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Herstellung von Dragendorff-Reagenz

DEGINTU-ID: 198235 | Nr: 652 | Alfred Krause
Schilerversuch ab Jahrgangsstufe 5
Kategorie: Nachweise

Reaktionsgleichung

BiX; + 4 KI => K[Bil,] + 3 KX X= (OH),NO, X= vereinfachte Formel; korrekt ware H
Gestis-Datenbank)

Nachweisreaktion:
[R;NHIX + KIBil,] => [R,;NHIK[Bil,] + KX

4BisN,0,, = Bi;O(OH)4(NO,), MG = 1461,98 g/mol (Quelle:

Durchfiihrung

Hauptvariante (mit Weinsaure)
Lésung A - Bismutnitrat-Weinsaure-Lésung

1,0 g Weinsaure in 4 ml demin. Wasser I6sen (ggf. leicht erwarmen). AnschlieBend 0,09 g basisches Wismutnitrat [Bismut(Ill)-subnitrat;
Bi50(0OH)9(NO3)4; 0,06 mmol] zugeben. Die Suspension 30 min bei 30-40 °C im Ultraschallbad behandeln (alternativ: 1 h bei 40 °C ruhren).

Losung B - Kaliumiodid-Lésung
1,6 g Kaliumiodid (KI; 9,6 mmol) in 4 ml demin. Wasser I6sen.
Vereinigung und Aufarbeitung

Lésung B zu Lésung A geben. Zur orangefarbenen Mischung eine Lésung von 1,7 g Weinsaure in 10 ml demin. Wasser hinzufiigen und weitere 15 min
bei Raumtemperatur rithren. Die Mischung anschlieBend mindestens 4 Stunden (oder Uber Nacht) bei 5-7 °C im Kiihlschrank lagern. Den abgesetzten
weilen Niederschlag Uber einen Faltenfilter abfiltrieren und das klare Filtrat in eine braune Glasflasche abfillen.

* Haltbarkeit: mindestens 6 Wochen bei 5-7 °C.

Alternative Variante (mit Essigessenz)

0,1 g basisches Wismutnitrat in 8 ml Essigessenz (25 %ig) bei 40 °C flr 45 min rlhren. Eine Lésung von 1,0 g Kaliumiodid in 2,5 ml demin. Wasser
zugeben und weitere ca. 15 min rihren. Die Mischung filtrieren, das Filtrat in eine braune Flasche abfilllen und bei 5-7 °C lagern.

* Haltbarkeit: ca. 4 Wochen.

Uberpriifung der Lésung: 5 ml Wasser in ein Reagenzglas vorlegen und ca. 0,5 ml Reagenz zugeben. Es darf zu keiner Ausfiillung kommen; ansonsten
Reagenz neu ansetzen.

Herstellung eines Spriihreagenzlésung fir die Diinnschichtchronmatographie:
10 ml Essigessenz (25%-ige Essigsaure) + 1 ml Dragendorff - Reagenz mischen und in eine geeignete braune Sprihflasche fiillen. Im Kihlschrank
aufbewahren.

Gerate und Material

50 ml Erlenmeyer Koben; Reagenzglaser, Magnetrihrer, Ultraschallbad, Trichter, Filterpapier, braune Glasflasche 25 ml.
Spihflasche 10 ml (Tipp: gut geeignet ist heirfir eine leere, gereinigte braune Nasenspay-Flasche)

Gefahrstoffe

Name Formel CAS-Nr. H-Satze P-Satze Piktogramme
Bismutnitrat, basisch BisO(OH)s(NO3)4 1304-85-4 H272 P221 GHS03

Kaliumiodid Kl 7681-11-0 H372 P260 GHS08
P264
P270
P314
P501

Weinsaure (OH)2(CH)2(COOH).  133-37-9 H318 P280 GHS05
P305+P351+P338

Wasser, entionisiert H20 7732-18-5

Essigsaure 25% CHsCOOH-aq H314 P280 GHSO05
P363
P308+P310
P303+P361+P353
P305+P351+P338

Dragendorff-Reagenz (Munier) H318 P201 GHSO05, GHS08
H360 P260
H373 P280
P308+P313
P305+P351+P338

Personliche Schutzausriistung

* Eine Gestellschutzbrille ist zu tragen.



 Als Spritzschutz dienen Nitril-Einmalhandschuhe.
« Ein langer, geschlossener Labormantel (Schutzkittel) ist zu tragen.

SchutzmaBBnahmen

Fur die Dosierung des Reagenzes fir die Nachweisreaktion Einwegpipetten aus Kunststoff verwenden.
Einmalhandschuhe aus Nitril da nur wassrige Lésungen ausreichend.

Die fir das Dragendorff-Reagenz angegebenen Tatigkeitsbeschrankungen beruhen auf einer automatisierten Zuordnung gemaR der ,Richtlinie zur
Sicherheit im Unterricht” (RiSU). Dabei werden die Beschrankungen ausschlieBlich anhand der GHS-Einstufung der enthaltenen Stoffe festgelegt -
unabhangig von den tatsachlich eingesetzten, sehr geringen Stoffmengen und den realen Expositionsszenarien einer Nachweisreaktion auf tertidre
Amine (Alkaloide).

Dieses schematische Verfahren wird dem tatsachlichen, minimalen Gefahrdungspotenzial nicht gerecht: Bei der Nachweisreaktion werden lediglich
wenige Tropfen des Reagenzes verwendet; eine relevante Aufnahme Uber Haut oder Atemwege ist bei sachgerechter Handhabung praktisch
ausgeschlossen.

Nach Einschatzung der Autoren kann das Reagenz daher zuverlassigen Schilerinnen und Schilern nach einer entsprechenden Unterweisung
(Gefahrdungsbeurteilung, Schutzbrille, tropfenweise Dosierung, Verhalten bei Hautkontakt) im Tropfflaschchen zur eigensténdigen Durchfiihrung der
Nachweisreaktion ausgehandigt werden.

Gefahren

 durch Hautkontakt
* durch Augenkontakt
* Brandgefahr

Weitere Gefahren und Hinweise

* Unbeabsichtigte Freisetzung: Schiler und Schilerinnen halten sicheren Abstand zur Gefahrenquelle. Zur Beseitigung der Kontamination sind
Schutzbrille, Einmalhandschuhe und bei méglichem Vorhandensein von Aerosolen filtrierende Halbmaske der Schutzstufe FFP3 zu tragen.
Kontaminierte Gegenstande oder Oberflachen sofort reinigen bzw. nass aufwischen und gegebenenfalls desinfizieren. Zum Wischen und Aufsaugen
Zellstoff verwenden, diesen anschlieBend autoklavieren und entsorgen. Detaillierte Angaben zur speziesabhangigen Vorgehensweisen sind den
Datenblattern der GESTIS-Biostoffdatenbank zu entnehmen.

Substitution

Substitution 1

Substitution von Gefahrstoffen, Verwendungsformen und -verfahren wurde gepriift. Der Versuch ist zur Vermittlung wesentlicher Lerninhalte nicht verzichtbar und kann unter Einhaltung der in der
Versuchsvorschrift genannten Einschrénkungen und mit den dort genannten SchutzmaBnahmen durchgefiihrt werden.

Gefahrliche Stoffeigenschaften oder andere Gefahrdungen, die eine Durchfiihrung durch Schiler/innen oder Lehrkrafte grundsatzlich ausschlieen
wirden, sind nicht bekannt. Die Stoffliste DGUV Information 213-098 in degintu.dguv.de wurde berlcksichtigt.

Urspriingliche Vorschrift mit konz. Salzsaure bzw. Eisessig kann durch das Supermarktprodukt Essigessenz (25%-ig) ersetzt werden.
Alternative Variante mit Weinsaure flhrt zu einem langer haltbaren Reagenz.

Medien und Abbildungen

Herstellung Dragendorff-Reagenz
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