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Vorwort

Der Kulturphilosoph Herder (1744 - 1803) forderte einstmals: ,,Naturwissenschaft ... muss ein Knabe
lernen, damit er sich des Lebens erfreue, die Wohltaten der Natur erkenne und recht gebrauche und dass
endlich einmal so mancher Irrtum und Aberglaube verschwinde®. In heutigen Zeiten sind theoretische
Grund- und Stoffkenntnisse sowie praktisch-handwerkliche Kompetenzen in der Durchfiihrung von

Laborversuchen und Experimenten Grundbestandteile einer soliden Ausbildung in den Chemieberufen.
—— " F A NS 1 |

- . = - '_’\‘\‘n Pr—— T P y el | N § '. i “ .‘ "{ /
Abbildungen: Experimentierendes Lernen — links mit Seifenblasen (aus: J. B. Basedows Elementarwerk mit den
Kupfertafeln, 1909, gemeinfrei), rechts im Chemieunterricht heute (gemeinfrei)

Dieses Arbeitsheft ,,Laborpraktikum Anorganisch-Analytische Chemie fiir CTAs und Chemielaboranten
(kurz LAC) will helfen, dieses Ausbildungsziel zu erreichen. Es ist also als Lehr- und Lernmaterial fir
den einfiihrenden Unterricht in Allgemeiner, anorganischer Chemie gedacht.
Die Themen fur den Theorie- und Laborunterricht wurden dabei so strukturiert, wie es die Lehrplinen
und Richtlinien vorgeben, hier z. B. entsprechend dem Lehrplan ,,Staatlich geprifte Chemisch-technische
Assistentin/ Staatlich geprifter Chemisch-technischer Assistent fiir das Berufskolleg in Nordrhein-
Westfalen vorgegeben ist!.
Dieses Praktikumsheft enthilt zu diesen Themen Kapitel mit jeweils folgenden Materialien:
- Kurzinfos und Arbeitsblitter fiir den Theotie-Unterricht (,,AB®),
- Ub(erleg)ungsaufgaben zum Selbstlernen (,Ub*)
- und Versuchs-Vorschriften fiir den Labor-Unterricht (, LAC*, VV).
Es kann in der Ausbildung zum CTA, Chemielaborant oder auch zur Produktionsfachkraft Chemie an
Berufskollegs oder auch in Jahrgangsstufe 11 bis 13 an allgemeinbildenden Schulen eingesetzt werden, als
Kursheft oder auch in Form einzelner DIN-A-4-Fotokopien. Den kurzen, theoretischen Einfihrungen
zum jeweiligen Thema des Kapitels (AB) folgen die jeweils zugehérigen Arbeitsblitter zum Uben (Ub)
sowie Versuchsvorschriften (erkennbar an der anderen Schriftart), in denen die Lernenden einfache
Laborversuche zum jeweiligen Thema selbst durchfiihren und auswerten kénnen. Alle Versuche wurden
im Unterricht erprobt und so beschrieben, dass sie in Schul-Laboren selbstindig und mit mdglichst
cinfachen Mitteln durchgefithrt werden kénnen, sofern die Lernenden zuvor in der Laborordnung und
den sachgerechten Umgang mit Gefahrstoffen unterwiesen worden sind (Sicherheitseinrichtungen und —
maBnahmen, Gefihrdungsbeurteilungen, H-/P-Sitze usw.). Im Ubrigen wiinscht der Autor, dass das
selbstindige Lernen in den Ausbildungs-Laboren (mit und ohne dieses Arbeitsheft) zu den nachhaltigen
Lernerfolgen und Freuden fithren, die Hebbe/ und Gorki andeuteten:
Die Naturwissenschaft gibt den besten Malistab fir die Fortschritte der Menschheit ab: nur
soweit sie die Natur kennt, kennt sie sich selbst.
(Christian Friedrich Hebbel, 1813 - 1863, deutscher Dramatiker und Lyriker).
Die Naturwissenschaft bedeutet jenen Hebel des Archimedes, der allein imstande ist, die ganze
Welt mit dem Gesicht zur Sonne der Vernunft zu drehen.
(Maxcim Gorki, 1868 - 1930, eigentlich Alexej Maximowitsch Peschkow,
russischer Erzdhler und Dramatiker).

! Hrsg. Ministerium fiir Schule und Weiterbildung des Landes Nordrhein-Westfalen; RdErl. d. Ministeriums fiir Schule und
Weiterbildung v. 3. 6. 2007 — 612-6.08.01.13-23252, geéndert durch RdErl. v. 1.8.2011 (ABI. NRW. 9/11 S. 496), geédndert
durch Verordnung zur Anderung der APO-BK vom 30.5.2014 (GV. NRW. S. 314)
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Kapitel 1: Stoffeigenschaften, -gruppen / Laborgerite, -operationen

AB 01a: Die Welt der Stoffe

In der analytischen Chemie werden unbekannte Material-
und Stoffproben untersucht. Chemiker trennen bei einer
Analyse Stoffgemische zunichst oft in Reinstoffe auf und
erkennen sie an bestimmten Stoffeigenschaften. Hierzu
gehdren z.B. die Farbe, die Dichte, die Wasserloslichkeit
oder auch die Schmelz- und Siedetemperatur eines

Reinstoffes.

Alles um uns herum besteht aus Stoffen. Je nach
Temperatur und Druck nehmen sie einen bestimmten

Aggregatzustand ein — sie sind fest, flissig oder gasférmig.
Reinstoffe haben immer gleich bleibende Schmelz- und Siedetemperaturen. Manche kénnen sogar
direkt vom festen in den gasférmigen Zustand ibergehen (Sublimation), und
vom Gaszustand zuriick in den festen Zustand (Resublimation).

Abb. 3: Der ,,Ballonzug 50,
Aufnahme von 1917.

Abb. 6: lod in Wasser, Hexan
und in Wasser mit Hexan

Gase weisen eine geringe Dichte auf. Die von
Wasserstoff ist noch geringer als die der
Luftgase  Stickstoff —und  Sauerstoff —
wasserstoffbefiillte Zeppeline wurden daher
schon im ersten Weltkrieg zum Auftrieb in
,Luftschiffen”  eingesetzt (Abb.3). Metalle
hingegen  haben  eine  hohe  Dichte
(Schwermetalle sogar von tber 5 g/cm?). Sie
glinzen und leiten den elektrischen Strom — es
sei denn, sie haben sich chemisch verbunden,
z.B. mit Schwefel zu Sulfiden, Abb. 4 bis 6).
Wenn Reinstoffe mit anderen  Stoffen
reagieren, dann handelt es sich um eine
chemische Stoffeigenschaft: Bei chemischen
Reaktionen entstehen immer neue Stoffe.

Hine weitere, wichtige Stoffeigenschaft ist die
Loslichkeit. So ist lod z.B. kaum l6slich in
Wasser, aber gut in Ol Hexan und
Waschbenzin (Abb. 7). Wenn man Iodwasser
daher mit Hexan zusammen schttelt, wird das
Iod vom Hexan aus der wissrigen Phase
herausgezogen (Extraktion, Abb 6 rechts).
Auch die Farbe ist cine Stoffeigenschaft: lod
ist als Dampf violett, Kohlenstoff ist schwarz
und Metalle glinzen (Kupfer rétlich und Silber
hell) und Silbersulfid ist schwarz, vgl. Abb. 2
und 7 bis 9). Metalle sind auBerdem
verformbar — salzartige Feststoffe wie Kupfer-
und Silbersulfid sind das nicht.

Abb.7 (links): Magnesiumband,
Abb. 8: Buntmetalle werden als

Minzmetalle genutzt, oft auch Messing u.a.
Legierungen. Abb. 9 (rechts): Silber l&uft

mit der Zeit schwarz an, weil sich

Silbersulfid bildet — eine chemische

Reaktion mit Schwefel.

(Bildquellen Abb. 1-9: Eig. Fotos).

Abb. 1: Gefrorenes Rauhreif — Wasserdampf
aus der Luft ist im Winter direkt zu
Eiskristallen resublimiert

Abb. 2: lodkristalle
sublimieren beim
Erwarmen. Am kalten
Uhrglas oben
resublimiert der
violette loddampf
wieder zu kleinen,
schwarzen Kristallen.

Abb. 4+5: Kupferblech
reagiert mit
Schwefeldampf (links)
zu schwarzem
Kupfersulfid (rechts).

Ub (erleg)ungsaufgaben zum Erkunden der Welt der Stoffe I:

Welche Stoffe und Stoffeigenschaften werden im Text auf dieser Seite genannt?

© Michael Wéchter, Miinster




AB 01b: Stoffeigenschaften und -gruppen
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1) Eigenschaften von Stoffen:

Physikalisch

Sinnlich wahrnehmbar

Farbe/Glanz/Aussehen,

Harte,

Verformbarkeit/Briichigkeit,
Warmeleitfahigkeit

Nur messbar

Siede-/Schmelz-
temperatur,
Loslichkeit,

elektr. Leitfahigkeit
Dichte,

Viskositat,
Warmekapazitét

Chemisch (= mit Stoffumwandlung)

gegenuber Stoffen - und Lebewesen
Brennbarkeit, Geruch,
Korrosionsverhalten, Geschmack,
Reaktionsverhalten gegen-  Giftigkeit,
Uiber anderen Stoffen Umwelt- und
Gesundheits-
schadlichkeit

2) Unterteilung von Stoffen:

Physikalisch:

Reinstoff | <

mischen ~

Stoffgemisch |

- Physikalisch nicht auftrennbar trennen - Physikalisch in Reinstoffe auftrennbar
- Stoffeigenschaften stets gleich - Eigenschaften je nach Mischungsverhéltnis,
- Mischungsverhaltnis zumeist beliebig (kontinuierlich)
Chemisch;
vereinigen, verbinden
Element| == chemische homogenes| heterogenes|
chemischnicht  zerlegen \Verbindung | Gemisch Gemisch
zerlegbarer Reinstoff nur chemisch zerlegbarer optisch einheitlich optisch nicht einheitlich
(siehe PSE, Reinstoff, besteht aus (,,Gemenge*, einzelne
Elementen nur in bestimmten Komponenten erkennbar)
Atomzahl./Stoffmengen-
Verhéltnissen (diskontinuierlich)
Metalle| | Halb- Nicht- ionisch molekular ||metallisch komplex
(Me) metalle metalle - aus Me + Nm -aus Nm + Nm - aus Me + Me - aus Zentralatom
(Hm) (Nm) und Ligand
- salzartig Legierung:
- hohe Schmelz- - oft niedrigere - glanzend - .koordinativ*
- glanzend - Nichtleiter temperatur Schmelztemperatun | - verformbar - oft farbig
- verformbari - briichig, - briichig, sprode - zumeist elektrischey 1 elektrischer
- elektr. sprode - elektr. leitfahig Nichtleiter Leiter
leitfahig nur in Schmelzg - Wérme-
- Wérme- und Lésung leitfahig
leitfahig

Ub (erleg)ungsaufgaben zum Erkunden der Welt der Stoffe II:

1. Welche Gerite werden zur Erfassung oben genannter Stoffeigenschaften benétigt?

2. Welche Stofftrennverfahren gibt es?
Und was ist der Unterschied zu einer Stoffzerlegung?

3. Wie unterscheidet man Stoffgemische von chemischen Verbindungen? (Beispiele?)

© Michael Wachter,

Miinster
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AB 01c: Vorschriften, Ordnung und Gerate im Labor

Zum Anfang: Lernen ist mehr als Informationsverarbeitung! Selbst wenn Lernenden
Einzelinformationen unbekannt sind, kénnen sie sie mit Hilfe des Zusammenhangs verstehen —
wenn man sie in den Zusammenhang einbauen kann. Hier ein Beispiel:

INFORMATIQN3N KONN3N 3RGANZT W3RD3N - D3R ZUSAMM3NHANG ZAHLT!

UN53R KOPF KANN HOCHSTL315TUNG3N VOLLBRING3N! D3R KONT3XT HILFT D3M KOPF,
3IN3N T3XT AUCH DANN ZU V3R5T3H3N, W3NN IM T3XT 31N1G3 INFORMAT10N3N F3HL3N
OD3R F3HL3RHAFT SIND. WU55T3N 513 5CHON, DA55 DA5 G3HI1RN 53LB5T DANN 3TWA5
V3R5T3H3N KANN, W3NN NUR NOCH D3R ZUSAMM3NHANG HILFT, 1INFORM4T10N3N
4UFZU5CHL13SS3N, D13 GARN1CHT M3HR VORH4ND3N 51ND? 31N B31S913L. H13RFUR 15T H13R
D45 V13RT3 WORT ,,513" IN Z311.3 DR31: 35 3NTHALT ST4TT D3R BUCH5TAB3N NUR NOCH
ZAHI3N, 3B3N50 DA5 WORT ,,35%, DA55 513 G3RAD3 G3L3S3N H4B3N. D45 K4NN WIRKLICH K31N
PC L315T3N: W3R R3G3LN 3RF455T UND AUCH L3RNT, D3R 15T KLAR IM VORT31L!

(31N3 INFORM4T10N ZUM TH3M4 L3RN3N VON R3G3LN VON MICH43L W43CHT3R.)

In diesem Sinne viel Erfolg beim ,,Versuche machen® und Kennenlernen von ,,Chemie” im Labor! Zum
“(Kennen-)Lernen” gehéren dabei die Auswahl, Korrektur und Erginzung von Informationen sowie das
Sortieren von Daten — zum Beispiel der bei Versuchen gemachten Beobachtungen, die es zu erkliren gilt
(Versuchsauswertung und —dokumentation in Arbeitsberichten / Laborprotokollen)!

Hinweis: Vor dem Hantieren mit gefdhrlichen Chemikalien und Geréten sollten Sie an lhre
SICHERHEIT denken (Im Zoo fittert auch niemand die Lowen, indem er zu den Lowen in den Kéfig
geht!). Grundsétzlich gilt daher: Uber Sicherheitseinrichtungen informieren, Sicherheitsmanahmen
beachten! Deshalb sind im Laborraum Schutzbrillen, Schutzhandschuhe und Laborkittel zu tragen!
Gefahrenhinweise beachten! Uber die Gefahren und SicherheitsmaBnahmen im Umgang mit
Gefahrstoffen muss man sich VOR Beginn des Versuches informieren, indem man die H-/P-Satze liest!

H-Satze sind Gefahrenhinweise, P-Satze sind Sicherheitsmalnahmen fir den Umgang mit
Gefahrstoffen! Laborordnung, Sicherheits- und Entsorgungsvorschriften beachten!

Frage: Welche Laborgeréte
sind hier abgebildet?

(Abbildungen: wikimedia commons, gemeinfrei)

Arbeitsplatzerkundung: Standort von Laborgeriten, Bedienung des Bunsenbrenners

a) Erkunden Sie den Laborraum und besorgen Sie sich die folgenden Arbeitsgerite, indem Sie sich
merken, wo sie lagern und wohin sie nach Gebrauch auch wieder gereinigt zuriickzulegen sind:
Reagenzgliser, Reagenzglasstinder, Filter, Trichter, Filtriergestell, Becherglas, Abfallbehilter fiir
Chemikalien, Bunsenbrenner, Gasschlauch, Tropfpipetten, Magnesiastibchen.

b) Testen Sie nach Anweisung der Lehrkraft den Bunsenbrenner aus (Brenner an- und ausstellen,
Leuchtende und rauschende Flamme einstellen, leuchtend und nichtleuchtend).

¢) Halten Sie die Spitze eines Magnesiastibchens in die Brennerflamme und suchen Sie die hei3este Stelle
in der Flamme (mit Hilfe eines Magnesiastibchens: Wo gliht es zuerst auf?).

© Michael Wachter, Miinster
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UB 01: Ub(erleg)ungsaufgaben und Zusatzinfo(rmationen) zu AB 01
(Arbeitsblatt Nr. : Eigenschaften und Unterteilung von Stoffen)

aben zum Einordnen und Unterscheiden von Stoffen:

1) Was ist der Unterschied zwischen chemischen und physikalischen Stoffeigenschaften?
2) Welche Stoffarten unterscheidet man?
3) Wie kann ein Gemisch aus Kochsalz, Quarzsand und Bleischrot aufgetrennt werden?
4) Was ist ein chemisches Element?
5) 5.1: Nennen Sie fiir folgende Vorginge je ein Beispiel:

a) Stoffzerlegung, b) Stoffvereinigung, c) Aggregatzustands-Anderung,

d) Stofftrennverfahren;

5.2: Begriinden Sie Ihre Zuordnung!

as- und Ub(erleg)ungsaufg

1) Chemische Stoffeigenschaften beschreiben, wie ein Stoff auf den Kontakt mit anderen Stoffen chemisch reagiert,
das heil3t: ob und wie er sich mit anderen Stoffen zu neuen Stoffen verbindet (chemische Reaktion,
Stoffumwandlung; Beispiele: Brennbarkeit, Reaktionsfabigkeit gegeniiber Sauren, Langen, Gasen usw.).

Physikalische Stoffeigenschaften beschreiben das Verhalten des Stoffes bei physikalischen Vorgingen (ohne
Stoffumwandlung, der Stoff bleibt erhalten; Bedspiele: Harte, Dichte, Ausseben, elektrische Leitfabigkei).

2) Man unterscheidet Stoffgemische und Reinstoffe. Stoffgemische kann man in Reinstoffe auftrennen
(Stofftrennverfahren, rein physikalisch). Reinstoffe sind physikalisch nicht auftrennbar.

Reinstoffe unterscheidet man in chemisch zerlegbare Reinstoffe (Chemische Verbindungen) und chemisch nicht
weiter zetlegbare Reinstoffe (Chemische Elemente).

Bei den Elementen unterscheidet man Metalle, Halb- und Nichtmetalle.

Bei den Verbindungen unterscheidet man drei groie Gruppen:

- metallische Verbindungen (Verbindungen nur aus Metallen, Legierungen, z. B. Messing),

- ionische Verbindungen (Verbindungen von Metallen mit Nichtmetallen, Salze, z. B. Natrinmehlorid) und

- molekulare Verbindungen (Verbindungen nur aus Nichtmetallen, 3. B. Koblendioxid, Wasser und Zucker).

3) Kochsalz abtrennen: Wasser zugeben, Salzwasser abfiltrieren (Filterriickstand: Blei und Sand),

Blei abtrennen: Sieben (Bleischrot-Kiigelchen sind gro3er als Sandkérner) oder Dichtesortieren (in Wasser
aufschlimmen, Blei sinkt ab, Dekantieren) oder evtl. auch Aufschmelzen (Blei schmilzt eher als Sand, der dann oben
auf der Bleischmelze schwimmt, also auch ein Dichte-Sortieren).

4) Ein chemisches Element ist ein chemisch nicht weiter zetlegbarer Reinstoff (s.o0.).

5) Beispiele und Begriindung ihrer Zuordnung:

Vorgang 5.1: Beispiel 5.2: Begriindung
a) Stoff- Zucker (AB) verkohlt beim | Aus einem Stoff entstehen beim Erhitzen mehrere neue
zerlegung Erhitzen: AB > A+ B Stoffe (chemische Reaktion!)
b) Stoff- Kupfer reagiert mit Schwefel | Aus zwei (oder mehreren) Stoffen bildet sich ein neuer
vereinigung zu Kupfersulfid: Stoff (chemische Verbindung, eine Reaktion, kein
A+B—> AB Mischvorgang, bei dem Stoffe erhalten bleiben!)
¢) Anderung des Gelbes Schwefelpulver Ein physikalischer Vorgang, der Stoff Schwefel bleibt
Aggregatzustandes | schmilzt beim Erhitzen erhalten (fest <> fliissig <> gasformig)!
und verdampft (Wird beim Abkihlen an der kalten Reagenzglaswand
(Schwefeldampf: braun) wieder zu gelbem Pulver)
d) Stoff- s. 0. Aufgabe Nr. 3 Ein physikalischer Vorgang (Die Stoffe Salz und Sand
trennverfahren (Filtrieren, Sieben) und Blei bleiben erhalten!)

© Michael Wachter, Miinster
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LAC 01a: Laboroperationen I: Zwei Stofftrennverfahren
ERSTE VERSUCHSVORSCHRIFT (VV)

Vorversuch: Mischen und Trennen von Sand, Salz und Wasser (Filtrieren, Eindampfen)

a) Stoffe: Seesand, Kochsalz, Leitungswasser (Entsorgung: Salzwasser im Ausguss, Seesand und
Filterpapier in den Papierkorb).

b) Gerate: Schutzbrille, zwei Becherglaser, Spatel, Glasstab, Filtriergestell mit Analyse-Trichter und
Rundfilter, Abdampfschale (Porzellan), Drei- oder Vierfu3, Bunsenbrenner, Tropfpipette

¢) Durchfiihrung: Geben Sie zwei Spatel Seesand und zwei Spatel Kochsalz in ein Becherglas.
Giellen Sie etwas Leitungswasser hinzu — gerade so viel, dass sich das Kochsalz nach Umriihren mit
dem Glasstab l6sen kann. GielRen Sie die Sand-Salzwasser-Aufschlammung in einen Filter im
Analysentrichter, um den ungeldsten Bestandteil abzufiltrieren. Reinigen Sie diesen Filterriickstand,
indem sie einige Pipetten Wasser in den Filter geben (Auswaschen des abfiltrierten Rickstandes,
Reinigung des Sandes von Salzresten). Geben Sie das Filtrat aus dem Becherglas unter dem
Analysentrichter in eine Abdampfschale. Erhitzen Sie die Losung in der Abdampfschale auf einem
Drei- oder VierfuR mit dem Bunsenbrenner so lange, bis dass eine Salzkruste sichtbar wird. Wenn der
letzte Tropfen Wasser verdampft und die Porzellanschale abgekuhlt sind, geben sie aus der
Tropfpipette einige Tropfen Wasser hinzu. Losen Sie schlielflich das gesamte Salz im Wasser auf und
reinigen Sie alle benutzten Gerdéte.

d) Beobachtung und Auswertung: Beobachten Sie die ablaufenden Vorgange. Notieren Sie lhre
Beobachtungen. Erkldren und deuten Sie diese in Ihrem Versuchsprotokoll: Wann werden die Stoffe
voneinander getrennt und welche Stoffeigenschaften werden bei dem jeweiligen Trennverfahren
ausgenutzt? Welche der drei Stoffe bleiben am Ende rein und unverandert zurtick — welche bleiben
gemischt? Was geschieht beim ,,Eindampfen‘ und ,,Filtrieren*?

Filtriergestell

400°C——p mit Trichter
und Filter
1500°C—p /
o ~ -
1400°C———p
Stellrad zur Filtrat
Sauerstoffregulation o

Stellrad zur
Erdgasregulation

Sauerstoff

Erdgas

(Abb.1: Oben links Bunsenbrenner zum Erhitzen und Filtration zur Auftrennung fest-fliissiger Stoffgemische
rechts, unten das Sedimentieren und Dekantieren eines Stoffgemisches aus Sand, Nudelsuppe und Wasser.
Links: Mischung vor dem Sedimentieren und Dekantieren, rechts der sedimentierte Riickstand aus Sand und
Nudeln und das Dekantat (die dekantierte Flissigkeit aus Wasser und léslichen Bestandteilen der Nudelsuppe);
(alle Abb. gemeinfrei)

© Michael Wéchter, Minster
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LAC 01b: Laboroperationen II: Schmelzen, Verdampfen, Verbrennen
ZWEITE VERSUCHSVORSCHRIFT (VV)

Vorerkldrung:

Stoffe nehmen je nach Druck und Temperatur einen von drei Aggregatzustinden ein: fest, flissig und
gasférmig. Durch Erhitzen und Abkiihlen kénnen Aggregatzustandsinderungen herbeigefiihrt werden —
der Stoff bleibt dabei erhalten (physikalischer Vorgang).

Brennbare Stoffe kénnen sich beim Erhitzen entziinden — das ist eine chemische Reaktion. Bei der
Verbrennung vereinigt sich der Stoff mit dem Sauerstoff aus der Luft zu chemischen Verbindungen des
Sauerstoffs. Diese werden Oxide genannt. Jede Stoffvereinigung ist eine chemische Reaktion
(Stoffumwandlung): Es entstechen neue Stoffe mit Stoffeigenschaften, die sich von denen der

Ausgangsstoffe unterscheiden — Elemente vereinigen sich zu chemischen Verbindungen (Beispiel:
Schwefel (fest) + Sauerstoff (gasfé6rmig) — Schwefeldioxid (gasférmig),
in Formeln: S + (0)) - SO 1.

Versuch 1 (\YA8MD): Erhitzen von Schwefel im Reagenzglas und auf der Magnesiarinne

a) Stoffe: Leitungswasser, Schwefelpulver (H- _und P-Sétze: H315 ,Verursacht
Hautreizungen®, P210 Brennbar ,,Von Hitze, Funken, offenen Flammen, heilen Oberflichen
sowie anderen Ziindquellen fernhalten. Nicht rauchen.” P280 ,,1. Geeignete Schutzhandschuhe
tragen. 2. Geschlossenen Laborkittel tragen. 3. Augenschutz tragen, je nach Gefahr auch
Gesichtsschutz in Erwdgung ziehen.*, Entsorgung: Reagenzglas (RG) mit Schwefel fiir V. 2
wiederverwenden!), Achtung:

Am Reagenzglasrand kann es zur Entziindung von Schwefeldampf oder —schmelze kommen. Dabei kann das
Gas Schwefeldioxid freigesetzt werden! Daher ist der Versuch nur im Abzug und nur tber feuerfester Unterlage
durchzufiihren, mit Schutzbrille und beim Abfillen des Schwefels auch mit Schutzhandschuhe, falls ein
Hautkontakt mdglich ist. Reagenzglas ggf. mit Glaswolle verschlieBen! Schwefel nicht ohne Reagenzglas in der
Flamme erhitzen!

b) Gerate: Schutzbrille, Brenner und Streichhdlzer, Reagenzglas mit Reagenzglashalter, Spatel, Drei-
oder Vierful, Bunsenbrenner, Reagenzglasgestell (mit RG d=18mm oder 20mm), Becherglas,
Magnesiarinne, Tiegelzange

c¢) Durchfiihrung:

(1) Geben Sie ein bis zwei Spatelspitzen Schwefelpulver in ein Reagenzglas (RG). Erhitzen Sie den
Schwefel unter einem Abzug in der Brennerflamme, bis dass braune Dadmpfe entstehen. Versuchen
Sie, etwas von der Schwefelschmelze in ein Becherglas mit Wasser zu gieflen (unter dem Abzug
bereitgestellt). Lassen Sie das Reagenzglas anschlielend abkihlen (im RG-Gestell).

(2) Geben Sie nun eine winzige Spatelspitze Schwefelpulver auf eine Magnesiarinne (an deren Ende).
Halten Sie die Magnesiarinne mitsamt der Schwefelprobe mit einer Tiegelzange in die
Brennerflamme, beobachten Sie und ziehen Sie die Magnesiarinne wieder aus der Flamme, wenn sich
die Schwefelschmelze entziindet hat (ACHTUNG: Verbrennungsgas nicht einatmen! Schwefelpulver und ins
Besondere die brennende Schwefelschmelze nicht auf die Haut bringen oder berihrent).

d) Beobachtung und Auswertung: Beobachten Sie die ablaufenden Vorgénge. Notieren Sie lhre
Beobachtungen. Erklaren und deuten Sie diese in lhrem Versuchsprotokoll mit Hilfe geeigneter

Informationsquellen (Schulbuch, Unterrichtsmitschrift, Internet-Quellen — z. B.:
www.seilnacht.com/versuche/schwefel.html , http://www.seilnacht.com/Lexikon/16Schwef.htm,
https://de.wikibooks.org/wiki/Wikijunior_Die_Elemente/_Elemente/_Schwefel,
https://de.wikipedia.org/wiki/Schwefel#Physikalische_Eigenschaften,
https://de.wikibooks.org/wiki/Anorganische_Chemie_f%C3%BCr_Sch%C3%BCler/_Einteilung_chemischer_Reaktionen).
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LAC 01c: Laboroperationen III: Vereinigen, Mischen, Filtrieren
DRITTE VERSUCHSVORSCHRIFT (VV)

Versuch 2 (\YAWP): Erhitzen von Schwefel mit Kupferblech im Reagenzglas

a) Stoffe: Kupferblech, Schwefelpulver (H- und P-Satze bekannt aus Versuch 2); Entsorgung:
Reaktionsprodukt in Versuch 3 wiederverwenden, tiberschiissige Reste Schwefel kénnen im laufenden
Abzug verbrannt werden. Achtung, dabei entsteht toxisches Schwefeldioxid SO,! Die zerschlagenen
Reagenzglaser und den Ubrigen Schwefel im Abfallbehalter fur anorganische Feststoffe sammeln,
Schwefel darf nicht zusammen mit Metallresten oder oxidierend wirkenden Stoffen gesammelt werden
(Abfélle fiir brennbare Feststoffe sollten generell in einem brandsicheren Behdlter mit Deckel und
Sandeinlage gesammelt werden)!

b) Gerate: Reagenzglas, Reagenzglashalter, Spatel, Drei- / Vierful3, Bunsenbrenner, Morser + Pistill
¢) Durchfilhrung: Geben Sie in das Reagenzglas mit Schwefel(pulver) etwa ein bis zwei cm?
Kupferblech und erhitzen Sie das RG erneut wie in Versuch 2. Beobachen Sie genau! Wenn das
Kupferblech aufgliiht, kann das Erhitzen kurz beendet werden. Schitten Sie das erkaltete Produkt in
einen Morser. Wenn es an klebriger Schwefelschmelze haften bleibt, erhitzen Sie das RG unter dem
laufenden Abzug so, dass Sie die Offnung des RGs nach unten tber den Morser halten, bis dass der
Schwefel das schwarze Reaktionsprodukt freigibt. Testen Sie das schwarze Produkt im Mdrser auf
Verformbarkeit (ahnlich Kupferblech) oder Briichigkeit (Sprodigkeit, Verreibbarkeit zu Pulver; Pulver
wiederverwenden in Versuch 3!).

d) Beobachtung und Auswertung: Notieren Sie Ihre Beobachtungen. Erklaren und deuten Sie diese
in lhrem Versuchsprotokoll genau und mit Hilfe geeigneter Informationsquellen (Schulbuch,

Unterrichtsmitschrift,  Internet-Quellen —  Beispiele:  www.seilnacht.com/versuche/schwefel.html
http://www.seilnacht.com/Lexikon/16Schwef.htm,
https://de.wikibooks.org/wiki/Wikijunior_Die_Elemente/_Elemente/_Schwefel,
https://de.wikipedia.org/wiki/Schwefel#Physikalische_Eigenschaften

https://de.wikibooks.org/wiki/Anorganische_Chemie_f%C3%BCr_Sch%C3%BCler/_Einteilung_chemischer_| Reaktlonen)

Mischen von Kupfersulfid und Kupfersulfat mit Wasser und Filtrieren des Gemisches

a) Stoffe: Kupfersulfid (Produkt aus Versuch 2), Leitungswasser, Kupfersulfat-pentahydrat (H- und P-
Satze (im Wortlaut nachzuschlagen!): H 302, 318, 400, 410, P 264.1, 273, 280.2+3, 301+312,
305+351+338, Entsorgung G 4)

b) Gerate: Schutzbrille, zwei Becherglaser, Spatel, Glasstab, Filtriergestell mit Analyse-Trichter und
Rundfilter, Abdampfschale (Porzellan), Drei- oder Vierful}, Bunsenbrenner, Tropfpipette

c) Durchfihrung: Geben Sie zwei Spatel Kupfersulfid und eine Spatelspitze Kupfersulfat-
pentahydrat in ein Becherglas. Giel3en Sie etwas Leitungswasser hinzu — gerade so viel, dass sich das
blaue Kupfersalz nach Umriihren mit dem Glasstab l6sen kann. Gielen Sie die Mischung in einen
Filter im Analysentrichter, um den ungeldsten Bestandteil abzufiltrieren. Reinigen Sie diesen
Filterriickstand, indem sie einige Pipetten Wasser in den Filter geben (Auswaschen des abfiltrierten
Rickstandes, Reinigung des Feststoffes von blauen Salzresten). Geben Sie das Filtrat aus dem
Becherglas unter dem Analysentrichter in eine Abdampfschale. Erhitzen Sie die Ldsung in der
Abdampfschale auf einem Drei- oder Vierfu so lange mit dem Bunsenbrenner, bis dass eine
Salzkruste sichtbar wird. Wenn der letzte Tropfen Wasser verdampft und die Porzellanschale
abgekunhlt sind, geben sie aus der Tropfpipette einige Tropfen Wasser hinzu. Beobachten Sie genau!
Losen Sie schlieBlich das gesamte Salz im Wasser auf (Blaue Salzlésung nicht in den Ausguss!) und
reinigen Sie alle benutzten Geréte.

d) Beobachtung und Auswertung: Beobachten Sie die ablaufenden Vorgdnge. Notieren Sie lhre
Beobachtungen. Erklaren und deuten Sie diese in IThrem Versuchsprotokoll genau und mit Hilfe oben
genannter Informationsquellen I: Wann werden die Stoffe voneinander getrennt und welche
Stoffeigenschaften werden bei dem jeweiligen Trennverfahren ausgenutzt? Welche der drei Stoffe
bleiben am Ende rein und unverandert zurtick — welche bleiben gemischt?
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LAC 01d: Laboroperationen IV: Versuche protokollieren

Ein Versuchsprotokoll erstellen - Anleitung

Ein Versuchsprotokoll ist ein Arbeitsbericht iber ein oder mehrere chemische Experimente. Es kénnen auch
Versuchsreihen im Labor sein. Es enthilt:

den Name des/der Experimentierenden,

das Datum des (Labor-)Tages, an dem der Versuch (das Experiment) durchgefithrt wurde,

die Uberschrift oder das Thema des Versuches (oder der Versuchsreihe),

die eingesetzten Stoffe und Gerite, bei Gefahrstoffen unbedingt auch die Gefahrenhinweise und

Sicherheitsratschlige (H- und P-Sitze) sowie Entsorgungshinweise (E-Satze),

5. die Versuchsdurchfiithrung (genaue Beschreibung, wie man den Versuch durchgefithrt hat; wenn es
keine Abdnderungen gab, kann es auch eine Kopie der Versuchs-Vorschrift VV sein oder die genaue
Angabe, wo sie z. B. im Schulbuch steht: Buchautor, Verlag, Jahr oder Auflage, Seitenzahl),

6. die Versuchsbeobachtungen (was man sieht, riecht, hort oder misst, also z. B. Anderungen von

Farbténen und Aggregatzustinden, Gertliche, Knister- oder Knallgerdusche, Wirmebildung, Wige-

i o e

Ergebnisse, pH-Werte u. a. Messwerte in °C, g usw. — am Besten alle Beobachtungen und Messwerte
nummeriert und ggf. tabelliert),

7. die Versuchsauswertung (die Erklirung oder Deutung der gemachten Beobachtungen,
Beispiel: ,,Die Lisung wird blan, weil ... oder ,,Das entstehende Gas mit Gernch nach faulen Eiern beifit ... Es
entsteht bei der Reaktion von ... mit ... usw.) mit Endergebnis und, sofern Reaktionen stattfanden, mit
Reaktionsgleichungen
(Beispiel: ,,Diese Versuche zeigen, dass unedle Metalle mit Séauren immer zu Wasserstoffgas und Salzen reagieren:
Metall + Sanre — Salz + Wasserstoffgas] ).

Zu 3) Bei Fortsetzungen oder wiederholten und sehr umfangreichen Versuchsreihen kénnen Punkte 3
und 4 entfallen, jedoch miissen Gefahrstofthinweise kommen (,,Eingesetzte Gefabrstoffe: bekannt bzw. ,,H-
[ P-/E-Saitze der neu eingesetzten bzw. der drei gefibriichsten Gefabrstoffe: ...«) und genaue Quellenangaben zur
Versuchsvorschrift (VV, s.0.).

Zu T) Bei der Auswertung / Deutung der empfiehlt es sich, hilfreiche Informationen zu suchen
(Schulbuch, Unterrichtsmitschrift, Internet — z B. bei Adressen wie z. B. bei seilnacht.com, de.wikipedia.org
de.wikibooks.org und chemgapedia.de unter:

e https://de.wikipedia.org/wiki/Wikipedia:Hauptseite (Einstiegsseite zum Heraussuchen der Lexikonartikel) oder z. B. dort

die Secite uber Stoffumwandlungen / chemische Reaktionen: https://de.wikipedia.org/wiki/Chemische Reaktion
https://de.wikipedia.org/wiki/Produkt (Chemie) usw.

e http://www.seilnacht.com/versuche/index.html  (Einstiegsseite)  oder,  fiir =~ Chemikalien, unter der  Seite
http://www.seilnacht.com/Chemie/ch index.htm

e https://de.wikibooks.org/wiki/Regal:Chemie  (Einstiegsseite) oder 2z B. fiir Analaytische Versuche unter:

https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum Anorganische Chemie

e http://www.chemgapedia.de/vsengine/topics/de/Chemie/index.html (Einstiegsseite)

Achtung: Texte dirfen wortlich nur dann entnommen und im Protokoll wiedergegeben (zitiert) werden,
wenn man die entnommenen Hinweise in Anftihrungsstriche setzt: ,,(Zza?)* und die Quelle des zitierten
Textes oder des entnommenen Bildes genau angibt (genaue und ungekiirzte Internetadresse und
Entnahmedatum oder, bei Biichern, Buchautor, Verlag, Jahr oder Auflage, Seitenzahl — Vorsicht: nicht als
Zitat gekennzeichnete, wortlich entnommene Texte kénnen u. U. als ,,Tauschungsversuch® oder ,,Plagiat*
gelten!).
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LAC 01e: Versuchsprotokoll Nr.1, S. 1 (MUSTERBEISPIEL)

1.) Name: Max Mustermann 2.) Datum (des Labortages): 30.2.2025

3.) Versuche mit Schwefel und zwei Salzen
V 1: Erhitzen von Schwefel im Reagenzglas:
V 2: Erhitzen von Schwefel mit Kupferblech im Reagenzglas:
V 3: Mischen von Kupfersulfid und Kupfersulfat mit Wasser und Filtrieren des Gemisches

4.) a) eingesetzte Stoffe und Gerite: ...

b) Gefahrenhinweise und Sicherheitsratschldge (H- und P-S&tze) sowie Entsorgungshinweise (E-
Satze) der Gefahrstoffe:

b1) Schwefel: H315 Verursacht Hautreizungen; kein P-Satz (jedoch empfehlenswert: Hautkontakt vermeiden /
Schutzhandschuhe verwenden), Entsorgung: Saubere Pulverreste in Vorratsbehélter zurlickgeben, Reste im
vorgegebenen Abfallbehélter deponieren;, Entsorgung gemaR den behdrdlichen Vorschriften. Kontaminierte
Verpackungen sind wie der Stoff selbst zu behandeln. Sofern nicht behdérdlich geregelt, kdnnen nicht
kontaminierte Verpackungen wie Hausmill behandelt oder einem Recycling zugefiihrt werden.” (Quelle:
http://www.chemikalienlexikon.de/cheminfo/betran/si_daten/0509-sic.htm),

b2) Kupfersulfat-pentahydrat: H 302: ,Gesundheitsschadlich bei Verschlucken”, H 315: ...., H 318: ..., H 410: ...
/ P ... (Quelle: https://de.wikipedia.org/wiki/Kupfersulfat)

5) Versuchsdurchfiihrung: Entsprechend beiliegender Kopie bzw. nach:
Schulbuch XY, Buchautor, Verlag, Jahr oder Auflage, Seitenzahl

6) Beobachtungen zu Versuch 1 bis 3 und
7) Auswertung (der Beobachtungen / Messwerte aus V1 bis V3):

Nr. | Versuchsbeobachtungen | Auswertung

V1 | Erhitzen von Schwefel im Reagenzglas

1a) Das Pulver schmilzt und wird
diinnflissig und gelblich.

1b) Bei weiterem Erhitzen wird die
Schmelze braun und zahflussig.

1a) Schwefel schmilzt bei 115,21 °C (Schmelztemperatur,
Quelle: https://de.wikipedia.org/wiki/Schwefel)

1b) Der Schwefel wird bei weiterem Erhitzen braun und
zahflissig, weil er verschiedene Erscheinungsformen zeigt.
Die braune Farbung tritt ab etwa 160 °C auf, denn die
Molekile ,lagern sich zu langen Kettenmolekilen
zusammen” ... und ,verkndueln sich” (Quelle: Ignatowitz:
Chemie fir Schule und Beruf, Verlag Europa-Lehrmittel,
Aufl. von 2014, S. 131 Mitte). ,,Chemiker sprechen von
Aggregatzustainden und  Modifikationen.”  (Quelle:

1c) Es entsteht brauner Schwefeldampf
(gasformig).

1d) Am Reagenzglasrand entsteht ein
gelber Belag (Farbe wie das anfangliche
Schwefelpulver).

le) Die braune Schmelze ist
Abkihlen zahfllssig-harzig.

beim

http://www.seilnacht.com/versuche/schwefel.html,
entnommen am 11.5.2017).

1c) Schwefel verdampft bei 445 °C (Siedetemperatur,
Quelle: https://de.wikipedia.org/wiki/Schwefel)

1d) und e) Schwefeldampf wird am kalten Glas wieder zu
festem Pulver, er ,resublimiert” (s. Ignatowitz, a.a.O., S.
15). Zudem wird er ,plastisch” (Ignatowitz, ebd. S. 131).

1f) Am Reagenzglasrand konnen sich
Schmelze und Schwefeldampf entziinden.
Sie brennen mit blauer, kaum sichtbarer
Flamme und ein scharf-sauerlicher Geruch
tritt auf (wie nach einem Feuerwerk und
beim Abbrennen von Schwarzpulver).

1 f) Das bei der Verbrennung von Schwefel(dampf)
entstehende Gas mit dem sauerlichem Geruch heif3t
Schwefeldioxid. Es entsteht bei der Reaktion von Schwefel
mit Sauerstoff: Schwefel + Sauerstoff - Schwefeldioxid,
in Formeln: S + 0, - SO,

(Fortsetzung folgt)
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LAC 01f: Versuchsprotokoll Nr.1, S. 2 (MUSTERBEISPIEL)

Nr. | Versuchsbeobachtungen | Auswertung

V2 | Erhitzen von Schwefel mit Kupferblech im Reagenzglas
2a) Der Schwefel schmilzt und verdampft. | 2a) wie in Versuch 1/ s.o. bei 1 a) bis c)
2b) Das Kupferblech gliiht im braunen | 2b) und c) Es wird Energie frei, eine Stoffumwandlung
Schwefeldampf unten auf. (chemische Reaktion) setzt ein (Es ist keine Verbrennung,
2c) Die Glut setzt sich nach oben hin fort, | da im Reagenzglas keine Luft mehr ist, sondern
auch ohne weiteres Erhitzen. Schwefeldampf!), neue Atomverbande entstehen.
2d) Es bleibt ein schwarzes Produkt | 2d) Das Produkt ist ein neuer Feststoff, die chemische
zuriick, das beim Ausschitten u. U. am | Verbindung von Kupfer und Schwefel:
Reagenzglasrand kleben bleibt (an der | Kupfer + Schwefel - Kupfersulfid,
braunen, klebrigen Schwefelschmelze). in Formeln: Cu+ S - CuS
2e) Beim Ausschitten in den Morser | 2e)s. o. unter 1e (Resublimation)
entsteht ein gelber Belag.
2f) Das schwarze Produkt ldsst sich — | 2 f) Kupfersulfid ist sprode und briichig (wie salzartige
anders als Kupferblech — gut verreiben. Stoffe, nicht verformbar wie Metalle)

V3 | Mischen von Kupfersulfid und Kupfersulfat mit Wasser und Filtration

3a) Das Kupfersulfid (gemorsertes
Versuchsprodukt aus V.2) mischt sich
nicht mit Wasser, das blaue Kupfersulfat-
pentahydrat 16st sich mit blauer Farbe in
Wasser)

3b) Das Gemisch lauft nur teilweise durch
den Filter: Im Filter bleibt ein fester,
schwarzer Feststoff zurick
(Filterrtickstand), im Becherglas unter
dem Filter eine blaue Flissigkeit (Filtrat).

3 a) und b) Kupfersulfid CuS ist nicht wasserloslich. Man
trennt es von der Flissigkeit durch eine ,Papierfiltration”
(vgl. Abbildung 2.16 in Widchter: Chemielabor, wiley-
Verlag 2011, S. 64). Das ist ein Stofftrennverfahren, keine

Reaktion. Hier koénnte man das ,Sediment” auch
,dekantieren” (Wdchter, ebenda S. 63 unten).
Kupfersulfat-pentahydrat  CuSO, 5 H,0 st ein

wasserlosliches Salz (Formel siehe Ignatowitz, a.a.0., S.46,
Bild 1). Die Losung des Salzes in Wasser enthalt also
Kationen und Anionen.

Die Salzteilchen in der Losung (gel6ste lonen) sind kleiner
als die Filterporen — die ungel6sten Kupfersulfidteilen sind
groBer. Das Stofftrennverfahren , Filtration“ ist also nur fur
nicht geloste Stoffe geeignet.

3c) Wenn man die blaue Flussigkeit in

einer Porzellanschale abdampft,
entstehen  Wasserdampf und eine
hellblaue  Salzkruste. Bei  weiterem

Erhitzen wird sie weil.

3c) Durch Verdampfen des Wassers (bei 100 °C) wird die
Losung in Feststoff und Losemittel getrennt (ein
Stofftrennverfahren). Beim Erhitzen der blauen Salzkruste
wird das blaue Salz Kupfersulfat-pentahydrat zerlegt (eine
chemische  Reaktion: Kupfersulfat-pentahydrat —
Kupfersulfat (weiB) + Wasser (gasférmig),

in Formeln: CuSO, - 5 H,0 — CuS0O, + 5 H,07.

3d) Bei Zugabe einiger Tropfen Wasser auf
die erkaltete, weie Salzkruste wird diese
wieder hellblau und es entsteht mit noch
mehr Wasser wieder die hellblaue Losung

3d) Die Stoffzeerlegung des blauen Kupfersulfat-
pentahydrates (Reaktion aus 3c) ist umkehrbar:

CuSO, (weiB) + 5 H,0 — CuSO, - 5 H,0 (blau)

Und das blaue Salz 16st sich dann wieder in Wasser

8) Ergebnisse:

a)

b)

c)

Bei Aggregatzustandsanderungen und

Stofftrennverfahren bleiben die beteiligten Stoffe und

ihre Stoffeigenschaften erhalten. Bei chemischen Reaktionen entstehen neue Stoffe.

Schwefel,

Kupfer, Kupfersulfid und Kupfersulfat sind vier Reinstoffe mit unterschiedlichen

Eigenschaften: Schwefel ist brennbar, Kupfer verformbar und glanzend und Kupfersulfid ist die

chemische Verbindung (Sie ist salzartig

und besteht wie Kupfersulfat aus lonen).

Chemische Reaktionen kdnnen manchmal umkehrbar sein
(Beispiel: CuSO, - 5 H,0 <> CuSO, + 5 H,0T, Stoffzerlegung / Stoffvereinigung).
9) Anhang: Labornotizen (zu den obigen Versuchen, von der Lehrkraft abgezeichnet)
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Kapitel 2: Stoffe vereinigen und zerlegen

AB 02a: Stoffumwandlungen erkennen (= ,Chemische Reaktionen®)

Kennzeichen einer chemischen Reaktion:

a) Stoffumwandlung: Mindestens ein neuer Stoff entsteht (an anderer Stoffeigenschaft erkennbar)
b) Energieumwandlung: Chemische Energie wird umgewandelt in Wirme, Licht, mechanische oder
elektrische Energie (oder umgekehrt: Wirme, Licht u. dhnl. wird zu chemischer Energie)

Vergleich Physikalische / chemische Vorginge:

Reagenz-
% glas mit Produkt:
.”1 Kupfer- reagiert zu Ku pfer-
M oder Eisen- bzw.
=== 7 blech und Eisen-
Links Morser, rechts Magnet nach der Abtrennung Schwefel-
von Eisenpulver aus dem mit Schwefelpulver

gemorserten Pulver-Gemisch

enner

i erhitzt das Blech zuerst mit
Eisen rauscheder Flamme

- grau DU|V” - zitronengelb pulvrig

- %ohere Dichte als Wasser - geringere Dichte als Wasser
- magnetisch - nicht magnetisch

- wasserunlslich - wasserloslich

W

- griingraues Pulver

- .T. magnetisch, 2.T. unmagnet\sm
- Trennung durch Wasser oder

Magneten maglich

Stoffvereinigung von Kupfer oder Eisen mit Schwefel zu
Kupfer- oder Eisensulfid (Bildquelle: Abb. gemeinfrei)

E Silbersulfid = Silberschwefel
~~ Glasrohr

Schwefel
Eisen
Das Gemisch aus Eisen- und Schwefelpulver

wird mit Wasser getrennt (Schwefel bleibt oben)
(Bildquelle: oben rechts von Oguraclutch, GNU-Lizenz fiir freie
Dokumentation, Version 1.2, Abb. darunter: gemeinfrei)

Vermischung l

Trennung

Bunsenbrenner

Stoffzerlegung von Silbersulfid in Silber und Schwefel
(Bildquelle: Abb. gemeinfrei)
Zersetzung
D B
TR Er—
Eisen + Schwefel Verelnigung

(zwei Reinstoffe)

Eisensulfid
(Reinstoff, eine Verbindung)

Eisen + Schwefel Gemisch
(zwei Reinstoffe) (aus zwei Stoffen)

Reinstoffe chemisch zerlegen:
Stoffvereinigung: Fe + S — FeS (chemisch)
Stoffzerlegung: AgxS — 2 Ag + S (chem.)

Stoffe mischen (phys.) — und vereinigen (chem.):

Eisen (Fe) und Schwefel (S) im Morser verreiben

Stoffgemisch Fe und S mit Magnet trennen

Abhnlichkeit Physikalisch Chemisch
Zusammen- Mischverfahren: Stoffvereinigung = Synthese:
geben mehrerer | mehrere Stoffe werden zu einem mehrere Stoffe/ Edukte reagieren chemisch in
Stoffproben Stoffgemisch vereinigt, ganz bestimmten Mengenverhiltnissen zu
(und ggf. Mischungsverhiltnisse oft beliebig; einem neuen Reinstoff, sofern kein Edukt
erwirmen) Beispiel: Lisevorgang Ubrig bleibt, Symbol 3. B.: A+ B — AB
»Auseinan- Stofftrennverfahren: Stoffzerlegung = Analyse:
derbringen® mechanisch, thermisch, magnetisch, ..., ein Ausgangsstoff / Edukt wird chemisch in
von Stoffen ein Stoffgemisch wird in mehrere mehrere Endstoffe / Produkte zetlegt,
(z. B. durch Komponenten zetlegt,
erwirmen) Beispiele: Filtration, Destillation, ... Symbol 3. B.: AB — A + B
»Partnertausch® | Extraktion: Stoffumgruppierung:
bei Stoffen ein Stoff A wird durch einen weiteren Stoff B aus | Chemische Reaktion, bei der Stoffzetlegung
einem Stoffgemisch ,,herausgezogen®, um mit und —vereinigung gleichzeitig ablaufen,
itaszgxfgkrtl‘c;ues Gemisch aus A und B zu bilden, Symbol 3. B.: AB Al_; E C_)DAC + B,
= — AC + BD,
ABC+D — AB + CD usw.
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AB 02b: Grundbegriffe der Chemie

D

2

3)

4

5)

0)

7)

8)

9

10)

11)

Ablauf chemischer Reaktion im Teilchenmodell (Definitionen)

Elemente bestchen aus kleinstméglichen Stoffportionen, den

Atomen. Thre Atome bestehen aus kleinen, massiven Atomkernen Electron

und einer fast leeren Atomhiille. Im Atomkern sitzen Protonen

(positiv geladen) und Neutronen (elektrrisch neutral). In der

Atombhiille sind negativ geladene Teilchen (die Elektronen).

Neutrale Atome haben immer gleiche Protonen- und

Elektronenzahlen (Thre Neutronenzahl berechnet sich aus der

Differenz der relativen Atommasse zur Ordnungs- bzw.

Protonenzahl).

Ionen sind elektrisch geladene Atome: Die Anzahl ihrer Elektronen  Modell des Wasserstoffatoms
entspricht nicht der Anzahl der Protonen im Kern. Ionen sind nach Bohr: ein Atomkern im
deshalb elektrisch geladene Atome oder auch Atomverbinde —Zentrum, cin Elektron in der
(Kationen positiv, Elektronenzahl ist kleiner als die Anzahl der Hulle (mit nur einer Schale).
Protonen im Atomkern; Anionen negativ, Elektronenzahl ist gréBer als die Anzahl der Protonen).

Beispicle: Mg?+, CI, $*, AB+, SO, CH;COO]
Alle Atome streben bei chemischen Reaktionen in ihrer Hiille eine volle Aulenschale an (die so
genannte Edelgaskonfiguration, mit 2 bzw. 8 Aullenelektronen).

Metalle sind Elemente. Sie sind allesamt Stoffe a) mit hoher elektrischer Leitfahigkeit,
b) verformbar, ¢) glinzend und d) sehr gute Wirmeleiter. Metallatome haben wenig
Auflenelektronen und geben sie leicht ab.
Metallatome reagieren mit Nichtmetallatomen, indem sie Elektronen an diese abgeben
(Elektroneniibertragung, Redoxreaktion), sie werden durch die Ladungstrennung elektrisch
positiv geladen (Tonenbildung durch Oxidation = Elektronenabgabe),

Beispicl: Mg — Mg? + 2 e]
Nichtmetallatome reagieren, indem sie bei chem. Reaktionen mit Metallen Elektronen
aufnchmen (Bildung der Anionen durch Reduktion = Elektronenaufnahme) oder nutzen bei
Reaktionen untereinander AuBenelektronen gemeinsam als bindende Elektronenpaare
(Elektronenpaarbindung,  Atombindung).  Nichtmetallatome  streben  dabei  eine
Edelgaskonfiguration an (maximal 4 Elektronenpaare, d.h. volle AuBlenschale mit 2 bzw. 8
Elektronen).

Beispiele: Cl + e- — CI- (Chlorid-Anion) bzw. Cl-+ -Cl — CI-Cl (Chlormolekiil)|

Salze sind allesamt ionische Verbindungen: Sie sind a) sprode (briichtig), b) weisen sehr hohe
Schmelzpunkte auf und sind ¢) nur in Losung oder Schmelze elektrisch leitfahig.

Beispiele: Kochsalz NaCl, Magnesiumchlorid MgClzj
Molekiile sind elektrisch neutrale Atomverbinde. Die Atome sind iiber bindende Elektronenpaare
miteinander verbunden.

Beispiel: Wasserbildung, Gleichung: 2 H-+ -O-— H-O-H bzw. H20|
Molekulare Verbindungen sind allesamt elektrische Nichtleiter (Isolatoren). Verbindungen mit
kleinen Molekiilen sind fliichtig (niedriger Siedepunkt), Verbindungen mit sehr groflen Molekiilen
kunststoft- oder diamantartig (zersetzlich oder hoher Schmelzpunkt).

Salzbildung:  Metall + Nichtmetall — Ionenverbindung (Salz) oder: Sdure + Base — Salz + Wasser
Beispiel: PNa + Cl, — 2 NaCl] oder: |[HCI + NaOH — NaCl + H,0|

Symbol fir wasserunlésliche Produkte A + B = 4B aus Losungen: |, fiir geldste lonen: (aq)
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AB 02c: Stoffnamen (Benennen von Elementen und bindaren Verbindungen)

1) Elemente (und Elementsymbole): Siche PERIODENSYSTEM (PSE) (Metalle kursiv:)

H Wasserstoff He Helium C Kohlenstoff @) Sauerstoff

F Fluor Na Natrium Mg Magnesium Al Aluminium
P Phosphor S Schwefel Cl Chlor Ar Argon

K Kalium Ca Kalzium Mn Mangan Fe Eisen

Cu Kupfer Zn Zink Br Brom Ag Silber u.a.

2) Benennung molekularer Verbindungen (binir, nur aus Nichtmetallen):

Zahl- + Nicht- | + Zahl- +| Nichtmetall I (Latein, Endung —id,
silbe I metall I silbe IT * im PSE weiter rechts / oben)
Beispiel: \4 l / * Zahlsilben (Anzahl Atome im Molekiil):

Di — stickstoff — tri — oxid mon(0) =1 di=2 tri=3
tetr(a) = 4 pent(a) =5 hex(a) =
hept(a) =7 okt(a) =

Formel:

3) Benennung binirer ionischer Verbindungen (aus Metall + Nichtmetall bzw. Kation + Anion):
Der Stoffname besteht aus drei Bausteinen; im Unterschied zu Molekulen werden hier keine Atomzahlen
angegeben, sondern -—sofern nétig — nur Ladungszahlen des Kations:

Name des Metalles |+ | Ladung des Kations [+ | Name des Anions (Latein, Endung —id,

(Kation, positiv) (falls njtig) bei Sauprstoff als 3. Element: -at) *
Beispiel: \4 l / * |onen-Namen:
Kupfer — Il — chlorid F° Fluorid CI" Chlorid
lonen: Cu® und CI Brr Bromid [I° lodid
\ / (Verhaltnis: 1: 2) 0* Oxid S*  Sulfid
Formel: CuCI 2 ; N* Nitrid P*  Phosphid

c* Carbid H  Hydrid
SO,* Sulfat COs* Carbonat
NO; Nitrat PO, Phosphat
CH;COO" Azetat NH," Ammonium

4) Benennung ionischer Verbindungen aus mehr als zwei Elementen:

e  Wenn das Nichtmetall zusitzlich Sauerstoffatome gebunden hat, dann ist die Endung —at (s. 0.), wenn
es etwas weniger Sauerstoff gebunden hat, auch —it (Beispiele: S? Sulfid, SO Sulfat, SO3> Sulfit).

e Wenn das Anion cine Kohlenstoff-Wasserstoff-Verbindung aufweist, so gelten Regeln aus der
organischen Chemie (Beispiele: HCOO- Methanat / Formiat, CH;COO- Ethanat / Azetat usw.[).

e Hinweis: Wenn ein Ion von Liganden umgeben ist (unabhingig von Ionenladungen und Wertigkeiten,
Formeln: Eckige Klammern), so gelten besondere Regeln (aus der Chemie der Komplexe,

Beispiel: [Bily] Tetraiodobismutat{).

5) Benennungs-Ubung:

Benennen Sie folgende Verbindungen: a) SF, b) CCly, ¢) CO,, d) CO, e) NO,, f) N,O, g) P,Os,

h) CuS, i) Cu,S, j) FeO, k) Fe,O3, I) AICI3;, m) FeSO,4, n) KNO3, 0) CaCOg, p) PCls, q) FeCls,

I Fex(SO4)3 s) NH4CI, t) AgNO;3, u) Cr,03, V) CrOz, w) MnO,, X) Mn,04, y) AIPO,, z) CH;COONa.
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AB 02d: Formeln von Stoffen erstellen

FORMELN sind Symbole fir Stoffe (Reinstoffe: Elemente und Verbindungen).
REAKTIONSSCHEMEN sind Symbole fiir Stoffumwandlungen (Reaktionen).

Erstellen von Formeln:

a) Elementsymbole der Atome oder Ionen raussuchen
(im PSE weiter links und unten stehende Elemente auch in der Formel links)
b) Atomzahlenverhiltnisse unten klein hinter die Elementsymbole setzen
(Anzahl der Atome pro Molekiil entsprechend der Zahlsilben im Namen bzw.
Wertigkeit der Atome bestimmen bzw. die Anzahl der Ionen entsprechend ihrer
Tonenladungszahlen und deren kleinsten gemeinsamen Vielfachen kgV bestimmen)

Beispiele: Phosphorpentachlorid  Zahlsilben: (mono) / penta Formel: PCls
Aluminiumoxid lonen: APF* und 0* kgV:6 Formel: Al,O3
Ionenladungen:

1. Die Ladungszahl der Ionen der Hauptgruppen-Metalle entspricht der Hauptgruppenzahl im
»Periodensystem* (einige Ausnahmen: Es gibt auch Sn?*, Pb2*, Bi3*)

2. Die Ladungszahl der einatomigen lonen der Nichtmetalle ist negativ und entspricht der
Hauptgruppenzahl abztglich der Zahl Acht (Beispiel: Oxid-Anion VI — 8 = -2; Ausnahme: H*/H-

| 11 11 v \% VI 41! VIII
Alkalimetalle Erdalkali- Erdmetalle Kohlenstoft- Stickstoff- Chalkogene Halogene Edelgase
metalle Gruppe Gruppe (Erzbildner) (Salzbildner)

1,0l H 4’02 He

6,93 Li 9,04 Be 10,85 B 12,06 C 14,07 N 16,08 0 19,09 F 20,210 Ne
23,011 Na 24,312 Mg 27,013 Al 28,114 Si 31,015 P 32,116 S 35,517 Cl 39,918 Ar
39,119 K 40,120 Ca 69,731 Ga 72,632 Ge 74,933 As 79,034 Se 79,935 Br 83,836 Kr
85,537 Rb 87,638 Sr 114,849 In 118,750 Sn 121,851 Sb 127,652 Te 126,953 I 131,354 Xe
132,955 Cs 137,356 Ba 204,481 T 207,282 Pb 209,083 Bi 210,084 Po* 210,085 At 222,086 Rn*
223’087 Fr* 22688 Ra* (weitere radioaktive Elemente*)

*In der untersten Zeile stehen nur radioaktive, zumeist extrem kurzlebige Stoffe (instabil, nur kiinstlich herstellbar). An der
mit Strich markierten Stelle stehen die Nebengruppen-Elemente (40 Elemente, der ,d-Block® |, auch
.Buntmetalle® genannt). Sie haben unterschiedliche Ladungszahlen. Die wichtigsten Nebengruppenmetall-Kationen sind:
Cr* vom Chrom, Fe** vom Eisen, die zweifach positiven Kationen Cu?*, Mn?*, Fe?*, Co®*, Ni?*, Zn®* sowie Ag* und Cu".

Achtung:
Nichtmetall-Atome bilden Salze bzw. ionische Verbindungen nur in Verbindung mit Metall-Atomen.

Nichtmetallatome untereinander bilden elektrisch neutrale Atomverbidnde (Molekiile). Diese Verbindung
zwischen den Atomen hilt hier nicht aufgrund elektrischer Anziehungskrifte zwischen (+) und (-),
sondern durch gemeinsame Nutzung zweier Elektronen als bindendes Elektronenpaar:

o o . Na®+°Cls— Na'+3CI3
Beispiel: NaCl als ionische Verbindung: & *¢ oder: Nae + ¢Cl — Na* + :Cl-
© e o ¢ 2H
©coo o Ho

Beispiel: H» als molekulare Verbindung: oder He + eH — H—H (bzw. Hy)
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UB 02a: Ub(erleg)ungsaufgaben und Zusatzinfo(rmationen) zu AB 02c
(Arbeitsblatt Nr. 2c+d: Stoffe benennen und Formeln erstellen)

Schriftliche Ubung: Vervollstandigen Sie folgende Tabelle:

Name Formel Pkt.
Chrom-IlI-chlorid
Chrom-VI-oxid
Cu,O
CuO
SO,
MgCl,
Fe,O4
N,O3
P,0Os
Aluminiumoxid
Kaliumfluorid
K,CO3
Kaliumphosphat
KNO;
MgCO;
Bariumsulfat
Mangan-I1-sulfat
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UB 02b: Zusatzinfo(rmation): Das Atommodell nach Bohr (,,Schalenmodell“)

Im ,,Schalenmodell” des Aufbaus der Atome (von Niels Bohr, um 1910) besteht die Hiille aus ,,Schalen®,
in denen sich die Elektronen befinden. K-Schale

Die innerste, dem Kern nichste Schale ist voll

besetzt, wenn sie zwei Elektronen aufweist. Jede L-Schale \
weitere Schale fasst acht Elektronen. Atome
nmit voll besetzten Aullenschalen gehdren zur * >
Gruppe der Edelgase, so z. B. Helium (2 S
Elektronen) und Neon (2+8 = 10 Elektronen).

. . . Neon. 8 Valenzelektronen Helium 2 Valenzelektronen
Natriumatome sind wie Neonatome aufgebaut, auf der zweiten Schale auf der ersten Schale

jedoch weisen sie im Kern ein Proton mehr auf.

Daher kommt ein elftes Elektron hinzu. Da die Abbildung: Atome bestehen aus Atomkernen (massereich, positiv

2. Schale mit 8 AuBlen- bzw. Valenzelektronen  geladen) und Atombiille (leerer Raum, elektrisch negativ geladen). Die

voll aufgefillt ist (Neon ist wie Helium ein Alinstmiglichen, negativen ILadungen werden als , Elektronen

Edelgas!), beginnt mit Natrium wieder eine bexeichnet. Sie befinden sich in ,,Schalen* in der Atombiille. Die in der

neue Periode, ebenso wie schon beim Lithium: danfSersten Schale befindlichen Elektronen werden |,V alengelektronen
genannt. Es sind maximal acht.

Der Aufbau der Atome nach Bohr geht aus der Stellung der Elemente im ,,Periodensystem hervor, die
Anzahl der Aulenelektronen eines Atoms entspricht der Hauptgruppenzahl:

Aufbau der Atome nach dem Bohr’schen Atommodell in Schalen. Helium-,

Neon- und andere Edelgas-Atome weisen volle Auflenschalen auf —
anschlieffend beginnt daher mit dem Aufbau einer neuen Schale beim
Alkalimetall jeweils eine neue Periode im Periodensystem. Elemente mit
H

gleichen Anzahlen von Auflenelektronen — chemisch einander dhnlich — He
stehen somit untereinander.

DO ©

(00)0/6]0l0]0]C)
Na Mg A § P s a A

I I " v v VI VIl VIII. Hauptgruppe

Natriumatome weisen nur ein Valenzelektron auf — Natrium dhnelt daher dem Lithium. Alle Elemente der
1. Hauptgruppe im Periodensystem sind Alkalimetalle. Die Anzahl der AuBlenelektronen entrspricht also
immer der Hauptgruppenzahl — und sie bestimmt die chemischen Eigenschaften eines Elementes. Die
Anzahl der Schalen entspricht der Periode.
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UB 02c: Ubungsaufgaben / Zusatzinfos zu AB 02a-c

Waéchter: Laborpraktikum Anorganisch-analytische Chemie, Seite 23

(Arbeitsblatt Nr. 2 a bis d): Stoffumwandlungen, Stoffnamen, Formeln

Ablauf chemischer Reaktionen im Teilchenmodell (Atome, Atombau, PSE)

Auswahl-Aufgabe:

(Richtige Losung bitte rechts ankreuzen —)

1)
2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

9)

Nr.

a b C d e

Aus welchen kleinsten Teilchen bestehen Elemente?

[ER

a) Molekule, b) Kationen, ¢) Anionen, d) Atome, €) Elektronen.

Woraus bestehen Salze?

a) Molekiile, b) Kationen, c) Anionen, d) Atome, e) Elektronen.
Kupferblech reagiert mit Schwefeldampf.

Was passiert mit den Schwefelatomen?

a) Sie geben Protonen ab, b) Sie geben Neutronen ab, ¢) Sie geben

(Bitte auf gesondertem

Elektronen ab, d) Sie nehmen Protonen auf, €) Sie nehmen

Blatt notieren)

Elektronen auf.

Kohlenstoff verbrennt. Was entsteht?

OO N |01~ WD

a) Molekiile, b) Kationen, c) Anionen, d) Atome, e) Elektronen.
Aluminium verbrennt. Was geschieht mit den Aluminiumatomen?
a) Sie geben Protonen ab, b) Sie geben Neutronen ab, ¢) Sie geben
Elektronen ab, d) Sie nehmen Protonen auf, €) Sie nehmen
Elektronen auf.

Welche Stoffeigenschaften haben Metalle? Und warum (Erklarung
vom Aufbau des Stoffes her; Hinweis: vgl. Tabelle unten!)?
Erkléaren Sie kurz folgende Begriffe in je einem ganzen Satz:

a) Reaktion, b) Reduktion, ¢) Anion, d) Formel (Summenformel),
e) Edelgas.

Was gibt die Ordnungszahl eines Elementes im Periodensystem an?

a) Die Anzahl der Protonen in der AuBenschale der Elektronen,
b) Die Anzahl der Elektronen in der AuRenschale der Atome,
c) Die Anzahl der Protonen im Atomkern, d) Die Anzahl der
Neutronen im Atomkern, e) Die Anzahl der Elektronen im
Atomkern, f) Die Anzahl der Protonen in der Atomhdille.

Atommodell nach Bohr, Beispiel Kohlenstoff:

Atomkern: 6 Protonen p+

und 6 Neutronen n

Atombhiille: 6 Elektronen e, davon 4 aufSen

Was gibt die Massezahl eines Elementes im Periodensystem an?

a) Die Anzahl der Protonen in der AufRenschale der Elektronen, b) Die Anzahl der Elektronen in der Aullen-
schale der Atome, ¢) Die Anzahl der Protonen im Atomkern, d) Die Anzahl der Neutronen im Atomkern,

e) Die Summe der Anzahl der Protonen und Neutronen im Atomkern.

Bindungsart Atombindung Ionische Bindung Metallische Bindung
(auch: kovalente Bindung,
Elektronenpaarbindung EPB)

Beispiele Kohlendioxid CO,, Benzen, | Kupfer(II)-sulfid CuS, Messing CuZn, Kupfer-
Polythylen C,H,, Stérke, Natriumchlorid NaCl, Nickel-Legierung CuNi,
Siliciumcarbid SiC, Diamant | Magnesiumoxid MgO Bronze CuSn, Eisen Fe

Bindungspartner Nichtmetallatome Metallatom mit Metallatome

(und deren (elektronegativ oder Nichtmetallatomen (hoher | (elektropositiv)

Elektronegativitit) | elektroneutral) EN-Unterschied)

Bindungsursache Bildung gemeinsamer Ubertragung von Abgabe von Valenz-

(bindende Kraft) Elektronenpaare bzw. Elektronen (elektro- elektronen (,,Elektronen-

bindender Molekiilorbitale

statische Anziehungskrifte
zwischen Kation + Anion)

gas‘ als ,,Kitt* zwischen
positiven Metall-Ionen)

Kleinste Teilchen

Molekiile (Molekiil- oder
Atomgitter)

Positive und negative Ionen
(Ionengitter)

Positive Ionen mit Elektro-
nengas (Metallgitter)

Stoffcharakter/ -
eigenschaften

- Fliichtig,
- makromolekular oder
- diamantartig

Salzartig (Leiter 2.
Ordnung, als Feststoff
sprode, hohe Schmelztemp.)

Metallisch (glinzend, gut
verformbar, Leiter 1.0rd-
nung, guter Warmeleiter)
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LAC 02a: Einen Stoff zerlegen

Vorerklirung: Elemente koénnen sich zu chemischen Verbindungen vereinigen (vgl. Versuche
,» Verbrennung von Schwefel” und ,,Reaktion von Kupfer mit Schwefel®).

Reinstoffe, die sich chemisch zetlegen lassen, werden Verbindungen genannt: Sauerstoffverbindungen
heiBlen Oxide, Schwefelverbindungen Sulfide und Verbindungen der Essigsdure werden Azetate genannt.
Beispiele fiir Verbindungen sind: Schwefeldioxid SO, Kupfersulfid CuS, Wasser H.O, Kupferazetat
CuACz bZW. Cu(CH3COO)2 .

Versuch 4 (m!): Zerlegung von Kupferacetat (nach: http://wwuw.seilnacht.com/versuche/cuac.html)
a) Stoffe: Kupfer(ll)-acetat (H 302, 315, 319, 335, 400, P 261, 273, 280.1-3, 301+312, 305+352,
305+351+338 , Entsorgung G 3), Kupferblech ca. 2 x 5 cm, Essigessenz (Essigsaure 25%: H 226,
314 P 210, 260, 280.1+3, 303+361+353, 304+340, 305+351+338, 310, Entsorgung: Kupfersalze in
den Behélter Schwermetallabfalle flissig, Essigsaurereste — sofern schwermetallfrei — in den Behalter
flir Sdure-Base-Abfalle).
Achtung: Schutzbrille tragen und Schutzhandschuhe anziehen! Stoffe nicht anfassen! Nach
dem Experimentieren Hande waschen! Reaktionsprodukte ordnungsgeman entsorgen!

b) Gerate: Schutzbrille, Brenner und Streichhdlzer, Reagenzglas, RG-Halter

c¢) Durchfiihrung: Erhitzen Sie eine Spatelspitze Kupfer(ll)-acetat in einem Reagenzglas mit einer
nicht leuchtenden Brennerflamme.

d) Beobachtung und Auswertung: Achten Sie auf Farbanderungen und Geriiche! Beobachtungen im
Laborheft notieren. Im Protokoll auswerten, indem folgende Fragen beantwortet werden: Welcher
Stoff wird hier zerlegt? Welche Stoffe entstehen? (Zwei mdgliche Produkte gentigen: Eines ist am
Geruch erkennbar, das andere ist ein an der Farbe erkennbares Metallpulver).

Entsorgung: Reste des Kupferacetats werden im Behélter fiir feste Schwermetall-Abfélle entsorgt. Nach der
Entsorgung des Kupferacetats werden die Reagenzglaser gut gewaschen und gespult. Geht der Kupferspiegel
nicht weg, gibt man die Reagenzgladser zum Glasmull (Glasmill sollte vom Restmill getrennt werden,
Verletzungsgefahr!).

Hinweis: Wenn man ein Kupferblech mehrere Wochen lang in einem mit Essig ca.
2 bis 3 cm hoch gefiillten Schraubglas stehen I&sst, dann bilden sich nach ein paar
Tagen turklisblaue Schichten. Wenn das GeféR dann offen stehen gelassen wird,
verdunstet Flussigkeit und es bilden sich nach e4in, zwei Wochen dunkelgriine
Kristalle des Stoffes Kupferazetat. Beim Erhitzen zerfallen diese Kristalle wieder
in rotbraunes Kupfer und in Ddmpfe, die nach Essig riechen (Nebenbei kann eine
Verkohlung stattfinden und Kohlenstoff entstehen):

erhitzen
Kupferazetat = Kupfer + Essigsaure*
stehen lassen

* Der hier Essigsdure genannte Stoff entsteht bei diesem Versuch nicht in
Reinform, sondern ist eine Verbindung, die beim Erhitzen weiter in viele andere
Stoffe zerféllt, u.a. in Wasser, Kohlenstoff und viele andere Zersetzungsprodukte. = ey , )
Kupfer und Kohlenstoff sind hingegen chemisch nicht zerlegbare Reinstoffe, so | Abb. 2: Bronzestatue mit
genannte Elemente. tirkisgrinem Patina-Belag
Tarkisblaue Schichten entstehen im Laufe von Monaten und Jahren auch auf | auf der Hohenzollern-
Bronzestatuen, Kupferrohen und und -déchern, z.B. von Kirchen und Denkmalern. | briicke in K&ln (Abb.: Lizenz
Dieser Belag wird Griinspan genannt und dhnelt dem Kupferazetat. ,Freie Kunst®, gemeinfrei)

Reaktionsgleichungen zu Versuch 4 in Worten:

Stoffzerlegung: Kupferazetat — Kupfer + Essigsdure®
Stoffvereinigung: Kupfer + Essigsdure — Kupferazetat
(* Bei starkerem Erhitzen zerlegt sich die Essigséure weiter in andere Stoffe, es entsteht je nach Temperatur ggf.
auch schwarzes Kupferoxid, Kohlenstoff, Wasserdampf u.a.)
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LAC 02b: Einfache chemische Reaktionen durchfiihren, Teil 1:
Reaktionen von und mit Magnesium

Versuch 5 (\WAWR)): Reaktion von Magnesium mit Sauerstoff — eine Verbrennung

Chemikalien: Magnesiumband (Mg; H-/P-Satze: Bei Brand mit Ldschdecke ldschen,
KEINESFALLS mit Wasser!).

Gerate: Tiegelzange, Bunsenbrenner mit Gasschlauch, Uhrglas, Schutzbrille, feuerfeste Unterlage
Durchfiihrung: Entziinden Sie das mit der Tiegelzange gehaltene Magnesiumband (etwa 10 cm) und
halten Sie es tber ein Uhrglas. Untersuchen Sie das Verbrennungsprodukt.

Achtung: Es entsteht eine sehr heilRe und helle Flamme. Herabtropfendes, fliissiges Magnesium kann
auf der Haut schwere Verbrennungen verursachen. Eine Schutzbrille muss getragen werden. Nicht
direkt in die Flamme sehen! Kopf fernhalten und zweite Hand fernhalten!

Beobachtung und Auswertung: Beschreiben Sie die Eigenschaften der Ausgangs- und Endstoffe.
Erstellen Sie die Reaktionsgleichung in Worten (Namen der Ausgangsstoffe, Reaktionspfeil, Namen
der Produkte). Erklaren Sie die abgelaufenen Vorgénge in zwei, drei Sétzen, auch zum folgenden
Versuch (Vergleichen!). Uberlegen Sie auch, warum das Verbrennungsprodukt (die weife v**Asche®)
mehr wiegt als das eingesetzte Stiick Magnhesumband.

Entsorgung: Verwendung fir Versuch 6 und 7 (andernfalls: Abfallbehélter Sduren und Laugen).

\48J8! Reaktion von Magnesium und Magnesiumoxid mit Wasser

Chemikalien: Magnesiumband (Mg; H-/P-Sétze s.0.), Magnesiumoxid, dest. Wasser

Gerate: Reagenzglasstander mit zwei Reagenzglasern, Spatel, Pinzette

Durchfihrung: Geben Sie ca. 1 cm mit dem Spatel blank gekratztes Magnesiumband in ein
Reagenzglas mit ca. 2 mL dest. Wasser. Geben Sie eine Spatelspitze Magnesiumoxid in ein zweites
Reagenzglas mit ebenfalls ca. 2 mL dest. Wasser. Lassen Sie die Reagenzglaser frei von
Erschutteruingen fir mindestens 60 min stehen und schauen Sie, ob sich in einem der beiden Gléser
im Laufe der Zeit kleine Gasbl&schen bilden.

Hinweise zur Auswertung dere Versuchsbeobachtungen: Das Magnesiumband gilt im Gegensatz
zum Pulver oder dem GrieR trotz der Brennbarkeit nicht als Gefahrstoff. Beim Verbrennen an der Luft
entsteht hauptséchlich Magnesiumoxid. Dieses ist auch kein Gefahrstoff (Als Nebenprodukt entsteht
in Spuren Magnesiumnitrid. Dieses ist ein Reizstoff). Als sehr unedles Leichtmetall kann Magnesium
von Wasser und Sauren angegriffen werden.

WA Reaktion von Magnesium und von Magnesiumoxid mit Salzsaure

Der Versuch sollte daher nur im KleinmaRstab (Spatelspitze, kleines Bandstiick) mit Schutzbrille bei guter
Raumliftung ohne Verwendung eines Abzugs durchgefihrt werden.

Stoffe: Magnesiumband Mg, Magnesiumoxid MgO (aus Versuch 6), Salzsdure HCI (etwa 10%ig;
H-/P-Satze: Kann Atemwege reizen. Verursacht schwere Augenreizung. Kann gegentber Metallen korrosiv sein.
Augenschutz tragen. BEI BERUHRUNG MIT DER HAUT: Mit viel Wasser und Seife waschen. BEI
BERUHRUNG MIT DEN AUGEN: Einige Minuten lang behutsam mit Wasser ausspllen. Eventuell
vorhandene Kontaktlinsen nach Mdglichkeit entfernen. Weiter ausspillen. Bei Hautreizung: Arztlichen Rat
einholen/arztliche Hilfe hinzuziehen).

Gerate: Spatel (oder Magnesiarinne), Reagenzglédser, Reagenzglasgestell, Schutzbrille/-handschuhe,
Tropfpipette.

Durchfihrung: Wenig Magnesiumband oder -pulver (oder der Mg-Rest aus V.6) werden in einem
Reagenzglas in 1-3 mL verdlinnter Salzsdure geldst. In einem zweiten Versuch wird eine Spatelspitze
Magnesiumoxid (oder das Verbrennungsprodukt aus V.6) 1-3 mL Salzsdure gel6st. Vergleichen Sie!
Entsorgung: Salzlésungen mit Sdureanteilen werden mit Wasser verdinnt, dann neutralisiert
(und/oder in den Behélter fiir Schwermetallsalzldsungen gegeben).

Hinweise: Das Magnesium Mg I6st sich unter Aufbrausen mit starker Warmeentwicklung in
verdinnter Salzsdure HCI. Dabei entsteht Wasserstoffgas H, und Magnesiumchlorid MgCl,, ein
wasserlosliches, farbloses Salz. Das allgemeines Reaktionsschema dieses VVorgangs lautet:

| Metall +Saure — Salz + Wasserstoffgas?).
Hier: Magnesium + Salzsdure — Magnesiumchlorid + Wasserstoff
oder: Mg + 2HCI — MgCl, + H,1
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LAC-Versuchsprotokoll Nr. Name:

Thema:

Ggf. Unterthemen:

Datum aller Labortage:

Gliederung des folgenden Protokolls:

1) Analyseergebnis oder Einleitung (ggf.Beschreibung der Analysesubstanz, ...)
2) Nr. und Uberschrift der durchgefiihrten Versuche
(auch: Benutzte Versuchsvorschriften, Quellen, ggf. Durchfiihrungs-Varianten)
3) Eingesetzte Gefahrstoffe
(neu eingesetzte und hergestellte Gefahrstoffe mit H-/P-Satzen und Entsorgung!)
4) Versuchsbeobachtungen (und ggf. Messergebnisse)
5) Auswertung der Beobachtungen (und ggf. Zwischenergebnisse, ...)
(bei Reaktionen auch Reaktionsgleichungen)
6) Labornotizen aller Labortage (mit Datum der Labortage, im Falle von Unterrichtsversdumnis
von Mitschiiler/innen iibernommen/kopiert und mit Quellenangabe gekennzeichnet!)

1) Analyseergebnis (oder Versuchsergebnis, Einleitung, Vorbemerkungen):

2) Durchgefiihrte Versuche:
Auflistung mit Nr., Datum, Uberschrift, : (Punkte 3 bis 6 folgen hinter dieser Deckblattseite =)

Nr. | Datum Versuchsiiberschrift Leistungsbewertung durch die Lehrkraft:

Protokollbewertung (Note):

Begriindung:

a) Es fehlte(n):

[ Deckblatt (wie vorgegeben) [1H-/P-Satze *(A/B)
[ Entsorgungshinweise  [J Datum der Labortage

[ Versuchsbeobachtungen (] Quellenangaben
[J Versuchsauswertungen [J Labornotizen/-heft

[ Reaktionsgleichungen * A: zu Einzelstoffen

[ Zahlentiefstellung in Formeln  B: Im Wortlaut
[l Folgendes: |

b) Besonders gut war / ist:

¢) Zur experimentellen Mitarbeit:

1) Dieses Deckblatt kénnen Sie zum Eigengebrauch kopieren und fiir jedes Versuchsprotokoll nutzen!
2) In Formeln wie H;0" erfolgt Zahlentiefstellung im Textverarbeitungsprogramm WORD einfach

durch die Tastenkombination [STRG|/ (Apostroph), eine Zahlenhochstellung durch / {Sternchen)!
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Kapitel 3: Flammprobe und Salzperle/PSE und Reaktionsgleichungen

AB 03a: Flammprobe (Spektroskopie) und Salzperle

Flammprobe: Leicht zu verdampfende Salze (z. B. Chloride, Nitrate, Carbonate) von Alkalimetallen
verursachen charakteristische Flammenfirbungen (Li rubinrot, Na gelborange, K rotviolett usw.).

Die Wirmeenergie regt in den verdampften Ionen

Valenzelektronen dazu an, in hohere, leere Schalen zu  Wéarmeenergie Abgestrahltes Licht
sptingen  (Aufnahme oder  Absorption  von Lot i
Wirmeenergie). Wenn das Elektron zuriickspringt,
gibt das Atom die aufgenommene FEnergiemenge
wieder in Form von Licht bestimmter Wellenlinge ab
(Emission). Dieses wird als eine bestimmte Farbe
wahrgenommen. Wenn man das Licht idber ein
Glasprisma  in  ein  Farbspektrum  zerlegt
(., Regenbogenfarben®), dann sicht man im Spektrum
entsprechende Emissionslinien.

phoion

Absorption Emission

Continuous Spectrum

Emission Spectrum

Absorption Spectrum

Kontinuierliches, Emissions- und Absorptionsspektrum
(Bildquelle: wie links)

Eine Spektralanalyse kann somit
Informationen Uber den Aufbau eines Atoms
Emission Spectrum liefern (Elektronenverteilung in der Atomhiille,
Atommodell von Niels Bobr) oder Informationen
dartiber liefern, welche Ionen, Atome oder
Absorption Spectrum Molekiiox redle in einem verdampften Salz oder
s einer glihend heilen Gaswolke enthalten sind
(z. B. in der Astronomie im Weltraum oder auf
Sternoberflichen).

Prisma (Bildquelle: wikimedia commons / Lizenz CC 1.0)
inuous Spectrum

Quellen von kontinuierlichen, Emissions- und Absorptionsspektren

(Bildquelle: wikimedia commons / Lizenz CC 1.0) ox
Salzperle:  Manche  Kationen bilden in  Petlen ‘

aufgeschmolzenen Borax- oder Phosphor-Salzes bestimmte
Firbungen aus. Das Borax-Anion kann bei dem
Schmelzvorgang ein Sauerstoff-Ion aufnehmen, und das red
Metaboration verbindet sich dann mit einem Metallkation zu
einer farbigen Verbindung (Beispiel: Borax reagiert
Cobaltsulfat zu Natriummetaborat, Cobaltmetaborat und
Schwefeltrioxid). Das Salz NaNHsHPO, kondensiert beim
Erhitzen 2zu  Polyphosphaten, zB. in ringférmige
Metaphosphate Naj3(P3Ov), vereinfacht als: NaPOs. Auch  Oxvdations- und Reduktionszone (ox/red)

oberer Oxidationsraum

urterer Oxidationsraurn

Schrelzraurm

Reduktionsraurm

Flarnmenbasis

hiermit entstehen speziell gefirbte Salze. Die duflerste Spitze —(Bildquelle: Bededikt.Seidl 0
des inneren Flammenkegels wirkt reduzierend (red) , der “imediacommons) X  Red
gesamte dullere Flammenkegel ist Oxidationszone (ox). Je LT —
nach Zone und Temperatur hat die Salzperle dann et Cu
unterschiedliche Firbungen, z.B. bei Kupfersalzen: b o L —
Phosphorsalz (ox) Borax (0x) Phosphorsalz (red) Borax (red) B B
Heil} Kalt Heil} | Kalt Heil} Kalt Heil} Kalt " /
griin blaugriin | grin | blaugriin | farblos | lackrot grinlich | lackrot o N

(Abb. Salzperlen rechts, eig. Foto — ‘Mp Fe
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AB 03b: Arten chemischer Reaktionen und Reaktionsgleichungen

1) Arten chemischer Reaktionen:
Einteilung im Blick auf Stoffe (Stoffzerlegung, -vereinigung, -umgruppierung) und ausgetauschte
Teilchen:

Fallungsreaktion (lonen werden ausgetauscht, [Beispiel: FeCl, + Na,S — FeS + 2 NaCl)),
Saure-Base-Reation  (Protolyse, Austausch von Protonen H* LBeispieI: 2 HCI + Na,S — H,S + 2 NaCl)),
Redoxreaktion (Elektronen e” werden ausgetauscht, [:Beispielz Cl, + 2 Nal — |, + 2 NaCl)),

Komplexbildungsreaktion (Austausch von Liganden, d. h. Molekiilen oder Anionen mit freien e” - Paaren).

Hinweis: In der Chemie der Kohlenstoffverbindungen (Organik) unterscheidet man Anlagerung
(Additionsreaktion, A), Abspaltung (Eliminierungstreaktion, E) und Austausch
(Substitutionsreaktion, S) von Atomen und Atomgruppen, die Angreifer sind dabei nukleophil oder
elektrophil (suchen Nihe zu Atomkern oder Elektronen) oder radikalisch (sie haben ,,Einzelelektronen®).

2) Typische Produkte bzw. Reaktionen:

1) Metall + Metall — Legierung

2) Metall + Nichtmetall — lonische Verbindung (Salz) ist stets eine Redoxreaktion (Austausch v. )
3) Nichtmetall + Nichtmetall — Molekulare Verbindung ist fast immer eine Redoxreaktion

4) Nichtmetalloxid + Wasser — Sédure

5) Metalloxid + Wasser — Metallhydroxid (Base) ist stets Saure-Base-Reaktion (Austausch H*)
6) Saure + Metall —» Salz + Wasserstoff ist stets eine Redoxreaktion (Austausch e™)
7) Saure + Metalloxid — Salz + Wasser ist stets Sdure-Base-Reaktion

8) Saure + Metallhydroxid — Salz + Wasser ist eine Neutralisation / Sdure-Base-R.

9) Sdure 1 (stérker) + Salz 2 — Salz 1 + Séure 2 (schwacher) ist stets eine Verdrangungsreaktion
10) Base 1(starker) + Salz 2 — Salz 1 + Base 2 (schwacher) ist auch eine Verdrangungsreaktion

3) Erstellen von Reaktionsgleichungen (in Formeschreibweise):

a) Erstellen der Formeln der Ausgangsstoffe (links vom Reaktionspfeil) und Produkte (rechts)

b) Ausgleichen der Anzahl der Atome durch Voransetzen grofler Zahlen (,,Koeffizienten®):
(bei Redoxreaktionen: ggf. Teilgleichungen fiir Elektronenabgabe = Oxidation, ox, und fiir
Elektronenaufnahme = Reduktion, red)

Beispiel: Magnesiumverbrennung
Ausgangsstoffe: Magnesium (Mg) und Sauerstoff (O,), Produkt: Magnesiumoxid (MgO)

,Wortgleichung*: IMagnesium + Sauerstoff — Magnesiumoxid|

Reaktionsgleichung in Formelschreibweise:

Ansatz: x Mg +y Oz - z MgO Oxidation: Mg — Mg* +2¢ (e 2)
Vo Reduktion: O, +4 ¢ — 20
Koeffizienten: x =2, 72" Losung: Redox: 2 Mg + O, —» 2 MgO
Reaktionsgleichung in Formeln: ‘2 Mg+ 0O, > 2 MgO‘

HINWEIS:

Weitere Lernhilfen und néhere Informationen zu Reaktionen, Reaktionsgleichungen und dem
Grundlagwenwissen der Chemie finden sich z.B. in der Reihe Chemie im Distanzunterricht u.a. in en Banden |
bis VI (siehe Buch-Anhang oder unter
https://www.epubli.de/shop/buch/Salze-S%C3%A4uren-Laugen-Michael-W%C3%A4chter-9783753159249/109630 ,

Uber https://www.epubli.de/shop/autor/Michael-W%C3%A4chter/28316 u.a.).
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Ub 03a: Ubungsaufgaben, Wiederholung (zu Arbeitsblatt AB Nr. 2C+D)

1) Was ist der Unterschied zwischen einem Stoffgemisch und einer chemischen Verbindung?
(Erkléren Sie ihn in 1-2 Satzen)

2) Geben Sie an, aus welchen kleinsten Teilchen sich folgende Stoffe aufbauen:
a) Edelgase, b) Metalle, ¢) Salze, d) Kunststoffe (und andere molekulare Verbindungen).
e) Erklaren Sie auch, welche Krafte die in 2a) bis 2d) genannten Teilchen zusammenhalten.

3) Zéhlen Sie die vier Eigenschaften auf, die alle Metalle gemeinsam aufweisen.

4) Zahlen Sie drei Eigenschaften auf, die alle Salze gemeinsam aufweisen.

5) Geben Sie mit Hilfe des PSE an, wie viele AuRenelektronen folgende Atomsorten aufweisen:
a) Natrium, b) Sauerstoff, c) Kohlenstoff, d) Neon, e) Wasserstoff, f) Helium, g) Chlor

6) Wo im PSE befinden sich die Nichtmetalle?

7) Wo im PSE befindet sich das reaktionsfreudigste Metall, wo das reaktionsfreudigste Nichtmetall?

8) Wo im PSE stehen die chemisch reaktionsunfahigen Stoffe?

9) Was ist eine chemische Reaktion?

10) Wie benennt man ionische und molekulare Verbindungen? Erkléren Sie die Regeln an je einem
Beispiel!

11) Was ist der Unterschied zwischen einer Summenformel und einer Strukturformel? Erkléren Sie ihn
am Beispiel der Formel fiir Wasser!

12) Erstellen Sie die Summenformeln folgender Verbindungen:
a) Chlorwasserstoffgas, b) Schwefelwasserstoffgas, c) Kohlenstofftetrafluorid, d) Sauerstoff,
e) Stickstoff, f) Kohlenstoffdioxid, g) Methangas (aus Kohlenstoff und Wasserstoff),
h) Ammoniakgas (aus Stickstoff und Wasserstoff), i) Natriumchlorid, j) Calciumfluorid,
k) Magnesiumoxid, 1) Aluminiumoxid, m) Eisen-11-oxid, n) Eisen-111-oxid

13) Benennen Sie folgende Verbindungen: a) Cu,S, b) CuS, ¢) NO,, d) N,O, e) N,Os, f) MnO,, g) SF.

Hilfsmittel: Das Periodensystem der Elemente (PSE):
PSE in Kurzform (Perioden 1-7 von oben nach unten, Hauptgruppen I-VIII von links nach rechts angeordnet, hier in
Kurzform ohne die Nebengruppen I-VIII):

| 11 114 v \% VI VII Vi
Alkalimetalle Erdalkali- Erdmetalle Kohlenstoft- Stickstoff- Chalkogene Halogene Edelgase
metalle Gruppe Gruppe (Erzbildner) (Salzbildner)
1,01 H 4’02 He
6,93 Li 9,04 Be 10,85 B 12,06 C 14,0‘7 N 16,08 o) 19,09 F 20,210 Ne
23,011 Na 24,312 Mg 27,013 Al 28,1 4 Si 31,015 P 32,116 S 35,5 ; Cl 39,918 Ar
39,1 1 K 40,120 Ca 69,731 Ga 72,632 Ge 74,933 As 79,034 Se 79,935 Br 83,836 Kr
85,537 Rb 87,638 Sr 114,849 In 118,750 Sn 121,351 Sb 127,652 Te 126,95 I 131,354 Xe
132,955 Cs 137,356 Ba 204,48] TI 207,282 Pb 209,083 Bi 210,084 Po* 210,0 < At 222,086 Rn*
230 Fr* 26 . Ra* (weitere radioaktive Elemente, instabil)
An der mit Strich markierten Stelle stehen die Nebengruppen-Elemente (40 Elemente, der ,,d-Block*, auch ,,Buntmetalle* genannt), u. a.:
11 v \4 VI VII Villa VIIIb Vilic | 11
M9 Se |19 Ty 09y 20 Cr |59, Mn 558 Fe 89 Co |87, Ni 65, Cu 654 7n
89y |9, Zr %, Nb %, Mo 97, Te* 101 Ry 103, Rpy 1064, pg 108 Ag 2, cd
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Ub 03b: Reaktionsgleichungen von Stoffumwandlungen erstellen
(Ubung(erlegung)saufgaben zu AB03a)

FORMELN sind Symbole fiir Stoffe (Reinstoffe: Elemente und Verbindungen).
REAKTIONSSCHEMEN sind Symbole fir Stoffumwandlungen (Reaktionen).

Erstellen von Reaktionsschemen:

a) Erstellen der Formeln der Ausgangsstoffe (links vom Reaktionspfeil) und Produkte (rechts)

b) Ausgleichen der Anzahl der Atome durch Voransetzen grofler Zahlen (,,Koeffizienten®):
(bei Redoxreaktionen: ggf. Teilgleichungen fiir Elektronenabgabe = Oxidation und fir
Elektronenaufnahme = Reduktion)

Beispiel:  Aluminiumverbrennung — Ausgangsstoffe: Aluminium und Sauerstoff (O,),
Produkt: Aluminiumoxid (Al,O3)

Ansatz: X Al +y O; - z Al,O3 Oxidation: Al —> AP* + 3¢
Reduktion: O, +4¢e —»20*
Koeffizienten: y=3,z=7"" Ldsung: Redox: ‘4 Al+30,52 A|203‘
Typische Produkte bzw. Reaktionen und Beispiele:
1) Metall + Metall — Legierung Cu + Sn — CuSn (Bronze)
2) Metall + Nichtmetall — lonische Verbindung (Salz) Cu + Cl, — CuCl, (Austausch v. e)
3) Nichtmetall + Nichtmetall — Molekulare Verbindung C+0,— CO,
4) Nichtmetalloxid + Wasser — Sédure CO, + H,O0 — H,CO;4
5) Metalloxid + Wasser — Metallhydroxid (Base) Ca0 + H,0 — Ca(OH),(Austausch H)
6) Saure + Metall — Salz + Wasserstoff Mg + 2 HCl — MgCl, + H,T (Austausch ™)
7) Séure + Metalloxid — Salz + Wasser MgO + 2 HCI — MgCl, + H,0
8) Séure + Metallhydroxid — Salz + Wasser Ca(OH), + 2 HCI — CaCl, + 2 H,0

9) Séure 1 (starker) + Salz 2 — Salz 1 + Séure 2 (schwacher) CaCOj + 2 HCI — CaCl, + H,CO3
10) Base 1(starker) + Salz 2 — Salz 1 + Base 2 (schwacher) NH;Cl +KOH — KCI + NH,OH

Ub(erleq)ungsaufgaben:

A) Erstellen Sie Reaktionsgleichungen zu folgenden Vorgingen in Worten und dann in
Formelschreibweise:

1) Kupfer + Schwefel — ? Kupfer + Sauerstoff — ? Silber(I)-sulfid —?
2) Kupfer + Chlor —? Kohlenstoff + Sauerstoff —?  Kupferoxid + Kohlenstoff —?
3) Kohlendioxid + Wasser —? Schwefeltrioxid + Wasser —?  Natriumoxid + Wasser —?
4) Magnesiumoxid + Wasser —? Magnesiumoxid + Kohlensdure —?
Natriumhydroxid + Kohlensiure —?
5) Kupfer(Il)-oxid + Schwefelsdure —? Kupfer(Il)-hydroxid + Kohlensdure —?

Hinweis: Die Salze der Koblensdure beifsen Carbonate (Anion: CO3%) , die der Schwefelsénre Sulfate (SO4%)!

B) Vervollstindigen Sie folgende Reaktionsgleichungen, sofern eine Reaktion stattfindet, und
bestimmen Sie mit Hilfe von AB 03b (S.28) die Reaktionsart:

DMg+N2—?  6)Zn+ Cu2t —? 11) Na,O + HoO 7 16) K + He — ?
2)Al+Br,—>?  7)Ho+ Np—>? 12)Na,O + HCl—>?  17) Ar + KNO; — ?
3)Ca+Hy—>? 8 CO»+H,O — 2 13) Na,O + HNO; — ? 18) NaOH+KOH —> ?
4)F, + Pb—>? 9) P,Os + H, O —?  14) NaOH + HNOs; — ? 19) HCl + HBr —> ?
5PbO+C—?  10)CaO + H,O —>?  15) Fe(OH)s + HBr — ? 20) F, + HBr —> ?
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Ub 03c: Schriftliche Ubung zu Reaktionsgleichungen

1.) Erkliren Sie kurz was in folgenden Fillen geschieht und erstellen Sie die Reaktionsgleichung
in Worten und in Formelschreibweise:
a) Aluminiumpulver wird verbrannt:

b) eine Aluminiummiinze wird von konz. Salzsdure (Forml: HCI) angeitzt:

2.) Formulieren Sie Reaktionsgleichungen in Formeln fiir folgende Vorginge:

a) Wasserstoffgas verbrennt,

b) Methangas CH, verbrennt (Produkte: zwei Oxide),

c) Silber reagiert mit Schwefeldampf zu Silber(I)-sulfid,

d) Silber(I)-sulfid wird im Muffelofen bei tiber 1000 °C zetlegt,

e) Chlorgas reagiert mit Natrium,

f) In Wasser gelostes Chlorgas reagiert mit Natriumiodid zu Iod und Natriumchlorid,

2) Magnesium reagiert mit loddampf zu Magnesiumiodid,

h) Blei Pb schmilzt.

© Michael Wachter, Miinster



Waéchter: Laborpraktikum Anorganisch-analytische Chemie, Seite 32

LAC 03a: Flammprobe (Seite 1)

Vorerklirung: Manche Kationen kénnen Energie aufnehmen (Absotption, z. B. aus einer Flamme) und
diese in Form von Licht ganz bestimmter Wellenlinge wieder abgeben (Emission, Flammfirbung). Die
Flammprobe verrit, um welches Kation es sich handelt. Die hellste Flammfirbung (gelb) verursacht das
Natrium-Ion. Seine Flammfirbung kann durch ein Kobaltglas verschluckt werden, um weitere
Flammfirbungen zu erkennen. Oder man zerlegt das Licht mit seinen Mischfarben tiber ein Spektroskop
in Spektrallinien. Auch hier erkennt man dann mehrere Kationen (Spektroskopie).

Andere Kationen kénnen beim Aufschmelzen mit Natriumtetraborat NaBsO7  (,,Borax®) oder
natriumammoniumhydrogenphosphat NaNH4HPO, (,,Phosphorsalz®) typisch gefidrbte Salzpetlen
ergeben. Auch das kann als ,,Vorprobe® dienen und auf das Vorhandensein bestimmter Kationen
hinweisen.

\WASLSH Flammfirbung
Gerate und Stoffe: Bunsenbrenner, Magnesia-Stabchen, verschiedene Salze (Tabelle s. u.) und
verdinnte Salzsdure, damit die Salze an den Stabchen haften.

Ele- Gefahren- . Flammenfarbung
ment S Al symbol AP mit / ohne Kobaltglas
@ H 302 315 319
Li Lithiumchlorid LiCl P 302+352
305+351+338
Na Natriumchlorid NacCl - -
K Kaliumchlorid KCl - -
. . H 319
Ca Calciumchlorid CaCl, « 2 H,0 @ P 30543514338
Sr Strontiumchlorid | SrCl, « 6 H,0 @ H 302
Ba Bariumcarbonat BaCO; @ H302 P 262
Cu Kupferblech Cu
Salzsaure, verdi. | HCl .4 @ H 290
Durchfiihrung:

Schritt 1) Nachweis von Alkali-lonen uber eine Spektroskopie (Flammprobe, Spektralanalyse)
Chemikalien: LiCl, NaCl, KCI, etwa5%ige HCI

Durchfiihrung: Alle Versuche sind im Abzug durchzufiihren! Im Schalchen einer Tipfelplatte
werden folgende Stoffe mit je 1 Tr. 5 %iger HCI versetzt:

a) eine Spatelspitze LiCl (AS), b) eine Spatelspitze Mikrospatel NaCl, c¢) eine Spatelspitze KClI,
d) eine Mischung aus je einer Spatelspitze LiCl, KCI und NaCl.

Die Spitze eines Magnesiastdbchens wird an der heilResten Stelle einer Brennerflamme ausgegluht, bis
die gelbe Flammenfarbung verblasst und anschlieBend in die Proben a) - c) getaucht (fir jede Probe
ein noch unbenutztes Stiick Magnesiastdbchen verwenden!).

Zur Beobachtung der Flammenfarbung hélt man die Spitze des Stabchens in den Flammensaum nahe
am Schornstein des Brenners, oder man halt das Schalchen der Tlpfelplatte so nahe als méglich an die
Offnung fiir die Luftzufuhr und taucht dann ein glilhendes Magnesiastabchen in die Probe. LiCl farbt
die Flamme rubinrot, NaCl gelb. Die Flammenfarbung der Mischung aus LiCl und NaCl wird
zusétzlich durch ein Kobaltglas betrachtet, dabei wird die rote Lithiumflamme sichtbar, die ohne Filter
von der gelben Natriumflamme Uberdeckt ist.

(Fortsetzung folgt!)
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LAC 03b: Flammprobe (Seite 2)

Durchfiihrung Versuch 8 ..,Flammprobe*, Fortsetzung:

Die Spektrallinien der Proben a) - ¢) werden auch durch ein Hand-/Taschenspektroskop betrachtet, das
mit Klammer und Muffe an einem Stativ befestigt ist. Der Abstand zwischen Flamme und
Spektroskop muss mindestens 20 cm betragen. Lange Haare sind wegen Feuergefahr zurlickzubinden!
Zum Scharfstellen des Spektroskops wird entweder das Sonnenspektrum (von einem weiflen Stlick
Papier reflektiert) oder das Spektrum einer Leuchtstoffréhre betrachtet.

Durch Gegeneinanderbewegen der Metallréhren werden die feinen schwarzen Linien im
Sonnenspektrum (Fraunhofer‘sche Linien im Absorptionsspektrum), bzw. die Emissionslinien (der
Leuchtstoffrohre), auf maximale Scharfe eingestellt.

Alternative: Zur Vermeidung von Verunreinigungen durch Natrium (Leitungswasser,
Magnesiastdbchen) kann die Probesubstanz auch auf einem kleinen Uhrglas in einigen Tropfen
Salzséure oder dest. Wasser gelost werden. Das Uhrglas wird dann seitlich in den Schlitz der
Luftregulierung gesteckt, so dass es dort halt. Man taucht dann das gliihende Magnesiastabchen in die
Probeldsung. Diese verdampft dann beim Auftauchen, so dass der Brenner den Dampf mit der Luft
durch die Luftzufuhr aufsaugt — der Dampf wird so mit in die Brernnerflamme gerissen und farbt
diese.

Anmerkung: Magnesiastabchen wurden friher tatséchlich aus Magnesia, MgO, hergestellt. Unter Beibehaltung
der alten Handelsbezeichnung bestehen diese Produkte heute jedoch aus hochgegliihten Aluminiumsilikaten.
Aufbewahrung von Magnesiastabchen und -rinnen im gr. Reagenzglas (mit Gummistopfen verschlieRen!).

Schritt 2) Nachweis von Erdalkali-lonen tber eine Spektralanalyse von CaCl, , SrCl, und BaCl,
Chemikalien: CaCl,, BaCl,, LiCl, 5 %ige HCI, ggf. auch SrCl, zum Vergleich

Durchfiihrung: Alle Versuche sind im Abzug durchzufiihren! Im Schélchen einer Tipfelplatte wird
jeweils

a) eine Spatelspitze CaCl, (AS),

b) eine Spatelspitze BaCl,,

c) ggf. eine Spatelspitze SrCl, mit Tr. 5 %iger HCI versetzt.

Die Spitze eines Magnesiastabchens wird an der heilesten Stelle einer Bunsenbrennerflamme
ausgegluht, bis die gelbe Flammenfarbung verblasst, und anschlielend in die jeweilige Probe getaucht.
Zur Beobachtung der Flammenfarbung hélt man die Spitze des Stabchens in den Flammensaum nahe
am Schornstein des Brenners. CaCl, farbt die Flamme ziegelrot, BaCl, kurzfristig griin und SrCl,
intensiv rot.

d) Vergleichen Sie die Spektrallinien im Handspektroskop, ins Besondere von Cal, und LiCl!

Entsorgung: Vom benutzten Ende des Magnesiastdbchens werden ca. 3 cm abgebrochen und zum
Hausmull gegeben. Das andere Stiick des Stabchens kann wiederverwendet werden. Rest in den
Ausguss. Der Brenner ist nach dem Versuch mit Leitungswasser zu spulen! Keine Salzséure
verwenden — diese fiihrt zum Rosten des Brenners!

Raum fiir eigene Beobachtungen / Notizen:
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LAC 03c: Salzperlen

\AOI*H Die Salzperle, analytische Vorprobe auf farbende Kationen
Gerate und Stoffe: Bunsenbrenner, Magnesia-Stébchen, verschiedene Salze und verdiinnte Salzséure
(s.u.), Tupfelpalette, ggf. Magnesiarinne

Die ..Boraxperle* / Phosphorsalz-Perle (als Vorprobe bzw. Nachweis z. B. von Co?")

Chemikalien: Borax (Natriumtetraborat, Na,B;0;) (Xn), Phosphorsalz (Natriumammonium-
hydrogenphosphat, NaNH,HPO,), Eisen(lll)-oxid oder -chlorid, Chrom(lll)-oxid (Xn), Kupfer(ll)-
oxid oder —sulfat (Xn), Kobaltoxid (Xn) oder -nitrat/-sulfat (Xn), Mangan(IV)-oxid (Xn, O),
Nickel(I)-oxid (Xn) oder —carbonat (Xn), evtl. Kaliumnitrat KNO; (O), zusatzlich destilliertes oder
entmineralisiertes Wasser (dest. H,O / entmin. H,0).

Achtung: GERINGE Mengen Schwermetallsalze einsetzen! Oft gentigen einzelne Kdrnchen!

Durchfihrung: Auf eine Tipfelpalette werden jeweils einige Kornchen der zu untersuchenden Salze
gegeben, zusétzlich mehrere Spatel der beiden weillen Salze Borax und Phosphorsalz. Dann wird auf
eine Magnesiarinne eine Spatelspitze Na,B40; und — nur bei Verwendung von Sulfiden — ggf. eine
Spatelspitze KNO; gegeben. Das zu untersuchende Schwermetallsalz (z. B. das Kobaltsalz) wird in
0,5 ml dest. oder entmin. Wasser aufgeschlammt. 5 Tropfen der Suspension werden mit einer
Tropfpipette auf die Na,B40,-KNO3-Mischung gebracht. Nach Trocknung in der Spitze der
Brennerflamme werden nochmals 5 Tr. der Suspension aufgebracht, und nach abermaligem Trocknen
wird die Mischung an der heiBesten Stelle der Brennerflamme geschmolzen (Mischung blaht sich
dabei unter Wasserabgabe auf). Die erkaltete Schmelze ist durch Co(BO0,), blau gefarbt.

Hinweis: Es kann zusatzlich von oder statt Borax Na,B,0; auch Phosphorsalz NaNH;HPO, eingesetzt
werden, dann jedoch ohne Zusatz von KNOj;. Neben den Kobaltsalzen kénnen auch andere
Schwermetallkationen die Salzperle bunt farben: Mn?* (Oxidationszone, rosa, vgl. Abb. S. 26), Cu*
(Oxidationszone, tiirkisblau), Cr** (griin), Ni** (gelbgriin), Fe** und Fe** (gelbbraun) — allerdings nur,
wenn keine anderen Schwermetallionen vorhanden sind (ansonsten Stérung durch Bildung von
schwarzbraunen Mischfarben). Die Farben weisen dann bei Verwendung einer unbekannten
Analysesubstanz (der AS) schon vor Auftrennung in Kationengruppen auf bestimmte Kationen hin
(,,Vorprobe®).

Entsorgung: Das benutzte Ende der Magnesiarinne wird abgebrochen und in den Abfallbehdlter
Schwermetalle gegeben, ebenso die restlichen Schwermetallsalze.

Weitere Hinweise (Hilfestellung zur Auswertung):
Kobalt-lonen z. B. bilden beim Schmelzen von Kobaltsulfid CoS
mit Natriumtetraborat und Kaliumnitrat blaues Cobalt(Il)-metaborat:
CoS + 3 KNO; — CoO + S0, + 3 KNO,
C0283 + 8 KN03 — 2 CoO + 3 S0, + 8 KN02
CoO + Na,B,0O; —2 NaB0, + CO(BOZ)Z

Zone Oxidationszone (auf3en) Reduktionszone (innen)
Salz— Phosphorsalz Borax Phosphorsalz Borax
Ion| Heild Kalt Heil} Kalt Heil} Kalt Heil3 Kalt

Cr dunkelgelb | griin griin griin griin griin griin griin
Mn violett violett violett violett farblos farblos farblos farblos
Fe gelbrot gelb gelbrot gelbrot grunlich grinlich | orange griin
Co blau blau blau blau blau blau blau blau
Ni rotbraun gelb rotbraun | farblos farblos farblos farblos farblos
Cu grin blaugrin | grin blaugrin | farblos lackrot grunlich lackrot
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Kapitel 4: Alkalimetalle und Halogene

AB 04a: Die erste Hauptgruppe im Periodensystem

Die Elemente der 1. Hauptgruppe sind sehr reaktionsfreudige Metalle. Alle Metalle leiten Strom und
Wirme, glinzen und sind verformbar. Alkalimetalle sind zudem brennbar, reagieren mit Wasser zu
Laugen und Wasserstoffgas und mit Sduren zu Salzen und Wasser. Alkalimetall-Salze firben die Flamme.
Alkalimetalle weisen recht niedrige Schmelzpunkte auf und eine Dichte von unter 1 g/cmd.

Als Alkalimetalle werden die chemischen Elemente Lithium Li, Natrium Na, Kalium K, Rubidium Rb,
Caesium Cs und Francium Fr aus der 1. Hauptgruppe des Periodensystems bezeichnet (von dem
arabischen Wort 48l / al-qalya fiir ,,Pottasche®, aus der man das Alkalimetall Kalium herstellen kann.
Kalium heif3t auf Englisch daher ,,Potassium®).

Alkalimetall| Atommasse (u) Schmelzpunkt (K) Siedepunkt (K) Dichte (g/cm?’) Elektronegativitat* (Pauling)
Lithium 6,941 453 1615 0,534 0,98
Natrium 22,990 370 1156 0,968 0,93
Kalium 39,098 336 1032 0,89 0,82
Rubidium 85,468 312 961 1,532 0,82
Casium 132,905 301 944 1,93 0,79
Francium (223) 295 950 1,87 0,70

*(Elektronegativitat EN ist die Kraft, mit der ein Atom in einer Bindung das bindende Elektronenpaar zu sich heriiberziehen
kann. Sie ist bei den Alkalimetallen extrem niedrig. Am grofRten ist die EN bei Fluor: EN = 4,0)

Eigenschaften:
Physikalisch: Alkalimetalle sind metallisch glinzende, silbrig-weile (Ausnahme: Caesium hat bei

geringster Verunreinigung einen Goldton), weiche Leichtmetalle. Sie sind mit dem Messer schneidbar.
Alkalimetalle haben eine geringe Dichte.

Chemisch: Alkalimetalle reagieren mit vielen Stoffen, so beispielsweise mit Wasser, Luft oder Halogenen
teilweise duBerst heftig unter starker Wirmeentwicklung. Insbesondere die schwereren Alkalimetalle
kénnen sich an der Luft selbst entziinden und sogar Peroxide bilden. Daher werden sie unter
Schutzfliissigkeiten, wie Paraffin oder Petroleum (Lithium, Natrium und Kalium), bzw. unter
Luftabschluss in Ampullen (Rubidium und Caesium) aufbewahrt. Alkalimetalle reagieren mit Sauerstoff zu
festen, weilen Oxiden. Diese reagieren mit Wasser weiter zu dtzenden Laugen (Hydroxide, in Wasser
geldst). Hydroxide entstehen auch, wenn Alkalimetalle direkt mit Wasser reagieren, dann jedoch unter
Gasbildung:

Alkalimetall + Sauerstoff — Alkalimetalloxid, Beispiel: 4Li+ O, — 2Li,O
Alkalimetalloxid + Wasser — Alkalimetallhydroxid Li, O+ H,O — 2 LiOH
Alkalimetall + Wasser — Alkalimetallhydroxid + Wasserstoff Li + H>O — 2 LiOH + H»{

Vom Lithium zum Caesium steigt die Reaktivitit stark an; ab dem Kalium erfolgt Selbstentziindung. Die
Alkalimetallhydroxide sind farblose Feststoffe, die sich in Wasser unter starker Erwdrmung leicht 16sen
und dabei stark basisch reagieren. Die Hydroxide und ihre Lésungen wirken stark dtzend.

Mit Halogenen reagieren die Alkalimetalle zu den salzartigen Alkalimetallhalogeniden.

Die Reaktivitit steigt vom Lithium zum Caesium und sinkt vom Fluor zum Iod. So reagiert Natrium mit
Iod kaum und mit Brom sehr langsam, wihrend die Reaktion von Kalium mit Brom und lod
explosionsartig erfolgt.

Alle Alkalimetall-Verbindungen zeigen charakteristische Flammenfirbungen, die zur Qualitativen Analyse
verwendet werden kénnen. Lithium firbt die Flamme Karminrot, Natrium gelb, Kalium violett, Rubidium
rotviolett und Caesium blauviolett.

Fazit: Alkalimetalle sind silbrig glinzende, reaktive Metalle, deren Atome auf der dulleren Atomhlle in
ihrer Valenzschale nur ein einzelnes Elektron besitzen (Obwohl Wasserstoff in den meisten Darstellungen
des Periodensystems in der ersten Hauptgruppe steht und zum Teil dhnliche chemische Eigenschaften wie
die Alkalimetalle aufweist, kann er nicht zu diesen gezihlt werden, da er unter Standardbedingungen
weder fest ist noch metallische Eigenschaften aufweist!).
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AB 04b: Die siebte Haupt

Fluor, Chlor, Brom und lod (von links) — die
Eigenfdrbung der Halogene

Farblose Salze — die charakteristischen Flammenfirbungen
der stabilen Alkalimetalle von Lithium bis Caesium

Die Elemente der 7. Hauptgruppe sind sehr reaktionsfreudige Nichtmetalle, ins Besondere das Fluorgas.
Es kann auch ohne Zindvorginge unter Feuererscheinung reagieren. Halogene sind farbig und reagieren
mit Metallen zu Salzen (Namensherkunft ,,Salzbildner®) und mit Wasserstoff zu Halogenwasserstoffen
(gasfoérmige Siuren).

1)

2)

3)

4)

5)

)

Halogene sind schr reaktionsfreudige Nichtmetalle, weil ihren Atomen in der duBleren Atomhille nur
noch ein einziges, achtes Valenzelektron fehlt (zur Vollbesetzung der Valenzschale, die im Hinblick auf
den Energiezustand die Idealform darstellt und bei Edelgasatomen vorkommt: ,,Edelgasstruktur®,
,»Elektronenoktett®). Als Elemente verbinden sich die Halogenatome daher miteinander zu Molekiilen: Cl
+ Cl — CI-Cl (auch: Cly). Gasférmige Halogene reizen stark die Schleimhdute und kénnen tiber einen
langen Zeitraum des Einatmens sogar todlich wirken. Die Halogene sind von lod zu Fluor zunehmend
giftig. Sie téten Mikroorganismen und kénnen so zur Desinfektion eingesetzt werden, Chlor im
Trinkwasser, lod in Wunden.

Halogen/Eigenschaft | F, Cl, Br, I,

Farbe blassgelb gringelb rotbraun | schwarz(s)
Schmelzpunkt -220°C -101 °C -7°C +114 °C
Siedepunkt -188 °C -34°C +59 °C +185 °C
Elektronegativitat 4,0 3,2 3,0 2,7

Chemische Eigenschaften der Halogene:
Halogene reagieren mit Metallen unter Bildung von Salzen, was ihnen ihren Namen einbrachte.
Beispiel: Bildung von Kochsalz (NaCl) nach: 2 Na + Cl; — 2 NaCl
Halogene reagieren exotherm mit Wasserstoff unter Bildung von Halogenwasserstoffen, die, in Wasser
geldst, mehr oder weniger starke Sduren sind. Die Heftigkeit der Reaktion nimmt von Fluor zu Iod ab.
Beispiel: Chlorknallgasreaktion Hz + Cl; — 2 HC1
Die Wasserloslichkeit der Halogene nimmt von Fluor zu Iod ab, wobei Fluor mit Wasser unter Bildung
von Fluorwasserstoff und Sauerstoff reagiert: 2 F» + 2 HxO — 4 HF + O»
Metall-Halogen-Verbindungen (lonische Halogenverbindungen wie z. B. die Fluoride, Chloride,
Bromide und lodide) sind salzartige Stoffe. Dementsprechend haben sie hohe Schmelzpunkte, sind
sprode und elektrische Nichtleiter aufler in Schmelze und Lésung. Die meisten Halogenide sind
wasserloslich (wie z. B. Kochsalz, Natriumchlorid); wasserunldslich sind Blei-, Quecksilber- und
Silberhalogenide (vgl. Salzsduregruppe) sowie Kupfer(I)-halogenide. Viele Halogenide kommen in der
Natur in Form von Mineralien vor.
Jeder Halogenwasserstoff kann durch direkten Kontakt von Wasser mit dem entsprechenden Halogen
hergestellt werden: Ha + X; — 2 H-X. Alle Halogenwasserstoffe sind sehr gut wasserloslich. Die
Loésungen heillen: Flusssdure HF, Salzsiure HCI, Bromwasserstoff- und lodwasserstoffsiure HBr, HI.
Da Chlor ein gréBleres Bestreben hat, Elektronen auf zunehmen, als Brom und Iod, werden Halogenide
im Labor dadurch nachgewiesen, dass man Bromid- oder Iodidlésungen (z. B. Magnesiumbromid und —
iodid) mit Chlorwasser und Hexan schiittelt. Dabei entsteht Chlorid (aslso ein neues Salz) und Brom
oder Iod, denn Chlorwasser (die Losung von Chlor in Wasser) reagiert mit Bromid- bzw. Iodidlésungen
unter Ladungsaustausch (Elektronenaustausch, Redoxreaktion):
Cl; + 2 Br — Br; + 2 CI und Cl; + 2 I- —» I; + 2 CI- . Brom und Iod I6sen sich in Hexan viel
besser als in Wasser. Im Hexan nehmen sie eine braunorange Farbe an (Brom) bzw. rosaviolett (Iod).
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LAC 04a: Alkalimetalle und ihre Verbindungen im Labor

\WARON Untersuchung der chemischen Eigenschaften von Lithium (inkl. Flammfarbung)

Gerate: M Reagenzglaser M kleines Becherglas M UIP M Bunsenbrenner
M Labormesser M Pinzette M Filter- und Wischpapier ™ Pipette
M Magnesiastéabchen M Glasstab M Verbrennungsloffel, langstielig
M Stativ mit Muffe und Klemme M Kobaltglas
Stoffe: M Lithium M Wasser M ethanolische Phenolphthaleinlésung
M Kupfer-ll-sulfatlésung, ¢ ~ 0,2 mol/L ™ Lithiumchlorid oder Lithiumhydroxid

VORSICHT im Umgang mit Alkalimetallen! Schneiden Sie sich nicht! Alkalimetalle diirfen keinesfalls auf
die Haut oder gar in das Auge kommen: Erblindungsgefahr durch Veratzung! Stets Schutzbrille und
Handschuhe verwenden! Niemals mit Halogenen oder Halogenkohlenwasserstoffen zusammengeben
und niemals erhitzen, es sei denn, man verwendet ein hdchstens sonnenblumenkerngrofRes Stiick
Lithium, hat zwischen sich und dem Alkalimetall eine Abzugsscheibe als Schutz und einen metallischen
Verbrennungsloffel mit langem Stiel.

o s~ w

S

Durchfiihrung:
Schneiden Sie mit Pinzette und Labormesser ein héchstens sonnenblumenkerngrof3es Stiick Lithium
ab, trocknen Sie es mit dem Filterpapier ab.
Werfen Sie es in ein Kleines, hinter der Glasscheibe des Abzuges stehendes Becherglas auf etwa 10
ml Wasser und beobachten Sie.
Verteilen Sie nach der Reaktion je eine Probe der verbliebenen Lésung auf 3 Reagenzgléser
In das 1. Reagenzglas geben Sie 1 Tropfen Phenolphthaleinlésung.
Aus dem 2. Reagenzglas nehmen Sie mit einem Glasstab 1 Tropfen Flussigkeit und geben ihn auf
ein Stiick Universal-Indikatorpapier (UIP), um zu testen, ob die L&sung sauer reagiert (das heif3t: wie
eine Séure, Rotfarbung), wie eine Lauge (Blaufarbung bei basischer Reaktion) oder neutral (das UIP
bleibt orange).
In das 3. Reagenzglas geben Sie einige mL Kupfersulfatldsung.
Flammprobe: Halten Sie ein angefeuchtetes Magnesiastdbchen in ein Lithiumsalz und sodann, mit
anhaftendem Salzkristall, in die nichtleuchtende Brennerflamme.
Wiederholen Sie diesen Arbeitsschritt mit der in Arbeitsschritt 2 entstandenen, wassrigen Ldsung
und vergleichen Sie. Betrachten Sie die Flamme jeweils mit und ohne Kobaltglas und mit dem
Handspektroskop (Spektrallinien aufzeichnen und vergleichen!).

WA Untersuchung der Eigenschaften von Natrium (und ggf. Kalium, inkl. Flammfarbung)

Gerate: M Reagenz- und Becherglaser M Kobaltglas M Pinzette und Labormesser 4} Papier
Stoffe: M Natrium M ggf. Kalium M Wasser M ethanolische Phenolphthaleinlésung

M Kupfer-ll-sulfatldsung M Natriumchlorid M Kaliumchlorid
Durchfiihrung:

Schneiden Sie mit Pinzette und Labormesser ein hdchstens sonnenblumenkerngrofRes Stiick
Natrium ab, trocknen Sie es mit dem Filterpapier ab und betrachten Sie vorsichtig die
Schnittflache

Werfen Sie es in ein Kkleines, hinter der Abzugsscheibe stehendes Becherglas auf etwa 10 ml
Wasser. Kontrollieren Sie nach Reaktionsende den pH-Wert der Losung mit IThrem UIP oder mit
Phenolphthaleinldsung und geben Sie anschlielend einige mL Kupfersulfatlésung hinzu.
Untersuchen Sie die entstandene Losung auch spektroskopisch (wie in Vers. 10, Schritte 4-8).

Abzug, Schutzscheibe, Schutzbrille! VORSICHT: Sie hantieren hier mit Gefahrstoffen, die
explosionsfahige Gas-Luft-Gemische erzeugen kénnen. Brennende Alkalimetalle lassen sich nur mit
Sand |6schen. Fiihren Sie diesen Versuch daher niemals allein (unbeaufsichtigt) durch und niemals
mit anderen als den angegebenen Mengen. Die Heftigkeit der Reaktion flihrt ggf. zum Schmelzen
des Natrium-Metalles, das auf der Wasseroberflache hin- und herschwimmt! Es kann gegen Ende der
Reaktion oder bei Behinderung der Bewegung zerplatzen! Beim Einsatz von Kalium (nur im
Lehrerversuch!) bildet sich die Stichflamme!
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LAC 04b: Halogene und Halogenide im Labor (Teil 1: Cl2 / Brz)

\WAWA Untersuchung der chemischen Eigenschaften von Chlor und Brom

Gerate:

Stoffe:

M Reagenzglaser M Becherglas M Pinzette M Pipette 4} Papier
M Bunsenbrenner M UIP M Gummistopfen
M Abdampfschale M groRer Standzylinder mit Uhrglas oder Petrischale abgedeckt

M Frisch hergestelltes Chlor bzw. Chlorwasser und Bromdampf (im Standzylinder, mit
Petrischale abgedeckt) bzw. Bromwasser (beides ggf. von der Lehrkraft hergestellt)

M mit Phenolphthaleinlésung eingefarbte, stark verdiinnte Natronlauge oder Lithiumhydroxid-
Lésung (ggf. aus Versuch von LAC 04a)

M n-Hexan (oder ersatzweise Petrolether oder Waschbenzin) M Tinte

M 2-3 cm Magnesiumband (Blankgerieben) M Kaliumiodidlésung

VORSICHT im Umgang mit Halogenen!

Abzug, Schutzscheibe, Schutzbrille! VORSICHT: Sie hantieren hier mit adtzenden und reizenden
Giftgasen. Im Anfangsunterricht wird die Herstellung von Chlorgas (aus Kaliumpermanganat und
Salzsdure) und Bromwasser (aus Brom und Wasser) wegen der Unfall- und Vergiftungsgefahr unter
einem Abzug von der Lehrkraft vorgefiihrt oder nur unter Aufsicht und nach Anweisung der Lehrkraft
durchgefiihrt. Uberschiissiges Halogen, Chlorwasser oder Bromwasser leite man zur Entgiftung in
Natriumthiosulfatlésung.

Durchfiihrung:

Riechen Sie vorsichtig am Chlorwasser (nur durch Zufacheln mit der Hand, niemals direkt mit der
Nase!) und geben Sie im Reagenzglas auf einige mL Chlorwasser einige Tropfen Wasser, welches
zuvor mit Tinte oder Phenolphthalein und Lauge gefarbt wurde.

a) Untersuchen Sie das Chlorwasser mit Threm Indikatorpapier UIP (20 min stehen lassen!).

b) Geben Sie in ein zweites Reagenzglas sodann etwa 1 mL Kaliumjodidlésung und einige Tropfen
Hexan, verschlieen und schitteln Sie es.

Lassen Sie ein mit Lauge blaugeféarbtes Stiick UIP in dem mit Bromdampf

gefullten Standzylinder einige Minuten lang stehen (vgl. Schritt 2a). ’
Bromwasserherstellung: Geben Sie anschliefend in den Zylinder Wasser, “
verschlielen Sie ihn und schitteln Sie den Dampf mit Wasser. Teilen Sie ’s

das entstandene Bromwasser auf zwei Reagenzglaser auf. ®
Untersuchen Sie das Bromwasser im 1. Reagenzglas ebenso wie das 3 9
Chlorwasser in Arbeitsschritt 2b.

Geben Sie in einem weiteren Reagenzglas ein max. 1 cm langes Stiickchen 25
Magnesiumband (blankgerieben) in mindestens 10 mL Bromwasser (Das 17C|2

hier benutzte Bromwasser sollte anfangs schwach gelblich sein). Chlorgas-
Filtrieren Sie eventuelle Reste von Magnesium ab und verdampfen Sie das Molekdile
Filtrat unter dem Abzug.

Auswertung: Notieren und vergleichen Sie tabellarisch die festgestellten
Stoffeigenschaften der Halogene: Loslichkeit, Farbkraft oder Bleichwirkung und
Reaktivitat (Reaktionsfreudigkeit) gegeniiber anderen Stoffen (z. B. gegentiber
Magnesium und Kaliumiodid, moglichst mit eventuellen Reaktionsprodukten
und Nachweismdglichkeiten).

Tabellen-Beispiel:

Loslichkeit | Farbkraft | Bleichwirkung | Reaktivitét Brom im
Chlor Reagenzglas
Brom (beide Abb.
lod Gemeinfrei)
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LAC 04c: Halogene und Halogenide im Labor (Teil 2: lod und Iodide)

\WARH Untersuchung der chemischen Eigenschaften von lod und lodiden

Gerate: M Bunsenbrenner M Reagenzglas M Gummistopfen M Reagenzglasklammer
M Becherglas M Pipette M Scheidetrichter M Gummistopfen

Stoffe: ™ lod M Wasser M n-Hexan M Magnesiumpulver
M Chlor- und Bromwasser (ggf. aus Versuch 12) M Kaliumiodidlésung
M Blei-ll-nitratlldsung (oder Blei-ll-azetatlésung, ¢ < 0,1 mol/L ) M Blei

Durchfiihrung:

Ein winziger lodkristall wird unter dem Abzug im Reagenzglas kurz erhitzt. Versuchen Sie, die
Démpfe in ein kleines Becherglas mit ca. 10 mL Wasser zu gieRRen.

Extraktion von lod mit n-Hexan: Geben Sie in das erkaltete Reagenzglas mit dem lodrest etwas
Wasser, verschlieBen Sie es und schiitteln Sie kraftig, bis dass das Wasser eine gelblich-braune
Farbe annimmt. Geben Sie einige Tropfen Hexan hinzu und schitteln Sie erneut!

Erhitzen Sie in einem Reahenzglas eine Spatelspitze Magnesiumpulver zusammen mit einem
Kdrnchen lod unter dem Abzug zundchst leicht, nach Entstehen des loddampfes kraftiger und I6sen
Sie das Reaktionsprodukt (weil3e Salzkruste) nach dem Erkalten in Wasser.

Trennen Sie den nicht umgesetzten lodrest durch Schitteln mit einigen Tropfen Hexan ab
(Extraktion).

Trennen Sie die wéssrige Losung mit Pipette (oder Scheidetrichter) vom iodhaltigen Hexan ab und
entfarben Sie etwaige lodreste durch Zugabe von Natriumthiosulfatlésung Na,S,0s.

lodidnachweis mit Chlorwasser und Hexan: Schutteln Sie sodann die wassrige Salzlésung mit
etwas Chlor- oder Bromwasser und einem Tropfen Hexan (\Vgl. Vers. 12, Schritt 2b).

Herstellung von Blei-ll-iodid: Erhitzen Sie einige Kdrnchen Blei wie in Schritt Nr. 3 mit einem
lodkdérnchen zusammen zundchst vorsichtig, schlieflich kraftig. Versuchen Sie anschlieend, das
erkaltete Reaktionsprodukt in etwas Wasser zu Igsen.

Geben Sie jeweils einige Tropfen Kaliumiodidlosung- und Blei-ll-salzlésung in einem
Reagenzglas zusammen, filtrieren Sie das entstandene Produkt und vergleichen Sie es mit dem aus
Schritt Nr. 7.

Stellen Sie drei Reagenzgléser bereit. Geben Sie in das erste Reagenzglas etwa 0,5 mL NaCl-, HCI-
oder KCI-Losung, in das zweite 0,5 mL KBr- oder NaBr-Losung, in das dritte 0,5 mL KI- oder
Nal-Losung. Geben Sie mit einer Tropfpipette nun in jedes der drei Reagenzglaser jeweils mehrere
Tropfen Silbernitratldsung (AgNOs-Ldsung).

Auswertung:
a) Listen Sie die gemachten Beobachtungen stichwortartig oder tabellarisch auf
(Beispiel: griine Dampfe, steinhartes Metall, nach faulen Eiern riechende Lésung - und ahnlich).

b) Erkléaren Sie ihre Beobachtungen zusammenfassend in einigen Sétzen. Geben Sie auch an, wie man
die in einer unbekannten Lésung enthaltenen lodide oder auch Bromide nachweisen konnte.
Vergleichen Sie die Eigenschaften der drei Halogene Chlor, Brom und lod miteinander: Was haben sie
gemeinsam, und was unterscheidet sie?

(Beispiel: die violette Hexanlésung zeigte das Entstehen von lod an,

Chlor reagiert heftiger als Brom / Iod, weil ... - usw.).

c) Erstellen Sie zu jeder chemischen Reaktion ein Reaktionsschema in Worten und Formeln
(Beispiel: Blei + lod — Blei-ll-iodid,

Natriumbromid + Chlor— Natriumchlorid + Brom
- und &hnlich).
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Ub 04a: Ubung: Beobachtungen auswerten/erkliren/deuten

Versuchsauswertung Alkalimetalle:

Nr. | Beobachtung Auswertung, Erklarung (ggf. mit Reaktiongleichung)

1 Das Lithium schwimmt |weil ...
auf Wasser,

2 Es wird in Kontakt mit |weil ...
Wasser heif?,

3 Das Metall 16st sich im | weil ...
Wasser auf,

4 Es entsteht ein Gas, weil ...

5 Das Gas ist weil ...
Wasserstoff,

6 | Die Losung wird mit weil ...
Phenolphthalein rosa,

7 Das UIP wird blau,

weil ...
8 Mit CuSO,-Lésung weil ...

entsteht ein hellblauer
Niederschlag,

und so weiter! (Fuhren Sie diese Tabelle in Ihrem Versuchsprotokoll fort! Hinweis: Ein Reaktionsschema

Antimon

Kupfer

allein ist keine Versuchsauswertung!)

Arsen

Kupfersulfat

Blei

Lithium

Bor

Flammfarbungen im Bild (Quelle: wikimedia commons, gemeinfrei):

Calcium

Natrium

Kalium

Strontium

(Abb.: wikimedia commons, gemeinfrei)
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Ub 04b: Ubung zu Alkalimetallen und Halogenen

1) Wie verlduft die chemische Reaktion zwischen Natrium Na und Brom Br,?
(Was kann man beobachten und was passiert mit den Atomen wihrend der Reaktion?)

2) Erstellen Sie die Strukturformeln folgender Verbindungen:
a) Chlorwasserstoffgas, b) Kaliumchlorid, ¢) Eisen-1I-chlorid

3) Benennen Sie kurz folgende Verbindungen: a) Cu.S, b) NaOH, ¢) CO.

4) Zihlen Sie auf, welche Stoffeigenschaften alle Stoffe aus folgenden Stoffgruppen gemeinsam haben:
a) Salze, b) Halogene, ¢) Sduren

5) Welche Eigenschaften hat der Stoff ,,Natrium®?

6) Erkldren Sie in einigen Sdtzen den Unterschied zwischen Atombindung und Ionenbindung,.

7) a) Welcher der folgenden drei Stoffe weist eine polare Atombindung auf: KBr, Br» oder HBr?
b) Welche Eigenschaften miisste dieser Stoff dementsprechend aufweisen?

8) Erstellen Sie die Reaktionsgleichungen fiir die Reaktion von Kupfer(II)-oxid mit Wasserstoffgas
und fiir die Zerlegung von Silber(I)-sulfid in die Elemente.

9) Geben Sie an, wie man folgende Ionen nachweist:
a) Kaliumion in einem Gemisch aus NaCl und K1,
b) Iodidionen in einem Gemisch aus NaCl und KI.

Hilfsmittel: Das Periodensystem der Elemente (PSE):

PSE in_Kurzform (Perioden 1-7 von oben nach unten, Hauptgruppen I-VIII von links nach rechts angeordnet,

hier in Kurzform ohne die Nebengruppen I-VII):

I 11 011 v \% VI vl vl
Alkalimetalle Erdalkali- Erdmetalle Kohlenstoff- Stickstoff- Chalkogene Halogene Edelgase
metalle Gruppe Gruppe (Erzbildner) (Salzbildner)

1,01 H 4’02 He

6,93 Li 9,04 Be 10,85 B 12,06 C 14,07 N 16,08 0 19,09 F 20,2]0 Ne
23,0Il Na 24,3l2 Mg 27,0l3 Al 28,1l4 Si 31,0ls P 32,1]6 S 35,5]7 Cl 39,9]8 Ar
39,1 1 K 40,120 Ca 69,731 Ga 72,632 Ge 74,933 As 79,034 Se 79,935 Br 83,836 Kr
85,537 Rb 87,638 Sr 114,849 In 118,750 Sn 121,851 Sb 127,652 Te 126,953 I 131,354 Xe
132,955 Cs 137,356 Ba 204,48] Tl 207,282 Pb 209,083 Bi 210,084 Po* 210,085 At® 222,086 Rn*
223’087 Fr* 22688 Ra* (weitere radioaktive Elemente, instabil)

An der hier mit T Strich markierten Stelle stehen die Nebengruppen-Elemente (40 Elemente):

111 v \4 VI VII Villa VIIIb VIillc | 11
M9 Se |49, Ti 09 v 20 Cr |54 Mn 558 Fe 89 Co |57, Ni 65, Cu 654 7n
89y |9, Zr %, Nb %, Mo 9., Te* 101, Ry 103, Rh 1064, pq 108 Ag 12, ¢cd
19 1a [|'S,Hf |, Ta 184 W 186 Re 1% 0Os 192 1p 195 Pt 197 Au 201 He
0 Ac* P91, RPF | 22, Db* | 246 Sg* | **107Bh* *%310s Hs* 266,00 Mt | 20 Uun* | *y; Uuu* | >y, Uub*

(Hier T stehen weitere Elemente)
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Ub 04b: Ubung zu Reaktionsgleichungen

Erstellen Sie zu den bisherigen Laborversuchen Reaktionsgleichungen in Formelschreibweise:

\I\/Iersuch Ausgangsstoffe Reaktionsgleichung
r.
1 Schwefel, S+0,—
Luftsauerstoff
2 Kupfer, Cu+ —
Schwefel
3 Kupfer(ll)-sulfid, Keine Reaktion, nur zwei Stofftrennfverfahren!
Kupfer(ll)-sulfat, Wasser
4 Kupfer(ll)-azetat (Mehrere Reaktionen, Stoffzerlegung)
5 Magnesium, Mg+ O, —
Luft
6 a) Magnesium, Wasser, a) Mg + ...
b) Magnesiumoxid, Wasser b) MgO +
7 a) Magnesium, Salzsaure,
b) Magnesiumoxid,
Salzséure
8 Natriumchlorid u.a. Keine Reaktion, nur ein Nachweisverfahren (Flammprobe)
9 Natriumtetraborat, 2.B.: CoO+ Na,B,0; — 2 NaBO, + Co(BO,),
Kobalt(l1)-sulfat (u.a.)
10 (2) Lithium,
Wasser
10 (3) Lithiumhydroxid,
Kupfer(l1)-sulfatlésung
11 (2) Natrium, Wasser
11 (3) | Natriumhydroxid, Cu”+20H —
Kupfer(I1)-sulfatldsung
12 (2) Chlor, CL+2I —
lodidanion (lodid6sung)
12 (4) Brom,
lodidlésung
12 (6) Brom,
Magnesium
13 (3) Magnesium,
lod
13 (6) Chlor,
lodidlésung
13 (7) Blei,
lod
13 (8) | Bleikation (-salzldsung), Pb%" +
lodidlésung
13 (9) a) Chloridanion, a) Ag+ +ClI >
Silberkation; b)
b) Bromidanion,
Silberkation; c)

c) lodidanion, Silberkation
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Kapitel 5: Fillungsreationen (Ausfillen und Abfiltrieren)
AB 05a: Fillungsreaktionen (Loslichkeitsgrenzen und Niederschlagsfiltration)

Salzl6sungen enthalten Kationen und Anionen. Schwermetallkationen Me?™ (wie z. B. Fe?* und Cu?")
reagieren mit Sulfid-Anionen S% zu unléslichen Niederschligen, den Schwermetallsulfiden:

Me2+ + §- —> MeSY (Ahnlich: Pb2++ 2 I+ — 2 PbIx} , ebenso auch: Silberhalogenide)
Auch viele Schwermetall-Hydroxide, -Carbonate und -Phosphate sind farbig und unléslich.
Bariumsalzlésungen wie z. B. Bariumchlorid bilden durch Dissoziation Ba?*-Kationen. Diese reagieren
mit sulfathaltigen Lésungen 2z.B. von Natriumsulfat NaSO4 zu ,,Malerwei3”, dem unlslichen
Bariumsulfat:

2 24 -
Na+so4q_ _rBa C|2

]

Natriumsulfat + Bariumchlorid —p Bariumsulfat(s) + Natriumchlorid

i -
Na CI2
2 2+ 4’3 50 + NaCl
SO, + Ba 35Uy (s)
Nat Clé ‘ )
Losung Niederschlag Lésung

Batiumchlorid + Natriumsulfat — Bariumsulfat| + Natriumchlorid
4 Ba2+ + SO — BaSO.)] + 2 NaCl

Eigentlich reagieren nur die ausfallenden Ionen, denn die Natrium- und Chloridionen bleiben geldst:

4 Ba2+ + SO — BaS04] +
Solche Reaktionen nutzt man, um Kationen abzutrennen (ausfillen und abfiltrieren) oder
nachzuweisen.

Fillungsreaktion: Metall-Kation A (gel6st) + Nichtmetall-Anion B (gelost) — Niederschlag AB,
in allg. Symbolen auch: nA™+ mB™ = AB,_|

Grundbegriffe zu Dissoziation, Léslichkeit und Niederschlagsbildung:

Léslichkeit L: Maximal 16sliche Stoffmenge in g Stoff pro 100 mL Lésung (,,gesittigte” Losung)

Massenkonzentration = /1" in g/L, Stoffmengenkonzentration ¢ = »/1”: in mol/L

Lsslichkeitsgleichgewicht: Lésevorgang und Ausfillung stehen in gesittigter Losung in Konkurrenz:
ABn = nA + mB? bzw. nA™ + mB» = A;Bn|

Léslichkeitsprodukt Ky.: Produkt der Konzentrationen von Anion und Kation in gesattigter Losung
Ki(A;Bpn) = c(Am+)n @ ¢(B™)™ (Angaben in mol*/Lx)

Dissoziationskonstante (Kp-Wert): Das Verhiltnis der lonenkonzentrationen ¢(Am*)» e o(Br)m zur
Konzentration des nicht in lonen dissoziierten Stoffes o(AB) ist ein gleichbleibender Wert:
Kp = c(A) e ¢(B) / c(AB),
als Rechenformel fiir Elektrolyte im Lésungsgleichgewicht vom Typ AnBm &= nA™* + m B auch:
Kp = c(Am*)n e (Bo)m
A(AnBm) (oft mit c(AxBm) = 1).
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AB 05b: Nutzung von Fillungsreaktionen als Nachweisreaktionen

Ein wesentliches methodisches Ziel der chemischen Arbeitstechnik bei der anorganischqualitativen
Analyse ist die Uberfithrung eines einheitlichen (homogenen) Systems (der Losung) in ein heterogenes
System (Aufschlimmung, Suspension). Dieses ldsst sich dann filtrieren. Ein Feststoff, der sich beim
ZusammengieBen zweier klarer (durchsichtiger) Losungen bildet, wird als Niederschlag bezeichnet und
die Reaktion als Fallungsreaktion. Der Niederschlag (die ,,Ausfillung®) wird in der Reaktionsgleichung
mit einem nach unten weisenden Pfeil gekennzeichnet.
Beispiele: Ag* + Cl- — AgCl| bzw.: AgNOj; + NaCl — AgCl| + HNO;
Ba?* + SO4> — BaS0q4| bzw.: BaCl, + HoSO4 — BaSO4|] + 2 HCI
Ca?* + 2 OH- — Ca(OH)2| bzw.: CaCl; + 2 NaOH — Ca(OH)| + 2 Na(Cl

Solange der Niederschlag im gesamten Volumen der flissigen Phase gleichmiBig verteilt ist, liegt eine
Suspension vor. Die Abtrennung des Niederschlags von der Mutterlauge erfolgt im einfachsten Fall
durch Absitzenlassen (Sedimentieren) und anschlieBendes Abgie3en der tiberstehenden Lésung iiber die
Kante des GefiBles (Dekantieren). Alternativ wird man hiufig das Filtrieren anwenden (V.04). Man
erhilt ein idealerweise klares Filtrat und einen festen Filterriickstand.
Der Filterrickstand wird von restlicher Lésung durch Waschen im Filter befreit. Hierzu gibt man ein
neues, kleines Becherglas unter den Filter mit Filterriickstand. Dann wird aus einer Tropfpipette entmin.
Wasser iiber den Filterrickstand getrdufelt, bis dass das unten abtropfende Waschwasser farblos und rein
ist (,,Filterriickstand waschen®).
Beim Auflésen eines Salzes lagern sich die Wassermolekiile mit ihren entgegengesetzt geladenen Enden
an die Ionen und l6sen diese aus dem Kristallverband, das Salz dissoziiert:

NaCl — Nat+ Cl-  CuCl; =» Cu?* + 2 CI- (Dissoziation)
Die Ionen verteilen sich dabei in der gesamten Flissigkeit. In der Losung sind die Ionen von einer
Hydrathtlle umgeben (Symbol z.B. Nat,q oder Cu?*yq mit ,,aq” fur Hydrathtlle, von lat. agua = Wasser).
Zudem entstehen dabei oft sogenannte ,,(Aqua-)Komplexe®, in denen das Zentralion hiufig von 4 oder 6
Wassermolekiilen (;,Liganden®) umgeben (,,koordiniert™) wird:

Na* + 6 HO — [Na(H20)e]* und: ClI + 6 H,O — [CI(H:O)s]- (Hydratation).

Cu2* (farblos) + 4 HO — [Cu(H20)4]* (hellblau, Bildung eines Kupfer(Il)-,, Komplexes).
Diese Komplexe bestehen allgemein aus Zentralteilchen (Ionen oder elektrisch neutrale Atome) und
Liganden (Ionen oder elektrisch neutrale Molekiile; die Bezeichnung Ligand leitet sich von lat. Jgare =
binden ab, vgl. ,,Liga®). Solche Komplexe entstehen unabhingig von der Ladungszahl der Anionen und
Kationen.
Nicht alle Salze sind in Wasser gleich gut 16slich. Fir die Wasserléslichkeiten von Salzen, die in diesem
Praktikum Verwendung finden, gelten folgende Faustregeln (cine Regel mit kleinerer Nummer hat
jeweils héhere Prioritit):

1. Alle Li*-, Na*-, K*- und NH4*-Salze sind gut 16slich.

Alle Nitrate (NO3") und Acetate (CH3COO-) sind gut 16slich.

Ag*- und Pb2+-Salze sind schwer 18slich (auBer: AgNOs, Pb(NO5),, AgCH;COO, Ph(CH;COO),).
Chloride (CI'), Bromide (Br-) und Iodide (I-) sind gut 16slich (auBer: mit Ag* und Pb?*).
Carbonate (CO;3%), Phosphate (PO4*), Sulfide (5%) und Hydroxide (OH-) sind schwer 16slich.
Sulfate (SO4%) sind gut 16slich (auBer: CaSO4 (Gips), StSO4, BaSO4und PbSOy).

AN

Salze mit charakteristischen Farben konnen daher zum Erkennen (Identifizieren) bestimmter Ionen
genutzt werden. Niederschlige von Pbl; und CdS sind z.B. typisch gelb, MnS ist lachsfarben, Cu(OH).
helbblau usw.

Kationen und Anionen kénnen in Salzldsungen voneinander Spannungs-

abgetrennt und entladen werden, wenn man diese einer ]

Gleichspannung aussetzt, so dass elektrischer Strom flief3t. Die *5V

Kationen wandern dann zum Minuspol (Katode) und werden \

dort entladen, die Anionen werden am Pluspol (der Anode) % ) ’K‘;’fodd‘z
entladen (vgl. Abb. rechts). Eine Kupferchloridlésung wird so 1—

z.B. in Kupfer und Chlorgas zetlegt: CuCl, = Cu?+ + 2 CI- C"'U. C .- -
(Elektrolyse, Umkehrreaktion zur Herstellung von CuCls aus cud, GEf?fég':]gCUCI2
den Elementen: Cu + Cl;— CuCly). (Abb. gemeinfrei, aus wikimedia commons)
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AB 05c: Analysieren iiber Nachweisreaktionen: Blind- und Kontrollproben

Blindprobe und Kontrollprobe

Um ein eindeutiges Analysenergebnis zu erhalten, muss grundsitzlich vor einem Nachweis die Reinheit
der Reagenzien durch eine Blindprobe, nach ecinem negativen Nachweis die Einhaltung der
Reaktionsbedingungen durch eine Kontrollprobe (Positivprobe) iiberpriift werden.

| Chemisch analysieren heiB3t vergleichen! |
Bei einer Blindprobe werden die erforderlichen Reagenzien zusammengegeben, ohne die gesuchte
Substanz bzw. das gesuchte Ion zuzufiigen. Der Nachweis muss dabei negativ ausfallen.
Wenn eine Blindprobe (erwartungsgemil3) oder ein beliebiger Nachweis negativ verlduft, kénnten Sie
trotzdem bei der Versuchsdurchfiihrung Fehler begangen haben (Lésungen organischer Reagenzien sind
hiufig nur begrenzte Zeit haltbar, falsche Substanz zugetropft, etc.). Um auch diese Fehler auszuschlieBen,
wird bei allen negativen Nachweisen eine Kontrollprobe durchgefithrt, d.h., die gesuchte Substanz wird
absichtlich zugefiigt. Der Nachweis muss dann positiv sein.
Beispiel: 1), Blindprobe” (auch: Negativprobe): Wenn man eine unbekannte
Substanz auf Chloridionen iiberpriifen will, muss man sicher sein, dass man mit den
Reagenzien keine Cl-lonen eingeschleppt hat, die dann ein falsches Ergebnis
vortauschen (Cl-lonen treten tatsichlich haufig als Verunreinigungen auf). Man gibt
deshalb entmin. Wasser (das Sie benétigen, um die Analysensubstanz zu 16sen) und
Silbernitratlésung  AgNOs;  zusammen. Nun darf kein weiler Niederschlag
entstehen, andernfalls ist das destillierte oder entmineralisierte Wasser nicht in
Ordnung, oder das Reaktionsgefi3 wurde vorher nicht gentigend gereinigt.
2),,Kontrollprobe“ (Positivprobe): In unserem Beispiel wiirde man einige Tropfen

Salzsiure oder Kochsalzlésung zugeben, um den weilen Niederschlag von  Analytische

Silberchlorid zu beobachten. Vergleiche bei
Nachweisreaktionen:

. . S . . . . Positiv- und
Ein weiteres Beispiel ist der Nachweis von Zink-Ionen. Zinksalzlésungen enthalten  gjindprobe neben der

Zn?*-Kationen. Diese reagieren wie alle Schwermetall-Kationehnj mit Sulfid-Ionen  unbekannten Probe
$? zu Niederschligen von Schwermetallsulfid: Zn2+ + $ — ZnSy. Zinksulfid ist ~ (Analysesubstanz,
jedoch im Unterschied zu allen anderen Schwermetallsulfiden weil — eine abgekurzt: AS)
Schwermetall-Salzslosung, die mit Natriumsul6fidlésung einen weillen Niederschlag ergibt, muss also
Zn%-lonen enthalten haben (Zn2+-Nachweis).

Die Kontrollprobe mit ZnSOs- und Na,S-Lésung ergibt also einen weillen Niederschlag. Die Blindprobe
mit KoSO4- und NaxS-Losung zeigt keine Reaktion (Negativprobe). Die Analysesubstanz AS reagiert
ebenso — sie ist dann frei von Zn?*-Ionen — oder sie zeigt eine positive Reaktion (ZnS-Niederschlag,
weil3).

Eine Kupfersulfatldsung CuSOy zeigt diese Reaktion <Z

nicht. Eine Vergleichsprobe zeigt: Sie ist hellblau 2 Na*+§*

. . . 2Na'+
und bildet einen schwarzen Niederschlag von

Y 50.%

Kupfer(Il)-sulfid: Cuz* + $> — CuSJ..

. / o —— «
Eine mit Kupfersulfat CuSO, verunreinigte cu? +

Zinksulfatldsung ZnSOy bildet also ebenfalls einen s0,>

schwarzen Niederschlag von CuS. Zusitzlich ~Cusd

entsteht zwar weilles ZnS, doch die Farbe wird vom CuS tiberdeckt — der Nachwetis ist ,,gestort™.
Solche Storungen von Nachweisreaktionen durch anwesende Begleitstoffe miissen ausgeschlossen
werden. Dazu werden stérende Ionen mit Hife von Fallungsreaktionen abgetrennt — hier miusste also
eine Moglichkeit gefunden werden, zunichst nur das CuS auszufillen und abzufiltrieren (Entstorung,
hier: eine Trennoperation TO durch Sulfidzugabe unter Zusatz von etwas verdinnter Essigsiure, die das
Zn?* in Losung hilt, so dass das schwerer 16sliche CuS zuerst ausfillt). Dann kann dann im Filtrat der
zuvor mit Kupfersulfat CuSOy verunreinigten Zinksulfatlésung das Zn3* als weilles ZnS ausgefallt werden
(wenn man die Essigsdure wieder neutralisiert hat, solche Reaktionen folgen im nichsten Kapitel):

Cu2* + 8> — CuS{ (Ausfillen von CuS in Gegenwart von Essigsdure: Zn?* bleibt gel6st)

Zn2 + 2 — ZnSl (Nachweis von Zn?* im Filtrat nach Entfernung der Essigsiure).
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Ub 05a: Schriftliche Ubung zu Fillungsreaktionen

Aufgaben:

A) Erstellen Sie die Reaktionsgleichungen folgender Fillungs- und Nachweisreaktionen, recherchieren Sie

die Farbe der Reaktionsprodukte und geben sie diese mit an:
1) Sulfat-Anionen reagieren mit Bariumsalzlosung Ba2*,
2) Schwermetallionen wie Mn?*, Pb?*, Cu?*, Ag*, Zn?*, Cd?*, Bi** reagieren mit Sulfidlésungen,

3) Schwermetallionen wie Mn2*, Pb2*, Cu?t, Niz*, Cd2*, Fe3* reagieren mit OH- - Ionen,

4) Kohlendioxid reagiert mit Wasser und mit Kalkwasser (das ist Ca(OH),-Lésung),
5) Eisen(III)-Kationen reagieren mit Hexacyanoferrat(IT)-Anionen [Fe(CN)g]+,

B) Erkliren Sie folgende Begriffe in je 1 Satz:
ungesittigte, gesittigte und Ubersittigte Losung,
Niederschlag, Ausfillung, Sedimentation, Filtration,
Loslichkeit,  Loslichkeitsprodukt, — Dissoziation,
Hydratation und  Dissoziationskonstante — am
Beispiel von Blei(II)-chlorid (PbCl; ist in kaltem
Wasser kaum 16slich, in heilem Wasser gut).

Losungen:
1) SO, +Ba* — ... | (weiB)

2) M+ .. >

und:

3)

4)

5)

B) (siehe umseitig)

Na*cl

1

< 2

Pb* +2 NO;

——

+

Na +
NO;

{¥_Pbcl,d

© Michael Wachter, Miinster

L ( ...),shnlich: Pb*" + ...




Waéchter: Laborpraktikum Anorganisch-analytische Chemie, Seite 47

Ub 05b: Ub(erleg)ungsaufgaben zu Fillungsreaktionen

1) Eine konzentrierte Eisen(I1I)-chlorid-Lésung wird mit
Kaliumhexacyanoferrat(II)-Losung vereinigt (sie enthilt K*-Kationen und
Anionen mit der Formel [Fe(CN)g]*. Ein blauer Niederschlag fillt aus. Das
Filtrat ist gelb. Es wird mit einem Uberschuss an Natriumsulfidlésung
versetzt. Sie wandelt Fe3™- in Fe?*-Kationen um. Dabei fillt ein schwarzer
Niederschlag aus. Er ist identisch mit dem Reaktionsprodukt von Eisen- und
Schwefelpulver (Abb.2) und ebenso schwerldslich wie das rote
Reaktionsprodukt von Quecksilver mit Schwefelpulver (Vgl. Abb. 3)

a) Formulieren Sie die Reaktionsgleichung zur Bildung des blauen Niederschlags
(Vgl. Abb. 1).

b) Geben Sie an, warum der Niederschlag aus Fe?*-Ionen und
Natriumsulfidlésung identisch sein soll mit dem Produkt der Reaktion von
Eisenpulver mit Schwefelpulver.

¢) Aus welchen Salzldsungen lassen sich Eisen(I)-sulfid und Quecksilber(Il)-
sulfid ausfillen?

> @ Abb.3: Schwefel, Quecksilber

g it (im Thermometer) und deren
Abb.2: Eisen (links), Schwefel (Mitte) Verbindung Zinnober (das ist
und deren Verbindung Eisen(ll)-sulfid rotes Quecksilbersulfid).

2) Schwermetallsulfide, -hydroxide und —oxide sowie Halogenide aus der ersten

/
?.
]

Abb.1: Filtration von
,.Berliner Blau* aus
Eisen(I1)-sulfat-Ldung.
Im Filterriickstand
verbleibt ,,Berliner
Blau“ bzw. ,,Turnbulls
Blau“, ein Pigment mit
der etwaigen Formel
Fes[Fe(CN)el.

und zweiten Hauptgruppe sind unléslich. a) Nennen Sie jeweils ein unlésliches Salz zu den acht
Metallen in Abb. 4 (Al, Sb, Pb, Fe, Ni, Ag, Bi, Sn) und b) die ebenfalls unléslichen Hydroxide zu den

en in Abb. 5

~ Verbindung eS,, ZnS, MoS,, HgO, HgCl,, HgS).

Abb. 4: Schwermetalle (links), Abb. 5: Einige Schwermetallsulfide, -oxide und —halogenide (Abb. 1-5: Eig. Fotos)

3) Bilden Sie die Reaktionsgleichung fiir . : e JEBT
die Ausfillung von Zinksulfid, Blei(II)- | ) o (OTH 17 10poIA /10NOM 171107
[s-"Srpuwisaqun. s[reJu2q2)- A HO)ISH -2IMos

hydroxid, Aluminiumphosphat,
Chrom(I1I)-hydroxid und
Kalziumsulfat aus den Lésungen der
jeweiligen Kationen (als Chloride) und
Anionen (als Natriumsalze) und
vergleichen Sie erst danach ihre
Ergebnisse von Aufg. 1 und 2 mit den
kopfstehenden Losungen rechts—>

Js - (a031080 3 E2FI02) - F(HO)DOIN- E(HO)IUZ - S(HO )24 (AT
[b-fgUS-pun. (F(HO)US- SNEYISIUD). ZOUS - S HOIIF - 10po-£87rg
le- (HOSV-sNe. 1go1siud ). OS v -10po. [ DSV

b "SIN-IPPO- A HONN-RPO-OIN- S HO)2 4 -PUn- 024 - 12po- §24
b-"F1DAd-12PO-SAd- T SEQS - 1OPO-fOqQS- FOT V- (BT

[ SUNSOI-Z(FONITH-PUN--¥Q§o.4-SNe. ¢ "« ugwli- ) [2) - opyng -21(]- (2
b 'S34 < S-+-34-12q0

|p - uDIUDWID[F - uSP- SNE . SUNTIUTDIDAJJO1S - TOP-19q

b1 Sod- < S +- A 1RqN

Jp-Sunso-gTe N W - SUNSQ - S - sne - Sunjeysny . 1op. 1og

b 1SO - 1yISIUD . US[[E J - UOPID. UL (q

b reP(NDIA2d -« [*(ND)DAL- T+, 24 €-- (v ] -TOoBUNSY 1
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LAC 05a: Niederschlige ausfillen, abfiltrieren und vergleichen

\AR:Y | 6slichkeit von Calciumsalzen

Chemikalien: CaCl,, Ca(OH),, CaF,, 5 %ige HCI (verdiinnte Salzsiure, H-/P-Sétze beachten!),
Na,SO, oder 5 %ige H,S0, (verdiinnte Schwefelsdure, H-/P-Sétze beachten!)

Durchfiihrung: In je ein mi. Reagenzglas, das 3 cm hoch mit entmin. H,0 gefullt ist, wird jeweils
eine Spatelspitze pder ein Mikrospatel a) CaCl,, b) Ca(OH), und c) CaF, gegeben. Beobachten Sie,
bei welchen Verbindungen nach dem Umschutteln eine klare Losung (Lsg.) entsteht, und vergleichen
Sie das Ergebnis mit der Voraussage durch die Faustregeln!

d) Die tribe Mischung von b) wird durch Zutropfen von 5 %iger HCI in eine klare Lsg. von CaCl,
Uberfuhrt: Ca(OH), + 2 HCI — CaCl, + 2 H,0O

e) Zur einem Teil der so hergestellten Lésung wird aus einer Tropfpipette etwas Na,SO,4-Ldsung
gegeben. Der andere Teil wird in einem zweiten Reagenzglas mit etwas 5 %ige H,S0, versetzt. Es fallt
Kalziumsulfat aus (,,Gips*): Ca** + SO,> — CaSO4

Entsorgung: Lsg. von d) in den Abfallbehélter Sauren und Laugen, Rest in den Ausguss.

\AKSH Fillen und Sedimentieren von BaSO, — eine weitere Féllungsreaktion

Chemikalien: BaCl,-Ldsung (Lsg.), 5 %ige H,S0,4 (verdiinnte Schwefelséure, H-/P-Sétze beachten!)
Durchfiihrung: In einem Reagenzglas wird eine Lsg. aus 1 ml 5 %iger H,S04 in 1 ml entmin. H,0 mit
5 Tr. BaCl,-Lsg. versetzt, wobei weiles BaS0, ausfillt: Ba’* + SO,% — BaSO. (auch:
BaCl, + H,SO, — BaSO,] + 2 HCI). Lassen Sie das Reagenzglas nach dem Umschitteln langere Zeit
stehen und stellen Sie die Zeit fest (in min), die der Niederschlag zum vollstdndigen Absitzen
bendtigt!

Protokoll: Zeitdauer bis zum vollstdndigen Absitzen des Niederschlags.

Entsorgung: Abfallbehdlter Sduren und Laugen.

\WAKK Ausfillung von Chloridionen als AgCl (ein CI” -Nachweis)

Chemikalien: 5 %ige HNO; (verdiinnte Salpetersaure, H-/P-Satze beachten!), AgNOs- Lsg., NaCl-
Lsg., 5 %iges NH,OH (Ammoniakwasser)

Durchfihrung: a) In einem kl. Reagenzglas werden 10 Tr. NaCl-Lsg. (als Analysensubstanz/AS-
Lsg., Probe) mit 5 Tr. AgNOs-Lsg. versetzt. Es fallt weiRes AgCl aus: Ag* + CI' — AgCl|.

b) Bei Zugabe von 5 Tr. 5 %iger HNO; (pH <6) lost sich der AgCI-Nd. nicht auf. Bei Zugabe von 5
%iger NH; lost sich der AgCI-Nd. jedoch auf, sobald der pH-Wert iber 8 steigt.

Entsorgung: Abfallbehalter Silber.

Eine Vergleichsprobe mit Na>COs-Lsg. zeigt, dass COs*>-lonen den Cl-Nachweis stéren, indem sie
ebenfalls einen weillen Niederschlag erzeugen und so Cl-lonen vortiuschen kénnen:

2 ii+ + CO3> — Ag>CO;|. Der weille AgoCO3-Nd. ist jedoch in Sdure 18slich:

Féllung von Ag,CO;
Chemikalien: Na,COs-Lsg., AQNOs- Lsg., 5 %ige HNO3
Durchfiihrung: In einem kl. Reagenzglas werden 10 Tr. Na,COs-Lsg. mit 5 Tr. AgNOs- Lsg.
versetzt. Es fallt weilles Ag,CO; aus. Bei Zugabe von 5 Tr. 5 %iger HNO; l6st sich der Ag,CO;-Nd.
auf.
Entsorgung: Abfallbehalter Silber.

\ARSH Fillung von SO,” als BaSO, (zum Sulfat-Nachweis)

Chemikalien: Na,SO,-Lsg., BaCly- Lsg., 5 %ige HNO;

Durchfihrung: In einem kl. Reagenzglas werden 10 Tr. Na,SO,-Lsg. (AS-Lsg.) mit 5 Tr. BaCl,- Lsg.
versetzt. Es fallt weies BaSO, aus: Ba** + SO,> — BaSQO,].

Bei Zugabe von 5 Tr. 5 %iger HNO; l6st sich der BaSO,-Nd. nicht auf (eine Mdglichkeit der
Unterscheidung von BaCOj3, welches sich in Sauren auflost; vgl. V.17).

Entsorgung: Abfallbehalter Sduren und Laugen.
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LAC 05b: Fallungsreaktionen vergleichen (Reihenversuche)

Hinweis: Bei diesen Versuchen sollen gemeinsamen und unterschiedlichen Eigenschaften einiger
Stoffgruppen von ionischen Verbindungen entdeckt und vergleichend untersucht werden. Die mdglichst
effektive Durchfiihrung der Versuche ist, wie im Arbeitsalltag im Labor auch, im Voraus zu planen.
Erforderliche Geréte und Stoffe werden deshalb eingangs hier nicht mehr jeweils gesondert aufgelistet,
wie in den bisherigen Versuchsvorschriften fur den Anfangsunterricht im Labor, sondern nur
Avrbeitsanweisungen zur Durchfiihrung.

ACHTUNG! Tropfpipette vor Entnahme von Reagenzien in einem mit Wassergefillten Becherglas
immer aussplilen; Reagenzien nicht verunreinigen, alle Pipetten und Reagenzglaser jeweils durch
Ausspllen reinigen! Schwermetalle sind umweltschadlich und oft auch giftig! H-/P- Satze und
Entsorgungsvorschriften beachten! Schwermetallabfdlle am Arbeitsplatz nach jedem Schritt in ein
grofRes Becherglas spilen und sammeln, um sie am Ende des Labortages im Kanister fir
Schwermetallabfalle flissig zu entsorgen — nicht in die Kanalisation geben!

m Untersuchung von Féllungsreaktionen mit Chloriden (Reihenversuch 2)
Geben Sie im Reagenzglas jeweils max. 0,5 mL Kochsalzlésung mit je einigen Tropfen der folgenden
Salzlésungen zusammen:
I) Magnesiumsalzlésung (Kation: Mg **),
1) Blei-11-azetat- oder Bleinitratlésung, Kation: Pb*"),
I11) Kupferchloridldsung oder Kupfersulfatldsung , Kation: Cu?*),
IV) Silbernitratlosung (Kation: Ag* / Anion: NO5).
Vergleichen und tabellieren Sie die jeweils eventuell auftretenden Férbungen und/oder Niederschlage.

\W2Z48K Untersuchung von Fallungsreaktionen mit Sulfaten (Reihenversuch 3)
Geben Sie je 0,5 mL Natriumsulfatlésung mit je einem Tropfen der folgenden Salzlésungen
zusammen: 1) Kalziumsalzlsung (Kation: Ca **),
1) Blei-lI-azetat- oder Bleinitratlsung, Kation: Pb*"),
I11) Bariumchlorid-, azetat oder -nitratlésung , Kation: Ba®"),
IV) Eisen(l11)-chlorid (Kation: Fe*").
Vergleichen und tabellieren Sie die jeweils eventuell auftretenden Farbungen und/oder Niederschlage.

m! Fallungsreaktionen auf der Tipfelpalette und im Reagenzglas (Reihenversuch 1)

a) Tupfelpalette: Geben Sie etwa jeweils drei Tropfen CuSO,-LOsung mit einer Tropfpipette in je
eine von drei Vertiefungen auf einer Tupfelpalette. Fligen Sie der ersten Probe einige Tropfen
Natronlauge hinzu, der zweiten Probe etwas Natriumsulfidlésung und der dritten Probe etwa
Natriumcarbonatlésung.

b) Reagenzglasfallung (mit anschliefender Thermolyse): Versetzen Sie 0,5 bis 1 mL CuSO,-
Losung mit 2 bis 3 mL Natronlauge NaOH. Beobachten Sie die Reaktion. Erhitzen Sie anschlieRend
die Suspension im Reagenzglas zum Sieden (Stoffzerlegung durch Wéarmezufuhr, Thermolyse).

c) Reihenversuch (mit tabellarischer Auswertung): Wiederholen Sie diese beiden Versuche (at+b,
aber ohne Ergitzen) unter Verwendung mehrerer Reagenzgléser und ggf. mehrerer Tipfelpaletten.
Setzen Sie statt der Kupfer(ll)-sulfatlosung jeweils einige Tropfen kleinstmégliche Mengen einer
Ldsung folgender Schwermetall-Salze ein: Cr,(SO,); oder KCr(SO,),, MnCl, oder MnSQ,, FeCls,
FeSO4, Co(NOs), oder CoSO4, NiSQ,, ZnSQ,4, CdSO4 und AgNOs. Vergleichen und notieren Sie die
jeweils auftretenden Farbungen und/oder Niederschldge, am Besten in Form einer Tabelle:

Niederschlage | Cu®* [ Cr¥* [ Mn*™ | Fe™ Fe”* | Co”™ [Ni* zn* | cd® | Ag’

OoH’

S

CO;”

Auswertung: Welche der hier untersuchten lonen-Kombinationen geben Hydroxid-, Sulfid- oder
Carbonat-Niederschldage mit typischen Férbungen, die sich zum Nachweis einzelner, bestimmter
Schwermetall-Kationen in unbekannten Probelésungen eignen wiirden?
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LAC 05c: Fillungsreaktionen zum Nachweis von lonen nutzen

WM Reinheitsiiberpriifung einer Zinksulfatlésung mit Sulfid (Zn* -Nachweis)
Chemikalien: ZnSO,-L6ésung, CuSO4-Ldsung, Na,S-Lésung (Achtung: H-/P-Sétze beachten, keine
Séuren zugeben!), unbekannte Losung der Lehrkraft (Probe, Analysesubstanz AS: Eine ZnSO,-
Losung, die mit CuSO, verunreinigt sein konnte).
Durchfiihrung: a) Positivprobe: Versetzen Sie in einem kleinen Reagenzglas 10 Tr. ZnSO,4-Lésung
mit 10 Tr. Na,S-Ldsung. Ein Niederschlag entsteht.
b) Blindprobe: Versetzen Sie in einem zweiten kl. Reagenzglas 5 Tr. MgSO,-Lésung mit 10 Tr.
Na,S-Loésung. Es entsteht kein Niederschlag (es sei denn, die MgSO,-Losung ist mit ZnSO,
verunreinigt worden!).
c) Eigentliche Probe: Versetzen Sie in einem dritten kl. Reagenzglas 10 Tr. der moglicherweise mit
CuSQ, verunreinigten ZnSO,-Lésung mit 10 Tr. Na,S-Ldsung. Entsteht ein Niederschlag? Farbe?
d) Vergleichsprobe 1: Versetzen Sie in einem kleinen Reagenzglas 5 Tr. CuSO,-Ldsung mit 10 Tr.
Na,S-Losung. Ein weiterer Niederschlag entsteht.
e) Vergleichsprobe 2: Versetzen Sie in einem kl. Reagenzglas ein Gemisch aus 5 Tr. CuSO,-L6sung
und 10 Tr. ZnSQO,4-Lésung mit etwas Na,S-Ldsung (ca. 15 Tr. bis 1 mL). Ein Niederschlag entsteht..
Bei der Probe c) muss sich ein weiBer Nd. bilden, kein schwarzer. Andernfalls ist die
Zinksulfatrlosung mit einem anderen Schwermetall-Kation verunreinigt oder das benutzte
Reagenzglas war nicht sauber. Wiederholen Sie in diesem Fall den Nachweis mit einem gespulten
Reagenzglas und wenden Sie sich an die Laboraufsicht, wenn der Niederschlag erneut schwarz ist und
es sich bei der ZnSO,4-Lésung um eine Reagenzldsung aus dem Vorrat handelte, die weiter benutzt
werden sollte.
Hinweis: Zur Auswertung vergleichen Sie mit V.21, Fallungsreaktionen!

(ZnS weill|, CuS schwarz|, Na,S-Ldsung konz. Gelblich, Mischfarbe gelb/schwarz: braunlich)
Entsorgung: Abfallbehdlter Schwermetall-Abfélle flissig.

\ZZB M Reinheitsiiberpriifung der Siuren des Reagenziensatzes auf Chlorid (Cl” -Nachweis)
Chemikalien: 5 %ige HCI (verdiinnte Salzsaure), 5 %ige H,SO, (versiinnte Schwefelsaure), 5 %ige
HNO; (versunnte Salpetersaure), 5 %ige CH;COOH (versunnte Essigsaure), AgNO;- Lsg.
Durchfiihrung: Versetzen Sie in je einem kl. Reagenzglas je 10 Tr. von a) 5 %iger HCI,

b) 5 %iger H,SOy4, ¢) 5 %iger HNO; und d) 5 %iger CH;COOH mit je 2 Tr. AgNOs- Lsg..

Nur bei der Salzsdure HCI darf sich ein weiBer Nd. bilden! Andernfalls ist die entsprechende Saure
mit Chlorid verunreinigt oder das benutzte Reagenzglas war nicht sauber. Wiederholen Sie in diesem
Fall den Nachweis und informieren Sie die Lehrkraft, wenn noch immer ein Niederschlag entsteht.
Hinweis: Zur Auswertung vergleichen Sie mit V.16, Chloridnachweis!

Entsorgung: Abfallbehalter Silber.

\ZRWH Reinheitsiiberpriifung der Sauren des Reagenziensatzes auf Sulfat (SO,> -Nachweis)
Chemikalien: 5 %ige HCI, 5 %ige H,SO,, 5 %ige HNO3, 5 %ige CH;COOH, BaCl,- I Lsg.
Durchfiihrung: Versetzen Sie in je einem kl. Reagenzglas je 10 Tr. von a) 5 %iger HCI,

b) 5 %iger H,SO,, ¢) 5 %iger HNO; und d) 5 %iger CH;COOH mit je 2 Tr. BaCl,- Lsg..

Nur bei der H,SO, darf sich ein weiller Nd. bilden! Andernfalls ist die entsprechende S&ure mit Sulfat
verunreinigt oder das benutzte Reagenzglas war nicht sauber. Wiederholen Sie in diesem Fall den
Nachweis und wenden Sie sich an die Lehrkraft, wenn noch immer ein Niederschlag entsteht.
Hinweis: Zur Auswertung vergleichen Sie mit V.18, Sulfatnachweis!

Entsorgung: Abfallbehdlter Sduren und Laugen

© Michael Wachter, Miinster



Waéchter: Laborpraktikum Anorganisch-analytische Chemie, Seite 51

Kapitel 6: Saure-Base-Reaktionen (Protolyse, Protonenaustausch)

AB 06a: Saure-Base-Reaktionen
Chlorwasserstoff HCl ist ein Gas. Es ist wasseranziehend
und aggressiv, denn es reagiert wie eine Sdure. Ammoniak
NH; ist ebenfalls ein aggrssives Gas, doch es reagiert wie
eine Base: Es nimmt Protonen H* von der Siure
Chlorwasserstoffgas auf. Als Produkt entsteht in der Luft
das Gas Ammoniumchlorid (Salmiaksalz NH4Cl):

NH; + HCl - NH,C1
Bei dieser Sdure-Basse-Reaktion gibt HCI ein Proton
ab: HCI —» H* + ClI. Ammoniak nimmt es auf:
NH; + H* - NH4" (Ammonium-Kation, Abb. 1).
Beide Gase sind  extrem  gut  wassetloslich.
Chlorwasserstoffgas gibt beim Ldésevorgang ein Proton
an Wasser ab, so dass Hydronium- und Chloridionen g TR
entstehen:

. . Abb. 1: Konzentrierte Salzséure gibt
HCl + H;O - H3;07* + CI- (Salzsiure). Chlorwasserstoff ab, konzentriertes

Eine  hohe  Hydroniumionen-Konzentration — firbt  Ammoniakwasser setzt Ammoniakgas frei.
Universalindikatorpapier UIP rot und senkt den pH—Wert Beide Gase reagieren in der Luft miteinander,
ab (Abb. 2). Ammoniakgas hingegen senkt die H;O*™  wobei Salmiaksalz (Ammoniumchlorid)
Konzentration im Wasser seiter ab. Es bildet im entsteht. Das in der Luft entstehende Salz bildet
Ammoniakwasser OH- -Ionen: weillen Rauch.
NH; + H,O - NH;* + OH-

Wenn bei der ,,Kreuzprobe*
(Abb.  3) im  Uhtglas
Salmiaksalz mit festem NaOH
reagiert, dann wird Ammoniak
freigesetzt. Das unter dem
oberen Uhrglas mit Wasser
angeheftete UIP firbt sich
blau, da das NHj; sich im
Wasser 16st.
Basen wie NHj entzichen dem
Wasser Hydroniumionen,
ebenso wie die Oxide unedler
Metalle (z.B. CaO, MgO).
Siure-Base-Reaktionen kénnen auch in
Salzschmelzen stattfinden. Oxid-Anionen sind starke
Basen. Das saureunlosliche Oxid Fe,O3 kann deshalb
durch Aufschmelzen mit KHSO4 in I6sliches
Eisen(I1I)-sulfat Gberfihrt werden:

Fe;03 + 6 KHSO,

AN\

Abb 2+3 Indlkatorpapler zeigt Anderungen der Konzentration an H,0"-
lonen an — als Farbumschlag entsprechend dem pH-Wert. Bild 3 rechts zeigt
die Kreuzprobe: Das Indikatorpapier wird vom Ammoniakgas blau gefarbt
— es reagiert basisch.

Abb. 4: Saurer
+ +
- Fez(804)s _ 3 HZ?T 3 FZSO“ Aufschluss von
(Oder einfacher formuliert: O> + 2 H* — H0). Fe,0; mit KHSO,

Auch die Bildung von Tropfsteinen in Hohlen, das

Losen und Ausfillen von Kalk, ist eine Sdure-Base-Reaktion: Die aus
Kohlendioxid in Luft und aus Wasser gebildete Kohlensiure 16st den leicht
basischen Kalkstein auf. Bei der Verdunstung von Wasser kristallisiert das
geloste  Kalziumhydroxid Ca(HCOs3), wieder aus — Kohlensdure wird
freigesetzt: Ca(HCO3), = CaCOsd + H,0 + CO,T

Wie bei allen Sdure-Base-Reaktionen liegen auch dieser Reaktion Abb. 5: Kalkablagerungen
Gleichgewichtsreaktionen zugrunde, also umkehrbare Reaktionen, in in der Tropfsteinhohle in
diesem Fall die Reaktionen CO;32- + H* =2 HCO;3 und der Bilsteinhdhle (Bildquelle

HCOs + H* =2 H,0 + CO.. Abb. 1-5: Eig. Fotos)
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UB 06a: Siauren, Basen und Salze

SAUREN sind Stoffe, die H*-Teilchen abgeben

(Protonendonatoren: itzende, meist wasserldsliche @4’ HCl.q.

Wasserstoff-Verbindungen, polar). Ihre Ldsungen

firben Universal-Indikatorpapier rot (pH <7). 3

Es gibt starke und schwache Sduren: Die Molekiile H,0 o
(aa)

starker Sduren geben zu fast 100% ihre Protonen ab

* 0
(Protoneniibertragung, Protolyse). %

Beispiel: HC/ + H,0 = H,O" + CI %
a) Starke Sduren: H30" (aq)

HCI = Salzsdure, HNO3 = Salpetersidure, HySO4 = Schwefelsdure, H3PO4 = Phosphorsiure
b) Schwache Siuren:

HCN = Blausdure, HaS = Schwefelwasserstoffsiure, H;CO; = Kohlensaure, CH;COOH = Essigsiure
BASEN sind Stoffe, die Protonen aufnehmen (Protonenakzeptoren, auch Laugen genannt, verfigen
meist iber Hydroxidionen OH-). Thre Lésungen, Laugen, firben Indikatorpapier blau (pH>7).
Es gibt starke und schwache Basen: Starke Basen nehmen zu fast 100% Protonen auf. Basen reagieren mit
Sduren zu Salzen und Wasser (Neutralisation): H* + OH- — H;O
a) Starke Basen:

NaOH = Natronlauge, KOH = Kalilauge, Ca(OH), = Kalkwasser (Kalziumhydroxidlésung)
b) Schwache Basen:

NH; Ammoniak (Losen des Gases NH3 in Wasser H2O ergibt: NH4OH Ammoniakwasser)

Reaktionsweisen von Siduren:

1) Nichtmetalloxid + Wasser — Sdure (Sdure-Bildung)
2) Sdure + Metall — Salz + Wasserstoff (Elektronenaustausch)
3) Saure + Metalloxid — Salz + Wasser (Protonenaustausch)

4) Sdure + Metallhydroxid * = — Salz + Wasser * Metallhydroxid = Base
5) Sdure + Salz schwicherer Sdure — Schwichere Sdure + Salz stirkerer Sdure

Typ 5 = Protonenaustausch (,,Protolyse’, Ubertragung von H*-Teilchen oder Verdringungs-Reaktion (Starke
Siure verdringt schwichere aus deren Salz), Typ 3 Neutralisation.

Reaktionsweisen von Basen:
1) Metalloxid + Wasser — Metallhydroxid (= Base; nur bei unedlen Metallen)
2) Base + Siure — Salz + Wasser (Neutralisation, Sdure-/Base-Reaktion)
3) Base + Salz schwicherer Base — Schwichere Base + Salz stirkerer Base
Typ 1-3 sind Protoneniibertragungen, Typ 3 zudem ebenfalls eine Verdringungsreaktion.

Salze entstechen aus den Metall-Kationen der Lauge (oder Ammoniumion, organische Basen usw.) und
dem (Nichtmetall-)Anion der Siure (Ausnahme hier: Nebengruppenmetall-Kationen mit hohen
Oxidationszahlen bilden mit Sauerstoff komplexe Oxo-Anionen wie Chromat CrO4 oder Permanganat
MnOy . Auch Komplexe existieren in Form von Anionen, z. B. Hexacyanoferrat(IT) [Fe(CN)g]* ).
Metallkationen: Li*, Nat, Kt, Agt, Mg?t, Ca?*, Ba?*, Zn?", Mn?*, Pb?*, Fe3*, AP+, Ce3*, Pt / NH4*
Anionen: F- = Fluorid, CI = Chlorid, Br- = Bromid, I- = Todid, O% = Oxid, $* = Sulfid, N> = Nitrid,
COs* = Carbonat, NOj3™ = Nitrat, PO4** = Phosphat, SO4* = Sulfat, ClO5 = Chlorat,
CH3;COO- = Azetat, SO3> = Sulfit, SCN- = Thiocyanat, CN- = Zyanid, SiO4* = Silikat.
Salze bestehen aus also Metall-Kationen (z.B. Mg?*) und Nichtmetall-Anionen (z.B. O% oder CI). Anders
als Salze sind Sduren keine ionischen Verbindungen. Aber sie kénnen H*-Kationen (Protonen) bilden,
z.B. Salzsdure HCI: Chlorwasserstoff — Wasserstoffion + Chloridion, in Formeln: HCl — H* + CI-.
Ubungsaufgabe 1 (zum Einstieq):
Geben Sie an, aus welcher Lauge oder Base und aus welcher Saure folgende Salze entstehen:

NaCl = Natriumchlorid MgCl, = Magnesiumchlorid, AICl;z = Aluminiumchlorid,
CuSO, = Kupfer-Il-sulfat, Fe,(S0O,); = Eisen-1ll-sulfat, CaCO; = Kalziumcarbonat (Kalk),
NazPO,4 = Natriumphosphat, (CH3COO),Fe = Eisen-ll-azetat Na,CO3; = Natriumcarbonat (Soda)
NH,4CIl = Ammoniumchlorid, (NH4),CO3 = Ammoniumcarbonat  Aly(SO,)s = Aluminiumsulfat
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AB 06b: H;, H*, pH- und pKS-Werte (Sauregrad und Saurestirke)

Magnesium reagiert mit Salzsdure zu Magnesiumchlorid und Wasserstoffgas:

Magnesium  + Salzsdure (Chlorwasserstoff) — Magnesiumchlorid + Wasserstoff
Mg + 2HCI — MgCl, + H,.

Magnesiumoxid MgO 16st sich in Salzsiure jedoch ohne Gasentwicklung auf. Der Wasserstoff aus der
Salzsdure HCl ist am Ende an den Sauerstoff des Oxids gebunden, denn Metalloxide reagieren mit Sduren
zu Salzen und Wasser (allg. Schema: Metalloxid + Sdure — Salz + Wasser), hier:

Magnesiumoxid + Salzsdure (Chlorwasserstoff) — Magnesiumchlorid + Wasser(stoffoxid)
MgO + 2HC - MgCl, + HO.

Der pH-Wert gibt den Sduregrad des Wassers an. Der Charakter von Wasser H>O oder einer wissrigen
Lésung kann neutral sein (pH = 7), sauer (pH <7) oder basisch (pH>7):

Farbe des Universalindikatorpapiers (UIP):
tiefrot rot blaugriin blau dunkelblau
stark sauer schwach sauer neutral schwach basisch stark basisch
pH-Wert niedrig pH=7 pH-Wert hoch
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
f Haushalts-Essig / dest. Wasser\ Meeresv:zm Ammoniak
Magensdure Zitronensaft Regenwasser (rein) Leitungswasser  Seifenlauge

Sduren geben an Wasser Protonen H* ab, Basen nehmen sie vom Wasser auf. Sduren enthalten daher
Hydroniumionen H;3;0*. Sie entstchen durch Anlagerung des Protons H* der Sdure an ein
Wassermolekiill: HO + H* — H3;0*. Der pH-Wert (die ,,potentia Hydrogenii®) gibt den Gehalt an
Protonen H* bzw. Hydroniumionen H3;O* in der wissrigen Losung an. Er entspricht der negativen
,Hochzahl“ (Potenz) der Hydroniumionen-Konzentration in mol/L.

Auch saure wissrige Lésungen enthalten das Hydroniumion H3O* (auch ,,Oxoniumion genannt).
Basische wissrige Losungen (Laugen) enthalten Hydroxidionen OH-, die entstechen, wenn
Wassermolekiile Protonen abspalten: HO — OH- + H* (Zum Beispiel, Ammoniakgas NH; ist eine
Base, weil sie ein Proton H* aufnimmt — z. B. vom Wasser: NH; + H,O — NH4* + OH-; Produkt:
Ammoniumion NHy4").

Der pH-Wert ist ein Mal3 fiir den Sduregrad einer Losung:
pH < 7 = sauer, pH 7 = neutral, pH > 7 = basisch (alkalisch).
Er gibt die Stoffmengen-Konzentration ¢ an H;O*-Ionen in mol/L wieder, jedoch in Form der Hochzahl
mit umgekehrtem Vorzeichen (negativer dekadischer Logarithmus). Daher gilt:
pH = -log c(H30)* und: ¢(H30+) =10rH .
Bei starken Siuren HA geben fast 100% der Molekdle thre H* ab: HA + HO — H;0* + A- .
Protolysegrad o = c(A)/c(HA) = 1,00 = 100% heil3t: z.B. eine Salzsiure der Anfangskonzentration
co(HCl) = 0,01 mol HCI/L enthilt ebensoviel an H3O* (also: 0,01 = 102 mol/L. = pH = 2).
Bei schwachen Siuren wie z.B. Essigsdure geben die Molekile zu nur wenigen % thre H* ab:
CH;COOH + HO = H;0* + CH3;COO- Hier z. B.zu nur ca.1% (d.h. a = 0,01). Eine Essigsdure der
gleichen Anfangskonzentration von co(HAz) = 0,01 mol HAzI/L. = 102 mol/L enthilt also viel weniger
an H3O* (hier also gerundet nur: 0,0001 = 104 mol/L. = pH = 4). Fur starke Laugen gilt entsprechend:
pOH = - log c(OH") sowie in wissriger Losung: pH + pOH = 14. Bei der Verdiinnung um das
Zehnfache dndert sich der pH-Wert um eine Stufe.
Tabelle: Beispiel fiir pH- und pOH-Werte:

Ldsung Charakter c(H;0") , mol/L pH |c(OH), mol/L pOH
Salzsdure (konz) | Sehr stark sauer | 1,0 = 10° H 0,00000000000001 = 10 14
Kaffee Schwach sauer  [0,00001 =10 |5 0,000000001 =10° 9
Wasser (+20°C) Neutral 0,0000001 =107 |7 0,0000001 =10" 7
Seifenlauge Schwach 0,0000000001 10 0,0001 =10" 4
basisch =107
Ammoniakwasser | Stark basisch 0,000000000001 W 0,01 =107 2
(konzentriert) (alkalisch) =10™ -
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Ub 06b: Sauren und Basen

Ub(erleg)ungsaufgaben und Zusatzinformationen zu:
Arbeitsblatt Nr. 6: Saure-Base-Reaktionen, pH und pKg

a) Séure-Base-Reaktionen:

Ubungsaufgabe 1: Zihlen Sie jeweils 5 Siuren und 5 Basen auf (Namen und Formeln). Erstellen Sie mit
Hilfe dieser Aufzihlung eine Liste von 8 Siuren, nach Siurestirke geordnet.

Ubungsaufgabe 2: Erstellen Sie die Reaktionssgleichungen in Formeln zu folgenden Reaktionen (sofern
méglich) und benennen Sie die Reaktionsprodukte:

a) Salzsdure + Natronlauge; b) Schwefelsdure + Kalilauge; ¢) Salzsdure + Kalkwasser;

d) Magnesiumhydroxid + Salpetersiure; €) Phosphorsiure + Kalkwasser; f) Salzsdure + Magnesium;

g) Schwefelsdure + Kalziumoxid; h) Phosphorsiure + Natriumoxid; i) Ammoniakwasser + Salzsdure;
j) Natriumazetat + Schwefelsdure; k) Kalk + Schwefelsdure; 1) Natriumsulfat + Essigsiure;

m) basisches Abflussfrei (Atznatron) + saures Abflussfrei (Natriumhydrogensulfat);  n) Kalk + Essig;

0) Ammoniumchlorid + Atznatron; p) Kalziumhydroxid + Phosphorsiure, q) Kalziumoxid + Wasser

_ 1) Geben Sie auch an, wo in Teilaufgabe 2)-q) Verdringungs- und Neutralisationsreaktionen ablaufen!
Ubungsaufgabe 3: Erstellen Sie Reaktionsgleichungen fiir folgende Edukte und geben Sie die Art der
Reaktion an:

2) 2NaCl + H,80; > h) H.SOs + H,O — 0) CaO + H,O—>

b) H, + Cl, > 1) CO, + Ho O— p) Ca(OH)z + CO,—>
¢ HCl+ H.O— ) NaCO; + 2 HCl — q NH; + H.O0—>

d) 2Al+ 6 HCl— k) 2KNO; + HxS04 —> r) CuSO4+ HsPO4 —
&) CaCOs + 2 HCl - D) Cas(POu): s) Cl+ Nal—>

) 2FeS+ 0, +3 H,S04 — 5 NO + Os>

2 280+ 02— m) P4O10 + 6 H:O -

n) NaOH + NH.Cl —

b) pH- und pKs-Werte:
Der pH-Wert gibt die Stoffmengen-Konzentration ¢ an H3O*-Ionen in mol/L wieder, jedoch in Form
der Hochzahl mit umgekehrtem Vorzeichen (negativer dekadischer Logarithmus). Daher gilt:
pH = -log c(H30)* und: ¢(H30*) = 10-PH .

Bei starken Siuren HA geben fast 100% der Molekdle thre H ab: HA + HO — H;0* + A- .
Bei schwachen Siuren wie z.B. Essigsiure geben die Molekile zu nur wenigen % thre H* ab:
CH;COOH + H>O = H;O0* + CH3COO- Hier z. B.zu nur ca.1% (d.h. o = 0,01). Fir starke Laugen gilt
entsprechend: pOH = - log c(OH-) sowie in wissriger Lésung: pH + pOH = 14. Bei der Verdiinnung
um das Zehnfache dndert sich der pH-Wert um eine Stufe.
Der pK-Wert ist cin MaB fiir die Stirke einer Sdure. Der Ks-Wert fiir starke Sauren ist recht grof3 (z.B.
fur Fluorwasserstoff bei 10-> mol/L), fur schwache Siuren sehr klein (z.B. pKs(H2CO3)=10). Er dient zur
Berechnung von pH-Werten schwacher Sduren HA aus deren Anfangskonzentration co(HA) und
berechnet sich als Quotient aus dem Produkt der Ionenkonzentrationen c(HsO") @ ¢ (A) durch die
Konzentration der Sdure c(HA):
Ks = c¢(H30%) o ¢ (A)

c(HA) Es gilt hier: pKs = -log Ks  und:  pH = %2 [pKs — log co(HA)]

Ubungsaufgabe 2 (fiir Fortgeschrittene): Berechnen Sie den pH-Wert folgender Losungen:
Starke Sauren: a) 0,1 mol HCI/L, b) 0,000005 mol H,SO./L, c) 10° mol HNO4/L, d) 10™° mol HCI/L;
Starke Basen: €) 1 mol NaOH/L ; f) 40 g NaOH/L; g) 4 g Atznatron/L; h) 0,001 mol KOH/L
Schwache Séuren: i) 0,01 mol CH3;COOHY/L (pKs (Essigsaure) = 4,75) ,

j) 0,01 mol H,CO4/L (Ks(Kohlensaure)= ca. 10 mol/L,
Schwache Basen: k) 0,01 mol NH,OH/L (pKg(Ammoniakwasser)= 4,75

Hilfestellung:
Kg =c(OH) e c (HB") Reaktionsschema allgemein: B + H,O — HB" + OH"
c(B) Es gilt hier zudem: pKg = - log Kg und: pOH =% [pKg — log cyo(B)]
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LAC 6a: Sauren und ihre Hydroniumionen

WZZH H,0"-Nachweis in Salzsaure

Chemikalien: 5 %ige HCI, NaCl-Lsg.

Durchfiihrung: a) Legen Sie einen ca. 1 cm langen Streifen Indikatorpapier in ein Schélchen der
Tupfelplatte oder in ein Uhrglas. Das Papier nimmt, nachdem Sie es Uber den Glasstab mit 1 Tr.
entmin. H,O angefeuchtet haben, einen gelblichgriinen Farbton an, dem Sie durch Vergleich mit einer
Farbskala auf der Indikatorpapierbox den pH-Wert 7 zuordnen kénnen.

b) Geben Sie mit dem Glasstab auf einen zweiten Indikatorpapierstreifen 1 Tr. 5 %ige HCI. Sie
beobachten eine Rotfarbung, der zugehdrige pH-Wert liegt bei 1 oder kleiner als 1.

c) Um zu beweisen, dass die Farbanderung durch die Hydroniumionen und nicht durch die
Chloridionen der Salzséure hervorgerufen wird, geben Sie auf einen dritten Indikatorpapierstreifen
einen Tr. NaCl-Lsg.. Es tritt keine Rotfarbung auf, der pH-Wert der Lsg. betragt 7.

Hinweis: Salzséure HCI ist die wassrige Lésung von Chlorwasserstoffgas HCI. Das Gas dissoziiert in
Wasser in lonen, ahnlich wie ein Salzz HCI — H* + CI. Die abgegebenen Protonen bilden
Hydroniumionen: H* + H,O — H;0" (Gesamtgleichung: HCI + H,O — H;0" + CI’). Auch andere
Sauren wie z.B. Salpetersaure HNO; reagieren so: HNO; + H,O — H;0™ + NOs”.

Entsorgung: Hausmiill.

W% H.O"-Nachweis in H,SO, und in KHSO,-L ésung
Chemikalien: 5 %ige H,SO4, KHSO,, Na,SO,
Durchfihrung: Auf je einen Indikatorpapierstreifen, der im Schéalchen einer Tipfelplatte oder in
einem Uhrglas liegt, wird a) 1 Tr. 5 %ige H,SO,, b) eine Mikrospatelspitze KHSO, und 1 Tr. entmin.
H,0, ¢) 1 Tr. Na,S0,-Lsg. gegeben.
Nur in den Féllen a) und b) wird eine Rotfarbung (pH < 7) beobachtet. Na,S04-Lsg. reagiert neutral.
Hinweise: Im Gegensatz zum Chlorwasserstoff oder zur Salpetersdure kann ein
Schwefelsduremolekdil bei der Reaktion mit Wasser zwei Protonen abgeben:

HCI + H,0 — H,0" + CI H,SO, + 2 H,0 — H3;0" + HSO, + H,0 — 2 H,0" + SO~
Das Anion HSO, wird Hydrogensulfat genannt, das Anion SO,* Sulfat (Sulfid ist S).
Entsorgung: Hausmiill.

\W24eH Reaktion von HCI mit Mg

Chemikalien: 5 %ige HCI, Mg-Band

Durchfiihrung: In ein mi. Reagenzglas, das mit 2 mL 5 %iger HCI gefiillt ist, wird ein Stiick (ca.
0,5 cm) Mg-Band gegeben. Beobachten Sie die aufsteigenden Gasblasen.

Entsorgung: Abfallbehdlter S&uren und Laugen

Hinweise zur Auswertung der Beobachtungen: Die &tzende Wirkung von Sduren beruht darauf,
dass sie H;O"-lonen enthalten (Hydroniumionen, durch Abgabe von H* an H,0). Protonen H" sind
extrem klein und reaktionsfreudig. Salzsdure HCI reagiert z.B. mit vielen Metallen, wie z.B.
Magnesium Mg, unter Wasserstoffentwicklung und Bildung eines l6slichen Salzes. Ein Stoff, der
wéhrend einer Reaktion als Gas entweicht, wird in der Reaktionsgleichung mit einem nach oben
weisenden Pfeil gekennzeichnet: Mg + 2 HCI — MgCl, + H,1 (Oder vereinfacht in lonenschreibweise:
Mg + 2 H*— Mg + H,1). Solche Umsetzungen unedler Metalle mit Sauren sind Redoxreaktionen,
d.h., es werden Elektronen vom Reduktionsmittel (dem Metall) auf das Oxidationsmittel (S&uren:
Proton H* bzw. Hydroniumion Hs;O") Ubertragen. Das Reduktionsmittel wird dabei oxidiert, das
Oxidationsmittel reduziert.

Oxidation: Mg — Mg +2¢
Reduktion: 2e + 2H;0'— H,1 +2 H,O (H3O" aus: H,O + HY)
Redox: Mg + 2 H;0*  — Mg®* + H,1 + 2 H,0 (auch: Mg + 2 H* — Mg + H,1,

denn:2H" +2¢e — H,?)

(Fortsetzung folgt)
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LAC 06b: Chemische Reaktionen von Sauren (Teil 1)

\2ZH Reaktion von Sduren mit Metallen und Metalloxiden (Reihenversuch)

Chemikalien: 5 %ige HCI, 5 %ige H,SO,, 5 %ige HNO3, 5 %ige CH;COOH, Mg-Band, Al-Grielt,
Zn-Staub (oder Pulver), Cu-Blech, MgO, CaO, CuO (H-/P-Satze beachten!)

Durchfiihrung: 1) Versetzen Sie in je einem kl. Reagenzglas jeweils 1 cm Mg-Band mit

a) 5 %iger HCI, b) 5 %iger H,SO,, ¢) 5 %iger HNO; und d) 5 %iger CH;COOH.

2) Wiederholen Sie diese vier Kurzversuche a) bis d) mit je 1 Spatelspitze Al-Griel3 statt Mg-Band.

3) Wiederholen Sie diese 4 Kurzversuche a) bis d) nun mit je 1 Spatelspitze Zinkpulver oder —staub,
ein weiteres Mal mit ca. 1 cm Kupferblech statt Zn und zum Vergleich auch mit einer Spatespitze
MgO-Pulver statt Cu, nochmals mit CaO statt MgO und ein weiteres Mal mit CuO statt CaO.

Hinweis: Zur Auswertung tabellieren Sie Ihre Beobachtungen und vergleichen Sie die Heftigkeit der
Reaktionen der Metalle untereinander und auch die der Sduren.

Entsorgung: Abfallbehalter Sduren und Laugen, das Reagezglas mit dem CuO in den Abfallbehalter
Schwermetalle fllssig, das Cu-Blech abspiilen und wiederverwenden (oder mit Papier getrocknet und
gesaubert zurick in den Vorratsbehélter)

\W#4SH Warmeentwicklung beim Verdiinnen von konz. H,SO,

Chemikalien: Konz. H,SO, (VORSICHT! H-/P-Sétze beachten!)

Durchfihrung: Ein mi. Reagenzglas wird mit 3 ml entmin. H,0 gefullt, danach werden aus einer
Tropfpipette 10 Tr. konz. H,S0, zugegeben (umschiitteln!). Vergleichen Sie die Temperatur vor und
nach der Saurezugabe durch Befiihlen mit der Hand! Sie werden eine Temperaturerhéhung feststellen,
denn die Reaktion H,SO, + 2 H,0 — 2 H;0" + SO,* verlauft exotherm: Konz. Schwefelsaure ist
wasseranziehend (hygroskopisch).

Entsorgung: Abfallbehdlter Sduren und Laugen.

\224¢K \/erkohlung von Holz durch konz H,SO,

Chemikalien: Konz. H,SO,

Durchfiihrung: Ein Stiick Filterpapier wird in einem kl. Reagenzglas etwa 30-40 s lang in 1 mL konz.
H,SO, getaucht. Unter Schwarzfarbung tritt Zerstérung der organischen Substanz ein.

Entsorgung: Abfallbehalter Sduren und Laugen.

WRIH Reaktion von HNO; mit Mg
Vorberkung zu V.30: Der gesamte Versuch ist im Abzug durchzufiihren! Tropfpipetten
werden mit der Spitze nach unten in einem Becherglas abgestellt.

Vermeiden Sie grundséatzlich, Tropfpipetten, die Lésungen oder Reste davon enthalten,
waagerecht abzulegen, oder gar mit der Spitze nach oben zu halten, da Flussigkeit in das
Gummihutchen laufen kann und die Gefahr der Verunreinigung von Reagenzien besteht!

Chemikalien: 5 %ige HNO;3, konz. HNO;, Mg-Band

Durchfiihrung: a) In ein Reagenzglas, das mit 2 ml 5 %iger HNO; gefullt ist, wird ein 0,5 cm langes
Stick Mg-Band gegeben. Es bilden sich farblose Gasblasen aus Wasserstoff:

Mg + 2 H;0" — Mg® + H,t +2 H,0

b) Mit einer Tropfpipette werden unter dem Abzug 5 Tr. konz. HNO; zugegeben. Nun entsteht
braunes NO, (toxisch!),

Entsorgung: Im Abzug in den Abfallbehalter Sduren und Laugen.

Hinweise zur Auswertung: Bei Reaktionen unedler und einiger edler Metalle mit konz. Salpeterséure
entsteht kein Wasserstoffgas wie in V. 26+27. Sie kann auch edlere Metalle wie Kupfer angreifen. Aus dem
Nitrat-lon NOj3™ entsteht dabei vorwiegend Stickstoffdioxid NO, (sowie farbloses Stickstoffmonoxid NO, das mit
Luft sofort zu NO, reagiert). Statt des H;O'-lons reagiert hier das Nitration NO3 unter Aufnahme von
Elektronen e” (vom Metall), also als Oxidationsmittel, mit dem Metall:

Oxidation: Cu —Cu+2e
Reduktion: NOs +€e +2 H;0" — NO,1 +2 H,0 (-2)
Redox: 4H;0"+2NO; +Cu  —2NO, 1 +4H,0 + Cu*
bzw.: 4 HNO; + Cu — Cu(NOs3), + 2 NO,1 + 2 H,0 (2 H,0 rausgekiirzt, 2 NO; hinzu)
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LAC 06¢: Chemische Reaktionen von Sauren (Teil 2) und Laugen

\ARNM \Wirmeentwicklung beim Lésen von NaOH, Hygroskopizitat von NaOH
Chemikalien: NaOH-Kérnchen oder -Platzchen (,,Atznatron, H-/P-Satze beachten!)
Durchfihrung:

a) Ein Reagenzglas wird mit 3 ml dest. H,0 gefullt, danach werden NaOH-Platzchen zugegeben
(umschutteln!). Vergleichen Sie die Temperatur vor und nach der NaOH-Zugabe durch Befilihlen mit
der Hand! Sie werden eine Temperaturerhéhung feststellen.

b) Geben Sie einen etwa 1 cm langen Streifen Indikatorpapier in das Schalchen einer Tiipfelplatte oder in
ein Uhrglas und legen Sie ein NaOH-Platzchen auf das Papier. Die anfanglich matte Oberflache des
Platzchens beginnt nach einiger Zeit zu gldnzen (gegen das Licht beobachten!), und das
Indikatorpapier bl&ut sich durch die gebildete Natronlauge (Zeitdauer ca. 30 min).

Entsorgung: NaOH in den Abfallbehalter S&uren und Laugen, Indikatorpapier zum Hausmiuill.

Hinweise: Festes NaOH ist hygroskopisch, d. h., es zieht Feuchtigkeit aus der Luft an. Behalter zur
Aufbewahrung von NaOH-Platzchen sind deshalb gut zu verschlieBen. Laugen sind wassrige
Ldsungen von Basen und ebenso wie Sauren atzend. Laugen enthalten Hydroxid-lonen OH". Die
Hydroniumionenkonzentration von Natronlauge ist gegenlber derjenigen von Wasser herabgesetzt,
da ein Teil der Hydroniumionen des Wassers mit Hydroxidionen der Natronlauge zu Wasser reagiert:

H;0"+ OH < 2 H,0. Diese Verminderung der Hydroniumionenkonzentration lasst sich mit einem
Séaure-Base- Indikator nachweisen:

\AYH OH -Nachweis in Natronlauge

Chemikalien: 5 %ige Natronlauge (NaOH-L&sung)

Durchfiihrung: Legen Sie einen etwa 1 cm langen Streifen Indikatorpapier in ein Schalchen der

Tupfelplatte oder in ein Uhrglas und geben Sie 1 Tr. 5 %ige NaOH auf das Papier. Sie beobachten

eine Blaufarbung, der zugehdrige pH-Wert liegt bei 12 oder grofer als 12 (basisch).

Entsorgung: NaOH-Platzchen in den Abfallbehalter Sduren und Laugen.

Sauren und Basen (Laugen) neutralisieren sich gegenseitig unter Bildung von Salz und Wasser:
H,0"+ OH < 2 H,0 Beispiel: NaOH + HCl — NaCl + H,0.

\WBEH Neutralisation von Natronlauge mit Salzsiure
Chemikalien: 5 %ige NaOH, 5 %ige HCI
Durchfihrung:
a) Geben Sie in einem 50 mL-Becherglas zu 10 mL 5 %iger NaOH portionsweise 5 %ige HCI und
priifen Sie mit Indikatorpapier den jeweiligen pH-Wert (Mit dem Glasstab umriihren und anhaftenden
Tropfen auf ein Stlck Indikatorpapier bringen). Beenden Sie die Zugabe von HCI beim pH-Wert 7
(neutral). Sollten Sie bereits zuviel Sure zugegeben haben, so kénnen Sie den pH-Wert durch Zugabe
von 5 %iger Natronlauge wieder korrigieren.
b) Die neutrale NaCl-Lésung wird in eine Porzellanabdampfschale tberfiihrt und im Abzug mit
Gasbrenner, Dreifull und Ceranplatte bis zur Trockene eingedampft. Besonders gegen Ende des
Eindampfens darf nicht zu stark erhitzt werden, da die eingeengte Losung zum Spritzen neigt (ggf.
Gaszufuhr drosseln oder Brenner zeitweilig ganz abstellen!). Lassen Sie die Porzellanschale nach dem
Abdampfen des H,O erkalten, und gewinnen Sie das NaCl durch Abkratzen mit einem Spatel.
Anmerkung: Im Salz kénnen Sie mit Hilfe der Flammprobe das Natrium nachweisen: Bringen Sie ein
Salzkristall mit Hilfe eines Magnesiastdbchens in die rauschende, nichtleuchtende Brennerflamme
(V.08+09). Ein gelboranges Aufleuchten zeigt die Gegenwart von Natriumionen Na® an. Die
Chloriodionen der Salzsaure weisen Sie im Salz nach, indem Sie einige Kdrnchen des NaCl in
moglichst wenig entmin. Wasser l6sen. Bei Zugabe einiger Tropfen Silbernitratldsung AgNO;
reagieren die Silberionen Ag® mit den Chloridionen CI zu einer weiRen Trilbung von Silberchlorid
AgCl (V.22): Ag"+Cl — AgCl|, (oder auch: AGNO; + NaCl — AgCl| + HNO5)
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LAC 06d: Chemische Reaktionen von Sauren und Laugen (Forts. I)

\WAZH OH -Nachweis in CH;COONa-L §sung

Chemikalien: CH3;COONa (Natriumazetat, auch: NaCH3;COO)

Durchfiihrung: Legen Sie einen etwa 1 cm langen Streifen Indikatorpapier in ein Schalchen der
Tupfelplatte oder in ein Uhrglas, geben Sie eine Spatelspitze CH3;COONa auf das Papier und
befeuchten Sie das Salz mit 1 Tr. entmin. H,0. Sie beobachten eine Blauférbung des Indikatorpapiers,
der zugehdrige pH-Wert liegt im basischen Bereich.

Entsorgung: Hausmull.

Hinweise zur Auswertung: Basische Salze wie Azetate und Carbonate nehmen vom Wasser Protonen auf, so
dass Hydroxidionen OH" entstehen: CH3;COO™ + H,0 — CH3COOH + OH". Umgekehrt sind Sduren wie
Kohlen- H,CO; und Essigsaure CH;COOH schwache Sauren. Sie geben ihre Protonen H* nur schwer an Wasser
ab: CH;COOH + H,0 < CH,COO™ +H,0"

WEAEH pH-Werte in Verdinnungsreihen und Salzlésungen
Durchfihrung:

1. Eine konz. Salzséure enthalt etwa 10 mol HCI-Gas pro Liter Losung. Nehmen Sie 1 mL konz.
Salzséure mit der Pipette, verdiinnen Sie ihn durch ZugielRen von 99 mL Wasser und bestimmen Sie
mit Universal-indikatorpapier (pH-Papier) oder mittels pH-Meter den pH-Wert der Lésg.

2. Nehmen Sie 1 mL der so verdiunnten Ldsung, gieRen Sie 99 mL Wasser hinzu (Verdiinnung 1/100)
und bestimmen Sie den pH-Wert erneut. Wiederholen Sie auf diese Weise mindestens 3
Verdunnungsschritte jeweils 1:100 und drei pH-Messungen (Messwerte tabellieren, Reagenzgléaser
kennzeichnen und aufheben).

3. Stellen Sie eine Lésung von 1/10 mol Atznatron (NaOH) in 100 mL Wasser her (durch Auffillen
eines mit 1/10 mol NaOH versehenen 100mL-MefRkolbens mit Wasser bis zur Eichmarke) und
messen Sie den pH-Wert der so entstandenen Natronlauge mit einer Konzentration von 0,1 mol
NaOH/0,1 L =1 mol/L.

4. Nehmen Sie 1 mL der so verdlnnten Losung, gielen Sie 99 mL Wasser hinzu (Verdinnung 1/100)
und bestimmen Sie den pH-Wert erneut. Wiederholen Sie auch auf diese Weise mindestens drei
Verdunnungsschritte jeweils 1:100 und drei pH-Messungen.

5. Bestimmen Sie nun mit Universalindikatorpapier (pH-Papier oder pH-Meter) den pH-Wert
folgender Sauren und Basen: verd. und konz. Essigsdure, verd. Salpetersaure, verd. und konz.
Ammoniakwasser. Der Verdinnungsgrad soll jeweils ca. 1:1000 betragen.

6. LoOsen Sie jeweils eine Spatelspitze folgender Salze im Reagenzglas mit destilliertem Wasser und
messen Sie den pH-Wert: NaCl, NH,Cl, CH;COONa, CH;COONHj,, Na,CO3, NaHCOs, (NH,),CO3,
Nast4, NaHSO4 CUSO4, AICI3‘6 HQO, Na3PO4, NazHPO4, NaH2P04.

Auswertung: Tabellieren Sie Ihre Messwerte. Beschreiben Sie den Zusammenhang zwischen dem pH-Wert und
dem Verdiinnungsgrad, dem rechnerischen Sollwert und Ihrenr Messungen in der Verdiinnungsreihe (Schritte 1
bis 5). Erklaren Sie auch, warum manche Salze neutrral, basisch oder sauer reagieren (Schritt 6).

WRIH Verdrangungsreaktionen
Durchfuhrung:

1. In einem Reagenzglas im Abzug wird 1 Spatel Natriumacetat (fest) vorsichtig mit einigen Tropfen
konz. H,SO, versetzt. Prifen Sie vorsichtig den Geruch sowie mit feuchtem pH-Papier den pH-
Wert.

2. In ein 2. Reagenzglas geben Sie etwas NaCl (fest) und versetzen (im Abzug) mit einigen Tropfen
konz. Schwefelsdure. Prifen Sie mit feuchtem pH-Papier den pH-Wert der auftretenden Dampfe.

3. In ein 3. Glas geben Sie etwas Kalium- oder Natriumcarbonat (eine Spatelspitze) und einige mL
Essigsdure.

4. Wiederholen Sie den Versuch mit Kalk oder Marmor (= Kalziumcarbonat) und verdlnnter
Salzséure.
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LAC 06e: Chemische Reaktionen von Sduren und Laugen (Forts. II)

WLIH Nachweisreaktionen fiir Anionen tiber Verdrangungsreaktionen (NH,', $*, CH;COQ)

a) Der Sulfidnachweis: Geben Sie einige Kornchen FeS oder Na,S in ein Reagenzglas. Auf einen
Filterpapierschnipsel geben Sie einige Tropfen AgNOz-Lésung oder Pb(CH3;COO),-Lbsung
(Herstellung von ,,Bleiazetatlipapier als Teststreifen). Stellen Sie das Reagenzglas in einen
Reagenzglasstander unter dem Abzug und geben Sie mit einer Tropfpipette ca. 1 mL HCI hinzu.
Legen Sie dann das vorbereitete Silbernitrat- oder Bleiazetat-Papier auf die Offnung des
Reagenzglases und lassen Sie den Versuchsansatz einige min. unter dem Abzug stehen. Kontrollieren
Sie das Testpapier auf eventuelle Vrfarbung (Schwarzfarbung durch Ag,S oder PbS weist Sulfid
sowie H,S-Gas nach, Achtung: H,S ist giftig!)

b) Der Kohlendioxid- bzw. Carbonatnachweis: Fir diesen Versuch verwenden Sie ein Reagenzglas
mit seitlichem Gasableitungsrohr oder biegen Sie sich ein Glasrohr zu einem rechten Winkel
(ungeféhres Langenverhaltnis 1:2; das Rohr sollt etwa 30 cm lang sein). Die langere Seite ziehen Sie
zu einer Spitze aus. Das Ende des Rohrchens wird durch einen durchbohrten Stopfen gesteckt, der
auf ein Reagenzglas passen soll. Dann geben Sie eine Spatelspitze CaCO3 in ein Reagenzglas und

geben etwas Salzséure hinzu. Setzen Sie anschlieend mdglichst schnell das gebogene Rohr auf. Den
entstehenden Gasstrom leiten Sie in ein zweites Reagenzglas, das eine frisch dekantierte oder
filtrierte und somit klare Bariumhydroxidldsung enthdlt (Achtung: Enthalt eine unbekannte
Analysensubstanz (AS) das hier stérende Anion Sulfid, Thiosulfat oder Sulfit, so ist dieses durch vorherige
Zugabe von etwas konz. Wasserstoffperoxidlosung zu zerstoren!).

c) Der Azetatnachweis: Verreiben Sie etwas NaHSO, (oder KHSO,4) und etwas Natriumazetat (oder
Kaliumazetat) in einem Morser. Priifen Sie vorsichtig den Geruch durch Zufacheln mit der Hand
(Blindprobe: Wiederholen Sie den Versuch mit NaCl an der Stelle von Azetat, Vorsicht bei vorherigem,
positiven Sulfidnachweis: US zuvor mit etwas konz. H,O, verreiben, Sulfid wird so zu Sulfat).

\£LH Die .. Kreuzprobe“ — der Ammoniumnachweis (fiir NH,")

Auf ein Kleines Urglas gebe man eine Spatelspitze NH4CI, ein NaOH-Pl&atzchen und einige Tropfen
Wasser. Ein mit Wasser befeuchteter pH-Papierstreifen wird auf der Innenseite eines zweiten Urglases
befestigt und damit das erste Urglas zugedeckt. Zur Kontrolle befestigt man auf der Aul3enseite des
zweiten Urglases einen weiteren pH-Papierstreifen.

\AI*H Herstellen einer ,,MaBlésung® / Konzentrationsbestimmung
Uber eine ,.Sidure-Base-Titration*

1. Herstellung einer NaOH-Maf3l6sung (fir alle Arbeitsgruppen gemeinsam): Wiegen Sie
1/10 mol Atznatron (4 g) moglichst genau ab und lésen Sie sie in einem 1000mL-
Melkolben. Dabei entsteht Lauge mit einer Konzentration von c(NaOH) = 0,1 mol/L.

2. Pipettieren Sie zur Titration einer Salzsaureprobe moéglichst genau 10 mL der von der
Lehrkraft bereitgestellten Salzsdure unbekannter Konzentration in ein Becherglas ein,
verdlnnen Sie mit Wasser auf etwa 20 mL und versetzen Sie diese Losung mit 1 Tr. CJ(F
Phenolphthaleinlésung. g

3. Fullen Sie eine Birette mit der hergestellten Natronlauge-MaRldsung bis zur 0-mL-

Marke auf und lassen Sie nun unter stdndigem Schwenken oder Rihren
(Magnetriihrer) der Losung im Becherglas langsam Natronlauge-MaRlésung  Titration
zutropfen, bis zu dem Tropfen, bei dem die Lésung mindestens 15 sec lang rosa oder  (Bildquelle:
rotviolett bleibt (dann ist der S&durevorrat im Becherglas aufgebraucht, das David

. S - Berardan/
Phenolphthalein zeigt Gberschissige Natronlauge an). wikimedia
4. Notieren Sie die verbrauchte Natronlauge-Menge und wiederholen Sie diesen Versuch EOKI“J"ETZHZ
mindestens 2 mal, um genauere Werte zu erzielen. fiir freie

Auswertung: Dieser Versuch dient der Hinfuhrung auf das quantitative Analyseverfahren ,,Saure-  Dokumentatio
Base-Titration*. Mit einer Titration kann z. B. die Konzentration einer unbekannten Probe oder N, Version 1.2)
auch die Qualitét eines Praparates analytisch bestimmt werden. Aus der Konzentration ¢; und dem Volumen V,
der eingesetzten MaRlésung und dem Volumen V, der titrierten Probelésung kann deren Konzentration ¢, tber die
Gleichung ¢, ® V; = c, @ V, berechnet werden.
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LAC 06f: Trennoperationen und Kationen-Nachweise durchfiihren
- iiber Saure-Base- und Fillungsreaktionen

m Nachweis und Trennung der Kationen Cu®* und Ba** voneinander (Trennoperation, TO)

Hinweis: Hier werden nach vier kurzen Vorversuchen (Eigenschaften und Nachweis von Cu®*- und Ba®*-lonen)
zwei Kationen voneinander getrennt, indem man eines der beiden als Niederschlag vollstandig ausféllt und
abfiltriert. Der Erfolg der Trennoperation wird anschlieBend mit Hilfe von Nachweisreaktionen (Ausfallung von
Hydroxiden bzw. Sulfaten) kontrolliert — er hangt u. a. von Arbeitsweise, Mengen, Filtersorten und pH-Werten
der Losungen ab. Beachten Sie auch die H-/P-Sdtze von Natriumsulfid-Losung! Die zu entsorgenden
Schwermetallniederschldage sammeln Sie am Arbeitsplatz in einem grofRen Becherglas (kennzeichnen!), das
abschlieBend in den Kanister ,,Schwermetalle fliissig™ gegeben wird!

A) Vorversuche: Nachweisreaktionen fiir Cu** und Ba*-lonen:

1) Cu-Nachweis: Geloste Cu®*-lonen Cu2+aq ergeben mit Sz'aq—lonen einen schwarzen, mit CO32'aq-|onen und OH -
lonen jedoch jeweils einen hellblauen Niederschlag. Filhren Sie im Reagenzglas mit je etwa 0,5 mL CuSO,-
Losung einmal mit etwa 0,5 mL Na,S-Lésung und ein anderes Mal mit etwa 0,5 mL Na,COs-Losung eine
entsprechende Proben durch: Nach Zugabe von 1-2 mL konz. Ammoniakwasser NH,OH (VORSICHT: atzender
Reizstoff: H-/P-Satze beachten!) wird der hellblaue CuCOs-Niederschlag mit tiefblauer Farbe gelost (Nachweis
des Kupfer(Il)-Kations, hier als ,,Positivprobe®).

2) Ba-Nachweis: Ba2+aq—lonen (in Bariumchlorid-, Bariumnitrat- oder Bariumazetat-Lésung) ergeben mit CO5”> -
lonen und SO, -lonen jeweils einen weiBen Niederschlag. Stellen Sie jeweils aus wenig BaCl,- oder Ba(NOs),-
Lésung und etwas Na,COs- bzw. Na,SO,4-Losung im Reagenzglas die beiden Niederschlédge her. Fligen Sie
anschliefend in beiden Reagenzgldsern konz. Essigsdure CH3COOH hinzu, bis dass sich einer der beiden
Niederschlage auflost (Unterscheidung: BaCOs ist im Unterschied zu BaSO, loslich, wenn man der BaCO3-
Aufschlammung tropfenweise konz. Essigsdure CH;COOH hinzufligt, bis der pH-Wert der Lésung unter 7 liegt
(Messen Sie pH-Werte durch Eintauchen eines Glasstabes, Uberfihren des Tropfens auf ein
Universalindikatorpapier UIP und Vergleichen des Farbumschlages auf dem Papier mit der pH-Farbton-
Messskala am UIP-Gehduse!). Diese Reaktion eignet sich zum Nachweis von Barium- mit Sulfat-lonen in einer
unbekannten Lésung (und umgekehrt zum Nachweis von Sulfat- mit Barium-lonen).

3) Stellen Sie in einem kleinen Becherglas etwa 5 - 10 mL Ba®*-Lésung her, die durch Zugabe von etwa 2-3 mL
Cu?*-L6sung gefarbt wurde (Kupfer(11)-azetat-, Kupfer(11)-chlorid oder Kupfer(I1)-nitrat-Losung, keine CuSO,-
Losung!). Fihren Sie die beiden Nachweise (Positivproben) nun auch an je ca. 0,5 mL von diesem Gemisch aus
etwa 0,5 mL Cu?*-Lésung und 0,5 mL Ba®*-Losung durch.

B) Trennoperation Cu®/Ba>':

a) Versetzen Sie die restliche, soeben hergestellte Cu?*-Ba**-Mischlésung unter dem Abzug mit etwa 20 mL Na,S-
Losung (VORSICHT: Natriumsulfid kann in Kontakt mit Sduren und mit Ldsungen von pH-Werten unter 7
das nach faulen Eiern riechendes Giftgas namens Schwefelwasserstoff H,S freisetzen — NICHT einatmen und
pH-Wert durch Zugabe von einigen Tropfen Natronlauge oder Na,COs-Ldsung wieder auf
pH = 7 bringen! Liegt er Uber pH = 9, so ist vorsichtig konz. CH;COOH zuzutrdufeln, bis er wieder zwischen 7
und 9 liegt.). Es fallt ein schwarzer Niederschlag (Nd.) von CusS aus. Filtrieren Sie den CuS-Nd. ab.

c) Priufen des Filtrates auf Vollstandigkeit der Ausfallung: Geben Sie erneut Na,S-Ldsung in das farblose
Filtrat. Ist das Filtrat blaugriin und fallt wiederum schwarzes CusS aus, so ist noch nicht alles Cu®* ausgefallen.
Geben Sie in diesem Fall nochmals Na,S-L6sung hinzu, kontrollieren Sie den pH-Wert erneut (s. 0., Schritt 5b)
und filtrieren Sie erneut. Bleibt das Filtrat auch nach Na,S-Zugabe farblos, so ist das Filtrat frei von Cu?*-lonen.

d) Waschen des Niederschlages: Um den Nd. von anhaftenden Ba®*-lonen zu reinigen, geben Sie einige
Tropfpipetten dest. Wasser Uiber den Filterriickstand — so lange, bis dass weitere Proben des Waschwassers mit
Na,SO,4-Losung keinen weilen, in Sdure unléslichen Nd. mehr ergeben (Bariumnachweis im Waschwasser).
Der CuS-Nd. ist nun frei von Ba?*-lonen.

e) Priifen des Filtrates auf Cu* und Nachweis von Ba*-lonen: Versetzen das Filtrat nach dem Abfiltrieren des
CusS mit etwas konz. Na,CO3-L6sg. und kochen Sie es kurz auf: Es fallt weilRes BaCOj; aus. Ist der Nd. hellblau
gefarbt, so enthalt er noch Reste von Cu®* (als CuCOj3, die Cu-Abtrennung war unvollstandig, s.o.: zuriick zu
Schritt 5b!). Ist er weil, so liegt vermutlich reines BaCO; vor. Weisen Sie das Barium hierin nach, indem Sie
den weiBen Nd. durch Zugabe von etwas konz. CH;COOH ldsen und konz. Na,SO4-L6sung zugeben: In
Gegenwart der nun gelésten Ba**-lonen fallt weiRes BaSO, aus (Ba**-Nachweis).
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Kapitel 7: Redoxreaktionen (Ladungs- / Elektronenaustausch)

AB 07a: Oxidations-Reaktionen
Wenn ein Brennstoff wie z.B. Kohlenstoff verbrennt,
dann reagiert der Luftsauerstoff mit ihm zu einem
Oxid: C + O; — COs. Auch Metalle oxidieren, oft
sogar ohne Verbrennungserscheinungen: Wenn sich
Natrium an Luft mit einer Kruste uUberzieht, Eisen
rostet oder Kupfer zu Patina verwittert, dann sind
auch das Oxidationsreaktionen.
Lavoisier fand heraus, dass Oxide Sauerstoff-
Verbindungen sind. Sauerstoff nimmt bei Reaktionen
zu Oxiden vom Reaktionspartner Elektronen auf, und
zwar so, dass jedes der beiden Sauerstzffatome im O»-
Molektul zwei Elektronen e aufnimmt, um die
Edelgaskonfiguration zu erreichen:

O2:+4e — 202
Spiter entdeckte man, dass auch andere Stoffe
Sauerstoff abgeben und Oxide bilden — Oxidationsmittel wie z.B. Salpeter KNO3, Kaliumpermanganat
KMnO4 und Wasserstoffperoxid H2Oz. Doch auch sauerstofffreie Verbindungen wie Silbernitrat oder
Kupfer(II)-sulfat kénnen andere Stoffe oxidieren — so z.B. leicht oxidierbare Metalle wie Magnesium und
Aluminium: Sie nehmen deren Elektronen auf und oxidieren sie zum Kation. Und das Permanganat-
Anion MnOys kann das Chlorid-Anion Cl- in der Salzsiure zum grilnen Chlorgas aufoxidieren
(Teilgleichung: 2 ClI — CLT+ 2 e, vgl. Abb. 1). Also definierte man den Begriff schlieBllich Oxidation
neu: Eine Oxidation ist die Abgabe von Elektronen e-. ,
Wenn man also konz. Salpetersiure mit Metallen reagieren ldsst, so
entsteht Stickstoffmonoxid NO statt Wasserstoff (Abb. 2). Der
Stickstoff im Nitrat-Anion NOj- (Oxidationszahl +V) nimmt die
Elektronen vom Metall auf — er oxidiert es. Das Nitrat ist dabei
zum NO-Molekill geworden (Stickstoff hat hier drei Elektronen
aufgenommen und die Oxidationszahl +1I erreicht, die beiden
freigewordenen Oxidionen reagieren als Basen und nehmen je zwei
Protonen H' auf:

NOs +3e +4H* — NO + 2 H;0). Abb. 2: Reaktion von konz.
Das freiwerdende NO reagiert dann mit Luftsauerstoff weiter zum  ga|petersgure mit einer Kupfermiinze

braunen Giftgas Stickstoffdioxid NO». Auch Nitrat-Salze kénnen
als  Oxidationsmittel reagieren: Im Schwarzpulver oxidiert
Kaliumnitrat KNOj3; die Elemente C und S, und bei einer
Oxidationsschmelze oxidiert es Kationen wie Cr3* und Mn** in die
extrem hohen Oxidationsstufen +VI (im gelben Chromat CrO4>
und im blaugrinen Manganat MnO.*, Abb. 3). Der Grund: . )
Verbindungen, in denen die FElemente hochstmogliche —/AbDb. 3: Oxidationsschmelzen mit
Oxidationszahlen einnehmen, sind oft gute Oxidationsmittel: Sie Chrom_(lll)' und l\_/Ia_mgan_(IV_)—oxm:
nehmen Elektronen auf (Vgl. Abb. 4: In KCIO4 hat Chlor genauso Das Nitrat-lon oxidiert die mCh,t,
wie Mangan in KMnOj4 die Oxidationszahl +VII, und im H>O» hat saureloslichen Oxide Cra0s (grtin)

Sauerstoff die instabile, ungew6hnliche Oxidationszahl —1I!). :J;scil 2{,:222 éiﬁgzv;ré?ﬁ)urﬁitz grOf‘

Sduikesauit ’ und blaugriinem Manganat MnO,*
ulmas ) [~ efipecards (ein ,,Aufschluss* unldslicher Proben)

Abb. 1: CIOfgaéhersteIIung im Labor

g"f Abb. 4: Oxidationsmittel im Labor (von rechts):
_—, Kaliumperchlorat KCIO,, Kaliumpermanganat
KMnOQy,, konz. Salpetersdure HNO; und
Wasserstoffperoxid H,0,.

(Bildquellen Abb. 1-4: Eig. Fotos)
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AB 07b: Reduktionsreaktionen - die Aufnahme von Elektronen

Magnesiumband reagiert mit Kupfer(Il)-sulfat-Losung zu einem
braunen Belag (Kupferpulver), wobei sich das Magnesium unter
Bildung von Magnesiumsulfat auflost:

Mg — Mg?* + 2 e (Abgabe von e, Oxidation)

Cu?*" + 2 ¢ — Cu| (Aufnahme von e, Reduktion).

Mg + Cu?* — Mg?* + Cul (Austausch von ¢, Redox).
Bei jeder Oxidation findet ein Ladungs- und Elektronenaustausch
statt: Das Oxidationsmittel nimmt Elektronen auf (Reduktion),
der oxidierte Stoff hat Elektronen abgegeben (Oxidation).
Reaktionen, bei denen sich Ladungszahlen dndern, werden daher
als Elektronenaustausch-Reaktionen oder kiirzer auch Redox-  Abb. 1: Kalium kann sogar Wasser zu
Reaktionen bezeichnet. Stoffe, die Elektronen aufnehmen, sind ~ Wasserstoff reduzieren. Es wird zum
Oxidationsmittel — Stoffe, die Elektronen abgeben, sind Schutz vor Luftfeuchtigkeit unter
Reduktionsmittel (denn sie reduzieren den Reaktionspartner). Petroleum aufbewahrt.
Alkali- und Erdalkalimetalle, Aluminium, Zink, Wasserstoffgas und Verbindungen, in denen Elemente
ungewdhnlich niedrige Oxidationszahlen aufweisen, sind gute Reduktionsmittel — sic geben leicht
Elektronen ab (Beispiele: Kalium, Abb.1, Kaliumhydrid KH, und Natriumsulfid NaoS).
Ein besonders starkes Reduktionsmittel ist atomarer Wasserstoff. Er entsteht, wenn unedle Metalle mit
Sduren reagieren: Mg + 2 HCl — MgCl, + 2 HO. Erst einige Sekunden spiter vereinigen sich die HO-
Atome zum Gasmolekul: 2 H* — H»1.
Atomarer Wasserstoff ist dhnlich reaktionsfreudig wie Alkalimetalle. Im
Unterschied zum Wasserstoffgas H» reduziert er Silber-Kationen zu schwarzem
Silberpulver, gelbe, giftige Chromat-Ionen CrO4* zu griinen Chrom(Ill)-ionen
und Zinn(IV)-Kationen zu Zinn(II)-Kationen und Stannan SnHy, was ein blaues
Leuchten in der Gasflamme verursacht.
Auch Ionen wie H, S, I-, Fe2* und Sn2* sowie Schwefel in SO32 und S,O3%
weisen sehr niedrige Oxidationszahlen auf, so dass sie bestrebt sind, Elektronen
abzugeben. Ebenso wie brennbare Stroffe sind sie daher gute Reduktionsmittel.

Elektronenautnahme und -abgabe laufen bei den Redoxreaktionen immer
gleichzeitic ab. Ebenso sind Reduktion und Oxidation stets umkehrbare
Vorginge. Das zeigt sich z.B. bei der Reaktion von Chlor zum Chlorid (bei der
Reaktion mit Magnesium) und die Riickreaktion vom Chlorid zum Chlor (bei der
Reaktion von Salzsdure mit Kaliumpermanganat (Abb. 1 auf der Vorseite):

Abb. 2: Die
,,Leuchtprobe* — hier
reduziert atomarer

Mg — Mg?* + 2 e (Abgabe von e, Oxidation)
Clp, + 2 e — 2 Cl- (Aufnahme von e, Reduktion).

Mg + CI; — Mg?* + 2 CI- (Austausch von ¢, Redox). Wasserstoff Sn**-
und Sn*"-lonen z.T.
5x 2 HCl — 2 H* + ClT + 2 e (Abgabe von e, Oxidation) bis zum Stannan
2x MnOg4 + 5 e + 8 H* — Mn?* + 4 H,O (Aufnahmen von e, Reduktion).  SpH,. Die Sn?*-lonen
2 MnOy4 + 16 H* + 10 CI- — 5 Cl2t + 2 Mn?* + 8 H20 (Redox) und Stannan-
Molekiile
So gibt es fiir Chlor und die Chloridionen ein Redox-Gleichgewicht: verursachen ein

2 CI 2 Cht+ 2 e . Ahnlich 16t sich Kupferblech in Silbernitratlosung auf, —laues Fluoreszieren
wihrend Zink aus Kupfer(Il)-salzlosungen Kupfernmetall abscheiden kann — IZnir?r?-rl\ll:a{szvc:si en
umgekehrt jedoch geschieht nichts: Kupferblech kann aus Zinksalzlésungen kein '

Zink abscheiden, und Silberblech kein Kupfer aus Kupfersalzlésungen (Redox-Gleichgewichte:
Ag = Ag* + e; Cu = Cu?* + 2 e; Zn = Zn?* + 2 e). Andere Redox-Gleichgewichte sind z.B. fir die

Oxidationsmittel Sauerstoff und Salpetersiure Oz + 4 e = 202 und NO5 + 3 e + 4 H* = NO + 2
H;0. Die Richtung, in der die Gleichgewichtsreaktion ablduft, wird vom ,,Redoxpotenziel” der
Reaktionspartner bestimmt, ihrer Oxidations- oder Reduktionskraft.
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AB 07c: Redox als Elektroneniibertragung / Oxidationszahl-Anderung

Reaktionen, bei denen Elektronen iibertragen werden, nennt man Redoxreaktionen:

e FEine Oxidation ist die Abgabe von Elektronen. Die Oxidationszahl (lonenladung) wird gréGer.
e FEine Reduktion ist die Aufnahme von Elektronen: Die Oxidationszahl wird reduziert.

e FEin Oxidationsmittel oxidiert andere Stoffe (wird selbst reduziert, nimmt e auf)

| Gute Oxidationsmittel: F, Oy, Clz, Br, HNO3 (konz) , KNO3;, HoSO4 (kOﬂZ), H>O,, Ag+, Cu?2t

e Ein Reduktionsmittel liefert Elektronen (wirkt reduzierend, wird selbst oxidiert).

| Gute Reduktionsmittel: Unedle Metalle, H,, C, HsS, P, SO32-, SO,, CHa, NoHy

Reduktionsmittel + Oxidationsmittel = Oxidationsprodukt + reduzierte Form
(gibt e ab) (nimmt e auf) (z.B. Metallkation Me"*) (zB.O*, F, ..)
Eine Oxidation z.B. von Eisen zu Eisenoxid kann auch riickgidngig gemacht werden, indem man ein
Reduktionsmittel wie z.B. Wasserstoffgas mit dem Metalloxid reagieren ldsst. Der Wasserstoff gibt
Elektronen an das Metall ab, woraufhin sich die verbliebenen Protonen mit den Oxid-Ionen zu Wasser
verbinden:

Oxidation (Elektronenabgabe): H, > 2 H:/+ 2¢ (e3)
Reduktion (Elektronenaufnahme): Fe,0,+ 6 e —> 2Fe +3 0*
Gesamtreaktion (Redox): Fe,O,+3H,—> 2Fe +3H,0

Die Oxidationszahl gibt an, welche positiven oder negativen Ladungen ein Atom tragen wirde, wenn die
Komplex-lonen oder die Molekiile aus Finzel-lonen aufgebaut wiren.

Beispiele:

Na* Oxidationszahl +1 (ebenso H in HF) Cl~,F~ Oxidationszahl —1 (auch: H in CaH,)
ca® Oxidationszahl +2 (ebenso Fe in FeCl,) S?% Oxidationszahl —2 (in H,0, SO, ...)
AP Oxidationszahl +3 (ebenso Fe in Fe,0;) N* Oxidationszahl -3 (in NH3)

c* Oxidationszahl +4 (in CO, + H,C0;) C* Oxidationszahl — 4 (in CH,)

N°*, P**  Oxidationszahl +5 (in N,Os + H5PO,)

Regeln zur Bestimmung der Oxidationszahlen:
o Fiir Elemente / Elementverbindungen gilt die Oxidationszahl Null
Beispiel: O, Oxidationszahl O =0 .
Alle Metalle haben immer positive Oxidationszahlen (als Elemente jedoch 0)
Fluor F hat die immer die Oxidationszahl — 1 (es sei denn, es liegt elementar vor).
Wasserstoff H hat die Oxidationszahl + 1 (als Element jedoch 0, in Metallhydriden —1).
Sauerstoff O hat die Oxidationszahl — 2 (auler als Element, Peroxid oder Sauerstofffluorid).
Bor B und Silicium Si haben positive Oxidationszahlen (aufRer als Hydride).
Unter Ruckgriff auf die bereits bekannten Oxidationszahlen von Elementen in einer Verbindung
und Anwendung der Regeln Nr. 1-7 lassen sich die unbekannten Oxidationszahlen weiterer
Elemente in einer anorganischen Verbindung berechnen:
e Die Summe der Oxidationszahlen ist: a) in einem Molekil gleich Null, b) in einem (Komplex-)
lon gleich der Ladung, die das (Komplex-)lon nach auf3en trégt.
o Bei den lonenladungen geben die Ziffern die Anzahl der positiven bzw. negativen Ladungen an.

Zu jedem Oxidationsmittel Om gibt es ein zugehoriges (,korrespondierendes®) Reduktionsmittel Rm;
solche korrespondierende Redoxpaare sind durch Elektronenverschiebung ineinander Giberfiihrbar:

Rm == Om®™* + ne- (Beispiele: Zn = Zn?>* + 2 e{ode] O> = O, +2 e
Korrespondierende Redoxpaare konnen ihrer Stirke bzw. Schwiche nach in Reihen angeordnet
werden. Diese Reihen nennt man Spannungs- oder Redoxreihen. Die Stirke eines Reduktions- oder
Oxidationsmittels kann elektrochemisch gemessen werden (,,Redoxpotential®).
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Ub 07a: Zusatzinformationen zu Arbeitsblatt Nr. 7: Redoxreaktionen

Redoxreaktionen wie z. B. die von Lithium mit Iod vetlaufen in zwei ,,Schritten®:

Ox.: Li — Lit + e (#2) (Oxidation = Elektronenabgabe vom Reduktions- an das Oxidationsmittel)
Red.: Iy + 2e” — 21" (e1) (Reduktion = Elektronenaufnahme des Oxidationsmittels)

Redox: 2Li+Ip+2e —>2Lil+2e”

- es entsteht also (bei Zusatz eines Wassertropfens u.U. explosionsartig) Lithiumjodid.

Immer wenn sich in einer Reaktion Oxidationszahlen dndern, dann werden Elektronen iibertragen:
Beim Reduktionsmittel wird die Oxidationszahl gréBer (vgl. oben: Li geht von null im Elementarzustand
zu +1 im Kation), beim Oxidationsmittel kleiner (Iod von null nach -1 im Anion).

Ob eine theoretisch formulierbare Reaktion allerdings auch abliuft, das ist abhingig von der Stirke der
u.U. konkurrierenden Oxidations- bzw. Reduktionsmittel (ablesbar in der “Spannungsreihe” der Metalle
bzw. am “Redoxpotential”). So reagiert zwar Magnesium mit Kupfersulfatlésung oder Chlorwasser mit
Kaliumiodidlésung - nicht aber umgekehrt, da Kupfer und Iodid viel zu schwache Reduktionsmittel und
Magnesium und Chlorid viel zu schwache Oxidationsmittel sind.

Auch Reaktionen wie die der konz. Salpetersiure mit unedlen Metallen oder mit Sulfiden sind Reaktionen,
bei denen nicht Protonen (H*) , sondern Elektronen (e) Gbertragen werden. Die Gleichung hier ist:

3 CuS + 8 HNO; = 8 NOT + 4 H,O + 3 CuSOs (ag).

Die Redoxreaktion ist etkennbar an der Anderung der e e
Oxidationszahl, hier z.B. des Stickstoffes von +V in HNOs3 zu ( J

+1I im NO-Gas und des Schwefels von -II im Sulfid zu +VI im

Sulfat). Aber auch weniger komplizierte Redoxreaktionen - z.B.

zwischen Flementen von sehr grofler EN-Differenz (wie z.B. A B C
H; + Cl; oder F, + I{) - laufen ebenso schnell und heftlg, u.U. Abb.: H, g|bt an F, Elektronen ab — eine
auch explosionsartig ab. Redoxreaktion (Abb. gemeinfrei)

Die Stirke eines Oxidationsmittels (scin “Redoxpotential”’) wird in galvanischen Elementen im
Vergleich zur Normalwasserstoffelektrode gemessen. Hier tauchen zwei Metallstiicke M+N (Elektroden)
in einmolare Elektrolytlésungen. Die Metallstiicke werden iiber einen elektrischen Leiter miteinander
verbunden, die Ldsungen iber ein ebenfalls mit Salzlosung gefilltes Glasrohr (Salzbriicke). Somit
schlieB3t sich ein Stromkreis und an es ldsst sich Giber einen Spannungsmesser ablesen, dal3 hier eine elektr.
Spannung abgreifbar wird - eine "Batterie" ist entstanden, in der nun der Strom iiber den elektr. Leiter von
einer Halbzelle zur anderen flief3t.

Die Normalwasserstoffelektrode (NWE) besteht - anstelle von "metallischem" Wasserstoff in 1molarer
Salzsiure - aus einem Platinblech, welches von unten mit Wasserstoffgas umspilt wird. Dieses kann vom
Platin aufgesaugt werden. Die gasumspiilte Pt-Elektrode verhidlt sich nun so wie "metallischet"
Wasserstoff. Jedes andere Element (z.B. Zn in ZnSO4-Losung, 1mol/L) baut nun im Vergleich zur NWE
cine ganz charakteristische Spannung auf, die als "Redoxpotential” bezeichnet wird. Im galvanischen

Element Zn/ Zn2+/ H/H, wiirde ja die Sdure das Metall Zink nach der Gleichung
Zn+2HY > Zn2t + Hy anitzen (Redoxreaktion).

Daher gibt hier das Zink seine Elektronen tiber den Metalldraht an das Platinblech ab. An dessen
Oberfliche reagieren die Protonen der Sdure mit diesen Elektronen zu Wasserstoffgas. Zum
Ladungsausgleich wandern gleichzeitig die Anionen der Sdure tber die Salzbriicke in die Zink-Halbzelle.
So lange Strom flie3t, wird also die Konzentration des Zinksalzes zunehmen, die der Sdure abnehmen -
ganz so, als ob man Zink direkt in die Sdure gegeben hitte. Nur, dass hier Reduktion und Oxidation
rdumlich voneinander getrennt worden sind.

Uber die aus den Normalpotentialen erstellbare "Spannungsreihe der Metalle" lisst sich nun sagen,
welche Metalle das jeweils stirkere Reduktionsmittel darstellen — eine Reihe, die etwa folgendermal3en
aussicht: K Na Mg Al Zn Fe Hy Sn Cu Ag Au Pt. Entsprechendes ldsst sich auch fiir Nichtmetalle

ermitteln: S J Br Cl F. Auch die Redoxpotenziale zeigen es an: Fluor ist das stirkste aller elementaren
Oxidationsmittel.
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Ub 07b: Ub(erleg)ungsaufgaben zu Arbeitsblatt Nr. 7: Redoxreaktionen

Auswahl-Aufgaben: (Richtige Losung bitte rechts ankreuzen —) [Nr-|a |b |c |d [e
1) Welche der folgenden Reaktionen dient als Nachweis fir NH,"-lonen? 1

a) Oxidationsschmelze, b) Kreuzprobe, c) Flammprobe, d) Amalgamprobe, €) Keine 2

2) Wie &ndert sich der pH-Wert einer Lauge mit pH = 12 bei Verdiinnung um 1 : 100? 3

a) Er wird zwei Stufen groRer, b) Er wird 100 Stufen Kleiner, ¢) Er wird 1 Stufe kleiner, 4

d) Er wird zwei Stufen kleiner, e) Er wird 10 Stufen groRer

3) Welcher der folgenden Stoffe ist basisch? S

a) KMnQy, b) NH3, ¢) NH,CI, d) CH3;COOH, e) CH3COONH;, 6

4) Welche der folgenden Substanzen kann Kupfer am Besten oxidieren? 7

a) Natronlauge, b) Kohlensaure, ¢) Wasserstoffgas, d) Chlorgas, €) Magnesiumpulver 8

5) Welches der folgenden lonen wird nicht (iber eine Sdure-Base-Reaktion 9

nachgewiesen? a) Azetat, b) Sulfid, ¢) Carbonat, d) Chlorid, ) Ammoniumkation 10

6) Welche Wertigkeit (Oxidationszahl) hat Schwefel in Schwefelséure (H,SO,)? 11

a) +V, b)+IV, ¢) +VI, d) -1, e) null, f) +I

7) Welche der folgenden Reaktionen dient dem Nachweis von Chrom-I11-ionen? 12

a) Oxidationsschmelze, b) Kreuzprobe, c) Flammprobe, d) Amalgamprobe, e) Keine 13

8) Welcher der folgenden Stoffe reagiert sauer? 14

a) KMnQOy, b) NHjs, ¢) NH,CI, d) CH;COONa, €) CH;COONH;, 15(- |- |- |- |-

9) Welches der folgenden Salze reagiert am starksten basisch?
a) KMnQy, b) Na,SOy, C) NH4C|, d) CH;COONa, e) CH;COONH,
10) Welche Wertigkeit (Oxidationszahl) hat Chrom in Kaliumdichromat (K,Cr,0;)?
a) +V, b)+IV, ¢) +VI, d) -1, e) null, f) +I
11) Was andert sich an der Oxidationszahl, wenn ein Element oxidiert wird?
a) Sie wird Kleiner, b) Sie geht auf Null, c) sie wird groRer, d) Sie wird halbiert, e) Nichts
12) Warum ist Silbernitratlésung ein gutes Oxidationsmittel?
a) Sie enthalt Edelmetallkationen, b) sie enthélt Stickstoffanionen, c) sie enthéalt Edelmetallanionen, d) sie enthélt
Nitratkationen, e) sie reagiert stark sauer.
13) Warum ist Kaliumpermanganat (KMnQO,) ein starkes Oxidationsmittel? a) Weil es ein Farbstoff ist, b) es
wirkt stark reduzierend, c) es enthdlt zwei O,-Molekile, d) Es enthalt Mangan mit der Oxidationszahl +VI11,
e) Es enthalt Sauerstoffanionen,
14) Welches der folgenden Reduktionsmittel ist das starkste?
a) Stickstoff, b) Atomares Chlorgas, c) Atomarer Wasserstoff, d) Bleipulver, ) Fixiersalz (Na,S,03)
15) Begriinden Sie kurz lhre Antwort zu Nr. 14 und nennen Sie ergdnzend weitere Reduktionsmittel: zwei
elementare und zwei molekulare oder ionische Stoffe.
16) Erstellen Sie die Reaktionsschemen fir folgende Vorgénge:
a) Aluminium wird in Salzsaure geldst
b) Blei-11-oxid reagiert mit Aluminiumpulver
¢) Kaliumchromat reagiert mit konz. Salzsaure (u. a. zu Cr**-lonen)
17) Nennen Sie je zwei Reduktionsmittel und vier Oxidationsmittel.
18) Ordnen Sie die von lhnen aufgefiihrten Oxidationsmittel in der Reihenfolge Ihres Oxidationsvermogens,
beginnend mit dem stérksten Oxidationsmittel (A>B>C>D)
19) Erstellen Sie folgende Reaktionsschemen flir Redoxreaktionen (jeweils Elektronenbilanz, Teilschritte Red/Ox
und Gesamtschema): a) Fe?*-lonen in schwefelsaurer Permanganatlésung (MnO,), Produkte u.a.: Mn?*, Fe**,
b) Wasserstoffperoxid (H,0,) mit Fe**-lonen, Produkte: H,O und O,, c) H,S-Gas in konz. Salpeterséure,
Produkte u.a.: NO und S, d) Lithium in Wasser.
20) Welche Reaktionsmdglichkeiten gibt es, wenn Magnesiumband in Bromwasser gegeben wird?
(Hinweis: Mdgliche Versuchsbeobachtungen sind Entfarbung, Gasbildung und Auflésung des
Magnesiumbandes)
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LAC 07a: Redoxreaktionen mit Metallen und Ionen

\YZ:¥W Flektronenabgabe von Kohlenstoff und Zink an Kupfer(l1)-ionen

a) Erhitzen Sie im Reagenzglas ein gut gemorsertes Gemisch aus zwei Spatel Kupfer(ll)-oxid-Pulver
zusammen mit zwei Spateln Holzkohlepulver bis zur Glut.

b) Geben Sie ein Stiick Zinkblech in ein Reagenzglas mit ca. 2 mL CuSO,-Ldsung. Lassen Sie das
Gemisch ca. 60 min stehenund kontrollieren Sie es danach auf eventuelle Verédnderungen (ggf.
frische Vergleichsprobe danebenstellen).

Entsorgung: Abfallbehalter Schwermetalle fliissig, ebenso bei den folgenden Versuchen.

\Z\¥M Elektroneniibertragungen zwischen weiteren Metallen und Kationen

Untersuchen Sie in kleinen Reagenzglasversuchen das Verhalten von etwas metallischem ...
a) Kupferblech in verdinnter L6sung von Eisen(l11)-sulfat,

b) Eisenwolle oder -nagel in verdinnter Losung von Kupfersulfat,

c) Zinkblech oder —granalien in verdlnnter Losung von Blei(ll)-acetat und von

d) Magnesiumband in verdinnter Losung von Blei(ll)-acetat.

d) Wiederholen Sie Schritt b) mit Magnesiumband statt Eisen. Vergleichen Sie die Heftigkeit der
Reaktionen b+d.

Hinweis: Metallisches Blei reagiert weder mit Eisen(lll)-sulfat- noch mit Zinksulfatlésung. Mit
Kupfer(Il)-nitratldsung reagiert es unter Bildung eines braunen Belages auf dem sich langsam
auflosenden Blei. Kupfer hingegen reagiert auch nicht mit Bleisalzlgsungen. Ledigleich in AgNO;-
Losung entsteht ein schwarzuer Belag auf dem Kupfer, wahrend sich die AgNOs-Losung selbst
langsam blau farbt.

Auswertung: Versuchen Sie, die in V.41b und 42 verwendeten und genannten Metallkationen der
Reihe nach in steigendem Bestreben, in den metallischen Zustand tiberzugehen, anzuordnen.

\ZRH Riumliche Trennung von Elektronenabgabe und -aufnahme
UbergieRen Sie in einem kleinen Becherglas

ein  Stick  Stangenzink  mit  verd. Galvanisches Element m
Schwefelséure. Die Wasserstoffentwicklung W
ist relativ gering. Berlhren Sie die
Zinkstange nun mit einem Kupferblech und
beobachten Sie.

Hinweis zur Auswertung: Informieren Sie
sich dartber, was ein Galvanisches Element
ist, und beschreiben Sie, welche Teilreaktion
hier wo stattfindet (an der Oberflache des
Kupferbleches und der des Zinkbleches).
Wodurch unterscheidet sich lhre
Versuchsanordnung von der im Bild rechts
gezeigten? (Das eingekreiste V symbolisiert
hier ein VVoltmeter zur Messung der elektrischen Spannung, der Minuspol entsteht am Kupferblech)

\Z:¥/% Herstellung und Reaktion von atomarem Wasserstoff

Versetzen Sie 2 ml verd. Salzsédure mit 2 mL Silbernitrat-Ldsung.Filtrieren Sie inden weil3en, kasigen
Niederschlag. Geben Sie nun ca. 1 ml verd. Schwefelsaure und eine Spatelspitze Zinkpulver hinzu
und beobachten Sie. Nach wenigen Minuten ist die Reaktion beendet.

Hinweis: Eine Einleitung von Wasserstoffgas in eine Mischung aus NaCl- und AgNO;-L6sung zeigt
diese Reaktion nicht — der Niederschlag bleibt k&sig-weil.
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LAC 07b: Redoxreaktionen und Nachweise iiber Redoxreaktionen

\ZEH Reaktion von Chlorwasser mit Halogenid-Anionen

a) Geben Sie in ein Reagenzglas einige mL deutlich nach Chlor riechendes Chlorwasser. Geben Sie
in dieses Reagenzglas sodann etwa 1 mL Kaliumiodidldsung und einige Tropfen Hexan,
verschlieRen Sie es mit einem Gummistopfen und schiitteln Sie es.

b) Geben Sie in ein Reagenzglas einige mL orangefarbenes Bromwasser. Geben Sie in dieses
Reagenzglas sodann etwa 1 mL Kaliumiodidlésung und einige Tropfen Hexan, verschlieBen Sie
es mit einem Gummistopfen und schiitteln Sie es.

¢) Wiederholen Sie Schritt b) ohne Zugabe von Kaliumiodidldsung.

Welche Halogenide kann man mit Chlorwasser und Hexan nachweisen?

WZIH Reaktion von Metallen mit Sulfat- und Nitrat-lonen

a) Erhitzen Sie unter dem Abzug vorsichtig ein Stlickchen Kupfer im Reagenzglas mit konz.
Schwefelséure (Reagenzglasklammer! H-/P-Sétze beachten!).

b) Versetzen Sie unter dem Abzug vorsichtig eine Spatelspitze Zinkstaub im Reagenzglas mit konz.
Salpetersdure (Reagenzglasstander und -klammer! H-/P-Sétze beachten!).

Auswertung: Beobachten Sie unter Beachtung der Sicherheitsmanahmen Farbe und Geruch. Eines

der giftigen Reaktionsprodukte ist NO (farblos). Es reagiert mit Luftsauerstoff zu NO, (braun).

\WZY¥B Redox-Vorginge in_Gasphasen: Reduktion von Kohlendioxid mit Magnesium und

Komproportionierung in wassrigen Gas-Ldsungen

a) Versehen Sie ein Versehen Sie ein groRes Reagenzglas oder einen Erlenmeyerkolben, in dem sich
mehrere Spatel Sodapulver befinden, mit zweifach durchbohrtem Gummistopfen. In die eine
Offnung stecken Sie ein Glasrohr, so dass Sie das hier entstehende Gas durch Rohr und
Gummischlauch in einen Standzylinder leiten kénnen. In die zweite Offnung stecken Sie eine mit
Salzsdure gefiillte Pipette. Leiten Sie das entstehende Gas einen den Standzylinder: Starten Sie die
Reaktion, indem Sie die S&ure aus der Pipette auf das Soda driicken.

b) Leiten Sie eine groRere Menge CO,-Gas in den Standzylinder (Vorgang ggf. wiederholen!) und
verschlielen Sie ihn mit einem Uhrglas oder einer Petrischale. Legen Sie ein ca. 10 cm langes
Stick Mg-Band bereit, eine Tiegelzange und einen Bunsenbrenner. Stellen Sie den Brenner an
(nichtleuchtende Flamme). Entziinden Sie nun in der Brennerflamme das Magnesiumband
(Tiegelzange!), und bringen Sie das brennende Mg-Band rasch in die CO2-Atmosphére.

¢) Untersuchen und vergleichen Sie die Reaktionsprodukte, indem Sie versuchen, beide Bestandteile
in etwas verdinnter Salzséure aufzuldsen.

d) Geben Sie eine Spatelspitze Natriumsulfit (Na,SOs) in ein Reagenzglas mit 2 — 3 mL Wasser. Geben
Sie eine Spatelspitze Natriumsulfid (Na,S) in ein zweites Reagenzglas, das ebenfalls 2 — 3 mL
Wasser enthélt. Stellen Sie beide Reagenzgldser im Reagenzglasstander unter den Abzug. Flgen Sie
nun zu beiden Reagenzgldsern je 1 Tropfen konz. Salzséure hinzu, um durch Verdrangung wassrige
Lésungen von SO, und H,S herzustellen. Vereinigen Sie beide Lésungen. Beobachten Sie.

\WZEH Reduktionsmittel (Teil 1: Fe** - die Oxidation von Eisen(lI1)-lonen mit Ag*-lonen)

a) Geben Sie zu ca. 10 Tr. AgNOs-Losung 1 mL frisch zubereitete FeSO,4-Losung.

b) Geben Sie zu 1 mL verd. wéssrigen Losung von Kaliumpermanganat (KMnQO4) wenige Tropfen
konz. Schwefelsaure und versetzt dann mit einigen ml einer verd. wéssrigen Losung von Eisen(ll)-
sulfat (FeSO,). Ggf. stehen lassen und etwas erwarmen. VORSICHT: Schutzbrille verwenden! Konz.
Schwefelsaure wirkt auf Kleidung und Haut stark verkohlend und darf nicht ohne Weiteres mit
Wasser in Beriihrung kommen, da sonst eine schlagartige Warmeentwicklung eintreten kann!

Hinweise zur Auswertung: Das Permanganat-Anion MnO, ist wie Ag" ein starkes Oxidationsmittel.

In Gegenwart von Reduktionsmitteln wie Fe®* wird es in neutraler und alkalischer Losung zu

Mangandioxid (MnO, = Braunstein bzw. dessen Hydrat MnO(OH), = Mangan-(IV)-oxid-hydrat), in

saurer Losung dagegen zu Mn?* reduziert. Dabei andert sich auch der pH-Wert!
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LAC 07c: Reduktionsmittel

\WZSH Reduktionsmittel (Teil 2: Das Reduktionsmittel Thiosulfat
(Entgiftung von Halogen-Resten am Beispiel von lod durch Reduktion mit Thiosulfat)

Durchfuhrung:

c) Schiitteln Sie im Reagenzglas eine Spatelspitze Stakepulver mit ca. 2 mL Wasser (Gummistopfen,
ggf. leicht erwdrmen). Schiitteln Sie in einem zweiten Reagenzglas ein oder zwei Kdrnchen lod
ebenfalls mit ca. 2 mL Wasser (Gummistopfen, intensiv schitteln, bis das Wasser leicht gelb wird,
ggf. weitere lodkérnmchen zufugen). Mischen Sie den Inhalt beider Reagenzugléser — es entsteht
blaue lodstarke. Geben Sie in die lodstarkeldsung nun Fixiersalzlésung (Natriumthiosulfatlosung)
bis zur Entfarbung hinzu.

Auswertung und Entsorgung: Aus dem Thiosulfat wird in Reaktion mit lod durch Elektronenabgabe

Tetrathionat, also lautet das Reaktionsschema fiir die Elektronenabgabe (Oxidation):

2 5,03 ¥ -S,06 “ + 2 e . lod gehért zur Stoffgruppe der Halogene, ebenso wie Chlor und Brom.

Halogene sind fllichtig, farbig und extrem reaktionsfreudig. Diese Gefahrstoffe atzend daher Haut an,

insbesondere Schleimhéute. Sie wirken daher reizend bis toxisch. Fixiersalz entgiftet auch Halogene.

Es entstehen umweltvertraglichere, salzartige Halogenide (Chloride, Bromide und lodide). Diese

dirfen, sofern schwermetallfrei und neutralisiert, im Ausguss entsorgt werden.

\WZEK Entgiftung von Gefahrstoff-Resten am Beispiel von Chromaten
(Reduktion mit atomarem Wasserstoff)
Durchfihrung:
1. Geben Sie einige mL gelbe Chromatldsung in ein Reagenzglas.
2. Geben Sie nun ein anndhernd gleiches VVolumen Schwefelsdure sowie einige Spatelspitzen Eisen-,
Aluminium- oder Zinkpulver hinzu.
3. Lassen Sie das Gemisch einige Minuten stehen und beobachten Sie den Verlauf der Stoffumsetzung
bis zum Farbumschlag.
4. st bis zum Ende der Gasbildung kein Farbumschlag erfolgt, geben Sie erneut einige mL Saure und
einen Spatel Metallpulver hinzu (z.B. Zink-, Aluminium-, Eisenpulver).
5. Geben Sie etwa 2 mL Kaliumchromat-L6sung in ein Reagenzglas und versetzen Sie die Losung mit
der doppelten Menge Fixiersalzlosung sowie Schwefelséure bis pH<5.
Auswertung und Entsorgung:

ACHTUNG: Chromate und Dichromate sind Chrom-VI-Verbindungen und somit stark krebserregende
Problemabfalle im Chemielabor: Sie dirfen keinesfalls in die Umwelt gelangen!

Alle Chromat- und Dichromatabfélle sind daher gesondert zu sammeln und mit Séure und einem
unedlen Metall zu behandeln. Erst wenn sich die Ldsung durch Einwirkung von Entgiftungsmitteln
nach geraumer Zeit griin gefarbt hat, kann sie im Abfallbehélter ,,Schwermetallabfille, fliissig* entsorgt
werden. Sduren reagieren mit unedlen Metallen u. a. zu Wasserstoffgas, nach dem Reaktionsschema:
Saure + Metall — Salz + Wasserstoffgas. Frisch entstehendes Wasserstoffgas ist zunadchst noch
atomar und sehr reaktionsfreudig (vgl. V.44!): Es kann mit Chromaten (Formel: CrO,”, gelb) und
Dichromaten (Cr,0;*, orange) zu weniger giftigen Chrom-lll-salzen (Cr**, griin) reagieren. Diese
Reaktion entgiftet Chromate und Dichromate. Chromat kann alternativ auch mit Fixiersalzlgsung
(Natriumthiosulfat, Na,S,03) behandelt werden. Sie wandelt bei Sdurezugabe die krebserregenden
Chrom-VI-Verbindungen (Chromate und Dichromate) ebenfalls in Chrom-Ill-salze um. Vorteil:
Hierbei entsteht kein Wasserstoffgas als Nebenprodukt. Zum Ansduern sollte hier Schwefelsdure
eingesetzt werden, da Salzsaure mit Chrom-VI-Verbindungen u. U. zu Chlorgas reagieren kann.

Hilfe zur Versuchsauswertung von Redoxreaktionen: Reduktionsmittel geben Elektronen ab. lhre
Ladungs-/Oxidationszahl wird Kleiner. Gute Reduktionsmittel sind z.B. unedle Metalle: Mg — Mg** +
2 ¢, ebenso atomarer Wasserstoff, Kohlenstoff, lodid- und Sulfid-lonen sowie Fe?*- und Thiosulfat-
lonen. Bestimmen und tabellieren Sie die Reduktionsmittel in V.41 bis V.49! Und welches sind hier die
jeweiligen Oxidationsmittel? (Oxidationsmittel nehmen e auf, z.B.: Cu®* + 2 " — Cul).
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LAC 07d: Nachweise mit Reduktionsmiotteln / iiber Redoxreaktionen

WAIOH Zwei Bismutnachweise
(mit Eisen und Natriumhydroxostannat(l1)-Ldsung als Reduktionsmittel?

a) Geben Sie einen Eisennagel in eine salpetersaure Losung von Bismut(lll)-Kationen (z.B. von

Bi(NQs); in verdiinnter HNO3) oder die unbekannte, zu untersuchende Lésung und lassen Sie ihn
mind. 30 min lang stehen. Kontrollieren Sie anschlieend, ob sich ein schwarzer Belag von
elementarem Bismut gebildet hat.

b) Eine Losung von Bismut(lll)-Kationen (z.B. von Bi(NOs); in verdinnter HNO3) oder die

unbekannte, zu untersuchende Lésung wird mit Soda oder verd. Natronlauge neutralisiert (pH 6,5

bis pH 8). Anschliefend wird eine alkalische Zinn(ll)-Lésung hinzugegeben. Diese wird

hergestellt, indem man zu einer SnCl,-Lésung einer konzentrierte Atznatron-Losung (Natronlauge)

zugieRt, bis dass sich der anfangliche Niederschlag von Sn(OH), wieder aufgeldst hat (pH > 11).
Hinweis: Bi ist edler als Eisen. Sn**-lonen reduzieren Bi**-lonen zu elementarem,
schwarzem Bismut: 2 Bi** + 3 Sn”* — 2 Bi{ + 3 Sn*".

\AXM Die Amalgamprobe — ein Quecksilbernachweis (mit Kupfer als Reduktionsmittel)

Geben Sie unter Beachtung der H-/P-Sdtze vorsichtig einen Tropfen salpetersaure
Quecksilbgernitratlosung (oder die unbekannte Analysesubstanz AS) auf ein Kupferblech, das in einem
Uhrglas liegt. Beobachten Sie das Kupferblech. Eine silbrige, nicht abwischbare Verfarbung zeigt
Quecksilberionen an.

Vosicht! H-/P-Sétze und Betriebsanweisung sind zu beachten: Alle Quecksilberverbindungen sind giftig und
missen daher gesondert entsorgt werden! Alle mit Quecksilber in Kontakt gekommenen Gefale nach
Benutzung mit Wasser spiilen und das Spillwasser ebenfalls zu den Quecksilberabféllen geben! Handschuhe!

1.

1.

2.

\AYAH Die | euchtprobe — ein Zinn-Nachweis (mit atomarem Wasserstoff als Red.-Mittel)

Losen Sie fur eine Positivprobe einige Kdrnchen SnCl, oder SnCl, in ca.5 mL konz. Salzsdure, giellen Sie die
Lésung unter dem Abzug in eine Porzellanschale und geben Sie einen Spatel Zinkpulver hinzu.

Fallen Sie nun ein Reagenzglas (RG) mit kaltem Wasser, bringen Sie die Probe von aul’en auf das Reagenzglas
(Reagenzglas in die reagierende Mischung in Porzellanschale eintauchen und umrihren) und halten Sie das
Reagenzglas in die nichtleuchtende Brennerflamme.

Der Versuch wird nun ggf. mit der unbekannten Analysensubstanz (AS) wiederholt. Diese Vorprobe zeigt
dann an, ob Zinn-lonen in der AS enthalten sind.

\AEH Die Marsh’sche Probe — ein Arsen- und Antimon-Nachweis (mit atomarem Wasserstoff)
Ldsen Sie fur eine Positivprobe einige Kérnchen Antimonchlorid (SbCls) und einige Kérnchen Kupfersulfat
(CuS0O,) im Reagenzglas in 3-4 mL Salz- oder Schwefelsaure (c= 1-4 mol/L).

Versehen Sie das Reagenzglas unter dem Abzug mit einem Spatel Zinkpulver und anschlieBend rasch mit
einem zuvor bereitgelegten, durchbohrten Stopfen und einem gebogenem, zur Spitze (Kapillare) gezogenen
Glasrohr aus schwerschmelzbarem Glas.

Warten Sie etwas ab, damit die Luft vollstandig verdréngt wird, und nehmen Sie sodann zur Sicherheit eine
Knallgasprobe vor. AnschlieBend wird entweder an der verjingten Stelle mit einem Sparbrenner erhitzt
(Bildung eines schwarzglanzenden Belages in der Kapillare hinter der erhitzten Stelle) oder aber das
austretende Gas an der ausgezogenen Spitze entziindet. Halt man eine Porzellanschale vor die Flamme, so
bildet sich auch hier eine schwarze, gldnzende Schicht (Sb-Spiegel).

Falls die Analysensubstanz auch arsenhaltig sein kann (je nach Betriebsanweisung der Lehrerin/des Lehrers),
so ist unter Aufsicht der Lehrkraft auf gleiche Weise auch eine Kontrollprobe auf Arsen durchzufiihren (mit
AsCl; statt ShCls): Wahrend der As-Spiegel in einer Mischung aus je 2 mL konz. Ammoniakwasser und konz.
Wasserstoffperoxid 16slich ist (Oxidation zu Arsenationen), l6st sich der Sh-Spiegel nur sehr schwer.

Fuhren Sie den Versuch nun mit der AS durch und vergleichen Sie das Resultat mit der Positivprobe
(VVorprobe auf Antimon- und Arsen-lonen)

Vosicht! H-/P-Satze und Betriebsanweisung sind zu beachten: Alle Arsenverbindungen sind giftig und dirfen
daher, wenn sie nicht ohnehin durch Antimonverbindungen ersetzbar sind, nur in kleinstmdglichen Mengen
(verdunnte Losungen, tropfenweise) verwendet werden. Jeglicher Hautkontakt mit der Probe- bzw. Salzldsung ist
zu vermeiden (Handschuhe!). Stibin (SbH3) und Arsin (AsH3) diirfen nur unter dem Abzug hergestellt werden! Vor
jeder Arbeitspause und nach dem Aufraumen griindlich die Hande waschen!
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LAC 07e: Oxidationsmittel und Nachweise mit Oxidationsmitteln

Das Oxidationsmittel Kaliumpermanganat

a) Eine verdiinnte wassrige Ldsung von Kaliumpermanganat wird zunédchst mit vers. Schwefelsaure
angeséauert und dann mit einer ca. 10%igen H,O,-Ldsung bis zur Entfarbung versetzt.

b) In einem zweiten Experiment wird die entsprechende Umsetzung ohne Séurezusatz durchgefuhrt.

C) Zu je einigen mL einer konz. wassrigen lodlésung und verdlnnter Kaliumpermanganatlésung gebe
man tropfenweise eine verd. wassrige Losung von Natriumthiosulfat Na,S;0;).
Auswertung: Aus dem Thiosulfat wird in Reaktion mit lod durch Elektronenabgabe Tetrathionat (s.0., V.48). Bei
der Reaktion mit Kaliumpermanganat entstehen hingegen unter Umstanden neben Braunstein auch Sulfat-lonen.
Erstellen Sie die Reaktionsgleichungen!

Der Mangannachweis mit Blei(1\V)-oxid (Pb*" als Oxidationsmittel)

Einige mL MnSO,-Losung (Positivprobe) oder die auf Mn**-lonen zu untersuchende, salpetersaure
Probeldsung (AS, mind. Tropfen) wird in einem Reagenzglase mit 1-2 mL konz. HNO; (= 65 % = 14
mol/L) und 1 Spatelspitze Mn-freiem Blei-IV-oxid PbO, (ggf. Blindprobe!) versetzt, unter dem
Abzug einige min gekocht und zum Abkuhlen und Absetzen-Lassen in einen Reagenzglasstdnder
gerstellt. Eine rosaviolette Flissigkeit Gber dem Sediment von restlichem PbO, und MnO, weist
MnO, nach.

Die Oxidationsschmelze — ein Chrom- und Mangannachweis (mit NO als Ox.-Mittel)
Hinweis: Unldsliche Chromsalze, Braunstein, MnO,, und Chromgriin, Cr,O3; kénnen mit dieser Methode in
einem Schmelztiegel in 16sliche und somit nachweisbare Salze tiberfithrt werden (,,Aufschluss® einer séure-
unléslichen Analysesubstanz AS. Bei einer Durchfiihrung auf einer Magnesiarinne (mit kleinerer Menge an
gemorsertem Gemisch) kann mit dieser Methode eine Probe auf eventuell in einer AS vorhandene Cr*- oder
Mn?*/Mn**-Tonen vorgenommen werden (,,Vorprobe“). Bei einem Aufschluss geht es also darum, ein in
Wasser und S&uren unlésliches Salz durch eine chemische Reaktion in einen loslichen Stoff zu tberfthren,
der dann durch Auslaugen (Digerieren) aus dem erkalteten Schmelzkuchen gelést werden kann. Der Nachweis
in wassriger Losung erfolgt bei Zugabe von spezifischen Nachweismitteln durch Ausfallung oder Farbreaktion.
Das hei3t: Nur lésliche Salze kénnen nasschemisch nachgewiesen werden.

Durchfihrung:

1. Verreiben Sie eine Spatelspitze der aufzuschlieRenden Substanz (Braunstein oder Chromgriin) mit
der 5- bis 7-fachen Menge einer Mischung aus gleichen Teilen Soda und Salpeter.

2. Erhitzen Sie das Gemisch auf einer Magnesiarinne in der Oxidationszone auf Rotglut, bis dass die
Gasentwicklung aufhort.

3. Ist die Schmelze blaugriin, so ist das ein Hinweis auf Mangan (Mn). Losen Sie sie in diesem Fall zur
Prufung auf Mn auf einem Uhrglas in wenig Wasser und lassen Sie einen Tropfen konz. Essigséure
von der Seite her zuflieRen. Ein Farbumschlag von griin (Manganat) nach violett (Permanganat) zeigt
Mangansalze an.

4. Ist der Schmelzkuchen stattdessen gelb gefarbt, so ist das ein Hinweis auf Chrom (Chromat,
Entsorgungsvorschriften beachten!).

Auswertung: a) Z&hlen Sie die einzelnen Arbeitsschritte auf.

b) Geben Sie an, wo hier chemische Reaktionen stattfinden, und begriinden Sie die Notwendigkeit
des jeweiligen Arbeitsschrittes, insbesondere die Notwendigkeit jeweils in der Versuchsvorschrift
angegebenen Auslaugens, Waschens oder Digerierens der Feststoffe bzw. Schmelzkuchen!

Der Halogenidnachweis mit Chlorwasser (als Oxidationsmittel)

Hinweis: Diese Nachweisreaktion wird durch Schwermetallkationen und Laugen gestort. Bei Nachweisen aus
unbekannten Analysesubstanzen AS sind sie daher zuvor zu entfernen, indem man die Probe mit Soda Na,CO;
und Wasser aufkocht und ausgefallene Schwermetallcarbonate und -hydroxide abfiltriert. Das
schwermetallfreie Filtrat, der ,,Sodaauszug“ (SA), wird mit etwas HNO; auf pH<6 gebracht.

Durchfihrung: Einige mL iodid- oder bromidhaltige Lésung (Positivprobe) oder etwas salpetersaurer
SA (von der AS) werden im Reagenzglas mit etwas Chlorwasser zusammengebracht und mit 1 mL
Hexan uberschichtet. Die Mischung wird vorsichtig geschdttelt (Schutzbrille, Gummistopfen!). Eine
orangebraune Farbung der Hexanphase zeigt Brom an, eine rosaviolette Hexanphase lod.

Achtung: Ein Uberschuss von Chlor oder H,0, stért: Es kann wieder zur Entfarbung kommen. Sulfidionen
reagieren ggf. zu gelbem Schwefel (Triibung), der sich jedoch in Hexan nicht l6st.
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Kapitel 8: Komplexbildungs-Reaktionen (Ligandenaustausch)
AB 08a: Komplexe

Komplexbildungs-Reaktionen sind Austauschsreaktionen, bei denen Bindungen ,hdherer
Ordnung® entstehen (Komplexe, koordinative Verbindungen):

Komplexe sind Verbindungen, die sich unabhingig von Oxidations- und Iadungszahlen
bilden, indem Metall-Kationen (mit freien d-Orbitalen, Lewis-Sduren) zu Zentralatomen
werden, die mit Liganden verbunden sind.

Liganden sind Teilchen, die freie Elektronenpaare aufweisen (Lewis-Basen). Mehrzihnige
Liganden (Chelatbildner) weisen mehrere freie Elektronenpaare auf.

Koordinationszahlen geben an, wie viele koordinative Bindungen ein Zentralatom eingehen
kann (d. h. wie viele einzahnige Liganden es binden kann).

Ligandenaustausch-Reaktionen sind Gleichgewichts-Reaktionen, bei denen ein
Zentralatom seine Liganden austauscht.

Neben den ionischen, kovalenten und metallischen Verbindungen gibt es also eine weitere
Verbindungsklasse.

Beispiel: Nachweis von Kupferionen durch Zusammengeben von Kupfer(Il)-chlorid und
Ammoniakwasser: CuClp + 4 NH40H & [Cu(NH3)4]Cl2 + 4 H2O

In allen bisher bekannten Verbindungen ist Kupfer ein- oder zweiwertig. In dieser Verbindung werden
neben den beiden Chloridionen jedoch noch vier Ammoniakmolekile gebunden. Auch in einer CuClx-
Losung kann nach Zugabe eine Verbindung entstehen, in der ein Cu?*-lon vier Cl- -Ionen bindet — das
hellgriine [Cu(Cl)4]> -Anion: CuCl2 + 2 CI- <> [Cu(Cl)4]*

Stoffe, in denen ein Zentralatom (Metall-Kationen wie z.B. Cu?") von Liganden umgeben wird (von
Tonen oder Molekiilen wie Cl- und NHj3, die ihre freien Elektronenpaare dem Zentralatom zur Verfiigung
stellen), werden als Komplexe bezeichnet. Aufgrund ihrer ,koordinativen Bindung“ entsteht ein
Wechselspiel zwischen Elektronen und Licht, das sich in Form von hoher Farbkraft zeigt (nicht, wie bei
den Metallen, in Form von Glanz). Diese Komplexe sind darum oft bunt. Die Koordinationszahl (KoZ)
des Zentralatoms gibt an, wie viele Elektronenpaare ihm zur Verfiigung stehen. In Kuper(II)-Komplexen
wie z.B. dem Cu?*-Ammoniak-Komplex [Cu(NH3)42* (Name: Kupfertretrammmkomplex) ist die KoZ
z.B. vier: , F =2 1 §E

2+ 2+
HQN\C NH3 HaN\C /NHG
u u
PN PN
HN™ NH N e
Struktur: L3 3] auch: Ll °’l' Farbe:

Im Cu?"-Wasser-Komplex [Cu(H20)4SO4 (in der Abb. rechts ganz
links) ist sie ebenfalls vier, genau wie im [Cu(NHj)4**-Komplex =
(tiefblau, Mitte). Beide haben eine tetraedrische Struktur. Der tiefblaue !
Cu?*-NH;-Komplex wird als Nachweisreaktion fiir Cu?*-Ionen genutzt
(alternativ zum Nachweis mit Blutlaugensalz-Losung, bei dem durch
Fillungsreaktion das Salz Cuz[Fe(CN)g| (braunrot) entsteht (rechte Abb.
ganz rechts). Andere Komplexe sind linear (KoZ 2, also 2 Liganden an
einem Metallion (dem Zentralatom) oder oktaedrisch (KoZ 06):

A e

(1) HsN = Ag = NH; (2) — (3)

[Ag(NH3)2]® [NI(C|)4] ) [NI(CN)e] )
Ein linearer, ein tetraedrischer und ein oktaedrischer Komplex,
Foto: Nickelkomplexe, ganz links das griine [Ni(H20)2]2+ in wissriger

NiSO4-L65uﬂg. (Bildquellen: Formel (2) und das Foto rechts aus wikimedia commons,
gemeinfrei, Formel (3): Philnate/de:Benutzer:Backwahn, Lizenz: CC-BY-SA-3.0)

(Abb. gemeinftei, wikimedia commons)‘
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AB 08b: Benennung komplexer Verbindungen (,,héherer Ordnung")

Benennungsprinzip komplexer Verbindungen (Namenselemente)

1. Zahlsilbe (fir die Anzahl der Liganden im Komplex),

2. Name des/der Liganden,

3. Name des Zentralatoms, in anionischen Komplexen latinisierter Name mit Endung -at
(Vanatat (V), Chromat (Cr), Molybdat (Mo), Wolframat (W), Manganat (Mn), Ferrat (Fe), Cobaltat (Co), Platinat
(Pt), Cuprat (Cu), Argentat (Ag), Aurat (Au), Zinkat (Zn), Aluminat (Al), Stannat (Sn), Plumbat (Pb), Antimonat
/ Stibat (Sb), Bismutat (Bi); analog den Anionen Sulfat, Carbonat usw.),

4. Oxidationszahl des Zentralatoms (sofern mehrere Oxidationsstufen moglich sind),

Die Koordinationszahl 7 ist unabhingig von der Ionenladung #» des Zentralatoms Z. Komplexe werden
daher in Formeln mit eckigen Klammern gekennzeichnet: [Z(L)o]™ (» = Kootdinationszahl, #» =
Gesamtladung des Komplexes, Ionenladung). Komplexe sind wichtige Reagenzien. Sie entstehen in
Gleichgewichtsreaktionen, indem sich Liganden an Zentralatome anlagern, sie tauschen ihre Liganden aus
oder dissoziieren wieder:

Komplexbildung: Z + # L. — [Z(L).] ™™ Komplex-Dissoziation: [Z(L),]™ — Z + » L
Komplexbildung und —dissoziation als Gleichgewicht: Z + » L = [Z(L).]™
Ligandenaustausch: [Z(L),]» + »X = [ZX),] + n L
Beispiel fiir die typische Reaktionsweise von Komplexen:

[Cu(H20)4]Clp + 4NH3 = [Cu(NH3)4]Cl2+ 4 HyO
[Cu(NH3)4]2* + 4 HCl == [Cu(Cl)s]> + 4 NH,*

Hinweise: Zentralion sind meist Schwermetallionen hoher Ladung mit kleinen Ionenradien. Hiufige
Liganden sind die Halogenide I, CI, Br, I, das Hydroxidion OH-, das Cyanidion CN-, das Thiosulfat-Ion
S203% oder auch ungeladene Molekiile mit freien (nichtbindenden) Elektronenpaaren wie HO, NO oder
NHs. Auch organische Molekiile kénnen als Liganden Verwendung finden.

WL O +
HoN-CHy,~CHo—NH. CHg-C-C-CH4 00CH,C” 24 “OHy00°
HO-N N-0H

Beispiele fiir Liganden: Das Ethylendiamin- und das Dimethylglyoxim-Molekiil (I_etzteres, abgekiirgt: DMG, mittig), rechts das
Ethylendiamintetraacetat (EDTA, "Komplexon"), das 6 Koordinationsstellen besitt

Es gibt auch Komplexe, bei dem sich ein Ligand von zwei Seiten her an ein Metallatom M

bindet. So kann sich z.B. das vom Ammoniak abgeleitete Molekiil Ethylendiamin H>N- H,C C|\-| 2
CH>-CH>-NH} mit seinen zwei Aminogruppen —NH; bzw. deren freien Elektronenpaaren H.N NH
am Stickstoffatom koordinativ an das Zentralatom binden. Dann entsteht der 2 \ / 2
Chelatkomplex [M(H2N-CH,-CH2-NH;),]?*, z.B. mit M = Ni?* (Struktur siche rechts). M

Solche Komplexe, die mit zwei- oder mehrzihnigen Liganden (Liganden, die mehr als  (Bildquelle: aus
eine Koordinationsstelle haben) gebildet werden, heilen Chelatkomplexe. Sie haben wikimedia commons,
gegeniiber den Komplexen mit einzihnigen Liganden eine erhohte Stabilitit. Wenn man in gemeinfre)
einem Hexaquokobalt(III)-Komplex Wasser gegen Ethylendiamin (abgekiirzt: en) austauscht, so werden 6 Molekiile
Wasser durch 3 Molekile Ethylendiamin ersetzt:

[Co(H20)g]3* + 3 en = [Co(en)3]3* + 3 HRO
EDTA bildet sogar mit Erdalkalikationen, die nur wenig Neigung zur Komplexbildung haben, sehr stabile
Komplexe. Deshalb witd es zur volumetrischen Bestimmung von Metallkationen, der "Komplexometrie",
verwendet. Die Ladung eines Komplexes entspricht der Summe der Ladungen der einzelnen Ionen, die den

Komplex bilden: Fe2t + 6CN- = [Fe(CN)g]4- Cu2t +4NH3 = [Cu(NH3)4]2%
Co3t + 3NH3 + 3 NO2- = [Co(NO2)3(NH3)3]
(Eine Besonderheit bei Komplexen ist das Auftreten von Isomerien. Isomere sind Verbindungen, die die gleiche Summenformel,

aber unterschiedliche Molekiilstrukturen und Eigenschaften haben. Die verschiedenen Isomeriearten seien hier nur genannt: cis-
trans-Isomerie, Spiegelbildisomerie, Ionisationsisomerie, Ligandenisomerie, Salzisomerie, Koordinationsisomerie)
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AB 08c: Wichtige Komplexe

Nitratnachweis mit
Komplexbildung:

Fe* /H,S0, v J 1) Unbekannte Probe mit verdunnter

i Schwefelsaure und frischer
Eisen(I1)-sulfat-Lésung versetzen
(Fe?* reduziert Nitrat zu NO-Gas)
2) Reagenzglas schrég halten und
mit Hilfe einer Pipette mit
konzentrierter Schwefelséure
unterschichten (vom Rand her
einlaufen lassen ohne zu
vermischen; H,SO, ermdglicht
Bildung des Fe?*-NO-Komplexes
durch Wasserentzug aus
[Fe(H,0)s]*")
Beobachtung: An der
Phasengrenzflache entsteht ein
brauner Ring, der Eisennitrosyl-
komplex [Fe(NO)(H,0)s]*

[Fe(CN)]”

b/
(verdiinnt) X/

Eisen-Nachweis mit
(Kalium-
hexacyanoferrat-11, K4[Fe(CN)s]): Das
komplexe Anion [Fe(CN)e]* fallt mit
Fe*-lonen als ,Berliner Blau* aus:
4 Fe** + 3[Fe(CN)¢]* -
Fes[Fe(CN)g]s¥ (blau)

Fe-Nachweis mit . | Ringprobe: Nachweisreaktion flir NO5;™ mit Komplexbildung:
Thiocyanat SCN’; E 3Fe” +4H"+ NO; — 3 Fe** + 2 NO + 2 H,0 (Redox)
Fe’ +3SCN und: [Fe(H;0)s]*" + NO = [Fe(NO)(H0)s]** + H,0

_= [Fe(SCN)i]

Der Nickel-DMG-Komplex:

Ne o toon © N
\N,OH -2Hy \N' éN/
| |
0<,,-Og
[Fe(H20)6]SO, (schwach gelb- H
grunlich) sowie [Fe(H,0)q]Cls Jedes Molekil Dimethylglyoxim (DMG) hat zwei
(gelb-braunlich) und deren Stickstoffatome, die sich an das Nickel-lon binden kénnen.
Nachweise mit Blutlaugensalzen Aus Ni**-Lésungen entstehen bei Zugabe von DMG-Lésungen

(als Berliner Blau, s.0.). himbeerrote Niederschldge von [Ni(C4;HsN,0O,),].

+

H H Der Blattgrin-Komplex
H—N—Ag—N—H D Chlorophyll ¢; und c,:
| i Hils CHs

Der Diamminsilber-Komplex
[Ag(NHs),]" als Strukturformel und
als Kalottenmodell. Er entsteht aus
dem etwas leichter I6slichen AgCl
schon mit verdiinntem
Ammoniakwasser NHs, aus AgBr
nur noch mit konz. NH; und Agl

H,C

wird von NH; garnicht mehr gelost. Ho N, OcHy §Eﬂi&”.;
- e Der farblose
B Hexafluoro-
ferrat(l11)- :
Komplex
[Fe(F)q]* ist 9

Buntmetallsalze (Bildquelle: Puppy8800 - Own work, CC BY-SA 3.0, Oktaedr's?h'
https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=7624502 ebenso wie
—alle anderen Abb. auf dieser Seite: Wikimedia commons, gemeinfrei) [Fe(CN)G]A'
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Ub 08a: Ub(erleg)ungsaufgaben zu
Arbeitsblatt Nr. @: Ligandenaustausch-Reaktionen

1) Geben Sie an, welche Zentralatome und
Liganden in den fiinf Komplexen in Abb. 1
vorliegen und nennen Sie die
Koordinationszahlen der Zentralatome (vgl.
Tabelle unten). Bilden Sie auch die Namen
der Komplexe.

2) Geben Sie an, wie man den Komplex in
Abb. 2 links in den rechts daneben
abgebildeten  tberfithren kann. Welche
Reagentien sind hierzu nétig — und welche

Abb. 1: Lésungen und Nlederschlage von Komplexen im

Nebenreaktionen kénnen auftreten? Labor |
Komplex Zentralatom und Ligand
Koordinationszahl
[Fe(SCN)6]
»Ni-DMG* Nzt 4 DMG*
[Cu(Cl)4]* ‘ |
[Cu(NH3;)4]%* Abb. 2: Zwei Kupferkomplexe
[Fe(H20)q]**

3) Geben Sie an, welche Reaktionen ablaufen, wenn man

a) Nickel(Il)-ionen mit einer ethanolischen Dimethylglyoxim-Ldsung versetzt (Abb. 3 rechts) und

b) ecine Losung, die Nitrat-Jonen enthilt, mit einer verdiinnten,
schwefelsauren  Eisen(Il)-sulfat-Losung  versetzt und  diese
anschlieBend mit konz. Schwefelsiure unterschichtet (Abb.4).

Bilden Sie die drei Reaktionsgleichungen dieser Vorginge.

Hinweise: Fe?*-lonen sind ein gutes Reduktionsmittel, Nitrat-Ionen ein
Oxidationsmittel. Letztere werden hier zu Stickstoffmonoxid NO
reduziert. Beim Unterschichten mit konz. Schwefelsdure entsteht an
der Phasengrenze anschlieend ein brauner Ring, da die komplexen
Hexaquoeisen(Il)-Kationen der FEisen(ll)-sulfatlésung einen der
sechs Aquo-Liganden gegen das NO-Molekil austauschen, so dass
der braune Komplex ,,Pentaquonitrosyleisen(Il)-Kation® entsteht.

Abb. 3+4: Nachweise von

) i B i Nickel(ll)-ionen (links) und

) Nizt + ... — [Ni(CHeN>O2)2]| (Fillungsreaktion) Nitrat-lonen (rechts) im Labor
b) Fe2t + NOs + ... Hf — Fe3* + ... NO + ... (Redoxreaktion)

[Fe(H20)6]>* + NO — ... + H,O (Ligandenaustausch)

4) Im Labor finden Sie neun Reagentien

(Abb.5, von links). Die Formeln sind

AlICl3, NaBr, Na,CO3;, MgSO,4, HCOONa,

CuCl, AgNO:s, FeCls und CuSOq, - viele

weisen zudem den Zusatz ,, - x H,O* auf.

a) Welche der Salze kénnen Komplexe
oder farbige Losungen bilden?

b) Benennen Sie die Salze und die mit
Wasser moglichen Komlexe.

¢) Erkliren Sie den Unterschied zwischen
Kristallwasser und Aquo-Komplex am
Beispiel von ,,CuSOy4 - 5 HoO“ und
[Cu(H20)4]%.

Abb. 5: Salze im Labor (Bildnachweis Abb. 1 bis 5: Eig. Fotos)
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Ub 08b: Ub(erlegungsaufgaben zu
ABO08 Ligandenausatausch-Reaktionen

Namen von Komplexen und Liganden
Zentralatom | Name als Anionenkomplex Ligand Liganden-Name
Fe?t, Fe3* -ferrat(Il), -ferrat(I11) F-, CI, Br fluoro-, chloro-, bromo-
Co?*, Niz+ -cobaltat(I]), -niccolat(II) I, CN-, SCN- | iodo-, cyano-, thiocyano-
Agt, Audt -argentat(l), -aureat(I11) 0z, OH- oxo-, hydroxo-
Zn?t, Cd?*, | -zinkat(Il), -cadmat(I1I) §Z, $,0;* thio-, thiosulfato-
Hg?*, Mn?* | -mercurat(Il), -manganat(Il) H,O, NH; aquo-, ammin-
Sn2+, Pb2* -stannat(Il), -plumbat(1]) CO, NO, ... carbonyl-, nitrosyl-/nitroso ...
Bi3+ , Mo5+ -bismutat(I11), -molybdat(V) -di- 2, -tri- 3, -tetra- 4, -penta- 5, -hexa- 6

Hinweis: Das nachzuweisende lon in einer unbekannten Probeldsung (der Analysesubstanz AS) wird
Analyt genannt, die begleitenden Stoffe sind die Matrix.

Ubungsaufgaben:

1) Fiir fanger:
Geben Sie an, wie folgende Analyten und Nachweismittel miteinander reagieren und welche Farbe die
Reaktionsprodukte aufweisen:

a) Kupfer(Il)-ionen mit Ammoniakwasser, N * L
b) Kupfer(I)-ionen mit Chlotidionen im Uberschuss, I?l "?'

¢) Bismut(lll)-lonen mit lodidionen im Uberschuss, NI, N

d) Silberhalogenidniederschlige mit Ammoniakwasser, H-¢7 & . 2»{, Se-
e) Silberionen mit Thiosulfationen im Uberschuss, |.|_(I; ;ﬂ:‘ '%‘N (I:
f)  Silberionen mit Thiosulfationen im Unterschuss, QN ro IN{/

g) Fisen(Ill)-ionen mit Thiocyanat-Ionen, IC‘)I 0/

h) Eisen(IIl)-ionen mit Fluorid-Tonen, ST

1)  Eisen(Il)-ionen (als Hexaquo-Komplexe) mit NO-Gas (Bei der Ringprobe),
j)  Nickel(II)-ionen mit Dimethylglyoximlésung (DMG, Formel rechts).

2) Fir ,,Profis:
a) Erkliren Sie am Beispiel des Hexafluoroferrat-III-Komplexes
folgende Begriffe aus der Komplexchemie in je ein bis zwei ganzen Sdtzen:
al) Koordinationszahl, a2) Ligand, a3) Zentralatom, a4) Ligandenaustausch.
b) Benennen Sie folgende Komplexe und Komplexsalze:
b1) [Ag(NH3)2]* , b2) [Cu(H20)4(NH3)2]*,
b3) K[Bi(I)4] , b4) [Fe(CN)g]* , b5) [Sn(OH)4]*,
b6) [Fe(CO)s] , b7) [Sn(Cl)]*
¢) Die Verbindung 1,2-Diaminoethan (Ethylendiamin, abgekiirzt en) bildet mit CoCls-Lésung
ein griines Reaktionsprodukt (Formel: [Co(Cl)2(en)2]Cl,
Name: Dichlorobis(1,2-diaminoethan)cobalt-111-chlorid).
Erkliren Sie, welche Art von Verbindung hier vorliegt und wie sie entsteht.
d) Bilden Sie die Summenformel folgender Komplex-Ionen und Komplexsalze:
d1) Tetrahydroxoaluminat, d2) Natriumtetrahydroxoaluminat,
d3) Hexaquachrom-III-chlorid, d4) Kaliumhexachloroplatinat-1V,
d5) Ammoniumtetrachlorocuprat-11

e) Das farblose Kupfersulfat (wasserfrei, CuSOy) wird in Wasser geldst blau (Koordinationszahl von Cu2*
ist 4). Gibt man etwas Ammoniakwasser hinzu, so entsteht zunichst ein hellblauer Niederschlag, der
sich anschlieBend im Ammoniakiiberschuss mit tiefblauer Farbe 16st. Wird diese Lésung tropfenweise
mit konz. Salzsdure versetzt, so verlduft dieser Vorgang riickwirts, wobei zusitzlich ein weiller Rauch

entsteht (iiber der Fliissigkeit) und am Ende eine griine Losung (bei HCl-Uberschuss).

el) Erklaren Sie die hier gemachten Versuchsbeobachtungen mit den hier ablaufenden Reaktionen (Hinweis:

es finden u. a. Ligandenanstansch-Reaktionen stat?).
e2) Erstellen Sie deren Reaktionsschemen.
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LAC 08a: Ligandenaustausch-Reaktionen an Cu2+- und Ag*-lonen

| Kupferkomplexe mit H,O, NH, und CI” als Liganden

Erhltzen Sie Kupfersulfat-pentahydrat im Reagenzglas, bis dass Wasser verdampft und die hellblaue
Farbung verschwindet (danach nicht weiter erhitzen!).

Geben Sie zum so entféarbten Salz einige Tropfen Wasser.

Versetzen Sie die entstandene Losung tropfenweise mit konz. Ammoniaklosung, bis dass der
anféngliche Niederschlag wieder geldst wird. Teilen Sie diese Losung auf zwei Reagenzglaser auf.

In dem einen Reagenzglas versetzen Sie die Ldsung mit 1 Spatel NaCl und séuern Sie die Ldsung
mit konz. HCl an (bis pH ca. 2-3).

Im 2. Reagenzglas gieRen Sie Brennspiritus (Ethanol) zur Kupfer-Komplex-Ldsung, so dass ein
Niederschlag entsteht. Filtrieren Sie ihn und waschen Sie den Filterriickstand mit Ethanol.

Geben Sie je 2 mL Kupfer-Il-sulfat- oder Kupfer(ll)-chlorid-Lésung in drei Reagenzglaser.

Fiigen Sie im 1. Reagenzglas einen Eisennagel hinzu (ca. 30 min stehen lasen!), im 2. einige mL
Natronlauge und im 3. einige mL kalt gesattigte Sodaldsung (Na,COs).

Stellen Sie sich aus Kupfer(l)-salz-Losung und konz. Ammoniakwasser tiefblaue
Kupfertetramminkomplex-Ldsung her (Cu-Nachweis, vgl. oben, Schritt 3 + V.40 Al), teilen Sie
diese auf drei Reagenzuglaser auf und wiederholen Sie die drei vorausgegangenen
Reagenzglasversuche wie in Schritt 7: Flgen Sie im 1. Reagenzglas einen Eisennagel hinzu,
im 2. einige mL Natronlauge und im 3. einige mL kalt geséttigte Sodal6sung (Na,COs).

Geben Sie zu ca. 2 mL Kupfer-ll-sulfat- oder Kupfer(ll)-chlorid-Losung ca. 3 mL konz. NaCl-
Losung und fugen bis zur Grinfarbung der Losung tropfenweise konz. Salzsdure hinzu.

0. Flgen Sie zu dieser Losung anschlieBend portionsweise konz. NH3 hinzu, bis pH=10 erreicht ist.

Silberkomplexe mit NH; und S,0, als Liganden

Versetzen Sie 1 mL AgNOs-Ldsung mit 1 Tropfen NaCl-Losung.

Ldsen Sie den Niederschlag (AgCl) durch Zugabe einiger Tropfen verdlnnter NH; -Lésung!

Geben Sie nun 1 Tropfen KBr-Losung hinzu und beobachten Sie die Féllungsreaktion.

Fugen Sie unter weiterer Beobachtung zunéachst 1 — 2 mL verdiinntes Ammoniakwasser hinzu,
anschlieBend konz. Ammoniakwasser bis zur Auflésung des AgBr-Niederschlages.

Fiigen Sie zur Losung aus Arbeitsschritt Nr. 2 zundchst drei Tropfen KI-Lsung hinzu, anschlie}end
einige mL kalt gesattigte Natriumthiosulfatlosung (Fixiersalz: Na,S,0s) bis zur Ldsung des Agl-
Niederschlages.

Geben Sie je 2 Tropfen AgNO;-Losung und NaCl-Lésung zusammen. Ldsen Sie den Niederschlag
in verdunnter NHz-LOsung. Halbieren Sie die Losung und neutralisieren Sie einen Teil anschlie3end
mit HNO; (verdiinnt). Den 2. Teil versetzen Sie mit einigen Tropfen Nal- oder KI-Lésung.

Hinweise zur Auswertung zu V.58 und 59: Tabellieren Sie die hergestellten Produkte und erstellen Sie
Reaktionsschemen. Formulieren Sie die Ligandenaustausch-Reaktionen ahnlich wie z. B. bei: [Cu(H,0).]*" + 4
NH; = [Cu(NH,),]** + 4 H,0. Die Koordinationszahl der Ag-Komplexe ist 2, bei Kupfer 4. Nach Zugabe von
Kl zu AgNO; reicht NH3 nicht mehr als Komplexbildner aus, um Agl zu lésen. Hier wird Natriumthiosulfatlésung
(Fixiersalz: Na,S,03) zugegeben: Es entsteht der ldsliche Dithiosulfatoargentat-1-komplex mit der Formel
[Ag(S;,05),]%). Bei der Zugabe von verd. NH,OH zu Cu®*-Lésung entsteht zunachst Kupfer-11-hydroxid, bei
weiterer Zugabe (Erhdhung der NH,-Konzentration) schlieBlich der tiefblaue Kupfer-Komplex [Cu(NHs)4]*".

Sichtbarer Zerfall eines Komplexes

Durchfihrung:

Mischen Sie gleiche Mengen von etwas FeCls- und Na,S,03- Losung (mit je ¢ = 0,1 mol/L).
Auswertung:

Die Reaktion von Eisen(l11)-chlorid FeCl; (ag) mit Natriumthiosulfat Na,S,05 (aq):

a) Schneller, 1. Schritt: 2 Fe** + 2 5,0, = 2 [Fe(S,03)]* (Produkt violettrot - Komplexbildung)
b) Langsamer, 2. Schritt: 2 [Fe(S,03)]" — 2 Fe?* + S,0¢” (Produkt farblos - Redoxreaktion)

c) Gesamtreaktion: 2 Fe® +2 5,0, — 2 Fe** + S,04°
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LAC 08b: Kationennachweise iiber Komplexe und Maskieren von lonen

Nachweise von Eisenionen durch Komplexbildung und -ausféallung

a) Eisen-Nachweis als ,,Berliner Blau*“: Versetzen Sie ca. 10 Tropfen FeCls;-Ldsung (Positivprobe,
alternativ auch ca. 1 mL Lésung Ihrer unbekannten Analysesubstanz AS) in einem Reagenzglas RG
mit etwas Losung von gelbem Blutlaugensalz, K,Fe(CN)s] (Kaliumhexacyanoferrat-1l, ein
anionischer, l6slicher Eisenkomplex). Es entsteht der unlésliche Komplex ,Berliner Blau“
(Nachweisreaktion): FesFe(CN)e]s (Féllungsreaktion). Andere Schwermetall-Kationen koénnen
diesen Nachweis storen.

b) Eisen-Nachweis mit Thiocyanat: Versetzen Sie FeCls-Losung (Positivprobe, alternativ auch ca. 1
mL Loésung lhrer unbekannten Analysesubstanz AS) mit einer LOsung von Kalium- oder
Ammoniumthiocyanat (KSCN oder NH,SCN). Es entsteht ein roter Komplex.

Zusatzinfo: Umgekehrt sind Nachweise von Thiozyanat- und Hexacyanoferrat-Anionen mdglich tiber:
Fe(SCN)3 blutrote Losung: Fe** + 3 KSCN — Fe(SCN); + 3 K* und tiber 0.g. Fallung von Berliner Blau:

4 Fe® + 3 [Fe(CN)6]* (geiny—> Fea[Fe(CN)6l3l play Und: 3 Fe** + 2 [Fe(CN)6]> ron—> Fes[FE(CN)el2l. (olau)

Komplexbildung weiterer Kationen mit Hexacyanoferraten, Thiocyanat und lodid:

a) Nachweis von Fe**-lonen mit rotem Blutlaugensalz, Ks[Fe(CN)g] (Kaliumhexacyanoferrat-111):
Versetzen Sie ca. 10 Tr. FeSO,-L6sung (Positivprobe, alternativ auch ca. 1 mL Ldsung lhrer AS) in
einem RG mit einer L6sung von rotem Blutlaugensalz, K;[Fe(CN)s] (Kaliumhexacyanoferrat-111).

b) Nachweis von Zn?, Co®*, Ni**, Cu?* mit rotem Blutlaugensalz: Vergleichsproben: Wiederholen
Sie Schritt a) mit jeweils einer der vier folgenden Vergleichslésungen: ZnSO,-, CoSO4-, NiSO,- und
CuSO,-Losung. Vergleichen Sie die Farbtdne der Niederschlédge Nd.

¢) Nachweis von Bi*-lonen mit lodid: Geben Sie etwas salpetersaure Bi(NOs)s-Losung (Positivprobe)
oder ca. 1 mL Lésung lhrer unbekannten Analysesubstanz AS in ein Reagenzglas RG. Figen Sie
tropfenweise Kl- oder Nal-Losung hinzu, bis dass sich der anfanglich schwarze Nd. von Bils wieder
unter Bildung des orangen Komplexes [Bi(l),] auflost.

d) Nachweis von Co**-lonen mit Thiozyanat (mit Komplex-Extraktion): Geben Sie etwas Co(NO5),-
oder CoSO,-Ldsung (Positivprobe) oder ca. 1 mL Loésung lhrer AS in ein RG. Fiigen Sie einen Spatel
NH,SCN oder KSCN und ca. 0,5 mL Pentanol (Amylalkohol) hinzu. Verschlieen Sie das RG mit
einem Gummiszopfen und schitteln Sie. So wird der entstandene Komplex von der wassrigen in die
organische Losemittelphase extrahiert.

Entstérung durch ,,Maskieren* storender Ionen beim Co*-Nachweis mit Thiocanat

a) Fuhren Sie den Co**-Nachweis aus V.62d mit etwas FeCls-Lésung durch (vgl. V. 61b). Wiederholen
Sie den Versuch mit einer Mischung aus Co”*- und Fe**-Lésung: Das Co®*-lon lasst sich nicht
nachweisen, wenn das storende Fe**-lon zugegen ist.

b) Wiederholen Sie den Versuch mit dem FeCl;-CoCl,-Gemisch nun unter vorheriger Zugabe einer
Spatelspitze von festem KF oder NaF: Das Fe** wird in den farblosen, reaktionstragen Komplex
[Fe(Fe)]* tiberfiihrt (,,Entstorung® des Co®*-Nachweises durch ,,Maskieren* des storenden Fe**-lons mit
Fluoridionen).

Der Nickelnachweis mit Dimethylglyoximlosung (.,,DMG*):

Die NiSO,-L6sung (Positivprobe) bzw. die neutrale oder schwach ammoniakalische Losung Ihrer AS
(1-2 mL) wird mit 1-3 Tropfen geséttigter, alkoholischer Dimethylglyoxim (DMG,
Diacetyldioximldsung) versetzt. Ein himbeerroter Nd. (Chelatkomplex) zeigt Nickelionen an.
Hinweise: ,,DMG*“-Losung ist die ethanolische Losung der organischen Verbindung Dimethylglyoxim, ein
zweizahniger Ligand. Beachten Sie hier die H- und P-Satze des Losemittels Ethanol! Die Erfassungsgrenze EG
fir diese Reaktion liegt bei nur : 0,16-2,0 ug Ni**, die Dimethylglyoximlésung “DMG” bildet mit Nickel-ll-ionen
einen himbeerroten, komplexen Niederschlag: Ni?* + 2 C,H,(NOH), <——’H2[Ni(C2H2N202)2]¢ (Nickel-DMG, auch
Nickel-Diacetyldioxim, himbeerrot). Starke Oxidationsmittel wie H,O, oder Nitrate stéren die Fallung (nur
rotorange Farbung), Fe?*-lonen storen durch rote und Co®*-lonen durch braunrote Farbung (in ammoniakalischer
L6sg.). Auch Cu®*-lonen kénnen storen (Violettfarbung) sowie Fe** in Gegenwart von Co?* (braunroter Nd.).-
Lésung und Ammoniakwasser.
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LAC 08c: Anionennachweise iiber Komplexe und Storungen durch
Komplexe

Der Halogenidnachweis mit AQNO3-L.6sung und Ammoniakwasser

Durchfiihrung: Eine iodid- oder bromidhaltige Ldsung (Positivprobe) oder ca. 1 mL salpetersaurer
SA* der AS wird im RG mit 1-3 Tropfen Silbernitratldsung versetzt. Eine weifle Tribung zeigt
Halogenidionen an. Wenn sich diese weie Tribung oder der Nd. vollstdndig in verd.
Ammoniaklésg. 16st (Bildung des Silberdiamminkomplexes), so ist nur Chlorid zugegen. Lost er sich
vollstandig nur in konz. Ammoniak, so liegt auch Bromid vor. Silberiodid ist in konz. NH; unléslich
und zumeist schwach gelblich.

*Hinweise: Diese Nachweisreaktion wird durch Schwermetallkationen und Laugen gestort. Bei Nachweisen
aus unbekannten Analysesubstanzen AS sind daher vorher stérende Kationen zu entfernen, indem man die
Probe mit Soda Na,CO; und Wasser aufkocht und ausgefallene Schwermetallcarbonate und —hydroxide
abfiltriert (Vgl. V.57). Das schwermetallfreie Filtrat, der ,,Sodaauszug“ (SA), wird mit etwas HNO; auf pH<6
gebracht. Sulfid-, Thiosulfat- und Hydroxidionen storen bei dieser Reaktion und bilden mit Ag* schwarze
Niederschldage (Nd.), auch Phosphat und Carbonat storen. Beseitigung: SA kurz mit einigen Tropfen konz.
HNO; und H,0, aufkochen. Sollten hierbei violette statt braune Ddmpfe entweichen, so war lodid zugegen.

Der Nitratnachweis mit FeSO,-Lésung und H,SO, konz. — die .,Ringprobe«
Durchfiihrung: Einige mL KNOs-L6sung oder ca. 1 mL salpetersaurer SA werden im RG mit verd.
H,SO, angeséduert (bis zum Ende der Gasbildung, pH testen!), dann mit frisch bereiteter FeSO,-
Losung versetzt und diese Losung im schrédg gehaltenen RG mit konz. H,SO, unterschichtet, indem
man diese vorsichtig aus einer Pipette am Reagenzglasrand hinunterlaufen I&sst, ohne dass sich die
konz. Séure mit der Losung vermischt.

Auswertung: Ein brauner Ring zwischen den beiden unvermischten Flissigkeiten (Phasengrenze) zeigt
Nitrationen an (Bildung von [Fe(H,0)sNO]*, Nachweisreaktion), da Fe®*-lonen Nitrat zu Stickstoffmonoxid
(NO) reduzieren kénnen. Hinweis: lodid- und Bromidionen storen diesen Nachweis (In diesem Fall ggf.
angesauern, mit konz. H,O, eine Minute aufkochen und restliches lod mit Hexan oder Waschbenzin
extrahieren; organische Phase abpipettieren).

Der Phosphatnachweis mit Ammoniummolybdat-L 6sung

Durchfiihrung: Versetzen Sie ca. 5-15 Tropfen verdlnnter Phosphorsaure (oder eines mit HNO; leicht
angesauerten, wasserldslichen Phosphates, Positivprobe) bzw. ca. 1 mL salpetersaurer SA mit 5-10
Tropfen konz. HNO; und mit mind. 10 Tropfen Ammoniummolybdatlésung und kochen Sie das
Gemisch im Reagenzglas kurz vorsichtig auf, bis dass keine braunen, nitrosen Gase mehr entweichen,
ggf. filtrieren. Versetzen Sie nun 5 Tropfen des erkalteten Filtrates mit 5 Tropfen konz. HNO; und
mit mind. 10 Tropfen Ammoniummolybdatldsung.

Auswertung: Hier entsteht aus dem Phosphation ein Komplex mit Phosphor als Zentralatom und Molybdat-
lonen als Liganden, der hellgelbe Ammoniummolybdatophosphat-Komplex:

H,PO, + 3 NH," + 12 MoO,* + 22 H* + x H,0 7= (NH,)3[P(M03010)4(H,0),] ¥ (gelb) + 12 H,0

Hinweise: (a) Reduktionsmittel wie z.B. I, S oder auch Fe®* bilden mit dem entstehenden gelben
Ammoniummolybdatophosphatkomplex den Farbstoff Molybdéanblau. Die Stérung wird durch das Kochen
mit konz. HNO; als Oxidationsmittel zuvor beseitigt, kann also bei Abwesenheit stérender lonen entfallen. (b)
Alternatiover Phosphatnachweis mit Magnesiumsalz: SA mit einer ammoniakalischen L&ésung von
Magnesiumsalz (MgCl, oder MgSO,4) und 1 Spatelspitze NH,CI versetzen, um pH 8 bis 9 einzustellen: Ein
weiler, bei pH<7 in verd. S&ure Igslicher Nd. von MgNH,PO, zeigt Phosphat an.

Der Thiosulfatnachweis mit AQNOs;-Lésung — der .Sonnenuntergang®

Durchfihrung: 1-3 mL stark verdinnte, neutrale Na,S,0; (Positivprobe) bzw. ca. 1 mL salpetersaurer
SA werden mit AgNO;-Losung im Uberschuss versetzt.

Auswertung: Es entsteht eine weifle ,langsam dunkelnde Trilbung (gelb, orange, braun, schwarz), da Ag,S,0;3
mit Wasser zu schwarzem Ag,S und H,SO, reagiert. Bei Verwendung von Thiosulfatlésung im Uberschuss
(Stérung, Ursache: zuwenig Ag") entsteht der l6sliche Dithiosulfatoargentat-Komplex [Ag(S;05).]°.

Mogliche weitere Stérungen: Halogenide, OH",CO5* und S sind zuvor zu beseitigen (mit HNO3). Achtung: Im
Sauren zerfallt Thiosulfat langsam zu Schwefel und SO,-Gas: 2 H™ + S0 —> S + SO, + H,0 (Zerfallende
Zwischenprodukte: H,S,05 und H,SO3).
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Kapitel 9: Anionennachweise und Vorproben

AB 09a: Anionen nachweisen, und unlésliche Substanzen aufschlief3en (I)

Sodaauszug: Verfahren zur Entstorung durch Abtrennen stérender Schwermetallkationen
(zwecks Anionennachweis aus dem Filtrat = Sodaauszug)

Aufschluss: Verfahren zum Ubetfiihren siureunléslicher Stoffe
in 16sliche Form (zwecks Nachweis)

Aufschluss (A) fiir . Reaktionsgleichung (Beispiel):

Soda-Pottasche-A. PbSOy, Ca/Sr/Ba-SO; (weil) | BaSO, + Na,COs3 — Ba,CO; + Na,SO,

Saurer A. (Schmelzen Fe;O; + 6 KHSO,

mit KHSOy) AL, O3 (weill) — Fe(S04)3 + 3 KoSO4 + 6 H,OF
Oxidationsschmelze Cr,03 + 3 NOs- + 2 CO;52-

MnO; (schwarz) — 2 CtO42 + 3 NO;- + 2 CO2t
Freiberger A. (mit SnO; (weild) 2Sn02 + 2 Na,CO3+9 S
Soda + Schwefel) — 2 NaSnS; + 3 SO,1 + 2 COzt

> o I, OH

Abb. links: Aufschliisse von MnO, (oben, blaugriines Manganat) und Cr,O; (unten, gelbes
Chromat) mit der Oxidationsschmelze, Abb. Mitte: Iodid-Nachweis mit Pb(NO,),-Lésung,
rechts: PO,” -Nachweis mit Molybdatlésung als Positivprobe (gelb), gestért (blau) und die

Strukturformel. Bildquelle links: Eig. Foto, Wikipedia, CC BY-SA 3.0, , Mitte: Stefano sct - Own work, CC BY-SA 4.0,
https:/ /commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=43814868, rechts: By Oguenther - Own work, CC BY-SA 3.0,
https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=22872509)

Untersuchuni unbekannter Proben (Aufschluss und Anionen-Nachweise):

L6seversuche: Vorproben aus der US: Sodaauszug (SA)
- Wasser (kalt/heiR) Amalgam-, Flammprobe, (fr Anionen-
- Essigsdurezugabe Salzperle, Kreuz-, Leucht-, Nachweise, Riickstand
- Zugabe konz. HNO; Marsh’sche Probe, Probe auf mit untersuchen!)
- US in konz HNO;4 Sulfid, Carbonat und Azetat
- US in Kdnigswasser Vorproben ergeben gute Hinweise,

werden direkt aus der US gemacht!

Unléslicher Losung | Ruckstand Anionennachweise
Rickstand | !der us I vom Sodaauszug aus dem Sodaauszug:
¥ [ (Farbe notieren! S0,?, Halogenide (mit Ag* +
r Lésen in verd. HNO3) Cl,/Hexan), PO,> (mit Mg*' [ ZWISCHEN-

\

AUFSCHLUSS-
VERFAHREN

+ mit Mo0,?), NO3, S,05% ERGEBNIS
ANIONEN

UNTERSUCHUNG DER KATIONEN]
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AB 09b: Anionen nachweisen, unlésliche Substanzen aufschlief3en (II)

Sodaauszug: Verfahren zur Entstorung durch Abtrennen stérender Schwermetallkationen
aus der Analysesubstanz AS (fir Anionennachweis aus dem Filtrat = Sodaauszug)

Pipette 1 AS mit Soda aufkochen

1~ Y2 3 4
. , 2  Filtrieren
§ %

3  Filtrat = Sodaauszug, enthalt die

Anionen zusammen mit Na*, COz*
@ @ @ und OH" -lonen, basisch (pH>7)

4  Filterriickstand durch Zugabe

Vierful® mit Fltrat Ldsen von Essigsdure 16sen (enthalt die
Brenner, Becher- =Soda- des Filter- Schwermetallkationen als Carbonate
Glas, Ceranplatte auszug  rickstands und Hydroxide (saureldslich)

Aufschluss: Verfahren zum Uberfithren siureunldslicher Stoffe in 16sliche Form

Beim Soda-Pottasche-Aufschluss werden unlgsliche Erdalkali- und Blei(Il)-sulfate in Carbonate

Uberfthrt. Bei Bariumsulfat entsteht be diesem basischen Aufschluss z.B. Bariumcarbonat

(wasserunléslich, aber in Sdure 16slich) und Natriumsulfat (wasserl6slich). Der Schmelzkuchen wird

pulverisiert und im Filter mit Wasser ausgewaschen (L6sen von NaxSOy). Erst danach, wenn also das

Waschwasser sulfatfrei ist (Ansduern mit HCl und Sulfatnachweis mit BaCly-Losung durchfithren!), darf

der ausgewaschene Rest (das BaCOs3) in Sdure gelost werden (fiir den Bariumnachweis mit Sulfat-Lésung):
BaSO, + Na,CO; & Ba,CO; + N2,S0,4

1 AS mit Na,CO4/K,CO3 schmelzen

3 /D 4
(\@ 2 Schmelze morsern und auswaschen
3, Waschwasser* enthilt Na,SO,

Es muss mit Wasser gewaschen
werden, bis alles SO,” geldst ist
(mit BaCl,-L6sung tsten!)

+ H,0 + S0, 4  Filterriickstand durch Zugabe
V|erfur3 mit + Ba? von Essigsdure 16sen (BaCOs),
Brenner, Tondrei- in der Losung Ba®* nachweisen
eck und Schmelztiegel (mit Na,SO,4-L6sung oder H,SO,)

Beim Sauren Aufschluss erfolgt das Aufschmelzen mit KHSO4 (H* reagiert mit den Oxid-Anionen):
ALO; + 6 KHSO4 — Alx(SO4); + 3 KxSO4 + 6 H201.
Bei der Oxidationsschmelze werden Kationen in sdureunldslichen Oxiden wie Cr20O3 (griin) und MnO»
(schwarz) durch Oxidation mit Nitrationen in l6sliche Salze iiberfiihrt, Beispiel:
C1'203 +3 NO3' +2 CO32' —2 CI‘O42' +3 NOz‘ +2 COzT

Beim Freiberger Aufschluss wird sdureunlosliches Zinnstein SnO» in wasserlosliche Thiosalze
(Schwefelkomplexe) tiberfiihrt (dhneln formal den Carbonaten; Achtung: sdureempfindlichl):

2 Sn0O; + 2 Na,CO;3 +9S — 2 NaSnS; + 3 SOzT + 2 COzT
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Ub 09a: Zusatzinformationen zu AB09 Anionen nachweisen (I)

1) Nachweise aus der Ursubstanz (US, unbekannte Stoffprobe):

OH-/ H*:  Universal-Indikatorpapier (UIP): OH-: blau  H™: rot
CO32-: Nachweis: Ursubstanz (US) mit HCI ansduern; Gasentwicklung; in Kalkwasser
Carbonat Ca(OH)2 oder Barytwasser Ba(OH)7 einleiten; weiler Niederschlag (Nd.):
2H* + CO32- & HyCO3 <> HYO + COp
CO2 + Ca(OH)2 ¢« CaCO3 + H2O
Stérung: S2032-; bildet im sauren u.a. SO32-, bildet mit Ca2+ ebenf. weiBen Nd.
Beseitigung: US mit HpO2 verreiben: S2032- + 5 HpOp — 2 SO42- + 5 HO
§2-: Nachweis: US ansduern mit HCl; Gasentwicklung; Geruch nach faulen Eiern;
Sulfid mit feuchtem Bleiacetatpapier Gas als PbS (schwarz) nachweisen:
S2-+2H*T - HpS und:  H3S + Pb(Ac)2 — PbS + 2 HAc
HAc: Essigsiure = CH3COOH / Ac: Acetation = CH3COO-
CH3COO-:  Nachweis: US mit festem KHSO4 (Kaliumhydrogensulfat) im Mérser verreiben;
Azetat Geruch nach Essig: Ac- + KHSO4 — HAc + K+ + SO42-

Stérung: SO32-, $2032-, S2- bilden SO2, H2S (Geruch nach faulen Eiern, giftig!)
Bescitigung: US mit HpO2 verreiben: $2032- + 5 HoOp — 2 SO42- + 5 HpO

2) Entfernung storender Kationen - Sodaauszug (SA)

Durchfithrung: Analysensubstanz (US) mit Soda (Na2CO3) kochen: US + 3-fache Menge an NapCO3

und ungefihr 50 mL Wasser 10 Minuten kochen; filtrieren; Riickstand wegwerfen.
Filtrat = Sodaauszug (SA), Figenschaften des SA:

* enthilt Carbonat: NapCO3 — 2 Nat + CO32-
* ist alkalisch: CO32- + 2 HoO — HpCO3 + 2 OH-
AuBer Alkali-Tonen bilden fast alle Kationen schwetlosliche Hydroxide /Carbonate.

3) Nachweise aus dem Sodauszug (einfache Anionen):

Cl-: Nachweis: ansduern mit HNO3 (Salpetersiure); mit AgNO3 (Silbernitrat) versetzen;
Chlorid weiller kisiger Nd., der in NH3 I6slich ist:
Cl- + Agt —> AgCl  und:  AgCl+2NH3 — [Ag(NH3)2 |t + CI-

Stérung: im alkalischen: 2 Agt + 2 OH- - AgrO + HpO

Beseitigung: Ansiuern nach Vorschrift (s.0.)
S042-: Nachweis: ansduern mit HCI (Salzsdure); versetzen mit BaClp- Losung; weil3er,
Sulfat feinkristalliner Niederschlag (Nd.): SO42- + Ba2t ——-> BaSO4

Stérungen: im alkalischen: Ba2t + 2 OH- -—-> Ba(OH)»

In Gegenwart von Carbonat: Ba2t + CO32- > BaCO3

Beseitigung: Ansiuern (s.0.): 2 HT + CO32- <> HpCO3 <> HoO + CO2
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Ub 09b: Zusatzinformationen zu Arbeitsblatt Nr. 9: Anionen nachweisen (II)
(Fortsetzung)

PO43- (I):
Phosphat

Nachweis 1: ansduern mit HNO3 (Salpetersiure); mit Ammoniummolybdat
versetzen; kochen; gelber Nd. von Ammonium-molybdato-phosphat

3 (NH4)2MoO4 — 2 NH4+ + Mo30102- + 4 NH3 + 2 HoO

PO43- + 3 NH4™t + 4 Mo30O102- + 8 Ht— (NH4)3[P(M03010)4] gelb

Stérung: In Anwesenheit von reduzierenden Substanzen bildet sich der Farbstoff
Molybdinblau (HxMoO3), ein Mischoxid des 4-/6-wertigen Molybdins:

MoO3 + x H --> MoO3_4(OH)x = HxMoO3
Beseitigung: ansiduern mit konz. HNO3 (mit UIP pH kontrollieren!)

PO43- (II):

Nachweis 2: mit NH3 alkalisch machen; Zugabe von NH4Cl (puffern damit pH<10);

mit Mg-Salz-Losung versetzen; nach einiger Zeit: nadelférmige, weille Kristalle:
Mg2+ + NHgt + PO43- — Mg(NH4)PO4 6 H2O

Stérung: Tm Alkalischen: M2t + 2 OH- — Mg(OH)2

Beseitigung: NH4Cl zum Puffern : NH3 + HpO <> NH4+ + OH-

Durch Zugabe von NH4 wird das Gleichgewicht nach

pH-Wert verringert sich. (Merke: Puffern = schwache Saure + Salz der Sdure im
Verhiltnis 1:1 bzw. schwache Base und deren Salz. Bei Sdure- bzw. Laugezugabe
andert sich der pH-Wert bei diesem Gemisch nur noch geringfiigig.)

links verschoben und der

NOj3-:
Nitrat

Nachweis: ,,Ringprobe®: ansduern mit HpSO4; versetzen mit frischer FeSO4-
Loésung; unterschichten mit konz. H2SO4. An der Grenzfliche entsteht ein brauner

Ring: Fe2t — Fe3t + e o3
NO3-+4H* +3e¢  — NO +2Hy0O
3 Fe2t + NO3- + 4 Ht — NO + 2 HpO + 3 Fe3+
Komplex: Fe2t + NO — [Fe(NO)|2*  Nitroso-eisen(IT)-Ton, braun
Stérung: im alkalischen: Fe3t + 3 OH- — Fe(OH)3  rostbraun

$2032-;
Thiosulfat

Nachweis fiir das Thiosulfat-Ton; "Sonnenuntergang ": Probenlsung schwach
Alkalisch machen (verd. NaOH; verd. NH3; NapCO3 ) und mit AgNO3 (UberschuB)

versetzen; einige Minuten warten: Farbinderung: weill = gelb — braun — schwarz
2AgT + $2032 > AgS203  weil
Ag2S§203 + HpO — HpSO4 + AgaS
Stérungen: a) bei Unterschuf3 an AgNO3: Ag2S203 + 3 S2032- = 2 [Ag(S203)2]3-
b) im sauren: 2 Ht + $2032- — H2S203 — S + SO2 + HpO
c) S2- fillt sofort als schwarzes AgpS$ aus.

schwarz

Beseitigung: Bei a) + b) pH-Wert-Kontrolle, viel AgNO3 nehmen, bei ¢) nicht méglich.

Br-
Bromid
und

I.
Iodid:

Nachweis 1: wie Chlorid Nachweis mit AgNO3 (Silbernitrat) (s.o0.),

AgBr ist jedoch nur in konz. Ammoniakwasser 16slich, Agl (gelbweil3) garnicht.
Nachweis 2: mit H)SO4 (verdiinnt) ansauern und mit einigen Tropfen Cg H14

Versetzen (n-Hexan); tropfenweise Clp-Wasser zugeben (Clp-Wasser ist eine Losung

von Chlorgas in Wasser), mit Stopfen verschlieBen und Schiitteln: Orangebraun-
firbung der Hexan-Phase bei Br; Gelbfirbung bei weiterer Zugabe von Clp-Wasser.

Iodid: Rosavioletttirbung der Cg H14-Phase; Entfirbung bei weiterer Clp-Zugabe
Storung/Beseitigung: durch Br/I- / alternativer Nachweis mit AgNO3 + NH;
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LAC 09a: Anionen-Nachweise I (und deren Storung und Entstérung)

Der ..Sodaauszug® SA zur Entfernung storender Schwermetallkationen

Durchfihrung: Zwei Spatel Analysesubstanz AS werden mit drei bis vier Spateln Soda Na,COs; im
Morser verrieben, im Bwecherglas mit ca. 20-30 mL Wasser aufgekocht und filtriert. Das Filtrat ist der
Sodaauszug (SA), im Filterriickstand (FR) befnden sich die Schwerketalle als Carbonate und Hydroxide.
*Hinweise: Viele Anionen-Nachweise werden durch Schwermetallkationen und Laugen gestort. Bei
Nachweisen aus unbekannten Analysesubstanzen AS sind daher vorher stérende Kationen zu entfernen, indem
man die Probe mit Soda Na,CO; und Wasser aufkocht und ausgefallene Schwermetallcarbonate und —
hydroxide abfiltriert (Vgl. V.57). Das schwermetallfreie Filtrat, der ,,Sodaauszug“ (SA), wird mit etwas HNO;
auf pH<6 gebracht. Sulfid-, Thiosulfat- und Hydroxidionen stéren bei dieser Reaktion und bilden mit Ag®
schwarze Niederschlage (Nd.), auch Phosphat und Carbonat stéren. Beseitigung: SA kurz mit einigen Tropfen
konz. HNO; und H,O, aufkochen. Sollten hierbei violette statt braune Dampfe entweichen, so war lodid
zugegen.

Die Anionennachweise (Qualitative Abnalyse einer AS auf Anionen)

1) Fuhren Sie mit der AS die Anionennachweise von S%*, CO5%, CH,COO" und mit dem SA die
Anionennachweise von SO,%, NO3, CI/Br/I', PO,*, S,05* durch.

Hinweise: Der Sodaauszug SA zur Abtrennung stdrender Kationen und Nachweise s.0./ Nachweise fiir S,
CO5*, CH3COO siehe Versuch V37 a-c, fiir SO,% V.23, fiir CI" V.22, fiir Halogende V.57 und 65, fiir NOy
V.66, fiir PO,* V.67, fiir S,05% V.66. Nachweisreaktionen kénnen auch in Bezug auf Anionen durch andere
Anionen und Kationen gestért werden. Zur Entstérung missen diese stérenden lonen daher entfernt werden
(Ausfallen und Abfiltrieren: Sodaauszug/Kationentrenngang) oder in reaktionsunfahige und nicht stérende
Verbindungen Uberflhrt werden (Oxidieren, Maskieren von Kationen).

2) Durchfilhrung von Anionen-Nachweisen in Gegenwart stérender lonen:

Die folgenden Vorschriften sind Beispiele fur Vergleichsproben zur Ermittlung und Entfernung von Stérungen
bei den 0.g. Anionennachweisen:

Nachweis von Halogenidionen Hal als AgHal in Gegenwart von CO5>, S,0.%, S* . Pb*

Positivprobe mit Stérung durch CO3*/OH": In einem kl. Reagenzglas werden 10 Tr. NaCl-Lsg.
(als Analysensubstanz/AS-Lsg., Probe) mit 10 Tr. Na,COs-Lsg. und 5 Tr. AgNOs-Lsg. versetzt. Bei
pH>7 féllt weilles Ag,CO; aus, auch in Abwesenheit von Halogenid-lonen:

2 Ag® + CO;® — Ag,COs|. Entstérung: Die Suspension mit dem weiRen Ag,COs-Nd. wird
angesduert (mit HNO; betraufelt / versetzt bis pH<7). Der Ag,COs-Nd. ist in Saure loslich, wenn
kein anderes Halogenidion zugegen ist.

Positivprobe mit Stérung durch S,05”: In einem kl. Reagenzglas werden 10 Tr. NaCl-Lsg. (als
Analysensubstanz/AS-Lsg., Probe) mit 15 Tr. Na,S,0s-Lsg. und 5 Tr. AgNOs-Lsg. versetzt. Es fallt
kein Nd. aus, das Silber bleibt komplex geldst (Bei pH<7 zerfallt Thiosulfat unter Bildung von
weilRgelber Trilbung durch elementaren Schwefel). Entstérung: Die Lésung wird unter dem Abzug
mit konz. HNO; versetzt (bis pH<5) und 1-2 min. zum Sieden gebracht. Das Thiosulfat wird zu Sulfat
oxidiert (Nebenprodukt: nitrose Gase NO + NO,) und in Anwesenheit von CI" (oder bei dessen
Zugabe) fallt AgCl aus. Anmerkung: Br  und I" werden von konz. HNO; zum Halogen oxidiert und
entweichen beim Sieden. Hier muss die HNOj erst vollstandig zersetzt und verkocht und die fast zur
Trockene eingeengte Lésung mit einigen Tr. entmin. H,O aufgenommen und verdiinnt werden.

Positivprobe mit Stérung durch S*: In einem kl. Reagenzglas werden 10 Tr. NaCl-Lsg. (als
Analysensubstanz/AS-Lsg., Probe) mit 5 Tr. Na,S-Lsg. und 5 Tr. AgNOs-Lsg. versetzt. Es fallt ein
schwarzer Nd. von Ag,S aus. Das weilie AgCl bleibt unsichtbar.

Entstérung: Die Losung aus V.68c¢ wird unter dem Abzug mit konz. HNO; versetzt (bis pH<5) und 1-
2 min. zum Sieden gebracht. Das Sulfid S* wird zu Sulfat SO,* oxidiert (Nebenprodukt: nitrose Gase
NO + NO,) und in Anwesenheit von CI” (oder bei dessen Zugabe) fallt AgCl aus.

Entsorgung: Abfallkanister fiir Silberabfalle.

Negativprobe mit Stérung durch Pb*: In einem kl. Reagenzglas werden 10 Tr. NaCl-Lsg. (als
Analysensubstanz/AS-Lsg., Probe) mit 5 Tr. Pb(NOj),-Lsg. versetzt. Es fallt ein weiller Nd. von
PbCl; aus (Entstorung fur einen Halogenidnachweis durch einen Sodaauszug).
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LAC 09b: Anionen-Nachweise II (und deren Stéorung und Entstérung)

Nachweis von Halogeniden mit AgNOs-Lsg. (als Silberdiamminkomplexe): Ein mL salpetersaurer
Sodaauszug der AS wird im Reagenzglas mit 1-3 Tropfen Silbernitratlosung versetzt. Eine weille
Tribung zeigt Halogenidionen an. Wenn sich diese weil3e Triibung oder der Nd. vollstandig in verd.
Ammoniakldsg. 16st (Bildung des Silberdiamminkomplexes), so ist nur Chlorid zugegen. Lost er sich
vollstandig nur in konz. Ammoniak, so liegt auch Bromid vor. Silberiodid ist in konz. NH3 unléslich
und zumeist schwach gelblich (Vgl.V.68a-d und V.70).

Entsorgung: Abfallkanister fiir Silberabfalle.

Nachweis von Thiosulfationen S,0,> als Ag,S,05 /Ad,S in Gegenwart von H, $*

Positivprobe (,,Sonnenuntergang®): Ein halber mL mit verd. HNO; neutralisierter Sodaauszug der
AS (oder zur Positivprobe 1 mL verdu. Na,S,05-Lsg.) wird im Reagenzglas mit mind. 3 mL AgNOs;-
Lsg. versetzt (im ,,Uberschuss®). Eine weiBe Triibung, die bei pH=7 langsam dunkel wird, zeigt
Thiosulfationen an.

Storung durch H': Der Versuch wird zum Vergleich unter Ansauern durchgefiihrt. Bei pH<7 bildet
sich eine weilkgelbe Triibung durch Schwefel (Entstérung: pH-Wert sterts bei 7 halten!).

Positivprobe mit Stérung durch S*: Ein halber mL mit verd. HNO; neutralisierter Sodaauszug der
AS (oder zur Positivprobe 1 mL verdl. Na,S-Lsg., der etwas Na,S,03-Lsg. zugegeben wurde) wird
im Reagenzglas mit mind. 3 mL AgNOs-Lsg. Versetzt. Es entsteht schwarzes Ag,S, das AgCI (weil3)
bleibt unsichtbar.

Positivprobe mit Storung durch S,03-Uberschuss: 5 mL Na,S,;0s-Lsg. werden im Reagenzglas mit
1 mL AgNOs-Lsg. Versetzt (im Unterschuss). Es entsteht weder ein dunkelnder Niederschlag von
AQ,S,0; (,,Sonnenuntergang*), noch schwarzes Ag,S, das komplex geltste Dithiosulfatoargentat
bleibt unsichtbar (Entstérung: AgNOs-Lsg. muss hier immer im Uberschuss vorliegen!).

Entsorgung: Abfallkanister fur Silberabfélle.

Nachweis von Halogenidionen Br/ als Br./I, in Gegenwart von OH"

Positivprobe: 1 mL KBr- oder KI-Ldsung (oder 1 mL salpetersaurer Sodaauszug der AS) wird im

Reagenzglas mit ¥ mL Hexan oder Wasschbenzin (Petrolether), 1 Tro. verd. HNOz; und 1 mL
frischem Chlorwasser versetzt (Chlorgeruch vorsichtig durch Zuféacheln priifen!). Das Reagenzglas
wird mit einem Gummistopfen verschlossen und geschuttelt. Eine braunorange Férbung der
Hexanphase zeigt Bromid Br® an (dieses wurde durch Chlor zu Brom oxidiert und durch
Hexan/Petrolether extrahiert), eine rosaviolette Hexanphase lodid I.
Stérung durch CO3*/OH": Der Versuch wird wiederholt, indem man statt der HNO; 2-3 mL
Na,COs-Lsg. Zugibt (bis pH>8). Die Féarbung der Hexanphase bleibt aus, da das Halogen in
Gegenwart von OH  zum Hypohalogenid BrO™ bzw. 10" und zum Halogenid reagiert
(Disproportionierung; Entstérung: pH-Wert unter 7 halten!).

Positivprobe mit Storung durch Cl,-Uberschuss: Der Versuch wird wiederholt, indem man der
Positivprobe (1 mL KBr- oder Kl-Ldsung) ¥ mL Hexan oder Wasschbenzin (Petrolether), 1 Tro.
verd. HNO; und statt 1 mL frisches Chlorwasser gleich 5-6 mL zugibt (Uberschuss). Die Farbung der
Hexanphase bleibt nun aus, da das Halogen vom Chloriiberschuss zum farblosen Halogenchlorid
(BrCl bzw. ICI) oxidiert wird (Entstérung: Chlorwasser-Uberschuss vermeiden!).

Positivprobe mit Stérung durch S*: Der Versuch wird wiederholt, indem man der KBr- oder KI-
Losung zusatzlich etwa 5 Tr. Na,S-Lsg. zufligt. Bei Chlorwasserzugabe bildet sich eine weillgelbe
Tribung, da Chlor das Sulfid zu Schwefel oxidiert (Manchmal kann trotzdem eine Farbung der
Hexanphase beobachtet werden).

Anmerkung: Chlorwasser ist ein starkes Oxidationsmittel. Es entzieht Reduktionsmitteln wie Br,
I, S usw. sowie Brom und lod Elektronen, um Chloridionen zu bilden.

Entsorgung: Hexanphase abpipettieren und in den Abfallkanister ,,Losemittel halogenhaltig™.
Wassrige Phase zu den S&ure-Base-Abféllen, um sie nach der Neutralisation im Ausguss entsorgen zu
koénnen.
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LAC 09c: Anionen-Nachweise III (und deren Storung und Entstorung)

Nachweis von NO; mit der ..Ringprobe“ in Gegenwart von OH'/Cogz', Bri/l S* Ag”

Positivprobe: In einem Kl. Reagenzglas wird 1 Mikrospatel Fe(NH,),(S0,4), oder FeSO, in 1 ml
entmin. H,O geldst. Diese Lsg. wird mit 10 Tr. 5 %iger HNO; (bzw. Sodaauszug der
Analysesubstanz AS, mit verd. H,SO, angesduert bis pH<7) versetzt. Anschlielend wird das
Gemisch im schrag gehaltenen Reagenzglas mit einer Tropfpipette, deren Spitze auf den Boden des
Reagenzglases gesetzt wird, mit konz. H,S0, unterschichtet. Die Phasengrenze zwischen der
spezifisch schwereren H,S0, und der leichteren wassrigen Lsg. farbt sich durch die Bildung von
[Fe(H,0)sNOJ** braun (ggf. 10 min warten!).
Stérung durch CO5?/OH": Der Versuch wird ohne Ansduern oder mit einer Lésung von je 1
Mikrospatel KNO3; und Na,COs in 1 mL H,O wiederholt. Bei Zugabe der Ldsung mit pH>8 bildet
sich in der FeSO,4-Lsg. Ein olivgriner Nd. von Fe(OH), (Entstérung: Die AS-Lsg. (Sodaauszug der
AS) bei der Ringprobe stets mit verd. H,SO, ansauern!).
Anmerkung: Ldsungen von CO, reagieren basisch und fallen aus Fe?*- Losungen einen oliv- bis graugriinen
Nd. aus einer Mischung von Fe(OH), und Fe(OH)s:
COs* + H,0 <> HCO3 + OH™  Fe®* +2 OH'— Fe(OH),| 4 Fe(OH), + 0, + 2 H,0— 4 Fe(OH)3/

Probe mit Stérung durch Br7/I": Der Versuch wird wiederholt, indem man statt der Positivprobe (10
Tr. 5 %iger HNO;) 1 mL KBr- oder Kl-Losung zufligt. An der Phasengerenze zwischen der
waéssrigen Phase und der konz. H,SO, entsteht ein orangebrauner Ring (bei Bromid) oder ein
braunvioletter Ring (lodid), der das Vorhandensein von Nitrat vortauscht (konz. H,SO,4 oxidiert das
Halogenid zum Halogen; Entstérung: 2-3 mL konz. H,O, zugeben, 1-2 min warten und das Halogen
sowie restliches H,O, VOR Zugabe von Hexan/Petrolether durch Kochen unter dem Abzug vertreibt.
Ist die LAsung dann noch nicht farblos, so kann restliches lod durch mehrmaliges Zugeben von je 1-2
mL Hexan oder Petrolether und anschliefendes Schiitteln und Abpipettieren der Hexanphase
extrahiert werden).

Anmerkung: Auch Sulfid- und Thuiosulfationen kdnnen die Ringprobe stéren!

Positivprobe mit Storung durch Ag™: In einem kl. Reagenzglas wird die Lsg. von 1 Mikrospatel
Fe(NH,)2(S0,4), oder FeSO,in 1 ml entmin. H,0 mit 3 Tr. AgNOs-Lsg. versetzt. Es bildet sich ein
hellgrauer Nd. aus elementarem Ag (ggf. erwarmen!) — die Ringprobe ist in Gegenwart von Ag’*-
und vielen anderen Schwermetall-Kationen so nicht durchfuhrbar (Entstérung: Sodaauszug
anfertigen!).

Anmerkung: Auch andere Kationen wie z. B. Ba®* stéren diesen Nachweis. Wenn die AS z. B. Ba**-lonen
enthalt, fallt BaS0, aus, das vor Zugabe der konz. H,SO, mit 5 %iger H,S04 (,,Ansduern mit verdiinnter
Schwefelsdure®, pH<7) quantitativ gefallt und abzentrifugiert oder —filtriert wird. Auch bei grdReren
Konzentrationen an CaZ*-lonen kann sich ein weiRer Nd. aus CaS0, bilden, der ebenfalls vor Zugabe der konz.
H,SO, abgetrennt wird.

Entsorgung: Abfallkanister fur Schwermetalle flussig.

Nachweis von PO, als MgNH,PO, in Gegenwart von OH/H" (bei pH<7 und pH>10)

Durchfiihrung: 1 mL Sodaauszug mit 1 Spatelspitze NH,CI auf pH 8-9 bringen und 1 mL einer
Lésung von Magnesiumsalz (MgCl, oder MgSQ,) versetzen: Weiler, in verd. S&ure loslicher Nd.
von MgNH,PQO, zeigt Phosphat an.
Stérung: Der Versuch wird einmal als Positivprobe im Sauren durchgefuhrt (z. B. mit HCI bei
pH<6), einmal alsd Blindprobe (also ohne Phosphatzusatz) im stark Basischen (z. B. mit NaOH bei
pH>9). Im Sauren bleibt bei der Positivprobe der Nd. aus, im stark Basischen fallt ein weil3er Nd. aus,
auch ohne PO,*, da OH mit Mg*" zu Mg(OH), reagiert (Entstorung: Beim Puffern mit NH; konz.
und festem NH,CI stets den pH-Wert kontrollieren!).
Anmerkung: Wenn die AS z. B. Mn**-lonen enthalt, kann MgNH,PO, ausfallen — bei pH>9 auch rosa
Mn(OH),, das von Luftsauerstoff zu dunklem MnO, oxidiert wird. Viele andere Schwermetalle bilden
unlésliche Phosphate, ab pH>7 unlésliche Hydroxide oder farbige NHs;-Komplexe. Auch der
Phosphatnachweis erfordert also einen Sodaauszug!
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LAC 09d: Anionen-Nachweise III (und deren Storung und Entstorung)

| Nachweis von PO,% als Phosphatpomolybdatkomplex in Gegenwart von 1/S%/Fe?

Chemlkallen MgCl,- oder MgSQO4-Lsg., NHs, NH,Cl, (NH4)sM07024

Durchfiihrung: 1 mL 10 Tr. NaH,P0,-Lsg. Bzw. vom salpetersauren Sodaauszug mit 10 Tropfen konz.
HNO; aufkochen lassen, bis dass keine braunen, nitrosen Gase mehr entweichen, gegf. filtrieren und
5 Tropfen des erkalteten Filtrates mit 5 Tropfen konz. HNO; und mit mind. 10 Tropfen frischer
Ammoniummolybdatldsung (NH,)sM0;0,,-Lsg. (stets frisch ansetzen!) versetzen. Ein gelber
Niederschlag von komplexem Phosphatpomolybdat zeigt Phosphat an.

Stérung: Den Versuch V.73 als Positivprobe durchfihren, aber 1 mL KBr-, Kl-, FeSO,4- oder Na,S-Lsg.
zufiigen und das vorherige Aufkochen mit konz. HNO; weglassen. Es entsteht ein blauer
Niederschlag (Entstorung: Die Probe stets mit etwas konz. HNO; aufkochen und zur Molybdatzugabe
ggf. auch wieder abkihlen lassen!).

Entsorgung: Abfallkanister fir Schwermetalle flissig.

Anmerkung: Beim Phosphatnachweis als Molybdatophosphatkomplex lautet das Reaktionsschema:

H,PO, + 3 NH," + 12 M0O,> + 22 H" + x H,0—> (NH4)3[P(M03010)4(H,0),] (gelb) + 12 H,0
Reduktionsmittel wie Sulfid, lodid und Fe(l1)-lonen stéren durch Bildung von Molybdéanblau.

| Nachweis von PO,* als FePO,

Chemlkallen CH3;COONa, 5 %ige CH;COOH, NaH,P0,-Lsg., 5 %iges NHs, FeCls- Lsg.

Durchfiihrung: Zu einer Lsg. von 3 Mikrospateln CH;COONa in 1 ml 5 %iger CH3;COOH werden 10 Tr.
NaH,P0,-Lsg. (AS-Lsg.) gegeben. Beim Zutropfen von FeCls-Lsg., die vorher, mit 5 %igem NH;
soweit neutralisiert wurde, dass eben kein Fe(OH); ausfallt (Zur Erinnerung: die FeCls-Lsg. des
Reagenziensatzes enthalt 5 %ige HCI), entsteht ein weiler Nd. von FePQ,, der sich nach dem
Abzentrifugieren/-filtrieren besser erkennen l&sst.

Bewertete Anionen-Analyse

AUFGABE:

Die Firma ,,LaMinGeA“ — ein Labor fir Mineral- und Gewasser-Analytik — erhalt Wasser- und
Salzproben, die auf das VVorhandensein von Anmionen untersucht werden soll. Ihr Auftraggeber will
wissen, ob in der Probe folgende Anionen enthalten sein konnten: Carbonat, Sulfid, Azetat, Sulfat,
Nitrat, Chlorid, Bromid, lodid, Phosphat, Thiosulfat, Hydroxid. Die Lehrkraft stellt Ihnen diese
unbekannte Wasserprobe bereit.

HILEFSMITTEL:

Sie haben Becher- und Reagenzgléser, Pasteurpipetten, Bunsenbrenner, Abziige, Filtriergestelle, Filter
und weitere Laborgerdte zur Verfligung, die zu untersuchende Probe (Ursubstanz, US), die
Natriumsalze der gesuchten Anionen, weitere Chemikalien und Nachweisreagenzien, lhre
Unterrichtsmitschriften und Schulbicher und die von der Lehrkraft bekannt gegebene Unterrichtszeit.

HILFESTELLUNG:

Informieren Sie sich tber etwaige Geféhrlichkeit zu verwendender Chemikalien und probieren Sie dann jeden
einzelnen Nachweis auf Anionen mit Kkleinen Mengen der entsprechenden Natriumsalze bzw.
Natriumsalzlésungen durch (Positivprobe, Anion nachweisbar). Wenn er lhnen gelingt, wiederholen Sie ihn
genau so, aber mit etwas dest. Wasser an Stelle des Natriumsalzes/der Positivprobe durch (Negativprobe, Anion
nicht nachweisbar). Machen Sie sodann den Versuch mit einigen mL der unbekannten Probe und vergleichen Sie
mit Positiv- und Blindprobe, um zu entscheiden, ob das gesuchte Anion in der Probe sein kdnnte.

Notieren Sie lhre Beobachtungen und Schlussfolgerungen (Versuchsergebnisse) im Arbeitsbericht
(Laborbericht, Versuchs-/Analyseprotokoll).

Sollten Stérungen auftreten, die Sie beseitigen mussen, oder Beobachtungen, die von den Angaben abweichen,
notieren Sie diese und fragen Sie dann unter VVorlage Ihrer Notizen ggf. die Lehrkraft um Rat.
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Kapitel 10: Kationennachweise und -trenngange

AB 10a: Kationen nachweisen und voneinander trennen

Analyt: Nachzuweisender Stoff in einer unbekannten Stoffprobe

Vorproben: Kurzversuche zum Gewinnen von Hinweisen auf bestimmte lonen, die direkt aus der
Probe (Ursubstanz, US / Analysesubstanz oder Analyt, AS) durchgefiihrt werden kénnen.

Nachweisreaktion: Verfahren zum Identifizieren einzelner Ionen (selektiv) oder gef. Ionengruppen
(ACHTUNG: Nachweisreaktionen im Labor IMMER kritisch Uberprifen: Die Brauchbarkeit von
Reagenzien und die Richtigkeit der Durchfithrung des Versuches wird mit Positivproben zum
Vergleichen getestet, die Anwesenheit eventuell stérender Ionen mit Negativ- oder Blindproben! Ohne
Vergleichsproben sind Nachweise NICHT aussagekriftig und die Ergebnisse somit oft falschl!).

Aufschlusse: Verfahren zum Uberfiihren unléslicher Substanzen in 16sliche und somit nachweisbare
Verbindungen

Sodaauszug:  Verfahren zum Abtrennen stérender Schwermetall-Kationen

Storung: Reaktion von (anderen) Ionen, die bei einer Nachweisreaktion (zwischen Analyt und
Nachweismittel) storen, indem sie dhnlich reagieren oder die Nachweisreaktion verhindern

Entstérung: Verhindern einer Stérung durch Umwandeln oder Entfernen des / der stérenden Ionen

Maskieren: Uberfiihren stérender Ionen in eine farblose, reaktionsunfihige Verbindung

Trennoperation (TO): Verfahren zum Abtrennen stérender Ionen (zumeist: Kationen durch Ausfillen
und Abfiltrieren; ACHTUNG: Fillung im Labor IMMER bei korrektem pH-Wert durchfiihren,
Filterriickstand im Filter mit Wasser oder Fillungsmittel auswaschen und Filtrat mit Fallungsmittel auf
Vollstindigkeit der Fillung priifen!).

Beispiele fiir Trennoperationen:
1) Sodaauszug, 2) Ausfallen von Blei- und Kupfer-lonen zum Mangan-Nachweis mit Sulfid,
3) Ausfallen von Mangan-lonen zur Uberfilhrung von Bariumionen in BaCO;

Im Labor werden z.B. folgende Versuchsreihen durchgefiihrt (vel. AB09, S.73):

Arbeitstechnik | Analyt Versuchsvorschr. VV
Versuch Nr.
Kationen- Nachweis einzelner Bisherige Beispiele:
Nachweise Kationen Ag*: V.16, Bi**: V.50+062c,
(ohne Abtrennung Ba2+: V.15+18, Co2+: V.62d+63, Fe2+ /Fe3*: V.61f
storender Ionen / H;07*: V.25, Mn2*: V.55 + 56, NH4*: V.37d, Ni2*: V.64,
Trennoperationen TO) Hg?*: V.51, Sb3*: V.53, Sn?*: V.52, Zn?* V.224+62b
Vorproben Vorab-Hinweise auf: Oxidationsschmelze: V.56 (fiir Ct3*, Mn2+/4+)

Alkalimetalle, Ca, St, Ba, Boraxperle: V.09 (z.B. fiir Co?*)

Cu, NH4*, Hg, Sn, Sb/As, | Flammfirbung: V.08 (z.B. fiir Na*, K+, Ba?*, Rb2*, Sr2¥)
Ct/Mn, Co u. a. Amalgamprobe: V.51 (fur Hg?*)

Kreuzprobe: V.37d (fur NH4")

Leuchtprobe: V.52 (fiir Sn2+/4+)

Marsh’sche Probe: V.53 (fir Sb3*/5+ und As3*/5+)

Aufschliisse (fir sureunlosl. Stoffe, z.B. | Soda-Pottasche-Aufschluss: V.72 (CaSO4/StSO4/BaSOy)

AlLO3/Cry03, BaSOy, Oxidationsschmelze: V.56 (fiir Cr203, MnOy)
Fe203, SnOs u. a.) Saurer Aufschluss (mit KHSOy, fiir ALOs, FexOs)
Kationen- (Eintiben z. B. mit Ag™, Modellversuch zum Kationentrenngang: V. 73

Trennungen Cu?f, Mn2*, Ba2* + Mg2*) | Trennoperation, z.B. Cu/Ba: V.40

Die eigentliche | Trenngangsgruppen:
Vollanalyse 1) Ag, Pb, Hg; 2) Cu, Cd, Bi, Sb, Sn
3) Co, Nj, Fe, Zn, Al, Cr 4) Ba, Sr, Ca 5) Mg, K, Li, Na, NH4*
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AB 10b: Vorproben

Liste wichtiger Vorproben
a) Die Flammenfarbung: Flammfarbung weist auf Alkalimetalle, Ca, Sr, Ba, In, Cu hin (Spektrallinien)
b) Die Phosphorsalz- oder Boraxperle: Mit Phosphorsalz (Natriumammoniumhydrogenphosphat,
NaNH,HPO,) und Borax (Dinatriumtetraborat: Na,B,O ) ergeben Fe**, Ni?*, Sn*"** mit Cu®*, Co*",
Cr** und Mn?* typische Farbungen
c) Die Oxidationsschmelze (Reaktionen: CrpO3 + 3 NaNO3 + 2 NapCO3 — 2 NapCrO4 + NaNO2

MnO(OH)2 (braun) + KNO3 + NapCO3 — NapMnO4 (griin) + KNO2+ CO2 + H20

Mit Essigsaure: 4 H* + 3 MnO42- (griin) — 2 MnOg4- (violett) + MnO2 (braun, unléslich) + 2H20
d) Die Amalgamprobe (fir Hg und Ag): Cu + Hgp2t — Cu2t +2Hg / Cu+2 Agt — Cu2t +2 Ag
e) Die Kreuzprobe (fir Ammoniumionen, NH;"): NHg* + OH- = H,0 + NH3
f) Die Leuchtprobe (fir Sn): Bildung von atomarem Wasserstoff: 2 HCl + Zn — ZnClp + 2 H® und
Reduktion zu Zinn(I1)-lonen (fluoreszierend): SnO2 + 2 H° — SnO + H2O SnO + 2 HCI — SnCly + H20
g) Die Marsh'sche Probe (fiir As, Sb): Shp03 + 12 H° ---> 3 H20 + 2 SbH3 ; 2 SbH3 — 2 Sb + 3 Hp
h) Anionennachweise aus der US: $%, CO3*, CH,COO

A B C
. =

Ox Red b

B Ho g
- W
I wn

B - W
™ “’ Fe
(A) Salzperle: (B) Versuchsaufbau einer Marsh‘schen-Probe (C) Von links nach rechts: CoClI2-
Anfertigung einer zur Vorprobe auf Arsen + Antimon: Hexahydrat 1%; CoCl,-Lésung +
Salzperle mit Borax 1: Salzsaure, Zink und Probe, 2: 2% NH,4SCN; CoCl,-Lésung +
zur Vorprobe auf evtl.  Arsenwasserstoff wird durch Hitze zersetzt, 3: 2% NH4SCN + 40% Butanol
vorhandene Co-, Mn-,  Arsen schlégt sich am Glas nieder (Spiegel), 4: (Kobaltnachweis); CoCl,-Ldsung
Cr-, Ni- und Fe- Wasserstoff wird verbrannt + 20% NH,SCN
Kationen (Bildquelle: Von Talos, CC BY-SA 3.0, (Abb. gemeinfrei/wikimedia
(Eig. Foto) https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=4071864)  commons/Cobalt thiocyanate.JPG)

1. Me* + CO* > MeCOsl
COs* +H,0 = HCOs” + OH
+ HCI konz. 2. Me” +S7 = MeS\],

[ = 3. Pb*+2CI = PbCl,l
AgCl||/Cu, Mn, Ba, Mg . N i
AgCL| g Pb2/Cu® + 5% = PbS/CuSy

Trennschema, -gruppen:

ﬁ .'--l:--|-_-|-g§- ---------- ; Mn*" + S > MnS{, (pH>7)
iMn, Ba, Mg Ba" + CO5> - BaCOs,
+(NH4)2S Fallung vieler Kationen in Gruppen,
Ba,Mg z. B. unlésliche Chloride (Pb,Ag,Hg),
l+ (NH,),CO; séureu?ldsl. SL{Ifide (.mit Cu,Cd, ...),
rl\/lg kaum 16sl. Sulfide (mit Fe,Mn,Zn, ...),
S unlésl. Carbonate (Ba,Sr,Ca,Pb ...).
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AB 10c: Trennoperationen, Vergleichsproben und Analysegang

Unbekannte Analysesubstanzen AS werden

bei einer Analyse zunachst hc')rnogenisiert \GMLD, w 4 : "'

(morsern) und in mehrere gleiche Proben zfﬁ“ s / 7 b

aufoeteilt.  Ein  erster  Teil  wird ot b B x ' Y

Loseversuchen unterzogen. Ein zweiter )
N

SaAA CrOp —
Teil wird fir Vorproben genutzt, um vorab
Abb. 1+2: Vorproben wie die Oxidationsschmelze (links)

Hinweise auf bestimmte Kationen zu
erhalten, z.B. durch Oxidationsschmelze, und die Kreuzprobe (rechts) zum Nachweis von Cr** und
Kreuzprobe (Abb. 1+2), Flammprobe, NH," (links zusatzlich der Nachweis von AI**- und Zn?*-
Boraxpetle (Abb.4), Amalgam-, Leucht- lonen als Thénards Blau und Rinmanns Griin)

und Marsh’sche Probe.

Bestandteile, die sich auch in Sduren nicht l6sen lassen, werden
durch Aufschlisse in 16sliche Formen tberfiihrt (Abb.3). Ein
dritter Teil wird fir den Sodaauszug eingesetzt, um die
Anionen  abzutrennen (da  Schwermetall-Kationen die : A
Aflionennachweise wie ZB die Ringprobe, Abb.S, s~t6ren ' _'."
konnen). In der gelosten AS werden die Kationen Abb. 3: Im Tiegel die
nachgewiesen, wobei diese wegen gegenseitiger Storungen — Oxidationsschmelzen zum

zunichst in Trenngangsgruppen aufgeteilt werden. Aufschluss von Cr,03 und MnO,
Das Trennschema auf der folgenden Seite zeigt an, wie .

der systematische Gang einer solchen Vollanalyse liuft — Ox Red
vereinfacht am Beispiel der wichtigsten Kationen und i
Anionen (,, Trenngang®). ) fo ”
“ o e Abb.6: Friedrich Hoffmann | Cu

erweiterte den ersten, 1685 .
von Robert Boyle

entwickelten ,,Analysen- : Cr
gang®“ 1703 um den M M

1 ¢ =

Nachweis von Kochsalz (sein . e Ni w

Nachweismittel: W Fe

,,Hollenstein*, AgNQ3, ein ko Abb. 5:
Salz, das er beim Auflésen Abb. 4: Sa|Zper|en zur Ringprobe
von Silber in Scheidewasser Vorprobe auf Co®* u.a. zum Nitrat-
gewann) und von (Bildguelle Abb. 1-5: Eig. Nachweis
Schwefelverbindungen (mit Fotos) aus dem
Hilfe von Quecksilber und Sodaauszug

= Quecksilbersalzen; Bildquelle:

Bt sl wikimedia commons, gemeinfrei)

Zuordnungs-Ubung:

Ordnen Sie folgende Reaktionen oben genannten Fachbegriffen zu:

a) Reaktion von Fe**-lonen mit OH" -lonen beim Anfertigen des Sodaauszugs,

b) Séure-Base-Reaktion von Ammoniumionen NH," mit OH™ -lonen bei der Kreuzprobe
c) Reaktion von OH" -lonen im Sodaauszug mit Fe®*-lonen bei der Ringprobe,

d) Reaktion von S* -Anionen mit H,O, beim Verreiben mit KHSO, im Mérser (Azetatnachweis)

e) Reaktion von S* -Anionen mit mit KHSO, im Mérser (ebenf. beim Azetatnachweis)

f) Reaktion von I -Anionen mit H,SO, konz. Bei der Ringprobe (Nitratnachweis mit Fe?*/H,S0,)

g) Reaktion von Fe**-lonen mit Thiozyanat-Anionen beim Nachweis von Eisen mit Thiozyanat,

h) Reaktion von Fe**-lonen mit Fluorid-Anionen beim Nachweis von Cobalt mit Thiozyanat,

i) Redoxreaktion von Fe*"-lonen mit S* -lonen beim Ausfallen bestimmter Kationen mit (NH,),Sq
j) Reaktion von [Cu(NHs),]**-Kationen mit CN" -Anionen (Cd-Nachweis im Kationentrenngang)

k) Reaktion von Fe**-lonen mit H,0, und OH™ -lonen (im Alkalischen Bad beim Kationentrenngang)
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AB 10d: Systematischer Gang einer anorganisch-qualitativen Vollanalyse

| Vollanalyse = Vorproben, Sodaauszug und Anionennachweise, Kationentrenngang und -nachweise \

OIES e 1N gV AORI] A ussehen und Geruch notieren! Nicht verunreinigen! Mérsern fiir Loseversuche,

Vorproben, Sodaauszug und Reserve fiir Gegenproben!

Loseversuche:

- Wasser (kalt/heil3)

- Essigsaurezugabe

- Zugabe konz. HNO;
- US in konz HNO;4

- US in Konigswasser

Unlosl. Reste ggf. separat untersuchen! werden direkt aus der US gemacht!

Vorproben:

Amalgam-, Flammprobe ,
Salzperle, Kreuz-, Leucht-,
Marsh’sche Probe, Probe auf..

Sodaauszug
(fir Anionen-

mit untersuchen!)

(fir den 2.
Nachweise, Riickstand | Durchgang

parallel zur

Sulfid, Carbonat und Azetat
Vorproben ergeben gute Hinweise,

-

Aufschluss-Verfahren:
Soda-Pottache-Aufschluss,
Saurer Aufschluss,
Freiberger

Aufschluss,
Oxidationsschmelze -

|

A 4

Unléslicher Lgsuﬁg
Rickstand :_der uUs

e

Alle Beobachtungen notieren und auswerten!
Sie ergeben wichtige Hinweise auf ggf. vorhandene lonen!
Zur Kontrolle stets Blind- und Positivprobe machen!!

Ruckstand Anionennachweise

vom Sodaauszug aus dem Sodaauszug:

(Farbe notieren! $0,%, Halogenide (mit Ag* und

Lésen in verd. HNOg) Cly/Hexan), PO,* (mit Mg** | ZWISCHEN

+mit MoO,?), NOy', $,05%

Vergleichs-
probe, zwecks
Fehler-
beseitigung!)

ERGEBNIS
ANIONEN

Trenngang der Kationen:

e HCI-Gruppe:
o H,S-Gruppe:

o (NH,4),S-Gruppe:
e (NH,),CO5-Gruppe:  Ba*, Sr**, Ca”,
e Losliche Gruppe:

Ag+, ng+' Pb2+
ng+ Pb2+/4+ Cu2+ Cd2+ Bi3+/5+ M04+.
Sh3v5* g2t agHst ’ ’

Ni2+, C02+, an”‘”’“', an+l Fe2+/3+, A|3+, CI’3+,

Mg>  (+Na’, K*, Li*, NH," in Vorproben)

Einzelnachweise
der Kationen

in den einzelnen
Trenngangsgruppen

Vergleichsprobe

(mit den im Zwischen-

Ergebnis gefundenen lonen)

\ 4

ZWISCHENERGEBNIS-]

KATIONEN )

Vergleich und Auswertung

2. Durchgang der Analyse:
US parallel zur Vergleichsprobe, wie oben
zwecks Fehlerbeseitigunng!

ENDERGEBNIS

DER ANALYSE,

dokumentiert im Protok

oll

mit Beobachtungen zu US, Ver-
gleichs-, Blind-, Zweitprobe usw.

Hinweis: Eine Checkliste fur die Labornotizen bei einer solchen Vollanalyse ist im Anhang, S. 114!
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LAC 10a: Kationen nachweisen und trennen (Teil 1)

Der basische oder ..Soda-Pottasche-Aufschluss“ (fir Blei(11)- und Erdalkalisulfate):

1. Trocknen Sie eine Spatelspitze BaSO, auf einer Magnesiarinne und verreiben Sie sie mit der
sechsfachen Menge einer Mischung aus Soda und Pottasche.

2. Erhitzen Sie dieses Gemisch im Tiegel Uber einer gut brennenden Bunsenflamme mind. 10 min
lang so hoch, dass klarer Schmelzfluss entsteht.

3. Pulverisieren Sie den erkalteten Schmelzkuchen und laugen Sie ihn mit dest. Wasser aus (so dass
Alkalisulfate und -carbonate geldst werden).

4. Waschen Sie den Riickstand im Filter so lange mit heiler Sodaldsung, bis dass das Waschwasser
keine Sulfationen mehr enthélt (Vgl. V.18, Sulfatnachweis zur Uberpriifung: ansauern und mit
Bariumchloridlosung prifen; in Gegenwart von Sulfationen entsteht ein weier, sdureunloslicher
Nd. von BaSQOy).

5. Losen Sie den Filterriickstand durch UbergieBen mit warmer Essigsaure und priifen Sie auf
Anwesendheit von Bariumionen, indem Sie etwas verdlnnte Schwefelsdure zugeben.

Hinweis: Fir Mangan(1V)- und Chrom(l11)-oxid fihrt man die Oxidationsschmelze durch (V.56),

Aluminium- und Eisen(l11)-oxid werden durch den Sauren Aufschluss (d.h. Schmelzen mit KHSQO,,

Auslaugen und ggf. Filtrieren) aufgeschlossen.

Auftrennung und Nachweis von 5 Kationen (Modellversuch zum Kationentrenngana):
Vorab-Hinweise: Fihren Sie in den kommenden Labortagen diesen Modellversuch zum Kationentrenngang
durch. Wahrend des Filtrierens bleibt Zeit, parallel dazu die vorausgegangenen Kationennachweise als
Positivproben durchzufiihren (fiir Ag*: V.16, Bi*": V.50+62c, Ba®*: V.15+18, Co®": V.62d+63, Fe*'/Fe**: V.61f,
Hs;0": V.25, Mn?*: V.55 + 56, NH,": V.37d, Ni*": V.64, Sb*: V.53, Sn?*: V.52, Zn** V.22+62b), da bei einer
Vollanalyse ebenfalls Kationen der vorausgegangenen Trenngruppen aufgetrennt und nachgewiesen werden,
wéhrend man die jeweils nachste Gruppenfallung durchfuhrt und filtriert. Wie in diesem Modellversuch —
Auftrennung der lonen von Ag, Cu, Mn, Ba und Mg — werden auch bei Vollanalysen mit allen mdglichen
Kationen diese in einzelne Kationengruppen aufgetrennt (die HCI-, die H,S-, die (NH,),S-, die (NH4),COs- und
die Losliche Gruppe). Einzelne Gruppenfallungen werden dann in Grupentrenngangen nochmals weiter
aufgetrennt, bevor diese sich oft gegenseitig stérenden Kationen dann einzeln nachgewiesen werden (eine
qualitativ-anorganische Vollanalyse kann daher nur in einem mehrwdchigen Projekt durchgefiihrt werden). Die
Durchfiihrung dieses Modellversuchs V.73 dauert in weniger gelibten Lerngruppen etwa drei Labortage zu je 6
bis 8 Schulstunden.

Laborversuch zur Einfihrung in den vereinfachten Trenngang der Kationen
(Versuchs-Vorschrift VV .. Trenngangsgruppen-Modellversuch*)

1) Herstellen der Probelésung: Stellen Sie ein Gemisch aus jeweils max. 1-2 mL folgender
Losungen her: AgNO; , Ba(NO3), Cu(CH;COO), , Mn(CH3;COO), , und MgO (Letzteres geldst in 1
Tropfen halbkonz. HNO; ) (Geruch,Farbe ?). Diese Kationen sollen Sie im Folgenden mit den
Gruppenreagentien HCI, H,S, (NH,),S und (NH,),COs; in funf Gruppen aufteilen (Jedes Kation steht
fiir eine Trenngangsgruppe).

2) Die Salzsauregruppe (hier: Ag’): Geben Sie zu dieser salpetersauren Mischung - der US -
trop-fenweise 2 mol/L Salzséure, bis kein Niederschlag mehr entsteht. Filtrieren Sie das Gemisch.
Testen Sie auf Vollstandigkeit der Ausfallung schwerlos-licher Chloride (hier: AgCl), indem Sie dem
Filtrat ein Tropfen konz. Salzsdure zugeben (es darf nun kein Nd. mehr ausfallen, ansonsten erneut
durch das zuvor benutzte Filter filtrieren!). Waschen Sie den Nd. im Filter mit dest. Wasser oder
verdi. Salzsdure, um Reste gelGster Kationen der weiteren Gruppen mit in das Filtrat zu bekommen!
Wenn Sie die Abtrennung der Salzs&uregruppe (hier: AgCI) vollstdndig durchgefihrt haben (im Filtrat
mit konz. HCI prifen!), stellen Sie das Filtrat der HCI-Gruppe beiseite und weisen Sie das Silber nach,
indem Sie den Filterriickstand durch UbergieBen mit oder Lésen in verdii. NH; losen. Beim Ansduern
mit HNOz; muR AgCl erneut ausfallen.

(Fortsetzung folgt)
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LAC 10b: Kationen nachweisen und trennen (Teil 2)

Versuch 73, Fortsetzung .. Trenngangsgruppen-Modellversuch®:

3)Die_Schwefelwasserstoffgruppe (hier: Cu”): Dampfen Sie das Filtrat der H CI-Gruppe nach
Zu-gabe von 2-3 Tropfen konz. Salzsdure in einer Porzellanschale bis fast zur Trockene ein (zur
Befreiung von Nitrationen). Der erkaltete, fast trockene Rickstand wird unter Erwérmen in etwa 0,5
mL 7 mol/L H Cl geldst und mit der Tropfpipette in ein Normal-Reagenzglas (RG) uberfihrt. In die
saure, warme Ldsung gibt man (Abzug!) 2-4 mL Na,S-L6ésung, sodass Schwefelwasserstoff entsteht
und die H,S-Gruppe ausgefallt wird (hier: CuS). Nach 1 Minute wird die Ldsg. mit dest. H,O auf das
Dreifache ver-dinnt, der pH-Wert geprift (er mul? unter pH=6,5 liegen, da sonst im Basischen schon
die ndchste Gruppe ausfallen konnte - hier: MnS, rosa) und gegf. mit 1 Spatelspitze (SS)
Natriumazetat und 1 Tr. Konz. CH;COOH (HACc) auf pH = 4-5 eingestellt (HAc/NaAc-Puffer). Der
Sulfidniederschlag wird abfiltriert und im Filtrat mit einigen Tropfen verdiinnter, mit Essigséure an-
gesduerter Na,S-Losung auf Vollstandigkeit der Fallung und pH-Wert gepriift. Der Nd. wird
anschliessend mit verdi. HAc angesduerter Na,S-Ldsung (pH = 4-5) gewaschen, um Reste geldster
Kationen der weiteren Gruppen mit in das Filtrat zu bekom-men (Filtrat wiederum aufheben!). Der
Nd. (hier: CuS) wird in ein Reagenzglas uberfihrt, in 1-2 mL 4 mol/L HNO; (1 Teil konz. HNO;,
2 Teile H,0) unter Erwérmen geldst, mit Soda neutralisiert und der Kupfernachweis mit Ammoniak
durchgefihrt.

4) Die_Ammoniumsulfidgruppe (hier: Mn*): Das Filtrat der H,S-Gruppe wird in einer
Porzellanschale auf ca. 1 mL eingeengt, eine Spatelspitze NH4Cl zugegeben (NHs/NH,4CI-Puffer, um
Mg?" in Losung zu halten), zum Sieden erhitzt und tropfenweise konz. Ammoniak zugegeben (bis zur
deutlich alkalischen Reaktion, also pH ca. 8-9). Der Nd. wird einige Minuten gelinde erwarmt und
dann abfiltriert. Das Filtrat wird mit etwas Na,S-Losung versetzt (Schwarzfarbung zeigt nicht erreichte
Vollstandigkeit der Kationen-Féllung an!). Der Nd. wird sofort mit stark verdinnter Na,S-Ldsung bei
pH 8-9 gewaschen, um Reste geltster Kationen mit in das Filtrat zu bekommen. Das Filtrat sollte nun
farblos oder schwach gelb geférbt sein, der Nd. - da hier aus der Ammoniumsulfidgruppe nur Mn**
enthalten ist - schwach rosa. Er wird zwecks Mn-Nachweis halbiert:

Mit einem Teil flhre man die Oxidationsschmelze auf der Magnesiarinne durch (Nachweis als
Permanganat), der andere Teil wird in ein RG Uberfihrt, in 1-2 mL 2 mol/L Essigséure geldst, im
Ammoniakalischen mit einem Tropfen konz. H,O, zu Braunstein oxidiert, mit HAc angeséauert und
das H,0, verkocht, danach das MnO, in 1 mL halbkonz. HNO; gel6st und durch Zugabe von 1-2 mL
konz. HNO; und Aufkochen mit Blei-1V-Oxid (PbO,) als violettes Permanganat nachgewiesen (Nd.
von ungeldstem PbO, absetzen lassen oder filtrieren ).

5) Die Ammoniumcarbonatgruppe (hier: Ba>"): Das Filtrat der Ammoniumsulfidgruppe wird mit
HCI angeséuert und zur Vertreibung von H,S einige Minuten aufgekocht. Zur Entfernung der
Ammoniumsalze dampft man dann - ggf. mehrmals - unter Zugabe von 1 mL konz. HNO; im
Porzellanschalchen unter dem Abzug ab (NH," wird dabei zu N, und N,O oxidiert) und der Riickstand
uber offener Flamme erhitzt(Sublimation der restl. Ammoniumsalze). Nach dem Abkuhlen wird der
Ruckstand in 5-10 Tropfen 2 mol/L HCI und 1 mL H,O aufgenommen, mit NH; eben alkalisch
gemacht und mit 1-2 mL konz. (NH4),COs-Ldsung versetzt. Das Gemisch wird 1-2 Minuten bei
Siedehitze gehalten, danach filtriert und das Filtrat auf Vollstdndigkeit der Féallung gepriift (mit 1 mL
konz. (NH,),COs-Ldsung ), der Nd. im Filter mit verdi. (NH,),COs-Ldsung gewaschen.

Weisen Sie in dem HAc gelésten Nd. (BaCOs) Ba®* durch Fallung mit verdii. H,SO, nach (griine
Flammenfarbung), im Filtrat (,Losliche Gruppe*) das verbliebene Mg-Salz wird mit reichlich festem
NH,CI gepuffert und anschlieBend mit NH; versetzt. Nach Zugabe einer HPO, -Salzldsung fallt das
weil3e, feinkristalline Magnesiumammoniumphosphat-hexahydrat MgNH,PO, e 6 H,O aus.

© Michael Wachter, Miinster



Waéchter: Laborpraktikum Anorganisch-analytische Chemie LAC, Seite 93

Ub 10a: Versuchsauswertung fiir Versuch 73 zum Kationentrenngang

Der Kationentrenngang — Auftrennung und Nachweis der 5 Kationen Ag/Cu/Mn/Ba/Mg

Versuchsvorschrift: Modellversuch zum Kationentrenngang (s.o., V.73)
Arbeitsaufgabe: Geben Sie an, welche Reaktionen bei den jeweiligen Trennoperationen und

Nachweisreaktionen

ablaufen,

wenn

Sie

Modellversuch  durchfithren  (jeweils

o. g

Reaktionsgleichungen zu den Teilschritten a) bis €) inkl. Redox, Lsen von Niederschldgen usw.)

Trennoperation (TO) /
Nachweis (Nw.)

Erwartete
Beobachtung

Reaktionsgleichung(en) — Fortsetzung gef. umseitig

a) Gruppenfillung mit HCI

Ag-Nachweis

b) Eindampfen

Braunes Gas

. HY+ ... NO3s — ... HHO + ... NO; + ... Oz (Redox)

Gruppentillung mit H»S

Losen von CuS in HNOs3

.82+ . .NOs + ... H" — ... SO + ... NO
(Redox)

Neutralisation mit Soda

Cu-Nachweis

¢) Zugabe von NH;

— ... Mn(OH), + ...

Gruppenfillung mit S S 4+ ... - .
Loésen des Sulfids
Oxidation mit H»O»
Mn2t + ... ... — ... (Redox)
Mn-Nw. 4)) (D Red.:...NOs + ... ... - ...
(1) mit Oxidationsschmelze Ox.: — ... MnO> +
Redox:
(I1) mit PbO; in HNO3 ) (II) Red.: ... Pb* + ... ... - ...
Ox.: — ... MnOy + ...
Redox:
d) Entfernung etwaiger WeiBler Rauch | ... NH4"+ ... NOs — ... N2 + ... H2O (Redox)
Ammoniumsalze (evtl.)

und: ... NHs* + ... NOs — ... N2O + ... (Redox)

Losen des Ruckstandes

Zugabe von NH3 und
von (NH4)>CO;-Losung

Losen in CH;COOH

Ba-Nw.
mit

e) Mg-Nw. mit HPO4*
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Ub 10b: Fehlerquellen bei Versuch 73 zum Kationentrenngang (1)

Gruppen / Reaktionen, Reaktionsschemen und - |Mdgliche experimentelle Fehler und Fehlerquellen
lonen: bedingungen, mégliche Beobachtungen | bei der Auftrennung und den Nachweisreaktionen
1) Zur Vorbereitung sollten zunédchst die | - durch die Verwendung von Leitungswasser kdnnen
Vorbereitun | Einzelnachweise der Kationen Ag*, Ba®*, | storende Anionen in die Probeldsung gelangen,
gen und [ Cu®, Mn®* und Mg®" durchgefiihrt | - es ist ratsam, relativ wenig Kupferazetat, aber recht
Herstellung |werden (Nachweismittel: Salzsaure fir | viel Manganazetat zu verwenden, da Cu®* relativ
des  Probe- | Silberionen, Schwefelsaure fiir Barium, | leicht nachwewisbar ist, der Mn?**-Nachweis jedoch
gemisches Ammoniak fir Kupfer, Magnesiarinne | anfangs erfahrungsgemal Schwierigkeiten bereitet.
und ein Salpeter-Soda-Gemisch fiir die
Oxidationsschmelze, Wasserstoffperoxid, (statt MgO kann hier Gbrigens auch MgCO; oder
Salpetersdure und  Blei-IV-oxid fiir | Mg-Band in der HNO; gel6st werden, wichtig ist
Mangan und eine phosphathaltige | aber, dass keine stérenden Anionen wie CI° oder
Pufferlésung mit pH=8-9 (NH3/NH,CI) SO,” in die Probeldsung gelangen und alle Salze
fur Magnesium geldst vorliegen, daher ggf. leicht erwérmen!)
2) HCI- | Ausfallung: Ag*™+Cl" — AgCIi(Wem) , Ausféallung: bei pH>7 wird durch Kupfer- und
Gruppe moglichst bei pH<4-5; Mangan-I1-hydroxid  verunreinigt und  bleibt
(hier: Ag"): | Nachweis: hinsichtlich Silber ggf. unvollstdndig (bzw. Bildung
AgCI + 2 NH;—[Ag(NH3),] +CI von schwarzem Ag,0O-Nd.);
(bei pH>7) Nachweis: AgCl l6st sich nur auf, wenn pH>7
- und bei HNO;-Zugabe: erreicht wird (zuvor Neutralisation von restlicher
[Ag(NH,),ICl + 2 H*—AgCl+2 NH," HCI!) und AgCI fallt auch erst wieder aus, wenn die
Salpetersaure NH3 ganz neutralisiert hat.
3) H,S- | Ausfallung: - méglichst bei pH=4-5: Ausféllung: Ab pH=8 fallt MnS mit aus und macht
Gruppe CU* + HySaq—>CuS¥ (schwars sich spater beim Cu-Nachweis mit Ammoniak als
(hier: Cu®™): | Lésen: 3 CuS + 8 HNO; > stérender Nd. von Mn(OH), und MnO, bemerkbar;
3 CuSOy4q+ 8 NOT +4 H,0 ein Tropfen des Filtrates muss mit Na,S-Ldsung bei
Nachweis: Bei pH<8 pH=4-6 auf Vollstdndigkeit der Cu2+-FéIIung geprift
Cu?" + 4 HN3 — [CU(NH3)s]*" piaw) » werden, da sonst bei der MnS-Fallung in der nachsten
mogliche  Storung:  bei  versehentl. | Gruppe storendes CuS mit ausfallt!
Mitfallung von MnS hier dann: Losen des Nd.: Der Nd. muss vollstdndig geldst
Mn?* + 2 OH — Mn(OH), ¥ und: werden (ggf. erwérmen oder konz. HNO; einsetzen!)
2 Mn(OH), + O, = N_ach\_/velsi Bei versehentll_cher Mltfallung_ von MnS
MNO cemarbraum + 2 H2O + 4 OH' tritt hier ein brauner Nd. mit auf (s.o0. und links)
4)  (NH,);S- | Ausfallung: Mn** + S — MnS 055 Ausfallung: Bei pH>10 ggf. Mitfallung von Ba(OH),
Gruppe Lésen: MnS + 2 H —> Mn? + H,ST und Mg(OH), (beide weil), bei unvollstandiger
(hier: Mn2+): Oxidieren: - bei pH>7 — Fallung von CusS in H,S-Gruppe brauner Nd. (durch

Mn(OH), + H,0,—»MnO{ + 2 H,0
(danach H,0, verkochen!),
Nachweise:
a) Oxidationsschmelze:
Mn?* +2 NOg + 2 CO5* >
Mn042_(b|augmn)+ 2NO, + ZCOZT und:
3 MnO42_ +4H 52 MnO4_aq (violett) +
Mnoz*l’ (braun) +2 HZO
b) Oxidation in HNOjz-saurer Ldsung:
2Mn*5PbO, +4 H" >
2 Mno4_ (rosaviolett)+ 5 Pb2+ +2 Hzo
c) siehe Anmerkung

CuS) - daher pH-Wert beachten und messen
(NH3/NH,4CI-Pufferung)

Losen des Nd.: Erfolgt bei MnS problemlos, bereitet
jedoch bei Verunreinigung durch CuS Probleme
Oxidation: Wenn man H,O, nicht verkocht, tritt z.T.
heftige Gasbildung ein (katalytische Beschleunigung
des Zerfalls in O, und H,0), zudem misslingt zuvor
die Oxidation durch H,0, bei Gegenwart von Séure
Nachweis: a) Bei der Oxidationsschmelze wird z.T.
nur bis MnO, aufoxidiert (Salzschmelze wird braun);
b) H,O, muss zuvor verkocht sein (s.0.), das
rosaviolette Permanganat wird u.U. erst nach
Abfiltration des Braunsteinniederschlages sichtbar

Anmerkung: Unter katalytischem Einflu} von Cu”* kann Mn?* auch zu MnO, aufoxidiert werden, wenn man
relativ konzentrierte Natronlauge und Bromwasser verwendet: Man gebe Bromwasser in Natronlauge, so dass
eine Hypobromitlésung entsteht (Disproportionierung: Br, ,q + 2 NaOH,q — NaBr,, + NaOBr,, + H,0); ein oder
zwei Tropfen der auf Mn®" zu priifenden Losung werden dann mit ca. 2mL 1%iger CuSO,-Losung und ca. 8-
10mL etwa 0,1 mol/L NaOBr-Losung versetzt und kurz aufgekocht. Nach dem Absetzen des MnO,-
Niederschlages zeigt die Lsung eine rotviolette Farbung durch Permanganat:

2 Mn(OH); +5Br; + 12 OH = 2 MNnOy 4q (rosaviolerry + 10 Br + 8 H,O

(In Gegenwart von Co?* und Ni?" ist so viel CuSO4-L8sung zuzugeben, dass im Vgl. zu Co/Ni ein Cu-Uberschuss vorliegt)
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Ub 10c: Fehlerquellen bei Versuch 73 zum Kationentrenngang (II)

Gruppen / Reaktionen, Reaktionsschemen und — | Mégliche experimentelle Fehler und Fehlerquellen
lonen: bedingungen, mogliche [ wahrend der Auftrennung und der
Beobachtungen Nachweisreaktionen
5)  (NH,),COs- [ Ausfallung: - moglichst bei pH=8-10 - | Ausféllung: bei pH>10 fallt weiles Mg(OH), mit aus,
Gruppe Ba’" + CO3> —» BaCOsl (weiR) bei unvollstandiger Fallung von MnS ggf. auch noch
(hier: Ba®"): Losen: Mn(OH), (dunkelt an Luft nach zu MnO,, s.0.)
BaCO; + 2H" — Ba?* + H,0 + CO,T | Losen des Nd.: Der Nd. Iést sich nicht, wenn man
Schwefelsdure einsetzt!
Nachweis: Ba2*+ SO,*—>BaSO 4 eis) Nachweis: Falls der Nd. ausbleibt, ist ggf. durch
Kochen aufzukonzentrieren (,,einengen®) oder das
Ba-lon ist bei pH>7 mit MnS zusammen ausgefallen
6) Losliche | Ausfallung: entfallt! Ausfallung: entfallt (es sei denn, sie fand
Gruppe Nachweis: - moglichst bei pH=8-10 — | versehrentlich in einer der vorausgegangenen
(hier: Mg®"): Mg?* + NH," + HPO,Z + 6 H,0 - | Gruppen statt)
MgNH,PO, 6 HyO (i) + H* Nachweis: Bei pH<7 bildet sich kein Nd.

(MgNH4PO, ist saureldslich!), bei pH>10 fallen
Mg(OH), und ggf. nicht vollstandig gefélltes
Ba(OH), aus (ebenf. Beide weil).

Trennschema:

Probel6sung:

Ag+ ) cu? ) Mn2* ) Ba2+, Mg2+

‘ + Salzsdure (HCI)

pH<4
AgcN |cu®*, Mn**, Ba®*, Mg**
Fallung Filtrat |
pH=4-5 + NH; ¥ +NaAc/HAc+Na;S.; (Na,S+2H"— HyS,q+2 Na')
[Ag(NH3)Z]+aq§ cusd| Mn*, Ba*, Mg**
Nachweis Fallung Filtrat Il
pH=8-10 + NH;  / + NH; /NH,CI + Na,S .,
[CU(NH3)a]** (blau) Mns{ | Ba’, Mg™*
Nachweis Fallung Filtrat Il
+ HNO3/H,0,/Pb0O, + (NH,4),CO;
MNO, (rosaviolett) BaCOsd | Mg”
Nachweis Fallung Nachweis
+HAc / SO,* + NH3/NH,CI/HPO,*
BaSO,} MgNH,PO, ¢ 6 H,04
Nachweis Nachweis
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Ub 10d: Musterprotokoll zu Versuch 73 zum Kationentrenngang (Teil I)

Musterprotokoll: Qualitative Vollanalyse einer unbekannten Probe
Probe Nr.: _ XY . Labortage, Datum: _ 28.-31.2.2015 . Name: _Mustafa Mustermann .

Hinweis: Labornotizen und Gefahrstoff-Liste mit H-/P-/E-S&tzen siehe Anhang (fur die GefStoffe)

Quellen: z. B. Schulbuch; Lexikonartikel in www.de.wikipedia.org zu ,,Kationentrenngang* sowie
»Salzsduregruppe® und ,,Ammoniumcarbonatgruppe®, ,,Nachweise fiir Anionen* und ,,Nachweise fiir
Kationen* sowie ,,Redoxreaktion; Unterrichtsmitschrift vom 30.2.200X (Stundenthema: Die H,S-Gruppe®);
Arbeitsblatt ,,Der Sodaauszug® (Kopie) vom 31.2. (ACH-Vertretungsstunde)

1.) Analyseergebnis:
Die Probe enthielt folgende lonen:

Anionen | Acetat CH;COO™ | Carbonat CO,” [ Nitrat NOy
Kationen | Ag" cu” Mn** Ba”* Mg
Gruppe |HCI H,S (NHy),S (NH4),CO3 | Loslich

Vermutlich enthielt die US Kupferazetat (tiirkis), Barium- und Magnesiumcarbonat (beide farblos),
Mangancarbonat (braun) und Silbernitrat (farblos). Es kann auch kristallines Mangan-I1-acetat gewesen sein
(blassrosa), das beim Verreiben mit Magnesiumcarbonat so reagiert, dass braunes MnCOj; entsteht.

2.) Beschreibung der Ursubstanz (US, Probe):

Farbe, Konsistenz: hellbraun (beige), einige Kérnchen hell blaugriin (tiirkis), feucht-breiartig
pH-Wert: US mit Wasser ergab pH ~ 7 (und unlésl. Riickstand)
Ldsungsverhalten: kalt kaum wasserloslich (trkisfarbene Kornchen: in heilem Wasser I6slich),

bei Zugabe von CH;COOH Gasbildung (Verdacht auf Carbonat) und langsames
Losen, bei Zugabe von verdinnter HNO; starkere Gasbildung und vollstandiges
Losen der US mit braungriiner Farbe (olivgriin)

3.) Vorproben:
Versuch Beobachtung Schlussfolgerung
Boraxperle Ox.-Zone: Salzperle hellblau / in Red.-Zone rotbraun US enthalt Cu®*-lonen
Flammprobe schwach blaugriin, auch mit Kobaltglas (Magnesiastabchen | US enthalt Cu®*

zuvor gegliiht, enthielt Na'-lonen) und evtl. Ba®*
Leuchtprobe Kein Leuchten US frei von Sn**-lonen
Kreuzprobe Keine Reaktion US frei von NH,"-lonen
Amalgamprobe Keine Amalgambildung US frei von Hg"*-lonen
Marsh’sche Probe Kein Arsenspiegel US frei von As®* und Sb**

Oxidationsschmelze | Magnesiarinne zeigt blaulichen Rand, Salz schwarzbraun MnO,” blaugriin, US enthalt
Mn?" oder Mn**-lonen

Probe auf Carbonat | Positiv, starke Gasentwicklung mit HCI, CO5” nachgewiesen, Probe
Gas triibt Kalkwasser, enthélt kein Metallpulver,
Probelésung in HCI hellgriin-tribe durch [Cu(ClI),] hellgrin,
durch AgCI helle Triibung
Probe auf Sulfid Negativ, Bleiazetatpapier bleibt hell, kein H,S-Gas US frei von S
Probe auf Azetat Positiv, starker Essiggeruch US enthélt CH,COO"

4.) Anionennachweise:

Sodaauszug | Filterruckstand braun (vmtl. MnCO2/MnQ,), Filtrat farblos

Ringprobe positiv, US enthielt NO5™ (Anfangsfehler: olivgriiner Niederschlag bei FeSO,-Zugabe,
Sodaauszug reagierte: CO5> + H,O — HCO; + OH ™/ Fe®* + 2 OH — Fe(OH),
Fehlerkorrektur: Sodaauszug war nicht angeséuert, H,SO, verdiinnt zugegeben),
keine Ringproben-Stérung durch Brom, da Bromidnachweise beide negativ (s. u.)
weitere Weitere Anionennachweise negativ (Anfangsfehler: Beim Phosphatnachweis mit
Nachweise Mg”* weiBer Niederschlag von Mg(OH), oder MgCQO;, da der pH-Wert tiber 9 lag,
Fehlerkorrektur: Zum Puffern auf pH 8 — 9 einen Spatel festes NH,Cl und 2 mL

konz. NH; eingesetzt, statt verdiinnte Lsungen, und pH mit UIP kontrolliert)
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Ub 10e: Musterprotokoll zu Versuch 73 zum Kationentrenngang (Teil II)

5.) Kationentrenngang und Kationennachweise:

5a) HCI-Gruppe:

Arbeitsschritt

Beobachtung

Reaktion, Folgerung

Zugabe HCl zu
salpetersaurer US

WeiRer Nd, unlésl. in
heilem Wasser

Ag* + CI'— AgCI{ (weiR, unlésl.), in heiBem Wasser nichts
I6slich, Filtrat somit frei von PbCl,

Zugabe NH3 zum
Filterriickstand
(Ag-Nachweis)

Nd. I6st sich,
fallt bei HNO-Zugabe
neu aus (bei pH<7)

AgCl + 2 NH;3; — [Ag(NH3),]" + CI,
beim Ansiuern weiRer Nd., Ag*-Nachweis positiv:
[Ag(NH3),]"Cl + 2 H* — AgCI) + 2 NH,"

5b) H,S-Gruppe:

Arbeitsschritt

Beobachtung

Reaktion, Folgerung

Gruppenfallung

Schwarzer Nd.

Cu®" + H,S — CuS{ + 2 H" (bei pH 4 — 5)

Loésen in HNO;

Blau 16sl. in warmer,
halbkonz HNO,

3 CuS + 8 HNO; — 3 Cu®" + 350, + 8 NOT + 4 H,0
Blaue Losung: Cu?*, braune Gase: 2 NO + O, — 2 NO,

Cu-Nachweis

Tiefblaue Lésung
(Anfangs hellblauer
Niederschlag),

kein weiBer Nd.

Niederschlag hellblau: ~ NH; + H,0 <> NH," + OH’

Cu?* + 2 OH™ — Cu(OH),{
Tiefblaue Lésung: Cu(OH), + 4 NH; — [Cu(NH3),]** + 2 OH’,
kein weiRer Nd. von Bi(OH)SO,, Probe also frei von Bi**

5¢) (NH.),S-Gruppe:

Arbeitsschritt

Beobachtung

Reaktion, Folgerung

Gruppenfallung

Nd. rosa-beige
(statt schwarz, somit US
frei von Co/Ni/Fe!)

Mn* + S — MnS{. (bei pH 8 — 9), bei NH;-Zugabe
zunachst: Mn* + 2 OH™ — Mn(OH),4 wegen:
NH; + H,0 <> NH," + OH"

Losen in CH;COOH

Loslich, Lésung farblos
bis blassrosa

MnS + 2 H" > Mn®** + H,ST,  Mn? ist blassrosa,
da Salzperle hellblau war, ist die US frei von Co/Ni/Cr

Oxidation im
Alkalischen Bad

Braunschwarzer Nd.,
Gasbildung

Zur Abtrennung von MnO, und Fe(OH); von Cr/Al/Zn;
H,0, + Mn?* + 2 OH = MnO(OH),4+ H,0

bzw. Mn(OH), + H,0, — MnO,{ + 2 H,0

Gasbildung: 4 H,0, — 4 H,0 + O,T (Disproportionierung,
Zerfall katalysiert durch MnO,)

Zn/Al/Cr-Nachweis

Filtrat farblos, Nachweise

negativ

farbl. Filtrat vom Alkalischen Bad frei von Kationen
(Al,Zn,Cr): kein ZnS, kein Al(OH)3, kein CrO,*

Oxidationsschmelze

Magnesiarinne blau-
griiner Rand (MnO,%),
mit H* violett (MnO,)

MnO(OH)2 + KNO; + Na,CO5; —»

Na,MnO, (blaugriin) + KNO, + CO,T + H,0
Disproportionierung beim Ansduern:
4 H, + 3 MnO* — 2 MnO; + MnOy4 + 2 H,0

Mn-Nachweis

Losung nach Absetzen
blassviolett (MnOy)

2 Mn** + 3 PbO, + 2 H,0 — 2 MnO, + 3 Pb*™* + 4 H*
(Schwarzer Nd.: Uberschuss von PbO,), US enthielt Mn

Fe-Nachweise

negativ

Kein rotes Fe(SCN),, kein Berliner Blau: US frei v. Fe”™"

5d) (NH,),CO;-Gruppe:

Arbeitsschritt Beobachtung Reaktion, Folgerung

Filtrat eindampfen Entfarbung Gelbes (Poly-)Sulfid aus der (NH,),S-Gruppe verschwand bei
HCI-Zugabe und anschlieBendem Einengen auf 2 mL

Gruppenfallung WeiRer Nd. Ba®* + CO;” — BaCOg4, Sr + Ca ebenso, bei pH<7 I8sl.

Trennung Gelber Nd., Cr,0/% + 2 Ba®* + H,0 — 2 BaCrO4d + 2 H* (US: Ba®")

Ba von Sr/Ca Filtrat gelb (CrO,%) Filtrat mit (NH,4),CO3: kein Nd., Probe frei von Sr/Ca

5e) Losliche Gruppe:

Arbeitsschritt

Beobachtung

Reaktion, Folgerung

Mg-Nachweis

Weiller Nd. (pH 8-9)

NaNH,HPO, + Mg”* — MgNH,PO,J(weiR) + Na* + H"

Labornotizen und Gefahrstoff-Liste mit H-/P-/E-Sétzen siehe Anhang (fiir die Gefahrstoffe)
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Kapitel 11: Die Vollanalyse (Ionennachweise und Kationentrenngang)

AB 11: Systematischer Gang einer anorganisch-qualitativen Vollanalyse
Kationen kdnnen nur einzeln nachgewiesen werden. Daher sind bei einer qualitativ-anorganischen Analyse auf
Anionen und Kationen (,,Vollanalyse) immer folgende Arbeitsschritte zu empfehlen (vgl. AB 10d:
Systematischer Gang einer Vollanalyse): 1) Lésungsversuche mit der Analysesubstanz AS in folgender
Reihenfolge: a) AS in H,O (ggf. erhitzen), b) Zugabe von verdiinnter CH;COOH , c) Zugabe von konz.
CH3COOH, d) AS in verd. HNO3, e) AS in konz. HNO3, f) AS in Kdnigswasser (Vorsicht!/Herstellung: konz.
HCI + konz. HNO3 3:1), 2) In Konigswasser saure-unlésliche Niederschlage abfiltrieren und Aufschliisse
durchfiihren, 3) An der Ursubstanz (AS): Vorproben durchfiihren, 4) Auftrennung in Trenngangsgruppen und
weitere Auftrennung innerhalb der Gruppen und Einzelnachweise der Kationen:

Nr. | Fallungsreagenz, Trenngangsgruppe Wichtige Kationen (Beispiele)
1 | HCI-Gruppe Ag’, Hg”"/Hg,”"/ Pb*
2 | H,S-Gruppe (Kupfer- / Arsen-Zinn-Gruppe) Hg®*, Pb**, Bi®*, Cd**, Cu®* / Sb>**, Sn*"**
3 | (NH,),S-Gruppe (Sulfid-/NHs- ,Urotropin-Gr.) | Ni**, Co”*, Mn**, Zn* | Fe*™* Cr** AIF*
4 | (NH,),COs-Gruppe Ca”*, Sr**, Ba”
5 | Lésliche Gruppe Na', K, NH,", Mg**
Der Kationentrenngang (vereinfachtes Schema, Gesamtiiberblick):
Geloste Ursubstanl | |
+ HCI konz > MFlltrat der HCI-Gruppe|
_ - +H,S pH 4-5
IAgCI PbCl, HgCl| | )] Filtrat: == ,
der HCI-Gruppe Hgs PbS Cus Cd Bi,SJ |8 Filtrat der
AS,S3 Sh,S; SnS, _____2_§____G___r_g_p_)_p§_
+ H,0 heiB v + Polysulfid =~
, ' HgS PbS Cus|  As,™, SpS,> SnS;”
[AgCI HgCly|  Pb* CdS Bi,S] a) + HCI
l + HNO; +b) + Polysulfid
+ NHs , 5,55 Sb,Ss SnS)
Hg/HgNH,CI | [Ag(NHa),] Y HoS sz+ o
e [GdF B + HCl
a) Salzsauregruppe [ +H.s0, (S6CIL] | rs,Sad

PbSO, [SnCls]

Ci”" Cd®Bi*l ¥ +Fe

c) Ammoniumsulfidgruppe] 7+ NH;
I 1 2+
B Filtrat der H,S-Gruppe| [C“(NH3)2]2+
[CANHg)o ]| =T
+ (NH,),S Bi(OH)3 + KCN + H,S — [CdS
CoS NiS MnS FeS | . Filtrat der d) Ammoniumcarbonatgruppe

> {&) Filtrat der (NH,),S-Gruppe|
y + (NH4),CO5 i '
[BaCO; SrCO; CaCO; | Filtrat: Losl|

+ CchOOH i Gruppei
y + Cr,0/~ KA

+ Hzo2 + NaOH BaCr0, ] Sr*" Ca™*| Mg™

(Alkalisches Bad) a) + NHg + (NH4),COs
v b) waschen c) + HCI

...............

iC *Sr |

I’(NHE\: CaSo,
-L6sung

[CaSO, SrSO4| Isrso/
+ (NH,),C,0,4 Cazt
Einzelnachweise fur AI**, zn“*, Fe**, zZn**| ICaSO, SrSO4 S’}

A4
CroO4” [AI(OH),] [Zn(OH)s][Fe(OH)q

l+ NH/NH,CI MnO(OH),]
+ HCI

[AI(OH), |icro,> [zn(OH)s] | IFe** Mn*
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LAC 11a: Systematischer Gang der anorganisch-qualitativen Vollanalyse (I)

Qualitativ-anorganische Analyse (mit vereinfachtem Kationentrenngang):

1. Abtrennung der Salzsduregruppe: Geben Sie zur Lésung Ihrer AS tropfenweise 2 mol/L Salzséure,

bis kein Niederschlag mehr entsteht. Filtrieren Sie das Gemisch. Testen Sie auf Vollstandigkeit der
Ausfallung schwerléslicher Chloride (AgCl, PbCl,, HgCl,), indem Sie dem Filtrat 1 Tropfen konz.
HCI zugeben (es darf nun kein Nd. mehr ausfallen, ansonsten erneut durch das zuvor benutzte Filter
filtrieren!).
Waschen Sie den Nd. im Filter mit dest. Wasser oder verd. Salzséure, um Reste geldster Kationen der
weiteren Gruppen mit in das Filtrat zu bekommen! Wenn Sie die Abtrennung der Salzsduregruppe
vollstandig durchgefiihrt haben, stellen Sie das Filtrat der HCI-Gruppe beiseite und trennen den
Filterrickstand FR, hier: die gefallten Chloride der HCI-Gruppe, zum Einzelnachweis der Kationen
weiter auf (Siehe folgende Versuchsvorschrift VV zur Salzsauregruppe).

2. Abtrennung der Schwefelwasserstoffgruppe: Dampfen Sie das Filtrat der HCI-Gruppe nach
Zugabe von 2-3 Tropfen konz. Salzséure in einer Porzellanschale bis fast zur Trockene ein (zur
Befreiung von Nitrationen). Der erkaltete, fast trockene Riickstand wird unter Erwarmen in etwa 0,5
mL 7 mol/L HCI gel6st und mit der Tropfpipette in ein Reagenzglas (RG) tberflhrt.

In die saure, warme und durch Zusatz von etwas festem CH;COONa gepufferte Lsung gibt man
(Abzug!) 2 bis 4 mL Na,S-Losung, so dass Schwefelwasserstoff entsteht und die H,S-Gruppe
ausgefallt wird (hier: CuS). Nach 1 min wird die Lésung mit dest. H,O auf das Dreifache verdinnt,
der pH-Wert geprift (er muss unter pH=6,5 liegen, da sonst im Basischen schon die nachste Gruppe
ausfallen konnte) und ggf. mit 1 Spatelspitze (SS) Natriumazetat und 1 Tropfen HCI auf pH = 3-6
eingestellt (Pufferung mit CH;COOH/CH;COONa).

Der Sulfidniederschlag wird abfiltriert und im Filtrat mit einigen Tropfen verdinnter, mit Essigsaure
angeséduerter Na,S-Losung auf Vollstandigkeit der Féllung und pH-Wert geprift. Der Nd. wird
anschlieBend aus der Pipette mit verd. CH;COOH (HAc) angesduerter Na,S-Lésung (pH = 3-6 )
gewaschen, um Reste geltster Kationen der weiteren Gruppen mit in das Filtrat zu bekommen (Filtrat
wiederum aufheben!). Trennen Sie den Filterrlickstand FR, hier: die gefallten, saureldslichen Sulfide
der H,S-Gruppe, zum Einzelnachweis der Kationen weiter auf (Siehe folgende VV zur
Schwefelwasserstoffgruppe).

3. Abtrennung der Ammoniumsulfidgruppe: Das Filtrat der H,S-Gruppe wird in einer
Porzellanschale auf ca. 1 mL eingeengt, eine Spatelspitze NH,CI zugegeben (NHs/NH,CI-Puffer, um
Mg®" in Lésung zu halten), zum Sieden erhitzt und tropfen-weise konz. Ammoniak (bis zur deutlich
alkalischen Reaktion, also pH ca. 8-9) und (NH,),S- oder Na,S-Ldsung zugegeben. Der Nd. wird
einige Minuten gelinde erwarmt und dann abfiltriert, das Filtrat erneut mit Sulfidlésung versetzt,. um
auf Vollstandigkeit der Fallung zu priifen. Der Nd. wird sofort mit stark verdiinnter Na,S-Ldsung bei
pH 8-9 gewaschen, um Reste geldster Kationen mit in das Filtrat zu bekommen. Das Filtrat sollte nun
farblos oder schwach gelb gefarbt sein (Filtrat wiederum aufheben!). Trennen Sie den Filterriickstand
FR, hier: die geféllten, schwerloslichen Sulfide der (NH,4),S-Gruppe, zum Einzelnachweis der
Kationen weiter auf (Siehe folgende VV zur Ammoniumsulfidgruppe).

4. Abtrennung der Ammoniumcarbonatgruppe: Das Filtrat der Ammoniumsulfidgruppe wird mit
HCI angeséduert und zur Vertreibung von H,S ggf. einige Minuten aufgekocht. (ggf. etwas HNO;
zugeben, vgl. V.73, Schritt 5). Nach dem Abkiihlen wird der Riickstand in 5-10 Tropfen 2 mol/L HCI
und 1 mL H,O aufgenommen, mit NH; eben alkalisch gemacht und mit 1-2 mL konz. (NH,),COs-
Losung versetzt. Das Gemisch wird 1-2 Minuten bei Siedehitze gehalten, danach filtriert und das
Filtrat auf VVollstandigkeit der Fallung geprdift (mit 1 mL konz. (NH,),COs-Ldsung), der Nd. im Filter
mit verd. (NH,),COs-Losung gewaschen (Filtrat wiederum aufheben!). Trennen Sie den
Filterrickstand FR, hier: die gefallten, schwerldslichen Carbonate der (NH4).COs-Gruppe, zum
Einzelnachweis der Kationen weiter auf (Siehe folgende VV zur Ammoniumcarbonatgruppe).

5. Die Losliche Gruppe (hier: Mg®"): Das im Filtrat “Lésliche Gruppe” verbliebene Mg-Salz wird mit
reichlich festem NH,CI gepuffert und anschlieend mit NH; versetzt. Nach Zugabe einer HPO, -
Salzldsung fallt das weilRe, feinkristalline Magnesiumammoniumphosphat-hexahydrat MgNH,PO, e
6 H,0 aus.
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LAC 11b: Systematischer Gang der anorganisch-qualitativen Vollanalyse (II)

Die Salzsauregruppe

Hinweis: Zum Kennenlernen sollte an dieser Stelle als Probelésung zur Auftrennung und
Durchfiihrung der Vorproben und Einzelnachweise zundchst eine verdunnte, salpetersaure Lésung von
Silber-, Quecksilber- und Blei-lI-Nitrat vewrwendet werden - erst danach empfiehlt sich die Analyse
einer Probeldsung unbekannter Zusammensetzung! H-/P-Sétze und Entsorgungsvorschriften (E-Satze)
sind zu beachten! (Eine Checkliste fir die Labornotizen bei der Vollanalyse ist im Anhang, S. 1141)

1. Fallung und Filtration der Salzsauregruppe: Die in einigen mL Wasser oder 2 mol/L HNO;
gelosten Ag*-, Hg?*- und Pb**-lonen werden durch Zusatz von konz. HCI geféllt (Abb. 5-11; Pb**
fallt hier nicht quantitativ aus!).

2. 1. Trennoperation (1.TO), Abtrennung des Blei-l1-chlorides: Der Niederschlag wird unter dem
Abzug mehrmals mit 1 ml Wasser und 1 Tropfen ca. 2molarer Salzséure aufgekocht und heif3 durch
einen durch kochendes Wasser oder im Trockenschrank und mit Filterpapier auf rund 100°C
vorgewarmten Glastrichter filtriert. Lassen Sie das Filtrat abkthlen, um hieraus Blei durch Zugabe
von 1 Tropfen ca. 0,5molarer Kaliumchromatlésung als gelbes Blei-lI-chromat PbCrO,
nachzuweisen.

3. 2. TO, Trennung des Quecksilberchlorides (Hg,CL,) vom Silberchlorid: Ein Teil des
Filterrlickstandes wird im Reagenzglas mit 1 ml konz. Ammoniaklésg. behandelt. Das Auftreten
einer Schwarzfarbung (durch Bildung von Hg + HgNH,CI) beweist die Gegenwart von
Quecksilbersalzen. Der schwarze Nd. wird abfiltriert und das Filtrat mit einem Tropfen Salzséure
angesauert. WeiRer Nd. beweist die Gegenwart von Ag*-lonen.

Symbole: Filterriickstand (Niederschlag, Nd., )| Filtrat (in Losung)
Kurzel: Tr.=Tropfen TO = Trennoperation Nw. = Einzelnachweis

Geldste Ursubstanz
+ HCI, c¢(HCI) = 7 mol/L, kalt filtrieren,
Filtrat mit 1 Tr. konz. HCI prifen, Nd. im Filter waschen

|AgCI, PbCl,, HgCl, / Hg,Cl, (alle weiR) YFiltrat der HCI-Gruppe — siehe: H,S-Gruppe

1.TO: Niederschlag im Glastrichter mit

siedendem Wasser auslaugen, Filtrat einengen
v

IAGCI, HgCl, / Hg,Cl, (weiR) YPb?" (farblos) > PbCl, (weiR) |

Filtrat abkuhlen lassen
2. TO: Nd. Mit NH; konz.
UbergieRRen / auswaschen

Nw.: + 1 Tr. Chromat- oder
lodidlésung (oder Sulfid)

[Hg + HgNH,C, (Saeed) Y [Ag(NHs),]* (farblos)

Nw.: schwarzer Nd. Nw.: + HNO;, PbCrQO, (gelb), Pbl, ggelb}]
zeigt Hg an, ggf. in verdiinnt, (und/oder Pbs,
etwas Konigswasser bis pH < 7,
(HCI konz + HNO3 konz) weifRer Nd.
16sen, Amalgamprobe zeigt Ag”* an
4' auf Cu-Blech
AgCI (weiR) 4

Abb.: Trennschema der Salzséduregruppe (fur Pb-, Hg- und Ag-lonen)
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LAC 11c: Systematischer Gang der anorg.-qualitat. Vollanalyse (III)

Die Schwefelwasserstoffgruppe

1. Fallung mit angesauerter Na,S-Losung: Siehe V.74, Schritt 2

2. Abtrennung der Arsen-Zinn-Gruppe (sofern vorhanden, vgl. Vorproben: Leuchtprobe und
Marsh’sche Probe!): Der Niederschlag (Nd.) der H,S-Gruppe wird im Reagenzglas mit 2 mL
gelber Ammoniumpolysulfid-Lésung bei etwa 50-60°C ausgelaugt (Feststoffgemisch zwecks
teilweiser Auflosung desselben unter Umrihren in Flissigkeit erwdrmen), danach filtriert. Der
Filterriickstand FR ist mit 1-2 mL H,O auszuwaschen: Im Filtrat findet sich die As-Sn-Gruppe
(AsS,*,SbS,*,SnS;%), im Filterriickstand die Cu-Gruppe.

3. Auftrennung der Kupfergruppe zum Einzelnachweis:
1. Trennoperation (1. TO), Abtrennung von Hg?": Der Nd. der Cu-Gruppe wird mit 1-2 mL ca.
4-7 mollL HNO; erwédrmt. Es losen sich alle Sulfide bis auf HgS.
2.TO, Abtrennung von Pb?": Das salzsaure Filtrat vom HgS-Rickstand wird unter Zusatz von 0,5
mL konz. Schwefelsdure im Porzellanschdlchen eingedampft, bis dass weile Nebel entstehen
(SO;). Nach dem Abkiihlen wird vorsichtig mit verdii. H,SO, verdiinnt: In Gegenwart von Pb**
bildet sich ein weil3er Nd. (PbSQO,). Dieses wird abfiltriert (Nw. wie in der HCI-Gruppe ).
3.TO, Abtrennung von Bi**: Das Filtrat vom Abrauchen des Blei-1l-sulfates wird mit etwas
Wasser verdunnt, mit Soda neutralisiert und mit etwas konz. Ammoniakwasser versetzt. Der
entstehende Niederschlag wird abfiltriert, im Filter mit Wasser gewaschen und in verd. HNO;
geldst. AnschlieBenmd wird zum Bismutnachweis etwas konz. Natriumiodidlésung zugetraufelt.
Ein schwarzer Nd., der sich im Nal-Uberschuss orangefarben I6st, zeigt Bismut-Ill-ionen an.
Blaufarbung des Filtrates zeigt Kupferionen an.

Filtrat der HCI-Gruppe
HCI verkochen, + CH;COONa/CH;COOH auf pH 4-5 puffern
+ H,S einleiten (oder (NH,),S-Ldsung zugeben), filtrieren, Sulfid-
niederschlag waschen, erneut H,S in das Filtrat einleiten und filtrieren,
Nd. waschen, Filtrat auf pH-Wert und mit Sulfidlésung priifen

HgS, Pbs, CuS (IRNae). CdsS (gelb), Bi,S; (IEy)]

ggf. auch: As,Ss5 (gelblich), Sh,S; (orange), SnS, (braungelb)|Filtrat der H,S-Gruppe

Abtrennung der Arsen-Zinn-Gruppe: siehe}N H,).S-Gruppe
Niederschlag in Reagenzglas tberfiihren, mit Losung aus gelber
Ammoniumpolysulfidlésung + 1-2 Tr. NH; konz auslaugen

), CdS (gelb), Bi,S; (ML) AsS.>, AbS,>, SnS,> (Thiosalze)

1.TO: bei 50 bis 60 °C im Reagenzglas Thiosalze = Arsen-Zinn-Gruppe
mit HNO3 , ¢(HNO3) =4 bis 7 mol/L

erwarmen, filtrieren , Filtrat ggf. einengen

HgS, PbS, CuS

Pb* Cd*, Bi** (alle farblos), Cu” (hellblau) HgS — Nw.: Ggf. in HCI / HNO; konz
Nur bei positivem Pb-Nw. I6sen , zum Hg-Nw. Amalgamprobe
in der HCI-Gruppe: durchfiihren —

2. TO: 1 mL konz. H,SO,4 zugeben, in Porzellanschale eindampfen,
abrauchen, abkihlen, vorsichtig mit verd. H,SO, verdunnen, abfiltrieren

Cd**, Bi*" (alle farblos), Cu**(hellblau)| PbSO, (wei)) —— Ggf. in Tartratlésung Iosen
3. TO: mit Na,COs5 neutralisieren, Pb-Nachweis durchfiihren
tropfenweise NH3 konz. zugeben bis pH > 8

Nw. I: Blaufarbung zeigt Cu”* an; Nw.: in verd. HNO; l6sen,

Nw.II: In Gegenwart von Cu lodidlésung zugeben bis dass

Cu”* mit Zyanidlésung maskieren, sich der schwarze Nd. mit
Ost

1-2 Tr. Sulfidlésung zugeben oranger Farbe |

CdS (gelb)| )

Hinweis zum eventuellen Nachweis von Kadmium Cd?* neben Kupfer Cu?": Soll Kadmium neben Kupfer nachgewiesen
werden, so sind die tiefblauen Kupfertetramminkomplex-Kationen mit Zyanidldsung bis zur Entfarbung zu versetzen
(Hochgiftig! H-/P-/E-Satze beachten und KEINESFALLS ansduern!!! Zyanidionen maskieren Kupfer-ll-ionen als
farbloser Tetracyanocuprat-11-komplex). Zugabe einiger Tropfen Natriumsulfidldsung zeigt Kadmiumionen in Form eines
gelben Niederschlages von Kadmiumsulfid an.
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LAC 11d: Systematischer Gang der anorg.-qualitat. Vollanalyse (IV)

Die Ammoniumsulfidgruppe

1.
2.

Fallung mit (NH,),S: Siehe V.74, Schritt 3

1. Trennoperation (1.TO): Abtrennung von NiS und CoS: Behandeln Sie den
Sulfidniederschlag sofort mit 1-2 mL verd. Salzsdure, filtrieren Sie den ungeldsten Rest (CoS,NiS)
ab und l6sen Sie ihn in je einigen mL verdunnter Essigsaure und H,O, (30%ig). Aus der
essigsaueren Co-Ni-Ldsung sind Fe-Reste mit NHs auszufallen, abzufiltrieren und das Fe-freie
Filtrat fur die Einzelnachweise von Co und Ni zu nutzen.

2. TO, das ,,Alkalische Bad* (Abtrennung von Fe(OH); und MnO,):

Kochen Sie das von Ni und Co befreite Filtrat der Sulfide auf, geben Sie konz.HNO; hinzu und
dampfen Sie die Losung ein. Geben Sie anschlieBend neutralisierte Rest-Tropfchen der
eingedampften Losung in ein alkalisches Bad (aus 2 Spateln festem NaOH in ca. 10 mL konz. H,0,
in einem Becherglas mit 1 mL Wasser). Filtrieren Sie dden Niederschlag (Nd.), waschen ihn mit
warmem Wasser und I6sen Sie in in Salzsdure.

In einem Teil der Losung wird nun Eisen nachgewiesen, der andere Teil wird zwei mal mit 1 mL
konz HNO; abgeraucht, mit HNO3; konz und einer Spatelspitze PbO, im Reagenzglas aufgekocht
und zum Absetzen stehen gelassen. Eine Violettfarbung der obenstehenden Loésung zeigt
Permanganat an.

3. TO, Abtrennung von Al(OH)s:

Befreien Sie die stark alkalische Lésung durch Kochen von H,O, (bei Gelbfarbung: Chromat!),
neutralisieren Sie sie mit HCI und geben Sie einige Tropfen konz. NH; und 2-3 Spatelspitzen NH,CI
zu (Puffern auf pH ca. 8 bis 9). Die Lésung ist nun aufzukochen, AI(OH); abzufiltrieren und der Al-
Einzelnachweis durchzufthren.

4. TO, Abrennung von Cr zwecks Zn-Nachweis:

Behandeln Sie das Filtrat vom Aluminiumhydroxid-Nd. bei Gelbfarbung mit BaCl,-Ldsung (hach
Pufferung mit HAc/NaAc, s. Bild 1 der folgenden Seite), filtrieren sie den
Bariumchromatniederschlag BaCrO, ab und waschen Sie ihn mit Wasser im Filter. Leiten Sie in das
schwach essigsaure Filtrat vom BaCrO4 H,S-Gas ein. Filtrieren Sie den Zinksulfid-Niederschlag
ZnS ab. Losen Sie ihn in HCI, kochen Sie mit NaOH und filtrieren Sie - falls nétig — storende
Niederschlage ab (im Filtrat ist Zn als Hydroxo-Zinkat-Komplex farblos geldst). Puffern Sie die
Lésung nun mit konz. Essigsaure und etwas festem Natriumacetat und fallen Sie erneut ZnS zum
Zn-Einzelnachweis aus. (Abbildung Trennschema folgt S.95!)

Die Ammoniumcarbonatgruppe (mit Mg?*-Nachweis in der Loslichen Gruppe)

1

Gemeinsame Fallung der Gruppe: Das Filtrat der Ammoniumsulfidgruppe ist mit HCI
anzusduern. Verkochen Sie H,S und fallen Sie aus nicht allzu verdiinnter Losung (ggf. Volumen
durch Sieden auf einige mL einengen!) im ammoniakalischen mit einem Uberschuss an konz.
(NH4),COs-Losung die Erdalkalicarbonate aus. Prifen Sie das Filtrat auf Vollstandigkeit der
Féllung und waschen Sie den Niederschlag mit (NH,),CO;-Ldsung.

1. Trennoperation (1. TO), Abtrennung des Bariums: Ldsen Sie die Carbonatniederschlége in
1-2 mL 2molarer Essigsdaure und vertreiben Sie das CO, durch Kochen. Puffern Sie die Ldsung mit
2-3 Spatelspitzen Salmiaksalz ab und geben Sie tropfenweise Dichromatlésung zu, bis dass
Bariumchromat ausféllt und Uberstehende Ldsung durch Chromat gelb geférbt ist (Aufheben!).
Filtrieren Sie den Niederschlag ab, waschen Sie ihn mit H,O und I6sen Sie ihn in 2-3 Tropfen
verdlnnter Salzsdure. Féllen Sie mit etwas verdinnter oder mit 1 Tropfen konz. H,SO,
Bariumsulfat aus.

Untersuchung auf Sr** und Ca®*: Das Filtrat der Bariumchromatfallung wird mit 1 mL konz.
Ammoniumcarbonatlésung gekocht (ca. 1 min), filtriert und der Niedrschlag wird chromatfrei
gewaschen und danach in HCI mit ¢ ~ 5 mol/L geldst. Das CO, wird verkocht und die L&sung
geviertelt (1:2:1).
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LAC 11d: Systematischer Gang der anorg.-qualitat. Vollanalyse (V)

Fortsetzung V.77, Schritte 3-7:

4. Ein erster Teil wird mit Ammoniumsulfatlésung versetzt, filtriert und das Filtrat mit
Ammoniumoxalatlésung auf noch vorhandene, Uberschiissige Kalziumionen untersucht. Der
Kalziumoxalatniederschlag sollte eine ziegelrote Flamme ergeben.

5. Der 2. und 3. Teil werden vereinigt, mit Ammoniumoxalatlosung versetzt, um Kalziumionen
auszufallen (wie oben), und das Filtrat mit gesattigter Gipsldsung versetzen, um das noch schwerer
losliche Strontiumsulfat auszuféllen. Der Strontiumsulfatniederschlag wird mit Wasser gewaschen
und auf Flammenfarbung untersucht: tiefrote Flamme (gegf. mit je einem Salzkorn Kalzium- und
Strontiumsalz vergleichen!).

6. Der 4. Teil wird ebenfalls mit geséttigter Gipslosung versetzt, um das noch schwerer I6sliche
Strontiumsulfat auszufallen. Der Strontiumsulfatniederschlag wird mit Wasser gewaschen und auf
Flammenféarbung untersucht: tiefrote Flamme (ggf. mit dem Nd. aus b und je einem Salzkorn
Kalzium- und Strontiumsalz vergleichen!).

7. Nachweis von Magnesiumionen im Filtrat der Ammobniumcarbonatgruppe: Magnesium wird
durch Ausfallung als Magnesiumammoniumphosphat-hexahydrat nachgewiesen: Die Losung
(pH<10) wird mit reichlich festem NH,CI und konz. NH; versetzt. Nach Zugabe von HPO,*-
Salzl6sung fallt Niederschlag aus (Stérung jedoch bei pH > 10:

Mg2t + 2 OH- — Mg(OH)2 4 , weiR): Mg2* + NHat + PO43- + 6 HoO — Mg(NH4)PO4 ¢ 6 H2O |

Trennschema (NH,),S-Gruppe: siehe folgende Seite

Trennschema (NH,),CO3-Gruppe:

Filtrat der NH,),CO5-Gruppe
l Mit NH3 konz./NH,ClI auf pH 8-9 puffern, konz. (NH,),CO3-Lésung zugeben,

filtrieren, Carbonatniederschlag waschen, Filtrat mit Carbonatldsung prifen

IBaCO;, SrCO;, CaCO;, (alle weiR)lFiltrat der (NH,),COs-Gruppe:

Losliche Gruppe / Vorproben:
Nd. in CH;COOH mit Kreuzprobe auf NH," und Flamm-
¢(CH3COOH) ~ 2 mol/L lésen probe auf K*, Na*, Li* (ggf.
v Kobaltglas, Handspektroskop)
‘Ba’’, Sr**, Ca“" (alle farblos) Nw.: auf pH 8-9 puffern, 1 mL
1. TO: auf pH 4-5 puffern, Dichromatldsung Ldésung von NaNH4HPO, zugielen,
zugeben und BaCrO, abfiltrieren weiller Nd. zeigt Mg an:
v [MgNH,PO, (weiR)]
BaCrO, (gelb) |Sr**, Ca*" (beide farblos) mit NH; auf pH > 7 bringen,
In verd. HCI \“5 konz. (NH,4),CO;-Ldsung zugeben, filtrieren
l6sen rCO,, CaCO; (beide weil)|
v mit Wasser chromatfrei waschen, entfarbten
Nd. in wenig HCI I6sen, CO, verkochen
Nw.: verd. H,SO, zugeben Sr**, Ca“* (beide farblos)

BaSO, ZweifSi] Ldsung in drei Reagenzglaser im

Verhéltnis 1:2:1 aufteilen

2. TO: 1 Teil mit NH; auf pH > 7 3. TO: 2 TeilemitNHz auf pH >7 4. TO: geséttigte
bringen, konz (NH,),SO,4-Lésung bringen, konz. (NH,),C,0,4-L6sung  CaSO,-Ldsung
zugeben, filtrierenl zugeben, filtrieren l zugeben l

CaS0O, , SrSO, (weil) CaC,0, (weil) SrSO, (weil’
Ca“* (farblos) / Sr* (farblos) —
Nw.: konz. (NH,4),C,0,- Losung zugeben Nw.: konz (NH,),SO,4-Ldsung zugeben

© Michael Wéchter, Minster




Wéchter: Laborpraktikum Anorganisch-analytische Chemie LAC, Seite 104

LAC 11e: Systematischer Gang der anorg.-qualitat. Vollanalyse (VI)

Trennschema (NH,),S-Gruppe

Filtrat der H,S-Gruppe
l Mit NH; konz./NH,CI auf pH 8-9 puffern,

(NHy4),S-Ldsung zugeben, filtrieren, Sulfid-
niederschlag waschen, Filtrat auf pH-Wert und mit Sulfidlésung priifen
CoS, NiS ((HEReEe), FeS (B Z9&0)), MnS (rosa),

ZnS (weiRgelb), AI(OH); (weiR), Cr(OH); (graugriin) | Filtrat der (NH,),S-Gruppe
J

1.TO: Nd. Im Filter waschen, siehe: (NH4),CO3s-Gruppe
bis Filtrat farblos, Nd. Unter dem Abzug
in HCI mit c(HCI) ~ 0,5 mol/L geben, filtrieren
Mn*", Fe*, Zn*, AI*", Cr** (verdunnt fast alle fafblos)
In 3 mL konz HCI + 1 mL konz HNO, 2. TO: H,S verkochen
I6sen, ggf. S abfiltrieren, CI, verkochen, konz. HNO; zugeben,
Losung fur Nachweise aufteilen: zur Trockene eindam-
Nw.: auf pH = 7 bringen,| pfen, mit CH;COOH
Nw.: mit NH; auf pH ~ 7 bringen, festes NaF und NH,SCN| verd. aufnehmen, in
DMG-L6sung zugeben zugeben, mit 1-2 mL Losung aus NaOH +
Pentanol schiitteln ¥ H,0, geben, auf-

v
[Ni-DMG-Komplex (FiffiBeemon| [ {blau)
MnO, bzw. MnO(OH), (WEE)] Cro.” (gelb),

FeO(OH) bzw. Fe(OH); [AI(OH).], [Zn(OH)s] (beide farbl.)

kochen, filtrieren

Nd. In Reagenzglas tberfuhren, 3. TO: H,0, verkochen,

+ HCI, ¢(HCI) = 7 mol/L mit HCI neutralisieren,

mit NHs/NH,CI puffern,
aufkochen, filtrieren
IAI(OH)3 (weiR)| CrO,” (gelb), Zn(OH), (farbl.)

Losung auf zwei Nw.: Nd. mit 1 Tr. verd. Nw.: Gelbfarbung zeigt,

Reagenzglaser Co(NO3),-Losung auf Cr an (Chromat)

aufteilen Magnesiarinne gltihen:

Nw. I*: im Reagenz- Nw.I1**: im Reagenz-  Nw.: 1 mL auf pH 4-5 puffern,

glas mit HNO; konz glas KSCN-Losung 2 — 3 Tr. Sulfidlésung zugeben,

eindampfen, mit Rick- zugeben, Rotférbung weiller Nd. zeigt Zn an:

stand Oxidationsschmelze zeigt Fe an:

durchfiihren, blaugriin [Fe(SCN)3] (el

zeigt Mn an: **Alternativer Nw.: mit 2 Tr. Losung von gelbem Blutlau-
) gensalz Nd. von Berliner Blau:

*Alternativer Nw.: mit HNO3; konz und PbO, aufkochen,
absetzen lassen, violett zeigt Mn an: | '
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Ub 11a: Hinweise zur Vollanalyse + Kationennachweisen (ChecKliste I)
(Textquelle: siehe unten!)

Zu_ Beginn: Probenummer notieren! Ursubstanz genau betrachten (Aussehen, Farbe, Geruch?)! In gut
gereinigtem Morser homogenisieren! Alle Beobachtungen und das eigene Vorgehen ausfiihrlich notieren
(Labornotizen mit Datum, Beobachtungen, Vermutungen und Ergebnissen)!

HINWEIS: Da das sorgféltige Filtrieren der jeweiligen Trenngangsgruppen (s.u.) viel Zeit in Anspruch nimmt
(unbedingt mit Prifung auf pH-Werte und auf Vollstindigkeit der F&llung und Auswaschen der
Filterriickstdnde!), sollten die folgenden Vorproben nach der Amalgamprobe, der Sodaauszug und
Anionennachweise PARALLEL zum Trenngang (beim Filtrieren der Trenngruppen) vorgenommen werden
(sonst reicht am Ende die Zeit nicht aus!)! Und: BEI JEDER GRUPPENFALLUNG: Stets eine Priifung auf pH-
Werte und auf Vollstandigkeit der Fallung sowie das Auswaschen der Filterriickstande vornehmen!

Vorproben
e Amalgamprobe (immer zu Anfang und mit vollstandig gelster AS durchfiihren, damit alles korrekt
entsorgt werden kann, ins Besondere bei positiver Amalgamprobe!)
Flammenféarbung (mit Vergleichsproben, Kobaltglas und Handspektroskop, sorgféltig arbeiten!)
Borax- und Phosphorsalzperle (farbige Schwermetalle)
Oxidationsschmelze (Mangan, Chrom)
Vorproben auf Anionen (Acetat | Carbonat | Sulfid)
Leuchtprobe, Marsh’sche Probe (Arsen | Antimon | Zinn)
Kreuzprobe (Ammonium)
e pH-Wert der wissrigen Losung der Ursubstanz messen (Probe auf H* | OH")
Loseversuche und Aufschlussmethoden

e Loseversuche
e Aufschllsse: Soda-Pottasche-Aufschluss (fur Erdalkalisulfate + PbSO,, weil}), Oxidationsschmelze (fur
MnOQO,schwarz + Cr,05 griin), Freiberger Aufschluss (SnO, weil), Saurer Aufschluss (fiir Fe,O5 rot und
Al,O3 WelB)
e Sodaauszug (zur Abtrennung storender Schwermetall-Kationen; Filterriickstand ggf. zur Untersuchung
auf die Kationen mitverwenden und hierzu in saure, geldste US geben)
Nachweise der Anionen
Bromid | Chlorid | lodid (jeweils beide Nachweismdglichkeiten nutzen, mit Silbersalz/NH3z und mit
Chlorwasser/Hexan!) | Nitrat (,,Ringprobe*) | Phosphat (beide Nachweismdglichkeiten nutzen: mit Mg-Salz und
Molybdat) | Sulfat | Thiosulfat

Kationentrenngang: 1.) Salzsduregruppe

1a) Fallung und Filtration der Salzsauregruppe

1b) 1. Trennoperation (TO): Abtrennung des Blei(ll)-chlorides

Der Niederschlag wird unter dem Abzug ggf. mehrmals mit 1 ml Wasser und 1 Tropfen ca. 2-molarer Salzséure
aufgekocht und heif8 durch einen durch kochendes Wasser oder im Trockenschrank und mit Filterpapier auf rund
100 Grad Celsius vorgewdrmten Glastrichter filtriert. Das Filtrat l&sst man abkihlen, um hieraus Blei durch
Zugabe von einem Tropfen Natriumiodidlésung Nal nachzuweisen, mit der Blei(ll)-lonen als gelbes Blei(ll)-
iodid Pbl, ausfallen. Alternativ kann man auch eine Nadel auskristallisierendes Blei(ll)-chlorid nehmen und
diese auf ein mit Kaliumiodid-Losung getrénktes Stiick Filterpapier legen. Da sich das schwerldslichere gelbe
Bleiiodid bildet, ist nach einigen Minuten um die Nadel herum ein gelber Hof von Blei(ll)-lodid zu sehen.

1c) 2. TO: Trennung des Quecksilber(l)-chlorides vom Silberchlorid

Ein Teil des Filterriickstandes wird im Reagenzglas mit 1 ml konz. Ammoniaklésung behandelt. Das Auftreten
einer Schwarzférbung (durch Bildung u.a. von Quecksilber) beweist die Gegenwart von Quecksilbersalzen. Der
schwarze Niederschlag wird abfiltriert und das Filtrat mit einem Tropfen Salzsdure angesduert. Es entsteht unter
Umsténden ein weiRer Niederschlag von Silberchlorid, der sich bei Zugabe von verdiinntem Ammoniakwasser
unter Bildung des Diammin-Silber(l)-komplexes [Ag(NH,),]" 16st.

Hg,Cl, + NHy — Hg” | +[Hg(NH,)|C1 | +HCl  AgCl+ 2 NH; — [Ag(NH;),|Cl

Juristischer Quellenhinweis: Diese Seiten Ub11 a bis g wurden iibernommen lberarbeitet aus folgender Quelle
i (der Autor hat in der Wikipedia-Fachredaktion Chemie als wiki-Autor am Quelltext auch selbst mitgeabeitet):
https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie Lizenz: 3.0 Unported (CC BY-SA 3.0)
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Ub 11b: Hinweise zur Vollanalyse + Kationennachweisen (Checkliste II)
2.) Schwefelwasserstoffgruppe — Gruppenfallung

Das Filtrat der Salzsauregruppe wird bis fast zur Trockene eingedampft (Befreiung von Salpetersaure), mit etwa
0,5 mL halbkonz. Salzsdure unter Erwarmen geldst und in ein Normal-Reagenzglas Gberflhrt. Unter dem Abzug
werden 1-2 mL Natrium- oder Ammoniumsulfid-Lésung zugegeben, wobei der - ggf. mit Natriumazetat
gepufferte - pH-Wert unter 4-5 bleiben muss (siehe Hinweise unten).

Zunéchst werden aus relativ saurer Losung (niedriger pH) die schwerléslichen Sulfide geféllt. Dann wird die
Loésung verdunnt und bei max. pH 3,5 die weniger schwerléslichen, aber noch im Sauren féllbaren Sulfide
gefallt. Der pH Wert ist stdndig zu kontrollieren, besonders wenn der pH-Wert nicht nur durch weitere Zugabe
der Na,S-Losung (hier Na,S-Lésung=H,S Wasser) erhéht wird.

(Bei pH-Werten geht es um Zehnerpotzenzen und eine logarithmische Skala! In der Praxis wird haufig zusatzlich
NH; dazu gegeben. Dies wird jedoch als unsaubereres Arbeiten betrachtet! Wird der pH-Wert nicht eingehalten
fallt unter Umstanden CdS nicht, bzw. die Sulfide der nachfolgenden Gruppe (NH,),S-Gruppe fallen zu friih aus.
Hier ist das Loslichkeitsprodukt zu beachten!)

Bei einem pH-Wert von 0 bis 5 fallen in H,S-haltiger Losung die Sulfide von As(111,V), Sb(111,V), Sn(l1,1V),
Hg(ll), Cu(ll), Pb(1l), Bi(l11,V) und Cd(Il) aus. Die Losung muss zu Beginn der Fallung schwach salzsauer bis
essigsauer sein (Pufferung mit Natriumazetat nach Verkochen der Salzsdure und eventueller Zugabe von etwas
konz. NHjy). Ist die Analyse in konzentrierten oxidierenden Séuren geldst worden, muss dieses Oxidationsmittel
komplett durch Sieden vertrieben werden, da sich sonst wéhrend der Zugabe von H,S eventuell Schwefel Sg
bilden konnte. Bei gleichen Mengen der Stoffe in der Analysesubstanz fallen die Sulfide dann in folgender
Reihenfolge aus: As,S; (gelb), SnS, (hellgelb), Sh,Ss (orange), HgS (schwarz), PbS (schwarz), CuS (schwarz),
SnS (schwarz bis braun), Bi,S3 (schwarz bis braun), zuletzt CdS (eigelb).

HINWEISE: Da H,S ein sehr giftiges Gas ist, wird stattdessen oft mit einem Gemisch von
ACHTUNG: Natriumsulfidlésung Na,S mit NH,CI/HCI Puffer (alles in wéssriger Losung) gearbeitet. Eine
weitere Mdoglichkeit ist 5 mL Natrium-/Ammoniumsulfid in 80 ml verdlnnte Salzséure
einzurdhren. Nach einer Stunde sinkt die ~0.15 molare Lésung auf 0.1 molar ab.

(NH,4)»S +2 HCl — H,S +2 NH,4CI
Die verwendete Natriumsulfidldsung sollte schwach gelblich und frei von Verunreinigungen
durch Schwermetall-Niederschlége sein. Bei zu niedrigem pH-Wert und in Gegenwart nicht

\S/\S::S\g/gEEL abgekochter Salpetersdure entstehen Trubungen durch hellgelben Schwefel! Auch wenn hier
STOFE IST mit  wassrigen Losungen  gearbeitet  wird, bilden sich  standig  giftige
EIN GIETIN Schwefelwasserstoffdampfe. Das H,S-Wasser nur unter dem Abzug und am besten in einem

abgedeckelten Gefal aufbewahren!

Nach einer Minute wird die Lésung auf etwa das Flnffache verdlnnt - also max. 10 mL. Danach wird erneut der
pH-Wert kontrolliert, gegebenenfalls wieder angeséuert und filtriert. Der Filterriickstand wird - immer noch
unter dem Abzug - mit Schwefelwasserstoff-Ldsung (ca. 1 mol/L) gewaschen. In einen halben mL des mit dem
Waschwasser vereinigten Filtrates wird erneut Schwefelwasserstoff-Wasser gegeben. Wenn dabei nichts mehr
ausfallt (pH stets unter 7 halten!), war die Fallung quantitativ - ansonsten ist das Einleiten und Filtrieren zu
wiederholen. Zur Kontrolle kann ein kleiner Teil des Filtrats ggf. auch mit Cd-Acetat-Lésung versetzt werden.
Fallt sofort das typische gelbe Kadmiumsulfid CdS aus, so ist der S* Gehalt der Analyselésung hoch genug und
man kann annehmen, dass alle Sulfide 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 Schwefel.
Dieser schwimmt h&ufig oben auf der Losung auf oder bleibt sogar nach dem Filtrieren kolloid in Ldsung).

2a) Trennung der H,S Gruppe in die Arsen- und die Kupfergruppe

Der Niederschlag (Nd.) der Schwefelwasserstoff-Gruppe wird im Reagenzglas mit 2 mL gelber
Ammoniumpolysulfid-Lésung bei etwa 50-60°C ausgelaugt (auslaugen = Feststoffgemisch zwecks teilweiser
Auflésung desselben unter Umrihren in Flissigkeit erwérmen), danach filtriert. Der Filterriickstand ist mit 1-2
mL Wasser auszuwaschen: Im Filtrat findet sich die As-Sn-Gruppe (l6sliche Thiosalze: AsS,> SbS,*> SnS;%), im

Filterriickstand die Cu-Gruppe (z.B.: As28s +2 S5~ +5°7 — 2 AsS]™) Sodann wird Schwefel unter Sieden
und Rihren im Ammoniumsulfidldsung geldst. Es bildet sich gelbe Ammoniumpolysulfidlésung. Die Sulfide
von As, Sb und Sn (Arsen-Gruppe) bilden also mit dieser Ammoniumpolysulfidlésung (NH,),S,- l6sliche
Thiometallat- bzw. Oxothiometallat-Komplexe. Die Sulfide von Hg, Pb, Bi, Cu und Cd (Kupfer-Gruppe) I6sen
sich nicht und bleiben anschlieBend im Filterriickstand zuriick. Die Sulfidfallung ist mit ausreichend H,S Wasser
zu waschen, solange bis kein CI- mehr im Waschwasser ist. (Nachweis: AgNO; Ldsung zum Waschwasser
tropfen). Danach den Niederschlag (Nd.) mit (NH,),S, auslaugen (digerieren).
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Ub 11c: Hinweise zur Vollanalyse + Kationennachweisen (Checkliste III)
2b) Kupfergruppe, 1. TO: Abtrennung von Quecksilberionen

Der Nd. der Cu-Gruppe wird mit 1-2 mL warmer halbkonzentrierter HNO3 (ca. 4-7 mol/L Salpeterséure)
erwdrmt. Es l6sen sich alle Sulfide bis auf HgS. (Proben auf Quecksilber durchfiihren, z.B. "Amalgamprobe"!)

2¢) 2.TO: Abtrennung von Blei(ll)-lonen

Das salzsaure Filtrat vom HgS-Riickstand wird unter Zusatz von 0,5 mL konz. Schwefelsdure im
Porzellanschélchen eingedampft, bis dass weile Nebel entstehen (Schwefeltrioxid). Nach dem Abkuhlen wird
vorsichtig mit verdunnter Schwefelséure verdunnt: In Gegenwart von Blei bildet sich ein weiRer Niederschlag
(PbSO, Blei-11-Sulfat). Dieser wird abfiltriert, in Ammoniumtartratlésung geldst (Komplexbildungsreaktion) und
wie in der HCI-Gruppe nachgewiesen mit lodid-, Natriumsulfid-, Kaliumdichromat-L3dsung.

2d) Bismut sowie Kupfer neben Cadmium nachweisen

Die Ldsung ist nun ammoniakalisch zu machen. Kupfer ist sofort an der blauen Farbe der Ldsung zu erkennen
(Achtung die Farbung kann auch sehr schwach sein!). NH; im Uberschuss zugeben, bei Anwesenheit von Bi fallt
weiles Bi(OH);. Dieses lost sich in HCI. Zum Nachweis Niederschlag neutralisieren und mit
Natriumiodidlésung versetzen (zundchst féllt schwarzes Bismut-Il1-iodid aus, das sich dann im lodidiberschuss
als orangefarbiger Tetraiodobismutat-Komplex I6st).

ACHTUNG: Hinweis: Falls Cadmium neben Kupfer nachgewiesen werden muss, so ist die
ammoniakalische, tiefblaue Kupfer-haltige Losung vor dem Cadmiumnachweis mit
Zyanidlosung KCN zu versetzen (,,Maskieren*): Nach Zugabe von KCN zur Hauptlésung der
Kupfergruppe muss sich die Losung entfarben (ein zusétzlicher Nachweis fiir Cu):

2 [Cu(NHs) " +10 CN™ — 2 [Cu(CN){"~ + (CN)s 1 Achtung: Ab hier die Losung nicht
ZYANKALI mehr ansauern, sonst entsteht hochgiftige Blausdaure (HCN-Gas)! Bei der Entsorgung
BILDET MIT | beachten! Mit konz. Wasserstoffperoxid entgiften! Wenn man bis zur vollstandigen
SAURE Entfarbung KCN zugegeben hat, kann man dann mit H,S-Wasser Cadmium als gelbes
GIFTIGE Cadmiumsulfid CdS ausféallen, ohne dass schwarzes Kupfer-I1-sulfid stért (Entsteht dennoch
BLAUSAURE! | €in dunkler Nd., so hat die Trennung innerhalb der Gruppe versagt. Falls Unsicherheiten
aufgetreten sind, ist die gesamte Trennung der Kupfer-Gruppe zu wiederholen).

2e) Arsen-Zinn-Gruppe (Vereinfachte Version: Ohne Arsen),

1. TO: Trennung Sb von Sn und Nachweisreaktion von Zinn und Antimon

Die As-Sn-Gruppe (Filtrat der Cu-Gruppe, s.0.) wird unter dem Abzug mit einer HCI von etwa 7 mol/L kurz
aufgekocht und durch mehrmaliges Filtrieren durch den gleichen Filter weitgehend von kolloidalem Schwefel
befreit (HCI konz. = 14 L/mol).

Das Filtrat wird durch unedle Metalle (Mg-, Al-, Zn-, Fe-Pulver) reduziert, so dass schwarzes, elementares Sh
ausféllt (zum Einzelnachweis im Filter waschen, in Kdnigswasser 16sen, abrauchen und mit Ammoniumsulfid-
Losung als orangefarbenen Antimon-V-sulfid-Nd. nachweisen) und das Sn(IV) zu Sn(ll) reduziert wird (zum
Einzelnachweis Sn per Leuchtprobe s.u.)

Alternative: Abtrennung von Arsen und Nachweisreaktionen fir Zinn und Antimon:

ACHTUNG: Im um Arsen erweiterten Trennungsgang verfahrt man hier anders:

Die Lésung der Thiometallat- bzw. Oxothiometallat-Komplexe von As, Sb, Sn ist zun&chst mit
HCI anzuséduern (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. HCI zu erwérmen: As,Ss bleibt als gelbes Sulfid zuriick, Sb und Sn gehen in
Losung. Mit NHs/H,O, lasst sich das Arsensulfid in Losung bringen und danach getrennt
GIFTIG nachweisen, z.B. durch die Marshsche Probe. Die Ldsung ist danach einzuengen um Sb und
besonders  als | SN anschlieBend nebeneinander nachzuweisen (Nagelprobe: Einen Eisennagel in die Losung
Gas Arsin AsH, | legen, an ihm bildet sich elementares Antimon (Sb). Diese kann erneut im Sauren gel6st und
mit H,S Wasser als orangefarbenes Sulfid gefallt werden. Sn verbleibt in der Lésung. Es kann
sehr gut mit der Leuchtprobe nachgewiesen werden.

ARSEN IST
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Ub 11d: Hinweise zur Vollanalyse + Kationennachweisen (Checkliste 1V)
3.) Ammoniumsulfidgruppe — Gruppenféallung

Das Filtrat der Schwefelwasserstoffgruppe wird in einer Porzellanschale oder einem kleinen Becherglas unter
Zusatz von 1 Spatelspitze festem Ammoniumchlorid auf ca. 1 mL eingeengt. Bis zur deutlich alkalischen
Reaktion wird konz. Ammoniak zugetraufelt, mit 1-2 mL Ammoniumsulfidlésung versetzt und der Nd. einige
min. erwdrmt, dann abfiltriert. 1 Tropfen Filtrat wird mit 1 Tropfen Blei-ll-acetat versetzt (oder auf
Bleiacetatpapier gegeben). Schwarzes PbS zeigt Vollstandigkeit der Féllung an. Der Nd. wird sofort mit stark
verdlnnter Ammoniumsulfidldsung gewaschen.
(Hinweis: Bei orangeroter oder violetter Farbe zuvor mit Ethanol kochen! - Filtrat prufen: Bei gelbbrauner
Tribung durch NiS-Kolloid mit Ammoniumacetat und Filterpapierschnipseln kochen und neu filtrieren.
Das wird u.U. erforderlich, denn NiS und CoS bilden Kolloide; das Erwarmen der Ldsung mit
Filterpapierschnitzeln fiihrt zu einer VergrélRerung der Teilchen, die man filtrieren kann. Durch Zugabe von
Ammoniumacetat kann die elektrische Ladung aufgehoben werden und die Aggregate fallen in
vergroBerten Teilchen aus).
Bei einem pH-Wert von 8 bis 9 fallen in (NH,4),S -haltiger Losung die Sulfide von Co(ll), Ni(ll), Mn(ll), Zn(11),
Eisen(I1,111) — letzteres als FeS (Redoxreaktion mit Sulfidanionen als Reduktionsmittel fir Eisen-I11-Kationen).
Als unlésliche Hydroxide fallen Al(OH)3 und Cr(OH)3 aus.
Beispiele: Mn”* + 8%~ — MnS | und als Redoxreaktion: 2 Fe*" + 387 — 2 FeS | +S |
Bei der Ausféallung der (NH,),S -Gruppe bilden sich neben diesen Sulfidniederschldgen auch Ausféllungen von
Aluminium- und Chromhydroxid. Die Ursache zeigt sich beim WVergleich der Loslichkeitsprodukte zu
Ammoniumsulfidgruppe.

3a) 1. TO: Abtrennung und Nachweis von Cobalt und Nickel):

Der Sulfidniederschlag wird sofort mit 1-2 mL verdiinnter Salzsdure behandelt, um anschlieRend den ungeldsten
Rest (CoS, NiS) abzufiltrieren und in je einigen mL verdiinnter Essigsdaure und konz. Wasserstoffperoxidldsung
zu losen. Danach ist aus der essigsauren Co-Ni-Ldsung Fe-Reste mit Ammoniak auszuféllen, abzufiltrieren und
vom Fe-Rest befreites Filtrat fir die einzelnen Nachweisreaktionen von Co und Ni zu nutzen.

3b) 2. TO: Alkalischer Sturz (Abtrennung von Eisen(l11)-hydroxid und Braunstein als Mangandioxid)

Von Ni & Co befreites Filtrat der Sulfide aufkochen, konz. Salpeterséure zugeben 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 nachweisen,
den anderen Teil 2 mal mit 1 mL konz Salpetersdure abrauchen und mit konz. Salpetersaure und Blei(lV)-oxid
aufkochen, filtrieren (Nachweisreaktion: Violettfarbung zeigt Permanganat an).

3c) 3. TO: Abtrennung von Aluminiumhydroxid

Stark alkalische Losung durch Kochen von Wasserstoffperoxid befreien (Nachweisreaktion: bei Gelbfarbung
Chromat!), mit HCI neutralisieren, einige Tropfen Ammoniak und 2-3 Spatelspitzen Ammoniumchlorid
zugeben, aufkochen, den weien Aluminiumhydroxid-Niederschlag abfiltrieren und Aluminiumeinzelnachweise
durchflhren.

3d) 4. TO: Abtrennung von Chrom(at) zum Nachweis von Zink

Filtrat vom Aluminiumhydroxid-Nd. bei Gelbfarbung mit Bariumchlorid-L6ésung behandeln (nach Pufferung mit
HAc/NaAc!) und Bariumchromat abfiltrieren. In schwach essigsaures Filtrat vom Bariumchromat
Schwefelwasserstoff-Gas einleiten, weien ZnS-Niederschlag abfiltrieren, in HCI 16sen, mit NaOH kochen und -
falls nétig - stérende Niederschldge abfiltrieren (im Filtrat ist Zn als Hydroxidozinkat-Komplex farblos gel6st),
mit HAc/NaAc puffern und erneut ZnS zum Zinkeinzelnachweis ausféllen.

4.) Ammoniumcarbonatgruppe und l6sliche Gruppe

4a) Die Gruppenfallung mit Ammoniumcarbonatlésung

Filtrat der Ammoniumsulfidgruppe mit HCI anséuern und Schwefelwasserstoff verkochen; aus nicht allzu
verdlnnter Losung (gegf. Volumen durch Sieden auf einige mL einengen) im ammoniakalischen mit einem
Uberschuss an konzentrierter Ammoniumcarbonatlésung ausféllen. Bei einem pH-Wert von 8 bis 9 fallen] in
(NH,4),COs-haltiger Lésung die Carbonate von Ca(ll), Sr(ll) und Ba(ll) mit Carbonat-Anionen. Filtrat auf
Vollstandigkeit der Fallung prifen und den Niederschlag mit Ammoniumcarbonatlésung waschen.
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Ub 11e: Hinweise zur Vollanalyse + Kationennachweisen (Checkliste V)

4b) 1.TO: Abtrennung des Bariums

Carbonatniederschldge in 1-2 mL 2molarer Essigsdure (HAc) losen und das Kohlendioxid durch Kochen
vertreiben, mit 2-3 Spatelspitzen Salmiaksalz abpuffern und tropfenweise orange Dichromatlésung Cr,0;*
zugeben, bis das gelbe Bariumchromat ausfallt und (berstehende Losung durch Chromate gelb gefarbt ist
(Aufheben!). Niederschlag abfiltrieren, mit H,O waschen und in 2-3 Tropfen verdlnnter HCI I6sen. Mit etwas
verdlnnter oder 1 Tropfen konzentrierter Schwefelsdure das Bariumsulfat fallen und im Filter waschen (zur
Prifung der Flammenfarbung).

4c¢) 2.TO: Untersuchung auf Strontium und Calcium

Das Filtrat der Bariumchromatfallung wird mit 1 mL konzentrierter Ammoniumcarbonatldsung gekocht (ca. 1
min), filtriert und der Niederschlag wird chromatfrei gewaschen und danach in HCI von ca. 5 mol/L geldst. Das
Kohlendioxid wird verkocht und die Losung geviertelt (1:2:1):

e a)ein 1. Teil wird mit Ammoniumsulfatlésung versetzt, filtriert und das Filtrat mit Ammoniumoxalatldsung
auf noch vorhandene, Uberschiissige Calciumionen untersucht. Der Calciumoxalatniederschlag sollte eine
ziegelrote Flammenféarbung ergeben.

e Db)der 2. und 3. Teil werden vereinigt, mit Ammoniumoxalatldsung versetzt, um Calciumionen auszufallen
(wie oben), und das Filtrat mit gesattigter Gipslosung versetzen, um das noch schwerer losliche
Strontiumsulfat auszuféllen. Der Strontiumsulfatniederschlag wird mit Wasser gewaschen und auf
Flammenféarbung untersucht: tiefrote Flamme (ggf. mit je einem Salzkorn Calcium- und Strontiumsalz
vergleichen).

e ) der 4. Teil wird ebenfalls mit gesattigter Gipslosung versetzt, um das noch schwerer ldsliche
Strontiumsulfat auszufallen. Der Strontiumsulfatniederschlag wird mit Wasser gewaschen und auf
Flammenféarbung untersucht: tiefrote Flamme (ggf. mit dem Niederschlag aus b) und je einem Salzkorn
Calcium- und Strontiumsalz vergleichen).

lon Flammprobe | Reaktion mit OH" ...mit CO,* ...mit C,0,% ...mit CrO,*
Magnesium keine Mg(OH), fallt aus MgCO; féllt aus MgC,0, ist l6slich MgCrQ, ist l6slich
Calcium ziegelrot Ca(OH), fallt aus CaCO; fallt aus CaC,0, fallt aus CaCrQ, féllt aus
Strontium intensiv rot Sr(OH), fallt aus SrCO; féllt aus SrC,0, ist 16slich SrCrQ, fallt aus
Barium gelb-grin Ba(OH) ist 16slich BaCO; féllt aus BaC,0, ist 16slich BaCrQ, fallt aus

Die Kationen der Loslichen Gruppe bleiben im Anschluss an die Salzsdure-, Schwefelwasserstoff-,
Ammoniumsulfid- und Ammoniumcarbonatgruppe im Filtrat Obrig, weil sie mit keinem der Trennmittel
schwerldsliche Niederschlage bilden: NH,*, Mg®*, K*, Na*, Li*. Die Alkaliionen kénnen mittels spezifischer
Nachweisreaktionen und Flammenférbung identifiziert werden.

Auch Magnesium verbleibt im Trennungsgang in der Idslichen Gruppe. Zu seinem Nachweis muss stets sehr
sauber abgetrennt werden, was Magnesium in Gemischen schwer nachweisbar macht.

4d) Nachweis als Ammoniummagnesiumphosphat

Die Losung wird mit konz. NH3 alkalisch gemacht und Ammoniumchlorid und Natriumhydrogenphosphat
hinzuzugeben. Nach Erwarmen (~5 min) entsteht ein weilBer Niederschlag, der sich in Saure (bei pH<7) I6sen
l&sst. Calcium, Strontium, Barium und Zink stéren, weil sie ebenfalls einen Niederschlag bilden.

5) Ergadnzendes zu den Einzelnachweisen der Kationen:

5a) Cadmium: Nachweis als Cadmiumsulfid

Cadmium weist man durch Zugabe von Natrium- oder Ammoniumsulfidlésung zur essigsauren
Cadmiumsalzldsung nach: Es entsteht ein gelber Niederschlag von Cadmiumsulfid. Im Kationentrenngang ist
Cadmium zuvor von stérenden Begleitmetallen bzw. -schwermetallkationen im Schwefelwasserstoffgruppe zu
trennen. Insbesondere Kupferionen stéren hier diesen Nachweis und missen zuvor mit giftigem Kaliumcyanid
,;maskiert” werden.
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https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie/_Kalium
https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie/_Natrium
https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie/_Lithium
https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie/_Flammenf%C3%A4rbung
https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie/_L%C3%B6sliche_Gruppe
https://de.wikipedia.org/wiki/Ammoniumchlorid
https://de.wikipedia.org/wiki/Natriumhydrogenphosphat
https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie/_Calcium
https://de.wikibooks.org/w/index.php?title=Praktikum_Anorganische_Chemie/_Strontium&action=edit&redlink=1
https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie/_Barium
https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie/_Zink
https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie/_Schwefelwasserstoffgruppe
https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie/_Kupfer
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Ub 11f: Hinweise zur Vollanalyse + Kationennachweisen (ChecKliste VI)

5b) Bismut: Nachweis als Bismutiodid und mit Thiostannatlosung

Nach Zugabe von lodidldsung féllt schwarzes Bismutiodid aus, welches sich im lodidiberschuss als orangener
Komplex Igst: Bi* +3 I~ — Bils | (schwarz),

lodidiiberschuss: Bils + 17 — [Bi(I)4] ™ Tetraiodobismutat(111)-Komplex.

Zum Nachweis von Bi**-Kationen sollte die zu untersuchende Losung erst einmal neutralisiert werden (pH 6,5-
8). Anschliefend wird alkalische Zinn(ll)-Lésung hinzugegeben (Herstellung aus Zinn(Il)-chlorid und konz.
NaOH-L6sung). Die Zinn(ll)-lonen reduzieren Bismut(l11)-lonen zu elementarem, schwarzem Bismut, welches
in wassriger Losung ausfallt: 2 Bi** + 3 Sn*" — 2 Bi | +3 Sn**

5¢) Aluminium: Nachweis als Cobaltaluminat (auch: Thénards Blau, Cobaltblau)

Auf eine Magnesiarinne wird wenig Analysensubstanz und darauf ein paar Tropfen einer stark verdiinnten
Cobaltnitratldsung gegeben. Ist die Schmelze nach dem Glihen im Bunsenbrenner blau, war Aluminium in der
Probe. Es ist auf eine geringe Dosierung des Cobaltnitrats zu achten, da bei Cobaltnitratiiberschuss Cobaltoxid
entsteht, das eine eventuelle Blaufarbung tberténen kann.

2 AP + Co’t +4 07 — CoAlLO,

Cobaltaluminat ist ein Cobalt-Aluminium-Spinell, die Strukturformel lautet: CoO - Al,O3 (Cobalt(I1)-oxid + Aluminiumoxid)
5¢) Aluminium: Nachweis als Alizarin-S-Farblack

Eine saure Losung mit Aluminium-lonen wird mit moglichst wenig Kaliumhydroxid basisch gemacht und
zentrifugiert. 1 Tropfen des Zentrifugats wird auf der Tupfelpalette oder auf dem Objekttrdger mit 1 Tropfen
0,1%ige Natriumalizarinsulfonatldsung (Alizarin S) versetzt und 1 mol/l Essigséure bis zum Verschwinden der
rotvioletten Farbe und danach noch ein weiterer Tropfen Essigsdure zugegeben. Die Bildung eines roten
Niederschlags oder eine Rotfarbung zeigt Aluminium an. Der Niederschlag wird haufig erst nach einigem Stehen
sichtbar. Die rotgefarbte Verbindung ist in verdunnter Essigsaure schwer ldslich, wahrend die rotviolette
Farbung der ammoniakalischen Alizarin-S-Losung beim Ansduern in Gelb umschlagt.

Stérung: Eisen, Chrom und Titan geben dhnlich gefarbte, gegen Essigsaure stabile Lacke. Auch Erdalkaliionen
in konzentrierter Losung geben gefarbte Niederschldge mit Alizarin, die jedoch in Essigsaure l6slich sind.

Aluminium-lonen bilden mit dem Farbstoff Alizarin S einen sogenannten Farblack:

AP 42 Ci4HySO;Na + 3 OH™ Aluminium-lonen und Natriumalizarinsulfonat reagieren im

alkalischen Milieu zum Alizarin Aluminium-Natriumkomplex,
— Nag[AIOH(C14HgO4)a] | +2 505 +4 HyO | sepefeldioid und Wasser.

5d) Mangan: Nachweise als Braunstein und Permanganat

Mangan(l1)-Kationen werden zum Nachweis im Kationentrenngang im so genannten ,,Alkalischen Bad* — einer
Mischung aus konz. Wasserstoffperoxid und Natriumhydroxid — zum Mangan(lV)-Kation oxidiert.

Farblose Mangan(ll)-lonen reagieren mit

Mn2+ + ch’2 120H — MDO{OH)Q ~L ‘|—H20 Wasserstoffperoxid in alkalischer Losung zu braunem

Manganoxidhydroxid (Braunstein) und Wasser.

Braune Mangan(lV)-lonen reagieren mit Blei(1V)-

9 .\“Il'l2+ +5 pbo2 +4 H-I- —39 ]UTLO‘I +5 Pb2+ +9 HQO oxid in Wasser zu violetten Permanganat-lonen,

Blei(ll)-lonen und Wasserstoff-lonen.

Das Mangan(1V)-oxid-hydroxid ,,Braunstein® wird dann durch Kochen in konz. Salpeterséure geldst und mit
Blei(IV)-oxid zum violetten Permanganat aufoxidiert. Ist die Aufschwemmung durch Blei(IV)-oxid zu dunkel,
so lasst man das Reagenzglas stehen, bis sich der Niederschlag unten abgesetzt hat. Gegebenenfalls fullt man
vorsichtig etwas Wasser auf, welches sich verfarbt (Das Verfahren eignet sich manchmal auch als Vorprobe,
wird aber von lodid gestort!).

Nachweis Uber die Oxidationsschmelze: Die Probe (eine Spatelspitze) wird mit drei Spatelspitzen Soda
(Natriumxcarbonat, wasserfrei) und vier Spatelspitzen Salpeter (Kaliumnitrat) gemorsert und das Salzgemisches
auf der Magnesiarinne (oder im Porzellantiegel erhitzt). Blaugriines Manganat(V1) zeigt Mangansalze an. Ist die
Farbe kaum erkennbar, so wird auf der Magnesiarine mit Essigsdure gepruft: Das Manganat(VI)
disproportioniert bei Kontakt mit Essigsdure zum rosavioletten Permanganat und braunen Mangan(lV)-oxid

(Redoxreaktion): MnO; + NayCO3 + KNOz — NagMnO, + COz T +KNO,

i Juristischer Quellenhinweis: Diese Seiten Ub11 a bis g wurden lbernommen iiberarbeitet aus folgender Quelle
(der Autor hat in der Wikipedia-Fachredaktion Chemie als wiki-Autor am Quelltext auch selbst mitgeabeitet):
{_https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie Lizenz: 3.0 Unported (CC BY-SA 3.0)
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Ub 11g: Hinweise zur Vollanalyse + Kationennachweisen (Checkliste VII)
5e) Zink: Nachweis als Sulfid, als Rinmanns Griin und mit Blutlaugensalz

Zink fallt in der Ammoniumsulfid-Gruppe als ZnS aus. Zink bildet das einzige weie Sulfid in der
Ammoniumsulfid-Gruppe. Gliht man dieses Zinksulfid in einer Magnesiarinne mit einem Tropfen einer 0,1 %-
igen Co(NOg), -Ldsung in der Bunsenbrennerflamme, entsteht ein griiner Spinell (Mischkristall) ZnCo,0y:
ZnS + Co(NO3), + 0> — ZnCo,0, + 4 NO, + SO,.
Durchfiihrung: ZnS abfiltrieren; ZnS auf Magnesiarinne geben; Wenige Tropfen verdiinnte Co(NOs3),-Lésung
zugeben; In der Brennerflamme gliihen; Griinfarbung zeigt Zn an (Rinmanns Griin ZnCo0204)
Hinweis: Verwendet man zuviel Co(NOs),-Ldsung, entsteht schwarzes Cos;0,, das die griine Farbe Uberdeckt!
Alternative: Zink-lonen bilden in salzsaurer, acetatgepufferter Losung mit K4[Fe(CN)e] (gelbem Blutlaugensalz)
einen schmutzigweiBen Niederschlag, der sich in konz. HCI oder NaOH wieder I6st:
3Zn*" + 2 K" + 2 [Fe(CN)s]s — K,Zns[Fe(CN)g], (Eisensalze und viele andere Schwermetalle stérent!)

6) Links zu weiteren Informationen:

https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum Anorganische Chemie
http://www.chemgapedia.de/vsengine/topics/de/Chemie/Anorganische 00032Chemie/Qualitative _00032Anal
yse/index.html
https://de.wikipedia.org/wiki/Liste von Nachweisreaktionen#Kationen
http://www.chemgapedia.de/vsengine/vlu/vsc/de/ch/6/ac/versuche/vorlesung/ vlu/versuche.vlu.html
http://www2.chemie.uni-erlangen.de/projects/vsc/chemie-mediziner-neu/start.html
http://www.chem.uni-potsdam.de/groups/anorganik/ac-skript.html
http://timms.uni-tuebingen.de/Player/PlayerFlow/UT 19991019 001 chemieanorg 0001

Juristischer Quellenhinweis: Diese Seiten Ub11 a bis d wurden tibernommen Giberarbeitet aus folgender Quelle
i (der Autor hat in der Wikipedia-Fachredaktion Chemie als wiki-Autor am Quelltext auch selbst mitgeabeitet):

! https://de.wikibooks.org/wiki/Praktikum_Anorganische_Chemie Lizenz: 3.0 Unported (CC BY-SA 3.0), die
folgende Tabelle ,,Zusatzinfo* ist angelehnt an: Wichter, Tabellenbuch der Chemie, wiley-VCD, Weinheim 2012,
i S.188/189 (ISBN 978-3-527-32960-1, der Autor hat die Tabelle dort S. 188f auch selbst erabeitet):

Zusatzinfo: Analytische Stofftrennverfahren und die hierzu genutzten Stoffeigenschaften

Trennverfahren

Zustand des Gemisches

Stoffeigenschaft(en)

Trennvorgang

Trocknen

Zumeist fest/flussig

Zumeist Siedetemperatur
(Flussigkeit verdampfbar)

Flussigkeit entfernen

Sedimentieren und
Dekantieren

Aufschlammung
(Suspension) oder Sediment

Dichte und Aggregatzustinde
zweier Stoffe

Uberstehende Fliissigkeit wird
vom Bodensatz abgegossen

Zentrifugieren und
Dekantieren

Suspension (Zentrifugat, fest
in flussig)

Dichte und Aggregatzustande
zweier Stoffe

Wie Sedimentation, aber
Beschleunigung der Trennung
durch Zentrifugalkréfte

Filtrieren
(Filtration)

Suspension (fest in fllssig)
oder Rauch
(fest in gasformig)

Teilchengrélien
(Partikeldurchmesser
< Filterporendurchmesser)

Filterporen halten Partikel zuriick,
die die Porengrolie tiberschreiten

Extrahieren

Feststoffgemische oder deren
Lésungen oder Suspensionen

Loslichkeit von Stoffen in
Ldsungsmitteln

Ein Bestandteil 16st sich in einem
der Lésungsmittel besser als die
anderen

Aus- und Um-
kristallisieren

Feststoffgemische (fest und
fest), die in Losemitteln bzw.
Fliussigkeiten gelost sind

Loslichkeit von Stoffen in
Ldsungsmitteln, Bildung
unterschiedlicher Kristalle

Der schwerer l6sliche Stoff bildet
bei Abkiihlung und Abscheidung
Kristalle (oder Sediment)

Sieben Heterogenes Feststoffgemisch | PartikelgréRen Siebgitter halt Kérner zurtick, die
(fest / fest) (KorngrdRe > Gitterabstande) | groRer als die Gitterabstande sind
Sublimieren Feststoffgemische Sublimationstemperatur Nur einer der Stoffe sublimiert,
Flotieren (Flotation, | Feststoffgemische (fest und Benetzbarkeit und Dichte der | Abschdpfen nicht benetzter,
Schwimm- fest; in Flissigkeiten Partikel schwimmender Partikel

aufbereitung)

schwimmend oder absinkend)

(Schwimmaufbereitung)

Schwimmscheiden

Flissigkeitsgemische,
instabile Emulsionen

Dichte nichtmischbarer
Flussigkeiten

Scheidetrichter zum Beenden des
Abflieens an der Phasengrenze

Chromato-
graphieren
(Chromatographie)

Gasgemische oder Lésungen
(maobile Phasen)

Wandergeschwindigkeit von
Stoffen in bewegten
Losemitteln / Gasphasen

+ Anhaftung (Adhdsion)

Mobile Phasen wandern mit
unterschiedlicher Geschwindigkeit
liber stationare Phasen an
Detektoren vorbei

Destillieren
(Destillation)

Ldsungen,
Flissigkeitsgemische (inkl.
verflussigte Gasgemische)

Siedetemperaturen oder
-bereiche (je nach Druck)

Der fliichtigste Stoff verdampft
beim Erwarmen,
danach Kondensation

© Michael Wachter, Miinster



http://www.chemgapedia.de/vsengine/vlu/vsc/de/ch/16/ac/trennungsgang/vlu/trennungsgang.vlu/Page/vsc/de/ch/16/ac/trennungsgang/tr_ammoniumsulfidgruppe.vscml.html
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Ub 11h: Hiufige Analysefehler LAC und Verhalten von gelésten Ionen

1) Haufige Fehler — die Klassiker:

- nicht mitgedacht, sondern uniberlegt , drauflosgekocht”, um vermeintlich schneller fertig zu sein
- falsche Tipps von Mitschiiler/innen beachtet statt sich die Miihe zu machen, selbst in der Original-

Versuchsvorschrift, in eigener Unterrichtsmitschrift und in alten, korrigierten Protokollen nachzusehen
- ungespllte Pipetten / GefdRe benutzt (z. B. ungesplilte Pipette mit Resten von Losungen aus vorherigen
Versuchen ohne auszuspilen direkt in Vorratsflasche oder Reagenzlosung, mit HCI gereinigte Morser

nicht gespiilt, ...)

- pH-Wert nur abgeschétzt und nicht per UIP kontrolliert und somit andere Reaktion/falsches Ergebnis

- Beobachtungen nicht notiert, um schnell weiterzumachen, und deshalb ein Ubersehen wichtiger Hinweise, so
dass die Analyse zu lange dauert oder missrat

- mogliche Stérung von Nachweisen durch andere lonen nicht beachtet (z. B. Bromid/lodid bei Ringprobe, Eisen
beim Cobaltnachweis usw.)

- bei langer dauerndem Filtrieren oder AufschlieBen Zeit nicht fiir kleine Vorproben oder Nachweisreaktionen
oder Aufrdumarbeiten genutzt, so dass am Ende Zeit fehlt (Zeitmanagement, Planung statt Chaos),

- fehlende Gegenproben: Weiteren méglichen Nachweis nicht gemacht (z. B. Halogenid, Phosphat, Eisen) und
somit Experimentierfehler bei lonennachweisen tibersehen und Ergebnis verfalscht

- fehlende Positivprobe (Versuch richtig durchgefiihrt? Reagenzien brauchbar? Z. B. das Kalk- und Barytwasser
klar? Oder tribe?) und fehlende Blindprobe (unreine Reagenzien, z. B. mit stérenden lonen oder

bereits mit nachzuweisendem Stoff = Analyt verunreinigt, z. B. Sulfidlésung)

- Niederschlag beim Kationen-Trennen nicht mit Wasser gewaschen und somit falsche Kationen in der

Trenngangsgruppe

- Niederschlag nicht vollstandig ausgeféllt und somit ebenfalls falsche Kationen in der Gruppe
- Kobaltglas und Handspektroskop nicht benutzt und keine Vergleichsproben, somit Flammprobe fehlerhaft

2) Verhalten gel6ster Kationen:

Angaben haufigen Verhaltens; Abweichungen sind je nach pH-Wert / Konzentration maoglich, ebenso
in Gegenwart von NH;, NH," u.a., daher bei ? und im Zweifelsfall eine Positivprobe durchfiihren!

Anion &> | inH;0 mit OH’ mit CI mit mit S* mit CO;> | mit SO,
Kation| (bei pH<7) | (bei pH>7, (bei pH<7) | H,S/HS (pH>7) (bei pH>7) | (bei pH<7)
ohne NHs) (bei pH<7)
Ag' farblos schwarz | | weil} | schwarz| | schwarz| | schwarz] | weil} |
Pb* farblos weild | weild | schwarz| | schwarz| | weiB | weil3]
Hg*" farblos gelb | weild | schwarz| | schwarz| | gelb | ?
cu? hellblau hellblau] hellgriin schwarz| | schwarz| | hellblau| | hellblau
Bi** weiB| pH>5 | weil | weiR| pH>5 | braun | braun | weil | wei| pH>5
cd* farblos weild | farblos gelb | gelb | weild | farblos
sb** farblos weild | farblos orange | orange | | weil} | farblos
sn” farblos weild | farblos braun | braun | weild | farblos
Mn* hellrosa rosa | hellrosa hellrosa rosa | weild | hellrosa
Fe® hellgriin olivgriin| hellgriin hellgriin schwarz| | braun? | | hellgriin
Fe* gelbbraun | rostbraun| | gelbbraun | gelbbraun | schwarzd, | braun | gelbbraun
Co”™ rosa blau | rosa rosa schwarz| | blaulich bis | rosa
heif: rosa rotlich|

Ni2 griin hellgriin| griin griin schwarz| | hellgrin| | griin
crt griinlich bis | graugriin| | grinlich bis | griinlich bis | graugriin| | graugriin| | griinlich bis

blauviolett blauviolett | blauviolett blauviolett
AP* farblos weild | farblos farblos weild | weild | farblos
Zn* farblos weild | farblos farblos weild | weild | farblos
Ca/Sr/Ba*" | farblos weil | farblos farblos weil | weil | weill|
mg** farblos weild | farblos farblos weild | weild | farblos
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2) Verhalten geloster Kationen (Fortsetzung):

Anion > in H,0 mit OH" mit CI mit H,S/HS | mit s> mit CO,~ | mit S0~
Kation | (bei pH<7) | (bei pH>7, (bei pH<7) (bei pH<7) (pH>7) (bei pH>7) | (bei pH<7)
ohne NH;)
Ag' farblos Ag,0 | AgCl | Ag,S | Ag,S | Ag,0 | Ag,S0, |
Pb** farblos Pb(OH),| | PbCl, | PbS | PbS | PbCO; | PbSO, |
Hg* farblos HgO | HgCl, | HgS|(+Hg) | HgS|(+Hg) | HgO | ?
cu’ hellblau Cu(OH), | hellgriin CuS|(+Cu,S) | CuS|(+Cu,S) | CuCO; | hellblau
Bi*" BiO(OH) | | Bi(OH); | | BioCIY, Bi,S; | Bi,S; | BiO(OH) | | Bi(OH)SO,|
cd” farblos Cd(OH), | farblos Cds | Cds | CdCO; | farblos
sb** farblos SbO(OH)| farblos Sb,S; | Sb,S; | SbO(OH)| | farblos
sn** farblos Sn(OH), | | farblos snS, | snS, | Sn(OH), | | farblos
Mn®* hellrosa Mn(OH),| hellrosa hellrosa MnS | MnCO; | hellrosa
Fe™* hellgriin Fe(OH), | hellgriin hellgriin FeS | FeCO; | hellgriin
Fe* gelbbraun Fe(OH);3| gelbbraun gelbbraun FeSJ +S FeO(OH)| gelbbraun
[ rosa Co(OH), | rosa rosa CoS | CoCO; | rosa
Ni® griin Ni(OH), | griin griin NiS | NiCO; | griin
cr griinlich Cr(OH); | griinlich griinlich Cr(OH); | Cr(OH); | griinlich
AP farblos Al(OH); | farblos farblos AI(OH); | AI(OH); | farblos
Zn* farblos Zn(OH), | farblos farblos ZnS | ZnCO; | farblos
Ca/sr/Ba”* | farblos Ba(OH), | farblos farblos Ba(OH), | BaCO; | BaSO, |
Mgz+ farblos Mg(OH),| farblos farblos Mg(OH), | MgCO; | farblos
Besonderheiten:
Ag' Mit lodid gelbweiRer Nd. von Agl, unloslich in konz. NH; / Nd. Mit Br, SCN', CN
Pb** Mit lodid gelber Nd. von Pbl,, dhnl. Mit Chromatlésung / PbSO, 16slich in konz. Tartratlésung
ng+ Amalgamprobe positiv, silbriger Fleck nicht abwischbar
o’ Mit [Fe(CN)6]4' brauner Nd. von Cu,[Fe(CN)s], mit DMG-Losung + NH; verd. violetter Nd.
Bi* Mit DMG-LGsung + NH; verd. gelber Nd. / Mit | Bil;| schwarz + oranger Komplex [Bi(l),]
cd* Cd(OH), I6slich in konz. NaOH (anders als Zn) sowie in konz. NH;
sb** Mit Fe, Zn, Sn Reduktion zu Sb| / Mit konz. HNO; Oxidation zu Antimonsaure H;SbO,, weiler Nd.
sn’* Sn(OH), mit viel NaOH - Sn| + [Sn(OH)6]2' / Zn reduziert Sn>* zu Sn / Oxidation zu Sn0O,, méglich
Mn** Mn”* sowie MnS, Mn(OH),, MnCO; oxidiert an Luft oder mit H,0,, Cl,, Br, schnell zu MnO,
(braun)! / mit (NH4),HPO, Nd. von MnNH,PO, (pH 8-9, an Luft braunlich) /
Oxidationsschmelze blaugriin / Mn(OH), mit Br, und OH’ rosaviolett (MnO,)
Fe’* Mit DMG-L6sung + NH; verd. roter Nd. / Mit [Fe(CN)6]4' weilblauer Nd. / mit NH; rot;
Fe?" sowie Fe(OH),, FeCO; oxidiert an Luft oder mit H,0,, Cl,, Br, schnell zu FeO(OH) (rostbraun)!
Fe*' Mit [Fe(CN)e]* blauer Nd. / mit SCN tiefrot / mit viel CH;COO bei pH 7 tiefrot
Co™ Co(OH), oxidiert an Luft oder mit H,0,, Cl,, Br, schnell zu schwarbraunem Co(OH); und ist in NH3
|6slich mit rotlicher Farbe, mit NH," schmutziggelb (wird an Luft zu rotem Co3+)
Ni® Mit DMG-L&sung + NHs verd. himbeerroter Nd. (stérend: Fe”* mit DMG rot, Co”* braunrot, Cu**
violett) / Mit [Fe(CN)6]4' ein Nd. / Ni(OH), oxidiert an Luft oder mit Cl,, Br, zu schwarzem Ni,0s, in
NH; 16st es sich hellgriin bis blau
cr Cr(OH)3 mit viel OH" tiefgriin als [Cr(OH)G]a' I6slich / mit H,0, konz in NaOH Oxidation zu gelbem
Chromat CrO,”, das im Sauren zu orangem Dichromat Cr,0,” wird (reversibel) /
mit HPO,” gruner Nd. von CrPQ, / cr’*kann griin und violett sein, je nach Hydratation
APt Al(OH); in viel OH" I8slich als [AI(OH),], das mit NH," wieder weiBen Nd. von Al(OH); ergibt / mit
CH;COO weiller Nd. von Al(OH),CH3COO mdglich (dhnlich: Fe3+) /
mit HPO42' weiller Nd. von AIPO,
Zn** Zn(OH), in viel OH" I6slich als [Zn(OH)4]2' I6slich, ebenso in konz. NH; / mit [Fe(CN)6]4‘ weiller Nd.
von K,Zn[Fe(CN)g] , mit [Fe(CN)s]> braungelber Nd. / Rinmanns Griin ZnCo,0, /
mit HPO,” weiBer Nd. von Zn3(PO,), und bei pH 8-9 mit NH," als ZnNH,PO, (ahnl. Mn**, Mg**)
Ca/Sr/Ba”* Mit NH; kein Nd., wohl aber mit (NH,),CO3 / nachweis mitso - gestort durch Pb™, Ag*, sr™*, ca* / Ba™
gelber Nd. mit cr0,” und Cr,0,” / Ca®* weiRer Nd. mit C,0,> Oxalat / mit PO,> weiRer Nd. als 3
Cas(P0O,); ® Ca(OH), ; Ca/Sr/Ba”* stéren Mg-Nachweis, ebenso Zn** u. 3hnl.
Mg2+ Mit HPO42' und NH3/NH,Cl weiBer Nd. von MgNH,PO, (viele Schwermetalle +II stéren, s.o.!)
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Checkliste fiir die Analyse (Fiir Labornotizen der Vollanalyse)

Name: Probenummer: Datum der Labortage :
Analysenergebnis (Endergebnis ; Gefundene lonen ):

(Vorgenommene Analyseschritte links angekreuzt, positive Nachweise rechts)

1.) Beschreibung der US:

o Farbung, Geruch, Kristallform:

o Loslichkeit in Wasser + pH-Wert: pH=
0 Loslichkeit in Sduren:

o Vorgenommene Aufschlisse: (Beobachtungen, Hypothesen)

2.) Ergebnisse der Vorproben und Anionennachweise: Ergebnisse bzw.Vermutete lonen:

o Flammenfarbung(en): lonen:
o Kreuzprobe: Ammoniumion enthalten? o
o Amalgamprobe: Quecksilber: o
o Phosphor-/Boraxperle; Beobachtungen:
Mogliche lonen:
o Anionennachweise aus der US; gefundene lonen:
Beobachtungen: Carbonat: o
Sulfid: o
Azetat: o]
o Oxidationsschmelze (Test auf Mn, Cr): lonen:
o Weitere Beobachtungen / Proben:
Mogl. lonen:
o Anionennachweise aus dem SA: Gefundene Anionen (ankreuzen):
Sulfat: o
Besonderheiten,Beobachtungen: Nitrat: o)
Chlorid: o
Bromid: o]
lodid: o
Phosphat: o]
Thiosulfat: o
3) Kationentrenngang und Einzelnachweise:
o Salzsauregruppe: Gefundene Kationen:
Beobachtungen beim Trenngang:
Quecksilber: o]
Silber: o]
Blei: o]
o Schwefelwasserstoffgruppe:
Beobachtungen beim Trenngang: a) Kupfergruppe:
Wismut: o]
Kupfer: o
Kadmium: o

(Fortsetzung folgt)
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Checkliste fiir Labornotizen bei Vollanalysen, Seite 2

Name: Probenummer: Datum der Labortage :
b) Arsen-Zinn-Gruppe, Beob. beim Trenngang: Nachgewiesene Kationen
Antimon: o]
Zinn: o
(Arsen) o
o Ammoniumsulfidgruppe:
Beobachtungen beim Trenngang: Kobalt: o
Nickel: o
Mangan: o]
Eisen: o]
Aluminium: o
Chrom: o
Zink: o
o Ammoniumcarbonatgruppe:
Beobachtungen beim Trenngang: Kalzium: o
Strontium: o}
Barium: o]
o Losliche Gruppe:

Magnesium: o
Alkali-ionen:

Weitere Beobachtungen und Vermutungen, Besonderheiten, Zusatzversuche:

(Fortsetzung siehe Riickseite)
H-/P-Satze, Reaktionsschemen, Entsorgung etc.: siehe Riickseite

| Leistungsbewertung: (wird von der Lehrkraft bei der Protokoll-Riickgabe ausgefiillt)

1.) Ihre Probe enthielt folgende Salze bzw. lonen:

2.) Anzahl Ihrer Analysenfehler: - das sind % falsch / % richtig.

3.) Die Benotung lhres Analysenergebnisses ist/wire demzufolge:
4.) Benotung lhrer experimentellen Arbeitsweise (unabhangig von 3.):

(Vgl. gegf. erlauternde/begriindende Anmerkungen zu mégl. Besonderheiten lhrer Probe)
5.) Benotung lhres beiliegenden Analysenprotokolles:
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Nachweis von /Operation
Ammonium NH,"
Alkalisches Bad
Aluminium AP
Amalgamprobe Hg?"
Ammoniumcarbonat-Gr.
Ammoniumsulfid-Gr.
Anionennachweise insg.
Arsen, Antimon As**/Sb**
Blarium Ba**

Bismut Bi**

Boraxperle

Bromid Br

®admium Cd*

Carbonat CO5”

Chlorid CI

Chrom Cr® (im Trenngang)

Sisen Fe?* / Fe®*

[Zlammprobe Na*, K*, Li* u.a.

[glalogenide CI', Br, I’

Hydroniumion H;O"

Hydroxid OH"

fodid I

[Eationen insgesamt

Kobalt Co**

Kreuzprobe NH,"

Kupfer Cu®*

[Meuchtprobe Sn**

Magnesium Mg**

Mangan Mn** / Mn**

itrat NOs

Nickel Ni**

Exidationsschmelze
hosphat PO,*

Phosphorsalzperle

ingprobe NO;

Blalzsauregruppe

Salzperle (Vorprobe)

Saurer Aufschluss

Schwefelwasserstoffgruppe

Sodaauszug

Sonnenuntergang S,05>

Sulfat SO,*

Sulfid §*

fhiosulfat S,05*

Trennoperation TO Cu**/Ba**

TO fiir 5 Kationen

TO fiir die 5 Trenngruppen

Trennoperationen / -gang insg

Wiersuchsfehler (Analyse)

Fink Zn**

Zinn Sn** / Sn**

Wéchter: Laborpraktikum Anorganisch-analytische Chemie LAC, Seite 116

Tabelle der Nachweisreaktionen und weiterer Versuche

Versuch Nt. / S.
V.38, S.59
S.108
S.110
V.51, S.69
V.77,S.102
V.76, S.105
V.70, S.83ff
V.53, S.69
V.40A, S.60 + 109
V.62c, S.77 + 110
V.09, S.34
V.57,S.70 + V.70.3, S.84
S.139
V.37h, S.59
V.16, S.48/V.22, S.50/
V.65, S.78/V.70.1, S.83
S.108
V.61f, S.77
V.08, S.32f
V.70, S.83
V.24f, S.55
V.32+34, S.57f
V.57,S.70 + V.70.3, S.84
S.105ff
V.62f, S.77 + V.09, S.34
V.38, S.59
V.40A1, S.60
V.52, S.69
V.77.7,S.103
S.110
V.66, S.78
V.64, S.77
V.56, S.70
V.67, S.78/V.70.5ff, S.85f
V.09, S.34
V.66, S.78 + VV.70.4, S.85
V.75, S.100
V.09, S.34
V.72 Hinweis, S.91
V.76, S.101
V.69, S.83
V.67,S.78 + V.70, S.84
V.18, S.48 + V.23, S.50
V.59a, S.59
V.68, S.78
V.40B, S.60
V.73, V.91f
V.74, S.99
S.105ff
S.112f
V.22,S.50 + S.108,111
V.52, S.69
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Stichwortverzeichnis (Sachregister, Fachbegriffe von A — Z mit Seitenzahl)

Stichwort (Sachwort,Person)
[Alikalimetalle

Alkalisches Bad, Alkal. Sturz
Amalgamprobe
Ammoniak NH3
Analyse(gang)
Analysefehler
Anionennachweise
Aufschluss

Ausfallung

ase

Basischer Aufschluss
Benennung von Stoffen
Blindprobe

Bunsenbrenner
[Chemische Reaktion
Chemische Verbindung
Chlor ClI,

Chlorwasserstoff HCI
issoziation, Ko-Wert
Eldelgaskonfiguration
Element, chemisches
Element, galvanisches
[Flallungsreaktion

Filter, Filtration
Filterriickstand
Flammprobe, -farbung
Formel, chemische
[Glalvanisches Element
Gefahrenhinweise, H-Satze
Hl-satze, Gefahrenhinweise
Halogen(e)

Hydratation

Hydroniumion H;O"

|I|Od I,

lon

lonische Verbindung, Salz

[Klation

Kationennachweis(e)

Kationentrenngang, Kationen-

trennung

Komplex

Kontrollprobe

Konzentration

Koordinationszahl

Kupfer, Kupfersulfid, -sulfat

aborgeréte

Ladungszahl (lon)

Lauge

Leuchtprobe

Ligand, Ligandenaustausch

Ldseversuche (Analyse)

Loslichkeit, L.-produkt,
pK.-Wert

Seite(n)

35ff

98, 102

69

51,78

90, 98ff

113

81ff, 98

79ff, 87ff

43ff

51ff, 57ff

91

19f, 72

45

911

8, 17ff

8

36,38

51, 55f

43f

18

8,10, 18

64, 66

28, 43ff

11, 43ff, 111

11

27, 32f

20

64, 66

9

9

35ff, 38ff

44

51f, 55ff

36, 38ff

18, 20,

44, 66f

18f

44, 112f

87ff, 98ff

60, 87ff,
98ff, 112f

71ff

45

43f, 52

71

13

9

20

51ff

69

71ff, 76ff

90, 98

43f

Stichwort (Sachwort,Person)
agnesium

Marsh’sche Probe

Maskieren

Metall(e)

Molekiil(e)

Molekulare Verbindung
INlachweisreaktion

Natrium Na
Natronlauge NaOH
Nichtmetalle
Niederschlag
Normalwasserstoffelektrode
[Olxidation
Oxidationsmittel
Oxidationsschmelze
Oxidationszahl
P|-satz,SicherheitsmaBnahme
Periodensystem PSE
pH-Wert (+pOH, pKs, Kg)
Positivprobe
Proton H*, Protonenaustausch
[Rleaktion, chemische
Reaktionsgleichung
Reinstoff
Redoxreaktion
Reduktion, Reduktionsmittel
Ringprobe
Salz
Salzperle
Sauerstoff O,
Séure
Séure-Base-Reaktion
Schalenmodell (Bohr)
Schmelzen
Schwefel S
Sediment, Sedimentieren
Sicherheiotsmaltnahme/H-Satz
Soda-Pottasche-Aufschluss
Sodaauszug
Sonnenuntergang
Spannungsreihe
Stoffe, Stoffeigenschaften
Stoffgemisch
Stoffgruppen
Stoffnamen, chemische
Stofftrennverfahren

(auch: Trennoperation)
Stoffvereinigung
Stoffzerlegung
Stérung (von Nachweisen)

itration

Trenngruppe(n)

© Michael Wachter, Miinster

Seite(n)

25, 55f

69, 88

77, 87ff

8, 18, 56f, 60ff

18

8,20

441f, 67f, T9ff,
87ff, 114

35ff

57

18

43ff, 112f

64

61ff

63ff, 70f

70

63f, 72

9

22, 29, 35ff

52ff, 58

45

51ff

8,28

28ff, 42

8

28, 61ff, 66ff

61ff, 63ff, 68

78, 85

18f, 51ff

27, 34,88

12

51ff, 55ff

28, 51ff

22

12

12f

11

9

91

83,90

78,84

64

7f, 10

8,10, 17

8

19

8, 10, 17,
45, 111

8ff, 17, 25

8ff, 17, 24

45,77, 87ff

59

87ff, 98ff
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Stichwort (Sachwort,Person) Seite(n) Stichwort (Sachwort,Person) Seite(n)
Trennoperation TO allgemein 45, 60, 105ff Verdrangungsreaktion 58f
Trennoperation TO Cu®*/Ba®* 60 Vergleichsprobe 45

TO fiur 5 Kationen 91f Versuchsauswertung 9, 14, 40, 93
TO fir die 5 Trenngruppen 99 Versuchsprotokoll 14ff
[Merbindung, chemische 8, 19ff Vorprobe 79ff, 87ff, 90
Verbrennung 12,25 Wiasserstoff, atomar H° 66
Verdampfen 12 Zentralatom 711f

Sachbtlicher, Lehrblicher und weitere Ausgaben des Autors:

1.) M. Wéachter: Merkséatze und Formeln Chemie, epubli 2019, kleines Taschenbuch zu nur 7,99 €,

ISBN 9783748550129
(auch als ebook fir unter 3 €: ISBN bzw. EAN: 9783748597735)

Diese und alle weiteren Lernhilfen / Arbeitshefte erhéltlich erhaltlich im Epubli-Online-shop tber:
https://www.epubli.de/shop/autor/Michael-Wichter/28316 (ggf. nach unten scrollen!)

2.) Chemie im Distanzunterricht, neue Reihe fir KI. 7 bis 10 in folgenden Banden:
(I) Stoffe, Teilchen, Reaktionen, ISBN: 9783753144399,
preiswerter auch in schwarzweifld (s/w): 9783753138558;
(I) Elemente, Periodensystem, Atombau,
ISBN farbig: 9783753148243, ISBN in s/w: 9783753148168
(1) Salze, Sauren, Laugen, ISBN farbig: 9783753159218 , s/w: 9783753159249
(IV) Redoxreaktionen — Energie aus chemischen Reaktionen;
ISBN farbig: 9783753165097, s/w: 9783753165028
(V) Molekilverbindungen, Strukturformeln, Stoffe als Energietréger;
ISBN farbig: 9783753172064, s/w: 9783753171609
(VIl) Kohlenstoffverbindungen - Einfihrung in ihre Vielfalt:
Organische Chemie; ISBN farbig: 9783753178547, s/w: 9783753178530

3.) Ub(erleg)ungsaufgaben Chemie, eine Reihe Arbeits- und Lernhefte in 7 Banden
(Ubungsaufgaben, Klausur- und Priifungsaufgaben — didaktisch
aufbereitet und anschaulich erklart: mit Lernhilfen UND Lésungen, epubli 2019),:
Bd.1: Grundlagen der Chemie (ISBN farbig: 9783750240421,
preiswerter auch in schwarzweiss (s/w): 9783748539421)
Bd.2: Allgemeine und Anorganische Chemie, Stéchiometrie
(ISBN s/w: 978-3-748539-46-9, farbig: 978-3-750240-650),
Bd.3: Physikalische Chemie(ISBN s/w: 978-3-748539-47-6),
Bd.4: Analytische Chemie(ISBN s/w: 978-3-748539-48-3),
Bd.5: Grundlagen der Organischen Chemie(ISBN: 978-3-748539-52-0),
Bd. 6: Anorganisch-chemische Technologie(ISBN: 9783748571162),
Bd. 7: Organisch-chemische Technologie; (ISBN 9783753133430)

4.) Fachbegriffe der Chemie - Definitionen, Grundwissen und Erklarungen zum Nachschlagen und
Lernen, ISBN: 978-3-753172-14-9

5.) Chemiegeschichte(n) im Unterricht. Historische Entdeckungen und Erkenntnisse als Lernhilfen
im Chemieunterricht. Impuls fur eine neue Fachdidaktik; geschrieben fiir Lernende und Lehrende
(ISBN: 9783754913826)

6.) Das Lernen Lernen. Lernhilfen fiir Schule und Homeschooling,
fur nur 8,99 Euro,
Tipps fur alle Facher, fur selbststédndiges Lernen im Préasenz- und Distanzunterricht,
ISBN 9783753104713 (epubli 2020)

7.) CHEMIE!?! Das Grundwissen fiir Klasse 7 bis 10, ein Arbeitsbuch fiir die Schule - alle
Lerninhalte mit Erklarungen, Ubungsaufgaben, Lernhilfen, epubli 2020, preiswerte Schwarzweil-
ausgabe (s/w) mit ISBN 9783752995596; mitvielen, farbigen Abbildungen: ISBN 9783752995657
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8.) Tabellenbuch der Chemie, Daten zur Analytik, Laborpraxis und Theorie, wiley-VCH Verlag
Weinheim, 2012, ISBN-13: 978-3-527-32960-1
9.) Laborpraktikum Anorganisch-analytische Chemie LAC (ISBN 9783750270077)

10.) Kleine Entdeckungsgeschichte(n) der Chemie im Kontext von Zeitgeschichte und
Naturwissenschaften, Printausgabe: Verlag Kdnigshausen und Neumann, ISBN: 9783826065101,
wesentlich preiswerter fir 7,99 € auch als ebook: Verlag Twentysix, EAN: 9783740768782

11.) Analytik - die Geschichte (ein Sach- und Lesebuch zur Analytik und Gerichtsmedizin, ihren
Methoden, Erfindungen und Entdeckungen, Printausgabe: epubli 2019, ISBN: 978-3-748540-88-5,

wesentlich preiswerter fur 7,99€ auch als ebook: Verlag Twentysix, EAN: 9783740745318

12.) Entdeckungsgeschichte(n) aus den BlOwissenschaften und der Medizin,
epubli 2019, ISBN: 978-3-748541-56-1, preiswerter auch als ebook erhaltlich, Verlag twentysix

13.) Kleine Entdeckungsgeschichte(n) der Astronomie im Kontext von Zeitgeschichte und Physik,
Verlag Kénigshausen und Neumann, 2018, ISBN: 978-3-8260-6511-8 (auch als ebook erhaltlich)

14.) Chemielabor, Einfihrung in die Laborpraxis, wiley-VCH Verlag Weinheim (2011), ISBN-

13: 978-3-527-32996-0

15.) und als Romane von M. Wéchter:
Das Anden-Artefakt (ISBN 9783750208070, auch auf englisch, franzdsisch und als ebook),
Gulligold — ein Westfalen-Ostfriesland-Krimi (ISBN 9783754134979),
Das Altakolia-Projekt (science fiction, ISBN 9783750272910, wesentlich preiswerter auch als ebook) u.a.
(alle online erhaltlich Gber den epubli-Buchshop und im Handel).

Der Autor:
Michael Wéchter bildet als Lehrer u. a. chemisch-technische Assistenten, Chemielaboranten, Lacklaboranten,
Chemikanten und Produktionsfachkréfte Chemie am Hans-Bdckler-Berufskolleg in Minster aus. Nach seinem
Lehramtsstudium in Chemie, Pédagogik und Theologie war er zunéchst als Lacklaborant in Munster-Hiltrup
und als Chemielehrer an Gymnasien in Rheda-Wiedenbriick und Datteln tétig. Durch langjéhrige Lehrtatigkeit
in Chemie u.a. ist er mit den unterschiedlichen Frage- und Problemstellungen von Schulerinnen und Schillern
sowie von Lernenden in den Laborberufen bestens vertraut.

Autorenhomepage: https://michael-waechter.jimdosite.com/

Eigene Notizen

Meine Zusammenfassungen, Anmerkungen, Rechnungen, Ideen und Fragen:
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