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V. ERMITTELUNG DER BASEN AUF
NASSEM WEGE.

[iegen feste Kior per zur Untersuchung vor, so

werden sie, wie angegeben, in Losung gebracht.

Organische Substanzen wird man zur Prii-
auf die Basen am besten einiischern und aus der

fung
Asche die Basen mit Wasser oder Siiuren aufnehmen. Die
organischen Siuren ete. verhindern nimlich

Basen dienenden Reaktionen.

eine Reihe

der zur Ermittelune der
(Vgl. pag. 1111)

Zu untersuchende Losungen priift man stets auf ihre
Reaktion gegen Lackmus und Curcuma, ob neutral, sauer
oder alkalisch? — In sauren Losungen kann eine
canze Heihe von Korpern sich finden, auf die man in
neutralen Lisungen keine Riicksicht zn nehmen hat; so
ist z. B. bei sauren Losungen auf Phosphate und Oxalate
in der dritten Gruppe zu priifen, bei neutralen dagegen
Ueber die Kombinationen, die bei Pritfung al-

vgl. 1. Gruppe.

nicht.
kalischer Losungen eintreten konnen,

FALLUNG DER EINZELNEN GRUPPEN,.

Zur Trennung der Basen in Gruppen wenden wir

nacheinander folgende Gruppenreagentien an:
1. Chlorwasserste a,.’).f

2 -\'r'a"afF'r'Jl";f'|"Ir's"f:.\.‘.»:r',l'.'-‘fr:lf'f"

3. Ammonialk.

4. Schwefelammoniwm,

5. Kohlensawres Awmonivm,
» Reihe von

Durch jedes dieser Reagentien wird eine




Basen, eine Gruppe gefillt.

dann diejenigen Basen, welche durch die Gruppenreagen-

tien nicht gefillt werden.

Gruppen gegebenen Bemerkungen.)

Seltene Rlemente sind bei diesem Gange nicht be-

ritcksichtigt.

Entsteht anf Zusatz eines Fillungsmittels ein Nieder-

schlag, so filtriere man ihn ab und wasche sorfiltig aus; \

zugleich iiberzeuge man sich aber durch Priifung des Fil- i
trates, ob die Fillung vollstindig war, d. h. ob beim Ver- .:
ditnnen des Filtrates mit Wasser oder durch weiteren YA il
satz des Fillungsmittels kein Niederschlag mehr entsteht. I

Jeziielich des Filtrierens und Auswaschens der Nieder-

schliige sel bemerkt. daf schon bei der si|1:||il;:ii\'t'n Ana-

II\'Hl‘ &l

fleifiigen hat. Man sammle Niederschlige nur auf richtig
geschnittenen, glatt am Trichter anliegenden Filtern, be-

diene sich beim AufeieBen des Glasstabes und wasche die

..\:il'i]l'l'.“'l'lﬂ

derselben schreitet. Bs ist dies nicht nur eine gute Vor-
iibung fiir das Arbeiten bei guantitativen Bestimmungen,
sondern auch fiir die Genauigkeit der qualitativen Ana-
lysen selbst unbedingt erforderlich.

Konzentrierte Losungen verdiinne man vor der - Prii-

fung mit Wasser. Hiebei

infolge der Bildung von

riden, namentlich des Wismuts, Antimons und Queck-
silbers. Man bringe sie durch Zusatz von etwas Salpeter-

siture oder Salzsiiure wieder in Losung. {

ERSTE

a) Neutrale oder saure Lésungen
liinnter Chlorwasserstoff-

mit emigen Tropfen ver

sich grofiter Reinlichkeit und Sorgfalt zu be- .

ive stets vollig aus, ehe man zur Untersuchung

basischen Salzen oder Oxychlo-
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- Als sechste ll'i'il}1|l'." lll_lt:'f"lt

(Vel. Tab. II und die bei den

.

P T — o ————

kisnnen Tritbungen eintreten

GRUPPE.

versetze man




Uebersicht der Gi

uppenfiillungen.

Tab.,

Salzsiinre-Fiillung.

lherchloriir

510
12,

AgCl; welli

:‘lJr.lr-r-_.l’. stlberehlorine

HegCl: weiB, fein.

Bleichlorid
PhCl2; weil,

krystallinisch,

Schwefelwasserstoff-

Fillung,

Bleisulfid

PbS, schwarz.

QJuec Lsilbersulfid

”'_['.“'. gchwi

Kupfersulfid

Cu8, schwi

| Wismutsulfid
Bi*8%, schwarzbraun.

Zinnsulfiir

| =ns, schwarzbraun

Cadmiumsulfid

Cas, gelb.

Arsentrisulfid
AsR® gelb, (bei Fiil
Illuz;.'f aus Arsensiure-

lsung mit Schwefel

gemengt).

| Zinnsulfid

=nst gelb,

Antimontrisulfid

She8?  grangerot.

Antimonpentasulfid

= und

Sb23% (mebenSl

refel) ui'.\,||_-_-|_-['||t,

[11.

Ammoniak-F

lMung.

Eisenhydroxyd

Fe(OHY®, rotbraun.

Chromhydroxyd
Cr(OH)Y?, schmutzio

iin.

Aluminiumhydroxyd
AlOH)?, weils.
Phosphors. Eisenoxyd

FePO* wells.

Phosphors. Thonerde.

AIPO%, weil.

Phosphors. und oxals.,
Calcium, Strontivwm,
Baryum
Ca®(PO%?2 n, s. f.

CaC20* u. 8. f.

(i hosphors. Mug-
-\\.. "
J.lr'.\'}'l\-f\.lH- Ammonium

Mg(NH*)PO*, weils.

/
.|"1'|.'!Ilrl'l' bei Gegen
wdrt von Eisen:
Manganhydrozydul
Mn(OH)?2, weili, rasch

gich britunend.)
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IL. Uebersicht der Gruppenfillungen.

V. . V. VL

Schwefelammo- Ammoninmearbo- Rest
ninm-Fillung. nat-Fiillung.
Mangansulfio | Baryumcarbonat Mangesium-
MnS, fleisehfarben. BaCO03, weik.
| e
| Kalium-
/If:xr.'l._\.a."f"-rf Strontiumcarbonal

ZnsS, we SyC0O%, w Natriwm-

Nicke ,-'_‘-,”'Jr ur Calciumearbonat
NiS, schwarz. CaCOY, wells.

]'\.U-: wlt -'H.",f ur

CoS, schwarz.

Ammoniak
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siure. Es werden gefillt:

Weils, kisio: Silber als Silberchloriir, AgCl,

Weik, fein: f.»‘mr'f”.'.»‘rN’ar'j'u_:‘u-rr":f;" als f‘).r.ffr,'l,-
silberchioriir, 1 1o .

Weil, ]{1',\'Hi:|]]ilii-'l'lli Blei als Bleichlorid, PhCI®,

Letzteres fillt nur unvollstindig, da es in Wasser et-
was loslich ist: es mufz deshalb stets auch in der zweiten
Gruppe darauf gepriift werden. Man fille in der
Kilte: es kinnte sonst Chlorblei gelést bleiben, da
es in heiBem Wasser leicht loslich 1st: ferner kinnten bei
Gegenwart von H;al!n=r|-|‘~iinr'w geringe Mengen von Queck-
silberoxydulsalzen iibersehen werden, indem bei
gleichzeitiger Anwesenheit von HCl und HNO" Quecksilber-
chloriir in der Wiirme in Quecksilberchlorid (ltslich) iiber-
geht, — Man beachte ferner, ob sich der Nie-
tlt-l‘sr'ill.'l_u‘ in einem Ueberschusse des Fiillungs-
mittels nicht wieder lost: Wismutlosungen
ageben beim Zusatz von verdiinnter Salzsiiure (bei Gegen-
wart von viel Wasser) weifie Niederschliice von Wismut-
oxychlorid, BiOCl, in mehr Salzsiiure zu BiCl" 16slich.
Antimonverbindungen, besonders Brechwein-
stein, geben mit verdilnnter Salzsiiure Antimonoxy-
chlorid, SbOCI, im Ueberschu der Siure zu ShCl® 16s-
lich. Ebenso wiirde Weinstein, KHC'H'O", wenn er
sich abgeschieden haben sollte, durch HCl wieder gelist
werden: KHC'H*O" 4 HCI C*H"0O" 4 KCI1.

FFerner knnen in der ersten Gruppe
ausfallen: Borsidure (krystallinisch), organische
Siauren, Schwefel (Schwefel wird sich abscheiden
aus unferschwefligsauren Salzen und Poly-
sulfiden:

Na*S*0* 4+ 2HC] = 2NaCl 4+ S 4 S0* 4 H*0

(NH*)*S* 4 2HCI 2NH'CI - 28 4 H=S.
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Im ersteren Falle wird gleichzeitic schweflige Siure
entweichen, im letzteren Schwefelwasserstoff. Die
Polysulfide reagieren iibrigens immer alkalisch.)

Man achte ferner auf die beim Versetzen
mit Salzsiure entweichenden Gase: iiber ihre
Unterscheidung vgl. pag. 106 i, und 112! Scehweflige
Siure verjage man durch Erwirmen, da sonst beim Ein-
leiten von Schwefelwasserstoll Schwefelabscheidung erfol-
gen wiirde (neben Bildung von Pentathionsiiure):

5802 4+ 5H®S H285%0° - 58 - 4H20O.
Chlor, Untersalpetersiiure etc. whren ebenfalls zu
verjagen.

Alkalische Losungen versetzt man mit Salz-

siure zundchst bis zur sauren Reaktion und beobachtet
nun, ob Niederschlige entstehen, sow ie ob Grase entweichen.
Aus nlkalischen Losungen kimnen sich abscheiden:

1. Sehwefel und Schwefelmetalle unter
gleichzeitiger Entwicklung von Schwefelwasserstoff-

gas. Die Sulfide sind die Sulfosiuren: As®SY, As®S",

Sh28% Sh28" SnS?*: man priife sie nach dem betreffenden
Abschnitte der zweiten Gruppe. Unter Umstiinden kon-
nen sich hier noch CuS, HeS und NiS finden. Das Filtrat
priiffe man direkt nur auf die fiinfte und sechste Gruppe.

2. Cyanide der sc¢ hweren Metalle (die in
Cyanalkalimetallen geltst waren) unter Entwick-
lung von Cyan wasserstoff. Man fiige zur Lisung,
in der sich der Niederschlag befindet, konz. Salzséure
und erwirme. Die Cyanide werden dadurch in Chlo-
ride iibergehen und sich eventuell wieder losen; nur
Chlorsilber wird ungelost zuriickbleiben. Die Lo-
sung wird anf die folgenden Gruppen weiter _l"l'[rl‘l"lni
das Chlorsilber wiire auf seine Loslichkeit in Am-
moniak zu priifen.

Medicus, qual. Analys 16. u. 17. Aonfl, H

—— -
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3. Kieselsiiure: gallertartig; durch die Phos-

phorsalzperle zu konstatieren. Man verdampfe die Losung

; samt Niederschlag auf dem Wasserbade nach Zusatz von
iiberschiissiger Salzsiiure zur Trockne, um die Kieselsiiure
unléslich zu machen. Den Riickstand ziehe man mit Salz-
siure und Wasser aus l\'_-_:], pag. l‘..'l_} und priite die Fliis-
sigkeit weiter, Sie kann wesentlich nur Alkalien enthalten.
4. Ferner konnten voriibergehend ausfallen Bleihy-
droxyd, Aluminiumhydroxyd, Chromhydroxyd,
Zinkhydroxyd, die sich aber leicht beim Ansiiuern in

Chloride verwandeln werden.

ZWEITE GRUPPE.

In das saure Filtrat von dem Niederschlage der ersten
Gruppe oder in die Fliissigkeit, in der Salzsiiure keinen
Niederschlag hervorgebracht hat, leitet man Schwefel-
wasserstoffgas, bis sie deutlich darnach riechen,

44

ls werden gefiillt:

Schwarz: Blei als Bleisulfid: Phi.
f f')f?r'r'f.'.{.-“”}r_'j'-‘r.; I.f_flfrr iil.\' flhra -'f’.'n'p‘-.'ll'r.!—'r'.\'.n’-’J'rl,fr.{f,' -
HgS.

Kupfer als Kupfersulfid, CuS.

Schwarzbraun: Wismut als Wismutsulfid, Bi*S”.

Felb: Cadmiwm als ( 'rJ.r;JHfl.-’fHe’.-wHIJl'.rlrl'". Cds.

J'IJ'.‘\'l'J.‘n"-‘f_{r' Stiure als Arse th'f.\'rffjff'{(- As?S3,

Ed Arsensdure als .ff'.\'e'uh‘f.\'r—'l"r’.;ff'. As?S®
(mit Schwefel).
Orangerot: Antimonoxyd als Antimontrisulfid, Sh*S°,
bl G Antimonsdauwre als .'I;.fff.ru|m‘,rJr-a.rfrr.-'HfJ.‘.;f-‘l,

]

).

Sb*3° (neben Sb*3" u.

Schwarzbraun: Zinnoxydul als Zinnsulfiir, SnS.

il &I Gelb: Zinnoxyd als Zinnsulfid, Snd?,
i Bringt H®S keinen Niederschlag hervor, so iiberzeuge




man sich, ehe man zur dritten Gruppe iibergeht, ob nicht

bei stiirkerer Verdiinnung doch Niederschlag entsteht; es
konnte durch Anwesenheit zu grofier Siauremengen die
Fillung verhindert worden sein.

Aus salzsiiurehaltigen Lisungen fiilllt Blei bel unzu-
reichendem Einleiten von H2S zuniichst rot als Sulfo-
chlorid, Pb®SCI%, das dann bei weiterem Einleiten in
schwarzes PbS iibergeht. — In Quecksilberoxydlo-
sungen entstehen analog zuerst weifie Niederschlige
von Doppelsalzen, z B. Hg"S2%(C12, die bei weiterem
Einleiten gelb, braun und schlieflich schwarz werden
durch Ueberfithrung in HgS. — Arsenige Siiure
wird direkt gefillt, Arsensiiure erst allmiihlich, ra-
scher jedoch beim Erwiirmen. Vgl. pag. 53.

Beim REinleiten von H®S kann ferner Sehwefel
(auf Lislichkeit in Schwefelkohlenstoff zu
pritfen!) sich abscheiden. Diese Abscheidung konnen
verursachen :

1. Chlor, Brom, Jod, salpetrige Siure,

" Untersalpetersiure ete. infolge der Oxydation des
Schwefelwasserstoffs zu Schwefel, z. B.

Cl2+4 H2S = 2HC1 4+ S
N20* 4+ H2?S = 2NO + H%*0O + S.

Auch stark salpetersiurehaltige, sowie Koénigs-
W:l.‘-it-‘f?l'li'lﬁllllj"':'Il scheiden selbstverstiindlich Schwefel
ab. Man verjage durch Eindampfen die Hauptmasse
der Siuren ete., verdiinne mit Wasser und wiederhole das
.l':jll{"“_-t‘]] von H?S.

2. Schweflige Siiure: (vgl. pag. 128).

3. Eisenoxydsalze infolge der Reduktion zu
Fisenoxydulsalzen:

2FeCl® 4 H2S = 2FeC12 + 2HC1 - 5.

Die Losung wird hiebei entfirbt.

g *
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4, Chromsiaure und chroms. Salze: Reduktion

za Chromoxydsalz:
20r0* - 3H*S + 6HCI 2CrCl® 4 6H20 -~ 35.
Man

erneuertem

Die gelbe Farbe der Léisung geht in Griin iiber.
zerstore dureh wiederholtes Einleiten unter
Salzsiurezusatz die Chromsiiure villig, Bei ungeniigendem
SHurezusatz entsteht ein Niederschlae, entweder Chrom-

hydroxyd, griin:

20r0" + 3H*S = 2Cr0°H” 4 38,
oder chroms. Chromoxyd (Chromdioxyd), braun:
3Cr0O* 4 3H*S = Cr"0" - 35S + 3H?0.
9. Uebermangansiiure und deren Salze: Re-

duktion zu Manganoxydulsalz:

Mn-0O* 5H*S -+ 4HCI 2MnCl o8 -+ 7TH=0,

Mie intensiv rote Liosung wird entfirbt. Verfahren
wie bei 4. (Bei nicht geniigendem Zusatz von HCl ent-

stehen braune Niederschlice.)

DRITTE GRUPPE

Aus dem Filtrate von der zweiten Gruppe oder der
anch nach geniigender Verdiinnung nicht gefiillten Lisung

verjagt man durch Kochen den Schwefelwasserstoff, oxy-

diert dann durch Erwirmen mit Salpetersiiure, versetzt mit

,{/I%. &ﬂ(}.’q}' Chlorammonium, dann mit Ammoniak in nicht
f

zu grofem Ueberschuff und erwiirmt, bis .eben kein

Ammoniak mehr entweicht.
lis werden gefillt:
Rothraun: Fisen als Fisenhydrozyd, Fe(OH)".
Sehmutzi goriin: Chrom als ( ';"a;'um,"}_mr’,'r:rlfm'_l r(OH).
‘\\[;‘ .fl"”m.r','a.f'im.' ;1|>~' .”Hmnur'f.f:!)".f_.f_lrrh'ra.'Imrl.
Al(OH)",
."")'rru.\'fuf;r'.i'.»'. r"'.'f'.w'uu.ﬂ'lf_.f:?'. FePO".

."”}';.lra.\fn’zru'.\'_ Tonerde. AlPOY,




} J,f.a r.l.\'_lJ r)'l,'u}'.n'_ .

Strontivem,

oxals, ( I-’f!'r-'\' A .{I]‘. ) ]3 -
ciun, Baryum,(CaC=0" 4 o ¢
.-'.’)"er'Jm'?rfaJ'.\', _Ff’!-’:’_h'-’f_'.n‘:h‘Ha’—_'IHr.l’.i’l'a}lr.."f}.h'.

MeNH*PO*.

Ferner wird hei Gegenwart von Eisen etwas Mangan
als Hydroxydul (MnO*H?) gefillt.

Der Schwefelwasserstoff muk verjagt werden,
damit nicht bei Zusatz von NH? Schwefelammonium
entstehe, wodurch gleichzeitig die 4te Gruppe gefall
wilrde. Durch die Salpetersiure werden Eisen-

oxydulsalze in Eisenoxydsalze itbergefiihrt; die Oxydul-

salze werden bei Gegenwart von NH'Cl nicht oder nur
unvollstiindie gefillt. Hat man nicht genug oxydiert, so
erhiilt man beil Gegenwart von Eisen einen griinlichen

Niederschlag, der Luft allmihlich schwarz und

rotbraun wird (durch Oxydation). —

der an

schlieklieh Aus Lo-

sungen, die Kieselsiiure enthalten, konnte diese als
_‘.;'.'l”*.'l'].‘ll'“:W— Siure, H'\."'i”;‘ '_I]H[ werden, ebenso aus
kieselfluorwasserstoffs. Salzen (vgl. pag. 57). — Ferner

konnte vielleicht bei Bildung von H*S0" (durch Oxydation

von H®S) Baryum- oder Strontinmsulfat aus-
fallen. Chlorammonium wird zugesetzt, um lllt‘/‘

Fiillung von Mangan und Magnesium zu verhin-

l]l'l'il.

doch nicht gar zn viel, da sonst die Fillung der fiinften

Gruppe unnotig erschwert wird. s ist notig nach Zu-
Fillung von Al
pag. 19 und 21). Es
NH®, Doch koche man nicht
sonst (infolge des Zerfalls von NH*CI
Entweichen von NH?) saure Reaktion eintritt.
VIERTE GRUPPE.

Zu dem \\lml:i mit Ammoniak versetzten Filtrate der

satz des Ammoniaks zu kochen, .um. die
und Cr vollstiindig zu machen (vgl.
entweicht das tiberschiissige
zu lange, da

unter

W ﬁ’ﬁ{,u’f/yd

(Vgl. pag. 30 u. 17.) Man nehme ziemlich vie l.f’h#

yo# G
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dritten Gruppe oder der Chlorammonium und Ammoniak

enthaltenden Fliissigkeit gebe man farbloses oder schwach
gelbes Schwefelammonium.

Es werden niedergeschlagen:

'leischfarben: Mangan als Mangansulfiir, MnS.
Weih: Zink als Zinksulfid, ZnS.
Schwarz: Nickel als Nickelsulfiir, NiS.

& Kobalt als J"I\”f-"l”’-j"f-""f".rrl’.".l'. Cod.

Schwefelnickel ist in itherschiissigem, gelbem
Schwefelammonium etwas loslich (mit brauner Farbe).
Beim Kochen der Lisung, besonders nach Zusatz von
etwas Issigsiiure, scheidet sich das Schwefelnickel
vollstindig ab. — Durch Schwefelammonium kénnte auch
Eisen als Sulfiir, FeS, gefillt werden, falls es durch
organische Substanz in Losung gehalten worden wiire.

FUNFTE GRUPPE.

Aus dem Filtrate der 4ten Gruppe oder der Fliissig-
keit, die durch (NH")®S nicht gefillt wurde, entfernt man
durch FErwirmen das Schwefelammonium, filtriert vom
ausgeschiedenen Schwefel ab, fiigt zum Filtrate wieder
Ammon, dann kohlens. Ammonium und kocht. so
lange Kohlensiiure entweicht.

Es fallen:

Weik: Baryum als kohlens. Baryum, BaC0O",

Strontium als kohlens. Strontiwm, SrCO®,

Calcium als kohlens. Cal®gmm: CaCO?®,
Bei Zusatz des kiuflichen kohlens. Ammo-
niums entstehen in Wasser 16sliche saure Car-
bonate, z B. Ca(CO’H)? (vgl. pag. 13), die beim Kochen

unter Abspaltung von CO? und H20 in die neutralen.
} b |

unltslichén Garbonate iibergehen:
Ca(CO’H)? = CaCO® 4- CO® 4 H2O.
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s ist zu beachten, daB die Carbonate in viel
Chlorammonium beim langen Kochen loslich sind:

(aCO?® - 2NH"'Cl CaCl® jNi“-i'TF-?iVWL

SECHSTE GRUPPE

Hier finden sich noch Magnesium, Kalium und Na-
trium. — AuBerdem ist noch die urspriingliche Sub-
stanz auf Ammmoniak zu priifen.

(Ueber die Trennung vgl. bei Trennung der sechsten
Gruppe. Es konnten hier sich finden: Ferro- und Ferri-
cyanalkalien, Kobalticyanalkalien ete., aus denen Fe und
Co durch die gewdhnlichen Reagentien nicht gefillt werden;

ferner kinnte noch Tonerde durch organische Substanzen
4 in Losung geblieben sein. Eventuell mit konzentrierter
Schwefelsiure zu behandeln — vgl. pag. 120 — und dann

nochmals zn trennen.

Die so erhaltenen Gruppenfillungen werden nun jede
VM‘ﬁﬂh Wﬂhw QTNWL'_ thwwhhgvdvrihu:uﬂ
4 ten Gruppe untersuche man sofort, da sie sich an der
Luft teilweise rasch oxydieren. — Niedersehliige der S ten
Gruppe filtriere man rasch ab, um mbglichst die infolge
des TLuftzutritts sonst erfolgende Mitfillung von Man-
ganhydroxyd zu verhindern: vel. pag. 30! Fntsteht
in der 3ten Gruppe kein Niederschlag, so gebe man rasch

diese Abscheidung von

[ ; vy .
das Schwefelammoninm zu, um

Manganhydroxyd zu verhindern.

Hat man in der zweiten Gruppe Arsen oder Zinn

v * . Y . - '1' &
gefunden, so reserviere man einen leil des Fil

trats zur Priifung auf Siuren und
auf Basen.

den andern zur weiteren Untersuchung

verwende nur

5

o
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Trennung der ersten Gruppe.

Der Niederschlag durch Salzsiure wird nach dem
Auswaschen auf dem Filter mit heiBem Wasser be-
handelt: etwa vorhandenes Chlorblei geht in Losung
und kann darin (nach dem Filtrieren) durch Schwefelsiure
nachgewiesen werden (weiier Niederschlag von PbhSOY).
— Auf dem Filter wiirden zuriickbleiben Chlorsilber
und Quecksilberchloriir, als in Wasser unlslich.
Man iibergiefst den etwaigen Riickstand (nach dem Aus-
waschen mit heifem Wasser) auf dem Filter mit A m-
moniak: Quecksilberchloriir wird schwarz ge-
farbt (Bildune von Queck silberamidochloriir, Di-
mercurammonchlorid, NHg*H*Cl), wiithrend Chlor-
silber—als komplexe Ammoniakverbindung (vgl.

pag. 34) in Losung geht. Man priift das ammoniakalische
Filtrat durch Zusatz von Sal petersiiure (bis zur sauren
Reaktion), ob Chlorsilber (weily) gefillt wird.

Tabelle III. Trennung der ersten Gruppe.
| )1, Hg€l, PbhCl®,

\ Il'lil‘l'.-'l'lllii'__'. enths:

mit heiliem

' Riickstand

TR, AgCl, HgCl,
Mit H2S04 Mit Ammoniak:
weilier Niederschlag.

Lisung Riichstand
Ag. Hg
Mit HNO?®: als schwarzes

' NH*Hg*Cl.

W kiis

N |"I:d']'."\"i'.!..' .

(Will man neben Quecksilberchloriir geringe
Mengen von Chlorsilber mit Sichefheit nachweisen,
so erhitze man das trockene Gemenge der Chloride in

emem Gliithrdhrchen: Quecksilberchloriir wird sich ver-

fliichtigen, wiihrend Chlorsilber als hornartige, geschmol-
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zene Masse zuriickbleibt, die vor dem Lotrohr auf Kohle
weiter zu priifen 1s6.)

Trennung der zweiten Gruppe.

Die Sulfide der zweiten Gruppe besitzen, analog
den entsprechenden Oxyden, teils basischen, teils sauren
Charakter. werden sich also z T. mit Sechwefelam-

monium nicht umsetzen, z T. sich zn Sulfosalzen

Iti--l.\-"!I. ]:\ »::l“.]
Unloslich: Loslich:
:‘f.-’r r'.\'r'.ffllf_a'r."'_ A ! 1S .u.-’f;'.-’._\-'f-'ll,f.’l{;‘
I’(Jm r'll'l.'.~.f.-'ll'-u'.f'_),”."l!{-:ffl_ A u.".f'fr-'rm.’f'.-'.a'.r.'."'}'ir!'l,
Kupfersulfid. Antimonpentasulfid.
I l.r i -'.'.’.\.‘.'f-"';’a'rf". )"},-;J,u_-.-,.r.l'llf".'.r';',
Cadmiawmsulfid. Zinnsulfid.

Kupfersulfid ist in gelbem Sehwefelammonium etwas

1

sulfid ist in Schwefelammonium unloslich, dagegen etwas

. 1 ; i ey = i
ich, dagegen unldslich in Na*3 und K=5; Quecksilber-

loslich in (alkalibaltigem) Schwefelnatrium und Schwefel-

kalium, Zinnsulfiir ist in farblosem (Einfach-)Schwefel-

ammonium unlislich, dagegen leicht in gelbem

(Mehrfach-)Schwefelammonium. (Vgl. dariiber, sowie iiber
die entstehenden Sulfosalze die fritheren Abschnitte.)

Um nun zuniichst zu unterscheiden, ob Sulfide von
heiden Arten oder nur von einer vorliegen, priife man
einen kleinen Teil des Niederschlages auf sein
Verhalten zu Schwefelammonium. Man iibergieke
n einem Reagenscylinder mit etwas Ammoniak und gel-
bem Schwefelamrionium, erwirme gelinde, filtriere dann
von einem etwafbleibenden Riickstande ab una priife das
Filtrat durch Uebersittigen mit verdiinnter Salzsiiure, ob
|gre-

sich ein Sulfosalz in Losung befindet, d. h. ob emn

fiirbter) Niederschlag von Sulfid entsteht.
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Hat sich gar nichts gelost, erfolet also auf Zusatz von
HCI nur weie, milchige Abscheidung von Schwefel aus dem
Ammoniumsupersulfid, so sind nur basische Sulfide vorhan-
den; man behandelt den Rest des Niederschlages direkt nachA.
Hat sich alles gelist, so sind nur Sulfide der zweiten
Abteilung vorhanden: man priift den Rest direkt nach B.

Ist ein Teil ungelist geblieben, der andere Teil da-
gegen gelist worden, so trennt man den ganzen Rest des
Niederschlags mit Schwefelammonium und priift den un-

loslichen Riickstand nach A, die Losung dagecen nach B.

\2’[ rI‘:ilJ. IV.

Tabelle IV. Trennung der zweiten Gruappe.

haltend:

(

PhS, HgB, Cus,

B. Lisung:

A. Riickstand: o 1
PhS, HeS, CuS, Bi:s® (CdS. S Bh*5% Snst(a
Mit verd. HNO?: salze) ; mit lii_ 1 a
a) Trennungmit Salzgiiure:
Riickstand : Lilsung: Riickstand Liisung
Pb, Bi1, Cu, Cd As2St  eelh, (SbCI2, SnCle,
&8 ls Nitrate). Mit HNO? | Sb: mit Zn
Mit verd, H2S04: oxydieren; | auf Platin-
|'!""h"" I!l'.\.]l"

mischung zer Fleck,
kryst.Nieder-| Sn: mit Zn

Nieder- Lsung:
8 o Bi, Cu, Cd als Nitrate schlag fiilllen, in HCI
] weili : Zusatz von NH": (MgNH*As0O% ldsen; mit
oder grauer| Ph (als 6H20). HgCl1® weifier

Niederschlag| PbhSO%). . T | Lisung: oder grauer
rac g Nieders

von Hpe. I"lll_b chlag Ca u. Cd: ag
4 3 Cu: an der (HgCl oder
Bi (als Blaufiirbung Hg).

Bi*H):

zu erkennen

Iil]_[‘ IIL""“*"- Cd: mit H2S| b) Trennung mit Ammo
‘!I!‘HT l\\-li“-'-"l' (eventuell ninmearbonat:
Abscheidang ¢ S
von Ji:U'._"l'_“ nach /'.”';”_"."r' Lisung: Rilekstand:
\':I:.H ]\":\_'l Ag? She SnsE,
gelber Nie- Oxvydation Trennung
'll-r“"h.]ft-l.”l‘. mit HNOYete.| nach dem
von CdS wie oben. |Losen in HCI

wie oben.
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A. Weitere Trennung der basischen Sulfide

Man iibergieBt das gut ausgewaschene (GGemenge der

Sulfide in einem Schiillchen mit verdiinnter Salpeter-
siure und kocht, bis keine Aenderung mehr erfolgt. s
gehen Blei, Wismut, Kupfer und Cadmiuom
in Losung, Quecksilbersulfid bleibt als schweres,
schwarzes Pulver ungelist. Das Quecksilbersul-
fid wird nach dem Abfiltrieren und Auswaschen in Ko-
nigswasser gelost (als Hj_f'f]:]. Diese Lisung _'_‘_"ll.r[. nach
dem Verdunsten der {iberschiissigen Siure, mit Zinn-
chlorfirlésung einen weiBen oder grauen
Niederschla 5 HgCl oder Ho.

Hat sich alles gelost, mit Ausnahme von leichtem,
obenauf schwimmendem Schwefel, so war Quecksilber
nicht vorhanden. Beim Quecksilbersulfid konnte sich
weies PbSO* finden, vgl. pag. 85, ¢ und e, ebhenso
weilies H:__'\"..""Ii_xnl;ll"", \'_5]. pag. 56,

Zur weiteren Trennung versetzt man die salpetersaure
[osung zuniichst (nach etwaigem Abdampfen von iiber-

yagure,

schiissiger Siure) mit verdiinnter Schwefel
Blei wird als weibes Sulfat, PbSOY gefillt. —
Das Filtrat gibt auf Zusatz von Ammoniak einen
weifen Niederschlag von Wismuthydroxyd:
BiO-OH, im Ueberschufs unloslich. Man lgse ihn jeden-
falls nach dem Abfiltrieren in verdiinnter Salzsiure und
priife, ob durch Zusatz von viel Wasser die Abscheidung
von weiem Wismutoxychlorid erfolgt. Nur
dann ist die Gegenwart von Wismut wirklich erwiesen.

- Kupfer und Cadmium werden durch Ammoniak
zuniichst ebenfalls gefillt, 1osen sich aber im Ueberschuli
wieder auf. Ist die Losung blau gefirbt, so ist Kupfer
zagegen, Zur Prifung auf Cadmium entfirbt man
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dann mit Cyankaliumlosung, gibt einen Ueberschufi von
KCN zu und leitet Schwefelwasserstoff ein; ein gelber
Nil'i]i‘f:-".']li:l_:' (CdS) zeigt Cadmium an. Ist die am-
moniakalische Losung farblos, so priife man direkt durch
Kinleiten von Schwefelwasserstoff, ob gelbes Sehwe fel-
cadmium ausfillt.

(Bleisulfat ist in konz. HNO® (vel. Sehwefelsiure ¢),
ebenso auch in Ammonsalzen loslich, kinnte also bei An-
wesenheit von zuviel Salpetersiiure oder infolge mangel-
hafter Entfernune des Schwefelammoniums (vor dem Lo-
sen in HNO?) iibersehen werden und dann die Priifung
auf die andern Korper beeintriichtigen. An Stelle von
Wismuthydroxyd kénnten, bei mangelhafter Auswaschung
des urspriinglichen H*5-Niederschlages, Eisenhydroxyd,
Aluminiumhydroxyd efe. ausfallen. Bei Kupfer kinnte
sich Nickel und Kobalt finden, bei Cadmium Zink. Eben-

so konnte hier Pb(OH)® durch NH? gefiillt werden, s. 0.)

B. Weitere Trennung der sauren Sulfide.

Die Schwefelammoninmlésune enthilt die Sulfosalze
(NH')?AsS', (NH**SbSY, (NH")?*SnS® — vielleicht auch
CuS (vgl. pag. 41) — und gibt auf Zusatz von HCI einen
gelben oder orangeroten, flockigen Niederschlag von As®S°
ShE3%, SnS%  (CuS wiire eventuell durch Behandeln mit
Salpetersiiure zu losen und mit Ammoniak
nachzuweisen. Auch urspriinglich vorhandenes schwarzes
oSnS wird hier als gelbes SnS? ausfallen, vgl. pag. 47.)
Die Trennung der drei Sulfide kann in zweierlei Weise
r.'|'l'n]'_fi-|]. mit HCl oder {\” 408, Letztere '1'1'I-I]I]I;II|I'_".~'-
weise ist vorzuziehen, wenn auf Grund der Vorpriifung
die Gegenwart hauptsiichlich von Arsen zu vermuten,

1. Trennung mit Salzsiure. Man iibergieft

die durch Alpressen zwischen Papier moglichst getrock-
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neten Sulfide mit konz Salzsinre und erwirmt:
Antimon und Zinn gehen als Chlorverbindungen in
Losung, withrend Arsensulfid und Schwefel un-

_‘_-'I-]i}q bleiben. (Auch ?‘\'v];\\r-i'--||\:{|li'- r wilrde sich 1n HCI

l6sen; man priife in einigen Tropfen der Lisung mit Am-

moniak, ob Blaufirbung der Liosung erfo
Von der salzsauren Losung bringt man, zur Priifung
anf Antimon, zuniichst einige Tropfen auf ein Platin-

blech und beriihrt letzteres in der Fliissigkeit mit etwas

Zink. Es entsteht, falls Sb zugegen, ein schwarzer,
am Platin haftender Fleck von Antimon. — Zur

Priifune auf Zinn., das in der Losung als Zinnchlo-
rid enthalten ist, versetzt man den Rest der salzsanren
Losune mit metallischem Zink; es fallen Zinn und
Antimon als Metallschwamm aus. Nach Beendigung
der Fillung gieft man die tiberstehende Chlorzinkldsung
ab und behandelt das zuriickbleibende Metallpulver mit
mific konzentrierter Salzsiunre: diese nimmt
nar das Zinn und zwar nun als Zinnchloriir auf,

st zariickbleibt. Die so er-

withrend Antimon ung
haltene Losung von Zinnchloriir gibt mit Quecksilber-
chloridlésung einen Niederschlag von we iBem
Quecksilberchloriir oder grauem Quec k-
silber: vel pag. 3.7
Beim Losen in Salzsiure bleibt Arsensulfil d
(neben Schwefel) zuriick. Zum Nachweis des Arsens
wird As®S? in warmer konz Salpetersiiure oelist;
die Flussickeit, welche Arsensiure enthilt, befreit
H:]‘llr‘ll'l"
l}ir' 1;""‘

man durch Abdampfen von der iiberschilssigen
siure und nimmt den Riickstand in Wasser auf.
sung priffe man, ob durch Salmia k. Ammoniak
und schwefels. Magnesium k 1"\'.-'t:|1]'ini\'l'l!t‘*

MgNH'AsO"

Magnesiuma mmoniumarseniat,
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6H20, gefillt wird. — Der Niederschlag ist stets kry-
stallinisch: in sehr verdiinnten Losungen entsteht er erst
]IFli'll :-i!Jif_"l.:-l' /ll

2. Trennung durch kohlens. Ammon.
Wenn man viel As®S® im Niederschlage vermutet, so di-
geriert man nach gutem Auswaschen mit einer konz. Li-
sung von kohlens. Ammon. Arsensulfid geht
dabei in Losung (vgl. pag. 50), wiihrend Sh2S® und SnS?
aeventuell ungelost zuriickbleiben und (nach dem Auswa-
schen) in Salzsiure zu losen und nach 1. zu trennen sind.
— Die Losung des Arsensulfides in kohlens. Ammon ver-
dampfe man auf dem Wasserbade, oxydiere den Riick-
stand mit konz. Salpetersiure zu Arsensidure und
weise diese wie oben nach.

(Beziiglich des Nachweises der verschiedenen Oxyda-
tionsstufen von As, Sb und Sn sind die betr. Abschnitte
leichen. Auf H®As(O' kann

H*S

iber die Reaktionen zu verg
neben Phosphoriiure selbstverstiindlich nur durch

gepriift werden.)
Trennung der dritten Gruppe.

Ks ist zuniichst daran zu erinnern, dafi auf P h os-
phate und Oxalate hier nur zu priifen ist, wenn die
urspriingliche Substanz in Siuren gelost wurde, oder wenn
Losungen mit saurer Reaktion zur Priifung vorlagen.

Man lost den ausgewaschenen Niederschlag in der
eben ausreichenden Menge verdiinntey Salzsdure auf
und fiigt nach dem Erkalten Natronlauge im

Ueberschusse zu. (Ob Natronlauge im Ueberschusse,

d. h. als freies Natriumhydroxyd vorhanden, erkennt

man daran, daf die damit befeuchteten Finger schliipfrig
werden: die Reaktion mit Curcuma- oder Lackmuspapier be-

weist selbstverstiindlich gar nichts, da Na®AlO® und Na’CrO®
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ebenfalls alkalisch reagieren.) HEs losen sich in der Na-
tronlauge auf: Tonerde und ihr phosphorsaures Salz
farblos, Chromoxyd griin; die ibrigen Oxyde
und Salze werden ebenso, wie durch NH® gefillt.
Bei Gegenwart von Hisen geht auch Chrom in den Nie-
|il't'.it']tiilg,1'. \,_'| Tab. V.
Tabelle V. Trennung der dritten Gruppe L
Niederschlag enthaltend: Fe, Cr, Al, Mn als {II\Ii.n-x_-.d-'.
Fe, Al, Ba, Sr, Ca. als ]"Il-!.~l-i|-:[(‘.

Ba, Sr, Ca (u. Mg) Oxalate

mit :\':Ifi'ului.:it::r' im Ueberschusse behandelt:

,\-:‘l'-'ll'l'-;{"|;|.1:'2

P :

. i Cr 3o Alle dtbrigen:

Cr: !’(‘-\-I“I:'I {ir I Kochen Fillung | guf HSPO4 o, H2C204
von Chromhydroxyd. zu priifen und dann

Al U8 I' irblos (eventuell Cr dureh Kochen | qa0h der folgenden
a1 fillen!): Tabelle weiter zu
2 Teile: trennen,
1) mit NH'Cl: 2) mit NO®*H und

weilier Niederschlag NH*HMoO*:
von Al(OH), gelber Niederschlag
resp. AIPOY bei Anwesenheit von

HAPO?,

a) Die Natronldsung enthiilt, wenn sie sm a-~
ragdgriin gefiirbt, Chrom als Chromoxydna-
tron, NaCrO®; dieses wird durch Kochen als Hydroxyd,
Cr(OH)®, gefillt. Die nun nach dem Filtrieren oder schon
urspriinglich farblose Liosung kann Tonerde und
Phosphorsiure enthalten. Man priiff einen Teil
durch Zusatz von Chlorammonium auf Tonerde: es fillt
weiBes Hydroxyd AI(OH)® (bzw. Phosp hat
AIPO*). Den andern Teil siuert man mit Salpetersiure
an und priift mit molybdins. Ammon ium aul
Phosphorsiure. KEin namentlich bei gelindem Kr-
wiirmen entstehender gelber Niederschlag von (NH')*PO".
(MoO®)'® wiirde die Gegenwart derselben darlegen. (Vgl.

pag. 61.)




144

b) Der durch die Natronlauge entstandene

Niederschlag ist _"3|'<--_-'|-||e-:||-11 Falls (vel. oben) zuniichst

|
|
& auf Phosphorsinre und Oxalsiure zu priifen.
]
A

Wenn diese nicht zugesen sein kinnen, so fahre man
direkt nach 1V, pag. 147 fort.

Man lose einen kleinen Teil des Niederschlages in ver-
diinnter Salpetersiure und versetze ihn nach Zusatz von
etwas konz. HNO® mit molybdins. Ammonium. Bei Ge-
genwart von l'i:n-]alm-rfi'l'l‘.'r‘ entsteht sofort oder wenigstens
beim Stehen ein gelber Niederschlag von Ammonium-
|III!]I\'|r'i"]|]iI|."l:.llfl'i. Kinen zweiten kleinen Teil des
Niedersechlags koche man mit kohlensaurem N a-
trium. Hs werden dadurch die Basen als Hydroxyde
and Carbonate gefillt, withrend die Oxalsiiure als
Natriumsalz in Lioisung geht, z B.

CaC20* + Na*Co? CaCO0?® 4+ Na?C?0*

” r Diese Lisung wird, nach dem Abfiltrieren, mit Fss1o-
i{l siure angesiuert, zur volligen Verjagung der CO?
I:J aufoeekoeht und dann mit Chlorcalcium aut Oxalsiiure
r'|;| | gepriift. Ist diese zugegen, so entsteht ein weifier Nie-
'Ilﬂll derschlag von oxals, Caleium, CaC2*0".

|f'| i Man untersucht nun den Rest des durch die Natron-
: ‘ lange entstandenen Niederschlages

: ‘ nach L.: bei Gegenwart von H2PO* und H2C20':
- nach IL: bei Gegenwart von H?*PO' und Abwesen-
' . heit von H*C*0*;

il ! nach IIL: bei Abwesenheidé von H?PO' und Gegen-
l wart von H2*C*O;

il nach 1V.: bei Abwesenheit von H3PO' und H2C20",

(i Vgl. Tab. VI.
[. Bei Gegenwart von Phosphorsiaure und

Oxalsiure lost man den Rest des Niederschlags in
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Tabelle VI. Trennung der dritten Gruppe IL
. Trennung. ber Gegeniwvart von HXPOY w. HACR0O?,
Man tillt H*PO* mit Zinn, entfernt H2C*0* mit Na*CO® Nui
fiillt man mit NH® und NH'CI:

Niederschlag e o o
wie unten auf oy Tl N i
Cr. Fe u. Mn mit I\” raetat
zu priifen. BT ; v
| ; \Il--ir'!'---']..:-__f Filtrat:
MnsS, nach ‘;I'.lll-l‘n' Veie Wi
fleischfarbig. auf Ba, Sr, Ba u.
(Vegl. Gr. IV). Mg zu priifen.
1. Trennung bei Gegenwart von HPO* und Abwesenheit von H*C*O*
Man entfernt H*PO* mit Zinn und fiillt das Filtrat mit NH*
Niederschlag: .
wie unten aut i R Setia o ;
i - : mit (NH*)2S zu priifen:

Cr, Ie u. Mn

: Filtrat :

ederschlag: 1 T
N1 : = nach €:|'!|E"!|-' ¥ oV
aut Ba, Sr, Ca u.

(Vel. Gr. IV). My

zu priifen.

weit von H* PO
mit NH?

11, Trennung bet Gegenwart von HECROYund Abwes
Kochen mit Na*C0"; Riickstand in HNO? 16
und NH'C1) filler

u. Mn nach Gr. V
auf Ba, Sr u.

(u, Mg zu priife
1V. '.f”,r'r-,ur.mn_;ra',.-.l {hiwesenheit von H* PO' ., H*C*0', resp. Trennung
der nach ihrer Entfernung durch NH* und NH'Cl erhaltenen
Niederschliig

wie unten

a
Kionnen enthalten: Fe, Cr u. Mn
n mit Soda u. Sal-

leicher Weise,

Man priife zunilchst anl Cr durch Schmelz
g eventuell in

peter und «
Fe n. Mn i sodann mit ess Natrinm:
g Niederschlag: Lisung :
Fe als basisches Acetat, mit |_:\'H‘|"'." anf Ma zu ||I'ii!l't|.

konz Salpetersiure und erhitzt die Losung mit
Zinnfolie im Ueberschuf. Durch das entstehende
Zinnhydroxyd wird die Phosphorsiure als
Zinn-Phosphat cefillt.
3Sn(OH)* 4- 4H3PO* = Sn¥PO")* + 12H30.

Man filtriert von dem ausreschiedenen Gemenge von

innhydroxyd und Zinnp hosphat zunic hst
16. u. 17. Aufl, 10

Medicus, qual. Analyse,
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kalt,, nach Verdiinnen mit Wasser ab, damit das Eisen-
nitrat gelost bleibt, laungt dann den Riickstand mit
heiGem Wasser oOfters aus, um die in konz. Sal-
petersiiure schwer lioslichen Nitrate ebenfalls in Lésung zu
bringen'), und priift zuniichst mit molybdins. Ammonium
1,|; 1ijl' l'llir<]I]l<!I‘.\':rilll'|' FII]«"_"I‘I..:.IHE i"l. 1‘\\.521”' noech ”‘li’{]'
zugegen, so wiirde man die Behandlung mit Zinnfolie zn
wiederholen haben.) — Die phosphorsiurefreie Lisung ver-
setzt man mit kohlensaurem Natrium im Ueber-
schuffi und kocht: die Oxalsiinre _i_frh:' n ]‘f}umu_r__u-
wiihrend die Basen (als Hydroxyde und Carbonate) ge-
fillt werden. Dieser Niederschlag wird dann in Sal-
}lf‘ii-t'=iilll'-' :_-_'l-]i'»_\-[ und die Lésun g mit Salmiak
und Ammoniak gefillt. Es fallen nun (da H*PO*
und H*C*0* entfernt sind) nur Eisen, Chrom und

Mangan als Hydroxyvde aus; sie werden nach 1V.

weiter getrennt. Die von einem etwa entstehenden Nieder-
schlage abfiltrierte Liosung®) ist nach Gruppe V und VI
auf Baryum, Strontium, Calcinm und Ma-
gnesium zu priifen®).

(Nach einem neueren Vorschlag von Werner
Mecklenburg®) benutzt man zur Fillung der Phos-
phorsiiure fertige Zinnsiiure.

Die Darstellung geschieht nach folgender Vor-
schrift: 150 g granulierten Zinnes werden portionsweise

1) Um Eisen, das als basisches Nitrat im Riickstande ge-

geriere man den

blieben sein kinnte, sicher nicht zu iibersehen, di
Riickstand schliefilich (zur Ldsung) mit fiberschiissigem Me hr-
fachschwefelammoninm: Eisen bleibt dann als schwar

zeg FeS ungeltst und kann, wie fiblich, erkannt werden,

2) War die Zinnfolie kupferhaltig, so wird das Filtrat blau

erscheinen,
3) Man kann auch zu villiger Sicherheit vorher noch mit (NH*)*S
auf Mangan priifen, ebenso bei II, III u. IV, Vgl Tab. VI, I u. I1I'!
4) Z. analyt. Ch, 52,293 ff.
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in ein fuBerlich mit Biswasser gekiihltes Gemisch von 750 cc

konz. Salpetersiiure (d= 1.4) — und 750 cc Wasser

unter lebhaftem Umschiitteln so langsam eingetragen, d:
die Temperatur der Fliissigkeit nicht wesentlich ither 0°
steigt. Das gesamte Zinn list sich dabei zu einer eicentiimlich
orau cefiirbten, in der Durchsicht klaren kolloidalen Lo-
sung auf, die, in etwa 10 1 Wasser von Zimmertemperatur
eingegossen, siimtliches Zinn als weibes Zinnhydro-
xyd ausscheidet. Den Niederschlag lifit man absitzen,
wiischt ihn mehrmals dureh Dekantation aus, filtriert ihn
durch Leinwand und wiseht ihn schlieflich auf dem Filter
his zu fast vollicem Verschwinden der sauren Reaktion
mit heiffem Wasser aus. Nach dem Auswaschen lift man

den sich in Form einer Gallerte darstellenden Niederschlag
abtropten und hebt ihn dann fiir die Verwendung bei der
Analyse in fenchtem Zustande auf; der SnO®*-gehalt der
Gallerte betriigt im Durchschnitt etwa 1094%).

Das Abscheiden der Phosphorsiure geschieht
in folgender Weise: die von Chlorwasserstoffsiure
moglichst freie Losung der Phosphorsiure, die auf je
100 cc etwa 15 cc konz. Salpetersiure - d=14&—
enthalten soll, wird je nach der Menge der abzuscheiden-
den Phosphorsiure mit 1 2 Biloffeln des Zinndioxyd-
hydrates versetzt 2). his zum Sieden erhitzt und eine Vier-
telstunde in lebhaftem Kochen erhiilt. Darnach wird die
Suspension durch ein gewdhnliches Filter filtriert; das
Filtrat ist bis auf die ersten Anteile, die meist leicht ge-
tritbt sind und deswegen zuriickgegossen werden sollen, ganz
blank: die Filter verstopfen sich nicht. Fin Teil des

) Von C.F. Kahlbaum, Chem, Fabrik, Adlershof bei Ber-

lin fertie zu beziehen.
9) Mit weniger Sn0* kommt man zum Ziele, wenn man die

phosphorsiturehaltige Lisung mehrmals mit kleineren Mengen

des Zinnsiiuregels behandelt.

10*
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Zinnsiiuregels wird mit Ferroevankalium auf Eisen
gepriift. Ergibt die Priifung des Filtrats mit A mmo-
niummolybdat, dal noch etwas Phosphorsiure in

der Losung enthalten ist, so wird der ganze Prozeli wie-

derholt. Das von Phosphorsiaure freie Filtrat wird
zur Entfernune der iiberschiissigen Salpetersiure ein-
gedampft. Der Riickstand wird, zur Enfernung etwa im
Zinn enthaltenen und bei der Darstellung der Zinnsiure
nicht vollkommen entfernten Kupfers oder Bleis, so-
wie der ]r]r"rj_-!it'}:l-l‘\\'i-im- vorhandenen iufzerst u‘m'in_u'rn Menge

von Zinn, in schwach saurer Lisung mit Schwefel-

wasserstoff behandelt: der etwa auftretende Nieder-

schlag!) wird, eventuell nach Durchschiitteln mit einer

ganz kleinen Menge der Zinnsiiuregallerte — zur Klirung
abfiltriert und dann weiter gepriift.

[I. Wenn nur Phosphorsiure zugegen ist,
entfernt man diese, wie bei I, mit HNO? und Sn, oder
mit Zinnsiuregallerte, {illt im Filtrat mit NH'Cl und
NH? Eisen, Chrom und Mangan (nach 1V, zu trennen!)
und ‘.|-§'|j'| das Filtrat dieses Niederschlages nach
Gruppe V und VI auf Ba ryum, Strontium, Calcium
und Magnesinm,

[II. Ist keine Phosphorsiiure, aber Oxalsiiure
zungegen, so kocht man den Rest des durch Natronlauge
entstandenen Niederschlages direkt mit kohlensaurem
Natrium aus, wobei Oxalsiure in Losung geht. Man
filtriert ab, wiischt gut aus, lost den Riickstand, die
Basen enthaltend, in 5:||[H‘1v|‘-ih|l‘n‘. filltk mit Salmiak
und Ammoniak Eisen, Chrom und Mangan (nach

[V weiter zu trennen!), filtriert ab und priift das Filtrat

1) Bei Anwendung von reinstem Zinn Kahlbaum® kann fiir

die gewiihnlichen Analysen die Fiillung mit H2®S unterbleiben,
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nach Gruppe V auf Baryum, Strontium und Cal-
cium’).

[V. Die Niederschlige, welche Chrom, Eisen
und Mangan enthalten konnen, priift man zuniichst auf
Chrom. Man schmilzt zu diesem Behufe eine geringe
Menge derselben auf dem Platinblech mit et was Soda
und Salpeter zusammen und zieht die Schmelze mif
wenig heiffem Wasser aus. Ist die Losung gelb gefiirbt
(durch chroms. Kalium, K*Cr0O*), so ist Chrom zugegen.
[st dies der Fall, so schmilzt man den ganzen Rest des
Niederschlages im Tiegel mit Soda und Salpeter und laugt
nach dem Frkalten das chroms. Alkali mit Wasser aus.
Der Riickstand wiirde Kisen und Mangan als Oxyde ent-
halten: er wird, wie folgt, weiter gepriift®).

Zur Trennung von Eisen und Mangan lost man
den Rest des Niederschlages (wenn Ur nicht zugegen war)
oder den (nach dem Auslaugen des chroms. Alkalis ge-
bliebenen) Riickstand in moglichst wenig Salzsiiure
und versetzt mit essigs. Natrium, bis die gelbe Farbe
der Fliissigkeit (von FeCl®) in eine rote (von Fe(C*H20%)?)
ithergegangen’ ist. Dann erhitzt man nach geniigendem
Verdiinnen zum Sieden: es fiilllt das Eisen als basisch
essigs. Hisenoxyd, Fe(OED*(C2H20?%). wiithrend das
oleichfalls
VL

sich beim Schmelzen

1) Mangnesgium kdnnte hier in Spuren sich

finden: im Filtrate von Gruppe V nachzuweisen nach Gr.

[t Mangean vorhanden, bildet

griines mangansaures Kalium; zieht man die Schmelze
I5slichem braunem

mit Wasser aus, so entsteht daraus (neben un

MnO®H®) rotes ibermangans, Kalium:

3K*Mn0* -}- 8H20 = MnO*H? 4 2KMnO* 4- 4KOH.
Sollte deshalb die entstehende Lisung rot gefirbt ]ein, 80 ver-
etwa dem gleichen Volum Alkohol und koche

Manganhyper-

setze man sie mit
anf. s wird die Uebermangansidure zu
oxydhydrat reduziert und die gelbe Firbung des chroms, A 1

kalis tritt deutlich hervor.
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Mangan in Losung bleibt. Letzteres wird mit Sch wefel-
ammonium als fleischfarbenes Mangansulfiir.

MnS, gefiillt.

Trennung der vierten Gruppe.
ERSTER GANG.

Man zieht den Niederschlag, nachdem man ihn mit
schwefelwasserstoffhaltigem Wasser gewaschen hat, auf
dem Filter mit verdiinnter, kalter Salzsiiure aus.
Schwefelmangan und Schwefelzink gehen als
Manganchloriir und Zinkehlorid in Losung. (Man

filtriert ab und wiischt mit H?S-haltigem Wasser nach.)

Schwefelnickel und Sehwefelkobalt bleiben auf

dem Filter zuriick.

Tabelle VII. Trennung der vierten Gruppe. I. Gang.
N.Il'lll'!'."f'lll.i'_l' enthiilt MnS, ZnS, Ni8, CoS.

Mit verdiinnter Salzsiiure:

Lijsung. Riickstand.
ZnCl®, MnCl2, NiS, CoS
Versetzen mit NaOH im Ueber LOmigsw er ldsen und mit

schu fi: vel, pag, 151):

Lidsung Niedersehl Niederschlag: Filtrat:
Zn als Na2Zn02, Mn als we 8 Co, als gelbes mit Natron

Mit H2S: MnO*H?, rasch K3(Co(NO*®)®, |.|||-_‘|.- auf Ni
wWeilier Nieder- | sich briiunend. zun prilfen:

schlag. .“.'--:H|1|'|]:|E\I‘|-|-

grilner !\:."Iil'l'l
schlag von

NiO*H®,

Die Losung erwiirmt man bis zu vollstindiger Ver-
jagung des noch in ihr enthaltenen H?S und versetzt mit
Natronlauge im Ueberschufi. Mangan fillt als
welles, an der Luft rasch sich briiunendes Hydroxydul,
Mn(OH)®, wiihrend Zink sich zuerst als Hydroxyd
niederschliigt, aber als Zinkoxydnatron, Na?Zn0?2,

wieder in Losung ceht. HKEs kann aus der abfiltrierten,
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alkalischen Losung durch Schwefelwasserstoff als
weibes Zinksulfid, ZnS, gefillt werden.

Das auf dem FRilter zuriickgebliebene, in Salzsiure

he Gemenge von Schwefelnickel und Schwefel-

unlishi
kobalt 1ost man in Konigswasser unter Erwiirmen auf.
Man verjagt dann die Hauptmenge der iiberschiissigen Dilure,
versetzt tropfenweise mit Natronlauge (zur Neutralisation),
bis eben ein bleibender Niederschlag ‘yon

aure im UeberschuB

Hydroxyden entsteht, fiigt Iss
und essigs. Natrium hinzu und versetzt schlieflich mit
einer konz. Losung von salpetrigs. Kalium in nicht
zu geringer Menge. Ist Kobalt zucegen, so entsteht direkt
oder mnach einigem Stehen ein gelber, kristallini-
scher Niederschlag von salpetrigs. Kobaltoxyd-
kali. K®Co(NO%®" Man filtriert nach mehrstiindigem
Stehen “ab und pritft das Filtrat ‘'mit Natronlauge,
ob eine apfelgriine Fillung von Nickelhydroxydul,
,\i{j“”!"t, entsteht. Man [ll'i’li-l’ den Nit'l\'l'l‘uivl[r-'.'-'t'll]:l_!‘
jedenfalls aut sein Verhalten in der Phosphorsalzperle.
(Man kann auch hier Nickel und Kobalt mit Dimethyl-
gloxim trennen (Grang [1!): Man gebe zur Lisung von
NiCl2 und CoCl®>* Ammoniak and fithre dann die Tren-

nune durch, wie unten besprochen.)

ZWEITER GANG.

Da die Trennung des Hl‘il\\'r‘lll_‘l:i]llnllp||]|,I[i_‘{‘|,\"l':-1['l]1:|j_:f'h
mit verdiinnter Salzsiure (s. 0.) gewisse Sehwierig-
bietet, d. h. ebtwas Kobalt und Nickel in die

i hier eine zweite Methode der Tren-

keiten
Losung gehen kann, se

nung aufgenommen :




==

Tabelle VIII. Trennung der vierten Gruppe, 1L Gang.

Niederschlag enthiilt MnS, ZnS, NiS, CoS.
Losen in HCl und HNO?®; Fillen mit NaOH u, Br.:

Filtrat : N[r'lil']'_—'|i|i|[_::

Zn als NatZnOs, Mn, Co, Ni als MnO®H?, NiO*H?®
Mit H2S: CoOP*H3,
weilier Niederschlag. Lisen in HCI, Fiillen mit NH® u. H20®:
Filtrat: Niederschlag:
Co, Ni Mn als braunes MnO3%H?
Die ammoniakalische Lisung wird Mit Soda und Salpeter
mit Dimethylglyoxim gefiillt: schmelzen.
Niederschlag Filtrat:

Ni als schar - Mit HCl u. KC10* zu oxydieren, d
rotes [':|:|1".:r|_'\|- (o mit

nammon u. Amyvlalkohol

I n (blaue Schicht!).

glyoximsalz, nachzu

Der Niederschlag wird in einem Schiilchen mit wenig
starker Salzsiure gekocht und. wenn die von der
Losung des Schwefelmangans und Schwefelzinks
herrithrende Schwefelwasserstoffentwickelune

aufgehort hat, unter Zusatz von etwas Salpetersiiure.

wobei Schwefelkobalt und Sehwefelnickel voll-

s tindig in Losung gehen, zur Syrupdicke verdampft. Der
Riickstand wird mit Wasser (unter eventuellem Zusatz
von etwas Balzsiure) aufgelost und der nicht geloste
Schwefel abfiltriert. Das klare Filtrat versetzt man nun
mit Natronlauge im Ueberschufi (priifen, ob die mit
der Lisung befenchteten Finger schliipfrig werden!), gibt
ohne abzufiltrieren nicht zu wenig Bromwasser oder
— wenn die Losung schon ziemlich verdiinnt ist ein
paar Tropfen Brom zu und erwiirmt unter Umschiitteln.
Dann wird filtriert und mit heifem Wasser auscewaschen.
(Sollte das Filtrat infolge Bildung von Permancanat rot
g efirbt sein, .o erwiirmt man es nach Zusatz von etwas
Alkohol: Reduktion zu MnO2*H?*. Im Niederschlage be-
finden sich Mangan, Nickel und Kobalt als MnO?H?,
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NiO’H®* und CoO®H®, im Filtrate Zinkoxydnatron
(Natrinmzinkat).

Aus dem Filtrate kann durch Schwefelwasser-
stoff das Zink als weikes Zinksulfid (ZnS) gefillt
\\"."’-if'”.

Der Niederschlae (enthaltend Mangan, Nickel und
Kobalt) wird in wenig konzentrierter Salzsiure (unter
Chlorentwickelung) gelist, die Losung zur Entfernung der
iiberschiissigen Salzsiiure eingedampft, mit wenig Wasser
in ein Kolbchen gespiilt und dann mit viel (!) Ammo-
niak (am besten unter Zusatz von etwas konzentriertem)
versetzt. Von den so zuniichst entstehenden Hydroxy-
dulen von Mangan., Nickel und Kobalt, lésen sich
die von Ni u. Co im iiberschiissigen Ammoniak wieder
anf, Mangan-Hydroxydul fillt z. T. aus, z T. bleibt
es infolge der Gegenwart von Chlorammoninm geltst. Um
es vollstiindig in den Niederschlag zu bringen, versetzt
man Iii‘i'/’.[ mit 2—3 ec “-:l.«.\".-r.-'[ni'll.-".|}rr-1'u\_'~.'|] und
erhitzt zum beginnenden Sieden. Es fillt das Mangan
als braunes Hydroxyd aus (durch Schmelzen mit Soda
und Salpeter zu priifen!).

Um im Filtrate auf Nickel und Kobalt zu !sl'[iill'll.
oibt man zur ammoniakalischen Losung alkoholische
l'illll'i]l‘\']'_"ll\'lrxllrl] losung: es fillt Nickel als schar-
lachrotes Dimethylglyoximsalz aus. Dieser Nieder-
schlag wird aufs Filter gebracht; das Filtrat |\i'i'JH nman
analog, ob die Fillung vollstiindig war.

Das auf Kobalt zn priifende Iiltrat befreit man
durch celindes Erwirmen vom Alkokol, siuert mit Salz-
siure an, gibt zur Zerstérung des Dimethylglyoxims etwas
Kalinmehlorat zu, erwirmt und verjagt schlieflich
das Chlor. Die erhaltene Lisung nimmt bei Gegenwart

von Kobalt meist deutlich blave Farbe an. Nun ver-
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dampft man zur Trockne, l6st 1in wenig Wasser, fiigt
eine gesittigte Rhodanammoniumldsung zu und

schitttelt mit etwas Amvlalkohol. Die obenauf-

schwimmende Amylakoholsechicht zeigt blaue Fiarbung.

(Vgl. Kobalt, pag. 27, fu. g.)

Trennung der fiinften Gruppe.
ERSTER GANG.

Die Carbonate werden zuniichst in wenig Salz-
siure aunfgenommen, so dal eine moglichst kon-
zentrierte, aber nur schwach saure Lisung der
Chloride erhalten wird. Kinen kleinen Teil dieser
Fliissigkeit priift man auf sein Verhalten zu Gipslésung
(CasSO?).

Tabelle 1X. Trennung der fiinften Gruppe, I. Gang.

Niederschlag kann enthalten BaCO%, 8rCO% CaCO?®.
Lisen in HCl; Zusatz von Gipslosung:

Es entsteht weilie Fiilllung:
Verdampfen der Lisung und Trennen mit

Alkohol.
Ritckstand : Lisung
BaCl. SrCl, CaCle.
durch die Flammen- Ueberfithrung in
fiirbung (eriin) zu er- Nitrate und neue
kennen. Trennung mit Alkohol
Rilckstand : Lésung:
Sr (NO3e, Ca(NO#)2,
Firbt die Flamme Priifung mit
carminrot. (NH#)® C20*:

weifier Niederschlag
CaCPO*,

a) Entsteht nach Zusatz derselben weder direkt,
noch nach einiger Zeit ein Niederschlag, so sind
Baryum und Strontium abwesend. Man versetat
dann den Rest der Losung mit Ammoniak und oxals.
Ammon, worauf bei Gegenwart von Calcium eine weilie
Fillung von- oxals. Caleium, CaC?0*, eintritt.

b) Bringt dagegen Gipslosung direkt weilie Fiil-
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lung hervor, soist wahrscheinlich Baryum zugegen:

entsteht die Triibung erst nach einiger Zeit, so ist
wahrscheinlich nur Strontium vorbanden. — In letz-
teren beiden Fillen verdampft man den Rest der Li-
sung auf dem Wasserbade zur violligen Trockne,

trocknet den gepulverten Riickstand bei 130° und

zieht dann mit starkem Alkohol aus (vgl. pag. 14).
Es bleibt Baryumehlorid zuriick, wihrend SrCl* und
CaCl® sich losen. Man filtriert durch ein ungenilites
Filter ab und priift den Riickstand von BaCl® ob er die
Flamme griin farbt. — Den abfiltrierten Alkohol
verdunstet man und sieht zu, ob iiberhaupt etwas in Li-
sung gegangen ist. Die hier ebwa zuriickbleibenden Chlo-
ride fithrt man durch zweimaliges Abdampfen mit iiber-
schiissiger, konz chlorfreier Salpetersiiure In
die Nitrate iiber:
SrCl? + 2HNO® = Sr(NO®)® -+ 2HCI,

und behandelt diese, wie oben, leder mit starkem

Alkohol: Strontiumnitrat bleibt ungeltst zuriick
(auf die carminrote Firbung der Flamme zu priifen),
Caleiumnitrat geht in Lisung. Die alkoholische Li-
sung desselben befreit man durch Erwiirmen von Alkohol,
fiilllt etwa noch vorhandene Spuren von Sr und Ba mit

Schwefelsiure?), filtriert eventuell ab und pritft mit

Ammoniak und oxals. Ammon auf Calecium.
ZWEITER GANG.

Man liése die Carbonate in wenig Essigsiiure
und priife zuniichst einen kleinen Teil der Losung mit
Kaliumdichromat auf Barvum.

1) Es filllt dabei aus konzentrierten Losungen auch das Cal

cium teilweise als Sulfat aus, doch bleibt immer ein der

Loslichkeit des Caleiumsulfats entsprechender Teil gelist.
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Tabelle X. Trennung der fiinften Grappe, II. Gang.

Niederschlag enthiilt BaCO3, SrC0% (aCOs,
Lisen in C2HAO?,

Priifung eines 1eils mit K2Cr207:

Ks entsteht emn gelber Niedersehlag: |Ks entsteht kein Nieder-
BaCr0®, Anwesenheit von Ba). Man sehlag :

fillle im Reste das Ba mit K*Cr*Q7 und Abwesenhi
riife das Filtrat mit NH® u. (NH92CO0%: Man priife e
entsteht| s entsteht ein Niederschlag: Losung '-“i]_ Beren 1k

| man lost in C*H'O®: den | Ks entsteht | Es entsteht
l}:r-"li'I man mit kein Nieder-| ein Nieder-

dsung auf Sr: schlae : schlag:

Ba.

sung:

* nicht [Er \'g._-. Alwesenhett Anwesenhett

teteht : :
i vomn o, vOn O,

chlag, so

fi 1l o des |Man fille im
andi Teil |Reste Sr mit sfes der |Reste Sr mit !
mit NH® u. H280* n Ligunge anf fl"‘l"‘ und |
C'a mittelst P das Til-

.\']II_'.E‘.'.ill |“lll|-¢\|_-- |..| : I y .
: -..l-r Ca ].];I-Ir mit x;l; NH? und |trat mit NH®
e N HN 0204 (NHA2C208, |u. (NH#2C208

auf Ca.

a) Entsteht ein gelber Niederschlag, so ist
Baryum zugegen. — Man fille dann aus dem Reste
der essigs. Lisung das Baryum duorch Kaliumdichromat,

filtriere vom entstandenen Niederschlage ab und koche

\
das Filtrat zur Fillong von Strontium und Caleinm
mit Ammon und kohlens. Ammonium. Entsteht
kein Niederschlag, so sind Strontium und Cal-
cium abwesend; entsteht ein Niedersehlag. so

sammle man diese Carbonate auf einem Filter. wasche

sie gut aus und lése sie nun in wenig Essigsiiure.

Die Losung der Acetate teile man in 2 Teile und
priife den einen mit Gipslésung auf Strontium.
Kntsteht weder direkt noch beilingerem

Stel

en ein Niederschlag, ist also Strontium
abwesend, so neutralisiere man den andern Teil
der Acetatlosung mit Ammoniak und priife durch
Zusatz von oxals. Ammonium anf Caleium.

Entsteht mit Gipslosung ein Niederschlag

(von Sr80%), ist sonach Strontium vorhanden. so
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fille man aus dem zweiten Teile der Acetat-
l6sung das Strontium durch Schwefelsiiure,
wobel man vor dem Abfiltrieren zweckmiifiic einige Zeit
stehen lifit, und priife dann das Filtrat mit oxals.
Ammonium auf Caleium.

b) Entsteht durch echroms. Kalium kein
Niederschl ag, 80 st Bar Yum a bwese nd: man
priife dann den Rest der essigs. Losung auf Stron-

tinm (mit CaS0') und auf Calcium (mit oxals. Am-

mon), wie oben auseinandergesetzt ist.

Trennung der sechsten Gruppe.

Da in der Losung noch Spuren von Ba ryum und
Calcium enthalten sein konnten, priife man auf ersteres
mit einigen Tropfen Schwefelsiiure, dann auf letz-
teres mit NH® und etwas oxals. Ammonium. Ent-
stehen Niederschliige, so filtriere man ab.

Dann priife man zuniichst einen Teil der (so voun
Ba und Ca be !I':'I-I‘.='Il' l,'”‘.‘\'|'l|1_'_': durch Zusatz von ]!htr\—
phors. Natrium auf Magnesium. Ist dieses
vorhanden, so entstehft direkt oder wenigstens nach eini-
ger Zeit eéin krystallinischer Niederschlag
von phosphors. Ammon-Magnesium, _‘nl;;‘,\'lill’“!-
6H=0. [st Magnesia nicht vorhanden., so verfiihrt
man mit dem Rest der Lisung nach I; ist sie zugegen,

nach IL! (Siehe Tabelle XI, 5. 158).

. |'1'1' “l'.\i. der !|li|l‘_f_'lil'.‘\izlllll‘i{", J,E'ur-'uilg ‘-\il'li
zur Trockne verdampft und in einem Porzellan- oder
Platintiegel gelinge geglitht, so lange noch Ammon-
salze entweichen. Bleibt kein Riickstand, so sind Ka-
lium und Natrium nicht zugegen. Bleibt ein
Riickstand, so wird er in moglichst wenig Wasser auf-

genommen und die konzentrierte Losung in 2 Teile geteilt.
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Tabelle XI. Trennung der sechsten Gruppe.
A. Prifung auf Mg, K, Na. B. Prifung auf NH?
Man priift einen Teil mit Na2HPO* auf Mg: | In der urs i

lichen Su

oder Lisung mit
Natronlange nach
Zuwelsen, '.'--_|.

Entsteht Nieders

von Mg(NHYPO#4, so ist
Mg im Reste nac I

Verjagen der Ammon-{jagt durch Gliihen die pag. 159,
mit Ba(OH)® zu Ammonsalze.

fiilllen, das Filtrat (nach

}
dem an de

L]

Entfernung des Ba
durch (NH%2C0% ein-

;'.I.'ll.trl:lli'>'|; und zu

i
elithen.

bleibt ein
giiure auf Ka ’ I
auf Natrium zu priifen.

Den einen Teil priift man nach Zusatz von essigs,
Natrium mit Weinsiiurelosung anf Kalium. Ist
dieses zugegen, so entsteht ein krystallinischer
Niederschlag von saurem weing, Kalinm, KHC'*H*OS,
direkt oder wenigstens nach einiger Zeit.

Den zweiten Teil versetzt man zur Priifung aunf
Natrium mit einer klaren, frisch bereiteten Lisung von
saurem pyroantimons. Kalium, K2H2*Sbh*0?. Na-
trinmsalze geben damit direkt oder beim Stehen einen

krystallinischen Niederschlag von saurem pyro-
antimons. Natrium, Na*H*Sh*0". (Die auf Natrium
zu priifende Lissung darf nicht sauer reagieren, sonst fillt
flockige Antimonsiure. Man neutralisiere gegebenen
Falls mit etwas Ammoniak.)

Zur Priifung geringer Riickstiinde auf Kalium- und
Natriumverbindungen kann auch das Verhalten der-
selben in der nicht lenchtenden Flamme benutzt werden
Na erteilt gelbe, K violette Firbung. Die Na-Aamme
verdeckt die K-flamme; zur Erkennung der K-flamme be-
nutzé man ein blaues Glas oder ein Indigoprisma.

(Vgl. pag. 11 und 12.)
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[I. Ist in der Lisung Magnesia vorhanden, so

mufy diese zuniichst entfernt werden. Man verdampft den
Rest zur Trockne, verjagt, wie oben, die Ammonsalze
und nimmt den Riickstand in Wasser und etwas Salzsiiure
auf. (Die Ammonsalze wiirden die Fillung der Magnesia

beeintriichtigen, vgl. pag. 17; der Riickstand lost sich

in Wasser nicht mehr vollstindig, weil die Magnesiasalze
beim Glithen zum Teil hasisch werden.) Die Lisung
n der Siedhitze mit Barytwasser gefillt. Es fillt
Magnesinmhydroxyd, Mg(OH)*:

MgCl -+ Ba(OH)* = Mg(OH)* -+ BaCl2

(Aukerdem wird eventuell vorhandene H2SO' ete.

\'{i rd

:li.ll]ll I

Das Magnesiumhydroxyd wird abfiltriert, das Filtrab 5
mit kohlens. Ammon von Baryum befreit und die ‘
von kohlens. Baryum abfiltrierte Losung, wie bei I i

angegeben, auf K und Na gepriift.

Zur Priifung auf Ammonsalze gibt man zur ur-

spriinglichen Substanz oder Liosung Natronlauge und '
erwirmt. Hs entweicht gegebenen Falls A mmoniak- !

gas, am Geruch und am Verhalten zu feuechtem !
Curcumapapier (Briunung), sowie zu einem  mit

I"‘-“-"i_'.:"-'i'l ure befeuchteten Glasstabe zu erkennen. Es !
bilden sich in letzterem Falle in der Niihe des Glasstabes
Nebel von essigs. Ammon.
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