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Vieriinddreissigstes Kapitel.

Metallisches Zink.

Die Untersuchung des metallischen Zinks hat ein besonderes In¬
teresse für den analytischen Chemiker, welcher sich desselben bedient,
um Eisenoxydsalze zu Oxydul zu reduciren und um Kupfer im me¬
tallischen Zustande zu fällen. Es interessirt ihn deshalb zumeist der Ge¬
halt des Zinks an Eisen und der in Salzsäure unlösliche Rückstand.

Zur Untersuchung des Zinks darf man keine zu kleine Menge die¬
ses Metalles nnwenden, weil seine Verunreinigungen nur sehr wenig be¬
tragen, und deshalb bei kleinen Mengen kaum nachzuweisen sind.

Man wäge 5 oder 10 Grm. des Metalles genau ab, und löse es in
reiner Salzsäure oder destillirter Schwefelsäure. Gemeine Schwefelsäure
ist nicht anzuwenden, weil ihr Gehalt an Eisen sich zu dem des Zinks
addiren würde. Um den Sauerstoff der Luft abzuhalten, lässt man das
entweichende Wasserstoffgas durch eine Glasröhre in Wasser streichen.
Es füllt sich deshalb das Glas, worin die Lösung stattfindet, bald mit
Wasserstoffgns an, und jede Oxydation des Eisenoxyduls nach geschehe¬
ner Lösung ist vermieden. Sobald alle Entwickelung von Gas aufgehört
hat, öffnet man das Glas, füllt es mit ausgekochtem Wasser an und lässt
absetzen. Die ausgeschiedenen Metalltheilchen setzen sich leicht und
rasch zu Boden. Man giesst in ein reines Glas ab, spült noch einigemal
unter Absetzenlassen ab, und vereinigt die abgegossenen Flüssigkeiten.
Nun fügt man Chamäleon aus einer sehr engen Pipette hinzu, bis
rothe Färbung eintritt. Hat man keine Pipette, welche lOOstel CG ablesen
lässt, so bereitet man sich durch Verdünnung ein sehr schwaches Cha¬
mäleon, und bestimmt den Werth eines Tropfens, indem man genau
1 oder 2 CC. abtröpfeln lässt und die Zahl der Tropfen bemerkt. Man
erhält dann den Werth eines Tropfens in Brüchen des Cubikcentimeters.
Zugleich bestimmt man den chemischen Werth des Chamäleons, indem
man den Titre in gewöhnlicher Art nimmt, durch Eintröpfeln in die Lö¬
sung von 1 Grm. schwefelsaurem Eisenoxydul-Ammoniak.

Beim Eintröpfeln bis zum Bothwerden der Flüssigkeit muss man den
letzten Tropfen abzählen. Gesetzt, man hätte 12 Tropfen Chamäleon ver¬
braucht, so sind nur 11 anzurechnen; diese werden mit dem bekannten Werthe
eines Tropfens multiplicirt und geben die CC. Chamäleon, diese wieder mit
dein Tagestitre des Chamäleons dividirt geben die Menge des Eisendop¬
pelsalzes, und dieses durch 7 dividirt giebt den Werth an metallischem Eisen.

Um nun auch die Menge und annähernd die Zusammensetzung des
Rückstandes zu erfahren , giesst man den kleinen Metallschwamm in ein
leichtes Porzellantiegelchen, zieht das Wasser mit einer Pipette sorgfältig
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ab, lässt die letzten Tropfen durch Filtrirpapier aufsaugen und trocknet
den Tiegel sammt Inhalt an einem warmen Orte. Man lässt ihn über
Chlorcalcium erkalten, setzt ihn rechts auf die Wage und bringt ihn mit
Messingfeile ins Gleichgewicht. Jetzt nimmt man den Metallrückstand
heraus, indem man ihn loskratzt und auf ein Uhrglas schüttet, möglichst
BhneVerlust. Den Tiegelreinigt man mitreinem Leinen, setzt ihn auf die Wage
und bestimmt seinen Gewichtsverlust durch Auflegen der kleinen Gewichte.
Man erfährt so den Wer th des Gewichtes directund dureh doppelte Wägung.

Auf den Metallrest giesst man einige Tropfen reiner Salpetersäure.
Etwaige Anwesenheit von Kupfer bemerkt man durch eine bläuliche
Farbe, Zinn durch Bildung eines weissen Niederschlages. Man erhitzt
gelinde bis zur Trockne. Dann weicht man mit destillirtem Wasser auf,
und giesst sorgfältig von dem Absätze ab.

Die abgegossene Flüssigkeit enthält das Blei als neutrales salpeter-
saures Blei. Man setzt neutrales chromsaures Kali hinzu, bis die überste¬
llende Flüssigkeit deutlich gelb erscheint. Der Absatz ist chromsaures
Bleioxyd, einer der unlöslichsten Niederschläge, welche es giebt. Man
lässt klar absetzen, giesst ab, wiederholt dies einigemal, bis die ablaufende
Flüssigkeit farblos ist. Nun wiegt man 0,5 Grm. schwefelsaures Eisen¬
oxydul-Ammoniak ab, fügt es zu dem Niederschlage, setzt etwas Salz¬
säure zu und schüttelt fleissig um. Nach wenigen Augenblicken ist voll¬
kommene Entfärbung, meistens auch Lösung eingetreten. Man verdünnt
mit Wasser und titrirt den Rest des Eisensalzes mit Chamäleon.

Aus dem Tagestitre des Chamäleons weiss man den Werth von
0,5 Grm. Eisensalz in Chamäleon. Zieht man die eben verbrauchte Menge
von dem Tagestitre ab, so erhält man als Rest die CC. Chamäleon, welche
dem chromsauren Blei entsprechen.

Da 2 At. Chromsäure 3 At. Sauerstoff abgeben, diese aber 6 At.
Eisendoppelsalz oxydiren, so sind 3 At. Eisendoppelsalz = 1 At. Chrom¬
säure = 1 At. Bleioxyd oder Blei.

Demnach sind 3 X 196 oder 588 Eisensalz = 103,57 Blei,
also Eisensalz X 0,17614 = metallisches Blei.

Zur Prüfung der Methode wurde folgende Analyse gemacht.
5 Grm. Zinkmännchen von Stolberg wurden in reiner Salzsäure ge¬

löst. Ein Rückstand war nicht sichtbar, also auch nicht zu wägen. Die
Lösung wurde mit einem verdünnten Chamäleon aus einer Pipette titrirt,
an welcher lOOstel CC. abzulesen waren. Es wurden genau 0,0 CC.
Chamäleon verbraucht.

Titre: 0,1 Grm. Eisensalz = 5,8 CC. Chamäleon. Danach sind 0,0 CG
0,9 X 0,1

= -----—----- = 0,015ol Grm. Eisensalz, und da der siebente Theil
o,8

von diesem Salze Eisen ist, gleich 0,00221 Grm. Eisen, welche in 5 Grm.
Zink enthalten waren. Dies macht 0,04-12 Proc.

5 Grm. Zink von der Sternerhütte bei Linz am Rhein, in destillir-
ter verdünnter Schwefelsäure gelöst, erforderten 2,5 CC. Chamäleon
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(Titre: 0,2 Grm. Eisensalz j= 11,35 CC. Chamäleon); danach sind die
2,5 CC. Chamäleon = 0,044 Grm. Eisensalz = 0,0063 Eisen in 5 Grm.
Zink = 0,126 Proc.

Der im Porzellantiegel getrocknete Metallschwamm wog 0,107 Grm.
= 2,14 Proc. Er wurde in Salpetersäure gelöst, zur Trockne abge¬
dampft, wo sich eine reichliche Krvstallisation von salpetersaurem Blei¬
oxyd zeigte. Dieses in warmem destillirten Wasser gelöst gab mit chrom¬
saurem Kali eine reichliche Fällung von hochgelbem chromsatiren Blei¬
oxyd. Es wurde ausgewaschen, mit Salzsäure versetzt und Eisensalz ans
einem tarirten Gefässe hinzugefügt. Es waren 2,882 Grm. Eisensalz
zugegeben worden. Zur Messung des überschüssigen Eisensalzes wurde
soviel Chamäleon verbraucht, dass es nach dem Tagestitre 2,6145 Grm.
Eisensalz repräsentirte. Das vorn eliromsauren Bleioxvd oxydirte Eisen¬
salz betrug -also 2,882 -- 2,6145 fa= 0,2675 Grm.. und dieses mit 0,1761
rnultiplicirt giebt 0,047 Grm. Blei = 0.94 Proc.

Es enthält also dieses Zink beinahe 1 Proc. Blei.

Fünfunddreissigstes Kapitel.

Zinkerze.

I) Galmei.
Das feine Pulver des Galmeis, von dem man 1 bis 2 Grm. abwägt,

wird in Salzsäure durch Wärme gelöst und durch Zutröpfeln von Salpe¬
tersäure das Eisen in Oxyd verwandelt. Man sättigt mit kohlensaurem
Natron, bis die ersten Flocken Eisenoxyd erscheinen, setzt essigsaures
Natron zu, und fällt das Eisenoxyd durch Kochen. Im Filtrate wird das
Zink durch Ferridcyankalium (II, S- 124) und unterschwefligsaures Na¬
tron bestimmt.

Gerösteter Galmei wird in gleicher Art behandelt.
1 Grm. gerösteter Galmei vom Altenberg bei Aachen wurde so be-

N
handelt und erforderte 53,2 CC. — unterschwefligsaures Natron. Diese

dreimal genommen geben 150,0 CC, und diese mit 0,003253 rnultiplicirt
geben 0,51917 Grm. metallisches Zink = 51,917 Proc. Die Gewichts.
analyse gab 52,12 Proc.

Nach Abscheidung des Eisens durch essigsaures Natron kann man
auch das Filtrat mit Ammoniak übersättigen und mit Schwefelnatrium
und Nitroprussidnatrium das Zink bestimmen (II, S. 122).

Das Eisen kann man durch Wiederauflösen des Oxyds in Salzsäure
und Behandeln mit Zink und Chamäleon bestimmen.

Ist der Galmei sein' manganhaltig, so löst man ihn in massig Star-
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