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VORWORT.

Die gleichen Gesichtzpunkte, welche mich hei der Abfassung
des ersten Theiles des vorliezenden Lehrbuches eeleitet haben. sind
mch bei der Bearbeitung des zweiten Theiles, der guantitativen
chemischen Analyse, maassgebend gewesen. Den dort wie hier
angestrebten Zweck — dem |:.'”r-‘l.'<|ic'||e-1]' Fleisse der Studirenden zn
Hilfe zu kommen habe ich dadurch am besten erreichen zu kénnen
geglaubt, dass ich in einzelnen Punkten eine etwas andere als die
sonst wohl iibliche Anordnung des Stoffes withlte. Nach einigen ein-
leitenden Bemerkungen iiber die einzelnen Methoden und '|F|\-|';|Tic-‘.||-1|
der quantitativen chemischen Analyse folgen in dem zweiten Abschnitte
zuniichst die hesonderen gewichtsanalytischen Bestimmungsweisen der
hitufiger vorkommenden Elemente.

Die Fintheilung der Elemente in Metalle und Metalloide und
weiter in die einzelnen Gruppen entspricht vollstiindig der Anordnung
des ersten Theiles (der ¢malitativen chemischen .\|1:||}.'.-|-'-, Jedoeh habe
ich hier die selteneren Elemente fortgelassen. Wer in die Lage kommt,
eine quantitative Bestimmnng der selteneren Elemente ansfithren

zu miissen, wird stets schon weiter vorgeschritten sein, nnd unter-

richtet sich im einzelnen Falle dann besser in den betreffenden Original-
whbeiten fiher den einznschlagenden Weg,

Bei der Besprechung der einzelnen Gruppen habe ich ein Haupi-
gewicht  darauf gelegt, neben den Einzelheiten der hesonderen
Bestimmungsweisen das allgemeine Verhalten der einzelnen Grappen
||--:".Hl'a‘.!L|II'|NZ‘||. und die Verschiedenheiten der einzelnen Glieder dieser
Gruppe: einander gegeniiberzustellen. Daher gehit bel jeder Gruppe
iine Uebersicht itber das allgemeine Verhalten der hetreffenden Grappe
voraus. Dann folgen die besonderen Bestimmungsweisen der einzelnen

Grlieder dex

ruppe, und schliesslich die zur Trennung der hetreffenden
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in einer chemischen Verbindung oder in einem mechanischen Gen

Einleitune.

I} rquant il:-i"'-I 4':I"5I-i'-"|i" \|,||;||.‘,'_--- ]. e I\\.!;'- al

LY -.l | a1 i |,-|| 17 YN |-.;1|;|=-||||-!' A1 Tren-
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quantitative \nalysze ex
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fiese Blemente von einander zu trennen hat.
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Die }'.I'll-:.'"l-flllz_-_- der In elnem 2z
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l_l:l.'I'Jll'|| 1‘-fg-|.
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Messung der letzteren selhst.
selbem von bekannter Zusammensetzung j_'--l-|||'!|-.-||
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Die Aunfeabe der Gewichtsanalyse und Gasanalyse. sowie der
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Iheile deyp quantitativen Analyse sind verschieden.

a) Die Methoden der Gewichtsanalyse.
m - die zn untersuchenden

racht. Zn dieser Livsung

Ler der Gewichtsanalyvse werd

PEr zuerst in der Reo Lisung o
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Mzetig anch andere Elemente in dem zn untersuchenden

Kirper vorhanden waren. von diesen getrennt wird. Diese Ans-

heidung kann aneh durch den galvanischen Strom erfoloen.

7, | |' '|:.' J:l""_'ii_'llll'lll'_r tles |_\'-||.['.-|-_-., 8. «.).

doreh Ahg n der iiber ihm stehenden Fliissiokeit

schiedene unlésliche Ki rper wird sodann entweder ab-
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b) Die Methoden der Gasanalyse.

lor Bet der Gasanalvse werden die za er

mnd |i|---|-| V I!-I ner

es nun, dass die zu untersnchenden Karper

Be sid jedoe

fithrune von |

m den elementaren Unterricht
DestinnnG 15t
Es sei daher m

¢) Die Methoden der Maassanalyse,

Maassana i_'\ se geht

|.:||| e AL \.I

en Yerhilltniss zum Molecularcewichte der

-t

hindung s Nor !iug.ln':-'lul'_'-.'l. 8. 1.},

Von diesen Lilsungen Lisst m: lange zu der zu untersuchen-
Liisnn zufliessen, bis eine hestimmte Umsetzune cenan beendet

st.  Diese Umsetzung kann von der Abscheidung eines N ederschlages

seln |-;i|||1:|'_f--;| .-|r'|...|'|-|| der _‘\r;|,-'~-.;=|;‘l|'-| S i.'_:||||| aber

hestimmten Farbenwechse]

stattiindenden [Umsetzunge

Ler [\l.:;'..-; -Indicator ninzueeset

Normallosung erst d

1 7 y Ko |
HISetat, nachdem e

rstucinenden

heende

LWsCheInmne clnes

ele |I:|,'Il-"'l'-'.l- f1on zelod

Wird dann das Volumen der verbrauchten Normalltsung

Ablesung bestimmt, so kann man di

tdes zu bestimmenden Korpers finden.
soll z. B. die 1\l!'l:_}f-" des Silbers in einer Lésunge hesti |

o = erin = S i 16t i e e SR
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dimmoniam, CNSNH,. von hekanntem Gehalte, welchs 007614 o
Rhodanamn
und Ej
hst mit dem Silbersalze, z. B. dem Silbernitrat, um. und unlis

ches weisses S Iberrhodar 1cl, L SCN, wird anseeschieden:

. ST 1111
onimmm 1m |\|i'.|;»_-'|-|I=_||--.'|-:' enthalten miice, zur Silber-

j ¢ 1t ] 1S
ISUng  hinzufiiezsen, so setzt sich das Bhodana HINONI

lg NO. L. N H, SCN lg SON-- NH, N,

[rst nachdem alles Silber ans refitllt ist, tritt auch eine 1 -

4 ¥ 1 111 Ve " :
el aem !:.i-.l.:;|_.'-||!J|.‘"-:||I.!|! |1,|||| ||| I |_I~‘.-|:<-\_.||_--.|],,1-- Eat,

ich in Wass r it braunrother Farbe

Die vorher farblose Lisune nimmt jelzt eine  braunrothe Fiip-
ing an, und hieran erkennt man die Beendicune der Umsetzuno
zwischen dem Silbi rsalze und dem Rhodanammoninm Liest man
nan ab, wie viele ce Rhodanammoninm verbrancht worden sinid. so
ey It -';-': I‘!||:' welteres die M nge lif-.- m der unte ‘~'|l-'| ten |.|”---Il'|'_'
vorhandenen Sl ers: 1 ce Bhodanammonium enthielt (+0071514
Rhodanammoninm ader roooe VoI dem Moleculargewicht di
Nun entspricht aber 1 Moleciill ONSH
die obige Umsetz rlelchung zeict: also wird 1 ce CNSNH, gleich
rooss Ag, oder gleich Ll v sein: und doarch Multipli-
cation dieser Zahl mit der Zahl ¢ der wverbrauchten ce Rhodan-

ammonmnmiiosane ereiht ~.'_-:-|1 ';HI.{I I‘Iil' -”I-II'_I' iles “4”|"-!"'-

ges Salzes,

I

H, 1 Atom Silber. wie

010798 o S




Allgemeine Bemerkungen iiber die VYorbereitung und Ausfith-

. + PIT P ]
rung der guantitativen Analysen

l. Die Vorbereitungen zur Analyse.

i) Die Aunswahl der Substanz
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F
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Mas eln a ifithren nn u 1 Kii zelbat helighic
Vernnremignneen enthiil
i Bei wchter
man Y 10 b i
Analyse inand o
vachsen rkleiner
n Stiicke auseinander lesen, wenn nithie, unter Zuhilfenahme einer
Lupe. Die Gangart ist nach Maglichkeit zu beseitigen
b) Das Zerkleinern und Pulvern der Substanz,
Nachdem der Korper fin die Analyse iscewithlt 1 Muss el
zerkleinert werden.

[hes eeschieht beil leicht zn nivernden substanzen duareh Zer-

retben in emer Reibschale, die in

ans hirterem Materiale
als die zu untersuchende Substan:
soll ein hartes Mineral

zuniichst in sauberes

'-',i'|'l!|'[|_ =0 L\'.:‘_'ll ||;|-.-...-|!-.-

und trockenes Papier gewickelt, und d

' o Ay i
Rann man die Kielneren oStucke,
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1 15t 1 i halter Pulver f ths n 1 1
i sicher 1 the dhestimmungen mit einheitlicher Sub
7 ifithres
¢) Das Trocknen der Subsfanz,
Wik le andern Verunreinigoneen, so muss auch die anhaffende 1

Fonel tiekeit von der zu analysirenden Substanz vor I:-"..i!.li der llL”:'E." ©

0T itternt werder

Dies geschieht bei hygroskopischen Substanzen, welche ein Er-
et T : S T lurch Al :
mitzen ans peend emmem Grande nieh vertragen, Cdurei WPrEssEN

rwischen frockenem Fliesspapier. Wenn die Substanz

wasser enthilt. kann sie darant anch inter aimemn wecator. fiber

geschmolzenem Chlorealeium  oder  ither concentrirter Schwefelsiiure

i v _"' - 5 1 - - M " x & 4 ‘
rend villlig getrocknet werden, Dieses Troeknen wird erleichtert,
wenn die Exsiccatoren zo eineerichtet sind. dass sie aleichzeitie anch

mittelst der in den Laboratorien jetzt  allzemein gebrituchlichen
Wasserstrablpumpen) luftleer cemacht werd SO ler wenn da

i rsiranipumpen) luaitleer gemacht werden konnen; oder wenn das
I'ron cenmittel. Schwefelsiiure oder Chlorealeinm. sich  itber dem zn

trocknenden Kirper befindet *).
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2. Die Ausfithrung der Wiegung

Bei der Wiigung der Substanzen fir die Analyse ist eine Reihe

zn beriicksi wen, welche fiir eine genane Ermitte-

ung des Gewichtes der [Korper durchans nn

In erster Linie ist hei allen Wil

mit grosster Vor-

0t zn behandeln. und | alle Erschiitteruneen derselben zu vermeiden
| T ‘ Yt o 1 .
Ferner diirfen niemals noch warme Gegenstinde seworen werden. da

sten hervorrfen, und daduarch

indlich dart man nien

unteriassen, nach der Wiigune den Wa
thiessen, damit nicht Stanh und Fenchtickeit in denselben eindringen.

ng damit, dass man die Arretirnne der

Waage a1 htun en AT
il LS i B 1lstric
ér kleinen walehe en

I denkt n ine Seala mit einer
T - | B} | e
. | | |."!.If:f|'_ voin Descllauer dlls

Fot = 1 1+
dursrelrend, s0 Oass

wrelchnen wilre. [.iist
ter Waage, und wenn
haben, der Zeizer so

!'"I'il' \lll..':l_fl'l d

chwineen, dass der mittelste Theilstrich der Seala 10, anch de

"'fi'l'~-||||'.|||-'.! der Schwineungen hildet.

In der Reeel wird aber., weil eine ahsolute und danernde Gleich-
armigkeit der beiden Waagebalken nicht zu erveichen ist, der Null-
punkt ein wenig nach rechts oder links von der Mitte verschoben liegen.
Man beobachtet nun mach Auslisune der Waage, wie weit der

h nach links bewect, und schreibt den betreffenden Theil

Ses shenen Muster auf: stellt dann

la nach dem unten ang e

|
in gleicher Weise fest, wie weit der Zeiger nach rechts geht. und
wie weit er zum zweiten Male nach links zuriickkehrt. Aus diesen
Zahlen nimmt man das Mittel, und erfilhrt =0. welcher Theilstrich

der Seala den Mittelpunkt der Schwingnngen des Zeigers hildet.

Diese Beobachtungen der Schwingungen des Zeigers kiinnen

foleendermassen aufgeschriehen werden. wenn man mit / den linken
1- o o gy :

Umkehrpunkt des Zeigers, und mit » den rechten Umkehrpunkt (hei-

1 ] 1

Ues vom iJl"\-uI'l,':t'i'[l-[' ans ;1r':xrll_||-g|i bhezeilchnet.
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AT . 1 . iy e R | {
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lasteten Seh:

lie Waaee bel unl

beobachtet. Nehme
dle l'\'\..",_"||:|:.

ass,

den '\‘".--‘.':"'.'*" 10:4 wezeiet habe, und | 1
auf die Millieramme genau ausgefithrt sei, der Nullpunkt 11
cefunden werpd wi einer Belastung., die mit P bezeichnet sein
{ fenhar die linke Wa weh zu stark

Rettercewicht um einen 2

\.'I! YVars (T2 N FER ) I
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rechte Seite der Waage nm 1 mg mehr, nnd beobachte

h also die
rum den Nullpunkt, der jetat bei 10 liege. Es hat dann bei
ner Mehrbelastung des rechten Waagebalkens um 1 mg eine Ver-
schiebung des Nullpunktes um einen Theilstrich der Seala stattgefunden
Diesen  Ausschlag., den ein Millieramm hewirkt, nennt man die
| in der beschriebenen Weist

]':!.l !l'.i||'| lichkeit der Waage. Ist dies
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Il. Die Ausfiihrung der Analyse.

aboewooen ist. wird sie der weiter Im

r zu hesprechenden Behandlung auf tr

ere unterwort

nir einige 1erkungen ither die Auns-

a) Dis Auflosung der Substanz.

rt werden soll.

".l:.-l_‘;-'-- anf nassem ‘1\'-';.'1'
s wird die Substanz zuniichst in Lisung I die Substanz

Wasser zur

1. =0 wird -|'L'.-|"(-'I'_-Z.!I!'“I-

and 1st nur daranf zn achten, dass man einen
a1 orossen Ueberschuss dieses Lisunesmittels, aber auch nmeht

z11 wenie anwendet. Denn es ist ebenso stivend bei der Austithrung

der Analvsen. wenn man ibermiissic gorosse Flilssigkeitsmengen zn

i hat, wie es fir die Bemnhewt der auszu-

iwe hinderlich ist, wenn die Fillong aus zu
eoncentrirter Losung geschieht Die Uebnne muss es hier lehren, das
rehtige Maass en

|‘;' |||. |..-_L:‘||__r unter |

alten,

en, so hiite man sich,

wie der Anfineer dies hiiufie thut, mit zn grosser Flamme zu erlntzen,

mnvorsl

Aufkoe

s Anwiirmen das Becherglas springe,

1} 11
nicht d

in Spritzen und damit ein Verlust

N substanzg emntrete
;
Beim Auf

isen der Substanz und bel der darauf folgenden Aus-

as oder die Porzellanschale mit einem Deck-

se hedeckt werden. damit kein Staub hinemfalle, und anch nichts

ch Spritzen verloren oehe.

Anf-

Diese Vorsicht ist nmsomehr dann zu befolgen, wenn die

li n 1re bewirkt werden muss, und hierbei vielleicht

1 klune eintritt. wie z. B. beim Auflisen von Carbonaten
in Ganz besonders aber, wenn die Auflbsung durch Siuren
L eht, ein unnithiger Ueberschuss derselben zu vermeiden, da

dieser der spiter vorzunehmenden Ausfillang unmittelbar hindernd
nteecenwirken kann Wenn aber zur |.|'l-"i1||j_' eine concentrirte

Ninre, und zwar im Ueberschusse angewandt werden muss, so thut

pANZen 1sL,

|.-|-l'1if.:'|- Finwirkune wvoritherg
- Jel

(man verwendet am bhesten in diesen Fiillen nicht zu flache Porzellan-

Lisange hewirkt wurde

12 Deckelas von dem Gefilss, m we
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nillie verstirkter Flamme geglitht.
h vollstiine Verflitchti
1

liisst man erkalten, lanet den Inhalt des Tiegels mit Wasser aus, unil

ot dadurch die unveriindert geblichenen Alk in Lisang,
withrend das entstandene Magnesiumoxyd ungeldst zuriickbl

anf ein weht. tie mit

und anf dem Filter in heisser ver-

finmnie dure wieder eeltst.  Aus dieser ng £

als Magnesinmammoniamphos-

Sollten kleine Mengen von Guecksilber sich

heim Behandeln des das Magnesiumoxyil

mit in Lisung gehen, so wird dieses

fid. fg S, |||!|i-'|‘i sehwetelwasserstol

Magnesinmoxyd abfilta

nach 8. 26 f bestimmt. bezw. von elng

2 Dieé Trennung der Erdalkalimetalle von einander I

a) Die Trennung des Bariums von dem andern Metallen der Groppe.

1. Die Trennung des Bariun vom Strontinm

0

eispIeld
Barinmehlorid, BaCL .2 H, 0, und Strontiunmehlorid, Se 4, .6H, O;

1 . T
I schwerspatin 5. . L)

a) Die Reactionen, auf welehe sich die Trennung g

r ¥ 11 1 ¥ & i 131 1T
lrennune des Barums vom Strontiom s

laactionen voreeschlacen worden, und zwar
1. Solche. wi daraut bernhen, dass
~chwefel als nnr insserst wenig losliche Su

(L ETAEN ] I\||||;.|| inace verschieden \.-'I'lI:I.I"I.

venulfat echon in der Kilte durch Ammoniumearbonat

Sirontiu

wird. und die elel

n strontinmearbonat umgewan

anch eintritt bei der Einwirkung von Natrium- oder

rbonat bei Gegenwart von Kaliumsulfat, soll das Barinm-

- ] i | | ..|
womnat allein, noch auch O

fat weder durch Ammomume:

mat bei Gegenwart von Kalinmsulfaf

Natriumearbonat oder Kaliom

verindert werden. Man wiirde

at und von Strontimmsulfat mit emer Lisang wvon

odler mit einer Lisung von Natriumearbonat
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mg (sowle auch wvom Calcium als

rinmehromat) trennen. Na

dem das Barinumsulfat abfiltrirt und

igste mit heissemn Wasser aunsvewaschen ist,

"

Caleium nach 8. 44, das Magnesium nach S. 45 hestimmt

a) Die Reaection, anf welche sich die Trennung griindet.

Die Trennung des | ms vom Caleinm grimdet sieh daranf,

Strontinmnitrat, Se¢NO,),, in wasserfreiem Alkohol and

r des Stronfinms ux

Metalle vorlieeen. so werden diese

Wasser liisliche Salze vor. so man zunichst aus
der wiissricen Lisune heide Metalle
als Carbonate aus Wenn aber in

1ate, Vorieoesn. -.-".’I" 1 I|!|-‘-—' il

Die auf die

Wasser anseewaschen, und =

Die so  erl

iem duarel

! ' P b
verdampft. der Ri

zchliessenden |\|”|,||| ,:|| n mit wass Fretem
cossen. und mehrere Stunden bei ,I/.ifl.'!!il'l'-l'.lllll rainur !
Das Calciumuitrat eeht in Losung, wihrend das Strontinm-

ungelist zuriickbleibt, und

einem mit absolutem Alkohol

ancefeuchteten Filter gesammelt werd

Nachdem der Nie

Aether vollstiin

von Alkohol und

=g ,\.:l-.-",.--, '.\,r.;'.i.

in Wasser gelfist, und als Strontinmsulfat b S, 43 bestimm

[az alkoholisch-iitheris

vorgelectem Kiil

Wenn Barium, Strontinm und Caleium  gleich

ander zn trennen sind.
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2. Die Trennung des Strontinms vom Maenesiu:
Um das Strontivm vom Magnesinm zu trennen. fillt man dag  Trens
: -..
Strontinm 1 5. 43 dureh Versetzen de mit

als Stront

woe wird das Magnesium mnach S, 45 als

Maoneal nmaimsy 31 hostihat ansve
Magnesinmammoniumphosphat ausg

¢} Die Trennung des C

anscewaschen:

schlag von Caleivmoxalat anf dem Filter in heisser verdiimnter

erstoffsiinre wieder at doreh Ammoniak wieder aus-

LY It ] welker Vi his 1111 oxalat . Il

\uz der von dem | trirten Lisang wird das
Magnesinm nach 5. 45 als Magnesivmammoniumphosphat aus-
§f i,

Dritte Gruppe:
Die Erdmetalle (Aluminium. Chrom und Titan).
A remeines Verl

Die Metalle dieser Gruppe werde:

giinre und Sehwefelwasserstoffn

' 1 1 Pro— I 4 .
& Abher [ ||'.'|: meclhwelelammonium. und zzwar als I: ‘-:|1._\"|||-
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sowie durel

Al Cl, -+ 8 NH, OH = Al (OH), -+ 3 NH, Cl, oder

Dy . =3 Ba CO, +—=3H, O D (v OH), <

Il = \
Reactionen finden zur guanti m
vendune, & nachdem diese ler it
andern -\l-".;l..l'll. von denen sie cetrennt werd SAmMImen
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n kann das Alum
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DaAlE
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Das Aluminium wird in den meisten

l. als Alomininz

hyvdroxyd, Al

oetd and .|I_-
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Aluminiumoxyd, Af, O

1. Die B 1M mun g | Aluminiun v1ls Aluminium
als Alumini
Auminiumbhy \
verschiedene Reag werdel
llem 1 der Liism o 15t ode

oder Chrom oder FEid

[ o des Alumini lureh Ammonial i i 1
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clIss elner wiis ren Liosung von Ammoniak versetzt win
Da das kleiner Me von tberschissioem
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einen schwachen Gernch nach

\mmoniak zu der Lisunge hin-

en kann.

\nmininm gefunden v Man muss

daher entweder einen zu erossen Uehersehnss von Ammoni
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Wenn ansser dem Alnminiun noch I OCle \ =alze I
tli Liizung vorhanden waren, 0 12t eg oeboten, einma h=
e
nach di
Al | S| . | 3 ¢ = m | s 3 1 e 1
as Alowmininmhydroxyd leicht einen kleinen Theil der in der Lisung

illung des Alumiminmhbydroxyd durch Ammon

irfen kohlenstoffhaltice Verbindungen nicht ZUTaren sein, da diese

T scheidung  des  Alamini sanz hind konnen.
Jeswemen muss auch das Filter
LEVOTY \_:"i"I:'lll I'st hil: § I . ';i'.
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r(OIH), . und als Chrom-

1. O, (). opw ( T:

WOEen,

es hilnfie (bei der Trennung von

AT ] i -
um und von Asen ) ZUVOl

lzen mit Soda und Salpeter in das in Wa

2. durch Sel

Cr O, iitbergefi worden 1st.

timmung der Chromsiure s. im

fallune des Chroms als ( hromhyd wenn

.
m Chromoxvdszsalz vorlies

Befindet

T s lieses
{1511 50 MUISs dleses

elell \l'n-l'l-.“l' ZI elnem

nn durch Ammo

E @, O I']:ill'il':lll'il:'-

b I, mit anderen
viles durel Am

Isalz en

am hesten in  einer

VL
m  heisen Losung wird Ammoniak in
fzt, nnd dieser leh

Wass srhadde

da Chromhydroxyd in nicht unerheblichem Maasse von iiberschii

rschuss von Ammonis

verdunstet,

wied

\mmoniak geldst wird.

orangriine Niedersch von Chromhydroxyd wird sodann
bi mit heissem Wasser sehr sor oatrocknet
md in einem gewogenen rel nach dem Verbrennen Filters
ler Platinspirale geelitht, und als Chromoxyd. Cr, 0., gewogen. Aweck-

wel vor dem E'.Iilll.»i-'l-: mit dem D

nicht kleine Theile des Niedersehlages beim

. 1 . v
|-I|'('].il||!-"tll mit 1ort 1ssen werden.

Chrom sich noch andere, durch Ammoniak

der Lisang befinden, z B. Alka ), 80

veelkimiissie, den abfiltrirt ansrewaschenen und

retrockneten Niederschlag nach dem Verbrennen des Filters wieder
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n von P. Jannasch und J. F. Mac Gregory™)
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n der ammoniakalischen |.'--l||i,u heider Metalle mit

n. Zu dem Zwi
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unperoxyd zesch

Ueberschuss einer Salmiaklisune (auf

etwa 100 ee emer 1H5—20°12en Sahmiak-
die Abscheidung des Zinks zn verhindern,
nnd ein U von Ammoni anf die angegebene Menge von
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etwa 60—100 ec concentr

Dabei d: ime briunliche Firbung von Manean-

Sodann fiiet man zu der mit einem De

H—60 ce reines Wasserstoffsuperoxyd, wol
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Tievel hineingebracht, s Filter in der Platinspirale verbrannt, nnd

11:|.-' }lil"-i.‘\l'lll' I/.l-l'.’.i

bleibenden Gewicht in Zinkoxyd iiberg

3 1 ; i ' i
arbonat durch schar Glithen his zum gleich-

T
I'l

2 DieFillunecund Bestimmuneg des Zinks als Z

Sobald ausser dem Zink auch noch andere Metalle z

oder

durch Natriumearbonat

anch noeh die Alkalien zu bestimmen, oder wenn

sung vorhanden sind, so kann d:

salze in der Li
Weiteres als Carbonat gefiilllt werden. In

Zim

oder man kann auch das zun

Ian s

mehr entweder als Zinksulf)

. V1
1 - i 1 1 )

in Salzsiiure aufldsen, und dann durch kohlensanras atriom. w

vorhin. ausfillen.

Die

efelammonium aus neuntra
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E:ll'-ilii"'"l {-Ill'!'
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a) Die Fiillung « L.
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] i : i
metallen zn trennen 1sf, s

am besten aus heisser Lisung als Sulfid ausgzel

e etwa ‘.ls_'!|;=|:::--:||- rele Sallre |||;i'- 11 .\I!ill:"l 1AK nentrall=irt worden

ist. Die Lisune wird zweckmiis nach dem Vers 1 mit Sel fie

ammoninm noch einige Zeit auf Wasserbade erwiirm i i
Niedersel nachdem die Lisung sich
-t hat. arosse Nelounge

Filter zu man die klare Lisn

: 2 : ; ]
ohne den Niederschlag aufzurithren. auf das

liesslich den Niederschlag selbst mit schwe

Wasser anf das Filter. Wenn das Zinksulfid als solches ge-

1 | . o
WOrFan werien .--'-||_ g0 wird darant ll:!" ; Ilil'l' T
Niederschlag n

sewogenen Hose’schen

vom Filter abzelist, in einen
el hineingehracht. und das Filter in dex

verbrannt., (Da hierbei eine theilweise Oxydation der auf

n Reste des Zinksulfides stattfinden kann, so
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Beobachtung der beim Kup
fstrom bis zum gleich-
It so die Menge des Zinksulfides.

m ist zu vermeiden. Da

W il' '-'Z'll' Ml

Lisung vorsichtig

sen, (en Niederschlag doreh wiederholtes

durel |

hey n Wasser, Absitze

vl e ablauten, so muss
o] den in di Becherolasze
anf dem Tilter theilweise ge-
it mter verdiinnter Chlorwasserstofi-
i Niederschlag m noch

pnan iiherciesst das mit emem Dee

h m dem Trichte Wl it mit verdiinnter Salzs 3
nd wiseht it Wasser nach ltene Liisung des
.-’: | { i 11 SOWN il' VOl epwa
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i Zinkoxvd gewogcen
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L Yol Der ¢ rd abfiltrirt, mit s efel-

and zweclkmissig nochmals

vied W ure eelist, nm das Zink s liesslich mach 1 |
nasisen | ires Salz zu und als Zinkoxyd zu erl.
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Die Trennung der Erdalkalioxalate von den Metallen der

EEL

e geschieht fir |]:|:{|1]i|ixi'i‘..- Zwecke am besten =0, dass

7
T e

verblel

die Oxalate duorch Glithen zerstirt werden., und

Ritckstand in Salzsiiure wieder g t wird, Wenn die so erhaltene

mit Ammoniumsulfid versetzt so fallen nur
lle und die Metalle der

Trennung der Metalle der Eisengruppe von den

Ammoninm

ans,

i, die mit der Hisengruppe nIen

werden, uf, dass die

den Lisungen ihrer Oxyds: durech Kochen mit Natriumaeetat

dareh Bariumearbonat (¢

om und Alumini

(Alumininm) «

isune in der K zuzammen mit dem kisen, ab-
W en, wihrend alle andern M 1ET 1 in

ine verbleiben.
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Natrinmaluminat iibergefithrt

das Alumininm i

wird, ihrend das Eiser o oes kann die
Bestimmung | das Eisen anf
volumet - Wegs, . hestimmt w

s, Abszelmitt 11, B), und

Aluminium v
nachher zusammen als Das Alumininm kann
dann mittelbar be

\Il_l! ‘

Hydroxyde g

mit Soda und Salpe T i
.

N, Cr 0y, tibergefithrt wird (s. S. 62).

tans vom L

Die Trennung des T

bei liingerem Kochen el

dass die Titansinre

lisen als Oxydulsalz enthaltenden
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iisenoxydul- und Ei

i Die Trennung der SN -
verbindungen von einander und von den andern Metallen
der Gruppe.

z) Die Trennung der Eise lul- und KEis

verbindungen von einander.

Da nm die Eisenox :.l!'ﬁilu' nicht aber die [..i"'.'l"'_ﬂ"!l- salze
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alzsaurer Lisunge in der Kilte gefiillt werden., so kann man diese

zar Trennung von Hisenoxydul- und Eisenoxyid-
verbindungen benutzen. Indessen muss bei diesen Versuchen der Zu-

Luft auf das Sorefiltieste ausgeschlossen werden, da so

er 1rer

kann. Durch diese Riicksi

mng eine Oxydation der Eisenoxydulsalze statt-

1t _:'!':"-‘.il:..'l'll sich beide Arten der

¥ % dav } 1l T PR ¥ 1S = 1 »
ennung der beiden Verbindungsreihen des Eisens von einander prak-

daher das folgende Verfalren vorzuziehen.

tisch unbequem, und i

Eisenoxydul- und Eisenoxydsalz ent

--i;||' Fr

in Lisane sebracht, durch

o oxydirt, und darvaunf die ces

A\mmoniak gefi

It und als Eisenoxyd he-

nt. Dabeil wird vorauseesetzt, dass keine andern dorch A

fiilllbaren Metalle” vorhanden sind: sonst ist eine Trennung

ns von den fibrigen Metallen in der unten bese

Weise vorzunehmen. Eine zweite Probe wird darauf unter voll

Ausschluss der Luft eelést (indem dureh das Kiolbehen. in welclhem

e Liisung bewirkt andanernd ein Kollensiurestrom hindureh-
geleit in der Liist befindliche Eisenoxydulsalz
vl imm Absehmitt 11 B hese b Weise mittelst
K ] at bestimmt. Nachdem so die Gesammtmence

I handene Eisenoxydulsalz bestimmt ist

h Bechnung die Menge des Fisenoxyiles
I Oder mar 1
Gemisch unter villigem Ausschluss

worden ist, die Menge des varha yxydsalzes darch
Zinnchloriir volametrisch nach Absehnitt 11, B bestimmen, und anf

se Weise mittelbar die Menge der Fisenoxydulsalze feststellen.

I:.'I'! !'.i~'|'l.-r‘-_ V=

1Zen von «(

andern Metaller: ler (3 ruppe.

Da die Eisenoxydulsalze in der Mehrzahl der Reactionen

i ze der andern Metalle dieser Gruppe verhalten, z.

e T q | . 3 [ | ‘ L 5 y 22114
LL  TOEL .|I..|! dureh Bariumearbonat .::'|.=||-

weder dureh Natrinmaes

|0 181 es .".\'-!'-zI||.'i~nE-, wenn  bel einer \|||"r‘f|.:|I"|I|JII'-‘||JI'I

les Eisens von den andern Metallen der CGrruppe das Eisen

¥or Al 1 i R
salz vorliegt, dieses zonerst durch Erhitzen d

inre oder mat Salzsiure und chlorsaurem Kalinm (vel, 5. 70

L S 3
u oxvdire o0bald  dies wehen, also alles

fisen als Oxyil-

in der Losung ist. kann das FKisen vom Cobalt, Nickel,
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| - | AT 1 1

Soll nach Abscheidung
g 1 " 1

Weraen, s0 WwWIird die :.'“'-"'II:'Z dieses "ll"';||:-"

die Doppeleyanide zu zerset

IIZENOMIMen, Wi

nothie fltrirt, el

ammonium als

h Nitre ~||—:—\;:!|?|'--|

0
1
apl
nresl

1

|2

i

1 i
AT ke

Yieta




VI 1hf1 &= 1051 !.;|||_ --'_||I------!||':| naci
o | \
ey 0l 1el 1

1l farch clhrwelelamin

rardurenl wirn suniicl 1ederse Vi
AT AN, indd 2 kevaniiy, Znr(A .:.|| tler
:: S10ET I."': el 11 I |:_!|i||:f VTl “-l!ll-l'_l-"!/-'ll |!.-'
Forme N (LaY ) 2 KON und Zn(CN 1
Wird zu die L
i i I il
| e ar abfiltrirt,




nmals 1In

'*l"i'l‘-'.'ﬂ'J.‘.'l|\'.:I:JI':||IJ|I-'(|1if_"l'll'. \‘\.il.‘c.‘"l'l' LIII.‘-f'_"I"."I‘-I'! Illlll 1

-\'\I':.I ]—

1'i|i|||'\,'.,'-‘u-.|'|',4.‘||H.‘-'i-lll!'|- <__.|-]|-("J\‘,', _\':|.'-||||r-:|| ||| I |;|-|'[||-;’| Wk |

wasserstoff dureh Erhitzen volls vert

richen und die Lisung,

wenn nithig, zur Klirung filtrirt worden ist. wird das Zink nach 8. 85 £

dureh Sodaltsung als basiseh kohlensaures Salz @

und als
Zinkoxyd bestimmt.
Das Filtrat von dem Zinksulfid wird

'|-|i.lil'!";.|, durch Erhitzen mit Konieswasser d;

md das Nickel schliesslich nach 8. 76 f. dureh

llisches N

dj Die -['l"'lll.ll'l'.‘ des Urans vom Manegan

meta cel bhestimmt,

Das Uran kann vom Mangan und Zink in

wie von den andern Metallen der Eisenerunpe durch

sune mit Schwefelammonium und Ammoninme

werden (5. 8. 92), da auch Mangansulfiiz und

noniumearbonat nicht in Lésune gebracht werde

e¢) Die Trennung von Manegan und Zink

Trennung der Maz

I- 1500 S .'I
[ X i . vttt ks || 1
I :-:\-_.-,-|-.\_|ﬂ|-.- OIiEr srelalll ane
=0 '.|| aus e BUurer, tolr-
saurer Lisune e 1. Man v
Die [.'”‘lll‘-_l," heider Metalle alle ander: M
ZOAVOL | sein, mit Ausnahme allenfalls der -

WIrd, wenn nothig, zuni

von

eree1t. e |".'_.'||"" ||I: cIl !'.!Illlill:l|lll'l: oder -.I||'r.'|- VOTSICOTICen

0
Olte In e Falle schon ein Nieder ntstener !
i { diesEelr durecil vorsichtioen f.ll-':._«j Bnleae Ll g1
stoftsiiure ode 1gsiiure wieder m Lisung gebracht
sodann filgt man za dieser Lbsune eine Natyi p lsuno

Tropfen verdiinnter Essigsiure,

leitet his zu vollstindieer Sittio

heide Metalle in essi

Lusa

iodanide iiberfithren, und dann noch einice
I

Lisune von Rhodanwasserstoffsiure

lkann man sie

hfiizen
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und die Cadmiumsalze

|'|III|"i!£'I'i'i-

ist end
in unlisliche Oxydul-

'den, von denen das Queclk: rehloriiy, .')'-.-_ (
odaniir, Cu, (SCN),, durch ithre Bestindickeit

m Wasser und
dieser Metalle besonder

as Kupferr]

Siuren ausgezeichnet

Bestimmung

esonderen

Quecksilber
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[ Die quantitative Bestimmung der Quecksilber-

0O X x'|].E||-;!|£I'.

Die Quecksilberoxydulsalze werden stets als Quecksilber-
echloxrtir, Hy, G,

Die Abschel

cefilllt und als soleches zewogen

durch Ver-

g T |
oascinient

lung des Quecksi

sotzen der kalten und verdiinnten Losung des H_\'I\'l.|;|

alzes mit ver-
1 1

I[berchloriir durch

diinnter i'||i||\,'\,-.\','1,--u_-|'-.l-~]'!_uf|||!'|-. [a das ‘I?Iiu-u'.j:_.\-

Konigswasser als Quecksilberchls i Lisung gebracht werden

kann, =0 ¢ die Lisung des Quecksilberoxydulsalzes
enthalten. und muss diese nithigenfalls
scheidung des Quecksilberchloriirs durch Sodaldsung nahezn neufr:

en. Der ausgeschiedene Niederschlag wird anf einem vorher

Welr

100°? eetrockneten und gewogzenen

Was

Ler _'_'_--:~';|r.-||.1|--_i.

swaschen und bei 100° bis zum gleichbleibenden Gewich

[he Quecksilberox

unliselichem Quecksilberchloriir, Hy, Cly, reducirt und

1. Die Bestimmune der Qu

Tl e
gilh

Wenn Quecksilberoxydsalze

hestimmt werde cein freies
und auch keine iib y freie Salpetersii halten
Die Reduction der Quecksi axydsalze zum Ouecl (rp-

hieht durch phosphorige Siure.

hierzu nithige Lisung der phosp

en Sinre wird ili'll.l"lll

|1|||_-|i|'|- Dar vor IIl-'!' “'.'IIIR'?.IIH'." Der ||I|"|"'! :f:.-;'p;p.'m;']-_' VTl .'|_..»_~\

yrtrichlorid, FOL, mittelst Wasser:

PCl, 4 3 H, 0 = P0, H, - 3 HCL.

Die An

Aure 1st

1 Chlorwasser-

heidung des Queck-

silberchloriirs.




Die so bereitete I

Iten Lisung des Quecksilberoxydsalzes hinzugefiigt, und der lanesam

ag von (nmecksilberchloriir na

sich ansscheidende Niedersch zwiilf-

gem Stehen an einem missiz warmen Orte aunf einem vorher

1 - 1 i - 1 ot
pe1 100 cetrockneten

und gewogenen Filter gesammelt, mit heissem

Wasser ausgewaschen. und wlel

bei 100° bis zum eleichbleibenden

(zewicht getrocknet.

]'i" ]I""iil\"Till“ tdes i_l|||-|-!,.--i||||-

xydsalzes, z. B. des Queck-

silberchlorides, durch die phosphorige Siiure findet nach foleender

{zxleichung sta

2 Hy CL

+4
Gl

= PO ”'_. ) — ”_-I:, (8 — 2 HOT FoO,

i

i Bt dinnar Basstien tadandall
Die Temperatur der Lisung darf bei dieser Reaction jedenfalls

itherschreiten, weil sonst die Reduction weiter gehen und

metallisches Ouecksilber echildet v

Hy, Cly - PO, H, -~ H, 0 = 2 Hy L 2 HOl - PO, H

2. Die Bestimmung der (Quecksilberoxydsalze als

Quecksilbersulfid

cksilber si

als Oxyvdsalz in der Lisung befindet.

von Schwi

n ale

SUY prwiarmt 1 leicht als selowarzes

dansged

werden. (Dabei ist

.

e1dende Niederschlae a

1 14 i B
I e ]',|..||

it dem Uuecksilberoxydsalz

y, e
sl

ne Ouec

1 HDest -]
am Desten Sorort

T zur sicher-

n Filter gesammelt (das Filt

wasserstoffeas behandelt), und mit frisch

rreitetem Schwefelwasserstoffwasser. welchem einize Tropfen ver-

werd

e11, ;|EI~‘_'-".L':;-:'||!'_I|_ |'_*~ wird dann ver-

e erhiehliche Mengen wvon

S Ric) = o
etelquecksil

hwefel enfstanden in Folge der Zersetzung des Schwefelwasser-

n., deren '.'-:Hi-_'i- ]:

oung immerhin schwier

m die kleinen trotzdem das SEWE (e ksilher noch verunr i'li:"l:-

Mengen von Schwefel zu e

rnen, wird darauf der Niedersehlae

ichst mit Alkoho

‘lll.".ll"|

iem ausgewaschen, und das | Ler

reinem Schwefal

tr1eert ~ ¥
wird 1n eimne

der phosphorigen Siinre wird zu der
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so aufeefangen.) Der Schwefelkohlenstoff

Becherg

chanisch beicemenerten Schwefel anf. (Da der Schwefi

ausserordentlich leicht verdunstet (Siedepunkt 46°

TN E

s bei unvorsichticer Handl

Explosionen Veranlassung eehen kann, so ist sowohl

as hi (]
fl

Vorsicht zn beobachti

anch das Becherg zu halten, und ifiherhanpt ben rheiten

iwefelkohlenst im Freien oder unt

e
natn

guecksilbers verwandte Schw ke rein gein. unil
darf beim Verdunsten auf einen kst hinter-

lassen: nithizenfalls ist der Schwefelkohlenstoft
|

1
ksilberchlorid) anas

guvor (ither festem (hec Kolben anf demn

Wasszerbade and mit vor
Das Au

wird so lange f tzt. his die

des Schwe

v
wird.

ein Schwete

anf dem Filter so

(Geruch mnach Schwefelkohlenstoff

das Filter im Wigerd

rehen bei 100°

helremenst sewn, s« Mnen

schlag zuvor durch Decantiven und Auswaschen mit

i e . 1 1
wasserstoffwasser gereinigl worden ist, dureh [igeriren mit emer

~ s T ‘ Y f ¥ 5 o . . 4
Lidsung von nentralem Natriumsulfit, Na, 50O, das den Schwefe

unter Bildung von Natrinmhyposulfit, Ne, S; O,

filtices Auswaschen des Niederschlages mit helssem Wassar

I'nt ‘.\-:'|||"|. |I! 'ii:--l-'-u F [0 3 hinterher aber aunch noch el SOrir=

stindigen Entfernung der Natriumsalze erf

der \I- il

rschlag wieder bei 1009

2. Blei. I 206-01.

aunech von Antimon, K

FANOIMIen, rnd oe

BEhaekstand
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nicht oxydirten gelben Sehwefals zeigen, so ist es zweek-

5 14 it PTG Nenen |{:--i.'|r-|| M--Il_’-- v .“*;l|'lu"|_-|'*:"|II':'- I|--='|||:;;',|-.
" @
~ [ die idung des Bleisulfates
n nach wvolliger Klirung der Losung
N fat die etwa vorhandene Gangart
gemengt sein kann, so muss dieser Niederschlog nach der Wigung mit einer
i noniakalischen Lisung von weinsauréem Ammonium erwiirmt werden. FEs gehf
it ulfat in Lisung lie Ganeart ungelist zaritckbleibt nnd
3 r Nachds Rickstand mit heissem Wasser sorg
nd 1sgewaschen ist, wird er getrocknet, nach dem Verbrennen des Filt

ist, zuni Silbher
fallen, nnd «

nnd Kupfergruppe duvch

= I 1, ';.I|-E|.l|:;5 dieses Nicde:
I lie Bestimmung des etwa vorhandenen Eisens und Zinks siel
r ., -
. Ihe Bestimm o degs Schwefels g, bei diesem Flemant
ler Das Blei wird stets
1 = B PNIC 18- & r :
ul l. als Bleisultat, Pb S0,, bestimmt.

Dieser Bestimmung kann aber
2. bel der Trennung des Bleis von andern Metallen emne Ab-

Fel scheidune als Bleisulfid, P S, voraufeehen.

Die Bestimmuang des Bleis als Bleisulfat.

Wenn das Blei sich allein in Lijsung befindet, so kann es ohne
Versetzen der |

m. Da das Bleisulfat in Wasser und Siuren aber etwas

mit verdiinnter Schwefelsiiure

: islich ist. =0 muss man zu der Lisung ein gleiches Yolumen Alkohol

Nachdem der weisse _\\.illli"ll"-"illullﬂ Vo1l !’ll"ik‘.l:i.:ll sich

4

zt h wird zunichst decantirt, der Nied

vollstindie zu Boden cese

hlae auf das Filter gebracht und mit ._II||-|'*l:'l'511'ij_'l-‘;h Alkohol so

wn, his die ahlaufende Fliissigkeit keine Reaction

(Tritbung durch Barmmmehlorid) mehr gibt. Der
el Niederschlae wird sodann bei 100 getrocknet, |.'||”|_:_f|ic']|.~l vollstindig

welist, auf Glanzpapier gebracht und mit einem Uhrglase

Nachdem daranf das Filter im Porzellantiegel vollstiindig ver-

ist (ein Verbrennen des Filters in der Platinspirale ist

heim Verbrennen des Filters das Bleisulfat theil-
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se reducirt werden kann zu metallischem Blei, das sich dann mit

durchfenchtet man die Filterasche — um

dem Platindr:

ducirtes Bleisulfat wieder in solches zuriickzuverwandeln —

mit einigen Tropfen concentrirter Salpetersiiure und verdiinnter Schwefel-

giinre. raucht die Sdnre iither freter Flamme [ r dem .‘\'lztlj_'l-.:

vorsichtie fort: bringt nach dem Er die Hauptmenge des Nieder-

schla dem Glanzpapier glei in den Tiegel hinein, glitht
eini en scharf durch, lisst erkalten und wi thn

2. Die Fiallung des Bleis als Bleisulfid

len Metallen durch Abscheidune

‘\";--;:u ;|I|.'|; das Bler von wvi

kann (s. unten), =0

i g ; " .
Blei zuniichst dureh Sehwefel-

s - 211 - 41 ] i

S aunszufillen. Diese Abscheidune
nleiten von Schwetelwasserstofigas
. R o Ty e i e e
eisalzes, oder anch wohl z. B.

Antimon (Letternmetall

il
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- ¥ 1 4 ¥ fii et 1 13
irere Controlh IMmungeen aunsmonrt und die
= lumen der Lisung nmrechnet, erfihrt man

lenen Methoden auf volumetrischem

2, auchh nachn versciied

1 di
* emigs ropler reiner versets
: 209 erhitzt, und dorel Hin Ten von Sa e mntel
ils  welss Cis1oy Nieds
. nf 21 n - Jusatz n oa e kein
i t man den Niederzchlag miiol or der
: und decantir ther erst nach viilligar
in Filter. Durch wiederholtes Uehergiessen

mit ki 1 W as n mit einem (tlasstabe, Absitzen
1 % " * 1
la n nnid Decant 1 W sehlae eereinict, und schliesslich
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kleinen Feder

Erkalter

vhime den Chlorsilberniederschlae von

ill -Il--I: -]-||-_'|-E -'|i.‘||-'-|! |n-:--rl|-"||--|' |]|-!| [|_:'|:||_i

einigen 1 ropien concent rsiure und verdiinnter Salzsiure, un

das beim \--|']-3'. nien des F !|‘.. I's SOWIle '-,-.:'||.--- 5 -|;||_~| -[|;=

es |.|- ltes -'i|---:|'.\'--ir-|- cirte m

£ A .
wverwandeln. Die freie Siur

ne vorsichtio wes

s mit kleiner Flamme zum S«

1
el des geschinolzenen

gases, dessen noch verbrannt

! I3y |
ninanreil schlacen Ronnen, zu

werden kann.) N

: S
chem =ilber 1e

<:|-:' ||._.| COWOoan,

4, Wismuth, 5= 20300,

10Xy

und in der bemm Zmn angegebener

hefinden, wird in einer Porzella

zhich emg 1 LAES SR O T

y beider Metalle von ei

. Wood's
1 Theil Zinn,
e

Cadminm s

Das Wismuth wird:
'|IJ‘.'-'| \'Il.lll.'"lli.|:!|:!'-|:]"'l;\':: :Ii.~ |:;|-i-c'|| |-'_||i=:|-|'__--;i nres

allt und darauf als Wismuthoxyd, Bi 0,, gewooen.

iy

kann

durch erholtes Abdampfen einer salpe anren Lisnng

bis zur Syrupsdicke in ein schwer losliches, basisch salpeter-
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|
[ SANT fibergefihet und darauf wieder als Wismuthoxyd ge-
i WOl und es kann
t | 3. bei der Trennung von andern Metallen aunch als Wismnth-
1 . L fid, B, S, eefillt werden. das darauf am besten nochmals in
>l rgiture gelist, und nach 1 oder 2 hestimmt wird.
I 1 |'II__: des ‘i‘l‘i‘-'l.l”lhll“: :!!- ii-.:“wi'--"ll |-‘.||‘I|||-|1.=~';||1|'-:-.-
! Salz und Bestimmung als Wismuthoxyd.
Wenn das Wismuth sich allein in der Lisune hetindet, oder o
i keine andern durch Ammoniumecarbonat fillbaren Metalle Zugesen
s0 wird die Lisung des Wismuthsalzes mit Ammoninm-
; carbonat bis zur alkalischen Reaction versetzt. der erhaltene
E | Nii chlao sehr mit heissem Wasser aus-
| ewW:
Nach dem Trocknen bei 100° wird das Filter fiir sich in einem
Vol genen Tiegel verbrannt (nicht in der Platinspirale), und
di che nach dem FErkalten, um das heim Verbrennen des
I | Filters reducirte metallische Wismuth wisder in Wismuthoxyd iiber-
iren, mit einicen Tropfen Salpetersiure iihe Die iiher-
l schiissige Sinre wird daranf auf dem Wasserbade verdampft und der
Riickstand schwach eecliiht.
Sobald der Tiegel wieder erkaltet ist, wird die Hanptmenge
des Niederschlages gleichfalls in den Tiegel hineineebracht. his Zum
e ] Gewichte auf freier Flamme erhitzt, und als Wis-
muthoxyd, B 0,, gewogen.
|
2. Die Fallung des Wismuths als hasiseh salpetersaures
Salz und Bestimmung als Wismuthoxyd.
Da das nentrale salpetersanre Wismuth hel wiederholtem Ein-
r Losung mit viel Wasser vollstiindie in ein in Wasser
basisch salpetersaures Salz tibergefiihrt wird., so kann
auch diese Reaction zur quantitativen Abscheidunz des Wismuths
besonders dann Anwendung finden, wenn neben dem Wismuth auch
noch andere durch Ammoniumearbonat fillbare Metalle in der Liisung
| vorhanden sind. Man wverfihrt dabei so. dass man die salpeter-
saure Lisung in einer Porzellanschale auf dem Wasserbade his zur
ayrapsdicke eindamptt, den Riickstand mit Wasser versetzt. nochmals
F "!!'iil,'lllll.l‘ nndl Ha Ii""l ]Jir-' \'::I'I' .\].'Ilr‘ \\'i|-||--!'|'1r-]1_ -‘“l||IIl|I] ||l’," \'.'l-i;:;.u_.

Riickstand in der Schale keinen Geruch nach .“';||]l--E|-|'$i'||[z'L- mehr
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kalten Lisune von 1 Theill Ammonii

er mif

Wasser iibergossen (reines Wasser W

at in HOoO Ti

des n Salzes lésen), der Niederschlag eln
gohracht, mit der Lisung des Ammoniumnitrates : 1srewascher
und getr f das Filter fiir sich in einem ge-

knet. Nachdem dar:

1 3 » AR
legel verorannt 1ist, wWiId

WOOeTen

hineineebracht und durch
Gtewichte in Wismuthoxyd iiber

WOoSenen ool yerprannt,

=L LY

cogchicht wie

der g8, 5 109 und
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Das Kupfer in verschiedener Weise bestimmt werden, je

es allein oder mit verschiedenen andern Metallen zusammen

21¢0 ;.‘l der J..-Ilf--lill'_.r hi

:|]|"|. Es kann gafillt werden :

. als Kupferhydroxyd, Cu¢OH), (;

r bel Abwesenheit nicht-

fliichtiger organischer Siauren). und wird dann als Ku pfero xyd, Ci 0,

FEWOLoe.

Es wird

2. als Kupfersulfid, Cu &, als Kupfersulfiir,
Cuy 8, gewogen

3. als K ipferrhodaniir, Cu, (SCN),. gefillt und als Kupfer-

sultiir. Ou O, Daworen

endlich als metallisches Kupfer elektrolytis

und als solches TewWoren.

Yae ) . il . - ] L *
Die Fillune yilroxyd nnd Bestimmung

Das Kupfer kann nur dann als

A ol 2 -
Eelne andern \-|--.<|.||- n der |_'---!.||'__'

wydroxyde gefillt werden, und lem anch in dem o
A &n :nt zu nehmen 1st. Man wird dah m
\leemeinen ese Method 11 dann a en, wenn das Kupfer
ch o allemn 1n der Lisung D wie z. B. bel der Analyse einer

: S i e
S miinze nach zuvorizer Abscheidung des nre
als | [roxyd R LLX I| "u-!'.»:--‘.x ) |

Liisung mit Natronlauee. [lune mnss

wie al oder Aet in emner Porzellan-
schale, nieht in einem Becherelase voreenommen we 11, Das hierbei
el an Cw (OH),, #dAndert beim
weiteren | ine Farbe, wird schmutzig

11l ETOSSer | ahers

von oder Aetzkali ist bei

n, da das

illte Kupferhydroxyd

oder Kalilange zu einer

das Kupfer nur schwierie
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1 ()=

sS15, Hll}l::l"i auf

wieder abzuscheiden ist. Man prift daher zweckn
Zusatz von Ni

standen ist. ob die Lisung hereits alkaliseh reagirt, mdem man emen

we zu der Kupferlosung ein Niederschlag ent-

1:
TOThAE

es aunf einen Streifen

he Rea

Tropfen der Lisung mit Hilfe eines Glasst

s1ch al 1M1, S0 bt

rothes Lackmuspapier bringt. 7
aber noch
i||:|I:|- \I

hat. o0allte

an vorliufic kein Alkali mehr hinzu, e

=

-
i
7
=
i

]

hereits

8s ||||I'!I ekl .\‘I"

mfirbune nicht eintreten, so

AT : 3 .
wr vorsichtiec troptenweise nocli etwas meh
1 ’

man  dda

e hinzu.

Sohald der Niederschlag eine schmutzig

man das Erhitzen,

Lt |-:']||'.|

NOTNINER

Jgsung vorsichtie, méglichst ohne

. 1 1
die alkalische

hren. durch ein Filter.

allhydroxyden die un-

Da das Kupferhydroxyd mif andern M
Fig

niickie zuriickzuhalten, so dass

mschaft theilt, das fiberschiissige Alkali se

eicht zn hohe Werthe fiir das Kupfer

r am hesten IIZI-:I{ Wi b}

gefunden werden, so reiniet man den Niederscl

ellanschale zu wiederholten Malen mit Wasser

dass man ihn in der Porz

und dann erst auf das Filter |

i lisst, decant

auskocht,

efiiltiost nachzuwase

ich hier noch s

1en. Das ablaafe

darf schliesslich weder rothes Luckmuspapier bliuen. noch auch beim

son. sollten

Verdunsten aunf dem Platinblech einen Riickstand hinter

«droxydes kleine Thei

sich beim Ausfillen und Auskochen des Kupfe

des Nie
dieselben. falls sie sich mit Hilfe eines Pinsels oder eines i

18 Kautschukschlauch nicht abltsen lassen.

lanschale festgesetzt haben, so miissen

an der Porze

sehlay

elnen

(Glasstah gezogenen Stiicke

in wenig verdiinnter Salpefersiure gelost und mit einem Tropfen

Natronlauge wieder ausgefillt werden,

aetrocknet, der

Nach vollstindigem Auswaschen wird das F

Ost und At

Niederschlag, so weit dies moglich ist, vom Filter ge

wird darauf im Tiezel (nicht in der

Glanzpapier gelegt. Das
Plati

entstehende metallische ]‘;|I|I1-|‘I' sich auch mit Platin legi

nspirale, da das heim Verbrennen des Filters durch Reduetion

viillig

s in den Tiegel hineingebracht,

verbrannt, der Rest des Niedersehlag

einige Tropfen Salpetersiure hinzugefiigt, die Siure iiber freier Flamme

vorsichtiz verdunstet, dann scharf geglitht, und so das entstandene

Kupfernitrat wieder in Kupferoxyd zurfickverwandelt.
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2 Die Fillung des Kupfers als Kupfersulfid und

Bestimmung desselben als Kupfersulfiir,

Das Kupfer wird nur dann dureh Schwefelwasserstoff als braunes

wenn es von andern Mefallen, der Arsengruppe, der

I=engruppe, den FErdmetallen, den Erdalki- oder Alkalimetallen

Die Ausfillune des Kupfersulfides geschieht durch ileiten von

felwasserstoffras indie verdiinnte schwach saure Lisung.

Das Becherglag, in welchem die Lidsung sich befindet, ist mit

ken. An einem warmen Orte liisst man den

olase zn be

Sulfidniederschlag sich absetzen, leitet, falls der Geruch nach Schwefel

sserstoffeas noch nicht wieder verschwindet, nach kurzem Stehen

*ein, und filtrirt darauf den erhaltenen
ab. der mit frisch bereitetem Schwefelwasserstoffwasser

‘\\\..|'il'| ber dieser |

das Kupfer allein als Sualfid auspefillt worden ist, so kann

Schwefelwasser

lung durch Schwefelwasser-

das Kupfersulfid. w S, nach dem Trocknen in der bei der Fiillung
|

des Il‘,'.|||i.-"-- als K Ii'i."!' aniir beschriebenen Weise (8. unten) duorch

Erhitzen im Wasserstoffstrom in Kupfersulfiir, Cw, S, ithergefithrt

und als solches gewogen werden. Sind aber mit dem Kupfer auch noch

andere Metalle durch den Schwefelwasserstoft als Sulfide ausg
so muss der weiteren Bestimmung des Kupfers seine Trennung von den

hen.

andern Metallen voraufg

5. Die Fillung des Kupfers als Kupferrhodaniir und

Bestimmung desselben als Kupfersulfiir.

der Eisengruppe oder von den

‘.|'|l',.“” das |‘;;|||?I-'I' Vil ".f--'_.|;5
Imetallen zu trennen 1st bei Abwesenheit der Metalle der Arsen-

rappe . g0 ist im Alleemeinen die Ansfillung des |\IL5|"'|-‘.':~' durch
Rhodankalium und schweflice Siare als Kupferrhodaniir der Abschei-
dune durch Schwefelwasserstoff als Sulfid vorzuziehen, da diese Methode

senanere Ergebnisse erzielen lisst, Denn die Rhodanverbin-

renaatze

n der Metalle der Eisengruppe sind simmtlich, im G

zit dem Kupferrhodaniie, in Wasser leicht loslich, wihrend andererseits

':|I-.l'i[ des .|'...l‘-l-!|F~':I!Ji'l:'.-1' '11'\\:|I' des Cobalt- !ili'i

aerinrere Lo

Nickelsulfiirs. wie schon erwidhnt, es bedingt, dass mit dem |\-:|||I'|----
sulfid zusammen auch kleine Mengen der Sulfide der genannten Metalle

felwasserstott

weriden kinnen.

achweflige Siure.




kalium

Versetzt man die Lisung eines |{'|||r'|-]'_~'-;|§xr»~. mit Rhodan
allein, so scheidet sich schwarzes Kupferrhodanid aus:

O 80, L2 ONSK = Cu (CNS), - K, 80,,

Uebergiesst man dieses Kupferrhodanid mit einer Lisung von

schweflicer Siure. so geht langsam in der Kiilte, schneller beim Er-

wirmen, das Kupferrhodanid durch Redunetion in weisses Kupfer-

rhodaniir {iber:

2 Cu(SCN), =+ SO, 42 H, 0 = Cu, (SCN); + H, SO, -2 HSCN.

(xibt man andererseits von vorneherein zu der

sung des

» Siure im Ueberschuss und fiiet dann Rhodan-

Kupfersalzes schwetl

kalium hinzu, so entsteht sofort das weisse Kupferrhod

20080, 42 KSCN— 80,42 H, 0= Cu, (SCN), 2 KHS0, -
Man ver
Die das |\-;I||i--|'-:||;"_ enthal

wisserigen Losung wvon schwefliger Siure versetzt, bis die Lisung

dhrt daher foleendermanssen:

mde Lisung wird mit so viel einer

Sodann fiiet man so lange Rhodankalinm-

darnach riec

ferit

losung hinzu, wie noch eine Fiillung entsteht, und lisst absitzen.
\I\.l'l'll |' 4 I:"I'_"".'Illl- ‘\I

It szofort das weisse Ko

!Z:I]' 1

=i i

anfangs aber n

1 dunk wartet

Zeit und beobachtet, ob won selbst Entfirbune des Nieders
der Fall,

man etwas mehr schweflizce Siure hinzu, woranf sehr bald

eintritt. Ist dieses nach ei Minuten noch ni

firbung des Niederse sich zeigen wird,
Sobald sich der N

kann die Lésung sofort filtrirt werden. Der Niederschlag wird mit

derschlag vollstindie zu Boden ges

heissemn Wasser sorgfiltizc ausgewaschen und getrocknet. Das

o I | : 1
wird carant slch In emem vorher gewogenen sogen, R

Tiegel

Finischerung der hizs dahin auf Glanzpa

(Tiegel mit durchbohrtem Deckel) verbrannt, und nach be

aufbewahrte
den Tiegel hineingebracht, Sodann wird etwas

der Schwefel darf beim Verbrennen

hinterlassen) in den Ties acht, und dies

im  Wasserstoffstro
Das Hinleiten des Wasse

Jlan- oder Glasri

offeases geschisht mit Hilfe einer

wie aus Fieur 3 ersichtlich. Der Wasser-

durch Schwefal

|"|“~.|IL:'|L .'||||-i'3| <.||

wird dorch Schw
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lcinm  getrocknet, nund zuniichst etwa eme halbe Stunde der

Wasserstoff mit miissiger Geschwindigkeit durch den Tiegel hindurch-

hevor die F

lamme unter dem Tiegel entziindet werden darf.

» [mft vollstiindig ans dem '|'|'€u-‘.-:n-||.'|lin}l:l,1'\l[ und aus dem Tiegel

|l ziindet E woate ol o : u| --
gL, 850 Zunaetr man IZunichst eine ine Flamme an. wiirmt

lecel \'H'.'~i-".'|':i'.: darch, und IJl'-.-|-|' sodann die Flamme voll auf,

um das Kapferrhodaniie etwa zehn Minuten lang scharf durchzuglithen.

anseeltscht: man 13 den Tiegel 1m

denselben. und wiederholt dieses Er-

'E~ |{;|-: 1:|-'\','i|-._'|1 ;_-'_IJ.|_-!- _‘\l:!l:llﬂl!t' Z!II-]..l'

Das

ht hierbei in Kupfersulfite iiher:
City (SCN)y = H, = Cuy, S =4 H, § — €, N;:

Das beim Verbrennen des Filters ety metallisch anseeschiedens

Kupter wird durch das Erhitzen mit Schwefel im

|\'Ii|:‘- SN Zuruckverwandelt
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Ein zn lanees und

¥AR VELI

dadureh das Kupfersulfiir zu

Cuy S H,— 2 Cu - H, 8.

Man muss deswegen auf die iinssere Beschaffenheit des Kupfer

sulfitrs Al
A

| - H 43 tr & | Y W 4
haben, so hat die Hednetion zu metallischem Kupfer schon begonnen.

n. Dasselbe muss ein schwarzes, metallisch-clinzendes

re zelgen: sollte es theilweise eine rothe Farbe

S

1 B v 1 4 v y
und man muss daher in diesem Falle nochmals etwas

in den Tie hineinstrenen. und das Erhi

(Gewicht wiederholen

. Die Fallung und Bestimmung des Kupfers als Meta

anf elektrolytischem Weg

Eine waottere guanfifative Bestimmung des Kupfers griimdef

anf die Abscheidung dieses Metalles aus den L

durch den gpalvanischen Strom. Da diese Abscheidunz schon durch

fInen ver 1881 schwachen Strom, z. B, durch zwel h
o A : S .
e v leicht und vollstin hew werden kann, so i

Bestimmungswelse, wenn das ]\5||-:'|-1'
bequem Anwendung.
Zur I'l|'l---"|."il|lif|_!.'. des K

eine nie

t zn kleine, etwas

I eitive Elektrode eine einfache
diitnnem Drahte beniitzen kann.
Die Platinscha

wogen. Sodann wird

e wird zunichst

diese Schale auf ein kleines
Pol i Verbindung steh ndes Stativ

spirale (oder anch ein kegelformizer Pl:

: o . : : :
in die inzwischen m die ] latinscial

Lissung des Kupfersal

= eingetancht, die Platinscl

clisern bedeckt und der Strom eeschloss

dann

aus. 1'l[l 1

thattender braunrother Uehberzue

st den Strom so langi

rgnoimmenea I'|'|||||- anf :”.li--’F.‘(: Yorn ".:

also 1

1 l'ill,l.-':' mehr e

Sollte sich noch |\".|i|| ar 1 der L

cenommene Probe wieder ane

und  der '_-':|!\';|||i--:'|.'-' Strom noch weiter 1 Thiif

!.lﬂ""'l "-'.":'I!I'II. der
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Niederschlag nacl K liir

roT S5 i :
art nnd mt kochend

en, bis die ablaufende
.\:"Ill‘:"il'||!;:'_'

1
shdann me-

Flitesizkeit keine Alkalisalze

leicht etwas Alkah

das Filter in d

h mit nicht zu st

Flamme (das Cadmiumoxyd ist bei sehr starkem Glithen fitchtia)

leibenden Gewichte erhitzt
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Das Cadminm w1

leicht als gelbes Cadmi

P ety i
dureh e W in
; q y :
[ nur dann Anwendung, wenn das
i I die anch duar
Arhonat o WETi OBl 15 La 11am vVon den
en imder tallen wetrennt ist, list IR das ant dadem
esammelt Cadmimmesuliig am SLen v hels
Salpetersiiure aul, und heldet « on Nenem durch Soda-

e I _‘!.'rl'.’.'f."'.r e }r\_ ."I.ll"-J".’.".'l’u"u"" CON ._l-. e (CHOEFH
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indern Gruppen.

Von den Alkalimetallen, den Erdalka

Erdmetalle: n Metallen der Elsengri Konmne i
Metalle der pfergruppe d mitts o W .
wasserstoff aus sanver Li erden. I st Fal-
candes zu beachten.
Damit die Fillang ol cohi
angesanert Pl 1
am hesten e | -

izzir warmen Orte villic zu Boden setzen

Sollte der Geruch nach Sehwefelwasserstoft ch wieder wver
schwinden. so wird nochmals Schwefelwasserstoffeas his @ |
Siatticune einceleitet, schliesslich der Niederschlae abfiltrirt |
tem o .‘:'-'-"I-I'I\‘-':I.*.-"'!'H';Ir‘;].\.".ilr-“w"-‘.', '.\--||-.'||-:|'| mMAan Zwee

finnter Chlorwasserstoffsiure oder

hinzufiiegt, ausgew

Man versiiume n t, zu aller Sicherheit das Filtrat nochmal

mit Schwefelwasserstoffzas zu behandeln, und brix

auf das

entstehenden Nieders

res IE!!Il WLEH
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ngruppe

-'I SAlrer r.

a 1 SUNE I
(311 2 v
e 11 i wWeriden 80 INNSS
¢l Metalle dass die Ans-
ans ¢ verdiinnter
e wird : selbstverstiindlich aber muss man sich
hiitten, dass kein zu o 1 Ueberschuss freier
Salpetersiinre in der Losung enthalten sei, durch welche das Schwefel-
wasserstofizas zersetzt werden konnte.
Uehrigens trennt man, wenn ausser den Metallen der FEisen-
impe oder den n mden H!'i:il|u-.-|: nur einzelne v (lal I
Kupfergrupp Silber, Bleil oder Kupfer — vorliege d1es
l Metalls statt durch das Gr lppenreag: besser lnrel hesonder:
f Reage 1 andern Gruppen. Und zwar kann
1) d 1 von allen andern h;':iulu--| durch A !t
i 1 ] { asserstoffsiure als Chlorsilben s Calorailber
verder
L. n Metallen aller an per
] lurch i t Schwefelsiiure uand Alkoholl als

dass die Liosune auch noch ander

fallbare Metalle.

Met: |||-!| der |'_:.|- 1=

an lem Kupfer ein anderes Metall der Kupfergrnppe nicht vorliegt, und

auch Metalle der '\:'-.-|__f|'-|J-|-|- meht vorhanden sind, am besten di

. 108 | |||-.\:||'|||'E|I',‘|I' ,-‘Lll.- E.i||i||t|_'_' des ]‘LI]I-]‘J.'I'.- als ]\ 1 r|| :"-'!g._,!‘ nir

t Rhodankalium (oder BEhodanammonium) und sehwef-

11t e _\I.\‘.'l']l'llil!_:‘. Nachdem das ausgeschiedene ]\-f'l'||1.ll'i'|'lr!4|||;||'|i.||'
sl 1 1st, muss nun das iiberschiissig zugesetzte Rhodankalium oder
e I ium vollstiindig zers bhevor die Bestimmung

Metall

Dies geschi

2 VOrZEenom

mMen wel

am besten 1n einem lan:

Kolben eingedampft u

und tropfenweise mit concentrivter Salpetersi

ich so lange vorsich

- ot 1wl z { iloy v o . 1T i L
16y versetzt wird, | ung der Salpetersiinre durch eine vor-

‘hune der Lidsune oder durch Entwickln hrauner

+ - | v | | S
13 Hperanenaes oral
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dminm und Blel wieder 11
e bl Sollt
hig B v 18t [Tm-

ng aut den Wasserhai

nicht canz
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basiseh salpetersaurem Wismuth
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wie

JIII: ano




KOnnen

Wis

- e
g 1 . 5 aily i | 7
VTl L8 ¥ B { ELCLTINLLD |||I e FFLLE N 1 L -
3 1 1 . ' : 1 i 5
= | I=51Zen l-.ll-u.ill!:.l-_ nms duarch Salpetersanre wieder nach o, 115
1 . 114 1 | . o1 . |
nasi nes L1 b 111 II||| als Cadmianmoxvil 1




Seehste Grappe.

Die Metalle der Arsengruppe (Zinn, Antimon, Arsen, Gold und

Platin).

eines Verhalten der Metalle der Arsengriuppe.

l D der Arsengroppe sind dadureh ausgezeichnet. dass
o [ ff aus saurer Lisung als Sulfide
cx Sulfide in Se hwefelalkalie n
y 1 un lium) unter Bildung von sog. Sq -
= 1 |
: slich smd, =z B
i1
S Syt (NI, ), 8= Sn.8, (NEL).,
h
'- VH ~ » 8L S. FNH )
'
1 | . o
\ n Lisungen diese werden beim Ansiiuern
L= a8 5 8 wieder der Arvsengruppe ausg
S-S, (NH. ) =<+ 2 H( S S, 4+ H, S 2 NH.
»
i \
Von
Al
o
|
nan erh sie, wer die Sulfide Antimons, unter
1 in einem Kohlensiurestrom mit missie starker
Flammme his zum gleichibleibenden Gewichte und henet so  einer
tl i) 1 i
| 15 ternd Fiie -|I1.'|]||:'.:II_'-.|- }:I":l"liillli:l_'_" J.I-ll'-i--l' |'._J-'I'|"‘i'-'
in Wiel HEL It sten Oxvdationsstufen die E 1a1ten
n Sianre 1y 1 n hesitzen, welchen Sdurehydrate und
- Salze en hen. Da einzelne Salze dieser Siuren sich zom Theile
: ireh 1l eeringe Liis auszeichnen, so kimnen sie zur Best

vendung finden.
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2 Theilen
in der Regel noch
neben K

Behandlung dar

ngegében: die Trennung des Kupfers

AXI 2909




Das Zinn wird

1. 1n '/.il:’|:-'iiI1|'|-||_‘-'I|=.';Ii. Sie ()

. SEeEs
siinreanhvdrid, Sa 0,, zewi

Dieser Bestimmuneswelse kann

2. bhei der Trennung des Zinns won andern Met:
Fillune als Zinnsulfiie, Sa S, oder als Zi

lwasserstoff voraufeehen. oder das Zinn kann

isulfid, Su S ur

A, anch durch Behandeln

lien in sulfozin

FaANIre of

die 1n \l'rl.'--*.--'l‘ il.'*;il':’l sind, ansg de

Salzefiure aber wieder Zinndisulfid abgeschieden ward

4. Endlich kann das

werden. s. Abschmitt II. B.

1. Die Ueberfithrung des Zinns und seiner Verbindunger
inZinnsiurehvyvdrat und Wigung als Zinnsiureanhydrid
des ;‘J.illll- und der Zinnver
:h Abrau

8 Oxvdsalze m Li

ENTwWE ||--}' dur

- 1
sdaure oder ol _'|-||

1
ung aer vorier a

zn bringenden Zinnverbindungen mittelst Ammoniumnitrat «

Natriumsulfat geschehen. Die erstere Bestimmun

wendune, wenn metallisehes Zinn fiir sich oder in Leoi
andern Metallen oder Verbinduncen des Zinns mit fliichtize:

z. B. anch Zinndi

sulfid, S» &, (s. unten), vorlieet. Dis

zweite Bestimmungswelse wird angewandt, wenn Salze des Zinng mit

oder aueh eine salzsaure Losung vorliegt
‘fihrung des Zinns und der Zinnver
itazinnsdurehydrat dureh Behandeln

mit Salpetersiiure,
Wenn metallisches Zinn, eine zinnhaltige | rung oder ein

ren Siure, z. B. Zinndisulfid, zur Analys
b

L1 ¥ 2 ¥
oder Kolbe mit concen-

Zinnsalz einer fliichti

vorliegt, so wird der zu analysirende mig st zerkleinerte Korper in

Porzeol

leckten Ge

elnem be ans
trirter Salpetersinre ihercossen und anf dem Wasserbade his

w1t T 1 1 N i
zur vollizen Umwandlung in das weisse Met:

innsianrehydrat behandelt.

(Das metallische Zinn geht dabei na folgender Gleichung
in Metazinnsiurehydrat iiber:

3 Sn 44 HNO, + H, 0 =23 Sn 0, H, 4 4 NO.
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schiizsige

wird

r piner offene s anf dem Wasserbade vollstiindig ver
it el \I.'||-! I_,'|i‘.' heissem Wasser AU Fenommen I'-Iili ll-:‘
nicl n Lisung gehende Metazinnsiurehydrat nach vollstindiger Kli-
abfiltrirt. Nach n Auswaschen des
! N1 _‘-_-. wird -'--!'--l'“ll' it Il-'III lll:t' E'I-L'l\.‘:ll'i III.ll li.l- |'
: h (micht in der I‘|.::||.—ilil ) 1n einem gewogenen Porzel
tierel verbrannt. Die Filterasche wird nach dem Erkalten mit einigen
- T nm das beim Yerbrennen des
2 redu ische Zinn wieder in Zin T
1= \;|| hidem eil---l' Silure wieder oy iill.-l!-i:' 15t
: vir iesshich die ”:l]!] if f'!|-'||.}'.||:".-':

I Dewanrten 1.'||i ]-..-th'l',--[i-ll

in Zinnsiureanhydrid, Su 0O,

das Metazinnsiinrehy:

b) Die Fiallung des Zinns als Zinnsiurehydrat aus

en Lisungen seiner Oxydsalze durch Ammoniumnitrat

= > 2 ' . ; a
Wihrend es bel der erste Bestimmmunneswe fes fl
Metazinnsinrehydrat glei ¢ ist, ob metallisches Zinn, ein
: Oxydnl- oder Oxydverhindung dieses Metalles vorliegt., wird hel di
if :

. 2 s :
Bestimmuneswelse des Zinns duarch

hier zu i.--_~].1'-'--|.-.'|_-i|-r| Zwel

urehvdrat vorauscesetzt, dass das Zinn in Li-

! im Lisung  vorlieet,. Wenn dahe
¥ i} Zinn a vorhander S0 IMuss es
irch  Behandeln mit Salzsiiure und Kali hlorat in das

| ener

a1l eln eéfwa

Oxvdsalz iibergefithrt werden, Nachdem

n : e . A
Ueberschuss freier Siure durch Ammoniak 1

neutralisirt worden

n zu dieser Lisunge eine miclichst concentrivte Lisung

1 1

Ammoniumnitrat od Natrinmsulfat. and erhtzt lincere

zum Siedenn.

eidet sich Zinnsiurehydrat nach folgender Gleichung

alls Ung ans
|-|.
t. S ( 4 Na, SO, -3 H, 0= Sn 0, H, + 4 Na CI 4 Na HS50,.
1z viillicem Absitzen des Niederschlages decantirt man die

wrch ein Filter, itbergiesst, um die Alkalisalze vo

ZUl ent-

i 4
e Sl

den Niederschlag wiederholt mit siedendheissem Wasszer,
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das Zinn zuvor durch Schwefelwa
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11], L ng von Antimon und 1
L Veize aunsgefiihrt w E 1
man d concentrirter Sal i
Weins das Antimon zu

zu erhalten Dmwandlnng und nachdem d
,';|'||-|.\ worden st, wird

bt IR R 1L

Am

nund mit celbem Schwef: lammonium fibe
cinige Zeil e
Ammonium, SbS, (NH, )y,

Das Antimon verbleib

in der Ligung, wihrend

Blei als B wird, | 1 dieser Niederschlag wollig

leisulfi

ol ||'.'.i||'}’_ '_f'."\'.l-l'l:.l'!: 181, man ;||I-i|a"l

sulfid zu wiederholten Malen mif
haltene A nt monsul

Blaigulfid auf

: leicht zuri

| bringt schliess

wazchene Bl

gern  WaASser &

Aus dem Filtrate wird das

ausgi md in

Methode

Trennung des Antimons und Bleis vor

demselben Principe beruht gine v

rden  durch Schmelzen der mibglichst zerkleinerten L

oder Kalinmpentasulfid in einem Pora llantiezel. Statt dea A

temisch von Natrinm- oder

nicht zZun sl

heissermn Wasser das entstandent sulfantimonsaure
Ansy {

mit sel

hen mit einer Lisung von Schwe

wofelw Wasser wird

weitere Verarbs

gesciic ||| wie vornin

Anfs
dealel

Bonrnonit w, 8. W

im Chlor

mon verl

Sehwefell durch Schwef 1ssersio

fliichtiges B

ALY

fibergefithrt und als

Das Antimon wird, wenn es sich allein in der Liisung behindet,

Ly X et T4 . F
2y Oy, EeInd md als

i. stets als Antimonsulfid, S, : o e

Antimonsesquisulfid, 8h, 55, bezw. als Antimontetroxyd, Sh, 0, gewo;

Bei Gegenwart anderer Metalle kann

2. gine el

fahrune in das in Wasser und Alkohol unlisliche

canre pyroantimonsaure Natrinm, H, Ney Sh 0; . GH, 0, der

Fillung
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Die Fillung und Bestimmung des Antimons als Sulfid.

\ : T T e i S T e
Das Antimon wird durch Finleiten von Schwefelwasserstoff-
'

12 1n die schwach angesiinerten und erwiirmten Lisuneen der Antimon-

enes Anti |L|uur|.--!-.~-|-li.~||ii i e

verbindungen als orangerar

dsuneen der Antimonigen Sinre und ihrer Salze). oder

rhenes Antimonpentasulfid, 5b, S (aus den Los

nonsinre und ihrer Salze), o© 1 letzteren

1 aiehh  dem ‘1,-||E_-:u-.,u||..-]|'..-1-:|i|i|| anch orissere Meneen von

||‘| ||_|' _‘\_l!lll:ll.!l'-.l!lll 1111 nerlwers HAE

Pentasulfid gefillt wird:
250, H, +5 H, 8 Shy, 8, +8 H, O

I'heill aber anch eine Reduetion der Antimonsiiure zn Anti-

monicer Siure (ahnlich wie bei der Arsensiiure) eintritt:

Sh O, H, + H, 8= 5b 0, H, 4+ 8 + H, 0,

und dann erst Antimonsesquisulfid ansgeschieden wird:
2 9 0. H =+ 3 H_ S - Sh, S, 4= 6 H, 0.

Wenn die Lilsungen der Antimonsalze, z. B. eine Lisune wvon

weinsaurem Antimonylkaliom, 2 €, H, 0, K (5h 0) 4 H, 0, keine oder

nur wenig miture enthalten, so wird beim Einleiten des Sehwefel-

ht sofort orangefarbenes Antimonsulfid o

wasserstot

Losung zuniichst nur eine orange, hilnfig etwas

trithe Fiirbune an, und erst anf Zusatz einer etwas

wre .~'\"|i-'i||-.'| sich. dann aber m ey ]l'.-:..l ANTei-

verdiinnter Sa

blicklich, das orangefarbene Antimonsnlfid in derben Flocken aus.

inend bildet sich hierbei eine in Wasser lisliche Form des

j : 3 W d A
Antimonsulfides.) FEs ist daher der Zusatz eimer nicht zu grossen

Menge verdiinnter Salzséiure zur Lisung erforderlich.
Wenn das Antimon als Antimonige Sidure in Lisune
war, durch Schwefelwasserstoff also nur Antimonsesquisulfid,

lIt sein kann, so kann dieser Niederschlae auf einem

vorher bei 100° getrockneten und gewogenen Filter gesammelt (durch
Auswaschen mt Alkohol, Schwefelkohlenstoff und wieder mit Alkohol

ichbleibenden Gewichte ber 104)°

cereinigt, 8 9, Y9 1.) und bhis zum g
cotrocknet werden. Die Gewichtszunahme des Filters ercibt damm die
Menge des erhaltenen Antimonsesquisulfides.

Wenn aber grissere Mengen von Schwefel dem Antimonsesqgui-

sulfid beigemengt sind, weil das Antimonsolfid vielleicht zu seine




auscefillt worden war, wenn das Antimon als Antimonsiure sicl

i der Lisune befand, dureh Schwetelwasserst lsp ein Gremaseh

) 1 Antimonpentasulfid, Antimonsesquisulfid und

Vi
] { 14 - T lag Ay Ty ¥ - " £.1
SN wWels LL1SE L WUHrae 80 renugt das Al \ "!":| mit 2chwelel-
] +ivt 1 1 | 1 1 el | 1 -y ¥
N=TOT N1CNT. 1 den belremenoten oW ollstanche z ¥

HET ZU

indessen insofern auf Bedenken, als man nicht wisse
rpsammebe \,;-,-|||- SClag :I'-,l'! W1l
al lie 7 1 eptenne el . 1} RSN, UL I, |
also e AusammensetZung 2E les anch wirk

des gesammten Niederse

mis=le

lich villig e

ZUsamnimne

ns diesem Grunde i1st es

ltenen Nie

Y, WeInll dle

d nur erlaubt, den ganzen Niederscl folgendermaassen weiter

o

pntwicklan

1 !|Ellf.-i!||l'-!'-'.'| Vil -'!'--u'i-.l".|--: |\||:|||-!.—

le eine

: :
eim Erhitzen m

b iy
1l

Oxvdation des Antime

e DH o T ;
halbstiindizem Hindurchleiten
W

‘,'l.:'li'll-' vorsichtio




als

\ntimon

3 |
WIral

» entstanden
n
A [ her 1 SANTres B o g I
= Zum Zwecke der I'rennn s Antimon
hiduhig durch Sehmelzen der Antimonsdure mit Aetznatron in
saures pyroantimonsanres Natrium., H, Nua, Sb, 0. 6 H, 0.
e sgefithrt. Dieser Reaction muss, wenn nicht schon Antimon-

sdure pder eln antimongaures Salz vorlieet, eine Bildune dieser

Siare vi

gchen. Diese Umwandlune kann durch Behandeln ireend

einer Antimonverbindune mit Kénicsw A886Tr., mit Salzsinr

1 - " 1 X 1
Schmelzen derselben,

und ehlorsanrem Kalinm, oder endlich dur

z. B. des Antimonsulfides, mit Soda und -”'-..|||--|.-| oeschehen
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llese 1!_\1.'||;|.':|||: il--l'.‘ll||'1 iIIi'l alle

ader Salzsiure vertrieben 1st, wir

\ntimon-

dieselbe enthaltende Gemisch) in einem Silbertiegel

2 LZNatron zusammenges

Nachdem die Schmelze einige Zelt 1m Fluss

wn das Erhitzen, und laugt nach dem Erkalten die Sehmelze

nit einem Gemisch von eleichen Theilen Alkohol und Wasser

ans. Das entstandene saure pyroantimonsaure Natrinm hleibt ungeltst
guritck. withrend alle andern Verbindungen, z. B. Arsensinre and
Zinn

Verschwinden der

e, in Lisune eehen. Der Niederschlag wird abfiltrivt, bis zum

lischen Reaction mit .:||-.=||:'.|||:i||ii:_--'||| Wasser |

ewasehen, und sm Filtrate nach dem Ansiinern mit

and Zinn dureh Schwefelwasserstoff als Sulfide wieder aus-

Die Trennung beider siehe unten

Der auf dem Filter gesammelte Niederschlag von sanrem, pyro-

mtimonsaurem Natrium wird sodann vom Filter wieder herunter-

gospritzt, in Salzsiure gelost, und durch Schwefelwasserstol

gas das Antimon als \ntimonsulfid wieder ausgefillt. Die weiters

Behandlunge dieses :\':_‘-||.-:'«.-}||;|;_-'|-q wnrde bereits oben |-|--5|:'.---'-|..3|

3. Arsen. s = To:00.

beisnials senigsiureanhydri .., Dia A sung muss darch
Tl innter Natronlange oder Kalilange gesel Die e1
Losune lisst man erkalten, und sfiuvert dann mit verdiinnter Chior-

enthiilt ansserdem Wismuth, |

dee Bj s . 1: 121 "
. Die Aufschliessung gescmeht wie beim

oA 2

Das Arsen wird:

Die B
welesn ¢

1, --|.!'\'\:-||--|' als A '_-'~“||*C|I||L'i||. A -“'_- 1-'-"|.i'l||? [te il als ---||'!||--

cewooen, oder
2 als Magnesinmammoninmarseniat, My NH, 4:0,.6 1,0,

and als Magnesiumpyroarvseniat, Mg ds. 0., bestimmt.

Der letzteren Abscheidung kann eine Fillung als Arsensulfid
voranfeehen. Ausserdem wird das Arsen, wenn es von andern Metallen
setrennt werden soll, hiufiz zuvor

W

3. in das mit Wasserdimpfen fiichtige A resentrichlorid,

iiherzefiithrt.
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B

\rsen-

eretotieas .\rj't"'ll.ll

Einleiten von Schwef

icesiinerten Lisuneen der arsensauren Salze wie anch

Salze und des Avsentrichlorides als ecelbes Arsen-

rsensanres Salz sich in der Lisunge befindet, so ist

. ; y T
eiten des Schwefelwasserstoffeases erforderlich, weil

zil arseniger Sinre reduoeirt werd nmMuss,

fil ausgefiillt werden kann:
2A50 H --2H 8 2As0 H, -2 H, 025,
b) 2 As O, H, 3 HS As, 8. -6 H, .
In heisser Lisung findet diese Reduoetion der Arsensimre und

\bscheidung des Arsensesquisulfides schneller statt als in der Kiilte.

Man leitet daher in die mit Salzsiure angesiinerte und aunf etwa

erwirmte Lisung der arsensanren oder arsenizsanren Salze lingere

ein. FEin

" - . g wr ' '. e . et |
en oittienng Schwetelwasserstot

tirkeres Erhitzen der mit Salzsiure angesiinerten Lisungen der arsenie-

-L.-.'||,|l_- ‘.\;---

sler mit Al

li I-'!:||.'--||'|--|;::-'|| (rew il':‘l‘!'L'_

sorstotieas ||--][.| !||||-"'

1 .
y TRR
LLE resp

'en Salze 1st zu vermeiden, da, wie schon erwiihnt, Arvsentrichlovid
Wasserd:

Den erhaltenen Niederschlag lisst man absitzen, filtrivt thn dureh

er vewogenes Filter, wiischt zuniichst mit frisch bereitetem

wasser, dann mit Alkohal, Schwefelkohlenstoff und

I
kohol ans, und trocknet das Filter bei 100° bis zum

|].:.-\ ['\i|1l'i1| Vo Il".l'. I\.I"Cl"l.‘ili-Ililfl" \‘.il"l 1I"!'|I]IHI|'-¢ I.'Ii1 -":1'|J'\\I-!."|-

nnd ein etwa noch entstehender Niedersehlao

chfalls auf dem Filter cesammelt und wie oben weiter hehandelt.

m, sondern als

solehes  gewoo

Wenn das Arsensulfid nicht

roarsensaures Macnesium bestimmt werden soll, so wird

abfiltrirte und mit Schwefelwasserstoffwasser ansgewaschene Nioder-

sr heranter in eine Porzellan-

Vom ||:|:'. 1 nen ||I

. : : i : =
tzt, 1n dieser mit concentrirter Salzsiiure fibercossen, und

durch Eintragen kleiner Mengen von chlorsaurem Kalinm nnd

Erwiirmen auf dem Wasserbade die H_\'_‘,'-|;|[inr| des Arsensulfides zu

\ rsensanre | 1-|'-!H'."_""|i'illl"'.

erschlag villig in Lisung rangen  ist. wird

iiberschiissige freie Siure auf dem Wasserbade verdamnft der




Wenn das Arsen sich bereits als arsensanres Sals

I ) kann die Fillung der Arsensiiure als Magnesinmammonin
seniat, My NH, A€, 1— 6 H, 0. ohne Weiteres voreenomi :
Wenn ein arsen caanres Salz oder z, B.. w vorl
Aton angefithrt wurde, Arsensesquisulfid vorliegt, so muss aine 0
une g
tdureh suure und chlorsaures Kalinm, wie dies schon b 1
\rsensesquisulfide erwihnt wurde.
r hi il
il st worden
wird die Lisung, ohne zu erw 1, 1M 1 A |
Magnesiumehlorid (oder Magnesiumsulfat) und Ch 8 e
tmmoninm (zur Verhinderung der Abscheid 1 Ma Y
) verset
cheidet sich dann lanesam dae Macnes nammoniom-

iat in farblosen kleinen Nadeln aus der Lissung ans. Nach

n (etwa zwilfstiindigem) otehen wird der Niedersi hlane ¥

mit kaltem, ammoniakhaltic

er ausgewaschen nnd oe-
Zett stehen, und b
einen etwa noch sich ausscheidenden Niederschlae eleichfalle » if das

Filter. Nachdem das Filter und der Niederschlae oot knet worden

ocknet. Das Filfrat lisst man noch ein

wird der Niederschlag in einen vorher cew
, 2

das Filter mit einer Lésune von salpetersaurem Ammoninm  durch-

[ i e o . ] ' A
triinkt. wieder getrocknet, in der Platinspivale verbrannt und dureh

anfangs schwaches, all

milig stirkeres: Erhitzen das Magonesium-

ammoniumarseniatin Magnesinm pyroarseniat iiher

2 My NH, A3 0, . 6 H, 0 = My, As, 0. -2 NH, L 13 H. 0.

(Das Durchtriinken des Filters mit salpeti rem  Ammoninm

hat den Zweck, ein leichteres Verbrennen des ] herbeizufithren

[eses Salz kann beim Erhitzen in folgender Weise zerfallen :

NH,.NO,— N, 042 II, 0,
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IRZeancerte Destimimun osm

ne Stickoxydul gibt leicht Sanerstof

nen i'.'_"-i'l'-vw-- s,
i ht daranf, dass, wie schon e it, das Arsen
Arsentriehl o, A ndelt winl

kung von Chlorwasserstof

i Kinw
ndung
ansii
Sidure

man zu
nes Hisi 110

lammoniumsulfat (Classen und Ludw | o

vorhandenen Metallehloric

rehlorid n. s w

bemerkenswer

richlorid. abher

stehende arsenige Saure wird bei weiterer Einwirkune

asserstoffsiiure in Arsentrichlorid ith

i BH .1 L .
lncirt werden. Diese Redoction wird dadureh

iwerden des Sane

Filters hewirkt nnd ausserdem verhindert., das
1 1 ae ] . | f I3 \
Filters redoerend ant die \ 'S 6T

sen gebildet und verfliichtiot werden kénmnt

fder Aunsf

Bildung des Arsent

Wenn aber ein arsensanre

x 1 . x : :
naen 156, S0 IMIsSs | ZUVOL Zn0

e e i :
e Losung der Arvsensiure e Kisenoxvdulsalz

tloriir, oder Kisenoxydulsulfat, bezw. Eise:

‘). hinzusetzt :

2 fe Cly —2HCL As Oy H, -2 Fo Cl, - H, O

efithrt,

T R R e
dass unter diesen Bedingungen nui

keines der andern etwa in der

s, 7. B. Antimonehlorid, oder

. mit verflitchtiet wird

er. f. Chemie 1851, 630

dentsch. chem. Ges. (1884), 17, 2245

dentseh. chem. Ges (18831, 18, 1110




Die Aunsfithrune dieser Bestimmung geschielit folgendermaassen:

[lie Bereitune der arsenhaltigcen Lisung

Wenn ein arseniesanres oder ein arsensaures Salz vor-

durch Erwiirmen mit Wi

liect. s0 kann dieses en

gebracht werden. Ist das in Wasser nur wenig losliche Arsenio-

treanhvdrid, ds, O, zZu alvsiren, so erwiirmt man dieses mit

\;li-ili__l||':|!'I|--|:.|'_||"|-|:||_' u.i--]' .'||:::' \--:"li".l|.'|'-'.' \:ll'-'||!||.' ].I"I.":Hfl'_'

singetreten 1st. Wenn aber Arsensulfid oder el

welchen andern Metallen vorliegt, so OXYUIrT 1N

wentrirter Chlorwasserstoff-

LIWarmen mit

iechale, verdampft das

inre und Kalinmehlorat in einer Porzel

Chlor vollstindie uni verwendet die so erhaltene Liisung
Hstandig un 1

ginre darf in der Lisung

w1 der foleenden Bestimmung. Salpete

:"I.:I'||!L|||~ niecht vorhanden sein, da diese sofort oxydirend auf das

s flas Hinein-

Fisenoxydulsalz einwirken wiire und wenn sich an

4

bringen von .“5:|:}|ul.':'.~';i||:'-: in die Losung nicht vermeiden

muss diese Siure vor der weiteren Verarbeitung dureh Abdampien

mit ¢ || wele lsiin I'e \‘;i--l]:'r entrernt werden

Die so bereitete arsenhaltige Lisung wird in einen sogenannten

1

‘vactionirkolben von etwa BOO—GO0 ce. Imhalt hineingespitlt,

md sodann mat der Liosung eines Eisen \_'\'-|!Il-';l1/.|-~' vermischt.

Die Bereitung der Eisenoxydulsalzltsung

Zur Reduction der etwa in der zu analysirenden Liésung enthal-

terien Arsensiure kann eine friseh bereitete Lésung von Hisen-
chloriir verwendet werden. Diese Lisang stellt man sich dar
durch Erhitzen iiberschiissiger Eisenfeile mit 25°
\bhilt

das Arsen von andern

Salzsiiure und

ren des nicht gelésten Eisens. Dabei wird voransgesetzt, wenn

etallen der Arsen- oder HII!.l';'-'l"'l'!J]J!--- FAL

trennen ist. dass das Eisen nicht etwa duorch ireend welche Metalls

dieser Gruppen verunreinigt ist.

Steht kein villie reines Eisenpulver zur Verfiteung, so kann auch

E,—m-]] v | L ]'i -u:_ n:il'l' hesser

s Lisung von

eine frisch heveitete gesittigts

von dem leicht rein zu erhaltenden Eisenoxydulammoniunm-
sulfat, FesSO, (NH,), SO,.6H, 0, verwendet werden. Damit die
Reduction der etwa vorhandenen Arsensiure sicher vollstiindie wvor

sich gehe, so muss ein Ueberschuss von dem Eisenoxydulsalze ge-

nommen werden, und zwar beir Verarbeitung von Mengen Arsensinre




on circa (¢d o etwa 20—2H
etwa 20 .

asenoxydul;

itticte Lidsune von

LT O

= D Destillation des Arsentrichlorides.
Nachdem die arsenhaltige Lisung in den Fractionirkolben hin-
i ingehrach Eisenoxydulsalzlisung hinzugefiigt worden
5 Ht mar mit destillirtern Wasser bis auf etwa
7 if, stell unter einem Winkel von etwa 45° geneiot
= ein Drahtnetz und verbindet ihn in der ans Fig. 4 ichtlichen Weis
i Blnel b tubulirten kngelfirmigzen Vorlage von etwa
i Inha ttelst emnes tad schliessenden Stopfens. Die kugel
5
o
11
Il

G .
oe befindet sich in

genannten Krlenmeyer’schen

1. Ihe

kann sich noch mittelst

kuge

£ Kolben wird zur Hilfte etwa mit dest
B in das Becherglas Natronlauce
s Salzsiinre hineingebracht wird,

[Me obere Oeft

ich

Glasrohr hindurcheefithrt,

:
langes

ce. Kisenel

einem Kithleefi

|'\-I|||||'||

. ¥
iner (rlas

rmige Vorlaze

sines doppelt durechbohrten stopfens verschlosse

S0WI1e

zur  Ahsorption

in Verbindune.

der

durchbohrten Stopfen versehen, und durch diese

y = ey
aer arsenhalfig

:h

oriivlisung, oder

welcher

i

ies |',|:='|'||-|\_\-{'||-I=H';!‘.I-H. hezichungs-

1st,

200 cc.

ein offenes Bech

Liter

!I[j! r"il:l'i” &=
mittelst

‘\ I lli‘.-n'l-|| i\‘,u‘iin'H

-=.1|1!||-_\|-|'-.-'1'|J|'
lirtem Wasser angefiillt, wilirend

itherschiissigen

nung des Fractionirkolbens wird darauf mit einem
Bohrune ein
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elst dieses Glasrohres wird ein

siinre setrockneter Salzsinvestrom in hi1
iI-"||-'|-:'|.~=i-'l' in der Weise entwiclkelt
gen Ko I YeIne Ccondc e Lhl
"

v,
sinre und lisst diese anfangs etwas schneller, spiiter in langsamerem
Ten po in die Salzsiiure embiessen

a5 Versuches ilherzeup nan sich nochmals day

en der einzelnen A ont Hl1es=zel
Al ireentwicklune mm Gang und siiftiet zu-
tlie arsenhaltice Lisung mit d Salzsiing

ligem Hindurehleiten der Salzs

wk; 1L se1n. Sodann Zundet man eine e
F i h 3 ht hitat = |
1 in., Warmt ben vorsiehtie an, erhitzt 2um Sieds

dureh die Lisung hindnrcheehen lisst,

BF

withrend der De

Yo i 1
1 muss darant ceach

! A
"I‘\..I"-.‘:"I. tnil 'E.I"-"- ferner 'i-'l' f"‘;l!/.*.::ll'ﬂ.-'.l'--::. et

etwa f:'r”-|£|i<']| anssetzt
die Hilfte der Lisune

M Vors

dem Fractionirkolbe

“‘.-||||:-_,|1!

den r oheren Oeffnune des

Fractionirkolbens befindlichen Stopfen. entfernt dann erst die

|||'!I'T. viomn e

Izt die Verbindungen Vorlagen unter ¢

1

Vorlage an becinnend : zuletzt auch die Verbindune des Frae

1

Kuoe

kolbens mit der trmigen Vorlace und stellt d

sanrestrom ab.

1
Sodann werden

einzelnen Theile des Appa

genommen. In dem Fractionirkolben sind alle andern Metalle mit

Ausnahme des Arsens verblieben, und kimnen die Meta r Arsen-

und Kopfergruppe ans dieser Lisung durch Einleiten von Schwefel-

wasserstoffeas von dem ebenfalls in der Lisung befindlichen FEisen

getrennt werden.

[as Arsen findet sich vollstindie in der Vorlace., und zwar bei

anter Kithlung nur in der ersten kogelfdrmicen Vorlage., 1'm eanz
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chi 1 {
D tin 1
11§ 1
[int retoff-
— & ) 3 I|E|.
ulfid l Yy, ang, das aaf einem vorher sewogenen Filter Zesam
1 11 11 1 135 a wetter behandelt
Lide an nei sirt die stark salzsaure Lisung, nachdem man
LVt n ein gerimmiges Becherelas iihe und dieses mit emnem
hat, durch vorsichtipen Zusatz von reinen Kalinm
N g .
L& L onat, unid bestimmt daranf das jetzt in der
sung  hefindlicl 11 nigsanre Salz aut volumetrischem Were
1A \ || 13
4, Gold. A4 1972
1
I

|
handel
Das Gold wird stets als m 1sches Gold vewooen.,
lie Abscheidung als tallisches Gold kann auf trockenem
Vewe geschehen
l. dorch Erhitzen der betreffenden Goldverbinduneen im ge
VoL 1 sum eleichbleibenden Gewichite. Dabei wird vor
sEesetal Goldsalze keine andern Metalle nicht-
htizer 1 mehr beigemengt sind. Insonderheit findet dies
11 1ch Anwendung bei der quantitativen Destimmung
Crold salze der organischen Basen.
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2. der Ueberfithrung in metallisches Gold durch Glithen eine
lune als Goldsulfid, Adu, S,, doreh Schwefelwasserstofl

Austi

voraute

3 ferner lisst sich das Gold auch auf nassem Wege 1n metal
Lisungen ausfillen, nnd zwax

lischem Zustande aus seinen L
a) durch Erwiirmen seiner Lisungen mit Oxalsiinre:

'_’,J.gr'* —

SH, (L0 —2 Au-+ 6 HCI -6 CO

Ferrosulfatlsung:

2 dw €1 6 Fe 50,3 H, S0, =2 Adu—+ 0 HCL -3 Fe, (50.),.

1. Die Bestimmung des Goldes dureh Gli

Goldverbindungen an

derjenigen Ver-

In einfachster Weise Lisst sich der Goldgehalt

bindungen ermitteln, welche keine andern Metalle oder uberhaupt

.i\"il-" ;||||||-:'|: nicht ”i'i-'l_-lig'll“ ]’--'ﬂ-luli-llj'll‘lll' I'I|'|...||l'||. Imndem eme

;Ill'_'l-'-‘l!""lul' ..\'||'|I!'|' '|.

r Verbindungen in einem Porz

anfangs kleiner. allmilic verstiivkter Fl:

den Gewichte erhitzt wird,

Diese Bestimmungsweise findet inso

withnt, zur Analyse der Goldehloriddoppelsalze der kohlenstoft

Basen Anwendung,

2 Die Abscheidung des Goldes als Goldsulfid und

l1"t';l..'_'_|i| ¢ als metallisches Gold,

Wenn neben dem Golde noch andere Metalle oder andere nicht
Verbindungen vorhanden sind, so

: . y 1 W,
18T e1ne B SCITAIN UL

Goldechaltes durch einfaches Glithen einer abeewozenen Menge des

zu analysivenden Verbindung nicht miglich. In diesem Fall

||'|-|']||-I||||'|| };I'-'il.'IIIIIIIE'_."'“.\I'E'-"I 'Iil';"

wenn die sogleich zn bes
har sind. das Gold zuniichst durch Schwefelwaszserstoff auns

Goldsulfid aunszefiillt werden. Bei dieser Fil-
ichtigen, dass die Lisung keinen zu grossen Ueber-

darf. Ferner muss die Fillune 11

i vindh 1
n&s von freier odure enthalien

der Kialte vorgenommen werden, da in heisser Lisung der Schwefel
stoff. statt Goldsulfid auszuscheiden, eine Reduction de

WHES

n kann:

Goldehlorides zun metallischem Golde

D An AH S=2 Au s it S Gl
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Das in der angegebenen Weise ausgefiillte Go
halticem Wasser

trocknet, und nach dem Verbrennen des Filters im

Hltrint mit schwetelwasserat

in metallisches Gold fibergefithrt.

3. Die Abseheidnune des metallischen Goldes ant

nassem Wege,

a) Die Abscheidung des Goldes durch Oxalsiure.

Wenn zu einer von iiberschiissiger Siure migli eiten
].-“n-!f.'I: von o |.E.-.!|||| rid eine '.\i|_~'~--1_'i_',:|- [.‘."'\-‘”I',_' von Oxalsinre und

15 Sehwefelsiinre hinzoeefitet und dieses Gemisch  lingere Zeit

anf dem Wasserbade erwiirmt wird., so scheidet sich das Gold in

ischem Zustande aus der Lisung auns. Der erhaltene Nieder-

wird abfiltrirt und das Filtrat zur Sicherheit nochmals mit

von Oxalsinre erwiirmt. Wenn keine weitere Fi

das anf dem TFilter cesammelte

cetrocknet. das Filter 1m

kurzem Glithen gewongzen.

b) Die Abscheidung des Goldes dureh I

nvitriollisung.

Statt durch BErwiirmen mit einer Oxalsiiurelisune kann endl

| auneh h Erwiirmen mit einer Losune von Ferrosulfat

ain Metall reducirt werden. IDie E,e"---'-‘ll!_',! des Goldsalzes darf dahei

inre

ceine fren 1alten, da diese sonst sofort oxvdirend

ifat  einwirken  wilre

e Nachdem daher die etwa

(nnd ebenso auch das etwa vorhande

;||‘|I-. CEETTL “lll\.il.‘.*-'l'i"-llll' ‘."!'li'i"'-"l. ‘-'\":'i"'-

1st, fiig

man zu der Goldlisung eine Lisune von reinem Ferrosulfat,

sowie etwas verdiimnte Schwete
dem Wasserl

f, antangs mit verdiin

siinre und erwiirmt einige Stunden and

wde, Das ansveschiedene met;

Gold wird sodann

Schwefels

anre oder salzsinre, dann

nit heissem Wasser sehr B0 hen, eetrocknet

m Verbrennen des Filters im cewoeenen 1

e Bl ¥
litht und gewt

5. Platin. Ff — 1948,

Beispiel: Platinehlorid, Pt Ci 5H- 0,

Das Salz ist 1n Wasser lislich,

Metallisches Platin w

1 durch Behandeln \ i-in!'

wasserstoffsinre und Salpetersinre als Platinchlori

e '_'u'l'll'ilt'!.|

TR >
S e




als Kali

hlorid, analysirt werden. Nar muss da

von den nebenher en

m Platin
Verbindungen
in der Weisi
Pla

wie schon ery

"'l--'I :‘..‘ﬂl- |||--c

der Al

lze

Abscheidung

I|I:|;a|il-'l

itherl

rn Metalle als die

Mkalimetalle,

vior

tinverbindung

andenen Alka

tinsalmial

Wiig

diese Bes

WD

sam eleichbleibenden Gewichte an der Luft

kkohle
O
mstofthaltigen Doppelsalze

villig ver

auch

den. dass e
1 |"-!.r'l
aeolitht wi
VBlSe

‘-..-m'--:uil'i

1
CilLe
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Gilithen di
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Metalle,

oder uberhaup
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.. 2. Die Fillung des Platins als Platinsulfid und Wigung

Wenn das Platin von andern Metallen zu trennen ist. so

es zuniichst durch Schwefelwasserstoff aus saurer Lisune

2 ils schwarzbraunes Platinsulfid, Pt S,, auseefillt werden. Do
darauf zu achten, dass die Lijsune nicht zu viel
I enthalten darf. Ferner wird die |".:i||lli|_'_-' Zwe
11 Lisung vorgenommen. Das ausgeschiedene Plati
vird abfiltvirt und mit schwefelwasserstoffhalticem Wasser anseo-
o

waschen. Wenn Platin allein auf diese We

e der Niederschlag eetrocknet und nach dem Verbrennen des

ausgetillt war, so wird

1 ] 11 . - ] _ o
arch Glithen im geworenen Porzellantiegel

bis zum gl

Gewichte in metallisches Platin i

Die Fillung des Platins als _\zj|||1|.|1'|i||_-||.|:|:§|=.-||||.;-i||

und Wigung als metallisches Platin,

In gleicher Weise wie die Ammoniumsalze durch Fillung mit-
itinchlorid als Ammoninmplatinehlorid

. . it oy 1 1
ansgeschieden werden kénmen (s, S, 31). kann umeekehr anch

. Platinchlorid dwrech Ammaoeniumehlorid in Form der eleichen

; il--;||-- Iverbindung ausgefillt werden, vorausgesetzt, dass keine andern

durch Ammomumechlorid, Ammoniak oder Alkohol £ en Metalle

.I! mehr in der Lisung vorhanden sind. Man verfihrt dann foleender-
1A

e Die Lisung des Platinchlorides, welche nicht zu verdimnt sein

s darf, wird mit Ammoniak zur Neutralisation der etwa vorhande-

= nen freien Sinre und dann mit Ammoniumehlorid und Alkohol

versetzt. Nach mel

tiindigem Stehen wivrd der erhaltene Niederschlao

h dann aber nicht wie bei der Bestimmung der Ammonium-
8 absolutem Alkohol, sondern mit etwa 80°/icem Alko-

n hol ausgewaschen, nm das tiberschitssig zugesetzte Ammoninmehlorid
eit zu entfernen. Der getrocknete Niederschlag wird

i ‘brennen des Filters in einem gewogenen Porzellantiesel

rch vorsichtiges Glithen am besten in einem Wasserstoffstrom

fithrt, das ge-

7, und so in metallisches Platin fiib

el |
i1 WOLEeIl WIrd:

.'_\|".":r POl -2 H, =P-132 \” & HOE
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aie o 25 bher

Arsener 1ppe 1T ."‘-.r;|'.\."-.. l 'Iia:I'].l-]I.

Zum Zwecke dieser Trennung werden die Sulfide beider Gruppen

Ammoniunmsnliid oders Kalinmsulfid erwi

len andern Metallen der Arsen- und Kupfe

auch .'\-IZ_'--I I sz e Tre nnung beider

i {11 pen Wi tla Schwef
ol TG VO ersulfid auflist. Ferner muss, wenn
em  zur Trennung v gn delwetel
|
a8
Il
i
1 j e
Endlich 1st ber dieser Tre i 1
o n
. I
1 elr flaraut L k=icht 1Ien
Fegpn 4 md  zur Trennunge Sehwef
] A
N Snincer el Arsengruppe zusamimen
£id lés
: 1
L SUTUC K
i !

1 ' : d Sul
rschitssigem Chlora 101 and erwirmt. Daduareh
1l g el lq i 1] auseefillt, withrend die
Slnde e A reel TP n d then (vel, 8. 117
Nachd I sor Nieds
l1e &= L er Arser
: : -
11 v prarbe
1311 " '
211 1 w’ 1
I > | 1
ukkaliel In i
der Ei Lpp 11
SELZe Lising aller dieser Metalle mit Ammoniak un
e herzch S A oehwefela 11 111 ‘|i'| i ] -\, liinoeres |'-,|".‘..I -

Die Metalle




¥k o] iRt £ VAL ) M R e e

145

noch zu erwihnen, dass wenn Ammoniumsulfid za di Tren-
nung verwandt wird, das Erwiirmen der gemischten Sulfide mit diesem

Reagens zweckmi auf dem Wasserbade vorgenommen wird.

Nach etwa einviertelstiindigem Erwiirmen lisst man den Niederschlag

absitzen, decantirt und tiigt eine neue Menge von Schwefelammonium

derholt dieses Verfahren so lange, bis sine Probe der

1z, und wi

bl ,\|--<4'v|'\,--||J:|-;.- abeecossenen |,~'|~:|||_u' auf Zusatz emn

klaren, von d

verdimnten Sinre nur noch weissen Schwetel, aber keimne Sulfide mehr
.||[_~._»;._-5||-S1IEI'T
An Stelle dieser alleemein anwendbaren Trennungsweizen kann

Me-

forner auch, wenn neben Metallen anderer Gruppen nur einze
1

.\'.l'i'\-'\l‘:l a ||;_-'.-~.';r|r|||' \\'I'I':l_l'rl. |

talle der .\r.w-llul':llll"" ‘-"v':'|il',:"'ll. eine Heihe von besonderen ennunes-

i) Die Trennung des Zinns von den Metallen der andern .

(rru P pen.

%) Das Zinn kann von den Metallen der Eisengruppe sowie

der Kupfergruppe durch Uebertithrung in Metazinnsiure-

eln der freien Metalle oder ihrer Sulfide mit

hydrat beim Behan

126 . niil

Salpetersinre i der anf 5. e ;||:_:'-':'-|I-'|||-|| Weise ge-
trennt werden. Diese Trennungsweise findet insonderheit Anwendung
hed lli'l' Ana

Schnellloth (5. S. 125), von Rosels Metall (s. 8. 104), wvon

llegirungen. z. B. von !

yse zinnhaltiger Meta

»

\‘tllrﬂll\r'\ _‘I]I'|..||| | 8. ;‘;, |“| . YOn |II|_'|DI|J)I'\ Vil I|--Ii‘*"5||-ll ]l"i'.'-ll"_

knpfermiinzen (s. S 120 a8 w I
Fine Ausnahme machen hiervon nur das Eisen und Mangan,
i von denen eine '|'I'|-|:r|l|||.:.' des Zinns in der i||l'_'"_!!'|-'|'|ll'|l Weise gquanti- ]
tativ nicht moglich 1st. :
B) Das Zinn kann ferner von den Alkalimetallen, den I
Erdalkalimetallen, den Erdmetallen, weiter vom Cobalt, I
Nic ., Mangan und Zink; vom Kupfer und Cadminm (so- ]
wie auch vom Gold, s unten) durch Versetzen der zuvor, wenn .
nithige, durch Salzsiiure und Kaliumehlorat oxydirten Lisung (die dann
Zinntetrachlorid enthilt) mit Ammoninmnitrat oder Na
trinmenlfat, ond dadurch erfolgende Abscheidung von Metazinn-
giurehydrat getrennt werden. (Das Nihere s. 8. 127 und 128.)
v) Eine letzte Trennungsweise des Zinns vom Cobalt, Nickel,
Blei, Silber und Kupfer griindet sich endlich darauf, dass beim 0

Erhitzen der Sulfide dieser Metalle im trockenen Chlorstrom <



Sieden trennen: Das Silber, beziehungsweise das Blei geht als Nitrat

Chlorid werHliichtigt wird, wiihrend die Ch

fliichtic ‘zuriickbleiben. (Das

'|l'*~ ". I'.|'i|.'|f-.'|:~ von ||.-;| _"I[I'I':Ill"H |||
andern |:I'||_|.l::|'|’|
Wenn auch das Antimon im Allgemeinen von den Mot

n am besten duoreh Fillw

¢ als Antimonsulfid aus

beziehungsweise durch Erwiirmen dieses Sulfides mit

Schwefelalkalien petrennt wird, so sei doch er

ihnt, dass auch das Antimon ebenso wie das Zinn (siehe oben) dureh

Erhitzen seines Sulfides im Chlorstrom in fliich Antimon

ithrt und dadurech vom Cobalt. Nickel. Blei.

Silber und Kupfer getrennt werden kann, deren Chloric

le sich nicht

’:"-l.:" nnung l]'.'.‘-' _\|-|-||H vOn 1N _\]l-'llllll n der ;||_|.;.-! 1

(r ruppen

-1 i I :‘I-"f'_ir-ill'.ll:_'.--\".|'i-~' Il.i'- 80 --|:.'-.'|'||1'|_':<||- \H'-"Ii-

sulfid nieht durch Frwirmen mit Schwefelalkalien in Lisung bringe

und auf die eme oder die andere Weise das Arse

11
von den Metallen

pen trennen will, so eeschisht die [I'l'llll-lll'_', iles

137

y ! y s
besten in der auf Seite

in Arsentri
Verbindung durch Destillation.

In eleicher Weise kann das Arsen ferner anch vom Cobalt.
Nickel, Blei, Silber und Kupfer durch Erhitzen der Sulfide

dieser Metalle im Chlorstrom

trennt werden, indem

ne hierbei
entsteheénde Arsenchlorid (wie auch Antimonchlorid und Zinn-

wird, (Yel. anch dazu die Analyse der

||."" | rennung des {.!Illlil"\- von ||I'H :‘ll[l'[(lll[| 1n der an-
dern Gruppen.
Beigpiel: Legirang von Gold und Silber,

2) Das Gold lisst sich in seinen I rungen von andern Me-

z. B. vom Silber oder Blei, durch Evhitzen der fein aus-

cewalzten Legirung mit nicht zu concentrirter Salpetersiinre his zum

rsen nicht durch Schwefelwasserstoff ans saurer P




T e

S

zuriickbleibt. Nach

H | :E-l-l-'l"'ili-"' [.""':I.‘I'_'

n Lisung. withrend das met

dem Verdiinnen mit Wasser kann die

des Silbers, beziehungsweise des Bleies abfilt und das auf dem

i Filter verbliehene metallische Gold nad :---'==I-'i-'_'-'1i: \uswaschen
getrocknet, eceplitht und gewogen werden. (Zur Controle kann das

erden. Ftw

X L dem TSI
CK. L 1e1m Pt

cewogene (rold in Kénigswasse h vorhandes
4 Silber bleibt damn als Chlors

i in der auf 8. 119 ang

Silber und Bl swwrphenen Weise bestimmt, be-

zielhingswi von einander cetrennt

Diese Trennungsweise ist indessen nur anwendbar. wenn die

1 1ot 1 riehi . b Vs el
Goldlezirung sehr reich an Silber, bezichungsweise an Ble 81,

d. h. wenn der Procenteehalt an diesen Metallen mehr als 807/, be-

trict [st eine grissere Menee wvon Gold vorhianden. so

dieses ein Theil des S rehalten. In solchem

man sich dadurch helfen, dass man eine hestimmte Menge der Leoi-

rung zondchst mit drei Theilen reinem Blei zusammenschmilzt, und
die so gewonnene, nun coldirmere Legirung in der soeben beschriebenen

Weise v

1) Fin zweiter Wee znr Trennung des Goldes vom Silber in

Tt
Detet.

girunegen besteht darin, da

goldreicheren I

: P Aey
11ELTL '|5-- Ie1n verctheite

i,l"_'il"llj_!! mit Konigswasser i der Kilte behandelt. Das Silber

wird dadurch in unlésliches Chlorsilber iher

eefithrt, wihrend das

i:-ui‘-i-,'i||“|'i|l m |,l”|-i|||_'_'_' f_:'l'll.'_ _\..Ic'll lll‘.!: "‘nll'."llil‘.ill"li II |"--~-III:'_r
mit Wasser kann das Chlorsilber abfiltrirt und in der anf 5. 103 be

schriehenen Weise weiter behandelt werden. Das Gold aber wird in

der anf S. 143 angezebenen Wi aus der Lisung w
und bestimmt.

Auch diese Bestimmungsweise ist remein anwendbar.

Enthiilt die Lemirune mehr als 15¢ s0 hillt das entstan-

dene Chlorsilber einen Theil des Goldes zuriick nnd verhindert dessen
Lisnng. In solchem Falle muss die L

Blei zusammengeschmolzen und nach 2z weiter hehan

girunge wiedernm mit reinem

werden.
7 Sehr allzemein anwendbar igt ferner zunr Trennung des Goldes
:i-' .l'|r. ||-'|' I\.:-'|-~-|'!I

metallischen Goldes auns seinen Lisungen dureh Erhitzen mit Oxal-

VO 'l-'l.' .‘I].-'|-|.]|l‘|‘| lll‘" .!II'[I"l'II “I'lll|||.l|| ,:|;||. tes

siinre oder mit Ferrosulfat beruhende Bestimmungsweise. Doch ist

dabei Folgendes zu beriicksichtizen.
Wenn das Gold in dieser Weise z. B. in einer Le

Kupfer bestimmt werden soll und die Ahscheidung des Goldes duarch

nune it

Erhitzen mit Oxalsiure bewirkt wird., so kann mit dem metalli-




lgsliches Kupferoxalat ansgefillt
m Lisung zu bringen, muss daranf zn der

oxalat hinzongefiigt und

elsalz von Kau pferkalinmoxalat
1 Auswaschen villiz ans dem Golde entfernen

Il }.I:H' I!ir _\|.HHI

rosulfatlisune bewirken. wodnreh nur

-l'-:illl.I!H|!'_!-"-'~-"i!-" 156 10 iI||--:| l'l. ]

1el A1 . | 14l
(zolde auch noch solche
re, beziehungsweise
B. Barinm, Blei

Zur Trennung des Platins von den Metallen der andern i:i-fl!'!"'H

wird, wenn man nicht das eacens verwenden will, am besten

A\ m 1 hlorid oder
ANMONILmMCEniorida oder

]i aliumehlor _-: E-'[ﬂ\-'!!'L“. sofern I!ii'l!- iFL'Hll-E welehs \]qﬁil:.l' YOI=

Chloride gleichfalls gefiillt werden, Bei Gegen-

2 Die Trennung der Metalle der Arsengruppe von

elnander

Die Trennung der Zinnoxydul- und Zinnoxyd

verbindungen von einanderund vondenandern Metallen

) Die Trennung der Zinnoxydul- und Zinnoxyd-
verbindungen von einander.
Da eine unmittelbare ||!|,;I|||'-|';'I'i'.-.' Trennung der Zinn-

oxydul- und Zinnoxydverbindaungen schlecht ausfithrbar ist,

: 1 't man, wenn es sich um die ]".l':|:i‘.1-‘|1||1_u der Mengen von
‘/,:|;||..:\'-.||:::— I!'|'| xillllll\:\||'\".-'|li||||l:||§,f|‘!| m emem Gemische ||:|||i!|-E|,

inem Theile des unter volligem Ansschlusse der

aehrachten Gemisches hbeider Verbindungen bestimmi

imander
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man das Zinnoxydulsalz volumetrisch in der 1m

ebenen Weilse. Finen zweiten Theil des Gemisches oxy

Xyairt man
durch Chlor und ermittelt in dieser Lisune die Gesammt-
des Zinns nach einer der auf S. 126 ff. angezebenen Methoden

Hat man so die Menge der Zinnoxydulsalze und die Gesammt a

des Zinns festoestellt, so erfihrt man dorch einfache Rechnung, wie
viel Zinn als Zinnoxydverbindung vorhanden war,
¥ Die '|'|'--||||IEI|_'__' der xi||!|-l.\'.';-iil|— nnd I.l‘{.illl.‘i'.\.l'-"i

verbhindungen von den andern Metallen der “I'Ii;l!l--.

;"’,i_'ll. |i'i--l .-il"| VoI _\,'|I:||-‘|:- a1m '|;|-~'-|-':| iIJ L I
dass man beide Metalle zu 15t durch Behandeln VOl

r zu trennenden Verbindungen. heziehungsweise der diese Me-

nden Legirang mit Salpetersiure (oder anch mi
Salzsiure und ehlorsanrem Kalinm) in ihre hischsten Oxyi:

tionsstufen iitberfithrt und diese nac

1 |||'.’g| \-.r-!'-l,l:l,'|.'-.-,'|

Siture reinem Aetznatron zusammenschmilzt. Beim Auslanzen

der erhaltenen Schmelze mit alkoholhalticemm Wasser bleibt sanres

end meta-

pyroantimonsaures Natrinm ungeldst zuriick, v

nres Natrionm in [iisung it und abfiltrirt werden kann,

zinnea

Das Nihere dieser Trenmungsweise siehe heim Antimon.)

Die Trennung des Zinns und Arsens von einander geschieht

am besten durch Destillation des Arsens als Arsentrichlorid (s 5. 137
In dem Destillationsriickstande kann das Zinn als Zinndisulfid,
Sn 8,. eefillt und nach S. 128 weiter verarbeitet werden

Vom Gold und Platin endlich kann das Zinn durch Erhitze:

der Sulfide dieser Metalle oder der freien Metalle selbst 1m Chlo -

strom getrennt werden. Das Zinnehlorid wird dabei verfliichtict,

withrend die beiden ande Metalle zuriickbleiben.

b) Die Trennung der antimonigen Siure und der
Antimonsiure von einander und von Arsen, Gold und
Platin.

) Die Trennung der antimonigen Siure und der
Antimonsidure von einander.

|'||| §|| *'iIII'EJI \'-r."|i‘-"_:t-i1<]l'|| “l-mixl'hr *]i-‘ :"I\-II-;,fn- -i-‘-]' ant i].‘l-!l 1 i ran

Sinre und der Antimonséiure zu bestimmen. ermittelt man zu-

in einer unter Ausschluss der Luft bereiteten Lisung dieses
ischem Wege

in der im Abschnitt II. B angegebenen Weise. Sodann fillt ma

Gemisches die j'lll"l]_','_"' del :IIiliTI\‘llli.;,Jl'Jl Sitnre auf volumet

einer zwelten Probe das Antimon dureli Schwefelwass

aus, und behandelt das so erhaltene Gemisch von Antimon sesqu i-



Tiap

153

sulfi ntimonpentasulfid in der auf S. 132 angegehenen

Weise weit

um die gesammie Menge der Sulfide Antimon-
qisulfid, Sh, 5, zu wigen, Hat man so einestheils die Meneo

\ntimons bestimmt, die als antimonige Siure vorhanden war.

lererseits die Gesammimenge des Antimons, so ergibt eine einfache

Rechnung, wie viel Antimon als Antimonsiinre vorhanden

3) Die Trennung der antimonigen Siure
\ntimonsiure von Arsen, Gold und Platin.

l. Um das Antimon vom Avsen zu trennen, kann man

A i - - 1 . 1 =1
mage das Antimon nun m geiner niedn -t

i, 1 seiner hdehsten Oxy-
dationsstufe vorliegen — das Arsen in der aunf S. 137 beschriebenen
1

Welse als Arsentrichlorid abdestilliven. und in dem Destillations-

kstande das Antimon  dur Sehwefelwasserstoff als Sulfid

2. Ein zweiter Weg der Trennmung heider Elemente von einander

hernlit daranf. wenn beide Elemente in Form ilver hichsten

Oxydationsstufen sich in Lisung befinden, nur die Arsensiiure.

aber die Antimonsinr

e (bei Gegenwart von Weinsiiure) durch

Magnesiamischung wird.

Man wverfihrt dabei so, dass, wenn beide Elemente gunichst

dies in der Regel der Fall sein wird - als Sulfide ansoefilli

. these Verbindungen durch Erwirmen mit Salzstiiure und chlor-

saunrem Kalium, bezw, mit Kénigswasser in Antimonsiure.

‘e ithergefithrt werden. Nachdem die iitberschiis

S5 1st, wird der Riickstand durch Behandeln mit
Wasser und Weinsénre in Losung gebracht, mit Ammoniak und
Chlorammonium im Ueberschuss versetzt und die Arsensiure durch
Magnesinmehlorid (oder Magnesinmsulfat) als arsensanres

\mmoniummagnesium, NH, My As0, GH,0, ausgefiillt. Der ah-

S wird zwe nochmals In Salzsiure

g, durch Ammoniak wieder niedergeschlacen und sehliessl
1 lelt.

Aus dem l[-_.].‘-

h nach

= 136 weiter be

te von dem arsensauren Ammoninmmagnesinm

das Antimon durch Schwefelwasserstoff als Antimonsulfid

und nach S. 132 bestimmt werden.

5] Fine drtte Il|'|.'.'|I||JI|’_'rC1r'|l'f]lll'.il' des _\]|{'n]|||;|[« vom A rsen j-'iv‘ Al

und Zinn) -_f1'=:1|l|--' sich daranf, dass sanres pyroant Imonsanres
.\‘.

arsensaures Natrium (und zinnsaures Natrium) leicht in

rinm in Wasser und Alkohol villie unléslich ist, wi

Lisung gehen. Zur Ueberfithrung des Arsens, Antimons (und Zinns

1 T e 8 -4 8 et B el R T T PO oy ¥ ] L L +
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1 miissen daher

freien Elemente durch Behandeln mit

in diege Verbindm

r Salzsi

und chlorsaurem Kalium) zu Arsens

und Zinnsiure) oxydivt werden.

Y dem Zwecke wird der von

: = s
wie sonst cetrennte Niederschlae - Sulfide der

und daranf in einer Porzellans

hi mit ranchender Sal peter-

Kaliumehlorat) his

saure (oder mit Salzsinre 1

Lisune auf demn Wasserbade erwii Die itherschiissige S

,-u-||;||;,'| \,'e”- I._r '\\.l'_'_'_'l'||i|||||l:.i. ||.-:' Kene E:”I"-w:l.-ll'l 111 -'il.-'!l
tiegel gebracht und mit festem reinen \etznatron in dem be

Nachdem man die Schmelze

ten, und weicht die

3 P T Yeyera] ]e
111 elner selralliilserl Porzella

Schmelze durch Erwiirmen d

schale mit Wasser anf dem Wasserbade wvorsichtiz auf.

spiilt und Alk

in ein Bech

Inhalt des Ti {
ungefilir ein der ;||i_'_'>"'-'\:-.|_'-:."|-|| Menge von Wasser gleiches
man tlen Nied i

nachh vo r Klirune die Losung ab. und ht den Niedes

erschlag absitzen,

\kohol). Sodann li

m Filter mit einem Gemisch von Wasser und Alkohol ans,

\uf dem Filter befindet sich saunres pyroantimonsaures N a-
trium, H, Na, Sh, 0, .6 H,0, in der L
sanres) _\;:II

SUng arsensaures mne ZimniIn-=

Zum weiteren Nachweise des Antimons wird der Niederschlag

or in Salzsiiunre und Weilnsiinre gelist

e dure

W i"l

wasserstoff orangefarbenes Antimonsu Ifid

]
WA I

Il (lerm sanr antimonsanre 1

Das Filtrat v

I pyr

zsiure angesinert, durch Schwet

wasserstoft Arsen (und Zinn

j‘l[l‘;:ll:" Vil eln :'!--_' 1 1!-':'

sar heid

11t, und die Trennung

ohen ancesehenen Weise bewirkt.
|, Um das Antimon von Gold und Platin zu trennen, kiinnen

viederum die freien Elemente oder ithre Sehwefelverbindungen

i|[| L'l||-|l' SLTrom |-.§','-IT';','. Wi IJl-II, ".1.I:tlul':|i

fliichtigt wird.
¢) Die Trennung der arsenigen Siure und der Arsen-
siure von einander und vom Gold und Platin.
%) Die Trennung der arsenigen Siure und der Arsen-
siiure von einander.

Da die arsenige Siure durch Magnesiamischung nicht ge-

wird, so kann man diese Siure von der Arsensiure durch
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Versetzen ihrer Losung mit Ammoniak, Chlorammonium und
‘\|.|:.'_'|"‘i-l!||'.'|.||.‘"E-[ trennen : darsensanres _\I'.II.'IIIII:EIIHI'_]|.|‘—

nesium fillt ans, kann abfiltrirt und nach S. 136G weiter behandelt

werden, Die arsenigce Siure aber bleibt m der J.I”I.»Cl:llll."'. und kann

Schwefelwasserstoff eefiillt, und als

hesti

it werden (s, S. 135).

1 einem Theile der eemeinsamen

auf volumetrischem Wegze nach

rm Theile der Losung aber, nachdem

nige Siure zuvor oxydirt worden ist, die gesammte Menge des
Arsens als arsensanres Ammoninmmagcnesium (s. 3, 136).
) Die Trennung der arsenicen Siure und der Arsen-
inre vom Gold und Platin.

Zur Trennung des Arsens vom Gold und Platin dient am

hesten, mag nun die niedere oder die hithere ”.\_‘\'I'.‘i tonsstufe des
".'.‘--I.- '\I:"|:I"_'--!|. Ii;-' .\1--‘|.--|J|- e ]h--»-'i||:|ri|||.' ifu'.« \l'-ﬂ-l.- als \ IS Een-
ichlorid aus salzsaurer Lisung (s. 8. 157
{) Die Trennung des Goldes vom Platin.

Zur Trennung dieser Metalle von einander werden heide durch

Behandeln mit K -"-Ili_: swasser In | une echracht., und wird das

Platimehlorid darauf durch Ammoniumehlorid oder Kalinm-

:hlorid nach 5. 1456 f gefillt. In dem Filtrate kann das Gold nach
=, 143 als Metall ansg

[t w erden.

Il. Die Metalloide.
Vorbemerkungen.
J1e ||I'.'-|!?i!.'l'i'\ & ']'!';-Iu.'|‘||.;_' der _".!.-rull..f-l.- vOon einail fler
und ven den Metallen.
I

der Metalle von einander eine Anzahl von zum Theil allcemeiner

Wiihrend zur q wantitativen Trennune der einzelnen h'|-;1i|||.-|.l

giltigen Methoden bekannt ist, neben denen auch noch hesonder:

Trennungsweisen Anwendung finden, dienen zur Trennung der Metal-

vide von einander Methoden, welche im Allzcemeinen fiir jeden ein-
zelnen Fall sich werschieden gestalten, wenn auch die betreffenden
Metalloide aus

hineingerechnet werden miissen.

hrfachen Grimden in die gleiche natiivliche Familie

S0 .i‘.":'ll"'

z. B. die simmtlichen Metalle der Ku [I|.I'E'f_‘l'llz'

o
1
i

allgemein durch das gleiche Reagens, durch Schwefelwasserstoff

ans saurer Lisung a und so von andern Grappen getrennt
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OB .'L|:|'|' .h:l.;H'I: t{ll-]' i il.' k 0 ) |I tI!|I| lil",' |‘I EI 0S5 5| or

en. Dahing

en Bestimmung und Trennung dies

bindungen von andern Verbindungen nicht mehr die Rede sein kann

L

Metal

1
SCHT

Met

che Bestimmungswelsen Anwendung

Nur darin Kt'ij_"-‘l die Metallowle eine I:\"\\i.\'.nl- [Teberemstimmung,

beil ithnen vielleicht in noch ¢ rem mfa maassanaly-

nnaen, ails bel den

|I|-!|_ “i:-»:- |||;|,':‘-\h:||'_l;||l'\'i."l'}||'f| J‘I("‘:ii:li.‘”|;J|',_':‘"\".'I':‘-|'|: .-ir|:': i|,| \|-—

itte II. B |l'--}r'|"

FEbenso mannigfaltic wie die Methoden zur Bestimmung der
and zur Trennung dieser Elemente von einander sind auch

M1t 1nen

die Methoden, die z ['vennung der Metalld von d
verbundenen Metallen dienen In vielen Fillen kann allerdingz dies

Tren

trafi

el

worden. withrer

Mat

Wil

eme
I|||,-|'
eine
IR ESE,

ihre:

Al I“.‘l i-il- 1'i:|'|l'."|'.il QI'.—Ct'!lt-l.l-l, ||.|-.-' .i;.- ne=

- v 1
ning m ;_-|--|--I|
1 . v 4 { 1
mden Salze mit Sodaldzsung cekocht oder mit fester Soda

mmolzen und dadureh die Metalloide an das Natrium

gehbunden

gleichzeitie Carbonate, hezw. Oxyde de

alle entstehen, die vorher an die betreffenden Metalloide gebunden

m, % B.:

Ba S} I Na. €0, — Ba (0, - Na. S |‘-I-||'|'

auf diese Weise

In vielen andern Fillen ist aber jedent:

Trennune der Metalloide von den mit ihnen verbundenen Metallen

andern Metalloiden nicht moglich, sondern nur auf Umwegen
Bestimmung der Metalloide ausfithrbar; und in einzelnen Fillen

s sogar auf eine eigentliche Bestimmung der Metalloide selbst in

| \.'.'|'|IiIH}iIIJ.l_"i'II_ mit unseren hentigen Hi smitteln wenigstens, ver-

zichtet werden. So ist es z B. nicht mdglich. in dem Kieselsiiure-

anh
.-'.HH.

[ilen

inde

ydrid, Si0,, eine eigentliche Trennung des Siliciums vom Saner-
und damit emme unmittelbare quantitative Bestimmung heider

1ente herbeizufithren
Erste Gruppe:
Der Wasserstoff.

Wasserstoff,.  — 1:0052.

Die guantitative Bestimmung des Wasserstoffs in den wasser-

stofis. stoffhaltigen Verbindungen ges hieht entweder mittelbar.

m




1. der Wasserstoff der hetreffenden "|'|="|siIII|III!'__' duarch ein _‘N'll'?ll':‘
'\| eta || Brserzy 'u'.i;'||, \\:-'\r.'lir-w Ilf;| I|r'||| ;|r|1§|-!_'| ‘.|:|'| er :||i| Ilr-lll \Ill-.\l,."."-‘.'l'-
stoff verbunden gewesenen Reste eine unlésliche wighare Verbin-

indem man auf die Losunege der betreffenden wasserstoff-

n Yerbir (Sdure oder Base) eine Lisung einer chemiseh

i

gntrecengesetzten Verbindune (Base oder Sidure) von be-

kanntem Gehalte bis zur beendigcten Neutralisation

einwirken lisst und wie viel der Lisung von bekanntem

ancht worden ist (volumetrische Bestim-

mung). Oder endlich kann der Was toff unmittelbar

5. in der Weise in den wasserstoffhaltie

stimmt werden, dass man 1hn in Wasser i

les entstandenen Wassers bestimmt.

1. Die mittelbaren Bestimmungsweisen des Wasserstoffs

a) Die Bestimmung des Wasserstoffgehaltes von
illu

fine mittelbare Bestimmune

Salze.

nnlisliel

Siuren durch Aus

des Wasserstoffeehaltes einzelner

dass man die be-

ieneten Meta

ung mittelst eines gealg

ATren :\;Lllil 111 ||t-!‘ \"||- vorgenomimen w
|

zalzez In ein nenes unlisliches Salz {iberfithrt, das gewogen wer

flfenden Sioren durch Aus

kann. Berechnet man aus der gefundenen Gewichtsmenge des seiner

Zusammenst

haltenen Metalles, so ermibt eine einfache weitere Rechnunge die

des in 1thm ent

, . j
zung nach bekannten Salzes die Men

o

Menge des dem Metalle entsprechenden Wasserste
So kann z. B.. wenn es sich nm eine Bestimmung des Wasser-

m  der ‘Ilglnf' W .'f:-x'-l-f'*-":uf.:l.-i.lllI'-'_ .”‘.", !Iélln{l-[f_ n'i||1.l ah

gewogene oder abgemessene Menge dieser Siure durch Silbernitrat

schiedene ( ‘hlor-

werden. Bringt man das hierbel

der gelfundenen Menge

tenen Silbex

silber, Ag Cl, zur Wigung, so lisst sich aus
1

8 leicht zunichst die Menge des darin ent

14

serstoff berechnen :

d dann weiter die entsprechende Menge Was

1 Atom Silber = 1 Atom Wasserstofi.

In |-5|‘.~'|1|‘|-r']||-||||--1' Weise kann auch der Wasserstofie:

ogenwasserstoffsinren, der Cvanwassel

andern Ha
sinre, der Sechwefelsinre und einiger anderer Siuren ermittelt

e oy
WeTier.,
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Aber nicht alle Siuren bilden unlisliche Salze. So wiirde z. |
diese Methode nicht anwendbar sein, um den Wasserstoffechalt der
Salpetersiiure, HNO,, zu ermitteln, da die meisten Salze dieser

Saure m Wasser leicht 1i sinil

'\I'I-.ll“". rstoffs bestimmen.

oinre  1n }"II'II elnes

auszufitllen, liisst man auf eine abgewogene 3T
Menge der Siure eine Lisung eines Alkalihyd I
I ¢ lililiIEl'\':II-Y_\":. KOH, von bekannte ke
d ermittelt, eine wie grosse Menge des 0
|
li g ans der verbraunchten
angefithrten FFalle die Menge der 1 die Meng
der in der untersuchten Lisune befing licher frelen Siure
Ihe gleiche Methode kann dann ferner aber auch umgekehrt
a1 e -|li| ‘."'l‘='| I i.If'j"II l'»‘\'-~I YILET i VO ‘| i ii dro
B. von KOH oder von Ba(0OH 1. 8. W zu ermitteln. Il
Gileichung
KOH - HOl— K¢l H, 0
1
Ba (OH), — 2HC! BaCl -2 H, 0 u..8 W
las=en ersehen, dass, wenn man die Me @ ermitt \ i
ist, nm eine be 1t Meng 1l 1 [ -

I"-li"i'xl'\':::." AR !I|'|;-"il.: 1TET, -fl'l: |||| l""f"':'u-"! 1 liisst, wie " l1pses

Mt |||'_‘-'-||"-\‘-"|--- i der |,--.--'I|:_'- vorhanden wanr 1
Ein jedes Moleciil der bei dieser Reaction verbrauchten eit

hagischen Chl I

inem Atom Wasserstoff in jenen

. ; | PR - 1
a) Iie Bestimmune des Wasserstoffs 1n tolrlen- |

stoffhaltigen Verbinduneer |



e s e SR

n '|' I il: elner \lr']':‘l‘.llllii_‘|'_" enthali

dureh Ueberfiithrune in Wassei 1 .".|-~'|.:|il":|-..
letzteren Verbindung, uch durch sofortige Abspaltu

BITHITTeLl
¥
VOIel & Wasse
rerih i nthaltens 1
b4 !
Metall-
1= dem in
( e Wenn ein
! 1 «eh Glithen
1n
\Y| ! oxvde entwichenen Wassers
eise ist indessen micht bei allen Metallhydroxy

o Veibindinaoen B 3 Nkl

I neht z Zen.

I i ot ein fdihnlicher Fall vor, wenn ein einfach saunres
phos] egdalz z.B. Monomagnesiun ':vi!||~|||'.ii.."f.”.'.""“,
Glithen n ein Pyrophosphat ithergefiithet wird:

\ ki ;
binda |
£1nd beewogene:
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Die Bestimmung des Krystallwassers krystall-

wasserhalticer Verbindungen.

Ebenso kann auch das sog. Krystallwasser vieler Ve
duneen durch Erhitzen abgewogener Mengen bestimmt werden, mag
man nun annehmen, dass das Wasser der krystallwasserhaltigen Ko
fo

dass bei der Anlagerung des Krystallwassers an einen belie

eohildet in ilinen enthalten und _molecular® gebunden sei, oder

1 Kérper X

||;|-' \.11";'[_1:-1-[' ][ic'||f ;||:< _-'|||l'||r'_=~ _'_'"'!?‘.Ili'll'h '\‘."".'Ill'. ‘-'HI';"I'II ‘-il'l!l:"'ll'

die Bestandtheile des Wassers, je ein Wasserstoffatom und eine
S04, H.\'-[l‘n:\"1'|‘_'|".II']"' atomistisch mit dem i\'-"!'ll-.'!' X vereinigt

'!'I heim

werden. Macht man diese letztere Annahme, so wiirde demna
\bspalten des Kryvstallwassers dieses erst nen gebildet werden:
H

X< gy=X+ H0

Bei den Krystallwasser-Bestimmungen sind fol

J1|1|||\'|' Zzn ||--{||J;I:'|J"|'|J.

1. Bestimmung des HI'}.“lill]‘.\il**l'l'.\ aus dem Verluste
Erste Bedingung bei der Ermittelung des Krystallwassergehaltes
da ¥

. LI'“i vion
mechanisch anhaftender Feuchtigkeit sei. Falls daher eine

einer Verbindung 1 ss der hetreffende Kirper vi

etwa durch

Umkrystallisiren aus wilsseriger Lisung gereinigten Kérper mechanisch

noch Feuchtigkeit anhaften sollte, so ist diese vor dem Beginne der

apier und nicht zu

Bestimmung durch Abpressen zwischen Flies
langes Liegenlassen an der Luft zu entfernen. Der so vorbereitete
lufttrockene® Korper kann dann zur Krystallwasser-Besfimmung
Verwendung finden.

Dabei muss man indessen darauf Acht geben, ob nicht vielleicht
.~t'§l"lﬂ ]uaim I.il'_'_'.".']! an r||-]' !,llf..' eln 1'|_l--1'|\'\'|'§.=~".‘.=~ i'\.lli‘.\"‘.il'lf“ll les |‘-.I'}'-'i.|-:-:-
wassers, ein ,Verwittern® eintritt. Lisst man z B. das Dina-
trinmphosphat, # Na, PO, 12 H,0, einige Zeit an der Luft liegen,
so werden die vorher wasserklaren Krystalle frithe und porzellanartig,
oin Theil des Krystallwassers geht fort. Sollte man daher eine der-

an der zu analysirenden Substanz wahr-

artige dussere Verdnderu

nehmen. so muss sie fiir eine zuverlissice Bestimmung frisch um-

krystallisirt, zwischen trockenem Fliesspapier abgepresst und nur kurze

men und

Zeoit an der Luft, am besten bereits in einem vorher gews

bedeckten Porzellantiegel, aufbewahrt werden.
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LW sprten mzen an feuchter Luft sehr e
ieder Wasser anziehen, so miissen die Krystallwass :

: l-l.lll II 3 . anseatilirt sverd

bt don W b ;
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cefithrter Lunftstron

Die Sehwef

las  heim |

lazu,

TaIneen |||':-i|'

nach Beendicune d

14 - : 1
|'|'__' 2 NICHT Melnt
Eintreten

Vi

CalCIanro

i1
laiiire
(RN
LENITZen

\ i

verhi

ein darch emn System von Trocke

asometer

in die Rihre hineingeleitet werden kann

aleimrohr dienen

Wa

sehlanoe s (Chlor
hlang hlon
il

entweichende sser anfzn

\ - ¥ . 1 "
esselben gewoeen. Das zweite Chlorealeinmrohr (aul

sichthar) wird nicht geworen und dient nur dazu

Feuchtickeit aus der L das gewogene Chlor



Ausaminengesaeiz

ist, lisst man einen

1 1 . 5 3 bt = | _
SPITINgeNn Z1 verme ;I|-'|. It || el ||.|:.':Ii|| I yon

vache Rothgluth erhitzen. Die Dauer des

."I' Substanz, von der M e

cemeinen wird die Bestimmune in etwa einer Stunds

a1 Ende geftibhrt werden kinnen Nach dieser Zeit dreht man

1 I i 1 1 I ‘sl I+
weinander und wiet =chliesslich die Schwefelsiuresclila

realeimmrohr nachdem beide .‘.I'!-:Ii'ili-' otwa eine halbe Stande

n Wiigezimm sastanden haben, Die gesammte Gewichtszonahme
heider ‘\.:=i=.: ate ergibt die Menge des Krvstallwassers in der unter-
1GNEen Substan
Die B 1T M un Wass offar des
H. €
- |Ji- (juant 1 Bi LImmunn: i Wa 1 otl n 0 il
. hiel 1ssel lich i BR ( m Weo siehe Ab
s 1. B

Zweite Grappe.

= Die Ha!ogene Chlor, Brom, Jod. Flno

yersalze in Wasser uni ver-

Die Halogenwasserstoffsiiuren kimnen ferner auch volumetrisch

bestimmt werden; vel. dazn Abschnitt 11. B

Eine Methode zu unmittelbarer Bestimmunge des Fluors in l6is=

[Fluoriden gritndet sich auf die Fillung als Caleinmfluorid,
y

Man bhesch

H, _|.|.Z
II':: 1ELLT] XY

. 3 - .
inkt sich aber bei der Analyse von Fluoriden oder

n Verbindungen (z. B. Silicaten in iler Regel anf bl

¥ § i 1 | f
Bestim nuno dieses Eleme tes,

mittelbare




Nachdem der hi nsgesel ! i bfiltrirt word 15t, kan
wdlich die in 8 1 wvorhan LS54 toffsiinre darch 8ilb
n efiilli rien
Das Chlox r Chlorwasserstoffsiure und L1-
chloride kann o wicht nalvti

seh dareh  Abscherdong

[hese Abseheidune kann

un '||1_' \[--E|!'v.|'||

Wicune als Chlorsilber bestimmt werden.
bei der Chlorwasser

..--I’-i!'r;iil e
Wazsser lis

der 1n
slichen Metallehloride ohne weiter Yer 1
der hetreffenden Lisung mit Silbi

rnitrat und Salpete
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3 i s, sl ph

L=
f resammten Sanerstoff abeeben und Chloride bilden., so erindet
‘ |, || lant tive (Grew il':|'|'~i|-'--55:||; ne :!il--:.-,' Verbindum oy Sl 'i' aramnt.
dass mar abgewogene Menecen derselben zuniichst lHngcere Zeit erhitzt.

Schmelze 1n Wasser an

die erkaltete

wie vorhin dareh Silhernitrat als

2. Brom. Br. = T9906

1. Das freie Brom kann wie das freie Chlor volumetriseh

hestimmt werden: s, Absclott 11, B

2, Die Bestimmung des

siure und in den Metallbromiden

_\lil

|
In Bezug aunf die Vorbereifung der in Wasser nicht loslichen
Bromide fiir die Analy vereleiche das bel den entsprechenden Chlox
{en Guosaots,
Die Ausfilllune des Broms ans der Bromwasserstoffsiiur
oder den 1 Wasser ldslichen Bromiden geschieht in der gleichen
wie bel der Chlorwasserstoft e und den Chloriden, duoreh
ler hetreffenden anf etwa S0° erwiirmten Lisung mit Silber-
nitrat und reiner Salpetersinre,
(

Der erhaltene Nieders

t, sorgfiltic ausrewaschen und getrocknet, Das

chlag  wird nach villiger Klivune de

Fliissigkeit abfiltri

T & ;'-. 10035 111

(nicht in der l’l.lilll‘\!'l:.'

Filter wird wie bel dem Chlors
|

ilterasche nach dem E

von dem Niederschlage im Tieg

ten. um das thellweise reduecirte

and die F
metallische Silber wieder in Bromsilber zuriick zu verwandeln, ent-
welder mit einigen Tropfen Brom oder mit Salpetersiure und
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Halogenen kann nur dann die Rede sein, wenn nicht nur die anden

Halogenverbindungen, sondern auch das Fluorid in Wasser

In diesem Falle kann eine Trennung des Fluors dadurch bewirk:
werden, dass man in der anf 8. 171 beschriebenen Weise das Fluor

als Fluorealeium, jedoch nicht durch Calcinmehlorid, s

(Caleciumnitrat abscheidet. In dem Filtrate von dem Caleinmfluorid
kann dann die Ansfillone des noeh vorhandenen Halogens durch

Silbernitrat in

cannter Weise vorgenominen werden,
4. Die Trennung der Chlorwasserstoffsinre n nd der
Chlorsiure von einander

Es sei endlich aunch noch die Trennung der Chlorwasserstoff-
siure und der Chlorsiinre kurz erwiilint.

Wenn die zn analysirenden Salze beider Sinren in Wasser lis-
Weils

sinre r||;|':-|| I..'|H'|'.‘-I'|!|.!:\-.‘-|'_'I'Z‘\-\ P | | be rnierat :_f-'j..'i.:'

lich sind., so kann zuniichst in der auf 5. 167 hbeschriebenen

die Chlorwasserst

und als Chlorsilber bestimmt werden. Versetzt man daraunf das Filtrat

vom Chlorsilber mit schweflicer Siure und erwiirmt, so wird die Chlor-
siure gleichfalls zu Chlorwasserstoffsiiure reducirt und Chlor
gilber fillt aus,

Ans der Menge des zuerst erhaltenen Chlorsilbers ergibt sich dis
Menge des vorhandenen Chlorides, und aus der zweiten Gewichts-

menge Chlorsilber die Menge des vorhandenen Chlorates.

Dritte Gruppe:
Die Gruppe des Sauerstoffs (Sauerstoff und Schwefel).
1. Sauerstoff. O — 16.

Die quantitative Bestimmung des freien Sauerstoffs in Gas-

gemischen geschieht durch Absorption dieses Gases vermittelst leicht

oxydirbarer Liisungen, wie z B. einer Chromehloriirlésung oder
einer alkalischen Lisung von Pyrogallussiinre.

Die nithere Beschreibung dieser Bestimmungen siehe in den auf

Seite 4 angefithrten Werken.
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Die quantitative Bestimmung des Sauerstoffs in seinen Verbin-

. .
dungen jed st durchaug niel

allen J'I‘ILI.JI'Ii unmittelbar r_ll-'-ll_-—

lich. Vielmehr ist man sehr lediglich darauf angewiesen, auf

in einer Verbindung mittelbar aus der durch

die Menge des Sauerst

die Analyse bestimmten Mer

re des andern Bestandtheiles zu schliessen

Wenn man z. B. bei der Analyse eines Silicates das Silicium

als Kieselsgiiure, Si O,, und die in dem Silicate enthaltenen Metalle.

inium, Caleinm u, s. w. als Oxvde oder auch

sich die Menge

n irgend einer ander

Il EewWOL

gefundenen Menze der eben erwiihnten ein-

imndem nimlich entsprechen :

1 Atom Silicium = 2 Atomen Sanerstoff
i —— ) Pt H_._

2 Atome Eizsen = 3 Atomen Sauerstoff

Fe, - 0, = Fe, 0,)

Alaminium = 3 Atomen Sauerstofl

i, - 0, = Al, O

I Atom Caleinm | Atom Sauerstofi
e f) Ca ) a. 8. w.

e Gesammimenge des in dem Sili

cate enth: ans den Mengen der einzelnen Bestand-
einzusehen, dass die Summe der
r andern Bestandtheile begangenen
Fehler das Eroebniss h des Sauerstoffs unter Umstiinden er-

heblich bheeinflussen muss

nigen Yerbindungen, in we

N wWla h»‘-i |'||-|| .‘:lll'}ll']l :J:.*-'
[', :.-]'ill :|II_'_E-'|.I“||5!".|-‘| .";ilil'ﬂl-']l l'illl' |';J'I!Ii1'|l'}|1|:_: ||--.-: :“";illi-r,~1'|.'[1'-< nnr

o (er andern

3

mittelbar ans der Bestimn jestandtheile ermielicht

werden k (soweit nicht etwa ihre Zusammensetzune zwar
nicht auf a I:;Ill\'li.-l'lli'].l. wohl aber anf synthetischem Wege

hat ermittelt werden kénnen):

toft

Hydrate selbst, z. B. Schwefelsiure. Phosphors

Jie meisten Anhydride der saue altizen Siuren, sowie ihre
D t Anhydride d It S ]

dure, Arsen-

siure u. 8. w.: ferner gehdéren hierher alle nieht reducirbaren

Mo .".||]-.-,\:.‘;||--. z. B. “.|I:.‘|IiI'.'LI'.1|I.I>.¥_\'-|.{'.'11|"iIlzlll-\;_‘.'I], Natrinm-

oxyd und die ihnen entsprechenden Hydroxyde, sowie auch diejenicen

ht in Chlorwasserstoffsiinre unter

12*
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- Wasserstoffstrom zu Metal
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hupterox
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ler Wasserbestimmung, .
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danem  Wasserst nt

» halhe Stunde wvillie tr

2% W i
e Luft za vertreiben und erhitzt daraunf

allmiilie stiivker. Man ldsst sodann das

i\"\.;I:\--l-!' ¢ il:' entwe .'||', nnd

\W as=zerstotistrom

ten. Der Sauerstoff, z. B. des Kupfe

dabei nach folgender Gleichung in Wasser iiberg

Cie ) = H, = Cut H. 0.

Nach dem

lich noch etwa eine wieder villig frockene Luft

ie Absorptionsgefisse, um

e derselben ercibt

fitllen und wilot die Apparate. Die Gewichtsz

die Menge des bei der Rea

1 entstandenen Wassers, und dar

ltenen Sanerstofts.

des 1 dem Oxvyde enth

sanerstoffhalticen Verbindungen, welehe beim

iunre freies Chlor enthinden,

!]|..-||'_\, lEe (|||| I

PANZ - duarch die

'il: 1 |-f':-|'-'1-'!' | TR
Mpn 0044 HC = MuCly 2 H, 04 C)
Hier wird also 1 Moleciil Chlor frei, das ent  is

1 Atom dauerstofl, wiithrend alleraings der '\lll'll".'_.l"l-”"l.- Verbindum
2 Atome Sauerstoff enthalten sind, oder:
K, (r, 0, -1 14 H Y 2000l -2 K C1 T H: == 610L

. |
g Werden

: MLA X z .
Das Kaliumpyrochromat enthilt 7
bei dieser Reaction aber nur 6 Chloratome frei. die ";.|||;... ent 9 Sauer-
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Eisensulfiir, FeS, Mangansulfiiy, Mu S, Zinksulfid, Zk S,
Uranylsulfid, Urd, S, Cadm 1 : il i i

Zinn

Ao
monpentasulfid,

sulfid, Su S, und Anti

_\i\'-l'l:-'-lli.“I'_' von {1

oleichzeif

bemerkenswerth.

dieser ersten Gruppe

den Meta
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2, Die zweite Gruppe

Behandeln mit concentrirts

werden. Dieses Aufschliessungs
v in (dem Me
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iy ' : .ty 4
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odoer 51

Zu den dureh Salpetersiure an
2+ dureh

hitvt daher wor Allem der Bleig on

wrsiiure zum grisseren Theile in folgender Weise

Bleisulfat, Ph 5 0, oxydirt wird:
3PS5 —+—85HNO AP RO, L4 H ) o AT

-|.|5.-i|"\'.-i-\:.- Al daneben aber an 1 e |--|'_-:'I-'i" EZ::-"?Z'IIZ'_'
stattfinden :

3 Py S BAENO, =3 FPhINO, ), 1 H, O a 88N
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steht nebenher

Wie die Salpetersiinre auf nassem Weege, kinnen f

wbion von Met:

Nitrate anf trockenem Wege zur Oxyd:
m 7

oder Pottasche und .‘*:.||u-'.-- entstehen neber
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: =0
wenn es sich um eine besondere Bestimmung

- apt «11 1R ey -8 " b 1 { ral|
||;|.- tein "l-‘..-ll'\"!ll'." fid wird 1in eimem | irzellantiere)

{
dem Filtrate schliesslich Sel felsin 1 1l 1 ~ L3 - I
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] b1 Autsehlie 11 il | ) 1 | il | 1
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Bestimmungsweise erleidet nur bei der Analyse des Pyrits
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i Q0L des C rs nicht mehr bemerkba 151
el ieht mehr entweichen, schaltet man den
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Rihre

erkaltet. einen Kohlensinrestrom durch die Glasriihre hinduarch

gehen, um das Chlor villig zu vertreiben. Schliesslich nimmt

Il

den Apparat auseinander, vereinigt den Inhalt der kugelférmigen Vor

lage und des Erlenmeyer'schen Kolbens in einem Becl

¢ ander, und fillt ans dieser Lisung die duarch weitere

verflitchti schwefels  entstandene Schwefe

tdarch Barin thlorid aus. Die weitere Verarbeitune dieses

schlages s, S, 42, In dem Filtrate von dem Barinmsulfate

zuniichst das tiberschilssie zupesetzte Barinmchlorid wiederum dureh
Sehwefelsiure auns, und trennt schliesslich die in der Liésune noch ver-
bleibenden Metalle nach den fiir jeden einzelnen Fall zu iiberles
Methoden.

(Sollte in den Vorlagen eine kleine Menge i
Schwefel b

] :-iil'.l :f.l'i.;:l'-'l. B0 Muss I|i|‘:~4'l'. ||l'\'f.-J die .“*.!|‘.\e-
gefillt werden kann., durch Erwirmen mif Bromwasser anf dem

Wasserbade oxydirt werden. Ebenso miissen, falls in dem abwiirts ge-

neigten Schenkel der Glasrdhre sich flie

haben sollten, diese in Wasser eeliist und mit dem Inhalte der Vorlace
vor der weiteren Verarbeitung vereinigt werden.)
Das Schiffchen, welches die nicht Hiichticen Chloride enthilt, |

wird ans der Glasrthre heraus in eine geriiumi

e Porzellanschials {

hineingebracht, und mit Wasser und etwas Salpeter
! |

Sollten

- 1
d1ure iube

211

ren Chloride in der Réhre

ine Meng der nicht Hiichti

sich i-".‘-flu"‘-"l')’.f haben, so miissen anch diese durch |Jt-|i::-1|||-'||_ mit

petersiiure aus der Rohre herausgebracht und in die Porzellanschale
hineingebracht werden. Durch Erwiirmen auf dem Wasserbade werden
diese Chloride bis auf etwa vorhandenes Chlorsilber in Lisunc a——

gebracht. Ebenso bleibt auch die etwa vorhandene Gangart une

zuviick. Dieser Niederschlag wird abfiltrirt, sorgfiltic ausgewaschen

und in dem Filtrate die weitere Bestimmung vorgenommen. Das auf :
idem Filter etwa verblichene Chlorsilber aber wird dureh Frwiirmen mit
Ammoniak in Lisung gebracht, durch Filtration von

er ungelost

zuriickbleibenden Kieselsiiure getrennt, und aus der ammoniakalischen

Lisung schliesslich duareh Salpetersinre wieder ausgefiillt und nach
S, 105 weiter behandelt. |

d) Die Anfschliessung der Metallsulfide durel
freies Brom.

Die Aunfschliessung der Metallsulfide durch freies Brom beruht, §

wie schon angefithrt, anf dem gleichen Principe wie die Aufschliessung |

im Chlorstrom. Auch ist der zu dieser Auafs

hliessung dienende. in e




T T L i

ntlichen ebenso i||1_2:'l|5'|||.- Ly

il Ein Unterschied hesteht nur darin, dass das Brom in diesen

I Falle nicht erst dargestellt zum werden braucht, sondern dass ma

£5 Hiissipes Brom 1in j'--:_'_---::- er Weise verwenden ii.||||'.

hliffenem Ii::u--:.".||.4.-| wird Brom

! :':I ANges b n. und |ii- =1 1\.IN.:‘w'l_ !:I.‘C-';.-' |'i'||-|‘_--'-i!'-' Il | l||-l' Crlasréhre. 1n

TR TR R

. Fig. 7
Il. i £ . o i ]
o oder anch mit einem ]\-'-I..'!-|;.~'\-:||'n---|.".\:|-|\|'|n-_-'~;|||-.n:||-;||.- in
o ]
¥ 1
Ve

st Die Glasvihre, in welche das Porzellanschiff mit der zn ana-
M lysirenden Substanz hineingeschoben wird, sowie die Vorlagen werden
ebenso beschickt und mit einander verbunden, wie dies auf 8. 189

hereits heschrieben ist.

h Nachdem der ganze Apparat angeordnet ist, lisst man einen

langsamen Luft- oder Kohlensiurestrom durch die mit Brom gefiillte

lasche hindurehgehen. Dieser Gasstrom wird dadureh mit Brom
1o '-="'-.'i|'ll_ |_-||! '!;I.-' |l=_-||:_-| \‘-'il'!\T. nun bemmn ;".IJ.‘iIIH'IIiI'I.".I"'“I'rl |i|-|i .i--|||

Sulfide oxvdirend anf r'.'l-'.u'w I-ili. I.][! l‘:l'|| I-:l‘.=fl-l|l-!|l|n-!l J:E'IITII.\:('EL\\.I'[I-,
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reibt man den bromadampr wiederam 15 dem ganzen Apparat \
dureh Luft oder Kohlensiure. indem man einfach die mit Brom ce-

zorsoetzt w B anf dem Wass tritt indessen dies o
Zersetzane sehli n. und der ety nedene Sehw ]
kann durel wiirmen mit Br e in Lisung

] 11 m  Sehiffel
as 11 el chnireney

rehilie Bi r (Gancart L
1 | raho i
serehen, mi
+ + . 1 + 33 1 -
it ¢ T Wil on Cyankalinm dl
|
1 r 1 1 y = el
80 erhaltenen LoOosung Kanh dann das bromsilber on :

g puseefiillt werden

ie Aunfschliessunge er Metallsulfide duareh <

In fihnlicher Weise wie dureli die Halogene kénnen Metallsi

it, auch durch Exhitzen mSanerstott

1l

werden. Man hierzu den auf 5, 191 N

nur werden die Vorlagen statt mit Sa 1

[ Bromwasser oder bequemer mit einer Wasserstoffe 5
SNPeroxy dliisung gefiillt

Nachi das Schiffchen mit dem |',r in die a1

oofiihrt ist, leitet man frockenes Sa durch 1l ich

erhitzt diese langsam, von hinten nach vorne vorschreitend all- Lo

miilig vi ten Flammen. Soll tion zun het I, S0 |

g die Reac

1 1e ¥ 1 o e Fi1 i 1 | | | ¢ i L -
niissen e Dauerstornzuiullr und das Hroltzen gemassiet werden,
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wig wenn diesse

e, und unter Beobas

sal
n Sulfate ist ein tl1e
Sl
fates mit einer
z Q
des Salzes mit reine
Die Trennung dei Schwefelsiunre vou den Haloger [
wasserstoffsiuren.
\n:; den dii ~chwetals 1 =

trennt werden, rat ausg

Der dabei

muss  Indess N salir soro-

i auscewaschen werden (vel, S. £.). In dem Filtr i
3 "y |4 | |
Bariums imnen nach des Bariumnitrates d I
schwelelsiinre die Halogenwasserstoffsiuren dureh Silbernitrat o f
werden.
(Oder man fillt erst die Halogenwasserstofsiinren durcl =
nitrat, beseitiot das iiberschiissiee durch Salzsiinre u t =
nn die Sech aure wie vorher,
. Die Bestimmung der unterscl flicen Sinre,
bhezw. 1threr Salze. veschicht anf 1 ssanalytischem Weee: s. Ab I

schnitt 11, B. A
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Vierte Gruppe:
Die Gruppe des Stickstoffs (Stickstoff und Phospho

1. Stickstoff. N 1404

Lhe guan 1V wsthimmung de \ 1 1 . 11N
A 1 11 L& st bereit aut o i i 1621 =
3 1 T o T R [ httiorad
wuner liler | I Noch die gualr LEATIVE |'r"‘|||_'|||| Ine der wieh 1LrSTEL
oy =t f rhindungen des Stickstoffs
L1 . "
L 1ren Sanl
und der Salpetersiure.
§ l
Salvetrie Siure NOOH
L1 14 tive 4 1Zen S |
hret Salze o hi friiat: aie: andem dissa
oidure duorch ein Oxydationsmittel vm bekanntem Wirkuneswerthe
5 mMpermandaa ) zu Salpetersiure oxvdirt wir
? = : -
Das Nihere siehe im Abschnitt 11, B,
2. Salpetersiinre, HNG..
B ]
|‘| tH I 11l 111 o I_ 'l.ll\l'll .
. p " : 1
Bestim der freten Salpetersiore kann
, L3 A e
ur v \III"_'I geschaenen: = Abscehnitt ” I:,
1 1 1 s .
ter oalpetersiure I den salpetersauren o
S>alzen riimdet sich darauf. dass die malpetersiure bei Geog
von ochwefelsiiure « h Eisenoxydulsalze zu atickoxyd., No,
ird, nach der Gleichune:
L Fe SO I H 80 3 Fe, (80 LA -] =2 \.r.l_
. : oy : T ;
= Das entweichende Stickoxyd kann in einer eraduirten '
auigelangen, sein Volumen bestimmt und daraus die Gewichtsmer o
1 $
| 2alpetersiinre herech W
\|-I-||.i yest | ans ftoleer
i1
Uriase von etwa 150 ee Inhalt.
#+ 4 IS 1 ¥ o -
11 CInem .!..I.Ih-!- | [\;||;I-—.|-||:|!\~ |.|.|_-|| Vi =
sehlosser 11 n welches die zn analysirende Substanz hinein-
cphiracht 11
It

g des Sftopfens wird ein nicht zon lanees
s (rla

eines Kautschul

unter einem Winkel von etwa 45° gehog

reren und gevaden Glasrohr in Verbindung steht. T Y

itksehilaueh kann duarch einen Quetschhahn versehlossen werden.



Dureh die zweite Boluung des Stoy
Winl 45

Kilbehens abwiirts

zehogenes Glasrohr,

Vo

hefindlicher Schenkel

¢ — , |
||<-||I'|-_ und welches siel

herunter:
el

hlanches eine letzte Riéhre anschliesst. iiber

Kautse

lessen

falls untex

WelLel

erwas
" alat
mittelst

Ende ein hukschlaneh zu ihrem Schutze gezogen werden kann
Der die den lefzteren G verbindende Schlanch ist gleich- |

emen {unets shar

Kalbehe

W

2. Durch die let kann das

den

v .
i'.!llll-:il_-': werden, =100

161 standiesten grosseren betindet

SOW1 las Eudiometer wird mit einer 10° oen Natro
einer cesitticten Kochsalzlisune «
Die zur Fitllung des Eundiometers

':-'!| 1‘1 --!'-':|.-i|

W
|
ra
+§
1
e ".II| aAnmn
niamnee 121 ¥
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L9

in ein Becherglas hineing

1, 1 welchem
wreh  anfeeklehte |'.‘:_|J||-|'-'I"-I|'1'-‘| die Volumina wvoi e 25 ee an-
cehen sind.

Man n m Alles in Stand gesetzt ist. foleender-

IMAAssern

01 —02 e des zn m alysivenden Nitrates werden in das Kilbehen

hinemgewogen und in nicht zo viel Wasser aufeeldst. Sodanm kocht

man, um die atmosphiivische Luft villig

. 1oy I S | 1
anszutreiben und dadurch
emer spiteren Uxvdation des entst 1enili n St |,_|,\..\.,:c,_ \-.“_r!|I|--'.|-...|i_

ohne die Rihren zu verschliessen. di
nach emiger Zeit die

y Losung auf, verschliessi
hren durch Zu-

Kautscl nkschlanches mittelst

[.i'|||-'-.-l|ll-.'! [:'

ler

das Kochen die Luft vollstindie auseetrichen WOl
1st tronlauge in der in sie eintanchenden Réhre schnell
in die Hohe

Man verschliesst dann den an

spr Riahre b

whn, lisst aber die ander

schukschlauch durch einen (Juets

LCLE II"I'I." noch oiten, II|."- ane |'||."'.“|'_

teit in dem Kolben anf «

:'!"!'ifllil!li-f 1st. Man unte

it dann das Hrhitzen, versel l1esst

die bis dahin noch offen gehaliene Rishre durch Aufsetzen eines (Quetsch-

hahnes auf den darin befindlichen Kauntschiukschlaueh. und fi

nach unten in die Luft ragende Glasréhre mit destillickem Wa
Nachdem daranf das Eundiometer iiber das Gasentbindunesrohr gesetzt
worden 1sf, und in dem Kolben sich ein Vacuum cebildet hat
kenntlich an dem Zusammendriicken der Sehliuehe hrinegt man

die Eisenchloriirlosung in das mit den Marken versehene Becherelas
|

mit 1‘nllt.:l---:-l '_'-.-|.i-I|;'I-'- ]L'I"IE||'<' 1 tgil' |';i~'|-;||-||||||'|"||'|"I.-I;' o :l:lli

offnet den Quetschhahn

Durch den Luftdruck wird die

etrieben. Nachdem man etwa 20 cc der Eisenchloriivlésune so in den

deing in den Kolben hinein-

Kolben hineingebracht hat, verschliesst man den (uetsehhahn wieder

nt, anfan

o vorsicl

bei noch geschlossen gehaltenen

(Glasrohren. Sobald die Schliuche anfangen, sich aufzublasen, wird der

zum Eudiometer fithrende Schlauch ceid

und das entwickelte Stick-

oxydgas in das

ndiometer |'IiII--iI1_ut-||'i1|-'_

Zuletzt wird die Flamme verstirkt und die Destillati |

1 50 dnge

resetzt, bis die Salzsiinre an

dangt, itherzugehen, mit stark knattern

lem Gerfiuseh von der Natronlauge absorbirt wird, and das Gasvolumen

1 nicht weiter vermehrt
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Das in Wasser nicht lésliche Phosphat wird, eleichoilt
andere durch Ammoniak fillbare Metalle. z. B. Eisen nund Al

minium, zugegen sind oder nicht. durch E

oy 'l"I"|.|. und i klare Wenn

siure in Lisu

Lisung mit einer nicht zu geringen Menge von A mmonium molybdat

Durch Erwirmen auf dem Wasserbade tithyt man die Ab

|-.'|.|._-.|':||||:-. ||-|;ii|.-.‘!!|!'l'l: l\'.!ll.llll;,5|!|;- | it

mehrstimdigem Stehen ab. und reiniet den Niede

hen mit einer verdiinnten Lisune von Kalinmmni

=i 1

setzt man ein reines Becl
ch der Niederschlag hefindet,
verdiinntern Ammonial

Am

und bringt da

0o
151 wird schliesslich di Pho

I beschriebenen Weise als Ammoniummagnesiu mphosphat
oefillt und als Magnesiumpyrophosphat gewogen

Diese Methode der Bestimmung der Phosphorsinre findet inson
derheit dann stetz Anwendune. wenn phosphorsaure Erdalkali-
metalle, bezw. solche Mineralien 1en diese ze neben

1 "-'I!'i\.-'ll'_!ll-il. AL Al 'i:.--

2@ 1T '\"l.:-» el

10 S11 S misse =
r;E||'l'|: II--'| ST il 11 |.".~I eOTACNt Wi --|- 1 Aus de n Si
erhaltenen sauren Lisungen werd n aher di |-'_!-.[-_||__:,;_:,:,,, e el

Yoo | 7 " A 1
das Grappent i |.-"!|.u-ll||:|-- (Ammonmiak, Ammoniun 1
nnd Schwefelammonium) zusammen mit dieser Grappe w : .
voschlagen, und wenn es sich dann darum har e Ei -

1 s 1
.|.:||_"||!|:!§l- VOIT Oell anaern ‘l:-!'l‘ll'll.'l'_l"l der

JAdsengrappe zn trennen,

S0 man die Phosphorsiure dur \mmoninmmalvhdat ans
bleibt nur noch iibrie zu erwihnen. i1

| I | | " -4 Y - 1 -

YOIl fdem |l|!-'--J:‘!|'|!'I|!=l|‘.H-E L LETET] .'||,-|||:“|:'I|.I; |,|-.~I‘_'|-_,_ 11

weleher sich die vorher an di Phosphorsiiure  gebundenen )

sowie andere Verbinduomns

uppe finden kéinnen, weiter ver-

arheitet wird.

Um das Molybdin aus der Lisune herauszuschs

< .-||-!;r.".|.|!~|!'.'_ it il

tzt und emige Zeit auf dem Wasserbade

- T \ .
sanre  LOsung it VMO

el efelammonium v

erwirmt,
Das zuerst entstandene Molyhdinsulfid wird dann in Lisune ce-

bracht, und ebenso bleiben anch die Exdalkalimetalle in Lisune. wihrend

die Metal

e I’il'l' i".‘lhl'“!l'illl‘.?l' nun freg VTl i'!|-:-\||:'||||'-.;||;_r'.-
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talle aber als Hydroxyde ausgefillt, abfiltrirt und in der

atet werden.

aut ». sY . angegcebenen Welse weiter verarl

Um in dem Filtrate von dem Schwefelammoninm-Niedersel

man diese

h die Erdalkalimetalle zu bestimmen, sii

mit Salzsiure an und ad'l.--i||--| dadurch das Molvhdin-

Lisung zunii

T =
.-;._.||| wileder ans,

» 1- 2 1
veckmiissig, dabei

m,  damit Molybdéinsulfid nicht theilweise

FARFAR

wieder oelist W '“‘;:-”I-- eime « i.!'.l'-'ll'-‘llil- |:- aufiirbun 2. I [.'"H'il =

arauf hinweisen, dass eine kleine Menge von Molvbdin wieder in

h Einleiten von Schwefel-

15T, S0 [:|||I IMian |||>,--|--L (111

SRS Ty T 2
d durch Fi

alkalimetalle in der auf S

angegebenen Weise vorgenommen werden.

)ie Trennung der Phosphorsiiure von den Halogen
wasserstoffsiuren und von der Schwefelsiure.
Yon den Halogeny

trennt werden, mdem die ersteren Siuren durvch Silbernitrat aus

werstoftsanren kanm die Phosphorsiiare o

sal petersaurer ],||_~'|||_-_- anseetillt werden.

Ebenso geschieht die Trennune der Phosphorsiiure von der
oY % Hola: . " larr - 5 . e 7 1. 1 ¥ . L |
sehwetelsinre, mdem die letztere Siure dureh Bariumehlorid ans salz-

sanrer LOsunge zuerst :III_-\-_'u-»:'|4||-|||-|| '\1_|;'.|_

Fiinfte Gruppe:
Die Gruppe des Bors.

Ror. B 11:01.

Fisen.
2 Ca B, O, 18 H, 0.

er Borsiore einerseits und die leichte

et «

der borsaunrven Salze in andern Salzlosungen ande

es, dass nur emme einziee branchbare unmittel bare quanti-

Bestimmungsweise der Borsiiure bekannt ist.  Aber auch diese

: liefert micht durchauns genaune Ergebnisse und kann nur eine




11T 11t AL {
and das I a1 1
Lrewich LTI
y 1 I
Nocl atl eim
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dnicunge durch Kieselfluorka
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il mnn 1ol unter 1 besel wnen weise in Borfluorkalinm iiber
vl ka 1T
) Jie mi der Borsiu
ENT man bestimmen will, so
¢ 1 durch Erhitzen n
i il coneent Sehwefelsiure, bestfimmt i der nacl
illiger 2 il A1 151 itstandenen Flooride  erhaltene:
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l}lwi:.:n.‘::i

sodann aunch noch die andern ety

Bestandth

ile, z, B. das Krystallwas

und zis

Procentza von 100 ab, so

1t man ans dem [nterschiede die
Menge des Borsiureanlivdrides. B, 0,. :

NSechste Gruppe:

Die Gruppe des Siliciums (Silicium und Kohlenstof

licium. S/ 24

|. |'\. "-'|l| morw -!.~~|-|'.-¢I||il|-;; mre
||_E-' |{i|'v'||!l1ll-".\.:~.~\|-I'-'|'-':i.~'-ii|!'!' i1:|:|l.
L. als Kieselfluorkalium, K, 5i Fi, abseschieden und bes fnm
L] I Il
2. Ferner kann die Kieselfluorwasserstoffsiiure n | |
estimmt werden \hschnitt I1, B, oder man kann
3, diese Siure auch mittelbar aus Grewichtsunterschiede |

destimmung der Kieselfluorwasserstoffsinre

Is Kieselfluorkalium

ftsiiure sich alls

der Lisuno

Wenn die Kieselfluorwassers

hefindet, v kanm sie dareh eine wii ssrige Ldsune von Kaliume hl

Ueberschuss hinzugefiict wird, als Kieselfluorkali 1,

Ky S5 werden Um die Abscheidune wvol stindig 1
machen, fitet man ein iches Yolumen Alkohol zur lLis und

sammelt den erhaltenen Niederschlag nach mehrstiindicem Stehen and

emem bei 100° estrockneten und cowooenen 19

Durch Auswaschen
einem Gemisch von gleichen Theilen Alkohol und Wasser WiTi

er Niederschlag gereinigt, und bei 100° bis zum glei

2. Die maassanalytische Bestimmune der Kie:
stoffsiure sieche im Absehnitt 11, B, :

nittelbare Bestimmuneg der Kieselfluorw:

auchbare Methode zn unmittelbarer

) 4t . 1 .
Bestimmuneg  der

serstoffsiiure 1n ihren Salzen ist zur Zeit noch nich

Man beschrinkt sich daher bei der Analyse solcher Salze dar-
i eine abgewogene Menge des betreffenden Salzes durch 3

B3

oncentrirter Schwefelsiiure in einer Platinschale
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Wasserbade véllic zersetzt, und in der nach dem Ab-

rauchen des Fluorsiliciums und der Fluorwasserstoffsinre

hinterbleibenden schwefelsanren f_'”-:fl;!l.'_: die Meta bestimmt. Dureh

sich dann die ‘1!»-|:_-_5.- der KieselHuon

2. Die Bestimmung der Kieselsiiure in den Silicaten.

13 . W 17 |
Ber der quantitativen Bestimmung der Kiese
n 18t 1 rster Lime oa besonders if

1 .
ausserordentlich feinen

1 1thre Anfschliessung

vor der Aufschliessunge anch noeh durch

Al ’.'\--|'|i--!

5 i T f 1ot arl 4

2 FRina = e von Silicaten 1zt daduareh
razeichnet i Lotisan HNTEer oew '-|.'I
1 ) 1 1an] \ hy el et 13
| 1 ddruel dochh nur sehr unvollstindie

leet werden e 1n diese Gruppe hinei Silicate sind
+ 5 avch wasserfra.
Lm sie anfzuschliessen, | verschieden verfahren

1) Nach neuneren I\.-':'-II:'i|'-|, Vil




hei Wassq rbadtemperatur nicht z eharen oilicate hes
darin, dass man diese mit Alkalicarbonaten an sten mi
einem Gemisch vor Kalinmea rhonat und N ata
zusammenschmilzt. Dabei wird die Kieselsinre 1
4. |HI.‘||||J|. iiI;ll tie so entstehenden ".|.~'.:|i~i LT e 8l 1 h =a :
siure leicht zerleghar. Die Metalle aber. wali Erilighy “
len waren. nach 1 1 Carbonate
n Ox A
Cir 53 () Na, C0O Ca Oy +— Na, Si0,. oder
i, (580, )y == 3 Na, CO i, 0. 200, L3 Na, Si 0, <
Die auf soleche Weise entstehenden Carbonate oder Oxyde 3
Metalle sind aber simmt dureh Salzsiinre zerls
Zil Wird daher die erhaltene Schms :
siinre bet Wasserbadtem hehandelt. =
Chloride in Lisung, withrend die Kies :
nnd anf einem Filter gesammelt werden Kann -
Es 1st diesem Falle eine Wigune Bestimmune der I
Kieselsiure lich 1

Dafiir izt hier aber selbstversti

emne Bestimmune der Alkal i
metalle nicht méelich, und es munss deswoo nicht ]
leicht anfsehlie: n oilieaten, um alle Bestandthe le zu ermittel 25
ein Theil durch Flusssiiure aufeeschlossen. ein el i
durch Schmelzen mit Alkalicarbonaten m eine b W
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centrirten bringt w
noch em drittes Mal, falls man
{ 1arte eilehen wahrnehmen sol Sehl die Schale
it dem  frockenen Inhalt eine Stunde in einem Lufttrockenschrank
I ik 1 um die ansvese ne Kies viil -
dshich zu Welt Frennung der Metalle von der Kiesel-
dure iiber darauf das Gemiseh derse in der Schale
i pissem W 15581 |i|||! verdii aut i m

Wasserbade, bis di
T oy

| il | 'l
(BB FLE L




2008

dieselbe durch Auswaschen mit heissem Wasser vil

t, wird sie getrocknet
lig anspew: in  weiss
dem les el

elsdinre wiederholt. zulet

gleichbleibenden Gewichte erhitzt. 1'm testzustellen. ob die Iieselsinre

raucht n sie daranf mit Flusssiure anf dem Wasser-

holt ab. Es darf dabei kein Rii

Feati s r 1 } t o
kstand im Tiewel ninter-

ten aber der |"\i-'--"'ih.llf!-- noch Metalle ill';'_'"l.'ll-,'l'_"

en diese als Fluoride hinterbleiben. Dies
m

1N mit emigen lroplen concentrirter Sch

t, durch Behandeln mit Wasser

ure in |.||r-'li,||;" :.-'-|.|-,!,-i|!_ i ||!-- Liis

"-"|'|I-LII'I"II"IE _"n[l-:'ili;" welter "."'l'-'i!'ll'i:-"

Das on der Kieselsiiure wird zweeckmissie., weil

gen von Kieselsiuve mit in Lisung ge ren gein kinne
atinschale zur Trockne gebracht. der trockene Riick-
und Salzsiure aofgenommen. und eine etwa noch

bende kleine Menge von Kieselsi

ure mit dem Hax

'I|i-]. verarheitet

der Kieselstinre vl

1 1
A1 UHLNate werden schliess-

e vorhandenen Met:

einander cefrennt

Za. Die Anfschliessnng der Silicate durel
wasserstollsiaure nnter Druck

rien f'|"-':'--||-i|-||;_--:-| von Jannaseh

1che

serbadtemperatur und

Silicate,

i Il (lles: .“*|i- LTk
L SErstolisanre und
1 Yol. Wasser) in zugeschmolzenen Rohren 10—19 Stunden auf 190

L5 mm Breite) hinei

rerabenen Loneen

Mitte durch eine
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eses Rohr noch

zur Hilfte darin

die Erhitzune in
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die

und

Platinschale
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Inhalt in eine hinein

rhade zur Trockne gebracht. Der trockene

1n 1\.I|L:!~----;' nnd Salzsinre .'c'Iflu'-'IJ"I:|ir||_-!|. a1

re abhltrivt, und ans & eine lklel

dem

die darin vorhand

Verarbeitune des Filtrates
1'-1\l|'|.-l'.

hat vor der Aufschliessung

moicnen
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lurch Sehmelzen mit

\lkalicarbonaten -||-g:

Vorzug, dass sie ei Bestimmung der Kieselsiure nnd der
\lkalimetalle in der olei im Menge Substanz gestattet.
Lthrer allgemeineren Anwendbarkeit steht nur die nothwendice Be-

.'i'I‘i'l_-i'i“l‘”ll

mit der Zeit
Weoe,
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1er .".'||.‘|||' I'e1l
Platinrihre hindernd im

Anfs ":"'“~'=Ii'|'_'_ der Silicate dureh

Koal 1 d h () Si, 0O
Der Feld kan VoI i n, Mangan, Caleium,

1l Fe),

eh Mangan, Kaliuam

G t S, 0 (R Fe, Mu, o Wy . i 17, Cr, Fe
[e inat ka Alnn iun Chrom, Fisen, Mangan ©C inn
sEin owie: such F laos
(1]
15 ka 15 Kieselsinre, Aluminini Caleinm, Magne

Die zur quantitativen Aufschliessung der Silicate dienende Flus
IR Vi (¥ 1 sewn, and darf beim Verdunsten in einer Pl
kein Riicl | hinte: en. Andermnfalls i e noch-
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ufz iessende. ant das Feinste gepulverte und ¢ teite .
Snbstanz  wird 1 eine niel zi  klei 1S I hia i acht
zweckmiissie mit emner kleinen Menge concentrirter Chlorwasser-
atofl nre rSehwefelsiu I 1 i oS 7
wellen sel 11 1 1m ), und d I
oefilet [ e dan n davant | i
Inhalt de rAan zur Th 1 I
wilederhol el ( il Welmnn
1K lernen A A1 3 I
Der Riicksta ird  daran it reine wenfrivter Sel ' ,
dure (in nieht zn o m | husse! wchienchtet, und s0 lang
noch ant 1 W ail W hig keine chend riechen ]
Diimpte von Flu n nel entwelcher Wenn d A1 ¢
durch die Flus e vollstind: und auch die dabet « tan-
janen. Fluoride vollie durch di folsiiure zersetzt worden sind
0 musg der Ritckstar ler Saliate ich  belr e 1t Ch
Wiasse (B4 1l Vi “ 1 es sp1 dem da 1 dem Silicate anch
Yl di arhanda velcl B. das Ba n, ei | I
nnlaoslict = fat bilde 2
e berm Fa L1 { | I il !' |'i: cha 111 L8, I -
N st | e nanloshehe witekstand | terh } o ist zanicl
m Vi 1ien, ob dies icht | inem nochmalicen Behandeh |
nit Schwefelsii in eine losliche Form R
st 1hiat hit r Fall y mugs di cliliess f
e Losan: Vi flen meeloster |:I-.'i' tande ab |
i [ vl 11 i =11 | !'- I 81
] nthalten kinnt len Snult ol W
I \lll . \ L 114 &Il 'l
Weise erhaltene Lisung  entl | PR Vetall {
i\.--ﬂ-lé i n Walnr RATE 110 1l
angegehenen Weise weiter verarheitet werden 1
<e1 dabei nochmals besonders hervors 1, het d o
LMt werde LOTITIEY ]
a0 D1 A i hlie no g 1 i urechSehn
mit Alkalicarboi I Beispial inti 2h aut =, 204 i
Jas Aufschliesser el \lkalicarhonate wsescl i i
stets in P nhy Teines. e arkes K :

carbonat oder Natrinmearbonat zo verwenden, nimmt man am besten |
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wssen. um sieh von der Reinheit der Kieselsiure zn iiberzeugen.

Pulverns

ztchliessunge unvollstiindig

imelte Ki

| 1 1 f a1 1t -
\uskochen und Auswaschen mit verdiinnter Salz

s bleibt nichts Anderes iibrvig, als den

zu trocknen, 2 in der Platinspirale zu verbrennen,

md die Schmelze mit den Alkalicarbonaten nocl

Weise vorzanehmen wie vorl ler von der Kieselsinre abfilt

den Silicate enthaltenen Meta

[osung werden ie n dem hetre

Weise von

in der nachstehend ang
8. Die Verarbeitune der Lisung, in welcher sich die
v Metalle hefinden

Metalle von emnander in der

vorher an die Kieselsiit

stimmung und Trennung de

tion der durch Salzsiure aunseeschied

Lisune., welehe :|:!:'|: Fi

Kieselsiure oder nach dem Abrauchen des Silicates mit Flnsssior
worden war, geschieht 1m Allgemeinen
welche aunch sonst zur Trennung

werden

Nur wird man im Alleemeinen anf die 7\]:-1;|||-- der Arsen

md Kuptergruppe 1n dieser Liosung keine Ritcksicht zu n

haben. und die Eisengruppe sogleich entweder durch Ammon 1ak;

Ammoninmehlorid und Schwefelammoninm, oder wenn nur

Eisen und Aluminium vorliegen, nach vorheriger Oxydation durch

Salpetersiiure. durch Ammon

und Chlorammon

[m Uebrigen werden von der Hisengruppe 1mm

AMuminiam, Chrom, Mangan und Zink zu be-

ritcksichtigen sein: von den Ea dalkalimetallen in der Hegel nur

Caleinm mund Masnesinm, und von den Alkalimetallen

|.:|-| \l:‘!.' ©1 11111, ‘l\il"‘-l""ll"}li hindet -:I'|_I ill ~'i|:'_-;f'li

o im Liithionglimmer, auch noch Lithi

Lresapten.

ch noch Fluor, Borsiure.

Erdalkalimetalle vor

iy . -
och festzustellen 1st, ob «
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liichtizt sich schon e

Der trockene Ritckstand wird

die ungelist zuriickbleibends

Wird aus dem Filtrate dazs Alumini

den abfiltr
des Filters

Dabei verflitcht

mininm als Sulfat

Alominium dorch Am

nach S. 56 f. weiter behandelt

mit Wasser und >a

Kieselsiure

eofillt. so fillt gleichzeitic anch die noch

AMoamininn

werden.,
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o enoxydn und Eisen a !
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e1nen vorhandenen FEisens s Oxvdalsalz and wie viel
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a1l LS nacn -'ilz!'!' Ii-'I' herel beschriehenen _"n[n"!i---:--u auf. m M=
stimmt in der von der Kieselsiure bef . .
IMEns les  JSisen nacl 1 oes von d trennt
opoalienen \.‘tfla
vorhand lzalzes g
Wenn das Silicat durch S el dure aufschliessha g
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o lzenen Rohre von bohmischem Glase roeoncentrirt
schwefelsinre anf 190—200%, Nach dem Erl dic Glasishra W
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lkahlen wen, welehe fitr Analys -
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FOATHS e Bedentun: e ziur gunanti-

ARME | lonstoft iz 111 .

ativen Lol 1T 11 L] I i |
1 1

1 1

len i (l 1 e D1l

kan em Weae durch Absorption es hestimmten 3
(ras 'vyiwasser om | L1 | 1eeEn t1omn
il nicht verbranc B ] 0X) i
() x¢ len. Das Nihere s, Absehmtt 1L B
Die Bestimmung Kohlensiiure in den Carbonaten griindet
sich dags  di [ il I£ t =y hiah vl
{1
'emuperatur ods r dareh Eimwirkune an« rer std I danren
In erster Falle wird die Menge i Kohlensiinre
1= -E- 1 |il-\'\,I|'i|'.\'1:'|';'l.~1!" einer aArgwooenen Menge des varbonat
beim Glihen ermittelt; im zweiten Falle kann Bestimmung i 3
iender Weige oder anch unmitt I en I

I

.-|-.'\'.ui|-i||-:|:i|- |'\.,I|i!i:'l,-\."',||'|' 111 Lreagd

and wiigt
1. Die Bestimmung der Kohlensiure in den Carb

naten dureh Glithe:

Calecinumearbonat, Ca CO,, vel S, 44 hi
Da nicht alle Carbonate beim Glithen die Kohlensinre wver- 1
lieren, =0 ist diese Methode nur von beschriinkter Anws f a
Die Alkalicarbonatle z B. sind fenerbestindiz, und ebenzo werden
anch das Bariumcecarbonat nnd das Strontinmearbonat beim ve
'ia',i Lien nur |u|'n-'_: ;,".,: nn
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1 V1 lag Calemmearl
irbonat i eim (3]
| ndern Metallearbonate
3 e diese beim Glithen
ASE its aber die hierher
1 der Lu eine e YVerdind o 8] 0 ".-"! Z |;
las Mangancarbona fn C' (). beim Glither mitchs 1 Mangan
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et 6 hizeitie anch
Wa chit oder basis
L1 zum gleichbleiben

e inre
Cu O, . Cu(OHy, =2 Cu 0O ('f) H. 0
Man kan m und in fdihnlichen Fillen 18 dem
HELTT iilien 1 |-i|;':'--:|-'||||-5| Gowichtaverluste IliI ].I'.
mne teres Kohlensiinre schliessen Man mus
lann EV B Y | emen der beiden folgenden \‘\'--_:_'-.- einschlagen,
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I .||--!|-;'il‘;:-'-;|‘-||:_\'-||'if: durch stirkere Sivren aus dem Carlonate aus ein
cr -‘-'I'l!'ll"i"lf '-'\il"! ||"! Linte \.|.| zwizchen dem eesammten Gew .- des

verlnste und der Menge der Kohlens , - shzeitio auch Pl:
die. Menge: dee Wissers: (sal S 162

trockenen und von Kohlensiiure freier

weichenden Gase von Wasser und Kohl

'.."".'.'.'l-- “,|,-'|!'_:-'.'|:'~ 11

hits
. 1mn
B n
viieet,  Sodann bringt man das feineepulverte Carbonat in den Tiecel M
hinemn wieder uni ut mit leine ulmiilie 0
verstiivkter Flamme i
=oba e Az ( hmii L { II 15 I \
I'lk L1l W L W eral ol Mer (7
|il lensiinreanhvda LI e o
tlipsay iJI"-C'!'iI'!IIL'I'_'"-'_‘.I 1=1 sl Tojo :|-| | .|;:, ]
wachto
15 18t Methode, wie leicht einzusehen. nur anw ) .
Carbonaten, welche beim Glithen mit der Kohlensaur
nicl mch noch andere z. B. Wasser., verlieren.
"-'I';" Zwetten 1 darauf Riicksicht genommen werden. dass anch

eim (Flithen der Carbonate. fitr si

Veriinderung (Oxvdation) der zue

treten kann. Dies
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eintreten kiimnen. In solchem Falle kann man e
des erhaltenen Metalloxydes ] ndern. dass man den 1m

| oeschmolzenen ur lten gewogenen Borax

SO IEICH 1l 1 .|-.-_. I' III‘\.ir_-li'I_ '.‘.'I---i“!' ZIIN =i |.,‘||--i_-'-':| |]| 'i-t‘* elll=

1. Uverte Carbonat ang emem vorher gewogenen Riéshrehen aut den
1 soschmolzenen Borax schitttet, und darvauf das Hiéhrehen |
g wiridl ol erreicht. ||,|~- (las l';|:'||n|,l|;|| 11 tdem '_'.'.'H-"Iltllll,’l'.’ll"I

d =0 gegen ene weitere Oxydation an

ter sor Bestimmungsweise der Kohlensiiure noch
1 beriicksichtizen, dass bei sehr starkem Er VOl Geblise
theilweise sich verfliichtigen kan larf daher
- 5 ls his zur Rothegluth erhitzt werden
3 Die Bestimmune der Kohlensiure in den Carbo-
I raten durch Zersetzunge mittelst Chlorwasserstoltsiure
Soda, Na, OO, .10 H, O
{ 1M GE I vt Ca G0
Snath enstein, Fe o0
Malachit, Ca €0, Cu(OH, 1. s
Wihrend die erste Methode der Bestimmung der Kohlensinre
n den Carbonaten. wie a fithet warde, nur in beschriinktem Maasse
anwendbar ist. kann die folgende Methode zur Analyse aller Carbo-
\nwendung finden.
[n einem vorher gewogenen Apparate wird emne abgewogene
: Menge des Carbonates durch Chlorwasserstoffsiure zersetzt, das

ahian 1| i
| eflene |'\.'I|||I-||:-\-‘ |

o o A S S o
drid doreh

:Ij'-l-,'| aer

|!_-_! -l"i‘\'_"l'|_'llr'ill"l. nach 'l"!ll I

1
1l rewos

'v,!.|.;|:'.|' wieder mait ;:'||,l|--IIJI_|:':~'_i'|.‘.'|' Luft cefiillt

Gewichtsabnahme des Appa zeigt dann die Menge der Kohlen-

siture 1n dem Carbons an.

ist eine canze Ao

dieser Bestimmungswelse

verschiedenartic angeordneter App

empfohilen worden. Einer

e and am bequemsten zu handhabenden ist der in Fig. 9
heebilde t von Bunsen.
_\];i' I endermaassern ;
mnAachst a2 (e o1 Rohlensinrebestimmung
n Stand ges werden ecke nimmt man den aus

Kueelrohr und dem Chlor
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g0 15t dies ein Zeichen -l::;’l:'_ Li.:-m

Kohlensiiure auch ety

entwichen ist. Die Gewichtszunahme digses

Wasser aus dem Appe

zwelten Chlore:

veimrolires muss dann von dem gesammten Gewichts-

1 % 5 h|
1, TN e walre Menge

IeT alls -I‘-'I'! { .|i'iu|_r!;:|-- il ~:--':'||||--:|>-|, |\l||:i|l,-|-';||;_'|-

e gleiche Bestimmungsweise kann in dex

11
endlich  anct ZIL  elner unm

telbaren Bestimmung der Kohlensiure

henutzt werden

Der wie vorhin ang

caleinmrohyr verbunden: ".|l|-.i"'|' wird mit zwel vor den

renden. mit Natr

!|.l|'|: i;""!' e I|"-~-—-'!il".'l

R ien verbunder Der wird dar: 11
Weise ansg . D schiedene Kohlensiinre g
Natronkalk zuritckgehalt ] Gewi In ler hei £e
Natronkalk eefiillten 11 n ercgibt dann unmittelbar d

der Kohlensinre in dem .\l'! Damit die aunscetriebene Kohlen-

siure sicher =i vollstindiz in den Natronkallkrih L5
15t es nur erf ] 2

rlich, etwas liinger atmosphiirische

yarat hinduarchzuleiten.

b) Die Oxalséinre, M, C, 0,.2 H, O,

\r-|| I:-'-||}|||| I'ell

velsen der Oxalsédur

W .'||ill'?| 1
14

Liisung, und

ung durch Caleiumehlorid. aus

) | r R | ] ¥ .
d volumetrische Bestimmunge.

Die letztere Bi STIMIMNNeswelse =1

mung der Oxalsiure als Caleiumoxalat

5
||

Die Oxalséure kann durch Aunsfillung mittelst Caleiumehlorid

ans neutraler od schwach esgigsanrer Losune als (Cal

oxalat, CaC 0,.H, O, ausgeschie

(xlithen bis zum gleichbleibenden Gewichte in

Caletumoxyd, Cu ). ithervef
1 Moleciil Caleinmoxyd entspricht 1 Moleeiil Oxalsiiure

cehundenen Metalle wir
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\cetate zavor durch Destillation mit

él: elnear

worden,
Das Niihere siche Abschnitt II, B,
d) Die Cyanwasserstoffsiure. I N.

Bestimmung der Cyanwasserstoffsiure kann auf

hem und anf '|l.'.-:!-~':|.|,-.';|_\.'iq.' hem Wees

1‘} NWassi

:nligsiges Silbhernitrat und etwas

rreyanid, dg O N, ausgefillt. Dieser

Niedersehlae wird abfilt

. mit h

sem Wasser sorgfiiltio auseewaschen.

cgetrocknet und nach dem Verbrennen des Filters durch schartes Glithen

nt emmem gut ziehenden Abzuge!) in metallisches Silber fibar
eefill s gewogen wird.

Iher entspricht 1 Moleeiil Uyanwasserstoffsiinre.

Die vorher an das Cyan gebundenen

_"‘I"'ill-!' Ii-’”-'|l;|'| 11 |||-:|| }‘I

I { |'_' insilber :I"'-'ill'l.‘lll we 1] 1|'i|:_!|-|.'| las iibersc] fiss)oe
Silbernitrat zavor durch A wsfillung mitt alzsiiure entfernt worden ist.

netrische Bestimmung Cyanwasserstoff:

¢) Die Rh vdanwa sserstoffsiiure,

asserstoltsiure wird auf volumetrischem Wege

mitt II, B.

bestimimt, durch Ausscheidung als Rhoo

A Ve
yel, s, ADSC
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Die in dem nachfolgzenden Abschnitte bhes iebenen wichtiosten

Methoden der Maassan: lyse nmfassen eine An | von Bestimmug

waleha

Hen, sondern aaeh

lkelt emne grosse Bedentune nesitzen

n der Ma i n yse und
Gewichtsa schon an  eimer fritheren Stelle
e D, 1 & viesen wurde, besteht kuarz 1 Folzendam :
Bel er Gewichtsanalyse wird aus den zu untersuchenden
! g Aur v stimmungen soll hier die Rede sein
nen S1CI m anf nassem Weo wandelt le
} W re Bestandth | daduareh 1 fillt und in ein
Form iihercef t, da man el ehe LiGsuno
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issigkeit aus dem Messkolben heraus

mit Wasser

nachgespilt werden. f

i\'--iil--lu Halh-. W

Zu diesen Messgefiissen gehiiven die sog. Lit

Viertelliterkolben u. s w. 5

- hl
2. Die auf Ausecuss berechneten Messgpefisse fassen ;
m eben s0 Fliissigkeit als Marke angibt, wie duarch
Adhiision an den Gefasswandungen zuariickeehalten wird,  Aus ihnen
fliesst mithin an das durch die Marke angegebene Fliissigkents- n
volumen aus, und ein Nachspiilen dieser Messgetisse mit Wasser 1st -
daher n zuliissyo, !
b+ o
|
i 0
: § i1.-
*l i :
|i 1
|
i.
|
= H
| 1
|

Y, 10 Fig. 11 |
Zu diesen Messgefiissen gehiiren die Pipetten und retten. =

Besonders die letzteren Messgefisse tinden ber der Maassanalyse die
ansgedehnteste Anwendn Von den zah verschiedenen Formen Li

senwiirtic henutzt werden, sind in Fie. 10 und

- abgzebildet worden, an dener + wesent-

der verschiedenen Avten von Biiretten wird

in Fir, 10 abzehildeten 1 sind an ihrem i
k | .I\.'I=|I'-i'!:II|-.'=!'|||:|=IL'i:--I| VEIrse il; '\.'.--Il'lll' -'illl' ‘;|:--— 115}
{ 1 '!!' 1t :"i!l" _‘\l':.”:'i'!.l'_.' i.:‘ll':ll_" '-"].l"i'l'll i'i, HII'! "\'\":l'l." 'E ||"'|' e1renl g
(uetschhahn verschlossen werden, An Stelle des Sel 1- 14
hahn gin eingeschliffener Glashahn zum e
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Die in Fig 11 abs
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rertigt, und dient zur Aufnahme solcher Fliiss
11 | 1 L |

lche wie die Kalinn

S e ey 1 o
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e die l-.|1.-|-:|';'\|iiu-|' der Libsuneen in einem rewlssen Ve

goltiet enthalten, Denn 1 Moleciil & @ H st dgmvalent |

s entspricht aber nur . Moleciil Oxals

Wiihrend bei diesen und andern basischen

aungen eine dem ganzen --.i.-: ||;|||---}| 7\||-:--I'I:::il"---'-'-.il";'--' entspre --!_u-l:-i--

Gewichtsmenge 1 Grammer Beretbung  einer

bet andern Verbindungen,
r Normalltsung

[iter eeltst sein muss, b

beim Kaliumpermanganat, die fir 1 Liter eir

liche Gewichtsmenge nach dem Wirkungswer

Der Wirkung

Menee des Sanerstolis welchen diese Verbindung abzugeben

Nun werden in schwefelsaurer Lissung aus 2 Molecitlen Kalinmperman-

eanat D Sanerstoffatome frei D Saunerstoffatome entsprechen
10 Atomen Wasserstoff:
QK Mn O, =50 10 H.

sswerth des Kaliumpermanganates heruht anf

Demnach sind also */,, & Mu 0, oder '/, K- Mn O, Hguivalent

1 Atom Wasserstoff oder 1 Moleciil H €1, und zur Bereitung eines Liters

he Chemie, 25, 364 1.
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Ferner kann man die Normal-Oxalsdnre
r einer Normal-Kaliumpermanganatli
o, 248 f), |',.||] aut emne [\-.I:l"ll:l!ll';

Normal-Jodlisung eingestellt

\ | . 1 1 ey |
WIACTET LS KAani Iman die Normal-5

., Normal-Silberliisune zua bereiten, und

||-5L|-|:||.'|||=||| ii}.s
\uf diese Weise kann die Mehrzahl der zu

y .
sehen Bestimmun

ar  mit -Il- I _\:;

r 1nii

\:i!' lii' Zl

besten

Diese Groppe wmfassi

Kaliumpermanganat i saurer

AL
|
il
18]

Wil
L 1
In =k

1
!
|
Ka
i |
QR4
AT
sl
11
Ittelt
ol

1
E\' L




- e ———————— S T T PRy B P S L R e e TR AL T~ el
295
Bestimi cen. hei denen unmittelbar oder mittelbar dareh Einwir-
1 mderer Halogene aus Jodkalinmlisungen ht wird
las Wi I rch Natriumhyposulfit besti nn, oder
I | ne Anzahl vo ctionen. bei denen das Jod auf.ver-
hieden: cydirend wirkt
} lometrischen Bestimmungen haben ihrer vielfachen !l!'-|-."-
aihi Anwendung wegen eine grosse tung
4. .} lungzanalysen
[ Groppe von met et 1 t
1 ! I verschiedenartl&er; unter sich nu -'|l:i'.\ 1 NIen
a1 1
MENn  Sami
(LR Y
)
er Phi
1)
it i i
hder
( Vi
neewandten Sinre aber bekannt 1st. so ergibt sieh da
Welteires i Heno ol entaprechenden Alkalis. und ume
Normalsinren finden Y, Normal - Ox:
Normal-Sehwefelsiinre und Normal-Salzsiu
endune. wiihrend als Normal-Alkall mm der Regel
I noniak oder ., Normal
un lallangen kann man  Bereitang
vt man ne abgewogene Men Ca Narm
arbonat (Kalkspath) oder Natriumearbonat durch eine gemessens
Mene pr Siaure, oder eing Menge sanres weinsanres Ka
il el heem I Menee einer Base mentralisirt und danac
I i AL et e1n abe iessenes Yolumen dieser Siure oder Basi
1it Wasser verdiinnt werden muss, um eine NormallGsung zu e ten
() erfil s die fiir 1 Liter einet al-
me D ( et Me I' e abwiiet, 1n Wasser a 1LIOST,
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dem HExsiccator zua fre

mit der anhattenden keit fortegehen kann.

Sehliesslich kann man die Reinheit der Oxalsiure noch

en, dass man eine abgewogene

wer gewogenen Pla

hfalls von

\hzuee!) itzen mit

nme viollie zersetzt. Wenn die Oxals

nichtfliichiticer Rickstand hinterbleiben.

2

Die Bereituneg der Oxalsiiunrelédsm
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in fiir 1 Liter ' ., Normal-

G 0 2 Hy 0 st 126. Es sind



L —— —— T e . A e = i Y T T AR = S By ekl 3l e - = L iy L D D AR —

1
B
;
Ja
1)
htig 1 | O und dann in einem
1 111 W :I T R (1ot i1 ||"-.\. |E|-'
| 1N in s aul ;"_I. Atz ¢ &5 |..|:_
} I ner alkalischer I
ist bei allen Sduren und B ANW
W1
£ chlorid ht, nnd der sich In
: !.'.-.;'_ "'E:Iil VEIrwendet "i||l' :!l!\ll:'lllli.-".'lf-'

nolphtalein in 100 Theilen Alkohol

INUES S durch einen T
her d werden. Auf 7 iil I
e, wieder ent
) b al
1 | | nl syt | R
1} Lisune w 1064 IR A inaere, nnd sie Kann

e - T farrraa s e ey e i B0 TN TVE [ R e gty et e n R IT




EE————

il i el UM T T DT e O el et e T L o T B SR SRR e S LIRS SR s e

256

mdung finden beim Titriren wmif

h mit dem Phenolphtalein anderwei

5. Cochenilletinctur. I
: [hese L soll & ¢ gepulverte Cochenille in 50 ee Alkohol r
und 200 ce Wasser geltist enthalten, ,

D filtri rothoelbe |,|‘i~l||:l'_" 1N A1k Al -
carbonate violettroth eefirbt, aul Zusatz iiberschiissioer Siure abe 3

iroth
Cochenilletinetur ist unempfindlicl siure, 1
kann daher bei der Titration von Alkalicarbonat nne finden :
imgelisung
1t hilt 1 liutlich zu habenden Methy

Fang i 1000 Wias Sie wird dor it I L
purpuarrath, dureh Alkalien wi oefirht e Losane ist un- il

dlich geren Kohlensiinre, und kann daher zur Titration von Car-

ham ist aber aunch wenie -'E.!!'|'i|=i!|| h gegen Oxalsanre

1 bei Verwendung dieser Siure gleichfalls nicht

hen

1
[ Bereitung r Normal-Kalilaug \
!'\ b Zur B ung der Normal-Kalilanee verwendet man re A etz i
gt kali des Handels. Da dieses aber stets mehr oder wenizer grosse Y
Mengen von Kaliumearbonat enthilt, s 5 i der B |

nutzunz zo volumetrischen DBestimmungen einet Heinignng unter-

rden Denn die Anwesenheit des Kalimmearbonates in 1

bedingt es, dass beim Neutralisiven einer solchen Kalilan

nd eine Sinre Kohlensfiure abzeschie

ndicator einwirken und dadurch die Analyse

ternung des Kalinmearbonates liist man das Aetzkali

1 Liter t/,, Normalltsung

Was n il
-'u |‘||E|-| |.|'|;.::i' =
s . 3 ¥ Ll n
die Kohlensiinre als Bari o
! | 'f'r_ Bit |
zelzt, wird dabel das Kalinmearbonat in eine f|-!l:i\;-|- nte Menge wvo =
ZNTIC |\ .\I-i|| '.;'i;ll'-‘ =1 1
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an nochmals mit einigen Tro

e o W

s Probe sehnell

Finen Theil dieser

Prabe versetzt n
iherzenct | ob in der That alles Kalinmecarbonat zerlegt ist
ieder eine Fiillung hervorrufen sollte, so

s Bariumhydroxyd w
§ i
r nochmals vorsichtig

Menee der Lisung

: 1 B ) o e e L e
'illlil].l‘.'ﬂl'll'\'\ﬁ versetzt, und e ]I‘I

trirte Lisung anf

wcht man die Gegenp

Barinmhydroxyd, inder

hiiss

mit einigen '|='-||||'|-|1 Vert

rufen werd:

urch eine Trithung hervor

n Zusatz eine

weiteren Zusatz von Barvtwas

nan einen
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Fan
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imnter Schwefelsidure

n der Lisung vorhandene [--Il"llill;‘]l_‘u"il"l\_'-.'l wiederum
» Lissune von Kaliumearbonat aunsgefiillt

gine abfiltrirte Probe der Lisung weder durch Baryt-

verdiimni

st unter

erden. =ohald
a8 noch anch dareh Schwefel o gefillt wird, it
inseeschiedenen Niederschlag von Barinmearbonat schnell ab,

ie abfiltrirte Lisung mit destillivtem Wasser his zu einem Liter,
und bewahrt die so | ete verdilnnte Kalilauge mé

der Luft anf. Der G

anf 8. 239 ancecehenen Weise dureh

Oxalsiinre ermittelt und die Lisung darvauf, wenn nithig,
erdiinnt. Sodann wird sie hmals mit der Oxalsiiure
Die Bereitune der ., Normal-Salzsiiure odei

Schwefelsiure,

enen Weise eine

im der ohen bese

Kann min
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naase 1 =a er «5 Normal-
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LOSUNZ- des :J\C:|II-=:'r"-Ji-l es einen Indicator, und lisst tarant 114

Na b o 1
ormaisa

ha = sllzaly 1 - 1 i’
e bis zur alkalischen “I';:I'I‘.'-IZ einfliessen Dial

darant zu achten, dass auch die hierbei freiwer:

Inei

ende Kohlensiiure selbst i

rnid aunf
und P

¢ des Carbonates nim

toren emwirken kann, z. B. anf i

1enolphtalein. b

Bestimmung schon eine saure Reaction an, wenn noe

die ge nte Menge des Carbonates neuntralisirt wor i
188 zem Falle daher die aus dem Carbonate
Rohlensiiure durch itzen sobald  die schei .|:
saure Reaction angenommen hat. z. B. bei Verw on

als Indicaton gefiirbt hat. Benuatzun: A

talein entfiirbt worden ist Man sieht dann nach korz

ch ' alles Carbonat neutralisirt worden war, die

ehren und fihrt mit dem Zusatz weitere

1 S0 oo fort, bis die |_-'|~'II:|_: I
bel einem 1nelive :
B
verindert. (Bei | 5

1 " 4 ¢
1re, darl nicht zu &

Siare mit  d n Wasserdimpfen wver

in der Lésung vorhandene freie Siure wir
Normal-Kalilanee zarviicktitrivt und dadorel
Lubikeentimeter der Siure durch das Alkali-
rden sind.

Normal-Salzsiinre oder 1 ce

0, .10 H, 0, oder 0006914 ¢ K Co..

alle Indicatoren durch Kohlensiure (und iitherhaupt T

I 5 iere Siuren) veriindert werden, so kann die Bestimmune 1]
| L g ; )
aber anch =0 ansgetuhrt werden, dass man zu einem aboemessenen

ile |.""=:Ii'_' '|"-" I'\ -\il! |“'i|i|:-"‘~' "i‘[l"-‘l Zorell !\."".Il'fl-iiil‘.'-

' i 13 e * | & v . 5
it empfindlichen Indicator, z. B vlorange, se

bis zum FEintritt sanren HReaction irbune der vorher celben 16
idie Normalsiure hinzufliessen lisst. Man erfilnt dann aus M

dem verbranchten Volumen der Sduare s

wie viel
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=. onshestimmungen,

(lxvdati
Die Oxydationsmethoden der volumetrischen Analyse aritnden

nde Wirkune.

efelsaurer Lisung auf die verschied

welche Kaliumuvoerman-
15T6n 1'.‘.-;'.

lge Siure,

bindungen: E

Wasserstoftsn peroxyd, Man

iy : :
enoxydulsalze, Oxalsiure. salpe

ganoxydulsalze u, s w. ausiibt,

Von diesen Bestimmungsweizen besitzt vor Allem

die Titration

18 elne |". ""ll:’:-‘.'l"' |I!"'|"-Z|||:.II'_'.

1. I'i-' ["--k-’i:||j|;h!|_‘_‘ -|-'~ J'\.i-l-ll.-' -illl'-'|| ]‘;.||i'i'||'.|||~|'-

risgha

des

g

Ze werder m sechwe

]sanrer Lisung

nreh 1 rermanganat nach foleender Gleichune za Eisen

S50, -8 H. 850, K. 80 L2 A SO,
A Fe, (50.) ¥ H O

\uf diese | NSetZnng

wdet sich eine wichtige volnmetrise
Bestimmmung des Eisens, welche sich

msotern von der Mehrzahl der

rischi Bestimmm

weisen iiherhaupt unterscheidet,

wsem Falle die gleiche Lisung, welche die Umsetzung herbei-
fihrt, auch ale Indicator dient. Denn sobald die eesammte Menece
des E :~l-;|"'~.l't'-ila|-:I_!'/--a vollstiindie zum Eisenoxvdsalz oxvdirt worden

die Lisung eine deutliche violettrothe Firbune an. welche

Minuten von Bestand i
Zur Ausfithrung dieser I

YESTIIIT

1 bedarf man einer ¥/, Normal-

Kalinmpermanganatlésune. Denn nach S. 230

2 Molecitle K Mu 0, 10 Atomen H: und

entsprechen

aus der oben ang irten

3T, l|i|‘.‘~ 2 )I]--ll'ri‘l.li' i .UJ,-”i
0 Atomen Eisen oder */,, Moleciil K Mn0, — */,, Atom Fi

G1sen 15t

Umsetzungseleichung

sleh wel

Die Bereitung der Kaliumper

Zuar Darstell

nanganatlisu g

ung eines Liters einer */;, Norm

I-Kaliumpermanganat- Titer der ka

WEiE b .y i h po
UL Wellll |\-I|i|III\;I"!'I||:||(:.I!I.I' ;|:l|, |f.--.' ||||'-C--

ser auf, und verdiinnt diese Lisung

R, 1o 1 E. I
chschittteln wird die Lisungz in

Glasstiipsel eingefiillt, und an

das Kalinmpermanganat ein nic

L es ZWeckmassio, vor

se bereiteten Lisang ihren Gehalt dorel

metell | ] I Y
n=tellien W2 KAn? aut verschieden:
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Weise seschehen : nimlich «) durch Auflizen ener abgewogenen Mengee

endrahtes in verdiinnter Scehwefelsanre und Uxydation

der erhaltenen Ferrosulfatlisung durel valinmpermanganat ;

By dnrch Oxvdation emer schweflelsan elner n
: . : g

Menge von reinem Ferroammoniumsaltat davel -

permancanat, und endlich ¢) durch Oxydation eines abgemessenen

Volumens emer *,, Normal-Uxal

a) Die Titerstellungder Kaliumpermanganatiosung

durch reinen Eisendraht

|‘v;.|;i!:'|;i|| IInaneal atli

Zur Titerstellung d

soe, Claviersaitendraht verwends

mielichst

oerostet sein. Nac etwa 01 o des Drahtes

I reiner -'“l'i'l\-'\|-|-';~-'i-il'|- ant liist worden sind. lisst man i

verdiin

in der oben beschriehe Weise bhereitete ]i'\,li|::|||u--|!-:.|=i-__:|i.'|!5---|! ot

en zur Fisenlisune hingufliessen. his

Wl oy 1rht S| | 1 1 1ot
I|"--'I wieder entrarbte i.ll*!lrl'_ sehliesshich e 1 HA T

e P

s dabin

arbung anniumimdt. welche einie Minuten von L

liche wiolettrot
stand bleilbt
Man liest dann ab. wie viel Kubikeentimeter der Kalinmperman-

: ylntiy
ganatlfsung zur Uxydation der

Wi i"'! 'i|2 I, und Wi

einem Kubikeentimeter der |\;"I'.||.||-I-'.'!:;:||'.:.|!:.|

1 1 : 11 Ty
guriickhie zolhe betract in der Reo

Rolilenstoff nneelis

der Kohlenstoffzehalt des Eisendr

einen h Bestimmung des Eisens im Drahite

Woranan _"!il"‘l' [ I]|-~ Fisens

Damit beim Auflizen

salz micht dorch den Saners

die Losung in enem kle

en wird: Das Kélh
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Jbracht. Der frel cewordene Wasserstoff verdringt die

rt die Oxvdation des entstandenen Ferro

erreicht werden. wenn man heim Aut-
: -

.|.! \_:-!-i|.;:||;;'|-|. oy |'.\|-||-|'~'.II'.I"

sung hinei

le von Mononatrinmearbonat in die |

'i-'l"'i il'C*!'\"‘l'illl"il'!_'!' J\;Ill:il'?l"iillll'l' \'\ll'll 'i:l'!l (11

Kilhel

{ |.
sulfates in der oben heschrie-

bl m e |]'\_L-iil1i'all des |'.i'l"'

s¢ heendiet und dadurch der Wirkungswerth der Kalium-

permaneanatlisunge ermittelt worden ist, kann man zur Controle das

ndene Eisenoxvidsalz (ureh Zusatz von reinem, n

reduciren und, sobald ein Tropfen der Lisung beim

1] : | | p—
1 |||.‘"I|.I'I Lallnmlosnung

Jusamme ibrineen mit 1871 Troq

die Oxydation noch

i .
menr e

Die Titerstellune der Kaliompermaneanatlisung

moniumsuliat,

'||:I"I,‘| |'.I‘-i'!||l".".|||i.."::lr’!'l 151 nur '|.:~

Von den leicht oxydi
. aassen bestindige Ferroammoniumsulfat oder Mohrsche
Normalsalz Fe S0, (NH )50, ..b H, 0, zur I

Kalivmpermaneanatlosune  verwendbar. Will man dieses Salz zu

instellung  dex

lem renannt Zwecke wverwenden. o muss man emnen vollstindig

larel 111 Verwlitterter nicnt oxydirten |\!'_‘. stall anssuchen,
H . 4 ~ . I 3 5

1688 abweairel ||'I'| nnter Hinzuf en el 21

heschickten Kilbeh

e 11 BINem. Wie vorim wschrieben,

=
1ter oelln dem Erwirmen in Lésung bl |J-_.- ”\.‘.l|.l i es | 21
Itate | darauf wie vorlun an
i iterstellunt Besune
| ch O ;
| o
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Normal-Oxal-

ab, versetzt diese Lisung in einem Becherelase mit dem

Man misst zu dem Zweecke etwa 20 ce einer

Volumen verdiinnter Schwefelsiinre, und erhntzt zom S
Wenn keine !/;; Normal-Oxalsiure zur Verfiigung steht, so kann

erstellune anch in der Weise anseefithrt werden. dass man

etwa (1 g reine Oxalsdure abwigt, autldst und in der beschriebenen

Wei

weiter hehandelt.

Sobald die Losung bis zum Sieden erhitzt ist, hebt man sie

vom Feuer und lisst aus einer Bilrette nnter bestindigem Umrithren

einfliezsen

einem Glasstabe
Zuni

ganats einen Augenblick roth gef : dann aber entfiirbt sich

ie Kaliumpermanganatlisu

st bleibt die Ox:

[siinreldzung beim Zusatz des Kalium-

perma
die Fliiss

manganatlosung wird schnell entficbt, so lange noch Oxa

keit, und jeder weitere einfallende Tropfen der Kalium-

anre

in der Liisung enthalten ist. die statteehabie

Gleichzeitie gibt si

Oxvdation der Oxalsiure zu Kohlensiinre durch eine Gasentwicklune
zuu erkennen. Sobald die Oxalsiure wollstindig oxvdirt worden ist.

von Bestand sein muss. Man hért danm mit dem Zusatz der Kalinm

nimmt die Lisung eine violettrothe Fiarbung an, welche einige Minuten

tleser

itlisung anf und liest ab, wie viel Kubikcentimi

permangal I

[LGsune verbraucht worden sind

oben angefithrte Gleichung zeigte. 2 Molecille Kalinm-

Da., wie

permanganat b Mole n Oxalsiiure entsprechen, =oist 1 ce */,, Normal-

Oxalsiinre = 0-0031610 ¢ KMa0,, oder w

= (G o Fo

Die Ausfithrung der Titration von Eisenlisunecen
Kaliam permangana
Wenn FE

hestimmt w

enlosungen dorch Kaliumpermanganat volumet

den sollen, so ist die erste Bedingung, dass das

ils Eisenoxydulsalz in der Lisung vorhanden ist. Falls d:

salze vorliecen, so miissen diese reducirt werden. bevor die

Eigenoxye
Titration vorgenommen werden kann.

Diese Reduction geschieht in dem bereits auf S, 242 heschrie-

VO reinenmn., met '||i=1'

henen Kilbehen dureh Zus;

das Zink, wenn nothig, zuletzt unter eelindem Erwiirmen villie gelist
worden ist, und eine herausgenommene Probe der Eisenlisung sich

11 f:il'~il|.'. !'il:l'l' |!I!:"."|;||‘|I‘|i||i|:||'|;“|"'|t|‘|: I!i"l.'l-. II:"|J}' "'l' 1 Nanr  noci

ISUNE NinzZi-

i v v
aganz schwach rithet, man die |

HIPermangan:
" 1°

Hiessen, bis die Lisune sich violettroth firbt und d

Minuten von Bestand bleibt. Man liest wiedernm ab,

vig |\:|i. A

hung einige
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centimeter der Kalinmpermanganatlisune verbrancht worden sind. und
rt, wenn der Wirk

estgestellt worden war, daraus die Menge des Fisens in der unter-

ungswerth der Kalinmpermanganatli

s=uchten Lisung.
Zur Controle kann das oxydirte Eisen daranf durch Zusatz von
llischem Zink nochmals red

wiederholt werd

e Hi . s
cirt und die Bestimmung wie vorhin

Wie 1

i | il'-l'--'u'J-||III|_: m

Titra-

™~
£
7
| =)

Chlorwasserstoffsi

Bildung von freiem Chlor umsetz

2EMiO, 416 HOI=2K (142 Ma CI, L 8 H, 0L 5 (I,

e yon r".ll:llill":'lu.l‘lli 18t es L= RENT &
O e volun -'I:"‘l';'|- |:| stimmung  des il'-- ns durch |\|i|| =

nganat auch in salzsaurer Lisune od

: bel Gegenwart von Met;
chloriden auszufithren, wenn man vorher zur Liisuneg des Eisens eine
Lisung von Mangansulfat setzt

'
. y x + =l e
I muss selbstverstindlich daraut

Lisung keine andern dureh Kalinmpern i
oxvili en Verbindanee: nthalten darf.

| A NTEY ] | I:-.:'|: HEerVoreaiiolnen. 1

sich auch mit Mangansulfat, i der Kilte langsam,
von Mangansuperoxyd umsetzen kann. Da
ngseleichuneen zeigen. b

T, wie

Urxvdation

nat die letztere Ve

durch Kalinmpen

g - )
dung zu 0 bildet sich bei diesem

Vorgange

a kanmn. [a indessen i

rf, in der Kilte nur langsam vor sich weht.
: |

IImuangen ni

=0 wird hierdureh die Genanio der Best yeeinfnsst,

wenn man nur daranf achtet. die Titration des Fisens nicht in heissen

Lisungen vorzunehmen, und wenn man ferner mit dem Zusatze der

Kalinmpern isung aufhart, sobald die eingetretene violettr

oo Minuten von Bestand hleibt. Gleichzeitie «

erdurch aber auch das al 1ze Wiederverschwinden dieser Both-

s e Bt R TR I e == BTy = 1E 51 3 P TR gy 8 4R TR SRR T
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2. Ferner kinnen auf diese Weise die andern freien Halog

Chlor uand Brom, z. B. im Chlorwasser und Bromwaszer be-

stimmt werden, Denn liisst man freies Chlor

Jodkalinmlisung einwirken, so wird eine dguiva

Jod 1

wiedernm dureh

Menge des vor-

Indem aber

Natrinmbyposulfit

:Iill:lll'll dewesernen

3. Da auch das Eisenchlorid sicl

Abscheidung von freiem Jod nach folgender Gleichung wmsetzt:
e O =2 KT 2 Fe 7o |l e S

so kann durch Ermitteluong der Mence des hierbei

treien Jods die Menge des Fisens i der nntersucliten

Es ¢ 'i|1.-'|l|'l'-.'| Bl

2 Molecitle Fe (' 2 Atomen Jod,

f die vorstehend ||--*'i\|'-\|'i|-'i:- Bestimmung der freien Halozene

gruniet *i-'ll bestimmunge aller der)

Verbindungen, wel mit Chlorwasserstoff-

sianure freies Chlor bilden. Yu solehen Verhinduncen o

erster Linie die Superoxyd der Metalle, z. B. das Mangan

siiure nach ftoleen-

SUperoxyi, 1)‘.-.-“__ das sich mit ( 1

rwassersto
der Gleichung umsetzt:

M O, -4 H (] M € Cl, -2 H, O

Bringt man das hier auszeschi
elrer -||I-II\.i|.!|- MIOSUneT Zusaminell., =0 1das8sl '!'| ol ll' |.'..||[ enne

der Menge des ausgeschiedenen Jods wiedernm die Menge des Mangan-

2 bestimmen

U PETOX]

Chilorwasserst

and durch Kalivmhbichromat, A, Cr, O.. unter Freiwerden von
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entsprechends

vefelwasserstoff, H, S, setzt sich mit freiem Jod
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hier kann wiedernm duoreh Zusammenbringen des aus

hlors 1 umliisung eine dem freien Chlor

Menge vor izemacht und dieses

risch hestimmt werden
2 Moleciile £ Mn 0, = 10 J. und
1 Moleciil K, Cr, 0, = 6 .J.
r=eed '-|! hie] ||i.--|-i| |..|-;r,|=:||i||-r| 1111 11 .:.-|

welcher die Reduetion duarch die Chly

qar sehnellen Vl"'il'-_"’li!': Iu "li‘.ll:'__‘;ll-hii:'-- roxviles :;_|.|

. P = =
'|:"|'. dUeln e Lezonidere:

findet die Reduction des Kalinmpermanganates durch
15l Vi I'-!i‘.'l: rer |,-”.-i,!|_' 11l Cler
nt mr dig statt (s meen
=0 : Weise durch Chlorwasserstoftsii lucirbaren . &

" o -
oehiren endlich auch die unterchlorigsanren Salze. 1N~

h der Chlorkalk, welcher sich mit Sal ire nach

1
Y I‘I'Il'.':ll.-"l 1

al lie to miden Bestimmungsweisen

H, 8 o 2+ HJT ~
1 Moleciil H, S ! Atomen
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. .
nni, dass e mit der

er Reaction wird daran exl

Das Ende ¢

Stiirkelosune versetzte Losung des unterschwefligsauren
| 1

durch einern I|.I'I||||I|'|! iiherschiissicer Jodltsune sofort stark _!_'--:l:.': it wird

Zur Bereitung einer '/, Normallosung gebraucht man 24524 ¢
des Natrinmhyposulfites.

Da dieses Salz aber stark hygroskopisch ist, so ist es nicht
zweckmissio, die 1/, Normalltsung durch Abwi ler angegebenen

in einer bestimmten Mence von

Menge des zes und Auflis
Wasser zun hereiten. Vie

M Qi |-ér||"' '[-ill'i?"\\.'il;."-' l'iill' plwas origsere 1l-ll"l'_'--

mehr verfihrt man zweckmi

von dem mdglichst reinen und lufttrockenen Salze
einer bestimmten Menge Wasser auflist. Von 2eT
man sodann ein bestimmtes Volumen. z. B. 10 ce. erzetzt  diese

4 g - T+
st darauf die Jod-

1 Tropfen Stirkeli=m

lsune his zar einfretenden Bliduung einfliessen,

man dabei eine verhiiltnissmissio o

der Jodl ne. bei Benutzung einer '/, Normal-Jodlisung in dem an-

. ||]|'|II' .IE': 10) o, .1|:|-|' ||| \.I","\.\.I'!]Illfl'll'_' Bler . \.--I'lg '.|-

als 100 ce, so st die Lijsung des

1L, nnd e= muss emn aboemessenes \l f'll.'II'I '-:i--»l"

berechneten und abgemessenen Menge Wasser ver-

'!I‘II 1l '.k"'l':!l'ii

S

vollstiindigen Umsetzune von 10 ce Natrium-

[+ el it [ Normal-Jodlisune, oder 115 ce emmer

\f.||"|:.'!:-.|||||:|“I_x|:|;'_" |-:'.-.-||ii'!'-:|'|_', =0 milssen zu [ 10 ee der :\:.I|"|I|':.

1 - . . " W\ . .1 ¥ Y ] ] -
liisung noch L 1'5 ee Wasser, also z B. zu 1000 ce dieser

i|'.|||:-i|||‘:

1
werden., MmO

Liisune n 150 ce Wasser hinz

Coneentration der Jodlsung genan entsprechende Ver-

ditnnunge za bring

Nachdem die Natriumhyposulfitlosung in der angesebenen Weise

worden 1st; macht man einen Controlversuch und ermittelt,

nr |.| i||- [_--\?II:'_"I'I'I fenan iII\:- -.:il-;llll|-'l --i.‘l-_l----1--||l .--|;i|!
itete Na

tdies der Fall, 20 kann anch die =0 here

4 | i v = +
11 e Standeelass eingy 8

Algemeinen ist es, was noch

den Bestimmungen zweckmiissiger, wenn man zu der m

versetzten Lisung des Natriumhyposulfites die Jodlisnng




dsung blan gefiirhte Jodlosung mit der Lisung des

mit erizzerer Schirfe das Eintreten emer bestimmten

ke

auren Natriums bis zur Entfirbunge versetzt. Denn es

Versechwinden zu erkennen

Die Bereitune der Stirkeltosung

Die bet den _!--||u;|||- schen Bestimmungen als Indicator ver-

i:; |]|-!' Weilse hereitet., =§.1-.- man 1 g -‘“‘l:lﬂ'lv'

telosnne w

nit etwa 100 Theilen Wasser allmiiliz verreibt, die Lésung unter

Umrithren zum Sieden erhitzt und nach dem Erkalten filt

he Stiirkelosung nicht sehr halthar ist, so muss man v

1gen, oh sie mit Ji

JISHNLE T

m0lite  die ]'il!'llII:I'_' gruniicrt

hr henutzt werden.

Die Anwendungen der volumetrischen Bestimmung des

Jods dureh Natrinmhyposulfit.

Be1 den 1m Nachstehenden beschriebenen Anwendungen der Jodo-

Fyon £it byt . 1 3 i
INetrie veriairt man 1im “. emelnen 80, dass nman ein irl'!l'illl'“‘.ﬂ'l:l'.‘i

jestimmenden, freies Jod haltenden Losunge nach

1ien der zn |

Zusatz eimiger Tropfen der Stiirkeliisung mit iiberschiissicem Natrinm-

[Jeberschuss des letzteren duorch

hyposulht versetzt, und darauf d
oder '/,,, Norma

Jodlosunge w

~Jodlisung zuri itrirt. Die verbrauchte Menge

vd von der angewendeten Menge des Natriumhypo

abrezogen und auns der noch iibrig ibenden Menge der ver-

211 \;|'|'.!]‘.|.E|_‘.|H|~'|.|J[1 losung die immenden

Al ].ll'-u.

Kérpers berechnet

l. Die Bestimmung von fre Brom.

r Liisane zu be-

Um freies Chlor oder Brom in wissrig

mean ein aopreimnessenes "u".-lll!lll-ll -||-- "illlu'-- ol

Brom-

ydkalinmlésung hineinfliessen, versetzt die durch

das ansgeschiedene Jod eelbeefiirhte Lisung mit einer Stirkeldsung

it die "'l"-l'_'" des |f'l'i|"| -|<|I|'- :i!ll'!'ll .\ill."ill||||!‘.|-||_--i:i:"i].

“ Normal-Natrinml VOST Heune 0003040 « Chlor ader
(-OO79496 ¢« Brom
2. DDie Bestimmung des Eisens im Eisenchlorid mit-
| st r Jo Wlinmlésune
T — — - — .
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. SRR Beim Erwiirmen einer Eisenoxydsalzlosung mit Jo I &
5 wart von freler Salzzsaure wird Fisenoxvdsalz z & 4
xydulsalz reducirt 1 fre1 wird
oxXydoisalz reducirt, 1n \
9 I (] MR o o
: : :
Das ansoreschledens .|.-..i lkann L1 N a1 I =1int
- :
volumetrisch bestimmt werden
Bei  di \ nsfiil dieser Bestimmung 1st il AV T 1
dass die Losune freie Salzsiim aber keine rele  Sane
1
4|_'i 1t 11 S0l | 116 mnss oas

Fisen g
Sollte dalier ein Oxydulzalz vor-

a
; fi
n eine durch n out schhiessen- |
1 i
don  (alasstiins: ersel
l'-i:l':l;ll' !Iil I'.!"_" 4] L
|
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VoI relleln

Der zn dieser Bestimmung dienende Apparat 1st in Fig

aunsteins wird in das villie trockene,

Kalbehen hineingewogen.  Sodann

us der Abhldung ersichtlichen Form

dass die Retorte etwa zu einer

nnd spannt die Retorte

zur Hiltte damit erfiillt ist. anfort mittelst eines

das Kolbehen

Kautzchuksehlauches ol

as untere Ende der letzts

er Gasenthindungsrihre, sehiebt

m die mit der Jodkalinmlésune cefiillte Retorte hinein, und
15 T | yuiim
(e Kilbehen znm Sieden
Chlor entweicht und wird von der Jodl I~
isung ab L 1 LN alente Menege von Jod sich

1sscheidet Da aber mit dem Chlor auch die in dem Kolbehen be-

inddhich nit g0 driinet diese die ]
aer E:--!..!"-- 111 el letzteren hinein. .“\l,li'..- e
1 hoch st I 0 muss man aber ohne die

ntet e
der Retorti
i_, &1, I ri;.- |g|.-:-!'|i!|'_'ii|'!||- 5 [ RNEELR
e Destillation { forteesetzt., bis etwa die 8

sich verfliichticende Salzsiinr

t knatt Flii weit 1n der Vorlag er-
chln W Wie ohne die Flammeé
unter dem Kélbehen zu entfernen, das sammt dem

thind rolir ans der Retorte heraus. entfernt d af it

i, und lost die Yerbind

d Gasenthindunesroh
1)
i B 1ET r
N h

L
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¢h Bostimmunge des Eisens Verwend

Es -'in'-']ll'in-|:‘ Lec i, f‘;i-l'ln.l]-\n-‘!'in:uh“.]--H'llli'h].-'u!i'_' 0004347 o

,1-],||..-_-_;||;4;3]..-|-.:\;}:]_ oder 0-005645 o WIrKS
Da bei dieser Bestimmung eine sehr grosse Menge von Chlor-

wasserstoffsiinre in die Jodkaliumlésung hineindestillirt, so

d anch

eine prosse Menge von Jodwasserstoftfsinre frel Damit die
der Luft unter Ahbscl

" a5 o
en kann, 18t es zweckma

letztere nun nicht dureh den Saunerst

11 .’I\Ii eJxx':iiU Wer(
Destillation sowohl in das Kolbchen wie anch n di

rid einzuleifen. und dadorch die Lutt anszutr

1V

{. Die Bestimmung des Kalinmpermanganates durch

e nnd Jodkalinm.

SANT

msetzung mit Chlorwassersto

vor Allem zm

Der Gehalt ier Kalinmpermanganatlosung,

lung findet (s. S. 241 ff), kann anch

ehung auf eine Jodld hezw.

anf fol Weise durch B

eine .\.l‘:':'iI]In]:l'.'_!«-n'l"||'i'. lésung von bekanntem

mittelt werden

10 ey 1 |.
anatiosung winri

Fin aheemessenes Yolumen der Kalinmper

Jodkalinmlisnung gesetzt,

einem eleichen Volumen einer 10°

1 1 R
i, undl aas ansgeschile-

mit verdiinnter Salzsiure ang

Jod durch Natrinmhyposulfit fortgenommen.
Qodann fiiet man Stiirkelosung hinza, und titrirt den Ueber-
schuss der Natriumhyposulfitlosung dureh '/, Normal-Jodlisung
wieder zuriick.

Nach Abzug der verbrauchten Menge Jodlisung entspricht 1 ce
o Normal-Natriumhy

oder weiter (0056 ¢ Eisen

wosnlfitlosang 00031610 g Ralinmpermanganat,

istimmung des Chlorkalks auf _i"'l"-'”"l =

schem Wege,

Zur Bestimmung des Chlorkalks wiigt man eine Menge desselben

anf der Tarirwaze mit miglichster Genanigkeit ab, verreibt den Chlor-

kalk mit Wasser in einer Reibschale, und spiilt die triibe Fliissi

t |=|il |'x]'.'.l------r big zuar Marke
Kolben eine Zeit :.:|I'_' stehen

allmiilie in einen Messkolben hinein, fi

anf und lisst den gut verschlosse

Sodann nimmt man mit Hilfe einer Pipette

Volumen der Losune heraus, ohne den Niederschlag autzuri

e Livsung in ein gleiches Volumen einer 1
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Man brancht zu dieser Destimmung

l. éine *,, Normal-Silherlizung:

Normal-Rhodanammoniamlisune un

. eine BKisenammoniakalaunlisune,

1. Die Bereitung der */,, Normal-Silberldsune,

r ¥ 4 1 > 1 T - | 11 M ISR r r . | " P
Zur Bereitung der '/,, Normal-Silherlsung kanm man entwede Qe

von remmem, metallischem Silber oder von reinem Silhernitrat

ausgehen. In ersterem Falle wiiet man zi Berettung cines Liters

an 10-795 g reines metallisches Silber ab. list

Normalliisung o

ale an einem geeen Salzsiiure

lezes 1 einer bedeckten Porzellanse

Schwefelwasserstoff geschiitzten Platze in reiner concen

re auf, verdampft nach geschehener Lisung die

trirter Sa

Sl anf dem Wasderbade, und ldst den Riickstand mit reinem,
destillirtem Waszer zum Liter auf




ISt, Wenn nicint zu gros

diese Methode he .'.ilI 1k

irungen benutzt werden.




LFODSSEST \

h s 1 B B

S1l b
Hidumg vol
51 g

i

A |
(4 n hup
& Pliod
‘ | 4
olo 1) ul
1 | |
1 ikl i
BIATrIe]
|
1 1 |
[ i ler
r
| rneg L T
Qs 1
leibende R I
4 1 |
q nnt i e |
il 1 1
LERIN 4L
nn ST 1 7
il e
‘e e
\
he Metho S
: i
i Zz LUl L
T I |
B3 |
B. i ochsal;
. 1 21
Normal-S1]he n
T
ORI it t
nberschiissio
wlanammo W=TIE
branchiten Kubikeenti
esammten verbrauchts
viele Kubik 1
waren, ui Chl
1 e Normal-Silh
oy
il
timmung der
it sotzt | mit |

¥

]




s o LSl L o L T -

—— 2 —

Durel
~!|i“ I '.‘-i-'-|- r _:--|I'l=.’.. :..'|-||-||| I-i|| [le-!-|---|~.|‘i.-‘. von 'i'_'. an 81 | he s f". i N-
kalium, Ad¢ € N.KCN, entsteht. Wird die Lisun

ndlich mit itherschiissizem Silbernit

itherschiissiges Cyankalinm wird das ansgeschiedene Cy

3 s 5
(lieses |I.. 1]
1 4

dernm als Cyansilber ausgefiillt:

N N0

- "y diaat | !
eine volnmetrizsche Be-

Auf diese Umsetzungen

*-'ii 11111 EF -|-'!' “'\'-I nwa -r-'--':'-"'|r|-_-

Zu dieser Bestimmung gebra man eine '/,, Normal-Silber-

1 Bereitung auf S. 263 beschrieben 1st.

Wenn mit Hilfe dieser Reaction freie {I_'-.:II.'\.'..I"-'\I'I"\-'II:‘.-=H

. or] 11 ] v 1, 4 I ¥ 13 ot | . " | PP 1 i 1 5 s 2
t werden soll, so versetzt man die Lisung der freien Siure mit

AT Jill\'.il:i'“'ill'!l “l'.-'l': i'l':l.

Die Alkalicyanide kinnen ohne Weiteres in wissriger List

theser |:-"~'II:III|iIII'_r verwendet werden.

Zu der Lisung der Alkal

11l

vanide ldsst man die

ssen. his die zuerst entstandene 1]

itlisung  hinzufli

ht wieder verschwindet, und ei

ne bleibende Fillung von Cyan

Die Endreaction kann auch dadureh verschiirft we dass 1

8 o :_,|.|'_J|_ Sobald alles

iamehromat zur Lisung hinznti

Cyanalkali in das erwiihnte Cyandoppelsalz {tibergefithrt worden ist

sich Silberchromat, das sich durch den Eintritt einer hriinn-

der [_‘“I'*'.lll_!' zu erkennen .'_;I.Hf.

Man liest dann ab. wie viel Silbernitrat verbraucht worden ist,
:Z|||l ].-

Cvanalkalis in der Lésune. Da 1 Moleciil Silbernitrat sich mit 2 Mole-

shnet darvaus die Menge der Cyanwasserstoffsiure, bezw. des

itlen Cyankalium umsetzt, so entspricht 1 ce !/, Normal-Silbernitrat-

lisnne (FO0H408 ¢ Cyanwasserstoffsiure oder (015066 g Cyankalinm.
1 1
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