Reagenzapparale.

Die Pharmacopie fordert, dass nebst den vorstehenden Reagentien

noch nachfolgende Geriithe vorhanden seien:

1. Mindestens 24 Proberohrchen (Eprouvetten).

Sie sind in einem Gestelle in zwei Reihen gestellt, und haben Eprouveten

uneefihr eine Linge von 5 Zoll und eine Weile von elwa 8 Linien
meist hat man aber engere und weitere, und gewihnlich kauft man
cie in Einsitzen. welche 3 in einander gesteckte Rohren enthalten.
Diese cylindrischen Probegliser sind viel zweckmiissiger, als die in
ilteren Reagentienkiisten vorhandenen Spitzgliiser, welche zwar gul
stehen. aber nur dann zu gebrauchen sind, wenn die Probefliissigkeit
in der Kilte mit Reagentien zu behandeln ist. In Probecylindern da-
gegen kinnen die Auflisungen der zu priifenden Substanz je nach
Bedarf bei gewohnlicher Temperatur sowohl als in der Siedhitze be-
reitet. die Niederschlige gekocht, durch Zustopfen der Miindung vor
dem Zutritt der Luft bewahrt, stark geschiittell u. dgl. werden; Vor-
theile. anf die man beim Gebrauche der Spitzgliser verzichten muss.
Ausserdem setzen sich die Niederschlige aus der Fliissigkeitssiule,
die mehr hoch als breit isi, besser ab: es lisst sich ihre Farbe und
weitere Beschaffenheit leichter und sicherer erkennen. Man wiihle
Proberihrehen,
von zu dickem, noch zu diinnem Glase sind. In ersteren kochen

Fliissigkeiten, welche Niederschlige enthalten, unter hefligem Stossen,

letztere werden leicht zwischen den Fingern zerdriickt.

deren Boden gleichmiissig aufgeblasen ist, und die weder
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2. Ein Lothrohr.

aswrobe.  Lithrohruntersuchungen geben bestimmie und sichere Resultate,

Wirkungen

und lassen sich schneller ausfiihren als Analysen aufl nassem Wege;
es gehiirt aber dazu eine griisssere Uebung und Gewandtheit sowohl
bei der Behandlung des Lithrohrs als bei der Vorbereitung der zu
priifenden Substanz, so wie auch ein innigeres Vertrautsein mil den
auftretenden Erscheinungen, als diess bei Untersuchungen auf nassem
Wege der Fall ist, bei welchen durch den systematischen Gang und
durch den Gebrauch charakteristischer Reagentien das Auffinden und
Erkennen simmtlicher Bestandtheile eines zu priifenden Kirpers mehr
sicher westellt ist. Demungeachtet gestattet das Lithrohr auch in der
Hand minder Geiibter einen vielseitigen Gebrauch, so zwar, dass das-
selbe zu den unentbehrlichsten Reagenzapparaten zu ziihlen ist.

ant Fithrt man in eine Flamme einen feinen Luftstrom, so wird da-
T dureh  die Yerbrennung beschleunigt und folgeweise eine sehr
hohe Temperatur hervorgebracht. Mittelst dieser hitheren Temperatur
lassen sich aber an feuerbestiindigen Kirpern eigenthiimliche Yeriinde-
rungen hervorbringen, an welchen gerade dieselben erkanntl werden kinnen.
In jeder Flamme lassen sich drei Theile unterscheiden: zuniichst und
iiber dem Dochte bemerkt man einen dunklen, gleichsam hohlen Kern,
der von einem stark leuchtenden Theile umgeben ist, diesen umsiiumt
der Mantel
Der dunkle Kern wird von den aus dem Dochte aufsteicenden brenn-=

ein schwach leuchtender, aber sehr heisser Theil -
haren aber noch nicht brennenden Gasen gebildet, Der stark
glinzende und leuchtende Theil der Flamme wird von den unvollstindig
brennenden Gasen, aus welchen sich wegen Mangel an Oxygen der
weissgliithende Kohlenstoff in starrer Form ausscheidet, und dadurch
das Leuchten der Flamme bedingt, gebildet. In dem iiusseren Saume
kommen wegen des unbeschriinkten Luftzutritts alle noch unverbrannten
Stoffe zur Yerbrennung, daher ist derselbe auch der heisseste Theil der
Flamme. Je nachdem man eine Substanz in den #usseren oder in den
miltleren Theil der Flamme bringt, wird sie auch verschiedene Einwir-
kungen erfahren. Ist sie oxydirbar, so wird im #usseren Theil der
Flamme die Oxydation schon deshalb sehr rasch erfolgen., weil einer-
seits der Sauerstoff der Luft unbeschriinkten Zutritt hat, anderseits die
hohe Temperatur die Oxydation befordert. Man nennt eben deshalb
auch den iusseren Theil der Flamme die Oxydationsflamme. Der stark
leuchtende mittlere Theil der Flamme enthill gliihenden Kolilenstoff,
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dieser entzieht aber fast allen oxydirten Kirpern den Sauerstoff; hal
man also ein Oxyd in diesen Theil der Flamme, so wird es reducirt,
and das Element, welches mit Sauerstofl verbunden war, abzeschieden,

wegen dieser Wirkung nennt man den leuchtenden Theil der Flamme

Reductionsflamme. Blist man
en zueefiihrten Sauerstoll eine weil griissere asmenge gleich-

Luft in die Mitte der Flamme, so wird

durch d
geitic zur Verbrennung gebracht, die Flamme wird dem entsprechend

viel kleiner. aber auch viel heisser, die Wirkungen der Oxydations- und
Reductionsflamme werden bedeutend erhiiht. weil sie mehr aul einen

Punkt concentrirt sind. Als Brennmateriale beniitzt man entweder

egine Oel- oder eine Weingeistlampe;
als sich eben auflist, um eine stirkere

man mischt gewohnlich den Wein-

geist mit so viel Terpentindl,
Hitze hervorzubringen. Die zu priifende Substanz wird entweder auf
pine out ausgebrannte Kohle,

auf Platinblech gelegt. Die Lithrohrflamme muss verschmilert, — Richt

spitz enden, darl nicht zu gross sein und nicht flackern; man der Fia

in der man kleing Griibchen oriibt, oder

bieat den Docht gewihnlich aul die eme Seite. hillt die Lithrohrspitze
in die Mitte und nach der Richtung des umeebogenen Dochtes. Durch
ein cleichférmiges, nicht mit den Lungen, sondern mit den aufgebla-
senen Backen bewirktes Einblasen von Luft treibt man die brennbaren
Gase in eine cewisse Entfernung von dem Dochte, so dass dieselben
mit Luft innig gemengt vollstindig zur Verbrennung gelangen und eine
schmale, bliulich leuchtende, spilz yulaufende Flamme bilden. Eine
breite, @elb leuchtende
Zufuhr von Luft, die entweder durch eine schlechte Richtung des
Liithrohrs oder durch ungleichformiges Einblasen von Luft bedingl
wird. Das Ldthrohrblasen erlernt man am leichtesten, wenn man

iibt lingere Zeit mit aufgeblasenen Backen rubig durch die Nase

flamme deutet stels aul eme ungeniigende

sich
als auszuathmen. Hat man es zu einer cewissen Ferlig-
keit gebracht, so nimmt man das Lithrohr zwischen die Lippen und
selzt die Uebung in derselben Weise fort, zulelzt iibt man sich eine

sowohl ein-

ruhige und stete Flamme hervorzubringen
Man bedient sich des Lithrohrs. wenn Substanzen aul die Litrol

Geaenwart fiichtiger oder organischer YVerbindungen zu priifen sind.
Zu diesem Ende gibt man eine kleine Probe der zun untersuchenden

engere Proberthre und erwirmt sie aniangs s aio 6

Sphbstanz in emne
gelinde, meis| entweicht hierbei Wasserdunst, der sich an der
kiilteren Stelle

letzieren emne

der Proberihre wieder verdichtel: man muss hierbei der

etwas geneigtere Lage geben, damit die Wassertropien
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nicht auf die erhilzte Glaswand zuriickfliessen kinnen, und so ein Zer-
springen derselben veranlassen. Aus der Menge des Wassers kann
man beurtheilen, ob dasselbe bloss hygroscopisches oder Krystall-
wasser sei, im letzteren Falle kommt gewdhnlich die Substanz zum
Schmelzen, und man muss dann, wenn weitere Léthrohrproben vor-
genommen werden sollen, vorerst eine Probe der Subslanz in einem
Porzellanschiilchen in der Wiirme des Sand- oder Wasserbades vor-
sichtig vollstiindig austrocknen. Bei gerinzerem Wassergehalte steckt
man zusammengerolltes Filtrirpapier in den oberen Theil des Gliih-
rishrehens, um damit den Wasserdunst aufsaugen und entfernen zu
kénnen.  Gewdhnlich untersucht man durch Probepapier die Reaction
des entweichenden Wasserdampfes. st der Wassergehall entfernt, so
verstiitkt man mittelst des Lithrohrs die Hitze der Flamme und be-
Finen. merkt dabei, ob die Substanz sich aulblihe. schmelze, sublimire,

ihre Farbe veriindere, Kohle ausscheide, brenzliche Oele und iibel-
A riechende Gase oder saure Diimple entwickle, ob in einer schmel-
zenden Masse nach dem Hineinwerfen von kleinen Kohlensplittern eine
Yerpuffung erfolge. Die richtige Deutung der beobachteten Erschei-
nungen erfordert ein inniges Vertraulsein mil den Eigenschaften der
chemischen Yerbindungen. Schon bei gelinderer Hitze schmelzbar sind
alle Salze, welche mehrere Atome Krystallwasser enthalten; einen hi-
heren Hiltzegrad erfordern das Wismuth-, Blei-, Antimonoxyd, viele
salpetersaure Salze (unter diesen schmelzen vorziiglich die salpeter-
sauren Salze der Alkalien und alkalischen Erden), viele chlorsaure
Salze (beide verpuffen beim Eintragen oxydirbarer Substanzen), meh-
rere Schwelelmetalle, inshesondere die des Antimon, Arsen, die meisten
Chlormetalle, mehrere phosphorsaure, alle borsauren Metalloxyde, einige
schwelelsaure Salze. Unzerselzt fliichtig, also auch sublimirbar, sind
das Schwefelarsen, Schwelelquecksilber, das Antimonoxyd, die arsenige

Siure, viele Chlormetalle, einige Ammoniaksalze. Farbeniinderungen
rarben-  Demerkl man beim Zinkoxyd, das in der Hitze gelb wird, aber

nach dem Erkalten wieder die weisse Farbe annimmt; eine blei-
bende Farbeniinderung bemerkt man an dem Blei- und Wismuthoxyd-
hydrat, deren weisse Farbe in eine dunkel gelbe verwandell wird, indem
sich wasserfreie Oxyde bilden. Diese Priifung kann auch statt in einem
(slasrihrchen aul der Kohle vorgenommen werden. Es bildet sich anfl
derselben, besonders bei fiichtigen Substanzen. an dem Saume der
Flamme der charakteristisch gefiirbte Beschlag. Eine Ausscheidung von
Kohle und Schwiirzung der Masse, so wie die Entwicklung brenzlicher
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Diimpfe deutet immer aul die Gegenwarl einer organischen Substanz.
Saure Diimpfe entwickeln sich beim Glithen von Salzen, die Siuren
enthalten. welche in hitherer Temperatur zersetzt werden, so z. B. die
Schwefelsiiure, welche in der Gliihhitze von den meisten Melalloxyden
in schweflize Siinre und Sauerstofl’ zersetzt abgegeben wird; oder beim
Gliithen von Salzen, welche in héherer Temperatur geradezn in ihre
Bestandtheile zerfallen und eine fiichtige Siure enthalten, z B. kohlen-
saure und die schwefelsauren Salze des Eisenoxyds, Manzanoxvds, der
Thonerde u. dgl

Priift man organische Substanzen aul anorganische Beimen- Prilf
gsuncen. so cebraucht man als Unterlage das Platinblech, und man Sut
leitet die Lithrohrflamme nicht direct auf die zu priifende Substanz,
sondern auf diec untere Fliche des Platinblechs; denn bei derlei Yer-
suchen will man durch das Lothrohr nur eine hohe Temperatur erzeu-
gen. durch welche die verkohlte organische Substanz vollkommen ver-
brannt wird

Viele Substanzen ertheilen der Lothrohrilammi ¢ charakterisli-

aehe Firbune, um diese gut beobachien zu kiinnen, bringt man von der

angefeuchteten feingepulverten Substanz cine kleine Menge an die Oese
eines Platindrahtes. den man in den leuchtenden Theil der Flamme hil
Dieselbe wird durch Natronsalze (selbst bei Anwesenheit von Kalisalzen)
gelb, durch Kalisalze (bei Abwesenheil von Natronsalzen) violett, von
Strontianverbindungen roth, von Arsenmetallen, arseniger Siure und
reculinischem Arsen, aber auch von Schwefel Dblau, von Chlor- und
Bromkupfer azurblau, von den iibrigen Kupferverbindungen grin, von
freier Borsdure und jenen borsauren Salzen, welche keine alkalische
Base enthalten, spargelgriin gefiirbt

Substanzen. die ihrem Aussehen nach die Gegenwarl emes
Metalls oder eines Schwefelmetalls vermuthen lassen, priift man
in einer an beiden Seiten offenen, aber aul der einen Seite etwas enger
auscezogenen Glasrihre. Um in dieser einen rascheren Lufistrom her-

t oehalten werden, denn

vorzubringen. muss die Proberihre schiel genei

bei einer horizontalen Lage isl derselbe nur unbedeutend, die Oxvdation

welche bei diesem Versuche beabsichtigt wird, geht nur unvollkommen

vor sich. Schwefelmetalle entwickeln den Geruch nach schwelliger

Qiiure. Arsenmetalle geben bei schwachem Luftzug, wobei das Arsen
nicht vollstiindig zu arseniger Siiure verbrennt, nebst einen Metallspiegel

auch Knoblauchgeruch; im entgegengeselzien Fall ein Sublimat von

Siure. Antimon und dessen Schwefelverbindungen geben

arsemger
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bei diesem Versuche gleichfalls ein weisses Sublimal, das bei geringer
Hitze von einer Stelle zur andern getricben werden Kkann. Wismuth=
metall und Schwefelwismuth geben ein gelbes schmelzbares Sublimat,
Quecksilberverbindungen setzen an kiilteren Stellen des Réhrehens
Quecksilberkiigelchen ab.

Hiufig werden bei den Lithrohrversuchen die Substanzen mit
gewissen Reagentien, als welche vorziiglich wasserfreie Soda, phos-
|n]|.n1"i.'||i|1'_-& Natron. Ammoniak und Borax beniitzt werden, gemengl
gepriift. Da diese Priifangen eine grissere Uebung und ein genaueres
Studinm der Lathrohranalysen voraussetzen, die Pharmacopie auch die
Anwendung des Liithrohrs in dieser Weise nicht vorschreibt in dem
Reagentienverzeichnisse sind die bei Lithrohrversuchen niithigen Rea-
gentien gar nicht aufgefiihr s0 verweisen wir aufl die griilsseren
analytischen Werke von Berzelius, Rose, Plattner w. A., und be-
gniigen uns damif, im Obigen die allgemeinsten Andeutungen iiber die

Lithrohruntersuchungen gegeben zu haben.

3. Kleine Glastrichter.

Sie dienen zum Filtriren von Fliissigkeiten. Um mit denselben
gut und schnell filtriven zu kiinnen, soll der Hals des Trichiers von
dessen Kiirper in einem Winkel von 60 Grad abgehen, der Hals soll
weder zu weil, noch zu enge sein, denn im ersteren Falle reisst
leicht das Filter. im letzteren dagegen wird das Ablaufen der Fliissig-
keit verzigert, besonders wenn die Spitze des Trichters sich so ver-
schmiilert. dass dessen Lumen noch weniger als 3 Linien betriigt.
Um rein zu filtriren und den am FKilter belindlichen Niederschlag voll-
stiindic aussiissen zn kiinnen, muss das Filter stets etwas kleiner als
der Trichter sein. der das Filter aufnimmt, so dass das Filter min-
destens 2—3 Linien unter dem Trichterrande endet

4, Ein Platinblech.

Es dient zu Gliihversuchen, um die Fliichtigkeit von Substanzen,
die Gegenwart organischer Stoffe u. dgl. auszumitteln; es ist gewihn-
lich 2—3 Zoll lang und etwas iiber einen Zoll breit. Man reinigl

dasselbe durch Scheuern mit sehr feinem Flugsand, glittet es, wenn
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es durch den ifteren Gebrauch runzlicht geworden ist, durch Auflegen
auf eine ehene Fliche und streichen mit dem Daumennagel; 1sl das
Platinblech stark dureh anhingende Metalloxyde u. dgl. verunreimgl,

g0 schmilzt man dasselbe mil saurem schwefelsauren Kali oder Natron

ster— oder Salzsiurebereilung) zusammen.

(der Riickstand von der
Uebrigens sollen Metalle, deren Schwefel- oder Chlorverbindungen aul
Platinblech nie gepriift werden, da dieselben Legirungen bilden und in
Kurzem das Platinblech zerstiren, insbesondere gilt diess vom Blei,

. S W

geinem Oxvde. vom Chlorsilber, Chlorblei

5. Der Marsh'sche Apparat,
Derselbe findet bei der Priifung der Substanzen auf einen Gehalt an
arsenizer Siure eine sehr hiufige Anwendung, so zwar, dass er namenl-
lich in einem pharmaceutischen Laboratorium ein unentbehrliches Gerithe
ist.  Man hat dem Marsh'schen Apparale die verschiedenste, oft eine
sehr complicirte Form gegeben; der einfachste und von praktischen
Chemikern, die sich mit der qualitativen Analyse ernstlich beschiftigen,

 gebriiuchliche Apparal hesteht aus foleenden Be- Appa

fast allzemein
97 Eine gewihnliche Flasche a, die 12—24 Unzen
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Wasser fasst, ist mittelst emes doppelt durchbohrten Pfropfes (am
besten von Kautschuk) verschlossen, durch dessen eine Oeffnung gehl
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eine Trichterrihre ¢ entweder bis nahe zum Boden der Flasche, oder
sie endet ungefiihr in der Mitte der Flasche und ist dann, um einen
gasdichten Verschluss herstellen zn kiinnen, Ulirmig aufgebogen; man
ersetzt damit den viel kostspieligeren und leichter zerbrechlichen Wel-
ter’schen Trichter, und vermeidet damit jenen Uebelstand, der sich an
die geraden bis an den Boden der Gasentbindungsflaschen reichenden
Trichterrohren kniipft, durch welche ununterbrochen Gas, wenn auch
in ceringeren Mengen enlweicht (vergl. Schwefelammonium pag. Hh74).
Durch die zweite OefMuung des Plropfes ist eine Kurze, unter dem
Pfropfe schief abgesprengte rechiwinklichte Verbindungsrihre b einge-
fiigt. die in eine weitere Rihre ¢ miindet, welche Stiicke von Chlor-
caleium oder Baumwolle, oder Asbest enthiilt, und zum Trocknen des
entweichenden Gases dient. Von dem Trockenrohre geht eine lingere
(2—3 Schul) sehr enge Rihre [ von strengfliissigem Glase ab, welche
gegen das freie Ende zu enger ausgezogen ist, und in eine feinere Spilze
ausliuft. Ein Triger mit zwei ausgespreizien Armen stiitzt die Rihre,
die Stellen. wo die Rihre auf den Armen des Triigers liegt, werden
mittelst den Weingeistlampen e zur geeigneten Zeil zam Glithen gebracht,
In die Flasche @ kommt reineres und jedenfalls arsenfreies Zink. Sind die
Bestandtheile des Apparates untereinanderluftdicht verbunden, so wird durch
Eingiessen von mit 6 Theilen Wasser verdiinnler reiner Schwelelsiiure
zuerst Wasserstoflzas entwickell, damit alle rrI[|I|l~|:I|‘1:||'I~-I'hI' Lufll aus
dem Apparate verdriing werde. Nachdem die Gasentwicklung ungefihr
10 Minuten oder eine Viertelstunde im Gange ist, und man sich ver-
sichert halten kann. dass alle Luft ansgetrieben ist, ziindel man das
entweichende Gas an und erhitzt die Réhre / mit den Weingeistlampen.
Die Wasserstofffamme muss schwach leuchtend und gelb {nicht blaul)
oefiirbt sein, und in den kiilteren Theilen der Rihre darl’ sich nach
etwa '/stiindigem Gliihen kein Metallring absetzen, wiire diess der
Fall. so ist das Zink oder die Schwefelsiure arsenhiillig. Hal man
sich von der Reinheit der genannten Reagentien iiberzeugt, so wird die
aul einen Arsengzehalt zu priifende Fliissigkeit durch die Trichterrohre
einzetragen, letztere mit Wasser nachgespiihlt, und dann durch Ein-
tracen von concentrirter Schwefelsiiure vorsichlig abgesperrt. Man giesst
nur so viel Schwefelsidure ein, bis man ein Abtripfeln derselben aus

dem Uformiz aulzebogenen Theil der Trichterrhre bemerkl.

wien:  Um die ganze Untersuchung mit der néthigen (enauigheil auszn-

fiihren. und sich vor Tiuschungen und Fehlern miglichst zu bhewahren,

sind mehrere Vorsichtsmassregeln zu beachlen, welche sich theils auf




die Methode der Ausfiihrung, theils aul die Form beziehen, in welcher

das Arsen in den Marsh'schen Apparal gebracht werden muss.

Beziiglich des methodischen Verfahrens ist zu beachten:

{  Dass alle Geriithe und Apparate, mit welchen die aul
Arsen zn priifende Substanz in Berithrung kommt, rein und jedenfalls
man hiite sich éfter zu derlei Yersuchen gebrauchte

und Verbindungsrihren u. dgl. ohne voraus ge-

arsenlrei sein miissen;

l\HI!\‘-hIII\GI'l\ -|.|:II'|'.'|'|'I'"
gancene hiichst sorgfiiltige Reimgung wieder zun gebrauchen
9 Man eniziinde das nach dem Einciessen von verdiinnter Schwe-

felsiure entwickelte Wasserstollgas nicht zu friih, bevor noch alle Lufl

auscetrieben ist. indem man sonst durch die im Apparal aus dem Sauer-
stoff der Luft und
Zerschmetterung des Apparates veranlassen kinnte.

dem entwickellen Wasserstoll zebildete Knallluft sehr

leicht eine
2 Die Gasentwicklung darl nicht zu rasch vor sich gehen, weil

in diesem Falle namhafte Mengen Arsen, ohne dass sie fixirt, oder auch
nur beobachtet werden Kinnen, entweichen, iiberdiess wird die Glih-
rishre feucht, weil bei dem raschen Durchstrimen das Gas nur unvoll-
kommen getrocknet wird. An der feuchten Glaswand kann sich aber

das Arsen nicht fest anlegen, es wird nach und nach aus der Rihre

mit dem Gasstrome hinausgeschoben, dadurch die Reaction mindestens

undeutlich. Man darf daher nichl zu grosse Mengen von Siiure aul

einmal in die Entbindungsflasche giessen. sl die Probefliissigkeit stark

sauer. so kann dieselbe nicht auf einmal, sondern nur porfionenweise

zugesetzt werden, man miisste denn vorerst die [reie Saure mil koh-
lensaurem Natron abstumpfen, was besonders dann riithlich erscheint
wenn ohnehin nur geringe Mengen Arsen als gegenwirlig vermuthel
Blankes reines Zink entwickell selbst mit grissseren Mengen
ige Wasserstoffgas, in dem Momenle

werden
Sehwefelsiure iibergossen nur {r
7l eine stiirmische

dagegen, wo die arsenmge Siure zugeselzt wird, erfoly
Entwicklung, indem sich hydroelectrische Shulen hilden. welche dit
Wasserzerseizung begiinstigen Oberflichlich oxvdirtes Zink entwickell

gogleich einen raschen Strom von Wassersioff, blankes Zink auch dann,

wenn man nur wenige Troplen Platinchlorid der Siure zusetzl

{. Sind nur Spuren von Arsen in der zu untersuchenden Sub-
slanz, so treten oiter keine deutlichen Metallringe auf, hiiufig bemerkt

man nur mit Miihe eine triibere Stelle an der Glasrihre, einen matlten

Hauch. bisweilen einen gelblichen, schwach braunen oder bliulich weissen
Anflug. Um hierbei em posilives Resultat zu erlangen, ist es vor Allem

nithiz. die zerstrenien Flecken auf einer Stelle in der Glasrihre zu
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sammeln. Zu diesem Zwecke ziehe ich die Glihrihre gegen ihr freies
Ende zu in eine etwas engere Rihre aus, und riicke nach und nach
die Gasentwicklungsflasche in der Weise langsam zuriick, dass slets
neue Stellen der Glithrihre erhitzt, und so die abgesetzten Flecken
gecen den verschmiilerten Theil der Riéhre getriehen werden, dorl er-
scheinen sie. auf einen kleineren Raum beschriinkt, deutlicher. Wihrend
dieser Manipulation ist es aber nithig, dass man wiihrend die Entbin-
dungsflasche zuriickeeriickt wird, stels eine Porzellanplatte an olter
oewechselten Kilteren Stellen in die Gasflamme hiilt, weil gewihnlich
ein Theil des verlliichtizten Arsens mil dem Gasstrome entweicht, der
sich, wenn er nicht auf der Kalten Porzellanplatte fixirt wiirde, der
Jeobachtung entzige. Verdindern sich bei diesem Gliihversuche die in
der Gliihrithre abgesetzten Flecken nicht, lassen sie sich auch durch
lingeres Erhitzen nicht wegtreiben, so enthalten sie auch kein Arsen.
Zuweilen erhilt man auf der Porzellanplatte statl den metallgrauen
Arsenflecken, gelbe Tupfen, die mit Salpetersiiure benelzt von der
Unterlage sich lisen und ohne eine weilere Verinderung zu erleiden
in der Salpetersiiure herumschwimmen, dadurch sind sie hinlinglich
von den Arsenflecken unterschieden.

5 Bei den Versuchen, wo es sich um Fixirung des Arsen auf
einer Porzellanplatte handelt, kommt es sehr daraufl an, dass die Flamme
weder zu gross, noch zu klein sei; gine zu crosse Flamme setzt nicht
alles Arsen ab. das sie enthilt, ein zu kleines Flimmchen erlischt bei
Anniiherung der kalten Platte. Die Porzellanplatle muss senkrecht
Cnicht schief) in die innere Flamme und nicht an die Spitze derselben
gehalten werden. Die Bildung der Arsenflecken beruht theils darauf,
dass durch die kalte Porzellanplatte das Arsen unter seinem Verfliich-
tigungspunkt abgekiihlt wird, theils darauf, dass durch den mangelnden
Zutritt von Sauerstoff vor Allem nur der Wasserstoll der Oxydation
unterliegt. Lisst man die Porzellanplatte zu heiss werden, so setzl
sich kein Arsen ab, weil es in einem solchen Kalle nicht so weit ab-
cekiihlt wird. dass es sich als starrer Kiorper abscheiden kann. Die
Miindung der Glithrihre darl picht zu fein sein, da sie durch die Hilze
der WasserstofMlamme leicht zuschmilzl, aber auch nicht zu weit, weil
in diesem Falle zar keine bestindige Flamme erhalten werden Kann.

6. Fine Substanz darf erst dann fiir arsenfrei gehalten werden,
wenn 3/, bis 1stiindiges Gliihen keinen Arsenspiegel lieferl.

Gegenwiirtiz ist es oft schwer geniigend strengfliissige Glithrohren

zu erhalten, oft schmelzen sie schon nach 1/, stiindigem Gliihen. In




solchen Fiillen umwickle man die leichler schmelzbare Glasrihre mil
ginem schmalen Streifen eines feinen Drahinelzes gerade an den Stellen
wo die Rihre cecliiht werden soll; die Hitze reicht noch hin, um den
Arsenwasserstofl zu zerselzen erhebt sich aber nicht so hoch, dass
das Glas zum Schmelzen kommen Kann

Reziielich der Beschaffenheil und Form, in welcher die zu

wriifende Substanz in den Marsh'schen Apparat gebrachl werden
I

soll, ist zu bemerken
. Die Substanz soll in fiissigel Form und miglichst frei von
organischen Beimengungen sein Die arsenige Siure lOst sich in Wasser

sehr langsam und auch sehr schwer auf, die pulverfirmige arsenige

Boden der Gasentbindungsflasche liegen, geht sehr

Siure bleibt am
unvollstindie in Losung, und man erhill gelbst bei Anwesenheit von
viel arseniger Siiure sehr geringe Arsenreactionen in der Glithrihre.
Beicemengle orzanische und inshesondere thierische Substanzen bedin-
oen in der Gasentbindungsflasche die Bildung von viel zihem Schaum,

der in die Gliithréhre iibersteigt und den ganzen Yersuch unausfihrbar
macht: aber selbst wenn durch eine sehr massige Gasentwicklung und
durch die Wahl eines sehr geriiumigen Entbindungsgelasses das Ueber-

schiaumen verhindert wird, so haben beigemengte organische Subslanzen

doch den Uebelstand im Gefolge, dass mit dem entweichenden Gase

zucleich wenn auch geringe Mengen von orzanischen Stoffen lorige-

rissen werden, die in der gliithenden Réhre zersetzl, Kohle abscheiden,
welche bei ungenauer Priifung fir emen Arsenfleck genommen werden
kinnte

9 Die Entwicklung von Arsenwasserstofl geschieht in der Arl,
dass bei Gegenwart von Zink, arseniger Siure und Schwefelsiure das

mi Sauerstofl der arsenigen Siiure, als durch den

Zink sowohl durch d
Sauerstoff des Hydratwassers der Schwefelsdure oxydirt wird, wogegen
der Wasserstofl' des Wassers mit dem frei gewordenen Arsen sich zu
inigt AsO; 43 HO <46 Zn—4-6 80, = 6 Zn0, 50,

1
t

Arsenwasserstofl vere
— AsH,. Sobald also eine andere oxvdirend wirkende Substanz vor-
handen ist, findet die Zerlegung der arsenigen Saure durch das Zink
and folgeweise auch die Bildung von Arsenwasserstofl nicht statt.
Fnthilt daher die zu priifende Fliissigkeit Salpetersiiure, Chlorsiiure,
freies Chior u del., so i-\}-|III sich das Zink aul Kosten dieser Siuren
und liisst die arsemge Siure unzersetzt, deren Reduction erst dann
beginnen wiirde, wenn bereits der Sauerstoff der vorgenannten Siuren
und alles vorhandene freie Chlor vom Zink aulgenommen, und letzteres

i
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Metall noch im Ueberschusse vorhanden ist.  Aber nicht bloss durch

oxydirend wirkende Substanzen wird die Bildung von Arsenwasserstoff
verhindert. Enthielte die zu priifende Substanz durch Siuren zerselz-
bare Schwefelmetlalle, so wiirde beim Eintragen derselben in den
Marsh'schen Apparat Schwefelwasserstoff entwickelt und durch diesen
die arsenige Siure AsO, in Schwefelarsen AsS, verwandelt, welches
vom Zink nicht zersetzt wird, und daher unzerselzl m Enthindungs-
gefliisse liegen bliebe. Auch schwellige Siure verhindert die Entwick-
lung des Arsenwasserstofls, indem es denselben in Schwelelarsen ver-
wandell. Man darl daher keine Schwefelsiure in den Marsh'schen
Apparatl eintragen, welche schwellige Siiure enthiilt, z. B. das biéhmi-
sche Vitriolil. Es eignen sich sonach nur die Sauerstoff- und Chlor-

verbindungen des Arsen zur Entwicklung von Arsenwasserstoff, keines-

-

wegs dessen Schweflungsstufen.
ohiede  Bei der Priifung einer Substanz im Marsh'schen Apparate darl

" el .
Antimontiecken, nicht iibersehen werden, dass auch die Saunerstoffverbindungen

e - g
S
-

des Antimon in der Gliihrihre einen Metallspiegel liefern, da die Oxyde
dieses Metalles in Berithrung mil Zink und Schwelfelsiure Antimon-
wasserstofl bilden, der in der Hitze noch leichter als der Arsenwasser-

o p—
4

stofl zersetzt wird. Man hat sehr verschiedene Mittel angegeben, durch

welche ein Arsen= von einem Antimonspiegel unterschieden werden

kiinne. die verliisslicheren sind folgende: 1. Betupft man einen Arsen-
fleck mit Chlornatronlosung (man erhilt sie durch Emleiten von Chlor-
gas in eine kalte Losung von kohlensaurem Natron), so verschwindet

e L,

er. wihrend der Antimonfleck unveriindert bleibt. 2. Leitel man durch
die Gliihrihre. welehe an den Stellen, wo die Metallringe sich befinden,

erhitzt wird. Schwelelwasserstoffgas, so erhilt man eigelbes Schwefel-

arsen und orangerothes Schwefelantimon. Lisst man hieraul trockenes

salzsaures Gas iiber die gebildeten Schwefelmetalle streichen, so enl-
weicht Chlorantimon und Schwelelwasserstoff, wihrend das Schwefel
arsen unverinderlt bleibl. 3. Am zweckmiissigsten leitet man aber das

n S;||JI|'I+-I'3~';|IIIt'

aus dem Marshschen Apparate entweichende Gas
Silberliisung. Man beniitzt hierzu den pag. 574 Fig. 24 abgebildeten
Apparat. Die hierbei staltfindende Zerselzung ist Bd. 1. pag. 390 er-
orterl.  Die zwei letztgenannten Priifungsmethoden sind besonders dann
Zu i'ri|1l|4'|l|!'ll wenn gleichzeitie beide Metalle zugleich vorhanden sind,
die sub 1 anzegebene kann nur zur Unterscheidung der Arsen= voin

den Antimonflecken beniitzt werden




7. Eine Weingeistlampe.

Yehranp nroarhp
Ueber deren Anwendung und Gebrauch sprechen,

Eulen nach Athen lragen.

6. Weisses Filtrirpapier.

higsse

wohl

Dagecen glaube ich als ein @anz unentbehrliches Geriithe noch

zu den vorstehenden Apparaten eine sogenannte Spritzflasche

flicen zu sollen. Thre Einrichtung ver-
sinnlicht Fie. 28, Blist man durch das
stumpfwinklicht gebogene Rohr & Lufl,
S0 spritzl durch das in eine leine .“;|'I|."l'
ausgezogene krumme Rohr ¢ ein Wasser-
strahl aus, den man beliebig dorthin len-
ken kann, wo man ihn eben benithigt

Um Niederschliige in die Spitze eines

Filters zu bringen, sie auszuwaschen oder

vom Filler rein abzuspiihlen, kann man
einer solchen Flasche Kkaum entrathen.
Zum Abspiihlen der Multerlange von Kry=
slallen ist sie ebenso nothwendig. Kurz
man braucht eine solche Flasche nur
einice Male in der Hand gehabt zu ha-
ben. um ihre vielseiligste und vortheil-
hafteste Yerwendbarkeit sogleich zu er-

sehen.

hinzu-
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