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Vorwort

Dieses Praktikumsskript wird Sie wahrend des ersten Teils des Anorganisch-
Chemischen Grundpraktikums an der Universitat zu Koéln begleiten. Die Versuche
sollen Sie an die Arbeitsweisen der Chemie heranfihren. Dartber hinaus werden Sie
die Grundlagen der Anorganischen Chemie erlernen, die Sie in den folgenden
Praktikumsteilen dringend bendtigen. Als Basis fur das Skript wurde das mittlerweile
nicht mehr aufgelegte Praktikumsbuch, der Biltz-Klemm-Fischer, Experimentelle
EinfGhrung in die Anorganische Chemie, gewahlt. Bei Fragen empfiehlt es sich daher
dieses Buch einzusehen.

Die Durchfuhrung des Praktikums setzt ein hohes Mal an Selbststudium voraus. So
ist es selbstverstandlich, dass Versuche nur dann sinnvoll durchgeflhrt werden
konnen, wenn man sich zuvor dartber informiert hat, was wahrend des Versuches
passiert und welche Produkte zu erwarten sind. Dieses Wissen wird am Anfang eines
jeden Praktikumstages in einem Seminar Uberpruft. Das Praktikum kann und darf nur
der-/diejenige durchfiihren, der/die sich Uber die Versuchsablaufe und die damit
verbundenen Gefahren im Klaren ist. Andernfalls wirde ein zu hohes Sicherheits-
risiko fur alle Beteiligen des Praktikums bestehen. Auch die Uber die Versuche
hinausgehende Theorie zu den jeweiligen Kapiteln gehort zum Lerninhalt des
Praktikums und wird in Kolloquien Uberprift.

Zur Information dienen jene Bucher, die in der Literaturliste aufgefuhrt sind. Bei den
ersten beiden Blchern handelt es sich um Praktikumsbucher, der ,Biltz-Klemm-
Fischer® wurde bereits erwahnt. Das zweite Buch, der ,Jander-Blasius®, wird
spatestens im dritten (Qualitativ-analytischen) Teil des Praktikums bendtigt, es ist
aber auch zu diesem Zeitpunkt schon sehr hilfreich. Die Ubrigen Bucher sind
allgemeine Lehrblcher der Anorganischen Chemie. Dabei ist es selbstverstandlich,
dass nicht jede(r) jedes Buch bendtigt. Die Liste soll Innen nur eine Auswahl zeigen,
aus der Sie dann das fir Sie geeignete Buch auswahlen kdnnen. Naturlich kdnnen
alle Bucher auch in der Bibliothek entliehen werden. Vor jedem Kapitel des Skripts
sind Kapitelnummern angegeben, die den Lehrblchern mit den oben genannten
Auflagen entnommen sind. Die verwendeten Abkurzungen sind in der Literaturliste
angegeben.

K&ln, im Sommer 2003 Dr. Ina Krigermann
Dr. Sven Grupe

Vorwort zur zweiten Auflage

Das nun vorliegende Praktikumsskript ist eine vollstandig aktualisierte und
Uberarbeitete Auflage. Die Uberarbeitung geht nicht nur auf die speziellen
Gegebenheiten im Labor ein, sondern dient auch einer besseren Verstandlichkeit
des Skriptes fir die Studierenden. Eine griindliche Vorbereitung im Selbststudium ist
unabdingbare Voraussetzung flur die erfolgreiche Durchfuhrung des Praktikums!
Sollten nach eingehendem Studium der jeweiligen Versuchsvorschriften noch Fragen
verbleiben, dann wenden Sie sich an die Assistentinnen oder die Praktikumsleitung.

Koln, im Sommer 2005 Dipl.-Chem. Stefanie Hammerich
Dr. Anja Verena Mudring



Nichtmetallverbindungen, Teil |

Sauren, Basen, Salze

Literatur: JaBla 1.7; ChristMey | 14; Ried 3.7; HoWi VII.3; Mort 16

1. Etwas verdinnte Salzsaure wird mit einigen Tropfen der Losungen folgender
Indikatoren versetzt. Die Farben der Losungen werden notiert.
a) Lackmus
b) Phenolphthalein
c) Methylorange
d) Methylrot

2. Etwas verdlinnte Natronlauge wird mit einigen Tropfen der Losungen folgender
Indikatoren versetzt. Die Farben der Losungen werden notiert.
a) Lackmus
b) Phenolphthalein
c) Methylorange
d) Methylrot

3. Zu ein wenig mit Lackmuslosung versetzter verdunnter Salzsaure wird
tropfenweise verdiinnte Natronlauge gegeben.




Chlor und Hydrogenchlorid

Literatur: JaBla 4.2.2.2; ChristMey Il 19; Ried 4.4; HoWi XlI.1.2; Mort 22

Alle Versuche sind unter dem Abzug durchzufihren!

Etwas konzentrierte Salzsaure wird erhitzt.

2. Eine Spatelspitze Natriumchlorid wird mit einigen Tropfen konzentrierter
Schwefelsaure Ubergossen.

3. In ein Reagenzglas gibt man eine Zinkgranalie, befeuchtet mit etwas Wasser
und gibt soviel konzentrierte Salzsaure hinzu, dass die Granalie gerade bedeckt
ist. Man setzt auf das Reagenzglas einen mit einer Pasteurpipette durchbohrten
Stopfen und stiilpt Gber die Offnung ein zweites Reagenzglas. Notfalls kann die
Reaktion durch Erhitzen der Mischung in Gang gebracht werden. Nach einer
halben Minute hebt man dieses Reagenzglas hoch, verschliel3t es sofort mit
dem Daumen, dreht es um und 6ffnet es dicht an einer Flamme. Nachdem die
entstehende Flamme erloschen ist, halt man das Reagenzglas noch einmal
kurze Zeit Uber die Offnung, so dass die Luft nur zum Teil aus dem
Reagenzglas verdrangt wird und halt es dann erneut an die Flamme.

4. Zunachst biegt man ein etwa 25 cm langes Glasrohr in der Mitte so ab, dass es
einen Winkel von etwa 70° einschliet. Dieses Rohr wird mit einem
durchbohrten Stopfen versehen (VORSICHT! Verletzungsgefahr!). In das
grolle Reagenzglas wird etwas Mangandioxid (,Braunstein®) gegeben. Das
Reagenzglas wird etwa 1 cm hoch mit konzentrierter Salzsaure gefullt und dann
mit dem durchbohrten Stopfen verschlossen. Ein kleines Reagenzglas wird zu
etwa 2/3 mit Wasser geflllt und Uber das Gaseinleitungsrohr geschoben. Das
Reaktionsgefal® wird nun vorsichtig erhitzt. Das entstehende Gas wird so durch
das vorgelegte Wasser geleitet.

ACHTUNG! Das Zurlucksteigen des Wassers in das Reaktionsgefald ist zu
vermeiden, indem man das mit Wasser gefiullte Reagenzglas entfernt,
bevor die Warmezufuhr gestoppt wird.

Die entstandene Losung wird flr die folgenden Reaktionen verwendet!

5. Etwas Lackmus- oder pH-Papier wird in den oberen Teil des Reagenzglases
der in Versuch 4 erhaltenen Losung gehalten. Zu etwas Indigo-Lésung gibt man
einige Tropfen der in Versuch 4 erhaltenen Losung.




In zwei Reagenzglaser, die mit iodidhaltiger bzw. bromidhaltiger Lésung gefulit
sind, werden einige Tropfen der in Versuch 4 erhaltenen LOsung gegeben.
AnschlieBend gibt man etwas Dichlormethan zu und schittelt kraftig. Die
jeweiligen Farben der Losungen werden notiert.

VORSICHT! Organische Losungsmittel und deren Dampfe sind leicht
entzindlich! Abfalle mit organischen Lésungsmitteln werden separat in
einem Behalter gesammelt.

Etwas Natriumchlorid wird in Wasser gelost. Einige Tropfen Salpetersaure und
anschlielend Silbernitrat-Lésung werden hinzugegeben. Nachweis fir
Chlorid!

Etwas Natriumcarbonat wird in Wasser geldst. Einige Tropfen Silbernitrat-
Losung werden zugegeben. AnschlieBend versetzt man mit etwas
Salpetersaure.




Halogene und Hydrogenhalogenide

Literatur: JaBla 4.2.2; ChristMey Il 19; Ried 4.4; HoWi XII.1 u. 2; Mort 22

1. Einige Kornchen lod werden in
a) Ethanol
b) Dichlormethan
c) Wasser

gel6st und die Farben der Losungen notiert.

VORSICHT! Organische Lo6sungsmittel und deren Dampfe sind leicht
entzindlich! Abfalle mit organischen Lésungsmitteln werden separat in
einem Behalter gesammelt.

2. Die wassrige lod-Losung wird so stark verdunnt, dass die braune Farbe kaum
noch zu erkennen ist. Dann wird in der Warme bereitete Starke-Lésung
zugesetzt.

3. Zu etwas festem Kaliumbromid wird konzentrierte Schwefelsaure zugesetzt.
ACHTUNG! Versuch auf jeden Fall unter dem Abzug durchfihren!

4. Zu Natriumfluorid-Lésung wird Calciumchlorid-Losung zugesetzt.

ACHTUNG! Bei Arbeiten mit Fluorwasserstoff oder seiner wassrigen
Losung, die auch mit dem Trivialnamen Flusssdure bezeichnet wird, ist
grof3te Vorsicht geboten, weil Hydrogenfluorid, auch in Gasform, leicht in
die Haut eindringt und kaum heilende Wunden erzeugen kann. *
A
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Halogensauerstoffverbindungen

Literatur: JaBla 4.2.2; ChristMey Il 19; Ried 4.4; HoWi Xll.4; Mort 22

1.

Alle Versuche sind unter dem Abzug durchzufihren!

Ein Reagenzglas mit etwas Chlor-Losung (siehe ,Chlor und Hydrogenchlorid®
Versuch 4) wird nach Zugabe einiger Tropfen Natronlauge geschuttelt und der
Geruch der Loésung wird vorsichtig (!!!) gepruft. Ein Teil der Lésung wird ein
Tropfen Indigo-Losung vergesetzt. Der Rest wird mit Schwefelsdure angesauert
und wieder vorsichtig (!!!) der Geruch gepruft.

Eine kleine Probe Kaliumchlorat wird in einem Reagenzglas mit konzentrierter
Salzsaure schwach erwarmt. Komproportionierung!

Eine Kaliumchlorat-Losung wird zunachst mit Silbernitrat-Losung versetzt. Dann
wird eine Zinkgranalie hinzugegeben und mit etwas verdinnter Schwefelsaure
angesauert.

Einige Tropfen Mangansulfat-Lésung (nicht Chlorid!) werden in einem
Reagenzglas mit etwas konzentrierter Salpetersdaure und einer kleinen
Spatelspitze Kaliumchlorat versetzt und sehr vorsichtig im Wasserbad erhitzt.

VORSICHT! Bei zu starker Erwarmung Explosionsgefahr!

Etwas festes Kaliumchlorat wird in einem trockenen Reagenzglas geschmolzen.
Nachdem man die Gasentwicklung einige Minuten in Gang gehalten hat, lasst
man die Schmelze abkuihlen und versucht dann die Mischung zu l6sen. Das
Geloste wird mit Silbernitrat-Losung versetzt. Ein Teil des unldslichen
Ruckstands wird auf einen Objekttrager aufgebracht und mit einigen Tropfen
Wasser durch Erhitzen geldst. Die sich beim Erkalten bildenden Kristalle
werden unter dem Mikroskop beobachtet.

Etwas Natronlauge wird mit Brom-Losung versetzt. Danach wird wieder
angesauert. Disproportionierung!

ACHTUNG! Brom-L6sung ist giftig und verursacht schmerzhafte Wunden
auf der Haut!

Ein Tropfen Natriumiodid-Losung wird mit Chlor-L6sung tropfenweise versetzt,
bis die braune Farbe wieder verschwindet. Die erhaltene Ldésung wird
aufgekocht und dann mit Natronlauge neutralisiert. (Lackmuspapier!) Nun wird
zunachst etwas Natriumiodid-Lésung zugesetzt und anschlieRend angesauert.

Eine verdunnte Losung, die wenig Alkalimetalliodid und -bromid enthalt wird
zunachst mit einem Tropfen Chlor-Lésung und etwas Dichlormethan versetzt
und geschuttelt. Dann gibt man nach und nach mehr Chlor-Lésung zu und
beobachtet die Farben der organischen Phase. Nachweis von Bromiden und
lodiden nebeneinander!

VORSICHT! Organische Losungsmittel und deren Dampfe sind leicht
entzindlich! Abfalle mit organischen Lésungsmitteln werden separat in
einem Behalter gesammelt.




Schwefelsaure

Literatur: JaBla 4.2.3.2; ChristMey Il 18; Ried 4.5; HoWi XlI1.2.5; Mort 24

Beim Arbeiten mit Schwefelsdaure ist besonders grof3e Vorsicht und
Sauberkeit notig!

1.

Man ubergiel3t ein Stlck Papier, das in einer Abdampfschale liegt, mit einigen
Tropfen konzentrierter Schwefelsaure. Ein Streichholz ohne Kuppe wird in
einem Reagenzglas mit wenig konzentrierter Schwefelsdure ubergossen.

Zu etwas Wasser wird aus einem zweiten Reagenzglas etwa der gleiche
Raumteil konzentrierte Schwefelsaure zugegossen.

VORSICHT! Starke Erwarmung! Bei der Herstellung grof3erer Mengen
verdunnter Schwefelsaure stets die konzentrierte Saure langsam und
unter guter Durchmischung zum Wasser gieRen. Nie umgekehrt! Heil3e,
konzentrierte Schwefelsdure darf keinesfalls verdinnt oder in den
Ausguss gegossen werden!

Etwa 2 ml konzentrierte Ameisensaure werden mit etwa 1 ml konzentrierter
Schwefelsaure versetzt.

ACHTUNG! Versuch auf jeden Fall unter dem Abzug durchfihren!

Man erhitzt etwas konzentrierte Schwefelsaure in einem trockenen
Reagenzglas.

Eine Zinkgranalie wird mit etwas verdiinnter Schwefelsaure und einigen Tropfen
konzentrierte Schwefelsaure Ubergossen. Unter Umstanden wird etwas
erwarmt.

Eine Zinkgranalie wird in einem trockenen Reagenzglas mit etwas
konzentrierter Schwefelsaure Ubergossen. Die Reaktion wird durch leichtes
Erwarmen gestartet; sollte sie nachlassen, kann sie durch erneutes Erwarmen
wieder in Gang gebracht werden.

Einige Tropfen verdinnte Schwefelsaure werden mit einigen Millilitern Wasser
verdunnt. Dann werden einige Tropfen Bariumchlorid-Losung zugesetzt.
Nachweis fir Sulfat!

Man gibt zu Bariumchlorid-Lésung konzentrierte Salzsaure oder konzentrierte
Salpetersaure. Anschlielend wird mit Wasser verdunnt.




Schweflige Saure

Literatur: JaBla 4.2.3.2; ChristMey Il 18; Ried 4.5; HoWi XlI1.2.5; Mort 24

Alle Versuche sind unter dem Abzug durchzufihren!

Auf einem Porzellan-Tiegeldeckel wird ein Stickchen Schwefel entziindet.

2. Etwas Kupfer-Pulver wird in ein groRes Reagenzglas gefullt und mit
konzentrierter Schwefelsaure tbergossen. Analog zu Versuch 4, Kapitel ,Chlor
und Hydrogenchlorid® wird hier Schwefeldioxid hergestellt und in Wasser
eingeleitet.

ACHTUNG! Hier ist es wichtig, das Zurucksteigen des Wassers in das
Reaktionsgefald zu vermeiden, da dieses mit der heif3en, konzentrierten
Schwefelsdure explosionsartig reagieren wtrde!

Die erhaltene Lésung wird fir die nachsten Versuche bendétigt!
3. Man erhitzt einen Teil der Losung aus Versuch 2.

Ldsungen von lod (KI - 1) und Brom werden mit etwas Lésung aus Versuch 2
versetzt.

5. Zu etwas Quecksilber(ll)-chlorid-Losung wird das drei- bis vierfache Volumen
der Losung aus Versuch 2 gegeben und erwarmt. \@,




Sauren des Schwefels

Literatur: JaBla 4.2.3.2; ChristMey Il 18; Ried 4.5; HoWi XlI1.2.5; Mort 24

Alle Versuche sind unter dem Abzug durchzufihren!

1.

Zu einer stark verdinnten Chromalaun-Lésung (KCr(SO4)) wird eine
Spatelspitze Ammonium-peroxodisulfat ((NH4).S2Os) gegeben. Die Mischung
wird wenige Minuten gekocht.

Einigen  Tropfen = Mangan(ll)-sulfat-Lésung  werden mit  verdunnter
Schwefelsaure angesauert, verdinnt und dann mit einer Spatelspitze
Ammonium-peroxodisulfat versetzt. Danach wird die Mischung leicht erwarmt.

Versuch 2 wird unter Zusatz von etwas Silbernitrat-Losung wiederholt.

Etwas Mangan(ll)salz-Lésung wird mit wenig Hydrogenperoxid und so viel verd.
Ammoniak-Losung versetzt, dass die Fallung gerade vollstandig ist. Danach
wird Schweflige Saure (Herstellung siehe ,Schweflige Saure” Versuch 2 oder
SO, aus der Stahlflasche im H,S-Raum) zugesetzt und erwarmt.

Schweflige Saure wird mit Natriumsulfid-LOsung versetzt. Wackenrodersche
Flissigkeit!

Zu einer Losung mit hohem SO»-Gehalt (Zur Herstellung der Losung kann SO
aus der Stahlflasche im H,S-Raum verwendet werden.) wird eine Zinkgranalie
gegeben. Danach gibt man einen Tropfen Indigo-Losung zu. Zum Vergleich gibt
man einen Tropfen Indigo-Lésung zu einer normal konzentrierten Schwefligen
Saure.

Etwas stark verdinnte Natriumthiosulfat-Lésung wird mit verdinnter
Schwefelsaure versetzt.

Etwas Natriumthiosulfat-L6sung wird mit lod-Lésung (KI - I2) versetzt.

Zu etwas Natriumthiosulfat-Losung wird Brom-L6sung zugesetzt.

ACHTUNG! Brom-L6sung ist giftig und verursacht schmerzhafte Wunden
auf der Haut!




Salpetersaure und Stickstoffoxide

Literatur: JaBla 4.2.4.1; ChristMey Il 17; Ried 4.6.7; HoWi XIV 1.4 u. 1.5; Mort 25

1.

Alle Versuche sind unter dem Abzug durchzufihren!

In einem Reagenzglas wird etwas Kaliumnitrat (,Salpeter) mit konzentrierter
Schwefelsaure Ubergossen und erwarmt.

In einem Reagenzglas wird zu einer Zinngranalie etwas konzentrierte
Salpetersaure gegeben.

In einem Reagenzglas wird zu einer Zinkgranalie etwas halbkonzentrierte
Salpetersaure (Mischung von einem Teil Wasser mit einem Teil konzentrierter
Salpetersaure) gegeben.

Man verwendet einen Versuchsaufbau mit Pneumatischer Wanne gemal} der
Zeichnung. Ein Ende des Glasrohres wird mit einem durchbohrten Stopfen
versehen und auf ein Reagenzglas gesteckt, das mit etwas Kupferpulver und
halbkonzentrierter Salpetersaure versehen ist. Das andere Ende wird in das mit
Wasser gefiilite, groBe Becherglas gehalten. Uber dieses Ende stiilpe man ein
mit Wasser gefllltes Reagenzglas. Die Farben des entstehenden und des
aufgefangenen Gases werden notiert. Nach einer Weile hebt man das
Reagenzglas aus dem Wasser und notiert die Beobachtungen.

In einem Reagenzglas wird etwas verdunnte Salpetersaure auf das Doppelte
verdunnt. Eine Zinkgranalie wird zugegeben und erhitzt.

In einem Reagenzglas werden zu einer Zinkgranalie etwa 6 Tropfen verdinnte
Salpetersaure und 2 ml Natronlauge gegeben. Danach erhitzt man zum
Kochen. In die entstehenden Dampfe wird ein Streifen Lackmus- oder pH-
Papier gehalten.




10.

Man stellt ein Gluhrohrchen her, indem man ein Stiick Glasrohr an einer Seite
zuschmilzt, fullt etwas festes Bleinitrat hinein und erhitzt.

Etwas festes Kaliumnitrat wird in einem Reagenzglas erhitzt. An die Offnung
des Glases wird ein glimmender Holzspan gehalten.

Ein Tropfen verdinnter Salpetersdure wird in einem Reagenzglas mit etwas
Wasser verdunnt und mit frisch bereiteter Eisen(ll)-sulfat-Losung versetzt. Dann
lasst man bei schrag gehaltenem Glas vorsichtig etwa 1 ml konzentrierte
Schwefelsaure an der Glaswand entlang zuflieRen. Man erhalt zwei
FlUssigkeitsschichten, an deren Grenze sich ein brauner Ring bildet.
Ringprobe! Nachweis fur Nitrat!

Einige Tropfen Kaliumnitrat-Lésung werden mit Eisessig angesauert und auf
der Tupfelplatte mit je einem Tropfen Sulfanilsaure- und a-Naphthylamin-
Losung sowie einer Zinkgranalie versetzt. Eine Rotfarbung zeigt Nitrat an.
Lunges Reagenz! Nachweis fur Nitrat!

Sulfanilsaure: o-Naphthylamin:

HOSS NH2

10




Salpetrige Saure und Nitrite

Literatur: JaBla 4.2.4.1; ChristMey Il 17; Ried 4.6.7; HoWi XIII 1.5; Mort 25

Alle Versuche sind unter dem Abzug durchzufihren!

Eine konzentrierte Kaliumnitrit-Lésung wird mit Schwefelsaure versetzt.

2. Ein Tropfen Kaliumnitrit-Losung wird mit einigen Millilitern Wasser verdinnt.
Dann figt man einige Tropfen Natriumiodid-Lésung und Salz-oder Essigsaure
zu. Nachweis far Nitrit! Oxidationswirkung!

3. Einige Tropfen Kaliumnitrit-Losung werden mit verdinnter Schwefelsaure
angesauert und tropfenweise mit verdinnter Kaliumpermanganat-Losung
versetzt. Reduktionswirkung!

4. Eine stark verdinnte Alkalichlorat-Losung wird mit Salpetersaure angesauert.
Dann gibt man etwas Kaliumnitrit zu. Nach etwa 5 Minuten wird die Losung mit
Silbernitrat-Losung versetzt und aufgekocht.

5. Zu einer sehr stark verdinnten Kaliumnitrit-Lésung wird etwas Sulfanilsaure-
sowie a-Naphthylamin-Losung und verdinnte Schwefelsaure zugegeben.
Lunges Reagenz! Nachweis fir Nitrit! Siehe auch den entsprechenden
Nachweis fir Nitrat.

6. Eine Probe Kaliumnitrit-Losung wird mit reichlich konzentrierter Harnstoff-
Ldsung versetzt, mit verdinnter Schwefelsaure angesauert und einige Minuten
stehen gelassen. Die Losung wird analog zu Versuch 5 auf Nitrit-Anwesenheit
gepruft.

11



Kohlenstoffdioxid und Kohlenséaure

Literatur: JaBla 4.2.5.1; ChristMey Il 16; Ried 4.7.6; HoWi XV.1.4; Mort 26

1. Eine Spatelspitze Calciumcarbonat wird in einem Reagenzglas mit verdunnter
Salzsaure Ubergossen. An die Offnung des Reagenzglases wird zunachst
Lackmus- oder pH-Papier und dann ein glimmender Holzspan gehalten.

2. Auf eine Spatelspitze Natriumcarbonat wird etwas verdinnte Salzsaure
gegeben. Auf das Reagenzglas wird ein Garrohrchen gesteckt, in das etwas
Calcium- oder Bariumhydroxidldsung gefillt ist. Nachweis fur Carbonate!

3. Kohlendioxid ist schwerer als atmospharische Luft. Zu etwas Natriumcarbonat
wird wenig verdiinnte Salzsaure gegeben. Das entstehende Gas wird, als ob es
eine FlUssigkeit ware, in ein zweites Reagenzglas gegossen. In dieses Glas gibt
man einen Tropfen Bariumhydroxid-Lésung.

12



Hydrogensulfid

Literatur: JaBla 4.2.3.2; ChristMey Il 18; Ried 4.5.5; HoWi XIlI1.2.2; Mort 24

1.

ACHTUNG! Hydrogensulfid ist ein sehr starkes Gift! Alle Versuche sind unter
dem Abzug durchzufuhren! Auch das Abfillen der festen Sulfide erfolgt unter

In ein Reagenzglas wird etwas Natriumsulfid gefullt. Dann wird wenig verdunnte
Salzsaure, die mit einigen Tropfen konzentrierter Salzsaure versetzt wird,
zugegeben. Das Reagenzglas wird mit dem Gasentwicklungsapparat aus
Versuch 2 Kapitel ,Chlor und Hydrogenchlorid“ verschlossen. Dann wird leicht
erwarmt bis die Gasentwicklung beginnt. Das Gas wird nacheinander in drei,
mit verschiedenen Losungen geflllte Reagenzglaser eingeleitet:

a) destilliertes Wasser
b) verdinnte Ammoniak-Lésung

c) konzentrierte Schwefelsaure (Wichtig! Vorher das Ableitungsrohr
abtrocknen!)

Einige Tropfen lod-Losung (Kl - I2) werden mit etwas Losung aus Versuch 1a
versetzt.

Man gibt einige Tropfen der Losung aus Versuch 1a zu schwach mit verdunnter
Salzsaure angesauerter

a) Kupfer(ll)-salz-Losung

O

) Blei(ll)-salz-Lésung

O

Zinn(ll)-salz -Losung

o

)
) Kobalt(ll)-salz-Lésung
)

e) Zinksalz-Losung

Man gibt einige Tropfen von Losung 1b zu
a) Kupfer(ll)-salz-Losung

b) Kobalt(ll)-salz-Lésung

c) Zinksalz-Losung

Ein Tropfen der Losung aus Versuch 1b werden zu einigen Millilitern einer sehr
stark verdunnten Losung von Natrium-pentacyanonitrosylferrat(lll)-dihydrat
(,Natriumnitroprussid“, Nay[Fe(CN)sNO] - 2 H,O) gegeben. Nachweis fir
Sulfide und Hydrogensulfid!

Auf eine feuchtes Filterpapier werden einige Tropfen Bleiacetat-Losung
gegeben. Die sulfidhaltige Probe (hier NayS-Losung) wird mit konzentrierter
Salzsdure versetzt und etwas erwarmt. Uber die Offnung des Reagenzglases
halt man das Filterpapier. Nachweis fur Sulfide und Hydrogensulfid!

VORSICHT! Bleipapier nicht direkt anfassen! Pinzette benutzen oder
Handschuhe tragen!
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Phosphorsaure - Saure Salze

Literatur: JaBla 4.2.4.2; ChristMey Il 17; Ried 4.6.11; HoWi XIV.2.5; Mort 25

1. Unter dem Abzug wird ein Porzellantiegeldeckel - mit dem Griff nach unten - in
eine Abdampfschale gelegt und auf ihn ein etwa erbsengrofdes Stlick roter
Phosphor. Durch Berthren mit der Bunsenbrennerflamme wird der Phosphor
entziindet, worauf man sofort einen trockenen Trichter Gber die Flamme in die
Abdampfschale stellt. An einer Seite wird ein Streichholzstlickchen unter den
Trichter geschoben, damit ein Spalt bleibt, durch den die zur Verbrennung
notige Luft eintreten kann.

/

=Y

2. Wenige Tropfen Alkaliphosphat-Losung werden mit einigen Tropfen verdinnter
Salpetersaure angesauert und dann mit etwa 2-3 ml Ammoniummolybdat-
Losung versetzt. Dann wird schwach erwarmt. Nachweis fur Phosphat aus
saurer LOosung!

3. Wenige Tropfen Alkaliphosphat-Losung werden mit ebensoviel konzentrierter
Salzsaure vermischt. Dazu werden die gleiche Menge Magnesiumchlorid-
Losung gegeben. Dann gibt man Ammoniak-L6sung hinzu, bis die Losung auch
nach dem Umschutteln noch deutlich danach riecht. Nachweis fur Phosphat
aus ammoniakalischer Losung!

4. Wenige Tropfen Alkaliphosphat-Lésung werden mit etwas Silbernitrat-Lésung
versetzt. Den entstehenden Niederschlag versucht man, in

a) Salpetersaure
b) Ammoniak-Losung
zu lésen.

5. Zu etwas Alkaliphosphat-Losung wird Zirkoniumsalz-Lésung gegeben.
Gegebenenfalls wird etwas erwarmt. Nachweis fur Phosphat! Auch in stark
saurer LOosung!
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6. Man taucht das heiRe Ende eines Magnesiastabchens in etwas Phosphorsalz
(NaNH4HPO4 - 4 H,O) und schmilzt das haften gebliebene Salz in dem
heillesten Teil der Bunsenbrennerflamme, bis eine klare Schmelze entstanden
ist, aus der sich keine Blasen mehr entwickeln. An die so hergestellten heil’en
Perlen bringt man sehr wenig der Oxide oder Salze von

a) Kupfer

b) Kobalt

c) Nickel

d) Eisen

e) Chrom(lll)

halte das Gemisch nochmals in die Flamme und notiere die Farben.

Wichtige Vorprobe auf die Kationen!
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Kondensierte Phosphorséauren

Literatur: JaBla 4.2.4.2; ChristMey Il 17; Ried 4.6.11; HoWi XIV 2.5; Mort 25

Die Versuche werden jeweils in Gruppen durchgefihrt!

1.

Etwas Dinatrium-monohydrogenphosphat (Na;HPO,4) wird in einem kleinen
Porzellantiegel etwa zwei Stunden lang erhitzt. Der Rickstand wird in heiRem
Wasser gelost. Ein Teil der entstandenen Losung wird

a) mit Silbernitrat-Losung versetzt.

b) mit einigen Tropfen konzentrierter Salpetersaure versetzt und etwa 10
Minuten erhitzt. (Reagenzglas in Wasserbad stellen.) Danach wird
vorsichtig mit Ammoniak-Losung neutralisiert (pH-Wert mit pH-Papier
kontrollieren!) und mit Silbernitrat-Losung versetzt.

c) mit einigen Tropfen Bariumnitrat-Losung versetzt. Man versuche den
Niederschlag in Saure zu l6sen.

Etwas Mononatrium-dihydrogenphosphat  (NaH,PO4) wird in  einem
Porzellantiegel nach vorsichtigem Anheizen zwei Stunden lang zur Schmelze
erhitzt. Das Produkt, das Grahamsches Salz genannt wird, wird nach dem
Abkuhlen in heiRem Wasser gelost.

a) Ein Teil der Lésung wird mit verdunnter Essigsaure angesauert und mit
Bariumnitrat-Losung versetzt. Man versuche den Niederschlag in Saure zu
I6sen.

b) Zu etwas Seifenlosung, die durch Schitteln zum Schaumen gebracht
wurde, gibt man tropfenweise Calciumsulfat-Lésung zu, bis sich ein
Niederschlag bildet. Hierzu wird etwas von der oben hergestellten Losung
des Grahamschen Salzes gegeben.

c) Ein Teil der Losung wird mit einigen Tropfen Salpetersaure einige Zeit zum
Sieden erhitzt. Nach Neutralisation mit Ammoniak-Losung wird Silbernitrat-
Losung zugesetzt.
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Metallverbindungen Tell |

Alkalimetalle und Ammonium

Literatur: JaBla 4.3.1; ChristMey Il 3; Ried 4.10; HoWi XIV 1.2.2, XVIII; Mort 27.8

Natrium
1.

Ein Stick Natrium wird abgeschnitten, mit etwas Filterpapier abgetrocknet und
unter dem Abzug in eine grol3e Schale mit Wasser geworfen. Man wiederholt
den Versuch, wobei das Stuck Natrium auf ein im Wasser schwimmendes
Stuck Papier gelegt wird. Der Versuch wird von Assistentinnen vorgefihrt!

2 bis 3 Spatelspitzen geldschter Kalk (Ca(OH),) werden mit Sodalésung
(Na,COs3) einige Minuten gekocht, dann wird abfiltriert. Das Filtrat wird mit
verdunnter Salzsaure versetzt.

Etwas festes Natriumhydroxid wird Uber Nacht in einer Abdampfschale stehen
gelassen. Am nachsten Tag Ubergiet man die Masse in einem Reagenzglas
mit verdiinnter Salzsdure. Uber das entstehende Gas wird ein Tropfen
Calciumhydroxid-Losung gehalten.

Man setzt etwas Natronlauge zu verdunnten Proben von
a) Calciumsalz-Losung
b) Eisen(lll)-salz-Losung
c) Kupfersalz-Losung
d) Kobaltsalz-Losung

Eine Spur einer beliebigen Natriumverbindung wird an einem Platindraht (evtl.
zu mehreren kaufen oder ersatzweise ein Magnesiastabchen benutzen) in die
Flamme gebracht. Der Platindraht kann zuvor durch Ausglihen gereinigt
werden. Dazu wird der Draht mehrfach kurz in konzentrierte Salzsaure getaucht
und erneut gegliht, bis keine Farbung der Flamme mehr beobachtet werden
kann. Nachweis fur Natrium!

Unter dem Abzug wird eine kleine Spatelspitze Natriumperoxid in einem
trockenen staubfreien Reagenzglas mit zwei Tropfen konzentrierter
Schwefelséure tbergossen. Uber die Offnung des Reagenzglases wird ein
glimmender Holzspan gehalten.

VORSICHT! Verbrennende Teile des Holzspanes, die in das Gemisch am
Boden des Glases fallen, kdnnen zu Verpuffungen und zum Verspritzen
von konzentrierter Schwefelsaure fihren!

Eine groflere Menge Natriumperoxid wird auf einmal in wenig Wasser
eingetragen. In ein zweites Reagenzglas wird dagegen nach und nach in
kleinen Anteilen Natriumperoxid in kaltes Wasser gegeben. Diese zweite
Ldsung gibt man zu

a) Bleiacetatlosung
b) Mangansulfatlésung
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Kalium

1.

An die gereinigte Spitze eines Platindrahtes bzw. Magnesiastabchens wird eine
Spur eines Kaliumsalzes gebracht. Der Draht wird in die Flamme gehalten. Die
Flammenfarbung wird mit Hilfe eines Spektroskops (Assistentinnen fragen!)
und durch ein Kobaltglas beobachtet. Danach wird der Draht erneut ausgeglunht,
und die Flammenfarbung einer Mischung eines Natrium- und eines
Kaliumsalzes durch das Spektroskop sowie das Kobaltglas betrachtet. Die
Spektralanalyse ist eine Méglichkeit, Kalium nachzuweisen!

Auf einen Objekttrager wird ein Tropfen einer kaliumhaltigen Losung und ein
Tropfen Perchlorsaure gebracht. Der sich bildende Niederschlag wird durch
sehr vorsichtiges (!!!) Erwarmen wieder in Losung gebracht. Die sich bildenden
Kristalle werden unter dem Mikroskop betrachtet (Assistentinnen fragen!).
Nachweis von Kalium!
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Ammonium

Alle Versuche sind unter dem Abzug durchzufihren!

1.

In einem Reagenzglas wird eine kleine Probe Ammoniak-Losung erwarmt. In
die entweichenden Dampfe wird ein mit Salzsaure befeuchteter Glasstab
gehalten.

Ein Kdérnchen Ammoniumchlorid wird mit einigen Tropfen Natronlauge
ubergossen. Die Mischung wird erwarmt. In das entweichende Gas wird ein
Stlck feuchtes Lackmus- oder pH-Papier gehalten.

Man stellt sich etwas Nesslersches Reagenz her: Dazu werden etwa 4 Tropfen
Quecksilber(ll)-chlorid-Losung mit so viel Natriumiodid-Lésung versetzt, bis der
auftretende Niederschlag wieder verschwunden ist. Dann wird die Losung mit
Natronlauge stark alkalisch gemacht. Wenige Tropfen dieser Losung werden in
ein Reagenzglas gegeben, in dem sich eine stark verdinnte Ammoniumsalz-
Ldsung befindet. Nachweis von Ammoniumsalzen!

Wassrige Ammoniaklosung gibt man zu Lésungen von
a) Aluminiumsalz
b) Blei(ll)-salz
c) Kobaltsalz
In einem Gluhrohrchen wird etwas trockenes Ammoniumchlorid erhitzt.

In einem Reagenzglas wird etwas festes Ammoniumnitrat vorsichtig zum
Schmelzen gebracht und spater etwas starker erhitzt, ohne die Glaswand
oberhalb der Schmelze mit der Flamme zu berUhren. Das entstehende Gas
wird mit Hilfe der pneumatischen Wanne (siehe ,Salpetersaure und
Stickstoffoxide“ Versuch 5) aufgefangen. In das Reagenzglas halt man einen
glimmenden Holzspan.

Um die thermische Zersetzung des selbst nicht haltbaren Ammoniumnitrits zu
studieren, wird statt dessen das Gemisch einer Kaliumnitrit- mit einer
Ammoniumsulfat-Losung erhitzt. Das entweichende Gas wird mit einem
brennenden Holzspan gepruft.
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Lithium

An die gereinigte Spitze eines Platindrahtes bzw. Magnesiastabchens wird eine
Spur eines Lithiumsalzes gebracht. Der Draht wird in die Flamme gehalten. Die
Flammenfarbung wird mit Hilfe eines Spektroskops (Assistentinnen fragen!)
beobachtet. Die Spektralanalyse ist eine Mdglichkeit, Lithium nachzuweisen!

1. Etwas nicht zu verdinnte Lithiumsalz-Lésung wird mit
a) Natriumcarbonat-Losung

b) Dinatrium-monohydrogenphosphat-Lésung Nachweis fur Lithium! Losung
muss alkalisch sein, deshalb notfalls NaOH zugeben!

versetzt. Das Losungsverhalten der Niederschlage wird in der Warme und bei
Raumtemperatur Uberpruft.
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Erdalkalimetalle

Literatur: JaBla 4.3.1.6 u. 4.3.2; ChristMey Il 4; Ried 4.9; HoWi XVII; Mort 27.9

Calcium
1.

An die gereinigte Spitze eines Platindrahtes bzw. Magnesiastabchens wird eine
Spur eines Calciumsalzes gebracht und der Draht wird in die Flamme gehalten.
Die Flammenfarbung wird mit Hilfe eines Spektroskops beobachtet
(Assistentinnen fragen!). Gegebenenfalls kann die Spitze des Drahtes bzw.
Magnesiastabchens zwischendurch kurz in konzentrierte Salzsdure getaucht
werden. Die Spektralanalyse ist eine Mdglichkeit, Calcium nachzuweisen!

Ein Stuckchen Marmor (Calciumcarbonat) wird auf der Magnesiarinne stark
erhitzt. AnschlieRend befeuchtet man die abgekihlte Masse indem
tropfenweise Wasser hinzugefugt wir, allerdings nur so viel, wie das Stuck
aufgesaugt. Wenn gerade die geeignete Menge Wasser genommen wurde,
entsteht ein trockenes weiles Pulver. Nimmt man zuviel Wasser, so bildet sich
ein steifer Brei.

Zu Calciumsalz-Lésung gibt man etwas
a) Ammoniak-Lésung

b) Natriumhydroxid

c) Natrium- oder Ammoniumcarbonat
d) Schwefelsaure

e) Dinatrium-monohydrogenphosphat

f) Ammoniumoxalat Nachweis fur Calcium!
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Strontium und Barium

1.

Die Flammenfarbung einiger Strontium- und Bariumsalze wird auch mit Hilfe
des Spektroskops beobachtet. Die Spektralanalyse ist eine Mdglichkeit,
Strontium und Barium nachzuweisen!

Vergleich der Loslichkeiten der Sulfate von Calcium, Strontium und Barium:

a) Zu einer Strontiumsalz-Losung wird der gleiche bis doppelte Raumteil
Calciumsulfat-Losung zugesetzt.

b) Zu etwas Bariumsalzlésung wird Strontiumsulfat-Lésung (aus Versuch 2a)
gegeben.

c) Zu etwas Bariumsalzlésung gibt man Calciumsulfat-Lésung.

Man versetzt etwas Bariumchlorid-Losung mit verdinnter Schwefelsaure

a) bei Raumtemperatur und filtriert.

b) wobei beide Losungen zuvor zum Sieden erhitzt wurden und filtriert.

Zu etwas Bariumchlorid-Lésung wird Kaliumchromat-Lésung gegeben. Zu dem
Niederschlag gibt man :@:

a) verdunnte Essigsaure

b) Salzsaure

Nachweis fur Barium!
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Magnesium

1. Ein etwa 3 cm langes Stlick Magnesiumband wird an einer Seite mit einer
Tiegelzange festgehalten. Das andere Ende halt man kurz in eine Flamme, bis
es sich entzindet. (ACHTUNG! Nie direkt in die Flamme sehen. Die
intensive Strahlung kann zu erheblichen Augenschadigungen fiuhren!!)
Der Verbrennungsruckstand wird in eine Porzellanschale gebracht.

2. Eine kleine Probe des Ruckstandes wird mit einem Tropfen Wasser auf rotes
Lackmuspapier gebracht.

3. Der Rest des Ruckstandes wird mit moglichst wenig Salzsaure in der Hitze
geldst und die Losung wird mit etwas Wasser verdunnt. Zu einem Teil dieser
L6sung gibt man:

a) Ammoniak-Lésung

b) zunachst etwas Ammoniumchlorid. Dann wird mit Ammoniak-Losung
alkalisch gemacht und schlieBlich Dinatrium-monohydrogenphosphat-
L6sung zugesetzt.

c) analog b), indem man einen Tropfen der ammoniakalischen Lésung und
einen Tropfen der Dinatrium-monohydrogenphosphat-Losung
nebeneinander auf einen Objekttrager aufbringt und mit einer feinen
Glasspitze eine Verbindung zwischen den beiden Tropfen herstellt. Die
Kristalle werden unter einem Mikroskop betrachtet. (Assistentinnen
fragen!) Nachweis fur Magnesium!

4. Ein Tropfen einer sauren Magnesiumsalz-Losung wird auf der Tupfelplatte mit
einem kleinen Tropfen einer 0,1 %igen Losung von Titangelb versetzt.
Tropfenweise wird langsam Natronlauge bis zur stark alkalischen Reaktion
zugegeben. Eine Rotfarbung bzw. ein roter Niederschlag zeigt Magnesium an.
Nachweis fur Magnesium!

Titangelb: SO:Na

N T N—E—C o c//N
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y s CH,
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S
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Chemisches Gleichgewicht

Literatur:  JaBla 1.6; ChristMey | 12; Ried 3.5; HoWi VII 1; Mort 15

1. Man stellt eine annahernd gesattigte Losung von Kupfer(ll)-chlorid her. Die
Farbe der Losung wird notiert und dann nach und nach mit Wasser versetzt.

2. Zu einer sehr konzentrierten Kupfer(ll)-chlorid-Losung wird etwas konzentrierte
Salzsaure gegeben. Die beobachteten Farben werden notiert.

3. Man bereitet eine bei Zimmertemperatur gesattigte Kaliumchlorat-Losung,
indem eine Probe Kaliumchlorat in heillem Wasser geldst und die Losung unter
Umschwenken unter dem Wasserhahn auf Zimmertemperatur abgekuhlt wird.
Nach friihestens einer Stunde wird filtriert und je eine Probe der Losung wird
mit einigen Tropfen

a) Kaliumchlorid-Lésung
b) Kaliumnitrat-Losung
c) Natriumchlorat-Losung
d) Natriumchlorid-L6sung
versetzt.

4. Zu einer schwach salzsauren Losung von Bariumchromat (siehe ,Strontium und
Barium® Versuch 4) wird Natriumacetat-Losung gegeben.

5. Man gibt in zwei Reagenzglaser je etwa einen halben Milliliter verdunnte
Ammoniak-Lésung und versetzt die eine Probe mit viel Ammoniumchlorid-
Losung, die andere mit der gleichen Menge Wasser. Zu beiden Ldsungen
werden einige Tropfen Phenolphthalein-Lésung gegeben.

6. Proben folgender Losungen werden mit einigen Tropfen der Ammoniak-Losung
versetzt:

a) Magnesiumchlorid-Losung
b) Zinksalz-Lésung

c) Eisen(lll)-chlorid-L6sung
d) Aluminiumchlorid-Lésung

7. Proben folgender Losungen werden mit einigen Tropfen der Ammoniumchlorid
enthaltenden Ammoniak-Losung versetzt:

a) Magnesiumchlorid-Losung

O

Zinksalz-L6ésung

O

)
) Eisen(lll)-chlorid-Losung
)

o

Aluminiumchlorid-Lésung
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Aluminium

Literatur:  JaBla 4.3.3.6; ChristMey Il 15; Ried 4.8.5; HoWi XVI 2; Mort 27.10

Etwas Aluminiummetall wird mit Natronlauge erwarmt.

2. Etwas Aluminiummetall wird in verdinnter Salzsaure geldst. Zu einer Probe
dieser Losung gibt man tropfenweise Natronlauge, bis sich der gebildete
Niederschlag wieder auflost.

3. Ein Teil der Losung aus Versuch 2 wird mit reichlich festem Ammoniumchlorid
versetzt und erwarmt.

4. Zu etwas salzsaurer Aluminiumchlorid-Losung gibt man
a) tropfenweise Ammoniaklésung.

O

zunachst etwas Weinsaure und anschlielend Ammoniak.

O

)
) sehr wenig Soda-Lésung (Na,CO3).
)

o

Soda-Losung, bis die Losung neutral ist, und schliellich Ammoniumsulfid-
Lésung (NaxS geldst in NH3).

5. Zu einer wassrigen Aluminiumsalz-Loésung wird Natriumhydroxid-Losung
zugegeben und gegebenenfalls erwarmt. Der Niederschlag wird abfiltriert, mit
Wasser gewaschen und auf eine Magnesiarinne gestrichen. Dann wird er in der
Bunsenbrennerflamme gegliht. Der weilde Gluhrickstand wird mit einem
Tropfen sehr verdunnter (!!) Kobaltnitrat-Losung befeuchtet und erneut gegluht.
Thénards Blau. Nachweis fur Aluminium!

6. Zu sehr verdunnter, nur ganz schwach saurer Aluminiumsalz-Losung gibt man
etwa 1 ml einer Lésung von Alizarin S und dann so viel Ammoniak-Ldsung,
dass die Mischung dunkelrot wird. Nun wird mit verdunnter Essigsaure
angesauert. Es bildet sich ein roter Farblack. Nachweis fur Aluminium!

O OH
4004
S05’
O
7. Eine saure Aluminiumsalz-Lésung wird mit KOH (nicht NaOH!) alkalisch
gemacht. Einige Tropfen der Lésung werden in einem Reagenzglas oder
besser auf einer schwarzen Tupfelplatte mit Eisessig angesauert und mit
einigen Tropfen einer methanolischen Morinldsung versetzt. Eine grine

Fluoreszenz zeigt Aluminium an, welche unter einer UV-Lampe gut sichtbar ist.
Man fuhre auch eine Blindprobe durch. Nachweis fur Aluminium!

Anion der Alizarinsulfonsaure:

OH O

Morin:
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Eisen

Literatur:  JaBla 4.3.3.5; ChristMey Il 11; Ried 5.16; HoWi XXIX 1; Mort 27.12

1. Eine Phosphorsalzperle mit etwas Eisensalz wird hergestellt und die
beobachteten Farben, in der Hitze und Kalte, werden notiert. Wichtige
Vorprobe zum Nachweis von Eisen!

2. Etwas Eisenpulver wird mit mdglichst wenig verdinnter Salzsaure, der etwas
konzentrierte Salzsaure zugesetzt ist, gelost. Die Losung wird abfiltriert. Die
Losung wird mit

a) Natronlauge versetzt. Dann wird die Losung geschuttelt.
b) farbloser Ammoniumsulfid-Lésung (Na,S in NH3; geldst) versetzt.

c) gelber Ammoniumpolysulfid-Loésung (NazS + S in NH3 in der Hitze geldst)
versetzt.

d) reichlich Ammoniumchlorid-Losung versetzt und ammoniakalisch gemacht.
Dann  wird Dinatrium-monohydrogenphosphat-Losung  zugegeben.
Verwechslungsmaoglichkeit mit Magnesium!

e) etwas konzentrierter Salpetersaure versetzt und erwarmt.

Die verwendete Lésung muss schnell verbraucht werden, da das Eisen(ll)
mit der Zeit an der Luft oxidiert wird!

3. Zu etwas Eisen(lll)-salz-L6sung gibt man
a) Natronlauge oder Ammoniak-Ldsung.

b) Natriumcarbonat.

c) verdunnte Salpetersaure.
d) verdunnte Salzsaure.

e) Natriumsulfid-Lésung.

f)  Ammoniumsulfid-Losung.

4. Etwas Eisen(lll)-salz-Losung wird mit Kaliumthiocyanat-Losung versetzt.
Nachweis fur Eisen(lll)!

Etwas Eisen(ll)-salz-Lésung wird mit Kaliumthiocyanat-Lésung versetzt.

6. Etwas Kalium-hexacyanoferrat(ll)-Losung wird mit verdlnnter Salzsaure
angesauert und mit einigen Tropfen einer frisch bereiteten Eisen(ll)-salz-Losung
versetzt. Nachdem man die Farbe des Niederschlages notiert hat, schuittele
man die Mischung. Nachweis fur Eisen!

7. Zu ein wenig angesauerter Kalium-hexacyanoferrat(ll)-LOsung werden einige
Tropfen Eisen(lll)-chlorid-Lésung zugesetzt. Berliner Blau. Nachweis fir
Eisen!

8. Etwas Kalium-hexacyanoferrat(ll) wird in einem Reagenzglas mit konzentrierter
Schwefelsaure Ubergossen und erhitzt. Nach Einsetzen des Kochens wird die
Masse von der Flamme entfernt und das entweichende Gas angezindet.

Der Versuch muss auf jeden Fall unter dem Abzug durchgefihrt werden!
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Kobalt

Literatur: JaBla 4.3.3.2; ChristMey Il 11; Ried 5.16; HoWi XXX 1; Mort 27.12

1. Eine Phosphorsalzperle mit etwas Kobaltsalz wird hergestellt und die
beobachtete Farbe wird notiert. Wichtige Vorprobe zum Nachweis von
Kobalt!

2. Etwas Kobalt(ll)-salz-Lésung wird mit Natronlauge versetzt und erwarmt. Zu
dem Gemisch wird etwas Brom-Ldsung zugesetzt.

3. Etwas Kobalt(ll)-salz-Lésung wird mit Ammoniumsulfid-Lésung versetzt. Man
versucht einen Teil des Niederschlags mit verdinnter Salzsaure zu l6sen.

4. Zu einer Probe einer sehr verdinnten Kobalt(ll)-salz-Lésung wird bis zur
Sattigung festes Ammoniumthiocyanat zugesetzt und dann mit etwa dem
halben Raumteil Diethylether, dem einige Tropfen Pentanol (,Amylalkohol)
zugesetzt sind, geschuttelt. Nachweis fur Kobalt! Wenn die Losung Eisen-
lonen enthalt, missen diese zunachst entfernt bzw. maskiert werden.
Erklaren Sie wie.

VORSICHT! Organische Losungsmittel und deren Dampfe sind leicht
entzindlich! Abfalle mit organischen Lésungsmitteln werden separat in
einem Behalter gesammelt.

5. Zu einer Kobalt(ll)-salz-Lésung wird reichlich Ammoniak-Losung zugesetzt. Die
beobachteten Farben werden notiert.

6. Zu einer Kobalt(ll)-salz-Lésung wird ein reichlicher Uberschuss an Kaliumnitrit-
Ldsung zugesetzt. Danach wird Essigsaure zugesetzt. Nachweis fur Kobalt!
Kann auch als Nachweis fur Kalium verwendet werden!
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Nickel

Literatur: JaBla 4.3.3.1; ChristMey Il 11; Ried 5.16; HoWi XXXI 1; Mort 27.12

1. Eine Phosphorsalzperle mit etwas Nickelsalz wird hergestellt und die
beobachteten Farben werden notiert. Wichtige Vorprobe zum Nachweis von
Nickel!

2. Zu einer Nickelsalz-Lésung wird Natronlauge zugesetzt. AnschlieRend wird
Brom-L6sung hinzugegeben.

3. Zu einer Nickelsalz-Lésung wird Ammoniumsulfid-Losung zugesetzt.

Eine Nickelsalz-Losung wird tropfenweise mit Ammoniak versetzt.
Verwechslungsmaglichkeit mit Kupfer!

5. Ein Tropfen Nickelsalz-Losung wird mit Wasser verdinnt und dann mit etwa
0,5 ml einer alkoholischen Lésung von Dimethyglyoxim (auch Diacetyldioxim
genannt) versetzt. Nachweis fur Nickel! In stark saurer Losung wird die
Fallung verhindert. Warum?

Dimethyglyoxim: OH
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Zink

Literatur: JaBla 4.3.3.4; ChristMey Il 14; Ried 5.9; HoWi XXIII 1; Mort 27.12

Zu etwas Zinksalz-L6sung gibt man
a) zunachst etwas Natronlauge und dann einen Uberschuss.

b) soviel Natronlauge, dass etwas ungeldst bleibt. Danach wird abfiltriert, das
Filtrat mit Wasser verdunnt und bis zum Kochen erhitzt.

c) soviel Natronlauge, dass etwas ungeldst bleibt. Danach wird abfiltriert und
das Filtrat mit Natriumchlorid-Losung versetzt.

Etwas des in Versuch 1 dargestellten Niederschlags wird auf einer
Magnesiarinne gegluht. Der weil3e Gluhriickstand wird mit einem Tropfen sehr
verdunnter Kobaltnitrat-Losung befeuchtet und nochmals gegluht. Rinmanns
Grun. Nachweis fur Zink!

Zu einer schwach mit Salzsdure angesauerten Zinksalz-Losung wird wassrige
Natriumsulfid-Losung gegeben. Dann wird zu einer neutralen Zinksalz-Lésung
ebenfalls Natriumsulfid-LOsung zugesetzt.

Zu einer Zinksalz-Losung wird etwas Ammoniumchlorid und ein sehr geringer
Uberschuss Ammoniak gegeben. Dann wird Dinatrium-monohydrogen-
phosphat-Losung zugesetzt. Verwechslungsmaoglichkeit mit Magnesium!

Eine sehr stark verdunnte Zinksalz-Losung wird mit etwa dem gleichen
Volumen verdunnter Natronlauge versetzt und dann mit wenigen Millilitern einer
Losung von Dithizon in Dichlormethan geschuttelt. Die wassrige Schicht farbt
sich rot. Ahnliche Reaktionen mit Dithizon geben viele andere
Schwermetalle!

VORSICHT! Organische LoOsungsmittel und deren Dampfe sind leicht
entzindlich! Abfalle mit organischen Lésungsmitteln werden separat in
einem Behalter gesammelt.

Dithizon:
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Chrom

Literatur: JaBla 4.3.3.8; ChristMey Il 9; Ried 5.14; HoWi XXVII 1; Mort 27.12

ACHTUNG! Chrom(VIl) Verbindungen sind stark toxisch und '.fu \‘
kanzerogen! Sie werden auch durch die Haut resorbiert! ;%

1. Mit etwas Chromsalz wird eine Phosphorsalzperle hergestellt und die beobachtete
Farbe wird notiert. Wichtige Vorprobe zum Nachweis von Chrom!

2. Man l6st etwas Chromalaun (KCr(SO,), - 12 H,0) in kaltem Wasser. Die Lésung
wird aufgekocht und anschlieBend zum Abkihlen stehen gelassen. Man notiere
die unterschiedlichen Farben der Lésung.

3. Zu etwas Chrom(lll)-salz-Lésung wird
a) zunachst wenig und dann ein Uberschuss Natronlauge gegeben.

b) Ammoniak zugesetzt. Die Losung wird abfiltriert, die Farbe des Filtrates und
des Niederschlags notiert und das Filtrat einige Minuten gekocht.

4. Der Niederschlag aus Versuch 3b wird zum Trocknen auf Filterpapier gestrichen
und dann zusammen mit einem Gemisch aus etwa gleich viel Kaliumnitrat und
Natriumcarbonat auf einer Magnesiarinne einige Zeit geschmolzen. Die Schmelze
wird anschlieRend in Wasser geldst. Oxidationsschmelze! Nachweis fur Chrom!

5. Eine Chromalaun-Losung wird mit einer Natriumhydroxid-Losung so lange
versetzt, bis sich der entstandene Niederschlag wieder I6st. Anschlie3end wird
etwas Hydrogenperoxid-Losung zugesetzt und dann erwarmt.

6. Zu etwas Kaliumchromat-Losung wird

a) verdunnte Schwefelsdure gegeben. Anschlieend gibt man Natronlauge zu.
Die beobachteten Farben werden notiert. Warum andert sich die Farbe?

b) etwas Bleiacetat-Lésung zugesetzt. Man versucht, jeweils einen Teil des
Niederschlags in Essigsaure, Salpetersaure und Natronlauge zu I6sen.

c) Silbernitrat-Losung zugesetzt. Anschlie3end gibt man Salzsdure zu und notiert
die beobachteten Farben. Nachweis fur Chrom!

7. Zu einem Tropfen Kaliumchromat-Lésung werden wenige Tropfen verdinnte
Schwefelsdure und wenig Hydrogenperoxid-Lésung zugesetzt. Die Lésung wird
sofort mit etwas Diethylether ausgeschittelt. Nachweis fiur Chrom! Warum
verblasst die Farbe nach einer Weile wieder?

ACHTUNG! Mischungen von Peroxiden und Ether kdnnen zu Verpuffungen
fihren! VORSICHT! Organische Lésungsmittel und deren Dampfe sind leicht
entziundlich! Abfalle mit organischen Losungsmitteln werden separat in einem
Behdalter gesammelt.
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11.
12.

13.

Etwas festes Kaliumdichromat wird mit der gleichen Menge Kaliumchlorid
gemischt und die Mischung in einem Reagenzglas mit Gaseinleitungsrohr
(siehe ,Chlor und Hydrogenchlorid® Versuch 4) mit etwas konzentrierter
Schwefelsaure erhitzt. Die entstehenden Gas werden in ein Reagenzglas
geleitet, in das etwas Natronlauge geflllt wurde. (ACHTUNG! Das
Gaseinleitungsrohr darf dabei nicht in die Natronlauge eintauchen!) Die
Natronlauge wird anschlieBend mit verdinnter Schwefelsdure und
Hydrogenperoxid (vgl. Versuch 7) versetzt. Nachweis fur Chrom!

Etwas Kaliumdichromat wird mit konzentrierter Salzsaure gekocht.

. Zu einer mit verdinnter Schwefelsaure angesauerten Kaliumdichromat-Losung

wird Natriumsulfid-Lésung zugesetzt.
Zu etwas Kaliumdichromat-L6sung wird reichlich schweflige Saure gegeben.

Etwas festes Kaliumdichromat wird mit konzentrierter Schwefelsaure erwarmt.
An die Offnung des Reagenzglases wird ein glimmender Holzspan gehalten.

Zu etwas Kaliumdichromat-Losung wird etwa die gleiche Menge Ethanol und
verdunnte Schwefelsaure zugegeben. Die Mischung wird erwarmt.
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Mangan

Literatur:  JaBla 4.3.3.3; ChristMey Il 10; Ried 5.15; HoWi XXVIII 1; Mort 27.12

10.

11.

Etwas Mangan(ll)-salz-Losung wird mit Natronlauge versetzt. Der Niederschlag
wird einige Zeit stehen gelassen und die Farbe beobachtet.

Etwas Mangan(ll)-salz-Losung wird zunachst mit wenig Ammoniak versetzt. Zu
einem Teil des Niederschlags wird ein Uberschuss Ammoniak zu dem anderen
Teil Ammoniumchlorid-Lésung gegeben.

Etwas Mangan(ll)-salz-Lésung wird mit
a) Ammoniumsulfid-Losung

b) Hydrogensulfid-Lésung

versetzt.

Auf der Magnesiarinne wird etwas Braunstein mit der vierfachen Menge eines
Gemisches von etwa gleich viel Natriumcarbonat und Kaliumnitrat geschmolzen
(siehe ,Chrom* Versuch 4). Die Schmelze wird in wenig kaltem Wasser geldst.
Dann wird die Losung mit Essigsaure angesauert. Oxidationsschmelze!
Nachweis fur Mangan!

Eine Mischung aus etwas festem Bleidioxid und einigen Tropfen Mangan(ll)-
sulfat-Lésung mit einigen Millilitern verdunnter Salpetersaure, die mit einigen
Tropfen konzentrierter Salpetersaure versetzt wurde, wird wenige Minuten
aufgekocht. Man wartet bis sich das Ungeldste abgesetzt hat und beobachtet
die Farbe der Losung. Nachweis fur Mangan! Die Anwesenheit von
Chloriden stort!

Eine verdunnte Kaliumpermanganat-Losung wird mit einigen Tropfen
verdunnter Natronlauge versetzt. Anschlielend wird ein Tropfen (!) verdinnte
Ammoniumsulfid-Losung zugesetzt. Dann wird mehr Ammoniumsulfid-Losung
zugesetzt.

Etwas Kaliumpermanganat-Losung wird mit einigen Tropfen Natronlauge und
dann mit etwas Ethanol gemischt und dann erhitzt.

Zu etwas alkalischer Kaliumpermanganat-Losung wird Mangan(ll)-salz-Losung
zugetropft.

Zu einer verdunnten Kaliumpermanganat-Losung wird  verdinnte
Schwefelsaure (!!') und Eisen(ll)-sulfat-Lésung zugesetzt.

ACHTUNG! Keinesfalls konzentrierte Schwefelsaure verwenden, da dies
zu explosionsartigen Verpuffungen fihren kann.

Eine verdunnte Kaliumpermanganat-Losung wird mit schwefliger Saure
versetzt.

Etwas verdinnte Kaliumpermanganat-Losung wird mit einigen Tropfen
Oxalsaure-Losung und etwas konzentrierter Schwefelsaure versetzt.
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Aufschliel3en

Literatur: JaBla 5.3

1.

Aufschlisse werden verwendet, um Stoffe, die weder durch Einwirkung von
wassrigen Losungen noch durch Sauren oder Laugen jeglicher Konzentration
in Lésung gebracht werden kdnnen, in I6sliche Verbindungen umzusetzen.
Ein Aufschluss war nur dann erfolgreich, wenn hinterher die gesamte
Aufschlussmasse geldst werden kann.

Die Versuche werden jeweils in Gruppen durchgefihrt!

Eine Spatelspitze gepulvertes Eisen(lll)-oxid wird mit der finffachen Menge
Kaliumhydrogensulfat (2KHSO, —2 H,O + K,S,07) im Porzellantiegel tber
mehrere Stunden geschmolzen. Nach dem Erkalten wird die Schmelze in einem
Becherglas mit etwas Wasser und verdinnter Schwefelsdure gelost. Zu der
Ldsung wird Ammoniak-Ldosung zugesetzt. Saurer Aufschluss!

Zu einer Bariumchlorid-Lésung wird Schwefelsaure zugesetzt. Das ausfallende
Bariumsulfat wird gewaschen und auf einem Filterpapier getrocknet. Dann
mischt man den Niederschlag mit der dreifachen Menge eines Gemisches aus
Kaliumcarbonat und wasserfreiem Natriumcarbonat und schmilzt das Gemisch
im Porzellan- oder Nickeltiegel. Der Schmelzkuchen wird durch Auskochen des
Tiegels in Wasser gelost. Das Ungeloste wird abfiltriert und ordentlich
gewaschen, bis das Waschwasser auf Zugabe von einigen Tropfen
Bariumchlorid-Losung keine Trubung mehr ergibt. Der Niederschlag kann dann
in Salzsaure geldst werden. (Hier wird ausnahmsweise die Aufschlussmasse in
zwei Stufen gelost, um ein erneutes Ausfallen des Bariumsulfats zu verhindern!)
Soda-Pottasche-Aufschluss!

Etwas Zinndioxid wird mit der sechsfachen Menge eines Gemisches auf
gleichen Teilen Schwefel und Natriumcarbonat in einem Porzellantiegel
geschmolzen. Der Schmelzkuchen wird in Wasser gelost. Freiberger
Aufschluss!
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Silber

Literatur:  JaBla 4.3.6; ChristMey Il 13; Ried 5.8.7; HoWi XXII 2; Mort 27.12

1.

Da Silberverbindungen teuer sind, bemihe man sich hier besonders, im
Mikromal3stab zu arbeiten!

Zu etwas Silbernitrat-Lésung gibt man verdlinnte Salzsaure. Der Niederschlag
wird abfiltriert und das Filtrat durch Zugabe von verdinnter Salzsaure auf
Vollstandigkeit der Fallung gepruft. Gegebenenfalls filtriert man erneut.
Unspezifischer Nachweis fur Silber!

Ein Teil des Niederschlags aus Versuch 1 wird in einer Abdampfschale mit
etwas verdunnter Salzsaure Ubergossen. Dann fugt man eine Zinkgranalie
hinzu.

Der Rest des Niederschlags aus Versuch 1 wird auf einem Filterpapier
getrocknet und dann, mit der doppelten Gewichtsmenge Soda gemischt, auf
eine Magnesiarinne gebracht. Das Gemisch wird in der Bunsenbrennerflamme
stark erhitzt.

Zu wenig Silbernitrat-Losung gibt man:
a) Natronlauge
b) Natriumcarbonat

) zunachst sehr wenig verdunnte Ammoniak-L6sung und anschlie3end einen
Uberschuss Ammoniak-Losung

d) Natriumsulfid

e) verdunnte Salzsaure und anschlieend Ammoniak-Losung
Spezifischer Nachweis fur Silber!

f) konzentrierte Salzsaure
g) Kaliumbromid-Lésung und anschliefend Ammoniak-Lésung
h) Natriumiodid-Losung und anschlieRend Ammoniak-Losung

i) wenig Kaliumcyanid-Losung und anschlieBend einen Uberschuss
Kaliumcyanid-Losung.
ACHTUNG! Cyanide sind sehr giftig, sie durfen auf keinen Fall in den
Ausguss gelangen! Mit Sauren bildet sich Blauséure! Die Versuche
sind auf jeden Fall unter dem Abzug durchzufuhren! Die Abfélle
werden separat in einem Becherglas gesammelt und mit Eisensulfat

komplexiert! Assistentinnen fragen!! @
Aty )2

AR
i) wenig Natriumthiosulfat und anschlieRend zu einem Teil einen Uberschuss
Natriumthiosulfat. Der andere Teil des Niederschlags wird etwas stehen
gelassen.
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Komplexverbindungen und Doppelsalze

Literatur:  JaBla 1.11; ChristMey | 16; Ried 5.4; HoWi XX; Mort 28

1. Zu Kaliumhexacyanoferrat(ll)-L6sung gibt man
a) Perchlorsaure
b) Natronlauge
2. Zu Kaliumalaun-Ldsung (KAI(SQOy), - 12 H,0) gibt man etwas
a) Perchlorsaure
b) Ammoniak-Lésung
c) Bariumchlorid-Losung
3. Eine ammoniakalische Silbersalz-Lésung wird mit wassrigen Losungen von
a) Natriumchlorid
b) Kaliumiodid
c) Ammoniumsulfid

versetzt.

35



Kupfer

Literatur: JaBla 4.3.4.4; ChristMey Il 13; Ried 5.8.6; HoWi XXII 1; Mort 27.12

1. Die Flammenfarbung von Kupfer wird anhand einer Probe Kupferchlorid und
einer Probe Kupfernitrat geprift.

2. Etwas Phosphorsalz (NaNHsHPO4 - 4 H,O) wird an ein Magnesiastabchen
gebracht und eine Phosphorsalzperle hergestellt. Dann bringt man etwas
Kupfersalz an die Perle und gliht in der Oxidationsflamme (dufRerer Rand des
aulBeren Kegels der Bunsenbrennerflamme). AnschlieBRend wird eine
Zinngranalie an die Perle gebracht und erneut gegliht, diesmal in der
Reduktionsflamme (innerer Kegel der Bunsenbrennerflamme).

3. Etwas Kupfer(ll)-salz-Losung versetzt man mit
a) Natriumhydroxid, dann kocht man auf.
b) Ammoniak; erst wenig, dann im Uberschuss. Nachweis fiir Kupfer!
c) Natriumsulfid-Lésung
d) Kaliumhexacyanoferrat(ll)-Losung

4. Zu etwas Kupfer(ll)-salz-Lésung wird Kaliumiodid-Lésung gegeben.
AnschlieRend wird etwas Schweflige Saure zugesetzt.

5. In einem Reagenzglas wird eine stark salzsaure Lésung von Kupfer(ll)-chlorid
oder -sulfat mit etwas Kupferpulver versetzt und kurz aufgekocht. Die Losung
wird vom Kupferpulver abgegossen und mit viel Wasser verdunnt. Der
Niederschlag wird abfiltriert und an der Luft stehen gelassen.

6. Kupfer(ll)-sulfat-Losung  wird mit  Kaliumthiocyanat-Lésung  versetzt.
AnschlieRend wird Schweflige Saure zugesetzt.

7. Zu Kupfer(ll)-salz-Losung wird tropfenweise Kaliumcyanid-Losung zugesetzt.
Man erwarme leicht. Anschlielend wird ein Uberschuss Kaliumcyanid-Losung
zugesetzt.

ACHTUNG! Cyanide sind sehr giftig, sie durfen auf keinen Fall in den
Ausguss gelangen! Mit Sauren bildet sich Blauséure! Die Versuche sind
auf jeden Fall unter dem Abzug durchzufuhren! Die Abfalle werden
separat in einem Becherglas gesammelt und mit Eisensulfat komplexiert!

Assistentinnen fragen!!
(X

8. Zu einigen Tropfen Kupfer(ll)-sulfat-Losung gibt man etwa den doppelten
Raumteil einer konzentrierten Weinsaure-Loésung und dann konzentrierte
Natronlauge, bis eine tiefblaue Losung entsteht. Diese Losung fuhrt den Namen
Fehlingsche Lésung. Zu einer Probe Fehlingscher Lésung wird wenig Glucose
gegeben und die Mischung erwarmt. Wird in der physiologischen Chemie
als Nachweis fur Zucker im Harn usw. benutzt.
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Oxidations-Reduktions-Potentiale

Literatur:  JaBla 1.9; ChristMey | 15; Ried 3.8; HoWi VII 2; Mort 20

1. Ein Eisennagel (bitte mitbringen) wird im Reagenzglas in wenig Kupfer(ll)-
sulfat-Lésung getaucht.

2. Eine Zinkgranalie wird in einem Reagenzglas mit wenig Zinn(ll)-chlorid-Losung
versetzt.

3. Auf einem Stuck Aluminiumfolie (bitte mitbringen) wird ein Tropfen
Quecksilber(ll)-salz-Lésung mit einem Stlck Papier verrieben. (VORSICHT!
Die Quecksilber-Verbindung darf nicht auf die Haut gelangen!
Handschuhe anziehen!) Die Folie wird in eine Porzellanschale gelegt, auf
deren Boden sich so wenig Wasser befindet, dass die amalgamierte Folie nicht
benetzt wird, und mit einem Uhrglas abgedeckt. Die Schale wird,

gegebenenfalls Uber Nacht, stehen gelassen.
Al w2

PAUS

4. Versuch 2 wird wiederholt, wobei zu der Zinn(ll)-chlorid-Losung etwas
konzentrierte Salzsaure gegeben wird. Nach einer Weile wird die Zinkgranalie
aus der Losung entfernt. Das anhaftende Metall wird in die Losung
zuruckgefuhrt.

5. Ein Eisennagel wird in eine mit konzentrierter Salzsaure angesauerte Zinn(ll)-
chlorid-Lésung gelegt.
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Cadmium

Literatur: JaBla 4.3.4.5; ChristMey Il 14; Ried 5.9; HoWi XXIII 1; Mort 27.12

ACHTUNG! Alle Cadmiumverbindungen sind sehr giftig!
Ny w2

1.

]
O

Zu etwas Cadmiumsalz-Losung wird Natronlauge zugesetzt. Dann gibt man
einen Uberschuss Natronlauge zu.

Zu etwas Cadmiumsalz-Losung wird Ammoniak-Losung zugesetzt. Dann gibt
man einen Uberschuss Ammoniak-Losung hinzu.

Zu einer Cadmiumsalz-Losung gibt man Natriumsulfid-Losung. Der
Niederschlag wird abfiltriert, und es wird versucht ihn mit

a) verdunnter Salzsaure
b) konzentrierter Salzsaure
zu lésen.

In ein Glihréhrchen wird ein Gemisch aus einer Cadmiumverbindung und
elementarem Schwefel gefullt und vorsichtig erwarmt. Der Uberschissige
Schwefel entweicht, zuriick bleibt eine Verbindung, die in der Hitze rot und im
Kalten gelb ist. Nachweis fur Cadmium!
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Quecksilber

Literatur: JaBla 4.3.4.1; ChristMey Il 14; Ried 5.9; HoWi XXIII 1; Mort 27.12

ACHTUNG! Elementares Quecksilber und seine Verbindungen sind sehr

giftig! g‘..g

1.

Etwas Quecksilber(ll)-oxid wird mit wenig verdinnter Salpetersaure
ubergossen, die Mischung wird kurz aufgekocht und dann abfiltriert.

Zu der Losung aus Versuch 1 gibt man
a) zunachst sehr wenig und dann mehr Natronlauge.
b) Ammoniak-Losung.

c) wenig Natriumiodid-Lésung und dann einen Uberschuss Natriumiodid-
Losung. Zu einem Teil der entstehenden Losung wird Natronlauge, zu
einem anderen Ammoniumsulfid-Losung gegeben.

d) zunachst wenig und dann einen Uberschuss Natriumsulfid-Lésung

Der Niederschlag aus Versuch 2d wird abdekantiert, gewaschen und ein Teil
wird

a) mit halbkonzentrierter Salpetersaure

b) mit einem 3 : 1-Gemisch aus Salz- und Salpetersaure (= Konigswasser)
erwarmt.

Zu einer Quecksilber(ll)-chlorid-Losung wird zunachst wenig und dann ein
Uberschuss Zinn(ll)-chlorid-Losung zugesetzt. Die Losung wird abgegossen,
und der Niederschlag wird mit etwas verdunnter Salzsaure aufgekocht.

Zu wenig Quecksilber(l)-nitrat-Losung wird etwas Salzsaure gegeben.

Eine kleine Menge des Niederschlags aus Versuch 5 wird mit einem Tropfen
Salpetersaure auf ein 1- oder 2-Cent-Stuck gegeben und mit etwas Filterpapier
auf die Mdunze gerieben. Danach erwarmt man die Mdinze in der
Bunsenbrennerflamme (Abzug!). Pfennigprobe! Nachweis fur Quecksilber!

Zu Quecksilber(l)-nitrat-Losung wird Ammoniak zugesetzt. Nachweis fur
Quecksilber(l)!

Zu etwas Quecksilber(l)-nitrat-Losung wird zunachst wenig Natriumiodid-
Losung zugesetzt. Die Mischung wird erwarmt und dann mit einem Uberschuss
Natriumiodid-Lésung versetzt.
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Zinn

Literatur: JaBla 4.3.4.9; ChristMey Il 16; Ried 4.7; HoWi XV 4; Mort 27.11

1. Eine Zinngranalie wird in wenig konzentrierter Salzsaure gel6st, die Losung
wird verdunnt, filtriert und

a) zunachst mit wenig, dann mit einem Uberschuss Natronlauge versetzt.
b) zunachst mit wenig, dann mit einem Uberschuss Ammoniak versetzt.

2. Etwas salzsaure Losung aus Versuch 1 wird mit Natriumsulfid-Losung versetzt.
Man versucht den Niederschlag in

a) farbloser Ammoniumsulfid-Losung zu I6sen.

b) gelber Ammoniumpolysulfid-Lésung zu l6sen. AnschlieRend wird die
Lésung angesauert.

3. Zu etwas salzsaure Losung aus Versuch 1 wird Bromwasser (ACHTUNG!
Elementares Brom fuhrt zu schmerzhaften Wunden auf der Haut!)
zugetropft, bis die gelbe Farbe eben bestehen bleibt. Dann tropft man solange
Zinn(ll)-chlorid-L6sung zu, bis die gelbe Farbe wieder verschwindet. Ein Teil der
Ldsung wird

a) verdunnt und aufgekocht.

b) mit wenig konzentrierter Schwefelsaure versetzt.
c) mit zunachst wenig und dann einem Uberschuss Natronlauge versetzt.
d) mit Natriumsulfid-Losung versetzt. Man versucht einen Teil des

Niederschlags analog Versuch 2 in farbloser bzw. gelber Ammoniumsulfid-
Lésung zu I6sen. Danach sauert man die Losung wieder an.

e) mit Eisenpulver versetzt und gegebenenfalls etwas erwarmt. Die so
erhaltene Losung wird abfiltriert und das Filtrat mit etwas Quecksilber(ll)-
chlorid-Lésung versetzt. %

4. Eine Zinngranalie wird mit konzentrierter Salpetersaure Ubergossen. Man
versucht, einen Teil des Niederschlags in Natronlauge bzw. Salzsaure zu l6sen.
Wie kann man den Niederschlag wieder in Lo6sung bringen? Drei
Moglichkeiten!

5. Zu einer festen Zinnverbindung gibt man im Porzellantiegel eine Zinkgranalie
und einige Milliliter konzentrierte Salzsaure. In diese Losung taucht man ein
Reagenzglas, das mit Eis und wenig Kaliumpermanganat-Losung gefullt ist.
Das von aulden benetzte Reagenzglas wird nun in die Bunsenbrennerflamme
gehalten. Es entsteht eine blaue Fluoreszenz. Leuchtprobe! Nachweis fir
Zinn!
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Kolloide L6sungen

Literatur: JaBla 1.12; HoWi XV 2.6.3

1. Eine Kupfersulfat-Losung wird sehr stark verdinnt und auf zwei Reagenzglaser
verteilt. Zu der einen Probe wird reichlich konzentrierte Salzsaure zugesetzt und
beide Losungen werden dann mit Natriumsulfid-Losung versetzt. Zur
Beschleunigung der Reaktion kann etwas erwarmt werden. Passiert bei beiden
Ldosungen das gleiche, muss diese Ldsung noch mehr verdinnt werden!
Erklaren Sie die unterschiedlichen Reaktionen!

2. Etwas Eisen(lll)-chlorid-Losung wird mit Wasser so stark verdinnt, dass sie fast
farblos erscheint. Ein Teil der Lésung wird

a) mit Kaliumthiocyanat-Losung versetzt.
b) aufgekocht und anschlieRend mit Kaliumthiocyanat-Lésung versetzt.

Erklaren Sie die unterschiedlichen Reaktionen!
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Blei

Literatur: JaBla 4.3.4.2; ChristMey Il 16; Ried 4.7; HoWi XV 5; Mort 27.11

ACHTUNG! Alle Bleiverbindungen sind giftig! Schon bei taglicher Zufihrung
von 1-2 mg Bleiverbindungen treten chronische Vergiftungen auf!
Nty y/ 2

: ) : DS
1. Etwas Blei(ll)-salz-Losung wird

a) zunachst mit wenig dann mit einem Uberschuss Natronlauge versetzt.

b) mit Salzsaure versetzt. Der Niederschlag wird mit heillem Wasser geldst,
eventuell Ungeldstes wird abfiltriert. Dann lasst man die Lésung langsam
abkuhlen. Nachweis fur Blei!

c) mit Natriumiodid-Losung versetzt. Die Lésung wird erhitzt, bis sich der
Niederschlag aufgeldst hat und dann langsam abgekuhlt. Nachweis fur
Blei!

d) mit Kaliumchromat-Losung versetzt. Nachweis fur Blei!
e) mit Natriumsulfid-Lésung versetzt.
2. Eine Probe Bleiacetat-Losung wird mit
a) Bromwasser versetzt.
b) einer Zinkgranalie versetzt.

3. Etwas Mennige (Pb30O4) wird mit Salpetersaure Ubergossen und gegebenenfalls
etwas erwarmt. Man filtriert die Losung ab und versetzt das Filtrat mit
Natriumiodid-Lésung (vgl. Versuch 1c).
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Arsen

Literatur: JaBla 4.3.4.7; ChristMey Il 17; Ried 4.6; HoWi XIV 3; Mort 25

1.

ACHTUNG! Arsen-Verbindungen, besonders in der Oxidationsstufe +lll, sind
starke Gifte. Arsen(V) wird im Kdrper zu Arsen(lll) reduziert. Insbesondere bei
Arbeiten mit Arsan (AsHs) und anderen flichtigen Arsen-Verbindungen ist
besondere Vorsicht geboten. (Abzug!!') Arsen und seine Verbindungen

Etwas Arsen(lll)-oxid wird in eine Zinn(ll)-chlorid-Losung gegeben, mit
konzentrierter Salzsaure angesauert und leicht erwarmt. Bettendorfsche
Arsenprobe!

Etwas Arsen(lll)-oxid wird einige Minuten lang mit Wasser gekocht. Die Lésung
wird abdekantiert und

a) mit Natriumsulfid-Losung versetzt. Anschlieliend gibt man etwas Salzsaure
zu (Zerstorung der Kkolloiden Losung) und versucht einen Teil des
Niederschlags in farbloser Ammoniumsulfid-Losung, einen anderen Teil in
gelber Ammoniumpolysulfid-Losung zu I6sen.

b) mit Silbernitrat-Losung versetzt. Dann gibt man einen Tropfen Ammoniak-
Losung zu. AnschlieBend wird ein Uberschuss Ammoniak-Losung
zugesetzt.

c) mit wenig Natriumhydrogencarbonat-Pulver und einigen Tropfen lod-
Losung (Kl - Iy) versetzt. AnschlieBend gibt man reichlich konzentrierte
Salzsaure zu.

Vorsicht wegen des durch Kohlendioxid-Entwicklung auftretenden
Schaumens!

Etwas Arsen(lll)-oxid wird im Glihréhrchen mit wenig Natriumacetat stark
erhitzt. Kakodylreaktion!

ACHTUNG! Auf jedem Fall unter dem Abzug durchfihren!

Etwas Arsen(lll)-oxid wird mit konzentrierter Salpetersaure Ubergossen und
aufgekocht. Dann wird die Losung unter dem Abzug in einer Porzellanschale
fast bis zur Trockne eingedampft. Der Ruckstand wird mit Wasser gelost und

a) die Lésung wird mit Salzsaure stark angesauert. Dann wird Natriumsulfid-
Losung zugesetzt. Man versucht, den Niederschlag in Ammoniumsulfid-
Lésung zu I6sen.

b) die Losung wird mit dem mehrfachen Volumen einer Ammoniummolybdat-
Lésung versetzt. Dann wird die Lésung schwach erwarmt.

c) die Losung wird mit Silbernitrat-Losung versetzt. Dann wird tropfenweise
Ammoniak-Lésung zugesetzt.
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d) die Lésung wird zunachst mit Ammoniumchlorid- und Ammoniak-Ldsung
versetzt. Dann gibt man etwas Magnesiumsalz-Losung zu. Die Fallung wird
etwa eine Viertelstunde stehen gelassen. Dann wird abfiltriert und der
Niederschlag so lange mit Wasser auf dem Filter gewaschen, bis das
ablaufende Waschwasser auf Zusatz von verdunnter Salpetersaure und
Silbernitrat-Losung keine Trubung mehr gibt. Dann wird eine Probe des
Niederschlags mit einem Tropfen neutraler Silbernitrat-Lésung befeuchtet.
Unterscheidung zu Magnesiumammoniumphosphat durch die Farbe
des Niederschlags!

Versuch auf jedem Fall unter dem Abzug durchfihren! @
A P2

In ein groRes Reagenzglas werden 1-2 Zinkgranalien, etwas festes Kupfer(ll)-
sulfat und Arsen(lll)-oxid gegeben. Nach Zugabe von 2-3 ml konzentrierter
Salzsaure wird das Reagenzglas mit Hilfe eines durchbohrten Stopfens mit
Pasteurpipette verschlossen. Die Pasteurpipette muss eventuell gekurzt
werden. Gegebenenfalls wird das Reaktionsgemisch erwarmt, bis die
Gasentwicklung im Gange ist. Man wartet kurz, bis die Luft aus dem
Reagenzglas entwichen ist. Dann wird das entweichende Gas mit Hilfe eines
Feuerzeugs oder des Bunsenbrenners angezundet (Dabei ist darauf zu
achten, dass die Spitze nicht zuschmilzt!).

ACHTUNG! Das entstehende Arsan (AsHjs) ist hochgiftig! Falls noch Luft
(= Sauerstoff) im Reagenzglas ist, kann es zu einer Verpuffung kommen!
Als Folge dessen oder weil man die Spitze der Pasteurpipette
zugeschmolzen hat, fliegt im Allgemeinen der Stopfen samt Pipette vom
Reagenzglas. Deshalb immer die Spitze in den Abzug hineinhalten,
niemals aus dem Abzug hinaus!

Das entweichende Gas sollte mit fahlblauer Flamme brennen. In diese Flamme
wird nun eine kalte, trockene Porzellanschale gehalten, wobei die
Gasentwicklung durch vorsichtige Warmezufuhr in Gang gehalten wird.

Auf der Porzellanschale sollte sich ein schwarzer, metallisch glanzender
Spiegel bilden. Einen Teil dieses Spiegels wird mit Ammoniumpolysulfid-
Ldosung, ein anderer mit Natriumhypochlorit-Lésung (siehe ,Chlor und
Hydrogenchlorid® Versuch 4) betupft. Marshsche Probe! Nachweis fur Arsen!
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Antimon

Literatur: JaBla 4.3.4.8; ChristMey Il 17; Ried 4.6; HoWi XIV 4; Mort 25

1. In einem Reagenzglas wird etwas Antimon(lll)-sulfid (,Grauspiel3glanz®, Sb,Ss)
mit 2 ml konzentrierter Salzsaure erhitzt. (Abzug!!) Nach dem Erkalten wird
abfiltriert und das Filtrat gekocht. Die Losung wird vorsichtig tropfenweise mit
Wasser verdunnt und

a) mit mehr Wasser versetzt. Dann gibt man konzentrierte Salzsaure zu.

b) mit wenig Natronlauge versetzt. Dann setzt man einen Uberschuss
Natronlauge zu.

c) mit Natriumsulfid-Losung versetzt. Einen Teil des Niederschlags versucht
man mit farbloser Ammoniumsulfid-Losung, einen anderen Teil mit gelber
Ammoniumpolysulfid-Lésung zu I6sen.

2. Die LOsung aus Versuch 1b wird mit einer Diamminsilbersalz-Losung, versetzt
und schwach erwarmt. Die Diamminsilbersalz-Losung stellt man her, indem
man Silbernitrat-Losung solange mit Ammoniak-Losung versetzt, bis sich der
Niederschlag komplett wieder aufgeldst hat.

3. In einer Abdampfschale wird etwas gepulvertes Antimon mit wenig
konzentrierter Salpetersaure Ubergossen und mit kleiner Flamme erwarmt.
Anschlieend wird die Salpetersaure verdampft. Der weil3e Ruckstand wird

a) mit wasserfreiem Soda und Salpeter auf einem Porzellantiegeldeckel
geschmolzen. Dann versucht man die Schmelze mit Wasser zu I6sen.

b) mit wenig verdinnter Salzsaure unter Erwarmen geldst.
4. Die Losung aus Versuch 3b wird
a) mit einigen Millilitern Wasser versetzt und langere Zeit stehen gelassen.

b) mit Natriumsulfid-Losung versetzt. Man versucht den Niederschlag mit
farbloser Ammoniumsulfid-Losung zu l6sen.

c) stark mit Salzsaure angesauert. Dann wird Natriumiodid-LOosung zugesetzt
und erwarmt. Die Mischung wird mit Dichlormethan ausgeschittelt.

VORSICHT! Organische Losungsmittel und deren Dampfe sind leicht
entzindlich! Abfalle mit organischen Losungsmitteln werden separat
in einem Behalter gesammelt.

5. In ein Reagenzglas wird in etwas salzsaure Antimonsalz-Losung ein Eisennagel
gegeben.

6. Man fuhrt die ,Marshsche Probe“ (siehe ,Arsen® Versuch 6) mit einer Antimon-
anstelle einer Arsen-Verbindung aus. Auch hier wird ein Teil des sich bildende
Spiegel mit Ammoniumsulfid- ein anderer Teil mit Natriumhypochlorit-Lésung
betupft. Marshsche Probe! Nachweis fiir Antimon!

ACHTUNG! Auch Stiban (SbHs) ist giftig! Versuch auf jedem Fall unter

dem Abzug durchfihren! g..e
A
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Bismut

Literatur: JaBla 4.3.4.3; ChristMey Il 17; Ried 4.6; HoWi XIV 5; Mort 25

1. Zu einer Bismut(lll)-nitrat-Losung wird
a) reichlich kochendes Wasser zugesetzt.

b) zunachst wenig Natriumchlorid und dann reichlich Wasser zugesetzt.

c) Natronlauge zugegeben.

d) Natriumsulfid-LOsung zugegeben.

e) zunachst wenig und dann ein Uberschuss Kaliumiodid-Lésung zugesetzt.

Nachweis fiir Bismut!

2. Zu etwas Bismut(lll)-nitrat-Lésung wird Natriumstannat(ll)-Lésung zugesetzt.
Die Stannat(ll)-Losung erhalt man, indem man Zinn(ll)-salz-Lésung solange mit
Natronlauge versetzt, bis sich der zunachst gebildete Niederschlag wieder
auflost. Nachweis fur Bismut!

3. Ein Tropfen einer verdlinnten Mangansulfat-Losung wird mit etwas
konzentrierter Salpetersaure, dem doppelten Volumen Wasser und einer
Spatelspitze Natriumbismutat(V) versetzt. Dann schittelt man die Mischung
einige Zeit, verdunnt die Losung und wartet, bis sich gegebenenfalls ungeloste
Bestandteile abgesetzt haben.

4. Ein Tropfen Bismut(lll)-nitrat-Losung wird auf der Tupfelplatte mit einem
Tropfen Salpetersaure und einer Spatelspitze Thioharnstoff versetzt. Nachweis
fur Bismut!

Thioharnstoff:

(0]
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Nichtmetallverbindungen, Teil Il
Hydrogenperoxid

Literatur:  JaBla 4.2.3.1; Ried 4.5.4; HoWi XIII 1.5; Mort 24.3

1. Eine mit Schwefelsdure angesauerte Hydrogenperoxid-Losung wird
tropfenweise mit  verdinnter  Kaliumpermanganat-Lésung versetzt.
Reduktionswirkung des Hydrogenperoxids!

2. Etwas Chrom(lll)-salz-Lésung wird mit Natronlauge versetzt, bis sich der
Niederschlag wieder gelost hat. AnschlieBend gibt man Hydrogenperoxid-
Lésung zu und erwarmt. Oxidationswirkung des Hydrogenperoxids!
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Selen und Tellur

Literatur: JaBla 4.2.3.3 und .4; ChristMey Il 18; Ried 4.5; HoWi XlIl 3 u. 4; Mort 24.6

ACHTUNG! In grofReren Mengen sind Selen- und Tellurverbindungen stark
toxisch, da sie anstelle von Schwefel in kbrpereigenen Substanzen eingebaut
werden. Gasformige Selen- und Tellurverbindungen rufen schon in sehr
geringen Mengen starke Reizungen der Schleimh&ute hervor! \@

1. Etwas Selen wird mit einem Milliliter konzentrierter Schwefelsdure erwarmt.
Nach dem Abkuhlen wird die Schwefelsaure vorsichtig in einige Milliliter Wasser
gegossen. Nachweis fur Selen!

2. In einem GlUhréhrchen wird etwas Selen mit Soda und Salpeter geschmolzen.
AnschlieBend wird das Gluhrohrchen zerschlagen und der Ruickstand in
Wasser geldst. Die Losung wird mit konzentrierter Salzsaure stark angesauert
und einige Zeit gekocht. Dann wird ein Teil der Losung

a) mit schwefliger Saure versetzt und erhitzt.

b) mit Natriumsulfid-Losung versetzt. Der abfiltrierte Niederschlag wird mit
farbloser Ammoniumsulfid-Losung behandelt. AnschlieRend wird wieder
angesauert.

3. Etwas Tellur wird mit einem Milliliter konzentrierter Schwefelsaure erwarmt.
Nach dem Abkuhlen wird die Schwefelsaure vorsichtig in einige Milliliter Wasser
gegossen. Nachweis fur Tellur!
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Hydrazin, Hydroxylamin

Literatur: JaBla 4.2.4.1; ChristMey Il 17; Ried 4.6; HoWi XIV 1; Mort 25

| ini [
ACHTUNG! Hydrazin ist Krebs erzeugend! \@:
1. Eine ammoniakalische Silbersalz-L6sung wird mit Hydraziniumsalz-Lésung und
einem Tropfen Natronlauge versetzt und erwarmt.
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Silicium

Literatur: JaBla 4.2.5.2; ChristMey Il 16; Ried 4.7; HoWi XV 2; Mort 26

Etwas Silicium wird mit Natronlauge erwarmt.

2. Eine Wasserglas-Lésung (NayO - x SiO;) wird verdinnt und mit konzentrierter
Salzsaure versetzt. Anschliefend setzt man Natronlauge zu und erwarmt.

3. Eine sehr verdlinnte Wasserglas-Losung (NayO - x SiO;) wird mit Salpetersaure
angesauert. Die klare Losung wird dann mit dem etwa 2 bis 3-fachen Volumen
Ammoniummolybdat-Lésung versetzt. Analog kann man auch das
Leitungswasser und das destilliete Wasser auf das Vorhandensein von
Silicaten testen. Nachweis fur Silicium!

4. In einem Bleitiegel wird Siliciumdioxid mit Flussspatpulver (CaF;) im Verhaltnis
3 : 1 gemischt und mit wenig konzentrierter Schwefelsaure versetzt, so dass
Boden und Substanz gerade benetzt sind. Der Bleitiegel wird mit einem
Bleideckel, in dem sich ein Loch befindet, verschlossen. Auf das Loch wird ein
Stuck feuchtes schwarzes Papier (bitte mitbringen) gelegt. Dann wird der
Bleitiegel im Wasserbad (!!) fur kurze Zeit schwach erwarmt. (VORSICHT! Blei
schmilzt bei sehr niedrigen Temperaturen. Deshalb den Tiegel niemals
direkt erwarmen!) Ein weiler Fleck auf dem feuchten Papier zeigt das
Vorhandensein von Silicium an. Bleitiegelprobe! Nachweis fur Silicium!

ACHTUNG! Bei der Reaktion bildet sich zum Teil HF! Bei Arbeiten mit
Fluorwasserstoff oder seiner wassrigen Ldsung, die auch mit dem
Trivialnamen Flussséure bezeichnet wird, ist grofdte Vorsicht geboten,
weil Hydrogenfluorid, auch in Gasform, leicht in die Haut eindringt und
kaum heilende Wunden erzeugen kann. \@

5. In einem trockenen Reagenzglas wird ein Gemisch von Magnesium-Pulver und
Siliciumdioxid erhitzt. (VORSICHT!) Nach dem Erkalten wird das Glas
zerschlagen und die Stucke des Reaktionsproduktes werden in eine Schale mit
konzentrierter Salzsaure geworfen.

ACHTUNG! Versuch auf jedem Fall unter dem Abzug durchfihren!
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Borsauren

Literatur: JaBla 4.2.6.1; ChristMey Il 15; Ried 4.8; HoWi XVI 1; Mort 26

1. Etwas Borax (Na;B4O7- 10 H,O) wird in mdglichst wenig heillem Wasser
aufgeldst. Die filtrierte Losung wird mit verdinnter Schwefelsaure angesauert.
Die beim Abkuhlen entstehenden Kristalle beobachte man unter dem
Mikroskop.

2. Ein Kdérnchen Borax wird im Reagenzglas mit etwas Methanol und etwa doppelt
soviel konzentrierter Schwefelsaure versetzt. Auf das Reagenzglas wird ein mit
einer Pasteurpipette durchbohrter Stopfen aufgesetzt. Die beim Aufkochen der
Mischung entweichenden Dampfe werden angeziindet. Nachweis flr Borate!

3. Man fertigt einige Boraxperlen an, indem man etwas Borax an ein
Magnesiastabchen bringt und schmilzt (vgl. ,Phosphorsaure - Saure Salze®
Versuch 6) Dann bringt man an die so hergestellten Perlen sehr wenig der
Oxide oder Salze von

a) Kupfer

b) Kobalt

c) Nickel

d) Eisen

e) Chrom(lII)

und notiere die Farben.

Borax verhélt sich analog zum Phosphorsalz. Die Perlen kdnnen als
Vorprobe fir den Nachweis von Kationen verwendet werden.
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Metallverbindungen, Teil I

Seltene Erden

Literatur: JaBla 4.3.3.10; ChristMey Il 5; Ried 5.11; HoWi XXXV; Mort 27.13

1. Ein Oxid oder Salz eines beliebigen Selten-Erd-Elementes wird in Salzsaure
geldst. Zu der Losung wird

a) zunachst wenig und dann ein Uberschuss Ammoniak-Lésung zugesetzt.
b) Oxalsaure gegeben. Nachweis fur Seltene Erden!
¢) Natriumfluorid-Lésung zugesetzt. Nachweis fur Seltene Erden!
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Titan und Zirkonium

Literatur: JaBla 4.3.3.12 u. .13; ChristMey Il 7; Ried 5.12; HoOWi XXV; Mort 27.12

1. Etwas Titandioxid wird mit der funffachen Menge Kaliumhydrogensulfat in
einem Porzellantiegel etwa 10 Minuten geschmolzen. Der so erhaltene
Schmelzkuchen wird in wenig Wasser und einigen Tropfen verdunnter
Schwefelsaure geldst und dann verdinnt. Ein Teil der Losung wird

a) einige Zeit zum Sieden erhitzt.
b) mit Hydrogenperoxid-Losung versetzt. Nachweis fur Titan!

c) mit einer Zinkgranalie versetzt. Sollte nach langerem stehen lassen nichts
passieren, werden einige Tropfen konzentrierte Schwefelsaure und
gegebenenfalls etwas Titan(IV)-oxidsulfat-Losung hinzugesetzt.

2. Etwas Zirkonium(lV)-oxidchlorid-Lésung wird mit dem gleichen Volumen
konzentrierter Salzsaure und dann mit Phosphorsaure versetzt. Nachweis fur
Zirkonium! Aul3er Zirkonium (und Hafnium) bildet kein anderes Element in
stark mineralsaurer LOsung auf Zusatz von Phosphat-lonen eine Fallung!
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Vanadium

Literatur:  JaBla 4.3.3.14; ChristMey Il 8; Ried 5.13; HoWi XXVI 1; Mort 27.12

1. Etwas Ammoniumvanadat(V) wird unter schwachem Erwarmen in Wasser
geldst und mit verdiinnter Schwefelsaure angesauert. Ein Teil der Lésung wird

a) mit etwas Hydrogenperoxid-Losung versetzt. Nachweis fur Vanadium!
b) mit Schwefliger Saure versetzt. Nachweis fur Vanadium!

c) mit Natriumsulfid-Losung versetzt. Nachweis fur Vanadium!

d) mit konzentrierter Salzsaure versetzt und erwarmt.

e) mit einer Zinkgranalie und Saure versetzt.

2. Etwas Ammoniumvanadat(V)-Lésung wird mit Ammoniak- und Ammonium-
polysulfid-Losung versetzt. Danach wird Sdure zugegeben.

3. Ein Tropfen verdinnte Ammoniumvanadat(V)-Losung wird mit konzentrierter
Ammoniak-Losung versetzt. Danach wird Natriumsulfid bis zur Sattigung
zugegeben. Nachweis fur Vanadium!
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Molybdéan und Wolfram

Literatur: JaBla 4.3.3.16 u. .17; ChristMey Il 9; Ried 5.14; HoWi XXVII 2; Mort 27.12

1. Etwas Ammoniummolybdat(VI)-Lésung wird
a) tropfenweise mit verdiinnte Salzsaure versetzt.

b) schwach angesauert und mit Natriumsulfid-Losung versetzt. Dann wird
Ammoniumsulfid-Lésung und etwas Natronlauge zugegeben. Anschliel3end
sauert man die Losung wieder an.

c) mit verdinnter Salzsdure angesauert. Dann wird eine Zinkgranalie
hinzugegeben. Schliel3lich gibt man konzentrierte Salzsdure zu und
erwarmt. Die Losung wird mit Ammoniak versetzt. Nachweis fur
Molybdan!

2. Wenige Tropfen Ammoniummolybdat(VI)-Lésung werden mit einigen Millilitern
verdunnter Schwefelsdaure und etwas konzentrierter Kaliumthiocyanat-Losung
versetzt. AnschlieRend wird wenig Zinn(ll)-chlorid-Lésung zugegeben und mit
Diethylether ausgeschuttelt. Nachweis fur Molybdan!

VORSICHT! Organische Losungsmittel und deren Dampfe sind leicht
entzindlich! Abfalle mit organischen Lésungsmitteln werden separat in
einem Behalter gesammelt.

3. Natriumwolframat(VI)-Losung wird mit
a) Salz- oder Salpetersaure versetzt und anschlieend erwarmt.

b) Zinn(ll)-chlorid-Losung versetzt und danach angesauert. Nachweis fur
Wolfram!

c) Natriumsulfid-Losung versetzt.
d) Ammoniumsulfid-Lésung versetzt und dann angesauert.
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Thallium

Literatur:  JaBla 4.3.4.6; ChristMey Il 15; Ried 4.8; HoWi XVI 3; Mort 27.10

ACHTUNG! Leicht I6sliche Thalliumverbindungen sind sogar durch die Haut
resorbierbar und wirken analog denen des Quecksilbers als starkes Gift! Alle
Versuche sind unter dem Abzug durchzufihren! ~®/

Man prufe die Flammenfarbung einer beliebigen Thalliumverbindung (Abzug!!)

2. Eine schwach saure Thallium(l)-nitrat-Lésung wird mit einem Uberschuss von
Kaliumiodid-Losung versetzt. Nachweis fur Thallium(l)!

3. Etwas Thallium(l)-nitrat-Losung wird mit verdinnter Salzsaure versetzt. Der
Niederschlag wird abfiltriert und mit Bromwasser erwarmt, bis sich das
uberschussige Brom verfluchtigt hat. Ein Teil der entstandene Lésung wird

a) mit Natronlauge versetzt.

b) mit einem Uberschuss von Kaliumiodid-Lésung versetzt. Nachweis fir
Thallium(ll)!

4. Etwas Thallium(l)-nitrat-Lésung wird mit Kaliumchromat-Lésung versetzt.
Nachweis fur Thallium!
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