g —

e T e o e

- —

250

Fliissigkeit das Alkali oder die Erde bestimmen, Man
kann aber auch das Salz durch Salpete e zerselzen
und wieder bis zur Trocknifs abdampfen; die Molybdin-
siiure wird dadurch abgeschieden, und bleibt bei der Be-
handlung mit Wasser m
petersaure Alkali oder die salpetersaure Erde sich hierin
Die Trennung der Molybdinsiure von der Kalk-
rontianerde und Baryterde kann auch aufl die
schehen, dals man ‘die durch eine Siure zer-
selzte Verbindung mit einem Ueberschusse einer Aufli-
sung von kohlensaurem Kali oder Natron lingere Zeit di-
gerirt, wodurch die Erde im kohlensauren Zustande aus-
rieden wird, wihrend die Molybdinsiure in der al-
chen Fliissigkeit aufgelost bleibt.

XXXVIIL Chrom.
Bestimmung des Chromoxyds. — Ist in eciner

Auflosung das Chrom als griines Chromoxyd enthalten,
man es daraus am besten durch Ammoniak

nieder. Es wird dadurch als Hydrat gefillt; man wiischt

dieses, trocknet, glitht und wiigt e Beim Glithen des
Chromoxyds muls man einige Vorsicht anwenden; denn
wird es bis zu einem gewissen Grade erhilzt, so ze

es eine plotzliche Feuererscheinung, wobei durch ¥

schlenderung etwas verlorer ien kann, wenn die Menge
des Oxyds bedeutend ist. s ist daher nothig, das
Chromoxyd in einem Platintiegel, der mit einem Deckel
gut verschlossen ist, zu glithen. Durch's Gliihen wird das
O.NJ'L'] in uren aufloslich. ‘s ist mothwendig, nach
der Fiillung des Chromoxyds ve elst Ammoniak vor
dem Filtriren das Ganze elwas zu erwiirmen, denn erst
nach dem Erwiirmen schligt sich das Chromoxyd ganz
vollstindig nieder. Versiinmt man diese Vorsicht, so enl-
hilt die abfiltrirte Fliissigheit noch dentliche Spuren vou
Chromoxyd, und ist selbst durch dieselben noch schwach

gefirbt.
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Bestimmung der Chromsiure. — Ist in ciner
Fliissickeit dag Chrom als Chromsiiure enthalten, so kann
man, wenn die Auflosung neutral ist, eine Auflsung veon

salpetersaurer Baryterde, oder wenn sie elwas ¢
von salpetersaurem Bleioxyd hinzusetzen, wodure
saure Baryterde, oder chromsaures Bleioxyd, von denen
in sehr verdiinnten sauren Auflosungen unauf-
wird. Aus dem Gewichte der gegliih-

Auch kann die Fillung der Chrom-
siure b noch durch eine Auoflésung von salpetersau-
rem Quecksilberoxydul geschehen, nachdem wvorher die
Auflosung neutralisirt worden ist. Das erhaltene chrom-
saure Quecksilberoxydul wird in einem Platintie

sen Mer

Man erhiilt indes
man schon in der Auflésung die Chromsiiure in Chrom-
oxyd ve wandelt, und aus dem Gewichte desselben die

der Chromsaure berec . Die Reduaction der
wre zu Chromoxyd geschicht am besten durch
olfsiure. Die chromsaure Fliissigkeit wird,
wenn sie v 3 €O trirt und mit einem
Uckherschuls von  Chlorwa stofls verselzt; beim
Kochen verwandelt sie sich dann in Chromoxyd, das
in der chlorwasserstolfsauren Fliissigkeit aufgeltst bleibt.
Chlor v ierbei frei und entweicht. Die Reduction
wird beschle wenn man Alkohol hinzusetzt; in  die-
sem Falle entwickelt Chloriither.  Man verdampft
reselzten Alkohol bei

dann das Chrowmoxyd durch Ammoniak.

Man kann auch durch eine chromsaure Fliissig
Schwelelws: stoffgas streichen lassen, um dadurch
Chromsiure in Chromoxyd zu verwandeln; dies bleibt
;|1|_]'51_-Ig:|5[, wenn zu der Fliissickeit eine {r Séure hin-

setzt worden ist, scheidet sich hierbei Schwefel
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aus, den man abfliltrirt, pachdem man durch Erwiirmen
den aufgelvsten Schwelelwasserstoff verjagt hat.  Daraul
Eillt man aus der abfiltrirten Fliissigkeit das Chromoxyd
durch Ammoniak. Die Reduction der Chromsiure zu
Chromoxyd vermittelst Schwefelwas ist dann be-
sonders anwendbar, wenn die chromsaure Fliissigkeit sehr
verdiinnt ist. Es ist dann aber durchaus nothig, die
Fliissigkeit, nachdem man Schweflelwasserstoffzas durch
dieselbe hat durchstrémen lassen, und sie damit vollztin-
dig gesiittigt ist, zn erwiirmen, wodurch sich der Schwe-
fel cheidet,

Von andern Substanzen lifst sich das Chromoxyd
mnd die Chromséiure oft nur mit ei 1 Schwierighkeilen

trennen, da beide weder durch Schwefelwasserstoffgas aus
sauren, noch durch’ Schwefelwasserstoff- Ammoniak aus
neutralen Auflésungen als Schwefelchrom niedergesclila-
gen werden kiinnen.

Trennung des Chromoxyds und der Chrom-
sfiure von den Oxyden des Antimons, des Zin-

nes, des Goldes, des Platins, des Quecksilbers,
des Silbers, des Kupfers, des Wismuths, des
Bleies und des Cadmiums. — Das Chromoxyd und
die Chromséure kiinnen von den Oxyden, die aus einer

en Auflosung darch Schwelelwassersto sich fillen
lassen, leicht getrennt werden. - D romoxyd erleidet
durch Secliwefelwasserstoll ne Einwirkung, und die
Chrowmstiure wird dadurch in Chromoxyd verwandelt, wel-
ches in der sauren Fliissigkeit aufzelést bleibt. Es ist in
letzterem Falle nicht gut miglich, die Menge der in der
Auflosung enthaltenen Metallo ws dem Gewichte der
erhaltenen Schwelelmetalle zu be '||1]en, da leiztere we-
gen der Reduction der Chromsiure zuo Chromoxyd mit
freiem Schwefel gemengt gefillt werden,

Vom Bleioxyd kann das Chromoxyd auch noch auf
diec Weise sehr gut getrennt werden, dals man beide
Oxyde durch Chlorwasserstoffsiure in Chlormetalle ver-
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wandelt, und diese dann mit Alkohol béhandelt. Das
Chlorblei bleibt vom Alkohol ungelost, wihrend das
Chromehloriir sich darin auflost, und aus dieser Aufli-
sung durch Ammoniak als Chromoxyd niedergeschlagen
werden kann; doch mufs vorher der Alkehol durch ge-
lindes Erwiirmen verjagt werden,

Ist Chromsiiure mit Bleioxyd verbunden, so kocht
man die Verbindung mit Chlorwasserstoffsiure und Al-
koliol, wodurch die Chromsiiure, unter Entwickelung
von Chlordther, in Chromoxyd verwandelt wird; dieses
bleibt in der Chlorwasserstoffsiiure aufgeliist, wihrend
das Chlorblei sich in der spiritubsen Fliissigheit nicht
auflost, Man filtrirt das Chlorblei aul einem ogenen

Filtrnm und siifst es mit Spiritus auvs, darauf wird es

getrocknet und nach dem Trocknen gewogen. Aus dem

swichte desselben berechnet man dann 'die Menge des
Bleioxyds. Man kann auch das Chlorblei in schwefelsau-
res Bleioxyd verwandeln, und so die Menge des Blei-
oxyds bestimmen.

Aul diese Weise wird sowohl das chromsaure Blei-
oxyd, welches im Handel vorkommt, als auch das, wel-
ches sich in der Natur, unter dem Namen: Rothbleierz,
findet, sehr leicht untersucht. Bei der Analvse des im
Handel vorkemmenden chromsauren Bleioxyds bleiben
bei dieser Behandlung die mit demselben gemengt gewe-
senen Stolfe, wie schwefelsaure Kalkerde und schwelel-
saure Baryterde, mit dem Chlorblei ungeldst zuriick. Bei
der Analyse des Rothbleierzes ist es nithig, die Verbin-
dung vorler fein zu schlimmen, weil sie sonst nicht voll-
stiindig durch Chlorwasserstolfsiure zerlegt wird.

Silberoxyd kann in sauren Auflésungen, aufser durch
Behandlung derselben mit Schwefelwasserstoffgas, besser
noch durch Chlorwasserstoffsiure von den {:',.\'.\'I]l']l des
(Chroms getrennt werden.

Trennung des Chromoxyds und der Chrom-
siure von den Oxyden des Nickels, des Ko-
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balts, des Zinks, des Eisens und des Mangans,
— Die Trennung des Chromoxyds und der Chromsiure
von diesen Oxyden ist mit Schwierigheiten verbunden.
Von denjenigen dicser Oxyde, die im Ueberschuls von
Ammoniak aufléslich sind, wie z. B. vom Zinkoxyd, kiinnte
man wohl das Chromoxyd durch dieses Alkali trennen,
doch ist noch nicht untersucht worden, ob die Scheidung
auf diese Weise \'I'J“Fl."rllrli.:: schieht.

Die meisten von diesen Oxyden, namentlich das Ei
oxyd und Eisenoxydal, kann man auf eine dholiche W

vom Chromoxyd trennen, wie die Zirconerde und die Ti-

lansiinre von den 1-|1n}.1_,'|f|-||
und S. 219.). Man setzt néimlich zu der Auflosung eine
hinreichende Menge Weinsteinséiure, wodurch verhindert
wird, dafs bei der Uecbhersiittigung mit ' Ammoniak sich we-
der Chromoxyd, noch die Oxyde des Eisens niederschla-
gen. Darauf versetzt man die klare ammoniakalische Fliis
sigkeit mit Schwefelwass ff- Amumoniak, wodurch Schwe-
feleisen gefillt wird, wihrend das Chromoxyd durch das
Schwefelwasserstoflf- Ammoniak nicht verfindert wird und
aufgelost bleibt. Man lLilst das Schwefeleisen an einem
etwas erwiirmten Orte sich vollstiindig senken, filtrirt és
dann, und siifst es mit W 3 zu welchem etwas
Schwefelwasserstol-FAmmoniak zt worden ist, Nach
dem Aussiifsen verwandelt man es auf die Weise, wie es
S. 67. gezeigt worden ist, in Eisenoxyd.
In der vom Schwefeleisen abfiltricten Flii it wird
nun das Chromoxyd bestimmt; dies kaon nur auf die
ise geschehen, dafs man die Auflésung bis zar Trock-
ibdampft, und: die trockne Masse in einer tarirten
schale so lange beim Zutritt der Luft gliiht, bis blofs
das (I|||'L|||m\.'.-'|l zurii eblieben ist. Man bewirkt dies,
wie schon 8. 74. gezeigt worden ist; am besten, wenn
man die Platinschale in die Muffel eines Probierofens selzl,
weil bei einer andern Hitze es schwer ist, die Kohle
der Weinsteinsiiure vollstindig zu vetbrennen, War die




255

Weinsteinsiure rein, so ist es auch das erhaltene Chrom-

oxyd: war sie aber darch Kalkerde verunreini as bei

der im Handel vorkommenden W

Erde bei dem Chromoxyde zuriickgeblicben. Es ist dann
ndthiz, das unreine Chromoxyd, da es durel’s Gliihen in
Stiuren unlislich geworden ist, in einem Plalintiegel mit
kohlensaurem Kali zu schinelzen, die gesclinolzene Masse
in einem Uek aals von Chlorw ifstiure aufzols-
sen, das Ganze darauf zu kochen, und durch Ammoniak
Chromoxyd zu fillen.

kinnen aof eine noch andere Weise Eisenoxyd
noxydul, so wie anch andere Metalloxyde, welche

durch eine Auflosung von kohlensanrem Kali oder Natron
vollstindig gefallt werden, vom Chromoxyde getrennt wer-
den. Man schmilzt néimlich die Verbindung dieser Oxyde
mit einem Uchermaals von kolilensaurem Kali in einem
Platintiezel. Das Chromoxyd wird dann eben so, wie die
(:l'\_\':lc_‘. des Mangauns, durch den Zutritt der Luft hiher
oxydirt, und es bildet sich chromsaures Kali. Wenn der
kaltet ist, behandelt man die geglithte Masse mit

r, Wor chromsaure Kali, so wie das iiber-

.‘-'l']llu 5

Die abfiltrirte Fliissickeit macht
iz durch Chlorwasserstoffsiure sauer, und
koeht sie, nach einem Zusatze von Alkohol, so | , bis
It man
m  darch Ammoniak, D Fisen _1'{1 wird in Chlor-
wasserstoflsiiure aufgelist, und aus der Auflosung eb
falls durch Ammoniak gefalll.
In sehr vielen Fiillen indc
mit kolle f
nicht : zt, und von demselben nur ein sehr
kleiner dure verwandell.
Es kann namentlich auf diese Weise die Verbindung

-——
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von Chromoxyd und Eisenoxydul, welche in der Natur
unter dem Namen von Chromeisenstein vorkommt, nicht
analysirt werden; denn diese wird selbst in sehr fein ge-
schlimmtem Zustande fast gar nicht durch Schmelzen mit
kohlensaurem Kali zersetzt. Um sie fiir technische Zwecke
zu zerlegen, schmilzt man sie mit salpetersaurem Kali, doch
kann diese Methode bei quantitativen Untersuchungen nicht
gut angewandt werden, da das Schmelzen weder im Pla-
tintiezel, noch in einem silbernen Tiegel, sondern nur in
cinem goldenen Ti geschehen kann. Will man den
Chromeisenstein quantitativ untersuchen, so mufls man ihn
im hichst fein geschlimmten Zustande mit reinem Kali-
hydrat schmelzen. Hierbei hat man dieselben Vorsichis-
maafsregeln zu beobachten, die bei der Behandlung eini-
ger kieselsiurehaltiger Substanzen mit Kalibydrat erfor-
derlich sind. Da diese spiiter beim Kiesel umstindlich
beschriechen werden sollen, so wird es nicht nithig sein,
sie. hier weiter anzugeben.

Nach dem Schmelzen mit Kalihydrat behandelt man
die Masse mit Wasser, wodurch das gebildete chrom-
saure Kali und das iiberschiissig hLin: slzte Kali aul-
gelast wird. Das ungelost zuriickbleibende, durch Fil-
tration getrennte Eisenoxyd lost man, nachdem es ausge-
siifst worden ist, in Chlorwasserstoffsiure auf; es eni-
hilt gewdhnlich noch eine kleine M von nicht zer-
legtem Chiomeisenstein, die bei der Behandlung mit Chlor-
wasserstolfsiiure zuriickbleibt.  Man filtrirt diese kleine
Quantitiit der unzersetzten Verbindung von der Aufl-
sung des Eisenoxyds ab; darauf bestimmt man das Ge-
wicht derselben, und zieht die von dem der
angewandten Menge von Chromeisenstein ab. Das Eisen-

gt man durch Ammoniak nieder, und bestimmt
die Quantitit desselben; aus der Aullgsung des chrom-
sauren Kali's reducirt man “die Chromsiore zu Chrom-
oxyd, und fillt dies gleichfalls durch Amwmoniak.

Enthilt der Chromeisenstein Thonerde, was schr hiiufig

der
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der Fall zu sein pflegt, so befindet sich diese in der
Auflosung  des chromsauren Kali's, wenn eine hinling-
liche Menge des Kalihydrats angewandt worden ist.  Man
macht dann gleichfalls die Aullésung durch Chlorwasser-
stoffsiiure sauer, und reducirt die Chromsiure zu Chrom-
oi}'d: von diesem trennt wan darauf die Thonerde nach
der Methode, die unten angegeben: werden wird.

Das im Chromeisenstein befindliche oxydirte Eisen
kann durch Wasserstoffgas nicht reducict werden, selbst
wenn er dabei sehr stark  erhitzt wird., . Es ist daher

im Chromeisenstein zu erkennen.
Man kann auch, nach Al i hiron stein
stindig zersetzen, wenn man ilin mit der vierfachen
: von kohlensaurer Baryterde in einem Platint
der stirksten Hilze (zl.  Die| geschmolzene Mas
list man in Wasser und in Chler erstollsiure bei
nder Wiirme auf, und dampft die Auoflosung ab, wo-
ure zu Chromoxyd reducirt wird.. Die
wird wiedernm in sehr verdimnter Chlorwasser-
stoffsiiure aufgelost, mit Ammoniak versetzat, und ebwas
erwiirmt, wodurch Chromoxyd, Eisenoxyd, auch Thon-
erde und ein Theil der Talkerde gefiillt werden, welche
im Chiromeisenstein enthalten sind, » werden gegen den
Zutritt der Luft geschiitzt abfiltrirt.
Trennung des Chromoxyds uandder Chrom-
durevonder Thonerde.— Von der Thonerde trennt
man das Chromexyd durch reine Kalilisung, welche die
Thonerde aullist und das Chromoxyd ungeldst zuriick-
liifst. . Es ist aber hierbei "chi Othiz, beide Substan-
zen mil der Auflosunz von 1 ere Zeil zu kochen
weil durch einen Ueberschufs des Kali's Chrome
der Kilte aufgelost wird und sich erst nach lin

Kochen wieder niederse . Aus der vom Chromoxyd

abliltrirten Fliissigheit erhiilt man die Thonerde durch
11, 17
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Debersiattignng mit Chlorwasserstoffsdure und dureh Fil
I mit kohlensavrem oder reinem Ammoniak. — Von
der Chromsiore kann die Thonerde durch Ammoniak
trennt werden.

Eine vollstian nnung des ‘Chromoxyds von
der Thonerde scheint indessen durch blofses Kochen mil

I H.—uli;miusnn_;__f__ nicht zon erfolzen. Das anss
dene (:In'm]m:\'_\'ll muls daher, mit einem Ueberschufs von

kohlensaurem Kali gemengt, lingere Zeit geschmolzen

, wodurch' das Chromoxyd 'in chromsaures Kali
verwandelt wird, ‘das durch lh-h.‘!ll:”lrl!.:__{ mil Wasser sich
auflist, wihrend Thonerde unaufgeltst bleiht. War zu-

noch Eisenoxyd vorhanden, so bleibt anch dies mil

Thonerde unanfgelist zuriick.

Trennung des Chromoxyds und der Chrom-
siiare von der Talkerde. ‘Das (:'.|I1‘Ulnu.\_‘l'd Lrennd
man von der Talkerde, indem man beide mit einem Ueber-
schuls von kohle m Kali menzt und damit lin
Zieit schmilzt.  Wird die geschmolzene Ma mit V
ser beh: 1.']:'l1_ g0 lost sich chromsaures Kali aul, wilh-
rend die Talkerde ungelost zuriickbleibt.. In der Aufli-
sung wird die Chromsidure zu Chromoxyd reducirt.

Ist Clhiromsiiure mit Talkerde verbunden, so schmilzt
muan die Verbindung ‘mit kohlensaurem Kali, Sind beide
i ciner Auflosung enthalten, so koelit man dieselbe mit
einem Ucherschufls von kohlensaurem Kali, wodurch die
Talke Ht wirdi

Trennung des Ch romoxy ds und der Chrom-
stiinre von der Kalkerde, der Strontianerde und
der Baryterde. — Ist' das Chromoxyd mit di
den in savren Aofloso o1l enthalten, so wird d
von ihnen aul dieselbe Weise getrennt, wie man d
senoxyd von ihnen scheidet (5. 77.), Hal man inc
eine Verbindu er Cliromsiure mit einer von di
den zu untersuchen, so behandelt man dieselbe i fest
fein gepulverten Zustande in der Hitze mit Chlorw




stoffsiure, zu welcher man Alkohol setzt, um die Chrom-
siure in Chromoxyd zu verwandeln, welel ich mit der
Erde in der Chlorw fséiure anfliist. Nach Verdam-
pfang des Alkohols trennt man das Chromoxyd von der
Frde. War die Verbindung mit schwefelsaurer Kalkerde,
Strontianerde oder Baryterde verunreinigt, so bleiben diese,
nach der Behandlung der Verbindung mit Chlorwasserstoff-
: piritui "liissiekeit u zuriick.
Trennung des Chromoxyds und der Chrom-

man von den Alkalien, wie das Eisenoxyd von ihnen,
vermiltelst Amwmoniak (8. 77.). Die \"l‘l'hi[llfl!]l;&"li der
Chromsiure mit den Alkalien werden auf die VW

besten analysirt, dals man in ihrer conecentrirten w

ure und Alkohol in Chromoxyd verwandelt,

nach Verdampfung des Alkohols durch Ammoniak

illt, und in der davon abfiltricten Flii eit das Alkali
als Chlormetall bestimmt,

Bestimmung der Mengen von Chromoxyd

und Chromsiure, wenn beide zusammen vor-
kommen. — Hat man Chromsiiure von Chromoxyd zu
trennen, und sind beide im aufgelisten Zustande, so setzt
man, nach Maus (Poggendorfi's Annalen, Bd. IX.
5.12 zu der Fliissigkeit eine Aulliisung von es
rem Ble ,\,'\'[| hinzu : ;W
oxyd gelillt, wihrend Chromoxyd
binzugesetzte essigsaure Bleioxyd aufgelost bleiben. | Die
keit darf indessen nicht so viel freie Siure enthal-
dals etwas chromsaures Bleioxyd dadurch anfgelist
bleibt, ure kann ohne Nachtheil im Ueberschuls
vorhanden sein, denn das chromsaure Bleioxyd ist davin
unlislich.
Hat man eine [esle \'r'rl:uimltmg von Chromsiiure und
Chromoxvd zu untersuchen, so kann man sie, wenn sie
llt worden ist, mit einer Aullisung von e
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sanrem Bleioxyd, zu welcher etwas freie E dure ze-
setzl worden ist, digeriren. Man erhilt so das Chrom-
oxyd aufgelist, wiihrend das chromsaure Bleioxyd ung
lost bleibt. Aus der Auflosung des Chromoxyds entfernt
man durch Schwelelwasserstoffzas das itherschiissi
selzle Bleioxyd, und fillt daranf das Chromoxyd.
auch das chromsaure Bleioxyd zu zerl
timmen, wie viel Chromsiure darin enthalten ist,
Iies geschicht am besten durch Chlorwasserstoflfsiure
iund Alkohol; man scheidet das entstandene Chlorblei ab,
und bestimmt in der davon abfiltrirten Fliissigkeit die
¢e des Chromoxyds, woraus man die der Chromsiiure

XXXVIIL. Arsenik

B immung des Arseniks, der arsenichten
Siure und der Ar — TIm m einer Auf-
losung arsenichte Siure oder A ure quanlitaliv zu
bestimmen, kann man nach verschiedenen Methoden ver
fahren. Enthalt die Fliissickeit aufser der Arseni
nur Salpetersiiure un ' tindige Subs

tzt man sie mit eines enen Meng

h geglithten reinen Bleioxyds; darauf dampft man die
Auflosung bis zur Trocknifs ab, und gliiht den Riickstand
in einer kleinen tarirten Platinschale. Den Gehalt an Ar-
seniksiure erfiihrt man, wenn man das Gewicht des an-
gewandten Bleioxyds von dem der gegliithten Masse ab-
zieht. Es ist hierbei aber nothwene sich keine
andere Siure, die mit Bleioxyd ecin fenerbestindiges Salz
bildet, neben der Arsen in der Aufliisung befindet.
Auch die Gegenwart von Ammoniak ist nachtheilig bei
dieser Methode der Untersuchung.

Enthilt die Fliissigkeit arsenichte Siure, so selzt man
zu ihr Salpetersiiure und eine gewogene Menge von Blei-
oxyd, dampft das Ganze ab und gliht den Riickstand,
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