——————

= T

— e N

Man schmilzt dies mit ‘3 bis 4 mal so viel, als das Ganze
betr: von reinem Blei auf der Kapi_:”n:. in einem Pro-

bierofen zusammen, und treibt es darauf ab. Nachdem
das Kupfer und Blei vollstindig oxydirt, und die O

stindige Legirung von Gold und
durch sich durch den Verlust die Me
gicbl.

wogen, und der Silbergehalt der untersuchten Verbindung
nach Abzug des hinzugesetzten Silbers durch den Verlust
erechnet.

Da diese Methoden keine sehr genaue Resultate ge-
hen, sondern nur fiir technische Zwecke hinreichend sind,
s0 miissen sie nicht bei wissenschaftlichen Untersuchungen
angewandt werden. Wie bei die die Trennung des
Goldes vom Kupfer, und vom Kupfer und Silber gesche-
hen mufs, ergiebt sich aus dem Vorherzehenden.

XXXII. Zinn.

Bestimmung des Zinns und der Oxyde de
selben. — Das Zinn wird gewdhnlich in den metallid
gchen Verbindungen desselben mit andern Metallen auf
die W ' quantitativ bestimmt, dafs man es durch Ko-
chen mit Salpeh'r':-'}itlrﬂ mn Z{-ijrnu,\_\':] verwandelt, das in
dieser Siure unanfloslich ist.  Hat man hingegen Zinn in
einer’ Auflosung als' Zinmoxydul, so setzt man zu dersel:

ben Salpetersiure, und concentrirt die Flii eit durch
Einkochen; das Oxydul wird dadureh in Oxyd verwan-

delt, das unaufloslich in Salpetersiure und auch in Schwe-
felsiiure ist. Wenn' die Auflosung indessen eine grofse
Menge von Chlorwasserstoffsiiure enthilt, so wird hier-
durch etwas Zinnoxyd aufgelost; in diesem Falle setzt
man zu der Auflésung eine hinreichende Menge von Sal-
petersiiure hinzu, und concentrirt sie durch Abdampfen so

lan-
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lange, bis die Chlorwasserstoffsiiure theils zerstirt, theils

verjagt worden ist. Das erhaltene unlosliche Zinnoxyd

wird daraufl filtrirt und nach dem Glithen gewogen,

Auf dicselbe Weise verfiihrt man, wenn in einer Auf-
losung Zinnoxyd enthalten ist. Man kocht sie dann eben-
falls mit Salpetersiure, damplt sie bis zu einem gering
Volum ein, und filtrirt das aus hiedene Zinno
Auch wenn in der Fliis eit dieje Art des Zinn-
oxyds enthalten ist, di em Zinnclilorid erhalten wird
und in kalter Salpetersiure zum Theil auflislich ist, so
erhdlt man doch durch’s Kochen mit Salpetersiure die
andere Modification des Zinnoxyds, die in Salpetersiure
unauflisslich ist.

Enthilt eine Auflésung aufser Zinnoxydul oder Zinn-
oxyd keine andere feuerbestiindige Bestandtheile, so thut
man gut, dieselbe, nach Behandlung mit einem Ueber-
schuls von Salpetersiure, bis zur Trocknils abzudampfen
und die abgedampfte Masse in einem Platintiegel zu glii-
hen. Es bleibt dann nach dem Glithen reines Zinnoxyd
zuriick, weil von demselben durch’s Glithen die Siauren
verj werden konnen, wenn dieselben im freien Zu-
stande fliichtig sind.

Auch Schweflelsiure wird vollstiindig dareh’s Glithen
vom Zinnoxyd verjagt; doch ist es anzurathen, auf das
im Platintiegel geglithte Zinnoxyd pach dem Wigen ein
kleines Stiickehen von trocknem kohlensauren Ammo-
iak zu lezen, dann den Tiegel noch einmal stark zu
gliilhen, und wiederum zu w 1. Durch dieses Mittel
werden die letzten Spuren von Schwef re oder von
einer andern fliichtigen Siure vom Zinnoxyde vollstindig
verjagh

Das Zinn kann, es mag als Oxydul oder Oxyd in
einer :-\llﬂijsll[]g_ enthalten sein, durch Schwefelwas
ras vollstindig niedergeschlagen werden, wenn man die
Aufltsung hinlinglich mit Wasser verdiinnt hat, und diese
entweder neutral ist oder eine freie Sidure enthilt. Aus
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Oxydulauflosungen wird durch Schwefelwassersto
braunes, aus Oxydauflosungen cin gelhes Schwefelzinn ge-
Cillt. Das gelbe Schwefelzinn, welches dem iinnoxyde
entsprechend ist, setzt sich weit langsamer ab, als das,
hes dem Zinnoxydule entspricht. Wenn Zinnoxyd
aus einer Auflosung durch Schwelely s gelillt,
und diese dann vollkommen damit tigt worden ist,
so wird durch d; Schwefelwa stolfzas etwas ¢
Schwefelzinn aufgeltist erhaltzn, das aber vol
renn die Auflisung so lange bei sehr mi-
51 sie micht mehr nach Schwe-
felwasserstoffzas riecht. n der Auflisung nur Zinn-
oxydul enthalten, so wird aus derselben, nach Sittigung
eit mit Schwelelwass
er gefillt; es mufs filrirt werden, wenn die
Fliis igkl’!il nach Schwefelw; stoff riecht.
Das erhaltene

s, das Schwefel-

) elzinn kisnnte zwar auf einem ge-
wogenen Filtrum filtrict, und nach dem Trocknen kiinnte
aus dem Gewichte desselben die Menze des Zinnoxyds oder
des Zinnoxyduls, je nachdem es in der Auflosung ent-
halten war, berechnet werden; wenn man indessen nichi
auf welcher Stufe der Oxydation das Zinn in der
Auflldsung gewesen ist, oder wenn man Mengungen von
beiden Oxyden gehabt hat, so kann dies nicht geschehen.
Die beste Methode, um zu bestimmen, wie viel Zinn

das Schwefelzinn enthalte, ist wohl folgende: Das aus

schwefelzinn wird nach dem Trocknen, oder anch
noch feucht mit dem Filtrum in ein gers Becherg

oder noch besser, in eine Flasche mit weiter Miindung, die
mil einem G verschlossen werden kann, gebracht,
Nach und nach gielst man mit gehdriger V ht rau-
chende Salpetersiure da , wobei man darauf sehen mufs,
dafs durch die heflige Einwirkung derselben nichts durch
Spriitzen verloren geht. Das Zinn wird auf Weise
in unlosliches Zinnoxyd, der Schwefel in Schwefelsiure
verwandelt. Man konnte nun das Zinnoxyd abfiliriren,
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glithen und wizen: weit besser ist es indessen, in einem
Platinzefils erst die iiberschiissige Salpetersiure, und dann,
bei einer strengeren Hitze, auch die gebildete Schefel-
siure abzuranchen: Das zuriickbleibende Zinmoxyd wird
daranf in einem Platintiegel geglii ; ps Zinn-
oxyd zuriickbleibt, aus dessen Meng m die des Zinnes
berechnet. Es ist nothwendig, nach dem ersten Gliihen
und Wiigen des Zinnoxyds dasselbe mit Kohlensaurem

! eich diese Methode umstindlich ist,

so ist sie doch der w ziehen, nach welcher man das

erhaltene Schwelelzinn stark beim Zutritt der Luft gliibt,

¢ in Zinnoxyd zu verwandeln. "Die

dlung geschieht schwer und la

gewandten Schwefelzinnes nur ei-

) leutend ist. Ist diese indessen nur gering,

so kann man mit selir vielem Vortheile diese Methode an-
wenden.

Das Zinnoxyd kommt in der Nator, mit ingen
fremden Beim ngen verbunden, in einem solchen Zu-
stande der Dichtickeit vor, dafs es in Siuren unlslich ist.

Ibe ist der Fall, wenn kiinstlich bereite

iht worden ist. Will man die gering _
unzen in natiirlich vorkommendem Zinn-
ten, so mufls man dasselbe /im
hlimmten Zuostande wit der drei- bis vierfachen
an koblensaurem Kali oder Natron zusammen men-
ithen. Es wird dabei Kohlensiiure aus
dem kohlensauren Alkali entwickelt, weshalb die Erhitzung
all reschehen mufls. Es sind hierbei dieselben Vor-
n zu beobachten, wie beim Zusammen-
oder kieselsaurer Verbindun-

gen mit kohlensauren Alkalien. welche weiler unten um-

stindlich werden beschrieben werden, weshalb sie hier

schmelzen mit dem Alkali ist das Zinnoxyd durch Siu-
14 *
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ren loslich. In dieser Auflosung bestimmt man, aufser dem
Zinnoxyde, die mit demselben verbunden gewesenen frem-
den Beimengu

Trennung des Zinnes von andern Metallen,
— Die Trennung des Zinnes von andern Metallen ist mit
nicht vielen Schwierigheiten verbunden.. Ist reculinisches
Zinn mit andern Metallen verbunden, so wird die Metall-
legirung mit -‘:'.t;ilpl_-.!e ure gekocht.  Alle Metalle, von de-
nen bisher geredet worden ist, einige sogenannte edle Me-
talle, wie Platin, Gold u. s. w., a ommen, werden
durch die Salpetersiore oxydirt, und ihre Oxyde ldsen
gich, das noxyd ausgenommen, darin auf. Es ist dann
am besten, die salpetersaure Auflosung mit dem ungeli-
sten noxyde abzudampfen, bis der grifste Theil der
iiber ssigen Salpetersiiure verjagt worden isl; man setzl
dann W r hinzu, und filtrirt die aufgelosten salpeter-
sauern Oxyde vom Zinnoxyde ab, dessen Menge auf die
oben angefiibrie V ¢ bestimmt wird, In der filtrirten
Fliissizkeit werden die :'lllfs-_"l‘lii“.[ifj[ {Jx}'u‘ll' nach Metho-
den bestimmt, die im Vorhergehenden angefiihrt worden
sind. 'War Wismuth in der Legirung enthalten, so ist es

wolhl £ul, dem Aussiilsunzswasser elwas 5:‘!![’11’.‘1‘.&" shure hin-

Zuzusctzen, damit de nnoxyd nicht mit basischem V
muthoxydsalze verunreinigt werde. — Auf diese W
trennt man das Zinn in wetallischen Verbindungen vom
Silber, Kupfer, Wismuth, Blei, Cadmium, Nickel, Kobalt,
Zink, Eisen und Mangan,

Wenn Platin. und Gold in der Legirung enthalten
sind, so wiirde vielleicht eine gute Methode, diese vom
Zinne zu trennen, die sein, die Legirung in einem Appa-
rat, wie der ist, welcl 5. 97. beschricben worden
mit Chlorgas zu bebandeln. Es wiirde dadurch Zinne
rid entstehen, das sich verfliichtigt, und de
vom Wasser in der Flasche wiirden aufgelost were
wiirden Gold und Platin mit mehr oder we
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verbunden zuriickbleiben, je nachdem bei dem Versuche
gine stirkere oder schwiichere Hilze wiirde angewandt
werden. Man weils indessen noch nicht aus Erfahrung,
ob diese Methode genaue Resultate giebt.

Trennung der Oxyde des Zinnes von den
Oxyden des Urans, des Nick , des Kobalts,
des Zinks, des Eisens und des Mangans, den
Erdennund den Alkalien. — Alle diese Substan
welche aus sauren Auflosungen durch Schwele
gas nicht gefillt werden, kénnen, aufser vermittelst Salpe-

von den Oxyden des Zinnes auch durch Schyve-

erstol trennt werden. Es ist in den meisten
Fillen dann am besten, die Auflésungen ‘durch’ Chlorwas-
serstoffsiure sauer zu machen. Sind die Verbindungen
dieser Oxyde mit -den Zinnoxyvden im festen Zustaride,

so muls man suchen, sic durch Chlorwasserstolfstiure auf-

zulisen. Sind sie in derselben unliislich oder sehr schowver
loslich, so werden sie in vielen Fiillen im gepulverten Zu-
stande durch Sieden mit concentrirter Schwelelsiure, ldie
mit \1‘1_|.n'|{:f1|||| Wasser verdiinnt’ worden ist, gﬂiiirtf.. Die
Auflésung: kann: dann vorsichiig - mil er verdimmnt,
und di¢. Zinnoxyde aus derselben durch Schwelelwasser-
stolfgas. gefillt werden. | Ist aber die'Verbindang: auch
in Schwelelsiure unlislich, 'so mufs man sie mit der drei-
bis vierfachen Menge v koblensaurem Kali oder Na-
iihen. Die geglithte sse kann dann durch Chlor-
stollsiiure ax
Trennung der Oxyde des Zinnes von gen
Oxyden des Quecksilbers, des Silbers, des Ku-
plers, des Wismuths, des Bleies und des Cad-
miums. — Ven diesen Oxyden, 'die aus sauren Aulli-
sungen durch Schwefelwasserstoffgas gefillt werden; kann
man  die Oxyde des Zinnes: dadurch trennen, dals man
die concentrirte Aufllosung zuerst mit Ammoniak iibersil-
tigt, und dann mit einem Ueberschusse von Schwelelwas-

e e
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serstoff- Ammoniak versetzt; hierdurch werden nur' die
Schwefelverbindungen ‘des Zinnes aufgelist, wihrend die
iibrigen Schwefelmetalle ungeliist zuriickbleiben.

“-I-q "‘H.Fl'l\l?.rl.‘lzi.l'lll, i"l P‘]l‘]\il“ll"l von S['Il\\l"rl,"!, II:I_t
dem Oxyde entspricht, ist weit leichter in 1 Ueher-
schuls von Schwefelwasserstolf- Ammoniak aufloslich, als
das dem: Oxydul sprechende. © Letzteres wiirde wiel-
leicht darin unléslich. sein, wenn das Schwefelwasserstoff-
Ammoniak ganz freil von allem iiberschii n Schwelel
erhalien’ werden kiinnte. Man mufs, mn besten in einem,
mit: einem Pflropfen micht ganz ve nen Kolben,
das  Ganze bei selir zelinder Wiirme' dizeriren, woduarch
die im Schwelelwasserstoff-Amanoniak unlislichen Schwe.
felmetalle sich besser absondern und die Auflosung des
Schwefelzinnes leichter erfolgt. War in der Auflésung
Zinnoxydul, so selzt man zu dem angewandten Schwve-
felwa toff-Ammo pulverten Schwefel, wo.
durch dann- die héchste Schw ngsstule des Zinnes ent-
steht, «die leicht darin aufloslieh ist. Man  filtrirt die un-

tsten Schwefelmetalle und siifst mit Wasser aus,
zi welchem etwas Sehwelelwasserstoff-Ammoniak gemischi
worden st | Sie werden darauf ferner nach: Methoden,
diet im Vorhergehenden angegeben sind, untersucht, um
die. Menge: der dnvihnen enthaltenen Metalle zu - bestim-
men. - Zu der abfiltriten verdiinnten Auflosung setzt man
1r'ur!-'iﬂhlig verdimnte Chlorwasserstoffsinre, so dafls sie
sehr schwach sauer wirdy es scheidet sich, unter Entwicke-
lung von: Schwefelwassirs {,) Schwefelzinn: aus,  Die
Fliissizkeit wird so - lay bei  gelinder Wii digerirl,

])iﬁ sie l]i('l!l mehr nach bi'lu\'l'h'i“ ]':-ctuf % ]'j.l:{'.ll!, (]'m'.
aul wird das Schwefelzinn abfiltvict und auf die Weise in
Zimnoxyd verwandelt, wie es oben angefiihrt worden ist.

Sollten in  einer -Auflésung Zinnoxyd oder Zinnoxy-

dul und Silberoxyd enthalten sein, o miissen die Oxyde
auf die so eben beschriebene Weise vermittélst Schwe
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felwasserstoff - Ammoniak, oder durch Salpetersiiure ge-
trennt werden. Man erhiilt ein mrichtiges Resullat, wenn
man aus der sauren Auflosung vermittelst Chlorwass
stoffsiure 3 B silber fillt, weil mit
demselben hiinfig etwas Zinnoxyd nied chlagen wird.
Bestimmung der Menge F o1 Zillllu.\'}'dlll
und von Zinnoxyd, wenn beide zusammen vor-
kommen — Sind in - Auflisung Zinnoxydul und
Zinnoxyd, oder Zinnchloriir und Zinnchlorid zusammen
enthalten, und sollen die Mengen beider quantitativ be-
stimmt werden, so ist wohl die beste Methode hierzu fol-
Man giefst die Zinnaullosung nach und nach in
cine Auflésung von Que berchlorid, wvon welchem,
durch das Zinnoxydul oder Zinnchloriir, ein Theil in
Quecksilberchloriir verwandelt wird, das sich als e¢in un-
| her, schuppig krystallinischer Niederschlag ausschei-
det.  Man filtrirt es auf einem gewogenen Filtrum, siils
es aus, trocknet es bei sehr nder Wiirme und wiigt
es dann.  Aus dem Gewichte selben berechnet man
leicht die Menge des in der Fliissigkeit enthaltenen Zinn-
oxyduls oder Zinnchloriirs nach den diesem Werke bei-
: ten Tabellen.  In einem andern Theile der Aufli-
sung bestimmt man die Menge des Zinnes nach einer
der Methoden, die oben a ‘n worden sind, am
besten durch fzas,  Man kann dann
leicht  aus der Mengeé des Zinnes die des Zinnchlorids
oder Zinnoxyds finden.
Bei der Fallang des Quecksilberchloriirs mufs man
die Vo t anwenden, die Zinnauflsung in die Queck-
silberchloridanflésung zu (ripfeln, und nieht umgekehrt:

das Quecksilberchlorid mufs ferner im grofsen Ueber-

schusse vorhanden sein, weil das Quecksilberchloriir sonst
zu metallischem Quecksilber reduocirt werden kinnte. Man
mfs Terner das Ganze erwirmen, und das erhaltene
Quecksilberchloriir crst nach lingerer Zeit filtriren,
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