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Analyse 4 :  (NH4)2S-Gruppe + Anionen

1 Befund :

Die Probe ist körnig, dunkelbraun und stark hygroskopisch; sie hat keinen wahrnehmbaren Geruch.

2 Vorproben :

Probe auf Mangan :

In einen Porzellantiegel kamen etwas von der Ursubstanz, konz. HNO3 und einige Spatel PbO2.

Es wurde bis kurz vor der Trockne gekocht und dann wieder mit Wasser verdünnt.

Eine violette Färbung, die auf MnO4- hingewiesen hätte, war nicht zu beobachten.

3 Anionen-Nachweise :

Es wurde ein Sodaauszug gemacht.

Nachweis von NO3- mit Tüpfelprobe :

Auf einer Tüpfelplatte wurden  (-Naphtylamin und Sulfanilsäure vermischt und mit verd. Essigsäure angesäuert. Es kam etwas des Sodaauszugs hinzu.

Es fand keine Reaktion statt.

Nach Zugabe von Zinkpulver bildete sich ein rot-violetter Azo-Farbstoff in Umgebung des Pulvers.

Somit ist NO3- nachgewiesen.

4 Kationen-Nachweise :

(Die Filtrate sind der bessern Übersicht wegen nummeriert)

Die Probe war in 2/3 konz. HCl löslich. 

Es wurde gekocht, um die HCl-Konzentration zu senken.

Zu der Lösung kam konz. Ammoniakwasser und TAA. Es wurde gekocht.

Die daraufhin beobachtbare braune Färbung der Lösung bzw. des Niederschlags lässt auf Eisen schließen, denn diese Farbe ist typisch für Eisenhydroxid.

Es wurde filtriert. (Filtrat 1)

Der Niederschlag wurde mit verd. HCl digeriert.

Es ging nicht alles in Lösung, daher kann man vermuten, dass Co2S3 oder Ni2S3 vorhanden sind,

da sie sich nicht in verd. HCl lösen.

Der verbliebene Niederschlag wurde abfiltriert. (Filtrat 2)
Er löste sich in Essigsäure, die mit H2O2 versetzt wurde.

In diese Lösung wurde konz. Ammoniakwasser und Diacetyldioxim gegeben.

Ein roter Niederschlag zeigte das Vorhandensein von Ni2+ an.

Ein Test auf Co2+ brachte ein negatives Ergebnis.

Mit Filtrat 2 wurde weitergearbeitet.

Es wurden 2 Tropfen konz. HNO3 hinzugefügt, um eventuell vorhandenes Fe2+ zu Fe3+ zu oxidieren.

Dann folgte der Alkalisturz.

Dabei wurde die Lösung in konz. Natronlauge gekippt.

Ein brauner Niederschlag war zu sehen. Er wurde abfiltriert. (Filtrat 3)
Der Niederschlag löste sich in verd. HCl wieder.

Nach Zugabe von NH4SCN färbte sich die Lösung rotbraun, damit ist Fe3+ nachgewiesen.

Die braune Farbe der Lösung stammt von einem [Fe(SCN)3]2-Komplex.

Filtrat 3 wurde weiterverwendet.

Es wurde vorsichtig mit HCl angesäuert und dann mit NH3/NH4Cl gepuffert.

Ein Niederschlag von Al(OH)3war nicht zu beobachten.

Die Lösung wurde nun mit etwas BaCl2-Lsg. versetzt. Es war kein Niederschlag zu beobachten.

Die Lösung enthält also kein CrO42-.

Zu der Lösung kam jetzt Essigsäure und Natriumacetat zur Pufferung des pH-Wertes.

Beim anschließenden Kochen viel weißes ZnS aus. Es wurde abfiltriert.

Etwas von dem Niederschlag kam auf eine Magnesiarinne,

wurde mit Co(NO3)2-Lsg. benetzt und durchgeglüht.

Eine Grünfärbung wies Zink nach (Rinnman’s Grün).

5 Ergebnis :

Die Probe 33 enthält das Anion NO3- und die Kationen Fe2+, Ni2+ und Zn2+.
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Anhang

R- und S-Sätze der verwendeten Chemikalien :

Konz. HNO3 :
R 8-35, S 1/2-26-36-45

R 8:

Feuergefahr bei Berührung mit brennbaren Stoffen. 
R 35:

Verursacht schwere Verätzungen.

S 1:

Unter Verschluss aufbewahren.

S 2:

Darf nicht in die Hände von Kindern gelangen.

S 26:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser abspülen und Arzt konsultieren.

S 36:

Bei der Arbeit geeignete Schutzkleidung tragen.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.

Konz. HCl :
R 34-37, S 26-36/37/39-45

R 34:

Verursacht Verätzungen.

R 37:

Reizt die Atmungsorgane.

S 26:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser abspülen und Arzt konsultieren.

S 36/37/39:
Bei der Arbeit  geeignete Schutzkleidung, Schutzhandschuhe und Schutzbrille tragen.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.

Konz. Natronlauge :
R 35, S 26-36/37/39-45

R 35:

Verursacht schwere Verätzungen.

S 26:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser abspülen und Arzt konsultieren.

S 36/37/39:
Bei der Arbeit  geeignete Schutzkleidung, Schutzhandschuhe und Schutzbrille tragen.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.

AgNO3 :  
R 34, S 1/2-26-45

R 34:

Verursacht Verätzungen.

S 1:

Unter Verschluss aufbewahren.

S 2:

Darf nicht in die Hände von Kindern gelangen.

S 26:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser ausspülen und Arzt konsultieren.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.

BaCl2 :

R 20/22, S 2-28

R 20/22:
Gesundheitsschädlich beim Verschlucken und beim Einatmen.

S 2:

Darf nicht in die Hände von Kindern gelangen.

S 28:

Bei Berührung mit der Haut sofort abwaschen mit viel Wasser.

(-Naphtylamin :R 22, S 2-24

R 22:

Gesundheitsschädlich beim Verschlucken.

S 2:

Darf nicht in die Hände von Kindern gelangen.

S 24:

Berührung mit der Haut Vermeiden.

Sulfanilsäure :
R 20/21/22, S 2-25-28

R 20/21/22:
Gesundheitsschädlich beim Einatmen, Verschlucken und Berühren mit der Haut.

S 2:

Darf nicht in die Hände von Kindern gelangen.

S 25:

Berührung mit den Augen vermeiden.

S 28:

Bei Berührung mit der Haut sofort mit viel Wasser abwaschen.

H2O2 :

R 8-34, S 3-28-36/39-45

R 8:

Feuergefahr bei Berührung mit brennbaren Stoffen. 
R 34:

Verursacht Verätzungen.

S 3:

Kühl aufbewahren.

S 28:

Bei Berührung mit der Haut sofort mit viel Wasser abwaschen.

S 36/39:
Bei der Arbeit  geeignete Schutzkleidung und Schutzbrille tragen.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.

NH4CL :
R 22-36, S 22

R 22:

Gesundheitsschädlich beim Verschlucken.

R 36:

Reizt die Augen.

S 22:

Staub nicht einatmen.

Konz. Ammoniakwasser : 
R 34-50, S 26-36/37/39-45-61

R 34:

Verursacht Verätzungen

R 50:

Sehr giftig für Wasserorganismen.

S 26:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser abspülen und Arzt konsultieren.

S 36/37/39:
Bei der Arbeit geeignete Schutzkleidung, Schutzhandschuhe und Schutzbrille tragen.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.

S 61:

Freisetzung in die Umwelt vermeiden.

Na-Diacetyldioxim :
R 22

R 22:

Gesundheitsschädlich beim Verschlucken.

Konz. Natronlauge :
R 35, S 26-36/37/39-45

R 35:

Verursacht schwere Verätzungen.

S 26:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser abspülen und Arzt konsultieren.

S 36/37/39:
Bei der Arbeit  geeignete Schutzkleidung, Schutzhandschuhe und Schutzbrille tragen.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.

NH4SCN :
R 20/21/22-32, S 13

R 20/21/22:
Gesundheitsschädlich beim Einatmen, Verschlucken und Berühren mit der Haut.

R 32:

Entwickelt bei Berührung mit Säure sehr giftige Gase.

S 13:

Vor Nahrungsmitteln, Getränken und Futtermitteln fernhalten.
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