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Die wichtigeren Trennungen.
A. Metalle.

Erste und zweite Gruppe.

Kupfer und Silber.
Beispiel: Silbermiinze.

Man lost /e silbernes Zwanzigpfennigstiick, das sorefiltie ge- y

gim  geraumiger Becherg

reinigt worden ist, in el
Cubikeentimetern einer Salpetersiiure, die aus 2 Theilen conc.
und 1 Theil Wasser i|-.'!"_'jl'~-‘\r.-||! 1st, anf, :i:|:|:||.i die Liosung aul dem

Wasserbade zur Trockne ein und nimmt den Riickstand in salpeter-

giurehaltivem Wasser auf. Hierbei scheiden sich hilnfig emmge

schwarze Flickchen aus. die aus Kohle bestehen und die man abfiltrirt.
Ans der erhaltenen Losung fiallt man m der Siedelntze das

mit .“\;-,!xc.;'im'{- 111 -,'_'--i'i]:'_',-"rl | -'!.-i';-'H'|".|--u aus undd 1m Filtrat

chlorid das Kupfer mit Natronlauge. Es empfiehlt sich, die Flii
keit vor dem Ausfillen des Kupfers auf ein kleineres Volum ein-
Zuengen.

Kupfer und Nickel .

(S0, C (50 Ni (NH,)

[in halbes gut gereinigtes Fiinfpfennigstiick wird in

in wenig Konigswasser gelost, die Lisung aut der
Trockne gebracht, der Riickstand noechmals mit
eingedampft, um die Salpetersiiure vollstiindig zu Verjag
k

hei bleihende Riickstand in heissem Wasser unte

Salzsiinre gelost und das Kupfer in dieser Lidsung

(INS(w oder als Sulfiir s S bestimnt. Filtra

ltizen _\‘1il'l|_l_'|'-l':ll.':'.'_ '.'.-iil': aul lii: ?.II!::I“‘L ‘\-':.fI!:

vom kuplerhal

eingeengt: hierans wird dann Nickel in der Siedehitze mit Natron-

lauge als Oxy dulbydrat Ne (OH)s ausgelillt,



Die Mischung vom Beispiel 2 wird in salzsiiurehaltigem Wasser

celist, in dieser Liosung das Kupfer als Rhodaniir oder Sulfid aus-

It und im Filtrat vom kupferhaltigen Niederschlag das Nickel

bestimmt.
Zinn und Blei.

Ei--f~|-i|-|' Schnellloth.

Zinn und Kupfer.
Beispiel: Bronze,

erten Lie-

Man erhitzt etwa 1 g der bhetr. l1||”-|'.:|i.l st zerkl

girung in einem Erlenmeyerkolben mit einer Salpetersiiure, die
b o _\Ul”' und
» Metalltheil

sehwunden sind; hierauf dampft man auf dem Wasserbad zur Trockne

durch Mischen von 2 Theilen cone, Siure (etw:

’ 1 Theil Wasser hergestellt ist, so lange, his

ein, erwirmt den Riickstand mit verdiinnter Salpetersiiure, liisst ab-
sitzen und filtrirt die ausgeschiedene Metazinnsiiure Sn0.H, ab;

1: - - s e B pa alts Fac . ;
iese '-.‘.";|'t| mil |||'|3-im_'|J|. =:||1i-!'i<']h.".I]'.'}Iu:'ll_:_[l'l_'l \'\ ds5El &0 ].Il!‘_‘f' dalls-

. his das Filtrat mit Schwefelwasserstofiwasser keinen ge-

!';|!'."\;|-|.- Xi-.'l|l-|'x|"1|];:_'_[ |-\||-l|| _"ii'i.'|‘ ||.'|I|I| .'_'.l".l'rnﬁ'!\\l.l_'l i_]||.]. I'|:||'|| {]"il

Wase!

fritheren Angaben durch Gliihen in Zinnoxyd iibergefiihrt. Zur Be-

stimmune des Bleis wird die von der Zinnsiiure abfiltrierte Fliissig
mit verdiinnter Schwefelsiiure auf dem Wasserhad f'i:‘l,:llg.fII!||l|'|. bis

alle Salpetersiiure ausgetrieben ist, dann wird der Riickstand mit Al-

cem Stehen abfiltiirt.

kohol i n und das Bleisultat nach el
Kupfer wird im Filtrat von der Metazinnsiure, ev. nach

VOTaus Concentration. mit .\.:Ii".":-EI!!I':I'_J:l" in der Siedehitz

ausgef

It, wenn Kupfer und Zinn zu trennen sind.

Bemerkungen. Wirkt Salpetersiiure oxydirend, so werden

L+ ""'\‘-!l.".lli_'

aus 2 Molekiilen stets 8 Atome Sauerstoff auf d

Substanz iibertracen:
NOi€O O H

NO: € (()H
9 N 30 + Hs 0.

Diese Gleichune driickt das constante Oxydationsverhalten

der dalpete
Atome Zinn werden somit von & NOyH zu Sn()s oxydirt,
welches mit vorhandenem Wasser die Metazinnsiiure Sn Oy I, giebt:
2 Sn i N, H 3 8n 0, i N(O) 2 Hs0)
3 Snla 3 Hsf) 3 Snly H,.
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Das erhaltene Zinnoxyd enthilt fast immer Spuren von Blei-
bezw. Kupfer heigemengt. Um diese zu bestimmen, wird das ge-
wogene Zinnoxvd in einem bedeckt zu haltenden Porcellantiegel mit

sichen Theilen Soda

etwa der Hfachen Menge einer Mischung aus g
und Schwefel iiber der einfachen Bunsenfamme zusammengeschn olzen,
die Schmelze mit heissem Wasser ausgezogen und fltrrt. Zinn
geht hierbei als sulfozinnsaures Natrium SnS; Ne, in Lisung,

withrend Bleisulfid zuriickbleibt, das fiir sich gewogen wird.

Quecksilber und Kupfer.

Hi) ().

1. Methode. Man versetzt die Ligsung der Substanz in ver-
diinnter Salzsiiure mit reinem CUyankalium bis zur Wiederlosung des

erst entstandenen Niederschlags, fiigt noch etwas tll"-.\|'.l\."li|.ll.'l FAR

and  fillt das 1\?1|:-['|{ni|||.-]' mit Schwefelwasserstolf oder Schwefel-

ammonium aus; Kuj bleiht hierbei als Kaliumecuproeyanid

KoCus (CN), in Libsung. Das Quecksilbersullid wird n den
fritheren _\n_u_:l'hu-n auf gewogenem Filter gesammelt, getrocl t und T
FEWOTEN. Zur Bestimmung des Kupfers dampft man das Filtrat

vom HgS zur Zersetzung der Cvanverbindung mit wenig Salpeter-
siure reiner Schwefelsiiure ein und fillt dann das Kupfer in der
Siedehitze mit Kalilange aus.

9. Methode., Aus der Lisung der Substanz in verdiinnter
Salzsiiure fillt man das tJlil'1']\=.-|'Jllll'-]' in der Kilte mit _Il!lH*-ii]_lll'i.'_','n']'
Siure als Chloriir aus und bestimmt 1m Filtrat vom HgOl das

Kupfer als Oxyd.
Quecksilber und Blei.
Beispiel: Hyg( PR,

]]:||| Versepzal ||i<' \'!'I'l]l“!lll',{;' r;-'“"\lllil'_'. t!:_-|‘ r"\-lill_-u'.'ﬂ;'.’: 11 :“;.l:lll-lu'l'-

siiure mit Natriumcarbonat im ganz geringen Ueberschuss, fiigi
Cyankaliumlosung hinzu, digerirt einige Zeit anf dem Wasserbad,
filtrirt und wiischt mit kaltem Wasser nach. Aul dem Filter findet
sich basisches kohlensaures Blei, im Filtrat Quecksilbercyanid vor.

efelwasser-

Aus dem letzteren fiillt man das Quecksilber mit Schw
stoff oder Schwefelammonium als HgS aus und bringt dieses zur

Wiigung; d:

der ..f'r|.':.':i‘.'t|-'L'*l'!:||:e;,'_“ stets :I!|{;|li||:e|li_:' ist. so wird




celist und aus der erhaltenen

B

er in wenig verdiinnter Salpetersiiure

Liisung mit Alkohol verdiinnter Schwefelsiiure das Blei .'112'~I:JI'5.'“:HI.

Quecksilber und Wismuth.
Beispiel: HygClg BiOC.

Die ver

nnte Libsung der Substanz m Salzsiiure siittigt man
unter zeitweiligem Umschiitteln gut mit Schwefelwasserstoff und

wischt den Niederschlag sorgfiltic und vollstéindig mit .‘-'ff_.-h_-‘;ll:';_:.-]:]

Wasser aus; derselbe wird miglichst vollstindig vom Filter ge-

nommen und mit ener miissie verdiinnten ?"::llEJe'if'E'h.:ilile' erwirmt,

In dem erhaltenen Filtrat wird das Wismuth mit Ammoniumearbonat

gefillt und als Oxyd gewogen. - Der erhaltene schwarze Filter-
riickstand (HgS - &) wird in Konigswasser gelast, die Lisung auf

dem Wasserbad zur Trockne verdampft, der Riickstand in salz-
siinrehaltigem Wasser gelost, filtrirt und das Quecksilber mit phos-
phoriger Siure als Chloriir ausgefiillt und gewogen.

Uebher die Trennung von Blei und Wismuth, sowie Blei

und Cadmiom vegl, die Analyse der Woobp’schen Legirung.

Zinn, Blei und Wismuth (Rose’s Metall). Zinn, Blei, Wismuth
und Cadmiom (Woon'sche Legirung).

1,6 bis 2 g der zerklemerten Legirung werden nach den obig

Angaben mit einer miissig verdiinnten Salpetersiiure erhitzt und die
ausgeschiedene Metazinnsiiure so lange mit salpetersiurehaltigem
Wasser ausgewaschen, bis das Filtrat mit Schwefelwasserstoft keine
|.

Wasserbad zum Syrup eingedampft, danm wird Wasser zugefiigt

rbung mehr giebt. Filtrat und Waschwasser werden auf dem

und unter Umrithren wieder verdampft. Dies wird so oft wieder-
holt, bis der Riickstand nicht mehr nach Salpetersiiure riecht,

welcher alsdann mt einer Lidsune von Ammoniumnitrat (1 : 500)

angerithrt wird, Der sich hierbel ausscheidende Niederschlag von
basischem Wismuthnitrat wird abfiltrirt, mit einer Ammonium-
nitratlisung von obiger Concentration gut ausgewaschen und nach dem

Trocknen durch Glithen in Wismuthoxyd {ibergefiibrt. In der vom

wismuthhaltizen Niederschlag abfiltrirten Fliissigkeit bestimmt man
das Blei, indem man dieselbe auf ein kleines Volum eindampft,

verdiinnte Schwefelsiure im Ueberschusse und eine der Fliissigkeit
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siche Menge Alkohol zofiiet. Nach einigem Stehen filtrirt man

das Bleisulfat ab, welches mit einer Mischung aus 2 Theilen Wasser

erhaltenen

und 1 Theil Alkohol ansgewaschen wird. In dem hierbei
Filtrat fillt man das Cadmium mit Kaliumearbonat in der Siede-
hitze aus und wiigt es als Oxyd, oder man neutralisirt das
Filtrat his zur schwachsauren Reaction, leitet Schwefelwasserstolt

ein und bestimmt das Cadmium als Sulfid.

Antimon und Blei.
Beispiel: Letternmetall.

Man erhitzt die moglichst zerkleinerten Liettern — etwa 1 g —
so lange mit einer Salpetersiiure von oben angegebener Concentration,
ll]In :i_llt_' _\I-.'l.'||'ll,||l'i|l'|'u-|1 \[-|'>-‘|']|\‘.'1:||1|l|-r| ."\i|!|| und sich ein weisser
pulveriger Niederschlag ausgeschieden hat, Hierauf verdampft man
vollstiindig zur Trockne, zieht den Riickstand wiederholt mit heissem
salpetersiurehaltigem Wasser aus und filtrirt die ausgeschiedene
Antimonsiure ab: dieselbe wird nach dem Awuwswaschen und
Trocknen durch Glithen in Antimontetroxyd Sbh, Oy iibergefiihrt,
welches gewogén wird, — Das Filtrat von der Antimonsiure wird
zur Trockne eingedampft, so dass alle Salpetersiure verdampft,
dann mit Schwefelsinre und Alkohol das Blei als Sulfat aus-

gefilllt und als solches gewogen,

Arsen und Antimon.
Trennung nach Eyin FiscHex.

Beispicle: Asy Oy - Brechweinste:

As50)5 Sh 0,

halten der

Diese Trennung beruht auf dem verschiedenen Vel

e von Arsen und Antimon bei der Destillation in einem

tlllilrl':l
trocknen Strom von Chlorwasserstoft. _'1.|"-¢'Jlt|'il'|1|l|l'jl| Al -"I.
destillirt hierbei iiber, wihrend Antimontrichlorid Sb7, zuriick-
bleibt. Liegt Arsensiiure oder ein Salz derselben vor, s0 muss man
zur Lisune der urspriinglichen Substanz in starker Salzsdure 20 his
30 ¢ Kisenvitriol oder Ferroammoniumsulfat zufiicen: hierdurch wird
die Arsensiiure zu arseniger Siure reducirt: nur die letztere giebt

nimlich mit Chlorwasserstoff Arsentrichlorid:

As85 0y & Hil 2 AsClly 3 H. ().




Der Apparat fiir diese Destillation ist aus der nebenstehenden

Zeichnune leicht zu verstehen. .4 ist ein etwa 3 Liter fassender

Kochsalz beschickt wird und zu dem

(laskolben, der mit

man bei Beginn des Versuchs 150 bis 200 ecem reine arsenfreie

Schwefelsiinre durch die Trichterrihre zufliessen Es empfiehlt

sich. die Schwefelsiiure abzumessen und dieselbe vor dem IErhitzen

A

von Arsen und Antimon nach E. FiscHeRm.

allmihlich zum Kochsalz zuzugiessen, Ist nimlich die Destillation

1
rKell

bereits im (Gange und will man dann zu der heissen Fliiss
noch Schwefelsiure zusetzen, so kann es leicht vorkommen, dass der
(laskolben springt. Glaskolben 2. von ungefiibr 500 bis 600 cem
[nhalt, dient zur Aufnahme der Substanz, die in Salzsiiure geldst
wird, Die Vorlaze ¢ von etwa %/a Liter Inhalt wird mit etwa
200 ecem Wasser beschickt und withrend der ganzen Destillation
mit Eis gut gekiihlt. Man stellt €' in ein gerilumiges Wasserbad

It dieses mit zerkleinertem KEis anf.

und f
Ausfiithrune, Man bringt 0,4 bis 0,6 g Substanz in den

Kolben B,

20 Minuten lang trocknen Chlorwasserstoff durch den .-\]|!1:1!':l1. 1n-

100 cem cone. Salzsiure hinza und leitet 15 bis

dem man Kolben 4. welcher mit Ixochsalz und arsenfreier Schwefel-
siure beschickt ist, auf einer Asbestplatte mit kleiner Flamme

erwirmt. Hierdurch wird die Salzsiiure in B wie auch das Wasser
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der Vorlage mit Chlorwasserstoff gesiittict. Hierauf erhitzt man

auch den Kolben B, Anfangs gelinde, spiiter

cer und destillirt

mindestens die Hélfte seines Inhaltes im lebl aften Chlorwasser-

stoffstrom ab. Zweckmiissic brinet man vor dem Versuch am
]\-c.-HII.']l 1“ einen I’{l[?i"]'-‘-?.l'l'“ll'il :I,I'- Marke an, bis zu welecher f“"ll_'!i-
man abzudestilliven hat, Arbeitet man in dieser Weise. so ist die
Destillation meist in 30 bis 40 Minuten beendet, und man ist dann

sicher, dass alles Arsen in die Vorlage iibergegangen ist.

Destillat wird mit Wasser verdiinnt, mit Schwefelwasserstoff gesi

und das Arsen als Trisulfid Ass S5 bestimmt,

zunitchst

Will man die |!:'~1|1|!:|‘.|||.‘| unternrechen , so miissen

die Stopfen von ' und B geliiftet werden: erst dann kann ma

die Grasflammen unter "]I_‘IJ [-'|.'!=1|{I||ir--1_- W "'-'IL'EIII!I'?I: auf diese V¥ £18(

wird ein Zuriickfliessen der Fliissigkeiten von ¢ nach B und von B
nach A4 verhindert.

Zur Bestimmung des Antimons verdampft man von dem
Destillationsriickstand (von ) die -:||||-|'-|"j;:'|~.~.':_-__.- Salzsiiure auf dem
Wasserbad grosstentheils, fillt das Antimon mit Schwefelwasserstoft

aus und bringt es als S6,S; zur

Man kann das Arsen im Destillat auch durel Titration be-
stimmen; zu dem Zweck verdiinnt man das Destillat auf ein he
stimmtes Volum, schiittelt gut durch und misst eine aliquof

davon genau ah. Hierin titrirt man das Arsen mit

,!u.'[:[]-,”“g bei Gegenwart von viel Natriumbicarbonat. \u]

Diese Methode zur Trennung von Arsen und Antimon rielt
recht befriedigende Resultate. Dieselbe kann anch angewandt werden,
wenn man Arsen von Zinn, Kupfer oder den anderen Metallen

der ersten Gruppe zu trennen hat.

Antimon und Zinn.

Beispiel: B

Man erh

Cubikeentimetern Salpetersiiure von oben angecebener Concentra

t etwa 1 g der zerkleinerten Legivung mit ei

In einem i':|'i1'li[li"l\'l r'|4-'n||n-|1-'ar| auf dem Wasserbad so la bis alle

?\ig-'.";]:r];‘-j]r-i'u-]: '\'I'J'.‘-'I'|I\'.'HJI||1-I.- h,;‘|\-|. Yerjag t|i-' -':‘;.':||>-'I|-l'

1
aen

wiederholtes Abdampfen mit Wasser vollstindic und bring

Riickstand, der aus Metazinnsiure und Metantimonsiiure hesteht.

Hiilfe von weniz Wasser vollstiindiz in einen blanken Silber-




tiegel. Nachdem das Ganze, am besten auf dem Wasserbad. zur

Trockne gebracht ist, schmilzt man den Riickstand mit der 4—5-

n Menge reinem, aus Metall dargestelltem Aetznatron iiber

der einfachen Bunsenflamme zusammen, spiilt nach dem Erkalten

Inhalt des Tiegels mit ziemlich viel heissem Wasser in ein
Becherglas, setzt ein Drittel Volum Alkohol hinzu. riihrt gut
durch, lisst absitzen und filtrirt ab. Zinn findet sich als zinn-
saures Natrium im Filtrat vor, Antimon als prroantimonsaures

Natrinm auf dem Filter. Der Niederschlag wird mit eine: Mischung

aus gleichen Theilen Weingeist und Wasser so lan

o ausgewaschen,
bis eine Probe des mit Salzsiure angesiduerten Waschwassers mit

Schwelelwasserstoff keine Zinnreaction mehr rieht.

Zur Bestimmung des Antimons bringt man den Niederschl

durch wiederholtes Aufgiessen von heisser, weinsiiurehalticer Salz-

siure auf das Filter in Lijsung und fillt aus dem erhaltenen Filtrat
mit Schwefelwasserstoffl das Antimon als Pentasulfid Sbhe 8: aus,
Dieses wird auf einem gewogenen Filter gesammelf, mit Wasser,
dann mit Alkohol, hieranf mit Schwefelkohlenstoff und zuletzt wieder
mit Alkohol ausgewaschen, bis zur (Gewichtseonstanz cetrocknet und
als Sby S; berechnet., Zur Controlle wird eine aliquote Menge des

Niederschlags in einem Porcellanschifichen im Kohlensiurestrom

gegliiht, bis ein constantes Gewicht erreicht ist und als Sh. S, be-
rechnet.

Um das Zinn zu bestimmen, wird das erhaltene Filtrat. welches
das zinnsaure Natrium enthiilt, zur Entfernung des Alkohols einige

;/.I'|| e

eht, dann mit verdiinnter Salzsiiure angesiivert und mit
.“;l"r|'~\'='1'|-|k'\.'|~~f.'!'.‘~5-.|2'i' gn-h.:ill'i;[. Nach einigem Stehen  wird abfiltrirt
und der Niederschlag zuerst mit IKochsalzlosung, dann mit einer
Losung von Ammoniumacetat, am besten durch Decantation. so
lange auscewaschen, bis man im Filtrat mit Silbernitrat keine Fiil-
lung mehr bekommt. Zinnsulfid geht nimlich beim Auswaschen
mit reinem Wasser sehr leicht durch’s Filter: man muss daher die

angegebenen Salzlosungen beniitzen. Der ausgewaschene und ¢

-

trocknete Niederschlag wird mi

chst vollstindig vom Filter ge-
nommen, dieses fiir sich im Porcellantiegel verbrannt, die Asche

mit wenig Salpetersiure abgeraucht. dann der Niederschlag in den

Tiegel gebracht und dieser .\:Ii'.‘tl.-_-._f.-'- ganz schwach, spiter stark his

zum constanten Gewicht gegliiht, Riickstand: Suh..




Allgemeine Methoden, um die Metalle der ersten Gruppe von
denen der zweiten Gruppe zu trennen.

1. Methode. Fiillung aus saurer Lisung durch Schwefel-
wasserstoff und Behandeln des Niederschlags mit gelbem
Schwefelammonium.

Dieses Trennunesverfahren beruht auf dem verschiedenen Ver-
halten der Schwefelverbindungen der betreffenden Metalle gegen
warmes, gelbes Schwefelammonium; Schwefelarsen, -antimon und
zinn werden hierbei zu Sulfosalzen gelist, wihrend die Sulfide der
Metalle von der ersten Gruppe zuriick bleiben.

Man siittiet die mit Salzsiure angesiiuerte Losung der ur-

spriinglichen Substanz mit Schwefelwasserstoff, filtrirt den erhaltenen

Niederschlag ab und wiischt mit Schwefelwasserstoffwasser aus,
Den Niederschlag spritzt man miaglichst vollstindig mit nicht zu
viel Wasser in ein Becherglas, fiigt 5 bis 10 cem gelbes Schwefel-
ammonium hinzu und digerirt einige Minuten unter Umriihren auf

dem Wasserbade: dann giesst man durch das Filter, auf dem sich

noch I'Jl“t'ij:f_{!- Mengen des erst erhaltenen Niederschlags befinden,

erwirmt das Filtrat und giesst es nochmals auf; dies wiederholt
man einice Male: schliesslich wird der .\-il"l"!'-ﬂ'ill:!;’ mit schwefel-
ammoniumhalticem Wasser so lange ausgewaschen, bis das Wasch
wasser beim Amnsiuern mit Salzsiiure nur noch eine weisse Triibung
von auseeschiedenem Schwefel giebt. Aus dem erhaltenen Filtrat
fillt man mit verdiinnter Salzsiure das betreffende Schwefelmetall
aus und behandelt es nach den friilheren Angaben weiter. Ist Zinn-

sulfiir zugegen, so muss dem Sehwefelammonium etwas Schwefel

1 1=

zugemischt werden und der Sehwefelwasserstofiniedersehlag lis

gere

Zeit mit demselben digerirt werden. - Bei Vorhandensein von

Kupfer kann man diese Methode mnicht anwenden, weil dessen
SQulfid (xS in gelbem Schwefelammonium in erheblicher Menge
léslich ist. Man nimmt in diesem Fall Schwefelnatriom oder arbeitef
nach der unter 3, angegebenen allgemeinen Methode.

9 Methode. Directe Behandlung der Substanz mit
Ammoniak und gelbem Schwefelammonium.

Beispiel: ds.0y + HyCly
Man versetzt die fein gepulverte Substanz oder deren Lidsung

- i o | + 1- 4 0 ey | . 1
in einem Erlenmeyerkolben mit Ammoniak und ziemlich viel gelbem
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Schwefelammonium (20 bis 80 cem auf etwa 1 g Substanz) und
lisst lose verschlossen unter hiinficem Umschiitteln 1 bis 2 Stunden
auf dem warmse 1, nicht kochenden Wasserbade stehen. Dann lisst
man absitzen, giesst die klare Fliissigkeit durch ein Filter, rithrt den
Niederschlag mit einer neuen Menge gelbem Schwefelammonium auf

und digerirt wiederum kurze Zeit auf dem Wasserbade. Schliesslich

by man den Niederschlag auf’s Filter und arbeitet sonst nach
den unter 1. gemachten Angaben. — Dem Arsenpentasulfid,
welches aus der Schwefelammoniumlisung durch Siure gefiillt wird,
ist viel Sehwefel beigemengt, der sich mit Alkohol-Sehwefelkohlen-
stoff kanm vollstindig entfernen lisst. Man oxydirt daher den
Niederschlag mit cone. Salpeterséiure, dampft zur Trockne ein und
bestimmt die entstandene Arsensiiure als Magnesiumpyroarseniat.

3. Methode. Die Schmelzmethode mit Soda und
Schwefel, Liegt eine trockene Substanz zur Untersuchung vor, in
welcher kein Quecksilber zun bestimmen ist, so schmilzt man etwa
1 & derselben mit 5 bis 6 g einer Mischung aus gleichen Theilen Soda

und Schwefel in einem bedeckt zu haltenden Porcellantiegel zu-

¢ sammen, Man lisst die Masse einige Zeit im Schmelzfluss, lisst er-
kalten, kocht den r[‘il'lul-: in einer .'.fl'l'.'lilil!li.'_lt'll Porcellanschale wieder-
holt mit Wasser aus und filtrirt ab. Arsen, Antimon und Zinn finden
sich dann als Sulfosalze im Filtrat vor, wiihrend die Sulfide der
anderen Metalle ungelist bleiben. — Nach dieser Methode kann man
Arsen, Antimon oder Zinn auch von Eisen, Nickel, Mangan, Zink und
Kobalt trennen.

Dritte Gruppe.
Allgemeine Methode, um die Metalle der dritten Gruppe von
denen der ersten und zweiten Gruppe zu trennen.
L Jeispiele: [SO, (' day [(80)e ALK 4 12aq.];

[80; Cw 4+ daq.] 4 [(S0)s Fe (NI ) i ttij.]-

Man siiuert die Lbsung der Substanz mit verdiinnter Salzsiiure
an und sittict gut mit Schwefelwasserstoff: das sefiillte Schwefel-
metall wird abfiltrirt, mit schwefelwasserstofthalticem Wasser aus-
5-_f-".‘.';:'*-L']||'I.- und nach den friiheren .-\Hg;léae-ll weiter behandelt. Zur

Bestimmung des Metalls der dritten Gruppe wird die vom Schwefel-

wasserstofiniederschlag abfiltrirte Fliissigkeit etwas eingeengt, dann




Aluminium oder Chrom mit Ammoniak ansegefiillt: 1st Eisen zu

bestimmen, so hat man zunichst das eingeengte Filtrat mit 2
bis 3 cem rauchender Salpetersiiure oder starkem Bromwasser zu

erhitzen, um das Eisenoxydul- in Eisenoxydsalz iiberzufiibren.

! Allgemeine Methode, um die Metalle der dritten Gruppe von
denen der fiinften und sechsten Gruppe zu trennen.

Beispiele: Fey, Oy COeCa: Feale ')y Bas
(S80)s Fe r,\'.".l'____u_ @ ai.] i..a'rfl;_ .||".|.|I_\ i, 2 b g
Cre 0Ky 4 SO, K.
SOy AL 1.2 tnig SOy R
ete.

Man versetzt die Liosung derSubstanz mit ziemlich viel Salmiak!?

in zeringem Ueberschuss

fiigt moglichst kohlensiiurefreies Ammoni
hinzu und erhitzt zum Sieden. Die Metalle der dritten Gruppe werden
hierbei als Hyvdroxyde ausgefillt; der Niederschlag wird durch
Decantiren mit kochend heissemm Wasser ausgewaschen und nach
den fritheren Angaben weiter behandelt. In dem erhaltenen Filtrat

wird, event. nach vorausgegangener Concentration, das Alkali bezw.

Erdalkalimetall bestimmt. (‘hromsédure, freie wie o bundene,
muss zuerst mit Alkohol - Balzsiiure reducirt werden; erst dann

kann nach den obigen Angaben das Chrom ausgefiillt werden.

Alvminimm und Eisen.

Beispiel: Alaun Fisenalaun.
1. Methode. Man giesst die Lidsung von etwa 1 g Substanz
allmiihlich und unter Umriihren in heisse Kalilauge ein, die sich i

einer Porcellan-. besser Platinschale befindet und in ziemlich grossem

[Teberschuss vorhanden sein muss 1_],.‘H']\.]||I:-|=Ea|l:|'|'I: Ialinmalominat

Al{OK); geht hierbei in Liosung, wihrend Ferribydroxyd gef!
wird, Da der Eisenniederschlag auch bei sorgfiiltigem Auswasc
stets kalihalfig bleibt, so wird er nochmals in heisser verdiinnter
Salzsiiure gzelost, was anf dem Filter geschehen kann und aus der
erhaltenen Lisung das Eisen mit Ammoniak gefillt.

Zur Bestimmune des Aluminiums wird das erhaltene alka-

lische Filtrat mit Salzsiure angesiiuert, auf ein kleineres Volum

¥ Is

Erdalkalimets




eingedampft, dann in der Siedehitze das Aluminium mit iiber-
sechiissizem Ammoniak ausgefillt.

2. Methode, die auch zur Trennung von Chrom und
Eisen verwendet werden |-C:E|.'1!.

i;t'jl:l" j\]":ll“" werden I|l|l'l‘|| .\]['IlllllHi!I]\ als Hl'-ll!'r\.\.\ih‘ 21~
sammen ausgeliillt; der Niederschlag wird ausgewaschen, getrocknet,
gegliitht und gewogen., Eine aliquote Menge des Glithriickstandes
wird im gewogenen Poreellanschiffchen im Wasserstoffstrom etwa
1 Stunde lang stark gegliiht: hierbel wird Eisenoxyd zu metallischem
Eisen reducirt, wiihrend Aluminiumoxyd unveriindert bleibt. Awus
dem Gewichtsverlust an Sauerstoff nach dem Glithen wird die Menge
!':i.‘*'.'].-'..'\l‘ull |Il'|'1'i'!L'I|.""\. llll:l‘ m dem Porcellanschifichen '\'L}!'];.':IIG]t'IJ oe
wesen ist.  Der so gefundene Werth muss natiirlich auf den Ge
sammitglithriickstand von | Fe, 0, Als O3] umgerechnet werden,
Zur Reduoection des ]“,iwl-lill‘{_\cltw brimet man das Porcellanschiffchen
mit der ahgewogenen Substanz in eine schwer schmelzbare Kali
glasrihre, die mit einem Wasserstoffapparat in Verbindung steht;
der Wasserstoff muss durch Schwefelsiiure und Chlorealeinm ge-
trocknet werden. Das andere Ende der Rohre ist mit einem Stopfen
verschlossen, in dessen Oefinung eine gebogene (GlasrGhre einpasst.
EEhe man erhitzt, muss der Wasserstofi untersucht werden, ob er

fast freir von Liaft 1st: dies 1st der Fall, wenn das in einem trocknen,

senkrecht zu haltenden Reagenzelase aufeesammelte (Gas beim Ent-
ziinden ohne merkliche Detonation verbrennt. Man erhitzt jetzt die
Riohre allmihlich zur Rothgluth und lisst sie auch im Wasserstoff
strom vollstindie erkalten.
Berechnung, (Fe, 0, 2 Feyit eakly = di s,
Fe, 0,
Fe, O, 2 Fe
3. Methode. Man fillt die beiden Metalle mit Ammoniak
als Hydroxyde aus, trocknet den gut ausgewaschenen Niederschlag,
1

olitht 1m Platintiegel und wi Hierauf fiigt man zum Gliihriick-

stand ziemlich viel saures schwefelsanres Kalium oy WH, er-

hitzt Antangs gelinde, spiiter stiirker und so lange, bis das Ganze

zsu emner klaren Fliissigheit zusammengeschmolzen i1st; die Schmelze

list man in schwefelsfiurehalticem Wasser auf, reducirt in einem

erenz nach dem Glithen der Oxyde im Wasserstofistrom.
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Ventilkilbchen mit einigen Stiickechen Zink das Eisenoxyd- zu Eisen-
oxydulsalz und titrirt letzteres mit eingestellter Kaliumpermanganat-

losung. Vgl 5. 145.

Almmininm und Chrom.
| Beispiel: Alaun Chromalaun.
Man fillt heide Metalle mit Ammonial als H

I,|I|:] -'|'|||1|”?’,[ llit'h!' |‘.;at"i| dem Trocknen mit der 3 bis 4fachen ?'l]l'l:__'l'

lroxyde aus

|_‘i:.|r-g' }[ir-t'hl]]'u}_’ ans ;_f_| hen Theilen Soda -‘";:IEIJI":L'I' I eImel

P:lulilllil'- | ZUsamimen. I}i!' .“‘i:'hllll’]/lj koeht marn 1n elmner ['-\:'-‘!-”ull-

chlorsaurem Kalium ein, um das beim Schmelzen entstandene Kalinm-

nitrit zu zersetzen, list den Riickstand in Wasser und fillt das
Aluminium mit Ammoniak aus. Im starkeingedampiten Filtrat

nsaure mit schwel

vom Aluminiumbydroxyd reducirt man die ¢
liger Siure oder mit Alkohol Salzsiiure und scheidet das Chrom

k als Hydroxyd ab.

ehenfalls mit Ammoni

Ber Vorhandensein eines chromsauren Salzes
|

Aluminium direct mit Ammoniak oder Ammoniumcarbonat aus.
Eisen und Kupfer.

(SO s Fe(NHy)s (50)a Cu (N Hy) G e |-

Die Liosung von etwa 1 g Substanz erhitzt mif
wenig rauchender Salpetersiure, verdiinnt mit Wasser, sel
lieiss mit iiberschiissizem Ammoniak aus und filtrict i der

erhaltene Nieders:

wird er nochmals in wenig heisser verdiinnter Salzs:

ag von Ferrihydroxyd stets kupfer

durch Aufgiessen der Siiure auf's Filter geschehen

dieser Liisung das Hisen wiederum mit A

'-!'1':"::|i. ten ]“!':I';li,l- VO ['II'I'I'iiI_'.lll".-'\_".il werden 1n

schale auf ein kleines Volum --||i;..'-'||.'||;||:||_ dann wirda

angesiiunert und das Kupfer mit Schwefelwassergtoll. gelillt, Man
kann auch zuerst n der salzsauren LoOosung das noupler mit s

) 1 = ] .
Eisen bestimmen:; da abex

4% vom: Cun

ausfillen und im

fast immer ein eisenhaltices ('uS erhalten wird, so ist eine zwei-

lung des Kupfers mit S/, nitig, was seh

_'i|;:|i:'l' J"




- 1
Vierte Gruppe.
Allgemeine Methode, um die Metalle der vierten Gruppe von
Baryum, Caleium, Magnesium, Kalium, Natrium zu trennen.
|'.--»:i-,._§.-: Zn ) (0 Cay Zn0 - My
(30) 4 AT .ﬁ. — .y [LS0y) M _\'.".lrl:l (5} . SO Ks,

LG, BL0,.
j\]:lli versetzi IEiI' I.-:”l:*lll:_'_[ \'.]'._‘.!' :"‘.'.Illlhf:lllr‘, ];|i1 xil'|j||i_1'-|: \rll ‘ﬁ]|
miaklisung, miglichst kohlensiiurefreiem Ammoniak im Ueberschuss

1 1 falld
una Tale 1

it Schwefelammonium in der Wiirme vollstindig aus. Zink,
Mangan, Kobalt (Nickel) werden hierbei als Schwefelmetalle vollstiindig
ausgeliillt, withrend sich die Metalle der fiinften und sechsten Gruppe
im Filtrate vorfinden, Zink wird besser aus essigsaurer Lidsung
mit Schwefelwasserstoff ausgeschieden. Hat man z B. eine Mischune
von Zinkoxyd Calciumearbonat oder Zinkoxvd Magnesinmoxyd
zu analysiren, so list man etwa 1 g Spbstanz in verdiinnter Salz-
siiure auf, kocht., um die Kohlensiure auszutreiben, iibersittiet mit
Ammoniak, siuert hierauf mit verdiinnter Essigsiure an und sittigt

die erwiirmte Lisung mit Schwefelwasserstoff. Tm  Filtrat Vol

wird das Caleinm, bez. Maonesinm bestimmt.

Zink und Kupfer.
:, | el AT TR l."-"'l_-..l'--' . -.'-r-.,u_ ;"'J__' K "--n’-_a.'.

Man lgst etwa 0,5 g Substanz in

Vi

verdiinnter Salzsiure auf
fiigt einige Cubikeentimeter schweflice Siure hinza und fHillt mif
Rhodankalinm das Kupfer vollstiindig als Rhodaniir aus, das nach
den fritheren Angaben bestimmt wird. Das Filtrat vom (NS wird
stark eingeengt, dann das Zink in der Siedehitze mit Natrium-

wonat auscefillt,

!

ne: O sn {IFFe)

Messing

einem bedeckt zu haltenden

miissig verdiinnter Salpetersiiure auf, dampft  die

|.'”‘~ g .I'I'. i I ‘l.l..'l"-:‘i"l';"lli" AUr I!“I'I'.'l-.lf!' gim, so I:-!'I‘\.‘ '!\.;" :\"I'I.‘I'I']! i



46

siiure vollstiindig verjagtist, nimmt den Riickstand in verdiinnter Salz-

siure auf und leitet in die auf etwa 70° erwiirmte Liosung bis zum

1 H,S ein.  Das erhaltene Kupfersulfid wird méglichst rasch
h

K t
irkalte

. abfiltrirt, mit Schwefelwasserstoftwasser gut

.'|l:r-.:.|-\\'.'|r~n'!.|--'.| und na

den friitheren Angaben in Kupfersulfiir iibergetfiihrt.

' Enthilt das Messing Eisen, was meist der Fall ist, so muss
dieses vor der Fiillung des Zinks entfernt werden; man dampft
dann das vom Schwefelkupfer zur Entfernung von Schwefel
wasserstoff und Salzsiiure theilweise ab, oxydirt mit rauchender
Salpetersiiure und scheidet das Eisen mit iiberschiissigem Am
[I'.li:linL aus, da |||_-I' abfiltrirte ?\l'.-:'l:’l.'."rl'| VoIl ]“I'I':ii:_’\lf!'--.'~._'.=| fast
immer zinkhaltig ist, so wird er nochmals in wenig heisser ver-
diinnter Salzsiure gelost, was auf dem Filter eeschehen kann und
die l"-.:.:“ll[Jl'_': wiederholt. [m Filtrat vom |'Z!\--_-;'|:I_‘-.'_kli-i:_‘.||;":Il wird Zink
als Schwefelzink bestimmt, indem dasselbe stark eingedampft, dann
mit Essigsinre angesiivert und mit Schwefelwasserstofl gesittigh wird.

Zink und Blei.
Lerirung: An) Phi) 1
Die salpetersaure Lijsung der Lesirune oder Mischung wird
mit verdiinnter iiberschiissizer Qchwefelsiiure auf dem Wasserbade
abgedamptt, so dass kein Geruch nach Salpetersiiure mehr wahr
zunehmen ist, dann wird der Riickstand mit Wasser iibergossen, dem
man /s Volum Weingeist zugefiiet hat und das hierbei aunsgetiillte Blei-
sulfat mit einer Mischung aus 2 Theilen Wasser und 1 Theil Alkohol
:llL“l'_':I‘.“:l.*('llt'}l_ Im Filtrat vom .“f}f:}"-'i- wird, nach Entfernung des
Alkohols und entsprechender Concentration, das Zink mit Natrium
carbonat in der Siedehitze ."_lJ":_'I'r.:”| und als Oxvyd Fewogen.
Eisen und Zink. Eisen und Mangan.
li--i.».|.~
I--Hll.,,’-)'!.\'.".l'_l, L & aqg.] -4 Il‘_\rﬂ_-__|."r-:_'\'."J'.!. G fq.
[(SOy)s Fe(NHps + 6 a1 (50 )azn (N Hj)s G eedg. ]
Man lést etwa 1 g Substanz in wenig Wasser auf, kocht zur
Oxvdation des Eisenoxydulsalzes mit etwa 2 ccm ranchender Sal-
: petersiure einige Minuten, lisst vollstindig erkalten und fiigt

it tiefroth

soviel Natriumacetatlosung hinzu, dass die Fliissi




mit und erhitzt nwm

\1\'::‘~-|'l'
kurze Zeit' zum Sieden, wobei alles Eisen als basisches Ferri-
liisst einige Minuten absitzen, giesst die
durch ein Filter, wiischt den Nieder

durch éfteres Decantiren mit heissem Wasser aus, troclknet,

und wigt das zuriickbleibende Eisenoxyd Feo0,. Da das
he Ferriacetat leicht etwas Alkalisalz zuriickhilt, so finde
nan bei einmaliger Fillung meist zuviel Risen. Bei genauen Unter-
‘.]-'." .\im‘ll'l'

10 wenig

‘hlag von basischem Ferriacetat

HOCHINAIS ANl

1sser verdiinnter Salzsiure gelost

und das Eisen aus dieser Liésung mit Ammoniak auseefiillt werden.
Die vom basischen Ferriacetat abfiltrirte Fliissigkeit wird stark

eingedampft, dann das j/,il:lr;, bezw. Man

gan mit

Natriumearbonat

s
in der Siedehitze ausge

Nach dieser Methode kénnen auch

Aluminium und Zink. Alomininm ound Manean

m emander getrennt werde Der Niederschlag von basischem
] Alumininmacetat lisst sich nicht immer klar abfiltriren: man
erwendet zum Aunswaschen am besten siedendes Wasser. dem

Ammoninmacetatlosung * beigcemischt ist.

Chrom und Zink. Chrom und Mangan.
(SO0 e Cr(NH ) 12 ag (SO)e&Zn(NH ) G aq.].
(S0 Ur( N H ) 12 ag. | [(S0y) o M (N H ) 0 . ]
Man schmilzt etwa 1 ¢ Substanz mit der 6fachen .\II'I:_HI' Soda-
Salpetermischung (1 1) i einem Platintiegel zusammen, kocht die
rkaltete Schmelze in einer geriumigen Porcellanschale mit Wasser
aus und filtrirt ab: Chrom findet sich dann als chromsaures Alkali

m Filtrat, wiithrend die Oxyde der Metalle von der vierten Gruppe

abgeschieden werden; Mangan geht zum Theil als manean- und
libermangansaures Alkali in Lisung; beim Kochen mit wenig Alkolol

me von M;

nochmals filtrirt, so findet sich alles Mangan im Nieder-

|

gansuperoxydhydrat redueirt.




und Mangan.

Zink

11 [(S0): 20 Ky + 6 ag] <+ [(50)

Man versetzt die heisse

thikeentimetern Natrin
y den fritheren Angaben das Zi

stoff aus. Im Filtrat vom Schiwefelzink scheidet mar das Mangan =

emigen \

und lt nac

findampfen auf ein kleineres Volum mit N atrinumearbonat

nach dem
Manganoxvduloxyvd oder nnt

im der Siedah

MnS bestimmt werden soll.

.'“\ln_'|1'.'. efelal

.\il"ll ':i"“"ill \li'

Zink und Eisen getrennt

W |'||J.-|.-_

Zink und Nickel (+ Kupfer).

Man lost et

petersaure aut, damplt die

Zsaure Zur FOCKI

sty von cCcolc. .L"::;

salzsiurehalticem Wasser auf und fill

wasserstofl’ aus (vel, Trennuneg von (

wird stark eing

soviel einer frisch bereiteten Lisung von reinem Cyankalium

versetzt. dass der ers entstanden: Niederschl:

eeht, Dann erhitzt man f:

1 1 : -
{nmeht schwelelammoninin 1 Uebersch

s Sulfid gefillt, withrend Nickel als Kaliumn

1 ],..4g|;|_-_f bhleibt. as Schwelelzink wird mit einer verdunnten

.'|I..|.:|||I~!|.|;.: ausgewaschen, 1n veraunnter oSilz

Se

Filter g t2 und aus dieser £
les SfL, durch K 1

Zur Bestimmung des Ni

' zur Trockne verdam,) 5

Kinigswasser



chlorat auf dem Wasserbade liingere Zeit digerivt, dann wird das

Nickel in der Siedehitze mit Kalilauge auseefiillt.

KEnthiilt das Neusilber, wie es hiiufig vorkommt, Eisen in w

harei Menge, so wird das durch Aufkochen vom "*,H befreite Filtrat

1

vom Schwefelkupfer mit wenig rauchender Salpet

ire  erhitzt,

dann mit iiberschiissigem Ammoniak ausgefillt, Da das hierbei

erhaltene Ferrihydroxyd meist zink- und nickelhaltiz ist, muss es
nochmals in wenig Salzsiiure gelist und wiederum mit Ammoniak
ausgefillt werden. Zur Trennung des Zinks vom Nickel wird das
erhaltene Filtrat durch FEindampfen moglichst vollstiindig vom

Ammoniak befreit, dann mit Salzsiure angesiiuert und nach den

:|||‘._'_',-'!| Aneaben weiter behandelt.

Kobalt und Nickel. — Kobalt und Manean.
Kobalt und Zink.

Beispiele; [(S0)Co(NH ). G . (SO N {NH,) o & aq.]
[0 ) . ,Iflrl._\n.fl.'l | '|-||’-Il_ E
(50)e s Ko G aq.].

Die '[I]-':']:””I‘l_! des Kobalts von Nickel, Mangan, sowie Zink
beruht auf der Fillbarkeit des ersteren als Kaliumcobaltinitrit

t bel (Gegenwart von

N()) 10 K Cos x M, 0 durch Kaliumnit
und Natri

Man versetzt die nicht zu verdiinnte L

macetat; die anderen Metalle bleiben

ierbel in L

der Substanz mit

viel einer gesiitticten, frisch bereiteten

Libsung von mit einigen Clubikeentimetern Natrium-

acetatlosung nnd soviel Essigsiiure, dass die Flissickeit stark sauer

reagirt, ldsst mindestens 24 Stunden kalt stehen, giesst dann eine

Probe der klaren iiber dem Niederschlag stehenden Hliissigk

! :Lll
und untersucht, ob auf weiteren Zusatz von Kalinmnitrit keine gelbe

Triibung mehr erfolgt; ist dies der Fall, so ist alles Kobalt aus-

Ilt; andernfalls muss diese Probe zur Hauptlisung zuriickgegeben

und diese mit einer weiteren Menge von Kaliumnitrit versetzt

werden Schliesslich :‘J-"i]::-’ man den Nieq -_-|'-;']~_f:|;f auf's Filter und
vertinrt !:.ZH'-!. |i|-|; fritheren _\IJ;,_‘,‘:'II"H ;|‘,|E. ."\ ho,

Aus d

Liosung fiillt man Nickel mit Kalilange, vorhandenes Zink oder

vom Niederschlag abfiltrivten, durch Eindampfen cone,

“'];|5|.-,:.-Ji aber mit Natriumearbonat in der Siedehitze aus,




Kobalt und Nickel.

Beispiel: [(S0.) s Co(NH ). G . (S0,)s Ni(NH, 6 ag.].

2. Methode (nach Liesia). Diese Trennung des Kobalts vom
Nickel beruht auf dem verschiedenen Verhalten der mit Cyankalinm
dargestellten Doppeleyaniive K, Ni(C'N )y und KyCo((0UN )y gegen unter-
chlo

lauge: Nickel wird hierbei als schwarzes Oxydhydrat Ni, (04 )

bezw. unterbromigsaures Alkali bei Gegenwart von Kal

B

sefillt, withrend Kobalt als Kaliumeobaltieyanid K Coy(CN )0 In
]‘c'|_~.;||:.: I'plg"[}).', !]:_|--\-,- ,‘\Iu-i‘l,lH]-,' E'\-\I. ].ll‘-ql:il]ll“- Ill.'|!|!| A1 21l |

wenn kleine Nickelmengen von viel Kobalt zu sch

T

versetzt die Losung der Substanz mit iiberschiis

.L~||\']r-| reines Uyankalinm hinzau, dass sich der

.\"l!'lll'Tk':'.I:',;!f_{ wieder gelist hat, dann ziemlich viel starkes Brom
wasser und noeh etwas [\-:lm::ll_'_:_!' . so dass die ‘-I._'l eit stark
alkalisch re rt, Man liisst etwa 1 Stunde lang t stehen und

antersucht dann eine Probe der iiber dem Nickeloxydhydrat steben-

den Fliissigkeit mit einer neuen Menge Bromwasser, ob alle

_:l'|'.:i!\||- ist. [st dies der Fall, so bringt man den :\-:_|||=-|a|-!.'_-|-_ -

mit heissem Wasser aus, ldst ihn in

auf’s Filter,

nochmals auf, da er stets alkalihaltig ist und fillt aus der heissen

],’.“l"-.li.lj:'_: il',::-: ]\:;ili!.'|l|j,'_:‘. \.!;I‘- _\'Ltlu aus, li.‘[\ Iill}’.l ::|r~ i|||

Nickeloxydulhydrat Ni(OFH), erhalten wird.

Zur Bestimmung des Kobalts wird das Filtrat vom Nickel

oxydhydrat zur Trockne verdampft und zur Zersetzung der Cyan-

verbindung mit conc. Schwefelsiiure so lange in einer Platinschal
erhitzt, bis der grosste Theil der Schwefelsiure verjagt ist; der

las

FENOoMmmen und aus dlesel Liosung

t und als Metall gewog

Hiil‘kd:l!ll! '\'\il'll iII “-:l‘\ﬁ-'l'

Kobalt mit Kalilange ausgetiil

Bemerkungen. Das schwarze Nis(OH);

kelchloriir Ni('l; gelist; in «

unter Freiwerden von Chlor zu Ni

[iilte entstelit zuniichst Ni, ('f;, welches alsbald zer
1. Nis(OH); G HCI Nio Cl 0 Hs 0.
2. Nis Ol 2 NiCll, + 2 CL

Aus dieser Lisune fillt dann Kalilauge

0x \'||.-||':|_'\'|i rat Ni(OOH



Funfte Gruppe.

Baryum und Strontium,

Beispiel: ('), Ba (0, Sy,

1

:\I:I.’I i

st die Substanz in miglichst wenig verdiinnter Salzsiure

aut, versetzt mit einer nicht zu alten Kieselflusssiure im Ueber-

schuss, dann mit ungefihr einem Drittel Volum von der Fliiss

keitsmenge Weingeist, lisst 12 Stunden kalt stehen und sammelt

las ausgeschiedene Kieselfluorbaryum BaSiF, auf einem gewogenen

Filter und wiischt es mit einer Mischung gleicher Theile Weingeist

md Wasser so |.!IJ:1:'3_' aus, bis das Waschwasser nicht mehr sauer

reagirt. Der Niederschlag wird bei 100° bis zum constanten (Ge-

z e 1 It > 14 2 = k! ot VRSN S, - | 1 1L
wicht getrocknet. — In der vom Kieselfluorbaryum abfiltrirten I liissig-

keit bestimmt man das Strontinm als Sulfat

Baryum und Caleinm.

Beispiel: €0, Ba -+ 0., Ca

l. Methode. Man fillt aus der stark verdiinnten salzsauren

Liosung der Substanz mit verdiinnter Schwefelsiiure das Barvam aus

und im Filtrat vom Baryumsulfat nach vorausgegangenem Hin
L!;ll!l|||l‘.'1i und T i'.i!'l'l"\.'l?ll‘;'_[lll mit Ammoniak das Caleium mit oxal-
saurem Ammonium.

2. Methode. Man verfiihrt wie bel der Trennung des Baryums
vom otrontinm.

3. Methode. Die Lisung der Substanz in verdiinnter Essig-

siure wird mit Kaliumehromat (Cr O Ku) im Ueberschuss versetzt

und 2 Stunden stehen gelassen. — Im Filtrat vom Baryumchromat
wird das Caleinm nach dem Eindampfen und Uebersiittigen mit Am-

moniak mit Ammoninmoxalat gefillt.

Strontium und Caleinm,

E:"L-“| 1el: (o r 1 _\e}“r'.r_
1. Methode. Die Trennung der Nitrate mit Alkohol-
Aether. Man verdampft die salpetersaure Lisung der Substanz auf
dem Wasserbad zur staubigen Trockne, iibergiesst den Riickstand

in einem trocknen Erlenmeyerkolben mit einer Mischung aus 2 Theilen




1 3
102

unter hijufizem Umschiitteln

Alkohol und 1 Theil Aether und Il
Das ':Iil_',f'.-.lt”‘k': -i':_l"illl.'lltl‘l' :";H'Illg-

emige Stunden verschlossen stehen,
tiumnitrat wird abfiltrivt, mit Aetheralkohol ausgewaschen und durch
f Abrauchen mit einigen Tropfen Schwefelsiure in Strontinmsulfat

iibercefiilhrt, das man zur Wiigung bringt. Das (‘alcium wird in

dem erhaltenen Filtrat nach dem Verdampfen des Alkohols und

Aethers als Caleinmoxalat abgeschieden.
9. Methode. Die Trennung der Sulfate mit Ammonium-
sulfat. Man verdampft die Lisung der Substanz in verdiinnter Salz

kstand m

' siiure auf dem Wasserbad zur Trockne, nimmt den Ri
wenie Wasser auf und digerirt in einem Erlmeyerkolben mit etwa
100 ecem einer 20 *foigen Lidsung von Ammoniumsulfat einige Stunden
auf dem Wasserbad unter hiiufigem Umschiitteln oder man liss

kalt 12 Stunden lang stehen. Dann filtrirt man ab und wiischt den

Niederschlag mit einer conc. Ammoniumsulfatlisung so lange aus,
bis das Waschwasser mit oxalsaurem Ammonium keine Triibung
1

Der Filterriickstand, der aus Strontiumsulfat hesteht,

Filtrat wird

: -
mehr giebt.

wird vorsichtig eeolitht und gewogen. — Im erhaltenen

das Caleium als Oxalat gefiillt,

Sechste Gruppe.

Die Trennung der Metalle der sechsten Gruppe von
den Metallen der fiinf ersten Gruppen.

Die Metalle der ersten und zweiten Gruppe werden In salz-
saurer Lissung mit Schwefelwasserstoff ausgefiillt und im Filtrat vom
erhaltenen Niederschlag Magnesium als Magnesiumpyrophosphat,
l{:tlinm |Ln|| _\-:ItJ'I-IIIII als t'lﬂ,ug'i.,'l.- oder sulfate hestimmt. -“‘-'E“'-I r
wird stets mit Salzsiure ausgeffillt und Blei zweckmiissig mit ver-
diinnter Schwefelsiiure.

Die Metalle der dritten (Gruppe werden mit Ammoniak bei

k und die der vierten Gruppe mit Schwefel-

Gegenwart von viel Salmi:
ammoninm vorher abgeschieden. Zink wird aus essigsaure
Lisune mit S/, ausgefiillt.

Von den Metallen der fiinften Gruppe werden Baryum und

inre. Caleinm aber mit oxalsanrem Ammonium

Strontium mit Scliwefe

entfernt.



Macnesinm nnd Caleinm.

Baispiel: OO0, (a Mg,

lost etwa 1 g Substanz in verdiinnter Salzsiiure auf, er

Man

ge Zeit, um die Kohlensiiure aunszutreiben, fiigt Salmiak-

und iib« rsiittigh stark mit Ammoniak. Hierbei muss

2 Lidsung entstehen:; dieselbe versetzt man mit Ammonium-

oxalatlosune so ]:II._-__'I'. als noch emn Niederschla it, dann mit

r erLste
giner weiteren Menge, welche geniizend erscheint, das vorhandene

Magnesium ebenfalls in Salz diberzufithren. Man  lisst

12 Stunden kalt stehen, giesst die klare Fliissi durch’s Filter,

wiiseht den Niederse ch Decantation 1 oder 2 Mal aus und

lost ihm, da er ist, auf dem Filter in ver

diinnter Salzsiiure Lisung iibersiittict man alsdann mit

Ammoniak, fiict oxalsaures Ammonium hinzgu und
wiederum einice
stehende Fliis it giesst man durch das zuerst beniitzte Filter.

vischt den Niederscl

m  Wasser darauf., Das oxalsaure Calcium wird entweder

1

klare iiber dem Niederschlag

ag aus und spiilt 1hn zuletzt mit ammoniak-

lindes Gliihen in Carbonat oder dureh starkes Glithen iiber

[Die simmtlichen erhaltenen Filtrate |: man i einer Por-

llanschale auf ein kleineres Volum e11. rsittiet mit verdiinnter

Salzsiiure, so bald sich em N1

derschlag auszuscheiden beginnt und

. g B . AT x £ t 20 Tua |
rirt die Fliissigkeit weiter auf etwa 30 his 40 com?, Nach

dem Uebersiittizen mit Ammoniak wird

phosphat als POy Mg(NH,;) ausgefiillt.

.1\{:-_:||c-~!|:1:| mit Natrium-

Maenesium und Kalimm. Magenesimm und Natrinm.

(80),) 0 Mo K

Die Lisung von etwa 1 bis 1,5 ¢ Substanz in wenig Wasser

erhitzt man zum Sieden, fiiet Aetzbarvt in eeringem Ueberschuss

1z11, kocht nochi

ls auf, filtrirt den Niederschlag, der aus Mag

|I'-fil|'|§|.'-'li"-‘.\.‘-ii und Baryumsulfat besteht, heiss ab und wiischt so
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lange mit Wasser aus, bis das Waschwa

reagirt.
1
I

agnesiums lost m

lll'|‘~ H-

was in der Weise cescheher

Zur Bestimmung des M

b wenie verdiinnter Schwefelsiure
kann, dass man die heisse Siure wiederholt auf’s Filter giesst und

nel-

dieses zuletzt mit wenig Wasser :!li~“|‘iilli das dem .f."'j.'lff.-":"'.-

gomengt gewesene Barvamsulfat bleib

Filtrat wird mit wenig Salmial

il 3 Vi 1 1
und auns dieser klaren Lisung das

;:Ill'l'.":.'-E
Natriumphosphat ausgetfillt.

Aus dem Filtrat von dem mit Aetzbaryt erhaltenen Nieder

Jhl ird fiir die Best e d Kalini 14
schlae wird fiir die Bestimmung des Kalinms das o

Rt T [y e | 3 a savd i rimtar -
gangcene Barvum in dex Siedeh mit veraunntel I

entfernt, das hierbei gewonnene Filtrat auf ein kleines Volum ein-

gedampft, danm ohme Verlust in eine gewogene Platinschale g
bracht, zur Trockne -'f:::n‘-f.-lu!:i':'_ apolii ind das Alkahimetall als

Sulfat sewogen.
In vielen Fillen ist es riithlich, Magnesimm und das Alkali

metall in zwei gesonderten Portionen zu bestimmen. iIn

einen Portion bestimmt man das Magnesium direct und

| sweiten das Alkalimetall als Sulfat, nachd

angegebenen Weise das Magnesium ausgefiillt hat.

Kalimm nnd Natrimm.

Beispiel: K 1 N Gl

1. Methode. Directe Bestimmunag,

r bei 100° getrockneten Substanz in wenig Wasser aul

|l|-|' Yl

I""IL','. ziemlich viel Platinchlorid hinzu, so dass auch das vorhanden:

Chlornatrium in Platindoppelsalz iiber
mit Weingeist und

stehen; die iiber dem g

sst einize Stunden unter zeitweiligem Umriithren

lben .\'fl‘-E-'l'wl'|||.'!.'_; von I‘:il;i]:i:l!-‘:.l‘.il_'.ili' Il

K, PtCl; stehende Fliissigkeit muss tief gelb gefiirbt sein; ist dies

nicht der Fall, so fehlt es an Platinchlorid. Der Niederschlag wird

&

nach den fritheren Angaben weiter behandelt
Um die Menge an Chlornatrinm zu erfahren, berechnet man
das Kaliumchlorid, welehes in dem gewogenen Kalinmplatinchlor:

enthalten ist und zieht es von dem Gewichte andten

stanz ab. DLiecen die Alkalimetalle nicht i Form ihrer Chlorids
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vor, so miissen sie erst in diese iibergefiilhrt werden. In vielen
Fillen geniigt schon ein Abdampfen der Substanz mit conc. Salz-
|

siiure; bei den salpetersauren Salzen ist ein wiederholtes Ab

|Il'|f||!I:.":i der Substanz mit Salzsiure jili‘iil\\l-ljli\i_‘-_'" bis das Gewicht

der egelinde iihten Masse nicht mehr abnimmt. Schwefelsaure
Salze fiihrt man durch wiederholtes vorsichtiges Glithen mit Sal-
miak in Chloride iiber,

2. Methode. Indirecte Bestimmungen. Eine indirecte

heide Metalle als Chlo-

destimmung kann ausgefithrt werden, wenn
ride oder als Sulfate vorhanden sind, ist aber nur dann zu em-

n vorliegen, welche von beiden

hlen, wenn solehe .\]E*Il:!lll'._'.-'

etallen ziemliche .“I'I:]_;l'ls enthalten,

a) Aus der Chloridbestimmung.

Falls nicht schon die trocknen Chloride vorliezen, versetzt man
die betr. Substanz, die ausser Kalium- und Natriumsalzen nur noeh
Ammoninmverbindungen, aber keine Alkaliphosphate, -borate ode:
sulfate enthalten darf, in einem Platintiegel mit wenig cone, Salz-

sfiure, dampft vorsichtic ein und gliiht gelinde bis zum constanten

(Fewicht. IMeser genau gewogene (lihriickstand, der aus K0!
und gy Naf'l besteht, wird in Wasser geltst und in dieser Liosung das

Chlor in der iiblichen Weise bestimmt. Aus den gefundenen Werthen

list sich dann der Gehalt der wrspriinglichen Substanz an Kalium-

und Natriumehlorid nach der unten aufgestellten Gleichung 1. Grades

mit 2 Unbekannte = und y berechnen. Es soll bhezeichnen:
abeewogene Substanzmenge von Chlorkalium < Chlor-
natrmim.

X die unbekannte M-‘:I.'.'_'I‘ von N l

! in .
i = " A . NaCl
{ gefundene Chlormenge.
74,6 Theile K ( 1 Mol.) enthalten 53,45 Theile €.

E 5 o . .-J'._.'k |"-_I Sl 1 o
1 Kl enthilt semit —— O0,4753 €l und
P A ]

Kl 04753 x (1l. Ferner

Na !l ( 1 Mol,) enthalten 535,45 Theile (';

t NaCl enthilt 22222

a8.,0

0.606 ('] und

Na ('l enthalten 0,606 y C1.



1 die Gleichung
[, i o s
II. C= 04753 ¢ + 0,606 y;
aus (rleichung I folgt: y = S — x;

fiithrt man diesen Werth

LT 0,4£733 a 0606 8 — 0.606 2

0,606 S 0, 1307 .« oder: y
O.000 S i
i " -
0, 150
Nach S r berechnet man den Gehalt an Nafll.
b) Aus ¢ Sulfatbestimmung.
Falls nicht schon Sulfate vorli raveht man die al
substanz, ‘-‘-I-|c'||r' nehen Kalinm- und _\I=:'!'i|i,'||~.'|;.".-'.'l nur Ammoninm-
verbinduneen a1 1
Tropfen Schwefel I* itsconst
unter Zusatz von wenig Ammoniumcarbonat. Der zewogene Gliith-
riickstand, der je aus @& SOy Ks und y S0; Nao besteht, wird in :
salzsiiturehalticem Wasser veltst und in dieser List

fiure bestimmt. Nach der unten forestellten

man die Menge S0O; K., b S0; Na,, die in

sulfa

schunge enthalten ist, Es soll hezeichnen:

4 oW Substa

von Kaliumsulfat Natrium-

sulfat,
i unbekannte Menge von S0, R )
: enth

.
ene Schwefels

174,30 ( 1 Mol.} S0, K, enthalten 96,06 S(),

.06

1 S50, K, enthilt - 0.551 50, und

Sy K. enthalten 0,551 & S0,: ferne

142,10

Mol.) S0; Na. enthalten 96,06 S0);,



folgenden (leichungen:
L. S 1 i

S 0.551 a 0,676 44

ans E Ilul_'_il Yy o) L iy

fithrt man diesen Werth fiir i in leichung [I emn, so T'--l:_[!:

[I' = 0,551 x4 0.670°S 0,670 &
0076 5 — 0,125 & und hieraus
0076 8 8
(). 1.25
(zleichune o ¢ berechnet man den (ehalt an

Natriumsulfat.

B. Trennung von Sduren.
Chlorwasserstofl und Jodwasserstoff.
Beispiel: K1 - AL

Man wiigt 0,5 bis 0,8 g von der vorher gelinde gegliithten

Mischung ab, list sie in Wasser auf und fillt in salpetersaurer
Lissung mit Silbernitrat Chlor- und Jodwasserstoff vollstindig aus.

Der auf einem Filter resammelte, eut ausgewaschene Niederschlag

wird Iun-l:'--|'|;!|-.-‘; und moge '_,4|_|:__r vom Filter losgelist:

das ]"iilll' '-'\illl I!lif '\'-.'n-l.i'.L WALrTnem Ammoniak wiederholt iiber

er anhaften, zu
='-\||']|'|,
Das Filter wird i gewozenem Porecellantiegel verbrannt; erhitzt man

silber nicht reduncit

OOss5en, 11m ||i“ Spuren von 'Iill{lr‘-i!‘”l‘l':_ lli{' l!l'||| |

1 ¥ .
111 I||.|| aleses alnoll

st

I{;IL'--ul'lll' E"]Iili'::,l 3"5,'||ﬁi.l"||‘-i‘ |'.1-_,'i “"-

hierbei n t zu stark. so wird das dem Filter noch anhaftende Jod-

zu der Filterasche im bringt man den

ammoniakalischen Auszug des Filters und dunstet diesen auf dem
Wasserbad zur Trockne

niederschlag hinzu, erhitzt bis zum beginnenden Schmelzen und wiigt

ein; erst jetzt figt man den (Gesammt-

tles

nach dem Erkalten. Auf diese Weise erhiilt man das Gewicl
1r|.'n;|‘,|1|;|T|_El'|il':'Hc':'||;t'_,:- von ,]-,'l".-r i,f, .\[.‘!I: ]J!'il';:-; M "i:I‘.'
aliquote und zwar die grosste Menge des Chlor-Jodsilbers i eine
cewoeene Kugelrihre aus schwer schmelzbarem (3las, leitet einen

langsamen Strom troecknes Chloreas dureh. erhitzt den Inhalt zum

Schmelzen und schwenkt die .'_"."-"|I!II'?i."f'._'|l'.' Masse in der Kugel
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herum, so dass sie mit dem Chlor gut in Beriihrung kommt, (Val.

. 8.) Nach Verlauf von etwa 10 Minuten nimmt man die Réhre

ab, lisst im Exsiccator erkalten
und wiet sie. Dann  erhitzt

man nochmals den Kugelinhalt

etwa 5 Minuten lang im Chlor-
strom und wiet wiedernm nach

n

A
A

!

heiden \\.Ei_'_'_H:l_Ul'll dasselbe Re

Versucl

el

dann ist d

1§

lls ist noch ein

andernta

drittes Mal im Chlorstrom zu

l|:'|| dle ibreworeng

Apparat zum Erhitze Chlor-Jodsilber,

in der Kugelrishre bei

bezw, Chlor-Bromsilber im Chlorstrom.

: d = :
Versuch erleidet, ist

auf den gesammeten Chlor-Jodsilberniedersehl: ¢ umzurechnen,

Berechnung. Da AgJ im Chlorstrom in Ayl

fiir 1 Mol

(Agd — AgC'l) 91,41 ein; somit ist zn rechnen nach:

wird, so tritt hierbei Aag.l ein Gewichtsverh

AgS : (Ag.t Ly CT) x : d (gefundene Differenz)
Lyt 254,05
Adgd — AgCl

2,568,

Die Gewichtsdifferenz d. die der Gesammt niederschlag
beim Schmelzen im Chlorstrom erleidet, {l_--‘lin'i_ll'.l'r.ill mit 2,568, :;;‘_u-||l
somit die Menge des vorhandenen Jodsilbers an, Zieht man

dasselbe vom (Gewicht des Gesammtchlorjodsilbers ab, so erfiihrt

enthalten 1st:

man das Chlorsilber, welches im Niedersel
(dgd + AgCl) lyJ = Ay Cl.
Chlorwasserstoff und Bromwasserstoff,
Beispiel: N C1 K Br.
Diese Bestimmung wird in der gleichen Weise wie die vorige
"!“-“‘i-'."'rl'i}!l'i. Das Filter ist nach der Extraktion mit Ammoniak fiir

sich 1m gewogenen Porcellantiegel zu veraschen und die Asche mit
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n Tropfen Salpetersiiure, dann mit Bromwasserstoffs

zurauchen, um das reducirte Silber wieder in Bromsilber iiber-

tihren.

Berechnung: AgBr: (dgBr — AgCl) = x : d (gef. Differenz)

187,09 : $4£.57 xrd

Der ""."\‘-'5'.'! tsverlust d, '-'~"-]l'f|'.':r der [!Il"'-:l.‘l_-‘li"|'|!'l|"f'\5'|ll..'IL{
von [Ag Br lgC'1] beim Erhitzen im Chlorstrom erleidet, mul-
tiplizirt mit 4,221, ergiebt die Menge Bromsilber, welche im Nieder-
schlag enthalten ist. Diese Methode liefert ganz gvenaue Resultate,
sofern die Menge des Broms nicht zun gering ist. Wenn nur Spuren
von Brom vorliegen. muss man bestrebt sein. einen Silbernieder-

schlag herzuste

len, der alles Brom, aber nur einen verhiiltnissmiissig
kleinen Theil des CI In einem solchen Falle

kalt unter Umriihre

llstiindig mit S

den gelblichen Niedersc

absitzen und fiiet

nitrat hinzu; entsteht jetzt ein rein-weisser Niederschlae. so ist
alles Brom gefiillt und man kann denselben abfiltriren. Die Menge

1 1 . - 1 ¥ 3 : SRR Y Ar 1 1 1 o} 3
des Chlors hndet man i der Weise, dass man eine neue Portion
.

Substanz mit Silbernitrat ganz ausfillt und von dem gewogenen

Niederschlag das undene und der angewandten Substanzmenge

entsprechende Bromsilber abzieht.

Bromwasserstoff und Jodwasserstoff.
Beispiel: K Br K.

Man bestimmt in einer Portion das Jod als Palladiumjodiir

Pd.J,, indem man die Lisung von etwa 0,5 ¢ ausgetrockneter Sub-

stanz mit wenig verdiinnter Salzsiiure und |l||l'l‘-l‘|'I||“~?‘|_'_"I-|[| Palladinm-
chloriir 2 Tage lang an einem warmen Orte stehen lisst und den

erhaltenen Niederschlag von Palladiumjodiir auf einem gewoger

5

Filter sammelt und nach den fi ren Aneaben weiter behandelt.
[ einer zweiten Portion Substanz fillt man die beiden Halogen-
assersfolfsiiuren zusammen mit Silbernitrat aus und bestimmt das

(vewicht des Niederschl: von [AgBr AgJ]. Durch Differenz-

. B rd 1ot 574 ] 1 | i
recianung nndaet nan da (RS IOI'oml.




Chlorwasserstoff, Bromwasserstoff und Jodwasserstoff
|hl‘lll'.‘lt'l:l.'llllil'l'i
Beispiel: KO K Br K.J
Man bestimmt in einer Portion der Substanz durch Austillen
' mit Silbernitrat und Wiigen des Niederschlags alle drei Halogene
zusamimen, In einer zweiten Portion fillt man das vorhandene
Jod mit Palladinmnitrat als Jodiir aus und wiigt dieses; die davon
abfiltrirte Fliissickeit befreit man erst mit Schwefelwasserstoft von
Palladium. dann durch Einleiten von Kohlensiiure vom iiberschiissigen
Sehwefelwasserstoff und bestimmt dann nach den obigen Angaben,

Chlor und Brom zusammen,

Y.

Die Analyse einiger Mineralien.

; []|-|' !|ii'f|!ii]:lli'\.!".l _\l:;|‘,_'.-r.' VIl .\[il.t']'.':]il']l miiss SLets el
i genaue qualitative Untersuchung vorhergehen. Man stellt sich
; von dem betr. Mineral eine solche Menge hiichst feines Pulver her

[3 bis 6 ], dass es ausreichend erscheint fiir die vollstiindige quali-
l

tative und quantitative Untersuchung.

Analyse von natiirlich vorkommendem Sulfat.
Nehwerspath.

Der Schwerspath besteht aus Bariumsulfat, das hiufiz mit

kleinen Mengen Strontiumsulfat gemengt ist.

vertes Mineral m einen

Y e .
b

M:l‘.l J||i--:':‘|l etwa 1 or NOCHSE Ieln gept
ut mit der 4- bis 6fachen Menge tr

Platintiegel miglichst gunt mit

=Soda nnd eglitht das (Gemisch iiber dem (seblise so la
Masse ruhig fliesst und aus derselben keine Gasblasen mehr auf-
steigen. Den erkalteten Tiegel kocht man in einer geriiumigen
Porcellanschale mit ziemlich viel Wasser aus, so dass sich der
Inhalt vom Tiezel vollstindie loslést, nimmt dann den Tiegel heraus,
~!|f'||1 ibn gut ab und ldsst den Niederschlag absitzen. Derselbe

besteht aus Barvamearbonat, event. remengt mit Strontinmearbonat
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