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Die gewichtsanalytischen Bestimmungen der
wichtigeren Sauren.

Erste Gruppe.

Die Halogenwasserstoffséuren.

Chlorwasserstoff, H1.
Die Bestimmung als Silberchlorid.

Chlorwasserstoff wird als Silberchlorid, AgCi gefillt und
gewogen, Diese Bestimmung i1st ber der .\I|:1].'\'h'.' des Barvumechlorids
bereits behandelt worden. Vel S. 18. In den meisten Chlormetallen
kann das Chlor direct mit Silbernitrat bei Gegenwart von verdiinnter
Salpetersiiure ausgefiillt und bestimmt werden. Bei Vorbandensein
von Blei- oder QQuecksilberverbindungen erhilt man bei directer
Fillung ein blei- resp. quecksilberhaltiges Silberchlorid. Blei wird
durch liingeres Stehenlassen der gelosten Substanz mit Natriumbi-
carbonat in der Kilte ausgefiillt, dann das Chlor im Filtrat vom basi-
schen Bleicarbonat bestimmt. — Quecksilber fillt man in neutraler
Liisung mit Schwefelwasserstoff aus, entfernt im Filtrat von Hqg S den
ttherschiissicen Schwefelwasserstoff durch Einleiten von Kohlensiiure
und f

siiure und ihre Salze beeintrichtigen die Bestimmung der Salzsiiure

t dann die Salzsiiure mit Silbernitrat ans. — Auech Chrom-

mehr oder weniger, indem sich, auch in stark salpetersaurer Lisung
dem Chlorsilber leicht Silberchromat beimengt; in emem solehen
Fall reducirt man die Chromsinre am besten in der Kiilte mit l'illi;_,;l-ll
Tropfen schwefliger Siure, entfernt das Chrom mit Ammoniak oder
Natrinumearbonat in der Siedehitze und fillt im Filtrat vom Chrom-

hydroxyd das Chlor in salpetersaurer Losung mit Silbernitrat aus.

Berechnung. Vel 8. 19.
Bemerkungen. Erhitzft man die Lisung eines Chlormetalls

mif iiberschiissiger verdiinnter Salpetersiiure, so kann Chlorwasser-
stoff entweichen und dadurch ein Verlust eintreten. Um dies zn

vermeiden, fillt man die Chloridlésung zuniichst mit Silbernitrat
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vollstiindig aus, siiuert mit verdiinnter Salpetersiiure an und kocht
erst dann auf. Ueberschiissige verdiinnte Salpetersiiure beeintriichtigt

die Bestimmung nicht, da sich Silberchlorid hierbei nicht lost,

Bromwasserstoff, H B

Die Bestimmung; als Silberbromid.
Ueshur asbeispiel: K Br.

Bromwasserstoff wird als Silberbromid, AgBr gewogen.

Man versetzt die Lisune von efwa 0.6 g Substanz, die vor dem

Abwiigen bei 100° gut aussetrocknet werden muss, mit Silbernitrat
im Ueberschuss, dann mit 20 bis 30 Tropfen verdiinnter Salpeter

siure und kocht unter fleissicem Up

nrithren auf. Der Niederschlag
von Bromsilber wird durel ifteres Decantiren mit heissemm Wasser
s0 lange ausgewaschen, bhis das Waschwasser mit Salzsiiure kaum
eme Triibung mehr giebt, bei 100° getrocknet, dann mdaglichst voll-
stiindig vom Filter losgelost und in eine Uhrschale gebracht; das
Filter wird fiir sich im Porcellantiegel verbrannt und die Asche,
welche stets reducirtes Silber enthiilt, zuerst mit einigen Tripfchen
cone. Salpetersiiure vorsichtig abgeraucht, dann mit 2 bis 3 Tropten
Bromwasserstoffsiiure vollstiindig zur Trockne gehracht; erst jetst
bringt man den Niederschlag in den Tiegel und erhitzt bis zum
Schmelzen des Bromsilbers,

Berechnung, Br: AgBr X N

Jodwasserstoft, 1.1
Jodwasserstoff wird gewogen
1. als Silberjodid Agd.

2. , Palladiumjodiir PdeJs.

1. Die Bestimmung als Silberjodid.
l'--|.l|:.-__--|.o-f:—|-i-_f: OdJs.
Diese Bestimmung wird in gleicher Weise ausgefiithrt wie die
des Chlorwasserstoffs als Chlorsilber. Da Jodsilber durch gliihende
Kohle nicht reducirt wird, so ist ein Behandeln der Filterasche
mit Salpetersiiure und Jodwasserstoff nicht nithig. Das getrocknete

Jodsilber wird miglichst vollstiindic vom Filter genommen, das

Filter fiir sich im gewogenen [)ill'e'l'“:lm[l'§4<'] verbrannt, dann das




Jodsilber zugefiigt und so lange iiber der einfachen Flamme erhitzt,
bis es gerade geschmolzen ist.

Berechnung., J: AgJ=a: N.

2. Die Bestimmung als Palladiumjodiir.

Man versetzt die Lisung der Substanz mit einigen Tropfen ver-
diinnter Salzsiiure und Palladiumechloriirlésung in geringem Ueber-
schusse und lisst 2 Tage an einem warmen Orte stehen; der braun-
schwarze Niederschlag von Palladiumjodiir Pd.J, wird auf einem
gewogenen Filter gesammelt, mit warmem Wasser ausgewaschen, bei
100° gefrocknet und nach dem Erkalten im Exsiceator gewogen.

Berechnung. 2J: PdJ, =ax: N.

Bemerkung. Palladiumjodiir ist unloslich in Wasser, ver-
diinnter Salz- oder Salpetersiiure, aber loslich in Ammoniak. Diese
Bestimmung wird meist nur dann ausgefiithrt, wenn man Jodwasser
stoff neben Brom- oder Brom- und Chlorwasserstoff zu bhe-

stimmen hat.

Zweite Gruppe.
Schwefelsaure, Schweflige Saure, Schwefelwasserstoff,

Chromséure.

Schweftelsiure, S0, H..
Die Bestimmung als Baryumsulfat.

Schwefelsiiure wird als Baryumsulfat gefillt und gewogen,
Diese Bestimmung ist unter Magnesiumsulfat S, 21 bereits beschrieben.
Bemerkungen, Die Schwefelsiure kann in fast allen Sul-
faten bei Gegenwart von verdiinnter Salzsiiure mit Chlorbaryum
direct gefiillt werden: bei Vorhandensein von Eisen, Chrom oder
Aluminium ist die directe Fiillung nieht zuliissig, da man sonst ein
Baryumsulfat erhiilt, welches mit diesen Metallen mehr oder weniger
verunreinigt ist; KEisen, eventuell nach vorausgegangener Uxydation
mit rauchender Salpetersiiure, sowie Chrom und Aluminium fillf
man zuerst mit Ammoniak aus und bestimmt 1m Filtrat die Sehwefel-
siiure, indem man auf ein kleines Volum eimdampft, mit Salzsiurve

ansfiuert und mit {iberschiissigem Baryumchlorid versetzt. Ist




Chromsiiure vorhanden, so wird sie zuniichst dureh Erhitzen mit
Alkohol und Salzsiiure reducirt., dann wird mit Ammoniak in
S

der
iedehitze das Chrom entfernt und im Filtrat vomn {'}]]'rl]:lh}'lh‘e'axl\'tl
die Schwefelsiure nach dem Ansiuern mit Salzsfinre durch Chlor-
baryum ausgefillt,

Bei Vorhandensein von freier Salpetersiiure oder salpeter-
sauren Salzen erhilt man ein salpetersiiurehaltiges Baryum-
OBa NO,

sulfat, d. h. eine Doppelverbindung wie z. B. S0 0Ba NO,

1
welche

9

durch Salzsiiure und heisses Wasser nicht zersetzt wird: man wiirde

also in einem solchen Fall zu viel Sehwefelsiiure finden. Dies
wird vermieden, wenn man die betreffende Substanz mit cone. Salz-
saure auf dem Wasserbade zur Trockne ‘.t‘l't!.‘tlll[!]-l} wobel alle
freie und gebundene Salpetersiiure beseitiot wird, den bleibenden
Riickstand in salzsiiurehalticem Wasser aufnimmt

Sc

und erst .|‘ll't.?_T die

wwefelsiiure mit Baryumchlorid ausfillt.
Die in Siiuren unlislichen, bezw. schwer loslichen Sulfate

miissen fiir die Bestimmung der Schwefe

siure zuerst aufgeschlossen
werden, Baryum-, Strontium-, Calciumsulfat werden in einem
Platintiegel mit etwa der vierfachen Menge Kaliumnatrinvmearbonat
zusammengeschmolzen; hierdurch entstehen schwefelsaure Alkalien
und kohlensaure Erden; die Schmelze wird mit Wasser gut aus-
gekocht, das ungeltst gebliebene Carbonat abfiltrirt und der
Niederschlag so lange mit heissem Wasser ausgewaschen, bis das
Waschwasser keine Reaction auf Schwefelsiiure mehr giebt, Filtrat

und Waschwasser, eventuell nach vorausgegangenem KEindampfen,
werden mit Salzsiiure angesivert und mif Chlorbarynm ausgefiillt.
Schweflige Siure, S0, H,.

Die Bestimmung als Baryumsulfat.
Schweflige Stiure, freie wie gebundene, wird nach voraus-
gegangener OUxydation als Baryumsulfat gewogen,

entweder durch 1

Die Oxydation wird
sromwasser oder besser durch bromhaltende
Salzsiiure bewirkt: wiithrend gesiittigtes Bromwasser nur 3°%0 Brom
enthiilt, nimmt cone. Salzsiiure bis zu 13/, Brom auf, Man bringt
zum Zweck der Oxydation die verdiinnte Lisung der schwefligen Siinre
oder des schwefli

sauren Salzes in kleinen Portionen in die Brom

haltende Fliissig die im Ueberschuss vorhanden sein muss, lisst
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einige Stunden stehen, verdampft dann das iiberschiissige Brom und |
fillt die gebildete Schwefelsiiure mit Chlorbaryum aus. I
Jerechnung. 1. SO; gesucht: 50, : S0, Ba=w: V.
2. S0, gesucht: SO, : SOy Ba =& N.

Bemerkungen, Brom wirkt wie fol eflige Siiure ein:

5 Br 4 Hy |0+ SOz Hy=2 HB; + S04 Ha.

-4 o Y - | P
it aul schw

Sehwefelwasserstofl, SH..

a) Freier Schwefelwasserstoff im Schwefelwasserstoffwasser
wird am besten durch Titration mit “j10 Normaljodlésung bestimmt.

Val. die niheren Ancaben auf 5. 156.

Ly In Wasser losliche Qehwefelmetalle oxydirt man mt

Brom und bestimmt die hierbei gebildete Schwefelsiiure. Man bringt

riumizen Kolben bromhaltige Salgsiiure oder starkes

:n kleinen Portionen zufliessen, so dass

in einen ge

Schwefelmetall

Bromwasser und lisst die |_i'|-||]:.-_f des hetreffenden

der voriibergehend aus-

geschiedene Schwefel wieder gelost ist, ehe man emne neue Portion
der Liosung zugiebt, Nach beendigter (Oxydation wird der Inhalt
des Kolbens etwas eingedampft und die eebildete Schwefelsiiure mit
Baryumehlorid in der Siedehitze ausgefillt.

1111
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s

¢) In Wasser unlésliche Schwefelmetalle werden ab
entstandene Schwefelsiiure zu bestimmen. Die
Zusammen-

nassem Wege be-

oxydirt, um dann die
Oxydation kann sowohl auf trocknem Wege durch
schmelzen mit einem Oxydationsmittel, als auf
werkstellict werden, Es werden die folgenden Methoden empfohlen

und angewandt,

1. Zusammenschmelzen mit Salpeter Soda.
9. Schmelze mit chlorsaurem Kalium A Soda Koch-

salz.
3. Brhitzen im trocknen Chlorstrom.
4. Erhitzen mit Konigswasser,
Oxydation durch rauchende Salpetersiure.
Oxvdation durch bromhaltige Salzsiure.
7. H_\_\ci:lliu]l durch H:ii]”:'l"l'.‘*'ill.]l'i_' {COnc. oder ]':liil'iil‘flil{.‘I

chlorsaures Kalium.

8. Oxydation durch Chlorgas bei (Gegenwart von Kalilauge
i!t der Wiirme.
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Von diesen Methoden, welche in den schon frither erwiihnten
Handbiichern der analytischen Chemie ausfiihrlich behandelt sind.
kann ich nach meinen Erfahrungen besonders zwei empfehlen, nimlich
Verfahren 7: Erhitzen mit Kaliumchlorat und cone. Salpeter-

siiure und Schmelzmethode 2 mit Kaliumehlorat Soda.

Uebungsbeispiel: Hyg S.

1. Man bringt etwa 1 ¢ Substanz in einen geriiumigen Erlen-
meyerkolben, fiigt wenig chlorsaures Kalium und 10 bis 15 cem
starke Salpetersiiure dazu, die man vorher mit wenig rauchender
Salpetersiiure versetzt hat; dann erhitzt man den Kolben auf dem
Wasserbad oder der Asbestplatte und triigt portionsweise kleine
Mengen (etwa je 1 g) Kaliumehlorat in die heisse Fliissigkeit ein:
hierbei findet jedesmal eine ziemlich heftige Reaction statt. indem
reichlich braunrothe Il."illjglflt" entwickelt werden. Man fihrt mit dem
Erhitzen und Eintragen von chlorsaurem Kalium so lange fort, bis
ev. nach dem Verdiinnen mit Wasser eine klare Lisung entstanden
ist. Wenn man richtig arbeitet, so scheidet sich hierbei keine Spur
Schwefel aus. Den Inhalt des Kolbens verdampft man in einer
Porcellanschale anf dem Wasserbade zur Trockne. raucht zur voll-
stiindigen Verjagung der Salpetersiiure nochmals mit cone. Salzsiure
ab und fillt aus der Lésung des erhaltenen Verdampfungsriickstandes
in salzsilurehalticem Wasser die gebildete Schwefelsiiure in der Siede-
hitze mit Baryumchlorid aus.

2. Die Schmelzmethode mit Kaliumehlorat und Sods
leistet besonders bei der Bestimmung des Schwefels in den natiir-
lich vorkommenden Schwefelmetallen gute Dienste. Verel, die
niiheren Angaben hieriiber unter Schwefelkies S. 113.

Chromsiinre, Cr(O,H,, bezw. (r0,.

Die Chromsiiure wird gewogsen

1. als Chromoxyd Cr.0,,

2. , Bleichromat (v0;P0.

Beide Bestimmungsmethoden sind schon frither, 8. 44, be-
handelt worden.

Berechnung, 1. 2 0r0;: Cr.0, Y,

d. Gl fl;'f’;;’”h



Dritte Gruppe.

Salpetersaure, Phosphorsdure, Arsensaure.

Salpetersiiure, N, H.
1. Gewichtsanalytisch kann die Salpetersiiure nur ausnahms-

weise bestimmt werden. Im Kali- und Natronsalpeter, sowig 1n

den Nitraten der Erdalkalimetalle kann die Salpetersiiure du
(ilithen mit Kieselsiureanhydrid aus dem hierbei stattiindenden

Gewichtsverlust, der durch das entweichende .“\'.L]|s-:-i\-1'~5ii||'-;||:}|'~-i1'ici

(hez. 2 N()s () bhedinet ist, ermittelt werden.
i“‘i\.'\;l L J'-_';_!lz"a |\-il"‘-!"j"'\.:i|||.'|'.'-I|E|.'\l]ll!'i. "l'zli‘htll durch (zliihen

von gelallter und gut ansrewaschener Kieselsiure, werden im Platin

ieeel ausgeglitht und nach dem Erkalten gewogen; dann bringt man
betreffende Substanz (0,5 g) in den Tiegel, wiegt,

die mischt moghehst

gelinde bis zum constanten (ve-

gut und gliiht etwa '/2 Stunde lang
wicht. Der Gewichtsverlust, der nach dem Glithen eintritt, ergiebt
Iilil' _\i1'1::|~ |‘[|_-~: -“‘;'ig_l']{\I-:i:|:l-r|lll\_‘.-:.-. N ()2

9 NOs K Si0)s Naf): S0, K.

Qulfate und Chloride werden durch Kieselsinrea

wenigstens bei gelindem Gilithen nicht zersetzt; dieselben

mch dieser Methode

der Bestimmung der Salpetersiinre

somit bei
zugegen sein.

2. Die pgasomet rische Methode von »SCHULZ -TIEMANN.
\\.i'r-.:. die E.:"ulilt_f. elnes Sc1||'-I'l-':'.\\.':‘-L]'l'I'.
freie Salzsiiure enthilt, lingere Zeit g kocht,

| NO redueirt:

so wird die “":Ii|n'I|-I'“:'-.I1I'I‘ vollstiindig zu Stickoxyd

Eisenchloriirlosung, die

9 \'.-'JI, H it Felll, & HC 2 Fe 2l ',"._. 2101 ,l'__

Qehliesst man bei diesem Versuche die Luft vollkommen aus, s
entweicht die ganze Menge des _'_'_:il:_:i:i.: ."\'I'.|'|;I|\_'\'-:- und kann

imd oEessel

dann iiber ausgekochte Natronlauge anfoe fangen u

werden. Anf dieses Verhalten der salpetersauren Salze gegen Hisen

chloriic haben Scnunze-Tieasaxx ihre Methode der
hestimmung f_'"""l'i:t'.:'lf'l_ Dieselbe giebt be: einiger Uebung rec Iit

ate,



Apparat. A ist ein starkwandiges Rundkélbehen von 150 his
200 ccm Inhalt, welches mit einem zwei Mal durchbohrten Gummi-
stopfen verschlossen ist: durch die eing Oeffnung eeht die geborens
(zlasrohre ale, deren inneres Ende g zu einer feinen Spitze aus-
gezogen ist und etwa 2 em unterhalb des Stopfens endigt. Die

zweite Rohre ¢ { g schneidet oy

au mit der unteren Fliche des

Stopfens

b. Beide Glasrihren sind dureh starke Gummischlinche,

die mt Quetschhiihnen oder besser Klemmschrauben verschliesshar

fi

sind, mit den Rohren ¢d und ¢k verbunden: das gebogene Ende

von gh 1st mit einem Kautsechukschlauch liberzogen., [ 1st eine
Natron-

ist und (' eine in 'io cem getheilte, mit derselb

(zlasschale, die zu etwa It ausgekochter, 10%0

21l

cefiillte Messrihre.

Ausfiihrung, Man brinet in die

sschale und die Mess

rihre die i|||_‘\'_'t'J-_‘.l|'||‘-_l' _\\-:Lll'(.‘rll.'li | Gist .'.']‘-ill.'II:Ii 0.1 bis U, E der

betreffenden Substanz in etwa 100 cem destillirtem Wasser in

dem Rundkélbehen A ant, I

It elnl

Minuten und presst dann

den Gummischlaneh hei g mit dem Finger zusammen: steigt hierhei

die Natronlauge sofort in die Hohe und {fiillt die Glasréhre und

den Schlauch bis zu der @ing iickten Stelle vollsti

die Luft ausgetriehen, und man schliesst alsdann den (Quetschhahn




G
von g. Man kocht weiter, bis ungefiihr noch 10 cem Fliissigkeit
im Rundkélbehen vorhanden sind; das Ende der Rihre o lisst man

2kochtes Wasser eintauchen, das sich in einem Becher-

In  ausg
glischen befindet; hierauf nimmt man den Brenner vom Rund-
kilbchen weg, schliesst die Klemmschraube bei ¢ sofort, indem man
gleichzeitig in die Glasrdhre d von dem ausgekochten Wasser auf-
sangen lisst; alsdann taucht man diese Rihre in ein Becherglischen,
das ungefihr 15 cem Eisenchloriirlosung enthilt und offnet nach
9 bis 3 Minuten, wenn niimlich ein Vacuum entstanden ist, was an
dem Zusammendriicken der Schliiuche bei ¢ und gy zu erkennen ist, die
Klemmschraube bei ¢, um diese Lisung in das Siedektlbehen fliessen

s lassen. Die Eisenchloriirlosung, die sich noch in den Glasrihren
befindet. entfernt man vollstindig in der Weise, dass man zwel Mal je

5 cem ausgekochte verdiinnte Salzsiiure nachtliessen liisst. Dann schliesst
man die Klemmschraube und erhitzt die Fliissiglkeit 1m Rundkolbehen A

so lange, bis ein Ueberdruck im Gefilss vorhanden ist, was daran

zu erkennen ist, dass sich die Gummischliiuche aufblihen. Jetzt

ersetzt man den Quetsehhaln bei ¢ durch Daumen und Zeigefinger und
liisst das Stickoxyd, sobald der innere Druck stiircker wird, in die
Messrohre iibersteigen. Gegen Ende der Operation erhitzt man
stiirker und zwar so lange, bis sich das Gasvolum in der Messrihre
nicht mehr vermehrt. Es kommt hiiufig vor, dass im Verlaufe des
Versuchs die Entwicklung von Stickoxyd aufhért, obschon die dunkle
Farbe der Eisenchloriirchloridlosung auf das Vorhandensein von
NO in der Losung hindeutet. Durch einen kleinen Kunstgriff kann
aus dieser Lisung das Stickoxyd ohne Schwierigkeit vollstiindig ans-
zetrieben werden; man unterbricht néimlich die Operation, wenn nur
noch spiirlich Gas entbunden wird, indem man den Quetschhalm
aufsetzt. die Flamme entfernt und den Kolben etwas abkiihlen liisst.
Durch Verringerung des Druckes im Inneren des Kolbens wird jetzt
das in der Fliissigkeit noch geltste Stickoxvd frei, und durch erneutes
Rrhitzen kann das entbundene Gas in die Messrihre iibergefiilirt

ist es nothig, diesen Kunstgrift wieder-

werden. In manchen Filler

holt anzuwenden, bis kein Stickoxyd mehr frei wird. Die Messrohre
brinet man alsdann mit dem Gas in einen weiten Glascylinder,
weleher mit Wasser von der Temperatur der umgebenden Luft ge-
fiillt ist. Das Ueberfithren geschieht mit Hiilfe eines kleinen mit

Natronlange zum Theil :‘-":‘iﬁ'i]ll"l: |'I_;E'l'-.'|lrlfl:-x':ilii|c'||-'i|.~. Nach etwa
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20 Minuten bestimmt man die Temperatur des Wassers im Cylinder,
notirt den Barometerstand und das Volum des Stickoxydgases, in-
dem man die Réhre so einstellt, dass die Fliissigkeit innerhalb und
ausserhalb derselben genau das gleiche Niveau hat. Das Volum des
Stickoxyds ist nach der folgenden Formel auf Normal-Volum um-
zurechnen, Vi (p—s)
ol (1 0.003665 ¢
wobei Vi das abgelesene Volum Stickoxyd, p den Barometerstand
in Mill

0

die Tension des \\-.'I.‘;"\I'E'Itll“Illi.l'h bhei £°,

imetern, ¢ die Temperatur des Wassers i Celsinsgraden und s

ebenfalls in Millimetern aus-
gedriickt, bedeutet. Das nach der aufgestellten Formel erhaltene

Normalvolum ¥, muss mit 0,002414 multiplicirt werden, um das

(zewicht an N,():, enthalten in der abgewogenen Substanzmenge,

finden, Diese Zahl wird durch folgende Berechnung gefunden.

zu fi I
Das Molekulargewicht von NO{(H ) |:|=[J'f£]_'t 30, das -.|II'('5-.'i.“Zd'IL|‘
(rewicht (H = 1) somit 15, I cem H wiegt bei 0° und 760 mm
0,00008958 &3 1 cem N unter denselben Bedingungen 15 < 0,00008958
(0,001344 g,
Nach Proportion
2 N() - _\'.,H_: (.00 1344 :
G = 108
= 0,0024714

wlegt die 1 cem Stickoxydeas v[||~]|]'|'|'|||-r|ti|- Menge N: 0Oz 0,002414 g,

Das Messen der (Gase. An dieser Stelle miogen einige An-
gaben iiber das Messen der Gase Aufnahme finden. Das Volum
der (zase 1st abbiingig von der Temperatur, dem Drucke und
der in ithnen vorhandenen Feuchtigkeit, Das Volum der trockenen
(xase, beli 760 mm Druck und 0° wird als Normalvolum an-
genommen. Hat man ein Gas unter anderen “{'l|f[l,ﬂ"—|!|_‘_{i']1 gemessen,
so muss es fiir die Berechnung auf das Normalvolum reducirt
werden.

Nach dem Gesetz von Boyre-Mariorre sind die Volumina
der Gase dem Drucke umgekehrt proportional; bezeichnet 77 das
Volum bei dem Druck p und abgelesener Temperatur ¢° (in ,Queck-
silbermillimetern®), so betrigt sein Volum ¥ her 760 mm Druck:
r-l' ll[Jl

V':V=760:p; hieraus V -
Y66
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dieses ist also das Volum des Gases bei 760 mm Druck und der
abgelesenen Temperatur ¢°
Nach dem (Gesetze von Gav-Liussac dehnen sich alle (ase

proportional der Temperatur aus. Der Ausdehnunescoefficient der

Gas bei 0" das Volum 7 hat,

Aot 0,003665; wenn also «

(Gase bet

so 1st sein Volum bel 1° 1.003665, her 6% 7 4+ @ (0.003665 und

bei " 1 4 00053665 {. Bezeichnet Vs das Volum bei 0" und 760 mm

]:iLTl'lEHl-ru-'l'\i:m.L J”I]:I“G \.-H]I!I;l ]Hj-i ll"l' :|||-,:!']i'-'~|-rll'l: | l o
i und demselben Barometerstand, so hesteht die Relation
V Vo 4+ Vo ,00536G05 ¢ Vo (I 0,003665

I
! 0.003665

hieraus Fa
setzt man in diese GGleichung den nach dem Boyrne-MArioTTE schen

SO Tesultirt:

(zesetze fiir V gefundenen Werth

: Vep
V7, !

Tho (1 0003665 )
Ferner wird das Gasvolum durch die keit vergrissert,
da die Spannkraft der Wasserdimpfe dem Atmosphiirendrn nt-
l'_,[i';_\"-'.‘li‘-il':-.". .\I.‘.—Il ||:1| :|].\-1 ti]l- _“:.||::}:I||;:':|':'I des ‘l\.'u-:'\‘\'-l']':l.‘ill'.‘!l|.l'- S YO

dem Druck p abzuziehen und kommt dadurch zu der obigen (Glei-
chung, nach welcher gerechnet wird.
['ii' I!"'l!l‘\i(:lll' |||’.“- \\I-'d.‘f"".'li':ll-c'l:l|5i\=”\ I|r'i '\"'I'.‘~"|:-I":."[I"?I .l‘!'“!l"'il;'l‘-lzl"ll

lle S. 226 zu find

ist aus der Tal

ch PrrLouvzg,

Die Bestimmungsmethoden der Salpeter:

Urnson und TroMmMsporr sind maassanalytische und in dem be-

treffenden Theil des Buches hehandelt.

Phosphorsiure, PO, H,.
1

>} . 19 . - | + 4 1 | . I
Phosphorsiure wird fast ausschliesslich

pyrophosphat F,0.My, gewogen. Liegt frei

oder ein Alkalisalz derselben vor. so kann die

mung mit Magnesiamischung ausgefiihrt werden.

1. Directe Bestimmung als Magnesiumpyrophosphat.

POy Nag H 12 Ha ().

Uebungsbeispiel: Dinatrim
Man laost etwa 0.5 ¢ S

eing klare, frisch bereitete "|I|ilf.'_!Il'."'-i'l|5.Ii‘~l'i|:.|l|_'_', in geringem Ueber

bhstanz in emnigen cem Wasser auf, Higt




schusse hinzu, rithrt mit dem Glasstab um, ohne die Glaswand zu

iren und lisst im bedeckten Becherglase 12 bis 24 Stunden

lang kalt stehen. Den Niedersch

1g der phosphorsauren Ammoniak-

Magnesia bringt man auf ein Filter, wiischt mit verdiinntem Ammoniak

aus, trocknet und gliht, wie dies auf S, 20 bereits angegeben ist.

Berechnung. 2 Po, : P Os Mg s N

Hiiutig berechnet man die Phosphorsiiure noch als P.0;; dann

eilt die [’]-“!p.:'rlu.‘ll
P05 : Py0; My, =2 : N,

Bemerkungen. Da die phosphorsaure Ammoniak-Magnesia
in Wasser, auch ammoniakhaltigem, nicht ganz unléslich ist, so muss

die Phosphorsiiure aus nicht zu verdiinnter Lijsung g

illt werden:
anderentalls hat man eine solche Lésune vor der Fillune auf ein

I-.;"ilil"i ‘\li’ll:‘l:l I_'illr".lc‘{.'!!I.;!-.'-l'||. [J:-' |.'||II"-|L|||‘]"-.:|I_||'|' _\||||1|||3|i:L]{ 1\].u'_[

nesia 1st in den Mineralsiia

n und aunch in Essiosiiure léslich.
|",L'.'.:| '.Hl':l.':ljnlrl.n- frele DEUre  muss -]:|||l‘r' mif Ammomak I'.:'ILEI:l|i
sirt werden.
2. Indirecte Bestimmungen.
Ber Gegenwart von Schwermetallen, Erd- und Erdalkali-
metallen kann die Phosphorsiinre nicht direct bestimmt werden.
D Metalle der I. und II. h'I'Hl:l"' werden aus salz- oder sal-

petersaurer Libsung mit Schwefelwasserstoff vollstind

12 bheseltigt: 1n

dem stark eingedampften Filtrat von den gefiillten Schwefelmetallen
Allt, -

mit Salzsiure und Blei mit verdiinnter

wird dann die Phosphorsiiure mit Magnesiamischung auseg

Silber wird zweckm:i

T ] :
Schwetelsaurs ausgelnllt.

Bei der Bestimmung der Phosphorsiiure neben Metallen von

der IIL, IV. und V. Gruppe wird nach einer der drei folgenden

Methoden eearbeitet.

1. Molyl

Tricaleinmphosphat (PO)sCla

Man lést 0,2 bis 0,3 g Substanz in verdiinnter .“*':|§|I|'I|'-“':’
fiigt 200 bis 300 cem Ammoninmmolyhdatlosune hinzu und
digerirt 4 bis 6 Stunden lang an
10 bis 50°, Nach

eine Probe der klaren iiber dem Niederschlag stehenden Fliissiglkeit

warmen Wasserbad bei etwi

m sich  der o abgesetzt hat, wird

mit einer neuen .-\]I':I'_'_I' A mmoniumn

olybdat erwiirmt, um zu sehen,




ob aunch alle Phosphorsiiure ausgefillt ist. Dieser Control-
versuch ist stets auszufithren! Entsteht beil der i."?!l".]"']]‘:'l';lf'
kein gelber xit‘lle'J'm‘hl:l: mehr, so ist alle J’|'|r1_»,]|'|'.-ir.\."{lL1'g' ausgefiallt:
dann filtrirt man den Niederschlag von phosphormolybdiusaurem
Ammonium ab, wiischt mit einer verdiinnten Lisung von Am-
monium-Nitrat (1 : 500) aus und lést denselben in méglichst wenig
heisser Ammoniakfliissigkeit auf, indem man einige Cubikcentimeter
erwirmtes Ammoniak wiederholt auf das Filter giesst, bis de
;.fl'||lt' .\‘;El"il'l"‘-f'h]ilf_{ \'H“.ﬂl.'.";l.-luu -_{.-I.";H; l‘.“‘l: ‘--.'|||]'-'r-5|i'.'31 '.‘.'rt'-‘l das [‘WJ‘H-I'
mit wenig ammoniakhaltigem Wasser gut ausgespiilt und in dem er-
h:

e i
mischung ausgefillt,

Itenen nicht zu verdiinnten Filtrat die Phosphorsiiure mit Magnesia-

Hat man Chrom, Eisen oder Aluminiom neben der Phos-
phorsiure zu bestimmen, so befinden sich diese Metalle im Filtrat des
phosphormolybdiinsauren Ammoninms vor und werden durch Ueher-
siittigen mit Ammoniak als Hydroxyde ausgefillt und nach den
fritheren Angaben bestimmt,

H:H Enn |w|||_'l| <|+']' l}':|=J~.|+|'|u:'.~iii.1|'|‘ Z[U]\. .\[ angan, .\iﬂi\e'i
oder Kobalt zu bestimmen, so versetzt man das Filtrat vom phos
phormolybdiinsauren Ammonium mit iiberschiissigem Ammoniak und
ziemlich viel frisch bereitetem Schwefelammonium und digerirt das

(zanze in lose verschlossener Flasche liingere Zeit auf dem warmen

Wasserbade, his die Fliissigkeit roth-gelb gefiirbt ist. Hierbei wird
die stets vorhandene iiberschiissige Molybdinsiure in liosliches sul-

fithrt, with-

fomolybdinsaures Ammonium, My S; (NH;),, i
rend die betreffenden Metalle in unlisliche Schwefelverbindungen
tiberzehen; die letzteren werden abfiltrirt, mit schwefelammonium
haltigem Wasser ausgewaschen, in heisser Salzsiiure oder in Konigs-
wasser gelost, und in den so erhaltenen Lisungen die betreffenden
Metalle nach den friitheren Angaben bestimmt.

2, Methode. I‘:ll'.':l'l'llli.'il'_f der [J|||'-_-|||-.r1|'-ji|:|'|- als dtanni
phosphat. In einer Portion der Substanz fillt man nach den obiger
.\}:_-_'.:||||'|,- IJIi[ _\]I]]IJ”IIilil{ll]lllll‘.:'Jtlil] \]in' |':‘|n-|l||||]'n:'i‘.ll'n' aus |;|||i he-
stimmt sie als Magnesium-Pyrophosphat. 1In einer zweiten Portion

der urspriinglichen Substanz entfernt man mit metallischem Zinn

und starker Salpetersiiure die Phosphorsiure als Stanniphosphat

(POg e Sny und bestimmt im Filtrat des hierbei erhaltenen Nieder-

schlags die an Phosphorsiure gebunden gewesenen Metalle. Zu dem




Ziweck 16st man das betreffende Phosphat in cone. Salpetersiure auf,
fligt ziemlich viel, mé&glichst reines metallisches Zinn hinzu
und digerirt unter ofterem Umschiitteln 5 bis 6 Stunden auf dem
Wasserbade, d. h. so lange, bis sich der Niederschlag vollig ab-
gesetzt hat. Die klare Fliissigkeit giesst man durch ein Filter und

wiischt den Niederschlag durch Decantiren mit heissem Wasser

gut aus. In dem erh

ltenen Filtrat bestimmt man das urspriing-

lich an Phosphorsiiure gebunden gewesene Metall. — Diese und
die ik'h'_'.fl'hlil' Methode werden besonders dann ;IJL_'.:-."l"'."arl\'iI. wenn
Caleinm, Magnesium, Strontium oder Baryum neben Phos-
phorsiinre zu bestimmen sind.

3. Methode. Entfernung der Phosphorsiure als Ferri-
phosphat. Man lést die Substanz in wenige kalter verdiinnter
Salpetersiiure auf, fiigt ziemlich viel Natriumacetatlésung hinzu.
dann Eisenchlorid im Ueberschuss und kocht so lange, bis die
iiber dem Niederschlag stehende Fliissigkeit farblos geworden ist.
Der Niederschlag wird abfiltrict, mit kochendem Wasser saus.
gewaschen und zur Bestimmung der Phosphorsiiure in wenig heisser
verdiinnter Salpetersiure gelost, was durch wiederholtes A ufeiessed
der Siure auf das Filter geschehien kann, welches zuletzt mit heissem
Wasser sorgfiltig ansgewaschen wird. Tn der erhaltenen salpetersauren
Lisung bestimmt man die Phosphorsiiure nach der Molybdatmethode.

[n der vom basischen Ferriphosphat abfiltrirten Fliissigkeit

wird das an Phosphorsiiure gebunden gewesene Erdalkalimetall be-

stimmt, Baryum wird direct mit Schwefelsiinre AUS Stron-

tinm und Calcium werden nach dem Eindampfen auf ein kleines

Volumen mit Alkohol und Sehwetelsiiure als Sulfate I:fu-L;F'r',‘it'ﬁt'||]:l,‘-’"]L.
Zuar ]’ll"\:“:JIJHI![II‘_.' des .11-5.'1_;'1i1-<jllil|\' wird das erhaltene Filtrat anf
etwa 30 cem emgedampft, dann mit Salmiak, iiberschiissigem Ammo
niak und Natriumphosphat versetzt. Caleium kann auch als

Oxalat gefiillt werden,

3. Die Bestimmung der Alkalimetalle neben Phosphorsédure.
[n einer Portion bestimmt man die Phosphorsiiure durch directe
Fillung mit Magnesiamischung, In einer zweiten Portion ent
fernt man die Phosphorsiiure mit Zinn und starker Salpetersiiure
das Alkali-

metall als Sulfat, indem man eindamptt, den Riickstand mit einigen

und bestimmt im Filtrat des erhaltenen Niedersc




Tropfen Schwefelsiiure in einer gewogenen Platinschale abraneht und
bis zur Gewichtsconstanz gliiht.
Die |'E||l~=]1|'|'|]'.~':'iill'r' kann auch mit iiberschiissigem Bleiessig

vollstindig ausgefiillt werden; im Filtrat vom Bleiphosphat entfernt

man das in Losung befindliche Blei mit Schwefelwasserstofi, filtrirt
ab, dampft das Filtrat ein und bestimmt das Alkalimetall als Chlo

rid oder Sulfat.

Arsenige Siure und Arsensiure.
Arsenige Siure wird, falls die Bestimmung iberhaupt zu-
ist., als Arsentrisulfid 4s,S; gewogen, — Arsensiure

|| und als

10851

wird als Masnesium-Ammoninmarseniat

Magnesinmpyroarseniat ds,0; Mg, gewogen. Vgl. 5. 37.

Vierte Gruppe.
Kohlensdure, Kieselsiure.

Kohlensiure, ', 44.

n Gewi

Die Kohlensiiure in ihren Salzen kann durch d

n fiir sich oder mit Boraxglas, sowie

verlust, der beim Gliih
der Zersetzung mit Siuren entsteht, bestimmt werden. Man kann
aber auch die Gewichtszunahme von Absorptionsapparaten, in
welche man die bei der Zersetzung der Carbonate frei werdende

Kohlensiiure einleitet., bestimmen.

1. Die Bestimmung der Kohlensiure durch Glithen der Carbonate
fiir sich.

§

Mit Ausnahme der Alkalicarbonate und des Baryumearbonates

werden die kohlensauren Salze beim Erhitzen mu
leicht zersetzt und zwar die neutralen Salze in Kohlendioxyd und

Metalloxvd, die basischen Salze in diese Stoffe und Wasser. Ent

hiilt das betreffende Carbonat ausser Kohlensinre keine an

heim Gliithen fiichtize Stoffe, so erhitzt man eine abgewogene Menge

' : . s, 8 24 : e
desselben im gewogenen Platintiegel, event. iiber dem (Geblise so
4

lance, bis ein constantes Gewicht erreicht ist. Der

verlust, der nach dem Glithen eingetreten ist, ergiel

Menge der Kohlensiure ('()..




2. Die Bestimmung der Kohlenséiure durch Glithen mit Boraxglas.
Geschmolzenes Boraxglas zersetzt alle kohlensauren Salze unter

Freiwerden von Kohlensiiure und Bildung von metaborsauren

(0. B0 Na. oG (B0s).Ca 2 BO;Na.

Diese Bestimmung kann nur dann ausgefiibrt werden, wenn

ausser Carbon:

keine anderen Stoffe zugegen sind, welche durch

Boraxglas in der Gliihhitze veriindert werden: also bei Abwesenheit

von salpetersauren, schwefelsauren, schweflicsauren Salzen ete.

Man bringt in einen Platintiegel ziemlich viel Borax, erhitzt

Anfangs gelinde, s

dter stirker iiber der einfachen Bunsenflamme,

bis keine (Gasblasen mehr aufsteicen und der Borax zu einer klaren

durchsichtigen Masse zusammengeschmolzen ist: nach dem Erkalten

wiigt man den T ; hierauf erhitzt man wiederum etwa 10 Mi-

wieder den erkalteten Tiegel, Falls die beiden

nuten lang und w

Wiizungen nicht ereinstimmen, i1st noch ein drittes hezw. viertes

Mal zu glithen, d. h, so lange bis Gewichtsconstanz erreicht ist.

Fin Glithen iiber dem Geblise ist nicht 2

issiz, weil sich sonst

Bortrioxyd Bos O, vertliichtigen wiirde. Ist Gewichtsconstanyz er-
reicht, so bringt man das glas nochmals zum Schmelzen, fiiot
(L6 bis 1 g der Substanz dazu und erhitzt wiederum bis zum con-

stanten rewicht., Der erhaltene Gewichtsverlust ergiebt aunch hierhei

die Menge der

8. Die Bestimmung der Kohlensiure im Apparat von
Will-F

resenius,
Das kohlensaure Salz wird in einem hesonderen Apparat mit

verdiinnter Scl

fel- oder Salpetersiure zersetzt und zwar so tlass

die hierbei 1 werdende Kohlensiiure vor dem Entweichen aus

Der (Gewichtsverlust des _\;J-II:II'.'Il"?‘*

't die Men

len Kohlensiiure an. Bei Carbonaten. welche lisliche

dem Apparat getrocknet “wird.

nach der Zersetzung des kohlensauren Salzes zei

og l||'_!'

verwendet man als Zersetzungssiurve verdiinnte, etwa

L5 procentige Schwefelsiiure, bei Barvam . Caleium. Strontiumearbonat

aber verdiinnte

ersiture von derselben Stiirke. - Von den

en zu diesem

der nebenan abeeblldete _-||\ |||'_-!I,';|'|:|I;I:' erwiesen.

V¢ :k construirten Apparaten hat sich besonders




In das Gefiss e bringt man die betreffende Substanz (etwa 1 g),
ilt die Zersetzungs-

die mit wenig Wasser angeschiittelt wird; b enthi
siure (verdiinnte SO, H, oder NOy H) und ¢

71 )\ bis zu der anzedeuteten Stelle reine conc,

( ) : Schwefelsiiure znm Trocknen der entweich
/.'.' ’ ' den Kohlensiiure. Die Substanz wird fiir sich
( ) \i[ gewogen, ferner der ganze fiir den Versuch .
ST 7~ fertig cestellte Apparat, also Apparat 4 Sub-
stanz Wasser Zersetzungs- Trocken-

siure. Man Lisst die Siure aus b tropfen
weise in das Gefiss a einfliessen, so dass emne

nur lanesame (Gasentwicklung erfolgt; ist die

Zersetzung beendet und alle Siure im (etiiss a,
so schliesst man den Hahnen und erwiirmt den

Apparat auf einer Asbestplatte auf etwa 40

bis 609: dann befestiet man am oberen Theil
von ¢ einen (Guminischlanch, tffnet den Hahnen

und saugt lingere Zeit emen missigen Luft

strom durch den Apparat, um die Kohlensiiure vollstiindig auszutrei-
ben. Nach vollstindigem Erkalten wird der Apparat zuriickgewogen.

Es empfiehlt sich, den Apparat ein zweites Mal zn erwirmen, noch

mals Luft durchzusaugen und abermals zu wigen, d. h, bis zm

Diese Methode giebt nur bel sorglitltig

(Gewichtsconstanz.

Arbeiten ein befriedigendes Resultat,

4. Die Bestimmung der Kohlensédure nach der Absorptionsmethode.

Nach diesem Verfahren wird das kohlensaure Salz mit ver-

diinnter Schwefel- oder Salzsiiure zerlegt und die entweichende ge-
trocknete Kohlensiure in einem gewogenen Kaliappara aufeefangen
und gewogen, Bei Carbonaten, deren !_-1'.':.-||1'-'i"|:!-||-i-- Sulfate 1n
Wasser lgslich sind, nimmt man zur Zerlegung verdiinnte Schwefel

1

1=, |“.i~'|'||H|>;!ll|; auch bel

siure. so bel Magnesit, Zinkspath, Mang:
iure vom Dolomit und Kalkspath kann

der Bestimmuneg der Kohlens

man verdiinnte Schwefelsiiure anwenden. Witherit und Strontia
serlegt man mit verdiinnter Salzsiiure. Man beniitat fiir diesen Ver-

such den nebenan abgebildeten Apparat. a ist ein zur Zersetzung

des Carbonates dienender (laskolben von etwa 300 ccm Inhalt; die

Kugelrihre b, welche zur Condensation von iibergehendem Wasser-




dampf dient, ist an ihrem unteren Ende schriig abgeschnitten;
[U-rohren ¢, d und ¢ sind etwa 17 em lang und dienen zur Be-

freinng der Kohlensinre von Wasserdampf und Salzsiiure; ¢ ist nur

mit wenig, d aber vollstindig mit Chlorealeiumstiickchen angefiillt,

st mit Bimsteinstiickchen beschickt, welche man vorher mit einer

en Kupfervitriollisung gekocht und hierauf im Luftbad bei
250 his 300 _=_{—:-'.|nc"i..[||-i hat: dieselben dienen zur _-\]rm-.lg\‘:illl,- ither-

Salzsiure: diese Rihre fillt natiirlich weg, wenn man
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verdiinnte Schwefelsiiure zur Fersetzung verwendet, Die klemnere

Raéhre { enthilt wieder Chlorealeium. Zur Aufnahme der Kohlensiiure

De 15t 1n 8

dient der Kaliapparat g mit dem Kaliréhrchen; dersel

ilauge eefiillt und das Rohrehien mit Kali-

unteren Theil mit conec. Ka
stiickchen. Beide sind zusammen vor dem Versuch genau zu wiigen,
Um von dem !‘{:l|L!I{1§5.'il'::1 etwa von aussen zutretende Kohlensiiure

und Wasserdimpfe abzuhalten, ist derselbe noch mit der U-rdhre /

zugewendeter Schenkel Chl

verbunden, deren innerer dem Appar
Da das kiufliche

calcinmstiicke, der iiussere Natronkalk en

Chlorealeinm fast immer iitzkalkhaltig ist und in Folge dessen

Kohlensiure aufnimmt, so hat man zur Ueberfiihrung des Aetz
kalks in Caleciumearbonat dureh die Chlorealeiumriobhren efwa eine
Stunde lang Kohlensiiure durchzuleiten, dann zur

dieser etwa 10 Minuten lang TLuft. Ehe man den

fithrt, hat man sich davon zu iiberzeugen, dass der

vollkommen dicht ist, indem man den Quetschhahn ¢ scl
dureh Saugen an dem Schlauchende &, am besten mit Hiilfe der
Wasserstralilluftpumpe die Luft in dem Apparat verdiinnt. - Schliesst

der Apparat dicht, so dauent das Durchstreichen von Lauft nur ganz

uch geeignet

kurze Zeit. Der Apparat ist dann fiir den Ver

Man bringt mn den Kolben & 1 bis 2 &« der fein zerriehenen sSub

iesst den ‘.L:'Ill-i.-\'.';'lil.':i.:l und giesst

in den oberen Theil der Trichterrihre die Xersetzungssiure. Man

tffnet alsdann den [L'1|=-1--"!|||:l|'-"l g0 weit, dass die Siure tropfeny

in den Kolben einfliesst und die Gasentwicklung eine nur miissige ist.

[st keine Einwirkune der Siure auf die Substanz mehr wahrzunehmen,

¢0 nimmt man die obere Trichterrtihre weg, verbindet den unts
derselben mit einer Natronkalkrihre oder einem sog, ., Kalithurm* !
und sauet nun mit der \\l.'l*".:'!':ﬂiI':'i.‘:llll:l.|'l' einen langsamen

at, indem man gl

den App:

Strom Luft durch

kluneskolben fast zum Sieden erhitzt. Nach 10 bis 15

YOI l i
.'\ll'l':i:'«l: 15t .':”'- Kohlensiiure in den |\:.'-.|J:|||;J;.'.';|i_ 'ii.---:“'_---"i 1rE, =|"I'

1

nach dem Erkalten zuriickeewogen wird, Die (Gewichtszunahme des

selben driickt die Menge der absorbierten Kohlensiinre aus. Diese
Methode giebt bei exactem Arbeiten recht befriedigende Resultats




0. Die Bestimmung von Kohlensiure und Wasser in basischen
Carbonaten.
Betepiele : Malachit, Kupferlasur, Bleiweiss,

Hat man in basischen Carbonaten nur die Kohlensiure zu be-
stimmen, so kann dies mit Hiilfe des Apparates von WILL-FRESENIUS
|..[l-}' Iiil:'l'l| die .'\|l“f'!'|?lj'?[I‘IIEI'|EIII[EI' _L:'t'&t'l:ll'::II'.'I. |II|I'!'I'=.\iI'E auch r]l-l'
Wassergehalt, so hat man zu glithen und das hierbei frei werdende
Wasser in einer gewogenen Chlorealciumrihre, die entstandene

Kohlensiure im gewogenen Kaliappa aufzufancen:

O - OFH
() d Ol () "B all)
(OCw - OH ! ¢ ”-

Malachit.
E.". e o i1 " |- § OTEH 1 E‘. 1 etttz o 317 ¥ e 3 |--|.
(Ane etwa 4,0 1 jange zul ajonetispitze ausgezogent vall-

lasréhre wird gut ausgetrocknet, indem man durch Schwefel-

siure und Chlorealcium getrocknete Luft durchsaugt bezw. dnreh-
presst uncl '_‘!t";l'||fl.-i‘.i_'_f die Rihre im \r-l'l']Il'l'.‘l]_]l[II'_'..‘\I.=|.-'1| |-J'||i]xl; dann
schmilzt man rasch die Spitze vom Bajonett zu. verschliesst die

Rihre mit einem Stopfen, der ein mit Chlorcalcium eefiilltes Rohr

0Ll

1

riict und liisst "-II”“E.'.II_'IH:'_' erkalten. Man wilgt unterdessen 1 his 2 o
der fein zerriebenen Substanz in ein vorher ausgegliihtes und erkal-

ICl

tetes Pore nsc 1211 :L|| und schiebt dieses in die :I:I:-i'-"t':'i'lil'j\'lll'[l'

Kaliglasrihre. Die letztere verbindet man dicht n

. 1] .
emer ((hlm

calciumrihre und diese mit einem i\'.'-.|i:.|n|n.'nr':|‘., Beide Apparate sind

vor dem “n.l'l""-l

natiirlich jeder fiir sich, genau zu wiigen, Hierauf

erhitzt man die Glasréhre sowohl vor als hinter dem Schiffchen und

schreitet mit dem Erhitzen langsam bis zu der Stelle vor, wo sich

die Substanz ].H'_';!nl'\':. Hier hat 1T \|-|'.~..H.'|'.ii:'; und nicht zu stark
21 iihen, damit nicht plotzlich eine zu stiirmische Entwicklung von
Kohlensiiure eintritt und diese nichi etwa unabsorbirt den .-\.|=_|I:IL;|i
'\P'I'i.:"-m'i. a‘;-'.'lll,'l*'J. |.'|']'I:I- ||I.'|‘-Jl;.".‘1|'ll ]._'|r';'|:' |;|:|i |||-_-_-"“i;|] |iir- |,-:|:|.LL|-

1110 |\."|I.'||.-||:11.'-=1 zuruckzustelgen, so 15t das Carbonat -.||J|.-\.-4||u:|u VA b

setzt. Man hirt jetzt mit dem Erhitzen auf, bricht die Spitze der

Bajonettrohre mit Hiilfe einer Zange ab und saugt einige Minuten

kohlensfiure- und wasserfreie Luft durch, indem man dieselbe vorher

durch einen ,Kalithurm* sehen lisst. der Kali- und Chlorcaleinm-
Nach dem K

at zuriickgews

lten werden das Chlorcalecivmrohr und

ert. Die Gewichtszunahme des ersteren




driickt die Menge des Wassers, die des letzteren die Menge der

absorbierten Kohlensiure aus.

Kieselsiiure, Si(OH),, bezw. SiO(0H)..

Kieselsiiure wird als Kieselsfiureanhydrid Si0, gewogen.
1. Bestimmung der Kieselsdure in durch Salzsdure zersetzbaren

Silikaten.
Uebungsbeispiele: Wasserglas, Nathrolit, Meerschaum.

Die sehr fein gepulverte, event. gebeutelte Substanz wird in
emner Platin- oder Porcellanschale mit wenig Wasser angeriihrt,
dann mit ziemlich viel starker Salzsiiure lingere Zeit unter fleissigem
Umriihren auf dem Wasserbad digerirt, d. h. so lange, bis das Silikat
vollstindig zersetzt ist; hierbei scheidet sich die Kieselsiiure
gallertic aus; man kann sich dann durch Umriihren mit einem
(ilasstabe leicht davon iiberzengen, ob noch unzersetztes hartes,
sandiges Mineral vorhanden ist oder nicht. Ist die Zersetzung be-
endigt, so dampft man zur Trockne ein, bis keine Salzsiinredimpfe
mehr entweichen und erhitzt den Riickstand im Luftbad auf etwa
120° bis er staubig trocken erscheint; dann durchfeuchtet man
den Riickstand zur Liésung gebildeter basischer Salze gleichmiissig
mit conc, Salzsiiure, erwirmt etwa '/e Stunde in der bedeckten
Schale auf dem Wasserbade, versetzt hierauf mit ziemlich viel
kochend heissem Wasser, riihrt gut durch, lidsst absitzen und giesst

ATE;

die klare, iiber dem Kieselsiureniederschlag stehende Fliissigkeit

durch ein Filter. Da die Kieselsiiure leicht die Poren des Filters

verstopft, so wird sie in der Schale durch Decantiren mit heissem

Wasser vollstindig ansgewaschen und erst dann auf’s Filter gespiilt.

Die getrocknete Kieselsiure wird im Platintiegel zuerst gelinde,

dann stark iiber dem Geblise gegliiht. Riickstand: Si0..
Berechnung. Gesucht Si0,. Si(),;:Si0,

Gresucht 510, Si0p:8i0s=x: N

2. Die Bestimmung der Kieselsdure in durch S#duren nicht
zersetzbaren Silikaten.

Uebungsbeispiele: Feldspath, Granat, Hornblende, Augit,
a) Die Aufschliessung durch Kaliumnatriumcarbonat.
Die hochst fein gepulverte Subtanz wird in einem Platintiegel

mit der 4—>5fachen Menge Kalinmnatrivmearbonat mit Hiilfe eines




-|i-"\~':'|':1 []:'liilll:il':!||‘:n_‘n' :|||"|_-_r_[|-|'!lxl' ot _£<’I1|i.~'l'||l. nnd diese j\][.\'r||l,|ulg'
zgunfichst iiber der Bunsenflimme schwach. spiiter iiber dem Geblise

stark

Man hat so lange — hiiufis 15—20—30 Minuten

lang im bedeckten Ti zu glithen, his die Masse zusammen

geschmolzen ist, ruhig fliesst und aus derselben keine Gasblasen

mehr aufsteigen. Den erkalteten Tiegel kocht man in einer ge-
riumigen Porcellanschale mit Wasser aus. so dass sich sein [nhalt

vollst

ndig loslist, nimmt den Tiegel heraus. spiilt ihn gut ab

und dfibersittigt die

Fliissigkeit mit Salzsiiure., Das Ganze wird

zgur stanbigen Trockne eingedampft und die Kieselsiiure nach den

b) Die Aufsch

iessung mit Schwefelsiure.

Diese Methode wendet man besonders dann an. wenn neben
der Kieselsiure Fisenoxydul zu bestimmen ist und zwar in einem
Silikat, das dureh verdiinnte Salzsiure nicht zerlegt wird,

Die Subst:

nz (1 bis 2 g) wird mit 4 bis 6 cem einer Mischune
aus 3 Theilen reiner cone. Schwefelsiiure und 1 Theil Wasser in einer

etwa (0,0 m laneen Rihre

aus Kaliglas 2 bis 8 Stunden lang auf

200 bis 250° erhitzt: die Rihre soll nicht mehr als zu 3 mif

Fliissigkeit gefiillt sein. Nach dem Erkalten 6ffnet man die Réhre

VOIS |I|'_f

Geblise, spiilt den Inhalt in eine Schale und
verdampft die iiberschiissice Schwefelsiure aul der Ashestplatte.

Den Riickstand versetzt man mit verdiinnter Schwef!

ure und

filtrirt 1||- ausgeschiedene Hit'-.-';"'.“illl't' ab. - Ziur |§:-'~1:'|r||.-||}]1-_; des

Eisenoxydulgehaltes in einem Silikat verfihrt man in der
_-|--;|-!:=-|,- “-:'i*l'. NUr v l'||!';'l'!|.u'l nman vor ||1'||| :/:H,"\"!IHH_']{:I‘“ die I,|||"l

in der Kal

wsrohre durch Einleiten von Kohle nsiure: nach dem Er-
hitzen verdiinut man den Riéhreninhalt mit ausgekochtem und er-
kaltetemm Wasser und titrirt das Eisenoxydulsalz mit einer ein

gestellten Kaliumpermanganatlisung. Vel die Angaben auf S. 141.
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