Acidum aceticum concentralum.
(Acetum concentratum. Concenlrirle Fssigsdure.)
Formel: C,H,0,--xHO=A-}-xHO¥).

Bereitung. In eine mit Tubulus versehene Retorte, welche
von den darin zu behandelnden Stoffen nur zur Hilfte gefiillt
wird, schiitte man durch den Tubulus 15 Theile zerriehenen
Bleizucker, und hierauf ein zuvor erkaltetes Gemisch von
4 Theilen concentrirter (englischer) Schwefelsiure
und 3 Theilen gemeinen Wassers, Die Mischung der
Siure mit dem Wasser geschiecht am besten in einem bleiernen
Gefisse, denn dasselbe erlaubt die schnelle Vereinigung beider
Fliissigkeiten, ohne dass ein Springen oder eine Verunreinigung
fiir die Sidure (wie es in Gusseisen leicht der Fall ist) zu be-
firchten wire, Nachdem man die Retorte so lange behutsam
geschwenkt hat, his eine gleichférmige Mengung des Inhalts statt-
gefunden, setze man sie ins Sandbad, lege einen gerdumigen
Kolhen vor, in welchen der Retortenhals etwa bis zur Mitte des
Bauches reicht, umgebe da, wo sich Retorte und Kolben beriihren,
den Hals der erstern mit einem Streilen weissen Papiers, damit
theils der Kolben fester anschliesst, theils verhindert wird, dass
Glas unmittelbar auf Glas liegt; umschiitte nun die Retorte, unter
welcher sich bereits eine ! Zoll hohe Schicht Sand hefindet, so
hoch mit Sand, dass derselbe das Niveau des Inhalts der Retorte
erreicht, .und gebe gelindes, nach und nach zu verstirkendes
Kohlenfeuer. Sobald-die Vorlage anfingt warm zu werden, leite
man auf dieselbe einen ununterbrochenen Strahl kalten Wassers,
bis die Destillation beendigt ist. Das Feuer wird so lange

*) xHO bedeutet hier, wie in allen spiitern Formeln, wo es vor-
kommt, eine je nach dem Concentrationsgrade des Priparals verschie-
dene Quantitit YWasser. Nach der hier gegebenen Vorschrift bereitet,
wiirde die concentrirte Essigsiure etwa 10HO enthalten,
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unterhalten, bis der Inhalt der Retorte trocken erscheint und an
der Miindung des Retortenhalses keine Tropfen mehr sichtbar
sind, Nach vollstindigem Erkalten des Apparates wird der Inhalt
der Vorlage in ein mit einem Glasstipsel zu verschliessendes
Geliiss ausgeleert. Die gewonnene Essigsiure betriigt 9 Theile.

Der Destillation iiber freiem Feuer, die in vielen andern
Fillen sehr zu empfehlen ist, darf man sich bei der Darstellung
der Essigsiure aus dem Bleizucker nicht bedienen, denn da es,
um alle Siure zu gewinnen, besser ist, einen kleinen Ueberschuss
an Schwefelsiure zu nchmen, so wiirde dieser Ueberschuss zuletzt,
nach Austreibung der Essigsiure, vermige der stirkern Hitze,
gleichfalls iibergehen, und das Destillat verunreinigen. Im Sand-
bade hingegen hat man diesen Uebelstand micht zu befiirchten, wenn
die vorgeschriehene Menge Schwefelsiure nicht iiberschritten wird.

Betrigt die Menge des angewandten Bleizuckers nicht iiber
1 Pfund, so lisst sich der Riickstand in der Retorte durch Schiit-
teln " mit Wasser ziemlich leicht ablésen. Arbeitet man aber mit
grissern Quantitiiten, so ist diess schon schwieriger und lang-
wierig, und in diesem Falle leistet ¢in Zusatz von schwefel-
saurem Natron die besten Dienste. Man setzt nidmlich vor
der Destillation dem Bleizucker 5 seines Gewichts zerfallenes
Glaubersalz hinzu. Wihrend sich nun letzteres in dem in die
Retorte gegossenen Wasser aufliist, schwemmt es den unliislichen
Riickstand mit auf.

Die Darstellung der Essigsiure aus essigsauren Alkalien hat
nicht nur keine Vorziige vor derjenigen aus essigsaurem Blei, son-
dern noch den Nachtheil, dass das Priparat dadurch vertheuert wird.

Vorgang. Der Bleizucker besteht aus 1 Mischungs-Gewicht
Bleioxyd (Pb0O), 1M.-G. Essigsiiure (C,H,0, —=A) und 3 M.-G.
Wasser (HO) =PhO-}- A 4-3HO und hat die Zahl 2370;
die conc. Schwefelsiure aus 1 M.-G. Schwefelsiure (SO;) und
1 M-G. Wasser (HO) =SS0, 4+-H O und hat die Zahl 61 3.
Kommen “beide mit einander in Beriihrung, so verbindet sich die
Schwefelsiure wegen niherer Verwandtschaft mit dem Bleioxyde
zu einem weissen unloslichen Salze, welches beim Erhitzen zu-
riickbleibt, wihrend die Essigsiure iiberdestillirt.

Um 1 M.-G. Bleizucker vollstindig zu zerlegen, reicht gerade
1 M.-G. Schwefelgiure-Hydrat aus. 1 M.-G. PhO A 3HO
und 1 M.-G. SO, --HO bilden: 1 M.-G.Ph0O-4-S0,, 1 M.-G.
A und 4 M-G. HO.

2370 Theile des erstern erfordern daher 613 Theile Siure,
oder 15 Theile: 3,87 Theile. In -obiger Bercitung ist aber des-
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halb etwas mehr, nemlich statt 3,87 Th. 4 Theile vorgeschrichen
worden, weil die kdufliche englische Schwelelsiure meistens etwas
mehr als 1 M.-G. Wasser enthiilt und ein kleiner Ueberschuss
von Schwefelsiure hei‘gchiiriger Vorsicht keinen Nachtheil her-
beifiihrt, vielmehr die Gewissheit verschafft, dass der Bleizucker
vollstindig zerlegt wird.

Mit der Essigsiure geht zugleich alles Wasser, nemlich das
des Bleizuckers, der Schwefelsiure und das zum Verdiinnen der
letztern gebrauchte, iiber. Dasselbe betrigt von 15 Th. Blei-
zucker, 2,1 Th., von 4 Th. Schwefelsiure - Hydrat 0,7 Th., dazu
die hinzugesetzten 3 Th. macht zusammen 58 Th. In 15 Th,
Bleizucker sind enthalten 4 Th. Essigsiure; das gesammte De-
stillat miisste also, wenn jeder kleine Verlust zu vermeiden wiire,
genau 9,8 Theile wiegen.

Das in der Retorte befindliche schwefelsaure Bleioxyd kann,
mit Wasser ausgewaschen und getrocknet, als weisse Malerfarbe
oder zu chromsaurem Bleioxyd (durch Digestion mit chromsaurem
Kali) benutzt werden.

Priifung. Die reine Essigsiure ist farblos, besitzt eineh
rein und stark sauren, nicht brenzlichen Geruch und einen
sehr sauren Geschmack, Nach der gegebenen Vorschrift bereitet,
muss sie ein specifisches Gewicht von 1,045 besitzen und 2 Theile
miissen 1 Theil trockenes kohlensaures Kali vollstindig sittigen.
Sie enthilt in diesem Concentrationsgrade gegen 64 pC. oder
10 M.-G. Wasser. Beim Verdunsten darf kein Riickstand bleiben. "
Schwefelwasserstoff, salpetersaurer Baryt, salpetersaures Silber
und Kaliumeiseneyaniir, diirfen keine Verinderung in der Sdure
hervorbringen. Entsteht durch Schwefelwasserstoff eine milchige
Triibung, so zeigt dies schweflige Sédure an, welche sich, .in
Folge particller Zerlegung der Schwefelsiiure (s. auch Acid, acet.
glaciale) allemal bildet, wenn, bei iiberschiissiger Schweflelsiure,
der Bleizucker firbende Theile enthiilt oder die Retorte zuletzt sehr
stark erhitzt wird, (Die milchige Triibung wird dadurch veranlasst,
dass der Wasserstofi des Schwefelwasserstoffs mit dem Sauerstoff
der schwefligen Siure Wasser bildet, und der Schwefel aus heiden
Verbindungen, mit etwas Schwefelwasserstoff verbunden, in der
Form von Schwefelmilch sich ausscheidet. 1 M.-G., SO, und
92 M.-G. HS bilden 2 M.-G. HO und 38.) Ist die durch
Schwefelwasserstoff bewirkte Triibung schwarz, “so kann sie von
Blei oder Kupfer herriihren (der Wasserstoff des Schwefel-
wasserstoffs tritt an den Sauerstoff des Blei- oder Kupferoxyds,
und bildet Wasser, und der Schwefel an das Blei oder Kupfer);

.
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bei Gegenwart von Blei erzeugt dann Schwefelsiure einen weissen

Niederschlag von schwefelsaurem Bleioxyd, bei Gegenwart von

Kupfer iiberschiissiges Ammoniak eine blaue Firbung (Verbin-

dung von Kupferoxyd mit Amm(mi:ll;'l.' Bewirkt salpétersaurer

Baryt einen weissen in Salpetersiure unléslichen Niederschlag

(schwefelsauren Baryt), so ist Schwefelsiure vorhanden.

Durch salpetersaures Silber wird Salzsiiure an dem weissen,

kiisigen, am Lichte violett werdenden und in Salpetersiure unlis-

lichen Niederschlage von Chlorsilber erkannt. (Hierbei tritt der

Sauerstofl des Silberoxyds an den Wasserstoff der Salzsiure, das

Silber an das Chlor, und die Salpetersiure wird frei.) Kalium-

cisencyaniir zeigt dureh einen braunrothen Niederschlag Kupfer,

durch einen blauen Eisen an. Zur Frklirung dieser Erschei-
nungen miissen wir uns das Kupfer als essigsaures Kupferoxyd,
das Eisen als essigsaures Eisenoxyd denken; das Kalium des in
dem Kaliumeisencyaniiv enthaltenen Cyankaliums nimmt den Sauer—
stoff des Kupfer- oder Eisenoxyds auf und verbindet sich dann
mit der Siure dieser Metallsalze zu essigsaurem Kali: das Cyan
des Cyankaliums geht an das seines Sauerstoffs beraubte Kupfer
oder Eisen, Kupfer- oder Eisencyanid bildend, welche letztere sich
mit dem Eisencyaniic des Kaliumeisencyaniirs verbinden und als

Kupfereisencyaniic oder als Eiseneyaniircyanid (Berlinerblan) nie-

derfallen, Um diesen etwas verwickelten Process noch anschau-

licher zu machen, wollen wir die chemischen Formeln der in

Conflikt kommenden Salze und deren Produkte hinzufiigen :

1 M~G. 2 KCy--FeCy und 2 M.-G. CuO - A bilden
2M-G. KO -+ A und 1T M-G. FeCy - 2CuCy,

3 M.-G. 2 KCy + Fe Cy und 2 M.-G: Fe, O, - A, bilden:
6 M-G. KO 4 A und 1 M.~G. 3 FeCy - 2 Fe, Cy,.
Reinigung. Von den angefiihrten fremdartigen Stoffen lisst

sich die Essigsdure leicht befreien. Sind es blos Metalle, so

geniigt eine Rectification in Glasgefiissen; bei Gegenwart von

Salz— und Schwefelsiure setzt man vor dem Rectificiren etwas

Bleizucker, und ist auch schweflige Siure vorhanden, noch etwas

Mangansuperoxyd hinzu. Letzteres dient nemlich dazu, die schwef-
lige Sédure in Schwefelsiure zu verwandeln, indem es selbst zu
Oxydul wird und an die Sehwefelsiure tritt. Der Bleizucker
bindet die freie Salz- und Schwefelsiure und giebt dafiic seine
Essigsiiure abh.

Mit der Priifung der cone. Essiosiure kommt die der ver—
diinnten — des Essigs —— wesentlich iiberein; leztere darf also
mit den genannten Reagentien keine Niederschliige hervorbringen.
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Jedoch ist hicbei noch Manches zu beachten. Ein guter Essig
muss farblos oder nur schwach gelblich gefirbt und wenigstens
so stark seyn, dass 2 Unzen desselben 1 Drachme kohlensaures
Kali vollstindig sittigen. Beim Verdunsten bleibt fast immer ein
brauner extractartizer Riickstand, welcher theils von den zur
Githrung angewandten Materialien, theils von den zur Bereitung
und Aufbewahrung dienenden holzernen Gefiissen herriihrt. ~ Bringt
Schwefelwasserstoff einen braunen Niederschlag hervor, so kann
diess auf einen Gehalt von Zinn deuten, namentlich im destellir-
ten Essig, wenn derselbe aus einer Blase mit zinnernem Helm
und Kiihlrohr abgezogen ist. Der braune Niederschlag ist nie-
drigstes Schwefelzinn und bildet sich aus dem im Essig aufge-
listen Zinnoxydul. Augenfilliger wird das Zinnoxydul = durch
eine Auflssung von Goldchlorid an dem sich bildenden purpur-
farbenen Niederschlage (Goldpurpur) erkannt, iiber dessen Zu-
sammensetzung nur so viel gemau ermittelt ist, dass er Gold,
Zinn und Sauerstoff enthiilt. Denken wir uns diese 3 Elemente
zu einer eigenthiimlichen Oxydationsstufe des Goldes — AuO und
des Zinns = Sn, 0, gruppirt, und denken wir uns ferner das
(vor der Reaction) in Aufiésung befindliche Zinn als essigsaures
Zinnsesquioxydul, so findet folgende Zerlegung statt:

2 M.-G. Au, Cl; und 14 M.-G. Sn,0; A, bilden:
4 M.—G. Au0 + 3 8n, 0, (Goldpurpur) 3 M.-G. SnCl,, 1 M.-G.

Sn0, A, und 40 M.-G. (freie) A.

Ganz besondere Riicksicht muss aber bei der Priiffung des Essigs
aul Verfilschungen genommen werden, welche geschehen, um
dem Essig cine kiinstliche Siure oder Schiirfe zu ertheilen. Von
den absichtlich zugesetzten Sauren sind, ihres billigen Preises
wegen, die Schwefelsiure und Salzsidure beachtenswerth;
unwahrscheinlich hingegen ist der Zusatz von Weinsteinsiure oder
Salpetersiure, weil diese beiden bedeutend hiher im Preise stehen.
Sechwache Triiburigen des Essigs durch salpetersauren Baryt und
salpetersaures Silber sind indessen keineswegs ein Beweis, dass
derselbe absichtlich mit Schwefelsiure und Salzsiure versetzt ist,
denn da das bei der Bereitung des Essigs verwendete Wasser
fast niemals ein anderes als Brunnenwasser seyn wird und dieses
stets Spuren salz- und schwefelsaurer Salze enthiilt, so miissen 4
letztere auch mit in den Essig iibergehen. Man konnte nun zwar
aus einer starken Triibung durch die genannten beiden Reagentien
auf eine Verfilschung mit Salz- oder Schwefelsiure schliessen;
sicherer jedoch verfihrt man auf folgende Weise:

4 Unzen Essig werden in ciner Retorte mit angefigter Vor-
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lage bis zur Trockne und dann noch so lange erhitzt, als noch
etwas iibergeht. War freie Schwefelsiiure im Essig, so ist dieselbe
durch die organische Substanz des Essigs zum Theil einer ge-
wissen Menge Sauerstoffs beraubt und in schwellige Siure ver—
wandelt; das Destillat wird also nach schwefliger Siiure riechen,
ausserdem aber auch Schwefelsiiure enthalten und mit salpeter-
saurem Baryt eine starke weisse Triilbung geben. Eine andere,
noch bequemere Methode besteht darin, dass man 1 Unze Essig
mit einigen Gran weissem Zucker versetzt und in ganz gelinder
Wiirme verdunstet; ist freie Schwefelsiure zagegen, so firbt sich
der Riickstand, sobald er die Dicke eines Extracts bekommen hat,
kohlschwarz. Der Zucker wird nemlich in der Art zersetzt, dass
sein Wasserstoff und Sauerstoff als Wasser an diec Schwefelsiure
treten und sein Kohlenstoff frei ausgeschieden wird. — Um freie
Salzsiiure zu entdecken, priift man das vom Essig zur Hilfte Ab-
destillirte mit salpetersaurem Silber; oder man giesst 4 Unzen
Essig in einen Kolben, setzt } Unze Mangansuperoxyd hinzu,
verbindet den Kolben mit einer Gasleitungsrishre, deren anderes
Ende in ein mit destillictem, durch ein paar Tropfen Indigoso-
lution gefirbtem, Wasser gefiilltes Glas taucht, und bringt den
Inhalt des Kolbens zam Kochen. Bei Gegenwart freier Salzsiiure
wird dieselbe durch den Sauerstoff des Mangansuperoxyds ihres
Wasserstoffs beraubt, das dadurch freigewordene Chlor der Salz-
siure tritt zur Hilfte an das reducirte Mangan und die andere
Hilfte geht iiber. Sobald das Chlor mit dem Indigo in Beriihrung
kommt, zerstirt es denselben, das vorgeschlagene, damit gefirhte
Wasser wird also entfirbt, aber durch ferner hinzutretendes Chlor
nimmt es nach und nach eine gelbgriine Farbe und den bekannten
erstickenden Geruch des Chlorwassers an. Die Operation wird
beendigt, wenn der Essig bis auf die Hilfte verdampft ist.

Endlich ist noch der Verfilschung des Essigs mit scharfen
Pflanzentheilen, als spanischem Pleffer, Bertramwurzeln,
Kellerhalskirnern zu gedenken. Wird ein solcher Essig mit
kohlensaurem Kali neutralisirt, so verschwindet wohl der saure
Geschmack, aber der scharfe, von jenen Zusiitzen herrithrende
nicht, sondern fritt vielmehr jetzt noch deutlicher hervor. Die
Ausmittelung gewinnt an Sicherheit, wenn der Essig zuvor bis
auf den vierten Theil verdunstet und dann erst gesittigt und
gekostet wird.



Acidum peelicum crystallisatum. 13

Acidum acelicum crystiallisalum.
(Acidwm aceticum  glaciale.  Kisessig,  Fssigsaurehydral.)
Formel: A 4+ HO = C,H,0, -}- HO.

Bereitung., 6 Theile Bleizucker werden in einem por-
cellanenen Mirser fein gerieben, das Pulver in eine-flache porcel-
lanene Schaale oder auf cinen Teller diinn ausgebreitet, und bei
gelinder Wiirme im Sandbade oder auf einem geheitzten Stuben—
ofen vollstindig ausgetrocknet, Hierauf gieht man das Pulver in
eine tubulirte, vorher gut ausgetrocknete Retorte, lutirt eine
gleichfalls ganz trockwe Vorlage mit feuchter Blase, in welche

man einen Nadelstich macht, an, schliesst den Tubulus
der Retorte mit einem Korkstopsel, durch welchen der
untere Schenkel ciner zweimal ins Knie gebogenen Trich-
terviihre geht (s, die beistehende Figur), erwirmt die

Wn || . Retorte ganz gelinde im Sandbade und giesst nun durch
| )  den Trichter in kleinen Portionen 8 Theile rauchende
‘ﬁ' Schwefelsiure hinzu. Schon heim ersten Zusatz von
| Schwefelsiure entwickeln sich dicke weisse Dimpfe,
“ welche langsam in die (kalt zu haltende) Vorlage iiber—

[ gehen.  Sobald alle Siure eingegossen ist, beftrdert man
I die Reaction durch ganz schwaches Kohlenfeuer, und

wenn  die Entwicklung der weissen Dimpfe in der Re-
torte aufgehirt hat, lisst man den Apparat erkalten. — Zur voll-
stindigen Reinigung des Priparats wird die trockne weisse krystal-
linische Masse in der Vorlage mit etwa dem vierten Theile
ihres Gewichts feingepulverten, scharl ausgetrockneten Braun—
stein schnell verrichen, das Gemenge in diec vorher gereinigte
und getrocknete Retorte gebracht, und nach angeliigter trockner
Vorlage, im Sandbade so lange erwirmt, als noch weisse Dampfe
iibergehen. Dic Yorlage wird hierauf abgenommen, gelinde er-
wirmt, um ihren krystallinischen Inhalt zum Schmelzen zu brin-
gen, die geschmolzene Masse in ein trockenes Glas gegossen und
dieses mit einem Glasstipsel wohl verschlossen.

Vorgang. Dieser ist im Wesentlichen derselbe, wie bei der
Bereitung der concentrirten Essigsiiure. Um aber das einfache
Hydrat der Essigsidure zu erhalten, muss der Bleizucker getrock-
net, d. h. von seinem Krystallwasser befreit werden, denn die
hinzukommende Schwefelsdure enthilt schon das fiiv die krystal-
linische Essigsiiare nithige Wasser, und eine grissere Menge
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Wasser wiirde keine krystallinische, sondern fliissige Essigsiiure
licfern,  Aus diesem Grunde darf auch die gewhnliche conc.
Schwefelstiure, welche mehr als 1 M.-G. Wasser enthilt, nicht
genommen werden. Der Process lisst sich in folgender Formel
ausdriicken :
1M.-G. PhO - A und 1 M.-G. SO, 4~ HO bilden
1 M.-G. PhO - SO, und 1 M.-G. A 4 HO.

Auf 2370 Theilen (krystallisirtes) essigsaures Bleioxyd wiiren
also 613 Theile Schwefelsiure hinreichend, allein, damit die Zer-
setzung leicht und vollstindig geschicht, ist ein gewisser Fliissig—
keitsgrad des Gemisches nothwendig, und dieser lisst sich nur
durch einen bedeutend griossern Zusatz von Schwefelsiure errei-
chen. Sowie die Sidure zu dem Bleisalz kommt, entsteht ecine
betrichtliche Erhitzung, die leicht eine Sprengung der Retorte
zur Folge haben kinnte, wenn diese nicht zuvor etwas erwirmt
und die Sidure in kleinen Antheilen hinzagesetzt wiirde. Das
doppelte Knie in der Trichterrihre dient, um einen Theil Schwe-
felsiiure darin  zuriickzuhalten und dadurch den Dimpfen der
Essigsiiure den Austritt aus der Rohre zu versperren.

Das Destillat enthilt stets schweflice Siure, auch wohl Spuren
von Blei und Schwefelsiure. Letztere beiden werden von den
mit Heftigkeit sich entwickelnden Dampfen mechanisch iiberge-
rissen; die schweflige Siure ist theils schon in der rauchenden
Schwefelsiiure vorhanden, theils aber entsteht sie durch Zersetzung
eines Theils Schwefelsdure in schweflige Siure und Sauerstoff,
Dic Begicrde der conc. Schwefelsiure, noch mehr Wasser auf-
zunchmen, ist nemlich so gross, dass sie dasselbe, wenn es nicht
schon vorhanden ist, aus den Elementen des Wassers bildet.
Hier muss also cin Theil Essigsiure diese Elemente des Wassers
hergeben; sie wird dadurch zerlegt,
auf welchen nun gleichzeitig ein anderer Theil Schwefelsdure
oxydirend einwirkt und Kohlensiure und schweflige Siure erzeugt.
Daher ist auch der Riickstand in der Retorte nicht weiss, son-

ithr Kohlenstoff ansgeschieden,

dern von ausgeschiedener Kohle braungefirht, — Um diese Ver-
unreinigung zn entfernen, wird der Braunstein (Mangansuperoxyd
= Mn 0,) hinzugesetzt; er gicht Sauerstoff an die schweflige
Siure ab, verwandelt sie in Schwefelsiure, und diese bindet sich
an das neu erzengte Manganoxydul (MnO). Bei der Rectifika-
tion bleibt dann natiirlich auch die schon in der Es

igsiure vor-
handene Schwefelsidure und das Blei zuriick.

Priifung. Das Essigsiuve-Hydrat bildet eine farblose blitt-
rig krystallinische Masse von sehr durchdringendem Geruch und
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saurem Geschmack, schmilzt zwischen -~ 13 u. 16° C. und bildet
dann eine farblose Fliissigkeit von 1,063 spec. Gewicht. An der
Luft raucht es, was von dem Anzichen und der Verdichtung des
Wasserdunstes in derselben herriihrt, verliert nach und nach scine
krystallinische Beschaffenheit und zerfliesst. Ihre gewdhnlichen
Verunreinigungen, Blei, Schwefelsiure und schweflige
Sédure werden ganz so, wic es bei der cone. Essigsiure ange-
geben ist, ermitielt.

Acidum arsenicicum.
(Arsensdure, Arseniksdanre.)
Formel: As, O,.

Beredtung. 4 Theile arsenige Siure (weisser Arsenik)
werden in einem eisernen Mirser zuerst griblich zerstossen, dar-
auf in einem porcellanenen Mirser unter Zusatz von cin wenig
Alkohol (um das Stiuben zu verhiiten) fein gerieben, das Pulver
gelinde erwiéirmt, um den Alkohol wieder zu verdunsten, in eine
tubulirte Retorte geschiittet, und mit 12 Theilen Salpeter-
siure von 1,2 spec. Gewicht iibergossen. Nachdem cine Vorlage
angefiigt ist, welche an den Hals der Retorte gut anschliesst,
erhitzt man so lange im Sandbade, als noch etwas iibergeht. Zur
villligen Austreibung der Salpetersiiure ist die Hitze des Sand-
bades hinreichend. Um die riickstindige trockne Avsensiure her-
auszunehmen, muss die Retorte zerschlagen werden; will man
aber diese nicht einbiissen, so iibergiesse man ihren Inhalt mit
10 Theilen Wasser, erhitze in demselben Sandbade so lange, bis
alles aufgeldst ist, giesse die Auflisung in. eine porcellanene
Schale und rauche zur Trockne ab, Die Ausheute befrigt beinahe
9 Theile.

Vorgang. Die arsenige Siure besteht aus 2 M.-G. Arsen
(As,) und 3 M.-G. Sauerstoff (0,) = As, 0., die Salpetersiiure
aus 1 M.-G. (1 Doppelatom) Stickstoff (N) and 5 M.-G. Sauer-
stoff (0, ) =NO.. 3 M.-G. arsenige Siiure nehmen von 2 M.-G.
Salpetersiure 6 M.-G. Sauerstoff, werden dadurch zu 3 M.-G.
Arsensiure — As, O,, die Salpetersiure aber zu Stickoxydgas

— NO,. Letzteres wiirde als farbloses Gas entweichen, seine
Verwandtschaft zum Sauerstoff ist aber so gross, dass es den—
selben der im Apparate befindlichen atmosphirischen Luft entzicht
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und Untersalpetersiure — N O, (salpetersaure salpetrige Siure
= NO, |- NO,) bildet, welche in gelbbraunen Dimpfen in die
Vorlage iibergeht und von dem gleichzeitig iiberdestillivenden
Wasser der Salpetersiiure aufgenommen wird,
3 M.-G. As,0, und 2 M.-G. NO. bilden
3 M:i-G. As,0,, 2 M.-G. NO, und letztere mit
4 M-G. 0: 2 M.-G. NO,.

Die stichiometrisch erforderliche Menge Salpetersiure reicht
aber zur vollstindigen Oxydation der arsenigen Siure nicht aus,
weil wihrend der Einwirkung eines Theils ecin anderer Theil
durch die Hitze unzerseizt entweicht. Es muss daher ein Ueber-
schuss von der Salpetersiure genommen werden, und im obigen
Verhiiltniss (4 Th. arsenige Siure und 12 Th. Salpetersiiure
worin T35 Wasser) treffen auf 3 M.-G. As, 0, iiber 4 M.-G.
NO,. Das Destillat darl wegen eines miglichen Arseneehaltes
zu keinem andern Zwecke verwendet werden.

Priifung. Aul die vorhin beschriebene Weise dargestellt
bildet die Arsenséure eine schneeweisse schwammigporiise Masse.
Sie muss sich in der Gliihhitze vollstindig verflichtigen; dabei
giebt sie erst 2 M.-G. Sauerstoff ab, und eniweicht dann als
arsenige Siure. 2 Theile Wasser miissen 1 Theil auflisen. Ein
Riickhalt von Salpetersiure (wenn die Destillation zu friih
unterbrochen wurde) wird an der Entfirbung eines Tropfens In-
digesolution, welche man zu einer cone. Auflisung der Siure
gesetzt hat, erkannt. Oder man bringt einige Kirnchen der zu
priifenden Sdure in eine enge unten geschlossene Proberihre, fiigt
etwas Kuplerfeile und Wasser hinzu und erhitzt gelindes bei
Gegenwart von Salpetersiure werden dann gelbbraune Dimpfe
die Glasrihre erfiillen, welche daher riibren, dass das Kupfer
durch die Salpetersiure oxydirt und letztere zu Stickstoffoxyd
reducirt, aber sogleich wicder durch den Sauerstoff der atmo-

sphiirischen Luft zu Untersalpetersiure oxydirt wird, Das oxy-
dirte Kupfer tritt dann an die Arsensiure

6 M.-G. Cu, 2 M.-G. NO, und 3 M.G. As, O, bilden

3 M-G. (Cu0), -} (As;0,) und 2 M.-G. NO,
und letztere mit 2 M.-G. 0 : 2 M.-G. NO,.

Mit salpetersaurem Silberoxyd muss die Arsensiure einen
braunrothen Niederschlag von arsensaurem Silberoxyd geben;
spielt er ins Gelbe, so zeigt diess an, dass die Arsensiure nicht
vollstindig oxydirt ist, also noch arsenige Sdure enthilt
Sicherer aber iiberzeugt man sich hiervon durch Schwefelwasser-
stoff, welches man in eine mit 50 Theilen Wasser heveitete und
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mit etwas Salzsiiure versetzte Auflisung der fraglichen Arsensiiure
leitet. Im Falle arsenige Siure vorhanden ist, entsteht dann so-
gleich ein citronengelber Niedersehlag von Aurvipigment (Asg S, ),
indem der Wasserstoff des Schwefelwasserstoffs an den Sauerstoff
der arsenigen Sdure tretend, Wasser bildet und der Schwefel sich
mit dem Arsen vereinigt. Die Auflosung muss desshalb werdiinnt
seyn, weil sich sonst auch die Arsensiure zersetzen und hlass-
gelbes hichstes Schwefelarsen (As,8,) niederfallen wiirde, und
der Zusatz von Salzsidure hat zum Zweck, die Abscheidung des
Auripigments zu befirdern,

Acidum benzoicum.
(Flores Benzoés., Beuzoésiure, Benzoéblumen.)
Formel: C,,H, 0, +HO—=Bz-l-HO.

Beredtung. Diese Sdure kann auf trockenem und nassem
Wege aus dem Benzotharze erhalien werden. Der nasse Weg
liefert sie in reichlicherer Menge und in einer fiir die medici=
nische Anwendung hinreichenden Reinheit; wiinscht man dagegen
eine ganz weisse Siiure zu haben, so kann diess nur auf Kosten
der Ausbeute erzielt werden, und dann muss man sich des trocke-
nen Weges bedienen.

a) Auf trockenem Wege. Gepulvertes Benzoéharz wird auf
einer flachen irdenen Schaale, welche mit einem erhihten Rande
versehen ist, in nicht iiber 5 Zoll betragenden Hiohe ausgebreitet,
iiber den Rand der Schaale ein Blatt weisses Lischpapier gedrehet
oder noch besser geklebt, iiber das Ganze ein spitzwinkliger
Kegel von geleimtem Packpapier, dessen Durchmesser etwas mehr
betrdgt, als der der Schaale, gestiirzt, und der so vorgerichtete
Apparat auf einen iiber einem Ofen liegenden eisernen Ring oder
besser eine eiserne Platte gestellt, Die Erhitzung geschieht durch
schwaches Kohlfeuer, welches erst spiiter ein wenig verstirkt
werden kann, in keinem Falle aber sehr stark seyn darf, weil
sonst das Harz verkohlt wird und dessen Zersetzungsprodukte
die sublimirende Benzoisiure verunreinigen. Veon Zeit zu Zeit
nimmt man den kegelfirmigen Hut ab und bringt dessen Inhalt
sowie die auf dem Lischpapier liegenden Krystalle mittelst eines

Federbartes in ein bereit stehendes Gefiss. Findet sich auf dem
D)
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Lischpapier und im Hute kein Sublimat mehr abgelagert, so wird
die Operation beendigt. — Die gewonnene Siure betriigt 'z bis
‘5% Wom Gewichte des angewandten Harzes.

b)) Auf nassem Wege, 8 Theile gepulvertes Benzoé-
harz werden mit 2 Theilen Kalkhydrat vermischt, in einen
Glaskolben geschiittet, so viel gemeines Wasser hinzugefiigt, dass
das Ganze einen diinnen Brei bildet (wozu 16 Theile Wasser
hinreichen), der Kolben in ein Sandbad gesetzt und ciner 24 stiin-
digen Digestion unter fleissigem Umschiitteln und ofterer Erneue-
rung des verdampften Wassers unterworfen. Sollen mehrere
Plunde Harz auf einmal verarheitet werden, so geschieht die Di-
gestion zweckmissiger in einem kupfernen Kessel. Hierauf koche
man den Brei nach Hinzufiigung von 100 Theilen Wasser im
kupfernen Kessel unter bestindigem Umriihren mit einem holzer-
nen Spatel so lange, bis etwa 30 Theile Wasser verdampft sind,
filtrire noch heiss durch auf Leinwand ausgebreitetes weisses
Lischpapier, koche den Riickstand abermals mit 50 Theilen
Wasser, filtrive zu dem Vorigen, verdunste alles auf 32 Th.,
setze zu der klaren Lauge so lange Salzsdure unter bestin-
digem Umriibren, als dadurch noch eine weisse Triibung erfolgt
(von einer Siure, deren spec. Gew. 1,130 betrigt, sind 2 Theile
hinreichend ), und lasse 1—2 Tage an einem kiihlen Orte ruhig
stehen. Nach dieser Zeit wird man alles in einen dicken krystal-
linischen Brei verwandelt finden. Die ausgeschiedene Benzoesiure
trennt man durch Leinwand von der Fliissigkeit, presst erstere
gut aus, trocknet sie, kocht sie mit dem Zwanzigfachen ihres Ge-
wichts Wasser einice Male auf, colirt nach erfolgter Lisung durch
Leinwand, und lidsst abermals 1 —2 Tage stehen. Hierauf wird
die kryst. Masse durch Coliren und Pressen Wie zuvor behandelt
und getrocknet aufgehoben. Man erhiilt von 8 Theilen Harz auf
diese Weise 1 — 1! Theile Siiure.

Gewihnlich wird die Benzoisiure auf nassem Wege durch
Behandeln des Harzes mit einer Auflssung von kohlensaurem Kali
oder Natron bereitet: diess hat aber den Nachtheil, dass die Aus-
beute bedeutend geringer ausfillt, weil das Harz in der Hitze
zusammenschmilzt und dem Alkali den Zutritt za den meisten
Theilen versperrt. Der Kalk hingegen fiihrt diesen Uebelstand
nicht herbei, denn das Harz bleibt wihrend des Kocliens damit
stets in Pulvergestalt.

Vorgang. Die Benzoesiiure ist in dem Benzotharze im freien
Zustande vorhanden, wird daher wegen ihrer Fliichtigkeit beim
Erhitzen des Harzes ausgetrichen; eine gewisse Portion geht aber
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dabei durch Zersetzung (auf Kosten anderer Bestandtheile des
Harzes) verloren. Bei der Behandlung mit Kalk tritt die Saure
einfach an den Kalk und bildet leicht lislichen benzoésauren Kalk,
welcher durch die Salzsidure wiederum zerlegt wird, indem sich
die Benzoiésiure griosstentheils als ein feines krystallinisches Pulver
ausscheidet und der neuentstandene salzsaure Kalk aufgeltst bleibt.
Das nochmalige Auflisen der Siure in heissem Wasser hat zum
Zweck, etwas Harz, welches sich beim Kochen der Benzoé mit
dem Kalk aufgelist hatte, abzuscheiden. — Die Mutterlaugen, aus
denen die Siure herauskrystallisirt ist, lohnen kaum des Abhdam-
pfens und werden weggegossen. Das von der Sublimation zu-
riickgebliebene Harz kann mnoch zu Riucherspecies verbraucht
werden, wenn es nicht zu stark erhitzt, d. h. nicht theilweise
verkohlt war,

Priifung. Die sublimirte Siure bildet hiichst lockere und
leichte, weisse atlasglinzende Gruppen von Nadeln und Blittchen ;
die durch Auskochen bereitete erscheint in blassgelblichen Na-
deln. lhr Geruch erinnert an das Benzotharz und riihrt von an-
hingendem itherischen Oele her, In einem Platinléffel erhitzt,
schmilzt sie und verwandelt sich dann vollstindig in einen weissen
Dampf, der, eingeathmet, cin eigenthiimliches Prickeln im Schlunde
bewirkt. In \Weingeist liost sie sich sehr leicht aul, in Wasser
aber schwer, denn von kaltem bedarf 1 Theil 200, von kochen-
dem 20 Theile. Die kiiufliche Sdure kommt zaweilen verfilscht
vor. Verfliichtigt sie sich vollstédndig, entwickelt sie aber beim
Uebergiessen mit Kalilauge Ammoniak, so war Salmiak beige-
mengt; das Kali bildet nemlich mit der Chlorwasserstoffsiure
Chlorkalium und Wasser, und der andere Bestandtheil des Sal-
miaks, das Ammoniak, wird frei. Bleibt beim Erhitzen ein Riick-
stand, so besteht derselbe aus fremdartigen Kirpern, als Gyps,
Boraxsifure oder irgend einem andern Salze, iiber dessen Natur
dann die weitere Untersuchung Aufschluss geben muss. Ist der
Riickstand kohlig, so kann er entweder von der Benzoésidure an-
hingendem Harze oder von beigemischten Salzen mit organischen
Siuren herriihven. Besitzt das Priiparat einen dem Pferdeschweiss
ihnlichen Geruch, so besteht es ganz oder zum Theil aus der der
Benzoésiure dhnlichen, aber stickstofthalticen Siure, welche sich
im Harne der Pflanzenfresser befindet und Hippursidure ge-
nannt wird. Reibt man eine solche Sidure mit Kalk zusammen,
und erhitzt das Gemenge in einer Glasrohre, so entwickelt sich
Ammoniak, indem der Stickstoff mit einer Portion Wasserstoff

zZusammentritt,
Ty 9 %
p
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Acidwm boracicun.
Sal sedativus Hombergi, Boraysiure, Borsdure.
Formel: BO,; -}+3HO.

Bereitung. 4 Theile gepulverter Borax werden in
10 Theile in einem porcellanenen oder glisernen Geschirr zum
Kochen erhitztes Wasser geschiittet, nach erfolgter Auflt-
sung die Fliissigkeit nithigenfalls filtrirt, mit 3 Theilen Salz-
siiure von 1,130 spec. Gew. vermischt und zum Erkalten hinge-
stellt. Die sogleich und noch mehr wihrend des Erkaltens sich
ausscheidenden schuppigen Krystalle werden nach Verlaufl von
1 bis 2 Tagen in einem Trichter, dessen Abflussrohre mit einem
Glasstipsel locker verschlossen ist, gesammelt, nachdem die meiste
anhiingende Lauge abgetropft ist, etwas zusammengedriickt, mit
etwas destillirtem Wasser nachgewaschen und getrocknet. Hier-
auf 16st man sie in der sechsfachen Menge reinen kochenden Was-
sers auf, lisst krystallisiren, sammelt sie wie vorhin in einem
Trichter und trocknet sie. Die Ausbeute betrigt etwas iiber
1} Theile.

Wird der Borax, wie die meisten Vorschriften lauten, mit
Schwefelstiure zerlegt, so behilt die Borsiure einen Antheil
Schwefelsiure, der sich weder durch Ausziehen mit Alkohol, noch
durch Glithen entfernen Iisst.

Vorgang. Der Borax besteht aus 1 M.-G. Natron (NaO),
2 M.-G. Borséiure (BO,) und 10 M.-G. Wasser (HO) = NaO
L. 2B0, + 10HO; die Salzsiure aus 1 M.-G. (1 Doppelatom)
Chlor (Cl) und 1 M.-G. Wasserstoff (H). Das Natrium ver-
cinigt sich wegen niiherer Verwandtschaft mit dem Chlor zu
Chlornatrium, der Sauerstoff des Natrons mit dem Wasserstoff
der Salzsiure zu Wasser, und die Borsiiure scheidet sich, als ein
in Wasser schwerlislicher Kérper, mit 3 M.-G. Wasser ver-
bunden, grisstentheils aus, Um 1 M.-G. Borax zu zerlegen,
reicht gerade 1 M.-G. Salzsiiure hin:

1 M.-G. NaO -}- 2B0, -- T0HO und 1 M.-G. CIH bilden:
1 M.-G. NaCl, 2 M-G. BO, 4 3HO und 5 M.-G. HO.

2383 Theile Borax erfordern daher 454 Theile wasserfreien
Chlorwasserstoff oder 1732 Theile Salzsiure von 1,130 spec.
Gew. (welche 26,2 Procent Chlorwasserstoff enthilt ); mithin
4 Theile Borax beinahe 3 Theile einer solchen Salzsiiure. Der
kleine Ueberschuss der letztern ist von keinem Nachtheil, befir-
dert vielmehr die vollstindige Zerlegung des Borax und entweicht
heim Trocknen der Borsiure vollstindig. Das Umkrystallisiven
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des Priiparats hat zum Zweck, einen geringen Riickhalt von Chlor-
natrium zu enifernen. Die Ausbeute von 4 Theilen Borax sollte
eigentlich 2 Theile betragen; eime gewisse Portion geht aber in
die Mutterlaugen, die, wenn man im Kleinen arbeitet, wegge-
gossen wird, arheitet man aber mit Pfunden, durch Eindampfen
noch einen Antheil Borsiure liefert,

Priifung. Die Borsidurve bildet weisse perlmutterglinzende,
schuppize Krystalle, welche sich fettig anfithlen, keinen Geruch
und einen sehr schwach sauren, etwas bitterlichen Geschmack be-
sitzen. In der Hitze verliert sie das Wasser und schmilzt zu
einem farblosen Glase, welches beim Erkalten durchsichtig bleibt.
Die krystallisirte Siure muss sich in 25 Theilen Wasser, und in
6 Theilen Alkohol von mittlerer Temperatur, dagegen schon in
3 Theilen kochendem Wasser vollstindig auflosen. Die Aufio-
sungen rithen das Lackmuspapier, fidrben aber das Curcu-
mapapier, je nach dem Grade ihrer Concentration, mehr oder
weniger braun; die weingeistige brennt mit griiner Flamme, Ist
die Bdure nicht sorgfiltig bereitet, so kann sie mit Chlorna-
trium verunreinigt seyn und giebt in diesem Falle mit salpeter—
saurem Silber einen weissen kisigen, am Lichte violett werden-
den Niederschlag von Chlorsilber, wihrend zugleich salpetersaures
Natron entsteht. Waren die zur Darstellung angewandten Ma-
terialien schwefelsdurehaltig, oder haite man sich, statt der Salz—
siure, der Schwefelsiure bedient, so enthilt das Priparat stets
Schwefelsiure und giebt dann mit salpetersaurem Baryt einen
weissen unloslichen Niederschlag von schwefelsaurem Baryt. Ist
die Siure gelblich gefirbt (was z. B. beim Reinigen der rohen
toskanischen leicht der Fall seyn kann), so rithrt diess entweder
von organischen Stoffen oder von Eisen her. Erstere geben
sich kund, wenn die Sdure, im Platinliffel erhitzt, schwarz wird.
Bei Gegenwart von Eisen scheidet sich beim Aullisen in heissem
Wasser hiufig schon hraungelbes Eisenoxydhydrat aus, und die
Auflsung giebt mit Galldpfeltinctur einen violetten oder blauen
Niederschlag von gerbesaurem Eisenoxyduloxyd (der Basis unse-
rer gewihnlichen Schreibtinte).




o Acidum ecarbazoticum.

Acidum carbazolicum.

(Acidum amarum, Koklenstickstoffsiure, Bittersaure, Weller's
Bitter, Pikrinsalpetersiure.)

Formel: C,, H, N, 0,, 4 HO.

Bereitung. 16 Theile Salpetersiure von 1,2 spec, Ge-
wicht werden in einen Glaskolben, welcher wenigstens dop-
pelt so viel fassen kann, gegeben und mach und nach 1 Theil
zerriebener Indigo unter fleissigem Umschiitteln eingetragen.
Sobald das Schiumen und die Entwicklung von braungelben Dim-
pfen grisstentheils nachgelassen hat, setze man den Kolben auf
einem eisernen Ringe iiber ein missiges Kohlfeuer, und fiige,
wenn keine gelben Dimpfe mehr entweichen, noch so lange Sal-
petersiure durch einen langhalsigen Trichter in kleinen Portionen
hinzu, als nach einem neuen Zusatze gelbe Didmpfe aus dem Ge-
misch emporsteigen. Man wird bis zu diesem Zeitpunkte noch
6 Theile Siure bediirfen. Nun giesse man die dunkelgelbe
triibe Fliissigkeit in eine geriumige porcellanene Schaale, ver-
dunste sie zur Entfernung des grissten Theils der noch beige-
mischten Salpetersiiure bis etwa auf 1 Theil Riickstand, fiige zu
diesem 16 Theile heisses Wasser, filtrire die Auflisung von dem
ausgeschiedenen Harze ab und befirdere sie zur Krystallisation.
Simmtliche erhaltene Krystalle werden noch einmal umkrystalli-
sirt, und sind dann hinreichend rein. Man erhilt nicht mehr als
etwa den sechsten Theil vom Gewichte des angewandten Indigos
Kohlenstickstoffsiure,

In der harzigen Materie, welche sich hierbei bildet, ist noch
ein wenig Siure eingeschlossen, allein es lohnt nicht der Miihe,
dieselbe (durch Sittigen mit Kali und Abscheiden aus dem Kali~
salze mittelst Salzsiure) zu gewinnen. Dasselbe gilt von der
letzten Mutterlauge.

Vorgang, Der Indigo (d. h. das reine Indighlan, wie es
sich in dem kduflichen Indigo gewihnlich nur zu 50 pCt. befin-
det) besteht aus C,,H,NO,, die Salpetersidure aus N O,. Bei
der gegenseitigen Einwirkung beider verliert die Salpetersiure
3 M.-G. Sauerstoff und wird zu Stickstoffoxydgas, welches bei
Beriihrung mit dem Sauerstoff der atmosphirischen Luft wiederum
zu Untersalpetersiure (NO,) wird und daher in braungelben Dim-
pfen entweicht. Wiirden jene freigewordenen 3 M.-G. Sauerstoff
direkt die Bildung der Kohlenstickstoffsiure aus dem Indigo ver-
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anlassen, so kinnte man annchmen, dass aus 3 M.-G. Indigo und
3 M.-G. Salpetersiure 1 M.-G, Kohlenstickstoffsiure entstiinde;
allein es entsteht hier die Frage: was wird aus den iibrigen
ausser Verbindung getretenen Elementen? denn von

3 M-G. C,,H,NO, und 3 M-G. N O; bleiben nach Abzug
von 1 M.-G. C,,H,N,O,, (und 38 M.-G. NO,, welche ent-
weichen) iibrig 36C,13H und 20, iiber deren Schicksal bis
jetzt kein geniigender Aufschluss gegeben werden kann. So viel
nur ist gewiss, dass sich bei der anfinglichen Einwirkung der
Salpetersdure auf den Indigo andere Produkte, unter denen be-
sonders die Indigsiure (Anilinsiure) zu bemerken, bilden, und
aus diesen erst als Endresultat der Reaction die Bitlersiure nebst
dem harzigen Korper hervorgehen.

Priifung. Die Bittersiure krystallisirt in goldgelben gléin-
zenden Blittchen, welche sich in Wasser (in kaltem etwas schwer),
Weingeist und Aether auflisen: die Auflisungen rithen das Lak-
muspapier und schmecken sehr bitter. In einem Platinlsffel er-
hitzt, schmilzt sie und verfliichtigt sich vollstindig. Liist sie sich
im Wasser nicht klar auf, so hdngt ihr noch harzige Materie
an. Mit nicht zu verdiinnten Auflésungen der Kalisalze muss sie
einen gelben krystallinischen Niederschlag von kohlenstickstoff-
saurem Kali liefern. Etwa noch anhiingende Salpetersiure
erkennt man durch Zusatz von Indigosolution, wenn diese ihre

blaue Farbe verliert.

Acidum chromicum.
(Chromsdaure.)
Formel: Cr 0,.

Bereitung. 4 Theile doppeltchromsaures Kali lise
man in einem glisernen Cylinder in 26 Theilen warmen
Wassers auf, und setze dieser Auflisung sogleich unter bestin-
digem Umriihren das Anderthalbfache ihres Volumens — etwa
90 Theile — concentrirte Schwefelsiure hinzu. Schon
wenn die letzten Antheile Schwefelsdure hinzugefiigt werden, fangt
die Fliissigkeit an sich zu triiben; man ldsst sie 24 Stunden an
einem kithlen Orte stehen und findet nach dieser Zeit die Chrom-
siure in Form ecines zinnoberrothen krystallinischen Pulvers am
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Boden des Cylinders angesammelt. Die iiberstehende saure Lauge
wird nun abgegossen, das rothe Pulver auf einem Ziegelstein aus-
gehreitet, und, nachdem dieser alle anhingende Feuchtigkeit ein-
gesogen hat, in cinem gut zu verschliessenden Glase aufbewahrt.
Auf Papier darf nemlich die Siure nicht getrocknet werden, weil
sie, gleich der conc. Schwefelsiure, dasselbe verkohlt. — Die
Ausbeute betrigt beinahe 3 Theile.

So dargestellt, enthélt die Chromsiure noch geringe Spuren
von Schwefelsdure, auch wohl ecin wenig Kali, ist aber zu den
meisten Zwecken hinreichend rein. Will man sie indessen voll-
kommen rein haben, so muss sie in ihrem doppelten Gewichte
Wasser aufgelost und durch Abdampfen abermals krystallisirt
werden, erscheint dann aber nicht wieder so schiin roth wie das
erste Mal und giebt natiirlich auch eine geringere Ausbeute.

Vorgang. Das doppeltchromsaure Kali hat die Formel
KO - 2Cr0,. Durch einen Ueberschuss von Schwefelsiure
wird dasselbe zerlegt, das Kali bildet mit 2 M.-G. Schwefelsdure
doppeltschwefelsaures Kali und die Chromsiure tritt frei anf.

1 M-G. KO-4-2Cr0O, und 2 M.-G. 8O, -}-HO bilden:
IM.-G.(KO+80,, S0, +HO0), 2 M.-G. Cr0, und 1 M.-G. HO.

1894 Theile doppeltchromsaures Kali bediirfen also eigent-
lich nur 1226 Theile cone. Schwefelsiure zu ihrer vollstindigen
Zerlegung, und das oben angewandte bedeutende Uebergewicht
der letztern dient bloss dazu, die Chromsiure zu fillen.

Die saure, braungelbe Mutterlauge enthilt noch einen kleinen
Antheil Chromsdure, und lisst sich, wenn man dkonomisch seyn
will, auf Chromoxyd und schwefelsaures Kali benutzen. Zu die-
sem Endzweck erwirmt man sie nach Zusatze von etwas Chlor-
kalium in einem Glaskolben im Sandbade, bis ihre gelbe Farbe
in Griin iibergegangen ist, verdiinnt dann mit Wasser und séttigt
mit kohlensaurem Kali, wodurch alles Chromoxyd in blaugriinen
Flocken pricipitirt und, wenn man einen Uebersehuss des Alkalis
vermeidet, vollstindig erhalten wird. Das Chromoxyd ist nem-
lich dadurch entstanden, dass die durch Einwirkung der Schwe-
felsdure auf das Chlorkalium gebildete Chlorwasserstoffsiure ihren
Wasserstoff an einen Theil Sauerstoff der Chromsiure abgegeben
hat, wodurch Chlor (welches entweicht), Wasser und Chromoxyd
entstanden sind, von denen letzteres an die Schwefelsiure tritt.
Der hier vorgehende Process lisst sich folgendermassen versinn-
lichen :

2 M.-G. CrO, und 3 M.-G. CIH bilden:
1 M.-G. Cr, 0;, 3 MsG. HO und 3 M.-G. Cl.
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Auch konnte die mit Chlorkalium hehandelte Mutterlauge zu
andern Zwecken, z. B. zur Entwicklung von Schwefelwasserstoff
benutzt werden.

Priifung. Die Chromsiure bildet zinnoberrothe Nadeln,
welche mitanter ziemlich lang erhalten werden, keinen Geruch,
aber einen sehr scharf sauern und zusammenziehenden Geschmack
besitzen. In Wasser sowie in Weingeist muss sie sich sehr leicht
und vollstindig aufiisens an der Luft zieht sie nach und mach
Feuchtigkeit an und zerfliesst. Verunreinigt kann sie seyn mit
Kali und mit Schwefelsiure. Um beide zu entdecken,
kocht man die Chromsiure nach Zusatz von Chlorwasserstoff-
siure so lange, bis die dunkelgelbe Farbe sich vollstindig in
eine griine verwandelt hat, d. h. bis die Chromsdure zu Chrom-
oxyd reducirt worden ist. In dieser griinen Losung zeigt salpe~
tersaurer Baryt durch ecinen weissen Niederschlag die Schwefel -
siure, und, nachdem sie coneentrirt ist, Weinsteinsiure durch
einen weissen krystallinischen Niederschlag von Weinstein das
Kali an. Wiirde die Chromsiure nicht zuvor zerstirt werden,
so liesse sich wohl das Kali mit Sicherhéit erkennen, weniger
leicht aber die Schwefelsiure, denn jene wird durch Baryt gleich-
falls pricipitirt, und der Niederschlag miisste dann doch mit Salz-
sdure behandelt werden, um den ehromsauren Baryt wieder aul-
zulisen.

Acidwm formicicum.
( Ameisensaure.)
Formel: C,HO, 4-xHO = F - xHO.

Bereitung. 3 Theile weisser Zucker werden in
6 Theilen Wasser aufgelist, die Auflisung in eine kupferne
Destillirhlase gegossen, welche wenigstens fiinfzehnmal geriu-
miger ist als das Volumen simmtlicher anzuwendender Materialien
betriigt, darauf 9 Theile feingestossener Braunstein
zugesetzt, das Gemenge durch untergelegtes Kohlfener auf etwa
60° C. erwiirmt, und eine Mischung von 9 Theilen concen-
trirter Schwefelsiure und 9 Theilen Wasser in kleinen
Antheilen (wegen des stattfindenden starken Schiumens der Masse)
hinzugefiigt. Es ist gut, wenn die Destillirblase mit einem Tubus
versehen ist, damit man, sobald sich aus derselben ein stechender
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Geruch nach Ameisen entwickelt, den Helm aufsetzen und ver-
kleben und die noch riickstindige Siiure nachgiessen kann. So-
bald Alles bheisammen ist, verstirkt man das Fener und destillirt
bis zur Trockne., Das milchige Destillat, auf welchem eine diinne
Schicht eines braungelben dtherischen Oeles schwimmt, wird mit
krystallisirtem kohlensauren Natron gesittigt, wovon
man gegen 2 Theile gebraucht, filtrirt und zur Trockne abge-
raucht. Man erhilt gegen 2 Theile trocknes ameisensaures Na-
tron von gelber Farbe, aus welchem nun die reine Siure mittelst
Schwefelsiiure dargestellt wird.

Das Verhiltniss zwischen ameisensaurem Natron und
conc. Schwefelsdure ist: 1 M.-G. oder 1 Th. (14 Th.)
des erstern und 2 M.-G. oder 12 Th, (20 Th.,) der letz-
tern. Das Salz wird in eine tubulirte Retorte, die geriumig
genug ist, um iiberhaupt kaum zur Hilfte gefiillt zu werden, ge-
schiittet, dann die vorher mit ihrem gleichen Gewichte
Wassers verdiinnite Schwefelsiure hinzugefiigt, und nach an-
gebrachter Vorlage so lange aus dem Sandbade destillirt, bis der
nach und nach schwiirzlich gewordene Riickstand anfingt, sich
stark aufzublihen. 2 Theile ameisensaures Natron liefern 4 Th,
Ameisensiure von 1,074 spec. Gewicht.

Statt des Zuckers kann man sich mit demselben Erfolge des
Stirkmehles bedienen; auch statt des kohlensauren Natrons,
zum Behufe der Sittigung, des kohlensauren Kalks. Auf
1 Theil trockenen ameisensauren Kalk bedarf man dann nur
3 Theile conc. Schwefelsdure oder gleiche Mischungsgewichte.

Vorgang. Der weisse (aus Zuckerrohr oder Runkelriiben
bereitete) Zucker besteht aus C,,H,,0,, =C,. H,,0,, +HO;
der Braunstein ist, abgesehen von den ihn stets begleitenden Ver-
unreinigungen, als Eisenoxyd, kohlens. Kalk u. s. w. — wesent-
lich Mangansuperoxyd, welches aus 1 M.-G. Mangan (Mn) und
2 M.-G. Sauerstoff (0,) = Mn0, oder 1 M.-G. Manganoxydul
(MnQ) und 1 M.-G. Sauerstoff == MnO -~ O besteht. Beim
Zutritt von Schwefelsiure bemichtigt sich dieselbe des Mangan-
oxyduls, derdadureh freigewordene Sauerstoff des Superoxyds wirkt
oxydirend auf den Zucker und bildet mit demselben lauter fliich-
tige Produkte, nemlich: Kohlensiure = C0,, Ameisensiure —
C,HO,, ein dth. Oc)l = C,H, 0,, und Wasser = HO. Ueber
die relativen Quantititen der aus einer bestimmten Menge Zuckers
entstehenden fliichtigen Verbindungen sind bis jetzt keine Unter-
suchungen angestellt. Ein genaues stochiometrisches Bild des
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Processes lisst sich daher noch nicht geben., DBei Anwendung des
Stirkmehls (C,,H,,0,,) geht ganz derselbe Process vor.

Das im Destilli-Apparat zuriickbleibende schwefelsaure Man-
ganoxydul wird, wenn man es hemutzen will, durch gelindes Glii-
hen in einem hessischen Schmelztiegel (um die anhingenden or-
ganischen Stoffe zu zersttren und das Eisen unlislich zu machen),
Auflisen, Filtriren und Krystallisiren gereinigt.

Die Gewinnung der Ameisensiure aus dem Natron- oder
Kalksalze durch Schwefelsiure beruht auf der stirkern Verwandt-
schaft letzterer zu jenen Basen, welche resp. als saures schwe-
felsaures Natron und neutraler schwefelsaurer Kalk zuriickbleiben.
Unverdiinnt darf dabei die Schwefelsiure nicht angewandt werden,
weil sich sonst die Ameisensiure zersetzt in Kohlenoxydgas und
Wasser. Aus 1 M.-G, C,HO, entstchen nemlich 2CO und HO.

Pritfung. Die reine Ameisensiiure ist eine farblose Flissig-
keit von scharfem, stechenden, der Essigsiiure etwas dhnlichem
Geruche und saurem Geschmacke. Mit Wasser, Weingeist und
Aether muss sie sich in allen Verhéltnissen ohne Triibung mischen
lassen. Die Siure von 0,074 spee. Gew. enthilt gegen 79 pCt.
oder 15 M.-G. Wasser. Um eine Verunreinigung derselben mit
Essigsidure, welche bei obiger Darstellungsmethode hiufig als
Nebenprodukt auftritt, zu entdecken, wird eine mit Wasser ver-
diinnte Probe mit iiberschiissigem Quecksilberoxyd gekocht, und
wenn kein Aufbrausen mehr stattfindet, filtrict. Giebt das Filtrat
auf Zusatz von Schwefelwasserstoffwasser eine schwarze Trii-
bung, und hinterlisst ein anderer Theil desselben beim gelind
Verdunsten federartige oder weisse blittrige Krystalle, so
Gegenwart der Essigsiure erwiesen. Die Ameiser
nemlich dem Quecksilberoxyde Sauerstofi und
zunichst auf Oxydul, von welchem sich die
sigsdure ihr nithiges Quantum aneignet
der Kilte schwerlosliches) essigsaures ¢
A) bildet, Der iibrige Theil Oxydr
schuss von Oxyd, durch die Ame’

Kohlensdure, vollstindig zu Me
2 M.-G. Hg0O und
2 M.-G. CO,,
withrend das entstandene es:
aufgelost bleibt. Letzteres
dass es durch Schwefelwa
Schwefelquecksilber verw
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1 M.-G. Hg, 0 A und 1 M.-G. SH bilden:
1 M.-G. Hg, S, HO, A
leicht zu erkennen. Salzsdure erweist sich durch den weissen
kiisigen Niederschlag von Chlorsilber mittelst salpetersaurem Sil-
ber, und Schwefelsiure mittelst salpetersauren Baryt durch
den weissen pulverigen Niederschlag.

Reinigung. . Ist die Ameisenséure gélblich gefirht, so recti-
ficire man sie iiber etwas Kohlenpulver. Enthilt sie Salzsiure
oder Schwefelsiure, so setzt man ihr ecin wenig kohlensaures
Natron (so viel nemlich, als man glaubt, dass zur Sitligung jener
beiden Séduren nithig sey) zu und destillict bis heinahe zur
Trockne. Enthilt sie aber Essigsdure, so muss man sie mit koh
lensaurem Bleioxyde siittigen, das zu Boden gefallene schwer lis-
liche ameisensaure Bleioxyd von dem in der iiberstechenden Fliis-
sigkeit gelist geblichenen essigsaurem Bleioxyde durch Coliren
trennen, den Niederschlag trocknen, und mit % seines Gewichts
concentrirter Schwefelsiure, welche vorher mit ihrem gleichen
Quantum Wasser verdiinnt war, destilliven.

Acedum gallicum.
(Gallussiure.)
Formel; C.HO, -2HO - Aq = Ga-}-2H 04 Aq.

“ung. Kine beliebige Menge feingestossener Gall-
“ man in einem weiten porcellanenen (oder gla-
‘t so viel Wasser, dass daraus ein diinner
denselben, im Sommer bei gewihnlicher

v in der Nihe eines geheifzten Stuben-

Ywen und Erneuern des verdunsteten

so lange stehen, bis in einer ab-

ng kein Niederschlag mehr ent-

tion des Breies nur noch eine

auflisung entstehen, so hin-

‘tung zu schreiten, denn die

“erbesiure bleibt spiter in

den Brei mit wenigstens

cht } Stunde lang, kolirt

rch dichte Leinwand und
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wiischt den Riickstand mit heissem Wasser nach, Simmtliche
vereinigte Fliissigkeiten werden in demselben vorher gereinigten
porcellanenen Gefisse abgedampft, so bald sie Syrupsdicke erlangt
haben, mit (etwa } vom Gewicht der angewandten Gallipfel)
fein gestossener Holzk o hle vermiseht und behutsam zar Trockne
gebracht. Die trockene Masse wird zerricben, zweimal mit dem
vierfachen Gewichte Alkohol von wenigstens 803 im Sandbade
digerirt, und die warm filtvirten weingelben geistigen Lisungen
zur Wiedergewinnung des Alkohols nach Zusatz von etwas Was-
ser in einer Retorte destillict. Der in der Retorte befindliche
krystallinische Brei wird in eine porcellanene Schaale gespiihlt,
mit noch so viel Wasser versetzt, dass beim Erhitzen eine voll-
stindige Losung erfolgt, schnell filtrirt und in die Kilte gestellt.
Nach mehreren Tagen presst man die krystallinische Masse aus,
gewinnt aus der abfliessenden Mutterlauge durch Abrauchen noch
etwas Siure, und reinigt das Priparat durch abermaliges Auflisen
in kochendem Wasser und Krystallisiren. Die Ausheute betriigt
etwas mehr als den vierten Theil der angewandten Gallipfel.

Die von dem Entdecker der Gallussiiure, Scheele, gegebene
Darstellungsmethode, ein Infusum der Gallipfel schimmeln zu
lassen, ist noch langwicriger und liefert eine nech geringere
Ausbeute.

Vorgang. Die Gallussiure findet sich in den Gallipfeln
nicht schon fertig gebildet, sondern erzeugt sich erst aus der
darin enthaltenen Gerbesiure (wovon die Gallipfel, je nach ihrer
Giite, verinderliche Mengen, meistens aber iiber 50 pCt. enthalten)
durch den Einfluss des Sauerstoffs der atmosphirischen Luft, und
unter Entwicklung von Kohlensiure. 1 M.-G. Gerbesiure ab-
sorhirt nemlich 8 M.-G. Sauerstoff und bildet 2 M.-G. Gallus—
siure, 6 M.-G. Wasser. und 4 M.-G. Kohlensiure :

1 M-G.°C,,H,0,, und 8 M.~G. O bilden:
2 M.~G. C.HO,, 6 M.-G. HO und 4 M.-G. CO,.

2664 Theile Gerbesiure miissten also liefern: 1683 Theile
wasserfreie und 2360 Theile krystallisirte (mit 3 M.-G. Wasser
verbundene) Gallussiure. In der Praxis wird aber nie so viel
erzielt, weil sich withvend der Digestion der Galldpfel mit Wasser
eine Portion der schon entstandenen Gallussiiure in einen grauen
oder schwarzen kohligen Korper zersetzt. Um diesen vollstindig
abzascheiden, muss das wisserige Extrakt mit Weingeist behan-
delt werden, worin derselbe unloslich ist; und um das Extrakt
leichter austrocknen und zerreiben zu kinnen, wird das Kohlen~
pulver hinzagesetzt.
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Priifung. Die reine Gallussiure krystallisirt in weissen Na-
deln, welche in der Hitze vollstindig sublimiren, aber dann eine
Siure von anderer Zusammensetzung, die sogenannte Brenzgal-
lussdure, darstellen, welche = krystallisirte Gallussiure minus
1 M.-G. Wasser und 1 M.-G. Kohlensiure, also — C,H; 0, ist.

1 M-G. C.HO, + 2HO -+ aq. bilden:
1M-G. C,H,0,, 1 M.-G. CO, und 1 M.-G. HO.

Die Gallussiiure ist geruchlos, schmeckt schwach sauer, zu-
sammenziehend, 19st sich in 100 Theilen kaltem Wasser, aber
viel leichter in heissem Wasser, sowie in Alkohol, auch etwas in
Acther. Enthiilt sie Gerbesiure, so entsteht durch Leimauf-
losung eine Triibung, wihrend die reine Gallussidure dadurch keine
Veriinderung erleidet. Diese Triibung beruht auf einer in Wasser
unlijslichen Verbindung von Gerbesiure und Leim, der Ledersub-
stanz, deren Erzielung im Grossen Gegenstand einer technischen
Industrie — der Rothgerberei — ist.

Acidum hydrocyanicum.
(Acidum borussicum. Cyamwasserstoffsiure, Blausdure.)
Formel: HCy (HC,N)-}-xHO md C,H,0,.

Bereitung. Bis jetzt bedient man sich zur Darstellung der
Blausiiure fast allgemein des Cyaneisenkaliums; da wir aber seit
Kurzem im Besitz eines leichten und billigen Verfahrens zur Be-
reitung des Cyankaliums sind, so lisst sich erwarten, dass jene,
mit manchen Uebelstinden verbundene, Darstellung aus Cyan-
eisenkalium bald durch die aus dem C_\ankanum verdriingt wer-
den wird. Gleichwohl sollen hier beide Methoden ausfiihrlich
erirtert werden.

a) Aus dem Cyaneisenkalinum. Unter den vielen Vor-
schriften wiihle ich nur diejenige, von der ich aus eigner Erfah-
rung weiss, dass sie ein jahrelang unverinderlich haltbares Pri-
parat liefert, Es ist dieselbe, welche die Bayerische Pharmakopoe
enthilt. 4 Theile (Unzen) Cyaneisenkalium (gelbes
Blutlaugensalz) werden in einer zu verschliessenden Glasflasche
in 16 Theilen gemeinen Wassers aufgelist, dazu ein vor-
her erkaltetes Gemisch aus 3 Theilen cone. Schwefel-
siiure und 12 Theilen Alkohol von 0,840 spec. Gew. (803)
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gegossen, und das Ganze unter ifterm Umschiitteln 24 Stunden
lang bei gewdhnlicher Temperatur gelassen. Hieraul wird der
weisse krystallinische Bodensatz durch Leinwand von der Fliis-
sigkeit getrennt, letztere in eine, wenigstens sechsmal gerdumigere,
tubulirte Retorte, auf deren Boden sich hereits eine etwa 1/ hohe
Lage Quarzsand befindet, gegeben, und iiber freiem Feuer
oder im Sandbade so viel davon abgezogen, dass das Volumen
des Destillats gleichkommt demjenigen Raume, welchen 20 Theile
destillirtes Wasser einnchmen. Das Gewick( dieses Volumens
des Destillats betrigt 18} Theile, d. h. wenn wir uns z. B. 20 Th.
destillivtes Wasser als 20 Unzen denken, so finden wir, dass
derselbe Rauminhalt des Destillats 18% Unzen wiegt. Um diesen
Zeitpunkt genau treffen zu kiénnen (denn bis zur Trockne darf
nicht destillict werden), richte man den Apparat so ein, wie es
der beistehende Holzschnitt zeigt.

] l-'

An die Retorte (a), welche so eingeseizt wird, dass ihr Hals
miglichst wenig geneigt ist, kittet man die tubulirte Vorlage (b)
mit Blase luftdicht an, jedoch so, dass der, womiglich lange und
diinne Tubus nach unten gerichtet ist. Die Vorlage selbst ruhet
auf einem Schemel, der in der Mitte einen zirkelfirmigen Aus-
schnitt von einigen Zollen im Durchschniit hat, durch welchen
der Tubulus reicht. An diesen Tubulus wird ein Glas befestigt,
dessen Hals so weit ist, dass jemer bequem hincinpasst, und
welches etwas mehr als 20 Unzen Wasser fassen kann, Am
zweckmiissigsten ist eine Flasche (¢) mit langem Halse, in
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welcher 20 Unzen Wasser wenigstens bis in den Hals reichen.
Nachdem am Halse der Flasche der Punkt des Wasserspiegels
(d) durch einen Feilstrich ein fir allemal bezeichnet und die
Flasche wieder ausgeleert ist, wird sie mit Blase an den Tubulus
der Vorlage gefiigt und in die Blase ein Nadelstich gemacht,
damit die im Apparate befindliche Luft withrend der Destillation
entweichen kann. Das Abkiihlen des Kolbens durch auffliessen—
des Wasser ist hier nicht anzurathen, weil dieses die Blase,
welche denselben mit der Flasche verbindet, aufweichen wiirde;
man leitet daher den Wassersirahl auf die Flasche selbst., Bei
der im Laboratorium des pharmaceutischen Instituts zu Miinchen
vorhandenen Kiihleinrichtung ldsst sich diess sehr leicht bewerk-
stelligen. Das Wasser tritt nemlich erst in eine dicke bleierne,
horizontal an der innern Seite des Rauchfangs befestigte Rohre
(ef), an welcher sich in Entfernungen von etwa 1} Fuss senk-
rechte Abflussrihren (g) Dbefinden, in welche gerade messingene
Hihne (h) eingekittet sind. Ueber die Rohren der Hihne wer—
den hanfene, ! Zoll im Durchmesser haltende Schliuche (i) ge-
schoben, mit Bindfaden befestigt und auf das abzukiihlende Gefiss
geleitet. Durch den Hahn regulirt man die Stirke des Wasser—
strahls. — Sobald das Destillat bis zu dem am Halse der Flasche
befindlichen Zeichen gelangt ist, wird diese sogleich weggenom-
men und entweder an ihre Stelle eine andere gesetzt, oder der
Apparat sogleich ins Freie gebracht, damit der Arbeiter nicht von
den noch immer aus der Retorte sich entwickelnden blausauren
Démpfen belistict werde.

b) Aus dem (nach Liebig bereiteten) Cyankalium,
Hiezu kann man sich ebenfalls des vorhin beschriebenen Appa-
rates bedienen. Will man aber die Blausdure nur in Quantitéiten
von ein bis zu zwei Unzen bereiten, wie es in Apotheken fiir
den medicinischen Bedarf wohl am zweckmissigsten ist, so ver-

fahrt man moch einfacher auf

Y, g e ) folgende Weise, In einen 4
bis 6 Unzen fassenden Glas—
El kolben (a) wird ein gut schlies-

’ sender Korkstipsel eingepasst,

/ \ undin diesen der kiirzere Schen-
kel einer zweimal rechtwinklig

gebogenen Glasrihre gesteckt;

der lingere Schenkel miindet in

ein Glasliischchen (b), welches bis zu einem gewissen Punkte im
Haise (der durch ecinen Feilstrich bezeichnet ist) von 1080 Gran

ek atl]
7—'\;’!3 =

=




Acidum hydrocyanicum, 33

destillirtem Wasser angefiillt wird, In dieses (leere) Glasflischchen
wiege man 660 Gr. Weingeist von 0,810 spec. Gew., in den
Kolben 840 Gr. verdiinnte Schwefelsiiure {aus 1 Th. con-
centricter und 5 Th. Wasser bereitet), bringe in die Siiure 140 Gr.
Cyankalium, wo miglich in einem Stiicke, setze schnell den
Korkstipsel auf, versehe die Fugen noch mit Kitt und Blase,
tauche den Lingern Schenkel in dem Weingeist des Flischchens
unter, verschliesse die Miindung des letztern mit Blase, in welche
man einen Nadelstich macht, und erhitze den Kolben so lange
im Sandbade, bis das (bestindig kalt zu haltende) Flischchen
bis zu dem Feilstriche angefiillt ist, worauf man sogleich die
Rohre herauszieht und das Glas verstopft. Das Destillat, welches
nun sammt dem vorgeschlagenen Weingeist den Raum von 1080
Gran destillirtem Wasser ausliillt, wird genau 1000 Gr, wiegen.
Vorgang. a) Das gelbe Blutlaugensalz ist eine Verbindung
von 2 M.-G. Cyankalium, 1 M.-G. Eisencyaniir und 3 M.-G.
Wasser — 2K Cy |- FeCy -}- 3HO. Kommt es mit verdiinnter
Schwefelsidure zusammen, so zersctzt es sich in der Weise, dass
nur zwei Drittel des Cyankaliums unter Vermittlung von
Wasser Cyanwasserstofisiure und Kaliumoxyd bilden, welches
letztere sich mit der Schwefelsiure zu schwefelsaurem Kali ver-
cinigt. Ein Drittel des Cyankaliums entgeht der Zerlegung und
bleibt mit simmtlichem Eisencyaniir vereinigt und aufgelist. Den-
ken wir uns, um keine Briiche zu bekommen, 3 M.-G. gelbes
Blutlaugensalz, so lisst sich der Process in folgender Formel
iibersehen: '
3 M.-G. 2KCy -+ FeCy +3HO und 4 M.-G. SO, -}-HO bilden:
I M.~G. 2KCy--3FeCy, 4 M-G. KO--S0; und 4 M.-G. HCy,
7926 Theile gelbes Salz bediirfen also 2452 Theile Schwe-
felsiiure-Hydrat. Die vorgeschrichene Menge Schwefelsdure (3 Th.
auf 4 Th. Salz) ist, wie man sieht, mehr als hinreichend, um
doppeltschwefelsaures Kali zu bilden; ihr Ueberschuss schadet
indessen nichts. Nehmen wir nun auch an, es bilde sich doppelt-
schwefelsaures Kali, so kann diess doch nicht bestehen, weil zu
der Mischung Weingeist kommt, welcher das doppeltschwefelsaure
Kali in einfach schwefelsaures und in freie Schwefelsiure zerlegt.
Aus diesem einfach schwefelsauren Kali besteht der weisse kry-
stallinische Niederschlag, welcher sich heim Zusatz des Gemisches
von Schwefelsiure und Weingeist zu der Auflssung des Blutlau-
gensalzes bildet. Die Abscheidung des schwefelsauren Kalis vor
der Destillation ist aber nicht der wichtigste Dienst, welchen der
Weingeist leistet, sondern sein Hauptzweck ist, die Blausiure
3
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halthar zu machen. Ohne diesen Gehalt an Weingeist fingt die
Blausdure bald nach ihrer Bereitung an sich zu zersetzem, wird
briiunlich gefirbt, es lagert sich ecine kohlige stickstoffhaltige
Masse ab und Cyanammonium wird gebildet.

4 M.-G. HCy bilden: 1 M.-G. NH, Cy und Cy, -} C,.

Wiihrend der Destillation der geistigen, von dem schwe-
felsauren Kali geschiedenen Fliissigkeit bildet sich darin ein
weisser Absatz, welcher allmihlig griinlich und blaulich wird,
sich fest an den Boden der Retorte legt und ein starkes Stossen
des Inhalts verursacht. Um dieses Stossen, wodurch die Retorte
oft hoch emporgehoben und leicht etwas in die Vorlage iiberge-
spritzt wird, wenigstens einigermassen zu vermeiden, dient der
Quarzsand, indem er das feste Anlegen des Niederschlags hindert.
Platindrath, welchen man zu diesem Zweck empfohlen hat, hebt
jenen Uebelstand gar nicht. Aus der Abscheidung eines weissen
Niederschlags in der Retorte wiihrend der Destillation geht her-
vor, dass sich die Verbindung 2K Cy -} 3FeCy zerlegt und
Eisencyaniir (FeCy) absctzt: letzteres fdllt aber nicht im reinen
Zustande, sondern mit einer gewissen Portion Cyankalium verei-
nigt nieder. Dic Farbenverinderung dieses Absatzes in Griin und
endlich in Blan beruht anf der Bildung von Berlinerblau (3 FeCy
4-2Fe,Cy,;) aus dem FeCy durch die Einwirkung des Sauer-
stoffs der Luft, wobei zugleich Eisenoxydul entsteht, welches
allmihlig in Oxyd iibergeht.

9 M.-G. FeCy und 3 M.-G. O bilden:
1 M.-G. 3FeCy -%--L’.i"c_.('_\.r und 1 M.-G. Fe, 0..

Verfolgen wir die Zersetzang des Kiorpers 2K Cy - 3FeCy
genauer, so finden wir, dass, sobald cin an Cyankalium drmeres
Cyauneisen niederfillt, ein an Cyankalium reicheres Cyaneisen
aufgelist bleiben muss, d. h. es bildet sich zugleich etwas gelbes
Kaliumeiseneyaniic (2K Cy |- FeCy). Auf letzteres wird dann
die vorhandene freie Schwefelsiure ganz eben so wirken, wie zu
Anfange (wenn die Auflisung des gelben Blutlangensalzes mit
der Mischung von Schwefelsiure und Alkohol zusammenkommt);
indessen ist die Menge der dabei neuerdings erzeugten

Blausiure so gering, dass sie die oben ausgesprochene Behaup-
tung, nur 2 des in dem Biutlaugensalze vorhandenen Cyankaliums
liefere Blausiure, nicht umstisst, wie folgende Betrachtung zeigt.

4 Unzen krystallisivtes Kaliumeisencyaniir enthalten 522 Gran
Cyan, von denen 3 — 548 Gran auf das Kalium und =274 Gr.
auf das Eisen kommen. Das Destillat (18} Unzen) enthilt (3! pCt.
oder) 366 Gran wasserfreie Blausiure, welche 351 Gran Cyan
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entsprechen. 548 >< 2 : 3 sind aber = 365 Gran. Der Ausfall
von 365 — 351 = 14 Gran, welche im Destillate fehlen, hat
seinen Grund in der genauen Befolgung der Vorschrift, nach
welcher nur so viel abgezogen werden soll, als zur Erfillung
eines 20 Unzen Wasser fassenden Raumes ausreicht. Die geringe
Menge der noch in, der Retorte befindlichen Fliissigkeit beweist
aber durch ibren Geruch, dass sie noch etwas Blausiure enthilt,
und endlich darf nicht iiberschen werden, dass es fast unmiglich
ist, den Verlust cines kleinen Antheils Blaustiure vollkommen zu
vermeiden. ¥

b) Das nach Liebig bereitete Cyankalium (s, Kalium cya-
natum) besteht aus T M.-G. Cyankalium (KCy) und 3 M.-G.
cyansaurem Kali (KO -|-Cy0) = TKCy + 3(K0 - Cy0). %)
Durch Schwefelsiure wird es, unter Vermittlung von Wasser,
in der Weise zersetzt, dass das Cyankalium: Cyanwasserstoff
siure, Kali und dieses mit der Schwefelsiure schwefelsaures Kali
bildet. Das Kali des eyansauren Kalis tritt ebenfalls an die
Schwelelsiiure, die in Freiheit gesetzte Cyansiure aber zerfillt
durch Aufnahme von Wasser in Kohlensiure und Ammoniumoxyd,
von denen die erstere entweicht und das letztere an die Schwe-
felsiiure geht. Der Riickstand von der Destillation ist also schwe-
felsaures Kali und schwefelsaures Ammoniak, wihrend Blausiure,
Kohlensiure (und Wasser) entweichen.

1 M.-G. TKCy - 3K 0, CyO0, 13 M.-G. SO, und
19 M.-G. HO bilden:
10 M.-G. KO-}-80,, 3 M-G. NH, 0-+-80,, 7 M.-G. HCy
und 6 M.-G. CO,.

8790 Theile Cyankalium bediirfen hiernach 7969 Th, Schwe-
felsiure-Hydrat. Gleiche Theile beider sind das beste Verhiilt-
niss, denn der kleine Ueberschuss von Schwefelsiure schadet
nicht und befirdert die Zerlegung nur noch mehr. 135 Gran
Cyankalium enthalten 35,2 Gr. Cyan, welche Cyanwasserstoff zu
bilden fihig sindj die Quantitit des letztern, d. i. der wasser-
freien Blausiure, muss daher 36,3 Gr. betragen. Wegen eines
unvermeidlichen kleinen Verlustes wird man aber in dem mit dem
Alkohol vereinigten Destillate, d. i. in 1000 Gr. nicht iiber 35 Gr.
finden. 100 Gr, enthalten also 3,5 Gr. oder 3. pCt., und die
Stirke dieser Blausiure stimmt mit der aus dem Blutlangensalze

¥) Die hier aufgestellte Formel des Liebig’'schen Cyankaliums
griindet sich auf mehrere von mir ausgefiihrte Analysen dieses Salzes,

welche ich in dem Artikel ,,Kalium cyanatum® mittheilen werde,

3*




36 Acidum hydrocyanicum,

nach der in a. gegebenen Vorschrift bereiteten iibercin, Auch die
Menge des Alkohols in beiden ist gleich, nemlich 52 pCt. dem
Gewichte mnach, das spec. Gewicht betrigt 0,900; so dass also
heide Blausduren in jeder Beziehung identisch sind.
Ein etwaiger aber geringfigiger Einwand gegen die vollkommene
Identitiit beider wiire, dass sich hei der Bereitung a. durch die
Einwirkung der Schwefelsiiure auf den Alkohol Aether erzeugts
auch will man das Auftreten von Ameisensiure bemerkt haben.

Es versteht sich, dass durch Abiinderung des Verhilinisses
von Cyankalium die Blausiiure stiirker und schwicher erhalten
werden kann. So z. B. geben 116 Gr. Cyankalium (wobei die
Quantititen von Schwefelsiure, Alkohol u. s. w. ganz so wie hei
140 Gr. Cyankalium bleiben) eine Blausiure von 3 pCt., 17 Gr.
Cyankalium eine solche von 2 pCt. u. s. w.

Priifung. Die auf die cine oder andere der beiden heschrie-
henen Methoden gewonnene Blauséiure ist eine farblose, stark
nach bittern Mandeln und nach Weingeist riechende, hochst giftige
Fliissigkeit, welche cin spee, Gew. von 0,900 besitzt und sich in
der Wiirme vollstindig verflichtigen muss. Um jeder miglichen
Zersetzung oder Verinderung in ihrer Stirke vorzubeugen, be-
wahre man sie in cinem gut verschlossenen Glase an einem kiihlen
und dunkeln Orte aufl., Zur Ermittelung ihres Gehalts an
wasserfreier Blausiure kann man sich ztveicr Mittel bedie-
nen, des Quecksilberoxydes oder des salpetersauren Silberoxydes.

1) Behandlung mit Quecksilberoxyd. 100 Gran Blau-
siiure werden mit 200 Gran Wasser verdiinnt, eine gewogene
Menge fein zerriebenen Quecksilberoxyds hinzugesetzt und in
einem verschlossenen Glase unter @fterem Umschiitteln 2 Tage
lang bei gewdhnlicher Temperatur in Beriihrung gelassen. Sollte
nach dieser Zeit alles Oxyd aufgelist worden seyn, so muss cine
neue gewogene Portion zugefiigt und das Schiitteln noch 2 Tage
lang fortgesetzt werden. Hierauf sammelt man das nicht geltste
Oxyd auf einem gewogenen Filter, *) siisst es aus, trocknet und
wigt es. Zieht man diess Gewicht von dem des ganzen Queck-
silberoxydes ab, so erfihrt man die Menge des aufgeliisten;

#) Die Tara des Filters wird am leichtesten erhalten, wenn man
2 Filtra von gleicher Grosse schuneidet, auf jede Schaale einer Waage
eins legt, und von dem einen, wenn sie nicht gleiche Schwere haben,
s0 viel abnimmt, dass die Waagschaalen im Gleichgewichte stehen,
Beim Filtriren steckt man das eine Filter zusammengefaltet neben das
andere, offene.
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und dividirt man das Gewicht des letztern durch 4, so ist der
Quotient die Menge der in 100 Gran bhelindlichen wasserfreien
Blausdure. Z. B. man habe 20 Gr. Oxyd angewandt, und 6 Gr.
seven ungelist geblichen, so enthilt die Blausiure 14 : 3 =3} pCt.
wasserfreie. Die Theorie dieses Verfahrens ist folgende: Wenn
Quecksilberoxyd in Blausiure aufgelist wird, so bildet sich Cyan-
quecksilber und Wasser:
1 M.-G. HgO und 1 M.-G. HCy bilden:
1 M.-G. HgCy und 1 M-G. HO.

1366 Theile Quecksilberoxyd binden also 341 Theile Cyan-
wasserstoff, oder 4 Theile (341 >< 4) des erstern 1 Theil des
letztern,

2) Behandlung mit salpetersaurem Silberoxyd.
100 Gran Blausiure werden mit etwa 2000 Gr. Wasser verdiinnt
und so lange eine Auflisung von salpetersaurem Silberoxyd hin-
zugesetzt, als dadurch ein Niederschlag entsteht. Der weisse
Niederschlag wird, nachdem er sich vollstindig abgesetzt hat,
aul einem gewogenen Filter gesammelt. Sein Gewicht durch 5
dividirt giebt die Menge der Blausiure an.

1 M-G. AgO -+ NO, und 1 M.-G. HCy bilden nemlich:
1 M-G. AgCy, 1 M.-G. HO und 1 M.-G. NO,,

1680 Theile Cyansilber entsprechen also 341 Cyanwasser-
stoff, oder 5 Theile (341 >< 5 — 25) des erstern 1 Theil des
letztern. Wie man sieht, giebt die Division des gefillten
Cyansilbers dureh 5 kein so genaues Resultat, wie die Di-
vision des aufgelisten Quecksilberoxydes durch 4, denn dort ist
der Quotient (1650 :5) = 336.

Verunreinigt kann die Blausiiure seyn: durch Schwefel -
siiure bei unvorsichtiger Destillation, wenn etwas iibergespritzt
ist. Salpetersanrer Baryt erzeugt dann einen weissen unlslichen
Niederschlag. Aus derselben Ursache kann das Destillat, bei
Anwendung von Cyaneisenkalium, Cyaneisen enthalten. Diess
setzt sich bei ruhigem Stehen der Blausdure in blasshlauen Flocken
ab. Natiirlich enthilt dann das Pridparat auch Kali. Salz-
sidure rihrt von der Anwendung eines Chlorkalium haltigen Salzes
her. Um diese Siure sicher zu erkennem, ist es am besten,
den Cyanwasserstoff der Blausiure vorher zu entfernen. Man
setzt der Blausdure etwas Borax (welcher f{rei von Chlorverbin-
dungen seyn muss) hinza, dampft bei gelinder Wiirme zur Trockne
ab, liost den Riickstand in Wasser auf, iibersiittigt mit Salpeter-
siure und tripfelt salpetersaures Silber hinzu. Eine nun entste-
hende weisse, am Lichte violett werdende Triibung besteht aus
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Chlorsilber. Die Salzsiure zerlegt nemlich den Borax (s. Acidum
boracicum) und bildet Chlornatrium, withrend die Blausiure ent—
weicht. Statt des Borax kann man sich auch des reinen kohlen-
sauren Kalks bedienen, welcher ebenfalls von der Blausiuve nicht
zerlegt wird. Oder man iibersittigt die Blausdure mit Ammoniak,
und raucht vorsichtig zur Trockne ab; bleibt kein Riickstand, so
ist die Sdure rein, eine salzige Masse hingegen, welche in Wasser
aufgelost mit salpetersaurem Silber Chlorsilber liefert, zeigt den
gebildeten Salmiak an. Das Cyanammoninm nemlich, welches
gleichfalls durch das Uebersiittigen mit Ammoniak entstanden, ist
so [llichtig, dass es sogleich mit den Wasserdimpfen entweicht,
was beim Chlorammonium nicht stattfindet. Die Bildung von
Ameisensidure bei der Darstellung der Blausinre, wenn sie
vorkommen sollte, lisst sich nicht wohl verhiiten, ist aber auch
von keiner Bedeutung. Um sie za entdecken, behandle man das
Priparat mit Quecksilberoxyd, welches von der Ameisensiure
reducirt wird (s. Acidum formicicum).

Acidum hydrofluoricum.
(Fluorwasserstoffsanre, Ilussspathsiure.)

Formel: HF - xHO.

Beredtung. 1 Theil feingepulverter Flussspath wird
in einer platinen, oder in Ermangelung dessen, bleiernen Flasche
mit 3 Theilen concentrirter Schwefelsdure ibergossen,
beides durch Umriihren mit einem platinen oder bleiernen Stabe
innig vermengt, eine kniefirmig gehogene Rihre aus einem dieser
Metalle aufgesetzt, und die Miindung derselben in eine gleich-
falls platine oder bleierne Vorlage, welche gut anschliessen muss,
gesteckt., Nachdem die Fugen gut verkittet und verbunden sind,
wird das Entwicklungsgefiiss gelinde erwiirmt, woraul sich dicke
weisse Dimpfe bilden, welche durch starkes Abkiihlen der Vor-
lage in den tropfbar fiissigen Zustand {ibergehen. Nach § —1 stiin-
digem Erwirmen (was sich natiirlich nach der Menge des in
Arbeit genommenen Flussspaths richtet) lisst man den Apparat
erkalten, nimmt die Vorlage ab und verschliesst sie sogleich mit
cinem Stipsel von demselben Metalle, oder mit einem Kork-
stopsel, welcher in Bleifolie eingewickelt ist,
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Will man die Sdure nicht in ganz concentrirtem Zustande
haben, so schlage man in der Vorlage 3 Theile Wasser vor;
die Miindung der Gasleitungsrihre darf aber nicht in dem Wasser
untertauchen, weil die Saure sonst leicht bei der geringsten Ab-
kiihlung des Apparates in das Entwicklungsgefliss zuriicksteigen
wiirde.

Vorgang. Der Flussspath ist Fluorkalcium (CaF); durch
conc. Schwefelsiure wird er unter Vermittlung des Wassers der
letztern zerlegt, es bilden sich schwefelsaurer Kalk und Fluor-
wasserstoff.

1 M.-G. CaF und 1 M.~G. SO, -+ HO bilden:
1 M.-G. Ca0O - SO, und 1 M.-G. HF.

584 Theile Flussspath bediirfen also 613 Theile Schwefel~
siure-Hydrat; um aber die gegenseitige Berithrung und Zerse-
tzung beider zu befordern, muss das Gemenge einen diinnen Brei
bilden, daher die Schwefelsiure mehr als verdoppelt werden,
Bei der gelinden Wiirme, welche néthig ist, um den Fluorwasser-
stoff zu entwickeln, kann keine Schwelelsiure mit iibergehen.

Priifung. Die concentrirte Fluorwasserstoffsiure ist eine
farblose ., sehr fliichtice Fliissigkeit von édusserst stechendem Ge-
ruche und hichst dtzender Wirkung auf den thievischen Orga-
nismus. lhre ausgezeichnetste Eigenschaft, sowohl im concentrir-
ten als im verdiinnten Zustande, ist, das Glas anzugreifen (zu
iitzen). Die Actzung berubt auf der Bildung von Kieselfluor,
Kieselfluormetall, Kiesellluorwasserstoff und Wasser. Um diesen
Process zu verstehen, denke man sich ein Glas, welches aus
3 M.-G. Kali und 6 M.-G. Kiesclsiure —= 3K0 -}~ 68i0,
besteht.

6 M.-G. Si0, und 18 M.-G. HF bilden:
6 M.-G. SiF, und 18 M.-G. HO ; ferner:
6 M.-G. SiF, und 6 M.-G. HO bhilden
2 M.-G. 28iF, 4+ 3HF und 2 M.-G. Si0,; endlich:
3 M.-G. KO und 1 M.-G. 28iF, -~ 3HF bilden
1 M-G. 3KF -- 2S8iF; und 3 M.-G. HO.

Das Endresultat der Reaction ist also: Kieselfluorkalinm
(BKF - 2SiF,), Kiescllluorwasserstoff (28iF, 4~ 3HF), Kie-
selsdure (28i0,) und Wasser (15HO), und lasst sich in einer
Gesammt-Formel also darstellen:

3 M.-G. KO, 6 M-G. SiO, und 18 M.-G. HF bilden:

1 M.-G. 3KF }+28iF,, 1 M.-G. 28iF, 4 3HF, 2M.-G. Si0,
und 15 M.-G. HO.

Das gewihnliche Glas enthilt aber ausser kieselsaurem Kali
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(oder Nairon) auch kieselsauren Kalk, mithin muss sich auch
Kieselfluorkalcium erzeugen; um indessen die Anschauung des
Processes micht allzu verwickelt zu mwachen, habe ich den Kalk
unberiicksichtigt gelassen. Die Aetzung des Glases sicht matt
aus, wenn die Flusssiure dampfformig einwirkt, weil das gebildete
(schwerlgsliche) Kiesellluorkalium und die (unlisliche) freie Kie-
selsidure in den gebildeten Vertiefungen haften bleiben. Bei An-
wendung flissiger Flusssiiure werden diese beiden Kirper auf-
gelost und weggewaschen, und die geiitzten Stellen erscheinen
dann durchsichtiz wie die nicht geiitzten. — War der zur Be-
reitung der Flusssiure angewandte Flussspath kieselerdehaltig, so
ist das Priiparat durch Kieselfluorwasserstoffsiure ver-
unreinigt, denn es bildet sich Fluorsilicium, welches beim Zusam-
menkommen mit Wasser die eben genannte Siure erzeugt.

9 M.-G. HF und 3 M.-G. SiO, bilden

3 M.-G. SiF, und 9 M.-G. HO, ferner

3 M.-G. SiF, und 3 M.-G. HO bilden

1 M.-G. 28iF, - 3HF und 1 M.-G. 8i0,.

Um die Kieselluorwasserstoffsiure zu erkennen, setze man
entweder die Auflésung eines Barytsalzes hinzu, wodurch eine
weisse Triithung von ausgeschiedenem Kieselluorbaryum entsteht;

1 M.-G. 2SiF, -}- 3HF und 3 M.-G. BaCl bilden
1 M.-G. 3BaF - 2SiF, und 3 M.-G. HCL.
oder man verdunste etwas von der Flusssiure in einem Platin-
tiegel bis zur Trockne; die Kieselflusssiure zerlegt sich dabei

und Kieselerde bleibt zuriick.
1 M-G. 28iF; -}- 3HF und 6 M.-G. HO bilden;

2 M.-G. Si0O, und 9 M.-G. HF.

Acidum hydrojodicum. )
(Hydrojodsiure, Jodwasserstoffsiure.)

Formel: HJ - xHO.

Bereitung., Eine beliebige Menge Jod wird mit dem
sechsfachen Gewichie reinen Wassers angerichen, das

%) Nicht: hydriodicum, denn in dem lat. Worte Jodum ist das Jot
kein Vokal mehr, sondern Consonant; in der Zusammensefzung mit
hydeo® darf also das o des letztern eben so wenig gestrichen werden,
wie in hydrochlor ete,



Acidum hydrojodicum. 1

Gemenge in ein hohes schmales Cylinderglas geschiittet, und unter
bestindigem Umriihren mit einem Glasstabe so lange Schwefel-
wasserstoffgas hineingeleitet, his vollstindige Entfirbung der
Fliissighkeit stattgefunden hat und die entstandenen Schwefelklum-
pen, welche dfters herausgenommen und zerbriickelt werden miis-
sen, im Innern nichts Braunes (freies Jod) mehr zeigen. Zur
Entwicklung des Schwefelwasserstoffs bedient man sich am besten
des Schwefeleisens, von welchem 4 Theile auf 3 Theile Jod
erforderlich sind. Die Zerlegung des Schwefeleisens geschieht
ganz so, wie es in dem Artikel ,Acidam hydrothionicum* be-
schrieben worden ist. Nun filtrirt man die durch den ausgeschie-
denen Schwefel milchige Fliissigkeit, erhitzt sie in einer porcel-
lanenen Schaale einige Minuten zum Kochen, um den iiberschiissig
vorhandenen Schwefelwasserstoff zu verjagen, filtrict, wenn es
niithig ist, wieder und hebt die Siure sogleich in einem mit Glas-
stipsel zu verschliessenden Glase auf.

Vorgang. Beim Zusammentreffen von aufgelistem freien Jod
mit Schwefelwasserstoff (HS) tritt der Wasserstoff des letztern
an das Jod zu leicht lislicher Jodwasserstoffsiiure zusammen, und
der Schwefel scheidet sich in blassgelben Flocken aus. Anfangs
geht die Reaction langsam, weil das Jod im Wasser sehr schwer
lislich ist; sobald sich aber etwas Jodwasserstoffsiiure gebildet
hat, wird der Process beschleunigt, weil diese Siure weit mehr
Jod aufzuliisen vermag als das Wasser, wodurch dann natiirlich
eine raschere Zersetzung des Schwefelwasserstoffs bewirkt wird.,
I M.-G. (1 Doppelatom) Jod erfordert 1 M.-G. Schwelelwas-
serstoff':

1 M.-G. J und 1 M.-G. HS bilden 1 M.-G. HJ und 8.
und 1 M.-G. HS wird von 1 M.-G. Schwefeleisen (FeS) gelie-
fert. Auf 1581 Theile Jod wiirden also, der Theorie nach, 540
Theile Schwefeleisen ausreichen; die Erfahrung lehrt aber, dass
von letzterem wenigstens 2000 Theile néthig sind, weil der grisssere
Theil des Schwefelwasserstoffs unzersetzt entweicht, was sich
nicht vermeiden lidsst. Um diesen bedeutenden Verlust wenigstens
gz verringern, miisste man mit. der Darstellung der Jodwasser-—
stoffsdure eine andere Arbeit, zu welcher auch Schwefelwasserstoff
gebraucht wird, verbinden, z. B. die Priicipitation eines Metalles.
Zu diesem Zwecke wird dann das Glas, worin sich Jod und
Wasser befinden, durch eine Glasrihre mit dem andern Gefisse
verbunden. Unbequem bleibt aber eine solche Vorrichtung immer,
weil man mitunter genithigt ist, den Schwefel in dem Jodgefisse
herauszunehmen und zu zerbrickeln,
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Priifung. Die Jodwasserstofisiure ist eine farblose Fliissio-
keit von saurem Geschmack und stechend saurem Geruch, und
vollkommen fliichtig. In festverschlossenen, ganz gefiillten Ge-
fissen verdndert sie sich micht; sind aber die Gelisse nicht ganz
voll, oder werden sie geiffnet, dass die Luft hinzutreten lkann,
so fiarbt sich die Sdure bald gelb und nach und nach immer
dunkler. Der Sauerstoff der Luft entzicht nemlich der Siure den
Wasserstoff und bildet Wasser; das dadurch frei gewordene Jod
bleibt aber in der iibrigen Jodwasserstoffsiure aufgelst.

I M.-G. HJ und 1 M.-G. O bilden 1 M.-G. HO und J,
und bildet die sogenannte hydrojodige Siure — HJ -+ J oder
HJ;. War das zur Bildung der Jodwasserstoffsiure henutzte

Schwefelwasserstoffgas nicht zuvor gewaschen, so kann die Siure
Eisen und Schweflelsiure enthalten. Ersteres bleibt beim
Verdunsten der Siiure zuriick, wird auch durch Uehersiitticen der
Siure mit Ammoniak und Zusaiz von Schwefelammonium an dem
schwarzen Niederschlage (Schwefeleisen) erkannt. Die Schwefel-
sdure erweist sich an der auf Zutripfeln von salpetersaurem Bavyt
erfolgenden weissen Triibune,

Acidwm hydrothioniciuom.

(I.-!{‘{?m hydrosulphurate. Hydroihionsiure, Schwefelwasserstoff-

wasser.)
Formel: HS 4+ xHO.

Bereitung. 7 Theile verdinnte Schwelelsiure (aus
I Theil concentrirter und 5 Theilen Wasser gemischt) werden
in einen Setzkolben, der wenigstens noch einmal so viel fassen
kann, gegossen, und an denselben eine zweihalsige, ein paar
Unzen Wasser enthaltende, Flasche mittelst einer zweimal gebo-
genen Glasrihre so angefiigt, dass der kiirzere Schenkel der letz-
tern durch einen gut schliessenden Korkstiipsel nur wenig in den
Kolben, der lingere aber, ebenfalls durch einen Korkstipsel, bis
auf den Boden der zweihalsigen Flasche reicht. In den andern
Hals dieser Flasche wird der kiirzere Schenkel einer andern,
zweimal gebogenen Glasrohre gekittet, deren lingerer Schenkel
aber bis auf den Boden einer Flasche geleitet, worin sich 32 Th.
destillirtes Wasser befinden. Um der leichten Zerbrech-
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lichkeit der Rohren miglichst vorzubeugen, bestehe eine jede
derselben aus 2 Stiicken, welche dureh Streifen von Caoutschuk
mit einander verbunden sind. Der beistchende Holzschnitt giebt
ein dentliches Bild des ganzen Apparates.

a ist die Entwicklungsflasche, b die Waschflasche und ¢ die
mit dem destillirten Wasser gefiillte Auffangflasche, Nachdem
alles so weit vorgerichtet ist, hebt man den Stipsel der Flasche
a ab, schiittet 1 Theil Schwefelcisen zu der Sdure, ver-
schliesst* schnell wieder, und befirdert die schon in der Kilte
beginnende Gasentwicklung durch untergelegtes Kohlfener, welches
man entweder unmittelbar oder durch ein Sandbad einwirken
lisst. Die Oeffnung der Flasche ¢ wird wiihrend der Operation
mit einem Streifen Blase locker, nicht luftdicht, werschlossen.
Sobald keine Gasblasen mehr evscheinen, liiftet man die Stipsel
d und e, und wertheilt den Inhalt der Flasche ¢ in schon bereit
stehende 4—8 Unzen haltende Gliser, welche sogleich verkorkt,
mit Colophonium versiegelt und in umgekehrter Stellung im Keller
aufbewahrt werden. i

Statt der reinen verdiinnten Schwefelsiure lisst sich auch
mit Vortheil der Aetherriickstand benutzen, welchen man bis zu
dem spec. Gewicht der verdiinnten Schwelelsiure, 1,125, mit
Wasser vermischt.

Forgang. Das Schweleleisen besteht aus 1 M.-G. Eisen
und 1 M.-G. Schwefel = FeS. Kommt dasselbe mit verdiinnter
Schwefelsidure zusammen, so wird Wasser zerlegt, der Sauerstoff
des letztern oxydirt das Eisen zu Oxydul, welches sich mit der
Schwefelsiure vereinigt, und der Wasserstoff des Wassers tritt
mit dem Schwefel zu einem Gase, Schwefelwasserstoff, zusammen,
welches entweicht, Auf 1 M.-G. Schwefeleisen bedarf man 1 M.-G.
Schweflelsiure und 1 M.-G. Wasser :

1 M.-G. FeS und 1 M.-G. SO, --HO bilden
1 M.-G. FeO -+ SO, und 1 M.-G. HS.
(Das iibrige Wasser der verdiinnten Schwefelsiure dient insofern
zur Befirderung des Processes, als es die Mischung in fliissiger
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Form erhilt.) Auf 540 Theile Schwefeleisen reichen also 613
Theile einfaches Schwefelsiure-Hydrat oder 3678 Theile verdiinnte
Schwefelsiure, vollstindig hin; in obigem Verhiltnisse findet sich
nur unbedeutend mehr Siure, was keinen Nachtheil bringt. Um
das Gas, bevor es in das cigentliche Auffanggefiss tritt, von
geringen Mengen mechanisch mit iibergerissener Schwefelsiure
und Eisen zu befreien, ist die Flasche b angebracht, deren
Wasser jene Verunreinigungen aufnimmt.

Es bleibt nun noch iibrig, nachzuweisen, dass die vorge-
schlagenen 32 Theile Wasser von dem aus 1 Theile Schwefel—
cisen entwickelten Schwefelwasserstofizase vollstindig gesiittigt
werden. 1 Th. Schwefeleisen liefert, dem Gewichte nach, 0,4 Th.
Gas, dessen spec. Gew. =— 1,19 (atm. Luft = 1,0 genommen),
oder, welches 650 Mal leichter als das Wasser ist. 1 Raumtheil
Wasser nimmt bei mittlerer Temperatur 3 Raumtheile, oder 32
Raumtheile Wasser nehmen 96 Raumtheile Gas auf. Diese 96 Raum-
theile wiegen aber 0,147 Theile, denn:

650 21 =86 x'=— 0,147,

Es restiren also von den aus 1 Theil Schwefeleisen dem
Gewichte nach gelieferten 0,4 Theilen Gas noch 0,253 Theile (oder
165 Raumtheile), welche verloren gehen, aber nothwendig sind,
weil, wie die Erfahrung zeigt, von einer jeden Blase Gas nur ecin
Theil in dem Wasser zuriickgehalten (absorbirt) wird.

Der in der Entwicklungsflasche befindliche Riickstand wird
aufgehoben, und wenn eine grisssere Memge davon vorhanden ist,
auf Eisenvitriol, Eisenoxyd u. s, w. benuizt."

Priifung. Das Schwelelwasserstoffwasser ist farblos, riecht
unangenehm nach faulen Eiern, schmeckt schwach hepatisch und
reagirt schwach sauer. In nicht ganz gefiillten oder nicht sorg—
filtig verstopften Flaschen wird es milchig und setzt ein weiss-
liches Pulver ab, welches so weit gehen kann, dass das Wasser
zuletzt gar keinen Geruch mehr besitzt. Der Sauerstoff der Luft
tritt memlich hier an den Wasserstoff des Schwelelwasserstoffs,
bildet Wasser und der Schwefel fillt zu Boden.

1 M.-G. HS und 1 M.-G. O bilden 1 M.-G. HO und 8.
Dieser Schwefel enthilt aber stets eine geringe Menge Schwefel-
wasserstofl chemisch gebunden, besitzt daher auch nicht die gelbe
Farbe des gewihnlichen Schwefels, sondern gleicht der Schwefel-
milch. Unterlisst man die Waschung des Gases, so kann in
dem Wasser Schwefelsiure seyn, und dann bewirkt Chlor-
baryum eine leichte Triibung von schwefelsaurem Baryt.

Anmerkung., Damit das Schwefelwasserstoffwasser einer
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cinmal angebrvochenen Flasche seine Wirksamkeit als Reagens
Lingere Zeit hindurch behalte, setzegman die verkorkte Flasche
umgekehrt in ein Gefiss mit kaltem Wasser, so dass ihr Hals
villlig unterfaucht.

Acidum lacticum.
(Milchsdure.)
Formel: C,H,0, +-HO=L--HO.

Bereitung. 100 Theile saurer Molken (stehen dieselben
nicht schon zu Gebote, so bereite man sie dadurch, dass man ab-
gerahmte Milch so lange bei mittlerer Temperatur (--15—20° C.)
in cinem offenen Gefiisse stehen ldsst, bis sie vollstindig coagulirt
ist, und hierauf durchseihet) giesse man in ein Zuckerglas, welches
nur zu % davon angefiillt wird, lise darin & Theile gepul-
verten Milchzucker auf, wiege sodann eine bestimmte Menge
(etwa 12 Theile) krystallisirtes kohlensaures Natron
ab, thue dasselbe, nachdem es zerrieben worden, in ein verschliess-
bares Glas, und setze davon so lange in kleinen Portionen zu der
Fliissigkeit, bis die freie Siure vollstindig abgestumpft ist. Nun
stelle man das Zuckerglas an einen Ort, wo die Temperatur nicht
unter -}~ 15° C., aber guch nicht iiber - 50° C. betriigt, sittige
nach 1—2 Tagen dic entstandené freie Siure wiederum mit der
Soda, und falre damit so lange fort, bis die Fliissigkeit nach
4-—5tigigem Stehen keine saure Reaction mehr annimmt.  Dieser
Zeitpunkt wird eintreten, wenn 11 Theile Soda verbraucht worden
sind. (Ist wihrend der (14-—2ltigigen) Dauer des Sittigens
so viel von den Molken verdunstet, dass nur noch etwa 40— 50
Theile iibrig sind, so findet man, wenn jetzt das Zuckerglas in
die Kiilte gestellt wird, nach cinigen Tagen ecine grosse Menge
milchsaures Natron in ansehnlichen wasserhellen, schiefen rectan-
guliren, von den schmalen Secitenkanten aus zweillichig zuge-
spitzten Prismen angeschlossen.) Die triibe Fliissigkeit mache
man durch einige Tropfen verdiinnte Schwefelsiure schwach sauer,
setze das Weisse von einem Ei hinzu, koche einmal auf,
colire die klare Fliissigkeit von dem ausgeschiedenen Kise durch
dichte Teinwand, verdunste sie im Sandbade unter bestindigem
Umrithren bis zur Consistenz eines weichen Extrakts und ziehe
dasselbe mit Weingeist von 902 durch Digestion aus. Die
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dadurch erhaltene geistige Liisung wird, ohne sie von dem Nichi-
geliisten zu trennen, nach ynd nach mit + vom Gewichte der ver—
brauchten Soda, concentrirter Schwefelsiure versetzi,
das Ganze wohl umgeschiittelt, nach mehrstiindiger Ruhe auf ein
Seihetuch von Leinwand gebracht, der Riickstand mit Weingeist
mehrere Male nachgewaschen, und simmtliche Flissigkeiten filtrirt.
Um aus dieser Auflisung der noch unreinen Milchsiure in Wein-
geist, letztern wieder zu gewinnen, setze man ihr zuvor etwa
20 Theile Wasser hinzu und ziehe in einer Retorte, in welche
man, ausser der geistigen Lisung und dem Wasser, noch 1 vom
Gewichte der verbrauchten Soda, reinen kohlensauren Kalk
gegeben hat, so viel ab, dass noch ungefihr 20 Theile Fliissig-
keit zuriick sind. Die riickstindige (wisserige) Auflisung des
milchsauren Kalks wird in eine porcellanene Schaale gegossen,
so lange gelinde warm gehalten als sie noch nach Weingeist
riecht, noch heiss filtrirt und einige Tage lang an einen kalten
Ort gestellt. Die nach dieser Zeit ausgeschiedenen warzigen
Krystalle werden von der Mutterlauge getrennt, letziere weiter
verdunstet, abermals zom Krystallisiren hingestellt, und diess so
lange fortgesetzt, als noch Salz anschiesst. Die zum zweiten
Male erhaltene Mutterlauge ist gewiihnlich sehr dunkel gefirbt
und muss vor dem weitern Verdunsten mit {risch gegliihter Holz-
kohle behandelt werden. Sammtliches Salz betriigt, in gelinder
Wiirme getrocknet, gewéhnlich etwas mehr als der angewandte
Milchzucker, also iiber 5 Theile. Sollte es nicht villig weiss
seyn, so miisste es noch einmal umkrystalisirt werden. Um dar-
aus die reine Milchsiure abzuscheiden, pricipitirt man die wiis-
serige Auflisung desselben mit Oxalsdure, mit der Vorsicht,
dass von letzterer kein Ueberschuss angewandt wird (5 Theile
krystallisirter milchsaurer Kalk erfordern 1,92 Th. krystallisirie
Oxalséiure), filtrirt vom oxalsauren Kalk ab, verdamp(t das Filtrat
im Wasserbade, und hilt es darin so lange, als moch ein
Gewichtsverlust stattfindet. Wem eine Luftpumpe zu Gebote steht,
der thut am besten, sich ihrer zur Entfernung der letzten Antheile
Wasser zn bedienen, weil die concentrirte Siure, wenn sie an
freier Luft lingere Zeit erwidrmt wird, leicht einen Stich ins Gelb-
liche annimmt. Als Entwiisserungsmittel stellt man auf den Teller
der Luftpumpe neben die Milchsédure eine Schaale mit wasser-
freiem salzsaurem Kallk, und erneuert diesen so oft, als er noch
feueht wird. — 100 Theile Molken liefern, auf die angegebene
Weise behandelt, etwa 3 Theile concentrirteste Milchsiiure.
Vorgang. Die (Kuh-) Milch besteht wesentlich aus einer
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witsserigen Auflisung von Milchzueker und Kisestoff, in welcher
eine gewisse Menge Fett (Butter) in Form dusserst kleiner Kii-
gelchen durch Hiilfe von verhirtetem Kisestoff, der um jedes
Kiigelchen eine unlisliche Hiille bildet, emulsionsartig aufge-
schwemmt ist. Ausserdem enthilt die Milch noch: Kali, Natron,
Ammoniak, Kalk, Magnesia, Eisen mit Salzsiure, Phosphorsiure,
Schwefelsiure und Milchsidure verbunden, welche Salze zusam-
mengenommen, nebst etwas Extractivstoff, noch nicht einmal 1 Proc.
betragen, und, e¢ben so wie die Butter, in unserm Falle (zum
Zweck der Milchstiure - Bereitung) nicht weiter in Betracht kom-
men. Die Butter ist durchschnittlich zu 3, der Kisestoff zu 4
und der Milchzucker zu 4} Procent vorhauden, doch sind diese
Verhiltnisse der Bestandtheile manchen Variationen unterworfen.
In der Regel reagirt die Mileh alkalisch, mitunter aber auch
schon im frischen Zustande etwas sauer, indem entweder eins der
Alkalien oder eine der Sduren vorherrscht. Gepau genommen
riihrt die alkalische Reaction nicht von freiem Alkali her, son-
dern von der Verbindung des Kisestoffs mit dem Alkali, in wel-
cher die Base ihre alkalische Reaction nicht ganz verloren hat,
Die freie Saure ist Milchsiure. Stellt man die Milch bei ge-
wihnlicher Temperatur an die Luft, so nimmt sie (auch wenn
sic vorher alkalisch war) nach 1—2 Tagen eine stark saure
Reaction an; moch schneller geschieht diess mit Unterstiitzung
einer gelinden Wiarme (Kochhitze dagegen verhindert das
Sauerwerden), daher schneller im Sommer als im Winter. Zu-
gleich mit dem Sauerwerden nimmit die Milch eine dickliche Be-
schaffenheit an, sie stockt oder coagulirt. Beide Erscheinungen
stehen im innigen Zusammenhange mit einander. Der Kisestoff
nemlich, welcher aus Kohlenstoff, Wasserstoff, Sauerstoff, Stick-
stoff’ und Schwefel besteht, besitzt eine grosse Neigung sich zu
zersetzen; und indem diess geschieht, disponirt er eine Portion
Milchzueker = C,,H, 0, -}- 2HO gleichfalls zur Zersetzung.
Letzterer zerfillt dadurch geradezu in 2 M.-G. Milchsiure.
1 M-G. C,,H,0, -+ 2HO bildet 2 M.-G. C,H. O..

Die entstandene Siure tritt an das Alkali, welches an den Kise-
stoffl gebunden ist, in Folge dessen letzterer, als ein in reinem
Wasser schwer lislicher Kirper, sich ausscheidet, und, da diess
in sehr fein vertheiltem Zustande geschicht, die ganze Milch in
eine dickliche Masse verwandelt. Das Gerinnen der Milch
beruhet also auf der vorhergehenden Bildung freier
Sédure, welche dann dem aufgelisten Kisestoff sein
Auflésungsmittel (das Alkali) entzieht und dadurch
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seine Niederschlagung veranlasst. Zugleich sondern sich
withrend dem ruhigen Stehen ~der Milch die Butterkiigelchen,
wegen ihrer specifischen Leichtigkeit, auf der Oberfliche grissten-
theils ab und bilden den sogenannten Rahm. Wird die geronuene
Mileh auf ein Seihetuch gebracht, so bleiben der ausgeschiedene
Kiisestoff und der Rahm zuriick, und eine ziemlich klare, schwach
gelblich gefirbte Fliissigkeit, die sogenannten Molken, Liuft ab.
Diese enthilt, ausser den Salzen der Milch, den noch nicht zer-
legten Milchzucker und eine Portion Kiisestoff aufgelost, auch
geringe Antheile Fett im feinsuspendirten Zustande. Ueberlisst
man sie sich selbst, so geht, gleichfalls durch die (vorhin er-
withnte) Einwirkung des noch aufgelosten Kiisestoffs, der iibrige
Milchzucker micht in Milchsiure, sondern in geistige Gihrang
iiber, und bildet nach Aufnahme von 2 M.-G. Wasser: Kohlen-
siure und Alkohol.

Il M-G. C,,H,0; 4~ 2HO und 2 M.-G. HO bilden:

4 M-G. CO, und 2 M-G. C,H,0,.

Wegen der grossen Verdiinnung, worin sich der gebildete
Weingeist befindet, und wegen der Gegenwart in Zersetzung be-
griffener, stickstoffhaltiger organischer Materie, geht aber der
grisste Theil des Weingeistes, indem er Saucrstoff aus der Luft
anzieht, in saure Gihrung, in Essigsiure und Wasser iiber.

1 M.-G. C,H;0, und 4 M.-G. O bilden:
1 M.-G. C,H, O, und 3 M-G. HO.

Dass nicht aller Milchzucker, dass also nicht auch die
erste Portion desselben (welche die Milchsidure bildete) der gei-
stigen Giahrung unterliegt, erklirt sich aus dem mnothwendigen,
aber zur Zeit noch nicht griindlich zu beweisenden Umstande,
dass, unter iibrigens sonst giinstigen Verhiltnissen, die geistige
Giihrung nur bei Gegenwart freier Siure eintritt.  Stumpft man
daher die zuerst gebildete Milchsiure durch eine Base (kohlen-
saures Natron) ab, so erzeugt sich, vor dem Beginn der geistigen
Githrung, erst wieder eine neue Quantitit Siure, und wiederholt
man dieses Sittigen so oft es erforderlich ist (alle 1 =2 Tage),
so wird die geistige Gihrung (die Verwandlung des Milchzuckers
in Kohlensiure und Alkohol), wenn auch nicht ganz, doch zum
Theil verhindert, eine grosse Portion Milchzucker zu Milchsiure,
und diese zu milchsaurem Natron. Hierauf griindet sich das im
Eingange vorgeschrichene Verfahren, und auf den Umstand, dass
der in den Molken noch aufgelist befindliche Kisestoff mehr
Milchzucker, als die Molken enthalten, zersetzen kann, der Zusatz
von Milchzucker, Aus der coagulirten Milch wird gleich anfangs
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vor der Sittigung mit Natron der ausgeschiedene Rahm ( das
Fett) und Kise durch Coliren getrennt, weil diese die spitere
Reinigung der Fliissigkeit nur erschweren wiirden,

Die mit Natron gesiittigte Flissigkeit sieht wegen des durch
das allmihlige Verdunsten ausgeschiedenen und feinzertheilten
Kiisestoffs sehr triibe ans. Um letatern leicht abscheiden zu kon-
nen, kocht man mit Eiweiss, macht aber zavor die Fliissigkeit
ein wenig sauer, weil das Eiweiss in einer alkalischen nicht oder
nur unvollstindig coagulirt. Die nun klare Salzlauge wird durch
Verdunsten von dem grissten Theile Wasser befreiet und mit
starkem Weingeist ausgezogen, welcher das milchsaure Natron
nebst etwas extraktiver Materie aufnimmt und die letzten (auf-
gelisten) Antheile Kisestoff fast giinzlich zuriickldsst. Aus der
geistigen Lisung pricipitirt man das Natron durch Schwefelsiure,
von weleher L der angewandten Soda nithig sind, denn das M.~G.
des krystallisicten kohlensauren Natrons betriigt ohngefihr drei
Mal mehr als das M.-G. der conc. Schwefelsiure. Die nun in
dem Weingeiste frei vorhandene Milchsiure muss zur vollstin-
digen Reinigung an Kalk gebunden werden, von dem wieder 1
der angewandten Soda erforderlich ist, weil das M.-G. des koh-
lensanren Kalks ebenfalls etwa drei Mal kleiner ist als das der
krystallisirten Seda. Nach Zusatz von Wasser wird der Wein-
geist durch Destillation wieder gewomnnen. In dem Maasse, als
dieser iibergeht (micht friiher), siittigt sich die Milchsiure mit
dem Kalke in der Retorte. Durch Krystallisation erhilt man den
milchsauren Kall in ganz weissen Wiirzehen, welehe unter starker
Vergrisserung als ein Haufwerk von in dichte Biischel vereinigten
Nadeln erscheinen, und schwach bitterlich, fast gar nicht salzig
schmecken. Er besteht aus Ca0 +C, H, 0, -HO -}-5Aq, hat
also ein M.-G. von 2051. In wissriger Lisung mit einem glei-
chen M.-G. Oxalsiure zusammengebracht, schligt sich oxalsaurer
Ralk nieder und die Milehsiiure wird frei, ohne eine Spur des
Niederschlags anfgelist zu behalten. Die krystallisirte Oxalsiure
(C,0, - HO 4~ 2Aq) hat die Zahl 7905 folglich bediicfen 5
Theile milehsaurer Kalk 1,92 Theile Oxalsiure zur vollstindigen
Zerlegung. Es versteht sich, dass die letzten Antheile Oxalsiure
sehr vorsichtig zugesetzt werden miissen, damit die Milchsiure
nicht durch jene verunreinigt wird.

Beriicksichtigt man die Menge des in 100 Theilen Milch
enthaltenen Milchzuckers (4 Theile) und die den Molken neu
zugesetzten 5 Theile, so miissten diese 9 Theile Milchzucker,
wenn bei ihrer Zersetzung keine weitern Produkie als Milehsiiure

4
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entstinden, 9 Theile Siure liefern. Oben wurde aber schon an-
gedeutet, dass die geistige Gihrung, d. h. das Zerfallen in Koh-
lensiure und Alkohol eines gewissen Antheils Milchzucker nicht
verhiitet werden kann, weil die Bedingungen dazu schon bei der
kleinsten Portion gebildeter Siure vorhanden sind. Vielleicht oder
wahrscheinlich zerfillt ein Theil Milchzucker gleichzeitig in noch
andere Kirper, woriiber jedoch erst spitere Untersuchungen ent-
scheiden miissen. Aus der Menge des zur Sittigung verbrauchten
krystallisirten kohlensauren Natrons (11 Theile) ergiebt sich,
dass 6 Theile Milchsiiure entstanden, folglich nur 6 Theile Milch-
zucker in diese Sdure zerfallen sind. 6 Theile wasserfreie Milch-
siure (M.-G. = 1021) sollten ferner 12 Theile krystallisirien
milchsauren Kalk geben; man bekommt aber, wegen des nicht zu
vermeidenden Verlustes beim Coliren, Ausziehen, Reinigen der
Krystalle u. s. w., kaum die Hilfte.

Die Mutterlauge vom milchsauren Kalk, welche keine weissen
Krystalle mehr giebt, giesse man nicht weg, sondern verdiinne
sie mit Wasser, pricipitire den Kalk mit kohlensaurem Natron,
filtrire die Auflisung des neu entstandenen milchsauren Natrons
vom kohlensauren Kalke ab, verdunste sie vorsichtig zur Trockne
und benutze die trockne Masse zur Bereitung des milchsauren
Eisenoxyduls (s. diesen Artikel). Man muss sich aber genau
bemerken, wie viel kohlensaures Natron zur Fillung des Kalks
verwendet wurde, denn hiernach richtet sich die Menge des, zar
Zersetzung des in der trocknen Masse enthaltenen milchsauren
Natrons, nithigen Eisenvitriols,

Priifung. Die reine Milchsiure ist eine farb— und geruch-
lose syrupartige Fliissigkeit von stark saurem Geschmacke. Thr
spec. Gewicht in diesem concentrivtesten Zustande betrigt 1,215
und ihr Wassergehalt 9,92 oder 1 M.-G. Mit Wasser und Wein-
geist mischt sie sich in allen Verhiltnissen klar; Aether nimmt
nur wenig davon aul. Wird sie stark erwiirmt, so brdunt sie
sich und verbreitet saure erstickende Ddmpfe, welche ein weisses
Sublimat bilden, das aus C,H, 0, besteht und Metamilchsiiure
genannt worden ist. Eine etwaige Verunreinigung der Milchsiiure
mit Essigsdure giebt der Geruch entweder schon in der Kiilte oder
heim gelinden Erwirmen zu erkennen.
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Acidum meconicum.
(Meconsdure, Opiumsdinure.)
Formel: C,H,0. -- 3HO = Me |- 3HO.

Bereitung. Eine beliebige Menge Opium wird in
feine Scheiben zerschnitten, mit dem Vierfachen seines Go-
wichts destillirtem Wasser in gelinder Wiirme 24 Stunden
lang digerirt, ausgepresst und dann noch zweimal eben so mit
neuem Wasser behandelt. Simmiliche durch Absetzen und Co-
liren geklirte Ausziige werden so lange mit itzendem Amm o
niak versetzt, als dadurch ein Niederschlag entsteht, dieser auf
einem Filter gesammelt, die abgelaulene gelbliche Flissigkeit aber
in einer porcellanenen Schaale versichtig bis zur Syrupsdicke ver-
dunstet, mit einer concentrirten AuflGsung von salzsaurem
Kalk, dessen Menge ;%; des angewandten Opiums betrigt, ver-
mischt, damit aufgekocht und zum Abkiihlen hingestellt. Nach
eintigigem Stehen wird die zum Theil erstarric Masse mit kaltem
Wasser gewaschen, der riickstindige neutrale mekonsaure Kalk
gepresst, getrocknet und gewogen. 1 Theil desselben reibt man
mit 10 Theilen Wasser, welches zuvor bis auf - 60° C., aber
nicht hioher, erhitzt ist, an, setzt so lange Salzsdure von
1,130 spec. Gew. hinzu, bis der mekonsaure Kalk sich (bis auf
etwas Gyps) aufgelist hat und filtrirt. Beim Erkalten krystalli-
sirt saurer mekonsaurer Kalk heraus, welcher gesammelt, in war-
mem Wasser geldst und mit halb so viel Salzsiure versetzt
wird, als der neutrale mekonsaure Kalk wog. Nachdem das
Ganze nun noch } Stunde lang einer Temperatur von - 60° (.
ausgesetzt worden, lisst man erkalten, worauf die Mekonsiure
herauskrystallisirt. Nachdem durch gelindes Verdunsten der Mut—
terlauge u. s. w. alle Sdure gewonnen ist, list man sie in warmem
Wasser, wobei noch eine Portion Gyps ausgeschieden wird, filtrirt
die Lisung und befordert sie zur Krystallisation. Die Ausbeute
ist gering; ich erhielt .'; vom Gewicht des angewandten Opiums.

Vorgang. Die Mekonsdure ist im Opium an Morphin ge-
bunden; um letzteres bei der Darstellung der Siure nicht zu ver—
lieren, fillt man dasselbe aus den wiissrigen Ausziigen des Opiums
mit Ammoniak (wodurch mekonsaures Ammoniak entsteht), und
verarbeitet es auf die bei ,Morphium* angegehene Weise weiter.
Wird die abfiltrirte, das mekonsaure Ammoniak enthaltende, Fliis—
sigkeit, nachdem sie durch Verdunsten concentrirter gemacht ist,
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mit salzsaurem Kalk versetzt, so entstehen salzsaures Ammoniak
und mekonsaurer Kalk, welcher als ein schwerlisliches Salz her-
auskrystallisirt. Zusatz von Salzsiiure erzeugt gleichfalls schwer-
lislichen sauren mekonsanren Kalk und leichtliislichen salzsauren
Kalk. Der dabei sich ausscheidende Gyps ist nicht etwa schon
im Opium enthalten, sondern hat sich erst aus der darin urspriing—
lich vorhandenen Schwefelsiure (die Alkaloide des Opiums sind
nemlich an Mekonsiure und Schwefelsiure gebunden) und
dem den Ausziigen zugesetzten Kalksalze gebildet. Bei der zwei-
ten Behandlung mit Salzsiure zerfillt der saure mekonsaure Kalk
in salzsauren Kalk und freie Mekonsiure. Die genaue Beobach—
tung ciner die Kochhitze des Wassers nicht errcichenden Tem-
peratur ist darum unerldsslich, weil die Auflisung der Mekon-
siiure, sowohl im freien Zustande, wie auch als saures Kalksalz,
heim Kochen zerlegt, und untér Entwicklung von Kohlensiure in
eine neue Siure, Komensiuvre — C,,H; 0,0, umgewandelt
wird :

2 M.-G. C,H, 0. bilden 1 M.-G. C,,H,0,, und 2 M.-G. CO

Ferner darf man sich, wenn das Priparat farblos werden
soll. nur des reinen destillirten Wassers bedienen, weil das ge-
meine in der Regel cisenhaltig ist, wodurch rothes meconsaures
Eisenoxyd entsteht, was der Siure einen Stich ins Rathliche oder
Briiunliche ertheilt. Aus gleichem Grunde sollte das anzawendende
Filtrirpapier zuvor mit sehr verdiinnter Salzsiiure ausgewaschen
werden, um ihm die letzten Spuren von Eisen zu entziehen.

Priifung. Die reine Mekonsiure bildet farblose glimmer-
artige Blittchen, die aber wegen ciner Spur Eisen (s. oben) hiiufig
einen Stich ins Rithliche oder Briunliche haben. Sie ist geruch-
los, sehmeckt sauer, kiihlend, hintennach etwas bitterlich, verliert
in der Wiirme ihr Wasser, schmilzt, noch weiter erhitzt, und
verfliichtigt sich unter Bildung von Koblensdure, Wasser und
einer neuen Siure, Brenzmekonsiure = C, ,H, 0,.

2 M.-G. C.H, O. bilden: 1 M-G. C,,H; 0., 4 M-G. CO,
und 1 M.-G. HO.

Die Mckonsiure list sich in Wasser sowie in Weingeist
ziemlich leieht auf. Zu ihren ausgezeichneten Charakteren gehir
noch, dass sie mit dem Eisenoxyd eine blutrothe in Wasser lis-
liche Verbindung giebt; doch theilt sie diese Eigenschaft mit
einigen andern organischen Siuren, z. B. der Essigsiure.
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Acidum molybdaenicum.
(Molybdinsiure. )
Formel: MoO..

Beredtung. Das Dbilligste Material zur Darstellung dieser
Sdure ist der Molyhdinglanz Derselbe wird fein gepulvert
und in einem flachen irdenen Gefisse iiber Kohlfeuer so lange
unter bestindigem Umriihren erhitzt, als sich noch schweflige Siure
entwickelt. Die graue Masse digerirt man in cinem Glaskolben
mit ihrem vierfachen Gewichte starkem Kinigswasser, fil-
trirt nach erfolgter Aullisung, raucht das Filtrat in einer poreel-
lanenen Schaale zur Trockne ab und erhitzt die trockne griinlich-
blaue Masse in einem porcellanenen Tiegel so lange, bis keine
sauren Dimpfe mehr fortgehen. Der nun gelbgraue Riickstand wird
mit seinem vierfachen Gewichte fliissigen Aetzammoniaks
mehrere Tage lang in Berithrung gelassen; was sich bis dahin
nicht gelst hat (gewiihnlich Eisenoxyd), abgesondert, die meist
(durch etwas Kupferoxyd) blassblau gefirbte Anflisung so lange
tropfenweise mit Schwefelammonium versetzt, als dadurch
ein schwarzer Niederschlag entsteht, abermals filtrirt und durch
Verdampfen krystallisirt, wodurch man schiine farblose prisma-
tische Krystalle von molybdinsaurem Ammoniak erhilt, oder, will
man von letzterm keinen Gebrauch machen, zur Trockne gebracht.
Das trockne Salz wird endlich im Platintiegel ciner langsam ge-
steigerten Hitze ausgesetzt, wobei es zuerst stark dekrepitirt, dann
graublau, nach und nach gelb und in schwacher Rothgliihhitze
dunkelgelb wird. Bleibt, sobald dieser Zeitpunkt eingetreten ist,
die Rothgliihhitze schwach, so schmilzt das gelbe Pulver nicht,
sondern ballt sich hiichstens ein wenig zusammen, verfliichtigt
sich auch nicht im Geringsien. Beim Erkalten verwandelt sich
die dunkelgelbe Farbe in Weiss mit einem Stich ins Gelbe, ganz
so, wie sich reines Zinkoxyd wiihrend und nach dem Gliihen
verhilt. Spielt nach dem Erkalten die Farbe der Siure ins
Graue, so muss sie noch eine Zeit lang unter Umriihren schwach
geglihet werden. — Von schonerm Ansehen als durch Gliihen,
erhiilt man die Molybdinsiiure, wenn das Ammoniaksalz in wenig
Wasser aufgelost und mit Essigsiure im Ueberschuss versetzt
wird; es sondern sich mach einiger Zeit schine, blendendweisse
Krystallgruppen aus, die wasserfrei sind, aber einen geringen
Antheil (gegen 6 pCi.) Ammoniak hartnickig zuriickbehalten,
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Will man das Gelbbleierz auf Molybdinsiure verarbeiten,
so pulvert man es gleichfalls, vermengt es mit seinem sechsfachen
Gewichte gewdhnlicher Schwefelleber, driickt das Gemenge
in einen hessischen Schmelztiegel fest ein, bedeckt denselben mit
einem Stiick Ziegel, verstreicht die Fugen mit Lehm und setzt
ihn anderthalb Stunden lang einer starken Rothgliihhitze aus. Es
ist nicht gerade nothig, die Schwefelleber eigens fiir diesen Zweck
darzustellen, sondern man kann sich auch, in Ermangelung der-
selben, ecines Gemenges von 4 Theilen Potasche und 3 Theilen
Schwefel bedienen, womit das Mineral geglitht wird; nur muss
dann das Schmelzgefiss betriichtlich grisser seyn und, bis das
(durch die entweichende Kohlensiiure der Potasche bewirkte) Auf-
blihen der Masse aufgehirt hat, offen gelassen werden. Nach
dem Erkalten wird der Tiegel zerschlagen, der rothbraune Kuchen
gepulvert, in einer porcellanenen Schaale, oder, bei griossern Men-
gen, in einem gusseisernen Kessel mit Wasser ausgekocht, die
schwarzbraune Auflisung von dem schwarzen unlislichen Riick-
stande abfiltrirt, mit verdiinnter Schwefelsdure pricipitirt,
der dunkelbraune Pricipitat ausgesiisst und getrocknet.
Man behandelt thn nun ganz ebenso wie den Molyhdinglanz.

Die Ausbeuten an reiner Sidure aus heiden Mineralien sind
je mach der Reinheit der letztern sehr verschieden; wurden gute
ausgesuchte Stiicke in Arbeit genommen, o erhidlt man von 1 Theil
Molybdinglanz 3, und von 1 Theil Gelbbleierz .

Vorgang. Das Gelbbleierz besteht aus gleichen M.-G, Blei-
oxyd und Molybdinsiure — PbhO ~|- MoO,. Beim Zusammen-
schmelzen mit Schwefelleber, welche der Hauptsache nach drei-
faches Schwefelkalium — K 8, ist, giebt diese eine Portion Schwefel
an das Blei und das Molybdin ab und wird zu einfach Schwefel
kalium, withrend der Sauerstoff des Bleioxyds und der Molybdin
siure eine andere Portion Schwefel zu Schwefelsiure und einen
Antheil Kalium zu Kali oxydiren. Es haben sich also neu ge
bildet: Schwefelblei (PbS), Schwefelmolybdin (MoS,), schwe-
felsaures Kali und einfaches Schwefelkalium (K8); letzteres ver-
einigt sich mit dem Schwefelmolybdin zu einem auflslichen
Schwefelsalze,

2 M.-G. KS, und 1 M.-G. PbO - MoO, bilden:
1 M-G. K8 - MoS;, 1 M.-G. PbS und 1 M.-G. KO -{- 50,.
Hiernach wiiren gleiche Theile Schwefelleber und Gelbbleierz zur
gegenseitigen Zersetzung ausreichend ; allein ein bedeutender Ueber-
schuss der erstern ist nothwendig, damit die Masse in [Fluss
kommt, ohne welchen eine vollstindige Beriihrung der einzelnen
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Theilchen nicht erzielt wird. Beim Auskochen der geschmolzenen
Masse mit Wasser list sich das Molybdinschwefelsalz nebst dem
schwefelsauren Kali auf und das Schwefelblei bleibt zuriick. Wird
die Auflosung mit verdiinnter Schwefelsiure versetzt, so zerlegt
sich das Schwefelsalz, der eine Faktor desselben, das Schwefel-
molybdin, fillt zu Boden, der andere l'.ikwr, das Schwefelkalium
(KS), bildet unter Wasserzerlegung: Schw efelwasserstoff und
Kali, und letzteres tritt an die Sclmefclsmrc, wiihrend jenes ent-
weicht.  Gleichzeitig fillt mit dem braunen Schwefelmolybdin
etwas freier Schwefel nieder, entstanden aus der Zerlegung der,
nach obigem Verhiiltnisse der Ingredienzien, in der geschmolzenen
Masse iiberschiissig vorhandenen Schwefelleber (I\S ), von wel-
cher 1 M.-G. Schwefel als Schwefelwasserstoff entweicht und
2 M.-G. Schwefel als solcher sich ausscheiden, denn:
1 M.-G. KS,, 1 M.-G. 80, und 1 M.-G. HO bilden:
1 M.-G. KO - 80., 1 M.-G. HS und 2 M.-G. S.

Das Risten des Schwefelmolybdiins (sowohl dieses kiinstlich
bereiteten als auch des natiirlichen, welcher den Namen Molyb-
dinglanz fiihrt und aus MoS, besteht) hat zum Zweck, den
Schwefel zu entfernen, “clther dabei durch den Sauerstoff der
Luft in fliichtige schweflige Siure (S0,) verwandelt wird, wih-
rend sich das Molybdin nach und nach zu Oxyd und endlich zu
Siure oxydirt. Es wiirde indessen eine sehr langwierige Opera-
tion seyn, den Schwefel auf diesem Wege ganz auszutreiben,
daher wird der Riickstand, sobald sich kein merklicher Geruch
nach schwefliger Sdure mehr wahrnehmen lidsst, mit Kinigswasser
behandelt.  Das Kinigswasser ist bekanntlich eine Mischung von
Salzsiure und Salpetersiure : sobald diese beiden Sduren zusam-
menkommen, zerlegen sie sich gegenseitig in salpetrige Siure,
Chlor und Wasser:

2 M.-G. CIH und 1 M~G. NO, bilden:
1 M.-G. NO,, 2 M.-G. Cl und 2 M.-G. HO.

Kommt nun das geristete Schwefelmolyhdin in diese Mi-
gchung, so bewirkt die gleichzeitige Verwandtschaft des letztern
sum Sauerstoff und des Chlors zum Wasserstoff eine Zerlegung
von Wasser, das Molybdin wird vollstindig in Molybdinsiure
verwandelt, der Sehwefel zu Schwefelsiure oder als solcher aus-
geschieden, das Chler zu Salzsiure, und mit der Salzsdure ent-
weicht in der Hitze die salpetrige Siure, welche, sobald sie an
die Luft tritt, zu Untersalpetersiure (N O,) hoher oxydirt in
gelbbraunen Dimpfen erscheint. Erst beim Abrauchen zur Trockne,
und noch mehr beim starken Erhitzen der trocknen Masse ent-
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weicht auch die Schwefelsiure und der etwa ausgeschieden ge-
wesene Schwefel. Die riickstindige Molybdinsiure wiirde Jjetzt
als rein zu betrachten seyn, wenn die Mineralien vollkommen frei
von fremdartigen Beimischungen wiiren; da diess aber fast nie—
mals der Fall ist, so erfordert sie eine neue Behandlune. Das
Ammoniak lisst beim Auflosen der Siure das Eisenoxyd zuriick;
etwa vorhandenes Kupferoxyd list sich aber Wit anf und muss
durch Schwefelammonium herausgefillt werden, Das Erhiizen
des molybdinsauren Ammoniaks hat zum Zweck, das Ammoniak
zu entfernen, jedoch entweicht dasselbe dabei nie ganz unzersetzt
der nichste Beweis liegt darin, dass das Salz seine Farbe sehr
bald in Graublau veriindert, was von der theilweisen Reduction
der Molybdéinsdure zu blauem molybdinsauren Molybdinoxyd
(MoO, - 4Mo0,) durch den Wasserstoff eines Theils Ammo-
niak herriihrt,

15 M.-G. MoO; und 1 M.-G. NH, bilden:

3 M.-G. Mo0O, |- 4Mo O, und 1 M.-G, N,

Die Zersetzung des molyhdinsauren Ammoniaks in der Hitze
muss ganz allmihliz geschehen, denn, wenn man rasch erhitzt. so
geriith das Salz, sobald es graublau geworden ist, sogleich in
Fluss: aus dem Geschmolzenen lost dann Ammonijak die Molyh-
dénsiiure aul und lisst schwarzbraunes Molybdinoxyd zuriick.
Beim Zusammenbringen von molybdinsaurem Ammoniak und Es-
sigsdure bildet sich essigsaures Ammoniak und die Molybdinsiure
scheidet sich krystallinisch aus.

Priifung. Die Molybdinsiure bildet ein weisses geruchloses
Pulver oder kleine Nadeln von schwach metallischem Geschmacke,
wird beim Erhitzen gelb, beim Erkalten wieder weiss. Einers
starken Rothgliibhitze ausgesetzt, bilden sich erst auf der Qber-
fliche weisse, perlmutterglinzende, krystallinische Efflorescenzen,
dann schmilzt sie, unter Ausstossen von weissen Dimpfen, zu
einer gelblichen Fliissigkeit, welche langsam, aber vollstindig
verdampft; lisst man hingegen das Liquidum erkalten, so gesteht
es zu einer weissen, 1(1'}’5{.‘1Ilinim:hnn, perlmutterglinzenden Masse.
In Wasser ist die Siure schwer loslich: die Auflisung rithet das
Lakmuspapier. Spielt die Farbe der Siure ins Graue, so enthilt
siec von der oben . erwihnten hlauen V erbindong, ist dann
folglich noch micht vollstindig oxydirt, und‘hinterlisst heim Schiit-
teln mit Aetzammoniak einen Riickstand. Dieser Fehler lisst sich
durch anhaltendes Glihen unter Zutritt der Luft verbessern,
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Acidwm murialicum.

(Acidum hydrochloricum, Spirilus salis, Salzsaure, Hydrochlor-
saure, Saligeist.)

Formel: HCl - xHO,

Bereitung. 1In eine tubulirte Retorte, welche von den darin
zu behandelnden Materialien nur zur Hilfte gefiillt wird, schiitte
man (mit der Vorsicht, dass nichts in den Hals kommt) 8! Theile
kiufliches groblich zerstossenes Kochsalz, lege die
Retorte ins Sandbad, fiige an dieselbe, am besten mittelst eines
diinnen, vorher erwiirmten Streifens Kaouischuk, eine tubulirte
Vorlage, und in den Tubulus der letztern vermittelst eines Kork-
stipsels eine zweimal rechtwinklig gebogene, mit etwas Queck-
silber gesperrte Weltersche Rihre, deren einer Schenkel in eine
Flasche reicht, worin sich 8§ Theile destillirtes Wasser befinden;
die Rohre braucht kaum 1 Linie tief in dem Wasser unterzutau—
chen. Diese Flasche muss so gerdumig seyn, dass noch 2—3
Theile Wasser Platz darin haben ;-sie bleibt withrend der Destil-
lation offen oder wird nur lose verschlossen. Um die Weltersche
Rithre vor dem so leichten Abbrechen zu schiitzen, zerschneide
man siec beinahe in der Mitte und verbinde beide Stiicke wiederum
durch eine Rihre oder einen Streifen Kaoutschuk. Der so vor-
gerichtete Apparat bietet folgende Ansicht dar,

"
s

Nun giesse mtan durch den Tubulus der Retorte ein vorher
erkaltetes Gemisch aus_ 1 4 Theilen cone. Schwelelsiure und
33 Theilen Wasser (das Mischen der Siure mit dem Wasser

kann rasch und ohne Gefahr in einem gusseisernen oder noch




1) Acidum muriaticum.

besser bleiernen Kessel geschehen), verschliesse denselben sogleich
durch einen gut passenden Stipsel und gebe Feuer unier die Ka-
pelle, worauf die Gasentwicklung sogleich beginnt. Wihrend der
Destillation, welche ruhig und gefahrlos von Statten geht, wird
die Flasche ¢ abgekiihlt. Wenn keine Gasblasen mehr iibergehen,
lisst man das Feuer ausgehen. Die Flasche enthilt dann 14 Th.
reine, wasserhelle Siure von 1,145 spee. Gew., und der Kolben b
gegen 2—2§ Theile von 1,2 spec. Gew., letztere zwar gelblich,
aber ausserdem durch nichts verunreinigt. Beide kénnen damn
beliebig mit Wasser verdiinnt werden.

Vorgang. Das Kochsalz besteht im reinen Zustande aus
1 M.-G. Natrium und 1 M.-G. (1 Doppelatome) Chlor = NaCl;
das kdufliche enthiilt stets noch geringe Mengen von Eisenoxyd,
Schwefelsiure, Kalk und Magnesia, welche indessen fiir unsern
Zweck von keinem Nachtheil sind. Kalk, Magnesia und Eisen
sind aber als Chlormetalle sehr hygroskopisch, daher das gewdhn-
liche Kochsalz immer etwas feucht ist. Von dieser, im Durch-
schnitte etwa % betragenden Feuchtigkeit das Kochsalz vor der
Destillation zu befreien, halte ich fiir ganz unniitz, denn die Siure
durchdringt dasselbe weit leichter, wenn es sich im halbfeuchten
Zustande befindet. Sollte dasselbe sehr gross krystallisirt seyn,
so zerreibe man es ein wenig. Bei der Einwirkung der Schwe-
felsiure auf das Chlornatrium wird Wasser zerlegt, der Wasser-
stoffl verbindet sich mit dem Chlor zu Salzsiure, der Sauerstoff
mit dem Natrium zu Natron, und letzteres mit der Schwefelsiure
zu saurem schweflelsaurem Natron:

1 M.-G. NaCl und 2 M-G. SO, -I- HO bilden:
1 M.-G. (NaO -+ 80,) - (80, 4 HO), 1 M.-G. HCI und
1 M.-G. HO,

Auf 733 Theile Chlornatrium sind also 1226 Th. Schwefel-
siure-Hydrat nithig, was mit obigem Verhiltnisse (8% und 14)
ibereinstimmt. Das der Schwefelsiure zugesetzte Wasser dient
zur Verhiitung des starken Aufblihens und Ucbersteigens der
Masse. — Theoretisch betrachtet, sollte 1 M.-G. Chlornatrium
nicht mehr als 1 M.-G. Schwefelsiure-Hydrat zur vollstindigen
Zerlegung bediirfen, allein diess ist unter den angefiihrten Be-
dingungen keineswegs der Fall, und man findet dann im Riick—
stande noch beinahe die Hilfte unzersetztes Kochsalz wieder, weil
das Natron zuniichst saures schwefelsaures Salz bildet. Nur unter
zwei Umstinden, die jedoch mehr wissenschaftlichen als prak-
tischen Werth haben, reicht 1 M.-G. Schwefelsiure hin, um
I M.-G. Chlornatrium vollstindig zu %erlegen: 1) wenn der Salz-
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viickstand zuletzt bis zum Glithen erhitzt, oder 2) wenn das Chlor-
natrium zuvor vollstindig in Wasser aufgeldst wird. In diesen
beiden Fillen ist natiirlich der Riickstand neutrales schwefelsaures
Natron. — Die in dem Kolben b und der Flasche ¢ iiberdestil-
lirte Salzsiure muss zusammen alles Chlor des Kochsalzes ent-
halten, wenn die Operation gut geleitet war und die Luta des
Apparates luftdicht schlossen. 8} Theile Chlornatrium  liefern
5,13 Chlor und 5,28 Chlorwasserstoff. 14 Theile S Salzsiure von
1,145 spec. (xc\\. enthalten 4,00 Theile Chlor und 4,11 Chlor-
wasserstoff; 2 Theile Salzsiure von 1,20 spec. Gew. enthalten
0,84 Chlor und 0,86 Chlorwasserstoff — Summa 454 Chlor und
4,97 Chlorwasserstoff. Der Verlust von 029 Chlor oder 0,31
Chlorwasserstoff kommt meistens auf Rechnung der Unreinheit
und Feuchtigkeit des angewandten Kochsalzes.

Die zur Leitung des Gases, statt einer "c\\uhnllchon Glas—
rihre, dienende Weltersche Rihre hat zum Zwecek, das Zuriick-
steigen der Sdure aus der Flasche ¢ in den Kolben b zu verhin-
(lcrn. Sobald nemlich der Apparat erkaltet, entsteht in der Re-
torte und dem Kolben ein luftlecerer Raum; die dussere Luft driickt
fortwiihrend auf die Fliissigkeit in der offenen Flasche ¢, und da
der Gegendruck fehlt, so wiirde die Siure aus ¢ durch die Réhre
nach b getrieben, wenn die Sicherung nicht wiire. Letztere he-
steht aus einer unten mit Kugel verschenen und in der Nihe der
letztern umgebogenen Rihre d, deren unteres Ende an die hori-
zontale Rihre e, und mit dieser wmmunuu*d angeschmolzen
ist. Oben durch den Trichter f wird etwas Quecksilber gegossen,
so dass es die Biegung von g nach h ausfiillt, damit withrend der
Destillation kein Gas durch die Rohre d entweichen kann. Sobald
nach beendigter Arbeit der luftleere Raum in Retorte und Kolben
sich zu bilden beginnt, sucht die Sidure der Flasche ¢ in dem
Schenkel i emporzusteigen; gleichzeitig driickt aber auch die
sussere Tuft auf das Quecksilber in der Rohre d, treibt es in die
Kugel, kann nun in den luftleeren Theil des Ap]mrms gelangen,
bringt die Siure in dem Schenkel i wieder zum Fallen, und dieses
Spiel dauert so lange, bis sich der leere Raum des Apparates
wieder mit Luft erfillt hat. Damit aber die Weltersche Rihre
wirkliche Sicherheit darbiete, darf der Druck auf das Quecksilber
nicht grosser seyn als der Druck auf die Sdure, jener muss viel-
mehr kleiner seyn. Diess geht aus folgender Betrachtung hervor.
Die Hihen der Fliissigkeitssiulen, welche dem Drucke der Lauft
das Gleichgewicht halten, verhalten sich umgekehrt wie die spec.
Gewichte derselben. Das spee. Gewicht des Huccksﬂbers ist (mit
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Weglassung des Bruches) 13 Mal grisser als das spec. Gewicht
des Wassers; folglich leistet eine Quecksilbersiule von 1 Zoll
Héhe dem Drucke der Luft denselben Widerstand wie eine Was—
sersdule von 13 Zoil Hihe. Denken wir uns nun die Fliissigkeit
in der Flasche ¢ als reines Wasser und ihre Hihe — 13 Zoll,
$0 kaun das Quecksilber in der Rihre d ecine Linge von 1 Zoll
einnehmen, weil ja das Wasser durch das Einstreichen des Gases
an spec. Gewicht und an Hohe zunimmt. Das Gas wiirde aber
unter solchen Umstinden cher das Quecksilber vor sich her trei-
ben und aus der Rihre d entweichen, als in die Fliissigkeit der
Flasche ¢ treten, wenn die Oecffnung des Schenkels i tief unter
den Wasserspiegel reichte. Aus diesem Grunde darf dieser kaum
1 Linie hoch iiber der Oeffnung des Schenkels i stehen; man ver-
liert dadurch kein Gas, denn es wird demungeachtet vollstindig
vom Wasser verschluckt, das mit Gas geschwiingerte Wasser sinkt
zu Boden und macht anderm Platz.

In der Retorte bleibt, wie aus dem Vorhergehenden erhellt,
doppelischwefelsaures Natron., Man vewinnt daraus einfach schwe-
felsaures (Glaubersalz), wenn man es in Wasser aullist, so lange
mit Kalkmileh versetzt, bis die saure Reaction verschwunden ist,
den gebildeten schwefelsauren Kalk absetzen lisst, die das Glau-
bersalz enthaltende Lauge abdampft und krystallisirt.

Friifung, Die liguide Salzsiiure ist ecine wasserhelle Fliis~
sigkeit von scharfsaurem Geruch und Geschmacle, bildet in -Be-
rilhrung mit der Luft weisse Dimpfle (welche von der Verdich-
tung des in der Luft enthaltenen Wasserdunstes herriihren, den
die Siure begierig anzicht) und muss sich in der Hitze vollstin-
dig verfliichtigen. Sie muss das gehiirige spec. Gewicht haben,
welches je nach den verschiedenen Pharmakopien zwischen 1,11
und 1,140 wechselt. Ist sie gelb gefiirbt, so enthiilt sie orga-
nische Stoffe (hincingefallenen Staub). Gewihnlich wird ange-
geben, die gelbe Farbe der Salzsiure rithre von aufgelistem Eisen
her; so viel Fisen ist aber niemals in der Sdure, dass diese ihre
gelbe Farbe ihm allein zu verdanken hat. Man findet das Eisen
durch Uebersittigung der Sdure mit Ammoniak, wodurch es in
braunen Flocken als Eisenoxydhydrat gefillt wird; das als Chlorid
aufgeliste Eisen nimmt nemlich von 3 M.-G. Wasser den Sauer-
stoff auf und fillt dann mit noch 8 M.-G. Wasser vereinigt nieder,
der Wasserstoff' jener 3 M.-G. Wasser tritt an 3 M.-G. Ammo-
niak, und die daraus entstandenen 3 M.-G. Ammoniam an das
Chlor des Eisenchlorids.
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1 M.-G, Fe,Cl,, 6 M.-G. HO und 3 M.-G. NH, bilden:
1 M.-G. Fe, 0, -+ 3HO und 3 M.-G. NH, Cl.

Sollie durch das Ammoniak nicht gleich eine deutliche Bil-
dung brauner Flocken erfolgt seyn, so stelle man die Probe eine
Stunde lang ruhig bei Seite, dekantire von dem etwa gebildeten
Niederschlage die iiberstehende Fliissigkeit, und iibergiesse jenen
mit Schweflelammoninm, wodurch er schwarz (zu Schwefeleisen ),
oder mit Gerbesiurelosung, wodurch er violett bis blauschwarz
(zn gerbesaurem Kisen) wird, Besitzt die Salzsiure einen Stich
ins Rithliche, so enthilt sie Selen, was fast immer der Fall
seyn wird, wenn die angewandte Schwefelsiure selenhaltig war,
Das Selen scheidet sich durch lingeves Stehen der Siiure als
rothes Pulver aus und ist dann noch deutlicher zu erkennen, —
Noch kommen in der Salzsiure, namentlich in der kiuflichen, fol-
gende Verunreinigungen vor: f{reies Chlor, Schwefelsiiure, schwef-
lige Siure, Blei, Arsen. Das Chlor, welches von der Destil-
lation des Kochsalzes mit Salpetersiurchaltiger Schwefelsiure her-
viihrt, wird erkannt, wenn man die Sdure mit echtem Blattgold
schiittelt, nach einigen Stunden davon abfiltrivt und mit einer Auf-
lisung von schwefelsaurem Eisenoxydul oder Zinnsesquichlorid
versetzt, wodureh im ersten Falle eine graue Triibung entsteht,
aus der sich ein zimmtbrauner Niederschlag absetzt, im zweiten
Falle aber eine purpurrothe Firbung und Triibung erzeugt wird.
Das freie Chlor in der Salzsiure list nemlich Gold auf, der
Eisenvitriol entzieht aber dem gebildeten Chlorgold wiederum das
Chlor und das Gold f{illt metallisch als braunes Pulver heraus,
welches beim Reiben Metallglanz bekommt.

1 M.-G. Au, Cl, und 6 M.-G, FeO -|- SO, bilden
2 M.-G. Au, 2 M-G. Fe, 0, -+ 380, und 1 M.-G. Fe, Cl,.

Ueber den Vorgang bei der Reaction des Zinnsesquichlorids
auf Goldchlorid herrschen bekanntlich noch verschiedene Ansich-
ten; wir halten uns (wie schon in dem Artikel ,,Acidum aceticum
cone.* bemerkt wurde) an diejenige, wonach der Goldpurpur eine
Verbindung von ciner eigenthiimlichen Oxydationsstufe des Goldes
= An O mit einer ebenfalls eigenthiimlichen des Zinus = Sn, 0,
ist. Als Nebenprodukte treten dahei Chlorwasserstoff und Zinn-
chlorid auf.

1 M.-G. Au,Cls, ¥ M.~G. Sn, Cl; und 20 M.-G. HO bilden:
2 M.-G. Au0 -}~ 3Sn, 0, (Goldpurpur), 2SnCl, und 20.HCL

Die Schwefelsidure, welche durch Spritzen oder zu star-
kes Erhitzen des Riickstandes in die Salzsiure gelangt, wird an
dem weissen durch salzsauren Baryt erzeugten Niederschlage
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erkannt. Damit hier keine Téduschung vorgehe, muss die Salz-
siiure zuvor mit der dreifachen Menge Wasser verdiinnt werden;
geschieht diess nicht, so erzeugt die salzsaure Barytlosung awch
bet Abwesenheil der Sehwefelsiure einen Niederschlag, indem
ihr Wasser von der Salzsiure angezogen und das seines Aufli-
sungsmittels beraubte Barytsalz selbst herausfillt, — Sehwel-
lige Siure tritt aus derselben Ursache, wie die Schwefelsiure,
und hei Gegenwart geringer Antheile organischer Materie im
Kochsalz, welche der Schwefelsiure Sauerstoff entzieht, auf.
Schwefelwasserstoff bringt in einer so verunreinigten Salzsiure
eine milchige Triibung hervor: es bildet sich nemlich durch ge-
genseitige Zerlegung Schwefel und Wasser (siche Essigsiure):
allein ganz dieselbe Erscheinung zeigt sich auch bei Gegenwart
von freiem Chlor, und wird vollends unsicher, wenn auch Arsen
zugegen ist. Unzweideutiger ist es daher, die schwellige Séure
dadurch nachzuweisen, dass man in die Salzsiiure ein Stiick reines
Zink bringt und das sich entwickelnde Gas in eine Auflésung von
essigsaurem Bleioxyd leitet, wodurch ecin schwarzer Niederschlag
entstehen wird., Kommt nemlich Zink mit Salzsiiure in Beriih—-
rung, so entzieht ersteres dieser Siure das Chlor und der Was
serstoff der Siure wird frei; letzterer bildet mit der schwefligen
Siure Wasser und Schwefelwasserstoff,
3 M.-G. H und 1 M.-G. SO, bilden 2M.-G.HO und 1 M.-G. HS.
Der Schwefelwasserstoff bringt beim Eintritt in die Bleiaufls
sung eine schwarze Triibung von Schwefelblei hervor, indem sein
Schwefel an das Blei und sein Wasserstoff an den Sauerstoff des
Bleioxyds zu Wasser zusammentritt, Es muss iibrigens bemerki
werden, dass die vorstchende Priifung nur qualitativen Werth hat,
d. h. man bekommt nicht allen Schwefel der schwelligen Siure
als Schwefelwasserstoff wieder, weil in demselben Momente, wo
sich eine Portion des letztern gebildet hat, ein Theil desselben
mit noch unzerlegter schwefliger Siure in Conflikt tritt und Schwefel
und Wasser bildet. — Blei kommt mitunter in der kiuflichen
Salzsiure vor und riihrt von den zur Leitung des Gases bei der
Destillation gebrauchten bleiernen Rishren her. Schwefelwasser-
stoff erzeugt in diesem Falle einen schwarzen Niederschlag, Schwe-
felsdure nach einiger Zeit einen weissen von schwefelsaurem Blei-
oxyd. Beim Abrauchen einer solchen Siure krystallisirt Chlorblei
heraus. — Endlich eine jetzt nicht selten vorkommende Verun-
reinigung der Salzsiure ist die mit Arsen, woran die zur Zer-
légung des Kochsalzes dienende meist arsenhaltige engl. Schwefel-
siure schuld ist. Schwefelwasserstoff erzeugt dann in der Siure
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einen citrongelben in reinen und kohlensauren Alkalien leicht 1is—
lichen Niederschlag von Auripigment (As,S;), wihrend das mit
dem Arsen verbunden gewesene Chlor an den Wasserstoff des
Schwefelwasserstoffs tritt.
3 M.-G. HS und 1 M.-G. As, Cl, bilden:
1 M.-G. As, S, und 3 M.-G. HCL

Um das erhaltene Schwefelarsen zu Metall zu reduciren, reibi
man es mit dem Vierfachen scharf ausgetrockneten neutralen klee-
sauren Kalis (KO = C,0;) zusammen und erhitzt diess Ge-
menge in einer engen, unien geschlossenen Glasrihre iiber der
Weingeistlampe. In einiger Entfernung #iber der Probe bildet
sich dann ein metallischer Ring und an der Miindung der Rihre
bemerkt man einen knoblauchartizen Geruch. Die Kleesinre
nimmt hiebei den Sauerstoff des Kali auf, bildet Kohlensiure,
welche entweicht, und das Kalium tritt an den Schwefel des
Schwefelarsens, dessen Arsen gleichfalls sich verfliichtigt und im
kiltern Theile der Rohre anlegt.

3 M.-G. KO + C,0, und 1 M.-G. As, S, bilden:
3 M.-G. KS, 6 M.-G. CO, und 2 M.-G. As.
Der knoblauchartige Geruch ist dem damp{férmigen metallisehen
Arsen eigen.

Einen noch genaueren Nachweis bietet folgende Priifungsme-
thode (die sogenannte Marsh’sche) dar, wobei zugleich das
Arsen in metallischer Gestalt erhalten wird, Eine 4—6 Unzen
haltende Glasflasche wird mit einem gut schliessenden Korkstipsel
versehen, in welchen man zwei Licher bohrt, eins zur Aufnahme
des kurzen Schenkels einer rechtwinklig gebogenen, am lingern
Schenkel in eine feine Spitze ausgezogenen Glasrihre, und durch
das andere wird der Hals eines Rihrentrichters so tief gesteckt,
dass derselbe fast bis auf den Boden der Glasflasche reicht. Der
beistehende Holzschnitt zeigt die Ein-
richtung des Apparates. Nachdem man
noch in den kiirzern Schenkel der Glas-
rihre etwas trockne Baumwolle (zur
Aufnahme von Feuchtigkeit) gesteckt
hat, werden in die Flasche ein paar
Stiickchen Zink gelegt, dann setzt man
den Stipsel mit den Réhren auf und
giesst nun durch den Trichter soviel
von der zu untersuchenden Salzsiure hinzu, dass die untere Oeff-
nung des Trichters vollstindig abgesperrt ist. Das Zink wird
sofort ven der Salzsiure angegriffen, es bildet sich leicht lisliches
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Chlorzink, und der Wasserstoff der Salzsiure vereinigt sich mit
dem Arsen zu Avsenwasserstoffzas (As,H, ).
1 M.~G. As,Cl. und 6 M.-G. H bilden
I M.-G. As,H,; und 3 M.-G. HCI.

Der griisste Theil des Wasserstoffs entweicht aber als solcher
mit dem Arsenwasserstoff durch die offene Rihre. Das Arsen
wird nunm aul folgende Art erkannt. Nachdem man das Gas so
lange hat ausstriimen lassen, bis man glaubt, dass die im Apparate
befindliche atmosphiirische Luft ausgetrichen ist, entziindet man
das aus der Oeffaung b strémende Gas, erhitzt den horizon-
talen Schenkel der Rohre in der Gegend von a durch die Flamme
einer kleinen Spiritus-Lampe, welche man mit der linken Hand
hilt, und hilt zu gleicher Zeit mit der rechten Hand eine por-
cellanene Platte oder Schaale schriig, aber dicht iiber die Flamme
bei b. Sind in der Salzsiure auch nur leise Spuren von Arsen,
80 setzt sich ausserhalb des erhitzten Theils der Rohre ein me-
tallisch glinzender Ring und an das Porcellan ein ebenfalls metal-
lisch glinzender Beschlag von Arsen an. Hilt man die Nase in
die Niihe der Flamme bei b, so bemerkt man einen Geruch nach
Knoblauch, Durch Erhitzen sowohl wie durch Verbrennen wird
nemlich der Arsenwasserstoff in seine Bestandtheile zerlegt: da
aber wihrend des raschen Durchgangs durch den heissen Theil
der Rihre nicht sogleich alles Gas vollstindig zersetzt wird, so
lisst man das der Zersetzung entgangene beim Austreten aus der
Rihre verbrennen und fiingt das dadurch abermals ausgeschiedene
Metall an dem Porcellan auf. Sollten keine Anfliige sich zeigen,
so muss durch den Trichter noch etwas Salzsiure nachgegossen
werden, denn das in der ersten Portion Salzsiure befindliche Arsen
kinnte miglicherweise schon mit dem Gase, welches man frei in
die Luft strimen lassen musste, entwichen seyn. In keinem Falle
darf man aber, um diesem Verluste etwa vorbeugen zu wollen,
gleich Anfangs, wenn der Apparat so eben in Thitigkeit gesetzi
ist, das Gas durch Erhitzen und Verbrennen priifen, weil es dann
noch mit atmosphiirischer Lult gemischt ist, dessen Sauerstofl’ mit
dem Wasserstoff Knallluft (1 Volumen Sauerstioff und 2 Velumen
Wasserstoff) bilden und bei Annitherung einer Flamme cine ge—
fihrliche Explosion herbeifiihren wiirde. Die Ursache des Knalles
ist die Verdichtung jener beiden Gase zu Wasserdampf; den da-
durch leer gewordenen Raum sucht die dussere Luft wieder zu
erfiillen, und diess geschieht mit solcher Gewalt, dass selbst die
stiirksten Gefisse keinen Widerstand leisten kinnen, sondern zer-
sprengt (oder hesser gesagt: zerdriickt) werden. — Doch aunch
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der kleinste Verlust an Arsen kann vermieden werden, wenn
man die Rihre a abwiirts biegt und in eine Auflisung von Chlor-
natron (unterchlorigs. Natron) leitet. Der Arsenwasserstoff wird
beim Eintritt in diese Liosung zersetzt, der Wasserstoff verbindet
sich mit dem Sauerstoff der unterchlorigen Sdure zu W, asser, das
Arsen mit dem Sauerstoff des Natrons zu ar seniger Siure, und
das unterchlorigsaure Natron wird zu Chlornatrium.

3 M.-G. NaO -}~ C10 und 1 M~G. As, H, bilden

3 M.-G. NaCl, 3 M.-G. HO und 1 M. —[x As,0,.

Die arsenige Sture wird aber durch dz\suhorsdnhqlgv Chlor-
natron in Arsensiiure verwandelt.

1 M.-G. As,0; und 2 NaO -} CIO bilden
1 M.-G. As,0. und 2 NaCl.

Man muss also in dieser Fliissigkeit die Reagentien auf Ar-
sensiiure anwenden. Nachdem man die ersten Portionen Gas
(nebst der atmosph. Luft) in die Chlornatronlésung geleitet, ent-
fernt man letztere, trocknet den untern Theil der Rihre schnell
ab und behandelt wie oben das Gas durch Reduetion und Ver-
brennung. Der in beiden Fillen erhaltene Metallspiegel charak-
terisict sich vor allen #hnlich gewonnenen (z. B. Antimon) da-
durch, dass er durch eine conc. Lisung von Chlornatron augen-—
blicklich verschwindet. Eine solche Lisung kann dann noch Zur
Belehrung auf nassem Wege gepriift werden.

Reinigung. Das Selen lagert sich nach lingerm Stehen der
Siiure vollstindig ab und wird durch Filtriren getrennt. Organi-
sche Stoffe, Blei, Schwefelsiure, Eisen bleiben zuriick, wenn
die Salzsiiure (bei Vorhandenseyn von Schwefelsiure iiber einige
Loth Kochsalz) rektificirt wird, Die Destillation darf aber nie—
mals bis zur Trockne fortgesetzt werden, und namentlich ist bei
Gegenwart von Eisen darauf zu achten, dass der Riickstand
der Retorte bei grissern Mengen noch wenigstens ! Pfund be-
triigt; dann geht aber auch keine Spur von Eisen mit iiber. Chlor
oder schweflige Siure werden am besten entfernt, wenn man die
Salzsiiure in einer Retorte zom Kochen erhitzt, und nachdem etwa
der 12te Theil davon iibergegangen, die Yorlage wechselt. War
die Siure nur chlorhaltie, so ist sie nun ganz rein; enthielt sie
aber schweflige Siure, so ist auch Schwefelsiure darin, und sie
muss daher nach dim Wechseln der Vorlage doch noch iiber
Kochsalz (was man schon zuvor in die I{nlm‘tu gegeben ) rektifi-
cirt werden. — Um das Arsen zu entfernen, digerirt man die
Siiure mit ; ihres Gewichts metallischem Quecksilber in
einer tubnlivten, mit Vorlage verschenen Retorte im Sandbade
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einige Tage lang bei gelinder Wiirme. Jeizt nimmt man mit einer
durch den Tubulus der Retorte gesteckten Glasrihre oder Pipette
etwas Sture heraus, filirirt sie, wenn es nithig seyn sollte, und
leitet Schwefelwasserstoff hinein. Entsteht dadurch ein gelber
Niederschlag (Schwefelarsen), so muss die Digestion noch fort-
gesetzt werden und iiberhaupt so lange, bis kein Arsen mehr an-
gezeigt wird; doch wird man selten niithig haben, ein zweites
Mal zu digeriren. Bringt Schwefelwasserstofigas in der Séure
keine gelbe, sondern nach und nach eine schwarze Triibung (von
Schwefelquecksilber) herver, so wird simmitliche in der Retorte
hefindliche Sdure filtrirt, was vecht gut durch deppeltes Druck-
papier geht, und vektificict, Man kann auch das Filtriren um-
gehen , und die Siure, nach gewechselter Vorlage, sogleich ab-
zichen. Die Wirkung des metallischen Quecksilbers besteht hier
darin, dass es das Arsen aus seiner Chlorverbindung niederschligt.
Das ausgeschiedene Arsen bildet ein braunes Pulver, welches
ausser dem Metall noch etwas Chlor (als eine Art Arsen-Sub-
chloriir) chemisch gebunden enthélt. Das iibrige mit dem Arsen
verbunden gewesene Chlor vereinigt sich mit einer Portion Queck
silber zu aufivslichem Quecksilberchlorid, daher entsteht dann
durch Schweflelwasserstofl in der Siure ein schwarzer Nieder-
schlag. Bei der grossen Menge iiberschiissigen Quecksilbers sollte
sich eigentlich nur unlésliches Quecksilberchloriiv (Calomel) bil-
den, und wirklich entsteht auch bei lingerer Digestion eine Por-
tion des letztern; oh aber alles anfangs entstandene Quecksilber—
chlorid auf diese Weise niedergeschlagen werde, ist zu bezwei-
feln, denn wir miissen bedenken, dass hier zwei entgegengesetzte
Kriifte wirken — die reducirende des Quecksilbers und die auf-
lisende der Salzsiure auf den Calomel. Um nun die geringe
Quantitit des aufgeliisten Quecksilbers von der arsenfreien
Salzsiiure zu trennen, unterwirft man diese einer vorsichtigen
Rectification.

Durch Schiitteln der Salzsiure mit Quecksilber bei gewihn-
licher Temperatur lisst sich zwar auch das Arsen vollstindig
abscheiden; doch erfordert diese Behandlung eine weit lingere
Zeitdauer.

Das iiberschiissige Quecksilber wird durch Waschen, Troeck-
nen und Filtriren durch eine mit sehr feiner Oefinung verschene
Papierdute von dem anhiingenden Pulver befreiet, und kann dann, .
als vollkommen rein, wieder zu jedem andern Zwecke verwendet
werden. Der Verlust ist unbedeutend.

Ganz denselben Zweck wie das Quecksilber erfiillt auch das
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Kupfer, welches man als Feilspiine anwendet. Doch geht ein
bedeutenderer Theil davon (durch Aufiosen) verloren; auch sind
die nicht gelisten Spiine von dem anhéingenden Arsen weniger
leicht zu reinigen, und etwa nur auf die Darstellung eines Kupfer—-
salzes (Kupfervitriol) zun benutzen, woraus durch einen Ueher-
schuss von Kupfer das Arsen entfernt wird.

Acidum nilricum.
(Spiritus nitri Sulpetersiure, Scheidewasser, Salpetergeist.)

Formel der concentrirtesten: N0, + HO,
Formel der concentrirten: NO, - 5 HO,

Bereitung a) der concentrivtesten oder des ersten Hy-
drats. Diese, auch rauchende Salpetersiure genannt (obgleich
die Eigenschaft zu rauchen ihr nicht ausschliesslich zukommt,
sondern der folgenden (b) auch angehirt) wird am besten aus
dem Kalisalpeter destillirt. In eine Glasretorte geheman 12 Theile
gepulverten (gekiirnten) Kalisalpeter, setze dieselbe in
eine Sandkapelle, giesse 12 Theile cone. Schw efelsiure
hinzu, und destillire, bei gegen das Ende verstirktem Feuer, so
lange in eine geriumize gut abzukiihlende Vorlage, bis keine Siure
mehr aus dem Retortenhalse abtropft. Das Ende der Arbeit er-
kennt man auch daran, dass der Inhalt der Retorte ruhig fliesst.
Die Retorte braucht zu diesem Behufe nicht tubulirt zu seyn; da-
mit aber der Hals derselben heim Hineingiessen der Schwefelsiure
nicht verunreinigt werde, giesse man die Siure vermittelst eines
langhalsigen, aber rechiwinklig gebogenen Trichters

ein. Die Vorlage wird nicht festlutict, sondern so weit vorge-
schoben, dass die Miindung ihres Halses dicht um den Hals der
Retorte schliesst, weil erstens die Fliichtigkeit der Salpetersiure
nicht so gross ist, dass dadurch ein erheblicher Verlust entsteht,
und zweitens einer kleinen Portion Dimpfe der Ausgang nicht
verwehrt werden kann, welche dann doch jede Verkittung zer-
fressen wiirden. Die Miindung des Retortenhalses reiche am he-
sten bis fast in die Mitte des Bauches der Vorlage. — Das De-
stillat wiegt gegen 73 Theile.
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Der Natronsalpeter (Chilisalpeter) eignet sich nicht so gut
zur Bereitung des ersten Hydrats der Salpetersiure, weil das
Gemisch sehr stark aufschiumt, so dass, um nur kleine Mengen
Zu gewinnen, sehr geriumige Gefiisse angewandt werden miissen,
withrend der Kalisalpeter sich ganz ruhig zersetzt.

b) der concentrirten oder des zweiten Hydrats. Hiezu be-
dient man sich zweckmiissiz des billigern Natronsalpeters.
105 Theile dieses Salzes, sowie es im Handel vorkommt, wer-
den, nachdem die zusammengebackenen Klumpen zwischen den
Hiinden zerdriickt und die meistens eingemengten Holzstiickchen,
Saamen u. dgl. entfernt sind, in einer Retorte mit einem Gemisch
aus 12 Theilen cone. Scehweflelsiure und 3 Theilen
Wasser iibergossen und, wie unter a) angegeben, aus dem
Sandbade destillict. Die Zersetzung erfolgt unter unbedeutendem
Aufschiumen. Die Ausbeute betrigt 11 Theile, d. h. ein wenig
mehr als der angewandte Salpeter.

Da bei dieser Destillation die stirkste Shure zuerst kommt,
s0 kann man, um sie besonders zu gewinnen, die Vorlage wech-
seln. wenn etwa das erste Drittel {ibergegangen ist.

Es bedarf wohl kaum der Erwihnung, dass man durch Ver-
diinnen der nach den eben gegebenen Vorschriften bereiteten Séuren
mit Wasser, Siiuren von beliebiger Stiirke erhalten kann.

Vorgang. Der Kalisalpeter besteht aus gleichem Mischungs-
gewicht Kali und Salpetersiiure ohne Wasser — KO 4+ NO..
Gleich dem Kochsalz und aus denselben Griinden (s. Salzsiure)
wird er in der Hitze des Sandbades nur durch 2 M.-G. Schwe-
felsiure vollstindig zerlegt:

1 M.-G. KO -- NO, und 2 M.-G. SO, -}- HO bilden
1M.-G. (KO-}-80,)--(HO +480,) und 1 M.-G. NO; -} HO.

1267 Theile Kalisalpeter bediirfen also 1226 Theile conc.
(engl.) Schwefelsiure, was — in Beriicksichtigung, dass die kiuf-
liche Schwefelsiiure fast immer etwas mchr Wasser enthilt als
das einfache Hydrat — mit gleichen Theilen iibereinstimmt. Die-
ser grissere Wassergehalt ist aber auch zugleich Ursache, dass
das Destillat, welches von 12 Theilen Salpeter kaum 75 Theil
betragen sollte, wenigstens 73 Theile wiegt. Besonders zu An-
fang der Destillation und gegen das Ende derselben entwickeln
sich dicke braungelbe Dimpfe, welche zum Theil entweichen,
grisstentheils aber von dem iibrigen Destillate aufgenommen wer—
den und dassclbe gelb firben. Sie riihren her von der Zer-
setzung eines Theils Salpetersiiure, und verdanken ihre Entstehung
in beiden Fillen ein und derselben Ursache. Zu Anfange nemlich,
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wo noch viel freie Schwefelsidure und erst wenig Salpetersiure
vorhanden ist, iiberwiegt die wasseranzichende Kraft der erstern
die der letztern, die Salpetersiure kann aber ohne Wasser nicht
bestehen, sondern zerfillt, sobald es ihr genommen wird oder
sie, beim Austritt aus einer Verbindung, sich nicht damit verei-
nigen kann, in braungelbe Dimpfe von Untersalpetersiure (NO,)
und in Sauerstoffzas, Was Anfangs die Schwefelsiure, das be-
wirkt gegen das Ende der Destillation das saure schwefelsaure
Natron. .

Das in der Retorte befindliche saure schwefelsaure Kali wird
entweder als solches verwendet, oder mit Potasche zu neutralem
schwefelsaurem Kali gesittigt.

Warum sich der Natronsalpeter schwieriger als der Kali-
salpeter durch conc. Schwefelsiure zerlegen lisst, hat folgenden
Grund. Das doppeltschwefelsaure Kali(KO -8 0,, HO--80,)
nimmt beim Krystallisiven kein Wasser auaf, das doppeltschwefel-
saure Natron (NaO -}- 80,, HO -} SO,) dagegen verbindet
sich mit 3 M.-G. Krystallwasser. Sobald sich bei der Destillation
des Natronsalpeters mit conc. Schwefelsiure etwas doppeltschwe-
felsaures Natron gebildet hat, so sucht dieses der ausgeschiedenen
(wasserhaltigen) Salpetersiure, wie auch der noch vorhandenen
freien Schwefelsiure Wasser zu entziehen und es za binden, wo-
durch ein gewisser Grad von Trockenheit in der Masse entsteht.
Diese letztere wird sich also, da die Einwirkung der Schwefel-
siure und die Entwicklung von mehr oder weniger zerlegter Sal-
petersiure ununterbrochen, wenn gleich langsamer fortdauern,
durch die Expansion der letztern aufblihen, und erst eine an-
haltend starke Hitze ist im Stande, die Verwandtschaft des dop-
peltschwefelsauren Natrons zum Wasser so zu schwiichen, dass
endlich doch eine villige Zerlegung des Natronsalpeters erfolgt.

Der Vorgang bei der Bereitung der concentrirten Salpeter-
saure aus dem Natronsalpeter ist dem vorigen ganz gleich.

I M.-G. NaO 4+ NO, und:2M.-G. SO, -+ HO bilden:

1 M.-G. (NaO 4~S0,. H0 | 8S0,;) und I1M.-G. NO, -+ HO.

1068 Theile salpetersaures Natron bediirfen also 1226 Theile
Schwefelsiure-Hydrat, oder 10} Theile des erstern 12 Theile der
letztern. Was der kiiuflichen Schwefelsaure an Concentration ab-
geht, wird durch das dem Salze anhingende hygroskopische Was~
ser so ziemlich compensirt. Die zum Verdiinnen der Schwefel-
siure noch hinzugefiigien 3 Theile Wasser betragen ohngefihr so
viel, als das doppeltschwefelsaure Natron zum Krystallisiren
bedarf, d. h. 3 M.-G.; dadurch wird die gegenseitige Reaction
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befordert und das Gemisch in der Retorte gehorig fliissig erhal-
ten, und diess ist, wie auch schon oben erklirt, der Grund,
warum der Natronsalpeter mit einer so weit verdiinnten Sidure
leichter zu destilliren ist. Das Destillat ist daher, weil dieses
absichtlich zugesetzte Wasser doch zuletzt auch mit iibergeht,
nicht das erste Hydrat (N O, - HO), sondern — mit Beriick-
sichtigung des hygroskopischen Wassers vom Natronsalpeter und
des mehr als 1 M.,-G. betragenden Wassers der Schwefelsiure
(s.den Artikel ,,Schwefelsiure®)— das zweite Hydrat (NO , -5 HO ),
und wiegt 11 Theile, worin T Th. des ersten Hydrats enthalten
gind. Man sieht also, dass sich bei Anwendung des Natronsal-
peters zu dem billigern Preise dieses Salzes noch der vortheil-
hafte Umstand gesellt, einer grissern Ausheute versichert zu seyn,
denn 10% Theile kiuflicher Natronsalpeter liefern ja ebensoviel
Siure als 12 Theile des besten Kalisalpeters.

Das von der Destillation des Natronsalpeters riickstindige
doppeltschwefelsaure Natron wird, wie es in dem Artikel ,,Salz
sidure* angegeben ist, auf Glaubersalz verwendet.

Priifung. Das erste Hydrat der Salpetersiiure bildet (wegen
heigemischter Untersalpetersiure) eine dunkelgoldgelbe, an der
Luft gelbe Dimpfe ausstossende, Fliissigkeit von 1,52 spec. Ge-
wicht; die mit der kéuflichen cone. Schwefelsiure dargestellie
Siure ist aber selten dichter als 1,50. Das zweite Hydrat ist
ebenfalls (wegen beigemischter Untersalpetersiure) gewihnlich
gelblich gefirbt, raucht gleichfalls an der Luft und besitzt ein
spec. Gewicht von 1,41, Durch Aufkochen wird die Untersalpe-
tersiure ausgetrieben, beide Sduren sind dann farblos, und bilden
in Beriihrung mit der Luft weisse Diampfe. Dieses Dampfen be-
rubt aul der grossen Begierde der Siiuren, noch mehr Wasser
anzuziehen ; sobald sie dasselbe als Dunst (in der Luft) antreffen,
verdichten sie ihn, sich damit vereinigend, zu feinen Blaschen:
der Dampf ist also eine Verbindung der Siure mit Wasser in
Form feiner Blischen. Die farblose Siure riecht schwach eigen-
thiimlich, aber die gefirbte erstickend seharf, schmeckt sehr sauer,
zerstort organische, besonders thierische Stoffe leicht und firbt
sie gelb, und verfliichtigt sich in der Hitze vollstindig. Ausser
der Untersalpetersiure kann sie als Verunreinigungen enthalten:
Chlor, Schwefelsiure, Jod. Die Untersalpetersiure erkennt
man, wie schon angegeben, an der gelblichen Farbe der Siure,
und an den gelben Dimpfen, welche sie beim Erhitzen ausstisst.
Ferner daran, dass durch Schwefelwasserstoffwasser eine Triibung
erzeugt wird ; indem nemlich die Untersalpetersiure den Wasser-
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stoff des Schwefelwasserstoffs zu Wasser oxydirt, scheidet sich
der Schwefel aus. — Die Schwefelsdure, welche durch Ueber-
spritzen der Masse in der Retorte oder durch sonstige Unvor-
sichtigkeit beim Arbeiten in die Salpetersiure gelangt, entdeckt
cine Auflisung von salpetersaurem Baryt in der mit 4 Theilen
Wasser verdiinnten Siure an dem weissen Niederschlage. Die
Siure muss desshalb mit Wasser verdiinnt werden, weil sie im
cone. Zustande der Auflisung des salpetersauren Baryts das Was-
ser entziehen, und leizleren niederschlagen wiirde, wenn auch
keine Schwefelsiure vorhanden wiire. Chlor riihrt von einem
Gehalte des Salpeters an Chlorkalium oder Chlornatrium her;
diese heiden Chlormetalle geben durch die Einwirkung der Schwe-
felsiure und Zersetzung des Wassers (s. Salzsiure) ihr Chlor alks
Chlorwasserstoff' ans, letzterm wird aber in Berithrung mit Sal-
petersiure der Wasserstoff entzogen, wodurch salpetrige Siurve,
Wasser und freies Chlor entstehen. Salpetersaures Silber ent-
deekt das Chlor an dem hekannten weissen kiisizen, in Ammo-
niak loslichem Niederschlage. — Jod kommt als jodsaures Na-
tron und Jodnatrium, zuweilen im Chilisalpeter vor. Bei der
Destillation dieses Salpeters treten also Salpetersiiure, Jodsiure

und Jodwasserstoffsiure auf, die beiden letztern Siuren bilden
durch gegenseitige Zersctzung Wasser und Jod,
1 M.-G. JO, und 5 M.-G. HJ bilden
5M.-G, HO und 6 M.-G. J,

welches theils durch die Salpetersiure wieder zu Jodsiure oxy-
dirt wird und zuriickbleibt, theils frei iibergeht. Die jodhaltige,
briunlich gefirbte Salpetersiure entfirbt sich dureh lingeres
Ntehen, indem das freie Jod nach und nach von der Salpetersiure
zu Jodsiure oxydirt wird; diese Oxydation geht jedoch sehr lang-
sam von Statten, daher man in einer solchen Sdure fast immer
noch freies Jod wird nachweisen kiinnen, was wie beim Chlor
mit salpetersaurem Silber geschicht, welches dann aber einen
blassgelben, in Ammoniak unlislichen Niederschlag erzeugt, Da
aber eine solche jodhaltige Siure in der Regel auch durch Chlor
verunreinigt ist, so iiberzengt man sich kiirzer und augenfilliger
von der Gegenwart des freien Jods dadurch, dass man die Sdure
mit der dreifachen Menge Wassers verdiinnt und etwas Stiirke-
kleister hinzufiigt, wo dann nach kurzer Zeit eine mehr oder
weniger blaue Firbung — Bildung von Jodstirlkkmehl — eintreten
wird, Tritt die Reaction mit Stirkekleister nicht ein, so kann
das Jod als Jodsdure vorhanden seyn. Um diess zu entscheiden,
setzt man derselben Probe unter bestindigem Umriihren
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tropfenweise schweflige Siure hinzu; es wird sich dann, im
bejahenden Falle, mach einem gewissen Zusatze eine blaue oder
violette Firbung zeigen, Die schweflige Séure reducirt nemlich
die Jodsiure zu Jod, und verwandelt sich selbst in Schwefelsidure :
1 M.-G. JO; und 5 M.-G. SO, bilden:
1 M.-G. J und 5 M.-G. 80,.
Die schweflige Siure muss deshalb sehr vorsichiig hinzugefiigt
werden, weil ein Ueberschuss davon die blaue Farbung wieder
zerstort.

Reinigung. Durch Aufkochen der Salpetersiure werden die
Untersalpetersiure, das Chlor und das freie Jod ausgetrieben,
Schwefelsiure und Jodsidure bleiben zuriick, Um auch die beiden
letztern Siuren zu entfernen, versetzt man die Salpetersiure vor
dem Aufkochen mit 1—2 Loth reinem Salpeter, wechselt nach
Austreibung jener drei die Vorlage, und destillirt bis auf wenige
Unzen Riickstand, — Will man jedoch bei der Reinigung der
Salpetersiure keinen Verlust an Salpetersiure erleiden, so setze
man ihr so lange eine Auflisung von salpetersaurem Silber zu,
als dadurch eine Triibung entsteht, hierauf etwas reinen Salpeter
und saures chromsaures Kali, und rectificire bis auf wenige Unzen
Riickstand. Jod und Chlor treten dabei an das Silber, Schwefel-
sdure und Jodsiure an das Kali des Salpeters und das zweite
Mischungsgewicht der Chromsiure im chromsauren Kali oxydirt
die Untersalpetersiure zu Salpetersiure, welche letztere an das
aus der Chromsiure, durch Abgabe von Sauerstoff, gebildete
Chromoxyd tritt. Alle diese neuentstandenen Verbindungen blei-
ben natiirlich im Riickstande. Um das darin befindliche Silber
wieder zu gewinnen, schiittelt man ihn, wegen noch vorhandenen
beim Pricipitiren im Ueberschuss zugesetzten Silbernitrats, mit
etwas Salzsiure, wiischt das Chlor- und Jodsilber mit Wasser
aus, trocknet es, reibt es mit seinem gleichen Gewichte kohlen-
sauren Kali’'s zusammen, und gliiht das Gemenge in einem hessi-
schen Schmelztiegel | Stunde lang. Dabei tritt das Chlor und
Jod an das Kalium, der Sauersioff des Kalis und die Kohlen-
sidure entweichen, und das Silber scheidet sich metallisch aus.
Man braucht zuo dieser Reduction nur missige Gliihhitze anzu-
wenden , und erhilt dann das Silber durch Behandeln mit Was-
ser, welches das Chlorkalium auszieht, als eine graue porise,
beim Reiben metallischglinzende Masse. Oder man bewerkstel-
ligt die Reduction auf die bei ,Argent. pur.* spiter anzugcbende
Weise mittelst metallischem Eisen.

Salpetersaures Bleioxyd sowie salpetersaures Kali kiénuen



Acidum oxalicum. %3

das salpetersaure Silberoxyd zum Behufe der Bindung des Chlors
(oder Jods) bei der Destillation nicht ersetzen.

Endlich halte ich nicht fiir iiberfliissiz, noch die Bemerkung
hinzuzufiigen, dass man sich zur Reinigung der Salpetersdure vom
Chlor keiner Retorte bedienen darf, in welcher schon einmal
Salzsiure destillirt worden ist; denn selbst bei dem sorgfiltigsten
Ausspiilen einer solchen Retorte bleiben Spuren von Salzsiure
in den Poren des Glases, welche von den Dimplen der Salpeter-
siure ausgetrichen werden und letztere neuerdings verunreinigen.

Acidum oxalicum.
( Kleesiure , Sauerkleesdaure, )
Formel: C,0; - HO | 2 Aq.

Bereitung. a) Aus dem Sauerkleesalze. 3 Theile Sauer-
kleesalz werden in einer gerdumigen porcellanenen Schaale mit
12 Theilen destillirtem Wasser erwidrmt und darauf so
lange kohlensaures Kali in kleinen Portionen hinzugegeben,
als noch ein Aufbrausen stattfindet, wozu man gegen 2% Theile
gebraucht. Nun setzt man der neutralen, noch warmen Lauge
unier Umriihren so lange zerriehbenen Bleizucker hinzu, bis
eine abliltricte Probe durch Bleizuckerlisung keine Triibung mehr
erleidets; 9 Theile reichen gewihnlich aus. Hierauf giebt man
den ganzen Inhalt der Schaale in einen grossen steinernen Hafen,
verdiinnt noch so weit mit Wasser, dass der Hafen voll wird,
lisst 24 Stunden stehen, zieht die iiber dem weissen Niederschlage
stehende wasserklare Fliissigkeit mit einem Heber ab und bewahrt
sie zu essigsaurem Kali auf; den Niederschlag aber behandelt
man durch Aufgiessen, Absetzenlassen und Dekantiren so lange
mit destillictem Wasser, bis eine Probe des letztern beim Ver-
dunsten keinen Riickstand mehr hinterliisst, sammelt ihn auf einem
leinenen Colatorium und trocknet ihn in gelinder Wiirme. Sein
Gewicht betrdgt 61 Theile oder zuweilen auch etwas mehr.
6 Theile dieses trockenen oxalsauren Bleioxyds werden
nach und nach in ein Gemisch von 2 Theilen cone. Schwe-
felsdure und 18 Theilen Wasser, welches sich in einem
ins Sandbad eingesetzten porcellanenen oder bleiernen Geschirr
befindet, eingetragen, der Brei unter fleissigem Umriihren und
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Erneuern des verdunsteten Wassers 24 Stunden lang digerirt, die
iiberstchende Fliissigleit dekantirt, der weisse Satz noch 3—4 mal
mit destillirtem Wasser, ohne weitere Erwiirmung, behandelt,
endlich der Niederschlag auf ein Seihetuch gegeben, simmtliche
Fliissiglkeiten in einem porcellanenen oder bleiernen Gefisse abge-
raucht und krystallisirt. Duorch Verdunsten der Mutterlange erhilt
man noch mehr Krystalle; zuletzt bleibt eine briunlich gefirbie
Lauge, die beim Erhitzen einen stechend sauren Geruch verbrei-
tet, keine Krystalle mehr liefert und daher weggegossen werden
kann, Die nach einander gewonnenen Krystallisationen trocknet
man auf mehrfach zusammengelegtem Papier in ganz gelinder
Wiirme, lost sie hierauf nochmals in ihrem finffachen Gewichte
heissen destillivten Wassers, filtrict und krystallisict, Die Kry-
stalle werden abermals auf ernewertem Papier ausgetrocknet. Das
Gewicht der so gewonnenen Oxalsiiure betrigt von 3 Theilen
Kleesalz 11 Theile oder auch ein wenig mehr. — Diese Oxal-
sdure enthiilt, selbst bei der sorgfiltigsten Bereitung, stets ein
wenig Kali (iiber 1 pC.). Der Gehalt an Kali lisst sich ver-
mindern, wenn man 1 Theil Siure mit 4 Theilen kaltem Wasser
anreibt, filtrirt, den Riiekstand nicht weiter auswiischt, und das
Filtrat krystallisict. Diese letzterhaltenen Krystalle hinterlassen
nach dem Glithen kaum ,%; Riickstand (kohlens. Kali). In dem
Falle aber, wo eine alkalifreie Siiure erfordert wird, muss
man sie nach der folgenden Vorschrift darstellen.

b) Aus dem Starkmehl. In eine Glasretorte werden 3 Theile
reines Stdarkmehl, 30 Theile Wasser und 15 Theile
Salpetersiure von 1,4 spec. Gewichte gegeben, die Retorte
iiber freies Feuer oder ins Sandbad gelegt, cine Vorlage ohne
Lutum angeschoben, das Gemisch zum Kochen erhitzt und so
lange darin erhalten, bis gegen 40 Theile iibergegangen sind,
Nach dem Erkalten des Apparats wird der ganze Inhalt der Vor-
lage wieder in die Retorte zuriickgegossen, und abermals bis auf
8 Theile Riickstand abdestilliet. Nach 24stiindiger Ruohe wird
man einen grossen Theil dieses Riickstandes zu langen siulen
formigen Krystallen angeschossen finden; man sammelt dieselben
in einem Trichter, wiischt sie mit etwas kaltem Wasser ab, und
reinigt sie vollstindig von der anhiingenden Salpetersiure durch
Auflosen in heissem Wasser und Krystallisiven. Man bekommi
nicht mehr als 1 Theil Oxalsiure.

Vorgang. a) Das Sauerkleesalz besteht aus 1 NM.-G. Kali,
2 M.-G. Kleesiure und 3 M.-G. Wasser — KO -|- C,0,,
HO -+ C,0;, 2 Aq. Durch den Zusaiz von kohlensaurem Kali
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(KO 4 CO,) wird es unter Entwicklung von Kohlensiure in
leichtlisliches einfaches (neutrales) kleesaures Kali verwandelt,
welches vom Bleizucker (PhO “_A\_ = 3 Aq.) ecine vollstindige
Zerlegung erleidet : kleesaures Bleioxyd (PhO -} €, 0,) schei-
det sich als ein weisses unlisliches Pulver aus, withrend essig—
saures Kali (KO -~ A) in der Lauge bleibt.

1 M.-G. KO - C,0,, HO 4 C,0, -} 2 Aq

und 1 M.-G. KO -} CO, bilden:
2 M.-G. KO |- C,0,,
ferner:
2 M.-G. KO - C,0; und 2 M-G. PhO 4 A - 3 Aq:

2 M.-G. PbO - C,0, und 2 M.~G. KO -+ A.

1830 Theile Sauerkleesalz erfordern also 866 Th. kohlen-
saures Kali und 4740 Th. Bleizucker; man bedarf aber, wie das
obige Verhiiltniss: 3 Th. Sauerkleesalz, 22 Th. kohlensaures
Kali und 9 Th. Bleizucker, beweist, viel mehr von den beiden
letziern, weil das kiufliche Kleesalz, ausser zweifachsaurcm,
auch eine gewisse Menge vierfachsaures Salz, oder mit andern
Worten, mehr Kleesdure als das zweifachsaure Salz enthiilt, was
natiirlich einen grissern Gewinn an Sidure gewihrt., Aus dem-
selben Grunde wiegt auch das erhaltene oxalsaure Bleioxyd, wel-
ches von 3 Theilen zweifach kleesaurem Kali 6 Theile betragen
wiirde, immer iiber 6, zuweilen nahe an T Theile. Uebrigens
muss man sich nicht wundern, ‘wenn man einmal etwas weniger
kohlensaures Kali und Bleizucker gebrauchen sollte, denn der
Gehalt an vierfachsaurem Salze im Sauerkleesalze ist nicht immer
eleich gross. Um nun das kleesaure Bleioxyd zu zerlegen, be-
darl man ein ihm gleiches Mischungsgewicht Schwefelsiure.

1 M.-G. PhO 4 €, 0, und 1 M.-G. SO, -}~ HO bilden

1 M.-G. PbO - SO, und 1 M.-G. €,0; -} HO,
mithin auf 1846 Theile kleesaures Bleioxyd 613 Theile Schwe-
felsdurehydrat oder auf 6 Theile des erstern, 2 Theile des letz-
tern, welches mit einer hinrcichenden Menge Wasser verdiinng
wird, um die freiwerdende Kleesiure aufgelist zu erhalten. Alle
erhaltene Kleesdure muss wegen eines geringen Antheils anhin-
gender Schwefelsiure umkrystallisirt werden, und ist dann, bis
etwa aul den allerletzten Anschuss, vollkommen f{rei von Schwe-
lelsiure,

Das als Nebenprodukt gewonnene schwefelsaure Bleioxyd
kann als Malerfarbe benutzt werden, enthiilt aber immer noch
cinen kleinen Hinterhalt von oxalsaurem Bleioxyd, der sich nicht
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leicht entfernen lisst, und Ursache ist, dass die Ausbeuie an
Kleesiure etwas geringer ausfillt, als sie der Rechnung nach
sollte. Ein griisserer Zusatz von Schwefelsiure vermag diesen
Uebelstand nicht zu beseitigen, ebensowenig, wie ein grisserer
Zusatz von oxalsaurem Bleioxyd es verhindert, dass neben der
Kleesiure etwas freie Schwefelsiure bleibt, welche macht, dass
der zuerst gewonnenen Kleesidure stets Schwefelsdure anhiingt,
von welcher sie jedoch durch einmaliges Umkrystallisiren befreit
werden kann,

b) Das Stickmehl hesteht aus C,.H,,0,,, die Salpeter—
sdure giebt Sauerstoff ab, welcher den Kohlenstoff des Stirk-
mehls oxydirt, und den Wasserstoff und Sauerstoff vom letztern
in der Form von Wasser abscheidet. Die zu Stickoxydgas redu-—
cirte Salpetersiure zieht sogleich beim Freiwerden wieder den
Sauerstoffl der im Apparate befindlichen Luft an und bildet hraun-
gelbe Diampfe von Untersalpetersiure, daher wiihrend der De-
stillation Retorte und Vorlage von braunen Dimpfen erfiillt sind,
Die Reaction ist jedoch nicht so einfach, dass sich blos Klee-
siure, Wasser und Stickoxydgas bilden, sondern es treten auch
noch Nebenprodukte z. B. Ameisensiure auf, welche die Auf-
stellung einer stichiometrischen Formel zur Erklirung des Pro-
cesses nicht gestatten. Mit der iiberdestillivenden Salpetersiure
entweicht ein fliichtizes Fett, welches sich aufe dem Destillate in
der Vorlage als ein weisser Rahm ablagert, und nach den Ver-
suchen von Chevreul schon im Stirkmehl priexistict. Durch
das Zuriickgiessen des Destillats in die Retorte und nochmalige
Ueberzichen soll eine vollstindigere Oxydation und grissere Aus-
beute an Kleesiure bezweckt werden; wenigstens habe ich gefun-
den, dass dadurch der Ertrag vermehrt wird.

Die bei dieser Behandlung des Stirkmehls abdestillivte Sal-
petersdure kann zwar nicht zu reinen salpetersauren Salzen ver-
wendet werden, ist aber doch immerhin geeignet zur Auflésung
des Quecksilbers und Darstellung des rothen Quecksilberoxydes,
iiberhaupt zu Oxydationen, wo sie nicht selbst Bestandtheil des
Priparats wird,

Priifung. Die Kleesiiure bildet farblose und geruchlose
schiefe rhombische Sdulen oder Nadeln, welche sich in 10 Thei-
len kaltem und gleichen Theilen kochendem Wasser, auch in
Weingeist, auflisen; die Aufldsungen schmecken und reagiren
stark sauer. In der Wirme verliert sie erst das Krystallwasser
2M.-G.), und verfliichtigt sich dann unter theilweiser Zersetzung
in weissen stechenden Dampfen, ohne cinen Riickstand zuriick-
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zulassen. Die aus dem Sauerkleesalz bereitete Siure enthilt stets
¢in wenig Kali, welches beim Erhitzen derselben als kohlen-
saures Kali zuriickbleibt; die an das Kali gebundene Sidure zer-
legt sich nemlich in Kohlensiiure und Kohlenoxydgas, welches
letztere entweicht:
1 M.-G. KO -~ C, 0, bilden: 1 M~G. KO -~ CO, und CO.
Anhingende Schwefelsiure wird in der Auflisung der
Kleesiiure an dem weissen, durch salpetersauren Baryt entstehen-
den und in Salpetersiure unlislichen Niederschlage von schwe-
felsaurem Baryt erkannt. Anhiéingende Salpetersidure verrith
sich entweder schon durch den Geruch, oder dadurch, dass In-
digosolution von einer Auflésung der Kleesiiure, besonders beim
Erwiirmen, entfirbt wird. Die kiiufliche Sdure kommt auch
ecisenhaltig vor, in welchem Falle, nach Uebersittigung mit
Ammoniak, durch Schwefelammonium ein schwarzer, durch Gerbe-
siure ein violetter Niederschlag entsteht. Eine Verunreinigung
mit Blei ist nicht zu befiirchten, weil diess mit der Kleesiure
eine , selbst in Kleesiure unlisliche Verbindung eingeht.

Acidune phosphoricum.
(Phosphorsdiure.)

Formel der geschmolzenen: P, 0, - HO.
Formel der flissigen: P, 0, -} xHO.

Bereitung. a) Der geschmolzenen (Acidum phosphoricum
glaciale). In ecin Gemisch von 5 Theilen cone. Schwefel-
siure und 25 Theilen Wasser, welches sich in einem bleier-
nen Kessel befindet, werden unter bestindigem Umriihren mit
einem porcellanenen Spatel 6 Theile weissgehrannte und
gepulverte Knochen nach und nach eingetragen; hieraul
seizt man den Kessel iiber Feuer und unterhilt dasselbe unter
fleissigem Durcharbeiten des Breies und Ersetzen des verdunste-
ten Wassers einen ganzen Tag lang. Die Masse wird nun mit
noch ebensoviel Wasser, als man zum Verdiinnen der Schwefel-
silire genommen, verdiinnt, auf einen Spitzbeutel gegeben, das
Durchgelanfene so lange zuriickgegossen, bis es klar linft; nach-
dem die Masse maglichst vollstindig abgetropft ist, der Riick-
stand noch zweimal mit 40 Theilen Wasser vermengt und kolirt,
und simmtliche Fliissigkeiten in dem Dbleiernen Kessel bis auf




s Acidum phosphoricum.

ohngefihr 12 Theile abgeraucht. Nach 24stiindiger Ruhe findet
man die im Kessel befindliche Lauge von seidenglinzenden fein-
krystallinischen Massen durchwebt; diese trennt man durch ILein-
wand von der Fliissigkeit, verdiinnt letztere wieder mit 24 Thei-
len Wasser und setzt so lange dtzenden Ammoniakliquor
hinzu, als noch dadurch ein Niederschlag entsteht. 8 Theile
eines Liquors von 0,960 spec. Gew. werden dazu ausreichen. Die
ammoniakalische Lauge wird von dem weissen Niederschlage durch
Absetzenlassen und Filtriren getrennt, in einem bleiernen Kessel bis
zum Syrup, und dieser in einer porcellanénen Schaale zur Trockne
verdunstet, die graubriunlich gefirbte Salzmasse nach und nach
in einem rothgliihenden hessischen oder besser platinenen Tiegel
getragen, bei missigem Feuer so lange geglithet, bis sich kein
Geruch nach Ammoniak mehr entbindet, und endlich die fliissige
Masse auf cin Blech von Messing oder eine glatte (vorher er-
wiirmie ) Steinplatte in diinne Streifen, nach Art des Gersten—
zuckers, ausgegossen. Sobald die Streifen so weit verdickt sind,
dass sie sich von der Platte trennen lassen, miissen sie abgezo-
gen und etwas gedreht werden; unterlisst man diess, so hiingen
sie sich so fest an, dass man sie, nach vollstéindigem Erhiirten,
nur mit vieler Mithe und stiickweise abzulisen vermag. Wenn
die Stangen beim Biegen nicht mehr "nachgeben, sondern wie
Glas zerbrechen, werden sie sogleich in ein trocknes Glas ge—
than und gut verschlossen. — Die Ausbeute betrigt etwas iiber
1 Theil.

b) Der fliissigen reinen (Acidum phosphoricum puram
ligunidum). 12 Theile Salpetersidure werden in eine Re-
torte gegossen, weleche so geriumig seyn muss, dass sie nur zum
dritten Theile von der Siure erfiillt wird, 1 Theil Phosphor
in ganzen Stiicken hinzugefiigt, eine Vorlage ohne Lutum ange-
bracht, und die Retorte iiber freiem Feuer oder im Sandbade so
lange erhitzt, bis aller Phosphor verschwunden ist. Die Feuerung
muss sehr vorsichtig geleitet werdens sobald gelbe Diimpfe in der
Retorie erscheinen, darf das Feuer nur sehr schwach seyn, denn
durch die Reaction der Salpetersiure auf den Phosphor entsteht
schon eine betrichtliche Wirme, und wiirde man diese von Aussen
stark unterstiitzen, so wird der Phosphor zum Theil auf die
Oberfliche der Siure getrieben, gerith hier in Brand und kann
leicht eine Sprengung der Retorte herbeifithren.  Ein anderer
Uebelstand des zu starken Erhitzens besteht darin, dass mit den
gelben Diimpfen Phosphor in ganzen Stiicken in die Vorlage iiber-
geht, und man geniithigt ist, um einem bedeutenden Verluste
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an Phosphorsiiure zu enigehen, das Destillat wieder zuriickzu-
giessen. Giinzlich lisst sich das Uebergehen von Phosphor (und
phosphoriger Siiure) nicht leicht vermeiden, aber doch bei gehi-
riger Vorsicht auf ein Minimum zuriickfiihren. Sobald in der
Retorte kein Phosphor mehr sichtbar ist, lisst man erkalten, giesst
den Inhalt derselben in ecine porcellanene oder besser platinene
Schaale, erhitzt unter bestindigem Umriihren mit einem glisernen
oder besser platinenen Stabe so lange, bissich keine saurensDiimpfe
mehr entbinden, und verdiinnt den nach dem Erkalten syraps-
dicken Riickstand mit so viel destillirtem Wasser, dass das Ganze
zehnmal mehr wiegt als Phosphor in Arbeit genommen wurde.

Die in den Apotheken meistens befolgte Methode, den Phos-
phor in kleinen Stiickchen in kochende Salpetersiure za werfen,
ist nicht nur sehr zeitraubend, sondern auch mit hedeutendem
Verlust an Salpetersiure und Phosphor verbunden.

Vorgang. a) Die Knochen bestehen wesentlich aus basisch
phosphorsaurem Kalke (8 Ca0O -~ 3P, 0,), kohlensaurem Kalke
und Leim. Durch Glihen an der Tuft wird der Leim zerstirt
und es bleibt cine weisslichgraue Masse, die sogenannte Knochen-
erde — im Durchschnitt 60—70 pCt. der angewandien Knochen

zuriick., Diese Knochenerde enthiilt durchschnittlich 90 pCt.
basisch phosphorsauren “Kalk und 10 p€t. kohlensauren Kalk
(mit Einschluss geringer Mengen Kochsalz, Fluorkalciam, Magne—
sia). Die Schwefelsiure treibt aus dieser Knochenerde die Koh-
lensiiure aus und setzt gleichfalls die Phosphorsiiure in Freiheit,
withrend sie an den Kalk tritt und schwerloslichen sechwefelsauren
Ralk (Gyps) bildet. Die iiber dem Gypse stehende Fliissigkeit
ist aber keine reine Phosphorsiure, sondern saurer phosphor-
saurer Kalk, indem ein gewisser Theil Kalk mit der Phosphor-
siure verhunden bleibt, wenn auch Schwefelsiure in Ueberschuss
vorhanden ist. Denken wir uns, wie es meistens der Fall, die
weissgebrannten Knochen als eine Verbindung von gleichem M.-G.
basisch phosphorsaurem Kalk und kohlensaurem Kalk, so bediir-
fen wic, um allen Kalk an Schwefelsiure za bhinden, 9 M.-G,
der letztern:

1 M.-G. 8 Ca0 4+ 3 P,0,, 1 M-G. CaO -} CO,

und 9 M.-G. SO, - HO bilden
9 M.-G. €a0 - 80,, 3 M.-G. P,0, und 1 M.-G. CO,.

6120 Theile Knochen wiirden also 5520 Theile Schwefelsiure
erfordern, Weil aber, wie so eben gesagt, ein gewisser Theil
Kalk stets mit der Phosphorsiure verbunden bleibt, so sind auf
6 Theile Knochen 5 Theile Siure villig ausreichend. Die saure
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Lauge enthilt ausserdem eine Portion Gyps aufgeldst, wel-
cher sich durch Abdampfen und Krystallisiven in weichen seiden-
glinzenden Massen grisstentheils abscheidet, und durch Koliren
getrennt wird. Um den letzten Rest von Kalk aus dem noch
aufgelist gebliebenen Gypse sowie den an die Phosphorsiiure ge-
bundenen Kalk zu entfernen, wird die abermals verdiinnte Launge
mit Ammoniak niedergeschlagen. Durch diese Priicipitation er-
leidet man aber cinen bedeutenden Verlust an Phosphorsiiure,
denn der Kalk fiillt dabei nicht als reiner, sondern als basisch
phosphorsaurer Kalk (von etwas anderer Zusammensetzung als
in den Knochen, nemlich = 3 Ca0O -}- P, 0,) nieder, welcher
indessen aufgehoben und wieder mit Schwefelsiure auf Phosphor-
siure benutzt werden kann. Aetzendes Ammoniak ist bequemer
zum Niederschlagen als das kohlensaure Ammoniak, und schligt
auch den Kalk vollstindiger nieder als dieses. Die ammoniaka-
lische Fliissigkeit, welche phosphorsaures und ein wenig schwe-
felsaures Ammoniak enthilt, wird zur Trockne verdunstet, und
das Salz zur Entfernung des Ammoniaks (und der Schwefelsiure,
welche in der Gliihhitze der feuerbestindigern Phosphorsiure
weicht) gegliiht. Das Salz darf nicht auf einmal in den Tiegel
getragen werden, weil es sich ziemlich stark aufbliht. Das
Schmelzgefass ist am besten von Platin, nur darf dasselbe nicht
unmittelbar zwischen die Kohlen gestellt werden, weil es von
dem Alkali der letztern angegriffen wird, sondern muss in einem
andern Tiegel (von Gusseisen oder Thon) stehen; der Zwischen-
raum zwischen dem d#ussern und innern Tiegel wird mit reinem
Quarzsand oder mit Magnesia ausgefiillt. Auch ist das Hinein-
fallen von Kohlen in die gliihende Masse durch ein zirkelfiirmig
ausgeschnitienes Eisenblech, in welches der Tiegel passt, sorg-
faltig zu vermeiden., Die Kohlen reduciren nemlich die Phos-
phorsiure zu Phosphor, welcher sich mit dem Platin verbindei
und den Tiegel spride und schadhaft macht. In Ermangelung
eines Tiegels von Platin bediene man sich eines hessischen; die
Phosphorsiure wird aber durch Aufnahme von Kieselerde, Thon-
erde, Kalkerde aus demselben neuerdings verunreinigt, was so
weit gehen kann, dass sie mach dem Erkalten (von ausgeschie-
dener Kieselerde) tritbe erscheint. In keinem Falle darf aber
ein silberner Tiegel genommen werden, denn die schmelzende
Phosphorsiure greift ihn an und wird selbst silberhaltiz. — We-
gen des Verlustes an Phosphorsiure dureh die Priicipitation des
Kalks durch Ammoniak ist die Ausheute nur halb so gross, als
der Gehalt an Siure in der Knochenerde erwarten lisst. Billigung
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verdient ¢s aber niemals, wemn, wie es auch wohl geschieht, die
saure Lauge, ohne vorgiingige Abscheidung des Kalks, zur Trockne
verdunstet und geglitht wird, denn dann ist das Priiparat nichts
als saurer phosphorsaurer Kalk,

b) Wirkt Salpetersiure in der Wirme auf Phosphor, so
giebt sie Sauerstoff an denselben ab und verwandelt ihn in Phos-
phorsiiure, wiihrend sie selbst zu Stickoxyd reducirt wird, wel-
ches beim Freiwerden der in dem Apparate befindlichen atmo-
sphiirischen Luft den Sauerstoff anzieht, zu Untersalpetersiure
wird und daher die gelben Dimpfe veranlasst.

6 M.-G. P und 5 M.-G. NO. hilden:
3 M-G. P,O. und 5 M.-G. NO,; letztere mit 10 M.-G. O:
5 M-G. NO,.

Ganz so einfach ist jedoch die Reaction nichi, denn anfangs
bildet sich auch phosphorige Siure (P, 0,), von der ein Theil
mit der Untersalpetersidure und nicht zerlegter Salpetersiure in
die Vorlage iibergeht. Erst wenn der Inhalt der Retorte, nach
erfolgter Auflisung des Phosphors, weiter (bis zum Syrup) ab-
geraucht wird, oxydirt sich auch die phosphorige Siure durch
die noch vorhandene Salpetersiure vollstindig zu Phosphorsiiure.
Dieses darum so nothwendige Abrauchen bis zum Syrup geschieht
am besten in einer Schaale von Platiny in Ermangelung einer
solchen bedient man sich ciner porcellanenen, doch wird diese
immer ein wenig angegriffen. Die beim Auflisen des Phosphors
iibergegangene Salpetersiure wird aufgehoben und wieder zur
nichsten Bereitung der Phosphorsidure verwendet, nachdem man
ihr so viel stirkste Salpetersiure hinzugefiigt hat, dass ihr spec.
Gewicht = 1,20 ist.

Priifung. a) Die geschmolzene Phosphorsiure bildet ein
sprides, durchsichtiges, farbloses Glas, von sehr saurem aber
nicht beissendem Geschmack. An der Luft zieht sie nach und
nach Wasser an und zerfliesst zu einem Syrup. In Wasser,
sowie in Weingeist muss sie sehr leicht und vollstindig lislich
seyn. Ist sie undurchsichtiz, so enthilt sie viel Kiesel- und
Thonerde (aus dem Tiegel) und lést sich dann nicht voll-
stiindig im Wasser. Wenn sie sich, obgleich ganz durchsichtig,
in Alkohol nicht klar auflist, so deutet diess auf K alk oder
auch auf geringe Mengen von Thon - und Kieselerde, welche alle,
als phosphorsaure Verbindungen, in Alkohol unlislich sind. Um
zu entscheiden, ob Kalk allein oder mit den andern vorhanden
ist, lisst man die durch Alkohol erzeugte Triibung absetzen und
behandelt den Niederschlag mit Actzkalilauge. List er sich voll-
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stindig auf, so zeigt diess die Abwesenheit des Kalks an; bleibt
aber nur ein Theil ungeliist, so kann neben dem Kalk noch Kie~
sel= und Thonerde seyn. Man filtrirt die alkalische Fliissigkeit
ab, iibersiittigt sie mit Salzsiure, raucht in einer porcellanenen
Schaale zur Trockne ab, und liost die Masse unter Zusatz von
etwas verdiinnter Schwefelsiure in Wasser auf. Bleibt dabei ein
rauh anzufiihlendes weisses Pulver, so ist Kieselerde vorhanden;
und giebt die saure Aufiosung durch Uebersiittigen mit Ammoniak
einen weissen flockigen Niederschlag, so zeigt diess die Thon-
erde an. Durch das Abrauchen der mit Salzsiure iibersiittigten
Fliissigkeit zur Trockne wird nemlich die Kieselerde in den un-
loslichen Zustand iibergefiihrt; da aber hiebei auch die Thonerde
zum Theil in Wasser unlislich wird, muss der trocknen Masse
etwas verdiinnte Schwefelsiiure zngesetzt werden, welche die
Thonerde, nicht aber die Kieselerde, wieder aullist. Ammoniak
schiigt aus dieser Auflisung die Thenerde (hier als phosphor-
saure) nieder, indem die Schwefelsiure an das Ammoniak tritt. —
Sollte beim Glithen nicht alle Schwefelsiure ausgetrieben
worden seyn, so wird salpetersaurer Baryt in der wiissrigen
Losung der Siure ecinen Niederschlag erzeugen. Aus derselben
Ursache kann die Phosphorsiure Ammoniak enthalten; man
erkennt es durch Uebersiitticen mit Aetzkali an seinem eigen-
thiimlichen Geruche. Geringe Spuren von Ammoniak kinnen aber
nicht durch den Geruch, sondern nur dadurch nachgewiesen wer-
den, dass man iiber die mit Aetzkali iibersiittigte Phosphorsiiure
einen mit schwacher (nicht rauchender) Salzsiiure befeunchteten
Glasstab hilt; es bilden sich dann durch die Vereinigung des
Ammoniaks mit der Salzsiure weisse Nebel von Salmiak. Et-
waige metallische Verunreinigungen, als Kupfer, Eisen,
Zinn, Arsen werden, das erstere durch Ammoniak, das zweite
durch Kaliumeisencyaniir, das dritte durch Goldsolution (siche
Essigsiure), das vierte durch Schwefelwasserstoff (siche Salz-
siure) erkannt, Unter diesen Metallen verdient das Arsen, (die
arsenige Siure) womit jetzt so hiiufig die Phosphorsiure verun-
reinigt ist und welches von der Anwendung arsenhaltiger Schwe-
felsiure herrithrt, ganz besondere Aufmerksamkeit. Um das
Arsen zu erkennen, geniigt es nicht, die Phosphorsiure mit
Schwefelwasserstoff w asser zu versetzen, denn dieses wird, selbst
wenn der Arsengehalt bedeutend ist, niemals sogleich einen gel-
ben Niederschlag erzeugen; sondern man muss jenes Reagens als
Gas in die Siure leiten. Aber auch dann erfolgt die gelbe Trii-
bung nicht sogleich. Entsieht dadurch ein schwarzer oder bran-
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ner Niederschlag (von Kupfer, Zinn herriihrend), so filtrirt man
diesen schnell ab, leitet nochmals Gas hinein, und stellt die mit
Gas gesiittigte Probe leicht bedeckt 1 Tag lang bei Seite. Zeigt
sich jetzt und nach gelindem Erwiirmen kein gelber Niederschlag
von Schwefelarsen, sondern hichstens eine schwache weissliche
Triitbung (von dem durch Zersetaung des Schwefelwasserstoffs
ausgeschicdenen Schwefel), so ist die Phosphorsiure frei von
Arsen. Die Frage also, ob eine Phosphorsiure Arsen enthiilt
oder nicht, kann durch Schwefelwasserstoff nie sogleich, sondern
erst nach Verlaul von wenigstens 21 Stunden entschieden werden.
Anders ist es mit der Marsh’schen Methode, welche schneller
zum Resultate fiithrt (s. Salzsiiure).

b) Die aus dem Phosphor bereitete Siure ist eine geruch-
und farblose Fliissigkeit von starkem aber angenehm saurem Ge-
schmack und einem spec. Gewicht = 1,160, wenn sie das Zehn-
fache des angewandten Phosphors betriigt. Sie enthiilt demnach
in diesem Dichtigkeitsgrade 10 pCt. Phosphor oder 23 pCt. Phos-
phorsiure und 77 pCt. (gegen 25 M.-G.) Wasser. Bei der Priifung
auf ihre Reinheit hat man fast dieselben Verunreinigungen, welche
bei der eisigen Siure genannt sind, nemlich Kalk, Kiesel-
erde, Thonerde, Schwefelsdure, Metalle, besonders
Arsen, und ausserdem noch folgende zu beriicksichtigen: Salz-
siiure wird an dem weissen kiisigen Niederschlage durch sal-
petersaures Silber erkannt, Salpetersdure, wemn die Phos-
phorséiure nicht bis zum Syrup erhitzt war, d. h. wenn sie noch
phosphorige Stiure enthiilt, lisst sich leicht dadurch nachweisen,
dass man die Sdure in einer mit Vorlage versehenen Retorte eine
Zeit lang erhitzt 5 es werden dann braungelbe Dimpfe im Apparate
sichthar und das Destillat schmeckt sauer und entfirht die Indi-
gosolution. Die braungelben Didmpfle entstehen durch Reaction
der Salpetersiure auf die noch vorhandene phosphorige Siure.

Enthiilt die Phosphorsiiure hingegen keine phosphorige Siure mehr,
aber doch noch Salpetersiiure, so entweicht diese in weissen
Diimpfen, erweist sich aber sicher im Destillate. Phosphorige
Siure, entweder daher riihrend, dass zu wenig Salpetersiure
zur Oxydation des Phosphors angewandt, oder dass nicht bis
zum Syrup erhitzt, oder eine durch Zerfliessen des Phosphors
an der Luflt gewonnene Siure in Gebrauch gezogen ward, ent-
deckt man beim Abrauchen durch den sich verbreitenden knoh-
lauchartigen Geruch, und durch das phosphorische Funkenspriihen,
sobald der Riickstand dick wird, Die Lichterscheinung kommt
von der unter Vermittlung des Wassers erfolgenden Zerlegung
6 *
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der phosphorigen Siiure in Phosphorsiure und Phosphorwasser-
stoffgas, welches letztere sich von selbst entziindet.
4 M.-G. P,0, und 3 M.-G. HO bilden:
3 M.-G. P,O, und 1 M.-G. P, H,.

Eine andere leichte Methode, die phosphorige Séure zu entdecken,
hesteht darin, dass man zu der Phosphorsiure eine Messerspitze
voll rothes Quecksilberoxyd setzt und damit schiittelt. Die rothe
Farbe des Oxyds geht bald ins Weisse und dann allmiiblig ins
Graue iiber. Es bildet sich nemlich zuniichst (weisses) phosphor-
saures Quecksilberoxyd, bei Gegenwart von phosphoriger Siure
wird dasselbe aber wieder zerlegt, indem das Quecksilberoxyd
seinen Sauerstoff an die phosphorige Sidure abgiebt, und sich
metallisch (als graues Pulver) abscheidet.

Reinigung. Das jetzt so hiufige Vorkommen des Arsens im
Phosphor macht es zur unerldsslichen Plicht, die Phosphorsiiure,
bevor sie in Gebrauch gezogen wird, auf jenes Gift zu priifen
und erforderlichen Falles davon zu befreien. Die Reinigung ge-
schieht, wie die Priifung, am hesten mit Schwefelwasserstofigas.
Hat sich nach Sittigung der Siure mit diesem Gase und mehr-
tigigem Stehen ein gelber Absatz gebildet, so wird filtrirt; hie-
mit ist aber noch nicht immer alles Arsen besecitigt, die Siure
muss neuerdings mit Schwelelwasserstoff gesittigt und hingestellt
werden , und ist erst dann als rein zu betrachten, wenn nach der
letzten Behandlung u. s. w. kein Schwefelarsen mehr ausgeschie-
den wird. Um dieses Ziel zu errcichen, war ich mitunter geni-
thigt, die Phosphorsiure viermal mit Schwefelwasserstoffl zu
behandeln. Der endlich iiberschiissice Schwefelwasserstoff wird
durch Verdunsten der Sidure bis auf die Hillte entfernt, diese
wieder bis zum vorigen spec. Gewichte mit Wasser verdiinnt und
filtrirt.

Unter dem Namen ,,Acidum phosphoricum depura-
tum* ist in einige Pharmakopien eine Sdure aufgenommen,
welche durch Behandeln des durch Zerlegung der Kunochen erhal-
tenen sauren phosphorsauren Kalks mittelst Alkohol, welcher die
freie Phosphorsiure auflist und basisch phosphorsauren Kalk
zuriickldsst, Filtriren, Entfernung des Alkohols durch Destillation
des Filtrats, und Verdiinnen der riickstindigen Siure auf ein ge-
wisses spec. Gewicht bereitet werden soll. Vollstindig gereinigt
wird aber auf diesem Wege das Priparat nicht, es enthilt, an-
derer Verunreinigungen nicht zu gedenken , stets noch Kalk, und
diicfte bei dem jetzigen billigen Preise des Phosphors und der
Salpetersiure ginzlich in Vergessenheit kommen.
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Acidwm phosprhoricim anhydricum.
(Wasserfreie Phosphorsiure).
Formel: P, 0,.

Bereitung. In die Mitte eines wenigstens 12 Zoll im Durch-
messer haltenden porcellanenen Tellers stelle man eine kleine
etwas tiefe porcellanene Schaale, lege in diese ein nicht iiber
2 Drachmen wiegendes und zuvor zwischen Druckpapier ge-
trocknetes Stiick Phosphor, zinde es mittelst eines brennenden
Spans an, und stiirze sogleich eine Glasglocke dariiber, welche
gegen 10 Zoll Durchmesser hat. Der Raum in der Glasglocke
fiillt sich sogleich mit dichtem weissen Nebel an, durch welchen
der brennende Phosphor hindurch leuchtet. Wenn kein Leuchten
mehr bemerkt wird, liiftet man die Glocke ein wenig, um der
dussern Luft Zutritt zu verschaffen, schliesst sie aber sogleich
wieder, und setzt diess abwechselnde Liiften und Schliessen so
lange fort, bis aller Phosphor verbrannt ist, Hierauf kehrt man
die im Innern der Glocke und auf dem Boden des Tellers befind-
liche lockere schneeartige Masse mit dem Barte einer Feder schnell
zusammen in ein trocknes Glas, welches sogleich luftdicht ver-
schlossen wird, Alles, was nicht ganz locker, sondern schon
zithe und teigiz geworden ist, bleibt aufl dem Teller zuriick.
Miissen mehrere Verbrennungen vorgenommen werden, so spiihlt
man nach einer jeden das in den Geftissen hiingen Gebliebene
mit Wasser heraus und trocknet dieselben sorgfiltig ab. Die
erhaltene wasserfreie Phosphorsiure wiegt gewihnlich ebensoviel,
als Phosphor in Arbeit genommen wurde.

Vorgang. Die Verbrennung des Phosphors an der Luft be-
ruht aufl einer Oxydation durch den Sauerstoff derselben; es bil-
det sich grisstentheils Phosphorsiure, welche in dicken weissen
Dimpfen auftritt, die beim Abkiihlen, gleich den Schneeflocken,
niederfallen. Wegen des nicht ganz vollstindigen Zutritts von
Sauerstofl’ entsteht auch eine niedrige Oxydationsstufe, das Phos-
phoroxyd, welches die innere Wand des Schilchens roth aus-
kleidet. Die lockere flockige Masse ist #usserst begierig nach
Wasser, daher diejenigen Theile, welche dem Rande des Tellers
am niichsten liegen, schon gleich nach Beendigung der Operation
nicht mehr wasserfreie Sidure, sondern Phosphorsiure-Hydrat
sind, sich durch ihre zihe knetbare Beschaffenheit als solches zu
erkennen geben und zurviickgelassen werden miissen. Wegen
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dieses doppelten Verlustes an wasserfreier Siure, nemlich durch
Bildung von Phosphoroxyd und Phosphorsiure-Hydrat, betrigt
die Ausbeute von 4 Theilen Phosphor, statt 9, nur 4 Theile.

Was in der Glocke, dem Schilchen und auf dem Teller
hingen geblieben ist, wird mit ein wenig Wasser abgespiihlt und
aul reine Phosphorsiure benutzt. Zn diesem Zwecke setze man
dem sauren Spiihlwasser sechsmal mehr reine Salpetersiure hinzu,
als das Gewicht des verbrannten Phosphors betrug, und verfahre
iibrigens wie bei der Bereitung der Phosphorsiure aus dem
Phosphor.

Will man das bei der Verbrennung erzeugte rothe Phos-
phoroxyd gewinnen, so filirire man das saure Spiihlwasser,
wasche das aul dem Filter gebliebene Oxyd aus und trockne es.
Es ist aber jetzt noch nicht ganz rein, sondern enthilt fein zer-
theilien Phosphor eingemengt. Um letztern zu entfernen, brei-
tet man das Oxyd in einem flachen Schilchen aus und stellt die-
ses an einen feuchten Ort, z. B. in den Keller. Der Phosphor
zieht mach und nach Sauerstoff an, bildet Phosphorsiure und
phosphorice Sidure, welche ihrerseits wieder Wasser binden und
den Inmhalt der Schaale in eine breiice Masse verwandeln. Das
Phosphoroxyd, welches bei diesem Oxydationsprocesse nicht ver
dndert wird, befreiet man endlich von den anhiingenden Siuren
durch Auswaschen.

Priifung. Die wasserfreie Phosphorsiure bildet schneeweisse
lockere, fliichtige Flocken, welche dusserst hygroskopisch sind,
durch Aufnahme von Wasser ihre Fliichtigheit verlieren und sich
in eine zihe Masse verwandeln. Eine gelbliche Firbung deutet
auf eingemengtes Phosphoroxyd. Ausarsenhaltigem Phosphor
bereitet, enthilt sie natiirlich auch arsenige Siure, welche auf
die im vorigen Artikel angegehene Weise zu entdecken ist.
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Acidum silicico=hydrofluoricum.
( Kieselfluorwasserstaffsiure , Kieselflusssiure.)
Formel: 2 SiF, -}- 3 HF -} xHO.

Bereitung, 1 Theil gestossenen Flussspath, 1 Theil
cestossenen Quarzsand, beide in nicht zu feinem Pulver,
und vorher gut vermengt, und 6 Theile conc. Schwefel -
sdure gebe man in eine untubulirte Retorte, schiittle alles wohl
durcheinander, lege die Retorte ins Sandbad, kitte eine tubulirte
Vorlage luftdicht an, fiige in den Tubulus vermittelst eines durch-
bohrten Korks den kiirzern Schenkel einer (am besten Welter-
schen) Gasleitungsrihre, und leite den lingern Schenkel in eine
unten spitz oder gewiilbt zugehende Glasflasche, auf deren Boden
sich eine etwa ! Zoll hohe Schicht Quecksilber und dariiber
4 Theile destillirtes Wasser befinden. Die Glasrihre
muss in das Quecksilber, nicht in das Wasser ausmiinden, iiber—
haupt ihre innere Fliche mit dem Wasser nicht in Beriihrung
kommen, Man wiirde diess am besten dadurch erreichen, dass
man erst das Quecksilber in die Flasche giessi, dann die Glas-
rithre hineintaucht, diese, damit sie sich nicht von selbst wieder
iiber das Quecksilber erheben kanm, in dem Halse der Flasche
durch einen hilzernen Keil befestigt, und nun erst das Wasser
nachgiesst, Hiergegen ist aber einzuwenden, dass beim Ein-
viessen des Wassers aufl das Quecksilber, letzieres in der Rihre
weit hinaufsteigt, das Gas also zuerst einen sehr grossen Druck
zu iiberwinden hat, um in das Wasser zu gelangen, was leicht
die Sprengung des Apparates schon im Anfange des Feuerns zur
Folge hiitte. Man bringe daher die Glasrihre in die das Wasser
und Quecksilber bereits enthaltende Flasche so tiel ein, dass ihre
Miindung etwa ! Zoll unter das Niveau des Quecksilbers reicht,
und befestige sie nun erst durch den Keil. Das aufl diese Weise
in die Glasrihre (iiber das Quecksilber) gelangte Wasser wird
schon von den ersten Gashlasen durch das Quecksilber hindurch
dem iibrigen Wasser wieder zugefiihrt; das immer stirker ent-
wickelte Gas besitzt aber bereits eine solche Spannung, dass
die Hihe der Quecksilbersiiule in der Riohre weniger betrigt als
ausserhalb derselben, mithin dem Durchgange des Gases
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wenig Hinderniss enigegensetzt. Der fertig eingerichtete Apparat
bietet folgende Ansicht dar,

Man. giebt gelindes, nach und nach zu verstiirkendes Kohlen-
feuer, bis die Gasentwicklung beendigt ist. Das vorgeschlagene
Wasser triibt sich schon im Anfange der Operation durch Aus-
scheidung von Kieselerde, und wird zuletzt so dick wie eine
Gallerte. Gegen das Ende der Operation springt gewihnlich die
Retorte ; es ist gut, so lange zu feuern, bis dieser Moment ein—
getreten ist, denn die Retorte wiirde doch in jedem Falle nicht
mehr zu gebrauchen seyn, und die dicke gallertartige Beschaffen-
heit der Masse lisst zuletzt kaum noch den Eintritt von Gasbla—
sen wahrnehmen. Nach dem Erkalten des Apparates wird die
Gallerte auf ein dichtes leinenes Seihetuch gegeben, nachdem das
meiste Fliissige abgelaufen ist, ausgepresst, mit so viel Wasser
ausgewaschen, dass simmtliche Fliissigkeit wiederum 4 Theile he-
trigt, und diese zuletzt filtrirt.

Vorgang. Der Flussspath ist Fluorcaleium (CaF), der
Quarzsand : Kieselsiure (Si0,), beide, wie sie der Handel lie-
fert, fast immer durch andere Kirper, als Eisenoxyd und dgl.
verunreinigt, was indessen fiir den vorliegenden Zweck von keiner
Bedeutung ist. Kommt conc. Schwefelsiure mit denselben in
Beriihrung, so findet in der Kilte keine merkliche Einwirkung
statt, beim Erhitzen des Gemenges aber bildet das Fluor des
Fluorkalciums mit dem Silicium der Kieselsiure ein farbloses
Gas, Fluorsilicium = SiF,, der Sauerstoff der Kieselsiure tritt
an das Calcium, und der neugebildete Kalk vercinigt sich mit der
Schwefelsdure zu Gyps, welcher in der Retorte bleibt.

3 M.-G. CaF, 1 M.-G. 8i0, und 3 M.-G. SO, bilden:
3 M.-G. CaO 4 SO, und 1 M.-G. SiF..
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1458 Theile Fluorcaleium erfordern also 577 Theile Kiesel-
siiure und 1839 Theile Schwefelsiure-Hydrat: mithin schliesst
obiges Verhiiltniss der Ingredienzien von 1, 1 und 4 Theilen einen
bedeutenden Ueherschuss an  Kieselsiure und Schwefelsiiure ein,
Kieselsiiure wird darum mehr genommen, damit das Aaftreten
freier Fluorwasserstoffsiure, durch Reaction der Schwefelsidure
auf den Flussspath allein —

1 M,~G. CaF und 1 M.-G. SO, -\- HO bilden nemlich:

1 M.-G. CaO 4+ SO, und 1 M.-G. HF —
miglichst verhiitet wird, und einen hedeutenden Ueberschuss an
Quarzsand kann man sich, wegen seines geringen Werthes, leicht
gefallen lassen. Das grosse Quantum Schwefelsiure hat bloss
zum Zweck, durch Herstellung eines gewissen Fliissigkeits-Gra—
des, die gegenseitige Berithrung und Aufeinanderwirkung der
Stoffe zu befordern. Eben diese Absicht kann aber durch Ver-
diinnen der Schwefelsiure mit Wasser nicht errcicht werden, denn
verdiinnte Schwefelsiure ruft den in Rede stehenden Process
nicht hervor, und wenn sie es auch vermiichte, so wiirde sich
das gebildete Fluorsilicium durch das anwesende Wasser sogleich
(wie ich weiter unten erkliiren will) zerlegen ; die dadurch ent-
standene Kieselflusssiiure kiinnte aber nicht als solche abdestillirt
werden, denn sie besitzt die Eigenschaft, durch Abdampfen unter
Vermittlung von Wasser giinzlich in Kieselerde und Fluorwas-
serstoffsiure (welche das Glas angreift, siche Fluorwasserstoff-
siure) zu zerfallen :

1 M.-G. 2 SiF, - 3 HF und 6 M.-G. HO bilden

2 M.-G. Si0O, und 9 M.-G. HF.

Wegen des Wassergehalts der concentrirten Schwefelsiure
kann aber die Zersetzung einer geringen Menge Fluorsilicium,
mithin die Bildung von etwas Kieselllusssiiure, in der Retorte
selbst nicht vermieden werden, und Retorte, Kolben und Glas-
rihre erscheinen daher, durch Einwirkung der aus der Zerlegung
Jenes Antheils Kieselflusssiiure gebildeten Fluorwasserstoffsiure,
inwendig matt und angegriffen. — Sobald das Fluorsiliciumgas
in das vorgeschlagene Wasser tritt, zerfillt es, durch Zerlegung
des letztern, in Kiesellusssidure und Kieselerde, Um diesen Pro-
cess in ganzen Zahlen auszudriicken, denken wir uns 3 M.-G.
Fluorsilicium und 3 M.-G. Wasser.

3 M.-G. SiF, und 3 M. G. HO bilden
1 M.-G. 2 SiF, -}- 3 HF und 1 M.-G. 8i0,.

Die Kieselerde scheidet sich als gallertartizes Hydrat aus

und die Kieselflusssiure bleibt in dem iibrigen Wasser aufgelist.
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Damit diese Ausscheidung von Kieselerde nicht schon in der Gas-
leitungsrihre erfolgt, wodurch die letztere verstopft wiirde, lisst
man das Gas aus der Rihkre nicht unmittelbar ins Wasser,
sondern erst durch Quecksilber streichen. Die Weliersche Rishre
(s. Salzsdure) wird durch in den Trichter gegossenes Quecksilber
gesperrt.

Das Quecksilber wird von der Kieselerde durch Schlemmen
so gut als miglich getrennt, mit Wasser ausgewaschen und ge-
trocknet ; die Kieselerde ebenfalls vollstindig ausgewaschen, ge-
trocknet und durch Gliihen von anhingenden Theilchen Queck-
silbers befreiet, Sie bildet dann ein schneeweisses, hichst locke-
res Pulver.

Priifung. Die KieselAuorwasserstoffsiure ist eine farb- und
geruchlose Fliissigkeit von angenchm saurem Geschmack und
einem spec. Gewicht = 1,062, Von Barytsalzen wird sie sogleich
getriibt; es bildet sich nemlich unliisliches Kieselluorbaryum und
die Siure des Barytsalzes wird frei, z. B.:

L M-G. 28iF, -}- 3 HF und 3 M.-G. BaO -- NO, bilden:
1 M.-G. 3 BaF - 2 SiF,, 3 M.-G. HO und 3 M.-G. NO,.
Eine etwaige Verunreinigung durch Schwefelsiure kann daher
nicht durch einen mittelst Baryt entstehenden Niederschlag nach-
gewiesen werden, sondern man muss sich zu diesem Zweck eines
Strontiansalzes bedicnen. Sie greift das Glas nicht an; wird sie
aber darin erhitzt, so zerlegt sie sich, wie schon angegeben
wurde, in Kieselerde und Fluorwasserstoffsiure, welche letztere

dann ihre zerstérenden Wirkungen ausiibt,

=]

Acidwm stibicum.

(Spiessglanzsiure , Antimonsiure; Antimonium diaphoreticum
ablulum einiger J’lﬁm'ma¢'u‘m'i('n./.

Formel: Sbh,0, -4~ HO.

Bereitung, 4 Theile gepulvertes Spiessglanzm e-
tall und 10 Theile salpetersaures Kali werden innig mit-
einander gemengt, } Theil Kohlenpulver hinzugefiigt und
diess Gemenge liffelweise in einen rothgliihenden hessischen Tie-
gel eingetragen. Nach beendigter Verpuffung gicbt man noch
! Stunde lang starke Gliihhitze, lisst dann den Tiegel erkalten,
pulvert die darin befindliche) Masse, so weit sie abzulisen ist,



Acidum stibicum. 91

kocht sie sammit dem Tiegel (in welchem noch immer ein grosser
Theil hiingen geblicben) in einem porcellanenen oder bleiernen
Gefiisse mit Wasser, setzt so lange unter bestiindigem Umriihren
verdiinnte Schwefelsiure hinzu, bis eine entschieden saure
Reaction cingetreten ist (wozu 12 Theile verdénnte Sdure hin-
reichen werden), bringt die triibe Flissigkeit, nach Entfernung
des Tiegels, in einen geriumigen irdenen Hafen, und lisst darin
ahsetzen. Nach 24stiindicer Ruhe wird die iiber dem Nieder-
schlage stchende Salzlauge ahgegossen, durch frisches Wasser
ersetzt, und diess Auswaschen so lange wiederholt, als das
Wasser noch eine saure Reaction und einen Geschmack annimmt.
Zuletzt sammelt man den Niederschlag auf cinem mit Druckpapier
iiberlegten Seihetuche und trocknet ihn in gelinder Wirme aus.
Sein Gewicht wird 6 Theile und dariiber betragen.

Vorgang. Der Salpeter besitzt vermijge des in seiner Siure
enthaltenen grossen Antheils Sauerstoff, welchen er in der Gliih-
hitze partiell fahren lisst, die Eigenschaft, Kirper, auf die er
bei gewdhnlicher Temperatur ohne Wirkung ist, im gliihenden
Flusse zu oxydiren. Die Salpetersiiure tritt dabei so viel Sauer-
stoff an den zu oxydirenden Stoff, das Antimon, ab, dass letz-
teres zu Antimonsiure — Sb, 0., sic selbst aber zu salpetriger
Siure wird, Die gebildete Antimonsiure zersetzt ihrerseits einen
Theil des neuentstandenen salpetrigsauren Kalis, indem sie sich
mit dessen Kali vereinigt und die salpetrige Siure austreibt. Die
geschmolzene Masse besteht demnach wesentlich aws antimonsau-
rem und salpetrigsaurem Kali, wozu noch, da stets ein Ueber-
schuss von Salpeter genommen wird, eine veréinderliche Menge
salpetersaures Kali kommt. Auf folgende Weise lisst sich der
Process leicht iibersehen.

I M—G. 8b und 5 M.-G. KO - NO, bilden:
2 M.-G. Sb,0, und 5 M.-G. KO - NO,, und endlich:
2M.-G. KO-4-8b,0,, 3M.-G. KO4-NO, und2M.-G.NO,.

Aufl 3224 Theile Antimonmetall sind daher 6335 Theile oder
das Doppelte salpetersaures Kali nithig; der Ueberschuss an
Salpeter in dem Verhiltniss von 4: 10 Theilen darf nicht um-
gangen werden, denn einestheils verschafit er dic Gewissheit,
dass alles Antimon vollstindig oxydirt ist, und anderntheils dient
er dazu, um die beigemengte Kohle mit zu verbrennen. Der
Zweck des Zusatzes der Kohle ist kein anderer, als dic Oxy-
dation des Antimons zu befirdern.  Indem sie nemlich selbst
verbrannt wird (verpufft), erzeugt sic momentan eine bedeutende
Hitze jund zwingt dadurch gleichsam das Antimon, den ihm von
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der Salpetersiure dargebotenen Sauerstoff begierig aufzunehmen.
Ohne diesen Zusatz von Kohle geht die Verpuffung des Antimon-
metalls mit Salpeter nur langsam von Statten. Das Gemenge
darf ja nicht auf einmal in den Tiegel geschiittet werden, denn
die Verpuffung tritt dann so plitzlich und allgemein ein, dass der
grisste Theil aus dem Tiegel geworfen wird. Das Gliihen nach
der Verpuffung geschicht, um etwa noch nicht vollstindig oxy-
dirte Theile der Masse vollstindig zu oxydiren. Durch dic Be-
handlung der Masse mit verdiinnter Schwefelsiure wird das an-
timonsaure Kali zerlegt, das Kali tritt an die Schwefelsiure und
die Antimonsiure fillt als Hydrat (mit 1 Mischungsgewicht Was-
ser verbunden) heraus. Gleichzeitig zerfillt auch, durch die
Wirkung der Schwefelsiure, ein Theil des salpetrigsauren Kalis
in seine Bestandtheile, die frei gewordene salpetrige Siure zieht
aber augenblicklich noch Sauerstoff aus der Luft an, und verwan-
delt sich in Untersalpetersiure (NO,), welche in braungelben
Didmpfen entweicht.  Wegen dieser nicht leicht zu hindernden
Zersetzung eines grossen Antheils salpetrigsauren Kalis bedarf
man auch mehr Schwefelsiure, als zur Trennung der Antimon-
siure von ihrer Basis nithig wiire.

Die Salzlauge, welche schwefelsaures Kali nebst ein wenig
salpetersaurem und salpetrigsaurem Kali enthilt, wird durch
Verdunsten und Krystallisiren auf schwelelsaures Kali benutzt.

Priifung. Die reine Antimonsiure ist gelb; in dem Zustande,
wie sie hier erhalten wird, als Hydrat, ist sie ein schneew eisses
Palver. Beim Erhitzen verliert sie erst das Wasser und wird
gelb, dann 1 M.-G. Sauerstoff und stellt nun die antimonige Siure
= Sb, 0, dar, welche, wie das Hydrat der Antimonsiiure, weiss
aussicht. Die Antimonsiiure hat weder Geruch noch Geschmack,
lost sich nicht im Wasser, und nur schwierig in Salzsiure. Ihre
gewihnliche Verunreinigung besteht in Eisenoxyd, welches von
eisenhalticem Spiessglanzmetall herriihrt, und dem Priiparate durch
verdiinnte Sduren nicht entzogen werden kann. Besitzt die Anti-
monsiure schon als Hydrat cine gelbliche Farbe, so ist der Ge-
halt an Eisen bedeutend; ist nur wenig Eisen vorhanden, so
kann sie als Hydrat zwar weiss seyn, bleibt aber dann nach
anhaltendem Gliihen beim Erkalten gelblich.
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Acidum succéinicum.
(Sal succini, Bernsteinsiure, Bernsteinsalz.)
Formel: C,H,0; -~ HO = § -+ HO.

Bereitung a) der rohen , officinellen. In eine gliserne un~
tubulirte Retorte schiitte man so viel gepulverter Bernstein,
dass dieselbe kaum bis zur Hilfte davon angefiillt wird, lege die
Retorte ins Sandbad, umgebe sie so hoch als miglich mit Sand,
fiige eine gerdumige Vorlage, jedoch nicht luftdicht, an, gebe
missiges Feuer und unterhalte dasselbe so lange, bis der mach
und nach vollstindig geschmolzene Bernstein nicht mehr auf-
schidumt, sondern ruhig, ohne weisse Dimpfe auszustossen, fliesst.
Die Vorlage muss durch einen Strahl kalten Wassers fortwithrend
abgekiihlt werden. Nach dem Erkalten des Apparates wird die
Retorte zerschlagen, die im Halse derselben hingende krystal-
linische Masse abgelist, mit destillictem Wasser in die Vorlage
gespiilt, und der simmtliche Inhalt der Vorlage in ein hohes
schmales Cylinderglas gebracht. Nach 1 bis 2tdgiger Ruhe, oder,
wenn sich die dligen Theile auf der Oberfliche angesammelt
haben, nimmt man dieselben mit cinem baumwollenen Dochte ab,
erhitzt die darunter hefindliche wiissrige Schicht, nebst den etwa
am Boden befindlichen krystallinischen Theilen, in eincr porcel-
lanenen Schaale, filtrirt, wenn sich alles aufgeliist hat, und lisst
krystallisiren. Die iiber den ausgeschiedenen Krystallen stthende
Mutterlauge wird noch so oft abgeraucht, als etwas daraus an-
schiesst. Simmtliche Krystalle trocknet man in gelinder Wirme
auf mehrfach zusammengelegtem Druckpapier.

Will man den Riickstand in der Retorte nicht benutzen, so
kann man die Ausbeute an Bernsteinsiiure um das Doppelte ver~
mehren, wenn man den gepulverten Bernstein, bevor er in die
Retorte kommt, mit ', seines Gewichts concentrirter,
mit gleichen Theilen Wasser verdiinnter Schwefelsiure in
einer irdenen oder eisernen Schaale so lange erhitzt, bis er dun-
kelbraun geworden ist, und iibrigens, wie vorhin angegeben,
verfihrt.

b) Der chemischreinen. 6 Theile rohe Bernstein-
siure reibe man in einer porcellanenen Schaale mit 36 Theilen
Wasser an, setze so lange krystallisirtes kohlensaures
Natron hinzu, als noch ein Aufbrausen entsteht (wozu 15 —
16 Theile erforderlich sind), filtrire die Auflisung von dem

e

e ——
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ausgeschiedenen Oele ab, setze dem Filtrate etwa 3 Theile
frischgegliihte, griblich gestossene Holzkohle hinzu, di-
gerire damit 24 Stunden in einem Glaskolben bei gelinder Wirme,
filtrire die Kohle wieder ab, pricipitire die klare Fliissigkeit
vollstindig mit Bleizucker (gegen 19 Th.), lasse abseizen,
ziche die iiberstehende Fliissigkeit (welche auf essigsaures Natron
zu benutzen ist) ab, wasche den weissen Niederschlag vollstindig
mit Wasser aus und trockne ihn. Sein Gewicht wird fast 16 Theile
betragen. KEr wird fein zerrieben, mit % seines Gewichts
(d. h. 16 Th, Niederschlag mit 4% Th.) concentrirter, zu-
vor mit ihrer zwanzigfachen Menge Wassers ver-
diinnter Schwefelsdure in cinem porcellanenen Hafen oder
bleiernen Kessel unter fleissigem Umriihren 2 Tage lang warm
digerirt, darauf das Fliissige abfiltrirt, der Riickstand noch einige
Male mit Wasser ausgewaschen und simmtliche Fliissigkeiten in
einer porcellanenen Schaale zur Krystallisation abgeraucht. Die
Yon den ausgeschiedenen Krystallen abgegossene Lauge liefert
durch weiteres Verdunsten noch mchr Siure. Zuletzt bleibt eine
Mutterlange, die fast nichts als Schwefelsiure enthiilt und weg-
gegossen wird. Sammtliche Krystalle miissen durch 1—2maliges
Umkrystallisiren von der anhiéingenden Schwefelsiure befreiet
werden. Die Ausbeuate betriigt 45 Theile.

Noch kiirzer und bequemer ist folgende Methode. 6 Theile
rohe Siure versetze man in einer porcellanenen Schaale mit
3Theilen Salpetersidure von 1,2 spec. Gew. und 9 Thei-
len Wasser, erhitze das Ganze im Sandbade unter bestiindi-
gem Umriihren mit einem glisernen oder poreellancnen Stabe bis
zur Trockne, bringe den Riickstand in einen Glaskolben, fiige
72 Theile Wasser und 3 Theile mit Salzsiure gereinigte
und frischgegliihte Knochenkohle hinzu, digerire mehrere
Stunden im Sandbade, filirire noch heiss, wasche die Kohle mit
heissem Wasser aus, und verdunste die Filtrate zur Krystallisation.
ge sogleich rein erhalten und

Die Saure wird auf diesem Weg
hetrigt ebenfalls 4} Th. von 6 Theilen roher.

Vorgang. a) Die Bernsteinsiure befindet sich in dem Bern-
stein theils frei, theils an Kalk gebunden, oder, was dasselbe
ist, als saurer bernsteinsaurer Kalk. Bei der trocknen Destillation
des Bernsteins wird die Séure zum Theil sublimirt ; der an Kalk
fester gebundene Antheil aber zerlegt sich nebst einer Portion
Harz durch die Einwirkung der Hitze in verschiedene fliichtige
Produkte, als: Wasser, Essigsiure, brenzliches Oel, Kohlensdure,
Kohlenwasserstoff, von denen die gasfirmigen aus dem Apparate
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(der deshalb nicht luftdicht verschlossen seyn darf) entweichen,
die fliissigen aber mit der Bernsteinsiure in die Vorlage iiber-
gehen.  Ein genaues Bild dieser Zersetzung liisst sich kaum
geben, weil der Grad und die Daver der Hitze dabei von dem
grissten Einfluss sind, und es kaun nur im Allgemeinen bemerkt
werden, dass sich die Elemente (Kohlenstoff, Wasserstoff und
Sauerstofl) der organischen Korper anders gruppiren. Der Riick—
stand in der Retorte ist das sogenannte Colophonium suc-
cini, welches zu Firnissen gebraucht wird.

Bei Anwendung der Schwefelsiure tritt diese an den Kalk,
wodurch die Bernsteinsiure frei wird und ziemlich vollstindig
ohne Zersetzung entweichen kann. Was aber hier auf der einen
Seite, durch eine vermehrte Ausheute an Siure, gewonnen wird,
geht auf der andern verloren, denn ein Theil Schwefelsiure (die
im Ueberschuss angewandt werden muss) wirkt zersetzend auf
das Harz, indem sie, um sich mit Wasser zu verbinden, dem-
selben Wasserstoff und Sauerstoff entzieht und Kohlenstofl aus—
scheidet,

b) Beim Sittigen der rohen Bernsteinsiure mit Soda ent—
weicht die Kohlensiiure der letztern, es bildet sich leicht losliches
bernsteinsaures Natron, und das brenzliche Oel scheidet sich
grasstentheils aus. Um die letzten Spuren Oeles zu entfernen, wird
die Auflosung mit frischgegliihter Kohle geschiittelt, wodurch sie
sogleich allen Geruch verliert und ziemlich farblos erscheint.
Wiirde man, statt frischgegliithter , gewohnliche Kohle anwenden,
so wire ihre Wirkung fast Null, denn ihre Poren kinnten nichts
mehr aufnehmen, weil sie schon mit Luft und Wasser angefiillt
sind; das Glithen hat zum Zweck, dieselbe auszutreiben und die
Poren zur Aufnahme des Farbe- und Riechstoffs wieder fihig
zu machen. — Um die Siure vom Natron zu befreien, muss sie
erst an Bleioxyd gebunden werden; bei Anwendung von essig-
saurem Blei bildet sich neben dem Niederschlage von bernstein-
saurem Blei auch essigsaures Natron,

1 M.-G. NaS und 1 M.-G. PhA bilden:
1 M.-G. NaA und 1 M.-G. PbS.

1 M.-G. = 2022 bhernsteinsaures Bleioxyd hedarf 1 M.-@.
= 613 Schwefelsiure- Hydrat, oder 10 Th, — 3 Theile , zur
vollstindigen Zerlegung, ¢

Wird rohe Bernsteinsiure mit Salpetersiiure erhitzt, so zer-
setzt sich das brenzliche Oel durch die Einwirkung einer Portion
Sauerstoff der Salpetersiiure , Untersalpetersiure entweicht und
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im Riickstande bleibt geruchlose Bernsteinsiiure, die aber noch
etwas gelblich gefirbt ist. Um sie weiss zu erhalten, geniigt
eine einmalige Digestion ihrer Aullisung mit frischgegliihter Thier-
kohle; letztere muss aber vorher durch Salzsiiure von allem Kalk
gereinigt worden seyn, damit das Priiparat nicht kalkhaltig wird.
Aus demselben Grunde darf auch hier keine Holzkohle genommen
werden, denn die freie Bernsteinsiure wiirde Kali und Kalk dar-
aus ausziehen, was von der Auflisung des bernsteinsauren Na-
trons nicht zu befiirchten ist.

Priifung. Die rohe (zum medicinischen Gebrauche taugliche )
Bernsteinsiiure bildet gelbliche, mnach Bernsteindl riechende und
schmeckende blittrige und nadellrmige Krystalle, die gereinigte
erscheint in weissen, geruchlosen und schwach sauer schmecken-
den Prismen. Sie list sich in 25 (nicht in 5) Theilen kalten
und 2 Theilen heissen Wassers, in 3 Theilen kalten und 1} Th.
heissen Alkohols von 80 pCt. auf; die Aufiisungen reagiren sauer.
In der Hitze schmilzt sic und verfliichtigt sich in weissen, Husten
erregenden Diimpfen vollstindig und unzersetzt; die rohe hinter-
lisst dabei cine Spur Kohle, welche von dem brenzlichen Oecle
herriihrt.  Bleibt ein betrichtlicherer Riickstand, so deutet diess
auf fremde Beimischungen, welche absichtlich zugesetzt waren,
und der verschiedensten Art seyn kiomnen, z. B. Weinstein-
siure, Citronensidure, Boraxsiure, schwefelsaures
Kali, Rohzucker, Weinstein u. s, w. Manche Beimen-
gungen verfliichtigen sich aber auch mit der Bernsteinsdure, z. B.
Kleesiiure, Salmiak. Die Kleesiure erkennt man an dem weis-
sen Niederschlage von kleesaurem Kalk, welchen salzsaurer Kalk
in der Auflssung der Bernsteinsiure erzeugt. Entwickelt die
Bernsteinsiure beim Zusammenreiben mit Aetzkalilauge Ammoniak,
und giebt ihre Auflisung mit salpetersaurem Silber einen in
Salpetersiure unlislichen Niederschlag von Chlorsilber, so ist
Salmiak vorhanden. Anhiingende Schwefelsiure und Sal-
petersiure, welche sich ebenfalls beim Erhitzen der Bernstein-
sdure mit verfliichtigen, entdeckt man in der wissrigen Lisung,
erstere durch ein Barytsalz an dem weissen unlislichen Nieder—
schlage von schwefelsaurem Baryt, letztere durch Indigosolution
an der Zerstorung der blauen Farbe. — Bildet der Riickstand
von der Sublimation der Bernsteinsiure eine voluminise Kohle,
die zerrichen und mit einer Siure {ibergossen nicht braust, so
kann die Verfilschung mit Citronensiure, Weinsteinsiure oder
Rohzucker geschehen seyn. Erfolgt beim Uebersiittigen  einer
Portion Bernsteinsiure mit Kalkwasser ein Niederschlag, der sich
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in Salmiaklisung wieder aullist, so zeigt diess diec Weinstein-
siiure an; es bildet sich nemlich weinsteinsaurer Kalk, der von
Salmiak leicht aufgenommen wird. Bringt Kalkwasser in der
Kilte keine Triibung hervor, aber dann, wenn die Probe erhitzt
wird, so ist Citronensiure vorhanden; der citronensaure
Kalk hat nemlich die Eigenschaft, in der Kilte aullislicher zu
sevn als in der Wirme. FErleidet die Siure durch Kalkwasser
gar keine Veriinderung, und ertheilt sie dem damit geschiittelten
Wasser einen siissen Geschmack, so ist Zucker zugegen. Braust
der kohlige Riickstand mit einer Sidure, so war die Verfil-
schung mit Weinstein geschehen; aus dem Weinstein hatte
sich nemlich durch das Gliihen kohlensaures Kali gebildet. Ist
der Riickstand weiss, list er sich in Weingeist, und brennt die-
ser mit griiner Flamme, so besteht er in Boraxsiure. List er
sich nicht in Weingeist, sondern nur in Wasser, und erzeugt in
dieser Lisung ein Barytsalz einen starken weissen, in Sduren
unliislichen Niederschlag, so ist er schwefelsaures Kali.

Acidum sulphuricum purwn.
(Acid. sulph. rectificalum. Reine reclificirie Schwefelsiure.)
Formel: 2 SO, -} 3 HO.

Bereitung. Eine beliebige, jedoch 9 Pfunde nicht iiberstei-
gende, Menge nicht rauchender, concentrirter (sogenannter eng-
lischer) Schwefelsiture, (welche nur fabrikmiissig dargestellt wird),
giesse man in eine mit weitem und kurzem Halse versehene, nicht
tubulirte Retorte in derjenigen CQuantitit, dass noch wenigstens
2 des Retortenbauches leer bleiben, werfe einen dicken 6—Smal
spiralig gewundenen Platindraht in die Siure, lege die Retorte
in eine gussciserne Kapelle auf eine diinne Lage Sand, umschiitte
sie so hoch als miglich mit Sand (die Retorte muss den Raum
der Kapelle so ausfiillen, dass auch an den Seiten die Sandschicht
miglichst diion wird), stiirze eine Kuppel von Eisenblech dar-
iiber, fiige ecinen recht grossen Ballon ohne alle Lutirung
an, und stecke zwischen ‘den Hals der Retorte und den des
Ballons einen dicken Platindraht, damit mnicht unmittelbar Glas
auf Glas liegt. Den so vorgerichteten Apparat erhitze man an-
fangs gelinde, nach und nach aber so stark, dass der Baden
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der Kapelle gliiht, wihrend die Vorlage durch einen starken
Strahl kalten Wassers bestiindig kalt gehalten wird, Sobald die
Siiure ins Kochen gekommen und etwa der sechste Theil davon
iibergegangen ist, wechsele man die Vorlage mit einer andern,
die nun zur Aufnahme der reinen Siure dient. Die Destillation
wird beendigt, wenn ohngefihr % der Siure iibergegangen sind.
Waren alle angegebenen Bedingungen genau erfiillt, so kann man,
von dem Beginn des Kochens der Siure an gerechnet, in 6 Stun-
den 6 Pfunde iiberziehen.

Vorgang. Die kiulliche Schwefelsiure ist stets von mehre-
ren Verunreinigungen begleitet, die zwar ihrer Anwendung in
den meisten Fillen nicht hinderlich sind, aber doch fiir gewisse
Zwecke beseitigt werden miissen. Hiezu dient die Destillation.
Zieht man nichi mehr als 3 ab, so bleiben fast alle fremdartige
Kirper im Riickstande, mit Ausnahme der etwa schon vorhande-
nen oder (durch Oxydation kohliger von organischen Substanzen
herriihrender Theile auf Kosten des Sauerstoffs der Schwefelsiiure)
in der Hilze erst gebildet werdenden schwefligen Siure, welche
noch friiher entweicht als die Ndure zu kochen anfingt, daher
schon, sobald diess ecintritt, die Vorlage gewechselt werden
kiinnte. Mit dem Wechseln wartet man aber besser bis zu dem
bezeichneten Zeitpunkte (wenn % iibergegangen), damit auch die
reine Séure nicht von den Anfangs iibergehenden wissrigern An-
theilen verdiinnt wird. Der in die Sidure geworfene Platindraht
dient, indem er die Hitze von dem Boden der Retorte schnell
nach der Oberfliiche der Siuve leitet, zur Erzielung eines gleich-
missigen Kochens; ohne diese Vorsicht wiirde das Kochen mehr
stossweise geschehen, wodurch leicht etwas iiberspritzt und jedes-
mal plotzlich so viele Dimpfe entstchen, dass das Glas oft nicht
Widerstand genug leisten kann und zerspringt. Zwischen den
Hals der Retorte und Vorlage wird ein Platindraht gesteckt, um
den nicht sogleich in der Vorlage verdichteten Dimpfen freien
Austritt zu verschaffen, und zu verhindern, dass durch unmitiel-
bares Aufliegen des kiilltern Halses der Vorlage auf dem heissen
Halse der Retorte ein Zerspringen des letztern herbeigefiihrt
werde. Dennoch tritt dicser Uebelstand zuweilen ein, und nichis
Seltenes ist es, dass withrend der Destillation von der Miindung
des Retortenhalses ein Stiick Glas nach dem andern abspringt und
in die Vorlage fillt, was iibrigens in der Regel nicht so weit
geht, dass die Arbeit desshalb unterbrochen werden muss,

Dic in der Retorte riickstindige Siure wird man fast immer
durch einen weissen flockigen Niederschlag , welcher kein schwe-
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felsaures Blei, sondern neuntrales schwefelsaures Eisenoxyd ist,
getriibt finden; sie wird da verwendet, wo ihre \'f'l'ulll'vinignug:rn
keinen Nachtheil bringen, z. B. zur Bereitung der Salpetersiure
. 8. w. — KEs ist nicht rathsam, die Retorte, wenn sie auch nach
der ersten Destillation keine sichtbare Verletzung zeigt, zu dem-
selben Zweeke zum zweiten Male zu gebrauchen, denn eine
gewisse Miirbheit hat das Glas doch erlangt und daher ist ein Sprin-
gen desselben beim zweiten Male fast unaushleiblich,

Priifung. Die durch Destillation gereinigte Schwefelsiure
ist eine wasserhelle, geruchlose Fliissigkeit von lartiger Consi-
stenz und hichst saurem, dtzendem Geschmack, Ihr spec. Gew.
ist, wenn die Vorlage gar nicht oder gleich beim Beginne des
Kochens gewechselt wuarde, immer etwas niedriger als das der
in Arbeit genommenen Siure, und betriigt nicht iiber 1,800, weil
im Anfange cine schwiichere Siure iibergeht und spiter erst die
stiivkere nachfolgt. Soll das reine Destillat dieselbe Diehtigkeit
haben wie die kiiufliche cone. Siure (1,844 ), so darf das Wech-
seln der Vorlage nicht eher vorgenommen werden, bis etwa der
sechste Theil der Sdure iibergegangen ist. Bei einem speec.
Gewicht von 1,844 besteht sie aber nichl aus gleichen
Mischungsgewichlen Siure uad Wasser, wie man allgemein
annvmmt, sondern aus 2 M.—~G. Siiure und 3 M.-G. Was-~
ser, und bedarf ciner Kilte von — 34° C., um zu krystallisiren.
War hingegen die Vorlage gar mnicht oder gleich beim Beginn
des Kochens gewechselt worden, so krystaliisivt das Destillat
schon ein paar Grade iiber Null zum grissten Theile. In diesem
so leicht krystallisicharen Zustande enthilt die Schwefelsiure
2 M.-G. Wasser. Lisst man endlich vor dem Wechseln der
Vorlage erst L — & vom Inhalte der Retorte iibergehen, so zeigt
die nun folgende Siiure gleichmiissig cin spee. Gewicht von 1,852
und ist das ecinfache Hydrat = S0, -~ HO.

Die in der Schwefelsiure am hiiufigsten vorkommenden Ver-
unreinigungen sind folgende: Organische Stoffe, die gewithn-
lich von hineingefallenem Staub herriihren; ihre Gegenwart erkennt
man an der briunlichen Farbe der Siure. Die Ursache der hrau-
nen Firbung, die bei grissern Mengen organischer Substanz bis
ins Schwarze iibergehen kann, ist die Abscheidung des Kohlen—
stofls aus dem organischen Kirper, dessen Wasserstoff und Sauer-
stoff in dem Verhiiltniss von Wasser von der nach Wasser be-
gierigen Siure angezogen werden. Enthiilt der organische Kivper
nicht Sauerstoff genng, um allen Wasserstoff in Wasser zu ver-

wandeln, so wird eine Portion Schwelelsiure in Sauerstoff und
r & ]

{
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schweflige Siure zerlegt. In der Regel tritt aber die schwef-
lige Sédure erst wihrend der Rectification (s. oben) auf; man
erkennt sie an ihrem eigenthiimlichen Geruche mach brennendem
Schwefel, und noch genauer an der milchigen Triibung von Schwe-
fel, welche Schwefelwasserstoff augenblicklich in der verdiinnten
Siiure erzeugt und die durch eine Aullisung von kohlensaurem
Ammoniak nicht wieder verschwindet (s. Essigsiiure). Arsenige
Sédure, welche durch Anwendung arsenhaltigen Schwefels in die
Schwefelsiure gelangt und gegenwiirtig eine der gewihnlichsten
Verunreinigungen ist, giebt sich durch den mittelst Schwefel-
wasserstoff’ entstechenden, citrongelben, in kohlensaurem Ammoniak
leicht loslichen Niederschlag von Schwefelarsen kand. Die Reaction
erfolgt aber fast immer erst, nachdem das Gas schon einige
Zeit durch die (verdiinnte) Siure gestrichen ist, daher die Probe,
wenn nicht sogleich Triibung ecintritt, 12—24 Stunden bei Seite ge-
stellt werden muss, Die leisesten Spuren von Arsen entdeckt
man durch Behandlung der verdiinnten Siure mit Zink im Marsh’-
schen Apparate (s. Salzsiiure). — Setzt die Schwefelsiure beim
Verdiinnen mit Wasser oder noch besser mit Alkohol ein rothes
Pulver ab, so ist diess Selen, welches sich gleichfalls zuweilen
im Schwefel befindet, und aus diesem in die Schweflelsiure ge-
langt. — Erzeugt Schwefelwasserstoff einen schwarzen Nieder-
schlag oder eine braune Firbung,

herrithrend von den zur Darstellung der Schwefelsdure dienenden

so deutet diess aul Bleioxyd,

bleiernen Apparaten. Der Niederschlag erfolgt sicherer, wenn
die Siiure zuvor mit Ammoniak beinahe gesiittigt wurde. Zinn-
oxyd, dessen Quelle in den mit Zinn verlitheten Bleikammern
zu suchen ist, erkennt man, wenn der mit Schwefelwasserstoff
entstandene Niederschlag mit Schwefelammonium geschiittelt, letz-
teres wieder abfiltrivt, zur Trockne abgeraucht und der Riick-
stand gegliiht wird, wo dann ein weisses Pulver hinterbleibt.
Das*Schwefelammonium list nemlich das Schwelelzinn, mit Zu-
riicklassung des Schwefelbleies, auf; beim Abrauchen entweicht
das Auflésungsmittel, und durch Gliihen an der Luft wird das
riickstindige Schwefelzinn in entweichende schweflige Siure und
feuerbestindiges Zinnoxyd verwandelt. — Eisenoxyd, von
eisenhaltigen Materialien herriihrend, giebt Kaliumeisencyaniir in
der mit Ammoniak beinahe gesittigten Siéure durch einen blauen
Niederschlag von Berlinerblau (s. Essigsiure) zu erkennen; auch
erzeugt dann iiberschiis

izes Ammoniak allein briiunliche Flocken
von Eisenoxydhydrat, — Entsteht durch Uebersiittigen mit Am-
moniak ein nur wenig gefirbter Niederschlag, so kann Thonerde
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zugegen seyns um hieriiber Gewissheit zu erlangen, schiittle man
den Niederschlag mit Kalilauge, welche die Thonerde auflist und
das Eisenoxyd zuriicklisst, filtrire, und sefze zu dem Filirat
Salmiak, wodurch nach kurzer Zeit eine weisse Triibung erfolgen
wird. Das Kali zersetzt nemlich den Salmiak, bildet Chlorkalium,
Ammoniak entweicht und die ihres Auflisungsmittels beraubte
Thonerde scheidet sich aus. Entsteht in der Schwefelsiure, nach
der Behandlung mit iiberschiissigem Ammoniak, durch oxalsaures
Ammoniak eine weisse Triibung, so deutet diess auf Kalk. —
Um iiberhaupt zu erfahren, ob die Schwefelsiure fremdartige
feuerbestindige Kiirper enthiilt, verfliichtize man etwa 1 Loth
derselben in ecinem Platintiegel. — Endlich findet sich zuweilen
in der Schwefelsiiure eine Verbindung derselben mit Sticksto ff-
oxyd, die sich schon in der Bleikammer gebildet hat und bei

der Concentrirung der Sidure zuriickgeblieben ist. Um diese
Verunreinigang zu entdecken, lege man einen Krystall Eisen—
vitriol in die Siure; man sieht dann nach einiger Zeit um den-
selben eine braune Firbung entstehen. Diese Firbung kommt
von der Zersetzung der Verbindung der Schwefelsiure mit dem
Stickstoffoxyd, und der Absorption des letztern durch das Eisen-
salz. Bleibt die Probe noch linger stehen, oder erhitzt man sie,
so verschwindet die Farbung grisstentheilswieder, weil nun das
Eisenoxydulsalz zu Oxydsalz wird, und das Stickoxydgas ent-
weicht,

Anmerkung, Eine Mischung von 1 Theil cone. Sdure und
5 Theilen Wasser ist die verdiinnte Schweflelsdure (Aci-
dum sulphurieum dilutum), deren spee. Gewicht = 1,125 betrigt.

Acidum swiphuroswm.
(Spiritus sulpluris, schweflige Siure, Schwefelgeist.)
Formel: S0, -} xHO.

Bereitung, Man bediene sich hiezu desselben Apparates,
welcher bei ,,Acidum hydrothionicum* abgebildet ist, In den
Kolben a gebe man 1 Theil frisch gegliihte griblich
gestossene Holzkohlen und STheile cone. Schwefel-
sdure, in die Flasche b etwas Waschwasser und in die Flasche ¢
36 Theile destillirtes Wasser. Den Kolben erhitzt man
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am besten im Sandbade, unterhiilt das Feuer so lange, als noch
Gasentwicklung statt findet, liiftet nach Beendigung derselben so-
gleich die Korkstopsel und hewahrt den Inhalt der Flasche ¢,
dessen Gewicht nun 40 Theile betragen wird, in einem mit Glas-
stipsel zu verschliessenden Glase auf,

Vorgang. Kohle und conc. Schwefelsiure wirken in der
Kilte fast gar nicht aufeinander ein; wird aber das Gemenge
erhitzt, so entzieht die Kohle der Sdure 1 Mischungsgewicht
Sauerstoff und bildet Kohlenoxydgas, welches nebst der entstan-
denen schwefligen Siure entweicht.

1 M-G. C u. 1M.-G. SO. bhilden: 1M.-G. CO u.1 M.-G.850,.

76 Theile reiner Kohlenstoff bediirfen also 613 Theile Schwe-
felsiure-Hydrat (80, -}~ HO) oder 1 Th. 8 Theile. Die Holz-
kohle, welche angewendet wird, ist zwar kein reiner Kohlen-
stoff, sondern enthilt, ausser einigen Procenten mineralischer
Stoffe, stets etwas Wasserstofl; dafiir ist aber zu bedenken, dass
die kiufliche Schwefelsiure mehr als 1 M.-G. Wasser hat, so
dass von 1 Theil Kohle auf 8 Theile dieser Siure immer noch
ein Ueberschuss bleibt. Ein wenig Schwefelsiure geht auch,
was sich nicht vermeiden lisst, unzerlegt iiber und sammelt sich
in dem Waschwasser der Flasche b. Von dem mit dem schwellig-
sauren Gase auftreténden Kohlenoxydgase bleibt nur ein schr
geringer Antheil bei der schwelligen Stiure in der Flasche e,
denn es list sich sehr schwer in Wasser und entweicht daher
fast giinzlich in die Luft.

Priifung. Die in Wasser geliste schwellige Siure ist eine
farblose Fliissigkeit von demselben erstickenden Geruch und Ge-
schmack, welchen der Dunst des brennenden Schwefels verur—
sacht. Eingetauchtes Lackmuspapier wird davon gebleicht ; taucht
man das gebleichte Papier sogleich in Ammoniakfliissickeit, so
erscheint die blaue Farbe wieder, nicht aber, wenn das Papicer
lingere Zeit in der schwefligen Siure’ verweilt hatte, denn in
diesem Falle ist das Pigment zerstdrt. Das spee. Gewicht der
nach der gegebenen Vorschrift bereiteten Siure betrigt 1,080: sic

enthilt in diesem Zustande ihres Gewichts wasserfreie Siure,

.l
ihre gewihnlichste Verunreinigung, die sich nach lingerm Auf
hewahren durch Anzichen von Sauerstoff aus der Luft hildet, aber
ihren meisten Anwendungen nicht schadet, ist Schwefelsiiure:
man cntdeckt sie durch ein Barytsalz an dem in Siuren unlisslichen
weissen Niederschlage.
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Acidum superchloricum.
(Ueberchlorsiure, Oxydirte Chlorsiure.)
Formel: C10, - xHO.

Bereitung. In eine gliserne Retorte, welche von den darin
zu behandelnden Materialien nur zu ! angefiillt werden darf, gebe
man & Theile iiberchlorsaures Kali (s. Kali superchlori-
cum), 10 Theile cone. (engl.) Schwefelsiure und 2 Th,
Wasser, lege dic Retorte ins Sandbad, fiige eine Vorlage,
jedoch ohne Lutum, an, und erwirme gelinde durch untergelegte
Kohlen, wiihrend der Recipient kiihl gehalten wird. Bei der
ersten Einwirkung der Hitze wird das Gemenge in eine klare
Fliissickeit verwandelt, dann entsteht, unter Entwicklung weisser
Dimpfe, eine dickliche Salzmasse, die for{wihrend schiiumt und
einen Geruch nach Chlor verbreitet; endlich kommt diese wieder
zum rohigen und klaren Fluss, und wenn dieser Zeitpunkt ein-
getreten ist, lisst man den Apparat erkalien, Hieraul stelle man
die Vorlage, deren Inhalt nahe an 3} Theile betragen wird, ins
Sandbad, erwiirme kurze Zeit bis aller Geruch nach Chlor ver-
schwunden ist, schlage die darin gebliebene kleine Menge Salz-
siure durch sehwefelsaures Silberoxyd, von dem man
auf 3} Unzen Destillat etwa 10 Gran bedarf, die mit iiberge-
gangene Schwefelsiure durch kohlensauren Baryt (gegen
3 Drachmen werden auf 3} Unzen Destillat ausreichen) nieder,
filtrire die Niederschlige ab und wasche sie aus. Die saure
Fliissigkeit nebst den Waschwiissern giesse man in die vorher
cereinigte Retorte, erhitze so lange gelinde (ohne dass die Fliis-
sigkeit ins Kochen kommt) im Sandbade, bis die iibergehenden
Diimpfe anfangen, das Lackmuspapier zu rithen, lege dann eine
Vorlage an und destillire bis beinahe zur Trockne. Wenn der
griissere Theil der Sdure iibergegangen ist, nimmt die noch riick-
stindige Fliissigkeit eine gelbliche Farbe an, und man bemerkt in
der Nihe der Retorte abermals den Geruch nach Chlor, Das
Destillat befreie man durch gelindes Erwiirmen von dem anhiin-
genden Chlor und bewahre es in einem mit Glasstipsel versche-
nen Glase auf. Sein Gewicht wird nahe an 2% Theile betragen.

Vorgang. Wird iiberchlorsaures Kali mit iiberschiissiger
Schwefelsiure erwirmt, so trennt sich die Ueherchlorsiure von
dem Kali und verfliichtigt sich, und saures schwelelsaures Kali
bleibt zuriick.
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1 M-G. KO 4 ClO. und 2 M.-G. SO, -+ HO bilden:

1 M.-G. KO - §0,, HO - SO; und 1 M.-G. C10, - HO.

1732 Theile iiberchlorsaures Kali wiirden also nur 1226 Th.
Schwefelsiiure-Hydrat bediirfen ; allein, um alles Salz zu zerlegen,
hat man einen bedeutenden Ueberschuss von Siure nithig. Dabei
tritt aber der nicht zu beseitigende Ucbelstand ein, dass die
grossere Menge (nach meinen Erfahrungen vier Fiinftel) der in
Freiheit gesetzten Ueberchlorsiure (offenbar wegen der hohen
Temperatur, welche die Masse angenommen) in Chlor und Sauer-
stoff zerfiillt, die grisstentheils aus dem Apparate entweichen und
desshalb das Lutiren unzulissig machen. Ein kleiner Theil Chlor
bleibt, nebst frei mit iibergegangener Schwefelsiure, in dem De-
stillate; ersteres wird durch das Silhersalz, letztere durch koh-
lensauren Baryt niedergeschlagen. FEs versteht sich, dass diese
Fillungsmittel in nicht zu grossem Ueberschusse zugesetzt werden
miissen. Die Niederschlige miissen durch Filtriren von der
Ueberchlorsiure getrennt werden, denn versucht man, diess durch
Destillation zu hewirken, so entsteht ein so heftiges Spritzen,
dass das Destillat ganz milchig erscheint. Das Destilliven der
von den Niederschligen getrennten Siure hat theils den Zweck,
das iiberschiissig zugesetzte Silber und den Baryt zu entfernen,
welche dabei zuriickbleiben, theils die durch die Waschwasser
verdiinnte Sdure wieder zu concentriven. Zuerst geht nemlich
reines Wasser iiber, und erst, wenn die Sdure eine Dichtigkeit
von 1,224 hat, verfliichtigt auch sie sich, aber nicht gleichférmig,
sondern im Anfapge kommt eine schwiichere Siure, die riick-
stindige Flissigkeit concentrirt sich immer mehr, so dass sie
gegen das Ende als einfaches Hydrat erscheint, welches sich in
dem kiltern Theile des Retortenhalses als eine diinne krystallini-
sche Rinde anlegt. Diese Rinde verschwindet aber sehr bald von
selbst wieder durch Anziehung von Wasser. Zugleich mit der
grissern Concentrirung des Riickstandes erhihet sich die Tem-
peratur desselben, und veranlasst neuerdings ein Zerfallen eines
kleinen Theils Ueberchlorsiure in Chlor und Sauerstoff, daher
auch dieses rectificirte Destillat nicht ganz frei von Chlor ist.
Wenn man es indessen gelinde erwiirmt hat, so zeigt salpeter-
saures Silber kaum eine Spur von Salzsiiure darin an. Um
die Ueberchlorsiure absolut frei von Salzsiiure zu bekommen, ist
es am besten, bei der Rectification die Vorlage zu wechseln,
wenn etwa z der Siure iibergegangen sind.

Pritfung. Die nach der gegebenen Vorschrift bereitete Siure
ist eine wasserhelle, geruchlose Fliissigkeit von starkem, aber
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angenchm saurem, hintennach siisslichem Geschmack. Sie rithet
stark das Lackmuspapier, ohne es zu bleichen. Ihr spec. Gew.
betriigt 1,224, und ihr Procenigehalt an wasserfreier Siure in
diesem Concentrations - Zustande = 28. (Bei 1,120 spee. Gew.
hat sie 19, und bei 1,180 spee. Gew. 24 pCt). Salpetersaures
Silber sowic salpetersaurer Baryt diiefen keine Triibungen darin
hervorbringen., In der Hitze muss sie sich vollstindig ver-
fliichtigen.

Acidum tannicum.
( Tanninum , Gerbesiure, Gerbesloff.)
Formel: C,,;H,0,.,.

Bereitung. Eine belicbige Menge feingepulverter Gall-
ipfel wird in eine mit weiter Miindung verschene Flasche ge-
schiittet, so viel Schwefelither von 0,750 spec. Gew. darauf
gegossen, dass, nachdem das Pulver getriinkt ist, was man durch
Umrithren mit einem hilzernen Stabe befirdert, derselbe noch
1 Finger hoch dariiber steht (wozu man % vom Gewichte der
Gallidpfel nothig hat), die Flasche mit Blase gut verschlossen und
2 Tage lang, unter ifterm Umegchiitteln des Inhalts, bei gewthn-
licher Temperatur hingestellt. Hierauf wird der Brei auf ein
dichtes, doch nicht zu feines, leinenes Seihetuch, welches iiber
ciner recht weiten Porcellanschaale ausgespannt ist, gegeben; es
liuft sogleich ein klarer griinlich gelber Syrup ab, welcher eine
concentrirte Aufllosung der Gerbesiiure ist. Zur vollstindigern
Trennung derselben von dem Pulver muss das Tuch zusammen-
gebunden und in einer hilzernen Presse so stark als miglich
ausgedriickt werden. Das riickstindige Pulver wird noch z wei-
mal ebenso, jedesmal mit derselben Menge Schwefelidther be-
handelt, die Porcellanschaale, worin.alle 3 Ausziige sich befin-
den, in ganz gelinde Wirme gestellt und ihr Inhalt unter
Umriihren mit einem hiilzernen oder porcellanenen Spatel voll-
kommen ausgetrocknet. Bei dem zweiten und dritten Ausziehen
thut man wohl, das cinmal gehrauchte Seihetuch zusammengefaltet
mit in die Flasche zu legen, damit es seine Biegsamkeit behilt, —
Die Gallipfel sind, wenn auch anscheinend gut, doch in ihrem
Gehalte an Gerbesiiure sehr verschieden, wie ich gefunden habe,
daher die Ausheute nicht immer gleich ausfillt. Von 24 Theilen
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Galliipfeln wechselte dieselbe in meinen Versuchen zwischen 6
und 12 Theilen.

Vorgang. Die Gerbesiure befindet sich in den Gallipfeln
im freien Zustande; die vorstehend beschriebene Darstellungs-
Methode ist also ein blosses Ausziehen der Sdure und Befreien
derselben von dem Auflosungsmittel durch Verdunstung., Der
Aether wird deshalb, statt des Wassers oder Weingeistes, ge-
nommen , weil er nur die reine Gerbesiure aufnimmt und die
extraktiven Bestandtheile der Gallipfel nicht angreift. Der ge-
wishnliche officinelle (noch etwas Wasser und Weingeist enthal-
tende) Acther eignet sich dazu am besten, denn je reiner er ist,
desto minder ist seine auflssende Kraft auf die Gerbesiure. Den
angewandten Aether muss man schon verloren geben, denn die
Wiedergewinnung desselben (durch Abdestilliren) wiirde nur
schwierig zu bewerkstelligen seyn und dem Priiparate leicht nach-
theilig werden. Aus diesem Grunde halte ich auch ein viertes
Auszichen nicht fiir zweckmissig, weil der hiezn verbrauchte
Acther ebenso viel kosten wiirde, als die geringe Menge der dabei
gewonnenen Siure. .Die dreimal extrahirten Galldpfel lassen sich
aber noch zur Bereitung der Schreibtinte benutzen,

Priifung. Die reine Gerbesiure bildet eingetrocknet eine
harzartige, unkrystallinische Masse, welche zerriehen als ein
bloss griinlichgelbes geruchloses, lufthestindizes Palver erscheint.
Sie besitzt ecinen hiichst adstringirenden Geschmack und rithet
stark das Lackmuspapier. Wasser list sie sehr leicht auf, auch
wiissriger Weingeist und Aether, aber absoluter Weingeist und
Acther nehmen weniger davon auf. Als fliissiges Reagens darf
sie nur in geistiger, nicht in wiissriger Lisung, vorrithig gehal-
ten werden, denn im letztern Falle zersetzt sie sich nach und
nach (s. Gallussiiure).

Acidum lanningeniceum,
( Tanningensiaure, Calechusiure , Calechin.)
Formel: C,,H, 0, 4- HO.

Bereitungz.  Eine beliebige Menge Catechu wird fein ge-
stossen, mit: dem vierfachen Gewichte kalten Wassers iibergossen,
8 Tage lang damit unter fleissigem Schiitteln in  Beriihrung
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gelassen, dann das Ganze in einen Trichter gegeben, dessen
Ausflussriohre mit etwas Baumwolle verstopft ist, und der Riick-
stand so lange mit kaltem Wasser ausgewaschen, bis das Abge-
laufene keinen Geschmack und keine Farbe mehr besitzt. Das
so gereinigte Catechu wird getrocknet, zerrichen, in einer Re-
torte mit der achtfachen Menge Wassers gekocht, wodurch es
sich auflist, zu der kochenden Lisung so lange Bleiessig ge-
setzt, bis cine abfiltrirte Probe die Farbe des alten Rheinweins
hat (man gebraucht heinahe so viel Bleiessig von 1,36 spee. Gew.
als das gewaschene Catechu wiegt) und durch mehrere bereit-
stehende Filtra so heiss als miiglich filtrirt.  Die Riickstinde auf
den Filtern werden noch mit etwas kochendem Wasser abgewa-
schen, simmtliche Filtrate in einem Cylinder zusammengegossen,
dieser mit Blase verbunden und zum Erkalten hingestellt. Nach
24 Stunden findet man alles in einen weissen kirnigen Brei ver-
wandelt. Man bringt denselben auf ein leinenes Seihetuch, wiischt
die Masse so lange mit kaliem Wasser aus, bis das W aschwasser
nicht mehr bleihaltig ist (mit Schwefelwasserstofl keine schwarze
Firbung mehr zeigt), driickt sie stark aus, bringt sie in eine
thierische Blase, verbindet diese luftdicht und hingt sie zum
Austrocknen des Inhalts an einem missig warmen Ort. Die
trockne Siure wird in ein Glas gethan und dieses sorgfillig ver-
schlossen.  Thr Gewicht betrigt 1 von dem des gewaschenen
Catechu.

Vorgang. Das Catechu besteht der Hauptsache nach aus
2 Siuren, aus der den thierischen Leim fillenden, aber die Ei-
senoxydsalze nicht verindernden Catechngerbsiure, und der den
I.eim nicht fillenden, aber die Eisenoxydsalze dunkelgriin firben-
den Catechusiiure, Beide werden durch kaltes Wasser getrennt,
in welchem sich die erstere leicht, die letztere aber fast gar nicht
aullist. Aus diesem Grunde wird das Catechu gewaschen. Die
Catechusiiure wird aber von kochendem Wasser in grissster Menge
aufeenommen, daher sich das gewaschene Catechu beim Kochen
mit Wasser bis aul ecinige Unreinigkeiten vollstindig lost. Um
die mitaufgelisten firbenden und extraktiven Kérper zu entfernen,
wird der Bleiessig zugesetzt, dessen Bleioxyd mit jenen unlis-
liche Verhindungen hildet, die man durch Filtriren trennt. Der
durch Abkiihlen ausgeschiedenen Siure bleibt noch eine geringe
Menge essigsaures Bleioxyd anhiingen, welche jedoch durch
mehrmalices Auswaschen mit kaltem Wasser vollstindig entfernt
werden kanm, und ein nochmaliges Auflisen in heissem Wasser
und Krystallisiven unnithig macht.  Die Siure besitzt nemlich
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cine ausserordentliche Neigung, sich an der Luft zu zersetzen
und safranartig zu firben, weshalb man mit ihrer Darstellung so
rasch als miiglich seyn muss; daher darl sie auch nicht an der
Luft, sondern muss entweder unter der Luftpumpe oder in eciner
Blase getrocknet werden., Die thierische Blase gestattet dem in
der noch feuchten Siure befindlichen Wasser freien Durchgang
durch ihre Poren, ohne dass von Aussen die Luft hineindringen
kann, und sobald alle Feuchtigkeit verdunstet ist, schliessen sich
die Poren.

Prifung. Die Tanningensiure schiesst in weissen kirnigen,
aus feinen Nadeln bestehenden Massen an, die gefrocknet ein
weisses, leichtes, geruchloses und siisslich schmeckendes Pulver
darstellen. War bei ihrer Bereitung, namentlich beim Trocknen,
die Luft nicht sorgfiltie ausgeschlossen, so geht ihre Farbe ins
Safranartige und Braune iiber. Diese Farbenveriinderung heruht
auf der Zersetzung der Siure; ob hierbei die Bildung 2 neuer
Siuren, der Japonsiure = C,,H,0, und Rubinsiure =C, ;H,0,,
welche zusammengenommen — 2 M.-G. wasserfreier Tanningen-
siure sind, stattfindet, hedarf noch einer niheren Untersuchung.

Die reine Siure list sich in 3—4 Theilen kochendem Was-
ser, aber erst in 16000 Theilen kaltem, leicht in heissem und
kaltem Alkohol, in 7 Theilen kochendem und in 120 Theilen
kaltem Aether vollstindig auf; die Auflisungen rithen Lackmus.
Eisenoxydlisungen werden davon dunkelgriin gefiirht, Leimauf-
lisung erleidet aber keine Triibung, wie schon oben angefiihrt
wurde. Durch Behandlung mit Salpetersiiure wird ihr aber, unter
Abscheidung einer braungefirbten Substanz, die Eigenschaft er-
theilt, den Leim zu fillen, und wegen dieses Verhaltens erhielt
sie den Namen Tanningensiure (von tanninum: Gerbestoff und
yiyvouar: werden), Ein Uebermaass von Salpetersiure zerstirt
sie indessen giinzlich.

Acidum tantalicwm.

(Acidum columbicum, Tantalsiure, Columbsaure.)
Formel: Ta, O,.

Bereitung.  Eine beliebige Menge feingepulverten und ge-

schlemmten Tantalits (ich bediente mich des zu Bodenmais in
. Bayern vorkommenden) wird mit seinem sechsfachen Ge-
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wichte getrockneten zweifach schwefelsauren Na-
trons (oder Kalis) innig gemengt und in einem Platintiegel so
lange erhitzt, bis die Masse vuhig fliesst und nichts Schwiirzliches
mehr wahrnehmen ldsst.  Die Hitze muss im Anfange sehr ge-
linde seyn, weil das Gemenge heftig schiumt, und darf erst
dann, wenn kein Steigen mechr stattfindet, bis zum Gliihen des
Tiegels verstirkt werden. Der geschmolzene Kuchen wird mit
viel Wasser ausgekocht, der Riickstand ausgewaschen, mit
etwa seinem doppelten Gewichte Kinigswasser warm dige—
rirt, so lange gewaschen, bis das Waschwasser nicht mehr sauer
reagirt, hierauf mit dem doppelten Gewicht des ange~-
wandten Tantalits Schwelelammonium in einer ver—
schlossenen Flasche mehrere Tage lang geschiittelt, filtrirt, ge—
waschen, der Inhalt des Filters wiederum mit Salzsiure
gekocht, filtrirt und ausgewaschen. Das letzte Auswaschen dauert
ziemlich lange, darf aber mnicht cher beendigt werden, bis jede
Spur freier Salz— und Schwefelsiure entfernt ist. Das so gerei-
nigte Priiparat wird getrocknet, und schliesslich in einem Tiegel
von Platin oder Porcellan so lange geglitht, als noch schweflige
Sdure (die leicht durch den Geruch erkannt werden kann) ent-
weicht. Die so gewonnene Tantalsiiure betrigt etwas mehr als
die Hilfte des in Arbeit genommenen Tantalits.

Vorgang. Der Tantalit von Bodenmais besteht nach der
Analyse von Vogel aus 75 Theilen Tantalsiure, 17 Th. Eisen-
oxydul, 5Th. Manganoxydul und 1 Th. Zinnoxyd. Beim Schmel-
zen mit zweifach schwefelsaurem Natron oder Kali enfzieht das
zweite Mischungsgewicht Schwefelsiiure des letztern dem Mineral
sein Eisen, Mangan und Zion. Die geschmolzene Masse enthilt
also : neutrales und (wegen iiberschiissig zugesetzten doppelt-
schwelelsauren Alkalis, was zur Befirderung der Zersetzung
nothwendig ist) zweifachschwefelsaures Alkali, schwefelsaures
Eisenoxydul (zum Theil dureh den Luftzutritt in Oxydsalz iiber-
gegangen), schwefelsaures Manganoxydul, schwefelsaures Zinn-
oxyd und freie Tantalsiure. Von diesen lisen sich durch Be-
handlung mit Wasser auf: das schwefelsaure Alkali, das schwe-
felsaure Manganoxydul und von dem schwelelsauren Eisen und
Zinm der grisste Theil, wiihrend ein kleiner Theil der beiden
letztern Salze, in einen unlislichen basischern Zustand versetzt,
mit der Tantalsiure zuriickbleibt. Die darauf folgende Digestion
mit Konigswasser (s. Acidum molybdaenicum) entzicht dem
Riickstande noch Eisen- und Zinnoxyd, aber nicht vollstindig;
um daher den letzten Rest dieser Metalle zu trennen, wird das
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Schwefelammonium angewandt, welches dieselben in hiichste
Schwefelmetalle verwandelt, von denen sich das Schwefelzinn in
dem (iiberschiissigen) Reagens auflist, das Schwefeleisen aber
zuriickbleibt und der Tantalsiure eine graue bis schwarze Farbe
ertheilt.  Salzsiure zerlegt dieses Schwefeleisen unter Bildung
von leicht loslichem Eisenchloriir, Entwicklung von Schwelel-
wasserstoff und Zuriicklassung von Schwefel.

1 M-G. FeS, und 1 M.-G. HCL bilden:

1 M.-G. FeCl, 1 M.-G. HS und 1 M.-G. S.

Um endlich die Tantalsiure von dem beigemengten Schwe-
fel zu befreien, wird sie zum Glithen erhitzt.

Priifung. Die Tantalsdure ist ein weisses, schweres, ge-
ruch - und geschmackloses, unschmelzbares Pulver, unlislich in
Wasser und Siduren, leicht loslich in Kalilauge. Im nicht ge-
gliiheten (Hydrat-) Zustande rithet sie feuchtes Lackmuspapier.—
Ihre gewdhnlichsten Verunreinigungen sind Eisenoxyd und Kiesel-
siiure.  Ein Gehalt von Eisenoxyd ertheilt ihr eine gelbe
Farbe, und ist er nur sehr gering, so firbt sie sich doch beim
Ucbergiessen mit Sehwefelammonium grau. Kieselsidure erweist
sich dadurch, dass die Tantalsiiure in Phosphersalz (phosphor-
saurem Ammoniak-Natron) eingeschmolzen, nicht vollstindie anf-
gelost wird, sondern ein triibes Glas giebt.

Acidwm tartaricum.

(Sal essentiulis Tartari, Weinsteinsiure.)
Formel: C,H,0, + HO = T -+ HO.

Bereitung. 12 Theile gereinigter Weinstein werden
in cinem bleiernen Kessel mit 60 Theilen Wasser iibergossen,
das Ganze unter fleissigem Umriihren (um das Anlegen des Salzes
zu verhindern, wodurch das Metall leicht schmelzen wiirde) zum
Sieden erhitzt, und nach und nach lsffelweise so lange feinge-
stossene Kreide eingetragen, als noch ein Aufbrausen stattfin-
det. 4 Theile Kreide werden hiezu hinreichen. Hierauf giesst
man zu der triilben Lauge, ohne sie weiter zu erwiirmen, eine
schon bereitstehende Auflisung von 4 Theilen gegliihtem salzsau-
ren Kalk in 12 Theilen  Wasser, leert den gesammten Inhalt des
Kessels in einen irdenen Hafen oder, bei grissern Mengen, in
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ein hilzernes Fass und lisst 2 Tage lang ruhig stchen. Die
iiberstehende klare Lauge wird abgezapft, der pulverige Riiek-
stand mit so viel Wasser iibergossen, als die abgezapfte Lauge
betrug, nach cintigiger Ruhe das Wasser abgelassen, dieselbe
Operation so oft wiederholt, bis das Wasser ganz geschmacklos
abliuft, der Riickstand auf einen leinenen Spitzbeutel gegeben,
ausgepresst und getrocknet. Sein Gewicht betriigt gegen 16 Theile.—
16 Theile dieses wohl ausgetrockneten Riickstandes (wein-
steinsaurer Kalk) werden in demselben bleiernen Kessel
mit einem Gemisch von 6 Theilen concentrirter Schwe-
felsdure und 54 Theilen Wasser iibergossen, und das
Ganze unter fleissigem Umriihren mit einem porcellanenen Spatel
2 Tage lang in warmer Digestion gehalten, wihrend welcher
Zeit das verdunstete Wasser zuweilen durch neues ersetzt wird,
damit die Masse einen gewissen Grad von Fliissigkeit behalte.
Man giebt nun die breiige Masse auf einen leinenen Spitzheutel,
presst aus, vertheilt den Riickstand wieder in frischem Wasser,
colirt und wiederholt diess so oft, als das Ablaufende noch sauer
schmeckt. Simmtliche Fliissigkeiten werden in dem vorher gerei-
nigien Kessel bis aufl ctwa 24 Theile verdampft, wenn es nithig
ist, colirt, in eine porcellanene Schaale gegossen, im Sandbade
bei gelinder Wiirme so weit abgeraucht, dass eine herausgenom-
mene und kalt gestellte Probe grisstentheils erstarrt, und dann
einige Tage lang in derselben Schaale an einem kiihlen Orte ge-
lassen. Die” ausgeschiedene krystallinische Masse wird von der
Mutterlauge getrennt, letztere noch einmal abgeraucht, in Folge
dessen noch etwas anschiessen wird, simmtliche krystallisirte
Siure in ihrem doppelten Gewichte reinen Wassers aufgelist,
von etwas ausgeschiedenem Kalksalze abfiltrirt und abermals zum
Krystallisationspunkte verdunstet. Sollte die Lauge durch irgend
einen Umstand (hineingefallene organische Kérper ete.) sehr braun
gefirbt seyn, so tropfle man in dieselbe wihrend des Verdun-
stens so lange reine Salpetersidure, bis sie nur noch blass-
gelb ist. Die zum zweiten Male erhaltenen Krystalle miissen, um
sie von anhidngender Schwefelsiure und Kalk moglichst zu be-
freien, noch ein- oder zweimal umkrystallisivt. werden. Das
Gewicht der so gereinigten Siure betriigt S—9 Theile.
Vorgang. Der gereinigte Weinstein besteht (abgesehen von
einem geringen Gehalte an Kalk) aus 1 M.-G. Kali, 2 M.-G.
Weinsteinsiure und 1 M.-G. Wasser — KO - T, HO -} T
die Kreide ist der Hauptsache nach kohlensaurer Kalk — Ca()
~+ CO,. Kommen beide unter Vermittlung des Wassers und
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einer angemessenen Temperatur in Berithrung, so tritt das zweite
Mischungsgewicht Weinsteinstiure des Weinsteins an den Kalk
des kohlensauren Kalks, und dessen Kohlensiiure entweicht unter
Aufbrausen. Die Verbindung der Weinsteinsiure mit dem Kalke
fille als fast unlislich zu Boden, withrend das entstandene neu-
trale weinsteinsaure Kali aufgelist bleibt. Um aus letzterm eben-
falls die Siure zu gewinnen, muss cin Kalksalz mit stirkerem
clektronegativem Faktor, als die Kohlensiure ist, angewandi
werden, und hiezu dient das Chlorcalcium, welches mit dem
weinsteinsauren Kali die Bestandtheile austauschend, weinstein-
sauren Kalk und leichtlisliches Chlorkalium bildet.
1 M-G. (KO-} T) + (HO --T), 1M.~G. Ca0 4 CO,,
1 M.-G. CaCl und 7 M.-G. HO bilden:

2 M.-G. Ca0 -+ T - 4 HO, 1 M.-G. KClund 1 M.-G. CO,.

2358 Theile Weinstein erfordern also der Rechnung zufolge
628 Theile kohlensauren Kalk und 696 Theile Chlorcalcium und
liefern 3256 Theile weinsteinsauren Kalk. Diese Gewichtsver—
hiltnisse lassen sich aber, wegen nicht villiger Reinheit der
Materialien, nie so genau einhalten; vom kohlensauren und salz-
sauren Kalke gebraucht man auch darum stets etwas mehr, weil
sie im Ueberschuss angewandt werden miissen, und am wein-
steinsauren Kalke erleidet man einigen Verlust, weil er in Was-
ser, und besonders solchem, welches ecin Salz (wie hier das
Chlorkalium) enthilt, nicht ganz unlislich ist. — Die Zerlegung
des weinsteinsauren Kalks durch Schwefelsiure beruht auf der
grissern Verwandischalt der letztern zum Kalke:

1 M-G. Ca0 4 T 4 4 HO und 1 M.-G. SO, - HO bilden:
1 M.-G. Ca0 <+ SO, und 1 M.-G. T - HO.

1628 Theile weinsteinsaurer Kalk bediirfen also 613 Theile
Schwefelsiure- Hydrat, oder 16 Theile: 6 Theile. Das Reinigen
der Lauge, wenn sie sehr gefirbt seyn sollte, durch Salpeter-
stiure beruht darauf, dass letztere Sauerstoff an die firbenden
(kohligen) Theile abgiebt, wodurch Kohlensiure und Untersal-
petersiure entstehen, welche entweichen, Die Salpetersiure muss
aber nur sehr vorsichtig und nicht im Ueberschuss angewandt
werden, weil sich sonst leicht ein Theil der Weinsteinsdure selbst
zerlegt und andere Produkte z. B. Kleesiiure bildet, die dem
Priiparate heigemischt bleiben. Die Ausbeute aus 12 Theilen Wein-
stein sollte eigentlich iiber 9 Theile betragen; wegen des noth-
wendigen mehrmaligen Umkrystallisirens geht aber stets etwas
Siure in die Mutterlaugen iiber und mithin verloren. Der Verlust
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ist um so geringer und das Priparat fillt um so schéner und
reiner aus, je mehr Weinstein in Arbeit genommen wird.

Das als Nebenprodukt erhaltene Chlorkalium kann durch
Krystallisation gereinigt werden, hat aber wenig Werth.

Priifung. Die Weinsteinsiure krystallisirt in schiefen rhom-
bischen Séulen und Pyramiden, welche hdufig zu grossen Rinden
vercinigt sind, ist lufthestindig, besitzt keinen Geruch und einen
starksauren, aber nicht itzenden Geschmack. Sie Igst sich in
2 Theilen kaltem und 1 Theil heissem We asser, auch in Weingeist
leicht auf, Zieht sie Feuchtigkeit aus der Luft an, so enthilt sie
Schwefelsiure oder Kalk (sauren weinsteinsauren Kalk). Schwe-
felsdure erkennt man in der wiissrigen Auflésung durch Chlor-
baryum an dem weissen unlislichen \mr]‘e:schlarre, Kalk durch
oxalsaures Ammoniak ehenso. Der Kalkgehalt erweist sich auch
durch die beim Schiitteln der Siure mit Alkohol bleibende Trii-
bung (von schwefelsaurem oder weinsteinsaurem Kalk). Sollte
zur Reinigung der Siure zu viel Salpetersiure angewandt
seyn, so wird die Indigosolution entfirbt. Auch enthilt dann das
Priiparat leicht etwas Kleesidure, die sich auf Zusatz von
Kalkwasser (in dem Maasse, dass die Fliissigkeit noch sauer
bleibt) niederschligt. Metallische Beimischungen, als Zinn,
Kupfer, Blei erkennt man durch Goldsolution, Ammoniak und
Schwefelsiure (siche Acidum aceticum). In Bezug auf das Blei
ist zu bemerken, dass durch den Gebrauch bleierner Gefisse nur
leise Spuren dieses Metalles in die Weinsteinsiure gelangen, die
bei der Reinigung vollstindig beseitigt werden. Jedes andere
Metall muss indessen bei der Darstellung der Siure sorgfiltig
vermieden werden,

Acidum tilanicum.
(Titansiure.)
Formel: TiO,.

Bereitung. Aus dem Titaneisen. 10 Theile feingepul-
vertes und geschlemmtes Titancisen vermenge man
innig mit 13 Theilen kohlensaurem Kali und 10 Thei-
len trocknem kohlensaurem Natron, gliihe das Gemenge
in einem platinenen oder irdenen %clnnel/uo"vl Stunden lang
so stark, dass es, wenn auch nicht ganz fissig, doch weich

8




111 Acidum titanicum.

wird, lasse erkalten, wasche die Masse erst einige Male mit kal-
tem Wasser aus, um alles freie Alkali zu entfernen, setze ihr
dann 20 Theile cone. Schwefelsiure zu, und erhitze in
einer porcellanenen Schaale so lange, bis vollstindige Auflisung
erfolgt ist. Die Lisung wird mit viel Wasser verdiinnt (wodurch
keine Triibung erfolgt), filtrict, mit Ammoniak gefillt, der
Niederschlag vollstindig aunsgewaschen, und in Breiform mit so
viel zerriebener Weinsteinsidure verseizt, bis er sich (mit
Unterstiitzung von Wiirme) vollstindig wieder aufgeltst hat. Man
iibersiittigt diese Losung gleichfalls mit Ammoniak (welches
diessmal keinen Niederschlag erzeugt), setzt zur Abscheidung
eines etwaigen Gehalts an Kalk oxalsaures Ammoniak hinzu,
filtrict, darauf, zur Entfernung des Eisens, Schwefelammo-
nium, filtrict abermals, raucht das Filirat zur Trockne ab, und
gliiht die trockne Masse in ¢inem offnen platinenen oder poreella-
nenen Tiegel so lange, bis alles Fliichtige verjagt und alle durch
Zersetzung der Weinsteinsinre gebildete Kohle vollstindig ver-
brapnt ist. Der nunmehrige Riickstand ist reine Titansiure und
betriigt im Durchschnitt 1 bis & vom Gewichte des angewendeten
Minerals; einmal erhielt ich aus 10 Theilen Mineral 5 Theile
Siiure.

Vorgang. Das zur Darstellang verwendete, in schwarzen
rundlichen Kirnern vorkommende Titaneisen besteht wesentlich
aus Titansiure und Eisenoxyduloxyd in verschiedenen Quantitiits—
Verhiltnissen, und durch Mangan, Kalk ete. verunreinigf. Beim
Schmelzen desselben mit einem Gemenge von kohlensaurem Kali
und Natron (welches desshallh angewendet wird, weil es leichter
schmilzt als jedes der Carbonate allein) tritt die Titansiure an
das Alkali und das Eisenoxyduloxyd verwandelt sich durch den
Zutritt der Luft in vollkommnes Oxyd. Durch die Behandlung mit
Wasser wird ein Riickstand von saurem titansaurem Alkali nebst
Eisenoxyd erhalten und das iiberschiissige Alkali aufgeldst. Conc.
Schwefelsiure 19st diesen Riickstand vollstindig auf; Ammoniak
schliigt aus der Auflisung die Titansiiure und das Eisenoxyd wie-
der nieder. Um nun noch das Eisenoxyd zu entfernen, muss der
Niederschlag in einer nicht fliichtigen organischen Siure aufgelist
werden, weil diese die Fillung der Titansiiure und des Eisen-
oxyds durch Ammoniak verhindert. Nach der Uebersittigung mit
Ammoniak (und Zusatz von oxalsaurem Ammoniak zur Abschei-
dung von Kalk) schliigt sich nun auf Zusatz von Schwefelammo-
nium das Eisen als schwarzes Schwefeleisen (nebst den vorhan-
denen Spuren von Mangan) nieder, wihrend die Titansiure auf-
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geldst bleibt. Die von dem Schwefeleisen abfiltrirte Fliissigkeit
wird schliesslich, um die Titansiure von den Ammoniaksalzen
und der Weinsteinsiure zu befreien, zur Trockne abgeraucht und
die trockne Masse bei Zutritt der Tuft gegliiht. Die vollstindige
Abscheidung des Eisens ist etwas umstindlich und kostspielig,
lisst sich aber bis jetzt auf keine andere Weise erziclen.

Priifung. Die reine Titansdure bildet ein weisses, geruch-
und geschmackloses Pulver, welches feuchtes Lakmuspapier ri-
thet. In reinen und kohlensauren Alkalien list sie sich nicht
auf, verbindet sich aber damit im Gliihen; Wasser list aus der
geglithten Masse das iiberschiissige Alkali und lisst saures titan-
saures Kali ungelist zuriick. Diess list sich in Salzsiure bei
Vermeidung von Wirme auf, wird aber die Lisung erhitzt, so
schliigt sich die Titansdare, mit etwas Salzsiure verbunden, griiss—
tentheils wieder nieder, Gemeiniglich erhiilt man die Titansiure
nicht ganz weiss, sondern mit einem Stich ins Rithliche, was,
wenn die Darstellung nach dem gegebenen Verfahren geschah,
wohl nicht von anhiingendem Eisenoxyde, sondern wahrscheinli-
cher von Titanoxyd, entstanden durch theilweise Reduction der
Titansiure beim Gliihen, herriihrt. FEine Verunreinigung mit Ei-
senoxyd erkennt man durch Schiitteln mit Schwefelammonium,
wodurch die Siure sich grau firben (Schwefeleisen entstehen)
wiirde. Vor andern weissen unliislichen Pulvern zeichnet sich
die Titansiure dadurch aus, dass sie, vor dem Lithrohre in
Phosphorsalz eingeschmolzen, der Perle in der innern Flamme
eine blaue oder violette Farbe ertheilt.

Acidum wricum.
(Harnsdure, Blusensteinsiure.)
Formel: C,,H,N, O, oder C;H, N, 0,.

Bereitung. Aus Taubenexerementen. 12 Theile getrock-
nete und gepulverte Exeremente von Tauben werden
in ciner porcellanenen Schale oder einem kupfernen Kessel mit
einer Auflésung von 1 Th. Borax in 120 Th. Wasser 1 Stunde
lang gekocht und darauf durch Leinwand colict. Die triibe briun—~
liche Fliissigkeit wird zum Kliren hingestellt, decantirt, filtrirt,
und mit Salzsiure ibersittiot; der dadurch entstandene ge-
firbte, flockige Niederschlag auf einem Filter gesammelt, ausge-

S *




116 g Acidum wolframicum.

waschen, in Kalilauge aufgeldst und die erhaltene dunkelbraune
Lisung durch Abdampfen krystallisirt. Die letzte, dunkle Mut-
terlauge wird weggegossen, das Salz in einem Trichter gesam-
melt, zur Entfernung der mbisten firbenden Theile mit etwas
kaltem Wasser gewaschen, wicder in heissem Wasser gelost und
durch Salzsiure zersetzt. Ist die so ausgeschiedene Harnsiure
noch gelblich, so wird sie abermals in Kalilange aulgeltst und
mit Salzsiure niedergeschlagen, Die Ausbeute betriigt von 12 Thei-
len Excrementen nicht mehr als ¢ Theil.

Vorgang. Die Harnsiure befindet sich in den Taubenexcre-
menten im freien Zustande, und wird von einer schr verdiinnten
Auflisung des Borax mit Leichtigkeit aufgenommen. Salzsiure
fillt aus dieser Auflisung die Harnsiure wieder, indem sie den
Borax zerlegt, dessen Natron mit der Salzsiure zu Chlornatrium
zusammentritt, und dessen Borsiure im freien Zustande aufgeliist
bleibt. Die Bildung von harnsaurem Kali durch Auflisen des
Niederschlags in Kalilauge und Krystallisiven hat zum Zweck,
die Harnsiiure von dem aus den Excrementen mit anfgenommenen
Farbstoff zu befreien. Aus der Verbindung mit Kali wird dann
die Harnsiiure durch die stirkere Salzséure getrennt.

Priifung. Die Harnsiure scheidet sich als weisse, flimmer-
artige Blittchen aus, die getrocknet ein weisses Pulver bilden,
ist geruch- und geschmacklos, luftbestindig, rithet schwach das
befeuchtete Lakmuspapier, ist in Wasser fast ganz unlislich (von
kochendem erfordert sic iéiber 1000 Theile) und verfliichtigt sich
in der Hitze, unter Zersetzung, vollstindig. In Salpetersiure list
sie sich beim Erwirmen unter Zersetzung und Bildung mannich-
facher Produkte auf; wird diese Auflisung verdunstet, so [firbt
sich der Riickstand beim Eintrocknen roth, welche Firbung von
entstandenem purpursaurem Ammoniak herrviihet und fiiv die Er-
kennung der Harnsdure charakteristisch ist.

Acidum wolframicum.
(Wolframsdure, Tungsteinsinre.)
Formel: WO..

Bereitung, Aus dem Wolfram. 4 Theile feingepul-
vertes Wolfram, 4 Theile Salpeter und 8 Theile koh-
lensaures Kali werden gemengt und in einem platinenen oder
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hessischen Schmelztiegel erhitzt, Das Gemenge schmilzt ziemlich
leicht und steigt nicht. Das Schmelzen muss so lange fortgesetzt
werden, bis das Kochen aufgehirt hat, das Ganze die Consistenz
cines Mellago besitzt, cine herausgenommene Probe sich mit dun-
kelgriiner Farbe in Wasser zertheilt, und das nicht Geldste mit
einem Glasstabe gerieben, kein kritzelndes Geriiusch mehr erzeugt.
Beendigt man die Operation frither, so hat diess einen Verlust
an Wollramsiure zur Folge. Um 4 Unzen Wolfram zu zersetzen,
ist ein fast achtstiindiges Schmelzen nothwendig; man thut daher
wohl, nicht mehr auf einmal in einen Tiegel zu nehmen, und,
wenn man grissere Quantititen bereiten will, licher mehrere der-
gleichen Tiegel zugleich einzusetzen. Die dunkelgriine Masse
wird nun in einen eisernen Kessel ausgegossen, nach dem Erkal-
ten nebst dem Tiegel, in welchem noch ein Theil zuriickgeblie-
hen ist, mit 30 Theilen Wasser und 2 Theilen Alkohol
von 802 versetzt und zum Kochen erhitzt. Nachdem die Aufli-
sung farblos geworden ist, wird sie von dem braunen Nicder-
schlage abfiltrirt und dieser ausgewaschen. Siémmtliche Fliissig—
keiten werden vereinigt, mit einer Auflisung von 4 Theilen
Chlorcaleium in 12 Theilen Wasser versetzt (wodurch
ein starker weisser Niederschlag entsteht), und nun so lange
rohe Salzsiure hinzugefiigt, bis das Ganze cine starksaure
Reaction zeigt. Den dadurch ausgeschiedenen wolframsauren Kalk
reinigt man von der iiberstechenden Salzlauge durch wiederholtes
Absetzen und Dekantiren, und kocht ihn nach Zusatz von 8 Thei-
len Salzsiure so lange, bis das Gemisch, welches nach und
nach gelb wird, sich nicht dunkler mehr farbt. Dieser Zeitpunkt
tritt mach § his 3 stiindigem Kochen ein. Der gelbe Niederschlag,
die Wolframsiure, wird dann gewaschen und getrocknet.
Vorgang. Das unter dem Namen ,,\Wolfram* vorkommende
Mineral wurde bisher als eine Verbindung von Wolframsiiure,
Eisenoxydul und Manganoxydual betrachtet. Neuern Untersuchun-
gen zufolge ist diess nicht richtig, sondern das Wollram befindet
sich darin auf einer niedrigern Oxydationsstufe, entweder als
Oxyd oder als wolframsaures Wolframoxyd, und auch in Bezug
auf den Eisen- und Mangangehalt miichte es wahrscheinlicher
seyn, dass diese beiden Metalle nicht als reine Oxydule, sondern
als Oxyduloxyde oder reine Oxyde darin existiren. Dem sey nun
wie ihm wolle, so ist es bei der Zerlegung des Minerals zum
Zweek der Darstellung der Wolframsidure die Aufgabe, alle drei
Metalle in hishere Oxydationsstufen iiberzufiihren. Diess erreicht
man durch das Schmelzen mit Salpeter, wodurch Wollramsiure,
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Mangansiure und Eiscnsiure (eine gewisse Portion Fisen und
Mangan wird indessen nur in Oxyd verwandelt) gebildet werden,
welche sich an das Kalides gleichzeitig zugesetzten kohlensauren
Kalis binden, wihrend aus dem Salpeter durch Verlust von Sauer-
stoff (der an die Metalle tritt) salpetrigsaures Kali wird., Die
geschmolzene Masse hestcht also aus: wolframsaurem Kali, man-
gansaurem Kali, eisensaurem Kali, Eisenoxyd, Manganoxyd, sal-
petrigsaurem Kali und (wegen iiberschiissigen kohlensauren Ka-
lis, welches, sowie der Salpeter, zur Beforderung des Processes
im Ueberschusse zugesetzt werden muss) kohlensaurem Kali; ihre
dunkelgriine Farbe verdankt sie dem mangansauren Kali. Beim
Auskochen mit Wasser bleibt das Eisenoxyd und Manganoxyd
nebst andern, in dem Minerale vorkommenden verunreinigenden
Korpern zuriick. Um nun auch die mitaufgeliste Mangansiure
und Eisensiiure aus der Auflisung zu entfernen, miissen dieselben
auf Oxyd reducirt werden, was der Zweck des Alkohols ist; letz-
terer verwandelt sich durch die Aufnahme von Sauerstoff in Koh-
lensiiure, Essigsdure und Wasser (iiber deren dabei auftretende
Mengenverhiiltnisse bis jetzt keine genauern Versuche angestellt
sind), Eisen- und Manganoxyd schlagen sich nieder, und die
Fliissigkeit wird farblos. Die Aufiisung von Chlorcalcium zer-
setzt das wolframsaure Kali, es bildet sich wollramsaurer Kalk
und Chlorkalium, von denen sich ersterer beim Uebersiittigen der
alkalischen Lauge mit Salzsiure vollstindig niederschligt, Wird
aber der ausgewaschene wollramsaure Kalk mit einer grissern
Menge Salzsiiure gekocht, so zerlegt er sich wieder, es cntsteht
neuerdings Chorcaleium und die Wolframsiure scheidet sich rein
aus. Die Entfernung der iiber dem durch Salzsiure ausgeschie-
denen Niederschlage (wolframsauren Kalk) stchenden Salzlauge
vor dem Kochen mit Salzsiure ist unerlisslich; denn, unterbleibt
sie, so wird der Niederschlag selbst durch anhaltendes Kochen
nicht gelb, sondern hleibt weiss, weil sich die Weolframsiure wie-
derum mit etwas Kali (und Salzsiure) verbindet.

Priifung. Die Wollramsiare bildet ein schwefelgelbes, ge-
ruch— und geschmackloses Pulver, welches sich nicht in Wasser
und Siuren, aber leicht in Alkalien auflist. Besitzt sie einen star-
ken Stich ins Griine oder eine theilweise blaue Farbe (wic sie
zuweilen erhalten wird) so ist ihr die intermediire Oxydations-
stufe, das blaue wolframsaure Wolframoxyd (WO,--4WO,)
beigemengt,
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Aelher (purus).

(Aether sulphuricus, Napltha vitrioli, Reiner Aether, Schwefel-
ather, Vitriolnaphtha.)

Formel: C,H, 0 = Ae-|-0.

Bereitung. In cinen bleiernen oder auch gusseisernen Kes-
sel wiege man 9 Theile concentrirte (engl.) Schwefel-
siure und 3 Theile Weingeist von 903 (Gewichtsprocen—
ten oder 0,818 sp. Gew.), vermische beide Fliissigkeiten durch
Umrithven mit cinem Glasstabe, bedecke den Kessel mit einem
gutschliessenden Deckel und lasse ihn einige Stunden zum Erkal-
gen des Inhalts, was man im Winter durch Einsetzen in Schnee
oder Eis befiordert, stchen. Das saure Gemisch giesse man in
eine tubulirte Retorte, welche so gerdumig seyn muss, dass sie
nur zu 2 davon gefiillt wird, lege dieselbe ins Sandbad und um=
gche sie, so hoch als die Fliissigkeit reicht, mit Sand, fige mit-
telst doppelter Blase oder mit Mehlkleister bestrichenen Papier-
streifen eine gleichfalls tubulirte Worlage an, deren Tubulus nach
unten gerichtet und in welchen eine bleierne Rihre eingekittet
ist, die in die secitliche Tubulatur einer grissern Glasflasche reicht.
Die Hauptiffnung dieser Flasche wird mit Kork und Blase fest
verschlossen, der seitliche Tubulus aber, durch welchen das eine
Ende der Bleirthre geht, nur mit einem Streifen Blase umgeben,
in welchen einige Nadelstiche gemacht werdgn, um beim Beginn
der Destillation der im Apparate befindlichen Luft ungehinderten
Ausgang zu verschaffen, und dadurch allen ibermissigen Druck
aul die Wiinde der Glasgeriithschaften zu vermeiden. Nun bringe
man, mehrere Fuss weit von der Kapelle und etwas hiher -als
der Ofen ist, eine in der Nihe des Bodens tubulirte Flasche an,
kitte in den Tubulus eine bleierne Rihre, welche so lang ist, dass
sie in die Retorte reicht, und in deren Mitte ein messingener
Hahn eingeschmolzen ist, biege dieselbe iiber der Retorte rechi-
winklig nach unten um, stecke das Ende durch den Tubulus der
Retorte so tief hinunter, dass es etwa 1 Zoll hoch von der Fliis-
sigkeit entfernt bleibt, verschliesse den Tubulus sorgfiltig mit
Kitt und Blase, und fiille (bei geschlossenem Hahn) die letzter—
wiilmte tubulirte Flasche mit Weingeist von der angegebenen
Stirke. Zum bessern Verstindniss folgt hier ecine Ansicht ‘des
so vollstindig vorgerichteten Apparates.
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Die Feuerung geschicht, wie bei allen Destillationen, anfangs
langsam , muss aber, sobald die Retorte durchwirmt ist, bedeu-
tend verstirkt und in diesem Grade fortwihrend erhalten werden,
weil das Gemisch einen weit hithern Kochpunkt hat als das Was—
ser, und cin ununterbrochenes Kochen zur Erzielung einer reich-
lichen Ausbeute nothwendig ist. Noch vor dem Kochen leitet
man einen starken Strahl kalten Wassers auf die Vorlage e, und
unterbricht diess Abkiihlen nicht frither, als bis nach beendigter
Arbeit die Retorte beinahe wieder ganz erkaltet ist. Sobald der
Inhalt der Retorte zu kochen begiont, Gffnet man den Hahn e
etwas und ldsst in dem Maass, als von der Fliissigkeit iibergeht
(was man an der Stirke des aus der Rohre f in die Flasche g
laufenden Strahls beobachtet), Weingeist nachfliessen, so dass das
Niveau des kochenden Gemisches stets diesclbe Hohe behilt, In
die Flasche a wird, so oft es nithig ist, Weingeist nachgegos-
seny die Menge des letztern wird sehr verschieden angegeben,
nach meinen Erfahrungen sollte sie, auf 9 Theile Schwefelsiure,
nicht iiber 72 Theile betragen, denn iiber diess Verhiiltniss hin-
aus ist die Wirkung der Siure schon so geschwiicht, dass das
nun Aolgende Destillat mehr Weingeist als Acther enthilt. Die
Flasche g wird, so olt sic bis nahe an den Tubus gefiillt ist,
hinweggenommen, ausgeleert und wieder hingestellt, was hei der
getroffenen Einrichtung mit der grissten Leichtigkeit geschehen
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kann, Wenn die vorgeschriebene Menge Weingeist nachgetripfelt
ist, schliesse man den Hahn und feuere nicht mehr unter; es de-
stillirt jetzt aus dem heissen Gemisch noch so viel iiber, dass in
dem Riickstande nur sehr geringe Antheile Weingeist zuriickblei-
ben. Bei 9 Pfund Siure und 72 Pfund Weingeist kann die De-
stillation in weniger als 24 Stunden bewerkstelligt werden. Am
besten ist es, sie friiher gar nicht zu unterbrechen, oder, wenn
man aus Besorgniss vor Feuersgefahr die Nacht nicht dazu ver-
wenden will, den folgenden Morgen zeitig wieder damit zu be-
ginnen. Die Destillation erfordert @ibrigens stete, unausgesetzte
Aufmerksamkeit, daher man sich nie linger als § Stunde lang
davon entfernen muss,

Das (fast immer sauer reagivende) Destillat wird (auf 15
Pfunde) mit etwa 1 Unze Kalkhydrat und ! Unze Braun-
stein, welche zuvor in etwas Wasser zu vertheilen sind, so
lange geschiittelt, bis das Lakmuspapier keine Verdinderung mebr
darin erleidet, hierauf in eine kupferne Destillirhlase, oder bei
kleinern Quantititen in eine gliserne Retorte gegossem und rec-
tificirt. Das Uebergehende muss von Zeit zu Zeit mit dem Ariio-
meter gepriift werden. So lange das spee. Gewicht noch unter
0,750 betriigt, wird es als officineller Aether aufzehoben; steigt
aber die Dichtigkeit auf 0, 750, so fingt man das nun Folgende,
welches immer schwerer wird, besonders auf, und beniitzt es zu
Liquor anodynus, dessen spec. Gew., — 0,825 = 0,830 seyn
soll. Noch weiter hin kommt reiner Weingeist, und wenn das
Destillat nur mehr fade und wiisserig schmeckt, lisst man das
Feuer ausgehen. — Die Ausheute an Aether ist nicht jedesmal
gleich, betriigt aber durchschnittlich die Hilfte von dem Gewichte
des verwendeten Weingeistes.

Gewiihnlich wird vorgeschrieben, das rohe Destillat mit so
viel Wasser zu versetzen, bis sich der Aether daraus abscheidet;
diess ist jedoch eine ganz unniitze Umstiindlichkeit, denn das un-
ter dem Aecther befindliche Wasser enthiilt noch viel Aether auf-
gelist und muss dann gleichfalls der Rectification unterworfen
werden, Die Entsiuerung erfolgt aber bei Anwendung des Braun-
steins schneller, als, ohne denselben, durch Schiitteln mit blossem
Kalk und Wasser.

Soll wasser- und weingeistfreier Aether darge-
stellt werden, so schiittle man den officinellen Aether mit seinem
gleichen Gewichte Wasser 1 Stunde lang, lasse absetzen, ziche
den iiherstehenden Aether mit einem Heber ab, und rectificire ihn
iiber sein gleiches Gewicht geglithten salzsauren Kalk, wobei
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dic ersten Portionen des Destillats besonders aufgefangen werden
miissen, denn das zuletzt Uchergehende ist nicht ganz frei von
Wasser.

Vorgang. Der Weingeist besteht im wasserfreien Zustande
(als sogenannter absoluter Alkohol) aus C,H,O,, wird aber,
zur klaren Einsicht in den Process der Aectherbildung, zweck-

missiger als das Hydrat des Aethers — C,H,0 - HO he-
trachtet, und der darin befindliche Aether (C, H; 0) als das Oxyd
cines zusammengesetzten Radikals = C,H, oder Ae. Diess

Radikal nennt man Aethyl (von Aether und ¥y, Base) d. h.
Actherbase, daher den Acther: Aethyloxyd — C,H, -~ O oder
AeO, und den Weingeist: Aecthyloxydhydrat — AeO - HO,
Kommt Weingeist (Aethyloxydhydrat) mit Schwefelsiure zusam-
men, so trennt sich das Hydratwasser des erstern vom Aethyl-
oxyd, und dafiic treten 2 M.-G. Schwefelsiurehydrat an das
Aecthyloxyd und bilden ein saures Salz, welches Schwefelweinsiiure,
Actherschwefelsiiure, am passendsten aber saures schwefel-
saures Aethyloxyd genannt wird.

1 M-G. C,H,0, und 2 M.-G. SO. -- HO bilden:
I M.-G. (Ae 0 -{-80,) 4 (HO-}-80,) 4+ HO u. 1 M.-G. HO.

(Die Stelle des mit dem zweiten M.-G. Schwefelsiure ver-
bundenen M.-G. basischen Wassers kann auch von einer stirkern
Base, z. B. Baryt, Kalk, eingenommen werden, und so erhilt
man dann die schwefelweinsauren Salze, wahre Doppelsalze, welche
neutral reagiren, sich leicht in Wasser lisen und im getrockne-
ten Zustande wasserfrei sind, Ihre allgemeine Formel ist daher
(AeO - 80,) -} (RO 4 80,), worin R das Radikal der
zweiten Base bedentet.)

576 Theile absoluter, oder 640 Theile 90procentiger Wein-
geist wiirden also 1226 Theile Schwefelsiurchydrat (oder 5 Th,
90 proc. Weingeist etwas iiber 9 Th. Schwefelsiurchydrat) erfor-
dern, um vollstindig in saures schwefelsaures Acthyloxyd ver-
wandelt zn werden; allein es bleibt, aus noch unbekannten Ur-
sachen, bei jenem Mengenverhiltniss immer ein kleiner Antheil
Weingeist und folglich auch ein Antheil Schwefelsiure frei in der
Mischung. Wird nun diese Mischung erhitzt, so fingt sie hei
- 140°C an zu sieden; hei dieser Temperatur kann aber das
saure schwefelsaure Aethyloxyd mnicht bestehen, es zerfillt in
Schwefelsiurehydrat und Aether; und da die Schwefelsiure bei
140° C noch nicht destillirt, so bleibt sie (als Hydrat) zuriick,
withrend Aether und etwas Wasser iibergehen,
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1 M.-G. (AeO - 80;) -+ (HO -}- 8§0,) 4~ HO
und 1T M.-G. HO bilden:

2 M.-G. S0, 4+ HO, 1 M.-G. AeO und 1 M.-G. HO.
Diec Darstellung des Aethers beruhet mithin auf der
vorhergehenden Bildung von saurem schwefelsaurem
Aethyloxyd beim Zusammentritt von Weingeist und
Schwefelsiure, und auf der Zersetzung des sauren
schwefelsauren Aethyloxyds in seine nihern Be-
standtheile beim Kochpunkte. Dasdurch diese Zersetzung
wieder entstandene und in der Retorte zuriickgebliebene Schwe-
felsiurchydrat hat, wie leicht einzusehen, die Fihigkeit, mit
Weingeist von Neuem saures schwefelsaures Aethyloxyd zu bil-
den, nicht verloren, und hierauf griindet sich das praktische Ver—
fahren des Nachtripfelnlassens von Weingeist in die kochende
Mischung. Gegen die Muoglichkeit dieser ncuen Bildung kinnte
man aus theoretischen Griinden einwenden: Wie kann sich in der
kochenden Mischung saures schwefelsaures Aethyloxyd &élden,
da die Temperatur eher einer Zersetzung als einer Bildung
dessclben giinstig ist? Hierauf lisst sich entgegnen, dass beim
Eintripfeln des kalten Weingeistes eine augenblickliche lokale
Abkiithlung des kochenden Gemisches entsteht, welche die Bildung
miglich macht; in dem folgenden Augenblicke aber steigt die
Temperatur der so eben entstandenen Verbindung wieder, und
diese zerfillt in ihre Bestandtheile. Der chemische Process wih—
rend des Kintripfelns von Weingeist in die kochende Mischung
der Schwefelsiure und des Alkohols ist also ein bestindiges
momentanes Bilden von saurem schwefelsaurem Aethyloxyd und
Zerfallen desselben in Schwefelsiure , Aether und Wasser.

Der so eben beschriebene Process der Aetherbildung ist der
cigentliche und wesentliche Vorgang bei der Darstellung des
Aethers. Wir miissen nun noch einiger Nebenumstinde gedenken,
welche auf die Ausbeute und auf die Reinheit des Destillats mo-
dificirend einwirken.

Bei Anwendung von Schwefelsiurehydrat und absolutem
Alkohol miisste, der gegebenen Theorie zufolge, die Wirkung
der Siure auf dem Weingeist ins Unendliche fortdauern, also
stets nur Aether und Wasser iiberdestilliren, man miichte so viel
Weingeist nachtripfeln lassen, als man wollte. Allein Umstiinde,
denen man noch nicht ganz Herr geworden ist, verursachen, dass
der Process nicht in seiner ganzen Reinheit und Einfachheit statt-
findet. Die Schwefelsiure wirkt nemlich auch oxydirend auf die
Elemente des Weingeistes, wodurch namentlich schweflige
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Siure (die mit ibergeht) und ein kohliger Kirper ent-
stehen, welcher letztere anfangs ganz aufgeldst ist und die Sdure
dunkelbraun firbt, aber mach und nach (mit der schwelligen
Siure) immer mehr zunchmend, sich als eine zihe schwarze
Haut auf der Siure ausscheidet. Ueber die Zpsammensetzung
dieses schwarzen Kérpers herrschen noch Zweifel; seine Ele-
mente sind Kohlenstoff, Wasserstoff, Sauerstoff und Schwefel
(CyoH,,0,,8,?). Ein anderes Produkt der zersetzenden Wir-
kung der Schwefelsiure auf den Alkohol ist das Weindl
= C, H,, ein gelbliches dickliches Ocl, welches man gewihnlich
nach der Rectification des Aecthers auf der riickstéindigen wissri-
gen Fliissigkeit schwimmend findet. — Diese storenden Einflisse
treten sowohl bei Anwendung von wasserfreiem als auch wasser-
haltigem Weingeist ein, und in Betracht des verhiltnissmissig
hohen Preises von ganz absolutem Alkohol bedient man sich zur
Darstellung des Acthers eines Weingeistes von 903. Der Wein-
geist von 903 schliesst aber eine noch michtigere Ursache ein,

0 ®

die der ununterbrochenen Gewinnung des Aethers mit ein und
derselben Menge Siure Grenzen setzt, und diese ist sein Gehalt an
freiem Wasser (10 pCt.). Es ist klar, dass in dem Maasse, als
ein solcher Weingeist nachtripfelt, der Wassergehalt der Schwe-
felsiure immer mehr zunimmt, weil das freie Wasser des Wein-
geistes von der Siiure mit einer gewissen Kraft gebunden wird
und nur zum Theil mit dem Aether entweichen kann. Es tritt
aber endlich ein Zeitpunkt ein, wo die Sdure bereits so viel
Wasser aufgenommen hat, dass sie micht weiter fihig ist, noch
mehr davon zuriickzuhalten (der Kochpunkt des Gemisches be-
trigt dann nur noch 124°C); gleichzeitig mit dem Aether
wird nun auch Wasser frei, begegnen sich aber Aether und
Wasser in dem Augenblick, wo sie als Dampf auftreten, so
vereinigen sie sich wieder zu Alkohol. Hieraus ergiebt sich nun
die fiir die Praxis wichtice Folgerung, das dic Ausbheute an
Acther um so geringer ausfillt, je wasserhaltiger der
zu seiner Bereitung verwendete Weingeist war; schon
bei SOprocentigem enthilt das Destillat weit mehr Weingeist als
Aecther, daher c¢in soleher nicht genommen werden muss.

Das Schiitteln des rohen Destillats mit Braunstein und Kalk
geschieht, um die schweflige Siure in Schwefelsiure zu verwan-
deln und letziere (nebst der mechanisch mit iibergerissenen
Schwefelsiure) zu binden. Der Braunstein = Mn O, giebt nem-
lich mit Leichtigkeit sein zweites Mischungsgewicht Sauerstoff an
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die schwellige Siure — S0,, welche letztere dann als Schwefcl-
siure an das Manganoxydul tritt:

1 M-G. MnO, und 1 M.-G. SO, bilden: 1 M.-G. MnO -}-S0,,

withrend die im Destillate schon anfangs vorhandene Schwefel-
siiure von dem Kalke aufgenommen wird. Beim Rectificiren geht
der fliichtigere Aether (nebst etwas Weingeist und Wasser) zuerst
iher, dann folgt Weingeist mit wenig Aether und hierauf bloss
wissriger Weingeist,

Das Schiitteln des officinellen (Weingeist und Wasser ent-
haltenden) Acthers mit Wasser, zam Behuf der Erzielung des
absoluten Aethers, hat zum Zweck, den Weingeist in das Was-
ser iiberzufithren; dabei nimmt aber der Acther noch mehr Was-
ser auf, und um letzteres zu entfernen, wird er iiber salzsauren
Kalk rectificirt, welcher das Wasser zuriickhilt.

Die zur Aetherbereitung verwendete Schwefelsiure kann noch
zu vielen andern Zwecken, namentlich da, wo die braune Farbe
nichts schadet, beniitzt werden, z, B, zur Darstellung von reinem
Eisenvitriol, Zinkvitriol.

Priifung. Der Aether ist eine wasserhelle, sehr diinne und
bewegliche Fliissigkeit, von angenehmen durchdringendem Geruche
und kithlend geistigem Geschmacke. Das spec. Gewicht des ab-
soluten ist — 0,720, das des officinellen 0,740 bis 0,750; ersterer
list sich in 10 Theilen, letzterer in 9 Theilen Wasser auf, beide
lassen sich aber mit Weingeist in jedem Verhiiltnisse mischen.
Lakmus- und Curcumapapier diirfen darin keine Verinderung '
ihrer Farbe erleiden. In einer offnen Porcellanschaale muss er
schon bei gewihnlicher Temperatur schuell verdunsten, ohne einen
Riickstand zu hinterlassen; bleibt eine olige, fuselig riechende
Fliissigkeit zariick, die einen scharfen Geschmack besitzt, so
riihrt sie theils von der Anwendung eines sehr fuseligen
Weingeistes, theils von wiihrend der Destillation erzeugtem
Weindle her.




126 Aether {purus) alkoholato-ferratus.

Aelher (purus) alkoholalus.

(Spiritus  sulphurico -aethereus , Liquor anodynus mineralis
Hoffmanni, Weingeistiger Aelher, Sclwefelitherweingeist,
.Huj}m annscher Liguor.)

Formel: C,H, 0 -} xC,H,0,, 0.

Bereitung, 1 Theil officineller Aether (s. das vor-
hergehende }’mparlt) wird mit 3 Theilen Weingeist von
805 (spee. Gew. — (,840) gemischt,

Priifung. Das spec. Gewicht dieses Gemisches l:ctr;’igt 0,525
bis 0,830. Es darf das Lakmus- und Curcumapapicr nicht
verindern, Mit gleichen Theilen Wasser gemischt muss sich
etwas Aether abscheiden, und dieser auf Zusatz von mehr Was-
ser verschwinden, so (lass eine klare Aulljsung entsteht. Beim
Verdunsten einiger Lothe desselben in ganz gelinder Wirme bis
aul den achten Theil darf kein fuselig riechender Riickstand
bleiben,

Aether (purus) atlkoholalo-
ferratlus.
(Spiritus sulphurico-aethereus martiatus, Tinclura nervina

Bestuscheffii, Kisenhaltiger weingeistiger .I{Hzm, Eisenhalliger
Schwefelitherweingeist Bestuscheffsche Nerventinctur).

Formel: C,H,0 -+ xC,H,0,, HO, FeCl, CIH, C,H, CI.

Bereitung. 1 Theil krystallisirtes Eisenchlorid
(s. Ferrum sesquichloratum) wird in 1 Theil destillirtem
Wasser aufgelist, die Aullisung mit 4 Theilen officinel-
lem Aether in ciner verschlossenen Flasche 1 Stunde lang
geschiittelt, dann so lange hingestellt, bis sich 2 Schichten gebil-
det haben, die obere goldgelbe Schicht, welche 5 Theile betragen
wird, abgegossen und mit 10 Theilen Weingeist von 802
vermischt, 'Wird die Tinctur farblos verlangt, so vertheile man
sie in hohe schmale Gliiser, und setze dieselben gut verschlossen
so lange den direkten Sonnenstrahlen aus, his alle Firbung ver-
schwunden ist,




Aether (purns) alkoholato-ferratus, A2%

Vargang. Die Auflisung des Eisenchlorids giebt letzteres
an den Aether, welcher dadurch goldgelb gefirbt wird. Nach
den meisten Pharmakopden soll die Tinctur, nach dem Zusatze
des Weingeistes, an der Sonne gebleicht werden. Diese Bleich-
ung beruhet auf einer Zersetzung des Eisensalzes; die Sonnen-
strahlen wirken mnemlich reducirend, und entzichen ihm eine
Portion Chlor, wodurch Eisenchloriir gebildet wird, welches,
zwar in Aether unlislich, doch durch den in der Tinctur befind-
lichen Weingeist aufgelost bleibt.

1 M.-G. Fe, Cl; bildet: 2 M.-G, FeCl und 1 M.-G. ClL

Das Chlor aber wird, ebenfalls durch die Wirkung der
Sonnenstrahlen, in dem Augenblick seines Freiwerdens durch
Wasserzerlegung zu Salzsidure unter Entwicklung von Sauer-
stoff :

1 M.~G. ClL und 1 M.~G. HO bilden: 1 M.-G. HCl u. 1 M-G. 0,
die neuentstandene Salzsiiure reagirt theilweise wiederum auf den
vorhandenen Weingeist, trennt von letzterm die Elemente von
2 M.-G. Wasser. und tritt an deren Stelle, den sogcnannten
leichten Salzither bildend:
1 M.-G. C,H,0, und 1 M.-G. HCI hilden
1 M.-G. C, H;Cl und 2 M.-G. HO.

Ob beim Bleichen der Tinctur ausser diesen Zersetzungspro-
dukten noch andere auftreten, wie es nicht unwahrscheinlich ist,
muss vorliufig unentschieden bleiben.

Priifung. Die Tinktur bildet eine wasserhelle, leicht be-
wegliche Fliissigkeit von angenehmem Aethergeruch und tinten-
artigem Geschmack. Ihr spec. Gewicht betrigt 0,840 his 0,850.
Lakmuspapier wird stark davon gerithet. In nicht ganz gefiill-
ten Glidsern an einem dunkeln Orte aufbewahrt, wird sie nach
und nach griin und dann gelb, indem das Eisenchloriic durch
Aufnahme von Chlor aus dem Salzither wieder in Chlorid iiber-
geht, wiihrend die andern Elemente des Salzithers durch Ein-
wirkung des Sauerstoffs der in dem Glase enthalienen Luft Essig-
siure und Wasser bilden:

2 M.-G. FeCl, 1 M.-G. C,H, Cl und 5 M.-G. O Eilden:

1 M.-G. Fe, Cl;, 1 M.-G. C,H;0, und 2 M.-G. HO.

Entsteht in der Tinetur durch Schwefelwasserstoffwasser eine
schwarze Triibung, so -enthilt sie Kupfer, welches von der An-
wendung eines kupferhaltigen Eisenchlorids herriihrt,
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Aelher (purus) phosphoratus.
(dether sulphuricus phosphoratus, Fhosphorhaltiger Aether.)
Formel: C, H, O -} xP.

Bereitung. 1 Theil Phosphor, welcher durch Schmel-
zen unter verdiinntem Weingeist und Schiitteln bis zum Erkalten
gepulvert, und zwischen Druckpapier schnell getrocknet ist, schiit—
telt man mit 60 Theilen Aether 1 Stunde lang in einem gut
verschlossenen Glase, lisst die Aufldsung 1 Tag hindurch ruhig
stechen, und giesst sie von dem nich gelisten Phosphor klar ab.

Priifung. Die Auflisung enthiilt, mit officinellem Aether be—
reitet 545, mit absolutem Aether bereitet 75 Phosphor, besitzt
einen schwachen Stich ins Gelbliche, leuchtet im Dunkeln (indem
der Phosphor langsam zu phosphoriger Siure verbrennt), und ent-
wickelt, ausser dem Geruch nach Aether, den knoblauchartigen
nach phosphoriger Siure. Die phosphorige Siure entsteht durch
Oxydation des Phosphors bei Gegenwart von Luft. Lingere Zeit
aufbewahrt, geht allmihlig aller Phosphor in phosphorige und
endlich in Phosphorsiure iiber, daher das Priparat immer mig-
lichst frisch bereitet angewendet werden muss.

Aether acelicus.

(Napliha aceli, essigsaures Aethylowyd, Essigither,
Hssignaphtha,)

Formel: C,H, 0 - C,H, 0, = Ae0 - A,

Bereitung. 3 Theile zerriebener Bleizucker wer'~
den in eine gliserne Retorte geschiittet, und mit einem vorher
erkalteten Gemisch aus 1 Theil cone. Schwefelsdure und
1 Theil Weingeist von 903 iibergossen. Nachdem das Salz
von der Fliissigkeit vollstindig durchdrungen ist, was man durch
Schiitteln zu befsrdern sucht, lege man die Retorte ins Sandbad,
fige eine Vorlage an, verschliesse sie, Jjedoch nicht ganz luftdicht,
mit Blase, und ziehe durch Destillation so viel liber, dass der
Riickstand in der Retorte trocken erscheint. Das saure Destillat
schiittle man mit etwas Kalkhydrat, setze, wenn es nach
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schwelliger Siure riechen sollte, noch gepulverten Braunstein hinzu,
und rectificire, nachdem die Siure abgestumpft worden, in einer
Retorte so weit, dass noch etwa 1 des Ganzen zuriickbleibt.
Der so gereinigte Essigiither wird am Gewichte ebensoviel oder
um etwas mehr als der verbrauchte Weingeist betragen.

Um wasserfreien Essigiither zu bereiten, ist es am be-
sten, den Bleizucker zuvor durch Trocknen in gelinder Wirme
von seinem Krystallwasser zu befreien. Das entsiuerte Destillat
wird dann mit % seines Volums Wasser geschiittelt und iiber ge-
glithten salzsauren Kalk rectificirt,

Vorgang. Beim Vermischen von Weingeist und Schwefel-
siure findet ganz derselhe Process statt, welcher in dem Artikel
»Aether puras* ausfiihelich auseinandergesetzt worden ist; es hildet
sich nemlich saures schwefelsaures Aethyloxyd. Bei Zusammen-
kunft desselben mit essigsaurem Bleioxyd und noch mehr durch
Hilfe der Wiirme erfolgt ein Austausch der Bestandtheile, es hil-
det sich neutrales schwefelsaures Bleioxyd, neutrales essigsaures
Acthyloxyd und freie Schwefelsiure, von denen das neutrale
essigsaure Aethyloxyd (unzersetzt) iiberdestillirt, wihrend das
schwefelsaure Bleioxyd und die freie Schwefelsiure zuriickbleiben.
1 MG. (Ae 0 |- 80;) - (HO -|-80,) und 1 MG. PhO - A bilden:

I MG.Pb O --80,, 1MG.AcO--A und 1MG. SO, - HO.

2570 Theile krystallisirter Bleizucker wiirden also 1226 Theile
Schwefelsiurehydrat und 640 Theile Weingeist von 902 erfordern.
In dem oben angegebenen Verhiltniss der Ingredienzien befindet
sich aber mehr Salz und Weingeist, denn die freigewordene
Schwefelsiure bildet mit dem noch in der Mischung frei vorhan-
denen Weingeist abermals saures schwefelsaures Aethyloxyd,
welches in demselben Augenblicke von dem Reste Bleizucker wie
oben zerlegt wird und eine neue Quantitiit Essigither liefert, Das
Destillat ist aber kein reines essigsaures Aethyloxyd, sondern ent-
hilt (wegen des Wassergehalts des Bleizuckers und des Wein-
geistes) noch Wasser, etwas freien Weingeist, freie Essigsiure
(gebildet durch direkte Einwirkang ciner kleinen Menge Schwe-
felsiure auf den Bleizucker, die sich nicht vermeiden lisst) und
fasst immer auch schwellige Siure (s. den Artikel Acther purus)
und freie Schwefelsiure, welche letztere gegen Ende der Destil-
Jation bei zu starker Erhitzung iibergeht. Im Riickstande bleibt,
wie schon gesagt, schwefelsaures Bleioxyd und freie Schwelel-
siure. Durch Schiitteln des Destillats mit Kalk und Braunstein
werden die freie Essigsiure, schwellige Sidure (durch den Sauer-

9
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stoff des Braunsteins in Schwefelsiure verwandelt) und Schwefel-
sdure gebunden und bei der Rectification zuriickgehalten, wiihrend
das neutrale essigsaure Aethyloxyd nebst dem Weingeist und et-
was Wasser iibergeht, und in diesem Zustande den officinel-
len Essigither darstellt.

Durch Schiitteln desselben mit Wasser wird ihm der Wein-
geist, und durch Destilliren des oben aufschwimmenden Aethers
iiber wasserfreien salzsauren Kalk das Wasser entzogen.

Das als Nebenprodukt gewonnene schwefelsaure Bleioxyd
wird aus der Retorte gespiihlt, durch Auswaschen von der an-
hiingenden freien Schwefelsiure befreiet und als Malerfarbe be-
nutzt,

Priifung. Der Essigiither ist eine wasserhelle Fliissigkeit
von eigenthiimlichem sehr angenchmen starken Geruch und Ge-
schmack. Sein spec. Gewicht betrigt 0,85 his 0,89 ; doch giebt
dasselbe keinen Maassstab fiir die Deurtheilung sciner Stirke ab,
weil bei einem gewissen Verhiltniss von Wasser und Weingeist
zum reinen Essigiither die Dichtigkeit ebenso gross seyn kann als
beim Wasser- und Weingeist-freien, Letzterer liost sich in 8 Thei-
len, ersterer schon in 7 Theilen Wasser auf. Hat der Essigither
ein geringeres spec. Gewicht als 0,85, so enthilt er freien
Aether., Lakmus und Curcuma-Papier miissen unverindert darin
bleiben, 1In gelinder Wirme muss er sich leicht und vollstindig
verfliichtigen; bleiben dabei Spuren eines Riickstandes, welche
mit Schwefelwasserstoffwasser iibergossen schwarz werden, so
ist Blei vorhanden.

1 Theil E.ss'igiithm' und 3 Theile Weingeist von 803 zusam-
mengemischt, bilden den Spiritus acetico-aethereus,

Aether murialicus.
(Chlorither , schwerer Salzither).

Formel: C,H,Cl,.

Bereidtung, 1 Theil Kochsalz und 1 Theil Braun-
stein werden innig gemengt in eine Retorte geschiittet, welche
nur zur Hilfte davon gefiillc werden darf, darauf ein vorher er-
kaltetes Gemisch ven 2! Theilen conc. Schwefelsiure und ! Theil
Weingeist von 902 hinzugefiigt, die Retorte ins Sandbad gelegt,
eine Vorlage, jedoch nicht ganz luftdicht, angebracht, und so
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lange destillirt, bis der Riickstand in der Retorte trocken erscheint.
Das saure Destillat wird so lange mit Kalkmileh versetzt, bis
nach wiederholtem Umschiitteln und Absetzenlassen 2 Schichten
entstehen, von denen, wenn keine saure Reaction mehr statt findet,
die untere durch einen Scheidetrichter von der obern, wiissrigen
getrennt und iiber ihr halbes Gewicht wasserfreien salzsauren
Kalk reetificivt wird. Die Ausheute ist schr gering und betriigt
ohngefihr § des angewandten Kochsalzes. Die gewihnlichen
Vorschriften liefern noch weit weniger, weil sie ein zu grosses
Verhiiltniss von Weingeist enthalten,

Vorgang. Die Mischung von Schwefelsiure und Weingeist
besteht, wie bei Aether purus eriirtert wurde, wesentlich aus sau-
rem schwefelsaurem Aethyloxyd (Ae O S 0,) - (HO - 80,),
enthilt aber hier noch einen betrichtlichen Antheil freie Schwe-
felsiure. Kommt Braumstein (Mangansuperoxyd) und Kochsalz
(Chlornatrium) damit zusammen, so giebt der Braunstein die
Hilfte seines Sauerstoffs (1 M.-G.) an das Natrium ab, wodurch
Manganoxydul und Natron entstchen, welche nun beide zu 3 an
die frei vorhandene Schwefelsiure, und zu } an die Stelle des Was-
sers von 2 M.-G. sauren schwefelsauren Aethyloxyds treten, und
2 Doppelsalze bilden, nemlich schwefelsaures Aethyloxyd-Natron
und schwefelsaures Aethyloxyd-Manganoxydul. Diese beiden Salze
existiren aber nur momentan, denn das aus dem Kochsalze frei
gewordene Chlor zerlegt sie sogleich wicder in saures schwefel-
saures Natron, neutrales schwefelsaures Manganoxydul und freie
Schwefelsiure, trennt vom Aethyloxyd die Elemente von 1 M.-G,
Wasser und tritt an dessen Stelle mit den iibrigen Elementen
des Aethyloxyds zu Chlorither (C, I, Cl,) zusammen, welcher
iibergeht.

2 M.-G. C,H;0, und 4 M.-G. SO, -}- HO bilden:

2 M.-G, (AeO + 850,) 4+ (HO 4 50,) u. 4 M.-G. HO.
Ferner: 2 M.-G. (Ac0 -80,) -{- (HO +80,), 9M.-G. S0, -{-HO,
4 M.-G. NaCl und 4 M.-G. Mn O, bilden:

3 M.-G. (Na0O--80,) -} (HO - 80,), 3 M.-G. Mn O -}- 80,,
1 M.-G, (AeO |- §0,) 4+ (NaO 4 50,),

1 M.-G. (AeO -{- SO;) + (MnO - S0,), 8 M.-G. HO
und 4 M.-G. Cl.

Und: 1 M.-G. (AeO -} S0,) -+ (NaO -}- §0,),

L M.-G. (Ae O -} SO;) 4 (MnO + SO,) u. 4M.-G. Cl bilden:
1M.-G. (NaO4-80,) 4 (HO - 8§0,), 1 M.-G. Mn O -}- S0,
1 M-G. SO, 4+ HO und 2 M.-G. C, H, Cl,.

Alles zusammengenommen sind also zur vollstindigen Zer-
. l,.*
¢
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legung erforderlich: 2 M.-G. Weingeist, 12 M.-G, conc. Schwe-
felsdure, 4 M.-G. Chlornatrium und 4 M.-G. Mangansuperoxyd,
oder 1280 Th. Weingeist von 902, %356 Theile Schwelelsiure—~
Hydrat, 2932 Th. Chlornatrium und 2184 Th. Mangansuperoxyd,
was mit obigem Verhiltnisse so ziemlich iibereinstimmt. Nur ist
dort mehr Braunstein angegeben, weil er nie ganz rein vorkommt und
ein etwaiger Ueberschuss nichts schadet. Es muss hier aber aus-
driicklich bemerkt werden, dass der hei der Destillation jener
Stoffe vorgehende Process bei Weitem nicht in der Reinheit statt
hat, wie er so eben entwickelt wurde. Schon die Ausheute, deren
Menge wenigstens ebensoviel betragen sollte, als der anzewandte
Weingeist, aber in der That nur den vierten Theil davon aus-
macht, muss auf die Vermuthung leiten, dass noch andere Zer-
setzungsprodukte entstehen. Und so ist es auch. Namentlich tre-
ten dabei Chloridtheral =C, H, ClO, Kohlensidure, Essig-
sdure—=0C, H; O,, Ameisensidure =C, HO,, deren Acther-
arten und viel Aldehyd = C, H, O, aul. Der Vorgang wird
dadurch so verwickelt, dass sich nicht leicht eine stichiometrische

Formel dessclben in seinem ganzen Umfange aufstellen lisst,
daher ich es vorzog, bloss die Art der Entstechungsweise des
Hauptproduktes nachzuweisen, Durch die direkte Einwirkung
einer kleinen Menge Schweflelsiure auf Kochsalz bildet sich auch
etwas freie Salzsiure, welche durch Schiitteln mit Kalkmilch, zu-
gleich mit den andern Siuren entfernt wird, Das Wasser der

Kalkmilch nimmt auch den freien Weingeist und den grissten
Antheil des Aldehyds auf; ginzlich lisst sich der letztere aber
nicht entfernen. Salzsaurer Kalk entzicht dem Priparate die letz-
ten Antheile Wasser.

Priifung. Der reine Chlordther ist eine farblose, élartige
Fliissigkeit von durchdringendem angenchmen Geruch, gewiirzhal-
tem Geschmack und einem spee. Gewicht — 1,256, Alkohol und
Aether mischen sich damit in jedem Verhiiltnisse, Wasser nimmt
nur sehr wenig davon auf. Die Pllanzenfarben diicfen nicht da—
von verindert werden. In der Wirme muss er sich vollstindie
verfliichtigen.
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Aelher muriaticus allioholatus,

(Spirilus muriatico-aelhereus, Spirilus salis dulcis, Wein-
geistiger Chlordther , Salzitherweingeist , Versiissler
Salzgeist,)

Formel: C, H, CI, -+ xC,H, 0,, HO,

Bereitung. Dieses Priiparat, eine Aulisung des vorigen in
Weingeist, wird am bequemsten dadurch erhalten, dass man Koch-
salz, Braunstein und Schwefelsiiure sogleich mit einer griissern
Menge Weingeist der Destillation unterwirflt. Es besitzt die von
den Pharmakopiien verlangte Stirke, wenn auf 1 Theil Koch-
salz, 1 Theil Braunstein und 2% Theil cone. Schwefel-
sianre, statt 1 Theil Weingeist von 903, 10 Theile Wein-
geist von 802 genommen und 8 Theile davon abgezogen werden.
Das Destillat wird, wie dort, mit Kalk von der anhingenden
Siure befreiet und rektificirt.

Die Pharmakopiien schreiben mehr Kochsalz vor, als durch
die Schwefelsiure zerlegt werden kann, nemlich auf 2} Theile
Siiure 8% Th, Salz; dieser Ueberschuss geht also unbenutzt ver-
loren, und kann daher ohne Nachtheil weghleiben.

Vorgang. Ganz derselbe wie beim Aether muriaticus. Der
cebildete schwere Salziither st sich, nebst den iibricen neu ent-
standenen Verbindungen, in dem [reien Weingeiste auf und de-
stillirt mit demselben iiber.

Priifung. Der Salziitherweingeist ist farblos, neutral und
besitzt den Geruch und Geschmack nach Chlorither und Wein-
geist.  Sein spee. Gewicht ist 0,540 bis 0,850. Mit dem vier-
fachen Volum Wasser geschiittelt, muss sich in der Ruhe etwas
Chlorither am Boden des Gelisses abscheiden.,

Aether nilrosus.

(Aether nilricus, Naphtha nitri, Salpelrigsaures Aelhyloxyd,
Salpeterather , Salpeternaphtha.)

Formel: C, H, 0 - NO,; — AeO -~ NO,.

Bereitung. In ein cylindrisches Glas, welches 6 — Smal
el v ? .
gsse man 10 Theile rauchende Sal-

hisher als weit ist, gi
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petersiiure von 1,52 spec. Gewicht, auf diese, mit der Vor-
sicht, dass sich die Fliissigkeiten nicht mischen, 3 Theile Was-
ser, und auf dieses mit derselben Vorsicht 16 Theile Wein-
geist von 902, verbinde das Glas mit feuchter Blase, in welche
man einen Nadelstich macht, und stelle dasselbe an einen kiihlen
Ort, im Sommer in ein Gefiss mit kaltem Wasser. Die gelbe
Farbe der Sdure geht allmihlig ins Griine, dann ins Blaue iiber,
endlich verschwindet auch diese, und die beiden untersten Schich-
ten bilden eine farblose, iiber welcher die Weingeistschichte, die
nun eine strohgelbe Farbe angenommen, sich befindet. Sobald
dieser Zeitpunkt eingetreten ist (nach etwa dreiwichentlichem Ste-
hen), ziehe man die obere gelbe Fliissigkeit mit einem Heber ab,
verseize sie so lange mit Kalkmilch, bis die saure Reaction ver—
schwunden ist, lasse absetzen, trenne die leichtere gelbe Fliissig-
keit von der darunter befindlichen wiissrigen Salzlauge, unid rec-
tificire sie bis auf | Riickstand in einem Apparate, durch welchen
man wiihrend der Destillation einen anhaltenden Strom von Koh-
lensiuregas leitet. Man kittet zu diesenwBehufe die Rihre, welche
das (gewaschene) Kohlensiiuregas herzuleftet, in den Tubus der
Retorte, und verbindet die Vorlage mit der Retorte nicht ganz
luftdicht mittelst Blase. Das Uebergegangene muss sogleich in
eine Flasche, welche ganz davon gefiillt wird, gethan und die-
selbe luftdicht verschlossen werden. FEs betriigt ohngefihr die
Hilfte vom Gewichte des angewandten Weingeistes.

Vorgang. Den Weingeist haben wir bereits in dem Artikel
nAether purus® als das Hydrat eines Oxydes kennen gelernt, wel-
ches die Zusammensetzung C, H, O 4 HO hat. Die Salpeter-
siure verbindet sich nicht mit diesem Oxyde (Aethyloxyde), son-
der die salpetrige Siure; jene muss daher erst 2 M.-G. Sauer-
stoff verlieren, wenn salpetrigsaures Aethyloxyd entstehen soll.

1 M.-G. C, H; O, und 1 M-G. NO, bilden:
1 M-G. C,H,0 4 NO,, 1 M-G. HO und 2 M.-G. O.

Die beiden ausgeschiedenen M.-G. Sauerstoff entweichen aher
nicht frei, sondern wirken oxydirend auf ein zweites M.-G. Wein-
geist, dem sie 2 M.-G. Wasserstoff entziehen, wodurch 2 M.-G.
Wasser und ein neuer Kérper, der sogenannte Aldehyd (Alko-
hol dehydrogenatum) — C, H, O, entstehen.

1 M.-G. C, H, O, und 2 M.-G. O bilden:
1 M.-G. C, H, O, und 2 M.-G. HO.

Auf 789 Theile Salpetersiurchydrat bedarf man also 1288
Theile Weingeist von 905, Der Gehalt von Untersalpetersiure
= NO, in der rauchenden vermindert dic Menge des Aldehyds
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etwas, denn die Untersalpetersiure braucht nur 1 M.-G. Sauer-
stoff zu verlieren, um salpetrige Sdure zu werden. Ausser Sal-
peteriither, Aldehyd und Wasser treten aber stets noch als Ne-
benprodukte auf, Ko hlensiure, Essigsiure, Ameisen-
siure, Kleesiure. — Um die allzustiirmische Einwirkung der
Siure auf den Weingeist zu verhiiten, unternimmt man die
Bereitung des Salpeterithers in der Kilte und trennt Sdure und
Weingeist noch durch eine Schicht Wasser. Die Farbenverinde-
rung der gelben Sdure ins Griine und Blaue kommt daher, dass
beim Eindringen des Wassers eine Portion Untersalpetersiure
in salpetrige Séure (welche blau aussieht) und Salpetersiure
zerlegt wird:

2 M.-G. NO, bilden: 1 M.-G. NO, und 1 M.-G. NO_,
die blaue salpetrige Séure bringt aber mit der noch unzerlegten
gelben Untersalpetersiure eine griine Firbung hervor, und die
blaue Firbung erscheint erst dann, wenn keine Untersalpetersiiure
mehr vorhanden ist. Sobald alle auf diese Weise entstandene
salpetrige Sdure an den Weingeist getreten ist, verschwindet
natiiclich auch die blaue Fiirbung.

Das Schiitteln mit Kalkmilch hat zum Zweck, die dem Sal-
peteriither beigemischte Salpetersiure u. s. w. abzustumpfen, Die
dadurch gebildeten Salze, der freie Weingeist und der grisste
Theil des Aldehyds werden von dem Wasser der Kalkmilch auf-
genommen. Ein Theil Aldehyd bleibt aber mit dem Salpeteriither
hartniickig verbunden. *) Das Rectificiren muss in einer Atmo-
sphire von Kohlensiure geschehen, denn bei Unterlassung dieser
Vorsicht wiirde der Sauerstoff der im Apparate befindlichen at-
mosphiirischen Luft den Salpeterither sogleich wieder theilweise
entmischen und freie Salpetersiiure bilden.

Priifung. Der Salpeteriither ist eine strohgelbe Fliissigkeit,
von starkem iitherischen und angenehmen, den Borsdorfer Aepfeln
ihnlichem, Geruche und dhnlichem siisslichen Geschmacke. Sein
spee. Gewicht betriigt 0,856, Er ist dusserst fliichtig, fliichtiger
als Schwefelither, "und kocht schon bei -~ 21°C. 48 Theile
Wasser lisen 1 Theil davon auf. Mit Weingeist mischt er sich
in jedem Verhiltnisse, Ohne Zersetzung lisst er sich nicht lange

#) Die Methode, das durch Kochen von Salpetersiure und Stirkmehl
entwickelte Gas in Weingeist zu leiten, liefert auch einen alde-
hydhaltizen Aether, denn jenes Gas ist nicht salpetrige Siure,

sondern Untersalpetersiure.
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aufbewahren ; namentlich nimmt er in Beriihrung mit der Luft
fusserst schnell saure Reaction an, wobei, ausser Saipetersiure,
auch noch andere Oxydationsprodukte, z, B. Aepfelsiure, ent-
stehen,

Aelher nitrosus allkoholalus.

(Spiritus nitrico - aetherens, Spiritus nilri duleis, Weingeisti-
ger Salpeterdtlher , Salpeterdtherweingeist , Versiisster
Salpetergeist.)

Formel: (AeO 4 NO,) -+ xC,H,0,, HO.

Bereitung. Man erhiilt dicses Priiparat durch Destillation
eines Gemisches von Weingeist und Salpetersiure. Gewihnlich
werden auf 24 Theile Weingeist von 802 (0,840 spec. Gewicht)
6 Theile Sdure von 1,20 spec. Gewicht vorgeschrichen. Man
destillirt aus einer Retorte im Sandbade oder iiber freiem Feuer
so lange, bis 20 Theile iibergegangen sind, schiittelt diese mit
gebranntem Kalk in einer verstopften Flasche so lange, als hin—
eingetauchtes Lakmuspapier noch gerithet wird, giesst die neu-
trale Fliissigkeit von dem iiberschiissicen Kalke ab und rectificict
sie bis aul einen geringen Riickstand, wobei zur Abhaltung der
Luft die Fugen zwischen Retorte und Vorlage mit Blase ver—
schlossen werden, in welche man nur ein paar Nadeclstiche macht,
damit die cingeschlossene Luft entweichen kann. Man bekommt
gegen 18 Theile Salpeteritherweingeist, den man sogleich in

]

3—4 Unzen haltende, gut zu verschliessende Gliser fiillt.

Vorgang. Dieser ist ganz derselbe, wie bei der Darstellung
des Salpeterithers, d. h. es bilden sich hauptsichlich salpetrig-
saures Aethyloxyd und Aldehyd:

I M.-G. NO; und 2 M.-G. C, H, O, bilden:

1 M-G. C,H,0 - NO;, 1 M.-G. C,H,0, u. 3 M.-G. HO,
welche in dem iiberschiissigcen Weingeiste aufgeliist bleiben.
Ausser seinem Gehalte an Weingeist unterscheidet sich also diess
Priiparat noch dadurch von Salpeterither, dass es allen gebilde-
ten Aldehyd (welcher vom Salpeteriither durch dic Behandlung
mit Wasser grisstentheils entfernt wird) enthilt.  Ausser den
beim Salpeteriither genannten Nebenprodukten -der Einwirkung
der Salpetersiiure auf den Weingeist, bildet sich hier wiihrend
der Destillation des Gemisches auch Kleesiiure (und Aepfelsiure?),
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die natiirlich in der Retorte zuriickbleiben. — Das Aufbewahren
des Priiparats in mehreren kleinen Glisern geschieht, damit heim
Gebrauche nicht der ganze Vorrath auf einmal sauer wird.

Pritfung. Der Salpeteriitherweingeist ist eine fast wasser—
helle (einen schwachen Stich ins Gelbliche besitzende) Fliissig—
keit von #hnlichem, nur etwas schwiicherm Geruche und Ge-
schmacke wie der Salpeterdither, und 0840 bis 0,850 spee. Ge-
wichte. Seine leichte Zersetzbarkeit bei Berithrung mit der Luft
ist Ursache, dass er in nicht ganz gefiillten Geldssen schon nach
kurzer Zeit eine saure Reaction annimmt. Wenn diese noch
nicht so weift vorgeschritten ist, dass mit kohlensaurem Kali ein
Aufbrausen entsteht, so verdient das Priiparat noch keinen ge-
griindeten Tadel. Waollte man, um dem Sauerwerden vorzubeu-
gen, den Salpeterdtherweingeist iiber Magnesia, Kali oder Kalk
stehen lassen, so wiirde dadurch nach und nach eine giinzliche
Entmischung desselben herbeigefiihrt werden. War zur Bereitung
eine chlorhaltige Salpetersiure angewandt, so enthilt das Prii-
parat Chloriither, und dann entsteht durch Schiitteln mit einer
Auflisung von salpetersaurem Silber eine weisse Triitbung von
Chlorsilber, die am Lichte violett wird, Beim Verdunsten in der
Wirme darf kein Riickstand bleiben.

Aldehydwm.
(Alkohol dehydrogenatum , Aldehyd.)

Formel: C,H, 0,.

Bereitung., 3 Theile gepulverter Braunstein,
3 Theile cone. Schwefelsiiure, welche man vorher mit
2 Theilen Wasser verdiinnt hat, und 2 Theile Wein-
geist von 903 werden in eine Retorte gebracht, diese ins Sand-
had gelegt, ecine Vorlage, jedoch nicht ganz luftdicht, angefiigt,
und so lange, unter bestindiger Abkithlung der Vorlage, destil-
lirt, bis etwa 2§ Theile iibergegangen sind. Das Destillat
wird iiber sein gleiches Gewicht wasserleeres Chlor-
caleium im Wasserbade zur Hilfte abgezogen, und das Ueber-
gegangene abermals so behandelt, so dass man zuletzt etwa
! Theil Flissigkeit erhilt. Dieses letzte Destillat wird mit sei-
nem doppelten. Volum Aether vermischt, und in die Mi-
schung so lange gasformiges Ammoniak (entwickelt aus




138 Aldehydum.

gleichen Theilen Kalkhydrat und Salmiak) geleitet, bis sie stark
nach Ammoniak riecht. Schon wiihrend der Absorption des Gases
triibt sich die Flissigkeit; nach 12stiindigem ruhigen Stehen des
gut verschlossenen Glases findet man an dem Boden und den
Scitenwiinden desselben eine Menge wasserheller rhomboédrischer
Krystalle, die sich durch lingeres Stehen noch vermehren. Doch
darf man das Ganze auch nicht zu lange stechen lassen, weil die
krystallinische Verhindung sonst \ncdcr zerlegt wird; sondern
nach 8 —11 Tagen giesst man das Fliissige von den l\twmllon
ab, wiischt diese ein paar Mal mit Aether ab, trocknet sie zwi-
schen Papier, list sie in ihrem gleichen Gewichte W asser, giesst
die Losung in eine Retorte, in welcher sich cine vorher erkaltete
Mischung von 1} Theil Schwefelsiure (auf 1Th. Krystalle)
und 2Theilen Wasser befindet, setzt die Retorte ins W, asserbad,
legt eine Vorlage an, erwirmt gelinde und unterbricht die De-

stillation, wenn das Wasser im Wasserbade zu sieden beginnt.
Das Destillat, w asserhaltiger Aldehyd, wird iiber sein gleiches Ge-
wicht gegliihtes Chlorcaleium rectificirt. Damit beim Zusam-
mentritt des wasserhaltigen Aldehyds mit dem Kalksalze keine zu
starke Erhitzung stattfindet, wodurch leicht ein Theil des erstern
verloren gehen kinnte, bringe man das Salz erst in die (tubu-
lirte) Retorte, lutire eine Vorlage an, lege die Retorte in kaltes

Wasser (im “ inter in Eis oder Schnee) und giesse durch einen
in den Tubus mittelst eines Korks befestigten langhalsigen Trich-
ter die Flissigkeit portionenweise nach, verschliesse dann den
Tubus vollstindig, lege die Retorte ins \\ asserbad und erwirme
gelinde. Durch eine zweite Rectification iiber Chlorcaleium wer-
den die letzten Spuren von Wasser zuriickgehalten, — Die Aus-
beute ist sehr geringe; ich erhielt sx vom. Gewichte des ange-
wandten Weingeistes,

Vorgang., Beim Aufeinanderwirken von Schwefelsiure,
Braunstein (\!anlransupew\wl) und Alkohol bilden sich mehrere
Produkte, hauptsichlich und in grisster Menge aber der soge-
nannte Al{]oh\d indem der dutlh die Schwelelsdure aus dem
Braunstein frei gnmarhlc Sauerstoff an 2 M.-G. Wasserstoff des
Alkohols tritt und Wasser bildet: die iibrigen Elemente des Al-
kohols stellen den Aldehyd dar.

2 M.-G. MnO,, 2 M-G. S0, u. 1 M.-G. C, th) hillln-n'
2 M.-G. MnO + 80,, 2 M. G. HO v 1 M.-G. 50
Die iibrigen aus der Zersetzung des Alkohols lill\(l]"’lh(‘lldt‘l[
(Neben-) Produkte, welche diese Entstehungsweise des Alde-
hyds immer begleiten, sind: Kohlensiure, Ameisensidure, Amei-
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geniither, Essigsinre, Essigither und Spuren von reinem Aether.
Das rohe Destillat wird mehrere Male iiber salzsauren Kalk de-
stillirt, um ihm das Wasser zu entziehen, und, um die iibrigen
den Aldehyd begleitenden Verbindungen zu entfernen, mit Am-
moniak behandelt, welches mit dem Aldehyd eine krystallinische
Verbindung (NH; - C,H,; 0,) eingeht. Der Zusatz von Aether
geschieht, weil sonst die Fliissigkeit beim Einstreichen des Gases
bald zu einem krystallinischen Brei gestehen, und nur schwierig
vollkommen gesiittigt werden wiirde. Schwefelsiure scheidet aus
diesem Salze den Aldehyd, welcher iibergeht, und saures schwe-
felsaures Ammoniak bleibt zuriick., Chlorcalcium endlich befreiet
den Aldehyd von anhiingendem Wasser.

Priifung. Der reine Aldehyd ist eine wasserhelle, sehr
leicht bewegliche Fliissigkeit von 0,790 spec. Gewicht, siedet bei
- 21,80 C und besitzt einen cigenthiimlichen iitherartigen, er-
stickenden Geruch. Er mischt sich in jedem Verhiiltniss mit
Wasser, Weingeist und Aether, reagirt weder sauer noch alka-
lisch, verwandelt sich aber in Beriihrung mit Sauerstoff (z. B.
wenn er in Geflissen, welche nur wenig Fliissigkeit enthalten,
aufbewahrt wird) nach und nach in Essigsiure und Wasser.

1 M-G C,H,O0, und 2 M.-G. O bilden:
1 M.-G. C,H,0; und 1 M.-G. HO.

Alkarsinum.
(Alharsin, Kakodylowyd.)
Formel: C,H ,As, 0 = C.H A5, + 0 = Kd - 0.

Bereitung. Eine belichige Menge arseniger Siure wird
unter Besprengung mit Weingeist (zur Verhiitung des Stiubens)
zum feinsten Pulver zerrieben, ein gleiches Gewiclrt trock-
nen essigsauren Kali’'s innig damit vermengt, und das Ge-
menge in eine Retorte gegeben, welche nur zu & davon angefiillt
werden darf. Die Retorte wird in eine eiserne Schaale, welche
auf einem eisernen Ringe in einem gut ziehenden, im freien Hof-
raume stehenden, Windofen ruht, gesetzt, an dieselbe eine tubu-
lirte Vorlage luftdicht befestigt, letztere in eine leere Schiissel
auf einen Strohkranz gelegt und in deren Tubus eine zweimal
gebogene Glasrohre eingefiigt, deren Husserer Schenkel in eine




ia0 Alkarsinum.

mit Wasser gefiillte Schiissel miindet. Nachdem die Vorlage mit
Schnee oder Eis umgeben ist, legt man Kohlfeuer unter die Re-
torte, verstirkt dasselbe bis zum Glithen der letztern, und unter—
hillt es so lange, als noch Gasblasen in dem vorgeschlagenen
Wasser aufsteigen.  Die Destillation dauert bei einer Quantitéit
von 8 Unzen arseniger Siure gegen 3 Stunden., Nachdem die
Gnsont\\'icl.lung aufgehiirt hat, entfernt man schnell die Glasrihre,
verschliesst den Tubus der Vorlage mit einem gutpassenden Kork-
stipsel und lisst den Apparat erkalten. In der Vorlage befinden
sich 2 Schichten Fliissigkeit, eine obere wiissrige und eine untere
briunliche 6lartige, und unter dieser ein sehwiirzliches Pulver von
metallischem Arsen. Die Retorte enthiilt eine schwiirzliche schaumige
halb geflossene Masse, und im Halse ein schwarzes Sublimat von
metallischem Arsen. Die obere wissrige Fliissigkeit wird von
der briiunlichen olartigen, welche grisstentheils aus Alkarsin
besteht, so viel als miglich abgegossen; um aber die letztere in
ein anderes Gefiiss zu giessen, ist eine besondere Vorsicht niithig,
damit die Luft nicht damit in Beriihrung komme. Zu diesem
Zweck fiillt man den iibrigen leeren Raum der Yorlage mit Koh-
lensiuregas, ehen so das zur Aufnahme des Liquidums bestimmte
Glas, welches aber grisser seyn muss, als die Masse des Liqui~
dums betriigt, schiittelt letzteres mehrere Male mit Wasser,
welches man jedesmal abgiesst, setzt dann so viel Aetzkali-
lauge hinzu, dass das Ganze stark alkalisch reagirt, und recti-
ficirt die Fliissigkeit in einer Retorte, durch welche fortwihrend
bis zam Erkalten des Apparats Kohlensiuregas geleitet wird,
Das Destillat besteht wieder ans 2 Schichten, welche aber heide
farblos, und von denen die obere, geringere, Wasser ist. Um
letzteres vollstindig zu entfernen, muss eine abermalige Rectifi-
cation, und zwar iiber gebrannten Kalk, in ciner Atmosphiire
von trocknem Wasserstoffgas vorgenommen werden. — Die Aus—
beute betriigt etwa .5 vom Gewichte der angewandten arsenigen
Sidure.

Vorgang. Das essigsaure Kali besteht aus KO - C,H,0.,
die arsenige Siure ans As, 0.. Bei der Aufeinanderwirkung bei-
der denke man sich gleiche M.-G. (was hier mit gleichen Ge-
wichtstheilen ziemlich nahe iibereinstimmt) oder, um Briiche zu
vermeiden, von jedem der beiden 3 M.-G. Die arsenige Siure
treibt aus dem essigsauren Kali die Siure: da aber letztere in
wasserfreiem Zustande nicht bestehen kann, so zerfillt sie und
bildet unter Aufnahme der Elemente von 2 M.-G. arseniger Siure:
Alkarsin, Wasser, Kohlensiure, Kohlenoxydgas, Kohlenwasser—
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stoff und metallisches Arsen, welche alle (die Kohlenstiure und
das Metall theilweise) iibergehen, wihrend das dritte Mischungs-
gewicht arseniger Siiure nebst einer Portion Kohlensiiure sich mit
dem Kali verbinden und als arsenigsaures und kohlensaures Kali,
gemengt mit etwas Arsenmetall, zuriickbleiben.

3 M.-G. As, O, und 3 M.-G. KO -}- C,H, O, bilden:
1M.-G. C,H,0As,, 2M.-G. HO, 4M.-G. CO,, 2M.-G.CO
1 M.-G. CH, 2 M.-G. As; 1 M.-G. 2 KO + As, O,
und 1 M.-G. KO - CO,.

’

oder:

3 M.-G. arsenige Siure — 6 As 9 0
3 ,  essigsaures Kali = 12403 K-8 H 12:¢

6As,210,3K,9H,12¢C
bilden:

1 M.-G. Alkarsin 2 1 6 4
2 ,, Wasser 2 2

4 ,, Kohlensiure 3 4
2 ,, Kohlenoxydgas 2 2
1 ,, Kohlenwasserstoff 1 1
S v Arsen 2

1 ,, arsenigsaures Kali 2 5 2

I ,, | kohlensaures Kali 3 |

6As210 '3 K 9H 12

Nimmt man auf 2 M.-G. essigsaures Kali nur 1 M.-G. arse-
niger Sidure, so ist der Process weit einfacher, denn:

2 M.-G. KO |- C,H,0; und 1 M.-G. As, O, bhilden:

1 M.-G. C,;HyAs; 0, 2 M.-G. KO - CO; und 2 M.-G. CO,.

Nach diesem Verhiiltniss habe ich aber noch nicht gearbeitet.
Die urspriingliche Vorschrift lisst gleiche Theile essigsaures
Kali und arsenige Siare nehmen. :

Da die Reaction von cinem betriichtlichen Steizen der Masse
begleitet ist, so muss die Retorte sehr geriumig seyn. Das ent-
weichende Gasgemenge hesitzt, wegen beigemengten Dampfen von
Alkarsin, ecinen hiichst unangenchmen Geruch: man muss sich
vor sciner Einathmung hiiten, und iiberhaupt die grsste Vor-
sicht wihrend der ganzen Arbeit mit diesem so giftigen Korper
beobachten, daher die Destillation nicht anders als im Freien,
und zur Winterszeit, wo Eis oder Schnee zum Abkiihlen zu Ge=
bote steht, angestellt werden darf. Das Destillat, eigentlich nar
aus Wasser und Alkarsin, nebst etwas durch die grosse Hitze
zugleich mit verfliichtigtem metallischem Arsen, bestehend, ent-
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hilt noch etwas im Anfange der Destillation unzersetzt verfliich-
tigte Essigsdure und arsenige Siure, und wegen der zersetzenden
Einwirkung des Sauerstoffs der im Apparate hefindlichen atmo-
sphirischen Luft auf das Alkarsin unter dem Miteinfluss von
Wasser auch einen neuen Kirper, das Alkargen —C.H,As,0,,
auch Kakodylsdure — C,H, As, 0, 0d. C, H; As, 0, - HO
genannt.
1 M~G. C;,H;As,0, 1 M.-G. HO und 2 M.-G. O bhilden:
1M.G. C,H,As,0, = C,H,As,0; 4+ HO.

Die Bildung des Alkargens ist gewihnlich von der Zersetzang
eines kleinen Theils Alkarsin in Essigsidure, Wasser und ar-
senige Sdure, gleichfalls durch den Sauerstoff der Luft bewirkt,
begleitet.

1 M.-G. C,H,As, 0 und 8 M.-G. O bilden:
1 M-G. C;H,0,,3 M--G. HO und 1 M.-G. As, O,.

Die Ursache der Gegenwart dieser beiden Siuren kann also eine
doppelte seyn.

Wegen dieser schnellen Oxydation des Alkarsins und der
dadurch leicht eintretenden Selbstentziindung desselben muss aus
den Gefdssen, in welche man das Alkarsin giessen, und in denen
man es destilliren will, zuvor die atmosphirische Luft durch
Kohlensiure vertrichen werden. Das Schiitteln mit Wasser geschieht,
um das Alkargen, die arsenige Séure und Essigsiure grissten-
theils wegzawaschen; durch die Behandlung mit Kalilauge und
Destillation werden die letzten Spuren dieser Siuren abgeschieden.
Zur Entfernung des Wassers aus dem so gereinigten Alkarsin
dient die Destillation iiber gebrannten Kalk; hichei miissen aber
dic Gefisse mit Wasserstofigas geliillt seyn, weil die Kohlen—
siure das durch die Aulnahme des Wassers entstandene Kalk-
Hydrat zersetzen, kohlensauren Kalk bilden und das Wasser
wieder frei machen wiirde,

Priifung. Das reine Alkarsin ist cine farblose, wasserhelle
Fliissigkeit von 1,462 spec. Gewichte, einem hichst widrigen,
dem des Arsenwasserstofigases shnlichen Geruche und analogem
Geschmacke. Es wirkt sehr giftig, In Wasser sinkt es unter,
wird aber davon in geringer Menge aufgenommen. Mit Aether
und Weingeist mischt es sich in allen Verhiltnissen. Der Luft
ausgesetzt, entwickelt es dicke weisse Nebel, erhitzt sich und
bricht nach einigen Secunden in eine bliulichweisse Flamme aus,
indem sich Wasser, Kohlensiure und arsenige Siure (welche als
weisser Rauch entweicht) hilden.
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1 M.-G. C, H; As, O und 16 M.-G. O bilden:
4 M.-G. C0,, 6 M.-G. HO und 1 M.-G. As, 0,.
Ein kleiner Theil Arsen entgeht indessen dabei der Oxyda-
tion und bleibt als schwarzes Pulver zuriick.

Alkolhol (purum).

(Alkohol absolutum. Reiner oder wasserfreier Alkohol).
Formel: C, H, O,.

Bereitung, Mit einer belichigen Menge Weingeist von
802 (wie ihn die Spiritusfabrikanten liefern) fiille man ecine ku-
plerne Destillirblase, welche mit zinnernem Helm und zinnerner
Kiihlrohre versehen ist, zu § ihres Inhalts an, setze, unter be-
stindigem Umriihren mit einem holzernen Stabe, ¥ vom Ge-
wichte des Weingeistes gegliihten und griblich ge-
stossenen salzsauren Kalk hinzu, und destillire nach auf-
gesetztem und gutverklebtem Helme so lange bei missigem Kohl-
feuer, bis von 8 Theilen Weingeist 7 Theile iibergegangen sind.
Nun wechsele man die Vorlage, feuere noch eine Weile fort und
hire erst dann damit auf, wenn das Uebergehende nicht mehr
geistig schmeckt, welcher Zeitpunkt indessen sehr bald eintreten
wird. Besitzt der zuletzt iibergegangene Weingeist noch dieselbe
Stirke wie die ersten 7 Theile, so mischt man ihn natiirlich hinzu.

Dem so erhaltenen stirkern Alkohol setzt man auf die oben
angegebene Weise die Hilfte seines Gewichts gegliihten
und griblich gestossenen salzsauren Kalk hinzu, wech-
selt, nachdem § des Alkohols iibergegangen sind, die Vorlage und
feuert wiederum so lange, bis Wasser kommt. Die erste (gris-
sere) Portion dieses Destillats stellt einen Weingeist von 98 —
995 dar; die zweite ist gewdhbnlich ebenso stark, mitunter aber
I — 23 schwicher und muss in letzterm Falle besonders aufge-
hoben werden. — 8 Theile Weingeist von 803 liefern gegen
d Theile absoluten.

Vorgang. Die Anwendung des gegliihten (wasserfreien) salz-
sauren Kalks = Ca Cl zur Entwisserung des Weingeistes be-
ruht auf der Eigenschaflt des ersteren, 2 M.-G. Wasser mit sol-
cher Kraft zu binden, dass sie erst durch Gliihhitze wieder aus-
getrieben werden kinnen. Theoretisch sollte man voraussetzen,
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dass 80 procentiger Weingeist durch eine grosse Menge Kalksal-
zes sogleich in einmaliger Destillation zu absolutem (wasserfreiem)
gebracht werden miisste; die Erfahrang stimmt aber mit dieser
Voraussetzung nicht ganz iibercin, sondern der Weingeist muss
erst eine gewisse Stirke erreicht haben, ehe er die letzten An-
theile Wasser abgiebt. Durch die erste Destillation erhilt man
Weingeist von 902 (spec. Gew. = 0,818), welcher zu manchen
andern Zwecken z. B. zur Darstellung des Aethers geeignet ist. —
Suchen wir nun auch theoretisch zu beweisen, dass Weingeist von
803 durch Destillation iiber & Chorcaleium auf 902 gebracht wer-
den kann. 202 Wasser im Weingeist entsprechen 1X M.-G.; die
Zusammensetzung eines solchen Weingeistes kann daher durch die
Formel =3C, H, 0, -4 HO ausgedriickt werden. Um die Hiilfte
dieses Wassers, nemlich 2 M.-@. zu binden, ist 1 M.~G. Chlor-
calcium nithigs es bleibt dann der Weingeist noch mit 2 M.-G.,
Wasser vereinigt.
3M.-G. C,H,0,, 4 M.-G. HO und 1 M.-G. Ca Cl bilden:

1M.-G. CaCl 4+ 2HO, 3 M.-G. C, H, 0, und 2 M.-G. HO.

Auf 2176 Theile 80 procentizgen Weingeist sind also zu die-
sem Zweck 694 Theile Chorealcium erforderlich, oder auf 3 Theile
des erstern 1 Theil des letztern. Zur Entzichung der andern
10 Proc. Wasser, bhei der zweiten Destillation, bedarf es ecines
Ucberschusses von Chlorcalcium, damit dieses vermoge seiner
Masse die Verwandtschalt zwischen dem Alkohol und Wasser
aufhebe,

Friifung. Die wichtigste Priifung des Weingeistes ist die
auf seinen Gehalt an wasserfreiem Alkohol, den man durch das
specifische Gewicht erfihrt. Der ganz wasserfreie besitzt ecine
Dichtigkeit von 0,792, Genau von dieser Stirke kann man ihn
nur durch wiederholte Behandlung mit Chlorcalcium erhalten, was
aber fiir die Praxis kaum nothwendig ist, denn er zieht mit der
grissten Begierde wiederum Wasser an, und kann daher nicht
sorgliltig genug verschlossen werden. Das spec. Gewicht des
nach obigem Verfahren dargestellten (98 — 99 procentigen ) Al-
kohols ist 0,798. Wurde die Destillation zu stiirmisch betrieben,
so kann mit den Dimplen des Weingeistes leicht etwas Chlor-
caleium iibergerissen seyn, in welchem Falle salpetersaures Sil-
ber eine weisse in Salpetersiure unlisliche, am Lichte violett
werdende Triibung von Chlorsilber erzeugt. Die iibrigen miig—
lichen Verunreinigungen kommen mit denen des gewihnlichen
Weingeistes und Branntweins iiberein, und sind: Fuselil, Essig—
siure, Kupfer. Das Fuselil, welches sich schon bei der Gith-
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rung des Getreides oder der Kartoffeln erzeugt, und in jedem
rohen Weingeist enthalten ist, giebt sich dureh seinen hichst wi-
drigen Geruch zu erkennen, welcher besonders hervortritt, wenn
~man etwas Weingeist zwischen den Hinden reibt und dann daran
riecht. Der Alkohol des Weingeistes entweicht nemlich cher als.
das Fuselol, und verdeckt dann den Geruch des Fuselils nicht
mehr.  Fuseliger Weingeist wird auch beim Vermischen mit viel
Wasser triibe, indem sich das Fuselil ausscheidet; ein solches
Gemisch entwickelt den Fuselgeruch stirker als der Weingeist
allein. Noch ein sicheres Mittel, das Fuselil zu erkennen, ist,
einige Loth Weingeist mit einigen Tropfen Aetzkalilauge zu ver-
setzen, bis aufl etwa ! Loth langsam zu verdunsten und zu dem
Riickstande etwas verdiinnte Schwefelsiiure zu tedpfeln. Bei Ge-
genwart des Fuselils entwickelt sich nun der penetrante Geruch
desselben. Das Aetzkali bewirkt nemlich, indem es sich mit dem
Fuselil verbindet, dass letzteres nicht mit dem Weingeiste ver-
dunstet, und aus der Verbindung mit dem Kali macht die Schwe-
felsiure das Fuselsl wieder frei. Eine durch salpetersaures Silber
im Weingeiste entstehende rithliche Féarbung (welche wahrsehein-
lich auf einer Reduction des Silbers beruht) ist auch ein Zeichen
von der Gegenwart des Fuselils. — Die Essigsiure entsteht
durch Oxydation des Weingeistes , wenn dieser sehr verdiinnt ist
und eciner, die gewithnliche FLufttemperatur iibersteigenden Wiirme
ausgesetzt wird, in der Regel, gleichzeitig mit depr Fuselile, bei
der Gihrung des Getreides u. s. w. Ist so wenig Essigsiure vor-
handen, dass das Lakmuspapier nicht deatlich gerithet wird , SO
setze man zu einigen Loth Weingeist einige Gran kohlensauren
Kalk, verdunste in gelinder Wiirme bis beinahe zur Trockne und
tripfele zu dem Riickstande etwas concentrirte Schwefelsiiure,
worauf (wegen Zersetzung des gebildeten essigsauren Kalks). so-
gleich der Geruch nach Essigsdure sich verbreiten wird. — Ku-
pfer gelangt dann in den Weingeist, wenn derselbe freie Siure
(Essigsiiure) enthilt und in einem Apparate destillirt wird, dessen
Kiihlrohr aus Kupfer gefertigt ist. Nach dem Verdunsten eines
solchen Weingeistes bis auf einen geringen mnoch [liissigen Riick-
stand und Zutriipfeln von Kaliumeisencyaniiv wird eine rithliche
Firbung bis braunrothe Triibung (s. Acid. aceticum) entstehen.

Anmerkung. Die gewihnlich gebriuchlichen Weingeist-
Sorten sind, nach dem Grade ihrer Concentration gereihet, folgende:

1) Absoluter oder wasserfreier Alkohol (Alkohol absolutum).
Spec. Gew, — 0,792 — (,798.
10
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2) Weingeist von 90 (Gewichts-) Procenten Alkohol (Spiritus
vini alloholisatus). Spec. Gew. = 0,518,

3) Weingeist von 80 (Gewichts-) Procenten Alkohol (Spiritus
vini rectificatissimus). Spee. Gew. = 0,840,

4) Weingeist von 60 (Gewichis—) Procenten Alkohol (Spiritus
vini rectificatus). Spee. Gew. = 0.880.

5) Weingeist von 40 (Gewichts-) Procenten Alkohol (Spiritus
frumenti). Spec. Gew. = 0,925.

Aluminium oxydalum.

(Argilla pura, Alumina pura, Aluminiumoxyd, reine Thonerde
oder Alaunerde).

Eormel: Al, 0, -~ 3 HO.

Bereitung. 3 Theile Alaun werden in 60 Theilen
warmen dest. Wasser aufgelost, und dazu eine Auflisung
von kohlensaurem Kali in seinem dreifachen Ge-
wichte Wasser so lange in kleinen Portionen gesetzt, als ngch
ein Aufbrausen entsteht und eine abfiltrirte Probe durch fernern
Zusatz von kohlensaurem Kali keine Triibung mehr erleidet.
14 Theile kohlensaures Kali sind in der Regel hinreichend, ent-
hilt aber dasselbe viel Chlorkalium, so gebraucht man natiirlich
etwas mehr. Den Niederschlag lisst man absetzen, giesst nach
24 Stunden die iiberstehende klare Salzlauge ab, fillt das Gefiss
wieder mit warmem Wasser, giesst nach dem Absetzen ab und
wiederholt diess Auswaschen so lange, bis das Waschwasser nicht
mehr alkalisch reagirt. Den breiartigen Niederschlag bringt man
nun in eine gerdumige Porccllanschale, erwérmt, setzt unter he—
standigem Umriihren mit einem hilzernen oder porcellanenen
Spatel so lange Salzsdure hinzu, bis vollstindige Aufllisung
erfolgt ist, wozu man 1 Theil Siure von 1,130 spee. Gewicht
bedarf, giesst die Auflisung in einen geriumigen Hafen, verdinnt
sie noch mit dem Doppelten Wassers, und préicipitirt mit A m-
moniakliquor im Ueberschuss, von welchem ebenfalls 1 Theil
nithig ist, wenn sein spec. Gew. 0,960 betriigt. Der voluminise
weisse Niederschlag wird, wie vorhin, durch Absetzenlassen und
Decantiren ausgewaschen, zuletzt auf ein mit Druckpapier iber-
legtes Seihetuch gebracht und in gelinder Wiirme getrocknet. Sein
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Gewicht wird ohngelibr | von dem des angewandten Alauns be-
tragen.

Vorgang., Der (Kali-) Alaun besteht aus 1 M.-G. schwe-
felsaurem Kali (KO - S0,), 1 M.-G. schwefelsaurer Thonerde
(Al, O; -+ 3 80,) und 24 M.-G. Wasser (24 HO) =
KO -} S0,, Al, O, -3 80,, 24 HO. Kohlensaures Kali
(KO -}- €C0O,) entzicht der schwefelsauren Thonerde die Siure,
wiithrend die Thonerde als Hydrat niederfillt und Kohlensiure
entweicht. '

1 M.-G. KO - 8S0., Al, O, - 380, 4+ 24 HO und
_-n’v \I.—(x. KO -+ €O, lJil(](:l'l'
4 M.-G. KO - S0,, 1 M.-G. Al, -+~ 3 HO,
21 M.-G. HO und 3 ;\I.-Q. (*.0_,.

5936 Theile Alaun wiirden also zur vollstindigen Zerlegung
2598 Theile kohlensaures Kali erfordern, allein man bedarf we-
nigstens 3000 Theile des letztern, weil die Thonerde beim Nie-
derfallen eine gewisse Menge davon bindet. Um den Nieder-
schlag von diesem kohlensauren Kali zu befreien, muss er wie-
der in Salzsiiure aufgelist und die Thonerde mit Ammoniak pra-
cipitirt werden. Wie zu der Fillung des Alauns mit dem kohlen-
sauren Kali, muss auch zum Auflisen des Niederschlags in der
Salzsdure, wegen des vom Entweichen der Kohlensdure herriih-
renden Brausens, ein geriiumiges Gefiss genommen, und im letz-
tern Falle Wirme angewandt werden, weil sonst die Aullisung
nicht vollstindig erfolgt. Von den dadurch gebildeten Salzen,
Chloraluminium und Chlorkalium, wird nur das erstere vom Am-
moniak zersetzt; Chlorammonium bleibt aul'tmlust und Thonerde-
hy dtdt fille llludc

1 M.-G. A (‘I ., 3 M.-G. I, und 6 M.-G. HO bilden:

3 M.- \ll Cl und 1 '\I.—G. Al, O, |+ 3 HO.

Direkt Iasst sich die Thonerde aus dem Alaun nicht durch
Ammoniak rein niederschlagen denn dieses Pricipitat ist basisch
schwefelsaure Thonerde (s. Alumina sulphurica).

Die beim Niederschlagen des Alauns mit kohlensaurem Kali
abfallende Salzlauge wird auf schwefelsaures Kali benutzt.

Priifung. Das reine Thonerde-Hydrat bildet im getrockne-
ten Zustande schmutzig gelbe, hornartig aussehende Stiicke, die
durch Reiben in ein weisses Pulver verwandelt werden. Es ist
geruch- und geschmacklos, leicht und ohne Brausen lgslich in
Siuren ; die salzsaure Losung darf weder von Chlorbaryum weiss,
noch von Kaliumeisencyaniic blau getriibt werden, was im erstern
Falle Schwefelsidure, im zweiten Eisen (s. Acid. aceticum)

10*
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anzeigen wiirde. Ein Hinterhalt von Kali gicbt sich zu erken-
nen, wenn man das zerrichene Priparat mit einer Aufibsung von
Weinsteinsidure schiittelt und keine vollstindige Lisung erfolgt,
sondern ein weisser krystallinischer Riickstand, neugebildetes sau-
res weinsteinsaures Kali, bleibt.

Alumindwm oxydatum sulphuricum.

(Argille sulphurica, Alwmina sulplurica. Schwefelsaure
Alann - oder Thonerde.)

Formel der wasserfreien: Al, O, -} 3S0.,
Formel der krystallisirten; Al, O, - 380, -}- 18 HO.

Bereitung, 3 Theile Alaun lise man in 60 Theilen
warmen Wassers auf, setze nach dem Erkalten der Lisung
so lange dtzenden Ammoniakliquor hinzu, als noch ein
Nil'lll'l';:t'}llﬂg erfolgt (wozu etwas {liber 2 Theile Ammoniak
von 0,960 spec. Gewicht ausreichen werden), befreie den Nieder-
schlag von der anhiéingenden Salzlauge durch Decantiren, bringe
ihn dann aul ein leinenes Seihetuch, nach dem Abtropfen in eine
porcellanene Schale, erwiirme diese, und setze unter bestindigem
Umriihren der breiartigen Masse so lange verdiinnte Schwe-
felsdure hinzu, bis vollstindige Auflisung erfolgt ist. Man
bedarf zu diesem Zweck etwas mehr als 3! Theile verdiinnte
Siure. Die Auflisung wird, wenn es nithig ist, filtrirt und ent-
weder krystallisirt, oder, da sie nur schwierig anschiesst, im
Sandbade langsam zur Trockne gebracht. — Man erhilt etwas
iiber 2 Theile krystallisirte, oder etwas iiber 1 Theil eingetrock-
nete schwefelsaure Thonerde,

Vorgang. Der (Kali-) Alaun (s. den vorigen Artikel) wird
durch eine Auflisung des ttzenden Ammoniaks (NH,) in der
Art zerlegt, dass alle Thonerde, aber verbunden mit 1 M.-G.
Schwefelsdure und 9 M.-G. Wasser, ausgeschieden, und 2 M.-G.
schwefelsaures Ammoniumoxyd gebildet werden, welche mit dem
schwefelsauren Kali des Alauns aufgelost bleiben.

1 M-~G. KO 4 S0,, Al, 0, 43 80,,24 HO und

2 M.-G. HN, bilden:
1 M~G. Al, O, 4 80,, 4+ 9HO, 2 M-G. NH, 0 -+ 80,
1 M.-G. KO -}- 80, und 13 M.-G. HO.
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5936 Theile Alaun bediirfen also 426 Theile wasserfreies
oder 4260 Theile wissriges Ammoniak von 0,960 spec. Gewicht
(worin ohngefihr 5 wasserfreies) zur Zersetzung, Um den Nie-
derschlag, Al, 05 -850, 49 HO, wieder aullislich zu machen,
d. h. in neutrale schwefelsaure Thonerde zu verwandeln, bedarf
man 2 M.-G. Schwefelsiure — 1002 oder 1226 Schwefelsiure-
Hydrat (SO, - HO) oder 7356 verdiinnte Schwefclsiure (wo-
rin } Schwefelsiure-Hydrat ).

Priifung. Die neutrale schwefelsaure Thonerde krystallisirt
schwierig in weissen perlmutterglinzenden Blittchen, welche ge-
ruchlos sind, siisslich zusammenziehend schmecken und sich in
2 Theilen Wasser auflisen. Eingetrocknet bildet sie ein weiss-
liches krystallinisches Pulver, welches an der Lult nicht feucht
wird und etwas iiber vier Theile kaltes Wasser zur Auflisung er-
fordert. Das krystallisirte Salz schmilzt in der Wirme in seinem
Krystallwasser, verliert das letztere, in stirkerer (Gliih-) Hitze
entweicht auch die Schwefelsiure, und reine Thonerde bleibt zu-
riick. Ausser den Verunrcinigungen, welche bei der reinen Thon-
erde genannt sind, kann sie auch, wenn nicht sorgfiltig ausge-
waschen war, Ammoniak enthalten, was beim Uchergiessen mit
Kalilauge an dem Geruch zu erkennen ist.

Ammoniacum causlicum agquosum.

(Ammonium causticum, Ammonivm puruwm lguidwn, Liguor
Ammonii caustici. Aelzendes Ammoninh, Ammoniakliqguor).

Formel: NH, - xHO.

Bereitung. In eine mit zinnernem Helm und zinnernem
Kiihlrohre verschene kupferne Destillirblase gebe man 3 Theile
gebrannten Kalk, besprenge denselben mit 1 Theil gemei-
nen Wassers und bedecke die Oeffnung der Blase mit einem
Deckel, den man noch mit einem Steine beschwert. Nachdem der
Kalk geloscht und erkaltet ist, setze man 3 Theile griblich
gestossenen Salmiak und noch 2 Theile Wasser hinzu,
arbeite das Ganze mit einem starken eigsernen Spaten so lange
durcheinander, bis es einen gleichfGrmigen DBrei darstellt, setze
den Helm auf und verstreiche die Fugen mit steifem Mehlkleister,
iiber welche man noch Streifen von Papier oder thierischer Blase
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legt, die mit starkem Bindfaden versehen werden. An die Ab-
flussrihre des Kiihlapparats fiige man mit doppelter Blase eine
tubulirte Flasche (oder Kolben) luftdicht an, und in den Tubulus
der letztern, mittelst eines durchbohrten Korks, eine bleierne
Rihre, deren anderes Ende beinahe anf den Boden eines gliser-
nen Ballons reicht, in welchem sich 4% Theile destillirtes
Wasser befinden. Der Ballon selbst muss zum Behuf der Ab-
kithlung wihrend der Destillation in einem hilzernen Kiibel ste-
hen, und seine Oeffnung wird mit Blase, jedoch nicht ganz
luftdicht, verschlossen. Nun gebe man gelindes Kohlenfeuer. So-
bald die Gas-Entwicklung begonnen hat, fiille man den Kiibel, in
welchem der Ballon steht, mit kaltem Wasser, und lasse mittelst
eines Metallrohrs fortwiihrend einen dicken Strahl kalten Wassers
auf ‘den Boden desselben gehen, wihrend der iiberschiissige Theil
Wasser von der Oberfliche durch eine am obern Theil des Kii-
bels angebrachte Oeffnung abliuft, so dass also unten an der
Basis des Ballons das kalte Wasser zu- und oben das warm-
gewordene abliuft.

Der folgende Holzschnitt zeigt die eben erwihnte Vor-
richtung.

-

a ist das Kiihlfass, & die Abflussréhre des Kiihlrohrs, ¢ die
tubulirte Vorlage w. s. w. Gleichzeitiz mit dem Gase destillirt
auch etwas fliissiges Ammoniak iiber und sammelt sich in der
ersten Vorlage ¢, Auf die Feuerung ist die grisste Aufmerk-
samkeit zu verwenden, und in keinem Falle darf sie unterbro-
chen, sondern muss immer gleichformig unterhalten werden, weil
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sonst die Fliissigkeit aus dem Ballon e leicht in die Flasche ¢
zuriicksteigen wiirde. Fiingt das Gas an, nur mehr schwach
iiberzugehen, so verstirke man das Feuer ein wenig, und
hirt das Glucken endlich ganz auf, so ziehe man die Blei-
rohre aus dem Ballon e, sperre die Miindung derselben
durch eine mit § — 1 Pfund destillitem Wasser gefiillte Glas-
flasche ab, und setze die Erhitzung noch so lange fort, bis der
Inhalt der Flasche ¢ 1} bis 2 Theile betrigt. Der Inhalt des
Ballons e wird, mit noch soviel destillictem Wasser versetzt,
dass das spec. Gewicht 0,960 betrigt, gegen T4 Theile, und der-
jenige der Vorlage ¢, auf dasselbe spec. Gewicht gebracht, gegen
21 Theile betragen. Man giesse aber beide Fliissigkeiten nicht
zusammen, denn die aus der Vorlage ¢ ist nicht so rein als die
andere und stets etwas getriibt, hellt sich jedoch duarch lingeres
Stehen so vollsténdig auf, dass sie mit Leichtigkeit von dem
Bodensatze klar absegossen werden kann.

Statt der kupfernen Destillirblase kann man sich schr zweck-
miissig eines gusseisernen Gefisses bedienen, dessen obere nicht
zu weite Ocfinung durch einen aufzuschraubenden eisernen Deckel
verschlossen wird, in welchem ein kurzes eisernes Rohr befestigt
ist. welches man durch cin bleiernes, das in die Vorlage ¢ reicht,
verlingert. — Soll der Salmiakgeist nur in kleinen Quantititen
bereitet werden, so losche man zavor den Kalk in einem eiser-
nen Kessel mit der Hilfte seines Gewichts Wasser, menge schnell
den eestossenen Salmiak darvanter, schiitte das Gemenge in einen
Glaskolben, sctze denselben in das Sandbad, kitte eine bleierne
oder gliserne Rohre ein und verfahre iibrigens wie oben.

Vorgang. Der Salmiak besteht aus gleichen Mischungsge-
wichten Ammonium (N H,) und Chlor — NH, Cl. Kalk (Cal-
ciumoxyd = Ca0) zerlegt ihn in der Weise, dass Chlorcalcium,
Wasser und Ammoniak entstehen.

1 M.-G. NH, Cl und 1 M.-G. CaO bilden:
1 M.-G. CaCl, 1 M.-G. HO und 1 M.-G. NH,.

667 Theile Salmiak bediirfen also nicht mehr als 352 Theile
Kalk: wenn aber, wie oben, gleiche Theile beider vorgeschrieben
werden, so geschicht diess einmal desshalb, weil der Kalk nie-
mals ganz rein ist, und zweitens, um die Beriihrungspunkte zwi-
schen Salmiak und Kalk zu vermehren und dadurch eine voll-
stindige Zerlegung zu erziclen. Aus letzterer Ursache ist auch
mehr Wasser vorgeschrieben, als zum Lischen des Kalks hin-
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reicht, nemlich so viel, dass das Ganze einen dicken Brei bildet.
Das Lischen des Kalks (dessen niichster Zweck ist, den Kalk
auf eine leichte und bequeme Weise in ein feines Pulver zu ver—
wandeln) beruht auf der Begierde dieser Base, sich mit 1 M.-G.
Wasser zum Hydrate zu vereinigen :

1 M.-G. Ca0O und 1 M.-G. HO bilden 1 M.-G. CaO 1 HO;
mithin erfordern 352 Theile Kalk 112 Theile Wasser oder 3 Th.
des erstern ohngefihr 1 Th. des letztern. Die dabei stattfindende
Hitze riihrt theils von dem Uebergange des Wassers aus dem
lliissigen Zustande in den festen, und theils von der grossen
Verwandtschaft des Kalks zum Wasser her. Um den grissern
Theil des Salmiakgeistes vollkommen rein zu erhalten, muss
nicht, wie es hiufig geschicht, eine, sondern es missen zwei
Vorlagen angewandt werden. Die Verbindung beider geschieht,
wegen der Zerbrechlichkeit der gldsernen Rohren, hier ohne Nach-
theil fiir das Priparat mit einer bleiernen. Aul gute Abkiihlung
der zweiten Vorlage e muss darum besonders Bedacht genommen
werden, weil durch den Uebergang des Ammoniaks aus dem gas—
f6rmigen in den fliissigen Zustand schr viel Wirme frei wird,
und widrigenfalls ein bedeutender Verlust an Ammoniak die
Folge wiire.

In wie fern die angegebene Ausheute an Salmiakgeist zu dem
verwendeten Salmiak im rvichtigen Verhiltniss steht, erhellt aus
folgender Betrachtung, 667 Theile Salmiak enthalten 213 Theile
Ammoniak (NH;) oder drei Theile des erstern fast 1 Theil des
letztern. Der Ammoniakliquor von 0,960 spec. Gewicht besteht
in 100 Theilen aus 90,4 Wasser und 9,6 Ammoniak ; folelich hat
man in 10 Theilen (der oben angegebenen Ausbeute) fast 1 Th.
reines Ammoniak.

Der in dem’Entwicklungsgefiiss verblichene Riickstand hesteht
aus Chlorcaleium und (wegen iiberschiissig zugesetztem Kalk)
Kalkhydrat, oder genauer: aus neutralem Chlorcalcium, basischem
Chlorcalcium, (CaCl 4-3 Ca0) und Wasser. Er wird auf Chlor-
calcium beniitzt, indem man ihn mit Wasser auskocht, wobei
das basische Chlorcalcium zerlegt, alles Chlorcalcium nebst etwas
freiem Kalk aufgelist und Kalkhydrat ausgeschieden wird.

Priifung. Der reine Ammoniakliquor ist eine wasserhelle
Fliissigkeit von eigenthiimlichem stechendem Geruch und hischst
itzendem laugenhaftem Geschmack. Curcumapapier wird schon
in einiger Entfernung stark davon gebridunt, nimmt aber beim
Liegen an der Luft seine vorige gelbe Farbe wieder an, In der
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oben angegebenen Stirke (0,960 spec. Gewicht) ist er zu den
meisten Zwecken anwendbar. Wiinscht man ihn stiirker, so hat
man diess natiirlich ganz in seiner Gewalt, weil beide Vorlagen
concentrirtere Flissigkeiten enthalten. Wegen sciner Flichtigkeit
muss er in Glisern mit gut eingeschliffenen Glasstipseln (Kork-
stipsel werden davon braun und nach und nach zerfressen) an
einem kiihlen Orte aufbewahrt werden. In gelinder Wiirme muss
er sich vollstindig verfliichtigen; alles was dabei zuriickbleibt,
beweist irgend eine Verunreinigung. Der in der zweiten Vorlage e
befindliche ist in der Regel chemisch rein und nur witunter von
ciner ganz leisen Spur Chlorammonium begleitet. Um das Chlor
zu entdecken, muss vor oder mnach dem Zusatz von salpetersau-
rem Silber mit Salpetersiure iibersittigt werden, weil das etwa
gebildete Chlorsilber sonst auflgelist bleiben wiirde. Der Salmiak-
geist der ersten Vorlage ist stets etwas triibe und hat fast immer
auch einen Stich ins Gelbe., Die Firbung riihrt von Spuren
brenzlichen Oeles aus dem Salmiak her, und lisst sich durch
Schiitteln mit frischgeglithten ganzen Kohlen entfernen. Die Trii-
bung kann 2 Ursachen haben, nemlich mechanisch mit iibergeris-
senen Kalk und Zinnoxyd. Der Kalk hat an dieser Triibung
nur den geringern Theil und findet sich in dem Niederschlage
wohl nur in so fern, als das Ammoniak Kohlensdure anzieht und
mit dem iibergerissenen Chlorealcium durch gegenseitigen Aus-
tausch der Bestandtheile Chlorammonium und unlislichen kohlen-
sauren Kalk bildet; denn, wenn man den durch mehrwichent-
liches Stehen eines solchen Ammoniakliquors vereinigten (grau-
weissen) Niederschlag mit einer Siure behandelt, so entsteht ein
Jrausen. ' Uebrigens bleibt auch stets ein Theil Kalk als Chlor-
aleium aufgelist, und lisst sich leicht an der mittelst oxalsaurem
Ammoniak entstehenden Triibung erkennen ; wird der oxalsaure
Kalk abfiltrirt und dem Filtrate phosphorsaures Natron hinzu-
gefiigt, so erfolgt abermals eine Triibung, und zwar von phosphor-
saurer Ammoniak-Magnesia, weil der gewihnliche gebranute Kalk
nie frei von Magnesia ist. Der letztere Niederschlag entsteht
folgendermassen:

2M.-G. Mg.Cl, 1 M.-G. 2NaO-}-HO }- P, 0,, 1 M.-G.NH,
und 13 M.-G. HO bilden:
2 M.-G. NaCl, und 1 M.-G. 2 MgO - NH, O 4 P, O,

1 13 HO.

Der Kalk muss desshalb vor der Priifung auf Magnesia entfernt
werden, weil er durch phosphorsaures Natron gleichfalls nieder-
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geschlagen wird. Das Zinnoxyd, welehes bei Anwendung eines
zinnernen Helms und einer zinnernen KiihlrGhre in den Salmiak-
geist der ersten Vorlage gelangt und die hauptsichlichste Ursache
scines triiben Anschens ist, riihrt ohne Zweifel daher, dass die
Ammoniakdimpfe, indem sie durch das Rohr streichen, den auf
der innern Fliche dieses Rohrs schon vorhandenen grauen Ucber-
zug von Suboxyd (wie er sich aul zinnernen, vor Luft und
Feuchtigkeit nicht geschiitzten, Geriithschaften nach und nach bil-
det) in Oxyd und Metall zerlegen, und ersteres auflisend mit
sich fiibren. Die gleichzeitig aus dem Destillationsgefiss mit
iibergerissenen Kalktheilchen schlagen aher das Zinnoxyd aus sei-
ner ammoniakalischen Lisung wieder nieder, denn dieses Me-
talloxyd befindet sich in dem triiben Salmiakgeist micht aufge-
lost, sondern nur suspendirt, und setzt sich bei mehrwichentlicher
Ruhe (nebst kohlensaurem Kalke) so vollstindig ab, dass die
dariiber befindliche Fliissigkeit mit Leichtigkeit klar abgegossen
werden kann, Das Gewicht dieses Niederschlags betrug aus
15—20 Pfunden in mehreren Versuchen niemals iiber 2 Gran,
Ebensowenig als Zinnoxyd , enthilt ein solcher Salmiakgeist
Zinnoxydul aufgelost (wie hiinfig angegeben wird), die Be-
fiirchtungen vor einem Zinn (aufgelost) enthaltenden Priparate
sind also ungegriindet. — Hat der Salmiakgeist einen Stich ins
Blaune, so ist Kupferoxyd zugegen, was indessen nur selten
und bei zu rascher Feuerung vorkommen kann. Schwefelammo-
nium erzeugt dann eine braune oder schwarze Triibung von
Schwefclkupfer, und durch vorsichtigen tropfenweisen Zusatz die-
ses Reagens, Absctzenlassen und Filtriven lisst sich der Kupfer-
gehalt vollstindig entfernen, — Wird der Salmiakgeist nicht
immer sorgliltig vor dem Zutritt der Luft verschlossen, so zicht
er Kohlenstiure an, welche durch Schiitteln mit Barytwasser
an der entstehenden Triibung (kohlensaurer Baryt) zu entdecken
ist. Hat man sich zum Vorschlagen, statt des destillirten Was-
sers, des Brunnenwassers bedient, so enthiilt das Priparat natiir-
lich alle Verunreinigungen dieses Wassers, also auch Schwe-
felsiure, in welchem Falle Chlorbaryum ecinen weissen unls-
lichen Niederschlag von schwefelsaurem Baryt erzeugt.




Ammonium chloratum depuratum, 153

Ammonium chloralum depuralum.

(Ammoninm muriaticum, Sal ammoniacus depur., KFlores salis
ammoniact simplices. Gereinigler Salmiak, Chlorammonium,
Salmiakblumen.)

Formel: NH, Cl.

Bereitung.  Fine beliebige Menge sublimirten Sal-
miaks wird in kleine Stiicke zerschlagen, in einer porcellanenen
Schaale mit dem anderthalbfachen Gewichte destillir-
ten Wassers iibergossen, und das Ganze iiber freiem Kohlen-
feuer erhitzt. Sobald alles Salz sich aufgelist hat, setze man
auf 1 Pfund desselben 3 Unze iitzenden Ammoniakliquor
hinzu, erhitze noch kurze Zeit, filtrire dann durch ein mit Druck-
papier iiberlegtes Leinentuch, und rauche das Filtrat in der
vorher gereinigten Schaale unter bestindigem Umriihren zur
Trockne ab.

Vargang. Der sublimirte Salmiak enthiilt weiter keine Ver-
unreinigungen als meistens etwas Eisen, welches von den zur
Sublimation dienenden eisernen Gefiissen herriihrt, die vom Sal-
miak angegriffen werden, wodurch sich fliichtiges Eisenchlorid
bildet. Das Eisenchlorid zerlegt sich aber schon wiihrend dem
Entweichen in saures und basisches Salz, von denen ersteres
beim Auflésen des Salmiaks mit in die Auflisung iibergcht, und
letzteres zuriickbleibt. Das blosse Auflisen und Filtriren eines
solchen Salmiaks ist also nicht geeignet, das Eisen vollstindig
daraus zu entfernen; daher ist der Zusatz von Ammoniak vorge-
schrieben, welcher nun sowohl das aufgeldste als auch das in
Suspension befindliche basische Eisensalz zerlegt und Eisenoxyd-
hydrat abscheidet, welches auf dem Filtrum zuriickbleibt. Da
der Salmiak keine schonen Krystalle, sondern nur ein Aggregat
von kleinen federartig aneinandergereiheten bildet, und die unan-
genehme Eigenschaft besitzt, beim Krystallisiren iiber die Wiinde
des Gefisses hinauszukriechen, so wird die Auflssung am besten
gleich zur Trockne abgeraucht. (Das Hinauskriechen der Losung
iiber die Wiinde des Gefiisses hat seinen Grund in der Bildung
sehr feiner, aus ancinandergereiheten kleinen Krystallen gebilde-
ter Kaniile, welche, gleich wie Haarrihrehen, fortwihrend von
der Fliissigkeit aufsaugen, aus der durch Verdunstung neue Kry-
stalle entstehen, was so lange dauert, als noch Fliissigkeit vor-
handen ist). Metallene Gerithschaften sind dabei sorgliltig zu
vermeiden. 4
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Priifung, Der gereinigte Salmiak bildet ein schneeweisses
krystallinisches Pulver, welches aus lauter kleinen Wiirfeln und
Octatdern besteht. Er ist geruchlos, schmeckt scharf salzig,
lost sich in 2% Theilen kaltem und 1 Theil kochendem Was-
ser, auch, obwohl schwieriger, in Weingeist auf, und reagirt
sehr schwach sauer, was, wie bei vielen andern Ammoniaksalzen,
daher riihrt, dass beim Abdampfen der neutralen Aullssungen ecine
sehr geringe Menge Ammoniak entweicht. In der Hitze muss er
sich vollstindig verfliichtigen; er kann dann aber, wie aus dem
Vorigen erhellt, doch noch etwas Eisen%enthalten. In diesem
Falle giebt die Aufiisung des Salmiaks mit Gerbesiure eine vio-
lette oder blaue Triibung von gerbesaurem Eisen. Der kiufiiche,
nicht sublimirte, Salmiak ist noch folgenden Verunreinigungen
unterworfen. Schwefelsaures Ammoniak: dieses verfliichtigt
sich zwar auch in der Hitze, zcrfillt aber dabei in schwellige
Sdure, Wasser, Ammoniak und Stickstoff,

3 M.-G. NH, 0 4+ 80, bilden:
3 M.-G. 50, 6 M-G. HO, 2 M.-G. NH, u. 1 M.-G. N.

Wird daher die Sublimation in einer Retorte mit angelegter
Vorlage, in welcher sich etwas Wasser befindet, unternommen,
und riecht nachher dieses Wasser wie brennender Schwefel, so
kann man sicher auf die Gegenwart von schwefelsaurem Ammo-
niak im Salmiak schliessen. Uebrigens wird die Schwefel-
siure im Salmiak durch direkten Zusatz von Chlorbaryum an
dem entstehenden weissen unlislichen Niederschlage erkannt, kann
aber auch mit andern Basen verbunden seyn, nemlich mit Kalk,
was durch kleesaures Ammoniak, mit Magnesia, was (nach
Abscheidung des Kalks) mit phosphorsaurem Natron und Ammo-
niak erkannt wird. Im letztern Falle bildet sich nebst schwefel-
saurem Natron unlisliche phosphorsaure Ammoniak-Magnesia.

2 M.-G. MgO |- 80,, 1 Mi-G. 2 NaO - HO }- P, O,,
1 M.-G. NH, und 13 M.-G. HO bilden:
2 M.-G. NaO 4 SO, und 1 M.-G. 2 MgO }- NH, 0
4-/P,10, + 13 HO.
Auch Natron, als schwefelsaures oder Chlornatrium, kann zu-—
gegen seyn. Um sich hievon zu iiberzeugen, lose man den Riick-
stand von der Sublimation des Salmiaks in Wasser auf, filtrire,
wenn es nithig ist und verdunste langsam; das Chlornatrium
schiesst in Wiirfeln, das schwefelsaure Natron in langen schief-
rhombischen Prismen an, welche mit der Lithrohrflamme erhitzt,
diese stark gelb firben. Andere Metalle, ausser Eisen, z. B.
Blei, erkennt man durch den mittelst Schwefelsiure entstehenden
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weissen Niederschlag, K upfer durch die bliuliche Firbung auf
Zusatz von Ammoniak, oder durch einen blanken Eisenstab, auf
welchem sich das Kupfer regulinisch mit seiver eigenthiimlichen
Farbe niederschligt, wihrend dafiic ein dquivalenter Antheil Eisen
aufeelist wird. Spuren brenzlichen Oeles, welche selbst
im besten Salmiak selten fehlen und von seiner Darstellung aus
dem brenzlich kohlensauren Ammoniak herviihren, sind nar da-
durch sicher nachzuweisen, dass man den Salmiak mit Kalk
erhitzt und das entweichende Ammoniak in Wasser leitet, wel-
ches dann eine gelbliche Firbung annimmt (siche Ammoniacum
causticum).

Ammonium chloratum ferralum.

(Ammoninm muriaticum martialum, Ilores salis ammoniaci
martiales., Eisenchlorid - Chlorammonium , Eisensalmiak
Liisenhallize Salmiakblumen,)

Formel: NH, Cl -}- xFe, Cl,.

Bereitung. 4 Theile krystallisirtes Eisenchlorid
(s. Ferrum sesquichleratum) und 15 Theile sublimirter
Salmiak werden in einer porcellanenen Schale in 40 Theilen
heissen destillirten Wassers aufgelist und die Auflisung
unter bestindigem Umriihren mit einem porcellanenen Spatel anfangs
iiber freiem Feuer, sobald aber die Masse dick wird, im Sandbade
zur Trockne gebracht. Das Salz muss, noch warm zerrieben,
in ein gut zu verschliessendes Glas gethan, und diecses an einen
dunkeln Ort gestellt werden,

Die Vorschriften der verschiedenen Pharmakopden stimmen
in Bezug auf den Gehalt an Eisenchlorid in diesem Priiparate
nicht miteinander iiberein (obige Vorschrift entspricht den An-
forderungen der Bayerischen, und das Priparat besteht ohngefihr
aus 15 M.-G. Chlorammonium und 1 M.-G. Eisenchlorid); die
je nithige Menge des Eisenchlorids lisst sich aber leicht bestim-
men, wenn wir hinzufiigen, dass dasselbe im krystallisirten Zu-
stande } seines Gewichts metallisches Eisen enthiilt.

Vorgang. Zwischen Eisenchlorid und Chlorammonium be-
stehen nur schwache Verwandtschafiskrifte zum Behuf der Bil-
dung eines Doppelsalzes, und beide Salze sind mehr als blosse
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Gemenge zu betrachten. Raucht man ihre Auflisung zur Kry-
stallisation ab, so schiesst zocerst schwach gelbgefarbter Salmiak
(mit wenig Eisenchlorid) an, die folgenden Krystallisationen
fallen aber immer dunkler aus, weil von beiden Salzen das Ei-
senchlorid in der geringern Menge vorhanden und am leichtesten
auflislich ist. Um ein gleichformiges Priparat zu erhalten, miiss-
ten dann die verschicdenen Krystallisationen zusammengericben
werden, Es ist daher kiirzer und zweckmissiger, die Aufitsung
sogleich zur Trockne zu bringen, was jedoch zuletzt, wenn die
Masse schon dick ist, nur im Sandbade und unter stetem Um-
rithren geschehen darf, weil das Eisenchlorid sich sonst leicht
am Boden anlegt und unter Mitwirkung des Wassers theilweise
zerlegt in [reie Salzsiure und basisches Chlorid.

3 M.-G, Fe, Cl; und 6 M.-G, HO bilden:

1 M.-G. Fe, Cl, -+ 2 Fe, O; und 6 M.-G. HCI.

In diesem Falle lost sich das Priparat nicht mehr ganz klar im
Wasser auf, sondern hinterlisst gelblichbraune Flocken.

Am Lichte wird es nach und nach blisser, muss daher im
Dunkeln aufbewahrt werden. Diess Bleichen beruht auf der Re-
duction cines Theils Eisenchlorid zu Chloriir auf Kosten des dem
Priparate anhiingenden Wassers unter Vermittlung des Sonnen-
lichts,

1 M.-G. Fe, Cl; und 1 M.-G. HO bilden:
2 M.-G. FeCl, 1 M.-G. CIH und 1 M.-G. O (der entweicht).

Priifung. Der Eisensalmiak bildet ein orangegelbes kry-
stallinisches Pulver, riecht safranartig’, schmeckt stechend salzig
und zusammenziechend, wird an der Luft feucht und list sich
in 2. Theilen Wasser auf. Die Liosung reagirt sauer. Bleibt
beim Auflosen ein starker gelbbrauner Riickstand, so
war beim Abdampfen zuletzt eine zu starke Hitze angewandt
worden; ginzlich lisst sich jedoch die Zersetzung eciner kleinen
Menge Eisenchlorid kaum verhiiten, und daher ist ein beim Auf-
losen in Wasser sich bildender geringer Bodensatz wohl ver-
zeihlich, Hat das Salz lingere Zeit am Lichte gestanden, so
kann es Chloriir enthalten; Kaliumeisencyanid erzeugt dann in
der Auflisung einen blauen Niederschlag, der eine Verbindung
von 1 M.-G. Kaliumeisencyanid und 4 M.-G. cines Berlinerblaues
ist, welches auf 3 M.-G. Eisencyaniic nur 1 M.-G. Eisencyanid
enthiilt,

12 M.-G. FeCl und 5 M.-G. 3 KCy -} Fe, Cy, bilden:
12 M.-G.7KCl u. (3 KCy - Fe, Cy,) 4 (3 FeCy +Fe, Cy,).
Die iibrigen Priifungen geschehen wie beim Salmiak.
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Ammonium jodatwm.

(Ammontum Lydrojodicum,  Jodammonium,)
Formel: NH, J.

Bereitung. In einen glisernen Kolben, welcher wenigstens
20) Theile Wasser fassen kann, gebe man 1 Theil feinge-
pulvertes Eisen, 8 Theile destillirtes Wasser und
nach und nach in kleinen Antheilen 4 Theile Jod. Die Aufl-
sung, resp. Vereinigung des Jods mit dem Eisen erfolgt unter
starker Erwirmung des Ganzen, ohne dass cine Temperatur-
Echohung von Aussen erforderlich ist. Sobald die Fliissigkeit
ihre :ml'.’i.ngliclw braune Farbe verloren hat und griinlich gewor-
den ist, filtrire man, setze der klaren Aullisung noch 2 Theile
Jod und, nachdem sich diese geliist, so lange Aetzammo-
niak hinzu (von welchem etwas iiber 8 T heile nithig sind),
als noch ein Niederschlag erfolgt, filtrire abermals, und rauche
das Filtrat in ciner porcellanenen Schale im Sandbade unter be-
standigem Umriithren zur Trockne ab.

So bereitet ist das Salz blassgelblich gefirbt; ‘es soll aber
cigentlich weiss seyn, und um diesen Zweck zu erreichen, erhalte
man es unter hestindigem Reiben mit einem Pistill noch eine Zeit-
lang im Sandbade, und bringe es, nachdem die gelbe Farbe ver-
schwunden ist, noch warm in ein gut zu verschliessendes Glas,

-]

Vergang, Das Jod verbindet sich mit dem Kisen, wenn

letzteres, wie in dem obigen Verhiiltnisse, im Ueberschuss vor-

Es wird gegen 6! Theile wiegen,

handen ist, direkt zu Eisenjodiir = FeJ: die Vercinigung beider
erfolgt aber im trocknen Zustande nur unvollstindig, und aus
diesem Grunde ist der Zusatz von Wasser vorgeschrieben, Die
Rolle, welche das Wasser hierbei spielt, ist cine blosse ver-
mittelnde, und man hat, zur Erklirung des Processes, keines-
wegs nithig, seine Zuflucht zu einer Zersetzung des Wassers zu
nehmen, dessen Sauerstoff mit dem Eisen: Eisenoxydul und des-
sen Wasserstoff mit dem Jod: Jodwasserstoffsiure bilde, welche
sich heide zu jodwasserstoffsaurem Eisenoxydul oder zu Eisen-
Jjodiir und Wasser vercinigten, so dass also

1 M.-G. HO, 1 M.-G. Fe und 1 M.-G. J bilden wiirden:

1 M-G. FeO + HJ = 1 M.-G. FeJ und 1 M.-G. HO.
Sondern, nach dem bekannten Satze ,,corpora mon agunt nisi
fluida® muss erst einer der zu vereinigenden Korper in den
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filissigen Zustand iibergehen. Diess geschieht dadurch, dass sich
im Anfange etwas Jod in dem Wasser aullist; das auflgeltste
(Niissiggewordene) Jod vercinigt sich mit einer Portion Eisen zu
fliissigem Jodiir, welches fihig ist, mehr Jod aufzunehmen, als
das reine Wassery hierdurch ist die Fihiglkeit gegeben, auch
mehr Eisen aufzulisen als im ersten Stadium der Reaction, und
so schreitet der Process in progressiver Weise fort, bis alles
Jod, bei Ueberschuss an Eisen, von letzterm die miglichst

grisste Menge gebunden hat. Auf 1 M.-G. Jod = 1581 Theile
bedarf man eigentlich nur 1 M.-G. Eisen = 339 Theile, man

thut aber wohl, immer etwas mehr Eisen (} vom Gewichte des
Jods) za nehmen, um des guten Erfolgs versichert zu seyn. Auf
einmal darf das Jod in keinem Falle zugesetzt werden, weil
die Erhitzung sich dann so bedeutend erhithet, dass entweder
das Glas zerspringt oder ein grosser Theil der Masse herausge-
schleudert wird. Wird zu dem Eisenjodiir noch halb so viel
Jod gesetzt, als es bereits enthiilt, so bildet sich Eisenjodid:
2 M.-G. FedJ und 1 M.-G. J bilden: 1 M.-G. Fe,J,,
und auf Zusatz von wiissrigem Ammoniak schligt sich aus letz-
term Eisenoxyd (als Hydrat) nieder, wihrend leicht lisliches
Jodammonium gebildet wird:
1 M.-G. Fe,J,;, 3 M.-G. NH; und 6 M.-G. HO bilden :
1 M.-G. Fe, O, 4+ 3 HO und 3 M.-G. NH, J.
Das Eisenjodiir wird desshalb vor der Zersetzung mit Ammoniak
in Jodid verwandelt, weil aus diesem das Eisen vollstindig nie-
dergeschlagen werden kann, wihrend, wenn es als Jodiir vor-
handen ist, Oxydul entsteht, welches in dem gebildeten Ammo-
niaksalze sowohl Wie in dem iiberschiissig zugesetzten Ammoniak
ein wenig lislich ist. Die Verbindung zwischen Jod und Ammeo-
nium ist nur eine lockere, und schon wihrend des Abdampflens
findet eine, wenn gleich geringe, Zersetzung stait, indem cin An-
theil Salz in Ammoniak und Jodwasserstoffsiure zerfillt.

1 M.-G. NH, J bildet: 1 M.-G. NH, und 1 M.-G. HJ,
von denen das Ammoniak entweicht, die Jodwasserstoffsiure aber,
unter Verlust von etwas Wasserstoff und Bildung von hydrojodi-
ger Siure (Jodwasserstoffsiiure  Jod = HJ,), zum Theil an
dem iibrigen Salze gebunden bleibt und demselben ecine gelbliche
Farbe ertheilt. Zusatz von Ammoniak verhindert oder beseitigt
diese Erscheinung nicht, (wenn es gleich die hydrojodige Siure
in Jedammonium und freies Jod verwandelt), daher zuletzt das
Salz zur Entfernung der anhéngenden hydrojodigen Siure noch
eine’ Zeitlang im trocknen Zustande erhitzt werden muss.
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Priifung. Das reine Jodammonium bildet ein weisses kry-
stallinisches Pulver, welches eigentlich geruchlos ist, aber schon
bei geringem Luftzutritt etwas nach Jod riecht, und scharf salzig,
Jodartig schmeckt. In Wasser list es sich mit der grissten
Leichtigkeit; durch langsames Verdunsten dieser, das Lakmus
schwach rothenden, Losung erhiilt man wiirfelige Krystalle, An
der Luft zerfliesst es und zersetzt sich sehr bald unter denselben
Erscheinungen wie beim Abdampfen; es entwickelt sich nemlich
unter Gelb- bis Braunfirbung der Salzlauge Ammoniak und nach
Jod riechende hydrojodige Siure. Das Salz muss daher in gut
verschlossenen Glisern aufbewahrt werden,

Ammonium oxydatum acelicum
liquidwm,

(Liguor ammonii acetici, Spiritus Mindereri. Fliissices
(L2g y O] 1
essigsaures Ammoniak, Minderer’s Geist,)

Formel: NH, 0 4- C,H, 0, - xHO.

Bereitung. Bei Anfertigung dieses Priiparats ist es noth-
wendig, dass der Apotheker sich genau an seine Landes-Phar-
makopoe hiilt, denn die Vorschriften liefern nicht iiberall einen
Liquor von gleicher Stirke, d. h. vom gleichen Gehalte an trock—
nem essigsaurem Ammoniak., Es kiénnen daher auch hier nur
einige allzemeine Bemerkungen in Bezug auf die Darstellung ge-
geben werden, Es giebt zwei Wege, diesen Liquor anzufertigen,
entweder Sdttigen von trocknem kohlensaurem Am-
moniak mit concentrirter Essigsiure, und, im Falle
noch Wasser zugesetzt werden soll, Beriicksichtigung des ver-
brauchten kohlensauren Ammoniaks; z. B. wenn 1 Unze des letz-
tern verbraucht wurde, soll der Liquor mit so viel Wasser ver—
diinnt werden, dass seine ganze Menge 16 Unzen betrigt. Oder
man sittigt Ammoniakliquor geradezu mit concentrir-
ter Essigsiure, indem man beide in der gesetzlich vorgeschrie-
benen Stirke (von einem bestimmten specifischen Gewichte)
anwendet. Der erste Weg leidet an zwei Uebelstinden. Das
gewdihnliche (anderthalb-) kohlensaure Ammoniak nemlich zer-
legt sich, wenn es nicht immer aufs sorgfiltigste vor dem
Zutritt der Luft verschlossen bleibt (was doch kaum auszufiihren
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ren ist) allmihlig in (entweichendes) neutrales kohlensaures und
(zuriickbleibendes) zweifach kohlensaures Ammoniak (s. Ammo-
nium carbonicum), wobei es endlich zu Pulver zerfillt. Es kamn
aber selbst noch in festen Stiicken vorhanden, und doch schon
durch und durch in zweifach kohlensaures Ammoniak verwandelt
seyn. Begreiflicherweise enthiilt aber das zweilach kohlensaure
Ammoniak verhiltnissmiissig weniger Ammoniak als das andert-
halbfache. Der Liquor wird also in diesem Falle zu schwach.
Dann ist es zur villigen Aunstreibung der Kohlensiiure nothwendig,
die Fliissigkeit zu erwirmen, was aber wiederum den Keim zur
schnellern Verderbniss des Priparats in sich schliesst,

Der zweite Weg erscheint dann ungeniigcend, wenn man die
Essigsiure nach dem Grade ihrer Dichtigkeit zum Anhaltspunkte
nimmt, d. h. ein bestimmtes absolutes Gewicht derselben mit
dem iitzenden Ammoniak sittigt; denn das spec. Gewicht der
Essigsiure giebt keine ganz genaune Auskunft iiber ihre Stirke.

Mein Vorschlag geht nun (fiir beide Fille) zwar auch dahin,
die Stirke der Essigsiure zum Anhaltspunkte fiir die Stirke des
essigsauren Ammoniakliquors zu nehmen, jene aber nicht aus dem
spec. Gewichte, sondern aus der Quantitiit trocknen kohlensauren
Kali's oder Natron's, welches zur Sittigung erforderlich ist, zuvor
zu bestimmen. 866 Theile trocknes (wasserfreies) kohlensaures
Kali oder 666 Theile wasserfrcies kohlensaures Natron entspre-
chen 640 Theilen wasserfreier Essigsiure.

Ist auf diese Weise die Stiirke der Essigsiure einmal festge-
setzt, so ist es ganz gleichgiiltig, was fiir ein kohlensaures oder
iitzendes Ammoniak zur Sittigung angewandt wird, wenn nach
erfolgter Saturation noch eine gewisse Menge Wasser hinzukommt,
die den Liquor auf ein bestimmtes absolutes Gewicht bringt.

Vorgang, Das gewihnliche kohlensaure Ammoniak besteht
aus 2 M.-G. Ammoniumoxyd und 3 M.-G. Kohlensiure =
2 NH,0 4 3C0,. Die Essigsiiure treibt daraus alle Kohlen-"'
siure und verbindet sich mit dem Ammoniumoxyd.

1 M-G. (NH, 0), -} (€CO,), und 2 M.-G. C, H, O, bilden:
2 M.-G. NH, 0 -}- C, H,0; und 3 M.-G. CO,.

1475 Theile kohlensaures Ammoniak bediirfen also 1280
Theile wasserfreiec oder 3555 Theile einer 64 Procent Wasser
haltenden Essigsiiure (s. Acid. acet.). Die vollstindige Austrei-
bung der Kohlensiure kann nur durch Erwiirmen bewirkt wer-
den, doch darf diess nicht in einem zu hohen Grade und zu an-

haltend geschehen, weil sonst auch essigsaures Ammoniak ent-
weicht,




Ammonium oxydatum carbonicum. 163

Bei Anwendung des dtzenden Ammoniakliquors bediirfenr 100
Theile, wenn derselbe ein spee. Gewicht von 0,960 hat (fast 10
Procente wasserfreies Ammoniak enthiilt) gegen 30 Theile was-
serfreie oder 85 Theile Essigsiure von der angegebenen Stirke.
Hier tritt das Ammoniak einfach an die Siure.

Priifung. Der essigsaure Ammoniakliquor ist eine farblose,
schwach nach Essigsiiure und Ammoniak riechende, und schwach
salzig, etwas bitterlich und hintennach etwas ammoniakalisch
schmeckende Fliissigkeit. Der ammoniakalische Geschmack bei
diesem und andern neutral reagirenden Ammoniaksalzen kommt
daher, dass das in dem Speichel frei (oder schwach gebunden)
vorhandene Natron sich mit der S#ure verbindet und das Ammo-
niak austreibt. In.gelinder Wiirme muss er sich vollstindig ver-
fliichtigen. Er muss neatral oder cin wenig ammoniakalisch, kei-
neswegs aber sauer reagiren, Nach lingerm Stehen zersetzt er
sith, Ammoniak entweicht und die Essigsiure bildet verschiedene
Produkte, mamentlich eine flockige algenartige Vegetation, Er
darf also nicht auf zu lange Zeit vorrithiz gehalten werden.
Uebrigens ist er allen denjenigen Verunreinigungen ausgesetat,
welche bei der Essigsiure und dem Ammoniak angefiihrt sind.

Ammonium oxydalum
carbonicumn.

(Ammonium carbonicum, Sal cornu cervi volatilis. Gewihnliches
oder anderthalb - kohlensaures Ammoniak, Hirschhornsalz.)

Formel: 2 NH, 0 -+ 3 CO..

Bereitung. 1 Theil méglichst fein gestossener Sal-
miak wird mit 1} Theil kohlensaurem Kalk (Kreide)
innig vermengt, das Gemenge, je nach der Quantitit, cine oder
mehrere Stunden lang, zur Entfernung aller anhingenden Feuch-
tigkeit, im Sandbade erwirmt, darauf sogleich in eine gusseiserne
Retorte mit kurzem weiten Halse gegeben, cin gliserner Ballon
ohne Lutum angelegt, und die Retorte iiber freiem Feuer so lange
erhitzt, als sich noch ammoniakalisch riechende Dimpfe daraus
entwickeln, Damit die Vorlage die strahlende Wirme des Ofens
nicht zu sehr anfnchme, wird der Retortenhals am besten durch
cine Scitentffnung des Ofens gesteckt und jene dureh kaltes Was=

11
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ser kiihl gehalten. Um die Vorlage zu entleeren, ist man hiufig
genithigt, sie zu zerbrechen, was am leichtesten auf die Weise
geschicht, dass man oben an den Rand des Halses mittelst eines
Feuersteins einen schwachen Einschnitt macht, dann ein gliihendes
Eisen an die Stelle hiilt und gleich darauf einen Tropfen Wasser
hinfallen lisst. Das Salz wird schnell herausgenommen und in
einem gut zu verschliessenden Gefisse aufbewahrt. — In Ermange-
lung einer eiserncn Retorte kann man sich auch einer gliserncn
bedienen, nur muss dieselbe gut beschlagen seyn, damit sie nicht
wiihrend der Opcration schmilzt oder springt. Ein hiczu taugli-
cher Beschlag wird folgendermassen bereitet. Man lost Borax
in 8 Theilen warmen Wassers aul und setzt so viel gelschten
Kalk hinzu, dass ein diinner Brei entsteht, welchen man mittelst
eines Pinsels 3 — 4 Mal nach einander auftriigt. Hierauf iiber-
zicht man die getrocknete Masse noch ebenso oft mit einem diin-
nen Teige aus Leinil und geloschtem Kalk. Sollte die Retorte
im Feuer einen Riss bekommen, so bestreicht man die Stelle
etwas dicker mit demsclben Teige und streuet noch etwas gelisch-
ten Kalk darauf. — Die Ausbeute betriigt gegen 2 vom Gewicht
des angewandten Salmiaks.

Vorgang. Wenn ein Gemenge von Salmiak (NH, Cl) und
kohlensaurem Kalk (CaO -}- CO,) ciner hiéhern Temperatur
ausgesetzt wird, so erfolgt Zerlegung, der Kalk giebt seinen
Sauerstoff an das Ammonium, das Calcium tritt an das Chlor
und bleibt als Chlorcalcium im Riickstande, withrend die Kohlen-
siiure an das Ammoniumoxyd geht, aber nur  desselben bleibend
bindet, so dass ecine Verbindung von 2 M.-G. Ammoniumoxyd’
und 3 M.-G. Kohlensiure, und ausserdem mnoch freies Ammo-
niumoxyd (oder: Ammoniak und Wasser) iibergehen.

3 M.-G. NH, Cl und 3 M.-G. CaO -} CO, bilden:

3M.-G, CaCl, IM.~-G. 2NH, 0 |- 3CO, und
1 M.-G. NH, 0 (NH; -}- HO).

667 Theile Salmiak erfordern also micht mehr als 628 Theile
kohlensauren Kalk; da aber die Kreide kein ganz reiner kohlen—
saurer Kalk und ein Ueberschuss davon eher niitzlich als nach-
theilig ist, so wurde um die Hilfte mehr vorgeschrichen. Eine
vollstindige gegenseitige Zersetzung findet nur dann statt, wenn
die Temperatur bis zum dunkeln Rothgliihen gesteigert wird, da-
her die Anwendung des freien Feuers unerlisslich ist.

Wiirde man das Gemenge nicht zuvor sorgfaltig austrocknen,
so erhielte man in der Vorlage statt eines festen, trocknen Salzes
eine feuchte Masse.
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Der Riickstand in der Retorte kann auf salzsauren Kalk be-
niitzt werden.

Priifung. Das anderthalb-kohlensaure Ammoniak bildet weisse
feste krystallinische Rinden, welche stark ammoniakalisch riechen,
scharf alkalisch schmecken und reagirven, sich. schon in gelinder
Wirme vollstindig verfliichtigen, in 2 Theilen kaltem Wasser,
aber nicht in Weingeist lislich sind. Wird es nicht immer sorg-
filtig vor dem Zutritt der Luflt verschlossen, so veréindert es sich
in seiner Zusammensetzung, erleidet eine bedeutende Gewichts-
abnahme und zerfillt endlich zu Pulver. Die Verdnderung be-
steht aber nicht, wic man hiufig angiebt, in einer Absorption von
Kohlensiiure aus der Luft, sondern in einer Zerlegung des Sal-
zes in zweifach-kohlensaures und einfach-kohlensaures Ammoniak.

1 M-G.2 NH,0 -~ 3 CO, hilden:
1M-G. NH,O0 - 2C0O, - HO und 1 M.-G. NH, - CO,.

Von diesen beiden Zersetzungsprodukten verfliichtigt sich das
letztere zuerst und rasch, das zweifach-kohlensaure Salz hingegen
bei weitem langsamer, aber, selbst bei gewthnlicher Temperatur,
ehenfalls vollstindig. Das zweifach kohlensaure Ammoniak st
sich erst in 8 Theilen kaltem Wasser; erfordert daher das
kohlensaure Ammoniak mechr als 2 Theile Wasser zar Aullisung,
so enthiilt es zweifach-kohlensaures. Bleibt beim Aaflisen in
Wasser cin weisser unlislicher Riickstand, der mit Schwefelwas-
serstoffl sechwarz wird und sich erst in Salpetersidure (unter Brau-
sen) list, so zeigt diess cinen Gehalt von Blei (kohlensaurem
Bleioxyd) an. In manchen Fabriken nemlich bedient man sich
bleierner Vorlagen; bleibt nun beim Herausstossen des Salzes
aus denselben, an diesem etwas Blei hingen, so verwandelt es
sich durch gleichzeitige Wirkung des Salzes und des Sauerstofls
der Luft in kohlensaures Bleioxyd. Entsteht in der mit Salpeter—
siure (ibersittigten Auflosung des Salzes durch salpetersaures
Silber ein weisser, am Lichte violett werdender Niederschlag, so
ist Chlor (unzersetzt verfliichtigtes Chlorammonium) zugegen.
Eisen erkennt man in der mit Salzsiure genau neutralisirten
Aufiisung durch Gerbesiiure an dem violetten oder hlauen Nieder—
schlage von gerbesaurem Eisen. Bei der geringsten Beriihrung
des Salzes mit kupfernen oder messingenen Gerithschal-
ten nimmt dasselbe sogleich eine blaue Farbe an; zur Zerkleine—
rung desselben bediene man sich daher eines cisernen oder por-
cellanenen Morsers.,
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Ammonitum oxydalum nilricum.

(Nitrum flammans. Sualpelersaures Ammoniak , knallender
Salpeter.,)

Formel: NH, O | N, O,.

Bereitung., Eine beliebige Menge reine Salpetersiure
wird in einer porcellancnen Schaale unter Umriihren mit einem
Glasstahe so lange mit dtzendem Ammoniakliquor ver-
setzt, bis eingetauchtes Lakmuspapier sich nicht mehr roth farbt.
Auf 1 Theil Siure von 1,41 spec. Gewichte sind etwas iiber
2 Theile Ammoniakliquor von 0,960 spec. Gewichte erforderlich.
Die Lauge wird in gelinder Wiirme zur Krystallisation gebracht,
was man mehrere Male wiederholt; die jedesmalige Krystall-
gruppe wird sogleich zwischen Druckpapier getrocknet und vor
dem Zutritt der Luft verschlossen. — 1 Theil Sdure von 1,41
liefert gegen 3 Th. Salz.

Vorgang. Die Bildung dieses Salzes beruht einfach auf der
Sittigung der Siure durch Ammoniak, ohne dass (ausser Wasser
bei der Krystallisation) etwas ausgeschieden wird.

1 M-G. NO,, 1 M.-G. NH; und 1 M.-G. HO bilden:

1 M-G. NH,O -} NO,.

677 Theile wasserfreie, oder 1236 Theile Siure mit 5 M.-G.
Wasser (das 2te Hydrat = 1,41 spee. Gewicht) erfordern also
213 Theile wasserfreies, oder 2130 Theile Ammoniak, welches
90 pCt. Wasser enthiilt (spec. Gew. = 0,960). Man nimmt aber
vom Ammoniak etwas mchr, damit man der vollstindigen Sitti-
gung versichert ist, der Ueberschuss entweicht beim Abdampfen.
Die Krystalle miissen desshalb so schnell als miglich dem Ein-
flusse der Luft entzogen werden, weil sie die Feuchtigkeit begic-
rig anziehen und zerfliessen.

Priifung. Das salpetersaure Ammoniak krystallisivt in was-
serhellen langen gestreiften biegsamen Siulen, welche keinen
Geruch besitzen und scharf salzig und kiihlend schmecken. In
der Hitze schmelzen sie und verlliichtigen sich dann vollstindig,
werden aber dabei ginzlich zerlegt in Wasser und Stickstoff-
oxydul:

1 M.-G. NH, 0 -- NO_ bildet: 2 M.-G. NO und 4 M.-G. HO.
An der Luft zerfliessen sie, In Wasser sowie in Weingeist lisen
sie sich sehr leicht auf; die Losung reagirt, wie die des Sal-
miaks, doch etwas stirker, sauer. Bei der Priifung aufl Verun-
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reinigungen hat man die bei Acid. nitricum und Ammon. caust.
angefithrten zu beriicksichtigen, namentlich: Schwefelsédure,
Chlor (Jod), Kalk und Metalle (Kupfer), die durch Chlor-
baryum, salpetersaures Silber, oxalsaures Ammoniak und Schwe-
felwasserstoff zu entdecken sind,

Ammonium oxydalum oxalicum.

( Oxalsaures oder kleesaures Ammoniak.)
Formel: NH, 0 -+ C,0; -~ HO.

Bereitung. Eine beliebige Menge reiner Kleesiure
lose man in einer porecllanenen Schaale in der doppelten
Menge warmen destillirten Wassers aul, iibersittige
die Auflisung mit dtzendem Ammoniakliquor (auf 1 Theil kry-
stallisicter Siure bedarf man 3 Theile Ammoniakliquor) und stelle
das Qefiss in die Kilte. Nach 24 Stunden trenne man die aus-
geschicdenen Krystalle von der Mutterlauge, und verdunste diese
weiter. Simmtliche Krystalle trockne man auf Druckpapier aus-
gebreitet an der Luft ohne Anwendung von Wiirme. Ihr Gewicht
betriigt etwas mehr als das der angewandten Siure,

Vorgang. Wie beim salpetersauren Ammoniak. * 790 Theile
krystallisirte Kleesiure erfordern 213 Theile wasserfreies oder
2130 Theile wiissriges Ammoniak.

Pritffung. Das neutrale kleesaure Ammoniak schiesst in
zarten weissen, vierseitigen Siulen an, welche geruchlos sind
und einen stechenden Geschmack besitzen. In warmer Luft ver-
lieren sie 1 M.-G. Wasser; in der Hitze schmelzen sie und ver—
Piichtigen sich vollstindig unter Zersetzung und Bildung eines
cigenthiimlichen weissen, geruch- und geschmacklosen Kirpers,
des Oxamids — NH, |- C,0,.

1 M-G. NH, 0 - C, 0, + Aq. bildet:
1 M.-G. NH, |- C,0, und 3 M.-G. HO.

In kaltem Wasser list sich das oxalsaure Ammoniak etwas
schwer, nemlich erst in 25 Theilen, leichter in heissem Wasser,
nicht in  Weingeist. Die moglichen Verunreinigungen sind:
Schwefelsiure, Chlor, Salpetersiure, die durch Chlor-
baryum, salpetersaures Silber und Indigosolution erkannt werden;
endlich auch Kali, in welchem Falle beim Erhitzen im Platin-
tiegel cin alkalisch reagirender Riickstand bleibt.
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Ammonium oxydatum phos-
phoricum.

(Phosphorsaures Ammoniak.)
Formel: 2 NH,0 4 P,0, - HO.

Bereitung. FEine belichige Menge reiner fliissiger
Phosphorsdure wird in einer porcellanenen Schaale mit
dtzendem Ammoniakliquor iibersittiot — 1 Theil Siure
von 1,160 spec. Gewicht erfordert etwas mehr als 1 Theil Am-
moniakliquor — und zur Krystallisation verdunstet. Die Lauge
muss, wie beim salpetersauren Ammoniak, sehr weit cingeengt
werden, bevor sie krystallisirt. Die Krystalle werden auf Druck-
papier ausgebreitet getrocknet. Sie wiegen etwas iiber } vom
Gewicht der angewandten Siure.

Vorgang, Wie beim salpetersauren Ammoniak, 892 Theile
wasserfreie oder 3900 Theile Siure von 1,160 spec. Gewicht (in
welcher 77 pCt. Wasser) erfordern 4260 Theile fliissiges Am-
moniak.

Priifung. Das neutrale phosphorsaure Ammoniak bildet
farblose, schiel rhombische, tafelférmige Krystalle, welche ge-
ruchlos sind, kiihlend und stechend schmecken, in der Hitze
schmelzen und durch Gliithen die Base verlieren, wiithrend Phos-
phorsiiure-Hydrat zuriickbleibt. In kaltem Wasser liist es sich Ieicht
auf, die Auflisung reagirt dentlich sauer. Weingeist nimmt nichts
davon auf. Verunreinigt kann es seyn durch: Sehwefelsiure,
Chlor, arsenige Siiure, Salpetersiiure u. s. w., was
alles, wie bei Acid. phosphoricum angegeben, zu entdecken ist.

Ammeoniwm oxydalum swuccinicum.

(Bernsteinsaures Ammoniak,)
Formel: (NH,O0 4 C,H,0,) -+ HO 4 xAq.

Bereitung. Eine beliebige Menge reiner krystallisir-
ter Bernsteinsiure reibe man fein, und setze, his zur voll-
stindigen Sittigung, &dtzenden Ammoniakliquor hinzu.
1 Theil Sture bedarf gegen 8 Theile Ammoniak. Die neutrale
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Fliissigkeit wird als solche zu analytischen Zwecken aufgehoben.
Durch Verdunsten erhilt man zwar die Verbindung keystallisirt,
aber mit Verlust von Ammoniak, indem ein saures Salz anschiesst.

Zum medicinischen Gebrauch wird rohe Bernsteinsiure mit
brenzlichem kohlensauren Ammoniak neutralisirt (4 Th. Sdure
erfordern gegen 5 Theile brenzliches kohlensaures Ammoniak),
und die Salzlauge entweder krystallisirt, oder mit einer bestimm-
ten Menge Wassers verdiinnt — als Liquor ammonii suc-
cinici oder Liquor cornu cervi suceinatus — aufbewahrt.

Vorgang. Wie beim salpetersauren Ammoniak. 742 Theile
krystallisirte Bernsteinsdure werden von 2130 Theilen wissrigen
Ammoniak gesittigt. Bei Anwendung der rohen Siure und des
brenzlichen kohlensauren Ammoniaks entweicht die Kohlensidure
und ein Theil des in beiden vorhandenen brenzlichen Oeles wird
ausgeschieden , welches man durch Filtration trennt.

Pritfung. Die neutrale reine bernsteinsaure Ammoniakfliis-
sigkeit ist farblos, riecht und schmeckt mach Ammoniak, und
licfert durch Verdunsten unter Entwicklung von Ammoniak, farb-
lose prismatische Krystalle, welche scharf, bitterlich kiihlend
schmecken, sich schr leicht in Wasser, nicht in Weingeist lisen
und stark sauner reagiren. Will man dieses Salz als Reagens
gebrauchen, so muss zuvor die sauere Reaction durch Ammoniak
abgestumpft werden. In der Hitze verfliichtigt es sich vollstin-
dig. Die mit roher Siure u. s. w. bereitete Verbindung besitzt
auch den eigenthiimlichen Geruch des anhiingenden brenzlichen
Ocles, ecine gelbbréunliche Farbe, und hinterlisst beim Erhitzen
cine Spur Kohle. Die iibrige Priifung auf Verunrecinigungen ge-
schieht wie bei Acidum succinicum.

Anmonium oxydalum sulphwricum.

(Sal ammoniacus secrelus Glauberi. Schwefelsaures Ammoniak.)
Formel: NH, 0 4 SO, -} HO.

Bereitung. Fine beliebige Menge reiner concentrirter
Schwefelsdure wird mit ihrem gleichen Gewichte Was-
sers verdiinnt, darauf mit dtzendem Ammoniakliquor gesittigt
(auf 1 Theil conc. Siure bedarf man gegen 33 Th. Ammoniak)
und die Lauge zur Krystallisation befordert, Die Krystalle wer-
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den, auf Druckpapier ausgebreitet, an der Luft getrocknet. Sie
wiegen fast um die Hilfte mehr als die angewandte Schwefelsiure,

Vorgang., 'Wie beim salpetersauren Ammoniak. 613 Theile
einfaches Schwefelsiiure-Hydrat werden von 213 Theilen wasser—
freiem oder 2130 Theilen wissrigem Ammoniak gesittigt.

Priifung. Das schwefelsaure Ammoniak bildet farblose
sechsseitige Siulen, welche keinen Geruch, einen bittern und
scharfen salzigen Geschmack besitzen, sich in 2 Theilen kaltem,
noch leichter in heissem Wasser, aber nicht in Weingeist aufliisen.
Die Lisung zeigt Spuren saurcr Reaction. In warmer Luft ver—
wittert das Salz etwas; in der Hitze schmilzt es und verfliichtigt
sich vollstindig, zersetzt sich aber dabei in schwellige Siure,
Wasser, Ammoniak und Stickstoff (s. Ammon. chloratum). Es
kann Chlorammonium und, wenn es mit nicht rectificirter
Schwefelsiure dargestellt wurde, die bei Acidum sulphuricum
angefiihrten Verunreinigungen enthalten.

Ammonium sulphuratum liguidum.

(Liquor ammondi sulphurati. Filissiges Schwefelammonium.
Selavefelwasserstoff - Ammonialk i)

Formel: NH, - S - xHO,

Bereitung. Man bediene sich hierzu desselben Apparates,
der hei , Acidum hydrothionicum® empfohlen wurde, In das Ent-
wicklungsgefiss « kommen 7 Theile verdiinnte Schw efel-
siiure, in die Waschflasche & ein paar Unzen reines Wasser, in
die Flasche ¢ 4 Theile dtzender Am moniakliquor von
(0,360, und endlich, nachdem der Apparat so weit vorgerichtet
ist, schiitte man in die Siure 1 Theil Schwefcleisen Die
Gnsenh\'il:ldung wird durch missige Wiirme befirdert, und dic
Flasche ¢, welche nur locker verschlossen seyn darf, durch
Schnee, Eis oder kaltes Wasser abgekiihlt. Wenn keine Gas-
blasen mehr erscheinen, liiftet man schnell die Stiipsel d und e,
um ein Zuriicksteigen zu verhiiten, verschliesst die Flasche ¢ und
stellt sic cinige Tage bei Seite. Hahen sich nach dieser Zeit
schwarze Flocken darin abgesetzt, so tremnt man sie durch De-
cantiren und Filtriren, Das fertige Priparat wiegt ungefihr %
mehr als die angewandte Ammoniakfliissigkeit.
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Gewdhnlich wird zur Darstellung des Schwefelammoninms
vorgeschrieben, man solle in Ammoniakfliissigkeit so lange Schwe-
felwasserstoff leiten, bis schwefelsaure Magnesia keine Triibung
mehr darin erzeugt. Dieser Zeitpunkt tritt aber schon ein, wenn
das Ammoniak erst zur Hilfte gesittigt ist, d. h. wenn die Fliis-
sigkeit noch cine betriichtliche Menge freies Ammoniak enthilt.

Vorgang. Der bei der Einwirkung verdiinnter Schwefel-
siure aul Schwefeleisen vorgehende chemische Process wurde
schon bei ,Acid. hydrothion. erklirt. Es bildet sich nemlich
durch Zersetzung des Wassers : Eisenoxydul (was an die Schwe-
felsiure tritt) und Schwefelwasserstoff.  Letzterer vereinigt sich
geradezu mit dem Ammoniak zu Schwelelwasserstofi-Ammoniak,
oder, indem er seinen Wasserstoff an das Ammoniak abtritt und
Ammoniam bildet, zu Schwefelammonium.

1 M.-G. HS und 8 M.-G. NH, bilden:
1M.G, NH, -}- HS oder NH,S.

Da nun 1 M.-G. HS aus 1 M.-G. Schwefeleisen entwickelt
wird, so konnen auf 540 Theile des letztern 2130 Theile Ammo-
niakliquor von 0,960 genommen werden, oder auf 1 Theil 4 Th.
Die das Ammoniak enthaltende Flasche muss abgekiihlt werden,
weil bei der Verdichtung des hineinstreichenden Gases viel Wirme
frei auftritt. Das Waschen des Gases geschicht, damit die aus
dem Entwicklungsgefiss etwa heriibergerissenen Theile der Fliis-
sigkeit nicht in das Ammoniak gelangen kinnen. Demungeachtet
tritt gewihnlich der Fall ein, dass sich aus dem Priiparate ent-
weder schon withrend seiner Darstellung oder (hiufiger) nach
ruhigem Stehen cinzelne schwarze Flocken abscheiden. Diese
Flocken sind Schwefeleisen, und durch Dekanticen und Filtriren
leicht zu entfernen. Was ihre Entstchung betriflt, so ldsst sich
nicht wohl annchmen, dass das Eisen mechanisch heriibergefiihrt
worden sey, demn dann miisste das Schwefelammonium auch
Schwefelsiure enthalten, was aber, wenn das Gas gewaschen
wird, nicht der Fall ist. Die Ursache liegt vielmehr in der
Bildung von etwas Eisenwasserstoffgas, welches mit dem
Schwefelwasserstoffzase in das Ammoniak tritt und hier erst zer-
legt wird. Das Eisenwasserstoffgas cntsteht, wenn metallisches
Eisen in verdiinnter Schwefel - (oder Salz -) siiure aufgelist wird;
es ist also am einfachsten, hier anzunehmen, dass das Schwefel-
cisen meistens von geringen Antheilen Eisens, welche kein volles
M.-G. Schwefel enthalten, begleitet werde. Sowie nun das Ei-
senwasserstofigas mit schon gebildetem Schwefelammonium zu-
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sammenkommt, zerlegen sich beide in Schwefeleisen, Ammoniak
und Wasserstoffgas:

1 M.-G. FeH und 1 M.-G. NH, S bilden:
1 M.-G. FeS, 1 M.-G. NH; und 2 M.-G. H.

Dass indessen das Eisenwasserstoflgas dic Formel FeH habe, ist
noch nicht auf experimentellem Wege erwiesen und bloss ecine
von mir auf Analogien gegriindete Hypothese. Ich habe dieses
Gases in dem Artikel ,,Acid. hydrothion® nicht gedacht, weil
seine Anwesenheit sich dort durch keine Erscheinung zu erkennen
giebt, denn 1) kinnen Eisenwasserstoff und Schwefelwasserstoflf
unzersetzt nebeneinander bestehen, und 2) tritt ersteres Gas bei
der Zerlegung eines guten Schwefeleisens doch immer nur in so
geringer Menge auf, dass seine Anwesenheit in dem Schwefel-
wasserstoffwasser gleich Null zu betrachten ist.

Priifung. Das frischbereitete fliissige Schwefelammonium ist
farblos, riecht und schmeckt hepatisch und zugleich ammoniaka-
lisch. An der Luft bildet es einen weissen Rauch, und zerlegt
sich durch Mitwirkung des W asserdampfs derselben in Schwefel-
wasserstoff und wi dssriges Ammoniak, welche nun beide an ihrem
eigenthiimlichen Geruche zu erkennen sind. Durch die Einwir-
kung des Sauerstoffs der Luft ze rlegt sich auch der entstandene
Schwefelwasserstoff und bildet Wasser, der ausgeschiedene Schwe-
fel hingegen fillt nicht nieder, sondern wird von dem tibrigen
Schwefelammonium aufgenommen, welches dadurch eine gelbe
Farbe bekommt. (Ein kleiner Theil Schwefel geht aber durch
das Entweichen eines Theils Schwefclammonium in die Luft ver-
lorens bei der Zerlegung des letztern scheidet er sich in dem
Ammoniak - und Wasserdunste als cin feiner Staub aus und giebt
jenem dadurch das Ansehen cines weissen Rauchs.) Aus diesem
Grunde fingt das Priparat bald nach seiner Darstellung an sich
gelb zu farben, wenn das Glas zuweilen geiffnet wird, Die
Zersetzung ]c.'mu bei nicht sorgfiltiger Aufbewahrung so weit
gehen, dass sich endlich Schwefel ausscheidet , und dann ist es
als Reagens nicht mehr zu gebrauchen,
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Amygdalinum.
(Amygdalin.)
Formel: C,,H,.0,,N.

Beredtung. Eine beliebige Menge bittere Mandeln wird
griiblich gepulvert, in einem ecisernen Kessel unter bestindigem
Umriihren so lange gelinde erwiirmt, bis sich beim Driicken einer
Probe zwischen den Fingern Oel zeigt, hierauf in einen vorher
erwirmten hivenen Sack gepackt und zwischen den gleichfalls
erwirmten Platten einer starken Schrauben—- oder besser hydrau-
lischen Presse scharf ausgepresst. Nachdem das Oel abgelaufen,
wird der in dem Sack befindliche Kuchen wiederum so fein als
miiglich zerstossen, und das Pulver mit seinem dreifachen Ge-
wichte Weingeist von 803 (0,840 spec. Gewicht) in einer
kupfernen und verzinnten Destillirblase 6 Stunden lang so heiss
digerirt, dass der Weingeist fast ununterbrochen gelinde siedet.
Nachdem die Blase so weit abgekiihlt ist, dass man die Hand
aussen an den Boden legen kann, ohne sich zu verbrennen, leert
man ihren Inhalt in einen dichten leinenen Spitzbeutel, spiihlt die
Blase mit dem bei der Digestion iibergegangenen und wieder er-
wiirmten Weingeist nach, presst die in dem Beutel riickstindige
Masse aus, und digerirt dieselbe noch einmal in der Blase mit
ebensoviel Weingeist wie das erste Mal, Beide Ausziige werden
in die vorher gereinigte Blase zuriickgegeben, 1 Stunde lang ge-
linde erwirmt, nach dem vollstindigen Erkalten von dem am
Boden befindlichen fetten Oele abgegossen und filtrirt. Neben
dem ausgeschiedenen fetten QOele befindet sich auch schon ein
Theil Amygdalin heraus krystallisirt, was durch Abfiltriren des
Oeles und Pressen der im Filter gebliebenen Masse zwischen
Papier gewonnen wird. Nachdem dieses so viel als miglich vom
Oele befreiete Amygdalin den filtrivten geistigen Ausziigen wieder
zugesetzt worden, zicht man von letztern § ihres Gewichts ab,
filtrirt das riickstindige Sechstel noch warm durch vorher mit
Wasser genetztes Papier, verdunstet es in einer porcellanenen
Schale bei ganz gelinder Wirme bis zur Consistenz eines diin-
nen Syrups, und stellt dann die Schale mehrere Tage lang in
die Kilte, im Sommer in den Keller. Wenn der Syrup zu einer
weissen krystallinischen Masse erstarrt ist, vermischt man die-
selbe mit etwa ihrem halben Volum kaltem SOprocentigen Wein—~
geist, bringt sie auf ein Filtrum, wiischt noch mit etwas kaltem
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Weingeist nach, trigt dann den krystallinischen Brei in einen
Glaskolben, iibergiesst ihn mit ohngefiihr seinem doppelten Vo-
lumen Weingeist von 802, erhitzt zum Kochen, filtrirt, wo nithig,
noch heiss und lisst krystallisiren. Die Mutterlauge liefert durch
Verdunsten noch Krystalle, Sidmmtliche Krystalle werden auf
Druckpapier ausgebreitet, an der Luft und zuletzt im Wasserbade
getrocknet. Fiir den medicinischen Gebrauch besitzt es so die
erforderliche Reinheit, enthilt aber noch Spuren fetten Ocles,
welche nur durch wiederholtes Behandeln mit Aether hinweg-
genommen werden kinnen. Die Ausheute an Amygdalin betriigt
je nach der Qualitit der bittern Mandeln 1—2 pCt.

Vorgang. Das Amygdalin befindet sich in den bittern Man-
deln im freien Zustande, kann aber nicht durch Wasser gewon-
nen werden, weil dieses auch das in den Mandeln enthaltene
Emulsin (eine eigenthiimliche eiweissartige Substanz) aunflist,
welches dann auf das Amygdalin zersetzend einwirken wiirde
(siehe weiter unten). Der Weingeist dagegen list das Amygda-
lin auf und das Emulsin nicht, und wmuss daher zur Darstellung
des erstern angewandt werden. Durch das Pressen der gestos-
senen Mandeln vor der Extraction wird die griisste Menge des
fetten Oeles, welches der Reinigung des Amygdalins nur hinder-
lich ist, entfernt. Die Mandeln und die Presse diirfen aber zu
diesem Behufe nicht iiber den Kochpunkt des Wassers erhitzt
werden, weil sich sonst leicht etwas Amygdalin zersetzt. Das
Coliren der mit Weingeist digerirten Masse geschieht desshalb
noch warm, weil man sonst einen Theil Amygdalin, welcher
sich beim Erkalten ausscheidet, verlieren wiirde. Um den Rest
des bei der Digestion aus den Mandeln gezogenen fetten Oeles
bequem sammeln und trennen zu kénnen, werden die vereinigten
geistigen Ausziige einige Zeit gelinde erwiirmt, Die Reinigung
des zu einer kr_\stalliuischcn"ﬁfassc erstarrten Syrups mit kaltem
Weingeist beruht auf der Schwerlslichkeit des Amygdalins in
kaltem Weingeist, und auf der Leichtlislichkeit der dasselbe be-
gleitenden extraktiven und zuckerigen Substanzen in diesem Men-
struum. Das Umkrystallisiren geschicht hauptsiichlich zur Ent-
fernung des anhiingenden fetten Oeles. Das Trocknen des Amyg-
dalins im Wasserbade hat zum Zweck, etwa chemisch gebundenes
Wasser zu entfernen. Es krystallisict nemlich nach Liebig und
Wiihler aus einer bei -} 40° C gesittigten wiissrigen Auflisung
in farblosen durchsichtigen Prismen, welche 6 M.-G. Wasser
enthalten, aber dasselbe bei 100°C verlieren; miglich also, dass
einmal das Amygdalin ans wiissrigem Weingeiste , gleichfalls mit
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Wasser chemisch verbunden, anschiisse, was mir indessen noch
nicht vorgekommen ist, Die Behandlung des krystallisirten Amyg-
dalins mit Aether, zur Entzichung der letzten Spuren fetten Oecles,
beruht auf der Unloslichkeit des erstern in Aether. —

Das durch Auspressen u. s. w. gewonnene fette Oel hetriigt
ohngefihr } vom Gewichte der Mandeln, und kann zu denselben
Zwecken wie das der siissen Mandeln verwendet werden,

Priifung. Das reine Amygdalin bildet wasserfreie, zarte,
weisse, perlmutterglinzende Schuppen, welche in einem Platin-
l6ffel erhitzt, keinen Riickstand hinterlassen diirfen. Sie sind
geruchlos, schmecken schwach bitter, lisen sich leicht in Was~
ser, schwer in kaltem aber leicht in heissem Weingeist. Ist die
wiissrige Losung nicht klar, sondern milchig oder opalescirend,
so hiingt dem Amygdalin noch fettes Ocl an, welches in Folge der
hiiufigen Anwendung von Wirme bei der Darstellung des Priipa-
rats ranzig geworden ist; die letzten Spuren Oel sind aber nur
durch Aether (worin das Amygdalin unlislich) vollstindig zu ent-
fernen, und aus diesem Grunde besitzt das nicht mit Aether be-
handelte den Geruch nach ranzigem Oele. — Am bezeichnendsten
fiir das Amygdalin ist das Verhalten seiner wiissrigen Lisung zu
Emulsin, einer in den bittern und siissen Mandeln enthaltenen
cigenthiimlichen eiweissartigen Materie, durch welche es in 1 M.-G.
Blausiure — HCy, 2 M.-G. Benzoylwasserstoff oder Bitterman-
delil = 2 C,, H, 0, (welche beide zusammen das durch De-
stillation der bittern Mandeln mittelst Wasser erhaltene blau-
siiurchaltige #therische Oel darstellen), 4 M.-G. Traubenzucker
= C,H,0, = C,H,0, - HO, 2 M.-G. Ameisensiure
=2C,HO; und 5 M.-G. Wasser = 5 HO zerfallt:

i | iy

1 M.-G. Blausiure e 2 1 1
o e Benzn)lwasserﬁloﬂ'“ 28 12 4
!, Traubenzucker 6 1 7
2, Amecisensiure 1 2 6
D . Wasser b5 D

ElsgEi grige

Das Emulsin scheint hichei als ein Ferment zu wirken, we-
nigstens ist die Art seiner Thitigkeit noch unbekannt. Die Blau-
siure priexistirt also in den bittern Mandeln nicht, son-
dern erzeugt sich erst unter Vermittlung des Wassers, welches,
Emulsin und Amygdalin auflésend, die Reaction dieser beiden
Kirper aufeinander ins Leben ruft. Setzt man daher zu einer
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Emulsion von siissen Mandeln Amygdalin, so entwickelt sich so-
gleich der Geruch nach Blausiure, und 17 Gran Amygdalin bil-
den 1 Gran wasserfreie Blausiure, denn das M.-G. des Amyg-
dalins = 5771 dividirt durch das M.-G. der Blauséiure = 341
giebt 17 als Quotienten.

Amylwm jodalum.
(Jodstarkmehl.)

Formel: C,, H,,0,, - xJ.

Bereitung. 24 Theile Starkmehl riihre man mit 24 Th,
kalten destillirten Wassers zu einem Brei an, setze eine
Auflssung von 1 Theil Jodin 12 Th. Alkohol hinzu, bringe,
nachdem alles gut vermischt ist, die Masse auf ein Filter, wa-
sche so lange mit kaltem Wasser aus, bis die durchgelaufene
Fliissigkeit nicht mehr gelblich, sondern farblos erscheint, trockne
den schwarzblanen Inhalt des Filters zwischen Druckpapier ohne
Anwendung von Wiirme, und bewahre ihn in einem verschlosse~
nen Glase auf,

Vorgang. Das Stirkmehl, ein in kaltem Wasser ganz un-
loslicher Korper, vereinigt sich, unter Vermittlung des Wassers,
mit dem Jod zu einer gleichfalls im Wasser unlislichen Verbin-
dung von schwarzblauer Farbe. Die vorgeschriebene Menge Jod
wird beinahe vollstindig aufgenommen, und was davon iiber-
schiissig vorhanden ist, durch Auswaschen mit kaltem Wasser
entfernt.

Priifung. Das Jodstirkmehl ist ecin schwarzblaues Pulver,
ohne Geruch, von fadem, dem Stirkmehl dhnlichem, hintennach
schwach jodartigem Geschmack. In Wasser vertheilt es sich wie
das Stirkmehl, ohne etwas Liusliches abzugeben; erhitzt man das
Gemenge zum Kochen, so bildet sich kein zusammenhingender
Kleister, sondern eine schleimige Masse, zu gleicher Zeit ent-
wickelt sich ein schwacher Geruch nach Jod, aber von der Ver-
bindung losen sich dennoch nur Spuren auf.
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Anthwralolkal sempleax.

Beredtung, In cinem eisernen Liffel schmelze man iiber
Kohlenfeuer T Theile Kalihydrat, setze 5Theile fein-
gestossene Braunkohle hinzu, lasse das Ganze unter be-
stindigem Durcharbeiten mit einem eisernen Spatel so lange iiber
dem Feuer, bis kein Aufblihen mehr stattfindet, die Masse fast
trocken erscheint und am Boden des Loffels zu gliihen anfingt,
worauf man sie in einen vorher erwirmten eisernen Morser thut,
schnell zerreibt und noch warm in ein bereitstehendes Glas schiit—
tet, welches gut verschlossen wird.

Vorgang. Das Kalihydrat besitzt die Eigenschaft, im schmel-
zenden Zustande fein gepulverte Braunkohle grisstentheils aufzu-
lisen: ichte Steinkohle wird hingegen nicht davon aufgenommen,
Will man sich daher zur Darstellung des Priparats einer Koh-
lenart bedienen, iiber welche man im Zweifel ist, ob sie Braun-
oder Steinkohle sey (was bei der grossen Aehulichkeit, die
dusserlich zwischen mancher Braun- und Steinkohle herrscht,
leicht vorkommen kann), so mache man zuvor einen Schmelz—
versuch mit Actzkali im Kleinen, aber ganz so, wie oben ange-
geben worden. Das Gemenge darfnemlich nicht eher vom Feuer
genommen werden, bis es sich nicht mehr aufblihet und am Bo-
den zu glithen beginnt, widrigenfalls auch mit der Braunkohle
kein brauchbares Priparat erzielt werden wiirde. List es sich,
nachdem es zerrichen und erkaltet ist, in kaltem Wasser mit
schwarzbrauner Farbe grisstentheils aul, so ist die dazu ange-
wandte Kohle Braunkohle und dem Zwecke entsprechend. Das
Kali vercinigt sich hier mit den bitumintsen Theilen der Braun-
kohle zu einer Art von humussaurem Kali, welches vom Wasser
leicht aufgenommen wird, wiihrend Eisenoxyd, Kalk, Magnesia,
Kieselerde und Kohle zuriickbleiben. Die Auflsung enthiilt aber,
ausser dem humussauren Kali, vermige des im Ueberschuss
vorhandenen Kalis auch noch die in der Braunkohle befindliche
Thonerde, Schwefelsiure, Phosphorsiure, cinen Theil
der Kieselerde, und, wenn (wie gewihnlich) in der Braun-
kohle Schwefeleisen zugegen ist, auch etwas Schwefelkalium,

Priifung. Das einfache Anthrakokali ist ein sammtsehwarzes,
abfirbendes, bituminis (kreosotartig) riechendes Pulver, zieht
an der Luft Feuchtigkeit an, reagirt stark alkalisch und schmeckt
zugleich laugenhaft und russartic. In Wasser list es sich mit
schwarzhrauner Farbe wenigstens zu £ seines Gewichis auf; der

12




1%S Anthrakokali -sulphuratum und Argentum purum.

unlisliche Riickstand darf also 20 pCt. nicht iibersteigen. Die
wiissrige Lidsung entbindet, mit Salzsiiure tibersittigt, einen star—
ken bituminisen Geruch, und lisst die Humussiure in bhraunen
Flocken fallen.

Anthrakokali sulphuratuom.

Bereitung. Ehenso wie beim vorigen, nur mit dem Unter-
schiede, dass den 5 Theilen gepulverter Braunkohle zuvor 1 Th,
gepulverter Schwefel hinzugemischt wird. Wegen des
hierbei stattfindenden stirkern Aufblihens der Masse muss das
Pulver in kleinen Portionen zugesetzt werden.

Vorgang. Wie dort, der [reizugesetzte Schwefel veranlasst
aber noch dic Bildung einer gewissen Menge einfach Schwefel-
kalium — KS, indem der Sauerstoff des dazu nothigen Kalis,
sich mit Kohlenstoff vercinigend, als Kohlenoxydgas entweicht.

Priifung. Es ist dem vorigen Priparate sehr fhnlich, riecht
und schmeckt aber zugleich hepatisch, und entwickelt beim Ueber—
giessen mit Salzsiiure auch Schwefelwasserstofigas,

Argentwm purwn.
(Reines Silber.)

Formel: Ag.

Bereitung, 3 Theile reine Salpetersidure von
1,41 spec. Gewicht verdiinne man in einem glisernen Kolben
mit 13 Theilen destillirten Wassers, bringe 2 Theile
(durch Zerschneiden oder Schmelzen und Ausgiessen in Wasser)
zerkleinertes kdufliches Silber (alte Miinzen w. s. w.) hinzu,
unterstiitze die Einwirkung der Siure auf das Metall durch ge-
lindes Erwiirmen im Sandbade, verdiinne, nach erfolgter Aufii-
sung, das Ganze noch mit 3 Theilen reinen Wassers, und
lasse die Solution, wenn sie triibe seyn sollte, in einem glisernen
Cylinder se lange ruhig stehen, bis sie sich vollstindig abgesetzt
hat. Jetzt dekantire man das Klare, filtrire das Uebrige hinzu,
giesse die klare Fliissigkeit in eine Auflosung von 1} Theilen
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Kochsalz in 5 Theilen Wasser, wasche das niedergeschla-
gene Chlorsilber durch griissern Zusatz von Wasser, Absetzen-
lassen, Deckantiren und zuletzt auf dem Filter so lange aus, bis
das_Waschwasser keine Spur einer Reaction auf Salzsiure mehr
zeigt, (was durch salpetersaures Silber erkannt wird) und trockne
es in gelinder Wirme aus.

Zur Reduction des Chlorsilbers kann man sich nun entweder
des kohlensauren Kalis bedienen (s. Acid. nitr. 8, 72),
oder man verfihrt, bequemer und noch billiger, auf folgende
Weise: 10 Theile getrockneten und zerriehenén Chlorsil-
bers iibergiesse man in cinem glisernen Kolben mit 10 Thei-
len Wasser, setze 2 Theile metallisches Eisen (am
besten in der Form von feinen Feilspinen) und 1 Theil Salz-
siure von 1,130 spec. Gewicht hinzu, lasse das Ganze unter
fleissigem Umschiitteln 1 Tag lang bei gewshnlicher Temperatur
auf einander einwirken, setze am folgenden Tage noch 2 Th.
Salzsdure hinzu, digerire nun im Sandbade einige Stunden
hindurch oder so lange, als noch ein Aufblihen der Masse und
eine Gasentwicklung zu bemerken ist, bringe alles aufs Filtram,
setze, nachdem die griine Fliissigkeit so vollstindig als miglich
abgetropft ist, den Trichter auf ein anderes Gefiss, wasche an-
fangs mit { Salzsiiure halticem und, wenn das Ablaufende durch
viel Wasser nicht die geringste Triibung mehr erleidet, mit rei-
nem Wasser so lange aus, bis das Waschwasser nicht mehr auf
Salzsiiure reagirt, trockne das im Filter befindliche metallische
Silber und setze es eine Viertelstunde lang einer missigen Roth-
glithhitze in einem porcellanenen Schmelztiegel aus. —

In der Form eines hochst zarten StaubesSzewinnt
man das Silber, wenn man 1 Theil trocknes salpeter—
saures Silberoxyd in 20 Theilen destillirten Was-
sers auflst, und dazu eine Auflisung von 4 Theilen Eisen-
vitriol in 16 Th. Wasser mischt. Der entstandene Nieder-
schlag wird nach dem Absetzen auf ein Filter genommen, aus-
gewaschen und getrocknet.

Vorgang. Wird Silber in missig verdiinnte Salpetersiure
gebracht, so erfolgt schon in der Kiilte eine lebhafte Einwirkung,
es entwickeln sich braungelbe Dimpfe, das Metall verschwindet
immer mehr und, wenn etwas Wirme angewandt ‘wird, ziemlich
schnell und vollstindig. Damit das Silber sich mit der Siure
verbinden kann, muss es zavor in Oxyd verwandelt seyn, und
diess geschicht auf Kosten eines Theils Siure, welche, in Stick—
oxyd und Sauerstoff zerfallend, 3 M.-G. Silber oxydirt, die sich
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dann mit 3 M.-G. Salpetersiure verbinden, wihrend das Stick-
oxyd entweicht, aber, sowie es mit der Luft in Beriihrung
kommt, wiederum 2 M.-G. Sauerstoff anzieht und als Untersal-
petersidure in braungelben Dimpfen auftritt.
3 M.-G. Ag und 4 M.-G. NO; bilden:
3 M.-G. Ag0 |- NO, und T M.-G. NO,, und letzteres mit
2 M-G. 0: 1 M-G. NO,.

Die Salpetersiiure von 141 spec. Gewicht enthilt 54 pCt.
wasserfreie Siure 5 4050 Theile Silber bediirfen 2708 Theile was-
serfreie, mithin 5000 Theile 54procentige Siure. Es muss aber
etwas mehr Siure genommen werden, weil wihrend des Aufli-
sens auch ein Theil derselben unzersetzt entweicht. Etwa vor-
handenes Gold bleibt als Metall, gewihnlich in schwiirzlichen
Flocken, Zinn und Antimon als weisse Oxyde zuriicks; Blei, Ku-
pler lisen sich mit aufl. Jene trennt man durch Absetzenlassen
und Filtriren, die beiden letztern aber dadurch vom Silber, dass
man eine Auflisung von Chlornatrium hinzufiigt, welche nur das
Silber niederschligt:

1 M.-G. AgO - NO, und 1 M.-G. NaCl bilden:
1 M.G. AgCl und 1 M.-G. NaO -~ NO..

1352 Theile aufgeliistes Silber erfordern also 732 Theile
Chlornatrium, oder 2 Theile des erstern etwas iiber 1 Theil des
letztern. Blei und Kupfer werden durch Auswaschen entfernt;
das Blei bildet zwar mit Chlor ecine in Wasser etwas schwer-
losliche Verbindung, bei dem Defolgten Verhiiltniss von Kochsalz
kann sich aber, wenn der Bleigehalt nicht zu gross isty micht viel
Chlorblei bilden, und in jedem Kalle wird es durch anhaltendes
Waschen vollstindig hinweggenommen. Des Brunnenwassers
darf man sich aber nicht bedienen, weil sich dann unlisliches
schwefelsaures Blei bilden, und das Chlorsilber damit verunrei-
nigt werden wiirde, Die Zerlegung des Chlorsilbers durch me-
tallisches Eisen griindet sich auf die elektropositivere Beschaffen-
heit des letzterns; es bildet sich Eisenchloriic und metallisches
Silber :

1 M.-G. AgCl und 1 M.-G. Fe bilden:
1 M.-G. FeCl und 1 M-G. Ag.

1792 Theile Chlorsilber bediirfen .also 339 Eisen, oder 5 Th.
des erstern: beinahe 1 Th. des letztern; es muss aber 1 Theil
Eisen, d. h. ein kleiner Ueberschuss, genommen werden, damit
man gewiss ist, dass sich alles Chlorsilber zerlegt, und weil
gleich Anfangs etwas Salzsiiure hinzukommt, die auch ein wenig

=]

Eisen in Anspruch nimmt. Die Zerlegung des Chlorsilbers erfolgt
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zwar chenso vollstindig, wenn keine Salzsiure, sondern bloss
Wasser und Eisen zugegen sind, und ebenfalls unter Entwick-
lung von Wirme (die bei grissern Mengen bis zum Kochen der
Masse steigen kann), allein dann erzeugt sich (durch den Ein-
fluss der Luft) leicht etwas freies Eisenoxyd, indem ein Theil
Eisenchloriic sein Chlor an einen andern Theil Chloriir abgicht
und dieses in Chlorid verwandelt. Der abermalige Zusatz von
Salzsiiure, nach erfolgter Zersetzung des Chlorsilbers, soll die
Sicherheit verschaffen, dass keine Spur Eisen, sey es als Oxyd
oder Metall, dem reducirten Silber beigemengt bleibt. Bei alle-
dem ist es jedoch nicht zu verhindern, dass von der sauren Eisen-
chloriirlauge eine ganz geringe Menge Chlorsilber aufgelist
wird, und der Reduetion widersteht. Sie geht natiivlich beim
Filtriren grisstentheils gleich Anfangs mit durch; wiirde man
aber unmittelbar daraul mit reinem Wasser auswaschen, so
schliige sich aus der in dem Metall noch hiingenden Lauge Chlor-
silber nieder (die Eisensolution ldsst ndmlich das Chlorsilber
beim Verdiinnen mit Wasser wieder fallen), und bliebe dem
Metall beigemengt. Um diess zu vermeiden, ist vorgeschrieben,
zuerst mit Salzsiure haltigem Wasser zu waschen, bis in dem
Filtrat durch Wasser keine Triibung mehr entsteht. Endlich das
Ausglithen des Silbers hat zum Zweck, den vom Eisen anhiingen-
den Kohlenstoff zu verbrennen. — Die erste, vom reducirten
Silber abfiltricte griine Flissigkeit kann, nachdem sie mit viel
Wasser verdiinnt und filtrict ist, auf kohlensaures Eisenoxydul
benutzt werden.

Die Darstellung des Silberstaubes aus salpetersaurem
Silber mittelst Eisenvitriol griindet sich aul die Begierde des
letztern , mehr Sauerstoff aufzunchmen, wodurch metallisches
Silber, salpetersaures Eisenoxyd und schwefelsaures Eisenoxyd
oebildet werden:

3 M-G. AgO 4 NO; und 6 M.-G. FeO 4SO, -}-7 HO bilden:
3 M-G. Ag, 2 M.-G. Fe,0, -+ 3 S0, 1 M.-G. Fe, 0,
-+ 3 NO; und 42 M.-G. HO.

6381 Theile salpetersaures Silber bediirfen also 10364 Th.
Fisenvitriol ; es erweist sich aber in praxi ein bedeutender Ueber-
schuss des letztern als nothwendig (er wirkt gleichsam durch
scine Masse), und dennoch wird nicht alles Silber niederge-
schlagen, sondern es bleibt, wie ich gefunden habe, etwa %
davon aufgelist. Die Ursache hiervon, nemlich dass ein kleiner
Theil Silber nicht gefillt wird, liegt in einer der beiden (oder
in den beiden) folgenden Thatsachen: 1) schwefelsanres Silber-
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oxyd wird vom schwefelsauren Eisenoxydul nicht zersetzt, und

2) schwefelsaures Eisenoxyd list metallisches Silber auf, indem

es sich selbst wieder in schwefelsaures Eisenoxydul verwandelt,

nach der Formel:

1M.-G. Fe, 0, 4- 380, w.1M.G.Ag = 2M.-G. Fe0O-}-S0,
und 1 M.-G. AgO -} S0,.

Die Fihigkeit des schwefelsauren Eisenoxyds, metallisches
Silber aufzultsen, zeigt sich aber erst in der Kochhitze und in
concentrirterer Lisung auf ecine bemerkenswerthe Weise; es ist
daher wohl richtiger, die Ursache des Aufgeldstbleibens von etwas
Silber so zu erkliren, dass beim Zusammenkommen von salpeter—
saurem Silber und Eisenvitriol cin kleiner Theil Silberoxyd der
Reduction entgeht und seine Siure mit der Schwelelsiure ver-
tauscht. Das entstandene schwefelsaure Silberoxyd wird nun,
wie oben angegeben, nicht weiter verdndert, und muss, zur
Wiedergewinnung des Silbers, mit Kochsalz oder Salzsiure nie-
dergeschlagen werden.

Priifung. Das durch Priicipitation gewonnene Silber besitzt
eine grauweisse Farbe, nimmt aber durch Driicken oder Reiben
den dem polirten Metall eigenen weissen Glanz an. In reiner
Salpetersiiure muss es sich vollstindiz und farblos auflésen; etwa
vorhandenes Chlorsilber bleibt zuriick, und wird an seiner
Auflsslichkeit in Aetzammoniak erkannt. Wird die Lisung mit
iiberschiissiger reiner Salzsiiure versetzt, und das niedergefallene
Chlorsilber abfiltrirt, so darf die Fliissigkeit beim Abrauchen
keinen Riickstand hinterlassen. Damit aber diese Probe zu kei-
ner Tauschung veranlasse, ist es nithig, dass die Salzsiure in
nicht zu grossem Ueherschusse angewendet werde, weil sonst
Spuren von Chlorsilber aufgelist bleiben. Besitzt die Auflisung
eine griinliche Farbe, so ist Kupferoxyd, besitzt sie eine
gelbliche, so ist Eisenoxyd vorhanden; Ammoniak im Ueber-
schuss erzeugt dann eine blaue Firbung oder einen braunen Nie-
derschlag von Eisenoxydhydrat. Entsteht in der mit viel Wasser
verdiinnten Lisung durch schwefelsaures Natron ein feiner weis—
ser Niederschlag, so ist Blei zugegen: es muss desshalb viel
Wasser hinzugesetzt werden, weil sonst neben dem schwefel-
sauren Bleioxyd auch schwerlisliches schwefelsaures Silberoxyd
niederfallen wiirde,
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Argentum oxydalwm acelicum.
(Essigsaures Silberoxyd,)

Formel: AgO |- C,H, 0, = Ag0 - A,

Bereitung., 3 Theile reines salpetersaures Sil-
beroxyd werden in 9 Theilen destillirten Wassers auf-
gelist, dazu eine Auflisung von 2 Theilen reinem essig-
sauren Kali in 9 Theilen destillirten Wassers ge-
mischt, die dadurch entstandene weisse breiartize Masse, unter
miglichster Abhaltung des Lichtes, in einen Trichter gehracht,
dessen Abflussrihre mit cinem Glasstipsel lose verschlossen ist,
mit 50 Theilen destillirten Wasser s nachgewaschen, hier-
auf auf einen porcellanenen Teller diinn ausgebreitet, und, ehen-
falls vor dem Lichte geschiitzt, bei gewihnlicher Temperatur
ausgetrocknet. — Das Priiparat wird etwas iiber 2 Theile wiegen.

Statt des essigsaurcn Kalis kann man sich auch des kry-
stallisirten essigsauren Natrons, von dem man aber fast 3 Theile
hedarl, bedienen.

Vorgang. Kommen salpetersaures Silberoxyd und essigsau-
res Kali im aofeelosten Zustande zusammen, so erfolgt cin Aus-
tausch der Siiuren, es bildet sich schwerlisliches essigsaures Sil-
beroxyd und leicht lisliches salpetersaures Kali.

1 M.-G. AgO0 + NO, und 1 M.-G. KO A bilden:

1 M.-G. A¢O -+ A und 1 M.-G. KO - NO,.
Oder: 2127 Theile Silbersalpeter bediirfen 1230 Theile essigsau-
res Kali: es ist aber besser, von letzterm einen kleinen Ucher-
schuss zu nchmen, damii. die Zerlegung auch vollstindig statt-
findet. Das iiberschiissig zugeseizie essigsaure sowie das neu-
entstandene salpetersaure Kali werden durch Auswaschen entfernt;
hichei ist aber zu beriicksichtigen, dass gleichzeitig auch etwas
essigsaures Silberoxyd aufgelost und weggewaschen wird, daher
das Auswaschen nicht zu lange fortgesetzt werden darf. Wegen
dieses unvermeidlichen Verlustes an essigsaurem Silber fillt die
Ausbeute, welche theoretisch dem Gewichte des angewandten
Silbersalpeters fast gleich kommen sollte, etwas geringer aus.
Beim Auswaschen muss man sich keines Papierfilters bedienen,
weil dieses das ihm zuniichst liegende (feuchte) Silbersalz zer-
setzt und grau macht, indem Essigsiure entweicht und das frei-
gewordene Silberoxyd in Sauerstoff und Metall zerfillt, Aus
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gleicher Ursache erweist sich die moglichste Abhaltung des Tages—
lichtes, sowie einer hihern Temperatur beim Trocknen als noth-
wendig. Auch schon die Lauft allein, insofern sie selten von
Schwefelwasserstoffdiinsten ganz frei ist, kann dem Salze cine
graue Firbung (von gebildetem Schwefelsilber) ertheilen.

Der Process bei Anwendung des essigsauren Natrons
ist ganz derselbe. 2128 Theile Silbersalpeter erfordern 170S Th.
krystallisirtes essigsaures Natron = Na O -~ A -}- 6 Aq.

Das in den Waschwiissern enthaltene essigsaure Silber wird
mit Kochsalz gefillt, und der Niederschlag (Chlorsilber) zur
gelegentlichen Reduction (s. Argent. pur.) aufgehoben.

Priifung. Das essigsaure Silberoxyd ist ein weisses kry-
stallinisches Pulver, von schwachem Geruch nach Essigsiure und
ckelhaftem metallischem Geschmack. Bei gewdhnlicher Tempera-
tur lost es sich in 100 Theilen Wasser, leichter in heissem
Wasser; aus der heissgesiitticten Lidsung krystallisict es beim
Erkalten in zarten, weissen, perlmutterglinzenden Nadeln, Von
Weingeist wird es auch in geringer Menge aufgenommen. Die
Lisungen reagiren neutral, Am [ichte nimmt es eine grau-vio-
lette Farbe an (s. oben), und hinterlisst dann beim Auflisen einen
grauen, nar in Salpetersiure lislichen Riickstand. In der Hitze
schmilzt das Salz, entwickelt Essigsiiure, farbt sich durch Zer-
setzung eines Theils Essigsiure schwarz, hierauf verbrennt die
Kohle und reines metallisches Silber bleibt im Riickstande. Wap
das zu seiner Bereitung angewandte essigsaure Salz nicht frei
von schwefelsauren Salzen oder Chlormetallen, so kann schwe-
felsaures Silberoxyd oder Chlorsilber zugegen seyn.
Im ersten Falle giebt die wiissrige Lisung mit salpetersaurem
Baryt einen in Salpetersiiure unloslichen Niederschlag von schwe-
felsaurem Baryt. Im zweiten Falle list es sich nicht vollstindig
in heissem Wasser, sondern hinterlisst cinen weissen, am Lichte
violett werdenden Riickstand, der nicht in Salpetersiure, wohl
aber in Aetzammoniak loslich ist. Hatte man das Auswaschen
nicht lange genug fortgesetzt, so hingt dem Priiparate noch sal-
petersaures Kali an, welches durch Niederschlagen des Sil-
bers mit Salzsiure, Filtriren und Abrauchen des Filtrats zur
Trockne, an dem salzigen Riickstande erkannt wird.
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Argentum oxydalwm nilricum.

(Argentum nitricum crystallisatum , Lapis infernalis. Salpeler-
saures Silberoxyd, Hillenstein.)

Formel: Ag0 -4 NO..

Bereitung. Eine belichige Menge reines Silber wird
auf die bei ,Argent. pur.* angegecbene Weise in reiner Sal-
petersdure aufgelist, und die klare Auflésung in einér por-
cellanenen Schaale, anfangs iiber freiem Feuer, zuletzt aber, wenn
sie dick wird, im Sandbade unter hestindigem® Umriihren mit
cinem Glasstabe bis zur Trockne abgeraucht. Die Arbeit muss
wegen dem Entweichen salpetersaurer Dimpfe unter cinem gut
ziehenden Schornsteine vorgenommen werden.

Will man das krystallisivte Salz haben, so lise: man die
trockne Salzmasse wieder in ihrem gleichen Gewichte destillirten
Wassers auf. lasse recht langsam so weit im Sandbade verdun-
sten, his etwa noch die Hillte des Wassers zuriick ist, stelle
cinige Tage in die Kilte, giesse die Mutterlauge von den aus-
geschiedenen Krystallen und verdunste sie abermals recht lang-
sam. Die Krystalle werden nicht aunf Papier gebracht, sondern
in demselben Gefiss, worin sie angeschossen sind, getrocknet,
und in einem gegen das Licht geschiitzten Gefiisse aufbewahrt.

Soll dagegen das Salz in Stangen geformt werden, so
schmelze man es in Portionen von einer bis mehreren Unzen (je
nach der Grisse der Form) unter bestindigem Umriihren mit
cinem Glasstabe in einer porcellanenen Schaale iiber einer Wein-
geistlampe, und giesse die fliissige Masse in eine blanke eiserne,
vorher etwas erwirmte Form aus. Die Stangen werden, sobald
sie erstarrt sind, herausgenommen und die Kanile der Form,
wenn es niithig seyn sollte, vor jedem der folgenden Giisse mit
ctwas trocknem Druckpapier ausgewischt. — 8 Theile reines
Silber liefern 12 Theile salpetersaures Silberoxyd.

Das sogenannte Kapellensilber, welches stets ganz geringe
Mengen Kupfer und meistens auch Spuren von Gold enthilt, lisst
sich recht gut zur Darstellung dieses Priiparats anwenden, wenn man
die zuerst erhaltenen Krystalle mit etwas kaltem Wasser abwischt
und die letzte Mutterlauge, worin nun alles Kupfer befindlich ist,
zur Reinigang (auf die bei ,,Argent. pur.® beschriehene Weise)
bewahrt. Das Gold bleibt sogleich beim Auflisen eines solchen
Silbers, gewihnlich in Form schwirzlicher Flocken zuriicky,—
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Andere Arten Silbers z. B. Miinzen, Gerdthschalten, welche viel
Kupfer enthalten, miissen immer erst einer Reinigung (s. Argent.
pur.) unterworfen werden, widrigenfalls der Silbersalpeter kupfer-
haltig wird. Das anhaltende Schmelzen eines kupferhaltigen Hol-
lensteins, um das Kupfer zu entfernen, liefert nur ein unvoll~
stindiges (mit Verlust an Silber verbundenes) Resultat.
Vorgang. Bei der Aullssung des reinen Silbers in Salpeter—
siiure haben wir wieder denselben Process, welcher bereits bei
pArgent. pur® erklirt wurde. Die Aullssung, welche néthigen-
falls durch Absetzenlassen und Filtriven des Satzes geklirt wer-
den muss, wird desshalb sogleich zur Trockne abgeraucht und
dann erst wieder anfgelist und krystallisirt, damit den Krystallen
keine freie Siure anhingen bleibt, Organische Stoffe miissen, wie
bei allen Silbersalzen, auch hier miglichst vermieden werden,
weil sonst leicht eine Reduction und Grauliirbung eintritt, daher
die Krystalle nicht auf Papicr zu trocknen sind, Zum Schmel-
zen des Salzes bedient man sich am besten ciner porcellanenen
Schaale; das Ausstreichen der Form mit Oel ist unnithig und un-
zweckmissig, denn die Stangen lassen sich aus den trocknen und
blanken Kaniilen ebenso leicht herausnehmen, und das Qcl ist
gerade die niichste Ursache, dass der Hollenstein grau wird,
Sobald sich das Salz in vollkommenem Fluss befindet, muss es
sogleich ausgegossen werden, denn hiilt man es linger fliissig, so
entweicht etwas Salpetersiiure, das dadurch freigewordene Silber-
oxyd reducirt sich und bildet eine graue glinzende Haut, welche
das weisse Ausschen der Stangen leicht beecintriichtigen kann,
Hat sich cine solche graue Haut (die grissstentheils in der Schale
hiingen bleibt) erzeugt, so setze man der folgenden Portion Salz
vor dem Schmelzen ein paar Tropfen reine Salpetersiure hinzu,
Die mehrseitig in Vorschlag gebrachte Reinigung des sal-
petersauren Silbers vom Kupfer durch anhaltendes Schmelzen
griindet sich auf ‘die leichtere Zersetzbarkeit des salpetersauren
Kupferoxydes ; es entweichen dahei braungelbe Dimpfe, indem
die freigewordene Salpetersiure, wegen Mangels an Wasscr, in
Untersalpetersiiure — N O, und Sauerstoff — O zerfiillt. Allein
zu gleicher Zeit erleidet auch das Silbersalz eine theilweise Zer-
legung in Salpetersiure, Sauerstoff und metallisches Silber, welche
um so grisser seyn wird, je bedeutender der Kupfergehalt ist,
d. h. je linger geschmolzen werden muss. Liist man also nach
vollstindiger Zersetzung des Kupfersalzes die Masse in Wasser
auf, so erhilt man zwar eine kupferfreie Solution, aber der
(schwarze) Riickstand ist silberhaltiges Kupferoxyd, Ganz
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unzuldssig ist diess Verfahren, wenn man sich, wie auch em-
pfohlen worden, eines eisernen Liffels zum Schmelzen bedient,
denn hiedurch zersetzt sich das Silbersalz noch schneller und der
Liffel bedeckt sich inwendig mit einer dicken Kruste metallischen
Silbers.

Priifung. Das reine salpetersaure Silber krystallisirt in
farblosen 4 und Gseitigen Tafeln, welche an der Luft keine Feuch-
tigkcit anziehen, geruchlos sind und cinen bittern, scharfen, me-
tallischen Geschmack hesitzen. Es list sich in scinem: gleichen
Gewichte kalten Wasser, noch leichter in heissem, auch in Al-
kohol; die Auflgsungen diirfen das Lakmuspapier nicht rithen.
Der Hillenstein unterscheidet sich von den Krystallen nur in der
Form, ist ganz weiss und zeigt auf dem Bruche ein sternfirmig—
strabliges Gefiige. Beide werden am Lichte nach und nach (am
Sonnenlichte sogleich) aus denselben Ursachen, die bei Argentum
aceticum angefiihrt sind, grau, Durch anhaltendes Erhitzen er-
leidet das Salz eine vollstindige Zerlegung; die Salpetersiure
entweicht (in braungelben Dimpfen, indem sie sich wegen Man-
gel an Wasser, in NO, und O zersetzt) nebst dem Sauerstoff
des Silberoxydes, und reines Silber bleibt zuriick. Besitzt der
Hillenstein gleich nach seiner Bereitung eine silbergraue Farbe,
so war durch zu langes Schmelzen ein Theil Silber reducirt.
Ist er gelblich, so riihrt diess von Eisenoxyd her, welches
entweder "dadurch hineinkam, dass das Silber eisenhaltig, oder
dass die Form nicht blank gehalten war. Beim Auflisen bleibt
das Eisenoxyd zuriick. Eine griinliche Farbe deutet aufl einen
Gehalt von salpetersaurem Kupferoxyd; wird ein solcher
Hillenstein in Aetzammoniak aufgeldst, so erhilt man eine dunkel-
blaue Fliissigkeit, durch Bildung von salpetersaurem Kupferoxyd-
Ammoniak. Eine schwarze Farbe beweist die Kinmengung von
Kupferoxyd, welches withrend des Schmelzens seine Sdure ver-
loren hatte, und beim Auflisen in Wasser zuriickbleibt. — Ver-
filscht wird der Hollenstein mit mehreren salpetersauren Salzen,
welche gleichfalls die Fahigkeit haben, sich schmelzen und in
Stangen giessen zu lassen. Dahin gehirt namentlich das sal-
petersaure Kali, welches leicht dadurch nachzuweisen ist,
dass das Silber mit Salzsiiure herausgefillt und die iiberstehende
Fliissigkeit zur Trockne gebracht wird; es bleibt dann der Sal-
peter im Riickstande. Ebenso erkennt man das salpetersaure
Blei, oder noch leichter in der mit viel Wasser verdiinnten Li-
sung des Hollensteins direkt durch schwefelsaures Natron (siche
Argent. pur.) Auch salpetersaures Natron ist mir einmal
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im Hillenstein vorgekommens; es macht, dass die Stangen an der
Luft feucht werden, wird iibrigens wie das Kalisalz nachgewiesen.
Wenn man den Hillenstein mit Salzsiure zersetzt, die Fliissig-
keit zur Trockne verdunstet, den etwaigen Riickstand in Wasser
auflist, und oxalsaures Ammoniak hinzufiigt, so entsteht bei Ge-
genwart von Kalk eine Tribung. Chlorsilber, welches
gleichfalls schon im kiuflichen Hollensteine vorgekommen, hlcibt
beim Auflisen in Wasser zuriick, und ist an seiner leichten Liis—
lichkeit in Ammoniak kenntlich.

Argentum oxydaltum swiphuricum.
(Sclaefelsaures Silberoayd.)
Formel: Ag 0 -} SO,.

Bereitung. 3 Theile reines salpetersaures Silher
werden in 9 Theilen destillirten Wassers aufgr_-le'i.ci, dazu
cine Aufllisung von 3 Theilen vreinem krystallisirten
schwefelsauren Natron in 12 Theilen destillirten
Wassers gemischt, und iibricens wie bei ,,Argent. acet.* ver-
fabren. —  Die Ausbeute betrigt etwas iiber 2 Theile.

Vorgang. Wie bei Argent. acet.; es entstehen schwelel-
saures Silberoxyd und salpetersaures Natron.
1 M.-G. Ag0 + NOg u. 1M.-G.NaO -|-S0, - 10HO bilden:
1 M.-G. AgO + S0,, 1 M-G. NaO -+ NO, u. 10M.-G. HO.

Auf 2127 Theile Silbersalpeter kommen also 2016 Theile
oder fast ebensoviel Glaubersalz,

Das beim Auswaschen verloren gehende schwefelsaure Sil-
beroxyd wird in Chlorsilber verwandelt, und dieses auf reines
Silber benutzt.

Priifung. Das schwefelsaure Silberoxyd bildet ein weisses
krystallinisches, geruchloses Pulver von ckelhaftem Metallge-
schmack. 200 Theile Wasser lisen bei gewihnlicher Temperatur
1 Th. Salz auf, die Losung reagirt neutral; von kochendem be-
darf es kaum 100 Theile, und krystallisirt dann beim Erkalten
in rhombischen Pyramiden. Weingeist liist nichts daven auf.
Am Lichte nimmt es nach und nach eine graue Farbe an, indem
ein Theil Silberoxyd reducirt wird, In der Hitze schmilzt das
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Salz und zerlegt sich, Saucrstoff und Schwefelsiiure entweichen
und metallisches Silber bleibt zuriick, Die Priifung aul Chlor-
silber und salpetersaures Natron geschiecht wic bei Argent,
acet. angegeben wurde.

Aspearagenwm,

(Althaeinum. Asparagin, Asparamid, Althin.)
Formel: - C,HyN, 0, -- 2 HO.

Bereitung.  Aus der Eibisclwurzel. Eine belichige Menge
dieser Wurzel wird zerschnitten in einem irdenen Hafen mit
ihrem vierfachen Gewichte destillirten Wassers
2 Tage lang bei gewdhnlicher Temperatur macerirt, dic schlei-
mige Fliissigkeit durch einen wollenen Spitzbeutel geseihet, die
riickstindige Wurzel moech einmal mit kaltem Wasser behandelt,
colirt und missig gepresst. Die vereinigten Ausziige werden in
cinem kupfernen Kessel bis zar Hilfte eingedampft, durch Ab-
setzenlassen und Coliren gereinigt, und dann bei gelinder Wirme,
zuletzt in einer porcellanencn Schaale im Wasserbade, zur Con-
sistenz eines dicken Syrups gebracht. Das jetzt ohngefihr den
dritten Theil vom Gewicht der Wurzel wiegende Extract setzt
nach mehrwichentlichem Stehen in der Kiilte eine ziemlich starke
Salzkruste ab, welche von dem fliissigen Theile befreiet, mit
etwas kaltem Wasser abgewaschen, und durch Auflisen in ihrer
dreifachen Menge heissen Wassers, Filtriren und Krystallisiren
gereinigt wird.. Lisst man das Extrakt abermals mehrere Wochen
hindurch an einem kiihlen Orte (im Keller) stehen, so bildet
sich noch eine geringe Salzkruste, welche man wie angegeben
reinigt. 130 Theile Eibischwurzel liefern ohngefihr 1 Theil rei-
nes Asparagin.

Das Ausziehen der Wurzel mit Wasser darf nicht in der
Wirme oder gar durch Kochen geschehen, denn man bekommt
in diesen Fillen cinen Absud, welcher, schon bis zum Gewichte
der Wurzel verdunstet, cine dicke gallertartige Masse bildet, aus
der nichts herauskrystallisirt. Vermischt man diese Masse mit
2 ihres Gewichts Weingeist von 802, so scheidet sich das Schlei-
mige zwar aus und lisst sich leicht dureh Coliren trennen, die
klare Flissigkeit liefert aber, nach dem Abdestilliren des Wein-
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geistes und Verdunsten zum Syrap, selbst bei lingerer Ruhe nur
sechr wenig Asparagin. :

Vorgang. Das Asparagin befindet sich in der Eibischwurzel
schon gebildet und im freien Zustande; das beschriebene Ver-
fahren hat also bloss zum Zweck, dasselbe miiglichst vollstindig
zu gewinnen, Wird die Wurzel heiss extrahirt, so zerfillt das
Asparagin in einen neuen Korper: aspartsaures Ammoniak,
der die Elemente des krystallisirten Asparagins minus 2 M.-G.
Wasser oder, mit andern Worten, die Elemente des wasser[reien
Asparagins enthiilt:

1 M.-G. C,H;N, O4 -}~ 2 HO bildet:
1 M.-G. NH,; - C,H,NO, und 2 M.-G. HO.

Die Ursache dieser Metamorphose liegt aller Wahrschein-
lichkeit mach in dem Stirkmehl der Wurzel, welches, das aus-
geschiedene Wasser aufnehmend, zum Theil in Zucker verwan-
delt wird, Ob nun hiebei Rohrzucker

1 M.-G. C,,H,,0,, (Stirkmehl) und 1 M.-G. HO bilden:

1 M.-G. C,,;H,,0,,.

oder Traubenzucker
1 M.-G. C,;H,,0,, und 4 M.-G. HO bilden:

1 M-G. C,.H, 0.4
entsteht, lasse ich unentschieden. Der in den Analysen der Ei-
bischwurzel aufgefiihrte Zuckergehalt kann indessen nicht allein
dieser Reaction des Stirkmehls anf das Asparagin zugeschrieben
werden, sondern priexistirt zum Theil auch schon, Kaltes Was~
ser lost das Stirkmehl der Wurzel nicht auf, und verhindert daher
die Zersetzung des Asparagins.

Priifung. Das reine Asparagin bildet harte, farblose gerade
rhombische Siiulen, ohne Geruch, von kiihlend-fadem Geschmack,
lsslich in.4 Theilen kochendem Wasser und in 40 Theilen von
mittlerer Temperatur, auch in wiissrigem Weingeist, nicht in Aether
und wasserfreiem Alkohol. Etwas iiber den Kochpunkt des Was-
sers erbitzt, verliert es sein Krystallwasser, in hiherer Tempe-
ratur schmilzt es unter starker Entwicklung von Ammoniak,
blihet sich auf, wird schwarz, und entziindet sich mit Riicklas-
sung einer glinzenden Kohle, die vollstindig verbrennen muss.
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Aurwm puram.
(Reines Gold.)
Formel: Au,

Bereitung. 2 Theile zerschnittenes kiufliches
Gold iibergiesse man in einem glisernen Kolben mit einer Mi-
schung von 6 Theilen Salzsiure von 1,130 und 4 Theilen
Salpetersiure von 1,20 spee. Gewicht, unterstitze die
Aullisung durch gelindes Erwirmen im Sandbade, verdiinne,
nachdem alles Gold verschwunden ist, mit 20 Theilen Was-
ser, lasse, wenn dadurch eine Triibung erfolgen sollte, absetzen
und filtrire. Zu der klaren Auflosung tripfele man etwas Glau-
bersalz-Solution, und beobachte, ob dadurch eine Triibung ent-
steht.  Bleibt alles klar, so bereite man eine Auflisung von
12 Theilen Eisenvitriol in 24 Theilen heissen Was-
sers, filtrice nithigenfalls, verdiinne das Filtrat in einem gli-
sernen Cylinder noch mit 72 Theilen Wasser, und setze unter
bestindigem Umriihren die Gold-Solution hinzu. Nachdem sich
der’ dadurch entstandene Niederschlag vollstindig gesetzt hat,
giesse man die iiberstehende braune Fliissigkeit behutsam ab,
setze zu dem Riickstande ein paar Quentchen Salzsiiure, schiittle
einige Minuten um, fiille den Cylinder wieder mit Wasser an,
giesse nach erfolgtem Absetzen ab, erncuere das Wasser so oft,
bis es micht mehr sauer reagirt, spiihle endlich den Niederschlag
in eine porcellanene Schaale, und trockne ihn im Sandbade aus. —
Entstand aber in der Goldauflisung durch schwefelsaures Natron
cine Triibung, so setze man von letzterm einen Ueberschuss hinzu,
filtrive den Niederschlag ab, und behandle nun erst die klare
Fliissigkeit mit Eisenvitriol auf die angegebene Weise,

Vorgang. Kommen Salzsiure und Salpetersiiure mit einander
in Beriihrung, so entstcht salpetrige Siure und Chlor (das soge-
nannte Kénigswasser), indem 2 M.-G. Sauerstoff der Salpe-
tersiure an den Wasserstoff von 2 M.-G. Salzsiure treten und
Wasser bilden :

1 M.-G. NO, und 2 M.-G. CIH bilden:
1M-.G. NO,, 2 M.-G. Cl und 2 M.-G. HO.

617 Theile wasserfreie oder 2500 Theile Salpetersiure von
1,20 spec. Gewicht (worin gegen 27 pCt. Siure) erfordern also
908 Th. wasserfreie oder 3500 Th. Salzsiure von 1,130 spec.
Gew. (worin gegen 26 pCt. Sidure). Kommt Gold in diese
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Fliissighkeit, so verbindet es sich mit dem Chlor zu einem lcicht
lislichen Salze, wiihrend die salpetrige Siure entweicht, aber,
sobald sie mit der Luft in Beriihrung tritt, noch 1 M.-G. Sauer-
stoff aufnimmt und braungelbe Dimpfe von Untersalpetersiure
— N O, bildet. 2 M.-G. Gold binden 3 M.-G. Chlor zu Gold-
chlorid, oder: jene 3500 Theile Salzsiure (worin 2 M.-G. =
884 Th. Chlor) losen, wenn all ihr Chlor in Freiheit gesetzt ist,
1657 Theile Gold auf. In dem vorgeschriehenen Verhiltnisse:
2 Th. Gold, 6 Th. Salzsiure und 4 Th. Salpetersiiure sind die
Siuren im Ueberschusse vorhanden, was nothwendig ist, weil
withrend des Auflsens auch ein Theil derselben cntweicht. Ent-
hilt das kiufliche Gold, wie gewdhnlich, noch Silber, Kupfer
(in seltenen Fillen Blei), so verwandeln sich diese gleichfalls
in Chloride, von denen das Kupferchlorid, und auch das Blei-
chlorid, wenn nicht viel davon vorhanden ist, aufgelist bleiben,
das Silberchlorid aber fast vollstindig niederfillt. Kine ganz
geringe Menge des letztern erhilt sich aber aufgeldst, und schei-
det sich erst beim Verdiinnen mit Wasser aus, daher das Ver-
diinnen vor der Filtration geschehen muss. Wegen eines mig-
lichen Bleigehalts ist die Priifung mit schwefelsaurem Natron vor-
geschrieben, denn wiirde diess Metall nicht, vor der Behandlung
mit Eisenvitriol, durch schwefelsauren Natron abgeschieden, so
erhielte man statt reinen Goldes ein Gemenge von Gold und
schwefelsaurem Bleioxvd. — Der Eisenvitriol entzieht dem Gold-
chlorid alles Chlor, verwandelt sich in schwefelsaures Eisenoxyd
und Eisenchlorid, und das Gold fillt metallisch nieder, wihrend
dic Eisensalze (und das etwa vorhandene Kupfer ) aufgelist bleiben.
1 M—G. Au, Cl, und 6 M.-G. FeO - SO; bilden:

2M.-G. Fe, 0, -+ 3 SO;, 1 M:-G. Fe, Cl, und 2 M.-G. Au.

3815 Theile Goldehlorid (worin 2436 Th. Gold) erfordern
also 10364 Th. krystallisirten Eisenvitriol, oder etwas iiber 4 Th.
des letztern geben 1 Th. Gold ; wegen cines mdglichen (in nicht
ganz frischbereitetem Salz stets befindlichen) Gehalts von Oxyd,
welches, wie leicht cinzuschen, ohne reducivende Wirkung auf
das Goldsalz ist, muss aber die Quantitit des Vitriols bedeutend
vermehrt werden, damit kein Gold aufgelist bleibe. Gut ist es
immer, die iiber dem nicdergeschlagencn Golde stehende Fliissig—
keit nochmals mit Bisenvitriol zu priifen; doch wird man bei dem
angegebenen Verhiltniss nicht leicht in den Fall kommen, neuer-
dings Vitriol zusetzen zu miissen. Durch das Schiitteln des Prii-
cipitats mit Salzsiure werden die letzten Spuren Eisen vollstin-
diger als mit blossem Wasser entfernt.




Aurum sesquichloratum. 193

Die erhaltenen Mutterlangen kinnen auf kohlensaures Eisen
oder Eisenoxydhydrat benutzt werden. Zu diesem Behuf digerirt
man sie, bei griissern Mengen in ecinem bleiernen Kessel, mit
iiberschiissigem metallischem Eisen, theils um das etwa vorhandene
Kupfer auszuscheiden, theils um die {reie Séure zu sittigen, und
précipitirt dann mit kohlensaurem Natron (s. Ferr. carbon. etc.).

Priifung. Das durch Pricipitation gewonnene Gold ist cin

immthraunes Pulver, welches durch Driicken oder Reiben so-

gleich den eigenthiimlichen gelben Metallglanz annimmt. An Salz-

Z
siaure, sowie an Salpetersdure allein darf es nichts Lisliches ab-
geben, daher diese damit digerirten Siuren beim Verdamplen
keinen Riickstand hinterlassen diicfen. Bleibt heim Auflisen des
Goldes in Kinigswasser ein weisser Satz, der am Lichte violett
wird, so ist er Chlorsilber. Giebt die Auflisung mit Kalium-
eisencyaniic eine braunrothe Triibung, so ist Kupfer, und mit
schwefclsaurem Natron einen weissen Niederschlag, so ist Blei
zugegen. Anhiingendes Eisenoxyd giebt der durch iiberschiis-
siges Ammoniak entstehende rothbraune Niederschlag von Eisen-
oxydhydrat zu erkennen; auch firbt solches Gold die damit ge-
schiittelte Salzsiure sogleich gelb.

Awrwm sesgquichloratum.

(Aurum muriaticum. Aunderthalb Chlorgold , Goldchlorid.)
Formel: Au, Cl; +- 6 HO.

Bereitung. Eine beliebige Menge reines oder auch D u-
catengold lise man auf die bei ,,Aurum purum® angegebene
Weise auf, verdiinne, falls eine Probe der Lisung auf Zusatz
von Wasser sich triiben sollte, das Ganze mit dem doppelten
Volum Wasser, lasse absetzen, filtrire und rauche das Fil-
trat in einer porcellanenen Schaale im Sandbade unter bestindigem
Umriihren mit einem Glasstabe so weit ab, bis ein brauner Syrup
entstanden ist, worauf man die Schale sogleich vom Feuer nimmt,
und ihren Inhalt bis zum vollstindigen Erkalten umrithrt. Die
trockne gelbe bis gelbbrdunliche Masse muss noch warm in ein
mit Glasstipsel versehenes Glas gethan, und dieses in schwarzes
Papier eingewickelt werden. — Soll das Salz in regelmiissigen
Krystallen erhalten werden, so lése man die trockne Masse
wieder in ihrem gleichem Gewichte Wasser, und iiberlasse die

13
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Fliissickeit einer sehr langsamen Verdunstung im Wasserbade.
‘ Es ist aber wegen der leichten Zerfliesslichkeit des Salzes schwie-
rig, ganz trockne Krystalle zu bekommen; am besten und ohne
Verlust gelingt es, wenn die concentrirte Lisung in dem als
St'll](]'f(‘fci‘\b dienenden Glase, welchés aber mehr weit als hoch
und mit flachem Boden versehen seyn muss, langsam (im Was-
serbade) verdunstet wird. — Die Ausheute betragt fast das Dop-

pelte des aufgelisten Goldes.

Wasserfrei erhilt man das Priiparat, wenn die Salzmasse
noch so lange erhitzt wird, bis sic dunkelroth aussicht und Chlor
zu entwickeln anfingt. Der richtige Zeitpunkt, wo das Erhitzen
aufhoren muss, lisst sich indessen niemals so genau treffen, dass
nicht etwas Chloriic entstehen sollte.

Vorgang., Beim Auflisen des Goldes ganz derselbe, wie bei
Aur. pur. angegeben. Nimmt man Ducatengold, so muss die
Auflssung mit Wasser verdiinnt und filtrict werden, weil die
Ducaten immer geringe Mengen Silber enthalten, welches sich in
Chlorsilber verwandelt und theilweise gelist bleiben w iirde. Das
Abrauchen der Goldauflosung darf, nnmunllnlh gegen das Ende,
nur mit grosster Vorsicht geschehen, damit kein Gold reducirt
werde, daher die Schaale 6fter vom Feuer gemommen und ver-
gucht werden muss, ob ihr Inhalt beim Erkalten erstarrt. Das

. Gold ist nemlich an das Chlor nur locker gebunden, und giebt
es schon aliein in der Hitze ab, daher auch die Darstellung des
wasserfreien Goldchlorids, ohne beigemengtes Chloriir — Au, Cl
(welches Dbeim Zusammenkommen mit Wasser in (‘h!ﬂl‘id und
Metall zerfillt: 3 M.-G. Au, Cl bilden 1 M.-G. Au, Cl; u. 4 Au)
nur schwierig gelingt. 4

Priifung. Das Goldchlorid bildet, bis zum Syrup verdun-

L stet, cine gelbbriunliche Salzmasse, schiesst aber bei langsamen

Verdunsten in schonen gelben Nadeln an, welche 6 M.-G. Was-

ser und stets auch moch ecinen kleinen Antheil freie Salzsiiure
enthalten, die jedoch der Anwendung des Salzes nicht schadet.

Es ist geruchlos und schmeckt unangenchm scharf und zusammen-

?lchend In der Hitze entwickelt es erst das Wasser und wird

dunkelroth, dann % seines Chlors und firbt sich blassgelb, end-
lich verliert auch das Chloriir sein Chlor und hinterlisst metalli=
sches Gold. An der Luft zerfliesst es; in Wasser, Weingeist
und Aether lost es sich sehr leicht auf, die Losungen reagiren
stark sauer. Im trocknen und fliissigen Zustande dem Lichte
ausgesetzt, verliert es mach und nach sein Chlor und scheidet
metallisches Gold aus; die Auflssung enthilt zaletzt nur Salzsiure,
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indem das in Freiheit gesetzte Chlor Wasser zerlegt, den Was-
serstoffl bindet und den Sauerstoff austfeibt. Organische Sub-
stanzen werden von Goldauflisung purpurroth gefiirht, die Natur
dieses purpurrothen” Kirpers ist indessen noch unbekannt. Die
Priifung auf Kupfer, Eisen geschiecht wie bei Aur. pur. -

Awrum sesquichloralum
nalronaiwm.

(Aurum muriaticum, natronatum. Natriumgoldchlorid.)

Formel des neutralen: NaCl -}~ Au, Cl, -}- 4 HO.
Formel des officinellen: NaCl -}~ Au, Cl, -~ x NaCl.

Beredtung. ) Des neutralen. 6 Theile reines oder
Ducaten-Gold lose man, wic bei Aur. pur. angegeben, in
Kinigswasser auf, rauche die Lisung vorsichtig im Sandbade
bis zum Syrup ab, verdiinne denselben mit etwa seinem vier—
fachen Gewichte destillirien Wassers, liise darin 1.8 Theile
reines Kochsalz auf, filtrire und rauche zur Krystallisation
ab. Die erhaltenen Krystalle lasse man an der Luft abtrocknen,
verdunste die Mutterlauge weiter, und bewahre das Salz in einem
Glase vor dem Lichte geschiitzt auf. Ks wird 12 Theile betragen.

b) Des officinellen. Der, wie vorhin angegeben, bis zum
Syrup abgedampften und mit Wasser verdiinnten Aullisung von
6 Theilen Gold setze man 10 Theile reines Kochsalz
hinzu, filtrire und rauche versichtic im Sandbade bis zur Trockne
ab. Das Salz, welches gegen 19 Theile betragen wird, ist gleich-
falls vor dem Lichte geschiitzt aufzubewahren.

Vorgang. Das Goldchlorid verbindet sich mit dem Chlor-
natrium in gleichen Mischungsgewichten zu cinem Doppelsalze.
2 M.-G. = 2486 Th. Gold (welche 3815 Theile wasserfreiem
Goldchlorid entsprechen) erfordern daher 733 Th. Kochsalz, oder
6 Th. 1,8 Theil. Beim Krystallisiren nimm¢ das Doppelsalz noch
4 M-G. Wasser auf. — Das officinelle Priparat ist dasselbe
Doppelsalz, aber mit bedeutendem Ueberschuss an Kochsalz (gegen
45 M.-G.) und, weil es zur Trockne abgeraucht wird, wasser-
frei. Was also die 6 4~ 10 = 16 Theile mchr wicgen, ist das
Chlor des Goldes.

Priifung. Das neutrale Natriumgoldchlorid bildet lange gelbe
nadelférmige Krystalle, das officinelle cin gelbes krystallinisches

13*




196 Baryum chloratum,

Pulver. Beide Salze besitzen neben dem unangenchmen, scharfen,
zusammenziehenden Geschmacke des reinen Goldchlorids noch einen
salzigen, sind luftbestiindig, losen sich leicht in Wasser, das
erstere leicht in, absolutem Weingeist, das Iétztere unter Zuriick—
lassung von Kochsalz. In ihrem sonstigen Verhalten stimmen sie
mit dem reinen Goldchlorid iiberein. Die Priifung auf fremde
Metalle geschicht wie bei Aur.. pur. Vom Kochsalze, wenn das
kiufliche genommen wiire, herrithrende Verunreinigungen kinnten
noch seyn: Kalk, \latrnc:-.:a, Schwefelsiure. Kalk entdeckt das
oxalsaure Ammoniak; nach dem Abfiltriren des oxalsauren Kalks,
fillt auf Zusatz von phosphorsiaurem Ammoniak die Magnesia
(s. Ammonium chloratum) nieder, und die Schwefelsdure
wird durch Chlorbaryum angezeigt.

Barywm chloralum.

(Baryta muriatica. Terra ponderosa salita, Chlorbarywm,
salzsaurer Baryl.) :

Formel: BaCl - 2 HO.

Bereitung. 5 Theile feingepulverten Schwerspath
menge man innig mit 11 Theil feingepulverter Holzkohle,
driicke das Gemenge in einen irdenen oder Graphittiegel fest ein,
bringe zuletzt noch eine diinne Schicht Kohlenpulver darauf, be-
decke den Tiegel mit einem Ziegelstein, welchen man noch mit
Eisendraht befestigt, verstreiche die Fugen bis auf eine kleine
Ocffnung mit Lehm, setze, nachdem der Kitt getrocknet ist, den
Tiegel auf ein Stiick Ziegel in einen gut nehent]cn Windofen,
gebe Anfangs schwaches, wenn aber der Tiegel durchwiirmt ist,
starkes Kohlenféuer, welches man durch Aufsetzen einer mit
Rishre versechenen Kuppel bis zum “'_eir'-;sgliihen verstirkt, und,
je nach der Menge des Schwerspaths,
unterhilt. Damit die Zersetzung muoluhst H]“h[d]]dl“ clful(rc
behandle man in einem Tiegel nie iiber 100 Unzen auf einmal,
Nachdem der Tiegel erkaltet ist, leere man seinen Inhalt, unter
bestindigem Umrunen mit einem hilzernen Stabe, in 15 Theile
destillirtes oder Regen- Wasser, welche sich in einem,
unter freiem Himmel stehenden, 30 Th, Wasser fassenden irdenen
Hafen befinden, und setze nach und nach in kleinen Portionen so
lange gemeine Salzsaure hinza, bis kein starkes Aufbrausen
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