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XXX "Titan.

Bestimmung der Titanstiure. — Das Titan
wird am besten aus seinen Auflosungen, in welchen es
als Titansiiure enthalten ist, durch Ammoniak gefillt. Der
Niederschlag ist voluminis und der gelillten Thonerde
dhnlich. Man mufs hierbei ein grofses Uebermaals won
Ammoniak vermeiden, weil dadurch kinnte bewirkt wer-
den, dafs hichst geringe Spuren von Titansdure aufgeltst
blicben. Es ist daber gut, nach der Fillung mit Ammo-
niak das Ganze an einem erwirmlen Orte so lar

nise Niederschlaz von Titansiiure schwindet beim Trock-
nen sehr stark zusammen: er wird nach dem Trocknen
er einen starken G , Wiigen muls in einem gut

bedeckten Plalinties ch pach dem Erkalten, gesche-

hen, weil sonst h Anzichung von Feuch-
tigkeit etwas an Gewicht zunimmt.

Man hat die Titansiure aus ihren sauren Auflosun-
gen oft aul die Art gefillt, dals man die Fliissigheit Lin-
gere Zeit kochte, wodurch man die Tilansiure in der
Sture, in welcher sie aulzeltst war, unlislich m;
und sie a oI SC ederschl t. Eshl
indessen, wenn auch das Kochen lingere Zeit forlgesetzt
wird, immer ein Theil der Titansiure aufgelést, und kann
nicht anders erhalten werden, als wenn das Ganze bis
zur Trocknifs abgedampft wird. Filtrict man die durch’s
Kochen gefillte Titansiure, so geht die Fli

lange sie sauer ist, zwar klar durch’s Papier;

man aber, die Titansiure mil reinem WWasser auszuwa-
schen, so linft dieses milchicht durch’s Filtrum, und
nimmt, bei for tztem Aussiifsen, endlich alle Titan-
sdure mit, so dals nichis davon aufl dem Filtrum zuriick-
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bleibt, selbst wenn man starkes Fillfirpapier angewandt
hat. Man kann dies nur dadurch: verhindern, dafs man
zum. Auswaschen sich eines Wassers bedient, das durch
cine re sauer pacht worden ist, wodurch aber im-
mer elwas mehr Titansiure aufgeldst wird, — Nur wenn
die Titansiure in Schwefelsture gelist ist, kann man sie,

nach Berzelius, wenn die Auflsung mit vielem Wasser
verdiinnt worden ist, durch Kochen vollstindig Fillen.
Weeen der eben angefliihrten Ursachen kann die Ti-
tansiure nicht auf die Weise von andern Substanzen ge-
trennt werden, dafs man die saure Auflosung kocht, und

o wiirde doch das Aussiifsen derselben so viel Schwie-
rigkeiten darbieten, dafs schon deshalb diese Methode der
Scheidung nicht angewandt werden kiinnte. Man hat vor-

n, die durch’s Kochen gefillte Titansiure mit Aul-

durch das Milchichtwerden der durch’s Filtrum: gelienden
Fl t sollte vermieden werden: aber dies wird da-
durch entweder nicht verhindert, oder die Titansiiure ver-
stopft dann die Poren des Papiers so villig, dafs nichts
vom A (sungswasser durchgehen kann. Wenn man el-
was Ammoniak zu demselben setzt, so kann man zwar
bewirken, dals die Fliissickeit klar vom Filtrom ablinoft;
wenn aber die Substanz, welche von der Titansiure!g
trennt werden soll; durch Ammoniak fillbar ist, so geht.der
Zweck des s auf diese Weise ganz verloren.
Man hat auch vorgeschlagen, die saure Auflisung,
wenn man die Fiillang der Titansiure durch Kochen be-
wirkt hat, entweder ganz oder beinabe bis zur Trocknils
abzudampfen, und die abgedampfte Masse mit reinem oder
smachtem Wasser zu behandeln; allein alle diese
Methoden sind za unvollkommen, rum Resultate geben
zu kinnen, die sich der ¥Wahrheit ‘auch nur entfernt: ni-

S
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hern. — Um dic Titanstiure von fremden Stoffen quan-
titativ zu (rennen, muls man daher aul cine andere Waise
verfahren; es ist dies aber oft mit so grofsen Schwier

keiten verbunden, dals man noch lange nicht dahin ge-

kommen ist, die T'rénnung derselben von allen Substan:
zen genan bewirken zu kinnen,

Hat man Titansiure geglitht, so ist sie nach dem Glii-
hen eben so wollkommen -unliislich in Chlorwasserstoff
siure, wie die in der Natur als Rutil vorkommende Ti
tansiure,  Ist sie dann nicht ganz rein,! und will man mil
Genanigkeit die Mer mden Beimengungen ' be-
stimmen, so muls man mmten Zustande in
einem grifseren Platintiegel mit der drei- bis vierfachen
Menge an kohlensaurem Kali oder Natron zusammen mei-
gen und damit gliihen.  Das Glilhen muls vorsichtig und
allmiilig geschehen, weil sonst bei zu schneller und star-
ker: Erhitzung die Titansiure die Kohlen e aus dem
kolilensaoren Alkali ‘zu plétzlich austreiben wiirde, wo-
bei durch Spriitzen cin Verlust entstehen konnte. Man hat
beim Zusammenschmelzen der Titansiiure mit den kohlen-
sauren Alkalien dieselben Vorsichismaals
achten, wie beim Zusammenschmelzen der Kieselsiure
oder der kieselsanren Verbindungen mit kohlensauren Al-
kalien, Da diese weiter unten umstindlich béschrichen
werden sollen, ist ¢s nicht nithie, hier anzufiihren,
Das’ erhaltene titansaure Alkali ist vollstimdig ‘in verdiinn-
ter Chlorwasserstoffsiore 1o bei der Auflosung mufs
man die Anwendung' der Wiirme vernieiden, :
Auflésung bestimmt man nun 'die Titavsiure und die
gen: Substanzen, die mit ibr verbunden waren

Man Kann auch'die gegliibte Titansiure, um- sie in

duren aufléslich zu mwachen, wit concentrirter Schwefel-
siiure, welehe it ebén so viel Wasser 'verdiimnt worden
ist, ‘erhilzen, und nach der Avflosung dieselbe mit Was-
* ser verdiiomen.  Auch: durch ‘Schmelzen it zweifach
schwefelsisurem Kali haon die in Sioren  durch Gliihen
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unliislich gewordene 'Titansiiure aufgeltst werden; : die
geschmolzenc Masse 10st sich im Wasser auf. Auf die-
selbe Weise kann der Rutil, so wie iiberhaupt alle in
Stiuren unléslichen Verbindungen der Titansdure, a
lost werden,

Trennung der Titansdure von den Oxyden
des Zinnes, des Goldes, des Platins, des Os-
miums, des Itidinms, des Palladiums, des Queck-
silbers, des Silbers, des Kupfers, des Wismuths
fles Bleies und des Cadmiums. — Da die Titan-
dure aus sauren Auflésungen nicht durch Schwefelwas-

gefillt wird, so kann man sie hierdurch von
allen diesen Metalloxyden trennen, da diese sich aus der
sauren Auflosung ‘durch dieses Gas als Schwefelmetalle
fillen lassen.

Trennung der Titansiure'von den Oxyden
des Kobalts, des Zinks, des Eisens und desMan-
gans. — Von den Oxyden, welche aus einer neutralen
oder alkalischen Auflosung durch Schwefelw stoff-Am-
moniak als Schwefelmetalle l'|i{j-.dl}l‘gl‘.sﬁ'|ll;‘1_£:ﬁll werden, wie
die Oxyde des Kobalts, des Zinks, des Eisens und des Man-
gans, kanm die Titanstiure darch folgende Methode getrennt
werden: Man setzt za der Anflosung, welche gewbhnlich nur
sauer sein kann, eine Auflosung von Weinsteinsiiure, durch
deren Zusatz nicht: nur die Titansiore, sondern auch fast
alle Oxyde; die mit dieser in der Fliissigkeit enthalten scin
konnen, unfillbar direly Ammoniak werden. Daraafl tiber<

sdttigt man die Auflosung mit Ammoniak, wodareh kein
schlag entsteht, wenn die gehdrige Menge von Wein-
Zu dieser ammoniakas

steinsiiure angewandt worden i
lischen Auflosung setzt ‘man nun Schwefelwasserstoff-Am:
moniak, welches die Titansiure nicht fallt, hingegen ‘die
andern Oxyde als Schwefelmetalle nigderschligt. Man fil-
trirt diese und siifst sie mit Wasser aus, zu welchem etwas
Schwelelwasserstoll - Ammoniak - gesetzt worden ist.  Um
aus 'diesen Schwefelmetatlen zu bestimmen, wie grofs die

e | ——
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Menge des Oxyds in der Auflisung gewesen sei, behane

delt man sie anf die W wie es frither schon ange-
geben worden ist.
~ Schwieri ist es nun, die Menge der Titanstiure in
der von den Schweflelhnetallen abfiltrirten Fliissiekeit zn
bestimmen. - Ist aulser der Titansiure. kein feucrbestin-
diger Bestandtheil darin enthalten, so braucht man nicht
erst das iiberschiissig zugesetzte Schwefelwasserstoff-Am-
moniak durch eine Siure zu zerstiren, sondern man
dampft die Aulldsung zur Trocknils ab, und gliiht
die trockne Masse beim Zutritt der Luft so lange in ei-
nem farirten Platintiegel, oder in einer kleinen tarirten
Platinschale, bis alle fliichtigen Bestandiheile sind verjagt
worden und die Kohle der Weinsteinsiure vollstindig
verbrannt ist. Es bleibt dann nur die Titansiiure zuriick,
deren Gewicht man bestimmt, Es hilt indessen oft etwas
schwer, die Kohle in einem Platintiegel iiber der S
tuslampe mit doppeltem Lullzuge ginzlich zu verbrennen;
es geschieht aber leicht und vollstindig, wenn man den
tarirten Platintiegel in die Mulffel eines kleinen erhitzten
Probierofens stellt. . Enthiilt die angewandte V slein-
simre Kalkerde, was immer der Fall zu sein pflegt bei
der, welche man aus chemischen F: n bekommt, se
ist die ganze Menge derselben in der; Titansiiure enthals
ten, deren Gewicht dadurch natiirlich sehr vermehrt wird,
In diesem Falle muls man die erhaltene Titansiure in ei-
nem Platintiegel mit der dreifachen odér vierfachen Menge
an trocknem - kohlensauren Kali -oder Natron zusammen
mengen und schmelzen.  Die geschmolzene Masse wird
it verdiinnter Chlprwasserstoffsiiure  iibere 0, WOrin
sie sich vollkommen auflist, wenn dabei die Anwendung
von Wirme yermieden wird.  Die Auflosung verdiinnt
han mil Wasser, mmd fillt die Titansiure daravs durch
Ammoniak,

Auf diese Weise trennt man die Titansiure vorziig
lich von den Oxyden des Eisens, mit welchen sie Ver




die Titansiiure gewbhnlich mit Eisenoxyd und mit Eisen-
oxydul zusammen verbunden ist, so mufs die Analyse
mit zwei verschiedenen Mengen der Yerbindung angestellt
weriden, Man list beide gewogene Mengen in g_um hliimm-
tem und zetrocknetem Zustande in einem Glase, das mit
einem G opsel luftdicht verschlossen werden kann, in
starker Chlorwasserstoffsiure anf; die Verbindungzen liésen
sich hierin bis auf einen sehr geringen Riickstand, der
aus unreiner Titansiure besteht, auf. Zu der einen Auf-
li ng setzt man Natrinmgoldehloridauflésung, um durch

s des t’l:f.a”tl‘ll Goldes die Menge des in der
Substanz enthaltenen Eisenoxyduls auf die Weise zu be-
stimmen, wie es S. 89. gezeigt worden ist. Man list

wasser auf, “nhﬂ du- unreine 1|{1n==u|ru unw-lmi
zuriickbleibt; man gliibt sie, bestimmt ihr Gewicht, und
ht es, als unwesentlich zur Verbindung ge d, von
der gewogenen Mer derselben ab. Zu der andern Auf-
losung setzt man Schwefelwasserstoffwasser, um auf die
Art, wie es S. 86. gezeigt worden ist, die Menge des

Eisenoxyds zu bestimmen. Der erhaltene Schwefel wird

auf einem gewogenen Filtrum gewogen und dann ver-
brannt, wobei die geringe Menge der unreinen Titansiure
zariickbleibt, deren Gewicht man bestimmt, und sowohl
von dem des erhalienen Schwefels, als auch von dem
der angewandten Verbindung abzieht. Die vom Schwe-
fel abfiltrirte Fliissigkeit verselzt man mit Weinsteinsiure,
und iibersitligt sie mit Ammoniak; dann fillt man daraus
durch Schwefelwasserstoff-Ammoniak da sen als Schw

feleisen, und verwandelt dies aufl die Weise, wie es S.67.
ezeigt worden ist, in Eisenoxyd, woraus man die Menge
des Eisens berechnet, di¢ in der Substanz enthalten isk
Mit der aul diese Weise gefundenen Me des Eisens
mufs die iibereinstimmen, welche in dem hf-lm hneten Ei-
senoxydul und Eisenoxyd enthalten ist. In der vom Schwe-

———
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feleisen abfiltrirten Fliissigkeit kann man die Titanshure
bestimmen.
Mosander (Poggendorfi's Annalen, Bd. XIX.
5. 211.) hat nach einer anderen Methode die Verbin-
dungen der Titansiiure mit den Oxyden des E 5 anas
Ly Eine gew e Me der fe eschlimmlen und
getrockneten Verbindung wurde in einer Porcellanréhre
in einem Strome von iiber Chlore zetrockne
' noch Was
bildet wurde,
zten Glas-
ehen werden konnte, in welcher sich die dem
g olzenden rdimple niederschlugen.
Das Glithen wurde eine halbe Stunde linger for
als schon kein Wasser mehr bemerkt wurde, Zi diesem
Versuch waren 2! bis 3 Stunden erforderlich. Die Ver-
bindung wurde in einer Porcellankapsel in die Porcellan-
ribre gebracht; denn wendet man dazu Platinblech an,
so verbindet sich eine kleine Menze des reducirten Ei-
sens mil dem Platin. Der Gewichtsverlust der Verbin-

er mil ve

durch sich das Eisen unter Entw

stofl: auflést, Die letzten Theile des Eise

indessen durch eine stirkere Chlorwasserstoffsiiare bei Di-
epstion in der Wirme ausgezogen werden, weil die Gre-

genwart der Titansiure den Zutritt der Siure zu dem

Eisen erschwerte,
Aus der Lisung des ]
wurde dasselbe anf die be
ren in der Verbindung, aufser
und der Titansiure, noch andere Bestandtheile, so wer-
noxyden nach bekannlen Metho-




223

oxyd gelillt worden war, zur Trocknifs abgedouvstet, und
die trockne Massé gegliiht, so wurde manchmal eine ge-
ringe Menge eines in Chlorw gloffsiure unlislichien

erhalten, welcher aus Titansiure, gemengl

mit etwas Kieselsiiure, bestand.

Die von der: Chlorwasserstoffsiure ungeldste Titan-
siiure war nie vollkommen rein; sie halte mehr oder
weniger bleigranes Ansehen. Nach dem Trocknen an
offner Luft gegliiht, wurde sie mehr oder weniger rost-
gelb, und verlor dabei ungefihr § Procent ibres Gewich-
tes. Die grane Farbe rithrte daher von einer kleinen
Menge Kohle her.

Die Titan wurde: darauf durch Kochen mit con-

trirter Schwefelsiure, die mil etwas Wasser verdiinnt
worden war, gelost. Die Schwefelsiure hinterliefs biswei-
len eine geringe Menge von Ki siinre ungelist,

Die saure Auflésung wurde Zur Verjagung des gris-
{seren Theils der iiberschiissizgen Schwef e verdun-
stet. Der R md wurde in Wasser geliist, und die
Auflésung mit Schwefelwasserstoffgas behandelt, wodurch

ge Mengen von Schwefelzinn gelillt wurden, — Zn
der Auflisung wurde daranf Weinsteinsiiore hinzugefil

: warde nun mit Ammoniak iibersittigt, und dure
felwasserstoff-Ammoniak geringe Spuren von Schwefeleisen,
und ‘bisweilen von Schwefelmangan gefallt.

Berthier (dnnales de Chimie et de [

T. L. p.367.) hat eine andere Methode vorg

um die Titansiiure in ihrer Auflésung von den Oxyden

des 1 15 zu (rennen. Man siitigt die: Auflisung der-

selben in Chlorwasserstoffsiiure mit Schwefelwasserstoffzas,

welches man durch dieselbe hindurchleitet, und setzt dar-

auf zu derselben Ammoniak im Ueberschuls, wodurch

die Titansinre .gl-'mL-i:||.~:|'|:.'L1_I“l.'h mit dem gebildeten Schwe-
illt werden. Man Lilst den Niederschlaz sich

heim Ansschluls der Luflt setzen, giefst so viel wie

lich von der iiber demselben stehenden Fliissigkeit ab,

e
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welche Schwelelwasserstolf-Ammoniak enthilt, und setzt
unmittelbar darauf so viel von einer Aunflésung der schwef-
lichten Siiure im Wasser zu dem WNiederschlag, bis die-
selbe durch den Geruch zu erkennen i Das Schwe-
feleisen wird dadurch in unterschwellichtsaures E
oxydul verwandelt, und als solches aufgelost, wiihrend
die Titansiure clist und von weilser Farbe zuriick-
bleibt. e
ihr Gewicht. Aus der von ihr

nachdem sie durch Salpeter

n als Eisenoxyd bestimmnt.

+ durch die iiberschi hinzu lzte schwel-
lichte Siiure eine Spur von Titanstiur gt worden
sein, so wird diese vollstindig geschieden, wenn die Fliis-
sigheit bis zum Kochen erhitzt wird,

Auf dieselbe Weise wie von den Oxyden des Ei-
sens kann, nach Berthi die Titansiiu ich von den
Oxyden des M: , des Zinks, des Koballs, des Nickels
und auch von denen des Urans getrennt werden.

Trennung der Titansiiure von der Zircon-
erde. — Die grofsten Schwierigkeiten vereinigen sich bei
der Trennung der Titansiure von den Substanzen, die
nicht durch Schwefelwasserstoffzas, oder durch Schwefel-
wasserstofl-Ammoniak als Schwelelmetalle nied hla-
gen werden konnen, hin n durch Ammoniak sich voll-
standig, wie die Titansiure, fillen lassen. Mit manchen
von diesen Substanzen, namentlich wit der Zirconerde,

doch ist bis jetzt keine Methode bekannt, beide quanti-
tativ. von einander zu trennen, da sie so vi
izen. Auch erhilt d

siure, in Verbindung mit Zirconerde, manche Eige

ten, die ibr sonst ganz feblen.

Trennung der Titansiure von den Ceroxy-
den und.der Yttererde. — Von den Ceroxyden
und der Yttercrde, mit welchen zusammen sich die Titan-

sdure
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siure in manchen in der Natur vorkommenden Verbin-
elbe ebenfalls schwer zu trennen.,

von beiden nur dadurch bewir-

: s man die Aunflésung in Schwe e, mit Was-
ser verdiinnt, lingere Zeit koeht, wodurch die Titanstiure
illt wird, Aus der davon abfiltrirten Fliissickeit schei-

det man die Ceroxyde und die Yttererde auf die Weise,
wie es oben, S. 49, und 50,, ang en worden ist. — Die

Trennung kann nicht durch kohlensaures Ammoniak ge-

schehen, weil hierin die Titansiure nicht 17 unlislich i

Trennung der Titans e von der Beryll-
erde und Thonerde. — Auf « ihnliche Weise
schicht die Trennung der Titansiiure von der Beryll
und der Thonerde; sie kann nicht durch reine K.ﬂ]ljlijl:u[ig
bewirkt werden, weil die Tifanstiure nicht unauoflislich
darin ist

Trennung der Titansiiure von der Talk-
erde. — Yon der Talkerde kann man die Titansiure
durch Ammoniak trennen, wenn man vorher so viel Chlor-

stolf- Ammoniak zu der Auflosung setzt, dals die
Talkerde durch Ammoniak nicht gefillt wird,

Trennung der Titansiiure von der K
crde. — Yon der Kalkerde, mit welcher die
zusammen in dem Mineral, das man Sphen oder '
nennt, vorkommt, trennt man die T dure sehr gut
durch Ammoniak. Die Ite T'itan mufs nur beim
Filtriren so viel wie miglich gegen den Zutritt der atmos-
E]]uEit'i_-'::ln‘l'l Luft lm'-'é{"}'li'tli‘_!, werden, damit sie nicht durch
kohlensaure Kalkerde verunreinigt wird.

Trennung der Titansiiure von der Stron-
tianerde und der Baryterde. — Von diesen Erden
trennt man die Titansiiure durch Schwefelsiure, wodurch
dieselben gefillt werden.

Trennung der Titansiiure von den Alka-
lien. — Von den feuerbestindigen Alkalien trennt man
die Titansiiure durch Ammoniak.

M. 15
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Ist die Titansture
den, so sind diese Verbindunge
worden sind, in Chlorwa
z. B. der Fall bei den in der Natur vorkommenden Ver
bindungen der Titanshiure mit Eisenoxydul, Eisenoxyd und
Kalkerde. Auch die kiinstlich bereiteten Verbindungen
der Titansiiure mitl Kali und Natron losen sich, wenn sie

nicht zu wenig Alkali und zu wviel Titansiiure enthalten,
noch nach dem Glithen in Chlorwasserstoffsiiure aul, Sol-
len die in der Natur vorkommenden titansauren Verbin
dungen in Chlorwasserstolfsiure aufleelist werden, s
m 1 sie fein geschlimmt und daraul bei sehr gelin-
der Wiirme getrocknet werden ; dann wiigt man sie und
efst sie mit sl

das mit ei

werden kann, S

aber doch vollstind vishnlich bleibt eine ge-

st zuriick, de-
2 bestimmt wird. Eine sehr miilsige Erwirmung
bewirkt wohll, dafs diese titansauren Verbindungen sich
schneller in der Chlorw wre aufliisen, doch mufs
man dabei & 1, weil eine etwas stiir-
kere Erw
loslichen Niedersehlag
Leichter kitnnen die in Chlorwasserstoffsiure schwer-
lislichen Verbindungen durch Schmelzen im fein gepul-
verten Zustande mit kohlensaurem Kali oder Natron, und
Behandlung der geschmolzenen Masse mit Chlorwasser
stoffsiure, so wie auch durch Sclnelzen mit zweilach

te l'itansiiure als einen un-

schwefelsanrem Alkali, oder durch Digestion mit concen-
trirter Schwefelsiure, auf die Art, wie es oben angefiilrl

wurde, aulloslich acht werden.

XXXIV. Antimon.

Bestimmung des Antimons und der Anti-
monoxyde. — Das Antimon kann man aus seinen Auf-
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