlinien%20Chemie%2fReaktionsgleichungen
http://de.wikipedia.org/wiki/Wikipedia%3aRichtlinien%20Chemie%2fReaktionsgleichungen
http://de.wikipedia.org/wiki/Wikipedia%3aWie%20erstelle%20ich%20Strukturformeln%3f
http://de.wikipedia.org/wiki/Wikipedia%3aWie%20erstelle%20ich%20Strukturformeln%3f
http://de.wikipedia.org/wiki/Nachweis%20(Chemie)
http://de.wikiversity.org/wiki/Projekt%3aNachweismittel
http://de.wikiversity.org/wiki/Kurs%3aMethoden%20f%c3%bcr%20die%20qualitative%20Analyse
http://de.wikiversity.org/wiki/Kurs%3aMethoden%20f%c3%bcr%20die%20qualitative%20Analyse
http://de.wikibooks.org/wiki/Allgemeine%20und%20Anorganische%20Chemie
http://de.wikibooks.org/wiki/Allgemeine%20und%20Anorganische%20Chemie

* Themenbeschreibung: Es sollen jeweils Analysemethoden sowie Stoff-
synthesen beschrieben werden und gesondert auf mogliche Stolpersteine
bei der praktischen Durchfiihrung eingegangen werden: Typische Anfin-
gerfehler, Warnungen falls giftige Stoffe entstehen, Entsorgungshinweise,

* Aufbau des Buches: Einzelnen Ionen in Nachweisreaktionen oder Titrati-
onsverfahren bekommen jeweils eine eigene Seite. Die Struktur des gesam-
ten Werkes kann spiter durch Zusammenfiigen der Seiten mit dem Media-
Wiki Vorlagensystem geschehen. So lassen sie sich die einzelnen Abschnit-
te auch besser Verlinken.

Kategorie:Projektseite

Abbildung 1: Augenschutz benutzen

o
o

Abbildung 2: Handschutz benutzen

Abbildung 3: Schutzkleidung benutzen

Bei allen Arbeiten im Labor miissen eine Schutzbrille, ein Schutzkittel, gegebe-
nenfalls zusitzlich eine Gummi- oder Lederschiirze, geeignete Kleidung (lange
Hose und geschlossene Schuhe) getragen werden. Beim Umgang mit einigen Sub-
stanzen muss aullerdem ein Gesichtsschutz verwendet werden (z. B. Flusssiure).
Handschuhe sind beim Umgang mit giftigen oder dtzenden Stoffen angebracht.
Sie sollten jedoch nicht dazu verleiten unsauber zu Arbeiten. Zudem merkt man
mit einem Handschuh nicht sofort, dass man sich mit hautirritierenden Stoffen
(Brennen, Juckreiz) kontaminiert hat. AuBBerdem ist nicht jedes Handschuhmate-


http://de.wikibooks.org/wiki/Hilfe%3aVorlagen
http://de.wikibooks.org/wiki/Hilfe%3aVorlagen
http://de.wikibooks.org/wiki/Kategorie%3aProjektseite

rial ist fiir jeden Stoff geeignet. Daher informiere man sich vor Arbeitsbeginn an-
hand der Bestindigkeitsliste des Herstellers iiber die Eignung des Materials. Uber
die genauen SchutzmaBBnahmen geben die Sicherheitsdatenblitter des Herstellers
oder Hindlers von Chemikalien Auskunft. AuBBerdem sind Betriebsanweisungen

zu beachten!

Abbildung 4: Gebrauchsanweisung beachten

Falls besonders giftige Substanzen entstehen, wird in diesem Arbeitsbuch mit
dem Giftsymbol (Totenkopf) darauf aufmerksam gemacht. Das entbindet je-
doch nicht vor der Pflicht, sich vor Beginn eines Versuches genau iiber die
Gefahren-, Sicherheits- und Entsorgungshinweise genau zu informieren. Gefahr-
stoffe sind stets mit den Gefahrensymbolen und R- und S-Sitzen (Risiko und Si-
cherheit) zu kennzeichnen. Zuverlissige Internetquellen findet man unter Wikipe-
dia:Redaktion Chemie/Quellen.

<gallery caption="Gefahrensymbole nach Richtlinie 67/548/EWG"> Da-
tei:Hazard E.svglexplosiv (E) Datei:Hazard O.svglbrandfordernd (O) Da-
tei:Hazard F.svglleichtentziindlich (F) Datei:Hazard FF.svglhochentziindlich (F+)
Datei:Hazard T.svglgiftig (T) Datei:Hazard TT.svglhochgiftig (T+) Datei:Hazard
X.svglgesundheitsschiddlich (Xn) Datei:Hazard Xi.svglreizend (Xi) Datei:Hazard
C.svglitzend (C) Datei:Hazard N.svglumweltgefihrlich (N) </gallery>

Vor jeder Arbeitspause, nach dem Arbeitsende und natiirlich auch bei direktem
Kontakt mit Chemikalien griindlich die Hidnde waschen!

Abbildung 5: !

Alle Blei- und Quecksilbersalze sowie sechswertige Chromverbindungen sind gif-
tig und sollten daher nur in kleinstmoglichen Mengen verwendet werden. Jegli-
cher Hautkontakt mit der Probe- bzw. Salzlosung ist zu vermeiden (evtl. Hand-


http://de.wikipedia.org/wiki/R-%20und%20S-S%c3%a4tze
http://de.wikipedia.org/wiki/Wikipedia%3aRedaktion%20Chemie%2fQuellen
http://de.wikipedia.org/wiki/Wikipedia%3aRedaktion%20Chemie%2fQuellen

schuhe), da vor allem Chromate sowie Nickel auch Kontaktallergien auslosen
konnen. Sechswertige Chromverbindungen (Chromate und Dichromate) sind au-
Berdem krebserregend (Kategorie I)! Entsorgung von Chromaten und Dichroma-
ten: Im gekennzeichneten Becherglas sammeln und mit naszierendem Wasserstoff
(aus der Reaktion von Salzsdure mit unedlem Metall, z.B. Zink) oder mit Ethanol
in Gegenwart von Schwefelsdure iiber ldngere Zeit behandeln. Das hierbei entste-
hende griine Chrom(III) entsprechend den anderen Schwermetallen entsorgen.


http://de.wikipedia.org/wiki/naszierender%20Wasserstoff

Kapitel 1

Qualitative Analyse

1.0.1 Nachweisreagenzien

Dies ist eine Liste von Nachweisreaktionen geordnet nach Reagenzien. Sie ist
moglicherweise niitzlich, wenn eine Nachweisreaktion nicht so klappt wie ge-
wiinscht und man nun auf der Suche nach einem Hinweis ist, was stattdessen
reagiert hat.

Eisen(III) Cobalt Kupfer(I) Kupfer(I)
Thiocyanat [Fe(SCN)(H,O)5 ]2+ Coy[HyO]5[SCN]] Cu(SCN), schwarz | Cu(SCN) weil3
stierblutrot pink

In ammoniakalischen Losungen bilden sich folgende Fiarbungen/Niederschlige
mit dem Chelatkomplexbildner Diacetyldioxim:

Nickel Kupfer Eisen(II) Cobalt Bismut Blei Palladium
himbeerot braunrot rot braunrot zitronengelb | weill gelblich
Blutlaugensalze
Eisen(IT) Eisen(III) Kupfer Zink
K4[Fe(CN)g] gel- K[FelllFell(CN)g 1| | Cuy[Fe(CN)g]| ro- | KoZn3[Fe(CN)gl|
bes Blutlaugensalz Berliner Blau ter Niederschlag weiller Nieder-
schlag
K3[Fe(CN)g] rotes | K[FellTRell(CN)4] Zn3[Fe(CN)gly |
Blutlaugensalz Turnbulls Blau gelb-brauner Nie-
derschlag
Iodidlosung



http://de.wikibooks.org/wiki/../_Eisen
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Cobalt
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Kupfer
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Kupfer
http://de.wikipedia.org/wiki/Diacetyldioxim
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Nickel
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Kupfer
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Eisen
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Cobalt
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Bismut
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Blei
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Palladium
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Eisen
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Eisen
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Kupfer
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Zink
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumhexacyanidoferrat(II)
http://de.wikipedia.org/wiki/Berliner%20Blau
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumhexacyanidoferrat(III)
http://de.wikipedia.org/wiki/Turnbulls%20Blau

Blei Bismut
Iodidlosung Pbl,| gelber Nieder- | Bil3|schwarzer Nieder-
schlag schlag
TIodidlésung [Pbl;]*~ farbloser Kom- | [Bil4] orangefarbener
Uberschuss plex Komplex
1.1 Vorproben
1.1.1 Flammenfiarbung

Abbildung 6: Bunsenbrenner



http://de.wikibooks.org/wiki/../_Blei
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Bismut

Abbildung 7: Flammentypen in Abhingigkeit von der Luftmenge, die das Luft-
ventil passiert: 1 Ventil geschlossen (Diffusionsflamme) 2 Ventil zur Hilfte geoft-
net 3 Ventil fast vollstindig offen 4 Ventil voll gedffnet (Vormischflamme)

Die Flammenfirbung ist eine Vorprobe fiir viele Kationen und besonders bei
Alkali- und Erdalkalimetallen zum Nachweis geeignet.
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Durchfiihrung

Abbildung 8: Natrium D-Linie durch ein Spektroskop

Man nimmt einen Magnesiastab und gliiht diesen 5 Minuten lang im Bunsenbren-
ner aus, bis die gelbe Farbe verschwindet. Es handelt sich meist um eine Natri-
umflammenfirbung, da alles, was man beriihrt mit kleinen Mengen Handschweil3
(NaCl-Losung) kontaminiert ist. Danach nimmt man mit dem heilen Magnesia-
stab etwas Analysensubstanz auf und hilt ihn in die Bunsenbrennerflamme, am
besten in einem abgedunkeltem Abzug. Durch die Farbe der Flamme kann man
einen ersten Hinweis erhalten. Eine exakte Unterscheidung ist jedoch nur mit ei-
nem Handspektroskop moglich. Falls Natrium in der Probe ist, werden alle ande-
ren Flammenféarbungen iiberdeckt, hier hilft ein Blick durch Cobaltglas, welches
das intensive Natriumgelb herausfiltert.

Tipp: Man kann sich die Zeit des Ausglithens sparen, wenn man in einen etwas
teureren Platindraht investiert.

Farben


http://de.wikipedia.org/wiki/Bunsenbrenner
http://de.wikipedia.org/wiki/Bunsenbrenner
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Abbildung 9: Antimon,
fahlblau

Abbildung 11: Blei, fahl-
blau

Abbildung 10: Arsen, fahl-
blau


http://de.wikibooks.org/wiki/../_Antimon
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Arsen
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Blei
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Abbildung 12: Borat (Bor),
kriftig griin

Abbildung 13: Calcium,
ziegelrot

Abbildung
violett

14: Kalium,


http://de.wikibooks.org/wiki/../_Bor
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Calcium
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Kalium
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Abbildung 16: Kupfersul-
fat, stark griin

Abbildung 17: Lithium,

Abbildung 15: Kupfer, karminrot

griin, auch blau


http://de.wikibooks.org/wiki/../_Kupfer
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Lithium
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Abbildung 18: Natrium, Abbildung
gelb durch Cobaltglas

19: Natrium

Abbildung 20: Strontium,
rot


http://de.wikibooks.org/wiki/../_Natrium
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Natrium
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Strontium
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Erkliarung

Abbildung 21: Elektronen-Anhebung und Zuriickfallen im Valenzschalenmodell

Durch die Warmeenergie werden die Elektronen auf ein hoheres Energieniveau
befordert (angeregter Zustand). Diese Energie geben sie aber oft schnell wieder
ab und fallen auf ihr vorheriges Niveau zuriick. Die Energie, die sie abgeben,
wird in Form von Licht einer spezifischen Wellenldnge abgegeben und ist bei
gleichen Niveaudnderungen immer gleich. Deshalb kann dies zur Identifikation
eines Elementes dienen.


http://de.wikipedia.org/wiki/angeregter%20Zustand
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1.1.2 Borax- und Phosphorsalzperle

Abbildung 22: Phosphorsalzperlen: Ag, Cu, Ni, Fe und Mn

Die Schmelzperle aus Borax oder Phosphorsalz ist eine beliebte Vorprobe fiir Ka-
tionen. Man sollte sich jedoch nicht 100% auf das Ergebnis verlassen, sondern es
eher als Hinweis sehen und versuchen die Indizien durch spezifische Nachweisre-
aktionen zu erhérten.
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Durchfiihrung

1000 °C

Oxidationszone

1300 °C

Reduktionszone 500 °C

Abbildung 23: dulerste Spitze des inneren Flammenkegels wirkt reduzierend, ge-
samte dullere Flammenkegel ist Oxidationszone

Man erhitzt ein Magnesiastibchen oder ein Ose vom Platindraht im Bunsenbren-
ner. Der Platindraht bringt in dieser Probe aber keinen Vorteil gegeniiber dem
Magnesiastibchen. Nun tunkt man sie in ein wenig NaNH,HPO, Natriumammo-
niumhydrogenphosphat oder Na,[B4O5(OH),]-8 H,O Borax (Natriumtetraborat)
und schmilzt diese in der Bunsenbrennerflamme, nimmt wieder ein wenig Salz
und schmilzt weiter, bis man zu einer moglichst gleichmiBigen, durchsichtigen
Perle gelangt. Diese stippt man direkt in die Analyselosung oder kurz in eine we-


http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumhydrogenphosphat
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumhydrogenphosphat
http://de.wikipedia.org/wiki/Borax
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nig verdiinnte Salzsdure und dann in die Analysensubstanz. Dann wieder kurz in
die Bunsenbrennerflamme halten und versuchen die Substanz in die Perle einzu-
schmelzen. Je nachdem ob man in der Oxidations- oder der Reduktionsflamme
gliiht, erhilt man andere Firbungen. Die tiefblaue Cobaltperle ist am eindeutig-
sten, iiberdeckt jedoch auch alle anderen Perlenférbungen.

Farben
Oxidationsflamme Reduktionsflamme
Phosphorsalz Borax Phosphorsalz Borax
heil kalt heil kalt heil kalt heil kalt
Chrom dunkelgelb griin griin griin griin griin griin griin
Mangan violett violett violett violett farblos farblos farblos farblos
Eisen gelbrot gelb gelbrot gelbrot griinlich griinlich orange griin
Cobalt blau blau blau blau blau blau blau blau
Nickel rotbraun gelb rotbraun farblos farblos farblos farblos farblos
Kupfer griin blaugriin | griin blaugriin | farblos lackrot griinlich lackrot
Erklirung
Boraxperle

Das Borax-Anion kann bei dem Schmelzvorgang ein Sauerstoff-Ion aufnehmen:
[B405(OH)4)*~ 4+ 0*~ — 4 BO*™ +2H,0

Tetraborat reagiert mit einem Sauerstoffion zu einem Metaboration und Was-
ser

Das Metaboration verbindet sich dann mit einem Metallkation zu einer farbigen
Verbindung:

Na;B4O07+CoSO4 — 2 NaBO; +Co(BO3)> +SO3 |

Borax reagiert Cobaltsulfat zu Natriummetaborat, Cobaltmetaborat und Sul-
fit

Phosphorsalzperle

Beim Erhitzen kondensiert NaNH,HPO, zu Polyphosphaten, z.B. in ringférmi-
ge Metaphosphate Na3(P30y). In der Reaktionsgleichung wird vereinfachend von
dem Monomer NaPOj; ausgegangen.


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Chrom
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Mangan
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Eisen
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Cobalt
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Nickel
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Kupfer
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NaNH HPO4 — NaPO3+NH3 | +H,0 7
Natriumammoniumhydrogenphosphat reagiert zu Natriumphophat, Ammo-
niak und Wasser

Bei der Reaktion mit Sulfaten ergibt sich folgende Reaktionsgleichung

NaPO3+CoSO4 — NaCoPOy4+ SO3 |

Natriumphosphonat und Cobaltsulfat reagieren zu Natriumcobaltphosphat
und Sulfit

1.1.3 Oxidationsschmelze

Abbildung 24: blaugriin: Manganat;
gelb: Chromat
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Die Oxidationsschmelze eignet sich als Nachweis fiir Chrom und Mangan und
wird auch als Aufschluss fiir sdureschwerldsliche Stoffe verwendet.

Durchfiihrung

Die Substanz wird sehr fein gepulvert, mit der dreifachen Menge einer 1:1-
Mischung von Soda (Natriumcarbonat) und Kalisalpeter (Kaliumnitrat) vollstin-
dig vermischt und im Porzellantiegel oder auf der Magnesiarinne vorsichtig zur
Schmelze gebracht.

Erklarung

Oxidationsschmelze von Chrom-(III)-Oxid (griin) zu gelbem Chromat

CrpO3 +2 NayCO3 + 3 KNO3 — 2 NapCrO4 +2 CO, + 3 KNO»

Oxidationsschmelze von Eisen-(II)-Chromit zu gelbem Chromat und Eisen-III-
oxid

2 FeCry04 +4 K, CO3 +7 NaNO3 — Fep O3 +4 KrCrO4 + 7 NaNO, +4 CO,

1.1.4 Kaliumhydroxidschmelze

Die Oxidationsschmelze eignet sich als Nachweis bzw. Vorprobe fiir Mangan.
Sie kann auch als Aufschluss in groBerem Maf3stab im Nickeltiegel durchgefiihrt
werden.

Durchfiihrung

Die Substanz wird mit einem Kaliumhydroxid-Pldtzen auf einer Magnesiarinne
vorsichtig geschmolzen. Nach beendeter Reaktion und Vorhandensein von Man-
gan bildet sich ein, teils nur sehr leichter, griiner Rand auf der Rinne. Zur besseren
Uberpriifung wird die Schmelze mit Wasser in eine Porzellanschale gespiilt. Da-
bei bildet sich eine griine Losung. Versetzt man die Losung vom Rand her mit
konzentrierter Essigsdure férbt sie sich rosa und man beobachtet einen schwarzen
Niederschlag. Am besten fithrt man hier eine Blindprobe durch.


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Chrom
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Mangan
http://de.wikipedia.org/wiki/Natriumcarbonat
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumnitrat
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Mangan
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Erkliarung
Mangan wird in der Schmelze bis zur Oxidationszahl +VII oxidiert. Griines Kali-

ummangan(VII)oxid ist in alkalischer Losung stabil und disproportioniert in sau-
rer Losung in Permangant und Mangan(IV).

1.2 Aufschliisse

1.2.1 Sodaauszug

Metallkationen storen viele Anionennachweise und miissen daher vorher abge-
trennt werden.

Durchfiihrung

Hierfiir kocht man 0,1g der Ursubstanz mit der vierfachen Menge Soda und ein-
einhalb Reagenzgldsern Wasser etwa 15 Minuten lang. Dann lédsst man die Lo-
sung wieder abkiihlen, damit mdglichst vollstandig ausgefillt wird. Man filtriert
oder zentrifugiert die Losung und verwirft den Riickstand. Durch leichtes Ansdu-
ern und Erwiarmen wird das enthaltene CO, ausgetrieben. Aus dem klaren Filtrat
konnen nun Anionennachweise durchgefiihrt werden.

Erklirung
Es fallen die Kationen aus, die schwerlosliche Carbonate bilden:
MeA; +Na;CO3 — MeCO3 +2 Nat +2 A~
Metallsalz und Natriumcarbonat reagiert zu Metallcarbonat, Anion geht in

Losung

und diejenigen, die im alkalischen Milieu schwerldsliche Hydroxide bilden:

MeAs +3 NayCO3 + 3 H,O — Me(OH)3 + 6 Na™ +3 HCO; +3 A~
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Metallsalz und Natriumcarbonat reagiert zu Metallhydroxid und Hydrogen-
carbonta, Anion geht in Losung

1.2.2 Soda-Pottasche-Aufschluss

Der Soda-Pottasche-Aufschluss erlaubt die Uberfiihrung von Erdalkalisulfaten,
hochgegliihten Oxiden, Silikaten und Silberhalogeniden in leichter 16sliche Ver-
bindungen. Durch die Verwendung eines Salzgemisches aus Soda und Pottasche
wird der Schmelzpunkt gegeniiber den reinen Verbindungen abgesenkt.

Das Tiegelmaterial wird durch die Zusammensetzung der Ursubstanz bestimmt.

Durchfiihrung

Zunichst versucht man, die Ursubstanz in Salzsidure zu 16sen. Der unl6sliche
Riickstand wird mit destilliertem Wasser gewaschen und im Trockenschrank ge-
trocknet. Die Substanz wird sehr fein gepulvert, mit der vier- bis sechsfachen
Menge einer 1:1-Mischung von Soda (Natriumcarbonat) und Pottasche (Kalium-
carbonat) vollstindig vermischt und im Porzellantiegel (fiir Aluminiumoxid und
Silikate) oder in einem Nickeltiegel (fiir Sulfate und hochgegliihte Oxide) vorsich-
tig bis zur klaren Schmelze erhitzt. Es ist zu beachten, dass dabei immer Verun-
reinigungen durch Aluminium und Silicium bzw. Nickel in die Analysensubstanz
ibergehen.

Nach dem Abkiihlen wird die Schmelze gemorsert und in Wasser aufgenommen.
Solange mit verdiinnter Natriumcarbonatlosung waschen, bis das Filtrat sulfatfrei
ist (keine Triibung von Bariumchloridlésung mehr).

Erklarung

Erdalkalisulfate werden in Carbonate iiberfiihrt:

BaSO4 + Na,CO3 — BaCO3 + NaSOy4

Schwerlosliche Silikate werden in 16sliches Natriumsilikat tiberfiihrt:

CaAl;Si0g 4 5 NapCO3 — 2 NaySiO4 + CaCO3 + 2 NaAlO; + 4 CO,


http://de.wikipedia.org/wiki/Natriumcarbonat
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumcarbonat
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumcarbonat
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1.2.3 Freiberger Aufschluss

Mit dem Freiberger Aufschluss ist ein Aufschluss fiir Zinnoxid (ZnO,, Zinnstein).
Zinn bildet ein leichtlosliches Thiostanat. Er kann aber auch zum Aufschluss an-
derer Metalloxide, die leichtlosliche Thioverbindungen bilden, verwendet werden.

Durchfiihrung

Die Substanz, normalerweise der in Salzsdure unlosliche Riickstand, wird im be-
deckten Porzellantiegel mit der sechsfachen Menge eines Gemisches aus Schwe-
fel und wasserfreiem Nariumcarbonat (1:1) geschmolzen. Wihrend der Reaktion
entsteht Schefeldioxid und Kohlendioxid. Hort die Gasentwicklung auf, ist die Re-
aktion beendet. Der Schmelzkuchen wird in verdiinnter Natronlauge geldst und
unlosliche Bestandteile abgetrennt. Die Losung wird dann mit verdiinnter Salz-
sdaure angesduert. Dabei fallen die entsprechenden Sulfidverbindungen aus. Sie
konnen dann mit den entsprechenden Nachweisen nachgewiesen werden.

Erkliarung

Aufschluss von Zinkoxid

2Sn0y +2 NapCO3+9 S — 2 NaySnS3 +2 CO, +3 SO,

1.2.4 Saurer Aufschluss

Der saure Aufschluss wird verwendet um basische oder amphotere Metalloxi-
de, vor allem Eisen(IlI)-oxid Fe,O3, Chrom(IlI)-oxid Cr,O5; und Aluminiumoxid
Al>,O5, aufzuschlieflen.

Durchfiihrung

Die Substanz wird mit der sechsfachen Menge Kaliumhydrogensulfat verrieben
und bei so niedriger Temperatur wie moglich (s.u.) in einem Nickel- oder Pla-
tintiegel(!) geschmolzen. Porzellantiegel sind ungeeignet, da das Reagens Alu-
minium aus dem Porzellan 16st und die Analyse verfidlschen kann. Die Reaktion
ist beendet, sobald aus der klaren Schmelze Schwefeltrioxid als weifler Nebel zu


http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumhydrogensulfat
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entsteigen beginnt. Der Schmelzkuchen wird in verdiinnter Schwefelsdure gelost.
Zum Aufschluss von Aluminiumoxid kann der Schmelzkuchen auch in verdiinnter
Natronlauge gelost werden (Bildung von Tetrahydroxyaluminat). Der entstandene
Komplex kann durch Siure als Aluminiumhydroxid gefillt werden.

Erklirung

Das eigentliche Aufschlussreagens ist das in der Hitze entstehende Kaliumdisul-
fat und das sich daraus entwickelnde Schwefeltrioxid. Bei ca. 250 °C bildet sich
zunichst aus Kaliumhydrogensulfat Kaliumdisulfat (Pyrosulfat):

2 KHSO4 — K3S5,07+2 H,O

Kaliumdisulfat zersetzt sich bei hoheren Temperaturen in Kaliumsulfat und
Schwefeltrioxid:

2 K»S,07 — K3S5204 + SO3

Aufschlufl von Eisen(IIl)-oxid:

Fe,03 +6 KHSO4 — Fep(SO4)3 + 3 K2SO4 + 3 H,O

1.2.5 Kaliumhydroxidauszug

Da der alkalische Sturz nach der Ammoniumsulfidfidllung Anfingern hiufig
Schwierigkeiten bereitet, kann fiir schwer nachweisbare Stoffe ein Kaliumhy-
droxidauszug aus der Ursubstanz hergestellt werden. Hierfiir wird die Ursubstanz
mit 3 Kaliumhydroxid-Plidtzchen und 5 ml Wasser versetzt. Es fallen Kupfer, Bis-
mut, Nickel, Cobalt, Eisen und Mangan unter Bildung schwerloslicher Hydroxide
aus. In Losung verbleiben. Antimon, Zinn, Aluminium, Zink und Chrom, die nun
mit spezifischen Nachweisreaktionen nachgewiesen werden konnen.


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Ammoniumsulfidgruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Antimon
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Zinn
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Aluminium
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Zink
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Chrom
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1.3 Nachweisreaktionen

1.3.1 Antimon

Nachweis als Antimonsulfid

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion

pH

Indikation oranger Niederschlag
Durchfithrung

Hier wird konzentrierte Schwefelwasserstoffsdurelosung oder eine Alkalisulfidlo-
sung zur Stoffprobe gegeben. Es muss jedoch beachtetet werden, dass vorher sto-
rende Arsen- und Zinn-Ionen auszuféllen sind.

Erkliarung

28b3t +38% — SbySs |

Antimon- und Sulfid-Ionen reagieren im wissrigen Milieu zu Antimon(III)-

sulfid.
Eisennagelprobe
Nachweisreaktion
Reaktionstyp Redoxreaktion
pH <7
Indikation schwarze Flocken
Durchfiihrung

Dazu wird ein Eisennagel in die Antimonsalz-Losung gelegt. Es bilden sich nach
einigen Minuten bis Stunden eine schwarze Schicht elementarem Antimon. Lasst
man den Nagel jedoch iiber Nacht im Reagenzglas liegen, so scheidet sich alles
mogliche, was noch in der Losung schwimmt, ab. Beobachtet man jedoch eine


http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
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schwarze Schicht, so kann diese im Sauren wieder gelost werden und weiter un-
tersucht werden, z.B. durch eine Sulfidféallung (siehe oben).

Erklarung

2 Sb>t +3 Fe — 2 Sb+3 Fe? ™

Antimon(III)-Ionen zu elementarem Antimon reduziert und elementares Ei-
sen zu Eisen(II)-Ionen oxidiert.

Antimon-Nachweis mittels Marhscher Probe

Alternativ kann auch die Marshsche Probe direkt aus der Ursubstanz durchge-
fiihrt werden.

1.3.2 Aluminium
Aluminium Aluminium kommt in der Ammoniumsulfidgruppe vor und féllt nach

dem Alkalisturz als durchsichtiges Hydroxid aus. Alternativ kann man auch einen
Kaliumhydroxidauszug versuchen und das Aluminium dort féllen.

Nachweis als Cobaltaluminat

auch Cobaltblau, Dumonts Blau, Coelestinblau, Leithners Blau, Thénards

Blau
Nachweisreaktion
Reaktionstyp Entstehung eines Mischphasenoxidpigments
pH egal
Indikation blaue Schmelze
Durchfiihrung

Auf eine Magnesiarinne wird wenig Analysensubstanz und darauf ein paar Trop-
fen einer verdiinnten Cobaltnitratlosung gegeben. Ist die Schmelze nach dem Glii-
hen im Bunsenbrenner blau, war Aluminium in der Probe.


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Marshsche%20Probe
http://de.wikipedia.org/wiki/Aluminium
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Ammoniumsulfidgruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Kaliumhydroxidauszug
http://de.wikipedia.org/wiki/Mischphasenoxidpigment
http://de.wikipedia.org/wiki/Cobaltnitrat
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Erkliarung
Thénards Blau

2 AT +Co*" +4 0% — CoAlL Oy
Aluminium-Ionen, Cobalt-Ionen und Oxidionen reagieren zum blauen Co-
baltaluminat.

Cobaltaluminat ist ein Cobalt-Aluminium-Spinell, die Strukturformel lautet

Co0-Al,O5 (Cobalt(Il)-oxid und Aluminiumoxid)

Nachweis als fluoreszierender Morinfarblack

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung

pH neutral bis essigsauer, vorher basisch
Indikation griine Fluoreszens mit UV-Licht
Durchfiihrung

Zunichst mit Salzsdure versetzen um eventuell vorhandenes Aluminium zu 16sen.
Anschlieend mit Kaliumhydroxid stark alkalisch machen. Nun mit etwas Morin-
Losung versetzen und mit Eisessig (konzentrierte Essigsdure) ansduern. Unter der
UV-Lampe sollte die Losung nun stark griin fluoreszieren. Hinweis: unbedingt
Blindprobe machen und vergleichen, da Morin auch eine gewisse Eigenfluores-
zenz hat.

Erkliarung
AI(IIT) bildet in neutralen sowie essigsauren Losungen in Verbindung mit Morin
eine fluoreszierende kolloidale Suspension.


http://de.wikipedia.org/wiki/Th%c3%a9nards%20Blau
http://de.wikipedia.org/wiki/Salzs%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumhydroxid
http://de.wikipedia.org/wiki/Essigs%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/Morin%20(Chemische%20Substanz)
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Abbildung 25

Nachweis als Alizarin-Farblack

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung

pH neutral bis essigsauer, vorher basisch
Indikation Rotfarbung

Eine saure Losung mit Aluminium-Ionen wird mit moglichst wenig Kaliumhy-
droxid basisch gemacht und zentrifugiert. 1 Tropfen des Zentrifugats wird auf
der Tiipfelpalette oder auf dem Objekttriger mit 1 Tropfen 0,1%ige Natriuma-
lizarinsulfonatlosung versetzt und 1 mol/l Essigsdure bis zum Verschwinden der
rotvioletten Farbe und danach noch ein weiterer Tropfen Essigsdure zugegeben.
Die Bildung eines roten Niederschlags oder eine Rotfirbung zeigt Aluminium an.
Der Niederschlag wird hiufig erst nach einigem Stehen sichtbar. Die rotgeférb-
te Verbindung ist in verdiinnter Essigsdure schwer 16slich, wihrend die rotviolette
Farbung der ammoniakalischen Alizarinlosung beim Ansduern in Gelb umschlégt.

Storung

Eisen, Chrom und Titan geben dhnlich gefirbte, gegen Essigsdure stabile Lacke.
Auch Erdalkaliionen in konzentrierter Losung geben gefirbte Niederschlige mit
Alizarin, die jedoch in Essigsdure 16slich sind.
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Erkliarung
Aluminium-Ionen bilden mit dem Farbstoff Alizarin einen sogenannten Farblack

APt +2 C14H9SO7Na+3 OH™ — Nap [AIOH(C14H604)2] 1 +2 SO, +4 H,0

Aluminium-Ionen und Natriumalizarinsulfonat reagieren im alkalischen Mi-
lieu zum Alizarin Aluminium-Natriumkomplex, Schwefeldioxid und Was-
ser.

1.3.3 Arsen

Arsen Arsen fillt in der Schwefelwasserstoffgruppe aus gelbes Arsensulfid aus.

Nachweis mittels Marhscher Probe
Man sollte unbedingt die Marshsche Probe ausprobieren. Auch wenn diese aus
der Ursubstanz durchgefiihrt wird und wie eine Vorprobe wirkt, ist die Nachweis-

reaktion sehr spezifisch und kann auch kleinste Menge Arsen zuverléssig anzei-
gen.

Nachweis mittels Bettendorfsche Probe

Bettendorfsche Probe

Nachweis mittels Gutzeitsche Probe

Gutzeitsche Probe

Nachweis mittels Fleitmannsche Probe

Fleitmannsche Probe


http://de.wikipedia.org/wiki/Alizarin
http://de.wikipedia.org/wiki/Arsen
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Schwefelwasserstoffgruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Marshsche%20Probe
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Bettendorfsche%20Probe
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Gutzeitsche%20Probe
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Fleitmannsche%20%20Probe
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Arsenat-Nachweis mit Magnesiumsalz

Arsenat-Ionen @hneln dem Phosphat-Anion. Entsprechend gibt es weitere, den
Phosphat-Nachweisen dhnliche Reaktionen zur Identifikation von Arsenat:

Gibt man zu einer ammoniakalischen, ammoniumchloridhaltigen Losung von
Arsenat Magnesium-Ionen, so erhilt man einen kristallinen Niederschlag von
Magnesiumammoniumarsenat-Hexahydrat:

AsO}” +Mg*" + NH] + 6 H,0 — MgNH,4AsO4 - 6 H,0

Arsenat reagiert mit Magnesiumionen, Ammoniumionen und Wasser zu
Magnesiumammoniumarsenat-Hexahydrat.

Arsenatnachweis mit Molybdatlosung
Eine weitere, dem Phosphatnachweis dhnliche Nachweisreaktion von Arsenat in

wissriger Losung ist die Fillung mit Ammoniummolybdat. Der gelbe Nieder-
schlag ist schwerloslich in Sduren, aber gut 16slich in Basen:

H,AsO, +22 HT +3 NHJ + 12 MoO;~ — (NH4)3[As(Mo3O1)4 - aq] + 12 H,0

Dihydrogenarsenat reagiert mit Wasserstoffionen, Ammoniumionen und
Molybdationen zu Ammoniumarsenomolybdat und Wasser.

Bettendorfsche Probe

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion

pH <7 salzsauer

Indikation schwarzer Niederschlag / Braunfirbung der Losung

Abbildung 26: !


http://de.wikipedia.org/wiki/Arsenat
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Phosphat
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniummolybdat
http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
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Durchfithrung

Bei der Bettendorfschen Probe wird die reduzierende Wirkung des Zinn(II)-
chlorids ausgenutzt. Dieser Nachweis ist innerhalb der Arsengruppe spezifisch
fiir Arsen. Es werden 5 Tropfen der Probelosung auf einem Uhrglas mit 3 Trop-
fen verdiinntem Ammoniakwasser, 1 Tropfen 30%-igem Wasserstoffperoxid und
3 Tropfen 0,1 molarer Magnesiumchloridlosung versetzt und langsam zur Trock-
ne eingedampft. Der Riickstand wird nach kurzem Erhitzen auf Rotglut mit 3 bis
5 Tropfen Zinn(Il)-chloridlosung versetzt und schwach erwidrmt. Ein schwarzer
Niederschlag bzw. eine Braunfiarbung der Losung deutet auf Anwesenheit von Ar-
sen. Sehr kleine Arsenmengen lassen sich nachweisen, wenn man mit Ether oder
Amylalkohol ausschiittelt, die Folge ist eine schwarze Zone in der Grenzschicht.

Erkliarung

2AsT+3Sn*T +18 Cl™ — 2 As | 43 [SnClg)*~

Arsen(IIl)-Ionen reagieren mit Zinn(Il)-Ionen und Chlorid-Ionen zu
braunschwarzem, elementarem Arsen und dem Hexachlorostannat(IV)-
Komplexion.

Nachweis von Arsen und Antimon mittels Fleitmannscher Probe

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion

pH >7 alkalisch

Indikation Gelbfirbung, allméhlich schwarz

Abbildung 27: 2

Bei der Fleitmannschen Probe wird im alkalischen Medium Arsenwasserstoff ge-
bildet:


http://de.wikipedia.org/wiki/Zinn(II)-chlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Zinn(II)-chlorid
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Schwefelwasserstoffgruppe%23Arsen-Zinn-Gruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Arsen
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniakwasser
http://de.wikipedia.org/wiki/Wasserstoffperoxid
http://de.wikipedia.org/wiki/Magnesiumchlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Ether
http://de.wikipedia.org/wiki/Amylalkohol
http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
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Durchfiihrung

Dazu wird die Probeldsung in einem kleinen Erlenmeyerkolben mit Kaliumhy-
droxid und Aluminiumpulver erhitzt. Eventuell entstehender Schwefelwasserstoff
wird mit Blei(Il)-acetatlosung (auf einem Wattebausch in der Miindung des Rea-
genzglases) abgefangen. Die Offnung des Kolbens wird mit einem Filterpapier
bedeckt, das mit Silbernitratldsung oder Quecksilber(Il)-chloridlosung getrdnkt
ist. Eine Gelbfirbung, die allmihlich in Schwarz iibergeht bzw. eine sofortige
Braunfirbung zeigen Arsen an.

Erkliarung
Reaktionsgleichungen fiir die Reaktion mit Silbernitrat sind identisch mit der Gut-
zeitschen Probe.

AST +3 HyO+5OH™ 42 Al — AsHj | +2 [Al(OH)4]~

Arsen(III)-Ionen reagieren mit Aluminium im alkalischen Medium zu Ar-
senwasserstoff und zum Tetrahydroxoaluminat(I1I)-Ion.

2 AsH3 +3 HgCl, — AspHgsz 46 HCl

Arsenwasserstoff reagiert mit Quechsilber(Il)-chlorid zum braungeférbten
Arsenmercurid und Chlorwasserstoff.

Nachweis von Arsen und Antimon mittels Gutzeitscher Probe

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion

pH <7 schwefelsauer

Indikation Gelbfiarbung, anschlieende Schwirzung

Abbildung 28: 3


http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumhydroxid
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumhydroxid
http://de.wikipedia.org/wiki/Aluminium
http://de.wikipedia.org/wiki/Blei(II)-acetat
http://de.wikipedia.org/wiki/Silbernitratl%c3%b6sung
http://de.wikipedia.org/wiki/Quecksilber(II)-chlorid
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Gutzeitsche%20Probe
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Gutzeitsche%20Probe
http://de.wikipedia.org/wiki/Arsenwasserstoff
http://de.wikipedia.org/wiki/Arsenwasserstoff
http://de.wikipedia.org/wiki/Chlorwasserstoff
http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion

Durchfithrung

Etwas Ursubstanz wird in einem kleinem Erlenmeyerkolben mit einer
Zinkgranalie und etwas Schwefelsdure versetzt. Der Kolben wird mit einem Wat-
tebausch verschlossen und auf seine Offnung ein Filterpapier mit etwas festem
Silbernitrat und einigen Tropfen Wasser gelegt. Durch Arsenwasserstoff kommt
es zur Gelbfiarbung des Nitrats und anschlieender Schwirzung durch elementares

Silber.

Erklarung

Arsen(III)-Ionen bilden mit naszierendem Wasserstoff Arsenwasserstoff, welcher
mit Silbernitrat zu dem gelben Doppelsalz Silberarsenidnitrat reagiert. Dieses

farbt sich nach einigem Stehen unter Silberbildung schwarz.

AsH; + 6 AgNO3 —> AggAs(NO3)3 +3 HNO;

Arsenwasserstoff reagiert mit Silbernitrat zu Silberarsenidnitrat und Salpe-

tersaure.

AgeAs(NO3)3 +3 Hy0 —> 6 Ag+ H3As03 + 3 HNO;

Silberarsenidnitrat reagiert mit Wasser zu elementarem Silber, arseniger
Saure und Salpetersdure.

Nachweis von Arsen und Antimon mittels Marshscher Probe

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion

pH <7 salzsauer

Indikation orange Flamme, schwarzer Spiegel

Abbildung 29: 4



http://de.wikipedia.org/wiki/Zink
http://de.wikipedia.org/wiki/Schwefels%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/Silbernitrat
http://de.wikipedia.org/wiki/Arsenwasserstoff
http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
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Abbildung 30: Aufbau

Die Marshsche Probe ist eine Nachweisreaktion mit der man noch kleinste Men-
gen Arsen oder Antimon zuverlédssig nachweisen kann. Sie stammt von dem eng-
lischen Chemiker James Marsh und erlangte 1832 Bekanntheit, weil es der erste
gute gerichtsmedizinische Nachweis fiir das hochgiftige Arsen war. Es eignet sich
gut als Vorprobe aus der Ursubstanz.

Durchfiihrung

Gefahren: Es gibt ein paar Dinge zu beachten: Arsensalze sowie das entstehende
Arsenwasserstoffgas sind hochgiftig, also mit Handschuhen und unter dem Abzug
arbeiten. Das Gasgemisch ist brisant, also vorher Knallgasprobe machen, anson-
sten gibt es eine unangenehme kleine Explosion im Reagenzglas mit hochgiftigen
Substanzen. Wenn man den Versuch aber richtig durchfiihrt und sich an die Si-
cherheitsvorschriften hilt, ist er nicht geféhrlich.


http://de.wikipedia.org/wiki/Marshsche%20Probe
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Zunichst erwdrmt man eine Tropfpipette, zieht diese vorsichtig aus und biegt sie
wie in der Abbildung zurecht und steckt einen Stopfen durch das dickere Ende
der Pipette. Die Konstruktion kann mehrfach verwendet werden. Man gibt etwas
Salzsdure, Zinkperlen, Kupfersulfat und einen Teil der Analysensubstanz in ein
Reagenzglas (1). Es sollte eine sprudelnde Reaktion unter Bildung von Wasser-
stoffgas entstehen. Bevor man weitermacht sollte man eine Knallgasprobe ma-
chen: wenn es nur noch leicht ploppt setzt man die préparierte Pipette mit Stopfen
auf. Man kann jetzt einen Teil der des Glasrohres erwédrmen (2) und im Glas auf
eine Metallspiegel achten (3). Meist ziindet man jedoch den Wasserstoff an dem
verjiingten Ende Pipette an (4) und kann dann mit der Flamme auf der Unterseite
einer Porzellanabdampfschaale einen schwarzen Spiegel hinterlassen. Man kann
damit regelrecht "malen".

Um nun zu priifen ob Antimon oder Arsen in der Probe ist, gibt man eine am-
moniakalische Wasserstoffperoxid-Losung auf den schwarzen Spiegel. Arsen 16st
sich, Antimon nicht. Man kann den schwarzen Spiegel auch weiter untersuchen
um zweifelsfrei Arsen nachzuweisen. Dafiir erhitzt man die Losung um Wasser-
stoffperoxid zu vertreiben, sduert an und versucht eine Féallung mit Schwefelwas-
serstoff. Arsen féllt dabei als gelbes Arsensulfid und kann weiter untersucht wer-
den.

Erklirung

Der Nachweis beruht darauf, dass Zink und Sdure naszierenden (sehr reaktiven)
Wasserstoff bilden, der sofort mit Arsenik den Arsenwasserstoff bildet. Das Kup-
fersulfat dient dazu die Reaktion durch Bildung eines Lokalelements an den Zink-
stiickchen zu beschleunigen.

A 03 +6Zn+ 12 HT — 2 AsH; + 6 Zn>* +3 H,O

Arsen(IIl)-oxid reagiert mit Zink in saurer Losung zu Arsenwasserstoff,
Zink(II) und Wasser


http://de.wikipedia.org/wiki/Knallgasprobe
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Arsen
http://de.wikipedia.org/wiki/Naszierender%20Stoff
http://de.wikipedia.org/wiki/Arsenik
http://de.wikipedia.org/wiki/Arsenwasserstoff
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1.3.4 Bismut

Nachweis als Bismutiodid

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Fiéllungsreaktion, Komplexbildung

pH <7 HNOj; oder H,SO,

Indikation schwarzer Niederschlag, orange Losung
Durchfiihrung

Nach Zugabe von Iodidlosung fillt schwarzes Bismutiodid aus, welches sich im
Iodidiiberschuss als orangener Komplex 16st.

Erklarung
Zunichst eine Fillungsreaktion zu schwarzem Bismutiodid:

Bi’t +31° — Bilz |
Bismut(IIl)-Ionen und Iodid-Ionen reagieren zu Bismut(II)-iodid.
Im Uberschuss von Iodidlsung kommt es zur Bildung eines orangenen Komple-
Xes:

Bilz; +17 — [Bi(I)4] ™~

Bismut(IIl)-iodid und Iodid-Ionen reagieren zum Tetraiodobismutat(III)-
Komplex.

Nachweis als Bismut

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion

pH 6,5-8

Indikation schwarzer Niederschlag
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Durchfithrung

Zum Nachweis von Bismut(III)-Kationen sollte die zu untersuchende Losung erst
einmal neutralisiert werden (pH 6,5-8). Anschlieend wird alkalische Zinn(II)-
Losung hinzugegeben. Die Zinn(Il)-Ionen wirken dabei als Reduktionsmittel, sie
reduzieren also Bismut(III)-Ionen zu elementarem, schwarzem Bismut, welches
in wissriger Losung ausfillt.

Erkliarung

2Bi*t +3Sn’T — 2 Bi | +3 Sn**"

Bismut(Ill)-Ionen und Zinn(II)-lonen reagieren zu elementarem Bismut und
Zinn(IV)-Ionen.

Nachweis mittels Bismutrutsche

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildungsreaktion
pH <7 HNO;

Indikation zitronengelber Komplex
Durchfiihrung

Zum Nachweis aus der Ursubstanz kann man die "Bismutrutsche" mit Thioharn-
stoff verwenden. Dieser Nachweis gilt als ziemlich sicher da eventuell storende
Ionen vorher ausfallen. Ein angefeuchtetes Filterpapier wird in der Mitte geknickt
und in folgender Reihenfolge mit der Ursubstanz und den Féllungsmitteln be-
schichtet. Zunichst legt man die Ursubstanz auf das Filterpapier, dann Natrium-
fluorid, welches mit Aluminium und Eisen ein Komplex bildet, nun Natriumchlo-
rid, welches Silber und Quecksilber fillt , es folgt Kaliumnatriumtartrat, das mit
Antimon und Zinn ein Komplex bildet und schlieBlich Thioharnstoft als eigentli-
che Nachweisreagenz. Nun hilt man das Filterpapier schrig und tropft verdiinnte
Salpetersdure darauf und ldsst diese auf dem Filterpapier "rutschen". Bei Anwe-
senheit von Bismut entsteht ein zitronengelber Thioharnstoff-Komplex.

Erklirung


http://de.wikipedia.org/wiki/Komplexbildungsreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Thioharnstoff
http://de.wikipedia.org/wiki/Thioharnstoff
http://de.wikipedia.org/wiki/Natriumfluorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Natriumfluorid
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Aluminium
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Eisen
http://de.wikipedia.org/wiki/Natriumchlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Natriumchlorid
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Silber
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Quecksilber
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumnatriumtartrat
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Antimon
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Zinn
http://de.wikipedia.org/wiki/Salpeters%c3%a4ure
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Bi*" +3 SC(NH,), — [Bi(SC(NH;),)3]"

1.3.5 Blei

Nachweis als Bleiiodid

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion
pH <7 bis 7

Indikation gelber Niederschlag
Durchfiihrung

Abbildung 31: 3

Gibt man zur der Analysenlosung etwas Kaliumiodid so entsteht ein volumindser
gelber Niederschlag, der sich im Uberschuss von Iodidlosung wieder 16st.

Die Verbindung lésst sich auch Umkristallisieren: dafiir erhitzt man die Losung
mit einem Bunsenbrenner, so dass das Blei(Il)-iodid wieder in Lésung geht. Nach
dem Abkiihlen féllt das Bleiiodid wieder in gelben glitzernden Pléttchen aus.

Erklarung

Pb>T +21" — Pbl, |

Blei(II)-Ionen und Iodid-Ionen reagieren zum schwer l6slichen, gelbfarben-
den Blei(II)-iodid.


http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumiodid
http://de.wikipedia.org/wiki/Blei(II)-iodid
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Nach Zugabe weiterer lodidlosung reagiert das Blei(II)-Iodid zum farblosen
Tetraiodoplumbat(Il)-komplex weiter.

Pbl, +2 1~ — [Pb(I)4]*>~

Blei(Il)-iodid und Iodid-lIonen reagieren zum gut ldslichen, farblosen
Tetraiodoplumbat(II)-komplex.

Storung

Der Nachweis wird durch viele andere Schwermetall-Kationen gestort, daher
miissen diese vorher abgetrennt werden. Im Kationentrennungsgang erfolgt dies
in der Salzsduregruppe und in der Schwefelwasserstoffgruppe.

Nachweis als Bleichromat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion

pH >7

Indikation gelber Niederschlag, in Natronlauge rot
Durchfithrung

Abbildung 32: 6

Bei Versetzen einer Blei(Il)-Ionen-haltigen Losung mit Kaliumchromat kommt
es zur Bildung eines gelben, in Essigsdure und Ammoniak unloslichen, jedoch
in Natronlauge und Salpetersdure 19slichen, kristallinen Niederschlages. Die Kri-
stallstruktur kann unter dem Mikroskop betrachtet werden. Dabei ist zu beachten,
dass die Reaktion aufgrund des "Chromat-Dichromat-Gleichgewichtes" im richti-
gen pH-Wert-Bereich (am besten >6) durchgefiihrt wird.


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/_Salzs%c3%a4uregruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/_Schwefelwasserstoffgruppe
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumchromat
http://de.wikipedia.org/wiki/Essigs%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniak
http://de.wikipedia.org/wiki/Natronlauge
http://de.wikipedia.org/wiki/Salpeters%c3%a4ure

40

Die schwach alkalische Losung wird mit wenig verdiinnter Kaliumchromat-
Losung versetzt und anschlieBend mit verdiinnter Essigsdure schwach angeséuert,
Folge: ein Niederschlag von gelbem, schwer 16slichem Bleichromat, das sich in
Essigsdure nicht 10st, entsteht. Beim Behandeln mit etwas Natronlauge bildet sich
rotes, basisches Bleichromat.

Erkliarung

Pb*" +CrO;~ — PbCrOy |

Blei(II)-Ionen und Chromat-lonen reagieren zum schwer 16slichen, gelbem
Bleichromat.

2 PbCrO4 +2 NaOH — Pb, (CI‘O4) (OH)z + NayCrOy4

Bleichromat reagiert mit Natronlauge zu rotbraunem basischem Bleichro-
mat und Natriumchromat.

1.3.6 Bor

Bor Bor kommt im anorganischen Praktikum als Borat BO3>" vor.

1.3.7 Borat

Borate Die Standardreagenz dieser Stoffklasse ist Borax (Natriumborat), ein wei-
Bes bis graulich gefirbtes Salz.

Borat-Nachweis als Methylester

Durchfiihrung

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Veresterung

pH <7 schwefelsauer
Indikation griine Flamme



http://de.wikipedia.org/wiki/Bor
http://de.wikipedia.org/wiki/Borate
http://de.wikipedia.org/wiki/Borax
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Abbildung 33: 7

Abbildung 34: Boratflamme
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Die Analysensubstanz wird mit Methanol und einigen Tropfen Schwefelsdure als
Katalysator versetzt. Die Ddmpfe werden in einem abgedunkelten Abzug vorsich-
tig angeziindet. Der Nachweis ist positiv, wenn sich die Flamme griin farbt.

Erklirung

BO3™ +3 CH3;0H — (CH3)3BO;3 +3 OH™

Borat-Ionen und Methanol reagieren unter dem Katalysator Schwefelsidure
zu Trimethylborat und Hydroxid-Ionen.

Die Dampfe des Methanol/Trimethylborat-Gemisches werden entziindet. Es er-
scheint eine leuchtend griine Flamme.

2 (CH3)3BO3 +90; — 6 COy+9 H,O+By0;3

Beim Verbrennen des Trimethylborats entsteht Kohlenstoffdioxid, Wasser
und Bortrioxid

1.3.8 Cadmium

Cadmium

Nachweis als Cadmiumsulfid

Cadmium weist man durch Zugabe von Natrium- oder Ammoniumsulfidlésung
zur essigsauren Cadmiumsalzlosung nach: Es entsteht ein gelber Niederschlag
von Cadmiumsulfid. Im Kationentrenngang ist Cadmium zuvor von stérenden Be-
gleitmetallen bzw. -schwermetallkationen im Schwefelwasserstoffgruppe zu tren-
nen. Insbesondere Kuperionen storen hier diesen Nachweis und miissen zuvor mit
giftigem Kaliumcyanid ,,maskiert* werden.


http://de.wikipedia.org/wiki/Methanol
http://de.wikipedia.org/wiki/Cadmium
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Schwefelwasserstoffgruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Kupfer
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Durchfithrung

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion
pH >7

Indikation gelber Niederschlag

Abbildung 35: 8

Kupfersalze miissen im Kationentrenngang vor dem Cadmiumnachweis aufwin-
dig in einen farblosen Tetracyanidocuprat(Il)-Komplex iiberfithrt werden: Nach
Zugabe von Zyankali (KCN) zur Hauptlosung der Kupfergruppe muss sich die Lo-
sung entfdrben (ein zusitzlicher Nachweis fiir Cu; Achtung: Ab hier die Losung
nicht mehr ansiduern, sonst entsteht hochgiftige Blausdure (HCN-Gas)! Bei der
Entsorgung beachten — mit konz. Wasserstoffperoxid entgiften!). Wenn man bis
zur vollstdndigen Entfarung KCN zugegeben hat, kann man dann mit einer Sulfid-
Losung das gelbe Cadmiumsulfid CdS ausféllen, ohne dass schwarzes Kupfer(II)-

sulfid stort.

Erklarung

Cu’" +4 KCN — [Cu(CN)4]>~ +4 K"

Kupfer und Cyanid reagiert zum farblosen Tetracyanidocuprat(Il)-Komplex

Cd**+8> —CdS |

Cadmium(II)-Ionen und Sulfid-lonen reagieren im wissrigen Milieu zum
gelben Cadmiumsulfid, welches ausfillt.



http://de.wikipedia.org/wiki/Zyankali
http://de.wikipedia.org/wiki/Blaus%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/Wasserstoffperoxid
http://de.wikipedia.org/wiki/Cadmiumsulfid
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1.3.9 Carbonat

Carbonat-Nachweis nach Kohlendioxidentwicklung

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Verdriangungsreaktion
pH <7 salzsauer
Indikation getriibtes Barytwasser

Abbildung 36: Mogliche Versuchsanordnung

Durchfiihrung

Carbonat-Ionen (CO327) lassen sich durch Zugabe von Salzsdure nachweisen, bei
der Kohlenstoffdioxid entsteht. Als Vorversuch kann man festes Analysegut mit
konzentrierter Salzsdure versetzen. Eine Gasentwicklung (CO,) deutet auf Carbo-
nat hin. Bei Durchfiihrung dieses Tests im Reagenzglas sollte die Flamme eines
eingebrachten brennenden Spans erstickt werden.

Das entstehende Gas kann auch durch eine Féllungsreaktion identifiziert werden:
Das gasformige Kohlenstoffdioxid wird in Kalk- oder Barytwasser geleitet, z.


http://de.wikipedia.org/wiki/Verdr%c3%a4ngungsreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Barytwasser

45

B. iiber eine Rohrkonstruktion. Einfacher ist es, ein Gérrohrchen (Carbonatréhr-
chen), das an dem einen Ende in einem durchbohrten Stopfen steckt, mit Kalk-
oder Barytwasser zu fiillen und mit Stopfen auf das Reagenzglas mit Sdure und
Analysensubstanz zu stecken. Der Nachweis ist positiv wenn sich eine weille Trii-
bung von Calcium- bzw. Bariumcarbonat bildet.

Falls man Blasen sieht, aber die Kalk-/Barytwasserlésungen sich nicht triiben,
kann es sein, dass das Carbonat zu schnell ausgetrieben wird. Dann bietet es sich
an, eine schwichere Sédure zu nehmen (z. B. Essigsidure) und das Gemisch lianger
im Wasserbad mit Géirrohrchen zu erwirmen. Die Triibung bildet sich dann mit
der Zeit.

Erkliarung

CO3™ +2HCl — CO, T +2 CI” +H,0

Carbonate reagieren mit Salzsdure zu gasformigem Kohlendioxid, Chlorid
und Wasser

Ba(OH); (aq) +CO; (g) — BaCOs | +H,0 (1)

Bariumhydroxid und Kohlenstoffdioxid reagieren zu Bariumcarbonat und
Wasser

Storung

Bei dem Versuch ist der storende Einfluss von Sulfit- und Thiosulfationen zu be-
achten. Diese konnen durch vorheriges Zutropfen von Wasserstoffperoxidlosung
entfernt werden.

1.3.10 Chrom

Chrom Chrom kommt in den klassischen Trennungsgingen in der Ammonium-
sulfidgruppe im alkalischen Sturz vor und kann auch im Kaliumhydroxidauszug
abgetrennt werden.


http://de.wikipedia.org/wiki/Chrom
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Ammoniumsulfidgruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Ammoniumsulfidgruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Kaliumhydroxidauszug
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Nachweis als Chromat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion

pH >7

Indikation gelbe Losung (in Sduren orange), mit Barium orangefar-
bener NS

Abbildung 37: °

Chrom(III)-salze ergeben bei der Reaktion mit dem ,,Alkalischen Bad* (Atzna-
tron in konz. Wasserstoffperoxidlosung) gelbe Chromatlosungen, die im Sauren
zu orangem Dichromat reagieren:

2Cr*T +3Hy0,+10 0H™ — 2 CrO?™ 48 H,0

Chrom(III)-Ionen reagieren im alkalischen Bad zu gelbem Chromat-Ionen
und Wasser.

Auch im sauren Medium konnen Chrom(III)-salze aufoxidiert werden. Dazu sind
jedoch besonders starke Oxidationsmittel notwendig, so zum Beispiel Peroxodi-
sulfate.

2Crt 438,05 +7H,0 — Cr03~ +6S0; + 14 HY

Chrom(III)-Ionen reagieren im wissrigen Milieu mit Peroxodisulfaten zu
orangefarbenden Dichromat-Ionen sowie Sulfat-Ionen und Wasserstoft-
Ionen.

Bei der Oxidationsschmelze mit Soda und Salpeter werden Chrom(III)-Ionen hin-
gegen wieder zu gelben Chromat-Ionen gemifB folgender Reaktionsgleichung aut-
oxidiert:


http://de.wikipedia.org/wiki/Wasserstoffperoxid
http://de.wikipedia.org/wiki/Chromate
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Oxidationsschmelze

47

Cr03+2 Na,CO3+ 3 KNO3; — 2 NayCrO4 + 3 KNO; +2 CO»

Chrom(III)oxid reagiert mit Soda und Salpeter zu gelbfarbendem Natrium-
chromat, Kaliumnitrit und Kohlenstoffdioxid.

Auch bei den Vorproben tritt beim Schmelzen der Salzperle mit Phosphorsalz oder
Borax eine charakteristisch griine Farbung mit Chrom(III)-Ionen auf.

Mit Bariumsalzen entsteht ein orangefarbenes Bariumchromat. Hierfiir wird alka-
lische Chromatldsung mit Eisessig sauer gemacht (pH 3-5) und mit Natriumacte-
tat gepuffert. AnschlieBend kann mit Bariumchlorid ausgefillt werden. Barium-
chromat 16st sich in HCI wieder.

Ba’t + Crng — BaCrQy |

Bariumsalzen fillen Chromate als orangefarbenes Bariumchromat

Nachweis als Chrompentoxid

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung

pH <7

Indikation blaue Etherschicht (oben)
Durchfiihrung

Abbildung 38: 10

Die Losung muss salpetersauer sein. Sie wird im Reagenzglas mit Ether iiber-
schichtet, mit einigen Tropfen Wasserstoffperoxid (30%) versetzt und geschiittelt.


http://de.wikibooks.org/wiki/../_Borax-%20und%20Phosphorsalzperle
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Borax-%20und%20Phosphorsalzperle
http://de.wikipedia.org/wiki/Bariumchromat
http://de.wikipedia.org/wiki/Eisessig
http://de.wikipedia.org/wiki/Natriumactetat
http://de.wikipedia.org/wiki/Natriumactetat
http://de.wikipedia.org/wiki/Bariumchlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Chromate
http://de.wikipedia.org/wiki/Diethylether
http://de.wikipedia.org/wiki/Wasserstoffperoxid
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Bei einer blauen Etherschicht (oben) war Chrom vorhanden. Die Féarbung ver-
schwindet bald wieder und ist wenn iiberhaupt dann nur leicht blau.

Cr03 +4 Hy0,+2 HY — 2 CrO(02)2 +5 H,O

Erklirung
Der blaue Komplex von Chrompentoxid (auch Chrom(VI)-peroxid oder Schmet-
terlingskomlex) ist nur in Ether stabil.

1.3.11 Cobalt

Cobalt Cobalt-Kationen werden im Kationentrennungsgang in der Ammonium-
sulfidgruppe neben Nickel-Kationen als schwarzes Cobalt(Il)-sulfid gefillt.

Co®" + (NH4)2S — CoS | +2 NH

Cobalt-Kationen reagieren in nichtsaurer, acetathaltiger Losung mit Ammo-
niumsulfid zum schwarzem Cobalt(II)-sulfid und Ammonium-Ionen.

Wird unter starkem Luftzutritt und bei Gegenwart von iiberschiissigem Ammo-
niumsulfid gefillt, bildet sich aus Cobalt(II)-sulfid zunidchst Hydroxocobalt(III)-
sulfid, das in Cobalt(Il)-sulfid iibergeht.

4 CoS + 0, +2 H,0 —> 4[Co(OH)]S

2 [CO(OH)]S +H>S — Co3S3+2 H,O

Cobaltsulfid reagiert in wéssriger Losung mit Sauerstoff zum
Hydroxocobalt(Ill)-sulfid, welches mit Schwefelwasserstoff zum
Cobalt(III)-sulfid weiterreagiert. Als Nebenprodukt entsteht Wasser.

Eine relativ aussagekriftige Vorprobe fiir Cobalt ist die Borax- und Phosphorsalz-
perle, die von Cobaltionen intensiv blau gefirbt wird.


http://de.wikipedia.org/wiki/Cobalt
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Cobalt
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Ammoniumsulfidgruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Ammoniumsulfidgruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Borax-%20und%20Phosphorsalzperle
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Borax-%20und%20Phosphorsalzperle

49

Nachweis als Cobalthydroxid

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung

pH >>7

Indikation blauer, im Uberschuss roter Niederschlag

Bei Zugabe einer starken Hydroxidlosung, z. B. Natriumhydroxidlosung zu der
zu untersuchenden Stoffprobe bildet sich zuerst ein blauer Niederschlag eines ba-
sischen Cobaltsalzes wechselnder Zusammensetzung.

Co*" +OH~ — [Co(OH)]"

Cobalt-Kationen reagieren in der Kilte (max. 15°C) mit Hydroxid-Ionen
zum Hydroxocobalt(Il)-komplexion. Der Komplex kann mit verschieden-
sten Anionen basische Salze bilden.

Bei Erhitzung der immer noch alkalischen Probelosung zerfillt das
Hydroxocobalt(II)-komplexion und es bildet sich das rosenrote Co-
balt(Il)hydroxid.

[Co(OH)]" +OH™ — Co(OH), |

Hydroxocobalt(II)-Ionen reagieren unter Hitze in alkalischer Losung in das
rosenrote Cobalt(Il)hydroxid.

Nachweis als Thiocyanatokomplex

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung
pH

Indikation pinke Losung

Bei Zugabe von Thiocyanatlosung entsteht ein pinkfarbener Komplex. Durch L6-
sen in einem organischen Losungsmittel (z. B. Amylalkohol) dndert sich die Farbe
nach blau.

Erkliarung
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Co*t +SCN™ +5 H,0 — [Co(H,0)5(SCN)]*

Cobalt-Kationen reagieren im wéssrigen Milieu bei Zugabe von
Thiocyanant-Ionen zum pinken Pentaaquathiocyanatocobalt(Il)-komplex.

Storung
Der Nachweis mit Thiocyanat interferiert mit Eisen- und Kupfer-Kationen.

1.3.12 Eisen

Eisen Eisen lédsst sich mit Blutlaugensalzen aus der Ursubstanz nachweisen, falls
kein weiterer Stoff mit dem Blutlaugensalz ebenfalls zu farbigen Niederschldgen
reagiert, siche Nachweisreagenzien#Blutlaugensalze.

Im Kationentrennungsgang fillt Eisen erstmalig in der Hydrolysegruppe als brau-
nes Eisenhydroxid: Zu dem Filtrat aus der Schwefelwasserstoffgruppe gibt man
konzentrierte Salpetersidure um Fe?* zu Fe** zu oxidieren. Dann gibt man dazu
noch konzentriertes Ammoniakwasser.

Fe*™ 43 NH; + 3 H,O — Fe(OH)3 | +3 NH;

Eisen(Ill)-Kationen reagieren mit Ammoniak zu braunem Eisenhydroxid
und Ammoniumionen

Danach erfolgt die Abtrennung in der Ammoniumsulfidgruppe:

2 Fe(OH)3+3 (NHy)2S —> 2 FeS | +3 (NH4)OH

Eisenhydroxid und Ammoniumsulfid reagiert zu braunem Eisen(II)-sulfid
und Ammoniumhydroxid

Eisen(II) mit rotem Blutlaugensalz

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Bildung eines Charge-Transfer-Komplexes
pH <7 salzsauer

Indikation tiefblauer Niederschlag



http://de.wikibooks.org/wiki/../_Eisen
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Kupfer
http://de.wikipedia.org/wiki/Eisen
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Nachweisreagenzien%23Blutlaugensalze
http://de.wikipedia.org/wiki/Eisenhydroxid
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Schwefelwasserstoffgruppe
http://de.wikipedia.org/wiki/Salpeters%c3%a4ure
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Ammoniumsulfidgruppe
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumsulfid
http://de.wikipedia.org/wiki/Eisen(II)-sulfid
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumhydroxid
http://de.wikipedia.org/wiki/Charge-Transfer-Komplexe
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Abbildung 39: Eisen(II)-sulfat (schwach gelb-griinlich) sowie Eisen(III)-chlorid
(gelb-braunlich) und deren Nachweise mit Blutlaugensalzen

Hierfiir wird die Analysenlosung mit verdiinnter Salzsidure und rotem Blutlaugen-
salz versetzt. Dabei entsteht ein Eisen(II)-Eisen(III)-Komplex, der tiefblau ist und
sich in wissriger Losung langsam absetzt, er ist also schwer wasserloslich (siehe
Bild zweites Reagenzglas von links). Das Pigment trigt den Namen Berliner Blau
(auch Pariser Blau, Franzosischblau, Eisencyanblau, Turnbulls Blau, Bronzeblau,
PreuBlisch Blau, Pottascheblau, Chinesischblau, Miloriblau, Stahlblau, Tintenblau,
Tonerblau).

Erklirung
Es lduft in gewissem Sinne jedoch keine Komplexbildungsreaktion ab, son-
dern zunichst lediglich ein Ionenaustausch / Féllungsreaktion, in dessen Nieder-


http://de.wikipedia.org/wiki/Rotes%20Blutlaugensalz
http://de.wikipedia.org/wiki/Rotes%20Blutlaugensalz
http://de.wikipedia.org/wiki/Berliner%20Blau
http://de.wikipedia.org/wiki/Komplexbildungsreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/F%c3%a4llungsreaktion
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schlagsprodukt dann jedoch beide Eisenionen unterschiedlicher Wertigkeit wie in
einem agieren konnen (engl.: charge transfer):

3 Fe?t 42 K3[Fe(CN)g](aq) — Fe3[Fe(CN)gl, +6 K+

Eisen(Il)-Ionen reagieren mit Kaliumhexacynanidoferrat(IIl) zu einem FEi-
senhexacyanidoferratkomplex und Kaliumionen

Eisen(III) mit gelbem Blutlaugensalz

Durchfiihrung

Eisen(III)-Ionen lassen sich analog mit gelbem Blutlaugensalz nachweisen, wobei
ein Eisen(III)-Eisen(II)-Komplex entsteht, der auch tiefblau gefirbt ist, aber im
Gegensatz zum Eisen(Il)-Eisen(III)-Komplex sich kolloid in Wasser 16st.

Erkliarung

4 Fe*™ +3 K4[Fe(CN)g](aq) — Fey[Fe(CN)g]3+ 12 K+

Eisen(II)-Ionen reagieren mit Kaliumhexacyanidoferrat(Il) zu einem Eisen-
hexacyanidoferratkomplex und Kaliumionen.

Bei dieser Nachweisreaktion entsteht Berliner Blau, ein wichtiger Farbstoff. Turn-
bulls Blau und Berliner Blau sind trotz der hier angegebenen, unterschiedlichen
Formeln identisch — nur ihre Herstellungswege sind unterschiedlich: Die Gewin-
nung von Turnbulls Blau erfolgt durch das Umsetzen von Eisen(II)-salzen mit Ka-
liumhexacyanoferrat(Ill) (rotem Blutlaugensalz) in wissriger Losung — die von
Berliner Blau durch Umsetzen von Eisen(IIl)-salzen mit Kaliumhexacyanofer-
rat(Il) (gelbes Blutlaugensalz).

Mittels EPR- und MoBbauerspektroskopie konnte jedoch festgestellt werden, dass
die Reaktionsprodukte beider Nachweisreaktionen weitgehend identisch sind, da
folgendes Gleichgewicht besteht:

Fe’" + [Fe(CN)g]>~ = Fe¥ + [Fe(CN)g]*~


http://de.wikipedia.org/wiki/Gelbes%20Blutlaugensalz
http://de.wikipedia.org/wiki/Berliner%20Blau
http://de.wikipedia.org/wiki/Elektronenspinresonanz
http://de.wikipedia.org/wiki/M%c3%b6%c3%9fbauer-Effekt
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Eisen(III) mit Thiocyanat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung

pH <7 salzsauer
Indikation blutroter Niederschlag

Abbildung 40: Eisen(III)-Losung und Eisen(III)thiocyanat

Durchfiihrung
Alternativ kann man Eisen(Ill)-salze (siehe Bild linkes Reagenzglas, hier als Bei-
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spiel Eisen(IlI)-chlorid). Die Analysenlosung wird mit verdiinnter Salzsiure ver-
setzt und in dieser kann dann durch Zugabe einer Thiocyanatlosung Eisen nachge-
wiesen werden. Als Reagenzien eignen sich Kaliumthiocyanat oder Ammoniumt-
hiocyanat (,,Rhodanid*). Dieser Nachweis wird manchmal wegen der Farbung bei
positiver Probe auch als ,,Stierblutprobe‘ bezeichnet.

Die Probe ist sehr empfindlich und wird auch in der Spurenanalytik eingesetzt.
Hier ist besonders sauberes Arbeiten nétig, um das Ergebnis nicht zu verfilschen
(z. B. keinen Edelstahlspatel in die salzsaure Probelosung eintauchen). Sicher-
heitshalber auch eine Blindprobe durchfiihren um eine Verunreinigung der Salz-
sdure oder des Reagens’ selbst durch Eisen, z. B. aus Rost, welcher in kleinsten
Partikeln in der Luft vorhanden sein konnte, und somit ein falsch-positives Ergeb-
nis, auszuschliefen.

Erklarung

Es reagieren dabei die Eisen(III)-Kationen mit den Thiocyanat-Ionen zu einem
blutroten Komplex, dem Pentaaquathiocyanatoferrat(Ill). (siehe Bild rechtes Rea-
genzglas)

Fe’™ + SCN™ 45 H,O — [Fe(SCN)(H,0)s]*"

Eisen(IlI)-Ionen und Thiocyanat-Ionen reagieren in einem wéssrigen Milieu
zum Pentaaquathiocyanatoferrat(Ill)-komplex.

Halogenide

1.3.13 Halogenide

Halogenide sind chemischen Verbindungen der 7. Hauptgruppe des PSE (Haloge-
ne) mit der Oxidationszahl -I und kommen in Salzen als einfach negativ geladene
Ionen daher.

Nachweise mit Silbersalzlosung

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion

pH <7 salpetersauer
Indikation weille Niederschlige



http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumthiocyanat
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumthiocyanat
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumthiocyanat
http://de.wikipedia.org/wiki/Halogenide
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Die Silbersalze der Halogenide Chlorid, Bromid und Iodid zeichnen sich durch ih-
re Schwerldslichkeit aus. In salpetersaurer Losung fallen sie als dicker (,,késiger*)
weiller (Chlorid) bzw. gelblicher (Bromid, lodid) Niederschlag aus.

Zu beachten ist dass Fluorid-Ionen, die ja auch unter die Halogenid-Ionen zéhlen,
keinen Niederschlag mit Silbersalzlosung bilden, da Silberfluorid ein in Wasser
gut Iosliches Salz ist.

Durchfiihrung

;

3_— g y = y Gk =0
Zugabe daneben)

i

Abbildung 41: AgX Niederschldge: X =1, Br, Cl; NH3

Zum Nachweis wird die Probelosung mit Salpetersdaure HNO; angesduert und
mit etwas Silbernitratlosung AgNO; versetzt. Der Niederschlag von Silber-
chlorid AgCl ist 16slich in Ammoniumcarbonatlésung (NH4),CO;, wobei der
Diamminsilber(I)-chlorid-Komplex [Ag(NH3),]ClI entsteht. Der Niederschlag von
Silberbromid AgBr 16st sich in konzentrierter Ammoniaklosung NH3 4 und der
von Silberiodid Agl bleibt zuriick.

Erklarung
Bei lodid-Ionen (siehe Bild Reagenzglas 1): Ausbildung eines késig-gelben Nie-
derschlags. Silberiodid ist gidnzlich unloslich in Ammoniakwasser.

I” + AgNO; — Agl | +NOj3


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Fluorid
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Iodid
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Iodid-Ionen reagieren mit Silbernitrat zu Silberiodid und Nitrat-Ionen.

Bei Bromid-Ionen (siehe Bild Reagenzglas 3): Ausbildung eines weif3/gelblichen
Niederschlags.

Br~ +AgNO3 — AgBr | +NO3

Bromid-Ionen reagieren mit Silbernitrat zu Silberbromid und Nitrat-Ionen.

Silberbromid ist in konz. Ammoniakwasser etwas 16slich. (Reagenzglas 4)
AgBr+2 NH; — Ag[(NH3),] " +Br~

Silberbromid reagiert mit Ammoniakwasser zum l6slichen Silberdiammin-
Komplexion und Bromid-Ionen.

Bei Chlorid-Ionen (siehe Bild Reagenzglas 5): Ausbildung eines weillen Nieder-
schlags.

CI” + AgNO3; — AgCl | +NO3
Chlorid-Ionen reagieren mit Silbernitrat zu Silberchlorid und Nitrat-Ionen.

Silberchlorid ist selbst in schwach konz. Ammoniakwasser recht gut I6slich. (Rea-
genzglas 6)

AgCl+2 NH3; — Ag[(NH3),] T +Cl1™

Silberchlorid reagiert Ammoniakwasser zum l6slichen Silberdiammin-
Komplexion und Chlorid-Ionen.


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Bromid
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Chlorid
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|§ Iy

B

¢ mEEEEET Abbildung 44: Agl (links);
Abbildung ~ 42:  AgCl Abbildung 431 AgBr  Np. (rechts)
(links); +NH; (rechts) (links); +NHj (rechts)

Storung

Wenn man das Filtrat mit verdiinnter Salpetersdure anséuert, sollte das storende
Ausfallen von Silbercarbonat vor der Zugabe von Silbernitratldsung verhindert
werden.

Vor der Analyse sollte eine Sodaauszug vorgenommen werden, da z. B. Kupferio-
nen storen, weil eine Kupfer(Il)-salzlosung bei Zugabe von Ammoniak aufgrund
der Bildung des Amminkomplexes [Cu(NH3),]** tiefblau wird.

Silberhalogenidféillungen mit Zink unterscheiden

Gibt man zu dem in Ammoniak geldsten Silberbromid elementarem Zink (Zn),
so wird das Silber reduziert und somit Br~ in der Losung freigesetzt. Dieses lédsst
sich nun mit Chlorwasser iiber die braune Farbung nachweisen.

Auch der Silberiodid-Niederschlag kann mit Zn reduziert werden, wobei die frei-
werdenden lodid-Ionen in Losung gehen konnen. Auch dieses kann durch verset-
zen mit Chlorwasser nachgewiesen werden (violette Farbung)


http://de.wikibooks.org/wiki/../_Sodaauszug
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Nachweisreaktion
Reaktionstyp Redoxreaktion
pH <8
Indikation Brom: orangebraun
Iod: rosaviolett, in O-haltigen L6Mi braun

Nachweis als Brom und Iod

Eine weitere Unterscheidungsmoglichkeit fiir Bromid und lodid ist die Zugabe
von Chlorwasser oder (wenig) Chloramin T mit Salzsdure wobei die Halogenidio-
nen zum Halogen oxidiert werden. Man gibt dann ein organisches Losungsmittel
wie n-Hexan hinzu und 16st die Halogene durch kriftiges Schiitteln in der organi-
schen Phase (Extraktion). Brom oder Iod kann dort einfach aufgrund der Farbung
identifiziert werden. Alternativ kann man auch mit Chloroform extrahieren. Die
organische Phase firbt sich braun bei Bromid und violett bei lodid. Liegen beide
Elemente vor, so ergibt sich eine Mischfarbe. Mit einiger Ubung kann hier der
Anteil der beiden Halogenide an der Mischung abgeschitzt werden. In sauerstoft-
haltigen Losungsmitteln wie Diethylether ist Iod braun.

Erklirung
Lost man Chloramin T in Wasser so entsteht Hypochlorit, welches wiederum in
Salzsdure nicht stabil ist.

OClI” +2HCl — Clh +H,O+CIl™

Hypochlorit mit Salzsidure synproportioniert zu Chlor und Chlorid.

Aufgrund der elektrochemischen Spannungsreihe entsteht zunédchst Iod und an-
schlieend Brom.

21" 4Cly — 1, 1 42 CI™

Todid-Ionen werden durch Chlor zu elementarem Iod oxidiert, welches sich
in Hexan mit einer dunkelvioletten Farbung 16st.

2Br +Clp — B 1 +2CI™


http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Chlorwasser
http://de.wikipedia.org/wiki/Chloramin%20T
http://de.wikipedia.org/wiki/Salzs%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/n-Hexan
http://de.wikipedia.org/wiki/Extraktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Chloroform
http://de.wikipedia.org/wiki/Diethylether
http://de.wikipedia.org/wiki/Hypochlorit
http://de.wikipedia.org/wiki/Synproportionierung
http://de.wikipedia.org/wiki/elektrochemische%20Spannungsreihe
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Bromid-Ionen werden durch Chlor zu elementarem Brom oxidiert, welches
sich in Hexan mit einer braunorangenen Féarbung 16st.

Die Folgereaktion zu Bromchlorid féarbt die Losung weingelb.
Br, +Cl, — 2 BrCl

Brom und Chlor reagieren weingelben Bromchlorid

Storung
Gestort wird dieser Nachweis, wenn die zu untersuchende Losung gleichzeitig
Sulfid- oder Thiosulfat-Anionen enthilt. In diesem Fall fallt gelbweiller Schwefel
als Triibung aus, da das Chlorwasser Sulfid zu Schwefel oxidiert. Auch darf der
pH-Wert nicht iiber 8 liegen, da Halogene im alkalischen zu Hypohalogenitionen
reagieren.

Im Uberschuss von Chloramin T kann die Losung farblos werden, daher am besten
nur eine 10-prozentige Losung ansetzen.

1.3.14 Brom

Brom Brom fillt in anorganischen Salzen als Bromid- und Bromatanion an.

Bromid

Bromid kann mit den anderen Halogeniden nachgewiesen werden.

Nachweis von Bromid mit Schwefelsiure

Eine weitere Moglichkeit ist, die Substanz mit konzentrierter Schwefelsidure zu er-
hitzen, wobei braune Didmpfe aufsteigen (elementares Brom). Hilt man ein Filter-
papier, das man mit Fluorescein (z. B. von einem gelben Textmarker) versehen
und angefeuchtet hat, iiber das Reagenzglas, farben die braunen Dampfe das Pa-
pier an der entsprechenden Stelle braunrot.


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Sulfid
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Thiosulfat
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Schwefel
http://de.wikipedia.org/wiki/Brom
http://de.wikipedia.org/wiki/Bromid
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Halogenide
http://de.wikipedia.org/wiki/Schwefels%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/Fluorescein
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1.3.15 Chlor

Chlor Chlor fillt in anorganischen Salzen als Chloridanion an.

Chlorid

Chloride konnen mit den anderen Halogeniden nachgewiesen werden.

1.3.16 Iod

Iod Iod fillt in anorganischen Salzen als Iodidanion I~ und Iodatanion 105~ an.

Todid
Iodide in Losung ergeben, erhitzt mit konzentrierter Schwefelsdure, violette

Déampfe von elementarem Iod. Sie konnen mit den anderen Halogeniden nach-
gewiesen werden.

1. redirect Praktikum Anorganische Chemie/ Fluorid

1.3.17 Kalium

Kalium Kalium verbleibt im Trennungsgang in der 16slichen Gruppe. Es lisst sich
wie die meisten Alkalikationen bevorzugt mittels Flammenfirbung aufspiiren.

Nachweis als Kaliumperchlorat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion

pH egal

Indikation weiler Niederschlag
Durchfiihrung

Zur Probelosung werden einige Tropfen Perchlorsdure (65 %) gegeben. Es fillt
ein weiller Niederschlag aus. Zur Sicherheit wird mit dem Niederschlag noch eine


http://de.wikipedia.org/wiki/Chlor
http://de.wikipedia.org/wiki/Chloride
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Halogenide
http://de.wikipedia.org/wiki/Iod
http://de.wikipedia.org/wiki/Iodide
http://de.wikipedia.org/wiki/Schwefels%c3%a4ure
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Halogenide
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Fluorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Kalium
http://de.wikibooks.org/wiki/../_L%c3%b6sliche%20Gruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Flammenf%c3%a4rbung
http://de.wikipedia.org/wiki/Perchlors%c3%a4ure
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Flammenfirbung durchgefiihrt (Cobaltglas!). Falls ein Spektrometer zur Verfii-
gung steht, wird natiirlich auch dieses verwendet. Der Nachweis ist nicht sehr
empfindlich.

Erklirung

K™+ ClO, — KClO4

Kalium-Ionen und Perchlorat-lonen reagieren zum weiflen Kaliumperchlo-
rat.

Perchlorsiure ist die stirkste anorganische Sdure und verdréingt alle anderen Séu-
ren aus ihren Salzen.

1.3.18 Kupfer

Kupfer Tipp: Kupfer(Il)-salze farben Losungen meist bldulich.

Eine mogliche Vorprobe ist die Borax und Phosphorsalzperle, welche in der Oxi-
dationsflamme griin und in der Reduktionsflamme rotlich gefirbt ist.

Im Kationentrennungsgang fillt es in der Schwefelwasserstoffgruppe aus:

Cu’* +H,S — CuS | + 2 H*

Kupfer(II)-Kationen reagieren mit Schwefelwasserstoff zu schwarzem
Kupfer(Il)-sulfid

Nachweis als Kupfertetraminkomplex

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildungsreaktion
pH >>7 stark ammoniakalisch
Indikation tiefblaue Losung



http://de.wikibooks.org/wiki/../_Flammenf%c3%a4rbung
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumperchlorat
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumperchlorat
http://de.wikipedia.org/wiki/Kupfer
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Borax-%20und%20Phosphorsalzperle
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Schwefelwasserstoffgruppe
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http://de.wikipedia.org/wiki/Komplexbildungsreaktion
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Abbildung 45: CuSOy (links), Nachweis als Cu(NH3), (tiefblau) als Cu,[Fe(CN)g]
(braunrot)

Durchfiihrung

Versetzt man die Analysenlésung mit Ammoniakwasser so bilden sich bei pH-
Werten iiber 8 tiefblaue Komplexsalz-Losungen (siehe Bild mittiges Reagenz-
glas).


http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniakwasser
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Erkliarung

Cu’?* 4+4 NH3 — [Cu(NH;3)4)*"

Kupfer(II)-Ionen und Ammoniak reagieren zum tiefblauen Komplex-Ion Te-
traaminkupfer(I)

Storungen
Ni(IT)-Ionen bilden ebenfalls blaue Komplexe, die nur geringfiigig heller sind.

Nachweis als Kupferhexacyanidoferrat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildungsreaktion
pH ?

Indikation braunroter Niederschlag
Durchfithrung

Eine weitere Variante Kupfer(Il)-Ionen nachzuweisen erfolgt mit ei-
ner Kaliumhexacyanidoferrat(Il)-1osung (Gelbes Blutlaugensalz, friiher:
Kaliumhexacyanoferrat-II). Nach Zugabe von Blutlaugensalz zur Analysen-
16sung fillt ein braunroter Niederschlag aus (siehe Bild, rechtes Reagenzglas).

Erklirung

2 Cu*" 4+ K4[Fe(CN)g] — Cus[Fe(CN)g] +4 K+

Kupfer(II)-Ionen und Kaliumhexacyanidoferrat(Il) reagieren zum roten
Komplex Kupfer(Il)-hexacyanidoferrat(Il) und Kalium-Ionen


http://de.wikipedia.org/wiki/Komplexbildungsreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumhexacyanidoferrat(II)
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Nachweis als Kupferthiocyanat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion, Komplexbildungsreaktion

pH

Indikation zunéchst griin, im Uberschuss schwarz, mit Sulfit weil3

ROO8/3/23 17:14

Abbildung 46: zunichst griin, im Uberschuss schwarz, mit Sulfit wei

Durchfiihrung

Bei Reaktion von Thiocyanat-lonen mit Kupfer(Il)-Ionen beobachtet man zu-
nichst eine griine Fiarbung der Losung (siehe Bild linkes Reagenzglas). Beim
Vorhandensein von Thiocyanat-Ionen oder Kupfer(II)-Ionen im Uberschuss bil-
det sich ein schwarzer Niederschlag. (siehe Bild mittiges Reagenzglas) Wird der


http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Komplexbildungsreaktion
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Niederschlag mit Sulfit-Ionen behandelt, so 16st sich der schwarze Niederschlag
und es bildet sich ein weiller Niederschlag. (Redoxreaktion, siehe Bild rechtes
Reagenzglas)

Erklirung
2 SCN~ +Cu?t — Cu(SCN); |

Reaktion: Thiocyanat-lonen reagieren mit Kupfer(II)-Ionen zu schwarzem, wasserunlos-
lichem Kupfer(II)-thiocyanat.

2 Cu(SCN)2 +S03™ +Hy0 — 2 CuSCN | +2 SCN™ +S0;~ +2 H*

Reaktion: Schwarzes Kupfer(Il)-thiocyanat reagiert mit Sulfit-Ionen im wéssrigen Mi-
lieu zu weilem Kupfer(I)-thiocyanat, Thiocynanat-Ionen, Sulfat-lonen und Wasserstoff-
Ionen.

1.3.19 Lithium

Lithium Lithium bleibt im Kationentrennungsgang in der 16slichen Gruppe zu-
riick. Wer versuchen mochte es zu féllen, kann versuchen dies durch Eindampfen
und Aufnahme mit konz. HCI als Lithiumchlorid hinzubekommen. Zum Abtren-

nen kann man sich zu nutze machen, dass es sich als einziges Alkalichlorid in
Amylalkohol 16st.

Nasschemische Nachweise von Lithium sind schwierig, die karminrote Flammen-
farbung ist der einzig wirklich einfache und sichere Nachweis.

Nachweis als Lithiumphosphat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion
pH >>7

Indikation weiler Niderschlag
Durchfiihrung

Die Losung wird stark alkalisch gemacht und festes Dinatriumhydrogenphosphat
hinzugegeben. Nach einiger Zeit sollte sich ein Niederschlag bilden. Ansonsten


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Sulfit
http://de.wikipedia.org/wiki/Lithium
http://de.wikibooks.org/wiki/../_L%c3%b6sliche%20Gruppe
http://de.wikipedia.org/wiki/Lithiumchlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Amylalkohol
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Flammenf%c3%a4rbung
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Flammenf%c3%a4rbung
http://de.wikipedia.org/wiki/F%c3%a4llungsreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Dinatriumhydrogenphosphat
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kann man versuchen mehr Na,HPO, hinzuzugeben. Die Losung muss jedoch
wirklich viel Li* enthalten, damit es funktioniert.

Erklarung

3Li" +HPO;” +OH™ — Li3POy4 | +H,0

1.3.20 Magnesium

Magnesium Magnesium verbleibt im Trennungsgang in der l6slichen Gruppe. Er-
stes Anzeichen fiir Magnesium in der Probe kann eine sprithende Flamme (vgl.
Wunderkerze) sein. Zum Nachweis muss stets sehr sauber abgetrennt werden, was
Magnesium in Gemischen schwer nachweisbar macht.

Nachweis als Ammoniummagnesiumphosphat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion

pH >>7 NHj3

Indikation weiller Niderschlag
Durchfiihrung

Die Losung wird mit konz. NHj alkalisch gemacht und Ammoniumchlorid und
Natriumhydrogenphosphat hinzuzugeben. Nach Erwédrmen (*5 min) entsteht ein
weiler Niederschlag. Unter dem Mikroskop sehen die Kristalle wie "Sargdeckel”

aus: Vergleichsbild.

Erklirung

Mg?" + NH} + [PO4]>~ — MgNH,4POy] |


http://de.wikipedia.org/wiki/Magnesium
http://de.wikibooks.org/wiki/../_L%c3%b6sliche%20Gruppe
http://de.wikipedia.org/wiki/F%c3%a4llungsreaktion
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Storung
Calcium, Strontium, Barium und Zink storen, weil sie ebenfalls einen Nieder-
schlag bilden. Die Kristallform ist jedoch charakteristisch.

Nachweis als Chinalizarin-Farblack

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Farblack-Bildung

pH <7 salzsauer

Indikation Blauféarbung
Durchfiihrung

Die mit HCI dil. angeséduerte Losung wird mit Chinalizarin-Losung versetzt und
mit NaOH stark alkalisiert. Falls ein kornblumenblauer Niederschlag ausfillt, ist
dies ein positiver Hinweis auf Magnesium.

Storung
Aluminium, Beryllium, Bor, Calcium, Cobalt, Fluoride, Gallium, Indium, Nickel,
Zink storen.

Nachweis als Thiazolgelb-Farblack

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Farblack-Bildung

pH <7 salzsauer

Indikation Rotfarbung
Durchfiihrung

Die Probe wird in Wasser gelost und angeséduert. Anschlieend wird sie mit ei-
nem Tropfen der Thiazolgelb-Losung (auch Titangelb genannt, obwohl kein Titan
vorkommt) versetzt und mit verdiinnter Natronlauge alkalisch gemacht. Bei An-
wesenheit von Magnesium entsteht ein hellroter Niederschlag.

Storung
Nickel-, Zink-, Mangan- und Cobalt-Ionen storen diesen Nachweis und sollten
vorher als Sulfide ausgefillt werden.
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1.3.21 Mangan

Nachweis als Braunstein

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion

pH >>7

Indikation schwarz-braune Losung
Durchfiihrung

Mangan(II)-Kationen werden zum Nachweis im Kationentrenngang im so ge-
nannten ,,Alkalischen Bad* — einer Mischung aus konz. Wasserstoffperoxid und
Natriumhydroxid — zum Mangan(IV)-Kation oxidiert.

Erklirung

Mn?* +H,0, +2 OH~ — MnO(OH), | +H,0

Farblose Mangan(II)-Ionen reagieren mit Wasserstoffperoxid in alkalischer
Losung zu braunem Manganoxidhydroxid (Braunstein) und Wasser.

Nachweis als Permanganat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion
pH <7

Indikation violette Losung

Das Mangan(IV)-oxid-hydroxid ,,Braunstein* wird dann durch Kochen in konz.
Salpetersdaure gelost und mit Blei(IV)-oxid zum violetten Permanganat aufoxi-
diert:

2 Mn*" 43 PbO;, +2 HO — 2 MnO, +3 Pb*" +4 H

Braune Mangan(IV)-lonen reagieren mit Blei(IV)-oxid in Wasser zu violet-
ten Permanganat-lonen, Blei(II)-lonen und Wasserstoft-Ionen.


http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Wasserstoffperoxid
http://de.wikipedia.org/wiki/Natriumhydroxid
http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
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69

Nachweis iiber Oxidationsschmelze

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion
pH entfillt
Indikation blaugriine Salze
Durchfiihrung

Nachweis iiber die Oxidationsschmelze: Die Probe wird mit einer stochiometrisch
angepassten Menge eines Soda-Salpeter-Salzgemisches gemorsert und im Porzel-
lantiegel erhitzt - blaugriines Manganat(VI) zeigt Mangansalze an.

Tipp: Das Manganat(VI) disproportioniert bei Kontakt mit Essigsdure zum rosa-
violetten Permanganat und braunen Mangan(IV)-oxid (Redoxreaktion).

Erkliarung

MnO; 4+ NayCO3 + KNO3 — NayMnO4 + CO; T +KNO»

Mangan(IV)oxid reagiert mit Natriumcarbonat und Kaliumnitrat zu Natri-
ummanganat(VI) (blaugriin), Kohlenstoffdioxid und Kaliumnitrit.

1.3.22 Molybdiin

Molybdin Molybdin kommt im KTG in der Schwefelwasserstoffgruppe, genauer

in der Arsen-Gruppe vor.

Nachweis als Molybdophosphat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Fillungsreaktion
pH <<7 salpetersauer
Indikation gelbe Kiristalle



http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
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Durchfiihrung

Die stark salpetersaure Losung wird in einem kleinen Reagenzglas mit wenig Am-
moniumchlorid bzw. Kaliumchlorid sowie 1-2 Tropfen 2 mol/L. Natriumhydro-
genphosphat versetzt und erwiarmt. Es scheiden sich duf3erst feine gelbe Kristalle
von Ammonium- bzw. Kaliummolybdophosphat ab.

Erklirung

Mo®* 4+ NayHPO, 4 3 NH4Cl — (NH4)3[Mo(POy)] | +2 NaCl+ HCl

Molybdin-Ionen reagieren mit Natriumhydrogenphosphat und Ammonium-
chlorid zu gelbem Ammoniummolybdophosphat, welches ausfillt, sowie
Natriumchlorid und Salzséure.

Mo®" + NayHPO4 + 3 KCl — K3[Mo(POy4)] | +2 NaCl +HCI

Molybdin-Ionen reagieren mit Natriumhydrogenphosphat und Kaliumchlo-
rid zu gelbem Kaliummolybdophosphat, welches ausfillt, sowie Natrium-
chlorid und Salzséure.

1.3.23 Natrium

Natrium Natrium verbleibt im Trennungsgang in der 16slichen Gruppe. Es ldsst
sich wie die meisten Alkalikationen bevorzugt mittels Flammenfirbung aufspii-
ren. Dort muss es jedoch lange (mindestens 3 Minuten) zu sehen sein, da Natri-
umverunreinigungen iiberall vorkommen (z.B. Handschweif3). Weil fast alle Na-
triumsalze gut 10slich sind, ist es schwierig Natrium nasschemisch mit Féallungs-
reaktionen zu finden.

Nachweis als Natriumhexahydroxoantimonat(V)

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion

pH >>7 KOH

Indikation weiler feinkristalliner Niderschlag
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Durchfiihrung
Die Losung wird stark alkalisch gemacht und auf einem Uhrglas mit einigen Trop-
fen K[Sb(OH)6]-Losung versetzt. Nach einer Viertelstunde bildet sich ein weiller
feinkristalliner Niederschlag, der sich mit Wasser nicht abspiilen ldsst und sich
sandig anfiihlt.

Erkliarung

Na™ 4 [Sb(OH)¢]~ — Na[Sb(OH)g] |

Storung
Lithium und Ammonium storen, weil sie ebenfalls einen Niederschlag bilden. Der
Versuch funktioniert nur mit konzentrierter Natriumlosung

Nachweis als Natrium-Magnesium-triuranyl-nonaacetat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion

pH <7 essigsauer

Indikation gelbe Kristalle
Durchfiihrung

Die Losung wird essigsauer gemacht und mit ein paar Tropfen Magnesiumura-
nylacetat-Losung versetzt. Nach einiger Zeit fallen gelbe Kristalle aus.

Erklirung

Na® +Mg*t +3 Cl05" +9 CH;CO0™ +9 H,0
—NaMg(UO;)3(CH3CO0)9 -9 H,O |

Storung
Lithium stort, weil es ebenfalls einen Niederschlag bildet.


http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumhexahydroxidoantimonat
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1.3.24 Nickel

Nickelsalze fallen im Trennungsgang in der Ammoniumsulfidgruppe als schwarze
Sulfide aus.

Ni*" 4 (NHy)2S — NiS | +2 NH;

Nickel(IT)-Ionen reagieren mit Ammoniumsulfid zu Nickel(I)sulfid und
Ammonium-Ionen.

Des Weiteren ist die Féallung des Hydroxids moglich, das man an seiner spezifisch
griinen Farbe erkennen kann. Als Fillungsmittel wird meist Natronlauge verwen-
det.

Ni>" +2 NaOH — Ni(OH); | +2 Na*

Nickel(II)-Ionen reagieren mit Natronlauge zu grilnem, wasserunldslichem
Nickel(I)hydroxid und Natrium-Ionen.

Durch Zugabe von starken Oxidationsmitteln wie Chlor oder Brom, jedoch nicht
mit Wasserstoffperoxid, geht das griine Hydroxid in ein hoheres, schwarzes Oxid
iiber.

Ni(OH), + Bry — NiO, | +2 HBr

Griines Nickel(Il)hydroxid reagiert mit Brom zu schwarzem, wasserunlosli-
chem Nickel(IV)oxid und Bromwasserstoff.

Wird zu einer Probelosung, die Nickel(Il)-Ionen enthalten soll, Ammoniak-
Losung zugetropft, kann man beobachten, das sich zuerst ein griiner Niederschlag
von Nickel(I)-hydroxid bildet, der bei Uberschuss von Ammoniak sich unter
Blaufiarbung wieder auflost.

Ni?* +2 NH3 +2 H,0 — Ni(OH); | +2 NH;

Nickel(II)-Ionen reagieren im wissrigen Milieu mit Ammoniak zu griinem,
wasserunloslichem Nickel(I)hydroxid und Ammonium-Ionen.


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Ammoniumsulfidgruppe
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Ni(OH); +6 NH3 — [Ni(NH3)g)** +2 OH™

Nickel(II)-Ionen reagieren bei Uberschuss von Ammoniak zu blauen, was-
serloslichen Hexaaminnickel(II)-Ionen und Hydroxid-Ionen.

Nachweis mit DAD

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Chelatkomplexbildung

pH >7 alkalisch

Indikation himbeerroter Niederschlag
Durchfiihrung

Man versetzt die zuvor alkalische gemachte Analysenlosung mit einer alkoholi-
schen Losung von Diacetyldioxim (=Dimethylglyoxim), die auch Tschugajews
Reagens genannt wird. Es bildet sich ein himbeerroter voluminodser Niederschlag,
der in verdiinnten Mineralsduren wieder zerfillt. In Natronlauge und in Gegen-
wart von starken Oxidationsmitteln wie Peroxodisulfat erscheint eine ebenfalls
intensiv rote, jedoch 16sliche Nickel(IIl)-Verbindung.

Erkliarung
-H
A
@
/N\OH +2 OH™ /N\ ,"N\
Niz* + 2 — Ni
x. OH -2H0 XN\ A
N Lo
O\H,O@
Abbildung 47

Diacetyldioxim bildet mit Nickel in alkalischer Losung einen Chelatkom-
plex.


http://de.wikipedia.org/wiki/Chelatkomplex
http://de.wikipedia.org/wiki/Diacetyldioxim
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1.3.25 Stickstoff

Stickstoff Anorganisch gebundener Stickstoff kommt als NH,* Ammoniumkation
sowie in den Anionen Cyanid CN~, Thiocyanat SCN~, Nitrat NO3;~ und Nitrit
NO,~ vor.

1.3.26 Ammonium

Nachweis mittels Kreuzprobe

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Verdrdngungsreaktion

pH >7 alkalisch

Indikation verfirbtes Indikatorpapier
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Abbildung 48: positive Kreuzprobe

Durchfiihrung

In einem Uhrglas wird angefeuchtetes Universalindikatorpapier befestigt, in ein
zweites Uhrglas gibt man die Probe, etwas Natronlauge und einige Tropfen Was-
ser und bedeckt nun das zweite Uhrglas mit dem ersten. Eine Blaufdrbung des
Indikatorpapiers zeigt Hydroxidionen, die durch Ammoniak entstanden sind, das
aus dem Ammoniumsalz freigesetzt wurde. Das Indikatorpapier kann dabei nicht
die Lauge, die durch das NaOH eingebracht wurde, anzeigen, weil dieses die
wissrige Losung nicht verlassen konnen. Das Indikatorpapier sollte also nicht in
die Losung fallen. Zum Vergleich legt man meist auBerhalb der beiden Uhrgli-


http://de.wikipedia.org/wiki/Natronlauge
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ser nochmal einen Streifen Indikatorpapier dariiber und befeuchtet ihn mit dest.
Wasser, das auch schon leicht alkalisch ist.

Erklarung

NH; + OH™ — NH3 T +H,0

Ammonium-Ionen und Hydroxid-Ionen reagieren zu gasformigem Ammo-
niak und Wasser.

Nachweis mittels NeBlers-Reagenz

Durchfiihrung

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung

pH >7 alkalisch

Indikation gelbbrauner Niederschlag

Beim Nachweis mit der NeBlers-Reagenz wird eine Kaliumtetraiodomercurat(1I)-
16sung mit Natronlauge alkalisiert. Die Probelosung, die auf Ammonium-Ionen
untersucht werden soll, wird mit wenig NeBlers Reagenz umgesetzt. Bei gelbbrau-
ner Fiarbung bzw. brauner Ausflockung sind Ammonium-Ionen nachgewiesen, es
entsteht das Iodidsalz der Millonsche Base.

Erkliarung

NH; +2 K [Hgly] + 3 NaOH + OH~ — [Hg,N]I | +4 KI+3 Nal +4 H,0

Ammonium-Ionen,  Kaliumtetraiodomercurat(Il),  Natronlauge und
Hydroxid-Ionen reagieren zum lodidsalz der Millonschen Base, die in
wissriger Losung ausflockt, Kaliumiodid, Natriumiodid und Wasser.


http://de.wikipedia.org/wiki/Komplexchemie
http://de.wikipedia.org/wiki/Ne%c3%9flers-Reagenz
http://de.wikipedia.org/wiki/Millonsche%20Base
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1.3.27 Cyanid

Nachweis als Berliner Blau

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung
pH 8-9

Indikation tiefblaue Losung
Durchfiihrung

Abbildung 49: !

Zur Priifung auf Cyanid-Ionen in einer Probe wird, sofern noch nicht geschehen,
die Probe mit Natronlauge auf pH-Wert 8 bis 9 alkalisiert. AnschlieBend wird
Eisen(II)-sulfatlosung im Unterschuss hinzugegeben und diese Mischung mit fa-
chelnder Flamme bis zur Trocknung eingedampft (Arbeit unter dem Abzug un-
abdingbar! Giftige Cyaniddimpfe konnen entweichen!). AnschlieBend wird der
Riickstand mit verdiinnter Salzsdure gelost, es entsteht eine klare Losung, die mit
verdiinnter Eisen(III)chloridlésung versetzt wird. Bei Anwesenheit von Cyanid
bildet sich das tiefblaue Pigment Berliner Blau.

Erkliarung

6 CN~ +Fe?" — [Fe(CN)g]*™
Cyanid-Ionen reagieren mit Eisen(II)-Ionen zu Hexacyanidoferrat(Il)-Ionen.

3 [Fe(CN)g]*™ +4 Fe®* — Feq[Fe(CN)g)s |


http://de.wikipedia.org/wiki/Komplexchemie
http://de.wikipedia.org/wiki/Eisen(II)-sulfat
http://de.wikipedia.org/wiki/Eisen(III)chlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Berliner%20Blau
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Hexacyanoferrat(I)-Ionen reagieren mit Eisen(Ill)-Ionen zu blauem Ei-
sen(Ill)hexacyanoferrat(Il).

Nachweis mit Polysulfiden

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung
pH

Indikation tiefrote Losung
Durchfiihrung

Alternativ konnen Cyanide mit Polysulfiden zu Thiocyanat umgesetzt werden.
Dazu werden einige Tropfen Ammoniumpolysulfidlosung (gelbes Ammonium-
sulfid) zu der in Wasser gelosten Ursubstanz gegeben. Die Losung wird bis zur
Trocknung erhitzt und der Riickstand in wenig verdiinnter Salzsdure suspen-
siert. Anschlieend wird filtriert. Die klare Losung wird mit wenig verdiinnter
Eisen(IlI)-chloridlosung versetzt. Beim Entstehen einer tiefroten Firbung, her-
vorgerufen durch Eisen(Ill)-thiocyanat, war Cyanid zugegen.

Erklirung

xCN™ +82 | — x SCN™ 482~

Cyanid-Ionen reagieren mit Polysulfid-lonen zu Thiocyanat-Ionen und
Sulfid-Ionen.

3 SCN™ +Fe’t — Fe(SCN)3

Thiocyanat-Ionen reagieren mit Eisen(IIl)-Ionen zu blutrotem Eisen(III)-
thiocyanat.


http://de.wikipedia.org/wiki/Komplexchemie
http://de.wikipedia.org/wiki/Eisen(III)-thiocyanat
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Thiocyanat

Stierblutprobe

Nachweisreaktion

Reaktionstyp

Komplexbildung

pH

Indikation

tiefrote Firbung

Abbildung 50: Eisensalzlosung (links) und Eisen-III-thiocyanat



http://de.wikipedia.org/wiki/Komplexchemie
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Thiocyanat-, oder auch Rhodanid-Ionen werden qualitativ mit der ,,Stierblutpro-
be* nachgewiesen. Diese Reaktion wird auch zum Nachweis von Eisen mit Thio-
cyanatlosung eingesetzt.

Durchfiihrung

Dabei wird der zu untersuchenden Losung eine gesittigte Eisen(IIl)-chlorid-
Losung zugegeben. Erscheint eine intensiv ,stierblutrote” Firbung, so waren
Thiocyanat-lonen vorhanden.

Erklirung

SCN~ +Fe3t +5 H,O — [Fe(SCN) (Hzo)S]i(T

Reaktion: Thiocyanat-Ionen und Eisen(IIl)-Ionen reagieren im wéssrigen
Milieu zum Komplex Pentaaquathiocyanatoferrat(Ill), welcher blutrot er-
scheint.

Nachweis mit Kupfersulfat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion, Komplexbildung

pH

Indikation zunéchst griin, im Uberschuss schwarz, mit Sulfit weiB



http://de.wikipedia.org/wiki/Thiocyanat
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N2go8/3/23 17:14

Abbildung 51: zunidchst griin, im Uberschuss schwarz, mit Sulfit weiB
Ein weiterer spezifischer Nachweis kann mit Kupfersulfatlosung erfolgen.

Durchfiihrung

Zur in Wasser gelosten Ursubstanz wird frisch bereitete Kupfer(Il)-sulfat zuge-
geben. Bei Reaktion von Thiocyanat-lonen mit Kupfer(II)-Ionen beobachtet man
zunichst eine griine Fiarbung der Losung (siehe Bild linkes Reagenzglas). Beim
Vorhandensein von Thiocyanat-Ionen oder Kupfer(IT)-Ionen im Uberschuss bildet
sich ein schwarzer Niederschlag. (siehe Bild mittiges Reagenzglas) Wird der Nie-
derschlag mit Sulfit-Ionen behandelt, so 16st sich der schwarze Niederschlag und
es bildet sich ein weiler NS. (Redoxreaktion, siehe Bild rechtes Reagenzglas)


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Sulfit
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Erklirung
2 SCN~ +Cu?" — Cu(SCN), |  Reaktion: ~Thiocyanat-Ionen ~reagieren mit
Kupfer(Il)-Ionen zu schwarzem, wasserunloslichem Kupfer(Il)-thiocyanat.

2 Cu(SCN), + sog— +Hy0 — 2 CuSCN | +2 SCN™ +8S0;™ +2 H* Reaktion:
Schwarzes Kupfer(Il)-thiocyanat reagiert mit Sulfit-Ionen im wissrigen Milieu zu weillem
Kupfer(I)-thiocyanat, Thiocynanat-Ionen, Sulfat-Ionen und Wasserstoff-lonen.

Nitrat

Nitratnachweis mittels Ringprobe

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion, Komplexbildung
pH <<7 schwefelsauer

Indikation brauner Ring

Abbildung 52: positive Ringprobe


http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Komplexchemie
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Durchfithrung

Zum Nitratnachweis mittels Ringprobe wird die Analysensubstanz mit eini-
gen Tropfen Eisen(II)-sulfat-Losung und verdiinnter Schwefelsdure versetzt. An-
schliefend hilt man das Reagenzglas schriag und ldsst am Rand vorsichtig einige
Tropfen konzentrierter Schwefelsdure herunterlaufen, um die Losung zu unter-
schichten. Eine ringférmige Braunfiarbung an der Grenzschicht zeigt Nitrat an.
Zum besseren Erkennen bei geringer Konzentration hélt man das Reagenzglas
vor einen weillen Kittelarmel oder gegen ein Blatt Papier. Je nach Konzentrati-
on kann der Ring auch bis auf ein fahles Violett verringert sein, es ist daher eine
Negativprobe zum Vergleich sehr hilfreich.

Erkliarung
An der Schichtgrenze von Probelosung und Schwefelsdure findet eine Redoxre-
aktion statt:

3Fe’" +NO; +4H' — NO+3Fe’t +2H,0

Nitrat-Ionen werden zu Stickstoffmonoxid reduziert und die Eisen(II)-Ionen
zu Eisen(III)-Ionen oxidiert

Im weiteren Reaktionsverlauf bildet sich ein Komplex, der fiir die Braunfiarbung
sorgt, die namensgebend fiir die Nachweisreaktion ist:

[Fe(H,0)6)** +NO — [Fe(H,0)sNOJ** +H,0

Aus FEisen(II)-Ionen an den sich Stickstoffmonoxid angelagert hat, bildet
sich in wissriger Losung der Pentaaquanitrosyleisen(Il)-Komplex

Storung
Es kann zu Konzentrationsniederschlag entlang der Schichtgrenze kommen. Diese
ist meist weill und lédsst subtil positive Ergebnisse nicht mehr erkennen.

Nitrit-Ionen storen ebenfalls diesen Nachweis, da sich die Losung bereits bei der
Zugabe der Eisen(II)-Losung braun firbt. Durch Kochen mit Harnstoff werden
anwesende Nitrit-Ionen beseitigt.

2 HNO, + (NHQ)ZCO — 2 N> T +CO;, +3 H,O


http://de.wikipedia.org/wiki/Eisen(II)-sulfat
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Salpetrige Séaure und Harnstoff reagieren zu Stickstoff, Kohlendioxid und
Wasser

Nitratnachweise mit Lunges Reagenzien

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktionen, Bildung eines Azofarbstoffes
pH < essigsauer

Indikation rote Farbe

Durchfiihrung

Bei dieser Reaktion muss die Losung Nitritionen-frei sein. Man kann entweder
eine Abtrennung (siehe #Nitratnachweis mittels Ringprobe) probieren oder vor
der Zugabe von Zink die Nitrationen mit Amidoschwefelsdure zu Stickstoff redu-
zieren.

Die Losung wird, wenn sie sauer ist, mit Carbonationen neutralisiert und anschlie-
Bend mit Essigsidure, auf einer Tiipfelplatte, angesduert. Danach kommen einige
Tropfen Sulfanilsdure und ein Kristall 1-Naphthylamin hinzu. Es darf an dieser
Stelle keine Firbung auftreten, ansonsten ist die Probeldsung nitrithaltig, was mit
Zugabe von Harnstoff behoben werden muss. Nun wird noch etwas Zinkstaub hin-
zugegeben, der Nitrationen zu Nitritionen reduziert und fiir eine langsame gelb-
orange Firbung der Losung und eine rote Fiarbung des Kristalls sorgt.

Erklirung

NO; +Zn+2H" — NO; +Zn*" + H,0

Nitrat wird durch Zinkstaub und Eisessig (Ethansdure) zu Nitrit redu-
ziert.

HNO, + (NH2)HSO3 — HySO4 +N, +H,O

Salpetrige Sdure wird Amidoschwefelsdure zu Schwefelsdure, Stickstoff
und Wasser reduziert

Der Rest ist analog zum Nitritnachweis mit Lunges Reagenzien.


http://de.wikipedia.org/wiki/Azofarbstoff
http://de.wikibooks.org/wiki/%23Nitratnachweis%20mittels%20Ringprobe
http://de.wikipedia.org/wiki/Amidoschwefels%c3%a4ure
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Nitrit%23Nitritnachweis%20mit%20Lunges%20Reagenzien
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Storung

Der Nachweis wird durch die Anwesenheit von Nitrit-, Sulfit-, Thiosulfat- und
Hexacyanoferrat(IIl)-Ionen gestort.

Nitrit

Nitritnachweis mit Lunges Reagenzien

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Bildunges eines Azofarbstoffes
pH <7 schwach sauer

Indikation Rotfarbung

Durchfiihrung

Die Probelosung muss bei Untersuchung auf Nitrit-Ionen keine besonderen Eigen-
schaften besitzen. Sie sollte nur nicht zu sauer sein, ansonsten muss die Losung
mit Carbonat-lonen neutralisiert werden. Nun wird die Probelosung wiederum mit
stark konzentrierter Essigsdure angesduert. Danach kommen jeweils 2-3 Tropfen
Tropfen Sulfanilsdure (Lunge I) hinzu und ein Kristall B-Naphthol (Lunge II).
Nimmt der Kristall an dieser Stelle eine rote Fiarbung an, so sind Nitrit-Ionen in

der Losung enthalten.

Erklirung

Durch Zugabe von Sulfanilsdure (1) und 1-Naphthylamin (3) bildet sich zuerst
ein Diazoniumsalz (2), das mit Naphthylamin weiter zu einem Azofarbstoff (4)
reagiert und die Losung sehr schnell rot férbt:



http://de.wikipedia.org/wiki/Azofarbstoff
http://de.wikipedia.org/wiki/Essigs%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/Sulfanils%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/%ce%b2-Naphthol
http://de.wikipedia.org/wiki/1-Naphthylamin
http://de.wikipedia.org/wiki/Diazonium
http://de.wikipedia.org/wiki/Azofarbstoff
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CH3COOH

®
HOgs—QNHZ + HNO, %’ HO3S—©—NEN +2 H,0
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H;0* Q 3

1

Abbildung 53: Reaktionsschema der Reaktion des Lunges Reagenz mit Nitrit

1.3.28 Permanganat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion, lodprobe

pH <<7 schwefelsauer

Indikation Gelbfirbung, mit stirke intensiv blau bis schwarz

Um Permanganat-lonen nachzuweisen, gibt es eine Reihe von Experimenten, wo-
bei immer auf die Fihigkeit des MnO,~, Stoffe zu oxidieren, zuriickgegriffen
wird.

Nachweis mit Iodid

Eine Reaktion, bei der man sehr schon erkennen kann, dass es sich um
Permanganat-Ionen handelt, ist die Oxidation von Iodid-lonen in einer Kaliu-
miodid-Losung.


http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Iodprobe
http://de.wikipedia.org/wiki/Permanganat
http://de.wikipedia.org/wiki/Iodid
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumiodid
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumiodid
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Durchfithrung

Der Probelosung (schwach violett bis violett, schwefelsauer) wird eine gesittig-
te Kaliumiodidlosung zugegeben. Eine Gelbfiarbung ist erstes Anzeichen fiir die
Oxidation der Iodid-Ionen zu elementarem Iod. Um jedoch sicher zu sein, wird
etwas Stidrke zu der vermeintlichen lod-Kaliumiodid-Losung gegeben: Eine in-
tensive blaue bis schwarze Fiarbung zeigt elementares lod an.

Erkliarung

2MnO; +101" +16 H" — 5, +2 Mn*" +8 H,0

Permangant-Ionen, Iodid-Ionen und Wasserstoff-Ionen reagieren zu lod,
Mangan(II)-Ionen und Wasser.

n I + —[C¢H10O0s5]n— — —[CsH10O05(I2)]n— |

Iod (gelb) und Stérke (weil3) reagieren zu lodstirke (blau-schwarz), welches
in wiéssriger Losung ausfillt.

Phosphor Die quantitative und qualitative Bestimmung von Phosphor erfolgt iiber
das Phosphat (genauer Orthophosphat PO4>~). Gebundener Phosphor wird hierzu
gegebenenfalls durch oxidierenden Aufschluss in Phosphat iiberfiihrt.

1.3.29 Phosphat

Phosphat als Zirkoniumphosphat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion

pH << 7 stark salzsauer
Indikation durchsichtiger Niederschlag
Durchfithrung

Phosphat (PO4*) lisst sich als Zirkoniumphosphat nachweisen. Dazu wird die
stark salzsaure Analysenlosung mit moglichst frisch hergestellter Losung von Zir-
coniumoxidchlorid auch Zirkonylchlorid (ZrOCl,) oder Zirconiumoxidnitrat auch



http://de.wikipedia.org/wiki/Iod
http://de.wikipedia.org/wiki/St%c3%a4rke
http://de.wikipedia.org/wiki/Iod-Kaliumiodid-L%c3%b6sung
http://de.wikipedia.org/wiki/Phosphor
http://de.wikipedia.org/wiki/Zirconiumoxidchlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Zirconiumoxidchlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Zirconiumoxidnitrat
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Zirkonylnitrat (ZrO(NOs),) versetzt. Es fillt ein durchsichtig-milchiger, gallertar-
tiger, flockiger Niederschlag aus. Bei verdiinnten Losungen kann ein Erwédrmen
der Probe die Reaktion beschleunigen.

Erklirung

4PO3" +37:0CL + 12HY 2L Z13(PO4)s + 3 H,0+ 6 HCI

Phosphat und Zirconylchlorid reagieren in saurer Losung zu einem milchi-
gen Niederschlag von Zirkoniumphosphat, Wasser und Salzséure.

Nachweis mit Molybdatlosung

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung
pH <7

Indikation gelber Niederschlag
Durchfiihrung

Die schwermetallfreie Probelosung wird mit konzentrierter Salpetersidure aufge-
kocht (Oxidation storender Reduktionsmittel), mit Ammoniummolybdatlésung
versetzt und erneut kurz aufgekocht. Dabei weist eine gelbe Triibung auf Phos-
phate hin, die mit Molybdaten den gelben Ammoniummolybdatophosphatkom-
plex bilden.

Erkliarung

H,PO, +3 NH; + 12 MoO} +22 H' +x H,0
—>(NH4)3 [P(MO3010)4<H20)X] +12 H,O

Ammoniummolybdat und Phosphationen bilden in sauer Losung den gelben
Ammoniummolybdatophosphatkomplex


http://de.wikipedia.org/wiki/Salpeters%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniummolybdat
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Storung
In Anwesenheit reduzierender Ionen wie Sulfid, Bromid, Iodid, Thiosulfat oder
auch Zinn(II)-Kationen entsteht stattdessen Molybdinblau.

Nachweis mit ammoniakalischer Magnesiumsalzlosung

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion

pH >7

Indikation weiler Niederschlag
Durchfithrung

Die schwermetallfreie, mit Ammoniak und Ammoniumchlorid auf pH 8-9 gepuf-
ferte Probelosung wird mit Magnesiumchloridlosung versetzt. Eine weille Trii-
bung von Magnesiumammoniumphosphat (MgNH4PO,) zeigt ebenfalls Phosphat
an (saureloslich):

Erkliarung

Mg?" +NH; +PO3~ — MgNH4PO,

Magnesiumssalze bilden in ammoniakalischer Losung Magnesiumammoni-
umphosphat (weil3).

1.3.30  Quecksilber

Quecksilber

Abbildung 54: 12


http://de.wikipedia.org/wiki/Molybd%c3%a4nblau
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniakwasser
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumchlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Quecksilber
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Quecksilber wird im Kationentrennungsgang in der Salzsduregruppe abgetrennt
und fillt gegebenfalls auch in der Schwefelwasserstoffgruppe als schwarzes Sulfid
aus.

Fast alle anorganischen Quecksilbersalze sind hochgiftig. Elementares Quecksil-
ber verdampft bei Zimmertemperatur. Eingeatmete Diampfe sind ebenfalls stark
toxisch und fiihren zur Quecksilbervergiftung.

Nachweis mit Ammoniak

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Disproportionierung

pH <7 salz- und salpetersauer
Indikation schwarzer Filter
Durchfiihrung

Lost man die Analysensubstanz in HNOj; und versetzt mit HCI liegt Quecksilber
als Quecksilber(I)-chlorid (Hg,Cl,) vor (passiert im Kationentrennungsgang in
der Salzsduregruppe). Versetzt man nun mit halbkonzentriertem Ammoniak, so
farbt sich der Filter schwarz.

Erkliarung
Es entsteht ein Gemisch von weilem Quecksilber(I)-amidochlorid und feinver-
teiltem, schwarzem Quecksilber, welches den Niederschlag schwarz férbt.

Hg,Cl, +2 NH3; — Hg + Hg(NH;)Cl 4 NH4Cl

Quecksilber(I)-chlorid und Ammoniak reagiert zu elementarem Quecksilber
(schwarz) und Quecksilber(I)-amidochlorid (weif3) und Ammoniumchlorid

Amalganprobe

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion
pH

Indikation silbriger Belag



http://de.wikibooks.org/wiki/../_Salzs%c3%a4uregruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Schwefelwasserstoffgruppe
http://de.wikipedia.org/wiki/Quecksilbervergiftung
http://de.wikipedia.org/wiki/Disproportionierung
http://de.wikipedia.org/wiki/Quecksilber(I)-chlorid
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Salzs%c3%a4uregruppe
http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
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Abbildung 55: Amalganprobe auf Kupferblech

Durchfiihrung

Ein Kupferblechschnipsel wird auf einem Uhrglas unter dem Abzug mit einem
kleinen Tropfen der geldsten Analysensubstanz befeuchtet. Nach einigen Minu-
ten sitzt auf dem Kupfer-Blech ein silbriger Belag, der beim Polieren mit einem
Filterbausch silberglinzend wird (Bildung von Amalgam nach Redoxreaktion).
Wenn der Belag vollstindig abgerieben werden kann, liegt kein Quecksilber son-
dern ausschlieBlich Silber vor.

Erkliarung

Hg*" + Cu — Hg + Cu*"


http://de.wikipedia.org/wiki/Amalgam
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Quecksilberkationen oxidieren Kupfer zu Kupferionen und Quecksilber.

Nachweis als Cobaltthiocyanatomercurat(II)

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion
pH

Indikation blaue Kristalle
Durchfiihrung

Quecksilber(Il)-Kationen konnen auch mit einer cobalthaltigen Thiocyanat-
Losung nachgewiesen werden. Dazu wird 1 Tropfen der Losung auf dem Objekt-
triger mit 1 Tropfen 14 mol/l Salpetersdure vorsichtig zur Trockne eingedampft.
Der Riickstand wird mit 1 Tropfen 1 mol/l Essigsdure und danach mit einem klei-
nen Tropfen Reagenzlosung versetzt, wobei die Reagenzldsung aus 3,3 g Ammo-
niumthiocyanat und 3 g Cobaltnitrat welches zusammen in 5 ml Wasser gelost
wurde, besteht. Die Bildung blauer, keilformiger Kristalle von Cobaltthiocyana-
tomercurat(Il) zeigt Quecksilber(Il)-Ionen an.

Erklirung

Hg?" + Co?t +4 SCN~ — Co[Hg(SCN),4] |

Quecksilber-lIonen, Cobalt-Ionen und Thiocyanat-Ionen reagieren zum blau-
en, keilférmigen Cobaltthiocyanatomercurat(II).

1.3.31 Silber

Silber Silber wird im Kationentrennungsgang in der Salzsduregruppe abgetrennt.
Durch Anséduern der Diamminsilberchlorid-Losung (z.B. mit HNOj) lédsst es sich
nachweisen, wobei farbloses Silberchlorid (AgCl) ausfillt.


http://de.wikipedia.org/wiki/F%c3%a4llungsreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Silber
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Salzs%c3%a4uregruppe
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Nachweis mit Chloridlosung

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Fillungsreaktion, Komplexbildung

pH <7 salpetersauer

Indikation weiler Niederschlag, der im Uberschuss oder durch Zu-

gabe von Ammoniak verschwindet

Der Nachweis erfolgt analog zu den Halogenidnachweisen mit Silbersalz-

slosung



http://de.wikipedia.org/wiki/F%c3%a4llungsreaktion
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Halogenide%23Nachweise%20mit%20Silbersalzl%c3%b6sung
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Halogenide%23Nachweise%20mit%20Silbersalzl%c3%b6sung
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Abbildung 56: AgCl als weiller NS; rechts: AgCl gelost in Ammoniakwasser

Durchfiihrung
Der Nachweis erfolgt durch Zugabe einer wissrigen Chloridlosung zur Stoffpro-
be. Chlorid-Ionen bilden mit Silber(I)-Ionen einen weillen, kdsigen Niederschlag,
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der sehr lichtempfindlich ist und sich nach einiger Zeit infolge der Zersetzung von
Silber(I)-chlorid in freies Chlor und feinverteiltem, kolloidalem Silber blaugrau
verfirbt. Silber(I)-chlorid 16st sich jedoch im Chlorid-Uberschuss unter Bildung
eines Dichloroargentat-Komplexes. Auch 10st sich Silber(I)-chlorid in verdiinn-
tem Ammoniakwasser unter Bildung des Amminkomplexes wieder auf.

Erkliarung

Agt+ClI~ — AgCl |

Silber(I)-Ionen und Chlorid-Ionen reagieren in wéssriger Losung zum einem
weilen Niederschlag von Silber(I)-chlorid.

AgCl+Cl™ — [AgCl,]~

Silberchlorid reagiert bei Chlorid-Ionen-Uberschuss zum 18slichen
Dichloroargentat(I)-komplexion.

AgCl+2 NH; — [Ag(NH;3),] "+ CI™

Das in Wasser unldsliche Silber(I)-chlorid reagiert nach Zugabe von Ammo-
niakwasser zu einem farblosen Komplex, dem Diamminsilber(I)-komplex
und Chlorid-Ionen.

Nachweis mit Cyanid oder Thiocyanat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung

pH 7 neutral

Indikation weiler Niederschlag, im Uberschuss 16slich
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Abbildung 57: 13

Durchfiihrung

Eine weitere Methode ist die Féallung mit Cyanid-lonen bzw. Thiocyanat-lonen in
neutraler Losung. Sie sind nicht sdureldslich, 16sen sich jedoch im Fillungsmittel
unter Bildung der komplexen Anionen.

Erkliarung

Ag" +2CN™ — AgCN | +CN~ — [Ag(CN),]~

Silber(I)-Ionen und Cyanid-lonen reagieren in wissriger Losung zum ei-
nem weillen Niederschlag von Silber(I)-cyanid, der sich mit Cyanid-Ionen

im Uberschuss zum komplexen Anion Dicyanidoargentat(I) 16st.

Agt+2SCN™ — AgSCN | +SCN~ — [Ag(SCN),]~

Silber(I)-Ionen und Thiocyanat-lonen reagieren in wissriger Losung zum ei-

nem weilen Niederschlag von Silber(I)-thiocyanat, der sich mit Thiocyanat-
Tonen im Uberschuss zum komplexen Anion Dithiocyanatoargentat(I) Iost.

Nachweis mit Chromat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung

pH 7 neutral

Indikation rotbrauner Niederschlag
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Abbildung 58: 14

Durchfiihrung

Auch ist der Nachweis als Silberchromat charakteristisch. Das Silber(I)-Ion fallt
aus neutraler Probeldsung mit Chromat-Ionen als rotbraunes Silberchromat. Es ist
in verdiinnter Salpetersidure sowie Ammoniak 16slich.

Erkliarung

2 AgT +CrO]” — AgyCrOy |

Silber(I)-Ionen und Chromat-lonen reagieren in wéssriger Losung zum ei-
nem rotbraunen Niederschlag von Silber(I)-chromat.

1.3.32 Silicium

Silicium Silicium kommt im anorganischen Praktikum als Silicat Si03~ vor.

Silicat

Silicat SiO4*~ ein siureschwerlosliches Salz. In Mineralien kommt es sehr hiufig
VOr.

Bleitiegelprobe / Wassertropfenprobe

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Verdringungsreaktion
pH <7 schwefelsauer
Indikation weiles Silicumoxid



http://de.wikipedia.org/wiki/Silberchromat
http://de.wikipedia.org/wiki/Silicium
http://de.wikipedia.org/wiki/Silicat
http://de.wikipedia.org/wiki/Verdr%c3%a4ngungsreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Silicumoxid
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Durchfiihrung

Abbildung 59: 1

Kraterférmiger Ring ~ Wassertropfen
zeigt Fluorid an

PVC-Platte

, Bleitiegel
Probe + Kieselgel
Schwefelsaure

Abbildung 60: Bleitiegeltest mit Wassertropfen

Zum Nachweis der Silikatanionen wird eine kleine Portion der Probe in einen
Bleitiegel gegeben, mit gepulverter Calciumfluorid versetzt und vermischt. An-
schlieend iiberschichtet man vorsichtig mit Schwefelsdure. Es bildet sich das
gasformige Siliciumtetrafluorid.

Man verschlieBt den Tiegel mit einer PVC-Platte, an deren Unterseite sich ein
kleiner Wassertropfen befindet (dieser darf natiirlich nicht in die Probe hingen)
und lédsst ihn ungefdhr eine Minute stehen. Das SiF, reagiert mit dem Wasser
wieder zu weillem Siliciumoxid, das sich kraterférmig im Tropfen absetzt.


http://de.wikipedia.org/wiki/Calciumfluorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Schwefels%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/Siliciumtetrafluorid
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Eine Alternative zur PVC-Platte mit Wassertropfen ist ein schwarzes Filterpapier,
das angefeuchtet wird. Das entweichende SiF,-Gas zersetzt sich dort zu SiO,, was
an einem weillen Fleck erkennbar ist.

Erklirung

2F +HSO4 — SO, +2 HF

Fluoridanionen reagieren mit Schwefelsdure zu Sulfatanionen und Fluor-
wasserstoff.

SiO; +4 HF = SiF4 T +2 H,O

Siliciumdioxid reagiert mit Fluorwasserstoff zu Silicumtetrafluorid und
Wasser.

Die Hinreaktion lduft unten im Tiegel ab, die Riickreaktion oben am Deckel.

1.3.33 Schwefel

Schwefel Schwefel kommt im anorganischen Praktikum als Sulfat SO,*, Thio-
sulfat S,05%~, Sulfit SO;>~ und Sulfid S* vor.

Sulfid

Sulfid-Anionen mit Bleiacetatpapier

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion
pH ?

Indikation schwarze Fiarbung

Sulfid-Ionen (S?>7) lassen sich mit Bleiacetatpapier nachweisen, wobei eine
schwarze Fiarbung des Papiers eintritt, hervorgerufen von Bleisulfid.


http://de.wikipedia.org/wiki/Fluorwasserstoff
http://de.wikipedia.org/wiki/Fluorwasserstoff
http://de.wikipedia.org/wiki/Schwefel
http://de.wikipedia.org/wiki/F%c3%a4llungsreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Bleiacetat
http://de.wikipedia.org/wiki/Bleisulfid
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Erkliarung

S?~ 4+ Pb(CH3CO0); — PbS +2 CH3COO™~

Sulfid-Ionen reagieren mit Blei(II)acetat zu Blei(II)sulfid und Acetat-Ionen.

Stinkprobe: Nachweis als Schwefelwasserstoff

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Verdringungsreaktion
pH <<7

Indikation Gestank

Abbildung 61: 16

Eine weitere Moglichkeit ist das Ansduern einer festen Probe mit einer starken
Sdure. Es entsteht ein abscheulicher, charakteristischer Geruch nach faulen Ei-
ern, hervorgerufen durch das Gas Schwefelwasserstoff, welches mit der Sdure aus
dem Sulfid verdriangt werden konnte. Das H,S-Gas hat die gleiche Toxizitit wie
Blausdure und sollte entsprechend unter dem Abzug gehandhabt werden.

Erklirung

S +2H" — H,S |

Sulfid-Ionen reagieren mit Wasserstoff-Ionen zu dem Gas Schwefelwasser-
stoff.


http://de.wikipedia.org/wiki/Verdr%c3%a4ngungsreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Schwefelwasserstoff
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Sulfit

Sulfit mit Permanganat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion
pH <7 essigsauer
Indikation Entfarbung

Schon die Redoxreaktion mit Kaliumpermanganat als Oxidationsmittel kann
einen Hinweis auf Sulfit (SO327) geben (wie auch auf Eisen(II)-Ionen und alle
anderen Reduktionsmittel). Diese Reaktion kann man sich jedoch fiir einen indi-
rekten Nachweis zu Nutze machen

Abbildung 62: links: Permanganat; mitte: Losung entfirbt, Bariumsulfat gefillt;
rechts: Reaktion zu langsam
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Durchfiihrung

Man gibt zu 10 ml einer essigsauren (keinesfalls schwefelsauer!) Kaliumperman-
ganat-Losung (schwach rosaviolett) 10 Tropfen verdiinnte Bariumchloridlosung.
(siehe Bild: linkes Reagenzglas)

Die zu untersuchende Substanz wird nun dieser Reagenzldsung ziigig zugegeben.
Beim Verschwinden der rosavioletten Farbe und Ausfillen eines weilen Nieder-
schlages, enthielt die Ursubstanz Sulfit-Ionen (siehe Bild: mittiges Reagenzglas).

Erklarung der Erscheinung: Kaliumpermanganat oxidiert wie oben beschrieben
Sulfit-Ionen zu Sulfat-Ionen; das Permanganat selbst wird zu farblosem Man-
gan(Il) reduziert; Folge: Entfarbung. Das entstandene Sulfat kann nun mit der
Nachweisreaktion #Sulfat als Bariumsulfat bestitigt werden.

Achtung! Es kann passieren, dass die violette Farbe anfangs immer schwiicher
wird, ein weifser Niederschlag auch ausfillt, jedoch eine gewisse Farblichkeit be-
stehen bleibt und diese trotz Zugabe weiterer Ursubstanz nicht verschwindet (sie-
he Bild: rechtes Reagenzglas). Dann haben sich Permanganat-lonen im regelmd-
Pigen Kristallgitter des Bariumsulfats eingelagert. Diese sind dort fest angeordnet
und konnen folglich nicht reduziert werden. Dieser Sachverhalt tritt hauptsdchlich
ein, wenn die Ursubstanz zu langsam zugegeben wurde oder die Konzentration der
Sulfit-Ionen zu schwach ist. Der Vorgang sollte dann wiederholt werden.

Erklidrung

Erkldarung der Erscheinung: Kaliumpermanganat oxidiert wie oben beschrieben
Sulfit-Ionen zu Sulfat-lonen; das Permanganat selbst wird zu farblosem Man-
gan(I) reduziert; Folge: Entfarbung.

5S03™ +2MnO; +6 H;0" — 2 Mn*" +5 SO~ +9 H,0

Sulfit-Ionen reagieren mit Permanganat-Ionen in saurer Umgebung zu
Mangan(Il)-Ionen, Sulfat-Ionen und Wasser.

Storung

Um das Entstehen von Bariumcarbonat zu verhindern, muss die Reagenzldsung
essigsauer sein. Bevor man den Nachweis durchfiihrt, ist die Probelosung mit salz-


http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumpermanganat
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumpermanganat
http://de.wikipedia.org/wiki/Bariumchlorid
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Sulfat
http://de.wikibooks.org/wiki/%23Sulfat%20als%20Bariumsulfat
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saurer Bariumchloridlosung unbedingt auf Sulfat-Ionen zu priifen. Bei Anwesen-
heit dieser miissen sie zuvor vollstindig entfernt werden. Dies kann man wie folgt
beschrieben ohne Sulfit-Verlust erreichen:

Zum Gelingen der Trennung ist ziigiges Arbeiten zu verlangen. 20 mL der Pro-
besubstanz werden mit 10 ml einer HC1/BaCl,-Losung (c(H*)=1 mol/L) filtriert.
(Zusammenfiihren der Losungen erst kurz vor Filtrierung!) Im Erlenmeyerkolben
werden 10 mL einer 0,5-molaren Natronlauge vorgelegt. Die Sulfat-lonen wer-
den gefillt und bleiben als Bariumsulfat im Riickstand. Entstehendes Bariumsulfit
ist sdureloslich, sodass die Sulfit-Ionen ins Filtrat gelangen. Die vorhandene Na-
tronlauge verhindert den Verlust der Sulfit-Ionen durch eventuelle Reaktion mit
den Wasserstoff-Ionen der Sdure. Ein Niederschlag im Filtrat durch entstehendes
Bariumhydroxid kann in einem sauberen Filter abfiltriert werden. Jetzt kann die
Losung auf Sulfit-Ionen gepriift werden.

Sulfit mit Schwefelsiure

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Verdriangungsreaktion
pH <7 essigsauer
Indikation Schwefeldioxidgas

Abbildung 63: 7

Durchfithrung

Sulfit-Tonen (SO327) lassen sich auch per Verdringungsreaktion mit (konzentrier-
ter) Schwefelsdure nachweisen. Es entsteht ein stechender Geruch von Schwefel-
dioxid, der mittels feuchtem Unitest-Papier nachgewiesen werden kann:

Erklirung

SO3™ +H,S04 — SO, + HO +S03~


http://de.wikipedia.org/wiki/Verdr%c3%a4ngungsreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Schwefels%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/Schwefeldioxid
http://de.wikipedia.org/wiki/Schwefeldioxid
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Sulfit-Ionen reagieren mit Schwefelsdure zu Schwefeldioxid, Wasser und
Sulfat-Ionen.

Sulfat
Sulfat als Bariumsulfat
Nachweisreaktion
Reaktionstyp Féllungsreaktion
pH <7 leicht salzsauer
Indikation farbloser Niederschlag

Sulfat (SO4%°) lisst sich durch Fillung als Bariumsulfat nachweisen.

Durchfiihrung

Dazu wird die leicht angesduerte Probenlosung mit einigen Tropfen Bariumchlo-
rid (BaCl,) versetzt. Ist Sulfat vorhanden, so fillt unmittelbar ein farbloser, fein-
kristalliner Niederschlag aus.

Erkliarung

SO3~ + Ba’™ — BaSOy |

Storung

Dieser Nachweis kann durch Vorliegen von F-Ionen gestort werden. In diesem
Fall kann sich BaF, bilden, welches ebenfalls ausfillt. Dieses geht allerdings beim
Erhitzen mit Salzsidure wieder in Losung.

Thiosulfat
Sonnenuntergang
Nachweisreaktion
Reaktionstyp Fiéllungsreaktion, Disproportionierung (Redox)
pH <7 leicht salzsauer
Indikation weiller Niederschlag, dann iiber gelb, orange, braun zu
schwarz



http://de.wikipedia.org/wiki/Bariumchlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Bariumchlorid
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Thiosulfat-Anionen (S,0327) werden durch Zugabe von Silbernitratlosung im
Uberschuss bei pH um 7 nachgewiesen (,,Sonnenuntergang*): Es entsteht ein wei-
Ber Niederschlag, der sich langsam von gelb, orange iiber braun bis hin zum
schwarzen Silbersulfid verfarbt (Reaktion in 2 Schritten — Ausfédllung mit an-
schliefender Redoxreaktion in Form einer Disproportionierung).

Erkliarung

$:05 +2 Agh — AgyS,05 |

1.Schritt: Thiosulfat wird durch Silberionen schnell ausgefillt, es entsteht
sofort weiBes Silberthiosulfat.

AgrS>,03+H;0 — AgrS+H,S04

2. Schritt: Das Thiosulfat (Oxidationszahl Schwefel: +II) zerfillt langsam
in Verbindungen mit giinstigerer Oxidationszahl: Sulfide (—II) und Sulfa-
telSulfat (+VI).

Thiocyanat

Stierblutprobe

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Komplexbildung

pH

Indikation tiefrote Firbung



http://de.wikipedia.org/wiki/Thiosulfat
http://de.wikipedia.org/wiki/Komplexchemie
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Abbildung 64: Eisensalzlosung (links) und Eisen-III-thiocyanat

Thiocyanat-, oder auch Rhodanid-Ionen werden qualitativ mit der ,,Stierblutpro-
be* nachgewiesen. Diese Reaktion wird auch zum Nachweis von Eisen mit Thio-
cyanatlosung eingesetzt.

Durchfiihrung

Dabei wird der zu untersuchenden Losung eine gesittigte Eisen(IIl)-chlorid-
Losung zugegeben. Erscheint eine intensiv ,stierblutrote” Firbung, so waren
Thiocyanat-lonen vorhanden.


http://de.wikipedia.org/wiki/Thiocyanat
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Eisen
http://de.wikipedia.org/wiki/Eisen(III)-chlorid
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Erkliarung

SCN™ +Fe*™ +5 Hy0 — [Fe(SCN) (H20)s]5

Reaktion: Thiocyanat-Ionen und Eisen(III)-Ionen reagieren im wéssrigen
Milieu zum Komplex Pentaaquathiocyanatoferrat(Ill), welcher blutrot er-
scheint.

Nachweis mit Kupfersulfat

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion, Komplexbildung

pH

Indikation zunéchst griin, im Uberschuss schwarz, mit Sulfit wei}



http://de.wikipedia.org/wiki/Redoxreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Komplexchemie
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2008/3/23

17:14

Abbildung 65: zunichst griin, im Uberschuss schwarz, mit Sulfit weiB

Ein weiterer spezifischer Nachweis kann mit Kupfersulfatlosung erfolgen.

Durchfiihrung

Zur in Wasser gelosten Ursubstanz wird frisch bereitete Kupfer(Il)-sulfat zuge-
geben. Bei Reaktion von Thiocyanat-lonen mit Kupfer(Il)-Ionen beobachtet man
zunichst eine griilne Farbung der Losung (siehe Bild linkes Reagenzglas). Beim
Vorhandensein von Thiocyanat-Tonen oder Kupfer(Il)-Ionen im Uberschuss bildet
sich ein schwarzer Niederschlag. (siehe Bild mittiges Reagenzglas) Wird der Nie-
derschlag mit Sulfit-Ionen behandelt, so 16st sich der schwarze Niederschlag und
es bildet sich ein weiBler NS. (Redoxreaktion, siehe Bild rechtes Reagenzglas)


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Sulfit
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Erkliarung
2 SCN~ +Cu?" — Cu(SCN), | Reaktion: Thiocyanat-Ionen reagieren mit
Kupfer(Il)-Ionen zu schwarzem, wasserunloslichem Kupfer(II)-thiocyanat.

2 Cu(SCN)z +S03~ +Hy0 — 2 CuSCN | +2 SCN™ +S03 ™~ +2 H* Reaktion:
Schwarzes Kupfer(II)-thiocyanat reagiert mit Sulfit-lonen im wissrigen Milieu zu weillem
Kupfer(I)-thiocyanat, Thiocynanat-Ionen, Sulfat-Ionen und Wasserstoff-Ionen.

1.3.34 Zink

Nachweis als Zinksulfid

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion

pH 7 neutral

Indikation weiler voluminoser Niederschlag

Zink-Kationen konnen mit einer Alkalisulfidlosung oder einer konz. Schwefel-
wasserstofflosung nachgewiesen werden. Eigentlich handelt es sich um eine Sul-
fidfallung im Kationentrennungsgang, die Reaktion ist aber spezifisch fiir Zink-
Ionen, da Zinksulfid das einzige schwerldsliche Sulfid ist, das eine weile Farbe
hat. Er wird jedoch durch alle anderen dunkleren Sulfidniederschlige verdeckt, so
dass diese vorher abgetrennt werden miissen.

Durchfiihrung

Die Fillung von Zinksulfid kann etwas kniffliger werden. Es sollte im neutralen
pH-Bereich gefillt werden, da Zinksulfid schon in verdiinnten Mineralsduren 16s-
lich ist. Eine Féllung mit Ammoniumacetat gepufferter Essigsdure und Ammoni-
umsulfidlésung sei hier empfohlen. Falls man in der Ammoniumsulfidgruppe auf
Schwierigkeiten sto3t, kann man auch versuchen aus dem Kaliumhydroxidauszug
zu arbeiten.

Erklarung

Zn*t +8> —7ZnS |

Zink-Kationen reagieren mit Sulfid-Ionen zum weiflen, schwerldslichen
Zinksulfid


http://de.wikipedia.org/wiki/Essigs%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumsulfid
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumsulfid
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Ammoniumsulfidgruppe
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Kaliumhydroxidauszug
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Nachweis mit gelben Blutlaugensalz

Abbildung 66: links: Reaktion mit rotem Blutlaugensalz; rechts: Reaktion mit gel-
bem Blutlaugensalz
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Nachweisreaktion

Reaktionstyp Féllungsreaktion

pH 7 neutral

Indikation schmutzig weiller Niederschlag
Durchfiihrung

Einige Tropfen einer salzsauren, mit Acetat gepufferten Losung werden mit weni-
gen Tropfen verdiinnter Kaliumhexacyanidoferrat(II)-Losung versetzt. Es entsteht
ein schmutzig weiler Niederschlag, der sich in der Wiarme bildet und sich in kon-
zentrierter Salzsdure sowie verdiinnter Natronlauge wieder 16st. Der Niederschlag
ist auf einer dunklen Tiipfelplatte am besten sichtbar.

Erklirung

37Zn*" +2 K" 42 [Fe(CN)g]*” — KyZn3[Fe(CN)g]2 |

Zink(IT) reagiert mit Kaliumhexacyanoferrat(Il) zu Kaliumzinkhexacyani-
doferrat(II)

Nachweis als Rinmans Griin

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Spinellbildung
pH egal
Indikation griine Rinne

Abbildung 67: '8

Dieser Nachweis kann als Vorprobe aus der Ursubstanz oder aus dem Trennungs-
gang durchgefiihrt werden.


http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumhexacyanidoferrat(II)
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Durchfiihrung

Man gibt Analysensubstanz und wenige Tropfen einer stark verdiinnte Cobalt-
nitrat-Losung auf eine Magnesiarinne und gliiht diese kurz in der oxidierenden
Flamme des Bunsenbrenners. Arbeitet man mit einer Losung aus dem Kationen-
trennungsgang, so stippt man die Rinne zuerst in die Cobaltnitratlosung und pi-
pettiert dann etwas Analysenlosung darauf. Ist Zink in der Losung so bildet sich
Rinmans Griin. Ist die Rinne schwarz gefirbt so war zu viel Cobaltnitrat im Ge-
misch.

Erklirung

Zn*" +2 Co(NO3); — ZnCoy04 + 4NO,

Zink(Il) reagiert mit Cobaltnitrat zu einer griinen Zink-Cobalt-
Spinellverbindung

1.3.35 Zinn

Zinn féllt im Kationentrennungsgang in der Arsengruppe aus.

Nachweis mittels Leuchtprobe

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion

pH <7 salzsauer
Indikation blaue Lumineszenz



http://de.wikipedia.org/wiki/Cobaltnitrat
http://de.wikipedia.org/wiki/Cobaltnitrat
http://de.wikipedia.org/wiki/Rinmans%20Gr%c3%bcn
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Schwefelwasserstoffgruppe%23Arsen-Zinn-Gruppe
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Abbildung 68: blaue Lumineszenz am Reagenzglasrand
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Abbildung 69: Detailaufnahme

Die Leuchtprobe ist ein empfindlicher Nachweis fiir Zinn(II)-Ionen. Sie kann als
Vorprobe oder als Nachweis im Kationentrennungsgang erfolgen.

Durchfiihrung

Die zu priifende feste Substanz wird mit etwas festem Zink und 20-prozentiger
Salzsdure vermischt. Nachdem man 15 Minuten gewartet hat, fiillt man ein Rea-
genzglas mit kaltem Wasser oder Eis. Jetzt stippt man das Reagenzglas mit der
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AuBenseite in die Mischung aus Zink, Salzsdure und Analysensubstanz und hilt
es in eine entleuchtete Bunsenbrennerflamme. Sieht man am Rand des Reagenz-
glases eine blaue Lumineszenz, so war Zinn in der Probe.

Die blaue Lumineszenz kann man leicht mit der blauen Bunsenbrennerflamme
verwechseln, deshalb sollte man vorher eine Vergleichsprobe mit einer zinnhal-
tigen Substanz und eine Blindprobe ohne Zinn gemacht haben. Auf der anderen
Seite kann das Leuchten auch schwer zu erkennen sein. Tipp: Statt Wasser, eine
dunkel gefirbte Kaliumpermanganatlosung in das Reagenzglas fiillen, damit man
einen besseren Kontrast hat. Ein abgedunkelter Abzug hilft auch die Lumineszenz
besser zu erkennen.

Erkliarung

Hilt man das Reagenzglas in die Bunsenbrennerflamme, so entsteht die blaue
Lumineszenz, zu deren Ursprung es verschiedene Meinungen gibt. Es entsteht
entweder durch das Gas Stannan oder Zinnchloride in verschiedenen Oxidations-
stufen.!”

Bei der Zugabe von Salzsdure zu Zink entsteht naszierender Wasserstoff, ein sehr
gutes Reduktionsmittel.

Zn + 2 HCl — 2 Hnaszierend + ZHC12

Zink und Salzsiure reagiert zu naszierendem Wasserstoff und Zinkchlorid.

Das Gas Stannan sorgt fiir das Leuchten
Sn2+ +4 Hpaszierend +2 € — SnHy
Zinn(II)-Ionen reagieren mit naszierendem Wasserstoff zu Stannan.
Das Zink reduziert eventuell vorhandene schwerlosliche Sn(IV)-Verbindungen in

Sn(II)-Verbindungen:

7Zn+Sn*t — Zn?t £ Sn2t

Es entsteht durch Zinn(II)-chlorid.

197um Nachweis von Zinn (IT) DOI: 10.1007/BF00533516


http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumpermanganat
http://de.wikipedia.org/wiki/Stannan
http://de.wikipedia.org/wiki/Stannan
http://de.wikipedia.org/wiki/Zinn(II)-chlorid
http://dx.doi.org/10.1007/BF00533516
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Sn** +2 CI~ — SnCl,

Es entsteht direkt Zinn(IV)-chlorid.

Sn** +4 Cl~ — SnCly

Storung

Niob bildet dhnlich fluoreszierende Verbindungen und fiihrt zu falsch positiven
Nachweisen. Groflere Mengen Arsen storen ebenfalls, da AsH; auch mit blauer
Flamme brennt.

Nachweis als Molybdéinblau

Nachweisreaktion

Reaktionstyp Redoxreaktion
pH 7

Indikation blaue Ringe
Durchfiihrung

Zur Probe auf Zinn wird die Probeldosung mit Zinkperlen versetzt um Zinn(IV) zu
Zinn(Il) zu reduzieren. Auf ein mit 5-prozentiger Ammoniummolybdat-Ldsung
getrinktes Filterpapier wird die Losung pipettiert. Es entstehen blaue Ringe (Mo-
lybdédnblau, CAS 66771-43-5), die beim Trocknen des Filterpapiers deutlicher zu
sehen sind und Zinn anzeigen.

Erklarung

2 MoO3™ +Sn*" +2 HyO — MoO,(OH) + SnO; +2 OH™

Molbdatlésung reagiert mit Zinn(II)-Kationen zu Molybdénblau und Zinn-
oxid


http://de.wikipedia.org/wiki/Zinn(IV)-chlorid
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Arsen
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniummolybdat

117

1.4 Kationentrennungsgang

1.4.1 Salzsiauregruppe
Fillung und Filtration der Salzsduregruppe

Bei einem pH-Wert von 0 bis 3,5 fallen in HCl-haltiger Losung die weillen/farb-
losen Chloride von Ag(I), Pb(Il) und Hg(I/IT) aus:

* Quecksilber(I)-chlorid — Hg,Cl,
* Quecksilber(I)-chlorid — HgCl,
* Blei(Il)-chlorid — PbCl, - 16slich in heilem Wasser

* Silberchlorid — AgCl — als Silberdiamminkomplex 16slich in konz. Ammo-
niakwasser. Ist die Konzentration der Salzsdure zu hoch, kann das AgCl
komplexiert werden und geht dann als [AgCl,]™ in Losung. Bei Verdacht
auf Silber sollte die Losung u.U. etwas mit Wasser verdiinnt werden. AgCl
fallt dann aus.

Abtrennung des Blei(II)-chlorides

Der Niederschlag wird unter dem Abzug mehrmals mit 1 ml Wasser und 1 Trop-
fen ca. 2-molarer Salzsdure aufgekocht und heif3 durch einen durch kochendes
Wasser oder im Trockenschrank und mit Filterpapier auf rund 100 Grad Celsi-
us vorgewdrmten Glastrichter filtriert. Das Filtrat 14sst man abkiihlen, um hieraus
Blei durch Zugabe von einem Tropfen ca. 0,5-molarer Kaliumchromat- oder Ka-
liumdichromatlosung als gelbes Blei(II)-chromat PbCrO4 nachzuweisen.

Alternativ kann Natriumiodidlosung zugegeben, mit der Blei(II)-Ionen als gelbes
Blei(Il)-iodid Pbl, ausfallen. Alternativ kann man auch eine Nadel auskristallisie-
rendes Blei(Il)-chlorid nehmen und diese auf ein Kaliumiodid-Papier legen. Da
sich das schwerloslichere gelbe Bleiiodid bildet, ist nach einigen Minuten um die
Nadel herum ein gelber Hof von Blei(Il)-Iodid zu sehen.

Trennung des Quecksilber(I)-chlorides (Hg,Cl,) vom Silberchlorid

Ein Teil des Filterriickstandes wird im Reagenzglas mit 1 ml konz. Ammoniak-
16sung behandelt. Das Auftreten einer Schwarzfirbung (durch Bildung u.a. von


http://de.wikipedia.org/wiki/Quecksilber(I)-chlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Quecksilber(II)-chlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Blei(II)-chlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Silberchlorid
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Blei
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumdichromat
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumdichromat
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Blei%23Nachweis%20als%20Bleichromat
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Blei%23Nachweis%20als%20Bleiiodid
http://de.wikibooks.org/wiki/../_Blei%23Nachweis%20als%20Bleiiodid
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Quecksilber) beweist die Gegenwart von Quecksilbersalzen. Der schwarze Nie-
derschlag wird abfiltriert und das Filtrat mit einem Tropfen Salzsédure angesiu-
ert. Es entsteht unter Umsténden ein weiller Niederschlag von Silberchlorid, der
sich bei Zugabe von verdiinntem Ammoniakwasser unter Bildung des Diammin-
Silber(I)-komplexes [Ag(NH;),]" 1ost.

Hg,Cl, + NH3 — Hg" | +[Hg(NH,)]CI | +HCI

AgCl+2 NH; — [Ag(NHj3),|Cl

1.4.2 Schwefelwasserstoffgruppe
Die Gruppenfillung mit Schwefelwasserstoff

Bei einem pH-Wert von 0 bis 5 fallen in H,S-haltiger Losung die Sulfide von
As(ILV), Sb(ILV), Sn(ILIV), Hg(II), CudI), Pb(II), Bi(IIL,V) und Cd aus. Die
zu analysierende Losung muss zu Beginn der Fillung schwach salzsauer bis es-
sigsauer sein. Ist die Analyse in konzentrierten oxidierenden Séduren gelost wor-
den, muss dieses Oxidationsmittel komplett durch Sieden vertrieben werden, da
sich sonst wihrend der Zugabe von H,S eventuell Sg bilden kénnte. Bei gleichen
Mengen der Stoffe in der Analysesubstanz fallen die Sulfide dann in folgender
Reihenfolge aus:

Abbildung 70: Acht Schwermetall-Sulfidniederschlige

1. As,S; (gelb)
2. SnS; (hellgelb)
3. Sb,Ss (orange)


http://de.wikibooks.org/wiki/../_Quecksilber
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HgS (schwarz)

PbS (schwarz)

CuS (schwarz)

SnS (schwarz bis braun)
Bi,S3 (schwarz bis braun)

zuletzt CdS (eigelb)

A S R O

Abbildung 71: 2°

Da H,S ein sehr giftiges Gas ist, wird stattdessen oft mit einem Gemisch von Na,S
mit NH,CI/HCI Puffer (alles aq) gearbeitet. Eine weitere Moglichkeit ist 5 ml
Ammoniumsulfid in 80 ml verdiinnte Salzsdure einzuriihren. Nach einer Stunde
sinkt die "0.15 molare Losung auf 0.1 molar ab.

(NH4)2S 42 HCl —> H,S +2 NH4Cl

Ammoniumsufild und Salzsédure reagieren zu Schwefelwasserstoff und Am-
moniumchlorid

Achtung: Auch wenn hier mit wissrigen Losungen gearbeitet wird, bilden sich
standig giftige Schwefelwasserstoffddmpfe. Das H,S-Wasser nur unter dem Ab-
zug und am besten in einem abgedeckelten Gefdl autbewahren.

Zunichst werden aus relativ saurer Losung (niedriger pH) die schwerldslichen
Sulfide gefillt. Dann wird die Losung verdiinnt und bei max. pH 3,5 die weniger
schwerloslichen, aber noch im Sauren fillbaren Sulfide gefillt. Der pH Wert ist
standig zu kontrollieren, besonders wenn der pH-Wert nicht nur durch weitere
Zugabe der Na,S-Losung (hier Na,S-Lésung=H,S Wasser) erhoht wird.

(Hinweise: Logarithmische Skala! In der Praxis wird haufig zusdtzlich NH; dazu
gegeben. Dies wird jedoch als unsaubereres Arbeiten betrachtet! Wird der pH-
Wert nicht eingehalten fiillt unter Umstdnden CdS nicht, bzw. die Sulfide der nach-


http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumsufild
http://de.wikipedia.org/wiki/Salzs%c3%a4ure
http://de.wikipedia.org/wiki/Schwefelwasserstoff
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumchlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumchlorid
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniak
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folgenden Gruppe (NH,4),S-Gruppe fallen zu friih aus. Hier ist das Loslichkeits-
produkt zu beachten!)

Man verféahrt mithin z.B. folgendermaBen: Das Filtrat der Salzsduregruppe wird
bis fast zur Trockene eingedampft (Befreiung von Salpetersiure), mit etwa 0,5 mL
halbkonz. Salzsdure unter Erwidrmen gelost und in ein Normal-Reagenzglas iiber-
fiihrt. Durch eine Kapillarpipette wird etwa 3 min Schwefelwasserstoff eingeleitet
(oder es werden unter dem Abzug 1-2 mL Ammoniumsulfid-Losung zugegeben,
wobei der - ggf. gepufferte - pH-Wert unter 4-5 bleiben muss!).

Nach einer Minute wird die Losung auf etwa das Fiinffache verdiinnt - also max.
10 mL. Danach wird erneut der pH-Wert kontrolliert, gegebenenfalls wieder an-
gesduert und filtriert. Der Filterriickstand wird - immer noch unter dem Abzug -
mit Schwefelwasserstoff-Losung (ca. 1 mol/L) gewaschen. In einen halben mL
des mit dem Waschwasser vereinigten Filtrates wird erneut Schwefelwasserstoft-
Wasser gegeben. Wenn dabei nichts mehr ausfillt (pH stets unter 7 halten!), war
die Fillung quantitativ - ansonsten ist das Einleiten und Filtrieren zu wiederholen.

(Hinweise: Zur Kontrolle kann ein kleiner Teil des Filtrats auch mit Cd-Acetat
versetzt werden. Fdllt sofort das typische gelbe Kadmiumsulfid CdS aus,so ist der
S% Gehalt der Analyselosung hoch genug und man kann annehmen das alle Sul-
fide die in der Analyse enthalten sind bereits gefallen sind. Bei Verwendung der
Na,S-Losung entsteht mitunter auch rotes HgS. As(V), Sb(V), Bi(V) und Sn(1V)
oxidieren S* zu elementarem Schwefel. Dieser schwimmt héiufig oben auf der Lo-
sung auf oder bleibt sogar nach dem Filtrieren kolloid in Losung).

Trennung der H,S Gruppe in 2 Untergruppen

Zunichst muss die Arsen- von der Kupfergruppe getrennt werden:

Der Niederschlag (Nd.) der Schwefelwasserstoff-Gruppe wird im Reagenzglas
mit 2 mL gelber Ammoniumpolysulfid-Losung bei etwa 50-60°C ausgelaugt (aus-
laugen = Feststoffgemisch zwecks teilweiser Auflosung desselben unter Umriih-
ren in Fliissigkeit erwédrmen), danach filtriert. Der Filterriickstand ist mit 1-2 mL
Wasser auszuwaschen: Im Filtrat findet sich die As-Sn-Gruppe (16sliche Thiosal-
ze: AsS4* SbS,*~ SnS;?%), im Filterriickstand die Cu-Gruppe.

Sodann wird Schwefel unter Sieden und Riihren im Ammoniumsulfidlsung ge-
16st. Es bildet sich gelbe Ammoniumpolysulfidlosung. Die Sulfide von As,
Sb und Sn (Arsen-Gruppe) bilden also mit dieser Ammoniumpolysulfidlo-
sung (NH4),Sx- bzw. mit LiOH/KNO;- Losung 16sliche Thiometallat- bzw.
Oxothiometallat-Komplexe. Die Sulfide von Hg, Pb, Bi, Cu und Cd (Kupfer-


http://de.wikipedia.org/wiki/L%c3%b6slichkeitsprodukt
http://de.wikipedia.org/wiki/L%c3%b6slichkeitsprodukt
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Salzs%c3%a4uregruppe
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Gruppe) 16sen sich nicht und bleiben zuriick. Die Sulfidfidllung ist mit ausreichend
H,S Wasser zu waschen, solange bis kein CI~ mehr im Waschwasser ist. (Nach-
weis: AgNO; Losung zum Waschwasser tropfen). Danach den Niederschlag (Nd.)
mit (NH4),Sx digerieren.

Kupfergruppe, Abtrennung von Quecksilberionen

Der Nd. der Cu-Gruppe wird mit 1-2 mL warmer halbkonzentrierter HNO; (ca.
4-7 mol/L Salpetersédure) erwéarmt. Es 10sen sich alle Sulfide bis auf HgS.

(Hinweise: Proben auf Quecksilber durchfiihren, z.B. "Amalgamprobe" mit einem
Stiick Kupferblech, Zur Sicherheit HgS in wenig konz. HCL/ konz HNO;, losen
HNOj; abrauchen und weitere Hg Proben durchfiihren. Reduktion mit SnCl, usw.)

Abtrennung von Blei(II)-Ionen

Das salzsaure Filtrat vom HgS-Riickstand wird unter Zusatz von 0,5 mL konz.
Schwefelsdure im Porzellanschilchen eingedampft, bis dass weille Nebel ent-
stehen (Schwefeltrioxid). Nach dem Abkiihlen wird vorsichtig mit verdiinnter
Schwefelsdure verdiinnt: In Gegenwart von Blei bildet sich ein weiller Nieder-
schlag (PbSO, Blei-II-Sulfat). Dieser wird abfiltriert, in Ammoniumtartratlosung
gelost (Komplexbildungsreaktion) und wie in der HCI-Gruppe nachgewiesen mit
Iodid-, Natriumsulfid-, Kaliumdichromat-L&sung.

Bismut sowie Kupfer neben Cadmium nachweisen

Die Losung ist nun ammoniakalisch zu machen. Kupfer ist sofort an der blauen
Farbe der Losung zu erkennen:

Cu?" +4 NH; — [Cu(NH;3)3"

(Achtung die Firbung kann auch sehr schwach sein! NH; im Uberschuss zuge-
ben, bei Anwesenheit von Bi fillt weilles Bi(OH);. Dieses 16st sich in HCI. Zum
Nachweis Niederschlag neutralisieren und mit alkalischer Stannat(Il) Lsg. ver-
setzten (Elementares Bismut féllt schwarz aus) oder mit Natriumiodidlésung (zu-
nichst fillt schwarzes Bismut-11I-iodid aus, das sich dann im Iodidiiberschuss als
orangefarbiger Tetraiodobismutat-Komplex 16st).


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Quecksilber
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Abbildung 72: 2!

Nach Zugabe von KCN zur Hauptlosung der Kupfergruppe muss sich die Losung
entfarben (ein zusitzlicher Nachweis fiir Cu; Achtung: Ab hier die Losung nicht
mehr ansduern, sonst entsteht hochgiftige Blausdure (HCN-Gas)! Bei der Entsor-
gung beachten — mit konz. Wasserstoffperoxid entgiften!).

Wenn man bis zur vollstandigen Entfarbung KCN zugegeben hat, kann man dann
mit H,S-Wasser Cadmium als gelbes Cadmiumsulfid CdS ausfiéllen, ohne dass
schwarzes Kupfer-II-sulfid stort (Entsteht dennoch ein dunkler Nd., so hat die
Trennung innerhalb der Gruppe versagt. Falls Unsicherheiten aufgetreten sind, ist
die gesamte Trennung der Kupfer-Gruppe zu wiederholen).

Arsen-Zinn-Gruppe

Im vereinfachten Kationentrenngang in Abwesenheit giftigen Arsens verfihrt
man folgendermal3en:

Trennung Sb von Sn

Die As-Sn-Gruppe (Filtrat der Cu-Gruppe, s.0.) wird unter dem Abzug mit 7M
HCI kurz aufgekocht und durch mehrmaliges Filtrieren durch den gleichen Filter
weitgehend von kolloidalem Schwefel befreit.

Durchfiihrung der Nachweisreaktionen fiir Zinn und Antimon

Das Filtrat wird durch unedle Metalle (Mg-, Al-, Zn-, Fe-Pulver) reduziert, so
dass schwarzes, elementares Sb ausfillt (zum Einzelnachweis im Filter waschen,
in Konigswasser 16sen, abrauchen und mit Ammoniumsulfid-Lésung als orange-
farbenen Antimon-V-sulfid-Nd. nachweisen) und das Sn(IV) zu Sn(Il) reduziert
wird (zum Einzelnachweis Sn per Leuchtprobe s.u.)


http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumcyanid
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Abtrennung von Arsen und Nachweisreaktionen fiir Zinn und Antimon

Abbildung 73: 2

Im um Arsen erweiterten Trennungsgang verfahrt man hier anders:

Die Losung der Thiometallat- bzw. Oxothiometallat-Komplexe von As, Sb, Sn
ist zundchst mit HCI anzusiduern (Achtung: Schwefelwasserstoff entweicht!): Die
Sulfide von As, Sb und Sn fallen erneut aus (die Farben erneut beobachten!). Die
Sulfide sind nun abzutrennen und mit wenig konz. HCl zu erwidrmen: As,Sg bleibt
als gelbes Sulfid zuriick, Sb und Sn gehen in Losung. Mit NH3/H,0O, lisst sich
das Arsensulfid in Losung bringen und danach getrennt nachweisen, z.B. durch
die Marshsche Probe.

Die Losung ist danach einzuengen um Sb und Sn anschlieBend nebeneinander
nachzuweisen (Nagelprobe: Einen Eisennagel in die Losung legen, an ihm bildet
sich elementares Antimon (Sb). Diese kann erneut im Sauren geldst und mit H,S
Wasser als orangefarbenes Sulfid gefillt werden. Sn verbleibt in der Losung. Es
kann sehr gut mit der Leuchtprobe nachgewiesen werden.

1.4.3 Ammoniumsulfidgruppe
Die Gruppenfillung mit Ammoniumsulfidlosung
Bei einem pH-Wert von 8 bis 9 fallen in (NHy),S -haltiger Losung die Sulfide von

Co(II), Ni(II), Mn(II), Zn(1I), Eisen(ILIII) — letzteres als FeS (Redoxreaktion mit
Sulfidanionen als Reduktionsmittel fiir Eisen-III-Kationen).

Ni** 4 (NHg)2S — NiS | +2NH;

Nickel fillt als schwarzes Nickel(I)-sulfid.


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Arsen
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Marshsche%20Probe
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Antimon
http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Zinn
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Co?™ + (NHy)2S — CoS | +2NH;
Cobalt fillt als schwarzes Cobalt(II)-sulfid.
Mn?* + (NH4)2S — MnS | +2NH;
Mangan fillt als rosafarbenes Mangan(II)-sulfid.
Zn*" + (NHy),S — ZnS | +2NH]
Zink fillt als weies Zink(II)-sulfid.
2 Fe’* +3 (NHy),S — FeS | +2NH + S

Eisen(IIl) wird zu hellbraunem Eisen(II)-sulfid reduziert. Dabei entsteht ele-
mentarer Schwefel.

Bei der Ausfillung der (NHy4),S -Gruppe bilden sich neben diesen Sulfidnieder-
schldgen auch Ausféllungen von Aluminium- und Chromhydroxid. Die Ursache
zeigt sich beim Vergleich der Loslichkeitsprodukte zu Ammoniumsulfidgruppe.

Das Filtrat der Schwefelwasserstoffgruppe wird dazu in einer Porzellanschale
oder einem kleinen Becherglas unter Zusatz von 1 Spatelspitze festem Ammo-
niumchlorid auf ca. 1 mL eingeengt. Bis zur deutlich alkalischen Reaktion wird
konz. Ammoniak zugetrdufelt, mit 1-2 mL. Ammoniumsulfidlésung versetzt und
der Nd. einige min. erwédrmt, dann abfiltriert. 1 Tropfen Filtrat wird mit 1 Tropfen
Blei-II-acetat versetzt (oder auf Bleiacetatpapier gegeben). Schwarzes PbS zeigt
Vollstandigkeit der Féllung an. Der Nd. wird sofort mit stark verdiinnter Ammo-
niumsulfidlésung gewaschen.

(Hinweis: Bei orangeroter oder violetter Farbe zuvor mit Ethanol kochen! - Fil-
trat priifen: Bei gelbbrauner Triibung durch NiS-Kolloid mit Ammoniumacetat
und Filterpapierschnipseln kochen und neu filtrieren. Das wird u.U. erforder-
lich, denn NiS und CoS bilden Kolloide; Kolloide sind grofie Molekiilverbdinde,
wobei die Molekiile nur durch intermolekulare Krdifte zusammengehalten werden
(Dipol, Wasserstoffbriicken). Durch ihre molekulare Struktur (hydrophile und li-
pophile Bereiche der Seifenmolekiile) oder durch elektrische Ladungen werden
diese Molekiilaggregate in Losung gehalten (kolloidale Losung; Thyndall-Effekt).


http://de.wikibooks.org/wiki/../_Cobalt
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Das Erwdrmen der Losung mit Filterpapierschnitzeln fiihrt zu einer Vergroflerung
der Teilchen, die man filtrieren kann. Durch Zugabe von Ammoniumacetat kann
die elektrische Ladung aufgehoben werden und die Aggregate fallen aus).

Alkalischer Sturz

Abtrennung und Nachweis von Cobalt und Nickel

Der Sulfidniederschlag wird sofort mit 1-2 mL verdiinnter Salzsdure behandelt,
um anschlieend den ungeldsten Rest (CoS, NiS) abzufiltrieren und in je einigen
mL verdiinnter Essigsdure und konz. Wasserstoffperoxidlosung zu 16sen. Danach
ist aus der essigsaueren Co-Ni-Losung Fe-Reste mit Ammoniak auszufillen, ab-
zufiltrieren und vom Fe-Rest befreites Filtrat fiir die einzelnen Nachweisreaktio-
nen von Co und Ni zu nutzen.

Abtrennung von Eisen(III)-hydroxid und Braunstein (Mangandioxid)

Von Ni & Co befreites Filtrat der Sulfide aufkochen, konz. Salpetersdure zuge-
ben und eindampfen, neutralisierte Rest-Tropfchen in alkalisches Bad geben (aus
Atznatron und konz. Wasserstoffperoxid) und erhitzen, abfiltrierten Niederschlag
mit warmem Wasser waschen, in HCI 16sen; in einem Teil der Lésung Fe nach-
weisen, den anderen Teil 2 mal mit 1 mL konz Salpetersidure abrauchen und mit
konz. Salpetersdure und Blei(IV)-oxid aufkochen, filtrieren (Nachweisreaktion:
Violettfarbung zeigt Permanganat an).

Mn?* 42 NaOH + H,0, — MnO(OH); | 42 Na™ +H,0

Mangan(II) + Natronlauge + Wasserstoffperoxid ergibt Braunstein.

1
Fe’* +2 NaOH + H,0, — Fe(OH)3 | +3Na® +H,0 + 502

Eisen(III) féllt als braunes Eisenhydroxid


http://de.wikibooks.org/wiki/../_Mangan
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Abtrennung von Aluminiumhydroxid

Stark alkalische Losung durch Kochen von Wasserstoffperoxid befreien (Nach-
weisreaktion: bei Gelbfirbung Chromat!), mit HCI neutralisieren, einige Trop-
fen Ammoniak und 2-3 Spatelspitze Ammoniumchlorid zugeben, aufkochen,
den weiflen Aluminiumhydroxid-Niederschlag abfiltrieren und Aluminiumeinzel-
nachweise durchfiihren.

1
APP* 42 NaOH + Hy0; — [AI(OH)4]~ +4 Na* + H0 + 502 T

Aluminium fillt als Aluminiumhydroxid, dass im Uberschuss als farbloser
Komplex gelost wird.

Abtrennung von Chrom(at) zum Nachweis von Zink

Filtrat vom Aluminiumhydroxid-Nd. bei Gelbfidrbg. mit Bariumchlorid-Losung
behandeln (nach Pufferung mit HAc/NaAc!) und Bariumchromat abfiltrieren, gel-
ben Filterriickstand in verdiinnter Schwefelsidure 16sen, mit Wasserstoffperoxid
und Ether schiitteln (Nachweisreaktion dhnlich wie beim alkalischen Bad: zusétzl.
Chromnachweis, kann bei eindeutiger Vorprobe und Gelbfarbung u.U. entfallen
(Vorsicht: Etherdimpfe konnen sich in Flammennidhe explosionsartig entziin-
den!). In schwach essigsaures Filtrat vom Bariumchromat Schwefelwasserstoft-
Gas einleiten, weillen ZnS-Niederschlag abfiltrieren, in HCI 16sen, mit NaOH
kochen und - falls notig - storende Niederschldge abfiltrieren (im Filtrat ist Zn
als Hydroxidozinkat-Komplex farblos gelost), mit HAc/NaAc puffern und erneut
ZnS zum Zinkeinzelnachweis ausfillen.

2 Cr’* 410 NaOH + 3 H,0; — 2 CrO3~ + 10 Nat + 8 H,0

Chrom(III) wird zu einer gelben Chromatlésung oxidiert.

1
Zn*" +4 NaOH +H,0; — [Zn(OH)4)*~ +4 Nat + H,0 + 5021

Zink geht als farbloser Hydroxidozinkat-Komplex in Lésung.


http://de.wikibooks.org/wiki/../_Aluminium
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1.44 Ammoniumcarbonatgruppe
Die Gruppenfillung mit Ammoniumcarbonatlosung

Filtrat der Ammoniumsulfidgruppe mit HCI ansduern und Schwefelwasserstoff
verkochen; aus nicht allzu verdiinnter Losung (gegf. Volumen durch Sieden auf
einige mL einengen) im ammoniakalischen mit einem Uberschuss an konzentrier-
ter Ammoniumcarbonatlosung ausfillen. Bei einem pH-Wert von 8 bis 9 fallen]
in (NH4),COs3-haltiger Losung die Carbonate von Ca(II), Sr(II) und Ba(Il) mit
Carbonat-Anionen. Filtrat auf Vollstindigkeit der Fillung priifen und den Nieder-
schlag mit Ammoniumcarbonatlésung waschen.

Abtrennung des Bariums

Carbonatniederschlige in 1-2 mL 2molarer Essigsdure (HAc) 16sen und das Koh-
lendioxid durch Kochen vertreiben, mit 2-3 Spatelspitzen Salmiaksalz abpuffern
und tropfenweise orange Dichromatlésung Cr,O,>~ zugeben, bis das gelbe Ba-
riumchromat ausfillt und iiberstehende Losung durch Chromate gelb gefirbt ist
(Aufheben!). Niederschlag abfiltrieren, mit H,O waschen und in 2-3 Tropfen ver-
diinnter HC1 I6sen. Mit etwas verdiinnter oder 1 Tropfen konzentrierter Schwefel-
sdure das Bariumsulfat fillen und im Filter waschen (zur Priifung der Flammen-
farbung):

SO2" +BaCl, — BaSOy4 | +2CI°

Untersuchung auf Strontium und Calcium

Das Filtrat der Bariumchromatfillung wird mit 1 mL konzentrierter Ammonium-
carbonatlosung gekocht (ca. 1 min), filtriert und der Niederschlag wird chromat-
frei gewaschen und danach in Sm HCI gel6st. Das Kohlendioxid wird verkocht
und die Losung geviertelt (1:2:1):

* a)ein 1. Teil wird mit Ammoniumsulfatlosung versetzt, filtriert und das Fil-
trat mit Ammoniumoxalatlosung auf noch vorhandene, iiberschiissige Cal-
ciumionen untersucht. Der Calciumoxalatniederschlag sollte eine ziegelrote
Flammenfirbung ergeben.

* b) der 2. und 3. Teil werden vereinigt, mit Ammoniumoxalatlosung ver-
setzt, um Calciumionen auszuféllen (wie oben), und das Filtrat mit gesit-


http://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum%20Anorganische%20Chemie/%20Flammenf%c3%a4rbung
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tigter Gipslosung versetzen, um das noch schwerer 16sliche Strontiumsulfat
auszufillen. Der Strontiumsulfatniederschlag wird mit Wasser gewaschen
und auf Flammenfirbung untersucht: tiefrote Flamme (ggf. mit je einem
Salzkorn Calcium- und Strontiumsalz vergleichen).

* c)der4. Teil wird ebenfalls mit gesittigter Gipslosung versetzt, um das noch
schwerer 16sliche Strontiumsulfat auszufillen. Der Strontiumsulfatnieder-
schlag wird mit Wasser gewaschen und auf Flammenfirbung untersucht:
tiefrote Flamme (ggf. mit dem Niederschlag aus b) und je einem Salzkorn
Calcium- und Strontiumsalz vergleichen).

Die Kationen der Ldoslichen Gruppe bleibt im Anschluss an die Salzséure-,
Schwefelwasserstoff-, Ammoniumsulfid- und Ammoniumcarbonatgruppe im Fil-
trat librig. Hierzu gehoren nidmlich diejenigen Elemente, die mit keinem der
Trennmittel schwerlosliche Niederschlige bilden: NH,*, Mg?*, K*, Na*, Li*. Die-
se konnen mittels spezifischer Nachweisreaktionen und Flammenféirbung identi-
fiziert werden.

1.4.5 Kaliumhydroxidauszug

Da der alkalische Sturz nach der Ammoniumsulfidfillung Anfidngern hiufig
Schwierigkeiten bereitet, kann fiir schwer nachweisbare Stoffe ein Kaliumhy-
droxidauszug aus der Ursubstanz hergestellt werden. Hierfiir wird die Ursubstanz
mit 3 Kaliumhydroxid-Plitzchen und 5 ml Wasser versetzt. Es fallen Kupfer, Bis-
mut, Nickel, Cobalt, Eisen und Mangan unter Bildung schwerloslicher Hydroxide
aus. In Losung verbleiben. Antimon, Zinn, Aluminium, Zink und Chrom, die nun
mit spezifischen Nachweisreaktionen nachgewiesen werden konnen.
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Kapitel 2

Quantitative Analyse

2.1 Titrimetrie

Titration
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Abbildung 74: Titration einer Sdure mit einer MaBlosung (Base) und dem Indika-
tor Phenolphthalein sowie Aufzeichnung der Titrationskurve.

Die Titrimetrie (MaBanalyse, Volumetrie) ist eine vielfach gebrauchte Methode
fiir die Gehaltsbestimmung vor allem in wissrigen Losungen. Das Prinzip ist sehr
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einfach: Man gibt mit einer Biirette MaB16sung (Titrator, Titrant, Normallosung)
bekannter Konzentration zu einer Probeldsung (Titrand) bis der Aquivalenzpunkt
erreicht ist. Durch stochiometrische Rechnungen kann dann die Konzentration
des gesuchten Stoffes in der Probelosung bestimmt werden. Als Indikator dient
entweder eine chemische Verbindung, die unter den Versuchsbedingungen am
Aquivalenzpunkt die Farbe #indert, eine MeBelektrode, die iiber ein MeBgerit den
Aquivalenzpunkt anzeigt (z.B. pH-Wert, Potentiometrie) oder die Verfirbung des
Niederschlages (z.B. Chloridbestimmung nach Mohr).

Die Titration 148t sich in mehrere Gebiete einteilen:
» Sdure-Base-Titrationen (Acidometrie, Alkalimetrie)
* Fillungsreaktion
* Komplexometrie
* Redox-Titrationen

* Spezielle Methoden wie die Zwei-Phasen-Titration nach Epton oder die Po-
lyelektrolyttitration zur Bestimmung des kationischen Bedarfs

Als Methoden kommen die direkte Titration, bei der direkt in Probelosung ti-
triert wird oder eine MaBlosung mit Probelosung titriert wird (inverse Titration)
und die indirekte Titration, bei der entweder eine Umsetzung der Probeldsung
mit einer Reagenslosung bekannter Menge und Konzentration stattfindet und die
Reagenslosung dann titriert wird (Riicktitration) oder der zu bestimmende Stoff
nach Reangeszugabe aus dem Reagens einen Stoff freisetzt der dann titriert wird
(Substitutionstitration), in Frage.

2.1.1 MeBgerite

Bei der Titration werden vor allem die VolumenmefBgerite Biirette, Pipette, Mes-
szylinder und Messkolben verwendet.


http://de.wikibooks.org/wiki/../_S%c3%a4ure-Base-Titrationen
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Abbildung 75: Biirette

Abbildung 76: Peleusball
auf Auslaufpipette

Abbildung 77: Vollpipette



132

.—-_'—\.ll
—

Abbildung 79: MaBkol-
ben/Messkolben

Abbildung 78: Messzylin-
der

2.1.2 Ablesen

Wasser (A) bildet durch hydrophile Wechselwirkungen mit dem Glas eine nach
unten gewolbte Oberfliche (konkaver Meniskus). Bei Quecksilber (B) ist es iibri-
gens anders herum: es kommt zu einer nach oben gewdlbten Fliissigkeitsoberlfi-
che. Bei Wasser wird stets der untere Meniskus abgelesen, bei Stoffen, die einen
konvexen Meniskus ausbilden, der obere. Meist wird der abzulesende Strich in


http://de.wikipedia.org/wiki/Meniskus
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der Skalierung durch die Lichtbrechung mit dem Wasser vergréert und kann so
bequem abgelesen werden.

Abbildung 80

Desweiteren sollte darauf geachtet werden auf Augenhohe abzulesen da ansonsten
durch den Parallaxenfehler erhebliche Messfehler auftreten konnen.


http://de.wikipedia.org/wiki/Parallaxenfehler
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Parallaxenfehlers falsc
abgelesener Wert

korrekter Messwert
Abbildung 81

2.1.3 Konzentrationsangaben

Ein wichtiger Begriff in der Maflanalyse, wie auch in der gesamten quantitati-
ven Analyse iiberhaupt, ist die Konzentration. Konzentrationsangaben werden in
der MaBanalyse in Form der Stoffmengenkonzentration (¢, Molaritéit, Volummo-
laritdt). Diese gibt an, wieviel Mol eines Stoffes in einem Liter Losungsmittel
gelost sind ([c¢] = 1 mol/l). Anstelle der Einheit ,,mol/1* wird sehr gerne die nicht-
gesetzliche Einheit ,,Molar* (Einheitenzeichen: M) verwendet. Streng genommen
darf sie aufgrund der gesetzlichen Bestimmungen nicht verwendet werden; ,,M*
kann heute nur als Abkiirzung von ,,mol/lI* verstanden werden.

Besonders in der MaBanalyse spielt auch noch die Normalitit eine Rolle, die an-
gibt wieviele entsprechende Teilchen (z.B. Protonen) iibertragen werden.
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2.1.4 Titerbestimmung

Der Titer oder Normalfaktor f ist ein Faktor, der die Abweichung der tatsidchlichen
Konzentration einer MaB16sung von der Nennkonzentration der Losung angibt.

Cexp.

Ctheor.

Daraus ergibt sich bei der Titration mit der eingestellten Losung

n=V f * Ctheor.

Der Titer ist ein fiir die jeweilige MaBl16sung spezifischer Wert. Je nach Bestim-
mungsmethode kann ein leicht unterschiedlicher Titer fiir ein und dieselbe Mal-
16sung bestimmt werden. Sinnvollerweise wird die gleiche Methode fiir die Mes-
sung und die Titer-Bestimmung verwendet, da die Endpunkt-Bestimmung bei je-
der Methode unterschiedlich ist und so Differenzen entstehen.

Einige MaBlosungen sind so instabil, dass der Titer bei jeder Verwendung der
MaBlésung neu ermittelt werden muss. Dies gilt besonders fiir niedrig konzen-
trierte Losungen von lod, Salzsdure, Natronlauge und Kaliumpermanganat; Iod
und Chlorwasserstoff verdampfen aus der Losung, Natriumhydroxid bildet mit
dem Kohlendioxid der Luft Natriumcarbonat und Kaliumpermanganat zersetzt
sich in einem autokatalytischen Prozess zu Braunstein.

Einigermallen stabil sind hoherkonzentrierte Mal16sungen von Salz- und Schwe-
felsdure, Natriumthiosulfat, Cer(IV), Kaliumdichromat, Silbernitrat (unter Licht-
ausschluss) und natiirlich UrtitermaBlosungen. Aber auch diese MaBlosungen
miissen mindestens einmal pro Monat gepriift werden.

Zur Bestimmung des Titers werden sog. Urtitersubstanzen verwenden. Dies sind
Substanzen, die sich zum einen leicht in einer definierten Zusammensetzung (was-
serfrei, bestimmtes Hydrat) herstellen lassen, ein moglichst hohes Molekularge-
wicht haben und sich daher leicht mit geringem Fehler abwiegen lassen. Sie sind
Feststoffe wie z.B. Oxalsdure und Natriumcarbonat.

Bestimmung des Titers einer Salzsidurelosung

Als Urtitersubstanz wird Natriumcarbonat gewihlt, das mit Salzsidure wie folgt
reagiert:


http://de.wikipedia.org/wiki/Iod
http://de.wikipedia.org/wiki/Natronlauge
http://de.wikipedia.org/wiki/Kaliumpermanganat
http://de.wikipedia.org/wiki/Braunstein
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2 HC1+ Na;CO3 — H,0+CO; T +2 NaCl

Aus der Reaktionsgleichung ist ersichtlich, dass die halbe Stoffmenge Natrium-
carbonat der verbrauchten Stoffmenge Salzsdure entspricht.

Es wird eine bestimmte Menge Natriumcarbonat, das aus einer gesittigten Losung
mit Kohlendioxid ausgefillt, gewaschen und bis zur Massenkonstanz getrocknet
wurde, moglichst genau abgewogen, in Wasser gelost und mit einem Indikator
wie Methylorange versetzt. Nun wird bis zum Umschlagpunkt titriert. Aus dem
Verbrauch an MaB1osung und der eingesetzten Stoffmenge an Natriumcarbonat
kann die Konzentration der Salzsidurelosung bestimmt werden.

Vorlage: m(Na,CO3) = 0,4000 g (73.77 mmol); c(HCI) = ca. 0,1 mol/l

Verbrauch an MaBlosung: 75,0 ml
Stochiometrie: 2 n(NaxCO3)=n(HCl)=n(H™)

m(NayCO3)
3 -M(NayCO3)

=c(HCI)-V(HCI)
(gemilB Beispiel: 2 * 3,77 mmol = 7,5 mmol)

m(NayCO3)
3 -M(Nay)CO3) -V (HCI)
0,4000g
0,5-105,9888g/mol - 0,0750!

=c(HCI)

=0, 10064mol /1

Die Salzsdurelosung hat also eine tatsidchliche Konzentration von 0,1006 mol/l.
Um den Titer zu errechnen, teilt man nun die gemessene tatséchliche Konzentra-
tion durch die Nennkonzentration und erhélt:

=S 1 006

Ctheor.

2.1.5 Séaure-Base-Titration

Bei der Saure-Base-Titration reagieren Sdauren und Basen in einer Neutralisati-
onsreaktion miteinander. Wird eine Sdure untersucht und mit einer Base titriert


http://de.wikipedia.org/wiki/Methylorange
http://de.wikipedia.org/wiki/Neutralisationsreaktion
http://de.wikipedia.org/wiki/Neutralisationsreaktion
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spricht man von Alkalimetrie. Wird eine basische Probeldsung mit einer sauren
MaBl6sung titriert so spricht man von einer Acidimetrie.

Herstellung einer MaBlosung und Titerbestimmung

Die MalBlosung wird in einem Messkolben hergestellt. Um den Fehler hier zu
minimieren sollte ein moglichst groes Volumen angesetzt werden. Mafllosungen
werden vorteilhafterweise entweder in ,,geraden‘ Molarititen (1 mol/l, 0,1 mol/l
usw.) oder Normalitdten (0,5 mol/l entspricht 1 normal usw. beispielsweise bei
Schwefelsdure) angesetzt. Als MaB1osungen kommen meist nur starke Basen und
starke Sduren zum FEinsatz.

Fehlerquellen

Natron- und besonders Kalilauge verindern beim Stehen an Luft ihre Konzentrati-
on etwas. Dies geschieht aufgrund der Aufnahme von Kohlendioxid aus der Luft;
dabei bildet sich das entsprechende Carbonat. Auch auf festem Natrium- und Ka-
liumhydroxid bildet sich leicht eine Carbonatschicht. Zur Herstellung der Lauge
wird daher zunichst die entsprechende Menge Hydroxid eingewogen und dieses
dann durch sehr kurzes Abspiilen mit Wasser vom Carbonat befreit. Der gerin-
ge Unterschied zwischen Einwaage und tatsdchlicher Masse nach dem Abspiilen
wird durch die Bestimmung des Titers ausgeglichen. Fiir sehr genaue Arbeiten ist
unter Umstinden das Herstellen von carbonatfreiem Wasser notig.

Wabhl der Indikatoren

Es stehen eine grofBe Anzahl von Indikatoren mit verschiedenen Umschlagsberei-
chen zur Verfiigung:

Indikator o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14
Thymolblau

Methylorange
Bromkresolgrun
Methylrot

Lackmus

Bromthymolblau
Phenolphthalein
Thymolphthalein
Alizaringelb R | |

Abbildung 82: pH-Indikatoren und ihre Farbskala
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Es gilt:

* Starke Sduren und starke Basen konnen unter Verwendung aller Indikatoren,
die zwischen Methylorange und Phenolphthalein umschlagen, miteinander
titriert werden.

* Schwache Sduren mit starken Laugen konnen nur mit Indikatoren, die im
schwach alkalischen Gebiet umschlagen titriert werden (z.B. Phenolphthal-
ein).

¢ Schwache Basen mit starken Siduren lassen sich nur mit Indikatoren, die im
schwach sauren Bereich umschlagen titrieren (z.B. Methylorange, besser
Methylrot)

* Titrationen schwacher Sduren mit schwachen Basen oder umgekehrt sind
zu vermeiden, weil sie ungenaue Resultate bringen. Der richtige Indikator
muss hier individuell mit Vergleichslosungen ermittelt werden.

Bestimmung der Konzentration von Salzsidure mit Natronlauge

Zu einem bekannten Volumen an Salzsdure mit unbekannter Konzentration wird
aus einer Biirette die MaBlosung (Natronlauge mit bekannter Konzentration) bis
zum Umschlagspunkt des Indikators hinzugetropft. Es handelt sich um eine Ti-
tration einer starken Sdure mit einer starken Base, daher sind alle Indikatoren im
Umschlagsbereich pH=4 bis pH=10 zuldssig wenn im Konzentrationsbereich 0,1
mol/L. mit 0,1% Bestimmungsfehler gearbeitet wird. Im Konzentrationsbereich
0,01 mol/L diirfen die pH-Grenzwerte 5 und 9 nicht unter- bzw. iiberschritten
werden.

Aufgrund des Volumen der untersuchten Salzsdure und verbrauchten Menge an
Natronlauge bis zum Umschlagspunkt kann unter Zuhilfenahme der Reaktions-
gleichung die Konzentration der Salzsidure berechnet werden.

Die Stoffmenge n der eingesetzten Natronlauge ergibt sich aus der Stoffmengen-
konzentration ¢ und dem Volumen V

n(NaOH) = ¢(NaOH) -V (NaOH)

Die Reaktionsgleichung der Neutralisation lautet:

HCl+NaOH — NaCl+ H,O


http://de.wikipedia.org/wiki/Methylorange
http://de.wikipedia.org/wiki/Phenolphthalein
http://de.wikipedia.org/wiki/Methylrot
http://de.wikipedia.org/wiki/Salzs%c3%a4ure
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Salzsdure und Natronlauge reagieren zu Kochsalz und Wasser

Daraus folgt: Salzsdure reagiert mit Natronlauge im Stoffmengenverhiltnis eins
Zu eins:

n(NaOH) 1

n(HCl) 1

Die Konzentration der Salzséure ldsst sich nun aus der bekannten Stoffmenge und
dem verwendeten Volumen errechnen:

n(HCI)  n(NaOH)
V(HCl)  V(HCI)

c(HCI) =
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Kapitel 3

Autoren

3.1 Text

* Benutzer:HolgerB
e Benutzer:Matthias M.

e Benutzer:JaninaM

3.1.1 Wikipedia

Teile dieses Wikibooks stammen aus Wikipedia-Artikeln, die aufgrund des stark
sachbuchhaften Anleitungscharakters dort unpassend waren. Die Autoren der je-
weiligen Artikel sind unten separat aufgefiihrt. Die Listen wurden mit dem Pro-
gramm Contributors von Benutzer:Duesentrieb auf dem Wikimedia Toolserver
erstellt.

Nachweis (Chemie)

bis 2006-04-02 danach #Nachweis (Chemie, Methodenteil)

87 Wichter 2006-01-05 11:35 &ndash; 2006-03-22 17:56

28 82.207.144.171 (anon) 2006-01-11 12:25 &ndash; 2006-02-01 14:16
9 80.143.235.108 (anon) 2006-01-09 11:52 &ndash; 2006-01-09 12:05
2 Christoph D 2005-03-19 16:10 &ndash; 2005-10-18 18:21
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6 80.143.89.144 (anon) 2006-01-13 16:14 &ndash; 2006-01-13 16:52
5193.158.3.10 (anon) 2005-09-26 08:14 &ndash; 2005-09-26 08:27

4 Baultbear 2005-12-04 19:16 &ndash; 2005-12-04 19:22

4 80.143.110.129 (anon) 2006-01-05 11:28 &ndash; 2006-01-05 11:45
3 80.137.216.237 (anon) 2005-11-22 20:28 &ndash; 2005-11-22 20:40
3 84.166.237.225 (anon) 2005-11-23 17:11 &ndash; 2005-11-23 17:16
3 80.143.73.138 (anon) 2006-01-06 13:41 &ndash; 2006-01-06 13:47
3 80.143.244.68 (anon) 2006-01-10 12:03 &ndash; 2006-01-10 12:16
3 80.143.77.155 (anon) 2006-02-01 16:51 &ndash; 2006-02-01 16:53
2 PIGSgrame 2006-02-01 17:37 &ndash; 2006-02-03 15:14

2 145.254.213.29 (anon) 2004-10-24 14:49 &ndash; 2004-10-24 14:51
2 128.130.142.16 (anon) 2005-10-20 11:55 &ndash; 2005-10-20 11:57
2 Agabuga 2005-11-16 19:55 &ndash; 2005-11-16 20:02

2 158.64.68.1 (anon) 2005-12-13 07:40 &ndash; 2005-12-13 07:44

2 85.75.108.22 (anon) 2005-12-22 11:47 &ndash; 2005-12-22 11:47

2 Prolineserver 2006-03-06 20:01 &ndash; 2006-03-07 18:53

1 Hati 2006-03-11 15:54 &ndash; 2006-03-11 16:41

2 88.73.214.237 (anon) 2006-03-19 19:42 &ndash; 2006-03-19 19:45
1 ThomasM 2004-03-14 18:39 &ndash; 2004-03-14 18:39

1 HenHei 2004-03-14 18:51 &ndash; 2004-03-14 18:51

1 Rec 2004-03-20 12:08 &ndash; 2004-03-20 12:08

1 80.134.250.78 (anon) 2004-12-07 09:07 &ndash; 2004-12-07 09:07
1 62.226.215.189 (anon) 2005-03-02 16:36 &ndash; 2005-03-02 16:36
1212.204.24.73 (anon) 2005-03-26 12:39 &ndash; 2005-03-26 12:39
1 213.54.225.30 (anon) 2005-07-23 16:35 &ndash; 2005-07-23 16:35
1 84.175.127.175 (anon) 2005-10-18 12:46 &ndash; 2005-10-18 12:46
1 84.189.120.107 (anon) 2005-11-21 22:07 &ndash; 2005-11-21 22:07
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http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a213.54.225.30
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.175.127.175
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.189.120.107
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1 213.39.153.228 (anon) 2005-11-30 12:23 &ndash; 2005-11-30 12:23
1 80.143.81.126 (anon) 2006-01-05 08:01 &ndash; 2006-01-05 08:01
1 86.56.9.11 (anon) 2006-01-08 17:32 &ndash; 2006-01-08 17:32

1 85.74.61.20 (anon) 2006-01-12 21:24 &ndash; 2006-01-12 21:24

1 Elya 2006-01-12 21:38 &ndash; 2006-01-12 21:38

1 80.171.73.187 (anon) 2006-01-13 19:40 &ndash; 2006-01-13 19:40
1 80.143.75.169 (anon) 2006-01-17 17:43 &ndash; 2006-01-17 17:43
1 84.180.43.201 (anon) 2006-01-20 17:42 &ndash; 2006-01-20 17:42
1 84.139.27.1 (anon) 2006-01-25 17:40 &ndash; 2006-01-25 17:40

1 80.184.171.204 (anon) 2006-01-26 12:34 &ndash; 2006-01-26 12:34
1 62.203.4.203 (anon) 2006-01-28 09:36 &ndash; 2006-01-28 09:36

1 80.133.104.149 (anon) 2006-01-29 17:31 &ndash; 2006-01-29 17:31
1 Cottbus 2006-02-16 14:21 &ndash; 2006-02-16 14:21

1 Mkill 2006-02-17 01:16 &ndash; 2006-02-17 01:16

1 132.195.66.162 (anon) 2006-02-23 07:45 &ndash; 2006-02-23 07:45
1 87.122.146.57 (anon) 2006-03-04 09:21 &ndash; 2006-03-04 09:21
1 83.135.218.4 (anon) 2006-03-06 18:52 &ndash; 2006-03-06 18:52

1 80.143.94.149 (anon) 2006-03-11 12:08 &ndash; 2006-03-11 12:08
1 193.171.131.240 (anon) 2006-03-18 12:54 &ndash; 2006-03-18 12:54
1 Wg0867 2006-03-25 23:48 &ndash; 2006-03-25 23:48

1 89.51.248.40 (anon) 2006-03-30 18:26 &ndash; 2006-03-30 18:26

Nachweis (Chemie, Methodenteil)

bis 2006-11-26 danach Inhalt ausgelagert nach Nachweis (Che-
mie), Nachweise fiir Anionen, Nachweise fiir Kationen, Nachwei-
se organischer Stoffe; siehe Wikipedia:Redaktion Chemie/Archi-
v/2006/Dezember#Kationennachweise

e 884.151.235.36 (anon) 2006-10-09 10:28 &ndash; 2006-10-09 10:35
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http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.180.43.201
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3 NEUROTtiker 2006-09-17 20:55 &ndash; 2006-11-26 23:34

4 84.170.137.15 (anon) 2006-05-21 19:16 &ndash; 2006-05-21 19:20
1 Stefan Horn 2006-07-27 07:43 &ndash; 2006-07-27 07:47

1 Wg0867 2006-04-02 21:12 &ndash; 2006-04-02 21:36

2 84.170.8.76 (anon) 2006-06-20 14:27 &ndash; 2006-06-20 14:28

2 W!B: 2006-08-02 01:24 &ndash; 2006-08-06 16:47

2 217.230.58.106 (anon) 2006-10-18 14:55 &ndash; 2006-10-18 14:56
1 Hangy 2006-04-26 16:27 &ndash; 2006-04-26 16:27

1 84.136.219.94 (anon) 2006-05-10 16:54 &ndash; 2006-05-10 16:54
1 84.180.147.186 (anon) 2006-06-12 17:38 &ndash; 2006-06-12 17:38
1 80.132.108.240 (anon) 2006-07-27 11:15 &ndash; 2006-07-27 11:15
1 Mkill 2006-07-29 20:08 &ndash; 2006-07-29 20:08

1 84.136.206.55 (anon) 2006-07-30 15:58 &ndash; 2006-07-30 15:58
1 Onkel Markus 2006-08-21 15:22 &ndash; 2006-08-21 15:22

1 217.255.172.186 (anon) 2006-08-24 08:22 &ndash; 2006-08-24 08:22
1 WAH 2006-08-24 13:38 &ndash; 2006-08-24 13:38

1 87.78.157.232 (anon) 2006-09-14 14:15 &ndash; 2006-09-14 14:15
1 62.178.201.41 (anon) 2006-09-15 20:39 &ndash; 2006-09-15 20:39
1 88.64.190.51 (anon) 2006-10-25 15:23 &ndash; 2006-10-25 15:23
1217.227.215.186 (anon) 2006-11-12 12:45 &ndash; 2006-11-12 12:45
1 87.168.222.228 (anon) 2006-11-22 05:05 &ndash; 2006-11-22 05:05

Nachweise fiir Anionen

* 41 Siegert 2007-03-04 07:16 &ndash; 2008-08-10 17:02

18 Kuebi 2008-01-25 08:55 &ndash; 2008-01-25 09:02

4 NEUROtiker 2006-11-26 22:23 &ndash; 2008-04-21 17:39
7217.93.173.69 (anon) 2006-12-14 14:24 &ndash; 2006-12-14 15:13
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3 84.173.201.201 (anon) 2007-03-01 21:37 &ndash; 2007-03-01 21:40
3 90.186.37.30 (anon) 2007-04-28 15:49 &ndash; 2007-04-28 15:51
390.186.25.28 (anon) 2007-04-30 14:42 &ndash; 2007-04-30 14:43

3 141.43.142.19 (anon) 2008-01-11 17:58 &ndash; 2008-01-11 18:25
3 Matthias M. 2008-02-26 23:27 &ndash; 2008-05-18 19:38

1 Hystrix 2007-06-26 19:58 &ndash; 2007-10-23 12:12

2 Jpidtfaz 2008-07-23 18:32 &ndash; 2008-07-23 18:32

1 195.93.60.66 (anon) 2007-01-05 15:18 &ndash; 2007-01-05 15:18

1 139.14.30.170 (anon) 2007-01-26 13:13 &ndash; 2007-01-26 13:13
1 141.52.232.84 (anon) 2007-02-02 09:06 &ndash; 2007-02-02 09:06
1 84.150.89.86 (anon) 2007-02-25 14:28 &ndash; 2007-02-25 14:28

1 84.185.221.242 (anon) 2007-04-11 12:40 &ndash; 2007-04-11 12:40
1 82.82.189.32 (anon) 2007-05-19 15:28 &ndash; 2007-05-19 15:28

1 84.178.253.236 (anon) 2007-09-08 17:54 &ndash; 2007-09-08 17:54
1 89.49.225.230 (anon) 2007-10-06 14:25 &ndash; 2007-10-06 14:25
1 80.63.151.42 (anon) 2007-10-23 09:34 &ndash; 2007-10-23 09:34

1 87.162.81.70 (anon) 2007-11-15 22:10 &ndash; 2007-11-15 22:10

1 84.58.36.135 (anon) 2008-02-06 22:29 &ndash; 2008-02-06 22:29
177.5.242.50 (anon) 2008-03-15 15:59 &ndash; 2008-03-15 15:59

1 62.47.7.104 (anon) 2008-04-04 09:45 &ndash; 2008-04-04 09:45

1 Muck31 2008-04-06 12:47 &ndash; 2008-04-06 12:47

1 129.217.132.31 (anon) 2008-04-21 13:55 &ndash; 2008-04-21 13:55
1 Johnny Controletti 2008-04-21 14:20 &ndash; 2008-04-21 14:20

1 89.247.229.20 (anon) 2008-06-01 10:43 &ndash; 2008-06-01 10:43
1 79.196.247.141 (anon) 2008-09-08 13:16 &ndash; 2008-09-08 13:16
1 84.186.113.38 (anon) 2008-11-11 12:35 &ndash; 2008-11-11 12:35

1 Leyo 2008-12-06 21:28 &ndash; 2008-12-06 21:28


http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.173.201.201
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a90.186.37.30
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a90.186.25.28
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a141.43.142.19
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aMatthias_M.
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aHystrix
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aJpidtfaz
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a195.93.60.66
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a139.14.30.170
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a141.52.232.84
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.150.89.86
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.185.221.242
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a82.82.189.32
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.178.253.236
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a89.49.225.230
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a80.63.151.42
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a87.162.81.70
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.58.36.135
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a77.5.242.50
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a62.47.7.104
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aMuck31
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a129.217.132.31
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aJohnny_Controletti
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a89.247.229.20
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a79.196.247.141
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.186.113.38
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aLeyo
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Nachweise fiir Kationen

* 71 Siegert 2007-03-16 18:27 &ndash; 2008-07-06 09:35

* 1 Wichter 2006-09-08 11:47 &ndash; 2008-04-04 10:30

7 91.1.226.160 (anon) 2007-06-04 17:41 &ndash; 2007-06-04 18:01

2 NEUROtiker 2006-11-26 22:16 &ndash; 2007-01-05 22:15

4 87.122.15.149 (anon) 2007-02-13 07:22 &ndash; 2007-02-13 07:23
2217.235.74.111 (anon) 2007-03-12 20:36 &ndash; 2007-03-12 20:36
2 Matthias M. 2008-02-26 23:10 &ndash; 2008-05-18 19:37

1 88.70.118.175 (anon) 2006-11-15 22:11 &ndash; 2006-11-15 22:11
1 Tango8 2006-12-12 23:02 &ndash; 2006-12-12 23:02

1 80.129.14.97 (anon) 2006-12-15 00:01 &ndash; 2006-12-15 00:01

1 89.51.124.18 (anon) 2007-01-05 20:44 &ndash; 2007-01-05 20:44

1 139.14.30.170 (anon) 2007-01-26 13:13 &ndash; 2007-01-26 13:13
1 Akkarin 2007-02-13 07:24 &ndash; 2007-02-13 07:24

1 84.173.234.212 (anon) 2007-02-21 23:24 &ndash; 2007-02-21 23:24
* 1 Blaufisch 2007-03-17 09:16 &ndash; 2007-03-17 09:16

1 195.93.60.100 (anon) 2007-03-22 18:05 &ndash; 2007-03-22 18:05
1 81.189.67.108 (anon) 2007-04-10 15:10 &ndash; 2007-04-10 15:10
1 84.185.204.10 (anon) 2007-05-09 15:41 &ndash; 2007-05-09 15:41
1 212.183.65.13 (anon) 2007-05-27 15:05 &ndash; 2007-05-27 15:05
1 Tafkas 2007-06-04 17:56 &ndash; 2007-06-04 17:56

1 217.228.105.26 (anon) 2007-06-08 20:06 &ndash; 2007-06-08 20:06
1 84.178.65.250 (anon) 2007-07-19 18:17 &ndash; 2007-07-19 18:17
1 130.133.10.10 (anon) 2007-08-26 14:03 &ndash; 2007-08-26 14:03
1 Muck31 2007-10-14 21:08 &ndash; 2007-10-14 21:08

1 88.73.38.51 (anon) 2007-10-30 21:58 &ndash; 2007-10-30 21:58

1 82.135.87.215 (anon) 2008-01-10 19:06 &ndash; 2008-01-10 19:06


http://de.wikipedia.org/wiki/Nachweise%20f%c3%bcr%20Kationen
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aSiegert
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aW%c3%a4chter
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a91.1.226.160
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aNEUROtiker
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a87.122.15.149
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a217.235.74.111
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aMatthias_M.
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a88.70.118.175
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aTango8
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a80.129.14.97
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a89.51.124.18
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a139.14.30.170
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aAkkarin
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.173.234.212
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aBlaufisch
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a195.93.60.100
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a81.189.67.108
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.185.204.10
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a212.183.65.13
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aTafkas
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a217.228.105.26
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.178.65.250
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a130.133.10.10
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aMuck31
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a88.73.38.51
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a82.135.87.215
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* 1 Don Magnifico 2008-01-27 11:48 &ndash; 2008-01-27 11:48

1 141.30.211.71 (anon) 2008-03-11 00:52 &ndash; 2008-03-11 00:52
1 84.179.221.32 (anon) 2008-04-30 09:59 &ndash; 2008-04-30 09:59
1 FK1954 2008-05-25 15:47 &ndash; 2008-05-25 15:47
179.194.62.11 (anon) 2008-11-11 07:26 &ndash; 2008-11-11 07:26
1 HaSee 2009-01-23 13:00 &ndash; 2009-01-23 13:00

Salzsduregruppe

* 7 Wichter 2006-01-21 08:18 &ndash; 2008-03-03 07:35

2 Matthias M. 2008-03-04 08:33 &ndash; 2008-03-12 16:33

2 HolgerB 2006-01-23 17:45 &ndash; 2007-02-10 18:23

2 62.203.4.203 (anon) 2006-01-28 13:26 &ndash; 2006-01-28 13:28

1 84.168.241.111 (anon) 2006-04-17 14:51 &ndash; 2006-04-17 14:51
1 Ephraim33 2006-07-29 17:48 &ndash; 2006-07-29 17:48

1 139.14.30.170 (anon) 2007-01-26 13:16 &ndash; 2007-01-26 13:16
1 62.227.119.38 (anon) 2007-05-10 22:24 &ndash; 2007-05-10 22:24

Schwefelwasserstoffgruppe

20 Wiichter 2006-01-21 09:22 &ndash; 2006-03-11 14:52

1 FrankOE 2006-02-22 10:36 &ndash; 2006-03-02 10:04

2 Matthias M. 2008-02-27 12:56 &ndash; 2008-03-08 16:48

3 80.143.78.175 (anon) 2006-02-13 17:33 &ndash; 2006-02-13 17:38
2 213.39.176.29 (anon) 2007-04-26 11:28 &ndash; 2007-04-26 11:28
2 88.207.212.42 (anon) 2008-03-03 14:22 &ndash; 2008-03-03 14:26
1 84.156.207.165 (anon) 2006-05-16 16:52 &ndash; 2006-05-16 16:52
1 139.14.30.170 (anon) 2007-01-26 13:13 &ndash; 2007-01-26 13:13
1 84.56.232.58 (anon) 2007-01-26 15:04 &ndash; 2007-01-26 15:04


http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aDon_Magnifico
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a141.30.211.71
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.179.221.32
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aFK1954
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a79.194.62.11
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aHaSee
http://de.wikipedia.org/wiki/Salzs%c3%a4uregruppe
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aW%c3%a4chter
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aMatthias_M.
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aHolgerB
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a62.203.4.203
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.168.241.111
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aEphraim33
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a139.14.30.170
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a62.227.119.38
http://de.wikipedia.org/wiki/Schwefelwasserstoffgruppe
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aW%c3%a4chter
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aFrankOE
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aMatthias_M.
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a80.143.78.175
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a213.39.176.29
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a88.207.212.42
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.156.207.165
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a139.14.30.170
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.56.232.58
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1 128.176.223.173 (anon) 2007-02-22 12:14 &ndash; 2007-02-22 12:14
1 62.227.119.38 (anon) 2007-05-10 22:08 &ndash; 2007-05-10 22:08

1 87.180.7.137 (anon) 2007-05-29 16:20 &ndash; 2007-05-29 16:20

1 87.180.9.92 (anon) 2007-06-05 17:41 &ndash; 2007-06-05 17:41

1 193.171.244.138 (anon) 2008-01-08 13:38 &ndash; 2008-01-08 13:38
* 1 Don Magnifico 2008-01-10 13:16 &ndash; 2008-01-10 13:16

Ammoniumsulfidgruppe

* 14 Wichter 2006-01-21 15:39 &ndash; 2008-04-18 10:53

2 Matthias M. 2008-03-04 08:37 &ndash; 2008-03-08 15:37

1 84.190.247.89 (anon) 2006-02-05 18:07 &ndash; 2006-02-05 18:07

1 Benjaminw 2006-05-01 10:56 &ndash; 2006-05-01 10:56

1 84.187.21.167 (anon) 2006-05-11 09:17 &ndash; 2006-05-11 09:17

1 AHZ 2006-05-26 13:06 &ndash; 2006-05-26 13:06

1 139.14.30.170 (anon) 2007-01-26 13:14 &ndash; 2007-01-26 13:14

1 128.176.223.172 (anon) 2007-03-22 07:38 &ndash; 2007-03-22 07:38
1 88.64.123.194 (anon) 2007-11-04 19:17 &ndash; 2007-11-04 19:17

Ammoniumcarbonatgruppe

4 Wiichter 2006-01-22 13:47 &ndash; 2006-03-12 10:55

2 Matthias M. 2008-03-04 08:38 &ndash; 2008-03-08 16:08

1 80.143.77.155 (anon) 2006-02-01 16:48 &ndash; 2006-02-01 16:48
1 84.187.224.171 (anon) 2006-04-21 16:39 &ndash; 2006-04-21 16:39
1 84.58.169.132 (anon) 2006-05-07 20:16 &ndash; 2006-05-07 20:16
1 129.13.72.33 (anon) 2006-09-25 20:12 &ndash; 2006-09-25 20:12

1 139.14.30.170 (anon) 2007-01-26 13:15 &ndash; 2007-01-26 13:15
1 193.18.239.4 (anon) 2007-05-28 09:25 &ndash; 2007-05-28 09:25


http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a128.176.223.173
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a62.227.119.38
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a87.180.7.137
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a87.180.9.92
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a193.171.244.138
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aDon_Magnifico
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumsulfidgrupppe
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aW%c3%a4chter
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aMatthias_M.
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.190.247.89
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aBenjaminw
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.187.21.167
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aAHZ
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a139.14.30.170
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a128.176.223.172
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a88.64.123.194
http://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumcarbonatgruppe
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aW%c3%a4chter
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aMatthias_M.
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a80.143.77.155
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.187.224.171
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a84.58.169.132
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a129.13.72.33
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a139.14.30.170
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a193.18.239.4

149

Losliche Gruppe

* 5 Wiichter 2006-01-22 14:19 &ndash; 2006-03-12 10:49

2 Matthias M. 2008-03-04 08:43 &ndash; 2008-03-08 16:21

1 139.14.30.170 (anon) 2007-01-26 13:11 &ndash; 2007-01-26 13:11
1 89.245.14.251 (anon) 2007-09-24 17:39 &ndash; 2007-09-24 17:39
1 Milky0208 2008-02-14 16:08 &ndash; 2008-02-14 16:08

Saure-Base-Titration

* 6 RolfS 2004-04-10 17:03 &ndash; 2004-11-25 18:21

5 Roland.chem 2007-01-21 13:36 &ndash; 2009-02-08 13:18

2 Flokru 2004-05-10 22:30 &ndash; 2004-05-10 22:35

1 Solid State 2007-01-17 21:36 &ndash; 2007-06-24 18:11

3 WikiAutor 2006-01-14 11:10 &ndash; 2006-01-21 19:29

3 84.135.202.125 (anon) 2006-03-17 07:41 &ndash; 2006-03-17 07:43
3 82.212.52.181 (anon) 2006-12-12 16:50 &ndash; 2006-12-12 16:51
2 82.212.60.141 (anon) 2005-02-05 22:35 &ndash; 2005-02-05 22:47
2 172.182.152.116 (anon) 2006-02-01 17:44 &ndash; 2006-02-01 17:45
2 87.79.138.148 (anon) 2007-07-29 19:15 &ndash; 2007-07-29 19:16
2 84.168.90.2 (anon) 2006-03-15 18:31 &ndash; 2006-03-15 18:42

1 BirgitLachner 2004-04-09 20:09 &ndash; 2004-04-09 20:12

2 83.99.65.186 (anon) 2007-06-24 14:45 &ndash; 2007-06-24 14:46

2 84.156.64.212 (anon) 2005-06-06 15:02 &ndash; 2005-06-06 15:02
2 80.139.107.167 (anon) 2007-05-02 14:38 &ndash; 2007-05-02 14:39
1 87.122.55.30 (anon) 2005-11-28 22:27 &ndash; 2005-11-28 22:27
1217.93.254.204 (anon) 2008-09-03 17:26 &ndash; 2008-09-03 17:26
1 84.173.162.156 (anon) 2006-05-31 14:10 &ndash; 2006-05-31 14:10
1 84.132.108.19 (anon) 2007-05-10 06:17 &ndash; 2007-05-10 06:17


http://de.wikipedia.org/wiki/L%c3%b6sliche%20Gruppe
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aW%c3%a4chter
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aMatthias_M.
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a139.14.30.170
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3a89.245.14.251
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aMilky0208
http://de.wikipedia.org/wiki/S%c3%a4ure-Base-Titration
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aRolfS
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aRoland.chem
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aFlokru
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aSolid_State
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aWikiAutor
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a84.135.202.125
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a82.212.52.181
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a82.212.60.141
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a172.182.152.116
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a87.79.138.148
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a84.168.90.2
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aBirgitLachner
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a83.99.65.186
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a84.156.64.212
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a80.139.107.167
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a87.122.55.30
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a217.93.254.204
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a84.173.162.156
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a84.132.108.19
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1 213.3.249.224 (anon) 2007-01-22 21:10 &ndash; 2007-01-22 21:10

1 217.85.230.216 (anon) 2006-06-21 14:04 &ndash; 2006-06-21 14:04
1217.228.156.108 (anon) 2007-02-04 15:44 &ndash; 2007-02-04 15:44
1 93.129.219.64 (anon) 2009-01-20 15:28 &ndash; 2009-01-20 15:28

1 84.58.108.5 (anon) 2006-07-26 17:53 &ndash; 2006-07-26 17:53

1 145.254.239.130 (anon) 2005-02-13 14:18 &ndash; 2005-02-13 14:18
1 134.147.110.105 (anon) 2007-02-20 15:27 &ndash; 2007-02-20 15:27
1 212.152.169.204 (anon) 2009-02-10 14:38 &ndash; 2009-02-10 14:38
1 84.169.127.146 (anon) 2006-09-17 11:48 &ndash; 2006-09-17 11:48
1 91.89.9.41 (anon) 2009-03-03 13:01 &ndash; 2009-03-03 13:01

1 84.135.231.107 (anon) 2005-06-13 06:59 &ndash; 2005-06-13 06:59
1 69.152.221.194 (anon) 2006-12-06 13:10 &ndash; 2006-12-06 13:10
* 1 Terabyte 2005-06-13 19:07 &ndash; 2005-06-13 19:07

1 89.54.72.56 (anon) 2006-03-20 13:58 &ndash; 2006-03-20 13:58

1 217.88.44.157 (anon) 2007-04-13 10:10 &ndash; 2007-04-13 10:10

1 143.107.55.161 (anon) 2006-05-13 00:16 &ndash; 2006-05-13 00:16
1 85.176.3.196 (anon) 2007-04-17 22:02 &ndash; 2007-04-17 22:02

1 217.82.176.166 (anon) 2004-06-02 15:09 &ndash; 2004-06-02 15:09
1 81.172.157.23 (anon) 2007-01-08 18:27 &ndash; 2007-01-08 18:27

1 80.134.234.98 (anon) 2006-05-30 13:04 &ndash; 2006-05-30 13:04

e 1 Louis Bafrance 2007-05-02 14:53 &ndash; 2007-05-02 14:53

1 Fedi 2004-07-13 18:31 &ndash; 2004-07-13 18:31

1 217.186.183.28 (anon) 2005-12-12 20:54 &ndash; 2005-12-12 20:54
* 1 Hoffmeier 2006-06-01 03:49 &ndash; 2006-06-01 03:49
1217.251.104.113 (anon) 2004-12-08 18:44 &ndash; 2004-12-08 18:44
1 Talos 2006-01-19 21:15 &ndash; 2006-01-19 21:15

1217.88.222.227 (anon) 2006-06-28 13:54 &ndash; 2006-06-28 13:54


http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a213.3.249.224
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a217.85.230.216
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a217.228.156.108
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a93.129.219.64
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a84.58.108.5
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a145.254.239.130
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a134.147.110.105
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a212.152.169.204
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a84.169.127.146
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a91.89.9.41
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a84.135.231.107
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a69.152.221.194
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aTerabyte
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a89.54.72.56
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a217.88.44.157
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a143.107.55.161
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a85.176.3.196
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a217.82.176.166
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a81.172.157.23
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a80.134.234.98
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aLouis_Bafrance
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aFedi
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a217.186.183.28
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aHoffmeier
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a217.251.104.113
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aTalos
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a217.88.222.227
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* 1 Sumpfschnecke 2009-02-06 15:54 &ndash; 2009-02-06 15:54

1 131.246.90.63 (anon) 2007-02-26 13:17 &ndash; 2007-02-26 13:17
1 89.13.186.88 (anon) 2006-11-15 17:58 &ndash; 2006-11-15 17:58

* 1 Dr.cueppers 2007-11-02 15:10 &ndash; 2007-11-02 15:10

1 87.139.52.245 (anon) 2007-03-20 09:27 &ndash; 2007-03-20 09:27
1 88.70.112.55 (anon) 2006-11-19 22:04 &ndash; 2006-11-19 22:04

1 85.180.26.200 (anon) 2008-04-25 07:16 &ndash; 2008-04-25 07:16
1 134.99.18.167 (anon) 2005-06-13 19:05 &ndash; 2005-06-13 19:05
1 62.47.144.132 (anon) 2006-03-18 18:24 &ndash; 2006-03-18 18:24
1 132.199.38.123 (anon) 2006-04-20 13:34 &ndash; 2006-04-20 13:34
1 80.145.33.113 (anon) 2004-05-27 13:30 &ndash; 2004-05-27 13:30
1 80.108.228.220 (anon) 2007-01-08 17:29 &ndash; 2007-01-08 17:29
1 84.155.222.140 (anon) 2005-10-26 20:43 &ndash; 2005-10-26 20:43

3.2 Bilder

* :Datei:Boratflamme.jpg - GNU FDL - Benutzer:Ertua

* :Datei:Leuchtprobel.jpg, :Bild:Leuchtprobe2.jpg - GNU FDL - User:The
viewer (David Miilheims)

:Datei:Sulfidniederschldge.jpg - GNU FDL - Benutzer: Wichter

* :Datei:Reading the meniscus.png - GNU FDL - User:Jleedev


http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aSumpfschnecke
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a131.246.90.63
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a89.13.186.88
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3aDr.cueppers
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a87.139.52.245
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a88.70.112.55
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a85.180.26.200
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a134.99.18.167
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a62.47.144.132
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a132.199.38.123
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a80.145.33.113
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a80.108.228.220
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aw%3aBenutzer%3a84.155.222.140
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aDatei%3aBoratflamme.jpg
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aErtua
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aDatei%3aLeuchtprobe1.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aBild%3aLeuchtprobe2.jpg
http://commons.wikimedia.org/wiki/User:The viewer
http://commons.wikimedia.org/wiki/User:The viewer
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aDatei%3aSulfidniederschl%c3%a4ge.jpg
http://de.wikipedia.org/wiki/Benutzer%3aW%c3%a4chter
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aDatei%3aReading%20the%20meniscus.png
http://commons.wikimedia.org/wiki/User:Jleedev
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http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:AZH
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Bspendrin
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:CommonsDelinker
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Das_f
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:DerJoshi
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Dirk_Huenniger
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Ephraim33
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Gerbil
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Heuler06
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Hoffmeier
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:HolgerB
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:JD
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:JaninaM
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Klartext
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Klaus_Eifert
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Linksfuss
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Matthias_M.
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Mirabellensaft
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:My_name
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:PIGSgrame
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:RolfS
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Sundance_Raphael
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Thot
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Tsch%C3%A4fer
http://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Benutzer:Xav
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Kapitel 5

Bildnachweis

In der nachfolgenden Tabelle sind alle Bilder mit ihren Autoren und Lizenen auf-
gelistet.

Fiir die Namen der Lizenzen wurden folgende Abkiirzungen verwendet:

GFDL: Gnu Free Documentation License. Der Text dieser Lizenz ist in €i-
nem Kapitel diese Buches vollstindig angegeben.

cc-by-sa-3.0:  Creative =~ Commons  Attribution  ShareAlike 3.0
License. Der Text dieser Lizenz kann auf der Webseite
http://creativecommons.org/licenses/by-sa/3.0/ nachgelesen werden.

cc-by-sa-2.5:  Creative = Commons  Attribution  ShareAlike 2.5
License. Der Text dieser Lizenz kann auf der Webseite
http://creativecommons.org/licenses/by-sa/2.5/ nachgelesen werden.

cc-by-sa-2.0: Creative Commons Attribution ShareAlike 2.0 License.
Der Text der englischen Version dieser Lizenz kann auf der Websei-
te http://creativecommons.org/licenses/by-sa/2.0/ nachgelesen werden. Mit
dieser Abkiirzung sind jedoch auch die Versionen dieser Lizenz fiir andere
Sprachen bezeichnet. Den an diesen Details interessierten Leser verweisen
wir auf die Onlineversion dieses Buches.

cc-by-sa-1.0:  Creative ~ Commons  Attribution  ShareAlike 1.0
License. Der Text dieser Lizenz kann auf der Webseite
http://creativecommons.org/licenses/by-sa/1.0/ nachgelesen werden.

cc-by-2.0: Creative Commons Attribution 2.0 License. Der Text
der englischen Version dieser Lizenz kann auf der Webseite
http://creativecommons.org/licenses/by/2.0/ nachgelesen werden. Mit
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dieser Abkiirzung sind jedoch auch die Versionen dieser Lizenz fiir andere
Sprachen bezeichnet. Den an diesen Details interessierten Leser verweisen
wir auf die Onlineversion dieses Buches.

cc-by-2.5: Creative Commons Attribution 2.5 Licen-
se. Der Text dieser Lizenz kann auf der Webseite
http://creativecommons.org/licenses/by/2.5/deed.en  nachgelesen  wer-
den.

GPL: GNU General Public License Version 2. Der Text dieser Lizenz kann
auf der Webseite http://www.gnu.org/licenses/gpl-2.0.txt nachgelesen wer-
den.

PD: This image is in the public domain. Dieses Bild ist gemeinfrei.

ATTR: The copyright holder of this file allows anyone to use it for any
purpose, provided that the copyright holder is properly attributed. Redistri-
bution, derivative work, commercial use, and all other use is permitted.
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Bild | Autor Lizenz
1 Torsten Henning PD

2 Torsten Henning PD

3 Torsten Henning PD

4 Torsten Henning PD

5 PD

6 PD

7 Arthur Jan Fijatkowski GFDL
8 Tfaub PD

9 PD

10 PD

11 PD

12 PD

13 PD

14 PD

15 PD

16 Sgren Wedel Nielsen GFDL
17 PD

18 Sdéren Wedel Nielsen GFDL
19 Sdren Wedel Nielsen GFDL
20 PD

21 FKS-Felix PD

22 The great cornholio at de.wikipedia PD

23 cc-by-sa-3.0

* Teclubrenner.svg: Benedikt.Seidl

* derivative work: Matt (talk)

24 Original uploader was Wichter at de.wikipedia GFDL
25 DaDADDy GFDL
26 PD
27 PD
28 PD
29 PD
30 Original uploader was Talos at de.wikipedia GFDL

(Original text : Talos 13:40, 7. Okt 2006 (CEST))

31 PD
32 PD
33 PD

34 Ertua GFDL



http://de.wikibooks.org/wiki/File:D-M001%20Augenschutz%20benutzen.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aDrTorstenHenning
http://de.wikibooks.org/wiki/File:D-M006%20Handschutz%20benutzen.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aDrTorstenHenning
http://de.wikibooks.org/wiki/File:D-M007%20Schutzkleidung%20benutzen.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aDrTorstenHenning
http://de.wikibooks.org/wiki/File:DIN%204844-2%20Gebrauchsanweisung%20beachten%20D-M018.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aDrTorstenHenning
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Bunsen%20burner.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Bunsen%20burner%20flame%20types%20.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Na-D-sodium%20D-lines-589nm.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aTfaub
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Flammenf%C3%A4rbungSb.png
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Flammenf%C3%A4rbungAs.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Flammenf%C3%A4rbungPb.png
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Flammenf%C3%A4rbungB.png
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Flammenf%C3%A4rbungCa.png
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Flammenf%C3%A4rbungK.png
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Flammenf%C3%A4rbungCu.png
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Flametest--Cu.swn.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Flammenf%C3%A4rbungLi.png
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Flametest--Na.swn.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Flametest-Co-Na.swn.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Flammenf%C3%A4rbungSr.png
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Valenzschalenmodell%20Flammenf%C3%A4rbung.png
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aFks-felix
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Phosphorsalzperle.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/%3ade%3aUser%3aThe%20great%20cornholio
http://de.wikipedia.org
http://de.wikibooks.org/wiki/File:entleuchtete%20Brennerflamme.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aFile%3aTeclubrenner.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aBenedikt.Seidl
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aMatthias%20M.
http://de.wikibooks.org/wiki/User%20talk%3aMatthias%20M.
http://de.wikibooks.org/wiki/File:OxidSchmelzeCrMn.JPG
http://de.wikibooks.org/wiki/%3ade%3aUser%3aW%c3%a4chter
http://de.wikipedia.org
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Aluminium-Morin-Reaktion.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aDaDADDy
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Marsh%20probe.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/%3ade%3aUser%3aTalos
http://de.wikipedia.org
http://de.wikibooks.org/wiki/%3ade%3aBenutzer%3aTalos
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Boratflamme.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/%3ade%3aBenutzer%3aErtua
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35 PD
36 siegert PD
37 PD
38 PD
39 User:Siegert PD
40 Siegert PD
41 User:Siegert PD
42 Siegert PD
43 Siegert PD
44 siegert PD
45 Siegert PD
46 User:Siegert PD
47 Yikrazuul PD
48 User:Siegert PD
49 PD
50 Siegert PD
51 User:Siegert PD
52 Original uploader was Richardcory at de.wikipedia PD
(Original text : Richardcory)
53 Yikrazuul PD
54 PD
55 Original uploader was Wichter at de.wikipedia GFDL
56 Siegert PD
57 PD
58 PD
59 PD
60 Arne Nordmann (norro) GFDL
61 PD
62 User:Siegert PD
63 PD
64 Siegert PD
65 User:Siegert PD
66 User:Siegert PD
67 PD
68 The viewer (David Miilheims) GFDL
69 The viewer (David Miilheims) GFDL
70 Original uploader was Wichter at de.wikipedia GFDL
71 PD
72 PD
73 PD



http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Carbonat.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Eisen%28II%29%2C%28III%29.JPG
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aSiegert
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Eisen%28III%29-Ionen%20und%20Thiocyanat.JPG
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Halogenidf%C3%A4llung%20mit%20Silbernitrat.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aSiegert
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Silberchlorid.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Silberbromid.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Silberiodid0.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Kupfer%28II%29-Ionen1.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Kupfer%28II%29-Ionen%2Bthiocyanat.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aSiegert
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Ni-Dimethylglyoxime-complex.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aYikrazuul
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Kreuzprobe.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aSiegert
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Eisen%28III%29-Ionen%20und%20Thiocyanat.JPG
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Kupfer%28II%29-Ionen%2Bthiocyanat.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aSiegert
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Ringprobe%20positiv.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/%3ade%3aUser%3aRichardcory
http://de.wikipedia.org
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Lunge%27s%20reagent.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aYikrazuul
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Amalgamprobe.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/%3ade%3aUser%3aW%c3%a4chter
http://de.wikipedia.org
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Silberchlorid.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Bleitiegeltest.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aNorro
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Sulfit.JPG
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aSiegert
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Eisen%28III%29-Ionen%20und%20Thiocyanat.JPG
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Kupfer%28II%29-Ionen%2Bthiocyanat.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aSiegert
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Zink%28II%29-Ionen%20mit%20Blutlaugensalze.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aSiegert
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Leuchtprobe1.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aThe%20viewer
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Leuchtprobe2.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aThe%20viewer
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Sulfidniederschl%C3%A4ge.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/%3ade%3aUser%3aW%c3%a4chter
http://de.wikipedia.org
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Skull%20and%20crossbones.svg
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74 Luigi Chiesa PD

75 Mysid (original by Quantockgoblin) PD

76 Jérome GFDL

77 Original uploader was Bemoeial at nl.wikipedia | GFDL
Later version(s) were uploaded by Rob Hooft at
nl.wikipedia.

78 Theresa Knott GFDL

79 H Padleckas cc-by-sa-2.5

80 User:Jleedev GFDL

81 Uwe Schwdbel, Andreas 06- Sprich mit mir. Original | GFDL
uploader was Andreas 06 at de.wikipedia

82 PD

* Sduren und Laugen - Farbspektrum verschie-
dener Indikatoren.png: :de:Benutzer:MarkusZi

e derivative work: MarkusZi (talk)

{{created with CorelDraw



http://de.wikibooks.org/wiki/File:Titolazione.gif
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aLuigi%20Chiesa
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Burette.svg
http://de.wikipedia.org/wiki/User%3aMysid
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aQuantockgoblin
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Propipette-et-pipette.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aJborme
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Pipet20ml.jpg
http://de.wikibooks.org/wiki/%3anl%3aUser%3aBemoeial
http://nl.wikipedia.org
http://de.wikibooks.org/wiki/%3anl%3aUser%3aRob%20Hooft
http://nl.wikipedia.org
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Measuring%20cylindertrue%20colour.png
http://de.wikipedia.org/wiki/en%3atheresa%20knott
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Volumetric%20flask.PNG
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aH%20Padleckas
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Reading%20the%20meniscus.png
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aJleedev
http://de.wikibooks.org/wiki/File:Parallaxefehler.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/%3ade%3aBenutzer%3aAndreas%2006
http://de.wikibooks.org/wiki/%3ade%3aBenutzer_Diskussion%3aAndreas_06
http://de.wikibooks.org/wiki/%3ade%3aUser%3aAndreas%2006
http://de.wikipedia.org
http://de.wikibooks.org/wiki/File:S%C3%A4uren%20und%20Laugen%20-%20Farbspektrum%20verschiedener%20Indikatoren.svg
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aFile%3aS%c3%a4uren%20und%20Laugen%20-%20Farbspektrum%20verschiedener%20Indikatoren.png
http://de.wikibooks.org/wiki/%3aFile%3aS%c3%a4uren%20und%20Laugen%20-%20Farbspektrum%20verschiedener%20Indikatoren.png
http://de.wikibooks.org/wiki/%3ade%3aBenutzer%3aMarkusZi
http://de.wikibooks.org/wiki/User%3aMarkusZi
http://de.wikibooks.org/wiki/User%20talk%3aMarkusZi
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