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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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lisungen, es mag in denselben als Oxyd, als antimonichte
Siure, oder als Anlimonstiure enthalten sein, nur dadurch
vollstindig nieder 1, dafs man durch die saure ver-
diinnte Aullosung einen lHulmm von Schw l*!ein':w-:ur.slnfl'ana
leitet. Es wird dadurch Schwefelantimon ven oranien-
rother Farbe gefillt. Wenn Antimonoxyd in der Aufli-
sung gewesen ist, so bekommt man einen mehr ziegel-
rothen Niederschlag; wenn antimonichte Siure oder An-
iimm dore \'(11'-}1.'11|(h-11 W ;'1;', 50 l'l.‘hl die Farbe desselbe 5

nr]wr::'i'l oder

heit der ] drl ab.
Da die meisten concentrirten sauren Auf
Antimons bei der Verdimnung mit VVassc
den und einen weilsen Niederschlag hilden, so ist es gut,
vor der Verdiinnung derselben mit Wasser reine Wein-
steinsiiure in gehoriger Menge hinzuzuselzen. Wenn dies
geschehen ist, kann man jede Antimonaufldsung wit so
m W verdiinnen, wie man will, ohne dafs sie
dadurch lll‘L'(hH ht wird. Es ist rathsam i

lich dies zu beobachten, denn es ist immer besser, Schye-
felwasserstoffzas durch eine klare, als durch eine mil-
chichte Fli keit zu leiten, da oft, bei nicht gehiriger
Vorsicht, etwas von dem N ) , besonders wenn

er schwer ist, der Einwirkung t!u Se Inwh Iwasserstofl-
igehen kann,

Hat man so la S e[elwasserstc s durch die
Lisung strmen n, dals diese ganz damit g ilii;.;_t
ist und stark danach riecht, so lilst man die Fli
bei hisehst gelinder Wiirme so lapge stehen, bis der Ge-
ruch nach Schwefelwasserstoffgas verschwunden ist. Diese
Vorsicht ist durchaus nithig, weil in der mit Schwefel-
wassersloffgas igten Fli eit nicht ganz unberﬁuu—
tende Spuren von Schwefelantimon auf qu bleiben,
sich vollstindig fillen, wenn kein freier Schwelelwasse
stoff mehr in der Auflésung enthalten ist. Das Schwefel-
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g I | . anfimon filtrirt man d
! e Filirum, siifst es mit reinem V¥ :
‘ L6 L1 it = es bei #ul: inder Wiirme =0 lange, bis es nichis
! I.'él i mehr am Gewicht verliert; alsdann wird ZeWOgeI.
| \ ﬂ ’ Nur in wenizen Fiillen ist es rathsam, aus dem Ge-
¢ e Tl wichte des Schwefelantimons den Gehalt an- Antimon zu
B | it berechnen. kann dies nur in den Fillen statt finden,
1 | wenn man mil Bestimmiheit weils, dafls in der Auflosung
: { -I- il ! das Antimon als Oxyd verhanden war. Dies ist dann nur
' der Fall, wenn Antimonoxyd, oder Schwefelantimonver
i {34 . hindungen in concentrirter Chlorwasserstoffsiure aufgeltst
R orden sind, Aber auch dann ist in dem Schwefelantimon
| Iy | schon' eine ¢ v Menge iiberschiissigen Schwefels vor-
'1 il , der gich aus der Auflosung, durch Zersetzung
) | | | des darin aufgeltsten freien Schwelelwas: ffs an der
| | Luft, abgeschiec hat. Bei Aullésungen

ser bat man immer Mengungen von mehre ]
stufen des Antimons, und bei Gegenwart der Weinstein-
we fallt man aus den Auflés er anlimenichlen
Siure ein Schwefelantimon, das ser Oxydations-
slufe, sondern der Antimonsiure 1.‘I:|[:=1III1.“11[.
Will man indessen aus dem Gewichie eines getrock-

neten Schwefelantimons, das an

— g -

sung niedergeschlagen worden ist, die M

T i —

mons oder des Antimonoxvds berechnen, so muls man
nie versiumen, eine kleine Quanlitit davon in concentrir-
ter Chlorwasserstoffsiure aufzul . List es sich darin,
unter Entwickelung von Schwefelwasserstoffgas, vollstin-

diz auf, so kann man wohl sicher sein, dafs das Schwe-

T & e —————————— S —

lantimon dem Antimonoxyde entspricht; bleibt indessen
er Auflosung Schwelel ungelost, so muls man un-
ichen, wie viel Anfimon in einer ge nen Quan-

e .
= —

| i t des Schwefelantimons enthalten und darans den
AL g : ¥ 3 o Ny
’1 | 1 Geehalt an Antimon bestimmen., Dies muls immer
¢ | chehen, wenn das Antimon aufl einer hohern Oxyda-




Um das erhaltene Schwefelantimon auf seinen Gehalt
an Antimon zu untersuchen, kann man auf zweierlei Weise
verfaliren. Die eine Methode ist folgende: Man schiillet,
WO das o ocknete Sehwefelantimon genau mit dem

Filtrum gewogen ist, die gri e Quantitit davon, oder

so viel, als sich ohne Reiben des Filtrums davon tren-
nen lifst, in einen Kolben, und wiigt das Filtrum mit
dem noch daran hiingenden Schwefelantimon, wm genau
die Menge von Schwefelantimon zu erfahren, welche zum
Versuche angewandt wird, In den Kolben tropfelt man
nach und nach mit der sten Behutsamkeit rauchende
Salpetersiiure, und vermeidet jedes Spriitzen, das durch
die sehr heftige Einwirkung d lben entstehen kanm.
Man giefst darauf mehr Salp re hinein, und fi
dann so viel Chlorw: stoflsiiure hinzu, dafs das Anti-
mon vol dig aufzelost wird. Wendet man statt der
rauchenden Salpe ure schwiichere Salpetersiiure oder
swasser an, so kann dadurch aus
dem sehr fein zeril Schwefelantimon eine geringe
Spur von Schwefelw stolfeas entwickell werden, was

sorefil u vermeiden ist. Um das Schwefelantimon za

oxydiren, kann man indessen auch ecine schwiichere Sal-

; ¢ anwenden:; man muls diese nur vorher bei-
nal zum Kochen erhitzt haben, wenn man sie auf
das iefst; es wird dann spéter ebenfalls
Chlorwassers e hing tzt, um das oxydirte An-
timon vol _

Man Lifst nun das Ki VY * 50 lange mit dem
Schwefelantimon digerir entweder nur etwas gelber
Schwefel ungelost zuriickgeblicben, oder bis auch dieser

worden ist. Gewohnlich oxydirt sich aller

S —
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setzt zu der Auflosung eine hinreichende Menge von
Weinsteinsiiure, und verdiinnt sie mit W ; darauf fil-
trirt man den etwa zuriickgebliecbenen Schwefel auf ei-
nem sehr kleinen gewogenen Filtrom ab, trocknet ibn
sorgfiltig bei duafs Nirme, und bestimmt sein
Gewicht, Zu der abfiltrirten Flii it selzl man eine
Anflisung von Chlerbary

schlag entsteht; dann erwiinnt man das Ganze sehr m
damit der Niederschlag der schwelelsauren Baryterde s
gut ab: ]  wird filtvirt und an: fst. 1
Aussiifsen der schwefelsauren Baryterde er ert in

sem Falle vi eit; es ist gut, dazn heilses Wasser an-

zuwenden, Nach dem Trocknen glitht man dieselbe, be-
stimmt” das Gewicht derselben, und berechnet daraus die
in ibr enthaltene Menge von Schwefel. Wenn bei der
Behandlung des Schwelelantimons mit Kon

fel ungzelost zuriickgeblieben ist

deszelben zu der hinzu, die in der

enthalten ist. Dann zieht man d ce des Schwefels
von der des anzewandten Schwefelantimons ab, und er-
filirt dadurch die im Schwefelantimon enthaltene Quantitit
Antimon.

Die andere Methode, um aus dem Schwefelantimon
den Gehalt an Antimon zu bestimmen, besteht darin, dals
man eine g cene Quantitiit von Schwelelantimon in
ciner Atmosphiire von Wasserstoffgas erhitzt, woduarch
man regulinisches Antimon erhiilt, dessen Gewicht man

immt. Man bedient sich hierzu eines eben solchen

its, wie bei der Reduction des Kobaltoxydes

, und wie er oben, S.103.,

Wenn das erhaltene Schwefelantimon auf einem gewoge-
rocknet und gewogen worden ist, nimmt
e Quantitit davon, und legt sie in den
genau gewogenen Apparat, der aus einer Glaskugel be-
steht, an welcher zu beiden Seiten Glasrithren angelo-

thet sind. Man sucht alles in die K zu bri
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und reinigt mit der Fahne einer Feder die Glasrihren
zu beiden Seiten der K alsdann wiigt man den Ap-
parat, und erfibrt dadurch die M s Schwefelanti-

s, die zum Versuche angewandt wird. DMan leitet
nun trocknes Wasserstoffzas durch den Apparat, und er-
ganz damit angefillt is Kugel mit
dem Schwefelantimon a”mii“g. Ist das Schwelel:

hitzt, wenn ¢

s0 zusammengeselzt, dals es dem Antimonoxyde
so verwandell sic ;
ist es aber eine hohere
oder ist es eine Men-
gung von mehreren Schwefelun tufen, so bleibt gleich-
falls metallisches Antimon zuriick, es sublimirt aber zuerst

Schweflel, und daranfl bildet sich Schwefelwasserstof

Der Schwelel selzt sich zuerst in den obern Theil «
Kugel ab, er wird aber durch for tzte Hitze und
durch den Strom des V erslo immer weiter nach
dem Ende der Glasrihire getrieben, welche der Entbin-
dungsilasche am entferntes Durch eine kleine Spi-
rituslampe treibt man den Schwefel, so wie er sich subli-
t, aus der Réhre, und wenn k neuer Schwefel und
eine Entwickelang von Schwelelwasserstoffgas mehr be-
merkt wird, Lifst man das Ganze erkalten, wiihrend das
‘Wasserstoffgas noch fortwithrend entwickelt wird, Nach
dem wollstindi ‘rkalten nimmt man den Apparat. aus
cinander und wigt ihn, Der Gewichtsverlust, den man
findet, besteht in Schwefel; das Zuriickbleibende ist An-

timon.

| Methode giebt nicht ein so ganz genaues Re-

sultat, wie die e . Es ist durchaus nichl zu vermei-

den, dafs ein kleiner Theil des Antimons sublimirt, der
sich theils an die obere Fliche der Kugel anselzt, theils
uch, wenn die Hitze wiihrend der Operation sehr stark
ist, bis in die Rohre fortgeht; wird dagegen eine schwii-

chere Hilze angewandt, so wird aus dem Schwefelanti-
mon nicht vollstindig aller Schwefel ausgelriechen. Von

B —
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dem Antimon wird cin aufs
von dem Was
dieses zuletzt i * Flamme breont, die einen
fast unmerklichen "Lullm:mr.nuh ausstifst, umi an der
Miindung der Rohre, wo das Gas entziindet wird, eine
hichst geringe Spur von Antimonoxyd absetzt. Aus die-
sem Grunde erhilt man bei den meisten Analysen etwas
weniger Antimon und mehr Schwefel, als man «
erhalten solite, da aus dem Gewichisverluste die Mer
des Schwefels bestimmt wird: es betriigt indessen
Men i
wihnlich bei horiger Vorsicht hichstens L + Proc
Je langsamer man d l‘uhuuh'l.mllmrm im -'!.|1I',-1||“u
hitzt, um so yweni
Zuletzt nur mufs man auf kurze Z ine lm ¢ II[E
geben. Das reducirte Antimon fliefst dabei nicht zt
einzigen Korne zusammen, sondern bildet mehrere kleine
ner. Hat man wiihrend des Strimens des
s das Schwefelantimon sehr lanze Zeit
]nul'u- erhitzt, so erhilt man das reducirie Antimon mil
Krystalllichen, die demselben durch ihren Glanz eine
schwiirzere Farbe
reducirie -hll'jmnu b

als das durch eine stiirkere Hitze

ufe des Antimons kinnte
man zwar lIul'l‘:h '|hr!]:|ru beim Ausschluls der Luft in
die niedrigste Schwele tufe verwandeln, und hieraus
den Gehalt an Antimon her shnen, doch giebt dies kein
genaues Resullat, theils weil die niec
stufe des Antimons sclbst nichi g _
theils weil durch die atmosphi ¢ Lull in der kleinen
Retorte, oder in dem Kolben, worin der Vi

hen miilste, elwas Antimonoxyd wiirde erzeugl w
welches mit dem sublimirten Schwefel im Halse der Iu-
torte eine Verbindung von Schwefelantimon und Antimon-
lJ.\_\'lIJ bilden wiirde,

Trennung des Antimons von andern Metal-
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len. — Was die Trennung des Antimons von andern
Metallen betrifft, so bedient man sich dazu bei regulini-
schen Auntimonverbindungen oft der Salpetersiure, welche
as Antimon oxydirt und das Oxyd unaufgelist zuriick-
iifst, wiihrend die Oxyde der andern Metalle in der
petersiure aufgelost werden, Man erhiilt indessen bei der
Scheidung der Antimonverbindungen durch Salpeters
kein maues Resultat, wie beim Gebrauch de
Siure zur Trennung des Zinnes von andern Metallen.
Das Antimonoxyd ist in Salpetersdure nicht so unlislich,
wie das Zinnoxyd, weshalb die vom Antimonoxyd abfil-
trirte Fliissigkeit, aufser den aufeelosten Oxyden, nicht
unbetrichtliche Spuren von Antimonoxyd enthilt. Fiir ei-
nen technischen Zweck zwar wiirde die Analyse der An-
timonverbindungen wvermiftelst Salpetersiure ein hinrei-
chend genaues Resultat geben ; aber bei einer wissenschalt-
lichen Untersuchung der metallischen Verbindungen, wel-
che Antimon enthalten, darl diese Methode nicht an-
.El'“l_!ll.i]l._'l werden, Die beste Methode, dasselbe von an-

dern Metallen zu trennen, ist, die Verbindung in Ko

Ammoniak von den andern Metallen zu trennen.

Trennung des Antimons vom Zinne. — Von
den Metallen, von denen im Vorherge
gewesen ist, kann das Antimon, oder von den Oxyden
dieser Metalle konpen die Oxyde des Antimons durch
Methoden, die weiler unten werden ihrt werden,
gelrennt werden, ansgenommen vom Zinn oder von den
Zinnoxyden; denn Zinn und Antimon, so wie Zinnoxyd
und Antimenoxyd, verbalten gich g Reagenti wel-
che beide auflisen oder fillen, sehir ihnlich.

Die Trennunz mnd :||:i||'tlj.!n ive Bestimmune derselben
geschieht, nach Gay-Lussae (Annales de limie et de
Physique, T. XLV1. p. 222,), auf folgende W + Sind
beide Metalle in einer Auflésung von Chlorwasserstofl-

—y—— -,
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siure enthalten, und ist das Gewicht beider bekannt, s
wird in die Auflisung, nachdem zu derselben ein Ueber.
schufs von Chlorwasserstollsiiure elzt worden ist, wenn
sie denselben picht schon enthielt, ein Blech von reinem
sizt, welches das Anlimon als ein schwarzes Pul
rschligt, Die Fillung zeschieht nicht vollstindig

ens sehr viel Zeit erfor-

pelle erhitzt wird, so geschieht sie vol stindig, wenn man
Sorge trigt, in der F it einen Ueberschuls von
Siure zu erhalten. Das Antimon wird darauf auf einem
gewogenen Filtrom filtrirt, ausgewaschen, und bei zelin-
der Hilze so lange getrocknet, bis das Gewicht desselben
bestimmt werden kann. Die Menge des Zinnes findet
man durch den Verlus

bestimmt worden ist, in Chlorwasserstolfsiure auf, zu wel-
ler man nach und nach kleine Mer

siure setzt. Sind beide Metalle in einc

halten, und kennt man nicht die Me beider Metalle
sammengenommen, so kaun man avs einem bestimmten

Theile der Auflosung beide Metalle gemeinschafilich durch

Zink fillen, und in einem andern die M des Anti-

mons durch Zinn bestimmen.

Trennung des Antimons vom Quecksilber
Silber, Kupfer, Wismuth, Blei, Cadmium, Ko-
balt, Zink, Eisen und Mangan; ferner vom Golde
und Platin, — Die Oxyde, welche aus sauren Aufli-
sungen durch Schwelelw stoffzas ;,_.;!'féi“l werden, kin-
nen griilste von dem Antimon durch Behandlung
mil Schwe ; slof-Ammoniak trennl we da
alle Schwefelungsstufen des Antimons hierin  aufloslich

sind. Auf dies kimnen auch die Metalloxyde,

welche vur aus neufralen oder alkalischen Auflosungen
sich durch Schwefelwasserstoff- Ammoniak als Schwelfel-




metalle niederschlagen lassen, von den Oxyden des An-
timons zeschieden werden. Das Verfabren dabei ist [olgen-

gelost; ist sie hierin nicht ganz loslich, wie

fast immer der Fall ist, so wendet man stalt dersel-

ben Kinigswasser an. Die concentrirte Auflisung

e wird
im Kolben mit Ammoniak iibersittigt, wodurch g
lich ein sebr starker Niederschlag entsteht, indem fast
Alles gefallt wird. Man fiigt darauf eine hinkingliche
Men von Schwefelwasserstoff- Ammoniak hinzn, und
corkt den Kolben. Gewihnlich entsteht dadurch in
der Kilte eine voluminise schwarzbraune Fillung, weil
auch zucrst ein sehr grolser Theil des gt'i]”th}[t‘ll Scliwe-
felantimons mit den andern unliislichen Schwelelmetallen
sich ausscheidet; aber durch Digestion bei gelinder Wiirme
wird der Niederschlag immer weniger voluminds und
schwarz gelirbt.

Je mehr das Schwefelwasserstoff - Ammon freien
Schwefel enthilt, um so besser geschicht die nnung,
da in diesem Falle das Schwelelantimon weit leichter auf-

jst wird, Es ist daher gut, in dem Schwelelwasser-
stoff-Ammoniak vorher eine kleine Menge ven gepuly
tem Schwefel anfzulosen. Wenn kein Mangan, oder
oder Cadmium vorhanden, und der Niederschlag
schwarz geworden ist, kann man das Ganze vo
(rr},u][uu Eassun un(I u[;;'1||.|1 filtriren; vorher “"Il'd al:er Ill.il'E.‘ll
Wasser hinzugesetzt. Das Filtriren und Aussiilsen muls
ohne Unterbrechung hinter einander cheben; auch darf
man zum Aussiifsen kein reines, sondern nur mit Schwe-
felwasserstoff- Ammoniak gemischtes W) r nelmen. Die
filtrirte ckeit enthilt alles Antimon als Schwefelan-
timon aufeeldst; man fillt es daraus durch Chlorwas
stolfsiure, oder besser durch gsiiure, womil mwan vor-

chtig die Auflis schwach sauer macht.

Das so erhallene Schwefelantimon ist gemengt mit

Y
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schieden hat. Man

i die Fliis ] $ e bei hichst

gelinder Wiirm
Schwelelwas Wir echt; dann filirirt man das Schwe-
felantimon auf einem g :n Filtrum und trocknet es,
Nach dem Trocknen wird Zew , und nach
der Methoden, die oben angegeben worden sind, an:
sirt. — Die durch Schwelelwasserstoll- Ammoniak ¢
ten Schwefelmetalle werden mit Salpetersiure, oder mil
Konigswasser behandelt und nach den Methoden von ein-
ander getrennt, die friiher angegeben worden sind.

dals es durchaus noth

handlung mit Schwelelwasserstoff- Ammoniak, in Shuren
aufzulosen, und die Auflisung mit Ammoniak zu iibers

1; dies ist auch dann nothig, wenn die Verbindung
oxydirt ist. Selbst wenn die Substanz sehr fein gepul-
vert ist, darfl man sie nicht onmittelbar mit Schwe
serstoff-Ammoniak iibergiefsen, weil ganz trockne Ox)
gehr unvollstindig dadurch in Schwefelmetalle umgeindert
werden.

Die Metalle, welche anfl diese Weise vom Antimon

getrennt werden kinnen, sind: Mangan, Eisen, Zink, Ko-
balt, Cadmium, Blei, Wismuth, Kupfer, Silber und Queck-
silber.  Wenn Quecksilber mit dem Antimon verbunden
war, muls man nach dem Zusatz von Schwefelw ;
Ammoniak das Ganze wvollstindig erkalten und
Zeit stehen lassen, ehe man es filtriren kann.
im Allgemeinen von den Melallen gesagt is It auch
von den Oxyden derselben. Gold und Platin hingegen
kiinnen nicht aaf di Weise vom Antimon gelrennt wer-
den, da ihre Schwelelmetalle, wie das Schwefelantimon,
in Schwefelwasserstoff-Ammoniak aufléslich sind.

Eine andere Methode, metallisches Antimon von den
meisten andern Metallen zu trennen, ist folgende: Dan




leitet iiber cine gewogene Quantitit der Metalllegirung
Chlor, indem man sich dazu eines solchen Apparats be-
dient, wie S. 79, abgebildet ist. Die Glaskugel e, an
welcher zu beiden Seiten Glasréhren angeléthet sind, wird
zuerst leer, und dann mit der zu untersuchenden Legirung
cewogen; hierauf biegt man die eine Glasrohre rechiwink-
licht, stellt den Apparat zusammen, und leitet die recht-

winklicht g:-l]i_’lf_‘;t‘lll}. Glasrdhre in die Flasche % Diese ist

bis zur Hilfte oder bis zum dritten Theile ihres Volumens
mit einer schwachen Auflosung von VWeinsteinsidure, zt
welcher man Chlorw stoff gesetzt hat, angefilllt.
Die Glasrohre steht einizge Linien tief unter der Ober-
{liche der Fli keit. Wenn der Apparat mit Chlorgas
aneefillt ist, erwidrmt man sehr vorsichlig die Glasku-
: Die Metalle verwandeln sich dadurch in Chlorme-
talle, von denen das fliichtige Chlorantimon iiberdestillirt
und ‘durch die Fliis n der Vorlaze zersetzt wird.
Die Weinsteinsiurerund die Chlorw offsiiure verhin-
dern, sobald sie beide in hinreichender Menge vorhanden
sind. das Milchichtwerden der Fliissickeit. Wenn sich
nichts Fliichtiges mebr entwickelt, Lilst man die Kugel
erkalten.

Man sehneidet dann den grisfsten Theil der rechiwink-
licht zebogenen Gl hre ab, und spiilt diese vollstindig
mit W aus, welches man noch in die Flasche & thut,
Die hierin befindliche FIi it verdiinnt man mit Was-

und fallt daraus dorch Schweflelwasserstoffgas das An-
timon als Schwefelantimon. Die in der Glaskuzel befind-
lichen Chlormetalle wiigt man, um die Menge derselben

b nen. Man unterlifst dies jedoch, wenn Kupfer
andere Metalle in der Legirung enthalten

nén Chlormetalle berechnet werden kann, Das Wiigen
g s Gewicht des Appa-

rates bestimmt, nachdem ein Theil der gebogenen G

rishre ab;
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ser aufldst, und den leeren Apparat wiederum wigt, oder
auch auf die Weise, dafs man den abgeschnittenen Theil
der Glasrohre, der gut ausgespiilt und getrocknet wor-
den ist, gemeinschaltlich mit der Glask wiigt, wodurch
sich das Gewicht der Chlormetalle ergiebt, da die Glas-
kugel schon 1-'m'lu;'r gewogen ist. Dies letztere V

ren ist vor

14 metalle hat, die in Wasser
i e | wie z. B. Chlorsilber. Die |

' schieht nach Regeln, die im "im]u-r

| worden sind. Ist Chlorsilber mit andern Chlormetallen

| i in der Glaskugel enthalten, so bebandelt man sie mit
PRRdE | 1 Nasser und etwas, Siure, wozu man am besten Chlor-
erstoffsiure nehmen kann; dann setzt man viel Was-

i ————

luaiun G I1Iu|-|[h|_h -.l-.'L-. sen Meng ; immt, die F
ceit ab. Aus di fillt wman nuon nach den  frither
angefiihrten Me sthoden die iibrizen Metalle, und bestimmt
ihr Gewicht. — Auf diese angefithrie Weise Kann das
Antimon vom Kobalt, Nickel, Blei, Kupfer, Silber, Platin
und Gold getrennt werden. Wenn Blei zugegen ist, dacf
die Kuzel aber nieht zu stark erhitzt werden.
Es ist indessen diese Methode nicht so sehr zu em-

T N

pf“[l'vl! wie |i]l

uuu_-ul herschuls von Schw -asserstoff-Ammoni
lost. Die Anwendung dieser Methode ist aber, wie noch

weiter unten wird a gt werden, ganz vorziiglich und

— - — e — -

selzt, a .‘:nr.hwn:[:_:]mv[-uilv und dlum i:mlut bei der

"! | | Anal) r Lesirunzen durch Chlor oft der Fall statt,
"d \ | H dafs das zuriickbleibende Chlormetall, wenn es schu Jz-
" ||1 bar ist, kleine Antheile der noch unzerlegten Legirung

umhiillt, wnd sie gegen die Einwirkung des Chlorgases
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schiitzt, vorziiglich, wemn die Legirung nicht gepulvert
werden kann,

Man hat versucht, das Antimon von manchen edlen
Metallen, namentlich vom Silber, auf einer Kapelle in der
Mulfel e olens abzutreiben, wobei das Anti-
mon sich zu Antimonoxyd oxydirt und als Rauch ver-
fliichtigt, wihrend das Silber zuriickbleibt und vogen
wird. Indessen, wenn eine Legirung, die blofs aus Sil-
ber und Antimon besteht, auf diese Weise aufl einer Ka-
pelle von Knochenasche so lange in der Muffel
wird, bis kein Anlimonrauch mehr bemerkbar ist, so er-
buch, Bd. XXXIV, 5 235.), einen Silberre
Oberfliche matt und graulich ist, und der
cin Procent Antimon enthiilt, we

1z vollstin in Salpetersiiure : enn aber
der erhaltene Regulus mit ungefiihr dem Fiinffachen sei-

hiilt man, nach von Bonsdorf (Schweigger's Jahr-

nes Gewichtes an reinem Blei noch einmal abeetrichen
wird, bis das Blicken des Silbers sich zeigt, so ist der
erhaltene Silberrezulus frei von Anlimon. — Auof ihn-
liche W wiirde wan auch Antimon vom Golde tren-
nen kiinnen.

Trennung des Antimons vom Uran, Nickel,
Kobalt, Zink, Eisen und Mangan., — Besser noch
als vermittelst Schwefelw; stoff- Ammmoniak kann man
in Auflosungen das Antimon von den Oxyden der ge-
nannten Metalle trepnen, wenn man durch die saure, mit
Weinsteinsiivre verselzte und daranl mit Wasser verdiinnte

o vermittelst eines Stromes von Schwefelwas
Antimon als Schwefelantimon unter den Vor-

sichtsmaalsregeln Fillt, die oben apngzeseben sind, Aus der

vom Schwefelantimon abfiltrirten Fliissickeit kann man in-
dessen, wegen der ( nwart der Weinsteinsiiure, die anl-

sten Oxyde nicht durch die Fillungsmittel niederschla-
gen, durch welche zewOhnlich gefillt werden; -denn die
Weinsteinsi verhindert in den meisten Fiillen, wenn sie

B ——

-——
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in gehoriger Menge vorhanden ist, die Fiilllong der Oxyde
durch Alkali, Man mufs daher die Auflosung mit Ammo-
niak iibersiltigen, vnd durch Hin :
wasserstolf-Ammoniak die Oxyde

len. Man lost diese auf, und bestimmt aus den Aufli-
sungen die Quantitit der Oxyde i Methoden, die im
Vorhergehenden gegeben worden sind.

Am schwersten ist es dann, s Nieckeloxyd zu be-
stimmen, weil sich dies nicht gut durch Schwelelwas-
serstoff- Ammoniak als Schwelelnickel fillen lifst. Man
beobachtet dann entweder die Vorsichtsmaalsregeln, die
oben, S.115., bei der Fillung des Nickeloxyds als Schwe-
felnickel gegeben worden sind, oder besser noch, man
lifst bei der Trennung des Antimons vom Nickel in der
Auflosung, wie bei der Trennung der Antimonoxyde von
den Erden und Alkalien, den Zusalz wvon ¥
saure fort.

Die Trennung des Antimons von den g
den, vermittelst Fallung durch Schwelelwasserstolfgas
der sauren Auflisung, ist der dureh Auflisung des Schw
felantimons in Schw -assersloff-Ammoniak vorzozichen.

Trennung der Antimonoxyde von den Er-
den und Alkalien. — Trennt man durch Schwefel-

stol das Antimen von Alkalien und Erden, so

ist es gut, den Zusalz v Veinsteinsdure zur Auflisung
gen, damil di
In einer vom Schw
t, die Weinste

gar nicht daraus niedergeschlagen werden. Will man die
Oxyde des Antimons von Alkalien und Erden trennen,
so thut man daher besser, entweder so viel Chlorwas-
gerstolfsiure zur Auflésung zu selzen, « sie klar wird,
oder gleich durch die verdiinnte saure milchichte Aufli-

sung
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sung Schwefelwasserstoffgas strdmen zu lassen. Hat man

die Auflosung durch concentrirte Chlorw stolfsiiure

klar gemacht, so kann man, wenn der erislste Theil des

Antimons als Schwefelantimon gefiillt worden ist, eine ge-

ge von W r hinzufiigen, um die Einwir-

der Chlorwas offsiure auf das Schwefelantimon

‘hindern, und dann die Fillung durch Schwelelwas-
serstoffgas weiter fortsetzen.

stimmung der Oxyde des Antimons, wenn

lben zusammen vorkommen. —

Sind in einer Fliissigkeit mehrere Oxyde des Antimons,

Mengen bestimmt werden sollen, so ist die Analyse

mit Schw keiten verbunden, die kaum zu iiberwinden
sind. Will man aus der Auflésung, nachdem sie sauer
it worden ist, alles Antimon durch Schwefelwasser-
s fillen, um aus den entstehenden Verbindungen
hwelels mit Antimon Schliisse aufl die Sauerstoff-
mengen der Osyde zu machen, so kann dies nur dann
ehen, wenn in der Auflisung keine Weinsteinsiiure
enthalten ist. DBei Gegenwart d re wird z. B. aus
einer Auflosung, die antimonichte Shure enthilt, ein Schwe-
[elantimon gefillt, das der Anlimonstiure analog zusammen-
tzt ist.

Es sind auch bis jetzt keine Methoden bekannt, die
Quantitiiten der verschiedenen Oxyde des Antimons mit
Sicherheit zu bestimmen, wenn mehrere derselben in festen
Verbindungen enthalten sind.

XXXV, Wolfram.

Bestimmung der Wolframsiure, — Das Woll-
ram, wenn es als Wolframsiiure in einer Auflosung ent-
halten ist, wird, nach Berzelius (Poggendorff’s An-
nalen, Bd. VIIL 8. 272), am besten auf folgende Weise
quantifativ bestimmt: Man setzt zu der concentricten Auf-
lssung z neutral oder alkalisch reagiren, einen Ueber-

IT. 16
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