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Analyse 3 :  HCl-Gruppe + H2S-Gruppe + Anionen

1 Befund :

Die Probe ist ein trockenes weißes Pulver und riecht deutlich nach Essig.

2 Vorproben :

Marshe Probe :

Die Marsche Probe ist eine Vorprobe auf Arsen und Antimon.

In ein Reagenzglas wird etwas von der Probe, einige Zinkplättchen, verdünnte Salzsäure und sehr wenig Kupfersulfat gegeben.

Das Reagenzglas wird mit einem durchbohrten Stopfen verschlossen,

durch den ein Glasröhrchen gesteckt wird, das am Ende zu einer dünnen Kapillare gezogen ist.

Sobald das entstehende Gas die Luft im Reagenzglas verdrängt hat, wird es an der Kapillaröffnung entzündet.

Die Flamme wird an einen sauberen Porzellantiegel gehalten.

Ist die Flamme hell fahlblau, ist in der Probe Arsen oder Antimon enthalten.

Auf dem Tiegel bildet sich dann ein rußartiger schwarzer Belag,

der von metallischem Arsen oder Antimon herrührt.

Das Arsen löst sich in alkalischer H2O2-Lsg. schnell, Antimon dagegen nur sehr langsam.

Bei der Probe waren sowohl eine fahlblaue Flamme als auch ein schwarzer Belag auf dem Tiegel zu beobachten, der sich nach Zugabe einer verdünnten Natronlauge,

die mit einigen Tropfen H2O2-Lsg. versetzt worden war, schnell wieder auflöste.

Daraus kann geschlossen werden, dass die Probe Arsen enthält.

3 Anionen-Nachweise :

Es wurde ein Sodaauszug gemacht.

Nachweis von NO3- mit Tüpfelprobe :

Auf einer Tüpfelplatte werden  (-Naphtylamin und Sulfanilsäure vermischt und mit verd. Essigsäure angesäuert. Dann kommt ein wenig des Sodaauszugs hinzu.

Ist Nitrit enthalten, entsteht ein stark färbender rot-violetter Azo-Farbstoff.

Mit Nitrat findet die entsprechende Reaktion nicht statt.

Wird das Nitrat aber mit Zinkpulver zu Nitrit reduziert, bildet sich an dem Zinkpulver langsam der Farbstoff.

Das war nach Zugabe von Zinkpulver tatsächlich der Fall.

So kann daraus geschlossen werden, dass die Probe kein Nitrit, jedoch Nitrat enthält.

Nachweis von CH3COO- :

Ein wenig von der Probe wurde mit der ca. vierfachen Menge Kaliumhydrogensulfat (KHSO4) versetzt.

Ein stärkerer als der ohnehin schon vorhandene Essiggeruch trat auf.

Die Probe enthält also Acetat.

4 Kationen-Nachweise :

(Die Filtrate sind der besseren Übersicht wegen nummeriert)

Die Probe löste sich beim Erhitzen in verd. HNO3.

Die abgekühlte Lösung wurde mit verd. HCl versetzt. Ein weißer Niederschlag war zu sehen.

Die Probe enthält also Blei, Silber oder Quecksilber.

Der Niederschlag wurde abfiltriert (Filtrat 1), mit wenig kaltem Wasser gewaschen und dann mit heißem Wasser gespült (Filtrat 2)

Ein Teil des Filtrats(2) wurde mit Chromat (CrO42-) versetzt. Ein deutlicher trüb-gelber Niederschlag von PbCrO4 zeigte das Vorhandensein von Blei an.

Der Niederschlag wurde mit konz. NH4OH-Lsg. gespült. Eine Schwarzfärbung durch die Bildung von elementarem Quecksilber war nicht zu erkennen, die Probe enthält also kein Quecksilber.

Das Filtrat(3) wurde mit Wasser verdünnt und mit verd. HCl angesäuert.

Es entstand ein weißer Niederschlag von AgCl, der sich im ammoniakalischen wieder löste.

Die Probe enthält also Silber.

Das restliche Filtrat(1) wurde mit TAA-Lsg. versetzt und beim Kochen langsam mit Ammoniumacetat auf einen pH-Wert von ca. 4 gebracht.

Der entstandene Niederschlag wurde abfiltriert.

Er wurde in LiOH/KNO3-Lsg geschwenkt. Es wurde erneut Filtriert.

Der Niederschlag mit der Kupfer-Gruppe wurde mit 1/3 konz. HNO3 versetzt.

Es blieb kein schwarzer Rückstand zurück, der auf HgS hingedeutet hätte.

Das passt zu der Tatsache, dass schon in der HCl-Gruppe kein Quecksilber nachweisbar war.

Die Lösung wurde mit H2SO4 abgeraucht.

Danach war ein feiner weißer Niederschlag von PbSO4 zu erkennen, der auch zu erwarten war,

denn Blei wurde schon in der HCl-Gruppe nachgewiesen.

Der Niederschlag wurde abfiltriert.

Das Filtrat(4) wurde mit konz. Ammoniakwasser versetzt.

Ein trüber weißer Niederschlag war zu erkennen, jedoch keine Blaufärbung,

die auf Kupfer hingewiesen hätte.

Der weiße Niederschlag stammt von Bi(OH)3 bzw. Bi(OH)SO4.

Somit ist Bismut nachgewiesen.

Der Niederschlag wurde abfiltriert. Dem Filtrat(5) wurde TAA zugegeben.

Eine Gelbfärbung der Lösung war nicht zu beobachten.

Dies hätte auf das Vorhandensein von CdS hingewiesen.

Die Probe enthält also kein Cadmium.

Das Filtrat mit der Arsen-Gruppe wurde verworfen, weil mit der Marschen Probe schon das Vorhandensein von Arsen und die Abwesenheit von Antimon nachgewiesen wurde.

Zinn wurde mit der Leuchtprobe nicht nachgewiesen.

5 Ergebnis :

Die Probe T/4 enthält die Anionen NO3- und CH3COO- sowie die Kationen Ag+, As3+, Bi3+ und Pb2+.
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Anhang

R- und S-Sätze der verwendeten Chemikalien :

Konz. HNO3 :
R 8-35, S 1/2-26-36-45

R 8:

Feuergefahr bei Berührung mit brennbaren Stoffen. 
R 35:

Verursacht schwere Verätzungen.

S 1:

Unter Verschluss aufbewahren.

S 2:

Darf nicht in die Hände von Kindern gelangen.

S 26:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser abspülen und Arzt konsultieren.

S 36:

Bei der Arbeit geeignete Schutzkleidung tragen.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.

Verd. HCl :
R 34-37, S 26-36/37/39-45

R 34:

Verursacht Verätzungen.

R 37:

Reizt die Atmungsorgane.

S 26:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser abspülen und Arzt konsultieren.

S 36/37/39:
Bei der Arbeit  geeignete Schutzkleidung, Schutzhandschuhe und Schutzbrille tragen.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.

Verd. H2SO4 : 
R 34, S 26-45

R 34:

Verursacht Verätzungen.

S 26:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser abspülen und Arzt konsultieren.

S 45:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser abspülen und Arzt konsultieren.

Verd. HNO3 :
R 34, S 26-36/37/39-45

R 34:

Verursacht Verätzungen.

S 26:

Bei Berührung mit den Augen gründlich mit Wasser abspülen und Arzt konsultieren.

S 36/37/39:
Bei der Arbeit  geeignete Schutzkleidung, Schutzhandschuhe und Schutzbrille tragen.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.

(-Naphtylamin :R 22, S 2-24

R 22:

Gesundheitsschädlich.

S 2:

Darf nicht in die Hände von Kindern gelangen.

S 24:

Berührung mit der Haut Vermeiden.

Sulfanilsäure :
R 20/21/22, S 2-25-28

R 20/21/22:
Gesundheitsschädlich beim Einatmen, Verschlucken und Berühren mit der Haut.

S 2:

Darf nicht in die Hände von Kindern gelangen.

S 25:

Berührung mit den Augen vermeiden.

S 28:

Bei Berührung mit der Haut sofort mit viel Wasser abwaschen.

H2O2 :

R 8-34, S 3-28-36/39-45

R 8:

Feuergefahr bei Berührung mit brennbaren Stoffen. 
R 34:

Verursacht Verätzungen.

S 3:

Kühl aufbewahren.

S 28:

Bei Berührung mit der Haut sofort mit viel Wasser abwaschen.

S 36/39:
Bei der Arbeit  geeignete Schutzkleidung und Schutzbrille tragen.

S 45:

Bei Unfall oder Unwohlsein sofort Arzt zuziehen.
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