I. TEIL.

Gewichtsanalyse.

Einleitung.

Fiir die Gewichtsanalyse sind folgende Gegen-
stinde ndtig:

Ein analylischer Gewichissatz.

Ein Platintiegel. Zur Heinigung wird er mit feuchtem Seesand
abgescheuert, abgetrocknet und ausgegliiht.

Ein starker Platindraht von circa 20—30 em Liinge zum Ver-
brennen der Filter.

Platinconus. Dieser dient fiir die Saugpumpe und wird aus
geglibtem Platinblech hergestellt, indem man in eine kreisrunde
Scheibe, ungefithr von der Grisse eines Zehnpfennigstiickes, einen
Radius schneidet und es dann in dem sogenannten Conusdreher
formt. Die Offnung an der Spitze soll nicht zu klein gemacht
werden. Vor dem Gebrauch muss er in den Conusdreher gebracht
werden, wenn er verbogen erscheint.

Exsiccalor. In denselben bringt man alle Gegenstiinde vor
und nach der Wiigung. Er wird beniitzt, um gegliihte oder in der
Wiirme getrocknete hygroskopische Substanzen vor der Wigung
erkalten zu lassen. Man bringt in den Exsiccator als feuchtigkeit-
absorbirendes Mittel concentrirte Schwefelsiiure oder geschmolzenes
Chlorealeium. Zur Aufnahme des zu wigenden Gefiisses dient ein
Dreifuss aus Glas oder aus mit Platinblech oder Thonrshren

umkleidetem Eisendraht. Die im THxsiccator aufzubewahrenden
Gegenstiinde diirfen mit dem Trockenmittel nicht in Beriihrung
kommen.

Bunsen’sche Wasserluftpumpe. Sie hat den Zweck, durch Her-
stellung eines luftverdiinnten Raumes die Filtration von Fliissig-
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keiten und das Auswaschen der Niederschlige zu beschleunigen.
Dazu ist nétig ein

Filtrirkolben von starkem Glas mit doppelt durchbohrtem Kaut-
schukpiropf und ein dickwandiger Gummischlauch nebst Klemmschraube,
welch letztere zwischen Pumpe und Filtrirkolben angebracht zur
Regulirung des Druckes dient.

2 kleine Porzellantiegel mit Deckel, sowie ein Goochtiegel mit
Vorstoss und Gummistopfen.

1—2 grosse Porzellantiegel, circa 8 cm hoeh und 7 cm weit, mit
2 darauf passenden Uhrglisern, zn Oxydationen.

2 mittelgrosse durchbohrte Uhrgliser.

Ein Verbrennungsteller.

Wige- oder Substanz-Rhrchen. Sie diemen zur Aufnahme der
abzuwigenden und zu analysirenden Substanz und sollen mit ein-
geschliffenen Glasstopfen versehen sein.

Weite Glischen mit eingeschliffenen Glasstopfen zum Wigen der Filter.

Gute Trichter. Sie collen womiglich einen Winkel von 60"
bilden und eben im Glase sein.

An beiden Enden rundgeschmolzene Glasstdbe.

Mit Platinblech oder Thonrbhren versehene Eisendrahidreiecke.

Messingpincelte, zweckmiissig mit Platinspitzen versehen, zum
Anfassen von Platingefiissen.

Ginsefedern. Man beniitzt sie in Form v
fahnen, um an Gefiissen anhaftende Substanzteilchen auf da:

sogenannten Feder-
Filter

zu bringen. Der ganze Kiel der Feder wird bis auf einen Teil an

reschnitten.

oerads al
gerade al

der Spitze sorgfiltic entfedert und letztere

Schwarzes und gelbes Glanzpapier. Es dient als Unterlage bei

Uberfiihrung einer Substanz aus einem (el in ein anderes,

um etwa abgesprungene Partikelchen mittels der Federfahne
leicht zu dem Ubrigen spiilen zu kdnnen.
Filter. Zur Ausfithrung quantitativer An

reinigtes Filtrirpapier beniitzt werden. Auch das sogenannte

en darf nur ge-

schwedische Filtrirpapier muss gereinigt werden. Man schneideb
zu diesem Zwecke Filtrirpapier in quadratische Stiicke von circa
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10 ccm

schale mit angesiuertem Wasser bedeckt (1 Teil Salpetersiture
100 Teile Wa

auf das Sorgt

ancefihr einen Tag stehen. Nachdem sie dann
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Altigste bis zum Verschwinden der sauren Reakfion

mit Wasser ausgewaschen worden sind, trocknet man sie bei 100°.

sitenliinge und liisst diese in einer grossen Porzellan-




Filter, welche mangelhaft ausgewaschen sind, werden nach dem
Trocknen briichig und sind unbrauchbar.

Empfehlenswert sind die Filter von Schleicher & Schiill
Nr. 589, 7 und 10 em Durchmesser; das Gewicht ihrer Asche ist
bekannt.

Beslimmung des Gewichtes der Filterasche. Es ist erforderlich,
das Gewicht der Asche der bei quantitativen Analysen verwen-
deten Filter zu kennen, um dasselbe nach der Wigung in Abzug
bringen zu konnen. Um dies ein fiir alle Mal festzustellen, ver-
fiihrt man folgendermassen. Man glitht zunfichst einen kleinen
Platintiegel aus, wigt ihn, nachdem man ihn circa 20 Minuten
im Exsiccator erkalten liess, stellt ihn auf eine Porzellanplatte
(Verbrennungsteller), umwickelt ein rundgeschnittenes Filter von
bestimmter Grosse spiralférmig mit einem Platindraht, verbrennt
es in der Flamme und lisst die Asche in den Tiegel fallen. Auf
diese Weise werden 5 Filter von derselben Grisse verbrannt,
worauf man den Tiegel mit der Filterasche gliiht, im HKxsiccator
erkalten lisst und wiigt. Das Gewicht des leeren Tiegels von
dem nunmehrigen abgezogen gibt das Gewicht der 5 Filteraschen;
dieses durch 5 dividirt das Aschengewicht eines Filters. Die
erhaltene Zahl wird bei den Analysen, bei welchen Filter der-
selben Grisse verascht werden, in Berechnung gezogen, indem
man von der gefundenen Substanzmenge das Aschengewicht des
Filters subtrahirt.

Allgemeine Regeln,

Gebrauch der Wage. Die Substanz kommt immer auf die linke
Wagschale; sie wird nie unmittelbar auf die Wage gelegt, sondern
immer in passenden Gefiissen zur Wiigung gebracht. In der Regel
wiigh man zuerst das Gefiss, bringt dann die Substanz hinein,
wiigt wieder und erhiilt das Gewicht der Substanz als Differenz

der beiden Wigungen. — Die zu wiigenden Objekte sowohl, als
die Gewichte miissen nie mit der Hand, sondern immer mit einer
Pincette angefasst werden. Die zu wiigenden Gegenstinde diirfen
nie warm sein.

Man belaste die Wagschalen nie oder nehme nie eine Ver-
inderung darauf vor, ohne die Wage vorher vollkommen arretirt
li’-




zu haben. Feine analytische Wagen diirfen mit nicht m
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Haaren angefetteten Fingers eine ganz diinne Fettschicht, vorauns-
gesetzb, dass man wiisserige Losungen zu filtriven hat (?). Die
feit giesse man, ohne den Niederschlag aufzurithren, an
abe auf den Rand

Fliissig
: s e e : ;
einem an den Enden rundgeschmolzenen Glas
rschlag stehende Fliissigkeit

des Filters [st, die iiber dem Nied

filtrirt, so bringe man den Niederschlag selbst aufs Filter und
spiile etwa am Gefiisse festhaltende Teilchen mittels der Spritz-
flasche und der Federfahne ebenfalls daranf.

Absaugen. V werden unter Anwendung der

Bunsen’schen Pumpe abge

le Niedersc
Abgesangt konnen nicht
nmoxalat, Mangansulfiir

werden: Chlorsilber, Baryumsulfat, Calci
und einjee andere; abzusangen sind vor allem die schleimigen
Niederschlige der Metalle der Schwefelammoniumgruppe.

Wenn man absaugen will, so miissen Conus und Filter tadel-
los sein. Das Filter reisst nur, wenn der Conus verbogen ist und

das Filter schlecht anliegt.
Auswaschen. Beim Auswaschen des auf dem Filter befindlichen
erstrahl auf den Rand

Niederschlags leite man stets den Wa
des Filters. der frei von Niederschlag ist, sonst liuft man Gefahr,
hinaun ogen

dass Substanzteilchen iiber den Rand des Filte

werden. Man tiberzeuge sich ferner stets von der Vollstiindigkeil
des Auswaschens. Hiezn nt die Priifung der Reaktion des
Waschwassers oder Untersuchung desselben auf das Fillungsmittel.

Trocknen. Sollen Filter und Niederschlag getrocknet und nach-
her eecliiht werden, so schliesst man den Trichter mit Filtrir-

st

papier und setzt ihn in den Dampftrockenkasten. Wenn Filter
und Niederschlag direkt gewogen werden sollen, so wird bei 1050
im Toluolbad getrocknet.

Gebrauch von Platingefissen. Platingeflisse diirfen nur auf Drei-
ecken geglitht werden, welche mit Platinblech oder Thonr&hren
umkleidet sind, Sie diirfen, namentlich glithend, nicht mit Eisen-
zangen, sondern nur mit Messingpincetten oder Pincetten mit
Platinspitzen angefasst werden. Man erhitze so, dass der Boden
des Tiegels glithend ist, und hiite sich, mit einer russenden
Flamme zu erhitzen. Silber-, Blei-, Zinn-, Wismut-, Arsen-, Antimon-
verbindungen, Atzalkalien, Atzbaryt, Magnesiumphosphat und Manganphosphat
u. a. diirfen nicht in Platingefdssen gegliiht oder geschmolzen werden,
en: (?) die genannten Verbindungen werden

da sie dieselben zerstor
in Porzellantiegeln, iitzende Alkalien in Silbertiegeln gegliht. —




Nach dem Gliihen lisst man die Tie auf ca. 50—100° abkiil

len
und setzt sie dann in den Exsiccator. Man gewihne sich daran,
Platingefisse sofort nach dem Gebrauch zu reinigen und zu poliren;

dies geschieht am besten durch Abreiben mit Seesand; Fleck:

entferne man durch Schmelzen mit saurem, schwefelsaurem Alkali(?).

Abdampfen. Hat man Fliissigkeiten abzudampfen, so nehme
man diese Operation im allgemeinen nicht in Glasge
in Platin- oder Porzellanschalen vor. Das Abdamp

1
sén, sondern

soll auf dem Wasserbade bewerkstelligt werden. Schwach
gsaure Fliissigkeiten konnen indess auch in schief gestellten
hochstens zur Hilfte gefiillten Glaskolben auf dem Drahtnetz
iiber freier Flamme, oder auf einer Asbestplatte im Becherglase
concentrirt werden, Die Fliissigkeiten sind durch grosse-Trichter
vor dem einfallenden Staub zu schiitzen.

Trocknen. Die meisten festen Krper miissen getrocknet werden,

ehe man zur Analyse schreitet, um das mechanisch anhaftende
Wasser zu entfernen. Dabei ist in jedem einzelnen Falle zu be-

riicksichtigen, ob das chemisch gebundene Wasser beim Liegen

an der Luft, im Exsiccator oder beim FErhitzen fortg

Berechnung der Analysen.

Fiir die Berechnung der Analysen ist die Kenntniss der Atom-
gewichte der Elemente sowie der Zusammensetzung und der Mole-
kulargewichte der Verbindungen nitig. Die Atomgewichte finden
sich in der Tabelle Seite 9.

Hat man z B. Chlornatrium (abgewogen z. B. 0,2862 g)
analysirt und als Resnltat der Chlorbestimmung 0,7012 Chlor
gilber erhalten, so fragt es sich vor allem, wie viel Chlor in der
gefundenen Menge Chlorsilber enthalten ist. Um dies zu erfahren,
stellt man folgende Betrachtung an. In einem Molekiil Chlor-
silber ist ein Atom Chlor, also in je 143,56 g AgCl je 35,6 g Cl,
enthalten. Diese Zahlen driicken das constante Verhiltniss

aus, in welchem beliebige Quantitiiten Chlorsilber zu den da
enthaltenen Chlormengen stehen. Es muss daher auch die ge-
fundene Menge Chlorsilber, d. i. 0,7012 g, zu der darin enthaltenen
Menge, welche aufgesucht und vorliunfic mit x bezeichnet werden

bd 1



soll. in dem abgegebenen Verhiiltniss stehen. Aus diesem Grunde
kann man folgende Proportion aufstellen:
148,56 : 86,6 = 0,7012 : x.

Die Aufltsung dieser Proportion, d.h, die Berechnung des x,
beruht anf dem Lehrsatze, dass das Produkt der finsseren Glieder
oleich dem Produkte der inneren Glieder ist. Im vorliegenden
Falle hat man also:
35,5:0,7012 _ 24 8926

1435 1485
Man hat demnach gefunden, dass in 0,7012 g r Chlorsilber, und
folglich auch in der zur Analyse angewendeten Menge Chlor-
natrium, 0,1735 ¢ Chlor enthalten sind. Da es iiblich ist, das
Resultat der Analyse in Procenten auszudriicken, so stellt man

143,5-x =385,5:0,7012, alsox = = (,1735 Chlor.

folgende Proportion auf:
0,2862 (angewandte NaCl) : 0,1735 (zefundenes C1) = 100 : x,
und erhilt als x=60,62den Procentgehalt des Chlornatriums an Chlor.

Behufs Bestimmung des Natriums wird das Chlornatrium
durch Eindampfen mit Schwefelsiiure in Natriumsulfat verwandelt
und letzteres gewogen. Die Berechnung gestaltet sich ganz wie oben.

s seien z B. angewendet worden 0,4124 g Kochsalz und ge-
funden worden 0,5002 Natriumsulfat. In dieser Menge Natrium-
sulfat sind nach der Gleichung:

142 (Molekiil des NasS0y) : 46 (Nay) = 0,6002: x,
x = 0.1620 ¢ Natrium enthalten.

Da diese Grosse aber gleich sein muss dem Natriumgehalt
des angewandten Kochsalzes, so erhiilt man den Procentgehalt
des letzteren nach der Gleichung:

0,4124 (angewandtes NaCl): 0,1620 (gzefundenes Na) = 100:x,
= 89.28"0 Natrium.

Die Procente W{erﬂa_-n bis auf 2 Decimalen ansgerech-
net. Die Ergebnisse der Apalyse werden iibersichtlich zusammen-
gestellt und zwar behufs Beurteilung ihrer Genauigkeit so, dass
neben die gefundenen Procentzahlen die durch Rechnung ermittelten
theoretischen Procentzahlen zu stehen kommen. Kine vollstindige
Analyse des Chlornatriums fiihrt zu folgender Aufschreibung:

Berechnet fiir NaCl Gefunden
Na 39,32 39,28 %o
Cl 60,68 60,62

100,00 99,90 “,f\:




Bei der Analyse von Sauerstoffverbindungen
rechnet man das Metall als Oxyd und die Siure als Anhy

z. B. bei Kupfervitri

1 das Kupfer als CuQ, die Schwefelsiure als

S0;. Eine Analyse dieses Salzes mit gleichzeitiger Beriicksichtigung
8 f g

des [\J'}'Hfﬂ]]\vnsﬂe]'s (8. 8. 13) fithrt zu folgender Tabelle:

Berechnet fiir CuS04.5H,0 Gefunden
CuOQ 31,86 81,75 %,
S0; 82,10 82,16 ,
4H,0 28,83 28,80 ,
12 P00 SRS ] 7.95
100,00 99,95 Y/,

Berechnung der Formel aus dem Resultat der Analyse.

Hat man die procentische Zusammensetzung einer Substanz
ermittelt, so kann man die empirische Formel derselben berechnen
auf Grund folgender Erwigung:

Verhalten sich die Bestandteile A, B, C einer chemischen
Verbindung x ihrem Gewichte nach wie a:b:c¢ und sind ihre
Atom- resp. Molekulargewichte ma, mb und me, so miissen sich
= cyee. $ a b e { A J i
die Quotienten . und zu einander verhalten, wie die

ma’ mh me
Anzall der Atome resp. der Molekiile von A, B und ¢. Waru
Was versteht man unter dem Gesetz der constanten Proportionen?

Wag unter dem Gesetz der multiplen Proportionen?

Man dividire also die gefundenen Procentzahlen durch die
entsprechenden Atom- resp. Molekulargewichte und sehe zu, in
welchem einfachsten Verhiiltniss die Quotienten zu einander stehen.
Diese Verhiiltnisszahlen ergeben ohne weiteres die Formel.

Beispiel. Kupferkies. Man habe gefunden

Cu 34,72%0
Fe 30,40 ,
B 34656,

Nach Division daweh die Atomgewichte (Cu = 63,5

erhiilt man "df¢ Quotienten 0,547, 0,543

Amh :n verhalten sich, wie man sicht, fast genan wie 1
Formel der analysirten Verbindung ist demnach CuFeS,.




0 = 16,00.

Atomgewichte der haufiger vorkommenden Elemente.

Namen

Alumininm | Al
Antimon Sb
Arsen As
Baryum Ba
Blei Ph
Bor B
Brom Br
Cadmium |Cd
: Caleium Ca
Chlor Cl
Chrom Cr
Eisen Fe
Fluor Fl
Gold Au
Jod J
Kalium K
Kobalt Co

Kohlenstoft| C

Kupfer Cu

Zur Beachtung!

Lithium Li |

75,0

137,0
207.,0
11,0
80,0
112,0
40,0
36,5
52,0
56,0
19,0

197,0

| 127,0

39,0 |

206,91

11,01
79.96
112,08
40,00
85,453
52,156
56,00
19,00
197,25
126,86
39,14
59,00
12,00
44
03

‘f.'\‘J

6

=1

Bei der Berechnung der Analysen be-

Namen

Magnesinm _\In_:l 24.0

Mangan Mn
Molybdidn |Mo
Natriom Na

Nickel Ni
Phosphor P
Platin Pt

(Quecksilber | Hg

Sauverstoff | O

Schwefel S
Silber Ag
Silicium | 8i

Stickstoff | N
Strontium i Sr
Uran Ur
Wasserstoff' | H

Wismut Bi
Wolfram w
Zink Zn
Zinn

55,0
96,0
230
59,0
31,0

195,0

200,0
16,0
32,0

108,0

28,0

[ 14,041

14,0
87,6
239,0
1,0
208,0
184,0
65,0

Sn | 118,0

24 37
55,09
96,10
23,06
58,50
31,03
194,83
200,36
16,00
32,06
107,938

28,40

87,62
239 40
1,001)
208,00
134,00
65,38
118,10

diene man sich der ,abgerundeten Atomgewichte®.

1) Eigentlieh 1,008




Beispiele zur Gewichtsanalyse.
I. Abschnitt.

I. Chlornatrium, NaCl.

oty etwas Natriumsulfat,

Das gewthnliche Kochsalz enthiilt st

Magnesiumehlorid und Calciumsulfat. Um reines, fir die quanti-
11t man eine con-

se verwendbares Salz zu erhalten, ste

tative Anal

ig, und sittigh

centrirte Losung von Kochsalz her, filtrirt, wenn not

gie dann in der Kilte mit Salzsinregas. Letzteres stellt man in

dem Apparate Tig. 1 durch langsames Zutropfeln von englischer

finre in concentrirte Salzsiiure mittels eines Tropftrichters
he Flasche dient als Waschflasche und wird

Schwefe
dar. Die Woulf's
mit reiner concentrirter Salzs
in concentrirter Salzstiure fast unldslich ist, so scheidet es sich
nach und nach in kleinen Krystiillechen ab. Nachdem die Ausfillung

gure beschickt. Da das Chlornatrinm

beendet ist, sangt man die Krystallmasse auf einen Trichter ohne
g ;
Tilter unter Anwendung eines Platinconus mittels der Pumpe ab,

wiischt sie einigemale mit concentrirter Salzsiure, trocknet und

zu schwachem Glithen.

erhitzt dann das Salz in einer Platinsch
sen aufbewahrt.

Das gereinigte Salz wird in gut schliessenden Ge

Chlor als Ag(Cl. Man wiige ungefiihr 0,8 g Substanz in ein
Becherglas ab, ldse in Wasser, siiure mit einigen Tropfen reiner
ung von salpeter-

ige eine |

Salpetersiiure an, bringe tropfenw
saurem Silber zu, so lange noch ein Niederschlag hervorgerufen




wird, nnd erwirme auf circa 70°. Der entstandene, weisse, ki
Niederschlag ballt sich bei lingerem Umriihren mit dem Glas-
stab zu Klumpen zusammen. Durch Zusatz eineg Tropfens Silber-
]6sung muss man sich, wenn die Flissigkeit durchsichtig genug
geworden isb, von der Vollstindigkeit der Fiillung {iberzeugen.
Nun lisst man im Dunkeln (?) stehen, bis die Flissigkeit voll-
kommen gekliirt ist, giesst dieselbe durch ein kleines Filter, bringt
dann den Niederschlag darauf und wischt ihn zuerst mit Wasser,

dem man ein paar Tropfen Salpeter

fiure zugesetzt hat, und

schliesslich mit reinem, kochendem Wasser auf dem Filter

io aus (Controle?). Man trocknet das Chlorsilber im Luftbad.
Unterdessen setzt man einen kleinen Porzellantiegel sammt Deckel
in ein auf einem Gestell befindliches Platin- oder Thondreieck,
glitht ihn einige Minuten aus, so dass namentlich der Joden des
Tiegels glithend ist, lisst auf 50—100° abkithlen und bringt dann
mittels Pincette in den Exsiccator. Nach volligem Erkalten wird
gewogen.

NB. Man muss geglithte Porzellangefisse etwa 80 bis

40 Minuten im FExsiccator erkalten lassen und darf sie erst

dann wiigen, sonst erleidet man durch Temperaturdifferenzen (?)

Fehler in der Analyse. Geglithte Platingefiisse konnen

nach etwa 20 Minuten gewogen werden.

Das getrocknete Chlorsilber trennt man so gut als méglich
durch Driicken von dem Filter und schiittet es in den anf schwarzem
Glanzpapier stehenden Porzellantiegel. Das Filter faltet man mehr-
fach zusammen und verbrennt es auf dem umgekehrt auf einem
Thondreieck liecenden Tiegeldeckel. Um das durch Reduoktion
entstandene metallische Silber wieder in Chlorsilber iiberzufiihren,
gibt man mittels eines Glasstabes einen Tropfen Salpetersiure
auf die Asche, hierauf einen Tropfen Salzsiure, verdampft die
geringe Menge Fliissigkeit vorsichtig und erhitzt dann den be-
deckten Tiegel, bis das Chlorsilber eben schmilzt. Nach dem K-
kalten wiigt man den Tiegel. Man vergesse nicht, hier wie in @ihn-
lichen Fillen, die mitgewogene Filterasche in Abzug zu bringen.
Berechnung s. 8. 6. Besser filtrirt man das Chlorsilber in einen
Goochtiegel, dessen durchlgcherter Boden mit einem feinen Ashest-
flz bedeckt ist, und trocknet bei ca.130° Man vermeidet auf
diese Weise dags Behandeln mit HN O3 und HCl, sowie die Correc-
tion fiir das Gewicht der Filterasche.

Die Chlorbestimmung ist mindestens dreimal auszufiihren.




Natrinm als NayS80;. Man verwendet fiir diese Bestimmung
einen sogenannten Fingertiegel aus Platin, welcher dnrch seine

lichen Substanzverlust

Linge einen durch e es Spritzen md

verhindert. Dieser wird in einem Stative befestigt, das mit einem

Gebiuse (Muffel) zur Concentration der Wi

NB. Statt des Fing ls k

lichen grisseren Platin 1 beniitzen. Man m

beim Verjagen der Schwefelsfiure (siehe unten) sehr vor

sein; mit bewegter Flamme erhitzen, oder den Tiegel
doppeltes Drahtnetz stellen.

Nach dem Glihen und Wigen des Tiegels bringt

denselben ecirca 0,2 g Chlornatrium, wiigt wieder, setzt den

in die Muffel und benetzt nun die Substanz tropfenw

wenig reiner concentrirter Schwefels worauf man vorn ga

gelinde erwiirmt (Vorgane ?). Man irt mit dem gelinden Er-

wiirmen fort, bis keine salzsauren Diimpfe mehr entweichen (Priifung

auaf '”I‘Hl.‘”’i‘l]?'. dann erw 'mb man ker von vorn nach ri

wiirts, um die fiberschiissige Schwefelsiure zu verjagen. Man |

schliesslich heftig, wirft einige kleine Stiickchen Ammoniumecarbonat

in den Ti

el, um etwa noch verhandenes primiires Natriumsulfat

s itherzufithren (Formulirung des Vor gst im

rt. Man glitht hiera

wiigt wieder; das Gewicht muss constant geblieben sein. Die

in secund

Exsiccator erkalten und wi

Bestimmung ist zweimal auszufiihren.

IT. Cuprisulfat, CuSO0, 4 5H,0.

Die Substanz wird durch zweimaliges Umkrystallisiren ge-

reinigb; die Krystalle werden zuerst zwischen Fliesspapier ¢

n und wieder zwischen

pr , dann in der Reibschale zerri

Fliesspapier gepresst, bis dieses ganz trocken bleibt und die Sub-

stanz auf dem Papier liuft, ohne an demselben zuhalten,
Kupfer als CuO. (Zwei Bestimmungen nebeneinander aus-

zufiihren.) Man lést die abgewogene Mer

Substanz in einer
Porzellanschale in Wasser, erhitzt die verdiinnte Lisung auf dem
Wasserbade und triigt tropfenweise verdiinnte Natronlange ein,
is die Fli Nieder-
schlag (?) vollig schwarz man mit dem Kochen

igkeit alkalische Reaktion zeigt. Wenn d

geworden ist, hi

auf, lisst absitzen und decantirt sofort auf ein mit Conus ver-

sehenes, mit der Pumpe verbundenes, gut anliegendes feuchies




Filter. Man erhitzt dann den Niederschlag in der Schale wieder
mit Wasser, decantirt abermals auf das Filter, wiederholt dies
mehreremale und bringt schliesslich den Niederschlag selbst aufs
Filter, wo er mit heissem Was

noch villig ausgewaschen wird.
Von den Wiinden der Schale nicht loszubringendes Kupferoxyd
16st man in ein paar Tropfen Salpetersiure, spiilt die Ldsung
in einen gewogenen Porzellantiegel, dampft vorsichtig ein und
glitht. Dann bringt man den auf der Pumpe abgesaugten Nieder-
schlag sammt dem Filter noch feucht in den niimlichen Tiegel,
trocknet bei 100°, verbrennt das Filter im Tiegel und glitht bis
zum constanten Gewicht. Nach dem Wiigen priife man anf
etwaige alkalische Reaktion des mit Wasser befeuchteten Gliih-
riickstandes; sollte
heissem W

auf Gewichtsconstanz!

er allalisch reagiren, so muss im Tiegel mit

ser gewaschen und nochmals geglitht werden. Priifung

Schwefelsiiure als BaSO;. (4wei Bestimmungen nebenein-
ander auszufithren.) Man 16st die abgewogene Substanz in einem
Becherglas in Wasser, siuert stark mit Salzsiiure an (?), erwirmt
sodann fast bis zum Kochen und fiigt aus einem Reagircylinder
kochend heisse ebenfalls angesiinerte Chlorbaryumlésung zu. Man
erhiilt die Fliissigkeit noch kurze Zeit nmahe am Sieden und lisst

dann das gebildete Baryumsulfat sich vollig absetzen.

Es ist absolut nétig, die Abscheidung von schwefelsaurem
Baryum stets in der Siedehitze vorzunehmen, andernfalls geht
der Niederschlag durchs Filter, da derselbe in der Kiilte gefiillt
amorph und #usserst feinpulverig ist. Der ohne Anwendung
der Pumpe abfiltrirte und auf dem Filter mit hei
vollig ausgewaschene Niederschlag (Controle?) wird mit dem

ssem  Wasser

Filter in einem gewogenen Platintiegel so lange geglitht, bis der
Riickstand rein weiss ist. Baryumsulfat wird zwar durch Kohle
partiell zu Schwefelbaryum reducirt, letzteres aber beim Glithen
an der Luft wieder in Sulfat zuriickverwandelt. Priifung auf Ge-
wichtsconstanz!

Wasser. Man wiigt in einem vorher ausgegliihten und ge-
inen Porzellantiegel circa 0,5 g des Salzes ab und

wogenen ki
bringt die Substanz 1—2 Stunden in ein auf 105° erwirmtes Luft-
bad, wobei das Salz 4 Molekiile Krystallwasser verliert. Man wieder-
holt diese Operationen je /2 Stunde lang, bis zwei aufeinander-




folgende Wiigungen dasselbe Resultat ergeben. Alsdann erwirmt

s Salz ganz wasserfrel wird,

man auf circa 220 bis 2409 wobei d
Mas

ht und sich dadurch wieder bliut. Ist das

indem es eine weisse

bildet, die sehr begierig Wasser an-

swicht | 1 ant

icungen constant, so ist die Bestimmung als

einanderfolgenden W

iegel

gu achten, dass der 'l

beendet anzusehen. Es ist daranf

ator gebracht wird wegen

nach dem Erwiirmen rasch in den Exsi

serfreien

W

der grossen Hygroskopitit des wasseriirmeren, T

Cuprisulfats.

I1I. Phosphorsaures Natrium, Nay HPO,--12Hg 0.

ist hii pinigt;

lle Reinigung darch Umkrystall

bei II.

Das gewdhnliche S¢

ific mit Glanbersalz verun

isiren aus heissem

in diesem

Wasser, Zerreiben der Krystalle ete.

y s

b die abgew

Natrium als Na Cl. rene Menge Substanz

in einem Becherglase in Wasser, versetzt die Lo

ung mit Eisen-

am besten eine

chlorid in geringem Ueberschuss (man verwe

Fisenlosung von bekanntem Gehalt), erhitzt nahezu zum Kochen
und fillk mit Ammoniak in geringem Ueberschuss unter Zusatz

von etwas Salmiak (Formulirung des Vorganges?). Sofort nach dem

Absitzen des Niederschlags saugt man die farblose, heisse
Flii
ab und wischt den Niederschlag mit heissem Wasser auns (Cc

igkeit an der Pumpe auf einem mit Conus versehenen Filter

trole?). Das Filtrat dampft man zuniichst in einer Porzellanschale

ein, dann bei kleinerem Volumen der Fliissi it in einer vorher

ausgeglithten und gewogenen Piatinschale zur Trockene ab,

durch vorsichtiges gelindes Erw

n die Ammoniumsalze (7)

r S

besten bewegt man anfar lie Flamme bestindig unter de
hin und her, um einseitigze BErhitzung zu vermeiden) und erhitzt,

wenn Dimpfe nicht mehr auftreten, etwas stiirker, aber nur bis

r Schale, da Chlornatrium bei h¢herer

zur dunkelsten Rotglut de

:n wigt man und be-

Temperatur flichtig ist. Nach dem Erka

rechnet das Natrium als wasserfrei

Oxyd aus der erhaltenen

auch hier

Menge Kochsalz. 1 Probe auf Gewichtsconstanz
anzustellen.

Phosphorsinre als Mg, P, 0;. Man list die abgewogene Salz-

menge in einem Becherglase in Wasser, setzt in der Kiilte etwas

Chlorammonldsung und dann das sogenannte M

gnesiagemisch zu,




so lange moch ein Niederschlag entsteht. Beim Umrithren soll
man die Gefisswiinde mit dem Glasstab nicht beriihren. (Das
Magnesiagemisch stellt man sich her durch Lsen von 10 g
krystallisirtem Chlormagnesium und 14 g Salmiak in 130 ccm
Wasser, denen man 70 g concentrirtes Ammoniak zusetzte. Ein
etwa entstehender Niederschlag ist abzufiltriren.) Man fiigt als-
dann noch ein Drittel des ganzen Volumens der Flissigkeit Am-
moniak zu und Ifsst circa 12 Stunden stehen. (Was bezweckt
der Zusatz von Salmiak?

Zusammensetzung des Niederschlags?)
Der Niederschlag wird nach dem Abfiltriren mit einer Mischung
von 3 Teilen Wasser und 1 Teil Ammoniak so lange gewaschen,
bis das Waschwasser nach dem Ansiiuern mit Salpetersiiure keine
Chlorreaktion mehr giebt (?). Linger setze man das Auswaschen
nicht fort (?).

Der Niederschlag wird nach dem Trocknen bei 100° vom
Filter méglichst losgemacht, in ¢inen gewogenen Porzellantiegel
gebracht und das Filter ebenso behandelt, wie es bei Chlorsilber
geschehen. Hierauf wird der Tiegel vorsichtig gelinde erhitat,
bis Wasser und Ammoniak (?) entfernt sind, und dann 5 Minuten
vor dem Gebliise geglitht. Das Endproduet ist pyrophosphorsaures
Magnesium, das gewogen wird. (Vorgang beim Glihen?)

Wasser. Man wiigt cine Portion Salz in einen ausgeglihten

gewogenen Platintiegel, erwiirmt zuerst vorsichtie vom Griff

und

des aufgelegten Deckels her und gliiht spiiter. Das Salz verliert
hiebei zuerst a
]'P
lirung?). Man glitht so lange, bis zwei aufeinanderfolgende
Wi

s Krystallwasser und schliesslich, indem es in
rophosphat iibergeht, noch das Constitutionswasser (Formu-

gungen Gewichtsconstanz ergeben.

IV. Kupferkies, CuFeS8,.

Hat man Mineralien zu analysiren, so miissen dieselben, mn
sie fiir die anzuwendenden Reagentien leicht angreifbar zu machen,
gorgfiltigst zerkleinert werden.

Zerkleinern. Man umwickelt einige Stiickchen des Minerals
mit Papier, zerkleinert sie im Stahlmdrser und zerreibt sie dann
in kleinen Portionen in einer Achatschale, so lange bis eine her-
ausgenommene Probe der Substanz, zwischen den Fingern ge-

rieben, sich mehlig anfiihlf und zwischen den Zihnen nicht mehr




knirseht. In solcher Form werden Kupferkies und idiberhaupt
alle Mineralien analysirt.

Am besten ist es, in einer Portion des Minerals den Schwefel,
in einer zweiten Kupfer und Eisen zu bestimmen.
Kupfer, Eisen, Gangart. Das staubfeine Material wird in

7 em hoch, 8 em weit)

einen grossen Porzellantiegel (ungef:

abgewogen und darin mit moglichst wenig Wasser eben befeuchtet.
Ungefihr 15 Minuten spiiter stellt man den Tiegel in ein mit
kaltem W

iiberschi

sser gefiilltes Schillchen, f{ibergiesst auf einmal mib

iger roter, rauchender Salpeterstiure (15—20 cem) und

1twick-

bedeckt sofort mit einem Uhrglas. hdem die unter E

lung roter Diampfe vor sich gehende Reaktion voriiber ist, bringt

man den bedeckten Tiegel auf das Wasserbad und digerirt so

lange, bis der auf der Oberfliche schwimmende Schwefel ox;

ist. So lange unoxydirter Schwefel vor ist, muss dv

Nachgiessen von rauchender Salpetersiure dafiir gesorgt werden,

rird. Dann nimmt

dass der Inhalt des Tiegels nic trocken

man das Ubrglas ab, spritzt es in den Tiegel ab und verdampft

vollstiindiec bis zur Trockene. Der Riickstand wird auf dem
g

serbade in moglichst wenig Salzsiiure geldst, wobel man an

ob der Schwefel vollstindig oxydirt ist. Die Flissigkeit

man auf etwa vorhandene, ungeldste Gangart durch U

pri
riihven mit einem Glasstab (Knirschen); ist solche vorhanden, so

dem Ab-

verdiinnt man mit Wa he nac

filtriren sorgfiltig aus, gliht und wi

arschlossenen Erlenmeyerkolben befindliche

In das in einem v
die mit Wasser

:nheit von

Filtrat oder, beli Abwe

verdiinnte salzsaure Losung des Abdampfungsriickstandes leitet
man zur Fillung des Kupfers in der Wiirme eine halbe Stunde lang
Schwefelwasserstoff ein (Vorgang?). Sofort nach dem Absetzen
1=

schwefi

| wasserstoff-

trirt, mit schw

wird der Nieders

g al
haltigem Wasser (?) gewaschen und bei 1007 getroeknet.

Das so erhaltene Schwefelkupfer kann entweder in CuO

oder in Cu,S fibergefiihrt und als solches gewogen werden.
Kupfer als Cu0. In diesem Falle bringt man den getrock-

neten Niederschlag vom Filter in den frither zur Oxydation be-

niitzten grossen Porzellantiegel, verbrennt das Filter am Platin-
draht, fiigt die Asche zum Niederschlag und fiithrt die Oxydation

mit Salpetersiiure in dhnlicher Weise aus, wie es oben angegeben




wurde. Die Losung des so entstandenen Kupfernitrats wird
schliesslich mit reinem Aetzkali gefillt und das Kupfer als Oxyd
gewogen (siehe IL).

Kupfer als CuyS. Bei der Bestimmung des Kupfers als Kupfer-
sulfiir, welche Methode vorzuziehen ist, verfihrt man anf folgende
Weise (vgl. Fig. 2). Man bringt das getrocknete Kupfersulfid in

einen ausceclithten und gewogenen sogenannten Rose'schen
Tiegel, verbrennt das Filter am Platindraht, wirft die Asche in
den Tiegel, mengt die Substanz mittels eines Platindrahts mit

reinen Schwefelblumen (sie diirfen beim Verbrennen keinen Riick-
stand hinterlassen), bringt eine diinne Schicht Schwefel oben auf
den Niederschlag und leitet nun durch Natronlauge gewaschenen

und durch Chlorcaleium getrockneten Wasserstoff ohne zu er-

wiirmen dariiber, bis alle atmosphiirische Luft verdriingt ist.
Man erhitzt dann mit einem guten Bunsen'schen Brenner zu
schwacher Rotglutf, lisst nach cirea 1/2 Stunde im Wasserstoffstrom

abkiihlen, bringt in den Exsiccator und wiigt (Vorgang?). Man

wiederholt das Glithen im Wasserstotl, bis zwei aufeinanderfolgende
Wigungen constantes Gewicht ergeben.

Eisen als Fe;Oy. Das eisenhaltige Filtrat vom Schwefel-
kupfer (in welcher Oxydationsstufe befindet sich das Eisen?) wird
wenn nitig eingedampft oder mindestens zur Verjagung des
Schwefelwasserstoffs im Becherglase zum Sieden erhitzt und als-
dann durch Zusatz von wenig Kalinmehlorat oder einigen Tropfen
roter rauchender Salpetersiure oxydirt (7). Nach dem Verjagen
des Chlors oder nachdem man bis zur Hellfirbung erwiirmt hat,
fallt man in der Hitze mit iiberschiissigem Ammoniak alles Eisen
als Hydroxyd und filtrirt dasselbe noch heiss. Auf sorgfiltiges

9
-




Auswaschen des Niederschlag

mm und I

Chlorammoni enoxyd

wird sammt dem Filter noch f

tiezel gebracht und hier ebenso getrock

worde. Das

Kupferoxyd an

lich als ]:in'rw'ﬁ_-.\‘i gewogen.

Schwefel als BaSO;. Man oxye

ie oben, '»'l'_xf"!{li.:'lzll.\_

ebenso

lie Salpete

starker S verd

in Wass

Salzsiiure an. Dann fillt man sie

den R 1

¥ ar Tracke e SR T e L T
wieder zur lll}...\n'ib.‘. nimmtb auert stark 1

v Chlor-

sich voll-

baryumlésung und lisst stehen, bis

stiindig abgesetzt hat. I sulfat wird nach IL

. 34 ; : ‘
weiter behandelt; es muss n welss sein

NB. Der Zusatz von
verhindern, dass mit dem schw
niederfallen.

Man kann auch Kupfer, Eisen und Se

- 3 B a7 - oy Ao T ]
n; welches wire dann der Gang der Analyse

des Minerals bestimm

V. Dolomit.
(CaCOy, MgCQg und Gangart.)

Das nach IV. gepulverte und al

wird in einem mit Uhs g bedeckt

Salzsiure unter Erwiirmen geldst.

art ist wie bei IV. zu behandeln.

Uhrglas in das Becherglas abzuspritzen.
Calciom als CaO. Zu

s yon Ammoniumoxa

warmen Ldsung

und soviel Ammon

Fliissigkeit darnach riecht. (Warum

von

b muss sc

nicht mehr nétic und w

r vorhar

Dann 1 man cirea 12 Stunden bei gewthnlicher

stehen, filtrirt die Flissigkeit ohne Anwendung Saug-

derschlag

pumpe ab und wilscht den aufs Filter gebrachten
mit beissem Wasser gut aus (Controle?). M 1

wieder Wasser auf das Filter, als bis die Flissigkei
triib durch. Der Niede

abgetropft ist, sonst iegelbe leic

schlag (Formel?) 1 dem Trocknen in einem tarir

intieoel bel Deckel zuerst iiber

-
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g iibher dem (ii‘}:hiﬁi_’

Gasflamme, dann circa 10 Minuten lar

zur Gewichtsconstanz gegliht (Endprodukt
NB. Da das Caleiumoxalat bei der Fiillung leicht viw-av
oxalsaures Ammonium-M: 1<'nr‘\ll1’u mit niederreist, so empfiehl
ick ue Analysen, den Niederschlag nach dem frlulu i
16sen, von neuem durch \lntnuui:lk unter Zusatz
von Ammoniumoxalat zu fiillen und dann wie oben zu behandeln.
Die beiden Mg-haltigen Filtrate sind dann zu vereinigen.

Magnesinm als Mg, P;0;. Das Filtrat (resp. die Filtrate) vom

Caleiumoxalat, worin das Magnesiom

ten ist, wird wenn

nitig auf dem Wasserbade eingeengt und nach dem Erkalten

rch eine Lisung von gewdhnlichem, phosphorsaurem Natrium

A

die Magnesia als phosphorsaures Ammonium-Magnesium gefillt.

(Die Bedingungen der lung und die weitere Behandlung siehe I1L)

Kohlensiiure durch Gewiehtsverlust

allen Carbonaten anwendbar, welche in der

Gliihhi
wichtsconstanz wiederholtes, 10 Minuten langes Glithen der im
Platinti

Der Gewichtsverlust entspricht der Menge des in dem Mineral

dissociiren.) Die Kohlensiinre wird, durch bis zur Ge-

:ogel abgewogenen Substanz tiber dem Gebliise bestimmt.

ent iz;

ltenen Kohlendioxydes.
2. Methode (Bei allen Carbonaten anwendbar, welche durch
Salzstiure leicht zersetzt werden,) H

2za ist, vel. Fig. 3, Folgendes

erforderlich:

1) Fin Apparat zur Kohlensiiurebestimmung nach
Bunsen. a, b und ¢ sind trennbare Teile, die durch einfaches
Einsetzen zusammengefiigt werden kénnen; die Dichtungen werden
darch Stiickchen diinn
etwas Olivendl angefettet sind. a ist ein Rohr, welches mit Chlor-

n Gummischlauchs bewirkt, welche m

caleium gefiillt ist; zu dessen Fiillong bringt man zuverst etwas

Baumwolle in die Kugel und driickt dieselbe mit einem Glasstabe

shen
granulirten Chlorcaleiums nahezn voll und setzt einen Baum-

an, fillt dann mittels einer Pincette mit erbsengrossen Stiic

wollenpfropf daranf. Zum Verschluss dient ein goter, durchbohrter
Kork, der ein kurzes Glasréhrchen triigt und aussen mit Siegel-

lack zu iiberziel ist. Durch das so zubereitete Chlorcalcium-

rohr leitet man 10 bis 15 Minuten einen missigen Strom Kohlen-

giture und verdri ann die Kohlensiiure wieder durch Durch-

1 Nur fiir Chemiker.
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saugen von Luft mittels der Pumpe (?). Dann ist es zum Gebrauche
bereit. b ist ein Kiélbchen, das zur Aufnahme der zu analysiren-

den Substanz dient:; ¢ ist das S#durereservoir, welches zur Hilft

mit 5 procentiger Salzsiiure beschickt wird; d eine Platinschl

zum Aufbingen des Apparates an der Wage.

9) Bine mit concentrirter Schwefelsiiure beschickte
Woulf'sche Flasche.

8) Kin Chlorcalciumrohr, welches wie eben beschrieben
beschickt und nach dem Gebrauche durch zwei kurze Stickehen
Gummischlauch, welche einerseits rund geschmolzene Glasstibchen
tragen, verschlossen wird (?).

4) Eine Bunsen'sche Pumpe mnebst lingerem Gummi-
gchlauch, der gut auf das Chlorcalciumrohr passt und mit einer
Klemmschraube versehen ist, um spiter den Luftstrom reguliren
zn konnen.

Beschickung des Apparates. Man entfernt den Teil c
und bringt in das Kolbchen b aus einem lingeren, engen Wiige-

rohrchen ungefiibr 1 g des feinst gepulverten Dolomits, woraunf

der mit B procentiger Salzsiiure zur Hiilfte gefiillte Teil ¢ wieder

eingesetzt wird, Alsdann lisst man den iusserlich sorgfiltig ge-

reinigten Apparat, welcher an beiden Enden mit Kautschukver-
schliissen versehen ist, eine Stunde im Wiigezimmer stehen, nimmt
hierauf die Verschliisse ab und wiigt.

Ausfiihrune der Analyse. Man befestigh an dem Ende
des Chlorcalciumrohres a einen Kautschukschlauch und lisst durch
Ansaugen Salzeiiure aus der Kugel ¢ in das Kilbchen b iiber-
steigen. Die Kohlensiiure entweicht durch a, wo durch das Chlor-
ung

caleium das mitgefithrte Wasser zuriickgehalten wird; die W
der Salzsiiure kann man durch gelindes Erwiirmen unterstiitzen
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Sobald das Carbonat vollstiindig zersetat ist, fasst man den Apparat
an dem Halse mit der Hand und bewegh ihn vorsichtig iiber
piner kleinen Gasflamme, so dass die Flassigkeit in ganz ge-
lindes Sieden kommt; man darf nur so lange erwiirmen, als
man den Apparat noch bequem mit den Fingern halten kann.
Nachdem diese Operation in entsprechenden Pausen zwei bis drei-
mal wiederholt ist, lisst man den Apparat erkalten. Nun ver-
bindet man ihn unter Binschaltung des Chlorcalciumrohres mit der
Saugvorrichtung, wie es aus der Figur ersichtlich ist. Man ldsst
alsdann mittels der Pumpe einen langsamen Luftstrom, der eine
mit concentrirter Schwefelsiure gefiillte Woulf 'sche Flasche passirt
hat (?), (man zihle 2—3 Blasen in der Sekunde) durch das ganze
System 10—15 Minuten lang streichen; derselbe dient dazn, die
im Gefisse b noch vorhandene Kohlensiure zu verdringen. Nach
Unterbrechung des Luftstromes erhitzt man die Fliissigkeit in b
nochmals zum gelinden Sieden, lisst wieder erkalten und saugt
abermals 10 Minuten Luft durch. Alsdann wird der Apparat aus-
geschaltet, fusserlich sorgfiltig gereinigt und nach einstiindigem
Stehen im Wigezimmer gewogen. Erwiirmen und Durchsaugen
von Luft ist bis zur Gewichtsconstanz zu wiederholen, Dér Ver-
lust entspricht der ausgetriebenen Kohlensdure.

VI. Bleinitrat Pb(NOs)2.
Blei als PbS0;. I Verfahren: In einem ausgegliihten und ge-
wogenen Porzellantiegel wiigt man reines, k stallisirtes Blei-
nitrat ab. 18st das Salz in etwas Wasser, setzt verdiinnte Schwefel-

stiure in geringem Ueberschuss zu und verdampft zundchst auf dem
Wasserbade. Spiiter erwirmt man gelinde und sehr vorsichtig
iiber der freien Flamme, indem man den Tiegel zweckmiissig auf
Ashest stellt, bis alle iiberschiissige Schwefelsiiure entwichen ist.
Schliesslich erhitzt man etwas stirker, lisst den Tiegel erkalten,
wiigt das gebildete PbSO; und rechnet auf Bleinitrat um.

II. Verfahren: Die abgewogene Menge Bleinitrat wird in
miissiz viel Wasser geldst und alsdann der Lisung so lange ver-
diinnte Schwefelsiiure zugesetzt, bis kein Niederschlag mehr ent-
steht. Nach circa 12stiindigem Stehen wird das gebildete Blei-
siure, dann mit

gulfat filtrirt, zuerst mit sehr verdiinnter Schwefe
einem Gemenge von verdiinnter Schwefelsiiure und Alkohol und
schliesslich bis zur Verdringung der S#ure mibt Alkohol aus-
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sind spielsw
Goocht _-;vi t
stattet schne

s wie angegeben vorbereitete Filter

shwefel-

wismut abfiltrirt und mit schwefelwasserstoffhalticem Wasser aus-




nig

s}
o)

<)

gewaschen Um etwa vorhandenen Schwefel zu entfernen, wiischt

man dann den Niederschlag 3—4 mal mit Alkohol, fiilllt das Filter

folkohlenstoff an und verdriingt schliesslich letz-

4 mal mit Schwe
teren wieder durch Alkohol; hierauf trocknet man den Nieder-
schlag, ohne

ihn aus dem Trichter zu nehmen, im Dampftrocken-
ti ammen, trocknet es auf

rt im Wiigerbhrehen.

tet dann das Filter p: {
las bei 1059 1/2—1 Stunde und wii
ist auf Procente krystallisirtes Wismutnitrat umzurechnen.

Quecksilber. 1. Methode. Das Filtrat von Wismutoxychlorid

kasten,
einem Uhr

yerehlorid enthiilt, wird, wenn es zu verdiinnt

welches das Quecksi

iger ]'r'i\()?ilil]f)l'i}__’rjl‘

ilte mit iiberschii
ca 12 Stunden stehen,

sammelt dann das vollstindig als Chloriir gefillte Quecksilber

senct und in der Ki

Stiure versetzt (Vorgang?). Man lisst ei

auf einem bei 1059 getrockneten und gewogenen Filter, whscht

ederschlag mit heissem Wasser aus, trocknet bei 1059,

als HeCl und berechnet auf HgOCl,.

9, Methode. Statt das Quecksilber als Chloriir abzuscheiden,

kann man dasselbe auch durch Schwefelwasserstoff fiillen, das

gebildete Quecksilbersulfid auf einem bei 1059 getrockneten Filter

abfiliriren und mit Wasser auswaschen. Den dem Sehwefelqueck-
silber etwa beigemengten Schwefel entfernt man genau ebenso,
wie es bei Schwefelwismut angegeben ist, trocknet hierauf den

Ni

derschlag bei 105692 und w
Diese Methode ist ebenso genau als die erste und hat iiber-

dies den Vorzug grosser Bequemlichkeit fiir sich,

VIII. Bestimmung des Arsens in arsensaurem Kalium
(KHy AsOQy) durch Destillation.

Das Arsen liisst sich nur in dem Falle, dass es als Trioxyd

wtion mit Salzsiiure als Arsentrichlo-

vorhanden ist, durch Destil
rid (2) abscheiden und im Destillat als Arsentrisulfid (oder jodo-
n Fillen

bestimmen. In den mei

metrisch, siehe im IL
man Arsen als Arsensfiure; um nun auch hier das

tionsverfahren anwenden zu kénmen, ist der Zusatz von
wodurch die Arsensiure zm arseniger

Ferrochloridlosung nit
Sinre reducivt wird, welehe dann dureh Destillation mit

oo
alzsaure

etrieben werden kann.

als Trichlorid al
Man bringt die abgewogene Menge Substanz (eirca 0,1 0,2 g)

»n Rundkolben von ungefihr 600 ccm Inhalt mif langem

in



Halse, welcher schrig unter einem Winkel von 450

b
und durch ein gebogenes Glasrohr mit einem Liebig’schen Kiil

verbunden ist. Als Vor

ge dient ein Frlen

yer'scher Kolben
von circa 34 Liter Inhalt, Zur Verbindung der Glasréhre mit dem

gut passenden Korkstopfen.
Man 16st die Substanz in Salzefiure, setzt 10 bis 20 cem einex

Rundkolben verwendet man einen

kaltgestttigten Losung von Ferrochlorid und soviel cirea 20 pro-

und erhitzt zum Kochen, so dass in der Minute 2 bis 8

gehen. Wenn das Vo 30 bis
so unterbricht man die Destillation. Die

Punkte, bis zu welchen die Volumina 150 cem resp. 30 bis 35 cem

immen des Kolbeninhalts auf

36 cecm gesunken i

reichen, hat man vorher durch auf den Kolben aufgeklebte Papier-
streifen bezeichnet. Bei kleix 0,01

gt man zu

n Men;

gentigt einmalige Destillation, bei grosseren Mengen
dem abgekiihlien Kolbeninhalt vom neuem 100 ecem 20 proce

tiger

Salzsi

ire und etwas FeCly-Liosung und destill

wieder bis auf

30 cem ab, né ‘holt, anf alle

ille aber so lange, als das Destillat noch eine Arsenreaktion

enfalls wird diese Operation wie

gibt. Das im sauren Destillate entl

Arsen wird durch

Schwefelwasse

ff in der Kiilte g
einem bei 1059 getrockneten und
zuerst mit W

fiallt (?), der Niederschlag auf

gewogenen er abgesaugt,

ser, dann mit Alkohol, Schwefelkohlen I und
zuletzt wieder mit Alkohol gewaschen und mach dem

F ['rocknen
bei 105? gewog

mmtlichen Metallen
kann nach dieser Methode bewerkstellict werden und ist ausser

Die Bestimmung des Arsens neben

1

bei Gegenwart von Zinn und Antimon eine vollstind

Sind
re Mengen von diesen Metallen zugegen, so gehen sehr kleine

ord
g

Mengen derselben in das Destillat.

die Bestimmung von
Arsen allein ist dies gleichgiiltig, da die n

ergegangenen
geringen Mengen der beiden anderen Metalle aus der stark

sauren Losung durch Schwefelwasserstoff nicht gefillt werden

IX. Zink-Ammoniumsulfat.
I/JHH[),;. L N’H_] '.‘.H{!l ;— 6 H-‘-‘E ),

Die Krystalle werden wie friiher angegeben zerriebem, ge-

trocknet und in ein Rohrchen gefiillt.




Ammoniak als Pt. Zur Bestimmung desselben bedient man
sich desselben Destillationsapparates wie bei der Arsendestillation.
Fin Rundkolben von mittlerer Grisse, der zur Aufnabhme der
Substanz dient, wird direkt mit einem Liebig’schen Kiihler ver-
bunden. Als Vorlage dient eine Volhard’sche Vorlage, welche
mit verdiinnter Salzsiure soweit gefiillt wird, dass die nach der
Birne fihrende Oeffnung eben verschlossen ist. Das Kithlrohr ist
mit der Vorlage durch einen dicht schliessenden Kautschukstopfen
verbunden und endet etwas oberhalb des Fliissigkeits-Niveaus
Man bringt die abgewogene Substanz in den Rundkolben, setat
eine genfigende Menge m

ig concentrirter Natronlauge zu
und erhitzt den Kolbeninhalt so lange zum gelinden Sieden, bis
wenigstens 1/3 der im Kolben anfinglich enthaltenen Fliissigkeit
abdestillirt ist (Vorgang?). Man giesst dann den Inhalt der Vor-
lage in eine kleine Porzellanschale, spiilt die Vorlage wiederholt
mit Wasser sorgfiltig aus, setzt iiberschiissige reine Platin-
chloridlésung zu (die Losung darf beim Abdampfen und Wieder-
avfnehmen mit Wasser keinen Riickstand hinterlassen, niiheres
siehe XVI) und verdampft auf dem Wasserbade bis fast zur
Trockene. Den Riickstand {ibergiesst man mit einem Gemisch
von drei Volumen Alkohol und ein Volumen Aether, lisst kurze
Zeit stehen, bringt den Niederschlag aufs Filter, wiischt ihn mit
obiger Mischung aus, trocknet bei 100° und gliiht in einem ge-
wogenen bedeckten Platintiegel vorsichtig, bis das Filter voll-
stiindig verkohlt ist, spiiter bei Luftzutritt stiirker, bis alle Kohle
verbrannt ist. Es bleibt metallisches Platin zuriick, das gewogen
und auf Ammoniak umgerechnet wird.

NB. Die Ammoniakbestimmung kann unter Anwendung
desselben Apparates auch titrimetrisch ausgefithrt werden,
indem man in die Vorlage eine bestimmte Menge titrirter
Sdure gibt und nach dem Ueberdestilliren des Ammoniaks
den Hest an freier Siiure mittels Normalalkali bestimmt.
Niheres siehe im II. Teil unter Alkalimetrie.

Zink als Zn0O. Man 15st die abgewogene Menge Salz in
einem lirlenmeyer’schen Kolben in Wa

r und versetzt mit einer
reichlichen Menge einer Ligsung von Schwefeleyanammonium.
Hierauf setzt man das Gefiss auf das Wasserbad, erwirmt auf
circa 60—70° und leitet in die Fliissigkeit 2 Stunden lang
Schwefelwasserstoff ein, wobei nach und nach alles Metall als
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X. Eisen und Aluminium.

Eisen als Fe;0; Die abgewog:

1 Gemenge

Wasser

von gewohnlichem und Eisenalaun,
genommen und in kleinen Porti

met

Platinschale auf dem Wasserbade befindet,

allischem Natrium zu ber

gang?). Man verdiinnt mit Wasser, saugt

ge Kisenhydroxyd ab,

es nach dem L&sen in Salzsiiure no

in der Siedehitze. (Die weitere Behandlung des Niedersch
\h.]“__ 1V.)

Aluminiom als A

1

AL, welches die

Das alkalische I

Thonerde enthilt, wird vorsi

1tig mit Salzsiiure angesiiuert und
tzt (V

wegoekocht 1st, wird der

in der Siedehitze mit Ammoniak w¢

Tang

das iiberschiissice Ammoni:

schlag abgesaugt und n *hem Auswaschen mit

Wasser sammt dem Filter in einen gewogenen Platintiegel ge-

bracht, wo er bei aufzelegtem Deckel getrocknet, dann geli

elitht und gewogen wird. Der ]

und spiiter stark geg

muss weiss sein
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n und Aluminiovm werden am zweckmiissiosten dureh Com-
bestimmt. Vgl, IL Teil,

1
Lination von Gewichts- und Massanalys

Permanganatmethoden.

XI. Kaliumpermanganat und Kaliumdichromat.
KMnO4 und K3CryOs.

Chrom als Cry0s. Man 15st das abg

einem Ki

ewogene Gemenge in

Ibehen, in welches ein Trichter gesetzt ist, in wenig
lzsfinre zu und kocht, bis die Chlorent-

fiict coneentrirte Sa
ung nachliisst; hieranf setzt man noch einige Tropfen Alkohol
zu und kocht wieder, bis die Reduction beendet ist (Formulirung
des Vorgangs?). Man verdampft dann den grissten Teil der freien

.t.
mit kohlensaurem Natrium (bei viel Siure nimmt man zweck-

Siiure. neuntralisirt den Rest derselben in der Wirme mdglich

mii krystallisirtes Salz) und setzt zur véllig erkalteten
Fliis
in ge
Kilte st
ist. Man saugt ab und wiischt hierauf dem Niederschlag mit

ykeit frisch bereitetes geschlimmtes Baryumcarbonat
gem Ueberschuss, worauf man das Ganze einige Zeit in der

ren lisst, bis die Fliissigkeit vollstiindig farblos geworden

kaltem Wasser aus, 16st ihn vorsichtig in Salzsiure, entfernt das

in Losung befindliche Baryum durch Schwefelsiiure in der Siede-
hitze und filtrirt nach dem Absetzen. Das mit den Waschwiissern
te Filtrat wird in der Siedehitze mit Ammoniak versetzt
zur Fillung des Chroms als Hydro>
kocht, bis der Geruch nach Ammoniak verschwunden
wird der Niederschlag abgesaugt und nach dem Auswaschen

vereinig

_}\1 Nun wird so ];|_.i];¢-§ oe-
dann
nit

heissem Wasser sammt dem Filter in einen gewogenen Platintiegel
gebracht, wo er bei aufgelegtem Deckel zuerst getrocknet, dann

gelinde und zuletzt stark geglitht wird.

Mangan als Mn, P.O,. Aus dem Filtrate von der Fillung
mittels Baryumearbonats, welches Manganchloriir und Chlorbaryum
enthiilt, wird zuerst das Baryum durch Schwefelsiure entfernt.
Alsdann versetzt man die eventuell eingeengte und durch Ammoniak
nahezu neutralisirte Losung mit einem Ueberschuss einer Lisung
von Natriumphosphat, l3st den entstandenen weissen Ni
schlag (?), ohne ihn abfiltrirt zu haben, durch Zusatz einiger

der-

iure, erhitzt bis zum Sieden und fiigt Ammoniak im

hiazu,

Tropfen Salz:

Ueberschuss alsdann wird auf dem Wasserbade erwiirmt,




bis der Niederschlag (?) in Form wvon krystallinischen Flittern

sich abgesetzt hat, filtrirt, mit kaltem Wasser ansgewaschen, ge-
trocknet, in einem I’nwr-l‘fmi] agel geglitht und gewogen, wie bei

der Phosphorsiurebestimmung angegeben (siehe Nr, IIL.). Das
Manganpyrophosphat Mn, P, O; ist auf Kaliumpermanganat KMn Oy
umzurechnen.

II. Abschnitt.
XII. Arsenige S#ure und Brechweinstein,
Man bringt ca. 1 g des abgewogenen Gemenges in ein Becher-

etz-
kali (?) und setzt dann {iberschiissige Salzsiiure zu, wobei klare

glas, erwiirmt mit einer verdiinnten Lisung von reinem !

Losung erfolgen soll. In letztere leitet man bis zur vollstindigen
Ausfilllung der Metalle -‘bchwl:ml\\'u\-an*to“'1'

in, saugt den Nieder-
schlag (?) ab und spiilt ihn nach dem Auswaschen mittels einer
Federfahne in einen grossen I‘-.:r;f,c;]:tntwgut (Grdsse wie bei IV.).

Den auf dem Filter verbleibenden Rest 16st man im Trichter in

verdiinnter Kalilauge (?), welche man direkt in den Tiegel laufen

liisst, und wiischt das Filter sorgfiiltic aus (Controle [st der
Tiegel iiber die Hiilfte gefiillt, so mu
dem Wasserbade eingeengt werden. Nachdem dies geschehen,
16st man 8—10 g Stangenkali in derselben auf und leitet nun
(sieche Fig. 4) in diese alkalische Fliissigkeit unter Erwiirmen auf
dem Wasserbade einen lebhaften Strom von luftfreiem, mit
Wasser gewaschenem Chlor, wobei der Tiegel mit einem durch-
bohrten Uhrglas bedeckt zu halten ist. Man setzt das Einleiten

» lange fort, bis die Fliissigkeit danernd stark nach Chlor rie
l.- eibt Schwefel ungels

die erhaltene Lisung auf

suem All

go ist es nitig, von
zuzusetzen. (Was enthiilt schliesslich die alkalische Lo
Man nimmt dann das Zuleitungsrohr aus der Fliissigkeit und
bringt an seine Stelle einen kleinen Trichter. Ersteres wird mit
etwas Salzsiiure in ein kleines Becherglischen abgespiilt; diese

sung

Salzsiure fiigt man hierauf allmihlich durch den Trichter zur
alkalischen Losung und fihrt mit dem vorsichtigen Zusatz von
concentrirter Salzsiure unter Erwiirmen auf dem Wasserbade fort,
bis die Losung stark sauer ist (Vorgang?). Man wartet, bis die
Chlorentwicklung sehr schwach geworden ist, nimmt dann das
Uhrglas vom Tiegel ab und dampft die Losung auf dem Wasser-

bad
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bade bis auf !fs des urspriinglichen Volumens ein. Man setzt von
neuem das gleiche Volumen concentrirter Salzsiiure zu und con-
centrirt wie oben, bis kein freies Chlor mehr nachgewiesen werden
kann. Endlich spilt man die Fliissigkeit in einen geriiumigen
Kolben von circa 1 Liter [nhalt.

Antimon als SbyS;. Zu der vollig erkalteten Lisung
giesst man frischgesittigtes Schwefelwasserstoffwasser, bis die
Flissigkeit deutlich darnach riecht (auf 0,1 Antimon etwa 130 cem),
wobei sich das Antimon rasch in roten Flocken als Pentasulfid
abscheiden muss, Der iiberschiissige Schwefelwasserstoff wird
sofort durch einen lebhaften, mittels der Saugpumpe erzeugten
Luftstrom villig verjagt, wovon man sich iiberzengen muss (wo-
dorch?). Das gefillte Antimonpentasulfid wird an der Saugpumpe
auf ein bei 105° getrocknetes und gewogenes Filter gebracht,
zuerst mit Wasser, dann 8—4mal mit Alkohol, ebenso oft mit
Schwefelkohlenstoff, schliesslich wieder mit Alkohol gewaschen
und dann bei 1056” im Luftbade bis zur Gewichtsconstanz getrocknet




Arsen als As;S;. Das Filtrat, welches das Arsen enth
Hiilfte

erwt

bringt man in ein grosses Becherglas, welches nur

'm L

sckt mit einem durchboh

die Flissickeit im Wasserbade bei 70! leitet dann 2 Stunden

Schwefelwasserstoff ein, wodur sn als Pentasul

lung mehr beobachten,

gefillt wird. Kann man keine wei

so nimmt man das Gef: und leitet langs

Schwefelwasserstoff durch sie vollig erkaltet

ist. Man saugt dann das Su ein bei 1056Y ocknetes

und gewogenes Filte ver ich des Auswaschens wie

nach dem Trocknen des Niederschlags
le W

orosse Fenauic
ZTOBSE reénaulg

jmon L]ml wi

be

n Gewichts-

&

bei 105%; zwei aufeinanderfolgend ungen mi

keit an, so pflegt

constanz ergeben. Kommt es at

rdiren und

man das As;S; mit

255

rauchender Salpetersiure zu 0x

der ammoniakalischen Arseniatlgsung mit Magnesiamixtur zu fillen

Wi As; O

rung als Mg

o

XIII. Nickelmiinze.

Sie enthiilt Nickel und Kupfer. Auf Spuren von Eisen und
Zink, welche die Nicl

Riicksicht zu nehmen.

alich enthalten, ist keine

finzen gewl

an 16st den vierten Teil eines reinen Fiinfpfennig s nach

e IV.), der mi

dem Wasser-
sp

erglas, siuert

gen in einem grossen Porzellantiegel (sic

wird, unter Erwirmen

dem Abvy

einem Uhrglas bedeck
1

bade in Salpeter

zur Trockene

ure, dampft die Losung

kstand mit Wasser vollstiindig in ein Becl

11t in der Ki

den Riic

und f 2 das Kupfer

sechwach mit Salzsiiure an (;

durch halbstiindiges Einleiten von Schwefelwasserstoff aus (Con-

trole?).

fid werde als CugS

Kupfer als Cu,S. Das gefallte Kupfer
zur Wigung gebracht. Man verfabre nach IV.
Nickel als NiO. Das Filtrat vom Schwefelkupfer, welches das

elwasserstoffs zom

Nickel enthiilt, wird zur Entfernung des Schwe
Kochen erhitzt und der eventuell ¢
Die erh:

Porzellanschale zum Sieden und

reschiedene Schwefel abfiltrirt.

ltene Ldsung erhitzt man sodann in einer Platin- oder

kali

inem Aetz

im Ueberschuss. Das hiedurch gefillte Nickelhydroxydul wird bis

zum Verschwinden der alkalischen Reaktion der Flissigkeit durch
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Decantation auf ein Filter, dann auf dem Filter noch einigemale
it dem Filter in einen
itht und als

mit heissem Wasser gewaschen, feueht m
1

oxyd gewogen. Das geglithte und gewogene Nickeloxydul

.

gewogenen FPlatintiegel yracht, getrocknet, ¢

Nickel
muss mit Wasser befeuchtet und auf einen etwaigen Gehalt an

Alkali mit Curcumapapier gepriift werden (?).

XIV. Granat.
ichst im Stahlmorser zerkleinert, und

Das

dann in der Achatschale zu einem #usserst feinen, unfiihibaren

zZund

ineral wi

en. Von d

1en ge-

sem wige man 0,5—1,0 g in

‘e sechsfache Menge eines trockenen,

Pulver zerrie

an Platintiegel, bringe
sches von Kaliumearbonat (7 Teile) und Natrium-
hinzu, und bewirke durch vorgichtiges Um-

riumi

gepulverten Gen

carbonat (b
it einem diinnen Glas

icatpulvers mit den Carbonaten. Alsdann erhitze man zu-

wbe eine gleichférmige Mischung

rithren

chst vorsichtig mit dem Bunsenbrenner bis zum Zusammen-
I ich bei aufgelegtem Deckel lingere

kein Auf-

sintern der Masse, und schlie

Zeit i ise, |

treten von Gasblasen m¢

genug gepulvert, so ist alsdann das Silicat vollstiindig auf-
K

Man lasse erkalten, bringe den Tie

er dem (G

geschmolzenen Ma

zu beobachten ist (?). Hatte man fein

.] und den Deckel in

olas, giesse Wasser zu, bis der Tiegel

hohes Beche

e dann unter Erwirmen auf dem

ist, und

Wasserbade in kleinen Portionen Salzsiiure hinzu, bis keine COy-
i stattfindet. Das Becherglas ist mit einem Uhr-

Entwicklung me

glas zu bedecken.

Kieselsiiure. Man bringe die salzsaure Losung mit der darin

suspendirten Kieselsiiure in eine Porzellan- oder besser in eine
Platinschale; Tiegel und Deckel sind natiirlich sorgfiltig abzu-

gpiilen. Dann dampfe man auf dem Wasse rbade ein und erhitze

cstand auf dem Wasserbade unter Umriibren so lange,
dann mit

den R
bis derselbe staubig trocken geworden ist, befeuchte
10—15
trocknen. Erst mach zweimaligem, vollst

'ropfen verdiinnter Salzsiiure und wiederhole das Ein-
indigem Eintrocknen kann

n, dass die Kieselsiiure ganz unldslich geworden ist.

man sicher
Sodann digerire man etwa ![2 Stunde auf dem Wasserbade mitb

verdiinnter Salzsiiure, filtrire die Lsung von der Kieselsiure ab,



wasche gut aus (Controle auf Cl!), bri Filter feucht in einen

Platintiegel, trockne durch vorsichtiges Erhitzen vom Deckelgriff

aus, verbrenne, glithe und wiige.!)

Eisen und Aluminium. Das Fi

in einer Porzellan- oder Platinschale mit kohlens

trat von der Ki

Ammoniak?) in geringem Ueberschuss versetzt, erwirmt und das

Gemenge von Aluminium- und Eisenoxydhydrat abgesaugt. Auf

o -

das Auswaschen ist grosse Sorgfalt zu verwenden. Den Nieder-
schlag bringt man durch Abklatschen moglichst vollstiindig in
eine Porzellanschale, wiischt das wieder zusammengelegte und in
den Trichter eingesetzte Filter mit warmer, verdiinnter HCIl villig
aus (die salzsaure Losung lisst man gleich in die Schale mit dem
Niederschlag eintropfen), fiigt eventuell 1

ch etwas Salzsiure zu,

erwirmt bis zur volligen Losung und dampft die Flissigkeit bis
auf ein kleines Volum ein. Man verdiinnt mit etwas Wasser und

giesst die Losung in kochend heisse, in einer Porzellanschale be-

findliche Natronlauge (1 g metallisches Na auf 100 cem Wasser)
Das gefiillte Eisenoxydhydrat wird abfiltrirt, sorgfiltig gewaschen,

mit dem Filter feucht in einen Platintiegel gebracht, getroc
verbrannt, geglitht und als Fey, O3 gewogen.

Das Filtrat versetze man mit Salzsiiure in geringem Ue

schuss, fille das Aluminium mit Ammoniak, filtrirte ab und be-
stimme als Al Og.

Anmerkung. Sowohl der Eisen- auch der Aluminium-
niederschlag lisst sich von Alkali
waschen vollig befr

beide Niederschldge in Salzséiure 16sen und nochmals mit Ammoniak

nur sehr schwierig durch Aus-

en; bei genauen Analysen muss man daher

lem Filter 10s

fillen. Das Hisenoxydhydrat kann man auf ¢ :
Thonerde muss durch Abklatschen vom Filter méglichst entfernt

n, die
werden, bevor man in Salzsiure list.

i durch Aus-

1) Meist enthidlt die Kieselsiure geringe Mong

waschen nicht ganz entferne
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Mangan. Die meisten Granaten enthalten kleine Mengen (bis
zu 190 Mangan,!) welches sich fast vollstiindig in dem Filtrat von
Figsen und Aluminium vorfindet. Um dasselbe zu bestimmen, ver-
setzt man die ammoniakalische Losung mit circa /2 ccm reinem
it 24 Stunden bei miissiger Wirme stehen,

sserstoffsuperoxyd, lis
filtrict den entstandenen Niederschlag (?) ab und bestimmtb das
Mangan entweder als Pyrophosphat (siehe Nr. X1.) oder als Sulfat

(durch Lisung in Salzsiure, Hindampfen nach Zusatz von 2 bis
3 Tropfen concentrirter Schwefelsiure und schwaches Glithen).
Calcium und Magnesium werden im Filtrat nach der bei
Dolomit (Nr. V.) gegebenen Vorschrift getrennt und bestimmt.
Man berechne aus dem Resultat der Analyse die Formel des
Minerals! (Siehe S. 8.)

XV. Kohlenséurebestimmung.

Bestimmungsweisen der Kohlensiiure durch Glihen oder Be-
handlung mit Salzsiiure zersetzbarer Substanzen nach den soge-
nannten Verlustmethoden sind schon frither (V.) angefiihrt worden.

Die Methode der direktem Wiigung ist allgemein anwendbar
bei den Carbonaten. Folgende Apparate sind erforderlich:

1) Ein Kaliapparat, welcher zur Absorption der Kohlen-
siiure dient. Derselbe wird mit concentrivter Kalilauge (1 Teil
Aetzkali auf 2 Teile Wasser) gefiillt und zwar saugt man so viel
davon in den Apparat, dass die drei unteren Kugeln etwas mehr
als zur Hilfte gefiillt sind. Man befestigt ferner an ihm mittels
eines durchbohrten Korkstopfens ein kleines Rohrchen, das in eine
verengte offene Spitze ausliuft und auf folgende Weise beschickt
wird. Zundchst an die Spitze bringt man etwas Glaswolle, auf
diese eine Schicht von grobkdrnigem Natronkalk, wieder etwas
Glaswolle, dann schliesst man mit einem durchbohrten Stopfen,
verbindet das Réhrchen mit der kleineren Kugel des Kaliapparates
und verstreicht den Kork mit einer diinnen Schichte feinen Siegel-
lacks. Bei Nichtgebrauch des Kaliapparates verschliesst man seine
Enden mit Stiickchen Gummischlauch, in die man gut passende
rundgeschmolzene Glasstitbchen steckt. Am (Liebig’schen) Apparat

1) Erkennbar an der griinen Farbe der nach dem Aufschliessen erhaltenen
Schmelze,



wird ferner ein Platindraht in Form einer Schlinge angebracht,

mittels deren er am Wagbalken aufgehingt werden kann.
ycknen von Kohl

9) Zwei Chlorcalciumréhren zum T
re und Luft. Herstellung und Handhabung siche unter V.:

ure und Enifernen der nicht absor

Siittigen mit Kohler
Kohlensiiure durch einen Luftstrom.

1Y
1}

ye mit einem lingeren Kautschuk-

»he Pum

1
I

3) Eine Bunsen

nrohr passt und an dem

schlauch, welcher gut auf das Chlorcalen

<ich eine Klemmschraube befindet, um s iter den Luft
liren zu konnen. Die Pumpe wird vor dem V 1

apparat verbunden und die Klemmschraube so ¢

Ks
beim Saugen der Pumpe ein langsamer Luftstrom (man

den Ka

iapparat passirt.

hichstens 2 Blasen in der Sekun

4) Fin Verbrennungsrohr von ca. 30 em Liinge und 1 cm
Durchmesser. Dieses muss innerlich vollkommen von Staub und
le ‘ Enden sind

en. Die Kanten der be

Feuchtigkeit befreit wet
rund zu schmelzen.
5) Fin Porzellanschiffchen zur

nenden Kaliom-

sirenden Substanz und des zur Zersetzung dieser die
dichromates.
6) BEine Woulf'sche Flasche mit Natronlauge, mittels

rom von

welcher der spiiter durch den Apparat zu saugende Lufts
it werden soll.

Kohlensiure bef

Ausfiihrung der Analyse.

rung des Kaliapparates. Nachdem ¢

elbe dusserlich

der lem-

gorgfiltig gereinigt worden ist und zur Ausgleichur
peratur eine Stunde im Wilgezimmer gestanden hat, wird er nach

Entfernung der Verschliisse gewogen.

Beschickung der Rohre und des Schiffchens. M:
or kleinen Achats

2108Che

mischt die zu analysirende Substanz in ei

mit etwa dem 4fachen Gewicht trockenen Kalinmdichromates und

verreibt zu einem feinen Pulver. Dieses fiillk man in das Schiifc
n

noch haftenden T

und entfernt die in der Reibsch:
gepulvertes Dichromat, das man zuoberst anf das Schiffchen ver-
teilt. D

eingeschoben, ohne dass von der Beschickung etwas im Rohre ver-

es wird dann bis in die Mitte des Verbrennungsrohres

streut wird.
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il

on

t das

ammenstellung des Apparat (Fig. 5.) Man le

Verbrennungsrohr in einen kleinen Verbrennungsofen und verbindet

es mittels eines Kautschukstopfens mit einem Chlorcalciumrohr

welches weiter mit dem gewogenen Kaliapparat durch einen

Kautschukschlauch in Verbindung gebracht wird, und zwar so
dass die grissere Kugel dem Chlorcalciumrohr benachbart ist.

An das

wchen des Kaliapparates befestigt man das zweite

Chlorealeiumrohr, damit wihrend des Versuches keine Feuchtig-

keit in den Kaliapparat dringen kann. Alle Verschliisse miissen
laftdicht sein. Priifung darauf vor Beginn der Operation.
Das andere Ende des Verbrennungsrohres wird mit einem durch-
bohrten Gummistopfen verschlossen, in welchem ein durch Kaut-
schukschlanch mit der Woulf’schen Flasche verbundener Glas-
hahn steckt.

Ausfiithrung. Nachdem man den Glashahn geschlossen hat,
wird das Verbrennungsrohr an dem dem Kaliapparat zugekehrten

Ende beginnend langsam erhitzt, bis schliesslich der Inhalt des
Schiffchens zusammenschmilzt und die Gasentwicklung nachgelassen
hat. Dies erkennt man daran, dass keine Gasblasen mehr durch
den Kaliapparat getrieben werden, Nun befestigt man das zweite
Chlorealciumrok

r (s.0.) an der vorher regulirten, sechwach sangenden

Pumpe, 6ffnet Glashahn langsam und lisst pro Sekunde un-
gefibr eine Gasblase durch den Kaliapparat treten. Nach 30 Mi-

nuten unterbrie

1t man die Operation, nimmt den Kaliapparat ab,
verschliesst und wi

ihn nach Ablauf einer Stunde, genau wie
oben angegeben wurde.

NB. Nach der vorstehenden Methode kann man in wasser-
haltigen Carbonaten Wasser und Kohlensiiure gleichzeitig be-
stimmen, nur muss dann ausser dem Kaliapparat auch das
erste Chlorcalciumrohr, welches das Wasser aufzunehmen hat,
gewogen und zwischen den Glashahn und die Woulf’sche
Flasche eine zweite Flaschie mit concentrirter Schwefelsiure
oder ein Chlorcalciumrohr eingeschaltet werden (?). Tm Uebrigen
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n. Das zur
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Versuche natiirlich sorg tig

ocknet worden sein.

Trennung von Kali
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te, vollstindig troc

lisiren gereinig
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1 | 1
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en villig mit Wass

filtrirte Ldsung wird in einer mit einem
Platinschale vorsichtigc mitb §
]

10 procentigen Platinchlorid

ure an iert und mit einer

sung im Ueberschuss (7)

Die anzuwendende Platinechloridlésn

¥

Eventuell muss sie zur Entfernung
(Priifun

wiederholt zar Trockene al

malige Rickstand wird mit Wasser anfgenon Lésung,

latinltisung

wenn notig, filtrirt. Ferner ist es zaweckmiis
snden, damit

von bestimmtem Gehalte anzu

wrteilen kann,

ob man zu dem zu analysirenden Gemisch

Platinchlorid zugesetzt hat, dass nicht nur
dern auch alles Chlornatrium in das Platindoppels
worden ist (?).

Kalinm als E;PtCl;, Man verdampit die Losung auf dem

e ]
efundaen

Waasserbade, bis eine reichliche Kry abscheidung st
hat, gibt dann das 4—5fache Volumen Alkohol hi
Zeit stehen (die iiber den 1\-1"'-,'511|“1'Il stehende Fliissi

und decantirt auf ein ge

eini

deutlich gelb gefirbt sei

ucotet

1050 getrocknetes Filter, das mit Alkohol bef

ht man in der Schale mit Alkohol, alsbald mit einem Gemeng
N

wi

gleicher Teile Alkohol und Aether, melt den erschlag auf

hol-Aether.

ht noch einige Male mit

dem Filter und wis

r werd 1liesslich bei 105° 1—2 Stunden

n BC

Filter nnd Niederschl

Iten,

lang getrocknet und gewogen. Um genaue Resultate zu e

muss das Salz nach dem Wigen durch Glithen im Wasserstoff-

strom zersetzt (?) und aus der erhaltenen Menge Platin die in der

analysirten Mischung vorhandene Menge Kalinm berechnet werden
(LPt=2KL).
Natrium als NaCl oder Na; S04, Das Filtrat, welches Natrinm-

platinehlorid, Alkohol und Aether enthiilt, wird in ein mit einem




1.

Kiihler verbundenes Kolbchen gebracht und auf dem Wasserbade
- stiirker so lange erwirmt, bis Alkohol

anfangs gelinde, s :
und Aether abdestillirt sind (Aether siedet bei 359, Alkohol bei

789). Alsdann leitet man durch die Flissigkeit im direkten Sonnen-

lichte so lange Wasserstoffgas, bis dieselbe farblos geworden ist,

worauf man sie 3 Stunden verstopft stehen lisst. Durch diese
Behandlung wird alles Platin als Metall aus der Fliissigkeit ab-
oeschieden und kann abfiltrirt werden. (Das Platin kann auch

entfernt werden, dass man die Fliissigkeit mit wenig

dadure
Ameisensiiure so lange in das heisse Wasserbad stellt, bis sie ent-
garbt ist) Das Filtrat verdampft man in einer gegliihten und ge-
e zur Trockene, erhitzt gelinde (?) und wiigt
siche 111.), oder man fiihrt

wogenen Platinsch:
das zuriickbleibende Chlornatrium (verg
das Chlornatrium durch Abdampfen mit verdiinnter Schwefelsiiure

in das Natriumsulfat iiber und wiigt (nach L).

XVII. Feldspat, Orthoklas SizOsAlK[Na].

Beziiglich der Vorbereitung die Analyse gilt das unter IV,
und X1V, Gesagte. Zuniichst hat man das Mineral qualitativ zu
insserst feinem,

untersuchen. Auch hier ist die Substanz zu
swischen den Zihnen nicht mehr knirschendem Pulver zu zerreiben.
Kieselsiure, Aluminium, Eisen, sowie etwa vor-
handenes Calcium und Magnesium sind in derselben Weise
zu bestimmen, wie bei Granat (Nr. XIV.) angegeben.
Alkalien. Um in Silicaten die Alkalien bestimmen zu kénnen,
verfihrt man auf folgende Weise, Das abgewogene Silicat wird

seren Platintiegel mit der 7fachen Menge von reinem

in einem gros
Fluorammonium (welches beim Glithen keinen Riickstand hinter-
lassen darf) gemengt, auf dem Wagserbade erwilrmt und gehr wenig
Wasser hinzugefiigt, so dass sich das Ganze, wihrend es warm ist,
en lisst. Wenn nach weiterem Erwiirmen

zu einem DBrei anriil
‘weisem Umrithren mit einem Platindraht die Masse trocken
man gelinde iiber einer kleinen Gasflamme

und zei

==

geworden ist, erhitzt
h einicen Stunden schliesslich die Temperatur bis

und steigert r
sur dunkelsten Rotelithhitze. Wenn sich keine Dimpfe (?) mehr

entwickeln, wird mit wenig verdiinnter Schwefelsiiure iibergossen
und die iiberschiissige Schwefelsiure abgeraucht. (Man hiite sich

vor der Husserst schiidlichen Wirkung der entweichenden Diimpfe
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und operire immer unter einem Abzuge.) Der Riickstand wird

gere Zeit mit warmer Salzsiiure behande klare

eme

jsung entstehen muss, andernfalls

abfiltrirt und nochmals der Ei

n werden. Aus der erhaltenen L

lorbar;

giiure mittels C um in der lehitze,

1 !'.EII].'H"L]I.‘!"'IllL[- Zu

(was enthilt der Niederschlag?), filtrirt und w

Jaryumsulfat zu entfernen, Ammoniak und A

scht vis

Nachdem das Filtrat in einer grossen Platinschale einge

und durch gelindes Erhit die Ammoninmsalze verjagt sind,

7a
nimmt man den Riickstand mit Wasser auf und bestimmt die als

thlorid vorhandenen Alkalien mnach XVI., vora
Kalinum und Natr

inm zogl

bestimmt man das Kalium al:
Fnthilt das Filtrat auch Ma

zur Trennung von

besser als

man ebenso, wie

{alium und Natrium ist. Man er-

hiillt dann das Magnesinm zusammen

als Chlorid.

Zur quantitativen Bestimmun vaCl+MgCly, nimmt

mit Wasser auf, bestimmt letztere

10 Al Ammonilt

Magnesiumphosphat nach V. und berechnet das Natrium

Differenz.

Andere Aufschliessungsmethoden von Silicaten zum Zwecke der

Bestimmung von Alkalien mittels freier Fluorwasserstofi-
siure oder Borsiiure siehe in den Handbiichern der guantitativen
Analyse.

XVIII., Nickel- und Kobalt-Kaliumsulfat.
NiS0y, Kq80,--6H;0 und CoS0,, K80, 6H,0.
Liebig’sche Methode.
Nickel als Ni0O., Die abgew
Platin- oder Porzellanschale in Wass

gene Substanz wird in einer

auf dem Wasser-

bade mit so wviel reiner Kalilauge ibender

Niederschlag entsteht. Dann setzt man unter f

rtwiihrendem
wiirmen eine Lésung von reinem Cyankalium zu, |

entstandene Fillung sich wieder geltst hat und d

nach Blausiiure riecht. Nachdem man noch 45 Minuten au
Wasserbade erhitzt hat (?) (das verdampfte We

B3er

werden), filgt man zu der warmen Losung

gehlimmtes Quecksilberoxyd, dass der Nieders

LI

bis




39
st. Nun erwiirmt man noch eine Stunde, lisst erkalten, filtrivt
und wischt aus; nach dem Trocknen wird un ter dem Abzug (7)
bis zur Gewichtsconstanz gegliht.

0. Das Filtrat (?) wird mit Salpeter:
ichst meutralen Losung von

siure sorg-

Kobalt als
filltig neutral und mit einer n
Mercuronitrat versetzt. Der Niederschlag (2) wird nach dem Ab-
in einen gewogenen und ausgegliihten

iltriren und Auswaschen
Rose'schen Tiegel gebracht, unter dem Abzug geglitht und das
Produkt (7) schliesslich im Wasserstoffstrom iiber einem Bu nsen’-
schen Bremmner bei starker Glihhitze zu Metall reduneirt.

Nach dem Wiigen priift man das Metall auof et waige alkalische
im Falle eine solche zu beobachben ist,

trocknet es wieder, glitht von Neuem im

Reaktion (?), wiischt es,
mit siedendem Wasser,
Wasserstoffstrom und wigt.

Eine andere Methode zur Trennung von Kobalt und Nickel
mittels salpetrigsauren Kali's nach figscher und Stromeyer
he die Handbiicher der quantitativen Analyse.

g1e

XIX. Fahlerz.

1. Methode von Berzelius-und Rose.
Die Fahlerze enthalten Arsen, Antimon, Schwefel, Eisen,

Kupfer und ausserdem hiufig wechselnde Mengen von LQuec
silber, Silber, Blei, Wismut und Zink. Die qualitative Zu-
sammensetzung des Minerals, welches sehr hiug auch Gangart
enthiilt, muss zum Zwecke der quantitativen Analyse bekannt sein.

Metalle, Von dem mdglichst fein gepulverten Mineral (ca.
vines Wigershrchens in eine schwer schmelz-

\

5 g) wird mittels
bare Kugelrshre!) (Fig. 6) circa 1 g abgewogen, worauf letztere
mit einer mit Glaswolle gefiillten, horizontalen Rohre verbunden

wird. Die Glaswolle ist mit einer Mischung von 4 Teilen ver-
diinnter Salzsiure (1:4) und 1 Teil 10 procentiger Weinsiiure ge-

trinkt. Das enge Ende der zweiten Rohre steht mittels eines

Kautschuksehlauches mit einem Natronlange enthaltenden Ge
in Verbindung, das zur Absorption des iiberschiissigen Chlors dient.

oebenso zwec statt der Kugelrohre ein kurzes, beiderseits

hr anzowenden, in welches die in einem Por-

nes Verbrennung

shiffchen befindliche und vorber darin abgewogene Substanz eingesehoben




Am andern Ende schliesst sich an die Kugelréhren ein mit Wasch-
Man
leitet, nachdem man sich von der Dichte der Verschliisse iiberzeuct
2]

lors auf

und Trockenapparaten verbundener Chlorentwicklungsappa

hat, einen langsamen Strom vollig getrockneten Chlors du

1
die Kugelrohre, welche sich durch die Einwirkung des
A
in der Kugelrshre wihrend der Operation von Zeit zu Zeit etwas

das Fahlerz anfangs von selbst er Es ist gut, die Substanz

zu schiitteln, damit das Fahlerz allseitig mit Cl

kommb, Hat sie sich wieder abgekiihlt, so erwiirmt man die Kugel

mit einer Flamme gelinde, wobei die fliic Ch le von den
nicht flichtigen durch Sublimation geschieden werden.

Fig. 6.

Verfliichtigt werden: S, As, Sh, He, ein Teil des Fe, bei sehr
starkem Erhitzen der Kugel auch etwas Zn.

Nicht verfliichtigt werden: Cu, Ag und der grissere Teil
von Fe und Zn,

Erkennt man die Sublimation als beendigt, so schneidet man

die Kugelrdhre an ihrem kurzen Ende an einer Stel

e
e, welche
durch Frwirmen vorher frei von Sublimat zu machen ist, ab.

brir
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bringt das Sublimat durch Salzsiure und Weinsiiure in Lisung
und wiischt die mit Glaswolle gefiillte Réhre unter Zuhilfenahme
der Saugpumpe wiederholt mit Wasser, wenn ndtig unter Zusatz
von Salzsiiure, sorgfiltiz aus. (Controle, Vorgang bei der Ein-
wirkung des Chlors aunf das Fahlerz?)

Analyse des sublimirten Teils des Minerals. DMan erhitzt
die Lisung (was enthilt sie?), bis sie giinzlich chlovfrei ist, und
fallt in gelinder Wiirme mittels Schwefelwasserstoff As und Sb
als Sulfide, saugt den Niederschlag nach dem Absitzen ab, wiischt
ihn gut aus und verfihrt dann beziiglich der Bestimmung des As
und Sb so, wie es in XII. ausfithrlich bgschrieben wurde.

Enthiilt das zu analysirende Fahlerz auch Quecksilber, so
fiilllt dieses mit As und Sb als Schwefelquecksilber nieder. In
diesem Falle bringt man den ausgewaschenen und trocken ge-
saugten Niederschlag mittels einer Federfahne in ein Becherglas,
gibt reine Kalilauge in geniigender Menge zu (Vorgang?) und
filtrirt von dem ungelist bleibenden Hg3S ab. Nach dem Aus-
waschen l8st man letzteres in Salzsiiure unter Zusatz von chlor-
saurem Kalium (?) und bestimmt das Hg schliesslich als Sulfid
nach VIL

Das Filtrat von dem durch Schwefelwasserstoff erzeugten
Niederschlag, in welchem sich ein Teil des im Fahlerz ent-
haltenen Kisens befindet, bringt man spiiter zu dem Filtrat von
dem aus dem nicht sublimirten Teil des Fahlerzes stammenden
Schwefelwasserstotfniederschlag.

Analyse des in der Kugelrthre zuriickgebliehenen Teils.
Man stellt die Kugelrihre in ein Becherglas, bringt Salzséiure
dazn und ldsst sie lingere Zeit unter Erwiirmen damit in Be-
rithrung. Enthiilt das Fahlerz Silber, so bleibt dieses hiebei als
unldsliches AgCl zuriick und wird nach dem Abfiltriren und Aus-
waschen nach I. bestimmt. Enthiilt das Mineral Gangart, so
bleibt dieselbe ebenfalls ungelost und wird nach dem Abfiltriren,
Ausw
Sind Silber und Gangart gleichzeitizg vorhanden, so trennt man

schen und Trocknen im Platintiegel gegliiht und gewogen.

dieselben durch Ausziehen mit Ammoniak oder Cyankalinm ete.

Die von dem Chlorsilber und der Gangart abliltrirte Fliissig-
keit wird mit Schwefelwasserstoff gefilllt, wodurch das Kupfer
als CuS abgeschieden wird, das man dann nach XIIL weiter be-
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solcher auf

handelt. Das erhaltene Schwefelkupfer ist auf seine Reinhe

I}

unvollstind

n, vor Allem auf einen etwaigen Arsengehalt, da ei

3

ice Zersetzung des F: 1

gchliessen lassen wiirde.

hl¢

[m Filtrate von CuS sind Eisen und Zi

L= "'I'\}!_‘.H-

bringt zu demselben mnoch obi

gublimirten Teil des Fahlerze
notie und fillt in einem Erlenmeyer’schen Kol
Der Niederst

rem YV asser ausgewas

und Schwefelammoniom (
mit schwefelammoniumhalt

erh

Nachdem ene Losung

siure gelost

(?) und das freie Chlor

Kalinum oxy

bonat

das HKisen durch Baryumeca

reben ist.

1siiure baryt-

trat wird d

zinkhaltige Fi

lann du mearbonat am

frei gemacht und das Zink a

besten in einer Platinscl

le in der Siedehitze sches Zink-

carbonat (?) gef Der Niederschlag wird nach dem

filtrirt, mit heissem Wasser ausgewaschen und getro

vom Filter 1n einen

wird fi

lich bringt man ihn migl

cewoeenen Platintiegel und
verbrannt (?) (Vorgang?).

Schwefel. Die Schweft

bestimmung im Fahlerz fithrt man

gelbem Que

durch Oxydation mit chlorsaurem Kalium, besser

silberoxyd, in einer schwer schmelzbaren, an e n Ende zuge-

schmolzenen Rohre (Fie.7) aus. Bei der Anwendung von Queck-

et = >
| e

silberoxvd soll sie eine Linge von 40 em haben. Das néfige
dem Wasserbad

cator gestellt. Ferner

Quecksilberoxyd (20 g) wird in einer Schale a

viillig getrocknet und einen Tag in den Exs

nes

ist reines wasserfreies Natriumcarbonat (40 g) erforderlich, wel
man vor dem Gebrauch in einen Tiegel iiber der freien Flamme
siccator erkalten lis

t. Das getr 1ete

gelinde erhitzt und 1mn Es

ihr der nimlichen Gewichtsmenge

(Quecksilberoxyd wird mit ung

des Carbonates in einer Reibschale innig gemengt, worauf die

Rihre mit einer gegen 20 em langen Schicht dieser Mischung

an

op




(a=+b) beschickt wird. Man bringt jetzt mittels eines lingeren,

engen Wiigerdhrchens das zu analysirende Fahlerz darauf, mischt

es mittels eines kupfernen Drahtes a

§ Innigste mit dem Oxyda-
tionsgemenge und zwar in der Weise, dass schliesslich das Oxyda-
tionscemenge (a) und dessen Mischung (b) mit dem Fahlerz je
hdraht

ren (Quanlitiit des Oxydationsgemenges abgespiilt

eine circa 10 cm lange Schicht bilden. Nun wird der Mis
mit einer geri

und endlich eine 5 ¢cm Jange Schicht (¢) Natrinmcarbonat darauf-

cebracht, so dass circa 15 cm des Rohres leer bleiben.

Es wird jetzt ein Kanal geklopft, das Rohr in einen kleinen,
unter dem Abzug aufgestellten Verbrennungsofen gebracht und
ein Kolben zum Auffangen des abdestillirenden (Quecksilbers vor-
gelegt. Dann erhitzt man das Rohr auf der offenen Seite be-

ginnend 1lich gegen das geschlossene Ende zu, worin sich

as reine Oxydationsgemisch befindet (Vorgang?). Schlie

d ich
erhitzt man die ganze Rohre zum Roteliihen. Nach 15 Minuten
ist der Versuch beendet. Nun dreht man die Flammen allmithlich

aus, BO dass das Rohr f:m;_f.\mu LL-]aI\'f]hH, ohne zu Zl‘]'ﬁ]‘ll'il];{f}'ﬂ.

Dann schiittet man den Inhalt des Rohres in ein Becherglas, 16st
ihn in Wasser auf, filtrirt und siuert bei bedecktem Glase vor-

htic mit Salzsiure an. Hierauf filllt man die Schwefelsiiure

mittels Chlorbaryum unter Beobachtung der frither angegebenen

Bedingungen (I1.). Man priife das gegliihte und gewogene Baryum-

es muss weiss sein, Ist es stark

sulfat aof seine Reinheit (;
durch Metalloxyd verunreinight, so wird es durch Schmelzen mit
Natrium, Kalimmecarbonat im Platintiegel anfgeschlossen und die
Schwefelsiiure aus der filtrirten und mit Salzsiiure angesiiuerten
Losung der Schmelze wieder durch Chlorbaryum abgeschieden. —
Droht das Rohr beim Abkiihlen zu springen, so bringt man es
h

8 in eine grosse mit Wasser gefiillte Porzellanschale, wodurch
es in kleine Teile zerspringt.

2. Methode von Bunsen.

Metalle ansser Quecksilber; Gangart. 1,0—1,5 g des feinst
gepulverten Minerals werden in einem wnicht zu kleinen Platin-
tiegel gewogen und auf dem Wasserbade mit Schwefelkalium
digevirt.

Die Schwefelkalinmlésung wird dargestellt, indem man

gtwa 10—20 ¢ reines Aetzkali in der 8§—10fachen Menge Wasser



auflist, die Lésung in zwei gleiche Teile teilt,
) : g

mit Schwefelwasserstoff sittigt (¥) und die andere

gibt (?). Haben sich in der Fliissigkeit schwarze
geschieden, so muss sie filtrirt werden.
Das Fahlerz wird im Pl

lésung iibergossen, dass der Tiegel h

LUInG

egel mit

fiillt ist, und unter ze e Umriihren

20—30 Minuten auf dem Wasserbade erhitzt.

abgitzen und decantirt direkt in ein grosses, 1—2 Liter fasser

Becherglas. Die Aussenwand des Tiegels muss mit Wasser ab-

gespritzt wer Diese Behandlung des Erzes mit Schwefel-
den Inhalt

kalinm wird 6 mal ausgefiil Dann verdiinnt

st 8

en, bis das abge-

des Becherglases auf 1—11/2 Liter, Ii

schiedene Schwefeleisen (?) sich abgesetzt hat, und filtrirt
ein kleines Filter. Das I

er wird ausgewaschen. Aus dem

Filtrat werden durch verdiinnte Schwefelsiure Schwefelarsen und

Schwefelantimon gefiillt: Portion L
1

lium ungeld

trocknet, eir

Das Schwefeleisen enthaltende Filter wi

aschert und sammt dem im

vorher getrockneten Riickstand in einen grossen

gebracht, darin mit 30—40 cem rauchender Salpetersiure

gossen, mib el

em Uhrglas bedeckt und nach Beendigung der
F dem We

kommen aufgeschlossen. Dann wird zur Tro

sserbade e

lebhaften Reaktion durch Erv

verdampft, der
Riickstand Y2 Stunde mit Schwefelkalium erwiirmt und dann in
einem grossen Becherglase auf 1—11/2 Liter verdiinnt. Die ge-
klirte Flii filtrirt

Das Filtrat wird mit verdiinnter Schwefelsiure angesiuert

und das gefillte Schwefelarsen und Schwe [

b wird a

lantim ion II)

sammt Portion I abgesaugt. Die werden feucht

gebracht, ohne aus

in einen grossen Porzellanti
in reiner, nicht zu
die Fliis it durch das alte

chen und

dem Trichter zu nehmen oder zn
t

concentrirter Kalilange geld

Filter cegossen, letzteres mit heissem Wasser aus

tiegel nach

die Lésung (?) nach eventuellem Einengen im Porze
Zusatz von 8—10 g reinem Aetzkali durch Einleiten eines raschen

rt. Weitere Behandlung nach XII.

Chlorstromes oxjyc
Der Niederschlag, d.h.der auch bei der zweiten Behand-

shwefelkalium darin unldsliche Teil des Minerals wird

lung mit

un




nach dem Trocknen sammt dem eingeiischerten Filter in einem

orossen Porzellantiegel mit rauchender Salpetersiure iibergossen,
zur Trockene eingedampft, dann zweimal mit verdiinnter Schwefel-
siiure stark eingedampft, mit Wasser verdiinnt und filtrirt. Auf
dem Filter bleiben Gangart und eventuell Bleisulfat. Die-

gelben werden gegliht und gewogen. Nach der Wigung wird

— goferne Blei vorhanden ist — alles in ein Becherglas gebracht
und wiederholtes Auskochen mit verdiinnter Salpetersiure

at extrahirt. Die als Riickstand bleibende Gangart

wird abermals gegliiht und gewogen. Die Differenz der beiden
Wigungen ergibt die Menge des Bleisulfates. (Zur Controle
kann die mit Schwefelsiure versetzte salpetersaure Losung des

Bleisulfates eingetrocknet und letzteres direkt zur Wigung ge-

bracht werden.)

Im Filtrat von Gangart und Bleisulfat sind alle iibrigen

Metalle enthalten. Man versetzt mit einigen Tropfen concentrirter
zeiiure und lisst 12 Stunden stehen, wodurch das Silber aus-

e,
gefillt wird.

Aus dem Filtrat von Silber wird durch Schwefelwasserstoff
das Kupfer abgeschieden und nach dem Gliihen im Wasserstoft-
strom als Sulfiir gewogen. (Die Bestimmung des Quecksilbers
geschieht in einer besonderen Portion?)

Das Filtrat vom Schwefelkupfer wird nach Wegkochen des
Schwefelwasserstoffs heiss mit Soda neutralisirt und mit bern-
atzt, wodurch Eisen gefiillt wird (?). Das

steinsaurem Natriom v
Filtrat wird concentrirt, sich aunsscheidendes Eisen am nichsten
Tag abfiltrirt, mit der ersten Portion vereinigt und nach dem

Glithen an der Luft (?) zur Wigung gebracht. Der Glihriickstand

darf nicht alkalisch reagiren (7).

Aus dem Filtrat vom Eisen fillt man durch Natriumcarbonat
die geringen Mengen der iibrigen Metalle (%n, Ni, Ca ete.)
zusammen aus und wigt nach dem Glithen ohne weitere Trennung.

Quecksilber, Die Bestimmung des Quecksilbers wird auf
trockenem Wege durch Glithen der Substanz mit vollkommen ent-
wiissertem Aetzkalk oder besser Bleioxyd ausgefiihrt. In eine
schwer schmelzbare, einerseits zugeschmolzene Glasréhre von 50
bis
eine 10—12 em lange Schicht Bleioxyd, hierauf aus einem lingeren,

65 c¢m Limge wird eine cirea 5 em lange Schicht Magnesit,




engen Wiigershrchen die Substanz gebracht und mittels eines

kupfernen Mischdrahtes innig mit dem M

Hoxyd gemischt.

Schliesslich bringt man noch eine 10—15 em lange Schicht Oxyd
f g .

in die I klopft einen Kanal und verschliesst mit einem
lockeren Asbestpfropfen. Das Rohr wird in einem kleinen Ver-

brennungsofen zum Glithen erhitzt; ihr gereinigtes, leeres Ende

muss mindestens 20 em aus dem Ofen hervorragen. Das Quec
derselbe

prengt, gewogen

silber condensirt sich im kalten Teil des Rohres (7);

r al

wird zuletzt durch einen Tropfen Wasse
und nach Entfernung des Met

Schwefel. Siehe S. 42,

lls durch Erhitzen zuriickgewo

XX. Legirung von Antimon und Zinn.

Man bringt die abgewogene Menge der zerkleinerten Legirung
in einen grossen Porzellantiegel (siehe IV.) und setzt nach und
nach reine Salpetersiure (circa 1,4 sp. G.) zu, wobei man sich
vor Verlusten durch Bedecken des Tiegels mit einem Uhrglas

Einwirkung vori

schiitzt (Vorgang?). Nachdem die heft

ist, erwiirmt man auf dem Wasserbade, nimmt, nachdem man
Oxydation als beendet erkannt hat, das Uhrg

auf dem W

as ab und dampft

asserbade zur Trockene ein.

Antimon als ¢ Der Riickstand wird in einen Silber-

) &
tiegel gebracht, der Porzellantiegel mit Natronlan
die Flii
zur Trockene abgedampft. Hierauf gibt man in den Tiege

ausgespiilt,

rel iibergefithrt und dann

B

zeit ebenfalls in den Silbert

achtfache Menge festes Aetznatron und hiillt durch Erhitzen
iiber der kleinen Flamme eines Bunsen'schen Brenners
ang?). Die
jem Wass

38

die Masse einige Zeit im Schmelzen (Vorg

Schmelze behandelt man so lange mit h

und setzt dann zur Ver-

ungeléste Teil feinkirnig erscheint
diinnung eine Mischung von einem Volumen Alkohol und drei
Volumen Wasser zu, worauf man 24 Stunden unter zeitweisem

wird ab-

Umrithren stehen liisst. Der ungeldst bleibende Teil
filtrirt und mit obiger Mischung, der man mnoch einige Tropfen

Sedalésung zugesetzt hat, ausgewaschen (Contrele?). Nachdem

man den Niederschlag vom Filter in ein Bechergli
hat, lisst man heisse Sal

finre durch ds

11t

urspriingli

das Gldschen fliessen und fil eventuell nach dem Verdiinnen

nac

'%i'.l

}1\‘]

an
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der erhaltenen Losung mit Wasser in der Kilte das Sb durch
Schwefelwasserstoff als Sulfid (?), welches weiler nach X1I. be-
handelt wird.

Zinn als Sn0,;. In das Filtrat vom sauren pyroantimonsauren
Natrium, welches das Zinn enthiilt (in welcher Form ?), wird nach
dem Uebersiittigen mit Salzsiiure Yehwefelwasserstoff eingeleitet
und der erhaltene Niederschlag bei bedecktem Glas an einem
warmen Ort cirea 24 Stunden absitzen gelassen. Man filtrirt dann
das Schwefelzinn (?) ab, wischt es mit Wasser aus und trocknet
Hierauf bringt man den Niederschlag vom Filter in einen

8.
ausgeglithten und gewogenen Porzellantiegel von mittlerer Grisse,
wiirmb zuerst bei bedecktem Tiegel an und erhitzt hierauf nach
Abnahme des Deckels stiirker (Rosten?). Das Filter wird fiir gich
verbrannt und die Asche zu dem Uebrigen gegeben. Nachdem
der Tiegel erkaltet ist, setzt man vorsichtiz (?) etwa Salpeter-
siure (1,4 sp. G.) zu, erwirmt auf dem Wasserbade, dampft spiter
sur Trockene ab und gliiht schliesslich den Riickstand mittels des
Geblises unter zeitweiser Zugabe kleiner Stiickchen Ammonium-

carbonates (Grund?), worauf man erkalten lisst und wiigt. Bleibt
nach wiederholtem Glithen unter Zusatz von Ammoniumcarbonat
das Gewicht constant, so ist die Bestimmung als beendet an-

zusehen.
XXI. Gasometrische Bestimmung der Salpetersiure
in Kaliumnitrat.

26 wirken in saurer Losung auf Ferrochlorid

Salpetersaure

nach folgender Gleichung ein:
6 Fe Cly4-2 KN 048 H (1 =6Fe Cls+2 K Cl-+4 Hy 0 +2NO.

Auf diese Reaktion griindet sich eine Methode zur Bestim-
mung von Salpetersiure und von Nitraten, indem man die Menge
des gebildeten Stickoxydes volumet risch bestimmt und
daraus den Salpetersiuregehalt der zu analysirenden Substanz
berechnet.

Fiir diese Methode ist der Apparat Fig. 8 nitig.l) A ist ein
cirea 150 cem fassendes Kolbchen, welches zur Aufnahme der zu
analysirgnden Substanz dient und mib einem "doppelt durchbohrten

1) Einfachere Form vgl. Kratschmer, Zeitsehrift 1. analyt. Chemie 28, 208,




Kautschukstopfen verschlossen wird, der die beiden gebogenen
Réhrchen be und fo enthilt. Erstere ist unterhalb des Stopfens

zu einer nicht zu feinen Spitze aus

g gen, letztere ract nicht
unter der Oeflnung des Stopfens heraus. Die Réhren sind bei ¢ und
g mit den Réhren id und kh durch enge Kautschukschliunche ver-
bunden und an diesen Stellen durch Klemmschrauben verschliess-

bar. Ueber das untere Ende der Réhre kh ist ein Stiickchen

Kautschukschlauch gezogen, um sie vor dem Zerbrechen zu schii
B ist eine Glaswanne, die mit 10 procenti
gesittigter Kochsalzlsung o

en,
r Natronlauge od

iIn in 110 cem ge-

ge oder Kochsalzlgsung
gefiilltes Eudiometer. Man b
durch aunfgel

hnet an dem Kblbehen A
ebte Papierstreifen, wie weit dag Volumen von
10 cem reicht.

Die zu analysirende Substanz (hichstens 0,15 bis 0.2 o) wird

Z)

in das Kélbchen A gewogen und hier in einer ausgemessenen Menge

Wagser aufgelost. Hierauf kocht man bei offenen Réhren, um
durch die Wasserdimpfe die atmosphiirisehe Luft zu verdringen

(Grund?), und bringt nach einiger Zeit das untere Ende des




1en
Bns
cht
nd
er-

on

Entwicklungsrohres fgkh in die Natronlauge resp. Chlornatrium-
losung, so dass die Wasserdimpfe durch dieselbe entweichen
miissen. Nach einigen Minuten driickt man den Kautschukschlauch
bei g mic den Fingern znsammen, wodurch, falls das Kochen schon
lange genug fortg

esetzt war, die N(ltllllllcl,l"“l" rasch in dem Teil
kh emporsteigen muss. Ist dies der Fall, so schliesst man die
Klemmschranbe bei g und lisst die \‘r"ﬂsseruliimpfe durch beid
entweichen, bis das Volumen der Flissigkeit im Kolbehen nur
mehr circa 10 cem betrigt, woranf man die Flamme wegnimmt
und die Klemmschraube bei ¢ schliesst. Man fiillt jetzt di mit
Wasser, bringt das gefiillte Eudiometer iiber hk und wartet
einige Minuten, bis sich durch Zusammenziehung der Schliuche
bei g und ¢ die Bildung eines Vacuums zu erkennen gibt. Unter-
dessen giesst man nahezu gesittigte, stark saure Ferrochlorid-
losung in ein kleines Becherglas, auf welchem durch anfgeklebte
Papierstreifen die Volumina von je 25 cem Fliissigkeit bezeichnet
sind, taucht dann die Réhre di in dieselbe, &ffnet den Quetsch-
hahn bei c, lisst circa 25 ccm der Lsung entfliessen und schliesst o
wieder. Man erwiirmt jetzt A zuerst gelinde, bis die Kautschul-
schlduche bei ¢ und g sich etwas aufblihen, dann &ffnet man den
Quetschhahn bei g und treibt das entwickelte Stickoxydul in das
Eudiometer tber. Spiter erhitzt man stirker, bis sich das Gas-
volumen in C nicht mehr vermehrt. Hs dectillirt zuletzt Salz-

siure iiber, die mit Begierde von der Natronlauge absorbirt wird,
wodurch ein knatferndes Gerfiusch entsteht. Unter keinen Um-
stinden darf Eisenlisung in das Eudiometer kommen.

Bedingungen fiir das Gelingen der Methode sind: 1) dass der
Apparat vollstindig schliesst; 2) dass man durch die entwickelten
Wasserdiimpfe jede Spur von Luft aus dem Apparate verdriingt;
3) dass nichts fiberspritzt.

Nach vollstiindigem Uebertreiben des Stickoxydes nimmt man
das Einleitungsrohr kh aus dem Eudiometer und stellt letzteres
in einen grossen Glascylinder, welcher so weit mit kaltem Wasser
gefiillt ist, dass es darin vollig untergetaucht werden kann; das
Ueberfithren geschieht mit Hilfe eines kleinen Porzellanschiilehens.
Nach ungefihr einer Stunde bestimmt man die Temperatur des
Wassers, notirt den Barometerstand, zieht das Eudiometer so weit
aus dem Wasser, dass die Fliissigkeit innerhalb und ausserhalb
der Rohre gleich hoch stehf, und liest das Volumen des Gases ab.
4




Formel redueirt:
V (b—h)
760 (1 +at).

-

T
Vi = reducirtes Volum.
V = abgelesenes Volum.

b = beobachteter Barometerstand in Millimetern.

h = Tension (?) des Wasserdampfes bei der heobachteten
Temperatur t in Millimetern Quecksilber.

t = Temperatur des Wassers in Centigraden.

a = 0,00866 ist der Ausdehnungscoéfficient fiir Gase (?).

Tabelle fiir die Tension des Wasserdampfes von 10—230 C.

Temp. =t Tens. = h Temp. = t Tens. = h
OG0 e O mm 1700, . . . 144 mm
1 s e s S e 98 , 38 e w i iy VEITE
et A () (TR e |
T e e IR = 200 Ry Ao i SR
o e ol 5 e T 21 185 .
T e e i Ly e s R4 L R T
T6 240 " 34 T 1356 , L Oy . 2089

Multiplicirt man die durch V; ausgedriickte Anzahl Cubik-
centimeter Stickoxyd mit 0,0896- 15 = 1,344 (0,0896 mg ist das
Gewicht von 1 cem H, und NO ist 15 mal so schwer, warum?), so
erhilt man das Gewicht des entwickelten NO in mg. Die ent-
gprechende Gewichtsmenge Salpetersiiureanhydrid (N3Og) erhiilt

man daraus durch Multiplication mit s 1,8 (warum?), dem-
]
r 7 o qe - ., 0,0896+15+b4 3
nach aus V; durch Multiplication mit - = 2,419.

30

XXII, Elektrolytische Bestimmung des Kupfers
in Kupfersulfat.

Leitet man durch eine nicht zu stark saure Kupfersalzlosung
einen elektrischen Strom, so wird an der negativen Elektrode das
Metall abgeschieden, withrend die mit letzterem verbundenen Be-
standieile des Salzes an die positive Elektrode gehen (?). Dieser

Letzteres wird auf 0°C. und 760 mm Barometerstand nach folgender

h
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Vorgang, Elektrolyse, lisst sich zor quantitativen Bestimmung
vieler Metalle verwerten,

Es sind hiezu folgende Gegenstinde erforderlich:

1) Eine 9 em weite, ungefihr 160—180 cem fassende Platin-
schale als negative Elektrode.

2) Eine als positive Elektrode dienende Platinscheibe.

3) Ein in der Mitte fein durchbohrtes Uhrglas zur Bedeckung
der Platinschale.

4) Ein zum Tragen der Elektroden geeignetes Stativ mit
metallischen Contacten.

5) Ein Bunsen'scher Brenner, dessen Rihre abgeschraubt wird.

6) Ein oder zwei Bunsen'sche Elemente mit zwei nicht zu
diinnen Leitungsdriithten. Behufs Fiillung der Elemente wird zuerst
die Schwefelsiiare (1:20) und dann die Salpetersiure eingegossen.
Fir die folgende Kupferbestimmung werden 2 Bunsen'sche Ele-
mente zu einem Elemente verbunden.

Die Ausfithrung der elektrolytischen Bestimmung des Kupfers
gestaltet sich folgendermassen. Etwa 04 g reiner krystallisirter
Kupfervitriol werden in die mit Alkohol gewaschene, im Luftbade
getrocknete und gewogene Plalinschale eingewogen, in wenig
Wasser aufgenommen und mit so viel einer kalt gesiittigten
Lsung von oxalsaurem Ammonium versetzt (?), dass das Gesammt-
volum der Fliissigkeit 120—150 cem betriigt. Hieranf wird die
Schale auf den fiir sie bestimmten Ring des Statives gesetzt, die
elektropositive Elektrode in die Fliissigkeit eingefiihrt und letztere
gleichzeitig mit dem durchbohrten Uhrglas bedeckt. Nun erwiirmt
man mittels eines einige Millimeter hohen Gasflimmechens, wie man
es erhilt, wenn man von einem Bunsen’schen Brenner die Réhre
abschraubt, auf 40—B50 und bewerkstelligt durch einen sehr
schwachen (?) Strom die elektrolytische Zersetzung des Salzes.
Die Schale wird zu diesem Zwecke mittels der Leitungsdriihte mit
dem Zink, die Scheibe mit der Kohle der combinirten Bunsen’-
schen Elemente verbunden.

Das Kupfer scheidet sich allmiihlich als roter, glinzender
festhaftender Ueberzug in der Platinschale ab. Das wiihrend
der 4—6 Stunden in Anspruch nehmenden Operation verdampfende
Wasser ist vorsichtic wieder zu ersetzen. Setzt man, nachdem
4%
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die urspriingliche, tiefblaue Farbe der Lisung abgenommen hat,
16—20 ccm gesiittigte Oxalsiureldsung zu, so erfolgt die Ab-

scheidung noch rascher. Man unterbricht den Strom, wenn sich

in einem herausgenommenen Tropfen der Fliissigkeit mit Ferro-
cyankalinm kein Kupfer mehr nachweisen liisst, entleert die
Schale, spiilt dreimal mit kaltem Wasser, dann ebenso oft mit
Alkohol aus, trocknet im Luftbade und wigt. Die Differenz der
beiden Wigungen ist als metallisches Kupfer in Rechnung zu
ziehen.
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