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XLIV. Kiesel

Bestimmung der Kieselsiiure. — Die Menge
der Kieselsiiure in einer alkalischen oder sauren F
keit kann man nur auf die 'Weise bestimmen, dafs man
die Auflosung ganz bis zur Trockni bdampft; hat man
cine alkalische Auflosung, so muls diese vorher durch
Chlorwasserstoffsiure er gemacht werden. Wihrend
des Eintrocknens ie Kieselsiiure an, nach und nach
sich gallertartig scheiden, Hat man das Abdampfen
der sauren F gkeit bis zu einem gewissen geringeren
Volumen fortgesetzt, und Lilst dann dieselbe erkalten, so
gerinnt sie nach dem Erkalten zu einer steifen Gallerte.

shure ist aber in diesem Zustande noch nicht

: ch im Wasser: erst wenn diese Gallerte bis

zur villligen Trocknils abgedunstet wird, so bleibt, wenn

man dann die trockne Masse mit Wasser iibergielst, die

Kieselstiure unaufg zuriic wird diese abfiltrirt,

{st und in ecinem Platintiegel gegliiht, Vor dem

hen muls sie aber vollkommen getrocknet sein, weil

sie sonst ﬂli‘itih{, wobei leicht etwas verloren .;;['lli_-jl kann.

Dier Platintiegel wird mit der geglithten I :Isiure

nach dem Glithen mit einem gt liefsenden Deckel be-

deckt und nach dem Erkalten g . Lilst man die
g Kieselstiure im '
zieht sie schneller, als ma
stanzen, Feuchligkeit an,

Die Kieselsiure bildet mit andern Oxyden Verbin-
dungen, die theils durch stirkere Siuren sehr leicht zer-
selzt werden, theils aber der Einwirkun :

ren widerstehen. Der Ga iy ' t bei den

Verbindungen der Kiese die sich durch Siuren

leicht zersetzen lassen, ¢ anderer, als bei denen,
die durch Siuren nicht ffen werden. Es ist im
ersten Theile dieses Werkes, 5. 242., ein Verzeichnils




373
von den in der Natur vorkommenden kieselsiiurehaltigen
Verbindunge chen word welche sich durch Siuren
zerseize zl wer-
den konnen.
Trennung und Bestimmung derKieselsiiure
in Verbindungen, die durch Siiuren zersetzt

se der kieselsauren Ver-

ist um Vie-

Man wiihlt zur Zer-

selzung dieser viilinlich eine etwas con-

centrirte Chlorws ; nur in einigen Fillen
nimmt man dazu Salpelersiiure, oder auch woll Schwe-
elgiure,  Obgleich die meisten Verbindungen: der Kiesel-
gich durch Schwelelsiiure zerselzen lassen, wenn sie
mit dieser im fein zertheilten Zustande rirt werden, so
bedient man sich derselben doch nur selten hierzu, weil die
Anwendung der Schwelelsiiure viele andere Nachtheile wer-
ursacht, von denen weiter unten die Rede sein wird.
Die zu untersuchende kieselsaure Verbindung wird,
ohne Zusalz von W ., fein zerricben, und, damit ein
Theil davon genau
rirten Platintiegel hichst gelinde, am bes @

n werden kann, in einem ‘ta-

eines geheilzten Stubenofens, erwirmt. Man mufs sich
ierbei besonders hiiten, ecine Hilze anzawenden, die den
Kochpunkt des W da viele dieser Ver-
bindu Wasser andtheile
enthalten, die daon zum Theil wiirden verflii

den.  Aunch lassen sich die meisten dieser Verhindun
wenn die fliichtigen Bestandtheile aus ihnen durch st
kes Erhitzen und Glithen verjagl worden sind, durch Séu-
ren nicht mehr zerselzen.

Die abgewogene Menge d epulverten Verbindung
schiittet man in ein Becherglas, das mit einer Glasplatie
gut bedeckt wird, und iil {st sie daranf mit Chlorwas-
serstoflstiore.  Die verschiedenen Verbind 1 der Kie-
selsinre werden verschieden zersetzt,  Bei manchen
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schieht die Zersetzung fast augenblicklich: die Kieselsiiure
scheidet sich als Gallerte aus, und absorbirt, wenn keine
zu gro von Chlorwasserstoffsiiure angewandt

worden ist, & ire, wodurch eine aufgzequollene, gal-

lertartige, trockne M:

Andere Verbindungen

durch Chlorwassersto ' erselzt, doch scheidet sich
bei der Zersetzung die Ki e als zartes, flockiges
Pulver ab und bildet keine Gallerte. Noch andere Ver-
bindungzen der Ki ure lassen sich duorch Chlorwas-
serstolfsiure nur schwer zersetzen, und miissen im seliw
fein zertheilten Zustande damit lange warm digerirt wer-
den, che die Zersetzung erfolgt.

Die zersetzie gallertartige Verbindung behandelt man
it etwas VWasser; scheidet gich dann die Kieselsiiure
als' leichte Flocken ab. Bevor man sie abfiltrirt, mufs
man unlersuchen, ob auch die Verbindung wollstindig
durch die ire zerselzt worden ist.  Dies geschieht bei

durch Siure zersetzten Verbindungen der Kiesel-

e auf cine einfache Weise: Man reibt mil einemn Glas-

gegen den Boden und gegen die Wiinde des Ge-
hiirt man dabei ein dhnliches Gekreisch, wie ent-
steht, wenn feiner Sand zwischen Glas gerieben wird, so
ist die Verbindung noch nicht vollstindig zerselzt, denn
das Gek i rithrt von unzersetztem Pulver her.  Auch
wird man in diesem Falle finden, dafs unter der flocki-
gen Kieselsiiure ein schwereres Pulver liegt. Man mufs
dann  die Fliissigheit mit der darin suspendirten Kiesel-
siiure icfsen, und das unzersetzte Pulver mit einer
neuen  Quantitiit  Chlorwasserstoffsiiure behandeln.  Bei
Verbindunzen, die leicht durch Siuren zersetzt werden,
kann indessen in den meisten Fillea dieses unzerselzte
Pulver vou fremdartizen Stoffen herriihren, die in der zu
untersuchenden 'y 1;1'j|;|ml|_|1;.;'_r: eingesprengl waren und sich
picht durch Siuren zersetzen lassen. In diesem' Falle
schlimmt wian wiederholt durch Wasser die leichiere Kie-
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. ab, so dals das unzerselzte Pulver im Gefilse
zuriickbleibt.” Diese Operation geschieht sehr leicht und
erfordert nicht viele Uebung. Den fremdartigen Stoff
trocknet man darauf im Gefiifse, und bestimmt das Ge-
wicht desselben, welches man von dem der zur Untersu-
chung angewandten Verbindung abzieht.
Die Kieselsiure wird filtrirt und darauf ausg
Das Wasser linft dabei nur langsam durch’s Filtrum,
doch braucht dafiic das Auswaschen nicht lange forige-
selzt zu werden, weil die Kieselsiiure in diesen Fillen
sich leicht aussiifsen lilst. Nach dem Aunswaschen wird
sie gut getrocknet und in einem farirten Platinti g
gliiht; gle nach dem Glithen wird der Tiegel mit ei-
nem Deckel gut \‘I'I'L'('IIILHSI"II und wit der Kieselsiinre
“eise erhilt man indessen nicht
die. in der untersuchten
+ schr kle
enil Ilil']l i
geblichen, und

wird mit den itbrigen Substanzen, I.IIL' nmll darin lulliul-
ten sind, geflallt.
mch nach  der Zersetzung durch Chlor-
wasserstoffsiure das Ganze bis zur Trocknifs abzudam-
plen, und die iiberschi » Siiure zu verjagen, damit bei
der Behandlung wit Wasser die
ire ungelst zuri skbleibt.

wohl dann eine ¢

wird ein sehr geringe
mders, da eine solche eingetrocknete I » i den
sten Fallen nicht sogleich mit Wasser, sondern, wie
ter unten wird angefiihrt werden, mit Chlorwas-
rstoffsiiure behandelt werden mufs. Da also nicht die
ganze Menge der Kieselsiiure ungelost zuriickbleibt, und
kleinere Mengen beim Verfolz der Analyse doch abge
schieden werden miissen, so ist in di alle die U|_n~
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ralion des Eintrocknens unnithig, und mufls, abgesehen
davon, dals sie beschwerlich ist, vorziiglich deshalb ver-
mieden werden, weil dadurch leicht ein Verlust verur-
sacht werden kann.  Durch das Eintrocknen der sau-
ren Flilssigkeit konnen ferner manche fliichtige Bestand-
theile 1z verjagt werden. Es haben wviele Chemiker

bei Anal ieser Verbindungen die Gegenwart von
Stoffen 1z 1 en, die wihrend des Eintrocknens
verfliichtigt wurden, * Man darf deshalb auch nicht ein-
mal die durch Chlorwasserstoflsiiure leicht zersetzbaren

sindungen warm, sondern nur kalt digeriren, und die
stion nur bei den Substanzen anwenden, die
zerselzen lassen,

Da die meisten Oxyde, die mit Ki dure verbun-
den vorkommen, in 'Chlorwasserstoffsiure leicht auflis-
lich sind, so befinden sie sich in der von der Kieselsiiure
abfiltrirten Fliissigkeit.  Enthalt die Verbindung Bleioxyd
oder Silbe d, so ‘muls sie durch Salpetersiiure, und
nicht dureh Chlorw toffsiiure aufzeschlossen werden,
denn sonst wiirde ein grofser Theil des Chlorbleies und
alles Chlorsilber bei der Kieselsiure ungelist zuriickblei-
ben. Die Verbindungen, die bei der Zerseizung mit Siiu-
ren eine Gallerte bilden, enthalten ind 1 nie diese
beid ; sie linden sich nur hiufig in kiinsdich
bereiteten Verbindungen, wie z. B. in manchen Glasu-
ren, doch lassen sich diese im sehr fein gepulverten Zu-

ide durch warme Digestion mit Salpetersiure vollkom-
men zersetzen.

Aus der sauren Fliissigkeit, die von der Ki
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von im Ueberschusse hinzu, Hierdurch werden Thonerde
uml l"-uum\t] vollstiindiz nie . n: auch kleine

cinander, wie es obe
Aus der von diesem Nie
wird durch oxalsaures .\mumm ik die h.l]l-.cr-.]r: g
und wenn weder Talkerde noch Manganoxydul vorhan-
den sind, die Quantitiit eir nerbestindizen Alkali's da-
durch bestimmt, dafs man die ven der oxalsauren Kalk-
erde abfiltrirte Fliissigkeit bis zur Trocknils abdampft,
und die trockne Masse lingere Zeit nahe zum Gli-
hen erhitzt: es verfliichtigt sich dann das Chlorwasser-
ctoff-Ammoniak wnd das oxalsaure Ammoniak, wihrend
das Teuerbestindige Alkali als Chlormetall zuriickbleibt:
Befindet sich neben dem Alkali zugleich Talkerde, so
ist die Bestimmung beider schwieriger, und mufs auf die
S. 33. umstindlich angegeben
worden is Venn indessen kein Alkali zugegzen ist, so
wird, nach kiHhr idung der Kalkerde, die T alkerde durch
Behandlung mit kohlensaurem Kali bestimmt.
ist nun noch zu erinnern, dals die meisten
Analyse ay chiedenen Stoffe sehr
e enthalten, die bei genauen
n bestimmt werden miissen. Zua dem Ende
gegliihten und rogenen Stoffe einzeln in
Chlorwasserstoffsiure ist, wobei dann die kleine
Menge von Kieselsi jst zuriickbleibt.  Diese
filtrirt man von der Auflosung ab und siifst sie aus; dar-
auf glitht man sie, und 1 nmt das Gew p
welches man zu dem der Kieselsiure hinzurechnet, die
im Anfange der Analyse erhalten worden ist, Aufl diese
Weise bekommt man noch bei der Auflisung von 3 bis
4 Substanzen kleine Mengen von Kieselsiiure, die zusam-
men indessen, wie es oben schon angefithrt worden ist,
nur kaum ein Proeent von der angewandten Menge der

e
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Verbindung betragen. Bei nicht sehr genauen Analysen
pflegt man diese ganz zu iibersehen, Am meisten Kie
selsiiure erhiilt man bei der Wiederaufllosunz der Talk-
erde, wenn diese durch kohlensaures Kali allt worden
ist, wobei man sich ind cines kohlensauren Kali's
von Kieselsiiure ist,

tragen.  Bei der Wiederauflisung der Thonerde und de
Eisenoxyds erhilt man weit weniger Kieselsiure, und die
erhaltene kohlensaure Kalkerde lost sich immer ohne Riick-
stand von Kieselsiiure auf,

Trennung und Bestimmung der Kieselsiiure
in Verbindungen, die durch Siuren nicht zer
setzt werden kdnnen. Zersetzung dieser Ver-
bindungen vermittelst kohlensauren Alkali’s
— Die Analyse der k sauren Verbine die sich
durch Siuren nicht zerselzen lass :
nige wenige von ilmen, wie Granat, Idocras und Epidot,
kinnen, nach v. Kobell, nachdem sic bei einem star-
ken ¥euner geschmolzen worden sind, im nachher gepulver-
ten Zustande durch Chlorwasserstoffsiure vollkommen zer-
setzt werden, und bilden dann eine Gallerte. Die meisten

selben indessen zersetzen sich erst, wenn im fein
gepulverten Zustande mit kohlensaurem Kali zusammen-

geschmolzen werden; es verbindet sich dann die Kiesel-
siture mit dem Kali zu kieselsaurem Kali, und die Basen,

welchie mit der Kicselsiiure verbunden waren, werden ab-
geschieden.  Die mit kohlensaurem Kali chmolzene
Masse lLifst sich dann darch Behandlung mit Siuren voll-
stindig zersetzen.

Bei dieser Analyse sind indessen ‘viele Vorsichtsmaafs-
regeln zu beobachten: besonders hat man daranf zu sehen,
dafs die kieselsaure T{'!rhil,‘u{ung aufs feinste gepulvert ist,
wenn man sie mit kohlensaurem Kali zusammenschmilzt,
denn sonst wird sie in manchen Fillen nicht vollstindig
zersetzt, Um nun die zu untersuchende Substanz rechi
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fein zu pulvern, zerkloplt man sie zuerst in grobe Kir-
ner; dies kann in ecinem Stahlmirser geschehen, doch
kann man eben so gut die Substanz in Papier wickeln,
und auf einem harten Stein oder einer eisernen Platte
mit einem Hammer zerschl , wodurch ein Stahlmdrser
ganz entbehrlich wird, Das gribliche Pulver wird darauf
in einem Morser von Achat, oder besser aul einer Achat-
platte mit Wasser gerieben, Wenn man glaubt, dafs ein
erofser Theil davon hinlinglich fein gepulvert ist, gielst
man Alles in ein Becherglas, und setzt noch mehr Was-
ser hinzu; dann riibrt man das Ganze mit einem Glas-
stabe um, und lifst es einige Augenblicke stehen, damit
sich das grobe Pulver abselzen kann. Das feinere Pul-
ver bleibt noch im Wasser suspendirt, und wird mit die-
sem in ein anderes 5 en. Das grobe Pulver
zerreibt man dann wieder im Morser, und wiederholt die
go chen beschriebene Operation.  Das im Wasser suspen-
dirte Pulver lifst man vollstindig sich abselzen; wenn dies
geschehen ist, giefst man das Wasser davon ab und trock-
net das Pulver. In dem abgegossenen Wasser schwimmt
nur noch wenig der gepulverten bine will man
dies erhalten, so muls die Fliissig verdampft werden,
da es durch Filtration nicht davon getrennt werden kann.
In den meisten Fiillen, wenn es nicht nithig ist, die
zu untersuchende Verbindung aul’s feinste gepulvert an-
, braucht man sie nur in einem Achatmirser it
r zu reiben, und daranf mit einer grifseren Menge
r in dem Morser zu fibergiefsen; nach dem Umriih-
ren saugt man dann das Wasser mit dem darin suspen-
dirten Pulver in eine, an beiden Seiten offene Glasrihre
aul, und gchiittet es in ein Glas. Das gribste Pulver
bleibt dann auf dem Boden des Morsers und wird wie-
der gerieben.
Wenn die geriebene Substanz nicht so hart wie Achat
st, kann man wohl annehmen, dafs sich vom Morser nichts

abgerieben hat; ist sie indessen hirter, was jedoch mur

R
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selten statt findet, so muls dies der Fall gewesen . sein.
Dies ist dann ein sehr unangenehmer Umstand. da die
wer bestimmen
Pulver, das im
n, und nach-
die Menge

en Achatmasse 2zu bestimmnen. Da di
aber sehr schwer ist, und nur selten mit Gens: it ges
schehen kann, so ist es fast besser, das grobe Pulver in
einem kleinen Morser zu reiben, den man aunf einer Wage,
worauf grolse Quantititen mit Genauigkeit ab Zen wer-
den kinnen, tarirt hat. "Wiegt nun der Morser nachher
etwas weniger, so rithrt dies von abgeriebener Achatmasse
her. Da Achat fast nur aus reiner Kieselsiure bestelt,
so wird das Gewicht der abgzeriebenen Achatma nach-
her von dem der erhaltenen Kieselsiure und von dem

der zur Untersuchun: swandlen kie uren Verbin-

dung abgezogen. Aber auch dicse Methode ist schwid
auszufilhren. Man kaon indessen dic wenig

rehaltigen Substanzen, welche sich durch kollensaures
Kali leicht zerlegen lassen, und die hiirter Achat sind,
auf die Weise in ein Stahlmirser zerkleinern, wie és
weiter unlen wird an ben werden.

Von dem feinen Pulver legt man so viel, wie man
zur Analyse bestimmf, in einen kleinen tarirten Platintie-
gel, und trocknet oder gliiht dies in ‘demselben gelinde
so lange, bis es nichls mehr an Gewicht verliert; darauf
bestimmt man das Gewicht desselben, T i ie Sub-
slanz ]"i-:tliu:c_\'dn]. oder ein ander Oxyd, de 1 Lusam-
menselzung durch das Glithen verindert wird, so darf
man vor dem Wiigen das Pulver nicht glithen, sondern
nur trocknen. Das gewogene Pulver schiittet man s g
filtig in einen grifseren Platintiegel; nach dem Heraus-
schiitten bleibt eine hichst geringe Menge des Pulvers
noch in dem kleinen Tiegel zuriick, welshalb dieser nach-
her wieder gewogen werden mufs. Man wird finden, daf
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gewilnlich nur einige Milligramme noch darin enthalten
sind, die man dann von dem Gewichle des zu analysi-
renden Pulvers abzieht.

Das Palver wird in dem grofsen Platintiegel sehr sorg-
fultig mit dem drei- und ein halbfachen oder vierfachen
Gewichte desselben an reinem kohlensauren Kali, wel-
ches vorher in einem erwiirmten Morser mufs zerrieben
worden sein, gemengt. Das Me chieht mit einem
kleinen Glasstab, und muls so lange forigesetzt werden,
bis die Mengung auf’s innig folgt ist und keine kleine
Klimpchen des Pulvers mehr zu bemerken sind; auch
darf man mit dem Mengen nicht zu lange siumen, weil
sonst das kohlensaure Kali feucht wird, Was von dem
Pulver am Glasstabe hingen bleibt, wird sorgliltig mit
giner trocknen Feder davon abgestrichen.

Statt des kohlensauren Kali's kann auch kohlensau-
res Natron, nachdem es entwi t worden, angewandt
werden: es hat dasselbe noch den Vortheil vor dem koh-
lensauren Kali, dals es s Mengens mit dem

Steinpulver nicht feucht wird: auch bedarfl man davon

einer ingeren Menge als vom kohlensauren Kali.
Wenn die Mengun: chen ist, wird der T

mit einem Deckel versch n und in einen Windofen

zwischen Kohlen gestellt. Anfangs giebt man ein schwa-

ches Feuer, welches man bald

gel wihrend einer halben o

Gliibhitze ausgeselzt wird. Da

hen zwischen Kohlen oft dadurch besc wird, dals

er sich an manchen Stellen, besonders am Deckel, mif

ciner geschmolzenen Ma bedeckt, die aus der. Kiesel-

gtiure und den Oxyden aus der Asche der Koblen ent-

steht, und sich schwer von der fulseren Oberfliiche des
iegels fortschaffen lifst, so stellt man ibn in einen 1
ischen Tiegel, der aber nicht die gewiihnliche conische,

sondern eine cylindrische Form haben mufs, und setzt

cinen passenden Deckel daraul. Hierdurch bewirkt man

S
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zugleich, dafs der Platintiegel nicht umfallen kann, swenn
die Kohlen ausgebrannt sind.

Je pachdem die zu untersuchende Substanz mehr
oder weniger Kieselsiiure enthiilt, ist bei ur br glei-
chen Mer von hinzugeselztem kohlensauren Alkali die
M l vollstiindig geschmolzen, oder nur zu-
sammengesintert. Enthilt die Verbindung Mangan, so ist
die Farbe der Masse entweder bliulic
gefirbt, je nachdem weniger oder mehr Ma
ist. Man kehrt non den Tieg
um, und sucht durch leises Driicken und ] 1 die Ver
bindung los zu brechen und in das Glas zu schiitten.

sse blofs zusammens

ntert ist; sie kann dann gewobnlich in einem Stiicke

vom Tiegel losgemacht werden. "Weniger gut gelingt ¢
wenn die Masse geschmolzen ist; dann bleibt, ungeach-

tet des Biegens, eine grolse Me der Masse im Tiegel
zuriick, Diese weicht man durch W r und spiilt
g0 viel wie mbglich davon in das Becherglas. Die lelz-
ten Antheile der gegliihten Masse, die nun noch im Tie-
gel zuriickgeblieben sind, iibergicfst man it verdiinnter
Chlorwasserstolfs ie ldsen sich dann leicht vom Tie
gel ab. Auch grilsere Theile der Masse konnen leichter
durch Chlorwasserstoffsiiure, als durch blofses Aufweichen
mit Wasser aus dem Tiegel gebracht werden, doch muls
man hierbei vorsichtig sein; denn wenn eine grofse Menge
Siure plotzlich hinzugesetzt wird, so entsteht ein zu star-
kes Braunsen wvon enlweichender Kohlensiiure, wodureh
leicht ein Verlust verursacht werden kann.

Enthilt die lithte M Mangan, inm oder
Chrom, so darf man sie iin Platintiegel nur mit Wasser
aufweichen, weil die hoheren Oxydationsgrade dieser Me-
talle aus der Chlorwassers ire Chlor entwickeln, wo-
durch der Platintiegel angegriffen wird, s ist ¢ selbst
der Fall, wenn in der Verbindung nur ein bis zwei Pro-
cent Manganoxydul enthalten sind.




383

Wenn nun die geglithte Masse in ein Bechergla
spiilt ist, macht man die iiber de ren siehende Fli
keit durch Chlorwasserstolfsiure sauer. Hi
vorsichtig sein, und die Siure nur in kleinen Portionen
hinzusetzen, wn ein zu starkes DBrausen zu vermeiden.
Man bedeckt daher das Becherglas mit einer concaven
Glasplatte. ' Wenn das starke Brausen aufgehirt hat, setzt
man das Glas an einen warmen Ort; nach gehiriger Di-
gestion ist dann Alles zersetzt. Ein gro ser Theil der
Kieselsiiure bleibt als zarte Flocken ungeliist, ein anderer
Theil derselben list sich in der Fliissigkeit auf. Oft auch
wird alle Ki ‘¢ bei der Behandlung mit Chlorwas.
serstoffsiure aufgeldst: dies ist vorziiglich dann der Fall,
wenn man eine grofse Menge kohlensauren Alkali’s an-
gewandt, und zum Ausspiilen sehr viel Wasser gebraucht
hat, besonders auch, wenn die Substanz nur wenig Kiesel-
siiure enthilt,

Jetzt erst kann man sehen, ob die zu untersuchende
Substanz vollstindig durch Glithen mit kohlensaurem Kali
zersetzt worden ist. Man reibt zu dem Ende mit einem
(Glasstabe an den Wiinden und am Boden des Gefilses;
unzersetztes Pulver giebt sich dann durch den entstehen-
den kreischenden Ton zu erkennen.

Die saure Fliissigkeit mit der ausgeschiedenen Kie-
8 re wird bis zur Trocknils abgedampft; es kann dies
in einer Platinschale, oder, in Ermangelung derselben, in
einer Poreellanschale geschehen. Wenn Mangan, Cerium

oder Chrom vorbanden sind, mwufs man die FIl

immer in einer Porcellanschale abdampfen. Das Abdam-

plen geschieht auf einer Sandkapelle bei gelinder Hitze,
die besonders gegen das Ende nicht zu stark sein darf.
Das Lischpapier, womit die Schale bedeckt wird, um
die Fliissigkeit vor Staub zu bewahren, muls schr oft er-
neuert werden, weil es sehr bald von der entweichen-
den Chlorwasserstoffsiure zerfressen wird, Wenn die

igkeit so weit abgedamplt ist, dals sie anfingt dick-

e S
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fliissig zu werden, so mufs man nur eine Hufserst gelinde
Hitze anwenden, denn die gallertartiz auszeschiedene Kie-
selsdure kann bei stirkerem Erwiirmen leicht ein Spriitzen
verursachen, wodurch die Analyse ungenau wird. ‘Will
man hing das Abdampfen durch eine stirkere Hitze
beschleunigen, so muls man wihrend des Abdamplens die
dickliche Masse mit einem Glasstabe bes ir nmriihren,
Es wird mit dem Erwirmen nicht eher aufeehiirt, als bis
das Abgedamplte volliommen trocken zeworden ist. —
Geschieht das Abdampfen in einem Wasserbade, so hat
man kein Spriitzen der Masse zu befiirchten, selbst wenn
sie auch gallertartiz ist. Ganz zuletzt muofs man indes-
sen zum villigen Eintrocknen der Masse eine Hilze an-
wenden, welche stirker sein mufs, als ein Wasserbad sie
geben kann.

Nach dem Erkalten wird die trockene Masse mit
concentrirter Chlorwasserstoffsiure gleichmiilsic befeuch-
tet und in der Kiilte eine halbe Stunde damit in Beriih-
rung gelassen. Hierauf iibergielst man die befeuchtete
Masse mit Wasser; es werden nun alle Bestandibieile der
Substanz, mil Chlorwasserstoffsiiure verbunden, aufgelost,
wiihrend die Kieselsiiure u zuriickbleibt.  Diese
wird nun abfiltrirct und gehiirig ausgesiifst; hierauf lifst
man sie vollkommen trocknen, gliht sie dann, und be-
stimmt das Gewicht derselben,

Die von der Kic ire abhiltrirte chlorwas off-
saure Flissigkeit wird eben so behandelt, wie es S. 376.
bei dem Gange der Untersuchung solcher kieselsiiurchal-
tiger Substanzen, die sich durch Siuren zerselzen lassen,

igt worden ist. — Die einzeln abgeschiedenen Stoffe
enthalten bei diesen Analysen cbenfalls sehr kleine Men-
gen von Kiese e, welche davon getrennt, und bei ge-
nauen Analysen stets ihrem Gewichle nach bestimmt wer-
den miissen. — War in der Substanz Eis noxydul, so
hat sich dies durch das Eintrocknen der chlorwasserstoff-

sauren Auflosung vollstindig in Eisenoxyd verwandelt,

Wi il::- -
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wefshalb ein Zusalz von Salpetersiure ganz fiberfli
ist, und aus anderen Riicksichten ganz vermieden wer-
den mufs.

Das Befeuchten der eingetrockneten Masse durch
Chlorwasserstoffsiure geschieht deshalb, weil mehrere
Substanzen wiihrend des FEintrocknens, vorziiglich zu-
letzt, wenn die Ma anfin trocken zu werden und
die Hilze verstirkt wird, ihre Siure verlieren, und da-
durch in Wasser unliislich werden. Die Talkerde, die
Thonerde und das noxyd werden wvorziiglich durch
starkes Eintrocknen grifstentheils in Wasser unauflislich,
Nur wenn man sie im trocknen Zustande mit Chlorwas-
sersloffsiiure befeuchlet, liosen sie sich nachher in hinzu-

or auf; die chieht aber durchaus nicht
e Was-
ser hinzuselzt, das du Chlorwassers ure sauer ge-
macht worden ist. Man wird in diesem Falle, wenn wiel
d zugegen ist, immer eine rithlich gefirbte Kie-
s Oxyd verunreinigt ist.
findet dies nie stalt, wenn vor dem Hinzuselzen des
s die trockne Masse erst mit Chlorw rstollsiure
behandelt worden ist.

Bestimmung der feuerbestindigen Alkalien

in kieselsédurehaltigen Verbindungen. —

le i
alle Bestandtheile der gewihnlic
n Alkalien aber

e

erfordern zu ibrer quantitativen Bestimmung, wenn sie in

gegen sind, ein anderes

in diesem Falle,

wenn der Substanz
hat, einen Theil derselben durch kollensa Kali, um
die Menze der Kies we und die der meisten andern
Bestandtheile zu bestimmen; einen andern Theil verwen-

det man dann noch zur Bestimmung der fenerbestindigen _

IL.

T —

e .



N —

=r =

356

Alkalien. Hierbei treten indessen manche Sehwierigkeiten
gin, die besonders Ursache sind, dafs man nach den
meisten Methoden, welche in Vorschlag gebracht worden
sind, nie mit de en Genanigkeit die richlige Menge der
Alkalien erhalten kann, sondern fast immer etwas weniger
bekommt, als in der Substanz wirklich enthalten ist.

Man hat mehrere Methoden, um die Alkalien in sol-
chen kieselsiurehaltigen Substanzen, die sich durch Siiu-
ren nicht zersetzen lassen, quantitativ zu bestimmen. Es
sollen nur diejenigen angefilbrt werden, welche wirklich,
bei gehiiriger Vorsicht, genaue Resultat ben kinnen.
Man kann zu diesem Zwecke die Substanz entweder durch
kohlensaure Baryterde, oder durch Flufsspath, oder durch
Fluorwasserstoffsiure zersetzen.

Zersetzung der kieselsiurehaltigen Verbin-
dungen vermittelst kohlensaurer Baryterde. —
Will man die kieselsiiurehaltige Substanz durch kohlen-
saure Baryterde zersetzen, so mufs man sie vorher anfs
ordentlich fein pulvern, weit feiner noch, als wenn sie
durch kohlensaures Kali zersetzt werden soll. Man wiigt

dann eine gehirize Menge davon ab, und mengt sie aufl’s
2l mit dem Fiinf- bis Sechs-

innigste in einem Plalin :
fachen ihres Gewichts an sehr reiner kohlensanrer Baryt-
erde zusammen. Es darf diese nicht aus der Auflosung
eines Baryterdesalzes durch ein feuerbestindiges kohlen-
saures Alkali gefillt worden sein, weil dann noch et-
was von demselben enthalten konnte, Um sie sich zu
diesem Zwecke zu bereiten, darf man zur Fillung der-
selben nur kohlensaures Ammoniak anwenden.

Das Mengen des Pulvers mit der kohlensauren Baryt-
erde mufls aulserordentlich genau geschehen, weil hiervon
vorziiglich die vollstiindige Zersetzung abhiingt.  Es wird
die Verbindimg weit schwerer durch kohlensaure Baryt-
erde, als durch Kkohlensaures Kali 3 fzt, aus dem
Grunde, weil das kohlensaure Kali schmilzt, und dadurch
doch, auch bei einer unvollkommeneren Mengung, mit




allen Theilen des Pulvers in Berithrung kommt; durch
Schmelzen mit kohlensaurem Kali wird daher die Ver-
bindung fast immer vollkommen zersetzt. Die kohlen-
saure Baryterde schmilzt nicht, wen= man nicht die Hitze
bis zum We iihen verstiirkt, sondern sinterl nur mit
Isfiurehaltigen Sul 2 nmen; dies ge-
schicht auch nur dann, wenn jedes feinste Theilehen der
Verbindung mit einer Hiille von koblensaurer Baryterde
en ist. Man mufs daher beim Mengen mit vieler
Vorsicht za Werke gelen, und daraufl wenigstens cine
halbe Stunde Zeit verwenden,

Der Platintiegel wird, nach der Mengung, einer sehr
starken Hitze ausgesetzt, die weit stirker sein mufs, als
wenn zur Zersetzung kohlensaures Kali wiirde angewandt
worden sein. Je ker die Hitze hierbei ist, desto voll-
kommener erfolgt die Zersetzung, Nach vollstindigem Er-
kalten behandelt man di liihte Masse so, als wenn
sie mit kohlensaurem Kali wiire geschmolzen worden. Es
wird die zusamme iterte Masse in ein Becherglas ge-
schiittet und mit Chlorw rstoffséiure digerirt. Die Siure
muls indessen mit Was ziemlich verdiinnt sein, und
darf nicht in zu grofsem Ucberschufs angewandt werden,
weil das entstehende Chlorbaryum in Chlorwasserstoff-
siiure nders, wenn diese nicht mit vielem Was
verdiinnt worden ist, sich sehr schwer aufliis

Nachdem die Zerselzung der lithten M
die Siure erfolgt ist, muls man sorgl
noch unzersetztes Pulver vorhand
der Fall zu sein, wenn die M ubstanz mit

der kohlensauren Baryterde nicht sehr innig geschehen
i Es ist dann beinahe besser, wenn man eine hinrei-
nde Mengze von der zu untersuchenden Sul z hat,

cine neue Analyse anzufangen. Will man die
mufs man dorch Sehlimmen die leichte, floc
schiedene Kieselsiiure von dem schweren,

Pulver zu trennen suchen; die unzersetzie M:

e .



e g— —

.

-

388

dann dem Gewichte nach bestimmt und von der ange-
wandten Menge der Substanz abgezogen.

Die Menge der ausgeschiedenen Kieselsiiure ist, wenn
die Zerlegung durch kohlensaure Baryterde bewirkt wor-
den, gr *, als wenn kohlensanres Kali zur Zerselzung
genommen wird; es hat sich jedoch immer noch eine be-
deuatende Menge derselben in der sauren ¥liissigheit anf-
gelost. Um diese auszuscheiden, verfihrt man auf die-
selbe Weise, wie es oben, S. 383., beschrieben wor-
den ist. Man dampft die Fliissigkeit bis zur vollkomme-
nen Trocknils ab. Die trockne Masse wird dann mif
Chlorwasserstoffsiure, welche frei von jeder Spur von
Schwefelsiure sein mufs, benetzt und eine halbe Stunde
stehen gelassen, damit die Siure ordentlich einwirkt. Hier-
auf setzt man Wasser hinzu: es bleibt dann die Kiesel-
siiure ungelost zuriick. Man muls nie versiumen, das Ge-
wicht derselben zu bestimmen, wenn man auch aus einer
andern Analyse durch Zersetzung mit kohlensaurem Kali
die Menge der Kieselsiiure in der zu untersuchenden Sub-
stanz schon erfahren hat. Stimmen dann die Gewichle
beider erhaltenen Mengen von Kie iure mit einander
iiberein, so kann man vollkommen iiberzeugt sein, dafs
die Substanz durch kohlensaure Baryterde en 0 gut
aufgeschlossen sei, wie durch kohlensaures Kali.

Aus der von der Kieselsiure abfiltrirten chlorwasser-
stoflsauren Fliissigkeit wird durch Schwefelsiiure die Ba-

ryterde als schwefelsaure Baryterde gefillt. Man muls

sich hiiten, einen grofsen Ut schufls von Schwelelsiiure
hinzuzusetzen, denn je weniger iiberschiissige Schwefel-
siure vorhanden ist, wn so besser kann nachher die
Menge des Alkali's bestimmt werden. Die grolse Masse
der erhaltenen schwefelsauren Baryterde wird ausgesiifst;
es muls das Aussiilsen la tzt werden, wenn
die zu untersuchende Verbindung eine bedeutende Menge
von Kalkerde enthilt. Ist die Quantitiit derselben sehr
grofls, so pllegt man die schwefelsaure Baryterde nicht so
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lange auszusiifsen, bis sie keine schwefelsaure Kalkerde
mehr enthilt, sondern s sie nur so lang g, bis man
claubt, dafs alles schwefelsaure Alkali ausgesiilst sei.
Die abfiltrirte F gkeit wird dann gew thnlich mit
Ammoniak versetzt, wodurch enoxyd und Thonerde
ausgeschieden werden. Es ist gut, die Quantititen der-
selben einzeln zu bestimmen, und mit denen zu verglei-
chen, die bei der andern Analyse, wo man die Substanz
durch kohlensaures Kali zerlegte, erhalten wurden. Aus
der abfiltrirten F «it wird durch oxalsaures Ammo-
piak die anfgeloste schwefelsaure Kalkerde, wenn diese
vorhanden ist, gefilll. VWenn nun weder Talkerde, noch
sapoxydul, noch iiberhaupt, aulser Alkali, andere
andiheile, die durch Ammoniak entweder gar nicht,
nur unvollstindig gefillt werden, vorhanden sind,
so befinden sich in der Fliissigkeit, die von dem durch
] Ammoniak entstandenen Niederschlag abfil-
trirt worden ist, als [feuerbestindige Bestandtheile nur
Alkalien, und zwar im schwefelsauren Zustande. Man
dampft die Fliissigheit bis zur Trocknils ab, und gliiht
die trockne Masse, wodurch die ammoniakalischen Salze
verfliichtigt werden und saures schwelelsaures Alkali zu-
riickbleibt.
Bt‘l dem Gliithen der trocknen Masse mufls man die
Vorsicht anwenden, weil gerade hierbei der grifste
an Alkali verursacht werden kann. Die trockne
s enthilt nimlich, aulser dem schwefelsauren feuer-
on Alkali, schwefelsaures Ammoniak, Chlorwas-

serstoff - Ammoniak, und auch noch oxalsaures Ammoniak,
wenn man die Kalkerde hierdureh ,f:l_‘f;il][ hat. Von diesen
Substanzen verflieet beim Glithen das Chlorwasserstoll-

Ammol

Ammoniaks wird in kohlensaures Ammoniak verwande
und verjagt, ohne dals dadurch ein Verlust

kaun. Das schwefelsaure Ammoniak aber schmilzt beim
Erhitzen, und h dann in’s Kochen; hierbei spriitzt es

e —
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ziemlich stark, und kann leicht einen Verlust des feuer-
bestindigen schwefelsauren Alkali’'s bewirken. Je kleiner
der Ueberschuls an Schwefelsiiure ist, den man a vandi
hat, um die Baryterde zu fillen, desto leichter geschieht
das Ver v ammoniakalischen Salze, weil dann die
Menge vefelsauren Ammoniaks nur gering ist, Um
die trockne M zu glithen, wendet man am besten eine
geriumizge Platinschale an, in welcher die Fliissi
auch vorher abgedampft worden in dieser kann am
wenigsten durch Spriitzen verloren gehen. Wenn «
fast alle fliichtige Salze verjagt sind, spiilt man den Riick-
stand mit Wasser in eine kleine tarirte Platinschale oder
einen Platintiegel, dampft ibn bis zur Trocknifs ab, und
glitht ihm. Da der Riickstand nun aus saurem schyefel-
sauren Alkali b it, so muls man wihrend des Glii-
hens [estes kohlensaures Ammoniak zu demselben hinzu-
setzen (S, 2.); man erhiilt dann neutrales schweflelsaures
Alkali, dessen Gewichit man bestinmt, und daraus die
Menge des Alkali’'s berechnet.

Wenn Talkerde zugleich mit einem Alkali in der
zu untersuchenden Substanz enthalien ist, so ist die Be-
stimmung des Alkali’s noch schwieriger und mit noch
mehr Verlust verbunden. In diesem Falle
der Fliis: i

theilen nur Alkali und Talkerde enthiilt, die Auflisung
der sehr kleinen Menge von Talkerde hinzu, die vorher
durch Ammoniak It worden ampft man
aftliche

Gewicht des schwelelsauren Alkali's und der schwefel-
sauren Talkerde, und trennt beide durch eine Auflosung
igsaurer DBaryterde anf die Weise von einander,

wie es oben, S. 3 :ben worden ist.

schwelelsaures Ammoniak vorhanden ist, so wiihlt man
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wasserstoffsaure Fliissigkeil, g

filtrirt worden ist, wird mit kohlensaurem Ammoniak ver-
setzt; hierdurch werden kohlensaure Baryterde, so wie
Thonerde, Eisenoxyd w s. w. gefdllt. Man erhilt dann
nach dem Abdampfen der abfiltrirten Auflosung, und nach
dem Glithen der trocknen Mass s Alkali als Chlorme-
tall. Diese Methode giebt indessen kein genaues Resul-
tat. Da die kohlensaure Baryterde nicht ganz unauflis-
lich in Wasser, und die Menge derselben ziemlich grofs
ist, so wird beim Aussiifsen immer mehr oder weniger
davon aufgelist; die aufgeliste kohlensaure Baryterde
wid durch die Gegenwarl des Chlorwasserstoff - Ammo-
nitks in der Flilssigkeit in Chlorbaryum verwandelt, so
difs das erhaltene alkalische Chlormetall immer Chlorba-
rrum enthilt,

Zersctzung der kieselsturehaltigen Verbin-
dungen vermittelst salpetersaurer Baryterde.—
Statt der kohlensauren Baryterde hat man sich friiber zu
gleichen Zwecke der salpetersauren Baryterde bedient;
die Auwenduong derselben ist aber mit mehr Schwierig-
keiten verbunden. Die salpe p \

]
iurchaltigen
stanz. Da die reine Baryterde indess m Gliihen
die Platintegel beschidigt, so ist man g
selzung in ‘inem Si egel vorzunehmen,
keine sehr starke . t.  Hat man ferner  den
grofsten Thil der geglihten Masse durch Aulweichen
mit Wasser aus d ie gebracht, und wendet man
Chlorw e . an, um sie vollstindig von den
‘Winden desTiegels los zu machen, so enthilt nachher
die ausgeschidene K iiure Chlorsilber. Das Unan-
genchmste be dieser Zerselzung ist indessen der Um-
stand, dafs de salpetersaure Baryterde, wenn si durch
Gliihen zersezt wird, aulserordentlich leicht iiber den

1*-'-—-— e
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Rand des Tiegels steigt. Am besten wird dies noch anf
diec Weise verhindert, dafs man zuerst die Mengung des

zu untersuchenden Pulvers mit der gepulverten s: peter-

terde (die vorher so slark erhitzt worden ist
dafs sie nicht mehr decrepitirt ) im Silbertiegel iiber einer
Spirituslampe mit doppeltem Luftzuge ehr zelinde,
nach und nach aber stirker erhitzt, und damit so lange
anhiilt, bis das Ste r Masse aufgehtrt hat, und die
salpetersaure Baryterde fast vollstindig zersetzt werden
ist. Hierauf stellt man den Tiegel zwischen Kolilen, und
erhitzt ihn so stark, als es das Silber, oline zu schmezen,
ertragen kann, 'Wenn die Masse dann crkaltet ist, be-
handelt man sie ganz cben so, als wenn sie, statt mit al-
petersaurer Baryterde, mit kohlensaurer Baryterde behn-
delt worden wiire.

Da die salpetersaure Baryterde schmilzt, so kain
sie zwar leichter die vollstindige Zersetzung der zu ur-
tersuchenden Substanz bewirken, zumal, da die durch’s
Gliihen entstandene Baryterde viel kriiltiger wirkt, sls die
kohlensaure; doch wendet man diese Methode nur bei
solchen Substanzen zweckmiilsig an, die nicht fein ge-
schlimmt werden kinnen, wie Glimmer, oder auch bei
solchen, die der Einwirkung der kohlensauren Baryterde
widerstehen.

Der Sil s suchungen
angewandt wird, mufs sehr stark sein, weil ein diinner
Tiegel leicht beim Gliihen feine Risse erhilt, dureh wel-
che ein Theil der schmelzenden Masse dringd.

Zersetzung der kieselsiurchaltigen Verbin-
dungen vermittelst Flufsspaths. — Die Methode,
fenerbestindige Alkalien in den k siurealligen Sub-
stanzen, die sich durch Siuren nicht zersetzn lassen, ver-
mittelst Flofsspaths quantitativ zu bestimmen ist von Ber-
zelius zuerst vorgeschlagen worden. Mar verfibrt hier-
bei auf folgende Weise: Man mengt cinenTheil der fein
geschlimmten kieselstiurehaltigen Substanz n ciner Platin-
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schale, oder in einem gerfiumigen Platintiegel sehr innig
mit ungefilr 5 Theilen Flufsspath, der {rei von metalli-
schen Beimengungen sein mufs. Es ist nicht nithig, den
Flufsspath zu schlimmen; er braucht nur fein gepulvert
zu sein.  Hierauf gt man, vermiltelst cines Platinspa-
tens, so viel reine concentrirte Schwefelsiiure hinzu, dals
die Masse zu einem Brei wird, Die Pla hale wird als-
es entwickelt sich Fluor-

Man erhoht die Hitze

5 Platinge , um alle

ire zu verjagen. Die Kieselsiure der zu

ichenden Substanz wird dann verfliichtigt.  Wenn

seen ist, so bat sie sich zwar mit der Schwe-

4ure verbunden, doch ist durch das schwache Glithen

ein Theil der Schwefelsiure verjagt worden, welshalb die
Thonerde, bei Behandlung mit Wasser, g entheils un-
gelost zuriickbleibt.

Da es indessen oft wichlig ist, die Menge derselben
zu bestimmen, so befeuchtet man, pach Verjagung der
freien Schwel ire, die schwach gegliihte Masse gleich-

wit concentrirter Chlorwasserstolfsiure, und
diese eine Stunde hindurch, oder linger, kalt darauf ein-
wirken. Dann spiilt man das Ganze mit Wasser in ein
Becherglas, gielst mehr Wasser hinzu, und lifst es lingere

I -

Zeit damit warm digeriren. Was ungelist zuriickbleibt,
besteht vorzii
abhiltrirt und an

Um zu sehen, ob der Riickstand hinlinglich ausge-
siifst ist, setzt man, wenn Thonerde in der zu untersu-
chenden Substanz enthalten war, zu einem Theile des zu-
letzt erhaltenen Aussiifsungswassers Ammonis
dadurch ein Niederschlag von Thonerde, so muls

siifsungswasser durch Ammoniak nicht mehr die Ge
wart von Thonerde zu entdecken Die gepriiften Aus-
siifsungswasser diirfen nicht forigeworfen werden, sondemn

T
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en zu der filtrirten chlorwasserstoffsauren Fliis igkeil
geselzt werden.
Diese iibersittigt man darauf mit Ammoniak, und

filtrirt den entstandenen N o schnell wie mog-

lich ab, damit er nicht durch kohlensaure Kalkerde

unreinigt wird. i der grofsen Menge der aufgzeltste

schwefelsauren Kalkerde ist es iibrizens bei dem Ueber-

schuls von Ammoniak in der Fliissigkeit schwer, zn ver-

meiden, dafs sich nicht kohlensaure Kalkerde bilde. Der

Niederschlag

des Eisenoxydes; man b

sie mit denen zu verg

Analyse, wo man die Substanz mit kohlensaurem Kali
zte, erhalten hat. Hierbei ist indessen zu beriick-

sichtigen, dals noch fast immer im Niederschlag Kalkerde

enthalten

wasserstofi

Eisenoxyd noch einmal durch Ammoniak zu Fillen.

Aus der von der Thonerde und dem Eisenoxvd ab-
filtrirten Fliissigkeit wird durch oxalsaures Ammoniak die
Kalkerde der aufgelisten schwefelsauren Kalkerde gefillt.
Die von der oxalsauren Kalkerde
dunstet man bis zur Trocknifs ab, und glitht die trockne
Masse; es bleibt das Alkali im sauren schwefelsauren
Zustande zuriick, welches noch mit koblensaurem Ammo-
nink behandelt wird. 8 wen der trocknen Ma
ist bei dieser Analyse mit weniger Schwierigkeiten v
bunden, da die Menge des schwelelsauren Ammoniaks
hier gewohnlich nicht so bedeutend ist, als wenn die kie-
selsiiurebaltige Substanz durch kohlensaure oder salpeter-
saure Baryterde behandell worden ist.

Zersetzung der kieselsidurchaltigen Verhin-
dungen vermittelst Fluorwa: stoffsiu
Hat man eine Platinreforte, so kann man die kiese
haltigen Substanzen, die sich durch Séuren nicht zerl
lassen, um das Alkali in ihnen zu bestimmen , durch Fluor-




wasserstoffsiure zersetzen. Die Anwendung der Fluorwas-
serstoffsiure hat sehr viele Vorziige vor der des Fluls-
spaths, da man dann, auflser der Kieselsiiure, auch alle
Bestandtheile der Substanz, selbst die Kalkerde, bestim-
men kann. Es giebt diese Methode, die auch zuerst Berx-
zelius vorgeschlagen hat, das genaueste Resullat, und
awar in weit kiirzerer Zeit, als wenn die Substanz dureh
Flufsspath aufgeschlossen wird, da im letztern Fall das
Aussiilsen der grofsen Masse von schwelelsaurer Kalkerde
sehr lange danert. Man mu i n zu jeder Ana-
lyse eine recht concentrir Fluorwasserstc ire frisch
bereiten, weil diese Siure nicht aufbewahrt werden kann,
und durch Linzeres Stehen bald von ihrer Stirke verliert.
Um die Fluorwasserstoffsiiure zu bereiten, nimmt man
gepulverten Flulsspath, der frei von metallischen Ein-
mengungen, besonders frei von Kupferkies sein mufs; es
wird dieser in dem unteren Theile der Retorte, deren obe-
rer Theil abgenommen werden kann, mit so viel Schwe-
i ssen, dafs beim Umriibren mit einem Pla-
spaten ein dicker Brei entsteht. Man setzt daraufl den
il der Retorte aufl den untern, und [iihrt den
lben in einen Platintiegel, in welchem ctwas
enthalten ist. Der Hals der Retorte muls die
Oberfliche des Wassers so berithren, dafs ein Theil des

Halses iiber, ein anderer Theil desselben unter dem Was-
sorspiezel steht. Dureh die schwache Hitze einer kleinen
We stlampe deslillirt man die Siure iiber; man Fihrt
hiermit so lange lort, biz die wi ire im Platin-
tie
d

setzung der zu untersuchenden kieselsiurehaltigen Sub-

stanz bewirken,

Mit di Siure iihergielst wan nach und nach das
gewogene sehr feine Pulver der Substanz; am besten ge-
schiecht dies in ciner gerfiumigen Platinschale, denn die

Einwirkung ist so heflig, dals die Siure gewdhnlich in's
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Kochen kommt und ein Spriitzen veranlafst, wodurch ein
Verlust entstehen Lulth wenn die Zerselzung in einem
sehr kleinen Plating ¢ wiirde bewirkt werden. Man
riihrt das Gan it einem Platinspaten oft um, und setzt
dann behut: Schwefelstiure hinzu; hierauf wird bei ei-
ner an s sehr geringen, aber nach und nach verstirk-
ten Hitze Alles bis zur Trocknifs abgedampft. Im Anfange
verfliichtigt sich Kieselfluorge Fluorwasserstoffg

die iiberschiissig 2 zte Schwele » geht erst bei

erhithter Hitze fort, wobei die Platinschale auf dem Bo-
den schwach gliilhen mufs. Nach dem Erkalten wird die
trockne Masse mit concentrirter Chlorwasserstoffsiure
beleuchtet: wenn diese hinlingliche Zeit einzewirkt hat,
setzt man Wasser hinzu, wodurch gewohnl Alles, bis

auf einen geringen Riickstand von unze inpul-
ver, aufgelost wird, Dieses liuft beim Filtriren oft mit der

it durch’s Filtrum; wenn diese indessen vorher
erwiirmt wird, lifst sie sich besser filtriren. Oft ist in-
dessen ein oft wiederholtes Filtriren niithig, wm das Stein-
pulver vollstindig von der Fli zu irennen. Man
trocknet und gliiht dasselbe, bestimmt sein Gewicht und
zicht es von dem der zur Analyse angewandten Sub-
stanz ab. — Man kann auch dieses unzersetzie Steinpulver
von neuem it Fluorwasserstoflsiure behandeln, um es
vollstiindig aufzulisen; dann braucht man dasselbe nicht
zu filtriren, sondern nur sorgfillig die klare Fliissigkeit von
demselben abzugiefsen,

Die filtrirte chlorwasserstolfsaure Auflosung enthill
nun alle Bestandtheile der zu untersuchenden Substanz,
die Kieselsiure ausgenommen. Die Analyse derselben ge-
schieht so, wie es im Vorhergehenden oft aus einander
geselzt worden ist. 'Wenn Kalkerde sich in der Substanz
befindet, so kann auch diese vollstindig bestimmt werden;
da indessen die schwefelsaure Kalkerde in W r schwer
aulloslich ist, so mufs der unlisliche Riickstand so lang
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mit Wasser ausgesiifst werden, bis alle schwefelsaure
Kalkerde vollstindig aufgelist worden ist. — Das Alkali
kann nach dieser Methode sehr gnt und sehr genau be-
stimmt werden, da in allen Fillen die Menge des schwe-
felsauren Ammonia die vom schwefelsauren feuerbe-
stiing Alkali verjagt werden mufs, nur sehr
kann.

Es werden indessen nicht alle kieselsiiurehaltige Sub-

stanzen durch Fluo 3%
Man kann jedoch ( Zerlegung  gleich

daran bemerken, d: Jeberziefsen der Substanz
mit der rauchenden Siure keine starke Einwirkung und
keine sehr starke Hitze entsteht. Von den Substanzen,
die der Zer - durch kohlensaures Kali widerstehen,
hat man Urs : : wir-
kung der Fluorwasserstoffsiure widerstehen. "Will man
in solchen Substanzen den Gehalt an feuerbestind
ht dies am besten durch Zer-
legung mit kohlensaurer Baryterde, auf eine Weise, welche
weiter unten beschrieben werden wird.
Um sich zun diesen Analysen Fluorwasserstoffsiure
, darf man sich keiner Relorte von Blei be-
dienen, da dann nicht vermieden werden kann, dals die
gebildete Siiure etwas Bleioxyd aufgeldst enthilt,
Da die Zersetzung der kieselsiurehalti
gen vermittelst Fluorwasserstollsiure so
andern Methoden hat, so ist es in vielen Fiillen rathsam,
wenn man sehr we Resultate erhalten will, k
siiurehalt Terb n, wenn dieselben auch keine
feuerbe
welehe der Einwirkung der Chlorwasserstofisiure wider-
tehen, auf die beschriecbene Weise durch Fluorwas
sto e zu zerselzen, wenn man im Besitz einer Pla
storte ist. Es ist aber dann wohl gut, eine neue Menge
der kieselsiiurehaltigen Verbindung vermittelst kohlensau-
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ren Alkali's zu zerlegen, um unmittelbar, und nicht durch
den Verlust, die Menge der Kiese re zu erhalten.
Zersetzung der kieselsdurehaltigen Verbin-
dungen vermittelst Kali- oder Natronhydrats,
oder durch kohlensaure Baryterde bei Weils-
gliihhitz e.— Es mufs nun noch von der Analyse der kie-
selsiurehal 1 Substanzen zeredet werden, die der Einwir-
kung des kohlensauren Kali's widerstehen. Von den Ver-
bindungen, die in der Natur vorkommen, gehiiren nur we-
nige hierher. Es zeichnen sich diese Substanzen durch eine

sehr grofse Hiirte ans, wefshalb schon bei dem Reiben der-
selben in einem Achatmiirser dadurch Schwierigkeiten ent-
stehen, dafs dabei viel von der Masse des Mirsers ab-
gericben wird, wovon die Menge schwer anzugeben ist.
Da indessen fast alle diese Substanzen dureh wildsri

Fluorwasserstoffsiiure nicht zerseizt zu werden scheinen,

so kann man sich einer verdiinnten, nicht ranchenden
Fluorwi offsture bedienen, um die abgerichene Achat-
masse, die man fiir reine Kieselsiure annchmen kann, in
derselben aufzulisen: es bleibt dann die zu untersuchende
Substanz rein zurii Man iibergiefst das gericbene
trockne Pulver in einer Platinschale mit der Siure, riihrt
es mit einem Platinspaten um, und gielst die Fliissigkeit,
wenn sich das Pulver gesetzt hat, ab. Hierauf wiischt
man es mit Wasser, und fibrt damit so lange fort, bis
es blaues Lackmuspapier nicht mehr veriindert. Das aus-
gezogene Pulver wird dann getrocknet.

Man kann sich aber auch zum Zerkleinern dieser
sehr harten Substanzen eines Stahlmijrsers bedienen, wel-
chen Abich (Poggendorff's Annal. Bd. XXIIL 5.309.)
Simmiliche Theile dieses Nir-

sers sind aus dem feinsten englischen Stabl geschmiedet, auf

zuerst beschrieben hat, —

das Feinste polirt, und genau an einander gepafst.

gt, dals
er sich leicht auf und nieder beweg Der etwas
konische Ring steht in demselben Verhiiltnisse zum Morser.
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Die zu zerkleinernden Stiicke werden an den Ort C ge-
legt, und der Stempel durch den leichten Schlag eines
hilzernen Hammers heruntergetrie-
ben. Man hebt ibn alsdann ein
wenig, und wiederholt den Scl
Durch Fortsetzung die
rens, wobei es gut ist, bisweilen an
die Seiten des Morsers zu klopfen,
erhilt die zertriimmerte harte Sub-
stanz Gelezenheit sich iiber die ganze
iche des NMorsers zu ver-
breiten, und wihrend der auf- und
niedersteigende Ring jedem Verlust
, wird das Pulver allmilig zum hochsten Grade
der Feinheit gebracht.

Das so erhaltene Pulver wird nun zur Reinigung von
dem wiihrend der Operation abgeriebenen Stahl, welcher
jedoch im Durchschnitt niemals mehr als ein halbes his
cin Procent betriigt, mit verdiinnter Chlorwas stollsiiure
d rk.

Zur Zersetzung dieser Substanzen bedient man ge

Gewiihnlich wendet
nicht trocknes Kalibydrat an, sondern fibergielst das
. immte Pulver in einem grofsen Silbertiege

r concentrirten Auflosung von Kali, deren Gehalt an
Kalihydrat man kennt, und dampft, unter besti m Um-
riihren mit einem Silberspaten, das Ganze bis zur Trocknils
ab, worauf man die eingetrocknete Masse gliiht. Dies kann
nur in einem Silbertiegel geschehen, weil ein Platintiegel
zu stark vom Kalibydrat angegriffen wird. Wiihrend des
Gliihens spriitzt die Masse, wefshalb im Anfange nur eine

geringe Hitze, die nach und nach verstirkt wird, ge
ben werden mufs, Wenn das Kochen aufgehort hat,
gliiht man die Masse so stark, wie es der Silbertiegel
nur ertragen kann. Es ist ferner sehr beschwerlich, nach

2w
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dem Glithen die Masse aus dem Tiegel zu bringen; wen-
det man dabei gleich Chlorwasserstoffsiure an, so ent-
hiilt nachher die ausgeschiedene Kieselsiiure kleine Quan-
titiiten von Chlorsilber,

Diese grofsen Nachtheile, die bei der Anwendu
des Kalihydrats statt finden, hat Berzelius (Po
dorff’s Annalen, Bd. IV. 8. 132.) auafl folgende 'V
gliicklich iieden. Das gegliibte und gewogene Pulver
der zu untersuchenden Substanz wird mit der dreifachen
Menge seines Gewichtes an kohlensaurem Kali oder Na-
tron in einem Platir 2l gemengt, und in der Mitte der
gemengten Ma ne Vertiefung gemacht. Hieraul wird
der Tiegel eine Viertelstunde lang gelinde ht, doch
darf die Masse nicht zum Schmelzen kommen. Man lalst
ihn dann erkalten, und legt in die Vertiefung etwas mehr
als einen Theil Kalihydrat oder Natronhydrat. Hierauf
wird der Tie wicderum langsam erhitzt; es zieht sich
dann das Alkalibydrat allmilig in die j Salzmasse
ein, ohne dabei zu spriitzen, was sonst geschieht, indem
es sein Wasser verliert. DMan verstiirkt dann die Hitze
so, dals der Tiegel weifs glitht. Der Platinti
dadurch nicht angegriffen. Die geglithte Masse behandelt
man nun so, als wenn sie mit kolilensaurem Kali zersetzt
worden w

Stalt Kali- eder Natronhydrats kann man sich
auch, nach Abich (Poggendorff’s Annal, Bd. XXIIL
% 310.), der kohlensauren Baryterde bedienen, wenn man

lbe, mit dem Steinpulyer gemengt, einer so starken
Hitze aussetzt, dafs dieselbe zum Schmelzen gebracht wird,
Das Steinpulver wird wit dem vierfachen Gewicht koh-
lensauren Baryts in cinem Platintiegel von heinahe zwei

i und erst so

draht umwickelt, in einen starken hessischen Tiegel von
) elwa
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etwa 4 Zoll Hbhe gestellt, und dieser, mit einem genaun

sehlielsenc hull. in cinen "JL]]IH!'I‘.’.LI[E‘II ge-

hracht, wie

zendorff's Ann.n]., Bd. .\T. .‘:.-. ﬁ].E I'?Ltll stellt |hu

nde Unler in solcher Hohe, dals

gerade in dem Brennpunkt des Ofens
in dem schon vorher erhitz-

erst ﬂl'l[ l."ill.{! l

h]l Ofen zum mi ommen ist, wird er
bis zum Deckel mit Kaolle wzeben, und alsdann der
Ofen bis zum Rande mit Coaks vo assender Gro
eliillt. Von nun an wird vermittelst des Blasebalges ein
starker Zug fortwiihrend unterhalten. Sobald nun die
wenden Coaks bis zum Deckel des Tie-
, wird der Ofen von N
icht, den hessi
hmelzen und den ein-
. nen Platintiegel vor dem Verderben zu schiitzen,
mufs die Erfabrung kennen lehren. Der Zeitpunkt, wenn
der hessische Tiegel weich zu werden anfingt, 1g]
tiirlich von der Construction des Ofens, so wie von der
Beschalfenheit der Fenerung ab, und mufs durch Beoh-

gich schnell v

chen T

deren Beobachtung
Erstens mufs der hessi-
einander passen;

n vermeiden,

zweilens muls man ein allzn

und drittens mufs nicht ling

brannt sind, muofs, um das Anhi
Unterlage zu v iden, der '

zur allmibligen Erkaltung in Sand
Deckel und 1 2] sind alsdann so fest an einander
hlossenes Ge-

stellt werden, —

schmolzen, dals ¢in vollkommen
> bilden, welches, zertriimmert, den Platintiegel un-
stirt und unversehrt enthalt.
i, 26
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linischer mit glinzenden Schiippchen bedeckter Ober-
fliche, Sie lifst sich leicht vom Tiegel losmachen, Man
hehandelt sie mit verdiinnter Chlorwasserstolfsiiure ganz
aul die Weise, wie es schon S. 387. t worden ist.

Die Auflésung in Siure erfolgt ganz ohne Gasentwicke-

lung, weil die kohlensaure Baryterde durch die starke
Hitze ihre Kohlensiiure verloren hat,

Aof diese Weise kiinnen auch Substanzen,
keine Kieselsiiure enthalten, durch kohlen

zersetzt werden, welche sonst der Einwirkung der
stiirksten Reagentien widerstehen, wie Spinell, Pleonast,
Gahnit und Chromeisenstein.

Die kohlensaure Baryterde ist bei diesen Versuchen
dem kohlensauren Kali und Natron vorzuziehen, weil
diese nicht so vollstindig die erwihnten Substanzen zer-
setzen.

Untersuchung der bei Analysen kieselsiu-
rehaltiger Verbindungen erhaltenen Kiesel-
siure. — Wenn man nach einer der oben erwihnien
Methoden die Kieselsiure gewonnen hat, so mufs man
nie versiumen, zu priifen, ob sie auch wirklich rein sei.
Dies muls besonders nicht issigt werden bei den
Analysen der Substanzen, die sich durch kohlensaures
Kali nicht gut zersetzen la Die Probe nun, die man
zu dem Endzwecke bei jeder erhaltenen Menge von Kie-
selstiure, und vorziiglich bei kleinen Quantititen, die man
durch Auflosen der andern Bestandtheile in Chlorwasser-
stoffsiure ausgeschieden hat, anzuwenden pflegt, be
darin, dafs man eine kleine Menge der Kies
Soda vor dem Lothrohr auf Kohle schmilzt. Erhilt man
ein klares farbenloses Glas, so ist die erhaltene Kiesel-
siure entweder ganz rein, oder enthilt wenigstens eine
nicht sehr grofse Menge von andern Stoffen.

Bei den Analysen solcher kieselsiurehaltigen Sub-
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stanzen, die sich durch kohlensaures Kali leicht zerlegen
Jassen, kann man sich in vielen Fillen mit dieser Probe
begniigen, da die erhaltene Kieselsiure dann fast immer
rein ist. ‘Wenn sich aber die Substanz schwer und pur
durch Kalibydrat zerlegen lifst, so muls die erhaltene Kie-

jure weit sorgfiltiger gepriift werden. Es kann in
em Falle oft noch eine bedeutende Menge von Thon-

in der Kieselsiure enthalten sein, deren Gegenwart

gich aber aul diese Weise nicht ausmitteln lilst; denn es
kann die Menge der Thonerde ziemlich betrichtlich sein,
ohne dafs dadurch beim Zusammenschmelzen der Kiesel-

Thonerde in der Kieselsiiure kann oft 12 bis 15 Procent
betragen, und dennoch kann eine so unreine Kieselsiure,
ben.

Man mufs dann nie unterlassen, einen Theil der erhallenen

: ure mit einer bedeutenden Menge kohlensauren
Kali's zusammenzuschmelzen, die geschmolzene Masse mit
Chlorwasserstoffsinre zu behandeln, und die Fliissi
bis zur Trocknils abzudampfen; die (rockne Masse wird
dann mit Chlorwasserstoffsiure befeuchtet, und hierauf mit
VWasser behandelt. Die von der ungeltsten Kieselsiure
abfiltrirte chlorwasserstoffsaure F1 eit iibersiltigt man
nun mit Ammoniak. Bleibt die Fliissigkeit vollkommen
klar, so kann man die Kieselsiure fiir rein annehmen; ent-
steht indessen ein Niedersehlag, so kann dieser nur von
einer fremden Substanz herriihren, die mit der Kieselsiure
verbunden war, In den meisten Fillen ist dies Thonerde,
denn vorziiglich die kieselstiurehaltigen Substanzen lassen
sich oft durch kohlensaures Kali, und selbst durch Kali-
hydrat nicht vollkommen zerselzen, welche eine zu grofse
Menge von Thonerde enthalten.

Die Kieselsiiure, welche aus V
den ist, die durch Chlorwasserstollsiure z
den sind, mufs ganz besonders noch auf ihre Reinheit un-
tersucht werden. Wenn die Zersetzung der Verbindung
26 *
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oder wenn dieselbe

nieht ganz vollstindig gew
mit kleinen Anthei
innig gemengt war, und d nor unvollkommen, nach

urer Verbindungen

der 8.374. angefilhrten Methode, vermittelst Schlimmen
getrennt worden sind, so findet sich die ganze M

von in der abgeschiedenen K iure, welche indes
sich davon sehr gut durch Behandlu er Aufl
sung von kohlensaurem Kali oder Natron trenne

besten in einer Platinschale. Nach dem Kochen Lilst man
die Fliissigkeit erkalten. Hat sich die ganze

tst, so war sie vollkommen rein.
dies indessen nicht der Fall, so lifst man die kleinen
Mengen der ungelisten Subst 5 E
diec klare Auflosung ab, und kocht das Ungeloste mit
ciner neuen Me von einer Aufli r von kohlensau-
rem Kali oder Natron, bis dafs nichts mehr davon auf-
gelost wird. Man filtrirt alsdann das Unaufgeloste, siifst
es' aus, bestimmt das Gewicht davon, und zicht es von
dem der Kieselsiure ab, — Man nimmt zu diesem Ver-
suche ein solches Uebermaals von kohlensaurem Alkali,
dafs nach dem Erkalten die Auflosung
nicht gelatinirt.

von Thonerde indessen kann darin nicht aof diese
sondern nur auf die oben angefiihrt funden wer
da die Thonerde durch Kochen wit einer concentrirlen
Auflésung von feuerbestindigem kohlensauren Alkali auf-
gelist werden kann.

Durch die Methoden, welche im Vorherzehenden an-
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gegeben sind, lifst sich die Trennung der Kieselsiure von
den meisten Basen leicht bewerkstelli Es ist schon
im ersten Theile di Werkes, §.551., angefilirt wor-
den, dafs in den meisten in der Natur vorkommenden
kieselsiurehaltizen Verbindungen die Ki iure fast im-
mer mil denselben Basen verbunden ist. Diese B:
gind Thonerde, Kalkerde, Talkerde, Eisenoxydul, grifsere
ode N en von Manganoxydul, und ein Al
kali, Da sie stimmtlich in Chle serstoffsiiure auflis-
lich sind, so sind sie immer in der chlorwasserstoffsauren
Auflosung, die von der Kieselsiure abfiltrirt wird, ent-
halten. Lost sich.die Base in kiinstlich dargestellten kie-
selsanren Verbindungen in Chlorwasserstoffsiiure nicht auf,
wie Silberoxyd, oder auch Bleioxyd, so bedient man sich,
wie dies schon {rither bemerkt worden ist, statt der Chlor-
Nur bei der quanti-
faliven :
Basen und g cen in der Natur vor-
bindungen enthalten
1 zu beobachten,

kieselzauren. Verb

sich durch Chlory stolfsiure zersetzen. Man bestimmt

die Me des W in den meisten Fallen durch den

Gewidl : gewogene Menge der Verbin-
1 erleidet.

urchaltige
Verhindwm
Chlorwa (0 ure Zers

izt man jedoch eine so ¢
der Substanz, etwa ein bis zwei Gramm, dafs damit
nur eine einzige Untersuchung zur Bestimmung aller Be-
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standtheile angestellt werden kann, so mufls die Verbin-
dung, nach der Bestimmung des Wassérs, mit kohlensa
rem Kali, oder durch Fluorws:

sen W m:!un,

Trennung der Vanadinsiiure von der Kie-
selsfiure. — Die Kieselstiure hiingt hartnickiger als an-
dere Substanzen der Vanadinsiure an. In Verbindung mit
letzterer ist sie in Siuren und Alkalien léslich, und
wenn man sie einmal durch Einwirkung letzterer abz
schieden hat, s0 befindet sie sich beim Aunswaschen in
demselben Zustande ‘der Loslichkeit, wie die aus Fluor-
kiesel durch ‘Wasser ausgefiillte Kieselsiinre.

Es giebt keine andere Methode, die Kieselsiure von
der Vanadinsiure vollstindig abzuscheiden, als die, dafls
man die Verbindung der Kieselsiure mit Vanadi re mit
concentrirter Schwelelsinre iiber , und dann Fluor-
wasserstoffsiure hinzuselzt, diese alsdann mit der Kie-
gelsiiure abdunstet, und bei verstirkter Hitze daranf die
Schwefelsiiure abtreibt, worauf die Vanadinsiiure rein zu-
ritckbleibt.

Trennung der Phosphorsiiure in kieselsau-
ren Verbindungen. — Enthilt cine kieselsiurehalt
Substanz Phosphorsiiure, und lifst sie sich durch Chlor-
wasserstolfsiure zersetzen, so ist die ganze Menge der
Phosphorsiiure in der von der Kieselsiiure abfiltrirten
Fliissigkeit mit den Basen enthalten, welche mit der Kie-
selsiiure und Phosphorsiure verbunden waren. Man trennt
di von der Phosphorsiure nach Methoden, die im vor-
hergehenden Abschnitte ang n sind., isser ist es in-
di“'\hl‘ll die kieselsiiurehallige bllh\-lailf. gleich mit drei bis
vier Theilen kohlensauren Kali's oder Natrons in einem
Platintiegel zu vermischen, und damit zu glithen. Wird
die kieselsiurehaltize Substanz dureh Chlorwasserstofl-
siure nicht zersetzt, so mufs man das geschlimmte Pul-
ver in jedem Falle auf diese Weise behandeln.  Die ge-
glilhte Masse wird mit Wasser fibergossen; man filtrirt
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das Uneeloste ab, und siifst es mit Wasser aus. In der
Auflosung befindet sich dann die Phosphorsiure, an Kali
oder Natron gebunden; auch ist das iiberschiissig zuge-
selzte kohlensaure Kali noch darin enthalten. Das Un-
geloste besteht aus Kieselsiure und den Basen, die in
der zur Untersuchung angewandten Substanz enthalten
yaren; es hat sich jedoch noch eine kleine Menge vom
Lkieselsauren Kali mit aufgelost. Man setzt daber zu der
Auflosung etwas kohlensaures Ammoniak, und lifst sie
etwas abdunsten, wobei sich Flocken von Kieselsiure
eiden: diese werden abfiltrirt und nach dem Aus-

en zu der durch Wasser nicht gelisten Masse hinzu-
figt. Der ganze Riickstand wird nun mit Chlorwas-
serstoffsiure iibergo wodurch er leicht zerlegt wird.
Die Kieselsiure scheidet sich gallertartig aus; um aber
die ganze Menge derselben zu erhalten, dampft man in
einer Platinschale oder Porcellanschale die Auflésung zur
vollkommnen Tracknifs ab, wodurch die Kieselsiure un-
loslich wird. Die trockne Masse befeuchtet man gleich-
miifsiz mit Chlorwasserstoffsiure, und iibergielst sie nach
ciniger Zeit mit Wasser. Die ungeldste Kieselsiure wird
abfiltrirt, und in der abfiltrirten Fliissigkeit die Menge
der Basen bestimmt. — Hierbei ist es am besten, die vom
Wasser ungeloste Masse aul einem moglichst kleinen Fil-
trum zu filtriren, und sie nach dem Aussiifsen mit dem
Filtrum mit Chlorwasserstoffsiure zu iibergielsen, da es
schwer ist, sie nach dem Trocknen vollstindig und ohne
Verlust von demselben loszubringen. Die erhaltene Kie-
celsiure wird freilich dann beim Glilhen schwarz von
schiedener Kohle, doch gelingt es, die weilse Farbe

Jdben herzustellen, wenn das Gliihen beim Zutritt der
Luft etwas lange forigesetzt wird.

Es ist nun in diesem Falle nithig, noch die Menge
der Phosphorsiure zu bestimmen. Die von dem Riick-
stand abfiltrirte Flii t wird mit Chlorwasserstoffsiure
iibersiittigt. Dies mufs vorsichtig geschehen, damit durch

S— S
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zn hefti Brausen kein Verlust verursacht wird; auch
hat wman ¢inen zn grofsen Ueberschuls von Chlorw

stolfsiore zn vermeiden, zeschieht das Sl

besten in einer flachen Schale von Platin oder Porecllan.

Hierauf lifst man ‘die saure Flissiekeit 24 Stunden hin-
durch rohig, blofs mit Loschpapicr ‘bedeckt, stehen, wo-
durch die [reie Kohlensiure in der Flilssizkeit entweicht.
Zur Sicherheit kann man sie nachher noch erhitzen, oder
Lingere Zeit kochen | L Wenn die chen ist,
gielst man sie in eine Flasche, die mit einem Korke luft-
dicht v il 1 werden kann, iiber sie in dersel-
beén mit Ammoniak, und setzt eine Auflosunz von Chlor-
caleinm  hinzu; hierauf verkorkt man die Flasche. Die
l'hnsplmrs:itn'{_‘: wird aul diese Weise als phosphorsaure
Kalkerde gefallt. ~ Man 1xf ig
stehen, bis der Niederschlaz sich ent : : dann
wird 'die iiber demselben steher 3 ceil schnell fil-
trirt.  Hierauf bringt man den :\u'-ch:t'sr'hlug auf das Fil-
trion. und siifst ihn sehnell aus. Da bei der Fillu
phosphorsauren Kalkerde die atmosphiirische’ Luft abge-
halten worden ist, so kann sie nicht durch kohlensaure
Kilkerde \'L-rilnrnu' sein. Wenn sic villig getracknet

ist, gliiht man sie, uml bestimmt das Gewicht derselbe
hierauf zersetzt man sie durch Schwefelsiiure, und f
noch Spiritus hinzu. ' Aus dem Gewichte der gebildeten
schwefelsauren Kalkerde erfihrt man dann den Gehalt an
trockner Phosphorsiure.

Enthilt eine zuo untersuchende Substanz l’fu,.,-:l,l.g_.r_
gidtire, sehr viel Thonerde und nur wenig
mufs' man noch vor dem Schmelzen mit kohlensaurem Al-
kali so viel Kieselsiure Linzusetzen, dafs ungefihr 14 Theile
Kiese re mit 2 Theilen phosphorsaurer Thonerde in der
geglithten T : enthalten sind. 'Die hinzuzusetzende Kie-

ure muls vorher iii einem bedeckten Platintiegel ge-
glitht, und nach dem Erkalten s :
den. Es wird das Gewicht derselben nachher von demn
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der ganzen Menge Kieselsiure abgezogen, welche man
durch die Analyse erhilt.

Trennung der Vanadinsiureund der Phos-
phorsiure von der Kieselsiiure, — D anadin-
giure bildet mit der Phosp e und der Kiese
Doppelverbindungen, welche kr; ren, im WY:
lisslich sind, und die auf die Weise quantitativ analysirt
werden kinnen, dafs man zuerst durch ger s Erhitzen
das Krystallisationswasser bestimmt, dann Salz mit
einer Auflosung von kohlensaurem Ammoniak behandelt,

niak abdunstet, und da
uren auf die We
en worden ist.
Trennung der Schwefelsiiure und des Schwe-
elsauren erbindungen. — Wenn
n der zu untersuchenden kieselsiurehaltigen
srbindung enthalten ist, und diese: sich im  gepulverte
ande duarvch Chlorwasserstoffsiiure zersetzen lafst,
re NMence der Schwele in der
von der Kieselsiiure abfiltr sigkeit., i schiliigt
gie durch eine Auflssung von Chlorbaryum nieder, und
timmt auf die gewohnliche Weise ans dem Gewichte
der erhaltenen schwefelsauren Baryterde « 2 dler
Schwelelstinre. Aus der hiervon @
fallt man zuerst durch Schwelelsiure die i
setzte Baryterde, und bestimmt dann die T
1 sind.
ge Substanz, in der sich
durch Chlorwasserstollsiure nichi

setzen, so wird sie im geschlimmten Zustande mit koh-

wrem Kali oder Natron gegliiht. Die gegliihte M
behandelt man dann mit W r, wodurch das ents
dene schwelelsaure Alkali und das iiberscl i kohlen-
saure Alkali aufgelost wird. Die Auflésupg macht man

= e o il
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hieranf durch Chlorwasserstoffsiure vorsichtig saver, und
fallt die Schwefelsiiure durch eine Auflgsung von Chlor-
baryum. Die ungeldst zuriickgebliebene Masse wird durch

zerlegt.  Man hat hierbei tiberhaupt
die Vorsichtsm zeln zu beobachten, die bei der Ana-
lyse solcher siurehaltizen Substanzen, welche Phos-
piiursdurt‘ P.]![hnlh_?n_. lu.‘fn!g_! werden miissen, und die so
eben angegeben worden sind.

Enthilt eine zu untersuchende kieselsiiurehaltize Sub-
stanz Schwefel, verbunden wit einem Metalle zu Schwe-
felmetall, und liist sie sich durch ren zerselzen, o
ist ¢s am besten, die "-L’]’}Jlillitlll" fein zu pulvern und
mit rauchender Salpete e aul die Weise zu behan-
deln, wie es S, 298, angefithrt wurde; es wird hierdurch
aller Schwefel in Schwe we verwandelt, Man filtrirt
die Kieselsiiure zuerst ab, und verfiihrt dann auf die Weise,
wie es so eben angegeben ist. C. G. Gmelin bediente
sich dieser Methode bei der \_1|a|1,'r.|1 des Helvins {Pu
gendorils Annalen, Bd. 1II. S,

Enthiilt eine kieselsiurehaltige Verbindung, die sich
durch Chlorwasserstoffsiure zersetzen Lifst, Schwelelsiure
und ein Schwefelmetall, so wird ein bestimmter Theil der
Verbindung mit rauchender Salpetersiiure behandelt, und
die Menge der in der Verbindung enthaltenen Schwefel-
siiure, und der, die durch Oxydation des Schwelelmetalls
entstanden ist, nach Abscheidung der Ki fiure, vermit-
telst einer Auflosung von Chlorbaryum bestimmt. Ein an-
derer gewogener Theil der Verbindung wird darauf in
gepulvertem Zustande durch Chlorwasserstoflsiiure zersetzt,
wodurch gewihnlich das Schwefelmetall, unter Entwicke-
lung von Schwelelwasserstoffeas, zersetzt wird, Nach Ab-
scheidung der Kieselstiure fillt man in der davon getrenn-

keit die Schwelelsiure, und zieht die Mer nge
ven von der ab, welche bei der andern Analyse

vermitlelst Salpetersiure erhalten wurde, wodurch sich die
Menge der Schwefelsiure ergiebt, die durch Oxydation
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des Schwefelmetalls entstanden ist. — Es ist hierbei die
Vorsicht zu beobachten, bei der Zersetzung der Verbin-
dung vermittelst Chlorwasserstollsiure so viel wie mig-
lich den Zautritt der Luft abzuhalten, nach der selzung
die ausgeschiedene Kieselsiiure bald zu filtriren, und die
Schwefelsiure bald zu fillen.

Trennung des Chromoxyds in kieselsauren
Verbindungen. — Enthilt eine kieselsturehaltige Sub-
stanz Chromoxyd, und lifst sie sich durch Chlorwasser-
stoffsiure leicht zerlegen, so ist die Analyse derselben
mit keinen Sehwierigkeiten verkniipft. Das Chromoxyd
befindet sich dann neben den andern Basen in der von
der Kieselstiure abfiltrirten Flilssigkeit, und wird von
diesen nach Methoden getrennt, die im Vorhergehenden
schon angegeben sind.

Lifst sich indessen die Verbindung durch Chlorwas-
serstoffsiure nicht zersetzen, so wird sie auf die gewdhn-
liche Weise im Platintiegel mit kohlensaurem Kali gegliiht.
Die geglithte M:

Chlorwasserstoffsiiure auf die bekannte Weise, und er-
hitzt daraufl das Ganze; die withrend des Glithens gebildete
Chromsiure wird dann zu Chromoxyd reducirt. Um die
Reduction zu be , ist es gut, zur Chlorwasser-
stoffsiure etwas Alkohol hinzuzufiigen. Die auf die

wohnliche Weise abgeschiedene Kieselstiure ist indesse
dann, nach Trolle-Wachtmeister (Fetenskaps Aca-
demiens Handlingar, b, pag.217.), nicht weils, son-
dern durch Chrom dunkelbraun gefirbt. Um die Kiesel

siure ganz rein zu erhalten, mufs man sie noch einmal mit
kohlensaurem Alkali im Platintiegel auf dieselbe Weise wie
die kieselsaure Verbindung glithen, die gegliihte Masse mit
Chlorwasserstoffsiiure und Alkohol behandeln, das Ganze
darauf bis zur Trocknifs abdampfen, und die trockne N

mit Chlorwasserstoffsiiure befeuchten ; nach der Behandlung
mit Wasser bleibt dann reine Kieselsiure zuriick. Die hier-

von abfiltrirte Fliissigkeit, die Chromoxyd enthilt, wird mit

B2
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der frither erhaltenen vermischt.
wird dann das Chromoxyd mit F
Thonerde gemeinschaltlich gefilit;
dann aof die V e, wie
Trennung der Titansiure in ki
erbindungen. — Mit en Schivie
Trennung der Kieselsiiure von der Titan:
Ist die Verhindung, welche beide Substanzen enthiilt, von
der Art, dals sie durch Chlorwasserstofisiure szt wer-
den kann, so wird sie damit im fein gepulverten, oder,
Weni nothig ist, im geschlimmten %
Die Digestion mul i1l}u1‘ in dur li‘eilu-
nur durch eine so ¢
dadurch die in dur C h|mn(
tansiiure nicht aus
Wll_'il in I\t’:l!l!,'lii Ueber-
: re. wieder auf. Wenn dann
die Tcrl)imlun;: vollstin aulgeschlossen ist, wird die
unaufgeliste Kieselsipre abfiltrirt und ihre Menge nach
bestimmt.  Aus der abfiltrirten Fliissickeit fallt man die
ure durch Ammoniak. Die kleine Quantitit von
are, welche gemeinschaftlich mit der Titansiure
durch die Chlorwasserstolfsiure a lost wird, kann hier-
bei nicht bestimmt werden;: sic ist indessen gering und
kann nur weniger als 1 Procent betrazen. — Bei dieser
Trennung mufs die Vorsicht beobachtet w erden, dals man
mit kaltem, und nicht mit warmem

3

) nnung. der

der Titansiure in Verbindungen, die durch

angegrillen werden. Man bedient sich folgender Methode
hierzu: Man schmilzt die fein chlimmte Verbindung in
einem Platintiegel mit kohlensaurem Kali oder kohlen-
saunremn ’\.nlwn auf die Weise zusammen, wie es oben

ist die
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Siure im Ueberschufs hinzu, und verdiinnt die
okeit mit Wasser, Die Dmolzene Substanz lost
nn auf, Man darf die Einwirkung der Siure auf
r'hmui*mc III

ren Alkali's, womit die ¥ g
zen worden ist, und der grifseren oder g
der hinzugeliigten Siure ab. Die Titansiure
Man filtrirt die ungeltist gebliebene
' Die

gefallt wir Der Niederschlag wird abfiltrirt und mil
kaltem ‘.‘. ser aus st.  Hierauf lifst man ibn voll-
kommen trocknen, was jedoch nur an der Luft, und nicht

an einer warmen Stelle geschehen darf. Nach dem Trock-
nen digerirt man den Niederschlag mit concentrirter Chlor-
wasserstoffsiure in der Kiilte; hierdurch wird die Titan-

Ost zuriick-

nsiure daraus aus-
eiden l\l.rllllEl,!. 1t],-m LnIIt :Lmn aus der '!l‘ii'lllr'llt.'u
skeit die Titanstiure durch Ammoniak;
siure wird getrocknet, gegliiht und I'Iﬂ'l'-’il'lf -:]4:-m Ge-
wichte nach bestimmt. — Die Fliissickeit, welche von dem
Niederschlage abfiltrirt worden ist, der aus Kieselsiiure
und Titansiiore bestand, enthiilt noch eine geringe Men
Kieselsiiure, so wie alle die Bestandtheile der zu unter-
suchenden Substanz, die sich durch Ammoniak nicht fillen

-ll'&a-___
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lassen. Um die Kieselsiure aus dersclben zu gewinnen,
iibersiittigt man sie wmit Chlorwasserstoffsiure, und ver-

dampft sie bis zur Trocknils.

Sind indessen in der zu untersuchenden Verbindung
zugleich noch Bestandtheile enthalten, die mit der Titan-
giure durch Ammoniak gefillt werden, wie z. B. E
oxyd w s. w., so wird die Untersuchung noch schwieriger.
Es lasen sich diese Substanzen mit der Titansture in der
Chlorwasserstoffsiiure aul; sie werden in der Aufllisung
von dieser auf die Weise getrennt, wie es S. 219, gezeigt
worden ist.

Eine bessere Methode, Kieselsiure von der Titan-
siure in Verbindungen zu trennen, welehe gar nicht, oder
doch schwer durch S#uren zerselzl werden kinnen, ist
die, dals man die geschlimmte Verbindung in einem gri-
{seren Platintiegel iiber der Spirituslampe mit doppeltem
Luftzuge mit der vierfachen Menge von zweifach schwe-
felsaurem Kali so lange schmilzt, bis die Masse ruhig
fliefst. Nachdem sie erkaltet ist, wird sie mit vielem kal-
ten Wasser behandelt. Die Titanséiure bleibt in der sau-
ren Auflosung aufgelost, die Kieselsiure indessen schei-
det sich aus. DMan filtrirt sie und be
Aus der abfiltrirten FI it fallt man die aufgelUste
Titansiure vermittelst Ammoniak.

Diese Methode ist auch anwendbar, wenn in der zu
untersuchenden Verbindung, aufser Kieselsiure und Ti-
tansture, noch andere Bestandtheile énthalten sind. Ist
Kalkerde zugegen, so muls die mit zweifach schwef
rem Kali g 1wlzene Masse mit so vielem kalten Was-
ser behandelt werden, dals die ildete schwelelsaure
Kalkerde vollstiindig dadurch aufgeldst wird,

Man mag nun die Kieselsiiure von der Titansiiure
nach der ersten oder nach der zweiten Methode getrennt
haben, so ist es nothwendig, dieselbe zu priifen, ob sie
rein von Tilansiure sei. Dies kann schon vemittelst des
Lithrohrs geschehen, wenn man die erhaltene Kieselsiiure
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mit Phosphorsalz auf Koble lange in der innern Flamme
behandelt. - Es zeigt sich dann ein Gehalt ven Titansiure
dadureh, dals nac_h dem vollstindigen Erkalten die Perle
etwas bliulich oder violett wird.

Trennung des Zinnoxyds in kieselsiure-
haltigen Verbindungen. — Es findet sich hiufig,
dafs Kkieselsiurehaltige Verbindungen kleine Quantititen
von Zinnoxyd enthalten. 'Wenn dicse Substanzen sich
durch Chlorwasserstolfsiure nicht zerlegen lassen, und
defshalb durch Behandlung mit kohlensaurem Alkali zer-
setzt werden miissen, so trifft es sich manchmal, dafs bei
der ausgeschiedenen Kieselstiure kleine Mengen von Zinn-
oxyd zuriickbleiben. Zuweilen ist dann das Zinnoxyd
noch mit einer Erde, namentlich mit Beryllerde, verbun-
den, wenn diese einen Bestandtheil der zur Untersuchung
angewandten Verbindung ausmachte. Man erhiilt diese
kleine Menge Zinnoxyd sehr leicht, wenn man die Kiesel-
siiure vor dem Glithen mit Schwefelwasserstoff - Ammoniak
digerirt; es lost sich dann das Zinn auf. Die Digestion
geschicht am besten auf die Weise, dafs man den Hals
des Trichters, auf welchem die Kieselsiure filtrirt wor-
den ist, etwas stark mit Talg beschmiert und auf eine
kleine Flasche selzt, die eine enge Miindung hat; er wird
so fest darauf gedriickt, dafls die Flasche dadurch luft-
dieht geschlossen ist. Hieraul fiber fst man die Kiesel-
siure mit Schwefelw stoff - Ammoniak , welches sehr
lange mit derselben in Beriihrung bleibt, da es nicht
abfliefsen kann. Wenn man glaubt, d
gelost ist, nimmt man den Trichter von der Flasche und
lafst die Fliissigkeit ablaufen, Die Auflosung des Zinnes
wird bis zur Trocknils abgedampft und die trockne Masse
stark gegliiht; es verwandelt sich dann die kleine Me
des "\rlmvhlmmea in reines Zinnoxyd.

Wenn sich das Zinnoxyd schon frither in der Chlor-
wasserstoffsiure anfzeldst hat, so [illt man es am bes

aus der von der Ki dure abfiltrirten sauren FlI

_——
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keit durch einen Strom von Schwefelwasserstoffzgas: die
: elzinns wird dann ge

glitht, und dadurch in Zinnoxyd verwandelt.
Trennung des Kupferoxyds in kieselsauren
Verbindungen, — Enthilt eine kieselsiurehaltize Sub-

zu fillen, und das erhaltene Schwe-

felkupfer auf die Weise zu behandeln, wie es oben, S. 143.,

igt worden ist. Wenn die Menge des Kupfleroxyds,

gich in der Substanz befindet, nur gering ist, wie

z. B. in dem kupferhaltigen Idocras von Norwe; 80

kann dieselbe bei der fernern Untersuchung oft leicht

ganz ibersehen werden, senn man sie nicht unmittel:

bar nach Abscheidung der Kieselstiure fillt. In der vom
Schwefelkupfer abfilivirten Fliissigkeit wird der auf

Schwefelwasserstolf durch Erwiirmung entfernt. Man oxy-

dirt dar senoxydul zu Oxyd, wenn dasselbe zu-

1sl.

Trennung des Uranoxyds in kieselsauren

n. — Wenn dieselben durch Chlorwas-

ich zerlezen lassen, so wird aus der von

abfiltrirten Fli keit das Uranoxyd durch

smeinschaftlich mit Eisenoxyd und Thonerde,

1 sind, g |

des Niederschla in Chlorwasserslofl-

illt, von de ven aber,
siure, dureh kohlensau Ammoniak getlrennt.
Trennung des Bleioxyds in kieselsauren
Verbindun In den in der Natur vorkommen-
den kieselsauren Verbindungen sind nur Spuren von Blei-
oxyd enthalten. Liifst sich die Verbindung durch Chlor-
ire zerlezen, so fullt man die Spuren von
rennten Fliis-

gas als Schwefelblei, denn sonst konnten dieselben bei
der fernern Untersuchung leicht iiberse
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r

man, wann Eizen g

en in einer kieselsauren Verbindung

enthalten ist, fiirde bei der Zer

Chlorw sto e, das Chlorblei

elsiiure bleiben, das nur durch lanzes Aus-

1 getrennt werden Kkonnte. Es ist daher

besser, eine solche k ; zopulver-
ten Zustande mit Salpet . statt mit Chlorwasserstoff-
e, etzen, und, nach Abscheidung der Kiesel-
ure, das aufgeloste Bleioxyd durch Schwefelwasserstoff-

gas zu fillen,

iht. Man vermeidet hierbei o
anhaltende Hitze, so wie auch

die Einmeng nischen Stoffen, da-

mit nicht etw
Masse aufgeweicht, mit Salpeter
i das Ganze, zur Gewinnung der K
ampft, die trockne Masse mit Sal-
chict, nach eini Zeit mit Wasser he-
t, und die Kieselsiure abfiltrirt. In der abfiltrirten
keit fallt man zuerst, vermittelst Schwefelwas
das Bleioxyd.
rennung des Cadmiumoxyds in kieselsau-
bindungen. — Auch das Cadminmoxyd wird
"erbindungen, unmittelbar n Abscheidung
v, aus der davon abfiltrirten chlorwasser-
stoffsauren  Flissigkeit, wie das Kuopleroxyd und Blei-
oxyd, vermiltelst Schwefelw stoffeas, als Schwefelme-
tall gefillt.
Trennung des Nickeloxyds in kieselsauren
Verbindungen, — Kleine Mengen von Nickeloxyd in

It. 27

T g
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uren Verbindungen kiinnen, nach Abscheidung der

den, dals man diese
tron der Sittigung nahe bringt, und dann mit einem T
maafs von reiner Kaliauflosung erhitzt, woduorch die Thon-
erde aufzeldst wird, Nickeloxyd aber gemeinschalllich
mit noxyd gelillt wird, von welchem es auf die Wei
wie S. 119. angefiihrt wurde, getrennt werden mu
Talkerde zu
sie schieht nach der Methode, die S. 120. beschricben
worden ist.
Trennung des Zinkoxyds in kieselsauren
Verbindunezen, — Nach Ab idung der Ki
fallt man bei d
der Kieselstiure abfiltrirten chlorwasserstoffsauren F
keit, vermitlelst eines Strames von Schwefelwassersto ;
die dadurch als Schwefelmelalle fillbaren Oxyde, wie Cad-
miumoxyd w. s w., wenn solche zugegen sind. In der
davon ge
te noxydul zu Oxyd, vermittelst eines Stromes von
Chlorgas, und trennt das E oxyd und die Thonerde,
wenn diese zu n ist, vom Zinkoxyde durch Ammoniak.
Bestimmung der Mengen von Eisenoxydul
und von Eisenoxyd, wenn beide zusammen in
i lsauren Verbindungen vorkommen, — Es

ist schon oben, S, 91., erwilnt worden, dafs es nicht
senoxyd und Eisenoxydul

immen, die sich durch

Dies ist der

Fall i ‘chal , die nur

dorch Behandlung mit kohlens
Kalihydrat zerlegt werden, und beide
enthalten.
Befinden sich indessen beide Oxyde in einer kiesel-
siiurehaltigen Verbindung, die sich durch Chlorwasserstoff




419

siure zersetzen lifst, wie z. B. der in der Natur vor-
kommende Ilvait eine solche Verbindung ist, so bestimmt
man die Menge derselben auf folzende Weise: Fin
Theil der Verbindung wird in einer Flasche, die luft-
dicht verschlossen werden kann, so mit Ghlorw rstoff-
siure behandelt, wie es § gezeigh worden ist. Wenn
die Verbindung beim Ausschlufs der Luft vollstindiz zer-
setzt worden ist, und sich bis aof die auszeschiedene Kio-
selsiiure Alles aufgelost hat, wird zu der Auflésung Schwe-

i er geselzl.  Nach einigen 'T; , Wenn
sich die F izkei klirt hat, filtrirt ‘man die Mengung
von Kie Schwelfel ab, und siilst aus. Man
lifst sie dann vollstindig trocknen, und behandelt sie dar-
aul vorsichlig mit rauchender Salpetersiure, wodurch der

wefel vollstindig in Schwefelsiure verwandelt wird,

iure filtrit man ab, und fillt aus der Aufli-

Auflésung von Chlor-

re noch zom zweiten

dure zu behandeln, vm zn

ganz frei von Schwefel ist.  Aus der Menge

wen Baryterde berechnet man die Me g

fels, und hieraus wieder die Menge

yds, die in der Verbindung enthalten war und

zu Oxydul reducirt worden ist.  In der Fliissi eit, welche
on dem Gemenge iiure und Schwefel ab-

iste Eisenoxydul zu

oxyd oxydirt; man fillt dasselbe, und aus dem Ge.
wichite « lben wird der Gehalt an Eisen berechnet.
stimmt man die Menge der andern Bestand-

dst worden sind.

Einen anderen Theil der Substanz zersetzt man mit
denselben Vorsichtsmaafsregeln beim Ausschlufs der Luft
durch Chlorwasserstoffsiure, und fiigt dann eine Aufli-
sung von Natriumgoldehlorid hinzu. {ach Verlaul von

n filtrirt man den ungelésten Riickstand, der
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ans einer Mengung von Kieselsiiure und Gold besteht,
ab, und siifst ihn aus; hierauf wird ¢ irocknet, gegliiht
und gewozen. Wenn dies chehen ist, behandelt man
die Meng mit scliwachem Kimigswasser, wobei die Kie-
lost zuriickbleibt.  Man kann die Menge

gelost worden ist, entweder durch den Verlust b
oder auch aus der Auflosune fillen, Aus der Me ge des
Goldes berechnet man den Gehalt an senoxydul in der

zur Untersuchung angewandien Subslanz.
tanz mit Chlor-
rselzt hat, kann
man -auch das E senoxyd vom Eis moxydul, nach der Me-
thode von Fuchs (8. 88.), vermittelst kolilensaurer Kalk-
erde trennen.
Trennung der Zirconerde in kiese
Verbindungen. — In der Verbindung der Kie:
mit der Zirconerde, welche man Zircon oder Hyacinth
nennt, sind beide so innig mit einander verbunden, dafs
dieselbe nur durch: Behandlung mit Kalibydrat zerl
werden kann,  Dies chiebt anf die Wi i
S. 400, angefliihrt worden ist.
auf die bekannte W
selzt, das Ganze biszur '

sserstoffsiore zer-
lunstet, die trockne
Masse mit starker Chlorw: iure befeuchtet, und
dann, nach Zun r, die Kieselsiure abfiltrivt.
Diese enthilt lliillli-r'. auch wenn man bei der Untersu-
chung sehr vorsichliz ganz unbeden-
tende Mengen von unzerselzter Verbing Nach dem
Trocknen wird die Kiese e ihrem Gewichte nach be-
stimmt.  Sie wird daranf mit concenlrirter Fluorwasser-
stolfsiiure in einem Platingefilse iiberzossen, welche die
Kieselsiiure aufllbst, und die unzersetzte V wdung un-
gelost zuriicklifst, dessen Menge bestimmt wnd von der
Kieselsiure abgezogen wird. In der Auflosung der Kie-
selsdure in Fluorwasserstoffsiure kann auch etwas Zir-
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conerde aufzelist enthalten sein. Man versetzt sic da-
her mit Schwelels: , und verdampft die Auflbsung bis
zur Verjagung aller Kieselfluorwasserstoflsiure. Der Riick-
stand wird daranf in Wasser gelost, und aus der Aufls-
sung die Zirconerde durch Ammeniak gefillt. Man be-
stimmt das Gewicht derselben, und zieht dasselbe eben-
falls von dem der Kieselsiure ab, woduarch sich der
wahre Gehalt derselben ergi Dieser Gehalt von Zir-
conerde rithrt davon her, dals nach dem I

mit Chlorwasserstoffsiure behandelten gegliihten Masse
ein Theil der Zirconerde, welcher seine Siure verloren
hatte, nicht wieder von der Chlorwasserstoffsiiure aunfg
lisst worden isL

Aus der von der K iure abfiltrirten Fliissigkeit
wird vermiltelst Ammoniak die Zircone fillt.  Nach
dem Glibhen und Wigen kann sie nur du Erhitzen
mit concenlrirter Schwefelsiure aufgelos rden, wobei,
nach Verdimnung mit Wasser, eine kleine Me von

siure ungeldst zuriickbleibt, die filtrirt wird, deren
Gewiclit man bestimmt, und d be vo irconerde
abzieht.

Enthilt die Zirconerde noch Eisenoxyd, so wird dies
auf die Weise von ihr getrennt, wie es S. 74. angefiihrt
wurde.

In der Verbindung der Zire
welche man Eudialith nennt, und die noch auf:
Kalkerde, snoxyil, noxyd und Natron enthilt; von
welchem wahrscheinlich ein Theil als Chlorpatrivm darin

zung der Substanz
elsiiure ab, fillt dann
vermiltelst Ammoniak die Zirconerde und das Eisenoxyd,
filtrirt den Niedersch

enthalten ist, scheidet man n
durch Chlorwasserstoll

nach Aullisung des Niederse des I oxyds und der

Zirconerde, in Chlorwasserstoffsiure, beide nach der Me-
thode, die S. 74, angefiilirt worde. Den Gehalt der Kalk-

p—_ -
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erde und des Natrons findet man darauf nach bekannten
Methoden. Den Gehalt an Chlormetall bestimmt man in
einer andern N der ¥
Zwecke vermittelst S Salpete ¢ zerlegt werden mufs,
Trennung des Ceroxyduls und der Ytter-
erdein kieselsaurenV ndungen. — Beide Sub-

welche zu diesem

stanzen scheinen fast immer zusammen vorzukommen.  Sie
finden sich bei der Untersuchung in dem nach Abschei-
dung der Kieselsiure durch Ammoniak erze 1gle

schlage zug it Eizenoxyd, Thonerde u. s w,, von
welchen sie Imrh Methoden, l].l.l' im Vor chenden hin-
reichend a ; : : eschieden werden
kinnen.

Trennung der Thorerde in kieselsauren
Verbindungen. — Nach der auf die gewohnliche Weise
erfolgten Abscheidung der dure wird in der da-
von abfiltrirten chlorwasserstoffsauren Fli eit die Thor-
erde vermittelst Ammoniak gefall, der Nie hlag darauf
schnell filtrirt, damit er nicht durch kohlensaure Kalkerde
verunreinigt werden kann. Der durch Ammoniak entstan-
dene Niederschlag enthilt aufser Thonerde noch mebrere
Stoffe, die in den Kkiesels haltigen Verbindungen zu-
_ ; und durch Ammoniak gefillt worden sind. Man
trennt sie von der Thorerde bei einer quantitativen Ana-
Ivse auf dhnliche Weise, wie dies bei dv quali
Untersuchung im ersten Theile ;

t wurde,

Trennung der Beryllerde in kieselsauren
Verbindungen. — Nach der Scheidung der Ki
siure wird in der abfiltrirten chlory stoffsauren Fliis-
sigkeit die Beryllerde von der Thonerde, mit welche
gewohnlich o
trennt, wie e:

Die Berylle :
einiger kieselsiiurehaltiger Substanzen, vermittelst kohlen-

sauren Alkali’s, mit einigen Metalloxyden Verbindungen,
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die der Zersetzung vermittelst Chlorwasserstoffsiure oft
widerstehen, welche, nach der Behandlung der mit koh-
Iensaurem Alkali gegliihten Masse mit Chlorwasserstofi-
siure und Wasser, mit der Kieselsiure gemeinschaftlich
zuriickbleiben, und die, wie dies schon im ersten Bande
dieses Werkes, Seite 570., angefiihrt worden ist, durch
Schlimmen von der Kieselsiure leicht getrennt, und durch
Schmelzen mit zweilach schwelelsaurem Kali zersetzt wer-
den kiinnen,

Trennung. der Baryterde in kieselsauren
Verbindungen, — Man [illt diese Base in der von
der Kieselsiit etrenmten chlorwasserstoffsauren Fliis

ure. Befindet sich

S0
geschieht die Fillung durch Kieselfluorwasserstoffstiure.
Zu der vom Kir-s:_*li'lr.u:hrl_n.-:r_\'u||| abfiltrirten Aullosung setzt
man Schwefe re, damplt sie bis zur Trocknifs ab, be
stimmt die Mengzen der schwelelsauren Strontianerde und
Ka le, und trennt sie auf die Weise, wie es Secite 23.

worden is

Trennung kieselsaurer Verbindungen von
einander, wenn sie gemengt vorkommen. — Es
finden sich in der Nalur unter den nicht zeschmolzenen
Gebi ten viele, welehe aus Mengungen verschiedener
kieselsaurer Verbindungen bestehen, wie die K esteine,
Thonscliieler u. s, w. Diese bestehen aus Ve ndungen,
welche theils durch S werden kinnen, theils
der Eimwirkung derselben widerstehen. Die Untersuchung
derselben chicht auf fo s :  Die Verbin-
dung wird so fein wie n pulvert und hei
hivchst m ar V elrock ig sie nichis
melir am Gewichte verl st si

1 worden ist, mit concentrirter Chlorwasser-
ure, und lifst dieselbe 1 linder Hitze daraunf
cinwirken; dann selzt man W,

——
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Unaufgeldste sich aus der F indig absetzen,
welche man darauf filtrirt.  Das Unaufeeloste wird aus-

gesiifst; da ind
leicht mechani

selzen, durch deren Zus

dert wird; man mufs indessen das Aussiifsun;

ein anderes Glas, als die frither filtrirte Flii

pleln lassen, damit, wenn ers

Filtrum zn gehen, man nicht

Flii
besteht aus dem Theile der ¥
Einwirkung der Siure wic

und der Kieselsiiure aus dem Theile, we

Siure zerselzt worden ist.  Die chlorwass 2

igkeit wird nun nach der Weise, wie sie S. 376. ange-

izl, untersucht, e e Inen erhaltenen
ile bilden die Zusamme

ren zersetzten Theiles der Verbindung, dem die Kiesel-

siture noch fehlt,

Das Unaufgeloste wird darauf mit einer Auflosung
von kohlensaurem Natron gekocht, welche die Kiesel-
siure der ze "erhindung  anfli ohne auf den

zten Theil der Verbindung zu
wirken, Aullisung der Kieselsiure miissen in-

dessen mehrere Vorsichismas n beobachtet werden,
Kocht man die ganze DMer 0

alkalischen Fli

dert sich aus ihr beim Erkalten die aufgeliste Kie

siure als Gallerte aus, und es miizlich dieselbe
zu filtriren. ist daher nithi r geringe Mengen des
Unaufzela mit einem Ma it der alkalischen Auf-

- kochen; man st nieht mehr, als ungefihr
cine gute Me atinloffel in eine Aul-
losung von koblensaurem Alkali, bringt dieselbe zum Ko
chen, und filtrirt sie noch heifs. So fihrt man fort, bis
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Alles vom Unaufgeltsten mit der alkalischen Auflosung
gekocht worden ist; zuletzt wird das Filtrum wit den
darin sitzenden Theilchen des Unaufge :n ebenfalls ge-

kocht und filtrirt.  Zum Aus gsywasser selzt man
etwas Chlorwasserstoffsiiure, um voll g alles anhiin-
gende Alkali fortzunehmen., — Das Kochen mit der Auf-

2 von ‘kohlensaurem Alkali i

Pla hale.

Die filtrirte alkalisehe
serstoffsiiure vorsicl ttigt und mit den Vorsichts-
maals , die S. 383. sechen sind, bis zur Trock-
nifs abgedampflt, um die K dure zu erhalten. Nach-
dem man sie bestimmt, bat man alle Bestandtheile des
Theils der ‘\r'_q;:r]Ji1]d_1_|:1|:__'!T welche durch Siiuren zerselzt wor-
den war.

Der Theil der Verbindung, welcher der Einwirkung

sserstoffstiure und der Auflosung des kohlen-

sauren Alkali's widerstanden hat, wird getrocknet. Er
enthiilt oft Kohle, deren Menge man dureh den Gewichts-
verlust bestimmen kann, wenn man ibn beim Zutritt der
Luft gliht. Man mengt ihn darauf mit kohlensaurem Al-
kali oder, weil er gewihnlich Alkali enthiilt, mit kohlen-
saurer Baryterde, gliiht ihn damit, und bestimmt dann seine
Bestandtheile

sghen ist. In den meisten Fiillen besteht dieser Theil
der Verbindung aus Feldspath. — Hat man die Kiesel-
siure auf die bekannte Weise abgeschieden, so ist es gut,
die abfiltrirte saure Fliissigkeit mit Schwefelwasserstofl-

I Z verselzen, um kleine Antheile von [\-Llllrt_!ru.\‘\'{l

auf die Weise, wie es im Vorhergehenden

abzuscheiden, die sich fast immer darin finden.

Es ist gut, einen andern Theil der Verbindung un-
mittelbar mit kohlensaurem Alkali oder kohlensaurer Ba-
ryterde zu zerlegen. Man kann dann leicht beurtheilen,
ob die Analysen des durch Siiuren zersctzten und des
nicht dadurch zersetzten Theiles der Verbindung richtig
sind. Wenn man diese Analysze nicht unternehmen will,

¢
Ik |

e
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so- mufs wenigstens der Wassergehalt des durch SHuren

zten Theiles bestimmt werden.  Glitht man die Ver-

im Zutritt der Luft, so entweicht das Wasser,

zugleich verbrennt aber auch die kohlige Substanz, deren

Menge man durch Glithen des durch Siuren nicht zersetz-
ten Antheils der Verbindung kennt.

LY. Tantal

Jestimmung der Tantalsiure. — Die Verbin-
dux der Tantalstiure, welche in der Natur vorkom-
men, widerstchen der Einwirkung der Chlorwasserstofi-
siure, und lassen sich nur durch Glithen mit kohlensau-
rem Alkali oder mit Kalihydrat zerleg Es bildet sich
hi : 1ze aber nicht
bei Behandlunz mi "asser :lost zuriickbleibt, son-
dern aufls NVasser der Ueberschufs
von Alkali hi ird.  Siittigt man nun
die alsauren Alkali's mit Chlorwasser-
stollsiure, um die Tanta
mwan gleich die mit Alkali
Chlory erstoffsinre :

Menge der Tantalsdure mit einem Male zu erhalten: man

hat dann hiiufig Antheile derselben noch von andern Be-

standtheilen zu trennen, was beschwerlich ist und das Re-
sultat der Analyse unsicher macht.

Berzelius hat deshalb ( Afhandlingar ete., T. IV.
paz. 198.) v blagen, die Verbindungen der Tantal-
siure durch zweifach schwe wes Kali za zerlegen, wo-
durch man weit sicherere Resultate erhilt. wird zu
dem Endzweck die tantalsinreh: Verbindung gepul-
vert und fein geschliimmt. Wenn dann das Pulver
trocknet ist, mengt man eine gewogene Quantitil davon
mit dem Sechs- bis Achtfachen ihres Gewichls an zwei-
fach schwelelsaurem Kali in einem grofsen Platinti
sammen, und erhitzt das Gemer
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