Trennungsgang der Kationen

I. HCl - Gruppe

Probensubstanz in verd. HNOsz erhitzen und ldsen. Zugabe von 6 molarer HCl, Nd. abfiltrieren:

PbCl,y HgyCly AgCl
weild weild weild Das Filtrat enthdlt die Kationen
der II. - V. Gruppe!

Rickstand mehrfach mit siedendheiBem Wasser ibergieRen:

Pb2* HgyCl, AgCl
1. waBrige LOsung stark Filterritckstand mit NH3-LOsung behandeln:
abkihlen -> PbCl, fallt
aus.

Hg™ + [Hg (NHz)]C1 [Ag (NH3) 2] "

2. Loésung mit Na-acetat
(HAC + CHsCOONa) ver- schwarz/weilB
setzen und mit K,Cr;07
prifen : gelber NS von schwarzer Filterriickstand beim Ansduern mit HNO;3
PbCrOq zeigt Hg an fallt AgCl wieder aus!

Niederschlag wird unter UV-Bestrahlung grauschwarz

Einzelnachweise siehe:
Jander, Blasius, Lehrbuch der analytischen und préaparativen anorganischen Chemie
Wolfgang Werner, Qualitative anorganische Analyse




II. H>S - Gruppe

Filtrat der I. Gruppe (HCl Konzentration ca. 6 molar), in ein 100 ml Becherglas uberfiihren, Nitrate verkochen
HgZ+ Pb2+ Bi3+ Cu2+ Cd2+ A53+ sb3+ Sn2+/4+
Thiocacetamid (TAA) als Feststoff oder L&sung zugeben, rithren und ca. 20 min. bei 60°C halten, Nd. abfiltrieren, Filtrat mit heiRem Wasser auf das ca. doppelte
Volumen verdiinnen, Zugabe von TAA, Nd. abfiltrieren, Vorgang wiederholen bis pH 3-4, Prifung auf Vollstandigkeit der F&llung in starker Verdiinnung.
HgS PbS Bi:Ss Cus Cds Sb2S3 Sns
schwarz schwarz dunkelbraun schwarz gelb orange hellgelb
Gesamtniederschlag mit LiOH / KNO; Lsg. mehrfach im Filter waschen:
II.a Hgs Pbs Bi.S3 Cus Cds II.b [Sbsy]*~ [Snss)?-
Niederschlag der II.a Gruppe mit halbkonzentrierter HNOj; erhitzen, filtrieren, waschen: Filtrat mit verd. HCl ansduern, filtrieren:
Hgs Pb?* Bi3* Cu?* cdz* SboS3+/5+ SnS:2
Rickstand in Kénigswas- Filtrat mit 3 ml konz. H,SO, versetzen und bis zum Auftreten weiBer NS nitratfrei waschen, konz. HCl zugeben,
ser lésen, weit ein- Nebel eindampfen. Abkithlen und mit H,0 versetzen, kochen, filtrieren:
dampfen, mit verd. HC1l abkithlen und filtrieren:
und H,0 aufnehmen. PbSO4 Bi3* Cu?* cd?* Sb3* Sn4*
Prifung mit SnCl, Lsg.: weill
--> Hg2Clz weibl Riickstand mit Filtrat mit konz.Ammoniak im UberschuB versetzen, filtrieren: mit Eisenndgeln
kochen, filtr.: heiBer essigsaurer
Na-tatrat Lsg. be- Bi (OH) 3 [Cu (NH3) 4]2* [Cd (NHs) ]2 sb*o Sn2+
handeln und mit weib blau farblos Leuchtprobe
K,Cr,0; prifen: Ruckstand auf d. Blaufarbung der Lsg. Blaue Lsg. mit schwarze Flocken blaue Fluoreszenz
—-> PbCrO4 Filter mit Na- zeigt Cu?* an. Natriumdithionit von metallischem
gelber NS stannat Lsg. Kupfertetramminkompl. im H,O0 Bad er- sb* in der Lsg.
(NaOH + SnCl,) warmen. Es fallt
tbergielen elementares Cu®
Das Filtrat der HzS ->Bi*® elementar aus, abfiltrieren evtl. Gutzeitsche Probe aus
Fdllung enthdlt die schwarz und H,S einleiten der Ursubstanz
Kationen der III. - --> CdS gelber NS
V. Gruppe!




ITII. (NH4)2S - Gruppe

IIl.a) Ammoniak - Gruppe

Verkochen von H;S aus dem Filtrat der II.

Fe3+

Einen Spatel NH4Cl zugeben u.

reagiert.

Fe(OH)3
(rostbraun)

Cr(OH)3
(graugrin)

NS abfiltrieren oder zentrifugieren.
NS mit wenig heiBer verd. HCl losen und tropfenweise mit NaOH neutralisieren.

Lsg.
Fe (OH) 3

NS mit heiBRem Wasser
waschen, in heiBer verd.
HC1 16sen:

Nachweis mit NH;SCN

-——> Fe (SCN) 3

Rotfarbung

in 30%ige NaOH / 3%ige Hy0, (1:1)

eingieben,

CIO427

in der Hitze soviel NH3 zutropfen,
Dabei treten folgende NS auf:

Gruppe und Zugabe einiger Tropfen konz.

a13+t

Al (OH) 5
(weiB)

unter Umrihren kurz zum Sieden erhitzen,

[AL(CH)4]

Bei Anwesenheit von Cr® ist das Filtrat gelb gefarbt

a)Nachweis als CrOs:
Einige ml der Lsg. nach
Zerstoren des H,0, und
Abkihlen mit verd. H,S0,
ansauern, Zugabe von
Amylalkohol und H20;
durchschitteln -->

voribergehende Blaufarb.

b)verd. H,SO, Lsg. von
Cr3 mit Alkaliperoxodi-
sulfat versetzen, kurz
kochen --> orange Lsg.
Bildung von Cr,0,%"

Restliches Filtrat im
Becherglas mit NH,4Cl zur
schwach sauren Reaktion
bringen --> Al (OH); weil}

NS Al (OH); aufldsen,
essigsauer stellen und
mit Morinlsg. versetzen
--> grune Fluoreszenz
(evtl. UV-Lampe)

Thenards Blau:
Spinellbildung mit

Co (NO3)2 —--> Blaupigment
aus der Ursubstanz

HNO3

Ti4+

bis die Losung deutlich ammoniakalisch

TiO2-aqg.

zentrifugieren:

Nachweis nur aus der
Ursubstanz:

Spatelspitze Substanz
mit 3 ml H»SOs 5 Min.
kochen, erkalten, 2-3
Tropfen 3%iges H0;
zugeben:

-=> T10,S0,
gelborange Farbung

Das Filtrat der NH3-
fdllung enthalt die
Kationen der IIIb.-

V. Gruppe.




III.b) (NH4).S — Gruppe

Filtrat der III.a Gruppe enthdlt unter anderem:

c°2+

Filtrat schwach ammoniakalisch stellen
leicht kolloidale Niederschldge und l&uft durch den Filter.
(siehe unten) :

Fallung HAC gibt

CoS
schwarz

NS mit verd. HAC aufschlammen,

CoS

NS mit verd. HCl aufschlédmmen,

CoS
NS mit verd. HAC u.
1l6sen, H»0, verkochen:
C02+

Ni2+

Nis
schwarz

erwarmen,

Nis
erwarmen und

Nis

2 Tropfen 3%igem H,0»

Ni%

Nachweis von Co?* und Ni2* aus derselben Lsg.:

mit einer Spatelspitze
NH4SCN versetzen und
Amylalkohol zugeben:
-> blaue Alkoholschicht

Boraxperle mit Gruppen-
NS oder US:-> intensiv
blaue Perle

Lsg. ammoniakalisch
stellen und Dimethyl-
glyoxim zugeben:

-> roter NS

Das Filtrat der H,S Fidllung enthdlt die

Kationen der IV. und V. Gruppe!

(pH 8_9)1

Zn2+

Lsg.

ZnS
weild

filtrieren oder zentrifugieren:

ZnS

abtrennen

Zn2+

Zur Abscheidung ver-
schleppter Kationen

(Mn?*) mit NaOH -
Platzchen versetzen,
aufkochen, filtrier-
en: alkalisches Fil-
trat mit HAC schwach
sauer stellen und
mit TAA (60 °C)
versetzen --> 2ZnS
(NS erscheint erst
nach einiger Zeit)
Rinnmannsgrin:
Spinellbildung

mit Co (NO3),

weilld

erwdarmen und mit TAA bei 60
Diese Storung lapt sich vermeiden,

Mn2+

°C versetzen.

MnS
fleischfarben

Mn%
Nachweis von Mn?*t aus der

Ursubstanz mit PbO, und konz.

Oxidationsschmelze des

Gruppen NS mit Na,COs/

KNOs; auf Magnesiarinne:
--> grune (K;MnO4) oder
blaue (K3MnOs) Schmelze

NiS bildet
wenn man zur

HNO3




IV. (NH4)>.COs - Gruppe

Das Filtrat der III b Gruppe enthalt unter anderem:
Ba?* Sr2+ Caz+

Filtrat mit verd. HCl schwach ansduern und stark einengen. Nach Zugabe von 2 ml konz. HNO4

in einer Porzellanschale abrauchen (Abzug!). Rickstand nicht glithen! Nach dem Ab-

kiihlen mit wenig verd. HC1l aufnehmen, mit NH; ammoniakalisch stellen und mit 2 ml

(NH4) ,CO3 LOsung versetzen, 2 Minuten zum Sieden erhitzen! NS abfiltrieren oder zentrifugieren und
mit heiBem Wasser waschen:

BaCOs SrCOs3 CaCoOs Das Filtrat ent-
weil weil weil hdlt die Kationen
NS in wenig verd. HAC ldésen und Flammenfédrbung prifen: der V. Gruppe!
blaBgrin karminrot ziegelrot

NaAc zugeben bis pH 4-5 erreicht ist. Tropfenweise K,Cr;07; in geringem Uberschuf

zugeben: (feines Filterpapier! Das Filtrat soll schwach gelb gefarbt sein)
BaCrO, Sr2t Ca?t
gelb
BaCrOs muB vor dem Nachweis Im Filtrat missen Sr2* und Ca?* vom Chromat getrennt
von Sr vollstédndig abge- werden. Mit NHs; ammoniakalisch stellen und 2 ml
trennt werden. Da es oft (NH4) 2CO3 zugeben, erhitzen und filtrieren oder zentrifugieren:
hartnédckig zur Kristalli-
sationsverzdgerung neigt, SrCOs3 CaCoOs
muB es durch Reiben mit dem weil weild
Glasstab zur Kristalli- NS in wenig HC1l 16sen und (NH4)2S0. Lsg. zutropfen:
sation gebracht werden.
SrS0O, Filtrat der SrSO; Fallung
weild ammoniakalisch stellen, er-

warmen und (NHg)2C204 zugeben:

CaCy04
welld




V. Losliche Gruppe

Nach Abtrennen der IV. Gruppe,
Tropfen verd. HCl ansduern und Flammenfarbung prifen:

Mg2* k* Nat
keine Farbung fahl violett (Kobalt-
glas bei Gegenwart
von Na)

intensiv gelb
erscheint sofort
und halt langer als
1 Minute an

Mit der restlichen Ldsung werden Mg+ und KV
nebeneinander nachgewiesen:

+ (NHg) 2HPO4
erwarmen und
Zugabe von NHjz
—>MgNH4PO4* 6H,0
welld
(Mikroskop Sterne)

+ HC1lO4 verd.

-> KC1l0O4 weil
(Mikroskop:
rhombische Kristalle)

verbliebene Losung stark einengen.

Etwa 1 ml der L&sung mit einigen

Lit ( NEto)
karminrot fahlgelbe
untypische
Farbung

Nachweis aus

der Ursubstanz

(Blaukreuzver-
fahren!)




Toxikologie von Schwefelwasserstoff:
Lihmung des Atemzentrum schon bei geringen Konzentrationen, deshalb unter dem
Abzug arbeiten!
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