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Vollanalyse ﬂ(“.

Karlsruher Institut for Technologie

= Sie haben bisher die einzelne Teilanalyse geiibt und
durchgefihrt.

= Jetzt mussen Sie eine Vollanalyse mit alle mogliche
Kationen und Anionen aus Analyse 1 - 4,  durchfihren.

= Die einzelnen Trennungsgénge und Analysen missen
in der richtigen Reihenfolge ausgefiihrt  werden
(d.h. Analyse 3 — 2 — 1b — 1al).

= Die Ubergange zwischen den Analysen  sind wichtig!

= Die einzelne Nachweise werden hier nicht wiederholt —
siehe Seminare zu Analysen 1-3...

Dieses Seminar dient teilweise als Wiederholung der
anderen Seminare.

Aber solche Wiederholung ist nétig, um die Analyse
richtig zusammenpassen zu kdnnen...
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Gesamter Trennungsgang

[Carbonat ] [ Sulfid ]

Karlsruher Institut for Technologie

Sodaauszug andere Anionen ]

Mit 2xHCI
In konz. HNO 5 eindampfen, HNO ;  + (NH)2(CO)
lésen zu entfernen! +HCl — pH 5-6 +NH; — pH 8

+Y2-konz. HCI +HCI — pH 4 + Thioacetamid

+ Thioacetamid

+ Urotropin

AgCl, PbCl ,
Salzsaure-Gruppe

+(NH,),(CO5)
Fe(OH),, Al(OH) 5,
Cr(OH),
Urotropin-Gruppe
~————

CuS, PbS, Bi ,S, SnS, Sb,S,

Schwefelwasserstoff-
BaCO,,SrC0O,,
CaCo,

MnS, ZnS, Ammoniumcarbonat-

NiS/Ni,Ss, Gruppe

CoS/Co,S,

Ammoniumsulfid- A
. Gruppe
Cus, PbS, Bi,S, —— e
Kupfer-Gruppe Arsen-Gruppe Losliche Gruppe
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Vollanalyse ﬂ(“.

Karlsruher Institut for Technologie

Vorgehensweise:

1) Probe anschauen! = Auffallige Kristalle? (Farbe, Form)

= Geruch? (H ,S, NH;...Vorsichtig!)
2) Mischen/ Morsern! = Ursubstanz vollstandig morsern.
3) Anionnachweise = CO,% (aus Ursubstanz)

= S2(aus Ursubstanz)
=  Sodaauszug

4) Kationenvorproben = Phosphorsalzperle und Oxidationsschmelze,
(aus Ursubstanz) = Leuchtprobe

= Bismutrutsche
= Thenards Blau / Rinmanns Grin
= Spektroskopieren
= NH,*-Nachweis
5) (Teil der) Ursubstanz in verd. oder konz. HNO ; [8sen
6) Trennungsgang
7) Einzelnachweise der Kationen

8) Hauptprotokoll schreiben und Feierabend!
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Trennungsgang: Salzsaure-Gruppe

In konz. HNO ; lésen ‘

Karlsruher Institut for Technologie

in der Kalte mit %2-konz. HCI
versetzen bis kein Nd. mehr fallt

H,S-Gruppe
Urotropin-Gruppe
(NH,),S-Gruppe
(NH,),(CO,)-Gruppe

PbCl, 4, PbSO, 4, AgCl |

Lésliche Gruppe

—

» mehrmals mit heiBem H ,O digerieren
« heil3 zentrifugieren

PbSO,, AgCl

Pb?
¢« pH — 4-7

e +K,Cr,0;-Lsg.

« mit ¥2-konz. NH ; digerieren
« zentrifugieren

« pH— 47
« +K,Cr,0,-Lsg.

PbCrO,{

[Pb(tartrat) ,]*
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v
PbSO, [Ag(NH 5),]*
¢ + Weinsaure
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Trennungsgang: Schwefelwasserstoff-Gruppe

6

Zentrifugat aus HCI-Gruppe enthalt HNO

‘ H,S-Gruppe usw.

3
Diese stort die Ausfallung der Sulfide!

2-mal mit 2-3 ml konz. HCI bis fast (!) zur
Trockene eindampfen...

+ 5 Tropfen halbkonz. HCI
+10-15 mH,0 - pH=1

Urotropin-Gruppe
(NH,),S-Gruppe

tropfenweise 2-5 ml TAA-L&sung (10 %-ig) zugeben
20 min. auf dem Wasserbad erwarmen
zentrifugieren

(NH,),(CO,)-Gruppe
Lésliche Gruppe

PbS 1,
schwarz

Cus {,
schwarz

Bi,S; 4,
braun

SnS |,

Sh,S,

* mitca. 2 ml (1% LiOH, 5 % KNO ;)-Lsg digerieren
« zentrifugieren

v

PbS, CuS, Bi,S,

Y

(Kupfergruppe)

[Sn(OH)]*, [SbS ;O .n]*
Arsen-Zinn-Gruppe:
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Trennungsgang: Kupfer-Gruppe

7

PbS, CuS, Bi,S,

Karlsruher Institut for Technologie

* in konz. HNO 4/H,0 (Verhéltnis 1:2) l6sen
» Nach 2-3 Minuten abzentrifugieren

Pb2+ Cu?2+ Bj3+ ‘

Mit 2-3 ml konz. H ,SO, abrauchen
(Porzellanschale) bis ,weif3e Nebel*
entsteht (um HNO ; zu entfernen)
erkalten lassen (!)

1-2 ml verd. H ,SO, zugeben
zentrifugieren

CU2+, Bi3+

y

konz. NH ; tropfenweise
(VORSICHT!) hinzugeben

PbSO, ¢

Nachweis: als PbCrO ,

[Cu(NH ) ]
tiefblau — Nachweis

Bi(OH), ¢
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* Mitverd. H ,SO,
leicht anséuern
* +KI

Bil ; (

Bil ; (schwarz )

)
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Trennungsgang: Arsen-Zinn-Gruppe

K

Karlsruher Institut for Technologie

IT

[Sn(OH)gl?*, [SbS O 4.n]*

- - « tropfenweise mit verd. HCI ansauern
Ist dieser Niederschlag braun « zentrifugieren
oder schwarz, so ist er durch
Sulfide aus der Cu-Gruppe
verunreinigt — SnS,4, Sb,S:!
ZurGck zum  Trennungsgang orange-rot
der H,S-Gruppe!
Erneut  mit  (LIOH/KNO 3)- + 1-2 ml konz. HCI hinzugeben
Ldsung digerieren... « erwarmen

8

[SnCl ]2, [SbCl ] ‘

mit Fe-Nagel reduzieren ‘

Leuchtprobe fur Sn 2+:

« einige Kérnchen Zn und 5 ml verd. HCI zugeben
ein mit kaltem Wasser halbgefiilltes Reagenzglas
in die Losung tauchen

+ Das Glas in eine Brennerflamme halten

« Blaue Fluoreszenz zeigt Sn an

 sehr empfindlich — Blindprobe!

v

Elementares Sb |
schwarz
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Trennungsgang: Urotropin-Gruppe

KIT

Fe3+, Al3+, Cré,

(NH,),S-Gruppe, (NH ,),(CO,)-Gruppe, Losliche Gruppe

Technalogie

einige Tropfen H ,0, (Fe?*—Fe3*)
zugeben, erhitzen und verkochen.
Ethanol zugeben (Cr V' — Cr3*; MnV!!
— Mn?*), erhitzen und einengen.

Ggf. unléslichen weien Ruckstand
abzentrifugieren und auf Al prifen.

(NH,),CO; versetzen.

zentrifugieren

« bis zur bleibenden Trubung tropfenweise mit

verd. HCI zutropfen bis die Trubung verschwindet .
erhitzen und 10%-Urotropin-Losung tropfenweise
zugeben bis die Fallung vollstandig ist.
Niederschlag mit 1-2 mlH ,O kochen, nochmal

¥

Fe(OH); 4, AI(OH); 4, Cr(OH); ¢
rotbraun

(NH,),(CO,)-Gruppe

(NH,),S-Gruppe

Lésliche Gruppe

Fes*, Als*, Cr3*

in moglichst wenig
verd. HCI I6sen

« mit HCI neutralisieren

« Einige Tropfen NH ;-Lsg +
100 mg NH ,CI zugeben

« erhitzen

1
>l [AI(OH),];, CrO,>

Alkalischer Sturz!
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Fe(OH); 1
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Nachweis: Fe(SCN) 5

Al(OH); ¢
Nachweis: Thénards Blau

CrO >
Nachweis: BaCrO ,
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Trennungsgang: Ammoniumsulfid-Gruppe

H Mn2*, Zn2*, Co?*, Ni?*, (NH,),CO5-Gruppe, Losliche Gruppe ‘

IT

Karlsruher Institut for Technologie

Losung einengen auf ca. 5 ml
halbkonz. NH ; zutropfen bis pH = 8

Thioacetamid-Losung (10 %-ig) zutropfen
ca. 15 min. auf dem Wasserbad erhitzen

Alkalischer Sturz!

(NH,),CO5-Gruppe
Lésliche Gruppe

MnS L, ZnS |,

NiS / Ni,S; 4,
schwarz

CoS/Co,S; 1
schwarz

Mn2+’ Zn2+

« kihlen lassen

« einige ml verd. HCI zugeben

[Zn(OH) J*

MnO(OH), {
Nachweis: mit PbO ,

NiS / Ni,S,, CoS / Co,S, ‘
|

10 24.08.2012

¢ CH3CO,H zutropfen bis pH = 8
« Thioacetamid-Losung zutropfen

* in 2 mol/l CH ;CO,H + H,0, I6sen
* H,0, verkochen!
« Sy abzentrifugieren

ZnS |

Nachweis: Rinmanns Grin
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¥

Ni2+, C02+
Nachweise:
[Ni(dado) ,], [Co(SCN) ,]*
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Trennungsgang: Ammoniumcarbonat-Gruppe
[

‘ Ca?*, Sr?*, Ba?*, Losliche Gruppe ‘
* mit NH 5 versetzen bis pH = 9-10 .
+ (NH,),CO, zugeben und kochen. > Losliche Gruppe ‘—>

‘ CaCoO, !, SrCO, 4, BaCO, I ‘

Karlsruher Institut for Technologie

* In 3-5 Tropfen halbkonz. CH ;COOH lésen
» mit 5 Tropfen H ,O verdinnen, zum Sieden erhitzen

» 2 Tropfen konz. CH ;,COONa zugeben (— pH =5)

Ca?*, Sr2t, Ba?*

Tropfenweise mit K ,Cr,0,-Lésung versetzen,
bis Uberstehende Losung gelb gefarbt ist.

Ca?, Sr2* >|| BaCrO, {

Nachweis jeweils
+ ca. 1 mlkonz. (NH ,),CO4-Lésung mittels
« 1 min. aufkochen zum Sieden erhitzen SISO, ¢ Spektralanalyse
« chromatfrei waschen (angesauerte Losung)
- Caz+
CaCo, |, Srco | * Inverd. HCI I6sen
‘ e 3 t « (NH,),SO,-Lésung zugeben
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Nachweise: Losliche Gruppe ﬂ(“‘

| Na*, K*, Mg?*, NH,*

Na*, K*:

= Nachweis mittels Spektralanalyse (Spektroskop)
Mg2* (...wie auch Ca 2, Sr?*, Ba?*)
= Nachweis mit Magneson

NH,*:

= 5-10 mg gemorsete Ursubstanz in einem kleinen Reagenzglas m it 5
Tropfen NaOH-L&sung versetzen.

= NH,* wird als NH; nachgewiesen (Geruch, blaue Féarbung des
Indikatorpapiers).
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