Urotropintrennungsgang der Ammoniumsulfid-Gruppe

Bevor mit dem Trennungsgang begonnen werden kann, muss stérendes Phosphat
abgetrennt werden. Dies geschieht durch Zusatz von Eisen(lll). Zuvor muss jedoch
auf Eisen gepruft worden sein!

Die LOsung ist, nach der Fallung der H,S-Gruppe, HCl-sauer und wird nun mit
Ammoniumcarbonat-Lésung (zuerst konzentrierte, dann verdiinnte Losung) versetzt,
bis der Niederschlag bestehen bleibt. Mit méglichst wenig HClerq. wird der
Niederschlag wieder in Losung gebracht. Anschliel3end wir die Losung aufgekocht
und mit 10%iger Urotropin-L6sung versetzt.

LHZ Urotropin (Hexamethylentetraamin)
CeH12Ng + 6H,0O -> 6HCHO + 4NH3

"\ Beim Erhitzen zerfallt Urotropin zu Ammoniak und Formaldehyd.
Dadurch kann ein pH-Wert von 6 eingestellt werden.

An dieser Stelle fallen die 3-wertigen Kationen Eisen(lll), Chrom(lll) und
Aluminium(lIl) als schwerlosliche Hydroxide aus. Die Ubrigen Kationen bleiben in
Losung. Die noch heil3e Lésung wird zentrifugiert.

Niederschlag:

Aluminium-, Chrom- und Eisenhydroxid werden in HClyon,. geldst, in einen
Schitteltricher gegeben und mit Ether ausgeschittelt. Eisen(lll) liegt als
Chlorokomplex [FeCls(H20),] vor und tritt in die etherische Phase tber. Aluminium
und Chrom verbleiben in der wéassrigen Phase.

Nach dem Abtrennen der etherischen Phase wird diese mit HChqg. versetzt und
anschlielend der Ether abgedampft. In der HCI-sauren Losung kann Eisen mit
Thiocyanat nachgewiesen werden.

Die wassrige Losung enthalt noch AP und Cr®*. Diese Lésung wird mit NaOH (30%)
und H>O- (3%) versetzt. Chrom wird zum Chromat oxidiert, Aluminum liegt als
Tetrahydroxoaluminat vor. Chromat kann als Bariumchromat nachgewiesen werden.
Aluminium wird mit Ammoniumchlorid als Aluminiumhydroxid ausgefallt und
anschlieRend als Thenards Blau nachgewiesen.

Zentrifugat:

Das Zentrifugat enthalt Ni**, Co?*, Zn?* und Mn®*, sowie die Ammoniumcarbonat- und
|6sliche Gruppe. Die Lésung wird mit Ammoniak alkalische gemacht und mit
Thioacetamid unter erwarmen versetzt. NiS, Ni»S3, CoS, C0,S3, ZNS und MnS fallen
aus und werden abzentrifugiert.

Der Niederschlag wird mit Essigsaure versetzt. Dabei geht nur MnS in Lésung und
wird abzentrifugiert und kann nachgewiesen werden.



Der verbleibende Niederschlag wird mit HClerg versetzt. ZnS l6st sich und wird
abzentrifugiert und nachgewiesen.

Der Niederschlag enthalt nun noch Ni»S3 und Co,S3. Lésen in HAc/H,O, und parallel
nachweisen.



