Salzsauregruppe
HCI - Gruppe

N

Substanz l6sen
(erst in dest.H20, verd. HCI, konz. HCI, verd. HNO3 oder

konz. HNO3)
J
+ konz. HCI
J
Niederschlag enthalt Filtrat enthalt die Kationen der
PbCl,, AgCl, HgCl nachsten Gruppen

Pb2++ 2 Cl— PbCly | weil}
Agt + ClI— AgCl | weily
Hgo?* +2Cl — HgoCl, | weil®

J
+ H.0
erhitzen
J
Niederschlag enthalt: Filtrat enthalt Pb2*-lonen.
AgCl weil} Einzelnachweise auf Pb.
HgzClz weil Nachweis als PbCrOa;

Filtrat essigsauer stellen

Pb2++ CrO42 — PbCrOs4 | gelb
Nachweis als PbSOs4:

Filtrat schwefelsauer stellen
Pb2* + S04 — PbSO4




+ verd. NH3

J
Niederschlag enthalt: | Filtrat enthalt
Hg + Hg(NH2)ClI | schwarz | [Ag(NHs)2]+Cl-
N
+verd. HNOs
N

Niederschlag AgCl | weil3
[Ag(NHa)z]* +Cl- +
HNOs—[Ag(NHs)z]+ H* + CI- —
AgCl |+ NH4*




Schwefelwasserstoffgruppe
H2S-Gruppe
N2

Filtrat der HCI-Gruppe mit HCI das NO; verkochen, sonst kann Schwefel
ausfallen. (salzsauer ca. 6 molar)

N

erhitzen auf ca. 60 °C Hg:4 MHgS | schwarz
+ H,S einleiten (Thioacetamid) Cu: 2-3M CuS | schwarz
und jeweils im Becherglas auf Bi: 2-3 M Bi»S3 | braun
das doppelte Volumen Sb: 2-3 M Sh2Ss | orange
verdunnen. Pb: 1-3 M PbS | schwarz
Sn:1-2M SnS; | gelb
Cd: 0,5MCdS | gelb

N

| abfiltrieren und den Niederschlag auf einem Uhrglas “abklatschen” und trocken tupfen. |

Ng
Niederschlag enthalt: Filtrat enthalt die Kationen
2Hg" +S* — HgS : . "
Cu2t +S2 — CuS (H2S-frei und einengen !!!)
2 Bi** +3 8% — BixSs
2 Sb¥ + 3 S2 — ShyS3
Pb2t + 8% — PbS
Sn#* +2 8% — SnS
Cd?* +S% — CdS
N
Niederschlag mit LIOH/KNOs-Losung versetzen und zentrifugieren
v
Niederschlag enthalt: Filtrat enthalt die Arsengruppe:
HgS, CuS, Bi»S3, PbS, CdS Sb-Komplex, Sn-Komplex
Einzelnachweise aus der Ursubstanz
$.9.9

N




+ konz. HNO3 und erhitzen
(dabei werden die Sulfide
zum Sulfat oxidiert und in
Losung gebracht.
Ausnahme Hg?*

Nz

Rickstand HgS
schwarz

Filtrat enthalt die Kationen:

Pb2* Bi%* Cd2+ Cu?*

N

+konz. Hz2SOq,

Eindampfen bis weile Nebel
entstehen um NO,-Gase zu
vertreiben

Nz

N

Niederschlag PbSO4 | weily
Einzelnachweis

Niederschlag mit heiler
essigsaurer Na-tatrat-Losung
versetzten + Kaliumdichromat

Filtrat enthalt die Kationen:
Bi3+, Cu2+, Cd?

Bi3* + 3 OH- — Bi(OH)3
Einzelnachweis

Niederschlag mit Na-stannatlosung
versetzten — Bi fallt elementar aus.

2 Bi(OH)3 + 2 Na[Sn(OH)3] + 3 NaOH —
2 Bi + 3 Naz[Sn(OH)g]

— PbCrO4 | gelb
N2
+ konz.NH;
zentrifugieren
N2
Niederschlag Bi(OH)s | weil} Filtrat enhalt die Kationen

Cu?+, Cdz

Blaufarbung des Filtrates zeigt Cu?* an.
Cu?* + 2 OH— Cu(OH): (blassblau)
Cu(OH)2 + 4 NH3 [Cu(NH3)4]%* + 4 OH- (blau)

Falls Cu?* vorhanden ist, muss dieses mit
Natriumdithionit (erhitzen) als elementares Cu
ausgefallt und abgetrennt werden. AnschlieRend
kann man mit dieser Lésung Cd?* nachweisen.

N




Einzelnachweise Cd?*
1. Einleiten von H,S — Cadmiumsulfid | gelb

Cd?* + 8% — CdS |
2. Aus der Ursubstanz mit dem Gliihr6hrchen:

etwas Ursubstanz mit der 5-fachen Menge Natriumoxalat in einem
Gluhrohrchen glihen. Dabei reduziert Oxalat die Cadmiumverbindung und es
scheidet sich ein Metallspiegel ab.
Gibt man anschlieRend etwas Schwefel hinzu und erhitzt erneut, so reagiert
das metallische Cadmium zu CdS, das in der Hitze rot und bei
Zimmertemperatur gelb ist und das beim weiteren Gluhen nicht fllichtig ist.

1

Einzelnachweise Arsengruppe

As3+Sh3+

Mahrsche Probe: im Reagenzglas werden Ursubstanz + Zinkgranalie + CuSQ4 + ca. 6 M HCI.
Knallgasprobe durchfiihren und anzinden des Wasserstoffs. Die Flamme an eine
Porzellanschale halten. Der Arsenspiegel 10st sich im Gegensatz zum Antimonspiegel
mit 2 M NH3 und 3%igem H.O, wieder auf.

zellanschale
/ -
|
l/

Abb.: Schematischer Aufbau einer Marsh'schen-Probe

Gutzeitsche Probe: Im Zentrifugenglas etwas Ursubstanz + Zinkgranalie + verd.H>SO4 + 3 Tropfen
konz. H2SOs. Ein mit AQNOs-Losung befeuchtetes Filterpapier uber die
Zentrifugenglasoffnung legen.
Bei Anwesenheit von Antimon — Schwarzfarben des Filters durch elementares Silber.
SbH3 + 6 AgNO3 — AgeSb(NQO3)3 + 3 HNO3
AgeSb(NO3)3 + 3 H2O — 6 AgH3SbOs3 + 3 HNO3

Probensubstanz

Sn2* mittels Leuchtprobe: Ursubstanz + Zinkgranalie + verd. HCI im Tiegel.
Mit Eis-H2O gefllltes Reagenzglas eintauchen und in die Flamme halten.

Blaue Fluoreszenz zeigt Zinn an.




Ammoniakgruppe /
Urotropingruppe

Filtrat der Schwefelwasserstoffgruppe
(H2S-frei und eingeengt)

N

konz.HNO;

HNO3 verkochen

+NH4CI

+konz.NHs/oder

Urotropinlosung

erhitzen ,zentrifugieren
N2

Niederschlag enthalt die Kationen: Zentrifugat enthalt die Kationen der
Al(OH)s, Cr(OH)3,Fe(OH)3 nachsten Gruppen.

AICI3 + 3 NH3 —AI(OH)3 + 3 NH4Cl
CrCl3 + 3 NH3; —Cr(OH)3 + 3 NH4Cl
FeCls + 3 NHz —Fe(OH)3 + 3 NH4ClI

N

| Niederschlag in ver. HCl Isen |

Nz

Alkalischer Sturz
+30%ige NaOH
+ 3%iges H20;
erhitzen, zentrifugieren
2 CrCls+ 3 H202t+ 10 NaOH --> 2 Na>CrO4+ 6 NaCl + 8 H,0
AICl3+ 4 NaOH --> Na[Al(OH)4] + 3 NaCl
FeCls+ 3 NaOH --> Fe(OH)s + 3 NaCl

Bemerkung: je nach pH-Wert kann an dieser Stelle auch
dunkelbraunes Mangan(IV)-Oxidhydrat ausfallen
MnClot+ H-O>+ 2 NaOH --> MHO(OH)z + 2 Nacl + H-0

Nz




Niederschlag enthalt:
Fe(OH)s3, evtl. MnO(OH).

Niederschlag in verd. HCI I6sen (evil.erhitzen)

Einzelnachweis auf Fe3*
1.Nachweis als "Berliner Blau":

FeCls+ K4[Fe(CN)g] --> K[FeFe(CN)s] + 3 KCl
—tiefblaue Farbung (eine hellblaue

Farbung ware negativ)

2. Nachweis als Eisen(lll)-thiocyanat:
FeCla+ 3 NHsSCN --> Fe(SCN)3+ 3 NH4Cl

— blutrote Farbung (eine hellrote

Férpung ware negativ)

1

Zentrifugat enthalt.

Na[Al(OH)4], Na2CrO4 (Bei Anwesenheit von Cr2* ist das
Zentrifugat aufgrund des Chromates bereits gelb gefarbt)

Einzelnachweis auf Cr3*:

1.Chromat als Bariumchromat (essigsauer)
Ba(CH3COO0)2+ KoCrOs--> BaCrOs+ 2 CH3COOK

—gelber Niederschlag

2. Nachweis durch die Oxidationsschmelze

Einzelnachweis auf A+

1.Nachweis durch Thenards-Blau (alkalisch)
durch starkes Glihen auf einer Magnesiarinne

Al(OH)3 + Co(NO3)—

Al,03+ CoO --> CoAl204(blau)

2. Nachweis als fluoreszierender Morin-Farblack
APt + 2 CNHQSD?NH +3 OH-









http://de.wikipedia.org/wiki/Zinkhydroxid
http://de.wikipedia.org/wiki/Magnesiumoxid
http://de.wikipedia.org/wiki/Cobalt%28II%29-nitrat
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Ammoniumcarbonatgruppe

Zentrifugat der Ammoniumsulfidgruppe
v

+ verd. HCl,stark einengen
+ konz.HNO3,stark einengen
+ NH3 (pH-Wert 8-9 !I)

+ (NH4)2CO3-L6sung
erhitzen
N2
Niederschlag enthalt Zentrifugat enthalt die Kationen der
BaCOs, SrCO3, CaCOs |6slichen Gruppe
zentrifugieren
N2

+ verd. CH3COOH — l6sen
+ Na-acetat + K2Cr207-Losung
zentrifugieren

NZ
Niederschlag enthalt: Zentrifugat enthélt SrCO3; und CaCOs
2Ba2* +Cr072 +H,0 = 2BaCrOsgelb + 2 Ht
Hinweis:
Niederschlag abfiltrieren, mit H,O waschen und in 2- | Es istsinnvoll, vor der Fallung mit Chromat die
3 Tropfen verdiinnter HCl I6sen. Mit etwas Losung in 2 Teile zu teilen.

Falls kein Ba2*lonen vorhanden sind,kann man
den Niederschlag direkt mit HCL I6sen und
Einzelnachweise auf Sr und Ca durchfiihren.

verdiinnter oder 1 Tropfen konzentrierter
Schwefelsaure das Bariumsulfat fallen und im Filter
waschen (zur Prifung der Flammenfarbung):

SO3 + BaCly, — BaSO,| +2CI

Barium zeigt eine fahlgriine Flammenfarbung
(mehrere grine Linien, von denen die bei 524,2 und
513,9 nm besonders charakteristisch sind).

11




+ verd. NH3
+(NH4)2CO3-Losung,erhitzen
zentrifugieren (Chromatfrei)

Nz

Niederschlag enthalt Sr und Ca |

Nz

in verd. HCI l6sen.
+(NH4)2SO4-Losung

N2

| Niederschlag enthalt SrSOs | Zentrifugat enthalt CaSO; |

N2 N2
Einzelnachweise auf Sr Einzelnachweise auf Ca
Sr2t + S04 — SrS04] weily + NHa,erwarmen
+ (NH4)2C204] weill

Die intensive karminrote Flammenfarbung durch
Strontium-Salze ist sehr charakteristisch. Im
Spektroskop sind mehrere rote Linien im Bereich
600-650 nm zu erkennen, wahrend die typische
blaue Linie (460,7 nm) nicht immer sichtbar ist.

Calciumverbindungen zeigen eine ziegelrote
Flammenfarbung. Im Spektroskop sind die
charakteristischen roten (622,0 nm) und griinen
(553,3 nm) Linien des Calciums zu erkennen.

12



http://www.chemgapedia.de/vsengine/glossary/de/flammenf_00228rbung.glos.html

Losliche Gruppe

| Zentrifugat der Ammoniumcarbonatgruppe |

N

Losung in 4 Teile teilen

N

Nachweis von Mg2
+ (NH4)2HPO4-L6sung
erwarmen
+ NHs

Mg2* + NH4* + OH- + HPO42-+ 5 H,0
— Mg(NH4)PO4-6 H.0

Die Kristalle haben bei langsamer
Kristallisation aus verdiinnten
Losungen eine charakteristische,
sargdeckelformige Gestalt und sind
haufig X-formig verwachsen

e

ke ; ’,'M‘-
NI, 4
] /‘ Y o el
y /

Nachweis von K*
+ HCIOq4 verd.

K* + ClOs — KClO4|
(farblos)

Im Spektroskop sieht man fir
Kalium eine rote Linie bei
768,2 nm und eine violette

Linie bei 404,4 nm.

Nachweis von Na*
Flammenfarbung

A
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Nachweis von Li*

Kocht man eine lithiumhaltige Losung mit
Dinatriumhydrogenphosphat so fallt ein
weiler, schwerldslicher und flockiger
Niederschlag aus, welcher in Sauren Ioslich ist
eine quantitative Ausfallung ist somit nur in
Anwesenheit von Natronlauge maglich.

3 LiCl + NaoHPO4 + NaOH — LisPO4| + 3 NaCl +
H.0

Im Spektroskop zeigen sich eine rote Linie bei
670,8nm und rechts davon eine gelborange
Linie bei 610,3nm.

>

l

Nachweis von NHg4*

Blaukreuzverfahren

Auf ein Uhrglas gibt man eine
Spatelspitze der Analysensubstanz,
zwei Natriumhydroxidplatzchen und

2-3 Tropfen destilliertes Wasser. Das
Glas wird mit einem zweiten Uhrglas
abgedeckt, in dessen Wolbung ein
Streifen feuchtes
Universalindikatorpapier geklebt ist.
Bei Anwesenheit von Ammonium
farbt sich das

Universalindikatorpapier blau.

14



http://www.chemgapedia.de/vsengine/vlu/vsc/de/ch/6/ac/versuche/kationen/_vlu/ammonium.vlu/Page/vsc/de/ch/6/ac/versuche/kationen/ammonium/nachweis.vscml/Appendage/uniindi.html

Vorproben

Flammenfarben in der Brennerflamme

Linienspektren der Alkali-und Erdalkalimetalle
Auswahl beobachtbarer Linien der Emissionsspektren

I veienro- -
| ) |

700 600 500 400
— 1
11

15



Boraxperle

Erhitzt man Borax in der oxidierenden Zone einer Brennerflamme an einem
Magnesiumstabchen, gibt es sein Kristallwasser ab und geht in eine glasartige Schmelze
uber. Zur Vorbereitung eines Stabchens taucht man dieses in Borax und dann in die
rauschende Brennerflamme:

Dann taucht man die Perle in ein Salz und erhitzt erneut Uber dem Brenner. In dieser
Schmelze ldsen sich viele Metallsalze und bilden Metaborate. Je nach Metallsalz weisen
diese Metaborate unterschiedliche Farben auf. Mit Cobalt(l1)-chlorid erhalt man eine
blaue, mit Mangan(lV)-oxid eine rotviolette und mit Kupfer(ll)-oxid eine tirkisblaue
Farbe:

16


http://www.seilnacht.com/Chemie/ch_cocl2.htm
http://www.seilnacht.com/Chemie/ch_mno2.htm
http://www.seilnacht.com/Chemie/ch_cuo.htm
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	2. Nachweis von Cobalt als blaues Co(SCN)2 bzw. [Co(SCN)4]2- Lösung stark essigsauer stellen + NH4SCN + Diethylether, schütteln → Blaufärbung der Etherphase
	In Abhängigkeit vom pH-Wert und der Thiocyanat-Konzentration bilden sich Thiocyanatocobalt-Verbindungen unterschiedlicher Zusammensetzung:

