Chemische Nachweise*

Uwe Miinch
30. September 1991

Im folgenden sind die Nachweise von Kationen (insbesondere Metallkatio-
nen), Anionen (Sulfate, Nitrate, Halogenide, etc.) und Elementen zusammen-
gefafit, die wir im ,,Chemischen Praktikum fiir Physiker in Versuchen bzw.
im Seminar kennengelernt haben. Auflerdem sind die Trennungsgénge und im
Anhang einige Darstellungsmoglichkeiten verschiedener Elemente bzw. Verbin-
dungen beschrieben.

1 Nachweise der Kationen und Elemente

(1) : AT Aluminium-Ionen weist man zunéchst iiber weiles Alu-
miniumhydroxid nach. Dazu gebe man zu der Aluminium-
losung verd. Ammoniak. Es fallt AI(OH); |, 5. Nun 16st
man diesen Niederschlag mit verd. Essigsdure und wenig
Eisessig (= wieder hydratisierte Al1**—Tonen). Nun gebe
man Morin-Losung zu der Probe. Unter UV-Licht zeigt sich
Fluoreszenz. (Versuch 7.6)

FEine zweite Moglichkeit des Nachweises ist das Doppelsalz
CoAl,O, (Thenards Blau).

(2) : As?t

e Eine Moglichkeit des Nachweises von Arsen—Kationen
besteht darin, eine solche Lésung mit Ammoniumsulfid
(NH,),S zu versetzen. Es entsteht ein gelber Nieder-
schlag.

Formel: 2As3tT + 357 — As,S, Lgelb

Siehe Versuch 5.16; vgl. auch: (21),(5)

e Marshe—Probe: Arsenkationen, Zink und ver-
diinnte Schwefelsdure wird erhitzt. Das entweichende

*eine Zusammenfassung basierend auf meiner Mitschrift. (Version 3.2 vom 14.5.97)
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(3): B¥F
(4) : Ba?T
(5) : Bi*t

Arsin wird an anderer Stelle nochmals erhitzt und es
scheidet sich ein grauer Spiegel Arsen ab. Gleichungen:

3Zn+ As*t + 3HT — AsH, 1 +3 Zn?*
2AsH; — 2As+3H, 1

¢ Bettendorf’sche Arsenprobe: Die Probe wird in
konz. Salzsdure gelost und SnCl, zugegeben.
Die Losung wird braun. (s. Versuch 5.18)

Formel: 2As?t +3Sn?t — 2 As + 3Sn*t

Der Nachweis von Borsdure gelingt iiber den Borsiduretri-
methylester. Die Dédmpfe dieses Esters brennen griin. Um
den Ester zu erzeugen, wird die Probe mit Methanol und
konz. Schwefelséure versetzt. (s. Versuch 7.3)

Formel: B(OH); + 3 CH;OH — B(OCH,); + 3H,0

Zum Nachweis von Bor muf3 die Borverbindung also zunéchst
zur Borsdure reagieren. Bei Borax (Na,B,O; - 10H,0) ge-
schieht dies folgendermafien:

Formel: B,0,*~ +5H,0 + 2H" — 4B(OH),

Barium ist ein Erdalkalimetall®.

e charakteristische Flammenfiirbung: fahlgriin (im Spek-
troskop: u. a. viele griine Linien)

e (s. Versuch 7.16) Zum Nachweis der Barium-Ionen
versetze man die Losung mit einem Chromatsalz. Die
Fliissigkeit wird durch Bariumchromat gelb.

Formel: Ba?t + CrO,?~ — BaCrO,(gelb)

Eine Moglichkeit des Nachweises von Bismut—Kationen be-
steht darin, eine solche Losung mit (NH,),S (Ammonium-
sulfid) zu versetzen. Es entsteht ein braun—schwarzer Nie-
derschlag.

Formel: 2Bt +35%" — BisS3 |braun—schwarz

Siehe Versuch 5.16; vgl. auch: (21), (2); auBerdem gelingt
mit Bismut auch die bei Arsen (2) erwihnte Bettendorf’sche
Probe, allerdings in alkalischer Losung: Nach Versetzen ei-
nes Bismutsalzes mit Zinn(IT)chlorid und Natronlauge f&llt
schwarzer Bismut aus. (s. Versuch 5.19)

IBarium bildet mit Sulfat- und Carbonationen einen schwerléslichen wei3en Niederschlag.
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(6) : Bry

(7): Ca2t
(8) : Co?*
(9) : CO,
(10) : Cr3t

Der Nachweis des elementaren Broms gelingt durch Aus-
schiitteln mit CCl, oder Chloroform CHCI;. Die untere, or-
ganische Schicht ist braun gefiarbt. Siehe Versuch 3.8; Ver-
gleiche auch (13).

Calcium ist ein Erdalkalimetall®.

e charakteristische Flammenfirbung: ziegelrot (im
Spektroskop: u. a. eine wviolette und eine griine Linie,
einige orangene Linien).

e Nachweis durch z.B. Natriumoxalat Na,C,0, (s. Ver-
such 7.10)
Formel: Ca’t + C,0,2~ = CaC,0, |

weifl

Die Riickrichtung, d. h. das Losen des Calciumoxalats,
lduft unter Sdureeinwirkung ab.

e Kobalt ldfit sich durch Kobalt(IT)thiocyanat nachwei-
sen. Dazu versetze man die Probe mit einigen Tropfen
Ammoniumthiocyanat-Lsg. (NH,SCN). Dann schiitte-
le man mit Amylalkohol aus. Das gebildete Co(SCN),
ist blau. (s. Versuch 8.26)

Formel: Co?t +2SCN~ — Co(SCN), (blau)

e Phosphorsalzperle: blau (s. Vorproben)

Der Nachweis des Kohlendioxids wird mit Ba(OH), (Baryt-
wasser) gefiihrt. Es bildet sich Bariumcarbonat. (s. Versuch
6.10)

Formel: CO, + Ba?T + 20H™ — BaCO; |5 +H,0

e Um Chrom nachzuweisen, oxidiert man es zu Chromat—
Tonen (fiir diesen Nachweis s. (28)). Dazu versetze man
eine Chromlésung mit einem Uberschufi Natronlauge,
versetze mit H,O, und koche auf. (siehe Versuch 8.15)
Gleichung;:

3H,0, + 2Cr3* + 100H~ — 2Cr0,2~ + 8 H,0

2Calcium bildet mit Sulfat- und Carbonationen einen schwerloslichen weifen Niederschlag.
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(11) :

(15) :

e Phosphorsalzperle: griin (s. Vorproben)
e Oxidationsschmelze: gelb (s. Vorproben)

Cu?* Der Nachweis von Kupfer wird mit Ammoniak gefiihrt. (s.
Versuch 8.2) Es entsteht eine tiefblaue Féirbung.

Formel: Cu* + 4 NH; — [Cu(NH;) " tiempian

. Fe2* /Fe®t Achtung: Eisen kann durch den Komplex [Fe(CN)J*~/*~

maskiert sein, d.h. der Nachweis gelingt dann nicht. (Nach-
weise: Versuche 8.22, 8.23, 8.24)

e Fe?t versetze man mit K, [Fe(CN)g] (,,gelbes Blutlau-
gensalz“), Fe?T versetze man mit K, [Fe(CN)4] (,ro-
tes Blutlaugensalz®). Die Losungen firben sich blau.
(Turnbulls Blau bzw. Berliner Blau). Es bildet sich der
Komplex KFe [Fe(CN)g].

e Fet-Salze versetze man mit Ammoniumthiocyanat—
Losung (NH,SCN) und schiittele mit Ether aus. Die
Losung féarbt sich dunkelrot.

Formel: Fe3T +3SCN~ — Fe(SCN),

e Phosphorsalzperle: gelb (s. Vorproben)

e Der Nachweis des elementaren Jods gelingt durch Aus-
schiitteln mit CCl, oder Chloroform CHCl,. Die unte-
re, organische Schicht ist violett gefirbt. Siehe Versuch
3.8; Vergleiche auch (6).

e Der Nachweis mit Stérke (Versuch 3.9): Jod firbt sich
mit Stérke intensiv blau—schwarz.

: KT

e charakteristische Flammenfiarbung: violett, deutlich
mittels dunklem Kobaltglas zu erkennen, das alle an-
deren stérenden Spektrallinien herausfiltert. (Spektro-
skop: 2 rote, 1 violette Linie).

e bildet mit Perchloraten schwerl6sliches Kaliumperchlo-
rat: s. (26)

Li charakteristische Flammenfirbung: rot
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(16) : Mg+
(17) : Mn?+
(18) : Na

(19) : Ni2t
(20) : Pb**
(21) : Sb3*
(22) : Sn%*

Der Nachweis der Magnesiumionen geht folgendermaflen:
Mg?*-Lésung ansiuern; NH,Cl zugeben; Phosphat zuge-
ben; erhitzen und tropfenweise NH; zugeben. Es bildet sich
Ammoniummagnesiumphosphat (NH,MgPO,). Vergleiche:
(33)

e durch Darstellung von Permanganat mit Hilfe von Blei-
dioxid (s. Anhang).

o durch fleischfarbenes MnS. (s. Versuch 9.2)

e Oxidationsschmelze: Man oxidiere das Mangan zu
Braunstein (MnO,, vgl. Trennungsgang). Dann schmel-
ze man den Braunstein auf einer Magnesiarinne mit
mindestens der 4-fachen Menge Soda (Natriumcarbo-
nat Na,CO,) und Kaliumnitrat. Befindet sich in der
Tat Braunstein in der Probe, farbt sich die Schmelze
griin. (Versuch 9.3)

e Phosphorsalzperle: violett (s. Vorproben)

charakteristische Flammenfirbung: gelb (im Spektroskop:
nur eine gelbe Linie).

Eine Nickel-Kation—Loésung wird mit Dimethylglyoximlo-
sung und wenig Ammoniak versetzt. Es bildet sich ein roter
Farblack. (s. Versuch 8.27); Phosphorsalzperle: gelb—braun
(s. Vorproben)

Blei bildet mit Sulfid einen schwarzen Bleisulfid-Nieder-
schlag, mit Sulfat einen weiflen Bleisulfat—Niederschlag und
mit Chromat einen gelben Bleichromat—Niederschlag. (Ver-
suche 6.17, 6.18, 6.19)

Eine Moglichkeit des Nachweises von Antimon—Kationen
besteht darin, eine solche Losung mit (NH,),S (Ammoni-
umsulfid) zu versetzen. Es entsteht ein orangener Nieder-
schlag.

Formel: 2Sb3* + 3527 — Sh,S; |

orange

Siehe Versuch 5.16; vgl. auch: (2), (5); hier gelingt auch die
Marshe—Probe (vgl. (2)).

Zink reduziert Sn%t zu elementarem Zinn.

Formel: Sn?t +7Zn — Zn*t +Sn |
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(23) : Sr charakteristische Flammenférbung: karminrot (im Spek-
troskop: viele rote, eine blaue Linie).?

2 Nachweise von Anionen
(24) : Br~

e Bromid ist ein Halogenid. Halogenide weist man durch
eine Ag—Salz—Losung nach. Es fillt schwerltsliches
weif3gelbes Silberbromid AgBr aus. Siehe Versuch
3.13; Vergleiche auch: (27), (29)

Formel: Agt + Br~ — AgBr lwciﬁgclb

Silberbromid ist in konzentrierter NH,; unter Komplex-
bildung (Koord.zahl 2) 15slich.

e Eine weitere Moglichkeit des Nachweises besteht in der
Oxidation zum Element (z.B. durch Fluor, Chlor): s.

(6)
(25) : CO42%~
e Der Nachweis der Carbonate gelingt durch Versetzen
mit Bariumsalzen (z.B. BaCly). Der Niederschlag von

Bariumcarbonat ist unter Saduren loslich. (s. Versuch
6.8)

Formel: Ba?t 4+ C0O42~ = BaCO, |

weill

e Eine weitere Moglichkeit besteht darin, das Carbonat
mit verd. HCl anzusduern und das entweichende CO,
mit (9) nachzuweisen.

(26) : ClO,~ Perchlorate weist man durch Kaliumsalze nach, z.B. KCL
(s. Versuch 4.4; vgl. (14))

Formel: K+ +ClO,~ — KCIO, |

weif
(27) : Cl~

e Chlorid ist ein Halogenid. Halogenide weist man durch
eine Ag-Salz-Losung nach. Es fillt schwerlosliches

3Sr?* (Erdalkalimetall) bildet mit Sulfat- und Carbonationen einen schwerlsslichen wei-
Ben Niederschlag.
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weifles Silberchlorid AgCl aus. Siehe Versuch 3.13;
Vergleiche auch: (24), (29)
Formel: Agt +Cl7 — AgCl |5

Silberchorid ist in verdiinnter NH; unter Komplexbil-
dung (Koord.zahl 2) 16slich.

e Eine weitere Moglichkeit des Nachweises besteht in der
Oxidation zum Element (z.B. durch Fluor); einen
Chlornachweis haben wir nicht durchgefiihrt.

(28) : CrO,2~  Die Chromat-Lsg. wird mit Schwefelséure versetzt, es ent-
steht Dichromat. Nun gibt man H,O, hinzu und kiihle mit
Eis. Mit Ether 148t sich das Chromperoxid (CrOj;) ausschiit-
teln, das intensiv blau gefirbt ist. (s. Versuch 8.18)

Formel: Cr,0,%~ +4H,0, + 2H" — 2CrO; + 5H,0

(29) : I~

e Jodid ist ein Halogenid. Halogenide weist man durch ei-
ne Ag—Salz—Losung nach. Es fallt schwerlosliches gel-
bes Silberiodid Agl aus. Siehe Versuch 3.13; Vergleiche
auch: (27), (24)

Formel: Agt +17 — Agl |,

e Fine weitere Moglichkeit des Nachweises besteht in
der Oxidation zum Element (z.B. durch Fluor, Chlor,
Brom): s. (13)

(30) : NO4~ Ringprobe (s.Versuch 5.9)
Man sduert das Nitrat an (natiirlich nicht mit Salpeter-
siure), versetzt mit Eisen(II)sulfat und rithrt gut um. Bei
schriag gehaltenem Reagenzglas unterschichtet man vorsich-
tig mit konz. Schwefelsdure als wasserentziechende Reagenz.
Es entsteht eine braune Scheibe zwischen zwei Schichten.
Gleichungen:

3Fe?t + NO,~ +4H' — 3Fe®t + NO 4 2H,0

Fe2t + NO — [Fe(NO)]**

braun

Eigentlich weist man also NO nach.
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(31) : NO,~
(32) : 0,2~
(33) : PO~
(34) : S2-
(35) : 8,052
(36) : SO,%~

Ringprobe (s.Versuch 5.10; vgl (30))

Man versetzt das Nitrit mit Eisen(II)sulfat. Nun braucht
man nur noch mit verd. Essigsdure anzuséduern, da die Nitrit-
Tonen bereits beim Zerfall NO bilden. Gleichungen:

2NO,~ +2H* — NO + NO, + H,0

Fe?t 4+ NO — [Fe(NO)]**

braun

Das Peroxid-Anion im Wasserstoffperoxid weist man mit
Hilfe einer Titanoxidsulfat-Losung (Ti(O)SO,) nach. Die
Losung wird intensiv gelb. (s. Versuch 4.7)

Formel: TiO?* + H,0, — Ti0,** + H,0

e Zum Nachweis des Phosphat—Ions erzeugt man Mag-
nesium-ammonium-phosphat (MgNH,PO,), das einen
weiflen Niederschlag bildet. (z.B. festes Mg(OH), mit
NH,Cl auflésen und zur Probe zugeben; s. Versuch
5.14; vgl. (16)).

e Der kolorimetrische Nachweis fiir geringste Mengen:
Man gebe zur Probe 1 ml folgender Lésung: 5 ml H,O,
5 ml Ammonium-molybdat und 1 ml konz. Schwefel-
sdure; und 10 Tropfen folgender Losung: 10 Tropfen
SnCl, in 10 ml H,O. An der Stérke der Blaufiirbung
148t sich die Menge des vorhandenen Phosphats bestim-
men. (Versuch 5.15)

Das Sulfid—Anion weist man mit Bleiacetat nach. Dazu
versetzt man z.B. das Sulfid mit Salzséure. Das aufsteigende
H,S-Gas schwiirzt ein Pb-acetat—Filterpapier. (s. Versuch
4.9)

Formel: Pb?t + 582~ — PbS |

schwarz

Das Thiosulfat—Ion weist man durch Ansiuern mit Salzséu-
re nach. Dabei zerfillt das Thiosulfat in Sulfit und elemen-
taren Schwefel. (s. Versuch 4.15)

Formel: S,04% = S+ S0,4*

Das Sulfat—Ion weist man durch Zugabe eines Bariumsal-
zes nach, z.B. BaCl,. Es fillt weifles Bariumsulfat aus. (s.
Versuch 4.14)

Formel Ba?t + 50,2~ — BaSO, |

weifl
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3 Trennungsginge

Im folgenden mufl nach Ansiuern, ammoniakalisch machen, etc. immer mit pH—
Papier gepriift werden. Die benétigten Chemikalien werden schrdg geschrieben,
das Ergebnis fett.

3.1 Anionentrennungsgang

Mit unserem Anionentrennungsgang konnen wir folgende Anionen nachweisen:

C0,%, S0,2~, CI~, NO4~

Carbonat Eine Spatelspitze der Ursubstanz wird mit verd. HCI versetzt. Bei
Anwesenheit von Carbonat—ionen zeigt sich eine Blasenentwicklung.
Das entweichende CO2 wird mit (9) nachgewiesen.

Fiir die nachfolgenden Nachweise muf} zunéichst ein Sodaauszug durchgefiihrt
werden, damit keine Kationen stéren kénnen. Dazu koche man etwas Ursubstanz
mit der 5-fachen Menge an Na,CO, etwa 10 Minuten in 30 ml Wasser. Nach
dem Abkiihlen wird filtriert und die Anionen im Filtrat nachgewiesen.

Sulfat Man sduert 1 - 2 ml Filtrat mit verd. HCl an und gibt Bariumchlorid—
Lésung hinzu. Es fillt weifles Bariumsulfat aus. (vgl. (36); Entsorgung:
Filtrieren; Schwermetallabfall)

Chlorid Man sduert 1 - 2 ml Filtrat mit verd. HNO; an und gibt Silberni-
tratlésung hinzu. Es f&llt weifles Silberchlorid aus (vgl. (27); Entsor-
gung: Filtrieren; Schwermetallabfall)

Nitrat Man sduert 1 - 2 ml Filtrat mit verd. H,50, an und weist die Nitrat-
ionen mit der Ringprobe nach: (30).

3.2 Kationentrennungsgang

Mit unserem Kationentrennungsgang konnen wir folgende Ionen nachweisen:
gsgang g
3 3 3
Fe3T, A3, Cr3t
Co?T, Ni?*, Mn?*, Zn?t
2 2 2
Ba?t, Sr?t, Ca?t
KT, Na*

3.2.1 Vorproben

Die Vorproben sollen schon einmal auf bestimmte Kationen hinweisen, ohne sie
exakt nachweisen zu koénnen.
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1. Flammenfirbung: Die Alkali- bzw. Erdalkalimetalle konnen mit einem
Spektrometer anhand der charakteristischen Flammenfiarbung erkannt
werden. Dazu versetze man die Ursubstanz mit etwas verd. HCIl, nehme
die Pampe mit einem Magnesiastibchen auf und halte sie in die Bunsen-
brennerflamme: siehe (14), (18), (7), (23), (4)

2. Phosphorsalzperle: Dazu fiille man Natriumammoniumhydrogenphos-
phat in ein Schélchen. Mit einem heiflen Magnesiastdbchen nehme man
dieses Phosphorsalz auf und halte es drehend in die Bunsenbrennerflam-
me. Es entsteht eine farblose Schmelze, die sogenannte Perle, nach der
Gleichung;:

NaNH,HPO, - 4H,0 — ,NaPO,* + NH, 1 +5 H,0

Mit der Perle nehme man wenig Ursubstanz auf und halte sie in die Flam-
me. Es entstehen folgende Farben:

griin Cr3* (Oxidationszone der Flamme)
gelb Fe2t/3+

blau Co**

violett Mn?+

braun-gelb Ni?* (Oxidationszone der Flamme)

3. Oxidationsschmelze: Man schmelze eine 1 : 1 — Mischung von Kali-
umnitrat und Natriumcarbonat mit etwas Ursubstanz. Chrom wird gelb,
Mangan griin. Gleichungen:

2KNO; — 2KNO, + O, (Sauerstofflieferung)
CryO4 + Na,CO3 — 2NaCrO,+ CO4 1 (1)
2Na,COy +4NaCrO, +30, —  4Na,CrO,,,,;, +2CO, (2)
MnO, +2Na,CO3 + 0, —  2NayMnO,,,, +2CO,

3.2.2 Exakte Nachweise

Wenn ein Nachweis nicht sicher gelingt, so macht man eine Blindprobe, d. h. man
gibt das erwartete Kation zu der Nachweislosung und beobachte die Verdnde-
rung.

1. Die Ammoniakgruppe
Man 16se einige Gramm der Ursubstanz in 50 - 60 ml Wasser unter Hitze.
Falls sich die Probe nicht 16st, gebe man nun unter Hitze verd. HCI hinzu.
Falls sich die Probe immer noch nicht 16st, gibt man nun unter Hitze
konz. HCl hinzu. Einen Spatel NH, Cl zugeben, zum Sieden erhitzen und
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mit NH, versetzen bis pH = 9. Dabei fallen folgende Hydroxide aus, falls
vorhanden:

Fe(OH)S lbraun CI‘(OH)3 l AI(OH)S l/

graugrin weifl

Man filtriere die Niederschlige ab und wasche sie mit heiflem Wasser,
damit evtl. noch gebundene Kationen fiir die néchste Gruppe wieder frei-
gegeben werden (sich 16sen).

Filtrat = 2. (Ammoniumsulfidgruppe).

Der Riickstand wird in verd. HCI gelost und Na, CO4 solange zugegeben,
bis pH = 2,5. Diese Lésung gebe man riihrend in eine Losung aus 30%—
iger NaOH und 3% — iger H, O,. (,,Alkalisturz®,, alkalischer Einlauf“).
Der pH muf} nun bei 12 bis 14 liegen.

(a) Es ist ein Niederschlag entstanden: Fe(OH),; sonst weiter bei 1b.
Niederschlag filtrieren, mit heilem Wasser waschen; Filtrat = 1b.
Den Riickstand in verd. HCI 16sen; Nachweise fiir Eisen: s. (12)

(b) Filtrat aus 1a) 10 Minuten kochen; abkiihlen lassen und aufteilen.
e Chrom—Nachweis: s. (28)

e Aluminium-Nachweis: Filtrat mit HCl anséuern, mit NH, am-
moniakalisch machen (pH = 9) und erhitzen; weiter s. (1).

2. Die Ammoniumsulfidgruppe
Filtrat aus 1. auf 90°C erhitzen, um den Sauerstoff zu entfernen (denn
sonst ist NiS kolloid geldst, also bliebe es nicht im Filterriickstand). Dann
mit (NH,),S-Lsg. im Uberschuf versetzen. Dabei fallen folgende Sulfide
aus, falls vorhanden:

CoS lschwarz NiS lschwarz MnS lﬂeischfarben ZnS lweiﬁ

Man filtriere die Niederschlige ab und wasche mit heilem Wasser
(+wenig(NH,),S).

Filtrat = 3. (Ammoniumcarbonatgruppe)

Den Riickstand aus Filter mit Wasser in ein Reagenzglas spiilen, mit glei-
chem Volumen wverd. HCI versetzen und 5 Minuten in der Kélte stehen
lassen. Dabei 1osen sich MnS und ZnS wieder. Filtrieren; mit heiflem Was-
ser waschen.

Filtrat = 2c.

Den Riickstand in verd. Essigsiure und wenig 30% — igem H, O, l6sen,
lange kochen, filtrieren und Filtrat halbieren (= 2a, 2b);

zu NiS, CoS: eigentlich in HCI 16slich, aber:

2NiS + 3 0, + H,O = 2NiS(OH)
S?~ +2NiS(OH) + 2NH,* = Ni,S; | +2H,0 + 2NH,

analog: Co,Ss; deshalb lange kochen (wieder Ni?T, C'o**) und filtrieren,
um Ni,S; usw. loszuwerden.
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(a) Kobaltnachweis: zu dem letzten Filtrat gebe man 1 ml Ether und
fithre (8) durch.

(b) Nickelnachweis (vgl. (19)): Letztes Filtrat mit wenig konz. NH, am-
moniakalisch machen, 3% — iges H, O, zufiigen, kochen und mit 2%-
iger alkoholischer Dimethylglyoxim—Losung versetzen. Es entsteht ein
roter Niederschlag. Diesen Nachweis evtl. direkt aus der Ursubstanz
durchfiihren.

(c) Das Filtrat mit dem geldsten MnS und ZnS 10 Minuten kochen,
abkiihlen lassen, mit festem Na, CO, abstumpfen (pH = 2,5) und
diese Losung riihrend in eine Lésung aus 30%-igem NaOH und 3% —
igem H, O, einflieflen lassen. (Alkalisturz, pH = 12—14; vgl. 1.) Nie-
derschlag abfiltrieren.

Filtrat = 2(c)ii)
i. Riickstand MnO, - aq |

e Oxidationsschmelze; s. (17).

e Darstellung mit Bleidioxid (s. auch Anhang): Wenig Nieder-
schlag mit 1 Spatelspitze PbO, und mit 1 ml konz. HNO,
versetzen, erwiarmen und absitzen lassen. Bei Anwesenheit
Violettfirbung.

ii. Filtrat stark eindampfen. Mit FEssigsdure auf pH = 5 ansduern
und (NH,),S angesduert zugeben. Weiler Niederschlag
ZnS|.

3. Die Ammoniumcarbonatgruppe
Filtrat aus 2. mit HCI ansduern, das HoS verkochen (dauert langer als 20
Minuten) und filtrieren (um Schwefel vollstéindig zu entfernen). Die erhal-
tene Losung ist farblos. Mit wenig konz.NH, ammoniakalisch machen,
mit iiberschiissiger (NH 4) » CO4 — Lisung versetzen und einige Minuten
kochen. Dabei fallen folgende Carbonate aus, falls vorhanden:

BaCO, | SrCo, | CaCoO, |

alle weif3

Heif} filtrieren und mit heiflem Wasser waschen.

Filtrat = 4.

Riickstand in wenig verd. Essigsdure 16sen, mit 20 ml Wasser verdiinnen,
festes Natriumacetat zugeben (= Puffer). Nach Erhitzen mit heifler
K,Cr,0, — Lsg. versetzen. Filtrieren, mit heilem Wasser waschen.
Filtrat = 3b.

(a) Der Riickstand ist gelbes BaCrO, |. Man lése es in verd. HCIL Die
Flammenfarbung ist griin.

(b) Das gelbgeférbte Filtrat mit verd. NH, ammoniakalisch machen, und
mit (NH,),COy — Lsg. kochen. Filtrieren, um Chromat loszuwer-
den. Riickstand nun in wenig verd. HCI 16sen, aufteilen und folgende
Nachweise durchfiihren:
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e Strontiumnachweis:
Mit gesattigter CaSO, — Lsg. versetzen und stehenlassen. Es
entsteht ein weifler Niederschlag SrSO, |. Niederschlag mit
HCI befeuchten: Flammenfiarbung karminrot.

e Calciumnachweis:
Filtrat mit verd. NH, ammoniakalisch machen und (7) durch-
fithren.

4. Kalium und Natrium:
K™ weist man durch (14) nach; Na™ weist man durch (18) nach.

Nachtrag: Fe(OH), | kann Manganionen einschlieen. Daher kann unter Anwe-
senheit von Eisen der Mangannachweis mif}lingen.

4 Verweise auf Anionen und Kationen

In diesem Abschnitt stehen die Verweise der einzelnen Haupt- und Nebengrup-
pen auf die vorstehenden Nachweise.

e 1. Hauptgruppe: Alkalimetalle; siche Lithium (15), Natrium (18), Kali-
um (14)

e 2. Hauptgruppe: Erdalkalimetalle; siche Magnesium (16), Calcium (7),
Strontium (23), Barium (4)

e 3. Hauptgruppe: siehe Bor (3), Aluminium (1)
e 4. Hauptgruppe: siehe (9), Zinn (22), Carbonate (25), Blei (20)

e 5. Hauptgruppe: siehe Arsen (2), Antimon (21), Bismut (5), Nitrate
(30), Nitrite (31), Phosphate (33)

e 6. Hauptgruppe: Chalkogene; siehe Sulfide (34), Sulfate (36),Thiosulfate
(35), Verbindungen mit Sauerstoff

e 7. Hauptgruppe: Halogene; siehe Brom (6), (24), Jod (13), (29), Chlor
(27), Chlorate (26)

e 1. Nebengruppe: siche Kupfer (11)

e 6. Nebengruppe: siche Chrom (10), (28)

e 7. Nebengruppe: siche Mangan (17)

e 8. Nebengruppe: siche Eisen (12), Nickel (19), Kobalt (8)
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A Verschiedene Darstellungen

In diesem Anhang habe ich einige Darstellungsreaktionen verschiedener chemi-
scher Stoffe zusammengefafit. Dieser Anhang ist nicht vollstindig (und deshalb

nur ein Anhang).

Chlorwasserstoff HCI Chlorwasserstoffgas stellt man dar, indem man Koch-

salz mit Schwefelsiure versetzt.(Versuch 3.12)

Ammoniak Neben dem grofitechnischen Haber-Bosch—Verfahren, bei dem

Ammioniak aus den Elementen Stickstoff und Wasserstoff produziert wird,
existiert noch folgende Moglichkeit (s. Versuch 5.8): In alkalischer Losung
reduzieren unedle Metalle wie Zink Nitrat zum Ammoniak. (also: Zn—
Staub mit Salpetersidure iibergieffen und sofort mit Natronlauge verset-

zen.)

Formel: 47Zn+NO;~ +6H,0 — 4 Zn?t + NH; +90H™

Fluor durch Schmelzflulelektrolyse.
Chlor im Labor aus Braunstein und Salzséure.
Formel: MnO, +2Cl~ +4HT — Mn?* + 2H,0 + Cl,

Sauerstoff e fraktionierte Destillation aus der Luft.

e Labor: aus Kaliumchlorat unter Erwérmung.

Formel: 2KClO3 — 2KCl+30, 7

Schwefelsiure Kontaktverfahren. Gleichungen:

1
SO, + 3 0O, = 8SO0; (mit Katalysator)
SO; +H,S0, = H,S,0, (Dischwefelsiure)
H,S,0, +H,0 = 2H,S0,

Salpetersiure Ostwald—Verfahren. Gleichungen:

4NH; +50, = 4NO+6H,0 (mit Katalysator)
1
NO + 3 0, = NO,
1
2NO, + H,0 + 502 = 2HNO;4

Permanganat Oxidation mit Bleidioxid:

Formel: 2 Mn2t + 5PbO, + 4Ht — 2MnO,~ + 5Pb%t + 2H,0



