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




und ist mit heissem Wasser so lange auszuwaschen, bis eine Probe
des mit Salzsiiure angesiuerten Filtrates mit Chlorbarvum keine

der Schwerspath kein Strontium,

iibung mehr giebt. Entl
s0 kann das auf dem Filter befindliche Barvamearbonat setrocknet.
gelinde gegliiht und als solehes gewogen werden.

[st der Schwers

§ 3 . =
th ‘-'EI'U!Ilillllll.-.'l]ll]_[. so lost man den er-

haltenen Ni "nl".'*u':.'||;|:.' aus den beiden Carbonaten in miglichst \U-‘.:ij_‘

FEssigsiiure auf, fillt das Baryum mit chromsaurem Kalium als Chromat

Cr(); Ba und im Filtrat davon das Strontium als Carbonat aus.

Zur Bestimmung der Schwefelsiinre wird der erhaltene wiisse-

rice Auszug der Schmelze, welche die Gesammtschwefelsiiure als

Natrinmsulfat ent mit verdiinnter Salzsiiure angesiinert, auf-
gelkkocht und in der Siedehitze mit Chlorbaryum im Ueberschuss

1
i

der Schwerspath Kieselsiure, so muss diese

versetzt. K

vor der Ausfillung der Schwefelsiiure ]nl-nz':fij_'_l werden, indem man

igen  filtrirten Auszug der Schmelze mit Salzsiure an-

siiuert, zur Trockne I‘i||-|:||i'.;t-;'l. den Riickstand im Lufthad auf

erhitzt, dann mit verdiinnter Salzsiiure auszieht und

von der ausgeschiedenen Kieselsiure die Schwef

saure

se1 Vorhandensein von Caleiumsulfat im H.-||\L.-;-~.].;|;]J 15t
eine Trennung von Baryaom und Caleium, hezw. von Baryum, Stron

‘en Angal

m und Calemwum naeh den | ben auszufiibren.

Analyse naturlich vorkommender Carbonate.

J
Dolomit.

Dolomit hesteht im Wesentlichen aus (Caleium- und Mag-

nesiumcarbonat, hiiufig gemengt mit Spuren von Ferrocarbonat,

Thonerde und Silikat.

Fiir die Bestimmung der Metalle er

sepulverten und bei 100° getrockneten Dolomit in
srsehiissiger verdiinnter Salzsiiure auf dem Wasserhade

lie Koblensiiureentwicklung beendigt ist, dampft dann

in und erhitzt den Riickstand noch kurze Zeit im

der Dolomit Kieselsiiure, bezw. Silikat

Riickstand durchfeuchtet man mit cone.
|

de 1 Lisung zu bringen, kocht

| . 1 11.1
die basischen Chlom
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nach einizer Zeit mit Wasser aus und filtrirt vorhandene Kiesel

siure ab: diese wird nach den friitheren Ang

ben durch Gliithen in

Si0), iibergefiihrt, Zu dem erhaltenen Filtrat man Salmiak-

losu und Ammoniak im Ueberschusse und kocht aus;

und E

mit heissem Wasser ausgewaschen und, falls der Niederschlag gering

156N \n-:'||e;]'. i'.im'inl'i .'.-|H' H‘.||'.'-'r'\.\'t:.|! .":!I'-il".:u Ly ‘.‘.--!L'é:-' .'.||'.'.i:'lI!,

1st, zusammen als Oxyde bestimmt werden. In der vom Nieder-

¢ abfiltrirten Fliissickeit bestimmt man Calecium und Ma

schl:

nesium li.'|L"!'_ l]|‘1| auf =. 103 _:"rl!:n':'.[r-ll ,‘\]i'.f:l]Jl'.'i. i

Fillung des Calciums als Calciumoxalat ist unbedmgt n

da der erst erhaltene Niederschl

stets n '|'_';||I-~.II;|‘||i;i|1iLj ist.

Die Kohlensiure bestimmt man am besten nach der Ab-
sorptionsmethode und verwendet hierzu 2 bis 3 g fein gepulverter
Dolomit. Kommt es hierbel nicht auf eine absolute Genauizkeit an,
<o kann die Kohlensiure in dem Apparat von WiLL-FRESENIUS oder
;|ZI1'E| I[Il!'l'!’l .“:I'E;II:'.'].’.":I Ilii'_ |:HI'|'~.,'_'|;|- 1||'*--'i],=|.‘|.'| '.'.--;-;-!..

Spatheisenstein
besteht aus Ferro-, Mangan-, Caleium und Magnesium-
carbonat.
1 bis 1,5 ¢ sehr fein gepulvertes, bei 100° getrocknetes Mineral

werden in Salzsiure durch BErhit gelist; enthiilt der Spatheisen-

stein Kieselsiiure (Gangart), so wird diese nach dem unter Dolo

angecebenen Verfahren entfernt. Die erbaltene salzsaure Losung wird
zur Oxydation des Eisenchloriirs mit 3 bis 5 cem raunchender Salpeter
siure erhitzt und, falls sehr viel Siure zum Lisen des Minerals

verwendet worden ist, der Ueberschuss derselben durch Eindampfe:

grisstentheils beseitigt; hierauf verdiinnt man mit Wasser und

soviel Natrinmace tatlosung hinzu, dass die Fliissigkeit tief dunkel

roth gefiirbt ist. Durch Erhitzen bis zum Sieden fillt dann das Eisen
als basisches TFerriacetat aus, und im Filtrat davon wird das
Mangan nach dem Uebersiittigen mit Ammoniak und Zusatz

viel Salmiak in der Siedehitze mit Schwefelammoninm fillt.

der vom Schwefelmangan abfiltrirten !"|ii-_-1i_-,;'|\-:-;| werden, event. nac h
dem Eindampfen auf ein kleineres Volum, Calcinm und Magnesium
1

nach den friitheren Angaben getrennt und bestimmt.

Die Bestimmung des Hisens ges

'_I".'I:1.‘¢‘-.'I||Ei|_\'l["\I'Llil".l- Weee, Man lost 0.2 his 0.4 g fein ge-



pulvertes Mineral in Salzsiiure auf, verdampft die Lisung auf dem
Wasserbade zur Trockne, erwiirmt den Riickstand mit verdiinnter
Schwefelsiure, bis die Salzsiiure vollstiindig verjagt ist und verdiinnt
mit Wasser. Zur Reduction des Eisenoxydsalzes bringt man ein
Stiickehen eisenfreies Zink in die Liosung und ldsst am besten im
Ventilkélbchen so lange stehen. bis ein herausgenommener Tropfen
mit Rhodankaliumlésung eine kaum wahrnehmbare Rothfirbung giebt.
Dann nimmt man noch etwa vorhandenes Zink heraus und titrirt
das Eisenoxydulsalz mit einer eingestellten [Kalinmpermanganatlosung,
Vgl. die unter dem Kapitel ,Oxydimetrie* gemachten Angaben.

Die Kohlensiiure kamn nach der Absorptionsmethode,
aber auch durch Zusammenschmelzen mit Boraxelas bestimmt

werden, Man schmilzt das vorher bis zur Gewichtsconstanz erhitzte

Boraxglas, von welchem ziemlich viel fiir den Versuch verwendet

werden muss, lisst den fein gepulverten Spatheisenstein (etwa 1 g)
hineinfallen, so dass das Pulver auf den Boden des Tiegels zu liegen
kommt und so die Oxydation des Eisenoxydulsalzes mioglichst ver
hindert wird und erhitzt dann im bedeckten ']'jn';_{:'] iiber der ein-

fachen Bunsenflamme bis zum constanten Gewicht,

Analyse natirlich vorkommender Schwefelmetalle.
sehwefelkies.
Hauptbestandtheile: Eisen und Schwefel; beigemengt sind
gewdhnlich Kupfer, Arsen, Calcium, Magnesium und Quarz,
Fiir die Bestimmung des Schwefels im Schwefelkies fithrt die

Schmelzmethode mit Kaliumehlorat und trockner Soda am

raschesten zum Ziele und g

t bei einiger Uebung auch befriedi-
gende Resultate. Das sehr fein gepulverte Mineral, in einer
Menge von 0,2 g, wird mit 10 g einer Mischung aus 1 Theil Kalium-
chlorat und 5 Theilen Soda in einem bedeckt zu haltenden Platin-
tiegel iiber der gewihnlichen Bunsenflamme 15 bis 20 Minuten lang

geschmolzen, Der erkaltete Tiegel wird mit seinem Inhalte in einer

reriiumigen Porcellanschale mit Wasser wiederholt ausgekocht, dag

ab mit Salzsfinre ancestinert und die Schwefelsiiure in der Siede

hitze mit ['i||u:'|l:|l'.\llli| auseefillt,
r 1 11 S T | i ! LIPS PR v
Zur Bestimmung der Metalle wird der fein gepulverte Schwefel-

@) mit Salpetersiiure unter Zusatz von chlorsaurem

Anten risth. Quant. Analyse,

=




Kalium oder mit Kiinigswasser, das ans 1 Theil cone, Salzsiure und
6 Theilen cone. Salpetersiure besteht, in einem mit einem Trichter
bedeckten Erlenmeyerkolben gelist. In beiden Fillen dampft man das
(Ganze mit einem Ueberschuss von Salzsiiure auf dem Wasserbade zur

staubigen Trockne ein, um die Salpetersiiure vollstindig zu verjagen
und etwa vorhandene Kieselsiiure unlislich abzuscheiden. Den Riick-
stand nimmt man in salzsiurehaltigem Wasser auf, filtrirt vorhandene
Kieselsiiure ab, fillt im Filtrat das Kupfer mit Schwefelwasserstoft
aus und bestimmt es als Kupfersulfiir ('uy S; im erhaltenen Filtrat
wird, nach Entfernung des Schwefelwasserstotts durch Aufkochen
und darauf folgender Oxydation mit rauchender Salpetersiure, das
Eisen mit Ammoniak ausgefillt; und in der vom Ferrihydroxyd abfil-
trirten Fliissigkeit werden nach den fritheren Angaben Calcium und
Magnesinm bestimmt.
Arsenikkies.

Jestandtheile: Arsen, Eisen, Nehwefel.

Das fein gepulverte Mineral (1 bis 2 g) wird entweder mit
Salpetersiiure und Kaliumehlorat oder mit einem Konigswasser auf
eeschlossen, das durch Mischen von 1 Theil Salzsiiure und 6 Theilen
Salpetersiiure hergestellt ist. Die Lisung wird zur vollstindigen
Ver

event, wiederhol -_-irl_',fl._=L'|:1:||||EIk dann der Riickstand

ung der Salpetersiiure mit Salzsiiure zur Trockne verdamptt,

in Salzsiiure
und Wasser aufgenommen, die Lisung, falls es nithig ist, filtrirt und
auf ein bestimmtes Volum verdiinnt. In dem einen, genau abge
messenen Theil bestimmt man die Schwefelséiure, in dem anderen
Theil Arsen und Eisen. Zur Trennung dieser beiden Metalle wird

in die heisse Losung lingere Zeit Schwefelwasserstoff eingeleitet

und zur vollstindigen Fiillung des Arsens die mit SH; gut ge-

siittigte Fliissigkeit mim lose verschlossenen Kolben einige Stunden

stehen gelassen: wenn eine abfiltrirte Probe beim Erwirmen und

inleiten von H._-“ keinen _‘._\T"iir‘.'.'l Niederschlag mehr

alles Arsen eefiillt: anderenfalls ist die erwiirmte Fliissickeit nochmals

aut zu sittigen; der Niederschlag stellt ein

=]

mit Schweflelwasserstoft
Gemenge von Arsenpentasulfid As,S;, Arsentrisulfid s, S,

und mechanisch beigemengtem Schwefel dar und kann desshalb

nicht als soleher Tewogen werden: er wird mit |'.'=|ic'l|t'|_||n-1' .‘":flllzl'.':z'T-

siiure oder mit Salzsiiure unter Zusatz von Kalinmechlorat geldst,

Ammoniak

die Liisung eingedampft, der Riickstand in verdiinnt
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aufgenommen und die gebildete Arsensiure mit Magnesiamischung
ansgefillt und als Magnesinmpyroarseniat Ads, O; Mg, gewogen.

[m Filtrat vom Schwefelarsen wird nach Entfernung des Schwefel-
wasserstofis und darauffolgender Oxydation mit rauchender Salpeter-
siiure oder Bromwasser, das Eisen mit Ammoniak niedergeschlagen,

Nach dem angegebenen Verfahren erhilt man leicht ein mit
Eisen verunreinigtes Baryumsulfat; kommt es auf grosse Genauighkeit

an, so fillt man das Eisen zuerst mit Ammoniak aus und bestimmt

im Filtrat vom Ferribydroxyd die Schwefelsiiure, oder man bestimmt
in einer neuen Portion Mineral nach der Schmelzmethode mit

Kalinmchlorat und Soda den Schwefel,

Zinkblende,

Bestandtheile: Zink, Eisen und Schwefel.

1 bis 2 g fein gepulvertes Mineral werden mit Salpetersiiure
erwiirmt und unter Zusatz von chlorsaurem Kalium in l.l"l.t.l:l,'g ge-
bracht; die Lisung wird zur Verjagung der Salpetersiure mit
Salzsiiure eingedampft, der Riickstand in salzsiiurehaltigem Wasser

" aufeenommen, diese Libsung auf ein bestimmtes Volum verdiinnt und
in zwei Theile getheilt: den einen Theil verwendet man zur Be-
stimmung der Schwefelsiiure und den zweiten Theil zur gleich-

n Bestimmung von Eisen und Zink, Zur Trennung der

beiden Metalle wird die salzsaure Lisung verdiinnt und mit soviel

Natrinmacetatlosung versetzt, dass die Fliissigkeit dunkelroth ge

fiirbt erscheint, dann wird durch Aufkochen das Kisen als hasisches
Ferriacetat gefillt und im Filtrat davon das Zink in der Siedehitze
mit Natrinumearbonat niedergeschlagen.

Nach einem zweiten Verfahren wird die salzsaure Lisung zuerst
mit Ammoniak alkalisch gemacht, dann mit Essigsiinre angesfinert
und mit Sehwefelwasserstoff in der Wiirme das Zink vollstiindig aus-
gefillt; im Filtrat vom Schwefelzink wird nach entsprechender Con

centration der Fliissigkeit und ”.\I\'||;|[i-.r|| mit rauchender H.‘J]|H:Lv|‘-

ieses Verfahren

siiure das Kisen mit Ammoniak niedergeschlagen. I
empfiehlt sich besonders dann, wenn die Zinkblende nur wenig
]".1=~!'|| |-||:||;'i|i, |?| "ilJ"I?I ";Ul"]:l 11 1".!1”‘-' ]\.".UI: Iman .-'nn"h !I.‘1:~ Eisen,
das in der Oxydform vorliezen muss, zweimal mit viel iiberschiissigem
Ammoniak ausfillen und in der vom Ferrihydroxyd abfiltrirten
Fliissigkeit in essigsaurer Lisung das Zmk als Sulfid bestimmen.

R
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Analyse naturlich vorkommender Silikate.

In den natiivlich vorkommenden Silikaten finden sich hesonders

die Metalle Aluminium, Eisen, Calcium, Magnesium, Kalium,

eneren Hiillen auch

Natrium, an Kieselsiiure gebunden vor, in s

Chrom, Mangan, Nickel und Lithium. Nur in wenigen Silikaten
sind Metalle von der Schwefelwasserstoffgruppe vorhanden, — Eine
verhiltnissmiissig kleine Anzahl von Silikaten wird durch cone. Salz-
siiure zerlegt: die meisten miissen fiir die Bestimmung der Metalle
durch Schmelzen mit Kalinm-Natriumecarbonat oder mit Fluss-

siinre-Schwefelsiiure aufgeschlossen werden.

Orthoklas.
Kalium-Aluminiumsilikat; enthilt hiunfie geringe Mengen
von Hisenoxvd, Kalk und Magnesia,
Das fein gepulverte und gebentelte Mineral, in einer Menge
s

von 1 bis 1.5 . wird in einem Platintiegel mit der 6- bis Sfachen

_\llr'llj_ft: Kalivm-Natriumecarbonat  iiber dem Gebl

re nach den auf 8. 80 gemachten

geschmolzen und die Kiesels

Angaben ausgeschieden und als Si(), gewog

Kieselsiiure abhltrivten Fliissighkeit wird das Aluminium, event. ge-

mengt mit Bisen, ausgefiillt, und zwar ist wegen des Vorhandenseins

von viel Alkalisalz eine doppelte Fiillung zu empfehlen, Der Gehalt

des Orthoklas an Eisen ist meist so gering, dass das

gusammen mit der Thonerde gewogen werden kann; eine Trenn

beider Metalle ist dann nicht nithig.

Sind Caleinm und .“:I'-_:!H"-illnl vorhanden, so werden sie 1m
Hiltrat vom Al:(0OH); nach 3. 103 abreschieden und bestimmt,
Zur Bestimmung des Kaliums wird eine neue Portion (1 bis
2 g) fein gepulvertes Mineral in einer gerfumigen Platinschale mit
alkalifreier Flusssiiure zn einem diinnen Brei angeriihrt und
etwa /s Stunde lang auf der Asbestplatte gelinde erhitzt; dann fiigt

man 1 bis 2 c¢em reine conec. Schwefelsiure hinzo und dampft vor-

sichtic zur Trockne ein; den Riickstand erhitzt man
wenig conc. Salzsiiure, um die basischen Salze in Lisung zu bringen,

verdiinnt mit Wasser, kocht auf und filtrivt, falls es niithig ist. Bleibf

ein in Salzsiiure unloslicher Riickstand, so ist derselbe nochmals mit
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Flusssiiure und Schwefelsiiure abzurauchen und die Liosung dieses
Riickstandes mit der erst erhaltenen zu vereinigen. Aus dieser
Lisune wird das Alomimimm mit Ammoniak eefillt und im Filtrat

vom Al(OH); das Kalium als Sulfat S0; K, bestimmt.

Granat.
|1i|""‘--i.'l||l§1i'|'-.;l": l".i‘-l"fl:\\'\l]‘ Thrllll-h!u, KJ”\ 1\i-'ll‘.illt-m'i_,-;_
Kieselsiiure.

Die Aufschliessung des Granats wird wie die des Feldspaths

iihrt. Iiir die Bestimmung der Metalle wird das Mineral am

mit Flusssiiure-Schwelelsiiure anfgeschlossen,  Zur Trennung
und Bestimmung des Eisens und Aluminiums wird nach einer

shenen Methoden gearbeitet, Eine zweimalige

Fillung des Eizen-Aluminiums ist angebracht, da die erste Fillung

S SN o o . e
meist kalk- und maene altiz 1st.

Zur Bestimmung des Eisenoxydulgehaltes wird eine neue

Portion von dem feingepulverten Granat in einer Réhre mit 4 bis

5 cem reiner cone. Schwefelsiiure versetzt, zur Verdriingung der Linft
einize Minnten Kohlensiiure in die Réhre d-EJl_:_'!:]r'iic-L dann wird die-

selbe zugeschmalzen und etwa 3 Stunden aufl 200 bis 220° erhitzt: nach

dem Erkalten wird die Rihre mit ausgekochtem und wieder erkaltetem

Wasser _-|i|.-_-_1c'a!|5|i: und das senoxydulsalz sofort mit eingestellter

Kalinmperman tlosung durch Titration bestimmt, Vgl. Oxydimetric

S, 141,
Augit. (Hornblende.)

Bestandtheile: Aluminium, Kisen, Calcium, Magnesium,
Kalium, Natriom und Kieselsiiure,

[J;,- .‘\!I.'||_'w~-' |l|-_- .\H:_-'iE- ‘-‘.'i."l] il.- :]I'I'=I-||||'Il \\-e'iﬂ' \\il- \]ie,' 1]c-~
Feldspaths und Granats ausgefiihrt.

Fir die Bestimmung der Alkalimetalle raucht man eine he-
sondere Portion fein gepulverte Substanz, etwa 2 g, mit Flusssinre-
Schwefelsiiure ab, fillt aus der salzsauren Lijsung des Verdampfungs-
riickstandes Eisen und Aluminium mit Ammoniak und aus der von
dem erhaltenen Niederschlag abfiltrirten Fliissigkeit mit oxalsaurem
Ammonium das Caleium aus: das hierbei gewonnene Filtrat dampft
man zur Trockne ein, gliitht zor Entfernung der Ammoniaksalze und
fillt im Glihriickstand mit Aetzbaryt das Magnesium aus: in der

vom Magnesiumhydroxyd abfiltrirten Fliissigkeit wird das Baryum mit
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Schwefelstiure beseitiet, und schliesslich werden die Alkalimetalle
zusammen als Sulfate sewogen und entweder auf indirectem Wege
bestimmt, nfimlich durch Bestimmung der Schwefelsiiure im gewogenen
Sulfatriickstand, oder dadurch, dass man das Kalium mit Platinchlorid
als [\’;|“I]];[tp];{lilli'];lf]t'il! ausfillt und aus der Differenz das Natrinm
herechnet.

Olivin.

Bestandtheile: Magnesium, Eisen, Kieselsiiure.

Olivin gehdért zu denjenigen Silikaten, welche durch Erhitzen
mit conc. Salzsiiure zerlegt werden. — 1 his 2 g fein gepulvertes
Mineral werden mit cone. Salzsiure lingere Zeit autf dem Wasserbad
digerirt, dann wird eingedampft und die Kieselsiiure in der auf S. 80
angecehenen Weise abgeschieden und bestimmt. Das erhaltene Filtrat
wird, falls Eisenoxydulsalz zugegen ist, zur Oxydation mit rauchender
Salpetersiiure gekoeht, dann mit Ammoniak das Eisen gefiillt und im
Filtrat vom Ferrihydroxyd, nach dem Eindampfen auf etwa 30 eem
das Magnesium als Magnesiumammoniumphosphat abgeschieden. —
Enthiilt der Olivin Thonerde, so stellt der gewogene . Eisennieder-
schlag® das Gewicht von i".j-al'lll.a_\{l‘.d und Aluminiumoxyd dar. Man

hestimmt dann in einer neuen Portion das Eisen maassanalytisch.

Analyse eines naturlich vorkommenden Oxydes.
Zinnstein
besteht aus viel Zinnoxyd und wenig Eisenoxyd.

Etwa 1 g des fein zerriebenen Minerals wird mit der 8- bis 10 fachen
Menge einer Mischung aus gleichen Theilen Soda und Schwefel mait
einem Platindraht mielichst gut gemischt und diese Mischung in einem
bedeckt zu haltenden Porcellantiegel zusammengesehmolzen. Die erkal-
tete Sehmelze wird mit heissem Wasser wiederholt ausgezogen und
filtrirt: das Filtrat, in welchem sich Zinn als sulfozinnsanres Natrium
SnS; Na, vorfindet, wird mit verdinnter Salzséiure iibersiittiet und
das auszeschiedene Zinnsulfid SwS, nach den frilheren Angaben

in Zinndioxyd iibergefiihrt.

Der in Wasser unlisliche schwarze Riickstand von Eisensulfiir
wird mit schwefelwasserstoffthalticem Wasser ausgewaschen, in Salz-
siure gelist, und in dieser Liisung das Eisen, nach vorausgegangener

Oxydation, mit Ammoniak ausgefiillt und als e, Uy gewogen.
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Analyse natiirlich vorkommender Sulfosalze.
Fahlerz und Rotheiiltigerz.
Fahlerz enthiilt Arsen., Antimon, Silber, Kupfer, Zink,
Eisen, Schwefel und Gangart.
rothgiiltigerz enthilt Antimon (Axrsen), Silber, Schwefel,

und Gangart.

Apparat zur Zersetzung des Fahlerzes im Chlorstrom.

Diese schwefelhaltizen Mineralien werden am besten durch Er-
hitzen in einem Strom trocknen Chlors aufeeschlossen; Schwefel
Arsen, Antimon, Zink und ein Theil des Eisens destilliren hierber
iiber, wiihrend sich Kupfer, Silber, ein Theil des Eisens, sowie die
Gangart im Riickstande vorfinden.

Die Destillation wird in dem folgenden Apparat ausgefiihrt:
a ist ein Chlorentwickler, in dem man aus Braunstein und arsen-
freier Salzsiure Chlor entwickelt: b ist eine Trockenflasche, die
reing conc. Schwefelsiiure enthiilt, ¢ eine Kugelrihre, die aus
schwer schmelzbarem Glase hergestellt ist und zur Aufnahme der
Substanz dient; d und e sind Vorlagen, die mit einem Gemisch aus
Salzsfiure und Weinsiiurelosung theillweise gefiillt sind. Den Apparat
stellt man unter dem Abzug auf; in die Kugelrdhre bringt man
etwa 2 g hichst fein gepulvertes Mineral. Ist der Apparat zu-

sammengestellt, so leitet man einen nur schwachen Chlorstrom durch
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die Kugelrhre und zwar so lange, etwa 20 Minuten lang, als noch
eine .'/,z'i'w.'l'.n‘.lil’.:_' der Substanz stattiindet, was man an der erheb-
lichen Erwirmung der Kugelrihre erkennt. Hierauf erhitzt man die-
selbe im lebhafteren Chlorstrom zunichst ganz gelinde, dann

allmihlich stirker, so dass aber die Kugel nicht rothglii

wird. Hierbei .m‘.l]1|-l}|131'l'l| c]i\" Chloride von Arsen, Antimon, ¢ [
vollstindig. die von Eisen und Zink nur theilweise in die Vor-

lage iiber, Sublimirt bei weiterem Erhitzen der Kugel Nichts mehr

I ‘Zenen

iiber. so treibt man die Chloride, die sich in dem

der Rihre ¢ angesammelt haben, durch Erhitzen miglichst voll-

stiindie in die Vorlage, schneidet die Rohre hinter der Kugel ab und

der Vorlagefliissigkeit sut aus. Den

.-EJ!"|l| die ers

der Vorlagen bringt man in ein Ferinmiges Becherelas, fillt die

Schwefelsiiure mit Baryumehlorid aus und entfernt 1m K1l

e Well

Barvumsulfat den iiberschiissigen Baryt mit

"I'.I'Ii".:‘ In'i“II |'1I.':-I'~'~'i_'_‘i{!']-l |L-ii-.'l 1nan '_:i'_!_'_'.- 1" }",u-li .‘\'"!_I'\‘.'I i"‘i'\\.‘l\.\-u-l"\f 9l
ein. um Arsen und Antimon auszufillen. Die SESAMIIE lten und
ausgewaschenen Schwefelmetalle werden mit ?‘::|||:L-I.-|-;| ire nnd chlo:

1 |'-‘Z-.||1'

obracht und der aus Arsen- und Antimonsinre bhe-

saurem Kalium oxydirt, die Lidsung wird auf dem W:

I'rockne

stehende Riickstand nach dem Verfaliren von E. FiscHERr im lebhaften

(hlorwasserstoffstrom bei I-L'fvfl'll'\\:cl'{ von Ferroaminon iumsulfat

(ca, 20 &) der Destillation unterworfen.

Die vom Schwefelantimon-Schwetelarsennieders:

ilt noch Eisen und Zink. welche man nach dem

Fliissigkeit entl

Uebersiittizen mit Ammoniak dureh Schwefelammonium in der Wiirme

vollstiindig als Schwefelmetalle ausfillt; dieselben werden abfltrivt.

mit schwefelammoniumhaltizem Wasser ansgewaschen und auf dem
Filter durch wiederholtes Aufeiessen in heisser verdiinnter Salzsiiure

- filtrirten Liisung des Kugelinhaltes

ralist. Diese Lissung wird mit d
(siche weiter unten) vereinigt. Der Inhalt der Kugel wird nimlich

mit stark verdiinnter Salzsiiure gelinde erwiirmt, wobei Silber-

mnmitrirt una

chlorid und G angart zuriickbleiben, dann wird a

Riickstand gut ausgewaschen. Diesem Riickstande entzieht man mit

heissem Ammoniak vollstindig das Silberchlorid und
||1"|' :I}III]lI'lIi!I|\-'1'|i.“'l']'.'|‘li E,c”l_\llli'_' mit T“I:li.{ﬂfiill'l' wieder aus.
In den vereinigten salzsauren Lisungen des mit Schwefelammo-

ninm erhaltenen Niederschlags (s. 0.) und des Kngelinhaltes bestimmi
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man das Kupfer als Sulfiir und im Filtrat vom CuS werden Zink

und Eisen nach einer der frither angegebenen Methoden getrennt.

Analyse natiirlich vorkommender Phosphate.

Phosphorit. Apatit.

Haupthestandtheile: Caleiumphosphat mit Chlorcaleium
(und Fluorealeium bei manchen Apatiten).

Zur Bestimmung der Phosphorsiure werden 0,2 bis 0,3 g
fein gepulverte Substanz in conec. Salzsinre gelist; ist die Zer
setzung beendet, so dampft man die Liosung auf dem Wasserbad zur
Trockne ein, hefeuchtet den Verdampfungsriickstand mit Salpeter-
siiure, dampft wieder ein und nimmt den Riickstand schliesslich in
heissem Wasser unter Zusatz von Salpetersiure auf. In dieser
nisthizenfalls vorher filtrirten Lisung wird die Phosphorsiiure nach
der Molybdatmethode bestimmt.

Fiir die Bestimmung des Caleiums muss in einer neuen Por-
tion Substanz die Phosphorsiure mit Zinn und Salpetersiaure zu-
nichst beseitigt werden. Man verdampft die salzsaunre Lisung der
Substanz (0,5 g) mit Salpetersiture und erwiirmt den Riickstand mait
Zinn und conc. Salpetersiiure einige Zeit auf dem Wasserbade, bis
alle Phosphorsiure als Stanniphosphat ausgefillt ist: im Uebrigen
verfilirt man nach den S, 72 pemachten Angaben. — Das erhaltene
phosphorsiiurefreie Filtrat verdampft man auf ein kleines Volum,
iibersiittict es mit Ammoniak und fillt das Caleium mit oxalsaurem
Ammonium aus: im Filtrat vom Caleiumoxalat wird vorhandenes
Magnesium mit Natriumphosphat abgeschieden. Man kann die
Phosphorsiiure auch als Ferriphosphat ausfiillen und danm im
hierbei erhaltenen Filtrat das Calcium bestimmen.

Fiir die Bestimmung des Chlors werden 2 bis 3 g Substanz
mit der 3fachen Menge reiner Soda oder besser mit aus Metall dar

oostelltem Aetznatron in einem Nickeltiegel zusammengeschmolzen;

die Schmelze wird mit Wasser ausgekoeht, filtrirt und 1m
das Chlor nach dem Uebersiitticen mit verdiinnter Salpetersiiure ge-
-.\i;']||a.'2!|:|';_\rim"!.‘| oder durch Titriren nach VoLHARD bestimmt., - Es
ist nicht zuldssig, das Mineral durch Erwirmen in conc. Salpeter-

siiure zu lisen, weil sich sonst Chlorwasserstoff verfliichtigen wiirde,
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