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1 Aufschliisse

1.1 Zweck der Aufschliisse

Oft bleibt selbst beim Losungversuch in konzentrierter HN O3 ein Riickstand,
welcher teilweise auch einer gesonderten Gruppe - der schwerltslichen Gruppe -
zugeordnet wird. Das Ziel der Aufschlussverfahren ist es nun, die vorhandenen
Kationen doch noch in Lésung zu bringen.

Dabei werden die vorliegenden Verbindungen zerstort und, je nach Auf-
schluss, in verschiedene 16sliche Vebindungen umgewandelt.

1.2 Freiberger Aufschluss

Der Freiberger Aufschluss beruht auf der Bildung von Thiosalzen. Im klassischen
Trennungsgang kann dies etwa Zinnstein (SnOs), Antimonoxid (SboO3) oder
Arsenoxid (AszO3) sein. Auch andere Kationen mit dieser Eigenschaft konnen
so in Losung gebracht werden.

Dazu stellt man eine gut gemdrserte Mischung aus gleichen Teilen elementa-
rem Schwefel (S) und wasserfreiem Natriumcarbonat (NasCOjs) her. Anschlie-
fend mischt man den Riickstand (die aufzuschlieRende Substanz) und etwa 6
mal so viel der hergestellten Mischung und schmilzt vorsichtig (in einer Bunsen-
brennerflamme oder auf einer starken Kochplatte). Man erkennt das Ende der
Reaktion, wenn keine Gasblasen (SO2 und CO3) mehr aufsteigen.

Zur Erklarung dienen die folgenden Reaktionsgleichungen:

e 2510 + 2NasCO3 + 9S — 2NaySnS3 + 3505 T +2C045 T
o 4Sby05 + 12NayCOs + 448 — 8NagShSy + 950, T +12C0; T
e 4As55,03 + 12NayCO3 + 44S — 8NazAsS, + 9SO, T +12C045 1

Die Schmelze kann nach dem Erkalten in kaltem Wasser gelost werden, wobei
eventuell verbleibende unlésliche Bestandteile abfiltriert werden miissen. Sduert
man das Filtrat anschlieffend mit konz. HCI an, so entstehen die termisch insta-
bilen Thiosduren, welche sofort in HyS und die entsprechenden Sulfide zerfallen:

e 2H" +SnS2~ — H,S +SnS, |
e GH' 4 2SbS3™ — 3HyS + ShySs |
o GHT + 2ASS§7 — 3H5S + AsoSs |

Nach dem Filtrieren lassen sich As, Sb und Sn durch Waschen des Riick-
standes mit konzentrieter HCl in Losung bringen. Die Nachweise dieser Ionen
laufen anschliefend analog der HoS-Gruppe moglich.

1.3 Soda-Pottasche-Aufschluss

Der Soda-Pottasche-Aufschluss dient im klassischen Trennungsgang in erster Li-
nie zum Aufschluss von hochgeglithten Oxiden (z.B. Al;O3), Erdalkalisulfaten
(z.B. BaSOy) und Silberhalogeniden (z.B. AgBr). Die Mischung aus Soda und
Pottasche dient dazu, den Schmelzpunkt gegeniiber den reinen Salzen zu ver-
ringern und moglichst 16sliche Carbonate zu bilden (Ausnahme: hochgeglithte
Oxide).



Dazu stellt man eine gut gemorserte 1:1 Mischung von wasserfreiem Na-
triumcarbonat (Soda, NasCO3) und Kaliumcarbonat (Pottasche, KoCO3) her.
Anschlieffend mischt man den Riickstand (die aufzuschliefende Substanz) und
4-6 mal so viel der hergestellten Mischung und schmilzt (Bunsenbrenner). Es
entsteht ein klarer Schmelzfluss. Die Reaktion ist dann spétestens nach 10 Mi-
nuten abgeschlossen.

Es finden folgende Reaktionen statt:

e Fiir Erdalkalisulfate: BaSO4 + NasCO3 = BaCO3 + Nay SOy
e Fiir hochgegliihte Oxide: AlO3 + NagCO3 — 2NaAlOy + COq 1
e Fiir Silberhalogenide: 2AgBr + Na;CO3 = 2AgCO3 + 2NaBr

Beim Losungsversuch mit Wasser erhdlt man eine triibe Losung, welche man
abfiltriert. Der Riickstand ldsst sich in verdiinter HCI 16sen, aus welcher dann
die entsprechenden Kationen nachgewiesen werden kénnen.

1.4 Saurer Aufschluss

Der Saure Aufschluss wird im klassischen Trennungsgan benutzt, um Eisen(IIT)-
oxid (FezO3) und Chrom(IIT)-oxid (CryO3) aufzuschliefen. Dabei werden Sul-
fate gebildet.

Man verreibt den Riickstand mit der der 6fachen Menge an Kaliumhydro-
gensulfat (KHSO,) und schmilzt dieses Gemisch bei einer moglichst niedriegen
Temperatur. Danach erhizt man bis zur schwachen Rotglut. Es ensteht ein klarer
Schmelzfluss.

Es finden folgende Reaktionen statt:

e Zu Beginn: 2KHSO,4 = K35,07 + H20
e Bei schwacher Rotglut: KoS207 — 2KSOy4 + SO3
e Fe;0O3 + 3503 — FGQ(SO4)3

Anschliefsend 16st man in HoSO,4 und filtriert ab.



2 Spezielle Nachweisreaktionen

Bei allen Nachweisreaktionen sollte man immer eine Vergleichsprobe (in der
sich das vermutete Ion befindet), so wie eine Blindprobe (in der das Ion nicht
vorhanden ist) verwenden, um zweifelsfrei zu erkennen, ob der Nachweis positiv
oder negativ ist.

2.1 Carbonationen

Hierzu nimmt man ein Urglas an dessen Unterseite man einen Tropfen fri-
sche Bariumhydroxidlésung (Ba(OH)sz) anbringt. Diesen stellt man durch Mi-
schung von Natronlauge (NaOH) und Bariumchloridlosung (BaCls) her. Die
Ursubstanz wird mit HCI versetzt, so dass Kohlendioxid (CO2) ausgetrieben
wird. Dieses bildet einen Niederschlag von weiffem Bariumcarbonat (BaCOs3)
im Tropfen.

Damit man nicht aus Versehen nur das CO5 der Luft nachweist, sollte immer
eine Vergleichprobe ohne Cng angefertigt werden.

Reaktionen:

e Mit der festen Substanz: CO3~ +2H* = Hy,CO3 — Hy0 4+ CO4 |
e Im Tropfen: CO2 + Ba(OH); — BaCOs3 |

2.2 Ammoniumionen

Hierbei versetzt man die zu priifende Lésung mit einem NaO H-Plétzchen und
misst den pH-Wert des entweichenden Gases (z.B. mit einem feuchten pH-
Streifen). Durch die Natronlauge vertreibt man den Ammoniak aus dem Am-
moniumion (NHI), welcher dann am pH-Papier basisch reagiert.

Reaktionen:

e OH™ +NH; — HyO + NH3 1
e NH;3 +H,O = NHJ + OH™

2.3 Amalgannachweis

2.4 Leuchtprobe auf Zinn



3 Vorproben

3.1 Borax- und Phosphorsalzperlen

Die Vorproben mit Hilfe von Borax- oder Phosphorsalzperlen dienen als Vorpro-
be dazu, eine Idee zu bekommen, welche Kationen sich in der Analyse befinden
kénnen.

Dazu taucht man ein heifes Magnesiastdbchen mehrmals in Borax (Dina-
triumtetraborat-Decahydrat, NasB4O5(OH)4 - 8H,0) und schmilzt eine gleich-
miéfige Perle daraus. Dann taucht man die noch heifle Perle in die zu priifende
Substanz und schmilzt erneut. Die Phosphorsalzperlen (Natriumammoniumhy-
drogenphosphat-Tetrahydrat, NaNH4HP Oy - 4H50) stellt man entsprechend
her, wobei sich die Farben lediglich fiir Nickel unterscheiden (in der Boraxper-
le rotbraun, in der Phosphorsalzperle rétlich). Des weiteren unterscheidet man
zwischen Oxidations- und Reduktiontionsflamme.

Reaktionsgleichungen:

e Borax: NagB405(0OH)4 + CuSO4 — 2NaBO; + Cu(BO3)2 + SO;3
e Phosphorsalz: NaNH;HP O, — NaPO3 + NH3 T +H,0 7
e NaPOj3+ CuSO4 — NaCuPO4 +S03 7

Wichtige Perlen sind Mangan (violett), Cobalt (blau), Eisen (rot-gelb) und
Nickel.

3.2 Oxidationsschmelzen

Mit Hilfe einer Oxidationsschmelze kann man Mn** und Cr*" erkennen. Da-
zu stelt man eine Mischung aus gleichen Teilen Natriumcarbonat (NayCOs)
und Kaliumcarbonat (K2COg) her. Danach gibt man diese Mischung auf eine
Magnesiarinne, schichtet die Substanz und etwas Kaliumnitrat dar/{iber. Zum
Abschluss gibt man wieder die Mischung dariiber. Anschliefsend schmilzt man
dieses im Bunsenbrenner.

Auf der Riickseite der Rinne kann man im Falle des Cr®" eine gelbe Farbe,
im Falle des Mn?" eine blau-griine Farbe erkennen.

Reaktionsgleichungen:

e MnOs + KNO3 + NayCO3 — NaMnOy4 + KNO3 + COs
e Cry03 + 6KNO3 + 2NasCO3 — 2NasCrOy4 + 6KNO5 + 2C 0O,



4 Der HCI-Gruppe

Zur HCl-Gruppe gehdren die Kationen Pb**, Hgg+ und Ag*. Als Fillungsrea-
genz dient HCI.

4.1 Fallen

Nach dem ein Teil der Analysensubstanz in moglich wenig HoO (heifs oder kalt),
bzw. HNOg3 gelost wurde, fallt man durch allmdhliche Zugabe von HCl die
Chloride der oben genannten Ionen aus. Anschlieffend werden diese abfiltriert,
dass Filtrat entsprechend eingeengt und gepriift, ob sich noch weitere Chloride
fallen lassen. Dieser Vorgang wird so lange wiederhohlt, bis keine Chloride mehr
aus dem Filtart ausfallen.

Reaktionsgleichungen:

e Die muessen hier noch hin!

Da Niederschliage schnell altern und damit zu falschen Analysenergebnissen
fiihren kdnnen, sollte der Riickstand sofort weiterverarbeitet werden. Er wird am
Ende des Féllens mit HCI gewaschen, um ein bessere Trenung zu erreichen. Das
Filtrat wird mit dem urspriinglichen Filtrat vereint und zur weiteren Analyse
in der HyoS-Gruppe auftbewahrt.

4.2 Trennung des Riickstandes

Der Riickstand im Filter kann sowohl Bleichlorid (PbCls), als auch Silberchlorid
(AgCl) und Quecksilber(I)-chlorid (Hg,Cls) enthalten. Um diese zu trennen
iibergibt man den Riickstand mit heifsem Wasser, welches das Bleichlorid aus
dem Filter in Losung bringt. Um ein erstes Indiz fiir Pb** zu bekomen, lisst man
das Filtrat abkiihlen (z.B. mit Eiswasser), wihrend man mit dem Riickstand
weiterarbeitet.

Als néchstes libergibt man den Riickstand mit konz. Ammoniak, wobei das
Ag™ einen lslichen Komplex ([Ag(NHs),]T) bildet und die Hg3 ™ zuriickbleiben.
Ist Quecksilber vorhanden so fiarbt sich der Riickstand durch die Bildung von
elementarem Quecksilber schwarz.

Reaktionsgleichungen:

° Ag+ + 2NH3 — [Ag(NH3)2]+
e 2Hg2t 4+ Cl™ + 2NH3 — Hg | +[Hg(NH,)|Cl | +NH;

Das Ag™, welches sich im Diammoniumagentatkomplex befindet. Gibt man
z.B. HN O3 zu dieser Losung, so fallt erneut das AgCl aus, welches sich durch
UV-Licht dunkel farbt. Unterm Mikroskop erkent man beim Auskristallisie-
ren von AgCl Wiirfel und Okteader, welche beleuchtungsabhéngig farblos oder
schwarz erscheinen.

War Blei in der Analysensubstanz, so sollte in dem abgekiihlten Filtrat (wel-
ches am Anfang beseite gestellt wurde) wieder Pb Cly auskristallisiert sein. Kann
man das nicht zweifelsfrei erkennen, lohnt sich das erneute Erhitzen (damit es
wieder in Losung geht) und die Zugabe von Schwefelsdure, wodurch Bleisulfat
(PbSOy) ausfallt.



5 Die HyS-Gruppe

In der HyS-Gruppe findet man die Ionen Hg?™, Pb*", Cu?*, Sb3+, Cd**, Sn?T,
Bi** und As®T.

5.1 Fallen

Bevor man mit dem eigentlichen Féllen beginnen kann, muss man storende
Nitrationen beseitigen in dem man mit Hilfe von konz. HCI so lang abraucht,
bis keine N O3 mehr nachgewiesen werden kénnen.

Um die Féllung der Sulfide zu verbessern (die S*~-Konzentration zu er-
hohen) wird der pH-Wert auf etwa 2 erhoht (z.B. mit (NH4)2COg). Danach
beginnt man damit, frisches HoS-Wasser zuzugeben, wodurch die Sulfide der
oben genannten Ionen ausfallen. Diese werden abfiltriert und das Filtrat wird
eingeengt. Dann wird erneut mit HoS-Wasser gefillt. Dieses wiederholt man so
lange, bis keine Sulfide mehr ausfallen.

Um auch das Cadmium als Sulfid féllen zu kénnen, muss der pH-Wert am
Ende vorsichtig auf 3-4 erhoht werden (keinesfalls hoher!). Dann wird mit HyS-
Wasser gefillt. Auch dieses Sulfid wird abfiltriert und der gesamte Riickstand
wird mit HoS-Wasser gespiilt.

Reaktionsgleichungen:

e Muessen hier noch hin!

Das gesamte Filtrat wird weiter fiir die Urotropin-Gruppe aufbewahrt.

5.2 Trennen in Kupfer- und Arsengruppe

Man trennt die Sulfide mit Hilfe von heiffem Ammoniumpolysulfid (NHy4)2S,)
grob in die Kupfer- und in die Arsengruppe.

Hierzu {ibergieft man den Riickstand mit der heifen Fliissigkeit, wodurch
sich das Arsen-, Antimon- und Zinnsulfid 16sen. Diese 3 bilden die Arsengruppe.
Die anderen 5 bilden die Kupfergruppe. Den verbleibenden Riickstand 16st man
mit 4 molarer HN Og3. Bleibt dabei ein Riickstand, so kann dies weifer bis gelber
elementarer Schwefel oder das schwarze Quecksilbersulfid sein. Dadurch kann
man leicht erkennen, ob sich Hg*" in der Analyse befand. Dieses kann man mit
Hilfe der Amalganbildung (vgl. 2, Seite 4) priifen.

Reaktionsgleichungen:

o Auflosung mit (NHy)2S,77?
e CuS +2H* — HyS + Cu*t
o CdS + 2H' — H,yS + Cd**
PbS 4 2H" — H,yS 4 Pbh*T

BisS; + 6HT — 3H,S + 2Bi®*



5.3 Die Arsengruppe

In der Losung der Arsengruppe befinden sich die Tonen AsS3™, SnS%‘ und
Shsi™.

Zu dieser Losung wird so lange HCI zugegeben, bis sie wieder sauer reagiert.
Dadurch fallen die 3 Sulfide wieder aus (ist der Niederschlag rein weif, so befin-
det sich keines der 3 Ionen in der Analyse). Gibt man jetzt halbkonz. HCI zu,
16sen sich Antimon und Zinn. Das im Riickstand verbleibende Arsensulfid wird
durch eine 1:1 Mischung aus HoO2 / konz. NHj gelost und kristallchemisch mit
CsCl und KI als rotbraune Haufen nachgewiesen.

Sn?" lisst sich mit der Leuchtprobe (vgl. 2, Seite 4) nachweisen, Antimon
als oranges SboS3 (durch Zugabe von HoS-Wasser).

5.4 Die Kupfergruppe

In der Losung der Kupfergruppe befinden sich die Tonen Pb*", Cu®*, Bi*T und
Cd?", wobei davon ausgegangen wird, dass der eventuelle Nachweis des Hg wie
bei der Trennung der beiden Teilgruppen beschrieben, durchgefiihrt wurde (vgl.
5.2, Seite 7, bzw. 2, Seite 4).

Um das Pb als PbSO, (Bleisulfat) zu fillen, dampft man mit HoSOy4 ein
und verdiinnt mit 2 m HoSO,4. Der Niederschlag wird abfiltriert und mit am-
moniakalischer Weinsdurelosung wieder in Losung gebracht. Bei der Zugabe von
K2CrO,4 (Kaliumchromat) fallt gelbes PbCrOy4 (Bleichromat) aus.

Durch Zugabe von einem Uberschuss NHj zum Filtrat fillt man Bi(OH);
und bildet man den [Cu(NHj3)4)?* (Kupfertetrammin(II)-komplex), bzw. den
[Cd(NH;s)6]?" (Cadmiumhexamminkomplex). Der Kupferkomplex ist sehr leicht
an der blauen Farbe der Lésung zu erkennen. Da Kupfer den Cadmiumnachweis
als Sulfid stort, gibt man bis zur Entfarbung KCN (Kaliumcyanid), wodurch
sich Cu(CN),)3~ (Kupfertetracyano(I)komplex) bildet. Bei der Zugabe von H2S
fllt nur noch (so vorhanden) Cd** als gelbes CdS aus.



6 Die (NHy)2S-Gruppe

In der (NH4)2S-Gruppe arbeitet man mit dem Filtrat des HoS-Gruppe.

6.1 Fallen

Wird nicht das Filtrat der HoS-Gruppe verwendet, muss bekannt sein, ob sich
MnOj - oder CrO? -Ionen in der Losung befinden, weil diese dann durch Ko-
chen mit CoH;OH in Cr®t und Mn?T iiberfithrt werden miissten. Des weiteren
miissen P O} -Tonen durch einen Anionenaustausch beseitigt werden, da im ba-
sischen vor allem Erdalkaliphosohate schwerldslich sind und damit ausfallen.

Vor Beginn der Fillens sollte das eventuell noch vorhandene HyS verkocht
werden. Anschliefend gibt man eine Spatelspitze NH4Cl (Ammoniumchlorid)
zu, um das Mangan in Losung zu halten und erhoht den pH-Wert mit NHj auf
etwa 7. Danach gibt man einen {iberschuss an (NHy)2S zu und erwirmt einige
Zeit gelinde (etwa 40 °C) und filtriert ab.

Das Filtrat sollte moglichst farblos bis schwach gelblich sein. Geht die Farbe
eher ins gelbbréunliche ist hdchstwahrscheinlich Nickel kolloid in Losung gegan-
gen und entzieht sich damit dem Nachweis in der (NHy)2S-Gruppe. Aus diesem
Grund sollte es durch Kochen mit NH4CH3COO (Ammoniumacetat) wieder
ausgeflockt werden. Das Filtrat wird auf Vollstindigkeit der Fallung gepriift.

Das Filtrat ist der Ausgangspunkt fiir die (NHy4)2CO3-Gruppe.

6.2 Abtrennen von Cobalt und Nickel

Der Niederschlag sollte sofort mit kalter verdiinnter HCl aufgelost werden (bis
die HyS-Entwicklung aufgehort hat). Das Filtrat enthilt dann Fe®", Mn?",
AT, Zn?* und Cr®T. Im Filter verbleibt NiySs und CosSs.

Den Riickstand 16st man mit Hilfe einer Mischung aus CH3COOH (ver-
diinnt) und einigen Tropfen HyO5. Aus dieser Losung kann man Nickel als ro-
ten Komplex mit Dimethylglyoxim nachweisen (teilweise ist es angebracht diesen
Nachweis bei einem pH-Wert von 8 durchzufiihren).

Cobalt kann man mit Hilfe der blauen H3[Co(SCN)y] (z.B. durch Zugabe
von KSCN) nachweisen. Um sicher zu gehen kann man mit Ether ausschiitteln,
welcher sich auch blau farbt. Dieser Nachweis ist sehr empfindlich, so dass man
auch wenig Cobalt neben viel Nickel nachweisen kann. Als Vorprobe fiir Cobalt
eignet sich auch die Boraxperle, denn die blaue Farbe des Cobalt iiberdeckt die
anderen.

6.3 Der alkalische Sturz

Das Filtrat (vom Abtrennen des Cobalt und Nickel) wird zur Entfernung des
H,S kurze Zeit gekocht und dann zur Oxidation des Fe?" zu Fe*™ mit konzen-
trierter HN O3 versetzt. Anschlieffend verdampft man den Grofiteil der Sidure
wieder um den alkalischen Sturz zu erleichtern. Manche Autoren empfehlen auch
die Losung durch Zugabe von NaC O3 (Natriumcarbonat) nahezu neutralisieren,
was jedoch mit Bedacht getan werden sollte, da man beim alkalischen Sturz be-
absichtigt den pH-Wert schockartig zu erhéhen. Es wére also sehr schlecht wenn
man aus Versehen den pH-Wert hier schon iiber 7 verschiebt!



Man benoétigt fiir den alkalischen Sturz einige KO H- oder NaO H-Plétzchen,
welche man in moglichst wenig Wasser 16st und wenige Tropfen HoOo (30%ig)
zusetzt. Diese Losung erwiirmt man leicht und gieft die Fe?*-Mn2t-A1PT-Zn?+-
Cr®*-Losung zu. Dabei darf auf keinen Fall umgekehrt verfahren werden, weil
sonst der ,alkalische Schock” fiir die Ionen nicht stark genug wire.

Es fallen bei diesem Schritt die braunen Hydroxide von Eisen und Mangan-
oxid (Fe(OH)3 und MnO(OH),) aus, welche abfiltriert werden. Den Riickstand
16st man mit konzentrierter HCI1 auf und fiihrt die entsprechenden Nachweise.

Das Vorhandensein von Eisen erkennt man oft schon an der gelben Farbe der
Losung. Nachweisen kann man es zum Beispiel als rotes Fe(SCN)3 (z.B. durch
Zugabe von KSCN) oder mit K4[Fe(CN)g] als Berliner Blau.

Zum Nachweis von Mangan kann man zum Beispiel eine Oxidationsschmelze
durchfithren. Dazu fillt man es durch Zugabe von NaOH und fiihrt die Oxi-
dationsschmelze nach 3.2, Seite 5 durch. Dieser Nachweis funktioniert auch aus
der Ursubstanz.

6.4 Trennen von Aluminium, Zink und Chrom

In der Losung befinden sich CrO?3—, Zn(OH)3~ und Al(OH); . Nachdem man
durch Kochen eventuell iiberschiissiges Ho O entfernt hat, neutralisiert man mit
HCI, gibt NH4ClI zu und kocht erneut kurz.

Anschliefend kann man durch Zugabe von verdiinntem NH; Al(OH); ge-
fallt, welches abfiltriert und getrocknet wird. Danach gibt man es auf eine Ma-
gnesiarinne, befeuchtet mit stark verdiinnter Co(NOj3)2-Losung (maximal 0,1
%ig) und gliiht in oxidierender Flamme. Ist Alluminium enthalten, bildet sich
,Thénards Blau“. Hat man zu viel Co(NOg)s zugegeben, kann die blaue Farbe
durch schwarzes Co30,4 iberdeckt sein.

Ist das Filtrat gelb gefiarbt, kann man auf das Vorhandensein von CrOi_
und damit auf Chrom schlieffen. Zum Nachweis von Chrom siuert man mit
CH3COOH an, erhitzt und versetzt mit BaCly. Dadurch féllt gelbes BaCrOy4
aus (entsteht ein weiler Niederschlag, ist dieser auf BaSO4 zuriickzufiihren, der
entstehen kann, wenn die S~ schon teilweise zu SO}~ oxidiert sind.

Nach dem man abfiltriert hat, befindet sich noch Zn?*" in der Losung, wel-
ches man im schwach sauren Gebiet mit HoS oder (NHy)oS als weifes ZnS
fallt. Dieses filtriert man ab, trocknet es und gibt es auf eine Magnesiarinne.
Anschliefend befeuchtet man (analog zu ,Thénards Blau®) mit stark verdiinn-
ter Co(N O3)2-Losung (maximal 0,1 %ig) und gliiht in oxidierender Flamme. Ist
Zink enthalten, bildet sich ,Rimanns Griin“. Auch dieses kann durch schwarzes
Co30, tiberdeckt werden, wenn man zu viel Co(NOs)s zugegeben hat.



7 Die (NHy)2CO3-Gruppe

Bevor man das Filtrat aus der (NHy)2S-Gruppe verwenden kann, muss man
noch vorhandenes HoS durch Zugabe eines Tropfens konzentrierter HCl und
kochen beseitigt werden. Danach sollten eventuell entstandene Schwefelkdrnchen
abfiltriert werden.

7.1 Fallen

Der pH-Wert der Losung sollte mindestens 7 betragen um die Fillung zu er-
leichtern. Die (NH,4)2CO3-Losung sollte frisch bereitet werden und méglichst
konzentriert sein. Anschliefsend fillt man mit Hilfe dieser Losung die Carbonate
von Barium, Strontium und Calcium (BaCOgs, SrCO3 und CaCOs). Diese wer-
den abfiltriert und durch Zugabe von verdiinnter CHsCOOH als Ba®T, Sr?*
und Ca?' wieder in Losung gebracht.

7.2 Abtrennen des Bariums

Durch Zugabe von NaCH3COO (Natriumacetat) und Ko Cra O fillt Barium als
gelbes BaCrOy4 aus. Um Strontium zweifelsfrei zu identifizieren ist es notwendig,
das diese Fallung vollstidndig ist. Man filtriert ab.

7.3 Nachweis von Strontium und Calcium

Aus dem Filtrat wird in zwei gleiche Teile geteilt. Im ersten wird durch Zu-
gabe einer gesittigten CaSQO46sung SrSO, gefallt. Dieses kann dann, nach
Zugabe von Magnesiumpulver, H Cl-feucht spektroskopisch untersucht werden.
Dabei zeigt sich eine intensiv rote Flamme (mehrere rote Linien, welche dicht
beieinander liegen und eine breite orange Linie).

Der andere Teil der Losung wird mit HCl angesduert und mit einem Tropfen
verdiinnter HoS O,4 auf einem Objektrager vereinigt. Nach etwa 10 Minuten Ver-
dunstung bei Zimmertemperatur kann man unter dem Mikroskop die Bildung
grofer Gipsnadeln beobachten (Strontium bildet auch Kristalle, die jedoch viel
feiner sind).



