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Flüssigkeit kann das feuerbeständige Alkali seiner Menge
nach bestimmt werden.

XXXVI. Molybdän.
Bestimmung des Molybdäns und der Mo¬

lybdänsäure. — Das Molybdän kann als Molybdän-
säure aus Auflösungen durch kein Reagens ganz vollkom¬
men gefällt werden; es läfst sich indessen am besten auf
dieselbe Weise, wie das Wolfram, quantitativ bestim¬
men. Man behandelt die concentrirte Auflösung dessel¬
ben mit einem Ueberschufs von Schwefelwasserstoff-Am¬
moniak, worin das gebildete Schwefelmolybdän sich auf¬
löst. Zu dieser Auflösung setzt man, nach gehöriger Ver¬
dünnung mit Wasser, Chlorwasserstoffsäure oder Essig¬
säure, und läfst das Ganze so lange stehen, bis der Ge¬
ruch nach Schwefelwasserstoffgas verschwunden ist. Es
wird so das Molybdän als Schwefelmolybdän gefällt.

Will man dies auf dieselbe Weise, wie das Schwe¬
felwolfram, rösten, und es dadurch in Molybdänsäure
verwandeln, so mufs man sehr vorsichtig dabei zu Werke
gehen, denn die Molybdänsäure wird beim Zutritt der
Luft in der Glühhitze zum Theil sublimirt. Es ist daher
besser, das erhaltene Schwefehnolybdän in einer kleinen
gewogenen Retorte zu glühen, wobei es sich, unter Ver¬
flüchtigung von Schwefel, in die niedrigste Schwefelungs¬
stufe, in graues Schwefelmolybdän, verwandelt, aus wel¬
chem man den Gehalt der Molybdänsäure berechnet.

Weniger zweckmäfsig ist es, das erhaltene Schwe¬
felmolybdän auf einem gewogenen Fillrum zu trocknen,
was im luftleeren Räume über Schwefelsäure geschehen
müfste, weil es beim Trocknen an der Luft sich oxydi-
ren würde, und eine getrocknete gewogene Quantität da¬
von mit Königswasser zu digeriren. Das Molybdän ver¬
wandelt sich in Molybdänsäure, die im Königswasser auf-
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gelöst bleibt, und der Schwefel wird zum Theil ausge¬
schieden, zum Theil in Schwefelsäure umgeändert. Man
filtrirt den ausgeschiedenen Schwefel auf einem gewoge¬
nen Filtrum, trocknet ihn darauf und wägt ihn. Aus der
abfiltrirten Flüssigkeit fällt man durch eine Auflösung von
Chlorbaryum die Schwefelsäure; die Menge des Schwe¬
fels berechnet man dann aus der erhaltenen schwefel¬
sauren Barylerde. "Wenn man nun auf diese Weise die
Menge des Schwefels in einer gewogenen Menge von
Schwefelmolybdän erfahren hat, findet man leicht durch
den Verlust die Menge des Molybdäns. Man könnte
auch noch die Menge der aufgelösten Molybdänsäure be¬
stimmen, wenn man die von der schwefelsauren Baryt¬
erde abfiltrirte Flüssigkeit mit Ammoniak sättigte, wo¬
durch molybdänsaure Baryterde würde gefällt werden. Es
wird aber dadurch, nach Berzelius (Poggendorff's
Annalen, Bd. VII. S. 280.), die Molybdänsäure nicht
vollständig niedergeschlagen, und dann hat man überdies
noch in der erhaltenen molybdänsauren Baryterde die
Menge der Baryterde zu bestimmen; was deshalb nöthig
ist, weil man nicht mit Sicherheit wissen kann, welche
Verbindung der Molybdänsäure mit der Baryterde man
erhalten hat.

Aus dem Gewichte des erhaltenen Schwefelmolyb¬
däns kann man nicht die Menge des Molybdäns berech¬
nen, wie sich von selbst versteht; denn fällt man das
Schwefelmolybdän aus einer Auflösung in Schwefelwas¬
serstoff-Ammoniak durch eine Säure, so wird es durch
Schwefel, der sich neben demselben ausscheidet, verun¬
reinigt.

Trennung der Molybdänsäure von Metall¬
oxyden. — Durch Schwefelwasserstoff-Ammoniak kann
die Molybdänsäure von den meisten der Oxyde, die im
Vorhergehenden abgehandelt worden sind, getrennt wer¬
den. Es wird die molybdänsaure Verbindung durch einen
Ueberschufs einer Säure, wozu mau indessen nur in we-
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nigcn Fällen Salpetersäure nehmen mut's, aufgelöst; die
Auflösung macht man ammoniakalisch, und digerirt sie mit
einem Ueberschusse von Schwefelwasserstoff-Ammoniak.
Die hierdurch niedergeschlagenen Schwefelmetalle filtrirt
man von der Auflösung des Schwefelmolybdäns, und fällt
dieses aus der filtrirten Flüssigkeit durch Chlorwasser¬
stoffsäure.

Man mufs diese Methode gleichfalls anwenden, wenn
auch das Molybdän mit solchen Metalloxyden verbunden
ist, die aus einer sauren Auflösung durch Schwefelwas¬
serstoffgas sich nicht fällen lassen, weil die Molybdän¬
säure durch Schwefelwasserstoffgas in einer sauren Auf¬
lösung nur langsam in braunes Schwefelmolybdän verwan¬
delt wird.

Ist die Verbindung der Molybdänsäure mit einem Me-
talloxyde durch Säuren schwer zu zersetzen, so kann man
sie mit kohlensaurem Kali oder Natron, oder auch mit zwei¬
fach schwefelsaurem Kali, auf ähnliche Weise wie die wolf¬
ramsauren Verbindungen, schmelzen, um sie zu zersetzen.
Im ersteren Falle bleiben bei der Behandlung mit Wasser
die Oxyde ungelöst, wenn sie in einer Auflösung von koh¬
lensaurem Alkali unlöslich sind, während molybdänsau¬
res und überschüssiges kohlensaures Alkali aufgelöst wird.
Bei der Behandlung der mit zweifach schwefelsaurem Kali
geschmolzenen Masse mit Wasser wird in den meisten
Fällen dieselbe ganz aufgelöst.

Die Trennung der Molybdänsäure von Oxyden, de¬
ren Schwefelmetalle in einem Ueberschusse von Schwe¬
felwasserstoff-Ammoniak auflöslich sind, ist mit Schwierig¬
keiten verbunden, die noch nicht gehoben worden sind.

Trennung der Molybdänsäure von den Er¬
den und Alkalien. — Wenn Molybdänsäure mit einem
Alkali oder einer Erde verbunden ist, so kann man zuerst
die Auflösung mit Schwefelwasserstoff-Ammoniak behan¬
deln, durch einen Zusatz von Chlorwasserstoffsäure Schwe-
felmolybdän daraus abscheiden, und in der abfiltrirten
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Flüssigkeit das Alkali oder die Erde bestimmen. Man
kann aber auch das Salz durch Salpetersäure zersetzen
und wieder bis zur Trocknifs abdampfen; die Molybdän¬
säure wird dadurch abgeschieden, und bleibt bei der Be¬
handlung mit Wasser ungelöst zurück, während das sal¬
petersaure Alkali oder die salpetersaure Erde sich hierin
auflöst. Die Trennung der Molybdänsäure von der Kalk¬
erde, Slrontianerde und Barvterde kann auch auf die
Weise geschehen, dafs man die durch eine Säure zer¬
setzte Verbindung mit einem Ueberschusse einer Auflö¬
sung von kohlensaurem Kali oder Natron längere Zeit di-
gerirt, wodurch die Erde im kohlensauren Zustande aus¬
geschieden wird, während die Molybdänsäure in der al¬
kalischen Flüssigkeit aufgelöst bleibt.

XXXVII. Chrom.
Bestimmung des Chromoxyds. — Ist in einer

Auflösung das Chrom als grünes Chromoxyd enthalten,
so schlägt man es daraus am besten durch Ammoniak
nieder. Es wird dadurch als Hydrat gefällt; man wäscht
dieses, trocknet, glüht und wägt es. Beim Glühen des
Chromoxyds mufs man einige Vorsicht anwenden; denn
wird es bis zu einem gewissen Grade erhitzt, so zeigt
es eine plötzliche Feuererscheinung, wobei durch Ver¬
schleuderung etwas verloren gehen kann, wenn die Menge
des Oxyds bedeutend ist. Es ist daher nöthig, das
Chromoxyd in einem Platintiegel, der mit einem Deckel
gut verschlossen ist, zu glühen. Durch's Glühen wird das
Oxyd in Säuren auflöslich. — Es ist nolhwendig, nach
der Fällung des Chromoxyds vermittelst Ammoniak vor
dem Filtriren das Ganze etwas zu erwärmen, denn erst
nach dem Erwärmen schlägt sich das Chromoxyd ganz
vollständig nieder. Versäumt man diese Vorsicht, so ent¬
hält die abiiltrirte Flüssigkeit noch deutliche Spuren von
Chromoxyd, und ist selbst durch dieselben noch schwach
gefärbt.
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