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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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der aus Arseniksiiure und Bleioxvd besteht.  Aus der
Menge der Arseniksiiure berechnet man die der arsenich-

enichte Siiure lilst sich nieht gut in einer ver-

diinnten F sit durch Salpetersiiure allein, sondern
nur durch K : ser in Ars ire verwandeln; da
nun aber die Ars dure auf die so eben beschriebene
ise durch Bleioxyd nicht quantitativ bestimmt werden
kann, wenn die Auflisung Chlorwassersto ire enthilt,
s0 ist es am besten, die arsenichte Siure aus der mit ei-
e, am besten mit Chlorwasserstoffsiure, verseiz-

/ tisung durch einen Strom von Schwefelwasserstoff-
gas niederzusc 1. Es wird dadurch aus verdiinnten
sauren Aufld ein Schweflelarsenik g , das der
sprechend zusammengesetzt ist. Man

stellt man die

Auflosune so f;_m;r?- an einen schr m erwiirmlen Drt,

bis der Geruch nach Schwelelwasserstofl verschwunden ist.
Es werden so noch die letzten Spuren von Schwefelarsenik,
i keit, welche mit Schwelelwasserstofl-
gt ist, aufa bleiben, vollstindig niedergeschla-
ist nothwendig, wenn man aus einer verdiinnten
en Auflésung der arsenichten Siure dieselbe durch
Sehweflelwasserstoffzas als Schwefelarsenik Fillen will, zu
der Fliissi rstoffsliure zun selzen.
erhaltene Schwelelarsenik filtrirt man auf einem
gewogenen Filtrom und siifst es aus; daraul wird es bei
hr gelinder Wiirme getrocknet und gewogen. Ist man
iiberze dafs:in der Auflosung nur arsenichie Siure vor-
handen war, so Kinnte man die Menge derselben aus dem
Gewichle erhaltenen Schwefelarseniks bhereclmen; in-
dessen auch selbst in diesem Falle begeht man einen Feh-
ler, weil das erhaltene Schweflelarsenik mehr Schwefel ent-
hilt, als es der Rechnung nach enthalten sollte, indem es
wit Schwelel aus dem aufgel dst gewesenen Schwefelwas
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serstoff gemengt ist. Vermuthet man indessen, dafs neben

der arsenichten Siiure etwg seniksiiure vorbanden war,

so mufs das gebildete Schwefi ik stels weiler unter-

sucht werden, was auch auns dem so eben angefiihrien
Grunde anzurathen ist, wenn blofs arsenichte e

der Fliissickeit vorhanden ist. Di schieht am besten

aufl fo : W Man schiittet davon, wenn es ge-

trocknet und gewogen worden ist, so wviel, wie man vom

Filtrum trennen kann, in einen kleinen Kolben oder in

ein Becherzlas, und wiigt das riickstindi “iltrum wie-

der, wodurch man dic eniks, die

fihrt. Daranf iiber-

r und Lilst es damil

Das Arseni d dadurch in Arseniksiiure ver-

i der Schweflel oxydirt sich zum Tl 7 Schwe.

zum Theil sche h als r Schwefel ah,

Man wiirde die Dizestion zu lange fortsetzen und das Ki-

sen, wenn man allen Schwe-

e verwandeln wollte.  So-

i Klompen ver
, filtrirt man ihn auf ecinem gewogenen Fi
t ibn dann trocknet man ibn sehr vor
ihn.  Zu der abliltrirten Fliis
man eine Aullésung von Chlorbarym
der Menge der erhaltenen, gut ausgesiifsten schwef
'yterde die Menge des darin enthaltenen Schwe-
Beide Schwefelmenge en die Menge des Schwe-
fels in der an ' sfelarseniks an,
Der Verlust z Arseniks an, aus wel-

ist indessen die Vorsicht zu beobachten, dals
cher den unaufzelésten Schwefel filtrirt, als bis
er ziemlich lange mit dem Kin
Farbe des Schwelel:
von der des Schwe
indessen schr gut durch die




263

riickstindigen Schwefels beurtheilen, ob er Schwefelarse-
nik enthilt oder nicht.

Wenn man aus einer Fl pit arsenichte Siure
durch Schwefelwasserstoffgas als Schwefelarsenik g
und dasselbe dem Gewichte nach bestimmt hat, so
man oft die kleine Mer d
von Schweflelarsenik durch Behandlung mit Ammoniak zn
trennen, woduorch lelzteres aufzeliist v d, der Schwelel
aber uneeldst zuriickbleibt und seiner Menge nach bestimmnt
werden i

Auf dhnliche Weise, wie die arsenichte Siure, wird
auch durch Schwefelwasserstoflgas die Arseniksiure quan-
titativ in einer Aufldsung bestimmt, im Fall dals dies nicht
auf die oben beschrichene V¢ durch Bleioxyd gesche-
hen kann; wie z. B., wenn die Auflsung Chlorwasserstofl-
siiure oder fenerbestindige Bestandtheile enthalt. Die Ar-
seniksiure wird indessen bei Weitem langsamer,  als die
arsenichte Siure, durch Schwefelwasserstoffgas gefallt. Es

gehirt dazu eine weit lingere Zeit, als zur Fillung rend

giner andern Substanz durch Schwelelwasserstofl

bleibt eine weit bedeutendere Menge von dem gebild
Schwefelarsenik in der schwelelwasserstoilhaltigen Flii
keit aufzelost, als bei der Fillung der arsenichten Siure.
Diese Menee kann indessen auch vollstindig niedergeschla-
gen werden, wenn man das Ganze so lange einer Digestion
bei sehr gelinder Wirme « tzt, bis der Geruch nach
Schwelelwasserstoff verschwunden ist.

Weils man gewils, dals in der Auflisung nur Arse-
niksiure vorhanden war, so konnte man wohl aus dem
Gewichte des Schwefelarseniks die Menge der Siure be-
rechnen, weil es dann di entspricht; doch muls man
hierbei bedenken, dals das illte Schwefelarsenik iiber-
.‘.'l'!
selzung des aufzelist gewesenen Schw Iwasserstoffs an

allen ist. Da dies oft einige Procent

¢s nothwendig, das erhaltene Schwe-

S—
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felarsenik zu untersuchen. Dies geschieht ganz anf die-
schwelelarseniks,
der durch Schwefelwasserstolfgas aus Auflésungen der ar-
senichten Siure gefillt worden ist.

selbe Weise, wie die Untersuchung des

Anstatt durch die verdimnte Auflisung einen Strom
chwefe
arsenichter & p nen, kann
man auch foleendes Ve Man iibe
tigt die saure Fliissigk elzt sie
mit einer hin rasserstoff-
Ammoniak, wodurch Schwelelarseni
sich im Uebermaals des Schwelelwasserstoff- Ammoniaks
ndig und leicht auflost, es mag nun eine Schwefe
in, die der arsen e, oder eine sol-
che, die der Arseniksiiure entsprechend zus:
War die Aull ehr concentrirt, so verdiinnt man die-
, und se

guchen, wie es so eben angefiihrl worden ist, weil es viel
beigem Schwefel enthiilt, der bei der % tzung

des Schwelelwasserstoff- Ammoniaks sich niedergeschla-

gen haf,

siiure nichl mit sehr vie-
n ist, und wenn man eine zu
Menge von Chlorw
hiilt man nicht die ganze M 3 Arseniks als Schwefel-
arsenik. In den meisten Féllen ist es besser, zur Zer-




265

wmmu der Flilssigkeit statt der Chlorwasserstoffsiure Es-
iure anzuwenden.
Die Methode, die arsenichte Siure und die Arsenik-
siure als Schwefelarsenik zu fillen, und aus dem erhalte-
nen 5t'!l\1'i‘_‘f{_’i.’|l'r\'l‘]IiJ-L die Menge des Arseniks zu bestim-

von Iu-rl];ir~r fast die einzige, welche snnde Resul-
tate giebt. hc“uhn]uh fillt man die Arseniksiiure durch
Aufliisungen von e urem oder salpetersaurem Blei-

oxyd als nrw-nlbauru Bleioxyd, und bestimmt aus dem

Gewichte desselben die M:'ugn der Arseni :
Methode giebt aber Resultate, wit denen man selten zu-
frieden sein darf; ohnehin ist mit mehr Schwierighei-
ten verkniipft, als die beschriebene Methode, wenn in der
Auflosung noch andere Metalloxyde vorhanden sind. Da
es ferner nothwendig ist, d enge der Arseniksiure im
gebildeten arseniksauren Bleioxyde noch zu bestimmen,
wenn man Resultate haben will, die sich der Wahrheit
nihern sollen, so ist diese Methode mit weit mehr Um-
stinden verkniipft, als die quantitative Bestimmung des
Arseniks als Schwelelarsenik.

Berthier hat eine andere Methode angegeben, die
Arsenik e quanfilaliv zu bestimmen, und zwar in Fliis-
sigkeiten, die nicht nur Salpetersiure und Chlorwasser
stoffsiiure, sondern auch Schwelelsiure, und selbst auch
einize fenerbestindige Bestandtheile enthalten kinnen,
wenn  di pur nicht dorch Ammoniak illt werden.
Man lidst ecine genau gewo
tallischen Eisen in der W
mischt diese Auflisung des Ei syds za der Fliissig-
keit, in welcher die Arseniksiure bes it werden soll,
und fillt das Ganze durch ein Ucbermaals von Am
niak. War die Menge des hin
grofs, dals sie mit der A (shure ¢ s Salz
bilden kann, so wird alle Arseniksiure ¢ t, du das

e ——
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zwei-drittel arseniksaure Eisenoxyd vom Ammoniak we-
der aunfgeliost noch zersetzt wird, Der Niederschlag ist
schr schleimig und schwer aus schen: wenn man in
dessen einen grofsen Ucherschuls von Eisenoxyd ange-
wandt hat, so wird zwar das Volumen des Niederschlag;
vermehrt; er trigt aber dazu bei, das Auswaschen zu he-

iselben Verhilt-

gkeit und das
5 sser b r durchlifst. Nach dem Trock-
nen wird der _-'\'il":ii'r':%:"h].‘ig Hierbei mufz man

im Anfange eine sehr inde Hi anwenden, denn er
enthilt etwas Ammon elches dadurch au
wird. Wenn dies nicht geschieht, so kann durch eine
zu plilzliche Hitze durch das Ammoniak etwas Arsenik-
siure zn arsenichter Siiure reducirt werden und wverlo-
ren gehen, Wenn in der Flissigheit Schwefe re enl-
halten war, so ist es anzurathen, den Niederschlag nach
dem ersten Glithen und Wiigen noch einmal zu gliihen,
um zu sehen, ob er dadurch nichts mehr an Gewicht
verliert, weil es moglich ist, dafls bei einem zu kurze
Zeit anhaltenden Glithen nicht alle Schwefelsiure voll-
kommen verjagl worden wiire.

Aus dem Gewichte des erhaltenen gegliihien Nieder-

findet man die Menge der in der Auflosung ent-

halten gewesenen Arseniksiore: denn was derselbe melir
wiegt, als das darin enthaltene Eisenoxyd, bestehl aus
Arseniksiiure. Da die Menze des aufeelisten Eisens be-
kannt ist, so ist es ‘auch die des enoxyds; doch ist
hierbei zu bemerken, das jedes g z¢ Eisen noch
eine geringe Menge Kohle enthilt. Man kann annel-
men, dafs der Kohlengehalt des gewdhnlichen geschmeidi-
gen Eizens & Procent betriigt, und dals daher 100 Theile
desselben nur 143,50 Theile Eisenoxyd statt 144,22 Theile
geben.

Man mufs vermeiden, diese Methode anzuwenden,

C

wenn in der arseniksiurchaltigen Fliissigkeit Metalloxyde




267

enthalten sind, die von einem Ueberschuls von Ammeo-
niak nicht gefillt werden. Auch Kalkerde, Strontianerde
und Iiar\[urdt- tl.uf die Fliissigkeit nicht enthalten, Von
Jestandtheilen sind es fast nur die

enwart nicht nachtheilig wirkt.

s ist nnt[m: ndig, keine zu geringe Menge von Eisen-
oxyd zur Fliissigkeit zu selzen, da das neutrale arsenik-
saure Eisenoxyd vom Ammoniak aufgelost wird, Ein gro-
{ser Ueberschufs von Eisenoxyd hingegen ist, wie schon
oben bemerkt wurde, vortheilhalt, Fiir zwei Theile Ar-
seniksiinre, die man in der Fliissigkeit vermuthot, kann
man einen Theil Eisen anwenden.

Durch diese Methode kann auch die Menge der
arsenichten Siure in einer igheit bestimmt werden,
nachdem he vi : rasser in Arsenik

verwandelt worden ist.
lunuun der arsenichten Siure und der
) - von den Oxyvden des Chroms, des
Tit?!]l."‘-, des Urans, des Nickels, des Kobalts,

des Zinks, des Eisens, des Mangans, den Erden
und den Alkalien. — Die Trennung der arsenichten
Siure oder der Arseniksiiure von diesen Substanzen, die
durch Schwefelwasserstoffgas nicht gefillt werden kinnen,
shielit durch dieses Gas. Man muls die verdiinnte Aul-
sung sauer machen, wozu in den meisten Fillen am
besten sich Chlorwasserstoffsiiure eignet, und das Gas so
lange hindurch striimen lassen, bis sie vollstindig damit
ist: darauf lilst man sie so lange bei sehr geli
rmer stehien, bis sie nicht mehr nach Schwelelwas
- as riecht.  Das gefillle Schwelelarsenik wird fil-
trirt und aul die W bestimmt, wie' es oben angefiihrt
worden ist. Aus der abfiltrirten Fliissigheit scheidet man
die andern Substanzen. War Eisenoxyd in der Aufli-
s go ist es durch das Schwelelwasserstoffgas in Eisen-
oxydul verwandell worden.
Ist das Arsenik im r inischen Zustande mit den

-
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Metallen jener genannten Oxyde verbunden, so wird die
L x in S;nlpelerséiurc oder in Kinigswasser aufgelist;

ung wird verdiinnt und mit Schwefelwassers
gas behandelt, Es ist in diesem Falle die Behandlung der

ung mit Salpetersiure in einigen Fillen der mit Ko-

rzuziehen, weil durch Salpetersiiure vorz

enichte Siure, durch Konigswasser hir

vorziiglich Arseniksiiure gebildet wird, und letztere schwie-
i durch Schwefelwasserstoffgas niedergeschlagen wird,
als erstere. Hat man eine arsenikhaltige Legirung in der
terstiure aufgeléist, so thut man gut daran,
wenn sie noch heifls ist, mit Wasser zu

Trennung der arsenichten Skure und der
Arseniksiiure von den Oxyden des necksil-
bers, des Silbers, des Kupfers, des
des Bleies und des Cadmioms, so wie von d
vorher genannten Oxyden. — Von diesen Oxyden
trennt man die Siuren des Arseniks durch Scliwefelwas-
serstoff- Ammoniak, Die Auﬂusn]]g wird, wenn sie saner
igl, ammoniakalisch gemacht; daraof setzt man eine hin-
Lingliche Menge Schwefelwasserstoff - Ammoniak hinzu,
Wenn die Menge des Arseniks r bedeutend ist, liflst
man Alles bei inder Wiirme i » Zeit mit einem
Uecherschuls von  Schwelelwasserstolf- Aa niak diceri-
ren, und bedeckt so lan slas mit einer Glasplatte.
Besser ist es, bei grofsen Quantitiiten von Arsenik die

gestion bei stirkerer Hitze in einem Kolben vorzuneh-
men, der mit einem Korke nicht ganz luftdicht verschl
sen wird. Nach dem vollstindigen Erkalten werden die
unlslichen Schwelelmetalle rirl und mit Wasser aus-
.lr_:_(hllllsi, zin dem etwas Schwefelwa sloff- Ammoniak
setzt worden ist. Aus diesen Schwelelmetallen bestimmt
man dann die Quantitit der Oxyde nach Methoden, die
im Vorhergehenden angeliibit sind. Die abfiltrirte Fliis-
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sickeit macht man dorch Essigsiure oder Chlorwass
stolfsiure schwach sauer, nachdem sie vorher mit einer
hinreichenden Menge Wasser verdiinnt worden ist, und
lifst sie so lange bei gelinder Wiirme dizeriren, bis sie
nicht mehr nach Sehwefelwasserstoffga: ‘ht, woraul
alles aul ¢ Schwefelarsenik geflillt ist. Dies filtrirt
auf einem gewogenen Filtrum, und bestimmt das
ht desselben. Man bestimmt dann in demselben
ce des Schwelels, und findet: daraus die des Ar-
seniks, — Die Trennung des Arseniks von den angefi
ten Metallen zeschieht indessen durch Schwefelwasse
Ammoniak nicht vollstindig, wenn man nicht die darin
unloslichen Schwefelmetalle gehorige Zeit damit hat dige-
riren lassen,
Auf diese
ren des Arseniks die Osyde des Mangans, des Eisens,
des Zinks und des Kobalts trenmen, deren Schwelelme-
talle in einem Ueberschufs von Schwefelwasserstoff- Am-
moniak nicht aufeelist werden. Man zicht manchmal
diese Methode der vor, nach welcher man Schwefelwas-
erstoffzas durch die saure Auflosung streichen lilst, um
das Arsenik von den genannten Oxyden zu trennen. Aber
anch in diesem Falle mufs man die unlislichen Schwefel-
sehoric mit dem Ueberschusse von Schwefelwas
serstoff- Ammoniak digeriren lassen, weil sie sonst noch
Lkleine Mengen von Schwefelarsenik enthalten kinnen.
Hat man auf diese Weise die Oxyde des Eisens von den
s manch-
ns in Chlor-
clarsenik

ungelost zuriickbleiben; dies ist indessen nicht der Fall,
wenn die Digestion mit Schwefelwasserstolf- Ammoniak

mit gehiriger Vorsicht geschehen is
Auch die Alkalien und selbst die Erden pflegt man
wohl manchmal durch Schwefelwasserstoff- Ammoniak von

den Siuren des Arseniks zu trenmen. Bevor man dies

e —
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Reagens anwendet, macht man die Auflosung, wenn sie

ganer ist, durch Ammeniak alkalisch. Durch Chlorwas-

serstoffsiiure schligt man dann das Schwelelarsenik nie-
der: in der vom Schw nik abfiltrirten Fliissigkeit
hr‘a[mnu[ man das Alkali oder die :

Man pllegt oft, wenn arseniksaure Metalloxyde in
Siuren aufgelost sind, durch ein Uebermaals von er
Kalilosung die Metalloxyde zu [illen. Diese Methode
darl aber nie angewandt werden, wenn man ein Resullat
erhalten will, das der Wahrheit sich niiliern soll. Wenn
auch eine Base darch Alkalien, es mi
kohlensaure sein, vollstindig aus ihren
Chlorwasserstoffsiure, Salpetersiure, Schwefelsiure oder
anderen fliichtigen Siuren gefilll wird, so geschieht dies
nicht, wenn Arsenik » zugleich in der Auflosung ent-
halten ist. Setzt man so viel des Alkali's ||i|1'm, : die
Aullis sung ge rade gesiittigl wird, so fillt das a ksaure
Salz nieder: selzt man mebr vom Alkali hinza, so ent-
hilt zwar der Ni schlag weniger ikstiure, aber
fast nie kann man es durch den gri huls von
Alkali dahin bringen, dafs alle Arseniksiure der Bz
stindig entzogen wird.

Hat man indessen arseniksaure Verbindungen im trock-
nen Zustande zu untersuchen, welche eine Base enthalten,
die im kohlensauren Alkali nicht aulloslich ist, so kann
die Trennung derselben von der Arseniksiure auf die
Weise geschehen, dals man eine
fein :-w-puiwtl{'n .ll“flll]\‘--lllri‘li \alhjmluu" mit dem I):u-
lachen des Gewichts an trocknem kohlensauren Kali oder
Natron in einem grofsen Platintiegel zusammenmengt und
sie damit gliibt. Die gegliihte Masse wird mit Wasser be-
handelt, welches das entstandene niksaure und das
iiberschiissice  kohlensaure Alkali auflost, wilrend die
Oxvde, die mit der Arseniksiure verbunden waren, un-

zuriickbleiben. DMan siilst diese aus, und bestimmt
das Gewicht derselben. In vielen Fallen ist es ind
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I)nsm:r? dieselben in Chlorwasserstoffsiiure aufzuldsen, und
iec durch Ammoniak oder andere Fiillungsmitlel nieder-
1, weil sie oft kleine Mengen des fenerbestin-
's enlhalten kionnen, die durch Auswaschen

nicht davon zu frennen sind.

Die Menge der Arseniksiiure, die mit den Oxyden
verbunden w ergiebl sich nach Bestimmung der letztern
durch den Verlust; hesser ist es jedoch, die Menge der-
selben in der von den unlislichen Basen abliltrirten Fliis-

eit vermittelst Schwelelwasserstoff-Ammoniak, oder,
nachdem dieselbe sauer gemacht worden ist, durch Schwe-
felwasserstoff: zu bestimmen.

Auf diese Weise lassen sich Verbindungen der Ar-
senikstiure mit den Oxyden des Mangans, des Eisens, des
Zinks, des Kobalts, des Nickels, des Kupfers und ande-
rer talle untersuchen. Wenn indessen die Verbindung
Thonerde enthiilt, so kann dieselbe auf diese Weise nicht
von der Ars iure eetrennt werden,

Auch wenn Arsenik fm wmetallischen Zustande wmit
Metallen verbunden , deren Oxyde im kohlensauren
Alkali upaufloslich sind, wie n, Nickel, Kobalt, Man-
gan, Zink, Kupfer w's. w., so kann man diese Verbin-
dupgen auf eine fiir die .\Il"'l]‘\'::l' vortheilhafte Weise zer-

Menge ben im fein

gepulverten Zustande ‘mit dem dreifachen Gewichte von

koblensaurem Natron und von eben so viel salpetersau-
rem Kali innig mengt, und dieses Gemenge in einem Por-
21, odery wenn die Menge des Arseniks nicht

in einem Platintiegel, auf dessen Boden man

uren Natron g t hat, iiber der Spiritus-

].'::111?(- gchmilzt,  Das Schind schieht ohne Feuer-
erscheinang  und unter mifsizem Aufbliben der Masse.
Nach dem Erkalten wird die zeschmolzene Masse mit
heilsem Wasser beliandelt, wodurch arseniksaures Alkali
aufgeltist wird, wihrend das Oxyd des Metalles, welches
mit dem Arsenik verbunden war, ungeldst zariickbleibt,

,*.___ e —
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Nach dem Aussiifsen lost man das Metalloxyd in Chlor-
wasserstoffsinre auf, und bestimmt die Menge desselben
pach Methoden, welche im Vorhergehenden angegeben
sind. — Waohler (Poggendorff’s Annalen, B. XXV,
S.302.) hat gich dieser Methode bedient, nm eine Ver-
bindung von Arsenik vnd Nickel zu untersuchen.
In der Aullisung de niksanren Alkal N0 man
noch die Meng
acht, und aus
ihe, wermitlelst Schwelelw: Schwelelarsenik
fillt.  Hierbei ist indessen 2 n, dafs wenn die
Metallverbindung so viel Arsenik enthilt, dals sie beim
Erhitzen in einem Kolbchen einen Theil davon verliert,
man, auch bei vorsichliger Behandlung mit kellensanrem
und salpetersaurem Alkali, es nicht vermeiden kann, dals
wihrend des Schmelzens sich nicht ein Theil des Arse
niks: verfliich Bei der Analyse dieser Arsenikverbin-
dungen nach der angefiihrten Methode thut man daher
den Gehalt des Arseniks aus dem Verlust zu be-

stimmen.  Enthilt indessen die Verbindung weniger Ar-

senik, und giebt sie nic on beim Erhitzen in einem
Kiolhchien ab, so verliert man beim Schmelzen nichts vom
Arsenik, und der Gehalt desselben kann in der Anal
bestimmt werden.

Enthilt die Verbindung auflser Arsenik noch Schwe-
fel, Phosphor, oder andere diesen ibuliche Substanzen,
so last, bei der Bebandlung der geschmolzenen M:
mit Wasser, dieses, aulser arseniksaurem Alkali, auch
schwelelsaures oder phosphorsaures Alkali auf.

Manchi sucht man auch die Arseniksiore aufl die
Weise von Basen zu trennen und quantitativ zu bestim-
men, dals man die arseniksaure Verbindung in Salpeter-
siure auflst, daraul eine Auflosung von salpetersaurem
Bleioxyde hinzusetzt, und Alles vorsichlig bis zur Trock-
nifs abdampft; die iiberschiissige Salpetersiure wird da-
durch verjagt, und von der trocknen Masse lost sich nur

das
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das iiberschiissig hinzugesetzte salpetersaure Bleioxyd und
die frither an Arseniksiure, jetzt aber an Salpetersiure
gebundene Base in We auf, wilhrend das arseniksaure
Bleioxyd ungelost zuriickbleibt. Man berechnet aus dem
Gewichte des arseniksauren Bleioxyds die Menge der Ar-
seniksiure gewohnlich auf die Weise, dals man die Ver-
bindung als neutral annimmt. Ii Anpnahme ist indes-
sen nicht richtig; man muls wenigstens die Menge
Jeioxyds im erhaltenen arseni en Bleioxyd bestim-
men. Auch muls man, um die M

erst aus der abfiltrirten Fliissigkeit das Bleioxyd

nen. — Man sieht hieraus, dafls diese Methode nicht ver-
dient angewandt zu werden, wie dies schon oben erirlert

worden ist.

Trennung der Arseniksiure von dem Blei-
oxyd, der Baryterde, der Strontianerde und
der Kalkerde. — Diejenigen Basen, die mit Schwelel-
siiure Verbindungen bilden, die in Wasser oder in

siure aufl eine selir leichte und sichere Art g
ihrer Menge nach bestimmt werden. D Basen sind:
Baryterde, Kalkerde, mtianerde und Bleioxyd. Sind
diese Ilasen an Arseniks: mden, und hat man die
Verbindung im [e
stimmt man erst das Gewicht derselben. Enthilt sie Was-
ser, so mufls sie vor dem V n gegliiht werden. Man
iitberzielst sie darauf im gepulverten Zustande mit Schwe-
felsiure, und digerirt s it e Zeit, 1 if selzt
man, wenn die Bas ] erde ist, VWa hinzu,
filtrirt dann die schwele jaryterde ab, siifst sie aus,
bestimmt das Gewicht « :lben, und bérechnet daraos
den Gehalt an Baryterde; die Menge der Arseniksdure
findet man dann sehr genan durch den Verlust. Ist die
Base Kalkerde rontianerde oder Bleioxyd, so setzt
man zu der Verbindang, wenn sie durch Schwele
zerselzt worden ist, nicht Wasser, sondern Weingeis

1L 18
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indungen dieser Ba-
gen unlislich:; die auszeschiedene Arseniksiure und die

diesem sind die schwefels:

iiherschiissig zugesetzte Schwefelséiure losen sich aber darin
auf. Man fill
Weingeist aus, bestimmt dann das Gewicht derselben, und

schwelelsauren Salze, siilst sie mil

berechnet daraus die Quantitit der .
Ehe man ind«
mil Schweflelsiure d :
siiure zu behandeln, worin die neutralen und ha-
iiksauren Salze alle auflislich sind; anch die
uren Verbindungen lisen sich darin auf,
doch nur, wenn sie getrocknet sind. Die meisten sauren
niksauren Verbindungen, deren Basen Erden oder Me-
talloxyde sind, werden von concentrirter Chlorwasserstoft-
siiure oft nicht aufgelost. Diese kinnen nur zersetzl wer-
den, wenn man sie 1er Platinschale im gepulverten
Zustande mit concentrirter Schwele ¢ siedet, und ziem-
» mit dem Sieden anhiilt; doch muls dieses nicht
esetzt werden, bis alle S
raucht ist Jeberziefst man nach dem E
mit Wasser, so liis sich vollkommen darin aul, wenn die
Base nicht eine von denen ist, die unlosliche oder schwer-
sdure bilden.

Trennung des Arseni i ungen von
andern Metallen. Hat man eine Verbindung von

rezulinischem Arsenik mit andern Metallen zu untersu-
chen, so kann man die meisten dieser alle von dem
Arsenik durch Chlor auf die Weise trennen, wie das An-
timon dadurch von Metallen geschieden wird, deren Chlor-
verbindungen nicht fliichtig sind; die Besehreibung dieser
Methode findet man S. 237. Die regulinischen Arsenik-
verbindungen [ sich indessen nicht so leicht
durch Chlor zerselz wie die Verbindungen, welche
Schwefelarsenik und Schwefelantimon mit andern Schwe-
felmetallen bilden, von deren Zerlegung durch Chlor wei-
ler unten beim Schwefel rochen werden soll. Wenn




275

man von mancher Arsenikverbindung auch nur einige Gram-
men zur Untersucht angewandt, und Chlor iiber die er-
mte Verbinduor inen Tag hindurch hat streichen las-
ist oft noch ein Theil derselben unzersetzl in der
I geblichen. Behandelt man daher die nicht fliich-
1 Chlormetalle mit Wasser, um sie darin aulfzulis
wenn sie darin aulléslich sind, so bleibt der unzerselzle
Theil der Verbindung u ist zuriick; die Menge
selben muls dann bestimmt und vom Gewichte der an
wandten Quantilit abges: werden, Wegen der lang-
gamen Zerselzbarkeit der Arsenikmetalle ist die Untersu-

chung durch Chlor nur dann vorziiglich anwendbar, wenn
die M L Wi der Art =ind, dafs ihre (_l_\'}'(!t:

durch Schwefelwa : noch darch Schwelelwas-

serstoff-Ammoniak von den Stiuren des Arseniks getrennt
werden konnen. Ist dies indessen der Fall, so lost man
die metallische Arsenikverbindung in Salpetersiiure oder
in Kin ser auf.

Trennung des Arseniks vom Zinn. — Die

mung  des Zinnes vom Arsenik ist mit Schwierig-

en verbunden, die bis jetzt noch nicht iiberwunden
sind. Man kennt noch keine sichere Trennunessart bei-
der Metalle.

Trennung des Arseniks vom Antimon, — Die
Trennung des Antimons vom . nik ist gleichfalls mit
vielen Schwierigkeiten verbunden. Sind indessen beide
Metalle im regulinischen Zustande mit einander verbun-
den, so kann man schon durch blofses Erhitzen beim Aus-
schluls der atmosphirischen Luft das Arsenik vom Anti-
mon {rennen, indem das Arsenik von diesem abdestillirt
wird, Dies ethode ist bei der Trennung des Arseniks
von andern Metallen nicht anwendbar, weil diese in der
Gliibhitze gewolnlich eéinen Theil, oft aber auch die ganze
Menge des mit ihnen verbundenen Arseniks zuriickbehal-
ten, der auch donn oft nur zum kleinsten Theile durch
Riosten an der Luflt wezzutreiben is

—— e
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Um Antimon von Arsenik zu trennen, ist es am he-
sten, die Legirung in einer Atmosphiire von W stoffzas
zu glithen. Man Kann sich dazu eines solchen Apparats
bedienen, wie S. 103. abgebildet ist; wenn die Menge des
Arseniks bedeutend ist, mufs man hierbei ;
dals die hintere Glasrihre, welehe an die GI

angeldthet ist, nicht von zn ngem Durchme

bald der Apparat mit Wasserstoffgas angefiillt ist, erhitzt
man die Glaskugel g, und fihrt mit dem Erhitzen so lange
fort, als h noch metallisches Arsenik in der hinte
Glasrishre absetzt. Mit einer kleinen Spirituslampe tre

man das A ik immer weiter aus der Rohre fort, bis
sie rein davon ist. Wenn das Arsenik vollstiindig aus der
Rihre getrieben ist, Lifst man die Glaskugel erkalten, wiih-
rstoflgas noch immer dadurch geleitet wird,
man diese mit dem zuriickgeb ‘nen me-
schen Antimon, und findet so die Menge des Arse-
niks durch den Verlust. Es ist hierbei nothwendig, keine
zu starke Hitze zu geben, damit sich nicht etwas Anlimon
mit verfliichtigt. hricens versteht h von selbst,
dals man, der Gesundheit wegen, bei diesem Versuche
sehr vorsichtig sein mufs, um nicht ctwas von den A
nikdampfen einzuathmen. Der Versuch mufls daher auch
nicht in einem Zimmer des Laboratoriums, sendern un-
ter einem Rauchfange angestellt we alles in
der Natur unter dem Namen: Scherbenkobalt, vorkom-
mende Arsenik enthilt kleine Quantititen von Antimen,
die auf die so ecben beschriechene Weise beslimmt wer-
den kinnen.
Sind indessen Antimon und Arsenik in einer Fliis
t, oder sind beide Metalle im festen Zu-
gtande noch mit andern Substanzen verbunden, so dafs
die so eben beschriebene Methode der Scheidung nicht an-
gewandt werden kann, so miissen beide Metalle aul eine
andere Weise von einander getrennt werden. DMan ver-
diinnt dann die Auflosung beider mit einer hinreichenden




‘Wasser, weshalb man sie vorher mit Weinstein-
siiure verselzt, weil sie sonst durch’s Verdiinnen wiirde
milchicht werden. Besteht die zu untersuchende Verbin-
dung aus regulinischen Metallen, so mufs man sie in Ko-
nigswasser auflosen, die Auflosung mit VWeinsteinsiure
versetzen und daraufl mit Wasser verdinnen. Durch die
verdiinnte Auflosung leitet man dann so lange Schwefel-

stoffaas, bis sie vollstindig damit gesittigt ist, und
erwiirmt sie darauf sehr gelinde, damil die Schweflelme-
talle sich vollstindiz ausscheiden konnen. Wenn in der
Aufltsung Arseniksiiure enthalten ist, so sieht man deut-
lich, dals zuerst das Schwefelantimon, und spiiter erst
das Schwelelarsenik gefillt wird, so dals zuerst eine ora-
nienrothe Schicht entsteht, die nachher von einer hell-
celben Schicht bedeckt wird. Es ist daher néthig, durch

i Umriihren mit einem Glasstab beide mit einan-

ut zu mengen, ehe man sie filtrirt.

Das Filtriren geschieht durch ein gewogenes Filtrum,
auf welchem man die Schwefelmetalle bei hiichst gelinder
Wirme 50 lange trocknet, bis sie nichts mehr an Gewicht
verlieren. Wenn nun das Gewicht der Schwefelmetalle
bestimmt ist, schiittet man einen beliebigen Theil daven, et-
wa die Hilfte, in ein Becherglas; daranf erwirmt man das
riickstiindice Schwefelmetall mit dem Filirum wiederun
hisehst gelinde, und wigt es, wodurch sich die Menge
der Schwefelmetalle ergicbt, die zur weiteren

nommen wird, Diese oxydirt man in dem Becher-
: hr vorsichtig durch Konigsw '3 am be
schicht dies auf die Weise, wie es 5. 229, beim L_hj,'-'.lirc'.'-u
des Schweflelantimons angegeben ist. bsung der-
selben verselzt man daraof mit Wei insiure, und ver-
diinnt sie mit Wasser; hat sich Schwelfel bierbei abgeschie-
den, so filtrict man diesen von der Fliissigkeit ab, und be-

stimmt die Menge desselben. Aus der abfiltrirt Fliis-
irkeit fillt man durch eine Auflésung von Chlorbaryum

gebildete Schwefelstiure. Aus dem Gewicht der schwe-
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felsauren Baryterde berechnet man den darin befindlichen
Gehalt an Schwefel, zu welchem man noch die Menge
Schwefel hinzurechnet, welche durch das Ki wasser
nicht U.‘.‘}'l‘ffl'( worden ist. Wenn man nun so den Gehalt
an Schwelel in einer gewogenen Menge der Schwefelme-
talle bestimmt hat, ergiebt sich das gemeinschallliche Ge-

wicht des Antimons und des Arseniks leicht.

Ein ande Theil der erhaltenen Schwefelmetalle
wird in einer Atmosphire von W aul eine
ihnliche Weise behandelt, wie da hwefelantimon, wenn
darin di

. und fiillt sie mit einer belieb gen Menge der
etrockneten Schwelelmetalle an; darauf re
man die Glasréhren mit der Fahne einer Feder sehr sorg-
faltig, und wiigt das Ganze von Neuem, wodurch man die
Menge der Schwefelmetalle erfihirt, die zum Versuche an-
gewandt wird. Wenn der Apparat zusammer izt und
mit Wassersic 5 st, erhitzt man die Kugel erst
ker. Es entweicht zuerst der iiber-
Schwefelantimons ; darauf sublimirt
1 Schwelel 1k, von dem ein Theil durch die Ein-
wirkung des W stoff; in melallisches nik ver-
wandelt wird. zt Sor durch die Flamme einer
klemen Spirituslampe alles Sublimirte aus der Rihre zu
treiben, Sehr nothwendig ist es, die Glaskugel nicht zu
lange stark zu erhilzen, weil sonst mit dem sublimirten
Ars k leicht auch Antimon fo zehen kann: doch darl
man wiedernm keine zu schwache Hilze weil dann
die Reduction nicht vollstiindig chieht. Das zuriic
bliebene Antimon wird gewo
Wenn man die gehin orsicht beobachtet, giebt
diese Methode ein Resultat, mit welchem man zufrieden
sein mufs, obgleich es nicht vollkommen genau ist; es
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weicht jedoch gewdhnlich nur um ein halbes Procent von
der Wahrheit ab.

Da man auf diese Weise den Antimongehalt in den
erhaltenen Schwefelmetallen erfahrt, und durch einen an-
dern Versuch schon den Schwefelgehalt in denselben be-
stimmt hat, so ergiebt sich die darin befindliche Menge
Arsenik durch den Verlust.

Diese Methode, Arsenik von Antimon zu trennen, ist
andern Methoden, die man zur Scheidung I r Metalle
oder der Oxyde beider v schlagen hat, vorzuzichen,
denn diese geben Resulla ic sich mehr von der Wahr-
heit entfernen. — E iibrigens notbig, das Schwefel-

arsenik in einer Atme

Antimon abzutreiben, weil bei einer g

lation eine micht unbedeutende Me :
mon mit dem Schwefel ik verflichtigt wird,

Es braucht wohl kaum bemerkt zuo werden, dafs man
bei der anzefiihrten Methode ree tragen mufs, nichts
von den Arsenikdimpfen einzuathmen; auch versteht es
sich, dafs dic Operation unter eil Bauchfanege, und
nicht in einem Zimmer des Laboratoriums angestellt wer-
den m

Man sicht cin, da h dieser Methode der geringsie
Gehalt an Antimon im Schwefelarsenik leichter aufgefun-
den und gewogen werden kann, als sich ein geringer Ge-
halt an Arsenik im Schwefelantimon bestimmen lifst.

Gewahnlich sucht man das Argenik vom Antimon auf
cine andere Weise zu trennen.  Man behandelt die ge-
pulverte Legirung mit Salpetersiure so lange, bis sie voll-
stindig oxydirt worden ist, verdiiant darauf das Ganze
mit Wasser, und filtrirt « in der Salpetersiure unliis-
liche Antimonoxyd von der aufgeldsten ar: nichten Siure
ab. Diese Aufldsung verselzt man noch mit ein wenig
Ammoniak, womit man dieselbe genau silligen mufs, um
die g ¢ Menge des anfgeldsten Antimonoxyds zu fil-
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len. Oder man behandelt auch die gepulverte Legirung
von Antimon und Arsenik mit Konigswasser, damplt die
{c zur 'Vurja;:nng der S |l'n:f[:r inre und
iure, bis zur Trocknils ab, ohne dabei

¢ zu erhitzen, und trennt die gebildete

iksiiure durch Wasser. Die

der aufgeltsten Antimonsiure fillt man aus

mit Am-

moni ittigh — Beide Methoden geben indessen des-

halb keine genauen Resultate, weil in dem erhaltenen un-
gelosten Antimenoxyd oder der antimonichten Siure eine
nicht wnbetriichtliche Menge von arsenichter Siure oder
von A dure zuriickbleibt. Sie kinnen daher bei
quantitativen Analysen nicht angewandt werden, sondern
nur bei qualitativen Untersuchungen zur Entdeckung ecines
Arsenikgehalts in Antimonverbindungen mit Vortheil
braucht sverden,
Hat man eine ulinische Verbindung von Arsenik
und Antimon mit andern Metallen, oder haben sich die
yde beider mit denen and Metalle verbunden, so

) aul, selzt zn der
Auflisung Weinsteinsdure, und verdiinnt sie mit Wasser.
Darauf fillt man das Antimon und das Arsenik durch
Schwefelw vffzas, wenn niimlich die andern Metalle
aus. sauren Auflisungen durch dieses Gas nicht gefillt
werden. Die vom Schwelelantimon und Schwefelarsenik
abfiltrirte Fliissigkeit iibe man mit Ammoniak, und
fallt aus ihr die iibrigen Metalloxyde durch Schwelelwas-
serstolf- Ammoniak: denn die Gegenwart der 'Weinstein-
siure hindert, dafs sie durch andere Fillungsmittel nie-
dergeschlagen werden konnen. Am schwersten ist es
dann, das Nickel za fillen, da bekanntlich die Fillung
desselben durch Schwefelwasserstoff- Ammoniak mit gro-
{sen Schwierigkeiten verkniipft ist. — Sind hingegen die
mil dem Antimon und Arsenik verbundenen Metalle aus
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sanren Auflosungen durch Schwefelwasserstoffgas fillbar,
so mufs die Trennung durch Schwefelwasserstoff- Ammo-
seschehen.

Bestimmung der Mengen von arsenichter
Siure und von Arseniksiure, wenn beide zu-
sammen vorkommen. — Die Trennung und quanti-
tative Bestimmung der arsenichlen Siure und der Arse-

jure, wenn beide zusammen in einer Fliissigkeit ent-

sind, ist mit solchen Schwierig n verbunden,
. noch nicht iiberwunden worden sind. Man konnte
zwar das Arsenik durch l=-t‘!||'wf"ff~|1.s'1:'-';:l_=r*i!r:iT § f'-illon

WO sich wohl berechnen lielse,

arsenichten Siure, und wie viel zur Arseniks

habe: man mufs indessen bedenken, dafs d

tene Resultat sehr weit von der Wahrheit tntfcm!
mufs, weil mit dem Schwelelarsenik zugleich auch noch
freier Schwefel durch Zersetzung des aufgeldsten Schwe-
felwasserstoffs niederfallt, wodurch alle Berechnung un-
sicher wird.

XXXEX" "Pellar

Bestimmung des Tellurs und des Tellur-
oxyds. — Ist das Tellur in einer Auflosung als Oxyd
enthalten, und will man es quantitativ bestimmen, so that
man am besten, es durch schweflichte e zu reduei-
ren.  Das reducirte Tellur wird auf gewogenen
Filtrum filtrirt, sorefiltic bei gelinder Hitze zetrocknet,
und wenn es durch erneuertes Trocknen an Gewichi
nichts mehr verliert, gewogen. Stalt einer Auflosung
von schweflichter Staure in W r, wendet man lieber
eine Aulli von schwellichtsaurem Ammoniak an. sl
die Auflosung des Telluroxyds alkalisch, so macht man
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