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1  Einleitung

»Analytische Chemie* und ,,Arzneimittelchemie* sind Pflichtthemen des gymnasialen
Oberstufenunterrichtes. Die beiden Themen lassen sich kombinieren, indem die Schiler nach
(ggf. leicht abgewandelten) Vorschriften aus dem Européischen Arzneibuch ldentitéts-
prifungen, qualitative Nachweisreaktionen und Quantitative Bestimmungen durchfihren, und
zwar von Arznei- bzw. Hilfsstoffen, die gleichzeitig gangige Schulchemikalien sind.

Im Kapitel 2 sind 42 Monografien aus dem Europdischen Arzneibuch (4. Ausgabe des
Grundwerks 2002, Band Il, Deutscher Apotheker Verlag, Stuttgart 2002) in alphabetischer
Reihenfolge abgeschrieben bzw. etwas modifiziert und/oder gekiirzt wiedergegeben. Danach
kdnnen die Schiiler arbeiten, selbstverstédndlich nur unter Beriicksichtigung der schultiblichen
Sicherheit- und Entsorgungsrichtlinien, die hier nicht explizit angefihrt sind.

An einigen Stellen werden Vorschldge gemacht — kursiv gedruckt —, wie im Schullabor
einfacher, schneller oder mit weniger gefahrlichen Reagenzien analysiert werden kann.

Das Kapitel 2 informiert tGber die Herstellung der erforderlichen Reagenzien (alphabetische
Reihenfolge).

Im Kapitel 3 stehen die Vorschriften zur Durchfihrung von Identitatsprifungen und
Komplexometrischen Titrationen (alphabetische Reihenfolge) inkl. kurzer Erlauterungen der
theoretischen Grundlagen.

Im Kapitel 4 werden wichtige Anwendungsfelder der im vorliegenden Werk zur Analyse
vorgeschlagenen Arznei- und Hilfsstoffe aufgezeigt.



2  Monografien

Acetylsalicylsdure
Acidum acetylsalicylicum

CoHsO4 M = 180,2 g/mol

Definition
Acetylsalicylsiure enthéalt mindestens 99,5 und hochstens 101,0 Prozent
2-(Acetyloxy)-benzoesdure, berechnet auf die getrocknete Substanz.

Eigenschaften

Weil3es, kristallines Pulver oder farblose Kristalle, schwer Ioslich in Wasser, leicht I6slich in
Ethanol, 16slich in Ether.

Die Substanz schmilzt bei etwa 143 °C (Sofortschmelzpunkt).

Prufung auf Identitat

0,2 g Substanz werden 3 min lang mit 4 ml verdunnter Natriumhydroxid-Losung R zum
Sieden erhitzt. Wird nach dem Abkiihlen mit 5 ml verdinnter Schwefelsdure R versetzt,
entsteht ein kristalliner Niederschlag.

Etwa 20 mg des gewonnenen Niederschlages werden unter Erhitzen in 10 ml Wasser R
geldst. Nach dem Abkuhlen gibt die Losung die Identitatsreaktion auf Salicylat.

Gehaltsbestimmung

1,00 g Substanz werden in Ethanol geldst und zu 100 ml im MaRkolben aufgefullt.

0,50 ml Probel6sung werden in einem 50-ml-Erlenmeyerkolben mit Gummistopfen pipettiert.
Nach Zusatz von 1,00 ml Natriumhydroxid-L6ésung (0,1 mol/l) wird der Kolben 1 h lang
stehen gelassen. Nach Zusatz von 0,2 ml Phenolphthalein-Lésung R wird mit Salzsaure (0,1
mol/l) titriert. Ein Blindversuch wird durchgefuhrt.

1 ml Natriumhydroxid-Ldsung (0,1 mol/l) entspricht 9,008 mg CyHgO..

Erganzungsvorschrift:
Bestimmung des Acetylsalicylsdauregehaltes in ASS-Tabletten

Eine Acetylsalicylsaure-haltige Tablette (Herstellerangabe: 500 mg Wirkstoff) wird in
Wasser gelost und die Losung im MaRkolben mit Wasser zu 250 ml aufgefillt. (ASS 16st sich
schwer im Wasser, deshalb den Kolben vor dem endgultigen Auffiillen mindestens 1 h stehen
lassen.)

In einem 25-ml-Erlenmeyerkolben werden 5 ml Probelésung, 5 ml Wasser und 3 Tropfen
Phenolphthaleinldsung vorgelegt. Mit 0,1 mol/l Natronlauge wird aus einer Tuberkulinspritze
als ,,Burette* bis zur Rosafarbung titriert.




Aluminiumkaliumsulfat
Alumen

AIK(SO4), X 12 H,0 M = 474.4 g/mol

Definition
Aluminiumkaliumsulfat enthalt mindestens 99,0 und hochstens 101,0 Prozent
A|K(SO4)2 X 12 HQO.

Eigenschaften
Farblose, durchscheinende, kristalline Masse oder korniges Pulver, leicht 16slich in Wasser,
sehr leicht I6slich in siedendem Wasser, 16slich in Glycerol, praktisch unléslich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 2,5 g Substanz werden in Wasser R zu 50 ml gelost.

A. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Sulfat.

B. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Aluminium.

C. 10 ml Priiflésung werden mit 0,5 g Natriumhydrogencarbonat R geschiittelt; anschlieRend
wird filtriert. Das Filtrat gibt die Identitatsreaktion auf Kalium.

Gehaltsbestimmung

0,900 g Substanz werden in Wasser gelost und zu 100 ml im Mal3kolben aufgefullt.

2,00 ml Probelésung werden eingesetzt. Das Aluminium wird nach ,,Komplexometrische
Titrationen* bestimmt.

1 ml EDTA-LGOsung (0,1 mol/l) entspricht 47,44 mg AIK(SO4),; x 12 H,0.




Aluminiumsulfat
Aluminii sulfas

A|2(804)3 X? Hzo

Definition
Aluminiumsulfat enthalt mindestens 51,0 und hdchstens 59,0 Prozent
Al; (SO4)3 (M = 342,1 g/mol) und eine wechselnde Menge Kristallwasser.

Eigenschaften
Farblose, glanzende Kristalle oder kristalline Masse oder korniges Pulver, l6slich in kaltem
Wasser, leicht 16slich in heillem Wasser, praktisch unlgslich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 2,5 g Substanz werden in Wasser R zu 50 ml gelost.
A. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Sulfat.

B. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Aluminium.

Gehaltsbestimmung

0,500 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgefullt.

1,00 ml Probelosung werden eingesetzt. Das Aluminium wird nach ,,Komplexometrische
Titrationen* bestimmt.

1 ml EDTA-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 17,11 mg Al (SO4)..




Ammoniumbromid
Ammonii bromidum

NH4Br M = 97,9 g/mol

Definition
Ammoniumbromid enthalt mindestens 98,5 und hdchstens 100,5 Prozent NH.Br.

Eigenschaften

Weilles bis fast weilRes, kristallines Pulver oder farblose Kristalle, hygroskopisch, leicht
l6slich in Wasser, wenig l6slich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Praflosung: 10 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml geldst.
A. Die Priiflésung gibt die Identitatsreaktion auf Bromid.

B. 10 ml Priiflésung gibt die Identitatsreaktion auf Ammonium.

Gehaltsbestimmung

1,500 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im MalRkolben aufgeftillt.

0,50 ml Probelésung werden mit 5 ml Wasser R, 0,5 ml verdinnter Salpetersaure R, 1 ml
Silbernitrat-Lésung (0,1 mol/l) und 2 ml 2-Propanol geschittelt und filtriert. Das Filtrat wird
mit Ammoniumthiocyanat-L6ésung (0,1 mol/l) unter Zusatz von 0,2 ml Ammoniumeisen(l11)-
sulfat-Losung R2 titriert. In der N&dhe des Umschlagspunktes wird kréftig geschttelt.

1 ml Silbernitrat-Losung (0,1 mol/) entspricht 9,794 mg NH,4Br.

Lagerung
Vor Licht geschitzt.




Ammoniumchlorid
Ammonii chloridum

NH,CI M = 53,49 g/mol

Definition
Ammoniumchlorid enthalt mindestens 99,0 und hochstens 100,5 Prozent NH,4ClI, berechnet
auf die getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Weiles, kristallines Pulver oder farblose Kristalle, leicht I6slich in Wasser.

Prifung auf Identitat

Praflosung: 10 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml geldst.
A. Die Priflosung gibt die Identitatsreaktion auf Chlorid.

B. 10 ml Priiflésung gibt die Identitatsreaktion auf Ammonium.

Gehaltsbestimmung

1,00 g Substanz werden in Wasser gelost und zu 100 ml im Mal3kolben aufgefullt.

0,50 ml Probelésung werden mit 5 ml Wasser versetzt. Nach Zusatz von 0,2 ml Fluorescein-
Lésung wird mit Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) titriert.

1 ml Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) entspricht 5,349 mg NH,4CI.

Lagerung
Vor Licht geschitzt.




Ammoniumhydrogencarbonat
Ammonii hydrogenocarbonas

NH,HCO; M =79,1 g/mol

Definition
Ammoniumhydrogencarbonat enthalt mindestens 98,0 und héchstens 101,0 Prozent
NH;HCO:s.

Eigenschaften

Feines, weildes, kristallines Pulver oder weile Kristalle, schwach hygroskopisch, leicht léslich
in Wasser, praktisch unléslich in Ethanol.

Die Substanz verfliichtigt sich rasch bei 60 °C. Die Verflichtigung beginnt langsam bei
Raumtemperatur, wenn die Substanz leicht feucht ist. Die Substanz befindet sich in einem
Gleichgewichtszustand mit Ammoniumcarbamat.

Prifung auf Identitat

Praflosung: 14 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml geldst.

A. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Carbonat und Hydrogencarbonat.

B. 50 mg Substanz werden in 2 ml Wasser R geldst. Die Lésung gibt die Identitatsreaktion
auf Ammonium.

Gehaltsbestimmung

1,00 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgefllt.

5,00 ml Probelésung werden mit 5 ml Wasser und 1,00 ml Schwefelsaure (0,5 mol/l) versetzt,
zum Sieden erhitzt und abgekuhlt. Der S&urelberschuss wird mit Natriumhydroxid-Ldsung
(0,5 mol/l) unter Zusatz von 0,1 ml Methylrot-L6sung R titriert.

1 ml Schwefelsaure (0,5 mol/l) entspricht 79,1 mg NH;HCO:s.

Lagerung
Dicht verschlossen.
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Ascorbinsaure
Acidum ascorbicum

CeHgOe M=176,1 g/mol

Definition

Ascorbinsdure enthalt mindestens 99,0 und héchstens 100,5 Prozent
(5R)-5-[(1S)-1,2-Dihydroxyethyl]-3,4-dihydroxyfuran-2-(5H)-on-dicarbonsdure,
berechnet auf die getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Farblose Kristalle oder weil3es bis fast weilRes Pulver verfarbt sich an der Luft und bei
Feuchtigkeit; leicht 16slich in Wasser, 16slich in Ethanol, praktisch unléslich in Ether.

Prufung auf Identitat

Pruflosung: 1 g Substanz werden in destilliertem Wasser zu 20 ml gelost.

Die Priflosung ist stark sauer, der pH-Wert liegt zwischen 2,1 und 2,6.

Wird 1 ml Pruflésung mit 0,2 ml verdinnter Salpetersdure R und 0,2 ml Silbernitrat-Lésung
R2 versetzt, bildet sich ein grauer Niederschlag.

Gehaltsbestimmung

0,150 g Substanz werden in Wasser unter Zusatz von 10 ml verdinnter Schwefelsdure R
geldst und zu 100 ml im MalRkolben aufgefullt. 5,00 ml Probel6sung wird unter Zusatz von 1
ml Starke-Losung R mit lod-Lésung (0,05 mol/l) bis zur bleibenden Blauviolettfarbung
titriert.

1 ml lod-L&sung (0,05 mol/l) entspricht 8,81 mg CgHgOs.

Alternativvorschrift:

5,00 ml Probel6sung werden unter Zusatz von 1 ml Starke-Losung R, 0,1 g Kaliumiodid und
1 ml Salzsédure (3 mol/l) mit Kaliumiodat-Losung (0,0167 mol/l) bis zur bleibenden
Blauviolettfarbung titriert.

1 ml Kaliumiodat-L&sung (0,0167 mol/l) entspricht 8,81 mg C¢HgOg.

Erganzungsvorschrift:
Ascorbinsauregehaltbestimmung in Brausetabletten

Eine Vitamin C-Brausetablette (Herstellerangabe: 180 mg Ascorbinsaure) wird in Wasser
geldst und die Losung (nach Abklingen der Gasentwicklung) im MafRkolben zu 250 ml
aufgefillt.

In einem 25-ml-Erlenmeyerkolben werden 2 ml dieser Probel6sung, 10 ml Wasser, 3 Tropfen
Zinkiodidstarke-Losung, 10 Tropfen 25%ige Schwefelsaure und 10 Tropfen Kaliumiodid-
Loésung, falls mit Kaliumiodat-Ldsung titriert wird, vorgelegt. Mit 0,05 mol/l lodid-lodat-
Losung oder mit 0,0167 mol/l Kaliumiodat-Losung wird aus einer Tuberkulinsprize als
,.Burette* bis zur Blaufarbung titriert.

1 ml 0,05 mol/l lodid-lodat oder 0,0167 mol/l KIO3 entsprechen 8,806 mg Ascorbinsaure.
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Benzoesaure
Acidum benzoicum

C7HsO2 M =122,1 g/mol

Definition
Benzoesaure enthalt mindestens 99,0 und hdchstens 100,5 Prozent Benzolcarbonsaure.

Eigenschaften
Weiles, kristallines Pulver oder farblose Kristalle, schwer l6slich in Wasser, l6slich in
siedenden Wasser, leicht 16slich in Ethanol, Ether und fetten Olen.

Prifung auf Identitat

A. Schmelztemperatur: 121 bis 124 °C

B. Pruflosung: 5 g Substanz werden in Ethanol 96 % R zu 100 ml geldst. Die Priiflésung gibt
die Identitatsreaktion auf Benzoat.

Gehaltsbestimmung

0,200g Substanz werden in Ethanol geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgefullt.

5,00 ml Probelosung werden unter Zusatz von 0,1 ml Phenolrot-Lésung R mit
Natriumhydroxid-Ldsung (0,1 mol/l) bis zum Farbumschlag von gelb nach violettrot titriert.

1 ml Natriumhydroxid-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 12,21 mg C;HgO».
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Borsaure
Acidum boricum

H3BOs M = 61,81 g/mol

Definition
Borsaure enthalt mindestens 99,0 und hochstens 100,5 Prozent H;BOs.

Eigenschaften
Farblose, glanzende, sich fettig anfuhlende Schuppen, weile Kristalle oder weiles,
kristallines Pulver, 16slich in Wasser, leicht I6slich in siedenden Wasser und Glycerol 85 %,
I6slich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

A. 0,1 g Substanz werden unter leichten Erwédrmen in 5 ml Methanol R geldst. Nach Zusatz
von 0,1 ml Schwefelsdure R brennt die angezlindete Losung mit gringesaumter Flamme.

B. Pruflosung: 3,3 g Substanz werden in 80 ml siedenden Wasser geldst. Nach dem Abkuhlen
wird mit Wasser zu 100 ml verdiinnt. Die Prifldsung ist sauer.

Gehaltsbestimmung

1,000 g Substanz wird unter Erwérmen in einer Losung von 15 g Mannitol (oder Glucose
oder Glycerol 85 %) in 80 ml Wasser gelést und mit Wasser zu 100 ml im Malkolben
aufgefillt. 5,00 ml Probelésung wird unter Zusatz von 0,1 ml Phenolphthalein-Lésung R mit
Natriumhydroxid-L6sung (1 mol/l) titriert.

1 ml Natriumhydroxid-L&sung (1 mol/l) entspricht 61,8 mg H3BO:s.
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Calciumcarbonat
Calcii carbonas

CaCOs; M =100,1 g/mol

Definition
Calciumcarbonat enthélt mindestens 98,5 und hodchstens 100,5 Prozent CaCOs, berechnet auf
die getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Weilies Pulver, praktisch unldslich in Wasser.

Prufung auf Identitat

Pruflésung: 5 g Substanz werden in 80 ml verdlnnter Essigsadure R gelost. Nach Abklingen
der Gasentwicklung wird die Lésung 2 min lang zum Sieden erhitzt. Nach dem Erkalten wird
sie mit verdunnter Essigséure R zu 100 ml verdunnt.

A. Die Substanz gibt die Identitéatsreaktion auf Carbonat.

B. 0,2 ml Pruflésung geben die Identitatsreaktion auf Calcium.

Gehaltsbestimmung

0,1500 g Substanz werden in einer Mischung von 3 ml verdunnter Salzsaure R und 20 ml
Wasser R geldst. Die Lésung wird 2 min lang zum Sieden erhitzt und nach dem Abkuhlen mit
Wasser zu 100 ml im MaRkolben aufgefiillt.

In 5,00 ml Probelésung wird das Calcium nach ,,Komplexometrische Titrationen“ bestimmt.

1 ml EDTA-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 10,01 mg CaCOs.

Erganzungsvorschrift:
Calciumgehalt in Brausetabletten

1 Brausetablette (Herstellerangabe: 400 mg Ca) wird in Wasser geldst und nach Abklingen
der Gasentwicklung die Losung im Maltkolben zu 250 ml aufgefilit.

In einen 25-ml-Erlenmeyerkolben werden 2 ml Probelésung, 10 ml Wasser, 10 Tropfen
1 mol/l Natronlauge und eine Mikrospatelspitze Calconcarbonsaure-Verreibung vorgelegt.
Die entstehende rotviolette Losung wird aus einer Tuberkulinspritze als ,,Blrette** mit
0,1 mol/l EDTA-L6sung bis zum Farbumschlag nach rein tintenblau titriert.

1 ml 0,1 mol/l EDTA-L6sung entspricht 4,008 mg Ca.
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Calciumchlorid
Calcii chloridum

Calciumchlorid-Hexahydrat
Calcii chloridum hexahydricum

CaCl,; x 2 H,0O M = 147,0 g/mol
CaCl; x 6 H,0O M = 219,1 g/mol
Definition

Calciumchlorid enthélt mindestens 97,0 und héchstens 103,0 Prozent CaCl, x 2 H,0.
Calciumchlorid-Hexahydrat enthalt mindestens 97,0 und héchstens 103,0 Prozent
C&C'z X 6 H,0.

Eigenschaften

Calciumchlorid Calcii chloridum

Weil3es, kristallines, hygroskopisches Pulver, leicht I6slich in Wasser, 16slich in Ethanol.
Calciumchlorid-Hexahydrat Calcii chloridum hexahydricum

Weil3es, kristalline Masse oder farblose Kristalle, sehr leicht 16slich in Wasser, leicht 16slich
in Ethanol.

Die Substanz erstarrt bei etwa 29 °C.

Prufung auf Identitat

Pruflésung: 10 g Calciumchlorid bzw. 15 g Calciumchlorid-Hexahydrat werden in Wasser R
zu 100 ml gel6st.

A. Die Priflosung gibt die Identitatsreaktion auf Chlorid.

B. Die Pruflésung gibt die Identitatsreaktion auf Calcium.

Gehaltsbestimmung

0,2800 g Calciumchlorid bzw. 0,200 g Calciumchlorid-Hexahydrat werden in Wasser gel6st
und zu 100 ml im MaRkolben aufgefiillt.

2,00 ml Probelosung bei Calciumchlorid bzw. 5,00 ml bei Calciumchlorid-Hexahydrat
werden eingesetzt. Das Calcium wird nach ,,Komplexometrische Titrationen bestimmt.

1 ml EDTA-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 14,70 mg CaCl, x 2 H,0.

1 ml EDTA-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 21,91 mg CaCl, x 6 H,O.
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Calciumhydroxid
Calcii hydroxidum

Ca(OH), M = 74,1 g/mol

Definition
Calciumhydroxid enthalt mindestens 95,0 bis 100,5 Prozent Ca(OH)s.

Eigenschaften
Feines, weildes Pulver; praktisch unléslich in Wasser.

Prifung auf Identitat

A. 0,8 g Substanz werden in einer Reibschale mit 10 ml Wasser R und 0,5 ml
Phenolphthalein-Lésung R gemischt. Die Suspension farbt sich rot. Nach Zusatz von 17,5 ml
Salzsdure (1 mol/l) entférbt sich die Losung ohne zu schdumen. Die rote Férbung tritt wieder
auf, wenn die Mischung 1 min lang verrieben wird. Nach Zusatz von weiteren 6 ml Salzséure
(2 mol/l) und Verreiben entférbt sich die Losung.

B. Etwa 0,1 g Substanz werden in verdinnter Salzsaure R gelost. Die Lésung wird mit
Wasser zu 10 ml verdiinnt. 5 ml dieser Lésung gibt die Identitatsreaktion auf Calcium.

Gehaltsbestimmung

1,500 g Substanz werden in einer Reibschale mit 20 bis 30 ml Wasser R und 0,5 ml
Phenolphthalein-Ldsung R versetzt. Mit Salzsdure (1 mol/l) wird unter Verreiben mit einem
Pistill titriert, bis die rote Farbe verschwindet.

1 ml Salzsaure (1 mol/l) entspricht 37,5 mg Ca(OH),.

Carbonat: hdchstens 5,0 Prozent CaCOs.

Die titrierte Lésung wird mit 5,0 ml Salzséure (1 mol/l) versetzt. Der S&uretiberschuss wird
mit Natriumhydroxid-L6ésung (1 mol/l) unter Zusatz von 0,5 ml Methylorange-L6ésung R
titriert.

1 ml Salzsdure (1 mol/l) entspricht 50,05 mg CaCOs.
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Calciumsulfat-Dihydrat
Calcii sulfas dihydricus

CaS0O, x 2 H,O M = 172,2 g/mol

Definition
Calciumsulfat-Dihydrat enthalt mindestens 98,0 und héchstens 102,0 Prozent
CaSO, x 2 H,0.

Eigenschaften
Weil3es, feines Pulver, sehr schwer l6slich in Wasser, praktisch unléslich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 1 g Substanz wird unter 5 min langem Erwarmen bei 50 °C in 50 ml einer
10prozentigen Losung (V/V) von Salzséure R geldst. Die Lésung wird erkalten gelassen.

A. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Sulfat.

B. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Calcium.

Gehaltsbestimmung

0,15 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgeftillt.

5,00 ml Probelésung werden eingesetzt. Das Calcium wird nach ,,Komplexometrische
Titrationen® bestimmt.

1 ml EDTA-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 17,22 mg CaSO,4 x 2 H,0.
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Citronensaure-Monohydrat
Acidum citricum monohydricum

CeHgO7 X Hzo M= 210,1 g/mol

Definition
Citronenséure-Monohydrat enthélt mindestens 99,5 und héchstens 101,0 Prozent
2-Hydroxypropan-1,2,3-tricarbonsaure.

Eigenschaften
Weilles, kristallines Pulver farblose, kornige Kristalle, verwitternd, sehr leicht I6slich in
Wasser, leicht 16slich in Ethanol, wenig l6slich in Ether.

Prifung auf Identitat

A. 0,5 g Substanz werden in 5 ml Wasser R geldst. Die Lésung wird mit etwa 7 ml
Natriumhydroxid-Losung (1 mol/l) neutralisiert und mit 10 ml Calciumchlorid-Ldsung R
versetzt. Beim Erhitzen zum Sieden bildet sich ein weil3er Niederschlag.

B. Priflosung: 1 g Substanz wird in 10 ml Wasser R gel@st. Sie reagiert stark sauer.

Gehaltsbestimmung

0,550 g Substanz werden in Wasser gelost und zu 100 ml im Mal3kolben aufgefullt.

1,00 ml Probelésung wird unter Zusatz von 0,1 ml Phenolphthalein-Lésung R mit
Natriumhydroxid-Lésung (0,1 mol/l) titriert.

1 ml Natriumhydroxid-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 6,403 mg C¢HsOs.

Lagerung
Dicht verschlossen.
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Eisen(l1)-sulfat
Ferrosi sulfas

FeSO, x 7 H,O M = 278,0 g/mol

Definition
Eisen(ll)-sulfat enthalt mindestens 98,0 und héchstens 105,0 Prozent FeSO,4 x 7 H,0.

Eigenschaften
Kristallines, hellgrines Pulver oder blaulichgriine Kristalle, an der Luft verwitternd, leicht
l6slich in Wasser, sehr leicht l6slich in siedendem Wasser, praktisch unléslich in Ethanol.

Prifung auf Identitat
A. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Sulfat.
B. Die Pruflésung gibt die Identitatsreaktion auf Eisen.

Gehaltsbestimmung

2,5 g Natriumhydrogencarbonat werden in einer Mischung aus 75 ml Wasser und 10 ml
Schwefelsdaure R gelést. Nach Beendigung der Gasentwicklung werden 0,5 g Substanz
zugesetzt, unter vorsichtigem Schitteln geldst und mit Wasser zu 100 ml im Malkolben
aufgefillt.

5,00 ml Probelésung werden mit 10 ml Wasser versetzt. Nach Zusatz von 0,1 ml Ferroin-
Losung R wird mit Ammoniumcer(1V)-nitrat-Losung (0,1 mol/l) bis zum Verschwinden der
Rotfarbung titriert.

1 ml Ammoniumcer(lV)-sulfat-Ldsung (0,1 mol/l) entspricht 27,8 mg FeSO, x 7 H,0.

Erganzungsvorschrift:
Gehaltsbestimmung von Eisen(l1)-sulfat

Eisen(ll)-sulfat oxidiert bei léngerer Lagerung. Reines Eisen(ll)-sulfat ist hellgrin,
Eisen(l11)-sulfat gelblich bis braun. Durch manganometrische Titration kann man den Gehalt
an zweiwertigen Eisen ermitteln. Es empfiehlt sich, wenn vorhanden, altes und neues
Eisensulfat zu untersuchen und die Ergebnisse zu vergleichen.

In einem 25-ml-Erlenmeyerkolben werden 0,5 ml 0,1 mol/l Eisen(ll)-sulfat-Lésung, 10 ml
Wasser und 10 Tropfen 25%ige Schwefelsdure vorgelegt. Mit 0,02 mol/l
Kaliumpermanganat-Losung wird aus einer Tuberkulinspritze als ,,Burette* bis zur
bleibenden Rosafarbung titriert.

1 ml 0,02 mol/l KMnQy, entspricht 27,8 mg FeSO,4 x 7H,0.
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Eisen(l11)-chlorid-Hexahydrat
Ferri chloridum hexahydricum

FeCl; x 6 H,0O M = 270,3 g/mol

Definition
Eisen(l11)-chlorid-Hexahydrat enthalt mindestens 98,0 und héchstens 102,0 Prozent
FeCI3 X 6 H,0.

Eigenschaften
Kristalline Masse oder Kristalle, orangegelb bis braunlichgelb, sehr hygroskopisch, sehr
leicht 16slich in Wasser und Ethanol, leicht 16slich in Glycerol.

Prifung auf Identitat
A. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Chlorid.
B. Die Substanz gibt die ldentitatsreaktion auf Eisen.

Gehaltsbestimmung

0,200 g Substanz werden in Wasser geltst und zu 100 ml im Maf3kolben aufgeflit.

5,00 ml Probelésung wird mit 1 ml verdunnter Salzsdure R und 10 ml Wasser R in einem
Erlenmeyerkolben mit Schliffstopfen versetzt. Nach Zusatz von 0,2 g Kaliumiodid wird der
verschlossene Kolben 1 h lang unter Lichtschutz stehen gelassen. Die Titration erfolgt mit
Natriumthiosulfat-Lésung unter Verwendung von 0,5 ml Starkelésung R, die gegen Ende der
Titration zugesetzt werden.

1 ml Natriumthiosulfat-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 27,03 mg FeCl; x 6 H,0.
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Kaliumbromid
Kalii bromidum

KBr M = 119,0 g/mol

Definition
Kaliumbromid enthalt mindestens 98,0 und héchstens 100,5 Prozent KBr.

Eigenschaften
Farblose Kristalle oder weiRes, kristallines Pulver, leicht I6slich in Wasser und Glycerol,
schwer 16slich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Praflosung: 10 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml geldst.
A. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Bromid.

B. Die Pruflésung gibt die Identitatsreaktion auf Kalium.

Gehaltsbestimmung

2,00 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Mal3kolben aufgeftillt.

0,50 ml Probelésung werden mit 5 ml Wasser R, 0,5 ml verdinnter Salpetersaure R, 1 ml
Silbernitrat-Lésung (0,1 mol/l) und 2 ml 2-Propanol geschittelt und filtriert. Das Filtrat wird
mit Ammoniumthiocyanat-L6ésung (0,1 mol/l) unter Zusatz von 0,2 ml Ammoniumeisen(l11)-
sulfat-Losung R2 titriert. In der N&dhe des Umschlagspunktes wird kréftig geschttelt.

1 ml Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) entspricht 11,9 mg KBr.
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Kaliumcarbonat
Kalii carbonas

K>CO3 M = 138,2 g/mol

Definition
Kaliumcarbonat enthalt mindestens 99,0 und hochstens 101,0 Prozent K,COs3, berechnet auf
die getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Weilles, kdrniges, hygroskopisches Pulver, leicht 16slich in Wasser, praktisch unldslich in
Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 1 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml geldst. Die Lésung reagiert stark
alkalisch.

A. 2 ml Pruflésung geben die Identitatsreaktion auf Carbonat und Hydrogencarbonat.

B. 1 ml Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Kalium.

Gehaltsbestimmung

0,5 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im MaRkolben aufgefullt.

1,00 ml Probeltsung werden mit 5 ml Wasser versetzt und mit Salzsdure (0,1 mol/l) unter
Zusatz von 0,1 ml Phenolphthalein-Lésung R titriert.

1 ml Salzsaure (0,1 mol/l) entspricht 6,91 mg K,COs.

Lagerung
Dicht verschlossen.
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Kaliumchlorid
Kalii chloridum

KCI M = 74,6 g/mol

Definition
Kaliumchlorid enthalt mindestens 99,0 und hochstens 100,5 Prozent KCI, berechnet auf die
getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Farblose Kristalle oder weiles, kristallines Pulver, leicht l6slich in Wasser, praktisch
unléslich in wasserfreiem Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 10 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml gel6st.
A. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Chlorid.

B. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Kalium.

Gehaltsbestimmung

1,30 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgefullt.

0,50 ml Probel6sung werden mit 5 ml Wasser versetzt. Nach Zusatz von 0,2 ml Fluorescein-
Losung wird mit Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) titriert.

1 ml Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) entspricht 7,46 mg KCI.
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Kaliumiodid
Kalii iodidum
Kl M = 166,0 g/mol

Definition
Kaliumiodid enthalt mindestens 99,0 und hochstens 100,5 Prozent Kl, berechnet auf die
getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Farblose Kristalle oder weiRes Pulver, sehr leicht 16slich in Wasser, leicht I6slich in Glycerol,
I6slich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 10 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml gel6st.
A. Die Priflosung gibt die Identitatsreaktion auf lodid.

B. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Kalium.

Gehaltsbestimmung

1,50 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgefullt.

1,00 ml Probel6sung werden mit 5 ml Wasser versetzt. Nach Zusatz von 0,2 ml Eosin-L6ésung
wird mit Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) titriert.

1 ml Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) entspricht 16,6 mg KI.
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Kaliumhydrogencarbonat
Kalii hydrogencarbonas

KHCO3 M = 100,1 g/mol

Definition
Kaliumhydrogencarbonat enthalt mindestens 99,0 und héchstens 101,0 Prozent KHCO:s.

Eigenschaften

Weiles, kristallines Pulver oder farblose Kristalle, leicht 16slich in Wasser, praktisch
unléslich in Ethanol.

Durch Erhitzen wandelt sich die Substanz in geldster oder fester Form allméhlich in
Kaliumcarbonat um.

Prifung auf Identitat

Praflosung: 5 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml gelost.

A. Werden 5 ml Pruflésung mit 0.1 ml Phenolphthalein-Lésung R versetzt, entsteht eine
schwache Rosafarbung. Beim Erhitzen entweicht ein Gas und die Ldsung farbt sich rot.

B. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Carbonat und Hydrogencarbonat.

C. 1 ml Pruflésung gibt die Identitatsreaktion auf Kalium.

Gehaltsbestimmung

0,8 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im MaRkolben aufgefullt.

1,00 ml Probel6sung wird mit 5 ml Wasser versetzt, nach Zusatz von 0,1 ml Methylorange-
Losung R mit Salzséure (0,1 mol/l) bis zum beginnenden Farbumschlag von Gelb nach
Gelbrosa titriert. Nach sorgfaltigen Erhitzen zum Sieden wéhrend mindestens 2 min wird die
Ldsung gelb. Nach dem Abkthlen wird bis zum Farbumschlag nach Gelbrot titriert.

1 ml Salzséure (0,1 mol/l) entspricht 10,01 mg KHCOs.
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Kaliumdihydrogenphosphat
Kalii dihydrogenphosphas

KH,PO, M = 136,1 g/mol

Definition
Kaliumdihydrogenphosphat enthélt mindestens 98,0 und hochstens 100,5 Prozent KH,POy,,
berechnet auf die getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Weilles, kristallines Pulver oder farblose Kristalle, leicht l6slich in Wasser, praktisch
unléslich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 1 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml gelést. Die Lésung reagiert
schwach sauer.

A. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Phosphat.

B. 0,5 ml Pruflésung gibt die Identitatsreaktion auf Kalium.

Gehaltsbestimmung

1,00 g Substanz werden in Wasser gel6st und zu 100 ml im MaRkolben aufgefullt.

1,00 ml Probeldsung werden mit 5 ml Wasser versetzt, und mit Natriumhydroxid-L6sung
(0,2 mol/l) unter Zusatz von 0,1 ml Phenolphthalein-Ldsung R titriert.

1 ml Natriumhydroxid-L6ésung (0,1 mol/l) entspricht 13,61 mg KH,PO,.

Lagerung
Dicht verschlossen.
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Kaliumpermanganat
Kalii permanganas

KMnOQO4 M = 158,0 g/mol

Definition
Kaliumpermanganat enthalt mindestens 99,0 und héchstens 100,5 Prozent KMnO,.

Eigenschaften
Dunkelviolette bis braunlichschwarzes, kérniges Pulver oder dunkelviolette bis fast schwarze,
metallisch glanzende Kristalle, 16slich in kaltem Wasser, leicht 16slich in siedenden Wasser.

Prifung auf Identitat

A. Etwa 50 mg Substanz werden in 5 ml Wasser R gel6st. Nach Zusatz von 1 ml Ethanol
96 % R und 0,3 ml verdinnter Natriumhydroxid-L&sung R entsteht eine griine Farbung. Wird
die Losung zum Sieden erhitzt, bildet sich ein dunkelbrauner Niederschlag.

B. Die unter ,,Prifung der Identitat A“ erhaltene Mischung wird filtriert. Das Filtrat gibt die
Identitatsreaktion auf Kalium.

Gehaltsbestimmung

0,300 g Substanz werden in Wasser geltst und zu 100 ml im Malkolben aufgeflit.

0,50 ml Probeldsung wird mit 10 ml Wasser R in einem Erlenmeyerkolben mit Schliffstopfen
versetzt. Nach Zusatz von 1 ml verdunnter Salzsdure R und 0,2 g Kaliumiodid wird der
verschlossene Kolben 1 h lang unter Lichtschutz stehen gelassen. Das ausgeschiedene lod
wird in Gegenwart von 1 ml Starke-Losung R mit Natriumthiosulfat-Losung (0,1 mol/l)
titriert.

1 ml Natriumthiosulfat-Lésung (0,1 mol/Il) entspricht 3,160 mg KMnQ,.
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Kupfersulfat-Pentahydrat
Cupri sulfas pentahydricus

CuSO4 x5 Hy0 M = 249,7 g/mol

Definition
Kupfer(I1)-sulfat-Pentahydrat enthalt mindestens 99,0 und héchstens 101,0 Prozent
CuSO4 x 5 H,0.

Eigenschaften
Blaues, kristallines Pulver oder durchscheinende blaue Kristalle, leicht 16slich in Wasser,
l6slich in Methanol, praktisch unléslich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 5 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml gel6st.

A. Wird 1 ml Priflésung mit einigen Tropfen verdinnter Ammoniak-Losung R2 versetzt,
entsteht ein blauer Niederschlag, der sich auf weiteren Zusatz von verdunnter Ammoniak-
Losung R2 mit dunkelblauer Farbe 16st.

B. 1 ml Praflésung mit Wasser R zu 5 ml verdiinnt gibt die Identitatsreaktion auf Sulfat.

Gehaltsbestimmung

0,200 g Substanz werden in Wasser gelost und zu 100 ml im Malkolben aufgeflit.

5,00 ml Probelésung wird mit 0,2 ml Schwefelsdure R und 10 ml Wasser R in einem
Erlenmeyerkolben mit Schliffstopfen versetzt. Nach Zusatz von 0,3 g Kaliumiodid wird der
verschlossene Kolben 1 h lang unter Lichtschutz stehen gelassen. Die Titration erfolgt mit
Natriumthiosulfat-Lésung unter Verwendung von 0,5 ml Starkelésung R, die gegen Ende der
Titration zugesetzt werden.

1 ml Natriumthiosulfat-Lésung (0,1 mol/l) entspricht 24,97 mg CuSO,4 x 5 H,0.
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Magnesiumoxid
Magnesii oxidum

MgO M = 40,30 g/mol

Definition
Gehalt: 98,0 bis 100,5 Prozent MgO (gegliihte Substanz).

Eigenschaften

Aussehen: feines, weilles Pulver.

Loslichkeit: praktisch unléslich in Wasser. Die Substanz 16st sich in verdiinnten Sduren unter
hdchstens schwacher Gasentwicklung.

Prufung auf Identitat

A. 15 g Substanz nehmen ein Schittvolumen von etwa 30 ml ein.

B. Etwa 15 mg Substanz werden in 2 ml verdinnter Salpetersdure R gel6st. Die mit
verdunnter Natriumhydroxid-Lésung R neutralisierte Losung gibt die Identitatsreaktion auf
Magnesium.

Gehaltsbestimmung

0,3200 g Substanz werden in 20 ml verdunnter Salzsaure R geldst und mit Wasser zu 100 ml
im Malkolben aufgefilit.

In 1,00 ml Probelsung wird das Calcium nach ,,Komplexometrische Titrationen* bestimmt.

1 ml EDTA-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 4,030 mg MgO.

Erganzungsvorschrift:
Magnesiumbestimmung in Brausetabletten

Eine Brausetablette (Herstellerangabe: 150 mg Mg) wird in Wasser geldst. Nach Abklingen
der Gasentwicklung wird die Losung im Malkolben zu 250 ml aufgefullt.

In einem 25-ml-Erlenmeyerkolben werden 2 ml Probelésung, 10 ml Wasser, 10 Tropfen
5%ige Ammoniak-Losung und eine Spatelspitze Indikatorpuffer-Verreibung vorgelegt. Die
entstehende rote Losung wird mit 0,1 mol/l EDTA-L6sung bis zum Farbumschlag nach grin
titriert. 1 ml 0,1 mol/l EDTA entspricht 2,413 mg Mg.
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Magnesiumsulfat-Heptahydrat
Magnesii sulfas heptahydricus

MgSQO4 x 7 H,O M = 246,5 g/mol

Definition
Magnesiumsulfat-Heptahydrat enthalt mindestens 99,0 und hochstens 100,5 Prozent MgSQO,,
berechnet auf die getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Weilles, kristallines Pulver oder glanzend, farblose Kristalle, leicht léslich in Wasser,
praktisch unléslich in Ethanol.

Prifung auf Identitat
A. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Sulfat.
B. Die Substanz gibt die ldentitatsreaktion auf Magnesium.

Gehaltsbestimmung

0,45 g Substanz werden in Wasser gelost und zu 100 ml im Malkolben aufgeftillt.

5,00 ml Probel6sung werden eingesetzt. Das Magnesium wird nach ,,Komplexometrische
Titrationen* bestimmt.

1 ml EDTA-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 12,04 mg MgSO,.
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Mangansulfat-Monohydrat
Mangani sulfas monohydricum

MnSO,4 x H,O M =169,0 g/mol

Definition
Mangansulfat-Monohydrat enthélt mindestens 99,0 und hochstens 101,0 Prozent MnSQ,,
berechnet auf die getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Blassrosafarbenes, kristallines, schwach hygroskopisches Pulver; leicht l6slich in Wasser,
praktisch unléslich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 10,0g Substanz werden mit Wasser R zu 100 ml gel6st.

A. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Sulfat.

B. 50 mg Substanz werden in 5 ml Wasser R gelost. Nach Zusatz von 0,5 ml
Ammoniumsulfid-Ldsung R entsteht ein blassrosafarbener Niederschlag, der sich bei Zusatz
von 1 ml wasserfreier Essigsaure R wieder 16st.

Gehaltsbestimmung

0,15 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgeftillt.

5,00 ml Probelésung wird mit 10 ml Wasser R, 10 mg Ascorbinsdure R, 2 ml
Ammoniumchlorid-Pufferlésung pH 10 und 0,1 ml einer Lésung von Eriochromschwarz T R
(2 g/l) in Triethanolamin R versetzt. Die Titration erfolgt mit EDTA-L6sung (0,1 mol/l) bis
zum Farbumschlag von Violett nach Reinblau.

1 ml EDTA-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 15,10 mg MnSQO,.
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Natriumbromid
Natrii bromidum

NaBr M =102,9 g/mol

Definition
Natriumbromid enthélt mindestens 98,0 und hdchstens 100,5 Prozent NaBr, berechnet auf die
getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Weilles, korniges Pulver oder kleine farblose durchsichtige oder durchscheinende Kristalle,
schwach hygroskopisch, leicht I6slich in Wasser, I6slich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 10 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml gel6st.
A. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Bromid.

B. Die Pruflosung geben die Identitatsreaktion auf Natrium.

Gehaltsbestimmung

2,00 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgeftillt.

0,50 ml Probelésung werden mit 5 ml Wasser R, 0,5 ml verdunnter Salpetersaure R, 1 ml
Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) und 2 ml 2-Propanol geschdittelt und filtriert. Das Filtrat wird
mit Ammoniumthiocyanat-L6sung (0,1 mol/l) unter Zusatz von 0,2 ml Ammoniumeisen(l11)-
sulfat-Losung R2 titriert. In der Nahe des Umschlagspunktes wird kréftig geschttelt.

1 ml Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) entspricht 10,29 mg NaBr.
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Natriumcarbonat-Decahydrat
Natrii carbonas decahydricus

Na,CO; x 10 H,O M = 286,1 g/mol

Definition
Natriumcarbonat-Decahydrat enthalt mindestens 36,7 und hochstens 40,0 Prozent Na,COs.

Eigenschaften
Farblose, durchsichtige Kristalle oder weil3es, kristallines, Pulver, an der Luft verwitternd;
leicht I6slich in Wasser, praktisch unléslich in Ethanol.

Prufung auf Identitat

Pruflésung: 1 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml geldst. Die Lésung reagiert stark
alkalisch.

A. 2 ml Pruflésung geben die Identitatsreaktion auf Carbonat und Hydrogencarbonat.

B. 1 ml Priflésung gibt die Identitatsreaktion auf Natrium.

Gehaltsbestimmung

2,00 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgeftillt.

0,50 ml Probelésung wird nach Zusatz von 10 ml Wasser und 0,1 ml Methylorange-Ldsung R
mit Salzsaure (0,1 mol/l) titriert.

1 ml Salzsaure (0,1 mol/l) entspricht 5,299 mg Na,COs.

Lagerung
Dicht verschlossen.
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Natriumchlorid
Natrii chloridum

NaCl M = 58,44 g/mol

Definition
Natriumchlorid enthalt mindestens 99,0 und hdchstens 100,5 Prozent NaCl, berechnet auf die
getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Weiles, kristallines Pulver oder farblose Kristalle oder weiRe Perlen, leicht 16slich in Wasser,
praktisch unléslich in wasserfreiem Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 20 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml gel6st.
A. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Chlorid.

B. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Natrium.

Gehaltsbestimmung

1,00 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgefullt.

0,50 ml Probel6sung werden mit 5 ml Wasser versetzt. Nach Zusatz von 0,2 ml Fluorescein-
Losung wird mit Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) titriert.

1 ml Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) entspricht 5,844 mg NaCl.

Erganzungsvorschrift:
Chloridgehalt nach Fajans in physiologischer Kochsalzlésung

0,5 ml physiologische Kochsalzlésung (enthalt 0,154 mol/l = 9 g/l NaCl) werden mit 10 ml
dest. Wasser und einem Tropfen Fluorescein-Losung (Fluorescein 2 g/l in Ethanol oder
Fluorescein-Na 2 g/l in Wasser) versetzt. Es wird aus einer Tuberkulinspritze als ,,Burette*
mit 0,1 mol/l Silbernitrat-Losung bis zum Verschwinden der Fluoreszenz bzw. bis zum
Farbumschlag nach orangerosa titriert. (Sollverbrauch : 0,77 ml Silbernitrat-Ldsung).

1 ml 0,1 mol/l Silbernitrat-Lésung (0,1 mol/l) entspricht 3,545 mg Chlorid.
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Natriumhydrogencarbonat
Natrii hydrogencarbonas

NaHCO;3 M = 84,0 g/mol

Definition
Kaliumhydrogencarbonat enthalt mindestens 99,0 und héchstens 101,0 Prozent NaHCO:s.

Eigenschaften
Weilles, kristallines Pulver, leicht 16slich in Wasser, praktisch unldslich in Ethanol.
Beim Erhitzen der Substanz oder der Substanzldsung entsteht allmahlich Natriumcarbonat.

Prufung auf Identitat

Pruflésung: 5 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml gel6st.

A. Werden 5 ml Pruflésung mit 0,1 ml Phenolphthalein-Losung R versetzt, entsteht eine
schwache Rosafarbung. Beim Erhitzen entweicht ein Gas und die Ldsung férbt sich rot.

B. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Carbonat und Hydrogencarbonat.

C. 1 ml Pruflésung gibt die Identitatsreaktion auf Natrium.

Gehaltsbestimmung

1,5 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Mal3kolben aufgeftillt.

0,50 ml Probelésung werden mit 5 ml Wasser versetzt, nach Zusatz von 0,1 ml Methylorange-
Losung R mit Salzséure (0,1 mol/l) titriert.

1 ml Salzséure (0,1 mol/l) entspricht 8,4 mg NaHCOs.

Erganzungsvorschrift:
Gehaltsbestimmung von Bullrichsalztabletten

Eine Tablette Bullrichsalz (Herstellerangabe: 850 mg NaHCO3) wird in Wasser geldst und
die Lésung im Mafkolben zu 100 ml aufgefillt.

In einem 25-ml-Erlenmeyerkolben werden 5 ml Probel6sung, 5 ml Wasser und 3 Tropfen
Mischindikator nach Cooper vorgelegt. Die entstehende blaue Losung wird aus einer
Tuberkulinspritze als ,,Blrette** mit 1 mol/l Salzsdure bis zur Rotfarbung titriert.

1 ml 1 mol/l HCI entspricht 84 mg NaHCOs.
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Natriumiodid
Natrii iodidum

Nal M = 149,9 g/mol

Definition
Natriumiodid enthéalt mindestens 99,0 und hoéchstens 100,5 Prozent Nal, berechnet auf die
getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Farblose Kristalle oder weilles, kristallines Pulver, hygroskopisch; sehr leicht I6slich in
Wasser, leicht 16slich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 10 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml gel6st.
A. Die Priflosung gibt die Identitatsreaktion auf lodid.

B. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Natrium.

Gehaltsbestimmung

1,30 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgefullt.

1,00 ml Probel6sung werden mit 5 ml Wasser versetzt. Nach Zusatz von 0,2 ml Eosin-L6ésung
wird mit Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) titriert.

1 ml Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) entspricht 14,99 mg KI.

Lagerung
Vor Licht geschutzt.
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Natriummonohydrogenphosphat-Dihydrat
Dinatrii phosphas dihydricus

Na,HPO,4x 2 H,O M = 178,0 g/mol

Definition
Natriummonohydrogenphosphat-Dihydrat enthalt mindestens 98,0 und hdchstens 101,0
Prozent Na,HPO,, berechnet auf die getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Weil3es bis fast weilles Pulver oder farblose Kristalle; 16slich in Wasser, praktisch unléslich in
Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 5 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml gelést. Die Lésung reagiert
schwach alkalisch.

A. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Phosphat.

B. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Natrium.

Gehaltsbestimmung

2,00 g Substanz werden in Wasser gel6st und zu 100 ml im Mal3kolben aufgefullt.

0,50 ml Probeltsung werden mit 5 ml Wasser versetzt, und mit Salzsdure (0,1 mol/l) unter
Zusatz von 0,1 ml Methylorange-Ldsung R titriert.

1 ml Natriumhydroxid-L&sung (0,1 mol/l) entspricht 17,8 mg Na,HPO,4 x 2 H,0.

Lagerung
Dicht verschlossen.
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Wasserfreies Natriumsulfit
Natrii sulfis anhydricus

Natriumsulfit-Heptahydrat
Natrii sulfis heptahydricus

Na,SO3 M =126,0 g/mol
Na,SO; x 7 H,0 M = 252,2 g/mol
Definition

Wasserfreies Natriumsulfit enthdlt mind. 95,0 und hochstens 100,0 Prozent Na,SOs.
Natriumsulfit-Heptahydrat enthélt mind. 48,0 und héchstens 52,0 Prozent Na,SOs.

Eigenschaften

Wasserfreies Natriumsulfit Natrii sulfis anhydricus

Weil3es Pulver; leicht 16slich in Wasser, sehr schwer 16slich in Ethanol.
Natriumsulfit-Heptahydrat Natrii sulfis heptahydricus

Farblose Kristalle, leicht I6slich in Wasser, sehr schwer 16slich in Ethanol.

Prufung auf Identitat

Pruflosung: 5 g wasserfreies Natriumsulfit, bzw. 10 g Natriumsulfit-Heptahydrat werden in
Wasser R zu 100 ml gelést. Die Priflosung reagiert schwach alkalisch.

A. Die Priiflésung gibt die Identitatsreaktion auf Natrium.

B. 5 ml Priflésung werden mit 0,5 ml lod-Lésung (0,05 mol/l) versetzt. Die Lésung bleibt
farblos und gibt die Identitatsreaktion auf Sulfat.

Gehaltsbestimmung

0,25 g wasserfreies Natriumsulfit, bzw. 0,50 g Natriumsulfit-Heptahydrat werden in Wasser R
geldst und zu 100 ml im MaRkolben aufgefiillt.

2,00 ml Probeldsung werden in einen Erlenmeyerkolben gegeben, der 10 ml Wasser und 1 ml
lod-Losung (0,05 mol/) enthalt, gebracht und kraftig geschiittelt. Der Uberschuss an lod wird
mit Natriumthiosulfat-Losung (0,1 mol/l) unter Zusatz von 1 ml Starke-Losung R titriert. Ein
Blindversuch wird durchgefihrt.

1 ml lod-L6sung (0,05 mol/l) entspricht 6,30 mg Na,SOs.
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Natriumtetraborat
Borax

NazB407 x 10 Hzo M = 381,4 g/mol

Definition
Natriumtetraborat enthélt mindestens 99,0 und hdchstens 103,0 Prozent Na,B4O7 x 10 H,0.

Eigenschaften
Farblose Kristalle, kristalline Masse oder weiles, kristallines Pulver, verwitternd; 16slich in
Wasser, sehr leicht 16slich in siedendem Wasser, leicht Islich in Glycerol.

Prifung auf Identitat

Praflosung: 4 g Substanz werden in Wasser R zu 100 ml gelost.

A. 1 ml Priflésung wird mit 0,1 ml Schwefelsdure R und 5 ml Methanol R versetzt und
angezundet. Die Losung brennt mit griingesaumter Flamme.

B. 5 ml Pruflosung geben mit 0,1 ml Phenolphthalein-Lésung R eine Rotfarbung, die nach
Zusatz von 5 ml Glycerol 85 % R verschwindet.

C. Die Pruflosung gibt die Identitatsreaktion auf Natrium.

Gehaltsbestimmung

20 g Mannitol (oder Glucose oder Glycerol 85 %) in 80 ml Wasser unter Erwérmen geldst.
Nach dem Abkuhlen werden 0,5 ml Phenolphthalein-Lésung R zugesetzt. Mit
Natriumhydroxid-L6sung (0,1 mol/l) wird bis zur Rosaférbung neutralisiert. 3,000 g Substanz
werden zugesetzt und bis zur vollstandigen Lésung erwarmt. Nach dem Abkihlen wird im
Mafkolben auf 100 ml mit Wasser aufgefiillt. 0,50 ml dieser Probel6sung wird nach Zusatz
von 10 ml Wasser bis zur erneuten Rosafédrbung mit Natriumhydroxid-Loésung (0,1 mol/l)
titriert.

1 ml Natriumhydroxid-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 19,07 mg Na,B4O7 x 10 H,O.
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Natriumthiosulfat
Natrii thiosulfas

N&zSzOg X5 H,0 M = 248,2 g/mol

Definition
Natriumthiosulfat enthalt mindestens 95,0 und hochstens 101,0 Prozent Na,S,03 x 5 H,0.

Eigenschaften

Durchsichtige, farblose Kristalle, an trockener Luft verwitternd; sehr leicht I6slich in Wasser,
praktisch unléslich in Ethanol.

Die Substanz I6st sich in ihrem Kristallwasser bei 49 °C.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 10 g Natriumthiosulfat werden in Wasser R zu 100 ml gel6st.

A. Die Substanz entférbt lod-Ldsung R.

B. Werden 0,5 ml Pruflésung mit 0,5 ml Wasser und 2 ml Silbernitrat-Losung R2 versetzt,
bildet sich ein weil3er Niederschlag, der rasch gelblich, dann schwarz wird.

C. Werden 2,5 ml Priflésung mit 2,5 ml Wasser R und 1 ml Salzsdure R versetzt, bildet sich
ein Niederschlag von Schwefel und entwickelt sich ein Gas, das Kaliumiodat-Starke-Papier
blau farbt.

D. Die Priflosung gibt die Identitatsreaktion auf Natrium.

Gehaltsbestimmung

0,5 g Substanz werden in Wasser R geldst und zu 100 ml im MaRkolben aufgefllt.

2,00 ml Probel6sung wird nach Zusatz von 10 ml Wasser mit lod-L&sung (0,05 mol/l) titriert,
wobei gegen Ende der Titration 0,5 ml Stérke-Losung R zugesetzt werden.

1 ml lod-L&sung (0,05 mol/l) entspricht 24,82 mg Na,S,03 x 5 H,0.
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Salicylsaure
Acidum salicylicum

C7H603 M= 138,1 g/mol

Definition
Salicylsdure enthalt mindestens 99,0 und hochstens 100,5 Prozent 2-Hydroxybenzoesaure,
berechnet auf die getrocknete Substanz.

Eigenschaften
Weiles, kristallines Pulver oder weil3e bis farblose Kristalle, schwer l6slich in Wasser, leicht
I6slich in Ethanol und Ether, wenig 16slich in Dichlormethan.

Prifung auf Identitat

A. Schmelztemperatur: 158 bis 161 °C.

B. Etwa 30 mg Substanz werden in 5 ml Natriumhydroxid-Ldsung (0,05 mol/l) gel6st. Falls
erforderlich wird die Losung neutralisiert und mit Wasser R auf 20 ml verdunnt. 1 ml Lsung
gibt die Identitatsreaktion auf Salicylat.

Gehaltsbestimmung

0,120 g Substanz werden in Ethanol geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgeflit.

5,00 ml Probelésung wird unter Zusatz von 0,1 ml Phenolrot-Lésung R mit Natriumhydroxid-
Loésung (0,1 mol/l) bis zum Farbumschlag von gelb nach violettrot titriert.

1 ml Natriumhydroxid-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 13,81 mg C;HgOs.

Lagerung
Vor Licht geschutzt.
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Wasserstoffperoxid-Ldsung 3 %
Hydrogenii peroxidum 3 per centum

H,0> M = 34,01 g/mol

Definition

Wasserstoffperoxid-Losung enthélt mindestens 2,5 und héchstens 3,5 Prozent (m/m) H,0,.
Ein Volumenteil dieser Losung entspricht etwa 10 Volumenteilen Sauerstoff. Die Losung
kann einen geeigneten Stabilisator enthalten.

Eigenschaften
Klare, farblose Flissigkeit.

Prifung auf Identitat

A. Werden 2 ml Substanz mit 0,2 ml verdinnter Schwefelsaure und 0,2 ml
Kaliumpermanganat-L6ésung (0,02 mol/l) versetzt, wird die Losung innerhalb von 2 min
farblos bis schwach rosa.

Gehaltsbestimmung

10 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Mal3kolben aufgefullt.

0,50 ml Probelésung werden mit 2 ml verdlinnter Schwefelsdure R versetzt und mit
Kaliumpermanganat-L6sung (0,02 mOI/l) bis zur Rosafarbung titriert.

1 ml Kaliumpermanganat-Ldsung (0,02 mol/l) entspricht 13,81 mg H,0,.

Lagerung
Vor Licht geschutzt; wenn die Substanz keinen Stabilisator enthalt, unterhalb 15 °C.

Hinweis
Die Substanz zersetzt sich bei Beriihrung mit oxidierbaren, organischen Substanzen, beim
Kontakt mit bestimmten Metallen und in alkalischer Losung.

Alternativvorschrift:

10 ml Wasserstoffperoxid-Losung (ca. 3%ig) werden mit Wasser zu 100 ml im Malkolben
aufgefullt.

In einem 25-ml-Erlenmeyerkolben werden 0,5 ml Probelésung, 10 ml Wasser und 10 Tropfen
25%ige Schwefelsdure vorgelegt. Aus einer Tuberkulinspritze als ,,Burette* wird mit 0,02
mol/l Kaliumpermanganat-L6osung bis zur bleibenden Rosafarbung titriert.

1 ml 0,02 mol/l KMnOg4entspricht 1,7 mg H,0..
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Weinsaure
Acidum tartaricum

C4H606 M =159,1 g/mol

Definition
Weinsaure enthalt mindestens 99,5 und hochstens 101,0 Prozent
(2R, 3R)-Dihydroxybutandicarbonsaure, berechnet auf die getrocknete Substanz.

Eigenschaften
WeilRes bis fast weilles kristallines Pulver oder farblose Kristalle, sehr leicht ldslich in
Wasser, leicht 16slich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Pruflésung: 5,0 g Substanz werden in destilliertem Wasser zu 50 ml geldst.
Die Priiflosung ist stark sauer.

A. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Tartrat.

Gehaltsbestimmung

0,650 g Substanz werden in Wasser geldst und zu 100 ml im Malkolben aufgefllt.

1,00 ml Probelésung wird unter Zusatz von 0,1 ml Phenolphthalein-Lésung R mit
Natriumhydroxid-Ldsung (0,1 mol/l) bis zur Rosaférbung titriert.

1 ml Natriumhydroxid-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 7,505 mg C4HgOs.

Lagerung
Vor Licht geschutzt.
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Zinkacetat-Dihydrat
Zinci acetas dihydricus

C4Hs042Zn x 2 H,0 M =219,5 g/mol

Definition
Zinkacetat-Dihydrat enthalt mindestens 99,0 und héchstens 101,0 Prozent
C4HeO4Zn x 2 H50.

Eigenschaften
Weilies, kristallines Pulver oder Blattchen; leicht I6slich in Wasser, l6slich in Ethanol.

Prufung auf Identitat
A. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Acetat.
B. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Zink.

Gehaltsbestimmung

0,200 g Substanz werden in Wasser unter Zusatz von 5 ml verdunnter Essigsdure R geldst und
mit Wasser zu 100 ml im MaRkolben aufgefullt.

5,00 ml Probelésung werden eingesetzt. Die Bestimmung des Zinks erfolgt mit Hilfe der
Komplexometrie wird nach ,,Komplexometrische Titrationen* bestimmt.

1 ml EDTA-LGOsung (0,1 mol/l) entspricht 21,95 mg C4HsO4Zn x 2 H,0.
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Zinkoxid
Zinci oxidum

ZnO M = 81,4 g/mol

Definition
Zinkoxid enthalt mindestens 99,0 und hdochstens 100,5 Prozent ZnO, berechnet auf die
gegliihte Substanz.

Eigenschaften
Weiles bis gelblichweiles, amorphes, leichtes Pulver, frei von groben Teilen; praktisch
unldslich in Wasser und Ethanol. Die Substanz l6st sich in verdiinnten Mineralsduren.

Prufung auf Identitat

A. Beim starken Erhitzen der Substanz tritt Gelbfarbung auf, die beim Abkihlen
verschwindet.

B. 0,1g Substanz werden in 1,5 ml verdinnter Salzsdure R gel6st. Die Lésung wird mit
Wasser zu 5 ml verdiinnt. Die Losung gibt die Identitatsreaktion auf Zink.

Gehaltsbestimmung

0,1500 g Substanz werden in 10 ml verdunnter Essigsaure R gel6st und mit Wasser zu 100 ml
im Malkolben aufgefilit.

In 5,00 ml Probelsung wird das Zink nach ,,Komplexometrische Titrationen* bestimmt.

1 ml EDTA-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 8,14 mg ZnO.
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Zinksulfat
Zinci sulfas

ZnS04 x 7 H,0 M = 287,5 g/mol

Definition
Zinksulfat enthalt mindestens 99,0 und hochstens 104,0 Prozent ZnSO4 x 7 H,0.

Eigenschaften
Weiles, kristallines Pulver oder farblose, durchscheinende, verwitternde Kristalle; sehr leicht
l6slich in Wasser, praktisch unléslich in Ethanol.

Prifung auf Identitat

Praflosung: 2,5 g Substanz werden in kohlendioxidfreiem Wasser zu 50 ml gelost.
A. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Sulfat.

B. Die Substanz gibt die Identitatsreaktion auf Zink.

Gehaltsbestimmung

0,500 g Substanz werden in Wasser unter Zusatz von 5 ml verdinnter Essigsdure R gel6st und
mit Wasser zu 100 ml im MaRkolben aufgefullt.

5,00 ml Probelésung werden eingesetzt. Das Zink wird nach ,,Komplexometrische
Titrationen® bestimmt.

1 ml EDTA-L6sung (0,1 mol/l) entspricht 28,75 mg ZnSO4 x 7 H,0.
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3  Erforderliche Reagenzien

R Reagenz nach Pharm-Eur
SCZ Reagenz nach einer erprobter VVorschrift des Schulchemiezentrums in Wittenberg

Acetatpuffer pH 5 (gegen Xylenolorange) SCZ
30 g Natriumhydroxid (C) in 500 ml Wasser l6sen oder 750 ml 1 mol/l Natronlauge (C), 60
ml konz. Essigséure (C) zugeben und mit dest. Wasser zu 1000 ml auffullen

Ammoniak-Ldsung R (C)
67 g konzentrierte Ammoniaklésung R (C, N) mit Wasser zu 100 ml verdiinnen

Verdinnte Ammoniak-L6sung R1 (C)
41 g konzentrierte Ammoniaklosung R (C, N) mit Wasser zu 100 ml verdiinnen

verdinnte Ammoniak-L6ésung R2 (Xi)
14 g konzentrierte Ammoniaklésung R (C, N) mit Wasser zu 100 ml verdinnen

Ammoniaklosung 5 % SCZ (Xi)
20 ml 25%ige Ammoniaklosung (C, N) mit Wasser zu 100 ml verdinnen

Ammoniumchlorid R (Xn)
entsprechend Monografie

Ammoniumchlorid-Ldsung R
107 g Ammoniumchlorid (Xn) mit Wasser zu 1 | I6sen

Ammoniumchlorid-Pufferlésung pH 10 R (gegen Erio T; C, N)
54 g Ammoniumchlorid (Xn) in 500 ml dest. Wasser l6sen, 350 ml 25%ige Ammoniak-
Losung (C, N) zugegeben und zu 1000 ml auffillen

Ammoniumeisen(l11)-sulfat-Lésung R2
100 g Ammoniumeisen(l11)-sulfat R mit Wasser zu 1 | 16sen

Ammoniumsulfid-Lésung R

120 ml verdiinnte Ammoniak-L6sung R1 (C) mit Schwefelwasserstoff R (F, C) séttigen und
mit 80 ml verdinnter Ammoniak-Ldsung R 1 (C) versetzen (bei Bedarf frisch herstellen)
Kann durch handelsibliche Ammoniumsulfid- oder Natriumsulfid-Losung R ersetzt werden.

Ascorbinsaure R

Bariumchlorid-Lésung R1
61 g Bariumchlorid R (BaCl, x 2H,0, Xn) mit Wasser zu 1 | l6sen

Bariumhydroxid-Lésung R
47,3 g Bariumhydroxid R (Ba(OH), x 8H,0) mit Wasser zu 1 | I6sen
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Calciumchlorid-Loésung R
73,5 g Calciumchlorid R (CaCl; x 2H,0, Xi) mit Wasser zu 1 | 16sen

Calconcarbonséaureverreibung SCZ
1g Calconsédure mit 100 g Natriumchlorid oder wasserfreiem Natriumsulfat in einer
Reibschale sorgfaltig miteinander verreiben

0,1 mol/l EDTA-L6sung SCZ

Dinatriumsalz der Ethylendiamintetraessigsaure (Handelsnamen: Idranal 111®, Titriplex 111°,
Chelaplex 111°, Komplexon 1)

0,1 mol/l EDTA: 37,225g in dest. Wasser l6sen und auf 1000 ml aufftllen

Einstellung gegen Calciumcarbonat, Zinkpulver oder Zinksulfat-Losung

Es empfiehlt sich hier mit Fixanal®-Ampullen zu arbeiten. (EDTA-L8sung ist unmittelbar
nach der Herstellung in eine Kunststoffflasche umzufillen.)

Eisen (I11chlorid-Lésung R 1
105 g Eisen(l11)-chlorid R (FeCl; x 6H,0, Xn) mit Wasser zu 1 | l6sen

Eisen(ll)-sulfat R (10 g/l)
1 g Eisen(l1)-sulfat (Xn) in 100 ml Wasser l6sen (frisch herstellen)

Eosin-Losung SCZ
1 g Eosin gelblich (Eosin-Natrium) in 100 ml dest. Wasser 16sen

Eriochromschwarz T in Triethanolamin R
0,2 g Eriochromschwarz T (Xi, N) in 100 ml Triethanolamin I6sen

Eriochromschwarz T-Verreibung
1 g mit 100 g Natriumchlorid in einer Reibschale sorgféltig verreiben

Essigsaure R
30 g Essigsaure (99 %, C) mit Wasser zu 100 ml auffullen

verdiinnte Essigsaure R
12 g Essigséure (99 %, C) mit Wasser zu 100 ml aufftllen

Essigsaure 25 % SCZ
25 ml Essigsaure (99 %) mit Wasser zu 100 ml auffillen

Ethanol 96 % R (F)

Ether R (F+, Xn)

Ferroin-Losung R

0,7 g Eisen(ll)-sulfat R (Xn) und 1,76 g Phenanthrolinhydrochlorid in 70 ml Wasser R l6sen
und mit Wasser R zu 100 ml verdinnen

Fluorescein-L6ésung S SCZ

0,2 g Fluorescein in 100 ml Ethanol (F) lésen oder 0,2 Fluoerscein-Natrium in 100 ml
Wasser 10sen
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Glycerol 85% R

Indikatorpufferverreibung SCZ (Xn)

anstelle der Indikator-Puffer-Tabletten bei Mikrotitrationen: 0,2 g Methylorange (T), 0,5 ¢
Erio T (Xi, N), 5 g Magnesiumsalz des EDTA und 195 g Ammoniumchlorid (Xn) sorgfaltig in
einer Reibschale verreiben

Kaliumcarbonat R (150 g/l)
15 g Kaliumcarbonat R (Xn) mit Wasser zu 100 ml l6sen

Kaliumhexacyanoferrat(ll)-Lésung R
53 g Kaliumhexacyanoferrat(I1) (Ks[Fe(CN)]s x 3H,0) mit Wasser zu 1 | 16sen

Kaliumhexacyanoferrat(l11)-Lésung R
5 g Kaliumhexacyanoferrat(l11) mit wenig Wasser R abspilen und dann zu 100 ml l6sen
(frisch herstellen)

Kaliumhexahydroxoantimonat(V)-L6sung R

2 g Kaliumhexahydroxoantimonat(V) (Xn, N) in 95 ml heilem Wasser R 16sen, anschliel}end
die Losung schnell abkiihlen und eine Losung von 2,25 g Kaliumhydroxid R (C) in 50 ml
Wasser und 1 ml verdiinnte Natriumhydroxid-L6ésung R zusetzen; nach 24 h filtrieren und das
Filtrat mit Wasser R zu 100 ml verdlnnen

Kaliumiodat-Starkepapier SCZ
0,1 g Kaliumiodat (O) und 1 g Starke in 100 ml dest. Wasser losen, mit dieser Ldsung
Filterpapier tranken und trocknen lassen

Kaliumiodid

Kaliumiodid-L6sung R
166 g Kaliumiodid R mit Wasser zu 1 | 16sen

Kaliumnitrat-L6sung 1 % SCZ
1g Kaliumnitrat (O) in Wasser 16sen und zu 100 ml aufftllen

Magnesiumspane (F)

Mannitol R

Methanol R (F, T)

Methylorange-L6sung R

0,1 g Methylorange R (T) in 80 ml Wasser R lésen und die Lésung mit Ethanol 96 % R (F) zu
100 ml verdiinnen

Methylrot-Lésung R

50 mg Methylrot R in einer Mischung aus 1,86 ml Natriumhydroxid-Ldsung

(0,2 mol/l) und 50 ml Ethanol 96 % R (F) lI6sen und die L6sung mit Wasser zu 100 ml
verdunnen
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Mischindikator nach Cooper SCZ
20 mg Methylrot und 100 mg Bromcresolgrin in 100 ml Ethanol (F) 16sen

Molybdat-Vanadat-Ldsung R (C)

In einem 150 ml Becherglas 4 g feinpulverisiertes Ammoniummolybdat R und 0,1 g
Ammoniumvanadat R (T) mischen; Nach Zusatz von 70 ml Wasser R die Kristalle mit Hilfe
eines Glasstabes zerstof3en; die innerhalb von wenigen Minuten erhaltene klare Losung nach
Zusatz von 20 ml Salpeterséure R (C) mit Wasser R zu 100 ml verdlinnen

Natriumhydrogencarbonat R

konzentrierte Natriumhydroxid-L6sung R (C)
42 g Natriumhydroxid R (C) mit Wasser zu 100 ml l1sen

Verdinnte Natriumhydroxid-Losung R (C)
8,5 g Natriumhydroxid R (C) mit Wasser zu 100 ml Iésen

Natriummonohydrogenphosphat-Lésung R
90 g Natriummonohydrogenphosphat R (Na,HPO,4 x 12 H,0) mit Wasser zu 1 | I6sen

Natriumsulfid-Lésung R (C, N)

12 g Natriumsulfid R (C, N) unter Erwdrmen in einer Mischung von 10 Volumenteilen
Wasser R und 29 Volumenteilen Glycerin 85 % R l6sen, die Mischung nach dem Erkalten mit
der gleichen Mischung von Wasser und Glycerin zu 100 ml verdinnen (die Ldsung sollte
farblos sein)

Natriumtetraphenylborat-Lésung R (10 g/I) (Xn)
10 g Natriumtetraphenylborat R mit Wasser zu 1 | l6sen (die Losung ist etwa 1 Woche lang
haltbar, falls erforderlich, vor Gebrauch filtrieren)

Natronlauge 1 mol /I zur Calciumbestimmung bei pH 13 SCZ (C)

4 g Natriumhydroxid (C) oder 10 ml 32%ige Natronlauge (C) zu 100 ml mit Wasser
verdunnen (unbedingt auf Abwesenheit von Calcium priifen: 5 ml der Lauge mit Essigsaure
ansdauern und mit Ammoniumoxalat-Losung versetzen; die Probe muss klar bleiben)

Nitritreagenz SCZ (Xi)
0,3 g Naphthylethylendiammoniumchlorid, 1,5 g Sulfanilsdure (Xi) und 100 g Natriumchlorid
sorgfaltig in einer Reibschale verreiben

Perchlorsaure 1 mol/l SCZ (C)
10,9 ml 60%ige (C, O) oder 8,6 ml 70%ige Perchlorséure (C, O) mit Wasser zu 100 ml
auffillen

Phenolphthalein-Lésung R (F)
0,1 g Phenolphthalein R in 80 ml Ethanol 96 % R (F) l6sen und die Losung mit Wasser zu
100 ml verdiinnen

Phenolrot-Losung R
0,1 g Phenolrot R in einer Mischung von 2,82 ml Natriumhydroxid-L6sung (0,1 mol/l, C) und
20 ml Ethanol 96 % R (F) 16sen und die Lésung mit Wasser zu 100 ml verdiinnen
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2-Propanol R (F, Xi)

Verdunnte Salpetersaure R (C)
20 g Salpetersaure R (65 %, C) mit Wasser R zu 100 ml verdiinnen

Salzsaure R 36 % (C)

Salzsaure 3 mol/l (Xi)
25,5 ml konzentrierte Salzséure (C) mit Wasser zu 100 ml auffillen

verdunnte Salzsaure R (Xi)
20 g Salzsaure R (36 %, C) mit Wasser R zu 100 ml verdiinnen

verduinnte Salzsdure R 1 (C)
(enthélt 250 g/l HCI) 70 g Salzsaure R (36 %, C) mit Wasser R zu 100 ml verdinnen

Schwefelsdure R (95-97 %) (C)

verdinnte Schwefelsaure R
60 ml Wasser R mit 5,5 ml Schwefelsdure R (C) versetzen und die Mischung nach dem
Erkalten mit Wasser R zu 100 ml verdiinnen

Schwefelsaure 3 mol/l (C)
16,8 ml konz. Schwefelséaure (C) zu 100 ml mit dest. Wasser auffiillen

Silbernitrat-Losung R 1
42,5 g Silbernitrat (C, N) mit Wasser zu 1 | 16sen

Silbernitrat-Losung R 2
17 g Silbernitrat mit Wasser zu 1 | I6sen

Starke-Lo6sung R

1 g loésliche Starke R mit 5 ml Wasser R anreiben und die Mischung in 100 ml siedendes
Wasser gegeben, das 10 mg Quecksilberiodid enthalt; in der Schule als Alternative
Zinkiodidstarke-Losung verwenden!

Thioacetamid-Reagenz R

0,2 ml Thioacetamidlésung R (40 g/l, T) mit 1 ml einer Mischung aus 5 ml Wasser R, 15 ml
Natriumhydroxid-L6ésung (1 mol/l, C) und 20 ml Glycerin 85 % R versetzen; die Mischung
20 s im Wasserbad erhitzen (frisch herstellen)

Wasserstoffperoxid-Ldsung 3 % R
Xylenolorangeverreibung SCZ

1 g Xylenolorange mit 100 g Natriumchlorid oder Kaliumnitrat (O) in einer Reibschale
sorgfaltig verreiben
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lodzinkstarke-Losung Rezeptur nach DAB 6

4 g losliche Starke und 20 g Zinkchlorid (C, N) in 100 g siedendem Wasser 16sen und der
erkalteten Flissigkeit eine farblose, durch Erwédrmen frisch bereitete Losung von 1 g
Zinkfeilen und 2 g lod (Xn, N) in 10 ml Wasser hinzufligen und anschlieend die Mischung
mit Wasser zu 1 | auffullen

MalRlésungen

Ammoniumcer(1V)-nitrat-Ldsung (0,1 mol/l)

56 ml Schwefelsdure R und 54,82 g Ammoniumcer(IV)-nitrat R 2 Minuten schitteln und
anschlieBend 5 mal mit je 100 ml Wasser R, jeweils unter Schiitteln, versetzen und die klare
Losung mit Wasser R zu 1 | verdinnen, 10 Tage stehen lassen und einstellen (vor Licht
geschitzt lagern)

Einstellung: 25,0 ml der Ammoniumcer(1V)-nitrat-L6sung nach Zusatz von 150 ml Wasser R,
2,0 g Kaliumiodid R und 1 ml Starke-Lésung R sofort mit Natriumthiosulfat-Losung
(0,1 mol/l) titrieren

Ammoniumthiocyanat-Ldsung (0,1 mol/l)

7,612 g Ammoniumthiocyanat R in Wasser R zu 1 | 16sen

Einstellung: 20,0 ml Silbernitrat-Losung (0,1 mol/l) mit 25 ml Wasser R und 2 ml verdunnter
Salpeterséure R versetzen und nach Zugabe von 2 ml Ammoniumeisen(l11)-sulfat-Losung R
2 mit der Ammoniumthiocyanat-Losung bis zur rétlichgelben Farbung titrieren

EDTA-Ld6sung (0,1 mol/l)
siehe Natriumedetat-Ldsung (0,1 mol/l)

lod-L6sung (0,05 mol/l)

12,7 g lod R und 20,0 g Kaliumiodid R in Wasser R zu 1 | l16sen

Einstellung: 20,0 ml der lod-L&sung nach Zusatz von 1 ml verdunnter Essigsaure R und 30 ml
Wasser R unter Verwendung von Starke-Losung R mit Natriumthiosulfat-Lésung (0,1 mol/l)
titrieren

Kaliumiodat-L6dsung (0,0167 mol/l)
3,5668 g Kaliumiodat R in Wasser R zu 1000 ml lésen

Kaliumpermanganat-L&sung (0,02 mol/l)

3,2 g Kaliumpermanganat in Wasser R zu 1 | 16sen, die Losung 1 Stunde auf dem Wasserbad
erwarmen und nach dem Erkalten durch einen Glassintertiegel filtrieren (vor Licht geschitzt
lagern)

Einstellung (unmittelbar vor dem Gebrauch): 20,0 ml der Kaliumpermanganat-L3sung mit 2 g
Kaliumiodid R und 10 ml verdunnter Schwefelsdure R versetzen und die Mischung mit
Natriumthiosulfat-Lésung (0,1 mol/l) titrieren; gegen Ende der Titration 1 ml Starke-Ldsung
zusetzen
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Natriumedetat-L6sung (0,1 mol/l)

37,5 g Natriumedetat R (Chelaplex I11®, Idranal 111®, Titriplex 111®) in 500 ml Wasser R
I6sen; nach Zusatz von 100 ml Natriumhydroxid-L&sung (1 mol/l) mit Wasser zu 1 | aufillen
Einstellung: 0,120 g Zink RV (Urtitersubstanz von Merck) in 4 ml Salzsdure R unter Zusatz
von 0,1 ml Bromwasser R l6sen, die Lésung zur Entfernung des Bromdiberschusses zum
Sieden erhitzen und bis zur schwach sauren oder neutralen Reaktion mit verdunnter
Natriumhydroxid-L6sung R versetzen; diese Mischung in einem 500-ml-Erlenmeyerkolben
mit Wasser R zu 200 ml verdlnnen; diese Ldsung nach Zusatz von etwa 50 mg
Xylenolorange-erreibung R solange mit Methenamin R (Urotropin, Hexamethylentetramin)
versetzen, bis die Lésung violettrosa gefarbt ist; nach Zusatz von weiteren 2 g Methenamin R
die Losung mit Natriumedetat-Losung bis zum Farbumschlag von Violettrosa nach Gelb
titrieren

Natriumhydroxid-L&ésung (1 mol/l)

42 g Natriumhydroxid R mit kohlendioxidfreiem Wasser zu 1 | 16sen

Einstellung: 20,0 ml der Natriumhydroxid-Lésung unter Verwendung des bei der Titration
angegebenen Indikators mit Salzsaure (1 mol/l) titrieren

Natriumhydroxid-Ldsung (0,1 mol/l)

100,0 ml Natriumhydroxid-Ldsung (1 mol/l) mit kohlendioxidfreiem Wasser zu 1 | verdiinnen
Einstellung: 20,0 ml der Natriumhydroxid-L0dsung (0,1 mol/l) mit Salzs&ure (1 mol/l) titrieren
(Endpunktbestimmung wie bei der Gehaltbestimmung der Natriumhydroxid-L&sung (1 mol/l)

Natriumthiosulfat-Lésung (0,1 mol/Il)

25 g Natriumthiosulfat R und 0,2 g Natriumcarbonat R in kohlendioxidfreiem Wasser zu 1 |
l6sen

Einstellung: 10,0 ml Kaliumbromat-Ldsung (0,033 mol/l) (besser: 20,0 ml Kaliumiodat-
Losung (0,0167 mol/l)) mit 40 ml Wasser R, 10 ml Kaliumiodid-L6sung R sowie 5 ml
Salzsdure R 1 versetzen und mit der Natriumthiosulfat-Losung titrieren; gegen Ende der
Titration 1 ml Starke-Ldsung R zusetzen

Salzsaure (1 mol/l)

103 g Salzsaure R mit Wasser zu 1 | verdiinnen

Einstellung: 1,00 g Natriumcarbonat RV (Urtitersubstanz von Merck) in 50 ml Wasser R
I6sen; nach Zusatz von 0,1 ml Methylorange-Ldsung R mit der Salzsdure bis zur beginnenden
Farbverdnderung nach Gelblichrot titrieren, 2 Minuten zum Sieden erhitzen und nach dem
Abkuhlen die wieder gelb gefarbte Losung bis zum Farbumschlag nach Gelblichrot titrieren
(1 ml Salzsdure (1 mol/l) entspricht 53,00 mg Na,COs)

Salzsaure (0,1 mol/l)

100 ml Salzsdure (1 mol/l) mit Wasser R zu 1000,0 ml verdinnen

Einstellung: wie bei Salzsaure (1 mol/l), unter Verwendung von 0,1000 g Natriumcarbonat
RV, geldst in 20,0 ml Wasser R (1 ml Salzséure (0,1 mol/l) entspricht 5,300 mg Na,CO3)

Schwefelsaure (0,5 mol/l)

28 ml Schwefelséure R in Wasser 16sen und mit Wasser zu 1 | verdiinnen

Einstellung: 1,00 g Natriumcarbonat RV (Urtitersubstanz von Merck) in 50 ml Wasser R
Iésen; nach Zusatz von 0,1 ml Methylorange-Lésung R mit der Schwefelséure bis zur
beginnenden Farbverdnderung nach Rétlichgelb titrieren, 2 Minuten zum Sieden erhitzen und
nach dem Abkunhlen die wieder gelb gefarbte Lésung bis zum Farbumschlag nach Rétlichgelb
titrieren (1 ml Schwefelséure (0,5 mol/l) entspricht 53,00 mg Na,CO53)
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Schwefelsaure (0,05 mol/l)

100 ml Schwefelsaure (0,5 mol/l) mit Wasser R zu 1 | verdiinnen

Einstellung: wie bei Schwefelsdure (0,5 mol/l), unter Verwendung von 0,1000 g
Natriumcarbonat RV, geldst in 20,0 ml Wasser R (1 ml Schwefelsdure (0,05 mol/l) entspricht
5,300 mg Na,CO3)

Silbernitrat-Lésung (0,1 mol/l)

17,0 g Silbernitrat R in Wasser R zu 1 | l16sen

Einstellung: 0,1 g Natriumchlorid RV (Urtitersubstanz von Merck) in 30 ml Wasser R 16sen
und die Ldsung mit der Silbernitrat-Losung titrieren (Endpunktbestimmung mit Hilfe der
Potentiometrie, notfalls nach Mohr mit Kaliumchromat oder nach Fajans mit Fluorescein)

Zinksulfat-L6sung (0,1 mol/l)

29 g Zinksulfat werden in Wasser R zu 1 | 16sen

Einstellung: 20 ml der Zinksulfatlosung mit 5 ml verdlnnter Essigsaure versetzen; diese
Mischung in einem 500-ml-Erlenmeyerkolben mit Wasser R zu 200 ml verdiinnen und nach
Zusatz von etwa 50 mg Xylenolorange-Verreibung R solange mit Methenamin R (Urotropin,
Hexamethylentetramin) versetzen, bis die Lésung violettrosa gefarbt ist; nach Zusatz von
weiteren 2 g Methenamin R die Losung mit Natriumedetat-L6sung bis zum Farbumschlag
von Violettrosa nach Gelb titrieren
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4 ldentitatsprifungen und Komplexometrische Titrationen

4.1 ldentitatsprifungen

Acetat
Wird die Substanz mit der gleichen Menge Oxalsdure R erhitzt, so werden sauer reagierende
Déampfe mit charakteristischem Geruch nach Essigséaure freigesetzt.

Aluminium

Die Losung von etwa 20 mg Substanz in 2 ml Wasser R oder 2 ml der vorgeschriebenen
Losung werden verwendet. Zu dieser Losung werden etwa 0,5 ml verdiinnte Salzsaure R und
etwa 0,5 ml Thioacetamid-Reagenz R zugesetzt, wobei sich kein Niederschlag bilden darf.
Nach tropfenweisem Zusatz von verdunnter Natriumhydroxid-Losung R entsteht ein weil3er,
gallertartiger Niederschlag, der sich bei weiterem Zusatz von verdiinnter Natriumhydroxid-
Losung R wieder 16st. Bei allmahlichem Zusatz von Ammoniumchlorid-Loésung R bildet sich
wieder ein weiRer, gallertartiger Niederschlag.

Ammonium

Die Losung von etwa 20 mg Substanz in 2 ml Wasser R oder 2 ml der vorgeschriebenen
Losung werden verwendet. Zu dieser Losung werden 2 ml verdinnte Natriumhydroxid-
Losung R zugesetzt. Die beim Erhitzen der Lésung gebildeten Dampfe kdnnen durch ihren
Geruch oder ihre alkalische Reaktion identifiziert werden.?

Benzoat

a) Wird 1 ml der vorgeschriebene Losung mit 0,5 ml Eisen(l11)-chlorid-Losung R1 versetzt,
entsteht ein beigefarbener, in Ether R l6slicher Niederschlag.’

b) 0,2 g Substanz, ggf. wie vorgeschrieben behandelt, werden in einem Reagenzglas mit 0,2
bis 0,3 ml Schwefelsdure angefeuchtet. Beim schwachen Erhitzen des Reagenzglasbodens
entsteht ein weilles Sublimat, das sich an der Innenwand des Glases niederschlégt.

Bromid

Die L6sung einer Menge Substanz, die etwa 3 mg Bromid entspricht, in 2 ml Wasser R oder 2
ml der vorgeschriebenen Losung werden verwendet. Die Ldsung wird mit verdiinnter
Salpetersaure R angesduert. Nach Zusatz von 0,4 ml Silbernitrat-L6ésung R wird geschdittelt
und stehen gelassen, wobei sich ein zusammenballender, blassgelber Niederschlag bildet.
Danach wird die Mischung zentrifugiert und der Niederschlag 3 mal mit je 1 ml Wasser R
gewaschen. Dies muss rasch und bei gedampften Licht erfolgen, wobei die tberstehende
Losung nicht vollstdndig Kklar sein muss. Der Niederschlag wird in 2 ml Wasser R
suspendiert, l16st sich nach Zusatz von 1,5 ml Ammoniak-Ldsung R nur schwer.

! Der Nachweises beruht auf der Amphoterie des Aluminiums. Verdiinnte Natronlauge fallt aus
Aluminiumsalzen weiRes, gallertartiges Aluminiumhydroxid aus, Al ** + 3 OH ~ — AI(OH),, welches sich in
tiberschissiger Natronlauge unter Aluminatbildung wieder l6st: AI(OH); + OH = — [AI(OH),]". Wenn eine
Aluminat-Lésung mit einer schwachen Saure, z. B. Ammoniumchlorid versetzt wird, flockt Aluminiumhydroxid
wieder aus: [AlI(OH) 4]~ + H* — H,0 + AI(OH)s. Da auch andere Kationen, z. B. Blei, amphoteres Verhalten
zeigen, wird Thioacetamid zugesetzt, welches derartige Kationen im stark sauren Medium als Sulfid fallen
wiirde.

2 Der klassische Nachweis (Lackmuskreuz) sollte aus Sicherheitsgriinden (Siedeverzug) bevorzugt werden.

3 Es entsteht ein beigefarbener Komplex (Hexabenzoatdihydroxotriferribenzoat)
[Fes(CsHsCOO0)s(OH),][CeHsCOQ], der etherldslich ist. Auf Priifen der Etherléslichkeit kann in der Schule
verzichtet werden.
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Calcium

Werden etwa 20 mg Substanz oder die vorgeschriebene Menge in Essigsdure R geldst und mit
0,5 ml Kaliumhexacyanoferrat(ll)-Lésung R versetzt, so bleibt die Losung klar. Nach Zusatz
von etwa 50 mg Ammoniumchlorid R entsteht ein weiRer, kristalliner Niederschlag.’

Carbonat, Hydrogencarbonat

Die Suspension von 0,1 g Substanz in 2 ml Wasser oder 2 ml der vorgeschriebenen Lésung
werden verwendet. Die Losung wird mit 3 ml verdunnter Essigsdure R versetzt und das
Reagenzglas rasch mit einem durchbohrten Stopfen, der ein 2mal im rechten Winkel
gebogenes Glasrohr tragt, verschlossen. Die Mischung braust auf und liefert ein farb- und
geruchloses Gas. Wird schwach erhitzt und das Gas in 5 ml Bariumhydroxid-Lésung R
geleitet, entsteht ein weiller Niederschlag, der sich in Uberschiissiger Salzsaure R 16st.

Chlorid

Die Ldsung einer Menge Substanz, die etwa 2 mg Chlorid entspricht, in 2 ml Wasser R oder 2
ml der vorgeschriebenen Losung werden verwendet. Die Lésung wird mit verdunnter
Salpeterséure R angesduert. Nach Zusatz von 0,4 ml Silbernitrat-Lésung R wird geschdttelt
und stehen gelassen, wobei sich ein weiler, zusammenballender Niederschlag bildet. Danach
wird die Mischung zentrifugiert und der Niederschlag 3 mal mit je 1 ml Wasser R gewaschen.
Dies muss rasch und bei gedampften Licht erfolgen, wobei die berstehende Losung nicht
vollstandig klar sein muss. Der Niederschlag wird in 2 ml Wasser R suspendiert, 16st sich bis
auf einige groRe Teilchen, die sich langsam I6sen, nach Zusatz von 1,5 ml Ammoniak-L6sung
R leicht auf.

Eisen

a) Die Losung einer Menge Substanz, die etwa 10 mg zweiwertigem Eisen entspricht, in 1 ml
Wasser R oder 1 ml der vorgeschriebenen Losung wird verwendet. Wird die Losung mit 1 ml
Kaliumhexacyanoferrat(l11)-Losung R versetzt, entsteht ein tiefblauer Niederschlag, der sich
auf Zusatz von 5 ml verdiinnter Salzséure R nicht 16st.

b) Wird eine in 1 ml Wasser R geloste Menge Substanz, die mindestens 1 mg dreiwertiges
Eisen enthélt, oder 1 ml der vorgeschriebenen Losung mit 1 ml Kaliumhexacyanoferrat(lI1)-
Losung R versetzt, entsteht ein blauer Niederschlag, der sich auf Zusatz von 5 ml verdunnter
Salzsaure R nicht I&st.®

lodid

Die Losung einer Menge Substanz, die etwa 4 mg lodid entspricht, in 2 ml Wasser R oder 2
ml der vorgeschriebenen Losung werden verwendet. Die Losung wird mit verdinnter
Salpetersaure R angesduert. Nach Zusatz von 0,4 ml Silbernitrat-L6ésung R wird geschdittelt
und stehen gelassen, wobei sich ein zusammenballender, blassgelber Niederschlag bildet.
Danach wird die Mischung zentrifugiert und der Niederschlag 3 mal mit je 1 ml Wasser R
gewaschen. Dies muss rasch und bei gedampften Licht erfolgen, wobei die lberstehende
Losung nicht vollstdndig Kklar sein muss. Der Niederschlag wird in 2 ml Wasser R
suspendiert, 16st sich nach Zusatz von 1,5 ml Ammoniak-L6sung R nicht.

* Calciumionen reagieren mit Kaliumhexacyanoferrat(Il) in Gegenwart von Ammonium unter Bildung eines
weiRen Niederschlages von Calciumammoniumhexacyanoferrat(ll): Ca?* + 2 NH," + [Fe(CN)s]* —
(NH4)2[CaFe(CN)e]

> Beim Nachweis von Eisen(l1)-lonen mit Kaliumhexacyanoferrat(l11) (rotes Blutlaugensalz) entsteht ein blauer
Niederschlag (Turnbulls Blau): Fe?* + [Fe(CN)s]* — Fe[Fe(CN)s]”

® Beim Nachweis von Eisen(ll1)-lonen mit Kaliumhexacyanoferrat(l) (gelbes Blutlaugensalz) entsteht ein
blauer Niederschlag (Berliner Blau): Fe** + [Fe(CN)s]*” — Fe[Fe(CN)s]”
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Kalium

a) Die Ldsung einer Menge Substanz, die etwa 100 mg Kalium entspricht, in 2 ml Wasser R
oder 2 ml der vorgeschriebenen Ldsung werden verwendet. Wird die Lésung mit 1 ml 1 mol/I
Perchlorséure SCZ versetzt, entsteht ein weiler Niederschlag.”’

b) Die Lésung einer Menge Substanz, die etwa 100 mg Kalium entspricht, in 2 ml Wasser R
oder 2 ml der vorgeschriebenen Losung werden verwendet. Wird die Losung mit 0,5 ml
Natriumtetraphenylborat-L6sung R versetzt, entsteht eine weile Triibung.?

Magnesium

Die Losung einer Menge Substanz, die etwa 15 mg Magnesium entspricht, in 2 ml Wasser R
oder 2 ml der vorgeschriebenen Ldésung werden verwendet. Wird die Ldsung mit 1 ml
verdunnter Ammoniak-Losung R1 versetzt, entsteht ein weiRer Niederschlag, der sich nach
Zusatz von 1 ml Ammoniumchlorid-Losung R I6st. Nach Zusatz von 1 ml
Natriummonohydrogenphosphat-L&sung R entsteht ein weiRer, kristalliner Niederschlag.®

Natrium

Die Losung von 0,1 g Substanz in 2 ml Wasser R oder 2 ml der vorgeschriebenen Lésung
werden verwendet. Die Lésung wird mit 2 ml Kaliumcarbonat R (150 g/l) versetzt und zum
Sieden erhitzt. Dabei bildet sich kein Niederschlag. Nach Zusatz von 4 ml
Kaliumhexahydroxoantimonat(V)-L6sung R wird erneut zum Sieden erhitzt. Wird in einer
Eis/Wasser-Mischung gekiihlt und falls erforderlich die Innenwand des Reagenzglases mit
einem Glasstab gerieben, entsteht ein weiRer, dichter Niederschlag.'®

Nitrat

2 Tropfen Probeldsung werden auf einer Tipfelplatte mit einem Tropfen Essigsdure versetzt
und es wird ein kleiner Magnesiumspan dazu gegeben. Nach zwei Minuten entfernt man den
Magnesiumspan und gibt eine Mikrospatelspitze Nitritreagenz dazu. Bei Anwesenheit von
Nitrat farbt sich die Lésung nach 1-2 Minuten rotviolett.**

Phosphat (Orthophosphat)

a) Werden 5 ml der vorgeschriebenen Losung, falls erforderlich neutralisiert, mit 5 ml
Silbernitrat-Losung R1 versetzt, entsteht ein gelber Niederschlag, dessen Farbe sich beim
Erhitzen zum Sieden nicht verandert und sich nach Zusatz von Ammoniak-Losung R 16st.*2

b) Wird 1 ml der vorgeschriebenen Lésung mit 2 ml Molybdat-Vanadat-Losung R versetzt,
entsteht eine gelbe Farbung.™®

" Kalium reagiert mit Perchlorsiure zu schwerldsliches Kaliumperchlorat.

8 Kalignost  (Natriumtetraphenylborat)  reagiert mit  Kaliumionen zu  weiRem, unldslichen
Kaliumtetraphenylborat: K* + (CgHs)sB~ — KB(CgHs)4

°® Magnesiumionen reagieren mit Ammonium- und Phosphationen in ammoniakalischer Lésung zu
Magnesiumammoniumphosphat, welches als weiRer Niederschlag ausfallt: Mg®* + NH," + OH™ + 5 H,0 +
HPO,* — (NH,)MgPO,

19 Natriumionen reagieren mit Kaliumhexahydroxoantimonat(V) zu Natriumhexahydroxoantimonat(V), welches
als weiRer, korniger Niederschlag ausfallt: K[Sb(OH)e] + Na" — K™ + Na[Sh(OH)e]

' Der im Europiischen Arzneibuch abgegebene Nitratnachweis mit Nitrobenzen ist wegen der extremen
Giftigkeit des Nitrobenzens im Schulbereich indiskutabel. Die hier vorgeschlagene Alternativreaktion beruht
darauf, dass Nitrat durch naszierenden Wasserstoff, welcher bei der Reaktion von Magnesium mit Essigsaure
entsteht, zum  Nitrit  reduziert wird. Das  Nitrit  diazotiert  Sulfanilsure,  welche  mit
Naphthylethylendiammoniumdichlorid zu einem rotvioletten Azofarbstoff kuppelt. Das Nitritreagenz ist eine
Verreibung der beiden Stoffe mit Natriumchlorid und ist im Gegensatz zu Lésungen jahrelang haltbar.

12 Silbernitrat reagiert in neutraler Lésung mit Phosphationen unter Bildung von gelben Silberphosphat, welches
in Ammoniak unter Komplexbildung l6slich ist: 3 Ag* + PO,*” — AgsPOy4; AgsPO,+ 6 NH; — [Ag(NH;),]sPO,
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Salicylat
Wird 1 ml der vorgeschriebenen Losung mit 0,5 ml Eisen(ll)-chlorid-Losung R1 versetzt,
entsteht eine Violettfarbung, die nach Zusatz von 0,1 ml Essigsaure R bestehen bleibt.*

Sulfat

Die Ldsung von 45 mg Substanz in 5 ml Wasser R oder 5 ml der vorgeschriebenen Losung
werden verwendet. Wird die Losung mit 1 ml verdinnter Salzsdure R und 1 ml
Bariumchlorid-Losung R1 versetzt, entsteht ein weiRer Niederschlag.

Tartrat

Die Lésung von 15 mg Substanz in 5 ml Wasser R oder 5 ml der vorgeschriebenen Ldsung
werden verwendet. Wird die Losung mit 0,05 ml Eisen(ll)-sulfat R (10 g/l) und 0,05 mi
Wasserstoffperoxid-Ldsung 3 % R versetzt, entsteht voriibergehend eine Gelbfarbung. Wird
nach Verschwinden der Gelbfarbung tropfenweise mit verdiinnter Natriumhydroxid-Lésung R
versetzt, entsteht eine intensive Blaufarbung.’

Zink

Die Losung von 0,1g Substanz in 5 ml Wasser R oder 5 ml der vorgeschriebenen Lésung
werden verwendet. Wird die Losung mit 0,2 ml konzentrierter Natriumhydroxid-L6sung R
versetzt, entsteht ein weilBer Niederschlag, der sich nach weiterem Zusatz von 2 ml
konzentrierter Natriumhydroxid-Losung R wieder 16st. Die Losung bleibt nach Zusatz von
10 ml Ammoniumchlorid-Lésung klar. Nach Zusatz von 0,1 ml Natriumsulfid-Lésung R
entsteht ein weiRer, flockiger Niederschlag.'®

3 Phosphat reagiert in saurer Lésung mit Molybdat- und Vanadat unter Bildung einer orangegelben I8slichen
Heteropolysaure.

 salicylat reagiert mit Eisen(l11)-chlorid zu einer violetten Komplexverbindung.

!> Tartrat wird durch Wasserstoffperoxid in Gegenwart von Eisen(l1)-sulfat zu Dihydroxifumarat oxidiert, das in
alkalischer Losung mit Eisenionen einen blau gefarbten Komplex bildet.

!¢ Der Nachweis basiert auf dem amphotere Verhalten des Zinks. Verdinnte Natronlauge fallt aus Zinksalzen
weiRes, gelatindses Zinkhydroxid, Zn ?* + 2 OH™— Zn(OH),, welches sich in tiberschiissiger Natronlauge unter
Zinkatbildung wieder 16st, Zn(OH), + 2 OH™— [Zn(OH),]*". Wenn eine Zinkat-Lésung mit Ammoniumchlorid-
Losung versetzt wird, bleibt das Zink als Tetramminkomplex in Losung, [Zn(OH),]* + 4 NH," — 4 H,0 +
[Zn(NH3)4]**. Durch Sulfid wird der Tetramminkomplex zerstért, und es fllt Zinksulfid als weiBer Niederschlag
aus: [Zn(NH3),]* + S* — 4 NH3 + ZnS
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4.2  Komplexometrische Titrationen

Aluminium

In einem 25-ml-Erlenmeyerkolben werden 0,5 ml der vorgeschriebenen Lésung, 10 ml
Wasser, 1 ml 0,1 mol/l EDTA-L6sung und 2 ml Acetatpuffer vorgelegt und aufgekocht. Nach
dem Abkihlen auf Raumtemperatur wird ein blauer Messloffel Xylenolorange zugesetzt. Die
gelb gefarbte Losung wird mit 0,1 mol/l Zinksulfat aus einer Tuberkulinspritze als ,,Burette**
bis zum Farbumschlag nach rotviolett titriert.*’

1 ml 0,1 mol/l EDTA entspricht 2,7 mg Al

(EDTA-Verbrauch (Al) =1 ml —Verbrauch (ZnS0O,)).

Calcium

In einem 25-ml-Erlenmeyerkolben werden 0,5 ml der vorgeschriebenen Losung, 10 ml
Wasser, 10 Tropfen Natronlauge und ein grauer Messloffel Calconcarbonsaure vorgelegt.
Die entstehende rotviolette Losung wird mit 0,1 mol/l EDTA-L6sung aus einer
Tuberkulinspritze als ,,Blrette* bis zum Farbumschlag nach tintenblau titriert.

1 ml 0,1 mol/l EDTA entspricht 4,008 mg Ca.

Magnesium

In einem 25-ml-Erlenmeyerkolben werden 0,5 ml der vorgeschriebenen Lésung, 10 ml
Wasser, 10 Tropfen Ammoniak-Lésung sowie ein griner Messloffel Indikatorpuffermischung
vorgelegt. Die entstehende rote Lésung wird mit 0,1 mol/l EDTA-LOsung aus einer
Tuberkulinspritze als ,,Birette* bis zum Farbumschlag nach grin titriert. Bitte langsam
titrieren, da der Umschlag etwas schleppend ist.

1 ml 0,1 mol/l EDTA entspricht 2,413 mg Mg.

Alternativmethode: In einem 25-ml-Erlenmeyerkolben werden 0,5 ml der vorgeschriebenen
Losung, 10 ml Wasser, 10 Tropfen Ammoniakpuffer pH 10 sowie ein griiner Messloffel Erio T
vorgelegt. Die entstehende rote Losung wird mit 0,1 mol/l EDTA-LOsung aus einer
Tuberkulinspritze bis zum Farbumschlag nach blau titriert. Bitte langsam titrieren, da der
Umschlag etwas schleppend ist.

Zink

In einen 25-ml-Erlenmeyerkolben werden 0,5 ml 0,1 mol/l Zinksulfat-Lésung, 10 ml Wasser,
20 Tropfen Acetatpuffer und ein blauer Messloffel Xylenolorange vorgelegt. Die entstehende
rotviolette Losung wird mit 0,1 mol/l EDTA-L6sung aus einer Tuberkulinspritze als ,,Birette**
bis zum Farbumschlag nach gelb titriert.

1 ml 0,1 mol/l EDTA entspricht 6,54 mg Zn.

7 Aluminium bildet im Bereich von pH 5-10 farblose Komplexe. Die Komplexbildung erfolgt sehr langsam,
und es gibt far Aluminium keine spezifischen Indikatoren. Deshalb wird die Probe mit einer bekannten Menge
EDTA im Uberschuss versetzt und aufgekocht. Der Uberschuss des EDTA wird bei pH 5, der im Europaischen
Arzneibuch mit Urotropin eingestellt wird, mit Zinksulfat gegen Xylenolorange zuriick titriert. Hier wird
Urotropin durch den Acetatpuffer ersetzt.
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5 Pharmazeutischer Einsatz der Arznei- bzw. Hilfsstoffe

Acetylsalicylsaure
Aluminiumkaliumsulfat
Aluminiumsulfat
Ammoniumbromid
Ammoniumchlorid
Ammoniumhydrogencarbonat
Ascorbinsaure
Benzoesaure

Borsaure
Calciumcarbonat
Calciumchlorid
Calciumhydroxid
Calciumsulfat
Citronensaure
Eisen(l1)-sulfat
Eisen(l11)-chlorid
Kaliumbromid
Kaliumcarbonat
Kaliumchlorid
Kaliumiodid
Kaliumhydrogencarbonat
Kaliumdihydrogenphosphat
Kaliumpermanganat
Kupfersulfat
Magnesiumoxid
Magnesiumsulfat
Mangansulfat
Natriumbromid
Natriumcarbonat
Natriumchlorid
Natriumhydrogencarbonat
Natriumiodid
Natriummonohydrogenposphat
Natriumsulfit
Natriumtetraborat
Natriumthiosulfat
Salicylsdure
Wasserstoffperoxid
Weinséure

Zinkacetat

Zinkoxid

Zinksulfat

Analgetikum, Antipyretikum, Antiphlogistikum,
Gurgelmittel, Blutstillstifte (Eiweil3fallung)
Ausgangstoff fur ,,Essigsaure Tonerde*

Sedativa, Antieleptika

Expectoranz, Mixtura solvens und Salmiakpastillen

verbessert die Abwehrsituation
Konservierungsmittel

friher in der Augenheilkunde

Antacidum, Osteoporosemittel, Phosphatbinder
Calciumsubstitutionsmittel

Atemkalk (CO,-Adsorption)

Gipsverband

Acidum (Ansduerungsmittel)
Antiandmikum

Blutstillstifte

Antielepticum

Alkalisierungsmittel (Hilfsstoff)
Kaliumsubstitutionsmittel
Schilddriisentherapeuticum
Kaliumsubstitutionsmittel
Elektrolytinfusionsldsungen
Desinfektionsmittel

Brechmittel

Magnesiumsubstitutionsmittel
Magnesiumsubstitutionsmittel, Abfihrmittel
Spurenelement

Sedativa

Alkalisierungsmittel (Hilfsstoff)
lonisierungsmittel

Alkalisierungsmittel

lodsubstitutionsmittel, Schilddrisentherapeuticum
Abfuhrmittel (schwach)

Reduktionsmittel (Hilfsstoff)

Dermaticum (Soor-Behandlung heute obsolet)
Antidot fir Cyanid und Schwermetalle
Analgeticum, Antisepticum, Keratolyticum
Desinfektionsmittel

Hilfsstoff

Hilfsstoff

Adstringens

Adstringens, Zinksubstitutionsmittel, Wundbehandlung
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