Mit Lugurith men,

[".'—f {98 = (9793

log 5879 6930

(1 —log 525) 20N

l . , g e

i log I Falioy
, P = 55,77 Proc. Baryum.

Der Anfinger im Liogarithmiren wird zweckmiissic die Jenm-
ziffern notiren: dann ist

fiir das argefiihrte Beispiel zu Sehreiben:

log o= 2
|c|f__' () 408 {J,f,'.'i,‘ 23 7
logr 0.45870 . 56G930 1
(1 log 0,525) 0.27984
log P = 1,74637.
P=§5.°7.

Die gewichtsanalytisclen Bestimmungen
der Metalle.

Zwei einfache Uebungsheispiele.

Baryumchlorid, BaCl, + 2 I, 0.
1. Baryum bestimmung.
Man I6st in einem geriiumigen Becherglas 0.3 bis 0,6 g Sub-
stanz In etwa 60 cem Wasser auf, fiigt 20 his 30 Tropfen
verdiinnte Salzsiiure (1006 HCI) hinzu und erhitzt zum Sieden:

dann versetzt man so lange mit heisser verdiinuter Schwefelsiiure, als
noch ein Niederschlag entsteht . rithrt eut durch, kocht nochmals
aut und lisst in der Wiirme auf eiper Asbestplatte oder dem Wasser-

bade bis zur Klirung absitzen. Die iiber dem Niedersch

ag stehende
klare Fliissigkeit giesst man durch ein Filter von bekanntem Aselen-

gehalt, riihrt den Niederschlag mit kochend heissem Wasser an,

liisst absitzen und giesst wiederum dureh’s Filter klar ab, Diese
Uperation wiederholt man noch 1 bis 2 Mal. brinet schhesslich den
Niederschlag ohne Verlust auf’s Filter und wiischt, falls es nithig

ntenrieth, Quant. Analyse, 9
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stehende Flissigheit durch ein Filter. riithrt den Niederschlag mit
heissem Wasser an, lisst absitzen und giesst wiedernm klar ab.
Den Niedersehlag bringt man schlieslich mit heissem Wasser auf
1 das Filter und wiischt noch solange @amit aus, bis eine Probe des
Filtrats mit Salzsiiure keine Tritbung mehr giebt. Das getrocknete

Chlorsilber nimmt man miglichst vollstindig vom Filter und bringt

es in ein Uhrschiilchen; das Filter verbrennt man fiir sich in einem
gewoTenen |’tl!':'|'“:|l'lil"'.£b]‘ erhitzt die Asche., welche stets H]lllﬂ-]]
von reducirtem Silber enthiilt, mit zwei Tripfehen cone, Salpeter-
siure, fligh dann einige Tropfen Salzsiure hinzu und dampft vor-
sichtig zur Trockne ein. RErst Jetzt bringt man den Niederschlag

mit Hiil

fe eines Pinsels oder einer Federfahne in den Porcellantiegel,
den man bis zum beginnenden Schmelzen des Chlorsilbers iiber
der einfachen Bunsenflamme nur gelinde gliilht. Nach dem Er
kalten im Exsiceator wird der Tiegel zuriickgewogen.

Berechnung.

Cl: dg O AN

Cf 1 20445
¢ s o] - \ 0,247 25 y
J F_a,' ' 143.58
| {4 14
0 - aida 14,
2 I.ar ( |"l

Bemerkungen. Chlorsilber wird durch die Einwirkuneg des
Lichtes unter Dunkelfirbung theilweise reducirt: um eine derartize
Reduction miiglichst zu verhindern, fiihrt man die Fillung des Chlor-
silbers zweckmiissig in einem dunkeln Becherglase aus. In Wasser
und verdiinnter Salpetersiiure ganz unloslich, wird Chlorsilber von
heisser, starker Salzsiiure in merklicher Menge gelist. Beim Ep-
hitzen auf etwa 260° schmilzt Chlorsilber und bei starker Gliihhitze
verfliichtigt es sich unzersetzt. Rin zu starkes Glithen des Chlor-
silberniederschlags muss daher vermieden werden.

Um das angeschmolzene Chlorsilber aus dem Porcellantiegel zu
entfernen, filgt man ein Stiickchen Zink und wenig verdiinnte Salz-
oder Schwefelsiiure hinzu, erwiirmt und lisst einige Zeit stehen.
Nach beendigter Reduction lisst sich der Tiegel meist leicht
reinigen. Oder man kocht den Tiegel mit einer Lidsung von
Natriwmthiosulfat aus. wobei das angeschmolzene Chlorsilber

losgelost wird.




8. Wasserbestimmung.

Eine abgewogene Menge Substanz (etwa 1 g) wird in einent
Platin- oder Porcellantiegel iiber der einfachen Flamme bis zum
constanten Gewicht gelinde gegliitht und dersGliihverlust in Pro-

cente umgerechnet.

Magnesiumsulfat, SO, Mg -+ 7 H, 0.
1. Magnesiumbestimmung.

Das Maenesium wird fast immer als Magnesiumammonium-
phosphat POy My (NH;) -- 6 H,0 ansgefillt und als Magnesium-
]u_\'r'nluhc--&_p]l:n s O My, gewogen,

Man list 0,6 bis 1 g Substanz in etwa 30 cem Wasser auf, figt
einige Cubikeentimeter Salmiaklgsung und Ammoniak hinzu, so dass
eine vollkommen klare Lisung entsteht: ist dies nicht der Fall,
so ist noch Salmiaklisung bis zum Klarwerden der Fliissigkeit zu-
zusetzen. Dann versetzt man mit Natriumphosphatldsung in geringem
Ueberschuss, riihrt einmal mit einem Glasstabe um, ohne die Wiinde
|

den lang, kalt stehen. Hat sich die Fliissigkeit nach einiger Zeit

des Gefisses zu beriihren und lisst wohl bedeckt, mindestens 24 Stun-

geklirt, so liisst man vom Rande her noch einige Tropfen Natrium-
phosphatlisung zufliessen, um zu sehen, ob auch alles Magnesium aus-
gefiillt ist. Derartige Controlproben diirfen bei allen guantitativen
Bestimmungen niemals unterlassen werden., Ist alles Magnesium
auseelillt, so wird der erhaltene Niederschlag von Magnesium-

ammoniumphosphat auf einem Filter gesammelt und mit emer

Mischung aus gleichen Theilen Ammoniak und Wasser solange
ausgewaschen, bis eine Probe vom Waschwasser, welches mit ver-
diinnter Salpetersiiure angesiivert wird, durch Silbernitrat nur noch
schwach opalisirend getriibt wird. Der getrocknete Niederschlag wird
miiglichst vollstindig vom Filter genommen, dieses am Platindraht
verbrannt und die ‘Asche sammt Niederschlag in einem bedeckt zu
haltenden Porcellantiegel zuerst gelinde, dann stark zur Rothgluth
erhitzt. Der hierbei erhaltene Riickstand ist meist graun gefiirbt;
durch vorsichtiges Abrauchen mit einigen Tropfen starker Salpeter-
siiure und nochmaliges Gliihen erhiilt man das Magnesiumpyrophos-

phat fast immer weiss,




Berechnung,

9 _”.rf : ;“._,U.‘. ,”_r,r._. s N

2 My : 18,72 : :
a s ‘\ i N 0. 2186 _\,
P, 0, Mg, 222572
2 My : -
logo : Sa456H.

3 f'.‘,H.-_”Ir,r._,

Bemerkungen. Die phosphorsaure Ammoniak-Magnesia ist in
kaltem Wasser etwas léslich (1 :15300). in ammoniakhaltigem
Wasser viel weniger l6slich; ans diesem Grunde wird der Nieder-
schlag mit verdiinntem Ammoniak und nicht mit reinem Wasser aus-
gewaschen; auch Salmiak und Natriumphosphat vermindern die Lis-
lichkeit der Substanz in Wasser, Wegen des angegebenen Ver
haltens gegen Lisungsmittel darf man die Fillung des Magnesiums
i nicht zu stark verdiinnten Liosungen ausfiihren. — Beim Gliihen
geht das Magnesinmammoniumphosphat unter Verlust von A mmoniak

und Wasser in :\!.‘l;fllt‘ril]|s|]ll‘.'!'u||]n|.~]n]1;1[ iiber:

()

(l=F = -”_’-‘r : I /:: > UH’
H\J”” ~ () 2. NH, Hy  C)
ONH, H 0 '

(7 0. e =P () My
() !

Das Magnesiumammoniumphosphat ist in allen Mineralsiuren

und auch in Essigsiiure leicht lislich.

2. Bestimmung der Schwefelsiiure.
Man versetzt die Liasung von 0,5 bis 1 g Substanz in etwa
40 cem Wasser mit ungefilbr 5 cem verdiinnter Salzsiiure (10 %)),
erhitzt zum Sieden und fiigt unter Umriihren eine heisse Chlor-
baryumlGsung in geringem Ueberschusse hinzu. Dann kocht man
nochmals auf und lisst den Niederschlag in der Wirme einige

V.vi[ :|]|:-ith_'J|, Hit' iihs‘l' IEl‘HI |:.'1I'\'III:1.~GI1[E':¢[ HH_:]u‘]u](: iil:Ll'l:

Fliissigkeit giesst man durch ein Fi riibrt den Niederschlag
mit heissem Wasser, dem man etwas Salzsiiure zugesetzt hat,
gut durch, ldsst absitzen und decantirt wiederum mnach dem

K

arwerden. Diese Operation wiederholt man mit reinem Wasser
noch 2 his 3 Mal: schliesslich spiilt man den T\Jiu,uh-rm:]:]rlj__{
auf das Filter und wischt, falls es nithig ist, noch so lange

3

mit heissem Wasser aus, bis das abtropfende Wasser durch




verdiinnte Schwefelsiinre nicht mehr getriibt wird. Da Baryumsulfat

leicht durch’'s Filter geht, so muss man das erste Filtrat meist

1t zZn

zuriickgiessen, um eine vollkommen klar filtrirende Fliissi

erhalten. Es emptfiehlt sich aber aunch dann das gesammelte Filtrat

sammt Waschwasser einige Stunden stehen zu lassen, um zun sehen,

ob sich in demselben noch ein Niederschlag bildet; ist dies der

Fall, so sammelt man denselben aof einem besonderen Filterchen.

Das erhaltene Baryumsulfat ist nach den bei der Baryumbestimmung
gemachten Angaben weiter zu behandeln.

Berechnung,

S0y : SO; Ba i

SO, 96,06 Tt

SO; Ba 255,48 M

S0,

L 1433,
.\'HJ B g

0o

[-’,[-.|“Ewl~[;:_|r|f‘n_-||_ ‘\\_u““ E]L ||_|-t' ;‘:|1;j("_j|-|:-(-t|r.-]|_ \\_1,']'-:1' :,:L'.'l!hr_'_c"Z

wird. erhiilt man fast immer ein gutes Resultat; ein Ausfillen des

Magnesiums vor der Bestimmung der Schwefelsiiure ist nicht
nothwendig; ebenso kann bei Gegenwart von Kupfer-, Zink-,
Manean- und Nickelsalzen die Schwefelsiiure direct bestimmt

werden, Ber Vorhandensein von I‘:‘i"*'Il\'l'l'lli!ll]||!l'__r_l"ll wird meist

ein eisenhaltiges Barynmsulfat erhalten; KEisen muss daher vor

h vorausg

igener

der Bestimmung der Schwefelsfiure, event. 1

Oxydation mit rauchender Salpetersiiure oder Bromwasser, durch

Ammoniak ausgefillt werden; im Filtrat vom Ferrihydroxyd wird

sdure bestimmt.

dann die Schwefe

Auch freie Salpetersiiure und salpetersaure Salze be-
eintriichticen die Bestimmung der Schwefelsiinre; freie Salpeter-
siure muss vor dem Ausfiillen der Schwefelsiiure antf dem Wasser-
bad durch Emdampfen vollstindig verjagt werden, ebenso die ge-
bundene Siiure i den salpetersauren Salzen, was dureh wieder-
holtes Abrauchen der betreffenden Substanz mit starker Salzsiiure
arreicht wird. Bei Gegenwart von ?‘\';llfu.-t.--1'=-:'ii|1'|- erhilt man niin-
lich mit Baryumchlorid Doppelsalze zwischen Baryumsulfat und
OBa) - Ny

0Ba0 - NO,’ welche durch Salzsiiure nicht

Baryumnitrat, wie SO,
zersetzt werden. Andererseits 16st freie Salpetersiiure etwas Baryum-

sulfat auf, Ist Salpetersiiure zugegen, so kann also das Resultat




der Schwefelsiiurebestimmung sowohl zu hoch. als auch zu niedrig
ausfallen.
3. Wasserbestimmung.

Man trocknet etwa 1 g Substanz auf einer gewogenen Llhr-
schale oder in einem Wiigegliischen zuerst einige Zeit bei 100° aus.
dann im Luftbad bei 210° bis 220° so lange, bis ein constantes
Gewicht erreicht 1st. Das 7. Molekiil Krystallwasser des Magnesium-

sulfats, das sog. Consfitutionswasser, |1:|-|'.t erst ither 200° weg,

Erste Gruppe der Metalle.

Metalle, welche aus saurer Lisung durch Schwefelwasserstoff
gefillt werden und deren Sulfide in den Schwefelalkalien
unldslich sind.

Blei, Kupfer, Kadmium, Quecksilber, Silber, Wismuth.
Kuapfer, Cu, 63,5.

Das Kupfer kann bestimmt werden:

1. als E{ll[?llL']'ll.\I\'ll Cul),

2. », Kupferrhodaniir ONSCu [(ONS), s,
3. 5 Kupfersulfiix 'u, S,

metallisches Kupfer,

1. Die Bestimmung als Kupferoxyd, (0.
Uebungsheispiele: SO, ('u 3 Hof),
(S50 )e O Ko = |.'|r-_|.!.
[FulE ) PREST: .'_\',f,.'l._-_ b= Lag ).
Man erhitzt die I.Ei«‘.lll;_[ von 0,56 his 1 g Substanz in etwa

» |

50 cem Wasser in einem Becherglas oder besser einer Porcellan-

schale zum Sieden, fiigt kochend heisse Kalilauge im geringen
Ueberschuss hinzu, so dass Lackmuspapier deutlich geblint wird,
kocht nochmals auf und liisst in der Wiirme kurze Xeit absitzen.
Dann giesst man die iiber dem Niederselilag stehende Fliissickeit
durch ein Filter, riihrt diesen mit kochend heissem Wasser dureh,
lisst wiederum in der Wiirme absitzen und giesst klar ab. Diese
Operation wiederholt man noch 1 bis-2 Mal. Schliesslich spiilt man

den Niederschlag auf’s Filter und wiischt event. noch so lange mit
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heissem Wasser nach, bis die abtropfende Fliissigkeit Lackmuspapier

nicht mehr blint und beim Eindampfen auf dem Platindeckel keinen

Riickstand mehr hinterliisst. Der getrocknete Niedersehlag wird
maéglichst vollstiindig vom Filter genommen, dieses im Platin- oder
Porcellantiegel verascht, dann der Niederschlag zugefiiet und das
Ganze iiber der Bunsenflaimme einige Minuten gegliiht: naech dem
Erkalten im Exsiccator wird der Tiegel gewogen.

Berechnung. Cu: (u0 s

Bemerkungen, Enthiilt eine Lisung organische Substanzen,
so kann die Fillung des Kupfers durch Kalilange eine unvollstiin-
dige werden, bezw. alles Kupfer in Liosung bleiben (z. B. FenLiNG-
sche Losung). In einem solchen Falle fillt man das Kupfer zweck-
miissig mit Schwefelwasserstoff aus und bestimmt es als Sulfiir oder
zerstort die organische Substanz durch (Gliithen. — Glasstiibe, welche

sshalb nicht in die

mit Gummikappen iiberzogen sind. darf man

alkalische Fliissigkeit bringen, weil sonst organische Substanz in Lissung

gehen kinnte. — Bel Gegenwart von viel freiem Ammoniak oder

Ammoniaksalz kann das Kupfer nicht gut als Oxyd gefiillt wer

weil ein Theil desselben als Kupferoxyd-Ammoniak in Lisung bleiben

wiirde. Kleinere Mengen von Ammoniak stéren nicht: dieselben ki

zndem durch Aufkochen der mit Kalilauge versetzten Flii

vollstindig entfernt werden. — Auch bei sorgfiltigem Auswaschen

des l\lllptll'r'll.\_'.ﬂw mit heissemn Wasser kommt es vor, dass dasse
hartniickiz Alkalisalz zuriickhilt und desshalb das Resultat z1

hoch ausfiillt, Man versiume daher nie, das regliithte und rewog
Kupferoxyd mit Wasser auszukochen und einen Theil des lierbei
erhaltenen Filtrates auf dem Platindeckel zu verdampfen. Bleibt
hierbei ein Riickstand, so ist dem Kupferoxyd noch Alkalisalz bei-
gemengt; es ist danm der ganze Glithriickstand mit Wasser gut

auszukochen, wiedernum auf einem Filterchen zu sammeln und naecl

den gemachten Angaben weiter zu behandeln,

2. Die Bestimmung als Kupferrhodaniir, ('N: S(
Man versetzt die Lisung von 0,4 bis 0,6 g Substanz mit einigen
Cubikcentimetern schwefliger Siiure, dann mit Rhodankaliumlésung
in geringem Ueberschuss: hildet sich hierbei ein dunkel gefirbter

Niederschlag

so fehlt es an schwefliger Siure, von welcher so viel

zugesetzt werden muss, dass eine rein weisse PFillung entsteh
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Dann digerirt man einige Zeit bei gelinder Wiirme, bis sich der
Niederschlag abgesetzt hat, lisst erkalten und filtrirt dureh ein
bei 100° bis zur (Gewichtsconstanz getrocknetes Filter ab: der
Niederschlag wird mit kaltem Wasser so lange ausgewaschen, bis
das Waschwasser mit Silbernitrat keinen Niederschlag mehr gieht
und bei 100° bis zum constanten Gewicht getrocknet. Mindestens
2 Mal je 1 Stunde trocknen und nach dem Erkalten im Exsiccator
wiigen. Die Differenz zwischen 2 Wiigungen darf héchstens 1 bis
1Y mg hetragen.

Berechnung. Cu:CUNSCu = z:N.

Man kann das Kupferrhodaniir auch in Kupfersulfiiv Cu.S
iiberfithren und dieses wileen, Zu dem Zweck nimmt man den ge-
trockneten Niederschlag von CNSCw miglichst vollstindig vom
Filter, verascht dieses in einem Rosk’schen Tiegel, erhitzt dann die
Asche sammt Niederschlag, bis die Rhodanverbindung vollstindig
zersetzt 1st, fiiget nach dem Erkalten Schwefel hinzu und gliiht
missig im Wasserstoffstrom. Der Riickstand besteht aus Cu.fS.
Vegl. die folgende Bestimmung des Kupfers als Salfiir.

Bemerkungen. Die Lisung, in der man das Kupfer als
Rhodaniir bestimmen will, muss frei von Chlor, Salpetersiiure
und Kdnigswasser sein; auch freie Salzsiiure darf nicht in zu
rrosser Menge vorhanden sein. - Die schweflige Siiure redueirt

bei dieser Reaction das Kupferoxyd- zu Kupferoxydulsalz:

1. S Ji [ "1l QO0ON . SK -\‘“.; fl,'._, (CINS la (.
. ON
2 ) 0 -\.
SON | 1| 0+ S0,H;| = (ONS)s Cutg + 210N - SH
v, i DON : : E A S0, H
i < SON ity Lis.

Die Bestimmung des Kupfers als Rhodaniiv giebt meist gute
Resultate, — Der Niederschlag (/NS Cu) lisst sich Anfangs meist
nicht klar abfiltriven: ein wiederholtes Zuriickgiessen des Filtrates

auf das Filter ist fast immer nothwendig.

8. Die Bestimmung als Kupfersulfiir, ('u,5.
Man versetzt die Liisung von etwa /s g Substanz mit einigen
Cubikcentimetern verdiinnter Salzsiiure, erhitzt zum Kochen und
siittict die heisse Lisung mit Schwefelwasserstoffs von Zeit zu Zeit

riithrt oder schiittelt man die Fliissigkeit gut durch, damit sich der




Niederschlag besser zusammenballt. Erscheint die iiber dem Nieder

schlag stehende Fliissigkeit klar und riecht sie stark nach Schwefel-
wasserstoff, so filtrirt man rasch ab, wischt sofort mit Schwefelwasser-

stoffwasser nach und trocknet den Niedersel miglichst schnell,

Da das feuchte |{Il]llll._'t'nll|1:ul durch den Sauerstoit’ der Luft leicht

oxydirt wird und dann als schwefelsaures Salz wieder in Liosung

geht, so bedeckt man den Trichter, anf dem sich der Niederse

befindet, wihrend des Filtrirens mit einer Ulrschale, um die Luft
moglichst abzuhalten, Das getrocknete Kupfersulfid wird vom
Filter renommen, letzteres im Rose’schen Tiegel verascht, dann
der Niederschlag sowie wenig reiner Schwefel zugefiigt und das
(Ganze mit einem Platindraht gut gemischt. Der Tiegel wird dann

unter bestindigem Durchleiten von Wasserstoff etwa '/1 Stunde

lang gegliiht und nach dem Erkalten im Wasserstoffstrom zur
gewogen; der Glithriickstand bestelit aus |{Il|l5'-'1'.~:|||:"!'_ll' Cusi. —
Durch einen Vorversuch hat man zuerst festzustellen, dass der
-'""L'||\'.'l‘l"'l_- welchen man \'l'l'\\'r‘lll!l'll \'\'i]]. auch ohne ||)[]|':\_-\1-|‘_|<]

im W asser-

verbrennt. — Das Gliihen des Kupfersulfidniederschlag
stottfstrom wird in der Weise auseefithrt, wie ans Fieg, 3 zu ersehen
ist: der Wasserstoff wird in der mit wenig Wasser beschickten

Flasche @ zuerst gewaschen, dann in der Flasche &, welche wenig

reine conc. Schwefelsinre enthiilt, getrocknet.




Berechnung. 2 Cu: Cu,S w: N
Bemerkungen. Die Lésung, in der man das Kupfer als
Sulfid ausfillen will, darf weder Salpetersiure, noch Konigs-

wasser enthalten. Falls dieselben Zugegen sind, miissen sie durch

Abdampfen vor dem Einleiten von Schwefelwasserstoff entfernt
werden. Durch Glithen im Wasserstoff wird das Kupfersulfid zu
Kupfersulfiir reducirt:

Bevor man den Wasserstoff entziindet, hat man sich durch
einen Versuch davon zu iiberzeugen, dass er frei von Luft
ist! Man sammelt in einem umgestiilpten trocknen Reagensglase
von dem Wasserstoff auf und entziindet denselben; tritt hierbei keine
Detonation auf, so ist der Wasserstofl fiir den Versuch geeignet

und kann ohne jede Gefahr einer Explosion entziindet werden.

4, Die Bestimmung als metallisches Kupfer,
Will man Kupfer als Metall abscheiden, so wird es am besten
aut wIe'ECI:'Ull\'1i.-'|'!|i‘m “'wgi' hestimmt. "\'_’,I hieriiber v. MiLLER

und Kiniaxt (1. e) 8. 208,

Kupfer kann auch mit Zink oder besser Cadmium weil
dieses leichter rein zu erhalten ist als Zink abgeschieden werden.

Man bringt die Kupfersalzlosung in eine gewogene Platinschale und
fiigt ein Stiickchen Zink oder Cadmium sowie einige Tropfen Salz-
siiure hinzu, so dass eine miissize Wasserstotfentwicklung eintritt.
Ein Theil des Kupfers scheidet sich am Platin aus, der andere in

Form einer rothen schwammigen Masse. Nach etwa 2 Stunden ist

fast immer alles Kupfer ausg

fiallt; ist noch Zink bezw, Cadmium
ungelést geblieben, so fiigt man wenig Salzsiure dazu und lisst
bis zur Beendizung der H:Ln(_-:ur\\it'!.']llzul,n__'; stehen; dann driickt man das
Kupfer mif einem Glasstiibehen zusammen, giesst die klare Fliissigkeit
ab, fiigt heisses Wasser zum Riickstand, giesst wieder ab und
wiederholt diese Operation so oft, bis im Waschwasser keine Salz-
siiure mehr nachweisbar ist. Dann spiilt man das Kupfer noch mit
absolutem Alkohol ab und trocknet es in der Platinschale bei 1000
bis zum constanten (Gewicht, Vor dem Versuche hat man sich
davon zu iiberzeugen, dass das Zink bezw. Cadmium, welches man

verwenden will, in Salzsiiure klar und auch vollkommen loslich ist.




Quecksilber, Hy, 200,5.
Quecksilber wird gewogen

I. als Quecksilbersulfid Hy S,

2. , Quecksilberehloriir Hy (1,

3. , metallisches Quecksilber.

1. Die Bestimmung als Quecksilbersulfid, /iy 5.
Uelbungsbeispiel: Hy Cla.
Soll im Quecksilberchlorid neben dem Quecksilber auch das Chilor
bestimmt werden, so hat man nach dem folgendenVerfaliren zu arbeiten.
Man lost ungefihr 1 g Substanz in 50 cem heissem Wasser auf,
liisst die Lisung erkalten und siittigt gut mit Schwefelwasserstoff:

ein Ofteres Umriihren der i"ll"h"%‘_ et ]Jl'f—:ihl.“".il'_"l. hierbei die Ab-

scheidung des Quecksilbersulfids. Die stark nach Schwefelwasserstoff
riechende Fliissigkeit wird sofort durch ein bei 100° bis zum con
stanten Gewicht getrocknetes Filter gegossen, der Niederschlag mit
schwefelwasserstofthaltizem Wasser ausgewaschen, dann bei 100°
bis zur Gewichtsconstanz getrocknet. Wenn man rasch arbeitet, ist
dem Quecksilbersulfid kein Schwefel beigemengt und ein Behandeln
desselben mit Alkohol und Schwefelkohlenstoft ist iiberfliissie.

Berechnung., Hg: HgS = x: N.

Fiir die Bestimmung des Chlors dient das Filtrat vom Queck-
gilbersulfid, aus welchem der geloste Schwefelwasserstoff entfernt
werden muss, Man versetzt dasselbe mit einigen Cubikeentimetern einer
gesiittigten Hisenalaunldsung, rithet gut durch, lisst den sich aus-
scheidenden Schwefel absetzen und filtrict ihn nach einigen Stunden
ab. — Oder man leitet in das erhaltene Filtrat vom HygS =0 lange
mit Wasser gewaschene Kohlensiiure ein, bis der Schwefelwasser
stoft verjagt ist, d. h. bis Silbernitrat in einer Probe einen rein
weissen Niederschlag hervorruft, was meist hei einstiindigem Ein-
leiten von Kohlensiiure erreicht wird. — Die nach dem einen oder
anderen Verfahren vom Schwefelwasserstoff befreite Fliissigkeit wird
mit Silbernitrat im Ueberschuss und wenig Salpetersiure versetzt, dann
unter Umrithren zum Sieden erhitzt. Der erhaltene Niederschlag von
Chlorsilber wird nach den friiheren Angaben weiter behandelt.

Bemerkungen. Beim Einleiten von Schwefelwasserstoff in

eine Quecksilberchloridlésung entstehen zuniichst gell- bis braunroth




o~ HyCl
: ff.rla e

eine wechselnde Zusammensetzung haben und erst dureh iiber-

aefiirbte Niederschlizce von Sulfochloriden wie die

schiissigen Schwefelwasserstoff in schwarzes Sulfid HyS iibergefiibrt
werden. — Das Chlor kann im Quecksilberchlorid nicht direct aus-
gefiillt werden, weil man ein quecksilberhaltiges Silberehlorid erhalten
witrde, das erst bei der Zersetzungstemperatur des Silberchlorids sein
Quecksilber vollstiindig abgiebt.
Ferrisulfat (hezw, Kisenalaun) reagirt mit SH, wie folet:
Sy
S| Ha SOy | Fe, S+ S0 H; 250, Fe.
S0y
Will man in einer Quecksilberoxydulverbindung das Queck-
silber als Hy S bestimmen, so hat man diese durch Erwiirmen mit
Salzsiiure und etwas chlorsaurem Kalium in Quecksilberchlorid zu
verwandeln; etwa noch in Losung befindliches freies Chlor muss

vor dem Einleiten von Schwefelwasserstoff verjagt werden.

2. Die Bestimmung als Quecksilberchloriir, Hy (L,

Man 16st 0,3 bis 0,5 g Substanz (Hg(l,) in heissem Wasser
unter Zusatz von verdiinnter Salzsiure auf, fiigt nach dem Erkalten
einige Cubikcentimeter einer nicht zu verdiinnten Lisung von phos-
phoriger Siiure hinzu, rithrt durch und lisst iiber Nacht stehen.
Von der klaren iiber dem Niederschlag stehenden Fliissigkeit erwiirmt
man eine Probe gelinde mit einigen Tropfen phosphoriger Siure:
entsteht hierbei kein Niederschlag mehr, so ist alles Ruecksilber

orefi

It und es wird der erhaltene Nie erschlag von Quecksilber

chloriir auf einem bei 100° getrockneten und gewogenen Filter ge-
sammelt, so lange mit kaltem Wasser ausgewaschen, bis Silbernitrat
im Waschwasser keinen Niederschlag mehr hervorruft, dann hei 100°
bis zum constanten Gewicht retrocknet.

Berechnung. Hy: Hy(l = 2 : N.

Bemerkungen. In der Kiilte reducirt phosphorige Siure
(Quecksilberchlorid nur zu Chloriir, ohne dass metallisches Queck-
silber entsteht:

(

1
Hy 7
7 Hy: O+ PO H,\=2HyCl+2HC! PO, H.
Hy - i

~ |~

£




a
a0

Eine ],I"r_-:lIEII:_';, i der man [Jii-'t']\-ii_'l er als Chloriir bestimmen
will, muss frei von Salpetersiiure und Kiénigswasser sein, da
diese Stoffe Quecksilberchloriir zu Chlorid lisen und zudem die

phosphorige Sdure zu Phosphorsiure oxydiren wiirden.

8. Die Bestimmung als metallisches Quecksilber.

Man list 1 bis 2 g Quecksilberchlorid in einer geriumig

flasche in verdiinnter Salzsiiure auf, fiiet eine klare, frisch bereitete

Liosung von Zinnechloriir in Salzsiiure in starkem Ueberschuss hinzu

und erhitzt unter ofterem Umschiitteln, num das fein vertheilte

Quecksilber zu einer Kugel zu vereinigen; dann stellt man bei Seite.
Haben sich aueh bei lingerem Stehen die Quecksilberkiigelchen
nicht vereinigt, so giesst man die klare iber dem Quecksilber
stehende Fliissigkeit ab, giebt missig verdiinnte Salzsiiure und etwas
Zinnchloriirlsung dazn und digerirt unter hiiufigem Umschiitteln
auf dem Wasserbad oder der Asbestplatte so lange, his man eine
gliinzende Metallkugel erhalten hat. Dieselbe bringt man in einen
gewogenen Porcellantiegel, spiilt sie zuerst mit salzsiiurehaltigem
Wasser, dann nach einander mit reinem Wasser, Alkolol und Aether
ah, liisst einige Zeit im Exsiceator stehen und wiigt. Diese Methode
der Quecksilberbestimmung gieht selbst bei sorgfiiltiger Austiihrung
nur dann gute Resultate, wenn man nicht zu lange erhitzen muss, bis
cine Queecksilberkugel erhalten wird. Leicht findet man bis zu 1

Quecksilber zu wenig. Hochst heachtenswerth ist, dass sich fein
vertheiltes Quecksilber nur dann zu einer Kugel vereinigen lisst, wenn
es vollkommen rein ist; hiingen demselben aber fremde Stoffe, selbst
in geringster Menge an, z. B. Spuren von Fettsubstanz, so wird
das Zusammenfliessen der Kiigelechen verhindert; es empfiehlt sich
daher, die Kochflasche, in der man die Fillung ausfilhrt, vorhe:

mit Kalilauge auszuspiilen,

Blei. Ph. 206.9.
Blei wird gewogen
1. als Bleioxyd Ph0,
2, , Bleisulfat S0, P,
3. . Bleisulfid '"Ph S,
4. , Bleichromat CrOgzPh,

metallisches Blei.




1. Die Bestimmung als Bleioxyd, i,

Ueliungsheis piel: Py (..

Man list 0,3 bis 0.5 & Substanz in heissem Wasser auf, ver-

diinnt die Liisung mit so viel Wasser, dass sich beim Erkalten keine
Krystalle ausscheiden und versetzt dann mit einer kalt bereiteten

Lissung van Natriumbicarbonat odey Ammoniumecarbonat in

geringem Ueherschuss, riihrt um und lisst einige Stunden stehen.
Der Niederschlag von

basischem Bleicarbonat wird abfiltrirt,® mit
kaltem Wasser gut ausgewaschen und nach dem Trocknen M-
lichst vollstindig vom Filter genommen: dieses befenchtet man mit

einer ‘\.'|:|.n|c-|1i|z|-||1.il|:|[.’u'i~||1|g__-| und verascht es vorsichtig im gewogenen

Porcellantiegel, oder man verbrennt es fiir sich, befeuchtet die Asclhe
mit einigen Tripfchen starker Salpetersiiure und dampft vorsichtis zur
Trockne ein: erst letzt giebt man den Nied:

rschlag in den Tiegel und
gliitht iiber der emfachen Flamme bis zum constanten Gewicht: der
Riickstand besteht aus HI-.'J'-:\'_\'IJ P 0. — Die Resultate fallen meist
|u.-I':'j-,-:Ji_;.-.F-,|||], in der “l.'_'_'_".'J uin  ein {J‘l'l'l.fll'_llh' FAl Tlir_"'{ll..'_f aus, da

das  basisch kohl

isaure  Bleioxyd in Wasser nicht absolut un-
liislich ist,
I!f-a'._-c'l|1'.-!|u;:, Fi: Pho s N
Bemerkungen. Natrinmcarbonat |

des Bleis nicht verwendet werden, weil es

cann als Fillungsmittel

hasisches Bleicarbonat in
erhebliclier Menge auflist,

2. Die Bestimmung als Bleisulfat, S0, Pi.
Uehungsheispiel: (( Hy« CO%s Pb+ 8 H.0.,

Man 18st 0.5 bis 1 g Substanz in Wasser unter Zusatz von
wenig Essigsiiure auf, fijet verdiinnte Sehwefelsiiure im Ueherschuss
hinzu, dann das doppelte his dreifache Volumen Weingeist und
liisst einige Stunden stehen. Der Niederschlag wird dann abfiltrirt,
mit einer Mischune aus gleichen Theilen Weingeist und Wasser
ausgewaschen, getrocknet und miglichst vollstindie vom Kilter ge-
nommen; dieses wird fiir sich in einem gewogenen |

eingeiischert, die Asche

d:

‘orcellantiegel
zuerst mit einigen Tripfchen Salpetersiure.
win mit 1 Tripfehen Schwefelsiure ab

?‘il'l_'_I

geraucht, hierauf der Niedep-
g zugefiigt, nur gelinde gegliiht und nach dem Erkalten ge-
Wogzen,




Berechnung. Pb:SOyPb=wx:N

wird von kaltem Wasser wenmg

Bemerkungen. Bleisulfat
lsiiurehalticem Wasser noch weniger und
Von Ammoniumsalzen

||L-r~f||:\t-'!'r~ l]£|'~

(1:22000), von schwefe
von Weingeist so gut wie nicht gelost.
anfgenommen,
essigsaure und weinsaure Ammonium, letzieres
konnen als Lisungsmittel fiir

wird es verhiiltnissmiissig reichlich
salpetersaure,
bei Gegenwart von freiem Ammoniak,
Bleisulfat dienen. Gone. Salz- und Salpetersiure lésen beim
Erwhrmen ziemlich viel Bleisulfat auf, Ist eine dieser Siuren zugegen,
man die betreffende Lisung, in der man das Blei bestimmen
will. mit verdiinnter Schwefelsiiure einzudampfen und den

einer Asbestplatte so lange zu erhitzen, bis Schwefelsiiurediimpie

g0 hat

].{i:ll'l\"-'l.'\llll

anf
entweichen,

h 5

3. Die Bestimmung als Bleisulfid, !

Uebungsheispiel : Bleiacetat.

Man lost etwa 0,5 g Substanz unter Zusatz einiger Tropfen
siittigt  kalt mit Schwefelwasserstoff,

Essigsiiure in  Wasser aut,
das Bleisulfid auf einem bei
bt nut

sammelt 100" getrockneten und ge-
wogenen Filter sofort, wilst schwefelwasserstoffhaltigem
Wasser, dann noch einmal mit reinem YWasser aus, trocknet mog-
lichst rasch bei 100° und wiigt.
Berechnung. Ph:Ih5=x: N,
Bemerkungen. Wenn man in der angegebenen Weise rasch
arbeitet, so fallen die Resultate nach meinen Erfahrungen recht gut

ein Glithen des Bleisulfids im Rose'schen Tiegel mit Schwefel

aus
1 Wasserstoffstrom ist. dann nicht
Methode bei zu schwachem (3lithen zu

]L[}L]|\\l'l|(‘:"': 'f.':ll]i'lll W:n'\'i ||.'u"il

der Rose'schen viel, bei zu
starkem Glithen aber leicht erheblich zun wenig oefunden, indem sich
Fall sowohl Qehwefelblei verfliichtigen

metallisches Blei entst ehen

in diesem als auch ein Blei-
Halbschwefelblei) und sogar

sulfiir (sog.
Qalzsiure oder Chlormetallen

kann. Bei Vorhandensein von
kann das Blei nicht als Sulfid
erhalten wird,

bestimmt werden, weil 1mmer ein

chlorbleihaltiges Bleisulfid Auch zuviel Salpeter-

siure darf nicht zugegen sein.




4. Die Bestimmung als Bleichromat, Cri, P,

]_.'-'|-|l|i'_;.\||--i'~]-|-|-|! Bleiacetat,

Man versetzt die Lésung von etws 0,5 g Substanz in Wasser,

unter Zusatz von verdiinnter Essigsiure bereitet. mit Kaliumehromat
In gerincem Ueberschuss, lisst auf dem warmen Wasserbad so lange
stehen, bis sich der Niederschlag abgesetzt hat und of

sst dann die
ein hei 100° getrocknetes und

Der Niederschlag wird
zuletzt auf’s Filter

klare Fliissikeit durch gewogenes
Doppelfilter, durch Decantiren ausgewaschen,
gebracht und auf demselben bei 100° big Zum
constanten Gewicht getrocknet,

Berechnung, pp: ¢ Uy Pbh =g : N,

Bemerkungen. Die Bestimmung des Bleis als Chiromat giebt
genaue Resultate, wenn keine freie

1e Salpetersiure zZugegen ist:
kann . aber durch Zusatz von

iiherseh
bunden und so

||[‘|'H|.:

tiissigem  Natriumacetat ge-

unschiidlich gemacht werden., -
durch
dalier ein Doppeltfilter
Becherglas durch

- Bleichromat lisst
sich meist nicht klar ein einfaches Filter abfiltriren;
anwenden und den Niederschla
vorsichtiges Decantiren
bevor er auf’s Filter

man
MIUSS g im
vollstiindig auswaschen,
gespiilt  wird : ein Auswaschen des Nieder-
schlags auf dem Filter st fast unméglich.
Ueher

» V. MILLER

die Bestimmung des Bleis als ]3|:-i.~11|l|n"1'ux|n[ vel,

und Kiniaxi* S, 1892

Nilber, Ag, 10793
Silber

tber wird fast ausschliesslich als Chlorsilber Ag ('l ge-

wWoren,

Die Bestimmung als Silberchlorid,

Uebungsbeispiel ; Silbernitrat,
Die mit verdiinnter Salpetersiinre angesiinerte [
i

ssung der Suh-
stanz wird zum Sieden erhitzt

und unter Umriihren mit verdiinnter
Salzsiiure im g ringen Ueberschuss versetzt; man riihrt
so lange um, bis sich

hat und die {ibey

unter K-
wiirmen das Chlorsilber gut abgeschieden
demselben stehende Fliissigkeit fast klar und
durchscheinend geworden ist. Dgs Chlorsilber wird nach den
friiheren Angaben weijter behandelt. Vgl die Analyse des Baryum-
chlorids.

“l'l'l'i'iI]lIJIJ_:__f. Ag: Ag Ol =z : N
Auntenrieth

 Woant, Analyse,




jemerkungen, Kin zn grosser Ueberschuss von Salzséiure

beim Ausfillen des Silbers vermieden werden, da
K onigswasser erhebliche

Mss Silberchlorid
in Salzsiiure etwas lislich ist: ebenso lost

i

Mengen von Silberchlorid auf.

Wismuth, Bi, 2085

Wismuth wird gewogen
1. als Wismuthoxyd BisOs,
T Wismuthtrisulfid Bi,5;.

1 Die Bestimmung als Wismuthoxyd, BisUg
Usbungsbeispiel: B0 - NOU;.
iure hergestellte Lidsung

Die mit Hilfe von verdiinnter Salpeters:

1l L--:'l!|1'|'—

len erhitzt, mit A mmoniumearbonat 1m werl
Zeit gekocht. Der abfiltrirte

:,_fl"ll'llt'!\]-!-l

wird znm Sied

sehuss ;|;]-l:|,=i:'s1.‘|1_ und mnoch kurze

Niederschlag wird mit heissem Wasser ausgewaschen,

vollstiindig vom Filter genommens

lie Asche it einigen

und moglichst dieses wird 1n

einem gewogenen Porcellantiegel verbranmt,
Tropfen Salpetersiure abgeraucht, um
in Oxyd iiberzufithren; dann

gebildetes metallisches Wis-

muth in Losung zu bringen, bezw.
t und das Ganze bis zum constante

wird der Niederschlag zugeti;

Gewicht gelinde gegliiht. Der citroneng (lithriickstand be-
steht aus Wismuthoxyd Bis0s.

Berechnung.

9 Bi: BiaUy ¢ o N,
!;Ll l I.:ll' | ]

man eine zwelte

Bemerkungen.
Portion basisches Wismuthnitrat m Porcellantiegel direct bis zur

orhaltenen Resultates

Wismuth-

Ctowichtsconstanz, um die Richtigkeit des erst

der Glithriickstand besteht dann ebenfalls aus

gu priifen;
EINI‘_\'Il.
Man muss das Wismuth in de

Fillung in der Kiilte kei

r Siedehitze mit A mmoninmearbonat
ne vollstindige ist

ausfiillen, weil die

9 Die Bestimmung als Wismuthtrisulfid, B

Man si

Lisung der Substanz

Salzsiure hergestelll

die mit Hiilfe von verdiinnter

figt
sserstoff, sammelt

den

gut mit Schwef

11

sofort auf einem gewog

Niederschlag von Wismuthtrisulfid
L Filter, wischt zuerst mit schwefelwasserstoffhaltigem Wasser, dann
our Bntfernung von beigemengtem Qehwefel nach einander mif




Alkohol, Schwefelkohlenstoff und wieder mit Alkohol aus und
trocknet miglichst rasch und nicht zu lang bei 100° his zom con-
stanten Gewicht.

Berechnung., 2 Bi: Bi,S, =ux: N,

Bemerkung., Bei zu langem Erhitzen auf 100° wird das
Schwefelwismuth unter Aufnahme von Sauerstoff oxydirt,

Cadmiom, Od, 112,
Cadmium wird fast immer gewogen
L. als Cadmiumoxyd CdO,
2. 5 Cadmiumsulfid CdS.
1. Die Bestimmung als Cadmiumoxyd, (0.

Uebungs

eispiel: Cadmiumjodid Cd J33.

Cadminm wird aus kochend heisser Lijsung durch Natrinm-
carbonat im geringen Ueberschuss als Carbonat ('O, Cd (gemengt
mit etwas basischem Carbonat) ausgefillt. Der mit kochendem
Wasser gut ausgewaschene und getrocknete Niederschlag wird vom
Filter genommen, dieses mit Ammoniumnitratlgsung durchfeuchtet

und im gewogenen Porecellantiegel vorsichtiz verbrannt: der Nieder-
schlag wird dann zur Filterasche gegeben und iiber der einfachen
Flamme so lange liiht, bis keine Gewichtsabnahme mehr ep-

folgt. Da das Cadmiumearbonat die letzte Spur Kohlensiure nur
schwer abgiebt, so muss der Tiegel liingere Zeit gegliiht und
wiederholt gewogen werden, bis ein constantes Gewicht erreicht
ist. Der briiunlich gefiirbte Gliihriickstand besteht aus Cadmium-
u.\;j.';| Ol ).

Berechnuneg. Cd: (d0 s N

Bemerkungen. Cadmiumearbonat ist in Wasser, kohlensauren
fixen Alkalien und in kohlensaurem Ammonium nur sehr wenig
lislich; beim Glithen geht es allmiihlich in Oxyd iiber. Cadmium-
oxyd schmilzt und verdampft in der Weissgliihhitze: es darf somit

nicht iiber dem Geblise gegliiht werden. Beim Glithen mit Kohle

besonders das Jodid zu

aus W asser |l-'.\'||': 1 1

tchen erhaltén w
1 ]\I-"..-!n- i{I"\'--I::H\'..u--l'r' nnd




{, C0 oder K ohlenwasserstoften wird es ziem-

oder in Gasen, wie [
Cadmium dampfférmig ent-

lich leicht reducirt, wobei metallisches
weicht: beim Glithen des Cadminmoxyds muss man daher solch’

reducirend wirkende Gase fernhalten,

9 Die Bestimmung als Cadmiumsulfid, CdS.
Man siittigt die mit nur wenig verdiinnter Salzsiiure angesiuerte
Liosung der Substanz (etwa 0.5g) kalt mit Schwefelwasserstoff,

filtrirt den Niederschlag aut gewogenem Filter alsbald ab, wiischt
mit Schwefelwasserstoffwasser aus und trocknet moglichst rasch bei

100 ¢ bis zum constanten Clewicht. Bei raschem Arbeiten ist dem
Schwefelcadmium kein Schwefel heigemengt and ein Ausziehen des

Niederschlags mit Alkohol und Schwefelkohlenstoff nicht nothig.
Die Resultate fallen meist gut aus.

Berechnung. Cd: CdS=ux: N.
Bemerkungen. Ist viel freie Salz- oder Salpetersiure zu-

gegen, so 1st die Fillung des Cadmiums durch Schwefelwasserstofl
anvollstindig; falls diese Siuren in erheblicherer Menge zugegen
sind. miissen sie durch Abdampfen oder Neutralisation unschidlich

cemacht werden.

Zweite Gruppe.
saurer Lisung durch Schwefelwasserstoff

Metalle, welche aus
) den Schwefelalkalien zu

gefiillt werden und deren Sulfide in
Sulfosalzen loslich sind.

Arsen, Antimon, Gold, Platin, Zinn.

Arsen, As, 75,
a) Arsenige Siure. Lieght weisser Arsenik oder ein arsemg-

saures Salz (Arsenit) zur Untersuchung vor, so bestimmt man das

Arsen fast immer als A rsentrisulfid AseS;.

1 Die Bestimmung als Arsentrisulfid.

[Tebungsbeispiel: As, Uy
Man list 0,2 bis 0,4 g Substanz (nicht mehr) in wenig heisser
Natronlauge auf, sduert die erkaltete Lisung mit verdiinnter Nalz-



siure anlund leitet kalt his zur Séttigung Schwefel
Wis

wasserstoff ein,
meist nur 5 bis hichstens 10 Minuten beansprucht. Der
Niederschlag wird sofort auf einem gewogenen Filter sesammelt.
mit kaltem Wasser gut ausgewaschen, dann zur Entfernung von
beigemengtem Schwefel zuerst mit Weingeist, hieranf mit Schwefel-
kohlenstoff und schliesslich wieder mit Weingeist aunsgezogen und

bei 100° bis zum constanten Gewicht getrocknet. — Das Resultat

ist meistens ein gutes.

Berechnung, 2 As: Ass Sy = x: N,
Bemerkungen. Es empfiehlt sich nicht, den Arsenik direct

i Salzsiiure unter Erwirmen zn losen, weil sich sonst Spuren von

Arsentrichlorid As (. verfliichtigen wiirden. — Damit der dem

stets mechanisch beigemengte Schwefel vollstiindig
entfernt wird, d

Arsentrisulfid
igerirt man den Niederschlag zweckmiissig |
Zeit mit Schwefellkohlenstoff:
Weise,

ingere
dies geschicht am einfachsten in der
dass man den Trichter, auf dem sich der Niederschlag

befindet, mit einem Papierpfropfen verstopft, dann den Trichter mit

Schwefelkohlenstoff voll giesst und, mit einer Uhrschale bedeckt,

etwa /2 Stunde lang stehen lisst: dann lisst man den Schwefel-
kohlenstoff abfliessen und wiederholt diese Operation noch 1- oder
2mal,

b) Arsensiure,

[iegt Arsensiiure oder sin A rseniat zur

Untersuchung vor, so wird das Arsen am besten als Magnesium-
pyroarseniat As, 0. Mga bestimmt: auch als [-J'."l}I_\'E|i:\'!'t):t]'ﬁ!'ilj;tf'
Ass Oy ({J()3)s kann Avsensiiure gewogen werden,

2. Die Bestimmung als Magnesiumpyroarseniat.

J.l"!-IIII_'_'hil-'i“]"il'|.' J'I'I‘I‘..:‘it'-'h ]':i1:'i||!||il|'-'!‘: !

As 0y K H.

Man versetzt die Losung von Y2 bis 1 g Substanz in etwa
20 cem Wasser mit Ammoniak und frisch bereiteter, vollkommen
klarer Magnesiamixtur im Ueberschuss und liisst bedeckt kalt
stehen. Wenn sich dje Fliissigkeit nach einiger Zeit geklirt hat,
Priift man, ob auf weiteren Zusatz von Magnesiamixtur lein
Niederschlag mehr entsteht. [st dies der Fall, so filtrirt man
nach 12-, besser 24stiindigem Stehen ab, bringt den :\I!I[‘(]!'!':ﬂ']ll.'ig',

Waschwasser zn bekommen, mit Theilen des
Hiltrates vollstiindig auf das Filter und wiischt
-“Ewlmng aus

um miglichst wenig

denselben mit einer

zwei Theilen Wasser und einem Theil Ammoniak




so lange aus, bis das mit verdiinnter Salpetersiure angesiuerte
Filtrat durch Silbernitrat nur mnoch schwach opalisiend getriibt
Der erhaltene krystallinische Niederschlag von Magnesinm-

wird.
ammoniumarseniat [As Oy Mg (NHy) ¢ H, 0] wird ge
trocknet, miglichst vollstindig vom Kilter genommen und dieses
mit einer gesittigten Lijsung von salpetersaurem Ammonium durch-
i Jetzt

feuchtet und fiir sich im gewogenen Porcellantiegel verbrannt.

rsetzt mit einigen Tropfen

dampft vorsichtig zur Trockne

erst bringt man den Niederschlag dazu, ve
Salpetersiiure, ein, gliiht zuerst

10 bis 15 Minuten lang ganz celinde,

trocknen Saunerstoffstrom und wiigt

etwa dann stark und

nach

zwar am besten im

lten. Man fiithrt den Versuch in einem RosE’schen

dem Krka
Magnesiumpyroarseniat

aus. Der Glihriickstand besteht aus
As; O Mgs. Da _\1;|;_>‘||u-<iil||.|;1]m.-mnilmml'-wui:li in

lslich ist, so fillt das Resultat nur

Wasser, auch

ammoniakhaltigem, etwas
dann befriedigend aus, wenn man nach Fresexius folgende Cor-
rectur anbringt.

Filtrat und Waschwasser

10 cem Fliissigkeit wird dann 0,001 g

vom Magnesinmammoniumarseniat

werden gemessen und fiir je
i .I'

sum (ewicht des erhaltenen Magnesiumpyroarseniates addirt.

2 As: As, 0; Mygo o

Berechnung.

Will man nach dieser Methode welssen Arsenik oder ein

arsenigsaures Salz bestimmen, so dampft man die abgewogene

Substanz 2—3 mal mit rauchender Salpetersiiure auf dem Wasser-
bade ein, um Arsensiure zu erhalten, nimmt den Riickstand in
wenlg ammoniakhaltigem Wasser auf und fillt die Losung mit
Magnesiamixtur aus,
Bemerkungen. Die arsensaure Ammoniak-Magnesia geht beim
Glithen unter Verlust von Wasser und Ammeniak in pyroarsen

sanres Magnesium iiber:

0
0= As u/-”.“f N g
0] NH; 0= 0 |
0 NI 3 s :: L OH, 2 NH,.
0’ My

= | ()
U> My

Von kaltem Wasser wird 11:1r,:1~,rrsim|mmmuu'nur.:n'm-niw: wenlg
(1 : 2800), von ammoniakhaltigem Wasser nur sehr wenig gelost;
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aus diesem Grunde wird der Niederschlag mit verdiinntem Ammoniak

und nicht mit reinem Wasser ausgewaschen.

3. Die Bestimmung als Uranylpyroarseniat.
Die Arsensiiure kann auch als Uranylammoniumphos-

phat As O, (U0,) (NH,) gefillt und als

_].\'._. | f"r'!._. Ja Fewogen werden,

Ura my EF:_\' roarseniat

Man versetzt die Lisung der Substanz (etwa 0,5 g As 0y K H,) mit
einigen Cubikeentimetern Ammoniak. siuert hierauf mit Essigsiiure
an, versetzt mit Uranylacetat im Ueberschuss und kocht auf, Der
gelblichgriine und ziemlich schleimige Niederschlag wird durch De-

cantiren mit heissem Wasser ausgewaschen, getrocknet und mie-
|ir'i|wi '\'|=|i.‘~f."r'||:i:':_f_ Yom ]“i|i'r_‘t‘ genommen: -ijt'.\imi wiri !I':j[ _-\I.'Iiltllhillll:-

nitratlosung befeuchtet und fiir sich im gewogenen Porcellantiegel

verbrannt: dann wird der Niederschlag zucegeben.
Sal

mit starker
petersiiure durchtriinkt, vorsichtig verdampft und in der gleichen
Weise wie die arsensaure Ammoniak-Magnesia gegliitht. Der Gliih-

!'I“J-.-.‘csl.'nu].. der von helleelber Farbe sein soll, besteht aus Uranyl-

pyroarseniat As; 0, (U0,)s; ist derselbe durch Einwirkung redu-
cirender Gase griinlich geworden, so nimmt er durch Befeuchten

mit starker Salpetersiiure und abermaliges Gliihen eine aelbe Farbe a

Al
Berechnung. 2.4s: As, 0; (1L0); = a: N.
Bemerkungen. Uranylammoniumphosphat entsteht wie folgt:
AsO0y K H, + (Cs Hy 0,), U0y + C Hy 0y - (NHy)
As O (UO)(NHy) + ¢, H. O K+ 2C,Hy 05

es 1st m Wasser, Hssigsiure und Ammoniumsalzen unldslich, wird
aber von Mineralsiiuren

Wasser,

leicht gelést; durch Glithen wird es n
& ¥

.'\!lJItI\'!IIi.‘tJi und L-]'illjl\'i[bl\'l'lIci'r'.‘\f.:'tll-.'l1- zersetzt,

)
0= As™ () :
0 NH, s
0 NH, A 0 OH, + 2 NH,.

¥ A —r) 3 B U0,
>0, & :

{70, f) -
0 AsZ 6 -0

()

Das Uranylpyroarseniat ist fenerbestiindig.




Antimon, Sb, 1.20.

Das Antimon wird gewogen
1. als Antimontrisulfid Sb, S;,

2. ., Antimontetroxyd Sb;0;.

1. Die Bestimmung als Antimontrisulfid.

Uebungsbeispiel: Brechweinstein [, Hy Oy K (5b0) - 1/s Ha 0]

Etwa /2 ¢ Brechweinstein® wird bei 100° bis zur (Gewichts-
constanz ausgetrocknet, um das Krystallwasser, das zum Theil schon
beim Liegen an der Luft entweicht, zu bestimmen; dann wird der
Riickstand in Wasser gelist, die Lisung mit 3—5 cem verdiinnter
Salzsiure stark angesiinert und, falls es nothig 1st, mit soviel Wein-

siurelisung versetzt, dass das zuerst gefiillte Antimonoxyehlorid

wieder vollstiindig in Ldsung geht, dann auf etwa 60° erhitzt und

mift Schwefelwasserstoft gut gesiitt

riiriet] ot
ritnstigt

H 7.I'iLk‘.'l'i]i_'_£l"~' Umrithren b

die ,\]J'\I'!Il'.;f.:'“l_'_f des Schwefelantimons, Hat sich der Niederse
leed

flockie ausgeschieden und die Fliissigkeit geklirt, so filtrirt man den

Niederschlag sofort auf einem gewogenen Filter ab, wiischt so la
auns, bis das Waschwasser nicht mehr sauwer reasirt und trocknet
bis zum constanten Gewicht bei 100° Der so gewogene Nieder
schlag enthilt noch Feuchtigkeit und mechanisch beigemengten freien

Schwe Um diese zu entfernen, wird eine aliquote und zwar di

_:_:'-"eril.' :'\II'II'_;\' des .‘\-[l-fil':'.~.t‘.|||.':.u'- 11l @ln EEWOEenes Porcellanschifichen
gebracht, dieses in eine weitere Kaliglasrihre geschoben und einige
Zeit Kohlensiiure durchgeleitet, sodass die Liaft verdriingt wird; dann
wird so lange gegliitht, bis das Antimontrisulfid in die grauschwarze,
metallisch glinzende Modification umgewandelt ist und sich am oberen
Theil der Rihre ein gerade sichtbarer briiunlicher Aunflug gebildet

hat; man liisst nun das Schiffchen im Kohlensiurestrom vollstiindig

erkalten und wiigt es zuriick. Dieser Gliihriickstand ist reines S6s S
Der erhaltene Verlust zwischen den beiden Wiigungen vor und nach
dem Gliilhen im Kohlensiiurestrom ist natiirlich auf den Gesammt-
niederschlag umzurechnen. Resultat meist recht befriedigend.
Berechnung., 28b: 8b:5; =z : N
Aus den Lisungen der Antimonsiure fillt Schwefelwasser-

stoff Antimonpentasulfid Sh,S; aus, welches auf gewogenem

Filter gesammelt, mit Wasser, Alkohol, Schwefelkohlenstoff und




i1
wieder mit Alkohol ausgezogen, bei 100° getrocknet und gewogen
werden kann. Besser aber verwandelt man das Antimonpentasulfid
durch Gliihen im Kohlensiurestrom in rejnes Antimontrisulfid, das

dann gewogen wird: Sh, S Sha S, 4+ 2 8.

2. Die Bestimmung als Antimontetroxyd

wird besonders dann ausgefiihrt, wenn man metallisches Antimon,

z. B. in einer Legirung mit Salpetersiiure zu Antimonsiiure oxydirt
hat. Die villiz ausgewaschene und getrocknete Antimonsiure wird
dann im unbedeckten Porcellantiegel iiber der einfachen Flamme
bis zum constanten Gewicht gegliiht. Der Riickstand besteht aus
Sbs Oy Vgl die Analyse des Letternmetalls S, 86,
Berechnune. 285 : .“"uf‘f._, I":‘J- &t N

Bemerkun

gen. Die trockne Antimonsiiure ist mit Hiilfe emer
I"'ﬁ'li"l'.rl.'llllll' |,-|.'5hi]'.;-h;\[ ‘r'll“:*if-fht]i;," Vo I"li[i'." ]H‘;?Illlhi"-l.'fl und dieses it
Ammoniumnitratlésung durchfeuchtet fiir sich zu veraschen. Beim
Gliithen des Niederschlags ist darauf zu achten, dass die Flammen-
gase mif dem Tiegelinhalt nicht in Beriihrung kommen, weil sonst
Reduction zu metallischem Antimon eintreten und dadureh. dass
sich dieses verfliichtigen wiirde, ein Verlust an Substanz entstehen

konnte.
Zinn, Sn, 1178.5.
Zinn wird fast ausschliesslich

Metallisches Zinn und zinnhaltige Legirungen werden mit malpeter-

als Zinndioxyd Sn (), gewogen,

siiure behandelt, wodnrch unlisliche Metazinnsiiure entsteht. welche

durch Glithen in ,'/.:-nrl-]iﬂ.\.'\'-l iibergefiithet  wird. Vel. die Analyse

des Schnellloths und der Woon’schen Legirung. — Alle Zinn-
verbindung ohne Ausnahme lassen sich als Schwefelzinn, Zinn-

sulfiir Sn S oder Zinnsulfid Sp S,

0y aunsfillen, die dann beim Gliihen
;,.ji|:|||fll\;_\'c] liefern,

Die Bestimmung als Zinndioxyd.

Uebungshaispiel: Sn (7.
Dia I‘c.|'-.IlJ.i_|_,’ der Substanz. etwa 0,5 ¢ in verdiinnter Salzsiive: wird

mit Schwefelwasserstoff gut gesiittigt, dann im bedeckten Becher-
glase auf dem warmen Wasserhade einige Stunden stehen gelassen:
hierauf wird der Niederschlag abfiltrirt, mit schwefelwasserstoff-
haltigem Wasser gut ausgewaschen und getrocknet. Den trocknen




Niederschlag bringt man moglichst vollstindig vom Fi

Uhrschale, verbrennt das Filter fiir sich im gewogenen Porcellantieg

befeuchtet die Asche mit Salpetersiure, dampft ein, bringt dann in
den fast erkalteten Tiegel den Niederschlag, erhitzt Anfangs gelinde,
zuerst im bedeckten, dann im offenen Tiegel, spiiter aber stark
bis zum constanten Gewicht. Der Glithriickstand besteht aus Sn(..
Berechnung. Sn: S, x N,
Bemerkungen, Zinn wird durch Schwefelwasserstoff nur dann
vollstiindig ausgefiillt, wenn die betreffende Lisung nicht zuviel

freie Salzsiure enthilt und entsprechend verdiinnt ist.

Gold, Adu, 197.2.

Gold wird fast immer als solches seworen: aus vielen seiner
Verbindungen wird es durch Glithen direet als Metall erhalten. In
anderen Fillen scheidet man es zuniichst als Gold oder Schwefel-
gold Au,S; ab und gliitht dieses. Als Fiillungsmittel fiir Gold

verwendet man vorzugsweise errosulfat- oder Oxalsiurelsung,

die man mehrere Stunden o bel gelinder Wi

treffende Goldsalzlosune einwirken lisst.

2 Aully 3 CyOy I, 2 An 6 HC 6 €0y,

3
1
Platin, P{, 104,85,

Platin wird als Metall gewogen; es wird erhalten dureh Glithen ;
von Platinsalmiak (N H,). Pt Cl; und Schwefelplatin Pt S, sowie =
durch Reduction der Platinsalze mit Zink oder Eisenvitriol,

Die Fiilllung als Platinsalmiak,. i

Man versetzt die miglichst cone. Lisung, die nicht zu vie g
Siure enthalten darf, mit einer heiss gesiittigten Lisung von Salmiak h

im geringen Ueberschuss und mit ziemlich viel absolutem Alkohol.

Nach 24stiindigem Stehen wird der Nieder

||:1_L_l_' abfiltrirt, mit W
Weingeist ausgewaschen, getrocknet und bis zum constanten Ge- {

wicht gegliibt. Der (Gliihriickstand besteht aus Platin. A



Dritte Gruppe.

Metalle, welche durch Ammoniak als Hydroxyde vollstindig
ausgefillt werden.

Aluminium, Chrom. Fisen.

AMuminium, AL, 27,7,

Alumininm wird als ,\]IIr|:E]i1‘1lt|:||.\.'|i]'u'\_\|| _H._,[,HH_II_I- ge-

filllt und als Aluminiumoxyd Al, 05 gewogen,

Die Bestimmung als Aluminiumoxyd.
Uebungsbeispiel: Alaun, (S0 KAl 12 Hy 0.

Man 18st nicht zu wenig Substanz (etwa 1 2) in 50 his 60 cem
Wasser auf, erhitzt die Lisung zum Sieden und fiigt wenig Salmiak-
lésung sowie Ammoniak in geringem Ueberschuss hinzu, so dass
Lackmuspapier deutlich gebliint wird: dann kocht man noch einige
Minuten, um das iiberschiissige Ammoniak moglichst vollstiindiz zu
entfernen, liisst absitzen und giesst die klare iiber dem Niederschlag
stehende Fliissigkeit durch ein Filter. Der Niederschlag wird durch
Decantiren mit heissem Wasser im Becherglas aussewaschen unil
zwar so lange, his das abfliessende Waschwasser durch Chlorbaryum
nicht mehr getriibt wird. Schliesslich bringt man den Niederschlag
auf's Filter, lisst abtropfen und gliiht den noch fenchten Nieder-
schlag sammt Filter im gewogenen Platintiegel zuerst gelinde, dann
stark iiber dem Geblise. Der Glithriickstand besteht aus Als 04,

Berechnung, 247 : Aty O ais N

Bemerkungen. Die Fiallong des Aluminiums wird in einer
Platinsch@léy oder in Ermangelung einer solchen in einer Porcellan-
schale auSgefiihrt; Glas wird dureh eine ammoniakhaltice zumal
heisse Fliissigkeit merklich angegriffen. Zur Fillung des Aluminiums
kann auch Ammoniumearbonat oder Schwefelammonium ver-
wendet werden. — Organische Siuren, -wie Wein-, Oxal- und
Citronensiure verhindern oder beeintriichtigen die Fiillung des
Aluminiums durch Ammoniak; in einem solchen Falle schmilzt man
erst die urspriingliche Substanz in einer Platinschale mit Soda und
Salpeter zusammen, lést die Schmelze in salzsiiurehaltigem Wasser

und fillt dann das Aluminium aus.
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Chrom, (v, 52,1.
Chrom wird gewogen
1. als Chromoxyd ('rs Os.
9. ., Bleichromat Cr0O,PL.
1. Die Bestimmung als Chromoxyd.

Uebungsbeispiel: Cra0: K.

Man lost 0,2 bis 0,3 g Substanz (nicht mehr) in wenig Wasser

=

(20 com)_ auf, figt etwa 5 _cem Weingeist und 3 ccm verdiinnte

Salzsiiure hinzu und erhitzt so lange auf dem Wasserbad, bis die
Fliissickeit eine rein griine Farbe angenommen hat; die Re-
duction ist meist in 5 Minuten beendigt. Man verdiinnt dann
mit Wasser, erhitzt zum Sieden und fillt das Chrom mit Am-
moniak im geringen Ueberschuss aus; die Fliissigkeit hiilt man
einize Zeit bei einer der Siedehitze nahen Temperatur, bis man ein

farbloses, nicht mehr réthlich gefiirbtes Filtrat erhilt, Man I

den Niederschlag in der Wiirme absitzen, giesst die klare Fliissig-
keit durch ein Filter, riihrt den Niederschlag im Becherglas mit
kochend heissem Wasser an, lisst wiederum absitzen ete, und wieder-
holt diese Operation noch einige Mal, Der cetrocknete Niederschlag

wird mit dem Filter im Rlatmtiegel zuerst gelinde, dann stark iiber

dem Geblise gegliiht. Auch der noch feuchte Niedersehlag kann
direct gegliiht werden. Riickstand 'y, O, Die Reduction der

Chromsiiure kann auch durch schweflige Siure bewirkt werden,

Berechnung. 20r: Cra03 =a: N.
Bemerkungen, Statt Ammoniak kann auech Schwefel-
ammonium zum Ausfillen des Chroms beniitzt werden. Bei

Gegenwart von Alkalisalzen erhilt man meist ein alkglihaltiges
Chromhydroxyd, das auch beim Auswaschen mit viel VWeEBSer Alkali
hartniickig zuriickhiilt; man findet dann leicht bis zu I zu viel
Chrom; bei ganz genauen Bestimmungen muss daher das Chrom
gweimal gefillt werden; man lost das mnoch feuchte Chromhydroxyd
in missig verdiinnter heisser Salzsiiure auf und wiederholt die Fillung
mit Ammoniak. — Auch Aluminium ist bei Gegenwart von viel
Alkalisalz zweimal zu fillen. — Da das Chromhydroxyd sehr
voluminds ist, so empfiehlt es sich nicht, mehr als 0,3 g Kalium-
bichromat in Arbeit zu nehmen. Aus Chromoxydsalzen wird das

Chrom direct mit Ammoniak gefillt.
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2. Die Bestimmung als Bleichromat.

Liegt ein Chromat oder Bichromat zur Untersuchung vor,

50 kann die Chromsiiure als Bleichromat gefillt und gewogen
werden. — Man versetzt die Liisung von etwa 0,5 ¢ Substanz

(Crs 07 k) mit Natriumacetatlosung und wenig Essigsiiure, dann
mit Bleiacetat in geringem Ueberschuss und lisst auf dem Wasser-
bade einige Stunden absitzen, Der Niederschlag wird nach den
fritheren Angaben Bestimmung des Bleis als Beichromat 8. 33

weiter verarbeitet, Die Resultate fallen meist gut aus. Bei
Gegenwart von Salz- oder Schwefelsiure kann diese Methode
der i';.-«lf:|]|=_||'.:|\:_[ der Chromsiiure nicht angewendet werden, weil
man sonst ein Bleichromat erhilt, das mit Bleichlorid, bezw, Blei
sulfat verunreinigt ist,

Berechnuneg, (r: CrO; Ph ¢ N

Eisen, Fe, 56.0.

Eisen wird als Eisenoxydhydrat Fe,(OH), geliillt und als
]'tir-i'ljll\_\'i.l .lf'l.l'._.lr.f.

3 gewogen,
Eisenoxydsalze kiimnen direct, Eisenoxydulsalze exst nach

vorausgegangener Uxydation mit rauchender Salpetersiinre oder

Bromwasser durch Ammonial

ausgetillt \wwerden,

Die Bestimmung als Eisenoxyd.

Uebunesl |'j~_:|i{-ll. Fe

oammoniumsulfat, [(SO) (NI ,), 4 6 ol
Man erhitzt die Losung von 0,5 bis 1 g Substanz iff weniy
Wasser (etwa 20 cem) mit 2 cem rauchender Salpeterséiure E-"Iili,.‘;_l‘
Minuten, d. h. so lange bis die Fliissickeit die rein gelbe Farbe der
Eisenoxydsalzlisung angenommen bat, verdiinnt dann mit viel Wasser,
fiillt in der SiedehitZe mit Ammoniakgaus, wischt den hraufrothen

Niederschlag von Ferrihydroxyd mif heissem Wasser gut a

trocknet und nimmt den Niedepsthlag' vbm Filter: dieses verbrennt
man am Platindraht und eliibt dann den Niederschlag mit der Asche
imgPlatintiegel etwa!10 Minuten lang iiber der einfachen Flitmme.
Der Gliihriickstand besteht @hs Eisenoxyd Fe,0,.
Berechnung, 2 7% FeaOp =g : N.
Bemerkungen: Ist idie Oxydation des Ferrosalzes nicht De-

endigt, so entsteht mit Ammoniak kein rostfarbener, sondern” éin
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schwarzbrauner Niederschlag, der aus Eisenoxyduloxydhydrat besteht;

dieses wiirde beim Glithen feuerbestiindiges Eisenoxyduloxyd Fe; 0,
liefern: man muss in einem solchen Falle den Niederschlag noch-
mals in heisser verdiinnter .“"-'Il]ll'll.-l'.‘:::illl'l'- losen und die ]"iiiillilf—l mit

Ammoniak wiederholen.

Die Schwefelsiiure vom Ferroammoniumsulfat wird stets i
der vom Ferrihydroxyd abfiltrirten Fliissickeit bestimmt, indem
man dieselbe sammt Waschwasser auf ein kleineres Volum eindamptt,
dann mit Salzsiure ansiivert und mit Baryumchlorid in der Siede-

hitze ausfillt. Die directe Fiilllung der Schwefelsiiure in dem Hisen-

salz ist nicht zuliissig, weil man sonst ein eisenhaltiges Baryum-

sulfat erhilt. Vegl. die Angaben auf S. 22.

Vierte Gruppe.
Metalle, welche durch Schwefelammonium als Schwefelmetalle
gefillt werden.

Zink, Mangan, Nickel, Kobalt.

Zink, Zn, 5,4
Zink wird gewogen
1. als Zinkoxyd Zn0O.
9, . Zinksulfid ZnS.

1, Die Bestimmung als Zinkoxyd.
Uebungsheispiele: Zinksulfat SO,Zn -7 Ha 0.
Zinkkaliumsulfat (SO s Zndl, + 6 Hy0.

Diese Zinkbestimmung als die einfachere wird immer dann
ausgefiihrt, wenn ausser Zink keine anderen Metalle, die durch
Natrinmearbonat ausgefillt werden, und keine Ammoniaksalze in
appsserer Menge vorhanden sind,

Man erhitzt die miissie verdiinnte Losung — 0,5 bis 1 g Sub-
atanz' in etwa 100 cem Wasser — zum Sieden, fiigt n'e-]n'.-nvw'u;-
Natriumearbonatlosung im geringen Ueberschuss hinzu, so dass

re Minuten

Lackmuspapier deutlich blau gefiirbt wird, koeht noch eini
paj .

and lisst in der Wirme absitzen, Die iiber dem Niederschlag

stehende klare Fliissigkeit wird durch ein Filter gegossen, der




riickbleibende Niederschla

Zu g im Becherglas durch wiederholte De-
cantation mit heissem Wasser sut ausgewaschen, so dass Lackmus-

papier durch das Waschwasser nicht mehr gebliut wird, dann auf

das Filter gespiilt. Der getrocknete Niederschlag wird vom Filter ge-
nommen, dieses mit A mmoniumnitratlésung fiir sich im Porcellan-
tiegel verbrannt, dann wird der Niederschlag zugefiigt und iiber der

einfachen Flamme etwa 15 Minuten lang gegliiht,

Der Gliihriick-
stand besteht aus '/:]'].-]\.'n\}m!,

Berechnung. Zn: Zn0 = 4: N

Bemerkungen. Fillt man Zink in der Kiilte mit Natrium-
carbonat aus, so bleibt etwas Zink als Bicarbonat in Losung und

man erhiilt ein Filtrat, das mit Schwefelammonium eine weisge

[.

dllung giebt, Bei der Reaction mit Natriumearbonat wird niimlich
!'.‘J‘*i?"l']!l'.‘; ;’:fli}il';ll‘|ll;|1:li _"‘.."-'Ji|-]t'f. also wird ]{Hjlll‘]l.‘*.'-iEI!'l" i'i'l-i,

welche etwas Zink in Lisung 1

1. 50y | 2 2, C0g| Zn
Nag | OO, H (O H
SO Nug + OO0, Zn H (JH

COs Hy + Zn(OH),

OzZn - OH
2. [C0sZn Zn(OH )| (810

Ozn - OH

basisches Salz.

Man muss daher die Fliissigkeit, in der man das Zink gefiillf
hat, einige Minuten kochen, um alle Kohlensiure auszutreiben, —

Trotz wiederholten Decantirens mit kochend heissem Wasser hilt
das basische Zinkearbonat hiiufie noch Alkali zuriick; man versinme
r|::!|-.'=_' ‘.:.EI',IJ. c|.'1w {

lihte Zinkoxyd mit wenig heissem Wasser Zl

iiberpgiessen und die Reaction zu priifen; ist diese eine alkalische.
so kocht man das ganze Zinkoxvd mit Wasser tiichtiz aus, sammelt
08

auf einem Filterchen, trocknet und gliiht es, wie angegeben ist.

2. Die Bestimmung als Zinksulfid.

Das Zink kann als Sulfid sowohl aus ammoniakalischer
Liosung durch Schwefelammonium. als aus essigsaurer Lisung
durch Schwefelwasserstoff gefillt werden. Bei der letsteren Art
des Fiillens wird das Zinksulfid in

- ; i
grossen Flocken erhalten, die
sich leichter

abfiltriren und auswaschen lassen. als das mit Schwefel-

ammonium erhaltene mehr schleimige Schwefelzink.
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Man versetzt die Lisung von 0,5 bis 1 g Substanz in etwa
50 cem Wasser mit iiberschiissizem Ammoniak, so dass das zuerst
gefilllte Zinkhydroxyd wieder in Lisung geht, siuert hierauf mit
Essigsiiure an, erhitzt fast zum Sieden und sittigt gut mit Schwefel-

wasserstoff. Nachdem sich der Niederschlag abgeschieden hat, was

meist schon nach wenigen Minuten der Fall ist, filtrirt man
die dariiber stehende Fliissigkeit ab, riibrt das zuriickbleibende
Zinksulfid mit einer Ammoniumacetatlosung, die mit Sehwefel-

wasserstoff gesiittigt ist, an, liisst kurze Zeit 1m bedeckten Becher-

glas absitzen, decantirt durch’s Filter und wiederholt noch

9 his 3 Mal, Schliesslich spiilt man den Niederschlag

und trocknet rasch. Die Ammoniumacetatlisung erhilt man durch

dure. Der trockne

Neutralisation von verdiinntem A mmoniak mit Essig
Niederschlag wird vom Filter genommen, das Filter fiir sich 1m
Rosk'schen Tiegel verbrannt, dann der Niederschlag sowle wenig
Schwefel zugefiigt und im trocknen Wasserstofistrom einige Minuten
gegliiht, darin erkalten gelassen und hierauf gewogen.
Bevechnung. Zn:Znbd pe N,
Die Bestimmung giebt meist genaue Resultate.

n den Mineralsiuren leicht

Bemerkungen. Schwefelzink ist

loslich, in Essigsiiure fast unldslich; enthiilt eine Losung frele

Mineralsiure, so macht man mit Ammoniak erst alkalisch u d iiber-
sittigt dann mit Essigsiure. Zinksulfid wird im feuchten Zustand
durch den Luftsauerstoff ziemlich leicht oxydirt und als Sulfat in [isung
iibergefiihrt. Man muss es daher mit schwefelwasserstoffhaltiger

Ammoniumacetatlisung auswaschen und den Trichter, auf dem sich

a8

der Zinksulfidniederschlag befindet, withrend des Filtrirens mit einer
Uhrschale bedecken. Bei Gegenwart von Ammoninmsalzen scheidet
sich das Zinksulfid gut aus und liisst sich anch klar abfiltriren;
qus diesem (Grunde versetzt man die betreffende Lidsung mit Am-

moniumacetat oder Ammoniumechlorid.

Mangan, M, 55.
Mangan wird gewogen
1. als Manganoxyduloxyd Mg (.
2, . Mangansulfiir MnsS,

3. , Manganpyrophosphat P, 0; M.

=




1. Die Bestimmung als Manganoxyduloxyd.
Manganoxyduloxyd entsteht beim Gliihen von Manganocarbonat

'Oy Mn, Manganoxydulhydrat Mn (OH), und Manganhyperoxyd

M 0.

' a) Die Fiéllung als Carbonat.

Uebungsheispiel: Mang:

mmmoniumsulfat (8§0,). Mn (NIH,) . G H, 0%

Man fillt die kochend heisse Lissung von 0.5 bis I ¢ Substanz
mit Natriumearbonat im geringen Ueberschuss aus und behandelt

den Niederschlag von Manganocarbonat wie das basische Zink-

Da das erhaltene Filtrat immer Spuren von Mangan

gelost enthiilt, so wird es in einer Porcellanschale auf dem Wasser-

bade zur Trockne verdampft und der Riickstand mit wenie heissem
Wasser durchrithrt; hierbei scheiden sich in der Regel einige briinn-
lich gefiirbte Flocken von ?‘Il’.‘iI.'_','_'il1I|’J.\.‘~'-']|1|l$f\_\ilil}li}'.'.'[ aus, die aunf
emem besonderen Filterchen gesammelt. ausgewaschen und ge-
trocknet werden. Die erhaltenen Niederschlige werden vom Filter
genommen, die Filter an der Platinspirale verbrannt, dann die Asche
mit den Niederschliigen in einem Platintiegel zuerst gelinde. dann

stark unter Luftzutritt o

iht; die Ueberfiithrung des Carbonats

in Oxyduloxyd erfordert einige Zeit und darf erst dann als beendet

angesehen werden, wenn 2 Wiigungen, zwischen denen der Nieder-

schlag auf’'s Neue gegliiht worden ist, gut unter ei

ander iiber-

: emstimmen,
f b) Die Fillung als Oxydulhydrat.

Man fillt die Mangansalzlosung in der Siedehitze mit Kali
y lauge im geri Ueberschuss aus, wiischt den Niederschlag durch
l- Decantiren mit siedendem Wasser aus, trocknet und gliitht bis zur
i Gewichtsconstanz.

Berechnung. 5 My : M 5 O,y xr N

Bemerkungen. Mangancarbonat zerfillt beim Gliihen in

Kohlensiiure und Manganoxydul: €'0y Mn = C 0, -+~ Mn 0, welches
beim Glithen an der Luft unter Sauerstoffaufnahme in Mangan-

f-.\._‘.lillgl."\'_\=| I"E|||'1'|:'L'|11: 3 Mnl ) _i,r"ar_-l. Oy,

Wie fast alle Niederschlige, die durch Fillen mit Aetzkali, Aetz-
natron oder Natriumearbonat hergestellt sind, halten auch 'Oy Mn,

und «

L, 5 und 7 Mole
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Mn(OH), selbst bei wiederholtem Decantiven mit heissem Wasser etwas
Alkalisalz zuriick. Man versiinme daher nicht, den Gliihriickstand mit
wenig heissem Wasser zu iibergiessen, die Reaction zu priifen und
einige Tropfen des Filtrats auf dem Platindeckel einzudampfen, um
zu sehen. ob ein fiver Riickstand bleibt. Ist dies der Iall, so
koche man das Oxyduloxyd mit Wasser gut aus, sammle es aut

einem ilterchen und verfahre weiter nach den gemachten Angaben.

9. Die Bestimmung als Mangansulfiir.
Man versetzt die Lissung von 0,5 bis 1 g Substanz mit Schwefel-
ammonium im Ueberschuss, kocht einige Minuten, lisst in der
Wiirme absitzen und filtrirt durch ein Doppelfilter ab. Geht die

Fliissigkeit Anfangs trilbe durch’s Filter, wie dies meist der Fall

ist, so giesse man dieselbe so oft zuriick, bis ein klares Filtrat er-

halten wird, Der Niederschlag wird mit schwefelammoninmbaltigem
Wasser .'Lil*,‘.[l"wk'.'!-;t'.hvlal. _'.;l'l]'r.\l:|\'.]'.l‘1. und wie Zinksulfid im Rosg’schen
Tiegel, mit Schwefel gemengt, im Wasserstoffstrom gegliiht,

Berechnung. JMn: Mn S el

Bemerkungen. Das wasserhaltige fleischfarbene Mangan-
sulfiir. welches bei der Fiillung in der Kiilte entsteht, \'I'I'-I|>§-1't
leicht die Poren des Filters und liuft beim Awuswaschen friibe
durch: koeht man die Fliissigkeit, in welcher der Niederschlag sus-
pendirt ist, emige Zeit. so entsteht grisstentheils das wasserfreie
griinliche Sulfiir, welches dichter ist und sich gut auswaschen lisst.

Das

kalten lassen, da es, nech heiss, an der Luft leicht oxydirt wird.

reerliiite Schwefelmangan muss man im Wasserstrom er-

o
oM

8. Die Bestimmung als Manganpyrophosphat.

Das Mangan wird als Manganammoniumphosphat
[PO; Mn(NH;) + Hy 0] vollstindig ausgefillt und dieses durch
Gliihen in Manganpyrophosphat P, O, Mn, iibergefiihrt,

Man versetzt die salzsaure miissig verdiinnte Lisung von 0,5
bis 1 ¢ Substanz mit ziemlich viel Natriumphosphatlisung und
einigen Cubikcentimetern Salmiaklosung; dann fiigt man Ammoniak 1m
aeringen Ueberschuss hinzu, wobei ein weisser gelatmdoser Niederschlag
von Manganammoniumphosphat entsteht. Hierauf kocht man etwa
10 Minuten lane und erhitzt auf der Ashestplatte oder dem Wasser-

inzend und

bad noch so lange, bis der Niederschlag seideg
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krystallinisch geworden ist. Man stellt dann zum vollstindigen
Abkiihlen eine halbe Stunde bei Seite, filtrirt ab, wiischt mit
schwach ammoniakalischem Wasser aus, trocknet und glitht. Der
weisse Riickstand besteht aus P, Oy Mns.

Berechnung. 2 Mn: P, Oy Mns = a: N.

Nickel, Ni, 55,7,
Nickel wird fast ausschliesslich als Nickeloxydulhydrat

Ni (OH); gefillt und als Nickeloxydul NiO gewogen.

Die Bestimmung als Nickeloxydul.

Uebungsbeispiel: Nickelammoninmsu (50y)s Ni (N H)) ¢ H; 0.

Man fiillt die heisse Lisung von etwa 0,5 g Substanz mit Natron-
lauge im geringen Ueberschuss auns, kocht einige Minuten, um das
Ammoniak auszutreiben, wiischt den Niederschlag durch Decantiren
mit heissem Wasser aus, trocknet, verascht das Filter fiir sich am
Platindraht und gliiht den Niederschlag mit der Filterasche im
Platintiegel bis zur Gewichtsconstanz. Riickstand: Ni(.

Berechnung, Ni: Ni (O =zx: N.

Bemerkung. Man priife das geglilhte Nickeloxydul auf Al-
kali in der bei Manganoxyduloxyd angegebenen Weise. — Das
Nickeloxydulhydrat stellt einen apfelgriinen, in Wasser unldslichen
Niederschlag dar.

Das Nickeloxydul wird beim Glilhen des Hydrates als ein
schmutzig graungriines bis griines Pulver erhalten.

In manchen Fiillen empfiehlt es sich, das Nickeloxydul durch
Gliihen im Wasserstoffstrom in metallisches Nickel tiberzufiihren
und dieses zu wiigen. Den Versuch fiihrt man in einem Rosge’schen
Tiegel aus, glilht Anfangs gelinde, spiiter stark bis zum constanten

Gewicht und liisst 1m Wasserstoff erkalten.

Kobalt, (o, 59,
Kobalt wird meist als metallisches Kobalt gewogen und
zwar erhilt man es durch (Glithen von Kobaltehloriir, Kobalt-

hydroxydul sowie von Kobaltearbonat im Wasserstoffstrom.




Die Bestimmung als metallisches Kobalt.
|'.-|-||:;:_-_-|:1-:.~C|-i,--|: |\;|.'I|:||'._:|::l|||-'|I!'.IiI||-|.“;-_! -‘-’)_:I. Clo (Y J'IJ",-I.__ L & ."."._.".
a) Abscheidung als Kobalthydroxydul Co(OH)s,.

Die Lisung von 0.5 bis 1 g Substanz fillk man in der Si

=

hitze mit Kalilauge vollstindie aus und erhitzt so lange, his der
o f o
Niederschlag sich braunschwarz gefiirbt hat. Der erhaltene Nieder-
schlag von Kobalthydroxydul wird dann in der gleichen Weise be
handelt, wie das Nickeloxydulhydrat, niimlich das Filter fiir sich am
Platindraht verbrannt, der Niederschlag mit der Asche im Rose

schen Tiegel im Wasserstoff zuerst ganz gelinde, dann stirker, zu-

letzt zum heftigen Glithen erhitzt; man lisst im Wasserstoff er-
kalten, wiigt und wiederholt diese Operation, bis Gewichtsconstanz

erreicht ist. Die Resultate fallen meist befriedigend aus.

Bemerkungen. Die Alkalien I:'I]H'I'_- mit K altsalz in der
Kilte blaue Niederschlize von basischem Salz, das erst beim
Kochen mit iiberschiissiger Lauge in Oxydulhydrat Clo (O H), iiher-
pefiihirt und schliesslich bei Lmftzutritt missfarben und schwarz wird,
mdem ein Theil des {I\I\<]|li';|l'\nl|':>.1.< durch Oxydation in Oxydhydrat
iibergeht, — Dlas durch Glithen des ”\-h'ilxl\'-ius im  Wasserstoff

gewonnene metallische Kobalt stellt ein grauschwarzes Metall-

pulver dar. Hat man bei nicht zu hoher Temperatur reducirt, so

verglimmt das Kobalt an der Luft zu Oxyduloxyd Clo,0;. Man

muss daher die Reduetion zuletzt bei starker Rothgluth aunsfithren.

bh) Die Ahscheidung als salpetrigsaures Kobaltoxydkals

(NOs)1a Kg Cog + 2 Hs O,

Man versetzt die Losune von etwa Y2 ¢ Substanz in 20 bis
o =

20 cem Wasser mit Kalilange im Ueberschuss, siinert dann mit Ks
sinre stark an, fiigt ziemlich viel einer concentrirten und frisch he-
reiteteten Lisung von Kalinmnitrit hinzo und  lisst mindestens
94 Stunden kalt stehen. Der erhaltene gelbe Niederschlag wird
abfiltrirt, mit einer I“"-Iigj-'l| Kaliumacetatlosune, welche wenig
Kalinmnitrit enthiilt, ausgewaschen und nach dem Trocknen mog-
['.'-.

brannt, die Asche zum Niederschlag gebracht und das Ganze in

lichst vollstiindig vom ter genommen; das Filter wird fiir sich ver-

heisser Salzsiiure gelist. Aus der erhaltenen !{u]miir'ljlr;."l"|1':.-'}.~l||::=_['

wird das Kobalt nach den r;||f-_;t-u _\:|I'_{:||u'r| mit Kalilauge :|'l=::i'llil-




Dieses Verfahren zur Abscheidung des Kobalts wird besonders
dann angewandt, wenn man dieses Metall neben Nickel oder
andern ebenfalls durch Kalilauge fiillbaren Metallen zu bestimmen hat.
|§|'|;|i-|'|al|r|_'__,f. Die Bildung des gelben Niederschlags diirfte in
der Weise zu Stande kommen, dass aus dem Kobaltsalz mit Kalium-
nitrit durch einfache Umsetzung zuniichst Kobaltonitrit (NOs), Co,
entsteht, welches durch die iiberschiissige salpetrige Siiure, frei
gemacht aus dem salpetrigsauren Kalium durch die Essigsiiure, zu
Kobaltinitrit oxydirt wird:
Coy (NOa)y
N6, H ONO H
et ! : Yoo (N | 9N 2
NOs H © g N g H = 002 (NOp)¢ + 2N0 + 2 H0.
Das Kobaltinitrit bildet dann mit dem liberschiissigen Kalium-

nitrit (6 Mol.) das Doppelsalz (NO5) 10 Cos K.

Funfte Gruppe.
Metalle, welche durch Ammoniumcarbonat als Carbonate gefillt
werden,
Baryum, Strontium, Calcium.
Baryam, Ba, 1,374,
Baryum wird gewogen:
l. als Baryumsulfat SO, Ba,

2. , Baryumsilicofluorid Ba Si I,

arvumchromat Cr )y Ba.

1. Die Bestimmung als Baryumsulfat

ist bereits auf 8. 17 behandelt worden. Diese Bestimmung wird immer
dann ausgefiihrt, wenn ausser Baryum keine anderen Metalle zu-

gegen sind, welche durch Schwefelsiiure gefillt werden.

2. Die Bestimmung als Kieselfluorbaryum.

Ueb igsheispiel: Ba r}‘... 2H 0.

.‘l»[:lll versetzt 1|i" I;':.'.w".]Il_:' der .\‘:\1l|1.\'t.‘111:{ ‘:|ji1 ‘-‘n'l.'llif' '\'|'|‘1]_ f“:;[i;{-

g
siiure und einer frischen, auf jeden Fall nicht zu alten Kieselfluss-

siaure im Ueberschuss, dann mit dem sleichen Volumen \\-{'[II:_:'U].‘\{.! lisst
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12 Stunden kalt stehen, sammelt das ausgeschiedene Kieselfluor-
baryum auf einem gewogenen Filter und wiischt mit verd. Wein-
geist (14 1) so lange aus, bis das Filtrat nicht mehr sauer reagirt.
Der Niederschlag wird bei 190° bis zum constanten Gewicht ge-
trocknet.

Berechnung. Ba: BaSi Fy;=x:N.

8. Die Bestimmung als Baryumchromadt.

Man versetzt die Losung der Substanz mit einigen Tropfen
Essigsiiure, erhitzt zum Sieden und fillt mit Kaliumechromat Cr Oy K,
im geringen Ueberschuss aus:; nach dem Erkalten wird der Nieder-
schlag abfiltrirt, so lange mit warmem Wasser ausgewaschen, bis
das Waschwasser mit Silbernitrat kanm noch eine rothbriunliche
Fiirhung mehr giebt. Dann wird der Niederschlag getrocknet und
im Platintiegel schwach geelitht. Diese Bestimmung fithrt man
nur bei gewissen Trennungen aus.

Berechnung, Bn: Cr0Oy Ba=x:N.

Strontiom, Sr, 87,60,
Strontium wird gewogen
1. als Strontiumsulfat SO; Sr.

2. , Strontiumcarbonat C0O; Sr.

1. Die Bestimmung als Strontinmsulfat.
Uebungsbeispiel: 0y Sr.

Man versetzt die Libsung von etwa 0,5 g Substanz in miglichst
wenie verdiinnter Salzsiure mit iiberschiissiger verdiinnter Schwefel-
giiure, dem doppelten Volum Weingeist und lisst kalt 24 Stun-
den stehen, Der Niederschlag von Strontiumsulfat wird . abfiltrirt,
mit verdiinntem Weingeist ausgewaschen, getrocknet und mit der
Asche im Platintiegel gegliiht; das Filter wird fiir sich an der
Platinspirale verbrannt. — Sind ausser Strontinm neoch andere
Stoffe in Losung, die ebenfalls durch Weingeist ausgefiillt werden,
so0 muss man das Strontiumsulfat in miglichst cone. wiisseriger
Losung mit iiberschiissiger verdiinnter Schwefelsiiure ausfillen
und den Niederschlag zuerst mit Schwefelsiiure (1:10) so lange
auswaschen, bis die durch Weingeist fillbaren Stoffe entfernt sind,

dann mit verdiinntem Weingeist.



Berechnung: Sr:S0; Sr=z: N.

Bemerkungen. Strontiumsulfat wird von etwa 7000 Theilen
e
1

heilen kochendem Wasser gelist;

kaltem und 9600 : in verdiinnter
Schwefelsiiure ist es weniger 16slich (1:11000), von Salz- und Sal-
petersiiure wird es reichlich aufgenommen. In Weingeist ist es fast
unlislich, auch von einer siedenden Auflisung von Ammoniumsulfat

(L:4) wird Strontiumsulfat so gut wie nicht gelost.

2. Bestimmung als Strontinmecarbonat.
Die Liosung der Substanz in verdiinnter Salzsiiure versetzt man
mit Ammoniak und Ammoniumecarbonat im Ueberschuss und liisst

Stunden anf dem miissig erwiirmten Wasserbade stehen., Der

abfiltrirte Niederschlag wird mit ammoniakhalticem Wasser aus-
gewaschen, getrocknet und im Platintiegel nur gelinde gegliiht;
das Filter wird fiir sich am Platindraht verbrannt.

Berechnung. Sr: (/05 Sr T

Bemerkungen, Strontiumearbonat wird von etwa 18000 Theilen

kaltem Wasser gelost: vorhandenes Ammoniak vermindert seine Libs-
lichkeit in Wasser; in den Lisungen von Salmiak und Ammonium-
nitrat ist es ziemlich léslich, wird aber durch Ammoniak und
Ammoninmearbonat aus diesen Liosungen fast vollstiindig gefillt,
[n Folge dessen fillt die Bestimmung des Strontiums als Carbonat,

auch bei Vorhandensein von viel Salmiak, ziemlich genau aus,

Caleinm, Cu, 40,
Caleium wird fast immer als Calciumoxalat €5 0, Ca gefillt
und als Calciumearbonat /0, Ca oder als Calciumoxyd Ca0

Zewl(

.

1. Die Bestimmung als Calciumcarbonat.
Uebungsheispiel : !0, (a,

Man ldst etwa 0,56 g Substanz in wenig Salzsiiure auf, kocht

zur Vertreibung der Kohlensiiure auf, iibersiittigt mit Ammoniak und
fiillt mit Ammoninumoxalat im geringen Ueberschuss aus; dann stellt
einige Stunden auf

man das |‘IL'E'E[=']';.!_||CI‘-. mit einer Uhrschale ].It-tln_-c']i[,

das warme Wasserbad, giesst die klare iiber dem Niederschlag steliende

Fliissigleeit durch’s Filter, viihrt diesen mit ammoniakhalticem Wasser
an, ldsst in der Wiirme absitzen und decantirt wiedernm ete,

Schliesslich spiilt man den Niederschlag auf’s Filter, lisst gut ab-




U"'EJ'."“ und _::]ii]:f den noech feuchten Xi"_'l!"]'?‘*'lfj':l(l_'_f sammt Filter
im Platintiegel Anfangs ganz gelinde, dann etwas stiirker, bis der
Boden des Tiegels schwach rothglithend ist: bei dieser schwachen
Rothgluth hiilt man den Tiegel etwa 5 Minuten lang. Nach dem

Erkalten im Hxsiceator wird der Tiegel gewogen: dann befeuchtet

man den Inhalt mit wenig Wasser und priift dieses mit einem Streif

Curenmapapier anf seine Reaction. Firbt sich das Papier braunroth,
so 1st etwas Ca(O entstanden und man hat zu stark erhitzt: man
bringt dann ein Stiickchen Ammoniumcarbonat in den Tiegel, ver-

dampft zur Trockne, gliiht wiederum gelinde und wiigt: diese Ope-

ration ist so oft zu wiederholen, his Gewichtsconstanz erreicht ist.

Berechnung. Ca: 0,Ce = x: N.

2. Die Bestimmung als Calcinmoxyd.
Weit einfa
4

“\_\.IE ‘.‘.':'i';'{; man _-_:]il}H dann den bedeckten i.:|1|.‘|lie'_'_""|. welcher

ist die Bestimmung, wenn man das Caleium als

das Calciumearbonat enthilt, 15 20 Minuten lang stark iiber

dem Geblise und wiigt nach dem Erkalten sofort zuriick. -Da die

letzten Spuren von Caleinmearbonat nur schwer zersetzt werden,

n und nach jedesmaligem

s0 muss man mindestens zweimal glithe

n Verlust mehr statt,

Glithen wiigen; findet beim zweiten Glithen ke

so ist der Versuch beendet; andernfalls ist ein nochmaliges starkes
Gliihen iiber dem Geblise nothwendie,

Berechnung, Cua: (a0 g

i:c'ljl-'l'Ll.'!I.:t'n. Das Calciumoxalat zerfillt schon bei gelindem

(#lithen in Kohlenoxyd und Caleinmearbonat:
) f)

O« )

Das vorher rein weisse Pulver nimmt hierb cehend

aine graue ["ill'-'l'.' an, die ]n'i 'IIIJ'I'IlllIl-'l'.’l'!f'[J! Erhitzen wieder yer-

schwindet: bei starkem (Glithen entsteht 1"-|:e-ii|||:.|\'_','<]_:

[

e

4 ar.




Sechste Gruppe,

Magnesium, Kalium, Natrium.
Magnesium, Mg, 24,36.

Magnesium wird fast ausschliesslich als Magnesium-
ammoniumphosphat [PO; My(NH;) + 6 H,0] gefillt und als
Magnesiumpyrophosphat P, 0, Mg, gewogen.

Diese Bestimmung ist bei der Analyse des Magnesiumsulfats

S. 20 bereits behandelt worden,

Kalium, A&, 39,15.
Kalium wird gewogen
1. als Kaliumsulfat S0y K,
2. » Kalinmehlorid KU,
3. , Kaliumplatinchlorid K, PeCi,.
s 1. Die Bestimmung als Kaliumsulfat,
Man iibergiesst die abgewogene Substanz (etwa 1 g) in einer

gewoeenen Platinschale mit 20 ['ropfen reiner cone. Schwefelsiure,

erhitzt Anfangs gelinde und vorsichtic auf der Asbestplatte, dann

stiirker, bis die Schwefelsiiure abgeraucht ist, und zuletzt zur stirvk-
sten Rothgluth, Das hierbei erhaltene Kalinmsulfat enthilt meist

noch etwas Kaliumpyrosulfat S, 0; Ky; um dieses in K, S0,

iiberzufiihren, bringt man ein Stiick

Ammoniumcarbonat in
die schwach glithende Sechale und glitht bis zum constanten Ge-
wicht. Ist das zuvor leicht schmelzbare Salz bei schwacher Rotlh-

gluth villig fest geworden, so ist die Umwandlung beendigt.

Berechnung. 2 K:S0;K,=&:N.
Bemerkungen. Neutrales Kaliumsulfat giebt mit iiber-
schiissiger Schwefelsiiure Kaliumbisulfat SO, K, + 80, H, = 2 S0,

KH, welches bei gelindem Giihen unter Verlust von Wasser in
Kaliumpyrosulfat S,0, K, iibergeht:
() K :
S0, K ) (K
) H S (Ve
) = () e
O H 1,

il § = e i 5
- Ir.‘]"\ -Jllr\
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Glithen in Kaliumsulfat

und dieses zerfillt bei stirkerem

Schwefelsiureanhydrid:

S O h",_, - SOy K5 + 80;.

2. Die Bestimmung als Kalinmehlorid.

Uebungsbeispiel: €0, I,

Mit Ausnahme von Kaliumsulfat und Kaliumphosphat kiinnen
Kaliumsalze durch Abrauchen mit starker Salzsiiure in Kalium-
chlorid iibergefithrt werden. — Chlorsaures Kalium erhitzt man
zunfichst mit iiberschiissiger Salzsiiure so lange in der Porcellan-
schale, his alles Chlor ausgetrieben ist, dampft die erhaltene Lisung
in einer gewogenen Platinschale zur Trockne ein und glitht nur
gelinde. Ueber dem Geblisefeuer verdampft Kaliumechlorid in
erheblicher Menge. — Diese Bestimmung des Kaliums liefert bei
oehiriger Vorsicht ganz genaue Resultate.
Berechnung. K: KCUl=x: N.

3. Die Bestimmung als Kaliumplatinehlorid.

Diese Bestimmung wird meist nur dann ausgefiithrt, wenn man
Kalium neben Natrium zu bestimmen hat, Zur Uebung kann
Kaliumchlorid genommen werden, das vor dem Abwigen aus-
zugliihen ist. — Man lost 0,2 bis 0,3 g Substanz in wenig Wasser
auf, fiigt eine méglichst neutrale Liosung von Platinchlorid im
|v|-]|i~1'.~.‘g'l||inr\'_, :-'.U\.\'i_g: l_'i,tll' :_'I'f_:Hrig'l'i‘ ?\lt'“;_{t' \\.l‘illll__:,'l‘i‘w'[ 111]1?_I1 Hl,ll ]f{H~1
mehrere Stunden absitzen: der Niederschlag wird dann auf einem
bei 130° getrockneten und gewogenen Filter gesammelt, mit ver-
diinntemm Weingeist aussewaschen und beir 130° bis zur Gewichts-
constanz getrocknet.

Berechnung. 2K : K,PiCl;, =z: N.

Bemerkungen. Die Fillung des Kaliums als K, PiCT; wird
durch anwesende Chloride won Natrium, Calecium und Magnesinm
nicht beeintriichtigt. A, PLCT; ist in kaltem Wasser schwer, in heissem
Wasser leichter léslich; 1 Theil bedarf ferner 3775 Theile Spiritus
von 75%0, 1053 Theile von 50°%0 Alkohol zur Lisung. Gegenwart
von freier Salzsiure vermehrt betriichtlich die Lislichkeit des

Kaliumplatinchlorids in Wasser sowie in Alkohol.




Natrium, Nu, 23,05.
Natrium wird gewogen
l. als Natriumsulfat SO, Nu,

2. , Natriumchlorid Na(l

]

1. Die Bestimmung als Natriumsulfat.
| ebungsbeispiel: Na Ol
Diese Bestimmung wird in der gleichen Weise ausgefiihrt wie
die Kaliumbestimmung als Sulfat. Das Natriumchlorid ist vor dem
Abwiigen auszugliihen, um das meist anhaftende Mutterlaugenwasser,
sog. Decrepitationswasser zu entfernen, dann lisst man im Exsiccator
erkalten und wiigt ungefiihr /s ¢ fiir die Bestimmung ab.

Berechnung. 2 Nae: SO;Na, = z: N.

2. Die Bestimmung als Natrinmchlorid.

Fiir diese Bestimmung verwendet man als Uebungsaufeabe
ebenfalls Chlornatrium, und bestimmt in dessen Lisung zuniichst
das Chlor durch Ausfillen mit Silbernitrat und Wiigen des Silber-
chlorids; im Filtrat fillt man das iiberschiissige, in Lisung ge-
gangene Silber mit Salzsiiure aus und benutzt das Filtrat von dem
hierbei erhaltenen Silberchloridniederschlag fiir die Bestimmung des
Natriums. Man verdampft die Losung zuerst in einer Porcellan-
schale auf ein kleines Volum, dann in einer tarirten Platinschale zur
Troeckne und gliitht den Riickstand nur gelinde bis zum constanten
(rewicht.

Berechnung. Ng: Na(l = #: N.

Bemerkungen. Natrinmchlorid ist weniger fliichtig als Kalinm-
chlorid; doch ist anch hierbei ein lingeres Gliihen iiber dem Geblise
zu vermeiden. — Die Bestimmung giebt bei einiger Vorsicht recht

befriedigende Resultate.
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