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IV. LOSUNG UND AUFSCHLIESSUNG.

Zum Behufe der Priifung auf nassem Wege milssen

die festen [\.i"l!'ln'!' in Losung gebracht werden. Die

Art der Losung ist verschieden nach der Natur der

Korper; es sind in dieser Hinsicht zu unterscheiden fol-

cgende 5 Grn ppen:

1. Oxyde und Salze (im allsemeinen).
2. Metalle und .!,r'r,r.f'r,u'ar,;_,-p;;,

3. Sulfide (der schweren Metalle).

4. Cyanide (der schweren Metalle).

D, Silicate,

Man kann andrerseits unterscheiden zwischen Lisung
und Aufschliefung. Manche Salze ete. lassen sich
nicht durch Behandlung mit Wasser und Siuren direkt
in Losung bringen;_es mufl =z [?»-i.\-i,ir] durch eine vor-

hergehende Operation die Séure von der Base getrennt

werden, so im H;nl'l\'l:rnsil[f';ti die Schwefelsiiure vom Baryt
durch Schmelzen mit kohlensaurem Natrium. Man erhiilt
durch diese vorhergehende Aufschliefung neune
Verbindungen, die in Wasser oder Siuren loslich sind.
Eirhilt man von Gemengen verschiedene Liisungen, z.
B. eine in Wasser und eine in Salzsiiure, oder eine in Salz-
siure und eine in Salpetersiiure, so ist es ratsam, jede
dieser Lisungen fitr sich durchzupriifen, da zwei einfache
Analysen rascher gemacht werden, als eine komplizierte,
und da die verschiedenen Lisungen sich hiiufig gegenseitig

Auch erhilt man so einen etwas tieferen

wieder ausfillen.

Einblick in die Natur des untersuchten Gemenges.



111

Harte [\'l"rl']n-i'. Mineralien ete. miissen vor der Losung
in einer Porzellan- oder Achatreibschale fein gerieben
werden. (anz harte Mineralien zerkleinert man zunichst
in einem Stahlmorser (, Diamantmorser“) und zerreibt das
erhaltene grobe Pulver in der Achatreibschale. Zweck-
mifkic beutelt man sodann das so erhaltene feine Pulver
ab dureh (gewaschene) Leinwand; die griberen Teilchen
zerreibt man wieder u. s. f.

Liegen (nach den Ergebnissen der Vorpriifung) orga-
nische Verbindungen oder Gemenge mit organischen Sub-
stanzen vor, so zerstore man durch Glithen die organische
Substanz und bringe den Riickstand (eventuell unter Zu-
ritcklassung der Kohle) in Losung. — Beim Glithen kdnnten
sich Arsen und 'Jllz'i'lrisi]]\f-l'. vielleicht auch Zink und Cad-
mium verfliichtigen; zur Priiffung auf diese ist Zerstorung

der organischen Substanz nicht erforderlich.

{. Losung der Oxyde und Salze.

a) Eine Probe der zu lidsenden Substanz erhitze man
in einem Reagensrihrchen zuniichst mit Wasser. Lost
sie sich, so bringe man einen grifieren Teil der Substanz
in Losung und |a:'|’1f’|- diese Losung auf Basen und S#uren.

Bleibt ein Teil ungeldst, so filtriere man davon ab und
verdampfe vorsichtie bis eben zur Trockne, um zu sehen,
ob nicht wenigstens ein Teil sich gelost hat. Salze, die
nur im heifien Wasser 18slich sind und beim Erkalten sich
wieder abscheiden wiirden, miissen aufgeschlossen werden.

b) Korper, die in Wasser unlslich sind, priife man
weiter auf ihre Loslichkeit in verdiinnter Salpeter-
siure. Man nehme nicht zuviel Salpetersiure, da viele
xi[]'[lft' ZWar 1in \\I.'l_‘-!ril'l'. aber nicht m l!t'lll‘]':\'f‘h[l:‘:"'['
starker Siuren loslich sind.

Beim Lisen der Oxyde entstehen hiebei die Nitrate,
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beim Losen der Salze entsteht das Nitrat der Basis
neben der freien Saure, z B.
Ca*(P0*")? 4 6HNO 3Ca(NO0%? 4 2H*PO*
CuCO? 4- 2HNO Cu(NO%? 4 CO*® - HO.
Flitichtige Siuren werden sich deshalb hier bemerk-
bar machen:
Kohlensiure: braust aunf: gernchlos; ¢triibt
Barytwasser; vgl. pag. 65.
Cyanwasserstoff: Geruch nach bitteren Man-
deln; gibt mit Schwefelammonium Rhodanammo-
nium; vgl. pag. 74.
Schwefelwasserstoff: am Geruch zu erken-
nen, schwiirzt Bleipapier; vgl. pag. 78.
Schweflige Siiure: Gerunch nach brennendem
! :' Schwefel; bliut Papierstreifen, die mit Stiirke und
I :1 jods. Kalium getriinkt sind; vgl

| Ferner kinnten unter Umstinden hier auttreten Jod,

nag, oo,
3rom, Chlor. Vgl tiberhaupt pag. 106 u. it

il Beim Lisen mit Salpetersiiure konnen sich schwer
il l6sliche Siuren abscheiden: B orsiiure, krystallinisch,
it in heifem Wasser leicht loslich; Kieselsidure, gal-
lertartig.

i Das Auftretén roter Dimp fe von Untersal-

petersiure rithrf’ von Oxydationsvorgiingen her, wenn
z. B. Quecksilberoxydul- in Quecksilberoxydverbindungen
iibergefiihrt werden:

Hg®0 4+ 6HNO? = 2Hg(NO")® 4 2NO* - 3H*0.

Die Oxydationen konnen die Resultate der Analyse
beeintriichtigcen, besonders bei Quecksilber verbin-
dungen. Hs wiire dann nachtriiglich nicht mehr zu kon-
statieren, ob urspriinglich Oxydul- oder Oxydsalze vor-
lagen. Sind daher Quecksilbersalze nicht in Wasser

oder miifig warmer verdiinnter Salpetersiure loslich, so
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schliefe man sie mit Natronlauge auf (vgl. e). — Arsen-
verbindungen ldse man womoglich immer in Chlorwasser-
stoffsiure, um nicht unnotigerweise arsenige Siure
in Arsensiiure itherzufithren.

Beim Behandeln mit verdiinnter Salpetersiiure zerfillt
die Mennige in salpeters. Blei, das sich lost, und in
unlisliches braunes Hyperoxyd:

Pb?0* + 4HNO® = 2Pb(NO?) + PbO* 4 2H®0.

Letzteres ist mit konz. HCl in Chlorid iiberzufiihren.

¢) Diejenigen Korper, die in verdiinnter Salpetersiiure
unloslich sind, behandle man mit konz. Chlorwasser-
stoffsiure.

Entwickelt sich  beim-Lésen  C hlo rLoas, 80 sind
H yperoxy de und #hnliche Verbindungen, z. B. Man-
ganhyperoxyd, Chromsiiure, Uebermangansiiure zugegen:

MnO?* 4~ 4HCI MnC1* 4+ CI? 4~ 2H*O
20r0* 4 12HCI 2CrCl® 4 3CI°F 4- 6H-0O
Mn?07 4~ 14HCI 2Mn(Cl1? 4+ 5C1° 4~ 7H=0.

” ] e 1 ll .\- ‘.’ erox \ It Iil"l'!'l‘l l|i|-||e'-i (B l| | or h | e J . r].’]r-:
gich beim Erkalten L‘r)‘sinllinis.-h abscheidet. Man zerlegt
dieses am besten mit Na"CO® (vgl. unten!).

d) Manche Verbindungen, die sich in Salpeter-
siure oder Chlorwasserstoffsiure nicht losen,
losen sich in Knigswasser. =

Beim Lisen in Kionigswasser entsteht zuerst Chlor’) nach

6HCl 4+ 2HNO® = 3CI® 4 2NO - 4H®O

und dieses bewirkt dann die Losung. — Man mische etwa
2 Vol. konz. HCl mit 1 Vol. konz. HNO?; die Einwirkung
erfolgt beim HErwirmen. Selbstverstindlich ist mit dem

Losen in Konigswasser Oxydation verbunden, wenn
solche moglich, was stets, z B. bei Quecksil ber-
verbindungen, zu beriicksichtigen ist.

1) Neben Nitrosylehloriir (NOCI) und Nitrosylchlorid (NOCI*).

Medicus, qual, Analyse 16. u. 17. Aufi. o
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e) Vi

von Siauren gelist werden, werden durch Kochen oder

e Verbindungen, die weder von Wasser, noch

Schmelzen mit Alkalicarbonaten aufge-
schlossen, d. h, in lisliche Verbindungen iibergefiihrt.
Hieher gehdren z. B. die Sulfate des Bleis und
der alkalischen Erden, Chlorblei, Jodblei,
Zinnoxyd u. s w.

Von den Sulfaten wird Bleisulfat leicht durch
Kochen mit einer Losung von kohlens. Natrium zerleot,

ebenso Calciumsulfat und, wenn auch schwieriger,

illtes Strontiumsulfat; Baryumsulfat, auch
das gefiillte, wird nur fiufierst unvollstiindig durch Kochen
mit Sodalosung zerlegt. Dagegen werden sie (auch die
natiirlich vorkommenden Mineralien) leicht beim Schmelzen
mit 4—=6 fachen Mengen kohlens. Natriumk aliums?)
zerlegt. Bei diesen Zersetzungen entsteht z B. aus
3a80* und NaKCO? in Wasser lésliches NaKSO* und in
Siuren losliches BaCO?:
NaKCO” 4 BaS0O* NaKS0* 4+ BaCO?,

Man zieht daher die Schmelze vollstindig mit

heifiem Wasser aus und lost dann den Riickstand in

Salzsiiure oder Salpetersiiure. — In der wiisserigen Lisung
ist die Siure, in der sauren die Base zu suchen.

Chlorblei, JofAblei ete. werden schon beim Kochen
mit einer Lisung von Natriumearbonat in Chlor- (resp.
Jod-) Natrium und Bleicarbonat zerlegt:

PhCI? 4 Na*CO* 2NaCl 4+ PbCO".

1) Das |J||]|ln‘!-::|'l'.r. NaKCO? schmilzt leichter als das Natrium-
oder Kaliumsalz allein, — Das Schmelzen ist im Platintiegel vor-
zunehmen, da Porzellan von den Alkalicarbonaten zerlegt wird.
Nicht in Platintiegeln diirfen geschmolzen werden: Kalium- und
Natriumhydroxyd; Nitrate und Cyanide der Alkalien; Metalle und
Sulfide derselben ; {iberhaupt keine Substanzen, aus denen ein Me-
tall reduziert werden konnte; ferner keine Substanzen, die Chlor

entwickeln kinnten.
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(Bleicarbonat ist in Natriumcarbonat etwas loslich,
kann aus dieser Losung durch Kohlensiure gefillt werden.)

Chlorsilber ete. liefert beim Sehmelzen mit Al-
kalicarbonat neben Alkalichlorid metallisches Silber:
4AgCl 4 2NaKCO® ONaCl -} 2KCl 4 4Ag +2C0* 4 0=

Zinnoxyd (Zinnstein) wird durch Schmelzen
mit kohlens. Alkali in zinns. Alkali ithbergefiihrt, das
dann in Wasser und Salzsiiure 1oslich ist:

Sn()* K2CO* K2Sn0? 4 CO*
K*Sn0? -+ 6HCI SnCl* -+ 2KC1 4 3H0.

Man schmelze, bis keine Kohlensiiure mehr entweicht.

Da Zinnoxyd durch Na®CO® nur sehr schwer ange-
griffen wird, schmilzt man es besser im 3 i lbertiegel
mit Aetznatron oder Aetzkali und behandelt die
Schmelze, wie oben angefithrt?).

Manche Korper werden von Losungen der kohlens.
Alkalien nicht veriindert, lassen sich aber leicht durch
Kochen mit atzenden Alkalien aufschliefen,
z.B.Quecksilber-und Silberverbindungen.
Fs entsteht das betreffende Oxyd, wiithrend die Siure als
Alkalisalz in Losung geht; das Oxyd wird nach dem Aus-
waschen in Salpetersiure aelist

9HgCl -+ 2NaOH He?0 -+ 2NaCl 4 H0.

Bei Quecksilberverbindungen wende man hiezu kalte
verdiinnte Salpetersiiure an, um Oxydation des Oxyduls
zu Oxydsalz zn vermeiden. (HgJ®, das sich in dem kohlens.
Alkali, bez. dem entstandenen Alkalijodid, wieder teilweise
losen wiirde, bringe man mit Konigswasser in Losung.)
f) Fluorverbindungen, z B. Flu spath,
T.kohlens.

1y Oder man schmilzt es im Porzellantiegel mit 3
Natrium und 3 T. Schwefel und laugt nach dem Erkalten die
Schmelze mit Wasser aus. Die gelbe Lisung enthiilt das Zinn
als Sulfostannat: Na*SnS%; der unlosliche Rickstand, Sulfide

enthaltend, ist nach 3 (pag. 113) weiterzupriifen.
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Kryolith zerlegt man durch gelindes Frwiirmen mit
konz Schwefelsdure in Platintiegel:
CaFI? + H280* = CaS0* 4 2HFL.

Die Flufisiure wird durch die Glasitzung erkannf
(vgl. pag. 64); die zuriickbleibenden Sulfate werden in Salz-
siiure geldst oder, wenn nitig, noch mit kohlens. Natrium
aufgeschlossen.

Fluorhaltige Silicate liefern hiebei Sili-
ciumfluorid analog der Gleichung:

2CaF1* 4+ 510 4+ 2H*S0* = 5iF1* -} 20aS0* 4 2H?0.

Leitet man die entweichenden (zase durch eine feuchte
Glasrohre, so entsteht neben Kieselfluorwasser-
stoff Kieselsiiure:

8S81F1¢ 4 3H*0 = 2H*SiF1° 4~ H*S10°.

Die Kieselsiiure gibt sich entweder direkt oder nach
dem Trocknen der Rohre als weilier Ueberzug oder An-
flug zu erkennen (vgl. pag. 64).

o) Chromoxyd, Chromeisenstein, Ton-

erde,Eisenoxyd werden am besten durch Schmelzen

|1- mit der zehnfachen Menge sauren schwefels K a-
i: liums aufgeschlossen. KEs entstehen dabei, wenn die
il Temperatur nicht znhochgesteigertwird,
,II die neutralen Sulfate (neben basischen Salzen):
1 AL2O* 4 6KHSO* = AIXS0Y)? 4 3K280* - 3H20,
welche nach dem Erkalten durch Wasser (und Salzsiiure)
. in Losung gebracht werden.
Chromeisenstein wird am besten so aufeeschlos-
sen, daf man dieser Schmelzung mit saurem schwefels.
Kalium noch eine zweite mit chlors. Kalium und
Il Kaliumearbonat folgen Lifit, hehufs Ueberfithrung
des Chromoxyds in Chromséure:
Cr3(50%° 4 3K2CO* = Cr*0® 4 3K?S0* 4 3C0*
Cr*0° -+ 2K*CO* 4- KCIO® = 2K2CrO* -+ KC1 4 2C02.
|
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Die Schmelze cibt an Wasser chroms. Kalium ab;
der Riickstand, aus BEisenoxyd (mt etwas Chromoxyd)
bestehend, wird in Salzsiiure aufgenommen.

h) Kohle (auch Graphit), Schwefel sind an threm

Aussehen und am Verhalten beim Erhitzen zu erkennen.

2. Losung der Metalle und Legierungen.

Metalle und Legierungen behandelt man mit
konz Salpetersiure in der Wiirme, und zwar er-
wiirmt man solange, als bei neuem Zusatz von Salpeter-
siiure noch rote Dimpfe auftreten. Man verdampft dann
auf dem Wasserbade die iiberschiissige H:i]pl'tt'!'*iiﬂl‘v (welche
die Losung der Nitrate in Wasser beeintriichtigen wiirde)
und nimmt in Wasser und etwas HNO® auf. Es cehen
die meisten Metalle als Nitrate in Losung, wihrend
Gold. Platin ete. als solche, Zinn und Antimon
als Oxyde oder Hydroxyde zuriickbleiben').  Wenn
Zinn oder Antimon vorhanden, kann sich im Riickstande
auch Arsen als arsens. Salz finden. Ferner kann der
Riickstand basisches Wismut- und Eisennitrat
enthalten.

Der Ritckstand wird, nach sorgfiltigster Auswaschung,
mit gelbem Schwefelammonium digeriert, wobel
Sn. Sb und As als Sulfosalze in Losung gehen:

Sn(OH)* 4 3(NH")*S (NH*)*SnS" - {NH'OH
Sh20* 4 6(NH)2S + 28+ 3H*0 = 2(NH*)*SbS" 6NH'OH
Sb20* + 7(NH?S - § -+ 4H20 = 2(NH')*SbS* + 8NH'OH
ire entstehen

je nach der Konzentration der Siiure verschiedene saunerstoft-
2 sp. (3. bildet gich

2 sp. G. NO; bei 1,1
mmoniak.)

1) Beim Lbtsen der Meta lle in Salpeter g1

irmere Oxyde des Stickstoffs: bei 1,
NO2. hei 1,85 gp. G. vorwiegend N*0%; be1 1,4

sp. G. N2O. (Bei noch grofierer Verdiilnnung entsteht A
Salpetersiure von 1,1 sp. G. und darunter wird iitberhaupt nur
von den stiirker positiven Metallen (z. B. Zn, Fe) il“.‘—"’ii"’t“'“-
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Sb*0® 4 8(NH*)®S - 5H20 = 2(NH')’ShS* 4+ 10NH*‘OH

As*O° 4 8(NHY)®S 4 5H%0 = 2(NH*’AsS* + 10NH*OH.-

Basische Wismut- und Eisennitrate wiirden schwarzes.

in stiirkerer Siure losliches Sulfid liefern.
Ein eventuell bleibender Riickstand wiire zuerst noch-

mals auf sein Verhalten zu Salpetersiiure zu priifen; wiirde

er sich nicht lésen, so wiire er mit Konigswasser zu be-

handeln, das Gold und Platin als Chloride in

Losung bringen wiirde: .
Au -+ 3HCI 4- HNO AuCl® 4 NO 4 2H20

3Pt 4 12HC] 4 4HNO? = 3PtCl* 4~ 4NO 4 8HZ20.

3. Sulfide der schweren Metalle.

Die Sulfide der schweren Metalle besitzen gewdhn-
lich Metallglanz; sie werden, wie die Metalle, mit konz.
Salpetersiure behandelt, wobei die meisten als N i-
trate in Lisung gehen:

CuS 4 4HNO? = Cu(NO%? - S 4 2NO2 4 2H20.
Das Verfahren ist wie bei 2: der anfangs abgeschiedene
Schwefel oxydiert sich zu Schwefelsiure. Der unlisliche
Riickstand kann hier auBier den Oxyden von Sn, Sh, As
noch enthalten PhSO*, BiIONO? (bei Behandlung der Nitrate
mit Wasser gebildet), auch basisches Eisennitrat und
HgS. Man behandelt zuerst mit gelbem Schwefel-
ammonium, wobei wieder Sn, Sb und As in Lisung
gehen. Einem eventuell bleibenden Riickstand entzieht
man durch Salpetersiiure Bi, Fe und Ph, die sich
hier wieder als Sulfide finden wiirden, und lost dann das
Schwefelquecksilber mit Kénigswasser:
3HgS - 6HCI 4 2HNO® = 8HgCl* + 2NO < 4H20 - 38,

Hier konnten endlich noch kieselsiurehaltice

Gangart, Schwerspath u s. w. zuriickbleiben,

die nach 5, resp. 1 zu untersuchen wiiren.
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Die Sulfide geben sich leicht durch ihr Aussehen,

sowie ihr Verhalten in der Vorpriifung zu erkennen.
4. Cyanide.

Man stellt zuniichst fest, ob man es mit ginem ein-
fachen (eisenfreien) Cyanid oder mit eisenhal-
tigen Cyaniden ( Ferro- oder Ferricyaniden) zu
tun hat. Zu diesem Zweck priift man, nachdem das
Vorliegen einer Cyanverbindung durch die R h o-
danreaktion (nach pag. 74e; vgl auch pag. 109!
konstatiert ist, auf Eisen, entweder in der Phosphor-
salzperle oder besser im Glihritckstand auf der
Kohle (nach Ausziehen mit konz. Salzsiure). Dann
geht man, entsprechend dem Ausfalle dieser Priifung, zur
eigentlichen Aufschliefung und weiteren Analyse itber und
weist eventuell neben vorhandenen Ferro- und Ferri-
cy aniden die einfa chen i"\' anide achliefilich
nach VI. ,Ermittelung der Siuren® nach.

Die in Wasser unlislichen einfachen Cyanide
lassen sich durch Kochen mit konz Salzséure in
Chloride und Cyanwasserstoff zerlegen.
Cyansilber und Cyanquecksilber?), in dem das
Cyan nach den vewohnlichen Methoden nicht nachzuweisen
ist. lassen sich durch ihr Verhalten beim Erhitzen, Zierfall
in Metall und Cyan, leicht erkennen. Nimmbt man
das Frhitzen in einem engen Rohrchen vor, so kann das

entweichende Cyangas angeziindet werden; es brennt mit

pfirsichroter Flamme. Das @Gas ist auch am (xe-
ruch zu erkennen. Zur Zerlegung des Cyanqueck-
silbers kann man auch in Wasser 1osen und Schwefel-
wasserstoff einleiten; es fillt l"rml:-l\-_«iliu'-l‘.\u]Iiul. und Blau-
siiure geht in Lisung.

1) Vel. iibrigens Cyanwasserstofl f, Anmerkung (pag. 79)!
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Die unléslichen Ferro- und Ferriecyanverbin-
dungen werden durch Kochen mit kohlens. Na-
trium oder Natronlauge aufgeschlossen. s entsteht
einerseits Ferro-, resp. Ferricyannatrium, andrer-
seits Carbonat oder Oxyd:

Pb2FeC’N" - 2Na2C0? Na'FeC’N® - 2PbCO?

Cu*FeC'N® 4+ 4NaOH Na'FeC’N*® 4 2Cu0 4 3H20.
Die wiirige Losung wird abfiltriert und auf die Siure
gepriift, die Carbonate oder Oxyde werden in verdiinnter
Salpetersiture anfgenommen. (Beim Aufschliefen mit NaOH
kénnen Pb, Zn, Al, auch As, Sb und Sn in Lisung gehen.
Man priife gegebenen Falles einen Teil der alkalischen
Losung durch Uebersiittigen mit Schwefelwasserstoff auf
Pb, Zn und Al; beim Ansiiuren des von einem eventuell
erhaltenen Niederschlage ablaufenden Filtrates oder der
klar gebliebenen Lisung wiirden sich dann Sn, Sb und
As als Sulfide abscheiden lassen.)

Bei Aufschliebung der Ferricyanmetalle mittels
NaOH erhiilt man Ferricyannatrium, wenn das ent-
stehende Metalloxyd nicht weiter oxydierbar ist:
Cu’(FeC°N")?® -1 6NaOH 2Na’FeC*N® 4 3Cu0 4~ 3H20,
Kann dagegen das ausceschiedene Oxyd hoher oxydiert
werden, so geschieht dies unter Reduktion des Ferri-
cyannatriums zu Ferrocyannatriunm:
Fe’(FeC'N’)* 4 8KOH = 2K°*FeC°N® - 3Fe(0OH)* 4+ 2KOH

2K'FeC°N® -- 2Fe(OH)* + Fe(OH?).
Zum Nachweise der Siure schlieft man deshalb womog-
lich mittelst Na*CO® auf.

Soll in den Ferro- und Ferricyanverbindungen A I-
kali nachgewiesen werden, so zerlegt man durch Erhitzen

mit konz. Schwefelsiiure in Sulfate, Kohlen-

oxyd und Ammoniumsulfat:
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CuK2FeC*N® 4+ 6H2S0* + 6H20 = FeS0* 4 CuSO*
K2S0* 4 6CO - 3(NH*)*SO"

b, Silicate.

Alle Silicate miissen zuniichst auf das feinste pulve-
risiert werden (vgl. pag. 111).

a) Die in Wasser 16slichen oder durch Siuren
zerlegbaren Silicate werden am besten durch Kochen
mit konz. Salzsiure aufgeschlossen. Es entstehen dabei

neben Kieselsiure die betreffenden Chloride, z B.

MSi0? - 2HCI H2310% + MCI=

Man kocht so lange, bis vollige Zersetzung erfolgt ist, und
bis man beim Umrithren mit einem Glasstabe kein Knir-
schen mehr bemerkt. Man dampft dann zur Ueberfithrung
der loslichen Kieselsiure in unlosliche amorphe [Kieselsiiure
auf dem Wasserhade zur Staubtrockne ab (vgl. pag. 66).
Der Riickstand wird zuniichst mit etwas konz. Salzsiiure
befeuchtet. um etwa durch S#aureabspaltung entstandene
basische Chloride (von Fe, Al, Mg u. s. w.) wieder in die
neutralen Chloride itberzufithren, d. h. loslich zu machen;
schlieBlich zieht man die Chloride der Basen mit Wasser
und verdiinnter Salzsiiure aus.

b) Die durch Siuren nicht zerlegbaren Silicate
miissen entweder durch Schmelzen mit kohlens. Alkalien
oder durch Behandlung mit FluBsiure aufgeschlossen wer=
den. Um zu entscheiden, welche Methode anzuwenden sei,
priift man zuniichst, ob das Silicat Alkalien enthiilt oder
nicht. Man bringt zu dem Behute am Platindraht eine

Kleinigkeit des Pulvers, mit Salzsiure befeuchtet, in die
nicht leuchtende Flamme eines Bunsenschen Brenners und
beobachtet, ob die Flamme gefirbt erscheint. (Sicherer

ist es, eine ganz geringe Menge der feingepulverten

—
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Substanz mit wenigen Tropfen FluBsiure auf dem
Deckel eines Platintiegels zu erwiirmen und nach Zufiigen
von etwas konz Schwefelsiure in der Flamme zu
priifen.) Sind keine Alkalien vorhanden, so liBt sich die
Methode der Aufschliefung mit kohlens. Alkali anwenden;
sind dagegen Alkalien vorbanden, so mufi, zur Priifung
auf dieselben, mit FluBsiure zerleot werden.

¢) Beabsichtiot man mit kohlens. Alkalien (am
hesten mit kohlens. Natrium-Kalium) aufzuschlieGen, so
brinet man in den Platintiecel das innigce Gemenge von
1 'l‘r-lil }.t'itl '/_|'5'|'it-||e'1|!'f' If_fe‘]u-lltl'lfl'T} ?""'II]]HT:FHI'K, llli[- 6 I]""il!'ll
kohlens. Natrium-Kalium und erhifzt iiber der Geblise-
lampe zum Schmelzen. Es setzt sich das Silicat mit dem

silicat und die betreffenden Carbonate

Alkalicarbonat in Alka

(oder wenigstens in durch Siuren zersetzbare Silicate) um:

MBiO* + NaKCO NaKSi0® 4+ MCO?

MSi*0° 4 2NaKCO 2NaKSiO* 4 MCO® 4 CO*
u. 8. w. Zerlegt man nun die Schmelze mit Salzsiiure, wie
oben, so hinterbleibt Kieselsiure, und es gehen die Chloride
der Metalle, neben NaCl und KCI, in Losung.

d) Zur Zerlegung mittelst Flufsiure iibergieft
man im Platintiegel die fein zerriebene Substanz mit reiner
(besonders alkalifreier, wombglich aus Platinapparaten
frisch destillierter) Flufisiure, so daf beim Umriihren
(mit einem Platindraht, nicht mit dem Glasstabe!) ein
diinner Brei entsteht, und digeriert nun (unter dem Abzuge!)
liingere Zeit unter sehr gelindem Erwiirmen, bis sich Alles

lost. Die Silicate gehen in kieselflufisaure Salze tiber:

MSi0® 4 6HFI MSiF1® -+ 3H*0

MSi20° 4 12HF] = MSiF1° 4+ H2SiF1° 4 5H20

L S. W. Wenn sich alles geldst hat, setzt man konz.




Qohwefelsiure zu und erhitzt, anfangs schwiicher, schliefi-
lir][ _-.l':]rku'l'\ zar \-I’tlliilu'”[]'_“' n]e'l' "'|]u"]'wi']'.L”I-'.*'l_'_“i‘ll ?“‘i-lllt'l'. l)il'
Sehwefelsiiure fithrt die kieselflubsauren Salze in Sulfate
itber. withrend Kieselfluorwasserstoft entweicht:

MSiF1® H2S0* H2SiF1® 4 MSO*

Die zuriickbleibenden Sulfate werden in Wasser und etwas

Salzsiiure celist.

Hat man Silicate. die Ba, Sr oder Ca enthalten, nach
dieser Methode aufeeschlossen, so ist es, besonders bei
beiden ersteren erforderlich, zum Schlusse noch das Ba-,
Sy~ oder Ca-Sulfat durch Schmelzen mit Alkalicarbonat
aufzuschlieen (s. pag. 114).

o) Hiufie ist es, bei Gesteinsanalysen z B., von
Interesse zu erfahren, ob aufier Silicaten, die durch Siu-
ren nicht zerlegbar sind, nicht auch zerlegbare vorhanden
sind, resp. eine Trennung derselben durchzufithren. Zu
diesemm Behufe behandelt man, nachdem man eventuell
mechanisch (durch Auslesen der zerkleinerten Massen) das
eigentliche Mineral von der Gangart moglichst geschieden,
das fein gepulverte Mineral zuniichst mit Salzsiure, ver-
dampft, wie oben angegeben, zur Trockne und zieht nun
die Chloride. die dem zerlegbaren Silicat entsprechen, aus.
Dem Riickstande, der Kieselsiiure und unzerlegtes Silicat
enthalten kann, entzieht man erstere durch Kochen mit
kohlens. Natrium und etwas Natronlauge, welche die aus
dem zerlegbaren Silicate frei gemachte Kieselsiure anfneh-
men und sie nach dem Zersetzen mit Salzsiiure, Eindampfen
und Ausziehen mit Wasser als leichtes weilies Pulver
hinterlassen. Bleibt nach dem Auskochen mit Sodaltsung
wieder ein Riickstand, so ist dieser, das unzerleghare Sili-

cat. nach b. ¢ und d weiter zu priifen.

T
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