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Übung 3 :  Einzelnachweis der Kationen der H2S/As-Gruppe.
[ Zur besseren Übersicht sind die Filtrate nummeriert ]

Nach dem Digerieren der H2S-Gruppe liegen die Elemente der H2S/As-Gruppe im Filtrat(1) als Thiooxoanionen vor:

Sie werden mit verd. HCl angesäuert und dann mit TAA versetzt.

Dadurch fallen wieder die Sulfide aus :

Wird nun konz. HCl zugegeben, so gehen Zinn und Antimon als Chlorokomplexe in Lösung :

[SbCl4]-, [SnCl6]2-.

Das Arsensulfid löst sich nicht, es wird abfiltriert.

Das Filtrat(2) wird jetzt mit Eisenspänen versetzt. An dem Eisen wird das Sb3+ zu elementarem Antimon reduziert, das Sn4+ wird nur zu Sn2+ reduziert.

Das elementare Antimon wird entfernt und in Königswasser gelöst.

Es wird abgeraucht und wieder mit Wasser verdünnt.

Wird die Lösung nun mit TAA versetzt, fällt das Antimon als oranges Antimonsulfid (Sb2S3/5) aus.

Im Filtrat(2) befindet sich jetzt noch das Sn2+ in Form eines Chlorokomplexes.

Fügt man Quecksilber(II)chlorid-Lsg. hinzu, dann wird das Hg2+ zu Hg1+ reduziert.

Es fällt als Hg2Cl2 (Kalomel) als weißer trüber Niederschlag aus.

Ist Sn2+ im Überschuss vorhanden, wird das Hg1+ weiter zu elementarem Quecksilber reduziert,

das schwarz gefärbt ist.

Das zuvor abgetrennte Arsensulfid kann in konz. Ammoniakwasser,

das mit etwas H2O2 versetzt wurde, gelöst werden.

Es liegt dann als Arsenat und/oder Arsenit vor.

Wird die Lösung jetzt mit Ammoniummolybdat versetzt, fällt das Arsen in Form eines gelben Ammoniummolybdato-Komplexes aus.

Alternativ kann die Lösung auch mit Zinn(II)-Lsg versetzt werden,

dann fällt schwarzes elementares Arsen aus, das gegebenenfalls weiter untersucht werden kann.
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