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Datum:
Qualitative und Quantitative Analyse

Protokoll:





Mitarbeiter:
Teil 1: Qualitative Analyse

Unbekannte Salze, bzw. ein Gemisch mehrerer unbekannter Salze sollen untersucht werden. Ziel ist es festzustellen, welche Kationen (positiv geladene Ionen) und welche Anionen (negativ geladene Ionen) in der Probe enthalten sind.

(I) Nachweismethoden für Kationen

Hier handelt es sich in der Regel um positiv geladene Ionen von Metallen (Ausnahme: Ammonium-Ion NH4+).

Wir beschränken uns auf Alkali- und Erdalkalimetall-Ionen, die durch Spektralanalyse nachgewiesen werden können.

Geräte: Uhrgläser, Magnesiastäbchen, Porzellanschale, Kobaltglas, Spektroskop.

Chemikalien: Je ein Salz von Lithium, Natrium, Kalium, Calcium u. Barium.

Durchführung:

a) Zunächst wird geprüft, ob der Bunsenbrenner eine gut entleuchtete Flamme ergibt Die Magnesiastäbchen werden sorgfältig ausgeglüht, bis die Flamme nicht mehr gefärbt ist

b) Um die Flammenfärbung zu untersuchen, taucht man ein gut ausgeglühtes Magnesiastäbchen direkt in die Substanz und hält es anschließend in die Flamme.

Man kann die Substanz auch in Wasser lösen und das glühende Stäbchen eintauchen. Geschieht dies direkt an der Luftansaugöffnung des Brenners, so wird der verdampfte Teil durch den Gasstrom mitgerissen.

Will man die Flammenfärbung über längere Zeit aufrechterhalten, so kann man einen Trick anwenden: Löst man die Substanz in verd. Salzsäure und gibt Zinkperlen auf dem Uhrglas hinzu, so verspritzt der sich entwickelnde Wasserstoff ständig etwas Lösung, die wiederum vom Luftstrom mitgerissen wird.

c) Die Substanzen werden nun der Reihe nach untersucht. Beobachte die Kaliumverbindung auch durch ein Kobaltglas.

d) Betrachte die Flammenfärbung auch durch ein Spektroskop. Vergleiche mit den auf der Spektralkarte angegebenen Linien.

Auswertung:

Gib zu jedem Ion die festgestellte Flammenfärbung und eventuell die wichtigsten Spektrallinien an.

Zusatzfrage:

Wie kommt die Flammenfärbung zustande?

Warum beobachtet man in der Regel mehr als eine Spektrallinie?

Nachweis des Ammonium-Ions NH4+
a) Eine Spatelspitze eines Ammoniumsalzes (z. B. Ammoniumchlorid, NH4CI) wird in ein Reagenzglas gegeben. Man gibt nun etwas verdünnte Natronlauge zu und erwärmt leicht.

Was beobachtet man, wenn ein feuchtes Indikatorpapier an die Öffnung des Reagenzglases gehalten wird?

Auswertung:

Beschreibe die Beobachtung und erkläre sie unter Angabe von Reaktionsgleichungen.

Weshalb muss feuchtes Indikatorpapier verwendet werden?

--------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------

b) Ein Nachweis von Ammoniumionen ist auch mit "Neßlers Reagenz" möglich. Eine Spatelspitze des Ammoniumsalzes wird in Wasser gelöst. Bei Zugabe von Neßlers Reagenz entsteht ein brauner Niederschlag. (Hg-Verbindung. Nicht in den Abfluss kippen! )

Reaktionsgleichung (nur zur Information):

NH4+ + 4 OH- + 2 K2[HgI4] 

(
7 [Hg2N]I . H2O (    +    3 H2O + 4 KI + 3 I-

brauner Niederschlag

(II) Nachweismethoden für Anionen

a) Chlorid-Ionen (Cl-)
Ein Chlorid (z.B. NaCl) wird in Wasser gelöst. Zu der Lösung gibt man etwas verdünnte Salpetersäure und anschließend Silbernitrat-Lösung.

Beobachtung?

b) Sulfat-Ionen (SO42-)

Ein Sulfat z. B. Na2S04) wird in Wasser gelöst. Zu der Lösung gibt man Bariumchlorid-Lösung (BaCl2-Lösung).

Beobachtung?

c) Carbonat-Ionen (CO32-)

In ein Reagenzglas gibt man eine Spatelspitze eines Carbonats und fügt nun etwas verd. Salzsäure zu.

Beobachtung?

Jetzt wird auf das Reagenzglas ein Gärröhrchen aufgesetzt, das mit Bariumhydroxid-Lösung (sog. "Barytwasser"/ Ba(OH)2-Lösung) gefüllt ist.

Beobachtung?

d) Phosphat-Ionen (PO43- ; HPO42- ; H2PO4-)

In einem Reagenzglas löst man ein Phosphat und gibt folgende Substanzen hinzu:

Eine Spatelspitze NaCl, einige Zinnkörner, sowie etwa 1 ml einer Lösung von Ammoniummolybdat und Schwefelsäure.

Beobachtung?

e) Sulfid-Ionen (S2-) (Abzug!) Eine kleine Menge des Sulfids wird auf ein Uhrglas gegeben. Man tropft etwas verd. Salzsäure hinzu und prüft (vorsichtig!!) den Geruch des entstehenden Gases. Wie kann man den Geruch beurteilen? In das entweichende Gas wird ein angefeuchtetes Bleiacetatpapier gehalten.

Beobachtung?

f) Borat-Ionen (BO33-) (Abzug!) In einem kleinen Erlenmeyerkolben wird etwas Natriumborat mit etwa 30 ml Methanol (giftig!) versetzt. Man schließt durch einen Stopfen mit Steigrohr und erhitzt. Die entweichenden Dämpfe werden nach dem Verdrängen der Luft an der Mündung des Steigrohres entzündet. (Bei Verwendung von Borsäure anstelle von Borat-Ionen einige Tropfen Schwefelsäure zugeben)

Beobachtung?

g) Nitrat-Ionen (NO3-) Dieser Versuch wird zuerst vom Lehrer vorgeführt.

Zur Lösung eines Nitrats (z. B. KNO3) wird etwas FeSO4-Lösung gegeben. Nun unterschichtet man vorsichtig mit konz. Schwefelsäure.

Beobachtung an der Grenzfläche?

Reaktionsgleichung (nur zur Information):

2 NO3- + 6 Fe2+ + 8 H3O+

(
2 NO + 12 H2O + 6 Fe3+


FeSO4 + NO 


(
Fe(NO)SO4
brauner Ring

Auswertung:

Gib zu jedem Versuch die Beobachtungen sowie bei a, b, c, e, f die entsprechenden Reaktionsgleichungen an.

Zusatzfragen:

a) Neben Cl--Ionen ergeben auch CO32--Ionen mit Ag+-Ionen einen weißen Niederschlag.

Welchen Zweck hat also die Zugabe von Salpetersäure beim Chloridnachweis?

Warum gibt man keine Salzsäure zu?

b) Zu welchen Säuren gehören die untersuchten Anionen?

Falls noch ausreichend Zeit sein sollte: Analyse eines unbekannten Salzgemischs.

Welche Ionen sind in dem Gemisch enthalten? Gib die Nummer der Probe an!

Teil 2: Quantitative Analyse Säure-Base- Titration

I) Herstellung von 100 m Natronlauge mit der Konzentration 0,5 mol/l.

Wie viel Gramm NaOH müssen dazu in einem 100 ml - Messkolben in dest. Wasser gelöst werden?

II) Überprüfe die Konzentration der von Dir hergestellten Natronlauge durch Titration mit Salzsäure 
(c = 1 mol/l).

Pipettiere dazu 20 m der hergestellten Natronlauge in ein kleines Becherglas und gib einige Tropfen Phenolphthalein als Indikator zu. Verwende bei der Titration einen Magnetrührer. Wiederhole die Titration zweimal, um ein genaueres Ergebnis zu erhalten. Notiere den Mittelwert.

Wie groß sollte der Verbrauch an Salzsäure mit c = 1 mol/1 theoretisch sein?

III) Bestimme die Konzentration der ausgegebenen verdünnten Schwefelsäure.

Gib in der Auswertung c(H2SO4) und c(H3O+) getrennt an.

Warum sind in diesem Fall diese beiden Größen nicht gleich groß?

